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Mikrokapsiil uygulanmis kumasi Chitosan ile kaplamanin

mikrokapsiillerin yikama dayanimi iizerine etkileri
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Ozet

Mikrokapsiiller, kiiciik kati partikiillerinin, sivi damlaciklarinin veya sivi iginde disperge haldeki
katilarin tizerine mikron mertebesinde ince bir polimer tabakasinin kaplanmasi vasitasiyla gergek-
lestirilen, mikron diizeyindeki bir paketleme teknigi ile iiretilirler. Mikrokapsiil ihtiva eden kumasg-
lar, akilli kumaglar olarak adlandirilirlar ve kozmetik, terapi, enerji verici, stres azaltici, nemlendi-
rici ve konfor ozelligi ayri ayrt veya bazilarini ayni anda beraberce icerebilmektedirler.
Mikrokapsiillerin icindeki aktif maddelerin kullanim sirasinda ¢egsitli sekillerde ve zaman i¢inde ya-
vas yavas salinmast ile mikrokapsiil uygulanmis kumagslarda amacglanan aktif maddelerden uzun
siire faydalanabilmek miimkiin olmaktadir. Mikrokapsiiller kumastaki liflere kullanilan ¢ok ozel
binderler vasitasiyla miikemmel bir sekilde baglanabilmektedir. Bu ¢alismada, i¢inde Myritol 318
(kokonat yagi) ve vitamin E ihtiva eden mikrokapsiiller hazirlanmigtir. Fularda emdirme yoluyla,
kokonat yagi ve vitamin E icerikli mikrokapsiiller %90 poliamid, %10 elastan i¢eren 6rme kumasa
tatbik edilmistir. U farkl capta elde edilen mikrokapsiiller, ii¢ farkli recete ile kumasa uygulanmis-
tir. Daha sonra, mikrokapsiil tatbik edilmis kumas, icerisinde Chitosan laktik asit ¢ozeltisi bulunan
fular banyosundan gegirilmistir. Chitosan ¢ézeltisinden gegirilmis ve gegirilmemis mikrokapsiil ice-
rikli  kumaslar, elektron mikroskobunda (SEM) ve gazkromotografi altinda incelenerek;
mikrokapsiillerin yikama dayanim performanslar: ve chitosan ile kaplama yapilmis kumas tizerinde
chitosanmin ytkama dayanimina olan porzitif etkisi yapilan analizlerin sonug¢larinda kendisini géster-
mistir.

Anahtar Kelimeler: Mikrokapsiil, mikrokapsiil biiyiikliigii, chitosan kaplama, yikama dayanimi,
elektron mikroskobu, gazkromatografik analiz.
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Chitosan coating on microcapsule
treated fabric and its effect on
laundering durability

Extended abstract

Micro-encapsulation is a micro-packaging tech-
nique which traditionally involved the deposition of
thin polymer coatings on small particles of solids,
droplets of liquids or dispersions of solids in liquids.
Microencapsulated fabrics are among the latest
generation of fabrics known as intelligent fabrics,
taking into account the functions they perform i.e.
cosmetic, with a gradual release of active or volatile
micro-capsules for cosmetic, therapeutic, energy-
boosting, stress-busting, moisturizing or deodoriz-
ing, and, climatic fabrics with phase change micro-
capsules which are heat-regulating. A direct fra-
grance application on garment may not show dura-
bility to repeated laundering. But one can think of
encapsulating those fragrance inside a capsule,
which, when touched breaks and releases the active
material inside. These microcapsules can be bonded
very well with fibers via using some special type of
binders.

The total process of microencapsulation actually
covers three separate processes on a time scale. The
first process consists of forming a wall around the
core material. The second process involves keeping
the core inside the wall material so that it does not
release. Also, the wall material must prevent the en-
trance of undesirable materials that may harm the
core. And finally, it is necessary to get the core ma-
terial out beginning at the right time and at the right
rate. Since the beginning of the 90’s, trade applica-
tions of micro-encapsulation in the textile field have
appeared. Textile manufacturers show more and
more interest in the textile with durable odour or a
cosmetic product which is released by the contact
with the skin.

Therefore, the numbers of the researches in cosmetic
effects of clothing textiles have started to get in-
creased. The main reasons why clothing textiles
need cosmetic effects are:

- Body care (not only face and hand care) is one of
the major trends in cosmetics.

- Textiles cover a large part of the body for most of
the day, which means a unique opportunity for the
convenient transfer of cosmetics to large parts of the
body.

- Continuous release of small doses of cosmetics
may be more effective than single applications of
large amounts of well-known drugs.

- Consumers are increasingly interested in and open
to textiles with added effects: functional garments
are massive trend in textile. On the other side, cos-
metic effects of the clothing textile have been facing
with some technical challenges in recent years. The
main challenges to attach cosmetic ingredients onto
textiles are in such a way that

-They are not destroyed in the finishing process.
-They remain stable during storage.

-They are not washed out during further launder-
ings.

-They are transferred to the skin while the textiles
are being worn and can therefore produce real con-
trollable effects.

-The main technical challenges are the washing
permanency and the controlled release properties.

In this study, Myritol 318 (coconut oil) and vitamin
E mixtured microcapsules were prepared. By using
Sfoulard process, coconut oil/ Vitamin E mixtured
microcapsules were applied on 30/1 single jersey
fabric (90% Polyamide, 10% Lycra), which is 240
g/sqm. Three different recipes were prepared by us-
ing three different microcapsule sizes. Furthermore,
microcapsule treated fabric passed through the fou-
lard, which had Chitosan lactic acid solution inside.
After that, both Chitosan coated and no Chitosan
coated fabric were analyzed under SEM (scanning
electron microscopy) and under gas-chromatogram
to see its laundering durability performance and the
positive effect of Chitosan coating on laundering
durability were proved after all these analyses.

In this study, it was found out that, as studied with
many researchers before, Chitosan played an active
role to improve laundering durability by creating a
kind of second membrane around microcapsules that
are located inside of the fabric. By this way, the
membrane shell of the capsules were strengthen with
this second layer and the release of the myritol 318
coconut oil were slowed down. Therefore, the mi-
crocapsule life could have been extended within the
fabric during further home laundering cycles. Creat-
ing a kind of second layer around the microcapsule
wall decreased the risk of the capsule breakage.
Capsules which have thinner membrane are nor-
mally much more brittle.

Keywords: Microcapsule, microcapsule size, Chito-
san coating, laundering durability, scanning elec-
tron microscopy and gas-chromatographic analysis.
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Giris

Mikrokapsiiller maddelerin mikroskobik sevi-
yede depolanmasini saglar. Mikrokapsiilleme
isleminin tamami esasen birbirinden ayr1 fi¢
farkli siireci kapsar. Ik siirec, igerdeki materya-
lin etrafinda bir duvar katmani olusturmaktir.
fkincisi, igerdeki materyalin olusturulan bu dis
duvar katmanindan disar1 ¢ikisin1 engellemektir.
Yani sira, dis duvar katmani igerdeki materyale
zarar verebilecek istenmeyen materyallerin igeri
girisini de engellemelidir. Icerdeki materyali
disartya dogru zaman baglangicinda ve dogru
oranda almak ise ii¢lincii siire¢ esnasinda ger-
ceklesir (Ronald vd., 2006). 1940’11 yillardaki
ilk kozervasyon calismalarindan bu yana
mikrokapstllerin kullanim alanlar1 artmis ve
cesitlilik kazanmustir. 1990°larin basindan itiba-
ren ise, tekstil alaninda ticari baglamda
mikrokapstillerin kullanilmas1 kendini goster-
meye baslamistir. Tekstil iireticileri, giysilerin
insan viicuduna, derisine temas etmesiyle kuma-
sin i¢inden serbest birakilmasi miimkiin olan;
kalic1 kozmetik iirlinlere karsi her gegen giin
daha fazla ilgi gostermektedirler. Diger uygu-
lamalar da aragtirilmaktadir (bdceklere karsi
driinler, renklendiriciler, vitaminler ve faz de-
gistiren materyaller).

Materyal ve yontem

Bu caligmada, farkli regeteler icerisinde bulunan
farkli  buytklikteki ~ mikrokapsiiller %90
poliamid ve %10 elastan iceren Supplex kumas
iizerine uygulanmistir.

Calismada kullanilan mikrokapsiillerin

iiretim asamalar1 asagida belirtilmistir:

Kopoliakrilat suya eklenmis ve homojen bir bi-
c¢imde karistirilmistir. Kopoliakrilat rasgele di-
zilmis karboksil fonksiyonlu anyonik bir poli-
merdir. Burada, karboksil polimer tamamen
polimerize olmustur, yani geriye herhangi bir
monomer kalmamigtir. Karboksil polimeri ayni
zamanda 1yi bir emiilsifiye ve disperge etme
ozelligine sahiptir. Bu ylizden, ilave olarak
emiilsifiye veya disperge edici herhangi bir
malzeme kullanmaya gerek yoktur. Melamin-
formaldehit (MF) + karboksil polimer birlikte
bu calismada kullanilan mikrokapsiillerin dis
duvarimi olustururlar. Karboksil polimer ile

melamin-formaldehitin kullanim oranlar1 sira-
styla, 80:20 seklindedir (Mathis, 2006). Bu 6n-
clil anyonik polimerlerin kullanilmasinin diger
bir sebebi de, bunlarin yag esasli materyaller
icin ideal disperge edici Ozellikte olmalar1 ve
mikrokapsiillerin disindaki polimer tabakasin
oldukca kolay bir polimerizasyonla olusturabil-
meleridir. Yani sira, bu tip polimerler suda ¢o-
ziinemeyen maddelerin ¢ok iyi disperge olmasi-
n1 saglar ve mikrokapsiiller istenen damlacik
biiytikliigiine ulastiginda dis kapsiil tabakasiyla
kolayca ¢apraz baglar olusturabilir.

a) Herhangi bir yag esasl suda ¢oziinme-
yen madde aktif madde olarak kullanila-
bilir. Bu ¢alismada gazkromatogram al-
tinda miktar analizi yapilmasina da ola-
nak saglayan vitamin E ve myritol yagi
(bir cesit kokonat yagi) aktif madde ola-
rak kullanilmustir.

b) Yag anyonik polimer ¢ozeltisi igerisinde
disperge edilir.

¢) Anyonik polimerin yardimiyla, yag yii-
zeye ¢ikmaz ve anyonik polimer ¢ozelti-
si igerisinde emiilsifiye edilir. Bu yliz-
den, disperge ve emiilsifiye etme 6zelligi
baslangigta suyun igerisine ilave edilen
anyonik polimerle saglanir.

d) Bu asamada, damlaciklarin biytkligii
oldukca fazladir ve 50 p civarindadir.

e) Halihazirda etrafi anyonik polimerle
kaplt yag damlaciklarinin biiytikliglini
kullanim alanina goére 2 ila 10 p merte-
besine diistirebilmek i¢in; bir karistirici
vasitastyla mekanik bir kesme kuvveti
uygulanir.

f) Bu asamadaki kapsiiller heniiz katilasip,
sertlesmemistir. Halen yagl bir sivi ve
anyonik polimerler mevcuttur ve bunlar
yeteri kadar istikrarl degildirler.

g) Kapsiilleri yeteri kadar stabil hale geti-
rebilmek i¢in, reaktdre capraz baglayici
bir kimyasal madde eklenir ve 80°C’de
30 dakika boyunca reaksiyon devam etti-
rilir. Kullanilan ¢apraz baglayici kimya-
sal madde melamin-formaldehit esash
bir malzemedir. Melamin-formaldehit
(MF) kapsiil yiizeyine saglamlik ve sert-
lik verir.
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h) En sonunda, yeterli miktarda stabil
mikrokapsiil dispersiyonu {iretilir. Dis
duvarin igerdeki aktif maddeye orani da-
ima 75/25 oranindadir. Bu sayede, duvar
et kalinlig1 kolayca hesaplanabilmekte-
dir. Kapsiil kiiciildiik¢e, duvar da dolayi-
styla incelecektir (Mathis, 2007).

Kumasin su tasima kapasitesi:

Ik olarak, kuru kumas agirh@ 6lgiiliir (Ornegin
19.03 gr.). Ikinci olarak, kumas suya daldirilir
ve sonrasinda 1slak hale gelen kumas fular silin-
dirinden 3 m/dak. hizla gegirilerek 5 barlik bir
basing altinda sikilir. Sikilan kumagin agirlig
29.40 gr olarak ol¢iiliir. Bu yilizden kumasin su
tagima kapasitesi; (29.40-19.03)/19.03 = 9% 54.5
olarak hesaplanir. Farkli cap biiytikliglindeki
mikrokapsiillerle degisik receteler olusturulur.
Hazirlanan regetelerin tatbik edildigi kumaslar,
miiteakip yikamalardan sonra, elektron mikros-
kobu (SEM, LEO/Gemini Supra 35 VP) altinda
ve gazkromatografik analizle (Agilent 6890)
detayli bir sekilde incelenir. SEM goriintiileri ve
gazkromatogram analizleri sayesinde bu calis-
mada kullanilan chitosan laktik asit kaplamasi-
nin etkileri gortilebilecektir.

Kiitlesel spektrometrik tarama ile
gazkromatografik inceleme:

Gazkromatograf : Agilent 6890

Sicaklik Programi  : 75°C, 0.5 dak.

Kolon : J&W DB-5HT 30mx
0.32 mm x 0.1 um film

Tasiyict gaz : helyum, 2 ml/ dak.

Detektor : MS, Quad,

200°C, kaynak 250°C,
tarayict 50-500 m/z
Enjektor :320°C
Enjeksiyon : 2 pl ayirim 20:1

Numune hazirlama  :Numunenin sivi ¢ozeltisi
tetradecane igeren tetrahydrofuran ile muamele
edilir ve 30 dak. boyunca 70°C’de ultrasonik
banyo i¢inde bekletilir. Ekstrakt gazkromatograf
ile analiz edilir. Myritol 318 mukayese icin refe-
rans maddesi olarak kullanilmistir. (AU064844
-Cognis GmbH). Son olarak, fular aplikasyonu
icin, Cognis Laboratuarlar1 kullanilmistir.
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. 1lk olarak, mikrokapsiil dispersiyonu

ve binder birlesimi recetelerinde be-
lirtildigi miktarlarda beherin igine
koyulur (Tablo 1).

. Kumas numunesi behere daldirilarak

tamamen 1slanmasi saglanir,

. Sonrasinda, kumas beherden ¢ikarti-

lir ve fularin kalender silindirinden 5
barlik bir basing altinda 3 m/dak. ik
hizda gegirilir (Sekil 1).

Sonugcta, sikilan kumas Mathis-Dryer
kurutucusundan 3 dakika boyunca
120°C’de isleme tabi tutulur ve kuru-
tulur (Sekil 2).

" AR

Sekil 1. Fular prosesi

Sekil 2. Mathis Kurutucu
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Tablo 1. U¢ farkli boydaki mikrokapsiillerin
aplikasyonu ve ikinci fular prosesi ile chitosan
kaplanmasi

Regete 1. Mikrokapsiil aplikasyonu: kapsiil A ve
ikinci fular prosesi ile chitosan kaplanmasi
I. Fular Prosesi

%S5 3001A eldesiigin ~ (5%¥100/54.4) 9.19g

%0.5 3002A eldesi i¢in  (0.5%100/54.4) 0.92¢g

%7 Mikrokapsiil - A (7*100/54.4) 12.87g

eldesi i¢in

Kimyasallarin toplam 22.98¢

agirligs

H,O 77.02g

Genel toplam 100g

II. Fular Prosesi

Tkinci fular prosesi ile  Fular banyosunda %3  Son islem;

chitosan kaplanmasi Chitosan %1.6 laktik ~ 120°C-

asit 3dak. ku-

rutma

Regete 2. Mikrokapsiil aplikasyonu: kapsiil B ve
ikinci fular prosesi ile chitosan kaplanmasi
L. Fular Prosesi

%5 3001A eldesiicin  (5*100/54.4) 9.19¢g

%0.5 3002A eldesi icin  (0.5%100/54.4) 0.92¢g

%7 Mikrokapsiil - B (7*100/54.4) 12.87g

eldesi i¢in

Kimyasallarin toplam 22.98¢

agirlig

H,O 77.02g

Genel toplam 100g

II. Fular Prosesi

Ikinci fular prosesiile ~ Fular banyosunda %3  Son islem;

chitosan kaplanmasi Chitosan %1.6 laktik ~ 120°C-

asit 3dak. ku-

rutma

Recgete 3. Mikrokapsiil aplikasyonu: kapsiil C ve
ikinci fular prosesi ile chitosan kaplanmasi
I. Fular Prosesi

%5 3001A eldesi igin ~ (5%¥100/54.4) 9.19¢g

%0.5 3002A eldesi icin  (0.5%100/54.4) 0.92¢g

%7 Mikrokapsiil - C (7*%100/54.4) 12.87¢g

eldesi i¢in

Kimyasallarin toplam 22.98¢

agirlig

H,O 77.02g

Genel toplam 100g

II. Fular Prosesi

Ikinci fular prosesiile  Fular banyosunda %3  Son islem;

chitosan kaplanmasi Chitosan %1.6 laktik ~ 120°C-

asit 3dak. ku-

rutma

Mikrokapsiil bityiikliigii

Bu ¢alismada mikrokapsiil dispersiyonunun ka-
ristirma devrini degistirerek {li¢ farkli ebatta
mikrokapstil tiretilmistir;

FaSch 9024 — 016- A
FaSch 9024 - 016 — B
FaSch 9024 - 016 - C

23 (Sekil 5)
8-10 u (Sekil 6)
3-4p (Sekil 7)

Coulter cihazt  kullanilarak, mikrokapsiil
dispersiyonunlarinin her birinin ¢ap biiyiikliik
dagilimlan Olgiilerek grafige aktarilir (Sekil 5-
Sekil 7). Mikrokapsiil dispersiyonu Coulter ci-
hazindaki deligin i¢ine yerlestirilir (Sekil 4).

Cahsmada kullanilan binder kaliteleri
C3001-A

Icerik : Silikon emiilsiyonu
Form : Sivi

Renk : Beyaz

Koku : Kokusuz

Viskozite 210 ¢St - 25°C

Bu hidrofobik karakterli kuvvetli bir binderdir.

C3002-A

Icerik : Silicone emulsion
Form : Sivi

Renk : Beyaz

Koku tAz

Viskozite 120 ¢St - 25°C

Sekil 3. Coulter Cihazi

Bu ¢alismada kullanilan biitiin mikrokapsiillerin
icerigi %90 Myritol 318 ve %10 ise vitamin E
karisimidir. Myritol 318 bir ¢esit kokonat yagi-
dir. Aktif madde olarak kokonat yaginin kulla-
nilmasinin sebepleri su sekilde siralanabilir:
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Sekil 4. Coulter Cihazi;, mikrokapsiil dispersi-
yonu cihazin tizerinde bulunan deliklerin iceri-
sine yerlestirilir

- Kokonat yagi ile iyi bir mikrokapsiil disper-
siyonu elde edilerek iyi bir mikrokapsiil olu-
sumu saglanabilir. Myritol 318 berrak, hafif
sarimtirak ve kokusuzdur. Diizgiin ¢ap dagi-
Iim degerinden dolayi, kozmetik ve eczaci-
likta cilt bakim iirlinlerinde ve kremlerde
kullanilabilir.

- Myritol 318 ve vitamin E bu c¢alismada kul-
lanilan bir karisim modelidir. Her ikisi de
ekstraksiyonlarindan sonra kolaylikla analiz
edilebilmektedir ve her ikisi de analitik
amach olarak izlemede kullanilir.

- Kokonat yaginin diger yaglara gore raf dmrii
daha uzundur. Yiiksek sicakliga ve cevre
sartlaria 2 yila kadar dayanabilir. Bu 6zel-
lik, uzun Omiirlii mikrokapsiil aktif maddesi
ihtiva edilebilmesi acisindan ¢ok onemlidir.

- Myritol 318 kokonat yagi cilt i¢in ¢ok fay-
dali 6zelliklere sahiptir, yan1 sira vitamin E
gibi baz1 vitaminleri ¢ok iyi ¢ozme kapasite-
sine sahiptir. Bu ¢aligmada da vitamin E kul-
lanildig1 i¢in, kokonat yaginin kullanilan vi-
tamin E {lizerinde ¢ok iyi bir ¢oziicii fonksi-
yonu olmustur. Vitamin E ve Myritol 318
karigimi1 hemen her oranda homojen bir kari-
sim olusturabilmektedir.

- Kokonat yagi, yagda c¢oziinebilen vitamin E
gibi vitaminlerin, minerallerin (6zellikle kal-

siyum ve magnezyumun) ve amino asitlerin
aliniminda ve sindiriminde kolaylastirici et-
ki saglar. Mikrokapsiil ihtiva eden kumas-
lardaki mikrokapsiillerin yikama dayanimla-
rin1 gelistirmek i¢in chitosan kullanilmasinin
cesitli sebepleri vardir. Pek ¢ok arastirmaci
tarafindan da belirtildigi tizere, mikrokapsiil
iiretim metodlarinda chitosan ¢ok biiyiik
fayda saglayan oOnemli bir polimerdir
(Wilson, 2005; Onar vd., 2003; Goud vd.,
2005; Hsieh vd., 2006; Zhang vd., 2001;Ye
vd., 2006)

Bu calismada ise, chitosan, mikrokapsiil dis du-
var polimeri olarak kullanmaktan ziyade, bu kez
ikincil bir fular prosesi vasitastyla mikrokapsiil
ihtiva eden kumasgin iizerinde bir nevi kaplama
malzemesi olarak kullanilmistir (Mathis, 2006).

Deneysel calisma sonuclar:

Sekil 5, Sekil 6 ve Sekil 7°de bu ¢alismada kul-
lanilmak iizere elde edilen mikrokapsiillerin or-
talama partikiil biiytkliiklerini gosteren Coulter
cihazi ile yapilmis 6l¢lim sonuglart gosterilmek-
tedir. Bu sonuglara gore A mikrokapsiilii ¢ap
aralig1 2-3 p, B mikrokapsiilii cap araligi 8-10
i, C mikrokapsiilii ¢cap araligi 3—4 p’dur.

A, B ve C mikrokapsiilleriyle islem gordiikten
sonra kumaslarin bir boliimii ayrilarak Chitosan
ile kaplanmig ve biitiin kumaslar elektron mik-
roskobu ve gaz kromatografi  ile analiz
edilmistir.

Sekil 8, Recete 1 ile A tipli mikrokapsiil uygu-
lanmus; Sekil 9, Regete 2 ile B tipli mikrokapsiil
uygulanmis; Sekil 10°da Regete 3 ile C tipli
mikrokapsiil uygulanmig Chitosan kaplamasiz
kumasin yikama oncesi ve on yikama sonrasi
elektron mikroskop resimlerini gdstermektedir.
Recete 1 ve regete 3 ile yapilan mikrokapsiil
uygulamalarinda 10 yikamadan sonra mikro-
kapsiillerin biiyiik bir kisminin kumagtan ayril-
madig1, recete 2 ile uygulanan mikrokapsiillerin
ise 10 yikamadan sonra kumastan uzaklastig
goriilmektedir. Sekil 11, Sekil 12 ve Sekil 13 ise
Chitosan kaplamali kumaslarin elektron mik-
roskobik (SEM) sonuglarini gostermektedir.

140



Mikrokapsiillerin ytkama dayanimlarinin artirilmasi

10- ; - 100
T 4322 25 Feb 2005 %1 Diff
T 4322 25 Feb 2005 %1 Eumn. L 50
9 .
(1111
A ! 80
7- il - 70
6| Hacim % (I L0
- 50
- 40
-3
1 '_m
il 10
1 h . ¢

L T | 1
I A 10 ::n 'I1'.'I' 1150 200 400 1000 2000
Partikil Buyukligia (Mikron)

Sekil 5. Cap Biiyiikliigii 1.938 u (Mikrokapsiil A; 2-3 )

T 4383 25 Feb 200551 Diff.
T 4323 25 Feh 2005 %1 Kum.

Hacim %

J T j
01 02 04 1

Sekil 6. Cap Biiyiikliigii 7.077u (Mikrokapsiil B; 8—10u)

141



T. Erikci, F. Kalaoglu

14~ - 100

T 4384 25 Feb 2005.51 Diff. [
T 43284 25 Feb 2005 $1 Kum. | - 90

12 |

104 . =70

Hacim % | -80

AL ,
1 8 10 20 40 100 200 400 1000 2000
Partikitl Bityritklos (Mikron)

Sekil 7. Cap Biiyiikliigii 3.208 u (Mikrokapsiil C; 3—4 u)

.
Dal =107 2 m
Chl=0023 e’ [

f.l"-
(.]EZI al

1 .
Meg=5.00KX L%y EHT = 200KV Signal A=InLens Mag= 100 KX AU BT - o ooy Signal &=InLens
WD =9%mwm Photo No: 7692 WD =7mm Detector =3E,

10 Yikama sonrasi

i Dal = 100521

Dbl =7930um’ [

S ¢
Dalr

Mag= 500 KX L %™ | EHT = 200KV Signal A=InLens
WD =Zmm Photo Mo 77135

Ilag=1.00 KX I1 EHT = 2.00kY Signal A=Inl ens
WD =Tmrn  Detector =5E,

gekil 8. Regete 1: Kapsiil Tipi A: Fular prosesi  Sekil 9. Regete 2: Kapsiil Tipi B: Fular prosesi
Chitosan kaplamasiz Chitosan kaplamasiz

142



Mikrokapsiillerin ytkama dayanimlarinin artirilmasi

Yikama Oncesi

1
Ilaz= 500 X L;I,um I EHT = 2.00kV Signal &=Inlens

WD =10mm Detector =5E;

"

1
hlaz= 500 KX )EF EHT = 2.00kV Signal &A=Inlens
WD =10mm Detector =3E,

Sekil 10. Regete 3: Kapsiil Tipi C: Fular prosesi
Chitosan kaplamasiz

Yikama Oncesi

—— _.d
Ilag= 1000 KX EHT = 2.00kY Signal &=Inlens
WD =10men  Detector =3E,

20 g

Mlag =500 KX L._{ EHT = 2.00kY Sigrial &=Inl ens

WD =10run  Detector =5E,

20 um
Mlag=2.50 KX EHT
WD

=200kEV Signal & =Inlens
=Zmrn  Detector =5E;

Sekil 12. Regete 2: Kapsiil Tipi B: Fular
prosesi Chitosan kaplamali

- L+

fure  EHT = 2.00kV Signal &=InLens

WD = 10mra Detector =5E,

Mlag = 5.00 KX

Mag = 5.00 KX

I | BHT = 200KV Signal A=InLens

WD =10ren  Detector =3E,

Sekil 11. Regete 1: Kapsiil Tipi A:Fular prosesi
Chitosan kaplamali

143

10 Yikama sonrasi

Mag=5.00K% , 041  EHT = 200KV Signal &=InLens

WD =10rmen Detector =5E,

Sekil 13. Regete 3: Kapstiil Tipi C: Fular
prosesi Chitosan kaplamali



T. Erikci, F. Kalaoglu

Tablo 2 ve Tablo 3 ise farkli recetelerle
mikrokapsiil uygulanmis kumaglarin chitosan
kaplamali ve kaplamasiz  olarak  Gaz
kromatografik analiz sonuglarim1 gostermekte-
dir. Gazkromatografi ve elektron mikroskop
analiz sonuglar karsilagtirildiginda, chitosan
kaplamanin ~ kumas  {stline  uygulanmis
mikrokapsiillerin yikama dayanimlarinda énem-
li 6lglide artig gosterdigini gostermektedir.

Chitosan ¢ozeltisi ikincil bir kaplama prosesi
olarak kullanildiginda; kumas tizerinde uygula-
nacak miiteakip 10 ev yikamasi sonucunda asa-
g1daki sonuglar elde edilmistir:

Regete 1:

10 yikama sonucunda, baglangi¢ degerine gore
%43.6-%19.9 = %23.7 oraninda daha az mik-
tarda myritol yagi salinmistir. Bu sonug, myritol
ihtiva eden “A” tipindeki mikrokapsiillerin yi-
kama dayanimlarinin %23.7 oraninda gelistiril-
mis oldugunu gostermektedir.

Recete 2:

10 yikama sonucunda, baglangi¢c degerine gore
%57.9-%15.2 = %42.7 oraninda daha az mik-
tarda myritol yagi salinmistir. Bu sonug, myritol
ihtiva eden “B” tipindeki mikrokapsiillerin yi-
kama dayanimlarinin %42.7 oraninda gelistiril-
mis oldugunu gostermektedir.

Recete 3:

10 yikama sonucunda, baglangi¢ degerine gore
%32.3-%19.1 = %13.2 oraninda daha az mik-
tarda myritol yagi salinmistir. Bu sonug, myritol
ihtiva eden “C” tipindeki mikrokapsiillerin yi-
kama dayanimlarinin %13.2 oraninda gelistiril-
mis oldugunu gostermektedir.

Mikrokapsiil biiyiikliigiiniin etkisi incelendigin-
de, daha biiyiik ¢apli kapsiil B’nin (8-10p) diger
kiiciik kapsiillere, kapsiil A(2-3p) ve kapsiil
C(3-4p), gore yikama dayanimi daha fazla iyi-
lestirilebildigi tespit edilmistir. Bunu nedeni
kapstil B’nin duvarinin daha kalin olmasi ve di-
ger kapsiillerinkinden daha dayanikli olmasidir.
Bu sonuglar Yamamoto ve digerlerinin (2002)
arastirma sonuglariyla paralellik géstermektedir.

Tablo 2. Kumas igindeki mikrokapsiillerin icer-
digi myritol 318’in gazkromatografik analiz

sonuclari

Ortalama
% Agirhk
(wiw)

L. 1.
Analiz Analiz

Kayip
indeksi

Myritol 318 Yag1 - %Agirhk (w/w) - Recete 1:

Recete 1. Kapsiil Tipi ~ 1.260 1.320 1.290
A — Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamasiz

Recete 1. Kapsiil Tipi 1.280 1.250 1.260
A — 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Regete 1. Kapsiil Tipi  0.723  0.801 0.762
A —5. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Regete 1. Kapsiil Tipi  0.703  0.751 0.727
A —10. Yikama Sonra-

s1- Chitosan Kaplama-

s1z

Yikama Oncesiyle - 10. %44.2 %43.1 %43.6%

Yikama Sonrasi Olusan
Myritol 318 Miktar
Azalmasi (%)

1.000

0.976

0.591

0.564

Myritol 318 Yagi - %Agirhk (w/w) - Recete 2:

Regete 2. Kapsiil Tipi B 1.680 1.730 1.700
— Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamasiz

Recete 2. Kapsiil Tipi B 1.370  1.290 1.330
— 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Recete 2. Kapsiil Tipi B 0.773  0.777 0.775
— 5. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Regete 2. Kapsiil Tipi B 0.653 0.777 0.715
—10. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Yikama Oncesiyle - 10.  %61.1 %55.1 %57.9%

Yikama Sonrasi Olusan
Myritol 318 Miktar
Azalmasi (%)

1.000

0.782

0.456

0.420

Myritol 318 Yagi - %Agirhk (w/w) - Recete 3:

Recete 3. Kapsiil Tipi C 1.630 1.660 1.640
— Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamasiz

Regete 3. Kapsiil Tipi C 1.620 1.680 1.650
— 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Regete 3. Kapsiil Tipi C 1.210 1.150 1.180
— 5. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Recete 3. Kapsiil Tipi C 1.130 1.080 1.110
—10. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamasiz

Yikama Oncesiyle - 10.  %30.7 %34.9 %32.3
Yikama Sonrasi Olusan

Myritol 318 Miktar

Azalmasi (%)

1.000

1.060

0.719

0.677
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Tablo 3. Ilave chitosan kaplamasi yapilms,
kumas igindeki mikrokapsiillerin icerdigi
myritol 318’in gazkromatografik analiz

sonuc¢lari

Ortalama
% Agirhk
(w/w)

L 1I.
Analiz Analiz

Kayip
Indeksi

Myritol 318 Yag1 - %Agirhk (w/w) - Regete 1:

Regete 1. Kapsiil Tipi 1.250 1.230 1.240
A — Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamali

Regete 1. Kapsiil Tipi 1.210 1.140 1.170
A — 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Recete 1. Kapsiil Tipi 1.040 1.040 1.040
A —5. Yikama Sonrasi-
Chitosan Kaplamali
Recete 1. Kapsiil Tipi
A —10. Yikama Sonra-
s1- Chitosan Kaplamali
Yikama Oncesiyle - 10. %192 %20.8 %19.9
Yikama Sonrasi Olusan

Myritol 318 Miktar

Azalmasi (%)

1.010 0.974 0.993

1.000

0.944

0.839

0.800

Myritol 318 Yag1 - %Agirhk (w/w) - Recete 2:

Regete 2. Kapsiil Tipi B 1.570  1.590 1.580
— Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamali

Regete 2. Kapsiil Tipi B 1.500 1.390 1.440
— 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Recete 2. Kapsiil Tipi B 1.310 1.300 1.310
— 5. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Recete 2. Kapsiil Tipi B 1.390 1.290 1.340
—10. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Yikama Oncesiyle - 10. %11.5 %18.9 %15.2
Yikama Sonrasi Olusan

Myritol 318 Miktar

Azalmasi (%)

1.000

0911

0.829

0.848

Myritol 318 Yag1 - %Agirhk (w/w) - Recete 3:

Recete 3. Kapsiil Tipi C  1.240 1.380 1.310
— Yikama Oncesi-

Chitosan Kaplamali

Recete 3. Kapsiil Tipi C 1.250 1.150 1.200
— 1. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Regete 3. Kapsiil Tipi C 1.190  1.130 1.160
— 5. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Regete 3. Kapsiil Tipi C 1.130  0.994 1.060
—10. Yikama Sonrasi-

Chitosan Kaplamali

Yikama Oncesiyle - 10. %8.9  %28.0 %19.1
Yikama Sonrasi Olusan

Myritol 318 Miktar

Azalmasi (%)

1.000

0916

0.885

0.809

Sonuclar

Bu c¢alismada, chitosanin kumasin igerisinde
konumlandirilmis olan mikrokapsiillerin etra-
finda bir nevi ikinci bir duvar olusturarak, yi-
kama dayanimimnin gelistirilmesinde 6nemli bir
katki sagladig1 anlasilmistir. Bu sayede olustu-
rulan ikincil tabaka ile kapsiillerin dis duvar
daha da kuvvetlendirilmis ve myritol yaginin
serbest birakilma hiz1 yavaglatilabilmistir. Dola-
yisiyla, miiteakip kumas yikamalarmma karsin
mikrokapsiillerin 6mrii daha da uzatilabilmis ve
daha uzun islev gorebilmeleri saglanabilmistir.
Bu ikinci tabaka ayn1 zamanda mikrokapsiillerin
kirilma riskini azaltmistir. Ciinkii ince dis taba-
kali kapsiiller digerlerine oranla daha kirilgan
yapidadirlar. Bu calismada kullanilan kapsiil
“B” en kalin duvara sahip olmakla birlikte,
mikrokapslil duvarinin ilave olarak chitosan
kaplamasiyla desteklenmesi sonucu; ev yikama-
lar1 ve depolama siiresi boyunca istenmeyen
hizli erken kapsiil kirilmalarinin orani azaltila-
bilmistir.
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