Ilntematiomal Journal of Health and Applied Science, Yil 2024, Cilt 2, Sayi ZI

AKILLI TEKSTIL URUNLERDE KULLANILMAK UZERE HALFETIi GUL

(R. ODORATA “‘LOUIS 1V’) YAGI iCEREN MiKROKAPSULLERIN
GELISTIRILMESI

HALFATI ROSE FOR USE IN SMART TEXTILE PRODUCTS
DEVELOPMENT OF MICROCAPSULES CONTAINING (R. ODORATA ‘LOUIS 1V’) OIL

Rahan GUL
Afyon Kocatepe Universitesi, Miithendislik Fakiiltesi, rahan.47gul@gmail.com,
https://orcid.org/0009-0000-6546-7902

0z

Mikroenkapsiilasyon, aktif maddelerin etrafim1 bir ya da birden c¢ok kaplama
maddesi ile sarilmasini saglayan teknolojidir. Giinlimiizde daha ¢ok kati ve sivi yaglar,
esanslar, aromalar, vitaminler mikroenkapsiile edilmektedir. Mikroenkapsiilasyon
teknolojisinin gida, ilag, tarim, tekstil, kozmetik gibi endiistrilerde kullanimi artmaktadir.
Kozmetik iirlinlerde kullanilan giil yagi, seffaf bir renge sahip antioksidan, antiseptik,
mikrop kirict olmakla birlikte cilt lekelerini temizler. Halfeti giilii, Sanlurfa civarinda
dogal yayilis gosteren Liliaceac familyasina (karagiil) ait anatomik ozellikteki Scilla
mesopotamica speta ve Asphodeline damascena subsp. gigantea taksonlari endemik,
Tulipa aleppensis ise suriyede yetisen endemik olmayan nadir tiirlerdir. Son yillarda
yapilan arastirmalar sonucu ise Liliaceae familyas: (karagiil) popiilasyonunda bir hayli
azalma oldugu tespit edilmistir. Bu calisma kapsaminda da karagiil yaginin 6nemi ve
kullanim alanlar1 aragtirilarak karagiiliin korunma altina alinmasi ve iiretimine agirlik
verilmesi gerektigi vurgulanacaktir. Siyahi giillerin yetisme ortamlar1 ve yayilis alanlari
gbzlemlendiginde; habitati, 151k siddeti, yillik giinesli giin sayist ve sicakligin fazla oldugu
ortamlar oldugu goriiliir. Cigek rengi sicaklik ve 1siklanma arttikga ¢igek rengi siyaha;
1siklanma siiresi ve sicaklik azaldik¢a visne rengine ve kirmiziya doniismektedir.
Adaptasyon basarisi, renk diizeni ve koku iiretme kabiliyeti diger giillerden daha yiiksektir.
Bundan dolay1 siyahi giillerin ekolojik 6zelliklerini tam anlamiyla karsilayan Giineydogu
Anadolu bolgesidir. Ayrica halfeti giiliiniin sadece Tiirkiye’de yetisiyor olmasi ticari
acidan iilkemize biiyiik kazan¢ sagladigr goriilmektedir. Ancak giil yagi diger ugucu
yaglardan farkli olarak 20°C’nin altinda katilasmaya baglar, 16°C’nin altinda ise tamamen
katilagir ve kristallesir. Hidrokarbon grubu bilesenlerin (parafinler ve stearoptenler)
oranmin artmasiyla giil yagi oda sicakliginda bile katilagmaya baslar ve karakteristik
kokusunu kaybeder. Bu nedenle yapilacak proje c¢aligmasinda giil yaginin
mikroenkapsiilasyon yontemi ile korunmasi ve dayanikli hale getirilmesi amaclanmistir.

Mikrokapsiilasyon yonteminde kaplama malzemesi olarak kozmetikte siklikla
kullanilan, biyouyumlulugu yiiksek, toksik olmayan, alerjik reaksiyonlar gostermeyen,
karbonhidrat esasli bir polimer olan jelatin kullanilacaktir. Dis kaplama malzemesi;
mikrokapsiillerin morfolojik ve yapisal 6zelliklerini ve buna bagh islevsel performanslarini
onemli dlgiide etkilemektedir. Bu nedenle giil yaginin mikroenkapsiilasyonunda jelatin ile
yapilan kaplamanin yeterli olamayacagindan, ikinci bir kaplama malzemesi olarak
kolaylikla elde edilebilmesi ve ayrica biyobozunur, biyouyumlu, antibakteriyel dogal bir
polimer olmasi nedeniyle sodyum aljinat tercih edilmistir. Proje calismasinda ilk olarak
farkli jelatin/sodyum aljinat oranlarinda giil yagini iceren mikrokapsiiller sentezlenecektir.
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Sentezlenen mikrokapsiillerin morfolojik 6zelliklerinin belirlenmesi i¢in Taramali Elektron
Mikroskobu (SEM) ve yapisal analizleri i¢in Fourier Dontlisiimlii Kizil6tesi Spektroskopisi
(FTIR) ve Diferansiyel Termal Analiz (DTA-TG) kullanilacaktir. Ayrica, sentezlenen
mikrokapsiillerin antibakteriyellik testleri i¢in Gram negatif bakteri Escherichia coli (E.
Coli) ve Gram pozitif bakteri Staphylococcus aureus (S. Aureus) kullanilacak olup,
sodyum aljinat ve jelatinin giil yagi enkapsiilasyonu i¢in antimikrobiyal etki gosterip
gostermedigi ortaya konacaktir. Proje kapsaminda iiretilecek giil yagini igeren jelatin ve
sodyum aljinat mikrokapsiillerin; kozmetik ve tekstil sektoriinde dnemli kullanim alanlar
bulmas1 amaclanmistir. Ayrica, iilkemiz icin ticari bir 6nemi olan gil yaginin yeni
kullannm  alanlarmin  olusturulmasmin  iilke ekonomisine  katki  saglayacagi
distiniilmektedir.

Anahtar kelimeler: Mikrokapsiilasyon, jelatin, sodyum aljinat, kozmetik, kontrollii
salinim

ABSTRACT

Microencapsulation is a technology that supplying the coatings of the active
materials around them with more than one number of the coating substances. Nowaday
most useful are fats, the oils esantial oils,aromatics and the vitamins are
encapsulated. There is increase in microencapsulation of the food,the medicals,the
cultivars,the textiles and in the cosmetic industry. The rose oil utilised at cosmetics
products haves a transparent color, it is antioxidant, antiseptique and antibacterial, although
it can remove the skin spots, too. The rose of the Halfeti, was spread naturally next to
Sanlurfa, anatomical properties are from Liliaceae family like Scilla mesopotamica and
Asphodeline damascena subsp. gigantea tacsonomical is endemic species, Tulipa
aleppensis is harvesting in Syria, this last is nonendemical rare occuring species. There is
seen that researcher shows the meaningful deerease of the Liliaceae family (black rose)
population. At is stady and their scope were investigated the importance and benefication
fields of the black rose, there will recomending the saffety and the increase of production.
When it is observing the harvesting mediums and the spreading fields of the black roses;
the habitat, the light brightness, the annual sunny days number and the medium
temperature must be higher. When temperature and light are arise the color of the rose turn
to the black; contrary the color changes to the sour cherry and to the red color. This rose
hawes move higher adaptation success, color order and odor production capability tham
other roses. Because last reasons the Southeast Anatolian region can supply all ecological
properties of black roses. Another Word Halfeti rose grows only in Turkey this is great
profit economical opportinity for our contry. But the rose oil is different from other roses
oils and become to solidification under 20 °C elow 16 °C is full solidified and crystalline.
When were increasing of the hydrocarbons ratios(paraphines and stearoptens) the rose oil
become to be harder ever at the room temperature and lost their characteristical odor. For
this reason, in this work vidmicroencapsulation method can supplying protection and
durability of the oil.

For microencapsulation purpare here will beneficate from frequently utilised at
cosmetic, hinger biocompatible, the nontoxical and nonallergical protein based polymer is
gelatine. Outer coating material can effecting on important degree the amorphological and
stuctural properties of the microcapsulation. For that reason microencapsulation of the rose
oil performed with gelatine and the second coating material are choosen biodegratable,
biocompatable and antibacterial natural polymer like sodium alginate was preffered. The
Project studies there will synthesysing rose oil containing microcapsules due to different
gelatine/sodium alginate raties. For determination of morphology of the synthesized
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microcapsulation there useful Scanning Electron Microscop(SEM) and for structural
studies have of use the FTIR and Differantial Thermal Analysis (DTA-TG) method, other
than for impore the antibacterial effects of mikrocapsules the tests for Grame(-)
Escherichia coli(E.Coli) and Gram(+) bacterium is Staphylococcus aureus (S. Aureus) will
be treated; there will obderving and will insights, for sodium alginate and gelatine coated
microcapsules antimicrobial effects. There is purpose to research the possibility for
benefication of the gelatine and sodium alginate coated and rose oil containing
microcapsules. Again there is aim to research newest areas for utilisation of the
cummercial important rose oil for our chontry.

Key Words: Microcapsulation, gelatine, sodium alginate, cosmetic, controlled release.
GIRIS

Gil, gilgiller familyasindan, gilizel goriiniimlii bir bitkidir. Yillardir evlerde,
bahgelerin en giizel yerlerinde yetistirilmis, giizel gorinimlii ve genellikle hos kokulu
cigek cesitlerindendir. Gegmisten giliniimiize kadar sadece siis ve estetik amacli degil, ayni
zamanda ekonomik, dini, sosyal, saglik ve kiiltiirel anlamda hayatimizda biiyiik 6nem
tagiyan giiller en gézde bitkilerin basinda gelmektedir. Diinyada 150-200 arasinda dogal
tiirii oldugu diisiiniilen dikenli ve odunsu bitkilerdir. Giiliin anavatan1 Anadolu, Iran ve Cin
topraklaridir fakat bu cografi bolgeler disinda da birgok yerde yetistirilmektedir.
Tiirkiye’de Trakya’da da bol miktarda giil bulunur. Ancak giil denince akla gelen ilk sehir
Isparta’dir (Ozcelik ve Orhan, 2014).

Ulkemizde yaklasik olarak 25 kadar giil tiiriiniin dogal olarak yetistigi
bilinmektedir. Gegmisten beridir ¢igeklerin sultani olarak kabul edilen giillerin giiniimiizde
dogal tiirlerinin disinda 45000°1 asan tiirii ve melezleri bulunmaktadir. Bu tiirler genelde
ticari marka isimleri ile adlandirilmakta ve bunlarin ¢ok az bir kismu iilkemizde bilinmekte
ve kullanilmaktadir (Ozcelik ve Orhan, 2014).

Tiirkiye diinyadaki en biiyiik giil yag iireticisidir ve ucucu yag iiretiminin
biiyiik bir kismim giil yaginin olusturdugu bilinmektedir.

Gl ¢igegi lretiminde, diinyada lider konumdaki Isparta yoresinde 2017 yilinda
yaklasik 30 bin dekarda iiretilen giil ¢igeginden elde edilen giil yagi ve giil konkretinin
(kat1 giil yag1) neredeyse tamami ihra¢ edilmistir. Isparta giiliiniin Tiirkiye ekonomisine
katkisinin yillik 40 milyon euro oldugu bilinmektedir (Web-1). Yapilacak bu proje
calismas1 sonucunda giill yagimin mikroenkapsiilasyonu ile yeni kullanim alanlan
olusturulmus olunacaktir. Bu nedenle yapilacak proje calismasi sonucu elde edilecek

mikrokapsiillerin  ticarilestirilmesinin iilke ekonomisine katki saglayacag

diisiiniilmektedir.
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Giil bitkisi yapisinda; geraniol, rodino, citronel, pektin ve nikotinamit gibi
maddeleri igermektedir. Ayrica yapilan arastirmalar sonucunda, giiliin iceriginde yliksek
miktarlarda protein, karbonhidrat, omega-3 ve omega-6 yag asidi, ozellikle indirgenmis
fruktoz ve glikoz bulundugu goézlemlenmistir. Bunlarin disinda bitkinin; myrcene, C
vitamini, kaempferol, kuarsen, tanin maddesi ve organik asitler igerdigi bilinmektedir.
Yapilan calismalar, fenolik yapilarin rosaceae ailesine ilag Ozelligi kazandirdig
belirlenmistir. Bu fenolik 6zellik; anoksidan, serbest yok edici, anti kanser, anti-
inflanmatuar, anti-mutagenik ve antideprasan gibi birgok farmolojik aktiflige sahiptir
(Apaydin Demir, 2017).

Bu farmakolojik ozelligi nedeniyle giil yag iceren mikrokapsiillerin kozmetik
ve tekstil iiriinlerinde genis kullanim olanagi bulacag diisiiniilmektedir.

“Siyahi giil” siyah ve siyaha yakin ¢i¢ek renkleri olan giillerin grup adini ifade eder
(Gorsel 1). “Siyahi Giiller” giillerin efendisi olarak bilinir. Bu su sekilde agiklanabilir;
siyah renk tiim renklerin bilesiminden olusur, agildik¢a diger renkler ortaya c¢ikar.
Giillerde her rengin bir anlami vardir; genel olarak mutluluk simgesidir, agk, huzur ve
giizelliktir. Ama siyah renk genel olarak hiiznii ve asaleti temsil eder. Siyahi Yediveren
giiller Tiirkiye'nin eski bahge giillerindendir. Tiirkiye’de en c¢ok dikkat ¢eken ve tercih
edilen giil grubudur (Ozgelik, Ozgdkce, Unal, Korkmaz, 2012). “Karagiil, siyah giil”
denince akla ilk gelen Halfeti ilgesidir. “Karagiil /Siyah Giil” Halfeti’nin semboliidiir ve
yorede ¢ok eski zamanlardan bu yana yetistirilmektedir. Bu giiller Halfeti ilcesi ile adeta
O0zdeslesmistir. Siyah giil grubu Giineydogu Anadolu bdlgesi icin bir cografi isaret
degerindedir (Ozgelik ve Orhan, 2014). Halfeti giilii “Louis XIV” adiyla Avrupa’da tescil
ettirilerek ticarilestirilmistir (Baytop, 2001).
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Tiirkiye’deki yerel, kokulu, siyahi yediveren giiller genellikle R. odorata; az
miktarda da R. borboniana ve R.chinensis tiirlerine aittir.  Genotip sayist 16-20
civarindadir. Bunlardan 5’i; Bursa (Kestel), Isparta (Atabey) ve Sanlurfa’da (Halfeti)
bulunur ve ticari 6nemi yiiksek, yerel genotiplerdir. Siyahi giillerin yetisme ortamlar1 ve
yayilis alanlar1 gozlemlendiginde; habitati, 1s1k siddeti, yillik giinesli giin sayis1 ve
sicakligin fazla oldugu ortamlar oldugu goriiliir. Cigek rengi sicaklik ve 1siklanma arttik¢a
cicek rengi siyaha; 1siklanma stiresi ve sicaklik azaldikg¢a visne rengine ve kirmiziya
dontismektedir. Bu nedenle uzun giin bitkileri olarak kabul edilir. Siyahi giillerin ekolojik
Ozelliklerini tam anlamiyla karsilayan Gilineydogu Anadolu bolgesidir. Bunu Akdeniz ve
Ege bolgeleri takip eder. Yayilis alanlarina ve ekolojik 6zellikleri agisindan bakildiginda
siyahi giillerin gen merkezi Giineydogu Anadolu bolgesi ve ¢evresi olarak kabul edilebilir
(Ozgelik, 2018). Siyah giil diinya iizerinde sadece Tiirkiye’de Sanlurfa’nin Halfeti ilgesi

lizerinde yetisen bir giil tiiriidiir. Bélgede bulunan mikro klima iklimi sayesinde sadece

burada yetismektedir (Gorsel 2).

Gorsel 2. Halfeti gii

Siyahi giillerin R. odorata ve kismen de R. borboniana tiirlerine ait genotiplerine
bakildiginda, bu giillerde 1siklanma ve 1smnin etkisinin az oldugu belirlenmistir.
Adaptasyon basarisi, renk diizeni ve koku iiretme kabiliyeti diger giillerden daha
yiiksektir. Bu oOzelliklerin genetik yapidan kaynaklandigi disiiniilmektedir. Giillerin
adaptasyonda en gii¢lii grubu olarak tanimlanabilir. Bundan dolay1 bu iki tiir (eski bahce
giilleri), diger giillerin atalar1 sayilabilir (Ozgelik, 2018). Siyah giil (kara giil) yag
giinlimiizde el ve viicut kremlerinde, parfiimlerde, kolonyalarda ve ara¢ kokusu gibi
kozmetik {irtinlerde kullanilmaktadir (Gorsel 3) (Sisley Black Rose Precious Face Dry Oil,

2018; Karagiil, 2018).
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Gorsel 3. Siyah giil yag1 igeren ticari iirlin (Sisley Black Rose Precious Face Dry Oil)
Mikrokapsiilasyon; sivi, kat1 ve gaz formdaki partikiillerin bir film igerisine ya da
polimer bir ¢eper ile mikro boyutta kapsiil seklinde muhafaza edilmesidir (Sekil 1).

Mikrokapsiil
Aktif Ajan

"
v
Sekil 1. Mikrokapsiil yap1 (Eyiipoglu ve Kut, 2016)

Mikrokapsiilasyon teknigi, cevre sartlarindan kolaylikla etkilenen vitaminler,
doymamis yag asitleri, ugucu ozellikte yag, mineraller, enzimler, parfiim gibi maddelerin
muhafaza edilmesinde kullanilir. Mikrokapsiilde yer alan madde ve maddeler dolgu,
cekirdek, i¢ faz olarak adlandirilirken dis kisimda yer alan duvar ise, kaplama, duvar ve

¢eper materyali olarak adlandirilir (Sekil 2) (Giingér, Zungur, Kog ve Kaymak-Ertekin,

2011).
Ceper Materyali ?

Mikrokapsil

Cekirdek Materyali

Sekil 2. Mikrokapsiil yapist

Mikrokapsiillerin morfolojisi temel olarak ¢ekirdek maddeye ve kapsiilasyon
islemine bagli olarak degisir. Kiire seklinde veya diizensiz olusabilirler, tek veya cok

cekirdekli yapida bulunabilirler (Sekil 3). Tek ¢ekirdekli mikrokapsiilde ¢ekirdek materyali
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¢eper tarafindan siirekli bir sekilde sarilmaktadir. Cok ¢ekirdeklide ise ¢ekirdek materyali
mikrokapsiil icinde farkli yerlerde toplanmis ¢evresi kabuk materyali tarafindan sarilmistir

(Eylipoglu ve Kut, 2016).

diizensiz sekil basit kire  ¢ok ¢ekirdekli

g

cok &,;:arh matriks partikiil

Sekil 3. Mikrokapsiil yapilar1 (Eyiipoglu ve Kut, 2016)
Mikrokapsiilasyon teknigi ile cekirdek madde zararli ¢evre ve reaktiviteden

korunmasi, raf Oomriinlin artmasi, tehlikeli ve toksin materyallerin giivenli bir sekilde
taginabilmesi, tat ve kokularin gizlenebilmesi, sivi maddelerin kat1 halde taginabilmesi ve
kontrollii ~ salinimin  yapilabilmesi saglamaktadir (Eyilipoglu ve Kut, 2016).
Mikrokapsiilasyon asagidaki amaglar i¢in yapilabilmektedir:

e Sivilarin kolay taginmasini saglamak icin kati hale getirmek

¢ Ucucu maddelerin buharlagma kaybini 6nlemek

e Istenmeyen tat ve kokuyu gizlemek

e Atmosfer kosullarindan korumak

e Stabiliteyi arttirmak

e Etki sliresini uzatmak

e Kontrollii salim yapan sistemler hazirlamaktir.

Yapilacak bu proje calismasi ile mikrokapsiilasyon yontemi kullamlarak giil
yaginin daha diizenli salinimim saglayip daha uzun siireli kalict koku olusturmasi
saglanacaktir.

Baslangicta smirli sayida kullanim alani olan mikrokapsiilasyon kavrami, son
yillarda gerek ila¢ ve kozmetik endiistrisinde gerekse gida, boya sanayi ve tekstil endiistrisi
gibi daha bir¢ok alanda kullanilmaktadir.

Mikrokapsiiller ila¢ endiistrisinde cesitli dozajlar seklinde kullanilabilirler: tozlar,
sert jelatin kapsiiller, sivi oral siispansiyonlar, sert veya ¢igneme tabletleri, merhemler,

kremler, losyonlar, plasterler, supazituarlar ve uzun etkili preparatlar.
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Kozmetik endiistrisindeki kullanim alanlar1 arasinda sampuanlar, kremler, sabunlar,
deodorantlar, rujlar, tirnak cilasini ¢ikarmak i¢in kullanilan preparatlar, depilatuarlar, sagi
boyamak ve kivirmak i¢in kullanilan preparatlar, makyaj ¢ikaricilar ve kopiiklii banyo
yaglar1 vardir.

Tekstil endiistrisinde mikrokapsiil uygulamalar1 1900’larda baglamigtir. Tekstil
alaninda uygulamalar giiniimiizde ozellikle tuse ve kalict kokular iizerine yogunlagmis
ayrica, hasere kovucular, boyar maddeler, vitaminler, antimikrobiyel malzemeler, faz
degistiren malzemeler, hormonlar, antibiyotikler ve cesitli ila¢ uygulamalar iizerinde de
calisilmaktadir.

Mikrokapsiillerin diger uygulama alanlar1 arasinda tip, veterinerlik, tarim, besin
endiistrisi, yapistirict madde endiistrisi, fotograf endiistrisi, baski ile kayit islemleri, roket
yakitlari, boya ve kauguk sanayi yer almaktadir (Goniilsen, 2013).

Mikrokapsiilasyon  iiretiminde  birgok  kimyasal ve mekanik  yontem
kullanilmaktadir (Cizelge 1). Bunlar arasindan piiskiirtmeli kurutma yontemi en ¢ok

kullanilan mikrokapsiilasyon yontemidir (Eyiipoglu ve Kut, 2016).

Cizelge 1. Mikrokapsiilasyon iiretim yontemleri

Kimyasal Yontemler Mekanik Yontemler

Ara Yiizey Polimerizasyonu Piiskiirterek Kurutma Y o6ntemi
In-situ Polimerizasyonu Santrifiij Yontemi

Kompleks Koaservasyon Rotasyonal Siispansiyon Ayirma
Basit Koaservasyon Akigkan Yatak Yontemi
Siiperkritik Akiskan Yontemi Elektrostatik Y ontem

Sogutarak Kurutma

Sicak Eriyik Yontemi

Piiskiirterek Kurutma: Bu yontem suyun uzaklastirilmas: i¢in kullanilan bir
mithendislik uygulamasidir. Piiskiirterek kurutma yontemiyle su miktarinin ve su
aktivitesinin azaltilmasi ile iirlinlerin mikrobiyolojik stabilitelerinin saglanmasi, kimyasal
ve/veya mikrobiyolojik bozulmalarin onlenmesi, depolama ve tasima maliyetlerinin
azaltilmasi ve trtlinlerin spesifik 6zelliklerinin korunmasi saglanmaktadir.
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Faz Ayrimi (Koaservasyon) Yontemi: Koaservasyon, sicaklik degismesi, non-
solvent ya da tuz eklenmesi, polimer-polimer etkilesimi sonucu olugsmaktadir.

a) Basit Koaservasyon: Sicaklik, pH, ¢oziicii (alkol) ve tuz uygun oranlarda
kullanildiginda, herhangi bir sulu polimer ¢ozeltisi basit koaservasyona ugrar. Islem 4

adimda olusur.
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d) (c)
Sekil 4. Koaservasyon Yontemine Gore Mikrokapsiilasyon

kabuk polimer ¢ozeltisi igerisinde ¢ekirdek materyalin dispersiyonu
¢ozeltiden koaservasyonun ayrilmasi

cekirdek materyalinin koaservat mikrodamlaciklar: tarafindan kaplanmasi

A w0 np e

koaservatin ¢ekirdek malzeme etrafinda kabuk olusturacak halde ¢okmesi (Ghosh,
2006).

b) Kompleks Koaservasyon: Genellikle pH’a ve koloit yiiklerinin notralizasyonuna baglt
olarak gercgeklesir. Farkli yiikte iki koloit kullanilmaktadir. Bu etkilesme pH ve sicaklik
degismesiyle olmaktadir. Notral pH’daki jelatin ve sodyum aljinatin birlikte kullanimi bu
yonteme iyi bir 6rnektir (Gokmen, Palamutoglu ve Sarigoban, 2012).

Bu yontemde mikrokapsiilleme asamalari;

1. Hidrofilik koloit ¢6zeltisinin hazirlanmasi,

2. Koaservasyon olusturulmasi i¢in gereken zit yiiklii ikinci hidrofilik koloit ¢ozeltisinin
eklenmesi,

3.Cekirdegin bilesen etrafinda toplanmasi,

4. Jel haline gelen duvar madde ¢apraz baglayicilar ile sertlestirilmesidir (Eyiipoglu ve
Kut, 2016).
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Yapilmasi planlanan bu proje ¢caliymasinda giil yag1 iceren mikrokapsiillerin
sentezinde kompleks koaservasyon yontemi tercih edilmistir. Diger mikrokapsiilasyon
yontemler de Cizelge 2’de 6zetlenmistir.

Cizelge 2. Baz1 mikrokapsiilasyon teknikleri ve stiregleri

Mikroenkapsiilasyon Teknigi Onemli Asamalari

1- Dispersiyon Hazirlama
Lo 2- Dispersiyon Homojenlestirme
Piskiirtmeyle Kurutma 3- Besleyici Dagilim Atomizasyonu
4- Atomize Parcacik Dehidrasyonu
1- Mikroakiskanlastirma
. 2- Ultrasonifikasyon
Lipozom Sikigmas 3- Ters Fazli Buharlagtirma

1- Cekirdegin Bir Kaplama Cozeltisi I¢inde
Karistirilmasi
Karisimin Dondurularak Kurutulmasi

Liyofilizasyon 2-

1- Dispersiyon Hazirlama
Lo . 2- Dispersiyon Homojenlestirme
Piiskiirtme-Sogutma 3- Besleyici Dagilim Atomizasyonu

1- Kaplama Cozeltisinin Hazirlanmasi

2- Cekirdek Parcaciklarinin
Akiskanlastirilmast

3- Cekirdek Pargaciklarinin Kaplanmasi

Akigskan Yatakh Kaplama

Formalin ¢&zelti l
ile ag olusumu i O O

0
(0]

Sicaklik ve pH
artisi

arap zamhk
jelatin

ved

Sekil 5. Koaservasyon Yonteminin Prensibi (Madene, Jacquot, Scher ve Desorbry, 2006).
Mikroenkapsiilasyon yonteminde kaplama malzemesinin asagidaki oOzellikleri
tasimasi beklenmektedir:
e Yiiksek derisimler de yapisal Ozellikleri iyi olmali ve kapsiilleme isleminde

kolay islenmeli,
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e (ekirdek madde ile kaplama islemi ve depolama sirasinda ¢ekirdek madde

0zelligini bozacak sekilde reaksiyon olusturmamali,

e (ekirdek materyalini kaplayabilmeli,

e Istenilen ¢oziicii de ¢oziinebilmelidir (Giingdr, Zungur, Ko¢ ve Kaymak-

Ertekin, 2011).

Bu ozellikler dikkate alindiginda giil yaginin mikroenkapsiilasyonu icin jelatin
ve sodyum aljinatin uygun kaplama materyali olacag diisiiniilmiistiir.

Jelatin; hem tek basma hem de kombinasyon halinde diger bilesikler ile
mikroenkapsiilleme i¢in kullanilabilmektedir. Biyouyumlulugu yiiksek, toksik olmayan
karbonhidrat esasli dogal bir polimerdir. Jellesltirici, kivam artirici, emiilsifiye edici,
kopiik onleyici ve film olusturucu olarak kullanilmakta ayrica kozmetik endiistrisinde krem
ve losyonlarda koruyucu katman olusturdugu bilinmektedir. Jelatin esansiyel yaglar,
vitaminler gibi bilesiklerin mikroenkapsiilasyonuna uygun bir c¢eper maddesidir. Bu
nedenle giil yaginin enkapsiilasyonunda jelatin kullamlacaktir (Boran, 2012; Altun ve
Ozcan, 2013).

Ikinci ¢eper maddesi olarak kullanilacak aljinat katyonik 6zellige sahip, hiicre
kapsiilasyonunda yaygin olarak kullanilan dogal polimerlerdir. Aljinat mikrokapsiilasyon
sonrasi tekrar sisebilme Ozelligine sahip olduklari i¢in kontrollii salim sistemleri olarak
gorev yapabilirler. Sodyum aljinat kolay uygulanabilirligi, toksik olmayisi, aljinatin
boncuklarinin asidik ortama kars1 duyarliligi, biyolojik uyumlulugu, adsorplama kapasitesi,
dogal antibakteriyal aktiviteleri ve diisiik maliyeti nedeniyle tercih edilmektedir (Girgin,
2016).

Akilli tekstiller, fonksiyonel nitelikleri ile sadece saglik, savunma, giivenlik,
iletisim vb. alanlar olmak {izere bir¢ok alanda kullanilabilmelerinin yani sira estetik ve
gorsel etkilerin de yaratilabildigi {irtinlerdir. Bilimsel ve teknolojik gelismelerin, tekstil
alaninda gergeklestirilebilmesi uzak gibi goriinen bir¢ok projeyi hayata gecirebilecek
potansiyele sahip oldugu sOylenebilir. Bu kapsamda, daha 6nce denenmemis uygulamalar
sayesinde katma degeri yliksek tekstil iirlinleri elde etmek amaciyla yapilan arastirmalar
giderek artmaktadir. Yeni ve modern bakis acilari ile tasarlanan tekstil {iriinlerinin daha
fazla onem kazanarak kullanimlarmin artmasi, yasantimizin ve beklentilerimizin de
degisime girdiginin bir gostergesidir (Ismal ve Yiiksel, 2016). Dolayisiyla bu proje
kapsaminda sentezlenecek giil yagi mikroenkapsiilasyonunun ileri teknolojiler ile
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iiretilmis gelecek vaat eden tekstil iiriinlerinin giinliik moda akimlarn icerisinde daha
cok yer bulacag: ongoriilebilir.

Kozmetik tekstil; insan viicudunun biiyiik bir kismimi kaplayan deriye, belirli
zamanlarla bir madde veya ¢Ozelti salimi yaparak parfiim etkisi yaratma, koruma, viicut
kokularim1 giderme gibi 6zelliklere sahip tekstil iiriinleridir (Yilmaz ve Ondogan, 2014).
Tekstil tirtinden kontrollii salinim gibi etki istendiginde, mikroenkapsiilasyon tekstil iiriine
bitim asamasinda uygulanan rakipsiz bir yontemdir. Son yillarda yapilan ¢aligmalarda da;
vitaminleri igeren polimerik mikrokapstillerin tekstil tiriinlerine yeni 6zellikler kazandirdigi
goriilmistiir (Erikci ve Kalaoglu, 2011). Bu proje kapsaminda sentezlenecek giil yagi
iceren mikrokapsiillerin tekstil sektoriiniin disinda saghk ve kozmetik sektoriinde de
kullanilabilecek 6zelliklere sahip olmasi beklenmektedir.

Esansiyel yaglar; bitkinin cesitli kisimlarindan elde edilen ugucu ve aromatik
bilesiklerdir. Giinlimiizde yaklasik 3000 adet esansiyel yagin 300 tanesi ilag, gida,
kozmetik ve parfiim endiistrisinde kullanilmaktadir (Bagyigit, Hayoglu ve Atasoy, 2017).
Bu proje kapsaminda gelistirilecek mikroenkapsiilasyon yonteminin, diger esansiyel
yaglarin mikroenkapsiilasyonu icin de kullamilabilecek ozellikte bir yontem olacag:

diisiiniilmektedir.

PROJEDE KULLANILAN YONTEM VE METODLAR
Proje kapsaminda yapilacak g¢alismalarda kullanilacak kimyasallar ve kullanim
amaci Cizelge 3’de verilmistir.

Cizelge 3. Deneysel ¢alismalarda kullanilacak kimyasal malzemeler

Kimyasal Ismi Kullanim Amaci

Sodyum aljinat Mikroenkapsiilasyonda kaplama malzemesi
Jelatin Mikroenkapsiilasyonda kaplama malzemesi
Giil yag Mikroenkapsiilasyonda ¢ekirdek malzeme
Halfeti giil yag Mikroenkapsiilasyonda ¢ekirdek malzeme
Glutaraldehit Mikrokapstillerin ¢apraz baglanmasi
Asetik asit Mikroenkapsiilasyonda pH ayarlanmasi
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Proje kapsaminda yapilacak sentez ve analizlerde kullanilacak cihazlar ve kullanim

amaglar1 Cizelge 4’de verilmistir.

Cizelge 4. Deneysel calismalarda kullanilacak cihazlar

Cihaz Adi/Modeli

Saf Su Cihaz1 / Niive, NS 108
Analitik Terazi / Ohaus, PA214C
Manyetik Karistiric1 / Heidolph

pH Metre / Ohaus, Starter 3000

Etiiv / Jeio Tech, OF-11E
Buz makinesi / Ugur

Homojenizatér / WiseTis Homogenizer HG-
15D

Taramali Elektron Mikroskobu (SEM)*

Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi

Kullanim Amaci

Cozelti hazirlama, yikama islemleri
Kimyasal tartim

Cozelti hazirlama, mikrokapsiil sentezi

Mikrokapsiil sentezinde ¢6zelti pH’1nin
ayarlanmasi

Mikrokapsiillerin kurutulmast
Mikrokapsiillerin sentezi

Mikrokapsiil sentezi

Morfolojik karakterizasyon

Yapisal karakterizasyon

(FTIR)*

Diferansiyel Termal Analiz (DTA-TG)* Yapisal karakterizasyon

*Ucretli analiz hizmeti alinacaktir.

Giil Yag iceren Jelatin/Sodyum Aljinat Mikrokapsiillerin Sentezi

Giil yagi igeren mikrokapsiillerin sentezinde kompleks koaservasyon yontemi
kullanilacaktir (de Matos, Scopel ve Dettmer, 2018). En iyi kompleks koaservasyon
kosullarinin tespit edilebilmesi i¢in deneysel calismalar Cizelge 5’de verilen jelatin,
sodyum aljinat ve giil yagi konsantrasyonlarinda gerceklestirilecektir.

Yapilmasi planlanan deneysel 6n caligmalarda, ilk olarak Halfeti giil yagmin
maliyetinin yiiksek ayrica hasat mevsiminin nisan ay1 olmast nedeniyle Isparta
Bolgesinden temin edilen giil yagi kullanilacaktir. Giil yagi iceren jelatin/sodyum aljinat
mikrokapsiillerin sentezi i¢in optimum deneysel kosullar belirlenecektir. Calismalarin
ikinci asamasinda ise belirlenen optimum kosullar altinda Halfeti giil yagi igeren

jelatin/sodyum aljinat mikrokapsiilleri sentezlenecektir.
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Sentez sirasinda ilk olarak Cizelge 5°de verilen oranlarda jelatin ¢ozeltileri
hazirlanacak ve hazirlanan 200 mL jelatin ¢ozeltisi igerisine giil yagi eklenecektir.
Karigimlar daha sonra homojenizatér ile oda sicakliginda (25°C) 11,000 rpm’de 15 dakika
dispers edilecek ve yag damlaciklarinin sulu faz igerisinde dagilimi saglanacaktir. Bu
islemden sonra, elde edilen karisim igerisine 50 mL sodyum aljinat ¢ozeltisi (% 2 w/v)
ilave edilmesi ile farkli oranlarda jelatin/sodyum aljinat/giil yagi koaservasyonlari
olusturulacaktir. pH degeri asetik asit (% 10 v/v) kullanilarak 4,5-5’¢ ayarlanacaktir.
Koaservasyon siiresince sistem sicakligi buz banyosu kullanilarak 10°C’e diisiiriilecektir.
Olusan mikrokapsiillerin capraz baglanmasi i¢in glutaraldehit ¢ozeltisi (% 50 w/v)
damlatilarak eklenecek ve ¢ozelti manyetik karistirict altinda 1000 rpm’de karistirilarak
parcaciklarin ¢apraz baglanmasi saglanacaktir. Son olarak elde edilen mikrokapsiillerin
25°C ve 1500 rpm’de 5 dakika santrifiijleme ile ayrilmasi saglanacak ve elde edilen

mikrokapsiiller 30°C etiivde kurutulacaktir.

Cizelge 5. Mikrokapsiil sentezinde kullanilan jelatin, sodyum aljinat ve giil yagi oranlar1

Mikrokanpsiil Jelatin Konsantrasyonu Sodyum Aljinat Gill Yag
psu Konsantrasyonu Konsantrasyonu
Numunesi (% Wiv) (S wi) (% vi)
3J12A/10GY 3 2 10
4J/12A/10GY 4 2 10
5J/12A/10GY ) 2 10
6J/2A/10GY 6 2 10

Cozeltilerin Hazirlanmasi

(a) Asetik Asit Cozeltisinin Hazirlanmasi: Deiyonize su kullanilarak 100 mL % 10
(h/h)’lik asetik asit ¢ozeltisi hazirland.

(b) 0.1 M NaOH Cozeltisinin Hazirlanmasi: Deiyonize su ve 0.4 gr NaOH
kullanilarak 100 mL 0.1M’lik NaOH ¢o6zeltisi hazirlandi.

(c) 1 M NaOH Cozeltisinin Hazirlanmasi: Deiyonize su ve 4 gr NaOH kullanilarak
100 mL 1M’lik NaOH ¢6zeltisi hazirland.

(d) Jelatin Cozeltisinin Hazirlanmasi: Jelatin ¢ozeltisinin hazirlanmasinda 1siticili

manyetik karistirict kullanilmig olup, 900-1000 rpm ve 1sitic1 kapali halde 250 mL
saf su igerisinde 7.5, 10, 12.5, 15 gr jelatin ¢6ziindiirtilerek sirasiyla % 3, % 4, % 5

ve % 6 (a/h)’luk jelatin ¢ozeltileri elde edilmistir.
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Gorsel 3.Jelatin ¢ozeltisi hazirlama asamasi.

(e) Sodyum Aljinat Cozeltisinin Hazirlanmasi: Sodyum aljinat ¢6zeltisinin
hazirlanmasinda 1siticili manyetik karistirict kullanilmis olup, 900-1400 rpm ve
isitict kapali halde 250 mL deiyonize su igerisinde 5 ¢ sodyum aljinat

coziindiiriilerek % 2 (a/h)’lik sodyum aljinat ¢6zeltisi elde edilmistir.

i T e
N =

Gérsel 4.Sodyum aljinat ¢ozeltisi.
Giil Yag Iceren Mikrokapsiil Formiilasyonu ve Sentezi
Hazirlanan 250 mL %4’liikk jelatin ¢ozeltisinden 200 mL alinarak manyetik
karigtiric1 tizerindeyken igerisine 3 mL giil yagi yavas yavas eklendi. Karisim daha sonra
ultrasonikatér yardimiyla oda sicakliginda (25°C) 20 dakika dispers edilerek

homojenizasyonu dolayisiyla yag damlaciklarinin sulu faz i¢erisinde dagilimi saglandi.

i-m

Girsel 5.Ultrasonikator islemi.
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Bu islemden sonra, elde edilen karisim igerisine 50 mL sodyum aljinat ¢ozeltisi (%
2 w/v) ilave edilmesi ile farkli oranlarda jelatin/sodyum aljinat/giil yagi koaservasyonu
elde edildi. pH degeri test dl¢lim kagidi ile 8 olarak belirlendi ve asetik asit (% 10 v/v)
kullanilarak pH metre ile 4,6’ya ayarlanda.

Gorsel 6pH ayarlamast

Koaservasyon siiresince sistem sicakligi 1 giin 6nceden hazirlanmig buz banyosu
kullanilarak ¢eker ocakta manyetik karistirict altinda 10°C’e diisiiriildiikten sonra olusan
mikrokapsiillerin ¢apraz baglanmasi icin 10 mL glutaraldehit ¢ozeltisi (% 50 w/v)
damlatilarak eklendi ve ¢ozelti manyetik karigtirici altinda 1000 rpm’de karistirilarak

pargaciklarin ¢capraz baglanmasi saglandi.

Gorsel 7.Buz banyosu
Son olarak elde edilen mikrokapsiiller 6 adet plastik tiipe esit olarak dagitildi.
Ardindan 25°C ve 1500 rpm’de 5 dakika santrifiijleme ile ayrilmasi saglandi. Elde edilen
mikrokapstiller 30°C etiivde 9-10 giin kurutuldu.
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" Gérsel 8.Santrifiij ve kurutma islemi
Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Elde edilen mikrokapsiillerin morfolojileri ve farkli oranlarda jelatin/sodyum aljinat
kaplamalarina ait yiizey karakteristikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak
incelenmistir.

e %3’liik jelatin koaservatinda mikrokapsiil gézlemlenememistir. Sebep olarak ya
jelatinin molekiil yapisindan kaynakli oldugu diisliniilmektedir. Yapisi itibariyle de
son yikama isleminde tam olarak jelatinin arindirilamamasindan dolay:r kapsiiller
tam olarak ayrilamamistir. Ya da 3:2 polimer orami ile c¢alisildiginda ¢ozelti

fazlastyla seyreltik kalmistir. Buda kapsiil olusumunu engellemistir.

PsignalA=SE1  Mag= 100KX
M wo= 27 mm EHT = 20.00 kV

Sekil 6. Polimer orani 3:2 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

%3 luk jelatin mikro kapsul ;olr

o %4’lik koaservatinda mikrokapsiil olusumu baglamis ancak polimer orani yetersiz
kalmis olabileceginden SEM fotograflar1 incelendiginde tam kiiresel mikrokapsiil
olmadigindan aglomerasyon olusumu gozlemlenmistir. Ayrica %5-%6’lik jelatin
koaservatlarina gére polimer miktar1 daha az oldugundan mikrokapsiil tane boyutu

kiigiik olmustur.
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b Signal A =S Mag= 1.00KX %4 luk jelatin mikro ka|

PEVRWD = 25 mm EHT = 20.00 kV

Sekil 7. Polimer orani 4:2 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

10 pm
—

® %5’ lik koaservatinda mikrokapsiil olusumu gozlemlenmistir. Fakat tam simetrik,

kiiresel mikrokapsiiller olugsmamustir.

BN cignalA=SE1  Mag= 1.00KX
P WD= 24mm  EHT=2000kV

Sekil 8. Polimer oran1 5:2 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

e %6’ lik koaservatinda mikrokapsiil olusumu goézlemlenmistir. Sekil 9°’da SEM
fotograflar1 incelendiginde de %35°lik koaservata gére daha iyi sonu¢ vermistir. 6:2
jelatin:sodyum aljinat oraninda ¢alisilmis kapsiillerin sekillerinin en diizgiin oldugu

ve aglomerasyonun en az oldugu goriilmiistiir.

ISSN: 3023-5707 https://healthappsci.coml




Ilntemationa( Journal of Health and Applied Science, Yil 2024, Cilt 2, Say: 2I

P signal A = SE1 Mag= 1.00KX
P WD = 26 mm EHT = 20.00 KV

Sekil 9. Polimer oran1 6:2 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

%6 lik jelatin mikro kapsul [~

e SEM gorintileri karsilastirildiginda en iyi, homojen kapsiil olusumu 6:2 ¢aligilan
polimer oranlarinda gdzlemlenmistir (Sekil 9) .

e Jelatin miktar arttik¢a daha iyi sonug elde edildigi saptanmuistir.

Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR) Analizleri

FTIR analizi ile sentezlenen mikrokapsiillerin molekiiler bag karakterizasyonu
yapilarak, mikrokapsiillerin yapilarindaki fonksiyonel gruplar ve c¢apraz baglar
belirlenecektir.

Diferansiyel Termal Analiz (DTA-TG)

DTA-TG analizi ile mikrokapsiil kiitlesindeki degisim miktari, sicakligin bir
fonksiyonu olarak kaydedilip, ¢izilen termogramlar ile istenen sicaklik araligindaki %
agirlik kaybindan mikrokapsiilasyon igerigi hesaplanacaktir. Ayrica, mikrokapsiillerin 1s1
karsisinda gosterdigi endotermik ve ekzotermik reaksiyonlar tespit edilecektir.
Mikroenkapsiilasyon Veriminin Belirlenmesi

Mikroenkapsiilleme veriminin belirlenmesi igin asagidaki esitlik kullanilacaktir (de

Matos, Scopel ve Dettmer, 2018):

% Mikroenkapsiilasyon Verimi = MV/V—'" x 100 1)
NS

Wp, sentez sirasinda elde edilen mikrokapsiil miktarini (g), Wys (g) ise sisteme

beslenen ugucu olmayan jelatin ve sodyum aljinat miktarini (g) gostermektedir.
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Yiizey Yagi Olusumunun Belirlenmesi
Yapilan mikrokapsiil isleminde numunelerin ne kadar yagi kapsiile ettiginin

anlasilmasi i¢in yiizeyde kalan yag miktar1 hesaplanmustir.

e 20 mL petrol eteri ile 1,5 g mikrokapsiil numunesi falcon tiip igerisinde 5 dakika
boyunca oda sicaklifinda ¢alkalandi. Karisim fitre kagidindan siiziildiikten sonra
stiziinti 10 mL petrol eteri ile yikandi. 70 °C ye kadar isitilmis sicak su
banyosunda petrol eteri tamamen buharlasip siliziintii sabit tartima gelene kadar

1sitildi. Son tartimdan bos beher agirligi ¢ikarilarak yiizey yag miktart belirlendi.

Yiizey Yag Miktar1 = (Beher + Yag Agirlig1) — Bos Beher Agirligi (2)
% Yiizey Yagt = Yuzey YfgSMiktan x 100 3)
Numuneler Yiizey Yag1 Miktar1 | % Yiizey Yad
%03’liik mikrokapsiil |0,0516 g %3.44
%4’liik mikrokapsiil |0,0011 g %0.07
%05’lik mikrokapsiil [0,0009 g %0.06
%6’k mikrokapsiil |0,0005 g %0.03

Cizelge 6. Mikrokapsiillerdeki yiizey yag1 olusum verileri

Yapilan SEM analiz sonuglarindan da anlasilacag: lizere yiizey yagi miktar1 %6 kil
numunede daha az oldugu goriilmektedir. Buda %6’lik numunede mikrokapsiil

olusumunun daha iyi oldugunu gdsterir.

SONUC
Proje kapsamindaki ¢alismalarda; akilli tekstil tirtinlerde kullanilmak iizere Halfeti

giil yag1 iceren mikrokapsiillerin tliretilmesi amaglanmistir. Bu amacgla Halfeti giil yag,
jelatin ve sodyum aljinat polimerik kaplama malzemeleri kullanilarak kompleks
koaservasyon yontemi ile mikrokapsiillenecektir. Jelatin/sodyum aljinat oraninin;
mikrokapsiillerin morfolojik ve yapisal 6zellikleri ile mikroenkapsiilasyon verimi iizerine
etkisi incelenecektir. Proje kapsaminda elde edilecek Halfeti giill yagi igeren
mikrokapsiiller tekstil sektoriinde kullanimina yonelik oldugundan antimikrobiyel

ozellikleri belirlenecektir.
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Bu proje kapsaminda gelistirilecek makrokapsiiller; tekstil sektoriiniin yani
sira saghk ve kozmetik sektorii icin de kullamlabilecek 6zellikte oldugundan biiyiik

onem tasimaktadir.
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