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OZET

Depresyon, kisinin ruh halini etkileyen ve giinlik hayattaki tiim faaliyetlerini
aksatan iizlintli, melankoli veya keder durumudur. Depresyonu tedavi etmek amaciyla
cesitli ilaglar bulunmakla birlikte sahip olduklar1 yan etkiler yiiziinden bu ilaglarin
kullannmi smirlidir. Son zamanlarda klinik deneyler sonucunda antidepresan aktivitesi
kanitlanan sar1 kantaron otu (Hypericum perforatum L.) 'nun kullanimi tiim diinyada
yaygin hale gelmistir. Bu calismada iilkemizde bolca bulunan sar1 kantaron bitkisinin
mikrokapsiil formundaki 6zii, i¢ giyim {irlinline aktarilarak antidepresan 6zellige sahip
fonksiyonel bir iiriin tasarlanmaktadir.

Bu ¢alismada; kumasa aplike edilecek olan mikrokapsiillenmis sar1 kantaron otunun
(hypericum Perforatum L.) yagi koaservasyon yontemine gore hazirlanmistir. Referans
calisma metodu koaservasyon olmasia ragmen diger mikrokapsiil eldesi metodlaria da
kisaca deginilmistir. Calisma iki asama baz almarak yapilmustir. Oncelikle kumasa aplike
edilecek olan mikrokapsiillii ¢6zelti koaservasyon yontemi ile elde edilmis olup daha sonra
fulard (emdirme) metodu ile %100 pamuklu 6rme kumasa aplikasyonu saglanmistir.
Kumas olarak %100 pamukli 6rme kumas secilmesinin sebebi hedef olarak viicuda temas
eden i¢ giyimlerde kullanilmasidir.

Calisma sonuclarinin gerek ¢ozelti gerekse aplike edilmis kumas tizerindeki
degerlendirmelerinde; TGA, SEM, EDX, FT-IR, Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)
cthazlarindan faydalanilarak gorsel ve analitik yorumlamalar1 yapilmastir.

Yapilan bu ¢aligmada asil hedef olan antidepresyon 6zellikli kumas eldesi diginda
gelecek calismalara 151k tutmasi diisiincesiyle; mikrokapsiili teskil edilen kimyasal
maddelerin ve ortam sicakliklar1 gibi degisken parametreler altinda mikrokapsiil boyutu,
ceper kalinlhigi gibi boyutlara etkisi de incelenip basit istatistik mantig1 1s18inda
degerlendirilmistir.
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MICROCAPTULATION OF HYPERICUM PERFORATUM L. OIL AND
APPLICATION TO THE TEXTILE SURFACES
(M.Sc. THESIS)

MUHAMMED BARUT
ABSTRACT

Depression is a state of grief, sadness or melancholy that affects the person’smental
state and disrupts all activities of daily life. Ther eare various medicines for treating
depression however the use of these drugs is limited because of their side effects. As a
result of recent clinical trials antidepressant effect of Hypericum perforatum L. Plants
have proven and their use has become wide spread all over the world. In this study a
functional product which has antidepressant effect is designed by transferring the extract of
Hypericum perforatum L. which has in the form of microcapsules into underwear products.

In this study; The solution of microcapsulated (Hypericum Perforatum L.) to be
applied to the fabric was prepared according to the coacervation method. Although the
reference study method is coacervation, other microcapsule acquisition methods are briefly
mentioned. The study was based on two stages. Firstly, the microencapsulated solution to
be applied to the fabric was obtained by coacervation method and then it was applied to
100% cotton knitted fabric by fulard method. The reason for choosing 100% cotton knitted
fabric as a fabric is the use of underwear as a target.

In the evaluation of the results of the study both on solution and on the applied
fabric; Visual and analytical interpretations were made by using TGA, SEM, EDX, FT-IR
and Scanning Electron Microscopy (SEM) devices.

In this study, with the aim of shedding light on the future studies, except for the
production of antidepressant fabrics; The microcapsule was examined in terms of the size
of the microcapsules and the wall thickness under the variable parameters such as the
ambient temperatures and the simple statistical logic.
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1. GIRIS

Tibbi  bitkiler, eski donemlerden beri, baz1 hastaliklarin tedavisinde
kullanilmaktadir. Mezopotamya uygarligi doneminde kullanilan bitkisel ilaglarin miktar1
250 civarinda olup, eski yunanlilar doneminde 600 kadar tibbi bitki tanmiyordu (Saber,
1982). Arap-Fars uygarligi doneminde bu miktar 4000 civarina kadar yiikselirken 19. asrin
baslarinda ise bu say1 13.000’e ulagmistir (Dragendorft, 1967).

Tiirkiye yiizyillar boyunca c¢esitli medeniyetlerin gelip yerlesmesinden dolay1
zengin bir kiiltiire, flora ve kendine 6zgii bir halk tibbina sahip olmustur. Akdeniz, Iran-
Turan, Avrupa-Sibirya gibi ii¢ farkl fitocografik alanin icerisinde zengin bir bitki florasini
kapsamaktadir (Boydag, 1996).

Tibbi bitkilerin yaygin olarak kullanilmaya baslanmasinin bazi 6nemli nedenleri
sunlardir:

I- Yeterli diizeyde bir kimya endiistrisine sahip olmayan kalkinmakta olan
iilkelerde, bitkilerden yararlanarak kolay ve ucuz bir tedavi olanagi saglanmaktadir. Bu
yolda; Misir, Hindistan ve Pakistan gibi iilkeler biiyiik gayretler sarfetmekte ve olumlu
sonuclar almaktadirlar.

2- Tedavi alanina sokulan yeni sentetik maddelerin bazilarinda goriilen tehlikeli yan
etkiler (Son zamanlarda nimuselid etken maddeli analjezik, antipretik ve antiinflamatuar
amagcl ilaclarin yillarca kullanildiktan sonra 6ldiiriicli yan etkilerinin saptanmasi {lizerine
piyasadan toplatilmistir).

3- Baz1 bitkisel ilag ham maddelerinin, sentetik olanlardan daha ucuza ve daha basit
elde edilebilme olanaklari. Steroid bilesikler kina kina alkaloidleri, afyon alkaloidleri,
atropa alkaloidleri, digitalis glikozitleri bu yondeki uygulamalara 6rnek verilebilir.

4- Bitkisel ilaglarin diger bir {istiin yan1 da etki alanlarinin daha genis olmasidir.
Sentetik bilesikler genellikle bir tek etkiye sahiptirler ve bunlarin bazilarinin yan etkilerini
onlemek icin diger bazi ilaglara ihtiya¢ duyulur (Toker, 2002).

Gegmisten giinlimiize bitkiler ilaglarin bilesiminde kullanilmis, insan sagligi
acisindan bir¢cok olumlu sonuglar1 ortaya ¢ikmistir. Bitkilerin ila¢ yapiminda oynadig: iki
rol vardir;

1- Tlag yapimimin temelinde yer alabilirler, yani dogal olarak iiretimde kullanilirlar,

2- Bitkisel bir ilag olarak tedavide kullanilirlar.

Ulkemizde de Hypericum ekstraktmin karaciger hipertrofisi, akciger enfeksiyonu,

yaralar, konstipasyon ve depresyona karst kullanilabilirligi vardir. Ayrica analjezik, istah



acicl, endoparazitler olarak da kullanmilir. H. Perforatum cicekleri zeytinyaginda
bekletilerek hazirlanan “binbirdelik otu yagi (Oleum Hyperici)” ciltteki yara yaniklarinda
ve ayrica gastrik {ilserde kullanilir (Baytop, 1984).

Sar1 kantaron (H. Perforatum L.) nun ispat edilmis yara tedavi edici 6zelliginin yani
sira antispazmatik, sakinlestirici kurt dusiirlicii, antiseptik, antidepresif, sindirim
problemleri etkileri vardir. Bitkinin igerigi, biyolojik olarak aktif rutin, pectin, choline,
sitosterol, hypercin ve pseudohypericin olup tanen ve ucucu yagda igerir. Yagda ¢oziinmiis
halde kirmizi renk maddesi karotin (vit. A) bulunur. Ayrica retroviral aktivitesinden dolay1
AIDS ile baglantis1 tespit edilmistir. Ayrica fotodinamik aktivesi sayesinde 6zellikle kotii
huylu tiimorlerin tedavisinde kullanilir. Hyperucum perforatum L.’dan hazirlanan bazi
ekstraktlar noropsikiatrik bozukluklarin klinik tedavisi i¢in kullanilmakta ve etkilerinin az
olmasi ila¢ bagimlhilig1 yapmamasi avantajdir. Bununla birlikte Hypericum perforatum L.’
un icerdigi hypericin’in tek yan etkisi, sadece bazi (albino hayvan tiirlerinde) ve bazi
hassas cilde sahip insanlarda bildirilmis olan fotosensitizasyondur. Asir1 dozlarda
tiikketildiginde 1518a karsi duyarliliktan dolay:r 6liimle bile sonuglanan cilt hastaliklar1 bas
gosterebilir (Sahin, 2002).

Hypericum cinsinin bir¢ok tiirii baz1 bakteriyal hastaliklarinin, mide ve bagirsak
iltihaplarinin tedavisinde Tiirk halk ilaci olarak kullanilir (Sakar ve ark., 1988). Dort
Hypericum bitkisinin govdeleri ile Hypericum calycmum’un yaprak ve ¢igek
ekstraktlarinin antimikrobiyal aktiviteleri sekiz mikroorganizmaya kars1 arastirilmistir, bu
arastrmada H. Calycinum’un (cicekleri) aseton 6zii en yiiksek antimikrobiyal etki
gostermistir. Bir ka1 harig¢ biitiin bitki 6zlerinin Staphylococcus aureus ve Mycobacterium
smegmatis’e karst antimikrobiyal aktivite gosterdikleri belirtilmistir (Sakar ve Tamer,
1990).

Hypericum L. bitkisi genellikle kuru, kalkerli veya eski kalker tagh topraklarda, 151k
alan ormanlarda, ¢ayrlarda, bataklik ve sahillerde, kayalik yerlerde, yol kenarlarinda, ekim
yapilmayan tarlalarda ve 2000-2400m yiiksekliklerde yayilis gostermektedir. Diinyada;
Avrupa, Kuzey Afrika, Sibirya, Asya, Iran, Kuzey Irak, Kibris ve Bat1 Suriye’de de adi
gecen bitki dogal olarak yetismektedir. Tiirkiye’de ise hemen her bolgede yayilis
gostermelerine ragmen genelde i¢ Anadolu, Dogu Anadolu ve Giineydogu Anadolu
bolgelerinde daha ¢ok yayilis gosterir (Karamanoglu, 1974).

Hypericum L. cinsi ¢ok yillik, otsu veya ¢alimsi bitkilerdir. Kaliks 5 sepalli,
Korolla 5 petalli ve genellikle sar1 renkli, kirmizi benekli ve kirmizi damarli, nadiren

nektaryum uzantili. Stamenler 5°1i demet halinde, petallerin iistiinde filamentler tabanda



birlesik, ender olarak steril haldeki demetlere rastlanir. Ovaryum 3-5 gozIi veya kismen ya
da tamamen bir gozIi; her iki plasetaya bagli iki-cok sayida tohum taslagi bulunur; stilus
3-5, serbest ve ince. Meyve, septisit kapsiil, ¢cogunlukla recine ihtiva eden salgi kanallar
veya cepleri tagir, nadiren etli ve agilmayan tiptedir (Davis, 1965).

Tekstil sanayii son zamanlarda ¢ok amacl 6zelliklere sahip tekstil materyalleri elde
etmek i¢cin yofun bir arayis icerisine girmistir. Bu arayislar 1s1ginda antidepresan
ozelliklere haiz tekstil materyalleri ciddi alaka gérmiistiir. Bu tekstil materyallerine olan
yogun ilginin bilhassa, saglik kuruluslar1 ve alternatif tip alaninda artig géstermesi tahmin
edilmektedir. Tekstil materyalleri farkli ve cesitli yontemlerle antidepresan 6zelligi ihtiva
eder hale gelebilmektedir. Bu metotlardan biri de mikrokapsiil i¢ine hapsedilmis
antidepresan Ozelliklere haiz materyallerin tekstil materyallerine aplike edilmesidir.
Mikrokapsiiller ¢ok kiiclik boyuttaki sivi damlaciklarinin, kati pargaciklarin ya da gazlarin
etrafinin siirekli bir film veya polimer materyali ile sarilmasi ile elde edilmektedirler
(Augustin ve Hemar, 2009; Benita, 1996; Liu ve ark., 2010). Mikrokapsiillenmis
materyaller ziraat, eczacilik, gida, kozmetik, otomotiv, enerji,tibbi techizat ve tekstil gibi
belli bash bircok sektdorde kullanilmaktadir (Augustin ve Hemar, 2009; Yeo ve ark.,
2005).

Mikrokapsiiller bircok farkli metotla iiretilebilmektedir (Aguilera ve Lillford, 2007;
Huang ve ark., 2007, Vahabzadeh ve Najafi,, 2004). Bunlar arasinda kompleks
koaservasyon yontemi en eskiye dayanan ve en ¢ok kullanilan metottur. ilk kullanildig:
materyal karbonsuz kopya kagidi olmustur. (Green ve Lowell,1957). Suda miinhal
katyonik ve anyonik polimerlerin su igerisinde birbirleri ile olan etkilesimlerin mantigina
dayanir. Bu etkilesmenin sonucunda iki faz olusur. Polimer ihtivasi agisindan zengin faz
kompleks koaservat olarak tanimlanmaktadir. Polimer iihtivasi acisindan seyreltik olan
cozeltiye denge fazi ad1 verilmektedir. Bu iki fazli sistemde denge fazi1 devamli faz olarak,
kompleks koaservat ise yayilan faz olarak davranmaktadir. Suda miinhal olmayan bir
cekirdek maddesi polimer i¢inde dagilirsa, dagilan ¢ekirdek maddenin her bir damlacigi ya
da pargacig1 polimer maddelerden olusan ince bir film tabakasiyla kaplanmaktadir. Likit
film katilastig1 zaman mikrokapsiiller olugsmaktadir ( Benita, 1996; Bansode, 2010; Cosco,
2007; Harrington ve Morris, 2009).

Jelatin ve arap zamki toksik olmadigi, dogal ve biyobozunur 6zelliklerinden 6tiirti
koaservasyon yontemiyle mikrokapsiillenmede tercih edilir hale gelmis olup genis bir
kullanim alan1 bulmustur. Kong ve ark., (2009) bu yontemle dodekanolii (C;2H,s0OH)

cekirdek materyali olarak kapsiillemisler ve capraz baglayici olarak kullanilan formaldehit



ve glutaraldehitin mikrokapsiilleme iizerindeki boyut, dayaniklilik, haslik gibi degiskenlik
gosterebilme etkilerini arastirmislardir. Huang ve ark., (2007) ila¢ aktarimi amaciyla
sikonini jelatin/arap zamki koaservasyon sistemini kullanarak mikrokapsiillemisler ve
surfaktan (ylizey aktif madde) ve jelatin konsantrasyonu ile ortam pH’min
mikrokapsiilleme verimliligi ve partikiil biiyiikliigli tizerindeki etkisini arastirmigslardir.
Dong ve ark. (2007) nane yagini kapsiillemisler ve ¢ekirdek madde/kabuk madde orani,
kabuk materyali konsantrasyonu, pH degeri ve karistirma hizinin mikrokapstillerin
morfolojisi, dis yapisi, partikiil bliylikliigii, mikrokapsiilleme verimliligi ve ¢ekirdek madde
yiikleme kapasitesine olan etkisini arastirmiglardir (Basal ve Karagonlii, 2013).

Bu calismada Sar1 kantoron yag1 koaservasyon yontemiyle jelatin/arap zamkindan
olusan kabuk materyali i¢ine hapsedilmistir. Yag miktari, surfaktan (yiizey aktif madde)
miktar1 ve kapsiillerin rijitlestirilip sertlestirilmesi asamasindaki karistirma, sirkiilasyon
hizinin kapsiillenme verimi, parcacik boyut dagilimi ve mikrokapsiillerin i¢erdigi ¢ekirdek

madde miktarina etkileri arastirilmistir.

1.1. San Kantaron (Hypericum Perforatum L.) Bitkisi

Hypericum Perforatum L. (Hypericacea), sar1 kantaron, bindebirlik otu, kanotu,
kilicotu, koyunkiran, mayasilotu ve yaraotu gibi bolgesel isimler ile taninan ¢ok yillik otsu
bir bitkidir. Bitkinin yapraklarma 1sik altinda bakilinca, yag bezeleri, parlak noktaciklar
seklinde gozlemlenir. Bu delikli goriiniim nedeni ile bitki, bindebirdelik otu adini almastir.
(Baytop, 1999). Diinya iizerinde bat1 Avrupa, Asya, kuzey Afrika ve ABD’nin kuzeyinde
naturel yayilim gostermekte olan bitki, tilkemizde de dogal olarak yetismektedir. (Baytop,
1999; Bilia ve ark., 2007)

Hypericum perforatum L. Clusiaceae (Syn. Hypericeae) familyasina bagl olan ve
sar1 kantaron, binbirdelikotu, kanotu, kilicotu, koyunkiran, kuzukiran, mayasilotu, yaraotu
gibi degisik adlarla anilan bir bitkidir. Hypericum cinsinin diinyada 350-400, Tiirkiye’de
ise 70 farkl tiiri vardir (Baytop, 1999). Diinyanin iliman ve tropikal bolgeleri boyunca,
cogunlukla yol kenarlarinda, ¢imenli nehir kiyilarinda, bakimsiz tarlalarda, kis1 nemli yaz1
kurak olan bolgelerde yayilis gosterir. Hafif asidik-notr topraklarda en 1yi yetisir (Cakmak
ve Bayram, 2003). Hypericum perforatum L. Avrupa, Bati Asya ve Kuzey Afrika’da yerli
olan, ¢ok yillik cali veya ot formunda olan, ugucu yag ve hiperisin iceren bezleri olan, sar1
cicekli son yillarda Amerika'da kiiltiirii de yapilan bir bitkidir (Greeson ve ark., 2001).
Yapraklar tek, karsilikli ya da spiral sekilde dizilmislerdir. 5 adet sepal tomurcuk icerisinde



yerlesmistir. Bes adet petal birbirinden bagimsiz tomurcuk ig¢inde burusuk bir sekilde
yerlesmistir. Stamenler salkim seklinde veya ¢ok sayidadir. Ovaryum iist durumludur.

Eksensel ya da parietal plasentalanma gosterir. Tohumlar1 endosperm tasimaz (Meral ve

Karabay, 2002).

Sekil 1.1 Hypericum perforatum

Hypericum terimi Yunanca hyper (iist) ve eikon (resim) kelimelerinin
birlesmesinden gelir. Eski Yunan’da ve Roma’da yasayan insanlar Hypericum perforatum
L. bitkisinin dallarmin mistik giicleri olduguna, kendilerini seytani gliglerden koruyacagina
inanarak evlerindeki resimlerin veya heykellerin {izerine koyarlard: (Hunt ve ark., 2001).
Perforatum kelimesi de bitkinin yapraklarinda deliklere benzeyen dig salgi bezleri
oldugundan dolay1 verilmistir (Sekil 1.2). Yabancilar tarafindan kullanilan ismi (St. John’s
wort) Aziz John giiniinde (24 Haziran) ¢igeklenmesinden kaynaklanmaktadir (Cakmak ve
Bayram, 2003; Bombardelli ve Morazzoni, 1995).

Sekil 1.2. Hypericum perforatum L. bitkisinin yaprak goriintiileri



Hypericum perforatum L. oziitleri yiizyillardir travma, yanik, romatizma, agri,
gastroenterik histeri, altin1 1slatma, depresyon, morluk, sislik, enflamasyon, anksiyete ile
bakteriyel ve viral enfeksiyonlarin tedavisi i¢in geleneksel ilag olarak kullanilmaktadir.

Avrupa’da ortagagda biiyiiciiliikte meshur olan bu bitkinin eski Yunanli’lardan beri
yaralar1 tyilestirici etkisi ¢ok iyi bilinir. Anadolu’da bu 6zelliginden dolay1r ve insan
sagligina olumlu daha bir¢ok etkisinden dolay1 halk arasinda kullanilmaktadir. Hypericum
perforatum L. bitkisinin kanitlanmis yara iyilestirici etkisinin yani sira antispazmotik
(spazm giderici), yatistirici, parazit diisiiriicii, antiseptik, antidepresif, antioksidan, antiviral
ve antimikrobiyal, hepatoprotektif, yara iyilestirici, diiiretik ve antibiyotik etkilerinin
varligindan bahsedilmektedir.

Hypericum perforatum L.’nin yaglh preparatlari, haricen kiiciik yaniklar, yaralar,
deri enfeksiyonlar1 ve ¢esitli agrilar i¢in kullanilmaktadir. Bitki preparatlar1 anksiyete ve
depresif problemlerde kullanilmaktadir.

Bitkiden hazirlanan yagli maseratin yara iyilestirici etkisi ¢ok uzun zamandan beri
bilinmektedir. Haricen ve dahilen kullanilan bu kirmizi yagin inflamasyon 6nleyici ve yara
tyilestirici etkisi vardwr. Yagm rengi ve etkisi kirmizi renkli bir diantron pigment olan
hiperisinden otiirtidiir. Bu ila¢ asir1 kullanildiginda ve giines 1518ina maruz kalindiginda
fotosensitizasyona yol agar, cilt ve mukozada dermatit ve inflamasyon olusur.

Hypericum perforatum L.’nin yapraklari ve ¢igekli dal uglar1 son yillarda
antidepresan etkilerinden dolay1 popiilarite kazanmistir.

Hypericum perforatum L. en az 10 smif biyoaktif bilesik icerir; naftodiantron
tiirevleri, flavonoidler, floroglusinol tiirevleri, prosiyanidinler, tanninler, esansiyel yaglar,
aminoasitler, fenilpropanlar, ksantonlar ve diger suda ¢d6ziilebilen bilesikler (organik
asitler, peptidler ve polisakkaritler). Bunlar her bitkide degisik yogunlukta bulunur. Tiir
icindeki ve/veya gelisimdeki genetik varyasyonlar, ekolojik biiyiime sartlar1, hasat zamani,
ornegin hazirlanmasi1 yontemi, 1s1ga maruz kalma ve depolama sartlar1 bu farkliligin
nedenleridir. Cesitlilige ragmen standart biyoanalitik tekniklerle bitki 6ziitiiniin yaklasik %
20'sinin biyoaktif bilesiklerden olustugu saptanmustir.

Hypericum perforatum L. nin en 6nemli aktif i¢erigini, bir floroglusinol tiirevi olan
hiperforin (% 2-4), naftodiantronlardan hiperisinler (% 0.1-0.3), flavonoidler; quersetin
gikozitleri, rutin, hiperosid, quersitrin ve izoquersitrin (% 2-4) ve biflavonoidler (% 0.1-
0.5) olusturmaktadir. Hypericum perforatum L. 'deki biflavonoidler dogada nadiren

bulunurlar.



H. perforatum’un en onemli aktif bilesikleri floroglusinoller, naftodiantronlar ve
flavonoitlerdir. Kimyasal bilesiklerin miktarinin tiir i¢inde farklilik gostermesi enetik
cesitlilik, ekolojik biiylime sartlari, 6rneklerin toplanma zamani, 1s1ga maruz kalma,
kurutma yontemleri ve depolama sartlarmin degisikliginden kaynaklanmaktadir (Cayci,
2006).

Floroglusinoller: H. perforatum’ un baslica floroglusinol tiirevi bilesikleri
hiperforin (% 2-4,5) ve adhiperforindir (%0,2-1,8) (Sekil 1.3). Bu iki bilesigin de
stabilitelerinin diisiik olmasi nedeniyle bitkide oksitlenmis tiirevleri de bulunmaktadir

(E.S.C.O.P, 2003)

Sekil 1.3. H. perforatum’un igerdigi floroglusinollerin kimyasal yapis1

Cicek ve tomurcuklarinda hiperforin ve adhiperforin adi verilen floroglusinol
bilesikleri vardir (Greeson ve ark., 2001). Isik ve havada stabil olmayan hiperforin H.
perforatum L. Oziitlerinde %]1-5 oraninda bulunur. Miktarinda kurutma ve saklama
kosullar1 ¢ok oOnemlidir (Chatterjee ve ark., 1998). Degisik sartlardaki deneylerde
hiperforinin degisik konsantrasyonlarda olmasi degisik sonuclara neden olabilir
(Guilhermano ve ark., 2004).

Hiperforin beyine gecer ve farmokolojik Ozelliklere katkida bulunan
konsantrasyona bagli davramig gostererek noronal zarlarda fizikokimyasal Ozelliklere
etkide bulunmaktadir (Eckert ve ark., 2004).

Son yapilan c¢aligmalar hiperforinin bazi norotransmitterlerin geri almiminin

inhibisyonunda 6nemli bir etken oldugunu bildirmektedir (Chatterjee ve ark., 1998) ,



(Chatterjee ve ark., 1999). Hiperforin, norepinefrin, dopamin, serotonin, GABA ve L-
Glutamat'm sinaptosomal geri alinimini inhibe eder (Kahehler ve ark., 1999; Neary ve Bu,
1999; Singer ve ark., 1999).

Hypericum perforatum L. 6ziitli veya hiperforinin serotonin taginmasi iizerine etkisi
oldugu kesindir. Fakat bu etkinin antidepresan aktivitesiyle iliskili olup olmadig1 halen
bilinmemektedir (Mennini ve Gobbi, 2004).

Hiperforin 6nemli antiinflamatuar 6zellikler gosterir ki bu karisik yollardan olabilir,
eikozanoid biyosentezinin inhibisyonu Onemli biri olabilir. Hiperforin dogal
siklooksijenaz-1 ve 5-lipoksijenaz inhibitorlerinden biridir (Albert ve ark., 2002). Bu iki
inhibitor etki Hypericum perforatum L.’nin ve hiperforinin iltihabi deri problemlerini
tedavi etmede kulanilma nedenini aciklamaktadir. Bundan bagka, hiperforin bu
antiinflamatuar profili spesifik siklooksijenaz ve lipoksijenaz inhibitorlerinin gastrik yan
etkileri goriinmeden gostermektedir. Bu grup hiperforinin reaktif oksijen tiirlerinin
olusumuna ve elastaz salmimimi inhibe etmesini de iceren I6kositlerin diger
proantiinflamatuar cevaplarina engel oldugunu rapor etmistir. Bu etkiler hiperforinin G-
protein sinyallerini engelleyerek reseptorle diizenlenen kalsiyum mobilizasyonunun
baskilanmasi sonucu gibi goriinmektedir (Feisst ve Werz, 2004).

Antidepresif etkileri yaninda hiperforin antibakteriyel aktivite gostermekte (Papp ve
ark., 2004; Johnson ve Richard, 2003). ve periferik kan mononiikleer hiicrelerinin ve timor
hiicrelerinin ¢gogalmasini inhibe eder ve apoptosisi uyarir (Shempp ve ark., 1999; Voss ve
Verweij, 1999).

Naftodiantronlar: H perforatum’ wun karakteristik bilesiklerinden olan
naftodiantronlar 6zellikle bitkinin ¢icek ve tomurcuklarinda % 0,05-0,3 oraninda bulunur.
Hiperisin, psodohiperisin ve bu bilesiklerin biyosentetik prekiirsorleri olan protohiperisin
ve protopsOddohiperisin ve eser miktarda bulunan siklopsddohiperisin naftodiantron tiirevi

bilesikler sinifindadir (Sekil 1.4.) (E.S.C.O.P., 2003).
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Sekil 1.4. H. perforatum’un i¢erdigi naftodiantronlarin kimyasal yapis1

Flavonoitler: Bitkinin yaprak, sap, ¢icek ve tomurcuk gibi toprak {istii kisimlarinda
kersetin, hiperozit, kersitrin, izokersitrin, rutin gibi flavonoit glikozitler % 2-4 oraninda

bulunmaktadir (Sekil 1.5.) (E.S.C.O.P., 2003).
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Sekil 1.5. perforatum’un i¢erdigi flavonoitlerin kimyasal yapis1

Bitkinin 6zellikle tomurcuk ve c¢igeklerinde biflavonoit yapisinda olan I3, II8-
biapigenin (% 0,1-0,5) ve amentoflavon (% 0,01-0,05) bulunmaktadir (Sekil 1.6.)
(E.S.C.O.P., 2003).
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Sekil 1.6. H. perforatum’un icerdigi biflavonoitlerin kimyasal yapisi



Ksantonlar:Hypericum perforatum L.’de bulunan ksantonlarin invitro olarak
MAO-A ve MAO-B'yi kuvvetli olarak engelledigi gozlenmistir(Suzuki ve ark., 1981)
Fakat ksantonlar bitkinin  koklerinde bulundugundan ve  Oziitlerde  kokler
kullanilmadigindan bitkinin antidepresan biyoaktivitesinden sorumlu tutulmamaktadirlar
(Greeson ve ark., 2001).

Diger Bilesikler:Bitkide ayrica prosiyanidinler, tanninler, komarinler, aminoasitler,
fenilpropanlar vardir (Greeson ve ark., 2001). Tannin iceren bircok bitkinin
antiiilserogenik 6zelligi oldugu bildirilmistir (Asuzu ve Onu, 1990).

Tanninler ve polifenoller ortak bir takim fiziksel ve kimyasal 6zelliklere sahiptir;
bu ozellikler onlarin fizyolojik ve farmakolojik faaliyetlerinin temelini olusturur; bunlar
antioksidan ve radikal temizleyici 6zellikleri ve proteinler ve polisakkaritler gibi diger
molekiillerle kompleks yapabilmeleridir (Haslam, 1996). Bitki polifenollerinin lipid
peroksidasyonunu engelledigi ve hidroksit, superoksit ve peroksit gibi radikalleri

temizleyebildigi bilinmektedir (Brenguer ve ark., 2006).

1.2. Mikrokapsiilasyon

Mikrokapsiil, bir ¢ekirdegin kabukla kaplanmasi sonucunda olusan, partikiil
biiytikligi Sekil 1.7.'de gosterildigi gibi yaklasik olarak 1-1000 pum araliginda bulunan
yapilardir. Mikrokapsiilleme islemi gaz, sivi veya kati halde bulunan maddelerin inert
polimerik madde ile film gibi kaplanmasidir. Kaplama maddesi ‘’kabuk’’, ham madde

“’¢ekirdek’’ olarak da adlandirilir.

nanokapsiil

- - LI
| )
I'mm [um Ilmm

,  mikrokapsiil , makrokapsiil
>

Sekil 1.7. Boyutlara gore kapsiil tipleri

Mikrokapsiilasyon boya, ilag, kozmetikler veya protein gibi farkli kimyasallarin
kati, sivi veya gaz halde iken en uygunkabuk igerisinde muhafaza edilmesidir. Kapsiil
halde olan madde ¢ekirdek, kaplama maddesi de kabuk, ¢eper veya duvar materyali olarak
adlandirilir. Cekirdek materyali etrafinda monomerler kullanilarak polimerik zarin
olusturulmasi ile ya da hazir polimer maddeler ile koruyucu kabuk olusturabilir.

Mikrokapsiilasyon isleminde kullanilacak polimer cesitlerine ait bazi Ornekler

Cizelge 1.1.°de verilmistir (Kas, 2002). Kabuk materyalinde istenen etkiye, g¢ekirdek
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materyaline ve islem sartlarina gore degismektedir. Bazi arastirmalar 1000 um den biiylik
kapsiilleri mikrokapsiiller, 2 pum den kiiciik kapsiilleri nanokapsiiller olarak
adlandirilmaktadir. Ticari kapstiller genel olarak %10-90 arasinda ¢ekirdek materyaline ve

3 ile 800 pm araliginda boyuta sahiptir (Thies, 1996).

Cizelge 1.1. Mikrokapsiillemede kullanilabilecek polimerlere 6rnekler (Kas, 2002)

Dogal Polimerler Sentetik Polimerler
Agar Seliiloz Akrilik polimerler Polistiren
Albumin Kazein Alifatik polimerler Polivinil alkol
Alginat Pektin Polietilen glikol Silikonlar
Arap zamki Kitosan Poliamidler Seliiloz tiirevleri
Nisasta Dekstran Poliiiretanlar Polilizin
Jelatin

Cesitli farmakolojik gruplarda bulunan enzimler, proteinler, bakteriler, hormonlar,
hiicreler, antikorlar, boyalar, insektisitler, pigmentler, esanslar, besin maddeleri,
polielektrolidler, fotografeilik maddeleri, vitaminler, tarim kimyasallar1
kapsiillenebilmektedir (Kas, 2002; Thies, 1996).

Temel olarak mikrokapsiil morfolojisi mikrokapsiilasyon islemine ve c¢ekirdek
materyale gore degismektedir. Mikrokapsiiller diizensiz ya da kiire seklinde olusabilir
(Thies, 1996). Matriks yapida, tek cekirdekli ya da cok c¢ekirdekli yapida meydana
gelebilirler. Tek cekirdekli, cok ¢ekirdekli veya matriks yapida olabilirler (Sekil 1.8.). Tek
cekirdekli mikrokapsiiller i¢in ¢ekirdek madde bir ¢eper tarafindan kesintiye ugramaz bir
sekilde sarilmakta olup, cok c¢ekirdekli mikrokapsiillerde ise c¢ekirdek madde
mikrokapstllerin i¢inde degisik boliimlerde toplanmakta olup c¢evresi c¢eper madde
tarafindan sarilmaktadir. Matriks yapis1 goriinen mikrokapsiillerde ¢ekirdek materyali

ceper madde iginde homojen olarak dagilim gosterir (Ghosh, 2006).

Mikrokepsul
\ \2 N
Tek Cekardeklt ‘ Cok Cekirdekli ’ Matriks

( ) & O

Sekil 1.8. Mikrokapsiillerin morfolojisi (Ghosh, 2006)

Mikrokapsiilasyon islemi sayesinde c¢ekirdek materyal daha iyi islenebilirlik

kazandirilmakta (akiskanligin, ¢oziinlirliigiin artmasi v.b.), zararli, reaktif ve korozif
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cevreden korunabilmekte, tehlikeli ve toksik materyaller giivenli sekilde tasinabilmekte,
raf Omrii artmakta, tat ve kokular gizlenebilmekte enzim ve mikroorganizma
immibilizasyonu gerceklestirilebilmekte salmim kontrol altinda tutulabilmekte ve

maddeler kat1 halde tasmabilmektedir.

1.3. Mikrokapsiilasyon Teknikleri

Literatiir ~ kaynaklarinda  birgok  mikrokapsiilasyon  teknigi  mevcuttur.
Mikrokapsiilasyon teknikleri mekaniksel ve kimyasal olarak iki c¢esittir. Sik kullanilan
mekanik ve kimyasal mikrokapsiil teknikleri ¢izelgel.2.” de verilmistir.

Mikrokapsiilasyon tekniklerinin se¢iminde, kabuk materyalinin gecirgenligi,
cekirdek materyal tipi, istenilen partikiill boyutu v.b. oOzellikler 6nemli rol oynar.
Mikrokapsiilasyon teknigi hedeflenen etkiye gore secilmelidir. Mikrokapsiilasyon
tekniklerine gore elde edilebilecek partiikiil boyutlar1 ¢izelge 1.3.’de verilmistir. (Ghosh,
2006).

Cizelge 1.2. Sik kullanilan mikrokapsiilasyon teknikleri

YONTEMLER
Kimyasal/Fizikokimyasal Mekanik
Arayiizey polimerizasyonu Sprey kurutma
In-situ polimerizasyonu Ekstriizyon ile

Siispansiyon polimerizasyonu

Emiilsiyon ¢apraz baglama

Siklodekstrinlerle molekiiler kapsiilleme

Koaservasyon

Stiperkritik akigkanlar ile

Cizelge 1.3. Bazi mikrokapsiilasyon teknikleri ile elde edilen partikiil boyutlari (Ghosh,

2006)
Mikrokapsiilasyon Teknigi Partikiil Boyutu(um)
Ekstiiriider 250-2500
Piiskiirterek Kurutma 5-5000
in-situ Polimerizasyon 0.5-1100
Ara Yiizey Polimerizasyonu 0.5-1000
Koaservasyon 2-1200
Doner Disk Metodu 5-1500
Akigkan Yatak Mikrokapsiilasyon 20-1500

1.3.1. Ara yiizey polimerizasyonu

Araylizey polimerizasyonu bir polikondensasyon reaksiyonuna dayanir ve
genellikle kapsiil duvar1 elde etmek i¢in basit bir teknik olarak kabul edilir. Birbiri iginde

karismayan iki fazdan olusur, her biri diger fazda bulunan monomer(ler) ile reaksiyona
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girebilen ¢dziinmiis monomer(ler) icerir. Ilk duvarm olusumundan sonra polikondenzasyon
reaksiyonu diflizyon kontrollidiir. Sonu¢ olarak, polimer olusumu bir arayiizey
reaksiyonunun sonucudur, monomerler arasinda kapsiil benzeri pargaciklarin olusumuna
yol agar. Olusan mikrokapsiillerin buiyiikliigii ilk emiilsiyona baghdir. (G.Nelson, 2002),
(K.Hirech ve ark., 2003), (K.Bouchemal, ve ark., 2004), (M.Takasu ve H.Kawaguchi,
2005). Birincil emiilsiyonun tiiriine bagli olarak, hidrofobik ve hidrofilik maddeler sirasiyla
kapsiillenebilir. Bu kapsiillerin boyutu 2 ila 2000 mikron arasinda degismektedir. Ayrica

araylizey polimerizasyonu ile nanokapsiiller de elde edilebilmektedir. (F.Gaudin, 2008).

1.3.2. in-situ polimerizasyonu

Bu yontemin sebebi, ¢ekirdek materyale reaktif eklenmemesidir. Polimerizxasyon
sadece stirekli fazda meydana gelir (¢cekirdek malzeme ile karismaz). Bu yontem yaygin
olarak karbonsuz kagit miirekkepleri veya kokulu seritler i¢in parfim ytkli kiiciik
kapsiiller tiretmek i¢in kullanilir. Bu yonteme iire formaldehit ve melamin formaldehit
kapsiilleme sistemleri ve faz degisim malzemeleri 6rnek verilebilir. (R.Arshady, 1989),

(A.Madene, 2006), (P.S.Pal, 2002).

1.3.3. Siispansiyon polimerizasyonu

Siispansiyon polimerizasyonu sulu fazda gergeklestirilen bir yontemdir.
Siispansiyon polimerizasyonunda, zincir-biiyiime polimerizasyonunu baglatmak i¢in,
stabilizatorlerin eklenmesi ve kuvvetli karistirma sayesinde dispersiyon ortamina dagilmis
monomer faz ¢oziiniir ve bdylece damlaciklarin olusumu meydana gelir. (R.Arshady,
1989), (L.Sanchez-Silva, 2007), (G.H.Ma, 2003). Kurutulmus ve paketlenmis graniiller

veya boncuklar seklinde polimerler elde edilir.

1.3.4. Emiilsiyon ¢apraz baglama

Emiilsiyon bazli hazirlama, emiilsiyon stabilizasyonu veya emiilsiyon capraz
baglama olarak da adlandmrilir, bu yontem siklikla protein, polisakkarit bazli
mikrokapstiller ve mikrokiireler elde etmekte kullanilir. (R.G.Gupta, 1985),
(S.Nakhare,1996). Bu yontem kati maddeler ayrica ¢oziinebilen veya ¢oziinemeyen
stvilarin mikrokapstillenmesinde kullanilir. Emiilsiyonlar iki tipte olabilir; tek ve cift
emiilsiyonlar. Mikrokiireler olusturmak icin genellikle suda ¢oziinebilen polimerler
kullanildig1 zaman cekirdek materyal suda ¢oziiniir ise emiilsiyon tek tiptir, hidrofobik

yapida ise ¢ift. Bu yontem ile mikrokapsiil {iretiminde bir¢ok biopolimer kullanilabilir.
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Biyolojik olarak parcalanabildiklerinden ve bol miktarda bulunduklarindan kitosan ve
polisakkaritler ticari olarak c¢ok ilgi gdérmektedirler. Bu mikrokapsiilleme yontemi
kullanilarak kontrollii kiigiik partikiiller elde etmek miimkiindiir. Aktif ajanlarin salinimi
esas olarak diflizyon, erozyon veya ¢Oziinme ile olur.(T.Ouchi, 2004; S.Nakhare,1996;
S.I.Ali, 2009).

1.3.5. Siklodekstrinler kullanilarak molekiiler kapsiilleme

Siklodesktrinler; icleri bos halka yapili molekiillerdir dolayisiyla iglerine bir¢ok
fizikokimyasal Ozellik ihtiva eden ajanlar hapsedilebilir. (N.Duchene, 1999; A. N.
Assimopoulou, 2004).

Molekiiler mikrokapsiilleme metodu ile i¢indeki molekiillerin 6zelliklerini;
coziiniirlikkleri, termodinamikleri ve tasimimlar: gibi bircok yol ile degistirilebilir. Ayrica
bu yontem dogal iirlinlerin bilesenlerini izole ederek farkli alanlardaki kullanimlarmna
olanak saglamalar1 agisindan degerli olabilir. Siklodekstrinler, koni gibi molekiier yapiya
sahip bir halkada diizenlenmis seker molekiilleri ile yapilan bilesiklerdir. Bu bilesikler
kiiciik ve orta 6lgekli molekiilleri dahil edebilmek i¢in hidrofobik bir bosluk gelistirir.
Siklodekstrinlerin boyut ve molekiiler yapisi dahil edilen molekiillerin stabilitesini ve
ozelliklerini etkiler. Ilag, kimya, tekstil ve ¢evre arastrmalarinda siklodesktrinler ile
mikrokapsiilleme yontemi endiistride birkacyildir kullanilmaktadir. (A. N. Assimopoulou,
2004), (A. G. Grechin, 2007). Bu uygulamanin bir 6rnegi, tekstilde kumas kokularini
gidermek i¢in siklodesktrinlerin kullanimi olmustur. (H. J. Buschmann, 2002).
Hidrofobikligi nedeniyle koku molekiilleri siklodesktrinlerin bosluklarma tutunur ve daha

sonra yikama ile uzaklastirilir.

1.3.6. Koaservasyon

Koaservasyon yontemi mikrokapsiillemede en ¢ok kullanilan fizikokimyasal
yontemdir. Ayrica faz ayrimi olarak da adlandirilir. Bu yontem ilk olarak 1950’lerde iki
bilesenli tek iiriin olarak karbonsuz kopya kagidi iireten Amerika Birlesik Devletlerinde ki
National Cash Register sirketinde kullanmilmistir. (B. K. Green and S. Lowell, 1957).
Konsept katyonik ve anyonik suda ¢Oziiniir polimerlerin suda etkilesime girme
kapasitesine dayanmaktadir. Boylece kompleks koaservat denilen sivi polimer bakimindan
zengin bir faz olusturur. (C. Jegat ve J. L. Taverdet, 2000), (A. Gupta ve H. B. Bohidar,
2005).
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Tiirtine bagh olarak sulu fazda ayrilma mekanizmasina gore; basit ve kompleks
olmak iizere iki tip koaservasyon vardir. Ilk durumda polimer, sicaklik degisimi, elektrolit
etkisi, su ile karisabilen ¢dziinmeyen bir maddenin eklenmesi ile olusur. Ikinci durumda
polimer, sulu ortamdaki zit yikli polielektrolitlerin kombinasyonu ile olusur.
Koaservasyon, pH, iyonik gii¢, sicaklik, molekiil agirligi ve konsantrasyondan etkilenir.
Koku ve parfiimler gibi sektorlerde koaservasyonun kullanildigi  mikrokapsiillenmis
patentli bir¢ok {irtin vardir. (M. R. Julid Ferres, ve ark., 1999), (O. Lapidus, ve ark., 2000),
(C. Jegat ve J. L. Taverdet, 2000), (J. C. Soper, ve ark., 2002), (I. M. Martins, ve ark.,
2009), (J. SOPER, C., 1996). Koaservasyonda genellikle diisiik molekiiler agirliga sahip
polimerik yapilar kullanilmaktadir bu sebeptendir ki olusan mikrokapsiiller zayif mekanik

dayanima sahip olmaktadir.
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Sekil 1.9. Koaservasyon Metoduna Gore Mikrokapsiilasyon (a) kabuk polimer ¢ozeltisi
icerisinde ¢ekirdek materyali dispersiyonu, (b) ¢ozeltiden koaservasyonun ayrilmasi, (c)
cekirdek materyalinin koaservat mikrodamlaciklari tarafindan kaplanmasi, (d) koaservatin
cekirdek materyali etrafinda kabuk olusturacak halde ¢okmesi (Ghosh, 2006).

Basit koaservasyon

Basit koaservasyon, alkol ya da tuz gibi su ile alakasi yliksek olan maddelerin
eklenmesi ile olusur. pH, sicaklik, tuz ve ¢oziicii uygun miktarda secilmisse herhangi sulu
polimer ¢ozeltisi basit koaservasyona ugramaktadir. Eklenmis maddelerin biri seyreltik
digeri kolloid damlaciklar acisindan yogun olmak {izere iki faz olusmaktadir. Bu fazlarin
olugsmas1 sebebi ile polimer kati hale gelerek ¢ekirdek maddenin etrafini sarmaktadir.
Kullanilmis olan sisteme ve polimere gore eklenen ¢apraz baglayicilar ile kabuk sert hale
getirilmektedir (Kas, 2002).

Kompleks Koaservasyon
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Kompleks koaservasyon farkl yiitikteki iki kolloid kullanilarak olusturulmaktadir.
Hidrofilik kolloid sulu ¢6zelti olarak hazirlandiktan sonra ortama farkli yiike sahip ikinci
bir kolloid eklenmektedir. Bu eklenmeden sonra kolloidler ¢ekirdek maddenin ¢evresinde
toplanmaktadir(¢evresini sarmaktadir). Boylelikle kompleks koaservasyon yontemi ile
mikrokapstilasyon meydana gelmektedir (Kas,2002). Kompleks koaservasyon yontemine

gore mikrokapsiilasyonun sematik akis diagrami sekil 1.10” da verilmistir.
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Sekil 1.10. Kompleks Koaservasyon yontemine gore mikrokapsiilasyonun sematik
gosterimi

1.3.7. Siiperkritik akiskan ile mikrokapsiilasyon

Stiperkritik akiskanlar 6zellikle siiperkritik karbondioksit, mikrokapsiil tiretiminde
organik ¢oziiciilerin kullaniminit kaldirmak veya minimize etmek niyeti ile gelistirilmistir.
Endiistriyel 6lceklerede kullanilmistir 6rnegin ekstraksiyon ve reaksiyonlarda.

Stiperkritik akiskanlar ¢ok fazla sikistirilma kabiliyetine sahip olan ve em gazlarin
hem de sivilarm 6zelliklerini gosteren gazlardir. En ¢ok kullanilan CO,, alkanlar (C, — Cy4)
ve azot oksitlerdir (N,O). Sicaklik ya da basingtaki ufak degisiklikler stiperkritik
akiskanlarin yogunlugu iizerinde ¢ok fazla degisiklige sahip oldugundan dolay1 endiistri

uygulamalarinda cokga kullanilmaktadir. CO,, yanici ve toksik 6zelligi olmasma ragmen
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diisiik kritik sicaklik degerinin olmasindan ve yiiksek saflikta ve ucuza elde edilmesinden
dolayt siiperkritik akigskanlar igerisinde engok kullanilanidir. Bu yontemle boyalar, tat ve
koku veren maddeler, vitaminler, ecza maddeleri, pigmentler ve pestisitler
kapsiillenebilmektedir. Bu islemde ¢6ziinen (polietilenglikol, akrilatlar) ya da ¢oziinmeyen

(polisakkaritler, proteinler) pek ¢cok kabuk materyalleri kullanilmaktadir.

Igerisinde kabuk materyalleri ve cekirdek bulunduran siiperkritik akiskan bu
islemde basinca maruz kalir. Basing altindaki karisim bir memecik sayesinde atmosfer
basingh bir ortama iletilir. Basingtan olusacak olan diisiis ile kabuk materyalinin akigkan
icersinde ¢Oziiniirliigii azalir. Boylece ¢ekirdek materyalinin ¢evresini kaplamasi saglanir.

Bu yonteme gére mikrokapsiilasyon islemi sekil 1.11°de verilmistir.
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Sekil 1.11. Siiperkritik ¢ozeltinin hizli genislemesi ile mikrokapsiilasyon (Ghosh,2006)
1.3.8. Piiskiirterek kurutma

Piiskiirtmeli kurutma, 1930’larda gelistirilen mekanik bir mikrokapsiilleme
yontemidir, eknomik, hizli ve biiylik Olgiide kaliteli iriin elde edilebildigi i¢cin gida
sektoriinde ¢ok tercih edilmektedir. (K. G. H. Desai ve H. J. Park, 2005). Piiskiirterek
kurutma kapsiilleme igslemi basit ve bir asamali kurutma islemine benzer.

Piiskiirterek kurutma yonteminde kabuk materyali polimer bir ¢6zelti igerisinde
coziilmektedir. Olusturulan ¢6zelti sistemi memecik i¢cinden pompalanarak igerisinde sicak
hava olan kabine aerasol halde piiskiirtiilmektedir (sekil 1.12). Kabinde bulunan sicak
hava ile ¢0zgen uzaklastirilip mikrokapsiilasyon meydana getirilmektedir. Viskozite,
cekirdek, kabuk materyal orani, baslangic ¢ozeltisinin sicakligi ve konsantrasyon
mikrokapstil o6zelliklerini etkilemektedir. (Thies,1996), (Ghosh,2006), (Aggarwal ve
ark.,1998), (Mathiowitz ve ark.,2000).
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Sekil 1.12. Piiskiirterek kurutma yontemine gore mikrokapsiilasyon (Ghosh,2006)
1.3.9. Akiskan yatak yontemi

Akiskan yatak yonteminin bir diger adi da Wurster yontemidir. Bu yontemde toz
halde bulunan cekirdek madde akiskan yatakla hava icinde siispanse edilerek iizerine
kapsiil ¢eperi meydana getirecek olan ¢ozelti emiilsiyon ya da siispansiyon halde olan
kabuk maddesi piiskiirtiilmektedir. Coziiciiniin uzaklastirilmasi ile kabuk maddesi ¢ekirdek
materyalini kaplamaktadir. Bu yontemle rec¢ineler, mumlar, zamklar, seliilaz asetat ftalat,
stearil alkol, metil siiliiloz, etil seliiloz kabuk maddesi olarak kullanilabilmektedir. Bu
yontemin avantajlarruygun kurutma kosullarmin olmasi, iiretim kapasitesinin yiiksek
olmas1 ve her sekilde partikiiliin kapsiillenmesine olanak saglamasidir. Fakat 75 pm’den
ufak partikiillerin kaplanmasi isleminde dispersiyon gii¢liigii bulunmaktadir (Kas,2002).

Tegetsel, yukaridan ve asagidan piiskiirtmeli olarak ii¢ akiskan yatak toplayici
kullanilmaktadir (Sekil 1.13.). Yukaridan piskiirtmeli akiskan yatak toplayicilarda,hava
akimina kars1 piiskiirtme gergeklestirilmektedir. Diger yontemlere goére daha fazla

kapsiillenmis partikiil meydana getirilir. (Thies,1996),(Ghosh,2006).
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Sekil 1.13. Farkl tipteki akiskanlastirici yataklar (a) yukaridan piiskiirtmeli (b) asagidan
puskiirtmeli (c) tegetsel piiskiirtmeli (Ghosh,2006)

Wurster yontemi olarakda adlandirilan asagida piiskiirtmeli akigkan yatak
toplayicida, piiskiirtme islemi hava akimi ile aym1 yonde gerceklesmektedir. Kaplama
kabini i¢inde delikli bir plaka bulunmaktadir. Bu plakanin orta kisminda silindir memecik
bulunmaktadir. Kaplama islemi yapilacak olan partikiiller delikli plakadan yukariya
harteket ettirilmektedir. Partikiiller piiskiirtme bolgesine gelir ve piiskiirtiilmiis kaplama
maddesine temas etmektedir. Soguk ya da sicak hava ile partikiil lizerine kaplama
maddesinin ¢okmesi saglanmaktadir. Boylece mikrokapsiilasyon meydana gelmis olur.

(Ghosh, 2006).

1.3.10. Ekstiiriider yontemi

Ekstriizyon isleminin endiistriyel uygulamalar1 ilk olarak 1930’larda ortaya cikti.
Sonraki yillarda genel olarak plastik iiretim endiistrisine odakli gelisme gdsterdi. Diger
alanlarda da uygulandi.

Ekstiirtider yontemi ¢ekirdek maddenin, eriyik haldeki polimer i¢inde karistirilmasi
ile meydana gelmektedir. Eriyik haldeki polimer cam sicaklig1 altinda so§umaya baslamasi
ile kabuk materyali olugsmaktadir (Mathiowitz,2000). Uygun solvent icinde kabuk
materyali ¢oziilerek istenilen viskozitede ekstriidere gonderilmektedir. Boylece ¢ozgen
ekstiiriiderin  ¢ikisindaki sicak havayla wuzaklastirilarak katilagtirilmaktadir ya da
koagiilasyon banyosuna aktarilmasiyla jellestirilmektedir (Thies,1996), (Ghosh,2006).

Ekstriider yonteminin sematigi Sekil 1.14. ‘de verilmistir.
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Sekil 1.14. Ekstriider yontemine gore mikrokapsiilasyon (Ghosh, 2006)
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2. ONCEKI CALISMALAR

Gundjian ve Kuruvilla (2000), mikrokapsiilasyon teknolojisinden faydalanarak
giysi-marka taklit¢iligin  Onlenebilecegini  belirtmis ve bunun ile ilgili patent
gelistirmislerdir. Bu patentle mikrokapsiillenen boyarmaddeler tekstil yiizeyine firma ya da
marka ismi olarak aplike edilmektedir. Bundan sonra aktivator ile mikrokapsiillerin
parcalamasiyla boyarmaddelerin ya goriinen bolgede ya da UV 1s18inda belirginlesmesi
saglanir.

Mitsubishi firmasi, temizleyici solventi olacak sekilde mikrokapsiillenen oktan,
parafin ve tun¢ yagi ihtiva eden polipropilen dokusuz yiizeyinden olusan temizleyici bez
iretmislerdir (Nelson, 2002).

Goetzendorf-Grbowska, Krolikowska ve Gadzinowski (2004), triclosan igeren
poli(L,L-laktit) mikrokapsiilleri ¢o6ziicli uzaklastrma yontemi ile olusturmuslardir.
Olusturulan mikrokapsiiller emdirme ve piskiirtme yontemlerine gore viskoz esasl
dokusuz yiizey kumasa wuygulanmistir. Triclosan mikrokapsiillerinin uygulandigi
kumaslarin antibakteriyel 6zellikli oldugunu belirtmislerdir.

Aksoy (2011), mikrokapsullenmis FDM uygulanmis kumaslarin 1s1 duzenleme
ozelliklerinin belirlenmesini amaclamistir. Bu amac icin oncelikle kumaslarin 1s1 depolama
ozelligi DSC (diferansiyel taramali kalorimetre) cihazi kullanarak Olgmiistiir. Kumas
yapisindaki mikrokapsul varligin1 optik mikroskop ile analiz etmistir. Is1 depolayabilen
kumasglarin 1s1 duzenleme ozelliklerini belirlemek icin ise termal kamera kullanmistir.
Farkli cevrelerde kumas yuzeyindeki sicaklik degisimlerini termal kamera ile 6l¢miistiir.

Gode (2014), kompleks koaservasyon metodu ile jelatin- arap zamki duvar
materyaline sahip c¢ekirdek materyali giil esans1 olan mikrokapsiiller tiretmistir. Cekirdek
materyalinin degisimi, esansin markasi, polimer oranlari, yiizey aktif madde miktarlari,
ylizey aktif maddenin cinsi, ¢apraz baglayicinin cinsi ve miktari, karistiricinin tipi ve cinsi,
cozelti pH’1 ve proses siliresi gibi parametrelerin mikrokapsiillenmeye olan etkilerini
arastirmistir.

Erkan (2016), portakal yagi iceren mikro kapsillerin ve beta siklodekstrin
(inkliizyon kompleksleri) molekiiler kapsiillerinin salim davraniglarini incelemistir. Bu
amacgla portakal yagi ile inkliizyon kompleksleri ve etil seliloz mikrokapsiilleri
olusturmustur. Mikrokapsiillere ve inkliizyon komplekslerine karakterizasyon ¢aligmalari
kapsaminda Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR), Taramali Elektron Mikroskobu (SEM) ve
Gaz Kromotogrofisi- Kiitle Spektrometresi (GC-MS) analizlerini uygulamistir. Toz
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formdaki mikrokapsiil ve inkliizyon kompleksleri %100 pamuklu 6rme kumasa aplike
edilmis ve yikama dayanimlar1 incelenmistir. Portakal yagi1 1ile olusturulan
mikrokapsiillerin ve inkliizyon komplekslerinin tekstil materyallerine aktarilmasi sonrasi, 5
yikama sonrasi kumas ilizerinden koku salim davraniglar1 mikrogram diizeyinde tartim
yapan hassas terazi kullanarak incelemistir.

Lee ve ark. (2002), Kokulu esans yagmi melamin formaldehitle in-situ
polimerizasyonu ile mikrokapstillemistir.

Rodrigues ve ark. (2008), limonyag1 poliiiretan {ire ile mikrokapsiillenmis ve sonra
tekstil malzemesine emdirme yontemiyle uygulamislardir. Aplikasyon sonucunda tekstil
malzemesinin yikama islemindeki koku dayanimina bakilmistir. Ik yikamada mikrokapsiil
aplike edilmis tekstil malzemesinde koku salma orani %24 azalma olurken 5.yikamanin
sonucunda ise koku salma orami %97’ye kadar azalmistir. Rodriges ve arkadaslarmin
yasemin ¢icegi ile yaptiklar1 esktraktan parflim meydana getirmisler ve olusan parfiimii
arayiizey polimerizasyonuyla poliiiretan iireden faydalanilarak kapsiillemislerdir. Uretilen
mikrokapsiiller erkek giyim kumaslarina emdirme yontemi ile tekstil malzemesine aplike
ettirilmistir. Tekrar edilmis yikama testlerinin sonucuna gore mikrokapsiillii kumaslarin ilk
yikama sonunda mikrokapsiil azalimi %38 kadarken 5 yikamanin sonucunda ise %87
azalma gozlemlenmistir.

Teixeira ve ark. (2012), Degisik ticari firmalar, yasemin, ¢i¢iek ve limon
aromalarinin melamin formaldehit ile mikrokapsiillenerek tekstil malzemesine aplike
etmiglerdir. Boylece erkek giyim kumaslar1 ortamda giizel kokuyu salmasi saglanmustir.
Giysilik malzemeye mikrokapsiillerin aktarilmasi sonunda malzemelere tekrarli yikama
testleri1 yapilmistir ve yiizeyleri taramali elektron mikroskobuyla gozlemlenmistir.
Numuneler iizerinde bulunan mikrokapsiillerin 20 yikamanin sonunda yiizey iizerinde
olmadig: belirlenmistir.

Alanso ve ark. (2010), greyfurt ¢ekirdegi Oziinii kitosan c¢eper olacak sekilde
mikrokapsiillemis ve pamuk kumasa aplikasyonu saglanmistir. Mikrokapsiillerin kumasa
tutunmas1 ¢praz baglayict olarak guluteraldehit kullanilmasi ile saglanmistir. Fakat
numunelerin anti-bakteriyel tesiri alt1 ay sonunda bitmektedir.

Thilavagathi ve Kannaian (2010), itir ¢igeginin yapraklarmin metanolik olarak
ekstiiriide edilmis halini hazirlayarak seliilozik kumaglara aromali koku verme ve anti-
mikrobiyal tesir kazandirabilmek igin sprey kurutma metoduna goére mikrokapsiiller

olusturulmustur. Calisma sonunda 1tir ¢iceginin aureus bakterisine daha duyarli oldugu ve
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konvansiyonel uygulanma metodu ile mukayese edilidginde 10 yikama sonrasinda bile
aromatik kokunun %50-60’1m1 kaybetmedigini tespit edip belirtmislerdir.

Sathianarayanan ve ark. (2011), yabani kekigin tohumu ile yapilan ekstrakt arap
zamki ¢eper maddesiyle kapsiillenmistir. Hazirlanan mikrokapsiiller pamuk kumasa aplike
etmisler ve antibakteriyel etkinligi degerlendirilmistir. Mikrokapsiiller kumaglara
aktarilirken capraz baglayici kimyasallar kullanilmigtir. Caligma sonunda etkinligin genel
olarak 10-15 yikama kadar dayandigi fakat kumas fiziksel 6zelliginde azalma oldugu
belirtilmistir.

Vijayalakshmi ve Ramachandran (2012), seliiloz enzimi ile biyo-yikamadan
gecirilmis %100 pamuk dimi kumasi, giil yag1 ve narenciye yagi karisimiyla emdirme
islemi ve mikrokapsiilasyona tabi tutturulmus, sonrasinda Orneklerin antifungal,
antimikrobiyal, sivrisinek kovucu, kir itici v.b. multifonksiyonel aktivitelerin testi
yapilmistir. Orneklere uygun tekrarli yikama sonunda mikrokapsiillii kumaslara ait yikama
dayanimlar1 yoniinden, konvansiyonel bitim islemine kiyasla daha dayanikli oldugu
belirlenmistir.

Chen ve ark. (2012), Larik asit aktive olmus karbonla kapsiillenerek materyallerin
termal 1zolasyonunun gelistirilmesi amaci ile kullanimi incelemislerdir. Larik asiti
karbonla kapsiillenme islemi sonrasinda 1s1 izolasyon 6zelliklerinde artma goriilmiistiir.

Siddiqui ve Sun (2014), n-oktanin1 melamin formaldehitle kapsiillenmesiyle
hazirlanan mikrokapsiilleri giysilik dokuma kumasa uygulamislardir. Faz degistirebilen
mikrokapstiller kumasa aktarilmasi islemi sonrasinda kumasin 1s1 izolasyonunda iyilesme
oldugu goriilmiistiir.

Giiler ve Kut (2011), kompleks koaservasyon ile palmitik ve kaprik asit karigimi ile
jelatin arap zamk kabuk maddesiyle mikrokapsiilleyip polyester perdelik kumaglara
uygulamislardir. Bu islemden sonra oOrnekler simule odaciklarinda 1sil degisiminin
belirlenebilmesi i¢in test yapilmistir. Meydana getirilen kumaglar mikrokapsiil uygulanmis
materyallerin ortamin 1s1l konfor degerini 0.5-1.5 °C 1yilestirildigi gosterilmektedir.

Miller ve ark. (2011), permithrini, askeri iiniformalarina emdirme ydntemiyle
aktarilmis sonrasinda laboratuar kosullarinda Aedes Aegypti sivrisineklerinin kovucu ve
olimcilliik etkisini arastirilmistir. Sonuglar bir yikama sonucunda 60 dakika igerisinde
permithrin uygulanan kumaslarm %93.33 oraninda sivrisinek 6ldiirdiigiinti ve de 6liimciil
etkisinin 55 yikama sonucunda da kayboldugunu gostermistir. Bunun disinda bir giin
icerisinde permithrin uygulanan kumaslarin bocekleri etkisiz hale getirme 6zelligi %100’

diir (Sukumaran vd., 2014). Miller ve arkadaslar1 yazin giyilen elbiseler i¢in bocek kovucu
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ajan olarak permithrin uygulamis ve de bu elbiselerin kenelere karsi kovuculugunu
arastirmislardir. Permithrin uygulanan ayakkabilar giyen insanlarda kene vakalarinda 73.6
azalma oldugu tespit edilmistir. Permithrin uygulanmis kisa pantolon ve penyeleri kullanan
insanlarda da sirasiyla kene vakalar1 4.47 ve 2.17 kat oraninda daha az oldugu saptanmuistir.

Zhou ve ark. (2013), melamin formaldehiti kabuk materyal olarak kullanarak 5
pm’ den ufak fotokromik boyalarn in situ polimerisazyonuna gore kapstillemislerdir. Elde
edilen kaplama sivisinin kapsiilleme prosesi neticesinde baz/asit, 151k ve yikama
dayanimlarina olumlu yonde katki sundugu neticesine varilmistir.

Feczko ve ark. (2011), polimetil metakrilat ve etil selillozu ¢eper madde olarak
kullanmistir ve fotokromik boyanin emiilsiyon-¢6ziicii buharlastirma metoduna gore
mikrokapstillenmesi gergeklestirilmistir. Elde edilen kapsiillerin nano boyutta oldugu
sonucuna ulagilmistir. Bunun disinda boya yogunlugunun artmasiyla, nano boyutlardaki
kapsiillerin ultraviole 1smlarin emilim miktarlarmin arttig1 sonucu elde edilmistir.

Feczko ve ark., (2013), etil seliillozu ¢eper madde olarak fotokromik boyay1
kapsiillemislerdir. Elde edilen mikrokapsiilleri selillozik esasli kumaglara aktarmiglar ve
seliilozik esasli kumaslarin ultraviole 151k karsisinda renk de§isimi degerlendirilmistir.
Fotokromik boya yogunlugunun artmasiyla seliilozik esasli kumaslarda renk degisiminin

artis yoniinde oldugu tespit edilmistir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Materyal

3.1.1. Kullamilan kumas ve kimyasal maddeler

Arap Zamkive Jelatin: Ceper (kabuk) madde olarak kullanilan Arap zamki Merc
firmasindan ve Jelatin Merc firmasindan temin edilmistir. Bu kimyasallarin tercih

edilmesinin sebebi toksik olmamalar1 ve dogal biyobozunur 6zellige sahip olmalaridir.
CH,OH

HO o

HO OH O

OH o)
HO OH HOH,C

Sekil 3.1. Arap zamkinin kimyasal yapis1 (Just Paint, 2014)
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Sekil 3.2. Jelatinin kimyasal yapis1 (Research Gate, 2007)

Hypericium Perforatum L. (Sar1 Kantoron Ozii): Klinik deneyler sonucu
antidepresan 6zelligi olan hypericium perforatum L. ¢alismada c¢ekirdek madde olarak
kullanilmstir.

Sar1 kantaron’un kimyasal yapisindan birinci boliimde bahsedilmistir.

Sodyum Siilfat: Merc firmasindan temin edilen Sodyum Siilfat (Na2SO4) ceper ile
cekirdek maddeyi ayirmak i¢in kullanilmistir.

Formaldehit: Kabuk materyalinin(duvarin) katilasmasimi saglamak i¢in kullanilan

capraz baglayici maddedir.
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Glutaraldehit: Kabuk materyalinin(duvarin) katilasmasimi saglamak icin kullanilan

capraz baglayic1 maddedir.

Kumas: Deneysel calismada reaktif boyarmadde ile renklendirilmis (%0,033
Sunfix Yellow SPD CONC, %0,01 Setazol Red GF, %0,0025 Remazol Blue Sam 02)
%100 pamuk, 20*30 cm, 160 gr/m’, 40/1 Full Lycrali Penye Siiprem Orme kumas

kullanilmastir.
3.1.2. Deneysel calismada kullanilan cihazlar

3.1.2.1. Hassas terazi

Tez ¢alismasinda KSU, USKIM Malzeme Arastirma Laboratuvarinda bulunan
Radwag marka AS 220.R2 model analitik terazi kullamilmistir. Hassas terazi = 0,0002 g
hassasiyette ve otomatik kalibrasyon sistemine sahiptir. Yiiksek dogrulukla kiiglik

kiitlelerin 6lgtimleri i¢in kullanilmistir.

Sekil 2.3. Hassas terazi
3.1.2.2. pH metre

Tez calismasnda KSU, USKIM Malzeme Arastirma Laboratuvarinda bulunan
WTW Inolab marka, pH 7110 model pH metre 6l¢iim cihazi kullanilmistir. pH metre
sicaklik ve iyona kars1 hassas 6l¢lim yapabilme 6zelligine sahiptir. Hazirlanan ¢6zeltilerin
asidiklik, baziklik durumlarinmn tayinleri i¢cin kullanilmistir. pH 0-7 aralig1 asidik ortamu,

pH 7-14 aralig1 bazik (alkali) ortami ifade eder.
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Sekil 3.4.pH metre
3.1.2.3. Istticth Manyetik karistirici

Tez calismasnda KSU, USKIM Malzeme Arastirma Laboratuvarinda bulunan
MTOPS marka, MS300 HS model 1siticili manyetik cihazi kullanilmistir. Hazirlanacak
olan c¢ozeltilerin sicaklik ve karistirma parametrelerinin bir arada yapilmasi gereken
durumlarda kullanilmistir. Haricen sadece 1sitma ve sadece karistirma 6zelliklerinden de
faydalanilabilinir.

100-1500 rpm araliginda karistirma hizi ile maksimum 5 litre ¢ozeltiyi 380 °C’ye

kadar 1sitabilme kapasitesine sahiptir.

Sekil 3.5. Isiticilt Manyetik Karistiric
3.1.2.4. Etiiv

Tez ¢alismasinda KSU, USKIM Malzeme Arastirma Laboratuvarinda bulunan
Memmert marka, UN110 model etiiv cihaz1 kullanilmistir. +5/4-300 °C sicaklik araliginda,
99,9 °C’ye kadar 0,1 ayarlama dogrulugu ile calisabilen kurutma cihazinda denemesi

yapilan kumaslar kurutulmustur.
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Sekil 3.6. Etiiv
3.1.2.5. Fulard

Tez calismasinda KSU, USKIM Malzeme Arastirma Laboratuvarinda bulunan
ATAC marka, F350 model fulard cihazi kullanilmistir. Denemesi yapilan kumaslarin

istenilen basing ve siire araliklarinda apreleme iglemlerini yapmak i¢in kullanilmigtir.

Sekil 3.7 Fulard

3.1.3. Analizlerde kullanilan cihazlar

3.1.3.1. Fourier doniisiim kizilotesi spektroskopisi (FTIR)

IR spektroskopisi  yontemi, molekiiler baglarinin  karakterizasyonunda
kullanilmaktadir. Tez ¢alismasinda, 500-4000 cm-1 dalga sayis1 araliginda numunelerin
yapilarmda bulunan baglar1 tespit etmek amaciyla Kahramanmaras Siitcii imam
Universitesi USKIM Merkez Laboratuvarlarinda bulunan Perkin Elmer Spectrum 400

model FTIR cihazi kullanilmistir.
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Sekil 3.8. Perkin elmer spectrum 400 FTIR analizi cihazi (a) ve Petlet aparati (b)

3.1.3.2. Taramah elektron mikroskobu (SEM) ve enerji dagihmh x-1sinlan

spektroskopisi (EDX)

Uretilen numunelerin yiizey morfolojisinin analiz edilmesi i¢cin KSU-USKIM
Merkez Laboratuvarlarinda bulunan Zeiss EVO LS10 marka taramali elektron mikroskobu
(SEM) kullanilmistir. Kimyasal yapisinda icerdigi elementler (H hari¢) hakkinda bilgi
almak icin de Bruker 123 eV Quantax Microanalysis System cihazi ile Enerji-Dispersive
X-Ray Spektroskopisi (EDX) analizi ger¢eklestirilmistir (KSU, USKIM, Kahramanmaras,
Tirkiye).

Sekil 3.9. SEM ve EDX cihaz1
3.1.3.3. Polarize optik mikroskop (POM)

Tez calismasinda KSU-USKIM Merkez Laboratuvarlarinda bulunan Leica marka,
dm 1000 model optik mikroskop cihazi kullanilmistir. Mikroskop ile elde edilen

mikrokapsiillerin gorsel taramalar1 yapilmustir.
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Sekil 3.10. Leica dm 1000 mikroskop
3.1.3.4. Termogravimetrik analiz (TG/DTA)

Tez calismasinda KSU-USKIM Merkez Laboratuvarlarinda bulunan Exstar marka,
TG/DTA 6300 model termogravimetrik analiz Olglim cihazi  kullanilmistir.
Termogravimetrik analizi (TGA) yonteminde, numunenin kiitlesinin sicakligina ya da
zamana gore degisiminin Ol¢iimiidiir. Numune genel olarak sabit sicaklik degerinde 1sitilir
ya da sabit bir sicaklikta tutulur. Ayrica TGA sonuglarinin zamana veya sicakliga gore
birinci tiirevlerinin alinmasi ile elde edilen grafiklere de diferansiyel termogravimetrik
analizi (dTG) olarak bilinir. dTG egrilerinde ordinatta agirlik kayip hizi (dw/dt), apsiste ise
sicaklik (°C) bulunur.

Sekil 3.11. Exstar TG/DTA 6300 (KSU, USKIM, K.Maras)
3.2. Yontem

Calisma kapsaminda kompleks koaservasyon yontemi kullanilarak mikrokapsiil

¢ozeltisi hazirlanmis ve kumasa fulard (emdirme) yontemine gore aplike edilmistir.
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3.2.1. Mikrokapsiil ¢ozeltilerinin hazirlanmasi

Mikrokapsiilleme islemi koaservasyon yontemine gore yapilmistir. Literatiirde
bahsi gecen calismalar incelenip degerlendirilerek ve On c¢alismalardan yola ¢ikilarak

mikrokapstilleme islemi gergeklestirilmistir.

Arap zamki, jelatin ve capraz baglayicilarin (glutaraldehit/formaldehit) ¢ozeltileri
%10’luk ve 500 ml olacak sekilde hazirland:.

Jelatin ve arap zamki1 polimerlerinin soliisyonlariin hazirlanmasi ayni proseslerden
olusmaktadir. Oncelikle, polimer oda sicakhginda deiyonize (destile) su igine konulup,
manyetik karistirict ile homojen karisim elde edilmesi i¢in 60 dakika karistirilmistir. Daha
sonra, ¢ozeltinin sicakligi yavas yavas 45°C’ye vyiikseltilmistir. Istenen sicakliga
ulasildiginda ¢ozeltinin pH’1 5.0’ye ayarlanmistir. Sicaklik sabit kalacak sekilde 30 dakika

sliresince sistem karismaya devam etmistir.

Jelatin ve arap zamki soliisyonlarinin hazirlanmasmin ardindan jelatin ¢ozeltisi
titrasyon cihazina almmistir. Titrasyon cihazi igerisindeki sar1 kantaron yagi c¢ozeltiye
damlalar halinde eklenmistir. Mekanik karistirict vasitasiyla yag fazinin su fazinda
damlaciklar halinde dagilmasi saglanmistir. Emiilsiyonun karistirma hizi 1200 rpm olarak
ayarlanmistir. Daha sonra arap zamki ¢ozeltisi su i¢cinde yag sistemine ilave edilmistir.
Arap zamki da yine yag gibi damlalar halinde titrasyon cihazi ile soliisyona dahil
edilmistir. 30 dakika karistirmanin ardindan emiilsiyonun pH degeri 5,0°e ayarlanmistir (ph
durumu kontrol edilerek). Bu pH degeri jelatinin izoelektronik noktasi goéz Oniinde
bulundurularak belirlenmistir. pH 5,0 degerinde jelatin net (+) yiikle, arap zamki ise net (-)
yiikle yiiklenmektedir. Katyon ve anyon uglar olusturulmustur. Bu yiiklenme isleminin
tamamlanmas1 yani koaservat olusumunun gergeklesmesi i¢in 120 dakika siiresince sabit
sicaklikta karistirmaya devam edilmistir. Koaservasyon isleminin sonunda 1sitici
kapatilmistir. Sistemin sicakligmin oda sicakligina diismesi ve seyrelterek aglomerasyon
olugmasimi onlemek i¢cin 500 ml soguk deiyonize su eklenmistir. Oda sicakligina sogutma
adimmdan sonra sistem tekrar 5-10 °C ‘ye sogutulmustur. Boylece yag damlaciklarinin
etrafin1 saran jelatin ve arap zamkinin katilagarak yag etrafinda sabitlenmesi saglanmistur.
Soguyan sisteme glutaraldehitveya formaldehit eklenmistir. Capraz baplayict eklemesi
bitince sistemin sicakligi sabit tutularak 180 dakika boyunca karistirmaya devam

edilmistir. Boylece ¢apraz baglayicit ile jelatin arasinda ¢apraz baglar olusarak c¢apraz
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baglayicinin kabugu sertlestirmesi saglanmistir. 180 dakikanin sonunda Kkaristirict

kapatilmis ve olusan mikrokapsiiller oda sicakliginda bir gece bekletilmistir.

Yukaridaki islem asamalarinin ardindan deneylerin istatistiksel neticeleri

degerlendirilerek kumasa aplikasyonu saglanir.

Mikrokapsiilleme isleminde kullanilan kimyasallarin konsantrasyonlari, miktarlari

ve deney kosullar1 Cizelge 3.1°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Mikrokapsiilasyon ¢ozeltileri hazirlanirken kullanilan deney kosullar1

Kimyasallar
Calis-
Arap Sari Sodyum | Glutar- Sicak-
Deney Jelatin Formaldehit ma Hizi
Zamki Kantaron| Siilfat aldehit hk |pH
No 0 (dev/dk
Kons.|Miktar|Kons.|[Miktar] Miktar |Kons. Miktar] Kons. [Miktar|Kons.|Miktar| ("C) )
(%) | (mL) | (%) | (mL)| (mL) (%) | (mL)| (%) | (mL)| (%) | (mL)
1 10 175 10 175 25 25 6 25 30 - -
2 10 175 10 175 25 25 6 25 3 - -
3 10 100 10 100 15 25 6 - - 2 3
4 10 100 10 100 15 25 6 - - 2 6
5 10 100 10 100 15 25 6 2,5 3 - - 45 5 1200
6 5 125 5 125 25 25 6 - - 2 30
7 5 125 5 125 25 25 6 - - 2 15
8 5 125 5 125 25 25 6 2,5 30 - -
9 5 125 5 125 25 25 6 2,5 15 - -

Yukaridaki Cizelge 3.1.’de gosterilen 9 farkli mikrokapsiilasyon islemi kompleks
koaservasyon yontemine gore yapilmistir; ¢ekirdek materyalinin iyoniklik zitliklar1 esasina
dayanarak ¢eper materyalinin i¢cine hapsedilmesi mantig1 ile gergeklesir.

Yapilan ¢caligmada ¢ekirdek malzeme olarak sar1 kantaron (hypericum perforatum
L.), ¢eper malzeme olarak da aram zamki ve jelatin kullanilmistir. Mikrokapstil duvarmin
katilagmasi i¢in ¢apraz baglayici olarak formaldehit ve glutaraldehit kullanilmastir.

Kompleks koaservasyon yontemi ile 9 farkli deney yapilmastir.

Cizelgelerdeki kimyasal oranlari referans alinarak elde edilen mikrokapsiillii
cozeltiler 24 saat kondisyonlanmaya birakilmistir. Sonuglar taramali elektron mikroskobu

altinda incelenmistir.
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3.2.2. Hazirlanan mikrokapsiillenmis ¢ozeltilerin kumasa aplikasyonu

Hazirlanan mikrokapsiil ¢ozeltilerinin kumasa uygulanmasi isleminde kullanilan

deney kosullar1 Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. Hazirlanan mikrokapsiilasyon ¢ozeltilerinin emdirme metodu ile kumasa

aplikasyon kosullar1

Mikrokapsiillenmis Konsantrasyon Basin¢ | Hiz Kurutma
Kumas (g/L) pH (bar) | (m/dk)| (°C -dk)

K1 100 4,5-5 2 3 110-60

K2 100 4,5-5 2 3 110-60

K3 100 4,5-5 2 3 110-60

K4 100 4,5-5 2 3 110-60

K5 100 4,5-5 2 3 110-60

K6 100 4,5-5 2 3 110-60

K7 100 4,5-5 2 3 110-60

K8 100 4,5-5 2 3 110-60

K9 100 4,5-5 2 3 110-60

Sonu¢ ve tartisma bolimiinde bundan sonra yapilacak degerlendirmelerde
mikrokapstillenmis kumas kodlar1 kullanilacaktir.

Cizelge 3.2°de de belirtildigi gibi; mikrokapsiillenmis ¢ozeltiler emdirme (fulard)
yontemine gore aplike edilmistir. Mikrokapsiillii ¢ozeltiler fular banyosuna 100g/L olacak
sekilde hazirland1 ve banyo ortamu asetik asit ile pH’1 4,5-5’e ayarlandi. Hazirlanan herbir
kumas kurudan yasa aplikasyon yontemine gore ¢ozeltiye maruz birakildi. Fulard’dan

alman herbir kumag 110°C’de 60 dakika etiivde kurutuldu.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Mikrokapsiillii Cozeltilerin Polarize Optik Mikroskop (POM) ile Goriintii

Analizleri

Sekil 4.1. 1 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii

Sekil 4.2. 2 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii
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Long® = 28 ym

Longi = 114 pm

Sekil 4.4. 4 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii
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A_\‘

; _I.ev\g!h =6 pm

Length = 34 pm

o7 Length = 9 ym

Length = 241 pm

Length = 123 ym

Length = 7 ym

Length = 104 ym

Sekil 4.7. 7 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii



Sekil 4.8. 8 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii

Length = 15 ym
Length = 3 pm
Loagai=30 9%
Length = 6 pm
pLength = 6 ymd
Length = 27 ym
Length = 6 pm Length = 3 pm

b Length = 5 ymd

Length = 5 ym
Length = 46 pm Length = 53 pm

Length = 3 ym
Length = 52 pm

Sekil 4.9. 9 No’lu mikrokapsiilasyon ¢ozeltisinin mikroskobik goriintiisii



Cizelge 4.1. Elde edilen mikrokapsiillerin ¢ekirdek ve kabuk materyallerinin ortalama

biiytikliikleri
Kabuk
Cekirdek
Deney Boyutlarn
Boyutlar1 (um)
No (rm)
Ortalama Ortalama
1 120 11
2 17 2
3 37 4
4 40 4
5 48 5
6 46 6
7 99 7
8 69 9
9 31 5

Capraz baglayict olarak glutaraldehitin dekonsantre edilmeden ve yliksek oranda
kullanilmas1 sonucu ¢ozeltinin birden kesilip jole kivamina geldigi gozlemlenmistir. Bu
sartlarda dahi mikrokapsiil olugsmasina ragmen mikrokapsiil ¢cekirdek ve kabuk materyalleri
boyutlarinda orantisiz bir fark oldugu gozlemlenmistir. Calismalarda yapilan bu hata daha
sonraki caligmalara 151k tutmasi diisiincesi ile degerlendirilmistir.

1 No’lu deneye gore tiim parametreler sabit tutulup glutaraldehit dekonsantre edilip
ve orani disiiriildiigiinde olusan mikrokapsiillerin ¢ekirdek ve kabuk materyallerinin
boyutlarmin ciddi oranda diistiigii gozlemlenmistir.

4 No’lu deneydeki ¢ozelti ile mukayese edildiginde; arap zamki, jelatin, hypericum
perforatum L., sodyum siilfat parametreleri sabit formaldehit miktar1 degisken ve 4 no’lu
deneye gore yar1 oraninda kullanilmistir. Bu parametreler 1s1§inda mikroskop goriintiileri
incelendiginde mikrokapsiillerin ¢ekirdek ve kabuk materyallerinin boyutlar1 arasinda
kayda deger bir fark olmadig1 ancak 3 no’lu deneyde kabuk materyalinin daha diizensiz ve
non-homojen oldugu gézlemlenmistir.

5 No’lu deneydeki ¢ozelti ile mukayese edildiginde; arap zamki, jelatin, hypericum
perforatum L. ve sodyum siilfat miktarlar1 sabit degisken parametre capraz baglayicidir. 3
no’lu deneyde formaldehit 5 no’lu deneyde glutaraldehit kullanilmistir. Bu parametreler

1s18inda  mikroskop altindaki goriintiiler degerlendirildiginde; 5 no’lu deneydeki
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mikrokapsiillerin ¢ekirdek ve kabuk materyallerinin boyutlarmin ¢ok az da olsa daha
biiyiik oldugu ve kabuk materyallerinin daha diizenli oldugu gézlemlenistir.

3 No’lu deney ile mukayesesi yukarida degerlendirildigi i¢in bu bdlimde tekrar
bahsedilmemistir.

7 No’lu deney ile mukayese edilidginde; arap zamki, jelatin, hypericum perforatum
L. ve sodyum siilfat parametreleri sabit, degisken parametre kullanilan ¢apraz baglayici
miktaridir. 6 no’lu deneyde kullanilan formaldehit miktar1 7 no’lu deneyde kullanilan
miktarm 2 katidir. Bu parametreler 1s18inda mikroskop altindaki goriintiileri
incelendiginde; 7 no’lu deneydeki mikrokapsiillerin ¢ekirdek ¢aplarinin 6 no’lu deneydeki
mikrokapstillere nazaran neredeyse iki kat daha biiyiik oldugu ancak kabuk materyallerinin
boyutlarinin birbirine ¢ok yakin biiyiikliiklerde oldugu gozlemlenmistir.

6 No’lu deney ile mukayesesi yukarida degerlendirildigi i¢in bu bodliimde tekrar
bahsedilmemistir.

9 No’lu deney ile mukayese edildiginde; arap zamki, jelatin, hypericum perforatum
L. ve sodyum siilfat parametreleri sabit tek degisken parametre kullanilan ¢apraz baglayici
miktarlaridir. 8 no’lu deneyde kullanilan glutaraldehit miktar1 9 no’lu deneydekinin 2 kati
kadardir. Bu parametreler 1s18inda mikroskop altindaki goriintiiler degerlendirildiginde; 8
no’lu deneydeki mikrokapsiillerin ¢ekirdek caplarinin  ve kabuk materyalinin

biiyiikliiklerinin 9 no’lu deneydekilere oranla daha biiyiik oldugu gozlemlenmistir.

4.2. Fourier Doniisiimlii Kiz1lotesi (FT-IR) Analizlerinin Degerlendirilmesi

Sar1 kantaron uygulanmis kumaslarin FT-IR spektrumlar1 Sekil 4.10.—4.19.’da

verilmistir.
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Sekil 4.10. 1 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasmn FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.11. 2 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasin FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.12. 3 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.13. 4 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.14. 5 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.15. 6 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.16. 7 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasin FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.17. 8 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.18. 9 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasin FT-IR spektrumlari
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Sekil 4.19. Mikrokapsiillii ¢ozeltilerin aplike edildigi kumaslarin tek grafikte gosterilmis
FT-IR spekturumlari
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Bu FT-IR spektrumlar1 incelendiginde, sar1 kantaron yagimna ait olan fonksiyonel
gruplarin gerilmeleri ile kumastaki seliillozik yapiya ait gerilmeler gozlemlenmis olup
onemli bag yapilar1 Cizelge 4.2°de verilmistir. Cizelgede pikler gosterildigi i¢in sadece

spektrum grafiklerinin bazilarinda pikler ayrica sayisal olarak isaretlenmistir.

Cizelge 4.2. FT-IR spektrumuna gore fonksiyonel gruplarin gerilme degerleri.

Fonksiyonel Grup Bag Yapisi Dalga Sayisi (cm™)
Seliilozik O-H 3300
Glikozidik C-0, C-0-C 897
Alifatik/Aromatik C-H 2900, 2850, 1428
Alkol ve Eterik C-O0 1160-890, 1160, 1100, 1027
Karboksilik Asit ve Ketonik C=0 1740, 1635

Kumasa aplike edilen sar1 kantaron yagi igerisinde bulunan; flavanoidler, fenolik
asitler, doymus ucucu yaglar, alkoller ve vitaminlere ait olan siibstitlientlerin gerilmeleri ile
selillozik yapidaki O-H, alifatik C-H, glikozidik yapidaki C-O ve C-O-C gerilmeleri
cakisik bir sekilde goriilmektedir.

FT-IR spektrumlar1 incelendiginde, seliilozik yapidaki glikoz birimlerinde ki O-H
gerilmeleri 3300 cm™ civarinda gbzlemlenmistir. 2900 ve 2850 cm” ve 1428 cm™
civarindaki bantlarin ise alifatik ve aromatik C-H gerilme ve biikiilme titresimlerine aittir.
1160-890 cm™" arasinda gdzlemlenen ve 1160, 1100 ve 1027 cm™' de pikler igeren genis
bant, sekonder alkol ve eterik fonksiyonel gruplara ait olan simetrik ve asimetrik C-O
gerilemeleri ile ilgilidir. Sar1 kantaron yaginda ki fonksiyonel gruplardan biri olan C=0
gerilmeleri, 1740 ve 1635 cm™ civarlarinda iki farkli pik olarak gdzlemlenmistir. Bu iki

pik, yapidaki karbosilik asit gruplarma ve ketonik yapidaki C=O gerilmelerine aittir.

4.3. EDX Spektrumlarinin Degerlendirilmesi

Sar1 kantron yagi aplike edilmis seliilozik kumasin EDX spektrumlara
bakildiginda, seliilozik yapidaki ve sar1 kantaronun yapisinda ki organik temele ait karbon
ve oksijen pikleri gdzlemlenmistir.

Sar1 kantaron yagi ile seliillozik kumasin liflerindeki kimyasal kompozisyonda
bulunan karbon ve oksijen atomlar1 %99 oranlarinda gézlemlenmistir. Cok az miktarda
gozlemlenen diger atomlar ise deney numunelerinin hazirlanmasi asamasindaki

safsizliklardan kaynaklanmaktadir.
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Cizelge 4.3. EDX sonuglarina gore atomik yiizdeler.

D;‘:)ey %C %0 %Na %Cu %S %Mg | %Ca
1 70.69 2921 - 0.04 0.06 - -
2 745 25.46 - - - - 0.03
3 77.52 221 0.22 - 0.05 - -
4 74.67 2525 - 0.03 0.04 - -
5 73.42 26.04 0.33 - 0.08 0.08 0.04
6 84.75 14.92 0.19 - 0.11 - 0.03
7 72.03 27.80 0.07 0.05 0.05 - -
8 75.65 23.68 0.49 - 0.17 - -
9 74.60 25.17 0.23 - - - -
cps/eV
250—-
200-
B0lge o cu s
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0.5 1.0 1.5 2.0 2.5 3.0 3.5 4.0 4.5
keV

Sekil 4.20. 1 no’lu mikrokapsiillii ¢dzeltinin aplike edildigi kumasin EDX spektrumu
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Cizelge 4.4. 1 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari

Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Carbon K-series 64.27 64.27 70.69 7.2
Oxygen K-series 35.38 35.38 29.21 4.4
Sulfur K-series 0.14 0.14 0.086 0.0
Copper K-series 0.21 0.21 0.04 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.21. 2 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasin EDX spektrumu
Cizelge 4.5. 2 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at. %] [wt.%]

Carbon K-series 68.64 68.64 74.50 7.5
Oxygen K-series 31.25 31.25 25.46 3.8
Calcium K-series 0.11 0.11 0.03 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.22. 3 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasimn EDX spektrumu

Cizelge 4.6. 3 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari

Spectrum: Acquisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at. %] [wt.%]

Carbon K-series 72.01 72.01 77.52 7.8
Oxygen K-series 27.48 27.48 22.21 3.4
Sodium K-series 0.38 0.38 0.22 0.1
Sulfur K—series 0.13 0.13 0.05 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00

49



cps/eV

607
50
40 Cu
:- Na
1o =
1C Cu
30
20
10
0 T l T T I Ll T T I Ll T T I Ll Ll T I T T T I T T T ' T T T l T T T I T T T I T T T I T T T I T
2 4 6 8 10 12 14 16 18 20 22 24
keV

Sekil 4.23. 4 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasim EDX spektrumu
Cizelge 4.7. 4 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acquisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [at. %] [wEt. %]

Carbon K-series 68.76 68.76 T4.67 7.6
Oxygen K-series 30.98 30.98 25.25 3.8
Sulfur K-series 0.11 0.11 0.04 0.0
Copper K-series 0.15 0.15 0.03 0.0
Sodium K-series 0.00 0.00 0.00 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.24. 5 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasm EDX spektrumu
Cizelge 4.8. 5 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt.%] [wt.%] [2t. %] [wt.%]

Carbon K—series 67.19 67.19 73.42 7.3
Oxygen K—series 31.75 31.75 26.04 3.8
Sodium K—series 0.58 0.58 0.33 0.1
Sulfur K—series 0.20 0.20 0.08 0.0
Magnesium K-series 0.14 0.14 0.08 0.0
Calcium K—series 0.13 0.13 0.04 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.25. 6 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasim EDX spektrumu

Cizelge 4.9. 6 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at. %] [wt.%]

Carbon K—series 80.43 80.43 84.75 8.6
Oxygen K-series 18.86 18.86 14.92 2.4
Sodium K-series 0.34 0.34 0.19 0.0
Sulfur K—series 0.27 0.27 0.11 0.0
Calcium K-series 0.10 0.10 0.03 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.26. 7 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasin EDX spektrumu
Cizelge 4.10. 7 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at . %] [wt.%]

Carbon K-series 65.73 65.73 72.03 7.3
Oxygen K-series 33.79 33.79 27.80 4.1
Sodium K-series 0.12 0.12 0.07 0.0
Sulfur K—series 0.13 0.13 0.05 0.0
Copper K-series 0.23 0.23 0.05 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.27. 8 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasm EDX spektrumu
Cizelge 4.11. 8 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari
Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm. C Atom. C Error
[wt. %] [wt.%] [at. %] [wt.%]

Carbon K-series 69.66 69.66 75.65 7.4
Oxygen K-series 29.05 29.05 23.68 3.4
Sodium K-series 0.87 0.87 0.49 0.1
Sulfur K—series 0.42 0.42 0.17 0.0

Total: 100.00 100.00 100.00
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Sekil 4.28. 9 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasim EDX spektrumu

Cizelge 4.12. 9 no’lu EDX spektrumunda goriinen atomlarin oranlari

Spectrum: Acguisition

Element Series unn. C norm C Atom C Error

wt. %] [wt.%] [at.%] [wt.%]

Carbon K—series 68.71 68.71 74.60 7.4

Oxygen K-series 30.88 30.88 25.17 3.6

Sodium K—series 0.41 0.41 0.23 0.1
Total 100.00 100.00 100.00

4.4. SEM Goriintiilerinin Degerlendirilmesi

Sar1 kantaron yagi aplike edilmis kumaslarin SEM goriintiileri incelendiginde,
mikro boyutta kantaron yaginin mikrokapsiiller seklinde seliiloz lifleri lizerinde oldugu
gozlemlenmistir.

Genel itibari ile ¢ozelti formunda hazirlanan mikrokapsiillerin kumas aplikasyonari
sonunda sem analizleri incelendiginde asimetrik bir dagilim gozlemlenmistir.

I nolu kumasa aplike edilen mikrokapsiillerin sayisal olarak az ve diizensiz olarak

kumasa baglandig1 gozlemlenmistir.
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2 nolu kumasa aplike edilen mikrokapsiillerin morfolojik bozunmaya maruz kalmis
vaziyette yiizeye baglandigi gozlemlenmistir.

3,5, 6 ve 9 nolu kumasa aplike edilen mikrokapsiillerin sayisal olarak 2 nolu kumasg
ylizeyinde gozlemlenen mikrokapsiillerden daha fazla oldugu ancak ayni sekilde
morfolojik bozunmaya maruz kaldig1 gézlemlenmistir.

4, 7 ve 8 nolu kumasa aplike edilen mikrokapsiillerin kapuk ve ¢ekirdek yapilari
diizgiin bir sekilde kumasa baglandig1 gozlemlenmistir.

Sonug olarak; elde edilen mikrokapsiil say1 ve morfolojik diizgiinliiklerin kumasa
aplikasyonlarindan sonraki baglanma davraniglar1 alternatif c¢apraz baglayicilar

kullanilarak 1yilestirilebilir.

Sekil 4.29. 1 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasin SEM goriintiileri
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Sekil 4.31. 3 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasin SEM goriintiileri
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Sekil 4.33. 5 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasin SEM goriintiileri
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Sekil 4.35. 7 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasimn SEM goriintiileri
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Sekil 4.37. 9 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasin SEM goriintiileri
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4.5. Termogravimetrik Analizlerin (TG/DTA) Degerlendirilmesi

Sar1 kantaron ekstraktin aplike edilmis kumaslarim TG/DTA/DTG egrileri Sekil
4.38-4.46°de verilmistir.

Sar1 kantaron ekstraktin aplike edilmis kumaslarin TG/DTA/DTG egrileri
incelendiginde, biitiin numunelerde tek bir endotermik degradasyon bandinin oldugu
gdzlemlenmistir. Ancak, kumastaki seliilozik yap1 dolayisiyla oda sicakligindan 90 °C’ye
kadar az da olsa adsorbe su molekiillerinin ayrilmasi kiigiikk birer omuz olarak
goriilmektedir. Yaklasik 300 °C’de baslayip yaklasik 400 °C’ye kadar uzanan ve yaklasik
olarak % 90 kaybmn oldugu biiyiik endotermik bant ise yapidaki organik omurganin
degradasyonuna aittir. 800 °C sonunda kalan yaklasik % 9’luk bir kiitle ise muhtemelen,
kumasm boyanmast sirasinda kullanilan inorganik yardimei kimyasallarin varligini
gostermektedir. Bu kimyasallarin varligt EDX spektrumlarinda da az da olsa
gozlemlenmektedir.

Cizelge 4.13. Termogravimetrik datalari iceren cizelge

Agirlik kaybi (%) Maksimum TGA
Yarilanma o
Numune Bozunmaya basla s1cakliz Sicakliginda Kalan
Kodu o | 300— | 375— ma si1caklig: (°C) b g Kiitle Orani (%)
300 o o (°C)
C 375 750
C C
1 7,22 | 79.12 | 4,46 300-305 350 9,20
2 8,21 | 78,09 8,3 295-300 370 5,4
3 9,1 72,94 | 8,66 280-285 365 9,3
4 9,83 | 71,81 7,56 270-275 365 10,8
5 9,8 76,66 | 7,14 300-305 375 6,5
6 8,4 71,56 | 8,34 300-305 375 11,7
7 8,6 72,8 11,1 285-290 372 7,5
8 5,2 78,9 6,8 285-290 365 9,1
9 7,7 77,5 7,4 300-305 350 7,4
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Cizelge 4.14. Diferansiyel Termal datalar1 iceren ¢izelge

Numune Kodu DTGmax(%dk-1) Tmax(°C)
1 17,87 367,85
2 16,67 361,71
3 18,561 361,53
4 19,83 364,28
5 12,81 358,57
6 20,83 362,49
7 18,8 361,73
8 13,93 360,71
9 22,1 360,07
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Sekil 4.38. 1 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.39. 2 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.40. 3 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.41. 4 no’lu mikrokapsiillii ¢ézeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.42. 5 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.43. 6 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.44. 7 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.45. 8 no’lu mikrokapsiillii ¢6zeltinin aplike edildigi kumasin TG/DTA/DTG egrisi
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Sekil 4.46. 9 no’lu mikrokapsiillii ¢ozeltinin aplike edildigi kumasm TG/DTA/DTG egrisi
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5. SONUC VE ONERILER

Son zamanlarda tip diinyasinda ¢igir acan gelismelere ragmen, alternatif saglik
coziimleri tiim sektorlerin ilgi alanina girdigi gibi tekstil sektorii de bu konuda iizerine

diisen gorevi layikiyla yapmaya caligmaktadir.

Bu caligmada, tekstil sektoriindeki inovatif gelismelerin bir sonucu olan
mikrokapstil teknolojisinin saglk sektorii ile senkronize edilerek tibbi alana katkilar1
amaclanmistir. Amaca uygun belirlenen maddelerin mikrokapsiil teknolojisi kullanilarak
kapsiillenip  tekstil materyaline aplikasyonu 1ile insan viicuduna olan faydalari

hedeflenmistir.

Hazirlanan tezde; literatiirde ve ilgili otoriteler tarafindan antidepresyon ozelligi

ispatlanmis olan sar1 kantaron otunun tekstil materyallerine uygulanmasi konu edilmistir.

Tez kapsaminda mikrokapsiiller; cekirdek materyal olarak sar1 kantaron yagi
se¢ilmis olup arap zamki ve jelatin ile ¢geper madde olusumu formaldehit, glutaraldehit gibi
capraz baglayicilar kullanilarak koaservasyon yontemine gore elde edilmistir. Elde edilen
mikrokapsiillerin degiskenler (sicaklik, pH, karigim hizi v.b.) altinda ¢ekirdek ve ceper
biiyiikliiklerine etkileri incelenmistir. Mikrokapsiil hale getirilen sar1 kantaron yagi %100

orme kumasa fulard (emdirme) yontemine gore aplike edilmistir.

Elde edilen mikrokapsiillerin varligi ve teknik analizleri, mikroskop, FT-IR, EDX,
SEM, POM, TG/DTA ile yapilip yorumlanmuistir.

Hazirladigim bu tezde antidepresyon oOzellik ihtiva eden sar1 kantaron yagi
mikrokapstillenmis olup insan viicuduna temas eden i¢c camasirlik tekstil materyaline
aplikasyonu gergeklesmistir. Ancak herhangi bir denek kullanilarak antiepresif 6zelliginin
analitik Ol¢timlerini yapmak miimkiin olmamistir. Boyle genis capta bir calisma tibbi
tekstil tiretimi konusunda ileride yapilacak olan ¢alismalara 151k tutmak ve bu ¢alismalara

bir katma deger olusturabilecek ticari format haline getirmek icin gayret gdsterilmistir.
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