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BAZI DUVAR MATERYALLERI VE ENKAPSULASYON TEKNIiKLERININ
ZEYTIN YAPRAGI EKSTRAKTININ MiKROENKAPSULASYONU
UZERINE ETKILERININ INCELENMESI

OZET

Bu calismada giiniimiizde hentiiz endiistriyel olarak kullanilamayan ve bir yan Grln
veya artik olarak kabul edilen zeytin yapraklariin fonksiyonel 6zellik gosteren bazi
bilesenlerinin enkapsiilasyonu amaglanmigtir. Calisma kapsaminda zeytin yapragi
ekstrakti; sodyum aljinat (%2 wi/v), sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin (%5 wiv),
sodyum aljinat (%2 w/v)/agar (%1,5 w/v) kaplama cozeltileri kullanilarak iyonik
jellesme/ekstriizyon teknigi ile; jelatin (%5 wi/v) kaplama ¢oOzeltisi kullanilarak
jellesme/emiilsiyon teknigi ile enkapsiile edilmistir.

Calismada kullanilan kaplama materyallerinin akis davraniglart ve viskoziteleri
incelenmis, iyonik jellesme yonteminde uygulanacak akis hizi ve enjeksiyon
stiresinin tespit edilmesi amaciyla optimizasyon islemi gerceklestirilmis ve elde
edilen kapsiillerin enkapsiilasyon verimlilikleri, partikiil boyutlari, sisme hizlari, in
vitro salim profilleri ve antioksidan kapasiteleri belirlenmistir. 25 °C’de 1-100 s™
kayma hizi araliginda; jelatin ve sodyum aljinat/jelatin ¢Ozeltilerinin newtonyen,
sodyum aljinat ¢ozeltisinin psodoplastik, sodyum aljinat/agar cozeltisinin ise
Herschel-Bulkley akis modeline uygun oldugu tespit edilmistir. Akis hizi ve
enjeksiyon siiresinin tespiti amaciyla gergeklestirilen optimizasyon sonucunda, en
yiksek enkapsilasyon etkinligi 2 mL/dk akis hizi ve 2 dk enjeksiyon siresi
(9%52,2+2,01) uygulandigr durumda elde edilmistir. Jellesme yontemi ile jelatin
kaplama ¢ozeltisi kullanilarak elde edilen kapsullerin enkapsiilasyon verimliliginin
%98,2+0,99 oldugu; sodyum aljinat, sodyum aljinat/jelatin, sodyum aljinat/agar
kaplama ¢oOzeltileri kullanilarak iyonik jellesme yontemi ile elde edilen kapstllerde
ise enkapsulasyon verimliliklerinin  sirasiyla  %48,71+1,26, %61,54+0,95,
%55,7+0,60 oldugu belirlenmistir. Jellesme yontemi ile elde edilen kapsullerin
ortalama hacmi 1,31+0,25 mm3; sodyum aljinat, sodyum aljinat/jelatin, sodyum
aljinat/agar kaplama cozeltileri kullanilarak iyonik jellesme yontemiyle elde edilen
kapsiillerin hacimleri ise sirasiyla 0,58+0,16 mm?3, 1,39+0,35 mm?3, 0,75+0,22 mm?
olarak tespit edilmistir. En yiiksek sisme hizina ve pH 1,1/pH 7,4 ortamlarinda en
yiksek salim hizina sahip kapsullerin, jellesme yontemi ile jelatin kaplama ¢ozeltisi
kullanilarak elde edilen kapsiiller oldugu saptanmistir. Kapsullerin antioksidan
aktivitelerinin verim sonuglari ile orantili oldugu belirlenmistir.

Calismada zeytin yapragi ekstraktinin iyonik jellesme ve jellesme yOntemleri
kullanilarak  enkapsiile edilmesinin  fenolik  bilesiklerin  stabilitesinin  ve
biyokullanilabilirliginin arttirilmasina katki saglayacag: gortilmustiir.

Anahtar kelimeler: Fenolik bilesik, zeytin yapragi, enkapsiilasyon, jellesme, iyonik
jellesme.
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INVESTIGATION OF THE EFFECTS OF SOME WALL MATERIALS AND
ENCAPSULATION TECHNIQUES ON MICROENCAPSULATION OF
OLIVE LEAF EXTRACT

SUMMARY

In this study, it is aimed to encapsulate some functional components of the olive
leaves which not used industrially yet and considered to be a by-product or residue.
In this study of thesis; olive leaf exract was encapsulated using solution of sodium
alginate (2% wi/v), sodium alginate (2% wi/v)/gelatin (5% wi/v) and sodium alginate
(2% wi/v)/agar (1.5% wi/v) as wall material by ionic gelation/extrusion technique. In
same study olive leaf extract was encapsulated using solution of gelatin (5% wi/v) as
wall material by gelation/emulsion technique.

The flow behaviors and viscosities of the coating materials used in the thesis were
investigated; the optimization process was performed in order to determine the flow
rate and injection time to be applied in the ionic gealtion process and the
encapsulation efficiencies, particle sizes, swelling rates, in vitro release profiles and
antioxidant capacities of the obtained capsules were determined. It was found that
flow behavior of gelatin and sodium alginate/gelatin materials were newtonian, flow
behavior of sodium alginate material was pseudoplastic, flow behavior of sodium
alginate/agar material was Herschel-Bulkley at 25 °C in the shear rate range of 1 —
100 s*. As a result of the optimization was done for the purpose of determining the
flow rate and injection time, the highest encapsulation efficiency was found when the
flow rate of 2 mL/min. and 2 min. injection time (52.2+2.01%) were applied. It was
determined that the encapsulation efficiency of the capsules obtained using gelation
coating solution by gelation technique was 98.2+0.99%. Encapsulation efficiencies
of sodium alginate, sodium alginate/gelatin and sodium alginate/agar coating
solutions used in encapsulation by ionic gelation technique were determined as
48.71+1.26%, 61.54+0.95%, 55.7+0.60% respectively. It was determined that the
particle size of the capsules obtained using gelation coating solution by gelation
method was 1.31+0.25 mm?. Particle sizes of capsules obtained using sodium
alginate, sodium alginate/gelatin and sodium alginate/agar coating solutions used in
encapsulation by ionic gelation, were determined as 0.58+0.16 mm?3, 1.39+0.35 mm?,
0.75+0.22 mm? respectively. The highest swelling rate and the highest release rate in
pH 1.1/pH 7.4 was obtained using the gelatin as coating solution by the gelation
technique. The correlation were found between antioxidant activities and the
encapsulation efficiencies of the capsules.

In this study; it has been found that the encapsulation of olive leaf extract using ionic
gelation and gelation techniques, will contribute to increase the stability and
bioavability of the pheonolic compounds.

Keywords: Phenolic compound, olive leaf, encapsulation, gelation, ionic gelation.
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1. GIRIS

Zeytin, Akdeniz ulkelerindeki en énemli meyvelerden biridir (Abaza ve dig, 2015).
Tiirkiye Istatistik Kurumu’nun 2016/2017 sezonu verilerine gore (ilkemizde yaklasik
174 milyon zeytin agaci bulunmakta olup zeytin dikim alan1 846.061 ha’dir. Zeytin
dikim alanlarimiz stirekli artmakta olup kullanilabilir tarim alanlarinin %2,3’iine
ulagmistir (Kooperatif¢ilik Genel Midirligii, 2018). Bu durum zeytinin ekonomik
ve sosyal olarak énemini ve herhangi bir yan tiriiniiniin kullanimindan elde edilecek

olas1 faydalar1 gostermektedir (Guinda ve dig, 2004).

Zeytin agacinin yan triinlerinden olan zeytin yapraklari; yil boyunca zeytin agacinda
mevcut olup zeytin agacinin budanmasi, zeytinlerin toplanmasi (yillik her agag i¢in
yaklasik 25 kg dal ve zeytin yapragi) ve yaga islenmesi sirasinda (toplam zeytin
agirhiginin %10°u kadar) ortaya ¢ikmaktadir (Abaza ve dig, 2015).

Yapilan calismalar zeytin yapraklarinin antioksidan, antimikrobiyal, antiviral,
hipotansif, hipourisemik ve hipoglisemik aktiviteye sahip oldugunu gostermektedir
(Latka ve dig, 2013; Silva ve dig, 2006). Zeytin yapragi, biyoaktif bilesiklerin
kaynagi olmas1 nedeniyle gergeklestirilen caligmalarda genellikle zeytin yapraginin

bilesiminde yer alan fenolik bilesiklere odaklanilmaktadir (Abaza ve dig, 2015).

Zeytin yapragindaki fenolik bilesikler; flavonlar (luteolin-7glukozit, apigenin-7-
glukozit, diosmetin-7-glukozit, luteolin ve diosmetin), flavonoller (rutin), flavan-
3oller (katesin), stbstittie fenoller (tirosol, hidroksitirozol, vanilin, vanilik asit ve
kafeik asit) ve oleuropeindir (Abaza ve dig, 2015). Zeytin yapraginda oldukca fazla
miktarda bulunan oleuropein, zeytin yapragi ekstraktinin ana bilesenidir.
Zeytinyaginda minor olarak bulunan oleuropein, aci tat ve keskin aromadan

sorumludur (Mourtzinos ve dig, 2007).

In vitro galigmalar oleuropeinin antitiimor bir bilesik olarak rol aldigini, trombositi
aktive edici faktorii inhibe ettigini, fare makrofajlar1 tarafindan nitrik oksit Gretimini

arttirdigin1 ve mikoplazmay1 (insan patojenik bakterileri) inhibe ettigini géstermistir.



Farelerdeki calismalar oleuropeinin, oksidatif miyokardiyal hasar1 Onledigini
gostermistir. Tavsanlar tizerinde yapilan c¢aligsmalarda oleuropeinin anti-iskemik,
antioksidan ve hipolipidemik o6zellikleri nedeniyle metabolizmada bir modulator

olabilecegi bildirilmistir (Mourtzinos ve dig, 2007).

Fenolik bilesiklerin diisiik stabiliteye sahip olmalari nedeniyle gidanin islenmesi,
dagitimi ve depolanmasi asamalarinda ve tiiketimi sirasinda gastrointestinal
sistemdeki (pH, enzimler, diger bilesenlerin varlig1) aktiviteleri ve biyoyararliliklari
azalmaktadir. Ayrica fenolik bilesikler, ¢cevresel faktorlere karsi oldukga duyarhdirlar
ve olumsuz cevre kosullarinda ¢ok hizli bir sekilde okside olarak istenmeyen koku ve

goriintli olusumuna neden olmaktadirlar (Munin ve Edwards-Levy, 2011).

Tiim bu sebeplerden 6tiirii fenolik bilesiklerin fizyolojik hedefe, organa tam olarak
ulagsmast; suda c¢Oziinilirliigiiniin  arttirilmasi, istenmeyen tadin maskelenmesi,
tiketime kadar yapisal biitiinliiklerinin siirdiiriilmesi gereklidir. Bu amagla
giintimiizde c¢esitli enkapsiilasyon teknikleri ile fenolik bilesiklerin stabilizasyonu

saglanmaktadir (Munin ve Edwards-Levy, 2011).

1.1 Tezin Amaci

Bu calisma ile biyoaktif bilesenleri koruma yontemlerinden biri olan enkapsiilasyon
teknigi ile zeytin yapragi ekstraktinin farkli duvar materyalleri ve farkli

enkapsulasyon teknikleri kullanilarak mikroenkapsiilasyonu amaglanmistir.

Calisma kapsamda kullanilan kaplama materyallerinin akis davranislari/viskoziteleri,
iyonik jellesme yonteminde uygulanacak akis hizi/enjeksiyon stireleri ve elde edilen
kapsullerin enkapsiilasyon verimlilikleri, partikiil boyutlari, sisme hizlari, in vitro
salim profilleri ve antioksidan kapasiteleri gibi bazi fizikokimyasal 6zelliklerinin

belirlenmesi hedeflenmistir.

Bununla birlikte zeytin agacinin yan iriinii olan zeytin yapraklarinin ekonomiye
kazandirilmas: ve gida bileseni/takviyesi olarak kullanilmasina katki saglanmasi

amaclanmastir.



1.2 Literatiir Arastirmasi

1.2.1 Fenolik bilesikler

“Fonksiyonel gida” terimi ilk kez 80°1i yillarda Japonya’da yararh fizyolojik etkilere
sahip Ozel bilesenlerle zenginlestirilmis gida iirlinlerini tanimlamak i¢in ortaya
cikmig bir kavramdir. Bir gidanin “fonksiyonel gida” olarak tanimlanabilmesi igin
besin degerine ek olarak insan saghigina olumlu katki goéstermesi gerektigi
belirtilmektedir. Bu gidalarin fonksiyonelligi iceriginde bulunan biyoaktif

bilesenlerden ileri gelmektedir (Caleja ve dig, 2016).

Gidalara ilave edilen biyoaktif bilesenlerle tiiketicilerin fiziksel ve ruhsal sagliginin
desteklenmesinin yaninda bazi kronik hastaliklara kars1 korunmasi amaglanmaktadir.
Tuketicileri biyoaktif bilesenlere yonlendiren en 6nemli faktor insan sagligina olan
olumlu katkilaridir. Baslica biyoaktif bilesenler; vitaminler, amino asitler, yag asitleri
ve fenolik bilesiklerdir. Bu biyoaktif bilesenler arasinda 6zellikle fenolik bilesiklere

tiikketicilerin ve endiistrinin ilgisi her gegen giin artmaktadir (Caleja ve dig, 2016).

Bitkilerin metabolizmasi primer ve sekonder olarak ayrilmaktadir ve bu iki
metabolizma arasindaki iliski Sekil 1.1°de goriilmektedir. Canlilarin yagamasi igin
ortak ve hicrelerin yenilenmesi icin esansiyel maddeler (lipidler, proteinler,
karbonhidratlar ve niikleik asitler) primer metabolizma kaynaklidir (Giada, 2013).
Sekonder metabolitler, primer metabolitlerden biyosentetik yollarla {iretilmis olup
sekonder metabolitlerin, bitkinin primer metabolizmasinda tozlagsma, cevresel
kosullara uyum, mikroorganizma ve bdceklere karst kimyasal savunma gibi

fonksiyonlarinin oldugu diistiniilmektedir (Oskay ve Oskay, 2009).

Biyogenetik olarak fenolik bilesikler iki metabolik yolla olugsmakta olup bunlar
fenilpropanoidlerin olustugu sikimik asit metabolik yolu ile ana Grin olarak basit
fenollerin olustugu asetik asit metabolik yoludur (Giada, 2013). Cogu bitkisel fenolik
bilesik (sinamik asit, kumarik asit, kafeik asit ve tiirevleri), fenilpropanoid metabolik
yolu ile sentezlenmektedir (Giada, 2013; Shetty ve dig, 2005). Her iki metabolik
yolun kombinasyonu ise dogada en yaygin fenolik grup olan flavonoidlerin

olusumuna neden olmaktadir (Giada, 2013).
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Sekil 1.1 : Bitkilerdeki primer ve sekonder metabolizma arasindaki iliski (Giada,
2013)

Fenolik bilesikler bitkilerde bulunan en yaygin sekonder metabolit grubudur (Giada,
2013). Kimyasal olarak fenolik bilesikler en az bir aromatik halka ve hidroksil
ornatik (substitent)’dan olugmaktadir (Shetty ve dig, 2005). Fenolik bilesikler
icerdikleri karbon zincirlerine gore flavonoidler, fenolik asitler, kumarinler ve

taninler gibi siniflara ayrilmaktadir (Giada, 2013).

Fenolik asitler, benzoik asit ve sinamik asit olmak tizere iki gruba ayrilmakta olup
Cizelge 1.1°de yapisal formlar1 ile s6z konusu bilesenlerce zengin olan gidalar
belirtilmistir. Benzoik asit, dogada bulunan en basit fenolik asittir ve yedi karbon
atomuna (C6-C1) sahiptir. Sinamik asit ise dokuz karbon atomuna (C6-C3) sahiptir
ve yaygin olarak sebzelerde bulunmaktadir (Giada, 2013; Munin ve Edwards-Levy,
2011).



Cizelge 1.1 : Fenolik asitler, yapilart ve kaynaklari (Giada, 2013; Munin ve
Edwards-Levy, 2011).

Fenolik Yapisal Form Ornekler Kaynaklar
Asitler
Benzoik R4 Salisilik asit (Rs=OH, R1, Rz, Rs=H) Cay, kirmizi
asit 0 Gentisik asit (R1, Rs=OH; Rz, Rs=H) meyveler
G Rz p-hidroksibenzoik asit (R:=OH, Ry, Rs, Re=H) ﬁ:#fltdzlamu
R Protokatesuik asit (R1, R2=OH; Rs, R4=H) A !
R4 3 cilek)

Vanilik asit (R1=OCHs, R2=0H; R3, R4s=H)
Gallik asit (R1, Rz, R3=OH; Rs=H)
Siringik asit (R1, R3=OCHjs; R2=0OH, R4=H)

Sinamik o Ry Seramik asit (R1=R2=Rs=R4=H) Meyve|er
asit HO™ Rz o-Kumarik asit (Ri=OH; Rz, Rs, Ra=H) (Kivi,
R,  M-Kumarik asit (R;=OH; Ra, Rs, Re=H) yaf)anr)nersml
elma
R -Kumarik asit (Rs=OH; R1, Rz, Ra=H ! !
* P (Rs = Rl tahillar
Kafeik asit (R:=Rs=OH; Ry, Re=H) b usd
ugda
Ferulik asit (R;=OCHs; Rs=OH:; R1, Re=H) (bugday,
piring)

Sinapik asit (R2=R4=0CHjs; R3=0H; R1=H)

Sekonder metabolitlerin bir sinifin1 olusturan kumarinler, o-kumarik asidin yan
zincirinin siklizasyonu sonucunda sinamik asitten tiiremektedir. Kumarinler; dogada
umbelliferone, eskuletin ve skopoletin gibi glikozit formunda bulunmakta olup
kimyasal yapilar1 Sekil 1.2°de goriildiigii gibidir. Onemli gida kaynaklari zeytinyag,
yulaf ve baharatlardir (Giada, 2013).
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Sekil 1.2 : Kumarinlerin kimyasal yapis1 (Giada, 2013)

Flavonoidler; aromatik halkalardaki ornatik (substitent)’larin  hidroksilasyonu,
metilasyonu, izoprenilasyonu, dimerizasyonu ve glikozilasyonu sonucu olusan
flavonoller, flavonlar, flavanoller, isoflavonlar ve antosiyanidinler gibi alt gruplara

ayrilmaktadir (Shetty ve dig, 2005). Cizelge 1.2°de flavonoidlerin alt gruplar,



kimyasal yapilari, alt gruplara iiye bilesikler ve bu bilesiklerce zengin gidalar

belirtilmistir.

Cizelge 1.2 : Flavonoidler, yapilar1 ve kaynaklar1 (Giada, 2013; Munin ve Edwards-

Levy, 2011).
Flavonoidler Yapisal Form Ornekler Kaynaklar
Flavonlar Aspigenin,  Maydanoz,
. kereviz, tahil
Luteolin, ’
_ (bugday),
Tangeretin,  narenciye
L Nobiletin, ~ kabugu
Sinensetin
Flavonoller = “\i Mirsetin, Meyve ve
o J versetin,  Sebzeler (sogan,
] = Q pirasa, brokoli,
Kamferol  yaban mersini),
OH kirmizi sarap,
o cay
Flavanonlar Hesperetin,  Narenciye
Naringenin (greyfurt,
a. ge " portakal,
Eriodictyol  limon),domates,
nane
Flavanoller C Katesin,  Meyve (kayisi,
. . kiraz, Gzim
o E k 1. 1
' pikatesin seftali, elma),
yesil ve siyah
oM cay, kirmizi
sarap,
Antosiyanidinler OH Siyanidin,  Kirmizi sarap,
HO O:\ﬁ Pelargonidin, baz tahil
o cesitleri, bazi
Z~on Delfidin,  yaprakli ve kok
OH Petunidin  Sebzeler(patlican,
lahana, fasulye,
sogan, turp)
Izoflavonlar Genistein,  Baklagiller (soya
Daidzein, V¢ islenmis
" Qrdnleri)
Glisitein




Bitkisel kokenli gidalarda farkli nitelik ve miktarda ¢ok ¢esitli fenolik bilesikler
bulunmaktadir (Acar ve GOkmen, 2016). Bu bilesikler; gida isleme endiistrisinde
dogal renklendirici, koruyucu madde, antioksidan ve katki maddesi olarak

kullanilmaktadir (Munin ve Edwards-Levy, 2011).

Literatiire gore fenolik bilesikler;
e Serbest radikallerin oksidasyon reaksiyonlarini inhibe eder,
e Antikanserojen ve antimutajenik 0zellik gosterir,
o Kozmetik formiilasyonlarda yaslanma karsit1 etki gosterir,
e Odem olusumunu engelleyerek iltihabr azaltir,
e Bagisiklik sistemini giiclendirir,
e Osteoporoza neden olan kemik rahatsizliklarini 6nler,

e Kan damarlarin1 olusturan bilesenler tizerine etki ederek kilcal damar

direncini arttirir,
o Kardiyovaskuler sistemi korur,
e Retinay korur,
e Kilo alimini engeller (Munin ve Edwards-Levy, 2011; Shetty ve dig, 2005).

Gida bileseni olarak fenolik bilesikler; antimikrobiyel aktivite gdstermelerinin
yaninda enzim inhibisyonuna neden olmalar1 ve farkli gidalarda saflik kontrol kriteri

olmalar1 yoniinden 6nem arz etmektedir (Acar ve Gokmen, 2016).

Fenolik bilesiklerin yukarida belirtilen tiim olumlu etkilerinin yaninda kullanimlari
biiyiik 6l¢iide sinirhidir. Diisiik stabiliteye sahip olmalar1 nedeniyle gidanin islenmesi,
dagitimi ve depolanmasi agamalarinda ve tiiketim sirasinda gastrointestinal sistemde
(pH, enzimler, diger bilesenlerin varlig1) aktiviteleri ve biyoyararliliklar
azalmaktadir. Fenolik bilesikler, ¢evresel faktorlere karst olduk¢a duyarlidirlar.
Olumsuz ¢evre kosullarinda ¢ok hizli bir sekilde okside olarak istenmeyen tat, koku

ve goriintli olusumuna neden olmaktadirlar (Munin ve Edwards-Levy, 2011).



1.2.2 Zeytin agaci (olea europeae L.) ve yapraklari

Zeytin agaci (Olea europaea), bilinen en dayanikli agaglardandir (Armutgu ve dig,
2011). Oleaceae familyasmnin bir iiyesi olan zeytin agaci tiim diinyadaki iiretimin
%098’ Akdeniz iilkelerinde olmak iizere diinya genelinde 8 milyon hektardan daha
fazla alanda yetistirilmektedir (Abaza ve dig, 2015). Tiirkiye Istatistik Kurumu’nun
2016/2017 sezonu verilerine gore ulkemizde yaklagik 174 milyon zeytin agaci
bulunmakta olup zeytin dikim alan1 846.061 ha’dir. Zeytin dikim alanlarimiz siirekli
artmakta olup kullanilabilir tarim alanlarinin %2,3’tine ulasmistir (Kooperatif¢ilik

Genel Midiirligi, 2018).

Zeytin agacinin bu kadar genis bir yayilim alan1 bulmasi yetistigi bolgenin ekonomik
kalkinmast icin Onem teskil ettiginin kaniti1 olmakla birlikte herhangi bir yan
Uriiniiniin - kullanimindan elde edilebilecek olas1 faydalar1 da gdstermektedir

(Armutgu ve dig, 2011; Guinda ve dig, 2004).

Zeytin agacinin yan iiriinlerinden olan zeytin yapraklari; yil boyunca zeytin agacinda
mevcut olup zeytin agacinin budanmasi, zeytinlerin toplanmasi (yillik her agac¢ igin
yaklasik 25 kg dal ve zeytin yapragi) ve yaga islenmesi sirasinda (toplam zeytin
agirliginin %10°u kadar) ortaya ¢ikmaktadir (Abaza ve dig, 2015).

Yapilan aragtirmalar, zeytin yapragimin yiiz kadar farkli kimyasal materyal (bazi
element, vitamin ve yaglar gibi) igerdigini gostermistir. Zeytin yapraklarinin
kimyasal bilesimleri; zeytin agacinin tiirline, yetistigi bolgeye ve iklime gore
degismekle birlikte hasat kosullari, ekstraksiyon prosedird, kurutma ve depolama
sartlar1 gibi faktorlerden de etkilenmektedir (Abaza ve dig, 2015; Armutgu ve dig,
2011).

Zeytin yapragl, biyoaktif bilesiklerin kaynagi olmasi nedeniyle gergeklestirilen
caligmalarda genellikle zeytin yapraginin bilesiminde yer alan fenolik bilesiklere
odaklanilmaktadir (Abaza ve dig, 2015). Olgunlagsma periyodu sirasinda zeytin
meyvesinin ve yapraklarinin fenolik kompozisyonunda 6nemli degisiklikler meydana
gelmektedir (Silva ve dig, 2006). Zeytin yapragindaki fenolik siniflar ve kimyasal
yapilar1 Sekil 1.3’de yer almaktadir (Abaza ve dig, 2015). Zeytin yapragindaki temel
fenolik bilesikler; verbaskozit, luteolin-7-glikozit ve oleuropeindir (Silva ve dig,
2006).



Yapilan calismalar zeytin yapraklarinin antioksidan, antimikrobiyal, antiviral,
hipotansif, hipotiremik ve hipoglisemik aktiviteye sahip oldugunu gostermektedir

(Lafka ve dig, 2013; Silva ve dig, 2006).
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Sekil 1.3 : Zeytin yapragindaki fenolik smiflar ve kimyasal yapilar1 (Abaza ve dig,
2015)

Benavente-Garcia ve dig. (2000) tarafindan yapilan calismada zeytin yaprag:
ekstraktinda bulunan fenolik bilesiklerin antioksidan aktiviteleri incelenmistir.
Cizelge 1.3°de goriildiigli iizere zeytin yapraginin temel fenolik bilesenleri olan
oleuropein ve hidroksitirozoliin antioksidan kapasiteleri, zeytin yapragi ekstraktinin
antioksidan kapasitesinden daha diisiiktiir. Bu durum oleuropeinin hisroksitirozole
parcalanarak ekstraktin antioksidan kapasitesini yiikselttigini ve zeytin yapragi
ekstraktindaki fenolik bilesiklerin sinerjik etki gostererek eksraktin antioksidan

kapasitesini yiikselttigini gostermektedir.

HIV-1  enfeksiyonuna karst zeytin  yapraklarinin  antiviral aktivitesine

basvurulmaktadir (Silva ve dig, 2006). Zeytin yapraklarindan ekstrakte edilen 6nemli



miktarda oleuropein igeren fenolik fraksiyonun lipoprotein oksidasyonunu onledigi
belirtilmistir (Omar, 2010a).

Cizelge 1.3 : Zeytin yapragindaki fenolik bilesiklerin antioksidan aktivite degerleri
(Benavente-Garcia ve dig, 2000).

Fenolik Madde TEAC (mM)
Zeytin yaprag ekstrakti 1,58 + 0,06
Oleuropein 0,88 £ 0,09
Verbaskozit 1,02 £ 0,07
Tirosol 0,35+ 0,05
Hidroksitirozol 1,57+0,12
Apigenin-7-glukosit 0,42 £ 0,03
Luteolin-7-glukosit 0,71 +0,04
Diosmetin-7-glukosit 0,64 + 0,09
Luteolin 2,25+0,11
Diosmetin 1,42 £ 0,07
Rutin 2,75 £ 0,05
Katesin 2,28 £0,04
Vanilin 0,13+0,01
Vanilik asit 0,67 £ 0,09
Kafeik asit 1,37+ 0,08

Hayvanlarda yapilan ¢aligmalarda zeytin yaprag: ekstraktinin kan basincini diisiirme
kapasitesine sahip oldugu, koroner arterlerde kan akisini arttirdigi, bagirsak kas
kasilmalarint 6nledigi ve kas ritmini rahatlattigi belirtilmistir (Benavente-Garcia ve
dig, 2000). Insan ve hayvanlar iizerinde yapilan deneysel g¢aligmalarda zeytin
yapraklarinda bulunan fenolik bilesiklerin bazi kronik hastaliklarin riskinin ve
siddetinin azaltilmasinda 6nemli biyolojik aktivitelere sahip oldugu belirtilmektedir

(Abaza ve dig, 2015).

Pereira ve dig. (2007) tarafindan yapilan ¢aligmada zeytin yapragi sulu ¢ozeltisinin
B. cereus, B. subtilis, S. aureus, E. coli, P.aeruginos, K. pneumoniae bakterilerine ve
C. albicans ile C. neoformans mantarlarina karsi antimikrobiyal aktiviteleri
incelenmis ve calisma sonucunda ekstraktin test edilen tiim bakteri ve mantarlari

inhibe ettigi kanitlanmigtir.
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Sagliga olan olumlu katkilar1 sebebiyle Qiiniimiizde zeytin yapragi ekstraktinin;
katma degeri yliksek gidalarda, gida katki maddelerinde ve fonksiyonel gidalarda
kullanimina dair talep artmaktadir (Lafka ve dig, 2013). Ornegin son yillarda
oksidasyona kars1 daha direncli ve daha belirgin lezzetli yaglar icin iiretimden 6nce
zeytin yapraklari, olgunlagsmis zeytinlerle karistirllmaktadir. Ayrica zeytin yapragi
ekstraktinin diyetetik bir iriin olarak pazarlanmast da s6z konusudur. Son
caligmalarda zeytin yapragindan onemli miktarda oleanolik asit geri kazanilmistir.
Bu asit ile desteklenen yaglarin fonksiyonel gida iiretiminde olduk¢a faydali oldugu
bulunmustur. Ancak zeytin yapraklari1 heniiz endiistriyel olarak kullanilamamakta bir

yan lriin/artik olarak kabul edilmektedir (Ranalli ve dig, 2006).

1.2.3 Oleuropein

Islenmemis zeytin meyvesi ve yapraklarinda yiiksek miktarda bulunan oleuropein,
zeytin agaci olarak bilinen Olea europaea’nin baslica biyoaktif bilesenidir. Kuru
madde bazinda oleuropein, olgunlasmamis zeytinde 140 mg/g, yapraklarda 60—90
mg/g konsantrasyona kadar ulasabilmektedir (Omar, 2010a, 2010b). Zeytin yapragi
ekstraktinin ana bileseni olup zeytin yapraginda (%1-%14) fazla miktarda
bulunmasinin yaninda sofralik zeytinde, zeytinyaginda (%0,005-%0,12) ve prinada
(%0,87) az miktarda bulunan oleuropein, zeytin yaginin aci tat ve buruk aromasindan
sorumludur (Armutcu ve dig, 2011; Mourtzinos ve dig, 2007; Soni ve dig, 2006).
Islenmemis zeytin ve yapraklarinda oleuropein igerigi daha yiiksek olup zeytinin
olgunlagmas1 sirasinda meydana gelen kimyasal, enzimatik reaksiyonlar ve
zeytinyagl iretim prosesi nedeniyle oleuropein konsantrasyonu azalmakta ve
hidroksitirozol konsantrasyonu artmaktadir (Armutgu ve dig, 2011). Zeytin
yapragindaki oleuropein miktar1; yaprak rengi, olgunluk ve genetik faktorlere bagh
olarak belirgin farkliliklar gostermektedir. Ayrica hasat donemi de oleuropein

miktarini etkileyen dnemli bir faktordiir (Ranalli ve dig, 2006).

1.2.3.1 Oleuropeinin kimyasal yapisi

Oleuropein, 1908 yilinda Bourquelot ve Vintilesco tarafindan kesfedilen; Oleaceae,
Gentianaceae ve Comaleae familyalarinda fazla miktarda bulunan sekoiridoit
bilesiktir (Benavente-Garcia ve dig, 2000; Omar, 2010a, 2010b). Taze zeytin

yapraklarindaki oleuropein miktarinin %21,5-2 arasinda oldugu belirtilmektedir
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(Omar 2010a). Kimyasal formulli CzsHs2013, molekiil agirhigr ise 541 olan
oleuropein, 2-(3,4-dihidroksifenil)etanol(hidroksitirosol)’iin ve elenolik asitin bir
esteridir ve ¢ogunlukla aglikon formunda bulunur (Armut¢u ve dig, 2011; Omar,
2010b; Soni ve dig, 2006). Oleuropein molekiilii {i¢ yapisal alt birim igerir;
hidroksitirozol ~ olarak  bilinen  4-(2-hidroksietil)benzen-1,2-diol  olarak da
isimlendirilen bir polifenol, elenolic asit olarak adlandirilan bir sekoiridoid ve bir

glikoz molekdlidiar (Omar, 2010a). Sekil 1.4’de oleuropein molekiiliiniin yapisi

H4C, o o
\
o} OH
o
— OH
CHs

O + Glikoz

gosterilmistir.

Sekil 1.4 : Oleuropein molekiiliiniin yapis1 (Soni ve dig, 2006)

Oleuropeinin baslica yikim iiriinleri, Sekil 1.5’de kimyasal yapilari belirtilen elenolik
asit ve hidroksitirozol olmakla birlikte oleuropein aglikona ve glikoza da hidrolize

olabilmektedir (Armutcu ve dig, 2011; Mourtzinos ve dig, 2007).

COOMe
HO.
o COOH
0
“\“ \/QOH
OH  CH, OH
Elenolilc asit Hidroksitirozol

Sekil 1.5 : Oleuropeinin metabolitleri; elenolik asit ve hidroksitirozol (Armutcu ve
dig, 2011)

1.2.3.2 Oleuropeinin biyosentezi

Oleaceae familyasindaki oleuropeinin biyosentezi, Sekil 1.6’da goriilmektedir.

Biyosentez, sekonder metabolizmadan mevalonik asit yolundaki dallanmayla baslar

oleosidlerin olusumuyla sonuglanir. Bu bilesiklerden sekoiridoidler tiiretilir.

Geraniol, 10-hidroksigeraniol, iridiol bilesiklerindeki karbon iskeleti mevalonik

asitten tliremistir. Sonrasinda deoksiloganik asit, 7-epiloganik asit ve loganik asit; 7-

ketologanik asit ara bilesigi lizerinden oleuropeinin direkt 6nctsi olan ligstrosit dahil
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edilirler. Deoksiloganik asit ve 7-ketologanin arasindaki basamaklarin yapisi bitki
tiirleri ve mevsimlere gore farklilik gostermektedir. Yapilan bir calismada Oleaceae
familyas1 i¢in deoksiloganik asit, 7-epiloganik asit, 7-ketologanik asit, 8-
epikingisidik asit, oleosid 11-metil ester, 7-p-1-D-glukopiranosil 11-metil oleosid ve
ligstrosit olas1 biyosentetik yolu tizerinden oleuropein olusumu ileri siirtilmiistiir

(Omar, 2010a, 2010b).

JOH L o oH
HOOC == _OH —_— = _-OH
OH

Mevalonik asit Geraniol 10-Hidroksigeraniol
COOH CHO
= = ==
(o] — a] o
H H oH
Deoksiganik asit Iridotial Iridodial
aglilkkon
CO0OH COOH CoOH
= i S
(T3 — =T T
O-Glu 0-Glu O-Glu
Deoksiloganik asit 7-Epiloganik asit 7-Ketologanik asit

Glu-00C COOMe HDOIi‘- CO0OMe COOH

o]
-
o]

=
o
Iu

7-B-1-D-ghikopiranosil Oleosid 11-metil ester 8-Epikingisidilc asit
11-metil oleosid

/@/\/G\fg COOMe HDD/\/O\FD CO0OMe
HO e S HO ey
- -

-Glu .
Ligstrosit Oleuropein

Sekil 1.6 : Oleuropeinin biyosentetik metabolizma yolu (Omar, 2010a)
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1.2.3.3 Oleuropeinin biyoyararhhg

Benavente-Garcia ve dig. (2000) tarafindan yapilan ¢alismada oleuropeinin
parcalanma 0rtnd olan hidroksitirosolin antioksidan kapasitesinin; oleuropeinin
antioksidan kapasitesinden yilksek olmasi hidroksitirozoliin zeytin yapragi
ekstraktinda bulunan polifenoller arasinda biyolojik 6nem tasiyan temel bir bilesen
oldugunu gostermektedir. Oral biyoyararlanim ¢alismalarinda hidroksitirozol ve
glukuronidlerinin  idrarla atilimimin hidroksitirozol alimiyla iliskili oldugu
bulunmustur (Soni ve dig, 2006). Viicuda alinan oleuropein hizla absorbe olmakta ve
viicuttan ¢ogunlukla glukuronoit olarak, diisiik konsantrasyonda ise serbest formda
idrarla atilmaktadir. Insan denekleri iizerinde yapilan bir calismada ligistrosid-
aglikon, hidroksitirozol, tirozol ve oleuropein-aglikon’un absorbsiyonunun %55-60
oldugu ve saglikli insanlara uygulanan oleuropein-glikozidin = %15’inin

hidroksitirozol ve tirozol olarak idrarla viicuttan atildigi belirtilmistir (Omar, 2010b).

Ekstraktin ve hidroksitirosoliin ortalama oldiiriici dozununun (LD50) 2000
mg/kg’dan daha fazla oldugu bildirilmistir. Fareler tizerinde yapilan subkronik bir
calismada ekstraktin NOAEL degerinin 2000 mg/kg/giin oldugu bulunmustur (Soni
ve dig, 2006).

1.2.3.4 Oleuropeinin biyolojik aktiviteleri

Oleuropeinin hipokolesterolemik, hipoglisemik aktivite géstermesi ve antioksidan,
antienflamatuar, antiaterojenik, anti-kanser, antimikrobiyal, antiviral gibi
farmakolojik ozellikleri olmasi sebebiyle Akdeniz iilkelerinde ticari gida takviyesi

olarak kullanilmaktadir.(Omar, 2010b; Silva ve dig, 2006)

Oleuropein sahip oldugu antienflamatuar Ozelikleri sebebiyle giicli  bir
antioksidandir (Benavente-Garcia ve dig, 2000). Oleuropein, diisiik yogunluklu
lipoprotein oksidasyonunu, trombosit agregasyonunu inhibe etmekte ve total, serbest
ve esterlenmis kolesteroliin plazma seviyelerini disiirmektedir (Omar, 2010b;
Ranalli ve dig, 2006). Yapilan bir ¢alismada diyabetik tavsanlara 16 hafta siiresince
ginlik 20 mg/kg oleuropein uygulanmigtir. Oleuropein uygulanan diyabetik
tavsanlar  ile  oleuropein  uygulanmayan  diyabetik  kontrol  tavsanlar
karsilastirildiginda oleuropein uygulanan tavsanlarda 8. haftada kandaki glikoz

seviyesinde belirgin bir azalis meydana gelmistir (Al-Azzawie ve Alhamdani, 2006).
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Ayrica fareler iizerinde yapilan calismalar; oleuropeinin, oksidatif miyokardiyal

hasar1 6nledigini gostermektedir (Mourtzinos ve dig, 2007).

Oleuropein viruslere, retrovirtslere, bakterilere, mayalara, mantarlara, kiflere ve
diger parazitlere kars1 antimikrobiyal aktivite gostermektedir (Benavente-Garcia ve
dig, 2000). Yapilan c¢aligmalar oleuropeinin, mikoplazmanin yani sira Gram-pozitif
ve Gram-negatif bakterilere karsi giliclii antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugunu
gostermektedir. Oleuropeinin antimikrobiyal aktivite mekanizmasi halen tam olarak
bilinememekle birlikte oleuropeine benzer yapidaki fenolik bilesiklerin; bakteri
membranina zarar vererek veya hiicre peptidoglikanlarini parcalayarak antibakteriyel
etki gosterdikleri diistinlilmektedir. Oleuropein ve hidroliz iriinleri; S. aureus
tarafindan enterotoksin B’nin olusumunu ve gelisimini, S. enteriditidis’in gelisimini
ve Bacillus cereus sporlarin ¢imlenerek gelisimini inhibe edebilmektedir. Yapilan
bir ¢alismada ticari Olea europaea (zeytin) yapragi ekstraktlarinin; Campylobacter
jejuni, Helicobacter pylori ve Staphylococcus aureus’a karsi antimikrobiyal aktivite
gosterdigi belirtilmektedir (Omar, 2010b).

In vitro galigmalar oleuropeinin antitiimdr bir bilesik olarak rol aldigini, trombositi
aktive edici faktorii inhibe ettigini, fare makrofajlar1 tarafindan nitrik oksit Gretimini
arttirdigin1 ve mikoplazmay (insan patojenik bakterileri) inhibe ettigini gostermistir

(Mourtzinos ve dig, 2007).

Yapilan bir ¢alismada oleuropeinin Alzheimer ve Parkinson gibi bazi dejeneratif
hastaliklarin kilit 6zelligi olan AP peptidi ile kovalent olmayan kompleks olusturarak

norokoruma gosterdigi belirtilmistir (Omar, 2010a).

1.2.4 Enkapsulasyon

Saglikli ve besleyici gida iriinlerine olan talep diinya capinda artmaktadir.
Giinlimiizde gidalar, sadece agligi gidermek icin degil insan viicuduna gerekli
besinleri saglamak {izere tasarlanmaktadir. Ayrica beslenme ile iligkili hastaliklari
onlemek ve fiziksel/ruhsal sagligin iyilestirilmesi de amaglanmaktadir. Bu kapsamda

fonksiyonel gidalar 6nemli bir rol Gstlenmektedir (Jeyakumari ve dig, 2016).

Fonksiyonel gidalar, temel besinsel islevlerden 6te kronik hastalik riskini azaltmak

veya insan saghfina yararli olabilmesi i¢in fonksiyonel bilesenlerle
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zenginlestirilmektedir. Gidalardaki biyoaktif bilesenler, fizyolojik olarak aktif ve
olduk¢a duyarli bilesiklerdir. Biyoaktif bilesiklerin 6zelliklerini kaybetmeksizin
kullanimi1 gida endiistrisi i¢in biiyiik bir gelismedir (Jeyakumari ve dig, 2016).

Fenolik bilesiklerin diisiik stabiliteye sahip olmalari nedeniyle gidanin islenmesi,
dagitim1 ve depolanmasi asamalarinda ve tliketim sirasinda gastrointestinal sistemde
(pH, enzimler, diger bilesenlerin varlig1) aktiviteleri ve biyoyararliliklar:
azalmaktadir. Ayrica fenolik bilesikler, ¢cevresel faktorlere karsi oldukga duyarhdirlar
ve olumsuz c¢evre kosullarinda ¢ok hizli bir sekilde okside olarak istenmeyen tat,

koku ve goriintii olusumuna neden olmaktadirlar (Munin ve Edwards-Levy, 2011).

Tiim bu sebeplerden otiirii fenolik bilesiklerin fizyolojik hedefe, organa tam olarak
ulagsmast; suda ¢Oziinlirliigiiniin arttirilmasi, istenmeyen tadin maskelenmesi,
tiketime kadar yapisal biitlinliiklerinin siirdiiriilmesi gereklidir. Bu amagcla
giintimiizde cesitli enkapsiilasyon teknikleri ile fenolik bilesiklerin stabilizasyonu

saglanmaktadir (Munin ve Edwards-Levy, 2011).

Enkapsiilasyon teknigi ilk olarak 1932 yilinda A.Boake, Roberts & Co, Ltd Sirketi
tarafindan piskiirterek kurutma teknigi ile flavor tozunun gam arabik ile kapsile
edilmesi i¢in kullanilmistir. Bu uygulama sonrasi piiskiirterek kurutma teknigi gida
sanayisinde kullanilan 6nemli enkapsiilasyon tekniklerinden biri haline gelmistir.
Diinyada enkapsiilasyon alanindaki bilimsel —aragtirmalar genellikle Israil
merkezlidir. Mikroenkapsiilasyon metodunu kullanarak gida bilesenlerini enkapstle

eden firmalar ise genel olarak ABD ve Ingiltere merkezlidir (Gékmen ve dig, 2012).

Enkapsulasyon, biyoaktif molekdllerin (antioksidanlar, mineraller, vitaminler,
fitosteroller, lutein, yag asitleri, likopen vb) ve canli hiicrelerin (probiyotikler vb)
gidalarn iginde taginmasi amaciyla gelistirilmis; aktif materyalin bagka bir materyal
ile kaplandig1 veya baska bir materyalin i¢ine hapsedildigi, 6zel kosullar altinda
kapsiil igeriginin kontrollii bir sekilde salinabildigi bir teknolojidir (Desai ve Park,
2005; Nedovic ve dig, 2011; Risch, 1995). Kaplanan veya hapsedilen aktif materyal,
cogunlukla sivi formda olmakla birlikte kati veya gaz formda da olabilir. Aktif
materyal; cekirdek, dolgu, i¢ faz vb. adlandirilirken kaplama materyali; duvar
materyali, tasiyici, membran, kabuk, kapsiil, tasiyici materyal, dis faz veya matriks
olarak adlandirilmaktadir (Nedovic ve dig, 2011; Risch, 1995).
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Rezervuar ve matriks tipi olmak tiizere iki ana enkapsiil tipi olarak ayrim yapilabilir.
Rezervuar tipinde aktif madde etrafinda kabuk mevcuttur. Bu tip kapsul, tek-
cekirdek, mono-cekirdek veya cekirdek-duvar tipi olarak da adlandirilmaktadir.
Basing uygulamasi rezervuar tipi enkapsiillerde kirilmalara ve boylece igeriginin
salinmasina neden olabilmektedir. Bir partikiildeki birka¢ rezervuar bdlmeli poli-
veya multi-cekirdekli enkapsiller de bulunmaktadir (Zuidam ve Shimoni, 2010).
Matriks tipinde aktif materyal tasiyic1 materyal iizerinde disperse olmus durumdadir.
Bu iki tipin kombinasyonu olan tigiincii tipte ise aktif materyalin bulundugu matriks
tekrar kaplanir (Burgain ve dig, 2011). Sekil 1.7°de yalnizca kiiresel sekilli kapsiiller
gosterilmistir ancak silindirik, oval veya diizensiz sekillerde diger formlarda

mimkunddr (Zuidam ve Shimoni, 2010).

Rezervuar tip Matriks tip  Kaplanms matriks tip

Sekil 1.7 : Rezervuar tip, matriks tip ve kaplanmis matriks tip enkapsiillerin yapisi
(Zuidam ve Shimoni, 2010)

Mikrokapsiillerin tiretimi i¢in kullanilan materyallere ve metotlara baglh olarak ¢ok
farkli sekillere sahip mikrokapsiillerin boyutu submikrometreden birka¢ milimetreye
kadar degisebilmektedir (Desai ve Park, 2005). Enkapsilasyon yontemi ile elde
edilen kapsiillerin cap1 0.2 um’den kiiclik ise nanoenkapsiilasyon, 0.2-5,000 pm
arasinda ise mikroenkapsiilasyon, 5,000 pm’den bilyiikk ise makroenkapstlasyon
olarak tanimlanmaktadir (Gokmen ve dig, 2012).

Aktif bilesiklerin enkapsiilasyonu gectigimiz on yil igerisinde kozmetik ve ilag
endiistrisinde oksidasyona kars1 koruma saglamak, ¢oziiniirliigiin arttirilmasi ve oral
yoldan tiiketildiginde aktivitenin arttirilmasi amactyla kullanilmistir (Mourtzinos ve
dig, 2007). Son yillarda gida endiistrisinde fonksiyonel bilesiklerin arttirilmasi
amaciyla da kullanilmaktadir. Fonksiyonel bilesikler; aromanin, rengin ve tekstirin
kontrolii ve o6zelliklerin korunmasi i¢in kullanilmaktadir. Fonksiyonel bilesikler

genellikle cevresel, iiretimsel ve/veya gastrointestinal kosullara yiiksek oranda
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duyarhidirlar. Bu sebeple enkapsiilasyon, fonksiyonel bilesiklerin etkili bir sekilde

korunmasina yonelik uygulamaya konulmus bir yaklasimdir (Nedovic ve dig, 2011).

Enkapsiilasyon, c¢ekirdek materyalin dis faktorlerden izole edilmesi amaciyla
kullanilmaktadir. Ornegin vitaminleri inaktive edici etkilerden izole etmek, ugucu
cekirdek materyallerin evaporasyonunu geciktirmek, aktif cekirdek materyalini

kimyasal saldiridan izole etmek i¢in kullanilmaktadir (Tarun ve dig, 2011).

Enkapsiilasyon ayrica tiiketim sirasinda yliksek antioksidan aktivite gosteren
polifenollerin ve diger bilesiklerin bitter ve ac1 gibi hosa gitmeyen tatlarinin
maskelenmesi icin de kullaniimaktadir. Polifenollerin etkinligi, onlarin stabilitesinin,
biyoaktivitesinin ve biyoyararliliginin korunmasina baglidir. Serbest bilesikler yerine
enkapsiile edilen polifenollerin kullanimi, baz1 kusurlar1 etkili bir sekilde

kapatabilmektedir (Nedovic ve dig, 2011).

Baska bir problem ise midede yetersiz kalma siiresi, bagirsak iginde diisiik
gecirgenlik ve ¢oziiniirliikk nedeniyle oral kullanimi takiben disiik miktarda molekil
kalmaktadir. Ayrica gidanin islenmesi, depolanmasi (sicaklik, oksijen, 151k) sirasinda
veya gastrointestinal sistemde (pH, enzimler, diger besinlerin varligi) karsilasilan
kosullar altinda kararsizliklari, polifenoller gibi bilesiklerin potansiyel sagliga
yararlarin1 ve aktivitelerini kisitlayicidir. Bu yiizden iireticiler tiiketim zamanindan
organizmada fizyolojik hedefe wulasana kadar aktif icerikleri, korumay1
amaclamaktadir. Yapilan in vivo ve in vitro ¢alismalarda serbest bilesikler yerine
enkapsiile edilen polifenollerin kullaniminin, bilesiklerin hem biyoyararliligint hem

de stabilitesini gelistirmesine yol agtig1 belirtilmistir (Nedovic ve dig, 2011).
Enkapsitilasyonun gidalardaki baslica kullanim amaglari;

e (ekirdek materyalin dis cevreyle (1s1, nem, hava ve 151k vb) reaktivitesini

azaltarak degredasyondan korumak,

e Orijinal materyalin fiziksel 6zelliklerini modifiye ederek, daha kolay

taginabilir hale getirmek (Desai ve Park, 2005),

e Cekirdek materyalin istenmeyen tat ve aromasini maskelemek
(Jeyakumari ve dig, 2016),
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e Aktif maddenin gida irilinlerindeki diger bilesenlerle istenmeyen

etkilesimlerini 6nlemek,
e Proses ve depolama siiresince biyoaktif bilesenlerin stabilitesini korumak,

e Gidadaki aktif bilesikleri evaporasyona, kimyasal reaksiyona veya

migrasyona kars1 korumak,

e Biyoaktif bilesigin dogru zamanda ve dogru yerde kapsiil disina ¢ikmasini
saglamak (Nedovic ve dig, 2011),

e (Gidalarin raf dmriinii arttirmak ve besin degerini yiikseltmek,
e (Gidalarn sindirilebilirligini saglamak ve olgunlagma siiresini kisaltmak,

e (idalann cesitliligini arttirmak ve dogalligin1 saglamak (Gokmen ve dig,
2012).

Gida katki maddelerinin enkapsulasyonu ile ilgili yasalar farmatétikden daha serttir.
Ilac enkapsiilasyonu icin kabul edilen bilesiklerin gida endiistrisinde kullanimi uygun
bulunmamaktadir. Ciinkii bu bilesiklerin cogu “Genel Olarak Giivenli Kabul Edilen
(GRAS)” bilesenler olarak gida uygulamalar i¢in sertifikalandirilmamistir. Tiim gida
prosesleri, Avrupa Gida Giivenligi Otoritesi (EFSA) veya Amerikan Gida ve Ilag
Dairesi (FDA) gibi kamu kurumlarinin giivenlik gereksinimlerini = karsilayacak

sekilde tasarlanmalidir (Nedovic ve dig, 2011).

Temelde film olusturan materyaller olan kaplama materyalleri, son iirlinde istenen
karakteristiklere ve kaplanan materyale bagli olarak c¢ok cesitli sentetik veya dogal
polimerlerden secilebilir (Desai ve Park, 2005). Gida uygulamalarinda kaplama
materyali olarak en yaygin polisakkaritler kullanilir. Nisasta ve tiirevleri- amiloz,
amilopektin, dekstrinler, maltodekstrinler, polidekstroz, suruplar, seliiloz ve bunlarin
tiirevleri yaygin olarak kullanilanlardir. Bitki salg1 ve ekstraktlarindan — gam arabik,
tragakant gam (kitre), gam karaya, mesquite gam, galaktomannan, pektin ve ¢6zinur
soya fasulyesi polisakkaritleri; deniz ekstraktlar1 — karragenan ve aljinat; mikrobiyal
ve hayvansal polisakkaritler-dekstran, kitozan, ksantan, gellan da enkapstilasyon
materyali olarak kullanilabilir (Nedovic ve dig, 2011). Kaplama materyali olarak
karbonhidratlarin kullanim1 sekil olarak kiiresel ve piirtizsiiz kapsiil olusumunu

saglar. Ayrica kaplama materyali ile ¢ekirdek materyalinin arasindaki yapigsma
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kuvvetini arttirir (Kog ve dig, 2010). Diisiik maliyetli olmalar1 ve gidalarda yaygin
olarak kullanimlar1 karbonhidratlar1 enkapsiilasyonda tercih edilen segenek haline
getirmektedir. Ayrica bu materyaller yiiksek kati igeriklerinde diisiik viskoziteye ve
iyi ¢ozunurluk 6zelliklerine sahiptirler (Madene ve dig, 2006).

Dogal ve modifiye edilmis polisakkaritlerin yaninda proteinler ve lipitler de
enkapsiilasyon i¢in uygun materyallerdir. Yaygin olarak siit ve peynir alti suyu
proteinlerinden kazein, jelatin ve gluten kullanilir (Nedovic ve dig, 2011). Proteinler
Ozellikle lezzet bilesenlerinin baglanmasinda onemlidirler (Ko¢ ve dig, 2010).
Proteinler; amfifilik o©zellikleri, farkli tipteki maddelerle etkilesime girme
yetenekleri, yliksek molekiil agirliklar1 ve molekiiler zincir esnekliklerinden dolay1
¢Oziiniirliik, viskozite, emiilsifikasyon ve film olusturma gibi miikemmel 6zelliklere
sahiptirler (Madene ve dig, 2006). Gida uygulamalarina uygun lipid materyaller yag
asitleri, yag alkolleri, wakslar (balmumu, karnauba mumu, kandelilya mumu),
gliseridler ve fosfolipidlerdir. Bunlara ek olarak PVP, parafin, sellak ve inorganik

materyaller gibi diger materyallerde kullanilmaktadir (Nedovic ve dig, 2011).
Ideal kaplama materyalinin sahip olmas1 gereken dzellikler;

e Enkapstlasyon isleminde kullanilan ¢oziiciiniin tamamen uzaklastirilmasina

olanak tanimali,
e (evresel kosullara karg1 aktif materyale maksimum koruma saglamali,

e lyi emulsiyon stabilizasyonu ozelliklerine ve etkili dispersiyon davranigina

sahip olmali,
e Aktif materyalin istenilen yerde ve istenilen zamanda salimina izin vermeli,
e Ekonomik olmali,

e FDA ve EFSA tarafindan kabul edilir olmali (Madene ve dig, 2006).

e Proses sirasinda ve depolama siiresince aktif materyali kapsiil yapisinda

tutabilmeli,
e Enkapsile edilen materyalle reaksiyona girmemeli,

e Yuksek konsantrasyonlarda iyi reolojik 6zelliklere sahip olmali (Nedovic ve
dig, 2011).
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Yukarida belirtilen 6zellikleri tek bir kaplama materyali karsilayamayacagi igin
uygulamada farkli kombinasyonlarda kaplama materyalleri veya antioksidanlar, selat
ajanlan, siirfaktanlar gibi modifikatorlerde kullanilabilir. Yaygin olarak kullanilan

bazi biyouyumlu ve gida sinifi kaplama materyalleri Cizelge 1.4°de belirtilmistir
(Desai ve Park, 2005).

Cizelge 1.4 : Fonksiyonel gida katki maddelerinin enkapsiilasyonu i¢in kullanilan
kaplama materyalleri (Desai ve Park, 2005).

Kategori Kaplama Materyalleri Yaygin Kullanilan Metotlar

Karbonhidrat  Nisasta, maltodekstrinler, Sprey kurutma, Ekstriizyon,

Dondurarak kurutma,

Koaservasyon
Seluloz Karboksimetilseliloz, Koaservasyon
metil selliloz, etilsellloz, Sprey kurutma
selllozasetat-fitalet
Gam Gam akasya, agar, Sprey kurutma
sodyum aljinat, karragenan Siringa metodu (jel boncuklarr)
Lipidler Vaks, parafin, balmumu, Emidilsiyon
diasilgliseroller, yaglar Lipozom
Protein Gluten, kazein, jelatin, Emulsiyon
albumin, peptidler Sprey kurutma

Var olan kaplama materyallerinin o6zelliklerini degistirmek i¢in kimyasal
modifikasyonlar yapilabilmektedir. Bu modifiye kaplama materyalleri, orijinal
kaplama materyalleri ile karsilastirildiginda daha iyi fiziksel ve mekanik 6zellikler

sergilemektedir (Desai ve Park, 2005).

Enkapsiilasyon teknolojisiyle korunmasi, izole edilmesi ve yavas salim yapmasi
gereken materyaller kapsiillenebilmektedir. Gida sistemlerinde asitler, lipitler,
enzimler, mikroorganizmalar, aromalar, yapay tatlandiricilar, vitaminler, mineraller,
su, mayalama ajanlari, renklendiriciler, tuzlar, antioksidanlar, yag asitleri,
polifenoller, enzimler, protein hidrolizatlar1 ve peptidler enkapstile edilebilmektedir
(Jeyakumari ve dig, 2016; Nedovic ve dig, 2011; Risch, 1995).
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Sekil 1.8’de  goriildigli iizere enkapsiilasyon teknolojisi ii¢ asamada
gerceklesmektedir. Ilk asama sivi veya kati bir matrikste biyoaktif bilesenlerin
birlesmesinden olusmaktadir. Cekirdegin sivi olmasi durumunda matriksteki
birlesme c¢oOziinme veya dagilma olacaktir. Cekirdek materyalin kati olmasi
durumunda ise birlesme bir aglomerasyon veya bir absorpsiyon olacaktir. Ikinci
asamada ise sollisyon kati matrikste toz haline getiriliyorken likit (sivi) matriks
disperse olmaktadir. Son asama ise kimyasal (polimerizasyon), fizikokimyasal
(jelasyon) veya fiziksel (evaporasyon, katilasma, birlesme) stabilizasyondan

olusmaktadir (Burgain ve dig, 2011).

BIYOAKTIF BILESENLERIN BIRLESIMI

S1v1 bir matriksde Kati bir matriksde
(soliisyon, fiizyon, emiilsiyon...) (Aglomerasyon, adsorbsiyon...)

V4

MIKROKAPSULLERIN HAZIRLANMASI

o Dispersiyon —
Havada siv1 Sivida sivi

e Ny L Pulverization

Piiskiirtme  Ekstriiksiyon Emiilsifikasyon

\/

MIKROKAPSULLERIN STABILIZASYONU

Karistirma

Polimerizasyon Koaservasyon Solidifikasyon

Jelasyon Coalescence Evaporasyon

Sekil 1.8 : Mikrokapsiil tiretim basamaklar1 (Burgain ve dig, 2011)

Uygulanacak enkapstlasyon yontemi rasgele secilmemelidir. Son Uriinde istenen
ozellikler; tiiketici taleplerini, besleyicilik degerini ve gidanin islenme-depolanma
stabilitesinin gelisimini saglamalidir. Enkapsiilasyonda kullanilan yontemin son
uriinde istenilen Ozellikleri saglayip saglamadigimnin belirlenmesi gerekmektedir

(GOokmen ve dig, 2012).

Gida bilesenlerinin kaplama materyalleriyle kapsiillenmesi ¢esitli yontemlerle
gerceklestirilebilir. ~ Mikroenkapsiilasyon  teknigi, c¢ekirdegin ve kaplama

malzemelerinin 6zelliklerine (fiziksel ve kimyasal) ve gida bilesenlerinin kullanim
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amacina gore secilir. Mikroenkapsiilasyon metotu ve kaplama materyalinin se¢imi

birbirine baglidir (Desai ve Park, 2005).

Mikroenkapstilasyon  yontemleri  fiziksel ve kimyasal yontemler olarak
ayrilabilmektedir. Fiziksel yontemler; pliskiirterek kurutma, sprey sogutma, doner
disk atomizasyon, akiskan yatak kaplama ve koekstriiksiyon’dur. Kimyasal
yontemler ise basit ve kompleks koaservasyon, arayliz polimerizasyon ve faz
ayrim1’dir (Jeyakumari ve dig, 2016). Giinlimiizde yaygin olarak gida bilesenlerinin
enkapsiilasyonunda kullanilan yontemler; piiskiirterek kurutma, dondurarak kurutma,
akigkan yatak kaplama, ekstriizyon, ko-kristalizasyon, koaservasyon, lipozom ve
emulsiyon’dur (Burgain ve dig, 2011; Gokmen ve dig, 2012; Jeyakumari ve dig,
2016).

Puskirterek kurutma yontemi, gida endiistrisinde kullanilan en ekonomik ve yaygin
enkapsilasyon yontemidir (Risch, 1995). Bu yontem aktif materyalin, tasiyici
materyalin sulu ¢Ozeltisinde ¢Ozinmesi, emidlsiyonu veya dispersiyonu ile
hazirlanmasini takiben yiiksek basingli nozul veya santrifiij tekerlek (doner atomizer
olarak da adlandirilir) ile atomize edilerek Sekil 1.9’da goriildiigii lizere karigimin
sicak bir bolme igerisine puskiirtiilmesi ile gergeklestirilir (Chavarri ve dig, 2012;
Zuidam ve Shimoni, 2010). Bu yontemde ayn1 yondeki veya zit yondeki sicak hava
akimi, atomize olan pargaciklara temas eder ve su evapore olur. Kuru partikiller

kurutucunun tabanina diiser ve toplanir (Risch, 1995).

| Cekirdek Materyal Homojenizator
Isimnmis hava
00000
Solvent Al 4
5 Kanstirma Tanki

Duvar Materyali /l \\
v ¥

Kurutma
Bolmesi

Toplama
Kabi

Sekil 1.9 : Piiskiirterek kurutma yonteminin sematik gosterimi (Chavarri ve dig,
2012)
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1950’1i yillarin sonundan itibaren gida endiistrisinde kullanilmakta olan piiskiirterek
kurutma yontemi aroma bilesenlerini oksidasyona/degredasyona karsi korumak ve
sivi formlar1 toz forma doniistiirmek i¢in kullanilmaktadir (Desai ve Park, 2005). Bu
teknik yuksek oranda tekrarlanabilirdir ve en 6nemlisi endustriyel uygulamalar igin
uygun bir yontemdir (Burgain ve dig, 2011). Plskurterek kurutma yontemi, esnek ve
devamli bir yontem olmasinin yaninda ekonomik bir yontemdir (Nedovic ve dig,
2011). Diger enkapsiilasyon yontemleri ile mukayese edildiginde iiretim maliyeti

daha diisiik ve ekipmanin bulunabilirligi daha kolaydir (Risch, 1995).

Bu yontem ile 40 um’den daha diisiik boyutta, iyi kalitede kapsillerin Uretilmesi
saglanir (Nedovic ve dig, 2011). Piskiirtmeli kurutma yontemi, gida endiistrisinde
olduk¢a yaygin kullanilan bir yontem olmasinin yaninda donanimin karmasikligi,
kurutma ¢emberindeki tiniform olmayan kosullarin ve partikiil boyutu kontrolinin
zor olmasi, yapigma tehlikesi, oksidasyon, renk ve aroma degisimi gibi dezavantajlari
da bulunmaktadir. Ayrica bu yontemde kurutma odasindaki enerjinin tamamindan

faydalanilamamaktadir (Gokmen ve dig, 2012; Nedovic ve dig, 2011).

Gida endustrisindeki sprey kurutucularda; es zamanl hava akisiyla ve pargaciklarin
minimum 1sinmasin1 saglayan pargaciklarla c¢aligilir. Asir1 1sinmasini engelleyen
parcaciklarin kullanimi igeriklerin 1siya duyarli ve ugucu olmast durumunda
onemlidir. Atomize edici damlaciklarin biiytkligl; yiizey gerilimine, sivinin
viskozitesine, nozul boyunca basing diisiisiine ve spreyin hizina baghdir. Ayrica
atomize edici damlaciklarin biiylikliigli kurutma siiresini ve partikiil biiyiikliigiinii de

belirlemektedir (Zuidam ve Shimoni, 2010).

Kurutma prosesi siiresince damla yiizeyinde bir film olusur ve kurutulmus
partikildeki iceriklerin konsantrasyonu artar. Sonuc¢ olarak gdzenekli, kuru bir

partikiil olusur (Zuidam ve Shimoni, 2010).

Piiskiirterek kurutma teknolojisinin kullanimmi kisitlayan nedenlerden biri, uygun
kaplama materyalinin sinirli sayida olmasidir (Desai ve Park, 2005). Kullanilacak
kaplama materyali, aktif materyalin korunmasi, suda yiiksek ¢oziiniirliik, molekiiler
agirlik, kristallik, dagilma, iyi film olusturma 6zelligi, iyi emiilsifiye edici 0zellikler
ve diistik maliyet gibi ¢ogu kriteri karsilamalidir. Literatiirde yer alan kaplama
materyalleri; dogal gamlar (gam arabik, aljinatlar, karragenanlar vb), proteinler
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(guinltik proteinler, soya proteinleri, jelatin vs), karbonhidratlar (maltodekstrinler ve
seliloz tarevleri) velveya lipitler (mumlar, emiilsifiye ediciler)’dir (Zuidam ve
Shimoni, 2010).

Geleneksel sprey kurutma yontemiyle elde edilen enkapsiiller, suya eklendiginde
aktif ajanlarini (partikiillerin gézeneklerine bagli olarak) derhal serbest birakirlar.
Ancak daha hidrofobik ve/veya ¢apraz bagl tasiyict materyaller, sudaki seyreltme
lizerine daha asamali bir salim saglayabilir. Bu tasiyici materyaller denatiire
proteinler, ¢apraz bagl proteinler ve gapraz bagli biyopolimerlerdir (Zuidam ve
Shimoni, 2010).

Enkapsulasyon yontemlerinden biri olan dondurarak kurutma liyofilizasyon olarak
da isimlendirilmektedir. Bu teknik trliniin dondurulmasi ve sonrasinda iiriin i¢indeki
donuk suyun direkt olarak kati fazdan gaz fazina siiblime olmasi esasina dayanan bir
dehidrasyon islemidir (Chavarri ve dig, 2012). Sulu ¢ozeltilerinde kararsiz olan 1s1ya
duyarli materyallerin kurutulmasinda kullanilan en yararli yontemdir. Ancak sprey
kurutmaya kiyasla {iretim maliyeti 50 kat daha yiiksektir (Madene ve dig, 2006).
Dondurarak kurutma yonteminin diger dezavantajlari ise yiiksek enerji gerektirmesi
ve uzun islem siireli olmasidir. Ayrica aktif materyalle c¢evresindeki kaplayici
materyal arasindaki genis gozenekli bariyer, uygulama siiresince zayif koruma

olugmasina neden olmaktadir (Nedovic ve dig, 2011).

Akigskan yatak kaplama yontemi genellikle kati partikiillerin {izerine uygulanan
kaplama teknigidir (Risch, 1995). Ik kez 1957-1966 yillar1 arasinda Wisconsin
Universitesi Mezunlar Arastirma Vakfi mezunlar1 ve Dr. Wurster tarafindan patentli
bir dizi bulustan gelistirilmistir (Chavarri ve dig, 2012). Sekil 1.10°da gorildigi
tizere akigkan yatak kaplama yonteminde enkapsule edilecek gekirdek materyaller ve
hava akimi, kaplama odasina verilir; ¢ekirdek materyaller hava akimi ile kaplama
odasinin iist kismina taginir. Spesifik bir sicaklikta toz partikiiller; hava akimi ile
askiya alinir, iizerine eritilen veya buharlagsmis bir ¢oziicli igerisinde ¢oziindiirilmiis
kaplama materyali atomize edilir ve c¢ekirdek materyal, kaplama materyaliyle
kaplanir (Gokmen ve dig, 2012; Zuidam ve Shimoni, 2010). Kaplama materyali,
pompalama ve atomize etme islemlerinin etkin yapilabilmesi i¢in kabul edilebilir bir

viskoziteye sahip olmali ve partikiil yiizeyinde bir film olusturabilmelidir.
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Enkapsilasyon uygulamasina ve ¢ekirdek materyalin partikiil boyutuna bagli olarak
genellikle %5-50 kaplama uygulanir (Zuidam ve Shimoni, 2010).

hava gikis1 @) hava ¢ikist
GIKI1S
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Sekil 1.10 : Akiskan yatak kaplama yoOnteminin sematik gosterimi (Zuidam ve
Shimoni, 2010)

Akiskan yatak kaplama yonteminde hidrojenize bitkisel yaglar, stearinler, yag
asitleri, emiilgatorler ve vakslar gibi sicak eriyik kaplama materyallerinin veya
nisastalar, gamlar ve maltodekstrinler gibi solvent bazli kaplama materyallerinin
kullanim1 uygundur. Sicak eriyiklerde tasiyicinin sertlesmesi i¢in soguk hava
kullanilmasina karsilik solvent bazli kaplamalarda solventi evapore etmek i¢in sicak
hava kullanilmaktadir. Sicak eriyik bilesenleri igeriklerini sicaklik artis1 veya fiziksel
kirma ile salmaktayken suda ¢6ziinen kaplamalar igeriklerini su ilave edildiginde

salmaktadir (Desai ve Park, 2005).

Akiskan yatak kaplama yontemi ile kaplanacak partikiiller ideal olarak kiiresel ve
yogun olmali; dar parcacik boyut dagilimma ve iyi akigkanlia sahip olmalidir.
Kiiresel parcaciklar en diisiik ylizey alanina sahiptir ve kiiresel olmayan pargaciklara
gore daha az kaplama materyali gerektirir. Keskin kenarlar, tagima sirasinda
kaplamaya zarar verir. Ince ve diisiik yogunluklu pargaciklar, makinanin fiist
kismindaki filtre torbalarinda birikmeye neden olabilir. Genel olarak neme dayanikli
kapsiil olusturmak igin uygulanan bir ydéntemdir. Istenirse birden fazla kaplama
materyali kapsulin Uzerine uygulanabilmektedir. Ancak birden fazla kaplama

maliyeti arttirmaktadir (Zuidam ve Shimoni, 2010).
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Akigkan yatak kaplama yonteminin hizli bir proses olmasi, kolay bir islem olmasi ve
bu nedenle kalifiye is giicii ve uzmanlik gerektirmemesi, kullanilabilecek kaplama
materyali sayisinin fazla olmasi ve kaplayicinin ¢ozelti, siispansiyon, emiilsiyon veya
eriyik olarak uygulanabilmesi, Ustiin kaplama kalitesine sahip kapsuller elde
edilmesi, daha az kaplama malzemesi gereksinimi, kaplama materyalinin daha az
kayb1 ve solventin geri kazanilabilir olmasi, ¢evrenin korunmasini katki saglanmasi
ve ekipmanlarimin ¢ok amagli kullanimi bu yoOntemin avantajlar1 arasindadir.
Ekipman ve yatirnm maliyetlerinin yiiksek olmasi, olusan kapsiil boyutunun 50
pm’den biiyiik olmasi, ucucu ¢ekirdek materyallerin kullanimina uygun olmamasi

yontemin dezavantajlar1 arasinda sayilmaktadir (Tarun ve dig, 2011).

Akigkan yatakli kapsiilleme, cocuk vitaminleri gibi kiigiikk tabletlerde ve
multivitaminlerde askorbik asitten demiri izole etmek i¢in kullanilabilmektedir. Cogu
takviye edici gida, besin karisimlari ve kuru karisimlar, akiskan yatak yontemi ile
enkapsiile edilmis bilesenler icermektedirler. Firinlanmis triinlerdeki sitrik asit,
laktik asit, sorbik asit, C vitamini ve sodyum bikarbonat ile kraker ve etlerdeki tuzlar

enkapsiile edilmistir (Desai ve Park, 2005).

Ekstriizyon yontemi ile gida bilesenlerinin enkapsiilasyonu nispeten yeni bir
teknolojidir (Desai ve Park, 2005). Bu yontem sulu, polimer bir ¢6zeltinin
(¢ogunlukla alglerden ekstrakte edilen ve D-mannuronik ile L-guluronik asitten
olusan %0,6-3 w/v sodyum aljinat), jellesme ¢ozeltisi (sodyum aljinat olmasi
durumunda jellesme banyosu 0,05-1,5 M kalsiyum-klorid ¢0zeltisi) igine

damlatilmasi esasina dayanmaktadir (Gokmen ve dig, 2012; Nedovic ve dig, 2011).

Sekil 1.11°de goriildiigii tizere damlaciklar hizli bir sekilde jel kiireleri olusturmakta
ve c¢ekirdek materyaller, iyonik olarak c¢apraz bagl aljinatin olusturdugu ii¢ boyutlu

kapsullerde hapsedilmektedir (Krasackoopt ve dig, 2003).
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Sekil 1.11 : Aljinat igeren sistemlerin jelasyonu (Chavarri ve dig, 2012)
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Aljinat mikrokapsiilleri, sodyum aljinatin kalsiyum (Ca?*) gibi iki degerli iyonlarla
etkilesime girmesi sonucu elde edilir. Sodyum aljinat solisyonu kalsiyum Klorid
¢ozeltisine eklenir eklenmez sodyum iyonlari, kalsiyum iyonlar1 ile yer degistirerek
jellesir. Kalsiyum iyonunun konsantrasyonuna bagli olarak jel yapisi
etkilenmektedir. Diigiik konsantrasyonlarda jel formu termik olarak geri dontislii iken

yiiksek konsantrasyonlarda geri doniislii degildir (Dolga ve dig, 2015).

Sekil 1.12°de ekstriizyon yontemleri sematik olarak gosterilmektedir. Damlatma
araci olarak Sekil 1.12°de goriilen basit bir pipet, siringa, titresimli nozul, piiskiirtiicti
nozul, jet cutter, atomize edici disk, koaksiyal hava akimi ve elektrik alanm
kullanilabilmektedir. Bu yontemde aljinat sollisyonunun viskoelastikiyetine ve
damlatma aletine bagli olarak mikrokapsiillerin ¢ap1 0,2-5,0 mm arasinda

degismektedir (Zuidam ve Shimoni, 2010).

Sekil 1.12 : Ekstriizyon yontemlerinin sematik gosterimi. jet cutter (a), pipet veya
titresimli nozul (b), atomize edici disk (c), koaksiyal hava akimi (d) veya
elektrostatik potansiyel (e) (Zuidam ve Shimoni, 2010)

Ekstrizyon teknikleri karsilastirildiginda biiyiik 6l¢ekli endiistriyel uygulamalarda en
Iyi teknolojinin jet cutter oldugu bulundu. Elektrostatik ekstriizyon ise 50 pm’den

kiigiik kapsiil tiretiminde etkili bir yontemdir (Nedovic ve dig, 2011).
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Ekstriizyon basit ve ucuz bir metoddur. Bu metot tehlikeli solventler icermez ve
aerobik/anaerobik kosullar altinda yapilabilmektedir (Burgain ve dig, 2011). Isi,
aktif materyalin ve kaplama materyalinin etkinligini azaltacak bir faktordiir.
Ekstriizyon yonteminde 1s1 uygulamasi olmamasi bu teknigin avantajidir. Ayrica bu
yontem enkapsule edilen aktif materyalin kontroline ve membran kalinliginin
kontrol edilmesine imkan tanimaktadir (Dolga ve dig, 2015). Bu metotun en onemli
dezavantaji mikrokapsiil olusumunun yavas olmasi sebebiyle biiylik o6lcekli

iiretimlerde kullaniminin zor olmasidir (Burgain ve dig, 2011).

Faz ayrilmasi olarak adlandirilan koaservasyon, polimer-polimer uyumsuzluguna
dayanan en eski ve en yaygin kullanilan enkapsiilasyon yontemlerinden biridir
(Tomaro-Duchesneau ve dig, 2013). Enkapsulasyonun orjinal metodu olarak bilinir.
1955 yilinda karbonsuz kopya kagidi iretiminde basinca duyarli boya
mikrokapsiilleri olusturmak i¢in kullanilmistir. Koaservasyon, kolloid parcaciklarin
¢ozeltiden ayrilmasi ve aglomerat olusturmasi esasina dayanir. Sivi faz koaservat
olarak adlandirilir (Madene ve dig, 2006). Koaservasyon teknigi basit ve kompleks
koaservasyon olarak smiflandiriimaktadir. Basit koaservasyon, diisiikk molekiillii bir
madde ile ¢oziinmiis bir polimerin interaksiyonu sonucu olusur (Jamekhorshid ve
dig, 2014). Bu yontemde sivi-sivi faz ayriminin ve koaservat polimer damlalarin
olusumunu saglamak icin polimerik karisima tuz veya alkol eklenmesi s6z
konusudur (Tomaro-Duchesneau ve dig, 2013). Kompleks koaservasyon ise ters yik
tastyan iki polimerin etkilesimi sonucu gergeklesir (Jamekhorshid ve dig, 2014).
Kompleks koaservasyon iki fazin varliginda ve sulu faz pH’sinin degistirilmesiyle
meydana gelir. Koaservat polimer damlalarin arayiiziinde bir membran olusumu
gozlenir. Daha sonra bu membran katilagtirilabilir ve ¢apraz baghi polimerler ile

stabilize edilebilir (Tomaro-Duchesneau ve dig, 2013).

Sekil 1.13°’de kompleks koaservasyon yontemi ile enkapsiilasyonun sematik
gosterimi yer almaktadir. Kompleks koaservasyon yonteminin ilk basamagi ¢ekirdek
materyalin (genellikle yag) sulu polimer ¢Ozeltisine dispersiyonu ile emulsiyonun
hazirlanmasidir. Sonrasinda ikinci bir sulu polimer ¢ozeltisi ilavesini takiben ortamin
seyreltilmesi; pH, sicaklik degisimi veya tuz eklenmesi gibi islemler ile ¢ekirdek

materyal tizerindeki kaplama materyali tortusu olusturulur. Son basamakta ise ¢apraz
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baglama, ¢oziinme ve termal islemlerle stabilizasyon saglanir (Jamekhorshid ve dig,

2014).
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Sekil 1.13 : Kompleks koaservasyon yontemi ile enkapsiilasyonun sematik gosterimi
(Madene ve dig, 2006)

Cok sayida kaplama materyali koaservasyon yontemi ile mikroenkapsiilasyon igin
degerlendirilmistir. Ancak en c¢ok calisilan ve iyi anlasilan kaplama sistemi
muhtemelen jelatin/akasya gami sistemidir. Gliadin, heparin/jelatin, karragenan,
kitosan, soya proteini, polivinil alkol, jelatin/karboksimetilseliloz, B-
laktoglobulin/gam akasya ve guar gam/dekstran gibi diger kaplama sistemleriyle de
calisilmigtir (Desai ve Park, 2005).

Son yillarda tipik jelatin/akasya gam kompleks koaservasyon prosesinde karsilagilan
problemlerin bir kismmin {istesinden gelinebilmesi i¢in modifiye edilmis
koaservasyon prosesleri gelistirilmektedir. Bu proseste kaplama materyalleri
karistiritlir ve sonrasinda faz ayrimi pH’da yapilan ayarlama ile elde edilir. Yeni
olusan koaservat faz ayrilir ve ¢oker. Siipernatan su uzaklastirilir, 50 °C’de tutulan

karisima flavor yagi eklenir ve hizlica emiilsifiye edilir (Desai ve Park, 2005).

Koaservasyon yontemi pahali ve kompleks bir sistem olmasi nedeniyle gida
endiistrisinde yaygin olarak kullanilmamaktadir. Ayrica kompleks koaservatlar stabil
degildirler ve onlar stabilize etmek i¢in glutaraldehit gibi toksik kimyasal ajanlara

ihtiya¢ duyulmaktadir (Madene ve dig, 2006).

Emulsifikasyon yontemiyle enkapsiilasyon islemi suda ¢6zlinebilen aktif maddeler
olmast durumunda gerceklesmektedir. Su/yag veya yag/su emiilsiyonlarn ile
su/yag/su ¢ift emiilsiyonlar1 olmak {izere iki ¢esit emiilsiyon vardir (Nedovic ve dig,

2011). Cekirdek faz sulu oldugunda su/yag (yag i¢inde su) emiilsiyonu olarak
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adlandirilirken hidrofobik bir ¢ekirdek fazi olmasi durumunda yag/su (su i¢inde yag)
emiilsiyonu olarak adlandirilmaktadir. Cift emiilsiyon teknigi ise hidrofobik duvar
materyalindeki sulu ¢ozeltide yapilan bir emiilsiyondaki basit teknigin modifiye
edilmis halidir (Chavarri ve dig, 2012).

Yag/su (su i¢inde yag) emiilsiyonlari, sulu faz hacmini ve boylece su i¢indeki tat
molekiillerinin konsantrasyonunu degistirerek ve tat reseptorleriyle tuzun temasini
baskilayarak tadi (tuz gibi) etkileyebilir. Lipofilik aktif maddeler (aroma, likopen ve
beta-karoten gibi karotenoidler, bitki sterolleri, vitamin E, diyet yaglar gibi), yag/su
(su i¢inde yag) emiilsiyonlari ile korunabilir ve tiiketicilere ulastirilabilir (Zuidam ve
Shimoni, 2010). Bu yontemde 6z materyal ve polimer kaplama materyalinin
bulundugu ¢o6zelti; soya, aycigek, kanola ve misir yagi gibi bitkisel yaglara (stirekli
faz) damlatilmaktadir. Yagda su emiilsiyonu meydana gelerek; yag igerisinde
coziinmeyen kiiciik jel formlar1 olugmaktadir. Elde edilen su/yag emiilsiyonu bir siire
bekletilmektedir. Olusan mikrokapsiiller filtrasyonla yagdan ayrilmaktadir.
Mikrokapsiillerin boyutu 25 um ile 2 mm arasindadir. Destekleyici materyal olarak
K-karragenan, ke¢iboynuzu zamki, seliiloz asetat fitalat, aljinat, chitosan ve jelatin
kullanilabilmektedir (Krasackoopt ve dig, 2003). Jelasyonu takiben su igindeki jel
boncuklar bitkisel yagin uzaklastirilmasi i¢in yikanir (Kailasapathy, 2002). Suda yag
emiilsiyonu sprey kurutma ve dondurarak kurutma gibi farkli metotlar kullanilarak

kurutulabilmektedir (Nedovic ve dig, 2011).

Kokristalizasyon yontemi ise ¢ekirdek materyallerin birlesmesi igin bir matriks
olarak sakarozun kullanildig1i yeni bir enkapsiilasyon prosesidir (Desai ve Park,
2005). Sakarozun ¢ekirdek materyali c¢evreleyen bir matriks olarak kullanildigi,
cekirdek materyalin sakaroz kristalleriyle siiriiklendigi ve bu sirada 3 ila 30 pm
arasinda degisen kristal kiimelerin olustugu bir kristalizasyon iglemidir (Gokmen ve
dig, 2012). Kokristalizasyon yontemi ile meyve sulari, ugucu yaglar, aromalar ve
esmer seker gibi bir ¢ok iriin enkapsiile edilebilir (Madene ve dig, 2006). Sakaroz
surubu asirt doymus olarak konsantre edilir ve kristalizasyonun Onlenmesi igin
yiiksek sicaklikta ve diisiik nemde tutulur (Desai ve Park, 2005; Madene ve dig,
2006). Sonrasinda belirli miktardaki ¢ekirdek materyal, kuvvetli mekanik ¢alkalama
ile konsantre surubun igerisine eklenir. Boylece kristalizasyon i¢in sakaroz/¢ekirdek

materyal karisiminin gekirdeklenmesi saglanir. Calkalama, kristal kiimeler hazneden
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tahliye edilene kadar kristalizasyonun devam etmesi ve etkisinin yukseltilmesi
amaciyla devam ettirilir. Elde edilen enkapsiile iiriinler istenilen neme kadar

kurutulur (eger gerekli ise) ve Uniform bir boyut icin elenir (Desai ve Park, 2005).
Bu teknigin avantajlari;

e Bu proses sayesinde sivi formdaki ¢ekirdek materyaller, ek kurutma

olmaksizin kuru toz formuna doniistiiriilebilir,

e Kiimelenmis yapidan dolayi iiriinler dogrudan tablet 6zelliklerine sahiptir ve
boylelikle seker ve ila¢ endiistrisinde 6nemli avantajlar sunmaktadir (Desai
ve Park, 2005),

e Ekonomik ve nispeten basit bir prosestir (Madene ve dig, 2006).

Lipozomlar ilk olarak 1965 yilinda Cambridge Universitesinde yapilan bir ¢alisma
sirasinda kesfedilmistir (Gokmen ve dig, 2012). Lipozomlar fosfolipid bir membran
ile tamamen cevrelenmis sivi fazdan meydana gelmektedir. Ornegin lesitin gibi
fosfolipidler sulu fazda dagildiginda lipozomlar kendiliginden olusmaktadir (Desali
ve Park, 2005). Lipozomlar; suda ¢ozliniir, yagda c¢ozinlir veya amfifilik
materyallerin hapsedilmesi veya saliniminda kullanilabilmektedir (Gékmen ve dig,
2012). Lipozomlar asilarin, hormonlarin, enzimlerin ve vitaminlerin taginmasi i¢in
kullanilmaktadir. Lipozomlar bir veya daha fazla lipid katmanindan olugmaktadirlar
ve boylece gidalar i¢in zehirsiz ve kabul edilebilirdirler. Gegirgenlik, stabilite, yiizey
aktivitesi ve afinite; boyut ve lipid kompozisyonu aracilifiyla degisebilmektedir.
Lipozomlarin ¢aplart 25 nm’den birka¢c mikrona kadar degisen aralikta olup kolay

elde edilirler ve dondurarak kurutularak depolanabilirler (Desai ve Park, 2005).

1.2.5 Reoloji

Reoloji, uygulanan dis kuvvetler (gerilim veya gerinim) altinda maddede meydana
gelen deformasyonun ve akismn incelendigi bir bilimdir (Steffe, 1996). Ozellikle
maddelerin kat1 ve sivi halleri arasindaki gecis alaninda sergiledikleri davraniglari
incelenmektedir (Tabilo-Munizaga ve Barbosa-Canovas, 2005). Tim materyaller
reolojik Ozelliklere sahiptir ve amacina uygun olarak cogu alanda bu reolojik
Ozelliklerinden yararlanilmaktadir (Steffe, 1996).

Gida endiistrisinde bir¢ok alanda reolojik verilere ihtiya¢ duyulmaktadir. Bunlar;
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e Boru hatlari, pompalar, ekstriiderler, karigtiricilar, kaplama makinasi, 1s1
degistiriciler, homojenizatorler gibi ¢ok cesitli ekipmanlarin tasarimindaki

miihendislik hesaplamalari,
e Uriin gelistirmede bilesenlerin islevselliginin belirlenmesi,
e Araveya son urlnln kalite kontrolu,
e Raf omru testi,
e (ida yapisinin duyusal verilerle korelasyonunun degerlendirilmesi,
e Reolojik veya yapisal denklemlerin analizi (Steffe, 1996).

Bir sivinin akmaya kars1 gosterdigi dirence viskozite denir. Viskozite arttik¢a direng
de artmaktadir. Blok seklinde bir sivi diisiiniiliir ve en alt yiizeyinin sabit oldugu
kabul edilirse en iist tabaka sabit bir hizla hareket ettirildiginde diger biitiin tabakalar
orantili bir hizla hareket edecektir. Sivi blogun sabit alt tabakasinin yerinde
kalabilmesi i¢in uygulanan kuvvete es deger ve ters yonde bir kuvvet gerekmektedir.
Bu kuvvet stresi meydana getirmektedir (Celebi, 2009).

Kayma stresi, birim ylizey alanina uygulanan giiciin 6l¢iimiidiir ve Pascal (Pa) birimi
ile ifade edilmektedir (Tabilo-Munizaga ve Barbosa-Canovas, 2005). Kayma hizi,
uygulanan kayma stresi sonucunda akiskanda meydana gelen hiz gradyenidir ve
birimi s'°dir (Bourne, 2002). Bir akiskanin reolojik 6zelliklerinin belirlenebilmesi

icin kayma hizi ve kayma stresi verileri gerekmektedir (Steffe ve Daubert, 2006).

Akiskanlarin  reolojik davramiglar1 kayma hizina ve zamana bagli olarak
smiflandirilmaktadir.  Sekil 1.14°de goriildiigli lizere akis davranigina gore
simniflandirma Newton tipi davranis ve Newton tipi olmayan davranis olarak ikiye
ayrilmakta, Newton tipi olmayan davranis ise kendi igerisinde zamana bagimli ve
zamandan bagimsiz olmak tizere ikiye ayrilmaktadir. Zamandan bagimsiz akis
davraniglar1 Bingham plastik, plastik (Herschel-Bulkley), psodoplastik ve dilatant;
zamana bagh akis davranislari ise reopektik ve tiksotropiktir (Steffe, 1996). Newton
tipi davranis ve zamandan bagimsiz Newton tipi davranig gosteren maddelerin
reolojik 6zellikleri, karistirma ve pompalama gibi mekanik olaylardan etkilenmezler.
Ornegin su ve zeytin yag gibi gidalarin viskozite dlgiimleri ne kadar siire

karistirildiginin 6nemi olmadan ayni1 kalacaktir (Steffe ve Daubert, 2006).
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Alkigkan (Viskoz Davramg)

[
Newtonyen

Zamandan Bagimsiz

Newton Tipi Olmayan

Zamana Bagml

Akskan - Kati

| Viskoelastik
Reopektik Tiksotropik
Zamandan Bagimsiz
| | |
Psadoplastik Dilatant Bingham Plastik Herschel-Bulkley

Sekil 1.14 : Akiskanlarin reolojik davraniglarina gore siniflandirilmasi (Steffe, 1996)

Newton tipi davramis gosteren akiskanlar: Newton tipi akiskan davranisi, gergek

bir viskoz akistir (Bourne, 2002). Kayma hiz1 ile kayma stresi arasinda lineer bir

iligki s6z konusudur ve madde zamandan bagimsiz olarak davranig gostermektedir

(Steffe ve Daubert, 2006). Viskozite ise kayma hizindan bagimsizdir. Kayma stresi —

kayma hizi egrisinin egimi viskoziteyi vermektedir (Bourne, 2002).

Newton tipi davranig gosteren akigskanlarin akis ve goriinen viskozite reogramlari

Sekil 1.15 ve Sekil 1.16°da gosterilmistir.

Kayma Stresi

Kayma Hiz

Sekil 1.15 : Newton tipi davranisa ait akis reogrami (Steffe, 1996)
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Viskozite

Kayma Hizi

Sekil 1.16 : Newton tipi davranisa ait goriinen viskozite reogrami (Steffe, 1996)

Newton tipi akis davranist Denklem 1.1 ile ifade edilmektedir (Steffe, 1996).

o=y (1.1)

Denklem 1.1°de goriildiigii iizere 6 kayma stresini (Pa), p viskoziteyi (Pa.s), y ise

kayma hizini (1/s) gostermektedir.

Newton tipi davranig gosteren gidalar, diisiik molekiil agirligina sahip (seker vb)
bilesikler igermekte olup yliksek konsantrasyonlarda ¢dziinmiis polimerler (pektin,
protein, nigasta vb) icermemektedirler (Rao, 2007). Su, cay, kahve, gazl igecekler,
yenilebilir yaglar, siit, filtre edilmis meyve sulari, bal (Bourne, 2002), alkolli
icecekler ve sivi yaglar Newton tipi akiskan 6zelligine sahip gidalardir (Steffe ve
Daubert, 2006).

Bingham plastik akis davramsi: Bingham plastik akis gdsteren maddelerde akisin
baslamasi i¢in en kiiclik kayma stresi olarak bilinen akma geriliminin (yield stress)
asilmas1 gerekmektedir (Bourne, 2002). Akma geriliminin altinda madde, kati
Ozellikleri ~ goOstermektedir. Bu  Ozellik salga gibi  gidalarin  Kkalite
degerlendirmelerinde, proses tasariminda ve duyusal degerlendirmesinde oldukca
Oonem arz etmektedir. Bingham plastik akis davramigi, Denklem 1.2 ile ifade
edilmektedir (Steffe, 1996).

c=cotKy" (K>0,n=1,060>0) (1.2)

Esitlikte 6 kayma stresini (Pa), oo akma gerilimini (Pa), K kivam katsayisini, vy

kayma hizin1 (1/s), n ise akis davranis indeksini gostermektedir.
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Bingham plastik davramig gosteren akiskanlarin akis ve gorlinen viskozite

reogramlar1 Sekil 1.17°de gosterilmistir (Steffe, 1996).

a) b)
g .
=] &=
% 5
g 7
- el
58 Jo L)
<
¥
Kayma Hizi Kayma Hizi

Sekil 1.17 : Bingham plastik davranisa ait akis reogrami (a) ve goriinen viskozite
reogrami (b) (Steffe, 1996)

Bu tip akis genellikle ketcap, mayonez, krema, ¢irpilmis yumurta beyazi ve margarin

gibi gidalarda bulunmaktadir (Bourne, 2002).

Psodoplastik (Shear-Thinning) akis davramsi: Psddoplastik davranig gosteren
akigkanlarin akis ve goriinen Viskozite reogramlart Sekil 1.18’de gosterilmistir
(Steffe, 1996). Kayma stresi - kayma hizi reogrami orijinden baslayan bir egridir
(Rao, 2007). Psodoplastik akisa ait goriinen viskozite, kayma hizina bagimlidir ve
kayma hiz1 arttikga viskozite azalmaktadir (Bourne, 2002; Celebi, 2009).

Psodoplastik akis davranisi, Denklem 1.3 ile ifade edilmektedir (Steffe, 1996).
c=Ky"(K>0,0<n<1) (1.3)

Esitlikte o kayma stresini (Pa), K kivam katsayisini, y kayma hizini (1/s), n ise akis

davranis indeksini gostermektedir.

)

Qo
(=3
N

Kayma Stresi
Viskozite

Kayma Hizi Kayma Hizi

Sekil 1.18 : Psodoplastik davranisa ait akis reogrami (a) ve goriinen viskozite
reogrami (b) (Steffe, 1996)

Gidanin yapisinin kayma slresince olusan hidrodinamik kuvvetlerce bozulmasina

bagl olarak psddoplastik davranisin ortaya ¢iktigi diisiiniilmektedir. Newton tipi
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olmayan davraniga sahip gidalarin ¢ogu psddoplastik davranis sergilemektedir (Rao,
2007). Bu akis tipi kozmetik ve tuvalet malzemelerinin yani sira meyve ve sebze
urinlerinde, salata soslarinda ve konsantre meyve sularinda goriilmektedir (Rao,
2007; Steffe, 1996). Ayrica dogal ve sentetik zamklar, kitre zamki, sodyum aljinat,
metil seliiloz ve sodyum karboksimetil seliilozun dispersiyonlari da bu tip akisa

sahiptirler (Celebi, 2009).

Dilatant (Shear Thickening) akis davramsi: Dilatant akiskanlarda kayma hiziyla
birlikte gorlinen viskozitede de artis meydana gelmektedir. Dilatant davranis
gosteren akigkanlarin akis ve goriinen viskozite reogramlari Sekil 1.19°da

gosterilmistir (Steffe, 1996).

a) b)

Kayma Stresi
Viskozite

Kayma Hizi Kayma Hiza

Sekil 1.19 : Dilatant davranisa ait akis reogrami (a) ve goriinen viskozite reogrami

(b) (Steffe, 1996)
Dilatant akis davranisi, Denklem 1.4 ile ifade edilmektedir (Steffe, 1996).
c=Ky"(K>0,1<n<om) (1.4)

Esitlikte o kayma stresini (Pa), K kivam katsayisini, y kayma hizini (1/s), n ise akis
davranis indeksini gostermektedir.

Dilatant akis tiirtinde kayma hiz1 arttikca akisa karsi direng de artmaktadir. Yani
akiskanlar karistirildikga koyulagmaktadir (Celebi, 2009). Bu akis tipi gida
endustrisinde olduk¢a nadir gortlmektedir (Bourne, 2002). Konsantre partikillerin
dispersiyonlar1 ve yaglh boyalar &rnek olarak verilebilir (Celebi, 2009). Ornegin
%6011k misir nisastas1 ¢ozeltisi dilatant 6zellik gosterirken %40°1ik misir nisastasi
cozeltisi dilatant Ozellik gostermemektedir. Yapilan calismalarda misir nisastasi
coOzeltisi  Orneginde oldugu gibi  %40-70 katt konsantrasyonuna sahip
siispansiyonlarin genellikle dilatant 6zellige sahip oldugu goriilmiistiir (Bourne,

2002).
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Plastik (Herschel-Bulkley) akis davramsi: Plastik akigkanlar, Bingham plastik
akiskanlar gibi en kiigiik kayma stresi olarak bilinen akma gerilimi (yield stress)
degerine sahiptir. Plastik (Herschel-Bulkley) davranis gosteren akiskanlarin akis ve
goriinen viskozite reogramlar1 Sekil 1.20°de gosterilmistir (Steffe, 1996).

a) b)
v v
4 S

g 0o i

5 P

[+
4

Kayma Hiz:i Kayma Hiz1

Sekil 1.20 : Plastik davranisa ait akis reogrami (a) ve goriinen viskozite reogrami (b)
(Steffe, 1996)

Plastik akis davranisi, Denklem 1.5 ile ifade edilmektedir. Denklem 1.5’in genis
araliktaki kayma hizi oranina sahip gida islemedeki miihendislik problemlerini
¢ozmek icin matematiksel modellerin gelistirilmesinde yararli oldugu kanitlanmistir.
Kiyilmig balik ezmesi ve kuru {iziim ezmesi Herschel-Bulkley davranisi gosteren

gidalara 6rnek olarak verilmektedir (Steffe, 1996).

=00+ Ky"(K>0,0<n<ow,co>0) (1.5)

Esitlikte 6 kayma stresini (Pa), 6o akma gerilimini (Pa), K kivam katsayisini, y

kayma hizin1 (1/s), n ise akis davranis indeksini gostermektedir.

Tiksotropik akis davramisi: Tiksotropik davranig gosteren akiskanlarda sabit kayma
hizinda zamana bagl olarak goriinen viskozite diismektedir. Ancak bu degisim, geri
dontigtimii olan bir degisimdir. Kayma stresi kaldirildiginda viskozite ilk degerine
ulagmaktadir. Bu davranig nisasta ile yogunlastirilmis bebek gidalarinda veya

yogurtta goriilmektedir (Bourne, 2002; Steffe, 1996).

Reopektik akis davrams1 : Reopektik davranis gosteren akiskanlarda sabit kayma
hizinda zamana bagli olarak goriinen viskozite artmaktadir. Tiksotropik de oldugu
gibi geri donlisiimii olan bir degisimdir. Gida endiistrisinde bu davranis nadir olarak

gorulmektedir (Bourne, 2002; Steffe, 1996).

38



2. MATERYAL VE YONTEM

2.1 Materyal
Kullanilan tiim kimyasallar analitik saflikta kullanilmistir.

2.1.1 Cekirdek materyal

Tez ¢alismasinda hammadde olarak Oral (2016)’1n ¢alismasinda elde edilen, 4 °C’de
saklanan ve oleuropein dizeyi %13,58 olarak tespit edilen zeytin yapragi ekstrakti
(ZYE) kullanilmigtir. Oral (2016) tarafindan Mersin ilindeki zeytin agacinin
yapraklari, ortam kosullarinda kurutuldu. Sec¢ilmis yapraklar, ogiitiicii (IKA M 20,
Germany) ile toz haline getirildi. Ardindan 100 g toz 1000 mL’lik sise igerisine
kondu ve 500 mL solvent (etanol:su, 60:40 v/v) eklendi. Ekstraksiyon proseddrd,
1000 rpm hizinda, 1 saat siiresince karistirict (IKA RW 20, Germany) ile
gerceklestirildi. Filtre kagidi kullanilarak yapilan filtrasyon sonrasinda siispansiyon
8000 rpm’de 5 dakika santrifiijlendi. Ekstraksiyon prosediiri kademeli olarak ve dort
kez tekrarlandi. Siipernatanin kuru materyal ve oleuropein igerigi her basamakta
belirlendi. Sonrasinda her fraksiyon doner evaporatdr ile konsantre edildi ve

analizlerde kullanilmak iizere liyofilize edildi (Oral, 2016).

2.1.2 Kaplama materyalleri

Kaplama materyalleri olarak secilen sodyum aljinat ve agar Sigma-Aldrich
firmasindan, jelatin ise Smart Kimya Tic. ve Dan. Ltd. $ti.’nden temin edilmistir.
2.1.3 Diger materyaller

2-Diphenyl-1-picrylhydrazl, metanol ve kalsiyum klortr Sigma-Aldrich firmasindan

temin edilmistir. Ticari bir markaya ait aycicek yagi kullanilmistir.
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2.2 YOontem
2.2.1 Mikroenkapsulasyon islemi

2.2.1.1 iyonik jellesme/ekstriizyon yontemi ile mikroenkapsiilasyon

Bu yontem kapsaminda sodyum aljinat (%2 w/v), sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin
(%5 wi/v), sodyum aljinat (%2 w/v)/agar (%1,5 w/v), sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin
(%5 wiv)lagar (%1,5 w/v) igeren sulu g¢ozeltilere toplam kuru maddenin %10’u
oraninda ZYE (zeytin yapragi ekstrakti) eklendi. S6z konusu c¢ozeltiler saf suyla

hazirlandi.

Oral  (2016)’m  uyguladigt  yontemde  yapilan  kiiglik  degisikliklerle
mikroenkapsulasyon c¢ozeltileri, oda sicakliginda siringa pompasi (Goldman/AR-03)
ve siringa yardimiyla 4 °C’deki sertlestirici CaClz (%2 w/v) ¢ozeltisine damlatilarak
enkapsiile edildi. Damlalarin birlesmesini 6nlemek i¢in CaCly ¢Ozeltisi manyetik
karistirict (Termal - N11150) kullanilarak 250 rpm’de karistirildi. Elde edilen
kapsiiller 12 saat stiresince ¢eker ocakta kurutuldu.

Iyonik jellesme ydnteminde yiiksek verimli kapsiil olusturmak amaciyla uygulanacak
akis hiz1 ve enjeksiyon siresi, 6n verim analizi ile tayin edildi. Bu analizler 2 tekrar
ve 3 paralel olarak gerceklestirildi. Bu kapsamda sodyum aljinat (%2 w/v) ve toplam
kuru maddenin %10’u oraninda ZYE igeren ¢ozelti; oda sicakliginda siringa pompasi
(Goldman/AR-03) ve siringa yardimiyla 4 °C’deki sertlestirici ¢ozelti CaClz (%2
w/v)’e damlatilarak enkapsiile edildi. Enkapsiilasyon isleminde uygulanan akis
hizlart ve enjeksiyon siireleri ile kullanilan enkapsilasyon ¢Ozeltisi miktarlar

Cizelge 2.1°de yer almaktadir.

Cizelge 2.1 : 1 mL/dk ve 2 mL/dk akis hizlarinda ve farkli enjeksiyon siirelerinde
enkapsiile edilecek ¢ozelti miktarlari.

Enkapstle Edilecek

Akis Hizi Enjeksiyon Siresi

Cozelti Miktari
(mL/dk) (mL) (dk)
2 2
1 4 4
20 20
4 2
2 10 5
20 10
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Elde edilen kapsuller 12 saat ceker ocakta kurutuldu. Yapilan 6n g¢aligmalar
sonucunda verimi yuksek olan yontem segilerek iyonik jellesme yontemi ile yapilan

tiim enkapsiilasyon islemlerinde uygulandi.

2.2.1.2 Jellesme/emulsiyon yontemi ile mikroenkapstlasyon

Bu yOntem kapsaminda jelatin (%5 w/v), agar (%1,5 w/v) ve jelatin (%5 wi/v)/agar
(%1,5 wiv) sulu gozeltilerine toplam kuru maddenin %10’u oraninda ZYE eklendi.

S6z konusu ¢ozeltiler saf suyla hazirlandi.

Oral (2016)’m  uyguladigt  yontemde  yapilan  kiigiik  degisikliklerle
mikroenkapsulasyon ¢ozeltileri, oda sicakliginda siringa pompasi (Goldman/AR-03)
ve siringa yardimiyla 1 mL/dk akis hiziyla 4 °C’deki aygigek yagima damlatilarak
kapsiiller olusturuldu. Aygigek yagi ve elde edilen kapsiillerden olusan karigim 30 dk
4 °C’de bekletildi ve filtre edilerek kapsiiller yagdan uzaklastirildi. Elde edilen
kapsuller 12 saat ¢ceker ocakta kurutuldu. Kurutmayi takiben jel boncuklarin tizerinde
kalan yagin uzaklastirilmas1 amaciyla kapsiiller kademeli olarak (20 mL - 20 mL - 20
mL) hekzan ile {i¢ defa yikandi.

2.2.2 \VVerim analizi

Iyonik jellesme/ekstriizyon ve jellesme/emilsiyon yontemleri ile elde edilen
kapsuller; 50 mL metanol:su (50:50 v/v) ¢ozeltisinde 50 mg/L oleuropein icerecek
sekilde tartildi. Tartilan kapsiiller ve 50 mL, 60 °C’deki metanol:su (50:50 v/v)
cozeltisinin 2 dakika homojenizatérde (WiseTis HG-15D) karigtirilmasini takiben 2
dakika suresince maksimum gigte 60 °C’deki ultrasonik banyoda (Daihan —
WiseClean/WUC — D10H) soniklendi. Son olarak elde edilen ekstrakt 15 saniye

vortekslendi ve 0,45 um siringa filtreleri kullanilarak filtre edildi.

Oral (2016)’1n uyguladigr yontemde yapilan degisikliklerle kurutulan kapsiillerin
enkapsiilasyon verimi; zeytin yapragiin ana bileseni olan oleuropein fenolik bilesigi
takip edilerek analiz edildi. Analizler 2 tekrar ve 3 paralel olarak gergeklestirildi.
Oleuropein analizi HPLC (Agilent/Infinity 1260) cihaz1 kulanilarak gergeklestirildi.
C18 kolonu (150 mm, 5um), SIL-20A HT otosampler ve DAD dedektor kullanildi.
Dedeksiyon dalga boyu 280 nm’de pikler belirlendi. Mobil faz olarak %1°’lik asetik
asitli ultra saf su (A) ve %100 metanol (B) kullanildi. Kolon firin sicaklig: 30 °C,
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akis hiz1 ise 1 mL/dk olacak sekilde ayarlandi. Gradient eliisyon programi
kullanilarak baslangigta %15 olan B ¢0zucisu konsantrasyonu, 17 dakika icerisinde
%15’den %60°’a ¢ikarildi, sonrasinda 1 dakika icerisinde %15’e diistiriildii. Analiz 23

dk igerisinde tamamlandi. Elde edilen pikler saf oleuropein pikleriyle karsilastirildi.

2.2.3 Partikul boyutu analizi

Partikil boyutlarinin Olglimiinde rasgele secilen 50 adet kapsiiliin mikroskobik
gorintiileri, 151k mikroskobu (Leica EZ4E) kullanilarak alindi. Kapsiillerin c¢aplari
LibreOffice Draw (siiriim 6.2.0) programi kullanilarak belirlendi. Ortalama pargacik
cap1 Denklem 2.1°e gore, kiuresel pargaciklarin yaklagik hacmi Denklem 2.2°ye gore,
kiiresel parcaciklarin ortalama hacmi Denklem 2.3’¢ gore hesaplandi (Oral, 2016).

Partikiil boyutu analizi, 2 tekrar ve 3 paralel olarak gerceklestirildi.

il
" Di

Ortalama Cap = L - (2.1)
.4 _(Di\3

Pargacik Hacmi = 37 (?) (2.2)

Ortalama Hacim = % (2.3)

2.2.4 Sisme analizi

Oral (2016)’in uyguladigi yontemde yapilan degisikliklerle sigsme oranlarinin
Olciminde, rasgele segilen 20 adet kapsiil oda sicakliginda saf su igerisine
yerlestirildi ve 5, 10, 20, 40, 60, 120, 180, 240 ve 300. dakikalardaki mikroskobik
goriintiileri, 151k mikroskobu (Leica EZ4E) kullanilarak alindi. Kapsiillerin ¢aplar
LibreOffice Draw (surtim 6.2.0) programu kullanilarak belirlendi. Ortalama pargacik
cap1 Denklem 2.1°e gore, kiiresel parcaciklarin yaklagik hacmi Denklem 2.2°ye gore,

kiiresel pargaciklarin ortalama hacmi Denklem 2.3’e gore hesaplandi.

2.2.5 In vitro salim ¢calismalari

In vitro salim ¢alismasi, Oral (2016)’1n uyguladigi yontemde yapilan degisikliklerle
kapsiil iceriginin, enzim icermeyen mide ve bagirsak ortaminin taklit edildigi siviya
salimu ile gergeklestirildi. Bu kapsamda mikrokapsuller; 0,1 M HCI ve 0,1 M fosfat
tampon cozeltilerinde 50 mg/L oleuropein icerecek sekilde tartildi. Kapsullere 50 mL
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HCI (pH 1,1, mide ortami1) ve 50 mL fosfat tampon cozeltisi (pH 7,4, bagirsak
ortami) eklendi. Salim analizi, siticili manyetik karistirict (Termal-N11150)
kullanilarak 37 °C ve 250 rpm’de gergeklestirildi. Kontrollii salim analizi siresince
37 °C’deki ¢oOzeltilerden 1., 2., 4., 6., 8., 10. ve 12. dakikalarda ekstrakt 6rnekleri
alind1 ve alinan ekstraktlar 0,45 um siringa filtreleri kullanilarak filtre edildi.

Ekstrakt orneklerindeki oleuropein fenolik bilesigi HPLC (Agilent—Infinity 1260)
cihazi kulanilarak tayin edildi. C18 kolonu (150 mm, 5um), SIL-20A HT otosampler
ve DAD dedektor kullanildi. Dedeksiyon dalga boyu 280 nm’de pikler belirlendi.
Mobil faz olarak %1°lik asetik asitli ultra saf su (A) ve %100 metanol (B) kullanild:.
Kolon firin sicakligi 30 °C, akis hizi ise 1 mL/dk olacak sekilde ayarlandi. Gradient
elusyon programi kullanilarak baslangigta %15 olan B ¢oziiclsu konsantrasyonu, 17
dakika igerisinde %]15°den %60’a ¢ikarildi, sonrasinda 1 dakika igerisinde %]15°¢
diistiriildii. Analiz 23 dk igerisinde tamamlandi. Elde edilen pikler saf oleuropein

pikleriyle karsilagtirildi. Salim testi, 2 tekrar ve 2 paralel olarak gergeklestirildi.

2.2.6 DPPH antioksidan aktivite tayini

DPPH yontemi ile antioksidan aktivite tayininde Marinova ve Batchvarov (2011) ile
Izli (2017)’nin metotlar1 modifiye edilerek kullanildi. Mikrokapsiiller (0,25 g) ve 50
mL metanol:su (50:50 v/v) ¢Ozeltisinin 2 dakika homojenizatorde (WiseTis HG-15D)
karistirilmasini takiben 2 dakika stresince maksimum giicte 60 °C’deki ultrasonik
banyoda (Daihan—-WiseClean/WUC-D10H) bekletildi. Son olarak elde edilen

ekstrakt 15 saniye vortekslendi ve 0,45 um siringa filtreleri kullanilarak filtre edildi.

Antioksidan aktivite tayini 5 paralelle yapildi. DPPH radikalinin 3,4 mL 0,1 mM
metanolik c¢ozeltisine, 0,1 mL 6rnek ekstrakt: ilave edildikten sonra vortekslendi ve
30 dakika suresince karanlikta bekletildi. Kontrol ¢ozeltisi ise sadece metanol:su
(50:50 v/v) ve DPPH ile hazirlandi. Reaksiyon sonucunda olusan rengin absorbansi
517 nm dalga boyunda UV-Vis spektrofotometre (Mecays/Optizen POP) kullanilarak
okundu. Antioksidan Aktivite Denklem 2.4 kullanilarak hesaplandi.

% Antioksidan Aktivite = (Ak - Ao )/ Ak x100 (2.4)

Ak, kontrol ¢ozeltisinin absorbansini; A, drnegin absorbansini ifade etmektedir.
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2.2.7 Reolojik 6lcimler

Enkapsulasyon isleminde kullanilan kaplama materyallerinin reolojik Ol¢iimleri
reometre (Anton Paar — MCR 302) kullanilarak gerceklestirildi. Olgtimlerde 25 mm
capinda 2° agiya sahip paslanmaz gelik konik iist plaka (Anton Paar CP25-2) ile 50
mm ¢apinda alt plaka (Anton Paar Inset I-PP50/SS) kullanildi. Alt ve (st plaka
arasindaki mesafe 0,106 mm olarak ayarlandi.

Olgiimler akis egrisi testi ile 25 °C’de gerceklestirildi ve sicaklik kontrolii su
banyosu (Viscotherm VT-2) ile saglandi. Bu ¢alismada literatiirdeki bazi ¢aligmalara
paralel olarak numunelerin maruz kalacaklar1 farkli kayma hizlarini temsil etmesi
amacityla 1 — 100 s kayma hiz1 aralig1 uygulandi. Elde edilen 6l¢iim verileri ile akis
egrisi (kayma hizina bagli kayma stresi grafigi) ve viskozite egrisi (kayma hizina

bagli viskozite grafigi) cizilerek reolojik davranisi degerlendirildi.

2.2.8 istatistiksel analizler

Calismada elde edilen verilerin istatistiksel analizleri R Istatistik programi (strtim
3.6.0) kullanilarak gergeklestirilmistir. Farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli
kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin verimlerinin ve sisme
hizlarinin  karsilastirilmasinda tek faktdor varyans analizi; salim hizlarinin
karsilagtirilmasinda iki faktor varyans analizi; hacim ve antioksidan kapasitelerinin
karsilastirilmasi Kruskal Wallis testiyle; ekstriizyon yonteminde kullanilan farkli akis
hiz1 ve farkli enjeksiyon siirelerinin verim iizerine etkisinin karsilagtirilmasinda ise t-
testleri kullanilmistir. Gruplar arasindaki farkliliklar Tukey ¢oklu karsilastirma

testiyle %95 giiven araliginda uygulanmustir.
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1 Akis Hiz1 ve Enjeksiyon Siiresi Tespiti

Iyonik jellesme/ekstriizyon yontemi ile enkapsiilasyon isleminde enkapsiilasyon
verimliliginin yiiksek oldugu akis hizinin ve enjeksiyon suresinin tespit edilmesi

amaciyla gergeklestirilen verim analiz sonuglar1 Cizelge 3.1°de belirtilmistir.

Cizelge 3.1 : Farkli akis hizi ve farkli enjeksiyon sirelerinde (Uretilen
mikrokapsullerin enkapsilasyon verim analizi sonuglari.

Akis Hizi (mL/dk)  Enjeksiyon Siresi (dk) Enkapsulasyon Verimi (%)

1 2 49,0 + 1,012
4 47,2 +£1,00°
20 31,2 + 0,80

2 2 52,2 + 2,012
5 47,1 +1,20°
10 42,6 +1,25°

Analiz sonucunda her iki akis hizinda enjeksiyon siiresi uzadik¢a enkapsiilasyon
veriminin diistiigli ve elde edilen sonucglarda en yiiksek enkapsiilasyon veriminin
(%52,2+2,01) 2 mL/dk akis hizinda ve 2 dk enjeksiyon siiresiyle gergeklestigi tespit
edildi. Bu durum enjeksiyon suresinin ve akis hizinin, enkapsiilasyon verimi
tizerinde onemli etkisi oldugunu gostermektedir (p<0,05). Enkapsulasyon veriminin
1 mL/dk akis hizina gore 2 mL/dk akis hizinda daha yiiksek olmasi; enkapsiilasyon
cozeltisinin CaClz ¢ozeltisine daha hizli diiserek daha kisa siirede kapsiil olusturmasi
ve cekirdek materyalin CaCl. ¢ozeltisine gecisinin daha diisiik diizeyde kalmasiyla
aciklanabilir. Her iki akis hizinda enjeksiyon siiresi arttikca enkapsiilasyon
verimliliginin diismesi ise kapsiillerin CaClz ¢ozeltisinde bekleme siiresiyle alakali
olarak cekirdek materyalin, CaCl> c¢0Ozeltisine gecerek kapsiiliin verimliligini

diisiirmesi ile agiklanabilir.

45



Tez caligmasinda iyonik jellesme yoOntemi ile gergeklestirilen enkapsiilasyon

islemleri 2 mL/dk akis hiz1 ve 2 dk enjeksiyon siiresiyle gerceklestirildi.

3.2 Mikroenkapsiilasyon Islemi
3.2.1 Iyonik jellesme/ekstriizyon yontemi ile mikroenkapsiilasyon islemi

Zeytin yapragi ekstraktinin iyonik jellesme yoOntemi ile mikroenkapsulasyonu;
sodyum aljinat (%2 wi/v), sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin (%5 wi/v), sodyum aljinat
(%2 wiv)/agar (%1,5 w/v) ve sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin (%5 wi/v)/agar (%1,5
w/v) kaplama ¢ozeltileri kullanilarak 2 mL/dk akis hiziyla gerceklestirildi. Cizelge
3.2’de goriildiigii iizere sodyum aljinat/jelatin/agar kaplama cozeltisi kullanildig

durumda enkapsiilasyon gerceklesmedi.

Cizelge 3.2 :Iyonik jellesme yontemi ile mikroenkapsiilasyon olusumu.

Kaplama Materyali Enkapstlasyon
Sodyum aljinat (%2 w/v) +
Sodyum aljinat (%2 w/v) / Jelatin (%5 wi/v) +
Sodyum aljinat (%2 w/v) / Agar (%1,5 w/v) +

Sodyum aljinat (%2 w/v) / Jelatin (%5 wiv) / Agar (%1,5 wiv) -

(+) ifadesi enkapsiilasyonun gergeklestigini, (-) ifadesi ise enkapsulasyonun
gerceklesmedigini ifade etmektedir.

Sodyum aljinat/jelatin/agar kaplama materyalinin kullaninminda CaCl» ¢ozeltisindeki
bekleme siiresinin kapsiil stabilitesinin saglanmasi i¢in yetersiz olmasi ve sodyum
aljinat konsantrasyonunun, jelatin ve agar toplam konsantrasyonuna gore disiik

kalmas1 sebebiyle enkapsiilasyonun gerceklesmedigi diisiiniilmektedir.
3.2.2 Jellesme/emiilsiyon yontemi ile mikroenkapsulasyon islemi

Zeytin yapragi ekstraktinin jellesme yontemi ile mikroenkapsulasyonu; jelatin (%5
wiv), agar (%1,5 w/v), jelatin (%5 wi/v)/agar (%1,5 w/v) kaplama c¢ozeltileri
kullanilarak gerceklestirildi. Cizelge 3.3’de goriildugi lizere agar ve jelatin/agar

kaplama ¢ozeltileri kullanildigi durumda kapsiil olusumu gergeklesmedi.
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Cizelge 3.3 : Jellesme yontemi ile mikroenkapsiilasyon olusumu.

Kaplama Materyali Enkapsulasyon
Jelatin (%5 wi/v) +
Agar (%1,5 w/v) -

Jelatin (%5 wi/v) / Agar (%1,5 w/v) -

(+) ifadesi enkapsiilasyonun gergeklestigini, (-) ifadesi ise enkapsilasyonun
gergeklesmedigini ifade etmektedir.

Agar kaplama materyali kullaniminda kapsiil olusumunun gergeklesmemesi agar
konsantrasyonunun kapsiil stabilitesinin saglanmasi i¢in yetersiz kalmasi ile
aciklanabilir. Jelatin/agar kaplama ¢ozeltisi kullaniminda ise iki materyalin birlikte
kullannmmin  kiimelenmeye neden  olmasi  sebebiyle  enkapsilasyonun

gerceklesmedigi diistiniilmektedir (Erge ve Zorba, 2018).

3.3 Verim Analizi

Iyonik jellesme ve jellesme yontemleri ile elde edilen mikrokapsillerin
enkapsulasyon verimi, ZYE igeriginde bulunan oleuropein fenolik bilesigi takip
edilerek analiz edildi. Enkapstlasyon verimine ait sonucglar Cizelge 3.4 ’de

belirtilmistir.

Cizelge 3.4 : Farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikroenkapsullerin enkapsiilasyon verimi.

Sodyum aljinat  Sodyum aljinat
Kaplama ) 3
Materyalleri Jelatin -~ Sodyum aljinat / |

Jelatin Agar

Enkapsulasyon

Yéntemi Jellesme Iyonik Jellesme Iyonik Jellesme Iyonik Jellesme

Enkapsulasyon

a d b c
Verimi (%) 98,2 +£0,99 48,71 +£1,26 61,54 + 0,95 55,7+ 0,60

Enkapsllasyon verim analizi, ZYE’deki oleuropeinin kapsiile edilme oranim
gostermektedir. Calismada kullanilan enkapstilasyon yontemleri arasinda %98,2 oran
ile en yliksek enkapsiilasyon verimi, kaplama materyali olarak jelatinin kullanildig:
jellesme yontemi ile elde edildi. Gouin (2004) tarafindan iyonik jellesme yontemi ile

elde edilen kapsiillerin gozenekli yapiya sahip oldugu belirtilmistir. Bu durum
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oleuropeinin hidrofilik bir bilesik olmasi nedeniyle iyonik jellesme yonteminde
kullanilan CaCly> sulu ¢ozeltisinde dagilarak kapsiliin  verimini azaltmasiyla
aciklanabilir. Jellesme yonteminde verimin yiiksek olmasi ise ¢ekirdek materyalin

yaga gecisinin olmamasi ve kapsiilde hapsolmasiyla agiklanabilir.

Iyonik jellesme yontemi kullanilarak gerceklestirilen enkapsiilasyon islemlerinde en
diisiik verim %48,71 oran ile sodyum aljinat kaplama c¢ozeltisi kullanildigi durumda
elde edildi. Verim analizi sonuglari; sodyum aljinatin yanisira ikinci bir kaplama
materyali kullaniminin enkapsiilasyon verimliligini arttirdigin1 gdstermektedir. Ikinci
kaplama materyali olarak jelatinin kullanildig1 durumda enkapstilasyon verimi agara
gore daha yuksek bulunmustur. Bu durum kaplama cozeltilerindeki kuru madde
oraninin agarda daha diislik diizeyde olmasi ile acgiklanabilir. Ayrica jel yapidan su
ayrilmast olarak tanimlanan sineresisin jelatinde olmamasi agarda ise yiiksek
miktarda olmasiyla da agiklanabilir (Erge ve Zorba, 2018). Sineresis sonucunda
kurutma asamasinda bekleme siiresine bagli olarak jel matriksteki sulu faz disar

sizarak enkapsiilasyon verimini diisiirebilir.

Oral (2016) tarafindan sodyum aljinat (%2 w/v) stspansiyonu ve ZYE (%0,5 w/v)
kullanilarak gergeklestirilen ¢apraz baglama isleminde enkapsiilasyon verimi %44,66
olarak bulunmustur. Ayn1 ¢alismada jelatin (%5 w/v) ¢d6zeltisi kullanilarak ZYE’nin
jellesme yontemi ile mikroenkapsulasyonu sonucu enkapsilasyon verimi %98,64

olarak bulunmustur.

Oral (2016) tarafindan iyonik jellesme yonteminde CaCl, ¢ozeltisine diisen ilk
damladaki ve son damladaki enkapsiilasyon verimliliginin aynm1 olmadigi, ilk
damlayarak CaCl> ¢ozeltisinde bekleyen damlalarin enkapsiilasyon verimliliginin
daha diisiik oldugu bu sebeple bu yontemde enkapsiilasyon verimliligi agisindan

heterojen kapsiiller elde edildigi belirtilmistir.
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3.4 Partikil Boyutu

Farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri kullanilarak elde
edilen mikrokapsiillerin 151k mikroskobu kullanilarak elde edilen goriintiileri Sekil
3.1, Sekil 3.2, Sekil 3.3 ve Sekil 3.4’de yer almaktadir.

Sekil 3.1 : Jellesme yontemi ile jelatin (%5 w/v) kaplama materyali kullanilarak elde
edilen kapsullerin x8 (a) ve x35 (b)’deki mikroskobik gortntileri

Sekil 3.2 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 w/v) kaplama materyali
kullanilarak elde edilen kapstillerin X8 (a) ve x35 (b)’deki mikroskobik goriintileri

2 mm)

Sekil 3.3 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 w/v)/jelatin (%5 wiv)
kaplama materyali kullanilarak elde edilen kapsiillerin x8 (a) ve x35 (b)’deki
mikroskobik goruntuleri
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Sekil 3.4 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 wi/v)/agar (%1,5 w/v)
kaplama materyali kullanilarak elde edilen kapsiillerin x8 (a) ve x35 (b)’deki
mikroskobik goruntuleri

Sekil 3.1, Sekil 3.2, Sekil 3.3. ve Sekil 3.4’de yer alan kapsiillerin caplar1
LibreOffice Draw programi kullanilarak belirlendi. Partikiil ¢ap1 olgimleri mm
boyutunda yapildi. Denklem 2.1, Denklem 2.2 ve Denklem 2.3 kullanilarak sonuglar

Cizelge 3.5°de goriildiigii iizere mm? olarak belirtildi.

Cizelge 3.5 : Mikroenkapsullerin ortalama hacmi.

Enkapsiilasyon ~ Kaplama Ortalama

Yontemi Materyali Hacim (mm3)
Jellesme Jelatin (%5 w/v) 1,31 + 0,258
Iyonik Jellesme ~ Sodyum aljinat (%2 wi/v) 0,58 + 0,16°

Iyonik Jellesme  Sodyum aljinat (%2 wi/v) / Jelatin (%5 w/v) 1,39 + 0,35%

Iyonik Jellesme Sodyum aljinat (%2 w/v) / Agar (%1,5 w/v) 0,75 + 0,22°

Calisma kapsaminda en biiyiik partikiil hacmi iyonik jellesme yontemiyle sodyum
aljinat/jelatin kaplama ¢ozeltisi kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerde goriilmiis
olup jellesme yoOntemiyle jelatin kaplama ¢ozeltisi kullanilarak elde edilen
mikrokapsiiller ile aralarinda istatistiksel olarak onemli bir fark olmadigi tespit
edildi (p>0,05). En diisiik partikiil hacmi ise iyonik jellesme yOntemiyle sodyum

aljinat kaplama ¢ozeltisi kullanildig1 durumda elde edildi.

Iyonik jellesme yontemi ile farkli kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen
mikrokapsiillerde ikinci bir kaplama materyali kullaniminin partikiill boyutunu
arttirdig1 anlasilmistir. Ayrica ikinci kaplama materyali olarak jelatinin agara goére
daha biiytik boyutlu kapsiil olusturdugu tespit edilmistir. Bu durum Erge ve Zorba
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(2018)’nin galismasinda belirtildigi {izere sineresisin jelatinde olmamasi agarda ise
yuksek miktarda olmasi sebebiyle kurutma asamasinda agar jel matriksindeki sulu

fazin disar1 sizarak partikiil boyutunu azaltmasiyla aciklanabilir.

Oral (2016)’1n ¢alismasinda jellesme yontemi ile jelatin (%5 w/v) kaplama materyali
ve ZYE cekirdek materyali kullanilarak elde edilen kapstllerin partikil boyutu
0,69+0,12 mm? olarak bulunmustur. Lotfipour ve dig. (2012) tarafindan yapilan
calismada farkli oranlarda aljinat kaplama soliisyonu ve farkli oranlarda sertlestirici
CaCly c¢ozeltisi kullanilarak 15, 30 ve 60 dakikalik sertlestirme siirelerinde
Lactobacillus acidophilus probiyotik bakterisini igeren aljinat boncuklar1 elde
edildigi belirtilmistir. Analiz sonucunda, ¢alismada kullanilan %2 (w/v) aljinat ve
%2 (w/v) CaCl; oranlarinda farkli sertlestirme siirelerindeki kapsiillerin boyutlar
1,40+0,03 mm?3, 1,40+0,02 mm?® ve 1,42+0,06 mm? olarak bulunmustur.

3.5 Sisme Analizi

Jellesme yontemiyle jelatin (%5 w/v) kaplama ¢6zeltisi kullanilarak; iyonik jellesme
yontemiyle ise sodyum aljinat (%2 w/v) , sodyum aljinat (%2 wi/v)/jelatin (%5 wi/v)

ve sodyum aljinat (%2 wi/v)/agar (%1,5 w/v) kaplama ¢ozeltileri kullanilarak elde

edilen 20 adet mikrokapsilun, 1sitk mikroskobu kullanilarak oda sicakligindaki saf
suda 0., 5., 10., 20., 40., 60., 120., 180., 240. ve 300. dakikalarda olusan goruntileri
Sekil 3.5, Sekil 3.6, Sekil 3.7 ve Sekil 3.8 *de yer almaktadir.

Sekil 3.5 : Jellesme yontemi ile jelatin (%5 w/v) kaplama materyali kullanilarak elde
edilen kapsullerin 0., 5., 10., 20., 40., 60., 120., 180., 240. ve 300. dakikalarda saf
sudaki géruntuleri
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Sekil 3.6 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 w/v) kaplama materyali
kullanilarak elde edilen kapsiillerin 0., 5., 10., 20., 40., 60., 120., 180., 240. ve 300.
dakikalarda saf sudaki gorintuleri

Sekil 3.7 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 wi/v)/jelatin (%5 wi/v)
kaplama materyali kullanilarak elde edilen kapsiillerin 0., 5., 10., 20., 40., 60., 120.,
180., 240. ve 300. dakikalarda saf sudaki goruntuleri

Sekil 3.8 : Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat (%2 wi/v)/agar (%1,5 w/v)
kaplama materyali kullanilarak elde edilen kapsiillerin 0., 5., 10., 20., 40., 60., 120.,
180., 240. ve 300. dakikalarda saf sudaki goruntuleri

Sekil 3.5, Sekil 3.6, Sekil 3.7 ve Sekil 3.8’deki goruntulerde yer alan mikrokapsuller,
2 mm boyutunda skalalar ile 6lgeklendirildi. Kapsiillerin ¢aplar1, LibreOffice Draw
programi kullanilarak belirlendi. Denklem 2.1, Denklem 2.2 ve Denklem 2.3
kullanilarak mikrokapsiillerin ortalama hacimleri mm? olarak hesaplandi. Kapsiillerin

ortalama hacimlerinin siireye bagli degisim grafikleri Sekil 3.9°da belirtildi.
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Sekil 3.9 : Saf suda bekletilen mikrokapsullerin hacimlerinin siireye bagl degisim
grafikleri

Cizelge 3.6’da farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin saf sudaki hacimlerinin zamana bagli (0-

300 dk) degisim grafiklerine ait hiz denklemleri ve regreasyon katsayilari belirtildi.

Cizelge 3.6 : Saf suda bekletilen mikrokapsiillerin hacimlerinin siireye bagl degisim
grafiklerine ait hiz denklemleri ve regreasyon katsayilari.

. Enkapsulasyon o L . )
Kaplama Materyali Yéntemi Egim Cizgisi Denklemi R
Jelatin Jellesme y=1E-06x3-0,0008x?+0,1789x+1,6415  0,9996
Sodyum aljinat Iyonik Jellesme  y=-8E-09x°+4E-06x?-0,0009x+1,0281  0,9936
Sodyum aljinat / Jelatin Iyonik Jellesme  y=4E-07x3-0,0002x%+0,039x+3,1273 0,9474
Sodyum aljinat / Agar fyonik Jellesme  y=6E-08x3-4E-05x%+0,007x+1,7265  0,9741

Istatistiksel analizde kullamlmak iizere farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkl
kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin Denklem 3.1°e gore
ortalama sisme hizlar1 hesaplandi. Sekil 3.10°da kapsiillerin ortalama sisme hizlar

belirtildi.

Ortalama Sisme Hizi= (Son Hacim - Ilk Hacim) / Siire (3.1
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Sekil 3.10 : Saf suda bekletilen mikrokapstillerin ortalama sisme hizlari

Yapilan ¢alismada en yiiksek sisme hizi jellesme yontemi ile elde edilen
mikrokapstillerde gorilmektedir. Iyonik jellesme yontemi ile elde edilen
mikrokapsiillerdeki sisme oldukg¢a kisithidir. Bu durum kaplama materyali sodyum
aljinat ile CaCly ¢ozeltisi arasinda gerceklesen kimyasal reaksiyon sonucu olusan
capraz bagl kalsiyum-aljinat boncuklarinin sismeye karsit dayanikli oldugunu
diistindiirmektedir. Ayrica mikrokapsiillerdeki sismenin kisitli olmasiin bir bagka
nedeninin ise Gouin (2004)’in belirttigi lizere ekstriizyon yontemiyle elde edilen
kapsiillerin gozenekli bir yapiya sahip olmasiyla da ilgili olabilecegi
diisiiniilmektedir. Iyonik jellesme yontemi ile farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikrokapsullerde en yiiksek sisme orani, ikinci kaplama

materyali olarak jelatinin kullanildig1 uygulamada elde edildi.

Oral (2016) tarafindan yapilan ¢alismada jelatin kaplama ¢6zeltisi kullanilarak elde

edilen kapsiillerin sisme oran1 0,2556 mm®/dk olarak hesaplandi.
3.6 In vitro Salim Cahismalari

Aktif bilesenlerin, ¢evresel faktorlerin olumsuz etkilerinden korunmasi amaciyla

enkapsiile edilmesi ve bu sayede aktif bilesenlerin biyoyararlanimlarinin en ytiksek
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seviyede tutulmasi hedeflenmektedir (Munin ve Edwards-Levy, 2011). Bu amacla
aktif bilesenin asidik mide kosullarindan etkilenmeden ince bagirsaga ulasarak

biyoyararliliginin arttirilmasi gerekmektedir.

In vitro ¢alismada kapsiil igeriginin, enzim igermeyen mide ve bagirsak ortaminin
taklit edildigi sivilara salimi gergeklestirildi. Sekil 3.11°’de farkli enkapsllasyon
teknikleri ve farkli kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin

mide kosullarindaki (pH 1,1) oleuropein konsantrasyonlari belirtildi.
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Sekil 3.11 : Farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin mide kosullarindaki (pH 1,1) oleuropein
konsantrasyonlari

Sekil 3.11°de jellesme yontemiyle jelatin (J) kaplama ¢ozeltisi kullanilarak elde
edilen 50 mg/L oleuropein igerigine sahip mikrokapsullerin 0-12 dk igerisinde kapsil
iceriklerinin %73,06’sin1 mide ortaminda ortaya c¢ikardiklart gorilmektedir. Bu
durum jellesme yontemiyle elde edilen kapsillerin mide ortaminda yapilarinin
bozularak bagirsaga ulagsmadan kapsiil igeriklerinin biiyiikk kismini ortaya

cikardiklarmi gostermektedir.

Ayni ¢aligmada iyonik jellesme yontemi ile elde edilen kapsiiller arasinda; kaplama

materyali olarak sodyum aljinat (SA) kullanildigi durumda sindirimin 12. dk’sinda
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kapsiil igeriginin %38,04’tiniin, kaplama materyali olarak sodyum aljinat/jelatin
(SA/J) kullanildigi durumda %33,98’inin ve kaplama materyali olarak sodyum
aljinat/agar (SA/A) kullanildigr durumda %31,12’sinin ortaya ¢iktig1 goriilmektedir.
Salim oranlari, iyonik jellesme yonteminde ikinci bir kaplama materyali kullaniminin

mide ortamina salimi azalttigini gostermektedir.

Sekil 3.12°de farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikrokapsullerin bagirsak kosullarindaki (pH 7,4) oleuropein

konsantrasyonlar: belirtildi.
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Sekil 3.12 : Farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli kaplama materyalleri
kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin bagirsak kosullarindaki (pH 7,4) oleuropein
konsantrasyonlari

Bagirsak kosullarindaki salim oranlart incelendiginde; jellesme yontemiyle jelatin
kaplama materyali kullanilarak elde edilen 50 mg/L oleuropein igerigine sahip
kapstillerin %80,82’si bagirsak ortaminda ortaya cikmaktadir. Iyonik jellesme
yontemi ile elde edilen 50 mg/L oleuropein icerigine sahip mikrokapsiillerden
kaplama materyali olarak sodyum aljinat kullanildig1 durumda oleuropein igeriginin
%41,00’i, sodyum aljinat/jelatin kullanildigt durumda %34,62’si, sodyum

aljinat/agar kullanildig1 durumda ise %32,16’s1 bagirsak kosullarinda salinmaktadir.
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Istatistiksel analizde kullamlmak iizere farkli enkapsiilasyon teknikleri ve farkli
kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin, mide (pH 1,1) ve
bagirsak (pH 7,4) ortamimin taklit edildigi sivilarda ilk 6 dakikadaki salim hizi
denklemleri, regresyon katsayilar1 ve 1. dakikadaki salim hizlar1 hesaplanmis olup
Cizelge 3.7°de belirtilmistir.

Cizelge 3.7 : Mikrokapsillerin ilk 6 dakikadaki hiz denklemleri, regreasyon
katsayilar1 ve 1. dakikadaki salim hiz1 degerleri.

pH 52?;?}2% Salim Hizi Denklemi R? (Sr?]gjrli/ljlkz)l
1,1 J y=0,216x°-3,4466x%+16,758x+0,1003 0,9997 10,65+ 0,972

SA y=0,1948x3-2,7302x%+12,545x+0,3297 0,9911 7,67 +0,78°
SA /] y=0,0943x3-1,1446x2+5,5535x+0,0783 0,9986 2,95+ 0,23

SA/A y=0,0699x3-1,2418x2+7,357x+0,2626 0,9901 5,08 +0,97°

7.4 J y=0,1268x3-1,8175x2+11,17x+0,1973 0,9984  7,92+0,72°
SA y=0,1472x3-1,7898x2+7,9178x+0,2205 0,9924 4,78 +0,33%

SA/] y=0,0812x3-0,9346x°+4,4935x+0,1101 0,9963 2,87 +0,14°
SATA y=0,1177x3-1,3324x%+5,5275x+0,1353 0,9941 3,22 +£0,31°

J: Jelatin (%5 w/v), SA: Sodyum aljinat (%2 w/v), SA / J: Sodyum aljinat (%2 wi/v) / Jelatin
(%5 wiv), SA / A: Sodyum aljinat (%2 w/v) / Agar (%1,5 wiv)

Analiz sonucunda mide (pH 1,1) ve bagirsak (pH 7,4) ortamlarinda 1. dakikadaki
salim hiz1 en yiiksek olan kapsiillerin jellesme yontemi ile jelatin kaplama c¢ozeltisi
kullanilarak elde edilen kapsiiller oldugu belirlendi. Iyonik jellesme yontemi ile elde
edilen mikrokapsiiller arasinda en yiikksek salim hizi sodyum aljinat kaplama
materyali kullanildig1 durumda elde edildi. Salim hizi bakimindan sodyum aljinati,
sodyum aljinat/agar kaplama cozeltisi takip etmektedir. En diisiik salim hizi ise
sodyum aljinat/jelatin kaplama ¢ozeltisi kullanildigi durumda elde edildi. Salim
sonuglar1 ikinci bir kaplama materyali kullaniminin salim hizim1 distirdiiglini

gostermektedir.

Oral (2016) tarafindan yapilan ¢alismada jelatin kaplama ¢ozeltisi kullanilarak elde
edilen mikrokapsullerin 37 °C’de 5. dakikadaki oleuropein salim hizlar1 pH 1°de
2,81+0,21; pH 7,4°de 2,64+0,13 olarak bulunmustur.
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3.7 DPPH Antioksidan Aktivite Tayini

Mikrokapsullerin DPPH metodu ile tayin edilen antioksidan aktivite degerleri Sekil
3.13’de belirtilmistir.

25 1 a | Jelatin (%5 w/v)
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Sekil 3.13 : Mikrokapsullerin antioksidan aktivite degerleri

Calisma sonucunda en yiiksek antioksidan aktivite degeri (%20,26+2,75) jellesme
yontemi ile jelatin kaplama c¢oOzeltisi kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerde
goriildii. Tkinci yiiksek antioksidan aktivite degeri (%12,69+1,78) ise iyonik jellesme
yontemi ile sodyum aljinat/jelatin kaplama ¢ozeltisi kullanildigi durumda elde edilen
mikrokapsiillerde goriildii. Iyonik jellesme ydntemi ile sodyum aljinat (%9,94+0,48)
ve sodyum aljinat/agar (%9,56+0,6) kaplama ¢o6zeltileri kullanilarak elde edilen
mikrokapsiillerin en diisiik antioksidan aktiviteye sahip olduklari ve antioksidan

aktivite agisindan istatistiksel olarak farkli olmadiklar1 belirlendi.

Caligmada kullanilan mikrokapsiillerin antioksidan aktivite degerleri ile verim

sonuclarinin orantili oldugu tespit edildi.

3.8 Reolojik Olgtimler

Jelatin (%5 wi/v), sodyum aljinat (%2 w/v), sodyum aljinat (%2 wi/v)/jelatin (%5 w/v)
ve sodyum aljinat (%2 w/v)/agar (%1,5 w/v) kaplama ¢Ozeltilerinin 25 °C’de 1-100
st kayma hiz1 arahigindaki kayma stresi verileri tespit edilmistir. Kullanilan kaplama

cozeltilerinin 25 °C’de 1 — 100 s kayma hiz1 araligindaki viskozite degerlerine gore
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baslangic kayma hizinda en diisiikk viskoziteye sahip kaplama materyali jelatin
cozeltisi’dir. Jelatin ¢Ozeltisini; sodyum aljinat ¢ozeltisi (32,50 mPa.s) ve sodyum
aljinat/jelatin ¢ozeltisi (92,02 mPa.s) takip etmektedir. Sodyum aljinat/agar ¢ozeltisi
ise baslangi¢c kayma hizinda en yiiksek viskoziteye (7968,83 mPa.s) sahip ¢ozeltidir.
Bitis kayma hizindaki viskozite verileri de baslangi¢ kayma hizinda oldugu gibi en
diisiik jelatin ¢ozeltisinde (7,69 mPa.s), jelatin ¢Ozeltisini takiben sodyum aljinat
(27,43 mPa.s) ve sodyum aljinat/jelatin c¢ozeltisinde (101,21 mPa.s), en yiksek ise
sodyum aljinat/agar ¢ozeltisinde (223,37 mPa.s) elde edilmistir.

Enkapsiilasyon isleminde kullanilan kaplama materyallerinin 50 s*’deki gortnir
viskoziteleri Sekil 3.14’de belirtilmistir. Jelatin kaplama c¢ozeltisinin 50 s™’deki
gorundr viskozitesi 6,67+0,26 mPa.s, sodyum aljinat kaplama c¢ozeltisinin viskozitesi
27,61+0,42 mPa.s, sodyum aljinat/jelatin kaplama ¢dzeltisinin viskozitesi 97,74+1,37
mPa.s, sodyum aljinat/agar kaplama cozeltisinin viskozitesi ise 386,01+20,68 mPa.s

olarak bulunmustur.
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Sekil 3.14 : Kaplama ¢ozeltilerinin viskozite degerleri

Calismada kullanilan 25 °C’deki jelatin (%5 w/v) kaplama ¢ozeltisinin 1-100 s*
kayma hizi araliginda sahip oldugu kayma stresi degerleri Sekil 3.15’de; viskozite
degerleri ise Sekil 3.16’da belirtilmistir. Sekil 3.15°de goriildiigi lizere kayma hiz1
arttikca kayma stresi de artmaktadir. Kayma hizi ile kayma stresi arasinda lineer bir

iligski s6z konusudur. Sekil 3.16’da ise viskozitenin kayma hizindan bagimsiz oldugu
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gorulmektedir. Olgiim sonuglarma gore jelatin ¢ozeltisi Newtonyen davranis
gostermektedir. Marcotte ve dig (2001), farkli konsantrasyonlardaki karragenan,
pektin, jelatin, nisasta ve ksantan gam gibi gida hidrokolloidlerinin 20, 40, 60 ve
80°C’lerdeki reolojik o6zellikleri {izerine yapmis olduklar1 calismada jelatinin

Newtonyen davranis gosterdigini tespit etmislerdir.
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Sekil 3.15 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki jelatin (%5 wi/v)
kaplama cozeltisinin 1-100 s kayma hizi araligindaki kayma stresi verilerinin
grafiksel gosterimi
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Sekil 3.16 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki jelatin (%5 wi/v)
kaplama c¢ozeltisinin 1-100 s kayma hiz1 araligindaki viskozite degerlerinin
grafiksel gosterimi

Calismada kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2 w/v) kaplama ¢ozeltisinin 1
100 s kayma hiz1 araliginda sahip oldugu kayma stresi degerleri Sekil 3.17°de;
viskozite degerleri ise Sekil 3.18’de belirtilmistir. Sekil 3.17°de goriildigi tizere
kayma hiz1 arttik¢a kayma stresi de artmaktadir. Sekil 3.18’de ise viskozitenin kayma
hizina bagimli oldugu ve kayma hiz1 arttikga viskozitenin diistiigli goriilmektedir.

Olgiim sonuglarina gére sodyum aljinat ¢ozeltisinin psddoplastik davranis gdsterdigi
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diistiniilmektedir. Literatirde sodyum aljinat gibi materyallerin pseudoplastik
davranig gosterdigi belirtilmistir (Celebi, 2009).
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Sekil 3.17 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2 wi/v)
kaplama ¢ozeltisinin 1-100 s kayma hizi arah@gindaki kayma stresi verilerinin
grafiksel gosterimi
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Sekil 3.18 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2 wi/v)
kaplama cozeltisinin 1-100 s kayma hiz1 arahgindaki viskozite degerlerinin
grafiksel gosterimi

Calismada kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2 wi/v)/jelatin (%5 wi/v) kaplama
cozeltisinin 1-100 s kayma hiz1 araliginda sahip oldugu kayma stresi degerleri Sekil
3.19°da; viskozite degerleri ise Sekil 3.20’de belirtilmistir. Sekil 3.19 ve Sekil
3.20’de gorildigi tizere kayma hizi arttikca kayma stresi artmakta; viskozite ise
sabit kalmaktadir. Olglim sonuglarina gore sodyum aljinat/jelatin ¢ozeltisinin

Newtonyen davranis gosterdigi diisiiniilmektedir.

61



e
o N
1 J

Kayma Stresi (Pa)

0 20 40 60 80 100
Kayma Hiz1 (1/5)

N O N A OV ®
1

Sekil 3.19 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2
wiv)/jelatin (%5 wiv) kaplama ¢ozeltisinin 1-100 s kayma hiz1 araligindaki kayma
stresi verilerinin grafiksel gosterimi
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Sekil 3.20 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2
wiv)/jelatin (%5 w/v) kaplama cozeltisinin 1-100 s kayma hizi araligindaki
viskozite degerlerinin grafiksel gosterimi

Calismada kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2 wi/v)/agar (%1,5 w/v) kaplama
gozeltisinin 1-100 s kayma hiz1 araliginda sahip oldugu kayma stresi degerleri Sekil
3.21°de; viskozite degerleri ise Sekil 3.22°de belirtilmistir. Sekil 3.21’de gortldigii
tizere kayma hiz1 arttikca kayma stresi de artmaktadir. Sekil 3.22°de ise viskozitenin
kayma hizina bagimhi oldugu ve kayma hiz1 arttikca viskozitenin distiigi
gorulmektedir. Olgiim sonuglarina gére sodyum aljinat/agar ¢ozeltisinin Herschel-
Bulkley modeline uygunluk gosterdigi diisiiniilmektedir. Kullanilan ¢ozeltideki en
diisiik kayma stresi olan esik degeri 7,96 Pa olarak olglilmiistiir. Kaneda ve Yanaki
(2002), tarafindan %1,3-1,7 agar iceren mikrojel dispersiyonu iizerine yapilan reoloji
caligmasinda  akis  karakteristikleri  Herschel-Bulkley esitligi  kullanilarak

hesaplanmustir.
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Sekil 3.21 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2
wiv)/agar (%1,5 w/v) kaplama ¢ozeltisinin 1-100 s kayma hizi araligindaki kayma
stresi verilerinin grafiksel gosterimi
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Sekil 3.22 : Enkapsiilasyon isleminde kullanilan 25 °C’deki sodyum aljinat (%2
wiv)/agar (%1,5 w/v) kaplama cozeltisinin 1-100 s kayma hizi araligindaki
viskozite degerlerinin grafiksel gosterimi
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4. SONUC VE ONERILER

Iyonik jellesme/ekstriizyon ve jellesme/emiilsiyon yontemleri ile farkli kaplama
cozeltileri kullanilarak zeytin yapragi ekstrakti enkapsiile edilmis olup
enkapsilasyon yontemi ve kaplama materyali seciminin; enkapstlasyon verimliligi,
partikiil boyutu, sisme hizi, in vitro salim profili, antioksidan kapasite ve akis

davraniglari tizerinde etkili 6nemli faktorler oldugu belirlenmistir.

Iyonik jellesme yonteminde uygulanan akis hizi ve enjeksiyon sirelerinin,
enkapsiilasyon verimi {izerine etkileri arasinda énemli farklar oldugu goriilmektedir
(p<0,05). Enkapstilasyon verimi yiiksek kapsiiller elde etmek i¢in akis hiz1 yiiksek,

enjeksiyon siiresi ise diisiik olan kapstlasyon prosesleri tavsiye edilebilir.

Uygulanan enkapsulasyon tekniklerinin, enkapsilasyon verimi (zerine etkileri
arasinda 6nemli farklar oldugu goriilmektedir (p<0,05). Jellesme yoOntemiyle elde
edilen kapstullerin enkapsulasyon veriminin iyonik jellesme yontemiyle elde edilen
kapsiillerin verimine oranla 6nemli 6lglide daha yiiksek oldugu ortaya konmustur. Bu
durum hidrofilik kapsiil i¢eriginin; CaClz ¢ozeltisine difiizyonuna karsin, hidrofobik
karakter sergileyen yag matriksine gecisinin gok sinrli olmastyla agiklanabilir. Iyonik
jellesme yonteminde ise kaplama ¢Ozeltisi seciminin enkapstlasyon verimi Uzerine

etkileri arasinda 6nemli farklar oldugu goriilmektedir (p<0,05).

Cesitli kaplama materyalleri kullanilarak elde edilen kapsiillerin partikiil boyutlar
arasindaki farkin 6nemli oldugu belirlenmistir. (p<0,05). Enkapsilasyon yontemi

seciminin ise 6nemli fark olusturmadig tespit edilmistir.

Calismada uygulanan enkapsulasyon teknikleri ile elde edilen kapsiillerin sisme
hizlar1 arasindaki farkin 6nemli oldugu ortaya konmustur (p<0,05). Iyonik jellesme
yontemiyle elde edilen kapsiiller arasinda kaplama materyali olarak sodyum
aljinat/jelatin kullaniminin diger kaplama materyallerine gore istatistiksel olarak

farkli oldugu tespit edilmistir. Kullanilan kaplama materyalleri ve uygulanan pH
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degerlerinin in vitro salim profilleri iizerine etkileri arasinda énemli farklar oldugu

gorulmektedir (p<0,05).

Calismada kullanilan enkapstlasyon teknikleri ve kaplama ¢ozeltileri ile elde edilen
kapsullerin antioksidan aktiviteleri arasindaki farkin 6nemli oldugu goriilmektedir
(p<0,05). Antioksidan aktivite degerleri ile verim sonuglarinin orantili oldugu tespit
edilmistir. Iyonik jellesme yontemi ile sodyum aljinat ve sodyum aljinat/agar
kaplama ¢ozeltileri kullanilarak elde edilen kapsullerin antioksidan aktiviteleri

arasinda istatistiksel olarak fark olmadigi goriilmektedir.

Yapilan calismada kullanilan kaplama ¢ozeltilerinin 25 °C’deki reolojik 6zellikleri

incelenmis olup viskoziteleri arasindaki farkin 6nemli oldugu saptanmistir (p<0,05).

Bu veriler cercevesinde zeytin yapragi ckstrakti mikrokapsullerinin pilot ve
laboratuar olgekli liretimlere 151k tutabilecegi ve gida takviyesi olarak kullanilarak

urtin spektrumunun gelisimine katki saglayabilecegi diistiniilmektedir.

Calismada kullanilan kaplama materyalleri disinda farkli kaplama materyalleri ve
kombinasyonlarinin  fonksiyonel 06zellik gosteren bilesenlerin  stabilitesinin

saglanmasi {lizerine etkisinin arastirilmasi gerektigi kanaati taginmaktadir.
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