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KAPSUL ESASLI MADDELERIN TEKSTIiL MATERYALLERINE FiKSAJ
ISLEMLERINDE UV KURLEMENIN ETKIiSI

0z

Tekstil materyallerine ¢esitli fonksiyonel 6zelliklerin kazandirilmasinda kullanilan
yontemlerden birisi de kapsiilasyon teknolojisidir. Bu teknoloji ile son yillarda tekstil
materyallerine vitamin, koku, nemlendirme, bocek itici, seliiloit dnleyici vb gibi
fonksiyonlar kazandirilabilmektedir. Kapsiil esasli maddeler ile tekstil materyalleri
arasinda kalici bag olusturulmasi ve etkinligin yikama dayaniminin artirilmasi
amaciyla capraz baglayict maddelerden yararlanilmaktadir. Tekstil isletmelerinde
hali hazirda ticari kapsiillerin kumasa aktarimi akrilik, poliliretan vb. ¢apraz
baglayicilar kullanilarak bir kismi termofikse kosullarinda (120-140 santigrat derece)
yani yiiksek sicakliklarda, bir kismi ise kurutma sicakliginda (100 santigrat derece)
gerceklesmektedir. Yapisinda ugucu yag bulunan koku ve aroma terapi amach
kullanilan kapsiillerde yiiksek sicaklik etken maddenin buharlasmasina ve kapsiil
deformasyonuna sebep olabilmektedir. Bu ¢alismada kapsiillerin tekstil materyaline

fiksajinda UV kiirleme isleminden yararlanilmaktadir.

Bu yiiksek lisans tezi kapsaminda, beta karoten etken maddesi etil seliiloz ile
kapstillenerek ve tekstil materyaline aplike edilerek bronzlastirict etkiye sahip
kozmetik tekstiller olusturulmustur. Kapsiillerin tekstil materyallerine baglanmasinda
konvansiyonel akrilik ¢apraz baglayicilarin termal fiksajina alternatif olarak UV
kiirleme tekniginden yararlanilmistir. Beta Kkaroten igeren kapsiillerin ve tekstil
materyaline aktarimi tamamlandiktan sonra kapsiil igeren tekstil materyalinin
karakterizasyonlar1 ve cesitli etkinlik testleri gerceklestirilmistir. Bu kapsamda SEM,
FTIR, XRD, DSC, TGA, nem tayini, antioksidan etkinlik testi, renk 6lgtimii gibi
analizler yer almaktadir. Tekstil materyaline uygulanan bu test ve analizler
materyalin ev tipi yikamalariin (1 ve 10 yikama) ve siirtme testlerinin ardindan da

tekrarlanmig ve elde edilen etkinin yitkama dayanimi incelenmistir.

Anahtar kelimeler: Mikrokapsiil, uv fiksaj, akrilik binder, beta karoten, etil seliiloz



EFFECTS OF UV CURING ON FIXATING OF CAPSULE BASED
SUBSTANCES ONTO TEXTILE MATERIALS

ABSTRACT

Capsulation technology is one of the methods that have been utilized to gain
various functional properties of textile materials. With the technology, in recent
years, textile materials have been obtained functions such as vitamins, fragrances,
moistening effect, insect repellent, anti-cellulite etc. To establish permanent bond
between capsule based materials and textile materials and, increase efficiency against
washing make use of cross-linking agents. Commercial capsules are applied to fabric
by using cross linker such as acrylic, polyurethane and so on, in termofixation
conditions (120-140 celsius), and at the drying temperature (100 celsius). The
capsules used for fragrance and aromatherapy, which contain volatile oil, can be
affected high temperature conditions that cause evaporation, degradation of active
ingredient. In this study, UV curing process will be utilized for fixation of capsules

onto textile material.

In the scope of this thesis, active ingredient of beta carotene was capsulized with
ethyl cellulose and appliqued to textile materials and formed tanning effect of
cosmetic textiles. UV curing technique will be used as an alternative to thermal
fixing of conventional acrylic cross linkers. After application of capsules containing
beta carotene onto textile materials, capsule containing textile materials were
performed characterization and various efficiency tests. In this context some analysis
such as SEM, FTIR, XRD, DSC, TGA, moisture determination, the antioxidant
efficiency test, color measurement were analyzed. These tests and analyzes were also
applied to the textile material after domestic washes (1 and 10 washing cycles) and

rubbing test and were examined washing resistance of obtained effect.

Keywords: Microcapsule, uv curing, acrylic binder, beta carotene, ethyl cellulose
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BOLUM BIR
GIRIS

Saglik ve saglikli yasamla ilgili olarak giindemde olan “wellness” kavrami ve
bunun tekstillerdeki uygulamasi olan sagligi iyilestirici bitim islemlerinin son
zamanlarda Onemi artmigtir. Kisinin kendini fiziksel ve psikolojik olarak iyi
hissetmesi anlamina gelen Wellness sozciigli, well being (iyi, saglikli olma) ile
fitness (zindelik) kelimelerinden tiiretilmistir. insanlarm kendilerini iyi hissetmeleri
durumu yani Wellness, egzersiz, dengeli beslenme, viicut bakimi ve tekstil giyim
triinleri ile saglanmaktadir. Wellness giyim iiriinlerine verilebilecek en iyi

orneklerden birisi de kozmetik tekstillerdir (Singh ve ark., 2011).

Kozmetik iiriinler, viicudun ¢esitli dis bolgeleri ile temasta bulunan veya agiz
boslugunda, dis ve mukoza zarinda temizleme, parfiim yayma, viicut kokusunu
diizeltme ve/veya goriinlimiinii degistirme ve/veya koruma amaciyla kullanilan
madde veya preparat olarak Kozmetik Uriin Yonetmeligi'ne (76/768/EEC) gore
tanimlanmaktadir (Pauwels, 2007). Kozmetik tekstiller ise belirli zaman araliklarinda
insan viicuduna ozellikle de deriye belirli bir madde veya ¢ozelti salimi1 yapan ve
parfim etkisi, viicut kokularmin iyilestirilmesi, temizleme, goriiniim degistirme,
koruma gibi 6zellikleri olan tekstil triinleridir (Singh ve ark., 2011). Giiniimiizde
popiilaritesi giderek artan bu giysiler temelde, deriyle temas ederek bazi aktif
maddelerin kozmetik amaglar dogrultusunda transfer edilmesi i¢in tasarlanmstir.
Insanlarmn kaliteli ve daha uzun bir yasam siirme ve daha geng¢ goziikme istekleri,
yaslanmay1 geciktirici ve giizellestirici iirlinlere olan talebi Gzellikle de gelismis

uluslarda arttirmistir (Holme, 2007).

Giliniimiizde mikroenkapsiilasyon kimyasal islemler alaninda ¢ok yonlii ve esnek
olmast nedeniyle hizla gelistiren bir teknolojidir. Mikrokapsiilasyon teknolojisi
kullaniminin 6nemli bir avantaji ise, aktif igerigi asidite, alkalinite, oksidasyon, 1s1,
buharlagsma veya nem gibi tehlikeli kosullardan korumasidir. Buna ek olarak, sistem
icinde bulunan diger bilesikler ile etkilesimi sonucu meydana gelebilecek bozunma

veya polimerizasyonu engelleme 06zelligi de s6z konusudur. Bu c¢ok yonlii



teknolojinin diger bir Onemli avantaji ise, kontrollii salinim 06zelligi sayesinde

etkinligin artirilmasi ve zararin en aza indirilmesidir.

Kozmetik igerikli mikrokapsiillerin elyaf yiizeyine fiziksel veya kimyasal olarak
baglanmasi ile kozmetik tekstillerde gelismeler meydana gelmistir. Kati, sivi veya
gaz haldeki aktif maddelerin ¢evreden korunmasi amaciyla ikinci bir madde igine
paketlenmesi teknigi olan mikrokapsiilasyon, kozmetik tekstillerin gelisiminde
onemli rol oynamustir. Tekstil tirlinlerine mikrokapsiiller piiskiirtme, emdirme, dolgu
ve kaplama yontemleri ile uygulanmakta ve mikrokapsiiliin tekstil yiizeyine
baglanmasi binder adi verilen yapistirici, baglayict  bir madde ile

gerceklestirilmektedir (Dubey ve ark., 2010).

Bu ¢alismada; beta karoten etkin maddesi etil seliiloz ile kapsiillenerek ve tekstil
materyaline aplike edilerek bronzlastirici etkiye sahip kozmetik tekstiller
olusturulmaya calisilmistir. Kapsiillerin tekstil materyallerine baglanmasinda
konvansiyonel akrilik ¢apraz baglayicilarin termal fiksajina alternatif olarak UV
kiirleme teknigi ile farkli fotobaslaticilar ve farkli ¢alisma siireleri ile ¢alisilip beta
karotenin  salim  davramiglart  konvansiyonel termal fiksaj  yOntemiyle

karsilastirilmistir.



1.1 Kapsiilasyon Hakkinda Genel Bilgiler

Mikrokapsiilasyon kiiciik damlalar halinde sivi veya kat1 pargaciklarin ince bir
film i¢ine hapsedilmesidir. Mikro kapsiiliin en basit sekli homojen duvara sahip
kiiglik bir kiiredir. Mikrokapsiil icerisindeki materyal ¢ekirdek, i¢ faz ya da dolgu
olarak tanimlanirken, kapsiil c¢eperi ise kalkan, kaplama veya membran olarak
adlandirilir Hammad, 2011).

Cogu mikrokapsiillerin ¢ap1 bir kag mikro metre ile birkag milimetre arasindadir
(Hammad, 2011). Bu mikro kapsiiller 1 um altinda ise nanokapsiiller, nanokiire, nano
pargacik olarak adlandirilirken, 1000 um {izerindekiler ise makro partikiil olarak
adlandirilirlar. Ticari kapsiillerin partikiil boyutlart ise 3-800 um araliginda olup
kapsiil doluluk oranlar1 ise %10-90 araliginda degistigi bilinmektedir. Yapistiricilar,
tarim ilaclari, hiicreler, enzimler, parfiimler, ¢esniler, ilaglar ve boyalar gibi bir¢ok

madde kapsiil ¢ekirdek maddesi olarak kullanilirlar (Thies, 1996).

Kabuk maddesi olarak yag ve mumlarin kullanimi miimkiin olsa da genellikle

organik polimerler kullanilmaktadir (Thies, 1996).

Tablo 1.1 Kapsiillemede kullanilan kabuk maddeleri (Hammad,2011).

Suda coziinebilen Suda ¢oziinmeyen Yaglar ve mumlar
recineler recineler

Jelatin Etil seliiloz Parafin

Nisasta Polietilen Stearik asit

Metil seliiloz Polimetakrilat Stearil alkol
Hidroksi etil seliiloz Poliamid Griseril stearatlar
Polivinil alkol Poli [ etilen-vinilasetat] Bal mumu
Poliakrilik asit Seliiloz nitrat Balina yag1
Karboksimetilselilloz | Silikonlar

Polivinilprolidon Poli[ laktid-ko-glikolid]

Arap zamki

Arabinogalaktan




Cekirdek bicimi kiiresel veya diizensiz pargacik, siv1 fazli siispansiyon katilar,
kat1 matriksler, diperse katilar ve kat1 veya sivilarin agregat formlari olabilirler. Tek
cekirdek mikrokapsiilleri c¢ekirdek etrafim bir duvar kapsarken c¢ok ¢ekirdekli
kapsiillerde ¢ok sayida birbirine yakin g¢ekirdek duvarin igerisindedir. Matriks
kapsiilasyonunda ise ¢ekirdek materyali duvar materyalinin iginde homojen bir
sekilde dagitilir. Bu ii¢ temel morfolojiye ek olarak tek ¢ekirdekli ¢oklu duvar yada

mikrokapsiil kiimelerinin olusumu olabilir (Hammad, 2011).

Kaplama materyalinin uygun se¢imi mikrokapsiiliin fiziksel ve kimyasal
Ozelliklerini biiyik derecede belirler. Kaplama materyali ¢ekirdek materyali ile
birlikle uyumlu olan bir film formunda olmali, ¢cekirdek materyaline kars1 kimyasal
uyumlu olmali ve reaktif olmamali ve istenilen kaplama 6zelliklerini saglamalidir.
(6rnegin; esneklik, gegirmezlik, optik oOzellikler ve kararlilik). Genel kaplama
ozellikleri 6rnegin; uyumluluk, gecirgenlik, nem tutma, ¢oziinebilirlik, kararlilik ve
berraklik uygun mikrokapsiil kaplama materyallerinin se¢iminde g6z Oniinde

bulundurulmalidir (Hammad, 2011).

Sekil 1.1 Temel mikrokapsiil yapilar1 (Zuidam ve Shimoni, 2010)

Mikroenkapsiilasyon islemi;

1. Kaplanacak maddenin dis etkenlere(isi, 151k, metal iyonlar1) kars1 korunmasi,
2. Buharlagarak kaybolmasinin énlenmesi,

3. Fiziksel 6zelliklerinin korunmasi,

4. Maddenin taginmasi ve depolanmasinin kolaylastirilmasi,

5. Dogru yerde ve dogru zamanda ¢alismasinin saglanmasi,

6. Kaplanacak maddenin tat ve kokusunun maskelenmesi,

7. Bagka bilesenlerle reaksiyona girmesinin 6nlenmesi,



8. Kiiciik miktarlarda kullanimi istendiginde seyreltilebilmesi ve seyreltmenin
homojen bir halde saglanmasi gibi amaglarla uygulanmaktadir (Shahidi ve Han 1993;
Kog ve ark., 2009).

1.2 Kapsiilasyon Yontemleri

Kapsiilasyon iiretimi temel olarak kimyasal ve mekanik olmak iizere iki gruba

ayrilmaktadir. Tablo 2.2 de kapsiilasyon yontemleri goriilmektedir.

Tablo 1.2 Mikrokapsiilasyon yontemleri

Kimyasal yontemler Mekanik yontemler
Ara ylizey polimerizasyonu Piiskiirterek kurutma yontemi
In-situ polimerizasyonu Santrifiij yontemi
Kompleks koaservasyon Rotasyonal slispansiyon ayirma
Basit koaservasyon Akigkan yatak yontemi
Stiperkritik akigkan yontemi Elektrostatik yontem

Sogutarak kurutma

Sicak eriyik yontemi

Tablo 1.3 Mikrokapsiilasyon teknigine gore partikiil boyut dagilimi

Mikrokapsiilasyon Teknigi Partikiil boyutu(pm)
Ekstriider 250-2500
Piiskiirterek kurutma 5-5000

In-situ Polimerizasyon 0,5-1100

Ara Yiizey Polimerizasyonu 0,5-1000
Koaservasyon 2-1200

Doner Disk Metodu 5-1500

Akiskan yatak mikrokapsiilasyonu 20-1500

1.2.1 Piiskiirterek Kurutma Y ontemi

Piiskiirtmeli kurutma ile enkapsiilasyon, 1950’lerin sonlarindan beri aromatik
yaglar1 degradasyon/oksidasyondan korumak icin ve sivilari toza ¢evirmek amaciyla

kullanilmistir (Gouin, 2004). Piiskiirterek kurutma yontemi genellikle kimyasal,



farmasotik, biyokimya ve gida endiistrisinde maddeleri kurutmak igin kullanilir. Bu
yontem ayrica esansiyel yaglar,  vitaminler, hos kokulu hassas maddeleri
kapstillemek i¢in de kullanilir. Piiskiirtmeli kurutma yonteminde siv1 {iriin atomizor
yardimu ile ¢ok kiigiik damlaciklar halinde sicak hava ortamina verilir. Yapidaki su
yiiksek buharlagma hizindan dolay1 kisa siire igerisinde iirlinden uzaklasir (Kog ve
ark., 2009).

Piiskiirterek kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon isleminde; gida safliginda,
yenilebilir, dogal, ucuz olan ve gida bilesenleri ile reaksiyona girerek {iriiniin asil
Ozelliklerini  degistirmeyen, kokusuz, tatsiz kaplama materyalleri olan
karbonhidratlar (maltodekstrinler, kitosan, dekstroz, laktoz, pullulan vb.), seliilozlar
(karboksimetilseliiloz, metilseliiloz, etilseliiloz vb.), gamlar(akasya gami, agar,
sodyum aljinat), proteinler (gluten, kazein, jelatin) kullanilabilirler (Gharsallaoui,
2007).

Isitma!
| g
i i Havakanali
} Yy ¥
Spray K
Siklon
puskirterek
kurultulmus toz
mikrokapsuller

cozelti

Sekil 1.2 Puskiirterek kurutma yontemi (Gharsallaoui ve ark., 2007)


http://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0924224413000733#bib44

1.3 Kapsiillerin Kumasa Fiksaj Yontemleri
1.3.1 Isul Fiksaj

Geleneksel yontemlerde kapsiiller kumaslara termal islemlerle baglayict
yardimiyla aktarilirlar. Termal islem 130-170°C’de, 1-10 dakika gerceklesmektedir.
Bu sicakliklarda baglayicilar polimer haline gelirler ve kumas yiizeyinde kapsiilii

tutan ag yapisini seklini alirlar (Cimen, 2007).

Yiiksek sicaklik kapsiiliin kirilmasi, ¢ekirdek bilesenlerin buharlagsmasi, kapsiiliin
sismesi, ¢ekirdek bilesenlerinin hizli salim yapmasi, kumas goriiniimiiniin, fiziksel
mekanik Ozelliklerinin degismesi Yiiksek enerji sarfiyati, hava kirliligi, islem
siiresinin uzun olmasi 1si1l fiksajin dezavantajlar1 olarak goriilmektedir (Cimen,

2007).
1.3.2 UV Fiksaj

UV kiirleme ana hatlariyla hizli, oda sicakliginda gerceklestirilebilmesinden
dolay1 diisiik enerji tiiketimine sahip ve ekipman olarak kiiclik bir alana ihtiyag
duyan bir islemdir. UV kiirleme fotobaslatma mekanizmasiyla baslar.
Fotobaslaticilar, 15181 absorblayarak reaktif hale gelirler ve regine bilesenindeki

monomer ve oligomerlerle tepkime verip polimerlesmeyi baslatirlar.

UV Radvyasvonu

Reaktif Tirleri
Radikal ya da [yon
Foto-Baslatica polimer
Mults fonksiyonel
Monomerler
Capraz Bagh
Polimer

Sekil 1.3 UV fiksaj baglama mekanizmasi (Adanur ve Arumugham, 2002)

Fotobaslaticilar 15181n etkisiyle radikalik, katyonik veya anyonik halde reaktif
olurlar. UV kiirleme islemlerinin biiyilk bir ¢ogunlugu radikal olusturan
fotobaslaticilar(radikalik fotobaglaticilar) kullanilarak yapilmaktadir. Radikalik



fotobaslaticilar, ticari olarak kullanilan fotobaslaticilarin %90’dan fazlasini olusturur
ve Ciba (ticari isimler Irgacure ve Darocure), Lamberti (Esacure) ve BASF (Lucirin)

gibi firmalardan temin edilebilirler.

Serbest radikal baglaticilari, baslatici radikalin olustugu prosese gore I. tip ve Il.
tip fotobaslaticilar olarak smiflandirilir (Murtezi, 2014).

1.3.2.1 Tip I Foto Baslaticilar

I. Tip fotobaglaticilar aydinlatma sonucunda unimolekiiler bag boliinmesine
ugrarlar boyle bir boliinmenin gergeklesmesi icin fotobaglaticinin  uyarilma
enerjisinin bag kirilma enerjisinden biiyiik olmas1 gerekir (Mishra ve Yagci, 1998).

Tip I fotobaslaticilara ait radikal olusum denklemi Sekil 2.4 de verilmistir.

hv
Pl — PI* - R'- +R?- (1.2)

Tip I fotobaslaticilar a-boliinme ile radikal olusturan fotobaslaticilardir ve UV
isinlart ile homolitik parcalanan C-C bagi igeren benzoil (fenil-CO-) yapili
bilesiklerdir. Olusan iki radikalik molekiilden genellikle benzoil radikali

fotopolimerizasyonu baslatan asil gruptur.

R
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Sekil 1.4 Bazi tip I fotobaglaticilart (Murtezi, 2014)



1.3.2.2 Tip Il FotoBaslaticilar

Tip II fotobaslaticilar, hidrojen transferi ile radikal olusturan fotobaslaticilardir.
UV igsinlan ile par¢alanmazlar, onun yerine UV 1s1mm1 absorblayarak H-verici bir
molekiilden H transferi yaparak, o molekiilin radikale donligmesini ve

polimerizasyonu baslatmasini saglarlar.

O Q
9% L0
R R S
Benzofenonlar Tioksantonlar
Rz H3C CH3
R;
J@fi QEZ =
R1 (@) O R o
Kumarinler Kamfokinonlar

Sekil 1.5 Bazi tip II fotobaslaticilar1 (Murtezi, 2014)

Bu iki tip fotobaslaticidan, a-boliinme ile radikal olusturan baslaticilar daha
yiiksek verimliliklerinden dolay1 tercih edilmektedir. Ayrica, fotobaslatma sirasinda
sararma Onemli bir problemdir ve fotobaslaticinin kimyasal yapisiyla ilgilidir.
Bundan dolayr gelistirilen tip 1 fotobaslaticilardan, benzoil grubuna alifatik grup

bagli olanlar veya fosfin oksit igerenler sararma gostermezler.

Fotobaslaticilar, genellikle 1-5% araliginda kullanilirlar. Inert kiirleme ortaminda
0,5-1% yeterliyken, oksijenli ortamda, oksijenin polimerizasyonu 6nleyici etkisi goz

Oniine alinarak daha yliksek konsantrasyonlarda kullanilmalidir.



UV kiirleme iizerine yapilan ¢alismalar incelendiginde;

Periolatto ve ark. (2012), pamuklu ve ipekli kumaglara antimikrobiyal etkinlik
kazandirmak amaciyla UV-fiksaj yontemi ile terbiye uygulamalar1 iizerine bir
calisma  yiiritmislerdir. Calismada  foto-baslatict  olarak  2-hydroxy-
2methylphenylpropane-1-one kullanilmigtir. Kumaglara antibakteriyel 6zelligi
oldugu bilinen kitosan maddesi igeren ¢ozeltiler emdirilmis, ardindan kumaslarin iki
yizii de UV 1s18a maruz brrakilmistir. E. coli tizerindeki antibakteriyal etkinlik
ASTM standartlarina gore test edilmistir. Calisma sonucunda elde edilen veriler,
kumaslarin antimikrobiyal 6zellik kazandigini, ¢ozelti igerisinde diisiik oranda
kitosan bulunmasi kaynakli kumas tutumunda negatif bir etki olusmadigin1 ortaya
koymustur. UV-fiksaj sayesinde antimikrobiyal etkinligin, kumasin her yerinde esit
bir sekilde dagildigi belirtilmistir. Bes yikama sonrasinda kumaslardaki

antimikrobiyal etkinligin devam ettigi ssaptanmustir.

Bauer ve ark. (2007), arastirmalar1 kapsaminda radyasyon kiirleme uygulanmis
akrilat kaplamalarin yiizey sertligini iyilestirmek i¢cin hem nano boyutlu silika
pargaciklar1 hem de birka¢ mikron boyutundaki aliiminyum oksit parcaciklarini
kullanmiglardir. UV kiirleme islemi uygulanmis nano/mikro melez kompozitlerin

asinma dayaniminda 6nemli bir artig olmustur.

Li ve ark. (2005) konvansiyonel bir 1sil fiksaj islemi ile yenilik¢i UV-fiksaj
islemi arasindaki farklarin incelenmesi iizerine yaptiklari arastirmada hos koku
iceren bir kapsiiliin fiksajini incelemislerdir. Bu amagla farkli foto-baslaticilar ve
farklt UV 151k kaynaklar1 kullanilmistir. Bu baslaticilar 2-Benzyl-2-(dimethylamino)-
1-[4-(4-morpholinyl)phenyl]-1-butanone,  Phenyl  bis(2,4,6-trimethyl  benzoyl)
phosphine oxide, bis(2,6-dimethoxy-benzoyl) (2,3,3-trimethyl penthyl) phosphine
oxide + 1-Hydroxy-cyclohexyl-phenyl-ketone ve Dipehnyl (2,3,6-trimethylbenzoyl)-
phosphine oxide olarak belirlenmistir. Kumastaki koku varliginin 1s1l fiksaj ile ancak
25 yikamaya dayanabildigi, Merkiir 151k kaynagi ile gerceklestirilen UV-fiksaj ile
baglatict tipine bakilmaksizin kokunun 50 yikama sonrasinda da duyumsandig

belirtilmistir. UV 151k kaynagi olarak secilen civa ve demir lambalar ile
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gerceklestirilen uygulamalar sonucunda koku dayanimmin 50 yikamaya kadar
sirmekte oldugu ancak Ksenon lambasi ile bu dayanimin foto-baslatict olarak
bis(2,6-dimethoxy-benzoyl) (2,3,3-trimethyl penthyl) phosphine oxide + 1-Hydroxy-
cyclohexyl-phenyl-ketone kullanimi1 ile 40 yikamada ve Dipehnyl (2,3,6-
trimethylbenzoyl)-phosphine oxide kullanimi ile 30 yikamada sonlandigina
deginilmistir. Ayrica UV-fiksaj islemi siiresinin fiksaja etkisi arastirilmig, islem
siiresi uzadik¢a enerji tiikketiminin artacagindan bahsedilmistir. Baslatic1 tipinin

kumas tutumuna etkisi oldugu séylenmistir.

Ferrera ve ark. (2007) silikon, iiretan akrilat kullanarak pamuklu bir kumasa UV
fiksaj ile su gecirmezlik bitim islemi uygulamak istemisler bunun yaninda ayrica
katyonik UV fiksaj sistemi( orn: epoksi fonksiyonel polisiloksan reginesi
kullanilarak) arastirmislardir. Bu aragtirmalarda kumasin; islanabilirligi, su buhari
gecirgenligi, yiizey yapisin1i incelemislerdir. UV kiirleme ile her bir lifin
kaplanmasindan dolayr normal diiz bir zemin kaplamadan daha iyi nefes alabilirlik

ozelligi olabilecegi sdylenmistir.

Li ve ark. (2005) yeni poliamid-silikon poliakrilat; hegzametilen-1,6-diizosiyanat
trimer (HDT) ,y-aminopropil trietoksilan ve B-hidroksietil akrilatin modifikasyonu ile
birlikte reaksiona girerek hazirlanmigtir. UV-fiksaj yapilmis filmlerin fiziksel
ozellikleri(sertlik, c¢ekme, elastikiyet, maksimum fiksaj hizi ve 1sitma direnci)
incelenmigtir. Bu calisma, bu tiirdeki poliakrilatin bazi {stiin 6zelliklere sahip

oldugunu gostermistir. Sonuglar incelendiginde ise;

diizglin cams1 gegis sicaklig
miikemmel aginma dayanimi ve sertlik

1yi esneklik ve cekme

v Vv Vv Vv

hizl1 fikse olma gibi 6nemli 6zelliklere sahip olmustur.
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1.4 Kozmetik Tekstiller

BINTH (Textile Industry and Clothing Standards Agency)’ye gore; etkin molekiil
maddesi ya da karisimi igeren ve insan viicudu ile temas esnasinda bunlar1 serbest
birakan tekstil tiriinleri kozmetik tekstiller olarak tanimlanmaktadir. Yani kozmetik
tekstiller nemlendirme, zayiflama veya gerginlik karsiti belirtiler gibi dermotolojik
uygulamalar i¢in kozmetik yapilar iceren tekstil iirliniidiir. Bu 6zel tekstil {irtinlerinin
islevsellesmesi, aktif molekiil iceren nanoteknolojili tekstil liflerinin dogusuna
dayanmaktadir (Ripoll, 2010).

Giysiler, modanin ana amaci olan bireysel ya da grupsal farkliliklar yaratmanin
Otesine gegebilmek igin Ortiinme, 1sinma ve hos goériinmenin disinda gelistirilmis
ozelliklere sahip olmalidir. Ilave fonksiyonlarin eklendigi ‘aktif tekstillere’ ihtiyac
vardir. TextilWirtschaft dergisi tarafindan 2001 yilinda yapilan arastirmada 100
Alman perakendeci, satista fonksiyonellige inandiklarini ve gozlemlediklerini
belirtmistir. Bugiin i¢in ¢ok iyi bilinen asagidaki fonksiyonellikler en 6nemlileri
arasindadir:

» Elastikiyet ve konfor (%98)

Kolay bakim (%97)

Iklim regiilasyonu/nem transferi (%95)
Riizgar ge¢irmez/su itici/nefes alabilir (%98)
Yikanabilir yiin (%86)

Yag ve kir iticilik (%76)

v Vv Vv Vv Vv

%75 in lizerinde olan bu degerler sofistike bir teknolojinin gerekliligini ve
bazilarinin yiiksek bir diizeye ¢ikarilmasi gerektigini vurgulamaktadir. Giiniimiizde
anti-bakteriyel 6zellikteki tekstillere magazalarda, giysilerde oldukga sik rastlanirken

Japonya disinda diger yerlerde kozmetik 6zellikler iceren tekstillere hala oldukga az

rastlanilmaktadir (Mathis ve Mehling, 2007).

Kozmetik tekstiller sadece kozmetik sektorii sayesinde viicudun kazanabilecegi

etkileri kapsamamaktadir. Bocek iticilik, UV koruma, kotii koku azaltic1 6zellikler de
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kazandirilabilmektedir. Ayn1 zamanda kozmetik tekstiller sayesinde kisiyi serinleten,
zayiflamasia yardimci olan tekstil materyalleri elde edilmistir (Mathis ve Mehling,
2007).

1.4.1 Kozmetik Tekstillere Yénelik Onceki Calismalar

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

gostermistir (Yenilmez, Basaran ve Yazan, 2010).

Persico ve ark. (2005), yirittikleri aragtirmada, kozmetik tekstil alanindaki
uygulamalarda kullanilmak {izere jojoba yag1 iceren Kkapsiillerin {iretimini
hedeflemislerdir. Ara yiizey polimerizasyonu teknigiyle hazirlandigr belirtilen
poliamid mikrokapsiillerin ortalama 5 pum c¢apta elde edildigi belirtilmistir.
Stabilizator konsantrasyonu ve karistirma hizi arttik¢a daha kiiclik ve homojen

kapsiillerin elde edildigi vurgulanmigtir.

Asma (2011), calismasinda iki farkli tip ugucu yag (lavanta ve {iziim g¢ekirdegi
yaglari) ve E-vitamini bilesigi ile B-siklodekstrin kompleksi olusturarak, uzun siireli
hos koku veren, nemlendirici, yaslanmay1 geciktirici ve rahatlatict bir aroma terapi
havlusu gelistirilmeyi amaglamistir. Kompleks olusumu FT-IR analizi ile
desteklenen caligmada, kumasin koku 6zelliginin 20 yikama sonrasinda da Kuvars
Kristal Mikrobalans (KKM) algilayicilari ile tespit edilebilecegi, spektrofotometre ile
yapilan analizlerle aromaterapik bilesikler iceren inkliizyon kompleksinin kumasa

uygulanmasi sonrasinda kumasta belirgin bir sararmaya yol agmadig1 goriilmiistiir.
Rubio ve ark. (2010), calismalarinda, tekstil iriiniinden insan cildine ufak

dozlarda kozmetik bir etken maddenin aktarilmasini saglayan biyo islevsel bir {iriin

gelistirmislerdir. Bu dogrultuda, merkezi sinir sistemini uyarict 6zellikteki iki ayr
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kafein iiriinii ticari bir firmadan saglannmustir. ilkinin yaklasik 250 nm capinda, kafein
iceren lesitin lipozomu, digerinin ise %1’lik sulu kafein ¢ozeltisi oldugu belirtilen
tirtinler ¢alismanin ilerleyen asamalarinda ayri ayri1 hassas bir mikro pipet yardimiyla
tekstil ylizeyine uygulanmis, salim ve cilde emilim mekanizmasinin incelenmesi
amaciyla cesitli testler yiritilmistiir. Yiizey tizerinden yayilan etkin madde
miktarinin, lipozom uygulanmig kumasta daha diisiik degerde oldugu, kumasa
uygulanan etkin maddenin cildin alt tabakalarina kadar niifuz ettigi, cilt emilim

degerlerinin basing ile arttirilabildigi belirtilmistir.

Yapilan bazi uygulamalarla cildi yumusatan, esansiyel yaglar i¢ererek koku salimi
yapan tekstil materyalleri elde edilmistir. Ayn1 zamanda bu materyallerin analizleri
yapilmis ve kullanim sirasindaki etkileri incelenmistir. Son donemlerdeki
calismalarla yikamaya uzun siire dayanikli materyaller elde edilmistir (Voncina,

2009; Rodrigues, 2009; Li, 2008).

Cognis firmas: tarafindan gelistirilen Skintex igerisindeki etken maddeler Karides
kabuklarindan iretilen yar1 sentetik polimer olan kitosan ile kapsiillenmistir.
Mikrokapsiiller, kumas iizerine 1slak islemler sirasinda aplike edilirler. Uriin serisi
enerji verici, rahatlatici, sivrisinek kovucu, serinletici, nemlendirici &6zellikler ile
pazarlanmaktadir. Mikrokapsiil salinim1 yontemlerinden birisi mikrokapsiil ve cilt
arasinda olusan disiik siirtiinmedir. Kitosan kaplama zarmnin deride dogal olarak
bulunan enzimler tarafindan pargalanabilir olmasi1 ile kumas tzerindeki
mikrokapsiiller yitkama talimatlari dikkate alindiginda birkag yikamaya kadar etkisini
devam ettirecekleri belirtilmistir (Cognis,2005).

BioCap adi ile tretilen kapsiillerdeki aktif maddeler genellikle kozmetik
endistrisinde kullanilan ve ¢esitli cilt bakimi yararlar ile iyilesme hissini gelistiren
aloe vera, vitamin A, D, E gibi etken maddeleri icerir. Kumas deriye siirtiindiik¢ce
vitaminleri ve aloe verayl serbest birakir ve insan viicudu tarafindan emilimi

saglanmig olur (Cheng,2008).
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Kolza ve keten tohumu yagmi etil seliilloz kabuk materyali kullanarak solvent
uzaklastirma yontemine gore farkli yag/etilseliilloz oranlarinda mikrokapsiilleyen
Mirabedini ve ark. (2011), ¢oziicii olarak etilasetat ve kloroform kullanmislardir.
Coziicli olarak petrol eterin kullanildigi ekstraksiyon yontemine mikrokapsiillerdeki
yag icerigini belirlemislerdir. Mikrokapsiilasyon veriminin, mikrokapsiillerdeki yag
icerigi yiikseldikge arttigini gézlemlemislerdir. Karistirma hiz1 ile mikrokapsiil ¢ap1
arasinda baglanti oldugunu, karistirma hiz1 arttikga mikrokapstllerin ¢apinin
azaldigimi tespit etmislerdir. Coziicii olarak kloroform kullanilarak hazirladiklari
kapsiillerle ¢oziicii olarak etilasetat kullandiklar1 kapsiillerin benzer ozellikler
tagidigin1 yaptiklari calismada gostermislerdir. Cevresel ve gilivenlik acgisindan
kloroformun etkileri gz Oniine alindiginda, yapilan bu c¢alisma kloroform yerine

etilasetatin kullanilabilecegini gosterdigi i¢in dnemlidir.

Vitamin E’nin mikrokapsiilasyonunu emiilsiyondan ¢oziicii uzaklastirma
yontemine gore calisan Otadi ve ark. (2011), kabuk materyal olarak etil seliiloz
kullanilmislardir. Mikrokapsiil i¢indeki etken madde miktarini, etken maddenin in-
vitro salim analizi ile belirleyip mikrokapsiil kalitesini gostermislerdir. HCI
ortaminda ve pH 7,4’te tampon c¢ozeltileri hazirlayip, mikrokapsiillerdeki etkin
madde salimmi goérmek i¢in belirli zaman araliklarinda ayr1 ayr1 olgiip, aldiklar
ornekleri spektrofotometrede analiz etmisleridir. Boylece, spektrofotometreden elde

ettikleri verilere gore salim grafigi olusturmuslardir.

Kompleks koaservasyon yontemine gore portakal yagimin izole soya fasulyesi
protein (SPI) / arap zamki (GA) ile mikrokapsiilasyonu iizerine calisan Jun-Xia ve
ark. (2011); iyonik giig, pH, SPI/GA oranmin Koaservasyon verimi iizerindeki
etkisini incelenmislerdir. Koaservasyonda cekirdek materyali miktarinin etkisini
incelediklerinde;  kapsiil  olusturma  veriminin  distiiglinic  su  sekilde
gbozlemlemislerdir: Yiiksek miktarda c¢ekirdek materyali yiiklemisler ve cekirdek
materyalinin kapsiil i¢inde tutulmasinin zorlastigini gormiisler, n-hekzan ile ugucu
yag ekstraksiyon sistemini kullanmiglar ve mikrokapsiillenen toplam yag icerigini
belirlemislerdir. Mikrokapsiillenmis portakal yagi ile orjinal bilesenlerdeki degisimi

GC-MS cihaz kullanilarak incelemisler, SEM goériintiilerinden de mikrokapsiillerin
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kiiresel morfolojiye sahip oldugunu ve yiizeylerinde birka¢ cukur oldugunu

gozlemlemisler fakat mikrokapsiillerin yiizeyinde deliklere rastlamamislardir.

Giil yag1 igeren nanokapsiiller ile emdirilmis pamuklu kumaslarin koku salimlari
lizerine ¢alisma yapan Hu ve ark. (2011); nanokapsiillerin yapisin1 ve 6zelliklerini
FTIR spektrometre sistemi, dinamik 151k sa¢ilimi teknigi (DLS), gaz kromotografisi-
kiitle spektrometresi (GC-MS), TEM mikroskobu, elektronik burun cihazi ve partikiil
boyutu dagilimi analizi ile degerlendirmislerdir. Kapsiillenmemis etkin madde igeren
kumaslarla, 51,4 nm boyutta kapsiil emdirilmis kumaslardaki etkin maddeyi,
bilesenlerindeki kiitlesel degisim GC-MS analizi ile yikamaya bagli olarak
degerlendirmisler ve nanokapsiillerle islem goérmiis pamuklu kumaslarin yikama
dayanimlarinin kapsiillenmemis etken madde igeren pamuklu kumaslarin yikama
dayanimlarina gore daha iyi oldugu sonucuna ulasmislardir. Ayrica etkin madde
bilesen miktarlarinin ylizdesel degisimini karsilastirmak i¢in 2 farkli boyutta
nanokapsiil emdirilmis kumas ve sadece etken maddenin emdirildigi kumaslarin 2, 4
ve 6 giin sonundaki salimlarina bakmaislar, kiiclik boyuttaki nanokapsiil emdirilmis
kumastaki koku kaybinin daha az oldugu sonucuna ulasmislardir. FTIR ve XRD
analizi ile pamuklu kumas ve kapsiil emdirilmis pamuklu kumaslarin yapilari
arasindaki farklar karsilagtirilmistir. Nanokapsiillerin pamuklu kumas igine isledigini,
nanokapsiil uygulanmis pamuklu kumasin FTIR egrisindeki COO Piki (1741 cm™)
ve kristalinite derecesindeki diislis ile gostermislerdir. Nanokapsiil emdirilmis
pamuklu kumasta koku saliminin, yikama 6ncesi ve yikama sonrasinda bir fark

olusmadigini ise elektronik burun analizinde gézlemlemislerdir.

Specos ve ark. (2010); kompleks koaservasyon yontemiyle jelatin-arap zamki
kullanilarak elde ettikleri mikrokapsiilleri ve maya hiicre mikrokapsiillerini kokunun
dayaniminin arttirilmas: i¢in uygulamiglardir. %100 pamuklu agartilmis kumasa
emdirme ve kaplama yontemleri kullanilarak uygulanan mikrokapsiillerde etkin
madde olarak limon yagi kullanilmigtir. Elektronik burun yontemi kullanilarak
yikama dncesi ve yikama sonrasi kumastaki yag icerigi saptanmuis, jelatin-arap zamki
mikrokapsiillerinde 1 yikamaya kadar dayaniklilik tespit edilmistir. Maya hiicreleri

halindeki mikrokapsiillerle islem gormiis kumaslarda yikama oOncesi daha diisiik
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koku yogunlugu goriiliirken yikama sonrasi koku olgiilmese de kumas iizerinde

mikrokapsiillerin bulundugu goriilmiistiir.

Dogal kokulu mikrokapsiillerin hazirlanmasi ve karakterizasyonu iizerine ¢alisma
yapan Wang ve ark. (2009), ¢ekirdek materyal olarak lavanta yagi kabuk materyal
olarak ise etil selilloz kullanmislardir. Emiilsiyon-¢oziicli diflizyon yontemine gore
gergeklestirilen mikrokapsiillerin, kapsiilasyon verimi ve partikiil biiyiikliigii dagilimi
analiz edilmistir. Cekirdek materyalin kabuk materyale orani, yag fazinin su fazina
orani, karistirma hizi ve polivinilalkol konsantrasyonu parametrelerinin kapsiilasyona
etkisi incelenmistir. SEM ve FTIR analizleri ile de mikrokapsiillerin yapisi ve
morfolojisi incelenmis, mikrokapsiillerin kiiresel formda oldugu ve c¢ogunlugunun
ortalama 1 mikrometre biiyiikliigiinde oldugu gosterilmistir. Yag tutma kapasitesi ve
kapsiilasyon veriminin yiiksek oldugu gostermek i¢in ekstraksiyonda soxhlet
ekstraktorii, ¢oziicii olarak ise n-hekzan kullanilmistir. Belirlenen dalga boyunda
ultraviyole spektrofotometresi ile ekstrakte edilen etanol/yag cozeltisinin absorbans
degeri Ol¢iilmiis, yagin konsantrasyonu ise regrasyon esitligi ile hesaplanmistir.
Sonug olarak karigtirma hizinin, ¢ekirdek materyalin kabuk materyale oraninin, yag-

su fazi oraninin optimum degerleri belirlenmistir.

Tekstil uygulamalari i¢in parfiimlerin mikrokapsiilasyonu {izerine ¢aligma yapan
Rodrigues ve ark. (2009), yaptiklari caligmada parfiim iceren poliiiretan - ire
mikrokapsiillerinin faz ayrimi polimerizasyonu ile hazirlanmast ve kumasa
aplikasyonunu incelemisler, FTIR analizi ile mikrokapsiillerin olusum reaksiyonunu
gozlemlemislerdir. Mikrokapsiilleri kumasa emdirme yontemine gore uygulamislar
ve c¢apraz baglayict olarak nano poliiiretan kullanmiglardir.  Parfiimiin
formiilasyonunda limon esansi, glive otu esansi, yasemin esansi, Misk esansi
kullanilmistir.  Mikrokapsiillerin  kabuk materyali poliliretan-lirenin ~ olusum
reaksiyonlarinda hekzametilen-1,6-diizosiyanat (HMDI); hydrazine monohydrate
(HYD); tritonemiilgator; dibutyltin dilaurate (DBDTL) koruyucu kolloid olarak
kullanilmistir.  Endiistriyel ortamda mikrokapsiillerin emdirilmesinden sonra
mikrokapstillerin  sekillerinin  degistigi ve bazi kapsiillerde kirilmalar oldugu

goriilmiis, bos kapsiillere rastlanmis ve aglomerasyon olusmustur. SEM fotograflar
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ile de mikrokapsiiller ve lifler arasindaki adhezyonun iyi oldugunu gosterilmistir.
GC-FID- headspace teknigi ile tekstil materyalindeki parfiim miktart belirlenmistir.
72.dk’da misk esansi, 69.dk’da yasemin, 65.dk’da giive otu esansi, 12.dk’da da
limon esans1 pik vermistir. 5 yilkamaya ve 9000 silirtme devrine kadar

mikrokapsiillerin koku saliminin dayandigi goriilmiistiir.

Etil seliiloz mikrokapsiilleri igceren pamuk liflerinin davraniglarin1 inceleyen
Badulescu ve ark.(2008), yaptiklar1 ¢alismada halka zincir reaksiyonlar1 ve emdirme
yontemi kullanilarak termofikse ile etilseliloz mikrokapsiillerinin pamuga
baglanmasini amaglanmistir. Faz ayirma metodu ile biberiye yagi iceren etil seliiloz
mikrokapsiilleri olusturulmus, SEM mikroskobu kullanilarak mikrokapsiillerin
karakteristikleri ve ylizey morfolojileri incelenmistir. Diizgiin kiiresel sekilli 10-90
um blytkligiindeki mikrokapsiillerin pamuga aplikesi ¢apraz bagl 1,2,3,4-biitan-
tetra karboksilik asit (BTCA) kullanilarak gergeklestirilmis ve iki katalizoriin
verimlilige etkisi arastirilmisir; DCC (N,N-dicyclohexyl-carbodiimide) ve CA
(cyanamide).CA’ nin katalizorligiinde 110°C’de 2 dakikalik islemin sonunda orijinal
sekillerini koruyan mikrokapsiiller pamuk liflerine baglanirken, islem siiresini
artirmanin  mikrokapsiil duvarinin  yapisim1  degistirdigi  goriilmiistir. DCC

katalizorliigiinde ise oda sicakliginda esterlesme gerceklesmistir.

Kekik yagindaki fenolik bilesiklerin belirlenmesi iizerine ¢alisma yapan Castillo
ve ark. (2007), ekstraksiyon yontemlerinden fraksiyonlu distilasyon yontemini
kullanarak fenolik igerigi arttirip cesitli cevresel faktorlerin yaglarin kalitesine

etkisini azaltmiglardir.

Pamuklu kumaslara mikrokapsiillenmis nane aromasinin davranisi iizerine
calisma yapan Monllor ve ark. (2007), mikrokapsiillerin kumasa uygulanmasinda
cektirme ve emdirme yontemlerinin etkisini incelemisler, FTIR analizi ile kumas
tizerindeki mikrokapsiil varligini belirlemisler ve yikama yapilmamis ve yikama

yapilmis kumaglarin IR spektralarini karsilagtirmiglardir.
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Parfiimlerin ¢apraz bagli mikrokapsiillerden yavas salgilanmalar {izerine ¢aligma
yapan Ovez ve Yiiksel (2002), koaservasyon yontemi ile arap zamki ve jelatin
polimer karigimlar1 kullanarak mikrokapstiller olusturmuslardir. Limon, menekse ve
seftali yaglar1 kullanilarak mikrokapsiillerin formaldehit/tire ve formaldehit ile
capraz bagli arap zamki ve jelatin koaservatlar1 ortamindaki davranislarini
gozlemlemisler, yaglar1 zamana bagli olarak mikrokapsiil duvarindan karbon tetra
kloriir ortamina salinan konsantrasyonlari Olg¢lilmiistiir. Mikrokapsiil duvarindaki
formaldehit miktar1 arttik¢a mikrokapsiil duvarinda capraz baglanmanin arttigi ve
buna paralel olarak mikrokapsiil i¢ine hapsolmus yagin disariya ¢ikisinin geciktigi
goriilmiistiir. Yani mikrokapsiillerden salim yapan yag konsantrasyonunun azaldigi
ve formaldehit ortamina iire ilave edildiginde bu salim miktarinin daha da azaldig
gbézlemlenmistir. Yag tiirline gore yapilan degerlendirmede salimin seftali<limon
<menekse yoniinde arttigi belirlenmis ve yagin yapisina bagli olarak bu durumun
gerceklestigi  sonucuna ulasilmigtir.  Yaglarin  6nce CCly iginde belirli
konsantrasyonlardaki ¢ozeltilerinin IR spektrumlari alinmig, absorbans degerleri

belirlenmis ve, kalibrasyon egrileri ¢izilerek degerlendirilmistir.

Migrin yaginin mikrokapsiilasyonu iizerine ¢alisma yapan Hong ve ark. (1999),
melamin formaldehiti duvar materyali olarak kullanmiglar ve liflerin kaplanmasinda
yagin dayanikhiliginm arttirilmasi iizerinde durmuslardir. Ik asamada melamin
formaldehit 6n polimeri hazirlanarak polimer duvari olusturulmus,daha sonra 6n
polimer emiilgator ile beraber sulu soliisyona eklenmistir. Cekirdek materyali olarak
migrin yagi kullamilmis ve mikroemiilsiyonun olusturulmas: i¢in sulu soliisyona
eklenmis, 1sitma iglemiyle ve sollisyonun pH’ i1 3-5 ‘e diisiirerek asitligi arttirilmis
ve boylece polimerin capraz bag yapmast ve polimer zarimin yiiksek dayanikliliga

sahip olmasi1 saglanmistir.

Sayit (2015), lipozom ve mikrokapsiilasyon teknoloji kullanilarak kozmetik tekstil
tirtinleri Uiretimi gergeklestirilmistir. Epitel yenilemeyi hizlandirici, ¢atlak giderici ve
ayni zamanda nemlendirici 0Ozellige sahip oldugu bilinen allantoin maddesi
mikrokapsiilasyon ve lipozomun etkin maddesi olarak kullanilmis ve capraz

baglayict ve ¢apraz baglayici olmaksizin poliamid ve pamuklu kumaslara emdirme
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ve ¢ektirme yontemi gore kumasglara aplike edilmis ve kumasglar iizerindeki allantoin
esaslt lipozom ve mikrokapsiillerin varligimi tespit etmek amaciyla cesitli testler
uygulanmistir. Elde edilen analizlerin verileri incelendiginde; poliamid ve pamuklu
kumaslar {izerinde allantoin etkin maddesi igeren mikrokapsiil ve lipozom varligi
saptanmistir. Bunun yani sira yikama sayisindaki artig ile birlikte kumag yiizeyine
baglanmis olan mikrokapsiil ve lipozom miktarinda azalma meydana geldigi tespit

edilmistir.

Bu caligmada bronzlastirict etki saglamak {izere piiskiirterek kurutma yontemine
gore kapsiillenmis ve farkli fotobaslaticilar kullanilarak uv kiirleme ile kumasa
baglanmaya c¢alisilmistir. Elde edilen sonuglar termal fiksaj ile elde edilen kumaslar

ile karsilagtirilmastir.
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BOLUM iKi
MATERYAL VE METOD

2.1 Kullanilan Kimyasal Maddeler

Calismada kullanilan kimyasal maddeler Tablo 2.1 de goriilmektedir.

Tablo 2.1 Kullanilan kimyasal maddeler

Kimyasal madde adi Temin edilen firmalar

Etil Asetat Sigma ALDRICH, St. Louis, Amerika
Etil Seliiloz Sigma ALDRICH, St. Louis, Amerika
Beta Karoten BASF, Lucarotin 30 sun

Darocure 1173 Sigma ALDRICH, St. Louis, Amerika
Akrilik Binder Organik Kimya, Tirkiye

Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit | Sigma ALDRICH, St. Louis, Amerika
Difenil( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit Sigma ALDRICH, St. Louis, Amerika

2.2 Kullanilan Cihazlar

Calismada kullanilan cihazlar Tablo 2.2 de verilmektedir.

Tablo 2.2 Kullanilan cihazlar

Cihaz adi Cihaz markasi

Etiv NUVE, Ankara, Tiirkiye
Manyetik Karistirica IKA, Staufen, Almanya
Ramoz Laborteks, Istanbul, Tiirkiye
Fulard ATAC, Istanbul, Tiirkiye

Hassas Terazi

Ohaus, Nénikon, Isvicre

Isik Mikroskobu

Olympus, Hamburg, Almanya

Piiskiirerek Kurutma Cihazi

BUCHI Labortechnik AG, Isvicre

Yikama Haslig1 Test Cihazi

SDL, Atlas, Stockport, Ingiltere

Stirtme Haslig1 Test Cihazi

SDL, Atlas, Stockport, Ingiltere

UV-Vis Spektrofotometre

Perkin EImer Massachusetts, ABD
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Tablo 2.2 Kullanilan cihazlar (devami)

FT-IR Spektrofotometre

Perkin Elmer Massachusetts, ABD

Taramal1 Elektron Mikroskobu

FEI Quanta250 FEG, Oregon, ABD

Diferansiyel Taramali Kalorimetre

Perkin Elmer Massachusetts, ABD

Patlama mukavemeti Cihazi James Heal, Ingiltere

Nem tayini cihazi Precisa, Isvicre

2.3 Kullanilan Kumas

Calismada %100 pamuklu kumas kullanilmis olup, 6zellikleri Tablo 2.3° de

goriilmektedir.

Tablo 2.3 Kullanilan kumasa ait veriler

Kumas Cinsi %100 pamuk

Orgii tipi Suprem

Iplik numarasi (Ne) 36

Siklik (tel/cm) IImek 19
Cubuk 16

Gramaj (g/m°) 130

2.4 Yontem

2.4.1 Piiskiirterek Kurutma Yontemi

Bronzlastirici etkiye sahip kapsiillerin olusturulmasinda piiskiirterek kurutma
yontemi kullanilmistir. Yontem projeyi destekleyen kurulus olan Sun Holding A.S.
de bulunan Buchi marka cihazda uygulanmistir. Etkin madde olarak beta karoten,
kabuk maddesi olarak etil seliiloz kullanilmig olup etken ve kabuk madde oranlari
degistirilerek denemeler yapilmistir. Etil selilloz ve beta karoten igeren ¢ozelti
manyetik karistirici ile hazirlanarak homojen bir ¢ozelti olusturulduktan sonra sevk

borusu ile sicak odaya gonderilmistir. Kuruyan tanecikler kolektorde toplanmustir.
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Piiskiirterek kurutma yontemine gore 1:2, 1:4, 1:8, 1:16 (w/w etkin madde: kabuk
madde) oraninda mikrokapsiiller olusturulmus yapilan analizler sonucunda kumas

tizerine aplike edilecek optimum mikrokapsiil formiilasyonu belirlenmistir.

Sekil 2.1 Kapsiilasyonda kullanilan spray dryer cihazi (Buchi, 2015)

2.4.2 Kapsiillerin Kumaga Aktarilmasi

Beta karoten esasli kapsiillerin kumasa aktarilma islemi emdirme yontemine gore

fulardda gerceklestirilmistir.

Emdirme recetesi;

40g/1 B karoten kapsiilleri

509/1 akrilik binder (ORGANOLA 360)

2g/1 yiizey aktif madde (Tween 20)

pH 5-5,5

3¢/l fotobaslatict (UV fiksaj uygulamalari i¢in)
AF=% 90
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2.4.3 Kapsiillerin Kumasa Fiksaji

Kumas tlizerine aktarilmis mikrokapsiillerin kumasa fiksaj1 i¢in termal fiksaj ve

UV fiksaj yontemleri kullanilmistir. Termal ve UV fiksaj ¢alisma sekilleri Tablo 2.4

de verilmistir.

Tablo 2.4 Fiksaj yontemlerine gore ¢aligma parametreleri

FIKSAJ Termal FT1 UV Fiksaj FT2 UV FT3 UV
TiPi Fiksaj Fiksaj Fiksaj
Sdkonyliz | Sdkonyiiz |5 dk on
FiKSAJ 5 dk 30sn |1dk [5dk |5 dk arka |5 dk arka yiiz | yiiz
SURESI yiiz 5 dk arka
yiz
KURUTMA | 5dk 5 dk 5 dk 5 dk
SURESI
FIKSAJ 110°C | 20+2°C 20+2°C 20+2°C
SICAKLIGI
KURUTMA | 90°C 90°C 90°C 90°C
SICAKLIGI

2.4.4 Kapsiillerin Degerlendirilmesinde Kullanilan Yéntemler

2.4.4.1 SEM ( Taramali Elektron Mikroskobu) Analizi

Etil seliiloz mikrokapsiillerinin morfolojik 6zelliklerinin incelenmesi ve yikamaya

karsi dayanimlarinin belirlenmesi i¢in taramali elektron mikroskobu (SEM) ile

gorlintiilleme analizleri yapilmistir. Numuneler SEM de analiz edilmeden once altin-

platinyum ile kaplanmistir.
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2.4.4.2 Partikiil Boyut Analizi

Kapsiillerin boyut analizi yapilmasindan 6nce belli oranda kapsiil alinarak sulu bir
¢Ozelti hazirlanmakta ve iyi bir karisim olusturana kadar ultrasonik banyoda
karigtirilmaktadir. Sonrasinda tek kullanimlik kiivetlerde lazer dopler yardimi ile
parcaciklar icerisinden 151k gegirilerek 6l¢iim yapilmaktadir. Bu cihaz 0.4nm - 10pum
boyutlarda bulunan pargaciklart ve olusan bu pargaciklarin ¢ozelti igerisindeki

dagilimin1 6grenmek i¢in kullanilmistir.

2.4.4.3 FT- IR (Fouier Transform Kizilétesi Spektroskopisi) Analizi

Kapsiil igerisindeki etkin maddenin varliginin ve Kkapsiilasyon igleminin
gerceklestiginin - kizilotesi  spektrumunun degisimi yardimiyla belirlenmesinde

kullanilmistir.

Olgiimii yapilacak numuneler potasyum bromiir (KBr) bilesigi ile homojen olarak
karistirtlmis ve basing altinda sikistirilmistir. Karisimin 650-4000 cm-1 dalga boyu

araligindaki kizilotesi spektrumlari ol¢iilmiistiir.

2.4.4.4 XRD (X isim1 difraktometresi) Analizi

Uretilen kapsiillerin  kristal yapilarinin  belirlenmesinde XRD analizinden
yararlanilmistir. Toz madde {izerine belirli bir ag1 ile gonderilen X 151m1 maddenin
amorf ve kristal yap1 durumuna gore kirtlma gosterir. Cihaz Cu-K 151n kaynagina
sahip olan cihazda gergeklestirilen analizlerde 1sitma hiz1 4°C/dk, 6l¢iim araligi 3-

90°C’dur.
2.4.4.5 DSC (Diferansiyel Tarama Kalorimetrisi) Analizi
Elde edilen kapsiillerin ger¢eklesme derecelerinin belirlenmesi i¢in Diferansiyel

Tarama Kalorimetresi (DSC) analizinden yararlanilmistir. DSC analizi ig¢in Perkin

Elmer marka Pyris Diamond model cihaz kullanilmistir. Analizler azot atmosferinde
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gerceklestirilmistir. Caligmalar 5°C/dk tarama hizinda, 0-300°C aralifinda
gerceklestirilmistir.

2.4.4.6 TGA (Termo Gravimetrik Analiz) Analizi

Kapsiillerin {iretimi ve kumasa aplikasyonundan sonra elde edilen orneklerin
Termo Gravimetrik Analiz cihazinda (TGA) 0-600°C sicaklik araliginda, azot

atmosferinde, 5 °C sicaklik artisi ile kiitle degisimi gézlemlenmistir.

2.4.4.7 Etkin Maddenin UV Spektrumu ve Standart Egri Cizimi

Maksimum dalga boyunun saptanmasi:

Etkin maddenin etil asetat igerisinde maksimum dalga boyunun (A
mak3|mum)

saptanmast i¢in 10 mg madde tartilmistir. Kullanilan ortamlar ile 10 ml’ye
tamamlanmistir. UV spektrofotometreyle beta karotenin maksimum absorbans

gosterdigi dalga boyu saptanmustir.

Beta karotenin miktar tayini calismalarinda kullanilan kalibrasyon dogrusunun
cgizilmesi igin, oncelikle 100 mg beta karoten hassas terazide tartilmig ve 100 ml’lik
bir kapakli meziirde etil asetat icerisinde ¢Oziindiiriilmiistiir. Daha sonra ¢ozeltiden
enjektor yardimiyla % 0,1, 0,075, 0,050, 0,025, 0,020 ve 0,001 konsantrasyonlarinda
¢ozeltiler hazirlanmigtir. Onceden belirlenen maksimum absorbans dalga boyunda,
bu konsantrasyonlara karsilik gelen absorbans degerleri okunmustur. Her ¢alisma
tiger defa tekrarlanmig ve ortalama degerler hesaplanmistir. Betakarotenin
konsantrasyonuna karsi, ortalama absorbans degerleri grafige gegirilerek kalibrasyon

dogrusu bulunmustur.
2.4.4.8 Antioksidan Etkinlik Testi
DPPH serbest radikal gaz c¢ikarma yontemine gore antioksidan etkinlik

denemeleri gergeklestirilmistir (Tiirkoglu, 2006). 50 mg kumas tizerine 1 ml metanol

ve 4 ml %0.004 lik DPPH metanollii ¢ozeltisi eklendikten sonra 30 dakika siire
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boyunca oda 1sisinda karanlikta bekletilmistir. Siire sonunda 517 nm’ye karsilik
gelen absorbans degerleri UV-Vis Spektrofotometrede, metanol referans alinarak
Olclilmiistiir. Kumas icermeyen, yalnizca 1 ml metanol iceren DPPH c¢ozeltisinin de
absorbansi oOlciildiikten sonra % DPPH antioksidan aktivite sonuglar1 asagidaki

denkleme gore hesaplanmustir.

(%)DPPH=" "2 100 2.1)
A; kumas icermeyen ¢ozeltinin, E; kumas iceren ¢ozeltinin 517 nm’ye karsilik

gelen absorbans degerini gostermektedir.
2.4.4.9 Patlama Mukavemeti

Bu metotta numune kumas elastik bir diyafram iizerine konulmakta ve numune
patlayincaya kadar diyaframin altina artan pndmatik basing uygulanmaktadir.
Patlama mukavemeti deneyi kumasin 5 farkli yerinde tekrarlanmis ve Slgiilen kPa
cinsinden degerlerin aritmetik ortalamasi alinmistir. Test ISO 13938-2:1999

standartlarina gére yapilmstir.
2.4.4.10 Renk Ol¢iimii

Bu c¢alismada renk oOl¢timii i¢in Minolta CM 3600D spektrofotometre
kullanilmistir. Farkli fiksaj islemi yapilmis beta karoten esasli mikrokapsiil iceren
kumaslarin L (agiklik) ve b (sari-mavi eksen degeri) degerlerindeki degisimler

incelenmistir.

2.4.4.11 Su Buhar Gegirgenligi

BS 7209-90 standartlarina goére wuygulanan doner platform metodunun
prosediiriine uygun olarak gerceklestirilen bu yontemde; test kaplari, su buharinin

dengelenmesine izin verecek sekilde 1 saatlik periyotlar ile tartilir. Daha sonra test

kaplari, tekrar oda igerisinde bulunan doéner platform iizerine konularak 5 saatlik bir
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stire boyunca deneye devam edilir ve siire sonunda tekrar agirlik dl¢timleri yapilir.
Her iki tartim sonucunda test kabinda meydana gelen azalma miktarindan su buhari

gecirgenlik degerleri hesaplanir.

2.4.4.12 Nem Tayini

Ham ve islem gormiis kumaslarin Precisa XM 60-HR infrared nem tayini cihazi
ile 105 °C sicakliginda kurutularak kuruma esnasindaki agirlik degisimden nem

tayini belirlenmistir.

2.4.4.13 Siirtme Sonucunda Refakat Kumas Uzerinde Mikrokapsiil Varligimin

Incelenmesi

Kapsiil igeren kumaslar, Atlas marka Krokmetre siirtme cihazinda TS EN ISO
105-X12 ( Tekstil- Renk Hasligi Deneyleri Bolim X12 Sirtmeye Karst Renk
Hasligi Tayini) standardina gore refakat kumas ile yas ve kuru siirmeye maruz
birakilmistir. Test sonucunda refakat kumas iizerine mikrokapsiillerin gecip

geemedigi SEM goriintiileriyle incelenmistir.
2.5 Kapsiilasyonda Kullanilan Maddeler
2.5.1 Etil Seliiloz

Mikrokapsiilasyonda kullanilan ¢esitli malzemelere baktigimizda bitkisel zamklar,
seliilozlar, kondenzasyon polimerleri, homopolimerler, kopolimerler, protein, ve
kiirlenebilen polimerler kullanilmaktadir. Bu malzemelerin igerisinde seliilozlar
mikrokapsiilasyon tiretiminde en genis polimer ailesi ve en yaygin kullanilanlaridir.

Coziiniirliiklerine gore iki tip seliiloz polimerleri vardir.

1- Hidrofilik seliiloz polimerleri: Hidroksi-propil-metilseliiloz (HPMC)
2- Hidrofobik seliiloz polimerleri: Etil seliiloz (EC)
Etil seliiloz, etil kloriir ve alkali seliiloz reaksiyonu sonucu olusan seliiloz eteridir

(Erkan, 2008).
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Etil seliiloz cesitli ozelliklerinden dolayr yogun bir sekilde kapsiilasyonda

kullanilmaktadir.

Bu 6zelliklere baktigimizda ise;

Beyaz, kokusuz, tatsiz, t0z ya da graniil halinde olmasi

Erime noktasi: 240 °C- 255°C araliginda olmasi

Ozgiil agirhgr 1.07-1.18 1s1] garpilma sicakligi 135-155 °C yanma noktas
330-360 °C

Suda ¢oziinmeyen fakat bir¢ok organik ¢ozgende ¢oziinebilmesi (alkol,
eter, keton, ester vb.)

Bio-uyumlu olma ve neredeyse tiim plastiklestiricilerle, recinelerle ve
cogu seliilozla uyumludur.

Biyo-bozunur degildir.

Is18a, 1s1ya, oksijene, 1slakliga ve kimyasallara kars1 dayaniklidir.

Toksik degildir.

Tahris edici degildir.

Etoksi grubu i¢eren 3 sinif etil seliiloz vardir. Bunlar K, N, T tipleridir.
K tipi; 44- 47.9 %

N tipi; 48-49.5 %

T tipi; 49.6-51 %

oraninda etoksi grubu igerirler.

_ o _

ofR
RO -
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Sekil 2.2 Etil seliilozun kimyasal yapis1 (Sigma Aldrich,2016)
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2.5.2 Beta Karoten

A vitamini bagisiklik sistemi, biiyiime, gelisme ve sindirim sisteminin
diizenlenmesi ve bunlara ek olarak gece korliigiinii 6nlemek i¢in 6nemli bir besindir.
(West and Darnton Hill 2001; Grune and Others 2010; Haskell 2012). A vitamini
sentezlemek i¢in diizenli miktarda koyu yesil yaprakli sebzelerden (1spanak gibi),
turuncu ve sar1 sebzeler ve meyvelerden ( mango ve havug gibi ) beslenmemiz

gerekir (West and Damton Hill 2001; Grune and Others 2010; Haskell 2012).

Karotenler oldukga renkli (kirmizi-sar1) yagda ¢dziinebilen bilesiklerdir. Meyve
ve sebzelere renk, koku ve tat verirler. Fotosentez yapan canlilarin timii karoten
yardimiyla fotosentez yaparlar. Bu bilesikler sadece fotosentezde rol oynamayip

fotosentez esnasinda ortaya ¢ikan sayisiz serbest radikallere kars1 da canliy1 korurlar.

Karoten CgoHss formiillii, fotosentez i¢cin Onemli bir fotosentetik pigmenttir.
Sogurdugu 15181 klorofile aktararak fotosenteze katkida bulunurlar. Karoten kimyasal
olarak bir terpendir, sekiz izopren birimden biyokimyasal olarak sentezlenir. Baslica

iki tirt vardir: alfa-karoten ve beta karoten.

Beta karaton diger provitamin A karatonlerle karsilastirildiginda (alfa karatonler,
cryptoxoribius) en yiiksek A vitamini aktivitesine sahip ve en etkili A vitamini
dontistiriiciisiidiir (Yeum ve Russell 2002; Grune ve ark. 2010). A vitamini kaynagi
olarak onemli bir besin kaynagi olmasina ragmen beta karoten ayni zamanda
antioksidan yetenege sahiptir. Stvi radikal tutucu ve singlet oksijen sondiiriicii olan

essiz yeteneginden dolay1 antioksidan yetenege sahiptir (Grune ve ark. 2010)

Sekil 2.3 Beta karotenin kimyasal yapist (Sigma Aldrich, 2015)
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Karotenin konjiige zincir yapis1 goriiniir bolgede absorbe ettigi rengi ifade eder.
Yansiyan spektral aralik 400-500 nm. araliginda olup, yesil/mavi bolgededir. Bu

nedenle goze turuncu olarak yansir.
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BOLUM UC
ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

3.1 Mikrokapsiillerin Karakterizasyon Calismalari

Piiskiirterek kurutma yontemine gore olusturulan etil seliiloz kapsiillerinin
karakterizasyon c¢alismalar1 kapsaminda SEM analizi, FTIR analizi, XRD analizi ve

partikiil blytikliigli dagilimi analizi yapilmustir.

Kapsiillerin optimizasyonu belirlemek amaciyla yapilan ¢aligmalarda elde edilen
SEM goriintiileri Sekil 3.1- 3.4 de gosterilmistir. Bu denemelerden de morfolojik
yapist ve kapsiil boyutlar1 incelenerek en iyi sonucu veren denemede kullanilan
kosullar mikrokapsiillerin eldesinde optimum kosullar olarak belirlenmistir.
Gorlntiiler morfolojik agidan incelendiginde elde edilen kapsiillerin matriks
formunda oldugu gozlenmistir. 1:4 beta karoten esasli kapsiillerin denemesine ait
goriintiiler incelendiginde kapsiillerin basari ile olusturuldugu ve kapsiillerin boyut

dagiliminin diizenli oldugu belirlenmistir.

Sekil 3.1 BC:EC 1:2 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait SEM gériintiileri
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Sekil 3.4 BC:EC 1:16 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait SEM goriintiileri

Farkli oranlarda iiretilen kapsiillerin partikiil boyut analizlerine SEM analizleri ile

birlikte degerlendirildiginde 1:4 oraninda olusturulan kapsiillerin partikiil boyutunun
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569,4 um ve yliksek oranda homojenlige sahip oldugu 1:2,1:8 ve 1:16 oranindaki
beta karoten esasli kapsiillerin homojen olarak dagilmadig: ve 1:16 oranindaki kapsiil
boyutlarinin %88,7 oraninda 1529 um % 11,3 oraninda 5390 um gibi yiiksek
boyutlarda oldugu hem de homojen olarak dagilmadigi gézlenmistir. Sekil 3.5-3.8

de kapsiillere ait partikiil boyut analizleri verilmistir.
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Sekil 3.5 BC:EC 1:2 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait partikiil boyut analizi
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Sekil 3.6 BC:EC 1:4 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait partikiil boyut analizi
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15+ LED DL LN 2 resecenrens
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Sekil 3.7 BC:EC 1:8 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait partikiil boyut analizi
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Sekil 3.8 BC:EC 1:16 (w/w) oraninda hazirlanan kapsiillere ait partikiil boyut analizi

Farkli oranlarda hazirlanan mikro kapsiillerin karakterizasyonu i¢in yapilan FTIR
analizleri Sekil 3.11-3.14 arasinda goriilmektedir. Etil seliilozun FT-IR spektrumuna
bakildiginda 1052 cm™de —C-O—-C— bandimnin, 2870 cm™ ve 2972 cm-1’de C-H
bandinin karakteristik gerilme titresimleri gozlemlendigi C-H biikiilmesinin ise 1374
cm™’de yer aldign goriilmektedir (Sekil 3.9). Beta karotenin FT-IR spektrumuna
bakildiginda ise 2928 cm™, 1741 cm™, 965 cm™ de temel pikler yer almaktadir (Sekil
3.10). Buradaki 6nemli pik ise C=O baglarmi bulunduran 1741 cm™ pikidir. Bu
bilgiler 1s51¢1nda kapsiillere ait FT-IR spektrumlar1 ele alindiginda etil seliiloza ait

pikler kayma gostermektedir. B karotene ait karakteristik piklerin bir kismi kayma
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gosterirken bir kisminda ise kayma olmadigr goriilmektedir. Bunun kapsiilasyon
isleminin bir sonucu oldugu ve beta karotene ait piklerin etil seliilozun bantlari
icerisine kaydig diisiiniilmektedir. Uretilen tiim kapsiillerde beta karotenin en 6nemli
piki olan 1741cm™ C=0 karbonil grubunun yer aldig1 piklerin varlig goriilmektedir.
Ayrica etil selilloz oraninin artmasiyla birlikte 2928 cm™ ve 1741 cm™ piklerinin

absorban degerlerinin azaldig1 gézlenmektedir.
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Kapsiilasyon karakterizasyonuna ait XRD analizleri incelendiginde (Sekil 3.15-
3.19) etil selillozda goriillen genis band etil seliilozun amorf yapida oldugunu
gostermektedir (Sekil 3.15). Yapilan XRD analizinde beta karotenin Kristalin yapida
oldugu goriilmistir (Yi ve ark. 2014). Bununla beraber beta karoten esasli etil
seliiloz kapsiilleri incelendiginde bakildiginda beta karotene ait olan keskin kristalin
piklerin etil seliilloz miktarinin artmasi ile azaldigi 1:8 ve 1:16 oranmdaki etil seliiloz
kapsiillerinde ise bu piklerin ortadan kalktig1 belirgin bir sekilde goriilmektedir
(Sekil 3.18-3.19). XRD analizinin verilerine bakilarak etil seliiloz ile beta karoten

arasinda etkilesimin oldugunu sdylemek miimkiindiir.
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Etkin maddeler ve kapsiillere yonelik DSC analizleri 20°C/dk tarama hiz1 ile
yapilmistir. Sigma Aldrich verilerine dayanarak etil seliiloza ait cams1 gegis sicakligi
(Tg) yaklasik 155°C civarinda, literatiir dogrultusunda beta karotene ait erime
sicakligi yaklasik olarak 176-184 °C beklenmektedir (Ge'za Regdon Jr, 2012). Etil
seliiloza ait DSC analizinde 169,64°C de gdzlemlenen endotermik hareket camsi
gecis sicakligi olarak diisiiniilmiistiir (Sekil 3.20). Uretilen kapsiillerin DSC
analizlerinde ¢ok net veriler elde edilemese de tiirev analizine bakildiginda beta
karoten orani arttikca camsi geg¢is sicakliginin daha diisiik derecelere kaydigi
gbzlemlenmistir. 1:8 etil selilloz kapsiillerinde 134-142°C aralifinda camsi gegis
hareketi gozlemlenirken, bu deger 1:4 etil seliiloz kapsiillerinde 117-130°C arali§ia
diismistiir (Sekil 3.22-3.23). Bu da beta karotenin etil seliiloz polimer zincirlerinin

arasina girerek zincirler arasi etkilesimi zayiflattig1 seklinde yorumlanabilir.
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Beta karotenin DTA-TGA grafigi incelendiginde bozunma baglangi¢ sicakliginin

256,7°C oldugu ve bozunmanin iki basamakta gergeklestigi soylenebilir.

Ayrica 160-180°C arasinda gozlenen endotermik ¢ukur beta karotenin erime

sicakligina karsilik gelmektedir (Sekil 3.25). Ayrica beta karotenin %100 yandig

belirlenmistir.

Sekil 3.26 de etil seliiloza ait TGA grafigi verilmistir. 100°C’de yaklasik %2’°lik
bir agirlik kaybi goriilmektedir. Bu agirlik kaybi maddenin igerisinde bulunan
nemden kaynaklanmaktadir. Bozunma tek basamakta gerceklesmis, bozunma
basglangi¢ sicakligi 304,6°C, bozunmanin sonlandigi sicaklik 376,6°C olarak

belirlenmistir. Kémiirlesme verimi yaklasik % 2,3tiir.

Kapsiillere ait TGA analizleri Sekil 3.27-3.30 arasinda gosterilmistir.

1:2 oraninda etil seliiloz kapsiillerinin TGA grafigi incelendiginde; 100°C de
yaklasik %2 lik agirlik kaybinin madde igerisinde bulunan nemden kaynaklandigi,
bozunma baslangi¢ sicakliginin 314,8°C civarinda oldugu, 398,5°C de agirliginin %

45



85’ ini kaybettigi, 600°C de ise agirligmin %95,5° ini kaybederek komiirlestigi

belirlenmistir.

1:4 oraninda etil seliiloz kapsiillerinin TGA grafigi incelendiginde; 100°C de
yaklagik %2 lik agirlik kaybinin madde icerisinde bulunan nemden kaynaklandigi,
bozunma baslangi¢ sicakligmin 317,8°C civarinda oldugu, 387,5°C agirhigmin %
86,5 ini kaybettigi, 600°C de ise agirhiginin %97,5 ini kaybederek komiirlestigi

belirlenmistir.

1:8 oraninda etil seliiloz kapsiillerinin TGA grafigi incelendiginde; 100°C de
yaklasik %2 lik agirlik kaybinin madde igerisinde bulunan nemden kaynaklandigi,
bozunma baslangi¢ sicakliginin 307,2°C civarinda oldugu, 384,6°C agirlhiginin %
88ini kaybettigi, 600°C de ise agirhginin % 98ini kaybederek komiirlestigi

belirlenmistir.

1:16 oraninda etil selilloz kapsiillerinin DTA- TGA grafigi incelendiginde
bozunma baslangi¢ sicakliginin 325,8°C civarinda oldugu, komiirlesme veriminin ise
yaklasik %6,4 oldugu gorilmiistiir.

Bu veriler 1s181nda etil seliiloz ve beta karotene kiyasla kapsiillerin daha yiiksek

termal stabilite gosterdigi gozlemlenmistir.
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Partikiillere yapilan tiim analizler g6z oniine alindiginda, homojen boyut dagilimi
gostermesi, FTIR analizinde kolaylikla karakterize edilebilmesi ve termal stabiliteye
sahip olmasi nedeniyle 1:4 BC:EC oranindaki beta karoten etkin maddeli partikiiller

kumasa aktarilmak icin se¢ilmistir.
3.2 Kapsiil Aktarilmis Kumaslara Uygulanan Analizler

3.2.1 SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) Analizi

Proje kapsaminda optimizasyonu belirlenerek iiretilen 1:4 oranindaki etil seliilloz
kapsiillerinin kumasa fiksajinda termal ve UV olmak fizere iki farkli fiksaj yontemi

kullanilmistir.

Bu yontemlerden ilki olan termal fiksaj isleminde; 90°C kurutmanin ardindan
110°C de fiksaj yapilarak kapsiillerin kumasa baglanmasi saglanmigtir. Kapsiillerin
kumasa tutunmasini ve morfolojisinde degisiklik olup olmadigini gérmek amaciyla
yapilan SEM analizinde alinan goriintiiler kapsiillerin kumas yiizeyinde oldugunu
gostermektedir (Sekil 3.32). Bununla beraber 1 yikama ve 10 yikama sonrasinda

alinan goriintiilerde de kumaslarin yilizeyinde kapsiillerin varligi goriilmektedir (Sekil

3.33-3.34).

Sekil 3.31 Islem gérmemis kumasa ait SEM gériintiileri
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Sekil 3.33 Termal fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.34 Termal fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait SEM gériintiileri
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Ikinci yontem olan UV fiksajda farkli calisma siireleri ve farkli fotobaslaticilar
uygulanmistir. FT'1 kodlu (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) fotobaslatici
kullanilarak ilk olarak siire optimizasyonu g¢alismalar1 yapilmistir.30 sn, 1 dk, 5 dk
siirelerde UV 151k altinda kumaslarin bir yliziine fiksaj yapilmistir. Bu ¢aligsmalara ait
SEM goriintiileri Sekil 3.35, 3.38, 3.41 de goriilmektedir. Ayrica bu kumasglara da 1
ve 10 yikama yapilmistir (Sekil 3.36, 3.37, 3.39, 3.40, 3.42, 3.43). Bu asama sonunda
UV fiksaj ile islem gormiis kumaslarin termal fiksaj gormiis kumaslara oranla
yikama Oncesi ve Ozellikle yikama sonrasinda zamana bagli olarak hizla renk
kaybina ugradigi gozlemlenmistir. Bu da kumas iizerinde reaksiyona girmemis
fotobaglaticinin  kaldigin1 ve zaman ile beta karoten ile etkilesime girip, beta
karotenin beyazlagmasini hizlandirdigini diisiindiirmektedir. Bu dogrultuda UV fiksaj
siiresinin uzatilmasima ve her bir yiizeye 5’er dakika UV fiksaj yapilmasina karar
verilmistir. Bundan sonraki c¢alismalara FT2 (Difenil(2,4,6- trimetil benzoil) fosfin
oksit) ve FT3 (2-hidroksi-2-metilpropiofenon) baslaticilar1 kullanilarak devam

edilmistir.

Sekil 3.35 30 sn. FT1 ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.36 30 sn. FT1 ile uv fiksaj uygulanmig ve 1 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.38 1 dk. FT1 ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.39 1 dk. FT1 ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.41 5 dk. FT1 ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait SEM goriintiileri

54



Sekil 3.42 5 dk. FT1 ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.43 5 dk. FT1 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.44 FT2 ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait SEM goriintiileri



Sekil 3.45 FT2 ile uv fiksaj uygulanmig ve 1 yikama yapilmig kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.46 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

Sekil 3.47 FT3 ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.49 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait SEM goriintiileri

3.2.2 FTIR (Fouier Transform Kizilotesi Spektroskopisi) Analizi

Beta karoten esasli kapsiiller ile aplike edilen kumaslarin FTIR analizleri (Sekil
3.50, 3.51, 3.54, 3.57, 3.58, 3.61) arasinda verilmistir. Fiksaj islemi uygulanmig
kumas tizerindeki beta karoten varligini incelemek iizere yapilan FTIR analizinden
alman veriler incelendiginde; beta karoten varhig gosteren 1724-1733 cm™
civarindaki pik degerlerinin termal ve uv fiksaj uygulanmis tiim kumaslarin iizerinde

varlig tespit edilmigtir.
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Sekil 3.57 Cift yiiziine uv fiksaj uygulanmis kumasa ait FTIR analizi
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Sekil 3.58 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait FTIR analizi
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Sekil 3.59 FT2 ile uv fiksaj uygulanmig ve 1 yikama yapilmig kumasa ait FTIR analizi
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Sekil 3.60 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait FTIR analizi

0,265

0,24
0,22
0,20
0,18
0,16
0,14
0,12
0,10
0,08
290115
0,06
0,04

0,02

0,008

4000,0 3600 3200 2800 2400 2000 1800 1600 1400 1200 1000 800 650,0
cm-1

Sekil 3.61 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait FTIR analizi
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Sekil 3.62 FT3 ile uv fiksaj uygulanmig ve 1 yikama yapilmig kumasa ait FTIR analizi
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Sekil 3.63 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait FTIR analizi

Uygulanan fiksaj islemlerinden sonra 1 ve 10 yikama yapilan kumaslarin iizerinde
beta karoten varligini belirlemek {lizere yapilan FTIR analiz verileri incelendiginde;

beta karotenin spesifik piki olan 1724-1733 cm™ civarindaki pikler gézlemlendiginde
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yikama yapilmamis kumaslara paralel olarak beta karoten varligma rastlanmistir
(Sekil 3.52, 3.53, 3.55, 3.56, 3.59, 3.60, 3.62, 3.63). Bu verilere ek olarak ayrica
yikama sayisinin artisiyla birlikte beta karotenin absorbans degerinde azalma

meydana geldigi tespit edilmistir.

3.2.3 XRD (X lIstn Difraktometresi) Analizi

Mikrokapsiil aplike edilmis kumaslar iizerinden alinan XRD verileri Sekil 3.64-
3.76 da gosterilmektedir.

Sekil 3.64 Islem gdrmemis kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.65 Termal fiksaj uygulanmis kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.66 Termal fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.68 FT1-5dk ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.70 FT1-5dk ile uv fiksaj uygulanmig ve 10 yikama yapilmig kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.71 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait XRD analizi
|
|
]l 1
|
{ I
|
| |
I
LANAY
BR!
l = z = - 2 = c = a2
0 10 20 30 40 50 60 70 80
26

Sekil 3.72 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmig kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.73 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait XRD analizi

Sekil 3.74 FT3 ile uv fiksaj uygulanmig kumasa ait XRD analizi
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Sekil 3.75 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmig kumasga ait XRD analizi

Sekil
3.76 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait XRD analizi

Farkli fiksaj islemi uygulanan kumaslarin aktarilmasinda XRD analizleri
incelendiginde beta karotene ait olan keskin pikler hem yikama oncesinde hem de
yikama sonrasinda net sekilde goriilmektedir. Ayrica analizlerde gézlemlenen 20=

22,6 pikinin de pamuga ait oldugu bilinmektedir (Teixeira ve ark 2010).
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3.2.4 TGA (Termo Gravimetrik Analiz) Analizi

Kumaslarin termal stabilitesini incelemek amaciyla yapilan TGA analizine ait

veriler Sekil 3.77- 3.89 arasinda gosterilmektedir.
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Sekil 3.77 Islem gérmemis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.78 Termal fiksaj uygulanmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.79 Termal fiksaj uygulanmis 1 yikama yapilnug kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.80 Termal fiksaj uygulanmis 10 yikama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.81 FT1-5dk ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.82 FT1-5dk ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.83 FT1-5dk ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmig kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.84 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.85 FT2 ile uv fiksaj uygulanmig ve 1 ytkama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.86 FT2 ile uv fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.87 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis kumaga ait TGA analizi
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Sekil 3.88 FT3 ile uv fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Sekil 3.89 FT3 ile uv fiksaj uygulanmig ve 10 yikama yapilmis kumasa ait TGA analizi
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Beta karoten esasli mikrokapsiil aplike edilmis tekstil materyallerinin TGA
analizleri incelendiginde; bozunma baslangi¢c sicaklik degerleri ham kumas icin
318,8°C iken, termal fiksaj i¢in 321,1°C, UV fiksaj i¢in FT1, FT2 ve FT3
baslaticilarina gore sirasiyla 325°C, 329,7°C ve 330°C dir. Bozunma baslangig
sicaklik degerleri incelendiginde FT3 ve FT2 ile yapilmis UV fiksajin kumasin

termal stabilitesinin FT1 ve termal fiksaja oranla daha iyi oldugu goriilmektedir.

3.2.5 Beta Karotenin Miktar Tayini Calismalart

Beta karotenin pH 7,4 tampon ¢ozeltisinde kalibrasyon egrisinin ¢ikarilmast ve
c¢ikarilan bu egri ile daha sonra yine pH 7,4 tampon ¢ozeltisinde kumas iizerinden
difiizyon ile beta karoten esash kapsiillerin salim miktarini belirlemek i¢in yapilan
calismada beta karotenin pH 7,4 tampon ¢ozeltisinde salim yapmamasindan dolay1 A
maksimum’ un saptanmasi i¢in yapilan ¢aligmalar beta karotenin ¢dzgeni olan etil
asetat ile gercgeklestirilmistir. Bundan sonra salim yerine miktar tayini iizerinden
yorumlamalar yapilmistir. Gergeklestirilen bu ¢alismaya Beta karoten esasli etil
seliiloz kapsiillerinin etil asetat igerisindeki standart kalibrasyon egrisi Sekil 3.90 da

gosterilmektedir.

~ 16 V= 0,2809x
E 14 R2 = 0,9967

? 1,0 S
®

208

5 06 /

0,4
0.2 /
0,0 - :

0,000 1,000 2,000 3,000 4,000 5,000 6,000 7,000
Konsantrasyon (10M)

Sekil 3.90 Beta karoten esasl etil selilloz kapsiillerinin etil asetat igerisindeki standart kalibrasyon

egrisi

79



Bu standart egriye gore y: 0,2809x denklemi elde edilmistir. Burada y; absorbans

ve x; konsantrasyon ve r’: 0,9967 olarak tespit edilmistir.

Tablo 3.1 islem gormiis kumaslara ait beta karoten konsantrasyon degerleri

Termal fiksaj | FT1 UV fiksaj FT1 UV fiksaj FT2 UV Fiksaj | FT3 UV Fiksaj

5 dk 5 dk 6n yiiz
5 dk arka yiiz
0,7x10* M 0,65x10*M 0,78x10*M 0,94x10*M 0,8x10*M

Tablo 3.1 deki kumaslara ait olan beta karoten konsantrasyon miktarlarina
bakildiginda; termal fiksaj ile islem gormiis kumas {izerindeki beta karoten
konsantrasyonunun FT1 ile 5 dk islem gormiis olan kumasin beta karoten
konsantrasyonundan daha iyi oldugu, kumaslara uygulanan UV fiksaj islemin
kumasin hem 6n ylizine hem de arka yiliziimne UV fiksaj yapilmasi ile birlikte

konsantrasyon miktarlarinin ytikseldigi goriilmiistir.

Absorbans
0300 E TERMAL
mFT1
0,250 1 =FT2
0,200 - EFT2-1
0,150 mFT2-10
mFT3
0,100 BFT3-1
0,050 mFT3-10
0,000 Stire
A X X X X X X X X
5 oF %90’0 bﬁ& béb{b 67’& '\9& %9®® bﬁ&
N Vv v

Sekil 3.91 Farkli fiksaj islemi uygulanmig kumaglarin 24 saat boyunca absorbans degerlerindeki
degisim
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Kumaglara farkli iglemler ile fikse edilmis beta karoten esasli kapsiillerin etil
asetat ¢ozeltisindeki miktarlar1 bir glinliik periyotta analiz edildiginde islem tipine ve
yikama etkisine bakilmaksizin 1. saatte maksimum ¢oziiniirliigii gosterdigi ve bu
¢oziinme miktarinin saatler ilerledikge azaldigi belirlenmistir (Sekil 3.91). En yiiksek
coziinme degerlerine sirastyla FT2, FT3, Termal fiksajin sahip oldugu goriilmektedir.
Buna ek olarak bu ¢6ziinme miktarinin azalmasinin sebebi olarak beta karotenin 1g1ga
kars1 hassas oldugu ve UV fiksaj islemlerinde fotobaslatict miktarinin UV fiksaj
siiresi boyunca tam olarak tiiketilemeyerek beta karotenin yapisini bozdugu ve
¢oziinme miktarindaki seviyenin azalmasinda negatif yonde bir etki meydana

getirdigi diistiniilmektedir.

3.2.6 Antioksidan Etkinlik Analizi

Farkli fiksaj yontemleri ile mikrokapsiil baglanan kumaslar iizerine yapilan
andioksidan etkinlik analizinde elde edilen sonuglar Sekil 3.92°de yer almaktadir.
Antioksidan testinde orneklerden tam olarak 50 mg tartilmig ve 0.5 ml metanolde
¢oOziiliip tlizerine 1 ml DPPH ¢ozeltisi ilave edilip karanlikta 30 dak. ara sira

calkalanarak bekletilmis ve 517 nm de absorbansi dl¢lilmiistiir.

% DPPH inhibisyonu

50 ~ 46,04

20,25 20,89

Sekil 3.92 Farkli fiksaj islemleri uygulanmis mikrokapsiilli kumagslara ait antioksidan etkinlik

analizleri
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Antioksidan analizleri incelendiginde UV fiksaj yonteminin termal fiksaj
yontemine gore daha iyi sonuglar verdigi, ancak yikama ile bu etkinin azaldig: tespit

edilmistir.

3.2.7 Patlama Mukavemeti Sonuclari

Patlama mukavemeti analizlerinde elde edilen veriler Sekil 3.93 gosterilmektedir.
Termal fiksaj ve FT1 ile UV fiksaj yapilan kumaslarin ve bu kumaslarin yikama
yapilmis formlarinin patlama mukavemeti degerlerinin ham kumas patlama
mukavemetine gore daha yiiksek oldugu, FT2 ve FT3 ile yapilan UV fiksaj islemleri
ve yikama yapilmis kumaslarin patlama mukavemetinin ise diistiigii gézlenmistir. Bu
mukavemet degerlerindeki diisiisiin ise FT2 ve FT3 ile yapilan islemin kumaslarin

cift yliziine yapilan UV fiksajdan kaynaklandig: diisiinilmektedir.
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Sekil 3.93 Farkli fiksaj islemleri uygulanmis kumaglar ve bu kumaglarin 1 ve 10 yikama sonrasina ait

patlama mukavemeti degerleri.

3.2.8 Renk Olgiim Degerleri

Farkl1 fiksaj yontemleri kullanilan kumaslara ait renk Sl¢tim degerleri Sekil 3.94-
3.95 de verilmistir. Beta karoten esasli mikrokapsiil emdirilmis kumaslarin CIELAB
degerleri incelendiginde L* (agiklik degerlerinin) degerinin termal fiksaj islemi

uygulanmig kumas tizerinde en yiiksek oldugu ve UV fiksaj islemi gormiis kumaslar
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icerisinde ise en yliksek L* degerine FT3 iin sahip oldugu goriilmiistiir. Ayrica 1 ve
10 yikama yapilmis kumaslarin fiksaj islemi tiplerine bakmaksizin L* degerlerinde

art1s oldugu gozlemlenmistir.
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Sekil 3.94 Farkl1 fiksaj islemi uygulanmis kumaslara ait L* (agiklik) degerleri

Termal ve UV fiksaj islemi uygulanmis kumaslar iizerinde yapilan renk 6lglimii
degerlendirmesinde b* degerleri incelendiginde; termal fiksaj yapilmis beta karoten
mikrokapsiilleri i¢ceren kumasin b* degerinin UV fiksaj islemi uygulanmis FT1-UV-
30sn, FT1-UV-1dk, FT1-UV-5dk, FT2, FT3 kumaslarindan daha yiiksek bir b*
degerine sahip oldugu gozlemlenmektedir. Bu veriler 1s18inda ayrica, UV fiksaj
uygulanmis kumaglarin b* degerleri termal fiksaj islemi uygulanmis kumasin b*
degerine bakilmaksizin incelendiginde; FT1-UV-5dk ile islem gormiis kumasin b*
degerinin daha yiiksek oldugu ve bu b* degerlerinin FT1-UV-5dk>FT1-UV-
1dk>FT2>FT1-UV-30sn>FT3 seklinde oldugu saptanmis olup kumaslarin 1 ve 10
yikama sonrasindaki b* degerlerinin ise yikama sayisina bagl olarak diistiigiinii

gozlemlenmistir.
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b* (sari-mavi eksen degeri)
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Sekil 3.95 Farkli fiksaj islemi uygulanmig kumaslara ait b* (sarilik) degerleri

3.2.9 Su Buhar Gegirgenligi

Su buhari gegirgenligi testinde elde edilen sonuglar Sekil 3.96 da verilmistir.

Buna gore, termal ve UV fiksaj islemi uygulanmis kumaslarmm su buhari
gecirgenligi tayininde islem gormiis kumaslarin su buhari gegirgenliginin 1 ve 10
yikama yapilmis kumaslarin su buhar1 gegirgenliginden fazla oldugu anlasilmaktadir.
Bu durumun ise kapsiillerden kaynaklanan bir durum olmadigi, yikama ile liflerin
birbirine yakinlagsmasindan dolayr kumas gozenekliliginin azalmasindan meydana

geldigi distiniilmektedir (Giin, 2014).
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Su Buhar1 Gegirgenligi(g/24s/m?)
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Sekil 3.96 Farkli fiksaj islemi uygulanmis kumaslarin su buhari gegirgenligine ait veriler

3.2.10 Nem Tayini Sonuclar

Etil selilloz kapsiilleri igeren kumaslarin farkli fiksaj yontemleriyle kumas
tizerindeki nem oraninin degisip degismedigi belirlemek amaciyla yapilan nem tayini
analizinde; kumas iizerindeki nem oranlarinin normal pamuklu kumasin ortalama
nem oranlarinda oldugu belirlenmistir. Sekil 3.97’de farkli fiksaj ve yikama
uygulamalarmin ardindan kumaslarin nem oranlar1 verilmistir. Orneklerin nem
oranlari incelendiginde ne fiksaj tiplerinin ne de mikrokapsiillerin kumas tizerindeki

nem miktarlarina arasinda biiytik bir degisiklik yapmadig: anlagilmaktadir.
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3.2.11 Siirtme Sonrast SEM (Taramali Elektron Mikroskobu) Analiz Sonuclart

Beta karoten esasli mikrokapsiil emdirilmis kumaslarin yikama dncesi ve sirastyla
1 ve 10 yikama sonrasi siirtme hasliklart yapilmis, stirtme kumaglarinin iizerindeki
mikrokapsiillerin deformasyonunu ve varligt gérmek amaciyla SEM analizi

yapilmustir.

Sekil 3.98 Termal fiksajin kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.99 Termal fiksajin 1 yikama sonrasi kuru siirtme kumasina ait SEM gérintiileri

Sekil 3.100 Termal fiksajin 10 yikama sonrasi kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.101 FT1-30 sn.nin kuru siirtme kumasina ait SEM gortntiileri
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Sekil 3.104 FT1-1dk.nin kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.107 FT1-5dk.nin kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

89



Sekil 3.108 FT1-5dk-1 in kuru siirtme kumasgina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.110 FT2 nin kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.111 FT2-1 in kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.113 FT3 iin kuru siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.115 FT3-10 un kuru slirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.116 Termal fiksajin yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.117 Termal fiksaj uygulanmis ve 1 yikama yapilmis yas slirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.118 Termal fiksaj uygulanmis ve 10 yikama yapilmis yas siirtme kumasma ait SEM

gorintiileri

Sekil 3.119 FT1-30 sn. nin yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.120 FT1-30sn-1 in yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.121 FT1-30sn-10 un yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.122 FT1-1dk nin yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.123 FT1-1dk-1 in yas siirtme kumagina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.124 FT1-1dk-10 un yas siirtme kumasina ait SEM goriintileri

Sekil 3.125 FT1-5dk nin yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.126 FT1-5dk-1 in yas siirtme kumagina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.127 FT1-5dk-10 in yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.128 FT2 nin yas slirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.129 FT2-1 in yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.130 FT2-10 un yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.131 FT3 {in yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri
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Sekil 3.132 FT3-1 in yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

Sekil 3.133 FT3-10 un yas siirtme kumasina ait SEM goriintiileri

SEM goriintiileri incelendiginde kapsiillerin genelde kumas yiizeyinden ¢ok lif
aralarina yerlesme egiliminde oldugu, kumas yiizeyindeki kapsiillerin lif aralarindaki
kapstillere gore siirtmeden daha ¢ok etkilendigi goriilmiistiir. Siirtme kumaslarinda
hem yikama oncesi hem de 1 ve 10 yikama sonrasinda kapsiillerin var oldugu,

stirtmeye bagli olarak kapsiiller lizerinde deformasyon oldugu goriilmiistiir.
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BOLUM DORT
SONUC VE ONERILER

Tekstil materyalleri giiniimiizde sadece giysi ve ev tekstili olarak degil ayni
zamanda yiiksek teknolojiyle 06zel amaglara yonelik tekstil {iretiminde de
kullanilmaktadir. Kozmetik alanda kullanilan tekstil materyalleri insan hayatini
etkilemeleri nedeniyle diger kullanim alanlar1 arasinda giin gegtikce Onem
kazanmaktadir. Insan hayati icin ¢ok onemli olan bu konu eski caglarda basit
kullanim alanlartyla basladig1 yolculuguna 6zellikle son yiizyil icindeki gelismelerle
oldukga farkli ve 6nemli uygulamalarda devam etmektedir. Giiniimiizde kozmetik
tekstil pazarlar1 incelendiginde; mikrokapsiilasyon teknolojsi kullanilarak iiretilen
seliilit giderici, inceltici, sikilastirici, aroma terapi yaglari iceren kozmetik tekstil
trtinleri gibi genis bir yelpazeye sahip oldugu sdylemek miimkiindiir. Kozmetik
tekstil alaninda yasanan gelismelerin, tekstil miihendisleri ve {ireticilerin ortak
calismalar1 ile artmasi beklenmektedir. Kozmetik tekstil iirlinleri, insan viicut
yapisina uygun lif, kumas yapisi ve iiretim teknolojisindeki gelismeler ile paralel
olarak akademik alanda yapilacak olan ¢aligmalarla birlikte cok yaygin ve basarili

uygulamalarda kullanilabilir duruma gelecektir.

Gergeklestirilen tez calismasinda ise piskiirterek kurutma yontemi ile
mikrokapsiilasyon teknolojisi kullanilarak bronzlagmay1 saglayan beta karoten esasl
etil seliiloz mikro kapsiillerin iiretilmesi ve tretilen bu mikrokapsiillerin termal ve
UV fiksa; yontemi kullanirak kumas tizerine baglanmasinin yani sira UV fiksaj
isleminin kapsiil esasli maddelerin kumasa fiksajindaki etkisini gdzlemlemek

amagclanmistir.

Calismanin ilk boliimiinde ¢esitli oranlarda etkin madde: kabuk madde
kullanilarak piiskiirterek kurutma yontemine goére kapsiiller hazirlanarak cesitli
karakterizasyon calismalar1 yapilmistir. Beta karoten etkin maddesi ile etil seliiloz
polimerlerinin  FTIR spektrumlari, TGA ve DSC gibi termal analizleri
gerceklestirilmis olup beta karotenin maksimum absorbans degeri igin UV spektrum

analizi yapilmistir. Bunun igin betakarotenin ¢dzgeni olan etil asetat ile ¢alisma
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yapilmistir. Beta karotenin maksimum absorbans degerinde ¢6ziinme miktarina

bakmak i¢in kalibrasyon egrisi olusturulmustur.

Uretilen mikrokapsiillere uygulanan SEM, FTIR, X 1sin1 difraktometresi,partikiil
boyut analizi, DSC ve TGA analizleri yorumlanarak 1:4 oranindaki beta karoten: etil

seliiloz kapsiillerinin ¢alisilacak optimum kapsiiller oldugu tespit edilmistir.

Yapilan ¢alismanin ikinci boliimiinde ise; beta karoten esashi etil seliiloz
kapsiilleri kumas {iizerine emdirilerek Tablo 3.4 deki farkli fiksaj yontemleri
uygulanmistir. Uygulanan fiksaj tiplerinin kapsiillerin kumasa baglanmasindaki
etkinligini gormek i¢in SEM, TGA, XRD, FTIR, antioksidan etkinlik testi, patlama
mukavemeti, nem tayini, su buhar1 gegirgenligi, renk 6l¢iimii, salim galigmalar1 gibi

analizler gerceklestirilmistir.

Yapilan analizlerden elde edilen veriler incelendiginde;

Kumas tizerindeki mikro kapsiillerin varligi belirlemek amaciyla yapilan SEM
goriintiilerinde tiim fiksaj tiplerine ait yilkama Oncesi ve yikama sonrasinda kapsiil
varligi belirlenmis buna paralel olarak beta karoten igeren bu kapsiillerin FTIR
analizlerine bakildiginda da tim kumaslarin yikama Oncesi ve sonrasinda beta

karotenin varligini tanimlayan pikin var oldugu goézlemlenmistir (Sekil 3.31-3.49).

Beta karoten iceren kapsiillerin kumas iizerine baglandigin1 gérmek igin yapilan
XRD analizinde fiksaj tiplerine bakilmaksizin beta karotenin keskin piki ile birlikte
kumasa ait olan 20=22,6 pikinin bulundugu agik bir sekilde goriilmiistir. SEM
gorlintiileri ile bagh olarak piklerdeki yogunluk miktarinin kumas iizerindeki

kapsiillerin yogunluguna gore degistigi gozlemlenmistir (Sekil 3.64-3.76).
Beta karoten esasli kapsiillerin kumas ile bir etkilesim igerisinde olup olmadiginm

belirlemek amaciyla yapilan TGA analizi incelendiginde FT3 ve FT2 ile yapilan UV
fiksajin kumas tizerindeki termal stabiliteyi arttirdigi goriilmistiir (Sekil 3.77-3.89).
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Kumas lizerindeki beta karoten esasli kapsiillerin beta karoten konsanstrasyon
miktarmni belirlemek amaciyla yapilan ¢alismada FT2 ve FT3 ile UV fiksaj islem
goren kumaglar lizerinde FT1 ve termal fiksaja gore daha fazla beta karoten
konsanstrasyon miktarina rastlanmistir. En fazla absorbans degerlerine sahip olan

kumaslar ise sirasiyla FT2, FT3, termal, FT1 olarak goriilmistiir (Sekil 3.50-3.63).

Kumas tizerindeki beta karotenin antioksidan etkisine bakmak i¢in yapilan DPPH
analizinde, FT1 ile fiksaj gormiis kumasin antioksidan degerinin FT2, FT3 ve termal
fiksajin antioksidan etkinliginden daha fazla oldugu, bu antioksidan etkinin yikama

sonrasinda da devam ettigi gdzlemlenmistir (Sekil 3.92).

Yapilan patlama mukavemet testindeki elde edilen verilen incelendiginde; termal
fiksaj ile FT1 in patlama mukavemetlerinin FT2 ve FT3 e gore daha yiiksek
degerlerde oldugu, FT2 ve FT3 iin degerlerinin diigiik olmasini ise akrilik binderin
kumas yiizeyine termal fiksaj ve FT1 den daha iyi baglanarak liflerin hareketliligini
kisitladigindan mukavemet kaybina yol a¢tig1 diistintilmektedir (Sekil 3.93).

Fiksaj yapilmis kumaslar tizerindeki renk 6l¢iimii degerleri incelendiginde; beta
karotenin turuncu renginden dolayr emdirilen kumaslarin L* (agiklik) degerlerinin
yikama sonrasina gore diisiik oldugu, b* (sari-mavi eksen degerleri) 1n ise 1 ve 10
yikama sonrasindaki degerlerle karsilastirildiginda yiiksek oldugu goriilmektedir
(Sekil 3.95).

Kumagslar tizerindeki su buhari gegirgenligine bakildiginda ise tiim fiksaj tiplerine
ait kumaslarda kapsiillerin su buhar1 gegirgenligi degistirecegine yonelik herhangi bir
sonu¢ bulunamamis olup, yitkama sonrasinda su buhari1 gecirgenliginin azalmasinin
ise liflerin yikama sonrasinda birbirlerine daha yakin konumda olarak su buhar

gecisini engelledigi diistiniilmiistiir (Sekil 3.96).

Yapilan fiksaj tiplerinin ve baglanan kapsiillerin kumas tiizerindeki nem

miktarinda degisiklik olup olmadigmi belirlemek igin yapilan nem tayininde elde
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edilen sonuglar nem oranini etkileyecek bir degisiklik olmadig1 goriilmiistiir (Sekil

3.97).

Fiksaj islemi gérmiis kumaslarin siirtme sonrasinda siirtme kumaslar1 iizerindeki
SEM goriintiileri incelendiginde beta karoten esasli mikro kapsiillerin genelde kumas
yiizeyinden c¢ok lif aralarima yerlesme egiliminde oldugu, kumas ylizeyindeki
kapstllerin 1if aralarindaki kapsiillere gore siirtmeden daha c¢ok etkilendigi
gorilmistiir. Siirtme kumaslarinda hem yikama oncesi hem de 1 ve 10 yikama
sonrasinda kapsiillerin var oldugu, siirtmeye bagli olarak kapsiiller {izerinde

deformasyon oldugu goriilmiistiir (Sekil 3.98-3.133).

Tekstil isletmelerinde termofikse kosullarinda (120-140°C) yani yiiksek
sicakliklarda, bir kismi ise kurutma sicakliginda (100°C) gergeklesmektedir.
Yapisinda ugucu yag bulunan koku ve aroma terapi amagli kullanilan kapsiillerde
yiiksek sicaklik etken maddenin buharlasmasina ve kapsiil deformasyonuna sebep
olabilmektedir. Olusan kapsiil deformasyonu ortadan kaldirmak ve yiiksek sicaklik
etkisiyle kapsiil i¢erisinden ugmasi muhtemel olan yaglari engellemek amaciyla UV
fiksaj yonteminden yararlanilarak tez kapsaminda UV fiksaj isleminin mikro kapsiil
aplike edilmis kumaslar tizerindeki etkileri incelenmistir. Gerek elde edilen veriler
is1ginda  gerekse UV fiksaj isleminin oda sicakliginda yapilarak termal fiksaj
isleminin aksine kapsiillerdeki catlak ve deformasyonu engelleyebilmesi gibi termal
fiksaj islemine Ustiinliigiiniin yan1 sira termal fiksaj yontemine gore enerji tasarrufu

saglayan alternatif bir fiksaj yontemi olarak diisiiniilmektedir.

Gergeklestirilen tez calismasindan sonra UV  fiksaj islemlerinde farkli
hammaddeler, kiirleme kaynaklari, etken maddeler, kabuk materyalleri, foto
baglaticilar ve kumas yiizeyi ile UV lamba arasindaki mesafe gibi parametreler
uygulanarak yapilabilecek calismalar ile UV fiksaj isleminin tekstil materyalleri
tizerinde kullaniminin artis1 ile birlikte endiistriyel alanda termal fiksaj yontemi ile

yarigabilir olmas1 dngoriilmektedir.
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Bu tez calismast ile UV fiksaj isleminin tekstil materyalleri {iizerinde

kullanilabilecek ve termal fiksaj yontemine alternatif bir yontem oldugu goriilmiistiir.
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EKLER
EK 1: KISALTMALAR

Beta Karoten: BC

Etil Seliiloz: EC

TERMAL: Termal fiksaj

TERMAL-1: Termal fiksaj sonrasi 1 yikama yapilmis kumas

TERMAL- 10 Termal fiksaj sonras1 10 yikama yapilmis kumasg

FT1-30sn: Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 30 sn UV
fiksaj yapilmis kumasg

FT1-30sn-1: Fotobaslatict 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 30 sn
UV fiksaj sonrasi 1 yikama yapilmis kumas

FT1-30sn-10: Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 30 sn
UV fiksaj sonras1 10 yikama yapilmig kumas

FT1-1dk: Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 1 dk UV
fiksaj yapilmis kumasg

FT1-1dk-1: Fotobaslatict 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 1 dk
UV fiksaj sonrasi 1 yikama yapilmis kumas

FT1-1dk-10: Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 1 dk
UV fiksaj sonras1 10 yikama yapilmig kumas

FT1-5dk:Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk UV
fiksaj yapilmis kumas

FT1-5dk-1: Fotobaslatict 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk
UV fiksaj sonras1 1 yitkama yapilmis kumas

FT1-5dk-10: Fotobaslatic1 1 (Fenilbis( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk
UV fiksaj sonrast 10 yikama yapilmis kumas

FT2: Foto baslatic1 2 (Difenil( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk UV fiksaj
gérmiis kumas

FT2-1: Foto baslatict 2 (Difenil( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk UV
fiksaj sonras1 1 yikama yapilmis kumas

FT2-10: Foto baglatic1 2 (Difenil( 2,4,6- trimetil benzoil) fosfin oksit) ile 5 dk UV

fiksaj sonras1 10 yikama yapilmis kumasg
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FT3: Foto baslatici 3 (2-hidroksi-2-metilpropiofenon) ile 5 dk UV fiksaj gormiis

kumas

FT3-1: Foto baslatic1 3 (2-hidroksi-2-metilpropiofenon) ile 5 dk UV fiksaj sonrasi 1

yikama yapilmis kumas

FT3-10:Foto baslatic1 3 (2-hidroksi-2-metilpropiofenon) ile 5 dk UV fiksaj sonrasi
10 yikama yapilmis kumasg
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