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OZET

Bu calisgmada oOncelikle sinek kovucu etkiye sahip bilesenleri igeren turung (Citrus
aurantium) ugucu yaginin ekstrakte edilmesi ve sivrisineklere karsi kovucu etkisinin test
edilmesi amaclanmistir. Kompleks koaservasyon yontemi araciligiyla jelatin ve arap zamki
polimerleri kullanimi ile Citrus aurantium yaginin mikrokapsiillenerek pamuk, poliester ve
akrilik kumaslara aktarimlar1 ve karakterizasyonlar1 da tezin amaclar1 arasindadir. Bu
amaglarla, Citrus aurantium ugucu yagi Clevenger diizeneginde hidrodistilasyon yontemi ile
elde edilmistir. Sivrisinekler i¢in kagis tinitesi imal edilerek, elde edilen Citrus aurantium
yaginin sivrisinek kovuculuk etkisi test edilmistir. Citrus aurantium yagi kapsiillenerek
olusturulan mikrokapsiillerin gaz kromatogragifisi- kiitle spektrometresi (GC-MS) analizleri
ile ugucu yag bilesen ve oranlart belirlenmistir. Citrus aurantium yagi igeren
mikrokapsiillerin Fourier Transform Infrared Spektrofotometresi (FTIR) analizleri
gerceklestirilmistir. Mikrokapsiillerin optik mikroskop goriintiileri alinip ortalama cap ve
cap dagilimlart Olgliliip mikrokapsiillerin kumasa aktarimi1 c¢ektirme yontemi ile
tamamlandiktan sonra taramali elektron mikroskobu- enerji dagitict X-1g51m1 (SEM-EDX)
analizleri ile Fourier Transform Infrared Spektrofotometresi (FTIR) analizleri
gergeklestirilmistir.

Tez g¢alismasimin sonuglart Citrus aurantium ucucu yagmin Clevenger diizeneginde
hidrodistilasyon yontemi ile verimli sekilde ektrakte edilebilecegini gostermektedir. GC-MS
bulgularina gore, Citrus aurantium ugucu yagmin igerisinde en yiiksek oranda limonen

bileseninin bulundugu goézlemlenmistir. Kagis iinitesi testleri, Citrus aurantium yaginin



sivrisinek kovuculukta etkili oldugunu kanitlamistir. Citrus aurantium yag: kullanilarak
tiretilen mikrokapsiillerin ortalama caplart 68,3+34,2 pm olarak Ol¢iilmiistir.
Mikrokapsiillerin kumas yiizeyine baglanma durumlarinin incelendigi SEM+EDX ve FTIR
analizlerinde mikrokapsiillerin kumaslara basarili bir sekilde tutundugu kanitlanmistir.
Bilim Kodu: 621.01.02

Anahtar Kelimeler: turung yagi, Citrus aurantium, sinek ve hasere kovuculuk,
mikrokapstil, tekstil yiizeyleri

Sayfa Adedi: 62
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ABSTRACT

The aim of this study was to extract Citrus aurantium essential oil containing fly repellent
components and to test the repellency effect against mosquitoes. Moreover,
microcapsullation of Citrus aurantium essential oil using gelatin and gum polymers via
complex coacervation method, characterization and transfer of these microcapsules on
cotton, polyester and acrylic fabrics were the aims of the study. For this purpose, Citrus
aurantium essential oil was obtained by hydrodistillation method in Clevenger apparatus,
volatile oil containing microcapsules components and ratios were determined by gas
chromatography-mass spectrometry (GC-MS) analyzes. Fourier Transform Infrared
Spectrophotometry (FTIR) analyzes of microcapsules containing Citrus aurantium essential
oil were performed. The mosquito repellency effect of the obtained Citrus aurantium oil was
tested by manufacturing an escape unit for mosquitoes. Images of Citrus aurantium oil
encapsulated microcapsules were obtained by an optical microscope and the average
diameter and diameter distributions were measured. The transfers of microcapsules onto the
fabrics were carried out by extraction method. Scanning electron microscope images and
energy dispersive X-ray analyzes (SEM-EDX) and Fourier Transform Infrared
Spectrophotometry (FTIR) analyzes were performed.

The results of the thesis show that Citrus aurantium essential oil can be extracted efficiently
by hydrodistillation in Clevenger mechanism. According to the GC-MS results, the main
component of Citrus aurantium essential oil was limonene. Escape unit tests proved that

Citrus aurantium oil is effective in mosquito repellency. The average diameter of



microcapsules produced using Citrus aurantium oil was measured as 68,3+34,2 um. It was
exhibited via the SEM+ EDX and FTIR analyzes that the microcapsules were attached to the
whole fabrics successfully.

Science Code: 621.01.02

Keywords: citrus oil, Citrus aurantium, fly and insect repellent, microcapsules, textiles
surfaces
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1. GIRIS

Diinyadaki 6liimciil canlilar diisiiniildiigiinde pek ¢ok insanin aklina ilk 6nce kopek baligi,
timsah gibi hayvanlar gelmektedir. Oysaki diinyadaki en Oliimciil canlilar boceklerdir
(Autino, 2012). Ciinkii bu canlilar 6liimciil hastaliklarin insanlara bulasmasina neden
olmaktadir. Tarih boyunca veba, sitma, kolera, humma, tularemi, tifiis, Kirirm Kongo
kanamal1 atesi gibi bir¢ok oliimciil hastaliga bocekler ve hagereler sebep olmustur. Sitma,
dang hummasi, sar1t humma ve fil hastalig1 (filariasis) gibi bir¢ok tropikal hastalik; Aedes
Meigen, Anopheles Meigen, Culex L. ve Haemagogus L. (Diptera: Culicidae) ailelerine ait
kan emici enfekte disi sivrisineklerin 1sirmasi sonucu insanlara bulagsmaktadir (Autino,
2012). Sitma hastaligi insanlarda tek hiicreli bir parazit olan Plasmodium parazitinin
Plasmodium falciparum, P. vivax, P. malariae ve P. ovaletiirlerinin yaklasik 20 cesidi
bulunan anofel cinsi sivrisinekler tarafindan bulagtirmasiyla olusur (Collins, 2007). Sitma
hastalig1 riskli olan 106 iilkede en biiyiik halk saglig1 sorunudur. Diinya Saglik Orgiitii
(WHO)’nilin tahminine gore her yil diinyada 200 milyon kisi sitma hastaligina
yakalanmaktadir ve yaklagik 655 bin kisi sitmadan hayatin1 kaybetmektedir (Autino, 2012).
Plasmodium gelisimsel siklusunu sivrisinek ve primat konaklarda tamamlar. Plasmodium,
anofel cinsi sivrisineklerin tiikriik bezlerinde bulunur ve sivrisinegin 1sirmasi ile insanlarin
kanindan karacigerlerine yerlesir. On bes giin gibi kisa bir siirede maturasyonunu
tamamlayip insanlarda eritrositler (kan pulcugu) igine yerlesirler ve kan dolagimina
karismasi ile ates dongiileri baslar. Usiime ve titremelerin oldugu kisiyi cok yorgun diisiiren
ates nobetleri Plasmodium tiirlerine gore 48-72 saat arasinda degismektedir (Collins, 2007).
Kenelerden bulagsan Kirim Kongo kanamali atesi Bunyaviridae ailesine ait bir viriisiin neden
oldugu 6liimciil bir hastaliktir. Bu hastalik ates, halsizlik, istahsizlik, kas agrilari, bas agrisi,
bulanti, kusma ve kanamalarla seyreden bir hastaliktir. Hyalommamarginatum tiirtindeki
kenelerle bulagsmaktadir. Bu hastaliktan korunmak i¢in as1 veya spesifik bir ilag
bulunmamaktadir ve bilinen bir tedavisi yoktur (Hawman, 2018). Yukarida bahsedilen
hastaliklar gibi bir¢ok hastalik i¢in en etkin koruma boceklerle temasin dnlenmesidir. Yani
bdceklerden korunma boceklerin neden oldugu hastaliklarla miicadelede en etkili yontemdir.

Ayrica bocek ve hasereler insanlarda korku ve rahatsizliga neden olmaktadir. Ornegin



milyonlarca insan kene stresi nedeniyle piknige gitmekten, park ve bahgelerde dolagmaktan
cekinmektedir. Boceklerden korunmak icin yapay ve dogal pek cok madde bulunmaktadir.
Genel olarak bu yapay maddeler pestisitler (bocek ilaglari), naftalin, borik asit ve
fulmigantlardir. Fulmigant ve diger pestisitler bas agrisi, bulanti, solunum problemleri gibi
saglik sorunlarina neden olabilirler. Bu yapay maddeler viicutta emilerek deri altina gecip
kaldigindan kullanim asamasinda olmasa bile yillar sonra saglik sorunlarina neden
olabilmektedirler (Mossa, 2018). Ozellikle son yillarda bu saglik sorunlarindaki artis
insanlar1 dogal maddeler kullanmaya itmistir. Dogal pek ¢ok madde de bocek kovucu etkiye
sahiptir.

Ornegin; limon ve karanfilin sahip oldugu aromatik bilesenler bocekler iin etkin bir kovucu
olup, evlerde oda kdselerine ya da cam kenarlarina karanfil batirilmis limon pargalarinin
konulmas1 gibi uygulamalarla boceklerden kaginilmaya calisilmaktadir. Bunun disinda
lavanta, karanfil, feslegen, altin otu gibi bir¢ok dogal kovucu bulunmaktadir (Mossa, 2018).
Sinek, bocek ve haserelerin rahatsiz ediciliklerinin yani sira, yukarida bahsedildigi gibi
6liimciil olabilen sonuglar dogurmasi, arastirmacilar1 bu canlilardan uzak kalabilmek i¢in
cesitli calismalar yapmaya yonlendirmistir. Bu tarz kovucularin tekstil yiizeylerine
aktarilarak kullanimi oldukga elverislidir. Ornegin; acik alanlara gidildiginde korunmak i¢in
giyilebilecek bocek kovucu giysiler, evde ortaya c¢ikan boceklerden korunmak i¢in bocek
kovucu carsaf, perde gibi birgok tekstil iriiniinde bocek kovuculuk etkisi
yaratilabilmektedir. Bu tarz tekstil {irlinlerinde yapay maddelerden faydalanildig: gibi, dogal
kovucu maddelerden de faydalanilmasi s6z konusudur.

Bu ¢alismada sinek ve hasere kovucu dogal ajanlar igeren mikrokapsiillii tekstil ylizeylerinin
tiretimi ve karakterizasyonu amaglanmistir. Sinek ve hasere kovucu olarak, literatiirde daha
once yapilan dogal kovuculardan farkli olarak Citrus aurantium yagi segilmistir. Yine
literatlirde belirtilen boyutlara gore sinek kagis linitesi tasarlanip, Citrus aurantium yaginin

sinek kovuculugu test edilmistir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI (ONCEKIi CALISMALAR)

Sinek, bocek ve haserelerin insan viicudu ile temasiin 6nlenmesi i¢in dogal kovucularin
insan yasaminda siirekli kullandig: giysiler ve ev tekstillerine aktarilmasi oldukga elverisli
bir yoldur. Sinek, bocek ve hasere kovucu dogal maddelerin biiyiik kismi1 ugucu yag
formunda kullanilabilir. Ancak bu tip yaglarin ugucu olmasi etkisinin kisa siirede yok
olmasina sebep oldugundan uzun siireli fayda saglanabilmesi i¢in ihtiya¢ oldugunda veya
diizenli araliklarla salim yapilmasi gereklidir. Geleneksel tekstil terbiye yontemleri ile
kontrollii salim saglamak miimkiin olmadigindan tekstil arastirmacilari, koku salimini
kontrol edebilecekleri ve eczacilik ve gida sektoriinde ¢ok uzun yillardir kullanilan

mikrokapsiil teknolojisini uygulamalarda kullanmaya baslamislardir.

2.1 Mikrokapsiiller

Mikrokapsiilasyon kati, sivi veya gazlarin bir film tabaka olusturacak sekilde kaplanmasidir.
Kapsiilenen madde 6z madde, ¢ekirdek olarak adlandirilirken, kaplama maddesi, duvar,
membran isimlerini alabilmektedir (Sekil 2.1). Oz madde aktif ajan igerir ve kaplama
maddesi 6z maddeyi korumaktadir. Kabuk maddesi, 6z maddeyi saran ¢esitli kalinlikta olan
bir veya daha fazla duvardan olusabilmektedir (Karagonlii, 2011; Cosco, 2006; Leclercq,
2009). Sekil 2.1°de 6rnek bir mikrokapsiil yapist sematize edilmistir.

Kabuk

Kabuk maddesi 2
maddesi 1

Oz maddesi

Sekil 2.1 Sematik bir mikrokapsiil gériintiisii (Jyothi et. al., 2010)



Mikrokapsiiller yapist bakimindan 3 farkli sekilde olabilmektedirler (Sekil 2.2). (Cosco,
2006). Bunlar;

1. Tek c¢ekirdekli: Mikrokapsiillerin en c¢ok kullanilan seklidir. Tek ¢ekirdekli
mikrokapsiiller genelde kiireselsekildedir.

2. Cok ¢ekirdekli: Birden fazla mikrokapsiiliin bir araya gelip ¢oklu ¢ekirdek maddesine
sahip oldugu mikrokapsiil yapisidir.

3. Matriks: Cekirdek maddesinin kabuk maddesi igerisinde kivrimlar olusturacak

sekilde dagilmastyla olusan mikrokapsiil yapisidir.

Tek Cekirdekli Cok Cekirdekli Matriks

Sekil 2.2 Kapsiil yapisi

2.2 Mikrokapsiillerin Uretim Yontemleri
2.2.1 Fiziksel Yontemler

2.2.1.1 Sprey Kurutma

Sprey kurutma ilk olarak 1930’lu yillarda ortaya ¢ikmis ve zamanla gelistirilmis bir
yontemdir. Sprey kurutma mikrokapsiil iiretiminde kullanilan en eski yontemlerdendir
(Benita, 1996).

Oz madde bir polimer ¢dzeltisi igerisinde ¢oziildiigii ve kuru pargaciklar iginde yakalandig
zaman sprey kurutma yontemi gerceklesmektedir. Sprey kurutma yontemi ¢ok yonlii ve
uygulanmasi kolay bir yontem olmasina ragmen yiiksek hammadde miktari, yliksek maliyet,

yiiksek sicaklik gibi dezavantajlar1 vardir (Onder, 2004).



2.2.1.2 Santrifuj Yontemi

Santrifuj yonteminde birbirine karismayan iki sivi bir yag banyosu i¢inde donen kaptaki
delikler i¢inden g¢ekilmektedir. Bu delikler i¢cinden ¢ikan sivi hizli bir sekilde soguyarak
katilasir ve 6z maddenin etrafim sarar. Oz madde olarak en uygun maddeler sulu
¢oOzeltilerdir. Kabuk maddesinin diisiik viskoziteli olmasindan dolay1 soguma esnasinda hizl
bir sekilde kristalizasyonu saglamaktadir (Topbas, 2011). Sekil 2.3°te santifiij yontemiyle

mikrokapsiilleme islemi gdsterilmistir.

Oz madde

Kabuk Kabuk
maddesi ¥ rmaddesi

= &J_E__D HAVA

Sivi 6z

Sivi kabuk @
S

AUV AN

[©©©‘“ o>

Havada soguyarak
kabuk katilagir

Jellesme banyosuna daldirlarak
kabuk jellesir

Sekil 2.3 Santifiij yontemiyle mikrokapsiilleme islemi (Karagonlii, 2011, Benita’dan
1996).

2.2.1.3 Sicak Erivik Mikrokapsiilasyonu

Bu yontemde mikrokapsiiller, 6z maddenin eriyik halde bulunan polimer ile karistirilmasiyla
gergeklestirilir. Eriyik halde bulunan polimer camlagsma sicakliginda sogutulur. Duvar

madde uygun bir ¢ozelti icerisinde ¢oziinerek istenilen viskozitede ekstriidere gonderilir.



Ekstriiderin ¢ikis noktasinda sicak hava ile birlikte uzaklastirma yapilarak katilasir ve

kogiilasyon banyosunda jellesme saglanir (Topbas, 2011).

2.2.1.4 Rotasyonal slispansiyon ayirma

Rotasyon silispansiyon ayirma yonteminde, sivi bir kabuk c¢ozeltisi icerisinde dagitilan
cekirdek madde donen bir diske beslenmektedir. Kabuk maddesiyle kaplanan 6z madde
donen diskin kenarindan savrulmakta ve kabuk maddesi katilagtigi zaman mikrokapsiiller
olusmaktadir (Karagonlii, 2011; Benita, 1996). Sekil 2.4’te rotasyon siispansiyon ayirma
teknigiyle mikrokapsiilleme gosterilmistir

Sivt kaplama faz Dairesel 6z madde

(Ornegin; ermis yag) ‘ | pargaciklari

0O

lm?nllf\’llnlloﬂl@o@ @

— >

Dénen disk Sogutma
0

R

Serbest Kapsiiller
kaplama maddesi

Sekil 2.4 Rotasyon siispansiyon ayirma teknigiyle mikrokapsiilleme islemi (Karagonli,

2011, Benita’dan 1996).

2.2.1.5 Akiskan Yatak Yontemi

Akiskan yatak kaplama yonteminde, siv1 igerisinde sogurulan gozenekli parcalar veya kati
maddeler kapsiilenebilmektedir. Bu yontemde ¢ekirdek madde akiskan bir yatak kullanilarak
askida brrakilir ve kaplama maddesi itizerine puskiirtiillir. Bu siire¢ istenilen kaplama

kalinlig1 elde edilene kadar devam etmektedir (Erkan, 2008; Karagonlii, 2011).



2.2.2 Kimyasal Yontemler

2.2.2.1 Ara Yiizey Polimerizasyonu

Ara yiizey polimerizasyonu yontemiyle sulu ¢ozeltiler, su ile karigsmayan sivi veya kati
haldeki ¢ekirdek maddeler kapsiillenebilmektedir (Erkan, 2008). Ara yiizey polimerizasyonu
birbirine karigmayan iki fazin ara yiizeyinde farkli monomerlerin tepkimeye girerek bir film
olusturulmasidir. Ara yiizde tepkimeye giren iki monomer ¢ekirdek maddeyi i¢ine alarak

mikrokapsiilii olusturmaktadir (Topbas, 2011).

2.2.2.2 In-Situ Polimerizasyonu

In-Situ polimerizasyonu ara yiizey polimerisyonuna benzer bir yontemdir. Ara yiizey
polimerizasyonunda her fazda monomerler bulunur ve ¢ekirdek materyalinin oldugu fazda
reaktif ajan bulunur. In-Suti polimerizasyonunda ise ¢ekirdek materyalinin oldugu fazda
reaktif ajan bulunmamaktadir. In-Situ polimerizasyonunda en ¢ok melamin-formaldehit,

tire-formaldehit ve tire-melamin-formaldehit monomerleri kullanilmaktadir (Erkan, 2008).

2.2.2.3 Koaservasyon

Koaservasyon ile mikrokapsiilleme yonteminde ¢ekirdek madde polimer ¢ozeltisi igerisinde
dagitilmaktadir. Birgok dogal polimer bu metot ile mikrokapsiil liretimine uygundur
(Karagonlii, 2011). Kolay uygulanilabilir ve maliyet agisindan ucuz olmasindan dolayi en
cok tercih edilen mikrokapsiil iiretme yontemidir. Sekil 2.5’te koaservasyon yontemi basitce

sematize edilmistir.
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Sekil 2.5 Koaservasyon Yontemine Gore Mikrokapsiilasyon

Basit ve kompleks olmak iizere iki ¢esit koaservasyon yontemi bulunmaktadir. Basit
koaservasyon yonteminde, suda ¢oziinebilen bir polimer kullanilabilmektedir. Sicaklik, pH
gibi ayarlarin yapilmasiyla koservasyon gerceklesir. Kompleks koaservasyon yonteminde
ise, zit yikli iki koloid kullanilmaktadir (Erkan, 2008; Karagonlii, 2011). Sekil 2.6’da

kompleks koaservasyon yontemi gosterilmistir.
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Sekil 2.6 Kompleks koaservasyon yontemi ile mikrokapsiilasyon
2.3 Mikrokapsiillerin Kullanim Alanlar:

2.3.1 Koku ve Kozmetik Amac¢h Mikrokapsiiller

Kebape1 yapmis oldugu ¢alismada, 6z maddesi giil kokusu igeren kabuk maddesi jelatin ve
arap zamki olan mikrokapsiillerin tiiretimi amaclamistir. Calismada kalic1 kokuyu
saglayabilmek i¢in mikrokapsiilleri farkli yontem ve tekstil yilizeyleri kullanarak denemeler
yapmustir. Elde edilen mikrokapsiillere ait SEM sonuglarina bakildiginda tanecikli yapilara
rastlanmamis ve basarili bir sekilde koku igceren mikrokapsiil iiretimi gergeklestirilmistir

(Kebapgt, 2012).



Li ve arkadaglart limon kokusu iceren ticari mikrokapsiilleri kullanmislardir.
Mikrokapsiilleri kumaslara emdirme metodu ile aktarip, akrilik ve poliiiretan olmak {izere
iki ¢esit farkli binder kullanmiglardir. Kumaglarin yikama dayanimlar1 incelenmis ve akrilik
binder kullanilan kumaglarin yikama dayanimlarinin daha yiiksek oldugunu
gozlemlemislerdir (Li et. al., 2008).

Park ve arkadaslari yaptiklar1 bir calismada c¢ekirdek maddesi limon yagi olan {ire-
formaldehit mikrokapstilleri ara yiizey polimerizasyon yontemi ile elde etmislerdir.
Mikrokapsiil olusumunda jelatin, span80, polivinil alkol ve sodyum dodesil siilfat
kullanmiglardir. Farkli hiz ve siirelerde karistirilarak olusturulan mikrokapsiillerin ¢aplarini
ve dagilim oranlarini incelemislerdir. Sonug¢ olarak mikrokapsiillerin ¢aplari ve dagilim
araliklar1 karistirma hiz1 ve karistirma siiresinin artmasi ile azalmistir (Park et. al., 2001).
Pena ve arkadaslari, polisiilfon ve N,N-Dimetilformamid ile ¢ekirdek maddesi vanilya olan
mikrokaspiilleri tiretmiglerdir. Elde ettikleri mikrokapsiillerin morfolojik yapilarini ve salim
profillerini incelemiglerdir Sonug olarak vanilya kokusunun sert suda saf sudan daha hizl
salindig tespit edilmistir (Pena et. al., 2012).

Sukumar ve arkadaglar1 yaptiklar: bir ¢alismada kabuk maddeleri sodyum aljinat ve jelatin,
cekirdek maddesi lavanta ve yasemin yaglar1 olan koku icerikli mikrokapsiilleri
koaservasyon yontemi ile elde etmislerdir. Basarili bir sekilde olusturulan mikrokapsiiller
emdirme yontemi ile pamuklu kumaslara aktarmiglardir (Sukumar et. al., 2010).

Ovez ve Yiiksel yapmis olduklari bir ¢alismada formaldehit ve iire kullanilarak kompleks
koaservasyon ile mikrokapsiilleri elde etmislerdir. Yapmis olduklar1 mikrokapsiillerde iire
ve formaldehit oranlarmi degistirerek ¢ekirdek materyali olarak kullandiklari parfimlerin
dis ortama salimlarini incelemislerdir. Duvar madde oranlar1 degistirilip duvar kalinliklar:
arttirildiginda parfiimiin dis ortama daha uzun siirede yayildig1 gézlemlenmistir (Ovez ve
Yiiksel, 2002).

Monllor ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢alismada cekirdek maddesi melamin formalin ve 6z
maddesi elma, nane kokusu olan Color Center firmasindan alinan ticari mikrokapsiilleri
emdirme yontemi ile pamuklu kumaglara aplikesini amaclamiglardir. SEM sonuglarina
bakildiginda kapsiillerin basarili bir sekilde aktarildigi gozlemlenmistir (Monllor et. al.,
2007; Monllor et. al., 2010).

Badulesce ve arkadaslari yapmis olduklar1 ¢alismada 6z maddesi biberiye yagi olan

etilselilloz tabanli mikrokapsiil iiretmislerdir. Olusan mikrokaspsiillerin yapilarini
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incelediklerinde 10-90 pm boyut araliginda ve kiiresel yapida olduklarini gézlemlemislerdir
(Badescu et. al., 2008).

Goniilsen tezinde portakal kokulu mikrokapsiilleri ve beta siklodestrin kapsiilleri
karsilastirarak salim davranislarini incelemistir. Elde edilen mikrokapsiillerin Fouier
Transform Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR), X 1sin1 difraktometresi (XRD), taramali
elektron mikroskobu (SEM) ve gaz kromotografisi- kiitle spektrometresi (GC- MS)
analizleri yapilmistir. Portakal kokusu iceren ve beta siklodestrin kapstillerin 1 ve 5 yikama
sonrasinda koku salimlarini incelenmistir. Sonu¢ olarak beta siklodestrin kapsiillerde
kokunun daha hizli salindig1 gézlemlenmistir (Goniilsen, 2013).

Dong ve arkadaslar1 ¢alismalarinda duvar maddesi jelatin ve arap zamki igeren 6z maddesi
ise nane yagl olan mikrokapsiilleri kompleks koaservasyon yontemi ile elde etmislerdir.
Olusan mikrokapsiillerde nane yaginin salim davranislarini incelemislerdir. 40 giin soguk su
icerisinde birakilan mikrokapsiillerin %7 oraninda nane yagi kokusunun salindigini

gozlemlemislerdir (Dong et. al., 2011).

2.3.2 Tibbi Mikrokapsiiller (Antibakteriyel, antimikrobiyal, antifungal, antiviral,
iyilestirme vb. amach)

Karagonlii ¢caligmasinda kabuk maddesi olarak jelatin ve arap zamki, ¢ekirdek maddesi
olarak antibakteriyel ajan iceren kekik yagi mikrokapsiillerini kompleks koaservasyon
yontemi ile Uretmistir. Olusan mikrokapsiillerin kumaslardaki aktibakteriyel etkileri
incelenmistir. Sonug olarak %2’lik polimer ¢ozeltisi ve 10 mL yag kullanilarak elde edilen
mikrokapsiillerde E. coli, S. aureus, C. albicans bakterilerine karsi antibakteriyel
aktivitelerinin oldugu gézlemlenmistir (Karagonlii, 2011).

Erkan yapmis oldugu calismada antifungal etkiye sahip olan ketakonazol maddesi
monoklortriazin  beta-siklodekstrin ve melamin formaldehit duvar maddesi olan
mikrokapsiillere yiiklenmis ve kontrollii salinimlart incelenmistir ve yikama testleri
yaptlmistir.  Sonuglara bakildiginda 25 yikamaya kadar tekstil ylizeylerinde
mikrokapsiillerin varligt ve 10 yikamaya kadar antifungal etkinin devam ettigi
gozlemlenmistir (Erkan, 2008).

Beyhan ve arkadaslar1 yapmis oldugu calismada seliiloz igerikli yara oOrtiileri iizerinde
antimikrobiyal 6zellikleri iizerine matriks gelistirmislerdir. Antimikrobiyallik sonuglarina
gore gelistirilen matriksin yanik ve yara bolgelerinde yara Ortli malzemesi olarak

uygulanabilecegi sonucuna varmislardir (Beyhan vd., 2007).
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Topbas yapmis oldugu ¢alismada antienflamatuvar 6z madde igeren mikropartikiil olusturup
bunu ortopedik tekstil iiriinlerine aplike etmistir. Olusan mikropartikiillerin karakterizasyon
sonuglari incelemistir. Elde edilen tekstil iirlinlerinde antienflamatuvar etki oldugu 20
yikama sonrasinda mikropartikiillerin varlig1 gézlemlenmistir (Topbas, 2011).

Kesici Giiler ¢alismasinda kekik, lavanta ve adagayi bitkilerinden ugucu yag elde edip, bu
bitkilerin antibakteriyel Ozelliklerini incelemistir. Elde edilen ugucu yaglar kompleks
koaservasyon yontemine gore mikrokapsiillenmistir. Olusan mikrokapsiillerin SEM ve optik
mikroskopta yapilar1 incelenip disk difiizyon yontemi ile antibakteriyelligi incelenmistir.
Antibakteriyellik sonuc¢larinda mikrokapsiillii kumaglarin antibakteriyel oldugu ve 10
yikama sonrasinda kumasta mikrokapsiillerin varlig1 gézlemlenmistir (Kesici Giiler, 2015).
Arndogan ve arkadaslar1 nane, kekik, ardi¢, kasimpati, ¢Oyiir otu, lavanta, giil ve rezene
bitkilerinden ucucu yag elde edip mikrokapsiil olusturmuslardir. Elde ettikleri
mikrokapsiillerdeki ugucu yag bilesenlerini GC-MS analizleri ile inceleyip antimikrobiyal
etkisini incelenmis ve mikrokapsiilli kumaslarin antimikrobiyal 6zellige sahip oldugu
gbzlemlenmistir (Aridogan vd., 2002).

Li ve arkadaslari 6z maddesi moksa yagi duvar maddesi arap zamki ve jelatin olan
mikrokapsiilleri kompleks koaservasyon yontemi ile elde etmislerdir. Elde edilen
mikrokapsiillerin  yapilarini, pargactk boyutlarimi  ve antibakteriyel 6zelliklerini
incelemislerdir. Incelemelerine gore kapsiillerin kiiresel yapida olduklarini ve moksa yagi
iceren tekstil driinlerinin antibakteriyel 6zellik aktivesinin oldugunu gozlemlemislerdir (Li
et. al., 2013).

Sumithra ve Raaja, yaptiklari ¢alismada denim kumaslara R. communis, S. auriculata, E.
hirta bitkilerinin 6zlerini direk, mikrokapsiil ve nanokapsiil olacak sekilde ti¢ farkli yontemle
kumaslara aktarmiglar. Bitki ekstraksiyonu ile elde edilen kapsiillerin denimlere aplikesi
sonrasinda antibakteriyellik 6zelliginin varligi test edilip kullanilan E. coli ve S. aureus
bakterilerine kars1 en etkili yontemin direk aplikasyon yontemi oldugunu gézlemlemislerdir.
Fakat direk aplikasyon yonteminde 10 yikama sonrasinda higbir antibakteriyel aktivitenin
kalmadigimi ortaya koymuslardir. Mikrokapsiil uygulanmis kumasglarda ise, E. coli
bakterisinin yikama Oncesi antibakteriyel etkisi gozlemlenirken 10, 20 ve 30 yikama
sonrasinda bu etkinin kalmadigi goriilmistiir. S. aureus bakterisi i¢in yikama Oncesi, 10
yikama ve 20 yikama sonrasi antibakteriyel aktivesi goriiliirken, 30 yikama sonrasinda

antibakteriyel aktivitelerini kaybettigi gozlemlenmistir. Nanokapsiil aplike edilmis denim
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kumaslarda E. coli ve S. aureus bakterilerinin yitkama oncesi, 10, 20 ve 30 yikama sonrasinda
bile antibakteriyel aktivitelerinin oldugu gériilmiistiir (Sumithra ve Raaja, 2012).

Panisello ve arkadaslari, vanilya igerikli mikrokapsiilleri elde etmisler ve kapsiil yapilarini,
termal stabilitelerini ve antibakteriyellik 6zelliklerini test etmislerdir. Mikrokapsiil cap boyut
dagilimlarinin 2,5 pm ve 50 pum arasinda degistigi, 20°C ve 100°C’de arasinda termal
stabiliteye sahip olduklarini ve S. aureus bakterilerine karsi antibakteriyel aktivitelerinin
oldugunu ortaya koymuslardir (Panisello et. al., 2013).

Ganesan ve arkadaslari, aleo vera, kudret nar1, kimyon ve zencefilin ekstraklarini direk ve
mikrokapsiilleme yontemi ile pamuklu-siiprem kumaslara aplike etmislerdir. S. aureus ve E.
coli bakterilerilerine karst 5-10 yikama sonrast antibakteriyellik aktivitelerini test
etmislerdir. Analiz sonuglarina gore her iki bakteri i¢in bitki ekstraklarinin direk aktarilan
kumaglarin mikrokapsiillii kumaglara gore daha fazla antibakteriyellik etkisi oldugu fakat, 5
yikama ve 10 yikama sonrasinda mikrokapsiillii kumaslarin direk aktarilmis kumaslara gore

antibakteriyelliginin daha fazla oldugu ortaya koyulmustur (Ganesan et. al., 2012).

2.3.3 Faz Degistiren Maddeler (FDM) iceren Mikrokapsiiller

Tekstil ylizeylerinde 1s1 izolasyonunu saglamak i¢cin FDM’ler mikrokapsiillenerek tekstil
yiizeylerine aplikasyonu saglanmistir (Eytlipoglu ve Kut, 2016).

Zou ve arkadaslart FDM olarak poliiire i¢ceren mikrokapstilleri ara yiizey polimerizasyonu
yontemi ile elde etmislerdir. FDM n-hekzadekan, yiizey aktif maddesi olarak polioksietilen
oktilfenil eter ve kabuk maddeleri olarak 1,6 hekza diamin ve toluen-2,4 diizosiyonit
monomerleri ile ¢alismiglardir. Elde edilen mikrokapsiillerin kimyasal yapisim1 F-TIR
analizleri ile termal 6zelliklerini termal analizler ile aragtirmiglardir (Zou et. al., 2004).

Cho ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada FDM madde olarak n-oktadekan parafini poliiire
kabuk maddesi ile mikrokapsiillemislerdir. Poliiire kabuk maddesini ara ylizey
polimerizasyonu ile toluen-2,4 diizosiyanit (TDI) ve dietilentriamin (DETA) monomerleri
ile sentezlemislerdir. Olusan mikrokapsiillerin faz degistirme sicakliklarini inceleyip,
oktadekanin faz degistirme sicakliklari ile hemen hemen ayni olduklarini, ¢ap dagilimlarinin
0,1-1 mikron ile arasinda degistigini, sekillerinin kiiresel yapida ve piiriizsiiz olduklarim
belirtmislerdir (Cho et. al., 2002).

Shin ve arkadaslar1 ¢alismalarinda faz degistiren madde olarak eykosan, kabuk maddesi

olarak melamin ve formaldehit kullanarak in suti polimerizasyon yontemi ile
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mikrokapsiilleri olusturmuslardir. Olusan mikrokapsiillerin ¢ap dagilimlarini, yapilarini,
termal ozelliklerini ve termal stabilitelerini incelemislerdir. inceleme sonuglarina gore
kiiresel yapida olduklari, sicak su ve alkali c¢ozeltisinde yapilarin1 bozulmadan
koruyabilecek gilice sahip olduklarini, 1s1 depolama kapasitelerinin ise 0,91-4,44 J/g
oldugunu ve 5 yikama sonrasinda 1s1 depolama kapasitelerinin %40 oraninda kaldigini
belirtmislerdir (Shin et. al., 2005).

Fang ve arkadaslar1 oktadekan igerikli ve polistiren duvar maddeli nanokapsiilleri in suti
yontemi ile elde etmislerdir. Elde edilen nanokapsiil boyutlarinin kiiresel ve diizenli, 1s1
depolama kapasitelerinin ise 124,4 J/g oldugunu belirtmislerdir (Fang et. al., 2008).

Fei ve arkadaslari sprey (aerosol) reaksiyon yontemi ile mikrokapsiil olugumunu
saglamislardir. Sprey reaksiyon yontemi kullanilarak tiretilen mikrokapsiillerin birden fazla
cekirdek madde igerdigi ve fotokatalik etki gosteren duvar yapisina sahip olduklarini ve faz
degistiren madde olarak oktadekan kullandiklarini belirtmislerdir. Uretilen kapsiiller 0,1-5
um capinda, erime kapasiteleri 92 J/g, katilagma kapasiteleri ise -97 J/g’dir. Elde edilen
kapsiillerin yapisinda bulunan titanyum nedeniyle antibakteriyel, UV isinlarina kars:
koruyucu ve ortamdaki kirliligi elimine etme o6zelligine sahip ¢ok fonksiyonludurlar.
Saglamis olduklar1 bu 6zellikleri ile binalarda, saglik sektorii giyiminde kullanima uygun
oldugunu belirtmislerdir (Fei et. al., 2008).

Tozim ve Alay Aksoy calismalarinda FDM igerikli mikrokapsiillerin iiretimini
gerceklestirip pamuklu tekstil yiizeylerine aktarip 1s1l ve konfor 6zelliklerini incelemislerdir.
Isil 6zellik sonuglarinda mikrokapsiillii kumaslarin 6,1749 J/g 1s1 depolama 6zelligine sahip
oldugu goriilmiistiir. Kumas testleri sonuglarinda ise mukavemet ve siirtiinme 6zelliklerinde
onemli bir fark goriilmemis, hava gecirgenliginin ve dokiimliliigiiniin mikrokapsiilli
kumaslarda azaldigi ve egilme direnci sonuglarina gore ise mikrokapsiil uygulanmis
kumaslarda referans kumaglara gore egilme direncinin daha yiiksek, artan egilme direncine
gore mikrokapsiillii kumaslarda dokiimliiliigiin daha az oldugu gézlemlenmistir (T6ziim ve
Alay Aksoy, 2014).

Deveci ve Bagal yapmis olduklar1 ¢alismalarinda FDM igeren mikrokapsiilleri kitosan ve
ipek fibroin kullanarak kompleks koaservasyon yontemi ile elde etmislerdir. Faz degisim
maddesi olarak n-eykosan, c¢apraz baglayici olarak gluteraldehit kullanmislardir.
Kitosan/ipek fibroin oraninin, ¢apraz baglayici ylizde oraninin ve n-eykosan faz degisim

maddesinin mikrokapsiilasyon verimliligini incelemislerdir. En iyi kapsiil verimliliginin
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%1,5 n-eykosan, %0,9 capraz baglayici madde ve kitosan/ipek fibroin orani 20 oldugunda
elde edildigi gézlemlenmistir (Deveci ve Basal, 2009).

2.3.4 Sinek ve Hasere Kovucu Maddeler iceren Mikrokapsiiller

N’Guessan ve arkadaslari bir ¢alismada, DEET (N,N -dietil-meta-toluamid) kimyasal sinek
kovucu mikrokapsiillenmistir. Kapsiillenen DEET in mikrokapsiilden yavas yavas salinarak
ortamda bulunan sivrisinekleri en az 6 saat boyunca Oldiirdigli gorilmiistiir. Bu
mikrokapsiillerin giysi ve yatak malzemeleri iizerinde kullanilabilirligini ortaya
koymuslardir (N'Guessan et. al., 2008).

Miro Specos ve arkadaslar1 ¢aligmalarinda Citronella grass (limon otu) ugucu yagimi
mikrokapsiilleyerek pamuklu tekstil yiizeylerine aplike etmislerdir. Sivrisinek kovucu
aktivite, citronella yaginin etanol ¢ozeltisiyle puskiirtiilmiis bir insan eli ve kovucu etkiye
sahip tekstil yiizeyiyle kaplanmis kolun sivrisineklere maruz birakilmasiyla test edilmistir.
Mikrokapsiillii tekstil yiizeylerinin, insan eline piiskiirtiilen citronella yag1 etanol ¢zeltisine
gore 3 haftadan daha uzun siire ve daha etkili bir kovuculuk sagladigi gériilmistiir (Miro
Specos et. al., 2010).

Anitha ve arkadaslar1 yapmis olduklari ¢alismada %100 poliester kumaslar limon yagi igeren
ucucu yag ile kapstillenmis ve sivrisinek kovucu o6zellikleri degerlendirilmistir. Yapilan
testler sonucunda limon yagi iceren mikrokapsiillii poliester kumasin yiiksek oranda
sivrisinek kovucu 6zellige sahip oldugu ortaya koyulmustur (Anitha et. al., 2011).

Nelson yapmis oldugu calismasinda cesitli haserelerle miicadele edebilmek igin tekstil
yiizeylerine bocek ilact ve askarisid uygulanmistir. Hem kullaniciyr asirt dozda tehlikeli
kimyasallara maruz birakmayan hem de hagereler i¢in oOldiiriicii etki yapabilecek
mikrokapsiilleme teknolojisi uygulama i¢in kullanmilmistir. Sonug olarak, askarisid i¢eren
uzun Omiirlii etkiye sahip yatak carsaflar iretilmistir (Nelson, 2002).

Faulde ve Nehring yapmis olduklari ¢alismada sinek ve haserelerin neden oldugu sitma gibi
hastaliklardan korunmak i¢in DEET, permetrin ve etofenprox igeren mikrokapsiilleri
nevresimlere aplike etmislerdir. Elde edilen kapsiillii tekstil yiizeylerinin sinek ve bdcek
kovucu aktiveleri test edilmis ve en iyi etkinin DEET oldugunu ortaya koymuslardir (Faulde
ve Nehring, 2012).

Sukumaran ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢alismada permetrin i¢eren mikrokapsiilleri askeri

kumaglara emdirme yontemine gore aplike etmisler. Aedes ve Aegypti cinsi sivrisineklerde
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sinek kovucu etkisini test etmislerdir. Test sonuclarina gore permetrin igeren tekstil
yiizeylerinin %93,3 oraninda sinek kovucu etkiye sahip olduklar1 ve sinek kovucu
aktivitenin 55 yikamaya kadar etkisini devam ettirdigi ortaya koyulmustur (Sukumaran et.
al., 2014).

2.4 Sivrisinek ve Hasere Kovucu Uriinler (Spreyler, ticari iiriinler, mikrokapsiiller)

2.4.1 Sentetik Kovucular

2.4.1.1 NN -dietil-meta-toluamid (DEET)

DEET, hafif sar1 rengi olan ve simdiye kadar bilinen sinek, bocek ve hasere dldiiriiciiler
arasinda en etkili maddelerden biridir. Hastalik tasiyabilen sinek, bocek ve hagerelerin
oldiiriilmesi igin gelistirilmis bir kimyasaldir (Salafsky et. al., 2000). ilk defa 1954 yilinda
McCabe ve arkadaslan tarafindan sentezlenmistir (Trigg and Hill, 1996). DEET’in insan
derisine dogrudan uygulanmasinda formiilasyonlar %4 ila %100 DEET oran1 igerirken,
insanlarin maruz kaldigi riskli ortamlarda %50 ila %100 konsantrasyon igeren DEET bdcek
oldiriiciiler tavsiye edilmektedir. ABD Cevre Koruma Ajansi'na (EPA) sunulan
caligmalarda DEET in {irlinlerde kullanilan konsantrasyonlarina bagli olarak viicudu 3-8
saat boyunca sinek, bocek ve haserelerden uzak tutma ozelligi oldugu belirtilmektedir
(Goodyer et. al., 1998). Sivrisineklere kars1 uzun siireli bir kovucu etki saglamak i¢in yeni
DEET analoglar1 ve DEET’in bocek oldiiriiciiler ile kombinasyonlari gelistirilmektedir (Ma
et. al., 1999; Pennetiver et. al., 2005). Yapilan son ¢alismalarda %80 DEET kimyasal kovucu
iceren formiilasyonlar A. aegyti’ye yaklasik olarak 14 saat kovuculuk etkisine ve %7’lik
formiilasyonlarin ise 4 saatten daha az bir kovuculuk etkisine sahip oldugu goriilmiistiir
(Webb and Russell, 2009).

DEET maddesinin sentezi m-toluik asit ile baslamaktadir. Her iki yontemde de temel
mekanizma niikleofilik tetrahedral yerdegistirme iken, ilk yontemde katalizor pridin, ikinci
yontemde ise dimetilformamiddir. Birinci yontemde katalizoriin etkisi niikleofilik kataliz

iken, ikinci yontemde yeni reaktif bir tiiriin olusumudur (Habeck et. al., 2010).

2.4.1.2 Permetrin

Permetrin, DEET gibi sentetik bir kimyasaldir. Daha ¢ok dis giyim i¢in en ideal sinek, bocek

ve hasere 6ldiirticiidiir. Permetrin avcilar, kampgilar ve maceracilar arasinda oldukga popiiler
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bir kimyasaldir. I¢ ve dis mekanlarda, hayvan barmaklarinda, evcil hayvanlarda ve
kiyafetlerde kullanilabilir (Decision, 2006).

Giliniimiizde, cilde dogrudan uygulanan bir itici kimyasal (6rn. DEET) ile birlikte permetrin
eklenmis bir tekstil yiizeyi sitma gibi sineklerden bulasan hastaliklara kars1 etkin bir koruma
saglamaktadir. Fakat bunun yaninda sineklerin permetrine karst direngleri de zamanla
artmaktadir (Freedman et. al., 2006; Schwartz et. al., 2008).

Permetrin, kenelere kars1 korunmada etkin ve DEET e gore daha iyi koruma saglamaktadir
(Katz et. al., 2008). WHO, kiyafetlerin %5’lik permetrin ¢ozeltisi igerisine daldirilip
ilaclandiginda kenelere karsi daha etkin bir koruma saglayabilecegini belirtmektedir

(Chavasse et. al., 1997).

2.4.2 Dogal Kovucular

2.4.2.1 Sitronella

Mezopotamya, Chaco ve Formosa gibi Arjantin’in subtropikal bdolgesinde bulunan
Cymbopogonnardus (sitronella)’dan elde edilen bir yagdir. Sitronella piyasada en yaygin
olarak kullanilan dogal bdcek kovucudur ve 9%5-10 konsantrasyonlarinda kullanilir.
Sitronella bazli kovucular 2 saat boyunca sivrisineklere karsi koruma saglamaktadir
(Trongtokit et. al., 2005; Goodyer et. al., 2010).

Sitronellal, sitronellol, geraniol, sitral, a-pinen ve limonen igeren sitronella, bocek
kovuculuk agisindan ¢ok etkilidir (Curtis et. al., 1987). Fakat sitronellanin igerigindeki bu
ucucu maddeler yiiksek buhar basincina sahip olduklarindan hizlica buharlagsmakta ve
etkileri azalmaktadir. Sitronellanin vanilin gibi biiytik bir molekiil ile karistirilmasi (~%5 v/v
oraninda), ugucu yaglarin salimin1 yavasglatarak koruma siiresini uzatabilmektedir (Tawatsin
et. al., 2001).

Dogal bocek kovucularin etkisini arttirmak i¢in kullanilan mikrokapsiilleme teknolojisi,
sitronella gibi yaglarin daha uzun omiirlii olmasini saglamaktadir. Sitronelladan daha etkili
alternatiflerin bulunmadig1 ya da pahali oldugu bolgelerde, sivrisinek 1sirmalarini 6nlemek
i¢in sitronella kullanimi, hastaliklardan korunmak igin etkili bir yontemdir (Moore et. al.,
2007). Sitronellanin insanlar {izerinde dogrudan uygulanmasi sonucunda 2 saat boyunca A.
aegyti disi sivrisineklere karst kovucu bir etkiye sahip oldugu bulunmustur (Trongtokit et.
al., 2005).
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2.4.2.2 Limon Okaliptiisii

Limon okaliptiisii olarak da bilinen Corymbia citriodora, yapraklarinda dogal hasere itici
madde icermektedir. Limon okaliptiisii yagi hasere dldiiriicii 6zellik gostermekte ve sentetik
kovuculara bir alternatif olmaktadir (Van and Paul, 2014). Limon okaliptiisii bitkisin yag1
ekstrakte edildikten sonra atiktan distilasyon islemi ile quwenling (para-mentan-3,8-diol)
maddesi iiretilir. DEET ile karistirildigi ¢alismalarda, DEET ten daha etkili bir kovuculuk
sagladig1 gézlemlenmistir (Trigg, 1996). p-mentan-3,8-diol sitmayr onleyiciligi ve insan
sagligina risk olusturmadigi kanitlanmig, hastalik taginan bolgelerde Hastalik Kontrol

Merkezleri tarafindan tavsiye edilen tek bitki kovucudur.

2.4.2.3 Pire Otu

Pire otu (Pyrethrum), Kenya’da yetisen Krizantem veya Tanacetum g¢igeginden elde
edilmektedir. Pire otu en eski bilinen ve en giivenli bocek oOldiiriiciilerdendir. Toz halinde

boceklerin  oldugu yerlere dokiilerek bocek kovucu etkisinden faydalanilmaktadir

(Abdelatif, 2004).

2.4.2.4 Neem

Neem (Azadirachta indica)’nin sinek kovucu aktivitesi test edildiginde Hindistan ve bazi
komsu iilkelerde DEET’e dogal bir alternatif olarak kabul edilmistir. Daha 6nce yapilan
caligmalar neemin sinek kovucu etkisinin oldugunu ortaya koymaktadir (Paul, 2004). Neem
giiclii bir kokuya sahip olmasina ragmen, kullanim sirasinda kokusu cok fazla agiga
¢ikmamaktadir (Sharma et. al., 1993; Singh et. al., 1996). Neem, limonoidler ad1 verilen
birka¢ aktif bilesen igermekte ve ana bilesenleri azadiraktin, salannin, nimbin ve
meliantrioldur. Neem, limonoidler adi verilen birkag¢ aktif bilesen igermekte olup ana
bilesenleri azadiraktin, salannin, nimbin ve meliantrioldur. Neem bilesenlerinin

sivrisinekler, hamambocegi vb. boceklere karst kovucu etki gosterdigi gézlemlenmistir
(Schmutterer, 1990).
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2.4.2.5 Diger Dogal Kovucular

Greive ve arkadaglar sentetik sinek kovuculara alternatif olarak bazi dogal ucucu yaglari
denemisler ve bazi1 bocek ve sinek tiirleri igin basarili olmuslardir. Melaleuca ericifolia ve
Backhousia citriodora bitkilerinden elde edilen yaglarin sinek kovuculuklari ortaya
koyulmustur. Bu yaglardan yapilan spreylerin 2 saat sonra dahi sinek kovucu etkisinin
devam ettigi gézlemlenmistir. Bu ¢alisma sonucunda 3 farkli sinek kovucu gelistirilmistir
(Greive et. al., 2010).

Schultz ve arkadaslar1 DEET ve karanfil ile yalanci portakal agaci yaglarini sinek kovuculuk
acisindan karsilagtirmiglardir. Karanfil yagi ve yalanci portakal agaci yaginin etkisinin
DEET’e gore daha kisa siirdiigii goriilse de etkileri ispatlanmistir. Ayrica DEET’in insan
saglina zarar1 goz Oniinde bulunduruldugunda zarar1 olmayan dogal ugucu yaglarin
kullaniminin 6n plana ¢iktigint vurgulamiglardir (Schultz et. al., 2006).

Wimalaratne ve arkadaglari yaptiklar1 calismada biber agaci yapraklarimin Etiyopyada
evlerde sinek kovucu olarak kullanildigin1 gérmiis ve bunun {izerine bu bitkiden ugucu
yaglar elde etmislerdir. Bu yaglar ile iirettikleri kovucularin yaptiklar1 deneyler ile etkilerini
ortaya koymuslardir (Wimalaretne et. al., 1996).

Showler 2017 yilinda boynuz sinekleri ve at sineklerini uzaklastirmak i¢in yaptigi ¢alismada;
Allium, Azadirachta, Chrysanthemum (kasimpati), Cinnamomum (tar¢in), Cymbopogon
(limonotu), Derris, Okaliptiis, Festuca (yumak), Melaleuca, Melinus (melinis), Mentha
(nane), Nepeta, Nicotiana (tiitiin), Pelargonium (itir), Pogostemon, Ricinus (hint yagi
bitkisi), rosa (giil), Syzygium, vitex (hayit) ve Zyloxanthum vb. bitkilerin etkilerinin oldugunu
sOylemektedir. Bu bitkisel yaglarin ve bioaktif bitkisel bilesenlerin kovuculuk konusunda
etkisi oldugu bilinmesine ragmen etkilerinin kisa siirmesi nedeniyle bazi alanlarda
kimyasallarin kullaniminin daha etkili ve kalic1 oldugunu belirtmektedir (Showler, 2017).
Sharma ve arkadaslari nim tohumundan iirettikleri krem ile sinekleri uzak tutmay1
basarmiglardir. Yaygin olarak kullanilan deet in bazi cilt reaksiyonlar1 gbéz Oniinde
bulunduruldugunda nim tohumu yagi ile iretilen dogal kremin O6nem kazandigim

vurgulamiglar ve ticari tiretimine baglamislardir (Sharma et. al., 1993).
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2.5 Tezin Amaci

Bu c¢alismada sinek ve hasere kovucu cilde zarar vermeyen tamamen bitkisel ajanlar i¢ceren
mikrokapsiillii tekstil ylizeylerinin liretimi amaglanmigtir. Ortamda bulunan sinek hagereler
rahatsiz edicidir ve ciltle temas edince alerjik reaksiyonlara sebep olabilmektedirler. Daha
once yapilan calismalarda sinek ve cesitli hasere kovucu tekstil yiizeyleri iiretilmis ve
bitkisel ajanlarin yan1 sira kimyasal bocek ilaglar1 kullanilmistir. Bu caligmada ise tamamen
bitkisel ajan igeren cilde temas halinde herhangi bir zararli yan etkisi olmayan tekstil
yiizeylerinin tiretimi amaglanmaktadir. Calisma Tiirkiye’de bolca yetisen Citrus aurantium
yaginin ekstrakte edilerek mikrokapsiillenmesi ve tekstil ylizeylerine aktarilmasi ile sinek,

bocek, hasere kovucu etkiye sahip kumaslarin elde edilmesi acilarindan 6zgiindiir.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1 Malzeme

3.1.1 Mikrokapsiillemede Kullanilan Malzemeler

Bu calismada kompleks koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil olusturmak i¢in kullanilan
polimerler jelatin ve arap zamki olup, Sigma-Aldrich firmasindan temin edilmistir. Oz
maddesi C. aurantium yagi Ege Bolgesi Aydin ili ¢evresinde yetisen turung meyvelerinin
toplanmas ile bu meyvelerin kabuklarindan elde edilmistir. Mikrokapsiil iiretiminde pH
ayarmin yapilabilmesi i¢in kullanilan hidroklorik asit, koaservasyon olusumundan sonra
capraz baglayict olarak kullanilan glutaraldehit ve mikrokapsiillerin yikanmasinda
kullanilan izopropil alkol Sigma-Aldrich’ten satin alinmistir. Mikrokapsiilleri stizmek igin
filtre kumas1 olarak %100 poliester monofilament iplikten {iretilmis 420 mesh elek bezi

(Candas Ipek, Bursa, Tiirkiye) kullanilmistir. Deneyler sirasinda distile su kullanilmustir.

3.1.2 Mikrokapsiillerin Tekstil Yiizeylerine Aktarimlarinda Kullamilan Malzemeler

Olusan mikrokapsiillerin aktarildigi kumaslar, %100 pamuk Ne30 incelikte ipliklerle
tiretilmis 110g/m? dokuma, %100 poliester 72 Denye multiflament puntosuz ipliklerle
tiretilmis 59g/m? dokuma ve %100 akrilik Nm 15 incelikte iplikle iiretilmis 195 g/m? atkili
orme kumaslardir. Mikrokapsiilleri kumasa aktarmada kullanilan binder Pigmacolor BSA

stiren akrilik kopolimer tiirtindedir.

3.1.3 Diger Malzemeler

Kagis testi linitesi literatiirde (Anitha et. al., 2011) belirtilen boyutlarda (34 cm x 32 cm x 32
cm) cam malzemeden iiretilmis iki bolmeden olugmaktadir. Bolmelerin iist kismi larva
formunda bolmeye yerlestirilecek olan sivrisineklerin yagsamlarini1 devam ettirebilmeleri igin
(tiil perde benzeri) sik dokulu bir kumas ile kaplanmistir. B6lmelerin 6n yiizlerinde ise el
bileginin rahatlikla girebilecegi boyutlarda (@ 9 cm) birer daire actirilmig, islem esnasinda

sivrisineklerin olas1 kagislarii engellemek i¢in daireler yine sik dokulu bir kumas ile
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kapatilmigtir. Ayrica bu iki bdlme birbirine asetat kagidindan olusturulmus bir tiinel ile
baglidir. Tiinelin el ile takilip ¢ikartilabilen bir kapagi bulunmaktadir.

Citrus aurantium (C. aurantium) yagi igeren mikrokapsiillerin ugucu bilesenlerinin
belirlenmesinde kullanilan kat1 faz mikro-ekstraksiyon vialleri ve fiberler (2 cm-50/30 pm
DVB/Carboxen/PDMS stable flex.) Supelco (Bellafonte. ABD) markadir.

3.2 Yontem

3.2.1 Ugucu Yag Ekstrasyonu

Ugucu yaglarin elde edilmesinde birgok yontem bulunmakla birlikte (Cellat, 2011), bu
calismada ugucu yag eldesi i¢in hidrodistilasyon yontemi kullanilmistir.

Ege Bolgesi Aydm ili ¢evresinden toplanan C. aurantium meyveleri tartilip laboratuvar
ortaminda kabuklarindan ayrilmis ve meyveden ayrilan kabuklar kiiglik parcalar halinde
dogranmistir. Kii¢iik pargalar halinde dogranmis 100, 120, 150, 200 ve 250 g kabuklara
500’er mL distile su ilavesi ile Clevenger diizeneklerinde 3 saat boyunca hidrodistilasyon
islemleri yapilmistir. En uygun baslangi¢ kabuk kiitlesi bulunmaya ¢alisilmistir. Yontemde
yag molekiilleri yiiksek sicakliklara ¢ikan su buhart molekiilleri ile birlikte hareket etmekte,
sonrasinda balonu terk ederek sogutucuda yogunlastirilmaktadirlar. Resim 3.1’de Clevenger

diizenegi ve hidrodistilasyon islemi gosterilmektedir.

Resim 3.1 Hidrodistilasyonun yapildig: clevenger diizenegi
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3.2.2 Sivrisinek Larvasi Toplama

Bu calismada Culex cinsi sivrisinekler, gerekli izinler (Ek 1) alindiktan sonra durgun su
bulunan bolgelerden (Resim 3.2) larva formunda plastik siseler igerisine toplanmustir.
Larvalar laboratuvar ortamina getirilip {izeri tiil kapli cam boélmeler igerisine alinmistir
(Resim 3.3). Sivrisinekler yaklasik bir hafta larva formunda kalip, bir hafta sonrasinda pupa
evresine gecmistir (Resim 3.4). Pupa evreleri 3-4 giin siirmiistiir. Pupa evresi sonrasinda
sivrisinekler pupadan ¢ikip ergin dénem evresine ge¢mislerdir (Resim 3.5). Ergin forma
gecen sivrisinekler sekerli su ¢ozeltisi ile beslenmistir. Sivrisinekler yetiskin doneme gelince

test i¢in kullanilmistir.

Resim 3.3 Sivrisinek larva donemi
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Resim 3.4 Sivrisinek pupa donemi

Resim 3.5 Sivrisinek ergin dénemi

3.2.3 Kagis Unitesi Testi ile Sivrisinek Kovuculuk Etkisinin Belirlenmesi

Yetigskin forma gelmis olan Culex cinsi sivrisinekler {izerinde C. aurantium yagmin
kovuculuk etkisini test edebilmek adina, plastik tartim kaplari ile birinci bolme igerisine
belirli bir miktarda ugucu yag yerlestirildikten sonra (Resim 3.6) kagis tiineli kapagi agilarak,
C. aurantium yaginin ugucu bilesenlerinden etkilenen sivrisineklerin ikinci bolmeye kagis

davraniglar1 izlenmistir.
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Resim 3.6 Sivrisineklerin bulundugu ve C. aurantium yaginin yerlestirildigi 1. bolme

3.2.4 Mikrokapsiil Hazirlama

Sekil 3.1 mikrokapsiil hazirlamada kullanilan deneysel prosediirii géstermektedir. Ilk olarak
koaservasyonun olusmayacagi pH degerinde ve polimerin jellesme sicakligi lizerinde bir
sicaklik degerinde tastyici polimer ¢ozeltisi olan jelatin ¢ozeltisi hazirlanmistir. Daha sonra
6z maddesi olan 4 mL C. aurantium yagi bu sulu polimer ¢ozeltisi i¢inde dagitilmistir.
Sulu jelatin polimer ¢ozeltisi i¢inde suda ¢oziinmeyen C. aurantium yag damlaciklar
dagitilarak emiilsiyon olusturmasi i¢in %5°lik span 80 ilave edilmistir. Emiilsiyon olusumu
bir mekanik karigtirict (MTOPS Model MS3040) ile saglanmistir (Resim 3.7). Karistirici
devri 1500 d/dk olarak ayarlanmistir. Daha sonra negatif yiiklii arap zamki polimer ¢ozeltisi
emiilsiyona eklenmistir. BOylece emiilsiyonun iki polimer tarafindan dengelenmesi
saglanmistir.

Karigtirma devam ederken sivi kompleks koaservat olusturmak i¢in pH ayarlanmistir.
Boylece polimerlerin elektrostatik etkilerle bir polimer kompleksi olusturmalari
saglanmistir. Jelatin—arap zamki polimerleri i¢in kompleks koaservatin olustugu pH degeri
4,0-4,5 arasinda oldugundan, pH’in asidik bir degere (pH 4) ayarlamasiyla sistem
kendiliginden iki sivi faza ayrilmistir. Koaservat adim1 alan ilk faz oldukca yiiksek
konsantrasyona sahiptir. Diger faz denge ¢ozeltisidir ve diisiik polimer konsantrasyonuna
sahiptir. Bu yontem ile mikrokapsiil olusumunun temelinde polimerlerin kiigiik damlaciklar

halindeki 6z maddesinin yiizeyinde toplanmasinin yattig1 bilinmektedir.
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Sekil 3.1 Kompleks koaservasyon yontemi akis semast

Sistem Once oda sicakligina sogutulmustur. Koaservattaki jelatinin jellesmesi ile kat1 bir
kabugun olusumu saglanmistir. Ardindan, kabugun dayanimini artirmak i¢in sicaklik 5-10
°C’ye sogutulmustur. Jelatin zincirinde bulunan amino gruplart ile reaksiyona girerek
jelatine capraz baglanan glutaraldehit ilavesi ile mikrokapsiil kabuklari sertlestirilmistir.

Mikrokapsiillerin tizerinde bulunan fazla yagin uzaklastirilmasi i¢in seyreltik izopropilalkol
(%30 v/v) ile yikama islemi yapilmistir. Yikanip poliester elek ile siiziilen mikrokapsiiller

kuru olarak kullanima kadar saklanmustir.
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Resim 3.7 Mikrokapsiil hazirlama esansinda ¢ekilen bir fotograf

3.2.5 Mikrokapsiil Karakterizasyonu

Hidrodistilasyon yontemi ile elde edilen C. aurantium ugucu yagi ile olusturulan
mikrokapsiil 6rnekleri icerisinde su kalmayacak sekilde kurutulmus ve ugucu yag bilesenleri
gaz kromatografisi-kiitle spektrometresi (GC-MS) ile tespit edilmistir.

C. aurantium yaginin ugucu bilesenlerin belirlenmesi kati1 faz mikro ekstraksiyon teknigi
(Solid phase microextraction-SPME) kullanilarak (Pawliszyn, 2012) GC 6890, MS 6890N,
Agilent Technologies (GC 6890, MS 6890N, Wilmington, DE, ABD) marka ve model GC-
MS cihaz ile yapilmistir (Resim 3.8). Ugucu bilesenlerin ayrimi igin polar olmayan
ozellikteki HP-5MS kolonu (30 m x 0.250 mm i¢ ¢ap x 0.25 pm film kalinlig) (J&W
Scientific, Folsom, CA, ABD) kullanilmistir. Analizler i¢in C. aurantium ugucu yagindan
elde edilen mikrokapsiiller kirilarak 1 g 6rnek 40 mL SPME vialine tartilmis 40°C’lik su
banyosunda (GFL, Model 1103, Burgwedel, Almanya) 20 dakika bekletilmistir (Resim 3.9).
Daha sonra SPME fiber viale batirilarak 40°C’lik su banyosunda 20 dakika daha bekletilmis
(Resim 3.10) ve cihaza enjekte edilmistir. GC-MS analizinde tasiyic1 gaz akist 1,2 mL/dk
olarak ayarlanmistir. Firin programi baglangic sicakligi 40°C’dir ve bu sicaklikta 5 dk
beklenilmistir. 10°C/dk 1sitma hizi ile son sicaklik olan 230°C’ye cikilarak 20 dk
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beklenilmistir. Ugucu bilesenlerin tanimlanmasinda ABD Ulusal Standartlar ve Teknoloji
Enstitiisii (National Institute of Standards and Technology, NIST) ve Wiley (Wiley Registry
of Mass Spectral Data) (Mclafferty, 2005) kiitiiphanelerinden yararlanilmistir. Ugucu
bilesenlerin miktarlar1 pik normalizasyonu yapilarak yiizde (%) cinsinden verilmistir. Ugucu

bilesen tespitinde test iki kez tekrarli olarak yapilmistir.

Resim 3.9 Vial tiiplerin sicak su banyosunda sabit sicaklikta 1sitilmasi
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Resim 3.10 Sicak su banyosundaki vial tiipe enjekte edilen fiber

Kompleks koaservasyon yontemine gore olusturulan mikrokapsiillerin ilk olarak optik
mikroskop goriintilleri alinmigtir. Mikrokapsiillerin  basarili  bir sekilde olustugu
gozlemlendikten sonra kapsiillerin cap boyut dagilimlar1 Image] Goriintiileme ve
Olgiimleme Yazilimi ile dlgiilmiistiir.

Elde edilen C. aurantium igeren mikrokapsiillerin ATR-FTIR cihazi (Spectrum Two, Perkin
Elmer, ABD) ile analizi yapilmis, 4000-400 cm™ spektral arahigindaki spektra alinmistir.
Mikrokapsiiller kumaglara aktarildiktan sonra ise taramali elektron mikroskobu- enerji
dagitict X 15101 analizleri (SEM-EDX) ile saf kumaslar ve mikrokapsiil aktarilan kumaslarin
morfolojik ve elementel analizleri gerceklestirilmistir. Calismada LEO 1430 VP (Leo
Electron Microscopy Ltd., Cambridge, UK), marka ve model SEM cihazi kullanilmstir.
Ornekler SEM ile analizi 6ncesinde altin (Sekil 3.11) kaplamaya tabi tutulmuslardir. SEM
cihazinda uygulanan ivmelendirici voltaj 20 kilovolttur. Kumaslardan alinan 2D goriintiiler
ile mikrokapsiillerin kumaglarin lif ve iplikleri arasindaki morfolojileri incelenmistir. EDX
analizi kimyasal kompozisyonlarin belirlenmesinde yaygin olarak kullanilan bir analitik
tekniktir. Taramali elektron mikroskobu ile analiz sirasinda elektromanyetik bir radyasyona
maruz kalan malzemenin sac¢tig1 X-1sinlarinin analizine dayanmaktadir. Sagilan X-1ginlari,
dedektdr sayesinde sinyale doniistiiriilmekte ve malzemede bulunan elementler ile ilgili
bilgiye ulagilmaktadir. Bu ¢calismada da kapsiillerin, saf ve kapsiillii kumaslarin SEM+EDX

analizleri yapilarak kumasa mikrokapsiil aktarimi ile ilgili bilgi edinilmeye ¢alisiimistir.
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Resim 3.11 Altin kaplama

3.2.6 Kumasa Aktarma ve Karakterizasyon

Mikrokapsiillerin basarili bir sekilde olustugu optik mikroskop yardimi ile gézlemlendikten
sonra, ¢ap dagiliminin minimum oldugu diizglin morfolojili mikrokapsiil olusumuna izin
veren optimum proses parametreleri segilerek mikrokapsiiller tiretilmistir. Mikrokapsiillerin
secilen kumaglara cektirme yontemine gore aktarimi saglanmistir. %5°lik  binder
(Pigmacolor BSA) ¢ozeltisine 100 g mikrokapsiil ilave edilip 15 dk manyetik karigtiricida
karisim saglanmistir. Karigim sonrasinda 5x5 cm boyutlarinda kumas binder ve kapsiil
cozeltisine ilave edilip 15 dk daha karistirma yapilmistir. Karisim sonrasinda kumaslar alinip
tizerindeki fazla ¢ozeltiden arindirilarak oda sicakliginda kurumaya birakilmigtir. Kuruma
sonras1 kumaslar tizerine aktarilan mikrokapsiillerin optik mikroskop ve SEM goriintiileri
alinarak morfolojik karakterizasyonlar1 gergeklestirilmistir.

Organik bilesenlerin tespitinde fayda saglayan Fourier Doniistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi
(FTIR) ile kumas ylizeyine aktarilan C. aurantium igeren mikrokapsiillerin varlig
incelenmistir. Calismada ince yiizeyler ve yumusak polimerler i¢in tercih edilen ATR-FTIR
cihaz1 (Spectrum Two, Perkin Elmer, ABD) kullanilmis olup, 4000-400 cm™ spektral

araligindaki spektra alinmistir.
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4. BULGULAR

4.1 Ucucu Yag Ekstrasyonu

Calisma kapsaminda kullanilan C. aurantium meyvesi kabuklari ile baglangig kiitlesi olarak
100, 120, 150, 200 ve 250 g kabuk alinip, hidrodistilasyon denemeleri yapilmistir. Elde
edilen yagm miktarma gore 200 g kabuk ile ¢alisildiginda daha verimli oldugu
gozlemlenmistir. Caligma boyunca toplamda 12514 g kabuk kullanilmis ve ~20 mL C.
aurantium yag elde edilmistir. Clevenger diizeneginde hidrodistilasyon yontemi ile C.
aurantium meyvesinin kabuklarindan elde edilen ugucu yag miktari oransal olarak ~%0,16
olarak belirlenmistir. Bourgou ve arkadaslari, turung kabuklarinin ugucu yag miktarlarmin
meyvenin olgunluguna gore %0,12-0,46 araliginda degistigini bildirmislerdir (Bourgu et al.,
2012). Calismadaki bulgu literatiirde belirtilen ugucu yag oran aralig1 i¢erisindedir.

4.2 Kagqis Unitesi Testleri Bulgular

Calismada turung meyvesinden elde edilen C. aurantium yagmin sivrisineklere karsi
kovuculuk etkisi test edilmistir. Literatiirden faydalanilarak Resim 4.1°de verilen iki

bolmeden olusan kagis tinitesi hazirlanmastir.

Resim 4.1 Sivrisinek kagis tinitesi diizenegi
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Resim 4.2 Sivrisinek ve ugucu am koyuldugu 1. bolme

Resim 4.3 Sivrisineklerin kovucu yaga karsi kagislarinin gozlemlendigi 2. bolme

Sivrisineklerin C. aurantium yagi konulmadan once davraniglari incelenmis fakat higbir
sekilde kacis gozlemlenmemistir. Birinci bélme ve ikinci bolme arasindaki gegis kapatilip,
birinci bélmeye sivrsinekler ve bir siire sonrasinda sinek kovucu etkisi test edilecek olan C.
aurantium yagi koyulmustur. 3-5 dk arasinda beklendikten sonra ikinci b6lmenin gegis kismi1
acilarak sivrisineklerin ugucu yag kokusuna karsi davranislari incelenmistir (Resim 4.2).

Yaklasik 5-6 dk. sonra kagis tinitesinde bulunan 5 adet sinekten 4 tanesi 2. bélmeye gegip
kovucu etkisi test edilen yagdan kagis gozlemlenmistir (Resim 4.3). Kagis iinitesi testi
sonucunda basarili olunmus ve C. aurantium ugucu yaginin sivrisinek kovuculuk etkisi

kanitlanmustir.
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4.3 Mikrokapsiilleme Bulgulari

Hidrodistilasyon yontemi ile Clevenger diizeneginde elde edilen turung ugucu yagi iceren
mikrokapsiillerin GC-MS analizlerinde ortaya ¢ikan ucucu yag bilesimleri Cizelge 1’de
verilmistir. Elde edilen ugucu yaglarin toplamda 44 farkli bilesenin tanimlanmis ve ugucu
yag bilesenlerinin miktarlar1 oransal olarak verilmistir. Tanimlanan ugucu yag bilesenleri
icersinde D-Limonen olduk¢a dnemli bir yere sahiptir. D-Limonen Clevenger diizenegi ile
elde edilen yontemde %39,14 oraninda ve standart sapmasi = 16,50 olarak tespit edilmistir.
Turunggiller iizerine yapilan ucucu yag calismalarinda yaglarin icerdigi D-Limonen orani
cok farklilik sergilemekle birlikte caligmalardan bir tanesinde %90,25 olarak tespit edilmistir
(Marzouk, 2013).

Orneklerde D-Limonen’den sonra en fazla miktarda bulunan bilesenler sirasiyla p-Ksilen,
Linalol ve Mentha-1,4,8-triene olmustur. Ugucu yag bilesenlerinde p-Ksilen %5,71 + 2,86,
Linalool %3,78 + 0,05, Mentha-1,4,8-triene %3,74 + 1,72 oranlarindadir. Yapilan bir
calismada turung kabuklarindan elde edilen ugucu yag bilesenlerinde D-Limonen’den sonra
en fazla miktarda olan bilesenlerin mirsen ve a-pinen oldugu ve oranlarinin ise sirasiyla
%1,8 ve %0,50 oldugunu belirtmislerdir (Steuer et. al., 2001). Baska bir ¢alismada ise turung
kabuklarindan elde edilen ucucu yag bilesenlerinde D-Limonen’nden sonra en fazla bulunan
bilesen %1.56 oranla Linalol olarak belirtilmistir (Marzouk, 2013). Sadece yag ile
gerceklestirilen c¢alismalarda D-limonen bileseni icin bu denli yliksek oranlarin ¢ikmasi

muhtemeldir.
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Cizelge 4.1 Hidrodistilasyon yontemi ile elde edilmis turun¢ kabuklarinin ugucu yag
bilesenleri (%)

Bilesen Zamani
(dk) Ortalama Standart sapma

Metil-d3 1-
Dideuterio-2-propenil 2,963 0,12 0,08
Eter
Piridin 4,007 2,07 1,33
Hexanal 5,286 1,99 1,11
p-Ksilen 7,441 571 2,86
a- pinen 7,441 0,45 0,07
Benzaldehit 8,889 1,17 0,53
Benzoik asit, 2- 9,544 2,56 2,25
B Pinen 9,655 0,88 0,18
m-Cymen 10,173 0,46 0,05
D-Limonen 10,804 39,14 16,50
Hekzadekan,
2,6,10,14-tetrametil- 11,368 031 0.17
Linalol oksit 11,732 1,86 0,17
cis-Linalol oksit 12,01 0,94 0,19
Linalol 12,194 3,78 0,05
3-Etil-3-Metilheptan
Heptan, 3-etil-3- 12,297 1,18 0,07
metil-
2-Siklohekzan-1-ol,
1-metil-4-(1- 12,793 0,88 0,06
metilenetenil)-, trans-
L-Kafur 12,971 0,67 0,41
endo-Borneol Bisiklo
[2.2.1]heptan-2-ol, 13,316 0,77 0,02
1,7,7-trimetil-, endo-
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Tutulma

% oran
Bilesen Zamani
(dk)
Ortalama Standart Sapma
Terpinen 4-ol 13,485 0,41 0,08
m-Timol 13,59 0,26 0,03
a terpineol 13,691 2,75 1,10
P-Metil-6-En-2,3- 13,847 1,69 0,46
Diol
cis-karveol 14,112 1,58 0,52
Nerol 14,227 0,66 0,26
p-Kuminaldehit 14,44 0,31 0,17
Karvon 14,503 1,73 0,02
trans-Geraniyol 14,604 1,11 0,96
Dekandigiigesit, 14,956 0,57 0,57
didesil ester
cis-Anetol 15,114 0,53 0,17
p-Timol 15,283 1,05 0,82
(+)- 4 karen 15,841 0,93 0,64
3-Metilen-1,5,5- 15,977 0,61 0,13
trimethylcyclohexene
a Cubebene 16,091 0,36 0,28
2,6-Octadien-1-ol,
3,7-dimetil-, 16,381 0,22 0,16
propanoat, (2)-
3,7-Dimetil-6-nonen- 16.716 0.35 0,12
1-ol
2 ally furan 16,897 0,42 0,01
Kariofilen 16,996 0,20 0,07
Menta-1,4,8-trien 17,099 3,74 1,72
a.-Kariofilen 17,437 0,14 0,01
Fenol, 2,5-bis(1,1- 18,028 0,29 0,06
dimetiletil)-

Cizelge 4.1 Hidrodistilasyon yontemi ile elde edilmis turun¢ kabuklarinin ugucu yag
bilesenleri (%) (Devam)
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Cizelge 4.1 Hidrodistilasyon yontemi ile elde edilmis turun¢ kabuklarmin ugucu yag
bilesenleri (%) (Devam)

Bilesen Zamani

(dk)

Ortalama Standart Sapma

1,3-Benzodioksol, 4-
metoksi-6-(2- 18,204 0,21 0,07
propenil)-

(-)-Kariofilen oksit 19,047 0,53 0,04

p-Ksilen 5,71%

3,78%

Linalol

Menta trien

3,74%

o terpineol 2,75%

Benzoik asit 2,56%

I

Sekil 4.1 D-Limonen’den sonra en fazla % orana sahip ugucu bilesenler

D-Limonen’den sonra en yiiksek % oranina sahip ugucu bilesenler Sekil 4.1’de verilmis
olup, P-Ksilen %5,71, Linalol %3,78, Menta trien, %3,74, a-terpineol %2,75, benzoik asit
%?2,56 olarak tespit edilmistir.

Kompleks koaservasyon yontemi ile elde edilen mikrokapsiillerin optik mikroskopta

gorlintiileri incelenmis olup, kiiresel yapida olduklari gérilmiistiir (Resim 4.4). ImageJ ile

yapilan 6l¢timde 50 mikrokapsiiliin ortalama ¢aplar1 68,5 + 34,2 um olarak ol¢lilmiistiir.
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Sekil 4.2 Mikrokapsiillerin FTIR Spektrumu

Sekil 4.2°de kuru haldeki mikrokapsiillerin FTIR sepktrumlar1 gériillmektedir. 1500- 400 cm®
! parmak izi bolgesindeki pikler, kabuk malzemesini olusturan saf jelatin ve saf arap
zamkinin literatiirde verilen FTIR pikleri ile ortiismektedir. 2923 ve 2854 cm™ dalga
boylarinda goriilen —CH gerilemelerine bagh pikler ise karakteristik olarak ugucu yaglarda
gozlemlenmektedir. Bu FTIR spektrumu C.aurantium yaginin basarili sekilde kapsiillerin

icerisine hapsedildigini kanitlamaktadir.

37



4.4 Kumas Karakterizasyonu Sonuclari

Mikrokapsiillerin basarili bir sekilde olustugu gézlemlendikten sonra pamuk, poliester ve
akrilik kumaglara ¢ektirme yontemi ile aktarilmistir. Cektirme yontemi ile kumaslara
aktarilan mikrokapsiillerin optik mikroskop goriintiileri alinmis ve mikrokapsiillerin varligi
gozlemlenmistir (Resim 4.5, Resim 4.6, Resim 4.7). Elde edilen mikrokapsiillii kumaglara
SEM analizi yapabilmek i¢in Oncesinde yalitkan yapidaki kumaslara altin kaplama
yaptlmistir. Altin kaplama yapilan kumas numunelerinin daha sonrasinda SEM-EDX

goriintiileri incelenmistir (Resim 4.8-Resim 4.13).

(a) (b)

!
1
!
§~" y
L

; P.'@"‘ii

(a) (b)
Resim 4.6 (a)Kapsiilsiiz, (b)Kapsiillii poliester kumas optik mikroskop goriintiisii (40X)
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(a) (b)
Resim 4.7 (a) Kapsiilsiiz, (b)Kapsiillii akrilik kumas optik mikroskop goriintiisii (40X)

102497

MAG: 5000 x HV- 200KV WD 299 mm

Signal A = SE1 Mag= 150KX
WD 29mm EHT = 20,00 bV Elﬂ' 20008V

Resim 4.9 Kapsiilli pamuklu kuma@ SEM goriintiisti
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- 8 . :
10133 80 ym
MAG: W00 x HV- 200K WD 289 nm \ | N S

Resim 4.10 Poliester saf kumas SEM goriintiisii

ot o i PowESTERKAPSULY " i

SignilAwSE1  Mage S00KX
WD* Z1me EHT » 2000 kV

Resim 4.11 Kapsiilli poliester kumag SEM goriintiisii

POLYESTER KAPSULLY

-
109132
MADSOD x HV. 200KV WD 270 mme

Resim 4.12 Akrilik saf kumas SEM goriintiisii
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4 E /4
Signal A » SE1 Mags 500KX
WD* 31 mm EHT » 20,00 KV

Resim 4.13 Kapsiillii akrilik kumas SEM goriintiisii

AXRILK KAPSULKY AKRILIK KAPSULKU
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Cizelge 4.2 SEM-EDX Analiz Sonuglari

Tespit Edilen
Element
(kiitlece %-
normallestirilmis
degerler)

ORNEKLER

Kapsiiller

Saf Pamuk Kumas

Kapsiillii Pamuk
Kumas

Saf Poliester Kumas

Kapsiillii Poliester
Kumas

Saf Akrilik Kumas

Kapsiillii Akrilik
Kumas

O (Oksijen)

47,89

C (Karbon)

30,31

N(Azot)

21,80

Toplam

100,00
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Kapsiillerin EDX analizlerine bakildiginda; kapsiillerde, en yiiksek element igeriginin ~%48
ile oksijen oldugu, bunu ~%30 oran ile karbonun izledigi, en diisiik oranda ise azot
elementinin bulundugu gozlemlenmektedir. Saf pamuk kumasin yaklasik yaris1 karbon
elementinden olugmakta iken, %43’l oksijendir. Saf pamuk kumas %8 oraninda da azot
icermektedir. Kapsiil aktarilan pamuk kumasin oksijen ve azot igerigindeki artis,
mikrokapsiillerin varligina bir isaret olarak gosterilebilir.

Saf poliester kumasin SEM-EDX analiz sonucu g6z 6niinde bulunduruldugunda, oksijen ve
karbondan olustugu gézlemlenmektedir (diisilk atom numarali elementler (hidrojen gibi)
EDX ile tespit edilememektedir). Kapsiil aktarilmis poliester kumas degerlendirildiginde ise,
bu iki elementin yani sira ~%10 oraninda mikrokapsiillerden kaynakli azot element orani ile
karsilagilmaktadir. Bu da, kapsiillerin kumas yiizeyine aktarildiginin bir gostergesidir.

Saf ve kapsiillii akrilik kumaslarin EDX analizleri ele alindiginda ise, tespit edilen element
oranlarinda kii¢iik miktarlarda degisme gozlemlendigi goriilmektedir. Tim kumaglara ve

kapsiillere ait spektra EK-2’de verilmistir.
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Sekil 4.3 Pamuk saf-kapsiillii kumas FTIR grafigi

Sekil 4.3’de saf ve mikrokapsiil aktarilmis %100 pamuk kumaslara ait FTIR spektra
verilmektedir. Saf pamuk kumasa ait spektrumun 450-1500 cm™ arahigindaki bolge
incelendiginde, literatiirde (Zhou and Kan, 2014; Gouda et al., 2015) verilen pamuk kumasg
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spektrumlar1 ile uyum igerisinde oldugu goézlemlenmektedir. Mikrokapsiil aktarilmig
kumasa ait spektrumda 1734 cm™ dalga boyunda karsilasilan diisiik yogunluga sahip pikin
mikrokapstillerin duvar maddelerinden olan jelatindeki karbonil gruplar1 tarafindan
yaratilmis oldugu diisiiniilmektedir. Bilindigi gibi karbonil gruplar1 1650- 1800 cm™ dalga
boyu araliginda pikler vermektedir. Pamuklu kumaslara ait FTIR spektra, SEM-EDX
bulgularin1 da destekler sekilde az miktarda olsa da mikrokapsiiliin kumas yiizeyine

aktarildigini kanitlamaktadir.
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Sekil 4.4 Poliester saf-kapsiillii kumas FTIR grafigi

Sekil 4.4’te saf ve mikrokapsiil aktarilmis %100 poliester kumaslara ait FTIR spektra
verilmektedir. Referans (Tadesse et al., 2017)’de verildigi iizere, saf poliester kumasa ait
karakteristik pikler 1408 (aromatik halka), 1340 (karboksilik ester), 1239 (karboksilik ester),
1092 (C-O-C asimetrik gerilmesi), 1017 (O=C-O-C ya da ikincil alkol gruplari), 970 (C=C
gerilmesi), 871 (C-O-C simetrik gerilmesi), 869, 831, 723 ve 505 cm™¥’de karsimiza
cikmaktadir (Arbab et al., 2015; Bhattacharya and Chaudhari, 2014). 1713 cm™ dalga
boyunda karsimiza c¢ikan kuvvetli pik ise karbonil gruplarindaki titresime baglidir. FTIR
analizlerinde 1500-4000 cm™ dalga boyu araligindaki fonksiyonel grup bélgesinde olusan

piklerin yogunluklarindaki kiigiik azalma ya da artislarin bile malzeme tizerinde yaratilmig
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farkliliklara isaret ettigi bilinmektedir. Bu anlamda; mikrokapsiillii poliester kumasta 1713
cmdeki pikin kuvvetindeki artis, karbonil (C=0) gruplari ile mikrokapsiiller arasinda

gerceklestigi diisiiniilen etkilesimlere baglanmaktadir.

100
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Sekil 4.5 Akrilik saf-kapsiillii kumas FTIR grafigi

Sekil 4.5’te saf ve mikrokapsiil aktarilmis %100 akrilik kumaslara ait FTIR spektra
verilmektedir. 1453 cm™ (CH egilmesi) ve 1299 cm™ (C-N egilmesi) dalga boylarinda
akrilik igin karakteristik olan iki pike rastlanmaktadir. Ayrica 2241 cm™’de gdzlemlenen
kuvvetli pik de nitril gruplarinin (-CN) yarattig1 titresim ile agiklanmaktadir (Ren et al.,
2018). Saf kumasa ait spektrumda goriilen 1732 cm™’deki karbonil gruplarma bagl pik
yogunlugunun mikrokapsiillii kumasta arttigr gézlemlenmistir. Bu da mikrokapsiil duvar
malzemesi olan jelatinin sahip oldugu karbonil gruplarindan kaynakli olabilir. Bunun yam
sira, saf kumasta gézlemlenmeyen, 1539 cm™’de amid (-CONH-) gruplarma bagh bir pik
mikrokapsiillii akrilik kumasta ortaya cikarken, nitril gruplarina bagl 2241 cm™’deki pikin

yogunlugu azalmistir.
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5.S0ONUC VE ONERILER

Calismada C. aurantium iceren mikrokapsiillerin 40 °C sicaklik ve 1500 d/dk. mekanik
karistirict devri ile basarili bir sekilde hazirlanabildigi gozlemlenmistir. Alinan optik
mikroskop goriintiileri diizgiin morfolojili ve makul cap dagilimli mikrokapsiillerin
olustugunu kanmtlamaktadir. Cektirme yontemi ile %100 pamuk, %100 poliester ve %100
akrilik kumasglara aktarimin basarili oldugu optik mikroskop ve SEM ile gozlemlenmistir.
FTIR karakterizasyonu da jelatin igerisinde bulunan karbonil gruplarinin yarattigi pikler ile
kumas yiizeyine mikrokapsiillerin basarili sekilde aktarildigini kanitlamaktadir. Ekstrakte
edilen C. aurantium yagi i¢eren mikrokapsiillerin ugucu bilesenlerinin tespiti igin GC-MS
analizi yapilmis ve %39,14 oranla en yiiksek bilesen D-Limonen olarak tespit edilmistir.

C. aurantium yag: basarili sekilde ektrakte edildikten sonra, literatiirde tanimlanan sinek
kacis iinitesi tasarlanmis ve sivrisineklerin bulundugu birinci bdlmeye yerlestirilmistir.
Yagin ucucu bilesenleri kabin igerisine yayilmaya basladiktan sonra sivrisineklerde birinci
bolmeden ikinci bélmeye dogru kagislar gézlemlenmistir. C. aurantium yagi ile yapilan
sinek kovuculuk testinde basarili olunmus ve C. aurantium yaginin sivrisinek kovucu etkisi
kanitlanmistir. Gergeklestirilen bu c¢alismanin ilerleyen basamaklari C. aurantium yagi
igeren mikrokapsiillerin pamuk, poliester, akrilik gibi farkli hammaddeden olusan tekstil
yiizeylerine aktarilan mikrokapsiillerin kirilarak ortama saldiklart yagin sivrisinekler
tizerindeki etkisinin test edilmesine yonelik olacaktir.

Bu tezde sinek kovucu dogal aktif igerik C. aurantium olmustur. Bu yagin yaninda
literatiirde sinek kovucu etkisi ispatlanmis yaglar kullanilarak ¢alismanin kapsami
genisletilebilir. Mikrokapsiilleme i¢in daha diisiik ¢aplara izin veren baska yontem ya da
polimerler denenebilir. Mikrokapsiillerin kumasa aktarimlarinda uygulanan ¢ektirme

yonteminin aksine emdirme yontemi ile denemeler yapilabilir.
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EK-1 Sivrisinek toplama izni

J ¢ ok
ORMAN VE SU iSLERI BAKANLIGI
Doga Koruma ve Milli Parklar Genel Mudiarliaga

Say1 : 72784983-488.04-99938 26.04.2018
Konu: Arastirma izinlen

Sn. Dog. Dr. Ayse Ebru TAYYAR
(Usak Universitesi Mithendislik Fakiiltesi)
USAK

Usak Universitesi Mithendislik Fakiltesi 6gretim iiyesi Dog. Dr. Ayse Ebru TAYYAR
tarafindan yiritalecek olan "Sinek ve hasere kovucu bitkisel ajanlar iceren mikrokapsiilli
tekstil yiizeylerinin iiretimi ve karakterizasyonu” bashkli proje kapsaminda aragtirmac:
personelin yiriitmesi planlanan arazi ¢alismalan ile ilgili Bilimsel Arastirma Izin Bagvurusu
Genel Midirlagimiiz yetki ve sorumluluklan gergevesinde incelenmis olup, buna gore;

- Caliymalar kapsaminda toplanacak omneklerde temsil edici yeterlilikte miktarin
asiimamasi ve bu 6meklenn Genel Midirligimiz onay: ahinmadan yurtdisina ¢ikanlmamas:,

- Cahsmalarin sahada bulunan flora, fauna, dogal ve kiiltirel degerlerin yam sira
ckosistem bitiinligine de zarar vermeyecek sekilde yapilmasi, zarar belirtisi halinde derhal
arastirmanin sonlandinimasi,

- Araziden toplanan tiirlenin ticarete konu edilmemesi,

- Arazi ¢aliymalannin yapilacags Il Sube / Milli Park Madiarlagine siire¢ ve sonug
hakkinda mutlak suretle bilgi verilmesi,

- Arastirma sirasinda clde edilen fotograf, video vb. dijital verinin kurumumuzun ayn bir
izni olmaksizin medya vb. organlarda yayimlanmamasi, bilimsel maksatlar haricinde yaymn
yapilmamasi,

- Arazi ¢ahsmalannin 2873 sayih Milli Parklar Kanunu kapsaminda yer alan simrlar
dahilinde kalmasi durumunda Sahaya ait Uzun Devreli Gelisme Plami hikkimlerine uygun
harcket edilmesi,

- S6z konusu ¢aligmalann 2873 sayth Milli Parklar Kanunu kapsaminda yer alan simrlar
dahilinde kalmasi durumunda ¢aligmanin siireg ve sonucu hakkinda mutlak suretle ilgili Milli
Park Midarlagine bilgi verilmesi,

- Arazi ¢ahsmalannin 2873 sayih Milli Parklar Kanunu kapsaminda yer alan simirlar
dahilinde olmasi durumunda bu kisimlarda ¢aliyma yapilirken Balge Madarlagimazden bir
mihmandar egliginde araziye ¢ikilmasinin saglanmasi,

- Arazi ¢ahymalanmin yapilacafy yerin il merkezlerinde Valilige, ilgelerde ise
Kaymakamhiga bilgi verilmesi,

- Aragtirma sonu¢ raporunun basih ve dijital ortamda birer kopyasmun Genel
Miduarligimize gonderilmesi,
sartiyla bahse konu ¢aligmalann yapilmas: Genel Madirlagimizee uygun gorilmis olup, izin
belgesi ekte gondenimektedir.

Bilgilerinizi ve geregini rica ederim.

Osman DEMIREL
Bakan a.
Genel Midiir Yardimass
EKLER :
Arastirma Tamim Bilgilen
Bu evrak S070 sayih Elektronik lmza Kanune'na ghre elektronik olarak imzalanmaytir,
Evrak Dogrulama Kodu: PPSGIHIICIPSQTBOYC4 Eviak Dogrulama Adresi: hutps:/www. turkiye.gov.tr

Adres : Alparsian Torkey Cad. Nec71 Begtepe 06560 Yemmaballe - Ayrnth Bilgs - ESOLAK Orman ve Se lgfen Usmane
ANKARA

Telefon : (0312) 207 50 00

e-posta - esolakiz ormansu. gov i Elcktromsk A www cemanas go te
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EK-1 Sivrisinek toplama izni (Devam)

T T.C. ORMAN VE SU ISLERI BAKANLIGI

Orman ve Su Iglert

P ;\“) DOGA KORUMA VE MiLLI PARKLAR GENEL MUDURLUGU

ARASTIRMA IZINLERI BILGI SISTEMI

Arastirma Adi: SINEK VE HASERE KOVUCU BITKISEL AJANLAR ICEREN MIKROKAPSULLO TEKSTIL
YUZEYLERININ URETIM! VE KARAKTERIZASYONU
Arastirma Turd: Kara Avalid: Kanunu Kapsaminda Olmayan Fauna Elemanian
Arastirma Igerik Durumu: Arastirma igin Araziye Cikilacak ve Ornek Toplanacak
YERLI ARASTIRMACI BILGILERI
Soyadh TC Kimlik No |Mesiegi |Unvam ‘Cahsugl Kurum |Adres | Telefon No |E-Posta
1 AYSE EBRUTAYYAR 32602516184 Ogretim Dog. Dr Usak Universitesi Usak 5448644419ayseebru.tayyar@us
Uyesi Universites: ak edu.tr
Muhendisiik
Fakultesi 1
Eyldl
Kampusd
ARASTIRMACI BILGILERI
Soyadi TC Kimlik No | Meslegl Unvam [Catistidp {Adres Telefon No |E-Posta
‘ {Kurum ;
1 AYSE EBRU TAYYAR 32602516184 Ofretim  Dog. Dr Usak Usak 5448644419 ayseebru tayyar@usak.ed
Uyesi Universitesi  Universitest utr
Mohendisitk
Fakiitesi 1
Eyiul
Kampuso
YABANCI ARASTIRMACI BILGILERI

No [Ad |{Soyadi  |Pasaport |Ulke Adi|Mesiegi | Unvam |Caligtide Adres |Telefon |E-Posta Faks |Diger
|No Kurum No No Kurum
‘ Bigileri

ARASTIRMA TANIM BILGILERI

o Bagwuran TC Aragturma Yuruticu Destekloyen Aragtwma Bagvuru Aragtuma Aragtema Tahmini
Kimiik No Kadrosunda Yabanc: Kurum Adi Murum Ade Projesinin  Tarihl Basiangic Bitty Tarh Evrak
Aragtrmac: Varolma Buresi Tarini Bonderme
Durumu Tarihi

128079218300 Haywr Usak 24 ay 4/17/2018 4/17/2018 4/24/2020 2/28/2020
Universites:
Fen Bilimieri
EnstitUsy
ARASTIRMA DIiGER BiLGILERI
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o Arastirma Amac) Arastirma oplanacak Materyallerin Gazlem
¥ Bntemi Wurtdisina Gikanlma Bilgileri Transferi [-alisma Yapilipilan Adi

Durumu Marolma [Tapimayacag
Durumy  [DUrum

1Bu cahsmada Cam fanus igine Yurt dimna gkanimayacak. Cam fanus icine Hayr 2/28/2020

snelt we hasere  yerestiriimis yerlestinimis
kovucu cilde zarar sinek kovucu sinek kKoveou

wermeyen dadal dodal
tamamen bitkisel ajanlardan ajanlardan
ajanlar igeren kacan sinekler kacan sinekler
mikrokapsolld sayilarak sayilarak
tekstil meﬂermrgnzlunlemcekh gozlemlenecekt
lretimi r

amaglanmastir.

Daha Gnce yapilan

calismalarda sinek

we gegitl hagere

keowucu tekostil

yuzeyleri Uretilmig

ancak kimyasal

bacek ilaclan

lkullamilmagtir.

Kullanilan

kimyasal sinek ve

hasere kovucular

yErine tamamen

bitkisel ajan igeren

cilde temas

halinde herhangi

bir kimyasal etkisi

olmayan tekstil

yuzeyleri Uretimi

amaclanmaktadir.

ARASTIRMA YAPILACAK ALAN BiLGILERI

ﬂ Gahgma Alam Adi _ ice Adi Mevkii Adi

1Tekstil Teknolojisi USAK MERKEZ
DOGADAN TOPLANACAK TUR BiLGiLERI
urkge Ad Latince Adh Birey SayisJ/Miktarn Dmek
1 Culex sivrisinek Culex sivrisinek 1000 5
DOGADAN ALINACAK NUMUNE BiLGiLERi
m Mumune Adi SayisuMiktan
1 Culex sivrisinek 1000
AYRINTILI CALISMA PROGRAMI BILGILERI

Mo |Calgma Alam Halinacak Gin Sayis: Caligma Yil Caligma Ay Caligma Haftas:

1 Tekstil Teknolojisi 3-5 2018 Mayis- Haziran 1

58



EK-2 Orneklere ait SEM-EDX spektra

EK-2 a. Kapsiillere ait SEM-EDX Spektrum
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EK-2 b. Saf pamuk kumasa ait SEM-EDX spektrum
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EK-2 c. Kapsiillii pamuk kumasa ait SEM-EDX spektrum
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EK-2 d. Saf poliester kumasa ait SEM-EDX spektrum

_cpsfel

18
16
14 4

124

10—;
e o [Aw




EK-2 e. Kapsiillii poliester kumasa ait SEM-EDX spektrum
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EK-2 f. Saf akrilik kumasa ait SEM-EDX spektrum
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EK-2 g. Kapsiillii akrilik kumasa ait SEM-EDX spektrum
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Mikrokapsiilasyon, ugucu yaglar ve karakterizasyon olusturmaktadir.
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