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OZET
Yiiksek Lisans Tezi

Uziim Cekirdegi Ekstraktinin Farkh Materyallerle Nano-Enkapsiile Edilmesinde
Elektrospin Isleminin Kullanimi

Rabia FAKI

Burdur Mehmet Akif Ersoy Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dah

Damisman: Prof. Dr. Yusuf YILMAZ

Temmuz, 2019

Uziim cekirdegi fenolik bilesikler ve antioksidan agisindan zengin olup, iiziim
cekirdegi ekstraktinin (UCE) nano-enkapsiile edilmesi biyoyararliligi ile stabilitesinin
arttirilmasina katki yapabilir. Tez ¢alismasinda, farkli polimerler (polivinil alkol (PVA),
sigir jelatini, misir nisastas1 ve B-siklodekstrin) kullanilarak liyofilize UCE elektrospin
islemiyle nano-enkapsiile edilmistir. Enkapsiile Burdur Dimrit tztim (Vitis vinifera)
cekirdegi ekstraktmin Karakterizasyonu amaciyla SEM goriintiileri alinmigtir. UCE’nin
(polimer ¢ozeltideki) elektrospin islem Oncesi ve nano-enkapsiilasyonu sonrasi toplam
fenolik madde ve antioksidan aktivitesi belirlenmistir. Nano-enkapsiile UCE’nin yapisal
karakterizasyonu FTIR, DSC ve XRD analizleriyle belirlenmistir. UCE’nin elektrospin
islemiyle nano-enkapsiilasyonunda nisasta polimerinin kullaniminin uygun olmadigi,
polimer karigimlarinin elektriksel iletkenlik degerlerinin 34,03-198,90 uS/cm arasinda
oldugu ve farkli polimerler ile enkapsiile edilen Burdur Dimrit UCE nin ortalama ¢apinin
0,17-0,18 um arasinda degistigi SEM goriintiileyle belirlenmistir. XRD sonuglarina gore
amorf yapida olan UCE’nin nano-enkapsiilasyonu sonucu Kristal yapiya dogru egilim
gosterdigi; FTIR spektrumlar1 incelendiginde UCE’nin farkli polimerler ile nano-
enkapsiilasyonunda fonksiyonel gruplarin1 korundugu tespit edilmistir. UCE’nin nano-
enkapsiilasyon sonras1t DSC spektrumlari farklilik gosterirken, ayni polimer ile enkapsiile
edilen her iki UCE’nin DSC spektrumlar1 benzerlik gostermekte olup, enkapsiile UCE’nin
endotermik 1s1 akigna sahip oldugu belirlenmistir. UCE nin farkli polimerler ile nano-
enkapsiilasyonunda toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivitenin (ABTS
yontemi) en iyi korundugu polimerin PVA oldugu belirlenmistir. UCE’min farkh
polimerler ile nano-enkapsiilasyonunun gergeklestirilmesinde elektrospin isleminin
kullanim potansiyeli oldugu, UCE’nin nano-enkapsiilasyonu sonucu gida endiistrisi
acisindan ham madde niteligi tasiyan yeni bir {iriin gelistirilmis ve bazi gidalarin
zenginlestirilmesinde gida katki maddesi olarak kullanilabilecegi diistiniilmektedir.

Anahtar Kelimeler: {zim ¢ekirdegi ekstrakti, elektrospin, nano-enkapsiilasyon,
antioksidan
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SUMMARY
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Potential Use of Electrospinning Process for Nano-Encapsulation of Grape Seed

Extract with Different Materials
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Burdur Mehmet Akif Ersoy University
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Supervisor: Prof. Dr. Yusuf YILMAZ

July, 2019

Grape seeds are rich in phenolic and antioxidant compounds, and grape seed extract
(GSE) can be nano-encapsulated so that its bioavailability and stability can be improved. In
this thesis, different polymers (PVA, bovine gelatin, corn starch and 3-CD) were used to
nano-encapsulate freeze-dried GSEs by electrospinning process. SEM images were
obtained for the characterization of encapsulated Burdur Dimrit (Vitis vinifera) GSE. The
total phenolic and antioxidant activity of GSE (in polymer solution) were determined
before and after nano-encapsulation. The structural characterization of nano-encapsulated
GSE was determined using FTIR, DSC and XRD analyzes. It was not appropriate to use
corn starch in nano-encapsulation of GSE by electrospin process, and electrical
conductivity values of polymeric mixtures were between 34.03-198.90uS/cm while the
diameter of encapsulated Burdur Dimrit GSE with different polymers ranged from 0.17 to
0.18 um. PVA was the best to preserve the total phenolic content and antioxidant activity
(ABTS method) for the nano-encapsulation of GSE with different polymers. According to
XRD results, amorphous GSE had a tendency towards crystal structure following nano-
encapsulation, and the FTIR spectra revealed that GSE preserved its functional groups
during nano-encapsulation with different polymers. While the DSC spectra of the GSE
after nano-encapsulation differed, the DSC spectra of both GSEs encapsulated with the
same polymer were similar, and the encapsulated GSE had an endothermic heat flow.
Results indicated that electrospinning has a potential to be used in the nano-encapsulation
of GSEs with different polymers, and this new nano-encapsulated product of GSE can be
used as a raw material in the food industry or a food additive for the enrichment of foods.

Keywords: grape seed extract, electrospinning, nano-encapsulation, antioxidant



1. GIRiS

Uziim (Vitis vinifera L.), iklim ve toprak yoniinden ¢ok secici olmamasi, ¢ogalma
yontemlerinin kolayligi ve ¢ok farkli sekillerde tiiketilebilmesi gibi sebeplerden dolay1
diinyadaki en yaygin kiiltiir bitkilerinden biridir (Akova, 2009). Ulkemizde yillik 3933000
ton tahmini {iziim iiretimi yapilmaktadir (Anonim, 2019). Ulkemizdeki toplam iiretimin
%51,8’1 sofralik, %8,5’i kurutmalik ve %9,5’i de saraplik olarak degerlendirilmektedir
(Donmez, 2015).

Dogal antioksidanlarin 6nemli bir kaynagini olusturan iiziim ¢ekirdegi meyve suyu,
sarap ve pekmez iiretiminde aciga c¢ikan bir atik olup, iiziimiin meyvesinden sonra fenolik
bilesikler ve antioksidan 6zelligi agisindan besin degeri en zengin olan kismidir (Marqués,
2013). Dogal antioksidan kaynagi olan tiziim gekirdegi son yillarda ilgi odagi haline gelmis
(Barba vd., 2016) olup gida takviyesi ve dogal antioksidan kaynagi olarak kullanilmaktadir
(Marqués, 2013). Tirkiye’de yillik iiziim ¢ekirdegi tiretiminin yaklasik olarak 30 bin ton
oldugu tahmin edilmektedir (Tangolar vd., 2009). Dogal bir antioksidan olan iiziim
cekirdegi oziiti, igerdigi proantosiyadinlerin C vitamininden 50 kat, E vitamininden ise 20
kat daha giiclii bir antioksidan kaynag1 oldugu bilinmektedir. Uziim cekirdekleri %7-20
oraninda yag igermekte iken, geri kalan kismini ise kuru bazda %40 lifli yap1, %7 karmasik
yapida bulunan fenolikler (tanenler gibi), %11 protein, %7 su ile iz miktarlarda seker ve
mineraller olusturmaktadir (Demirtas vd., 2013; Rombaut vd., 2015, Teixeira vd, 2014).

Dogal antioksidanlar bozulmaya meyilli olup, biyoyararliliklart salimi sirasinda
bozulma ve diisik emilimi nedeniyle smirlidir. Polimerik nano pargacigin igerisine
antioksidan ve vitaminlerin enkapsiile edilmesi bu bilesenlerin biyoyararliliginin
artirllmasimi  saglayacak bir uygulamadir (Sabliov, 2008). Enkapsiilasyon, biyoaktif
bilesenlerin fiziksel bir bariyer ile tamamen sarildigi, kaplandigi ve korundugu bir
teknolojidir. Enkapsiilasyon yontemiyle birkag nanometreden birka¢ milimetre araliginda
capa sahip partikiiller elde edilir (Nedovic vd., 2011). Nano-enkapsiilasyon nanometre
boyutundaki enkapsiilasyon uygulanmalarini filmler, katmanlar, kaplamalar ya da mikro
dispersiyon terimleriyle agiklar (Khare ve Vasisth, 2014). Enkapsiilasyon isleminde
biyoaktif bilesenler korunarak ¢evrenin olumsuz etkilerinden arindirilir; ayrica
enkapsiilasyonla gida maddesinin stabilizasyonu saglanirken, enkapsiile edilen iiriiniin

salmimi da yavas gergeklesir (Gokmen vd., 2012).



Giliniimiizde nano boyutta enkapsiilasyon islemi i¢in elektrospin yontemi yaygin
olarak kullanilmaktadir. Elektrospin yonteminin temeli, elektriksel olarak yiiklenmis sivi
polimerin topraklanmis bir yiizey iizerinde siirekli lif formunda konumlanmasi esasina
dayanir (Siipiiren vd., 2007). Elektrospin isleminde kullanilan polimer uygun bir ¢6ziictide
cozildiriilerek besleme tinitesindeki siringaya yerlestirilir ve metal ug ile toplayic1 plaka
arasinda yiiksek gerilim olusturularak nanolif iiretimi gerceklestirilmektedir (Larrondo ve
Manley, 1981). Elektrospin islemine etki eden parametreler (a) c¢ozelti ozellikleri
(molekiiler agirlik, konsantrasyon, Vviskozite, ¢Oziicii Ozelikleri, ylizey gerilimi, ¢ozelti
iletkenligi, dielektrik sabiti), (b) islem parametreleri (voltaj etkisi, igne ucu ile toplayici
plaka arasindaki mesafe, ¢ozelti besleme debisi, toplayict plakaya ait 6zellikler) ve (C)
cevre kosullar1 (sicaklik, nem, atmosfer cinsi, basing) olmak iizere li¢ ana baslik altinda
toplanabilir (Weiss vd., 2012).

Bu tez galismasinda, gida endiistrisinde uygulama potansiyeli bulunan elektrospin
islemi kullanilarak, iiziim ¢ekirdegi ekstrakti farkli polimerler ve bu polimerlerin
kombinasyonlariyla nano-enkapsiile edilmistir. Elde edilen enkapsiile iiriinde elektrospin
islem 6ncesi ve sonrast UCE’nin toplam fenolik madde icerigi ile antioksidan aktiviteleri
kiyaslanarak nano-enkapsiile UCE’nin X-1s1n1 kirmimi, FTIR spektroskopisi, diferansiyel
taramali kalorimetre ve mikro yapimin incelenmesinde SEM cihazi kullanilarak
karakterizasyonun belirlenmesi amaglanmistir. Elde edilen nano-enkapsiile iriin gida
endiistrisi i¢in yeni bir hammadde niteliginde olup, bazi gidalarin zenginlestirilmesinde

gida katki maddesi olarak kullanim potansiyeline sahiptir.



2. GENEL BILGILER

2.1. Nanoteknoloji ve Gidalarda Kullamim Alanlan

“Nano” kelimesi Yunancada “clice” anlamina gelmektedir (Morris, 2008) ve
herhangi bir maddenin milyarda biri (10°) olarak uluslararasi birim sisteminde ifade
edilmektedir (Moraru vd., 2003). Bir nanometre bir metrenin bir milyarda birine esit bir
uzunluk birimidir. Maddelerin fiziksel, kimyasal ve biyolojik Ozellikleri nano diizeyde
farklilik gostermektedir (Tarver, 2006). Nanoteknoloji, boyutlar1 0,1 ile 100 nm arasinda
degisen ¢ok kiiciikk boyutlardaki malzemeyi tasarim, isleme, modelleme, Olglim ve
diizenleme gibi ¢aligmalarla molekiil ve atom seviyesinde gelismis hale gelmesini saglayan
veya malzemeye yeni fiziksel, kimyasal ve biyolojik 6zellikler kazandirmay1 amaglayan,
yeni ve hizli gelisen bir bilim ve teknoloji dalhdir (Tarhan vd., 2010). Nanoteknolojik
yenilik¢i Urlinlerin gelistirilmesi {izerine yapilan ¢alismalar son yillarda artmakta olup, bu
tiriinlerin uygulama alanlar1 da oldukga genistir.

Nanoteknoloji ile elde edilen nanoyapilar nanokapsiiller, nanotiipler ve nanolifler
olarak ii¢ temel gruba ayrilmak miimkiindiir. Nanokapsiiller, ince ve i¢i bos kapsiiller olup
milimetrenin binde biri biiyiikliigiindedir. Fonksiyonel bilesenin salinimi gibi konularda
tekstil, kozmetik ve ilag endiistrisinde nanokapsiillerin kullanimi yaygindir. Nanotiipler
caplart nanometre, uzunluklari ise mikron boyutlarinda olan yapilardir ve en yaygin
bilineni karbon nanotiiplerdir. Karbon nanotiipler ambalaj materyalinde elektronik
bilesenler ile birlestirilerek kullanilmaktadir. Nanolifler ise c¢aplari bir mikronun altinda
olan yapilardir. Elektrospin yontemi basta olmak iizere ¢esitli yontemlerle nanolif tiretimi
yapilmaktadir. Elektrospin yontemi ile iiretilen nanolifler filtrasyon uygulamalar1 (hava ve
su), savunma endiistrisi, uzay uygulamalari, ilag endiistrisi ve tarim uygulamalar1 gibi
alanlarda kullanilmaktadir (Bonino vd., 2011).

Nanomateryaller bulunduklar1 malzemelere nano 6lgekli boyutlarindan dolay1 ¢ok
genis yiizey-hacim oranina ve yiizey etkinligine sahip olduklart i¢in 6nemli ozellikler
kazandirmaktadir. Nanopartikiil iceren malzemelerin gelisimi, kozmetik, tekstil, ilag, gida
sektorli, yemek pisirme aletleri, elektronik ve bilgisayar ara¢ gerecleri gibi pek ¢ok
endiistride biiyiik avantaj saglamaktadir (Hannon vd., 2015). Nanoteknoloji, gida
sektoriinde de cesitli alanlarda kullanilmaktadir. 20. ylizyilin sonlarinda gida endiistrisinde
nanoteknoloji ile ilgili yayinlar ortaya c¢ikmaya baslamistir. Bu alanda daha geg

nanoteknolojik arastirmalarin baslanmasinda, gida pazarinin dikkat gerektirmesi ve yasal



diizenlemelerin gida endiistrisinde oldukga sik1 olmasindan kaynaklanmaktadir (Popov vd.,
2010).

Nanoteknolojinin gida sektoriindeki uygulamalarini, (a) gida alanindaki ve (b)
gidalardaki ambalaj uygulamalari olarak iki ana baslik altinda incelemek miimkiindiir.

Gida alamindaki uygulamalar: (Tarhan vd., 2010; Nachay, 2007)

* bulas1 ve patojen mikroorganizmalarin tespiti i¢in sensor ve nanopartikiillerin
kullanima,

* biyoyararlilig1 arttirmak,

+ fonksiyonel iirlin gelistirme ve gida igleme,

* biyoaktif maddelerin kontrollii salinimu,

* Qida giivenligi (Nanopartikiiller ile kontaminantlarin tespiti),

 Oksidasyonu Onleyerek iirlin tadininin iyilestirilmesi,

* nanotiipler ile gidalarda duyusal kalitenin 1iyilestirilmesi alanlarinda
kullanilmaktadir.

Gidalardaki ambalaj uygulamalar: (S6git ve Seydim, 2017; Chaudhry vd., 2008)

» nanokompozit ambalaj materyalleri,

* biyobozunur ambalaj materyalleri,

* gida bozulmalarinin nanosensdérler ile tespiti,

+ antimikrobiyal 6zellikli nanopartikiil igeren ambalaj materyali,

* raf Omriiniin arttirilmasi,

* tarladan baslayarak iriinlerin izlenebilirliginin saglanmas1 gibi c¢alisma
alanlarinda kullanilmaktadir.

Endiistriyel oOlcekte gida uygulamalar i¢in kullanilan ¢ok sayida nanomateryal
bulunmakta olup gida uygulamalarinda nanoteknoloji iki yolla uygulanmaktadir. Bunlar
“asagidan-yukariya”  (bottom-up) ve  “yukaridan-asagiya”  (top-down) = {retim
yaklasimlaridir.  Yukaridan-asagiya Uretim  yaklasimi, maddelerin  boyutlarinin
kiiciiltiilmesi teknigini iceren biiyiik maddelerden kii¢iik molekiillerin elde edilmesi
islemidir. Bu grup iginde elektrospin yontemi ile nanolif iiretimi de yer almaktadir.
Asagidan-yukariya yaklagimi ise biiyiilk materyallerin iiretimine kii¢iik molekiillerin
katilmasi1 kapsar. Bu yontem gida iiretiminde en kiigiik birimin kontroliinii saglayarak
istenen gida riinii iiretimini saglayabilme potansiyelini igermektedir (Sozer ve Kokini,

2008).



2.2. Uziim

Uziim, iklim ve toprak yoniinden ¢ok segici olmayisi, cogalma yontemlerinin
kolaylig1 ve cok farkli sekillerde tliketilebilmesi gibi sebeplerden dolayr diinyadaki en
yaygin kiiltiir bitkilerinden biri (Akova, 2009) olup asmagiller (Vitaceae) familyasinin
Vitis cinsinden sarilgan bir bitkidir (Anonim, 2016). Tirkiye, 36-42° kuzey enlemleri
asinda olup, iklimi {iziim yetistiriciligine uygun olmasi nedeniyle toplam tarim igerisinde
bagcilik 6nemli bir yere sahiptir (Tangolar vd., 2009). 2014 yilinda Tiirkiye ve diger diinya

tilkelerinin tiziim tiretimi ve bag alanlar1 siralamasi Tablo 2.1°de verilmistir.

Tablo 2.1. Diinya bag alanlar1 ve {iziim tiretimi siralamasi (Anonim, 2014)

Ulke Bag Alam (ha) Uretim (ton)
Cin 1202 800 19 299 267
ispanya 943 000 5238 300
Fransa 760 805 5338 512
italya 696 756 5819 010
Tiirkiye 468 800 4 275 659
ABD 389 349 6 661 820
iran 215 000 2 150 000

Ulkemizde yaklasik 3933000 ton iiziim iiretimi yapilmaktadir (Anonim, 2019a).
Ulkemizdeki toplam {iretimin %51,8’1 sofralik, %8,5’i kurutmalik ve %9,5’1 de saraplik
olarak degerlendirilmektedir. Uziim iiretiminin tim meyve iiretimimiz igindeki pay1 ise
%25,0’dir (Anonim, 2015).

Uziim genel olarak, kabuk, pulp, cekirdek kisimlarindan olusur ve yapist Sekil
2.1°de gorildigi gibidir. Olgun bir tanenin %5-12’sini tane kabugu olusturmaktadir.
Kabuk; aroma, renk ve tat maddelerinin biiyiik bir kismini bulundurmaktadir. Tane
agirhginin %80-90’1m1 sulu kisim olusturmaktadir. Tane igindeki cekirdek sayisi 0-4

arasinda degismekte ve tane agirliginin %0-5’1ni ¢ekirdekler olusturmaktadir (Otag, 2015).
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Sekil 2.1. Uziim meyvesinin yapisi (Otag, 2015)
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Yiksek seker iceriginden dolayr iizim meyvesi, kalori degeri yiiksek bir gida
irtintidiir. Ayrica mineral bakimindan kalsiyum, potasyum, sodyum ve demir yoniinden
zengin olup bazi vitaminler (A, Bi, B2, Bz ve C vitaminleri) yoniinden de 6nemli bir
kaynak olarak goriilmektedir. Uziimiin bilesiminde (100 g) yaklasik olarak 81,4 g su, 0,6 g
protein, 0,3 g yag, 17,3 g karbonhidrat, 0,4 g kiil (20 mg P, 17,3 mg K, 12 mg Ca, 3 mg
Na, 0,4 mg Fe) bulunmaktadir (Tiirkben, 2000). Ayrica ¢ekirdeginde ve meyve etinde fazla
miktarda bulunan fenolik bilesikler sayesinde diger meyvelerden ayri bir yere sahiptir
(Bartolome vd., 1996; Mattoo ve Kovacevic, 2003; Matito vd., 2003; Negro vd., 2003).

Uziim ¢ekirdegi meyve suyu, sarap ve pekmez iiretiminde aci8a ¢ikan bir atik olup,
lizimiin meyvesinden sonra fenolik bilesikler ve antioksidan 6zelligi acisindan besin
degeri en zengin kisimdir. Tiirkiye’de yillik iiziim ¢ekirdegi iiretiminin yaklagik 30 bin ton
oldugu tahmin edilmektedir (Tangolar vd., 2009). Sarap ve pekmez iiretiminden elde
edilen atik liziim ¢ekirdeklerinin toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktiviteleri
kiyaslandiginda pekmez iiretiminden elde edilen atik {iziim gekirdeklerinin daha yiiksek
toplam fenolik madde ve antioksidan aktiviteye sahip oldugu belirlenmistir (Selguk vd.,
2011).

Gidalarda bulunan fenolik bilesiklerin 6nemi; insan sagligi agisindan tagidigi 6nem,

tat ve koku olusumundaki etkileri, renk olusumu ve degisimine katilmalari, antimikrobiyal



ve antioksidatif etki gostermeleri, fenoloksidaz enzimlerinin etkisiyle enzimatik renk
esmerlesmelerine neden olmalar1 ve ¢esitli gidalarda saflik kontrol kriteri olmasi olarak
siralanabilir. Bu nedenle iiziimlerde olgunlasma ve dolayisiyla fenolik maddelerin
kompozisyonu iizerinde etkili olan faktorlerin bilinmesi ve incelenmesi oldukga 6nemlidir
(Mateus vd., 2001). Uziim cekirdeginin bilesimindeki antioksidan kapasite gallik asit,
katesin, epikatesin, dimerik, trimerik, oligomerik veya polimerik prosiyanidinlerden
olusmaktadir (Yilmaz ve Toledo, 2004). Bu nedenle, bu yan iiriin insan sagligi agisindan
oldukca degerli olup gida takviyesi ve dogal antioksidan kaynagi olarak kullanilmaktadir
(Marques vd., 2013). Dogal antioksidan kaynagi olan {izim g¢ekirdegi Oziiti igerdigi
proantosiyadinlerin C vitamininden 50 kat, E vitamininden ise 20 kat daha giiglii bir
antioksidan kaynagi oldugu belirtilmistir (Shi vd., 2003).

Uziim ¢ekirdegi yagi yiiksek oranda tekli ve g¢oklu doymamis yag asitleri
icermektedir. Uziim cekirdegi yag iceriginde fazla miktarda linoleik asit (C18:2)
bulunmakta olup, bunu oleik asit (C18:1), palmitik asit (C16:0) ve stearik asit (C18:0)
takip etmektedir (Akin vd., 2010). Bu 6zelliginden dolay1 cilt bakim iiriinii olarak olduk¢a
onem arz etmektedir. Uziim c¢ekirdegi yag1 ayrica masaj yagi, giines kremi, sag
tirtinlerinde, viicut hijyen kremi olarak, dudak kremi ve el kremi olarak kullaniimakta olup
gidalarda salata sosunda, sarap fermantasyonunda, karisik kizartmada, ¢esni olarak ve
firnda yemek pisirme alanlarinda yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Khanna vd., 2002).
Uziim cekirdegi yaginin HDL kolesterol seviyesini artirmasi ve LDL kolesterol seviyesini
azaltmasi 6nemli bir 6zelliktir (Akin ve Altindisli, 2015). Ayn1 zamanda UCE viicudu
Alzheimer ve kanser gibi hastaliklara kars1 koruyan giiclii bir antioksidan kaynagi olarak
bilinmektedir (Ho vd., 2009). Uziim ¢ekirdeklerinin yag verimi, biyoaktif bilesenleri ve
aroma profilleri bulunduklar1 tizimiin cinsine gore de farklilik gostermektedir (Fernandes
vd., 2013).

2.3.  Enkapsiilasyon

Enkapsiilasyon, bir materyalin veya karisimin bagka bir materyal ile kaplanmasi
veya hapsedilmesi olarak tanimlanir. Bu yontem ile birkag milimetreden birkag¢ nanometre
arasinda capa sahip partikiiller iiretilir (Dordevic vd., 2014). Kaplanan malzeme “aktif”
veya “0z” malzeme, kaplamada kullanilan malzeme ise “kabuk”, “tasiyic1” veya
“enkapstilant” olarak adlandirilir (Wang vd., 2009). Basit bir enkapsiilasyonun sematik

gosterimi Sekil 2.2°de goriildiigli gibidir. Enkapsiilasyon islemi c¢ogunlukla biyoaktif



maddelerin fiziksel bir bariyer ile tamamen kaplandigi, sarildigi ve muhafaza edildigi bir
teknolojiyi ifade etmektedir (Nedovic vd., 2011).

Kaplama Materyali

Aktif Madde

Sekil 2.2. Enkapsiilasyonun sematik gosterimi (URL, 2019)

Tarim, ilag ve gida alanlarinda kullanilan enkapsiilasyon isleminin temel uygulama
amaglari, yabanci bilesenlerin ayrilmasi, sivi materyalin kat1 hale getirilmesi, olumsuz
cevre kosullarina karsi stabiliteyi arttirma, aktif bilesiklerin uguculugunun onlenmesi,
kaplanan c¢ekirdek materyalin diger bilesenlerle reaksiyonlara girmesinin Onlenmesi,
malzemenin daha kolay tasinmasi ve depolanmasi seklinde bildirilmistir (Unal ve
Erginkaya, 2010; Sagis, 2015). Vitaminler, mineraller, enzimler, proteinler, organik asitler,
probiyotikler, prebiyotikler, esansiyel yaglar, tatlandiricilar, koruyucular, renklendiriciler,
aromalar, yag asitleri (w-3, konjuge linoleik asit), karotenoidler (B-karoten ve likopen) ve
antioksidanlar (tokoferol, flavonoidler ve polifenoller) c¢ogunlukla enkapsiilasyon
isleminde kullanilan aktif bilesenlerdir. Enkapsiilasyon islemi ile gida maddelerinin
stabilizasyonu  saglanirken, enkapsiile edilen iriiniin/bilesenin  yavas  salinimi
gergeklesmektedir (Gokmen vd., 2012). Enkapsiilasyon isleminin gidalarda kullanim

amagclar Sekil 2.3°te verilmistir.
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Sekil 2.3. Enkapsiilasyon isleminin gidalarda kullanim amaglar1 (Gékmen vd., 2012).

Enkapsiilasyon isleminde kullanilan kaplama materyali son iiriiniin fonksiyonel
ozelliklerine etki etmemelidir. ideal bir kaplama materyalinin segiminde gz oOniinde
bulundurulmasi1 gereken baz1 Ozellikler vardir. Kaplama materyali olarak kullanilan
materyal biyolojik olarak parcalanabilmeli, yenilebilir cinsten olmali ve dis faz ile i¢ faz
arasinda bir set olusturmalidir. Biyomolekiiller gida sektoriinde kaplama materyali olarak
kullanililir. Kullanilan kaplama materyali, Oncelikle dogal olmali ve kapsiillenmis
malzeme ile reaksiyona girmemeli, yiiksek yogunlukta iyi reolojik 6zelliklere sahip olmali,
cesitli kosullar altinda isleme ya da depolama sirasinda kapsiiller ¢evresel kosullara karsi
icindeki aktif maddeleri en yiiksek diizeyde korumalidir (Nedovic vd., 2011).
Enkapsiilasyon islemi nano-enkapsiilasyon (200 nm=0,2 pm’den kii¢iik), mikro-
enkapsiilasyon (0,2-5,000 um) ve makro-enkaspsiilasyon (5,000 um’den biiyiik) olarak 3
farkli boyutta yapilmaktadir (Gokmen vd., 2012).

2.3.1 Mikro-Enkapsiilasyon

Mikrokapsiilasyon, ince film tabakalar1 veya polimer kapsiiller yardimi ile kiigiik
kati partikiillerin s1vi ya da gaz damlaciklariin tutuklanmasina dayanan ve kapsiillenen

materyali olumsuz kosullardan koruyan fiziksel bir mikro paketleme teknigi olarak



tanimlanmaktadir (Ribeiro vd., 2014). Bu islem 6nceden gidalarda kotii tadi maskelemek
ve sivi maddelerin kapsiillenerek toz hale doniisiimii sirasinda kullanilmaktaydi.
Gliniimiizde ise enkapsiile edilmis maddelerin kontrollii salimi i¢in kullanimi yaygindir.
Kontrollii salinim gida katkilarinin etkisini artirarak gidalarda uygulanma araligim
genisletir (Gouin, 2004).

Mikro-Enkapsiilasyon Yoéntemleri

Piiskiirterek Kurutma

Gida endistrisinde sivilarin ¢ok kisa zamanda toz iiriine donistiiriilmesinde
kullanilan bu yontem, tirlinlerin spesifik 6zelliklerinin korunmasini saglar. Kurutma islemi
sirasinda tastyici gaz olarak hava veya inert gaz olan azot kullanilmaktadir (Gharsallaoui
vd., 2007). Endistriyel uygulamalar i¢in uygun olan yontemin tekrarlanabilmesinin
yaninda ucuz olmasi avantaji iken, uygulama alaninin kii¢iik olmasi ise dezavantajdir
(Ozcan ve Altun, 2013).

Dondurarak Kurutma

Liyofilizasyon olarak da bilinen bu yontem aroma maddelerinin ve 1siya duyarh
bilesenlerin dehidrasyonunda kullanilmaktadir (Barbosa-Canovas vd., 2005). Ornek -90 ile
-40°C’de dondurulur ve diisiik basing ile diisiik sicaklik altindan siiblimlesme yoluyla
kurutulur (Zuidam ve Shimoni, 2010). Dondurarak kurutma yonteminin avantajlart; aroma
kaybmin diisiik olmasi, elde edilen iriiniin rekonstitiisyon o6zelliklerinin iyi olmasi ve
¢oziinen maddelerin gida igerisindeki hareketi nedeniyle kayiplarin minimum olmasidir.
Uzun islem siiresi, yiiksek enerji kullanimi1 ve piiskiirterek kurutmaya kiyasla daha yiiksek
maliyette olmasi ise bu yontemin dezavantajidir (Ozcan ve Altun, 2013).

Akiskan Yatakta Kaplama

Genellikle kat1 materyalleri enkapsiile etmede kullanilan bir yontem olup prensibi,
piskiirtme bagligi araciligr ile kaplama sivisinin yatak igerisinde yer alan partikiillerin
izerine puskiirtiilmesi sonucu katman seklinde kapsiillerin olugsmasina dayanir (Onwulata,
2005).

Ekstriizyon

Diistik sicaklikta uygulanan enkapsiilasyon yontemi, ugucu ve 1s1 stabilitesi diisiik
olan aroma maddelerinin enkapsiilasyonunda kullanilmaktadir (Desai ve Park, 2005).
Prensibi ise atmosfer gazlarinin camsi haldeki karbonhidrat matriksleri i¢ine dogru yavasca
difiize olmasi sonucu oksijene karsi bir bariyer olusturulmasidir (Gouin, 2004). Avantajlari
zararll ¢oziiciiler igermemesi, basit, verimli ve ucuz bir yontem olmasi, aerobik ve

anaerobik kosullarda uygulanabilir olmasidir. Dezavantajlar1 arasinda ise malzemenin
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mikro boyutta olusumunun uzun siirmesi nedeniyle biiyiik 6lgekli tiretimlerde kullaniminin
zor veya smirli olmasi sayilabilir (Burgain vd., 2011).

Emiilsifikasyon

Aljinat, pektin ve karragenan gibi hidrokoloidleri kapsiilleme amaciyla kullanilan
basit¢e karigtirma islemidir. Karistirma iglemi sirasinda i¢ faz (dagilan faz) ve dis faz
(stirekli faz) arasindaki iliskiyi temel almaktadir. Emiilsifikasyon yonteminde i¢ faz
partikiil boyutu ne kadar kii¢iik olursa olusan mikrokapsiiller de o kadar kii¢iik olmaktadir
(Krasaekoopt vd., 2003; Chen ve Chen, 2007; Kailasapathy, 2009; De Vos vd., 2010).

Koaservasyon (Faz Ayrimi)

Polimer oOzellik gosteren ¢ozeltiden, kaplama materyaline ait sivi fazin
uzaklastirilmas: ile kaplama fazinin cekirdek partikiilleri etrafinda tekdiize bir tabaka
olarak tutulmasimi icermektedir (Desai vd, 2005). Yontemde, gekirdek ve kaplama
materyalinin sicaklik, ylizey enerjileri, pH ve bilesimleri gibi 6zellikleri degistirilerek
birlesmeleri saglanmaktadir (Kailasapathy, 2002). Bu yontemin yiiksek maliyetli olmasi ve
gidaya uygun kaplama materyali teminindeki sorunlar nedeniyle gida endiistrisinde
kullanim1 siirlidir (Barbosa-Canovas vd., 2005).

Lipozomlar

Fosfolipitlerin  suda dagitildiginda, kendiliginden olusan kiire seklindeki
kabarciklarma lipozom denilmektedir (Teschke ve Souze, 2002). Lipozomlar ve
nanolipozomlarin olusum mekanizmasinda fosfolipidler ve su molekiilleri arasindaki
hidrofilik-hidrofobik interaksiyonlar yer almaktadir. Lipozomlar ile enkapsiile edilen
biyoaktif ajanlar midede sindirimden korunabilmektedirler ve bagirsaklarda biyoaktivite ve
biyoyararlilik saglayabilecek sekilde gastrointestinal sistemde absorbe edilebilmektedirler
(Fang vd., 2010). Lipozomlarmn enkapsiilasyonda kullanilmasi ile gidalarin
biyoyararliliklarinin artmasi, tadin stabilizasyonunun saglanmasi ve depolama stabilitesinin
arttirilmasi saglanmaktadir (Ozcan ve Altun, 2013).

Kokristalizasyon

Sakaroz matrisi ile ¢ekirdek materyalinin birlesmesi ile gerceklesen bir
uygulamadir. Belirlenen miktarda materyal kuvvetli sekilde karistirilan konsantre surup
igerisine ilave edilir ve karistirma islemi ile sakaroz ve ¢ekirdek materyali i¢ ige gecerek
enkapsiilasyon islemi gergeklesir (Barbosa vd., 2005). Sakaroz olmayan materyallerin
sakaroz kristalleri arasinda veya igerisinde siiriiklenmesi esnasinda 3-30 pum arasinda
degisen mikro kristal kiimelerinin olustugu spontan bir kristalizasyondur (Barbosa-

Canovas vd., 2005).
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Santrifiij ile Suyun Uzaklastiriimast

Bu yéntem bir gesit s1v1 ekstriizyon yontemidir. Islemde konsantrik hazne igeren
doner ekstriizyon bashigi kullanilmaktadir. Konsantrik besleme tiipiinden kaplama ve
¢ekirdek materyalleri cihazin karsilikli ylizeylerine yerlestirilen haznelerine pompalanir.
Kaplama materyali diger bir tiipten akarken 6z materyali de diger tiipiin merkezinden
akmaktadir. Tiim cihaz basligin dikey ekseninde donebilmesi i¢in bir mile baglanir. Baslik
dondiik¢e 6z ve kaplama materyalleri hazne agizlarindan gegerek 6ziin kaplama materyali
igerisine hapsedilmesi saglanir Yontem, 400-2000 um ¢apinda partikiillerin liretimi igin

ucuz ve etkili bir yontemdir (Gékmen vd., 2012).

2.3.2. Nano-Enkapsiilasyon

Cap1 1-100 nm arasinda olan ya da bu ¢apa indirgenebilen degisik fazlardaki
bilesenlerin, organik polimer esasli bir materyal ile kaplanarak daha dayanikli hale
getirilmesi islemidir (Gokmen vd., 2012). Nano-enkapsiilasyon bilesenlerde (a) asagidan-
yukariya ve (b) yukaridan-asagiya yaklasim olmak tizere iKi yolla ger¢eklesmektedir (Sekil
2.4). Asagidan-yukari yaklasimda, pH, sicaklik, konsantrasyon, iyonik kuvvet gibi etkilerle
bilesenlerin kendiliginden bir araya gelmesini ile gerceklesir. Siiperkritik akigkan,
puskiirtmeli kurutma, dondurarak kurutma, kompleks icerme ve koaservasyon teknikleri
asagidan-yukar1 yaklasimda yer almaktadir. Yukaridan-asagi yaklasim ise uygun
ekipmanlarin  kullanim1 ile bilesenlerin yapt ve boyutunun Kkiiciiltmesi islemidir.
Emiilsifikasyon ve ¢ozgen evaporasyonu teknigi yukaridan-asagi yaklagim teknigidir
(Augustin ve Sanguansri, 2009; Ezhilarasi vd., 2013).

Nano-enkapsiilasyonun avantajlari arasinda; fiziksel olarak parcalanmasi sonucu
olusan {irlinlerin toksik etki gdstermemesi, aktif maddeyi hapsetme kapasitesinin fazla
olmasi, ¢ok kii¢iik boyutlarda olmasi nedeniyle hiicre i¢ine alimmin kolay olmasi ve

biyolojik alanda bir¢ok uygulama olanaginin olmasi sayilabilmektedir (Derman vd., 2013).
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Sekil 2.4. Nano-enkapsiilasyon tekniklerinde asagidan-yukari ve yukaridan-asagi
yaklasimlar (Ezhilarasi vd., 2013).

2.4,  Nanolif ve Uretim Yontemleri

Nanolifler, 6zel uygulamalara sahip materyallerin mikro ve nano yapisal 6zellikleri
nedeniyle son yillarda giderek ilgi goren bir ¢calisma konusu haline gelmislerdir. Nanolif
kavrami, ¢aplar1 100 nanometreden az olan lifler i¢in kullanilan bir terimdir. Nanoliflerin
biyomedikal, filtrasyon, yara tedavisi, koruyucu elbise iiretimi, doku miihendisligi, ilag
iletimi, enzim immobilizasyonu ve enerji tretimi gibi farkli sektorlerde uygulamalari
mevcuttur (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Nanolifler, yiiksek gozeneklilik, gozenek
boyutlarinin kontrol olanagi, yliksek spesifik ylizey alani, yumusak yapida olmas1 ve diisiik
Ozgiil agirliga sahip olmasiyla pek ¢ok uygulamada avantaj saglamakta olup gida ve tarim

endiistrisinde kullanimi diger alanlara gore yenidir (Sozer ve Kokini, 2008).
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Farkli nanolif iiretim yontemleri Sekil 2.5’te verilmis olup, yontemler asagida

kisaca aciklamaktadir.

Nanolif Uretim
Y ontemleri
|
| 1 | ]
i tEIektrloslelin i Eriyikten Nanolif Fibrilasyon ile Cift Bilesenli
on eUmgtiemi anoft Uretimi Nanolif Uretimi Nanolif Uretimi

Sekil 2.5. Nanolif iiretim yontemleri

Eriyikten (Meltblowing) Nanolif Uretimi

Teknik termoplastik polimerlerin kullanimina olanak saglayan ucuz bir iretim
teknigi olup kiigiik ¢apli nanolif tretiminde kullanilan yaygin bir tekniktir (Hagewood,
2004). Yontemde kullanilan polimerler ekstruderde eritilerek filtrasyona maruz birakilir.
Filtrasyon islemi sonrasinda pompa vasitasiyla lif ¢ekim basliklarna iletilir ve lifler
tiflenen hava ile inceltilmektedir. Kapali atmosfer ortaminda gergeklesen islem igin igeride
sogutucu hava sirkiilasyonu ile lif jetlerinin katilasmasi saglanmaktadir (Yarin vd., 2011).
Bu islem ¢ogunlukla dokuma olmayan kumas iiretmek i¢in kullanilmaktadir (Kozanoglu,
2006).

Fibrilasyon Ile Nanolif Uretimi

Seliiloz gibi dogrusal hiicresel yapiya sahip liflerin nano boyutlu daha ince lif¢ikler
halinde fibrilasyon islemidir. Fibrilasyon ile nanolif iiretimi ¢dziinme, jellesme, farklh
coziicliler kullanarak tiretim, dondurma ve nano gozenekli kopiik olusturacak sekilde
kurutmay1 kapsar ve bu yiizden islem uzun siirmektedir (Erkan vd., 2005). Fibrilasyon ile
nanolif tretim teknigi, mikrobiyoloji alanindaki uygulamalardaki filtrelerin tiretiminde
kullanilir (Siipiiren vd., 2007).

Cift Bilesenli Nanolif Uretimi

Cift bilesenli liflerin ayristirilmasiyla daha kiigiik boyutlarda nanolifler elde
edilmesi islemidir. Bu yontemde, ¢ift bilesenli 1if, ayn1 lifi olusturacak iki farkli polimerin

ayn1 metal ugtan verilmesi ile iiretilmekte ve PVA, polyester ve poliamid gibi kolay
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hidrolize olabilen polimerler kullanilmaktadir. Olusan nanoliflerin ortalama g¢ap1 0,5-2,0
mikron arasinda degismektedir (Kilig, 2008).

Elektrospin Yontemi ile Nanolif Uretimi

Polimer esasli nanoliflerin iiretiminde en etkin yontem elektrospin yontemidir.
Cesitli materyallerden ¢ok ince lifler elde etmek ig¢in kullanilan sivi polimerlerin
topraklanmis bir yilizeyde lif formunda konumlanmasi esasina dayanir (Kriegel vd., 2008).
Elektrospin islemi mikro/nano caplardaki liflerin tiretimi i¢in kullanilan kurulumu hizl,
basit, kolay ve ucuz bir sistemdir. Elektrospin, ticari kullanima ve farkli polimerlerden

nanolif {iretimine uygun bir islemdir (ikiz, 2009).

2.5. Elektrospin Islemiyle Nano-Enkapsiilasyon

Elektrospin, nanolifler veya bagka nanoyapilardan olusan polimer/biyopolimer bazl
liflerin tretilmesinde kullanilan ve temeli, elektriksel olarak yiiklenmis sivi polimerin
topraklanmis bir ylizey tizerinde siirekli lif formunda konumlanmasi esasina dayanan bir
tekniktir (Siipiiren vd., 2007). Islem parametrelerinin farkli diizenlemeleri ile nanolifleri
farkli morfolojik yapilarda elde etmek miimkiindiir. Belirli bir malzeme igin boyutu
kiiciiltiilmiis kapsiiller toplayici plaka arasindaki mesafesinin arttirilmasi ve polimer
konsantrasyonunun azaltilmasiyla iretilmektedir. Elektrospin  yontemiyle iretilen
nanolifler genis ylizey-hacim oranina sahip olmasi nedeniyle, biyoaktif polimer harici
maddelerin kapsiillenmesinde ya da fonksiyonel veya yenilenebilir polimerlerin

uretilmesinde kullanilmaktadir.

2.5.1. Elektrospin Isleminin Tarihgesi

Elektrospin islemi ilk olarak 1897 yilinda Lord Rayleigh tarafindan kesfedilmistir.
Rayleigh polimer damlasinin elektrospin iglemi sirasinda gosterdigi diizensiz hareketler
tizerine ¢alismistir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). ABD’de 1902 yilinda elektrospin ile ilgili
ilk patenti John F. Cooley almistir. Anton Formhals 1934 yilinda yontemi daha da
gelistirerek polimer ¢ozeltisinden nanolif iiretimi ile ilgili bir patent almistir. Formhals’in
gelistirdigi yontemde tirettigi nanolifleri hareketli bir toplayici plaka iizerinde toplanmuistir.
Formhals, patentinde gereken potansiyel farkin polimerin viskozitesi ve molekiiler agirligi
gibi ¢ozelti 6zelliklerine bagli parametreler oldugunu belirtmistir (Andrady, 2008).

Toplayici plaka ile siringa ucu arasindaki mesafenin kisa olmasi nedeniyle ¢oziicii
tam olarak buharlasamamamsi sonucunda liflerin birbirlerine yapigsma egilimi gosterdigi

belirlenmistir. Formhals 1939°da sistemi, toplayici plaka ile siringa ucu arasindaki
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mesafenin ayarlanabildigi bir sekilde tekrar tasarlamis ve 1940 yilinda hareketli bir
toplayict lizerine elektrostatik kuvvetler yardimiyla diretilen polimer lifleri ve ¢oklu
polimerden olusmus kompozit lif tiilbenti iireten bir sistemin patentini almistir. Uretilen
liflerin tamamen kurumasii hareketli toplayici sayesinde saglayabilmistir (Formbhals,
1940).

Elektriklenmis sivilara ait temel teorik prensiplerin agiklanmasi 1960’11 yillarda Sir
Geoffrey Taylor tarafindan yapilmistir. Taylor ¢alismalarinda ignenin ucunda elektriksel
alanin yiizey gerilimine esit oldugu noktada iiretilen polimer damlaciginin seklini
inceleyerek damlacigin koni seklinde oldugunu bulmustur. Patentinde ¢ozeltiye ait,
dielektrik katsayisi, iletkenlik, viskozite ve uguculuk 6zelliklerinin elektrospin isleminin
baslica parametreleri oldugunu belirtmistir (Andrady, 2008). Daha sonraki ¢alismalarda
ignenin ucunda olusan konik sekil arastirmacilar tarafindan ‘Taylor Konisi’ olarak ifade
edilmistir (Subbiah vd., 2005).

Baumgarten 1971°de elektrospin islemiyle akrilik polimeriyle 1,10-0,05 pm
caplarinda ve stirekli olarak lif eldesinin saglandigi bir cihaz gelistirmistir (Baumgarten,
1971). 1977°de Martin ve ekibi tibbi malzemelerde kullanilmak tizere elektrospin islemiyle
organik polimerlerden lif tiretmislerdir (Martin, 1977). Simm vd. (1978), urettikleri lifleri
hava filtresinde kullanmislardir. How (1985), poliiiretandan sentetik damar {iretimi igin
1985°te bir islem tanimlamis ve patentini almistir.

1990’ yillarda Reneker ve grubu bir¢ok polimer tiiriinden nanolif elde
edilebilecegini kanitlamislardir. Farkli nanolif iiretim yontemlerine gore elektrospin
islemiyle daha ince nanoliflerin olustugu ve siirekli nanolif tiretiminin saglanabilecegine
konusuna dikkat ¢ekmislerdir (Reneker, 1996). Bir¢ok arastirmaci da bu konu iizerine
yogunlagmis ve elektrospin iglemi ile nanolif liretimi {izerine yapilan arastirmalar artmaya
baslamistir (Rutledge ve Fridrikh, 2007). Bhardwaj ve Kundu (2010), 1950-2010 yillari
arasinda polimerlerden elektrospin yontemiyle nanolif iiretimi ile ilgili yaklasik 50 patent
alindigin bildirmistir.

Pek ¢ok alanda nanoliflerin yapisal morfolojisini iizerine ¢aligmalar yapilmistir.
Arastirmacilar nanoliflerin yapisal ozellikleri ve karakterizasyonun yaninda proses
parametreleri arasindaki iligkilerin anlagilmasi {izerine ¢aligmalar yapmislardir. Taramali
elektron mikroskobu (SEM), genis acgili X-1isim ki (XRD), gegisli elektron
mikroskobu (TEM) ve diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) cihazlar1 nanolifleri

karakterize etmek i¢in kullanilmistir (Subbiah vd., 2005).
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2.5.2. Elektrospin Islemi

Polimerlerden nanolif iiretimi i¢in kullanilan en etkin ydntem elektrospin
yontemidir. Temeli, elektriksel olarak yiiklenmis sivi polimerin topraklanmis bir yiizey
tizerinde siirekli lif formunda konumlanmasi esasina dayanan islem; yiiksek voltaj giic
kaynagi, besleme {initesi, topraklanmis bir toplayici ve sivi polimer olmak iizere dort ana
bilesenden olusur (Siipiiren vd., 2007; Doshi ve Reneker, 1995). Basit bir elektrospin
diizenegi Sekil 2.6’da gosterilmistir. Polimer uygun bir ¢oziiciide ¢oziindiirtilerek besleme
tinitesindeki siringaya yerlestirilir ve siringa ucu ile toplayici plaka arasinda yiiksek gerilim

uygulanarak nanolif iiretimi gergeklestirilmektedir (Larrondo ve Manley, 1981).

Toplayict
Plaka

Siringa
Polimer Cozeltisi

L_IRONOIL_HO

'l
| 12

Yiksek Voltaj Kaynagi Nanolif Olusumu

Sekil 2.6. Basit bir elektrospin diizenegi (Zhu ve Chen’den (2013) uyarlanmustir.)

Elektrospin yonteminde polimer uygun bir ¢oziiciide ¢oziinlir ve polimer ¢ozeltisi
siringanin igerisine konulur. Daha sonra toplayici plaka ile polimer ¢ozeltisi arasinda 50
kV’a kadar yiiksek gerilim uygulanir. Besleme initedeki igne ucunda asilt duran yarimkiire
seklindeki polimer ¢ozelti damlasi kritik voltaj degerine kadar kiiresel bir sekilde bulunur.
Uygulanan potansiyel fark bir esik degerine ulastig1 anda, elektrostatik kuvvetler ylizey
gerilimi kuvvetlerine esitlenir. Kuvvetlerin birbirini esitlemesiyle polimer damlasi koni
seklini alir. Bu koniye “Taylor konisi” denir (Subbiah vd., 2005). Sekil 2.7°de ise artan
voltaj etkisiyle polimer damlasinin yar1 kiiresel damladan (A), Taylor konisi formuna (B)

gecisi, koni formu (C) ve koni formundan bir jet halinde toplayici plakaya dogru ¢ikist (D,



E), verilmistir. Elektrospin yontemiyle iiretim sonucunda toplayici plaka iizerinde

nanometre boyutunda lifler olusmaktadir (Larrondo ve Manley, 1981).

A. Yari kiiresel damlacik B. Taylor konisine gecis C. Taylor konisi

D. Jet olusumu E. Kararl: jet olusumu

Sekil 2.7. Artan voltaj etkisiyle igne ucundaki damlacigin Taylor konisine gegisi ve kararl

jet olusumu (Kozanoglu, 2006)

Bu yontemle iiretilen lifler genis yiizey alanina ve kii¢iik gdzenek ¢apina sahiptirler.
Jet, toplayici plakaya ulasirken atmosfer ortamindadir ve bu eshada ¢oziicii madde
buharlasarak, toplayici plaka tizerinde kuru bir lif olusur. Diisiik viskoziteli ¢ozeltiler igin
jet, damlaciklar halinde ayrilirken, yiiksek viskoziteli soliisyonlar igin lif jeti olarak
toplayici plakaya gider (Subbiah vd., 2005).

Jet, Taylor konisinden ¢iktiktan sonra belli bir mesafede kararli bir sekilde hareket
eder. Daha sonra jettin hareketlerinde kararsizlik meydana gelir ve olusan jet farkli yollar
izler. Elektrospin isleminde goriilen kararsizlik halleri kullanilan polimer ¢ozeltisi,
eriyiginin ozelligi ve sistem parametrelerine baglh olarak degisir (Subbiah vd., 2005). Bu
kararsizlik halleri, Klasik Rayleigh hali (asimetrik), asimetrik iletkenlerin neden oldugu hal
ve Whipping iletkenligi kararsizlik halidir (Cakmak, 2011). Jet bu kararsizlik hallerinden
birini gosterebilecegi gibi li¢ kararsizlik halini de gosterebilir. Elektrospin isleminde en ¢ok
karsilasilan ise Whipping kararsizligidir. Kararl jet yiizeyinde bulunan ayni yiiklii liflerin

karsilikli olarak birbirlerini itmesi ile Whipping kararsizliginin olusumu goézlemlenir. Jet

18



toplayic1 plakaya yaklastiginda ise ana jetten ayrilan kiigiik jetler olusur. Polimer jeti
elektriksel kuvvet etkisiyle hizlanarak yeterince inceldiginde, viskoelastik kuvvetler
giderek artmakta ve elektrostatik kuvvetlerden ¢cok az miktarda biiylik oldugu anda da
olusan jet dengeli olmayan bir harekete baslamaktadir. Bu durumda, olusan hafif bir hava
tirbiilanst bile salimma neden olmaktadir ve yeni bir Whipping kararsizliklar
olusmaktadir. Olusan kararsizlik haline “ikinci Whipping Kararsizligi” denir. Olusan
Whipping kararsizliklar1 Sekil 2.8’de gorilmektedir. Kilcal ugtan ¢ikan jet Birinci ve
Ikinci Whipping Karasizlik bolgelerinden sonra lifler halinde toplayici plaka iizerine

gelisigiizel bir sekilde birikir (Kozanoglu, 2006).
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Taylor Kararli Jet Birinci Whipping Kararsizlik ikinci Whipping
Konisi Bolgesi Bolgesi Kararsizlik Bolgesi

Sekil 2.8. Whipping kararsizlik bolgeleri (Sahoo, 2003)

2.5.3. Elektrospin Islemine Etki Eden Faktorler

Elektrospin islemi ile elde edilen nanolif tretimine etki eden parametreler
gelistirilmek istenilen {irlinlin kullanilabilirligini etkileyen Onemli bir etmenlerdir.
Elektrospin islemine etki eden parametreleri ¢ozelti 6zellikleri, islem parametreleri ve
gevre kosullar1 olarak {i¢ ana bashk altinda toplamak miimkiindiir. Herhangi bir
parametredeki degisim diger parametreleri de etkiler ve nanolif morfolojisinin degismesine
ya da dogrudan islemde aksakliklar olusmasina neden olmaktadir. Elektrospin igleminde

bazi faktorlerin nanolif morfolojisi lizerine etkisi Tablo 2.2°de goriildiigi gibidir.
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Tablo 2.2. Elektrospin islemindeki bazi parametrelerin nanolif morfolojisi lizerine
etkileri (Chen vd., 2016; Li ve Wang, 2013)

Parametreler

Nanolif morfolojisine etkileri

Polimer ¢ozeltinin etkileri
Molekiiler agirlik
Konsantrasyon

Viskozite

Elektrik iletkenligi
Dielektrik sabiti

Arttikca viskozite artar, boncuk sayisi1 azalir, kalin lifler olugur.
Arttikea lif capi artar.

Molekiiler agirligryla dogru orantilidir.

Arttikga lif ¢ap azalir.

Arttikca boncuksu yapi ve lif cap1 azalir.

Proses ile ilgili parametreler
Uygulanan voltaj

Akis hiz1
Toplayic gesidi
Igne ucu ile toplayici

arasindaki mesafe
Cozelti sicaklign

Arttikea lif ¢ap1 baglangigta azalirken daha sonra artar.

Arttikga lif capi artar, yiiksek akis hizinda lifler kuruyamaz ve boncuk olusumu
gerceklesir.

Degistirilerek o6rgiilii, diizgiin sirali veya rastgele lifler iiretilebilir.

Mesafe azaldikea lifler kuruyamaz, boncuklasir ve yassilasir.

Arttikga ¢Oziicliniin buharlagsma hizi artar bdylece daha diizgiin nanolifler elde
edilir.

Cevresel faktorler
Sicaklik
Nem

Arttikga ¢6ziiciinlin buharlagsma hizi artar lif ¢ap1 azalir.
Arttikea lif ylizeyinde gdzenekler gézlemlenebilir, 1slak ve kalin lifler olusabilir.

Cozelti Ozellikleri

Molekiiler Agirlik

Elektrospin isleminde kullanilan polimer ¢ozeltisinden nanolif elde edilebilmesi
icin polimerin yeterli molekiil agirhigina sahip olmasi gerekmektedir. Ciinkii molekiil
agirh@ elektrospini etkileyen diger (dielektrik sabiti, ylizey gerilimi, iletkenlik, ve
viskozite gibi reolojik ve elektriksel 6zellikler) 6nemli degiskenler iizeride bir etkiye
sahiptir (Haghi ve Zaikov, 2011). Polimer ¢6zeltisinin molekiil agirhiginin arttirilmasi
polimer zincir uzunluguna bagli olarak viskoziteyi artirir ve bdylece elektrospin islemi
sirasinda polimer jetinin zincir karmagikliginin da artmasina neden olur. Bunun sonucunda
da daha kalin lifler meydana getirilir ve diisiik viskoziteli polimer ¢ozeltileriyle lif
tiretiminde ortaya ¢ikan boncuk olusumunda azalma gerceklesir (Mihindukulasuriya,
2012). Elektrospin isleminde yiiksek molekiil agirligina sahip polimer c¢ozeltilerin
kullanilmast 1if olusumu i¢in uygun viskozite degerini sagladigindan daha c¢ok tercih
edilmektedir.

Konsantrasyon

Elektrospin isleminde ¢ozelti konsantrasyonun c¢ok diisiik veya ¢ok yiiksek olmasi
halinde lif tiretimi yapilamamaktadir. Lif olusumu i¢in ¢ozelti konsantrasyonunun belli bir
seviyede olmasi gerekir. Konsantrasyonunu g¢ok yiiksek Olmasi durumunda elektriksel
kuvvetler yiizey gerilimini ve Vviskoziteyi yenemediginden polimer akisi
saglanamamaktadir ve igne ucunda tikaniklifa neden olarak elektrospin isleminin

gerceklesmemesine neden olur. Konsantrasyon ¢ok diisiik oldugunda ise polimer yeterli
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viskoziteye sahip olmadigindan polimer ¢ozeltisi lif haline gelmeden yiizeye damlaciklar
halinde diisebilmektedir. Bu yiizden elektrospin isleminde kullanilan ¢ozelti
konsantrasyonu optimal aralikta olmalidir (Ikiz, 2009; Sirin vd., 2013; Haider vd., 2015).

Viskozite

Viskozite, polimer ¢ozeltinin elektrospin islemiyle nanolif {iretiminde nanolifin
morfolojisine ve ¢apina etki eden dnemli faktorlerden biri olup, “yiizey gerilimi altinda bir
akiskanin akmaya kars1 gosterdigi direncin 6lgiisii” olarak tanimlanmaktadir (Steffe, 1996).
Yapilan ¢alismalarda polimer ¢ozeltisinin viskozitesinin, baslangigtaki damlanin sekli,
polimer jetinin izledigi yol ile olusan liflerin ¢ap1 iizerinde etkili oldugu belirtilmistir.
Elektrospin isleminde optimal viskozite gereklidir c¢linkii ¢ok yiiksek viskoziteli
¢ozeltilerde polimer ¢Ozeltisinin beslenmesinin zor oldugu, ¢ok diisiik viskozitedeki
cozeltilerde ise siirekli lif tiretiminin miimkiin olmadig: belirlenmistir (Sukira vd., 2003).

Coziicii Ozellikleri

Elektrospin isleminde ¢Ozliciiniin secimi ¢ozelti iginde ylizey geriliminin
olusumunu, polimer zincirlerinin dagilimini, jet olusumunu ve jet olusumu sirasinda
¢Oziiciniin buharlagarak nanoliflerin kuru hale gegisini etkiler. Nanolifin igne ucundan
toplayic1 plakaya ulagmasina kadar gecen siirede kullanilan ¢dziiciiniin buharlagsmasi
gerekmektedir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Buharlagsma isleminin ger¢eklesmemesi
durumda nanolifler toplayici plakada islak ve diiz seritler seklinde ulasir. Nanolifin
toplayic1 plakaya kuru halde ulagmasi igin ugucu ¢oziiciiler kullanilmalidir (Andrady,
2008). Kullanilan ¢oziiciiye ait herhangi bir 6zelligin degistirilmesi polimer ¢ozeltisine ait
birden fazla 6zelligin degismesine neden olmaktadir. Heniiz ¢6ziicii segiminde goz dniinde
bulundurulmasi gereken 6zellikler belirlenememis olup yapilan ¢aligmalar deneme yanilma
yontemlerine dayanmaktadir (Andrady, 2008).

Yiizey Gerilimi

Yiizey gerilimi (mN/m), bir sivinin yiizey katmaninin esnek bir tabakaya benzer
ozellikler gostermesinden kaynaklanan etkidir ve yiizeyde birim basina diisen enerjiyi ifade
eder (Rubinstein ve Colby, 2003). Yiizey gerilimi elektrospin isleminde gerilime karst
uygulanan temel kuvvettir ve ¢ozeltinin elektrospin islemiyle nanolif {iretimini belirler
(Andrady, 2008). Polimer ¢ozeltinin yiiksek yiizey gerilimine sahip olmasi jet diizensizligi
ve damlacik iiretimine neden oldugu i¢in nanolif iiretimi saglanmaz (Hohman vd., 2001).
Polimer c¢ozeltisinin diisiik yiizey gerilimine sahip olmasi boncuklanma olmadan lif
tiretiminin gergeklesmesini saglar; fakat bu diislik ylizey gerilimine sahip biitlin ¢ozeltilerin

elektrospin islemine uygun oldugunu ifade etmez. Nanoliflerin iiretilmesi ig¢in gereken

21



minimum gerilim, ¢dzeltinin yiizey gerilimi ile orantili olarak artar ama bu artis her zaman
dogrusal bir artis olmaz ve yine nanolif iiretimi i¢in gerekli minimum voltaj degeri ylizey
geriliminin artmasiyla birlikte artmaktadir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Polimerin ve
¢oziiciiniin 6zellikleri ile ortam sicakligina gore yiizey gerilimi degeri de degismektedir.
Genel olarak polimer konsantrasyonunun artmasiyla yiizey gerilimi azalmakta ancak
cozeltisiye siirfaktan eklenmesiyle ¢ozeltinin yilizey gerilimini azaltip nanolif dretimi igin
gerekli voltaj degerini diisiirmek ve ftretimin daha kolay yapilabilmesini saglamak
miimkiindiir.  Cozeltinin  ylizey geriliminin  diisiik olmasi1 damlacik olusumu
gozlemlenmeden daha ince nanolif olusumunu saglamaktadir (Andrady, 2008).

Cozelti Iletkenligi

Elektrospin isleminin temeli elektrotlardan besleme ¢ozeltisine elektriksel yiiklerin
iletimine dayanir. Polimer ¢6zeltisinin elektrik alan igerisinde ¢ekilebilmesi icin belli bir
iletkenlik degerine sahip olmasi gerekmektedir. Cozelti iletkenligi ¢ozeltinin elektrigi
iletme yeteneginin sayisal ifadesidir. Cozelti iletkenlik degeri Siemens (S) birimi ile
gosterilir; 1 Siemens = 1 Amper/Volt degerine esittir ve elektriksel iletkenlik degeri “0”
olan c¢ozeltilerden bu yontem ile nanolif iiretimi saglanamamaktadir. Cozelti iletkenligi;
polimer konsantrasyonu, sicaklik, polimer ve ¢oziicii tipinden etkilenir. Polimerin iyonik
fonksiyonlara sahip oldugu durumda ¢ozelti iletkenligi konsantrasyona baglidir. Cozelti
iletkenliginin artmasi daha ince nanolif olusumu saglamaktadir. Fakat 5 mS/cm’den daha
biiyiik iletkenlik degerine sahip ¢ozeltilerle nanolif {iretimi saglanamamaktadir (Andray,
2008).

Dielektrik Sabiti (¢)

Cozeltinin  dielektrik  sabiti ne kadar elektriksel yiikii  biinyesinde
barindirabilecegini, tutabilecegini belirlemektedir. Birimi F/m’dir. Dielektrik sabiti
¢oziinen polimere ve ¢oziiciiye gore degisiklik gosterir. Dielektrik sabitinin artmasiyla
birlikte birim alanda daha fazla nanolifin toplanmasi saglanir. Yiiksek dielektrik sabiti
besleme {initesindeki ¢ozelti icerisinde elektriksel yiiklerin daha esit sekilde dagilimini ve
daha kaliteli nanolif iiretimini saglamaktadir. Farkli ¢oziiciilerin kullanilmasi ve katki
maddelerinin ¢ozeltiye eklenmesiyle dielektrik sabiti degistirilebilmektedir. Fakat bu
islemler yapildiginda nanolif formunda meydana gelen degisimler dielektrik sabitindeki
degisime baglanmamaktadir. Cilinkii bu islemler ayn1 zamanda polimer zincirlerinin ¢ozelti
icindeki dagilimini, ¢ozelti iletkenligni ve yiizey gerilimini etkilemektedir (Andrady,
2008).
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Islem Parametreleri

Voltajin Etkisi

Elektrospin isleminde voltaj esik degerinin asilmasi ile birlikte lif iiretimi meydana
gelmeye baslar ve voltaj uygulamasina elektrospin islemi boyunca devam edilir.
Uygulanan voltaj ile polimer ¢ozeltisi elektriksel yiiklerle yiiklendiginden olusan nanolifin
capt degismektedir. Genel olarak uygulanan voltaj degerinin artirilmasiyla daha ince
yapida nanolif tiretimi gergeklesmektedir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Voltajda meydana
gelen degisimler her zaman aynmi sonucu vermemektedir. Yiiksek voltaj ile daha fazla
elektriksel yiikle yiiklenen ¢ozelti, igne ucunda kararsiz bir jet olusumuna sebep olur.
Boylece daha ince nanolifler olusabilmekte ve voltaj daha da arttirilinca Taylor konisinin
disa doniik degil ige doniik yapi kazanmasi sonucu damlacikli ve diizensiz yapida
nanoliflerin olustugu gozlemlenmistir (Haider, 2015; Li ve Wang, 2013; Andrady, 2008).

Iéne Ucu ile Toplayict Plaka Arasindaki Mesafe

Igne ucu ve toplayici plaka arasindaki mesafe elektriksel alanin ne kadar kuvvetli
olmasi gerektigini ve ¢ozeltideki ¢oziiciiniin ne kadar siirede buharlasacagini
belirlemektedir. Diger islem parametreleri sabit tutuldugunda igne ucu ile toplayici plaka
arasindaki mesafenin artisi genel olarak nanolif ¢apinda azalmaya neden olmaktadir.
Ancak bazi durumlarda tam tersi durumun olusmasi da gozlemlenmistir (Bhardwaj ve
Kundu, 2010). igne ucu ile toplayici plaka arasindaki mesafenin arttirilmasi ise elektrospin
islemi sirasinda liflerin havadaki kalma stiresi uzar, boylelikle polimerdeki ¢oziici daha
fazla buharlasir ve olusan nanolif ¢aplar1 azalir (ikiz, 2009). Cok yakin ve uzak
mesafelerde, liflerde boncuklanmalar gozlenmektedir (Bhardwa; ve Kundu, 2010).
Mesafenin kisaltilmasi sonucu lifler kurumadan toplayici plakaya ulastigi i¢in 1slak yapida
ve morfolojisi bozuk lifler elde edilir. (Mihindukulasuriya, 2012; Mirjalili ve Zohoori,
2016).

Cozelti Akis Hizi

Cozelti akis hiz1 birim zamanda ne kadar polimer ¢ozeltisinin nanolife doniistiglinii
ifade eder. Coziciiniin buharlastirllmast ve kuru nanoliflerin {iretimi igin besleme
tinitesinde daha diisiik akis hiz1 tercih edilir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Besleme
tinitesindeki diisiik akis hizlarinda Taylor konisi olusmamakta, yiiksek hizda ise cap degeri
biiyilk olan damlacikli yapida lifler olusmaktadir. Yiiksek akis hizi Taylor konisinde
elektriksel yliklenmeyi diisiirmesi sonucunda nanolif ¢aplarinda artis olmakta veya nanolif
olusumu tamamen durmaktadir. Polimer ¢ozeltisinin akis hizi ile toplayici-igne arasindaki

mesafe arasinda ters oranti mevcut olup nanolif yapisini etkilemektedir (Sirin vd., 2013).
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Igne Capt

Igne ve kilcal boru i¢ ¢apr daha fazla kiiciiltiildiigii takdirde polimer ¢dzeltisinin
puskiirtiilmesi gittik¢e zorlasacagindan ugta tikanmalar ve boncuk olusumlar1 gézlemlenir
(Ramakrishna vd., 2005).

Toplayict Plakaya Ait Ozellikler

Nanoliflerin topraklanmis toplayici plakaya temas etmesiyle sahip olduklar
elektriksel yiikler sifirlanmaktadir ve disariya tasan nanoliflerde bosalma daha geg
gerceklesmektedir. Nanolifin morfolojik 6zelligine toplayict plakanin iiretildigi materyal
ve geometrik sekli etki etmektedir (Andrady, 2008). Uretilen nanoliflerin kolay
toplanabilmesi i¢in aliiminyum folyo gibi materyaller ile toplayici plaka kaplanir. Ayni
zamanda iletken kagit, iletken bez ve iletken tel gibi malzemeler lif iiretiminde
kullanilmaktadir (Kumbar vd., 2008). Elektrospin isleminde farkli toplayicilar
kullanildiginda farkli konumlanma sekillerine sahip lifler iretilebilmekte ve tirliniin ylizey
ozellikleri degistirilebilmektedir. Ornegin; sabit plaka iizerinde lifler rastgele toplanirken
hareketli toplayicilarla bilezik, cerceveler gibi sabit toplayicilar ile daha kontrollii, istenen
ozellikte lifler toplanabilmektedir. Toplayicida liflerin daha orantili olarak dagilmasi ve
liflerdeki gozenekliligin daha kontrollii olarak gelismesi i¢in hareketli toplayicilar
kullanilmaktadir (Beypazar, 2013; Haider, 2015). Elektrospin isleminde toplayici plakalar
farkli sekilde modifiye edilerek nanolif liretiminde kullanilmaktadir. Nanolif iiretiminde
kullanilan sabit plaka (a), donen tambur (b), dénen disk (c), paralel bilezik (d), tasiyici bant
(e), stv1 banyosu (f) ve metal 1zgaralara (g) toplayici plakalar1 Sekil 2.9°da gosterildigi
gibidir (Ustiin, 2011).
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Sekil 2.9. Elektrospin isleminde kullanilan farkl1 toplayici plakalar (Ustiindag, 2009)
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Cevresel Faktorler

Sicaklhk

Elektrospin isleminin sicakliginin artmasiyla, polimer ¢ozeltisindeki ¢oziiciiniin
buharlasma oraninin artmasindan dolay1 toplayict plakada daha diizglin dagilimli nanolif
elde edilmektedir. Genel olarak 25 ile 57°C sicakliginda 1sitilmig havanin sirkiilasyonu ve
ekstra 1s1 kaynagina sahip cihazlarda lif olusumunda ¢6ziiciiniin buharlasmasi daha hizli
er¢eklesmektedir (Andrady, 2008).

Nem

Ortamda bulunan nem miktar1 ¢6ziiclinlin nanoliften buharlagsma hizin1 etkilemekte
olup nemi diisiik ortamlarda ¢6ziiciiniin buharlagsma hiz1 daha yiiksektir. Nem oran1 yiiksek
ortamlarda yapilan elektrospin islemi sonucunda su molekiillerin nanolif {izerine
yogunlagmasi nedeniyle gozenekli yapt meydana gelmektedir. Ortamdaki nem miktarinin
artmasi nanoliflerde olusan gézeneklerin derinliginin ve boyutunun artmasina sebep olur
(Ramakrishna vd., 2005).

Atmosfer Cinsi

Gazlarm elektriksel alan altindaki davramslari farklilik gostermektedir. Ornegin,
helyum gaz1 elektriksel alan altinda pargalanmakta ve elektrospin islemine engel
olmaktadir (Ramakrishna vd., 2005).

Basing

Diisiik basing altinda elektrospin islemi tercih edilmemektedir. Cilinkii igne
ucundaki ¢ozeltinin ¢oziiciisii diisiik basingta buharlasamadan yere diiser. Diisiik basing jet
tizerindeki elektriksel yiiklerin kolay bosalmasi nedeni ile islem gerceklesememektedir

(Ramakrishna vd., 2005).
2.6. Nano-Enkapsiilasyonda Kullanilan Baz1 Polimerler

2.6.1. Nisasta

Nisasta, insan beslenmesinde yer alan baslica karbonhidrat kaynagidir (Ratnayake
ve Jackson, 2008). Nisasta, ¢cok sayida glikozdan olugmus bir polisakkarit ve bitkilerde
graniil formunda bulunan bir karbonhidrattir (Bemiller ve Whistler, 2009). Bitkilerin;
yapraklarindan, ¢iceklerinden, meyvelerinden, tohumlarindan ve koklerinden elde
edilebilen olduk¢a verimli bir karbonhidrat tiiriidiir. Bitkiler tarafindan karbon ve enerji

kaynagi olarak kullanilmaktadir (Alcazar-Alay ve Meireles, 2015).
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Nisasta temel olarak amiloz ve amilopektin molekiilliinden olusur. Amiloz ve
amilopektin molekiillerinin yapist Sekil 2.10’da goriildiigi gibidir. Amiloz genellikle 600-
3000 sayida 1-4 a-glikozil grubuna sahip lineer formda olup, her 1000 glikozilde bir 1-6 a-
glikozil yan dallara sahiptir. Amilopektin yapisinda ise daha fazla dallanma vardir ve
amiloza gore daha bilylik bir molekiildiir. Yaklasik 6000-60000 glikozil gruba sahip ve her
20-26 Unitede bir 1-6 a-glikozil yan grubu vardir (Preiss, 1998). Genel olarak nisastada
bulunan amiloz oran1 %25 ve amilopektin oran1 da %75 civarindadir.

Nisasta, doganin baslica yenilenebilir kaynaklarindan olup basta yiyecek olmak
tizere kagit endiistrisi, tekstil, insaat, plastik sanayisinde, eczacilik ve kozmetik sektoriinde
kullanim1 goriilmektedir. Nigastanin fonksiyonel 6zellikleri endiistriyel kullanim alanin
belirlenmesinde 6nem tasir. Fonksiyonel 6zellikler arasinda spesifik viskozite, jel yapisi,
donma-¢oziinme kararlihigi, berraklik, kristallik, renk, sisme ve sismeye dayaniklilik
sayilabilir (Tester vd., 2004; Singh vd., 2005).

OH

Amiloz molekiili

Amilopektin molekiilii

Sekil 2.10. Amiloz ve amilopektin molekiiliiniin yapisi

Nisasta gidalarda pihtilastirict ajan, topaklanmay1 onleyici ajan, kalip ayirici ajan
olarak kullanilmaktadir. Giinlimiizde birgok tiikketime hazir gida {iriinii; dondurma,
¢ozlinme ve 1sinma sirasinda uygun tekstiirel yapilarin korunmasini saglayan nisastalar
kullanilarak {iretilmektedir. Nisasta, gida endiistrisinde ucucu bilesenleri korumak ve
sizdirmazlik saglamak, donmus yiyecekler, ¢orbalar, soslar, hamur islerinde ya da diger
endiistriyel alanlarda bir kaplama materyali olarak kullanilabilmektedir (Bemiller ve
Whistler, 2009).

26



2.6.2. Jelatin

Jelatin, cesitli hayvanlarin kolajen i¢eren dokusundan elde edilen suda ¢oziiniir,
yiiksek molekiil agirlikli bir proteindir (Kuan vd., 2016). Elektrospin isleminde kullanilan
dogal biyopolimerlerdendir. Kolajen hayvanlarin deri, kemik, kikirdak ve tendon gibi bag
dokularinda bulunmaktadir (Zhang vd., 2006). Jelatin %46 domuz derisi, %29,4 sigir
derisi, %23,1 sigir ve domuz kemiginden iiretilmektedir ve toplam {iretiminin %]1,5’den az
kismi baliktan elde edilmektedir (Gommez-Guillen vd., 2009). Diinya g¢apinda firetilen
jelatinin yaklasik %70’1 gida sanayi, %15°1 ilag sanayi, %10’u fotograf sanayi tarafindan
kullanilmaktadir (Gokgin, 2013). Gidalara eklenen jelatinin fonksiyonlar1 Tablo 2.3°te
verilmektedir.

Jelatinin jellestirici, su baglayict olmasi, yilizey gerilimini azaltmasi, film
olusturmas1 gibi fonksiyonel 6zelliklere sahip olmasi nedeniyle mikroenkapsiilasyonda
kullanilmaktadir (Zhang vd., 2006). Jelatin 1lik suda iyi ¢Oziiniirken, yiiksek polimer-
polimer etkilesimlerinden dolay:r elektrospin isleminde zayiftir. Polimer-polimer
etkilesimleri, jelatin elektrospin isleminde siringada jellesmeye neden olmaktadir (Weiss
vd., 2012). Jelatinle nanolif {iretiminde karsilasilan sorun, yiiksek sicaklikta hazirlanan
jelatin ¢ozeltisinin elektrospin islem sicakliginda (oda sicakligl), soguyarak neredeyse kati
bir hal almasindan kaynaklanmaktadir (Moon ve Farris, 2009). Jelatinden nanolif iiretimi

cesitli ¢ozgenler kullanilarak gergeklesmektedir (Weiss vd., 2012).

Tablo 2.3. Gidalara eklenen jelatinin fonksiyonlar1 (Schrieber ve Gareis, 2007)

Gida Uriinii Fonksiyon

Tatlilar Jel olusumu

Meyveli sakizlar Tekstiir, elastikiyet ve saydamlik

Lokum Kopiik ve jel olusumu

Helva Kopiik ve jel olusumu

Pestil Tekstiir, baglama ajani ve erime 6zelliginin iyilestirilmesi
Karamel Emiilsifikasyon ve stabilizasyon

Yogurt Sinerisisi onleme ve tekstiir

Kopiiklii siitlii tathilar Kopiik olusumu, stabilizasyon ve tekstiir

Jelli siitli tathilar
Siurilebilir Griinler

Et suyu ve konserve etler
Et ve sosisler

Jel olusumu, tekstiir ve kremsilik
Emiilsiyon stabilizasyonu ve kremsilik
Baglama ajani ve dilimlenebilirlik
Emiilsiyon stabilizasyonu
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2.6.3. Polivinil Alkol

PVA, biyo-bozunur ve biyo-uyumlu yari kristalin bir polimeridir ve iyi lifli
materyal olusturabilme 6zelligine sahiptir (Yang vd., 2007). Polivinil esterinin hidrolizi ile

PVA olusum reaksiyonu Sekil 2.11°de sunulmaktadir.

CH,CO0 o
2 + nH,0 — % N
CH,-CH H,-CH nCH,;COOH
n

n
Polivinil asetat Polivinil alkol

Sekil 2.11. Polivinil alkol olusum reaksiyonu

PVA kokusuz ve zehirsiz olup ¢ok iyi kimyasal dayanima, fiziksel ve mekanik
ozelliklere sahiptir. PVA’nin sulu ¢ozeltileri uygun kosullarda elektrospin islemiyle nanolif

haline getirilmektedir (Safi, 2007).

2.6.4. Siklodekstrin

Siklodekstrinler, birbirlerine o (1-4) bagi ile baglanmis 6 (o), 7 (B), 8 (y) veya daha
fazla glikopiranoz birimlerinden olusan halkali oligosakkaritlerdir ve nisastanin
glikoziltransferaz enzimi ile par¢alanma reaksiyonu sonucu tiretilmektedir ve bunlardan f-
SD’nin kimyasal yapis1 Sekil 2.12’°de verilmektedir (Misiuk vd., 2009).
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Sekil 2.12. B-Siklodekstrinin kimyasal yapisi
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Fonksiyonel olarak SD’ler bos kapsiiller olarak kabul edilebilirler ve enkapsiilasyon
isleminde kullanildiginda enkapsiile molekiilii etkili bir sekilde korumaktadir (Szente ve
Szejtli, 2004). Vitamin, aroma, ilag gibi maddelerin enkapsiilasyonunda kullanilarak bu
maddelerin kontrollii salinimi saglar ve iiriniin diger bilesenlerden korur (Bemiller ve
Whistler, 2009). SD’ler gida endiistrisinde;

* 1s1, 151k ve oksijene duyarl gida bilesenlerinin raf dmiirlerinin arttiritlmasinda,

* cesitli vitamin ve renk maddelerinin ¢ozlniirliigiiniin iyilestirilmesinde,

* istenmeyen tat ve koku maddelerinin maskelenmesinde,

e aroma, vitamin ve elzem yag asitlerinin istenmeyen degisikliklere karsi
stabilizasyonunda,

* bazi1 gida bilesenlerinin kontrollii saliniminin gergeklestirilmesinde,

* siit ve siit liriinlerinden kolesteroliin uzaklastirilmasi

gibi uygulamalarda proses yardimcisi olarak kullanilabilmektedirler (Astray vd., 2009).
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2.7.  Elektrospin Isleminin Gidalardaki Uygulama Alanlar

Elektrospin yontemiyle elde edilen nanoliflerin sensor iiretimi, kontrollii ilag
salmmmi, hava ve su filtrasyonu gibi alanlarda kullanimi gittikge yayginlasmaktadir
(Andrady, 2008). Tip ve ilag uygulamalar1 i¢in gida kaynakli polimerlerden elde edilen
nanolifler kullanilmaktadir. Elektrospin islemi gida endiistrisinde kullanim potansiyeli olan
bir tekniktir. Gida maddelerinin hazirlanmas1 ve muhafazasinda elektrospin isleminin
kullaniminin  degerlendirildigi arastirmalar daha ¢ok fonksiyonel gida bilesenlerin
enkapsiilasyon yoluyla korunmasi ve antimikrobiyal maddelerden elektrospin yontemiyle
elde edilen nanoliflerin gida ambalaj materyaline ilave edilmesi gibi alanlara odaklanmistir
(Torkamani vd., 2018; Garcia-Moreno vd., 2016; Isik vd., 2018; Fernandez vd., 2009).

Elektrospin islemi ile nanolif iiretiminin yapildig1 ¢alismalarda gida kaynakli farkli
karbonhidrat (aljinat, dekstran, kitosan, nisasta, seliilloz) ve protein (gluten, jelatin, zein)
yapidaki polimerler nanolif tiretiminde kullanilmistir. S6z konusu polimerle ile elde edilen
nanolifler; gidalarda kivam ve viskozite arttiric1 katki maddesi eldesi (Terzi, 2013; Kumru,
2013), antimikrobiyal ambalaj malzemesi gelistirilmesi (Marcuzzo vd., 2010), biyoaktif
maddelerin taginimi, muhafazasi ve kontrollii salinimin saglanmasi amaciyla iretilmis ve
bu ¢aligmalarda basari sonuglar elde edilmistir (Aytac vd., 2017; Li vd., 2018).

Antioksidan bilesiklerin nanoliflerle enkapsiilasyonu sonucu antioksidanlarin 11k
stabilitelerinin arttig1 ve aktivitelerinin korundugu, antimikrobiyal peptitlerden elde edilen
nanoliflerin gidalara eklenmesiyle ile gida kaynakli patojenlerin gelismesinin onlendigi ve
gidanin raf Omriiniin uzadigi, gidalarin antimikrobiyal etkili nanolif igeren ambalaj
materyalleriyle paketlenmesi sonucu Escherichia coli ve Staphylococcus aureus’un
inaktivasyonunun saglandigi yapilan ¢aligmalarda belirlenmistir (Wang vd., 2015; Yue vd.,
2015; Lin vd., 2018; Liu vd., 2018).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

Calisma igin gerekli olan Burdur Dimrit c¢esidi taze tzimler Burdur yerel
pazarindan, Antep Karasi {iziim g¢ekirdekleri ise Erdogan Sarapgilik A.S. (Bekilli, Denizli)
fabrikasindan temin edilmistir. Bu ¢alismada PVA (Alfasol, istanbul), B-SD (Sigma-
Aldrich, ABD), musir nisastast (Kent, Kayseri) ve sigir jelatini (Alfasol, Istanbul)
polimerleri kullanilmistir. Analizlerde Trolox® (Sigma-Aldrich, ABD), DPPH (Fluka,
ABD), ABTS (Sigma-Aldrich, Almanya), potasyum persiilfat (Merck, Almanya), Folin-
Ciocalteu reagent (Merck, Almanya), sodyum karbonat (Riedel-de Haen, Almanya), gallik
asit (Fluka, Ispanya), ¢oziicii olarak HPLC safliktaki etanol (Merck, Almanya) ve metanol
(Sigma-Aldrich, Almanya) kimyasallar1 temin edilmistir. Gerekli durumlarda distile su

kullanilmistir.

3.2. Aletler ve Cihazlar

Tartim islemleri i¢in hassas terazi (Shimadzu, UW6200H Model, Japonya),
karistirma islemleri i¢in manyetik karistirict (Feedback Control Digital Timer Function,
Wisestir, Daihan, Kore) ve kurutma islemlerinde etiiv (Wisecube, WON-105 Gangwon-do,
Daihan, Kore) kullanilmistir. UCE’nin hazirlanmast igin su banyosunu (Wise Clean Wisd
WUC-DO06H, Daihan, Kore), orbital galkalayict (SHO-1D, Daihan, Kore), santrifiij (NF
800R, Niive, Tiirkiye) kullanilmistir. Ekstraktlarin etanol fazinin uzaklastirilmasinda rotary
evaporatoriic (RE100-Pro, Scilogex, Kore), kalan sulu fazin uzaklastirilmasinda ise
liyofilizator (BW-10B, Bluewave Vacuum Freezing Dryer, Cin) kullanilmistir. Cozeltilerin
iletkenlikleri elektriksel iletkenlik cihazi (Mettler Toledo, Seven Multi, Almanya) ile
olgiilmiistiir. Uziim ¢ekirdeklerinin nano-enkapsiilasyonunda elektrospin cihazi (Eraktek
Inovasyon, Konya, Tiirkiye) kullanilmistir. Burdur Dimrit iiziim gekirdeginin nano-
enkapsiilasyonu sonucu mikro yapinin incelenmesinde SEM cihazi (JEOL SEM-7100-
EDX, Jeol Inc., ABD) kullanilmigtir. Toplam fenolik madde icerigi ve antioksidan aktivite
analizlerinde spektrofotometre cihaz1 (Optizen Pop, Optizen, Kore) kullanilmistir.
Enkapsiile UCE’nin karakterizasyonunun da X-Istm1  kirinmmi  (Bruker, Billerica,
Massachusetts, ABD), FTIR Spektroskopisi (Frontier Model, Perkin Elmer, Waltham,
Massachusetts, ABD), ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (400 Model, Perkin Elmer,
Waltham, Massachusetts, ABD) cihazlar1 kullanilmistir.
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3.3. Yontem

3.3.1. Ornek Hazirlama

Burdur Dimrit iiziim ¢ekirdekleri manuel olarak taze iiziimlerden ayrilmistir. Uziim
cekirdekleri 40°C sicaklikta konveksiyonel bir kurutucuda 24 saat kurutulmustur. Uziim
cekirdekleri kahve ogiitiiclisiinde ogiitiiliip 35 mesh’lik elekten gegirilerek isleme hazir
hale getirilmistir. Burdur Dimrit lizim c¢ekirdegi tozunun hazirlanmast Sekil 3.1°de

verilmistir.

Sekil 3.1. Burdur Dimrit {iziim ¢ekirdegi tozunun hazirlanmasi

3.3.2. Ekstraksiyon

Elde edilen {iziim ¢ekirdegi tozlar1 1:10 (w/v) oraninda hacmen %70’lik etanol
(sulu) ile karigtirllmistir. Karigim su banyosunda (Wise Clean Wisd WUC-DO06H, Daihan,
Kore) 10 dakika ultrasonikasyona maruz birakilmasinin ardindan 200 devir/dakika’ya
ayarlanan orbital g¢alkalayicida (SHO-1D, Daihan, Kore) 15 dakika ¢alkalama islemine
maruz birakilmistir. Falkon tiliplerine alinan ornekler 10 dakika 10°C’de 8000
devir/dakika’da (NF 800R, Niive, Tiirkiye) santrifiijlenmistir. Olusan berrak iist faz
(stipernatant) amber siselerde toplanmistir. Bu islem 6rnek igin iki kez tekrar edilerek her
bir liziim ¢ekirdegine ait siipernatantlar kendi iclerinde birlestirilmistir. Berrak iist fazlar
amber siselerde -24°C’de kurutulma islemine kadar depolanmustir. Yilmaz ve Toledo

(2004)’nun belirledigi ekstraksiyon yontemi modifiye edilerek kullanilmstir.

3.3.3. Ekstraktin Kurutulmasi

Ekstraktin etanol fazinin, 40°C sicaklikta vakum altinda rotary evaporatori
(RE100-Pro, Scilogex, Kore) ile uzaklagtirilmasi Sekil 3.2°de gosterilmistir. Kalan

kisimdaki sulu fazin ise liyofilizatorde (BW-10B, Vacuum Freezing Dryer, Bluewave, Cin)
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kurutulmasi ise Sekil 3.3’te gosterilmistir. Elde edilen toz, enkapsiilasyon isleminde

kullanilmastir.

Sekil 3.2. Ekstraktan etanolik fazin Sekil 3.3. Sulu fazin kurutulmasi

uzaklagtirilmasi

3.3.4. Elektrospin Islemi ile Nano Enkapsiilasyon

3.3.4.1. Polimer Cozeltisi Hazirlama

Elektrospin yonteminde gida kaynakli polimerlerden farkli konsantrasyonlarda
polimer ¢ozeltileri kullanilmistir. Polimer ¢ozeltisi hazirlama asamasinda %0,5 oraninda
Burdur Dimrit ile Antep Karast UCE ilave edilmesi 6n denemeler ile belirlenmistir.
Besleme c¢ozeltilerinde kullanilan polimerler, c¢oziiciiler, karisim oranlari, manyetik
karistiricida (Feedback Control Digital Timer Function, Wisestir, Daihan, Kore) karistirma

sicakligi ve karigtirma siiresi Tablo 3.1°de verilmistir.

Tablo 3.1. Polimer ¢6zeltilerin hazirlanma kosullari

. " e Sicakhik- Siire Hiz
Polimer Coziicii (C-h) (rpm)
Jelatin (%20) %20 Asetik asit-su 40-4 900
PVA (%6) Su 40-2 400
PVA (%6)/p SD (%1) Su 40-2/40-1 900
Nisasta (%3)/PVA (%6)** Su 80-2/40-2 800

*%0,5 tiziim gekirdegi toz ekstraktli polimer ¢ozeltisi hazirlama kosullar1), **Nisasta polimeri PVA ile 6:4
oraninda karistirilmustir.
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3.3.4.2. Elektriksel iletkenlik

Cozelti ve ¢ozelti karisimlarinin elektriksel iletkenlikleri Burdur Mehmet Akif Ersoy
Universitesi Bilimsel ve Teknoloji Uygulama Arastirma Merkezi’nde (BILTEKMER)
bulunan elektriksel iletkenlik cihazi (Mettler Toledo, Seven Multi, Almanya) ile
belirlenmistir. Sekil 3.4’te elektriksel dl¢iim cihazi verilmistir. Olgiimler 3 tekerriirlii 2

paralelli olacak sekilde 6 6l¢iimiin ortalamasi ve + standart sapmasi ile beraber verilmistir.

Sekil 3.4. Elektriksel iletkenlik 6l¢tim cihazi

3.3.4.3. Elektrospin Unitesi

UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda laboratuvar 6lgekli elektrospin cihazi (Eraktek
Inovasyon, Konya, Tiirkiye) kullanilmistir. Calismada kullanilacak voltaj, akis hiz1 ve
plaka mesafesinin optimum kosullar1 6n denemelerle belirlenmistir. PVA polimeriyle
UCE’nin enkapsiilasyonu i¢in yapilan &n denemelerde voltaj/akis hizi/toplayici plaka ile
igne ucu arasindaki mesafe sirasiyla 15kV/ImL/10cm ve 20kV/1mL/10cm olarak
denenmis ve nanolif iiretimi gerceklesmemistir. Jelatin polimeriyle UCE’nin
enkapsiilasyon islemi i¢in 15,0, 20,0 ve 22,5 kV voltaj degerlerinde, igne ucu ile plaka
arasinda 5,0, 6,0, 7,0, 7,5 ve 9,0 cm mesafe degerlerinde ve 1,30, 1,24, 1,20, 1,10, 0,90 ve
0,80 mL/h akis hizlarinda farkli kombinasyonlar halinde denenmis ve diizgiin nanolif
iiretimi saglanamamistir. %6’lik PVA ve %3 liik nisasta ¢ozeltilerinin 6:4 (v/v) oranlarinda
karistirilmasiyla elde edilen polimerin UCE’nin enkapsiilasyonunda 24,5, 24,0, 22,5 ve
18,0 kV’ta igne ucuyla plaka arasinda 8,0, 10,0 ve 12,5 cm mesafede 2,0, 2,5 ve 1,8 mL/h
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akis hizlarinda nanolif iiretimi denenmis ve nanolif liretimi gerceklesmemistir. %6’lik
PVA ve %1’lik B-SD ile hazirlanan polimer c¢ozeltisinin enkapsiilasyon isleminde
kullanilmasinda igne ucu ile toplayici plaka arasinda 10 cm mesafede 25,0 ve 23,5 kV’ta
1,4 ve 1,2 mL/h akis hizinda 6n denemeler yapilmis ve nanolif {iretiminde basari
saglanamamistir. Elektrospin isleminde %0,5 oraninda UCE ilave edilen polimer
cozeltilerine uygulanan ve basarili bir sekilde nanolif tretiminin gergeklestirildigi
elektrospin islem parametreleri Tablo 3.2’de verilmistir. Deney sirasinda kullanilan

elektrospin sistemi Sekil 3.5’te gosterilmistir.

Tablo 3.2. Uziim cekirdegi ekstraktinin nano-enkapsiilasyonunda kullanilan elektrospin
islem parametreleri

. T, Uygulanan Voltaj Akis hizi Igne ucu ile toplayici plaka
Polimel@hzeltisi (kV) (mL/h) arasindaki mesafe (cm)
Jelatin (%20) 225 1,25 6,5
PVA (%6) 225 1,00 10,0
PVA (%6) /B-SD(%1) 235 1,20 10,0

Sekil 3.5. Uziim ¢ekirdegi ekstraktinin enkapsiilasyonunda kullanilan elektrospin sistemi

3.3.4.4. Nanoliflerin Kurutulmasi

Elektrospin islemi sonrasi aliiminyum folyo ile kaplanan toplayicida biriken
nanolifler 40°C’de 2 saat boyunca etiivde (Wisecube, Daihan, Kore) kurutulmustur.
Kurutma iglemi sonrasi nanolif aliiminyum folyodan ayrilmistir. Olusan nanolifin folyodan

ayrilmasi Sekil 3.6°da gosterildigi gibidir.

35



Sekil 3.6. Nanolifin aliiminyum folyodan ayrilmasi

3.3.5. Mikroyapinin Taramal Elektron Mikroskobu ile Goriintiilenmesi

Elektrospin islemiyle elde elden nanoliflerin yapisinin incelenmesi igin Burdur
Dimrit Gizim ¢ekirdegi ekstrakt tozlariin bulundugu polimerlerden (PVA, jelatin, PVA-f-
SD) elde edilen nanoliflerin SEM goriintiileri alinmistir. Nanolif 6rneklerinin SEM
goriintiileri Canakkale Onsekiz Mart Universitesi Bilimsel ve Teknoloji Uygulama ve
Arastirma Merkezi’nde bulunan SEM cihazi (JEOL SEM-7100-EDX, Jeol Inc., ABD)
kullanilarak elde edilmistir. Nanolif 6rneklerinin SEM goriintiilerinin alinabilmesi igin
ornekler cift tarafli C band yapistirilmig stublar {lizerine yapistirilmistir. Numunelerin
iletkenlik o6zelliklerini arttirmak icin kaplama cihazinda (Quorum SC7620, Quorum
Technologies Limited®, Ingiltere) 8x10°* mbar/Pa vakum ve 10 mA voltaj uygulanarak
altin-paladyum (%80-20) kaplama islemi gergeklestirilmistir. SEM fotograflar1 15 kV
voltaj uygulanarak elde edilmistir. Nanoliflerin ¢apt Image] yazilimi kullanilarak 15000
kat biiyiitiilmiis goriintiilerdeki nanoliflerin 100 farkli noktasi belirlenerek ¢aplart 6l¢lilmiis

ve sonuglar ortalama ¢ap+standart sapma olarak hesaplanmigtir (Anonim, 2019b).

3.3.6. X-Istm Kirmim Analizi

BILTEKMER’de bulunan Bruker AXS D8 Advance (Bruker, Billerica,
Massachusetts, ABD) cihazi ile analiz yapilmistir. Antioksidan aktivite analizleri igin
hazirlanmis olan, kurutulmus polimer karisimi XRD ve FTIR analizlerinde kullanilmistir.
Numuneler ogiitiilerek homojen bir karigim haline getirilmistir. XRD analiz kaplarina
homojenize edilmis drnekten yeterli miktarda aliarak cihaza konulmustur. Ornekler 0,1
saniyede 0,015 derece aralikla 10 ile 90 derece agilar arasinda bakir tiip ve LYNEYE-XE

detektor ile analiz edilmistir.
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3.3.7. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi

BILTEKMER olanaklar1 kullanilarak FTIR (Frontier Model, Perkin Elmer,
Waltham, Massachusetts, ABD) cihazi ile analiz 4000-400 cm™ arasinda yapilmustir.
Ornek KBr (1:10 w/w) agirlik oranina gére alinip KBr ile pellet hazirlanmis ve dlgiimler

yapilmistir.

3.3.8. Diferansiyel Taramah Kalorimetre Analizi

Enkapsiilasyon isleminde kullanilan polimerlerin ilk halleri ve elde edilen UCE’nin
enkapsiile iiriiniin termal gegis sicakliklarmin bulunmasinda BILTEKMER’de bulunan,
DSC (400 Model, Perkin Elmer, Waltham, Massachusetts, ABD) cihaz1t kullanilmigtir.
Calisma 5-10 mg arasi numune ile ¢alisilmis, kullanilan programda ise, oda sicakligindan
350°C arasinda dakikada 10°C’lik artislarla ¢ikilmistir analizler azot atmosferinde

gerceklestirilmistir.

3.3.9. Kullanilan Polimer Cozeltilerinden ve Elde Edilen Nanoliflerden Antioksidan

Analizleri icin Cézelti Hazirlanmasi

Kullanilan polimer ¢dzeltileri yayvan kurutma kaplaria dokiilerek 40°C’de etiivde
(Wisecube, Daihan, Kore) kurutuldu. Kurutulan polimer ¢ozeltilerinden 0,1 g tartilip
tizerine 10 mL saf su ilave edilerek oda sicaklifinda 500 rpm’de manyetik karistiricida
(Feedback Control Digital Timer Function, Wisestir, Daihan, Kore) ¢oziindiirilmiistiir.
Hazirlanan ¢6zelti antioksidan analizlerinde kullanilmistir.

Kurutulan nanoliflerden 0,1 g tartilmis ve tizerine 10 mL saf su konularak oda
sicakliginda 500 rpm’de manyetik karistiricida (Feedback Control Digital Timer Function,
Wisestir, Daihan, Kore) ¢ozlindiiriilmistiir. Hazirlanan ¢6zelti antioksidan analizlerinde

kullanilmistir.

3.3.10. DPPH Yontemi

DPPH stok ¢ozeltisi metanol igerisinde son konsantrasyonu 24 mg/100mL olacak
sekilde hazirlanmistir. Calisma ¢ozeltisi, stok ¢dzelti metanol ile son absorbans 1,20+0,02
olacak sekilde seyreltilmistir. Kalibrasyon egrisi Trolox® ile elde edilmistir. Trolox®
cozeltisi, konsantrasyonu 12,5 mg/25mL ve Trolox® kalibrasyon egrisi igin
spektrofotometre kiivetindeki son konsantrasyon 50 pM’dan diisiik olacak sekilde
hazirlanmistir. Deneylerde 150 puL 6rnek veya standart, 2850 uLL. DPPH ¢alisma ¢ozeltisi

ile test tiiplerinde karistirilarak reaksiyona karanlik bir ortamda 60 dakika devam
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edilecektir. Siire sonunda absorbans 515 nm dalga boyunda spektrofotometrede (Optizen
Pop, Optizen, Kore) okunmus ve konsantrasyonlar Trolox® kalibrasyon grafigi

kullanilarak hesaplanmistir (Thaipong vd., 2006).

3.3.11. ABTS Yontemi

ABTS suda ¢oziindiiriilmiistiir. 2,6 mM’lik potasyum persiilfat ile hacmen 1:1
oraninda karistirilmis ve bu karisim 12-16 saat oda sicakliginda karanlik ortamda
bekletilmistir. Son absorbans 1,2040,02 olacak sekilde metanol ile seyreltilerek ABTS
calisma ¢oOzeltisi hazirlanmistir. Trolox® ile kalibrasyon egrisi hazirlanmistir. 150 L
ornek veya standart, 2850 uL. ABTS karigimu tiiplerde karistirilmis ve reaksiyon karanlik
ortamda 30 dakika devam ettirilmistir. Siire sonunda absorbans 734 nm dalga boyunda
spektrofotometrede (Optizen Pop, Optizen, Kore) okunarak Trolox® kalibrasyon egrisi

kullanilarak konsantrasyonlar hesaplanmistir (Thaipong vd., 2006).

3.3.12. Toplam Fenolik Madde icerigi

Toplam fenolik madde tayininde Micro-adapte Folin-Ciocalteu yontemi
kullanilmigtir. Folin-Ciocalteu (FC) ajani, hacmen 1:10 oraninda distile su kullanilarak
seyreltilmistir. Sodyum karbonat ¢ozeltisi (%20) hazirlamak amaciyla 75 g/L olacak
sekilde sodyum karbonat tartilmis ve Ol¢li balonu distile suyla hacim ¢izgisine
tamamlanmustir. Gallik asit kalibrasyon egrisi hazirlamak i¢in 500 mg/L konsantrasyonda
stok ¢ozelti hazirlanmis ve lineer bolgede son konsantrasyon 5-100 mg/L olacak sekilde
ayarlanmistir. 2 mL 6rnek veya standart alinmis ve iizerine 10 mL seyreltilmis FC ajam
ilave edilmistir. Reaksiyon basladiktan 1-8 dakika arasinda 8 mL 9%20’lik sodyum
karbonat ilave edilmis ve karisim 2 saat karanlik bir ortamda bekletilmistir. Stire sonunda
absorbanslar 760 nm dalga boyunda spektrofotometrede (Optizen Pop, Optizen, Kore)

okunmus ve konsantrasyonlar gallik asit esdegerine (GAE) gore belirlenmistir.

3.3.13. istatistiksel Analizler

Nano-enkapsiilasyon kosullarinin antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde
igerigi tizerine etkisi, the SAS System for Windows 9.0 (SAS Institute Inc., Carry, Kuzey
Karolina, ABD) istatistik paket programinda, tek yonlii varyans analizi (PROC GLM)
kullanilarak a=0,05 seviyesinde belirlenmistir. Post-ANOVA yo6ntemi olarak ise Duncan

Coklu Karsilagtirma Testi kullanilmustir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Elektrospin Yontemiyle Nanolif Uretimi

Yapilan 6n denemeler sonucunda iiziim c¢ekirdegi ekstrakt tozu iceren polimer
cozeltilerinin nanolif iretim ozellikleri ve elektriksel iletkenlik degerleri Tablo 4.1°de

verilmistir.

Tablo 4.1. Uziim cekirdegi ekstrakt tozu igeren polimer ¢ozeltilerinin nanolif iiretim
ozellikleri ve elektriksel iletkenlik degerleri

Uziim Cekirdegi

Polimer Burdur Dimrit Antep Karasi
Nanolif Elektriksel Nanolif Elektriksel
Uretimi fletkenlik (uS/cm) Uretimi fletkenlik (uS/cm)
PVA (6%) Gergeklesti 35,30+3,86 Gergeklesti 34,03+8,55
Nisasta (%3)/PVA (%6)  Gergeklesmedi 60,72+1,72 Gergeklesmedi 54,27+6,30
Jelatin Gergeklesti 67,27+1,88 Gergeklesti 62,72+2,09
PVA (6%)/B-SD (1%) Gergeklesti 195,03+7,00 Gergeklesti 198,90+21,93

Uziim ¢ekirdegi ekstrakt tozu igeren polimerlerin elektriksel iletkenlik degerleri oda
sicakliginda Olctilmustiir. Elektriksel iletkenlik degeri 5 mS/cm degerinin istiindeki
degerlerde nanolif iiretimi ger¢eklesmedigi ve polimer ¢ozelti karigimlarinin elektriksel
iletkenlik degerlerinin bu degerin altinda kaldig1 tespit edilmistir. Polimer c¢ozeltilerde
goriilen en diisiik elektriksel iletkenlik degeri 35,30+3,86 uS/cm olarak, en yiiksek
elektriksel iletkenlik degeri ise 198,90+21,93 uS/cm olarak olgiilmiistir. Elektriksel
iletkenlik nanolif iiretiminde etkin parametrelerdendir. Elektrospin isleminin prensibi
elektrotlar yardimiyla polimer ¢ozeltideki yiiklerin birbirini itmesi ve olusan jetin uzama
ve gerilmesini igerir. Cozelti tam gerilemediginde boncuk olusumu goriilecegi igin
¢Ozeltinin elektriksel iletkenligi artarsa jet tarafindan daha fazla yiik tasimis olur ve boncuk
olusumu engellenerek nanolif tiretim gergeklesmektedir (Cakmak, 2011; Andray, 2008).

PVA polimer ¢ozeltisine uygulanan voltaj 22,5 kV, akis hizi saatte 1,25 mL ve igne
ucu ile toplayici olaka arasindaki mesafe 10 cm olarak islem parametreleri 6n denemeler
ile belirlenmis ve nanolif iiretimi saglanmistir. PVA’nin polielektrolit ve agik uglu lineer
zincir yapisinda olmast PVA ve PVA karisimlarindan kolayca nanolif iiretiminin
gerceklesmesini saglamaktadir (Okutan, 2013).

Nisasta yapisinda %75 amilopektin bulundurmaktadir. Dogal polimer olan nisasta
dallanmis zincir yapist bulundurdugu i¢in nanolif eldesi kolay olmamaktadir. Yapida

bulunan dallanmis yapilar nanolif elde edebilmek igin nanolif elde edilen bir polimer
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cozeltisiyle karistirilabilir veya dallanmis yapilari hidrolize etmek gerekmektedir. Baska
bir polimer ¢ozeltisi ile karistirildigi durumlarda karisimin homojenligi saglanmali ve
viskozite degerleri elektrospin islemine gére uygun bir aralikta olmasi gerekmektedir.
Literatiir taramas1 sonucunda nisastanin %6’lik PVA ve %3’liikk nisasta ¢ozeltilerinin
homojen karigtirilmas: sonucu elektrospin iglemiyle nanolif tiiretimini gerceklestigi
belirtilmistir (Terzi, 2013). Calismamizda %6’lik PVA ve %3’liik nisasta ¢ozeltilerinin
hacmen 6:4 oraninda iiziim ¢ekirdegi ektraktlarina ilave edilmesi sonucu elektrospin
islemiyle nanolif iiretimi gergceklesmemistir. Bunun nedeninin tiiziim ¢ekirdegi
ekstraktlarin  PVA ve nigasta ¢ozelti karisimlarmin homojen olarak karismasini
engelledigi diisiiniilmektedir.

Dogal polimerler dallanmis yapida oldugundan dogal polimerlerden nanolif eldesi
kolay ger¢eklesmemektedir. Dogal polimerlerden jeatinin ise sahip oldugu iyonize olan
yan zincirleri nedeniyle sulu ¢ozeltilerde kiimelenmeyi sagladigi igin elektrospin iglemi
oncesi yiiksek polariteli organik ¢6ziiclide ¢oziinmesi gerekmektedir (Dhan vd., 2012).
Polimer ¢o6zeltisinden nanolif elde edebilmek igin jelatin %20°lik asetik asit-su (v/v)
¢ozeltisinde hazirlanmis ve elektrospin islemi i¢in Tablo 3.2°deki parametreler belirlenerek
nanolif iiretimi gergeklestirilmistir.

B-SD ile nanolif iiretimi farkli polimerlerle kombinasyonu ile gerceklesmektedir.
Calismamizda %6’lik PVA ile %1 olarak hazirlanan B-SD ile iiziim ¢ekirdeklerinin nanolif
tiretimi ile enkapsiilasyonu gerg¢eklesmistir. f-SD’nin PVA’ya dahil edilmesiyle hazirlanan
polimer ¢6zeltinin elektriksel iletkenligi artmisir bu da B-SD’nin iyi bir iletken oldugunu
bize gostermektedir. Peng vd. (2016)’nin yaptig1 bir ¢alismada PVA, targin ugucu yagi ve
B-SD sirasiyla hacmen 6:2:1 olacak sekilde ¢ozelti hazirlanmistir ve hazirlanan ¢ozeltinin
elektriksel iletkenligi 471 pS/cm olarak odlgiilmiistir. Uziim ¢ekirdeginin nano-
enkapsiilasyon isleminde ise hazirlanan PVA/B-SD c¢ozeltilerinin  elektriksel
iletkenliklerinin bu ¢aligmaya gore diisiik olmasmin nedeni kullanilan materyalin

farkliligindan kaynaklandig: diistilmektedir.
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4.2. Taramah Elektron Mikroskobu Sonuglari

Burdur Dimrit UCE’nin farkli polimerler ile elektrospin islemi kullanilarak
nanolifler elde edilmistir. UCE’nin jelatin ile enkapsiilasyonu sonucu elde edilen
nanoliflerin SEM goriintiilerinin farkli biiylitme oranlar1 Sekil 4.1°de verilmistir. SEM
gorilintiilerine gore elde edilen iizim c¢ekirdeginin nano-enkapsiilasyonu sonucu

nanoliflerin ortalama ¢aplarinin 0,18+0,07 um oldugu belirlenmistir.

Sekil 4.1. Uziim ¢ekirdegi ekstraktl jelatin nanolifinin farkl1 biiyiitme oranlarinin SEM
goriintiileri (Nanoliflerin (A) 2500, (B) 10000 ve (C) 15000 kat biiyiitiilmiis halleri)

UCE’nin PVA ile enkapsiilasyonu sonucu elde edilen nanoliflerin SEM

goriintiilerinin farkli biiyiitme oranlar1 Sekil 4.2°de verilmistir. SEM goriintiilerine nanolif

caplarinin ortalama 0,17+0,06 um oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.2. Uziim ¢ekirdegi ekstraktli PVA nanolifinin farkli biiyiitme oranlarmin SEM
goriintiileri (Nanoliflerin (A) 2500, (B) 10000 ve (C) 15000 kat biiyiitiilmiis halleri)

Sekil 4.3’te ise UCE’nin PVA(%6)/B-SD(%]1) ile enkapsiilasyonu sonucu elde
edilen nanoliflerin SEM goriintiilerinin farkli biiylitme oranlar1 verilmistir. Elde edilen
SEM goriintiilerine gore nanoliflerin ortalama ¢apinin 0,18+0,04 um boyutunda oldugu

belirlenmistir.
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Sekil 4.3. Uziim ¢ekirdegi ekstraktli PVA(%6)/B-SD (%1) nanolifinin farkl biiyiitme
oranlarmin SEM goriintiileri (Nanoliflerin (A) 2500, (B) 10000 ve (C) 15000 kat
biiytitiilmiis halleri)

Her bir enkapsiilasyon islemi i¢in 2500, 10000 ve 15000 kat oranlarinda biiyilitme
yapilarak iiziim ¢ekirdeklerinin farkli polimerlerle nano-enkapsiilasyonu SEM yontemiyle
incelenmistir. Goriintiiler incelendiginde UCE’nin nano-enkapsiilasyonu sonucu elde
edilen nanoliflerin ortalama boyutlarinin 0,17 ile 0,18 pum arasinda degistigi tespit
edilmistir. Nanoliflerin boyutlar1 incelendiginde genel olarak en kiigiik caplarda elde edilen
nanolifin PVA polimeriyle enkapsiilasyon isleminde olustugu belirlenmistir. Jelatin
poolimeri ve PVA/B-SD polimer karisimmin UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda olusan
nanolif ¢aplarinin ayn1 oldugu belirlenmistir. Elde edilen SEM goriintiileri incelendiginde
PVA ve PVA/B-SD ile enkapsiile edilen UCE’nin SEM goriintiilerinin ag yapilarinda
benzerlik oldugu ve bu benzerliginin kaynaginin PVA/B-SD polimer ¢ozeltisinde agirlikli

olarak PVA bulunmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

4.3. X-Istm1 Kirinimi Sonuclar:

Amorf yapida olan Antep karast UCE ve jelatin polimerinin XRD spektrumlart
20=20°"de karakteristik 6zellik gosterdigi goriilmiistiir. Polimer ¢dzeltisinin karakteristik
spektrumu ise 2d=19°dir (Sekil 4.4). Burdur Dimrit UCE’nin karakteristik XRD
spektrumuna ise 2d=21°"de rastlanmistir. Jelatin ve polimer ¢6zeltisinin 2d=20°"de XRD
karakteristik spektrum gosterdigi tespit edilmistir (Sekil 4.5). Antep Karasi ve Burdur

Dimrit UCE’nin amorf yapisi, jelatin polimeriyle nano-enkapsiile iiziim g¢ekirdeginde
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kristal yapiya egilim gosterdigi ve karakteristik 6zelligini yitirdigi goriilmiistiir. Bu da

yapinin degistiginin gostergesidir.
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Sekil 4.4. Antep Karas1 tiziim ¢ekirdegi ekstrakti, jelatin polimeri, polimer ¢ozelti karigimi

ve jelatin polimeriyle nano-enkapsiile iiziim ¢ekirdegi ekstraktina ait XRD spektrumlari
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Sekil 4.5. Burdur Dimrit tiziim ¢ekirdegi ekstrakti, jelatin polimeri, polimer ¢ozelti
karisimi ve jelatin polimeriyle nano-enkapsiile tiziim ¢ekirdegi ekstraktina ait XRD

spektrumlari
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Antep Karas1 UCE ve PVA polimerinin XRD Kkarakteristik spektrumlarinin
20=20° oldugu (Sekil 4.6), Burdur Dimrit UCE’ nin karakteristik XRD spektrumunun
20=21°"de (Sekil 4.7), PVA polimeri ve polimer ¢ozelti karisimmin XRD karakteristik
spektrumlarinin 20=20°"de oldugu tespit edilmistir. Antep Karas1 ve Burdur Dimrit
UCE’nin nano-enkapsiilasyonu ile olusan XRD spektrumunda yari kristal yapiya egilimli
oldugu goriilse de Antep Karas1t UCE’ nin 20=20°"de korudugu, Burdur Dimrit UCE’nin
20= 19°’ye karakteristik spektrumlarimi kaydigr ve 2d=13° civarinda farkli bir yapinin
varlig1 tespit edilmistir. Hazirlanan polimer ¢dzeltisinde ise UCE’nin amorf yapisinin
korundugu belirlenmistir.
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Sekil 4.6. Antep Karasi liziim ¢ekirdegi ekstrakti, PVA polimeri, polimer ¢ozelti karigimi

ve PVA polimeriyle nano-enkapsiile {iziim ¢ekirdegi ekstraktina ait XRD spektrumlari
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Sekil 4.7. Burdur Dimrit {iziim ¢ekirdegi ekstrakti, PVA polimeri, polimer ¢dzelti karigimi

ve PVA polimeriyle nano-enkapsiile liziim ¢ekirdegi ekstraktina ait XRD spektrumlari

B-SD’nin bir¢ok yerde XRD spektrumu vermesi yapisinin kristal olmasindan
kaynaklanmaktadir. Amorf yapida olan Antep Karast UCE, PVA polimeri ve polimer
¢ozeltisinin XRD spektrumunun 2d=20° oldugu (Sekil 2.8), Burdur Dimrit UCE’nin XRD
spektrumunun 2®=21°’de oldugu belirlenmistir (Sekil 2.9). Antep Karasi ve Burdur
Dimrit UCE nin amorf yapisinin PVA/B-SD polimer karisimiyla nano-enkapsiilasyonunda
20=20° ve 2®=19°de korundugu belirlenmistir. Antep Karasi UCE’nin nano-
enkapsiilasyonunda 2®=12° civarinda farkli bir yapmin varhigi tespit edilmistir.

Hazirlanan polimer ¢dzeltisinde ise UCE’nin amorf yapisini korudugu belirlenmistir.
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Sekil 4.8. Antep Karasi liziim ¢ekirdegi ekstrakti, PVA polimeri, B-SD polimeri, ¢ozelti
karigimi ve PVA/B-SD polimer karigimiyla nano-enkapsiile iiziim ¢ekirdegi ekstraktina ait
XRD spektrumlari
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Sekil 4.9. Burdur Dimrit liziim ¢ekirdegi ekstrakti, PVA polimeri, 3-SD polimeri, ¢ozelti
karigimi ve PVA/B-SD polimer karigimiyla nano-enkapsiile iiziim ¢ekirdegi ekstraktina ait
XRD spektrumlari
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Amorf yapidaki UCE’nin farkli polimerler (jelatin (amorf yapida), PVA (kristal
yapiya egilimli) ve PVA/B-SD (B-SD kristal yapida)) ile nano-enkapsiilasyonu sonucunda
enkapsiile UCE’nn kristal yapiya dogru egilim gdsterdigi belirlenmistir.

Vanilinin elektrospin islemiyle enkapsiilasyonunda PVA polimeri, ve PVA
polimerlerinin farkli SD (a, B ve y) polimer karigimlariyla enkapsiilasyon isleminde
kullanilmast sonucu enkapsiile iirinlerin XRD spektrumlarinda degismeler oldugu ve
vanilinin fonksiyonel spektrumunu koruyamadig: tespit edilmistir (Kayaci ve Uyar, 2012).
a, B ve y-SD ile enkapsiile edilen timoliin XRD spektrumunun da herhangi bir karakteristik
ozellik gostermedigi tespit edilmistir (Celebioglu vd., 2018). Gliadinin elektro piiskiirtme
ve elektrospin islemlerine maruz birakilmasi sonucu elde edilen iiriinlerden ve gliadin
tozunun XRD spektrumlari incelenmistir. Amorf yapida olan gliadin elektrospin islemleri
sonrasinda XRD kirmnim desenindeki amorf yapisinda kaymalar oldugunu belirlenmistir
(Sharif vd., 2019). XRD deseni iizerine elektrospin isleminin etki ettigi ¢alismamizda da
belirlenmis ve elde edilen nano-enkapsiile UCE nin XRD spektrumlarmin kristal yapiya
egilimli oldugu tespit edilmistir. UCE nin nano-enkapsiilasyonu sonucu elde edilen XRD
spektrumlar1 incelendiginde jelatin ile nano-enkapsiilasyonunda UCE’nin fonksiyonel
grubunun kayboldugu gézlemlenmistir. UCE’nin PVA ve PVA/B-SD polimer karigimiyla

enkapsiilasyonunda ise fonksiyonel spektrumunun korundugu belirlenmistir.

4.4. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi Sonuclari

Antep Karasi ve Burdur Dimrit UCE’ye ait FTIR spektrumlari Sekil 4.10°da
goriilmektedir. UCE’ye ait FTIR spektrumlarmin fonksiyonel gruplar1 ise Tablo 4.3’te
verilmistir. UCE’nin FTIR spektrumlart incelendiginde 3399, 2927, 1748, 1612, 1522,
1415, 1285, 1105, 1050, 588 cm™’de iiziim c¢ekirdeginin karakteristik bantlari
goriilmektedir bu veriler diger calismalarla benzerlik gostermektedir (Mohansrinivasan vd.,
2015; Xu vd., 2015). Uziim posasi ve iiziim g¢ekirdegi yagmin FTIR spektrumlarinin
incelendigi bir c¢aligmada {iziim posast ve Uzim ¢ekirdegi yaginin karakteristik
ozelliklerinin benzer oldugu belirlenmistir (Se¢ilmis Canbay ve Bardakc¢i, 2011). Antep
Karasi ve Burdur Dimrit UCE’nin de FTIR spektrumlari incelendiginde fonksiyonel

gruplariin benzer oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.10.Uziim ¢ekirdegi ekstraktlarma ait FTIR spektrumlar1 (A: Antep Karasi

tizim ¢ekirdegi ekstrakti, B: Burdur Dimrit iizlim ¢ekirdegi ekstrakti)

Tablo 4.2. Uziim ¢ekirdegi ekstraktinin fonksiyonel gruplart

(SCF;EI_E;rum Fonksiyonel Grup Kaynak

3399 Hidroksil grubuna ait (OH) titresimi ve cis ¢ift Montafio-Leyva vd. (2011)
baginin CH (=CH) titresimi

2997 Asimetrik ve simetrik metilen (CH2) bantlarinin Seg¢ilmis Canbay ve
gerilmesi Bardake1 (2011)

1748 Karbonil kaynakli C=0 titresimi Tezbasaran (2011)

1612-1522 Siklobenzenin titresimi Xu vd. (2014)

1445 CHs ve CH; alifatik gruplarin egilme titregimi Mohansrinivasan vd. (2015)

. ol Secilmis Canbay ve

1285-1050 Esterlerin C-O germe titresimi Bardake (2011)

1105 -CH yag asitlerini biikme titresimi Mohansrinivasan vd. (2015)

588 Zayif bantlarin olusturdugu titresimler Xu vd. (2014)

UCE, PVA tozu, hazirlanan polimer ¢dzeltisi ve elde edilen nanoliflerin FTIR
spektrumlart  Sekil 4.11’de goriilmektedir. PVA tozuna ait FTIR spektrumlari
incelendiginde 3431, 2919, 1738, 1436, 1097, 847, 605 cm™’de PVA tozunun karakteristik
ozellikleri goriilmektedir. Bu spektrumlarda sirasiyla OH, alkil gruplarina ait CH:
gerilmesi, CO gerilme bandi, CH3 ve CH egilme bandlari, CO ve CC absorpsiyon bantlari
PVA’nin karakteristik 6zelliklerini verir ve bu 6zellikler literatiir ile uyum saglamaktadir
(Soylemez, 2016; Ding vd., 2010; Toskas vd., 2011). PVA polimeriyle Burdur Dimrit ve
Antep Karasi1 UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda FTIR spektrumlarmi  korudugu

belirlenmistir.
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Sekil 4.11. Uziim ¢ekirdegi ekstraktlarinin (A:Burdur Dimrit iiziim ¢ekirdegi 6rnegi, B:

Antep Karasi liziim ¢ekirdegi 6rnegi), PVA tozunun, polimer ¢ozeltilerinin ve elde edilen

nanoliflerin FTIR spektrumlari

UCE, jelatin tozu, hazirlanan polimer ¢ozeltisi ve elde edilen nanoliflerin FTIR
spektrumlar1 Sekil 4.12°de verilmistir. Jelatin tozuna ait FTIR sonuglarinda 3434 cm’?
spektrumu HB ile birlikte NH gerginligi ve 1636 cm™ spektrumunda ise Amid 1, CO ve
CN germe absorpsiyon bantlari belirlenmistir. Bu spektrumlar farkli tip jelatin
spektrumlariin fonksiyonlariyla uyum saglamaktadir (Pranoto vd., 2007; Muyonga vd.,
2004; Almeida vd., 2012).
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Sekil 4.12. Uziim ¢ekirdegi ekstraktlarinin (A:Burdur Dimrit iiziim ¢ekdegi &rnegi, B:
Antep Karasi tiziim ¢ekirdegi 6rnegi), jelatin tozunun, polimer ¢ozeltilerinin ve elde edilen

nanoliflerin FTIR spektrumlari

Jelatin  polimeriyle Burdur Dimrit ve Antep Karast UCE’nin nano-
enkapsiilasyonunda FTIR spektrumlarma bakildiginda UCE’ye ait bazi piklerin
kayboldugu ya da pik siddetinin azaldigir goriilmektedir. Buda Antep Karasi1 ve Burdur
Dimrit UCE’deki bilesenlerin yapisinda degisim oldugunun gostergesidir. Ayn1 zamanda
jelatin tozunun FTIR spektrumlari ile hazirlanan polimer ¢ozeltisi arasinda farklilik oldugu
tespit edilmistir. Bu farkliligin ise polimer ¢ozeltisinde kullanilan ¢oziiciinliin %20’1lik
asetik asit-su karigimi ile hazirlanmasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir, ¢iinkii %20°lik
asetik asit c¢ozeltisi jelatinin yapisinin  degistirerek daha lineer formda olmasini

saglamaktadir (Dhan vd., 2012).
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UCE’nin PVA ve B-SD ile nano-enkapsiilasyonunda kullanilan PVA ve B-SD tozu,
hazirlanan polimer ¢ozeltisi ve elde edilen nanoliflerin FTIR spektrumlar1 Sekil 4.13’te
verilmistir. PVA spektrumlarmin karakteristikleri 6nceden verildigi gibidir. B-SD’nin
FTIR spektrumlart incelendiginde basit ve zayif karisik spektrumlar ortaya ¢ikmistir ve en
genis spektruma ait olan kisimlar 3313 cm™ spektrumu karakteristik olarak baskindir ve
OH grubu titresimler gerceklesir. 2929 ve 1658 cm™ CH grubu gerilmeler gériiliir ve 1079
cm* C-O-C etkilesimlerine rastlanmaktadir (Mohan vd., 2012; Topal, 2015).
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Sekil 4.13. Uziim ¢ekirdegi ekstraktlariim (A:Burdur Dimrit iiziim ¢ekdegi rnegi, B:
Antep Karasi iiziim ¢ekirdegi 6rnegi), PVA ve -SD tozunun, polimer ¢ozeltilerinin ve

elde edilen nanoliflerin FTIR spektrumlari
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Burdur Dimrit ve Antep Karasi UCEnin PVA ve B-SD ile nano-
enkapsiilasyonunda FTIR spektrumlari incelendiginde UCE’ye ait bazi1 piklerin siddetinin

azaldig1 ve spektrumlarin korundugu belirlenmistir.

4.5. Diferansiyal Taramah Kalorimetre Analiz Sonuglari

Uziim cekirdegi ekstraktlari, nano-enkapsiilasyonda kullanilan polimerler ve
elektrospin islemiyle elde edilen enkapsiile {iriiniin termal 6zelliklerinin belirlenmesi igin
DSC kullanilmigtir. DSC, molekiiler enkapsiilasyonun basarili olup olmamasinda; termal
analizin ise icerik komplekslerinin tespitinde faydali oldugu literatiirde bildirilmistir
(Brown vd., 2002; Pose-Vilarnovo vd., 2002). DSC spektrumlart ornegin Kkiitlesine,
kimyasal veya fiziksel olayin entalpisine, maddenin 1s1 iletkenlik ve 1s1 dagilim faktorlerine
baghdir (Taneri, 2004). UCE’lere ait DSC &lgiimlerinin ekzotermik ve endotermik 1s1
akigina sahip oldugu belirlenmis ve DSC grafikleri Sekil 4.14’te verilmistir. Ekstraktlarin
DSC grafiklerinin farkli olmasi kullanilan iiziim c¢ekirdeginin farkli tiirlerde olmas,
yetistirilme kosullarinin yaninda Antep Karasi liziim ¢ekirdeginin sarap atig1 olmasi nedeni
ile sarap iiretimi esnasinda fermantasyona ugramasi sonucu yapisinda meydana gelen

degisimlerden kaynakli oldugu diistintilmektedir.

wEndo Lip {mi#) — —

Heat Flov
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Delta H = -11.1715 Jj;

Area = -148 840 mJ
Delta H = 43.7764 Mg

eak = 80.70 °C
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Sekil 4.14. Antep Karas1 (A) ve Burdur Dimrit (B) iizlim ¢ekirdegi ekstraktlarina
ait DSC grafikleri
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UCE’nin enkapsiile etmede kullanmilan PVA polimeri ve bu polimer ile nano-
enkapsiilasyon sonucu elde edilen nanoliflerin DSC grafiklerinde endotermik 1s1 akisi
oldugu Sekil 4.15’te goriilmektedir. PVA polimer tozunun DSC grafiklerinin endotermik
ve ekzotermik egilim gosterdigi piklere literatiirde rastlanmig olup PVA polimeri ile elde
edilen nanoliflerin 1s1 akisinin ayn1 egilimde oldugu belirlenmistir (Ding vd., 2002; Hadad
ve Goli 2018; Lemma vd., 2015). UCE’nin PVA polimeriyle nano-enkapsiilasyonunda
elde edilen iriin ile UCE’nin yapisindaki erime noktalarmm farklilik gosterdigi
goriilmemdedir. Bu da UCE’nin yapisinin degisti§inin gostergesidir. Yaklasik olarak

benzer sicaklik araliginda pik olusumuna rastlandig1 DSC grafiklerinde de goriilmektedir.
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Sekil 4.15. PVA polimeri (A), PVA polimeriyle enkapsiile edilen Antep Karas1 (B) ve

Burdur Dimrit (C) tiziim ¢ekirdegi ekstraktlarinin DSC grafigi
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UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda kullanilan B-SD polimerleri ve PVA/B-SD
polimer karisim ¢ozeltisiyle enkapsiile edilen UCE’ni nano-enkapsiilasyon islemi sonucu
elde edilen nano-enkapsiile tiriinlerin DSC grafiklerinin endotermik oldugu Sekil 4.16’da
goriilmektedir. Ficarra vd. (2002) yaptigi ¢alismada 3-SD polimer tozu DSC spektrumunun
1511 hareketi ¢calismamizla benzer bulunmustur. UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda UCE ile
enkapsiile {iriin yapisinin erime noktalar1 farklilik gostermesi enkapsiilasyon isleminde

UCE’nin yapisinin degistiginin gostergesidir.
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Sekil 4.16. B-SD polimeri (A), PVA/B-SD ile enkapsiile edilen Antep Karasi (B) ve Burdur
Dimrit(C) tiztim ¢ekirdegi ekstraktlarinin DSC grafikleri

UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda kullanilan jelatin polimerinin DSC grafigi ve
UCE’nin jelatin polimeriyle nano-enkapsiilasyonu sonucunda elde edilen nanoliflerin DSC

grafikleri Sekil 4.17°de goriilmektedir. Literatiirde taramasi sonucunda farkli kaynaklardan



elde edilen jelatinlerin DSC grafiklerinin de farklilik gosterdigi belirlenmistir (Cheow vd.,
2007; Pranato vd., 2007; Rahman vd., 2008). Nanolif {iretiminde kullanilan %15°’lik jelatin

¢ozeltisinin DSC spektrumlarinin endotermik 1s1 akis1 gosterdigi goriilmistiir (Terzi,

2013). UCE’nin jelatin polimeriyle nano-enkapsiilasyonunda enkapsiile iiriin ile UCE’nin

erime noktasi arasinda farklilik oldugu belirlenmisti. Bu da UCE’nin yapismin

degistiginin gostergesidir.
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Sekil 4.17. Jelatin polimeri (A), jelatin polimeriyle enkapsiile edilen Antep Karas1 (B) ve

Burdur Dimrit (C) tiziim ¢ekirdegi akstraktlarinin DSC grafikleri

Erime noktas1 bir malzemenin karakteristik 6zelligi olup, yapiya ait endotermik bir

faz gecisidir. Is1 absorblanmasi ile, molekiiller arasindaki Kohesif Kuvvetler etkisini yitirir

ve molekiiller birbirlerinin {izerinden kaymaya baslayarak viskoz sivi o6zelligi gosterir.
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Erime islemi kii¢iik molekiillii bilesiklerde sabit sicakliklarda gozlenirken, polimerlerde bir
sicaklik araliginda gozlenmektedir. Bunun nedeni polimer yapinda bulunan zincirler
arasindaki etkilesimler, dolanmalar ve zincirlerin farkli uzunluklarda olmasidir. Termal
gegisler erime noktasinin belirlenmesinde drnegin morfolojik 6zelliklerine baglidir. Erime
noktast ve pik alani ile hesaplanan erime enerjisi malzeme tanimlanmasinda Onem
tasimaktadir (Mergen, 2012).

DSC analizi ile belirlenen UCE, polimerler ve nanoliflere ait erime noktalar1 Tablo
4.3’te verilmistir. UCE, polimerler ve nanoliflere ait erime noktalar1 incelendiginde
elektrospin isleminin ve kullanilan polimerlerin UCE’nin nano-enkapsiile edilmesiyle

erime noktasi lizerinde degisikliklere sebep oldugu belirlenmistir.

Tablo 4.3. Uziim ¢ekirdegi ekstrakti, polimerler ve nanoliflere ait erime noktalar

i Erime Noktas1 (°C)
Ornek
Burdur Dimrit Antep Karasi

Uziim Cekirdegi Ekstrakti 62,91 80,70
PVA Polimeri 193,48 193,48
PVA ile Nano-Enkapsiile Ekstrakt 58,05 64,77
3-SD Polimeri 87,03 87,03
PVA/ B-SD ile Nano-Enkapsiile Ekstrakt 58,44 57,34
JelatinPolimeri 69,29 69,29
Jelatin ile Nano-Enkapsiile Ekstrakt 69,79 74,55

Tablo 4.3 incelendiginde UCE, enkapsiilasyonda kullanilan polimerler ve nano-
enkapsile UCEmin erime noktasinda farklilik oldugu goriilmektedir. Nano-
enkapsiilasyonda kullanilan PVA ve (-SD polimerlerin elektrospin isleminde
kullanilmasinin polimerlerin erime noktasi tizerinde oldukga belirgin deformasyon oldugu
tespit edilmistir. UCE’nin ayn1 polimerler ile nano-enkapsiilasyonu sonucu enkapsiile
UCE’nin birbirine yakin sicakliklarda erime noktasina sahip oldugu belirlenmistir. Ornegin
erime noktas: 62,91°C olan Burdur Dimrit ve 80,70°C olan Antep Karas1 UCE ile erime
noktas1t 193,48°C’ye sahip PVA polimeriyle enkapsiilasyon islemi sonucu elde edilen
enkapsiile tiriinlerin erime noktalart sirasi ile 58,05 ve 64,77°C oldugu goriilmektedir. Bu
benzerligin ayni polimerler ile enkapsiile edilen iki UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda
kullanilan elektrospin islem parametrelerinin ayni olmasindan kaynaklandigr ve nano-
enkapsiile riiniin yaklasik sicakliklarda benzer DSC spektrumlari olusturdugu
goriilmiistiir. Erime noktast 62,91°C olan Burdur Dimrit UCE’nin PVA polimeri ve
PVA/B-SD polimer karisimi ile nano-enkapsiilasyonu sonucunda erime noktasinin sirastyla

58,05°C ve 58,44°C’ye diistiigii goriilmiistiir. Erime noktas1 tizerinde ki bu diisiisiin ¢ok
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fazla olmamasi nano-enkapsiile iiriinde bulunan safsizliklardan kaynakli oldugunu ve
Burdur Dimrit UCE’ nin yapisin1 korudugu olarak ifade edilebilmektedir. Burdur Dimrit
UCE’nin jelatin polimeri ile nano-enkapsiilasyonu sonucu erime noktast 69,79°C’ye
degistigi ve meydana gelen bu degisimde UCE nin 6zelligini kaybettigi 6n goriilmektedir.
Antep Karas1 UCE’nin ise polimer ve polimer karisgimiyla nano-enkapsiilasyonu
sonucunda erime noktalarinda meydana gelen degisimin kabul edilebilir bir seviyede
olmadig1 ve yapisin1 koruyamadig: belirlenmistir. UCE’nin nano-enkapsiilasyonu sonucu

elde edilen DSC grafiklerinin endotermik 1s1 akisina sahip oldugu belirlenmistir.

4.6. Toplam Fenolik Madde I¢erigi ve Antioksidan Aktivite Sonuclar

Uziim ¢ekirdegi ekstrakt: iceren farkli polimerlerin elektrospin islem oncesi ve
nanolif durumundaki toplam antioksidan (ABTS ve DPPH ydntemleriyle) aktivite ve
toplam fenolik madde iceriklerine ait sonuglar Tablo 4.4’te verilmektedir. UCE’nin
baslangigtaki toplam fenolik madde igerigi Burdur Dimrit iiziim ¢ekirdeginde 66909,41 mg
GAE/g km iken Antep Karasi tizim ¢ekirdegi ekstraktinda 66968,10 mg GAE/g km ve
DPPH aktiviteleri sirast 6224,00 ve 6562,06 umol TE/g km olarak hesaplanmigtir. Jelatin
polimeriyle elektrospin islemi Burdur UCE nanoliflerin ABTS ile belirlenen antioksidan
aktivitesini %65 ve toplam fenolik madde igerigini ise %7 oraninda diistirdigi

belirlenmistir.

Tablo 4.4. Uziim ¢ekirdegi ekstrakti igeren farkli polimerlerin elektrospin islem dncesi ve
nanolif durumundaki toplam antioksidan (ABTS-DPPH) aktivite ve toplam fenolik madde
iceriklerine ait sonuglar

. P C e, Toplam Fenolik ABTS DPPH
Polimer Uziim Cekirdegi Proses (mg GAE/g km) (umol TE/gkm)  (umol TE/g km)
Burdur Dimrit Cézelt_i 739,89425,744 738,12+93,654 71,83+8,084
Jelatin NanoIl.]c 686,86+52,068 255,48+48,21¢ 77,01+7,754
Antep Karasi cézelt_l 499,79+13,63¢ 451,64+115,618 29,87+6,45C
Nanolif  421,41+32,54P 261,88+93,18¢ 47,74+8,068
Burdur Dimrit Cézelt_i 9724,64+795,984 2325,79+176,124 874,96+126,458
PVA Nanolif 9411,18+332,814 2299,64+92,184 985,09+100,124
Antep Karas! Cézelt_i 5319,46+74,348 1311,23+135,798 244,73+33,97¢
Nanolif 5289.40+1114,23" 1321,38+257,865 252,62+44,97¢
Burdur Dimrit Cézelt_i 5941,01+123,56 2264,82+97,234A 915,59+70,534
PAV/ Nanolif  5663,10+150,54®  2285,20+133,25A  923.26+61,34"
B-SD Antep Karast Cozelti  3103,32+124,54C 1245,85+65,078 238,32+28,67¢
Nanolif 2940,61+115,27° 1170,06+63,048 361,23+74,518

*ABCD Her bir polimer i¢in ayni siitundaki farkli harfler, ortalamalar arasmdaki farkin istatistiksel olarak &nemli

oldugunu gostermektedir (p<0,05).
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Toplam fenolik madde igeriginin islem sonrasinda, kullanilan biitiin polimerlerde
azaldig1 belirlenmistir. Bu azalmanin istatistiksel olarak PVA polimeriyle UCE’nin
enkapsiilasyonu isleminde 6nemli degilken UCE nin, diger polimerler ile enkapsiilasyon
islemi sonucunda aralarindaki farkin istatistiksel olarak o6nemli (p<0,05) oldugu
bulunmustur.

PVA ve PVA/B-SD polimerlerinin tizim g¢ekirdeklerini enkapsiilasyon igsleminde
elektrospin iglem Oncesi ve islem sonrasi ABTS degerinde istatistiksel agidan énemli bir
degismenin meydana gelmedigi (p>0,05) ancak jelatin ile enkapsiilasyon islemi O6ncesi ve
sonrasi degerleri arasinda meydana gelen degisim istatistiksel olarak 6nemli (p<0,05)
bulunmustur. Jelatinin polimerinin elektrospin islem sonrasi nano-enkapsiile UCE’nin
ABTS degerlerinde azalma meydana gelmesinin nedeni jelatin  ¢ozeltisinin
hazirlanmasinda %20’lik asetik asit kullanim1 sonucu UCE’nin etkilesime girmis olmas1
nedeniyle elektrospin islem oOncesi ve sonrast olusan farkliligin ABTS degerinde
istatistiksel olarak 6nemli olmasina neden oldugu diistiniilmektedir.

Burdur Dimrit’in jelatin ve PAV/B-SD polimerleriyle enkapsiilasyonu DPPH
degerinde istatistiksel olarak 6nemli bir degisime neden olmamistir. Antep Karasi i¢in ise,
jelatin ve PAV/B-SD polimerleriyle enkapsiilasyonu DPPH degerlerinde istatistiksel agidan
onemli bir farka neden olmus ve antioksidan aktivite degerlerinde artis meydana getirmistir
(p<0,05). UCE’nin farkli polimerler ile elektrospin islemi kullanilarak nano-
enkapsiilasyonunun saglanmasi sonucu DPPH yontemiyle antioksidan aktivite degerlerinin
belirlenmesi agisindan farkli sonuglar verebildigi tespit edilmistir.

Elektrospin islemi gida endiistrisinde kullanim potansiyeli yeni olan bir yontem
olup bu yontem kullanilarak fonksiyonel igerik maddesi iletimi i¢in kapsiilleyici bir
teknoloji gelistirmek amaciyla gallik asit (%5, 10 ve 20 konsantrasyonlarinda) zein
proteiniyle lif iiretimine dahil edilmistir (Neo vd., 2013). Islem sonucunda DPPH yontemi
ile gallik asitin zein elektrospin liflerine dahil edilmesinden sonra antioksidan aktivitesini
muhafaza ettigi gozlemlenmistir. Zein proteini ile yapilan farkli bir calismada (Fernandez
vd., 2009) 1s18a duyarli renklendirici ve antioksidan molekiilii olan [-karotenin
kapsiillenmesi gergeklestirilmis ve kapstillenmis bilesikte zein proteinlerinin dengeli olarak
dagildig1 ve P-karotenin 151k stabilitesinin arttig1 belirlenmistir. Domates kabugunda
ekstrakte edilen karotenoidlerin stabilitesini saglamak icin yapilan bir ¢alismada (Horuz ve
Belibagli, 2018) elektrospin islemi kullanilarak jelatin polimeriyle ekstraktin enkapsiile

edilmesi sonucu stabilitesini korudugu ve jelatin ile enkapsiilasyonu sonucu olusan liflerin
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jelatin nanolifi ile farkli morfolojik 6zellik gostermedigi belirlenmistir. Yapilan ¢aligmada
elektrospin isleminin karotenoidleri enkapsiile etmede etkili oldugu anlasilmistir.
Calismamiz da elektrospin yéntemi kullanilarak UCE’nin muhafazasin da nano
enkapsiilayonun kullanilabilecegi ve enkapsiile iirliniin fonksiyonel 6zelligini korudugu
belirlenmistir.

Yapilan bir ¢aligmada (Konuk ve Korel, 2015) iizim c¢ekirdeklerinin kurutma
sicakligimin  40°C’den 60°C’ye artirilmasi sonucu iiziim c¢ekirdekleri antioksidan
aktivitesini korurken toplam fenolik madde igeriginin azaldigr ve minimum azalmanin
%44,1 oraninda 40°C’de oldugu belirlenmis ve bu nedenle {iziim g¢ekirdeklerinin
kurutularak saklanmasinda fenolik bilesiklerin kaybimni Onlemek amaciyla sicakligin
40°C’nin daha altinda tutulmasi gerektigi ortaya konulmustur. UCE™nin farkh
materyallerle enkapsiilasyonu sonucu PVA ile enkapsiile edilen UCE’nin elektrospin
isleminin toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivitesi iizerine bir etkisinin
olmadigi, UCE’nin PAV/B-SD ile nano-enkapsiilasyonunda elektrospin isleminin
antioksidan (ABTS) 6zelligini korudugu belirlenmistir.

Elektrospin isleminde antimikrobiyal maddelerden elektrospin yontemiyle elde
edilen nanoliflerin gida ambalaj materyaline dahil edilmesi ile ilgili bir ¢alisjmada (Wen
vd., 2016), cilegin raf dmriinii arttirmak i¢in ortalama ¢ap1 240+40 nm olan PVA/tar¢in
ucucu yag/B-SD elektrospin nanolifleri kullanilarak c¢ilek ambalaj materyaline dahil
edilmesi sonucu ¢ilegin raf dmriiniin diger ambalaj materyali ile kiyaslandiginda daha iyi
antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu ve raf dmriinii arttirdig1 belirlenmistir. Gidalarin
biyolojik ambalajlama materyalleriyle ilgili yapilan bir ¢alismada (Hosseini vd., 2019)
saflagtirilmis balik peptidinin kitin/PVA ile elektrospin islemine tabi tutulmasiyla 157,9 ve
195,5 nm arasinda antioksidan aktivitesini koruyan nanoyapilar elde etmislerdir. Boylelikle
biyoaktif ambalaj malzemesinin gelistirilmesini saglamislardir. UCE igeren nano liflerin
ambalaj materyaline dahil edilmesi ile gidalarda gerceklesen oksidasyon reaksiyonlarinin
onlenerek daha iyi muhafazasinin saglanmasi sonucu gidanin raf omriinii arttirabilecegi

diistiniilmektedir.
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5. SONUC

Uziim cekirdeginin sarap, pekmez, sirke iiretimi esnasinda olusan bir atik olup
antioksidan igerigi bakimindan olduk¢a zengin bir kaynak oldugu bilinmektedir.
Enkapsiilasyon isleminde kaplama materyali yardimiyla aktif bilesenlerin 6zelliklerinin
korunmasi saglanmaktadir. Son yillarda nanoteknolojik ¢alismalara olan egilim
artmaktadir. Elektrospin islemi nanoteknolojik uygulamalardan biri olup gida alanindaki
uygulamalari yenidir.

Calismamizda UCE’nin elektrospin islemi kullamilarak uygun kosullar altinda farkli
(sigir jelatini, PVA, misir nisastasi, B-SD) polimerler ile nano-enkapsiilasyonunun
miimkiin oldugu ve enkapsiilasyon isleminde nisastanin kullaniminin uygun olmadigi
belirlenmistir. UCE’nin nisasta polimeri ile nano-enkapsiilasyonunun ger¢eklesmemesinin
nedeninin nisasta molekiiliinde dallanmis yapilarin bulunmasindan kaynakli oldugu
diistinilmektedir. Elde edilen polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenlikleri kullanilan
polimerler arasinda farklilik gosterirken en diisiik 34,0348,55 uS/cm olarak PVA polimer
cozeltisindeyken en yiiksek iletkenlik degeri 198,90+21,93 uS/cm olarak PVA (%6)/B-SD
(%1) Antep Karas1 UCE igeren polimer karisiminda 6l¢iilmiistiir.

Bu calismada Burdur Dimrit UCE’nin nano-enkapsiilasyonunu sirasinda olusan
nanoliflerin SEM goériintiileri incelenmis ve inceleme sonucunda olusan nanoliflerin
ortalama ¢apin 0,17 pum ile 0,18 um arasinda oldugu belirlenmistir. UCE’nin %6’ ik PVA
polimeriyle 22,5 kV, 1,00 mL/h ve igne ucu ile plaka arasinda 10 cm kosullarda en ince
nanolif ¢apina sahip enkapsiile UCE fiiretildigi belirlenmis olup kullanilan polimer ve
elektrospin islem kosullarina bagli olarak enkapsiile {iziim ¢ekirdegi caplari farklilik
gostermektedir.

UCE’nin farkli polimerler ile enkapsiilasyonu sonucunda XRD grafiklerinde
degisimler oldugu, bu degisimlere iiziim ¢ekirdegi ekstraktlarinda ve kullanilan polimer
yapilarinda rastlanmaktadir. Amorf yapida olan UCE’nin farkli polimerler ile nano-
enkapsiilasyonu sonucunda elde edilen nano-enkapsiile iiriiniin yapisinin kristal yapiya
egilim gosterdigi tespit edilmis. Elektrospin isleminin nano-enkapsiile UCE’lerin yapisinda
degisime neden oldugu ve elde edilen XRD spektrumlarindan jelatin ile nano-enkapsiile
UCE lerin fonksiyonel piklerinin kayboldugu belirlenmistir.

Uziim cekirdegi ekstraktlarmin farkli polimerler ile elektrospin islemiyle nano-
enkapsiilasyonu sonucu elde edilen nanoliflerin FTIR spektrumlar1 incelendiginde

UCE’ nin fonksiyonel gruplarin korundugu belirlenmistir. Bu da UCE’nin farkl1 polimerler
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ve polimer karigimiyla nano-enkapsiilasyonunun gergeklestiginin bir gostergesi olarak
ifade edilmektedir.

Farkl1 polimerle ile UCE’nin nano-enkapsiilasyonu sonucunda elde edilen DSC
grafikleri incelendiginde elde edilen DSC grafiklerinde ayni polimer ile enkapsiile edilen
her iki UCE’nin yaklasik sicakliklarda erime noktasma sahip oldugu goriilmiistiir. Bu
benzerligin ayni polimer ile UCE’nin nano-enkapsiilasyonu isleminde aymi elektrospin
islem parametrelerinin kullanilmasi1 sonucunda benzer DSC grafiklerinin elde edildigi ve
nano-enkapsiile edilen UCE’nin DSC grafiklerinden endotermik 1s1 akis1 gosterdigi
belirlenmistir. Burdur Dimrit UCE’nin PVA polimeri ve PVA/B-SD polimer karisimi ise
enkapsiilasyon isleminde meydana gelen erime noktasindaki degisimlerin Burdur Dimrit
UCE’ye ait olan erime noktastyla yaklasik olmasi yapisal dzelligini korumasi olarak ifade
edilirken, jelatin polimeriyle nano-enkapsiilasyonunda yapisal 6zelligini koruyamadigi
tespit edilmistir. Antep Karast UCE’nin nano-enkapsiilasyonunda farkli polimerlerin
kullanilmasinda erime noktasinda meydana gelen degisimde yapisal oOzellikleri
koruyamadigi belirlenmistir.

Elektrospin islemi gidalarda kullanilmaya baslanan yeni bir yontem olup UCE’nin
nano-enkapsiilasyon isleminde kullanilmasiyla yeni bir enkapsiile {iriin gelistirilmistir.
Farkli polimerler igin UCE’ nin nano-enkapsiilasyonu sirasinda uygun kosullar saglanarak
toplam fenolik madde ve antioksidan aktivitenin muhafazasi saglanmistir. Uziim ¢ekirdegi
ekstraktinin PVA polimeri ile nano-enkapsiilasyonunun diger polimerlere gore toplam
fenolik madde icerigi ve antioksidan aktivitesini muhafaza ettigi, ancak elektrospin
isleminin etkisinin belirlenmesinde DPPH yonteminin stabil sonuclar vermedigi
belirlenmistir.

Nanoteknolojik ¢alisma alanlarindan biri olan elektrospin isleminin {iziim ¢ekirdegi
ektsraktlarin1 nano-enkapsiile etmede kullanim potansiyelinin oldugu, enkapsiile edilen
iriiniin toplam fenolik madde ve antioksidan aktivitesi {izerine elektrospin islemi ve
polimer tiirliniin etkisinin belirlenmesinin literatiire katki saglayacagi diisiiniilmektedir.
UCE’nin elektrospin islemiyle nano-enkapsiile edilmesinde elde edilen iiriiniin gida
enddistrisi i¢in yeni bir hammadde niteligi tagidig1 ve baz1 gidalarin zenginlestirilmesinde
gida katki maddesi olarak kullanilabilecegi Ongoriilmektedir. Biyopolimerlerden
elektrospin yontemiyle nanolif {iretiminin artmasiyla birlikte gidalardaki uygulamalarinda
artacag diisiiniilmekte olup farkli maddelerin nano-enkapsiilasyonunun gerceklestirilmesi
ve aktif maddelerin kontrollii salimimi gibi farkli c¢aligmalara 151k tutabilecegi

diistinilmektedir.
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