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Anahtar Kelimeler Ozet: Bu calismada, capraz baglayici olarak sitrik asit kullanilarak karboksimetil
H'idrojel, seliiloz temelli hidrojel sentezlenmesi ve su tutma kabiliyetinin degerlendirilmesi
sisme davranisi, amaclanmistir. Maksimum su emme kapasitesine sahip hidrojelin sentezi icin en
l(\)dztrllizlzzialjc};gln'ozit dizavn uygun miktarlar1 belirlemek ve hidrojelin sentezinde yer alan faktorlerin ana
P ¥ etkisini ve etkilesim etkisini incelemek i¢cin merkezi kompozit tasarim metodu
kullanilmistir. Polimer bilesimi, sodyum karboksimetil seliiloz, sitrik asit ve
polietilen glikol 6000/10000 konsantrasyonu (%w/v) gibi ana faktdrlerin sisme
hiz1 lizerindeki etkisi degerlendirilmistir. Uriin bileseninin optimizasyonu ve tiim
verilerin istatistiksel olarak degerlendirilmesi Minitab 17 Istatistik Yazilim
programi ile yapilmistir. Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde siiper emici

hidrojelin optimum kosullar altinda tretildigini gostermistir.

Determination of Swelling Ratio on Carboxymethyl Cellulose-Based Hydrogel Using A
Central Composite Design

Keywords Abstract: This study, it was aimed to synthesize carboxymethyl cellulose-based
Hydr‘?geh . hydrogel using citric acid as a cross linker and to evaluate its water-holding ability.
Swelling behavior, The central composite design method was used to determine the optimal amounts
Optimization,

for the synthesis of the hydrogel with its maximum water absorption capacity and
to examine the main effect and interaction effect of the factors involved in the
synthesis of the hydrogel. The effect of main factors such as polymer composition,
sodium carboxymethyl cellulose, citric acid, and polyethylene glycol concentration
(w/v%) on swelling rate was evaluated. Optimization of the product component
and statistical evaluation of all data were carried out with the Minitab Statistical
Software program. When the results were evaluated, it showed that the super
absorbent hydrogel was produced under optimum conditions.

Central composite design

1. Giris kullanilabilirler. Selilloz, geleneksel malzemelere

alternatif, ¢cevre dostu bir polisakkarittir ve bircok
Hidrojeller, fiziksel, kimyasal veya 1sima c¢apraz uygulamada genisce  kullanim alam1  vardir.
baglama ile hazirlanabilen, ii¢ boyutlu polimerik ag Gilintimiizde seliiloz tiirevlerine dayali hidrojeller, ilag¢
yapilaridir. Bu yapilar, kendisinden onlarca kat fazla endiistrisi ve tarimda bilyiik bir popilerlik
agirhktaki suyu bilinyesinde tutmasinin yani sira, kazanmistir [3]. Seliiloz, yeryiiziinde bol miktarda
¢oziinmeme 0Ozelligine de sahiptirler. Yapilarindaki bulunan karbonhidrat polimeridir. Dogal bir polimer
gozenekler, bilesiklerin jel matrisine yliklenmesini ve olan seliiloz, sentetik polimerlerde oldugu gibi basit
ardindan da jel ag1 boyunca, farkli biytiklikteki ve tekrarlanan  birimlerden olusur. Ayrica
molekiillerin difiizyon katsayisina bagh bir oranda biyouyumludur, biyolojik olarak pargalanabilir,
salinimina olanak saglar. Bu dzellikler, belirlenen etki toksik degildir ve ucuzdur. Seliiloz ve tiirevleri, cok
alanina gore, belirli bir oranda terapotik yani tedavi sayida hidroksil grubuna sahip olduklarindan,
edici maddelerin etkin tasiyicilari yapar [1,2]. hidrojellerin hazirlanmasinda kullanilirlar. Bunlar
Polisakkarit temelli hidrojeller, akilli malzemeler gibi icerisinde seliiloz eterleri, iki ana seliloz tiirevini
davranirlar ve ¢esitli uygulamalarda yaygin sekilde kapsamaktadir. Seliiloz eterleri, genellikle
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hidrofiliktir ve suya maruz kaldiklarinda hidrojele
déniisiiler. Iyi ¢éziiniirliik, yiikksek kimyasal direng,
toksik olmama, diisiik maliyet ve dogal malzeme olma
gibi  oOzelliklere sahip selilloz eterleri, yap:
malzemelerinde, gida, ila¢ ve kozmetik
formiilasyonlarinda, stabilizatér ve ana bilesen olarak
kullanilir. En sik kullanilan seliiloz eterleri, metil
seliiloz (MC), etil seliiloz (EC), hidroksietil seliiloz

(HEC), Kkarboksimetil selilloz (CMC), sodyum
karboksimetil seliilloz (NaCMC), hidroksipropil
seliloz (HPC) ve hidroksipropilmetil seliilozdur

(HPMC) [4].

Yukarida belirtilen seliiloz eterleri arasinda, sadece
sodyum karboksimetil seliiloz (NaCMC) bir
polielektrolittir ve bu nedenle, pH ve iyonik
mukavemet degiskenligine duyarlilik gosteren akilli
bir seliiloz tiirevidir. Seliiloz temelli bir hidrojelde,
sodyum karboksimetil seliilozun varligi, sisme
kabiliyeti saglamaktadir. Sodyum karboksimetil
seliilozun polielektrolit dogasi, siiper absorban
hidrojellerin gelistirilmesi icin idealdir [5]. NaCMC
yiksek biyouyumlulugu, biyolojik olarak
bozunabilirligi ve diisiik immiinojenisitesi sayesinde,
belirlenen bolgeye o6zgii veya kontrolli ilag
sallmiminin tasiyict matrisleri olarak, farmasotik
iriinlerde kullanim i¢in ¢ok dnemli bir potansiyele

sahiptir. Yapilan inceleme neticesinde NaCMC
hidrojellerinin, miikkemmel sisme ve viskodinamik
elastikiyet sergiledigi tespit edilmistir. Birgok

arastirmaci, ¢cogunlukla fiziksel veya kimyasal ¢apraz
baglama ajanlar1  kullanarak NaCMC temelli
hidrojeller hazirlamistir [6-9]. NaCMC temelli
hidrojellerin hazirlanmasi i¢in kullanilan ¢apraz
baglama ajanlarinin bir¢ogunun, toksik 6zellikte
oldugu bilinmektedir. Bu nedenle, toksik c¢apraz
baglama ajanlarinin yerine polikarboksilik asitler,
NaCMC temelli hidrojellerin hazirlanmasi i¢in hem
toksik olmayan hem de ucuz bir alternatif olarak
kullanilmistir. Son zamanlarda, cesitli seliiloz tiirev
sistemlerinde ¢apraz baglama maddesi olarak sitrik
asit kullanilmis ve literatiirde seliilloz veya seliiloz
tiirevi polimerlerin sitrik asit ile ¢apraz baglanma
reaksiyonunu ac¢iklamak i¢in farkli mekanizmalar
Onerilmistir [10-12].

Polietilen glikol (PEG), hidrojel iretimi ve
uygulamasinda belirgin avantaj saglayan hidrofilik
monomer olarak bilinir ancak ayni zamanda
yapisindaki etilen gruplarindan dolay1 bir miktar
hidrofobik o6zellige de sahiptir [13]. Bu ozelligi
sayesinde hidrofobik ila¢ molekiillerini hapsetme
yetenegine sahiptir. Suda ve ayrica bir¢ok organik
¢oziiciide ¢oziinen bir polieterdir. PEG toksik degildir,
bu nedenle biyolojik uygulamalar igin idealdir.
Yapisinda bulunan hidroksil gruplarn, farkh
fonksiyonel gruplarla, kolaylikla reaksiyona girebilir
[12]. PEG, belirli formiilasyonlara eklendikten sonra,
formiilasyonun yavas salinmasina izin verir, boylece
kontrollii salimm saglar. Ayrica ABD Gida ve llag
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Dairesi (FDA) tarafindan insanlarda kullanimi ig¢in
onaylanmis bir kimyasal grubudur [14].

Hidrofobik bilesik ile hidrofilik polimerin birbirini
dislamasi nedeniyle, hidrofilik hidrojellere hidrofobik
bilesigi yiiklemek ve salinimlarini kontrol etmek
zordur. Bu sebeple, hidrofilik olan CMC temelli
hidrojellere, hidrofilik bilesiklerin yiiklenmesi tercih
edilir. Bu tip hazirlanacak olan hidrojellere,
hidrofobik bilesikler yiiklenmek istenildiginde ise,
cozinirligi artirict  siklodekstrin  ve tiirevleri
polimer ¢ozeltilerine ilave edilir. Siklodekstrinler,
toksik olmayan a-D-gluko piranoz monomerlerinden
olusan siklikoligo-sakkaritlerdir. Siklodekstrinler,
hidrofobik bilesik molekiillerinin suda
¢ozunirliginin artirilmasi ve inkliizyon
komplekslerinin olusturulmasi i¢in farmasoétik alanda
yaygin  kullanom  alanina  sahiptir = [15-17].
Siklodekstrinler suda ¢o6ziinebilme 6zelligine sahip
iken, siklodekstrin kompleksleri olduk¢a Kkararli
yapilar olup, sulu ¢ozeltilerde ¢oziintrliikleri
azalmakta ve boylece kristalizasyonla ortamdan
kolaylikla  ayrilmaktadirlar.  2-hidroksipropil-f-
siklodekstrin (HPBCD), B-siklodekstrin tiirevidir ve
suda c¢oOzlinirligi az olan konuk molekiillerle
inkliizyon kompleksi olusturmak amaciyla, yaygin bir
kullanim alanina sahiptir. 2-HPBCD, ilag
endiistrisinde en ¢ok kullanilan tiirevlerdir ve
toksisiteleri diistik, ¢ozlnirlikleri yiiksektir. Ayrica,
oral ve parental uygulamalar i¢in uygundur [16].

Sisme, polimerik ag yapilarinin karakteristik bir
ozelligidir. Bu ag yapisi, ¢apraz baglanma miktarina
gore bozulmadan yiiksek miktarda sivi absorbe
edebilir. Sisme, polimer c¢o6zeltisindeki polimer
zincirleri ile ¢6zlici  arasindaki etkilesimle
gerceklesen bir durumdur. Hidrojellerin karak-
terizasyonu icin, en temel yontemlerden birisi sisme
davranisinin belirlenmesidir. Denge sisme degerleri,
hidrojelin karakterizasyonu ve endiistriyel kullanimi
icin ¢ok onemlidir. Capraz bagl polimerler uygun
¢Ozilicii ortaminda, ¢oziiciiniin polimerik yapiya
girmesi ile sismeye baslar. Belirli bir siire sonra
¢oziiciiniin jele girme hizi ile jelden salinim hizi
birbirine esit olur. Bu durum, en bilyiikk sisme
degerine ulasildig1 denge durumudur. Su igeriklerine
gore hidrojeller; dogal, diisiik sisme dereceli (20-
50%), orta sisme dereceli (50-90%), yliksek sisme
dereceli (90-99,5%) ve siiper absorbent (>99,5%)
hidrojeller olarak siniflandirilmaktadir [18].

Jelin  yapisindaki  hidrofilik  gruplar, su ile
etkilestiginde hidrojen baglar1 olustururlar. Bu
gruplar ile, jelin kiitlesi ve hacmi artarak sismeye
baslar. Jel yapisinda hidrofilik grup sayisi arttik¢a
sisme de artar [19]. Sisme derecesi (%), Esitlik 1 ile
hesaplanir.

W — W

% Sisme = x100

(1)

0
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Esitlikteki Wy; t siire sonra sismis jel kiitlesini, Wo:
baslangictaki kuru jel kiitlesini ifade etmektedir.

Hazirlanan hidrojelde temel bilesen miktarinin
belirlenmesi ve maksimum sisme kapasitesine
ulasmak amaciyla ¢ogunlukla deneme yanilma
yontemi  kullanilmaktadir. Bu tip c¢alismalar,
kullanilan kimyasallarin pahali, uygulanan yontemin
de ¢ok zaman almasi nedeniyle, oldukc¢a maliyetlidir.
Ayrica, deneme yanilma yoluyla belirlenen optimum
miktarlarin en iyi sisme sonucunu verebilecegi de
kesin degildir. Bu nedenle, deney sonuglarini
etkileyebilecek faktorlerin belirlenmesi, tasarlanmasi
ve en az saylda deneyle optimum miktarlarin
belirlenmesi i¢in planlanan ve sonugclarin istatiksel
analizle belirlenmesini saglayan deneysel tasarim
metotlari, glnimiizde siklikla kullanilmaktadir.
Deneyde, etkinligi belirli degiskenler belirlendikten
sonra bir tasarim secimi yapilmalhdir.

Bu ¢alismada, secilen her bir faktorin yiiksek, dusiik,
orta ve alfa olarak bilinen seviyelerde bulundugu bir
merkezi kompozit deney tasarimi olusturulmustur.
Merkezi kompozit tasarim deneylerinin analizinde,
varyans analizi (ANOVA) ve regresyon analizi
kullanilmaktadir. Varyans analizi, hangi proses
izerinde hangi faktorlerin ne derecede oOnemli
olduklarini istatistiksel olarak aciklamaktadir [20].
Regresyon analizi, sebep (bagimsiz girdi degiskeni)
ve sonu¢ (bagimlh ¢ikti degiskeni) arasinda net bir
matematiksel iliskinin varligin1 tespit etmek icin
kullanilir [21].

Sunulan bu calismada merkezi kompozit tasarim ile
NaCMC, sitrik asit ve polietilen glikol 6000/10000
degiskenlerinin miktarlarina goére maksimum su
emme kapasitesine sahip karboksimetil seliiloz
temelli hidrojelin sentezi amac¢lanmistir. Ayrica bu
calismada, hidrojelin  sentezinde yer alan
degiskenlerin ana etkisi ve birbirleriyle olan
etkilesimlerin etkisi de incelenmistir.

2. Materyal ve Metot

2.1. Deneysel calismada kullanilan kimyasal
maddeler ve cihazlar

Hidrojellerin sentezlenmesi icin kullanilan kimyasal
maddeler ve cihazlar, Tablo 1 ve Tablo 2’de
verilmistir.

Tablo 1. Hidrojellerin sentezinde ve sisme testi icin
kullanilan kimyasal maddeler ve 6zellikleri

Kimyasalin Ad1 Molekiil Saflig Temin
Kiitlesi Edilen
Firma Ad1
Karboksimetil 262,19 >99,5% Acros
selliloz sodyum g/mol Organics
tuzu (DS=0.7)
2- 1180,05 97,0% Acros
hidroksipropil- g/mol Organics

-siklodekstrin
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Polietilen glikol- 5400 299,0% Merck
6000 g/mol
Polietilen glikol - 10000 299,0%  Honeywell /
10000 g/mol Fluka
Sitrik asit 192,12 >99,5% Riedel de
g/mol Haén
Sodyum asetat 82,03 99,0% Panreac
g/mol
Asetik asit 60,05 100% Sigma-
g/mol Aldrich
Sodyum 105,99 299,0% Tekkim
karbonat g/mol
Sodyum 84,01 299,0% Tekkim
bikarbonat g/mol

Tablo 2. Hidrojellerin sentezinde kullanilan cihazlar

Cihazin Ad1 Firma /Model Ad1
Hassas Analitik Terazi Precisa LS 320A SCS
Saf Su Cihazi Millipore Direct Q3-UV

Vakum Etiivii CLS CLVO-27T

Isiticili Manyetik Karistirict ~ JSR JSHS-18

Mikro Pipet Nichipet EXII Vol. 1000-
5000 pL

pH metre Mettler Toledo S 220 seven
compact

2.2. Capraz bagh hidrojelin hazirlanmasi

Hidrojel 10 mL polimer ¢ozeltisi ile hazirlanmistir. Bu
calismada, deney sonuglarini etkileyebilecek faktorler
belirlenerek (NaCMC, sitrik asit, PEG-6000/PEG-
10000) secilen deneysel tasarim icin, 6 tekrar deneyi
ile birlikte 20 adet deney yapilmistir. NaCMC, sitrik
asit, PEG-6000/PEG-10000’den olusan polimer
karisiminda, bilesiklerin hacimde agirlik¢a ytizdeleri
kullanilmistir. Bu ¢o6zelti ortamina katilacak olan
HPBCD miktari, monomer miktar1 toplamda 0,350
gramda sabit tutuldugunda, NaCMC'nin miktarina
gore degisiklik gostermektedir. Bunun icin, her bir
deneyde oncelikle tartilmasi gereken NaCMC, 10 mL
saf suda manyetik Kkaristirict yardimiyla iyice
¢cozilmistur. Sonra, tasarimdaki miktarlar
kullanilarak, PEG 6000, HPBCD ve sitrik asit sirasiyla
cozelti ortamina ilave edilmis ve hava kabarcigi
kalmayincaya kadar manyetik karistirict ile oda
sicakliginda 300 rpm’de karistirilmistir. Karisim,
silikon kaba ilave edilmis ve bir gece boyunca
buzdolabinda +4°C’de bekletilmistir. Silikon kaptaki
hidrojeller, vakum etiivii kullanilarak kurutulmustur.
Kurutma islemi, sirasiyla; 50°C ve 25 kPa vakum
sinirinda 80 dakika, sitrik asidin siklik anhidrite
dontismesi icin 90°C ve 25 kPa vakum sinirinda 5
dakikada gercgeklestirilmistir. Polimerik ¢6zeltinin
olusumunda, reaksiyona girmeyen reaktiflerin
uzaklastirilmas1 icin, ¢ozelti +4°C’'de 4 saat
bekletilmistir. Bu hidrojeller dnce oda sicakliginda,
daha sonra da 40°C vakum etiiviinde sabit tartima
gelene kadar kurutulmustur. Sentezlenen hidrojeller,
sisme testi yapilincaya kadar, hidrojellerin hava ile
olan etkilesiminin 6énlenmesi amaciyla, cam siselere
konulup vakum desikatériinde saklanmistir. Bu
islemlerin aynisi, PEG-10000 i¢inde ii¢ tekrarl olarak
gerceklestirilmistir.
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2.3. Merkezi Kkompozit tasarim

optimum miktarlarin belirlenmesi

teknigiyle

Daha az sayida deneyle sadece etkisi incelenmek
istenen faktorlerin cevap degeri lizerindeki etkileri,
tasarimin 6n gordiigi deneysel kosullar ile belirlenir.
Hidrojelin hazirlanmasi asamasinda, reaksiyon
sicakligl ve siiresi sabit tutuldugunda, en O6nemli

faktorler NaCMC, sitrik asit, PEG-6000/PEG-
10000’dir.
Hidrojelin hazirlanmasi asamasinda reaksiyon

sicakligl ve siiresi sabit tutularak maksimum sisme
derecesine, NaCMC(, sitrik asit, PEG-6000/PEG-
10000’'nin birlestirilmis etkisi, merkezi kompozit
tasarim metodu ile incelenmistir. Secilen g
parametre icin olusturulan merkezi kompozit dizayn,
merkez noktasinda yapilan alti tekrarla birlikte, 20
farkli deney gerektirmektedir. Secilen parametrelerin
alt, orta, ist ve alfa (a) sirlar, Tablo 3’de
verilmistir.

7 0.200 0.090 0.025
8 0.280 0.090 0.025
9 0.173 0.075 0.023
10 0.307 0.075 0.023
11 0.240 0.050 0.023
12 0.240 0.100 0.023
13 0.240 0.075 0.018
14 0.240 0.075 0.027
15 0.240 0.075 0.023
16 0.240 0.075 0.023
17 0.240 0.075 0.023
18 0.240 0.075 0.023
19 0.240 0.075 0.023
20 0.240 0.075 0.023

Tablo 3. Merkezi kompozit dizayn metodunda kullanilan
parametrelerin alt, orta, iist ve alfa (a) sinirlari
Badimsiz Alt Orta Ust
parargnetreler (-a) nokta nokta nokta (+a)
- (0) (+)
NaCMC
(% w/v) 0.173  0.200 0.240 0.280  0.307
Sitrik Asit
(% w/v) 0.050 0.060 0.075 0.090 0.100
PEG-
6000/PEG-
10000 0.018 0.020 0.023 0.025 0.027
(% w/v)

Parametre olarak PEG 6000’in kullanildig1 dizayndaki
ayni kosullar, PEG-10000 i¢in de uygulanmistir.

Bu calismada, segilen deneysel tasarim icin 6 tekrar
deneyi ile birlikte 20 adet deney yapilmis ve bu
tasarimdaki bilesikler kullanilarak, sabit sicaklik,
vakum smir1 ve siirede, HPBCD-CMC hidrojeli
sentezlenmistir (Tablo 4). Monomer miktari
toplamda 0,350 gramda sabit tutuldugunda, ¢ozelti
ortamina katilacak olan HPBCD miktari, NaCMC’'nin
miktarina gore degisiklik gostermistir. Minitab 17
programi [22] kullanilarak olusturulan merkezi
kompozit tasarim, Tablo 4’de verilmistir. Yapilan her
bir deneysel c¢alisma, {i¢ tekrarh  olarak
gerceklestirilmistir.

Tablo 4. Merkezi kompozit tasarim verileri

Deney  NaCMC Sitrik asit PEG-6000/PEG-

No (%ow/v) (%w/v) (gA())v(\)/(;\?)
1 0.200 0.060 0.020
2 0.280 0.060 0.020
3 0.200 0.090 0.020
4 0.280 0.090 0.020
5 0.200 0.060 0.025
6 0.280 0.060 0.025
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2.4. Sisme Deneyleri

Hidrojellerin sisme derecesini incelemek amaciyla,
oda sicakliginda sisme testleri uygulanmistir. Sisme
testlerinde, merkezi kompozit tasarim ile belirlenen
deneylerdeki faktorlerin miktarlarina gore hazirlanan

polimerler ve farkli go6zenek olusturucu ajan
kullanildiginda (PEG-6000/PEG-10000), bu
parametre degisikliginin sisme derecesine etkisi
arastirilmistir.  Elde edilen veriler yardimiyla
hidrojellerin  sisme  derecesi, Esitlik 1 ile
hesaplanmistir.

Hidrojellerin kuru kiitleleri, +0,0001 duyarlikta
tartim yapan terazide tartilmistir. Tartilan hidrojeller,
icerisinde 50 mL saf su bulunan beherlere
birakilmistir. Hidrojellerin ¢oziiciilere birakilma
zamani t=0 dakika olarak alinmistir. Belirli zaman
araliklarinda (10., 20., 30., 45, 60., 70., 80. ve 90.
dakika) icinde ¢oziici bulunan beherlerden alinan
hidrojellerin yiizeyindeki su hafifce kurulandiktan
sonra tartilmis ve kiitle artislar izlenmistir. Sismesi

izlenen jel orneklerinde, belli bir siire sonra
degismeyen kiitle degerleri goriilmiis, jelin denge
sisme degerine eristigi varsayllarak, deney
sonlandirilmistir.

Tasarima gore, optimum miktarlar belirlendikten
sonra uretilen hidrojeller igin, saf suda ve farkh

pH’lardaki asetik asit-sodyum asetat (pH 5,5),
sodyum karbonat-sodyum bikarbonat (pH 9,0)
tampon c¢ozeltileri ortaminda, sisme testleri
gerceklestirilmistir.

3. Bulgular

HPBCD-CMC hidrojel filmleri, c¢apraz baglama

maddesi olarak sitrik asidin kullanildigi, capraz
baglama metodu ile hazirlanmistir. Hidrojelin
sentezlenmesinde yiliksek molekil agirlikli polietilen
glikol [PEG(6000) ve PEG(10000)], gozenek
olusturucu ajan olarak kullanilmistir. Hidrojelin
olusumu i¢in muhtemel reaksiyon mekanizmasi, Sekil
1’de verilmistir.

Sitrik asit ile ¢apraz baglanma, NaCMC ve PEG
kullanilarak gerceklestirilmistir. Monomer basina, ¢
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hidroksil grubu iceren CMC ve PEG, hidroksillenmis
u¢ gruplara sahiptir. NaCMC veya PEG'in serbest
hidroksil gruplari ile reaksiyona giren siklik anhidrit
ara maddesi, sitrik asidin yiliksek sicakliklara
(80°C'nin lizerine) 1s1tilip, yapidan suyun uzaklasmasi
sonucu olusur. Sitrik anhidrit, NaCMC veya PEG'in
bitisik polimer zincirlerinin reaktif OH gruplarini
esterlestirerek, ester capraz  baglantilarinin
olusumuna yol agar. CMC'nin yapisindaki 6 nolu
karbona baglh hidroksil gruplari (Anhidroglukoz
linitesinin C6'sina baglhh OH grubu) ve PEG'in ug
kismindaki serbest OH gruplari oldukca reaktiftir ve
CMC-PEG hidrojellerini  olusturan sitrik asitle
esterifikasyon reaksiyonuna kolaylikla katilabilir. Bu
¢alismada, kullanilan CMC'nin ikame derecesi 0,7’dir.
CMC'nin 2 ve 3 nolu karbona bagli OH gruplarinin
esterifikasyon = reaksiyonuna  katilm  olasilig1
yiksektir. Sekil 2’de, CMC-PEG hidrojel filminin
olusumu i¢cin muhtemel reaksiyon mekanizmasi
verilmistir [13].

Demitri ve arkadaslar1 tarafindan gerceklestirilen
calismada, sitrik asidin diferansiyel tarama
kalorimetrisi (DSC) analizi, sicaklik 60°C'nin lizerine
ciktiginda anhidritin olustugunu gostermektedir
[11,23]. Sitrik asidin tamamen bozunmasi, yaklasik
160 °C'de baslar. Buna karsilik, kat1 NaCMC'un DSC
analizi, 100°C'nin {tzerinde olasi1 bir bozunma
gostermektedir [7]. Bu nedenle NaCMC, 100°C'nin
altinda termal olarak kararhdir. Sonug olarak sentez
sicakligl, NaCMC tuzunu bozmadan, siklik anhidrit ara
maddesini olusturarak sitrik asit capraz baglanmasini
saglamak icin 50°C ve 80°C olarak secilmistir. Ancak
yapilan denemelerde, 80°C’de hazirlanan hidrojeller
¢ok kisa siirede kurudugundan, sisme testlerinde bu
hidrojeller denge sisme oranina ulasmadan ¢ok kisa
sirede parcalandigl go6zlemlenmistir. Bunun icin
optimum  kurutma  sicakligl 50°C olarak
belirlenmistir.

HPBCD-CMC hidrojelinin sentezlenmesinde, deneysel
degiskenleri optimize ederek veya degistirerek,
maksimum sisme Kkapasitesine sahip hidrojel
hazirlanabilir. Genellikle, hidrojel hazirlanirken
calismacilar tarafindan sisme derecesine etkisi
oldugu bilinen parametreler tek tek degistirilerek,
¢esitli kombinasyonlarda elde edilen hidrojellerden
en ¢ok sisme degerine sahip olan elde edilmeye
calisilir. Fakat bu yontem, hem ¢ok zaman kaybettirir
hem de hidrojelin olusturulmas1 igin bircok
parametrenin etkisi oldugu diisiiniildiigiinde, tam
anlamiyla kontrol saglanamaz. Bu nedenle bu
calismada, birden fazla parametrenin tek bir cevap
degeri lzerine etkisini degerlendirmemize olanak
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saglayan deneysel tasarim metodu olan, merkezi
kompozit dizayn teknigi kullanilmistir.

Materyal ve yontem kisminda anlatildig1 gibi 20 adet
deneysel c¢alismaya gore hidrojeller hazirlanmis,
vakum etliviinde kurutulmus ve belirtilen stirede
sabit tartima getirilmistir. Sisme derecesi, bu
hidrojeller icin ayr1 ayr1 saf su ortaminda
belirlenmistir. Her bir hidrojel icin 10., 20., 30., 45.,
60., 70, 80. ve 90. dakikadaki sisme dereceleri
belirlenmistir. Olusturulan tasarimlarda kullanilan
bilesiklerin miktarlar1 ve bu parametrelere gore elde
edilmis cevap degerleri, Tablo 5 ve 6’da verilmistir.
Elde edilen cevap faktorii (% sisme derecesi) ve
parametreler arasindaki iliski, Minitab 17 [22]
programi ile ¢éziimlenmistir.

Bu parametre/parametrelerden etkin olanlar, var-
yanslarin homojenligi esas alinarak ANOVA testi ile
belirlenmistir (p<0,05). Farkli deneysel calisma
altinda toplanan orijinal veriler ii¢ degiskenle ve
degiskenlerin etkilesimleriyle iliskilendirilmis ve
matematiksel modeller olusturulmustur. Matematik-
sel modeller, istatistiksel bir program Minitab 17
programi kullanilarak tahmin edilmistir. Boyle bir
tasarimda, cevap degiskenleri asagidaki denklemle
modellenmistir:

Y = by + byxq + byxy + b3xz + biyx1%X5 + by3x1X3
+ by3xyx3 + by1x1?% + bypxy?

(2)

Burada, y 6l¢iilen yanitin seviyesi, by kesim degeri,
by, by, b3, byis, bys, bys, biq, byy, bsregresyon Kkatsayila-
1, Xq,X,, X3 ana etkiler, x;x,,x;%3,x,Xx3 ana etkiler
arasindaki iki yonli etkilesimlerdir. Verilerin
islenmesi ve cevap faktorii degerleri ile ilgili ¢ok
degiskenli regresyonun bagimsiz parametrelerle
gerceklestirilmesi i¢cin Minitab 17 programi kullanil-
mistir. Bu denklemler, faktor alani i¢indeki herhangi
bir noktada % sisme degerini tahmin etmeyi saglar.

Deneyler sonucunda elde edilen cevap degerleri ile
gerceklestirilen ¢oklu regresyon analizi sonucu elde
edilen regresyon denklemiyle tahmin edilen cevap
degerleri, Tablo 5 ve Tablo 6’da verilmistir. Deneysel
olarak elde edilen cevap degerleri ve bu degerler
arasindaki uyum, Sekil 3'de verilmistir. Sekil 3’e gore,

deneysel cevap degerlerine Kkarsi regresyon
denklemiyle teorik olarak hesaplanan cevap
degerlerinin grafige gecirilmesiyle elde edilen

dogrusal fonksiyonun egiminin 1, kesim degerinin de
0’a yakinligl, belirlenen analiz i¢in secilen dizaynin
yeterliligini ifade etmektedir.
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Sekil 2. CMC-PEG hidrojel filmin olusumunda reaksiyon mekanizmasi [13]

Ik adimda ana faktér ve ana faktorlerin ikili
etkilesimlerinin cevap degeri olarak belirlenen 10,
30, 60. ve 90. dakikalarda, dengedeki % sisme
degerlerini etkileyip etkilemedigini, etkiliyorsa ne
Olclide etkiledigini tespit etmek tizere ikili
etkilesimler de deneye dahil edilerek analizler
yapilmistir. Deneyler sonucunda elde edilen cevap
degerleri ile coklu regresyon analizi yapilmistir.
Regresyon analizi PEG-6000 kullanilarak hazirlanan
hidrojel i¢in, Tablo 7°de ve PEG-10000 kullanilarak
hazirlanan hidrojel i¢in, Tablo 8’de verilmistir.

Tablolarda belirtilen p degerleri, %95 giliven
seviyesinde, ilgili olduklar1 parametrenin cevap
degerleri lizerine etkisini belirtmektedir. Buna gore p
degerlerinin 0,05'den kiigiik olmasi parametrenin
cevap degerleri lzerindeki etkisinin 6nemli
oldugunu, 0,05’den biiyiik olmasi, o parametrenin
cevap degeri lizerine etkisinin 6nemsiz oldugunu
ifade etmektedir. Faktor etkilerinin de negatif ya da
pozitif olmasi, ilgili oldugu parametrenin cevap
degeri iizerine etkisinin, azaltic1 veya arttiric1 yonde
oldugunu ifade etmektedir. Tablolarda belirtilen
model uygunsuzlugu (Lack of Fit) degeri, deneysel
olarak elde edilen degerler ile regresyon analizi
sonucu elde edilen denklemden hesaplanan cevap
degerleri arasindaki uygunsuzlugu ifade etmektedir.
Bu degerin 0,05 degerinden kii¢iik olmasi, deneysel
olarak elde edilen degerler ile regresyon denklemi ile
hesaplanan degerler arasindaki uyumsuzlugun
onemli oldugunu, 0,05 degerinden biiyiik olmasi,
deneysel olarak elde edilen degerler ile regresyon
denklemi ile hesaplanan degerler arasindaki
uyumsuzlugun 6nemsiz oldugunu ifade etmektedir.
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Tablolarda verilen p degerleri, faktor etki degerleri ve
model uyumsuzlugu degerlerine gore; deneysel
tasarimda parametre olarak secilen NaCMC'nin, sitrik
asitin ve PEG-6000/10000’in cevap degeri olarak
secilen sisme degerleri lizerine etkisinin 6nemli,
parametrelerin ikili etkilesimlerinin sisme degeri
iizerine etkisinin O6nemsiz oldugu belirlenmistir.
Ayrica, model uygunsuzlugu degerinin 0,05'den
biiyiik olmasi, merkezi kompozit tasarim araciligiyla
deneysel olarak elde edilen degerler ile ¢oklu
regresyon analizi sonucu elde edilen regresyon
denklemiyle tahmin edilen sisme degerleri arasindaki
uyumsuzlugun, 6nemsiz oldugunu ifade etmektedir.

Merkezi  kompozit dizaynda  birden fazla
parametrenin ve deneyin oldugu durumlarda, bu
degerlerden optimum kosula karar vermek zaman
alict ve zor bir istir. Bu =zorlugu asmak icin,
istenebilirlik fonksiyonundan (desirability function)
faydalanilir. istenebilirlik fonksiyonu yaklasiminda
her bir cevap degeri belirlenen hedeflere gore 0 ile 1
arasinda degisen 06zel bir cevap degerine
dontstiirilir (d). Belirlenen hedeflerde, elde edilen
deger istenebilirlik fonksiyonunda 1 ile gosterilirken,

belirlenen hedeften ne kadar uzaklasilirsa,
istenebilirlik fonksiyonu degeri de 1'den o kadar
uzaklasir. Belirlenen hedefin gerceklesmesinin

imkansiz oldugu durumda, istenebilirlik fonksiyonu 0
degerini alir. Daha sonra, bu d degerlerinden toplam
istenebilirlik fonksiyonu elde edilir. Boylece, biitiin
cevap degerleri tek bir cevap degerine
dontstiirilmiis olur.



Tablo 5. PEG-6000 kullanildiginda belirtilen siirelerde elde edilen deneysel ve parametre seviyeleri kullanilarak hesaplanan % sisme verileri
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Deney NaCMC Sitrik Asit PEG-6000 Deneysel Degerler Teorik Degerler

No (% w/v) (% w/v) (% w/v)

10 dakika 30 dakika 60 dakika 90 dakika 10 dakika 30 dakika 60 dakika 90 dakika
1 0.200 0.060 0.020 82.349 183.270 137.607 153.290 83.043 183.478 138.393 153.232
2 0.280 0.060 0.020 103.390 235.280 185.003 166.620 102.876 234.858 194.610 166.599
3 0.200 0.090 0.020 96.200 198.872 198.000 194.145 95.569 198.285 207.928 193.780
4 0.280 0.090 0.020 117.040 267.000 289.300 242.000 116.605 266.452 299.671 241.539
5 0.200 0.060 0.025 46.670 126.460 114.600 103.640 47.300 127.003 124.510 103.989
6 0.280 0.060 0.025 48.628 110.890 103.000 97.100 49.254 111.473 113.353 97.353
7 0.200 0.090 0.025 96.586 221.410 188.198 172.290 97.295 221.829 198.872 172.199
8 0.280 0.090 0.025 100.950 223.300 223.745 200.010 100.452 223.087 233.240 199.955
9 0.173 0.075 0.023 64.370 172.610 148.930 151.950 63.602 172.308 158.478 151.873
10 0.307 0.075 0.023 82.190 216.180 215.820 186.470 82.935 216.571 226.243 186.452
11 0.240 0.050 0.023 69.290 152.991 109.400 106.759 68.642 152.467 119.297 106.260
12 0.240 0.100 0.023 121.600 258.161 260.100 226.230 122.228 258.774 270.173 226.634
13 0.240 0.075 0.018 108.700 227.080 222.800 207.124 109.334 227.919 232.707 207.484
14 0.240 0.075 0.027 66.350 144.714 146.700 131.563 65.695 143.964 156.763 131.108
15 0.240 0.075 0.023 67.100 187.300 248.000 205.200 66.557 187.516 247.765 204914
16 0.240 0.075 0.023 66.400 188.100 248.100 204.600 66.557 187.516 247.765 204914
17 0.240 0.075 0.023 66.000 187.200 247.200 205.100 66.557 187.516 247.765 204914
18 0.240 0.075 0.023 67.300 188.200 247.100 204.500 66.557 187.516 247.765 204914
19 0.240 0.075 0.023 67.100 187.200 248.400 205.300 66.557 187.516 247.765 204914
20 0.240 0.075 0.023 66.200 188.100 247.300 205.100 66.557 187.516 247.765 204914
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Tablo 6. PEG-10000 kullanildiginda belirtilen stirelerde elde edilen deneysel ve parametre seviyeleri kullanilarak hesaplanan % sisme verileri
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Deney NaCMC Sitrik Asit PEG-10000 Deneysel Degerler Teorik degerler

No (% w/v) (% w/v) (% w/v)

10 dakika 30 dakika 60 dakika 90 dakika 10 dakika 30 dakika 60 dakika 90 dakika
1 0.200 0.060 0.020 73.961 128.000 144.605 123.020 74.000 127.845 143.996 122.483
2 0.280 0.060 0.020 82.920 151.670 160.780 160.100 83.162 151.294 160.415 159.432
3 0.200 0.090 0.020 78.970 183.000 226.150 129.510 79.272 182.629 225.789 129.210
4 0.280 0.090 0.020 89.800 195.000 229.380 208.400 89.172 194.834 229.011 207.786
5 0.200 0.060 0.025 73.000 63.280 104.000 101.000 73.507 62.899 103.800 100.771
6 0.280 0.060 0.025 77.652 125.000 155.000 123.100 77.230 124.823 154.791 122.557
7 0.200 0.090 0.025 77.740 97.000 123.000 112.856 77.378 96.828 122.796 112.681
8 0.280 0.090 0.025 82.000 147.900 160.550 176.400 81.840 147.508 160.590 176.094
9 0.173 0.075 0.023 77.608 96.778 141.940 101.069 77.243 97.187 142.533 101.459
10 0.307 0.075 0.023 88.185 159.089 187.740 185.000 88.699 159.521 188.121 185.853
11 0.240 0.050 0.023 77.970 94.451 127.853 113.769 77.700 94.837 128.464 114.548
12 0.240 0.100 0.023 85.590 159.526 201.760 164.755 86.009 159.981 202.120 165.223
13 0.240 0.075 0.018 74.968 192.668 197.000 157.920 74.920 193.068 197.823 158.799
14 0.240 0.075 0.027 68.143 98.218 106.340 113.523 68.339 98.659 106.487 113.892
15 0.240 0.075 0.023 69.100 98.100 133.000 117.000 68.491 97.491 132.508 116.644
16 0.240 0.075 0.023 68.400 97.600 132.000 117.000 68.491 97.491 132.508 116.644
17 0.240 0.075 0.023 69.200 98.200 133.000 116.000 68.491 97.491 132.508 116.644
18 0.240 0.075 0.023 68.300 97.400 132.000 116.000 68.491 97.491 132.508 116.644
19 0.240 0.075 0.023 69.100 97.400 132.000 117.000 68.491 97.491 132.508 116.644
20 0.240 0.075 0.023 68.400 98.200 133.000 117.000 68.491 97.491 132.508 116.644
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Sekil 3. Elde edilen regresyon denklemiyle hesaplanan teorik ve deneysel % sisme degerleri arasindaki iliski, PEG-6000 (A) ve PEG-10000 (B) kullanilarak hazirlanan hidrojeller

739



ilkay Konge vd. / Merkezi Bir Kompozit Tasarim Kullanilarak Karboksimetil Seliiloz Temelli Hidrojelin $isme Oraninin Belirlenmesi

Tablo 7. PEG-6000 kullanilarak hazirlanan hidrojel i¢in kodlanmis katsayilar ile regresyon analizi sonuglar1

.. Faktor . Faktor 30 Faktor 60 Faktor .
Faktorler etkileri 10 dakika p etkileri dakika p etkileri dakika p etkileri 90 dakika p
Sabit 66.504  0.000 137.681 0.000 257.689 0.000 204.966 0.000
NaCMC 11.477 5.739 0.040 | 26.321 13.161 0.021 | 40.293 20.147 0.039| 20.564 10.282 0.008
Sitrik Asit 31.854 15927 0.005 | 63.200 31.600 0.002 |89.695 44.848 0.000| 71.571 35.786 0.003
PEG-6000 -25.946 -12.973 0.042 |-49.921 -24.961 0.041 |-45.157 -22.579 0.022| -45.412 -22.706 0.020
NaCMC*NaCMC 4,747 2.373 0.190 | 4.771 2.385 0.823 |-46.248 -23.124 0.022| -25.280 -12.640 0.125
Sitrik Asit*Sitrik Asit 20.420 10.210 0.190 | 12.677 6.339 0.823 |-44.569 -22.284 0.022| -27.200 -13.600 0.125
PEG-6000*PEG-6000 14.819 7410 0.190 | -1.238 -0.619 0.823 |-44.569 -22.284 0.022| -25.186 -12.593 0.125
NaCMC*Sitrik Asit 0.601 0.301 0.719 | 8395 4.197 0.923 |22.763 11.381 0.443| 17.196 8.598 0.930
NaCMC*PEG-6000 -8.940 -4470 0.342 |-33.454 -16.727 0.154 |-28.687 -14.344 0.152| -10.001 -5.001 0.529
Sitrik Asit*PEG-60 18.734 9.367 0.293 | 40.010 20.005 0.146 7413 3.707 0.674| 13.831 6.916 0.475
Model Uygunsuzlugu
(Lack of Fit) 0.093 0.116 0.365 0.193
Tablo 8. PEG-10000 kullanilarak hazirlanan hidrojel i¢in kodlanmis katsayilar ile regresyon analizi sonuglari
Faktor Faktor 30 Faktor 60 Faktor
Faktorl 10 dakik: 90 dakik:
axtorier etkileri axtka P etkileri dakika P etkileri dakika P etkileri axika P
Sabit 68.495 0.000 97.477 0.000 132.474 0.000 116.632 0.000
NaCMC 6.808 3.404 0.046 | 37.063 18.532 0.043 |27.090 13.545 0.033| 50.197 25.099 0.001
Sitrik Asit 4949 2474  0.020 |38.719 19.360 0.025 |43.786 21.893 0.006| 30.123 15.062 0.041
PEG-10000 -3.916 -1.958 0.003 |-56.138 -28.069 0.017 |-54.308 -27.154 0.000| -26.703 -13.352 0.035
NaCMC*NaCMC 10.239 5.119 0.333 |21.824 10912 0.203 |23.205 11.603 0.202| 19.102 9,551 0.224
Sitrik Asit*Sitrik Asit 9.449 4725 0.220 | 21.155 10.578 0.203 |23.182 11.591 0.202| 16.435 8.217 0.224
PEG-10000*PEG 10000 2.220 1.110 0.333 | 34.205 17.102 0.203 |13.893 6.946 0.202| 13.931 6.966 0.224
NaCMC*Sitrik Asit 0.370 0.185 0.697 | -5.622 -2.811 0.666 | -6.599 -3.299 0.681| 20.814 10.407 0.137
NaCMC*PEG-10000 -2.719 -1.360 0.167 | 19.238 9.619 0.344 |17.286 8.643 0.167| -7.581 -3.791 0.789
Sitrik Asit*PEG-10000 -0.700 -0.350 0.873 |-10.428 -5.214 0.595 |-31.399 -15.699 0.019| 2.592 1.296 0.835
Model Uygunsuzlugu
0.418 0.435 0.284 0.113
(Lack of Fit)

Bu ¢alismada, belirlenen istenebilirlik fonksiyonunun
hedefi, cevap olarak belirlenen sisme degerini
maksimum yapan deger olarak belirlenmistir. Bu
hedef dogrultusunda, deneysel tasarimlarda cevap
degeri olan 10., 30., 60. ve 90. dakikalardaki sisme
derecesi degerleri, d degerine donustirilmistir.
Elde edilen veriler, Tablo 9’da verilmistir.

Buna gore istenebilirlik fonksiyonuyla yapilan
degerlendirme neticesinde, hem PEG-6000 hem de
PEG-10000’in parametre olarak kullanildig1 deneysel
tasarim i¢in 10., 30., 60. ve 90. dakikalardaki sisme
derecesi degerlerine gore optimum miktarlar, 0,307 g
NaCMC; 0,100 g Sitrik asit ve 0,018 g PEG-6000/PEG-
10000 olarak belirlenmistir. Bu polimer ¢o6zelti
ortamina 0,043 g HPBCD ilave edilmistir, Ayrica, elde
edilen optimum miktarlar 3D yiizey diyagramlarinda
da gorlilmektedir. 3D’ye goére cizilen ylizey
diyagramlari, Sekil 4 ve Sekil 5’de verilmistir.

Sabit reaksiyon sicakligi ve siiresi, vakum sinir1
degerlerinde hazirlanan PEG-6000 ve PEG-10000
iceren hidrojeller, merkezi kompozit dizayn
tasarimina gore belirlenmis optimum miktarlarda
hazirlanmistir. Hazirlanan hidrojeller, saf suda ve
farkli pH’lardaki (pH 5,5; pH 9,0) tampon ¢dzelti

ortamlarinda, oda sicakliginda sisme testlerine tabi
tutulmustur, Esitlik 1 kullanilarak hidrojellerin %
sisme degerleri hesaplanmistir. Bu optimum
miktarlar kullanarak elde edilen veriler, Sekil 6'da
verilmistir.

Belirlenen optimum miktarlarda PEG 6000 ile
hazirlanan hidrojellerin, PEG 10000 de hazirlanan
hidrojellere gore, li¢ farkli miktarda da daha yiiksek
sisme oranina sahip oldugu goriilmektedir. Gozenek
olusturucu  ajanin  molekdl agirlhg  artinca,
hidrojellerin suyu absorplama kapasitesinin de
artmasi beklenirken, az da olsa bir diisiis gozlenmistir.
Tim jellerin yaklasik olarak 60. dakikada dengeye
ulastiklari, Sekil 6’da goriilmektedir. Grafiklerden
gorildigi gibi, PEG 6000 ile PEG 10000
hidrojellerinin saf suda ve asidik ortamda da yapilan
deneylerde % sisme degerleri, birbirine yakindir. PEG
6000/ PEG 10000 ile hazirlanan hidrojellerde, bazik
ortamda yapilan sisme testi verileri, saf su ve asidik
ortamda yapilan sisme testi verilerine gore, daha
yluksektir. Bazik ortamda, molekiiller arasindaki
hidrojen bag1 sayis1 azaldigi icin, yapinin gevsedigi ve
daha ¢ok sistigi diistinilmektedir.
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PEG-6000 PEG-10000
Deney No NaCMC Sitrik Asit ~ PEG-6000
(%w/v)  (%w/V) (% w/v)
dlo.dakika d30.dakika d60.dakika d90.dukika dlo.dakika d30.dukika d60.dakika d90.dakika

1 0.200 0.060 0.020 0.485 0.465 0.190 0.388 0.000 0.311 0.093 0.045
2 0.280 0.060 0.020 0.749 0.794 0.438 0.480 0.102 0.565 0.278 0.237
3 0.200 0.090 0.020 0.654 0.560 0.509 0.668 0.560 0.176 0.372 0.577
4 0.280 0.090 0.020 0.933 0.996 0.995 0.997 0.289 0.209 0.779 0.115
5 0.200 0.060 0.025 0.075 0.103 0.061 0.048 0.482 0.430 0.313 0.590
6 0.280 0.060 0.025 0.034 0.004 0.002 0.002 0.998 0.294 0.156 0.770
7 0.200 0.090 0.025 0.675 0.711 0.461 0.519 0.312 0.279 0.349 0.482
8 0.280 0.090 0.025 0.717 0.719 0.645 0.710 0.478 0.294 0.435 0.009
9 0.173 0.075 0.023 0.226 0.393 0.245 0.379 0.093 0.069 0.051 0.332
10 0.307 0.075 0.023 0.483 0.677 0.608 0.617 0.334 0.295 0.261 0.095
11 0.240 0.050 0.023 0.289 0.267 0.043 0.072 0.595 0.632 0.128 0.632
12 0.240 0.100 0.023 0.950 0.944 0.845 0.895 0.612 0.206 0.593 0.442
13 0.240 0.075 0.018 0.815 0.744 0.654 0.768 0.086 0.475 0.594 0.093
14 0.240 0.075 0.027 0.247 0.219 0.256 0.254 0.651 0.641 0.492 0.452
15 0.240 0.075 0.023

16 0.240 0.075 0.023

17 0240 0075 0023 0.267 0.492 0.777 0.744 0.281 0.663 0.493 0.195
18 0.240 0.075 0.023 ' ' ' ' ' ' ' '

19 0.240 0.075 0.023

20 0.240 0.075 0.023
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PEG-6000
= —4—safsu
= —B—pH 55
—fe—pH 9.0
D T T T T T T T T 1
8] 10 20 30 40 50 60 70 30 a0 100
Zaman (dakika)
PEG-10000
—t—Saf U
—8—pH 5.5
—de—pH 9.0
O T T T T T T T T 1
8] 10 20 30 40 50 80 70 80 Q0 100
Zaman (dakika)

Sekil 6. Optimum miktarlar kullanarak hazirlanan hidrojellerin % sisme verileri

Optimum miktarlar kullanilarak, PEG 6000 ve PEG
10000 ile hazirlanan HPBCD-CMC hidrojellerin
goriintisi, Sekil 7°de verilmigtir.

Sekil 7. PEG 6000 ve PEG 10000 ile hazirlanan hidrojellerin
goriintiist (Soldaki kuru jel, sagdaki 1slak jel) A) saf
su,B) pH 5,5, C) pH 9,0

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu ¢alismada, sodyum karboksimetil seliiloz, sitrik asit
ve polietilen glikol 6000/10000 farkli miktarlarda
kullanilarak karboksimetil seliiloz temelli hidrojelin
sentezlenmesi amagclanmistir. Ayrica, hidrojelin
sentezlenmesi  sirasinda, ¢o0zelti ortamimna @ 2-

hidroksipropil-p-siklodekstrinde ilave edilmistir. (-
siklodekstrin tiirevi olan bu biiyiik molekiillii bilesik,
sentezlenen hidrojelin etkinligini ve uygulanabilirligini
arttirmaktadir. Hidrofobik bilesik ve hidrofilik
polimerin birbirini dislamasi nedeniyle, bu tir
hidrojellere, hidrofobik  bilesik  yiiklemek ve
salinimlarini  kontrol etmek zordur. Bu sebeple,
hidrofilik olan CMC temelli hidrojellere, hidrofobik
bilesigi yiiklemeden 6nce, bu hidrojellerin yapilarinda
siklodekstrin tlrevlerinin bulunmasi tercih edilir.

Literatiirde, karboksimetil seliilloz  kullanilarak
hazirlanmis hidrojeller bulunmaktadir. Bu tip
hidrojeller farkli metotlarla hazirlandig1 igin,

icerisinde bulunan ¢apraz baglayici, baslatici, gézenek
olusturucularda farkli bilesikler kullanilmaktadir.
Capanema ve ark, (2018) tarafindan yapilan
calismada, NaCMC, sitrik asit ve gdzenek olusturucu
olarak da polietilen glikol (Mw: 1521 g/mol)
kullanilmistir [12]. Polimer ¢o6zeltisinde kullanilan
oranlar, deneme yanilma yontemiyle bulunmus ve
herhangi bir optimizasyon c¢alismasi1 yapilmamistir.
Kono ve ark, (2013) tarafindan yapilan ¢alismada B-
siklodekstrin-karboksimetil seliiloz iceren bir hidrojel
hazirlanmistir [24]. Capraz baglayici olarak, etilen
glikol diglisidil eter kullanilmistir. Bu ¢alismada da
herhangi bir optimizayon calismasi bulunmamaktadir.
Ghorpade ve ark, (2017) Sitrik asit capraz bagh f-
siklodekstrin-karboksimetilseliiloz (BCD-CMC()
hidrojel filmleri hazirlanmistir. Hazirlanan hidrojele
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suda az ¢oOziinen bir bilesik olan, ketokonazol
eklenerek bu ila¢ etken maddenin kontrolli salinimi
belirlenmistir [13]. Calisma sartlar1 ve kullanilan
kimyasallarin miktarlari, deneme yanilma metoduyla
bulunmustur. Malik ve arkadaslar1 (2017) tarafindan
yapilan calismada, ilag dagitim sistemlerinin
gelistirilmesinde  polimerlerin potansiyel roliinii
arastirmak icin, $-siklodekstrin, karboksimetil seliiloz,
akrilik asit ve N’N’-metilenbis-akrilamid kullanilarak
sentezlenen hidrojele, suda az ¢o6ziinen asiklovir
yuklenerek bilesigin kontrollii salinimi saglanmistir
[25]. Bu calismada da herhangi bir optimizasyon
islemi bulunmamaktadir. Sonug olarak, ¢alismamizda
sentezlenen hidrojelin, maksimum su emme kapasitesi
ile sentezde yer alan faktorlerin ana etkisini ve
etkilesim etkisi merkezi kompozit dizayn metodu
kullanilarak belirlenmistir. Yiiksek sisme kapasitesine
sahip sentezlenen bu hidrojel, hidrofobik bilesiklerin
kontrollii salinimi i¢cin hazirlanmistir.
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