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oz

Aktif paketleme uygulamalari gida raf émriinii uzatarak gida israfini azaltmayr hedeflemektedir. Gelistirilen
paketleme malzemelerinin biyobozunur, stirdiirilebilir ve yenilenebilir kaynaklardan olmasi ¢evre kirliginin
azaltdmast ve dogal kaynaklarin korunabilmesi igin gereklidir. Bu nedenle, bu ¢alismada antioksidan ve
antimikrobiyal 6zelliklere sahip dogal bir éziit olan kurkumin, zeolitik imidazol cergeve-8 (K-ZIF-8)
nanokristalleri icerisine kapsiillenmistir. Tasarlanan aktif paketin destek malzemesi olan kitin
nanokompozitler ise kiltir mantarindan elde edilmistir. Kitin nanokompozit film igerisine farkl
konsantrasyonlarda K-ZIF-8 eklenmis ve konsantrasyon arttikca filmlerin biyoaktif ozelliklerinin arttigt
gozlemlenmistir. Diger taraftan K-ZIF-8 eklemenin kitin filmlerin mekanik, bariyer, optik, termal ve
morfolojik 6zelliklerine istatistiksel olarak dnemli bir etkisi olmamustir. Antimikrobiyal test sonuglart filmlerin
E.coli bakteri kolonilerine karst etkili oldugunu ortaya koyarken S.aureus kolonilerine karst aym etki
gozlemlenememistir. En yiiksek antimikrobiyal etki, toplam fenolik madde miktari ve antioksidan aktive
10XMOK degerinde K-ZIF-8 iceren filmde elde edilmistir. Ancak film dayaniklilik testleri bu filmlerin uzun
stire depolamaya uygun olmadigint ortaya koymustur.

Anahtar kelimeler: Kiltiir mantari, kitin nanokompozit film, ZIF-8, kurkumin, aktf paket

DEVELOPMENT OF ACTIVE FILM FOR FOOD PACKAGING APPLICATIONS
WITH CURCUMIN-LOADED ZEOLITIC IMIDAZOLATE FRAMEWORK-8

ABSTRACT

Active packaging aims to reduce food waste by extending food shelf life. Packaging materials
developed from biodegradable, sustainable and renewable resources are required to reduce
environmental pollution and conserve natural resources. Therefore, curcumin, a natural extract with
antioxidant and antimicrobial properties, was encapsulated into zeolitic imidazole framework-8
nanocrystals (K-ZIF-8) in this study. Chitin nanocomposites, support materials of the designed active
package, were extracted from the cultivated mushroom. Bioactive properties of the films improved
as the amount of K-ZIF-8 increased. Addition of K-ZIF-8 did not have a significant effect on
mechanical, barrier, optical, thermal and morphological properties of chitin films. Antimicrobial test
revealed that chitin-based nanocomposite films were effective against E.co/, but not against S.aureus.
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Kurkumin yliklenmis zeolitik imidazolat cerceve-8 ile aktif film gelistirilmesi

The highest antimicrobial effect, total phenolic content and antioxidant activity was obtained in the
film containing 10XMIC equivalent of K-ZIF-8 concentration. However, film durability tests
indicated that these films are not suitable for long-term storage.

Keywords: Cultivated mushroom, chitin nanocomposite film, ZIF-8, curcumin, active packaging

GIRIS

Her yil 89 milyon ton tiiketilebilir paketli gidanin
atildigt Avrupa komisyonunun yaptigt calismalar
ile  gosterilmistir  (Cicatiello  vd.,  2010).
Tuketilebilir gida israfinin  dogal kaynaklar
uzerindeki olumsuz etkileri, etik ve ekonomik
bircok sorunu beraberinde getirmektedir. Ciinki
gidalari islemek i¢in harcanan ve israf olan dogal
kaynaklara ek olarak bilhassa geleneksel fosil bazlt
ve biyobozulmaya ugrayamayan ambalaj malzeme
attklar1 dinya genelinde artan cevre Kkirliligine
neden olmaktadir (Gan ve Chow, 2018). Bu
sorunun Uzerinden ancak gida raf Smrind
uzatarak ya da biyobozunur ambalaj malzemesi
alternatifleri gelistirerek gelinebilir. Bu nedenle,
Ozellikle son yillarda triin raf émrind uzatmayt
hedefleyen aktif paketleme uygulamalart Gizerine
olan calismalar artmistir (Yildirim vd., 2018). Aynt
sckilde biyobozunur olan dogal polimerlerin
(biyopolimer)  fosil ~ yakit  bazli  plastik
malzemelerin yerini alarak atik bertaraf sorununu
¢bzebilecek nitelikte oldugu  Sngérilmektedir
(Adilah vd., 2018). Bu dogrultuda gelistirilecek
paketleme uygulamalari gida atiklarini dnlemede
ve azaltmada etkin rol oynayabilecektir. Tim bu
siralanan sorunlar g6z o6ntinde bulundurularak
mevcut ¢alismada bir biyopolimer kullanarak aktif
paketleme malzemesi gelistirmek hedeflenmistir.

Yenilenebilir kaynaklardan 6ziitlenen nanolifler
son yillarda biyik ilgi toplamaya baslamistir
(Devarayan ve Kim, 2015; Ko vd., 2010). Bu
dogrultuda, amiloyit (Knowles vd., 2010) ve ipek
(Valentini vd., 2018) gibi proteinlere dayanan
alternatiflerin yanu sira seliloz (Kontturi vd.,
2018) ve kitin (Ifuku ve Saimoto, 2012) gibi dogal
polisakkaritler siklikla kullanilmustir. Seliilozdan
sonra dogada en ¢ok bulunan ikinci biyopolimer
kitindir. Yillik dretimi tahmini olarak 1011 tona
ulagabilmektedir (Gortari ve Hours, 2013). Kitin
kabuklu deniz hayvant ve boceklerin dis kabugu
ile mantarin hiicre duvarini yapisint olusturmakta
ve bu yapilardan elde edilebilmektedir (Fazli Wan
Nawawi vd., 2019). Nanolif yapida yar kristal
biyopolimer olan kitin ¢ogunlukla endustriyel atik

muamelesi gérmektedir (Ifuku ve Saimoto, 2012).
Ancak kitin nanolifleri 6zellikle yliksek mekanik
Ozellikleriyle beraber antimikrobiyal aktiveleri
nedeniyle yogun ilgi gérmeye baslamiglardir (Hai
vd.,  2020). Bu nedenle kitin tabanl
nanomalzemeler  pek  ¢cok  uygulamada
kullanilmaya baslanmistir (Muski, 2021).

Kabuklu deniz hayvanlarinin kabugundan kitin ve
kitin nanolif hazirlama yontemleri yiksek
sicakliklar altinda agir kimyasal kullanilarak bir dizi
mekanik islem gerektirmektedir (Ifuku vd., 2009).
Bu nedenle, yesil cevre dostu 6ziitleme teknikleri
son yillarda gelistirilmeye baslanmistir (Kaur ve
Dhillon, 2015). Mantardan hazitlanan kitin ve
kitin nanolifleri yenge¢ ve karides kabuklarindan
elde edilenlere benzer niteliktedir (Ifuku, 2014).
Bununla bitlikte, mantardan elde edilen kitin ve
tirevleri mantarda bulunan glukanlar ile kompleks
olusturarak elde edilen kompozitlerin mekanik
Ozelliklerini daha giicli hale getirebilmektedir
(Fazli Wan Nawawi vd., 2019). Mantarlarin yaygin
olarak bulunmast ve hizlt biiytimesi, kitin ve kitin
nanoliflerin mantardan Gziitlenmesi icin motive
edici bir sebeptir (Muski, 2021). Mevcut ¢alismada
buna istinaden kiltir mantarindan (Agaricus
bisporns)  kitin  nanofiberlerin  izolasyonu
gerceklestirilmistir. Bu amagla minimum enerji
gerektiren ve asit kullandmayan Fazli Wan
Nawadi ve arkadaslarinin (2019) nano kagit
dretimi  icin  gelistirdigi  teknik, esnekligin
artturilmasina yonelik degistirilerek kullandmistir
(Fazli Wan Nawawi vd., 2019).

Metal organik cerceveler (MOC) gelismekte olan
hibrit  kristal  gbzenekli malzemelerdendir.
MOClar metal iyonlarinda organik baglayicilar
vasttastyla insa edilitler (Smaldone vd., 2010).
MOC]lar yiiksek ve ayarlanabilir gbzenekli yapilart
ile kontrol edilebilir yiizey fonksiyonlarindan
faydalanilarak gaz depolama, aritma ve kataliz gibi
pek ¢ok alanda kullanilmuslardir (Lee vd., 2009;
Qiu vd., 2014). Son yillarda nano boyutlardaki
MOC]larin biyomolekdl tastyict olarak biyiik bir
potansiyele sahip oldugu gésterilmistir (Hoop vd.,
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2018). Cinko iyonlari ile 2-metil imidazoldan elde
edilen ylksek kimyasal kararlilikta ve biyouyumlu
olan zeolitik imidazol cerceveler (ZIF-8) yapisal
olarak biyomolekdller icin ideal bir nano tastyict
gorevi gorebilmektedir (Chen vd., 2017; Karimi
vd.,, 2018). Bircok arastirma grubu ZIF-8
kullanarak biyomolekilleri yiiksek verimlilikle
cerceveler icerisine yitklemeyi basarmistir (Hoop
vd., 2018). Sonug olarak ZIF-8 nanokristalleri
mevcut ¢alismada hem antimikrobiyal kurkumin
icin tastyict hem de biyopolimer yapida bariyer ve
mekanik Ozellikleri gelistirici olarak kullanilmast
hedeflenmistit.

Biyoaktif ~ molekill  yiiklenmis ~ ZIF-8
nanokristalleri aktif paket gelistirmede ¢ok yeni
kullanilmaya baglanmistur. Cai ve arkadaglar
tarafindan ortaya konan ilk calismada kurkumin
ZIF-8  igerisine  hapsedilmis  sonrasinda
polikaprolakton filmlerin igerisine yiiklenmistir
(Cai vd., 2021). S6z konusu ¢alisgmada mavi 151tk
(420-430 nm) alunda kurkuminin tekli oksijen
dretiminden  faydalanilarak  antimikrobiyal
Ozelliklerinin arttig1 gosterilmistir. Bu calismada
polimer yapisina dahil edilen kurkumin ihtiva
eden ZIF-8 vasitastyla pH ve 15182 duyarlt gida
endiistrisi icin antibakteriyel ambalaj malzemesi
gelistirilmigtir. Bir diger calismada ise ZIF-8
nanokristalleri bakir oksit icin tastyict olarak
kullanilarak polilaktik asit, polivinil asit ve kitosan
ile cok katmanlt filmler elde edilmistir (Fu vd.,
2022). Bu filmler domatesin raf dmriinii uzatmak
icin koruyucu ambalaj olarak kullanilmis ve
antimikrobiyal etkinlikleri calismada
gOsterilmistir.

Kurkuminin antimikrobiyal ajan olarak pek cok
calismada tercih edilmesinin en 6nemli sebebi
sari-turuncu renkte dogal bir boya olup, toksik
Ozellik gostermemesi ve zerdegaldan (Curcuma
longa) kolayca elde edilebilmesidir (Bajpai vd.,
2015). Karatlt bir enol formu olan kurkumin,
doymamus karbonil gruplar ile baglanmus iki
metoksillenmis fenolden olusmaktadir (Anand
vd.,, 2007). Gida sanayinde genel olarak renk
maddesi olarak kullanidan kurkumin, gGsterdigi
antikanser, antimikrobiyal, antioksidan ve
antienflamatuar 6zellikleri nedeniyle son yillarda
besin takviyesi olarak da kullanildigi pek ¢ok

calisma mevcuttur (Hewlings ve Kalman, 2017).
Buna ek olarak kurkuminin antimikrobiyal etkisi
gorintr (400-800 nm) ve UV-A 151k (320-400 nm)
dalga boylart altinda artmaktadir (Oliveira vd.,
2018). Kurkuminin 1stk ile aktive edildiginde tekli
oksijen meydana getirerek bakteri ¢ogalmasint
engelledigi ortaya konulmustur (Condat vd.,
2015). Aymt sekilde yapilan  calismalarda
kurkuminin antitimor gibi bazi biyoaktivitelerinin
UV-A ve gorinir 1sik ile aktive edilebilecegi
ortaya konmustur (Bernd, 2014; Dujic vd., 2007).
Bu nedenle, mevcut calismamizda goruntr 15tk
kullantminin ~ kurkumin ~ yikla ~ ZIF-8
nanokristalleri ilistirilmis kitin filmleti Gzerindeki
antioksidan ve antimikrobiyal etkisi incelenmistir.

Bu calismada kurkumin 6ncelikli olarak ZIF-8
nanokristalleri icerisine yiklenmis sonrasinda
mantardan Sziitlenen kitin nanokompozit filmler
icerisine eklenmistir. Farkli konsantrasyonlarda
K-ZIF-8 iceren kitin nanokompozit filmlerin
antimikrobiyal, antioksidan, fenolik  ve
tizikokimyasal 6zelliklerine karar verilmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Materyal

Kultir mantart (Agaricus bisporus) Yigit Enerji
Gida Tarim ve Hayvancilik Sanayi (Kalecik,
Ankara) firmast tarafindan saglanmistr. Cinko
nitrat  heksahidrat  (Zn(NO3)2.0H,O),  2-
metilimidazol, kurkumin, sodyum hidroksit,
Folin-Ciocalteu reaktifi, metanol ve DPPH (2,2-
difenil-1-pikrilhidrazil) Sigma-Aldrich (Almanya)
firmasindan alinmustir. Kromojenik E. coli ve
Baird Parker katt besiyeri Diatek
(Istanbul, Tiirkiye) firmasindan satin alinmistir.

Yéntem

Kurkumin yiiklenmis ZIF-8 nanokristallerin
hazirlanmasit ve karakterizasyonu

Kurkumin ytklenmis zeolitik imidazol ¢erceve-8
(K-ZIF -8) sentezinde Zheng ve arkadaslarinin
Z1IF-8 igerisine kurkumin yiiklemek i¢in kullandigt
yontem kullandmistir (Zheng vd., 2015). Bu
amagla  Ozetle Zn(INO3)2.6H,O (150 mg)
deiyonize su (5 ml) icerisinde ¢éziinmustir. Diger
tarafta ise 2-metilimidazol (330 mg) metanol (10
ml) icerisinde ¢Oziinmiistiir. Daha sonra hizlica
Zn(NO3)2.6H,0O ¢cOzeltisi 2-metilimidazol
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¢oOzeltisine katilmis ve 1 saat 23°C sicaklikta
karistirilmistir (Daihan Scientific Co., Ltd., Kore).
Bu yontemle bos ZIF-8 nanokristalleri
hazirlanmistir, K-ZIF-8 sentezi icin 330 mg 2-
metilimidazol o6ncelikle 5 mg/ml  kurkumin
konsantrasyonundaki 10 ml metanole eklenerek
¢6zinmus sonrasinda Uzerine hizlica
Zn(NO3)2.0H20 ¢ozeltisi eklenmistir. Bos ve
kurkumin yiiklenmis ZIF-8 nanokristalleri 1 saat
oda sicakliginda karistirddiktan sonra 3 kez
metanol ve 3 kez deiyonize suda 10000
devir/dakika hizda 15 dakika (Nive NF 1200R,
Ankara, Turkiye) santriflyj ile ytkanmistir. Daha
sonra ise sabit agirliga gelene 60°C vakum firinda
kurutulmus ve kuru halde sonraki kullanimlar icin
saklanmistir.

Kurkumin kapsiilleme randimanina karar vermek
icin 6nce kurutulan K-ZIF-8 nanokristalleri (1
mg) 2M HCI igeresinde bozulmus ve 6rnegin
etanol (2 ml) igerisinde UV-Vis spektrometre
(Optizen Pop, Mecasys, Kore) ile 427 nm dalga
boyunda 1stk sogurmast Sl¢iilmis ve hazirlanan
kurkumin standart egrisi ile karsilastirilmistir.
Kapstlleme randimanina yiklenen kurkumin
miktart baslangicta eklenen kurkumin miktar ile
orantilanarak bulunmustur. ZIF-8 ve K-ZIF-8
nanokristallerinin kristal yapisina ve faz safligina
X-Isint toz difraktometresi (XRD) ile karar

verilmistir  (Rigaku, MiniFlex XRD, Tokyo,
Japonya). Bu amagla Olclimlerden  6nce
nanokristaller dondurularak  kurutulmuglardir

(Christ Alpha 2-4 LD Plus, Martin Christ,
Almanya). Olgiimler 1° ila 50° 260 derece araliginda
tarama  hizt  1o/dakika  olacak  sekilde
gerceklestirilmistir. K-ZIF-8 ve ZiF-8
nanokristallerin kimyasal bag ve kompozisyonuna
Fourier déntstimli  kizildtesi  spektroskopi
(FDKS) (SHIMADZU, IRSpirit, Kyoto, Japonya)
ile karar verilmistir. FDKS o6lctimleri 4000 cm! ile
400 cm' dalga sayist arahginda 4 cm!
cozinirlikle gerceklestirilmistir. K-ZIF-8 ve
ZIF-8 nanokristallerin termal 6zelliklerine ise
diferansiyel taramali kalorimetri (DTK) yerine
nitrojen gazt altinda oda sicakligindan 700°C’ye
kadar 5°C/dakika 1sitma hiztyla termogravimetrik
analizle (TGA)(Seraram Labsys, Caluire, Fransa)
karar verilmistir. K-ZIF-8 ve ZIF-8 nanokristal
morfolojik ve boyut bilgilerine Transmisyon

Elektron Mikroskobu (TEM) (FEI, Tecnai G2
Spirit Biotwin, Oregon, ABD) kullaniarak karar
verilmistir. Olctimler 20 ile 120 kV arasindaki
akim altinda gerceklestirilmistir.

Mantardan kitin ekstraksiyonu ve
nanokompozit hazirlanmasi

Kultir mantart  (Agaricus  bisporus) yaklasik 5
kilogram olacak sekilde tek seferde temin edilmis
ve -20°C’de saklanmistir. Fazli Wan Nawawi ve
arkadaglarinin  yonteminde kugiik degisiklikler
yapilarak nanokomporzit film tretilmistir (Fazli
Wan Nawawi vd., 2019). Kisaca dondurucudan
cikarilarak ¢ozilen 100 gram kiltir mantar
ogutiictiden gegirilerek toplam hacim 300 mililitre
olana kadar distile su eklenmis ve 85°C’de 30
dakika karistirdmistir. Fazla su ve suda ¢éziinen
maddeler siispansiyon santrifiij ile ayrildiktan
sonra 1 M sodyum hidroksit ¢6zeltisinde 65°C’de
3 saat karistirtlmigtir. Daha sonra fazla sodyum
hidroksiti ayirmak icin defalarca su ile ytkanmis ve
uzaklastrma islemi stiziintd pH degeri 7+0.2
yaklastiginda ytkama islemine son verilmistir. Son
yitkamadan sonra elde edilecek nanokompozit
filmin kirilganligint azaltmak icin igerisine gliserol
(%5 agitlik/hacim) 300 mililitre su ile beraber
cklenmistir. Notralize hale getirilmis ¢ozelti daha
sonra vakum filtre ile stizilmis ve elde edilen
filtre keki 9 cm c¢apindaki teflon beher icerisine
yetlestitilmigtit. Daha sonra PTFE teflon beher
icerindeki filtre keki 105°C etivde 2 saat
kurutulmustur.

K-ZIF-8 nanokristalli kitin nanokompozit
film hazirlanmasi

Farkll miktarlarda K-ZIF-8 nanokristalleri kitin
nanokompozite eklenerek 24 saat 23°C sicaklikta
ve tsiktan korunakli bir sekilde 500 devir/dakika
karistirilmistr. Nanokompozit icerisinde
eklenecek K-ZIF-8 nanokristallerinin miktarina
minimum Onleyici konsantrasyonuna (minimum
inhibitory concentration) gére karar verilmistir.
Giunes ve arkadaslar tarafindan  Szaphylococcus
anrens ve Escherichia coli, icin kurkuminin iz vitro
minimum Onleyici konsantrasyonu 220 ug/ml ve
163 ng/ml oldugu gosterilmistic (Gunes vd.,
2013). 220 pg/ml degeri referans olarak
kullanilmistir. Ug farkli konsantrasyon sirastyla
minimum Jnleyici konsantrasyonunun bir (1X
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MOK; 220 ug/ml), bes (5X MOK) ve on katt
(10X MOK) denk gelen kurkumin yiiklenmis
ZIF-8 nanokristalleri seklinde hazirlanmistir,
Kitin nanokompozit film hazitlama isleminin son
asamasinda istenilen konsantrasyonlara denk
gelen K-Z1F-8 (1 MOK, 5 MOK ya da 10 MOK)
distile su igerisine (300 ml) gliserol (%05
agirlik/hacim) ile beraber eklenmis ve 3 saat oda
sicakliginda 500 devir/dakika hizda
karistirilmistir. Daha sonra hazirlanan son ¢ozelti
vakum filtre ile stiztiilmus ve elde edilen filtre keki
PTFE teflon beher icerisinde 105°C sicaklikta
etivde karanlkta 2 saat streyle kurutulmustur.
Olgiimler filmler bagil nemi %50 olan 23°C
sicaktaki iklimlendirme kabini (TK120, Nuve)
icerisinde 48 saat kosullandirildiktan  sonra
gerceklestirilmistir.

CGalisma icerisinde tip 1 film sadece kitin
nanokompozit filmden, tip 2 film ZIF-8
nanokristal  eklenmis  (kurkuminsiz)  kitin
nanokompozit filmler ve tip 3 film ise K-ZIF-8
nanokristalli (ii¢ farkli konsantrasyonda;1 XMOK,
5XMOK ve 10XMOK) kitin nanokompozit
filmlerden olusmaktadir.

Uretilen Kitin Nanokompozit Filmlerde
Karakterizasyon Analizleri

Kahnlk

Filmlerin kalinligna 5 ayri noktadan dijital
mikrometre (LOYKA 5202-25, Loyka, Ankara,
Trkiye) ile karar verilmistir. Mekanik 6zelliklerin,
seffaflik ve su buhart gecirgenliginin belirlenmesi
i¢in ortalama film kalinlig1 verileri kullanilmustur.

Seffaflik

Filmlerin seffafliklart spektrofotometre
(Shimadzu, UV-Visible Spectrophotometer, UV-
1700, Japan) kullanilarak belirlenmigtir. Isik
sogurmalart1 600 nm dalga boyunda Olgilen
filmlerin geffaflik degetleri Esitlik (1)'e gore
belirlenmistir (Han ve Floros, 1997).

Seffaflik = 2 e0) M)
Burada, A600 600 nm dalga boyunda 6Sl¢tilen 151k

sogurma degeri ve X ise film kalinlk (mm)
degerini ifade etmektedi.

Mikroyapr

Alan Emisyonlu Taramali Elektron Mikroskobu
(FESEM) (Nova NanoSEM 430 elektron
mikroskobu, FEI, Oregon, ABD), filmlerin kesit
ve yiuzey mikroyapilarint incelemek igin
kullantlmistir. Bu amagla, kurutulmus
nanokompozit tip 1 ve tip 3 film 6rnekleri stvi
nitrojen igerisine daldirdmis  ve sonrasinda
dondurumlu parcalama islemi gerceklestirilmistir.
Parcalama isleminden sonra numune cift taraflt
karbon bant yapistirlarak aliminyum kogan
tzerine yerlestirilmis ve karbon ile kaplanmuistir.
Film morfolojisi, 20 kV degerinde bir hizlandirma
voltajinda, 1000X ve 5000X biyiitme oraninda
incelenmistir.

Suda ¢éziinme

Tip 1 ve tip 3 nanokompozit filmlerin suda
¢ozinme testlerine nem miktarlarina  karar
verildikten sonra baslanmistir. Bu amacla, filmler
vakum firtninda sabit agirhga ulasana kadar
kurutulmus ve sonra meydana gelen agirlik kaybi
ilk agirhiga orantilanarak nem miktarna karar
verilmigtir. K-ZIF-8 nanokristallerinin ~ kitin
nanokompozit filmlerin suda ¢éziinmesine etkisi
Gontard vd. (1994) calismasinda  anlatilmig
yontem kullamilarak karar verilmistir (Gontard
vd., 1994). Suda ¢6zinme testi icin yaklasik 2
santimetre ¢aplt film tartiip 50 mililitre distile su
icerisine konulmus ve 24 saat 23°C sicaklikta 100
devir/dakika hizla karstirilmistir. Daha sonra
filtre kagidindan  gecirilmis ve  toplanan
¢cozlinmemis kistm vakum firininda sabit agirliga
gelene kadar kurutulmustur. Suda ¢Oziinme
yluzdesi baslangic agiehigi, film nem degeri ve
¢bziinme testinden sonra elde edilen kuru agirhk
kullanilarak hesaplanmistr.

Filmlerin Mekanik Ozellikletinin
Incelenmesi
Hazitlanan  filmlerin  mekanik  6zelliklerine

planlandigi gibi ASTM standart (ASTM D882-
09,2009) yontemi kullanilarak karar verilmistir.
Kisacast 8 ecm x 2 cm cbatlarinda filmler
hazitlanmis tekstir analiz cihazt (Brookfield CT3
Texture Analyzer, ABD) kullandarak gerilme
direnci ve kopma esnemesine karar verilmistir.
Gerilme direncine, maksimum yiikii filmin kesit
alanina bolerek karar verilmistir. Kopma esnemesi
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(%), numunenin baslangictaki uzunlugu ile kopma
anindaki  uzunlugu arasindaki degisim
yiizdesinden bulunmustur. Olgiimler planlandig
tzere tip 1 ve tip 3 filmler icin gergeklestirilmistir.

Su Buhar1 Gegirgenligi

Filmlerin ~ su  buhart  gecirgenligi,  bazt
modifikasyonlarla ASTM yéntemi E96-05'e
(ASTM, 2005) gore belirlenmistir. Analizlerde 50
mm ¢apinda ve 10 mm derinliginde yuvarlak
PTFE teflon kaplar kullanilmistir. Olgiimler
planlandigr tizere tip 1 ve tip 3 filmler igin
gerceklestirilmistir Film 6rnekleri daireler halinde
kesilerek 6 ml distile su (23 °C, % 100 bagil nem)
iceren agzi kapall kaplara sabitlenmis ve 23 °C
sicaklik ve %0 bagl nemde silika jel iceren bir
desikatore yerlestirilmistir. Film boyunca ntfuz
eden su buhari, 10 saat boyunca, kapali kapin her
2 saatte bir agirlik kaybiyla dl¢tilmistiir. Filmlerin
olgiilen su buhar gecirgenligi degerleri Esitlik (2)
kullanilarak hesaplanmistir (Liu vd., 2018).

Su Buhari Gegirgenligi = % x X 2
Bu denklemde, SBIH, su buhar iletim hiz1 (g.m /
s Pa m?), X ortalama film kalinlig1 (mm) ve AP
kismi su buhart basincini ifade etmektedir.

Is1 direnci

Isil dayaniklilig: yiiksek olan ZIF-8 ve K-ZIF-8
nanokristallerin 1s1 6zelliklerine termogravimetrik
analizle (TGA,SDT 650, TA Instruments, New
Castle, USA) karar verilmistir. Bu amagla 5 mg
ornek nitrojen gazt alttnda 5°C/dak 1sitma hiziyla
oda sicakligindan 700°C’ye kadar 1sitilmustir. Tip 1
ve tip 3 filmlerin termal Ozelliklerine ise
diferansiyel taramali kalorimetri (DTK) (Perkin
Elmer, DSC 4000, CT, ABD) ile vyapilan
karakterizasyon  testleri  sonucunda  karar
verilmistir. Olgtimler icin hazirlanan
nanokristaller dondurmali kurutucuda 48 saat
streyle kurutulmuglardir. Kiiciik parcalar haline
getirilen filmler, aliminyum DTK numune kabina
(5-10 mg) vyetlestirilmis ve 0°C’dan 350°C’a
10°C/dak hizda isitilmistir. Bos olarak kapatilan
numune kabi, referans olarak kullanidlmistir.

Kurkumin Salinim Testleti
Tip 3 nanokompozit filmlerin kurkumin salinim
testleri Cano vd. (2016) calismasinda ve giincel

Avrupa mevzuatina gore tarif edilen yontemle
yapdmistir  (Commission  Regulation EU
10/2011)(Cano vd., 2016). Test edilecek filmler (3
cm x 4 cm) 20 ml olan farkli gida uyaricilarin
icerisine eklenmigtir. Uyarict A %10’luk etanol
(hacim/hacim), uyarict B %3’luk asetik asit,
uyarici C %20’lik etanol, uyarict D1 %50’lik etanol
ve uyarict D2 oleik asit (bitkisel yag olarak) olarak
hazirlanmistir. Ornekler  23°C  sicaklikta
karanlkta ¢alkalanarak (100 devir/dakika) 7 gin
inkiibe edilmislerdir. Salinan kurkumin miktart
427 nm dalga boyunda 15tk sogurma miktarindaki
degisim farkli zaman araliklarinda Slgilerek ve
kurkumin kalibrasyon egrisi ile karsilastirlarak
tespit edilmistir.
Filmlerin Ozelliklerinin
Belirlenmesi

Antimikrobiyal Aktivitenin Belirlenmesi
Gelistirilen tip 1, tip 2 ve tip 3 filmlerin
antimikrobiyal 6zelliklerini degetlendirmek igin
gram pozitif Staphylococcus anrens ve gram negatif
Escherichia  coli bakterileri kullanilmistir.
Antimikrobiyal — aktivite testleri Hafsa ve
arkadaslarinin (2016) betimledigi disk diftizyon
teknigi ile Kromojenik E. e/ ve Baird Parker katt
besiyeri (Diatek, Trkiye) tizerinde
gerceklestirilmistir  (Hafsa  vd., 2016). Katu
besiyerleri (Kromojenik E. coli ve Baird Parker)
oncelikle 0.1 ml test edilecek bakteri (yaklasik 105-
106 koloni olusturucu birim (kob)/ml) ile
astlanmistir. Daha sonra filmler aseptik olarak 2
cm yarigaplt olarak kesildikten ve sterilizasyon
amagh (filmin her iki yizt) beser dakika 325 nm
dalga boyunda UV 1sigina (16 W) maruz
birakiddiktan  sonra  katt  besiyeri  izerine
yetlestirilmis ve 24 saat 37°C sicaklikta karanlikta
ve gorinir 1sik altinda olmak tizereiki set halinde
inkiibe edilmistir. Ug¢ tip farkli nanokompozit
filmlerin disk-diftzyon testlerinde bir set griiniir
151k alunda (400-800 nm dalga boyu, 15 W 1sik
enerjisi) test mevcuttur. Inkiibasyon sonunda tiim
disk-difiizyon testleri engelleme bdlgesi ya da
kolonisiz bolge (inhibition zone) 2 cm ¢aplt filmin
etrafinda kalan/olusan temiz bolge (clear zone)
dijital kumpas (BTS, PRC) yardimyla Olgiilerek
karar verilmistir.

Biyoaktif
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Antioksidan Aktivitenin Belirlenmesi

Ug tip film 6rnegi kullanilarak DPPH (2,2-difenil-
1-pikrilhidrazil) radikaline karst giderme aktivitesi
(scavenging activity) spektroskopik yontemler ile
belirlenmistir. 50 mg film 3 ml metanol icerisinde
¢6ziinmis ve bu ¢ozeltiden bir miktar (500 pl)
DPPH (0.06 mM) radikalinin metanol icerisinde
hazirlanmis ¢6zeltisine eklenmistir (Siripatrawan
ve Harte, 2010). Daha sonra iyice karstirilip
karanlikta, oda sicakliginda 30 dakika siireyle
inkiibe edilmis ve 15tk sogurma degeri 517 nm
dalga boyunda Olctilmiistir. Standart olarak
troloks kullanidmistir. Film 6rneklerine ek olarak,
serbest radikal giderme aktivitesi belirleme
calismasinda negatif kontrol 6rnegi olarak tip 1 ve
tip 2 nanokompozit filmler kullandmistir. Pozitif
kontrol olarak 1XMOK, 5XMOK ve 10XMOK
konsantrasyonuna tekabiil eden kapstllenmemis
kurkumin miktart kullanilmis ve % DPPH radikal
giderme aktivitesine karar verilmistir.

Toplam Polifenol Miktarinin Belirlenmesi
Toplam fenolik miktarina Folin-Ciocalteu reaktifi
yontemi ile karar verilmistir (Cai vd., 2016).
Nanokompozit film uygulamalart icin tg tip film
ornegi kullanilarak testler gerceklestirilmistir. 50
mg film 3 ml metanol icerisinde ¢6ziinmis ve bu
¢cozeltiden bir miktar (500 pl) Folin-Ciocalteu
reaktifi (2.5 ml) icerisine eklenmistir. Daha sonra
tzerine doymus sodyum karbonat ¢ozeltisi (2
ml;7.5%  agitlik/hacim)  eklenmigtir.  Oda
sicakliginda, karanlikta 2 saat bekletildikten sonra
distile su eklenmis sahit numuneye karst 765 nm
dalga boyunda 15tk sogurmast Slcilmistir.
Ornekler icin elde edilen 151k sogurma degerleri
gizilen gallik asit standart egrisini tanimlayan
regresyon esitliginde yerine konularak fenolik
bilesik miktar1 gallik asit cinsinden hesaplanmustir.
Ayni sekilde 1XMOK, 5XMOK ve 10XMOK
denk gelen kapsiillenmemis kurkuminin toplam
fenolik miktarina karar verilmis ve pozitif kontrol
olarak kullantlmistir. Tip 1 ve tip 2 film
orneklerinin  toplam fenolik miktart yukarida
anlatildigl sekilde karar verilmis ve bu 6rnekler
negatif kontrol gérevi gérmistiir.

Film Dayanikliik Testi
Optimum kurkumin konsantrasyonu igeren K-
Z1F-8 nanokristalli kitin nanokompozit filme

karar verildikten sonra paketleme sonrast
antimikrobiyal ve antioksidan 6zelliklerinde
meydana gelen degisimler 28 giin boyunca
gbzlemlenmistir. Bu amagla, 20 adet 2 cm yatigaplt
film antimikrobiyal testleri icin ve 20 adet 50 mg
film Ornekleri antioksidan testleri icin ayni
kosullarda hazirlanmistir. Hazitlandiktan hemen
sonra (sifir giin) olmak tzere dérder film 6rnegi
her 7 giinde (28 giin boyunca) antimikrobiyal ve
antioksidan aktivite testlerine maruz birakidmustir.
Test edilmeyen filmler 4°C sicaklikta %75 bagil
nem ile kosullandirilmis Nive TK 252 ortam
kosullandiricinin igerisinde gorintr stk altinda
(400-800 nm, 15 W) saklanmistir. Bdylece
filmlerin ilk giinden baslayarak dort hafta boyunca
haftalilk  antimikrobiyal ~ ve  antioksidan
aktivitelerindeki degisim takip edilebilmis ve
degerlendirilebilmistir.

Veri Analizi

Tum deneyler icin ii¢ tekerrtrlii olarak yapilmistr.
Istatiksel analizler tiim deney asamalarinda
sonuglar1 degerlendirmek icin istatistiksel analiz
yazilimi (OriginPro) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Deneysel verilerin  gruplar
arasinda istatistiksel anlamhliklart tek yonla
varyans analizi (ANOVA) ile incelenmis ve
farklilligin anlamli bulundugu veri gruplart icin ileri
asama testi (posthoc) olarak Tukey testi
kullandmigtir. Tum istatistiksel analizler icin P
<0.05 kriteri dikkate alinmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

ZIF-8 ve K-ZIiF-8 Sentezi ve
Karakterizasyonu

Kurkumin yiklenme randimanina yoéntem
bélimiinde  belirtildigi ~ sekilde ~— UV-Vis
spektrometre  kullanilarak  karar  verilmistir.

Oncelikle kurutulan ZIF-8 nanokristalleri (5 mg)
2 M HCI igeresinde pargalanmistir. Daha sonra
ornegin UV-Vis spektrometre ile 427 nm dalga
boyunda etanol (2 ml) igerisinde 15tk sogurmast
Olctilmistir. Elde edilen 1stk sogurma miktart
etanol icerisinde hazirlanan kurkumin standart
egrisi ile karsilastirilmustir (Sekil 1a). Kapsiillenme
randimanina  yiklenen  kurkumin  miktar
baslangicta eklenen kurkumin miktart ile
orantilanarak %74.811.83 olarak karar verilmistit.
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Sekil 1.a. Methanol icerisinde kurkumin standart egrisi, b. ZIF-8 ve K- ZIF-8 nanokristallerinin XRD
desenleri
Figure 1.a. Standart curve of curcumin in methanol, b. XRD patterns of ZIF-8 and K-ZIf-8 nanocrystals

Sentezlenen kristallerin =~ referans XRD
desenindeki tepe pozisyonlart ile birebir rtiistiigi
saptanmistir (Park vd., 2006) (Sekil 1b). Toz XRD
ile oSlcilen ZIF-8 o6rneklerinde 7.420, 10.4o,
12.70,14.7° ve 16.4° derece degerlerinde (110),
(200), (211), (200) ve (310) diizlemlerine denk
gelen yogun 20 kirmnim zirveleri tespit edilmistir
(Nguyen vd., 2021). Sonu¢ olarak K-ZIF-8
kristalleri ile saf faz ZIF-8 kristallerinin 20 kirtnim
zirvelerinin benzerliklerinden dolayt kristallerin
benzer 6zellikler gosterdigine karar verilmistir.

a.

ZIF-8 nanokristallerinin morfolojik 6zelliklerine
Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM)
kullanilarak karar verilmistir (Sekil 2a). Beklendigi
gibi parcaciklarin keskin altigen yiizeylere sahip
nanokristaller oldugu ortaya ¢citkmistir (Pan vd.,
2011). Ortalama nanokristal boyutunun 50 nm
oldugu  gdzlemlenmistir. ~K-ZIF-8 TEM
analizinde benzer sonuclar elde edilmistir.

Kurkumin/Curcumin
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Sekil 2. a. ZIF-8 nanokristallerin TEM gértntist (6l¢ek cubugu 50 nm). b. Kurkumin, ZIF-8 ve K-
Z1F-8 6rneklerinin FDKS tayflart
Figure 2.a. TEM image of Z1F-8 nanocrystals (scale bar: 50 nm) b. FTIR spectrum of curcumin, ZIF-8 and K-ZIF-
8 samples
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Kurkumin, ZIF-8 ve K-ZIF-8 yapisindaki
muhtemel kimyasal bag etkilesim ve degisimlerine
Fourier Doéniigimli Kizilétesi  Spektroskopisi
(FDKS) ile transmisyon modunda 4000 ile 500
cm!  aralifinda  karar verilmistir  (Sekil 2b).
Kurkuminin FDKS tayfinda 3509 cm-! bulunan
bant fenollerin hidroksil grubuna, 1506, 1271 ve
1151 ecm™ gozlemlenen bantlar sirasiyla benzen
halkasinin C=C, aromatik C-O ve C-O-C gerilim
titresimlerine baglanmustir (Tiwari vd., 2017).
Bunlarin yant sira 1024 ve 856 cm! dalga
sayllarinda gézlemlenen bantlar  kurkuminin
karakteristtk C-O gerilme titresimi ile fenol
yapiun C-H titresimlerine atfedilmistir (Kolev
vd., 2005). Ayrica Sekil 2b’de ZIF-8 FDKS tayf
bantlarinin literattrle tutarlt oldugu géralmistiir.

Orneklerin  C=N, C=C ve C-C gerilme
titresimlerine  iligkin  karakteristik  sinyalleri,
spektrtumun ~ 1600-1400  cm  araliginda

gozlenmistir. Diger taraftan C—IN germe titresim
sinyali 1310 ve 1145 cm'de ortaya cikmistir
(Zhang vd., 2018). Ayrica, 758 ve 694 cm!'deki
tepe noktalari, sirastyla ZIF-8 'lerin Zn—O ve Zn—
N'sine atanmistir (Huang vd., 2018; Yang vd.,
2020). Bununla birlikte, literatirde kurkumin
kapsiillenmis ZIF-8 6rneklerinde gozlemlendigi
gibi bu ¢alismada da K- ZIF-8 nanokristallerinin
FDKS tayfindaki titresim modlart hemen hemen
aynit kalmistir. Bu da kurkuminin ZIF-8 icerisine

kapsiillendikten sonra ZIF-8'de hicbir faz
degisikligi olmadigi seklinde yorumlanmistir
(Zheng vd., 2015).
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TGA yo6ntemi malzemenin sicaklik artist ile kiitle
kayb1 6lctilerek 1sil kararliliga karar verilmek igin
kullanilmaktadir. Kurkumin zayif hidrofilik yapist

nedeniyle 250 °C'ye kadar nem kaybi
gostermezken, 250°C'den  baglayarak termal
bozunma nedeniyle belirgin  kiitle  kayb:

gbzlemlenmeye baslanmustir (Sekil 32) (Bajpai vd.,
2015). ZIF-8 nanokristallerinin 1sil kararhligs
literatiitle uyumludur. Gozlemlenen yaklasik
%18.5lik kiitle kayb: nanokristalleri igerisinde
hapsolmus olan su ve alkol gibi misafir
molekillerin kaybina atfedilirken, 550°C civart
gozlemlenen ikinci asama kiitle kaybt ZIF-8
nanokristallerinin ¢erceve yapiarinin bozulmasina
baglanmistir (Park vd., 2006). K- ZI1F-8 6rneginde
ik  kiitle kaybi1 yaklastk olarak = %11.5
gdzlemlenmistir (Sekil 3b). 11k kiitle kaybindaki bu
azalts kurkuminin hidrofobik yapisi nedeniyle
ZIF-8 cerceve yapi icerisinde su ve alkol gibi
hidrofilik yapida misafir molekiillerin az miktarda
oldugunun bir gostergesi olabilir. Yine ayn
sekilde c¢erceve vyapmnin sl bozulmasinin
gostergesi olan ikinci asama kiitle kaybt K-ZIF-8
6rneginde bos ZIF-8 6rnegine gore daha diisiik
sicaklikta baglamistir. K-ZIF-8 6rnegindeki 1sil
bozulma  sicakligindaki  disiis  kapsillenen
kurkuminin  diisitk  sicakliklarda  bozulmaya
baslamasina baglanabilir (Tiwari vd., 2017). Sekil
bilgisi, kristal yapi, faz safligi, ylizey kimyast ve 1sil
kararlilik testleri kurkuminin ZIF-8 nanokristalleri
icerisine basart ile kapstllendigini ve dolayistyla K-
ZIF-8  sentezinin  basart  bir  sekilde
tamamlandigini gosterir niteliktedir.
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Sekil 3. TGA egrileri a. Kurkumin. b. ZIF-8 ve K-ZIF-8
Figure 3. TGA curves of a. curcumin b. ZIF-8 and K-ZIF-8
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Nanokompozit Film Karakterizasyonu
Filmlerin Mekanik, Bariyer ve
Ozellikleri

Mekanik 6zelliklerin tespiti tip 1 ve tip 3 filmler
icin gerceklestirilmistir. Cizelge 1°de elde edilen
sonuclar  6zetlenmistir.  Mekanik — 6zellikler
filmlerin molekiiller arast bag kuvvetleriyle
tazlastyla iligkilidir. Filmlerin gerilme direnglerinin
ZIF-8 konsantrasyonu ile artma egiliminde
oldugu gozlemlenmistir. Gozlemlenen artig sert
yapidaki ZIF-8 nanokristallerinin mantar filmin
polimer zincir kuvvetini olumlu yénde etkilemesi
ile aciklanabilir (Qian vd., 2018). Ancak s6z
konusu artis istatistiksel olarak 6énemli degildir (P
<0.05). Ayni sekilde, ZIF-8 nanokristallerinin
nanokompozit film yapisina eklenmesi filmlerin
kopma esnemesinde yiiksek konsantrasyonlarda
dustse sebebiyet verse de bu etkinin istatistiksel
olarak 6nemli olmadigt kaydedilmistir. Benzer bir
etki ZIF-8 nanokristalleri kitosan ve polietilen
oksit  eletroegrilmis  nanoliflerin  igerisine
eklendiginde gézlemlenmistir (Kohsari vd., 2016).
Diisiik konsantrasyonlarda ZIF-8 nanokristalleri
polimer yapinin esnekligini arttirmus fakat yiiksek
konsantrasyonlarda tam tersi bir etki gostererek
en dusiik esnekligin elde edilmesine sebebiyet

Optik

vermistir. Yiksek konsantrasyonlarda
gbzlemlenen bu diistis ZIF-8 nanokristallerinin
polimer yapt icerisinde iyi yaylamayarak
topaklanmasina baglanabilir.

Su buhari direk olarak trin kalitesini ve raf
Omrint etkilemektedir. Clnki paket icin
kullanilan malzeme i¢ ve dis cevre arasinda su
buhart transferine olanak verebilmektedir. Dusuk
su buhart gecirgenligi paket malzemeleri icin en
onemli  gerekliliklerdendir.  Cizelge  1’de
gosterildigi tizere tip 1 kitin filmin su buhan
gecirgenligi 3.43X10-10 g.m/s.Pa.m? olup yaygin
olarak paket malzemesi olarak kullanilan ve su
buhart gecirgenligi 4x10-13 g.m/s.Pam? ile
9.5x10"3 g.m/s.Pa.m? arasinda degisen sentetik
polietilen filmlere gére oldukea yiiksektir (Salame
ve Steingiser, 1977). K-ZIF-8 nanokristallerinin
farkli konsantrasyonlarda tip 3 filmlerin Gretimi
icin yapiya eklenmesi su buhart gegcirgenliginde
istatistiksel olarak 6nemli olan bir degisiklige
sebep olmamustir. Mevcut calismada gézlemlenen

artts  egilimi ZIF-8 nanokristallerinin  kitin
kompozit film icerisindeki goézenekliligi ve
dolayistyla gaz  gecirgenligini  arttirmast  ile

actklanabilir (Lee vd., 2009).

Cizelge 1.Tip 1 ve tip 3 filmlerin gerilme direnci, kopma esnemesi, su buhart gecirgenligi ve suda
¢O6zunmesi

Table 1. Tensile strength, elongation at break, water vapor permeability and water solubility of type 1 and type 3 films

Gerilme direnci Koprna. Su Buhatt Gecirgenligix10- "SI.J..da
- X106 (N/m?) esnemesi ¢ozinme
Ornek ; 10 (¢.m/s.Pa.m?)
. Tensile (%) . 10 (%)
Sample p . Water vapor permeabilityx10
strengthx10 Elongation at (o] 5.Par?) Water
(N/77) break (%) &I 7% solubility (%)

T}p ! kmn film 19.9%4.65 10.16£2.8512 3.43+0.1292 21.03+2.444~
Type 1 chitin film
Tip 3 kitin film 1xMOK
degerinde K-ZIF-8

—+ a + a —+ a + b
Type 3 chitin film 15MIC equivalent 25.7£2.31 11.78+1.555 3.60£0.601 7.22%2.222
K-ZIF-8
Tip 3 kitin film 5xMOK
degerinde K-ZIF-8

+ a + a + a + b
Tope 3 chitin film S\MIC equivalent 26.110.66 10.62£1.954 3.96+0.132 7.48+2.231
K-ZIF-§
Tip 3 kitin film 10xMOK
degerinde K-ZIF-8

+ 2 -+ a + 2 + b
Type 3 chitin film 10NMIC 27.2%4.70 7.14£0.990 4.27%0.618 7.26%0.793
equivalent K-ZIF-8

*Ayni strada farkls harfler 6nemli farkliligt gosterir (P <0.05).
* Different letters in the same column show the significance (P<0.05).
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Sabit strede tip 1 ve tip 3 filmlerin suda
¢Ozuntrluklerin istatistiksel olarak birbitinden
oldukea farklt oldugu gézlemlenmistir (Cizelge 1).
K-ZIF-8 eklenmis tip 3 filmlerin suda
cozunirlikleri, K-ZIF-8 miktar1 fark etmeksizin
tip 1 kontrol filmlerine gére oldukea disiiktiir.
Suda ¢6ztinmedeki s6z konusu azalist kurkuminin
ve ZIF-8 nanokristallerinin sahip oldugu yiiksek
hidrofobik 6zellige baglanabilir (Musso vd., 2017;
Roy ve Rhim, 2020; Zhang vd., 2018). Kurkumin
hidrofobik yapist nedeniyle pH 1 ve 7 arasinda su
ile etkilesimi ¢ok az olan diferuloylmetan
formundadir (Musso vd., 2017). Diger taraftan
ZIF-8 nanokristallerinin  cerceve yapisinin
olduke¢a hidrofobik olmasinin nedeni imidazolat
baglayicinin - hidrofilik ~ fonksiyonel — gruplar
icermemesinden kaynaklanir (Zhang vd., 2018).
Suda ¢oziinme testlerinde ZIF-8 icerisine
kapsillenmis  kurkumin su ile etkilesime
gecmeyerek ZIF-8 ile beraber suda ¢éziniirligi
oldukca dustrmustur.

Diferansiyel =~ Tarama  Kalorimetre (DTK)
kullanilarak  nanokompozit filmlerin  termal
Ozelliklerine karar verilmistir (Cizelge 2). Filmler

termal teste baslanmadan 6nce 25°C ve %50 bagil
nem altinda iki hafta 6n kosullandirilmis ve filmler
DTK analizlerine kosullandirmadan sonra maruz
birakilmuslardir. Olgiimler 0 ile 350°C sicaklik
degerleri arasinda yapilmustir.  Kitin, kristal
yapistnin  bozulmast icin yliksek 1s1 enerjisine
ihtiya¢ duyan bir biyopolimerdir (Bershtein vd.,
1994). DTK ol¢iimleri incelendiginde tip 1 ve tip
3 numunelerde benzer tepe noktalarinin elde
edildigi gérilmistiir. 11k tepe nokta 100 ile 200°C
arasinda genis bir endotermik tepe olarak 175°C
civarinda gézlemlenmistir. S6z konusu tepe nokta
yapi icerisinde hapsolmus suyun buhatrlagsmasina
atfedilmistir (Nam vd., 2010). K-ZIF-8 ilavesi ve

konsantrasyonunun  kitin  filmler igerisinde
artmastyla beraber ilk tepe noktanin ve karsilik
gelen entalpi degisimlerinin azaldig1

gozlemlenmistir. Bu azalisin  sebebi olduk¢a
hidrofobik kurkumin ve ZIF-8 icerisine eklenen
kitin  nanokompozit filmlerin su  tutma
kapasitesinin  azalmast ve su ile yapiun
etkilesiminin zayiflamasidir (Nam vd., 2010).
Gozlemlenen ikinci endotermik tepe noktast
kitininin yapisinin bozulmasiyla
aciklanmistir(Saravana vd., 2018).

Cizelge 2. Tip 1 ve tip 3 kitin nanokompozit filmlerin gecis sicakliklart ve karsilik gelen entalpi degisimi
Table 2. Transition temperatures and corresponding enthalpy changes of typel and type 3 chitin nanocomposite filprs

Tepe 1 Tepe 2

Peak 1 Peak 2
Tip 1 kitin film T oC 178.66 278.50
Type 1 chitin film AH (J/g) 111.736 59.359
Tip 3 kitin film 1xMOK K-ZIF-8 ile T eC 172.04 300.99
Type 3 chitin film with 1xMIC K-ZIF-8§ AH (J/9) 75.963 34.444
Tip 3 kitin film 5xMOK K-ZIF-8 ile T oC 167.08 304.14
Type 3 chitin film with 5xMIC K-ZIF-8§ AH (/9 43,162 59.533
Tip 3 kitin film 10xMOK K-ZIF-8 ile T eC 173.11 298.06
Type 3 chitin film with 10xMIC K-ZIF-8 AH (/9 52.941 108.941

Son olarak Tip 1, tip 2 ve tip 3 filmlerin optik
Ozelliklerine 15tk gecirgenliklerine goére karar
verilmistir (Cizelge 3). Istk gecirgenligi 6zellikle
kurkuminin ~ antimikrobiyal =~ uygulamalarda
gorinir 15tk dalga boyunun etkili calisabilmesi icin
onem arz etmektedir. Disik seffaflik degerleri
filmlerin gériiniir 151k altinda daha seffaf oldugunu
gosterir (Vidal vd., 2020). Tip 1 kitin filmler ZIF-
8 yiklenmis filmlere gbre daha opak oldugu
sonucuna varilmistir. Diger taraftan ZIF-8
eklendiginde filmlerin seffaflik degerleri artmustir.

K-ZIF-8 konsantrasyonu kitin film icerisinde
artuginda tip 3 filmlerde seffafligin  azaldig
gozlemlenmistir. Benzer sekilde literattirde
kurkumin konsantrasyonundaki artisla oldukca
seffaf olan polilaktik asit kompozit filmlerinin 151k
gecirgenliginin -~ 6nemli  oranda  dustigu
raporlanmistir  (Roy ve Rhim 2020). Yapilan
calismalar sonunda genel olarak tip 1 ve tip 3
filmler arasinda Onemli bir Ozellik degisimi
olmadigt gozlemlenmistir. Filmlerin mekanik,
bariyer ve optik 6zellikleri incelendiginde filmlerin
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gida paket malzemesi olarak kullanilmaya misait
oldugu kanaatine varidmistur.

Cizelge 3. Tip 1, tip 2 ve tip 3 kitin nanokompozit filmlerin seffaflik degerleri, toplam fenolik miktarlari

ve DPPH serbest radikal giderme aktiviteleri

Table 3. Transparency values, total phenolic contents and DPPH free radical scavenging activities of type 1, type 2 and

type 3 chitin nanocomposite films

600 d Toplam fenolik % DPPH serbest
Ornek seffa ﬂlrllqrrclle < e miktart radikal giderme
Sample Transpare 5 (mg galik asit/g) aktivitesi
e at 600 9 Total phenolic content %DPPH free radical
batie a m (mg gallic acid/ g) Scavenging activity
Tip 1 kitin film 1.9240.001= 22.01+0.2422 4.09+0.165
Type 1 chitin film .
Tip 2 kitin film ZIF-8 ile
+ b —+ a —+ a
Type 2 chitin film with ZIF-8 1.49%+0.001 22.72+1.789 4.47%0.215
Tip 3 kitin film 1xMOK K-ZIF-8 ile
+ c + a + b
Type 3 chitin film with 15MIC K—ZIF—S 1.41£0.005 23.77£0.302 11.26x0.111
Tip 3 kitin film SXMOK K-ZIF-8 ile 1.45+0.016b 25.05+0.303 14.76+1.022¢

Type 3 chitin film with 5xMIC K—ZIF—S
Tip 3 kitin film 10xMOK K-ZIF-8 ile
Type 3 chitin film with 1xMIC K-ZIF-8

1.49£0.003b

34.3210.121> 19.2940.0944

*Aynu sirada farkl harfler 6nemli farkliligs gosterir (P <0.05).
* Different letters in the same column show the significance (P<0.05).

Filmlerin Morfolojik Analizleri

Nanokompozit film yizey ve mikro yapt
bilgilerinin incelenmesi i¢in Alan Emisyonlu
Taramali Elektron Mikroskobi (FESEM) ile
gorintileme yapdmistir (Sekil 4). Yan kesit ve
yiizey alan goéruntilerinde tip 1 ya da tip 3 film
olmast fark etmeksizin dalgall ve pirizli bir
sonug elde edilmistir. S6z konusu sonug, belirgin
bir sekilde mevecut FESEM biylitme seviyesinde
gozlemlenememis olsa da mantardan kitin

nanokompozit film elde etme islemi sirasinda
olusan kitin  nanoliflerinden  kaynaklandigi
distntlmektedir (Fazli Wan Nawawi vd., 2019).
FESEM analizleri film yiizeyinde nanoparcacik
topaklanmasi olup olmadigini ve nanoparcacik ile
film polimer yapist uyumluluguna karar vermek
icin de kullandmaktadir (Aziz vd., 2019). Tip 3
filmlerin yan kesit ve yiizey alant gérunttlerinde
K-ZIF-8 nanokristallerinin topaklanmast ile ilgili
herhangi bir bulguya rastlanmamustir.
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Sekil 4. Kitin nanokomporzit filmlerin Taramalt Elektron Mikroskobu géruntileri. (a) Tip 1 kitin film yan
kesiti (10000x biiyiitme), (b) Tip 1 kitin film yiizey goriintiisii (5000x biiyiitme), (c) Tip 3 1xMOK degerinde
K-ZIF-8 ile yiiklenmis kitin film yan kesiti (10000x biyiitme), (d) Tip 3 1xMOK degerinde K-ZIF-8 ile
yiiklenmis kitin film yiizey gorintiisi (5000x biiytitme), (e) Tip 3 5xMOK degerinde K-ZIF-8 ile yiiklenmis
kitin film yan kesiti (10000x biyttme), (f) Tip 3 5xMOK degerinde K-ZIF-8 ile yiiklenmis kitin film yiizey
goriintiisii (5000x biiytitme), (2) Tip 3 10xMOK degerinde K-ZIF-8 ile yiiklenmis kitin film yiiklenmis yan
kesiti (10000x biiyiitme), (h) Tip 3 10xMOK degerinde K-ZIF-8 ile yiiklenmis kitin film yiizey gérintiisii
(5000x biyiitme)

Figure 4. TEM images of chitin nanocomposite films (a) Type 1 chitin film, side view (10000x magnification), (b) Type 1
chitin film, top view (5000 magnification), (¢) Type 3 1xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded chitin film, side view (10000x
magnification), (d) Type 3 1xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded chitin film, top view (5000 magnification), (e) Type 3
5xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded chitin film, side view (10000x magnification), (f) Type 3 5xMIC equivalent K-ZIF-8
loaded chitin film, top view (5000x magnification), (g) Dype 3 10xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded chitin film, side view
(10000 magnification), (h) Type 3 10xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded chitin film, top view (5000 magnification)
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Toplam Fenolik Miktarinin Tespiti

Cizelge 3’de tip 1 kitin nanokompozit filmlerin
toplam fenolik miktar kiiltiir mantarinin (Agaricus
bisporns) literatirde verilen 3.1-3.9 g gallik asit/100
gram degerine ¢ok yakin ctkmustir (Savoie vd.,
2008). Kdultir mantarinda mevcut fenoliin biytik
bir kismi melanojen fenollerden ve vitaminlerden
gelmektedir (Sommer vd., 2009). Tip 2 filmin
icerisine eklenen bos ZIF-8 nanokristallerinin
herhangi bir fenol aktivitesine rastlanmamustir. Bu
nedenle tip 1 ve tip 2 filmlerinin toplam fenol
degerlerinde herhangi bir farka rastlanmamustir.
Mevcut toplam fenolik degeri iki film icin ana
yaptyt  olusturan  mantardan  gelmektedir.
Kurkumin dusuk molekiler agirhkl
polifenollerdir. Beklendigi gibi tip 3 filmlerde
toplam fenol miktart film icerisine eklenen K-
ZIF-8 arttik¢a artmistir (Ma vd., 2017).

Antioksidan Aktivitesinin Belirlenmesi

Cizelge 3’de gosterildigi tizere mantardan elde
edilen kitin tabanh filmlerde yiiksek antioksidan
aktiviteye rastlanmamistir. Kiltir mantarinin
(Agaricus  bisprons) % DPPH serbest radikal
giderme aktivitesi %3 civarinda raporlanmustir
(Reis vd. 2012). Tip 1 film sadece mantardan
Ozitlenmis kitin ve glukandan dretilmistic bu
nedenle DPPH serbest radikal giderme aktivitesi
kiltiir mantarinin literatiirde gosterilen degerine

oldukea yakindir. Tip 2 filmin icerisine eklenen
bos ZIF-8 nanokristallerinin  herhangi  bir
antioksidan  aktivitesine rastlanmamustir. Bu
nedenle tip 1 ve tip 2 filmlerinin % DPPH serbest
radikal giderme aktivitesinde istatistiksel bir farka
rastlanmamstir.  Tip 3 filmlerde K-ZIF-8
konsantrasyonu arttikca % DPPH serbest radikal
giderme aktivitesinde dikkate deger artis
gozlenmistir. Her ne kadar kurkuminin fenolik
hidroksil grubunun hidrojen atomu verme
yetenegi  antioksidan  yeteneginin  baslica
sorumlusu olsa da kurkuminin $-diketon yapisinin
metilen grubu da kurkuminin antioksidan
aktivitesine katkida bulunur (Roy ve Rhim 2020).
Bu nedenle tip 3 filmler kurkumin icerikleriyle en
yitksek antioksidan aktiviteyi g&stermislerdir.

Antimikrobiyal Aktivitenin Belirlenmesi

Antimikrobiyal  aktivite testleri Hafsa ve
arkadaslarinin  (2016) betimledigi disk diftizyon
teknigi ile Kromojenik E. ¢o/i ve Baird Parker kati

besiyeri (Diatek, Ttrkiye) lizerinde
gerceklestirilmistir (Hafsa vd., 2010).
Antimikrobiyal aktiviteye disk-difiizyon

testlerinde 2 cm ¢apht film besiyeri tzerine
yetlestirilerek ve etrafinda kalan/olusan temiz
bélge olgiilerek karar verilmistir. Testler tim film
tiplerinde gerceklestirilmis ve sonuglar Cizelge
4’de 6zetlenmistir.

Cizelge 4. Disk diftizyon metoduyla E. co/i ve S. aurens bakterilerine karst belirlenen kolonisiz bolge

(cm)

Table 4. Inhibition gone (em) determined by disc diffusion method against E. Coli and S. Aurens bacteria

Isikstz/ without light
Kolonisiz bélge (cm)
Inbibition zone (cm)

Tsikly/ with light
Kolonisiz bélge (cm)
Inbibition zome (em

E. coli S. aurens E. coli S. aurens
E}Zel 71322”%‘;; | 4.41£0.140 Oli‘rfgzjl 4.76%0.342 Oli;f;zfl
%gf;‘:;;ﬂ%; L%?ﬁwiil;;? 4554007+ 0.115£0.007:  4.39+0.142 Oﬁﬁf
%gf;‘:;;ﬂ%; i%?;ii?;;? 51240140 0.110£0.0140  4.53+0.072 Oﬁﬁf
%gf;‘;;;ﬂ%; L?%%;i?;?}; 5.76£0.07¢  0.08510.007+  4.42+0.142 Oﬁﬁf

*Aynt sirada farkls harfler 6nemli farkliligr gosterir (P <0.05).
* Different letters in the same column show the significance (P<0.05).

929



930

E. Kaya, L.N. Kahyaoglu

Kullamilan kromojenik besiyeri E.co//nin beta
glikonidaz ve beta galaktosidaz aktivitelerine
kars1 secicidir ve E.co//nin biyimesi durumunda
mavi/turkuaz koloniler olusarak besiyerinin
rengini maviye donistirmektedir (Sekil 5). Aynt
sekilde Baird Parker besiyeri S.aurens’un lipoliz ve
proteoliz aktivitelerine karst segicidir ve buyiime
sonucunda siyah etrafi haleli koloniler olusarak
besiyerinin rengini siyaha déntstirmektedir (Sekil
5). Mevcut calismada elde edilen tim filmler
Nawawi ve arkadaglarinin yoéntemi ile kiltir
mantaridan (Agaricus bisporus) kitin Sziitlenerek ve
gliserol eklenerek elde edilmigtir (Fazli Wan
Nawawi vd., 2019). Fazli Wan Nawawi ve
arkadaglarinin  s6z konusu calismasinda elde
edilen film yaparinimn kitin nanolifleri ile yiksek
oranda glukandan olustugu gosterilmistir (Fazli
Wan Nawawi vd., 2019). Mantardan elde edilen
tip 1 kitin nanokompozit filmlerin K-ZIF-8
cklemeden dahi gram negatif E.co/i kolonilerinin
biyiimesine karst etkili oldugu gézlemlenmistir.
Daha o6nce yapilan pek c¢ok calismada kitin
nanoliflerinin antimikrobiyal aktivitesi
gosterilmistir (Li vd., 2016;Riaz Rajoka vd., 2020).
Kitinin deasetilasyonu ile elde edilen kitosanin
gram negatif bakterilere karst olan antimikrobiyal
etkisi son yillarda artarak farkli calismalarda
gOsterilmistir.  S6z antimikrobiyal
mekanizmanin nedeni su sekilde 6zetlenebilir: (i)
kitosan yiizeyindeki pozitif yukli katiyonik
gruplarin gram negatif bakteri hiicre zarindaki
aniyonik gruplarla etkilesime gecerek, hiicre ici
unsurlarin hiicreden sizmasina sebep olmast; (ii)
diisiik molekiler agirlikh kitosanin hiicre igerisine
girerek RNA ve protein sentezini engellemes; (iii)
kitosanin kiskaclayict molekiil gibi davranarak
metalleri baglayarak hicrenin biylimesini ve
toksin Uretimini O6nlemesidir  (Papineau vd.,
1991;Liu vd.,, 2001;Li vd., 2016). Yukarida
siralanan sebepler kitin nanoliflerinden olugan
mantar tabanli kitin nanokompozit filmlerin gram
negatif . co/i Gzerindeki antimikrobiyal etkisini
actklamak icin kullanilabilir. Ancak s6z konusu
etkinin gram pozitif S.aurens icin aynt sekilde
gecerli olmadigi gériilmektedir. Bunun sebebi ise
kitin nanokompozit yapinin ve S. awureus bakteri
ylzeyinin pozitif yikli olmasindan dolayt kitinin
S.  aureus  kolonileriyle etkilesiminin  sinirlt
olmastyla actklanabilir (Li vd., 2016). Tip 1 ve tip

konusu

2 nanokitin filmler arasinda antimikrobiyal etki
bakimindan herhangi bir farka rastlanmamistir. Tki
film arasindaki tek fark tip 2 filme bos ZIF-8
nanoktistallerinin eklenmis olmasidir. Daha 6nce
yapilan calismalarda bos ZIF-8 nanokristallerinin
mevcut ¢alismada oldugu gibi E. /i ve S. aunrens
patojenlerine karst antimikrobiyal bir etkisinin
olmadig1 g6sterilmistir (Fu vd.,2022). Tip 3 filmler
icerisinde istatistiksel olarak 6nemli farkldik K-
ZIF-8 konsantrasyonu 5XMOK ve stiine
ctktiginda gbzlemlenmistir. Gézlemlenen farkin
kurkuminin 6ncelikli olarak ZIF-8 icerisinden
daha sonra kitin nanokompozit yapi icerisinden
salinarak gram negatif bakteri koloni olusumunu
engelledigi diiginilmektedir. Kurkuminin E. co/i
ve 8. anrens Gzerine antimikrobiyal etkisi pek ¢ok
calismada gOsterilmistir. Ancak bu calismalarda
gozlemlenen kurkuminin farkhh antimikrobiyal
etkisi, bakterilerin farkli 6zellik gésteren hiicre
zatlariyla alakalidir (Tyagi vd., 2015). Kurkuminin
benzer sekilde E. co/i kolonilerinin biiylimesine
karst oldukca etkili oldugu ancak ayni etkiyi S.
kolonilerinin buylimesine karst
gosteremedigi, kurkumin zein ve glukomannan
nanolifletinin icerisine cklendiginde
gozlemlenmistir (Wang vd., 2019).

anreus

Kurkuminin gram negatif ve gram pozitif
bakterilerin koloni biiylimelerine karst gésterdigi
antimikrobiyal etki farki bakterilerin hiicre duvari
farkliliklart ile actklanabilir (Bhawana vd., 2011).
Bir diger sebep kurkuminin iki farkli kati
besiyerindeki ~ farkli  diflizyon  hizlariyla
acgiklanabilir (Suppakul vd., 2003). Literatiirde

kurkumine karst gézlemlenen  farkliliklarin
bakterilerin  farklt direncte olan  suglatinin
kullammdan  da  kaynaklaniyor  olabilecegi

distuntlmektedir.

Filmlerden Kurkumin Salinim Testleri

Calismanin en Onemli ciktilarinda bir tanesi
kurkuminin zamanla aktif paket malzemesi
icerisinden salmnarak paket icerisindeki gidayt
korumasidir. Bu nedenle 5 farkli uyarict igerisinde
salinim testleri gerceklestirilmistir (Sekil 6). Tip 3
kitin filmlerinin kurkuminin salinim analizlerinde
genel egilim ilk hizli bir salinim sonrasinda
yavaglayarak  salimimin  dengeye  ulastigt
gorilmustir. Benzer sonuglar kurkumin tara gum
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ve polivinil alkol filmleri ile peynir altt proteini
isolatlarindan  elde edilen filmler icerisine
eklendiginde elde edilmistir (Ma vd., 2017; Kevij
vd.,2020). K-ZIF-8 konsantrasyonu ile beraber
kurkumin konsantrasyonu kitin filmler icinde
arttikca kurkumin saltnim hizt artmustir (Guo vd.
2011).  Uyaricilar igerisinde en yiksek salinim
uyarict D2 sonrasinda  uyarict  D71°de
gozlemlenmistir. Kurkuminin oleik asit igerisinde

gozlemlenen yiiksek salinimi kurkuminin yapisal
olarak yag sever olmasindan kaynaklanmaktadir
(Kevij vd.,2020). Benzer sekilde etanol icerisinde
¢oziintrligh yiksek olan kurkumin %050’k
etanol olan uyarict D1 igerisinde de oldukca
yiksek bir salinim gostermistir (Ramos vd., 2014).
Ozetle tip 3 filmler ierisinden kurkumin test
edilen uyaricilar icerisine belirli Slctilerde salinim
gOstermistir.
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Sekil 5. Antimikrobiyal testleri disk diftizyon metodu ile tip 1 kitin nanokompozit filmleri icin (a) E. co/i
ve (b) 5. Aureus bakterilerine karsi, tip 2 kitin nanokompozit filmleri icin (c) E.coli ve (d) S. aurens
bakterilerine karst, IxMOK degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3 kitin film icin (€) E.coli ve (f) S. anrens
bakterilerine karst, 5xMOK degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3 kitin film icin (g) E. cw/i ve (h) S. anrens
bakterilerine karsi, 10xMOK degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3 kitin film icin (i) E. co/i ve () S. anreus
bakterilerine karst gésterilmistir.

Figure 5. Antimicrobial tests with disc diffusion method for type 1 chitin nanocomposite films against (a) E. coli and (b)
S. aureus bacteria, for type 2 chitin nanocomposite films against (c) E. coli and (d) S. anrens bacteria, for 1xMIC
equivalent K-ZIF-8 loaded type 3 chitin film against (¢) E. coli and (f) S. anrens bacteria, for 55xMIC equivalent K-
ZIF-8 loaded type 3 chitin film against (g) E. coli and (h) S. anrens bacteria, for 10xMIC equivalent K-ZIF-8 loaded
type 3 chitin film against (i) E. coli and (j) S. anrens bacteria were illustrated.
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Sekil 6. Farklr uyaricilar icerisinde tip 3 kitin filmlerin % kurkumin salinimu (a) uyarict A igerisinde, (b)
uyarict B icerisinde, (c) uyarict C igerisinde, (d) uyarict D1 icerisinde, (e) uyarict D2 icerisinde.
m Tip 3 Kitin Film 1XMOK K-ZIF-8 ile, ® Tip 3 Kitin Film 5XMOK K-ZIF-8 ile, A Tip 3 Kitin
Film 10XMOK K-ZiF-8 ile

Figure 6. In different stimulants, %o curcumin release for type 3 chitin films (a) in stimnlant A, (b) in stimulant B, (c) in

stimulant C, (d) in stimulant D1, (e) in stimulant D2.

m DType3 chitin film with 1XMIC K-ZIF-8, ® Type3 chitin film with SXMIC K-ZIF-8, A Type3 chitin film with

10XMIC K-ZIF-8
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Film Dayaniklilik Testleri

Gergeklestirilen karakterizasyon testlerinde en iyi
performanst gdsteren kitin nanokompozit filmin,
tim yapilan analizler degetlendirildiginde en
yiksek K-ZIF-8 konsantrasyonlu 10xMOK
kurkumin yiklenmis tip 3 kitin film oldugu

sonucu  ctkarilmistir.  Dayaniklilik  testinde
paketleme sonrast ya da paket malzemenin
depolanmast  sirasinda  antimikrobiyal  ve

antioksidan &zelliklerinde meydana gelebilecek
degisimler 28 gin boyunca gbzlemlenmistir.
Filmlerin ilk ginden baglayarak dort hafta
boyunca haftalik antimikrobiyal ve antioksidan
aktivitelerindeki degisim Cizelge 5’de
listelenmistir. 1lk 14 ginliik siregte 10xMOK
degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3 kitin filmlerin
antioksidan  ve antimikrobiyal aktivitesinde
o6nemli bir degisim olmamustir. Genel olarak her
iki aktivitede disis egilimi gorilmis ve bu dists
egilimi 21 glinden sonra daha belirgin hale
gelmistir. Mevcut ¢alismada séz konusu aktivite
degisiminin ~ kurkumin  kaynakli  olabilecegi

disuntlmektedir. Literatirde kurkumin ihtiva
eden filmlerin depolama  kararliliklarindaki
degisim genel olarak renk degisim degerlerindeki
(AE) degisim incelenerek karar verilmistir (Zhang
vd., 2021;Yuan vd., 2022). Her ne kadar kullanilan
metotlar farkll olsa da kurkuminin ZIF-8 ve
mantar film igerisine hapsedildiginde g&sterdigi
kararlihk literatiirle benzerlik gostermektedir.
Kurkumin antioksidan &zellikli polifenolik bir
birlesiktir. Bu nedenle uzun siire oksijen ve yiiksek
istya maruz birakildiginda  kararliliginda
aktivitesinde degisimler yasanabilmekte ve uzun
streli kullanimlar icin biyouyumlu malzemelerin
icerisine  kapsiillenmeye gerek  duymaktadir
(Condat vd., 2015). Calismamizda yasanan
aktivite kaybinin biylik oranda kurkuminin film
icerisinde 1s1dan ziyade oksijenle etkilesimi sonucu
yasandig1 disiinilmektedir. Sonug olarak 28 giin
sonunda antioksidan ve antimikrobiyal aktivite
kayb1 gbzlenmis olmasina ragmen filmlerde hala
anlamlt miktarda aktivite mevcuttur.

ve

Cizelge 5. 10xMOK degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3 kitin filmlerin haftalik antioksidan ve
antimikrobiyal aktivite degisimleri
Table 5. Weekly changes in antioxidant and antimicrobial activity of 10xMIC loaded K-ZIF-8 type 3 chitin films

Gin % DPPH serbest radikal giderme aktivitesi E. ¢oli i¢in kolonisiz bélge (cm)
Day %DPPH free radical scavenging activity Inhibition gome for E. coli (cm)
0 19.8140.728» 5.67+0.2122
7 19.60£0.198» 5.48%0.071=
14 18.214+0.325% 5.22+0.141>
21 17.84£0.255b 4.8310.071>
28 17.31+0.381P 4.6020.085>
*Ayni strada farkls harfler 6nemli farkliligt gosterir (P <0.05).
* Different letters in the same column show the significance (P<0.05).
SONUC nedenden dolay, K-ZIF-8 eklemenin kitin

K-ZIF-8 konsantrasyonunun kitin  filmlerin
mekanik, bariyer ve optik Ozelliklerine etkisi
incelendiginde filmlerin biyoaktif 6zelliklerine etki
ettigi kadar belirgin bir etkinin gozlemlenemedigi
sonucuna varilmistir.  Bunun nedeni  kitin
nanoliften ytksek nanokompozit filmlerin tek
basina dahi dstlin 6zellik  gOstermesinden
kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Ayrica ZIF-8
nanokristallerinin mekanik ve bariyer 6zelliklerini
onemli Ol¢lide arttirdigt calismalarda ¢ok daha
yiksek ZIF-8 konsantrasyonunun kompozit
yapinin icerisine eklendigi gériilmistir. Yine aynt

filmlerin termal ve morfolojik 6zelliklerinde ¢ok
buyik bir degisime sebebiyet vermedigi
distuntlmektedir. Filmletin  kurkumin salinim
testlerinde beklendigi gibi hidrofobik bir bilesik
olan kurkumin, en ¢ok zeytinyaginda salinim
gostermistir.  Filmlerin  antimikrobiyal — test
sonuclart kiltir mantarindan  6ziitlenen  kitin
tabanli nanokompozit filmlerin tek basina dahi
gram negatif F.co/i bakteri kolonilerine karst etkili
oldugunu gostermistir. Ancak aynt seviyede etki
gram pozitif S.aureus kolonilerinde
gbzlemlenememistir. Aynt sekilde, gériiniir 151810
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koloni olusumunu engellemekle ilgili olarak
herhangi bir olumlu etkisi olmamugtir. Istksiz
inkiibasyonda en vyiksek antimikrobiyal etki
10XMOK degerinde K-ZIF iceren filmde elde
edilmistir. Benzer bir egilim toplam fenolik madde
miktar1 ve antioksidan aktive analizlerinde de
gosterilmistir. K-ZIF-8 miktari arttikca artan
biyoaktif aktivite kurkuminin antioksidan 6zellikli
bir polifenolik birlesik olmasina baglanmstir.
Filmlerin biyoaktif ve fizikokimyasal Ozellikleri
belitlenip  karsilastirlldiginda  en  yitksek
performanst 10XMOK degerinde K-ZIF-8 igeren
kitin filmlerin sahip olduguna karar verilmistir.
10xMOK  degerinde K-ZIF-8 yiiklenmis tip 3
kitin filmlerin 4°C’de %75 bagl nem ile
kogullandirilmis g6riintr 151k altindaki ortamda 14
gunlik saklama boyunca aktivitesinde 6énemli bir
degisim olmazken 21 giinden sonra belirgin bir
aktivite kaybt meydana gelmistir. Bu sonugtan
yola ¢ikarak gelistirilen malzemenin uzun siire
depolamaya ¢ok wuygun olmadig: iretildikten
hemen sonra aktif malzeme olarak kullanima daha
uygun oldugu kanaatine varilmigtir.
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