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Ekolojik dengenin bozulmasina sebep olmalart nedeniyle sentetik polimerlerin kullanimlariin
azaltilmasima g¢alisilmaktadir. Bu amaca yonelik yapilan ¢alismalar, biyolojik olarak sentezlenebilen ve
dogada kendiliginden yok olabilen dogal polimerler, diger bir deyisle biyopolimerler iizerinde
yogunlagmustir. Aljinat bu kapsamda yaygin olarak kullanilan dogal polimerlerden biridir. Aljinat esash
filmler iiretilerek antimikrobiyal ve saglamlastirict maddelerle desteklenebilmekte ve farkli kompozitleri
olusturulabilmektedir. Bu tiir biyobozunur filmlere daha verimli, kullanish ve dayanikli olmalarin
saglamak icin aktif bilesenler eklenebilmektedir. Bu aktif bilesenlerden biri bitki 6ziitleri olup yapilmis
olan bu tez ¢alismasinda Hibiscus sabdariffa (Hbs) bitki oziitii kullanilmistir. Hbs bitki 6ziitii katkili
aljinat filmler tretilerek fiziksel, mekanik ve antibakteriyel ozellikleri agisindan karakterizasyonlari
yapilmistir.

Uretilen filmlere degisen oranlarda Hbs dziitii (%1-3), gliserol (%10-30) ve CaCOs (0.01-0.03
g/g aljinat) eklenerek farkli formiilasyonlarda kompozit filmler elde edilmistir. Filmlerin su igerigi, sisme,
¢oziiniirliik, kalinlik, antibakteriyel aktivite, FTIR spektrumlari, mekanik 6zellikleri ve optik mikroskop
goriintiileri incelenerek farkli oranlardaki ilavelerin belirtilen dzelliklere etkileri incelenmistir. Uretilen
tim film setlerinde artan Hbs 06ziitii miktarlariyla birlikte filmlerin sisme ve su igerigi degerlerinde
anlamli azalma, c¢oziiniirlik degerlerinde ve antibakteriyel aktivitelerinde ise anlamli bir artig
gbzlenmistir. (p<0.05) Farkli oranlarda Hbs 6ziitii ve gliserol ilave edilen her iki grubun kalinliklarinda
anlamli artiglar gézlenmistir. Buna bagh olarak her iki film setinin su buhar1 gegirgenliklerinde de artis
profiline rastlanmistir. incelenen optik mikroskop goriintiilerinde Hbs 6ziitii oraninin artmasiyla film
yapilarmin daha fazla piriizli ve gozenekli hale geldigi ve aym durumun artan gliserol
konsantrasyonunda da meydana geldigi goriilmustiir. Elde edilen FTIR spektrumlarinda Hbs 6ziitiiniin
aljinat film yapisina katilarak etkilesim gosterdigi olusan yeni pik bandiyla saptanmugtir. Bitki oziiti
ilavesiyle filmlerin daha kirilgan oldugu tespit edilerek gerilme mukavemeti (TS) ve uzama yiizdelerinde
(%E) anlamh azalig gozlenmistir. Artan gliserol konsantrasyonlarinda ise TS degerleri degisiklik
gostermezken, uzama yiizdelerinde %30 gliserol katkili filmler gliserol eklenmeyen filmlere kiyasla
anlamli artig gostermistir.

Literatiir incelendiginde Hbs 06ziitii katkili aljinat esasli film iiretimi ile ilgili bir ¢aligmaya
rastlanmamustir. ik kez bu tez kapsaminda iiretilen Hbs 6ziitii katkili aljinat filmler bu konuda literatiire
katki saglayacaktir. Elde edilen filmlerin antibakteriyel 6zellikleri sayesinde gida ambalajlama veya yara
ortiileri gibi uygulamalarda kullanim potansiyelleri bulunmaktadir.

Anahtar Kelimeler: aljinat, antibakteriyel aktivite, bitki 6ziitleri, biyopolimer, Hibiscus
sabdariffa

vii



ABSTRACT

MS THESIS

PRODUCTION AND CHARACTERIZATION OF PLANT EXTRACT
INCORPORATED ALGINATE HYDROGELS

Elif Busra ZORLU

THE GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCE OF
SELCUK UNIVERSITY
THE DEGREE OF MASTER OF SCIENCE
IN BIOTECHNOLOGY

Advisor: Asst. Prof. Dr. Gulsum AYDIN
2021, 70 Pages

Jury
Assoc. Prof. Dr. Ayse KALEMTAS
Asst. Prof. Dr. Gulsum AYDIN
Asst. Prof. Dr. Ulku SOYDAL

Efforts are being made to reduce the use of synthetic polymers due to the deterioration of
ecological balance. Studies for this purpose have focused on natural polymers, in other words
biopolymers that can be synthesized biologically and disappear spontaneously in nature. Alginate is one
of the natural polymers commonly used in this context. By producing alginate-based films, they can be
supported with antimicrobial and strengthening agents and different composites can be formed. Active
ingredients can be added to such biodegradable films to make them more efficient, useful and durable.
One of these active ingredients is plant extracts. Hibiscus sabdariffa (Hbs) plant extract was used in this
thesis study. Hbs plant extract added alginate films were produced and their physical, mechanical and
antibacterial properties were characterized.

Composite films in different formulations were obtained by adding different amounts of Hbs
extract (1-3%), glycerol (10-30%) and CaCOs; (0.01-0.03 g / g alginate) to the produced films. By
examining the water content, swelling, solubility, thickness, antibacterial activity, FTIR spectra,
mechanical properties and optical microscope images of the films, the effects of different additions on the
specified properties were examined. A significant decrease in the swelling and water content values of the
films and a significant increase in the solubility values and antibacterial activities were observed with the
increasing amount of Hbs extract in all film sets produced. (p <0.05) Significant increases were observed
in the thicknesses of both groups to which different amounts of Hbs extract and glycerol were added.
Accordingly, an increase profile was found in the water vapor permeability of both film set insets. In the
optical microscope images examined, it was observed that the film structures became more rough and
porous with the increase of Hbs extract ratio and the same situation occurred with increasing glycerol
concentration. In the FTIR spectra obtained, it was determined that the Hbs extract interacted with the
alginate film structure with the new peak band formed. A significant decrease was observed in tensile
strength (TS) and elongation percentages (E%), as it was determined that the films were more fragile with
the addition of plant extract. While TS values did not change in increasing glycerol concentrations, the
elongation percentages of films with 30% glycerol showed a significant increase compared to films
without glycerol.

When the literature is examined, no study has been found on the production of alginate based
film with Hbs extract. Hbs extract doped alginate films produced for the first time within the scope of this
thesis will contribute to the literature on this subject. Thanks to the antibacterial properties of the films
obtained, they have potential use in applications such as food packaging or wound dressings.

Keywords: alginate, antibacterial activity, biopolymer, Hibiscus sabdariffa, plant extracts
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1. GIRIS

Diinyada sanayilesmenin de artmasiyla ekosistemde ¢evre Kirliligi, kiiresel
1sinma, sera etkisi, karbondioksit salimmi gibi hasarlar meydana gelmektedir.
Gilinimiizde petrol tiirevli sentetik polimerler birgok alanda yogun bir sekilde
kullaniimakta ve bunlarin kullanimi1 dogada olumsuz etkiler olusturmaktadir. Uretilen
plastiklerin %80 kadari, depolama alanlarinda ve dogal ortamlarda atik olarak
birikmekte ve dogada artan bir tehlike olusturmaktadir. Sentetik polimerlerin 400 yila
varan bozulma siirelerinin olmasi gibi gevresel etkilere iliskin genel endiseler; biyolojik
olarak kolay bozunan, kaynagimi dogadan alabilen, yenilenebilir, g¢evre dostu
malzemelere olan ilgiyi de beraberinde getirmistir. (Al Awwaly ve ark., 2010) Petrol
esash polimerlere ideal bir ikame maddesi olarak kullanilan organik maddeler diger bir
deyisle; biyopolimerler, kullanish 06zellikleri sayesinde doga dostu biyoplastik
gelistirme  stiregleriyle son yillarda ilgi gormektedir. (Sadasivuni ve ark., 2019)
Biyopolimerler, zararli yan iiriin olusturmaksizin ideal olarak dogada CO. ve suya
indirgenebilmektedir. (Karan ve ark., 2019) 2019 yilina kadar kiiresel plastik tiretimi 9.3
milyar tona ulasmis ve bu tiretimin %78’1 plastik atiga dontigmiistiir. 2050 yilina kadar
ise bu lretimin 12 milyar tona yiikselmesi beklenmektedir. (Geyer ve ark., 2017)
Oldukga biiylik olan bu pazarda biyoplastiklerin pay1 incelendiginde hala kiiresel plastik
tiretiminin %]1’ini agsamamis oldugu goriilmektedir. Toksik etki olusturmama ve diisiik
enflamatuar etki yaratma gibi avantajlara sahip olan biyopolimerler fosil yakitlar yerine
plastik malzemelerin iretiminde tercih edilmeye baslanmistir. (Janik ve ark., 2018)
Ortaya ¢ikan bu endiistri alaninda biyolojik temelli polimerik malzeme siiflarinin
gelistirilmesi ve mevcut polimerlerin  performanslarimin  da iyilestirilmesi
gerekmektedir. Sinirli mekanik performans gibi ¢esitli dezavantajlart olabilen
biyopolimerlerden kompozitler iiretilebilmektedir. Kompozitler; farkli polimerlerle
kombinasyon halinde veya ¢esitli ilavelerle olusturulabilmektedir. Olusturulan yeni
yapilar tipta yeni nesil uygulamalarinda, elektronik ve otomotiv sektoriinde, havacilik
ve savunma alaninda, gida ambalajlama gibi pek c¢ok alanda gérmek miimkiindiir.
Ozellikle biyolojik yapilarla temas halinde olacak uygulamalarinda biyopolimer bazli
trtinler canli sistemlerle etkilesime girmeyecek sekilde tasarlanmaktadir. (Lee ve
Mooney, 2012)

Bakteriler, algler, bitkiler ve hayvanlar gibi pek ¢ok dogal organizmadan elde

edilen biyopolimerler genel olarak giivenli kabul edilen (GRAS) polisakkarit ve protein



grubunda yer almaktadirlar. (Jo ve Lee, 2020) Bu grubun igerisinde kollajen, ipek gibi
fibril proteinler; albiimin gibi globiiler proteinler; seliilloz ve agaroz gibi notral
polisakkaritler; kitosan ve nisasta gibi katyonik polisakkaritler ile aljinat ve pektin gibi
anyonik polisakkaritler yer almaktadir.

Ginliik hayatta siklikla kullanilan plastiklerin %5’inden az bir kisminin geri
dontistiiriilebildigi ve her sene gida ambalaj malzemelerinin %8 oraninda arttig1 goz
oniine alindiginda; dogada ¢ok fazla plastik atik olustugu goriilmektedir. Tiketicilerin
giivenli gidaya taleplerinin artmasiyla birlikte son zamanlarda yesil paketleme
malzemeleri gelistirilmektedir. (Tavassoli-Kafrani ve ark., 2016; Wang ve ark., 2017)

Giiniimiiz ¢alismalarinda yesil ve yenilenebilir kaynaklar olmalari nedeniyle
biyopolimerler pek ¢ok uygulamada kullanilmaktadir. Son dénemlerde oldukga popiiler
olan ve yogun bir sekilde kullanilan bir biyopolimer olan aljinat; ozellikle gida
ambalajlar1 (Wang ve Rhim, 2015; Garavand ve ark., 2017; Salama ve ark., 2018), yara
ortiileri (Kaygusuz ve ark., 2017; Rezvanian ve ark., 2017; Shahzad ve ark., 2019; Ture,
2019), atik giderme (Kaygusuz ve ark., 2015b; Zhang ve ark., 2016) ve ila¢ salim
sistemleri (Kaygusuz ve ark., 2015a) gibi bir¢ok uygulamada kullanilmaktadir.
Ozellikle biyobozunur gida ambalajlamas: ve biyouyumlu yara ortiileri ¢alismalarinda
kullanilan polimer esasli filmler; antimikrobiyal, antioksidan, mekanik iyilestirici,
koruyucu gibi maddeleri i¢erebilmektedir. (Zhang ve ark., 2015)

Daha giiglii ti¢ boyutlu bir ag olusturmak igin farkli molekiiler zincirler arasinda
kimyasal baglarin olusumunu saglayan capraz baglama yontemleri aljinat filmlerin
mekanik, fiziksel ve termal 6zelliklerini iyilestirmektedir. Garavand ve ark. (2017)’nin
bu alandaki yenilik¢i stratejileri; ¢apraz baglama prosediirlerinin gelistirilmesidir.
Capraz baglama maddeleri, 6zellikle karbonhidrat veya protein tiirevli biyopolimer
malzemeler i¢in uygundur. Capraz baglayicilar, 6zellikle aljinat gibi biyopolimerlerin
mekanik ve bariyer 6zelliklerindeki dogal eksiklikleri gidererek daha uygulanabilir bir
forma getirmektedir. (Azeredo ve Waldron, 2016)

Bitkiler sahip olduklar1 karmasik kimyasal yapilarindan dolayr ge¢misten
bugiine kadar geleneksel bir¢ok uygulamada kullanilmigtir. (Esen, 2008) Eski ¢aglardan
bu yana bitkilerden barinak, giyecek, yiyecek, baharat, parfiim ve ilag basta olmak iizere
pek ¢ok alanda yararlanilmistir. Bitkiler besin ve enerji saglama gibi yasamsal faaliyet
tagimayan ve biiyiime-gelisme evrelerinde dogrudan gorev almayan sekonder metabolit
olarak adlandirilan organik maddeler iiretirler. Bitkilerin dogal yapilarinda bulunan bu

sekonder metabolitler ve bu metabolitlerin kombinasyonlari, boyadan gida endiistrisine



kadar cesitli alanlarda kullanilan aktif dogal {iriinlerdir. Aktif dogal bilesenlerin
biyopolimerlerle birlikte kullanim g¢alismalar1 tamamen biyobozunur ve sitotoksisite
gostermeyen triinlerin ortaya ¢ikmasini saglamustir. Bu dirtinler 6zellikle medikal ve
gida endistrisinde giivenilir malzeme ihtiyacin1 karsilamaya aday iirtinler olarak
goriilmektedir. Bitki Oziitlerinin de pek ¢ogu bu g¢alismalarda polimer destekleyici
ozelliklerde kullanilmaktadir.

Bu bilgiler dogrultusunda bu ¢alisma ile hem gida ambalajlama hem de medikal
alanda yara Ortiisii potansiyeli tasiyacak hidrojel film iiretilmesi ve karakterize edilmesi
hedeflenmistir. Gliserol ilavesi ve i¢ ¢apraz baglama uygulanmig aljinat filmlerine
Hibiscus sabdariffa bitkisi oziiti eklenerek filmlere antibakteriyel aktivite
kazandirilmas1 amaglanmistir. Hazirlanan filmlerin antibakteriyel aktiviteleri, sisme-
¢oziiniirliik-su igerigi-kalinlik testleri, su buhar1 gegirgenligi analizleri, mekanik testleri

ve FTIR analizleri yapilarak sonuglari tartigilmistir.



2. KAYNAK ARASTIRMASI

2.1. Polimerler

Polimerler; monomer olarak adlandirilan birden fazla tekrar eden yapilardan
olusan uzun zincirli molekiillerdir. Yasamin baslangicindan itibaren polimerler; protein,
DNA, RNA ve polisakkaritler gibi dogal formlarda var olmustur. Eski zamanlardan beri
insanlar polimerleri giyim, savunma, gida koruma, tasimacilik, ev malzemeleri ve diger
gereksinimlerini saglamak adma kullanmislardir. Genel olarak termoplastikler,
elastomerler ve termosetler olmak iizere 3 temel polimer sinifi vardir. (Robert J. Young
ve Lovell, 2011)

Polimerler dogal veya sentetik kaynakli olabilmektedirler. Ekolojik olarak
bakildiginda polimerlerin hammadde kaynagi ve bozunabilirligi en 6nemli faktorlerden
olmustur. Bu dogrultuda, polimerleri Sekil 2.1°de gosterildigi gibi birbiriyle ortiisen
dort kategoriye ayirabilmek miimkiindiir. (Imre ve ark., 2019) Sentetik tiirevli
polimerlerin, mekanik 6zeliklerinin iyi olmasi dolayisiyla daha genis kullanim alanlar
bulunmakta ancak dogal kaynakli polimerler de biyouyumluluklarinin daha yiiksek
olmast ile ilgi cekmektedir. (Doppalapudi ve ark., 2014)
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Sekil 2.1. Polimerlerin siniflandirilmasi



2.2. Dogal Polimerler

Petrol kaynakli polimerlerin yenilenebilir olmayis1 ve g¢evre {izerinde olumsuz
etkiler olusturmalar1 bu polimerlere alternatif {iriin arayislarin1 giindeme getirmis ve bu
durumun sonucu olarak dogal polimerlerle (biyopolimerler) ilgili birgok c¢alisma
yapilmustir. (Garavand ve ark., 2017) Biyopolimerleri; “biyolojik materyalden kimyasal
olarak sentezlenen veya canli organizmalar tarafindan tamamen biyolojik yollarla dogal
kaynaklardan tretilen polimerler” olarak tanimlayan Imre ve ark. (2019) biyopolimer
bir malzemenin asagidaki smiflardan bir veya daha fazlasinin kriterlerini tagimasini
ongoriirler;

i. Biyobazli biyopolimerler: Tamamen veya kismen biyokiitleden olusan
polimerler,
ii.  Biyolojik olarak pargalanabilen biyopolimerler: Bakteri veya diger organizmalar
tarafindan olusturulabilen polimerler,
iii.  Biyouyumlu biyopolimerler: Insan veya hayvan dokusuyla uyumlu, yani islevini
yerine getirirken viicuda zarar vermeyen polimerler.

Biyopolimer malzemelerin siniflandirilmasi 6zellikle uygulama alanina bagh
olarak tanimlamasi yapilabilmektedir. Yaygin kullanimdaki biyopolimerlerin; “dogal,
biyobazli, biyolojik olarak pargalanabilen makromolekiiller” olmasinin yani sira 6rnegin
biyomedikal uygulamalar i¢in “biyo-uyumlu” terimi siklikla kullanilmaktadir.

Biyopolimerlerin; bir organizmanin yasam dongiisiiniin farkli asamalar1 boyunca
enzimler tarafindan veya c¢evresel degisikliklere yanit olarak siirekli manipiile
edilebilmeleri onlar1 canl tzerindeki uygulamalarinda “akilli” ve “uyarlanabilir”
malzemeler olarak adlandirilabilmelerini saglamistir. Biyopolimerlere karsi artan talep
neticesinde ortaya c¢ikan iriinler pazari da biiyiitmektedir. European Bioplastics
tarafindan toplanan en son piyasa verilerine gore (Sekil 2.2) 2017°de yaklasik 2.05
milyon ton olan kiiresel biyopolimer iiretim kapasitesinin 2022’de yaklasik olarak 2.44
milyon tona ¢ikmasi beklenmektedir. (Bioplastics, 2017) Bu yodndeki yatirnrm ve
aragtirmalarin artmasiyla beraber biyopolimerlerin optik, biyolojik ve miihendislik

uygulamalarinda bir¢ok geleneksel malzemenin yerini almasi beklenmektedir.
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Sekil 2.2. European Bioplastics 2017-2022 kiiresel biyoplastik iiretim verileri ve tanminleri (Bioplastics,
2017)

Kullanilan monomerik birimlere ve olusan biyopolimerin yapisina gore ii¢ ana

biyopolimer sinift vardir:
i.  Poliniikleotidler (RNA ve DNA)- 13 veya daha fazla niikleotid monomerinden
olusan uzun polimerler,
ii.  Polipeptitler- kisa amino asit polimerler,
iii.  Polisakkaritler- dogrusal bagli polimerik karbonhidrat yapilar. (Pattanashetti ve

ark., 2017)

Temelde bu biyopolimerler biyouyumlu, biyobozunur ve antibakteriyel aktivite
gibi 6nemli ozellikler sergilemektedirler. (Pattanashetti ve ark., 2017) Bir¢ok farkli
uygulamada kullanilabilen biyolojik kokenli polimerler giinliik yagsamda dnemli bir yer
tutmaktadir. Ozellikle son yillarda doku miihendisligi, tibbi implantlar, yara
lyilestirme/yara ortiileri ve ilag salim sistemleri gibi klinik uygulamalarda 6nemli
ilerlemeler kaydedilmistir. (Moohan ve ark., 2019) Yaygin olarak kullanilan

biyopolimerlerin genel olarak ortaya ¢ikan siniflandirilmalari Sekil 2.3’te gdsterilmistir.
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Sekil 2.3. Biyopolimerlerin siniflandirilmalari

Biyopolimerler pek cok uygulamada hidrojel film formunda kullanilmaktadir.
Hidrojel filmler; biiyiik miktarda suyu emme kabiliyetine sahip ti¢ boyutlu polimer
aglardir. (Wang ve Rhim, 2015) Hidrojel film olusturan farkli biyopolimerlerin
smiflandirilmast Sekil 2.4’te gosterilmektedir. Protein ve polisakkarit bazli filmlerin
cogu genellikle diisiik ve orta bagil nemde oksijene karsi uygun bariyer ozellikleri

gostermektedir. (Ghanbarzadeh ve Oromiehi, 2008)
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Sekil 2.4. Film olusturan farkli biyopolimerlerin siniflandirilmasi



2.3. Aljinat

Aljinat, mannuronik asit ve guluronik asit olmak iizere iki ¢esit yap1 birimine
sahip anyonik bir polisakkarittir. (Wroblewska-Krepsztul ve ark., 2019) Hem
kahverengi deniz yosunu tiirlerinden (Phaeophyceae- Laminaria digitata ve
Ascophyllum nodosum- Sekil 2.5) seyreltik alkali ile ekstrakte edilebilen hem de toprak
bakterilerinde kapsiiler polisakkarit olarak bulunan aljinat; bol bulunan, diisitk maliyetli
ve hidrofilik 6zellikte bir karbonhidrattir. (Rhim, 2004; Hecht ve Srebnik, 2016) Sulak
alanlarda bulunan yosun bollugundan dolayi, dogada ¢ok miktarda aljinat materyali

bulunmaktadir. Endiistriyel aljinat iiretimi y1lda yaklagik 30.000 tondur,

Sekil 2.5. Kahverengi deniz yosunlar1 A) Laminaria digitata, B) Ascophyllum nodosum (Seaweed, 2020)

Aljinat molekiiler olarak; (1—4) bagli B-D-mannuronik asit ve a-L-guluronik
asit birimleri ile degisen kompozisyon ve sirali bir yapiya sahiptir. Aljinatin zincir
yapist ve blok dagilimi Sekil 2.6°da gosterilmistir. Bloklar ardistk G birimlerinden
(GGGGGQG), ardisik M birimlerinden (MMMMM) ve karma olarak G/M birimlerinden
olusabilmektedir. (Lee ve Mooney, 2012)
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Sekil 2.6. Aljinat polimerindeki G blogu, M blogu ve G/M bloklarinin kimyasal yapilar1 (Lee ve Mooney,
2012)

Endiistriyel uygulamalarinin temelinde; su tutma, jellesme, koyulastirma ve
saglamlastirma gibi benzersiz kolloidal ozellikleri bulunan aljinat, kolayca film
olusturma potansiyeline sahiptir. (Rhim, 2004; Maizura ve ark., 2007; Berberoglu,
2018) Aljinat monomer bilesimi ve dizisi, jel olusumu igin bir 6n kosul oldugundan
jellerin yapisal ozelliklerini ciddi derecede etkileyebilmektedir. (Draget ve Taylor,
2011; Hecht ve Srebnik, 2016) Su yosununun farkli kisimlari, yil igindeki farkli hasat
zamanlari, mevsimsel degisiklikler aljinat yapi bloklarini degistirebilmektedir. Farkli
kaynaklardan izole edilen aljinatlarin, M/G igerikleri ve blok uzunluklari bakimindan
gosterdikleri farkliliklar ile glintimiizde 200°den fazla farkli tiirii iiretilmis durumdadir.
(Tennesen ve Karlsen, 2002) Zincirde bulunan M/G orani bir su yosunundan digerine
farklilik gosterebilmektedir. M/G oraninin 1’den kiigiik olmast durumu, giiglii baglar
olusturma yetenegine sahip ¢ok miktarda guluronik asit bulundugunu gostermektedir.
Bu oranin 1°den biiyiik olmasi ise daha diisiik guluronik asit ve buna bagl olarak daha
yumusak ve elastik yapi olusmasimi saglamaktadir. (Blanco-Pascual ve ark., 2014)
Zincir stabilitesinin, 6zellikle MG blogu <MM blogu <GG blogu seklindeki bir aljinat
bilesiminde arttig1 bilinmektedir. (Smidsred ve ark., 1973)

Aljinat, aljinik asidin kalsiyum, magnezyum ve sodyum tuzlar1 olarak
kahverengi su yosunlarinin hiicre duvarlarinda bulunmaktadir. (McHugh, 2003)
Kalsiyum ve magnezyum aljinatlar suda ¢6ziinmezken; sodyum aljinat suda kolayca

cozlinebilmektedir. Sekil 2.7°de sodyum aljinatin molekdiler yapisi gosterilmistir.
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Sekil 2.7. Sodyum aljinatin molekiiler yapisi

Kendi agirhigmin 200-300 kati su tutma yetenegine sahip olan aljinat film
yapisina biyoaktif bilesenler ilave edilereck kompozitler iretilebilmekte ve bu
kompozitlerin yara ortiisii, ilag salim sistemleri, atik giderimi ve daha pek ¢ok alanda
kullanimu ile ilgili caligmalar yiiriitiilmektedir. (Gardner, 2004) Aljinat filmler hidrofilik
matrisler oldugundan mekanik direncini, su bariyer ozelliklerini, yapiskanligini ve
sertligini gelistirebilmek adina farkl plastiklestiriciler ekleme ve/veya katyonlarla segici
olarak ¢apraz baglama islemleri yapilmaktadir.

Film kalitesini arttirmak ve esneklik saglayabilmek adina dogal polimerlerle
tretilen film yapilarma plastiklestiriciler ilave edilebilmektedir. Plastiklestiriciler
polimer formlarina eklenen ugucu olmayan ve diisilk molekiiler agirlikli bilesiklerdir.
Bir plastiklestiricinin film igerisinde etkili olabilmesi i¢in polimer ile molekiil yapisi
benzer olmalidir. Aljinat gibi karbonhidratlar igin en sik kullanilan plastiklestiriciler
poliollerdir (6zellikle sorbitol ve gliserol). Polioller, zincirler arasindaki hidrojen
baglarini azalttiklar i¢cin molekiiler hacmi arttirmaktadirlar. Molekiiler hacmin artmasi
ile filmlerin esnekligi de artmaktadir. Aljinat filmlerinde siklikla kullanilan
plastiklestiriciler arasinda gliserol, en pratik ve etkili olandir. Kolay bulunur ve ucuzdur
ancak suda son derece ¢oziiniirdiir. Sudaki ¢oziintrligii filmlerin nemli ortamlarda
kullanim1 sinirlandirabilmektedir. (Berberoglu, 2018)

Aljinat filmlerine iki ve ii¢ degerlikli iyonlarin (6zellikle Ca?") ilavesiyle
¢dziinmeyen yapilar olusturulabilmektedir. (Rhim, 2004) Iyonlarin aljinat ¢ozeltisine
gecisi, suda ¢ozlinlir aljinatin karsi iyonlar1 (6rnegin; sodyum iyonunu) ile degisim
siirecini saglar. Bu iyonik ¢apraz baglanma, aljinat zincirinin karboksil gruplari ile
katyonlar arasindaki etkilesimlerin bir sonucu olarak daha sert bir polimer yapisinin
olusmasini saglamaktadir. Magnezyum, manganez, aliiminyum ve demir iyonlarindan

daha etkili ve sik kullanilan kalsiyum iyonlar1 gapraz baglayici olarak jellestirmede
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kullanilmaktadir. (Cha ve Chinnan, 2004; Kaygusuz ve ark., 2017) Liling ve ark. (2016)
Ca?*, Mn?* ve Zn*" ile gapraz baglanan filmler arasinda Ca?* ile hazirlanmis filmlerin en
ideal mekanik ve su buhari gegirgenligi 6zelliklerine sahip olduklarini géstermislerdir.
Aljinat jellesmesi; kalsiyum iyonlar1 ve polimerin yapisindaki G bloklar
arasinda gerceklesmektedir. Kalsiyum iyonlarinin secici baglanmasinin; M ve MG
bloklarina kars1 disiik oldugu, artan G bloklar igerigi ile belirgin bir sekilde arttig
birgok ¢alismada gosterilmistir. (Haug ve Smidsred, 1970; Hecht ve Srebnik, 2016)
Baska bir deyisle, G blok icerigi fazla olan aljinatlardan daha giiglii jeller elde
edilebilmektedir. Bu sayede iyonlar, M ve G bloklarinin arasina girerek “Yumurta
kutusu (Egg box)” modeli denilen yapiyr olusturmaktadir. (Grant ve ark., 1973)
“Yumurta kutusu” modeli Sekil 2.8°de sematize edilmistir. Cok degerlikli katyonlar
aljinattaki sodyum ile yer degistirerek uzun molekiilii bir arada tutmaktadirlar.
(Berberoglu, 2018) Bu yapi1 sayesinde polimer matrisin kolay ¢o6ziinmesi ve

pargalanmasi engellenerek fiziksel ve mekanik 6zellikleri iyilestirilebilmektedir.

Sodyum Alijinat Kalsiyum Alijinat

< F 1

Kalsiyum
iyonlarinin
ilavesi

Sekil 2.8. Iyonik capraz baglama ile hazirlanmus kalsiyum aljinat "yumurta kutusu” modeli

Aljinatin ~ kalsiyum  ile  ¢apraz = baglanmasi  iki = yontem ile
gerceklestirilebilmektedir. Birincisi; jellerin suyunun uzaklastirilmasindan sonra CaCl.
soliisyonuna daldirildig1 dis ¢apraz baglama (difiizyon) ydntemidir. Ikincisi ise; Ingar
Draget ve ark. (1990)’nin onerdigi sekilde, asitlendirilmis bir ortamda ¢6ziinmeyen
kalsiyum tuzundan iyonlarin yavasga serbest birakilmasi yoluyla olusturulan i¢ ¢apraz
baglama (dahili) yontemidir. I¢ capraz baglama ydnteminde 6zellikle kalsiyum karbonat
(CaCo0:s), diisiik ¢oziinirligi ile jellesme oranini yavaglatarak aljinat jellerin aktiflik
siiresini uzatabilmektedir. Ornegin bir aljinat ¢dzeltisi, suda ¢dziinmeyen CaCOs ile

karistirtlir ve sonrasinda elde edilen aljinat/ CaCOs ¢ozeltisine; pH’1 diistirerek Ca?*
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iyonunu CaCOs’ten ayiran glukono delta lakton (GDL) eklenir. Bu sayede agiga ¢ikan
Ca?", jellesme siirecini baglatmaktadir. (Crow ve Nelson, 2006) Dis ¢apraz baglama
yonteminde aljinat ve kalsiyum iyonlari arasinda hizli ¢apraz baglama gergeklesirken i
capraz baglamada jelasyon yavas oldugundan daha homojen Dbir yap1
olusturulabilmektedir. Bu iki ydntemin kombinasyonu halinde de aljinat filmler
iiretilebilmektedir. iki farkli capraz baglama ydnteminin karsilastirilmasm ilk kez
dogrudan Crossingham ve ark. (2014) yapmustir.

Son zamanlarda hidrojel film yapisina capraz baglama ajanlar1 eklenerek
gecirgenlik ve termo-mekanik 6zelliklerin gelistirilmesine yonelik gesitli girisimlerde
bulunulmustur. Yang ve ark. (2016) aljinat ve silikon dioksiti birlestirmistir.
Plastiklestirici olarak gliserin ve ¢apraz baglayici olarak da kalsiyum kloriir kullanarak
nanokompozit filmler iiretmis ve filmlerin fiziksel, mekanik ve optik ozelliklerini
incelemislerdir. Hazirladiklari manyetik aljinat nano-kompozitlerde Kloster ve ark.
(2017)’da plastiklestirici olarak gliserini kullanmislar ve mekanik 6zelliklerini analiz
etmislerdir. Polimer-polimer kompozit ¢aligmalarinda aljinat ve pektinden olusan
kompozitlerde (Silva ve ark., 2009) gliserin konsantrasyonun %3’ten diisiik olmasi

durumunda filmlerin kirilgan oldugu gozlenmistir.

2.3.1. Aljinatin uygulama alanlari

Aljinatin dogal bir kaynak olarak mevcut potansiyeli dikkate alindiginda bir¢ok
endiistri alaninda ve uygulamalarda kullanilmaktadir. Ug ana 6zelligi bulunan aljinatim,
kullanim alanlar1 asagidaki 6zelliklerine dayanmaktadir; (McHugh, 2003)

e Sulu ¢ozeltilerin viskozitesini arttirir.
e Sicaklik olmaksizin kalsiyum tuzu ilavesiyle jel olusturabilir.

e Film olusturur.

Dogrusal yapisina bagl olarak, aljinat kati halde giiglii filmler ve yeterli lifli
yapilar olusturabildiginden iyi bir film olusturucu malzeme olarak kabul edilmektedir.
(Blanco-Pascual ve ark., 2014) Biyomedikal, gida ambalajlama, tekstil, tarim ve baska
birgok uygulamalarda aljinat kullanimi oldukg¢a yaygindir. Aljinatin birgok uygulamada
farkli formlarda kullanildig: bilinmektedir.
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2.3.1.1. Biyomedikal uygulamalar

Aljinat uzun yillardir insan saghgini korumayi ve iyilestirmeyi hedef alan ¢esitli
uygulamalarda yogun olarak kullanilan bir biyopolimerdir. Oregin; ila¢ saliniminda
yardime1 madde, yara ortiisii, dis 6l¢ii malzemesi olarak kullanilmaktadir. Jel olusturucu
ozelligi ile pek ¢ok mide rahatsizliklarinda 6zellikle de Gaviscon gibi ticari olarak
satilan reflii baskilayici ila¢ formiilasyonlarinda kullanilmaktadir. (Lindow ve ark.,
2003) Aljinat hidrojeller, canli dokularin hiicre dis1 matrislerine yapisal benzerligi
sayesinde yara iyilesmesi, protein gibi biyoaktif ajanlarin iletimi ve hiicre nakli gibi
birgok uygulamada kullanilmaktadir. (Jejurikar ve ark., 2011)

Sodyum aljinat, yara iyilesme siireglerinde aktif avantajlari oldugundan yara
ortlisii uygulamalari ig¢in 6nemli bir polimerdir. Literatiirdeki ¢alismalar aljinatin insan
makrofajlarin1 aktive ettigini ve yara iyilesme sirasindaki inflamasyona karsi pro-
inflamatuvar sinyali irettigini gostermektedir. (Thomas ve ark., 2000) En o6nemlisi
aljinat, yara ortami igin gerekli nem dengesini de olusturarak yara Ortiisi
malzemelerinin hidrofilik karakterini gii¢clendirebilmektedir. Su tutma kapasitesi
oldukca yiiksek olan aljinatin fazla cksiida {iireten yaralar i¢in de yara Ortiisii
kompozisyonlarinda kullanildigi bilinmektedir. Kalsiyum aljinat liflerinden yara
ortamina salinabilen Ca?* iyonlariin keratinosit proliferasyonunda gorev aldigi ve yara
iyilesmesini destekledigi bilinmektedir. (Lansdown, 2002) Aljinat esasli filmler, akut ve
kronik yaralarin tedavisinde yara Ortiisii olarak kullanilmaktadir. (Boateng ve ark.,
2008) Algicell™ (Derma Sciences), AlgiSite M™ (Smith & Nephew), Comfeel Plus™
(Coloplast), Kaltostat™ (ConvaTec), Sorbsan™ (UDL Laboratories) ve Tegagen™
(3M Healthcare) gibi pek ¢ok marka olmak {izere gesitli aljinat yara ortiilerinin ticari

olarak satis1 mevcuttur.

Comfeel'Plus Transparent &g Coloplast

33533 180001 10emx 10em
Traregarent Mycrocolod Dressng

Sekil 2.9. Ticari olarak satilan Comfeel Plus™ aljinat yara 6rtiisii ve kullanimi (Coloplast)
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Aljinat kiigiik kimyasal ilaglardan makromolekiiler proteinlere kadar gesitli ilag
molekiillerinin kontrollii saliniminda kullanilmakta ve tedaviler
gerceklestirilebilmektedir. Lee ve Mooney (2012) yaptiklar1 ¢alismada; 1.5 saatte
flurbiprofen salim1 yapan iyonik olarak ¢apraz baglanmus aljinat jel tasarlamislardir.

Aljinat bazli hidrojeller, insan dokularinin hiicre dig1 matrisine benzer bir¢ok
ozellige sahiptir. (Reakasame ve Boccaccini, 2018) Bu sebeple aljinat filmlerin doku
miihendisligi, doku ve organ nakil uygulamalarinda kullanilmasi hedeflenmektedir.
(Moohan ve ark., 2019) Doku miihendisligi yaklasimiyla aljinat hidrojelleri tasidigi
hiicreleri istenen bolgeye teslim etmek, yeni doku olusumlari i¢in ortam saglamak ve
tasarlanan  dokularin  yapilarim1  ve fonksiyonelligini  kontrol etmek adina
kullanilmaktadir. (Lee ve Mooney, 2001) Hidrojeller canli hiicreleri barindiracak kadar

biiyiik gozenekler igerebilmektedir. (Hoffman, 2002)

2.3.1.2. Gida ambalajlama uygulamalar

Ambalaj, gida endistrisinde kullanilan o6nemli bir etmendir. Gidalardaki
bozulma ve patojen mikroorganizmalarin biiylimesini énlemek i¢in 1s1l islem, tuzlama
ve asitlestirme gibi geleneksel koruma teknikleri gida endiistrileri tarafindan uzun
stiredir kullanilmaktadir. Ancak bu teknikler genellikle besin degerlerinde kabul
edilemez kayiplara da neden olabilmektedir. (Del Nobile ve ark., 2012) Koruma
teknikleri ile ilgili yeni stratejiler ile dogal polimer ve bilesenlerin kullanilarak ¢evresel
etkinin minimize edildigi aktif paketleme uygulamalar: tizerinde durulmaktadir. (Mir ve
ark., 2018) Gida driinleri lipid oksidasyonuna karsi olduk¢a hassastir ve bu sadece
gidanin kalitesini etkilemekle kalmaz ayni zamanda zararli bilesiklerin olusumu ile
tiiketici glivenilirligini de etkilemektedir.(Aloui ve ark., 2021) Gida ambalajlamalarinda
aktif paketleme; iiriinlerin kontaminasyonunun engellenerek gida kaynakli hastaliklarin
yayillmamasi i¢in 6nemli bir uygulamadir. (Appendini ve Hotchkiss, 2002) Aljinat esasli
aktif paketler; dogada pargalanmadan uzun siire kalan, petrol tiirevli plastik ambalajlar
yerine kullanilmakta ve g¢abuk bozulan gidalarin mikrobiyolojik olarak giivenligini
arttirmaktadir. ~ Yenilebilir ve biyolojik olarak parcalanabilir ambalajlar; triinlerin
depolanmasi sirasinda agirlik kaybini ve nemi dengede tutarak gidalarin Kkalitesini
arttirmaktadirlar. Ayni1 zamanda oksijen ve karbondioksit gecisine karsi bariyer
olusturabilmektedirler. Gidalarin korunmasi, dagitimi ve pazarlanmasi iizerinde dnemli

etkileri olan aktif ambalajlamalarda aljinat; film ve kaplama formiilasyonlar: ile
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kullanilmaktadir. Yenilebilir film ve kaplamalarda aljinatin kullanim uygulamalar: ve
sonuglar1 Cizelge 2.1°de sunulmustur. (Tavassoli-Kafrani ve ark., 2016) ideal film ve
kaplamalar gida tizerinde ince bir tabaka olusturmakta ve su, buhar, nem veya sicakliga

kars1 segici gecirgenlik olusturmaktadir. (Chlebowska-Smigiel A. ve ark., 2008)

Cizelge 2.1. Cesitli aljinat film ve kaplamalarin gidalar iizerindeki uygulamalari

Uriin Sonuc Referans

Taze Kesilmis ananas ~ Raf 6mriinii uzatma (Azarakhsh ve ark., 2014)

Mikrodalgada

pisirilebilecek yiyecek Isinma verimliligini arttirma  (Albert ve ark., 2012)

Patojenlerin biyiimesi
engelleme

Daha az kimyasal ve
bakteriyel bozunma

Brokoli (Takala ve ark., 2013)

Dondurulmus ¢ipura (Song ve ark., 2011)

Shiitake mantar1 Bozulma azaltma (Jiang ve ark., 2013)
Raf 6mriiniin uzatilmasi,

Taze kesilmis karpuz ~ maya ve kiiflerin biiyiime (Sipahi ve ark., 2013)
inhibesi

Yenilebilir film ve kaplamalar oOzellikle antimikrobiyaller, antioksidanlar,
renklendiriciler, tatlandiricilar ve baharatlar gibi gida katki maddelerinin tastyicilart
olabilmektedir. (Sekil 2.10) Literatiirde antimikrobiyal bilesikler iceren aktif
paketlemenin gida kaynakli mikroorganizmalarin biiylimesini azaltabilecegi veya
geciktirebilecegi gosterilmistir. (Cha ve Chinnan, 2004) Bu yenilik¢i gida paketleme
calismalar gida gilivenliginin saglanmasi nedeniyle son yillarda biiyiik bir ilgi
gormistiir. (Mir ve ark., 2018) Ananas, muz, mango, armut, brokoli gibi yenilebilir
kaplamalarin taze kesilmis meyveler tizerindeki etkilerini belirlemek i¢in mevcut
caligmalar bulunmaktadir. Azarakhsh ve ark. (2014) taze kesilmis ananasin aljinat bazli
yenilebilir kaplamasma limon otu yagmin eklenmesinin etkilerini incelemistir.
Sonuglar, antimikrobiyal limon otu yagmin eklenmesinin hem ananasin raf émriiniin
uzamasina hem de kalite korunmasi potansiyeline sahip oldugunu géstermistir. Bagka
bir ¢alismada Takala ve ark. (2013) +4°C’de saklanan taze brokoli iizerinde Listeria
monocytogenes, Escherichia coli ve Salmonella typhimurium'un biiyiimelerini
engellemek adina aljinat film formiilasyonuna gesitli esansiyel yag ve bitki Oziitleri
dahil etmislerdir. Urettikleri biyoaktif filmler ile kisa siireli depolamada

mikroorganizma biiylimeleri kontrol altina almislardir.
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Yenilebilir film ve kaplama Aktif bilesenler ve takviyeler

Polimer Bazh:

* Polisakkaritler (seliiloz.nisasta, Gadamn kalitesi, T e —
¥ Ve
kitosan, pektin, aljinat..) il ol Gizelliklerinin
v Linidler ivilestirmek icin: i :
Apidier gelistirilmesi icin

* Proteinler l l'

» Antioksidanlar * Plastiklestiviciler

* Antimikrobiyaller + capraz baglama

» Tutlandircilar ajanlary

# Renklendiriciler

Sekil 2.10. Yenilebilir film ve kaplamalarin kompozisyonlari (Valdés ve ark., 2017)

2.3.1.3. Tekstil uygulamalari

Aljinatlar, kumas boyama islemlerinde kivam arttirict ve koyulastirma amach
kullanilabilmektedir. Kumasin yapisinda bulunan seliiloz ile birleserek reaktif boyalarla
etkilesime girmemektedir. Bu sayede kumas renk kalitesindeki azalmalarin da 6niine

gecilmis olunmaktadir. (McHugh, 2003)

2.3.1.4. Tarim uygulamalar:

Toksik olmayan ve dogada kolay bozunabilen aljinat polimeri tarim
uygulamalarinda mahsullerin yabanci otlardan korunmasi, zararli ot miicadelesi, gevre
sartlarmin stabilizasyonu gibi durumlarda kullanilabilmektedir. Ozellikle yabanci
otlarin gelisimine engel olmak amaciyla topragin iizerinin Ortiildiigii malg¢lama
uygulamalarinda yeni donemde plastik malzemelerin kullanimi yerine biyopolimer
malzemelerin kullanimi1 dikkat g¢ekicidir. Aljinat, bozunmasindan sonra ortaya g¢ikan
yosun oligosakkaritlerin bir kismi bazi bitkiler tarafindan emilerek bilylimeyi tesvik

edici avantajlar saglamaktadir. (Liling ve ark., 2016)

2.3.1.5. Diger uygulamalar

Aljinat biyopolimeri kozmetik sektdriinde nemlendirici malzeme ve mutfak

sanatlarinda jole benzeri malzeme olarak da kullanilabilmektedir. (Al-Remawi, 2012)
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2.4. Hidrojel Filmlere Takviyeler

Hidrojel filmlerin tretiminde polisakkaritler, proteinler, lipitler ve polyesterler
Veya bu malzemelerin kombinasyonlariyla olusan kompozitler kullanilmaktadir. Aljinat;
bol Dbulunurlugu, siirdiiriilebilirligi, biyobozunurlugu, biyouyumlulugu, disiik
immiinojenisiteSi sebebiyle medikal, farmasdtik, gida ambalaji endiistrilerinde artan
potansiyelleri ile hidrojel film formlarinda kullanilmaktadir. (Hoffman, 2002; Farris ve
ark., 2009; Norajit ve ark., 2010; Rhim ve Wang, 2013) Farkli katki maddeleriyle
birlestirilen hidrojel filmler ile istenen 6zelliklere sahip yeni bir {iriiniin olusturulmasini
saglanabilmektedir. Son yillarda yapilan c¢alismalarda kimyasal modifikasyonlar,
plastiklestirici ilaveleri, farkli biyopolimerlerle kompozit olusturmalar, talebe yonelik
spesifik takviye maddeleri eklemeleri gibi gesitli stratejiler gelistirilmektedir. (Garavand
ve ark., 2017) Genel olarak filmlerin fizikokimyasal &zelliklerini iyilestirmek veya
degistirmek i¢in nano boyutlu kil, metal veya metalik oksitler gibi nanolifler, polimer-
polimer kombinasyonlari, antioksidan/antibakteriyel 6zellik kazandiran malzemelerin

kullanimina yonelik parametreler denenmektedir. (Myung ve ark., 2008)

2.4.1. Antimikrobiyal Ajanlar

Aljinat hidrojeller, istenmeyen mikroorganizmalarin biiylimesine engel
olabilmek adma g¢esitli uygulamalarda kullanildiklarinda ©nemli derecede dogal
antimikrobiyal etkiye sahip degildir. Bu nedenle aljinat film uygulamalarinda cesitli
antimikrobiyal ajanlar kullanilmaktadir. Yaygin olarak kullanilan bazi sentetik
antimikrobiyal ajanlar; sodyum benzoat, sorbik asit, siilfitler, nitritler, klor dioksit,
karbondioksit, organik asitler, antibiyotikler ve bakteriyosinlerdir. Farmasotik, medikal
ve gida ambalaj1 endiistrilerinde bu ajanlarin kullanimi, olast saglik riskleri ve uzun
vadeli toksisite olusturmalar1 sebebiyle smirlandiriimigtir. Giintimiizde daha ¢ok dogal
tibbi bilesiklerin kullanimina yonelik arastirmalar yapilmaktadir. Bitkilerden ve
bitkilerin yenilebilir kistmlarindan elde edilen dogal 6zler, flavonoidler, fenolik asitler,
tanenler gibi yiiksek fenolik bilesik icerikleriyle antimikrobiyal ve antioksidan bilesik
kaynaklar1 arastirilmaktadir. (Aloui ve ark., 2021) Giimiis iyonlar1 ve nanopartikiiller
(Babu ve ark., 2010; Marie Arockianathan ve ark., 2012), ucucu yaglar (Pranoto ve ark.,

2005; Benavides ve ark., 2012; Liakos ve ark., 2014) aljinat film kompozitlerini
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antimikrobiyal hale getirmek i¢in uzun zamanlardan beri kullanilmaktadir. Sitotoksik
etki olusturmamalart ve biyouyumlu olmalar1 sayesinde birgok uygulamadaki film
formiilasyonlarma dahil edilen bitkisel bilesenler popiiler hale gelmektedir. Ornegin;
Liakos ve ark. (2014) sodyum aljinat matrislerinde dagilmis dogal ugucu yaglardan
yapilmis antimikrobiyal ve antifungal 6zelliklere sahip kompozit filmler iiretmislerdir.
Sayisiz antimikrobiyal ajanin bulunmasina ragmen, bitki Oziitlerinden elde
edilen dogal ajanlar; antibakteriyel, antifungal ve antioksidan O6zellikler ile pek ¢ok
alanda kullanilmaktadir. (Nouri ve Mohammadi Nafchi, 2014) Daha 6nce pek ¢ok
calisma bitki oOziitlerinin dogrudan gida iiriinlerine dahil edildiginde mikrobiyal
kontaminasyonu onledigini gostermistir. (Tajik ve ark., 2015; Besbes ve ark., 2016)
Fakat bu bilesenlerin gidanin i¢inde hizli difiizyonu ve diger bilesenlerle olasi
etkilesimleri koruyucu etkilerini de azaltabilmektedir. Bu ac¢idan dogal bitki 6ziitlerinin
biyo bazli polimerik matrislere eklenmesi difiizyonun kontrol edilebilmesini

saglayabilmektedir. (Valdés ve ark., 2017)

2.4.1.1. Bitki 6ziitleri

Bitki ozlii biyolojik olarak pargalanabilen filmlerin in vitro antimikrobiyal ve
antioksidan aktivite ¢alismalarindan elde edilen olumlu sonuglar, yeni antimikrobiyal
madde gelistirme ¢alismalar1 igin bitkilerin zengin birer arastirma kaynagi olarak
goriilmelerini saglamigtir.

Tibbi bitkiler igeriklerinde bulunan fitokimyasallar ile kimyasal yapilarinin
zengin olmasi ve dogal kokenli olmalar1 sayesinde sitotoksik ve mutajenik potansiyel
olusturmamaktadirlar. (Hacioglu, 2005; Mir ve ark., 2018) Rios ve Recio (2005)
PubMed’de yapmis olduklar1 bir taramada 1966-1994 yillari arasinda tibbi bitkilerin
antimikrobiyal aktivitesi ile ilgili 115 makalenin yayinlandigini, 1995-2004 yillari
arasinda ise bu sayinin 307’ye ¢iktigini belirtmiglerdir. Bu rakamlar bilim camiasinin
giin gectikce bitkilerin tibbi  6zelliklerine karst daha fazla 1ilgi gosterdigini
ispatlamaktadir.

Dou ve ark. (2018) jelatin-sodyum aljinat polimer karigimma ¢ay
polifenollerinin eklenmesinin, gelistirilmis mekanik ve sinirlayici bariyer 6zelliklerinin
yanisira ideal antioksidan kapasitesi ile sonuclandigini gostermislerdir.

Aromatik veya tibbi bitkilerin ¢esitli yontemlerle elde edilen o6ziitlerinin

antimikrobiyal etkilere sahip olduklar1 bilinmektedir. (Okeke ve ark., 2001; Rios ve
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Recio, 2005; Canales ve ark., 2007) Bitki oziitlerinden bazilar1 katesin, epikatesin,
karvakrol ve timol gibi yiiksek fenolik bilesik ile aktif antimikrobiyal ozelliklere
sahiptir. (Li ve ark., 2012; Peng ve ark., 2013) Literatiirde yapilan pek ¢ok ¢alismada
hidrojel filmlere bu aktif 6zelligin kazandirilmasi amaciyla bitki 6ziitlerinin kullanimina
rastlanmistir. Polimer bazli film formiilasyonlarina bitki 6ziitlerinin dahil edilmesi daha
oncelerden Durango ve ark. (2006) tarafindan gosterilmistir. Jagannath ve ark. (2006) E.
coli, Staphylococcus aureus, Bacillus cereus, L. monocytogenes, Pseudomonas spp., ve
Salmonella typhimurium mikroorganizmalarini inhibe etme yetenegi sergileyen Melia
azadirachta oziitii ile yapilmis kazein-nisasta filmlerini test etmislerdir. Diger bir
yandan Wang ve ark. (2019) tarafindan yapilan bir ¢alismada ise Escherichia coli ve
Pseudomonas aeruginosa gibi mikroorganizmalarin bilylimesini inhibe edebilmek adina
poli (e-kaprolakton)- kitosan filmlerine iiziim g¢ekirdegi ekstresi eklenmistir. Baska bir
caligmada Uthaya Kumar ve ark. (2019) deniz yosunu bazli filmlere neem tohum o6ziitii
dahil edildiginde Gram-pozitif bakterilere kars1 yiiksek antibakteriyel aktiviteye sahip
uriinler elde edilmistir.

Bitki Oziitlerin film formiilasyonlarina eklenmesi; o6zellikle gida ambalajlama
endiistrisinde gida kalitesinin  bozulmasmin engellenmesine ve raf Omriiniin
uzatilmasina katkida bulunmaktadir. Buna bir 6rnek olarak; Siripatrawan ve Noipha
(2012) kitosan bazli aktif filmlere yesil ¢ay oziitii ilave ederek sosislerin depolama
stireleri boyunca mantar, maya ve laktik-asit bakterilerine karsi korunmalarini
saglamislardir.

Biyolojik olarak pargalanabilen filmlerine bitki oziitlerinin eklenmesi farkli
tirde modifikasyonlara sebep olabilmektedir. Yapilan g¢alismalarda bunun sebebinin
bitki 6ziitlerinde elde edilen bilesenlerin oldugu bildirilmistir. (Norajit ve ark., 2010;
Peng ve ark., 2013; Tan ve ark., 2015) Bitki 6ziitiiniin fenolik bilesiklerinin hidrojen
baglar1 ile polisakkarit/protein molekiilleri arasinda olusan bag sebebiyle polimer
icindeki molekiiller arasi etkilesimler artmaktadir. (Wang ve ark., 2012) Farkli bitki
ozitleri film formiilasyonlarinin; kalinlik, su buhari gegirgenligi, mekanik 6zellikler,

sisme ve ¢oziiniirliik gibi 6zelliklere etkileri Cizelge 2.2°de gosterilmistir.



Cizelge 2.2. Farkli Bitki 6ziitlerinin biyopolimer bazli filmlere etkileri
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Gerilme

Bitki Oziitii  Polimer Su l?uhan.,. Kalinhk Mukavemeti Kopmada Referans
Gegirgenligi (mm) Uzama (%)
(MPa)
0.18 - (Cruz-
Hibiscus Nigasta 126-293a 0.75-1.63 38.79-81.51 Galvez ve
0.27
ark., 2018)
0.09- (Gémez-Al
Hibiscus Nisasta 2.63-6.52a 0'212 ~2-5 ~40-80 dapa ve
' ark., 2020)
. . 0.07- (Norajit ve
Ginseng Aljinat 1.72-2.28 b 0.132 8.05-22.20 19.32-27.95 ark., 2010)
Mersin . (Cheikh ve
Meyvesi Aljinat 58-155¢ - 38-131 1.3-6.3 ark., 2020)
(Siripatraw
. ] 0.0871- an ve
Yesil Cay Kitosan 0.2562 d - 23.66-28.35 54.62-60.73 Noipha,
2012)
Uziim . 0.27— (Tan ve
Cekirdegi Kitosan - 055 8.84-54.9 4.72-96.8 ark., 2015)
Kekik Kitosan ~ 11.3-116e - 11-13 39-70 (Talon ve
' ' ark., 2017)
Kekik Nisasta  69-83e - 7.39.8 29- 30 (Talon ve
3 o - ark., 2017)
Mese " N (Aloui ve
Palamudu Aljinat 25-4f - 12 - 26 12-25 ark., 2021)
Jelatin /
Cay 0.138 - i B 12.93 - (Dou ve
Polifenolleri  SPUM 9556 39.14-7205 374 ark., 2018)
Aljinat
Goji Berry . 0.077 - (Kim ve
Oiitii Nigasta 2.13-353¢g 0.095 26.32-12.42 7.39-12.36 ark., 2020)

a: (x107° g/msPa) b: (x10~’gm/m?3dayPa), c: (g um / day cm? Pa) d: (g mm /m?3d kPa),
e: [gmm/(hm?kPa)] f: (9. mm/mZ2KPa.day) g: (x10~° g/msPa)
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2.4.1.1.1. Hibiscus sabdariffa bitkisi

Malvacea (Ebegiimeciler) ailesine ait bitkilerden dogal olarak elde edilen 6ziitler
bir¢ok hastaligin tedavisinde kullanilmaktadir. Bu ailenin 6nemli bir cinsi de tropikal ve
subtropikal bolgelere dagilmis ve yaklasik 300 kadar tiire sahip olan Hibiscus’tur. (Sen,
2011) Hibiscus (Hibiscus sabdariffa Linne), jamaika veya roselle olarak da bilinen, Orta
ve Giliney Amerika, Giineydogu Asya da dahil olmak tizere bir¢ok alanda yetismesine
ragmen, tropikal Afrika'ya 6zgii tek yillik bir bitkidir. (Vargas-Leon ve ark., 2018)
Genellikle iceceklerde, regel ve jole yapimlarinda kivamlastirict olarak kullanilmakta
olup Amerikan Gida ve Ila¢ Dairesi (FDA) tarafindan dogal tatlandirict olarak kabul
edilmistir. (21 CFR 172.510) (Tsai ve ark., 2002; Higginbotham ve ark., 2014) H.
Sabdariffa c¢icekleri antosiyanin kaynagi olmasindan kaynakli kirmizi renktedir.
(Mohamed ve ark., 2007) Besinsel olarak askorbik asit yani C vitamini igermektedir.
(Ali ve ark., 2005)

Diinya ¢apinda birgok farkli isimle — ebegiimeci ¢ayi, zobo, roselle ¢ay1, kirmizi
kuzukulagi cay1, eksi cay olarak — bilinen popiiler olarak tiiketilen ¢aylar1 mevcuttur.
(Ali ve ark., 2005; McKay ve ark., 2010) Halk arasinda hipertansiyon, apseler ve kalp
hastaliklarinda kullanilan ilag niteligindedir. (Tepsorn, 2009) Yapilan g¢alismalarda
konsantre H. Sabdariffa ¢aylariin hipertansiyonlu ve tip 2 diyabetli hastalarda kan

basincini diisiirdiigii bildirilmistir. (Herrera-Arellano ve ark., 2004)

Sekil 2.11. Hibiscus sabdariffa L. bitkisi (Tropicals, 2020)

Hibiscus cinsinin tiirleri ¢esitli iklimlerde yetismesine bagli olarak farkl
biyoaktif ozellikler sergileyebilmektedir. Yapilan farmakolojik aragtirmalar ile bazi
tiirlerinin faydali biyolojik aktiviteleri tespit edilmistir. (Holser ve ark., 2004) Maganha
ve ark. (2010) tarafindan derlenen bir makalede; Hibiscus bitkisinde basing diisiiriici,

antidiyaretik, antikanser, antidiyabetik, antioksidan ve antibakteriyel 6zellik saglayan
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pek cok metabolit tanimlanmistir. Igerdigi cesitli fitokimyasallar sayesinde hem serbest
formda hem de sekerlerle baglantili fenolik bilesikleri ile biyolojik aktiviteleri
kullanilabilmektedir. (Vargas-Leon ve ark., 2018) Cesitli hastaliklarin tedavisinde
kullanilan Hibiscus bitkisinin kronik hastaliklarin 6nlenmesinde rol alabilecek biyoaktif
bilesenlere sahip oldugu yapilan arastirmalarla bildirilmistir. (Maganha ve ark., 2010;
McKay ve ark., 2010)

Alian ve ark. (1983) tarafindan yaymlanan ¢alismada Hibiscus sabdariffa bitki
igerikli igeceklerin Ozellikle Escherichia coli, Salmonella typhosa ve Klebsiella
pneumoniae’ye karsi bakterisidal etkisini gostermislerdir. Borras-Linares ve ark.
(2015)’nin da yapmis oldugu ¢alismalarda Hibiscus sabdariffa bitkisinin antimikrobiyal
ozelliklerini degerlendirmislerdir. Hibiscus bitki 6ziitleri gram-negatif (Escherichia coli,
Salmonella enteritidis) ve gram-pozitif (Staphylococcus aureus, Micrococcus luteus)
bakterilere karsi test edilmis ve etanol ekstrelerinin test edilen tiim bakteri suslarina
kars1 etkili oldugu, gram-pozitif bakterilere karsi daha biiyiikk bir etki gosterdigi
belirtilmistir. Olaleye (2007) metanol ile elde edilen oziitlerin 0.30 + 0.2 mg/ml den
1.30 £ 0.2 mg/ml ‘e kadar konsantrasyonlarda S. aureus, Bacillus stearothermophilus,
Micrococcus luteus, Serratia marcescens, Clostridium sporogenes, E. coli, Klebsiella
pneumoniae, Bacillus cereus, ve Pseudomonas sp. bakterilerine karsi antimikrobiyal
aktiviteye sahip oldugunu gostermistir.

Gida endiistrisinde plastik ambalajlarin yerine dogal polimerlerin kullanildigi
pek ¢ok uygulamalar bulunmaktadir. Aktif ambalajlamalarda 6zellikle gida iiriinlerinin
bakteriyel korumalarinin saglanmasi ig¢in polimer soliisyonlarina Hibiscus sabdariffa
bitki 6ziitlerinin ilave edilmesiyle kompozitler olusturulmaktadir. Cruz-Galvez ve ark.
(2018) elde ettikleri Hibiscus oziitlerini patates nisastasindan trettikleri filmlere dahil
ederek sosisler {izerinde mikrobiyal etkilerini gézlemlemislerdir. Nisasta ile bir baska
ornek olarak; Gomez-Aldapa ve ark. (2020) yapmis olduklar1 ¢alismalarinda Hibiscus
sabdariffa bitki 6ziitii ile misir nisastasi filmleri hazirlayarak Listeria monocytogenes,
Staphylococcus aureus, Salmonella spp., ve Escherichia coli bakterilerine kars1 pozitif
sonuglar veren antimikrobiyal bir etki tespit etmislerdir.

Biyopolimerlerle olusturulan filmlere Hibiscus bitki ozitlerinin eklenmesi
sadece antimikrobiyal olarak aktivite gostermekle kalmaz, ayni zamanda film
dayanikliligini ve genel uygulamalarini iyilestirmektedir. (Mir ve ark., 2018)

Literatiirdeki calisilan pek ¢ok farkli polimer kompozisyonlarina bakildiginda

aljinat ve Hibiscus bitki 6zitii ikilisine rastlanmamustir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyaller

Deneylerde kullanilan sodyum aljinat ve kalsiyum karbonat (CaCOs) Katki
Diinyasi’ndan, gliserol (%99.5) Sigma-Aldrich’den, glukono delta lakton (GDL) Smart
Kimya Tic. ve Dan. Ltd. Sti’den, kurutulmus Hibiscus sabdariffa bitkisi ¢igekleri
Bagdat Baharatlar1 Gida San. ve Tic. Ltd. Sti’den temin edilmistir. Film soliisyonlarinin
hazirlanmasinda distile su kullanilmustir.

Antibakteriyel testler i¢cin Staphylococcus aureus (ATCC 25923), Escherichia
coli (ATCC 25922), Klebsiella pneumoniae (ATCC 700603) ve Bacillus subtilis
(ATCC 6633) kullanilmistir. Nutrient Broth Merck’ten ve bakteriyolojik agar
HIMEDIA’dan temin edilmistir.

3.2. Yontem

3.2.1. Bitki oziitlerinin hazirlanmasi

Hibiscus sabdariffa bitkisinin kurutulmus ¢igekleri (Sekil 3.1) blender
yardimiyla ilk olarak ince bir toz haline getirilmistir. Bitkinin oziti 1:10 (g/ml)
oraninda kurutulmus ¢igeklerin distile suya ilave edilmesi ve 10 dakika kaynatilmasiyla
elde edilmistir. Daha sonra sulu ¢ozelti oda sicakliginda dinlenmeye birakilmistir.
Sogumasi beklendikten sonra kat1 faz filtre kagidindan siiziilerek ayrilmig ve nihai 6ziit
elde edilmistir. Hazirlanan oziitler baska bir islem olmaksizin taze olarak film

soliisyonlarnda kullanilmigtir.

Sekil 3.1. Hibiscus sabdariffa bitkisinin kurutulmus ¢igekleri (Tropicals, 2020)
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On dakikalik kaynatma siiresi; Hibiscus bitkisinin antibakteriyel aktifligini
saglayan yiiksek polifenol ve antosiyanin igerigi igin Sindi ve ark. (2014) tarafindan

elde edilen bulgulara gore en uygun zaman olarak belirtilmistir.
3.2.2. Filmlerin iiretimi

Aljinat esasli biyolojik olarak parcalanabilen filmler, jel dokme metoduyla Sekil
3.2’de sematize edildigi sekilde hazirlanmistir. %1.5 (w/w) sodyum aljinat distile suda
homojen bir ¢ozelti elde edilene kadar 70°C sicaklikta kuvvetli bir sekilde
karistirtlmistir.  Ardindan aljinat ¢ozeltisine %0, 10, 20, 30 (w/w aljinat) gliserol
eklenerek 30 dakika karigtirmaya devam edilmistir. Antibakteriyel ajan olarak
belirlenen Hibiscus oziitleri farkli oranlarda (%1,3,5 v/v) film soliisyonuna dahil
edilerek tamamen ¢ozeltiye karigmasi saglanmistir. Son olarak i¢ capraz baglama
yontemine bagli olarak CaCOs (0.01, 0.02, 0.03 g/g aljinat) ve GDL (5.4 g/g kalsiyum

karbonat) ¢ozeltisi film soliisyonuna dahil edilmistir.

'€ 1 H_'.b'.'sc_"s sabdariffa g Kaynatilan 6ziitiin : Hibiscus 6zitinin
bitkisi z stizme isleminin .v aljinat slisyonuna
yapraklamindan gerceklestirimesi ilave edilmesi
kaynatma ile

ozitlinin gikanimasi

» )\ 37°C etiivde 48 saat .. )
‘)/ kurutmaya

brrakilmasi - oy

— L T L
= =0

Film solusyonuna Hbs-aljinat

/3 ~ F
P FAS- ‘\J son olarak capraz *1 cozeltisine gliserol
[0 © 1 Z 7\ = baglama ajam dahil eklenmesi
L4 L edilmesi

Sekil 3.2. Aljinat filmlerinin hazirlanma asamalar1 (BioRender.com ile hazirlanmuigstir.)
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Farkli oranlarda gliserol, CaCOs ve Hbs 6ziitii ilave edilerek hazirlanan filmlerin

bilesimleri Sekil 3.3’te gosterilmistir.

%10 Gli %20 Gli

\_/

%0 Gli . %30 Gli

3-CaC0; 0,
(0,03g/g AT.]" > %0 Hbs
Al Aljinat
\ / el
%1 Hbs
2- CaCO;
(0,02g/g / \
Alj)
G %S Hbs %3 Hbs
Ali)

Sekil 3.3. Film iiretimi icin kullanilan malzeme oranlart

Sekil 3.3°te gosterilen bilesimlerde hazirlanan film Orneklerinin = gisme,
¢oziiniirliik, su igerigi ve antibakteriyel 6zellikleri test edilen veriler dogrultusunda belli
bir CaCOs oran1 belirlenmis ve film iiretimlerinde bu oran sabit tutulmustur. Cizelge
3.1’de gosterilen kompozisyonlarda filmler hazirlanarak farkli setler halinde analizleri

yapilmistir.
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Cizelge 3.1. Farkli Hbs 6ziitii ve gliserol oranlarinda hazirlanan film kompozisyonlarina verilen
isimlendirmeler

0 Hbs CaCO0:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol

1 Hbs CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol +%1 Hbs
3 Hbs CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol +%3 Hbs
5 Hbs CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol +%5 Hbs
3 Hbs + 0 Gli CaCO0:s (0.02 g/g alj.) +%3 Hbs

3 Hbs + 10 Gli CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%10 Gliserol +%3 Hbs
3 Hbs + 20 Gli CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol +%3 Hbs
3 Hbs + 30 Gli CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%30 Gliserol +%3 Hbs
5 Hbs + 0 Gli CaCO0:s (0.02 g/g alj.) +%5 Hbs

5 Hbs + 10 Gli CaCO0:s (0.02 g/g alj.) +%10 Gliserol +%5 Hbs
5 Hbs + 20 Gli CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%20 Gliserol +%5 Hbs
5 Hbs + 30 Gli CaCO:s (0.02 g/g alj.) +%30 Gliserol +%5 Hbs

! Filmler %1.5 aljinat kullamilarak hazirlanmigstir.

Hazirlanan ¢ozeltiler, 9 cm gapindaki plastik petri kaplarina 20’ser ml dokiilmiis
ve oda sicaklhiginda 48 saat boyunca tutularak film igerisindeki suyun uzaklastirilmasi

saglanmistir.

3.2.3. Film kahnhklar1

Uretilen filmlerin kalinliklar1 bir dijital mikrometre (Mitutoyo, MDC-25SX,
Japonya) kullanilarak oda sicakliginda 6lgiilmiistiir. Rastgele secilen 5 farkli bolgenin
film kalinliklar1 6l¢iilmiis ve ortalama kalinlik degerleri (mm) belirlenmistir. Su buhari
gecirgenligi ve mekanik test hesaplamalarinda kullanilan kalinlik degerleri de bu

sekilde ol¢iilmiistiir.

3.2.4. Sisme- ¢oziiniirliik- su icerigi testleri

Filmlerin sisme, ¢ozlinirlik ve su igerigi degerleri Jamroz ve ark. (2018)’nin
belirttigi sekilde belirlenmistir. Film numunelerinden 1.5 cm ¢apinda ¢ikarilan disklerin
baslangic agirliklar tartilmig (Wh) ve daha sonra 24 saat 70°C etiivde kurutulmuslardir.
1 giin sonunda etiivden ¢ikartilan numunelerin agirliklari tartilarak (W) tamamen
batacak sekilde su dolu kaplara sismelerinin hesaplanmasi igin koyulmustur. Filmlerin

distile su igerisinde tamamen batmasma dikkat edilmistir. 24 saat sonunda su
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igerisinden ¢ikartilan numuneler tartilmis (Ws) ve tekrar ¢oziinme hesaplamalari igin
70°C etiive birakilmistir. 1 giiniin sonunda etiivden ¢ikartilan numunelerin agirliklar
tartilmistir (W.). Her bir numune igin 6l¢timler en az 3 kez tekrar edilmis ve ortalama
degerleri hesaplanmistir. Su icerikleri, sisme ve ¢oziiniirlik degerleri (%) asagidaki

formiiller kullanilarak hesaplanmustir.

W, — W,

B Su icerigi = L 2 x100
Wl
(3.1)
W, — W,
U Sisme = ——— x 100
W,
2 (3.2)
0 Coziinirlik = ———= x 100
; (3.3)

3.2.5. Su buhan gegirgenlik (WVP) testleri

Su buhar1 gecirgenligi deneyleri Berberoglu (2018) ile Peng ve Li (2014)
tarafindan kullanilan yontemlerde bazi degisiklikler yapilarak gergeklestirilmistir. Film
ornekleri gecirgenlik kaplarma (Sekil 3.4) yerlestirildikten sonra 25 +1°C sicaklik ve
%75+1 bagil neme (doymus NaCl ¢ozeltisi kullanilarak ayarlanmistir) sahip bir
desikatore konmustur. Bu kosullar, su buharinin filmden gecisi i¢in basing farki

olusturarak deney siiresi boyunca kaplarda agirlik kaybina yol agacaktir.

Sekil 3.4. Su buhar1 gegirgenligi analizinde kullanilan gegirgenlik kaplari. a) %1 Hbs 6ziitii katkili aljinat
filmin ve b) %5 Hbs 6ziiti katkili aljinat filmin yerlestirildigi kap
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Gegirgenlik kaplarmin agirliklari; 8 saat boyunca her iki saatte bir ve son olarak
24. saatin sonunda Olclilmistiir. Lineer regresyon yontemiyle agirlik kaybimna karsi
zaman egrisinin egimi bulunmus ve film alanina boliinerek su buhari gecirgenligi orani
(WVTR) hesaplanmistir. Her formiilasyondan 3 dairesel ornek (10 cm?) ¢ikarilmis ve
deney 3 tekrarli olarak c¢alisiimistir. WVTR’nin hesaplanmasi ile WVP degerleri
asagidaki formiil kullanilarak hesaplanmistir. Testler 3 tekrarli yapilmistir ve ortalama-

standart hatalar hesaplanmustir.

WVTR x L

WVP =
AP (3.4)

WVP: Su buhari gegirgenligi (g/msPa)

WVTR: Su buhar1 gegirgenligi orani (g/m?s)

L: Ortalama film kalinlig1 (m)

AP: Filmin her iki yiizii arasindaki kismi su buhari basinei farki (7.922 x 10° Pa)

3.2.6. Antibakteriyel aktivite testi

Farkli oranlarda Hbs oziitii, gliserol ve CaCOs ilave edilen aljinat filmlerin

antibakteriyel aktiviteleri, agar disk-difiizyon yontemine gore belirlenmistir. (Sekil 3.5)

Agar Disk Difiizyon Yontemi

1—1—1

18 saat dncesinde 37°C 0.1 ml Nutrient Broth - bakteri
calkalamali inkiibatére soliisyonundan alinmasi ve
birakilan bakteriler petriye yayilmasi

Bakteri inokiile
edilmis petri

Drigalski
spatilinin ates
ile sterilizasyonu

/ SN TN 37°C'de - 24 saat sonra A
(0% _\ ‘o o

% L . @
— \\.__ -
’ " " —
Film 6rneklerinden Disklerin bakteri inokile
- ; . ) Filmlerde bakterilere kars
gikarilan diskler edilmig petrilere ekilmesi ’

olugan inhibisyon zonlan

Sekil 3.5. Antibakteriyel aktivite testinin temel agamalarin1 gosteren sema (BioRender.com ile
hazirlanmgtir.)
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Antibakteriyel aktivite, iki Gram negatif (Escherichia coli ve Klebsiella
pneumoniae) bakteri ve iki Gram pozitif (Staphylococcus aureus ve Bacillus subtilis)
bakteriye kars1 degerlendirilmistir. Testler i¢in; her bir bakteri susunun 100 pL kiiltiiri
(1x 10¢ kob /mL) homojen olarak Nutrient Agar igeren plaklarin ylizeyine yayilmistir.
Sentezlenen filmlerden 0.9 cm ¢apinda diskler ¢ikarilarak UV 15181 altinda 10 dakika
sterilize edilmistir. Steril diskler bakteri inokiilasyonu yapilmis agar plaklarinin iizerine
yerlestirilmistir. 37°C’de 24 saat inkiibasyon sonrasinda disklerin etrafinda olusan zon

caplar1 6l¢iilmistiir.
3.2.7. Fouirer Transform Infrared Spektrometre (FTIR) analizi

Film oOrneklerinin FT-IR spektrumlar1 4 cm™ ¢ozinirlikli 4000- 400 cm™
araliginda Thermo Scientific Nicolet 1550 model spektrometre cihazi ile oda
sicakliginda Ol¢iilmiistiir. Elde edilen FT-IR spektrumlart {iretilen filmlerdeki

fonksiyonel gruplarin olasi etkilesimlerini belirlemek amaciyla kullanilmistir.
3.2.8. Mekanik testler

Filmlerin gerilme mukavemeti (TS) ve kopmada uzama yiizdesi (%E) Shimadzu
AGS-X (Japan) mekanik test cihazi kullanilarak oda sicakliginda test edilmistir. Filmler
serit halinde 50 mm x 10 mm boyutlarinda kesilerek cihaza yerlestirilmistir. Filmler
kopana kadar bilgisayardan germe kuvveti 0.5 m/dk hiz ile uygulanmistir. Her bir
filmden en az 4 6l¢iim alinmistir. TS (MPa) ve %E degerleri sirasiyla denklem (3.5) ve

(3.6)’ya gore hesaplanmustir.

'FI:J"I ax

= aw (3.5)

Fnax : Kopma anindaki maksimum kuvvet (N)
L: Numune kalinlig1 (mm)

W: Numune genisligi (mm)
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0eE = &xl{]{]
L (3.6)

AL : Kopma anindaki uzunluk farki (mm)

L: Numune uzunlugu (mm)
3.2.9. Optik mikroskop analizi

Farkli oranlarda Hbs 6ziitii ve gliserol igeren aljinat filmlerin yiizey 6zellikleri
optik mikroskobunda 100X mercekte incelenmistir.
3.2.10. Istatistik analizleri

Istatistik analizler SPSS 17.0 istatistik programi kullanilarak yapilmustir. Elde
edilen verilere tek-yonliic ANOVA (one-way ANOVA) uygulanmis ve %5°lik seviyede

degerlendirilmistir. Ortalamalar arasindaki farkliliklar LSD (Least Significant
Difference) testi kullanilarak p <0.05 seviyesinde belirlenmistir.



31

4. ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA

4.1. Film Ozellikleri

Olusturulan tim kompozit aljinat filmler incelendiginde fiziksel olarak formlari
oldukga diizgiin, catlama olmaksizin ve petrilerden kolayca ¢ikarilabilir halde
retilmiglerdir. Sekil 4.1’de jel dokme yontemiyle hazirlanan ve petri igerisinde
kurumaya birakilan bir aljinat film soliisyonu gosterilmistir. Hbs konsantrasyonunun
artmasiyla beraber daha piiriizlii yiizeyler gozlenmistir. Tan ve ark. (2015) tarafindan
yapilan bir ¢alismada greyfurt g¢ekirdegi Oziitii ilave edilen kitosan esasli filmler
tiretilmistir. Filmlere farkli oranlarda o6ziit ilave edilmis ve Oziit miktar1 arttikga daha
plirlizlii yiizeyler olustugu gozlenmistir. Arastirmacilar bu durumun kullandiklar
greyfurt  ¢ekirdegi  Oziitlinlin  hidrofilikliginden  kaynaklanmig  olabilecegini
bildirmislerdir. Medina Jaramillo ve ark. (2015) da Paraguay cay1 ekstresi katkil1 nigsasta
filmler Gretmislerdir. Bu aragtirmacilar da elde ettikleri filmlerin yiizey piriizliiliigiiniin
ekstre orani arttikca arttigini rapor etmislerdir. Tarafimizdan yapilmis olan ¢aligmada
elde edilen sonuglar her iki arastirmaci grubunun elde ettigi sonuclar ile benzerlik

gostermektedir.

Sekil 4.1. Petriye dokiilerek kurumaya birakilan bir aljinat film solusyonu

Bitki oziitlerinin aljinat formiilasyonuna dahil edilmesinin film renk 6zelliklerini
degistirdigi gozlenmistir. Hbs eklenmesi ile daha koyu ve daha kirmizi hale gelen
filmler Sekil 4.2°de gosterilmistir. Film o6rneklerinin nitel olarak bakildiginda
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opakliginin, artan Hbs konsantrasyonu ile arttigi gézlemlenmistir. Yiiksek oranda bitki

oziitii igeren aljinat filmlerin yiizeyinin partikillii bir hal aldig1 goralmistiir.

Sekil 4.2. Farkli oranlarda Hbs 6ziitii igeren aljinat film soliisyonlart. Soldan saga sirastyla %0, %1, %3
ve %5 Hbs oziitii igeren aljinat filmleri

Hazirlanan film soliisyonlari, oda sicakliginda yaklasik 48 saat bekletilerek
kurutulmustur. Kurumus ve petriden ¢ikarilmis olan kompozit filmler Sekil 4.3’te

gosterilmistir.

%5 Hbs

Sekil 4.3. Oda sicakliginda kurutulmus film drnekleri
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4.2. Antibakteriyel Aktivite Testi

Bitki 6ziitlerinin polimer bazli filmlere dahil edilmesi ile antibakteriyel 6zellikte
artinler elde edilmektedir. Bu antibakteriyel 6zellik sayesinde tretilen filmler gida
ambalajlama veya medikal endiistrilerinde giivenilir ve kolaylastirict kullanima sahip
olabilmektedir. Yapilmis olan g¢alismada %1’in tizerinde Hbs o6zitii igeren aljinat
filmlerin genis bir antibakteriyel aktiviteye sahip oldugu goriilmiistiir. Ozellikle gida
ambalajlama uygulamalari igin Staphylococcus aureus ve Escherichia coli bakterileri
gida {izerinde toksin iireten patojen mikroorganizmalar olduklarindan, onlara karsi
direngli trilinler gelistirmek 6nem arz etmektedir. (Aloui ve ark., 2021)

Bacillus subtilis, Klebsiella pneumoniae, Staphylococcus aureus ve Escherichia
coli bakterilerine karsi tretilmis olan tiim kalsiyum aljinat filmlerde antibakteriyel
aktivite tespit edilmistir. Sekil 4.4, Sekil 4.5, Sekil 4.6 ve Sekil 4.7°de farkli oranlarda
Hbs oziitli, gliserol ve c¢apraz baglayicit igeren filmlerin test bakterilerine karsi
olusturduklart inhibisyon zonlar1 goriilmektedir. Hbs 6ziitli miktarinin artmasmin tiim
durumlarda zon gaplarinin artmasina neden oldugu goriilmiistiir. Hbs 6ziitli icermeyen
kontrol filmlerinde herhangi bir inhibisyon zonu goriilmemistir. Her bir bakteri i¢in elde
edilen inhibisyon zon caplar Cizelge 4.1, Cizelge 4.2 ve Cizelge 4.3’te goriilmektedir.
%3 ve %5 Hbs 0ziitii iceren filmlerin analiz edilen dort bakteri susuna karsi
antibakteriyel etki gosterdigi gozlenmektedir. Staphylococcus aureus, aktif filmlere en
duyarl bakteri iken en az duyarli olan Klebsiella pneumoniae olmustur. %5 Hbs 6ziitii
oranina sahip filmler Staphylococcus aureus‘a karsi 25 mm inhibisyon zon c¢api
olusmasina neden olmugstur ve bu gdzlenen en biiyiik inhibisyon zon ¢ap1 olarak tespit

edilmistir.



Cizelge 4.1. %5 Hbs 6ziitii katkili filmlerin olusturdugu inhibisyon zon caplar1 !

BS

KP

SA

EC

Gli10

Gli20

1Ca

Gli30

22.33+0.66a A

23.33+0.66aA

24.66+0.88a A

9.66+0.66aB

13.66+0.66 b B

17.00+0.57cB

25.00+0.00aC

23.33+£0.33a A

23.33+1.20aA

15.33+0.88aD

11.00+£1.00bC

14.00+1.52ab B

Gli10

2 Ca

Gli20

Gli30

21.00+0.00a A

21.66+1.33aA

23.66+233aA

11.33+1.20aB

1466+ 0.33bB

16.00+0.57b B

23.33+0.88a A

2200+ 1.00a A

2266+145a A

17.00+0.57aC

14.00 + 0.57 bc B

15.00+0.57cB

Gli10

Gli20

3 Ca

Gli30

24.00+£0.57aA

21.00+2.00a A

24.66 +0.33a A

9.00+0.00 aB

13.00+1.00b B

17.33+0.66¢cB

21.00+1.00a A

21.66+0.66 a A

23.33+0.66a A

20.33+£3.92a A

12.66 +0.66 a B

18.66+0.33aB

! [nhibisyon zonlart mm cinsinden él¢iilmiistiir. Ayni satirdaki farkly biiyiik harflere ve ayni
stitundaki farkly kii¢iik harflere sahip degerler istatistiksel olarak anlamli farklilik gostermektedir

(p<0.05)




Cizelge 4.2. %3 Hbs 6ziitii katkili filmlerin olusturdugu inhibisyon zon ¢aplari !

35

BS KP SA EC

Glil0| 19.00+0.57aA | 9.00+0.00aB | 18.33+145aA [ 12.33+0.33aC
96 Gli20| 19.33+0.33aA |10.00+1.00abB| 18.33+1.20aA | 9.00+0.00b B

Gli30| 19.66+0.33aA | 12.00+0.57b B | 18.66 +0.33a A [10.33+1.33ab B

Glil0| 15.66+0.88aA | 9.00+0.00aB [ 20.00+2.08aC | 13.00+0.57a A
§ Gli20| 19.00+10bA | 10.00+1.00aB | 19.33+0.33aA | 12.00+3.00aB

Gli30|18.33+0.88ab A| 10.33+1.33aB [ 20.00+1.00aA | 9.00+0.00 aB

Glil0| 20.00+0.57aA | 9.00+0.00aB | 18.00+0.57aC | 14.33+0.66aD
§ Gli20| 18.33+0.88aA | 9.00+£0.00aB [18.33+0.88ab A| 9.00+0.00b B

Gli30| 18.66+0.66aA | 9.00+£0.00aB | 20.33+0.33bC [ 13.00+0.00c D

! [nhibisyon zonlart mm cinsinden él¢iilmiistiir. Aymi satirdaki farkli biiyiik harflere ve ayni
stitundaki farkl kiigiik harflere sahip degerler istatistiksel olarak anlamli farklilik gostermektedir

(p<0.05)



Cizelge 4.3. %1 Hbs 6ziitii katkili filmlerin olusturdugu inhibisyon zon ¢aplari !

BS KP SA EC
Glil0| 13.66+1.20aA | 9.00+0.00aB | 11.00+2.00a AB | 9.00+0.00 a B
cé Gli20| 9.00+0.00bA | 9.00+£0.00aA | 11.33+1.20aB |[9.00+0.00aA
Gli30| 9.00+0.00bA | 9.00+£0.00aA | 11.00+1.00aB | 9.00+0.00aA
Glil0| 11.33+1.20aA | 9.00+0.00aB | 9.00+0.00aB | 9.00+0.00aB
§ Gli20| 10.66+1.66aA | 9.00+£0.00aA | 10.00+1.00aA |[9.00£0.00aA
Gli30| 10.33+1.33aA | 9.00+£0.00aA | 11.33+1.20aA |9.00+0.00aA
Glil0| 12.00+1.52aA | 9.00+0.00aB | 9.00+0.00aB | 9.00+0.00aB
§ Gli20| 11.00+2.00aA | 9.00£0.00aA | 9.00+£0.00aA |[9.00£0.00aA
Gli30| 9.00+0.00aA | 9.00£0.00aA| 9.00+£0.00aA |[9.00+0.00aA

! [nhibisyon zonlart mm cinsinden él¢iilmiistiir. Aymi satirdaki farkly biiyiik harflere ve ayni
stitundaki farkl kii¢iik harflere sahip degerler istatistikse! olarak anlamii farklilik gostermektedir

(p<0.05)

36
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ANOVA analizi, inhibitor aktivitenin gram-pozitif bakterilere kars1 gram-negatif
bakterilere kiyasla daha belirgin oldugunu ortaya koymustur. Daha once Siripatrawan
ve Vitchayakitti (2016) tarafindan agiklandigi iizere, gram-pozitif ve gram-negatif
bakteriler arasindaki bu farkin temel nedeni hiicre duvart yapilarindaki farkliliklardir.
Gram-pozitif bakterilerin dis hiicre duvari, biyoaktif molekiillerin baglanmasini ve
hiicre igerisine gegisini saglayacak ¢ok sayida gozenekli asidik polisakkaritlerden ve
peptidoglikandan olusmaktadir. Gram-negatif bakteriler ise hiicre duvarindan ayri
olarak biyoaktif molekiillerin hiicre icerisine gecisini engelleyen lipopolisakkarit, lipid
ve proteinlerden olusan ek bir dis zara sahiptir. (Epand ve ark., 2016)

Genel olarak Hbs oziitii katkili aljinat filmlerin patojenik bakterilere karsi iyi
antibakteriyel etki sergiledigi goriilmiistiir. Uretilmis olan filmlerin bu baglamdaki
antibakteriyel etkileri sayesinde bu friinlerin gida ambalaji olarak kullanilmasi
durumunda mikrobiyal bozunmanin engellenmesi ve lipid oksidasyonunun
geciktirilmesi  ve boylece gida endistrilerinde raf Omiirlerinin uzatilmasi
saglanabilecektir.

Capraz baglayici ve gliserol oranlarinin sabit tutuldugu, degisken oranlarda Hbs
oziti igeren filmlere yapilan antibakteriyel aktivite testinde 9 ile 22 mm arasinda
degisiklik gosteren inhibisyon zon caplar elde edilmis ve Cizelge 4.4’te gosterilmistir.
Genel setlerde goriilen Staphylococcus aureus ‘a karsi olan duyarlilik burada yine
goriilmektedir. Aljinat filmlerine %5 oraninda Hbs ilave edilen 6rnekler, tiim durumlara
kars1 anlamli bir farklilik ile en yiiksek degere sahiptir. Ayni film 6rnekleri gram-negatif
bakterilere karsi daha fazla direng gostermistir. En yiiksek Hbs 6ziitli i¢erigine sahip
film Klebsiella pneumoniae’ye kars1 14.66 mm ¢aplik bir zon olusturmustur.

Farkli gliserol ve capraz baglama oranlarinin kullanilmasi aljinat filmlerin
antibakteriyel aktivitesine yonelik direkt bir etki meydana getirmemistir. Kuvvetli
antibakteriyel bilesenlere sahip olan Hbs filmlerde etkisini degistirmeyen bir aktiviteye

sahip oldugu gorilmiistiir.



Cizelge 4.4. Uretilen filmlerin test bakterilerine kars1 olusturdugu inhibisyon zon caplar1 !

Bakteriler Hbs oranlari (v/v) glsgf)isyon zon
Staphylococcus aureus %0 9.0+00a
%1 10.0+1.0a
%3 19.33+0.33 b
%5 220+1.0¢c
Bacillus subtilis %0 9.0+0.0a
%1 10.66 +1.66 a
%3 19.0+1.0b
%5 21.66+1.33b
Escherichia coli %0 9.0+0.0a
%1 9.0+0.0a
%3 11.0+2.0ab
%5 14.0+0.57b
Klebsiella pneumoniae %0 9.0+00a
%1 9.0+0.0a
%3 10.0+1.0a
%5 14.66 +£0.33 b

! [nhibisyon zonlart mm cinsinden él¢iilmiistiiv. Ayt siitundaki farkl kiiciik harflere sahip
degerler istatistiksel olarak anlamh farklilik gostermektedir (p<0.05).
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Ca

2 Ca

3Ca

GLIi30:

1Ca

Sekil 4.4. Farli oranlarda gliserol (%10, %20, %30), ¢apraz baglayici (0.01, 0.02, 0.03 g/g aljinat) ve Hbs
ozt (%1, %3, %35) igeren filmlerin Staphylococcus aureus ‘a karsi olusturduklar inhibisyon zonlart

Staphylococcus aureus

2 Ca

3 Ca
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1Ca = 2 Ca

Bacillus subtilis

1Ca 2 Ca

3 Ca

Sekil 4.5. Farli oranlarda gliserol (%10, %20, %30), ¢capraz baglayici (0.01, 0.02, 0.03 g/g aljinat) ve Hbs
oziitii (%1, %3, %>5) igeren filmlerin Bacillus subtilis ‘e karsi olusturduklar inhibisyon zonlar
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GLi10: GLi20:

3Ca

Klebsiella pneumoniae

3Ca

Sekil 4.6. Farli oranlarda gliserol (%10, %20, %30), ¢capraz baglayici (0.01, 0.02, 0.03 g/g aljinat) ve Hbs
ozitii (%1, %3, %35) igeren filmlerin Klebsiella pneumoniae ‘ye karsi olusturduklari inhibisyon zonlari
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GLi10: GLi20:

2 Ca

3 Ca

3Ca
GLIi30:

Escherichia coli

1Ca 2 Ca

3Ca

Sekil 4.7. Farli oranlarda gliserol (%10, %20, %30), ¢capraz baglayict (0.01, 0.02, 0.03 g/g aljinat) ve Hbs
ozt (%1, %3, %5) igeren filmlerin Escherichia coli ‘ye kars1 olusturduklari inhibisyon zonlari
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4.3. Sisme- Coziiniirliik- Su Icerigi Testleri

Aljinat filmlerine c¢apraz baglama islemi yapilmadiginda suda kolaylikla
coziindikleri bilinmektedir. Capraz baglanan aljinat filmler sismekte fakat direk
¢oziinmemektedir. Bu nedenle ¢alismamizda aljinat soliisyonuna capraz baglayici
eklenerek i¢ ¢apraz bagl filmlerin iiretilmesi amag¢lanmistir. Farkli Hbs, gliserol ve i¢
capraz baglama orani bulunan 30 adet filmin su igerikleri, suda sismeleri ve
¢oziiniirliikleri incelenmistir ve elde edilen sonuglar Cizelge 4.5, Cizelge 4.6 ve Cizelge

4.7°de ayr1 ayr1 verilmistir.

4.3.1. Sisme testi

Sisme yiizdesi, filmin su tutma kapasitesinin bir olgiisiidiir. (Wang ve Rhim,
2015) Cizelge 4.5’te gosterildigi tizere Hbs bitki 6ziitii konsantrasyonunun artmasiyla
film ornekleri daha diisiik sisme potansiyeli gostererek anlamli farklar meydana
getirmistir. Aljinat ve bitki 6ziitli arasindaki molekiiller aras1 etkilesimler film sisme
degerlerini azaltmigtir. Hibiscusun igerigindeki pektin sayesinde capraz baglamaya
destek olarak filmlerin ¢ok yiiksek olan sisme degerlerini ¢esitli uygulamalarda
kullanabilecek ideal seviyelere indirdigi gézlenmistir. Kontrol aljinat filmlerinin yiiksek
hidrofilikligini etkileyen Hbs bu sayede sisme degerlerinde anlamli bir azalma
yaratmistir. Hbs, hidrofilikligi ve sisme orani ¢ok yiiksek (yaklasik yiizde 10 000) olan
katkisiz aljinat filmlerin sisme degerlerinde anlamli bir azalma olusturmustur. Sisme
degerlerinde goriilen bu diistis aljinat ve Hbs arasinda artan etkilesimlere baglanabilir.

Gliserol konsantrasyonunun artmasi ile kontrol film 6rneklerine kiyasla anlaml
Olgiide azalis profili gozlenmistir. Ayni azalma profili ¢apraz baglayict oraninin

artmasiyla da gézlenmistir.



Cizelge 4.5. Farkli kompozisyonlardaki aljinat filmlerin sisme degerleri (%) !
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% Hbs . | . .
) %0 Gli %10 Gli %20 Gli %30 Gli
Filmler
%1 Hbs 10123.46+347.41a A 5028.82+301.19aB  6151.02+400.05aC
©
O| %3 Hbs 352466+ 26446 b A  1410.107+1153bB  2190.75+89.25b C
—
%05 Hbs 2021.3 £290.3 ¢ A 470.76 + 35.76 ¢ B 601.04 +42.84cB
%00 Hbs 10046.78 = 190.14 a
| %01 Hbs 984628 +696.29aA  4501.42+134.31bB  3975.22+22493aB
@)
| %3 Hbs 274089 +141.49 A 309577 £230.92b A 1320.44 +73.54cB 1855.99 + 123.24 b C
005 Hbs  1180.9+90.83 A 1031.6 £76.25 ¢ A 484.19+7433dB 558.55 + 36.04 ¢ B
%1 Hbs 809251 +584.87aA  3601.93+161.73aB 448258 +528.03aB
©
O| %3 Hbs - 2296.9+77.89b A 1191.75+71.11bB  1178.46+138.35b B
(90
%5 Hbs - 102021+ 155.14c A 466.01 +54.98 ¢ B 265.78 +36.36 ¢ B

! Aymi satirdaki farkl biiyiik harflere ve aymi siitundaki farkl kiiciik harflere sahip degerler
istatistiksel olarak anlam/: farklilik gostermektedir (p<0.05)

4.3.2. Coziiniirliik testi

Cozuntrliik; filmin suya kars1 gosterdigi direncinin bir olgtsiidir. (Wang ve

Rhim, 2015) Film ¢oziniirligi, filmlerin biyolojik olarak pargalanabilirligini gosteren
ve ozellikle yenilebilir film dretimlerinde temel bir parametredir. Gidalarin depolanmasi
ve korunmasi gibi amaglarla tretilen kompozit filmlerin diisiik ¢oziiniirliikte olmasi
beklenmektedir. (Kim ve ark., 2017) Filmlerin ¢6ziinmezligi, gidalarin kalitesi ve
biitiinliigli a¢isinda ambalajlama endiistrisinde dikkat edilen bir noktadir. (de Moura ve
ark., 2011) Cizelge 4.6’de verilen ¢oziiniirliik degerlerine bakildiginda tiim kosullarda
bitki Oziitlerinin konsantrasyonunun arttirilmast film ¢ozintrliklerinde anlamli bir
artisa neden olmustur. Norajit ve ark. (2010) aljinat filmlerine ginseng oziitii
eklediklerinde benzer sekilde filmlerin ¢oziintirligiiniin arttigini tespit etmislerdir.

Farkli konsantrasyonlarda gliserol igeren filmlerin ¢oziiniirlik oranlarina

bakildiginda %10 gliserol ilave edilen filmlerin ¢oziiniirliiklerinin gliserol igermeyen
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filmlerden istatistik olarak farkli olmadigi goriilmektedir. %20 Gli igeren filmlerin
¢oziiniirliiklerinin gliserol igermeyen filmlerden anlamli oranda (p<0.05) disiik, %30
Gli iceren filmlerin ¢oOzilniirliiklerinin ise anlamli oranda yiiksek oldugu tespit
edilmistir. da Silva ve ark. (2009) da aljinat ve pektin kompozitlerinde gliserol
konsantrasyonunun artmasiyla ¢o6ziiniirlik degerlerinde onemli derecede artis
gozlemlemislerdir.

Filmlerin sisme ve c¢ozinirliklerinin, su diflizyonu, amino veya karboksil

gruplarinin iyonlasmasi, hidrojen ve iyonik baglarin kopmasi ile ilgili oldugu yapilan

calismalarda vurgulanmaktadir. (Mathew ve ark., 2006)

Cizelge 4.6. Farkli kompozisyonlardaki aljinat filmlerin ¢oziiniirlik degerleri (%) !

% Hbs
%0 Gli %10 Gli %20 Gli %30 Gli

Filmler

%1 Hbs 54.87+137aA 37.39+242aB 55.8+3.94aB
8 %03 Hbs 63.81+2.08b A 55.44+139b B 60.4+0.89b A
- %5 Hbs 75.61+2.47CcA 66.98+0.63 ¢ B 70.98+0.81 b AB

%0 Hbs 62.86+0.99 a
<| %01 Hbs 46.88+08aA 3222+169bB 55.68+144aC
LN) %3 Hbs 63.07+:047AC  61.56+096bA 50.92+1.99¢B 66.36+1.32bC

%5 Hbs 718+057A 70.34+0.63¢c A 65.76+1.47aB 75.86+1.17¢cC

%1 Hbs 54.00+0.7 a A 423+18aB 58.57+2.21aA
8 %03 Hbs 64.58 +0.35b A 50,78 +0.36 b B 67.68+1.38bC
m %5 Hbs 72.97+06CA 70.03+0.68¢cB 73.9+0.45CA

! Aymi satirdaki farkh biiyiik harflere ve aymi siitundaki farkl kiiciik harflere sahip degerler
istatistiksel olarak anlamli farklilik géstermektedir (p<0.05)

4.3.3. Su icerigi testi

Cizelge 4.7°te tretilen film kompozitlerinin su igerigi degerleri gosterilmektedir.
Filmlerin su igerikleri %3.42 ve %13.61 arasinda degismektedir. Hbs igeriklerinin
artmasina bagli olarak belli bir degisiklik gdzlenmemistir. Sabit Hbs ve ¢apraz baglama
formiilasyonlarinda gliserol degerlerinin arttirilmasi su igerik degerlerinde genel olarak
anlamli azalmalar meydana getirmistir. Benzer durumu Jamroz ve ark. (2018), gliserol

ve aljinat arasindaki polisakkarit-su-protein etkilesimlerini sinirlandiran ve dolayisiyla
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su igerigini azaltan etkilesimleri meydana getirdigi seklinde agiklamiglardir. Shaili ve
ark. (2015) film yapisinda bulunan su molekiillerinin plastiklestirici olarak davranarak

filme esneklik kazandirabilecegini belirtmislerdir. Azalan su igerigi sonuglarina

bakildiginda bu durum filmlerin fiziksel 6zelliklerini de etkileyebilmektedir.

Cizelge 4.7. Farkli kompozisyonlardaki aljinat filmlerin su icerigi degerleri (%) !

% Hbs
%0 Gli %10 Gli %20 Gli %30 Gli

Filmler

%1 Hbs 342+075aA 12.94+0.58a B 589+03aC
8 %3 Hbs 11.22+0.73b A 10.68+053b A 523+067aB
= %5 Hbs 12.97+0.79b A 12.13+0.85ab A 641+015aB

%0 Hbs 14.2+0.66 a
| %01 Hbs 1243+145a A 12.39+0.27 ac A 6.53+0.7aB
LN) %3 Hbs 698+068A 11.92+021aB 10.38+0.38ch B 1031+134bB

%5 Hbs s8s86-043AC 1361+1.02aB 102+103bd AC  7.3+052aC

%1 Hbs 1252+1.26aA 1259+1.36a A 361+0.76aB
8 %3 Hbs 12.06+1.92a A 9.85+0.48 b AB 768+0.7bB
® %5 Hbs 11.17+1.68a A 10.78+0.71ab A 7.98+028bA

! Ayni satirdaki farkl biiyiik harflere ve aymi siitundaki farkl kiiciik harflere sahip degerler
istatistiksel olarak anlamii farkiiik gostermektedir (p<0.05)

Bu asamaya kadar yapilan testler sonucunda elde edilen veriler incelendiginde
farkli oranlarda gliserol ve farkli oranlarinda Hbs 6ziitii ilave edilerek iiretilen filmlerde
istatistik olarak anlamli farkliliklar olustugu belirlenmistir. Dolayisiyla bu asamadan
sonra yapilan deneylerde bu iki film grubu kullanilmistir ve elde edilen veriler bu iki
grup i¢in ayr1 ayr1 sunulmustur. 0.02 g/g aljinat oraninda eklenen CaCOs, %20 gliserol
ve %3 Hbs o6ziiti miktarlar1 optimum ozelliklerde film {retilmesini saglamistir.
Dolayisiyla farkli gliserol oranlarinin filmlere etkisinin degerlendirildigi deneylerde
yukarida agiklanan oranlarda olmak iizere Hbs 6ziitii ve CaCOs orani sabit tutulmustur.
Farkli oranlarda Hbs 0ziitli ilavesinin degerlendirildigi deneylerde de benzer sekilde

gliserol ve CaCO:s oranlari sabit tutulmustur.
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4.4, Kalinhk

Gida ambalajlama uygulamalarinda piyasadaki film ve kaplamalarin kalinliklary
genellikle 0.08-0.2 mm arasinda degismektedir. (Garavand ve ark., 2017) Yara Ortiisii
uygulamalarinda ise insan derisinin kalinligindan daha diistik bir kalinlik istenmektedir.
Dermis kalinlig1 yasa ve cinsiyete bagli olarak 0.5 ile 2.0 mm arasinda degisiklik
gosterebilmektedir. (Bierhalz ve ark., 2016) Su buhar1 gegirgenligi veya farkli gazlarin
tasinmasi gibi bariyer 6zelliklerinde kalinlik 6nemli bir rol oynamaktadir. incelenen
biyopolimer bazli filmlerin ¢ogu orijinal olarak hidrofilik 6zellik gosterdiklerinden
kalinliklar1 farkl kosullara gore degisiklik gosterebilmektedir. Kalinlik parametresini,
film soliisyonu igerisindeki ¢oziinmiis madde konsantrasyonu ve film dokme kabinin
boyutu etkileyebilmektedir. (Sedyadi ve ark., 2016)

4.4.1. Farkh oranlarda Hbs oziitii iceren aljinat filmlerin kalinhklar

Bitki  oziitleri, biyolojik olarak pargalanabilen filmlerin  kalinligini
etkilemektedir. Farkli konsantrasyonlarda Hbs ilave edilen filmlerin kalinliklar1 0.0259
ile 0.1092 mm arasinda tespit edilmistir. Ortalama kalinlik degerleri Sekil 4.8te
gosterilmektedir. Film olusturucu ¢6zeltilerin formiilasyonunda Hbs oraninin artmasi ile

elde edilen filmlerde istatistiksel olarak anlamli farklar gézlenmektedir. (p < 0.05)

0,12

0,1092
0,0976

0,1
0,08

0,06 0,0465

Kalinlik {(mm)

0,04

0,02

0 1 3 5
Soliisyon igerisindeki Hbs Konsantrasyonlari (% v/v)

Sekil 4.8. Farkli Hbs 6ziitii oranlarina sahip kompozit filmlerin kalinlik degerleri
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Farkli oranlarda Hbs oziitii igeren filmlerin kalinlik degerleri incelendiginde
giinlimiize kadar iretilmis olan bitki oziitii katkili filmlerin kalinlik degerleri ile
paralellik gosterdigi goriilmektedir. Maryam Adilah ve ark. (2018) mango ¢ekirdegi
katkil1 yenilebilir filmler tiretmisler ve yaptiklart kalinlik testlerinde 0.056 ile 0.09 mm
arasinda sonuglar elde etmislerdir. Kalinliklardaki bu artiglarin bitki 6ziitlerinin polimer
ile gergeklestirdigi ¢apraz baglanmadan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. (Mir ve ark.,
2018)

4.4.2. Farkh oranlarda gliserol iceren aljinat filmlerin kalinhklar:

Farkli gliserol konsantrasyonlarina sahip olan %3 Hbs o6ziitii katkili kompozit
filmlerin kalinlik degerleri Sekil 4.9’te gosterilmistir. %3 Hbs 6ziitii katkili kompozit
filmlerde gliserol orami arttik¢a filmlerinin kalinhiginin siirekli arttigi gozlenmistir.
Gliserol konsantrasyonun aljinat polimerinin agirligina bagl olarak yiizdelik oraninin
arttirilmastyla %3 Hbs 6ziitii katkili kompozit filmlerinin kalinliklarinimn siirekli arttigi
gozlemlenmistir. Gliseroliin film kompozisyonunda molekiiler hacmi arttirmasi ile
kalinlik degerlerini de arttirdigi Berberoglu (2018) tarafindan belirtildigi lizere net

olarak goriilmiistiir.

0,12

c [
0,0976 0,1002
0,1
b
. 0,0805
0,08
€ 0,0688
E
= 006
=
&
0,04
0,02
0
0% Gli 10% Gli 20% Gli 30% Gli

Soluisyon icerisindeki Gliserol Konsantrasyonu (%)

Sekil 4.9. Farkli konsantrasyonlarda gliserol iceren %3 Hbs 6ziitii katkili aljinat filmlerin kalinlik
degerleri
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4.5. Optik Mikroskop Analizi
4.5.1. Farkh oranlarda Hbs 6ziitii iceren aljinat filmlerin goriintiileri

Uretilen film kompozitlerinin optik mikroskop goriintiileri Sekil 4.10°da
verilmistir. Gorseller aljinat filmlerine dahil edilen farkli Hbs 06ziiti miktarlarinda
onemli farkliliklar meydana getirmistir. Oziit icermeyen aljinat filmler daha homojen ve
piiriizsiiz bir yiizeye sahiptir. Hbs 6ziitii konsantrasyonunun artmasina bagl olarak elde
edilen filmlerin yiizeylerinde piiriizlii ve gozenekli bir yapmin olustugu goriilmektedir.
Bitki oziitlerinin farkli film formiilasyonlarina dahil edilmesi ile alinan sonuglarda Tan
ve ark. (2015) greyfurt ¢ekirdegi 6ziitiiniin film yapilarini daha piiriizlii hale getirdigini
belirtmislerdir. Ayni sekilde Medina Jaramillo ve ark. (2015) da benzer sonuglar elde

etmislerdir. Goriintiilerimiz bu noktada yapilan ¢aligmalarla paralellik gostermektedir.

(Jooym | ‘:'-_ e y s ke

Sekil 4.10. Farkli Hbs 6ziitii oranlarina sahip kompozit filmlerin optik mikroskop goriintiileri

4.5.2. Farkh oranlarda gliserol iceren aljinat filmlerin goriintiileri

Farkli gliserol konsantrasyonlarinda iiretilen %3 Hbs 06ziitii igeren filmlerin optik
mikroskop gorintiileri Sekil 4.11°da verilmistir. Bitki oziitii ilavesiyle elde edilen
sonuglarla benzerlik gostermektedir. Gliserol oranlarinin artmasiyla birlikte molekiiler

hacmin de artmasiyla film yapilarinda gozenek artiglari meydana gelmektedir.
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Sekil 4.11. Farkl gliserol oranlaria sahip kompozit filmlerin optik mikroskop gériintiileri

4.6. Su Buhan Gegirgenlik (WVP) Testleri

Biyomedikal bir uygulama olan yara ortiilerinden veya gida ambalajlamalarinda
kullanillan malzemelerden genellikle nem gegisini 6nlemesi veya azaltmasi
beklenmektedir. Bitki oziitleri polimer bazli filmlerin bariyer 6zelliklerini onemli
olgtide etkilemektedir. (Nouri ve Mohammadi Nafchi, 2014) Farkli oranlarda Hbs ve
gliserol ilave edilen filmlerin su buhart gegirgenlik degerleri Cizelge 4.8’te

gosterilmistir.

Cizelge 4.8. Farkli miktarlarda Hbs 6ziitii ve gliserol i¢eren filmlerin su buhari gegirgenlikleri *

.. WVP
Ornekler (x107*2 g/msPa)
0 Hbs (kontrol) 249+0.2a

1 Hbs 470+0.55b
3 Hbs 9.45+0.37¢c
5 Hbs 9.65+0.1c
3 Hbs + 0 Gli (kontrol) 5.52+0.48 a
3 Hbs + 10 Gli 7.11+0.16 b
3 Hbs + 20 Gli 9.45+0.37¢c
3 Hbs + 30 Gli 8.85+0.06 ¢

! Aymi siitundaki farkly harflere sahip degerler istatistiksel olarak anlamli oranda farklidwr (p<0.05).



o1

4.6.1. Farkh oranlarda Hbs 6ziitii iceren aljinat filmlerin su buhan gecirgenlikleri

Farkl1 oranlarda Hbs 0ziitii iceren aljinat filmlerin su buhar gecirgenlikleri 2.49
x1072 — 9.65 x107'? g/msPa arasinda degisiklik gostermis ve sonuglar Sekil 4.12°de
grafiklendirilmistir. Hbs ilavesinin filmlerin daha goézenekli yapida olmasina neden
oldugu ve dolayisiyla su buhari gegirgenliginde artisa sebep oldugu diisiiniilmektedir.
Kim ve ark. (2020) bu artislarin baslica nedeninin kullandiklar: bitki ekstresinin yiiksek
oranda hidrofilik olmasiyla iligkili oldugunu savunmuslardir. Benzer sonuglara; moringa
yaprag1 Oziitii, kakao kahvesi 6ziitii ve betel yapragi oziitii gibi bitki oziitlerinin ilave
edildigi nisasta filmlerinde de rastlanmigtir. (Nouri ve Mohammadi Nafchi, 2014; Kim
ve ark., 2018; Ju ve ark., 2019) Kanmani ve Rhim (2014) de polimer bazl filmlere
tiziim ¢ekirdegi oziitii eklemisler ve bitki 6ziitiiniin su buhar1 gecirgenligini arttirdigini
gormiislerdir. Kitosan-nisasta film matrislerine nar kabugu 6zii ekleyen Mehdizadeh ve
ark. (2020) ise su buhar1 gegirgenliklerinde kontrol filmlerine kiyasla bir degisim

gozlemlememislerdir.

WVP

12,00 . .
—_ 9,45 9,65
~ 10,00 T —
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o b
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Sekil 4.12. Farkli oranlarda Hbs 6ziitii iceren filmlerin su buhari gegirgenlik degerleri

4.6.2. Farkh oranlarda gliserol iceren aljinat filmlerin su buhar gecirgenlikleri

Farkli oranlarda gliserol igeren %3 Hbs o6ziitii katkili filmlerin su buhan
gecirgenlik degerlerinin 552 x1072 — 9.45 x107'? g/msPa arasinda degistigi
goriilmistiir. (Sekil 4.13) Gliserol ilave edilen filmlerin timiinde su buhar1 gegirgenligi
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gliserol icermeyen filmlere oranla istatistik olarak daha yiiksek tespit edilmistir. %20 ve
%30 gliserol eklenen filmlerde degerler %10 gliserol katilan filmlere oranla daha
yiiksek olmustur. Plastiklestiricinin formiilasyona dahil edilmesi ¢oziicii hareketliligini
destekleyerek film matrisinde su difiizyonunda artisa sebep olmustur. (De Carvalho ve
Grosso, 2004) Film yapisinda meydana gelen bu degisiklikler su buhari hareketini

arttirarak WVP’nin yiikselmesine neden olmustur.

WVP
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8,00 a 7,12
5,53
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(x107" g/msPa)
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2,00

0,00
3Hbs+0Gli 3Hbs+ 10Gli 3 Hbs+ 20 Gli 3 Hbs + 30 Gli

Sekil 4.13. Farkli oranlarda gliserol iceren %3 Hbs 6ziitii katkili filmlerin su buhar gegirgenlik degerleri

4.7. FTIR Analizi

FTIR, fonksiyonel gruplarin tanimlanmasi ve malzemeler arasindaki etkilesimin
belirlenmesinde gii¢lii bir teknik olarak kullanilmaktadir. (Abdelghany ve ark., 2019)
Sodyum aljinat-gliserol-Hbs arasindaki potansiyel etkilesimleri arastirmak igin FTIR
spektrometresi kullanilmigtir. Sekil 4.14 ve Sekil 4.15’te farkli kompozisyonlardaki

aljinat filmlerin absorpsiyon spektrumlar: gosterilmektedir.

4.7.1. Farkh oranlarda Hbs 6ziitii iceren aljinat filmlerin FTIR analizi

Aljinat molekiilleri arasindaki hidrojen baglari, film i¢ yapisi i¢in 6nemli bir rol
oynamaktadir. Hbs gibi bitki oziitlerinin polimer film yapilarina dahil edilmesi yeni
hidrojen baglar1 tiretebilmektedir ve bu da i¢ yapida degisikliklere neden olmaktadir.
800 cm™ ile 900 cm™ arasinda gozlenen pikler polisakkarit yapilarina ait karakteristik

piklerdir. Tim orneklerin spektrumlarimda 3000-3600 cm™’de gozlenen giiglii
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absorpsiyon bandi, film yapilarindaki hidroksil O — H gruplarmi gostermektedir.
Sodyum aljinat yapisinda olan C=0O grubu spektrumlarda 1580 cm™’de pik meydana
getirmistir. Hbs bitki 6ziitii icermeyen (Sekil 4.14 (a)) ve farkli oranlarda Hbs Oziitii
iceren (Sekil 4.14 (b, c, d)) aljinat filmlerin spektrumlarinda C-H grubunun gerilim
bantlarinin sirastyla 2918 cm™, 2919 cm™, 2925 cm™ ve 2924 cm™ oldugu
belirlenmistir.

Farkli oranlarda Hbs 6ziitii i¢eren filmlerin spektrumlarinda 1600 ile 1700
cm™’de olusan yeni piklerin bitki 6ziitiine ait karakteristik absorpsiyon bantlar1 oldugu
kesfedilmistir. Olusan yeni pikler aromatik C=C c¢ift baginin varligin1 gostermektedir.
(Sedyadi ve ark., 2016) Bu da Hbs igerisindeki polifenollerin aljinat ile etkilesime
girerek yapiya katildigin1 gostermektedir. Aljinat filmlerinde Hbs oraninin artmasina
bagl olarak gozlemlenen 1500 cm™’deki pik ucu absorpsiyonunun azalmasi film

yapilarindaki azalan su igerigini isaret edebilmektedir.

Absorbans (a.u.)

2918

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga boyu (cm™)

Sekil 4.14. (a) Hbs 6ziitii igermeyen, (b) %1 Hbs 6ziitii, (¢) %3 Hbs oziiti, (d) %5 Hbs 6ziitii i¢eren
filmlerin FTIR absorpsiyon spektrumlari

4.7.2. Farkh oranlarda gliserol iceren aljinat filmlerin FTIR analizi

Farkli oranlarda gliserol igeren %3 Hbs aljinat filmlerin absorpsiyon
spektrumlar1 Sekil 4.15’te gosterilmistir. Hibiscus sabdariffa bitkisine ait karakteristik
olan bantlara tim film 6rneklerinde rastlanmistir. Degisen gliserol oranlarina bagh

olarak spektrumlarda bariz bir farka rastlanmamistir. Farkli oranlarda Hbs 6ziitii i¢eren
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film o6rneklerine benzer sekilde sonuglar elde edilmistir. O — H ve C — H gruplarinin
bantlar1 sirasiyla yaklagik 3200 cm™ ve 2900 cm™’de gozlenmektedir. 1580 cm™ ile
1400 cm™ arasindaki pik — COO — grubuna aittir.

Absorbans (a.u.)

T T T T T T T T T T T
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Dalga boyu (cm™)

Sekil 4.15. (a) Gliserol igermeyen, (b) %10 Gli, (c) %20 Gli ve (d) %30 Gli igeren %3 Hbs 6ziiti katkili
filmlerin FTIR absorpsiyon spektrumlari

4.8. Mekanik Testler

Biyobozunur filmlerin mekanik 6zellikleri, filmlerin kimyasal yapisi ile ilgili bir
olgiittiir. Iyi bir mekanik mukavemete ve esneklige sahip filmler, genellikle gida
paketleme uygulamalari i¢in gida iiriinlerinin taginmasi ve depolanmasi noktasinda; yara
ortiisii uygulamalarinda etkin Kkullanimda dis gerilime dayanmasi igin gereklidir.
Gerilme mukavemeti ve kopmada uzama filmlerin dayanikliligin1 ve esnekligini tasvir
etmek i¢in kullanilmaktadir. (Dou ve ark., 2018) Test edilen filmlerin gerilme
mukavemeti (TS) ve uzama yiizdesi (%E) degerleri Cizelge 4.9 ve Cizelge 4.10’da
sunulmustur.

TS; bir filmin kirilmadan hemen o6nceki maksimum ¢ekme kuvvetidir.
(Tharanathan, 2003) %E ise; bir filmin uzatilmasi sirasindaki maksimum uzunluk

degisimidir.
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4.8.1. Farkh oranlarda Hbs oziitii iceren aljinat filmlerin mekanik testleri

Hbs 6ziitii igeriginin aljinat bazli filmlerin mekanik davranisi tizerindeki etkisi,
farkli endistriyel uygulamalarda kabul edilen TS ve %E degerleri agisindan
arastirtlmistir. Hbs 6ziitii igermeyen kalsiyum aljinat filmlerinin TS ve %E degerleri
sirastyla 39.78 + 7.81 MPa ve %3.5 £ 0.5 olarak oOl¢iilmiistiir. (Cizelge 4.9) Hbs oziiti
konsantrasyonunun hacimce %0’dan %3’e yiikseltilmesi aljinat filmlerin TS ve %E
degerlerinde anlamli bir azalisa sebep olmustur. Goémez-Aldapa ve ark. (2020)
tarafindan yapilan c¢alismaya benzer sekilde bitki Oziitiiniin konsantrasyonunun
artmasiyla gerilme mukavemetinde anlamli bir azalma meydana gelmistir. Bu durumun
sebebi; film formiilasyonuna dahil edilen bitki 6ziitlerinin filmde heterojen bir yapiya
neden olmasidir. (Mir ve ark., 2018) Kim ve ark. (2020) da c¢alismalarinda nisasta
filmlere goji berry oziitii (GBE) ekleyerek gida ambalajlama uygulamalart i¢in filmlerin
mekanik ozelliklerine bakmislardir. Elde ettikleri sonuglarda bitki o6ziitli igerigindeki
artigla birlikte nisasta esasli filmlerin TS degerlerinin 26.32+2.30 MPa’dan
12.42 +0.68 MPa’ya diistiigiinti rapor etmislerdir. %5 Hbs 6ziitii icerigine sahip aljinat
filmlerin kirtlganliklarinin artmasi sebebiyle mekanik dl¢iimleri yapilamamastir.

Hbs 6ziitii konsantrasyonlarinin arttirildigi filmlerin %E degerleri istatistiksel
olarak anlamli azalma gostermistir. Benzer azalma egilimine Mehdizadeh ve ark. (2020)
kitosan-nigasta film matrislerine nar kabugu oziitii ilave ettiklerinde rastlamislardir.
Polifenol igeren bazi bitki Ozleri plastiklestirme etkileriyle film yapisina katki
saglayabilmektedir. (Kim ve ark., 2020) Hbs bitki 6ziitiinde bulunan bazi flavonoid
bilesenleri polimer zincirleri arasindaki molekiiler arasi etkilesimi zayiflatmakta ve
kopma anindaki uzamasini arttirmaktadir. (Corrales ve ark., 2009)

Sonu¢ olarak Hbs o6ziitii, sodyum aljinat filmlerinin sertligini arttiran ve

esnekligini azaltan bir ¢apraz baglama ajani olarak kullanilabilmektedir.

Cizelge 4.9. Farkli oranlarda Hbs 6ziitii igeren filmlerin TS ve %E degerleri !

Filmler TS (MPa) %E

0 Hbs (kontrol) 39.78+7.8la 35+05a

1 Hbs 9.64+1.49b 1.17+0.05b
3 Hbs 558 +2.08b 0.83+0.1b
5 Hbs TE TE

! Aymi siitundaki farkly harflere sahip degerler istatistiksel olarak anlaml oranda farklidir. (p<0.05)
TE: Tespit Edilememistir.
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4.8.2. Farkh oranlarda gliserol iceren aljinat filmlerin mekanik testleri

Farkli oranlarda gliserol igeren filmlerin TS ve %E degerleri Cizelge 4.10’de
verilmistir. Gerilme mukavemetleri ve uzama yiizdeleri sirasiyla 7.19 ile 5.58 MPa ve
%0.83 ile %1.23 araliginda degisim gostermistir. Elde edilen sonuglarda gliserol
konsantrasyonunun degisiminin anlamli farklar meydana getirmedigi gézlenmistir. %10
Gliserol igeren aljinat filmlerde meydana gelen kirilganlik sebebiyle Ol¢iimii
yapilamamustir.

Kontrol filmine kiyasla sadece gliserol oraninin %30 oldugu aljinat filmlerinin

uzama yiizdesi anlamli bir fark olusturarak artig gostermistir.

Cizelge 4.10. Farkli oranlarda gliserol i¢eren filmlerin TS ve %E degerleri !

Filmler TS (MPa) %E

0 Gli (kontrol) 7.19+1.25a 0.89+0.06 a
10 Gli TE TE

20 Gli 5.58 £ 2.08 a 0.83+0.1a
30 Gli 563+1.33a 1.23+0.1b

! Aynt stitundaki farkly harflere sahip degerler istatistiksel olarak anlamli oranda farkhdr.
(p<0.05) TE: Tespit Edilememistir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Sonuglar

Biyolojik bozunurluk ve biyouyumluluk gibi &zelliklere sahip polimerlerin,
onemli endiistriyel uygulamalarda potansiyele sahip, ¢ok yonlii malzemeler oldugu
kanitlanmistir. Bu polimerlerin kullanilabilirligi, gelistirilmelerindeki ¢abay1 ortaya
koymaktadir. Dogal polimerlerden olan aljinat biyouyumlu, biyobozunur ve hafif
jellesme 6zellikleri sayesinde;

e Yara ortiileri, in vitro hiicre kiiltiirleri ve doku mithendisligi gibi medikal
uygulamalarinda,

e Kontrollii ilag salim sistemleri gibi farmakolojik uygulamalarda,

e Ambalajlama ve vyenilebilir gida endistrisi uygulamalarinda biiyik
faydasi ve potansiyeli bulunmaktadir.

Bu tez ¢alismasinda gliserol, ¢apraz baglama ajani1 ve Hibiscus sabdariffa bitkisi
oziti katkili aljinat hidrojel filmleri tiretilmistir. Hbs 6ziitii katkisi ile antibakteriyel
nitelik kazandirilan filmlere gliserol ilave edilerek ayn1 zamanda esneklik kazandirilmig
ve basariyla iiretilen filmlerin karakterizasyonlar: yapilmistir. Iyi derecede su buhari
gecirgenligi, sisme, ¢oziinme, kalinlik ve mekanik 6zelliklere sahip filmler elde etmek
i¢in bu katkilarin uygun miktarlarda kombine edilmesi gerekmektedir. Tamamen dogal
kokenli maddeler olan aljinat ve Hibiscus sabdariffa bitkisi ile olugturulan kompozit
filmler biyouyumlu, biyobozunur ve sitotoksik olmayan {irtinlerdir. Bu nedenle elde
edilen filmler biyolojik tim uygulamalarda giivenilir bir sekilde kullanilabilmektedir.
Filmlerin kullanilabilecegi gerek yara ortami1 gibi gereckse de gida temash
ambalajlamalar olsun kontaminasyon 6nemli bir risk olusturmaktadir. Bu asamada elde
edilen filmlerin antibakteriyel aktivite gostermeleri 6nem kazanmaktadir. Bu tez
calismasi ile Hibiscus sabdariffa bitki 6ziitiiniin biyouyumlu ve biyobozunur aljinat
filmlere basariyla dahil edilebilecegi ve yiiksek antibakteriyel aktivite sergilenebilecegi
gosterilmistir. Kalsiyum aljinat filmlerine Hbs ilavesi su igeriginde 6nemli degisiklikler
olusturmazken genel olarak sisme potansiyelinde azalig, ¢Oziiniirliik ve su buhari
gecirgenligi degerlerinde ise artisa sebep olmustur. Gliserol bir plastiklestirici olarak
filmlere esneklik kazandirmis ve hidrofilik ozelliginden kaynakli olarak sudaki

cozlinlirliikleri arttirmigtir. Aljinat bazli kompozit filmlerdeki Hbs 6ziitli miktarindaki
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artis film seffafligini etkileyerek opakligimi nitel olarak bakildiginda arttirdig
goriilmustiir. Farkli antibakteriyel ajan ve polimerlerle yapilan literatiirdeki ¢aligmalar
incelendiginde daha 6nce aljinat ve Hibiscus bitki 6ziitii kompozisyonu bulunmamis
olup ilk kez bu tez kapsaminda aljinat — Hibiscus kompozit filmler tiretilerek literatiire

katki saglanmistir.

5.2 Oneriler

Bu calisma ile diinyada olusan sentetik atiklarin bir miktar bile olsa azaltilarak
alternatif uygulamalarin kullanilabilmesi 6ngoriilmektedir. Gelecege bakildiginda pek
¢ok kullanim alami olan aljinat esasli malzemelerin o6nemli Ol¢iide gelismesi
muhtemeldir. Gelistirilen malzeme kompozitlerinin endiistriyel uygulamalarda
kullanilabilmesi adina mekanik ve dayaniklilik 6zelliklerini iyilestirmek i¢in daha fazla
arastirmalar yapilmalidir. Aljinatin temel &zelliklerine iliskin  mevcut anlayisin
ilerletilmesi ekoloji, sosyal, tip ve sanayi alanlarinda ilerlemeleri saglayabilecegini
diistinmekteyiz.

Dogal polimerlerin ¢evreye verdikleri minimum zarar ile hem medikal
sektoriinde hem de ambalajlama sektoriinde daha aktif yer almasi gelecek nesillere daha
yasanilir bir ortam sunabilecektir. Biyolojik olarak pargalanabilen ve ¢evre dostu olan
drinlerin  yaygmlastirilmast  gerekmektedir.  Yenilebilir ve biyolojik olarak
parcalanabilen {riinler ¢evresel sorunlarin azaltilmasinda kilit rol oynamaktadir.
Giiniimiizde bitki 6ziti katkili polimer film ¢alismalarina biiyiik bir ilgi bulunmaktadir.
Bu yeni aktif film teknolojisinin ticari olarak gelistirilmesinin hedeflenmesi

gerekmektedir.
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