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ÖZ 

Bu çalışma, nanokristal selüloz (NKS) katkılı biyobazlı kompozit filmlerin, farklı nem ve sıcaklık ko-
şullarına bağlı, mekanik ve su buhar bariyer özelliklerindeki değişimleri incelemektedir. Peynir altı 
suyu protein konsantresi (WPK) ve kitosan (KS) bazlı kompozit filmler, farklı bağıl nem (%50, %75, 
%100) ve sıcaklık (-18°C, 4°C, 25°C) koşullarında değerlendirilmiş, NKS katkısının filmin mekanik ve 
bariyer stabilitesi üzerindeki etkileri analiz edilmiştir. NKS eklenmiş WPK/KS/NKS filmlerde, NKS 
katkısının su buhar bariyer (1,04 mm m⁻² h⁻¹ kPa⁻¹) özelliklerini iyileştirdiğini ve film stabilitesini ar-
tırdığını gösterilmiştir. Depolama sıcaklığı arttıkça (4°C → 25°C) filmlerin uzama yüzdesinin azaldığı 
gözlemlenmiştir. Yüksek bağıl nemde (%100 RH) çekme dayanımı diğer filmler için %60’a varan 
oranda azalırken, NKS katkısının bu kaybı önlediği belirlenmiştir. NKS katkısı, film yüzey morfoloji-
sini düzenleyerek su buharı geçişini sınırlamış, ancak antimikrobiyal aktivite üzerinde belirgin bir etki 
göstermemiştir. NKS katkısının, biyobazlı filmlerin su buhar bariyer ve mekanik özelliklerini geliştire-
rek gıda ambalajlarında kullanım potansiyelini artırabileceği görülmüştür.  

Anahtar Kelimeler:  Nanokristal selüloz (NKS), Biyobazlı kompozit film,  
Mekanik ve bariyer özellikler, Film stabilitesi 

ABSTRACT 
Effect of humidity and temperature conditions on the mechanical and barrier properties of 
nanocrystalline cellulose-reinforced bio-based films 
This study investigates the effects of nanocrystalline cellulose (NKS) incorporation on the mechanical 
and water vapor barrier properties of bio-based composite films under varying humidity and tempera-
ture conditions. Composite films based on whey protein concentrate (WPK) and chitosan (KS) were 
evaluated at different relative humidity levels (50%, 75%, 100%) and temperatures (−18°C, 4°C, 25°C), 
and the impact of NKS on film stability was analyzed in terms of both mechanical and barrier perfor-
mance. NKS-reinforced WPK/KS/NKS films were compared with NKS-free films in terms of water 
vapor permeability (1.04 mm m⁻² h⁻¹ kPa⁻¹) and enhanced overall film stability. As temperature in-
creased (from 4°C to 25°C), a reduction in elongation percentage was observed. While tensile strength 
decreased by up to 60% in other films under high humidity conditions (100% RH), this loss was pre-
vented in NKS-reinforced films. NKS also contributed to limiting water vapor transmission by modi-
fying the surface morphology of the films; however, it did not show a significant effect on antimicrobial 
activity. These findings indicate that NKS-reinforced biobased films can enhance water vapor barrier 
and mechanical properties, making them promising candidates for food packaging applications. 
Keywords: Nanocrystalline cellulose (NKS), Biobased composite film,  

Mechanical and barrier properties, Film stability
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Giriş 

Petrol bazlı plastikler, dayanıklılık, hafiflik, kolay şekil 
verme ve kolay uygulama gibi avantajları nedeniyle farklı en-
düstriyel alanlarda yaygın olarak tercih edilmektedir (Becker 
vd., 2010). Gıdaların servis edilmesi, dağıtımı veya depolan-
ması sırasında ambalaj olarak petrol bazlı plastiklerin kulla-
nımı, gıda endüstrisinin her alanında oldukça yaygındır. Bu-
rada belirtmek gerekir ki petrolden üretilen plastik ürünlerin 
yaklaşık olarak % 45'ini tek kullanımlık gıda ambalajları 
oluşturmaktadır (Khosravi vd., 2020). Bununla birlikte, gıda 
endüstrisi kaynaklı tek kullanımlık plastik ambalajların veya 
filmlerin doğada birikmesi, dünya çapında büyüyen bir kirli-
lik kaynağıdır. Ayrıca, plastik ambalaj kullanımının sadece 
çevresel kirlilik açısından değil, insan sağlığı açısından risk-
ler barındırmaktadır (Bauer vd., 2019, Wagner ve Oehlmann 
2009). Örneğin, PET şişelerde saklanan maden sularının tü-
ketiminin, endokrin bozuculara maruziyeti artırabileceği bir 
çalışmada rapor edilmiştir (Wagner ve Oehlmann 2009). 
Bauer vd., (2019) ise ticari olarak marketlerde satılan 10 
farklı markaya ait 15 farklı üründe 42 adet migrant tespit et-
miş ve bu belirlenen maddelerden ikisinin ise düzenlemelerde 
belirtilen maksimum kalıntı limitinin üstünde olduğunu be-
lirtmişlerdir. Buna ek olarak plastik atıklar doğada bozunma-
dan uzun süreler kalmakta ve zamanla mikroplastiklere dö-
nüşerek içme suyu ve doğal su kaynaklarına karışabilmekte-
dir (Huang vd., 2021). Ayrıca, bir anket çalışması sonucunda, 
gıda pazarındaki tüketicinin % 27'sinin ambalajın yapıldığı 
malzemeye dikkat ettiği ve yaklaşık %31’inin ambalajın içe-
riğindeki zararlı maddelerin tercihlerinde önemli olduğu bil-
dirilmiştir (Bartczyk vd., 2019). Bu durum, tüketicilerin, am-
balaj malzemelerinin hem çevre hem de bireysel sağlık üze-
rindeki olumsuz etkileri konusunda artan bir bilinç ile hareket 
ettiklerini göstermektedir.  Bu durumlar neticesinde, biyolo-
jik olarak parçalanabilen ve toksik olmayan ambalaj filmleri 
geliştirilmiştir ve son yıllarda bu alandaki araştırmalara hızla 
devam edilmektedir (Wu vd., 2019). 

Biyolojik olarak parçalanabilen filmler, düşük maliyet, çev-
reci ve biyolojik olarak parçalanabilirlik gibi birçok avantaja 
sahiptir (de Andrade vd., 2019). Biyobazlı kompozit filmler, 
eğer gıda ürünlerinden oluşuyorsa veya gıdalarda kullanılma-
sında güvenli olarak kabul edilen katkı maddesi içeriyorsa ye-
nilebilir filmler olarak adlandırılmaktadır (Han 2005, 
Mohamed vd., 2020). "Yenilebilir" ifadesi, doğrudan insan 
tüketimine uygun, sağlığa zararlı olmayan ve sindirilebilen 
gıda veya gıda bileşenlerini ifade etmektedir. Kısaca, eğer 
film üretiminde toksik etkisi olmayan ve Amerika Birleşik 
Devletleri Gıda ve İlaç Dairesi (FDA) gibi uluslararası otori-
teler tarafından Genellikle Güvenli Olarak Tanınan (GRAS) 
bileşenler kullanılıyorsa ve aynı zamanda bu bileşenler gıda 

ile güvenli şekilde tüketilebilir ve fonksiyonel olarak bir gıda 
bileşeni olarak değerlendirilebiliyorsa, film, yenilebilir film 
veya kaplama olarak kabul edilebilir. Ancak bu tür filmler ta-
sarlanırken ve üretilirken karşılaşılan en büyük zorluk, iste-
nen mühendislik özelliklerini ve stabilitesini sağlamaktır. Bu 
filmler, petrol bazlı plastikler kadar mekanik olarak dayanıklı 
ve sağlam olamamaktadır (Otoni vd., 2017). Nitekim, biyo-
bazlı filmler gıda ürünlerinin ve ortamın bağıl neminden doğ-
rudan etkilenebilmektedir. Şimdiye kadar bu kapsamda yapı-
lan çalışmalar büyük ölçüde film formülasyonlarını, mekanik 
ve bariyer özellikler optimize etmeye ve standart laboratuvar 
koşullarında (tipik olarak ~23°C ve %50 RH) özelliklerini ka-
rakterize etmeye odaklanmıştır (Chen vd., 2023, Zhang vd., 
2021). Ancak, üretilen bu filmlerin, örneğin, farklı nem ve 
sıcaklık koşulları veya ürün nemi gibi çevresel faktörler al-
tındaki değişimine odaklı çalışmalar sınırlıdır. Yüksek nem 
hidrofilik filmleri plastikleştirebilirken, sıcaklık dalgalanma-
ları polimer etkileşimlerini değiştirebilmekte ve mekanik 
özellikleri olumsuz etkileyebilmektedir. Aguirre-Loredo vd., 
(2016) denge nem içeriğinin (nem alma izotermi) kitosan 
filmlerin bariyer, mekanik ve termal özellikleri üzerindeki et-
kisini incelemiş ve su moleküllerinin polimer matrisi plastik-
leştirdiğini ve filmler yüksek bağıl nem ortamlarıyla temas 
ettiğinde özelliklerini değiştirdiğini bildirmişlerdir.  

Son yıllarda yapılan çalışmalar, nanokristal selülozun (NKS) 
biyobozunur veya biyobazlı ambalaj filmlerine eklenmesinin, 
yukarıda detaylı anlatılan önemli eksikliklerden olan meka-
nik dayanımı ve su buharı bariyer performansını önemli öl-
çüde artırdığını göstermektedir. Nanokristal selüloz, yüksek 
kristallik derecesi ve uzunluk-çap oranı sayesinde rijit, güç-
lendirici bir nano dolgu görevi yapmakta ve polimer matris-
leri içinde bağlanarak dayanıklılığı artırmaktadır. Farklı selü-
loz kaynaklarından elde edilebilen, nanokristal selülozların 
(NKS), iyi gaz bariyeri özelliklerine sahip yenilebilir filmle-
rin yetersiz su buharı bariyer ve mekanik özelliklerini iyileş-
tirebileceği belirtilmektedir (Bernhardt vd., 2017, de Andrade 
vd., 2019, Fortunati vd., 2013, Khosravi vd., 2020). NKS üre-
timi için sürdürülebilir seçenek, tarımsal atıklardır ve bu atık-
ların polimer kompozitlerde dolgu maddesi olarak kullanımı 
hakkında yakın zamanda birçok makale yayınlanmıştır 
(Bernhardt vd., 2017, Fortunati vd., 2012, Fortunati vd., 
2013, Trache vd., 2020). Bu dolgu maddeleri ayrıca, kaynağı 
bakımından maliyet etkinliği, geri dönüştürülebilirlik, biyo-
lojik olarak parçalanabilirlik, düşük yoğunluk ve yenilenebi-
lir olma gibi özellikleri bulunmaktadır. Dolayısıyla, çalışma 
kapsamında tarımsal bir atık olan mısır bitkisinden elde edi-
len NKS’nin kullanılmasıyla, tarımsal atıkların katma değerli 
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bir ürüne dönüştürülmesi mümkündür. Ayrıca NKS, geri dö-
nüştürülebilir ve sürdürülebilir bir malzeme olması nede-
niyle, biyobazlı film tasarımında çevre dostu bir dolgu mad-
desi olarak önemli bir potansiyel taşımaktadır. 

Protein ve karbohidratlar, biyobazlı filmler için yaygın olarak 
tercih edilen materyallerdir. Kitosan, β-(1,4)-2-asetoamido-
2-deoksi-D-glukoz ve β-(1,4)-2-amino-2-deoksi-D-glukoz 
ünitelerinden meydana gelmiş bir kopolimeridir. Beyaz 
renkte, kokusuz ve tatsız, yarı şeffaf partikül veya toz halinde 
bir madde olup, çevreye uyumlu olması, ticari olarak kolay-
lıkla elde edilebilmesi ve birçok formda kullanılabilmesi ne-
deniyle, gıda endüstrisinde çeşitli amaçlarla kullanılmaktadır 
(Koç ve Özkan 2011). Ayrıca (Food ve Administration kito-
sanın belirli kullanım koşulları altında güvenli olduğunu be-
lirtmektedir (FDA, 2021). Kitosan, çeşitli ambalaj uygulama-
larında şeffaf filmler oluşturabilir ancak olumsuz gerilme 
özelliklerine sahiptir (Aider 2010). Bunun yanında yetersiz 
su buharı bariyer özellik gösterdiği bildirilmiştir (Wang vd., 
2022). Peynir altı suyu proteini (WPK) ile oluşturulan biyo-
bazlı kompozit filmler şeffaf, esnek ve kokusuz film oluş-
turma kabiliyetine sahiptir. Bir süt proteini olan WPK GRAS 
olarak kabul edilmektedir (FDA, 2016, Liu vd., 2024). Bu-
nunla birlikte, içerdiği protein yapılarının yüksek hidrofilik 
karakteri nedeniyle bu filmler yüksek nem emilimi özelliği 
göstermektedir (Gökkaya Erdem vd., 2019, Wang vd., 2022).  
Bu tür filmlerdeki olumsuz özellikleri iyileştirmek amacıyla, 
farklı biyokompozit malzemelerin bir arada kullanılması ile 
sinerjik bir etki yaratılmaktadır. Tavares vd., (2021), kitosan 
ve peynir altı suyu protein izolatı filminin çekme mukaveme-
tinin kitosan filme kıyasla yaklaşık iki kat arttığını ve su bu-
harı geçirgenliğinin %15,9 oranında azaldığını göstermiştir. 

Bu çalışma, daha önce kapsamlı bir şekilde araştırılmamış 
olan, değişen çevre koşulları altında çok bileşenli biyobazlı 
filmlerin dayanıklılığına odaklanmaktadır. Daha önceki ça-
lışmalar, kitosanın WPK ve NKS ile birleştirilmesinin yüksek 
çekme mukavemeti ve iyi bariyer özellikleri sağlayabilece-
ğini göstermiş olsa da (Wang vd., 2022) filmin nemli bir or-
tama veya soğutulmuş depolamaya maruz kaldığında bu özel-
liklerin nasıl dayandığı belirsizliğini korumaktadır. Farklı sı-
caklık ve nem seviyelerinde mekanik özelliklerindeki deği-
şiklikleri izleyerek, bu araştırma NKS takviyeli WPK/KS fil-
minin sağlamlığı ve pratik performansı hakkında fikir vere-
cektir. Bu tür veriler, herhangi bir zayıflığı (örneğin, yüksek 
RH'de mukavemette keskin bir düşüş) belirlemeye ve böylece 
bu filmin gerçek dünyadaki uygulanabilirliğini daha önce bil-
dirilen filmlerden ayırt etmeye yardımcı olacaktır. Bu yakla-
şım ile nanoselülozun ve ikili polimer ağının (kitosan-peynir 
altı suyu protein konsantresi) varlığının stres koşulları altında 
mekanik bütünlüğün korunmasına nasıl katkıda bulunduğunu 

veya ek iyileştirmelerin gerekli olan durumları açıklaması 
amaçlanmaktadır. Sonuç olarak, bulgular bu çalışmayı ön-
ceki literatürden ayıracak ve yalnızca laboratuvarda yüksek 
performans göstermekle kalmayıp aynı zamanda çeşitli depo-
lama ve kullanım koşullarında güvenilir olan biyobazlı am-
balaj filmlerinin geliştirilmesini ilerletecektir.  

Çalışmada test edilen farklı bağıl nem (%50, %75 ve %100) 
ve sıcaklık (-18°C, 4°C ve 25°C) koşulları, gıda ürünlerinin 
depolama ve dağıtım süreçlerinde karşılaşabileceği tipik ko-
şulları temsil etmektedir. Örneğin, %50 bağıl nem ve 25°C 
sıcaklık, kuru gıdaların raf koşullarında saklanmasını temsil 
ederken; %75 bağıl nem, orta derecede nemli ortamlarda sak-
lanan gıdaların depolama koşullarını; %100 bağıl nem ise çok 
yüksek nemli ortamları, yoğuşmanın sıkça görüldüğü soğuk 
koşulları veya filmin doğrudan gıda ile temas ettiği durumları 
simüle etmektedir. Sıcaklık açısından ise -18°C dondurulmuş 
gıda ürünlerinin tipik saklama sıcaklığını; 4°C ise soğuk zin-
cirde saklanan (örneğin süt ve süt ürünleri gibi) ürünlerin de-
polama koşulunu temsil etmektedir (Robertson 2005). Bu ko-
şulların seçilmesiyle elde edilen sonuçların pratik uygulama-
larda geçerliliğinin artırılması amaçlanmaktadır. 

Materyal ve Metot 
Materyal 

Karides kabuklarından elde edilen, ≥%75 deasetilasyon dere-
cesine sahip kitosan Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, ABD) 
firmasında tedarik edilmiştir. Peynir altı suyu protein kon-
santresi (protein oranı >%85- WPK) lokal bir süt işletmesin-
den ücretsiz olarak sağlanmıştır. Çapraz bağlayıcı ajan (CLA) 
olarak kullanılacak fenolikçe zengin ekstrakt için üzüm çe-
kirdeği, şarap üretim tesisi atığı olarak temin edilmiş, kuru-
tulmuş, öğütülmüş ve -18°C’de depolanmıştır. Bir tarım atığı 
olarak temin edilen koçanları ayrılmış ve hayvan yemi oluş-
turmak üzere depolanan mısır kabuğu lokal bir çiftçiden te-
min edilmiştir. Bu tarım atığı nanokristal selüloz (NKS) ekst-
raksiyonundan önce alınan örneklerden homojen bir paçal 
oluşturulmuş ve de bu paçaldan 80°C’de 24 saat süresince 
kurutulmuştur. Daha sonra öğütülerek bir mısır kabuğu tozu 
üretilmiştir. Film üretiminde kullanılan gliserol Sigma-Ald-
rich firmasından temin edilmiştir.  

Nanokristal Selüloz Eldesi  

NKS eldesi için öncelikle mısır kabukları birkaç kez damıtıl-
mış suyla yıkanmış ve 24 saat 80°C'de bir fırında kurutulmuş-
tur. Daha sonra yaklaşık 5–10 mm uzunluğunda parçalara ka-
dar küçültülmüştür. Bu işlemden sonra selüloz ekstraksiyo-
nuna geçilmiştir. Bu amaçla Guo vd., (2020) yöntemi kulla-
nılmıştır. Öğütülmüş mısır kabuğundan 30 g, hacimce 1:1 
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(v/v) oranında hazırlanmış hidrojen peroksit ve asetik asit çö-
zeltilerinden oluşan 300 mL’lik karışıma eklenmiş ve bu ka-
rışım 60°C sıcaklıkta 24 saat muameleye tabi tutulmuştur. 
Elde edilen selülozun tamamı süzülmüş ve distile su ile yı-
kanmıştır. Elde edilen selüloz, ortam koşulları altında denge 
nem içeriğine kadar ortam koşulları altında kurutulmuştur. 

Nanokristal Selüloz (NKS) çözeltisi sülfürik asit ile ön işlem 
görmüş liflerin hidrolizi ile elde edilmiştir. Bunun için For-
tunati vd., (2012) tarafından belirtilen yöntem modifiye edi-
lerek kullanılmıştır. Hidroliz, 45°C'de %30 w/w sülfürik asit 
ile kuvvetli bir şekilde karıştırılarak 30 dakika süreyle ger-
çekleştirilmiştir. Asit hidrolizinin hemen ardından, süspansi-
yon, reaksiyonu durdurmak için su ile 20 kat seyreltilmiştir. 
Süspansiyon, selüloz kristallerini konsantre etmek ve fazla 
sulu asidi çıkarmak için 20 dakika boyunca 4500 rpm ‘de 
santrifüjlenmiş ve elde edilen çökelti yıkanmış ve yeniden 
santrifüj edilmiştir. Birkaç santrifüj ve yıkama döngüsünden 
sonra NaOH ile pH 7'ye ayarlanmıştır.  

Fizikokimyasal Analizler 

Bu çalışmada, mısır kabuğu örneklerinin nem, kül ve yağ içe-
rikleri % olarak AOAC (1995) yöntemine göre belirlenmiştir. 
Toplam selüloz içeriği için, 3 g mısır kabuğuna %5 (v/v) sül-
fürik asit eklenmiş ve 30 dakika süreyle kaynatılmıştır. Ar-
dından numune Macherey und Nagel No: 840W filtre kâğıdı 
kullanılarak süzülmüştür. Numuneden asit tamamen uzaklaş-
tırıldıktan sonra, %5 (w/v) sodyum hidroksit (NaOH) çözel-
tisi ile 30 dakika kaynatılmıştır. Numune, önceden tartılmış 
filtre kağıdına süzülerek sırasıyla damıtılmış su, %95 etil al-
kol ve eter ile birkaç defa yıkanmıştır. Ham selülozun mik-
tarı, filtre kağıdı üzerinde kurutularak belirlenmiştir (Özkaya 
1998). Kül içermeyen ham selüloz miktarının tayini için, ku-
rutulmuş numuneler krozelere alınarak kül fırınında 
600°C’de yakılmış ve elde edilen artık miktarı tartılarak be-
lirlenmiştir. 

Kompozit Film Üretimi 

Peynir altı suyu protein filmlerinin üretimi (WPK-film): %10 
(w/v) oranında peynir altı suyu proteini (WPK) çözeltisi ha-
zırlanarak 1.5 saat boyunca çözünürlüğü arttırmak amacıyla 
manyetik karıştırıcı ile oda sıcaklığında karıştırılmıştır. Ar-
dından proteinlerin kısmi denatürasyonunu sağlamak ama-
cıyla, çözelti 90°C’de 30 dakika boyunca karıştırılarak ısıl iş-
leme tabi tutulmuştur (Fitriani vd., 2022). Daha sonra çözel-
tiye WPK miktarının ağırlıkça %45’i oranında plastikleştirici 
olarak gliserol eklenmiş ve ilave 30 dakika karıştırılmıştır. 
Çözelti, ultrason prob cihazı (Vibracell VCX 750, Sonics, 
Oklahoma, OK, ABD) kullanılarak 700 W güç ve %80 gen-
likte, 5 dakika süreyle ultrasonik homojenizasyona tabi tutul-

muştur. Uygulama sonrası 15 mL film çözeltisi 90 mm ça-
pında petri kabına dökülmüş ve 25°C’de 3 gün boyunca ku-
rumaya bırakılmıştır.   

Kitosan filmlerinin üretimi (KS-film): Saf su, %0.5 (v/v) ase-
tik asit ile asitlendikten sonra, bu ortamda %1 (w/v) oranında 
kitosan çözeltisi hazırlanmış ve 60°C’de 2 saat boyunca ka-
rıştırılmıştır. Daha sonra çözeltiye kitosan miktarının ağır-
lıkça %30’u oranında plastikleştirici olarak gliserol eklenmiş 
ve karıştırılmaya ilave 30 dakika boyunca devam edilmiştir 
(Khezerlou vd., 2023, Wang vd., 2013). Uygulama sonrası 15 
mL film çözeltisi 90 mm çapında petri kabına dökülmüş ve 
25°C’de 3 gün boyunca kurumaya bırakılmıştır.   

Kompozit film üretimi: Film üretim ön denemeleri sonu-
cunda, WPK/KS bazlı kompozit filmlerinin üretimi için bir 
yöntem geliştirilmiştir. Kompozit filmler için her iki film ana 
maddesinin (WPK ve KS) çözeltileri hazırlanmıştır ve çözelti 
üretim süreçleri yukarıda bahsedilen yönteme göre yapılmış-
tır. Çözeltiler bu aşamaya kadar hazırlandıktan sonra, WPK, 
KS, CLA ve NKS miktarları sırasıyla 2 mL (%10 w/v) WPK 
çözeltisi, 5 mL (%1 w/v) KS çözeltisi, %0,24 CLA ve %0,50 
NKS (her ikisi WPK ve KS’nin toplam kuru madde ağırlığına 
göre) oranında kullanılmıştır. Öncelikle WPK ve KS çözelti-
leri birleştirilmiş ve Ultrason prob (Vibracell VCX 750, So-
nics, Oklahoma, OK, ABD) kullanılarak, 700 W güçte %80 
genlikte 5 dakika süreyle ultrasonik homojenizasyona tabi tu-
tulmuştur. Daha sonra belirtilen miktarlardaki CLA ve NKS 
eklenmiş solüsyonlar 30 dakika karıştırılmıştır. Çözeltide bu-
lunan çözünmüş gazların uzaklaştırması amacıyla karışım 30 
dakika boyunca ultrasonik su banyosunda bekletilmiş, ardın-
dan 90 mm çapında plastik petri kutularına, 15 mL olacak şe-
kilde dökülmüştür. Filmler oda koşullarında kurutulmuştur. 
Yapılan analizlerin öncesinde filmler oda sıcaklığında ve 
%50 bağıl nemde 10 gün boyunca koşullandırılmıştır.  

Çalışmada NKS ilaveli WPK/KS/NKS filminin kontrolleri 
olarak WPK, KS ve NKS eklenmemiş WPK/KS filmi kulla-
nılmıştır. 

Yöntem 

Film Kalınlığı 

Film örneklerinin kalınlık ölçümleri, 1 μm hassasiyete sahip 
dijital bir mikrometre (Mahr GmbH., Göttingen, Polonya) 
kullanılarak gerçekleştirilmiştir. Her film grubuna ait orta-
lama kalınlık değerleri, beş rastgele noktada yapılan ölçüm-
lerin ortalaması olarak verilmiştir. 

Su Buhar Geçirgenliği (WVP) 

Filmlerin su buharı geçirgenliği gravimetrik olarak belirlen-
miştir (Gökkaya Erdem vd., 2019). Analiz öncesi numuneler 
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oda koşullarında (24 ±2°C ve 50 ±2% RH) on gün boyunca 
koşullandırılmıştır. 4.7 cm iç çapa ve 2 cm derinliğe sahip 
vezin kapları üzerine filmler yerleştirilmiştir. Ölçüm için iç 
ortamın bağıl nemi %100 dış ortamın ise silikajel kullanılarak 
%0’a ayarlanmıştır. Her film için 3 ölçüm alınmıştır. Hesap-
lama için aşağıdaki formülden yararlanılmıştır.  

 𝑊𝑊𝑊𝑊𝑊𝑊 = ∆𝑚𝑚×𝑑𝑑
𝐴𝐴×∆𝑡𝑡×∆𝑝𝑝

                                                     

WVP: Su buharı geçirgenliği (g mm/m2 h kPa) 

Δm: Ağırlık farkı (g) 

Δt: Zaman (saat) 

A: Alan (m2) 

d: Film kalınlığı (mm) 

ΔP: su buharı basınç farkı (kPa) 

Nem Tayini 

Her bir film örneğinden rastgele seçilen en az üç farklı nok-
tadan, 2 cm × 2 cm boyutlarında kesilmiş parçalar hazırlan-
mıştır. Bu parçalar cam petri kaplarına yerleştirilmiş ve sabit 
kuru ağırlığa ulaşana kadar 105 ±1°C’de etüvde kurutulmuş-
tur. (Bhatia vd., 2025, Gökkaya Erdem vd., 2019).  

Filmlerin Mekanik Özelliklerinin Belirlenmesi 

Mekanik özellik ölçümü, American Society for Testing and 
Materials (ASTM) D882-91 test yöntemi ile yapılmıştır. 
Kopma anındaki çekme dayanımı, kopma anındaki uzama 
ASTM Standart Yöntemi D 882-02.21'e göre bir Texture 
Analyzer TA-XT2 (Stable Microsystems, Godalming, Birle-
şik Krallık) kullanılarak belirlenmiştir. Filmler 1 cm genişli-
ğinde ve 6 cm uzunluğunda şeritler halinde kesilmiştir. Her 
film için 3 ölçüm alınmıştır.  

X Işını Kırınımı (XRD) 

XRD (40 kV ve 30 mA) kullanılarak, film ana maddelerinin 
(KS, WPK, CLA ve NKS) ve filmlerin XRD modelleri ince-
lenmiştir. Analiz 10° ile 60° arasındaki 2θ aralığında yapıl-
mıştır. 

Farklı Sıcaklıklarda ve Bağıl Nemlerde Film Stabilitesi 

Filmlerin mekanik özellikleri, -18, 5, ve 25°C’de takip edil-
miştir. Yapılan çalışmada filmler üretilmiş, öncelikle 
25°C’de 10 gün şartlandırılmıştır. Daha sonra filmlerin bir 
kısmı 4°C ve 25°C’de 1 ay bekletilmiştir ve bekletilmemiş 
ancak şartlandırılmış kontrol filmlere karşı mekanik ve bari-
yer özelliklerindeki değişim için analizler gerçekleştirilmiştir.  
Farklı bağıl nem (%50, %75 ve %100) değerlerinde mekanik 

özelliklerindeki değişimin incelenmesi için ise, filmler doy-
gun tuz çözeltisi ile dengelenmiş desikatör ortamında, 25°C 
sıcaklıkta dengeye gelinceye kadar bekletilmiştir. Bu süre her 
bağıl nem için 24 saat olarak ön denemeler ile belirlenmiş 
(örneklerin ağırlık değişimleri takip edilerek) ve buradan 
sonra mekanik analiz testlerine tabi tutulmuştur. 

Su buhar geçirgenliği ölçümü için bölüm 2.4.2’de verilen 
yöntem uygulanırken, mekanik dayanım testleri için 2.4.4’te 
verilen yöntem kullanılmıştır.  

Filmlerin Optik Özellikleri 

CIELAB renk parametreleri (L *, a * ve b *) ölçümü yapan 
renk ölçer (Konica Minolta CM-5, Tokyo, Japan) ile film ör-
neklerinin optik özellikleri belirlenmiştir. CIE Lab renk sis-
teminde L değeri, aydınlık derecesini (lightness) ifade et-
mekte ve 0 (siyah) ile 100 (beyaz) arasında değişmektedir. a* 
değeri, yeşil–kırmızı eksenini temsil etmektedir; negatif a* 
değerleri yeşil, pozitif a* değerleri kırmızı yönünü göster-
mektedir. b* değeri ise mavi–sarı ekseni belirtir; negatif b* 
değerleri mavi, pozitif b* değerleri sarı renk tonunu ifade et-
mektedir. a* ve b* değerlerinin 0’a yakın olması, cismin nötr 
(renksiz, akromatik) olduğunu göstermektedir (Dıblan 2013). 
Her numune için üç ölçüm yapılmıştır. Toplam renk farkı 
(AE) aşağıdaki denklem kullanılarak hesaplanmıştır: 

∆E =  ��𝐿𝐿𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅 − 𝐿𝐿 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�
2 + �𝑎𝑎𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅 − 𝑎𝑎 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�

2 +  �𝑏𝑏𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅𝑅 − 𝑏𝑏 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�
2 

Beyazlık indeksi (WI) hesabı içinse aşağıdaki formül kulla-
nılmıştır: 

𝑊𝑊𝑊𝑊 =  100 − ��100 − 𝐿𝐿 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�
2 + �𝑎𝑎 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�

2 + �𝑏𝑏 ∗𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓𝑓�
2    

Örneklerin opaklığı ise  Gökkaya Erdem vd., (2019) tarafın-
dan verilen yönteme göre yapılmıştır. Bu amaçla filmlerin 
550 nm’deki absorbansları ölçülmüş (Genesys 180 UV-Vis 
Spectrophotometer, Thermo Scientific) ve opaklık bu absor-
bansın kalınlığa bölünmesi ile hesaplanmıştır. Ayrıca 200- 
800 nm arasında ışık bariyer özellikleri de ortaya koymuştur 
(Yang vd., 2025). 

Filmlerin Antimikrobiyal Özelliklerinin Belirlenmesi 

Filmlerin antimikrobiyal aktivitesi agar difüzyon yöntemi ile 
test edilmiştir. Bu amaçla, Staphylococcus aureus (ATCC 
25923) ve Escherichia coli (ATCC 25922) kültürleri kulla-
nılmıştır. Kültürler aktifleştirildikten sonra peptonlu su içeri-
sinde 108 CFU/mL şekilde hazırlanmış ve bu solüsyondan 
Muller Hinton Agar’a ekimleri gerçekleştirilmiştir. Daha 
sonra yaklaşık 10 mm çapında kesilmiş filmler, kültürleri içe-
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ren agar yüzeyine koyulmuş ve 24-48 saat 37°C'de inkübas-
yonu tabi tutulmuştur. Süre sonunda filmlerin oluşturdukları 
zonlar incelenerek antimikrobiyal etki belirlenmiştir. 

Fourier Dönüşümlü Kızılötesi (FTIR) Spektroskopisi 

Diamond ATR (Azaltılmış Toplam Yansıma) ile FT-IR spek-
troskopisi, numunelerin spektrumlarını toplamak için kulla-
nılmıştır. Filmlerin IR spektrumları, Perkin Elmer Spectrum 
Two (Perkin Elmer Inc., ABD) cihazı kullanılarak elde edil-
miştir. Numune, absorpsiyon odasına yerleştirilmiş ve numu-
neler 4000/cm ile 450/cm arasındaki orta-infrared (mid-inf-
rared) aralığında üç kez taranmıştır.  

İstatistiksel Değerlendirme 

Çalışmanın çeşitli aşamalarında örneklemler arasındaki an-
lamlı farklılıklar olup olmadığı tek yönlü varyans analizi 
(ANOVA) ile belirlenmiş, farklılık görülen durumlarda ör-
nekler, anlamlılık düzeyine göre Duncan çoklu karşılaştırma 
testi ile gruplandırılmıştır (p<0.05).  

Bulgular ve Tartışma  
Hammadde Analizleri 

Yapılan analizlere göre mısır kabuğu tozunun ve üzüm çekir-
deklerinin nem miktarı sırasıyla %0.02 ±0.003 ve %0.16 
±0.01 (w/w) olarak bulunmuştur. Ayrıca örneklerin yağ içe-
riği aynı sıra ile %0.46 ±0.07; %0.99 ±0.06 (w/w) olarak be-
lirlenmiştir. Nanokristal selüloz ekstraksiyonu için önemli bir 
kriter olduğu için mısır kabuğundaki ham selüloz tayini de 
yapılmıştır. Buna göre çalışma kapsamında temin edilen mı-
sır bitkisindeki ham selüloz miktarı %66.17 ±0.2 (külsüz 
%65.20 ±0.3) olduğu görülmüştür. Örneklerin kül miktarları 
ise mısır kabuğu tozu için %3.12 ±0.5 ve üzüm çekirdeği için 
%5.49 ±0.5 olarak hesaplanmıştır. 

Film Ön Denemeleri 

Film üretim metodu geliştirmek amacıyla metot denemeleri 
yapılmıştır. Bu amaçla, sadece kitosan içeren KS film, sadece 
peyniraltı suyu protein konsantresi bazlı WPK film ve bu iki 
film materyallerinin karışımını içeren film üretim denemeleri 
yapılmıştır.  

Şekil 1’ de KS, WPK ve WPK/KS filmlerinin görüntüleri bu-
lunmaktadır. Bu ön denemeler çapraz bağlayıcı ajan yani 
CLA eklenmesine gerek olup olmadığının tespiti ve film for-
mülasyonunun belirlenmesi amacıyla yapılmıştır. Şekil 1’de 
iki kompoziti içeren ancak CLA içermeyen film görülmekte-
dir. Çapraz bağlayıcı ajan eklenmeden üretilen bu WPK/KS 
filmlerinde birçok noktada çatlaklar gözlemlenmiştir. Bu çat-
lakların film kuruması esnasında gerçekleştiği ve protein ile 

polisakkarit yapıları arasında güçlü bağların meydana gelme-
mesinden kaynaklandığı düşünülmektedir. 

Ancak film karışımına çapraz bağlayıcı ilave edildiğinde 
(CLA) elde edilen filmlerde yapısal deformasyonların oluş-
madığı gözlenmiştir (Şekil 2). Çapraz bağlayıcı ajan eklen-
meden üretilen WPK/KS filmlerin üzerinde oluşan çatlaklar 
sebebiyle sonraki çalışmalarda bu film bileşimi kontrol filmi 
olarak kullanılmamıştır. Çünkü film üzerinde oluşan çatlaklar 
yenilebilir olsun ya da olmasın içerisinde yer alan gıda ma-
teryaline yeterli korumayı sağlayamayacaktır. Bu sebeple 
WPK, KS, NKS ve CLA içeren optimum filmin 
(WPK/KS/NKS film olarak adlandırılmıştır) kontrolleri ola-
rak sadece WPK içeren WPK film, sadece KS içeren KS film, 
ve CLA içeren ancak NKS içermeyen kompozit (WPK ve KS 
karışımlı) WPK/KS film örnekleri üretilmiştir.  

Ön denemeler sonucu, WPK, KS, CLA ve NKS miktarları 
sırasıyla 2 mL (%10 w/v) WPK çözeltisi, 5 mL (%1 w/v) KS 
çözeltisi, %0.24 CLA ve %0.50 NKS (her ikisi WPK ve 
KS’nin toplam kuru madde ağırlığına göre) oranında kulla-
nılmıştır. Bu formülasyonu kullanarak üretilmiş filmlerin gö-
rüntüleri Şekil 2’de sunulmaktadır.  

Şekil 2’de, NKS içeren WPK/KS/NKS filmine ait görüntü-
nün yanı sıra, bu filmin kontrolleri olarak kullanılan WPK, 
KS ve NKS içermeyen WPK/KS filmleri de sunulmuştur. 
Film görüntülerine ilişkin yapılan ilk değerlendirme yalnızca 
nitel bir ön gözlem niteliğindedir ve herhangi bir kantitatif 
yöntemle analiz edilmemiştir. Bu değerlendirme, yalnızca 
analizlerden önce filmlerin görsel özelliklerine dair genel bir 
fikir edinmek amacıyla gerçekleştirilmiştir. İlgili nicel ana-
lizler çalışmanın devamında, Optik özellikler bölümünde de-
taylandırılmıştır. Görsel değerlendirilmesine göre, WPK fil-
minin diğer filmlere kıyasla daha kalın, kırılgan, bulanık sarı 
renkli ve opak yapıda olduğu gözlemlenmiştir. Buna karşılık, 
KS filmi daha esnek, sağlam, saydam ve pürüzsüz yüzeyli bir 
yapı sergilemiştir. WPK/KS filmlerinin, WPK filmine göre 
daha saydam olduğu belirlenmiştir. Ayrıca, NKS ilavesiyle 
birlikte filmlerde opaklıkta gözle görülür bir artış meydana 
gelmiştir (Şekil 2).  

Film Özellikleri 

Film Kalınlığı 

Film kalınlıkları Tablo 1’de verilmiştir. Kalınlık film içeri-
ğine göre önemli derecede değişiklik göstermiştir (p<0.05). 
En kalın film WPK film iken en ince film KS filmdir. Kom-
pozit filmlerden NKS içermeyen WPK/KS film bu iki film 
arasında bir kalınlığa sahipken, film bileşenine NKS eklendi-
ğinde kalınlıkta görülen değişim istatistiksel olarak anlamlı 
bulunmamıştır (p>0.05).  
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WPK filminin %10 (w/v) oranındaki yüksek konsantrasyonlu 
çözelti kullanılarak hazırlanmıştır, dolayısıyla en yüksek ka-
lınlığa sahip olmuştur. Buna karşılık, KS filmi %1’lik çok 
daha seyreltilmiş bir çözeltiden üretildiği için en ince kalın-
lıktadır (0.08 ±0.02 mm). WPK/KS ve WPK/KS/NKS film-
leri ise arada değerlere sahip olup, iki çözelti karıştırıldığında 
orta kalınlıkta filmler oluşmuştur. Al-Hilifi vd., (2023) yap-
tıkları araştırmada benzer olarak, film çözeltisindeki artan 
peynir altı suyu protein hidrolizatı konsantrasyonun ile doğru 
orantılı değişen film kalınlıkları olduğunu bildirmişlerdir.  

Su Buhar Bariyeri 

WPK, KS, WPK/KS ve WPK/KS/NKS filmlerinin WVP de-
ğerleri ölçülmüştür. Filmlerin WVP değerleri sırasıyla 1.56 
±0.08; 0.99 ±0.00; 1.17 ±0.04 ve 1.04 ±0.04 mm m−2 h−1 
kPa−1 olarak hesaplanmıştır (Tablo 1). WVP değerleri arasın-
daki fark önemli bulunmuştur (p<0,05). İstatistiki değerlen-
dirmeye göre sadece WPK film diğer filmlerden önemli de-
recede farklıdır. En düşük değere KS sahip iken en yüksek 
WVP değerine WPK filmi sahip olmuştur. Bu sonuçlardan 
kitosan ilavesinin WPK filminin su buharı geçirgenliği özel-
liğini iyileştirdiği görülmektedir. Ayrıca fark anlamlı olmasa 
da NKS filminin WVP değerinin hem NNKS filminin WVP 
değerlerinden daha düşük olduğu göze çarpmaktadır.  

Bilbao-Sáinz vd., (2010) hidroksipropil metilselüloz 
(HPMC) filmlerine mikrokristalin selüloz eklemiş ve filmle-
rin WVP değerlerinin artan selüloz konsantrasyonuyla 
azalma eğiliminde olduğunu bildirmiştir. Bunun sebebi ola-
rak hidrofilik olmasına rağmen, selüloz, tek tek zincirler ara-
sında bulunan çok sayıda güçlü molekül içi ve moleküller 
arası hidrojen bağı içermesi neticesinde suda veya tipik orga-
nik çözücülerde iyi çözünememesi olabileceği düşünülmüş-
tür.  

Nem buharı, filmlerden çok sayıda transfer ile geçer: adsorp-
siyon, difüzyon ve desorpsiyon, bunlar aynı çizgide meydana 
gelebilir veya film bileşenlerine göre farklılık gösterebilir 
(Diblan vd., 2020).  Yüksek su buharı basıncında, hidrofilik 
bileşenler daha yüksek oranda su buharını adsorplama eğili-
mindedir ve bu, malzeme içindeki serbest hacimde artışa ve 
daha fazla su girişinin artmasına yol açmaktadır. Suyun plas-
tikleştirici etkileri bu olaya katkıda bulunmakta ve muhteme-
len WVP'nin yükselmesine neden olmaktadır. Bunlar göz 
önünde bulundurarak, NKS'nin dolgu maddesi gibi davrana-
bileceği ve su buharı dahil olmak üzere çeşitli gazlara engel 
olabileceği sonucuna varılabilir (Khosravi vd., 2020). 

Optik Özellikler 

Filmlerin optik özellikleri Tablo 2'de verilmiştir. Aydınlık 
derecesi olarak ifade edilebilen L* değeri en yüksek KS 
filmde iken en düşük değer WPK/KS/NKS filmde ölçülmüş-
tür. Filmler arasında saydamlığı en düşük filmin de yine 
WPK olduğu görülmektedir. WPK filminin a* değeri yeşil 
eksende renk verirken diğer filmlerin renkleri nötre yakındır. 
Benzer olarak WPK film, oldukça sarı skalada ölçüm vermiş 
ancak diğer filmler daha düşük b* skala özellikleri göstermiş-
tir. WPK ve KS’nin kompozit film oluşturduktan sonra daha 
nötr bir renk skalasına yerleştiği yorumu Tablo 2’ye göre ya-
pılabilmektedir (Li vd., 2023).  

KS film en yüksek beyazlık indeksine (WI) sahipken bunu 
WPK film takip etmektedir. Ancak kompozit WPK/KS film 
ve WPK/KS/NKS filmler en düşük WI değerlerine sahiptir. 
Bununla birlikte, filmler arasında en düşük opaklık değerini 
KS, en yüksek opaklık değerini de WPK/KS/NKS filmi gös-
termiştir. Tüm filmlerin opaklık değerleri arasındaki farklar 
ise önemli bulunmuştur (p<0.05). Filmlerin opaklık değerinin 
polimer zincirleri arasındaki moleküler boşlukların azalması 
ile artabileceği düşünülmektedir.  WPK/KS/NKS filminin 
yüksek opaklık değeri de WPK/KS filmine kıyasla NKS ek-
lenmesi ile aradaki boşlukların kapanması ile ilişkilendirile-
bilir. Bu değer ile birlikte, filmlerin ışık (UV+ görünür bölge) 
bariyer yeteneklerini değerlendirmek, filmlerin ışık ile bir-
likte katalize olabilen reaksiyonları engellemesi açısından 
önem taşımaktadır.  

Filmlerin farklı dalga boylarındaki ışık geçirgenlik ölçümleri 
Şekil 3’de görülmektedir.  En yüksek geçirgenlik değerine 
KS film sahipken en düşük değere WPK film sahiptir. Kom-
pozit filmler incelendiğinde ise, NKS ilavesinden sonra film-
lerin UV bölgede (200-400 nm) geçirgenlik özelliklerinin ge-
liştiği görülmektedir. Bu sonuç Li vd., (2023) ile uyumludur. 
Burada belirtmek gerekir ki KS filmin yüksek ışık geçirgen-
liği, WPK ile kompozitlenmesi sonrası oldukça iyileşmiştir. 
WPK filmin kolorimetrik özellikleri ile uyumlu olarak, özel-
likle görünür bölge olan yaklaşık 380 ila 750 nm arasında ge-
çirgenlik değerinin hızla düştüğü görülmektedir.  Daha kısa 
UV bölge dalga boylarında ise WPK filmine benzer olarak 
WPK/KS/NKS filmi yüksek bloklama yeteneği göstermiştir. 
Bu sonuçlar filmlerin opaklık değerleri (Tablo 2) ile örtüş-
mektedir. 
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Tablo 1. Film özellikleri* 
 Kalınlık 

(mm) 
Nem 
(%) 

WVP  
(g mm m−2 h−1 kPa−1) 

Çekme Dayanımı 
(MPa) 

Çekme Uzaması 
(%) 

WPK film 0.24±0.02a 14.2±0.3d 1.56±0.08a 0.2±0.0c 12.5±0.8b 
KS film 0.08±0.02c 36.0±0.7a 0.99±0.00b 8.2±1.2a 71.1±10.9a 

WPK/KS film 0.15±0.01b 22.1±0.2c 1.17±0.04b 1.7±0.1bc 76.2±8.4a 
WPK/KS/NKS film 0.17±0.01b 23.6±0.6b 1.04±0.04ab 2.1±0.2b 92.7±14.3a 

*Aynı kolonda farklı harflere sahip örnekler arasındaki fark istatistiki olarak önemlidir (p<0.05). WVP, su buhar geçirgenliği; WPK film, 
peynir altı suyu protein konsantresinden üretilmiş film; KS film, kitosandan üretilmiş film; WPK/KS film, peynir altı suyu protein  

konsantresi ve kitosan kompozit filmi, WPK/KS/NKS film, WPK/KS filmine nanokristal selüloz eklenmiş film. 
 
Tablo 2. Filmlerin L*, a*, b* değerleri, beyazlık indeksi (WI) ve opaklığı 

 L* a* b* C* ΔE WI Opaklık 
WPK film 54.8±0.3b -2.2±0.1d 5.2±0.0a 5.2±0.0a 55.0±0.2b 54.5±0.2b 2.3±0.0c 
KS film 87.9±0.0a -0.4±0.0c 0.4±0.0d 0.4±0.0d 87.9±0.0a 87.6±0.4a 0.5±0.0d 

WPK/KS film 41.9±0.2c -0.03±0.0a 2.3±0.0c 2.3±0.0c 41.9±0.2c 41.8±0.2c 3.5±0.0b 
WPK/KS/NKS film 40.2±0.3d -0.1±0.0b 2.8±0.1b 3.1±0.1b 40.2±0.3d 40.2±0.3d 3.7±0.3a 

*Farklı harflere ait olan değerler istatistiksel olarak anlamlı şekilde birbirinden farklıdır (p˂0.05). 
 
 
Tablo 3. Farklı bağıl nemlerde filmlerin çekme dayanımı (MPa) ve çekme uzaması (%) özelliklerinde görülen değişim 
Bağıl Nem 50% 75% 100% 

  Çekme Dayanımı 
(MPa) 

Çekme 
Uzaması (%) 

Çekme Dayanımı 
(MPa) 

Çekme 
Uzaması (%) 

Çekme Dayanımı 
(MPa) 

Çekme 
Uzaması (%) 

WPK film 0.3 10.2 0.1 3.4 - - 
KS film 8.5 64.7 7.4 74.2 3.4 100 
WPK/KS film 1.6 77.3 2.1 80.9 1.0 84.7 
WPK/KS/NKS film 2.5 91.0 3.0 95.6 2.5 99.5 

 

 

Şekil 1. Ön deneme sırasında üretilen KS-film, WPK-film, WPK/KS film (CLA eklenmemiştir) 
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WPK film KS film WPK/KS film WPK/KS/NKS film 

Şekil 2. Film görüntüleri 

 
Şekil 3. Filmlerin farklı dalga boylarındaki ışık geçirgenliği (%T) değerleri 
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Şekil 4. Film bileşenleri ve filmlerin X-ışını ölçümleri 

Antimikrobiyal Aktivite 

Her ne kadar filmler kompoziyonunda bulunan KS, CLA ve 
NKS bileşenlerinin bireysel antimikrobiyal etkileri olabilece-
ğine dair çalışmalar rapor edilse de çalışmamızda bu etki tes-
pit edilememiştir. Bunun nedenleri arasında NKS ve CLA’ 
nın film içerisindeki konsantrasyonunun düşük olması olabi-
leceği düşünülebilir. KS’nin antimikrobiyal etkisi katyonik 
yapısından ileri gelmektedir. Film üretimi esnasında KS’nin 
negatif yüklü CLA ile elektrostatik bağlanması muhtemeldir 
ve bunun sonunca da KS katyonik yapısını, dolayısıyla anti-
mikrobiyal etkisi yitirmiş olabileceği düşünülmektedir.  

XRD 

Film üretiminde kullanılan bileşenlerin film içerisindeki ya-
pısal değişikliğini belirlemek amacıyla, film materyalleri ve 
filmler için ayrı ayrı XRD görüntülemesi yapılmıştır. Bu öl-
çüme ait XRD grafiği Şekil 4’de verilmiştir. Grafikte KS ve 
WPK tozlarının ikisi de karakteristik piklerini sırasıyla 20° 
ve 19° noktalarında vermiştir. Bu iki bileşen yarı-kristal yapı 

göstermektedir (Mahardika vd., 2024). Grafikte görüldüğü 
gibi, KS ve WPK toz halinde iken daha kristal yapıda olma-
sına rağmen film üretiminden sonra daha amorf özellik gös-
termiştir (Ertan vd., 2023).   

WPK/KS/NKS filme ait grafik incelendiğinde, NKS ilavesi 
sonrası kristal yapıda artış görülmektedir. Bu sonuç PVA 
filmlere farklı oranlarda NKS ilave edilen bir çalışma ile ör-
tüşmektedir:  NKS ilaveli filmin yüksek kristal derecesi, kim-
yasal ve mekanik işlemlerle selülozun nanoselüloza küçültül-
mesi sürecinin, selülozun orijinal kristal yapısını korumada 
başarılı olduğunu işaret etmektedir (Mahardika vd., 2024).  

Farklı Sıcaklıklarda Mekanik Dayanım ve Su Buhar  
Bariyer Özelliklerindeki Değişim 

Farklı sıcaklıkların filmlerin mekanik ve WVP özellikleri 
üzerindeki etkisi incelenmiştir. Filmler üretildikten sonra 
tümü ilk aşamada 25°C’de 10 gün süreyle şartlandırılmıştır. 
Ardından örneklerin bir kısmı 4°C’de, diğer kısmı ise oda sı-
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caklığında (25°C) 1 ay süreyle depolanmıştır. Bu süre so-
nunda elde edilen sonuçlar, yine 10 gün şartlandırılmış ve de-
polanmadan analiz edilen taze filmler ile karşılaştırılarak de-
ğerlendirilmiştir. -18°C'de saklanan film örnekleri ise, çö-
zünme sonunda kırılgan yapı göstermeleri ve film yapısını 
koruyamaması nedeniyle analizlere dahil edilmemiştir.  

Şekil 5’te görüldüğü gibi sıcaklar ile mekanik özelliklerde 
farklılık meydana gelmiştir. Bu fark özellikle uzama katsayı-
sında daha belirgindir (Şekil 5b). Kompozit filmler için 
25°C’de depolamadan negatif olarak etkilendiği görülmekte-
dir. Önceki çalışmalar ile uyumlu olarak çekme dayanımı ise 
iyileşmiştir (Kerch ve Korkhov 2011). Bu durumda, 25°C’de 
bekletilen filmlerin iç bağları kuvvetlenirken, yani çekme da-
yanımı iyileşirken, tam tersi olarak bu sebeple uzama katsa-
yısında düşüş meydana gelmiş olabilir. Uzama katsayısı 
önemli bir kriterdir, çünkü üretilen filmin kırılganlığını gös-
termektedir ve doğrudan filmin uygulanabilirliğini etkile-
mektedir. Dolayısıyla Şekil 5 incelendiğinde, uzun süre buz-
dolabı veya oda sıcaklığında bekletilen filmlerin mekanik 
özelliklerinde değişim meydana geldiği ortaya konmuştur. 
Ayrıca bu değişimin 4°C’de daha az olduğu göz önüne alın-
malıdır.  

Bundan bir adım sonrası olarak, bu derecelerde depolamanın 
filmin nem ve su bariyer yani WVP özelliklerindeki değişimi 
incelenmiştir (Şekil 6). Farklı sıcaklıklarda depolama özel-
likle KS filminin nem içeriğinde önemli değişime neden ol-
muştur. Bunun yanında diğer filmlerin nem değerlerinin sı-
caklık değişiminden etkilenmediği söylenebilir. WVP değer-
leri incelendiğinde ise önemli bir değişiklik olmamıştır.  

Bu noktada KS filminin bu koşullardaki davranışını detaylı 
değerlendirmek gerekmektedir. Depolama sıcaklığına bağlı 
olarak KS filmlerinin nem içeriğinin azaldığı belirlenmiştir. 
Literatür verileri, polimer filmlerin mekanik özelliklerinin 
nem içeriğiyle doğrudan ilişkili olduğunu ortaya koymakta ve  
bunun da su moleküllerinin polimer zincirleri arasındaki plas-
tikleştirici etkisinden kaynaklandığı bildirilmektedir (Agu-
irre-Loredo vd., 2016, Gökkaya Erdem vd., 2021). Çalışmada 
elde edilen mekanik dayanım sonuçları bu sonucu desteklen-
mektedir. Ancak KS filmlerinin WVP değerlerinde değişiklik 
gözlenmemiştir. Nem içeriğinde meydana gelen azalmaya 
rağmen polimer matrisindeki buhar geçiş yollarında belirgin 
bir değişim oluşmamış olabilir. Bu durum, WVP'nin yalnızca 
nem miktarı ile değil, aynı zamanda polimer zincirleri arası 
boşluklar, kristallik derecesi ve yapısal organizasyon gibi pa-
rametrelerle ilişkilendirilebileceğini göstermektedir (Karbo-
wiak vd., 2008). Nitekim, Şekil 5’te görüldüğü üzere 25°C'de 
bekletilen KS filmler, bekletilmemiş kontrole kıyasla daha 
yüksek çekme dayanımı ve daha düşük uzama göstermiştir. 

Bu, depolama sırasında nem kaybının muhtemelen zincirler 
arası etkileşimleri artırarak daha sert ve kompakt bir polimer 
ağına yol açtığını düşündürmektedir. Ancak buna rağmen, 
WVP’de önemli bir değişim görülmemiştir. Bu da mekanik 
özelliklerde gözlemlenen yeniden yapılanmanın, buhar difüz-
yon yollarını değiştirecek ölçüde olmamış olabileceğine işa-
ret etmektedir. Benzer şekilde, Caner vd., (1998) tarafından 
yapılan çalışmada da farklı plastikleştirici tipleri ve konsant-
rasyonları kullanılarak mekanik özelliklerde anlamlı değişik-
likler elde edilmesine rağmen WVP değerlerinde anlamlı bir 
fark gözlenmemiştir. Bu bulgu, çalışmamızdaki sonuçlarla 
örtüşmekte; WVP’nin yalnızca nem içeriğinden değil, aynı 
zamanda matris içi mikroyapısal düzen ve serbest hacim da-
ğılımından da etkilendiği yönündeki hipotezi desteklemekte-
dir. 

Farklı Bağıl Nemlerde Mekanik Dayanım Değişimi 

Mekanik mukavemet testi, filmlerin farklı çekme özellikle-
rine sahip olduğunu göstermiştir (Tablo 1). KS filminin en 
yüksek çekme mukavemetine (8.2 ±1.2 MPa) sahip olduğu 
gözlemlenmiştir. Öte yandan, WPK filmi en düşük mukave-
mete sahiptir. Kompozit film üretimi sonrası, WPK/KS fil-
minde mekanik özelliklerde iyileşmeye sebep olmuştur. NKS 
eklendikten sonra bu özellikte bir iyileşme gözlemlenmiştir, 
ancak fark istatistiksel olarak anlamlı bulunmamıştır 
(p>0.05). Bu hafif artış, filmlerdeki düşük NKS konsantras-
yonundan kaynaklanabileceği düşünülse de, minimal de olsa 
bir etkiye sahip olduğu görülmektedir. Teoride yüksek kris-
talinitesi nedeniyle NKS'nin eklenmesi, filmlerin mekanik 
özelliklerini iyileştirmektedir (de Andrade vd., 2019). Öte 
yandan, WPK ve KS kombinasyonu ile, bu kompozit filmde 
de özellikleri açısından göreceli bir iyileşme gözlemlenmiştir. 
Uzama özelliklerindeki iyileşme, NKS eklenmesiyle devam 
etmiştir. Bu nedenle kompozit film üretiminde WPK filmle-
rin film özelliklerinde ve kullanılabilirliğinde önemli ilerle-
meler kaydedilmiştir. Jiang vd., (2019), NKS konsan-
trasyonunun artmasıyla WPK filmlerinin mekanik özellik-
lerinde orta düzeyde iyileşme olduğunu bildirmiştir. Ancak 
kompozit filme NKS eklenmesiyle uzama özelliklerinde 
iyileşme olmasına rağmen, bu fark bu çalışmada anlamlı 
bulunmamıştır. Bu durum, NKS'nin mekanik özellikler üze-
rinde yeterli etkiye sahip olmamasına, NKS'nin WPK 
ve/veya KS ile yeterli şekilde bağ kurmak için yeterince uzun 
olmamasına, dolayısıyla zayıf bağlanmaya ve zayıf bağlanma 
nedeniyle yüksek düzeyde iyileşme sağlanamamasına bağla-
nabilir. Çalışmalar, NKS'nin filmlerin mekanik özellikleri 
üzerindeki etkisinin esas olarak iyi dispersiyondan ve film 
formülasyonundaki NKS oranından etkilendiğini göstermek-
tedir (Xu vd., 2024). Dispersiyon yetersizse veya oran çok 
yüksek veya düşükse, iyileşme önemsiz olabilir. Ancak 



 

 

  Food and Health 11(4), 301-317 (2025) • https://doi.org/10.3153/FH25026          Research Article 

312 

NKS'nin filmlerin bariyer özellikleri üzerinde böyle bir 
etkisinin olmadığı, bunun da aynı mekanizma ile açıklana-
bileceği belirtilmelidir: Filmin içindeki bağlanmamış NKS' 
ler dolgu maddesi görevi görerek su moleküllerinin geçişini 
zorlaştırmış olabilir. 

Çalışmada elde edilen filmlerin farklı bağıl nem (%50, %75 
ve %100) değerlerinde mekanik özelliklerindeki değişim de 
incelenmiştir. Bu amaçla filmler doygun tuz çözeltisi ile den-
gelenmiş desikatör ortamında dengeye gelinceye kadar bek-
letilmiştir. Bu süre her bağıl nem için 24 saat olarak ön dene-
meler ile belirlenmiş (örneklerin ağırlık değişimleri takip edi-
lerek) ve buradan sonra mekanik dayanım testlerine tabi tu-
tulmuştur. Bu inceleme sonuçları Tablo 3’de görülmektedir. 

Burada hatırlatmak gerekir ki; mekanik dayanım analizlerin 
önce biyobazlı filmler genellikle %50 bağıl nemde 10 gün 
şartlandırılmaktadır. Bu denemede ise, örnekler 24 h’lik bir 
döngüye tabi tutulduğu için, 50% bağıl nem ile diğer örnek-
leri karşılaştırmak için örnek 24 h bekletildikten sonra meka-
nik testlere alınmıştır.  

Bağıl nemin filmler üzerindeki etkisindeki değişim incelen-
diğinde, filmlerin uzama değerlerinin artığı belirlenirken, 
beklendiği gibi çekme dayanımında azalma meydana gelmiş-
tir. Bunun filmlerin yüksek bağıl nemli ortamlarda aldıkları 
su moleküllerinin plastikleştirici gibi davranmasından kay-
naklandığı düşünülmektedir. Yüksek bağıl nemlerde WPK 
film özelliğini kaybetmiştir.  

 

Şekil 5. Farklı depolama koşullarında mekanik özelliklerde görülen değişim (a) Çekme Dayanımı (b) Uzama 
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Şekil 6. Farklı sıcaklıklarda filmlerde görülen nem (a) ve WVP (b) değişimi (kontrol depolanmamış film örnekleridir) 

 

Şekil 7. Filmlerin FTIR spektrumu 
FTIR 

Filmler arasındaki fizikokimyasal özelliklerdeki farklılıkları 
belirlemek için film örneklerinin FTIR spektrumları incelen-
miştir. Filmlerin çoğu nispeten benzer FTIR spektrumlarına 
sahiptir (Şekil 7). Ayrıca, KS filmi hariç, beklendiği gibi pro-
tein içeren filmlerde, proteinli yapının tipik ana FTIR spekt-
rumları görülmektedir. Proteinler için parmak izi spektrumu, 
Amid I (1700-1600 cm− 1) ve Amid II (1600-1500 cm− 1) tit-
reşimleri olduğu belirtilmektedir. Çalışma kapsamında üreti-
len filmlerin spektrumları incelendiğinde WPK, WPK/KS ve 
WPK/KS /NKS filmlerinin Amid I ve II, 1536 ve 1631cm- 1 
dalga boylarında güçlü bir pike sahip olduğu görülmektedir. 

1642-1637 cm- 1 artış esas olarak doğal proteindeki baskın 
bandın yoğunluğundaki değişikliklerle karakterize edilir. 
1600 ile 1500 cm- 1 arasındaki amid II bantları, proteinler için 
NH düzlem içi bükülmeyi temsil etmektedir ve rastgele bir 
sarmal, sarmal veya ß-yapısı şeklinde olabilirler. 1026 cm-

1'deki bant, KS filmi için daha keskin bir pik ile temsil edil-
mektedir, çünkü bu bantlar, karbonhidratlar için tipik olan C-
O gerilme frekanslarına karşılık gelmektedir. Aşağıda verilen 
Şekil 7’da da görüldüğü gibi NKS ilavesinin herhangi bir ya-
pısal bağ değişimine neden olmadığı söylenebilir. 

a b 
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Sonuç 
Bu çalışmada, peynir altı suyu protein konsantresi (WPK) ve 
kitosan (KS) bazlı biyobozunur filmlerin nanokristal selüloz 
(NKS) ile güçlendirilerek su buhar bariyer ve mekanik daya-
nım özelliklerinin farklı sıcaklık veya bağıl nem koşulların-
daki dayanımının iyileştirilmesi amaçlanmıştır. Elde edilen 
sonuçlar, NKS ilavesinin WPK/KS kompozit filmlerinde be-
lirgin yapısal ve fonksiyonel değişimlere yol açtığını göster-
miştir. Özellikle NKS katkısının, farklı bağıl nem ve sıcaklık 
koşullarında filmlerin stabilitesini artırdığı belirlenmiştir. 
WPK bazlı filmler yüksek nem ortamlarında mekanik daya-
nım açısından ciddi kayıplar gösterirken, KS içeriği bu du-
rumu kısmen iyileştirmiştir. NKS içeren kompozit filmler ise 
en iyi mekanik stabiliteyi göstermiştir. NKS ilavesi ile çekme 
dayanımında istatistiksel olarak anlamlı bir artış sağlanmaz-
ken, uzama yüzdesinde belirgin bir iyileşme gözlenmiştir. Su 
buhar geçirgenliği açısından incelendiğinde, NKS eklenen 
filmler daha düşük geçirgenlik göstermiş, bu da NKS'nin ba-
riyer özelliklerini artırıcı etkisini ortaya koymuştur. Farklı sı-
caklıkların film özellikleri üzerindeki etkileri değerlendirildi-
ğinde, düşük sıcaklığın (4°C) mekanik dayanımı daha az et-
kilediği, oda sıcaklığında ise (25°C) daha fazla sertleşme göz-
lemlendiği belirlenmiştir. Yüksek bağıl nem koşullarında KS 
bazlı filmlerin mekanik özelliklerinde kayıplar yaşanırken, 
NKS takviyesi bu olumsuz etkiyi belirli ölçüde azaltmıştır. 
Genel olarak, NKS içeren biyobazlı filmlerin gıda ambalajı 
uygulamaları açısından umut vadettiği, özellikle su bariyer 
özelliklerinin geliştirilmesi ve mekanik stabilitenin artırıl-
ması açısından önemli bir katkı sunduğu belirlenmiştir. 
NKS'nin katkı oranı ve dispersiyonunun optimize edilmesi, 
gelecekteki çalışmalar için potansiyel bir araştırma alanı ola-
rak öne çıkmaktadır. 

Etik Standartlar ile Uyumluluk  

Çıkar çatışması: Yazarlar, bu yazı için gerçek, potansiyel veya al-
gılanan çıkar çatışması olmadığını beyan etmişlerdir.  

Etik izin: Yazarlar bu çalışmada insan veya hayvan denekleri üze-
rinde herhangi bir deney yapılmadığını ve bu nedenle etik kurul 
onayı gerekmediğini beyan etmektedirler. 
Veri erişilebilirliği: Veriler talep üzerine sağlanacaktır. 

Finansal destek: Bu çalışma Adana Alparslan Türkeş Bilim ve 
Teknoloji Üniversitesi Bilimsel Araştırma Projeleri Komisyonu Ta-
rafından Desteklenmiştir (Proje Numarası: 20103006). 

Teşekkür: Dr. Dıblan, çalışmanın tamamlanmasında aldığı değerli 
yardımlardan dolayı Dr. Levent Yurdaer Aydemir’e teşekkür eder. 
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