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Mikroenkapsiilasyon, giiniimiizde gida, ilag, tarim, tekstil, kozmetik, biyomedikal gibi endiistrilerde aktif bilesen
stabilitesinin ve biyoaktif 6zelliklerinin korunmasi i¢in siklikla basvurulan, aktif maddelerin etrafin1 bir ya da
birden ¢ok kaplama maddesi ile sarilmasini saglayan bir teknolojidir. Ulkemiz i¢in ticari dneme sahip olan ve anti-
kanser, antioksidan, antiseptik, hipolipidemik, antidiyabetik, antimikrobiyal ve antibakteriyel 6zellikleri nedeniyle
genis uygulama alani bulabilecek giil yagi, oda sicakliginda hidrokarbon grubu bilesen oraninin artmasiyla
katilasmaya baslamakta ve karakteristik 6zelliklerini kaybetmektedir. Bu nedenle yapilan bu ¢alisma ile, duvar
materyali olarak jelatin ve aljinat kullanilarak, kompleks koaservasyon metodu ile giil yaginin mikroenkapsiile
edilmesi amaglanmistir. Sentez sirasinda farkli oranlarda jelatin/aljinat iceren mikrokapsiiller (6J/A/5GY,
8J/A/SGY, 10J/AI5GY, 12J/A/5GY) elde edilmis olup, jelatin/aljinat oraninin mikrokapsiilleme verimi, % yiizey
yagl, % toplam yag miktar1 ve enkapsiilasyon etkinligi tizerine etkileri aragtirilmistir. 12J/A/5GY
mikrokapsiillerinin %85,5 mikrokapsiilleme verimi, 50,1 % toplam yag, % 88,0 enkapsiilasyon etkinligi ile en
yiiksek 6zelliklere sahip oldugu gozlemlenmistir. Mikrokapsiillerin morfolojileri ve olusumlari taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmis olup, kaplama materyal oraninin mikrokapsiillerin olusumlarinda 6nemli etkiye
sahip oldugu tespit edilmistir. Ayrica, mikrokapsiillerin termal kararliliklari diferansiyel termal analiz ve
termogravimetrik (DTA-TG) analiz ile incelenmis olup, mikrokapsiillerin yiiksek sicakliklarda bile termal
kararliliklarint korudugunu gozlemlenmistir. Bu calisma ile elde edilen sonuglara goére giil yagi igeren
mikrokapsiillerin; parfiimeri, kozmetik, saglik ve tekstil sektoriinde 6nemli kullanim alanlar1 bulabilecegi
diigiinilmektedir.

Anahtar Kelimeler- Mikrokapsiil, Jelatin, Aljinat, Giil Yagi, Kompleks Koaservasyon

ABSTRACT

Microencapsulation is a technology that is frequently used in industries, such as food, medicine, agriculture, textile,
cosmetics, biomedical to protect the stability and bioactive properties of active ingredients, and it allows the active
ingredients to be surrounded by one or more coating materials. Rose oil, which is commercially important for our
country and can find wide application area due to its anti-cancer, antioxidant, antiseptic, hypolipidemic,
antidiabetic, antimicrobial, and antibacterial properties, begins to solidify at room temperature and loses its
characteristic properties. Therefore, this study aims to microencapsulate rose oil using gelatin and alginate as wall
materials by complex coacervation method. Microcapsules containing different ratios of gelatin/alginate
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(6J/A/BGY, 8JIAIBGY, 10J/AI5GY, 12J/A/5GY) were obtained during the synthesis, and the effect of
gelatin/alginate ratio on the microencapsulation efficiency, % surface oil, % total oil amount and encapsulation
efficiency were investigated. It was observed that 12J/A/5GY microcapsules had the highest properties with 85.5
% of microencapsulation efficiency, 50.1 % of total oil, and 88.0 % of encapsulation efficiency. The morphology
and formation of microcapsules were examined by scanning electron microscopy (SEM), and it was determined
that the coating material ratio had a significant effect on the formation of microcapsules. Besides, the thermal
stability of microcapsules was examined by differential thermal analysis and thermogravimetric (DTA-TG)
analysis, and it was observed that microcapsules preserved their thermal stability even at high temperatures.
According to the results obtained with this study, it is thought that the microcapsules containing rose oil can find
important usage areas in perfumery, cosmetics, health, and textile sectors.

Keywords- Microcapsule, Gelatin, Alginate, Rose Qil, Complex Coacervation

I. GIRIS

Mikroenkapsiilasyon, aktif maddelerin etrafin1 bir ya da birden g¢ok kaplama maddesi ile sarilmasim
saglayan teknolojidir. Bu teknoloji, ¢evre kosullarindan etkilenen kat1 ve sivi yaglarin [1-3], esansiyel yaglarin [4],
vitaminlerin [5-7], gida boyalarinin [8] ve minerallerin [9] mikroenkapsiile edilmesinde kullanilmaktadir.
Mikroenkapsiilasyon teknigi ile ¢ekirdek materyalin kaplanarak hem c¢evre kosullarindan korunmasi ile raf
Omriiniin artmasi, tehlikeli ve toksik materyallerin glivenli bir sekilde taginabilmesi, tat ve kokularin korunabilmesi
saglanmakta hem de kontrollii salim yapilabilmektedir. Bu iistiin 06zellikleri nedeniyle, son yillarda
mikroenkapsiilasyon hem literatiir ¢aligmalarinda hem de endiistriyel iiretimde dikkat ¢eken bir teknoloji
durumuna gelmistir. Giiniimiizde de mikroenkapsiilasyon teknolojisinin gida, ilag, tarim, tekstil, kozmetik,
biyomedikal, elektronik gibi endiistrilerde kullanimi yayginlagsmaktadir [10].

Esansiyel yaglar; bitkilerin kok, govde, yaprak, meyve, kabuk, ¢igek gibi kisimlarindan damitma, sikma
ya da ¢0ziicii ekstraksiyonu ile elde edilen, oda sicakliginda sivi halde olan, bazen donabilen, kolaylikla
kristallesebilen hidrofobik aromatik ugucu sivilardir [11]. Tiirkiye farkli iklim ve ekolojik kosullar nedeniyle tibbi
ve aromatik bitkiler agisindan biiyiik bir ekonomik potansiyele sahip olup, bu bitkilerin ihracati bakimindan
diinyanin 6nde gelen iilkelerinden biridir. Ulkemizde ugucu yag iiretiminin biiyiik bir kismmi giil yag
olusturmakta olup, yaklasik 25 kadar giil tiirliniin dogal olarak yetistigi bilinmektedir [12]. Ayrica, Tirkiye
diinyadaki en biiyiik giil yag1 {ireticisi olup, diinya giil yag1 talebinin %50’sini karsilamaktadir [13].

Parfiimeri ve kozmetik endiistrisinde yaygin olarak kullanilan seffaf bir renge sahip giil esansiyel yagi,
anti-kanser, antioksidan, antiseptik, hipolipidemik, antidiyabetik, antimikrobiyal ve antibakteriyel 6zelligine
sahiptir [14, 15]. Ancak giil yaginin diger ugucu yaglardan farkl olarak olumsuz 6zelligi, 20 ‘C nin altinda
katilasmaya baslamasi ve 16°C’nin altinda ise tamamen katilasip kristallesmesidir. Giil yag1 yapisinda bulunan
hidrokarbon grubu bilesen oraninin artmasiyla oda sicakliinda bile katilagabilmekte ve karakteristik kokusunu
kaybetmektedir [16]. Bu nedenle yapilan bu ¢aligmada, giil yaginin mikroenkapsiilasyon yontemi ile korunmasi
ve dayanikli hale getirilmesi amag¢lanmaistir.

Literatiirde yapilan ¢aligmalarda, esansiyel yaglarin mikroenkapsiilasyonunda kitosan-sinnamik asit [17],
karragenan [18], maltodekstrin [19], aljinat [18, 20], jelatin [21, 22], Arap zamki [19, 23] vb. dogal polimerlerin
kullanildig1 goriilmektedir. Yapilan bu ¢alismada mikrokapsiilasyon yonteminde kaplama materyali olarak
kozmetikte siklikla kullanilan, biyouyumlulugu yiiksek, toksik olmayan, alerjik reaksiyonlar gostermeyen,
karbonhidrat esaslt bir polimer olan jelatin kullanilmistir [24]. Dis kaplama malzemesi; mikrokapsiillerin
morfolojik ve yapisal 6zelliklerini ve buna bagli islevsel performanslarini énemli 6lgiide etkilemektedir. Bu
nedenle giil yaginin mikroenkapsiilasyonunda jelatin ile yapilan kaplamanin yeterli olamayacagindan, ikinci bir
kaplama malzemesi olarak kahverengi alglerin hiicre duvarlarindan ekstrakte edilerek kolaylikla elde edilebilmesi
ve ayrica biyobozunur, biyouyumlu, antibakteriyel dogal bir polimer olmasi nedeniyle sodyum aljinat tercih
edilmistir [20].

Mikroenkapsiilasyon isleminde genellikle piiskiirterek kurutma [6, 25], dondurarak kurutma [26],
ekstraksiyon [27], kompleks koaservasyon [23], liyofilizasyon [28], emiilsifikasyon [29], elektrosprey [20] vb.
yontemler kullanilmaktadir. Bu yontemler arasinda kompleks koaservasyon yontemi, basit ve maliyeti diisiik bir
yontem olmasi1 ve ayrica yiiksek sicaklik ve organik ¢ozelti gerektirmemesi agisindan avantaj saglamaktadir. Bu
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nedenle, yapilan ¢aligmada da c¢ekirdek materyal giil yagmin jelatin ve aljinat polimerleri ile
mikroenkapsiilasyonunda kompleks koaservasyon yonteminin kullanimi tercih edilmistir.

Kompleks koaservasyon yonteminde kaplama materyali olarak kullanilan biyopolimerler arasindaki
etkilesimler; koaservatlarin ve kapsiillenen materyalin yapisini ve kararliligini kontrol etmede dnemli rol oynar
[30]. Koaservasyon olusumunda ana itici gii¢, zit yiiklii iyonlar arasindaki etkilesimlerden kaynaklanan reaksiyon
sisteminin serbest elektrostatik enerjisindeki azalmadir. Koaservasyon siirecinin baglamasinda, devaminda ve sona
ermesinde reaksiyon ortamiin sicakligi, iyonik giicii, pH" ve karistirma hizinin yani sira, kaplama materyali
olarak kullanilan polimerlerin karisim orani, molekiiler agirliklari, toplam konsantrasyonlarive ylik yogunluklar
6nemli rol oynamaktadir [31, 32]. Literatiir calismalarinda, Shinde ve Nagarsenker (2009) jelatin ve sodyum aljinat
kopleks koaservasyonu fiizerine yapmis olduklari ¢alismada pH 3.5’te 4:1 jelatin: aljinat orani ile optimum
koaservasyon elde etmisler ve polimerlerin karisim oraninin viskometrik, tiirbidimetrik ve koaservat verimi
tizerinde etkili oldugunu gostermislerdir [33]. Yapilan farkli bir ¢alismada ise Devi ve arkadaglari (2012), jelatin
A-sodyum aljinat biyopolimerleri ile zeytin yagin1 mikroenkapsiile etmisler ve optimum koaservasyon kosullarini
pH 3.75°de 3.5:1 jelatin: sodyumaljinat oraninda gézlemlemislerdir [34].

Yapilan bu calismada ise farkli oranlarda jelatin/aljinat kaplama materyali kullanilarak kompleks
koaservasyon yontemi ile giil yagi igeren mikrokapsiiller (6J/A/5GY, 8J/A/5GY, 10J/A/5GY, 12J/A/5GY)
sentezlenmistir. Sentezlenen mikrokapsiillerin morfolojik 6zelliklerinin ve termal kararliliklarinin belirlenmesi
i¢in sirasiyla taramali elektron mikroskobu (SEM) ve diferansiyel termal analiz ve termogravimetrik (DTA-TG)
analiz kullamlmgtir. Ayrica, jelatin/aljinat kaplama materyal oraninin mikrokapsiilleme verimi (%), % toplam
yag, % ylizey yag1 ve enkapsiilasyon etkinlikleri iizerine etkisi incelenmistir.

Yapilan ¢aligsma ile iiretilen giil yagini iceren jelatin ve aljinat mikrokapsiillerinin; parfiimeri, kozmetik
ve saglik sektdriinde onemli kullanim alanlari bulabilecegi diisiiniilmektedir. Bu sektorlerin yani sira tekstil
sektoriinde de giil yagi igeren mikrokapsiiller, belirli zaman araliklarinda esans salimi yaparak parfiim etkisi
yaratma, koruma, viicut kokularin1 giderme gibi ozelliklere sahip kozmetik tekstil iiriinlerinin iiretiminde
kullanilabilecek niteliktedir. Ayrica, iilkemiz i¢in ticari bir dnemi olan giil yaginin yeni kullanim alanlarinin
olusturulmasinin tilke ekonomisine katki saglayacag diisiiniilmektedir.

Il. MATERYAL VE YONTEM
A. Materyal

Mikrokapsiillerin sentezinde kaplama materyali olarak jelatin (Merck) ve sodyum aljinat (Sigma-Aldrich),
capraz baglayici olarak ise glutaraldehit (%50, Fluka) kullanilmistir. Cekirdek materyali olarak ise Isparta Giilii
veya Yag Giili olarak bilinen giil (Rosa damascena Miller) yagi kullamilmigtir. Giil yag1 yerel bir firmadan
(BASKOOP Giil Yagi Fabrikasi, Bagmakei, Afyonkarahisar) temin edilmis olup, buhar distilasyonu yontemi ile
retilmistir. Cozelti pH’1 asetik asit (CHsCOOH, % 100, Merck) ¢ozeltileri ile ayarlanmistir. Mikrokapsiillerde
yiizey yag1 ve toplam yag miktarinin belirlenmesinde kullanilan petrol eteri, hekzan ve hidroklorik asit (HCl, %
37) Sigma-Aldrich firmasindan temin edilmistir.

B. Deneysel Yontem

1) Giil Yagi Iceren Jelatin/Aljinat Mikrokapsiillerin Sentezi: Giil yag1 igeren mikrokapsiillerin sentezinde
kompleks koaservasyon yontemi kullanilmigtir [35]. Sentez sirasinda ilk olarak %3, %4, %5 ve %6 wi/v
derigimlerinde 200 mL jelatin ¢ozeltileri hazirlanmis ve hazirlanan her bir jelatin ¢ozeltisi ierisine 5 g giil yagi
eklenmistir. Karigimlar daha sonra homojenizator (HG-15D, WiseTis) ile oda sicakliginda (25°C) 11,000 rpm’de
15 dakika dispers edilmis ve yag damlaciklarinin sulu faz igerisinde dagilimi saglanmistir. Bu islemden sonra, elde
edilen karisim icerisine 50 mL sodyum aljinat ¢6zeltisi (% 2 w/v) ilave edilmesi ile farkli kuru madde oranlarinda
jelatin/sodyum aljinat/giil yagi koaservasyonlari olusturulmustur (Tablo 1). pH degeri asetik asit (% 10 v/v)
kullanilarak 4,5-5’e ayarlanmugtir. Ortam sicakligi ¢apraz baglayicinin etkinliginde 6nemli rol oynamaktadir [36].
Bu nedenlekoaservasyon siiresince buz banyosu kullanilarak sicaklik 10°C’de sabit tutulmustur. Olusan
mikrokapsiillerin ¢apraz baglanmasi igin jel kaplama sert goriiniinceye kadar1l0 mL glutaraldehit ¢ozeltisi (%50
w/v) damlatilarak eklenmis ve ¢ozelti manyetik karistirict (MrHei-Standard, Heidolph) altinda 1000 rpm’de
karigtirilarak pargaciklarin ¢capraz baglanmasi saglanmistir. Son olarak elde edilen mikrokapsiillerin 25°C ve 1500
rpm’de 5 dakika santrifiijleme ile ayrilmasi saglanmis ve elde edilen mikrokapstiller 30°C vakumlu etiivde (OF-
11E, JeioTech) kurutulmustur.
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Tablo 1. Mikrokapsiil sentezinde emiilsiyonlara ait deneysel veriler.
. . . s Cekirdek:Kaplama Toplam Kuru Madde
Mikrokapsiil Numunesi Jelatin:Aljinat Oram Materyali Oram (%)
6J/AI5GY 6:1 5:7 4,6
8JIAI5GY 8:1 5:9 53
10J/A/5GY 10:1 5:11 6,0
12J/IAI5GY 12:1 5:13 6,7

2) Giil Yagi Iceren Jelatin/Aljinat Mikrokapsiillerin Karakterizasyonu: Farkli oranlarda jelatin/aljinat
kaplama malzemesi iceren mikrokapsiillerin morfolojileri ve yiizey karakteristikleri20.00 kV hizlandirma
voltajinda taramali elektron mikroskobu (SEM, 1430 VP, LEO) kullanilarak incelenmistir. Mikrokapsiillere SEM
analizi dncesi 100 mA’de 30 saniye boyunca kaplama uygulanmis ve mikrokapsiiller yaklasik 10 nm kalinliginda
platin ile kaplanmistir. Diferansiyel termal analiz ve termogravimetrik (DTA-TGA, NETZSCH) analizi ile
numuneler 40-60 mlL/dakika azot gaz1 akisinda 10°C/dakika hizla 1000°C’e kadar isitilmistir. Mikrokapsiil
kiitlesindeki degisim miktari, sicakligin bir fonksiyonu olarak kaydedilip, ¢izilen termogramlar ile istenen sicaklik
araligindaki % agirlik kaybindan mikrokapsiilasyon igerigi hesaplanmustir. Ayrica, mikrokapsiillerin 1s1 karsisinda
gosterdigi endotermik ve ekzotermik reaksiyonlar tespit edilmistir.

3) Mikrokapsiillerde Yiizey Yagt ile Toplam Yag Miktarinmin Belirlenmesi ve Enkapsiilasyon Etkinliginin
Hesaplanmasi: Enkapsiilasyon etkinliginin belirlenmesi amaciyla ilk olarak numunelerin yiizeyde kalan yag
miktarlar1 ve toplam yag miktarlar1 hesaplanmistir.

Yiizey yag miktarinin belirlenmesi amaciyla yapilan deneysel ¢aligmalarda ilk olarak 20 mL petrol eteri
ile 1,5 g mikrokapsiil numunesi falcon tiip igerisinde 5 dakika boyunca oda sicakliginda ¢alkalanmigtir. Karigim
fitre kagidindan siiziildiikten sonra siiziintii 10 mL petrol eteri ile yikanmig ve sonrasinda 70°C’deki sicak su
banyosunda petrol eteri tamamen buharlagip siiziintii sabit tarttma gelene kadar 1sitilmistir. Son tartimdan bos
beher agirligi ¢ikarilarak yiizey yag miktar1 belirlenmistir.

Toplam yag miktarinin belirlenmesi asamasinda ise ilk olarak 3 g mikrokapsiil numunesi 90 mL HCI
¢ozeltisi (4 N) igerisinde 1 dakika boyunca g¢alkalanmigtir. Bu islemin ardindan karigim igerisine 45 mL hekzan
eklenmis ve karigim igerisindeki yagin ¢oziicii faz igerisine ekstraksiyonunu kolaylastirmak i¢in karigim 12 saat
oda sicakliginda orbital calkalayici ile g¢alkalanmistir. Bu islemin ardindan karisim 10.000 rpm’de 30 dakika
santrifiijlenmistir. Coziinmis yagi iceren organik faz ayrilmis ve damitilmistir. Geri kazanilan yag igerisinde
¢oziicii kalmamasi igin 80°C’de etiivde kurutulmustur. Yag igerigi gravimetrik olarak ol¢iilmiis ve toplam yag
miktar1 hesaplanmugtir [37].

Yiizey yagi ve toplam yag miktarlart kullanilarak asagidaki Denkleml kullanilarak enkapsiilasyon
etkinligi hesaplanmistir [38]:

Toplam Yag—-Yizeydeki Yag
e £x100 )

Emkapsiilasyon Etkinligi = Toplam Yok

Yiizey yagi ve toplam yag miktarlarinin belirlenmesinde her numune i¢in islemler ii¢ kez tekrarlanmig
olup, ortalama sonuglar kullanilmistir.

4) Mikrokapsiilleme Veriminin Belirlenmesi: Mikrokasiillenme veriminin belirlenmesi amaciyla her
deney sonunda mikrokapsiiller kurutulduktan sonra agirliklart (W1) dlgiilmiistiir. Sentez asamasinda kullanilan
maddelerin (duvar ve ¢ekirdek materyalleri) agirligi (W»), sentez sonunda elde edilen mikrokapsiillerin agirligina
oranlanarak mikrokapsiilleme verimi (%) Denklem 2’ye gore hesaplanmustir [39]:

Mikrokapsiilleme Verimi % = (W;/W,)x100 2
C. Istatistiksel Analizler

Denemeler sonucu 3 tekerriirlii olarak elde edilen veriler Kruskal-Wallis H Testi ile analiz edilmistir.
Kruskal-Wallis H Testi gruplar arasi varyans analizinin (One-way ANOVA) nonparametrik alternatifidir. Bu
analiz siirekli degiskenlere sahip 3 veya daha fazla grup igin karsilasgtirma yapmay1 saglamaktadir. Degerler siral
hale ¢evrilmekte ve her grup i¢in sirali ortalamalar kargilagtirilmaktadir [40].

196



I BSEU Fen Bilimleri Dergisi BSEU Journal of Science
I a 8(1), 193-202, 2021 https://doi.org/10.35193/bseufbd.876843

BILECIK SEYH EDEBALI

ONIVERSITES] e-1SSN:2458-7575 (https://dergipark.org.tr/tr/pub/bseufbd)

111.BULGULAR VE TARTISMA
A. Giil Yag1 Iceren Jelatin/Aljinat Mikrokapsiillerin Olusumlart ve Yiizey Morfolojileri

Kompleks koaservasyon sonucu elde edilen mikrokapsiillerin olusumlar1 ve yiizey morfolojileri SEM
analizi ile incelenmis olup, her numune i¢in alinan goriintiiler Sekil 1’de gosterilmektedir. Sekiller incelendiginde
6J/A/5GY numunesinde mikrokapsiil gézlemlenmemistir (Sekil 1 (a)). Bu numune i¢in kaplama materyali olarak
kullanilan jelatinin mikrokapsiil olusumu igin yetersiz kaldig1 diisiiniilmektedir. 8J/A/5GY numunesinde oldugu
gibi koaservat i¢erisinde jelatin ¢6zeltisinin derisimi arttikga mikrokapsiil olusumu gézlenmeye baglanmustir (Sekil
1(b)). Ancak 8J/A/5GY numunesinde de jelatin kaplama materyal miktar1 yetersiz kalmig olabileceginden tam
kiiresel mikrokapsiil olusumu gozlemlenmemis olup aglomerasyon olusumu gézlemlenmistir. Sekil 1 (c) ve Sekil
1 (d)’de goriilen 10J/A/5GY ve 12J/A/5GY numunelerinde mikrokapsiil olusumu gézlemlenmistir. 12J/A/5GY
numunesindeki mikrokapsiillerin10J/A/5GY numunesindeki mikrokapsiillere nazaran daha kii¢iik boyutlu oldugu
goriilmiistiir. Koaservatlar icerisindeki jelatin miktarinin artigt mikrokapsiil boyutunu kiigtiltiirken ayni zamanda
daha simetrik ve kiiresel mikrokapsiil olusumunu saglamistir. Her iki numunede de mikrokapsiillerin yiizey yapisi
incelendiginde diizensiz ve g6zenekli bir sekle sahip olduklari goriilmektedir. Literatiir ¢aligmalarinda da,
mikrokapsiil morfolojilerinin kaplama malzeme tiirii ile oldugu kadar kullanilan kaplama malzemelerinin orani ile
kontrol edilebildigi goriilmistiir [35, 41].

. [ Bl
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EHT = 20.00 KV

[N Signal A=SE1  Mag= 1.00KX
A WD = 27 mm EHT =20.00 kV
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b p ey h 4
[ signal A = SE1 Mag= 1.00KX 1 Mag= 1.00KX
P WD = 24mm EHT =20.00 kV WD = 26mm EHT = 20.00 kV

%6 lik jelatin mikro kapsul T

© (d)
Sekil 1. Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri a)6J/A/5GY, b) 8J/A/5GY, ¢)10J/A/5GY, d)12J/A/5GY
B. Giil Yagi Iceren Jelatin/Aljinat Mikrokapsiillerin DTA-TGA Analiz Sonuclart

Farkli oranlarda jelatin/aljinat kaplama malzemesi igeren 6J/A/5GY,8J/A/5GY,10J/A/5GY, 12J/A/5GY
mikrokapsiillerin yapisindaki ¢ekirdek materyal olan giil (Rosa damascena Miller) yag ile kaplama materyalleri
olan jelatin ve aljinat igeriginin belirlenmesi amaciyla TGA analizi yapilmistir. Ayrica, faz degisimlerinin neden

197



I ' BSEU Fen Bilimleri Dergisi BSEU Journal of Science
Ib 8(1), 193-202, 2021 https://doi.org/10.35193/bseufbd.876843

BILECIK SEYH EDEBALI

UNIVERSITES e-ISSN:2458-7575 (https://dergipark.org.tr/tr/pub/bseufbd)

oldugu entalpi degisimleri saptanabilmesi icin DTA analizi uygulanmustir. Sekil 2°de 12J/A/5GY mikrokapsiillere
ait DTA-TGA diyagrami gosterilmistir.

TG % DTA /(uV/mg)
T exo

100 0.0
920 -0.1
80 -0.2
70 -0.3
60 -0.4
50 -0.5
40 -0.6
30 o b-07
20 -0.8

100 200 300 400 500 600 700 800 900
Temperature /°C

Sekil 2. 12J/A/5GY mikrokapsiiller DTA-TGA diyagrami

Mikrokapsiillere ait TGA termogramlart benzerlik gostermekte olup, sicakligin oda sicakligindan
yaklagik 140°C’e yiikseltilmesi ile gozlenen agirlik kayiplari numunelerde bulunan fiziksel ve kimyasal bagl
suyun uzaklagsmasindan kaynaklanmaktadir. Bu sicaklik araliginda 6J/A/5GY, 8J/A/SGY, 10J/A/5GY ve
12J/A/5GY numunelerinde suyun uzaklasmasindan kaynakli kiitle kaybi sirasiyla % 2,9, % 2,5, % 2,1 ve % 4,2°dir.
Numunelere ait DTA egrilerinde de numunelerin su kaybetmesinden kaynakli ekzotermik degisiklik yaklagik
140°C civarinda gozlenmektedir. Termogramlarda yaklasik 150-230°C sicaklik araliginda gozlenen kiitle kayb:
mikrokapsiillerin yiizeylerinde bulunan kapsiile edilmemis giil yagindan kaynaklanmakta olup [11], bu sicaklik
arahginda 6J/A/SGY, 8J/A/SGY, 10J/A/5GY, 12J/A/5GY numunelerindeki kiitle miktarlarindaki azalma
sirastyla %8,4, % 9,7, % 6,7 ve % 6,4 oldugu gbzlenmistir. Bu sonuca goére en diisiik oranda yiizey yagi igeren
numunelerin 12J/A/5GY oldugu sdylenebilir. Bu sonug ayni zamanda deneysel olarak hesaplanan % ylizey yag
miktar1 hesaplamalartyla da benzerlik gostermektedir. Mikrokapsiillerin duvar materyalleri olarak kullanilan
jelatin ve aljinat polimerleri 270°C’de bozunmaya baslar ve par¢alanan mikrokapsiillerin i¢erisinden ayrilan giil
yagt da polimerlerle birlikte mikrokapsiillerin kiitle kaybina katilir. Ancak 270°C sonrasinda hem duvar
materyalleri hem de ¢ekirdek materyalin kaybi kiitle kaybina sebep oldugundan dolay: toplam yag miktar: ile
toplam duvar materyal miktarin1 ayri olarak belirleyebilmek miimkiin olmamistir [35, 38, 42]. 6J/A/5GY,
8J/IA/5GY, 10J/A/5GY, 12J/A/5GY mikrokapsiillerin 1000°C sicaklikta geriye kalan % kiil miktarlar1 sirasiyla %
24,1, % 21,9, % 21,4 ve % 24,9 oldugu gozlenmistir.

Mikrokapsiillere ait DTA egrilerinde ufak farkliliklar gézlemlenmis olup, bu farklilik mikrokapsiillerin
kaplama malzemelerinin termal 6zelliklerinin yani sira spesifik termal 6zellik de sergiledigini géstermektedir.
DTA egrilerinde gozlenen termal kararlilik ayni zamanda giil yagimin jelatin ve aljinat ile basarili bir sekilde
enkapsiile edildigini desteklemektedir. Ayrica, DTA analizleri mikrokapsiillerin yiiksek sicakliklarda bile termal
kararliliklarini korudugunu gostermektedir. Bu nedenle, mikrokapsiillerin gida, tekstil, kozmetik vb. sektorlerde
degerlendirilebilme potansiyeline sahip oldugu soylenebilir [43].

C. Mikrokapsiillerde Yiizey Yagi ile Toplam Yag Miktarlarinin Dagilimi, Enkapsiilasyon Etkinligi ve
Mikroenkapsiilasyon \erimi

Mikroenkapsiilasyon yonteminin temel amaci genellikle aktif bir bilesik olan g¢ekirdek materyalini
cevresel strest faktdrlerinden izole etmek oldugundan dolayi, kaplama materyali icerisine hapsedilen ¢ekirdek
malzemenin miktar1 yontemin basarili bir sekilde gerceklesip gerceklesmedigini gosteren onemli bir 6zelliktir.
Ideal bir mikroenkapsiilasyon yonteminde gekirdek materyalin yiiksek oranda kaplama malzemesi igerisine
yiiklenmesi ve mikrokapsiil ylizeyinde ¢ekirdek malzemenin olmamasi ya da ihmal edilebilir seviyede olmasi
istenir [37]. Yapilan ¢alismada elde edilen mikrokapsiillerin hem toplam yag miktarlar1 (%) hem de yiizey yag (%)
miktarlar1 deneysel olarak belirlenmis olup, elde edilen bu degerler ve bu degerlere bagli olarak hesaplanan
enkapsiilasyon etkinlikleri Tablo 2°de verilmistir. Mikrokapsiillerin enkapsiilasyon etkinlikleri karsilastirildiginda
12J/A/5GY mikrokapsiillerin en yiiksek degere (% 88,0) sahipken, 6J/A/5GY mikrokapsiillerin ise en diigiik
degere (% 60,3) sahip oldugu goriilmektedir. 12J/A/5GY numunelere ait mikrokapsiillerde yiiksek degerdeki
enkapsiilasyon etkinligi, aljinat ve gelatinpolimerik zincirlerin ¢apraz baglanmasi ve sentez sonrasi yiizeylerindeki
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fazla yagin giderilmesi i¢in yapilan yikama islemlerinde mikrokapsiillerden ihmal edilebilecek diizeyde giil (Rosa
damascena Miller) yagi kaybi oldugunu gosterir [22]. Ayn1 zamanda 12J/A/5GY mikrokapsiillerin % 85,5
mikrokapsiilleme verimi, % 50,1 toplam yag igerigi ile en yiiksek degerlere sahip oldugu gézlemlenmistir. Yiizey
yagt (%) oranlar1 karsilagtirildiginda, 8J/A/5GY mikrokapsiillerin yiizey yag oraninin diger mikrokapsiillere
nazaran daha yiiksek olugu goriilmektedir. Yiizey yagi akiskanlik ve ¢ozinirlilik &zelliklerinin yani sira
oksidayon kararliligini da olumsuz etkilemektedir [44].

Tablo 2. Mikrokapsiillerin mikrokapsiilleme verimi, enkapsiilasyon etkinligi, % yiizey yagi ve % toplam yag miktarlarina ait ortalama degerler.

Mikrokapsiilleme Enkapsiilasyon

Mikrokapsiiller Verimi Etkinligi Y“Zi; Yagt T°pl?,}“ Yag
(%) (%) (%) (%)
6IAISGY 38.2 60,3 814 20,5
BIAISGY 76,6 69,1 9,15 29,6
10J/A/5GY 84,6 86,7 6,56 49,2
12)IAJ5GY 85,5 88,0 6,03 50,1

Tablo 3’de 6J/A/5GY, 8J/A/5GY, 10J/A/5GY ve 12J/A/5GY mikrokapsiillerin tanimlayict istatistik
analizleri verilmistir. Siralamalarin ortalamasi incelendiginde mikrokapsiil yapisinda jelatin/aljinat oranini arttik¢a
mikrokapsiilleme verimi, enkapsiilasyon etkinligi ve % toplam yag artmakta, % yiizey yag1 ise azalmaktadir.

Tablo 3. Mikrokapsiillerin mikrokapsiilleme verimi, enkapsiilasyon etkinligi, % yiizey yag1 ve % toplam yag miktarlarina ait tanimlayict
istatistik analizleri.

Gruplar N Siralamalarin Ortalamasi
6J/AIGY 3 2,000
Mikrokapsiilleme Verimi 8JIAIGY 3 5,000
10J/AIGY 3 8,667
12JIAIGY 3 10,333
Toplam 12
6J/IAIGY 3 2,000
Enkapsiilasyon Etkinligi 8JAIGY 3 5,000
10J/IAIGY 3 8,833
12JIAIGY 3 10,167
Toplam 12
BIAIGY 3 8,000
% Yiizey Yagi 8J/AIGY 3 11,000
10J/AIGY 3 5,000
12JAIGY 3 2,000
Toplam 12
6J/IAIGY 3 2,000
% Toplam Yag 8JIIAIGY 3 5,000
10J/AIGY 3 9,000
12JAIGY 3 10,000
Toplam 12
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Tablo 4’de Kruskal-Wallis H testi sonuglar1 verilmis olup, jelatin/aljinat oranina gore mikrokapsiilleme
verimi (p=0,022<0,05), enkapsiilasyon etkinligi (p=0,022<0,05), % yiizey yag orani (p=0,016<0,05) ve % toplam
yag orani (p=0,024<0,05) farklilagmaktadir.

Tablo 4. Kruskal-Wallis H Testi

% Yii 9
Mikrokapsiilleme Verimi  Enkapsiilasyon Etkinligi % Yiizey Y6 Toplam

Yag Yag
Kruskal-Wallis H 9,667 9,619 10,385 9,462
Df(Serbestlik 3 3 3 3
derecesi)
Asymp. Sig.(p degeri) 0,022 0,022 0,016 0,024

IV.SONUCLAR

Yapilan ¢caligmada kozmetik ve saglik sektoriiniin yani sira tekstil sektoriinde de kullanilabilecek 6zellikte
giil yag1 (Rosa damascena Miller) iceren mikrokapsiillerin iiretilmesi hedeflenmistir. Bu amagcla giil yagi, jelatin
ve sodyum aljinat polimerik kaplama malzemeleri kullanilarak kompleks koaservasyon yontemi ile
mikrokapsiillenmistir. Sentez sirasinda kaplama malzemesi olarak farkli oranlarda jelatin/aljinat kullanilmis olup,
kaplama malzeme oraninin mikrokapsiillerin yiizey morfolojisi ve termal kararliliklar1 iizerine etkisinin
incelenmesi igin sirastyla SEM ve DTA-TG analizleri yapilmigtir. SEM goriintiilerinden mikrokapsiillerin olusum
ve ylizey morfolojisinin, sentez sirasinda kaplama polimer miktarlarina nemli derecede bagli oldugu goriilmiistiir.
TGA-DTA analizleri ise mikrokapsiillerin yliksek sicakliklarda bile termal kararliliklarini korudugunu
gOstermistir. Ayrica, deneysel olarak yapilan ¢alismalarda mikrokapsiillerin mikrokapsiilleme verimi, % ylizey
yagi, % toplam yag miktarlar1 ile enkapsiilasyon etkinlikleri belirlenmistir. Laboratuvar ¢aligmalar1 sonucunda 3
tekerriirlii olarak elde edilen veriler Kruskal-Wallis H Testi ile analiz edilmis olup, istatistiksel sonuglar
mikrokapsiillerdeki kaplama polimer orani ile mikrokapsiilleme verimi (p=0,022<0,05), enkapsiilasyon etkinligi
(p=0,022<0,05), % ylizey yag oram (p=0,016<0,05) ve % toplam yag orami (p=0,024<0,05) farklilasmakta
oldugunu gostermistir. Mikrokapsiillerde jelatin/aljinat orani arttik¢a giil yaginin daha iyi korunmasi saglanmus,
mikrokapsiiller icerisinde hapsedilen toplam yag miktar1 ve enkapsiilasyon etkinligi artig gosterirken, yiizey yagi
miktar1 azalmigtir.

Bu calisma sonucu elde edilen veriler, gelistirilen mikrokaspiillerin giil (Rosa damascena Miller) yagini
basarili bir sekilde enkapsiile ettigini gostermektedir. Bu nedenle gelistirilen mikroenkapsiillerin tarim, saglik,
kozmetik, tekstil, biyomedikal vb. alanlarda genis uygulama alani bulabilecegi ve sadece giil yagi i¢in degil ticari
degeri olan diger esansiyel yaglarin enkapsiilasyonunda da kullanilabilecek 6zellikte oldugu diistiniilmektedir.
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