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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

EV TEKSTILINDE KULLANILACAK MATERYALLERDE MULTIFONKSIYONEL
OZELLIK SAGLAYACAK MIKROKAPSUL HAZIRLANMASI VE UYGULANMASI

Bilun OZERDEM
Uludag Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Tekstil Miihendisligi Anabilim Dali

Damisman: Dog¢.Dr. Dilek KUT

Bu projede, ev tekstilinde kullanilan polyester ve polyester karigimi iiriinlere
multifonksiyonel 6zellik kazandirmaya yonelik olarak mikrokapsiil hazirlanmis ve hazirlanan
mikrokapsiiller kumasa aktarilarak kullanim alanina uygun olarak test edilmistir.

Mikrokapsiil hazirlamada optimum sonuglar saglandiktan sonra, kapsiill icerigi
farklilastirilarak, koku olusumunu 6nleyen veya koku veren, sinek/bocek savar, antibakteriyel
gibi multifonksiyonel 6zellikler kazandirilmas: hedeflenmektedir. Bu 6zellikler giiniimiizde
cesitli kimyasal bitim islemleri ile uygulanmakta ve ¢okta basarili sonuglar elde edilmektedir.

Ancak bu Ozelliklerin mikrokapsiilleme teknigi ile elde edilmesinin hem iireticiye hem
tilkketiciye hem de yasadigimiz ¢evreye ¢ok biiyiik katkilar1 olacaktir. Ciinkii mikrokapsiilleme
yontemi ile su, enerji ve kimyasal sarfiyati biiylik lciide azalmakta, elde edilen 6zelliklerin
kaliciliklar1 artmaktadir. Boylelikle iireticinin gider kalemleri azalmakta bunun sonucu olarak
da tiiketiciye daha uygun ve daha uzun omiirlii iiriinler sunulabilmektedir.

Anahtar Kelimeler: Mikrokapsiil, Multifonksiyonel 6zellik, ugucu yaglar
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ABSTRACT

MSc Thesis

MULTIFUNCTIONAL MATERIALS TO BE USED IN HOME TEXTILES
MICROCAPSULE PROVIDE THE PREPARATION AND IMPLEMENTATION OF
FEATURE

Bilun OZERDEM
Uludag Universitesi
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Textile Engineering

Supervisor: Do¢.Dr. Dilek KUT

In this project, polyester and polyester blend used in home textile products in order to acquire
property multifunctional microcapsule prepared microcapsules were prepared and tested in
accordance with the application area is transferred to the fabric.

After obtaining the optimum results for the preparation of microcapsule, capsule content,
diversifications, prevent the formation of odor or fragrance, fly/insect repellent, antibacterial
multifunctional properties such as the expected gain. These features are currenty implemented
by various methods, and professional helpers sucessful results are obtained.

But these features to be extracted with both the producer and consumer microencapsulation
technique as well as the environment we live in is very large contributions. Because the
method microencapsulaion with water, greatly decreasing the energy and chemical
consumption, increasing the permanency of the features obtained. Thus, decreasing the
manufacturer's expense items as a result, more convenient and more durable products can be
offered to consumers.

Keywords: Microcapsule, multifunction features, essential oils

2011, v + 59 pages
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1. GIRIS

90’11 yillardan itibaren ¢ok sik sekilde duyulmaya baslayan kelimelerden biri de ‘“‘ekoloji”

kelimesidir. Ekoloji daha temiz bir ¢cevre ve daha giivenli bir yasam demektir.

Gelisen teknoloji cevre kirliligini yaninda getirmistir. Yapilan arastirmalar ile, kirlettikten
sonra temizlemenin maliyetinin, kirletmeden Once alinacak tedbirlerin maliyetinden daha
fazla oldugu, ayrica bozulan ekolojik dengenin tekrar eski haline getirilmesinin miimkiin
olmadig1 goriilmiistiir. Enerji kaynaklarinin giderek ¢ok daha pahali ve sinirli hale gelmesi,
cevre bilincinin giderek gelismesi hayatin her alaninda enerji tasarrufunu bir zorunluluk
haline getirmistir. Tekstil ve Ozellikle terbiye isletmelerini bu yaklasimin disinda tutmak

miimkiin degildir.

Enerji giderlerinin ve c¢evre Kkirliliginin minimize edilmesi icin farkli yOntemler
uygulanmaktadir. Tekstilde hem sanayilesmeyi siirdirmek hem de cevreyi koruyabilmek i¢in
konvansiyonel yoOntemlere alternatif yontem arayislart hiz kazanmistir. Bu yontemlerin
arasindan mikrokapsiilleme uygulamalar1 6zellikle sagladig: cevresel ve ekonomik avantajlar
acisindan diger metodlardan bir adim One ¢ikmaktadir. Ayrica siirekli bir arayis icinde olan

tilkketicinin isteklerini estetik ozelliklerin yan sira fonksiyonel 6zelliklerde belirlemektedir.

Bitim islemleri tekstil mamullerine uygulanan son islemlerdir. Bu yiizden tiiketicinin gii¢
tutusurluk, su iticilik, antibakteriyellik, koku gibi isteklerinin karsilandig1 bir asamadir. Bu
ozellikler tekstil mamiiliine kazandirildiktan sonra kullanim Omriiniin uzun olmasi
istenmektedir. Mikrokapsiilasyon, fonksiyonel bitim islemlerinin etkisini uzatmasi
bakimindan 6nemli bir yontemdir. Ozellikle kontrollii salimim gibi etkiler istendiginde
rakipsiz goriilmektedir. Mikrokapsiilasyon ayn1 zamanda boya, baski gibi diger yas islemlere
de uygulanabilmektedir. Yikama sartlari, kullanim kosullar1 gibi cevresel etkilere dayaniksiz
maddelerin uzun Omiirlii kullanimlar1 sinirhidir. Bu tiir maddeler mikrokapsiilason ile bir
kabukla koruma altina alinir. Bu yiizden cevresel etkilere dayaniksiz maddelerin

aplikasyonunda 6nemli olmaktadir (ERKAN, 2008).

Tiim bu sebeplerden 6tiirii bu calismada mikroapsiilasyon teknigi incelenmistir. Elde edilen
kapsiillerin antimikrobiyel oOzellikleri incelenmistir. Calismalar esnasinda biyolojik olarak

parcalanabilir olmalar1 nedeniyle ceper madde de arap zamki ve jelatin kullanilmistir. Core
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madde olarakta yine dogal madde olan aromatik yaglar tercih edilmistir. Limon yagi, ve
kimyon yag1 antibakteriyel Ozellikleri incelenmek iizere, feslegen yagida bocek savarlik
ozelligi incelenmek icin tercih edilmistir. Bunlarin yani sira Uludag Universitesi Kimya
bolimii ogretim gorevlilerinden Dr. Hasena Mutlu'nun sentezledigi HL (2-fenill,2,3,4-
tetrahidrokinazolin-2-karbaldehidoksim) maddeside mikrokapsiilasyon elde edilebilirligi ve

antibakteriyel ozellikleri acisindan incelenmistir.
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2. Kaynak Arastirmasi

2.1.  Mikrokapsiilasyon

Mikrokapsiilasyon, ilag, protein, boya, veya kozmetikler gibi cesitli kimyasallann sivi, gaz
veya kat1 halde uygun bir kabuk icerisinde hapsedilmesidir. Kapsiillenen maddeye c¢ekirdek,

kaplama maddesine de ceper, kabuk veya duvar materyali denir.

Koruyucu kabuk monomerler kullanarak cekirdek materyali etrafinda polimerik bir zarn
olusturulmasi ile veya hazir polimer maddeler ile olusturulabilmektedir. Mikrokapsiilasyonda

kullanilabilecek polimerlere ait bazi 6rnekler Tablo 2.1'de goriilmektedir (Kas, S.H., 2002).

Kabuk materyali, elde edilmek istenen etkiye, islem sartlarma ve c¢ekirdek materyaline gore
degismektedir. Bir¢ok aragtirmaci 1um den kiigiik kapsiilleri nanokapsiiller, 1000 um den biiyiik
kapsiilleri makrokapsiiller olarak ifade etmektedirler. Genellikle ticari kapsiiller 3 ile 800 um
arasinda boyuta ve % 10-90 ¢ekirdek materyaline sahiptir (Thies, 1996).

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

Tablo 2.1 Mikrokapsiillemede kullanilan polimerlere 6rnekler (Kas 2002)

Farkli farmakolojik gruplara ait etken maddeler, proteinler, enzimler, hormonlar, bakteriler,
antikorlar, hiicreler, insektisitler, boyalar, esanslar, pigmentler, polielektrolitler, tarim
kimyasallari, besin maddeleri, vitaminler fotografcilik maddeleri kapsiillenebilmektedir (Kas,

2002; Thies 1996).

Mikrokapsiillerin morfolojisi esas olarak ¢ekirdek materyaline ve mikrokapsiilasyon islemine
bagh olarak degismektedir. Mikrokapsiiller kiire seklinde veya diizensiz sekilde meydana
gelebilirler (Thies, 1996). Tek cekirdekli, cok ¢ekirdekli veya matriks yapida olabilirler (Sekil
2.1). Tek cekirdekli mikrokapsiillerde cekirdek materyali bir kabuk tarafindan kesintisiz bir sekilde
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sartilmaktadir. Cok cekirdekli mikrokapsiillerde ise ¢ekirdek materyali mikrokapsiil icerisinde farkli
kisimlarda toplanmis olup etrafi kabuk materyali tarafindan sanlmaktadir. Matriks tipi
mikrokapsiillerde cekirdek materyali kabuk materyali icerisinde homojen olarak dagilmistir

(Ghosh, 2006).

L Mikrokapsul l

|

A A

Tek Cekirdekls | Cok Cekirdekli | | Mainks
| |

O &

Sekil 2.1 Mikrokapsiillerin Morfolojisi (Ghosh, 2006)

0
000

Mikrokapsiilasyon sayesinde cekirdek materyal reaktif, korozif ve zararli ¢evreden
korunabilmekte, daha iyi islenebilirlik kazanabilmekte (¢Oziiniirliigiin, akiskanlhigin artmasi v.b.), raf
omrii artmakta, tehlikeli ve toksik materyaller giivenli bir sekilde tasinabilmekte, enzim ve
mikroorganizma immobilizasyonu gerceklestirilebilmekte, tat ve kokular gizlenebilmekte, sivi

maddeler kat1 halde tasinabilmekte ve salimi1 kontrol altinda tutulabilmektedir.

2.1.1. Mikrokapsiilasyon Teknikleri

Literatiirde bircok mikrokapsiilasyon teknigi bulunmaktadir. Mikrokapsiilasyon teknikleri
kimyasal ve mekaniksel olmak {iizere ikiye ayrilmaktadir. Tablo 2.2. de sik kullanilan

kimyasal ve mekanik mikrokapsiilasyon teknikleri verilmistir.

Mikrokapsiilasyon tekniginin seciminde, ¢cekirdek materyalin tipi, istenilen partikiil boyutu, kabuk
materyalinin gecirgenligi vb. Ozellikler 6nemlidir. Hedeflenen etkiye gore mikrokapsiilasyon teknigi
secilmelidir. Tablo 2.3. de mikrokapsiilasyon tekniklerine gore elde edilebilecek partikiil boyutlart
verilmistir (Ghosh, 2006).
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Kimyasal Yontemler Mekanik Yontemler

*  Ara yiizev polimerizasyonu s DPiiskiirterek kurutma

. _ wvontemi
* insitu polimerizasvonu !

* Kompleks koaservasvon

* Santrifiij véntemi

# FRotasyonal siispansivon avmma
Algkan vatak vintemi

* Basit koaservasvon

»  Siperaitik akiskan yéntemi

» Elektrostatik vintem

® Spgutarak kurutma

*  Sicak erivik vintemi

Tablo 2.2. Sik Kullanilan Mikrokapsiilasyon Teknikleri (Ghosh, 2006)

Milrokapsillasyon Telmigi | Partilkil Bovutu (um)

Elestriider 2502500
Piisddnterek: Kimitma 5-3000
st Polimetizasyon 031100
Ara Yizey Polmenzasyorm 031000
Epazervasym 21200
Diirer Disk Metodn 3-1300

Alosgkan YatakMiadapsifasyn 20-1500

Tablo 2.3. Bazi1 Mikrokapsiilasyon Teknikleri ile Elde Edilen Partikiil Boyutlan (Ghosh, 2006)

2.1.1.1. Ara Yiizey Polimerizasyonu

Ara yilizey polimerizsayonu birbiri ile karigsmayan iki sivi fazin ara yiizeyinde c¢esitli
monomerlerin birbiri ile reaksiyona girerek dispers fazi hapsedecek sekilde film olusturmasidir.
Genellikle iki reaktif monomer bulunmaktadir. Bunlardan biri ¢ekirdek materyalin ¢ozeltisini veya
dispersiyonunu iceren sulu fazda ¢oziilmiis, digeri ise emiilsifiye adimmdan sonra sulu olmayan
fazda coziilmektedir. Su/yag (W/0) emiilsiyonun olusmasi i¢in uygun bir emiilgatoriin stabilizator
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olarak ilavesi gerekmektedir. Monomerler birlikte difiize olup ara yiizeyde ince bir kaplama
olusturacak sekilde polimerlesmektedirler. Ortalama polimerizasyon derecesi monomerlerin
reaktifligine, konsantrasyonlarina, fazlart olusturanlara ve ortam sicakligina baghdir (Deasy,

1984; Kas, 2002).

2.1.1.1.1. Emiilsiyon Polimerizasyonu.

Emiilsiyon polimerizasyonu, siispansiyon polimerizasyonuna benzer ise de ii¢ farkli noktasi
vardir: Baslatic1 baslangigta sulu fazda yer alir, daha siddetli karistirma uygulanmasi sonucunda
partikiil biiyiikliigii genellikle 100 pm'nin altinda cogu kez de 1 pum'nin altinda yani nanometre
bolgesindedir, yiizey aktif madde konsantrasyonu c¢ok daha fazladir ve genellikle

karboksimetil seliiloz"un ¢ok iistiindedir.

Emiilsiyon polimerizasyonunun; ¢ok yiiksek hizda yiiksek molekiiler agirlikli polimerizasyon olmasi,
reaksiyonun sicakliginim reaksiyon sirasinda azalmasi diger polimerizasyon yontemlerine gore iistiin
taraflaridir. Dezavantaji ise yiilksek konsantrasyonda reaksiyona girmemis monomer bulunabilir

(Deasy, 1984).

Karistirma hizi, mikrokapsiillerin caplarini belirlemede en 6nemli etmendir. (Holme, 2003;

Lykke, Mistry, Simonsen, ve Symes, 2001).

2.1.1.1.2. Misel Polimerizasyonu.

Monomer ve cekirdek materyali polimerizasyon baglamadan 6nce karboksimetil seliiloz' dan
cok daha yiiksek konsantrasyondaki misellerin igerisindedir. Distaki ¢6zgen olmayan faz
tarafindan, monomerin misellerden difiizyonu engellenir. Bu sayede partikiil boyutlar

oldukca kiiciik olur.

2.1.1.1.3. Radikal Zincir Polimerizasyonu.

Akrilik temelli iirtinler radikal zincir polimerizasyonunda ¢ok kullanilmaktadir. Bunlarin
basinda akrilik asit, metakrilik asit, krotonik (Crotonic) asit, akrilamid, akrilik ve metakrilik

asidin ester tiirevleri (etil akrilat, metil metakrilat v.b.) oldukca kullanilmaktadir. Baslatic
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olarak benzoil peroksit, azobisisobutironitril (azobisisobutyronitrile), amonyum persiilfat
kullanilabilmektedir. Radikal zincir polimerizasyonu bir poliadisyon polimerizasyonudur ve
bundan dolayr reaksiyon ortaminda yan iiriin bulunmaz. Reaksiyon monomerlerden birinde

bulunan ¢ift bagin ag¢ilmasi ve diger monomerin agilan ¢ift baga katilmasiyla olusur.

2.1.1.1.4. Polikondenzasyon Polimerizasyonu

Polimerizasyon sirasinda yan iiriinler ortaya ¢ikmaktadir. Poliamid 6.6 ve polietilenterftalat

(PET) iiretimi sirasinda kullanilmaktadir.

2.1.1.2. in-situ Polimerizasyon

In-situ polimerizasyonu, arayiizey polimerizasyonuna oldukca benzemektedir. Arayiizey
polimerizasyonunda monomerler her iki fazda bulunmaktadir ve polimerizasyon reaksiyonu
kapsiilasyon reaktoriiniin igerisinde meydana gelmektedir. Fakat in-situ polimerizasyonunda
cekirdek materyalinin oldugu fazda higbir reaktif ajan bulunmamaktadir. Polimerizasyon
sadece siirekli fazda ve dispers ¢ekirdek materyali ile siirekli fazin olusturdugu arayiizeyin
devamli faz kisminda gerceklesir. Diisiik molekiiler agirlikli 6n polimerin polimerlesmesiyle
boyutu biiyiimekte ve siirekli fazdan dispers ¢ekirdek materyalin {izerine ¢okmekte ve boylece
mikrokapsiilasyon gerceklesmektedir, in-situ polimerizasyonunda en ¢ok kullanilan monomerler iire-
formaldehit, melamin-formaldehit ve iire-melamin-formaldehit monomerleridir. Bunlar suda
coziinmeyen sivi ¢ekirdek materyallerinin ve kati ¢ekirdek materyallerinin mikrokapsiilasyonunda
kullanilir. Arayiizey polimerizasyonunda oldugu gibi, uygun bir karistirict ve yiizey aktif madde
ile cekirdek maddenin sulu emiilsiyonu olusturulur. Emiilsiyon olustuktan sonra on polimer ilave

edilir ve polimerizasyonun devam etmesi icin pH ve sicaklik uygun sartlara getirilir.

2.1.1.3. Koaservasyon

Koaservasyon metodunda c¢ekirdek materyali polimer c¢ozeltisi icerisinde dispers haline
getirilmektedir. Polimer cozeltisinin ¢oziilebilirligi karistinlirken sicakligin diisiiriilmesi, pH'in
degistirilmesi, iyon gradiyentinin yaratilmasi vb. yontemlerle faz ayrimi gerceklestirilerek kabuk
materyali olusturulmaktadir. Bir cok dogal polimer bu metoda uygundur (Ornek olarak alginat, Ca*
iyonlarina karst hassasdir) (Holme, 2003; Aggarval, Dayal, ve Kumar, 1998).
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Bu yontem sulu ve organik faz ayrimi olmak {iizere iki grup altinda incelenmektedir. Sulu
coziiciiden faz ayrimi ise, basit ve kompleks koaservasyon olmak iizere ikiye ayrilmaktadir (Kas,

2002). Sekil 2.2. de koaservasyon yontemine gore mikrokapsiilasyon prosediirii sematik olarak

gosterilmektedir.
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Sekil 2.2. Koaservasyon Y6ntemine Gore Mikrokapsiilasyon

(a)kabuk polimer c¢ozeltisi igerisinde c¢ekirdek materyali dispersiyonu (b) ¢o6zeltiden
koaservasyonun aynlmasi (c) c¢ekirdek materyalinin koaservat mikrodamlaciklar tarafindan
kaplanmasi1 (d) koaservatin c¢ekirdek materyali etrafinda kabuk olusturacak halde ¢okmesi
(Ghosh, 2006)

2.1.1.3.1. Basit Koaservasyon

Basit koaservasyon, tuz veya alkol gibi suya ilgisi yliksek olan maddelerin eklenmesiyle
gerceklestirilir. Sicaklik, pH, ¢6ziicii ve tuz uygun oranlarda sec¢ilmis ise herhangi bir sulu polimer
cozeltisi basit koaservasyona ugramaktadir. Eklenen maddeler, biri kolloid damlaciklar agisindan
yogun, digeri ise seyreltik, iki fazin olusmasina neden olmaktadir. Ay fazlarin olusmasindan dolayi
polimer katilasarak cekirdek maddenin cevresini sarmaktadir. Kullamlan polimere ve sisteme gore

ilave capraz baglayicilarla kabuk sertlestirilmektedir (Kas, 2002).

2.1.1.3.2. Kompleks Koaservasyon

Farkl1 yiiklere sahip iki kolloid kullamlarak gerceklestirilmektedir. Hidrofilik kolloidin sulu ¢ozeltisi
hazirflandiktan sonra ortama farkh yiikteki ikinci kolloid ilave edilmektedir. Ikinci kolloidin

ilavesinden sonra kolloidler c¢ekirdek madde etrafinda toplanmaktadir. Boylece kompleks
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koaservasyona gore mikrokapsiilasyon gerceklesmektedir (Kas, 2002). Sekil 2.3. de kompleks

koaservasyon yontemine gore mikrokapsiilasyonun sematik akis diyagramu verilmistir.
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Sekil 2.3. Kompleks koaservasyon yontemine gore mikrokapsiilsyonun sematik gosterimi

2.1.14. Siiperkritik Akiskan ile Mikrokapsiilasyon

Stiperkritik akiskanlar, hem sivilarin hem de gazlarn 6zelliklerini gosteren ve cok fazla sikistirilma
kabiliyetine sahip gazlardir. En ¢ok kullanilan bilesikler CO,, alkanlar (C, - C,) ve azot oksitlerdir
(N,0). Sicaklikta veya basingtaki ¢ok kiiciik degisimler siiperkritik akiskanlarin yogunlugunda cok
bityiik degisikliklere yol agtigindan bircok endiistri uygulamasinda kullamlmaktadir. Siiperkritik CO?,
toksik ve yanici 6zelliklerine ragmen, ucuza ve yiiksek saflikta elde edilebilmesinden ve diisiik kritik
sicaklik degerine sahip olmasindan dolayr en cok kullamlan siiperkritik akigkandir. Pestisitler,
pigmentler, ecza maddeleri, vitaminler, koku ve tat veren maddeler ve boyalar bu yontem ile
kapsiillenebilmektedir. Coziinen (akrilatlar, polietilen glikol) veya coziinmeyen (proteinler,

polisakkaritler) bircok kabuk materyali kullanilmaktadir.
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2.1.1.4.1. Siiperkritik Cozeltinin Hizh Genislemesi

Bu islemde, cekirdek ve kabuk materyalleri iceren siiperkritik akiskan basinca maruz birakilir.
Basing altinda bulunan bu karisim bir memecik yardimyla atmosfer basincinin oldugu bir ortama
gonderilir. Basingtaki bu diisiis kabuk materyalinin akiskan icerisindeki c¢oziiniirliigiinii
azaltmakta ve ¢ekirdek materyalinin etrafin1 kaplamasini saglamaktadir. Sekil 2.4 de bu yonteme

gore mikrokapsiilasyon islemi sematik olarak gosterilmistir.

Sekil 2.4. Siiperkritik ¢ozeltinin hizli genislemesi ile mikrokapsiilasyon
(Ghosh, 2006)

2.1.1.4.2. Gaz Antisolvent Prosesi

Bu yontemde siiperkritik akigkan, kabuk ve cekirdek materyalinin oldugu ¢ozeltiye ilave edilir ve
yiiksek basinca maruz birakihr. Yiiksek basing, yiiksek doygunluga yol acan hacimdeki genlesmeyi

saglamaktadir. Yiiksek doygunluk sonucunda ¢okelme meydana gelir.

2.1.1.4.3. Gaz ile Doyurulmus Cozeltiden Partikiiller

Bu proseste kabuk ve ¢ekirdek materyali yiiksek basing altinda siiperkritik akiskan ile birlikte
bulunur. Siiperkritik akiskan kabuk materyaline niifuz eder ve sisirir. Karisim kabuk
materyalinin camlagsma noktasinin iistiine kadar 1sitilarak kabuk materyalini olusturacak olan
polimer sivilagir. Basincinin birakilmasiyla kabuk materyal c¢ekirdek materyalin {izerine

katilagarak coker.
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2.1.1.5. Piiskiirterek Kurutma

Piiskiirterek kurutmada kabuk materyal bir polimer ¢ozeltisinin igerisinde ¢oziilmektedir.
Elde edilen c¢ozelti sistemi memecigin igerisinden pompalanarak i¢inde sicak hava bulunan
bir kabine aerosol halinde piiskiirtiilmektedir (Sekil 2.5). Kabin icerisindeki sicak hava
nedeniyle ¢Ozgen uzaklastirilmakta ve mikrokapsiil olusturulmaktadir. Cekirdek-kabuk
materyal orani, viskozite, konsantrasyon ve baslangi¢ ¢ozeltisinin sicakligi mikrokapsiillerin
ozelliklerini etkilemektedir (Mathiowitz, Chickering, Jong, ve Jacop, 2000; Agganval, Dayal,
ve Kumar, 1998, Ghosh, 2006; Thies, 1996 ).

2.1.1.6. Sogutarak Kurutma

Prensip olarak piiskiirterek kurutma ile aynidir. Kurutma islemi sicak hava yerine sogutularak

yapilir.
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Sekil 2.5. Piiskiirterek kurutma yontemine gore mikrokapsiilasyon (Ghosh,2006)
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2.1.1.7. Sicak Eriyik Mikrokapsiilasyonu - Ekstriider Yontemi

Sicak eriyik mikrokapsiilasyonu, cekirdek materyalinin, eriyik halindeki polimerin igerisine
karistirtlmasiyla gerceklestirilmektedir. Eriyik polimer cam sicakliginin altinda sogumaya
baslayarak kabuk materyalini olusturur (Mathiowitz, 2000). Kabuk materyali uygun bir
solvent igerisinde ¢oziilerek istenen viskozitede ekstriidere gonderilebilir. Bu durumda ¢6zgen
ekstriider cikisinda sicak hava ile uzaklastirlarak katilastirilir veya kogiilasyon banyosuna
aktarilarak jellesmesi saglanir (Thies, 1996; Ghosh, 2006). Sekil 2.6 da yontemin sematik

gosterimi verilmistir.
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Sekil 2.6 Ekstriider Yontemine Gore Mikrokapsiilasyon (Ghosh, 2006)
2.1.1.8. Santrifiij Yontemi
Yontem olarak ekstriider yontemine benzemektedir. Birbiriyle karismayan iki siviyr donen
memeciklerden gecirerek mikrokapsiilasyon saglanir. Sekil 2.7 de yonteme ait sematik
gosterim bulunmaktadir. Memecikten ¢ikan kabuk materyali hizla soguyarak katilagir ve

cekirdek materyalinin etrafim1 kaplar. Kabuk materyalinin eriyik halde goreceli olarak diisiik
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viskoziteye sahip olmasi, sogutma sirasinda hizh kristalizasyonunu saglar. Cekirdek madde olarak
en uygun olanlar sulu ¢ozeltiler gibi polar yapidaki ¢ozeltilerdir.
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Sekil 2.7. Santrifuj yontemine gére mikrokapsiilasyon (Ghosh,2006)

2.1.1.9. Rotasyonal Siispansiyon Ayirma - Doner Disk Metodu

Bu yontem ekstriider, piiskiirterek kurutma ve santrifiij yontemine oldukca benzemektedir.
Cekirdek materyali, kabuk formulasyonu icerisinde dispers halde birlikte doner disk iizerine
beslenir. Diskin kenarinda kabuk materyali ile firlayan cekirdek materyali, kabuk
materyalinin sogutulup katilagsmasiyla kapsiil i¢erisine hapsedilir (Sekil 2.8). Diiz, konik veya
kase seklinde diskler kullanilabilir. Bu yontemin diisiik maliyetli, hizli ve yiiksek besleme
hizlanyla calistigi ve elde edilen mikrokapsiillerin 150 pm altinda boyutlara sahip oldugu
belirtilmektedir. Bu metotta iyi sonu¢ alinabilmesi i¢in ¢ekirdek materyalinin kiire formunda
cihaza verilmesi gerekmektedir. Kabuk materyalinin viskozitesi Onemlidir. Sicak eriyik
halindeki bir¢ok kabuk materyali ile calisilabilmesine ragmen, viskozitenin 5000 cP den

diisiik olmasi1 gerekmektedir (Thies, 1996).

23



Sy Raplama Faa

Sekil 2.8 Doner Disk Metoduna Gore Mikrokapsiilasyon (Ghosh, 2006)

2.1.1.10. Akiskan Yatak Yontemi

Bu yontem ayni zamanda Wurster yontemi olarak da adlandirilmaktadir. Toz halindeki
cekirdek madde akiskan yatak kullanilarak havada siispanse edilir ve iizerine kapsiil ¢eperini
olusturacak c¢ozelti, siispansiyon veya emiilsiyon halindeki kabuk maddesi piiskiirtiiliir.
Coziicli uzaklastirllarak kabuk maddesinin cekirdek materyalini kaplamasi saglanir. Bu
yontemle etil seliilloz, metil seliiloz, stearil alkol, seliiloz asetat ftalat, zamklar, mumlar ve
recineler kabuk maddesi olarak kullanilabilir. Uretim kapasitesinin yiiksek olmasi, her
sekildeki partikiiliin kapsiillenmesine olanak saglamasi ve uygun kurutma kosullan bu
yontemin avantajlanndandir. Ancak 75 um'den kiiciik partikiillerin kaplanmasinda dispersiyon

giicliigli bulunmaktadir. (Kas, 2002).

Yukaridan piiskiirtmeli, asagidan piiskiirtmeli ve tegetsel piiskiirtmeli olmak iizere ii¢ farkli
akiskan yatak kaplayict kullanilmaktadir.(Sekil 2.9 ve 2.10 ) Yukaridan piiskiirtmeli
akiskanlastinc1 yatak kaplayicida, piiskiirtme hava akimina kars1 gerceklestirilir. Diger iki
yonteme gore daha fazla kapsiillenmis partikiil elde edilir (Thies 1996, Ghosh, 2006).
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Sekil 2.9 Farkh Tipteki Akiskanlastiric1 Yataklar (a) yukaridan piiskiirtmeli (b) asagidan piiskiirtmeli
(c) tegetsel piiskiirtmeli (Ghosh, 2006)

Asagidan puskiirtmeli akiskan yatak kaplayicilarda, piiskiirtme hava akimiyla aynmi  yonde
gerceklestirilmektedir. Bu yontem aym zamanda Wurster yontemi olarak da adlandirilmaktadir.
Kaplama kabininin icerisinde delikli bir plaka bulunmakta ve bu plakamin ortasinda silindir bir
memecik yer almaktadir. Kaplanacak olan partikiiller delikli plakadan yukar1 dogru hareket ettirilir.
Piiskiirtme bolgesine gelen partikiiller, piiskiirtilen kaplama maddesi ile temas eder. Sicak veya
soguk hava kullanilarak kaplama maddesinin partikiiller iizerine ¢cokmesi saglanir. Bu sayede

mikrokapsiilasyon gerceklesmis olur (Ghosh, 2006).
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Sekil 1.10. Yukaridan (A) ve asagidan (B) piiskiirtmeli akiskanlastiric1 yataklarin ¢calisma
prensibi (Gosh,2006)
Tegetsel piiskiirtmeli sistemde ise, kabin ile aymi ¢apta kabinin alt kismunda doner bir disk

bulunmaktadir. Proses sirasinda doner disk, kabinin kenari ile aralik yaratacak sekilde yiikselir.
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Bu araliktan kaplanacak olan cekirdek materyali gonderilir. Diske teget memecikten piiskiirtiilen
kaplama maddesi (kabuk), cekirdek maddesi ile temas ettiginde mikrokapsiilasyon tamamlanmis olur
(Ghosh, 2006).

2.2. Mikrokapsiilasyonun Tekstil Endiistrisinde Uygulamalari

2.2.1. Faz Degistiren Materyaller

Faz degistiren maddelerin kullanimu ile ilgili olarak, bir ¢ok farkli uygulama alanina yonelik
yapilan ¢ok sayida ¢alisma bulunmaktadir. Son yillarda bu konuda yapilan ¢alismalarin biiyiik
bir ¢cogunlugu ise tekstil materyalleri lizerine yogunlagsmustir. Asagida, yapilan calismalar

hakkinda kisa kisa bilgiler verilmistir.

FDM igin ilk biiyiik 6l¢ekli uygulama, Ingiliz demiryollarinin yolcu konforu saglamak igin
koltuklara FDM eklemesi olarak kabul edilir. Bu uygulamada erime noktast 44,4°C olan
sodyum tiyosiilfat pentahidrat kullanilmistir. (Dinger ve Rosen, 2002)

Daha yakin bir zamanda NASA tarafindan yapilan bir ¢calismada; elektronik ortamlar i¢in 1s1l

kararli bir ortam saglamak amaciyla FDM kullanilmistir. (Dinger ve Rosen, 2002)

Bina uygulamalarinda FDM kullanimi1 ilk olarak 1970’lerde Dr. Maria Telkes tarafindan
tiniversite icindeki bir binada denenmistir. Bu ¢alismada tuz hidratlar1 kullanilmistir. 1970-
1980 arasinda bu konuda calismalar artmustir. Ik ¢aligmalar daha cok bu sistemi giines
enerjisi sistemlerinde kullanmak amaclidir. Bu caligmalar sirasinda ticari degerde ilk {iriin
27,2°C erime aralikli bir FDM olup Dow Chemical tarafindan iiretilmistir. (Dinger ve Rosen,

2002).

Sar1 ve Kaygusuz (2002), Stearik, palmitik, miristik ve laurik asit yag asitlerini kullanarak
uzun erime donma dongiileri boyunca gosterdikleri kararliliklar1 incelemis 0, 120, 560, 850 ve
1200 erime/donma c¢evrimi gerceklestirmis, belirtilen araliklarda alinan orneklerin DSC
degerlerini belirlemistir. Sonuglara gore erime/donma araligi 0,07-7,87 °C, ergime gizli 1s151 -
%1 | -%27,7’lik bir degisim gostermekle birlikte degisim ¢evrim sayisina baglh diizenli bir
degisim seklinde degildir.
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Qingwen ve arkadaglar1 (2007), FDM kapsiillerinde nano boyutta giimiis parcaciklar
kullanmis ve insitu polimerizasyonu ile ¢ekirdekte bromo-hexadecane (% 99 saflikta, 16-18
°C erime noktasinda) ve kabukta aminoplasta yer vermislerdir. 130 °C lik kurutma isleminden
sonra, mikrokapsiiller SEM ve TG ile test edilmislerdir. Nanoparcgaciklar, dielektrik ve
kuantum hapsedilme etkileri olarak farklidir. Bu durum termal stabiliteyi daha iyi hale
getirmis, ayrica giimiis nanoparcgaciklari, tekstil tiriinlerine antimikrobiyel, mantara karsi olma

ozelliklerini katmistir. Duvar dayanimini da arttirmaktadirlar.

Sharma ve ark. (2002), ticari 6l¢ekte (teknik) asetamid, stearik asit ve parafin kullanarak 1500
erime/donma dongiisii gerceklestirmis ve bu dongiiler boyunca erime aralii ve erime gizli
1sisint kontrol edecek deneyler yapmislardir. Sonucta stearik asitin ¢ok genis bir aralikta
eriyerek iki bolgede erime araligi gosterdigi belirlenirken, parafin ve asetamidin erime

araliginda iyi 1s1l kararliliga ve gizli 1s1 kapasitesine sahip olduklar1 kaydedilmistir.

Dimaano ve Ark. (2002) sogutma uygulamalan icin kaprik-laurik asit karigimini kullanmais,
once farkli oranlarda (90:10, 70:30, 50:50) karisimlar hazirlanarak DSC degerlerine
bakilmistir. DSC sonuglarina gore % 65 mol kaprik %35 mol laurik asit karisimi yiiksek
kararlik gostermesine ragmen erime noktast 18 °C oldugundan diisiik sicaklik uygulamalari
icin gelistirilmeye ihtiya¢ duydugu belirlenmistir. Erime araligim1 daha asagi ¢cekmek igin
karistma %10 oraninda pentadekan (e.n: 9.9°C) eklenmistir. Ekleme sonrasi diisiik
sicakliklarda sogutma amaclh kullanilabilecek bir karisim elde edilmistir. Bu ¢alismada elde
edilen karisimin radyal ve aksiyal 1s1 dagilimi incelenmistir.

Feldman ve ark. (1986), farkli yag asidi karisimlart hazirlayarak bunlarin 1s1 depolama
acisindan ozelliklerini incelemis ve yag asitlerinin alan 1sitma i¢in FDM olarak
onerilebilecegini belirtmistir. Bu ¢alismada kullanilan yag asidi karistmlarinin (Kaprik, laurik,
palmitik ve stearik) erime araliklar1 30 °C’ den 65 °C’ ye ergime gizli 1silar1 153 J/g ‘dan
182 J/g’ a kadar ¢esitlilik gostermistir. Ayrica bu ¢calismada yag asitlerinin ikili karistmlarinin

otektik noktalarida belirlenmistir.

Mehling ve ark. (1999), FDM olarak kullanilacak maddelerde énemli bir problem olan diisiik
151 iletkenligi iizerine ¢alismislar ve FDM’in 1s1l iletkenligini bir destek madde iizerinden
gerceklestirerek yeni bir teknik gelistirmislerdir. FDM grafit i¢cine emdirilerek 1s1l iletkenligin
onemli oranda gelistirildigini rapor etmislerdir. Calismalarinda grafitin %80 oraninda FDM

absorplayabildigi ve 0.2-0.5 (W/mK) dolayinda olan FDM 1sil iletkenligini, grafitin hacimsel
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yogunluguna bagh olarak 25- 30 (W/mK) kadar ¢ikardiklarim ve buna karsilik gizli 1s1

depolama kapasitesindeki azalisin sadece % 20 civarinda oldugunu rapor etmislerdir.

Xiao ve ark. (2002), termoplastik elastomer icine parafin emdirmis ve bu yolla FDM’nin 1s1l
iletkenligini arttirmaya ¢alismislardir. Bu sekilde hazirlanmigs FDM’ye grafit eklendiginde 1s1l

iletkenligin 6nemli oranda arttigin1 kaydetmislerdir.

Shilei ve arkadaslar1 (2006) erime noktasi 31,4°C olan Kaprik asit (Capric Acid; CA) ile
erime noktast 44°C olan Laurik asit (Lauric Acid; LA)tin %65:%35; CA: LA otektik
karisimlart hazirlanarak erime noktas: 19,6 C olan 6tektik bir karisim elde edilmistir. Bu
karisim algitagi ile karigtirilarak 150 mm * 150 mm * 9,5 mm’ lik bir duvar numunesi elde
edilmistir. Bu numune 120, 240, 360 termal ¢cevrim sonucu DSC analizleri yapilmis ve ¢cevrim
dongiisiiniin  gizli 1s1 kapasitesine etkisi incelenmistir. Erime noktasinda ve gizli 1s1
kapasitesinde fark gozlemlenmeyen CA: LA karistmimnin bina uygulamalari i¢in uygun

olduguna karar verilmistir.

Ozonur ve ark. (2003) termal enerji depolama icin kompleks koaservasyon yontemleri ile
parafinin mikrokapsiilleri hazirlamiglardir. Bu calismada, mikrokapsiilleme verimini etkileyen
parametreler iizerinde durulmustur. Kapsiil boyutunu etkileyici parametrelerin, karistirma
hizi, siiresi ve dis duvar materyallerinin sicakligi oldugu goézlemlenmistir. Hazirlanan

mikrokapsiillerin erime-donma ¢evrimi sirasinda fiziksel olarak bozulmadig gézlemlenmistir.

Hawlader ve ark. (2002) sprey kurutma ve kompleks koaservasyon yontemleri ile elde edilen
mikrokapsiillerin karsilastirmalarin1 iceren bir c¢alisma yapmistir. Bu calismada farkli
parametrelerin kapsiillenme iizerindeki etkileri incelenip kapsiillenme verimi enerji depolama
geri salinma kapasiteleri incelenmistir. Farkli oranlardaki parafin: dis duvar materyallerinin
enerji depolama ve geri kazanma kapasiteleri DSC yardimi ile izlenmistir. Kullanilan termal
enerji depolama materyali parafin oldugundan, parafin miktar1 arttikca enerji depolama ve

geri kazanma kapasitesinde bir artis oldugu gozlemlenmistir.

Ozonur (2004) “Diisiik sicaklikta termal enerji depolamasina uygun faz degistiren maddelerin
mikrokapsiillenmesi” adli bir arastirma yapmistir. Bu arastirmada PCM olarak parafin ve
koko yag asidi karisimlar1 kullanilmistir. Hazirlanan koko ya asidi kapsiillerinin 50 erime

donma dongiisii sonucunda, erime ve donma noktasi araliklarinin de8ismedigi ve kapsiil
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yapisinin bozulmadigi belirlenmistir. Erime araligi 22-24° C olan koko yag asidi, bina

yalitiminda kullanilabilecek uygun bir materyal olarak onerilmigtir.

Ozonur ve arkadaslar1 (2005), hindistan yag asitleri karisimini, termal enerji depolamada faz
degistiren materyaller olarak kullanmis ve mikrokapsiillemede koaservasyon yontemi
kullanmiglardir. Kapsiil ¢eperi i¢in ¢ok fazla alternatif denenmistir. Mikrokapsiiller geometrik
sekillerine, faz degistirme sicakliklarina, ortalama partikiil boyutuna, kimyasal stabilitesine ve
1s1l dongiilerine gore nitelendirilmistir. Jelatin + arap zamki karisimi, Hindistan yagi asitleri
karisimi icin en uygun ¢eper malzeme bulunmustur. Elde edilen kapsiiller bina alaninda

uygulanmustir.

Schossig ve arkadaslarinin mikrokapsiillenmis PCM’leri bina yap1 maddelerine eklendigi bir
uygulamada (2005) oncelikle teorik olarak bir modelleme yapilmis bu modellemeye gore bina
uygulamalarina uygun olarak erime noktasi 25°C PCM’ nin kullamlmasina karar verilmistir.
PCM siva igerisine karistirilarak ofis uygulamasinda denendiginde, giindiizleri i¢ ortam
sicakligimi diisiirdiigti geceleri ise sicakligi arttirdigr tespit edilmistir. Ayrica bu calisma

mikrokapsiillerin bina uygulamalarindaki kullanim kolaylig1 iizerinde duruyor.

Faz degistiren materyaller (FDM), ismin absorblanmasinda ve gerektiginde absorblanan 1smin
aciga cikarilmasinda kullanilmaktadirlar. Faz degistiren materyal olarak bircok maddeden
faydalanabilmektedir. Tekstil uygulamalarinda faz degisim sicakhgimn viicut sicakligr civarinda olan
maddeler tercih edilmektedir. Tekstilde en ¢cok kullanilan faz degistiren materyaller polietilenglikol ve
parafinlerdir. Literatiirde inorganik tuzlar kullanilarak yapilan ¢alismalar da mevcuttur (Bryant ve
Colvin., 1998, 1994). PolietilenglikoPiin molekiiler agirhgi ve parafinin karbon sayis1 faz
degistirme sicakligin etkilemektedir (Zhang, 2001).

Tekstil tiretimi i¢in ilk yol faz degistiren materyali lif icerisine hapsetmektir. Bunun i¢in ¢ok
cesitli yontemler bulunmaktadir:

Polipropilen igerisine polietilen glikol hapsedilebilmektedir.

Polietilen igerisine parafin hapsedilebilmektedir.

Akrilik lifleri igerisine parafin hapsedilebilmektedir (Outlast lifleri) (www.outlast.com).

ikinci yol ise faz degistiren materyal poliiiretan igerisine mikrokapsiillenerek, tekstil ylizeyine
kaplanmasidir.
Faz degistiren materyal ¢apraz baglayicit matriks arasinda tutuklanarak hem mikrokapsiilasyonu

hem de tekstil ylizeyine fiksaji gerceklestirilir (Zhang, 2001).
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Sekil 2.11'de lif igerisine ve ¢apraz baglayicilarla kumas icerisine aplike edilmis faz degistiren

materyal iceren mikrokapsiiller goriilmektedir.

Sekil 2.11 Faz Degistiren Materyal iceren Mikrokapsiillerin (a) Capraz Baglayicilarla (b) Lif
icerisinde Tekstil Materyaline Uygulanmas1 (www.outiast.com).
FDM iceren tekstiller ve giysiler iizerine arastirmalar hala devam etmektedir. Zhang (2001)

tarafindan agiklanan olas1 uygulamalar Tablo 2.1° de 6zetlenmistir.

Nuckols (1999), mikrokapsiillenmis FDM'ler ile desteklenmis dalgi¢ kiyafetinin analitik modeli
tizerinde calismustir. Mikrokapsiillenmis FDM igeren Comfortemp kopiiklerin dalism baslangic aninda
dalgicin 1s1 kaybmi diisiirebilecegini gostermistir. FDM'nin gorevi soguk etkisinin dalgic giysisi
icerisine islemesini geciktirmektir. Bu gecikme FDM katilasmcaya kadar devam eder. FDM

katilastigmda Comfortemp kopiik klasik izolasyon ile ayn1 sekilde davranmaktadir.

Pause (2003) nonwoven koruyucu giysinin 1s1 etkisinin FDM'nin ince bir polimer filmin icerisine

konularak ve kumasm i¢ kismina laminasyon ile uygulanmast ile azalacagin1 géstermistir.
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Fil, Ak
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lentekatiller

Tablo 2.4. Faz Degistiren Materyallerin Tekstilde Uygulamalari

Colvin ve Bryant (1995), bir mikro-iklim sogutmali giysi icat etmislerdir. Bu giysi, parafinik
hidrokarbon esasli FDM'li cepler iceren agh yelek formundadir. Yelegin alti adet cebi
bulunmaktadir. Kapsiillenmis FDM'ler bal petegi formunda cepler igerisine yerlestirilmistir.

Pause (2001), ii¢ tabakadan olusan bir giysi sistemi bulmustur. ilk tabaka FDM iceren 10 mikron
capinda mikrokiireciklere sahip 0.1 mm kalinh@inda poliiiretan kopiik ile kaplanmis poliamidden
olusur. Ikinci tabaka yaklasik %10 agirlig: kadar parafinik hidrokarbon mikrokiireciklerden olusan
akrilik liflerdir. Uciincii tabaka ise poliamid dokumadir. Pause ayrica basit termel izolasyon etkisini
(BTR), dinamik izolasyon etkisini (DTR) ve BTR ile DTR'nin toplamindan elde edilen toplam
izolasyon etkisini de (TTR) hesaplamustir.
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Doherty (2001) iki ana kistmdan olusan bir giysi tasarlamistir. Dis kistmdaki ilk boliim 15181 ve 1s1y1
yansitan metalik bir deridir. Ikinci kisim ise cepler iceren esnek kumastan (aramid, pamuk, Co/PES
vb.) olusmaktadir. Her bir cepte FDM (n-alkan) iceren keseler bulunmaktadir.

Pause (2002) FDM igeren tekstillerin termal rahath@ arttirmak icin otomobillerde kullanilabilecegini

belirtmistir. FDM iceren tekstillerin otomotivlerin hali ve iist dosemelerine uygulamistir.

Pause (1999) FDM'ler iceren tekstillerin ameliyat elbisesi, yatak ve yogun bakim materyali gibi
medikal uygulamalar i¢in de kullanilabilecegini gostermistir.

Salyer (1998) FDM, silika ve karbon siyahi karigiminin tekstillerde, ambalajlarda mikrodalga termal

enerji depolayan materyal olarak kullanilabilecegini isaret etmistir.

Su ve arkadaglar1 (2005) in-situ polimerizasyonu ile FDM iceren, melamin formaldehit
kabuklu mikrokapsiiller tiretmistir. FDM nin erime sic. 24 C dir ve faz gegis 1s1s1 225 j/g dir.
Kabuk materyalinde optimal o6zelliklere 0.5 ml/dk damlamalarla ve 2°C/10 dk sartlariyla
ulasilmigtir. Mikro FDMler, iire-formaldehit, ¢apraz bagli naylon, melamin-formaldehit,
jelatin-formaldehit ve poliiiretan gibi kabuk malzemelerle (150°C nin altindaki sicakliklarda)

islem gormiistiir.

2.2.2. Koku ve Kozmetikler

Tiiketicinin se¢iminde koku ©nemli bir etkendir. Bundan dolayr giysi iireticileri, karlarim ve
pazardaki paylarini arttirmak igin tekstillerin icerisine ¢esitli kokular ilave etmektedirler. Kumasa
dogrudan emdirme yontemine gore koku ilavesi kisa omiirlii olmaktadir. Fakat mikrokapsiillenmis
koku ilave edildiginde kokunun kaliciligi arttirilmis olmaktadir. Mikrokapsiil hazirlandiktan
sonra uygun binder kullamlarak pamuklu kumas yiizeyine basilir veya kaplanir. Bu amagla akrilik
veya politiretan binderler kullanihr. (HongvePark, 1999)

Hak ve arkadaslar1 (2000), B-¢iklodekstrinin kabuk materyal olarak kullanilmasi olanaklarini
arastirmislardir. B-¢iklodekstrini seliilloz liflerinin iistiine N-metilol-akrilamid kullanarak
asilamiglardir. Bu calismada benzoik asidi antibakteriyel ajan ve vanilin de koku olarak
kapsiile edilmistir. Antibakteriyel o6zelligin 10 yikama sonrasinda da korundugunu

belirtmislerdir.
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Ovez ve Yiiksel (2002), calismalarinda jelatin ve arap zamki polimer karisimlarim kullanarak
koaservasyon yontemi ile mikrokapsiiller olusturmuslardir. Bu mikrokapsiillerin formaldehit
ve formaldehit/iire ile capraz bagli jelatin ve arap zamki koaservatlart ortamindaki
davranislari, menekse, limon ve seftali parfiimlerin kullanilarak incelenmistir. Mikrokapsiil
duvarindaki ~ formaldehit  miktar1  artttkca  mikrokapsiillerden  salinan  parfiim
konsantrasyonunun azaldigi, formaldehit ortamina iire ilave edildiginde ise bu salinmanin

daha da azaldig1 gozlenmistir.

Chao-Xia ve Shui-Lin (2003), B-¢iklodekstrin kullanarak kokulu kumaslarin yapiminda
alternatif bir prosediir Onermislerdir. Koku iceren B-ciklodekstrin selilloz lifine

heterobifonksiyonel reaktif boya kullanilarak fiksaji saglanmugtir.

Hong ve Park (1999a), melamin-formaldehit reginesi ile Migrin yaginm mikrokapsiillemislerdir.
Akrilik binder kullanarak pamuklu kumas yiizeyine aplike etmislerdir. Ozellikle 10um'den kiiciik
mikrokapsiillerin yikamaya kars1 daha dayanikli olduklarim belirtmislerdir. Sekil 2.12.’de migrin
yag1 iceren Melamin-Formaldehit mikrokapsiillerine ait SEM fotograflar goriilmektedir.

ik

Sekil 2.12. Migrin Ya@ Iceren Melamin Recinesi Mikrokapsiillerinin SEM
Goriintiileri, a) X 3500 b) X 10 000

Hong ve Park (2000), baska bir calismasinda poly(L-laktit) mikrokapsiilleri olusturarak lif
yiizeyine akrilik binder aracihg ile baglamislardir. Islemin aynntilan su sekilde belirtilmistir. 50 mi
%10 koku iceren c¢ozelti ve %10 sodyum tetrat dihidrat ¢ozeltileri hazirlanir. Su/yag (w/o)
emiilsiyonu, hazirlanan sulu c¢ozeltilerin 3500 rpm hizda kanstmlan ve igerisinde %2 poli(L-laktit)
ve %1 Span 80 bulunan 200 mi diklormetan icerisine ilavesiyle elde edilir. %?2 polivinil alkol
iceren ¢ozeltiden 200 mi ilave edilir ve 30 dakika kanstinlir. Ardindan 200 rhl %2 polivinil alkol
iceren cozeltiden tekrar ilave edilir. Olusan bu (su/yag)/yag emiilsiyonu 2 °C/dakika hizda 40 °C

oluncaya kadar 1sitilir. Boylece diklormetan uzaklastinhir. 2 saat karistirmaya devam edilerek
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poli(L-laktit) s1v1 ¢ekirdek ¢ozeltisi lizerine ¢okmesi saglanir. Daha sonra yikanarak 40 °C'de

vakumlu kurutucuda kurutulmaktadir.

Hong ve Park (1999b), arayiizey polimerizasyonu yontemi kullanarak, farkli yumusak kisimlara
sahip politiretan mikrokapsiilleri hazirlamiglardir. Cekirdek madde olarak migrin yag (koku),
monomer olarak 2,4-tolien diisosiyanat ve farkli polioller (polietilen glikol -400, 600, 1000, 2000
molekiiler agirhiga sahip, etilen glikol, 1,4-biitan diol ve 1,6-hekzan diol) kullanilmstir. PolioPun
molekiiler agirhgindaki diisiisiin, kabuk polimerindeki hidrofobik kati1 segmentlerin artmasindan dolay1
daha gozenekli ve gecirgen mikrokapsiiller olusturdugunu belirtmiglerdir.

Hong ve Park (1999c), migrin yagim alifatik isopron disosiyanat (IPDI) ve aromatik 2.4-tolien
disosiyanat (TDI) kullanarak poliiire kabuk materyali icerisinde mikrokapsiillemislerdir. Alifatik IPDI
ile ortalama partikiil biiyiikliigiiniin azaldigim1 ve partikiil boyut dagihim artigini; termal stabilite
acisindan da IPDI, TDI gore ¢ok daha yiiksek termal stabilite gosterdigini belirtmislerdir.

Lee ve arkadaslar (2002), farkli pH ve melamin-formaldehit oranlannda Floral yagi (koku) iceren
mikrokapsiiller elde etmislerdi. pH ve mol oraninin melamin-formaldehit Onpolimerinin
aynlmasinda etkili oldugunu ve bunun sonucunda mikrokapsiillerin morfolojik ozelliklerinin

degistigini vurgulamiglardir. Elde edilen kapsiilleri pamuk lifine aplike etmislerdir.

Badulescu ve arkadaslar1 (2008), etil seliilozu kabuk maddesi olarak kullanarak rosemary yagini
(koku) koaservasyon yontemine gore mikrokapsiillemislerdir. Etilasetatin suda doymus ¢ozeltisine
etilseliiloz ve yagin ¢oziindiigii etilasetat ¢Ozeltisini ilave ederek emiilsiyon elde etmislerdir.
Emiilsiyon stabilite kazandiktan sonra ortama su ilavesi yaparak, etilasetatin fazdan ayrilarak su
icerisinde karigmasi saglanmistir. Bu sayede etilasetat icersinde c¢oziinen fakat suda ¢oziilmeyen
etil seliiloz katilasarak ¢ekirdek maddenin etrafinda zar olusturmustur Elde edilen mikrokapsiilleri
siyanamit ve Af, JV-disiklohekzilkarbodiimid katalizattrleri varliginda 1,2,3,4-biitan tetra karboksilli
asit ile pamuk lifine aktarmuslardir. Katalizatorlerin cesitli siire ve sicakliklardaki etkilerini
incelemiglerdir. 1,2,3,4-biitan tetra karboksilli asit ile islem sirasinda etil selillozun seliilloza
baglanmasini, seliilozda bulunan hidroksil gruplarimin birbiriyle capraz baglanmasim ve etil
seliilozda bulunanan hidroksi gruplarinin birbiriyle ¢apraz baglanmasini es zamanh gerceklestigini

ifade etmislerdir.
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Son yillarda nemlendirici, seliilit Onleyici, yaslanmayr geciktirici maddeler gibi
kozmetik riinleri iceren tekstiller pazarda yer almaya baslamislardir. Specialty
Textile Products Ltd. A, D, E vitaminleri ve Aloe Vera iceren Biocap ticari markal
mikrokapsiiller ~ iiretmektedir (Holme, 2003). Cognis firmasi ¢esitli  kozmetik
maddeler iceren SkinTex serisi ile pazarda yer almaktadir. SkinTex'in kabuk

materyali kitosandan olugsmaktadir

Nelson ve arkadaslar1 (1991), maya hiicrelerinin (Saccharomvces cerevisiae) (Sekil 1.12) icini
doldurarak mikrokapsiilasyonu gerceklestirmistir. Daha soma ¢ekirdek materyali iceren hiicreler
capraz baglayict maddeler ve binderler kullanlarak seliiloz ve yiin lifine baglannustir. islem su
sekildedir: ilk 6nce maya hiicreleri yikanir, kurutulur. Cekirdek madde etanol igerisinde ¢oziiliir.
Daha sonra hiicre bu ¢ekirdek maddesiyle doldurulur. Etanol uzaklastirilir. Su icerinde tekrar
siispansiye edilir ve Vinamul 6705 recinesi ilave edilir. Nelson (2002), maya hiicrelerini kabuk
materyal olarak kullanilmasinin, yiiksek doldurma kapasitesi, termoplastik olmamast, 151k, oksijen ve
zararl ortamlardan korumasi ve maliyetinin diisiik olmas1 gibi avantajlart oldugunu belirtmistir.

Sekil 1.12 Sage Yag1 igeren Maya Hiicreleri (Nelson ve arkadaglan 1991).




Koku igeren mikrokapsiiller tekstil sektoriinde ticari iiriin olarak uzun siiredir kullanilmaktadir. RT
Dodge, Welbeck Fabrics, Celessence International, The Matsui Shikiso Chemical Co., LJ Specialities,
Eldorado Int. Co., Speciality Textile Products Ltd. (STP), Harko-Werke GmbH, Euracli vb. bir¢cok
firma koku iceren tekstil {irlinlerini ticari olarak iiretmektedir (Carpio, 2000, Nelson, 2002,

www.packline-fance.com/euracli/uk/do )

2.2.3. Gii¢ Tutusurluk Uygulamalan

Fosfatin suda ¢oziiniirliigli nedeniyle gii¢ tutusurluk bitim islemi kalici olmamaktadir. Giraud ve
arkadaslart (2002), di-amonyum hidrojen fosfati (DAHP) politiretan (PUR) kabuk icerisine
kapsiillemislerdir. DAHP iceren mikrokapsiillerin termal parcalanma davranislarim incelemislerdir.
Poliiiretan ile mikrokapsiillenmis fosfatin 6nemli gii¢ tutusurluk etkisi gosterdigini belirtmislerdir.
Aynca degisik PUR:DAHP oranlardaki etkiyi incelemislerdir.

Giraud ve arkadaslar1 (2004), di-ammonium hydrogen phosphate (DAHP) cekirdek malzeme
olarak kullanmig ve sirasiyla polieter-poliiiretan ve poliester-poiiiretan kabuk malzemeleriyle
iki farkli mikrokapsiil elde etmislerdir. Mikrokapsiiller alev geciktirici poliiire ile tekstil tiriinii
tizerine kaplama islemi ile aktarilmistir. Amag¢ polimerik malzeme ile kalici alev gecikme
etkisini vermektir. Her iki mikrokapsiil de alev dayanimim arttirir malzeme etkisi
gostermigstir. Kaplama malzemesiyle beraber, poliester-poliiiretan kabuklu mikrokapsiiller, en
az miktarda duman ve CO miktarina sahiplerdir. Poliiiretan/iire asinma dayanimi, su
gecirmezlik Ozelligi, deri gOriinlimii gibi {istiin Ozelliklere sahip olan tek polimerdir.
Mikrokapsiiller iki farkli teknik ile iiretilmislerdir. Araylizey polimerizasyonu ve c¢ozelti

buharlagtirma yontemidir.

Giraud ve arkadaglart (2005), DAHP iceren arayiizey polimerizasyonu ile elde edilen
poli(eter/iiretan/iire) ve solvent uzaklastirllmas1 ile elde edilen poli(ester/iiretan/iire)
mikrokapsiillerini karsilagtirmislardir. Pamuk lifinin poliiire esash mikrokapsiiller ile kaplanmasinin
iyi bir glic tutusurluk etkisi sagladigim belirtmislerdir. Poliester-politiretan kabuga sahip

mikrokapsiil uygulamasinin en diisiikk duman ve karbon monoksit miktar1 verdigini belirtmislerdir.

Saihi, Vorman, Giraud ve Bourbigot (2005), koaservasyon teknigi kullanarak DAHP'yi jelatin -

politiretan ve polivinil alkol - poliiiretan kabuk ile mikrokapsiillemislerdir. Her iki tipteki
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mikrokapsiiliin, yiiksek termal dayamm gosterdigini ve giic tutusurluk maddesi olarak

kullanilabilecegini belirtmislerdir.

2.2.4. Boya, Baski ve Agartma Uygulamalari

Son yillarda fotokromik ve termokromik boyalar iceren mikrokapsiiller kullanilmaya
baglanmustir. Nelson (2002), bu boyalarin faz ayrilmasi ve ara yiizey polimerizasyon yontemleri ile
mikrokapsiillendigini ve ozellikle {ire ve melamin-formaldehit sistemlerinin en yaygin sistemler
oldugunu belirtmistir.

Lipozomlar fosfolipid yapidaki maddelerdir. Segici gegirgen ve esnek bir zar 6zelligi gosterirler.
Hem hidrofilik hem de lipofilik maddeler i¢in tasiyic1 gorevi iistlenirler. Marti, Coderch, De la
Maza, Manich, ve Parra, (1998), yiin ve yiin/PES karisimlarin boyanmasinda lipozomlan carrier
olarak kullanmugtir. Yiiniin asit, 1:2 metal kompleks ve dispers boyalarla boyanmasinda ve
klorlama (agartma) islemlerinde kullanima y6nelik bir¢ok arastirma vardir (De La Maza, Parra,

ve Bosch, 1991; De LLa Maza ve Parra, 1993; De la Maza, Manich ve ark. 1995).

Soane ve arkadaglar1 (2003), seliiloz liflerinin reaktif boyarmaddelerle boyanmasinda
mikrokapsiilleri kullanarak reaktifligi olmayan boyalarin kullanilabilecegini dnermislerdir. Leyko
indigo ve indigo boyarmaddelerinin, maleik anhidrit veya stiren-maleik anhidrit ve polietilenimin
kombinasyonlariyla mikrokapsiile edilerek kumasa aktarilabilecegini belirtmislerdir. Fazla
miktardaki maleik anhidrit gruplarin reaktif grup islevi gorerek selillozdaki -OH gruplan ile

reaksiyona girdigini kanitlamiglardir.

Christie ve Bryant (2005), siyah poliamid/likra kumas iizerine filmdruck baski ile 4 tip
mikrokapsiillenmis termokromik boya aktarmiglardir. Kabul edilebilir diizeyde yikama hashigina
ancak diisiik derecede 151k haslhigina sahip baski sonuglarina ulasilmastir.

Yi, Jihong ve Shuilin (2005), %100 PES kumasi, herhangi bir yardimc1i madde kullanmadan
mikrokapsiillenmis CI Disperse Blue 56 boyarmaddesi ile boyamislardir. Boyama
diizglinliigiiniin arttigim; yikama ve siirtme haslhiklarinin indirgen yikama yapilmis klasik boyama
kadar iyi sonug¢ verdigini belirtmislerdir. Atk suyun filtreden gecirildiginde mikrokapsiillii
boyarmaddenin filtrede kaldigim fakat mikrokapsiilsiiz boyarmaddenin filtreden gectigini
bildirmisglerdir. Kimyasal oksijen ihtiyaci ve biyolojik oksijen ihtiyac1 degerlerinin, mikrokapsiillii

boyalarda daha diisiik ¢iktigini belirtmislerdir.
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Son yillarda genis uygulama alam1 bulan ink-jet baski sistemlerinde de mikrokapsiillenmis

boyarmaddeler kullanilmaktadir.

2.2.5. Diger Uygulamalar

Mitsubishi Firmasi, temizleme ¢6zgeni olarak mikrokapsiillii parafin, tun¢ yagi ve oktan iceren

polipropilen dokusuz yiizeyden olusan temizleme bezi iiretmistir (Nelson, 2002).

Bocekler ve toz akarlari ile miicadele i¢in akar ve bocek ilaglarinin mikrokapsiilasyon teknigi
ile tekstillere uygulanmasi arastirilmistir (Holme, 2003). Microkapsiilasyon sayesinde zararli
kimyasallarm kullaniciya zarar vermeyecek dozlarda ve uzun siire zarfinda ortama kontrollii salimi
hedeflenmistir. Soane ve arkadaslar1 (2003), 3-(trimetoksisilil)-propiloktadesildimetil, giimiis nitrat
ve  2-bromo-2-nitropropan-1,3-diol ~ gibi  antifungal = ve  antibakteriyel = maddelerin
mikrokapsiillenebilecegini belirtmislerdir. Thor Chemicals firmasi permethrini mikrokapsiilleyerek
bocek kovucu uygulamalar yapmistir. Speciality Textile Products Ltd., Silver Cap olarak
isimlendirdigi mikrokapsiiliin duvarina giimiis nano partikiiller yerlestirmistir. Bu sayede etkili
antimikrobiyal etki saglanmustir. Silver Cap 650 farkli viriise kars1 etkilidir (Holme, 2003).

Koruyucu giysiler i¢cin mikrokapsiillenmis biyosensorler ve kimyasal sensorler igeren uygulamalar

bulunmaktadir (Aggarvval, Dayal, ve Kumar, 1998).

Soane ve arkadaslar1 (2003), manyetik parcaciklar iceren nanopartikiillii tekstillerin; giysilerin

calinmasim 6nleyecegini, giiniimiizde kullanilan alarmlarmn yerini alacagini iddia etmektedir.

Gundjian ve Kuruvilla (2000), giysi-marka taklitciliginin Onlenmesinde mikrokapsiilasyon
teknolojisinden faydalanabilecegini belirtmis ve bununla ilgili olarak patent gelistirmislerdir. Bu
patentte mikrokapsiillenmis boyarmaddeler tekstil ylizeyine marka veya firma ismi olarak aplike edilir.
Daha sonra aktivator sayesinde mikrokapsiiller par¢alanarak boyarmaddelerin ya UV 1s1k altmda ya

da goriinen bolgede belirginlesmesi saglanir.
Goetzendorf-Grbowska, Krolikowska ve Gadzinowski (2004), triclosan iceren poli(L,L-laktit)

mikrokapsiillerini  solvent wuzaklasgtirma yoOntemine gore elde etmislerdir. Elde edilen

mikrokapsiiller viskoz esasli dokusuz yiizey kumasa, piiskiirtme ve emdirme yontemine gore aplike
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edilmigtir. Triclosan mikrokapsiilleri aplike edilmis kumaslarin antibakteriyel o6zellikte oldugunu
belirtmislerdir.

Hong ve Park (1999), melamin formaldehit recinesi ile Migrin yagim1 mikrokapsiillemislerdir.
Akrilik  binder kullanarak pamuklu kumas ylizeyine yapistirmiglardir. Bagka bir
calismalarinda ise poly (L-laktit) mikrokapsiilleri olusturarak lif yilizeyine akrilik binder
araciligl ile yapistirmislardir. (2000)

Nelson ve arkadaglar1 (1991), maya hiicrelerinin ic¢ini doldurarak mikrokapsiilasyonu
gerceklestirmistir. Daha sonra ¢ekirdek materyali iceren hiicreler ¢apraz baglayici maddeler

ve binderler kullanilarak seliiloz ve yiin lifine baglanmigtir.

Zhang ve arkadaslar1 (2004), siklohekzan ile n-oktadekani, melamin formaldehitin in-situ
polimerizasyonunda yag fazi gibi karnistirmislardir. 100° C lik bir sicaklikta siklohekzan
uzaklastirilmis ve mikrokapsiil igcerisinde bir bosluk olusturulmustur. Mikrokapsiil kabugunun
gecirgenligi, siklohekzan icerigi arttikca diismiistiir. Siklohekzanin uzaklasmasi ile olusan
bosluklar, sicaklik arttik¢ca ve kabuga az basing uygulandikca, n-oktadekanin kapsiil icerisinde
genlesmesine izin vermektedir. Boylelikle kabuklar daha rahat korunur ve termal

stabilizasyon artis1 saglanmugtir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Ceper Maddeler

Ceper madde olarak biyolojik olarak parcalanabilir, dogal polimerler, jelatin ve arap zamki

secilmistir.

3.1.1. Jelatin

Jelatin hidrolize ugramis amorf kolejendir. Jelatin molekiiliinii olusturan amino asitlerin
birlesimi cesitli arastirmacilar tarafindan arastirilmis makromolekiilii olusturan aminoasitlerin
yiizdelerinin, jelatinin kaynagina gore degisim gosterdigi saptanmistir. (CONSIDINE, D.M.,
1974) Tablo 3.1.’de jelatini olusturan amino asitlerin ortalama yiizdeleri verilmistir. Burada
amino asit ylizdesi, makromolekiilii olusturan her yiiz amino asit birimi i¢inde, verilen amino

asidin tekrarlanma ylizdesidir.

Iyonize olmamis yapida amino asit ve ¢ift polar iyonik yapida amino asit yapisal 6zellikleri

cozeltinin pH’ma gore degisir.
Karboksilik asit gruplar1 nétr ya da bazik pH’ta negatif yiiklii iken, asidik ortamda bu negatif

yiiklerini kaybederler. Amino gruplarn ise asidik veya nétr pH’ta pozitif yiikliiyken, bazik
pH’ta NH; pozisyonunu alirlar. (PAUSE, B., 2003)
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Tablo 3.1. Jelatini Olusturan Amino Asitler

AMINO ASIT FORMULU JELATIN ICINDEKI MOL KESRI(%)
Glycine C,HsO,N 32,6
Alanine CsH,0,N 11,6
Valine CsH{1O,N 2,3
Leucine CgHsO,N 4,3
Methionine CsH;10O,NS 0,6
Proline CsHoOoN 13,8
Hydroxproline CsHyoO3N 10,3
Serine CsH,03N 3,3
Threonine C4HyO3N 1,3
Tyrosine CoH;;05N 0,1
Lysine CeH 140,N4 3,0
Arginine CgH 140,N4 4,5
Histidine CsHoOoNj3 0,7
Aspartic Asit C4H,04N 6.6
Glutamik Asit C5HoO4N 3,8

3.1.2. Arap Zamki

Arap zamki ya da akasya zamki, Ca, Mg, K katyonlar1 tasiyan kompleks polisakkarit tuzudur.
(CONSIDINE, D.M., 1974) Polisakkaritler karbonhidrat polimerlerinin glikosidik baglarla

bilesmesiyle olusurlar.

Arap zamkinin hidrolize edilmesi ile olusan L-arabinose, L-ramnoz, D-galaktoz, D-
glukuronik asid monosakkarit bilesimleri Tablo 3.2.’de verilmistir. (MIYAZAWA, Y.,
BLOUT, E.R., 1961)
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Tablo 3.2. Arap Zamkini Olusturan Monosakkaritler

MONOSAKKARIT FORMULU ARAP ZAMKI ICINDEKI MOL KESRI(%)
D- glukuronik asid CsH1007 16
D-galaktopayronos CsH 1206 52
L-arabinofuranos C5H¢Os5 19
L-ramnoz CgH 205 12

3.2. Cekirdek Madde

Buhar distilasyonu ile elde edilmis yaglar ila¢ hammadesi Aromaterapi-Aromakozmetik
ozelliklerde dahili ve harici olarak kullanima sunulan esansiyel yaglardir.Ucucu yaglar M.O.
3000 yilindan beri bilinen ve tipta da, alternatif tedavide ve kozmetikte kullanilan dogal
olarak bitkilerden elde edilen yaglardir. Bu degerli yaglar bitkilerin ¢icek meyve, kabuk
yaprak, rizom, recine ve odun kisimlarindan elde edilmektedir. Ucucu yaglar 6zellikle soguk
alginliginda, stres giderici olarak, uyku diizensizliklerinde bagisiklik sistemini uyarici olarak

ve kozmetik alaninda agirlikli olarak kullanilmaktadir.

Ulkemizde 50' nin iizerinde ucucu yag iiretilmekte ya da ithal edilmektedir.Bunlarin énemli
bir boliimii cesitli rahatsizliklar icin ve alternatif tibbi tedavilerde ila¢ kategorisine girmeden
kullanilmakta, bir kismu da cilt ve saclarda kozmetik {iiriinlerde birlikte veya yalniz olarak

kullanilmaktadir.

Dogal olmalari, ¢evreye zararl bilesenler icermemeleri sebebiyle core madde olarak dogal

bitkilerden ve c¢esitli meyvelerden elde edilen bitkisel yaglar tercih edilmistir.

Isil regiilasyon saglamak i¢in hindistan cevizi yagi kullanilmistir. Hindistan cevizinin erime
sicalifi oda sicakligina yakin olmasi sebebiyle, giinliikk kullammda daha kolay tepki
verebilecegi i¢in tercih edilmistir. Daha sonra hindistan cevizi yaginin yanina antibakteriyel
ozeliginden ve bocek savar Ozelliklerinden faydalanmak ig¢in limon yagi, fesle§en yagi,
kimyon yag kullanilmistir. Ayrica Uludag Universitesi Kimya Boliimii  ogretim
gorevlilerinden Dr. Hasene Mutlunun sentezledigi HL’ (2-fenil-1,2,3,4-tetrahidrokinazolin-2-
karbaldehid oksim) maddesi antibakteriyel o0zelligi tekstil iirlinlerinde denenmek icin

calisilmistir.
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3.3. Yontem

Mikrokapsiillerin hazirlanmasi icin koaservasyon yontemi tercih edilmistir. Bu yontem suda

¢Oziinmeyen yaglar i¢in en uygun yontemdir.

Kapsiilasyon islemin de ¢ekirdek maddesi olarak suda ¢oziinmeyen bir yag secilir. Kolloidleri
tasiyan su i¢inde, yag fazinin, mekanik karistirma ile damlalar halinde dagitilmasi ve bir su

icinde yag emiilsiyonu (o/w) yapilmasi gerekir.

Yag-su arayiizeyinde, arayiizey gerilimini diisiirlip, emiilsiyon olusmasim1 kolaylastiracak

hidrofilik kolloidler, jelatin ve arap zamki 1:1 oranda ve %10 (agirlik) konsantrasyonundadir.

Koaservasyonla, pH ayarlanarak su molekiillerinden ayrilip, birbirleriyle gruplar olusturan,
kolloidler yag damlalarinin ¢evresinde toplanip, kat1 bir yiizeyi kaplar gibi yag damlalarini
orterler. Boylece kapsiil duvarini olusturan, kolloidlerin daha sikisik bir polimer agimi
olusturabilmeleri i¢in ortama karisi-bag yapici, formaldehid, glutaralehid gibi maddeler ilave

edildi.

Kapsiil duvarlarini olusturan jelatin ve arap zamki kolloid damlalar1 1:1 oranda ve %10
(agirlik) konsantrasyonundadir. Kolloid¢e zengin duvar tabakasinin jellesmesi icin
koaservasyon ortaminin sicakligr diisiiriilir. Sekil 3.1. de kapsiil yapimi sematik olarak
gosterilmistir. (Ovez, 2002) Elde edilen kapsiillerin, asidik ortamda birbirlerine yapisarak
gruplasmasina engel olmak icin karistmin pH’1 9’a ayarlanir. Siiziilerek su fazindan ayrilan

kapsiiller oda sicakliginda kurutulur.
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Sekil 3.1. Koaservasyon yontemi ile mikrokapsiil tiretimi akis semasi.

3.3. Kullanilan Cihazlar

Calismalar esnasinda koaservasyon isleminin yapildigi atmosferik basing altinda calisan
polimerizason cihaz1 Berteks firmasinin destekleriyle firma biinyesinde yapilmistir. Sekil

3.2.’de polimerizasyon cihazinin sematik bir goriintiisii bulunmaktadir.
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Sekil 3.2. Polimerizasyon cihazinin sematik goriintiisii

Elde edilen mikrokapsiillerin erime—donma sicakliklar1 ve bu esnada yaydiklar1 ve ihtiyag

duyduklar: enerji miktarlar1 Mettler-Toledo ‘nun DSC cihazinda azot gazi altinda yapilmistir.

Sekil 3.3. DSC cihazi
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Sekil 3.4. FTIR chaz1

Etken maddenin varliginin belirlenmesi ve elde edilen iirlinde etken maddenin spektrumunun
degisiminin gozlenmesi icin FTIR analizleri yapilmistir. Bu ¢alismalar Uludag Universiesinin

Kimya Boliimii laboratuvarlarinda gerceklestirilmistir.

Sekil 3.5. Endiistriyel Mikroskop

Elde edilen mikrokapsiillerde ki su molekiilleri yeterli miktarda uzaklastiritlamadig: icin sem
goriintiileri yeterli netlikte elde edilememistir. Bu sebeple Uludag Universitesi Kimya Boliimii
laboratuvarlarinda bilgisayar destekli Leica DFC 320 endiistriyel mikroskopta goriintiileri

alinmustir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. DSC Sonuclan

Aexo 10060 Klasik Yoentem_3 14.08.2009 15:46:05

10060 DSC Klasik Yntem_3, 8.2550 mg mitho?gooso 85...80, 10K_min
-85,0-80.0°C 10.00°C/min
80.0--85.0°C -10.00°C/min
-85.0°C 2.0 min

1 -85.0-80.0°C 10.00°C/min
Synchronization enabled

Integral 2290.03 mJ

100 Cooling normalized 277.41 Jg*-1
mw > 0
3
. 1
2.run b 1
Integral -2299.85 mJ
normalized -278.60 Jg-1
J Trun 1
Integral -2270.76 mJ

normalized -275.08 Jgh-1

T T T T
-60 -40 -20 0 20 40 60 °C
DEMO Version Not signed STAR® SW 9.30
Sekil 4.1. Klasik Yontem, (1sitma, sogutma, 1sitma diyagrami)

Sekil 4.1 ve 4.2 maddelerin 1s1ma, soguma, 1stma diyagramlarini gostemektedir. Her iki
maddede iki farkli pik vermektedir. En 6nemli fark bu iki pikin birbirinden farkli seklinin
olmasidir. Sekil 4.3 ve 4.4’de tekrarlanabilirlikleri gosterilmektedir. Grafiklerden her erime-
donma dongiisiinde ayn1 oranda enerji yayilimi gerceklestigi goriilmektedir. Maddeler 0°C ile
25°C arasinda enerji yayilimi yapmaktadir. 12-13°C civarinda ortama yayilan enerji miktari
max. ulagmaktadir. Bu esnada ortalama 1050 mJ’luk enerji yayilmaktadir.

Sample Klasik Yoentem Yeni Yoentem
1.Tur erime -272.9J/g £ 4.7 J/g -236.7 J/g £4.2 J/g
Ortalama sicaklik 30 °C 20 °C

2.Tur erime -276.7 J/g £ 4.3 J/g -240.6 J/g £ 3.7 J/g
Ortalama sicakhk 30 °C 20 °C

Tablo 4.1. Erime entalpileri ve dereceleri
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Aexo 10060 Yeni Yoentem_1 14.08.2009 15:11:00

Sample: 10060 DSC Yeni Yéntem_1, 4.4560 mg Method: 10060 -85...80, 10K_min
dt1.00s
-85.0-80.0°C 10.00°C/min
80.0--85.0°C -10.00°C/min
T -85.0°C 2.0 min
-85.0-80.0°C 10.00°C/min
Synchronization enabled

Integral 1043.80 mJ

50 " normalized 234.25 Jg"-1
mw Cooling

v

3
4

Integral -1045.31 mJ
normalized -234.59 Jg"-1

viv

2.run

e

3
4

Integral -1025.14 mJ
normalized -230.06 Jg"-1

1. run

1 v
-60 -40 -20 0 20 40 60 °C

DEMO Version Not sianed STAR® SW 9.30
Sekil 4.2 Yeni yontem, (1sitma, sogutma, 1sitma diyagrami)

Aexo 10060 Klasik Ydntem overview_2 19.08.2009 16:16:26

Method:
-85.0-80.0°C 10.00°C/min
80.0--85.0°C -10.00°C/min

2 -85.0°C 2.0 min
Wgt-1 -85.0-80.0°C 10.00°C/min

Sample:

Klasik Yéntem, 4-8 mg
first heating run
reproducibility

-50 -40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40 50 °C
DEMO Version Not signed STAR® SW 9.30

Sekil 4.3 Klasik yontem (tekrarlanabilirlik diyagrami)
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Aexo 10060 Yeni Yontem_overview_2 19.08.2009 16:15:23

Method:
-85.0-80.0°C 10.00°C/min

80.0--85.0°C -10.00°C/min Sample:
2 -85.0°C 2.0 min Yeni Yéntem, 5-9 mg
Wgh-1 -85.0-80.0°C 10.00°C/min first heating run

reproducibility

-60 -50 -40 -30 -20 -10 0 10 20 30 40 °C
DEMO Version Not signed STAR® SW 9.30

Sekil 4.4 Yeni yontem, (tekrarlanabilirlik diyagrami)

4.2. Mikrokapsiillerin Mikroskop Goriintiileri

Elde edilen mikrokapsiillerin goriintiileri Uludag Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Fizik

Boliimii Laboratuvarlarinda alinmastir.

Sekil 4.5 Mikroskop goriintiisii 6rnek1

Mikroskop goriintiilerinde kapsiiller belirgin bir sekilde goriinmektedir. Caligmalara ilk

baslandiginda kapsiil boyutlarindaki degiskenligin emiilsiyonun karistirma hizina bagl
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oldugu diisiiniilmekteydi, caligmalar devam ettikce makromolekiillerin kiiciik damlalarin,
etrafim1 ¢ok tabaka halinde sarmasi sonucu, yag damlalar1 karistirici pervanenin yarattigi
kayma gerilimini hissedemedigi tespit edilmistir. Bu nedenle damla capi dagiliminin,

karistirma hizindan fazla etkilenmedigi gozlemlenmistir.

Sekil 4.6 Mikroskop goriintiisii 6rnek2

Sekil 4.7 Mikroskop goriintiisii 6rnek3

Goriintiilerde ¢eper kisim ve core kisim ayr1 ayri ayirt edilebilmektedir.
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4.3. SEM Goriintiileri

Elde edilen mikrokapsiillerin SEM goriintiileri once Uludag Universitesi Fen Edebiyat

Fakiiltesi Fizik Boliimii Laboratuvarlarinda alinmustir.

i ) 13 > v, 3 ‘.
20 ym EHT = 15.00 kv Signal A= SE1 Date :17 Sep 2010
|—| Mag= 1.00KX WD =38.0mm Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 3.12. SEM goriintiisii 6rnek1

Sem goriintiileri alinmadan 6nce elde edilen numuneden suyun uzaklastirilmasinin tam olarak
saglanmasinda zorlanildig1 i¢in malzemeler uzun siire 1siya maruz birakilmistir. Bu esnada
malzemelerdeki kapsiillerin akma veya patlama yaptig1 diisiiniilmektedir. Bu sebeple SEM

goriintiilerinden beklenen sonuglar elde edilememistir.

= e & ¥ g ¢ #
s - 2 ) s ! IR i

10 um EHT=1500kV  Signal A=SE1  Date :17 Sep 2010

— Mag= 100KX  WD=350mm  VacuumMode = High Vacuum

Sekil 3.13. SEM goriintiisii 6rnek2
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Daha sonra kapsiiller Istanbul Universitesi laboratuvarlarinda sprey kurutma yontemiyle
kurutulmus ve daha sonra tiniversitemiz fizik laboratuvarlarinda sem goriintiileri alinmustir.
Bu goriintiiler alinmadan ©nce sprey kurutma yontemiyle kapsiiller elde edilmistir.Bu
yontemde kabuk materyal bir polimer ¢ozeltisinin icerisinde coziilmektedir. Elde edilen
cozelti sistemi memecigin igerisinden pompalanarak ic¢inde sicak hava bulunan bir kabine
aerosol halinde piiskiirtiilmektedir. Kabin icerisindeki sicak hava nedeniyle ¢ozgen

uzaklastirilmakta ve mikrokapsiil olusturulmaktadir.

{
"4 A F

P

- ~
-
Nt —

10 ym EHT = 20.00 kV Signal A= SE1 Date :7 Jan 2011
Mag= 400K X W0 =355 mm Vacuum Mode = High Yacuum

h..

A

Bu goriintiilerde kapsiiller belirgin bir sekilde goriilmektedir ve disariya dogru sizmis yag

damlaciklar farkedilmektedir.

4.4. Mikrokapsiillerin FTIR Goriintiileri

Elde edilen mikrokapsiillerin FTIR goriintiileri Uludag Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi

Kimya Boliimii Laboratuvarlarinda alinmistir.
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Sekil 3.14. HL sogutma
FT-IR testi sonucu elde edilen koaservat spektrumlari, karakterize edilmistir. HL.’ sogutma i¢in analiz
sonuclarinda 3422, 2929, 1653, 1558, 1446, 1409, 1339, 1243, 1156, 1079, 1025, 980, 652 cm™" dalga

sayisinda pikler gbzlemlenmistir.
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Sekil 3.15. HL sogutma ATR

HL sogutma numunesinin ATR analizinde 3275, 2929, 2868, 1629, 1544, 1450, 1405, 1336, 1242,
1200, 1078, 1028, 784 cm™ dalga sayilarinda pikler goriilmektedir.
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Sekil 3.16. HL soklama
HL’ soklama numunesi i¢in de FT-IR testi sonucu elde edilen koaservat spektrumlari, karakterize

edilmistir. Analiz sonuc¢larinda 3422, 3047, 2929, 1651, 1566, 1450, 1408, 1338, 1243, 1156,

1079,1033, 657, 5666 cm™" dalga sayisinda pikler gozlemlenmistir.
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Sekil 3.17. HL soklama ATR

HL sogutma numunesinin ATR analizinde 3278, 2978, 2941, 2885, 1629, 1541, 1453, 1404, 1335,

1242, 1078, 1030 cm™' dalga sayilarinda pikler goriilmektedir.

3600-3000 cm™' dalga sayist araligt H20, yani su piklerini ifade etmektedir. 3422 cm™' dalga sayist

yapida suyun oldugunu gostermektedir. 2950 ve 2851 cm™' dalga sayilarinda ise C—H gerilme

titresimi goriilmiistiir.

1655-1653 cm™" araliginda bulunun pikler -C—O-C (seker) ve -NH2 (protein) gruplarinin birlesmis

oldugunu gostermektedir. Mikrokapsiillerin FT-IR spektrumunda yer alan 1653 cm™' dalga sayis1 da
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jelatin ve arap zamkinin birlesmis oldugunu yani kompleks koaservasyon igleminin basarili bir sekilde
gerceklestigini gostermektedir. 1561-1558 cm™ arast yer alan pikler amino gruplarmi ifade
etmektedir. Bu durumda, elde edilen kimyasalda amino gruplar bulunmaktadir. Ciinkii spektrumda bu
aralikta pik yer almaktadir. 1440 cm™' dalga sayis1 karbonile komsu metilene ait absorpsiyonu ifade
etmektedir. Bu degerde ortaya c¢ikan pikler aromatik yaglarin yapidaki varligini gostermektedir.
Alifatik C-N titresimi 1200-1170 cm™' arasinda goriinmiistiir. Diger taraftan eter kopriisiinden dolay1
C-O-C gerilme titresimi 1075 cm™' dalga sayisinda pikler yer almistir. 698 cm™ dalga sayist OH
gerilmesine ait gdzlenen absorbsiyonu ifade eder. Karistmin —OH fonksiyonel grubunun salinim ve

titresimlerine uygun diisen dalga sayis1 721 cm™ de bulunmustur (Karaipekli ve Sar1 2008).

1467 cm™" ve 1341 cm™" deki bantlar C-H, OH veya CH; biikiilmelerini temsil etmektedir. 1421 cm’
! deki giiclii bant arap zamkindaki C-O gerilmesi ve OH biikiilmesini gostermektedir. 1275 cm’
de C-O gerilmesi pikleri mevcuttur. 927 cm™’de O-H diizlem dis1 egilmesi absorbsiyon bantlari

bulunmaktadir.

Mikrokapsiil numuneleri ayn: miktar malzemelerle ve ayni prosese farkli zamanlarda
hazirlanmistir. Ve numunelerde FT-IR ve ATR spektroskopisinde hemen hemen ayni dalga
sayilarinda pikler goriilmiistiir. Buradan yola ¢ikarak, farkli zamanlarda yapilmasina ragmen
mikrokapsiil maddelerin kimyasal iceriklerinin ayni oldugu, kimyasal uyumlulugun her

zaman saglanabildigi ve tekrarlanabildigi goriilmiistiir.

4.5. Antibakteriyel Testlerin Yapilmasi

Antibakteriyel testleri icin bakteri ekim islemi Uludag Universitesi Tip Fakiiltesi
laboratuvarlarinda yapilmastir.

Antibakteriyel etkinligin objektif degerlendirilmesi, islem gormemis ve islem gormiis
materyallerdeki bakteri sayilar1 arasindaki farkin hesaplandigi belirleme testi kullanilarak
yapilir. Kantitatif yonemlerde, uygun temas siiresinden sonra yasayan mikroorganizmalarin
sayisina bakilir. Test kosullarina gore, Shake Flask yontemi uygulandiginda numune daha
biiylik miktarlarda mikroorganizma kiiltiirii kullanilmaktadir.

AATCC 100 test yontemi gibi bakteri sayim testleri teknik olarak olduk¢a zordur ve ¢ok
zaman alicidir. Bununla birlikte, antibakteriyel islemin etkinligini sayisal deger olarak verir.
Bu teste, tekstil Ornekleri sulu nutrient c¢ozeltisindeki bakteriler ile asilanir. 24 saat
mikroorganizma gelisiminden sonra bakteriyel etkiyi durdurmak icin tekstil materyali
notralize islemine alinir ve daha sonra hayatta kalan bakteriler sayilir.

Bakteri azalma oran1 (%) =[ (B-A)/B]x 100
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A= 24 saat sonraki CFU/ml (mililitrede olusan bakteri koloni sayis1)

B= ‘0’ temas siiresindeki CFU/ml (mililitrede olusan bakteri koloni sayisi)

Burada hesaplanan % oran ne kadar yiiksek ise antibakteriyel etkinlik de o kadar yiiksek
demektir.

4.5.1. Antibakteriyel Test Icin Kumas Parcalarimin Hazirlanmasi

Bakteri ekim islemi 6ncesinde %100 PES kumasa hazirlanan mikrokapsiil malzemeleri farkl
oranlarda emdirme yontemi ile aktarilmistir. Kumas pargalar1 standart olarak 1.6 gr parcalar
halinde hazirlanmistir. Mikrokapsiil jellerini ¢6zmek icin BIODAC B10 ¢ozgen maddesi
kullanilmistir. Limon, hindistan cevizi, feslegen, HL’ soklama ve HL’ disaridan soklama
maddelerinden 3’er adet numune haziranmistir. Bu parcalara %20 ila %30 arasinda degisen

oranlarda madde emdirilmistir.

4.5.2.Antibakteriyel Test Sonuclar:

% degisim
Bu deger, 24 saat sonunda bakteri
Ham -154,55 sayisinda artis oldugunu gosteriyor.
Limon 1-1 100,00
1-3 96,36
Yikama
. yapildi 2-1 98,18
Feslegen ) 96,36
2-3 81,82
Hindistan Cevizi 3-1 100,00
Yikama
yapildi 4-1 63,64
HL Soklama 42 98 18
4-3 98,18
HL Disaridan | Yikama
sogutma yapildi 5-1 98,18
5-2 95,15
5-3 45,45

Tablo4.1. E-coli bakterisi icin test sonuglari.

Yukaridaki tabloda E-coli bakterisi i¢in sonuglar goriilmektedir. Sonuglar incelendiginde ham
kumasta bakteri artis1 oldugu goriilirken mikrokapsiil aktarilmis kumaslarda bakteri artisinin
azaldig1 tespit edilmistir. % degisim miktarlar1 kumas iizerindeki bakterilerin % kacinin
oldigiinii gostermektedir. Kullanilan aromatik yaglarin tamamindan basarili sonuclar elde

edilmistir
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5. SONUC

90’11 yillardan itibaren ekoloji kelimesi gittikce dnem kazanmistir. Daha temiz bir cevre daha
giivenilir bir yasam arayislar1 artmistir. Gelisen teknoloji ¢evre kirliligini yaninda getirmistir.
Kirlettikten sonra temizlemenin maliyeti, kirletmeden 6nce alinacak tedbirlerin maliyetinden
daha fazladir. Ayrica bozulan ekolojik dengenin tekrar eski haline getirilmesinin miimkiin
olmadigr goriilmiistiir. Mikrokapsiilleme yontemi ile su, enerji ve kimyasal sarfiyati biiyiik
Olciide azalmakta, elde edilen 6zelliklerin kaliciliklar artmaktadir. Boylelikle iireticinin gider
kalemleri azalmakta bunun sonucu olarakta tiiketiciye daha uygun ve daha uzun Omiirli
iriinler sunulabilmektedir ve her gecen giin sonunu kendi ellerimizle getirdigimiz diinyamizin

kurtulmasi i¢in 6nemli bir adim atilmis olunacaktir.

Faz degistiren maddeleri ¢esitli aromatik yaglarlabirlikte kapsiilleyerek 1s1l regiilasyonun yani
sira; antibakteriyellik, bocek ve sivrisineklere karsi koruma gibi cesitli ozellikleri bir arada
elde edebilmek hedeflenmistir.  Tiim bu ¢aligmalar asamasinda ¢evreye zararli olabilecek
yontemlerden ve maddelerden kacinarak Hindistan cevizi yag: , feslegen yagi, kimyon yagi,

limon yag1 gibi tamamen dogal iiriinler kullanilmstir.

Giiniimiizde kullanilan ¢ok cesitli mikrokapsiilleme yontemleri bulunmaktadir. Fakat bu
calismada uygulama kolayligi, daha kaliteli mikrokiirecikler elde edilebilmesi ve dogal
malzemelerle ¢alismaya daha uygun olmasi nedeniyle kompleks koaservasyon teknigi tercih

edilmistir.

Bu arastirmada biyolojik olarak parcalanabilir olmalar1 nedeniyle dis ¢eper olarak jelatin-arap
zamki mikrokapsiilleri incelenmistir. Kapsiil ici madde olarak aromatik ugucu yaglar tercih
edilmistir. Buhar distilasyonu ile elde edilen bu yaglar; ilag hammadesi, aromaterapi,
aromakozmetik ozelliklerde dahili ve harici olarak kullanima sunulan esansiyel yaglardir.
Ucucu yaglar M.O. 3000 yilindan beri bilinen ve tipta, alternatif tedavide ve kozmetikte
kullanilan dogal olarak bitkilerden elde edilen yaglardir. Bu degerli yaglar bitkilerin cicek,

meyve, kabuk, yaprak, rizom, re¢ine ve odun kisimlarindan elde edilmektedir.

Oncelikle ¢ozeltilerin yiizey ozellikleri ve koaservasyon yontemi incelenmistir. Karsi-bag
olusumunda kulanilan formaldehit konsantrasyonunun bir fonksiyonu olarak saptanmustir.
Daha sonra bu cozeltilerle hazirlanan parafin yag/su emiilsiyonlarinin ve karst bag

olusumuyla meydana getirilen mikroapsiillerin tane c¢ap1 dagilimi incelenmistir.
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Mikrokapsiillerden kiitle transferinde duvari olugturan makromolekiillerin ¢cok tabakali birer
yiizey aktif madde olmasinin olayr yonlendiren etken oldugu sapanmistir. Elde edilen

konsantrasyon dagilimlar1 endiistriyel mikroskob da cekilen fotograflarla desteklenmistir.

Cap dagilislarinda jelatin-arap zamki ¢ok tabakali yiizey aktif maddelerin rolii incelenmistir.
Aym karistirma hizi, degisik faz orani ve ayni faz orani, degisik karistirma hizinda calisilmig
ve sonugta karistirma hizinin etkisi belirlenmistir. Bu durum tek tabakali araiizey filmlerine
sahip olan yiizey aktif maddelere gore celiski olusturmaktadir. Bu ¢eliski ancak emiilsiyon
veya mikrokapsiildeki ¢apin, jelatin- arap zamki makromolekiillerinin 6zelliklerine bagli bir
fonksiyon olmasi ile agiklanabilir. Makromolekiillerin kiiciik damlalarin, etrafin1 ¢ok tabaka
halinde sarmasi sonucu, yag damlalar1 karistirict pervanenin yarattifi kayma gerilimini
hissetmemektedir. Bu nedenle damla c¢apt dagilimi, karnstirma hizindan fazla
etkilenmemektedir. Bu 0Ozellik patentlerin esasin1 teskil ettiginden literatiirde yer

almamaktadir.

Calismalar esnasinda bazi1 6nemli noktalar elde edilmistir.

Literatiirde calisilabilinecek pH aralg1 8-10 gibi genis bir aralikta verilmesine ragmen, pH 9’
un iizerine ¢ikildig1 anda kapsiil 6zelliginin bir anda yok oldugu gézlemlenmistir.

Malzemenin ilave seklinin ve hizinin kapsiil eldesinde ve kalitesinde ¢ok etkili oldugu tespit
edilmistir.

Islem siiresince karistirma islemine araliksiz devam etmek elde edilen kapsiillerin kalitesini

arttirmaktadir.

Ikinci polimerin ilavesine kadar ki asamada karistirma hizimiz ne kadar yiiksek olursa elde

edilen kiirecik ¢aplar1 o kadar kiiciilmektedir.

Elde edilen mikrokapsiiller farkli oranlarda c¢ozeltileri hazirlanarak perdelik yapiminda
kullanilan %100 polyester kumasalara aktarilmigtir. Daha sonra bu kumasalara bakteri ekimi
yapilmigs ve  bakterilerin durumu gozlenmistir. 24 saat sonunda bakterilerin biiyiik

cogunlugunun yok oldugu gézlemlenmistir.
Kompleks koaservasyon yontemiyle elde edilen mikrokapsiillerin kurutulmasi igin farkl

yontemler,

Kapsiillerin kumasa aktarilmasi i¢in kaplama yontemi,
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Isil regiilasyonla antibakteriyelligin bir arada saglanip saglanmiyacaginin goriilmesi icin
hindistan cevizi yag asitleri ile aromatik yaglarin bir arada calisilmasi

devam eden caligmalarda denenebilecek yontemlerdir.
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