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Ozet: Son yillarda kati partikiiller ve sivilarin kaplanmasi igin ¢esitli metotlar
yaymlanmaktadir. Mikrokapsiilleme islemi de bu metotlar arasinda yer almaktadir.
Mikrokapsiilleme, sivi ya da kati partikiil ya da damlaciklarinin polimer bir film
malzemesi ile kaplanmasi islemidir. Mikroenkapsiilasyon teknolojisi yaygin olarak ilag,
gida, tarim pestisit, kozmetik, tekstil ve diger ilgili alanlarda uygulanmaktadir. Bu
calismada, a- tokoferol (E vitamini) icerikli mikrokapsiiller, jelatin ve arap zamki
polimer karisimlar1 kullanilarak kompleks koaservasyon yontemi ile olusturulmustur.
Emiilsiyonu olusturmak i¢in yiizey aktif madde ve mikrokapsiil duvarina ¢6ziinmezlik
ozelligi kazandirmak icin ¢apraz baglayict kullanilmistir. Polimer orani, yiizey aktif
maddenin miktar1, capraz baglayici miktar1 gibi parametrelerin mikrokapsiilasyona
etkileri incelenmistir. Mikrokapsiillerin morfolojisi taramali elektron mikroskobu
(SEM) ile karakterize edilmistir. Mikrokapsiilasyonu ac¢iklamak ve kimyasal yapisini
aragtirmak i¢in Fourier doniisimii kiziltesi spektroskopi (FT-IR), termogravimetrik
analiz (TGA), yiiksek performansli sivi kromatografi (HPLC) gibi analizler yapilmistir.

Anahtar Kelimeler: Mikrokapsiil, Kompleks Koaservasyon, E Vitamini, Jelatin, Arap Zamki

Production Of Microcapsule Containing Vitamin E By Complex Coacervation
Method

Abstract: Several methods are published for the coating of solid particles and liquid in
recent years. The microencapsulation process is also included in these methods.
Microencapsulation is a process by which droplets or particles of liquid or solid material
are coated with a film of polymeric material. Microencapsulation technology is widely
applied in pharmaceutical, food, agricultural pesticide, cosmetic, textile and other
related fields. In this study, tocopherol (vitamin E) microcapsules were formed by
complex coacervation method using gelatin and gum arabic polymer mixtures. To form
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the emulsion as a surfactant and the microcapsule wall to impart insolubility property as
crosslinker was used. The effects of the parameters such as polymer ratio, surfactant
quantity, cross-linker quantity on microencapsulation were investigated. Microcapsules
morfology was characterized by scanning electron microscopy (SEM). Fourier
transformation infrared spectroscopy (FT-IR), thermogravimetric analysis (TGA), high
performance liquid chromotography (HPLC) analysis were carried out to explain the
microcapsulation mechanism and investigate the microcapsule structure chemically.

Keywords: Microcapsule, Complex Coacervation, Vitamin E, Gelatin, Gum Arabic
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1.Giris

Vitaminler saglikli bir yasam igin vazgecilmez olan organik bilesiklerdir. Viicutta
sentezlenmeleri az olduklarindan disaridan temin edebildigimiz vitaminlerin her biri
viicudumuzdaki pek cok hayati fonksiyonlar icin biiyilk 6nem tasimaktadir. Tibbi
caligmalarin yan1 sira son yillarda 6zellikle kozmetik alaninda da cilt saglig icin biiyiik
onem tastyan vitaminlerin kullanimi yaygilagsmistir. Viicudun yag fazindaki baslica
antioksidani olan E vitamini de bu kullanim arasinda yer almaktadir. Cesitli alanlarda
kullanim olanagi bulunan vitaminler, mikrokapsiilleme teknigi ile kiiciikk kapsiiller
icerisine alinip, arzu edilen 6zellikteki maddelerin olusumu, kontrollii, amaca yonelik
madde salinimi gibi ¢esitli amaglar i¢in kullanim olanagi saglanabilmektedir.
Mikrokapsiilleme kat1, s1v1 veya gaz halinde olan aktif maddeleri polimerik bir malzeme
icinde dig ¢evre ortamindan koruma amaciyla ¢evreleyen ve yeni, degerli 6zelliklere
sahip malzemelerin T{retimine yonelik bir yontemdir [1,2,3]. Malzemelerin
mikrokapsiillenmesine, etken maddenin ¢evre tarafindan olumsuz etkilenmeden
kapsiillenmis malzemeyi istenilen ama¢ dogrultusunda kullanimin1 saglamak igin
basvurulur [1]. En basit haliyle bir mikrokapsiil etrafinda muntazam bir duvar ile ¢evrili
bir kiigiik kiiredir. Sekil 1°de belirtildigi gibi mikrokapsiil i¢cindeki malzeme etken
madde, ¢ekirdek madde veya i¢ faz, dis kismi ise duvar, membran veya kaplama olarak
adlandirilir.

Mikrokapsiil

¢ Kabuk

~——Cekirdek Madde

Sekil 1. Mikrokapsiil yapis1

Mikrokapsiilleme ve mikrokapsiilleme sonucu elde edilen kapsiillerin partikiil
bliytikligiilum ile 1000 pm ye kadar hatta daha biiyiik olmaktadir. Mikro kelimesinin
uygulandigi yerlere gore partikiil biiylikliigiinde farklilasma olmaktadir [4].
Mikrokapsiilleme teknolojisi bir¢ok farkli karakteristikleri, 6zellikleri ve kapsiil yapilari
icerisinde olusabilecek fiziksel durumlari icerisine alabilecek kadar genistir. Bu durum
elde edilmesi diger metotlarla kolay olmayan veya imkansiz olan iiriinlerin ve arzu
edilen oOzellikteki maddelerin elde edilmesini de saglamaktadir. Bu nedenle
mikrokapsiilleme teknigine olan ilgi yaygin olarak gelismistir [4]. Mikrokapsiilasyon
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teknolojisi asagidaki amaglarla ¢esitli uygulama alanlarinda yaygin olarak
kullanilmaktadir.

e [Etken maddeyi ¢evrelerindeki reaktif maddelerden koruma
Cekirdek maddenin buharlagma ve difiizyon hizini diistirme
Kontrollii ve zamanlanmig bir salinim gergeklestirme
Zararli, toksik maddelerin uygun ve glivenli muhafaza edilmesi
Istenmeyen koku veya tatlar1 5nleme
S1vi damlaciklarini kati partikiiller haline dontistiirme
Maddelerin depolama émiirlerini arttirma
Nem ve 1518a duyarli etken maddelerin korunmasi
Etken maddelerin fiziksel 6zelliklerinin modifikasyonu i¢in kolloidal ve yiizey
ozelliklerini degistirme [1,4].
Mikrokapsiiller duvar oOzelliklerinin degistirilmesi ile glniimiizde g¢esitli alanlarda
kullanilmaya baslanmistir (6rnegin, jelatin, arap zamki gibi insan viicudu i¢in zararsiz
dogal polimerli mikrokapsiillerin yapiminda, tadi ve kokusu giizel olmayan ilag
tabletlerinin kaplanmasinda kullanilmasi gibi) [5,6]. Duvar kalinlig1 artirilarak ya da
tane boyutu artirilarak yilizey alaninin artirilmasi ile duvar malzemesinin salgilama
ozelliklerinin artirilabilmesi insan viicuduna yavas verilmesi ya da uzun slirede
yayilmasi istenen ilaglar i¢in mikrokapsiillerin kullanilmasi gerekliligi ortaya ¢ikmuistir.
Boylece eczacilikta, saglikla ilgili ilag, vitamin, krem, kozmetik gibi biitiin {iriinlerde,
mikrokapsiiller kullanilmaya baslanmistir [6]. Bunlarin yani sira mikrokapsiilleme
islemlerinden tekstil, gida sektori, tatlar ve esanslar, yapistiricilar gibi birgok alanlarda
faydalanilmaktadir.
Temel malzemelerin kapsiillenmesi i¢in ¢esitli teknikler kullanilmaktadir. Cekirdek
malzemesinin fiziksel Ozelliklerine bagli olarak mikrokapsiilleme teknikleri de
degismektedir. Bunlar icerisinde koaservasyon yontemi en eski ve siklikla kullanilan bir
yontemdir. Koaservasyon yontemi enkapsiilasyon teknolojisinin orijinal yontemi olarak
bilinen fizikokimyasal bir yontemdir [7]. Koaservasyon, sicaklik degismesi, non-solvent
ya da tuz eklenmesi, bagka bir polimerin eklenmesi ya da polimer-polimer etkilesimi
sonucu olugmaktadir. En sik kullanilan koaservasyon yontemi kompleks
koaservasyondur. Polimer-polimer fazinin beraberce ayrildigi koaservasyon metodu
olan bu yontem suda ¢oziinebilen katyonik ve anyonik polimerlerin suda birbirlerini
etkilemesi yetenegine dayanmaktadir. Bu etkilesimin sonucu olarak iki faz
olusmaktadir. Polimerce zengin faz kompleks koaservat olarak adlandiriimaktadir.
Polimerce daha seyreltik olan ¢ozeltiye denge fazi denilmektedir [6]. Bu iki fazh
sistemde denge fazi devamli faz olarak, kompleks koaservat ise yayilan faz olarak
davranmaktadir. Suda ¢6ziinmeyen bir 6z maddesi polimer i¢inde yayilirsa, yayilan 6z
maddenin her bir damlacig1 ya da pargacigi polimer maddelerden olusan ince bir film
tabakasiyla kaplanmaktadir. Film tabakasi kalinlasti§i zaman mikrokapsiiller
olugmaktadir [8]. Bu yontem karsit yiiklii polielektrolitlerin birbirleriyle etkilesmesiyle,
¢Oziiniirliiglin azalarak kompleks olusumunu saglamasi ve faz ayrigmasi meydana
gelmesi seklinde agiklanmaktadir. Bu etkilesme pH ve sicaklik degismesiyle olmaktadir
[9]. Koaservasyon metodu ile mikrokapsiil hazirlanmasi genel olarak dort adimda
bahsedilecek olunursa;

1.Adim: Emiilsiyon Olusumu
2.Adim: Polimerlerin Kompleks Olusturmasi
3.Adim: Kaplamanin Olusmasi
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4.Adimm: Kaplama Sertlesmesi-Mikrokapsiil Olusumu

Adiml ve Adim?2 birbirleriyle karismayan ii¢ kimyasal fazin olustugu adimdir. Bu
fazlar; etken madde (¢ekirdek materyali), duvar materyali, igerisinde diger ylizey aktif
madde gibi kimyasallarin bulundugu soliisyondur.

Adim3, kaplama materyalinin bir siv1 igerisinde ¢ekirdek materyal ile birlikte fiziksel
olarak karistirilarak c¢ekirdek iizerinde biriktidigi adimdir. Son adimda ise olusan
mikrokapsiillerin termal ¢apraz baglanmasiyla sertlesmesidir (Sekil 2) [10].
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Polimerlerin Cekirdek Madde Uzerine Depozite  Mikrokapsiil Olusumu
Olmasi

Sekil 2. Mikrokapsiil olusum basamaklari

Bu yontemde 6nemli nokta, sistem pH 1nin kullanilan iki polimerin zit yiiklii olacagi pH
araliginda olmasidir. Cekirdek etrafinda duvar olusumu bu pH ayari ile saglanir. Notral
pH’ daki jelatin ve arap zamkinin birlikte kullanimi1 bu yonteme iyi bir 6rnektir. Jelatin-
arap zamki, polivinilalkol-kitosan, jelatin-sodyumaljinat, polivinilalkol-sodyumaljinat
gibi zit yiiklii polimerlerle kompleks koaservasyona gore mikrokapsiil {iiretimi
gerceklesmektedir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Mikrokapsiilleme Isleminde Kullanilan Kimyasallar ve Cihazlar

Bu calisma kapsaminda a-tokoferollerin, kompleks koaservasyon yoOntemi ile
mikrokapsiillenmesi gerceklestirilmistir. Deneylerde duvar yapisi icin birbirleriyle
uyumlu dogal polimerler olan jelatin-arap zamki (Merck), emiilsiyon olusturmak i¢in
ylizey aktif madde olarak sodyum deodesil siilfat (SDS), ¢apraz baglayici olarak
gluteraldehit ¢ozeltisi (%25) ve pH ayarlamasi i¢in asetik asit ve sodyum hidroksit
kullanilmistir. Deneylerde kullanilan kimyasallar E.Merck firmasindan temin edilmistir.
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Mikrokapsiillenen etken madde olan alfa- tokoferol asetat (E vitamini) Evin markasi
olarak eczaneden temin edilmistir.

Olusturulan mikrokapsiillerin  karakterizasyonu i¢in SEM (Taramali Elektron
Mikroskobu; Zeiss EVO Ls10), FT-IR (Fouier Transform Kizilétesi Spektroskopisi;
Perkin Elmer, Massachusetts), TGA (Termogravimetrik analiz; Perkin Elmer Diamond
TG/DTA) ve HPLC (Yiiksek Performansli Sivi Kromatografisiy RF —10AXL
Fluorescence Dedektor (Ex 295nm- Em 330 nm)) kullanilmigtir.

2.2. Mikrokapsiillerin Hazirlanmasi

Sekil 3’de mikrokapstilasyon akis semasi yer almaktadir.

| Tokoferol( E Vitamini) |
~
Arap _T Kanstwma |

Zamla | | 50°C. 1500pm

< Admm 1 ve Adim2 Emulsiyon Olusumu ve Polimerlerin Kompleks Olusturmasi>

Emiilsiyon
Koaservasyon

< Adim 3 kaplama materyalinin bir stviigenisinde ¢ekirdek materyal lizerine birtkmesi >

}

( Yikama Filtrasyon )
Kurutma

)

< Adim 4 Mikrokapsiil Olusumu >

Sekil 3. Mikrokapsiilasyon Akis Semasi

Hazirlanmasindaki ilk adim stirekli faz olan jelatin- arap zamki ¢6zeltisi icinde yag fazi
(etken madde) damlalar halinde dagitilarak emiilsiyon elde etmektir. Bunun i¢in %12,5
oranlarinda jelatin ve arap zamki ¢ozeltisi hazirlandi. Jelatin ¢6zeltisi bulunan behere E
vitamini damlalar halinde eklenerek 1500 rpm de karistirildi. Karistirict vasitasiyla yag
fazin su fazinda damlaciklar halinde dagilmasi saglandi. Yag fazinin eklenmesinden
sonra ylizey aktif madde (surfaktan) eklenerek karisimin emiilsiyonu saglandi. Daha
sonra Onceden hazirlanan arap zamki ¢ozeltisi sisteme eklendi ve 1500 rpm de 15
dakika daha karistirilmaya devam edildi. Bu siirenin sonunda karisimin pH’ 1 asetik asit
(CH3;COOR) ile 4-4,5 arasina ayarlandi ve 90 dakika karisima birakildi. Bu pH degeri
jelatinin izoelektronik noktasi géz Oniine alinarak belirtildi. Karigimin seyrelmesi igin
saf su ilave edildi ve bundan sonra karigima manyetik karistiricida devam edildi. Daha
sonra karisima soguk su eklendi. Capraz bag olusumu i¢in gluteraldehit ilave edildi. 2
saat, 500 rpm de karistirilmaya birakildi. Bu siirenin sonunda karigimin pH’1 sodyum
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hidroksit ile (NaOH ile) 9-10 arasina ayarlanarak 1 saat daha karigtma birakildi.

Karigimin sonunda isleme son verilerek kapsiiller siiziilerek yikandi ve kurumaya
birakildt.

3. Bulgular

Bu calismada, a-tokoferol (E vitamini) mikrokapsiiller, jelatin ve arap zamki polimer
karigimlart  kullanilarak  kompleks koaservasyon yontemi ile olusturulmustur.
Emiilsiyonu olusturmak i¢in yiizey aktif madde (SDS) ve mikrokapsiil duvarina
cozliinmezlik kazandirmak i¢in capraz baglayict (gluteraldehit) duvar materyallerine
eklenmistir. Polimer orani, yiizey aktif maddenin miktari, capraz baglayict miktar1 gibi
parametreler degistirilerek bunlarin mikrokapsiilasyona etkileri analiz sonuglariyla
incelenmistir. Literatiirdeki bazi mikrokapsiilasyon c¢alismalarinda ¢apraz baglayici
olarak formaldehit de ¢alisilmistir. Ancak formaldehit saglik agisindan zararli oldugu
icin bu tez calismasinda ¢apraz baglayici olarak gluteraldehit kullanilmistir. Sekil 4,
sekil 5 ve sekil 6’da farkli miktarlarda gluteraldehit kullanilarak yapilan ¢aligmalara ait
SEM goriintiileri yer almaktadir.

)
§ { -
@ EMT=2000kv  Signal A= SE1 Mag= 100Kx 10Hm* o
(@) IProbe= 50pA WD =10.0mm —

Sekil 4. 3 mL glutaraldehit kullanilarak iiretilen mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

@ EHT=2000kv  Signal A=SE1 Mag= 100Kx 10Mm -~
o/ IProbe= 50pA WD= 95mm f—

Sekil 5. 5 mL glutaraldehit kullanilarak iiretilen mikrokapsiillerin SEM goriintiisii
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N —— .
EHT=2000kv  Signal A= SE1 Mag= 1.00KX 10Hm
N IProbe= 50pA WD =10.0mm

Sekil 6. 7 mL glutaraldehit kullanilarak iiretilen mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

SEM goriintiisii  incelendiginde gluteraldehit miktar1 degisiminin mikrokapsiil
morfolojisine ¢ok fazla bir etkisinin olmadigi; ancak son yikama isleminin iyi
yapilamamasindan kaynakli kapsiillenmemis yag fazlarinin ve kullanilan polimerik
malzemelerin arindirilamadigi, olusan bir¢ok mikrokapsiillerin de bu yapilarin altinda
kaldig1 gozlenmistir. Gergeklestirilen deneyler sonucunda mikrokapsiil iiretimi i¢in en
uygun capraz baglayicinin glutaraldehit ve en uygun miktarin ise 3 mL olarak
belirlenmistir. Sekil 4° de 3 mL glutaraldehit kullanilarak deney sonunda elde edilen
kapsiiliin SEM goriintiisii yer almaktadir.

Mikrokapsiilleme isleminde duvar materyallerinin (jelatin:Arap zamki) birbirine
oranlari olan polimer oranlar1 1:1, 1:2 ve 2:1 olarak ¢alisilmistir. Sekil 7, sekil 8 ve sekil
9’da farkli polimer oranlarinda mikrokapsiilasyon c¢alismalarina ait SEM goriintiileri yer
almaktadir.

Signal A = SE1 Mag = 20.00 KX
WD = 8.0 mm | Probe = 50 pA

200 rm
H

Sekil 7. Polimer oran1 1:1 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii



E. Koksal* vd., / Kompleks Koaservasyon Yontemi ile E Vitamini Iceren Mikrokapsiil Uretimi

@ Signal A = SE1 EHT =20.00 KV -
v/ WD = 85mm IProbe= 50 pA (|

ry

@ Signal A= SE1 EHT=20000V  pag= s00kx P
N4 WD = 85mm IProbe=  50pA —

Sekil 9. Polimer oran1 1:2 olan mikrokapsiillerin SEM goriintiisii

SEM goriintiileri incelendiginde yer yer mikrokapsiil olusumu gézlemlenmesine ragmen
jelatin miktarimi arttirdigimizda (Sekil 8) homojen boyutlarda mikrokapsiiller istenildigi
sekillerde gozlemlenememistir. Bunun sebebinin jelatinin molekiil yapisindan kaynakli
oldugu diisiiniilmektedir. Yapisi itibariyle de son yikama isleminde tam olarak jelatinin
arindirilamamasindan dolayi kapsiiller tam olarak ayrilamamustir.

SEM goriintiileri incelendiginde en iyi, homojen kapsiil olusumu 1:1 calisilan polimer
oranlarinda gozlemlenmistir (Sekil 7).

Mikrokapsiil iiretiminde sodyum dodesil siilfat (SDS) yiizey aktif madde olarak
kullanilmigtir. Yiizey aktif madde miktar1 olarak 9%0.3, %0.5 ve %0.7 ¢alisiimistir.
Caligilan parametrelere ait SEM goriintiileri sekil 10, sekil 11 ve sekil 12°de verilmistir.
Mikrokapsiil liretiminde, deneylerin SEM goriintiilerinden yola ¢ikilarak en uygun SDS
miktart % 0,5 olarak belirlenmistir. Sekil 10’ da yiizey aktif madde miktar1 % 0,5 olan
mikrokapsiiliin SEM goriintiisii yer almaktadir.
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EHT = 20.00 kV Signal A = SE1 10 pm* e
Y Mag= 1.00KX H
@ IProbe= 50pA WD =10.0 mm 9 |

R = — /i P . 2
L. . ™ X
@ SignalA=SE1  EHT=2000kV -
N/ WD = 95mm |Probe = 50pA —

Signal A= SE1 EHT=2000KV  pag= 100kx P
g
@ WD = 95mm IProbe = 50pA —

Sekil 12. Yiizey aktif madde miktar1 % 0,7 olan mikrokapsiiliin SEM goriintiisii

Gortintiiler incelendiginde yer yer mikrokapsiil olusumunun gézlendigi; ancak surfaktan
miktarinin artisinin mikrokapsiil morfolojisinde bozulmalara neden oldugu gézlenmistir
(Sekil 12). Literatiirdeki benzer ¢alismalar incelendiginde surfaktan miktarindaki artig
etken maddenin daha kiiciik zerreciklere kadar parcalanmasina neden oldugu; bu

10
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durumdan kaynakli olarak da polimerik malzemelerin etken maddeyi kapsiilleyemedigi
ya da mikrokapsiillerin ¢ok kisa siirede patlaylp pargcalanmis olabilecegi
diisiiniilmektedir [10,11]. Mikrokapsiil iiretiminde, deneylerin SEM goriintiilerinden
yola ¢ikilarak en uygun SDS miktar1 % 0,5 olarak belirlenmistir (Sekil 10).

Caligilan parametreler dogrultusunda optimum kosullarin saglandigi 1:1 polimer oranl
mikrokapsiillerin (sekil 7) TGA, HPLC ve FT-IR analizleri de yapilmstir.

Sekil 13’de iiretilen E vitaminli mikrokapsiile ait FT-IR verilmektedir.

4000 3500 3000 250 2000 1750 1500 1250 1000 750
Sekil 13. E Vitamini Igerikli Mikrokapsiiliin FT-IR Spektrumu

E vitamini i¢erikli mikrokapsiillerin FT-IR spekturumundan elde edilen sonuglar, Jelatin
ve Arap zamkina ait FT-IR spektrumundan elde edilen sonuglarla karsilagtirilarak
degerlendirme yapilmistir. Burada E vitamini igerikli mikrokapsiillerin FT-IR
spekturumu (Sekil 13) verilirken Jelatin ve Arap zamkia ait FT-IR spektrumlari
literatiir bilgilerinden yararlanarak degerlendirilmistir. Verilen FT-IR analiz sonuglarina
gore:

Sekil 13°deki mikrokapsiillerin spektrumunda 3412 ve 2924 cm™ dalga boylar
arasindaki biiyiik ve genis pikler jelatindeki C-N gerilme piklerinin ve arap zamkindaki
—OH gerilme piklerinin birlesimidir [10].

Mikrokapsiiliin spektrumuna bakildiginda ~ 1028 cm™'’deki bant arap zamkma ait
banttir. Mikrokapsiiliin yapisina arap zamkinin girdigi goriilmektedir.

Mikrokapsiiliin FT-IR spektrumundaki 1747-1078 cm™ aralig1 jelatine ait karakteristik
pik olan C-N gerilme pikine aittir. Mikrokapsiiliin yapisina jelatinin girdigi
goriilmektedir. Arap zamkina ait spektrum incelendiginde ~3414 cm-1 de goriilen pikin
OH gerilimine, ~2931 cm-1 de goriilen pikin C-H gerilimine, ~1610 cm-1 de goriilen
pikin C=0 gerilimine ait oldugu spektrumda goriilmektedir. Jelatine ait spektrum
incelendiginde ~3500 cm-1 de goriilen pikin yapida yer alan OH bagina, ~1678 cm-1 de
yer alan pik toplulugunun yapidaki C=0 gruplarimin varligin1 gostermektedir [10,12].
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Calisilan parametrelerden yola ¢ikilarak optimum kosullarin saglandigi en iyi kapsiil
olusumunun go6zlendigi numunenin TGA analizi yapilarak termal kararliliklar:
belirlenmistir. Sekil 14’de polimer orani 1:1 olan mikrokapsiiliin TGA diyagrami yer
almaktadir.

e

Sekil 14. Polimer oran1 1:1 olan mikrokapsiiliin TGA diyagrami

TGA egrisi incelendiginde mikrokapsiil ayrismasinin ii¢ asamada gerceklestigi ve ilk
ayrigsmanin 27-162°C araliginda oldugu goriilmektedir. Bu asamada gerceklesen kiitle
kayb1 yaklasik %2 olup bu durum kapsiil yapisindaki suyun uzaklagmasindan
kaynaklanmaktadir. ikinci ayrisma 180-586°C araliginda gergeklesmekte olup bu
adimda toplam kiitle kayb1 yaklasik %77 olarak belirlenmistir. Literatiir ¢aligmalari
incelendiginde bu araliktaki kiitle kaybinin nedeninin mikrokapsiilasyonda kullanilan
etken maddenin ortamdan uzaklagmasindan dolay1 kaynakladigi belirlenmistir. Son
kiitle kaybinin ise 741-1008°C araliginda gézlenmistir. Bu aralikta duvar materyalleri
par¢alanmaya baglamistir. 1008°C sonunda mikrokapsiil kiitlesinin %12 sinin kaldig1
gozlenmistir.

Bu caligmada optimum kosullarin saglandigi en iyi kapsiil olusumunun go6zlendigi
numunede E vitaminin kapsiil igerisindeki olusumu ve miktarint HPLC analizi ile
incelenmistir. Analiz sonucu ve uygulama verileri asagida verilmistir (Sekil 15; Tablo

1.
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my
300-Detector A:Ex:295nm,Em:330nm
250—: 1
200
150
100
i 3
50 /
10.0 15.0 200 250 min
Sekil 15. Numune kromatogrami
Tablo 1. HPLC analiz sonucu
alfa beta gama delta
Numune 13,85 * 2,04 *

Analiz iki defa gergeklestirilmistir ve burada ortalama sonuclar kullanilmigtir. Her iki
analizde de E vitaminin alfa tokoferol ve kiiciik miktarda gama tokoferol formlarinda
verilere rastlanilmigtir ve bizim i¢in 6nemli olan, ¢alismada kullandigimiz, alfa degerleri
de her iki analizde de benzer degerler gostermistir. Sonug olarak, HPLC analizi ile etken
maddenin kapsiil icerisindeki varlig1 teyit edilmistir.

4.Sonu¢ ve Yorum

Bu c¢alismada, kozmetik alaninda kullanmak amaciyla o-tokoferol iceren
mikrokapsiillerin iiretilmesi hedeflenmistir. Bu amagla a-tokoferol yagi jelatin-arap
zamki polimerik duvar malzemesi kullanilarak kompleks koaservasyon yontemi ile
basartyla mikrokapsiillenmistir. Deneysel ¢alismalar sirasinda polimerlerin oranlarinin
degisimi, yiizey aktif madde miktari, capraz baglayici miktarlar1 gibi parametreler
degistirilerek mikrokapsiil tiretimi gerceklestirilmistir. Tarayici elektron mikroskobu
(SEM) ile elde edilen mikrokapsiillerin morfolojik goriintiileri alinmistir. Ayrica iiretimi
yapilan mikrokapsiillerin FT-IR, TGA, HPLC analizleri yapilmistir. Genel olarak
karigtirma  karistirict  tiirlinlin -~ kapsiillenme  verimi  lizerinde 6nemli oldugu
gozlemlenmistir. Calisilan parametreler dogrultusunda E vitaminli mikrokapsiil iiretimi
icin en uygun ylizey aktif miktariin (SDS) %0.5, glutaraldehit miktarinin 3 mL ve en
uygun jelatin / arap zamki oraninin 1:1 oldugu belirlenmistir. SEM goriintiileri ile de
mikrokapsiillerin sekillerinin kiiresel oldugunu ve piiriizsiiz diiz bir kabuk yapisina
sahip olduklarin1 géstermistir. En iyi kapsiil olusumunun goézlendigi numunenin FT-IR
analizi ile mikrokapsiillerin kimyasal karakterizasyonu, TGA analizi ile termal
kararliliklar1 ve HPLC analizi ile de E vitaminin kapsiil i¢erisindeki olusumu ve miktari
belirlenmistir. Sonug¢ olarak, kompleks koaservasyon yontemi ile a-tokoferol igeren
mikrokapsiil iiretiminin basarili bir sekilde gerceklestirilebilecegi gosterilmistir.
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