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Bu calismada 1skin ilaveli yenilebilir on iki adet filmin lretimi ve karakterizasyonu yapildi. Bu
amagcla tamamen farkl iki yontem kullanildi. Yontem A 'da nisasta bazli filmlere 1skin 6rnekleri pire
olarak ilave edilirken, yontem B'de ise kitosan bazli filmlere dondurularak kurutma yontemiyle elde
edilen 1skinlar degisen oranlarda (%0,5, %1, %1,5 ve %2) ilave edildi. Elde edilen film 6rneklerinde
karakterizasyon ¢alismalar1 kapsaminda film kalinligi, su buhari gegirgenligi, cekme dayanimi ve uzama
katsayisi, filmin renk Ozellikleri, antioksidan aktivite (FRAP, DPPH ve ABTS), FT-IR, SEM, termal
gravimetrik analiz (TGA), biyobozunurluk, suda c¢ozlniirliik, absorbans, transmittans degeri ve
antimikrobiyal aktivite analizleri yapildi. Bu ¢aligmalar sonucunda yoéntem A'da elde edilen film
orneklerinde kalinlik degerleri 0,163+0,005-0,277+0,016 mm degerleri arasinda, suda ¢6ziiniirlik degeri
%91,78-%95,47 araliginda, uzama katsayist %67,94+0,29 ve %59,14+2,35 araliginda, ¢ekme dayanimi
ise 0,64+0,01 MPa ile 0,34+0,01 MPa araliginda bulundu. Bu yontemle elde edilen filmlerin 120 saat
sonunda tamamen bozundugu belirlendi. Su buhar1 gecirgenligi ise 0,02 gmmh-icm2Paix10° ve 2,41
gmmhicm?Pa'x10® araliginda bulundu. Yoéntem B'den elde edilen film o6rneklerinde kalmlik
0,162+0,001-0,225+0,004 mm araliginda bulundu. Iskin ilavesinin kalinlig1 bir miktar arttirdigt goriildd.
Suda c¢ozundrlik degerleri %81,08-%88,96 araliginda bulundu. Uzama katsayist %88,33+11,82 ve
%52,07+0,84 araliginda ¢ekme dayanimi ise 2,17+0,189 MPa ile 1,16+0,011 MPa araliginda bulundu.
Yéntem B kapsaminda 30 giin boyunca 5 giinliik araliklarla yapilan analizler neticesinde elde edilen
filmlerin 30 giin sonunda %78,33+0,96-%97,79+3,13’lik araliginda bir bozunma sagladig1 tespit edildi.
Su buhar gegirgenligi 0,02 gmmhicm2Pax10 ile 3,2 gmmhicm2Pa'x10® araliginda tespit edildi. Her
iki yontemle elde edilen filmlerin sari-yesil tona sahip oldugu, 1skin ile film iskeletlerinin herhangi bir
kimyasal etkilesime girmedigi, dahast i1skin ilavesinin antioksidan &zelliginini arttirdigi tespit edildi.
Ancak film orneklerinin Staphylococcus aureus ve Salmonella paratyphi zerinde antimikrobiyal 6zellik
sergilemedigi belirlendi. Yontem A'da PK- %2JN &rnegi tiretildikten sonra en ideal film 6rnegi olarak
degerlendirilirken, yontem B’de KK-%0,51 filminin en ideal &rnek olduguna sonucuna varildi.
Olusturulan filmlerin bir sonraki agamada gidalarda kullanimi {izerine aragtirmalarinin yapilmasi gerektigi
diigiiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Iskin, jelatin, kitosan, nisasta, soya lesitini, yenilebilir film
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In this study, the production and characterization of twelve edible films containing 1skin were
made. Two completely different methods were used for this purpose. In method A, 1skin samples were
added to the starch-based films as a puree. In method B, Iskin obtained by freeze-drying method were
added to chitosan-based films in varying proportions (0.5%, 1%, 1.5%, and 2%). In the film samples
obtained that film thickness, water vapor permeability, tensile strength and elongation coefficient, color
properties, antioxidant activity (FRAP, DPPH, and ABTS), FT-IR, SEM, thermal gravimetric analysis
(TGA), biodegradability, water-solubility, absorbance, transmittance value, and antimicrobial activity
analyzes were performed. As a result of these studies, the thickness values of the film samples obtained in
method A are between 0.163 £+ 0.005-0.277 + 0.016 mm, the water solubility value is in the range of
91.78%-95.47%, the elongation coefficient is 67.94 + 0.29% and 59.14%+2.35%, tensile strength
between 0.64 +0.01 MPa and 0.34+0.01 MPa. It was determined that the films obtained by this method
completely deteriorated after 120 hours. Water vapor permeability was found between 0.02 gmmh-icm
2Pa1x10® and 2.41 gmmh-tcm2Pax10. The thickness of the film samples obtained from method B was
found in the range of 0.162 + 0.001-0.225 + 0.004 mm. It was observed that the addition of 1skin
increased the thickness slightly. Solubility values in water were found between 81.08% and 88.96%. The
elongation coefficient was found between 88.33£11.82% and 52.07+0.84%, and the tensile strength
between 2.17+0.189 MPa and 1.16+0.011 MPa. As a result of the analyzes performed at 5-day intervals
for 30 days within the scope of method B, it was determined that the films obtained at the end of 30 days
provided a degradation in the range of 78.33+0.96%-97.79+3.13%. Water vapor permeability was
determined between 0.02 gmmh-tcm2Pa*x10 and 3.2 gmmh-icm2Pa'x10®. It was determined that the
films obtained by both methods had a yellow-green shade, Iskin and the film skeletons did not interact
with any chemical bond, moreover, the addition of Iskin increased the antioxidant properties. However, it
was determined that the film samples did not exhibit antimicrobial properties on Staphylococcus aureus
and Salmonella paratyphi. After producing PK-2%-JN sample in method A, it was evaluated as the most
ideal film sample, while in method B, KK-0.5% film was decided to be the ideal sample. It is thought that
research should be done on the use of the films tried on foods in the next stage.

Anahtar Kelimeler: Chitosan, edible film, gelatin, Iskin, soy lecithin, starch,



1. GIRIS

Diinya genelinde her gecen giin ambalaj kullanimi1 artmaktadir. Ambalaj
kullaniminin beraberinde getirdigi en biiyiik problemlerin basinda ¢evre kirliligi gelir.
Cevre kirliligi ile basedebilmek adina birgok iilke geri doniisiimii kolay veya biyoyararl
ambalajlar kullanmaya baglamis hatta ¢esitli tesvik yontemleri ve bilinglendirme
calismalar1 ile bu ydndeki ragbeti arttirmay1 hedeflemislerdir. Ulkemizde Cevre ve
Sehircilik Bakanliginin son verileri incelendiginde (Tablo 1.1) piyasaya sirilen
4,183,309 ton ambalajin yaklasik sadece %60'lik kisminin geri doniistimiiniin saglandig1
tespit edilmistir (Anonim, 2018). Diinyanin tamaminda yillik 200 milyon tondan fazla
plastik kullanilir. Bu rakam petrol tiirevlerinin i¢inde yaklagik %5'lik bir oranla en
yiiksek kullanima sahip alandir (Siracusa ve ark., 2008). Bunun en 6nemli sebeplerinin
basinda biyobozunur ambalaj kullanimin tercih edilmemesi gelirken bir diger sebebi ise
bilingsiz  tiliketicilerin  geri  donilisim  olanagina sahip malzemeleri dogru
siiflandiramamasi ve dogru depolayamamasidir. Daha temiz ve yasanilabilir bir diinya

i¢in bu oranlarin %100'e yaklagsmasi gerekmektedir.

Tablo 1.1. Ambalaj ve ambalaj atiklar1 istatistikleri (Anonim, 2018).

Cinsi Uretilen Piyasaya Geri Kazanilan Gerceklesen Geri
Ambalaj (ton) Sdrtlen (Ton) (ton) Kazamim Orani (%)

PLASTIK 2,244,973 1,244,065 501,455 40
METAL 261,187 148,112 73,507 50
KOMPOZIT 138,282 90,668 74,095 82
KAGIT ve

KARTON 2,979,101 1,530,578 1,568,855 103
CAM 1,025,533 696,176 212,701 31
AHSAP 436,442 473,710 100,051 21

Ambalaj olarak daha ¢ok diinya ¢apinda plastik (petrol bazli polimer) ve metal
gibi dogada kaybolmasi ¢ok uzun yillar alan ve c¢evreyi kirleten materyaller
kullanilmaktadir. Bununla birlikte giday: liretmek kadar uzun siire koruyabilmekte ¢ok
6nemlidir. Ambalajlama sanayisinde son senelerde ¢aga paralel, yiiksek bariyer ozellikli
ve su an kullanilan ambalajlardan farkli avantajlar da saglayan ambala; malzemeleri
Uzerine galismaktadir. Su an en revagta olan ise biyopolimer bazli olan yenilebilir film
ve kaplamalardir (Tural ve ark., 2017).

Yenilebilir film ve kaplamalar yeni bir konu oldugu diisiiniilse de tarihi 13.
yiizyillara kadar dayanmaktadir. Ik uygulamalarm Cin'de portakal, limon gibi gidalar

Uzerine surtlen mum kaplamalar oldugu disiiniilmektedir. O gilinden giliniimiize



yenilebilir film ve kaplamalar pek ¢ok ¢alismaya konu olmustur. Cin’nin ardindan film
ve kaplamalar Avupa'da nem bariyeri olma ve su kaybini azaltma 6zellikleri amaciyla
cesitli gidalarin kaplanmasinda kullanilmistir. Bunun yani sira filmler ve kaplamalar
gidaya parlaklik vererek estetik 6zelliklerinin arttirilmasi sebebiyle de tercih edilmistir
(Ucan ve Mercimek, 2013). "Yenilebilir film ve kaplamalar: Gidamn iizerine veya
arasina ¢esitli  yontemlerle ince bir tabaka halinde kaplanan biyopolimer
materyallerdir" (Debeaufort ve ark., 1998). Bu materyaller dogal, geri dontstiiriilebilir,
cevreyi kirletmeyen ve gida olarak alinmayip dogaya birakildiginda dogada kisa siirede
kaybolan biyobozunur maddeler olarak kabul edilir (Candan ve Bagdatli, 2018).

Gidalarda yapilan bir¢cok islemin temel nedeni kimyasal, mikrobiyolojik ve
enzimatik tehlikelere kars1 giday1 koruyabilmektir. Bu uygulamalarin bir diger amaci ise
gidanin raf Omriinii arttirarak gida israfinin ve ekonomik kayiplarin 6niine gegmeye
calismaktir (Cemeroglu, 2013). Yenilebilir ambalajlar gidaya uygun hazirlandiginda
diger ambalaj materyallerinin biitiin fonksiyonlarin1 yerine getirebilir. Yenilebilir
ambalajlarin asil liretim amaci sentetik ambalaj materyalleri yerine dogal bir ambalaj
malzemesi Uretmektir (Dogan, 2013). Gida ile tiikketilmez ve dogaya birakilirsa dogada
kolayca ve hizla kaybolmaktadir. Bununla birlikte hammadde maliyeti genel olarak
disiiktiir ve cesitli antimikrobiyal, antioksidan, protein, renk maddeleri eklenerek
kaplandig1r gidanin fonksiyonel ozelliklerini arttirabilirler (Debeaufort ve ark., 1998;
Yildiz ve Yangilar, 2016).

Yenilebilir film ve kaplamalar gida olarak kullanilan biyopolimerlerden ve gida
safliginda katki maddelerinden iretilmektedir. Yenilebilir film ve kaplamalar biyolojik

yapilarina gore genel itibariyle 4'e ayrilmaktadir (Sekil 1.1).



Bunlar:

PROTEIN

_ LiPiD

POLISAKKARIT

BiYOLOIJIK YAPILARI

——>| KOMBINASYONLAR

YENILEBILIR FIiLM VE
KAPLAMALARIN

Sekil 1. 1. Yenilebilir film ve kaplamalarin biyolojik yapilar1 (Debeaufort ve ark., 1998; Yildiz ve
Yangilar, 2016)

Protein yapili yenilebilir film ve kaplamalar hidrofilik yapidadirlar nem
bariyerleri diisiik, gaz bariyeleri ise yiiksektir. Misir zeini, bugday gluteni, kolajen,
jelatin, soya proteini, peynir alt1 suyu proteini gibi protein yapili maddelerden iiretilir
(Debeaufort ve ark., 1998).

Misir zeini misir i¢inde bulunan bir suda ¢éziinmeyen bir ¢esit proteindir. Zein
gida ile disardan alinmasi gereken aminoasitlerden glutamik asit, 10sin, prolin, alanin
yoninden zengindir (Shukla ve Cheryan, 2001). Zeinin film olusturma o&zelligi
yiiksektir ayn1 zamanda parlak, dayanikli, hidrofobik ve yag ge¢irmez kaplamalar
olusturmasi nedeniyle de tercih edilir (Shukla ve Cheryan, 2001; Yksel ve ark. 2020).
Zeinin gidalarda kullanimi1 giivenli olarak kabul edilir (Mecitoglu Giigbilmez, 2014).

Bugday gluteni ise glutenin yapigkanlig, elastikiyet 6zellikleri sebebiyle iyi bir
film olusturdugu goriilmistir. Bugday gluteninde esnekligi ve mukavemet yapisini
artirmak  i¢in  plastiklestirici  kullanilmasinin =~ faydali  olacagi  bildirilmistir.
Plastiklestirici birlikte normalde yiiksek olan nem bariyeri 6zelligi de daha da artmis
olacaktir (Yiksel ve ark., 2020).

Bir diger protein yapili film ve kaplama maddesi ise jelatindir. Jelatin sigr,
domuz gibi hayvanlarin beyaz lifli bag dokularindaki kolajenden elde edilen bir
hidrokolloiddir. Kolajenin ve ondan elde edilen jelatinin protein orani ¢ok yiiksektir.
Memelilerin viicudunda en yaygin bulunan protein Kkolajendir. Jelatinin yapist %51
karbon, %25 oksijen, %17 azot ve %7 hidrojen molekiillerinden olusmaktadir. Jelatin
%85-92 protein geri kalanini ise su ve mineraller olusturmaktadir (Boran, 2011).

Bununla birlikte 6zellikle sporcu gidalarinda, obezite ve seker hastaligina igin iiretilen



gidalara katilmaktadir. Ciinkii diisiik kalorisi, seker iceriginin ¢ok diisiikk, protein
iceriginin yiiksek olmasi jelatini bu insan gruplar icin essiz kilmaktadir (Mokrejs ve
ark., 2009).

Jelatin dogal protein yapili bir iirlin oldugundan dolayr Avrupa Birligi Gida
kodeksinde ya da Tiirk Gida Kodeksinde katki maddesi olarak kabul edilmez. Bundan
dolay1 gida katki maddelerine verilen E kodu jelatine verilmemistir (Eker ve i¢oz,
2014). Kolajen yuksek miktarda glisin, prolin ve hidroksiprolin icerir (Rottensteiner ve
ark., 2014). Kolajeni diger proteinlerden ayiran en énemli 6zelligi %12 prolin ve %9
oraninda hidroksiprolin igermesidir ki diger proteinlerde bu aminoasitler ¢ok daha az
gorulmektedir. Kolajen iceren dokulara seyreltik asit veya bazla muamele edilerek
jelatin olusturulmaktadir (Boran, 2011). Jelatin ve kolajen 6zellikle gida endiistrisinde
jellestirici, kivam artirici, su baglayici, emiilsifiye edici, kopiik engelleyici ve film
olusturucu olarak kullanilmaktadir. Son yillarda ambalaj materyali olarak kullanimi
Uzerine arastirmalar yogunlagmistir (Ayana ve Turhan, 2010).

Soya proteini ise hidrofil yapili bir film maddesidir. Bundan dolay1 gaz bariyeri
ozelligi nem bariyeri 6zelligine gore daha yiiksektir. Soya proteini %1'den az yag ve
%40-60 arasi protein igerir (Park ve Zhao, 2004). Tek basina film maddesi olarak
genellikle kullanilmaz  plastiklestiricilerle birlikte kullanimi daha yaygindir.
Plastiklestiricilerle birlikte kullanilarak su buhar1 gecirgenligi azaltilir (Sharma ve ark.,
2019).

Peynir altt suyu proteini ise siitten elde edilir ve siitteki proteinin %80'ine
karsilik gelmektedir. Fonksiyonel ozellikleri nedeniyle film yapict olarak kullanimi
onemlidir (Lin ve Zhao, 2007). Peynir alti suyu proteininin dogru islenmesiyle
mukavemeti yiiksek ve seffaf filmler elde edilir. Ayn1 zamanda peynir alt1 suyu proteini
hidrofilliktir bu sebepten nem bariyeri 6zellikleri ¢ok iyi degildir. Iyi bir nem koruyucu
olmadigindan genel olarak plastiklestirici ilavesi ile kullanilmaktadir (Yerlikaya ve ark.,
2019).

Lipit yapilt yenilebilir film ve kaplamalar: Hidrofobik yapidadirlar bu yap:
sayesinde nem bariyerleri oldukga yiiksek gaz bariyerleri ise diisiiktiir. Balmumu, ¢esitli
hayvansal ve bitkisel yaglar, serbest yag asitleri, lesitin, ¢esitli agac re¢ineleri gibi lipit
yapilt maddelerden iiretilebilir (Candan ve Bagdatli, 2018).

Lipit yapili balmumu uzun yillardir meyve ve sebze kaplamalarinda
kullanilmaktadir. Fakat balmumu diisiik polarite sebebiyle stabil degildir. Balmumu

kaplamalardan en c¢ok bilineni ise parafindir. Balmumlar yiiksek gaz ve nem



bariyeridir. Balmumlarin kullanim 6zelliklerinden en onemlisi kullanilan gidanin
yuzeyini dizgun ve parlak gostermesidir (Lin ve Zhao, 2007; Serrano ve ark., 2015).

Serbest yag asitleri ise monogliserit, digliserit, trigliserit olmak {izere 3'e ayrilir.
Serbest yag asitlerinin doymamislik derecesine gore ya da karbon zincir uzunlundaki
azalmayla su buhar1 gegirgenliginde artmaya neden olur. Yag asitleri, yag alkolleri ve
stikroz yag asidi esterler lipit kaplamalar olarak kullanilabilir (Janjarasskul ve Krochta,
2010).

Lipit yapili bir diger film maddesi ise reginelerdir. Regineler sellak, terpen
recinesi odun recineleri gibi yenilebilir recinelerden olusur. Regine gida iiriinlerine
parlaklik kazandirmak i¢in kullanilir. Regineler organik c¢oziiciilerde ve alkali
cozeltilerde ¢ozunir. Regineler genel olarak sekerleme ve taze drunler icin yenilebilir
kaplama olarak ve enterik kaplama olarak ilaglarda kullanilabilir (Baldwin ve ark.,
1995).

Lesitin ilag, gida, kozmetik, yem gibi bir¢ok sanayi kolunda kullanilan 6nemli
emiilgatorlerdir. Lesitin; yumurta sarisi, keten tohumu, pamuk, misir 6zii, aygigcegi
tohumu, kolza tohumu ve soya fasulyesi gibi ¢esitli yagli tohumlardan elde edilebilir.
Fakat lesitinlerin en 6nemli hammaddesi soya fasulyesidir. Soya fasulyesinin lesitin
tiretiminde yaygin kullanim sebebi ise kolay bulunabilmeleri, mukemmel emulsifiye
edici 0zellikleri, renk ve tat 6zelliklerinden dolayidir (Van Nieuwenhuyzen, 1976).

Lesitin metalleri inaktive ederek oksidasyonu engelleyici olarak goérev yapar.
Lesitinin  antioksidan etkisi yag asidi igermesinden ve havadaki oksijeni
baglayabilmesinden gelmektedir (Cakmakg1 ve Celik, 1994). Lesitin fazla kolesteroli
karacigere tasiyarak fazlasinin viicuttan atilmasini saglar bdylece viicuttaki kolesterolii
dengeler (Ugok ve ark., 2010). Lesitin yapisinda diisiik su igerir ve su aktivitesi de azdur.
Bundan dolayr katildigi gidaya mikrobiyal agidan katki saglamaktadir (Van
Nieuwenhuyzen, 1976).

Polisakkarit yapili yenilebilir film ve kaplamalar hidrofilik yapidadirlar nem
bariyerleri diisiik gaz bariyeleri ise yiiksektir. Nisasta, kitin, kitosan, seltloz, gamlar,
pektinler gibi polisakkarit yapili maddelerden tiretilmistir (Yiiksel ve ark., 2020).

Nisasta bitkilerde dogal olarak iiretilen bir depo karbonhidrattir. Nisasta a-D-
glukoz'un simiflarindan olan amiloz ve amilopektin adi verilen iki tip yapidan
olusmustur (Ozdemir ve Ramazanoglu, 2019). Nisastanin tamami amilaz enzimleri
tarafindan sindirme ugramaz ve ince bagirsakta emilimi yapilmaz. Bu yapisindan dolay1

kandaki seker seviyesini kontrol eder, kolestrol, diyabet, kolon kanseri



engellenmesinde, mide-bagirsak sagliginda pozitif etkiler olusturur (Zhu ve ark., 2013).
Ayn1 zamanda yiiksek oranda diyet lif igeren nisasta, saglikli beslenmede lif kaynag:
olarak kullanilabilir (Demireken ve Giil, 2016).

Nisasta graniilleri suda ¢Oziinmezler suyu absorbe ederek siserler. Nisastanin
suyu absorbe edebilme yetenegi i¢eriginde bulunan ¢ok sayida hidroksil grubundan ileri
gelmektedir. Nisasta su igine atildiginda 56°C distiinde hidrojen baglar1 zayiflar ve
granil boyutu 6ncekinin birka¢ kati {istiine ¢ikar, meydana gelen olaya jelatinizasyon
denir. Graniiller nemi absorbe ettikce ¢ozelti berrak bir renge ulasir ve viskozite artar
(Gontil, 1978). Nisastanin tekstil, kagit, ilag, boya, kozmetik sanayi ve gida sanayi gibi
birgok sektdrde kullanimi olduk¢a yaygindir. Yaygin olarak kullanilma sebebi ise tatsiz
ve kokusuz olmasi, dogal kaynaklardan elde edilmesi, katildigi {iriiniin yapisini
neredeyse hi¢ degistirmemesi, viskozite dzellikleri, akis 6zellikleri, jel direnci ve akma
oOzellikleridir (Gonul, 1978; Demireken ve Gul, 2016).

Kitin seliilozdan sonra diinyada en fazla olarak bulunan dogal biyopolimer
olarak bilinir (Kurt ve Zorba, 2005). Kitinin deasetilasyonu ile kitosan olusmaktadir.
Kitosan tatsiz, kokusuz ve beyaz renkte bir polimer olup ¢oktiirme, film olusturma, nem
bariyeri, topaklanma onleyici, dolgu maddesi, antimkrobiyal etki, enzim
immobilizasyonu, gibi birgok isleve sahiptir. Bu ozelliklerinden dolay:r gida, ilag,
kozmetik, boya, ziraat endiistrilerinde sik¢a kullanilir (Illum, 1998).

Sindirim enzimleri tarafindan par¢alanmamasi, su baglamasi ve jel olusturmasi
nedeniyle diyet liflerine benzer Ozellikler gostermektedir. Caligmalarda kitosanin
sindirim faaliyetlerini diizenlemede etkili oldugu, LDL'y1 disiirtip HDL'y1 yiikselttigi,
kan basincini diizenlendigi, kilo kaybinda etkili oldugunu ve karaciger fonksiyonlarinin
diizenlenmesinde etkili oldugu goézlenmistir (Bostan ve ark., 2007). Ayn1 zamanda
antimikrobiyal etkisi iizerine de calismalar yapilmistir ve bircok mikroorganizma
tizerine inhibe edici etkisi gdzlenmistir. Ornegin kitosanin %0,1-%]1,5 aralifinda birgok
mikroorganizmaya etki ettigi ifade edilmistir, bunlardan bir kism1 sunlardir; S. aureus,
Escherichia coli, Salmonella typhi, Bacillus sublitis, Pseudomonas fluorescens, S.
typhimurium ve Vibrio parahaemolyticus, Listeria monocytogenes, Bacillus
megaterium, B. cereus, Lactobacillus plantarum, L. brevis ve L. bulgaricus. Bu
mikroorganizmalarmn bir kisminin ¢ogalmasini engellerken bir kismi tizerinde ise inhibe
edici etki saglamigstir (Bostan ve ark., 2007; Kurt ve Zorba, 2005).

Kitosanin gida sektdriinde birgok amagla kullanim1 olduk¢a yaygindir. Su, boya

ve yag gibi maddeleri baglayarak kuvvetli ve kolay bozulmayan emiilsiyonlar olusturur.



Bu nedenle gida sektoriinde emiilsiyon olusturucu olarak kullanilir. Yenilebilir film
uygulamalarinda taze sebze ve meyvelerde, islenmis etlerde koruyucu film olarak
kullanim1 denenmistir (Ugan ve Mercimek., 2013).

Bitkilerin depo karbonhidrati olan seliilloz genel olarak film yapici 6zelligiyle
bilinir. Film yapiminda kullanilan 4 farkli seliiloz ¢esidi vardir. Bunlar hidroksipropil
selliloz (E463; HPC), hidroksipropil metilseltiloz (E464; HPMC), karboksimetilseltiloz
(E466; CMC) ve metil seluloz (E461; MC). Sellloz tlrevleri termo-jellesme sergiler.
Bu nedenle, siispansiyonlar 1sitildiginda jel olusturur, sogutulduklarinda ise orijinal
tutarliliklart korurlar (Murray, 2000). Hidrofiliktir ve nem bariyeri 6zelligi iyi degildir.
Ayni zamanda mekanik 6zellikleri de zayiftir. Bu sebeplerden dolay: plastiklestiricilerle
kombine edilerek kullanilmasi 6nerilir (Dhanapal ve ark., 2012).

Gamlar film yapma prosesinde genelde tekstiir diizenleyici Ozelligi igin
kullanilir. Film yapma prosesinde kullanilan gamlar 3 cesittir; Arap gami, ksantan gam,
guar gamdir. Guar gam su tutma ve viskozite arttirmak i¢in kullanilir. Arap gami hem
sicak hem soguk suda ¢oziiniir ve gamlar arasinda en az viskoz olandir. Ksantan gam ise
hem sicak hem soguk suda kolaylikla ¢dziiniir ve kivam almasi kolaydir. Gamlarin nem
bariyeri Ozellikleri gelismistir. Esnekliklerini artirmak palstiklestirici kullanilabilir
(Dhanapal ve ark., 2012).

Polisakkarit yapili bir diger film yapici pektin ise meyve ve sebzelerde bulunan
cogunlukla turunggil kabugundan ve elma posasinda elde edilen asidik karakterli
polisakkaritlerdir (Dhanapal ve ark., 2012). Yiiksek metoksilli ve diisiik metoksilli
pektin olmak (zere ikiye ayrilir. Yiiksek metoksilli pektinin olusturdugu film disiik
metoksilli filme gore 6zelliklerinin daha iyi oldugu bilinir. Turunggillerden elde edilen
pektin ve amilaz nisastas1 kombine edilerek kullanilirsa 180°C sicakliga kadar filmin
stabil kaldig1 goriilmustiir (Hassan ve ark., 2018).

Kombinasyonlar ise kaplanacak gidanin yapisina bagl olarak bu maddelerin 1ki
veya daha fazlasinin kombine olarak kullanilmasidir. Tek materyalle yeterli etki
saglanamadigi durumlarda birden ¢ok materyal kullanilarak iriiniin fonksiyonel
ozellikleri arttirilir (Krochta ve Mulder-Johnston, 1997). Ornegin polisakkarit ve protein
bazli yenilebilir filmler, genellikle etkili gaz bariyerleridir ve orta derecede mekanik
ozellikleri vardir. Bununla birlikte proteinler ve polisakkaritler suya duyarlidir ve zayif
nem bariyeridir. Hidrofobik karakterli lipitler ise neme kars1 etkilidir. Bu materyaller
birlestirilerek nem ve gaz bariyeri 6zelliklerini gelistirilirken esneklik 6zellikleri de artar

(Gontard ve ark., 1994).



Yukarida Sekil 1.1.'de sayilan biyolojik yapilar disinda filmin fonksiyonel
ozelliklerini arttirmak i¢in filmin dogal Ozelliklerini bozmadan ¢esitli biyoaktif
maddeler katilabilmektedir. Bunlar; probiyotik mikroorganizmalar, mayalar, ucucu
yaglar, baharatlar, bitki ekstraktlari, (yesil ¢ay, biberiye, adagay1r vb.), dogal
antioksidanlar (askorbik asit, laktik asit, malik asit, a-Tocopherol, propiyonik asit vb.),
enzimler, meyve-sebze pureleri ve bitki pureleri olarak ifade edilmektedir (Elsabee ve
Abdou, 2013; Tavassoli-Kafrani ve ark., 2016).

Tez kapsaminda Uretilecek filmlere 1skin bitkisi ilave edilecektir. Iskin (yabani
ravent; Rheum ribes L.) Polygonaceae familyasina ait ¢ok yillik otsu bir bitki olan
iskinin (Rheum ribes L.) anavatam Iran'm Turan boélgesidir. Ayni zamanda Irak,
Libnan, Filistin ile iilkemizin dogu boélgelerinde kendiliginden yetismektedir (Fazli-
Bazaz ve ark., 2005). Iskin bolgede yabani ravent, 1sgin, uckun, yayla muzu gibi
isimlerle de taninmaktadir (Taskin ve Bulut, 2019). Boyu 150 cm'e kadar ulasabilen
1skin yesil renkli yapraksiz govdeli bir bitkidir. pH 3,56 oldugu i¢in diisiik pH nedeniyle
eksi bir tada sahiptir (Meral, 2017). Iskin bitkisinin 100 g'da 20,4 mg askorbik asit, 2,25
g protein, 0,24 g yag, 1,15 g kiil, 25,1 mg fosfor, 114,4 mg potasyum, 60,3 mg
kalsiyum, 24,6 mg sodyum igerdigi ifade edilmistir (Alan ve Padem, 1989; Tuncer ve
Gilnsan, 2017). Bununla birlikte 1skinda krizofanol, fiskiyon ve emodol
antrakinonlariyla, kuersetin, 5-dezoksikuersetin, kuersetin 3-O-ramnozit, kuersetin 3-O-
galaktozit ve kuersetin 3-O-rutinozit flavonoidleri bulundugu aragtirmalarda
kanitlanmistir (Tosun ve Akylz Kizilay, 2003).

Caligmalar da bulunan sonuglar 1skinin yiiksek miktarda fenolik madde igerigine
sahip oldugunu gostermistir. Yiiksek fenolik madde igerigi dolayisiyla serbest
radikalleri yliksek oranda bagladii goriilmiis ve antioksidan oOzellikleri nedeniyle
fonksiyonel gida olarak kullanilabilecegi kanitlanmigtir (Meral, 2017). Ayrica Bacillus
subtilis ve Enterobacteria erogenes'e (Alan ve ark., 2012) Staphylococcus aureus
(Alaadin ve ark., 2007) P. aeruginosa ve Proteus spp. mikroorganizmalarina karsi
inhibe etkisi oldugu belirlenmistir.

Iskin zengin bir A, B, C ve E vitaminleri kaynagidir (Fazli-bazaz ve ark., 2005).
Dahas1 1skinin degisen oranlarda gallik asit (34,5-353,5; mg/100 g); p-kumarik asit (0-
6,9 mg/100 g); ferulik asit (24,1-52,6 mg/100 g); o-R. kumarik asit (0-447 mg/100 g);
phloridizin (6,6-71,7 mg/100 g); rutin (68,8-163,8 mg/100 g); pirokateuik asit (1,8-2,8
mg/100 g); kuersetin (0-1,9 mg/100 g) ve kafeik asit (0-40,7 mg/100 g) igerdigi ifade
edilmistir (Naemi ve ark., 2014).



Iskin bitkisi Iran'da miishil ilaci ve anti-psoriatik bir ilag olarak da
kullanilmaktadir (Shokravi ve ark., 1997). Ulkemizde ise tiiketilen yorelerde mide
rahatsizliklari, sindirimi kolaylastirici, hemoroidi Onleme, diyabet tedavisi ig¢in
kullanilmaktadir. Ayrica bitkinin bazi bolimleri kizamik, ¢igek hastaligi, safra
soktiirticii gibi hastaliklarda da kullanilir. Kokleri ¢ikartilip kurutulduktan sonra yapilan
1skin cay1 ise yliksek sekerin diigmesini saglar kandaki seker oranini1 dengeler. Elazig
bolgesinde sap hastaliginin tedavisinde kullanilir (Yerlikaya, 2002; Tosun ve Akyiz
Kizilay, 2003; Yildiz, 2014).



2. LITERATUR ARASTIRMASI

Tez calismas1 kapsaminda film kalinlig1, su buhar1 gegirgenligi, cekme dayanimi
ve uzama katsayisi, filmin renk 6zellikleri, antioksidan aktivite, FT-IR, SEM, termal
gravimetrik analiz (TGA), biyobozunurluk, suda ¢ézinirlik, absorbans, transmittans
degeri ve antimikrobiyal aktivite analizleri yapilmistir. Bu analizlerle alakali literatiir
taranmis veriler asagida 6zetlenmistir.

Yenilebilir filmlerde yapilan kalinlik analizlerinde birgok sonuca ulasilmistir.
Bunlar Kodal (2008)'in yaptig1 soya bazli antioksidan kekik yagi katkili yenilebilir
filmlerde kalinlik kekik yagi katilmayan ornekte 0,238 mm, cesitli nitelikte kekik yagi
katilan 0rneklerde ise sirastyla 0,248 mm, 0,260 mm ve 0,262 mm olarak bulunmustur.

Kurt (2013)'Un salep glukomannanindan yaptigi yenilebilir filmlerde kalinlik
sirastyla 0,243 mm, 0,280 mm, 0,320 mm ve 0,330 mm degerlerinde bulunmustur.
Ballesteros ve ark. (2018)'nin yaptigit kahve polisakkaritleri ile zenginlestirilmis
karboksimetilseliiloz filmlerde film kalinlig1 kontrol érneginde 0,070 mm iken gesitli
kahve polisakkaritleri katilmis 6rneklerde ise 0,068-0,078 mm arasinda degismektedir.
Ravishankar ve ark. (2009)'un elma nisastas1 bazli filmi gesitli bitki antimikrobiyalleri
ile zenginlestirdigi ¢alismada kontrol 6rneginin kalinligr 0,131 mm bulunurken %0,5,
%1 ve %3 oranlarinda carvacrol maddesi eklenen filmlerin sirasiyla 0,126 mm, 0,127
mm, 0,130 mm bulunmustur. Ayrica %0,5, %1 ve %3 oranlarinda sinnemaldehit katilan
orneklerde ise kalinlik sirasiyla 0,126 mm, 0,125 mm ve 0,134 mm bulunmustur
(Ravishankar ve ark., 2009).

Tulamandi ve ark. (2016)'nin soya, papaya ilaveli nisasta, jelatin, soya protein
bazli filmler yapilmistir. Uretilen filmlerde kontrol &rnegi 0,119 mm bulunurken %1,
%2 ve %3 oranlarinda jelatin eklenmis filmlerin kalinlig1 sirasiyla 0,119 mm, 0,118 mm
ve 0,121 mm olarak bulunmustur. Ayni ¢calismada papaya ve jelatine %4 oraninda soya
proteini eklenmistir. Bu filmlerin kalinliklart sirasiyla 0,119 mm, 0,121 mm ve 0,119
mm bulunmustur (Tulamandi ve ark., 2016). Valenzuela ve ark. (2013)'iin yaptig1 kinoa
proteini, kitosan ve aygigek yagi karisimindan olusan filmler 6rneklerinin kalinliklart
0,051+0,001, 0,110+0,009, 0,111+0,010 ve 0,126+0,008 mm olarak rapor etmislerdir.

Yenilebilir filmlerde yapilan bir diger analiz su buhari gecirgenligidir. Memis
(2017)'nin yaptig1 ¢emen tohumu bazli nanokil katkili filmlerde su buhar1 gegirgenligi
kontrol &rneginde 0,144+0,002 g mm h™*m2kPa! bulunmustur. Cesitli oranlarda nanokil
katilmis 6rneklerde ise 0,137+0,020 g mm hm-2kPa ile 0,198+0,022 gmmh‘lm‘sza‘l
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arasinda degerler bulunmustur. Bu degerler de gostermektedir nanokil eklenmesi su
buhar1 gecirgenliginde istatistiksel olarak bir farka sebep olmamistir (Memis, 2017).

Kalkan ve ark. (2019) 1skin (Rheum ribes L.) katkili metiseliiloz film iiretilen
caligmada film Orneklerinin su buhar1 gegirgenligine bakildiginda kontrol 6rneginde,
%0,5, %1, %1,5 ve %2 oranlarinda 1skin ilaveli 6rneklerde sirasiyla " 2,6+0,0, 2,6+0,1,
2,6+0,0, 2,2+0,0, 2,0+0,0 10° g.m*.s2.Pa olarak bulunmustur. Sonug olarak en yiiksek
su buhan gegirgenligi %2 1skin ilaveli 6rnekte oldugu goriilmiistiir. Bunlara ek olarak
filmlerin su buhar1 gegirgenligi arasinda ¢ok biiyiik farklar gériillmemistir (Kalkan ve
ark., 2019)

Tulamandi ve ark. (2016)nin yaptiklar1 calismada papaya ve yagsiz soya
proteini katkili jelatin film yapilmis papaya piiresinde su buhar1 gecirgenligi 8,45+0,679
mmkPa*hm? olarak bulunmustur. Papaya eklenmis cesitli jelatin ve soya protein
filmlerde ise 5,55+0,49 kPah*m=2ile 7,80+0,43 kPa‘h'm arasinda bulunmustur. En
diisiik su buhar1 gegirgenligi ise %3 jelatin, %4 soya proteini ve papaya piiresi iceren
ornektedir (Tulamandi ve ark., 2016).

Filmlerin kopma anindaki uzama Kkatsayis1 (%E), ¢ekme dayanimi (TS)
analizleri cesitli caligmalarda yapilmistir. Kalkan (2014)'tin yaptigt  farkli
antimikrobiyaller ilave edilmis nisin katkili metil seliiloz filmlerde %E degeri en yiiksek
kontrol 6rneginde %59,304+0,615 bulunmustur. En diisiik ise kisnis ilaveli olup %E
degeri %13,129+0,315 bulunmustur. TS degerleri incelendiginde ise 6,009+0,347-
43,800+£0,349 MPa degerleri arasinda oldugu gorilmiistir. En yiiksek deger yine
kontrol degerindedir. Sonuglara gore filme antimikrobiyal madde katilmasi filmin
elastikiyetini azaltarak kirilganligini arttirmistir bdylece filmin dayamiklihigr da
azalmistir (Kalkan, 2014).

Tulamandi ve ark. (2016) yaptig1 papaya piiresi ilaveli ¢esitli filmlerde TS
degeri 5,21+0,10 papaya piiresi ilaveli nisasta bazli kontrol 6rneginde bulunmustur. %1,
%2, %3 oranlarinda jelatin ilaveli papaya piiresi, nisasta filmin TS degerleri sirasiyla
6,70+0,13, 7,27+0,06 ve 8,20+0,02 MPa saptanmistir. Papaya piiresi nigasta bazli filme
soya proteini eklenince 5,13+0,09 MPa bu filme %1, %2 ve %3 oraninda jelatin
eklenirse sirasiyla 6,18+0,05 MPa, 6,31+ 0,04 MPa ve 6,80+0,08 MPa oldugu
raporlanmistir. Bu degerlere gore soya proteinin ve papaya plresinin filmlerde ¢cekme
dayanimi azalttig1 kirilganlig arttirdign goriilmiistiir. Jelatin orani arttik¢a ise ¢ekme
dayaniminin arttig1, kirilganlhigin azaldigi sonucuna varilabilir (Tulamandi ve ark.,

2016).
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Yenilebilir filmlerde yapilan renk analizlerinde ulasilan bazi sonuglar ise
sOyledir. Memis (2017)'nin yaptig1 cemen otu gami bazli nano kil katkili nanokompozit
filmlerde renk degerleri kontrol 6rneginde L* degeri 71,26+0,44, a* degeri 8,62+0,11,
b* degeri 25,62+0,51 AE degeri ise 32,92+0,47 bulunmustur. Cesitli oranlarda nano kil
katilan 6rneklerde ise L* degeri 70,09+0,99 ile 74,59+0,12 arasinda a* degeri 7,79+0,06
ile 9,04+0,31 arasinda, b* degeri 24,18+0,40 ile 26,60+0,50 arasinda AE degeri ise
29,75+0,65 ile 34,39+1,62 arasinda bulunmustur (Memis, 2017).

Aksehir (2013)"in akdut ve karaduttan pekmezleri ilaveli aljinat ve pektin bazl
farkl1 yenilebilir filmlerde akdut ve aljinat filmlerin artan konsantrasyonlarda L* degeri
sirastyla 85,45+4.67, 87,78+2,94 ve 89,67+1,66, a* degeri sirasiyla —0,40+0,58, —
1,07+0,07 ve —0,99£0,78, b* degeri sirasiyla 13,63+4,24, 18.12+2.47 ve 14,83£3,55,
filmlerin opaklik degeri ise artan konsantrasyonlarda sirasiyla 15,83+4,48, 17,11%1,77
ve 7,01+2,16 olarak bulunmustur. Calismanin devaminda akdut ve pektin filmlerde ise
L* degeri sirasiyla 85,15+3,28, 81,35+5,36 ve 80,85+3,76, a* degerleri sirasiyla —
1,32+0,28, —1,4740,25 ve —1,7240,73, b* degerleri sirasiyla 21,39+3,89, 24,10+4,39 ve
24,10+4,39 opaklik degeri ise sirastyla 2,51+2,83, 1,95+0,35 ve 1,30+0,46 bulunmustur.
Karadut pekmezi ve aljinat filmlerde L* degerleri sirastyla 91,44+1,10, 90,32+2,04, 90
ve 56+0,89, a*degerleri sirasiyla —0,55£0,10, —0,48+011 ve —0.29+0.08 b* degeri
sirastyla 10,29+0,88, 10,07+2,80 ve 8,70+0,52 opaklik degeri ise sirasiyla 5,18+1,84,
5,47%0,26 ve 2,00+0,40 bulunmustur. Calismanin son kisminda ise karadut pekmezi ve
pektin filmlerde ise L* degerleri ise sirasiyla 79,37+3,93, 76,06+7,36 ve 73,34+2,81, a*
degerleri sirasiyla —0,76+0,04, —0,74+0,04 ve —1,35%0,05, b* degerleri ise 13,88+2,30,
12,66+6,26 ve 16,90+1,11, opaklik 2,35+0,75, 1,37+0,59 ve 1,35+0,48 olarak
bulunmustur (Aksehir, 2013).

Tulamandi ve ark. (2016)'nin yaptiklar1 papaya piiresi ilaveli jelatin, nigasta,
soya proteini bazli ¢esitli filmlerde renk degerleri kontrollin L* degeri 76,30£0,66, a*
degeri 0,81+0,07, b* degeri 3,53+0,05 bulunmustur. %1, %2 ve %3 oranlarinda jelatin
eklenmis orneklerin L* degerleri sirasiyla 78,22+0,27, 82,62+0.45 ve 84,62+0,15, a*
degerleri sirasiyla 1,80+0,05, 1,80+0,05 ve 2,60+ 0,05 b* degerleri ise 3,16+0,05,
2,71+£0,04 ve 2,22+0,04 bulunmustur. Papaya puresi ve soya proteini filmde L* degeri
66,24+0,28, a* degeri 3,88+ 0,06, b* degeri ise 3,78+0,06 bulunmustur. Papaya piiresi,
%1, %2 ve %3 jelatin, soya protein kombine edilmis Orneklerde ise sirasiyla L*

degerleri 68,05+0,52, 74,40+0,96 ve 76,66+0,45, a* degerleri 3,45+0,06, 3,23+0,05 ve
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2,64+0,09, b* degerleri sirasiyla 4,17+0,05, 4,61 #0,21 ve 4,69+0,04 olarak
bulunmustur (Tulamandi ve ark., 2016).

Memis (2017)nin yaptig1 calismada g¢emen tohumu bazli nanokil katkili
biyobozunur nanokompozit film iretilmistir. Renk degerleri Olgiimiinde ise L*
degerlerinin 70,0’in iizerinde, a* degerleri 7,79+0,06 ve 9,09+0,45 arasinda degerleri
arasinda b* 24,18+0,40 ve 26,60+0,50 arasinda bulunmustur (Memis, 2017).

Yenilebilir film ve kaplamalarda yapilan antioksidan aktivite ¢aligmasinda
Kalkan ve ark. (2019)'un yaptigi c¢alismada DPPH ile antioksidan aktivitesinin
Olciilmesinde ise en yiiksek antioksidan aktivite %2 1skin ilaveli 6rnekte %45,29 ile en
yiiksek degere ulasmistir. Apriyantil ve ark. (2018) c¢alismasinda yesil ¢ay ekstrakt
ilaveli kitosan filmler ile gilekler kaplandigi ¢alismada foline-ciocalteu ile antioksidan
aktivite olgllmiis ve yesil cay ekstresi eklenmeyen %2 ve %3'luk kitosan filmde aktivite
esit odugu ifade edilmistir. Aynmi1 ¢alismada %2,5 ve %5 oraninda yesil ¢ay ekstresi
eklenen %2 ve %3'lik kitosan drneklerinde %3'luk kitosan filmin anioksidan aktivitesi
daha yuksek oldugu, %7,5 ve %10 yesil ¢ay ekstresi eklenmis %2 ve %3'likk kitosan
film oOrnekleride ise %2'lik kitosanin antioksidan aktivitesinin daha yiiksek oldugu
belirtilmistir.

Apriyantil ve ark. (2018)’in yaptigi DPPH metoduyla antioksidan aktivite
belirleme ¢alismasinda yesil ¢ay ekstresi eklenmeyen %2 ve %3'lUk kitosan film
orneklerinde, %3'luk kitosan filmin DPPH aktivitesi ¢ok kiiglik bir farkla 6nde oldugu
ifade edilmistir. Yesil cay ilavesinin DPPH aktivitesini yiiksek oranda arttirdigi
belirtilmistir (Apriyantil ve ark., 2018).

Akagindiz (2010)'un yaptigi balik jelatininden yenilebilir film iretimi
calismasinda ABTS ve FRAP aktivitesine bakilmistir. Baligin ¢esitli yerlerinden
uretilen filmlerde FRAP degerleri 61,42-70,88 mmol Fe2S0O4.7H20/g arasinda oldugu
belirtilmistir. ABTS radikal giderme aktivitesi degerlerinin ise 0,060-0,096 VCEAC
mg/g arasinda oldugu belirlenmistir (Akagiindiiz, 2010).

Filmlere yapilan fourier doniisimli kizilétesi spektroskopisi (FT-IR) analizi igin
Memis (2017)'nin yaptig1 ¢emen otu gami bazli filmlerde gam varligi nedeniyle 1050
cm'de, protein gruplarindan dolayr 1600 cm™de ile 1700 cm? araliginda pikler
olustugu belirtilmistir. Ayrica gamin igerisinde mevcut hidroksil ve bagh suyun O-H
gruplarinin titresimi sebebiyle 3100-3500 cm™ 'de biyik bir pik meydana geldigi ifade
edilmistir (Memis, 2017).
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Saricaoglu (2018)'in tavuk proteininden yenilebilir film tirettigi ¢calismada FT-IR
analizinde tretilen farkli filmlerde pikler arasinda ¢ok biiylik farklara rastlanmadig
belirtilmistir. Fakat bazi1 sapmalar meydana gelmis bununda ¢esitli oranlarda
plastiklestirici olarak katilan gliserolden ileri geldigi ifade edilmistir (Saricaoglu, 2018).

Yenilebilir filmlerde yapilan bir diger analiz ise SEM analizidir. Tulamandi ve
ark. (2016)'nin yaptig1 papaya piiresi ilaveli gesitli filmlerde papaya piiresi ve nisasta
bazli filmde yiizey oldukga piiriizlii oldugu ifade edilerek bu filmlere %1, %2 ve %3
oranlarinda jelatin ilavesiyle yiizey goriiniimii iyilestigi ve plrizli gorintinin azaldig
belirtilmistir. Bu filmlere soya proteini eklenmesi ile pirizliligin arttigr ve
g6zeneklerin saptandig1 raporlanmistir (Tulamandi ve ark., 2016).

Kalkan (2014)lin yaptig1 farkli antimikrobiyaller eklenmis metil seliiloz ve
peynir altt suyu proteini bazli filmlerde yapilan SEM analizinde ¢esitli filmlerde metil
seliiloz bazli kisnis, biberiye, kekik eklenmis filmlerde katilan gesitli antimikrobiyaller
bir miktar purizliligl arttirdigi belirtilmistir. Peynir alti suyu proteininden yapilan
filmlerde ise eklenen kisnis, biberiye, kekik ve feslegen antimikrobiyal kaynaklarinin
ise ylizeydeki piiriizliliigii onemli miktarda arttirdigi, homojenligi bozdugu ve faz
ayrimina sebep oldugu raporlanmistir (Kalkan, 2014).

Yenilebilir film orenklerinde karakterizasyonun bir parcasi olarak 1sil
dayaniklilik analiz edilmektedir. Bu baglamda g¢esitli film 6rneklerinde termal
gravimetrik analizlerde (TGA) yapilmaktadir. Ornegin, Tufan (2017)'nin aygigegi
sapindan trettigi filmlerde uyguladigi TGA analizinde filmlerdeki yapinin bozulmasinin
sicaklikla dogru orantili arttig1 ifade edilmistir. 165°C’de sicaklikta nemin kaybedildigi
384°C’de polimerlerin 536°C sicaklikta ise seliiloz gruplarinin bozundugu belirtilmistir
(Tufan, 2017). Sahin (2019) ise yaptigi kumkuat ilaveli kitosan filmlerin TGA
analizinde 6rneklerdeki ilk kiitle kaybinin nem kaybindan kaynaklandig: belirtilmistir.
Yapilan ¢alisma neticesinde ise yazarlar kumkuat ilavesinin filmlerde nemi azalttigini
ifade ederek, sonraki bozulmalarin gliserol ve kitosandan kaynaklandigini
soylemislerdir. Sonug olarak yazarlar kumkuat kabugu ekstrakti ilavesinin orneklerde
termal stabiliteyi degistirmedigini belirtmislerdir (Sahin, 2019).

Tulamandi ve ark. (2016)'nin yaptig1 analizde papaya piiresi ilaveli nisasta bazli
filmde erime sicaklig1 165,17+0,32°C iken, %1, %2 ve %3 jelatin eklenmis O6rneklerde
ise sirastyla 152,83+0,65°C, 158,60+0,15°C ve 150,40£0,20°C olarak bulunmustur.
Papaya piiresi ilaveli nisasta filme soya proteini ve %1, %2 ve %3 oranlarinda jelatin

eklenmis oOrneklerde ise sirasiyla 165,73+0,75°C, 168,20+0,25°C, 172,36+0,15°C ve
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174,594£0,52°C bulunmustur. Jelatin ilavesinin erime sicakhigini disiirdigii soya
proteini ilavesi ise ilk bozulma sicakligini yiikselttigi raporlanmistir (Tulamandi ve ark.,
2016).

Filmlerde yapilan biyobozunurluk ¢alismalarinda Torres ve ark. (2011)'in nisasta
ile yaptig1 30 giinlik ¢aligma sonunda filmlerin %99,35 oraninda kiitle kaybi oldugu
belirtilmistir. Erko¢ (2020)nin bulgur kepegi hemiseliilozundan yaptigi nanoseliiloz
kapli filmde gozle goriilir degisimlerine bakilmistir. Bu filmlerde go6zle gorilur
degisimin ilk haftadan basladigi belirtilerek filmlerin hizli bozunabilme 6zelligi oldugu
sonucuna varilmistir (Erkog, 2020).

Cokayligil (2013)"in portakal pektini jeli ve nisasta kompoze ederek tirettigi film
orneklerini iki haftalik zaman siiresince topraga gémmiistiir. Calismanin sonuncunda
filmlerde %78 ile %99,96 oranlar1 arasinda bozundugu ifade edilmistir (Cokayligil,
2013).

Yenilebilir filmlerde yapilan bir diger ¢alisma ise suda ¢Ozundrliiktir. Tufan
(2017)'nin yaptig1 aycicegi sapindan elde ettigi seliiloz ve polietilen glikol ve gliserin
kullanilarak olusturulan filmlerde suda ¢ozunirlik %0,5, %0,6, %0,8, %0,9 ve %1
oranlarinda aycicek selulozu ilavesi ile hazirlanan 6rneklerin suda c¢ozinurlikleri
sirastyla %87,8, %87,5, %100, %100, %90,9 ve %100 olarak raporlanmistir (Tufan,
2017). Tulamandi ve ark. (2016)'nin yaptig1 papaya piire ilaveli ¢esitli filmlerde suda
¢oziiniirlik degeri kontrol 6rneginde %77,54 iken %1, %2 ve %3 oranlarinda jelatin
ilaveli 6rneklerde sirastyla %81,93, %85,44 ve %88,70 olarak bulundugu belirtilmistir
(Tulamandi ve ark., 2016).

Filmlerde yapilan absorbans-transmittans analizlerinde bulunan sonuclar
sOyledir. Aksehir (2013)lin yaptig1 karadut ve akdut ekstresi ilaveli farkli brixlerde,
pektin ve aljinat filmlerin 520 nm, 600 nm, 680 nm, 700 nm, 720 nm ve 760 nm dalga
boylarinda absorbans-transmittans degerleri Ol¢lilmiistiir. Ortalama absorbans degeri
akdut pekmezi ilaveli drneklerde dalga boylarina gore sirasiyla 1,477, 0,748, 0,460,
0,415, 0,384 ve 0,333 olarak belirlenmistir. Karadut c¢ozeltisi katkili 6rneklerde ise
absorbans degerleri 0,907, 0,482, 0,314, 0,299, 0,264 ve 0,229 olarak raporlanmistir.
Yazarlar tarafindan akdut ve karadut pekmezi ilavesinin absorbans degeri istatistiki
olarak etkiledigi goriilmiistiir. % olarak transmittans degerleri ise akdut ¢ozeltisi ilaveli
orneklerde ortalama 2,1-53,6 degerleri arasinda karadut ilaveli 6rneklerde ise 6,6—65,2

degerleri arasinda tespit edildigi ifade edilmistir. Aynmi g¢alismada akdut, karadut
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pekmezi ilavesinin filmlerin transmittans degerleri {izerine etkisinin istatistiki olarak
6nemli oldugu belirtilmistir.

Ferulik asit ve tanin asit ilaveli jelatin filmlerin absorbsiyonlar1 200 nm’de %]1,5
500 nm ve Uzerindeki dalga boylarinda ise %0,5 olarak tespit edildigi ifade edilmistir
(Go"Mez-(Guille”Na ve ark., 2007). Korkmaz (2016)'nin kinoa nisastasindan elde ettigi
biyofilmlerin 1s1ik gecirgenligi degeri 220 nm’de %10, 400 nm’de %26, 600 nm’de %30,
800 nm’de %34 olarak tespit edildigi belirtilmistir.

Yenilebilir film ¢ozeltisinde antimikrobiyal o6zelliklere bakildiginda Siirengil
(2014)'tin yaptig1 defne, feslegen ve limon yapragi ilaveli ksantan gam filmlerde
Enterobactericeae, Staphylococcus spp. mikroorganizmalari ig¢in antimikrobiyal analiz
yapilmig fakat zon olusumu goriilmedigi belirtilmistir. Bu denemelerin sonucunda
herhangi bir zon olusumu goriilmedigi belirtilmistir. Yazarlar sebep olarak film
¢ozeltisinin yapisinin antimikrobiyal etkiyi gormede engel oldugunu ifade etmistir
(Surengil, 2014). Flores ve ark. (2010)'nun yaptig1 ¢alismada ise tapyoka nisastasi ve
ksantan gam kobinasyonu filmde de antimikrobiyal etkinlik goriilmedigi belirtilmistir.

Tez kapsaminda genis bir literatiir taramasi yapilmistir. Yenilebilir film ve
kaplamlarla ilgili yapilan g¢alismalar incelenmis, sonuglar derlenmistir. Yenilebilir
filmlerle ilgili baz1 ¢aligmalar Tablo 2.1.'de toplanmustir.

Bu ¢alismada, kanitlanmig birgok faydasi bulunan i1gkin (yabani ravent; Rheum
ribes L.) bitkisi ilave ederek iki farkli yontem ve farkli hammaddelerle toksik ve
gevreye zarart olmayan, dogaya birakilsa dahi kisa siirede kaybolmasi beklenen, ayni
zamanda gida ambalaji olarak kullanilarak gidanin niteliklerini arttiracak yenilebilir

filmlerin gelistirilmesi amaglanmustir.
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Tablo 2.1. Farkli hammaddelerden yapilmis film ve kaplamalar

Film veya kaplama

. . . . Katkilar
ile muag:s;e edilen Film veya kaplama malzemesi (Plastiklestirici) Kaynak
. Licciardell
o 0,
Beyaz karides Nar kabugu ekstrakts + Kitosan (%1) ve Gliserol (%20) o ve ark.,
kegiboynuzu zamki (%0,5) 2018
) } L Ozmert
Cilek, yenidinya Kiraz (5 g) ve kays1 agaci reginlerinden (5 Sorbitol (0,02 g) Ergin,
g) film yapimi 2015
(%1 Askorbik asit-%1 kitosan) Oz?/eemlr
Elma (%2 Askorbik asit-%62 kitosan) Gliserol (%1) Gokmen
(%1 Askorbik asit-%5 kitosan) 2019 '
Kekik yag1 (%0,2) + biberiye yag1 (%0,2) . 0 Dogan,
+kitosan (%2) Gliserol (%1) 2013
Gokkusagi alabaligi . or 041 04D O oo Berizi ve
fileto Kitosan (%0, %1, %2, %4) Asetik asit (%1) ark., 2018
Kinoa tohumu nigastasi (%4) Gliserol (%1) Korlg]r-%az,Z
Montrmorillonite (%1, %3, %5) + dogal nar . . Qin ve
kabugu (%1, %1,5, %2) + kitosan (%1,5) Gliserol ") ark., 2013
Akdut (20 g) ve (20 g) karadut pekmezi + . 0 Aksehir,
sodyum alijinat (2 g) ve pektin (2 g) CLERN (%1,5) 2013
. - I Tulamandi
Jelatin ve qua filmine papaya puresi Gliserol (3g) ve ark.,
eklenmesi ile olusturulan filmler 2016
ﬁlra;t:srl'zasyo” Nar kabugu (%0, %2, %4, %6, %8, %10, Al ve ark
sal1y %12, %14) Polietilen glikol (%20) 2019
+ %8 nigasta filmi
Scartazzini
Nane yag1 (%0, %0,06, %0,13, %0,25, . 0
0.38, 0,50) + jelatin (%d4) glero! (00 veak,
Oktanil stiksinil anhidrit (%0,01-%0,03) + : 0 Gahruie ve
Feslegen tohumu zamki (%1) Gliserol (%0,6) ark., 2019
. Karanfil yag1 (%5) + kayis1 yagi (%5) + . 0 Isik Cigek,
Kasar peyniri peynir alt suyu (%8) Gliserol (%8) 2011
Kekik yagi (%1), feslegen yagi (%2), Kalkan
Macar salami biberiye yag1 (%3), kisnis yag1 (%4), nisin Gliserol (1,6 mL) '
S 2014
(0,1 g) + metiseliiloz (4g)
. . . . o 1d o Yaman,
Nar tanesi Nohut nigastasi (%4) Sorbitol, gliserol (1:3, 1:1, 3:1) 2013
Nil tilapia balig: Nar kabugu ekstrakti (%0,5, %1,0, %1,5 ve Gliserol (%1) A\/';Z?Eaf
filetosu %2,0) + mantar kitosan (%2) 0 2017"
Pasifik beyaz . o . o AP Yuan ve
Karides Nar kabugu ekstrakt1 (%1,5) + kitosan (%1) Asetik asit (%1) ark., 2016
Sigir kiymast Likopen (%1, %2, %3) + soya film (15 g) Gliserol (%3,5) O
Sucuk, sosis Kegiboynuzu cekirdegi polimeri (1,25 g) | Fonetilen gz"zor'm(_o)’ﬁ'l'z 18| polat, 2007
Yesil kahve . o . o . o Ferreira ve
cekirdekleri Kitosan (%2) ve manyok nisastasi (%3) Gliserol (%20) ark., 2018
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Materyal

3.1.1. Calismada kullamilan cihaz listesi

Yapilan analizlerde kullanilan cihazlar asagida listelenmistir.

Renk analiz cihazi (PenColorArt USB Model, 1L),
Homojenizatér (OVS-VELP Scientifical),

Hassas terazi (Bel Engineering-M214AG),

Etliv (POL-EKO-APARATURE-SLN-53-std),

Vorteks (Velp Scientifica-F202A0173),

Manyetik karistirict (Heildolph MR Hei Standart-505-20000-00-2),
Saf su cihazi (Water story mini pure-Mm-1140516-3),
Liyofilizatér (LABCONCO-7670530),

Multiskan Go (Thermo scientific-seri n0:14247028),

Test Cihaz1 (TA-XT2, Stable Micro Systems, Surrey, England),
UV spektrofotometre (Shimadzu, UV-1280, Kyoto, Japonya),
FT-IR (Thermo/Nicoset iseon 912A0607),

Kiil Firin1 (Magma Therm Heat-MTS-1100-3),

Termal Gravimetrik Analiz cihazi (EXSTAR-TG/DTA6300),
Dijital Mikrometre,

Liyofilizatér (LABCONCO-7670530)

3.1.2. Calismada kullanilan kimyasal listesi

Etanol (24102, Sigma Aldrich),

Kitosan (STBJ-3281, Sigma Aldrich),
Asetik Asit (32201, Sigma Aldrich),
Gliserol (SZBEO30EV, Sigma Aldrich),
Nisasta (BCCB9290, Sigma Aldrich),

Soya Lesitini (SIL29018-1, Sigma Aldrich),
Jelatin (PE 19-00723-1, Sigma Aldrich),
Silika jel (MKCC-7304, Sigma Aldrich),
K-Fosfat (04243-1KG, Sigma Aldrich),
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e Potasyum persiilfat (216224, Sigma Aldrich),

e NaOH (1.06498.1000, Emsure ACS, Reag. Ph Eur),

e FeCl,(322870-25G, Sigma Aldrich),

e Ferrozin (160601, Sigma Aldrich),

e NaCHsCOO (S8282-500G, Sigma Aldrich),

e HCI (435570, Sigma Aldrich),

e TPTZ (238813, Sigma Aldrich),

e FeCls.6H20 (8.03945.1000, Sigma Aldrich),

e NaCHzCOO (S8282-500G, Sigma Aldrich),

o 2,2-difenil-1-pikrihidrazil (D9132-1G, Sigma Aldrich),
e BHT (Biitillendirilmis hidroksi toluen) (47168, Sigma Aldrich)

3.2. Metot

Calisma kapsaminda kullanilan 1skin (yabani ravent; Rheum ribes L.) Siirt ilinin
38,0767° enlemi 42,1405° boylaminda bulunan Sirvan ilgesinden toplandi (Sekil 3.1).

Sekil 3. 1. Iskinin toplanmas1

3.2.1. Film Uretimi ve kurutulmasi

Film iiretiminde 2 farkli yontem kullanildu.

3.2.1.1. Yontem A (Pure ilaveli yenilebilir film kaplamalar)

Tulamandi ve ark. (2016)nin kullandigi metot revize edilerek kullanildi.

Kullanilan yontem ve agamalart maddeler halinde verildi. Bu baglamda ilk olarak;
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1. -18°C'de muhafaza edilen iskinlarin kabuklari soyularak ve kuiglk parcalara
ayrildiktan sonra saf su iginde (1/0,5-w/v) homojenizator vasitasiyla piire haline getirildi
(Sekil 3.2 a).

Sekil 3. 2. (a) Iskinin piiresi, (b)Y6ntem A ile iiretilen film ¢ozeltisi

2. Tablo 3.1'de verilen konsantrasyonlarda film ¢6zeltisi hazirlandi. 75°C'de 30 dk
manyetik karigtiricida inkiibasyona birakildi. Siire dolduktan sonra iizerine gliserol ilave
edildi. 55-60°C sicakliga sogutuldu ve 30'dk karistirma islemine devam edildi. Son

olarak belirtilen oranlarda jelatin ve soya lesitini eklendi (Sekil 3.2 b).

Tablo 3. 1. Yontem A ile Uretilen film jeller ve maddelerin eklenme ylizdesi

Uygulama Uretilen Jeller Iskin Nisasta Jelatin Gliserol Lesitin
1 PK-JN - %2 %2 %3 %0,5
2 PK-%1JN %8 %2 %1 %3 -
3 PK-%2JN %8 %2 %2 %3 -
4 PK-%3JN %8 %2 %3 %3 -
5 PK-%1JNL %8 %2 %1 %3 %0,5
6 PK-%2JNL %8 %2 %2 %3 %0,5
7 PK-%3JNL %8 %2 %3 %3 %0,5

3. Soya lesitini direkt olarak film ¢ozeltisine ilave edildiginde yeterli ¢oziinme
saglamadig1 goriildii. Tablo 3.2'de verilen deney sartlar1 kullanilarak ¢esitli denemeler
yapildi. En iyi ¢6ziinmeye, 1 mL gliserol ve 1 mL saf suyu 55°C'ye 1sitip soya lesitinini

yavas yavas ekleyerek ulasildi.
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Tablo 3. 2. Lesitin ¢cdzme denemeleri

Lesitin Saf su Gliserol Sicaklhik
0549 - 0,5mL 55°C
05¢ - 1mL 55°C
05¢ 0,5mL - 55°C
05¢ 1mL - 55°C
05¢ 0,5mL 0,5mL 55°C
05¢ 1mL 1mL 55°C

4. Uretilen film &rnekleri altna yagl kagit serilmis cam petri kabma yayildi (Sekil
3.3a).
5. Petriye yayilan 6rnekler 40°C'lik etiivde 18 saat kurutulmaya birakildi (Sekil 3.3 b).

Sekil 3. 3. (a) Film ¢ozeltilerinin cam petriye yayilmis kurutulmadan dnceki goriintiisii (b) Kurutulmus
filmler

3.2.1.2. Yontem B (Toz halinde 1skin kullamlan film ve kaplamalar)

Ponce ve ark. (2008)'in uyguladigi metot modifiye edilerek kullanildi.

Kullanilan yontem ve agamalari maddeler halinde verildi. Bu baglamda ilk olarak;

1. -18°C sicaklikta muhafaza edile 1skin (Rheum ribes L.) bitkisi ¢ikarildi, kabuklart
soyuldu ve liyofilizatérde -44°C'de 48 saat bekletilerek suyu ugurularak toz haline
getirildi (Sekil 3.4 a).
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Sekil 3. 4. (a) Kurutulmus 1skin, (b) Kitosan film ¢6zeltisi (c) Iskinin kitosan film ¢ozeltisine katilmasi

(d) Homojenizasyon

2. Tablo 3.3.'deki konsantrasyon araliginda ¢ozeltiler 1skin ilave edilmeden 6nce 6-12

saat arasinda manyetik karistiricida karigtirtldi (Sekil 3.4 b).

Tablo 3. 3. Yontem B ile Uretilen filmler ve maddelerin eklenme yiizdesi

Uygulama Uretilen Jeller Iskin Kitosan Gliserol
1 KK %0 %2 %1
2 KK-%0,51 %0,5 %2 %1
3 KK-%1I %1 %2 %1
4 KK-%1,5I %1,5 %2 %1
5 KK-%2lI %2 %2 %1

3. Tablo 3.3.'deki belirtilen 1skin oranlar1 inkiibasyonun ardindan karigimlara ilave

edilerek 15 dk homojenizator yardimiyla esit dagilmasi saglandi (Sekil 3.4 c-d).

4. Elde edilen karisimlar yagli kagit serilmis cam petri kaplarina yayilarak 30°C'de 18

saat suyu ucurularak kurutuldu (Sekil 3.5 a-b).
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Sekil 3. 5. (a) Yontem B ile iiretilen film karisiminin petriye yayilmis hali (b) Kurutulmus filmler

3.2.2. Filmlerin karakterizasyon ¢alismalari
3.2.2.1. Film kalinhg

Film kalinh@ dijital mikrometre kullanilarak tespit edildi. Ug paralel olmak
iizere filmin farkli noktalarindan en az alt1 6l¢iim yapildi ve ortalama kalinlik saptandi

(Atares ve ark., 2010).

3.2.2.2. Suda ¢ozunurliuk

Tung ve ark. (2007)'nin kullanildig1 metot revize edilerek kullanildi. 103°C’de
24 saat kurutulan Ornek tartilmig ve ilk agirlik belirlenmistir. Tartilmis O6rneklere
agirligimin 10 kati kadar saf su ilave edildi. Manyetik karistirict ile 6 saat boyunca oda
sicakliginda 100 rpm'de karistirildi. Daha sonra suda ¢oziinmeyen kisim filtre
kagidindan gegirildi. Filtre kagidinda kalan kisim 103°C'de 24 saat sabit tartima gelene
kadar kurutuldu ve siire bitiminde tartildi.

ilk kurutma sonrast agirlik—son kurutma sonrast agirlik

X 100

Suda Cozlnarlik=

ilk kurutma sonrast agirlik

3.2.2.3. Filmlerin renk élgimleri

Her bir film Ornegi, beyaz standart yiizey {iizerinde, renk analiz cihaz1

(PenColorArt USB Model, 1L) ile L* (agiklik), a* (kirmizi-yesil) ve b* (sar1-mavi) renk
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parametreleri 6l¢uldu. Her film icin analiz U¢ paralel olarak yapildi (Tulamandi ve ark.,
2016).

3.2.2.4. Filmlerin ¢ekme dayanmm ve kopma anindaki uzama Katsayisinin

belirlenmesi (TS, %EB)

Filmlerin ¢gekme dayanimi (TS, tensile strength) ve kopma anindaki uzama (EB,
elongation at break) degerleri, ASTM (2003)'lin standart metodu kullanilarak yapildi.
Tekstiir analiz cihaz1 (TA. HD Plus Stable Micro Systems Texture Analyser, Ingiltere)
kullanilarak sonuglar bulundu. Filmler (6 cm x 1 cm) kesilerek ¢ekme probunun
uclarina tutturuldu. Prob uclar arasi ilk uzaklik 25 mm olarak belirlenmis ve filmler 10
mm/s hizda gerildi. Olgiimler oda sicakliginda ve 2 tekrarl olarak yapildi (Kahyaoglu
ve Kurt, 2014). Bu analiz Yildiz Teknik Universitesi, Kimya ve Metalurji Fakultesi,

Gida Miihendisligi Boliimii, Lisanstiistii Aragtirma laboratuarinda yapildu.

3.2.2.5. Absorbans ve transmittans degerleri

Film cozeltilerine ait absorbans ve transmittans degerleri 520 nm, 600 nm, 680
nm, 700 nm, 720 nm ve 760 nm dalga boyunda UV spektrofotometre (Shimadzu, UV-
1280, Kyoto, Japonya) ile okundu (Aksehir, 2013).

3.2.2.6. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR)

Filmler FT-IR (Thermo/Nicoset iseon 912A0607) cihaz1 ile her biri 4000-400
cm? oranlar1 arasinda 4 cm™ ¢oziiniirliikte analiz edilmistir (Tulamandi ve ark., 2016).
Bu analiz Siirt Universitesi, Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi

tarafindan hizmet alim1 alinarak yapildi.

3.2.2.7. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

Elde edilen filmlerin homojenlik, yiizey tabakasi, delik yapist ve yiizey
puriizliliigii, ozellikleri SEM ile belirlenmistir. Enine kesit goriintiisii i¢in 1000x
biiyiitme kullanilmistir (Kocakulak, 2019). Bu analiz, T.C. Bingél Universitesi, Merkezi

Laboratuvar Uygulama ve Arastirma Merkezinden hizmet alim1 alinarak yapildi.
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3.2.2.8. Filmlerin termal gravimetrik analiz (TGA)

Filmlerin termal 6zelligi EXSTAR-TG/DTA6300 cihazi kullanilarak bulundu.
Her bir ornekten yaklasik 10 mg tartilarak aliiminyum kapsiillere yerlestirildi ve 0-
850°C'ye kadar dakikada 10°C araliklar ile tarama yapild1 (Kalkan ve ark., 2019).

3.2.2.9. Antioksidan aktivite analizleri

2,2-Azino-bis (3-etilbenzo-tiyazolin-6-siilfonik asit) (ABTS) radikali giderme
aktivitesi Re ve ark. (1999)'nin yaptig1 metoda gére yapildi. Ferrik iyonlarmi (Fe®*)
ferrdz iyonlarma (Fe?") indirgeme kuvveti (FRAP metodu), Benzie ve Strain (1996)'nin
yontemine gore yapildi. DPPH (2-21-diphenyl-2-picrylhydrazyl) radikal giderme
aktivitesi Blois (1958)'in metoduna gore yapildi. Calismada kullanilan 6rneklerin
antioksidan aktivite analizleri jeller kurutulmadan 6nce direk karisimlardan alinarak
gerceklestirildi. Tiim analizler {i¢ tekrarli sekilde yapildi. Bu analiz Siirt Universitesi,
Bilim ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi yardimiyla hizmet alim1 alinarak

yapildi.

3.2.2.10. Biyobozunurluk

Jaramillo ve ark. (2016)'nin uyguladig1 yontem revize edilerek uygulandi. Ayn
kosullardan alinan topraklar 1'er kg olacak sekilde saksilara dolduruldu. Petri kabinda
kurutulan drnekler 6 farkli pargaya boliindii. Ornekler tartildi (G1). Toprak koyulan
saksilarda 6 farkli kuyucuk acilarak ve ornekler gomiiliip listii toprakla kapatildi.
Saksilar gilinliik 50 mL su ile sulandi. Her bes giin boyunca ornekler ¢ikarilarak,
temizlenip ve tartildi (G2). Analiz oda sicakliginda ve 30 giin boyunca siirdi. TUm

caligmalar iki paralel olarak gergeklestirildi.

G1-G2

- X100

Biyobozunurluk (%) =

3.2.2.11. Su buhan ge¢irgenligi

Filmlerin su buhari gecirgenligi ASTM (2003) metodu kullanilarak belirlendi.
1 g silika jel tiiplere konuldu. Tipler ve silika jelde nem kalmamasi i¢in 103°C'de 24
saat bekletildi. Film numuneleri 2,5 cm x 2,5 cm kesilerek ve tiiplerin agzina

yerlestirildi. Tiiplerin etrafi nem almamasi icin parafinle kaplandi. Desikatoriin alt1 saf
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su ile dolduruldu. Tiipler desikatore yerlestirildi ve 25°C'de 24 saat bekletildi. Ornekler
0,3,6,9, 24, 27, 30 ve 33 saatlerinde tartild1.

P

. W
Su buhar1 gecirgenligi= X o

X= Film kalinlig1 (mm)
w/t (Egim)= Kalibrasyon egimi (g/saat)
A= Su buhari ile temas eden filmin yiizey alan (cm?)

AP= Uygulanan basing farkidir (Pa)

3.2.2.12. Salmonella paratyphi ve Staphylococcus aureus Antimikrobiyal Analizi

Antimikrobiyal analiz icin disk difiizyon yontemi kullanildi. Incelenecek
Salmonella paratyphi ve Staphylococcus aureus mikroorganizmalari 2 saat sdre ile
37°C'de inkiibe edildi. Bulaniklik olustuktan sonra McFarland 0,5 (10® mikroorganizma
/ mL)'e gore ayarlanarak standart bir bulaniklik olusturuldu. Bu siispansiyondan steril
bir ekiivyon yardimiyla alinan mikroorganizma ornekleri Mueller-Hinton agar yiizeyine
inokile edildi. 0,5 cm olacak sekilde kuyucuklar agilarak 30 pL film o6rnekleri
kuyucuklara aktarildi. 10 dakika bekletilerek kurumasi saglanan filmler yaklasik 18-24
saat 35°C'de inkiibe edildi ve siire sonunda olusan inhibisyon zonlar1 oOlgiilerek

degerlendirildi (Tendencia, 2004).
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Film Uretimi ve Kurutulmasi

Iki farkli yontemle toplamda 12 adet yenilebilir film iiretimi yapildi (Sekil 4.1-

Sekil 4.2). Tiim film 6rneklerinde karakterizasyon ¢aligmalar1 gerceklestirildi.

Sekil 4. 1. Yontem A ile tiretilip kurutulmus film 6rnekleri (sirasiyla PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-
%3JN, PK-%1JINL, PK-%2JINL, PK-%3JNL)

Sekil 4. 2. Yontem B ile iiretilip kurutulmus film 6rnekleri sirasiyla KK, KK-%0,51, KK-%1I, KK-%1,5I,
KK-%2I

4.2. Filmlerin Karakterizasyon Calismalari
4.2.1. Film kalinhg:

Kalinlik kontrolii daha homojen filmlerin elde edilmesi igin gereklidir. Daha
kalin filmler disariya karsi daha yliksek koruma saglayabilir fakat ¢ok fazla artan
kalinlikta filmlerin esneklik 6zelliklerini etkileyebilir (Silva ve ark., 2019). Ayrica film
kalinligi, filmlerin su buhart gegirgenligi ve TS-%EB degerlerini etkiledigi igin
bilinmesi Onemlidir. Bu degerler yenilebilir film ve kaplamalarin ambalaj olarak
kullanilmasini belirleyen 6zelliklerdendir (Sahin, 2019).

Iki farkli yontem ile elde edilen 12 adet filmde film kalinlig1 yontem 3.2.2.1'de
anlatildig1 sekilde yapildi. Yontem A ve B kalinlik yapisi olarak karsilastirildiginda
genel olarak film kalinliklarinin birbirine yakin ¢iktig: tespit edildi. Kalinlik degerleri
Yontem A kullanilarak yapilan orneklerde PK-JN 0,164+0,0048mm, PK-%1JN
0,163+0,0050 mm, PK-%2JN 0,165+0,0056 mm, PK-%3JN 0,258+0,011 mm, PK-
%1JNL 0,172+0,007 mm, PK-%2JNL 0,185+0,006 mm, PK-%3JNL 0,277+0,016 mm
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bulundu (Sekil 4.3). Yontem A kullanilarak %3 jelatin ilavesi ile olusturulan PK-%3JN
ve PK-%3JNL’nin, film kalinligimin kontrol 6rnegine oranla neredeyse iki kati bir
oranda arttig1 tespit edildi. Genel olarak lesitin ilaveli filmlerin ilavesiz filmlere kiyasla

daha kalin bir yapiya sahip oldugu belirlendi.

0.35
0.3

0.25

£ 02

0.15

£ o1

0.05

0
s &S

Sekil 4. 3. Yontem A ile olusturulan filmlerin kalinlig1

g1 (mm)

Kalinlx

Fil

Literatiirle karsilastirdigimizda tiretilen farkli filmlere ilave edilen malzemelerin
caligmadaki gibi kalinlig1 arttirdig1 saptandi. Tulamandi ve ark. (2016)'nin yaptig1 soya,
papaya ilaveli nisasta, jelatin, soya protein bazli filmlerde kalinlik 0,118 mm ve 0,121
mm araliginda bulunurken, film oOrneklerine %1, %2 ve %3 oranlarinda jelatin
ilavesinin film kalinligin1 kiglk bir miktar artirdigi belirtilmistir (Tulamandi ve ark.,
2016). Benzer sekilde, Liu ve ark. (2020)'nin soya fasulyesi nisastast ve jelatini
kombine ederek olusturdugu filmlerde jelatin ilavesinin kalinligi az da olsa arttirdigi
ifade edilmistir (Liu ve ark., 2020). Baska bir ¢alismada manyok nisastas1 ve jelatin
bazli Uretilen filmlerde 0,200 mm-0,440 mm arasinda degerler bulunmusken, jelatin
konsantrasyonuna bagli olarak kalinligin arttigi raporlanmistir (Silva ve ark., 2019).

Tez calismasinda yontem A'da jelatin miktar1 arttikga yukardaki literatiire benzer
olarak kalinligin arttig1 goriildii. Yontem A’da jelatin konsantrasyonu %3 oraninda
oldugu film 6rneginde kalimligin iki kat oraninda arttig1 tespit edildi. Bunun sebebi ise
hidrofilik bir madde olan jelatinin ileve edilmesinin, film yapisindaki biyopolimer

miktarinin arttiritlmasi ve karigimdaki zincirler arasindaki boslugu degistirmesi ile
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aciklanabilir. Boylece jelatin ilavesiyle birlikte zincirler arasi bosluk azalir daha siki
daha sert bir yap1 meydana gelir (Silva ve ark., 2019).

Yapilan bir ¢alismada nane yagi ilaveli jelatin filmlerde kalinlik degerlerinin 37
pm-44 pm araliginda bulundugu ve nane yag ilavesinin kalinlik degeri iizerine etkisi
olmadigi raporlanmistir (Scartazzini ve ark., 2019). Calismamizda yontem A'da
hazirlanan film formulasyonunda kullanilan lesitinin, nane yagina benzer seckilde
kalinlik degeri iizerinde Onemli bir fark yaratmadigi goriilmiistiir. Dahasit tez
kapsaminda (retilen nisasta ve jelatin bazli filmlerde 1skin ilavesinin kalinligi
etkilemedigi tespit edildi. Lifli bir yapida olan 1skinin kalinlig1 artirmasini beklenirken,
tiretim sirasinda kullanilan 1s1l islemin 1skinin biitiinlik yapisin1 bozabilecegi ve bu
nedenle kalinlig1 arttirmadig: diigiiniilmektedir.

Yontem B kullanilarak yapilan 6rneklerde ise KK 0,162+0,0019 mm, KK-%0,51
0,210 = 0,0044 mm, KK-%11 0,213+0,0088 mm, KK-%1,5I 0,218+0,0011 mm ve KK-
%21 0,225+0,0044 mm olarak saptandi (Sekil 4.4). Filmlerde toz 1skin ilavesinin
filmlerdeki kalinlig1 kontrol 6rneginden farkli olarak bir miktar arttirdigi goriildii. Fakat
%0,5, %1, %1,5 ve %2 oranlarinda 1skin eklenen 6rnekler arasinda cok biiyiik fark

olmadig1 saptandi.
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KK %0, 5I KK-%1l KK %1, 5I KK-%2I

Sekil 4. 4. Yontem B ile olusturulan filmlerin kalinligi

Valenzuela ve ark. (2013)1n yaptig1 kinoa ilaveli, kitosan ve aygicek yagi
karisimindan olusan filmlerde kalinlik degeri kontrol 6rneginde 0,051 mm iken kinoa
miktar1 arttikga bu degerin 0,126 mm kadar yikseldigi belirtilmistir. Bu durumda film
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yapisindaki hidrofobik melokiillerin artmasi genel olarak kalinligi arttiran bir etmen
olarak raporlanmistir (Valenzuela ve ark., 2013). Riaz ve ark. (2020)'in %1, %2, %3 ve
%4 oranlarinda elma ilaveli kitosan filmde kalinlik degerleri kontrol 6rneginde 0,088
mm iken ve son ornekte 0,133 mm oldugu ifade edilmistir. Elma polifenollerinin
hidrofobik kuvveti arttirarak molekiillerin kisalmasina sebep oldugu ve film yapisini
daha kompakt hale getirerek kalinlik oranini arttirdig: bildirilmistir (Riaz ve ark., 2020).
Sahin (2019)'un yaptig1 kumkuat ilaveli kitosan filmlerde kalinlik oraninin 0,0554 mm-
0,0670 mm arasinda degistirdigi, Kumkuat ilavesinin kitosan filmlerde kalinlig:
arttirdig belirlenmistir (Sahin, 2019). Rambabu ve ark. (2019)'un yaptig1 %1, %3 ve
%S5 oranlarinda mango yapragi ekstresi ilaveli kitosan filmlerde kalinlik degeri 0,143
mm-0,209 mm arasinda bulunurken, mango yapragi ekstresi orani arttik¢a kalinligin
belirgin olarak arttirdig1 ifade edilmistir. Ayni1 ¢alismada mango yapragi icindeki
polifenoller hidrofobik yapiy1 arttirdigindan zincir yapisinda degisime neden oldugu ve
kalinlig1 arttirdig1 belirlenmistir (Rambabu ve ark., 2019). Tez ¢alismasinda YOntem
B'ye bakildiginda 1skin ilavesinin kalinligi arttirdigi belirlendi. Filmdeki i1skin orani
arttitkga film kalinliginin yukaridaki literatiirlere benzer olarak artmaya devam ettigi
goruldi. Yontem B’de 1s1l islem olmadig i¢in 1skin biitiinliigiiniin bozulmamasina bagl
olarak 1skin ilavesinin hidrofobik yapiy1 arttirdigi ve boylece partikiil yapisinin

degismesine sebep oldugu diisliniilmektedir.

4.2.2. Suda ¢ozunarluk

Yizde suda cozundrlik bir maddenin su icinde ¢Ozinme yuzdesi olarak
aciklanabilir. Suya direncin yiiksek olmasi veya suda coziniirliiglin diisiik olmasi
gidanin bozulmasini yavaslattigi belirlenmistir. Bu agidan bakildiginda suda ¢6ziinurlik
film maddelerinde genel olarak istenen bir 6zellik degildir. Film maddelerinin en
onemli Ozelliklerinden biri ise biyobozunur yapida olmalaridir. Yilizde suda
¢ozinlrligin artmasi biyobozunurlugu hizlandiran bir etmendir. Bu nedenle suda
¢cOzliniirliigiin yiiksek olmasi filmlerde hem istenen hem de istenmeyen bir 0zellik
olarak aciklanabilir (Bourtoom ve Chinnan, 2008).

Yontem A ve Yontem B ile elde edilen filmlerin suda ¢ozunirliik analizleri
3.2.2.2'de belirtildigi sekilde yapildi. Yontem A ile Uretilen orneklerin (PK-JN, PK-
%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN, PK-%1JNL, PK-%2JNL ve PK-%3JNL) ylzde suda
¢Oziiniirlik degerleri sirastyla %95,47, %93,50, %93,08, %93,38, %92,49, %93,54 ve
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%91,78 olarak bulundu (Sekil 4.5). Genel olarak hepsinin ¢oziiniirliigiiniin birbirine
yakin oldugu tespit edildi. Jelatin konsantrasyonundaki artisin ve 1skin ilavesinin
¢Ozlinlirligl nispeten azalttigi, benzer sekilde aymi sartlar altindaki film 6rneklerine

lesitin ilavesinin film ¢oziintirliiklerini bir miktar daha azalttig1 tespit edildi.

PK-
%3JNL;
91,78%

%6 Suda Coziiniirliik

Sekil 4. 5. Yontem A ile iiretilen filmlerin % suda ¢6ziiniirlikk degerleri

Tulamandi ve ark. (2016)'nin papaya piiresi ve soya proteini ilaveli cesitli
jelatin-nisasta filmlerde suda c¢ozinurlik %81,93-%88,70 arasinda bulundugu papaya
puresi ilavesinin gapraz baglanmaya yol actigi, soya proteini ve jelatin ilavesinin ise
hidrofobik yapiy1 arttirmasi nedeniyle ¢oziiniirliigii diistirdiigii belirtilmistir (Tulamandi
ve ark., 2016).

Liu ve ark. (2020)'nin %0, %20, %40, %60, %80 ve %100 oranlarinda jelatin
ilaveli soya fasulyesi nisastasi filmlerde tek basmna nisasta kullanilarak yapilan
filmlerin suda ¢oziiniirlik oran1 %100 iken, sadece jelatin kullanilarak hazirlanan
filmin ¢oztintirligiinin %31,5 oldugu ifade edilmistir. Cesitli oranlarda jelatin-nisasta
kombinasyonundan olusan filmlerde ise ¢oziiniirlik %33,8 ve %100 arasinda degistigi,
jelatin miktarmin arttirilmasiyla ¢ozunirligiin azaldig: ifade edilmistir. Jelatin ilavesi
kompakt polimerik matrisleri arttirarak serbest hacmi azaltir boylece suda ¢oziiniirligi
daha zor hale getirir (Liu ve ark., 2020). Yontem A ile olusturulan filmlerde de
yukardaki literatiirlere benzer olarak 1skin ve jelatin ilavesiyle ¢oziiniirliik azalmistir.
Iskin ilavesin ¢apraz baglanma yaparak (Tulamandi ve ark., 2016) c¢ozliniirligi
diisiirdligii jelatin ilavesinin ise polimer yapisini arttirdigi i¢in ¢oziiniirliigii azalttii
diistiniilmektedir (Liu ve ark., 2020). Yukarida verilen literatiirlere gore Yontem A ile
tiretilen Orneklerde jelatin miktarmin az, nisasta miktarmin daha fazla olmasindan

dolay1 yuzde suda ¢oziiniirliigiin yiiksek oldugu diisiiniilmektedir.
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Kang ve Min (2010)'un yaptig1 patates nisastast bazli %0,5, %1 ve %2 soya
lesitini ilaveli filmlerde suda ¢0ziinme kontrol 6rneginde %43,38 iken lesitin arttik¢a
oran  %31,29 gerilemistir. Soya lesitini ilavesinin ¢Oziinlrligl diistirdigi
gosterilmistir. Buna sebep olarak lipid molekiillerinin suda ¢oziiniirligiiniin diisiik
olmas1 ve soya lesitinin fosfolipid yapisi oldugu raporlanmistir. Lipid yapili iiriinler
biyopolimer yap1 etkilesimini azaltarak hidrofobik o6zelligi arttirmistir. Bunun
sonucunda da suda ¢OzUniirligiin diistiigti bildirilmistir (Kang ve Min, 2010). Ydntem
A'da yukarida verilen literatlire benzer olarak soya lesitininin hidrofobik ozelligi
arttirdig1 icin ¢oziintirliigii diistirdiigii belirlenmistir. Yontem A'da ¢6ziiniirliigiin daha
yiiksek olmasi ise soya lesitini oraninin daha az olmasi, yontem farkliligi ve farkli
nisasta hammaddesi kullanilmasina bagli olarak degiskenlik gdstermesiyle

aciklanabilir.

Yontem B ile yapilan filmlerde (KK, KK-%0,51, KK-%1l, KK-%1,51 ve KK-%?2l) ise
suda ¢ozliniirlik degerleri sirasiyla %88,96, %84,92, %83,75, %81,60 ve %81,08 olarak
belirlendi (Sekil 4.6). Yontem B ile elde edilen film 6rneklerindeki %suda ¢oztnurlik
degerlerinin genel olarak birbirine yakin olmakla beraber iskin ilavesinin filmlerde

yuzde suda ¢oziiniirliigii nispeten azalttigi tespit edildi.

KK-%11;
%83,75

% Suda Coziiniirliik

Sekil 4. 6. Yontem B ile iiretilen filmlerin yiizde suda ¢6ziiniirliik degerleri

Literatiire bakildiginda Wang ve ark. (2019)'un yaptig1 %0, %0,1, %0,5, %1, %3
ve %5 oranlarinda Herba Lophatheri (HLE) bitkisi ekstresi ilaveli kitosan filmlerde

kontrol 6rneginde suda ¢oOziiniirlik yaklasik %80 iken %5 HLE ilavesinde suda
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¢Oziiniirliik yaklasik %39'lara diistligii raporlanmistir. HLE ve kitosan arasinda kurulan
polimerik zincirler sebebiyle su molekiilleri aras1 yakinlik azaldigi ve suda
¢cozlntrlugin distigi bildirilmistir (Wang ve ark., 2019). Riaz ve ark. (2020)'nin
yaptigi Cin sogani ekstresi ilaveli kitosan filmlerde kontrol 6rneginde ¢Ozunurlik
yaklagik %58 iken %1, %3 ve %5 oraninda ekstre ilavesiyle yaklasik %42'lere
diismiistiir. Bu durum Cin soganinda bulunan polifenolik gruplarin hidrofobik 6zelligi
arttirarak ¢oziiniirligi diistirmesiyle ag¢iklanmistir (Riaz ve ark., 2020).

Khoshgozaran-Abras ve ark. (2012)'nin yaptig1 %10, %20, %30, %40 ve %50
oranlarinda aloe vera jeli ilaveli kitosanli filmlerde suda ¢ozlnUrlik degerinin %59,9-
100 araliginda oldugu tespit edildigi belirtilmisitir. Filmler 6rneklerinde aloe vera orani
arttitkga suda ¢oziiniirlik %59'a kadar dustiigl ifade edilerek, aloe vera ve kitosan
arasinda kurulan polimer baglari ile bu durum agiklanmistir (Khoshgozaran-Abras ve
ark., 2012).

Rambabu ve ark. (2019) yaptig1 %1, %3 ve %5 mango yaprag ilaveli kitosan
filmlerde yuzde suda ¢6ziinirliik kontrol drneginde %28 iken, %5 mango ekstrakti
ilaveli 6rneklerde ise yaklagik %18 civarinda oldugu ifade edilmistir. Mango ekstrakti
ilavesinin ¢oziinirligi distirdiigii belirtilerek, buna sebep olarak mango yapragi
icindeki fenolik gruplarin kitosandaki polisakkarit gruplariyla etkilesimi ile amino ve
hidroksi gruplarini su ile interaksiyonu azaldigini bdylece suda ¢oziiniirliigiin diistiigii
bildirilmistir (Rambabu ve ark., 2019). Yontem B ile yapilan 6rneklerde yukardaki
verilen literatiirlere benzer olarak 1skin ilavesi ile suda ¢oziiniirliigiin diistiigii gorildi.
Buna sebep olarak yukardaki literatiirlere benzer olarak 1skinin icindeki polifenolik
bilesiklerin hidroksil gruplarmin kitosanin polimer yapisiyla interaksiyonundan
kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Yontem B’de kitosan, gliserol ve 1skin ekstresinin
farkli oranlara kullanilmas1 sonuglarin literatiirden farkli ¢ikmasina sebep olmustur.

Jelatin ve nisastanin suda c¢oziinilirliigliniin kitosandan daha yiiksek olmasi
yontem A ile dretilen filmlerin yizde suda ¢oziinlirligiiniin nispeten yontem B ile
uretilen filmlerin yuzde suda ¢oziiniirliigiinden daha yiksek olmasina yol agmistir
(Sanuja ve ark., 2015; Coskun Topuz ve Boran, 2018; Ozdemir ve Gokmen, 2019).

4.2.3. Filmlerin renk dlgiimleri

Elde edilen 12 adet film Orneginde renk Ol¢lim analizi yontem 3.2.2.3’te

anlatildig1 gibi yapildi. Renk {i¢ boyut ile ifade edilir: L*: Rengin parlaklig: (0: Siyah,
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100: Beyaz), a*: Kirmizilik-yesillik (-175: Yesil, +175: Kirmizi), b*: Sarilik-mavilik (-
175: Mavi, +175: Sar1) (Keskin ve ark., 2017). Yontem A ile elde edilen filmlerin L*
degerleri 69,66-86,31, a* degerlerinin -4,21 ile -6,29, b* degerleri ise 11,70-20,20
araliginda degerler bulundu. Filmler genel olarak parlak seffaf beyaz yapida oldugu ve
sar1-yesil tonlarinda elde edildigi tespit edildi. Fakat kontrol drnegiyle arada ¢ok blyuk

farklar saptanmadi. Bulunan sonuglar Tablo 4.1'de verildi.

Tablo 4. 1. Yontem A ile olusturulan filmlerin renk degerleri

Film Ad1 L* a* b*
PK-JN 86,31+3,33 -4,21+1,69 11,70+5,00
PK-%1JN 80,68+2,06 -4,63+0,27 13,17+1,34
PK-%2JN 79,07+3,77 -4,31+1,44 12,66+4,14
PK-%3JN 74,91+4,79 -5,16+0,92 15,83+3,49
PK-%1JNL 81,63+2,34 -6,29+1,07 18,44+4,25
PK-%2JNL 79,07+£3,77 -4,31+1,44 13,00+4,71
PK-%3JNL 69,66+10,84 -6,21+1,32 20,20+6,35

Yontem B ile elde edilen filmlerde L* degeri 19,94-93, a* degeri -0,79 ile -6,23,
b* degeri ise 10,56-36,57 araliginda bulundu. Filmlerde 1skin ilavesinin genel matlik
degerinin arttig1, ancak %]1,5'luk 1skin ilaveli filmin matlik degerinde sapma oldugu
tespit edildi. Kitosan tabanli filmlerin daha ¢ok sar1 rengin baskin oldugu ve sari-yesil
bir tona sahip oldugu belirlendi. Sonuglar Tablo 4.2".de verildi.

Tablo 4. 2. Yontem B ile olusturulan filmlerin renk degerleri

Film Ad1 L* a* b*

KK 93,4045,53 -3,70£0,29 10,56+1,55
KK-%0,5 57,73+7,00 -6,23+0,88 33,93+2,05
KK-%!1l 57,53+5,90 -4,44+0,92 36,57+0,04
KK-%1,5I 19,94+5,59 -0,79+0,98 24,03+5,28
KK-%2I 31,00+8,01 -2,86+0,06 16,76+8,54

Tulamandi ve ark. (2016)'nin papaya piiresi ve soya proteini ilaveli, jelatin-
nisasta filmde L* degeri kontrol 6rneginde 84,62 iken jelatin ve papaya ilavesi ile 76,30
kadar distiigii, a* degerlerinin 0,81 ve 3,80 arasinda, b* degerlerinin ise 2,22 ve 4,69
arasinda degerleri arasinda oldugu ifade edilmistir. Papaya pure ilavesi filmin genel
itibariyle parlakligini azalttigi, kirmizi ve sarihigi ise arttirdigi belirtilmistir (Tulamandi
ve ark., 2016). Aksehir (2013)"lin yaptig1 akdut ve karadut pekmezi ilaveli pektin ve
aljinat filmlerde L* degerleri 73,34 ve 91,44, a* degerleri —1,72 ve —0,29, b* degerleri
ise 8,7 ile 24,1 arasinda oldugu ifade edilmistir. Akdut ve karadut pekmezi ilavesi genel

olarak filmin opakligini arttirdigi, akdut ilavesinin yesil renge karadut ilavesinin ise
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kirmiz1 renge katki sagladigt belirtilmistir (Aksehir, 2013). Sahin (2019)'un kumkuat
kabugu ekstrakti ilaveli kitosan filmlerde L* degerleri 93,7 ve 81,8 arasinda a* degerleri
0,31 ve 6,41, b*degerleri 545 ve 53,88 arasinda oldugu belirtilmistir. Kumkuatin
turuncu- kirmizi baskin rengiyle filmin mathigin arttirdig1 ve daha kirmizi-sar1 bir renge
kavustugu raporlanmistir (Sahin, 2019). Yukardaki literatiirlerde verilen opaklik artisi
capraz bag derecesinin yiiksek olmasiyla agiklanmigtir. Capraz bag derecesi arttikca
polimerler arasi1 bosluk azaldigindan 151k gecisi azalacak boylelikle parlaklik diisecektir
(Aksehir, 2013). Yontem A ve B'de yapilan renk analizlerinde benzer olarak iskin
ilavesi opaklig1 arttirmigtir. Buna sebep olarak i1skinin polimer yapiya katki saglayarak
bosluklari azaltmasi oldugu diistiniilmektedir.

Ravishankar ve ark. (2009)'nin yaptig1 antimikrobiyal yag ilaveli elma nisastasi
bazli filmlerinde L* degeri 85,01 ile 86,77, a* degeri —2.05 ile —0.90, b* degeri, 20,71
ile 33,34; havug ilaveli filmlerde L* degeri 75,5 ile 85,51, a* degeri —6,11 ile —22,50, b*
degeri 43,37 ile 75,29 degerleri arasinda bulundugu ifade edilmistir. Ayrica lipidin
yapisinin parlakligi artmasina bagli olarak antimikrobiyal yag ilavesi opaklig1 azalttigi
ifade edilmistir. Yagin sarimsi renginin filmin rengini sar1 yonde -etkiledigi
bildirilmistir. (Ravishankar ve ark., 2009). Yontem A’da fosfolipid yapisindan dolay1
lesitininin parlaklig: arttirdig: tespit edildi.

Her iki yontemde elde edilen filmler karsilastirildiginda yontem B ile elde edilen
filmlerin yontem A'dakine gore daha mat ve sari-yesil tonlarmin sahip oldugu
sOylenebilir. Buna sebep olarak yontem A ve yontem B' deki hammaddelerin farkli
olmasmin yani sira yontem A'da iskinlarin piire olarak direkt katilmasi soylenebilir.
Ayrica yontem B' de ise 1skinlarin kurutularak toz haline getirilmesi ve jellerle birlikte

homojenizatorden gecirilmesi renk tonunda degisikliklere sebep olmustur.

4.2.4. Filmlerin ¢ekme dayanimi ve kopma anindaki uzama katsaymn belirlenmesi
(TS, % EB)

(Cekme dayanimi ve kopma anidaki uzama katsayisi filmlerin mekanik
ozelliklerinin gostergesidir. Gidanin korunmasi ve gidanin zarar gormemesi ig¢in
paketleme maddesinin mekanik 6zellikleri 1yi olmalidir. %EB kopma anindaki uzamay1
gosterir ve filmin elastikiyetiyle alakalidir. TS ise filmin direncini ifade eder (Liu ve
ark., 2020).
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Yontem A ve yontem B ile olusturulan 12 tane film 6rneginin ¢ekme dayanimi
(TS) ve kopma anindaki uzama katsayisi (%EB) analizi 3.2.2.4 verilen yontem ile
yapildi.

Yontem A ile olusturulan Orneklerde kopma anindaki uzama Kkatsayisi
%67,94+0,29 ve %59,94+1,90 araliginda bulundu. Kontrol 6rnegine 1skin eklendikten
sonra kopma anindaki uzama katsayisinda bir miktar diisiis gozlendi. Fakat 6rneklerdeki
jelatin miktar1 arttikga kopma anindaki uzama katsayisi da artis oldugu goriildi (Tablo
4.3). Iskin ilaveli 6rneklere soya lesitini eklenmesi, kopma anindaki uzama katsayisini
yeniden kontrol’e yakin degerlere tasidigi belirlendi. Sonug¢ olarak kontrol ve diger
ornekler arasinda kiigiik degisimler olsa da aralarinda ¢ok biiyiik farklar olmadig
goruldu.

Yontem A ile olusturulan 6rneklerde ¢ekme dayanimi 0,64+0,009 ile 0,34+0,009
MPa araliginda bulundu. Cekme dayaniminin PK-%1JN disinda kontrole yakin oldugu
tespit edildi (Tablo 4.3). Soya lesitini ilaveli orneklerde kopma anindaki uzama
katsayisinin artip, ¢ekme dayanimini azalmasi soya lesitinin yagli yapisindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Yag bazl iirlinler molekiiler kuvvetleri diisiiriir, film
yapisinin  kirilganlhigini azaltir ve polimer hareketliligini yiikseltir, boylece TS'yi

diisiiriirken ayn1 zamanda %EB degerini yiikseltir (Li, 2008).

Tablo 4. 3. Yontem A ile olusturulan % kopma anindaki uzama katsayis1 (%EB) ve ¢ekme dayanimi (TS)

Film Adi EB (%) TS (MPa)
PK-JN %666,78+2,77 0,530,002
PK-%1JN 9659,94+1,90 0,34+0,009
PK-%2JN 9659,14+2,35 0,60+0,024
PK-%3JN %65,17+2,31 0,64+0,009
PK-%1JNL %66,39+14,29 0,410,025
PK-%2JNL 9666,58+1,46 0,51+0,014
PK-%3INL 9667,94+0,29 0,510,041

Yontem B ile olusturulan 6rneklerde kopma anindaki uzama katsayis1 (%EB)
kontrol 6rnegine kiyasla 1skin konsantrasyonundaki artiga paralel olarak diizenli bir
azalma gosterdigi tespit edildi (Tablo 4.4). Yontem B ile olusturulan 6rneklerde ¢ekme
dayanimi analizinde kontrol 6rnegine gore 1skin ilave edilmis Orneklerin ¢ekme

dayanimi daha diisiik oldugu belirlendi (Tablo 4.4).
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Tablo 4. 4. Yontem B ile olusturulan % kopma anindaki uzama katsayisi (%EB) ve ¢gekme dayanimi (TS)

Film Adi %EB TS (MPa)
KK %88,33+11,82 2,170,189
KK%0,5 9663,85+2,71 1,20+0,013
KK-%1lI %57,60+3,09 1,17+0,096
KK-%1,51 0654,93+1,27 1,21+0,005
KK-%2l %652,07+0,84 1,160,011

Literatiirde konuyla ilgili ¢alismalarda Rojas-Gral ve ark. (2007)'nin yaptigi
antimikrobiyal etkili yag ilaveli pektin filmlerde ¢ekme dayanimi 0,54 ve 0,79 MPa
degerleri arasinda saptandigi, kopma anindaki uzama miktarinin ise %22,6 ve %27,4
araliginda bulundugu, ilave edilen antimikrobiyal yaglar %EB'yi yikseltirken TS
degerini diisiirdiigi belirtilmistir. Eklenen yaglarin polariteyi arttirmasindan dolay1
molekiiler agirligin arttig1 iyonun daha kalin daha esnek ancak daha kirildigan oldugu
ifade edilmistir (Rojas-Grau ve ark., 2007). Yontem A ile tretilen filmlerde benzer
olarak lesitin ilavesi %EB'yi arttririken TS degerini diisiirdiigii goriildii.

Liu ve ark. (2020)'nin yaptig1 caligmada soya fasulyesi polisakkariti filme jelatin
ilave edilerek olusturulan 6rneklerde jelatin miktar1 arttikca TS ve %EB degerleri arttigi
belirtilerek, jelatin artisiyla degerlerin artmasinin iki biyopolimerin etkilesiminin
artmasiyla kompakt yapi olusmasiyla ilgili olabilecegi seklinde agiklanmistir (Liu ve
ark., 2020). Yontem A ile olusturulan filmlerde benzer olarak jelatin artist TS ve
%EB'yi arttirmistir.

Panrong ve ark. (2019)'un yaptig1 calismada nisasta ve diisiik yogunluklu
polietilen bazli yesil ¢ay ekstresi ilaveli filmlerde yesil gay ekstresi ilavesinin TS ve
%EB degerlerini 6nemli Olgude diistirdiigii ifade edilmistir. Bu durum ise yesil ¢ay
ekstresinin polimer maddelerle zincir etkilesimini diisiirmesi ve yapiskanlig1 azaltmasi
olarak agiklanmistir (Panrong ve ark., 2019). Riaz ve ark. (2020)'nin yaptig1 kitosan
bazli Cin sogani ekstresi ilaveli filmlerde ¢in sogani ekstresi ilavesi TS, %EB
degerlerininin azalttigi, dahasi filmdeki Cin sogani ekstresinin miktari arttrildiginda, TS
ve %EB degerleri azalmaya devam ettigi belirtilmistir. Ekstre ilavesi polimer zincirler
arasi etkilesimi azalttigi i¢in TS ve %EB degerini azalttigi raporlanmistir (Riaz ve ark.,
2020). Riaz ve ark. (2018)'in yaptig1 elma piiresi ilaveli kitosan filmlerde elma piiresi
miktar1 arttikca TS ve %EB degerinin dlzenli olarak distigi belirtilmistir.
Polifenollerin kristal yapiy1 azaltmasi sebebiyle TS ve %EB degerlerinin diistiigi

belirtilmistir (Riaz ve ark., 2018). Yontem A ile Uretilen filmlerde hem de yontem B ile
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tiretilen filmlerde 1skin ilavesi yukardaki literatiire benzer olarak TS ve %EB degerini
distirmiistiir.

Yontem A ile B kiyaslandiginda, yontem B ile hazirlanan 6rneklerin ¢ekme
dayanimi (TS) degerleri Yontem A ile olusturulan 6rneklere gore daha yiiksek oldugu
aciktir. Yontem A'da kopma anindaki uzama katsayisinin (%EB) 1skin ilavesi ile ¢ok
degismedigi Yontem B'de ise bariz olarak azalttigi goriildii. Yontem A'da TS ve %EB
degerlerinin ¢ok fazla degismeme sebebi olarak 1skin miktarinin sabit kalip film yapici
ve yag maddesinin degismesinden kaynaklandig1 diistiniilmektedir (Rojas-Gral ve ark.,
2007). Yontem B'de artan konsantrasyonlarla iskin ilavesinin belirgin olarak TS ve
%EB degerini disiirdiigii tespit edildi. Bu durumun artan 1skin konsantrasyonuna bagli
olarak polimer zincirleri arasindaki etkilesimin azalmasi nedeniyle oldugu
diistiniilmektedir (Panrong ve ark., 2019; Riaz ve ark., 2020). Toz 1skin kullaniminda su
miktarinin ¢ok az olmasi, filmlerde kirilganligin artigina sebep iken, piire halindeki 1sgin
ilavesi filmlerde nem seviyesini yukseltmekte buna bagli olarak elastikiyet ve dayanim

artist gozlenebilmektedir.

4.2.5. Absorbans ve transmittans degerleri

Uretilen 12 adet filmin absorbans ve transmittans degerleri 3.2.2.5'de verilen
yontem ile saptandi. Ornekler seyreltilmeden kullanildiginda degerler 0-1 araliginda
bulunmadigindan 6rnekler saf su ile 10 kat seyreltilerek analizi yapildi. YOntem A ile
olusturulan orneklerde 1skin ilave edilmis 6rnekler arasinda PK-%3JNL 6rnegi harig
absorbans degerlerinin azaldig1 goriildii. Kontrol 6rnegi ve 1skin ilave edilmis 6rnekler
arasinda ise PK-%1JN ve PK-%3JNL o6rnegi hari¢ kontrol 6rneginden daha diisiik
absorbans gdzlendi.

Yontem A ile olusturulan orneklerin transmittans degerlerine bakildiginda ise
1skin ilaveli 6rnekler arasinda PK-%3JNL 6rnegi hari¢ bir artig goriildii. Kontrol 6rnegi
ve 1skin ilaveli 6rnekler karsilastirildiginda ise PK-%1JN ve PK-%3JNL 6rnegi harig
transmittans degerleri kontrol oOrneginden yiiksek oldugu saptandi. Yontem A ile
olusturulan orneklerin absorbans ve transmittans degerleri Tablo 4.5 ve Tablo 4.6'da

verildi.
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Tablo 4. 5. "Ydéntem A" ile Uretilen filmlerin absorbans degerleri

Film Ad1 520 nm 600 nm 680 nm 700 nm 720 nm 760 nm
PK-JN 0,53+0,13 0,48+0,11 0,45+0,11 0,43+0,11 0,4240,11 0,39+0,11
PK-%1JN 0,61+0,02 0,55+0,02 0,51+0,03 0,51+0,03 0,49+0,03 0,48+0,02
PK-%2JN 0,46+0,03 0,40+0,02 0,36+0,004 0,35+0,01 0,34+0,01 0,33+0,01
PK-%3JN 0,42+0,02 0,38+0,03 0,35+0,01 0,34+0,01 0,35+0,02 0,32+0,01
PK-%1JNL  0,23+0,01 0,180,001 0,150,001  0,14+0,001  0,13+0,001 0,12+0,001
PK-%2JNL  0,14+0,08 0,12+0,01 0,10+0,01 0,09+0,006  0,082+0,03 0,08+0,003
PK-%3JNL  0,81+0,02 0,75+0,02 0,70+0,02 0,70+0,03 0,67+0,038 0,650+0,03
Tablo 4. 6. "Yontem A" ile iiretilen filmlerin transmittans degerleri

Film Ad1 520 nm 600 nm 680 nm 700 nm 720 nm 760 nm
PK-IN 29,86+9,55 33,81+9,31 36,14+10,15 37,65+10,68 38,86+10,62 41,07+10,64
PK-%1JN 24,08+1,60 27,97+155 30,33+2,57 31,41+1,74 32,13+2,21 33,09+1,76
PK-%2JN 34,21+291  39,10+2,28  43,28+1,05 44,03+1,29 44,83+1,71 46,69+1,80
PK-%3JN 37,92+191 41,15+293  43,78+1,97 45,43+1,53 44,62+3,10 47,67+1,66
PK-%1JNL 57,93+0,71 64,94+0,24  70,20+0,20 71,51+0,21 72,73+0,22 74,81+0,25
PK-%2JNL 72,35+1,36  74,72+2,05 78,99+2,11 80,27+1,16 81,1540,52 82,79+0,79
PK-%3JNL 15,20+1,04 17,66£0,90 19,79+101 19,92+1,75 21,21+193 22,351 91

Absorbans degerlerinin 6lgiildiigii dalga boylarindan 520 nm’de yesil renk, 600
nm turuncu, 680 nm turuncu—kirmizi renk, 700 nm, 720 nm ve 760 nm dalga boyunda
ise kirmizi renk hakimdir (Aksehir, 2013). Genel olarak yontem A ile elde edilen
filmlerin absorbans degerleri 520 nm’den 760 nm’ye dogru azalmaktadir. Bu durumda
filmlerde yesil rengin baskin oldugu soylenebilir.

Yontem B ile olusturulan 6rneklerin absorbans degerleri kontrol 6rnegi ve %0,5,
%1, %1,5 ve %2 1skin ilaveli 6rnege dogru diizenli bir artis sagladigi goriildii. Yontem
B ile yapilan filmlerde transmittans degerleri ise kontrol 6rnegi ve %0,5, %1, %1,5 ve
%2 1skin ilaveli 6rnege dogru diizgiin bir azalig gosterdigi belirlenmistir. Yontem B ile
olusturulan filmlerin absorbans ve transmittans degerleri Tablo 4.9 ve Tablo 4.10'da
verilmistir. Genel olarak yontem B ile elde edilen filmlerin absorbans degerleri 520
nm’den 760 nm’ye dogru azalmaktadir. Bu durumda filmlerde yontem A’da oldugu gibi

yesil rengin baskin oldugu sdylenebilmektedir.

Tablo 4. 7. "Yoéntem B" ile iiretilen filmlerin absorbans degerleri

Film Adx 520 nm 600 nm 680 nm 700 nm 720 nm 760 nm
KK 0,013+0,0001 0,012+0,0002 0,07+0,0005 0,006+0,0004 0,003+0,0002 0,001+0,0002
KK-%0,51 0,07+0,009 0,065+0,005  0,057+0,0005 0,057+0,0004  0,061+0,0002  0,052+0,009
KK-%1l 0,12+0,002 0,1040,002 0,09+0,002 0,08+0,002 0,081+0,002 0,075+0,002
KK-%1,51 0,27+0,01 0,230,007 0,2040,002 0,19+0,05 0,19+0,01 0,18+0,02
KK-%21  0,47+0,04 0,38+0,03 0,32+0,02 0,31+0,03 0,30+0,04 0,30+0,08
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Tablo 4. 8. "Yontem B" ile {iretilen filmlerin Transmittans degerleri

Film Ad1 520 nm 600 nm 680 nm 700 nm 720 nm 760 nm

KK 96,68+0,27 97,26+0,05 98,21+0,05  98,62+0,09  99,11+0,05  99,66+0,06
KK-%0,51  84,68+0,62 86,06+1,00 87,69+2,01 87,63+1,79  86,71+2,80  88,32+2,13
KK-%1l 75,36+0,41 78,87+0,15 81,10+0,46  78,79+6,19  83,27+0,10  84,12+0,43
KK-%1,51  53,63+1,77  58,85+0,997  62,89+0,33  63,88+0,83  64,08+2,35  65,46%3,62
KK-%?2I 33,85+3,51 41,47+2,95 47,06+2,14  48,49+3,38  49,30+5,17  49,58+8,81

Iki yontem kiyaslandiginda absorbans degerleri yoniinden yontem A,
transmittans degerleri yoniinden ise yontem B'min daha yiiksek oldugu belirlenmistir.
Bunun sebebinin ise film hazirlanmasinda kullanilan farkli yontemlerden kaynaklandigi
distiniilmektedir.

Konuyla ilgili literatiire bakildiginda Aksehir (2013)'in yaptig1 akdut ve karadut
pekmezi ilaveli aljinat ve pektin filmlerde absorbans degerleri akdut pekmezi ilaveli
orneklerde 0,27 ile 1,674, karadut pekmezi ilaveli ¢rneklerde ise 0,124 ve 1,165
araliginda oldugu belirtilmistir. Transmittans degerleri ise akdut pekmezi ilaveli
orneklerde 2,1 ve 53,6 karadut pekmezi ilaveli 6rneklerde 6,6 ve 65,2 araliginda oldugu
ifade edilmistir. Buna gore akdut ve karadut pekmezi ilavesi filmde absorbans miktarini
yiikseltirken transmittans degerini diisiirdiigli, akdut ve karadut maddeleri igindeki
fenolik yapidan dolay1 koyu bir film oldugu bildirilmistir (Aksehir, 2013). Rambabu ve
ark. (2019)'un yaptigt mango yaprag: ilaveli kitosan filmlerde 600 nm'de yapilan
transmittans analizinde mango yaprag:i ilavesinin kitosan filmlerde transmittansi
diistirdligi belirtilmistir. Mango yapragi ekstraktinda bulunan fenolik bilesikler daha
koyu bir film meydana getirdigi raporlanmistir (Rambabu ve ark., 2019). Gahruie ve
ark. (2019)'un yaptig1 %1-%3 oranlarinda feslegen zamki ilaveli gam bazli filmlerde
feslegen zamki ilavesi ile transmittans degerlerininin diistiigii, buna sebep olarak da
feslegenin polifenol yapisi gosterilmistir (Gahruie ve ark., 2019). Hem ydntem A ve
hem de yontem B ile Uretilen filmlerde yukardaki literatire benzer olarak iskin
ilavesinin absorbansi genel olarak yiikselttigi transmittansi ise diisiirdiigli gozlendi. Bu
degisime literatiire benzer olarak 1skinin polifenol yapisi sebebiyle oldugu
diistiniilmektedir.

Liu ve ark. (2020)'nin yaptig1 soya fasulyesi ¢esitli oranlarda kombine edilmis
polisakkarit ve jelatin filmlerde 400 nm, 500 nm ve 600 nm'de transmittans degerleri
69,22 ve 90,04 degerleri araliginda bulundugu, soya fasulyesi ilavesinin jelatin

filmlerde transmittansi yiikselttigi belirtilmistir. Bu durumun filmin igindeki ¢6zlinmez

40



maddelerden veya mikro-faz ayrilmalarindan kaynaklandigi bildirilmistir (Liu ve ark.,
2020). Yontem A ile yapilan orneklerde benzer olarak jelatin ilavesi ve miktarinin
artmasi genel itibariyle transmittansi yiikselttigi goriildii.

Yontem A ve B ile iiretilen filmlerin absorbans ve transmittans degerleri
karsilagtirildiginda hem Yontem A ile dretilen filmlerde hem de Yontem B ile Uretilen
filmlerde 1skin ilavesinin absorbansi yiikseltirken transmittansi diistirmistiir. Jelatinin
artmasi ile Yontem A ile iiretilen filmlerde absorbans degeri diisiip transmittans degeri
yukselirken; Yontem B ile diretilen filmlerde iskin miktar1 arttikga diizenli olarak

absorbans degerlerinin yiikseldigi tranmittans degerlerinin diistiigii belirlendi.

4.2.6. Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi (FT-IR)

Fourier doniistimlii kizil6tesi spektroskopisi analizi maddelerin molekiil yapisini,
tanecik yapisint ve varligini ayni zamanda da organik katmanlarini belirlemede
kullanilmaktadir (Baer ve Thevuthasan, 2010; Cokayligil, 2013). Bir baska deyisle FT-
IR farkli maddeler arasinda toplam karisabilirligi gosterir (Sahin, 2019). Yeterli
diizeyde duyarli olan FT-IR cihazinda kalinlik dahi belirlenebilir. FT-IR 151n dagitici,
hareket eden aynalar, degisik dalga boylu IR kaynagi ve interferometreden olusur.
Cihazda toplanan absorbans degerleri fourier doniisiimii egrisi olarak verilmektedir
(Baer ve Thevuthasan, 2010; Cokayligil, 2013).

Yontem A ile dretilen orneklere ait FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.7. ve Sekil
4.8.°da gosterilmektedir. Spektrumlarda dogal nisasta numunesinin 3083 cm™’deki pik
degerinde gbzlenen bant, -OH- yapisindaki -O-H- bag gerilmesine karsilik gelmektedir.
1152 ve 1079 cm™ dalga sayis1 degerlerinde gozlenen bantlar, dogal nisastaya ait olup
nisastanin -C-O-H yapisindaki -C-O- bag gerilmesine karsilik gelmektedir. Ayrica 1160
ve 1100 cm™**deki pikler -C-O-C- bag gerilmesine aittir. 1000-800 cm™deki pikler ise -
C-H- bag gerilmelerinden kaynaklanmaktadir (Kavas ve ark., 2020). Yontem A ile
hazirlanan filmlerde karigimlarinin spektrumlarinda nisasta ve jelatinin kendine ait
pikleri bulundugu goriilmiistiir. Piklenme ve pik yogunlugunda degisim olmadigindan
yapmin dogal nisasta- jelatin yapisinda uzaklasmadigini ve herhangi bir kimyasal

deformasyonun s6z konusu olmadigin1 gostermektedir.
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Sekil 4. 7. PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN 6rneklerine ait FT-IR spektrumlari
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Sekil 4. 8. PK-JN, PK-%21JNL, PK-%2JNL, PK-%3JNL &rneklerine ait FT-IR spektrumlar

Yontem B ile (retilen filmlere ait FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.7.'de
verilmektedir. Kitosanin FT-IR spektrumunda; 3279 cm™’de genis bant yiizeydeki
hidroksil (-OH) gruplarindan kaynaklanmaktadir. 2928 ve 2885 cm™’de gdzlenen
bantlar —C-H bag gerilmelerine (asimetrik ve simetrik) karsilik gelmektedir. 1630 cm’
Lde diisiik siddetteki omuz bandi —NH ve 1558 cm™’de —NH; egilme bantlarindan
kaynaklanmaktadir. Kitosan yapisindaki alkol gruplariin —COH titresimlerini ise 1401
cm?’deki bant gostermektedir. 1000-800 cm™’de yer alan bantlar ise ~C-H bag
gerilmelerinden kaynaklanmaktadir (Rocha ve ark., 2016; Yasmeen ve ark., 2016).
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Sekil 4. 9. KK, KK-%0,51 KK-%1I, KK-%1,51, KK-%2I film drneklerine ait FT-IR spektrumlari

Kitosan bazli filmlerin FT-IR spektrumlarinda ise kitosana ait karakteristik
bantlar mevcut olup bant pozisyonlarinda herhangi bir degisme s6z konusu degildir. Bu
durumda, filmlerin hazirlanmasi esnasinda herhangi bir kimyasal etkilesimin ve
deformasyonun olmadigi goriilmektedir. Kitosanin fonksiyonel gruplariyla ilave edilen
maddenin aktif gruplari arasinda herhangi bir etkilesimin olmadigi filmlerin bag

yapisinin degismedigi gdzlenmistir (Xiao ve ark., 2003).

Yontem A ve B karsilastirildiginda nisasta ile hazirlanan film karisimlarinin
spektrumlarinda nisastanin ve jelatinin karakteristik pikleri mevcuttur. Bu durum
yapinin dogal karisimdan uzaklasmadigin1 ve herhangi bir kimyasal deformasyonun sz
konusu olmadigin1 goéstermektedir. Benzer durum kitosan ile hazirlanan film

karigimlarinda da gézlenmektedir.

Kavas ark. (2020)nin yaptig1 biberiye ekstresi ve kaolin ilaveli polivinil
alkol/nisasta bazl1 filmlerde 3500-3100 cm™ araliginda hidroksil grubunu 2935 ve 1732
cm-1 bolgelerinde -CHz ve -C-O- piklerinin oldugu, 1024 cm™ bélgesinde ise biberiye
ekstresinin aromatik gruplarindan dolay1 piklenme oldugu sdylenmistir (Kavas ark.,
2020). Liu ve ark. (2020)'nin yaptig1 soya fasulyesi polisakkariti ve jelatin kombine
edilen filmlerde 3295 cm™ jelatinin karakteristik piklerinin goriildiigii, 1031 cm™
glikozit yapinin -C-O- baglar1 goriildiigli belirtilerek soya fasulyesi polisakkariti ve
jelatinin karakteristik pikleri grafikte belirgin oldugu ifade edilmistir (Liu ve ark.,
2020). Tongnuanchan ve ark. (2012)nin g¢esitli antimikrobiyal yag ilaveli jelatin
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filmlere yapilan FT-IR analizinde 1033-1039 cm™**de -O-H- guplarinn, 1200-1630 cm
L*de amid gruplarinm, 2900 cm™*de -C-H- gruplarinin oldugu belirtilmistir. 1742-1743
cm®’de pik yogunlugunda yagdan dolayr c¢ok kiiciik artma oldugu raporlanmistir
(Tongnuanchan ve ark., 2012). Yoéntem A ile dretilen filmlerde yukardaki literatlire
benzer olarak jelatin ve nisastanin karakteristik pikleri goriilirken, 1skin ilavesi pik

yapisini degigtirmemistir.

Ayva ¢ekirdegi miisilaji ilaveli kitosan filmlere yapilan FT-IR analizlerinde
kontrol &rneginde ve ayva miisilaji eklenmis rneklerde 3200-3300 cm™ degerlerinden
kitosan kaynakl1 pikler meydana geldigi, 2800-2900 cm™ aras1 -C-H- etkilesim degerleri
de ayva miisilaji eklenmis kitosan filmlerde benzer oldugu kitosan filmlere ayva
miisilaji eklenmesi dalga sayisinda ve siddetinde belirgin bir yap1 degisimine sebep
olmadig ve filmlerin bag kompozisyonunun degismedigi belirtilmistir (Erdogan, 2020).
Wang ve ark. (2019)'un yaptigi Herba Lophatheri ekstrakti (HLE) ilaveli kitosan
filmlerin FT-IR grafiklerine bakildiginda kontrol &rnegiyle HLE ilave edilmis
orneklerin pikleri arasinda genel olarak bir fark olmadigi HLE ilavesinin piklenme
yapisini degistirmedigi raporlanmistir. Grafikte olan ufak titresimlerin Kitosandan ve
HLE' de bulunan -C-O-, -C-H- baglarinin etkilesiminden dolay1 olabilecegi belirtilmistir
(Wang ve ark., 2019). Riaz ve ark. (2020)'nin yaptig1 ¢in sogan1 ekstresi ilaveli kitosan
filmlerde 3274 cm™ piklenme -O-H- bagindan 1491-2990 cm™ piklenme alkil
gruplarindan gelen -C-H- baglarindan 346, 874, 1180 cm™ piklenme ise -C-O- ve -N-H-
baglarindan dolay1 oldugu raporlanmistir. Kontrol 6rnegi ve ¢in sogani ekstresi ilaveli
orneklerin grafikleri arasinda belirgin bir fark olusturmadigi, kitosan ve ¢in sogani
ekstresi arasinda sadece fiziksel bir etkilesim oldugu belirtilmistir. Polimer gruplar
arasinda yapida normalde de bulunan -C-O-, -O-H-, -C-H- etkilesimi olabilecegi
raporlanmistir (Riaz ve ark., 2020). Yontem B ile olusturulan filmlerde yukardaki
literatiirlere benzer olarak 1skin ilavesiyle pik yapisindan belirgin bir degisim
olmamistir. Film yapisinda bulunan -C-O-, -C-H-, -O-H- etkilesimi olabilecegi

distiniilmektedir.

4.2.7. Taramah elektron mikroskobu (SEM)

SEM analizi filmlerde yiizey morfolojisini belirlemek i¢in yapilmaktadir. SEM
analizi yardimiyla yiizey piiriizliiliigiinii ve maddelerin yiizeyde yaptig1 degisimler SEM
analizi ile acik olarak gorllmektedir. Filmin yilizey piirizliligiinin degismesi

gecirgenlik miktari degistirdigi icin onemlidir (Memis, 2017). Iskin katkilanmus,

44



yenilebilir 10 farkli film karigiminin ve 2 kontrol 6rneginin morfolojik analizleri
taramali elektron mikroskopu (SEM) ile incelendi. Ayrica bu 12 yeni jel karisiminin
kalitatif analizi elektron dagilim spektroskopi (EDS) sonuglari ile gosterildi.

Yontem A ile dretilen filmlerin SEM goruntileri, yontem B ile Gretilen film
orneklerine benzer sekildedir. Bu durumda PK-JN Ornegine ait SEM goriintiileri
incelendiginde farkli boyutlarda taneciklerin oldugu goriilmektedir (Sekil 4.10.a).
Jelatin katkilanmig nisasta-igkin karisimlarda ise jelatin katkilama orani arttikga

yiizeyde partikiillerin daha fazla yer kapladigi goriillmektedir (Sekil 4.10. b-d).

SEl  20kV WD11mm  SS41 x1,000 q — SEl 20KV WD11mm SS41 x1,000 10um  e—
Sample Sample .

-

SEl  20kV WD10mm  SS41 . xT,000  10pm  e— SEI  20kV WD11mm _ SS41 x1,000  10pm ==
Sample Sample

Sekil 4. 10. (a) PK-JN (b) PK-%1JN, (c) PK-%2JN ve (d) PK-%3JN 6rneklerine ait SEM goruntileri

PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN orneklerinin EDS sonuglar1 biyolojik

numunelerde var oldugu iizere C, N ve O’den meydana gelmektedir (Tablo 4.9).

Tablo 4. 9. PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN film 6rneklerinin EDS sonuglari

Agirhik (%) Atomik (%)
Numune C N o) c N o)
PK-JN 28,107 5,073 66,819 11,89 0,57 20,23
PK-%1JN 28,487 7,940 63,573 14,82 1,07 20,83
PK-%2JN 37,991 3,429 58,579 33,87 0,54 29,02
PK-%3JN 40,760 4,486 54,754 50,06 0,88 32,97
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Sekil 4.11°de PK-JN, PK-%1JNL, PK-%2JNL, PK-%3JNL filmlerine ait SEM
goruntuleri gosterilmektedir. SEM goriintiileri incelendiginde, nisasta igeren jelatin
katkili 1skin karigimlarina benzer bir davranis sergilemektedir. Lesitin ilavesi ile jelatin

katkilama orani arttik¢a parcaciklar yilizeyde homojen bir dagilim sergilemektedir (Sekil

4.11. b-d).

SEl  20kV WD11mm SS41 x1,000  10pm  S—
Sample

SEl  20kV WDSmm  SS41 x1,000  10pum Se—
Sample

SEl  20kV WD11mm SS41 x1,000 10pm
Sample

SEl  20kV WD10mm. ,~SS41 Y X1,000  10pm  —
Sample .

Sekil 4. 11. (a) PK-JN, (b) PK-%21JNL, (c) PK-%2JNL ve (d) PK-%3JNL film érneklerinin SEM
goruntuleri

Nisasta ve jelatin katkili nisasta-saf soya lesitini-igkin karisimlarinin EDS

sonuglar1 C, N ve O’nun varligin1 gostermektedir (Tablo 4.10).

Tablo 4. 10. PK-JN, PK-%1JNL, PK-%2JNL, PK-%3JNL film orneklerinin EDS sonuglari

Ag Y. ik (9
NUMmune = glr],l\|k (%) = = Atom,:]k (%) =
PK-JN 28,107 5,073 66,819 11,89 0,57 20,23
PK-%1JNL 45,429 4,253 50,318 47,66 0,60 22,68
PK-%2JNL 24,795 2,964 72,241 9,09 0,34 23,19
PK-%3JNL 33,043 5,417 61,540 20,44 0,72 22,91
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Yontem B ile dretilen film Orneklerinin SEM goériintileri Sekil 4.12 a-e’de
verildi. Kontrol kitosana ait SEM goériintiileri incelendiginde (Sekil 4.12. a) homojen bir
film iizerinde farkli boyutlarda ve sekillerde partikiillerin olustugu gézlenmektedir.
Iskin katkilanmis filmlerde ise (Sekil 4.12. b-e), kitosan kaynakli partikiillerin yiizeyi
daha homojen bir sekilde kapladig: goriilmektedir. Ayrica katkilanan 1skin orani arttikca
kitosan partikiillerinin boyutu artmaktadir. Bu durum kitosan-iskin jel karisimlarinda
fiziksel bir etkilesimin oldugu seklinde agiklanabilir. Kitosan ve kitosan-iskin katkili

film karigimlariin EDS sonuglari beklendigi gibi C, N ve O igermektedir (Tablo 4.11).

SEl 20k  WD10mm SS41 x1,000  10pm SEl 20kV  WDOmm  SS41 X1,000  10pm — SEl 20kV  WD9mm  SS41 X5,000y 5ym  —
Sample d ™

p) Sample Sample

SEl 20kV  WD1imm SS41 x1,000  10pm  m— SEl 20kV  WD8mm. - SS42 x1,000  10pm  —
Sample Sample

Sekil 4. 12. (a) KK, (b)KK-%0.51, (c) KK-% 11, (d) KK-%1.51 ve (e) KK-% 2I karigimlarinin SEM
gordntaleri

Tablo 4. 11. KK, KK-%0.51, KK-%1l, KK-%1,51, KK-%2I ile iiretilen film 6rneklerinin EDS sonuglari

Agirhk (% Atomik (%
Numune C £ N ) o C N (%) 0
KK 38,431 5,974 55,594 29,32 0,80 21,58
KK-%0.5I 39,489 4,709 55,801 21,16 0,42 15,11
KK-%!1l 35,151 3,768 61,081 29,89 0,64 31,16
KK-%1,5I 40,118 0,941 58,941 23,18 0,09 19,53
KK-9%2I 37,618 0,235 62,147 41,29 0,05 43,76

SEM analizi i¢in yontem A ve B karsilagtirildiginda her iki yontemle yapilan
filmlerde 1skin ilavesi yiizey purizliliigiini arttimig fakat yontem A'da lesitin ilavesi

daha homojen bir goriintii saglamistir. Jelatin miktar arttikca yiizeydeki partikiil miktar
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arttigi saptandi. Genel olarak kontrol orneklerinden diger Orneklere dogru ylzey

plirtizliligii bir miktar artmigtir.

Memis (2017)'nin yaptigi nanokil katkili kitosan filmlerde nanokil miktarina
bagli olarak, ylizey pirizliligini arttirdigi ifade edilmistir. Bu durumda nanokil
maddesinin partikil yapisinin neden oldugu bildirilmistir (Memis, 2017). Cin sogani
ekstresi ilaveli kitosan bazli filmlerin SEM goriintiileri incelendiginde kontrol
filmlerinde genel goriinti homojen ve ylizey purizliligi azken, %1, %3 ve %5
oranlarinda Cin sogani ekstresi ilave edilince konsantrasyona bagli olarak Yyizey
puriizliliginin arttigir raporlanmistir. Buna sebep olarak Cin sogani ekstresinin
tamamen pargali yapisinin olmasi gosterilmistir (Riaz ve ark., 2020). Panrong ve ark.
(2019)'un yaptig1 calismada nisasta ve diisiik yogunluklu polietilen bazli filmlere yesil
cay ekstresi ilave edilmesiyle SEM goruntilerinde partikiil miktar1 ve ylzey
piirtizliligiinde artisa neden oldugu belirtilmistir (Panrong ve ark., 2019). Kinoa ilaveli
kitosan bazli filmlerde kinoa ilavesiyle gorintide iki farkli fazda {iriiniin
harmanlanmasindan dolay1 yizeyde purizler ve gdzenekli yapilar olustugu belirtilmistir
(Valenzuela ve ark., 2013). Tez calismasi kapsaminda kullanilan her iki yontemde
uretilen filmlerde iskin ilavesi yukardaki literatiire benzer olarak ylzeydeki partikdl
miktarini arttirdigi tespit edildi.

Soya fasulyesi nigastasi ile Uretilen filmlere jelatin ilave edilerek olusturulan
orneklerde yapilan SEM analizinde, jelatin konsantrasyonunun artisina bagli olarak
ylizey piriizliligiinin arttig1 belirtilmistir (Liu ve ark., 2020). Tez ¢alismasinda yontem
A'da yukarda verilen caligmaya benzer olarak jelatin miktarmin artmasi ylizeydeki
partikiilleri ve piirtizliilligi arttirdig: belirlendi.

Kang ve Min (2010)'un yaptigi patates nisastasi bazli soya lesitini ilaveli
filmlerde yapilan SEM analizinde, soya lesitini ilavesinin nisasta bazli filmlerde yizey
plirtizliligiinii azalttig1 ve gorunimii iyilestirdigi raporlanmistir (Kang ve Min, 2010).
Tez calismas1 kapsaminda iiretilen yontem A'da lesitin ilaveli fillerde, lesitin ilavesi

yuzey goriniminde homojenlik sagladi (Sekil 4.11).

4.2.8. Filmlerin termal gravimetrik analiz (TGA)

Termal gravimetrik analiz, sicaklik ile bir sistemin (polimerin, karigimin vs)
kitlesi arasindaki dinamik iliskinin incelenmesine dayanir (Feist, 2015). Bu baglamda

uretilen on iki adet film oOrneginde TGA analizleri gergeklestirilerek elde edilen
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termograf egrileri (Ek-1)’de verildi. Yontem A ile elde edilen filmlerin {i¢ asamada
bozunma gosterdigi goriildii. Kontrol numunesi ilk bozunmay1 yaklagik 74,8°C’de
gerceklestirirken ortama ilave edilen 1skinla, ilk bozunma yaklasik olarak 80°C
civarlarma ¢ikmistir. Bu bozunmanin yapidaki nemden kaynaklandig: diistintilmektedir.
Ikinci bozunma yaklasik 200°C’de baslamaktadir. Jelatin miktar1 artikca sicakligin
yaklasik 230°C’lere ¢iktig1 goriilmektedir. Bu kisimda gergeklesen bozunmanin film
yapisindaki gliserol, jelatin ve nisastadan kaynaklandigi distiniilmektedir. Yaklasik
olarak 300,3°C’deki kiitle kaybinin ise filmlere ilave edilen soya lesitini ve 1skindan
kaynaklandig1 varsayilmaktadir. Ortama ilave edilen lesitinin miktarinin diigiik olmasi
lesitinin, filmlerin termal stablitesi Gzerinde 6nemli bir etki olusturmasini engellemistir.

Tulamandi ve ark. (2016)'in yaptig1 papaya plire ve soya proteini ilaveli nisasta
jelatin kombine filmlerde DSC analizinde jelatin eklenmesinin bozunma sicakligini
onemli derecede diisiirdiigii raporlanmistir. Calismanin kalan kisminda ortama yagsiz
soya proteini ilavesinin termal stabiliteyi iyilestirdigi bildirilmistir (Tulamandi ve ark.,
2016).

Yerba mate 0ziitii ilaveli manyok nisastasi filmlerde kontrol 6rnegine ekstrakt
katilmasiyla ayrisma sicakliginin yiikseldigi belirtilmistir (Jaramillo ve ark., 2016).

Tez kapsaminda iiretilen filmlerde Yontem A' da jelatin artisi, Tulamandi ve
ark., (2016)'nin lrettii papaya piire ve soya proteini ilaveli nisasta jelatin filmlerin
aksine ikinci asamadaki bozunma sicakligini bir miktar yiikseltmis ve termal stabilite
tizerine olumlu etkisi oldugu goriilmiistiir. Katilan lesitin miktar1 diisiik oldugundan
dolay1 termal stabilite tizerine etkisi olmamustir.

Yontem B’de kontrol numunesi kitosan ve gliserol icermektedir. Buna bagl
olarak 39,6°C-561,3°C’lik sicaklik araliginda bozunma gergeklesiyor. 69,5°C’de
gerceklesen ilk kiitle kayb1 yapidaki nemden kaynaklanirken, ortama ilave edilen 15kin
ekstresi ile ilk kiitle kaybinin yasandigi sicaklik giderek azalarak yaklagik 60°C bandina
hareket etmektedir. Kontrol orneginde yaklasik olarak 209°C’de baslayan ikinci
bozunma Orneklere 1skin eklenmesiyle yaklagik 200°C civarina dismistir. Bu
basamaktaki bozunma, film yapisindaki gliserol ve kitosandan kaynaklanmaktadir.
Ucgiincii asamadaki bozunma ise 280°C civarinda baslamaktadir. Bu kisimda 1skin
ekstresinin bozunmasinin gerceklestigi diisiiniilmektedir. Genel olarak Yontem B’de
1skin ekstresinin termal stabilite iizerinde olumlu bir etkisi tespit edilememistir.

Literaturdeki 6rneklerde Sanuja ve ark. (2015)'in yaptiklari neem yagi ve ¢inko

oksit ilaveli kitosan filmlerde TGA analizinde kontrol 6rneginde 100°C'de ilk agirhik
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kaybi nemden dolayi, 210-390°C arasindaki kayip kitosan polimerinin bozulmasi
kaynakli oldugu belirtilmistir. Cinko oksit ve neem yagi ilaveli 6rneklerde 150°C ilk
kayip nemden, 290°C ikinci kayip ¢inko oksitten kaynaklandigi sdylenmistir. Sonug
olarak ¢inko oksit ve neem yag: ilavesinin Uretilen filmleri termik olarak daha stabil
hale getirildigi belirtilmis, en stabil ise %0,5 ¢inko oksit ilaveli 6rnek oldugu
raporlamistir (Sanuja ve ark., 2015).

Tez calismasi kapsaminda Jaramillo ve ark., (2016)’nin c¢alismasinin aksine
yontem B ile tiretilen filmlerde ise artan 1skin miktarinin termal stabilite tizerine olumlu
bir etkisi goriilmemistir. Buna sebep olarak yontem ve hammadde farkliligi oldugu

distiniilmektedir.

4.2.9. Antioksidan aktivite analizleri

Yontem A ve yontem B ile dretilen 12 adet filmin 3.2.2.12'de verilen

yontemlerle antioksidan aktivite analizi yapildi.

4.2.9.1. Fe** iyonunu indirgeyici antioksidan kapasite (FRAP) analizi

FRAP yonteminin esasinda demir iyonlarmin indirgenmesi bulunmaktadir. Fe®*
iyonlar1 TPTZ (tripirildiltriazin) ile Fe**-TPTZ kompleksi olusturmaktadir. Analiz
yapilan 6rneklerdeki antioksidanlar yardimiyla demir indirgenerek mavi renkli Fe*?-
TPTZ yapisin1 olusturmaktadir. Bu yapi1 593 nm okunarak antioksidan degeri
vermektedir (Benzie ve Strain, 1996).

Tez ¢alismasinda FRAP yontemiyle antioksidan kapasite Sekil 4.13'de verilen

standart kalibrasyon egrisine gore BHA ekuvalenti olarak belirlendi.
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Sekil 4. 13. FRAP yontemiyle antioksidan kapasitesinin belirlenmesinde kullanilan kalibrasyon egrisi
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Yontem A ile Uretilen filmlerde FRAP metoduyla yapilan antioksidan kapasite
analizinde sonuglar PK-JN 25,10+1,78 pg BHA eq /mL, PK-%1JN 72,79+9,16 ug BHA
eq /mL, PK-%2JN 101,66+1,73 pg BHA eq /mL, PK-%3JN 135,84+13,09 pg BHA eq
/mL, PK-%1JNL 105,02+1,58 ug BHA eq /mL, PK-%2JNL 98,86+9,80 ug BHA eq
/mL ve PK-%3JNL 72,56+7,78 pg BHA eq /mL olarak bulundu. Sonuglara gore
filmlere 1skin ve jelatin ilavesinin antioksidan aktiviteyi arttirdigi filmlere soya lesitini
ilavesinin ise antioksidan aktiviteyi diisiirdiigii saptandi. Yine de soya lesitini ilaveli
orneklerin antioksidan aktivitesi kontrol 6rneginin antioksidan aktivitesinden daha

yiiksek oldugu belirlendi (Sekil 4.14).
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Sekil 4. 14. Yontem A ile olusturulan filmlerin FRAP metoduyla antioksidan kapasite analizi

Yontem B ile dretilen filmlerin KK 19,52+0,98 pg BHA eg/mL, KK-%0,5I
85,20+3,70 pg BHA eg/mL, KK-%11 91,40+31,25 pg BHA eg/mL, KK-%1,5I
154,88+15,55 pg BHA eqg/mL ve KK-%2I 187,26x16, pug BHA eg/mL olarak belirlendi.
Kitosan filmlere %0,5, %1, %1,5 ve %2 oranlarinda 1skin eklenmesiyle antioksidan

aktivitesinde belirgin bir artis oldugu gorildi (Sekil 4.15).
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Sekil 4. 15. Yontem B ile olusturulan filmlerin FRAP metoduyla antioksidan kapasite analizi

FRAP analizi i¢in yontem A ve B karsilastirildiginda yontem A'da kontrol
orneginden sonra 1skin ilave edilmis %] jelatin ilaveli PK-%1JN 6rneginde antioksidan
aktivite yaklagik (¢ kat artarken, lesitin ilavesiyle antioksidan kapasite aktivitesinin
azaldig1 goriildi. Yontem B'de ise 9%0,5 1skin ilaveli KK-%0,51 6rneginde kontrol
orneginden bes kat daha fazla antioksidan kapasite gosterdi. Yontem B'de filmlerdeki
1skin konsantrasyonu arttikca antioksidan kapasitede artig saglandig: tespit edildi.

Kitosan filmlere %1, %3 ve %5 oranlarinda mango yapragi ekstrakti ilavesi
kontrol drnegine gore en ¢ok yaklasik (i¢ kat oraninda Fe®" iyonunun indirgenmesini
arttirdig1 bildirilmistir (Rambabu ve ark., 2019). Tez ¢alismamizda yontem B ile yapilan
orneklerde %0,5, %1, %1,5 ve %2, oranlarinda 1skin ilavesinin antioksidan kapasiteyi
5-10 kat araliginda arttirdigi goriildi. Yontem B ile Uretilen filmlerin antioksidan
aktivitesinin mango yapragin ilave edilen filmlerin antioksidan aktivitesinden daha
yuksek oldugu saptandi.

Cipuradan elde edilen jelatinlerle yapilan filmlerde FRAP metodu kullanilarak
yapilan antioksidan aktivite tayininde jelatin miktarmin arttirilmasi antioksidan
kapasiteyi arttirdigr belirtilmistir (Akagundiz, 2010). Yontem A ile olusturulan
orneklerde de benzer olarak jelatin artis1 antioksidan kapasiteyi arttirdigi saptandi.

Nisasta ve polietilen bazli yesil ¢ay ekstrakti ilaveli filmlerde yesil ¢ay eklenmis
orneklerin diger orneklere gore iki kat daha fazla antioksidan kapasite etkisi oldugu
belirtilmistir. Bu sonu¢ yesil ¢ayimn polifenol icerigiyle aciklanmistir (Panrong ve ark.,
2019). Tez kapsaminda yontem A ile yapilan orneklerde 1skin ilavesi kontrol drnegine

gore antioksidan kapasiteyi yaklasik (¢ kat arttirdign goriildii. Nisasta-jelatin bazli
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filmlere 1skin ilavesinin yesil ¢ay ekstresi ilavesi ile karsilagtirildiginda antioksidan
kapasitesinin daha yiiksek oldugu tespit edildi.

Jancikova ve ark., (2019)'un biberiye yapragi oziitiiniin kuru ve taze olarak
jelatin filmlere ilave ederek yaptigi ¢alismada 0,000003 ile 0,0002 pmol Trolox/pg
degerleri arasinda antioksidan aktivitesi oldugu raporlanmistir. Taze biberiye yapragi
0zutd ilavesi FRAP metoduyla belirlenen antioksidan kapasiteyi etkilemedigi ama kuru
olarak ilave edilen biberiye yapragi ozitiinin ise antioksidan kapasiteyi kicuk bir
miktar arttirdig1 ifade edilmistir (Jancikova ve ark., 2019). Tez calismasi kapsaminda
yontem A'da iskin1 piire halinde taze olarak, yontem B'de ise kurutulmus olarak
kullanilmasina ragmen her iki yontemde de antioksidan kapasiteyi belirgin bir seviyede
arttirmustir. Yukardaki verilen literatiire bakildiginda iskinin film drneklerine ilavesinin
antioksidan kapasitesiyi filmler 6rneklerine biberiye yapragi eklenmesinden daha fazla

yiikselttigi belirlendi.

4.2.9.2. 2,2-azinobis (3-etil-benzotiazolin 6 sulfonat) (ABTS) Radikal katyon

yakalama aktivitesi

Radikal katyonlar1 yakalama kabiliyeti olarak agiklanan ABTS, orneklerde
bulunan oksidan maddelerin miktar1 kadar okside ABTS™y1 olusturup, 734 nm’de
absorbans vermektedir (Re ve ark., 1999). ABTS yontemi igin standart kalibrasyon
egrisi Sekil 4.16.'da verildi. Standart kalibrasyon egrisinin denklemine gore askorbik

asit ekuvalenti cinsinden ABTS ydntemiyle antioksidan aktivite bulundu.
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Sekil 4. 16. ABTS yontemiyle antioksidan kapasitesinin belirlenmesinde kullanilan kalibrasyon egrisi
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Uretilen on iki adet filmin ABTS yontemiyle ile antioksidan kapasitesi
belirlemesi yapildi. Yontem A ile olusturulan filmlerde askorbik asit turinden
antioksidan kapasiteleri PK-JN 497,21+41,31 pg askorbik asit eg/mL, PK-%1JN
621,59+27,93 ug askorbik asit eq/mL, PK-%2JN 645,12+34,61 g askorbik asit eq/mL,
PK-%3JN 608,12+12,66 pug askorbik asit eq/mL, PK-%1JNL 600,76+9,60 pg askorbik
asit eg/mL, PK-%2JNL 582,97+11,49 pg askorbik asit eg/mL ve PK-%3JNL
554,14+10,31 pg askorbik asit eg/mL olarak bulundu. Bu degerlere gore 1skin ilave
edilen orneklerin antioksidan kapasitesi kontrol ornegine gore daha yiiksek oldugu
goriildii. Fakat soya lesitini ilavesinin antioksidan kapasiteyi diisiirdiigii saptand1 (Sekil
4.17). Soya lesitini ilavesi ile antioksidan aktivitenin diismesine, es zamanl katilan
maddelerin olusturdugu sinerjetik etkinin neden oldugu disiiniilmektedir (Kavas ve
ark., 2020).
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Sekil 4. 17. Yontem A ile olusturulan drneklerin ABTS metoduyla antioksidan kapasitesi

Yontem B ile yapilan ABTS yontemiyle belirlenen antioksidan kapasitesi KK
285,87+£24,53 g askorbik asit eq/mL, KK-%0,51 503,47+157,17 pg askorbik asit
eq/mL, KK-%1l 395,65+52,85 ug askorbik asit eq/mL, KK-%1,51 556,77+110,86 g
askorbik asit eq/mL ve KK-%2l 408,45+16,74 g askorbik asit eq/mL, olarak bulundu.
Kitosan filme 1skin ilavesinin antioksidan kapasiteyi 1,5-2 kat araliginda arttirdigi
saptand1 (Sekil 4.18)
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Sekil 4. 18. Yontem B ile olusturulan 6rneklerin ABTS metoduyla antioksidan kapasitesi

ABTS yontemiyle antioksidan kapasite belirlenmesinde yontem A ve B
karsilastirildiginda yontem A ile olusturulan 6rneklerin antioksidan kapasitesi yontem B
ile olusturulan 6rneklerden genel olarak daha yiiksektir. Literattirde yenilebilir filmlerde
yapilan ABTS c¢alismalarinda Rambabu ve ark. (2019)'un yaptigi ¢esitli oranlarda
mango yapragi ekstrakti ilaveli kitosan filmlerde en yiksek antioksidan aktivite 8,29 g
GA/g olarak bulundugu belirtilmistir. Kontrol érnegine gére mango yapragi ekstrakti
ilavesi antioksidan aktiviteyi dort kata kadar arttirdigi raporlanmigtir (Rambabu ve ark.,
2019). Riaz ve ark., (2020)'nin yaptig1 Cin sogan1 kokii ekstresi ilaveli kitosan filmlerde
antioksidan kapasite kontrol 6rneginde %11,98 iken, Cin sogani ekstrakti eklenmis
ornekte ise %57,38 oldugu ifade edilmistir (Riaz ve ark., 2020). Yontem B ile
olusturulan kitosan bazli filmlerde 1skin ilavesi benzer olarak antioksidan aktiviteyi
arttirmistir.

Kavas ve ark. (2020)'nin yaptig1 biberiye ekstresi ilaveli polivinilalkol/nigasta
bazli filmlerde, yapilan ABTS analizinde kontrol drneginin yaklasik %35 antioksidan
aktiviteye sahip oldugu biberiye ekstresi ilavesi ile bu oranin yaklasik %35'lere ¢iktigi
belirtilerek ¢ozeltiye ilave edilen kaolin ile antioksidan aktivitenin distigi
raporlanmistir. Bu diisiis katki maddelerinin es zamanli varliginin sinerjetik etkiye yol
acmas ile birlikte antioksidan aktiviteyi olumsuz etkiledigi seklinde ifade edilmistir
(Kavas ve ark., 2020). Yontem A ile elde edilen filmlerde yukarda anlatilan literatiire

benzer olarak 1skin konsantrasyonuyla dogru orantili olarak antioksidan aktivitesinde
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artig gorulirken, soya lesitini seviyesindeki artisin ise antioksidan etkiyi azalttig
belirlendi.

Akagiindiiz (2010)'un ¢ipura kaynakli jelatinlerle elde ettigi filmlerde ABTS
metoduyla antioksidan analizninde, jelatin miktar1 artikca ABTS antioksidan
kapasitesinin arttig1 bildirilmistir (Akaglindiiz, 2010). Tez ¢aligmasinda benzer olarak
jelatin miktar1 arttikca ABTS antioksidan kapasiteyi arttirdigi goriildii.

4.2.9.2. Difenil pikril hidrazil, 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH) antioksidan

kapasite belirleme

DPPH (Difenil pikril hidrazil, 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) serbest radikali
kuvvetli mor renge sahip bir madde olup 517 nm'de maksimum absorbans
gostermektedir. Antioksidan maddeler ile muamelede koyu mor renk agilarak
absorbansin  diismesine sebep olmaktadir. Bu diisiis antioksidan aktiviteyi
gostermektedir (Iskefiyeli, 2014). DPPH yéntemi igin standart kalibrasyon grafigi
askorbik asit kullanilarak elde edildi (Sekil 4.19). Cikan denklem ile askorbik asit

ekuvalenti cinsiden DPPH antioksidan kapasitesi belirlendi.
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Sekil 4. 19. DPPH yontemiyle antioksidan kapasite belirleme analizinin standart grafigi

Yontem A ile dretilen filmlere yapilan DPPH analizinde PK-JN 229,48+51,06
Kg askorbik asit egq/mL, PK-%1JN 431,37+108,94 ug askorbik asit eg/mL, PK-%2JN
489,96+83,64 g askorbik asit eq/mL, PK-%3JN 637,50+99,51 ug askorbik asit eq/mL,
PK-%1JNL 359,97+76,89 ug askorbik asit eg/mL, PK-%2JNL 368,42+71,77 g
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askorbik asit eg/mL ve PK-%3JNL 360,86+41,29 pg askorbik asit eg/mL olarak
saptand1. Iskin ilavesinin antioksidan aktivitede yaklasik 2-3 kat kadar belirgin bir artisa
yol actigr goruldu. %1, %2 ve %3 oranlarinda katilan jelatinin miktar1 arttikga
antioksidan aktivitenin arttigi saptandi. %0,5 oraninda sabit soya lesitini ilavesi
antioksidan aktiviteyi diisiirdiigli belirlendi (Sekil 4.20). Soya lesitini ilavesiyle birlikte
antioksidan aktivitenin azalis1 beraber katilan maddelerin sinerjetik etkisiyle

aciklanmaktadir (Kavas ve ark., 2020).
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Sekil 4. 20. Yontem A ile Uretilen film 6rneklerinin DPPH metoduyla antioksidan aktivitesi

Yontem B ile Uretilen filmlere uygulanan DPPH metoduyla antioksidan kapasite
tayini analizinde KK 221,64+46,92 g askorbik asit eq/mL, KK-%0,51 466,27+53,70
Mg askorbik asit eq/mL, KK-%1I 853,667+113,04 pg askorbik asit eq/mL, KK-%1,5I
787,85+ 70,93 pg askorbik asit eq/mL, KK-%2l 893,63+23,92 ug askorbik asit eq/mL
degerleri bulundu. Bu sonuglara gore 1skin ilavesinin kitosan filmlerde antioksidan
kapasiteyi yaklagik 2-4 kat arasinda arttirdigi goriildi. Iskin miktart arttikga genel
olarak antioksidan kapasitenin arttigi saptand1 (Sekil 4.21).
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Sekil 4. 21. Yontem B ile uretilen film 6rneklerinin DPPH metoduyla antioksidan kapasitesi

Yontem A ve B karsilastirildiginda kontrol 6rneklerinin antioksidan kapasiteleri
arasinda onemli bir fark olmadigr goriildii. Fakat 1skin ilavesi yontem B'de arttikca
antioksidan kapasite dort kata kadar arttigi saptandi. Yontem A'da sabit iskin
kullanildigindan ilk Ornekte antioksidan kapasite artarken diger orneklerde diistiigii
goruldu. Her iki yontemle elde edilen film 6rneklerinde antioksidan kapasite kontrol
orneklerine gore daha yiiksek oldugu gorildii.

Literatirdeki 6rnekler bakildiginda ise Panrong ve ark. (2019)'un yaptig1 yesil
cay ekstresi ilaveli, lineer algak yogunluk polietilen (LLDPE) ve nisasta bazli filmlerde
yesil ¢ay ilavesinin antioksidan kapasiteyi yaklasik iki kat oraninda arttirdigi
bildirilmistir (Panrong ve ark., 2019). Benzer sekilde iiretilen filmlerde 1skin ilavesinin
antioksidan aktiviteyi arttirdig: tespit edildi.

Kavas ve ark. (2020)'nin yaptig1 biberiye ekstresi ilaveli polivinilalkol/nisasta
filmlerde kontrol 6rneginde antioksidan aktivite %17 iken, biberiye ekstresi eklenmis
orneklerde antioksidan aktivitenin %38'e kadar yukseldigi, kaolin ilavesinin ise
antioksidan aktiviteyi %33'lere disiirdiigii raporlanmistir. Buna sebep olarak beraber
katilan iriinlerin sinerjetik etkisi oldugu sdylenmistir (Kavas ve ark., 2020). Yontem A
ile Uretilen filmlerde yukaridaki literatire benzer olarak iskin ilavesi antioksidan
aktiviteyi yikseltirken, soya lesitini ilavesi sinerjetik etkiden dolayr antioksidan
aktiviteyi bir miktar diisiirdigii goruldi.

Elma tozu ekstresi ilaveli kitosan filmlerde yapilan DPPH antioksidan kapasite

analizine gore, elma ekstresi ilavesinin antioksidan aktiviteyi yaklasik U¢ kat attirdigi
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ancak konsantrsyona bagli bir artig goriilmedigi belirtilmistir (Riaz ve ark., 2020).
Wang ve ark. (2019)'un yaptigi %0,5, %1, %3 ve %5 oranlarinda Herba Lophatheri
ekstraktt (HLE) ilaveli kitosan filmlerde %5 HLE ilavesi antioksidan aktiviteyi kontrol
ornegine gore 3,5 kat arttirdig1 ve filmlere ilave edilen HLE konsantrasyonuna bagl
olarak antioksidan aktivitenin arttig1 raporlanmistir (Wang ve ark., 2019). Rambabu ve
ark. (2019)'un %0, %1, %3 ve %S5 oranlarinda mango yapragi ilaveli kitosan filmlerde
antioksidan aktivitenin sirasiyla yaklasik %18, %19, %22 ve %24 bulundugu
belirtilerek mango yapragi ilavesinin antioksidan aktiviteyi énemli oranda etkilemedigi
ifade edilmistir (Rambabu ve ark., 2019). Yontem B ile yapilan 6rneklerde 1skin
konsantrasyonun artisina paralel olarak antioksidan aktivite oranmnin da arttigi

belirlendi.

4.2.10. Biyobozunurluk

Gida maddelerinin ambalajlar1  genellikle polietilen ve polipropilenden
yapilmaktadir. Polietilen ve propilen maddeleri sentetik ve petrol bazli maddelerdir. Bu
nedenle dogada zor ¢oOziinmekte ve tam bir bozunma gostermemektedir. Film
maddelerinin  gelistirilmesinde ¢evreye daha az zarar vermesi beklendigi igin
biyobozunma 6nemli bir 6zelliktir (Cokayligil, 2013).

Yontem A ve Yontem B ile Uretilen 12 adet filmin biyobozunurluk analizi
3.2.2.10 verilen yontemle yapildi. Yontem A 5. giinde tamamen bozunmugken yontem
B'de kitosan filmler 5. gunde %30-40 arasi bozunmaya ulagmistir. Yontem A ile
uretilen filmler 24 saatte bir analiz edilerek toplamda 120 saat topragin altinda tutuldu
ve sonuclar Tablo 4.12 verildi. Sire sonunda tim orneklerin tamamen toprakta
¢ozlindiigii gorildi. Coziinmeleri arasinda kayda deger bir fark olmadigi saptandi.
Calismada lesitin diisiik konsantrasyonda kullanilmasina ragmen, biyobozunmay1 bir
miktar azalttigi goriildi. Lesitin fosfolipid yapili bir iriindiir ve lipid yapili iiriinler
toprakta zor ¢oziinmektedir (Laleli, 2011). Bu sebeple bozunmanin bir miktar azaldigi

diistiniilmektedir.
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Tablo 4. 12. Yontem A ile olugturulan filmlerin % biyobozunurluk degerleri

Inkiibasyon siiresine bagl olarak biyobozunurluk-(%)

Film Adr 24 Saat 48 Saat 72 Saat 120 Saat

PK-JN 66,99+6,21 71,15+0,92 90,44+1,58 100
PK-%1JN 64,45+0,07 84,00+0,69 86,69+2,74 100
PK-%2JN 56,96+4,42 75,39+4,77 87,20+2,48 100
PK-%3JN 59,43+4,86 81,13+2,14 89,85+2,15 100
PK-%1JNL 61,37+12,01 83,64+3,05 89,74+3,25 100
PK-%2JNL 37,35+1,44 80,40+1,44 82,37+0,71 100
PK-%3JNL 32,09+4,45 75,40+1,68 84,26+0,94 100

Yontem B ile olusturulan 6rneklerde 30 gunluk biyobozunurluk testi sonucunda
bozunmanin %78,33-%91,08 araliginda oldugu saptand: (Tablo 4.13). Kontrol 6rnegine
eklenen %0,5, %1, %1,5 ve %2 oranlarinda 1skinin 30. giinde bozunmay1 bir miktar
azalttig1 goriildi. Iskinin odunsu yapisinin kitosanla birlestiginde bozulmay1 yavaslattigi

diistiniilmektedir (Torres ve ark., 2011).

Tablo 4. 13. Yontem B ile olusturulan filmlerin % biyobozunurluk degerleri

Inkiibasyon siiresine bagl olarak biyobozunurluk-(%)

Film Ad1 5.gun 10.gUn 15.gun 20.gun 25.gUn 30.gln

KK 35,77+1,11 36,94+851  57,96+1,17 79,22+190 86,81+2,17  91,08+1,92
KK-%0,5I 29,00£0,30 46,9940,51  62,17+0,21  78,96+2,45 91,14+2,72  97,79+3,13
KK-%1lI 35,53+5,44 42,78+1,99  53,61+2,67 73,24+6,33  77,06£3,25  88,20+0,45
KK-%1,5I 40,88+8,28 40,66+1,70  59,89+1,83  74,69+2,02 77,28+4,36  83,40+0,04
KK-%02I 37,43+£3,58 44,29+0,28  53,36+2,40 64,50+3,50 74,36+2,77  78,33+0,96

Torres ve ark. (2011)'in and bitkisi nisastas1 filmlerinde 1., 15. ve 30. gunun
sonunda tartimlar alinmigtir. Sirasiyla %28,01, %98,65 ve %99,35 oraninda kiitle kaybi
raporlanmistir. And bitkisinin lifli ve odunsu yapisindan dolay1 bozunmay1 bir miktar
azalttig1 belirtilmistir (Torres ve ark., 2011). Tez ¢alismasinda filmin yukarda verilen
caligmaya gore daha hizli bozundugu saptandi. Bozunmanin daha hizli olmasinin
sebebinin yontem farkliligi veya bitkinin kimyasal kompozisyonundaki farkliliklardan
kaynaklandig: diistiniilmektedir.

Cokayligil (2013)in portakal pektini ve nisasta ile olusturdugu film
orneklerinde iki haftalik zaman diliminde her ¢ ginde bir yapilan Olgiimlerde
biyobozunurluk seviyesinin  %78-99,96 oranlarinda oldugu belirtilmigtir. Ayni
calismada nisastanin tek basina kullaniminda daha hizli biyobozunurluk goruldiigii
ancak pektin ile birlikte kullaniminda ise siirenin uzadigi raporlanmistir (Cokayligil,

2013). Tez calismasi kapsaminda yontem A'da 1skina 1s1l islem uygulandigi igin 120
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saatin sonunda %100’1liik bir bozunma tespit edildi. Ancak jelatin konsantrasyonunun
arttirilmast biyobozunmay1 disiirdiigii saptandi. lkejima ve Inoue (2000)'nin kitosan
filmlere hidroksibiitirik asit ilave ederek olusturdugu Orneklerde 17 giinlik
biyobozunma analizi sonucunda %49-60 arasi bozunma oldugu belirtilmistir (Ikejima
ve Inoue, 2000). Tez calismasinda 15. giinde kitosan filmlerin bozunmasi: %53,36-
62,17 arasinda bulundu. Her iki yontemle dretilen film drneklerinin biyobozunurluklar

karsilastirildiginda yontem A ile tiretilen filmlerin daha biyobozunur oldugu saptandi.

4.2.11. Su buharn gecirgenligi

Su buhar1 gegirgenligi ambalajlarda en 6nemli 6zelliklerden biridir. Cok fazla su
buhar1 gegirgenligi sonucunda kaplanan maddede yumusama, topaklanma, erime,
kristallenme, gesitli kimyasal, enzimatik ve mikrobiyolojik bozulmalara sebep olabilir.
Cok az su buhar1 gegirgenliginde ise kaplanan madde de kuruma, sertlesme, par¢alanma
gidada bulunan sivilarda konsantrasyon degisikligi ve mikrobiyolojik bozulma
olabilmektedir. Gidalarda raf dmriinii saptamak i¢in su buhar1 gegirgenligi en gerekli
analizlerdendir (Aksehir, 2013).

Yontem A ve yontem B ile tretilen on iki adet filmin su buhari gecirgenligi
analizi 3.2.2.11 verilen yontemle yapildi. Yontem A ile yapilan 6rneklerde su buhari
gecirgenligi degerleri 0,02 ve 2,41 gmmh?icm?Palx10® araliginda bulundu (Tablo
4.14). Ik ii¢ saatte 1kin ilavesinin filmlerdeki su buhari gecirgenligi degerini bir miktar
azalttig1 ancak lesitin ilavesi ile su buhar1 gegirgenliginde artis oldugu goriildi. PK-
%2JINL ve PK-%3JNL orneklerinde bir miktar daha fazla gecirgenlik oldugu goriildii.

33. saatin sonunda ise su buhar1 gegirgenligi degerlerinin sabitlendigi belirlendi.

Tablo 4. 14. Yontem A ile iiretile filmlerin su buhar1 gegirgenligi degerleri

Su buhan gegirgenligi (gmmh-lcm2Pa1x10°¢)

Film Ad1 3. saat 6. saat 9. saat 24, saat 27. saat 30. saat 33. saat

PK-JN 1,69+0,72 0,4+0,3 0,18+0,08 0,35+0,05 0,030,003 0,050,001 0,04+0,011
PK-%1JN 1,38+0,14 0,5+0,4 1,12+0,14 0,32+0,01 0,05+0,008 0,07+0,001 0,05+0,006
PK-%2JN 1,44+0,43 0,6+0,4 0,19+0,10 0,30+0,01 0,04+0,036 0,070,001 0,04+0,007
PK-%3JN 1,29+0,04 0,5+0,2 0,19+0,08 0,37+0,02 0,020,012 0,05+0,011 0,03+0,007
PK-%1JNL 1,66+0,49 0,3+0,2 0,42+0,09 0,26+0,05 0,08+0,004 0,06+0,002 0,06+0,009
PK-%2JNL  2,41+0,56 0,7+0,1 0,14+0,11 0,28+0,01 0,10+0,008 0,06+0,002 0,06+0,013
PK-%3JNL  2,30+1,05 0,8+0,3 0,31+0,20 0,30+0,06 0,04+0,020 0,06+0,010 0,07+0,009
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Yontem B ile yapilan 6rneklerde su buhari gegirgenligi analizinde kontrol 6rnegi
ile 1skin eklenen ornekler arasinda gegirgenlik farki oldugu goriildii. Genel olarak 1skin
miktar1 arttik¢ca su buhari gecirgenligi arttigi gérilmdstir. 3., 6., 9., 24., 27., 30., ve 33.
saatlerinde 6rneklerin su buhari gegirgenligi 0,02 ile 3,2 gmmhcm2Pax10® araliginda
degiskenlik gostermektedir (Tablo 4.15). Kitosan filmlerde i1skin ilavesi ile 6. saatte ani
bir artig gosterdikten sonra artan zamanla Orneklerde su buhari gecirgenligini genel
olarak birbirine yakin oldugu tespit edildi.

Su buhar ilk 6l¢iimlerde yiiksek iken daha sonra diismeye bagladigi goriildii.
Film yapict maddelerin hidrofilik yapisindan dolay: su molekkilleri kutupsal gruplarla
etkilesmektedir. Hidrofil yapili maddeler su buharimi ilk olarak alarak siserek zincir

boslugunu azaltmakta su buhar1 alimini sabitlemektedir (Giirler, 2019).

Tablo 4. 15. Yontem B ile olusturulan filmlerin su buhari gegirgenligi degerleri

Su buhari gegirgenligi (gmmh-tcm2?Pa’x10)

Film Ads 3. saat 6. saat 9. saat 24. saat 27. saat 30. saat 33. saat

KK 1,2+11 0,34+0,03  0,1+0,06 0,2+¢0,01  0,05+0,01 0,02+0,005 0,05+0,01
KK%0,51 1,3+0,14  0,39+0,03  0,2+0,05 0,4+0,09  0,7+0,005 0,07+0,004 0,06+0,005
KK-%1l 1,5+0,3 2,1+0,3 0,3+0,05 0,2+0,03  0,06+0,01 0,07+0,01 0,05+0,002
KK%1,51 2,3+0,4 3,240,5 0,2+0,09 0,3+0,02  0,08+0,005 0,3+0,04  0,08+0,01
KK-%?2I 1,7+0,6 0,7+0,6 0,3+0,02 0,3+0,1  0,06+0,006 0,08+0,03 0,08+0,007

Yontem A ve yontem B su buhart gegirgenligi degerleri i¢in karsilastirildiginda
genel olarak her iki yontemin su buhar1 gecgirgenligi degerlerinin yakin oldugu tespit
edildi. Bagka bir deyisle 1skin ilavesi her iki yontemde de su buhari gecirgenlik degerini
artirmistir.

Konuyla ilgili literatiire bakildiginda Panrong ve ark. (2019) diisiik yogunluklu
polietilen film ve nigasta bazli filmlere %30 ve %40 oraninda yesil ¢ay ekstresi ilave
ederek su buhar1 gecirgenligini analiz etmistir. Filmlerde yesil cay ekstresi miktari
arttikca su buhar1 gecirgenligi degerinin arttigi belirtilerek yesil ¢ay ekstresinin
artmasiyla filmdeki partikiillii yap1 ve ylizey piiriizliiliiglint arttirdig belirtilmistir. Ayni
zamanda yesil ¢ay ekstresinin film yiizeyinde kiigiik delikler olusturdugu raporlanmaistir.
Ravishankar ve ark. (2009)'un yaptigi elma nisastasi filme g¢esitli antimikrobiyal
maddeler ilave ederek olusturulan filmlerde su buhar1 gegirgenligi degerleri 3,51 gmmh-
lem2Pa!x10® ile 3,99 gmmhicm?Pa'x10® arahiginda oldugu bildirilmistir. Filme
cesitli miktarda eklenen antimikrobiyallerin su buhari gegirgenligini kiglik bir miktar
arttirdig1 raporlanmigtir (Ravishankar ve ark., 2009). Riaz ve ark. (2020)'nin yaptig1 Cin
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sogan ekstresi ilaveli kitosan filmlerde su buhar1 gegirgenligi degerleri 7,81 gmmh™cm
2Palx10® ile 15,67 gmmhicm2Pa'x10® araliginda oldugu belirtilmistir. Cin sogani
ilavesinin su buhar1 gegirgenligini arttirdigi raporlanmistir. Partikiil boyutundaki artigin,
ylizey piriizliligiinde artisa sebep olmasi nedeniyle su buhar1 gegirgenligini yiikseldigi
ifade edilmistir (Riaz ve ark., 2020). Hem yontem A ile Uretilen filmlerde hem de
yontem B ile iretilen filmlerde iskin ilavesi genel olarak su buhari gegirgenligini
yiikselttigi tespit edildi. Benzer sekilde partikill boyutunun ve ylzey pirizliliigiinin su
buhar1 gecirgenligi degerlerini arttirdigi diistiniilmektedir.

Liu ve ark. (2020)'nin yaptig1 jelatin ve soya fasulyesi nigastasi bazli filmlerde
su buhar1 gecirgenligi degerleri 1,93 gmmhtcm2Palx107® ile 2,51 gmmhicm2Paix10®
araliginda oldugu belirlenmistir. Jelatin ilavesinin soya fasulyesi bazli filmlerde su
buhar1 gegirgenligini diisiirdiigii, bunun nedeninin ise jelatin artisiyla birlikte kompakt
polimerik matrislerinin artmasinin ve serbest hacimin azalmasi gosterilmistir. Dahasi
polimer maddesinin artisiyla su baglama yerlerinin artmasi da su buhari gegirgenliginin
diismesine neden olabilecegi ifade edilmistir (Liu ve ark., 2020). Yontem A ile Uretilen
filmlerde jelatin ilavesi yukardaki literatlire benzer olarak su buhari gegirgenligini
disiirdiigii diistinitilmektedir.

Patates nisastas1 bazli lesitin ilaveli filmlerde su buhar1 gegirgenligi degerinin
filme lesitin ilavesi ile birlikte arttig1 belirtilmistir. Lipit yapili iiriinlerin miktarinin film
orneginde yiiksek olmasinin yapida gozeneklere sebep oldugu, olusan gdzeneklerin de
su buhart gecirgenlik degerlerini yiikselttigi ifade edilmistir (Kang ve Min, 2010). Tez
calismasinda yontem A ile Uretilen filmlerde yukarda verilen literatiire benzer olarak

lesitin ilavesinin az da olsa su buhar1 gegirgenligini arttirdig1 goriildii.

4.2.12. Antimikrobiyal Analiz

Yontem A ve yontem B ile retilen on iki adet filmin antimikrobiyal analizi
3.2.2.12'de verilen yontemle yapildi. Uretilen film cozeltilerinin Salmonella paratyphi
ve Staphylococcus aureus mikroorganizmalari {izerine antimikrobiyal aktiviteleri test
edildi.

On iki film cozeltisinin de Staphylococcus aureus izerine neredeyse hi¢ etkisi
gorulmedi. Salmonella paratyphi Uzerine ise yontem A ile Uretilen filmlerin etkisi
olmadi. Yontem B ile iiretilen filmlerden ise KK-%1l ve KK-%1,51 6rneklerinin bir

miktar etkisi goriilsede zon ¢api dlciilecek yeterlilikte etkisi goriilmedi.
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Antimikrobiyal analizde yontem A ve B kiyaslandiginda iki yontemde de yeterli
etki gorulmedigi saptandi. Antimikrobiyal analiz de her iki yontemde de yeterli etki
goriilmemesi 1skinin ve diger film yapict maddelerin antimikrobiyal aktiviteleri
olmadigr anlamina gelmemektedir. Buna sebep olarak film maddesinin yapisindan
dolay1 petriye yeterli yayilamamasi oldugu diistiniilmektedir (Flores ve ark., 2010).

Konuyla ilgili literatiire bakildiginda Flores ve ark. (2010)'un yaptigi tapyoka
nisastasindan film tretimi c¢alismasinda filmlere antimikrobiyal aktivite analizi
calismas1 yapilmistir. Bu ¢alisma sonucunda filmlerde antimikrobiyal aktivite
gorilmedigi bildirilmistir. Filmin katiya yakin yapisinin petriye yeterli olarak dagilmay1
engellemesi sebep olarak gosterilmistir (Flores ve ark., 2010). Tez ¢alismasinda da ayni
yontemi kullanarak yukardaki literatiire benzer olarak yeterli etki saptanamadi. Benzer
olarak filmin yeterli dagilmadig diisiiniilmektedir.

Surengil (2014)'in yaptigi ¢alismada ksantan gam filmlere 100 uL/mL ve 250
pL/mL oraninda defne, feslegen ve limon yapragi ekstraktlar1 eklenmis ve
antimikrobiyal aktivitesinin test edildigi belirtilmistir. Cesitli oranlarda denemelerin
sonucunda yeterli zon olusumu goriilmedigi ifade edilmistir. Antimikrobiyal aktivite
goOriilmemesine sebep olarak film ¢6zeltisinin yapisi gosterilmistir (Stirengil, 2014). Tez
calismasinda iki yOntemde de yeterli antimikrobiyal etki goriilmedigi belirlendi.
Yukarda verilen ¢alismada benzer olarak antimikrobiyal etki goriilmemesi film yapisina

baglanmstir.
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5. SONUC VE ONERILER

5.1. Sonuglar

Tez ¢alismamiz kapsaminda ikisi kontrol 6rnegi olmak iizere toplamda on iKi
film dretildi. Calisma sonuglar1 maddeler halinde 6zetlenmistir.
1. Yontem A ile yedi farkli film (PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN, PK-%1JNL,
PK-%2JNL, PK-%3JNL) elde edildi (Sekil 4.1). Yontem B ile bes farkli film (KK, KK-
%0,51, KK-%11, KK-%1,51, KK-%2l) elde edildi (Sekil 4.2).

2. Filmlerin karakterizasyon caligmalar1 kapsaminda film kalinligi, suda ¢oziiniirliik,
renk analizi, cekme dayanimi ve ylzde uzama katsayisi, absorbans ve transmittans
degerleri, FT-IR, SEM, EDS, TGA, antioksidan analizler (FRAP, DPPH ve ABTYS),

biyobozunurluk, su buhar1 gegirgenligi ve antimikrobiyal analizler yapildi.

3. Yontem A ile elde edilen filmlerin, film kalinligi yontem A kullanilarak yapilan
orneklerde PK-JN 0,164+0,0048mm, PK-%1JN 0,163+0,0050 mm, PK-%2JN
0,165+0,0056 mm, PK-%3JN 0,258+0,011 mm, PK-%21JNL 0,172+0,007 mm, PK-
%2JNL 0,185+0,006 mm ve PK-%3JNL 0,277+0,016 mm bulundu (Sekil 4.3).

4. Yontem B kullanilarak yapilan orneklerde ise KK 0,162+0,0019 mm, KK-%0,5I
0,210+0,0044 mm, KK-%1l 0,213+0,0088 mm, KK-%1,51 0,218+0,0011 mm ve KK-
%21 0,225+0,0044 mm olarak saptand1 (Sekil 4.4).

5. Yontem A ile Uretilen 6rneklerin (PK-JN, PK-%1JN, PK-%2JN, PK-%3JN, PK-
%1INL, PK-%2JNL, PK-%3JNL) ylzde suda ¢oziiniirliik degerleri sirasiyla %95,47,
993,50, %93,08, %93,38, %92,49, %93,54, %91,78 olarak bulundu (Sekil 4.5).

6. Yontem B ile yapilan filmlerde (KK, KK%0,51, KK-%1l, KK%1,5I, KK-%2l) ise
yuzde suda ¢oziiniirliik degerleri 1srasiyla %88,96, %84,92, %83,75, %81,60 ve %81,08
olarak belirlendi (Sekil 4.6).

7. Yontem A ile elde edilen jeller genel olarak parlak seffaf beyaz yapida oldugu ve
sar1-yesil tonlarinda elde edildigi tespit edildi. Fakat kontrol 6rnegiyle arada ¢ok biiytlik

farklar saptanmadi (Tablo 4.1).
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8. Yontem B ile elde edilen jellerde ise 1skin ilavesinin genel olarak filmlere matlik
katt1g1, ancak %1,5'luk 1skin ilaveli filmin matlik degerinde sapma oldugu tespit edildi.
Kitosan tabanli filmlerin daha ¢ok sar1 rengin baskin oldugu ve sari-yesil bir tona sahip

oldugu belirlendi (Tablo 4.2).

9. YOntem A ile olusturulan 6rneklerde kopma anindaki uzama katsayis1 %67,94+0,29
ve %59,14+2 35 araliginda ¢ekme dayanimi ise 0,64+0,009 ile 0,340,009 MPa
araliginda bulundu (Tablo 4.3).

10. Yontem B ile olusturulan oOrneklerde kopma anindaki uzama Kkatsayist
%88,33£11,82 ve %52,07£0,84 araliginda ¢ekme dayanimi ise 2,17+0,189 ile
1,16+0,011 MPa araliginda bulundu (Tablo 4.4).

11. Genel olarak yontem A ve yontem B ile elde edilen filmlerin absorbans degerleri
520 nm’den 760 nm’ye dogru azaldigi saptandi. Bu durumda jellerde yesil rengin
baskin oldugu belirlendi (Tablo 4.5, Tablo 4.6).

12. Yontem A ile hazirlanan film orneklerinin FT-IR spektrumlarinda nisastanin
karakteristik piklerinin mevcut oldugu saptandi. Bu durum yapmin dogal karisimdan

uzaklagmadigint ve herhangi bir kimyasal deformasyonun séz konusu olmadigini

gostermektedir. (Sekil 4.7- Sekil 4.8).

13. Kitosan igeren jel filmlerin FT-IR spektrumlarinda ise kitosana ait karakteristik
bantlar mevcut olup bant pozisyonlarinda herhangi bir degisme s6z konusu olmamuistir.
Bu durumda, jel filmlerin hazirlanmasi esnasinda herhangi bir kimyasal etkilesimin

olmadigi gorilmektedir (Sekil 4.9).

14. Yontem A ile dretilen filmlerin SEM goruntileri, yontem B ile Uretilen film
drneklerine benzer sekilde olmustur. Bu durumda PK-JN 6rnegine ait SEM goruntuleri
incelendiginde farkli boyutlarda taneciklerin oldugu goriilmektedir (Sekil 4.10.a).
Jelatin katkilanmis nisasta-iskin karigimlarda ise jelatin katkilama orani arttik¢a
yiizeyde partikiillerin daha fazla yer kapladig: goriilmektedir (Sekil 4.10. b-d). PK-JN,
PK-%21JN, PK-%2JN, PK-%3JN 6rneklerinin EDS sonuglar1 biyolojik numunelerde var
oldugu tizere C, N ve O’den meydana gelmektedir (Tablo 4.9).
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15. Sekil 4.11’de PK-JN, PK-%1JNL, PK-%2JNL ve PK-%3JNL filmlerine ait SEM
goruntuleri gosterilmektedir. SEM goriintiileri incelendiginde, saf nisasta igeren jelatin
katkil1 1skin karigimlarina benzer bir davranis sergilemektedir. Ancak lesitin ilavesi ile
jelatin katkilama orani arttik¢a pargaciklar ylizeyde homojen bir dagilim sergilemektedir
(Sekil 4.11. b-d). Nisasta ve jelatin katkili nisasta-saf soya lesitini-igkin karisimlarinin
EDS sonuglart C, N ve O’nun varligin1 gostermektedir (Tablo 4.10.).

16. Yontem B ile dretilen film drneklerinin SEM goriintiileri Sekil 4.12 a-e’de verildi.
Kontrol kitosana ait SEM goriintiileri incelendiginde (Sekil 4.12. a) homojen bir film
tizerinde farkli boyutlarda ve sekillerde diizensiz bir sekilde partikiillerin olustugu
gozlenmektedir. Iskin katkilanmus jel filmlerde ise (Sekil 4.12. b-e), kitosan kaynakli
partikiillerin yiizeyi daha homojen bir sekilde kapladigi goriilmektedir. Ayrica
katkilanan 1skin orani arttik¢a kitosan partikiillerinin boyutu artmaktadir. Bu durum
kitosan-iskin jel karisimlarinda fiziksel bir etkilesimin oldugu seklinde agiklanabilir.
Kitosan ve kitosan-igkin katkili jel karigimlarmin EDS sonuglari beklendigi gibi C, N ve
O icermektedir (Tablo 4.11).

17. Hazirlanan on iki adet film 6rneginin TGA analizleri gerceklestirilerek 1skinin ve

yontem farkliliginin termal kararliliktaki etkisi incelendi (Ek-1)

18. Yontem A ile uretilen FRAP metoduyla antioksidan analizinde sonuglar PK-JN
25,10+1,78 pg BHA eg/mL, PK-%1JN 72,79+9,16 pg BHA eg/mL, PK-%2JN
101,66+1,73 pg BHA eqg/mL, PK-%3JN 135,84+13,09 pg BHA eqg/mL, PK-%1JNL
105,02+1,58 pg BHA eg/mL, PK-%2JNL 98,86+9,80 pug BHA eg/mL ve PK-%3JNL
72,56£7,78 ug BHA eg/mL olarak bulundu (Sekil 4.14).

19. Yontem B ile Uretilen filmlerin FRAP metoduyla antioksidan analizinde sonuclar
KK 19,52+0,98 BHA pg BHA eg/mL, KK-%0.51 85,20+3,70 ug BHA eg/mL, KK %1l
91,40+31,25 pg BHA eg/mL, KK%1.51 154,88+15,55 ug BHA eg/mL ve KK-%2I
187,26£16, ug BHA eq/mL olarak belirlendi (Sekil 4.15).

20. Yontem A ile olusturulan filmlerde askorbik asit tlrinden ABTS yontemiyle
belirlenen antioksidan kapasiteleri PK-JN 497,21+41,31 ug askorbik asit eg/mL, PK-
%1JN 621,59+27,93 ug askorbik asit eq/mL, PK-%2JN 645,12+34,61 g askorbik asit
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eq/mL, PK-%3JN 608,12+12,66 ug askorbik asit eqg/mL, PK-%1JNL 600,76+9,60 pg
askorbik asit eq/mL, PK-%2JNL 582,97+11,49 ug askorbik asit eqg/mL ve PK-%3JNL
554,14+10,31 ug askorbik asit eq/mL olarak bulundu (Sekil 4.17).

21. Yontem B ile yapilan ABTS yontemiyle belirlenen antioksidan kapasitesi KK
285,87+£24,53 g askorbik asit eq/mL, KK-%0,51 503,47+157,17 pg askorbik asit
eqg/mL, KK-%1l 395,65+52,85 ug askorbik asit eq/mL, KK-%1,51 556,77+110,86 pg
askorbik asit eq/mL ve KK-%2l 408,45+16,74 ug askorbik asit eg/mL, olarak bulundu
(Sekil 4.18).

22. Yontem A ile dretilen filmlere yapilan DPPH analizinde PK-JN 229,48+51,06 pg
askorbik asit eg/mL, PK-%1JN 431,37+108,94 ug askorbik asit eq/mL, PK-%2JN
489,96+83,64 g askorbik asit eg/mL, PK-%3JN 637,50+£99,51 pg askorbik asit eq/mL,
PK-%1JNL 359,97+76,89 pg askorbik asit eg/mL, PK-%2JNL 368,42+71,77 ug
askorbik asit eg/mL ve PK-%3JNL 360,86+41,29 pg askorbik asit eg/mL olarak
saptand1 (Sekil 4.20).

23. Yontem B ile uretilen filmlere uygulanan DPPH metoduyla antioksidan kapasite
tayini analizinde KK 221,64+46,92 g askorbik asit eq/mL, KK-%0,51 466,27+53,70
pg askorbik asit eq/mL, KK-%1l 853,667+113,04 pg askorbik asit eq/mL, KK-%1,5I
787,85+ 70,93 ug askorbik asit eq/mL ve KK-%2l 893,63+23,92 pg askorbik asit
eq/mL degerleri bulundu (Sekil 4.21).

24. Yontem A kapsaminda 120 saat boyunca 24 saat araliklarla yapilan biyobozunurluk
analizleri neticesinde elde edilen filmlerin ilk 24 saat sonunda neredeyse %50’lik
kismini kaybettigi ve 120 saat sonunda %100 bir bozunma sagladig1 tespit edildi (Tablo
4.12).

25. Yontem B kapsaminda 30 giin boyunca 5 glnlik araliklarla yapilan biyobozunurluk
analizleri neticesinde elde edilen filmlerin ilk 5 glin sonunda neredeyse %40°’lik kismini
kaybettigi ve 30 giin sonunda %78,33+0,96-97,79+3,13’lik araliginda bir bozunma
sagladig1 tespit edildi (Tablo 4.13).
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26. Yontem A ile yapilan drneklerde su buhari gegirgenligi 0,02 ve 2,41 gmmh™cm2Pa
%107 araliginda bulundu (Tablo 4.14).

27. Yontem B ile yapilan 6rneklerde su buhari gegirgenligi analizinde kontrol 6rnegi ile
1skin eklenen Ornekler arasinda gecirgenlik farki oldugu goriildii. Genel olarak 1skin
miktar1 arttikca su buhar1 gegirgenligi artarken, 3, 6, 9, 24, 27, 30, ve 33 saatlerinde
orneklerin su buhar1 gecirgenligi 0,02 ile 3,2 gmmh~cm2?Pa'x10® araliginda oldugu
tespit edildi (Tablo 4.15).

28. On iki film ¢ozeltisinin de Staphylococcus aureus Uzerine neredeyse hig etkisi
gorulmedi. Salmonella paratyphi Uzerine ise yontem A ile Uretilen filmlerin etkisi
olmadi. Yontem B ile iiretilen filmlerden ise KK-%1l ve KK-%1,51 érneklerinin bir

miktar etkisi goriilsede zon ¢ap1 6l¢iilecek yeterlilikte etkisi gortilmedi.

5.2. Oneriler

Yenilebilir filmler, artan ¢evre kirliligi ve yeni ambalaj materyalleri ihtiyacindan
dolay1 son zamanlarda 6nemli bir konu haline geldi. Hazirlanan filmler biyobozunur
olarak en fazla 30 gilinde toprakta %90 kadar kaybolmasi en 6nemli avantajlarindandir.
[lave edilen 1skin genel olarak antioksidan kapasiteyi arttigi igin gidadaki kimyasal
bozulmay1 yavaglatabilecegi diisiiniilmektedir. Fakat su buhar1 gegirgenligi 6zellikleri
sifirlanmamasi filmlerin en 6nemli dezavantajidir. Tez ¢alismasinda yontem A'da PK-
%?2JN ornegi iretildikten sonra en ideal film 6rnegi olarak degerlendirilebilir. Lesitin
ilave edilen Orneklerde antioksidan kapasite diistiiglinden, PK-%3JN 0Orneginde ise
kalinlik arttig1 ve sert kirilgan bir yapiya ulastig1 tercih edilmeme sebebidir. Yontem
B'de ise KK- %0,51 6rnegi en ideal 6rnek olduguna karar verildi. Yontem B'de 1skin
miktar1 arttikga su buhar1 gecirgenligi arttigi ve % biyobozunurluk azaldigi i¢in KK-
%0,51 diger orneklerden daha idealdir. Olusturulan filmlerin bir sonraki asamada
gidalarda kullanimi {izerine arastirmalar yapilabilir. Uretilen filmlerin zayif 6zelliklerini
gelistirmeye dayali ¢caligmalar yapilarak film 6zellikleri gelistirilebilir. Filmlerin gidalar

uzerine kimyasal, mikrobiyolojik etkisi arastirilabilir.
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