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ÖZET 

MĠKROENKAPSÜLASYON PARAMETRELERĠNĠN KEKĠK 

YAĞINDA BULUNAN TĠMOL VE KARVAKROL ĠÇERĠĞĠ 

ÜZERĠNE ETKĠLERĠ 

KARAGÖZLÜ, Meltem 

Yüksek Lisans Tezi, Gıda Mühendisliği Anabilim Dalı 

Tez DanıĢmanı: Doç. Dr. Özgül ÖZDESTAN OCAK 

Ġkinci DanıĢmanı: Doç. Dr. Buğra OCAK 

Eylül 2017, 103 sayfa 

Bu çalıĢmada, kompleks koaservasyon yöntemi kullanılarak tannik asit ile 

sertleĢtirilmiĢ, jelatin/arap zamkı duvarlı kekik yağı içeren mikrokapsüller elde 

edilmiĢtir. Bu kapsamda, mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği (%), 

mikroenkapsülasyon verimi (%), salım oranı (%), DPPH ile antioksidan aktivite, 

toplam fenolik madde, renk analizi ve morfolojik analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Kapsüllenen kekik yağında timol ve karvakrol miktarları ile lutein içeriği yüksek 

performanslı sıvı kromatografisi (HPLC) yardımı ile belirlenmiĢtir. Ayrıca Ģeftali 

suyu üretimi gerçekleĢtirilmiĢ ve elde edilen Ģeftali suyuna optimum koĢullarda 

üretilen mikrokapsüller ilave edilmiĢtir. 7 günlük depolama süresince kontrol 

örneğinde ve zenginleĢtirilmiĢ örnekte pH ölçümü ile toplam mezofilik aerobik 

bakteri sayımı yapılmıĢtır. GC/MS analizi ile kekik esansiyel yağı baĢlıca uçucu 

bileĢenlerinin α-pinen, karvakrol ve timol olduğu tespit edilmiĢtir. En yüksek 

mikroenkapsülasyon verimine (% 70,09 ± 1,86) sahip olan mikrokapsüller 

optimum koĢul olarak belirlenmiĢtir. Jelatin ve tannik asit miktarları arttırılınca, 

kekik esansiyel yağının mikrokapsüllerden salımı azalırken, mikrokapsüllerdeki 

kekik esansiyel yağı miktarı arttırılınca salımın arttığı tespit edilmiĢtir. Kekik yağı 

miktarı mikrokapsüllerde arttıkça, timol ve karvakrol miktarları ile antioksidan ve 

toplam fenolik madde miktarlarında artıĢ gözlenmiĢtir. Kekik esansiyel yağının 

lutein pigmentini içermediği belirlenmiĢtir. Optimum koĢulda üretilen 

mikrokapsüllerin Ģeftali suyuna ilave edilmesi ve depolanması örneklere 

antimikrobiyal özellik kazandırmıĢtır. Elde edilen tüm sonuçlar istatistiksel olarak 

değerlendirilmiĢtir (p<0,05). 

Anahtar sözcükler: Jelatin, arap zamkı, kompleks koaservasyon, 

mikroenkapsülasyon. 
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ABSTRACT 

THE EFFECT OF MICROENCAPSULATION PARAMETERS ON 

THYMOL AND CARVACROL CONTENT OF THYME OIL 

KARAGÖZLÜ, Meltem 

MSc in Food Eng. 

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Özgül ÖZDESTAN OCAK  

Co-Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Buğra OCAK 

September 2017, 103 pages 

In this research, microcapsules containing thyme oil using gelatin/arabic 

gum wall materials, crosslinked with tannic acid were obtained. In this context, 

the oil loading (%), oil content (%), microencapsulation efficiency (%), release 

rate (%), antioxidant activity with DPPH, total phenolic compound, colour value 

and morphological analyzes of the microcapsules were performed. Thymol and 

carvacrol amounts and lutein content in the encapsulated thyme oil were 

determined with the help of high performance liquid chromatography (HPLC). In 

addition, peach juice production was carried out and microcapsules produced 

under optimum conditions were added to the obtained peach juice. During 7 days 

of storage, pH measurement and total mesophilic aerobic bacteria counts were 

performed in the control samples and the enriched samples. It was determined that 

the major volatile components of thyme essential oil by GC/MS analysis were α-

pinene, carvacrol and thymol. Microcapsules, which have the highest 

microencapsulation efficiency value (70.09 % ± 1.86), was determined as 

optimum condition. It has been found that the release increased as the amount of 

thyme essential oil in the microcapsules increased, while the amounts of gelatin 

and tannic acid increased, the release of thyme essential oil from the 

microcapsules reduced. As the amount of thyme oil increased in microcapsules, 

amounts of thymol and carvacrol, antioxidant and total phenolic contents were 

increased. Thyme essential oil did not contain lutein pigment. Samples have been 

gained antimicrobial properties by addition to the peach juice of the 

microcapsules produced in optimum conditions and storage. All the results were 

evaluated statistically (p<0.05). 

Keywords: Gelatin, gum arabic, complex coacervation, microencapsulation. 
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1. GĠRĠġ 

Kekik (Thymus vulgaris L.) ülkemizde üretimi yapılan tıbbi ve aromatik 

bitkiler içinde ilk sırayı alan bir bitkidir. Kekik, bitkisel yem katkısı ve uçucu 

yağların bilinen bir kaynağıdır. Kekik uçucu yağı, aroma ve gıda endüstrisinde ve 

ayrıca parfüm ve kozmetik üretimlerinde yaygın olarak kullanılmaktadır. Kekik 

uçucu yağının antioksidan ve antimikrobiyal aktiviteleri çoğunlukla karvakrol, 

sinemaldehit, timol, geraniol ve öjenolün varlığına bağlanmaktadır (Bakry et al., 

2016). Özellikle biyolojik aktivitelere katkıda bulunan kekik uçucu yağının 

bileĢenleri arasında timol ve onun izomeri karvakrol bulunmaktadır. Timol (2-

izopropil-5-metilfenol) kekik uçucu yağında bulunan baĢlıca monoterpen 

fenolüdür. Timol ve karvakrol, anti-inflamatuar, bağıĢıklık düzenleyici, 

antioksidan, antibakteriyel ve antifungal özellikler göstermektedirler (Angelov et 

al., 2013). Bu nedenle, timol ve karvakrol ağız çalkalama sularında, sabunlarda ve 

kremlerde farmasötik bileĢik olarak kullanılmaktadırlar (Sipailiene et al., 2006; 

Bakry et al., 2016).  

Bitkilerden elde edilen esansiyel yağlar, doğal uçucu bileĢenlerin 

karıĢımlarıdırlar. Doğal uçucu bileĢenler, bitkiye karakteristik koku verirler ve 

biyoaktif bileĢenlerin ortak kaynaklarıdırlar (Bakry et al., 2016). Esansiyel yağlar, 

gıda, tekstil, parfümeri, kozmetik, tarım ve ilaç endüstrisinin değerli 

bileĢenlerdendir. Genelikle, esansiyel yağların birçok bileĢeni kararsız ve uçucu 

sıvılardır ve ısı, oksidasyon, kimyasal etkileĢimler ve buharlaĢma sonucu duyusal 

algıyı değiĢtirebilmektedirler (Xiao et al., 2014a). Uçucu bileĢenlerin kaybı 

özellikle oksijene, ıĢığa, neme ve ısıya maruz bırakıldığında söz konusudur. 

Yağlar ile zenginleĢtirilmiĢ bir ürünün kalitesi, oksidatif bozulma, hoĢ olmayan 

tat, istenmeyen lezzet ve serbest radikallerin oluĢumu nedeniyle 

bozulabilmektedir. Bu değiĢiklikler, geliĢtirilen ürünlerin raf stabilitesi, duyusal 

özellikleri ve genel kabul edilebilirlikleri üzerinde olumsuz etkiye sahiptirler 

(Velasco et al., 2003; Bakry et al., 2016).  

Uçucu yağların biyolojik ve fonksiyonel özelliklerini korumak ve uçucu yağ 

içeren doğal sağlıklı ürünleri geliĢtirebilmek için mikroenkapsülasyon teknolojisi 

uygun bir seçenektir (Bakry et al., 2016). Özellikle son yıllarda fonksiyonel 
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gıdaların öneminin giderek artması ile birlikte mikroenkapsülasyon iĢlemi gıda 

sektörü için daha çok anlam ifade etmeye baĢlamıĢtır (Kunz et al., 2003; Koç vd., 

2010). Mikroenkapsülasyon yöntemlerinden biri olan koaservasyon ile elde edilen 

mikrokapsüller, yüksek yükleme kapasitesine (% 99'a kadar) ve sıcaklık, sürekli 

salım veya mekanik strese bağlı mükemmel kontrollü salım özelliklerine sahiptir. 

Bu sebeple koaservasyon benzersiz ve gelecek vaat eden bir mikroenkapsülasyon 

yöntemidir (Gouin, 2004; Dong et al., 2011; Siow and Ong, 2013). 

Ġki zıt yüklü biyopolimerden jelatin ve arap zamkı biyopolimerlerinin fazla 

miktarlarda bulunması, biyouyumlu, biyobozunur ve güvenli olması nedeniyle 

kompleks koaservasyon, hidrofobik aktif maddelerin kapsüllenmesinde yaygın 

olarak kullanılmaktadır (Zhang et al., 2011; Quan et al., 2013). Kompleks 

koaservasyon yönteminin temel problemi, koaservatların farklı koĢullar altında 

oldukça kararsız olmaları ve kimyasal çapraz bağlanmanın onları sağlamlaĢtırmak 

için gerekli olmasıdır (Anvari and Chung, 2016). Tannik asit polifenolik bileĢik 

olup jelatin gibi konformasyonel açıdan açık proteinler ile hidrojen bağlanması ve 

hidrofobik etkileĢimler yoluyla kompleks yapma yeteneği nedeniyle, güvenli bir 

alternatif çapraz bağlayıcı olarak kullanılabilmektedir (Xing et al., 2004; Zhang et 

al., 2011). 

Son yıllarda, artan Dünya nüfusu ile birlikte toplumda sağlıklı beslenme 

eğiliminin geliĢmesi sınırlı olan besin kaynaklarının daha verimli kullanılmasını 

zorunlu hale getirmiĢtir. Çevre koĢullarına karĢı koruma ve stabilitelerinin 

geliĢtirilmesi amacıyla kafur yağı (Chang et al., 2006), güve otu yağı (Prata et al., 

2008), keten tohumu yağı (Liu et al., 2010), nane yağı (Dong et al., 2011), 

yasemin yağı (Lv et al., 2012; 2014), sarımsak yağı (Siow and Ong, 2013), 

lavanta yağı (Xiao et al., 2014b), hardal tohumu yağı (Peng et al., 2014), haĢhaĢ 

tohumu yağı (Yang et al., 2015) gibi esansiyel yağların mikroenkapsülasyonu ile 

ilgili çalıĢmalar hızla artmaktadır. Bununla birlikte yapılan literatür araĢtırması 

kapsamında, kompleks koaservasyon yöntemi ile kekik esansiyel yağı 

mikroenkapsülasyonunun parametreler üzerine etkileri ile ilgili herhangi bir 

çalıĢmaya rastlanılmamıĢtır. 
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Yapılan çalıĢmada, analizlerde kullanılan kekik yağı karakterize edilmiĢ ve 

kekik yağı bileĢiminde bulunan timol ve karvakrol bileĢenlerinin çevre koĢullarına 

karĢı stabilitesini arttırmak amaçlanmıĢtır. Bu amaçla kekik yağı çekirdek 

materyal olarak, jelatin ve arap zamkı duvar materyali olarak, tannik asit ise 

çapraz bağlayıcı ajan olarak kullanılmıĢ ve kekik yağının kompleks koaservasyon 

yöntemi ile mikroenkapsülasyonu gerçekleĢtirilmiĢtir. Literatürde bu konuda 

herhangi bir çalıĢma bulunmamaktadır, bu konuda yapılan ilk çalıĢma olması 

bakımından özgün değeri yüksek bir çalıĢmadır. Elde edilen kekik yağı içeren 

mikrokapsüller üzerine mikroenkapsülasyon parametrelerindeki değiĢimlerin 

etkileri belirlenmiĢtir. Bu kapsamda mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği 

(%), mikroenkapsülasyon verimi (%), salım oranı (%), DPPH ile antioksidan 

aktivite, toplam fenolik madde ve morfolojik analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Kapsüllenen kekik yağında timol ve karvakrol içerikleri ile lutein miktarları 

yüksek performanslı sıvı kromatografisi (HPLC) yardımı ile belirlenmiĢtir. Ayrıca 

Ģeftali suyu üretimi gerçekleĢtirilmiĢ ve elde edilen Ģeftali suyuna 

mikroenkapsülasyon verimi en yüksek olan mikrokapsüller ilave edilmiĢ, 

depolama süresince kontrol örneğinde ve mikrokapsül ilave edilmiĢ örnekte pH 

ölçümü ile mikrobiyolojik analiz (toplam mezofilik aerobik bakteri sayımı) 

yapılmıĢtır. Böylece mikrokapsül ilavesinin Ģeftali suyunun raf ömrü üzerine 

etkisi ortaya konulmuĢtur.  
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2. ÖNCEKĠ ÇALIġMALAR 

2.1 Mikroenkapsülasyon 

Mikroenkapsülasyon bir materyalin veya materyaller karıĢımının baĢka bir 

materyal veya sistem ile kaplanmasını ya da içinde hapsedilmesini sağlayan bir 

teknolojidir (Madene et al., 2006; Koç vd., 2010). Kaplanacak materyal, öz, aktif 

materyal, çekirdek, dolgu ya da iç faz, kaplama materyali de duvar materyali, 

membran, kabuk, taĢıyıcı, enkapsülant, matriks ya da dıĢ faz olarak 

adlandırılabilmektedir (Xiao et al., 2014a). ġekil 2.1’de mikrokapsül yapısı 

gösterilmiĢtir. 

 

ġekil 2.1 Mikrokapsül yapısı (Jamekhorshid et al., 2014) 

Kullanılan çekirdek ve duvar materyallerine ve mikroenkapsülasyon 

yöntemine bağlı olarak mikrokapsüllerin Ģekilleri ve boyutları arasında farklılıklar 

görülmektedir. Kapsüller boyutlarına göre, 5000 μm’den daha büyük olduğunda 

makrokapsül, 0,2 ile 5000 μm arasında olduğunda mikrokapsül, 0,2 μm’den daha 

küçük olduğunda da nanokapsül olarak isimlendirilmektedirler (Silva et al., 2014). 

Mikrokapsüller Ģekillerine göre tek çekirdekli, düzensiz, çok çekirdekli, çok 

tabakalı ve martiks olarak elde edilebilmektedirler. ġekil 2.2’de farklı tiplerde 

mikrokapsül morfolojileri gösterilmiĢtir (Gibbs et al., 1999; Gharsallaoui et al., 

2007). 
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ġekil 2.2 Farklı tiplerde mikrokapsül morfolojileri (Gibbs et al., 1999; Gharsallaoui et al., 2007). 

Mikroenkapsülasyon ürünlerinin geliĢimi, 1950’li yıllarda basınca duyarlı 

karbonsuz kopya kağıdının üretilmesine yönelik gerçekleĢtirilen araĢtırmalar ile 

baĢlamıĢtır (Madene et al., 2006). Mikroenkapsülasyon teknolojisi günümüzde 

eczacılık, kimya, gıda, kozmetik, parfümeri, tekstil gibi birçok alanda geniĢ 

ölçüde kullanılmaktadır (Xiao et al., 2014b). Mikroenkapsülasyon teknolojisinin 

gıda endüstrisinde kullanım amaçları çekirdek materyalinin; çevresel faktörlere 

(ısı, nem, hava ve ıĢık gibi) karĢı reaktivitesini azaltarak korunması, 

buharlaĢmasının veya transfer hızının azaltılması, fiziksel özelliklerinin modifiye 

edilerek kullanımının kolaylaĢtırılması, doğru yerde ve doğru zamanda kontrollü 

olarak salımının sağlanması, aromasının maskelenmesi ve küçük miktarlarda 

kullanımı söz konusu olduğunda seyreltmenin homojen bir Ģekilde yapılması, bir 

karıĢım içindeki bileĢenlerin birbirleriyle reaksiyona girmelerinin önlenmesi 

olarak özetlenebilir (Desai and Park, 2005; Koç vd., 2010). 
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Mikroenkapsülasyon teknolojisinin gıda endüstrisinde kullanımının 

yararlarından dolayı probiyotik bakterilerin ve biyoaktif gıda bileĢenlerinin 

mikroenkapsülasyonu ile stabilizasyonu ve elde edilen mikrokapsüllerin gıda 

ürünlerine ilave edilmesi ile fonksiyonel gıda üretiminin geliĢtirilmesi üzerine 

birçok çalıĢma yürütülmektedir (Nedovic et al., 2011). Ancak, bu teknolojinin 

kullanımını sınırlandıran çeĢitli faktörler bulunmaktadır. Bu faktörlerin baĢında, 

uygun mikroenkapsülasyon yönteminin ve duvar materyalinin seçimi gelmektedir 

(Tatar, 2012). 

2.1.1 Mikroenkapsülasyon yöntemleri 

Gıda bileĢenlerinin mikroenkapsülasyonu iĢleminde çeĢitli yöntemler 

mevcuttur (Nedovic et al., 2011). Mikroenkapsülasyon yönteminin seçimi; gerekli 

partikül büyüklüğü, çekirdek ve kaplama materyalinin fizikokimyasal özellikleri, 

salım mekanizmaları, iĢlem maliyeti gibi belirli uygulamalara ve parametrelere 

bağlıdır (Mahdavi et al., 2014; Mahdavi et al., 2016). Mikroenkapsülasyon 

yöntemleri kimyasal ve fiziksel olmak üzere ikiye ayrılmaktadırlar. Fiziksel 

yöntemlerde, fizikokimyasal ve fizikomekanik olarak sınıflandırılmaktadırlar 

(Ghosh, 2006). Çizelge 2.1’de mikroenkapsülasyon iĢleminde sık kullanılan 

yöntemler verilmiĢtir.  

Çizelge 2.1 Mikroenkapsülasyonda kullanılan yöntemler (Ghosh, 2006) 

Kimyasal Yöntemler 
Fiziksel Yöntemler 

Fizikokimyasal  Fizikomekanik  

 Ara yüzey 

polimerizasyonu 

 In-situ 

polimerizasyonu 

 Koaservasyon 

 Sol-jel yöntemi 

 Süperkritik akıĢkan 

yöntemi 

 Püskürterek kurutma 

 Dondurarak kurutma 

 Sıcak eriyik yöntemi 

(Ekstrüder metodu) 

 AkıĢkan yatakta kaplama 

 Santrifüj yöntemi 

 Rotasyonal süspansiyon ayırma 

(Döner disk metodu) 

 Elektrostatik yöntem 
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2.1.1.1 Koaservasyon yöntemi 

Koaservasyon, ortamın sıcaklık, iyon Ģiddeti, pH ve polarite gibi fiziko-

kimyasal özelliklerini değiĢtirerek çekirdek etrafında polimerin birikmesini 

sağlayan bir yöntemdir (Silva et al., 2014). Bu yöntem, polimerler ve tuzlar 

arasındaki elektrostatik etkileĢime dayanmaktadır. Polimerce zengin (koaservat) 

ve polimerce fakir fazdan sıvı-sıvı faz ayrımı bu etkileĢim neticesinde 

gerçekleĢmektedir (Celli et al., 2015).  

Koaservasyon, en eski ve en yaygın kullanılan mikroenkapsülasyon 

yöntemlerinden biridir (Bakry et al., 2016). Koaservasyon terimi, Latince’de yığın 

anlamına gelen “acervus” kelimesinden türemiĢtir (Jamekhorshid et al., 2014). 

Koaservasyon, yüksek sıcaklıklar veya organik çözücüler gerektirmeyen, diğer 

yöntemlere nazaran basit ve düĢük maliyetli bir iĢlemdir. Koaservasyon 

yönteminin sadece kolloid ve elektrolit konsantrasyonlarının ve pH’nın sınırlı 

aralıkları içerisinde gerçekleĢmesi bu iĢlemin en önemli dezavantajlarındandır 

(Silva et al., 2014). 

Koaservasyon iĢlemi, basit ve kompleks koaservasyon olmak üzere ikiye 

ayrılmaktadır. Basit koaservasyonda tek bir polimer kullanılmaktadır ve bu 

polimer suya karĢı daha yüksek afiniteye sahip olan maddelerin (tuzlar, alkoller) 

ilave edilmesi ile ayrılmaktadır (Martins et al., 2009; Celli et al., 2015). Kompleks 

koaservasyonda iki ya da daha fazla polimer kullanılmaktadır (Madene et al., 

2006). Kompleks koaservasyon, çözeltiler içinde veya kolloid olarak bulunan bu 

zıt yüklü polimerlerin çekim kuvvetleri ile gerçekleĢmektedir (Martins et al., 

2009; Ocak vd., 2011). Fizikokimyasal, kalınlık ve mikro yapı gibi duvar 

materyali özellikleri, mikrokapsül davranıĢlarının (kararlılık, tekrar dağılabilirlik, 

mikroenkapsülasyon verimi vb.) belirlenmesinde kilit rol oynamaktadırlar. Bu 

sebeple, koaservasyon iĢleminin baĢarılı olabilmesi için, duvar materyalinin 

seçimi ve duvar materyali bileĢenleri arasındaki etkileĢim çok önemlidir (Katona 

et al., 2010). Jelatin ve arap zamkı sistemi, kompleks koaservasyon iĢleminde en 

çok kullanılan biyopolimer çiftidir (Ach et al., 2015). Jelatin izoelektrik 

noktasının altındaki pH değerlerinde pozitif yüklüdür ve negatif yüklü olan arap 

zamkı ile kompleks oluĢturabilmektedir (Buldur, 2012). Bu sistemde, jelatin ve 

arap zamkı 35 °C (jelatinin jelleĢme sıcaklığı) üzerinde bir sıcaklıkta 
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karıĢtırılarak, pH 4’e ayarlanmıĢ sulu faz içinde çözülmektedir. Sistem 

soğutulduğunda, çapraz bağlanma gerçekleĢmekte ve faz ayrımı meydana 

gelmektedir. Emülsiyona benzer Ģekilde, koaservatları toz formda elde etmek için 

kurutma iĢlemi uygulanabilir (Celli et al., 2015). ġekil 2.3’de kompleks 

koaservasyon iĢleminin akıĢ diyagramı verilmiĢtir.  

 

ġekil 2.3 Kompleks koaservasyon iĢleminin akıĢ diyagramı (Jamekhorshid et al., 2014). 

Kompleks koaservasyon yönteminin diğer yöntemlere göre en önemli 

avantajı, çok yüksek mikroenkapsülasyon verimine (% 99'a kadar) ve kontrollü 

salım olanaklarına sahip olmasıdır (Gouin, 2004; Jun-xia et al., 2011; Ocak, 

2012). Ayrıca, bu yöntem ile mikrokapsüllenmiĢ yağları elde etmek basit, 

ölçeklenebilir, düĢük maliyetli, solvent içermeyen ve tekrarlanabilirdir. Bu 

nedenle, kompleks koaservasyon endüstriyel ölçekte mikrokapsüllerin üretimi için 

kullanılmaktadır (Xiao et al., 2014a; Bakry et al., 2016). 

ġekil 2.4’de görüldüğü gibi, kompleks koaservasyon yöntemi ile etken 

maddelerin (yağların) mikroenkapsülasyonu ve mikrokapsüllerin elde edilmesi 

aĢağıdaki aĢamalardan oluĢmaktadır. ġekil 2.4’de yeĢil daireler yağı, çevresindeki 

siyahlar ise protein ve polisakkaritleri göstermektedir. Kompleks koaservasyon ile 

yağların mikroenkapsülasyonunda ilk aĢama, proteinlerin izoelektrik noktası 

üzerindeki pH değerinde ve jelleĢme noktası üzerindeki sıcaklıkta protein ve 

polisakkarit gibi iki farklı polimeri bulunduran sulu çözelti içerisinde yağın 

emülsiyon haline getirilmesidir. Ġkinci aĢama, proteinin izoelektrik noktası 

altındaki pH değerine çözeltinin düĢürülmesi ile zıt yüklü polimerler arasındaki 
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elektrostatik çekim sonucunda çözünmeyen polimerce zengin fazdan sıvı fazın 

ayrılmasıdır. Üçüncü aĢamada, jelleĢme sıcaklığının altında yapılan kontrollü 

soğutmanın ardından, hidrofobik olan yağ damlacıklarının çevresinde polimerce 

zengin fazın birikmesinden dolayı duvar oluĢumu meydana gelmektedir. Son 

aĢamada, çapraz bağlayıcı ajanların eklenmesi ile mikrokapsüllerin duvarının 

sertleĢmesi sağlanmaktadır (Piacentini et al., 2013; Bakry et al., 2016).  

 

 

ġekil 2.4 Kompleks koaservasyon yöntemi ile mikrokapsül eldesi (Bakry et al., 2016) 

2.2 Gıda Endüstrisinde Kullanılan Duvar Materyalleri 

Uygun duvar materyali seçimi, arzu edilen mikroenkapsülasyon verimi, 

mikrokapsül stabilitesi ve uygulanabilirlik açısından çok önemlidir (Gonçalves et 

al., 2016). Ġdeal bir duvar materyali etken madde ile tepkimeye girmemeli, etken 

maddenin kapsülden sızmasını engelleyip, devamlılığını sağlayabilmeli, olumsuz 

koĢullara karĢı çekirdeğe maksimum koruma sağlayabilmeli, hoĢ olmayan tat 

içermemelidir (Silva et al., 2014). Ayrıca, duvar materyallerinin üretim maliyeti 

her geçen gün hızla arttığı için, mikroenkapsülasyon iĢleminde öncelikli olarak 

çözgen yerine suda çözünen, en ucuz polimerlerin kullanılması ve 

mikroenkapsülasyon iĢleminde basit alet ve minimum iĢgücü olması 

istenilmektedir (Ocak, 2010). Çoğu duvar materyali istenen tüm özelliklere sahip 

olmadığı için iki ya da daha fazla materyali karıĢtırmak gerekmektedir (Silva et 

al., 2014). Çekirdek materyaline ve mikrokapsüllerde olması istenilen özelliklere 

bağlı olarak, duvar materyalleri karbonhidratlar, selüloz türevleri, gamlar, lipidler 

ve proteinler gibi çeĢitli polimerlerden seçilebilmektedirler (Buldur, 2012). Gıda 

(iii) (iv) 
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sanayisinde, genellikle karbonhidratlardan; niĢasta, modifiye niĢasta, dekstrin, 

sakaroz, selüloz ve kitosan, gamlardan; arap zamkı, aljinat ve karagenan, 

lipidlerden; vaks, parafin, hidrojene katı ve sıvı yağlar, mono- ve di-gliseritler, 

inorganik materyallerden; kalsiyum sülfat ve silikatlar, proteinlerden; gluten, 

kazein, jelatin ve albümin gibi materyaller duvar materyali olarak 

kullanılmaktadırlar (Silva et al., 2014). 

Jelatin, hayvanların derisinden, beyaz bağ dokusundan ve kemiklerinden 

elde edilen kolajenin kısmi hidrolizi ile elde edilmektedir (Meng and Cloutier, 

2014). Kullanılan kolajenin kaynağına ve hidrolitik muameleye göre jelatinin tipi 

farklılaĢmaktadır. A tipi jelatin, kolajenin asit ile hidrolizi sonucu elde 

edilmektedir ve izoelektrik noktası 7-9’dur. B tipi jelatin ise, kolajenin alkali 

hidrolizi sonucu elde edilmektedir ve izoelektrik noktası 4,7-5,4’tür (Gülsünoğlu, 

2013). Jelatin vücut sıcaklığında, biyouyumlu, biyobozunur, yenilebilir ve 

çözünebilir özellikliklerinden dolayı gıda ve farmasötik uygulamalar için ideal bir 

malzemedir (Devi and Kakati, 2013). Mükemmel film oluĢturma özelliğine sahip 

olan jelatin mikroenkapsülasyon iĢleminde sıkça kullanılmaktadır (Kaushik and 

Roos, 2007). Calvo et al. (2010), jelatinin ilave edilmesi ile mikrokapsül 

duvarının güçlendiğini ve jelatin miktarı arttırıldığında mikrokapsül içerisindeki 

yağ miktarının arttığını bildirmiĢlerdir. 

Maji et al. (2007) yaptıkları çalıĢmada sivrisinek kovucu özelliği olan limon 

yağını (Zanthoxylum limonella) çevresel etkilerden korumak için gözenekli yapıya 

sahip olan jelatin içerisine hapsetmiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında 

kullandıkları jelatin, glutaraldehit ve limon yağı konsantrasyonlarının elde 

ettikleri mikrokapsüllerin salım özellikleri üzerine etkilerini araĢtırmıĢlardır. 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kullandıkları yağ miktarının artırılması ile 

mikrokapsüllerden yağ salımının arttığını, jelatin konsantrasyonunun ve çapraz 

bağlayıcı olarak kullanılan glutaraldehit konsantrasyonunun artırılması ile salımın 

azaldığını tespit etmiĢlerdir. 

Mikroenkapsülasyon iĢleminde zamklar, film oluĢturma ve emülsifiye edici 

özelliklerinden dolayı kullanılmaktadırlar. Zamklar arasında genellikle arap zamkı 

olarak adlandırılan akasya sakızı mükemmel emülsifiye edici özelliği nedeniyle 
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öne çıkmaktadır. Arap zamkı yaklaĢık % 2 protein ile D-glukuronik asid, L-

ramnoz, D-galaktoz ve L-arabinozu içeren bir polimerdir (Dickinson, 2003; 

Gharsallaoui et al., 2007). Arap zamkının emülsifiye edici özelliği protein 

fraksiyonunun varlığı ile film oluĢturma özelliği ise arabinogalaktan 

fraksiyonunun varlığı ile iliĢkilendirilmektedir (Tatar, 2012). Ayrıca, arap zamkı 

doğal, toksisitesi olmayan, biyouyumlu ve biyobozunur olduğu için yaygın bir 

Ģekilde kullanılmaktadır (Buldur, 2012). Karabiber oleoresininin 

mikroenkapsülasyonu ile ilgili yapılan bir çalıĢmada, oleoresini arap zamkının 

modifiye niĢastadan daha iyi koruduğu belirtilmiĢtir (Shaikh et al., 2006). 

Linoleik asidin mikroenkapsülasyonu ile ilgili yürütülen bir çalıĢmada da, arap 

zamkı ile oluĢturulan mikrokapsüllerin maltodekstrinle oluĢturulan 

mikrokapsüllere nazaran oksidasyona karĢı daha dirençli olduğu ifade edilmiĢtir 

(Minemoto et al., 2002). 

2.3 Gıda Endüstrisinde Kullanılan Çekirdek Materyalleri 

KapsüllenmiĢ olan klasik gıda bileĢenleri içinde lezzet ajanları (tatlandıcılar, 

baharatlar, esansiyel yağlar vb.), gıda asitleri ve bazları (sitrik asit, sodyum 

bikarbonat vb.), lipidler (bitkisel yağlar, süt yağı vb.), gıda katkı maddeleri 

(koruyucular, pigmentler vb.), mineraller (kalsiyum ve demir tuzları vb.), 

vitaminler (karoten vb.) ve renklendiriciler bulunmaktadırlar. Tüm bu gıda 

bileĢenleri kimyasal, fiziksel ve fizyolojik özelliklerine göre farklılıklar 

göstermektedirler. Bu nedenle, gıda bileĢenlerinin mikrokapsül içerisinde 

hapsedilmesi ve stabilitelerinin sağlanması; etken madde özelliklerine (kimyasal 

yapı, moleküler ağırlık, polarite, uçuculuk vb.), duvar materyali ile etkileĢimine 

ve mikrokapsül matriksindeki yerine bağlı olarak değiĢmektedir (Augustin and 

Hemar, 2009). 

Esansiyel yağlar uçucu aroma bileĢenlerinden oluĢmaktadır ve esansiyel 

yağların ana bileĢenleri terpenler, seskiterpenler ve çeĢitli oksijen türevi bileĢenler 

(alkoller, aldehitler, ketonlar, asitler, fenoller, eterler, esterler vb.) dir. Bu 

bileĢenlerin tümü karakteristik bitki kokusundan ve aromasından sorumlu 

bileĢenlerdir (Angelov et al., 2013). Esansiyel yağların bileĢimleri ve miktarları, 

bitkinin cinsine, bitkinin hangi kısmından elde edildiğine, üretim Ģekline, 
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yetiĢtirildiği bölgenin coğrafi yapısına ve iklime bağlı olarak değiĢmektedir 

(Angioni et al., 2006; Bayaz, 2014).  

Kekik (Thymus vulgaris L.), Lamiaceae familyasına ait olan aromatik ve 

tıbbi bir bitkidir. Thymus cinsi bitkilerden elde edilen esansiyel yağlarda, farklı 

kimyasal bileĢime neden olan otuza yakın monoterpen bulunmaktadır (Sakkas and 

Papadopoulou, 2017). Kekik esansiyel yağı kimyasal bileĢiminde (ġekil 2.5) 

bulunan monoterpen fenollerinden en yaygın olanları timol ve onun izomeri 

karvakrol temel bileĢenleridir (Pavel et al., 2010). Kekik esansiyel yağı, 

antioksidan, antibakteriyel ve antifungal etkilere sahip olmasından dolayı 

gıdalarda ve içeceklerde doğal gıda koruyucusu ve aromatik katkı maddesi olarak 

kullanılmakta, aynı zamanda kiĢisel bakım ürünlerinde (parfüm, kozmetik, sabun) 

(Sakkas and Papadopoulou, 2017) ve ilaç endüstrisinde kullanılmaktadır (Angelov 

et al., 2013). 

 

ġekil 2.5 Kekik esansiyel yağı temel bileĢenlerinin kimyasal yapısı (BaĢyiğit vd., 2017) 

Mikroenkapsülasyon yöntemlerinden biri olan koaservasyon yöntemi ile 

genellikle esansiyel yağların mikroenkapsülasyonu yapılmaktadır (Silva et al., 

2014). Basit koaservasyon yönteminden, neem tohumu yağı, limon otu yağı, çay 

ağacı yağı, idris otu yağı, fesleğen yağı gibi yağların mikroenkapsülasyonunda 

yararlanılmıĢtır (Devi and Maji, 2009a; Leimann et al., 2009; Ocak vd., 2011; 

Solomon et al., 2012; Sutaphanit and Chitprasert 2014). Kompleks koaservasyon 

yönteminden ise, çekirdek materyal olarak hidrofobik (çoğu aroma, esansiyel yağ, 

ilaç aktif maddeleri) veya hidrofilik (kazein hidrolizatı, aspartam, sukraloz vb.) 

bileĢenlerin kapsülasyonları için uygun olmasından dolayı yararlanılabilmektedir 

(Xiao et al., 2014b). 

Timol Karvakrol 
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Nori et al. (2011), propolisin alkolde çözünmesinden ve güçlü lezzete sahip 

olmasından dolayı gıdalarda kullanımının sınırlı olduğunu ancak 

mikroenkapsülasyon ile gıdalarda doğal bir gıda katkı maddesi olarak 

kullanımının arttırılabileceğini bildirmiĢlerdir. Bu nedenle yaptıkları çalıĢmada, 

kompleks koaservasyon yöntemi ile duvar materyali olarak izole soya proteini ve 

pektin kullanarak propolis ekstraktını hapsetmiĢler ve elde ettikleri 

mikrokapsüllerin toz formda, alkol içermediğini, gıdalarda kontrollü koĢullar 

altında salımlarının mümkün olduğunu ifade etmiĢlerdir. 

Rocha-Selmi et al. (2013a), mikroenkapsülasyon ile sukraloz gibi 

tatlandırıcıların akıĢkanlıklarının, tatlılıklarının ve yüksek sıcaklıklara karĢı 

dirençlerinin arttırılabileceğini ifade etmiĢlerdir. Hidrofilik bir bileĢik olan 

sukralozun mikroenkapsülasyonu için çift emülsiyon yöntemini takiben kompleks 

koaservasyon yöntemi kullanımının uygun olduğunu bildirmiĢlerdir. 

Eratte et al. (2014), omega-3 yağ asitlerince zengin ton balığı yağının 

mikroenkapsülasyonu için kompleks koaservasyon yöntemi ile peyniraltı suyu 

proteini izolatı ve arap zamkı duvar materyallerini kullanmıĢlar, püskürterek ve 

dondurarak kurutma yöntemleri ile ton balığı yağı içeren mikrokapsüller elde 

etmiĢlerdir. 

Bosnea et al. (2014), probiyotik suĢların farklı iĢlem koĢullarında (ısıl iĢlem, 

yüksek tuz konsantrasyonu vb.), gastrointestinal koĢullar altında ve depolama 

boyunca canlılıklarını arttırabilmek için yaptıkları çalıĢmada, süt ürünlerinden 

izole edilen iki probiyotik suĢun (Lactobacillus paracasei ssp. paracasei ve 

Lactobacillus paraplantarum) kompleks koaservasyon yöntemi ile 

mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢlerdir. Duvar materyali olarak peyniraltı 

suyu proteini izolatı ve arap zamkı biyopolimerlerinden yararlanmıĢlardır. Elde 

ettikleri bulgular neticesinde, probiyotikleri içeren mikrokapsüllerin düĢük pH’lı 

gıda sistemlerinde taĢınabileceğini bildirmiĢlerdir.  

Wang et al. (2015), yaptıkları çalıĢmada, birçok fonksiyonel özelliği olan 

lipofilik bileĢenlerden koenzim Q10, kurkumin, A, D3, E ve K2 vitaminleri ile 

zenginleĢtirilen ton balığı yağının kompleks koaservasyon yöntemi ile 
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mikroenkapsülasyonunda jelatin ve sodyum hekzametafosfat duvar materyallerini 

ve transglutaminaz çağraz bağlayıcı ajanını kullanmıĢlardır. Kompleks 

koaservasyon yönteminin, biyoaktif lipofilik bileĢenleri içeren çok çekirdekli 

mikrokapsüllerin hazırlanması ve sağlamlaĢtırılmasında uygun bir yöntem 

olduğunu ifade etmiĢlerdir. 

Shahgholian and Rajabzadeh (2016), suda çözünmeyen kurkumin 

pigmentinin sığır serum albümini ve arap zamkı duvar materyallerini kullanarak 

kompleks koaservasyon yöntemi ile mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢler-

dir. Elde ettikleri bulgular neticesinde, kurkuminin mikroenkapsülasyonu için 

koaservasyon yönteminin etkili ve gelecek vaat eden bir yöntem olduğunu 

bildirmiĢlerdir. 

Kompleks koaservasyon iĢleminde farklı duvar materyali kombinasyonları 

kullanılmasına rağmen jelatin-arap zamkı polimer çifti çeĢitli faktörlerden dolayı 

en geleneksel kullanılan polimer çiftlerindendir. Yukarıda bahsi geçen faktörler; 

materyallerin polimerler ile tamamen kaplanması ve kötü çevre koĢullarına karĢı 

korunması, yuvarlak Ģekilli mikrokapsüllerin üretilip, morfolojilerinin sağladığı 

kolay akıĢkanlıklarından dolayı gıda ürünlerine uygulanmasında yardımcı olması 

olarak sıralanabilir (Comunian and Favaro-Trindade, 2016).  

Çizelge 2.2’de jelatin-arap zamkı duvar materyalleri kullanılarak hazırlanan 

kompleks koaservasyon uygulamaları ve kullanılan çapraz bağlayıcı ajanlar 

verilmiĢtir. 
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Çizelge 2.2 Jelatin-arap zamkı duvar materyalleri kullanılarak hazırlanan kompleks koaservasyon uygulamaları ve kullanılan çapraz bağlayıcı 

ajanlar 

Çekirdek Materyal Çapraz Bağlayıcı Ajan Uygulama Referans  

 Kafur yağı 

 Güve otu yağı 

 Limonen ve mentol 

 Keten tohumu yağı 

 Nane yağı 

 Lutein 

 Alil izotiyosiyanat 

 Yasemin yağı 

 Fukoksantin 

 Sarımsak yağı 

 Zerdeçal oleoresini 

 Krill yağı 

 Lavanta yağı 

 

 Hardal tohumu yağı 

 HaĢhaĢ tohumu yağı 

 Engerek otu yağı 

 Glutaraldehit 

 Glutaraldehit/Transglutaminaz 

 Glutaraldehit 

- 

 Transglutaminaz 

 Gliserin 

 Tannik asit 

 Transglutaminaz 

 Tannik asit 

 Formaldehit 

- 

- 

 Glutaraldehit/Transglutaminaz/ 

Tannik asit 

 Genipin 

 Glutaraldehit 
 

- 

 ĠĢlem optimizasyonu 

 Yağ salımı 

 Yöntem karĢılaĢtırma 

 Gıda 

 Yağ salımı 

 ĠĢlem optimizasyonu 

 Gıda 

 ĠĢlem optimizasyonu 

 Gıda 

 Gıda 

 Gıda 

 ĠĢlem optimizasyonu 

 ĠĢlem optimizasyonu 

 

 Gıda 

 Gıda 

 Gıda 

 Chang et al. 2006 

 Prata et al. 2008 

 Leclercq et al. 2009 

 Liu et al. 2010 

 Dong et al. 2011 

 Qv et al. 2011 

 Zhang et al. 2011 

 Lv et al. 2012; 2014 

 Quan et al. 2013 

 Siow and Ong 2013 

 Zuanon et al. 2013 

 Aziz et al. 2014 

 Xiao et al. 2014b 

 

 Peng et al. 2014 

 Yang et al. 2015 

 Comunian et al. 2016 

 

1
5
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Chang et al. (2006), kafur yağının uçuculuğunun yüksek olması sebebi ile 

uygulandığı alanlarda çok kısa bir kullanım ömrüne sahip olduğunu 

belirtmiĢlerdir. Bu amaçla, kafur esansiyel yağının bu dezavantajını gidermek için 

koaservasyon yöntemini kullanmıĢlardır. Mikrokapsül duvar malzemesi olarak 

arap zamkı ile birlikte mikro gözenekli yapısından ötürü jelatini tercih etmiĢlerdir. 

Esansiyel yağların ortama çok az salım yaptıklarında verimsiz olduklarını, çok 

fazla salım yaptıklarında ise rahatsızlığa sebep olabildiklerini ifade etmiĢlerdir. Bu 

nedenle, uçucu esansiyel yağların, uygulandıkları farklı çevre koĢullarında salım 

hızlarının kontrolünün oldukça önemli bir araĢtırma ve tartıĢma konusu olduğunu 

bildirmiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon teknolojisinin, esansiyel yağların ortama 

kontrollü salımının gerçekleĢtirilmesi amacı ile günümüzde kullanılan en iyi 

yöntem olarak karĢımıza çıktığını belirtmiĢlerdir.  

Prata et al. (2008), güve otu esansiyel yağı içeren jelatin-arap zamkı 

mikropartiküllerini, glutaraldehit ve transglutaminaz çapraz bağlayıcı ajanlarını 

kullanarak kompleks koaservasyon yöntemi ile elde etmiĢlerdir. Güve otu 

esansiyel yağına karıĢtırılmıĢ floresan bileĢiği olan khusimyl dansylate ile 

oluĢturulan floresan karıĢımı, yağ modeli olarak kullanmıĢlardır. Jelatin-arap 

zamkı mikropartiküllerinden toplam floresan khusimyl dansylate salımını 

incelediklerinde sırasıyla susuz etanol, tween 80 ve sodyum dodesil sülfat 

Ģeklinde azaldığını tespit etmiĢler ve elde ettikleri yaĢ mikropartiküllerin, 

dondurularak kurutulmuĢ olanlardan daha hızlı khusimyl dansylate salımı 

gösterdiklerini saptamıĢlardır. 

Liu et al. (2010), keten tohumu yağının sulu gıdalardaki uyumsuzluğu 

(çözünürlük gibi) ve oksidasyona karĢı dayanıklı olmamasından dolayı gıdalarda 

kullanımının sınırlı olduğunu belirtmiĢlerdir. Keten tohumu yağının 

kapsülasyonunu optimize etmek amacıyla, jelatin-arap zamkı matriksi içerisine 

yağı kompleks koaservasyon yöntemi ile hapsetmiĢlerdir. Keten tohumu yağının 

gıdalarda kullanılabilirliğini arttırmak için çapraz bağlayıcı ajan 

kullanmamıĢlardır. Elde ettikleri kapsülleri, 25 gün boyunca oda sıcaklığında 

depolamıĢlar ve kapsüllenmemiĢ yağa kıyasla birincil (peroksitler) ve ikincil 

(aldehitler ve ketonlar) oksidasyon ürünlerinin üretimine karĢı koruyucu etki 

göstermiĢ olduğunu bildirmiĢlerdir. 
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Dong et al. (2011), koaservat mikrokapsüllerinin salımında dağıtıcı 

ortamların etkisinin çok önemli olduğunu ifade etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, 

jelatin ve arap zamkı duvar materyallerini kullanarak transglutaminaz ile çapraz 

bağlanmıĢ nane yağı içeren mikrokapsüller elde etmiĢler ve koaservat 

mikrokapsüllerinden nane yağının salımı üzerine sıcaklıkları farklı dağıtıcı 

ortamların etkisini incelemiĢlerdir. Koaservat mikrokapsüllerinin salımının soğuk 

suda çok yavaĢ olduğunu ve çekirdek/duvar oranının salım üzerine etkisinin 

belirgin olmadığını tespit etmiĢlerdir. Elde ettiklere bulgulara göre, 

mikrokapsüllerin soğuk suda mükemmel depolama stabilitesine sahip olduğunu 

vurgulamıĢlardır. 

Zuanon et al. (2013), renklendirici olarak kullanılan zerdeçal oleoresininin 

ana pigmentinin kurkumin olması nedeniyle birçok fonksiyonel özelliğinin 

olduğunu, ancak zerdeçal pigmentlerinin yağda çözünüp, suda çözünmediğini, 

ıĢığa, ısıya, oksijene ve pH'ya duyarlı olduğunu bildirmiĢlerdir. Zerdeçal 

oleoresinin stabilitesini ve fonksiyonel özelliklerini geliĢtirmek ve sulu ortamlarda 

kullanımlarını kolaylaĢtırmak amacıyla jelatin ve arap zamkı duvar materyallerini 

kullanarak kompleks koaservasyon yöntemi ile zerdeçal oleoresini içeren 

mikrokapsüller elde etmiĢlerdir. Zerdeçal oleoresinin doğal bir pigment olarak 

kuru veya sulu gıda formülasyonlarında kullanımının mikroenkapsülasyon iĢlemi 

ile geliĢtirilebileceğini bildirmiĢlerdir. 

Yang et al. (2015), haĢhaĢ tohumu yağının, bileĢiminde yüksek oranda 

bulunan linoleik asidin özel moleküler yapısı nedeniyle oksidasyona karĢı duyarlı 

olduğunu bildirmiĢlerdir. HaĢhaĢ tohumu yağının üretim ve depolama süreci 

boyunca kimyasal stabilitesini geliĢtirmek amacıyla kompleks koaservasyon 

yöntemi ile duvar materyali olarak doğal polisakkarit olan arap zamkı ve mikro 

gözenekli jelatin polimerlerini kullanarak haĢhaĢ tohumu yağını hapsetmiĢlerdir. 

HaĢhaĢ tohumu yağının uzun süreli depolama sonrasında, mikrokapsüllerde iyi 

korunduğunu, oksidatif ve fiziksel stabilite çalıĢmaları ile belirlemiĢlerdir. 

Böylece, haĢhaĢ tohumu yağı için mikroenkapsülasyonun gıda endüstrisinde iyi 

performans göstereceğini ifade etmiĢlerdir. 
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Comunian et al. (2016), kompleks koaservasyon yöntemi ile jelatin ve arap 

zamkı duvar materyallerini kullanarak omega-3 yağ asitlerince zengin engerek otu 

(Echium plantagineum L.) yağının mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢlerdir. 

Mikroenkapsülasyon sırasında, engerek otu yağının fenolik bileĢenlerle (sinapik 

asit ve rutin) çift katlı emülsiyonunun yapılması sonucunda veya sinapik asidin 

kapsül duvarına doğrudan ilavesi sonucunda oluĢan etkileri incelemiĢlerdir. 

Engerek otu yağının stabilitesinin kapsül duvarına sinapik asit ilave edilmesi ile 

yaklaĢık dört kat arttığını tespit etmiĢlerdir.  

2.4 Gıda Endüstrisinde Kullanılan Çapraz Bağlayıcı Ajanlar 

Duvar materyalleri arasındaki etkileĢimlerin iyonik yapısından dolayı 

mikrokapsüllerin sabit yapı özellikleri korunamamaktadır. Bu nedenle ağ gibi 

saran belirli ajanların kullanımıyla mikrokapsül duvarlarının sağlamlaĢtırılması 

gerekmektedir (Koupantsis et al., 2016). Mikrokapsül duvarını sağlamlaĢtırmak 

için fiziksel veya kimyasal çapraz bağlama yöntemleri kullanılmaktadır. Fiziksel 

çapraz bağlama yöntemleri kurutma, ısıtma gibi iĢlemleri ve gama veya 

ultraviyole radyasyonuna maruz bırakma gibi iĢlemleri içermektedir (Yao et al., 

2004). Kimyasal çapraz bağlama yöntemlerinde ise, çapraz bağlayıcılar ile 

moleküllerin hidroksil, karboksil veya amino gruplarına benzer fonksiyonel 

gruplarının bağlanması sağlanmaktadır (Buldur, 2012). Çapraz bağlayıcı ajan 

olarak genellikle formaldehit, glutaraldehit, poliaminler, transglutaminaz gibi 

enzimler ve bazı doğal bileĢikler kullanılmaktadırlar (Leclercq et al., 2009). 

Klasik çapraz bağlayıcı ajan olarak kullanılan ancak son derece toksik olduğu için 

gıda uygulamalarında yasaklanmıĢ olan formaldehit ve glutaraldehit yerine ferulik 

asit, genipin, transglutaminaz ve tannik asit gibi doğal bileĢiklerin çapraz 

bağlayıcı fonksiyonlarından yararlanılmaktadır (Comunian and Favaro-Trindade, 

2016). Transglutaminaz ve tannik asit gibi toksik olmayan çapraz bağlayıcı 

ajanlar ile ilgili birçok çalıĢma olmasına rağmen, transglutaminazın yüksek fiyatı 

ve tannik asidin özellikle tadı gıda sanayisinde uygulanabilirliklerini 

sınırlamaktadır (Peng et al., 2014). 

Lv et al. (2014), ısıya dayanıklı yasemin yağı içeren nanokapsül elde etmek 

için kompleks koaservasyon yöntemi ile jelatin ve arap zamkı polimerlerini 
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kullanmıĢlar ve alkali koĢullarda transglutaminaz ile çapraz bağlamıĢlardır. 

Yapılan yapısal özellik ve uçucu bileĢen analizleri sonucunda elde edilen 

nanokapsüllerin 80 ˚C’ye kadar yüksek ısı direncine sahip olduklarını tespit 

etmiĢlerdir. 

Peng et al. (2014), izotiyosiyanatların öncü maddesi olan birçok glukozinatı 

bulunduran hardalın mikroorganizmalara karĢı etkili biyosidal aktiviteye sahip 

olduğunu ancak hardal da kuvvetli uçucu olduğu için izotiyosiyanatların iĢlenmiĢ 

gıdalarda çok az etkisinin olacağını belirtmiĢlerdir. Bundan dolayı, hardal tohumu 

esansiyel yağının antimikrobiyal aktivitesini incelemiĢler ve hardal yağını jelatin-

arap zamkı duvar materyallerini kullanarak doğal ve suda çözünür genipin ile 

sertleĢtirmiĢlerdir. Elde ettikleri hardal esansiyel yağını içeren mikrokapsüllerin 

sertleĢtirme etkinliği ile ilgili koĢulların optimizasyonunu, farklı bağıl nem ve 

sıcaklık koĢullarında fizikokimyasal özelliklerini ve depolama stabilitesini 

incelemiĢlerdir. Hardal tohumu esansiyel yağının antibakteriyel etkiye sahip 

olduğunu ve kapsüllenmemiĢ hardal tohumu esansiyel yağına kıyasla, genipin ile 

sertleĢtirilmiĢ mikrokapsüllerin farklı bağıl nem ve sıcaklık koĢullarında kimyasal 

stabilitesini koruduğunu tespit etmiĢlerdir. Antimikrobiyal maddeler ile ilgili 

uygulamalar için genipin ile sertleĢtirilmiĢ mikrokapsüllerin güvenli ve gelecek 

vaat eden bir taĢıyıcı olarak kullanılabileceğini ifade etmiĢlerdir.  

Tannik asit glukoz baĢına ortalama 9-10 adet gallik asit molekülünden 

ayrılan atom grubu ile esterleĢtirilmiĢ merkezi bir glukoz çekirdeğini içeren 

bitkisel bir polifenoldür. Tannik asidin kimyasal yapısında (ġekil 2.6) çok sayıda 

fenolik grubun bulunması nedeniyle, tannik asit iyonik eĢleĢtirme, hidrojen 

bağlama ve metal koordinasyonu yoluyla etkileĢime girebilecek niteliktedir. 

Tannik asidin hem hidrojen bağlama hem de hidrofobik etkisi ile iliĢkili benzersiz 

protein çökeltme yeteneğinden biyomedikal alanın yanı sıra gıda endüstrisi de 

(Ģarap ve bira klarifikasyonu vb.) büyük ölçüde yararlanmaktadır (Koupantsis et 

al., 2016). 
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ġekil 2.6 Tannik asidin kimyasal yapısı (Koupantsis et al., 2016) 

Xing et al. (2004), kapsaisini içeren jelatin-arap zamkı duvarlı tannik asit ile 

çapraz bağlanmıĢ mikrokapsüller elde etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, tannik 

asit ile çapraz bağlanmıĢ mikrokapsüllerin yüksek mikroenkapsülasyon verimine 

sahip olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Devi and Maji (2009b), neem tohumu yağının mikroenkapsülasyonunda; κ-

karagenan ve kitosan ile polielektrolit kompleks oluĢturarak üç farklı çapraz 

bağlayıcı kullanmıĢlardır. Elde ettikleri mikrokapsüllerde kullandıkları çapraz 

bağlayıcılardan en etkili olanın glutaraldehit ardından genipin ve tannik asidin 

olduğunu ifade etmiĢlerdir.  

Zhang et al. (2011), yaptıkları çalıĢmada alil izotiyosiyanatı çekirdek 

materyal olarak kullanılmıĢlar ve jelatin-arap zamkı duvarlı tannik asit ile çapraz 

bağlanmıĢ mikrokapsüller elde etmiĢlerdir. Elde ettikleri tannik asit ile çapraz 

bağlanmıĢ mikrokapsüllerin yüksek mikroenkapsülasyon verimine sahip olduğunu 

tespit etmiĢlerdir. 

Quan et al. (2013), tannik asit ile çapraz bağlanmıĢ balık jelatini-arap zamkı 

duvarlı çekirdek materyal olarak setil palmitat ile kanola yağı karıĢımından oluĢan 

fukoksantin yüklü mikroküreler hazırlamıĢlar ve fukoksantinin ağız yoluyla 

alımının etkin olması için karakterize etmiĢlerdir. Bu çalıĢmanın, gıda 
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uygulamalarında fukoksantinin kolay oksidatif bozulma ve zayıf suda çözünürlük 

gibi baĢlıca sınırlamalarının üstesinden gelmek için basit fakat etkili bir yaklaĢım 

sağlayabileceğini bildirmiĢlerdir. 

Xiao et al. (2014b), jelatin ve arap zamkı duvar materyalleri ile hazırlanan 

lavanta yağı içeren çok çekirdekli mikrokapsüllerin boyutları, 

mikroenkapsülasyon verimleri, yükleme kapasiteleri ve mikroenkapsülasyon 

etkinliği üzerinde pH, çekirdek duvar oranı, duvar materyali konsantrasyonu, 

karıĢtırma hızı, çapraz bağlayıcı ajan ve homojenizasyon oranı gibi çeĢitli 

faktörlerin etkisini incelemiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, glutaraldehit, 

transglutaminaz ve tannik asit çapraz bağlayıcılarını kullanmıĢlar ve tannik asidin 

diğer çapraz bağlayıcı ajanlara nazaran daha düĢük yükleme kapasitesine sahip 

olduğunu, mikroenkapsülasyon verimi açısından da çapraz bağlayıcıların 

benzerlik gösterdiğini bildirmiĢlerdir. 

2.5 Gıda Endüstrisinde Mikroenkapsülasyon Uygulamaları  

Gıda endüstrisi son yıllarda, antioksidanlar, mineraller, vitaminler, 

fitosteroller, yağ asitleri, lutein, likopen gibi biyoaktif bileĢenler ve probiyotikler 

gibi canlı hücreler ile zenginleĢtirilmiĢ fonksiyonel gıdaların üretilmesi üzerine 

yoğunlaĢmıĢtır (Buldur, 2012). Ancak zenginleĢtirmede yararlanılan bu 

bileĢenlerin depolanması ve gıdalarla birlikte iĢlenmesi sırasında ve ayrıca 

gastrointestinal sistemde sindirim sonrası vücutta arzu edilen bölgeye ulaĢana 

kadar korunmaya ihtiyacı bulunmaktadır (Augustin and Hemar, 2009). Bu 

nedenle, fonksiyonel gıda üretiminin geliĢtirilmesinde mikroenkapsülasyon 

teknolojisinden yararlanılmaktadır Mikroenkapsülasyon teknolojisinde, hassas 

bileĢenlerin (lezzet bileĢenleri, esansiyel yağlar vb.) çevresel koĢullardan 

(özellikle nem, pH ve oksidasyondan) korunması için çekirdek ve duvar materyali 

arasında fiziksel bir bariyer oluĢturulmaktadır (Xiao et al., 2014a). Böylece, tat ve 

aromanın farklılaĢması, kötü tat ve kokunun maskelenmesi, gıda bileĢenlerinin 

sağlamlaĢtırılması ve biyoyararlılığın arttırılması sağlanmaktadır (Nedovic et al., 

2011).  
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Weinbreck et al. (2004), ayçiçek, limon ve portakal yağlarının 

mikroenkapsülasyonu için peyniraltı suyu proteini ve arap zamkı duvar 

materyallerinden yararlanmıĢlardır. Mikrokapsül eldesinde kompleks 

koaservasyon yöntemini kullanarak; pH, biyopolimer konsantrasyonu ve 

mikrokapsül boyutu değiĢimlerinin etkilerini incelemiĢlerdir. Küçük 

damlacıkların mikroenkapsülasyonunun bir koaservat matriksi içinde, büyük 

damlacıklardan daha kolay gerçekleĢtiğini ifade etmiĢlerdir. Elde ettikleri 

mikrokapsüllerin uygulanabilirliklerini göstermek için, büyük veya küçük 

boyutlarda, glutaraldehit ile çapraz bağlanmıĢ veya çapraz bağlanmamıĢ limon 

yağı içeren mikrokapsülleri Gouda peynirine ilave etmiĢler ve zamana karĢı aroma 

salımlarını değerlendirmiĢlerdir. Elde ettikleri bulgulara göre, Gouda peynirine 

dahil edilmiĢ büyük mikrokapsüllerin aroma salımlarının daha kuvvetli olduğunu, 

çapraz bağlanmıĢ mikrokapsüllerin aroma salımlarınında daha az olduğunu 

bildirmiĢlerdir. 

Maji and Hussain (2009), sivrisinek kovucu özelliği olan limon esansiyel 

yağının (Zanthoxylum limonella) çevre koĢullarına karĢı dayanıksız olmasından 

dolayı uygulamalarda sentetik kovuculardan daha az etkinliğe ve sürekliliğe sahip 

olduğunu belirtmiĢlerdir. Bu nedenle, kompleks koaservasyon yöntemi ile limon 

esansiyel yağı içeren kitosan-jelatin duvarlı genipin ile çapraz bağlanmıĢ 

mikrokapsüller elde etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, esansiyel yağın salım hızını 

ve çeĢitli parametrelerin etkisini incelemiĢlerdir. Salım hızının yağ içeriğine, 

çapraz bağlayıcının miktarına ve polimer konsantrasyonuna bağlı olduğunu tespit 

etmiĢlerdir. 

Tamjidi et al. (2012), uzun zincirli omega-3 çoklu doymamıĢ yağ asitlerini 

içeren balık yağının jelatin-arap zamkı duvarlı kompleks koaservasyon yöntemi 

ile mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢler ve elde ettikleri mikrokapsülleri 

yoğurda ilave ederek zenginleĢtirilmiĢ yoğurt üretmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, 

balık yağı mikrokapsülleri ile zenginleĢtirilen yoğurdun depolama boyunca 

fizikokimyasal ve duyusal özellikleri üzerine etkilerini incelemiĢler ve elde 

ettikleri bulgulara göre, fizikokimyasal ve duyusal özelliklerin olumlu 

etkilendiğini bildirmiĢlerdir. Tamjidi et al. (2014), yaptıkları bir diğer çalıĢmada, 

balık yağı mikrokapsülleri ile zenginleĢtirdikleri yoğurdun reolojik özelliklerini 
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incelemiĢlerdir. Elde ettikleri bulgular neticesinde, balık yağı mikrokapsülleri ile 

zenginleĢtirilmiĢ yoğurdun üretilmesinin mümkün olduğunu ve böylece yoğurdun 

sağlık üzerine etkilerinin geliĢebileceğini bildirmiĢlerdir.  

Rocha-Selmi et al. (2013b), likopenin iĢleme ve depolama sırasında 

izomerize olma ve oksitlenme eğilimi göstermesinin gıda endüstrisinde 

kullanımlarını zorlaĢtırmasından dolayı mikroenkapsülasyon ile likopenin 

stabilitesini arttırabilmenin ve gıda formülasyonlarına dahil edebilmenin 

sağlanabileceğini ifade etmiĢlerdir. Bu nedenle, kompleks koaservasyon yöntemi 

ile jelatin-arap zamkı duvarlı likopen içeren mikrokapsüller elde etmiĢler ve 

depolama boyunca karotenoidlerin stabilitesini ölçmüĢlerdir. Ayrıca elde ettikleri 

mikrokapsülleri kek içerisine ilave ederek mikrokapsüllerden kek üzerine renk 

aktarımlarını incelemiĢlerdir. Stabilite testinde likopenin mikroenkapsülasyon ile 

serbest formuna kıyasla daha fazla korunduğunu tespit etmiĢlerdir. Kek üzerine 

renk aktarımlarına göre incelediklerinde ise, dondurarak kurutulmuĢ 

koaservasyonlu likopen içeren mikrokapsüllerin kek üzerinde heterojen 

dağıldığını ve bazı noktalarda yoğunlaĢmıĢ likopen olduğunu dolayısıyla bu tür 

uygulamalarda dondurarak kurutulmuĢ koaservasyonlu mikrokapsüllerin 

doğrudan kullanımlarının kısıtlı olduğunu bildirmiĢlerdir. 

Shoji et al. (2013), Lactobacillus acidophilus’u kompleks koaservasyonla 

kazein-pektin duvar materyalleri içerisinde hapsetmiĢler ve sonrasında elde 

ettikleri mikrokapsülleri yoğurda ilave etmiĢlerdir. L. acidophilus’un canlılığını, 

mikrokapsüller ile zenginleĢtirilen yoğurdun depolanması sürecinde ve insan 

midesindekine benzer pH değerlerinde incelemiĢlerdir. Elde ettikleri bulgulara 

göre, L. acidophilus içeren mikrokapsüller ile hazırlanan yoğurtların depolama 

süresince L. acidophilus’un canlılığını koruduğunu, ancak insan midesindekine 

benzer pH değerlerine karĢı koruma sağlayamadığını ifade etmiĢlerdir.  

Wang and Chi (2013), yarı kimyasal özelliklere sahip olan esansiyel 

yağların ve onların bileĢenlerinin çevre koĢullarına karĢı dayanıklılığını arttırarak 

haĢere ile mücadele uygulamalarında daha fazla kullanılabileceğini 

belirtmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢmada, α-pinen içeren esansiyel yağ yüklü 

mikrokapsülleri kitosan ve arap zamkı duvar materyallerini kullanarak kompleks 
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koaservasyon yöntemi ile elde etmiĢlerdir. Ayrıca, α-pinen yüklü 

mikrokapsüllerin salım profilini incelemiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon iĢlemi ile α-

pinenin salım hızının yavaĢlamasından dolayı salım süresinin uzadığını ifade 

etmiĢlerdir. 

Dima et al. (2014a), kitosan ve κ-karagenan duvar materyallerini kullanarak 

basit ve kompleks koaservasyon yöntemi ile yenibahar yağının 

mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢma neticesinde elde 

ettikleri mikrokapsüllerin, et endüstrisinde ürünlerin fonksiyonel özelliklerini 

geliĢtirmek için kullanılabileceğini ifade etmiĢlerdir. 

Santos et al. (2014), iki ya da daha fazla çekirdek materyalin birlikte 

kapsüllenmesi ile birlikte bileĢenlerin iĢlevselliğinin ve performanslarının 

artabileceğini belirtmiĢlerdir. Gıda endüstrisinde çoğunlukla ferahlatıcı 

özelliklerinden dolayı kullanılan ksilitol ve mentolün ferahlatıcı etkilerini 

yoğunlaĢtırmak ve bu bileĢenlerin salımlarını kontrol altına almak için çift katlı 

emülsiyon yöntemini takiben kompleks koaservasyon yöntemini kullanmıĢlardır. 

Yaptıkları çalıĢmada, ksilitol ve mentol bileĢenlerini jelatin ve arap zamkı duvar 

materyalleri içerisinde hapsetmiĢlerdir. Ardından, elde ettikleri mikrokapsülleri 

sakıza uygulamıĢlardır. Mikroenkapsülasyon ile çekirdek materyallerinin sakızdan 

kontrollü salımlarının gerçekleĢtiğini ve çiğneme sırasında mikrokapsül içeriğinin 

yavaĢ yavaĢ salım yaptığını tespit etmiĢlerdir. 

Ahmadi et al. (2015), koenzim Q10’nun suda çözünmediğinden gıdaların 

zenginleĢtirilmesinde kullanımının kısıtlanmasından dolayı β-laktoglobulin ve 

arap zamkı duvar materyalleri içerisine koenzim Q10’u kompleks koaservasyon 

yöntemi ile hapsetmiĢlerdir. Elde ettikleri mikrokapsülleri, yoğurdun 

zenginleĢtirilmesinde kullanmıĢlar ve yoğurdun fizikokimyasal özellikleri üzerine 

etkilerini incelemiĢlerdir. Koenzim Q10 mikrokapsülleri ile zenginleĢtirmenin 

yoğurdun sertliğinin artması gibi fizikokimyasal özellikleri üzerinde depolama 

boyunca olumlu etkileri olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Gomez-Estaca et al. (2016), karides atıklarından elde edilen astaksantin 

içeren lipid ekstraktının yeni bir biyopolimer kombinasyonu olan jelatin-kaĢu 
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zamkı kompleksini kullanarak kompleks koaservasyon yöntemi ile 

mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirmiĢlerdir. Mikrokapsüllerin renklendirme 

kapasitesini değerlendirebilmek için elde ettikleri mikrokapsülleri bir gıda modeli 

olarak yoğurda ilave etmiĢler ve tek renkte bir ürün elde etmiĢlerdir. Yaptıkları 

duyusal analiz sonucunda, lipid ekstraktının renklendirme kapasitesinin 

mikroenkapsülasyon ile geliĢtiğini tespit etmiĢlerdir. 

Rutz et al. (2017), yüksek karotenoid içerikli palm yağı içeren 

mikrokapsüller elde etmek amacıyla kompleks koaservasyon yöntemi ile kitosan-

ksantan zamkı ve kitosan-pektin biyopolimerlerini kullanmıĢlardır. Elde ettikleri 

mikrokapsülleri ekmek ve yoğurt örneklerine ilave ederek gastrointestinal koĢullar 

altında karotenoidlerin salım profillerini incelemiĢlerdir. Mikrokapsüllerin 

gıdalara uygulanmasından sonra, karotenoidlerin salımının daha az olduğunu ve 

açığa çıkan bileĢenlerin bozulmadığını tespit etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢma 

sonucunda, kitosan-ksantan zamkı mikrokapsüllerinin özellikle yoğurt 

örneklerinde kullanımının en iyi potansiyel uygulama olduğunu bildirmiĢlerdir. 
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

3.1 Materyal 

3.1.1 Kullanılan kimyasal maddeler 

Sığır derisinden elde edilen jel gücü yaklaĢık 225 g bloom olan B tipi 

jelatin, arap zamkı, kekik yağı, tannik asit, tween 80, asetik asit, metanol (HPLC 

saflıkta), asetonitril (HPLC saflıkta), kloroform (HPLC saflıkta), diklorometan 

(HPLC saflıkta), amonyum asetat, trietil amin (HPLC saflıkta), sodyum karbonat 

(Na2CO3), gallik asit, DPPH (1,1-Diphenyl-2-picrylhydrazy), timol, karvakrol ve 

lutein standartları Sigma-Aldrich (USA) firmasından, Folin-Ciocalteu reaktifi ve 

Peptonlu Fizyolojik Tuzlu Su (MRD) Merck firmasından analitik saflıkta temin 

edilmiĢtir. TEMPO AC (Toplam bakteri) kitleri Biomerieux firmasından 

alınmıĢtır. ÇalıĢma boyunca ultra saf su kullanılmıĢtır. 

3.2. Yöntem 

3.2.1 Kullanılan cihazlar 

GC/MS cihazı: Kekik yağının karakterizasyonunun yapılması amacıyla 

Hewlett Packard 6890 Plus GC; Hewlett Packard –5973 Mass Selective Detector 

cihazı kullanılmıĢtır.  

HPLC cihazı: Timol, karvakrol ve lutein miktarlarındaki değiĢimlerin 

belirlenmesi amacıyla Agilent Technology 1260 Infinity model HPLC cihazı 

kullanılmıĢtır.  

Ultrasonik su banyosu: HPLC cihazında kullanılan mobil fazların degaz 

edilmesi amacıyla Selectra 10K model ultrasonik su banyosu kullanılmıĢtır. 

Spektrofotometre: Kekik yağının ultraviyole (UV) spektrumunun 

incelenmesinde ve standart eğrisinin hazırlanmasında, mikrokapsüllerin salım 

çalıĢmasında, toplam fenolik madde miktarı ve DPPH yöntemi ile antioksidan 

aktivite analizlerinde Agilent Cary 60 UV-görünür bölge spektrofotometresi 

kullanılmıĢtır.  

Mekanik karıĢtırıcı: Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin elde edilmesinde 

Isolab marka mekanik karıĢtırıcı kullanılmıĢtır. 
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Su banyosu: Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin hazırlanıĢında, toplam 

fenolik madde miktarı ve DPPH ile antioksidan aktivite analizlerinin ekstraksiyon 

iĢleminde Falc WB U2 marka su banyosu kullanılmıĢtır. 

pH metre: Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin hazırlanıĢında ve Ģeftali suyu 

örneklerinin pH analizlerinin gerçekleĢtirilmesinde Hanna Instrument 9124 model 

pH metre kullanılmıĢtır. 

Liyofilizatör: Elde edilen mikrokapsülleri dondurarak kurutmak amacıyla 

Armfield-FT 33 model liyofilizatör kullanılmıĢtır. 

Analitik terazi: Tüm tartım iĢlemleri Shimadzu ATX-224 model analitik 

terazide gerçekleĢmiĢtir. 

Çalkalayıcı: Mikroenkapsülasyon verimi, mikrokapsüllerin yağ içeriği ve 

yağ yükünün saptanmasında Wise Shake SHO-2d model çalkalayıcı, kekik 

esansiyel yağının salımı çalıĢmasında Gerhardt Thermoshake THO 500 model 

çalkalayıcı kullanılmıĢtır. 

Santrifüj: Kekik yağında bulunan luteinin HPLC analizi, toplam fenolik 

madde miktarı ve DPPH ile antioksidan aktivite analizlerinin ekstraksiyon 

iĢleminde Sigma 4-165 model santrifüj cihazı kullanılmıĢtır. 

Renk ölçer: Elde edilen mikrokapsüllerin renk değerlerini tespit etmek 

amacıyla HunterLab ColorFlex (ABD) cihazı kullanılmıĢtır. 

Fourier transform kızılötesi spektroskopisi: FTIR çalıĢmaları ATR 

ekipmanına sahip olan Perkin-Elmer Spectrum 100 cihazı kullanılarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir.  

Taramalı elektron mikroskobu: Elde edilen mikrokapsüllerin görüntülerinin 

alınması amacıyla Philips XL-30S FEG model taramalı elektron mikroskobu 

kullanılmıĢtır. 

Katı meyve sıkacağı: ġeftali suyu üretiminde Premier PRJ6808 model katı 

meyve sıkacağı kullanılmıĢtır. 

Otoklav: Mikrobiyolojik analize hazırlık aĢamasında seyreltme çözeltisinin, 

saf suyun ve cam malzemelerin sterilizasyonu için Hırayama marka otoklav 

kullanılmıĢtır. 

Stomacher: Örneklerin mikrobiyoloji analizi için homojenize edilmesinde 

StomacherLab-Blender, SewardMedical, London, UK model stomacher 

cihazından yararlanılmıĢtır. 

https://www.trendyol.com/kadin/premier
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TEMPO: ġeftali suyu örneklerinde toplam mezofilik aerobik bakteri sayımı 

analizleri Biomerieux TEMPO cihazı kullanılarak gerçekleĢtirilmiĢtir.  

Ġnkübatör: Toplam mezofilik aerobik bakteri sayımı için TEMPO AC 

kartları 35 °C’de iki gün boyunca Sanyo CO2 inkübatör cihazında inkübe 

edilmiĢtir. 

Buzdolabı: Hazırlanan stok çözeltisinin ve diğer tüm çözeltilerin saklanması 

için sıcaklığı +4 °C’ye ayarlanmıĢ Uğur marka buzdolabı kullanılmıĢtır.  

Ultra saf su cihazı: Tüm analizlerde Human Corporation Zeneer marka saf 

su cihazından elde edilen su kullanılmıĢtır. 

3.2.2 Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin hazırlanıĢı  

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kullanılan kekik yağı miktarı 11 

ml’de, tannik asit miktarı 15 ml’de sabit tutularak jelatin:arap zamkı oranları 

sırasıyla 1,5:4,5, 3:3, 4,5:1,5 Ģeklinde, ardından duvar materyalleri 3:3 oranında, 

yağ miktarı 11 ml’de sabit tutularak tannik asit miktarları sırasıyla 10, 15 ve 20 ml 

Ģeklinde, son olarak da duvar materyalleri 3:3 oranında ve tannik asit miktarı 10 

ml’de sabit tutularak kekik yağı miktarları sırasıyla 9, 11, 13 ve 15 ml Ģeklinde 

değiĢtirilmiĢ ve 8 farklı formülasyon ile mikrokapsüller elde edilmiĢtir. 

Mikrokapsüllerin hazırlanmasında Ach et al. (2015) tarafından kullanılan 

yöntem kısmen değiĢtirilerek kullanılmıĢtır. Ortam sıcaklığında 600 ml’lik beher 

içerisine 100 ml’lik % 1,5-4,5 (w/w)’luk jelatin çözeltisi hazırlandıktan sonra 

sıcaklık kontrollü su banyosu (Falc WB U2) içerisine beher yerleĢtirilmiĢ ve 

mekanik karıĢtırıcı (Isolab) ile 300 devir/dk altında karıĢırken sıcaklık 55 °C’e 

çıkartılmıĢtır. Aynı Ģekilde 250 ml’lik erlen içerisinde 100 ml’lik % 1,5-4,5 

(w/w)’luk arap zamkı çözeltisi hazırlanmıĢtır. Kekik esansiyel yağı (9-15 ml) 

mekanik karıĢtırıcı yardımıyla karıĢtırılan jelatin çözeltisi üzerine pipet yardımıyla 

damla damla ilave edilmiĢ ve 1000 devir/dk’da 15 dk emülsifiye edilmiĢtir. 

Emülsiyon oluĢturulduktan sonra, 100 ml’lik % 1,5-4,5 (w/w)’luk sıcak arap 

zamkı çözeltisi 300 devir/dk karıĢtırma hızında emülsiyona eklenmiĢtir. Bu 

aĢamada pH değeri 4,9 olan emülsiyon üzerine % 10 (v/v)’luk asetik asit ilave 

edilerek pH değeri kademeli olarak 4,1 seviyesine düĢürülmüĢ ve çözelti 5 °C’e 

soğutulmuĢtur. Son olarak tannik asit sisteme eklenmiĢ ve sıcaklık 25 °C’e 
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çıkartılmıĢtır. 2,5 saatlik çapraz bağlanma süresinden sonra karıĢtırma 

durdurulmuĢ, tepede biriken krema tabakası Ģeklindeki mikrokapsüller toplanıp 

deiyonize su ile durulanmıĢ, filtreden geçirilmiĢ ve ayrılan mikrokapsüller 

liyofilize edilerek amber renkli cam ĢiĢeler içerisinde buzdolabında saklanmıĢtır. 

Liyofilizasyon için, elde edilen mikrokapsüller paslanmaz çelikten yapılmıĢ 

tepsilere aktarılmıĢ ve 24 saat –30 °C’ de dondurulmuĢtur. Daha sonra donan 

kapsüller, 48 saat boyunca liyofilizatör (Armfield, FT 33) içerisinde –30 °C’ta, 

100 mTorr kurutma çemberi vakumunda kurutulmuĢlardır (Leclercq et al., 2009). 

Mikrokapsüllerin hazırlanıĢı ile ilgili akıĢ Ģeması ġekil 3.1’de verilmiĢtir. 

 

ġekil 3.1 Mikrokapsüllerin hazırlanıĢı akıĢ Ģeması 

3.2.3 Kekik yağının GC/MS ile karakterizasyonu 

GC/MS analizi Ege Üniversitesi, Gıda Mühendisliği bölümü 

laboratuvarlarında bulunan gaz kromatografisi-kütle spektrometresi cihazı ile 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Yapılan ön denemelerde fırın sıcaklık programı ve cihaz 

analiz koĢulları için gerekli en uygun koĢular (sıcaklık ve süre) belirlenmiĢtir. 

Kekik yağının karakterizasyonu amacıyla kullanılan GC/MS cihazının 

çalıĢma koĢulları aĢağıdaki belirtilen koĢullarda gerçekleĢtirilmiĢtir (Tschiggerl 

and Bucar, 2011). 
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Cihaz: HP–6890 Plus GC; HP–5973 Mass Selective Detector  

Kolon: HP-5MS % 5 fenilmetilsiloksan (30 m uzunluk x 0,25 mm iç çap x 

0,25 µm film kalınlığı) 

TaĢıyıcı gaz: Helyum, 0,9 ml/dk 

Bölme (Split) oranı: 80:1 

Enjeksiyon sıcaklığı: 240 °C 

Kolon sıcaklığı programı: 45 °C – 2 dk.; 250 °C – 4 °C/dk.; 250 °C – 2 dk.  

Arayüzey sıcaklığı: 280 °C 

Ġyon kaynağı sıcaklığı: 230 °C 

Elektron enerjisi: 70 eV 

Kütle aralığı: 40-300 akb 

MS kütüphanesi: NIST, WILEY kütüphaneleri 

3.2.4 Kekik yağının ultraviyole (UV) spektrumunun incelenmesi 

UV-Vis spektrofotometre (Agilent Cary 60) cihazı kullanılarak % 0,3 

Tween 80 içeren distile su içerisinde bilinen bir konsantrasyonda kekik yağı 

çözeltisinin 200-400 nm dalga boyu aralığında UV spektrumları alınmıĢ ve 

çözeltinin maksimum absorbsiyon gösterdiği dalga boyu (λmax) kaydedilmiĢtir 

(Maji and Hussain, 2009; Ocak, 2012). 

Maksimum absorbsiyon gösteren dalga boyu (λmax), ultraviyole 

spektrofotometrik yöntemle standart eğrisinin çizilmesinde ve mikrokapsüllerdeki 

yağın salım oranının belirlenmesinde kullanılmıĢtır. 

3.2.5 Kekik yağının ultraviyole (UV) spektrofotometrik yöntemle standart 

eğrisinin hazırlanması 

% 0,3 Tween 80 içeren distile su içerisinde 0,02-0,32 g/100 ml aralığında 

konsantrasyonları bilinen kekik yağı çözeltilerinin absorbans değerleri, önceden 

belirlenen kekik yağının maksimum absorbsiyon gösterdiği (λmax) dalga boyunda 

PTFE kapaklı 1 cm’lik kuvartz küvetler (Aldrich) kullanılarak UV/Vis 

spektrofotometrede okunmuĢtur. Her bir konsantrasyon için üç deneme olacak 

Ģekilde kör çözeltiye karĢı okunan absorbans değerleri en küçük kareler 
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yöntemine göre değerlendirilip, ilgili noktaları içeren doğru denklemi 

hesaplanmıĢtır (Maji and Hussain, 2009; Ocak, 2012). 

Standart eğri denkleminden yağ yükü (%) ve mikroenkapsülasyon verimi 

(%) hesaplamalarının yapılmasında yararlanılmıĢtır. 

3.2.6 Mikroenkapsülasyon verimi ve mikrokapsüllerin yağ içeriği ve yağ 

yükünün saptanması 

Hazırlanan mikrokapsüllerden bir miktar alınmıĢ ve bu mikrokapsüller 

porselen havan kullanılarak tamamen toz haline getirilmiĢtir. Toz haline getirilmiĢ 

mikrokapsüllerden hassas terazi (Shimadzu ATX-224) kullanılarak 50,0 mg 

tartılmıĢ ve balon joje içerisine alınmıĢtır. Balon joje içerisine % 0,3 Tween 80 

içeren distile su eklenmiĢtir. Balon joje çalkalayıcı (Wise Shake SHO-2d) üzerine 

sabitlenerek, çalkalayıcı tüm gece boyunca çalıĢtırılmıĢtır. Analizler üç paralel 

yapılmıĢtır. Kapsülasyon verimi (%), yağ içeriği (%) ve yağ yükü (%) standart 

eğrisi ve aĢağıdaki formüller kullanılarak tespit edilmiĢtir (Maji et al., 2007; 

Hussain and Maji, 2008; Maji and Hussain, 2009). 

Kapsülasyon verimi (%) = w1/w2 x 100 

Yağ içeriği (%) = w1/w x 100 

Yağ yükü (%) = w2/w3 x 100 

w = mikrokapsül ağırlığı 

w1 = bilinen miktar mikrokapsül içerisinde kapsülasyona uğrayan gerçek 

yağ miktarı 

w2 = aynı miktarda mikrokapsüle denk gelen yağ miktarı 

w3 = çapraz bağlayıcı dahil toplam kullanılan polimer miktarı 

 

3.2.7 Kekik yağı salım çalıĢması 

Duvar materyallerinin birbirine oranı, yağ miktarı ve çapraz bağlayıcı 

miktarı değiĢtirilerek elde edilen jelatin-arap zamkı duvarlı mikrokapsüllerden 

kekik esansiyel yağı salım hızı zamana karĢı UV/Vis spektrofotometre 

kullanılarak tespit edilmiĢtir. % 0,3 Tween 80 içeren distile su bilinen miktarda 

mikrokapsülün üzerine erlen içerisinde ilave edilmiĢtir ve oda sıcaklığında 
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çalkalayıcı (Gerhardt Thermoshake THO 500) yardımıyla çalkalanmıĢtır. 5 ml 

mikrokapsül-Tween 80 karıĢımı belirli aralıklarla filtrelenmiĢtir ve maksimum 

dalga boyu değerinde (230 nm) yağ salım hızı ölçülmüĢtür. Mikrokapsül-Tween 

80 karıĢımlarının hacmini sabit tutmak amacıyla, UV ölçümlerinden sonra 5 ml % 

0,3 Tween 80 çözeltileri erlenlerin içerisine geri aktarılmıĢtır. Tüm deneyler üçer 

kez gerçekleĢtirilmiĢtir ve ortalama absorbans değerleri % yağ cinsinden zamana 

karĢı grafiklerde verilmiĢtir. 

3.2.8 Kekik yağında bulunan timol ve karvakrol miktarlarının 

enkapsülasyon ile değiĢiminin HPLC ile bulunması 

HPLC cihazı ile timol ve karvakrol miktarının belirlenmesi için aĢağıdaki 

belirtilen koĢullarda çalıĢılmıĢtır (Ramos et al., 2014).  

Cihaz: Agilent Technology 1260 Infinity model HPLC  

AkıĢ hızı: 1,0 ml/dk 

Enjeksiyon miktarı: 20 µl 

Kolon: Waters, C18, 10 µm; 4,6 × 150 mm  

Kolon sıcaklığı: 25 °C 

Dedektör: DAD dedektör, λ= 254 nm 

Mobil faz: Asetonitril (% 40) ve saf su (% 60)  

Mobil faz olarak % 40’lık (v/v) asetonitril/su karıĢımı hazırlanmıĢtır. 

Hazırlanan karıĢım karıĢtırıldıktan sonra degaz iĢlemi için ultrasonik su 

banyosunda 10 dk bekletilmiĢtir. Degaz iĢlemi sonunda HPLC sisteminde (A) 

hattına bağlanmıĢtır. Kekik yağında bulunan timol ve karvakrol miktarlarının 

HPLC cihazı ile belirlenmesi için 25 ml % 3’lük deriĢik asetik asit çözeltisi ile 1,5 

g mikrokapsül blendırda karıĢtırılmıĢtır. Elde edilen çözelti mavi bantlı filtreden 

süzülmüĢ ve viyale alınarak HPLC cihazına enjeksiyon için yerleĢtirilmiĢtir. 

Analizler iki paralel olacak Ģekilde yapılmıĢtır. 

1000 ppm’lik karvakrol stok çözeltisinden 500 ppm, 250 ppm, 100 ppm, 50 

ppm, 25 ppm ve 10 ppm konsantrasyonlarında karvakrol standart çözeltileri 

hazırlanmıĢ ve çözeltilerde bulunan karvakrol miktarları HPLC ile belirlenmiĢtir. 

Belirlenen miktarlar ile ġekil 3.2’de görülen karvakrol standart çözeltisine ait 
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kalibrasyon grafiği çizilmiĢtir. Timol stok ve standart çözeltileride karvakrol ile 

aynı konsantrasyonlarda hazırlanmıĢtır. 

 

ġekil 3.2 Karvakrol standart çözeltisi kalibrasyon grafiği 

3.2.9 Kekik yağında bulunan lutein miktarının enkapsülasyon ile değiĢiminin 

HPLC ile Bulunması 

Lutein miktarının ölçümü Abbo et al. (2010) tarafından kullanılan yöntem 

modifiye edilerek yapılmıĢtır. 0,25 g örneğin üzerine 1 ml metanol ilave edilip 30 

sn süreyle karıĢtırılmıĢtır. Elde edilen karıĢım oda sıcaklığında 10 dk kadar 

bekletilmiĢtir. KarıĢıma 1 ml kloroform eklenmiĢ, 30 sn süreyle vortekslenmiĢtir 

ve 10 dk oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. 0,5 ml saf su ilave edilmiĢ, 5 dk süreyle 

4000 devir/dk’da santrifüj edilmiĢ ve süzülmüĢtür. Ekstraksiyon 0,5 ml kloroform 

eklendikten sonra tekrarlanmıĢ ve örnek ekstraktları azot gazı altında 

kurutulmuĢtur. Kalıntı 150 µl diklorometan ve 1350 µl mobile fazda çözülerek (% 

83 asetonitril, % 16 metanol, % 1 diklorometan, 1,54 g/l amonyum asetat, 1,0 ml/l 

trietilamin) 0,45 μm’lik filtreden geçirilmiĢ ve viale alınarak HPLC’ye enjekte 

edilmiĢtir. Analizler iki paralel olacak Ģekilde yapılmıĢtır. 

AkıĢ hızı 1,5 ml/dk, enjeksiyon hacmi 20 µl olarak ayarlanmıĢ ve Agilent 

1200 HPLC Cihazın’da analizler yapılmıĢtır. Lutein dıĢ standart yöntemi ile 

HPLC’de C18 kolon ve DAD dedektörde 450 nm’de belirlenmiĢtir.  
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3.2.10 Mikrokapsüllerin antioksidan aktivitesi 

Mikrokapsül örneklerinin antioksidan kapasitesinin ölçümü Brand-William 

et al. (1995) tarafından kullanılan yöntem modifiye edilerek yapılmıĢtır. 0,6 g 

mikrokapsül örneği 60 ml metanol ile homojenize edilerek 40 °C’deki su 

banyosunda 60 dk boyunca bekletilmiĢ ve her 15 dk’da bir çalkalanmıĢtır. 2000 

devir/dk hızla 5 dk santrifüj edilen örnekler süzülmüĢtür. Elde edilen ekstrakttan 

10 µl alınarak üzerine 1990 µl günlük olarak hazırlanan 100 µM DPPH (1,1- 

Diphenyl-2-picrylhydrazyl) reaktifinden eklenmiĢtir Elde edilen karıĢım 

vortekslendikten sonra 20 dk karanlıkta bekletilmiĢtir. Süre sonunda örneklerin 

515 nm dalga boyundaki absorbansları spektrofotometrede belirlenmiĢtir. Kör 

çözelti olarak saf metanol kullanılmıĢtır. Kontrol çözeltisi için ise 10 µl örnek 

ekstraktı yerine aynı miktarda saf su kullanılmıĢtır. Analizler iki paralel olarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Sonuçlar % inhibisyon cinsinden verilmiĢtir. 

             
               

        
     

Akontrol: Kontrol çözeltisinin absorbansı 

Aörnek: Örneğin absorbansı 

3.2.11 Toplam fenolik madde analizi 

Mikrokapsül örneklerinde toplam fenolik madde miktarı analizi Xu and 

Chang (2007) tarafından kullanılan yöntem modifiye edilerek yapılmıĢtır. Buna 

göre 0,6 g mikrokapsül örneği 60 ml metanol ile homojenize edilerek 40 °C’deki 

su banyosunda 60 dk boyunca bekletilmiĢtir. Her 15 dk’da bir çalkalanmıĢtır. 

2000 devir/dk hızla 5 dk santrifüj edilen örnekler süzülmüĢtür. Elde edilen 

ekstrakttan 50 µl alınarak üzerine 3 ml su, 250 µl Folin Ciocalteu reaktifi ve 750 

µl % 7’lik (w/v) Na2CO3 çözeltisi eklenmiĢtir. Vorteks cihazında karıĢtırılarak 8 

dk oda sıcaklığında bekletilmiĢtir. Daha sonra karıĢıma 950 µl su eklenerek 2 saat 

daha oda sıcaklığında ve karanlıkta bekletilmiĢtir. Bekleme süresinin sonunda 760 

nm’de spektrofotometrede absorbansı saptanmıĢtır. Analizler iki paralel 

yapılmıĢtır.  
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Gallik asit standart çözeltisi kullanılarak hazırlanan kalibrasyon grafiği ile 

gallik asit cinsinden toplam fenolik madde miktarı belirlenmiĢtir. Stok çözelti 

hazırlamak amacıyla 100 mg gallik asit tartılarak metanol ile 100 ml’ye 

seyreltilmiĢtir. 1000 mg/kg’lık bu stok çözeltiden 500 mg/kg, 400 mg/kg, 300 

mg/kg, 200 mg/kg, 100 mg/kg ve 50 mg/kg konsantrasyonlarında gallik asit 

çözeltileri hazırlanarak kalibrasyon grafiği oluĢturmak üzere kullanılmıĢtır. Örnek 

ekstraktı yerine, standart çözeltiler kullanılarak, spektrofotometrede absorbanslar 

belirlenmiĢtir ve ġekil 3.3’de görülen gallik asit standart çözeltilerine ait 

kalibrasyon grafiği çizilmiĢtir. 

 

ġekil 3.3 Gallik asit çözeltisi kalibrasyon grafiği 

3.2.12 Mikrokapsüllerin renk analizi 

Mikrokapsüllerde renk analizi HunterLab ColorFlex (ABD) model 

kolorimetrenin CIE modunda kullanılmasıyla gerçekleĢtirilmiĢtir. Renk ölçüm 

cihazı, her ölçüm öncesi siyah ve beyaz levhaların kullanımı ile kalibre edilmiĢtir. 

Renk ölçümü sırasında örneklerin 8 farklı bölgesinden ölçüm alınmıĢtır. 

Örneklerin renk değerleri CIE sisteminde L*, a*, ve b* değerleri cinsinden 

ölçülmüĢtür. Bu değerlerden “L*” parlaklık belirtecidir ve değeri “0” (siyah)’dan 

“100” (beyaz)’a kadar değiĢiklik göstermektedir. a* değerinde “-a*” yeĢilliği, 

“+a*” kırmızılığı ifade ederken; b* değerinde ise “-b*” maviliğin, “+b*” sarılığın 

varlığını ortaya koymaktadır. a* ve b* değerleri -60 ile +60 arasında dağılım 
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göstermektedir. Bu verilerin ıĢığında güçlü, doygun, saf renklerin, romantik 

renklerden ayrılmasını sağlayan Kroma değeri ve bir rengin diğer renkten 

ayrılmasını sağlayan Hue (˚) açısı aĢağıdaki formüller yardımıyla belirlenmiĢtir. 

    √   )    ) )               
 

 
)  

ΔC: Kroma değeri 

h
0
: Hue açısı 

3.2.13 Fourier transform kızılötesi spektroskopisi (FTIR) 

Jelatin/arap zamkı duvarlı kekik yağı içeren mikrokapsüllerin kimyasal 

yapısının belirlenmesi için FTIR analizleri Ege Üniversitesi’nde yapılmıĢtır. FTIR 

çalıĢmaları ATR ekipmanına sahip olan Perkin-Elmer Spectrum 100 cihazı 

kullanılarak gerçekleĢtirilmiĢtir. 

Bu amaçla kekik yağı, kekik yağı içeren mikrokapsüller ile 

mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında duvar materyali olarak kullanılan jelatin ve 

arap zamkı 4000-400 cm
-1

 dalgaboyu aralığındaki IR spektrumları taranmıĢ, 

sonuçlar FTIR Spectrum Software (Perkin Elmer) yazılımında değerlendirilmiĢ ve 

literatürde verilen spektrumlarla karĢılaĢtırılmıĢtır. 

3.2.14 Taramalı elektron mikroskobu görüntüsü (SEM) 

Taramalı elektron mikroskobu çalıĢmasından önce, elde edilen 

mikrokapsüller Ġzmir Yüksek Teknoloji Enstitüsü Malzeme AraĢtırma 

Merkezi’nde bulunan örnek tutucu üzerine konulmuĢ ve saçılımlı kaplayıcı 

kullanılarak (FEI Quanta 250 FEG) altın-paladyum ile kaplanmıĢtır. Daha sonra 

numuneler, taramalı elektron mikroskobuna (Philips XL-30S FEG) yerleĢtirilerek 

görüntüleri çekilmiĢtir. 

3.2.15 Ürünlerin hazırlanması ve depolanması 

ġeftali meyvesi, Ġzmir’de bulunan “Nergiz Halk Pazarı”ndan Temmuz 

2017’de temin edilmiĢtir. ġeftalilere önce yıkama iĢlemi uygulanmıĢ, ardından 

kabuk, sap ve çekirdek kısımları kesilerek ayrılmıĢtır. Yıkanan ve ayıklanıp 
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soyulan Ģeftaliler katı meyve sıkacağından (Premier PRJ6808) geçirilerek Ģeftali 

suyu üretimi yapılmıĢtır. Üretimler iki paralel Ģeklinde gerçekleĢtirilmiĢtir.  

Daha sonra elde edilen Ģeftali suyu örnekleri zenginleĢtirilmiĢ (150 ml 

Ģeftali suyuna 0,5 g kekik yağı içeren mikrokapsül ilavesi) ve zenginleĢtirilmemiĢ 

(kontrol) olarak cam kavanozlarda + 4 ºC’de 7 gün boyunca mikrobiyolojik analiz 

ve pH ölçümü için depolanmıĢtır. 

3.2.16 Mikrobiyolojik analiz ve pH ölçümü  

Mikrobiyolojik analiz aĢamasında TEMPO (Biomerieux) cihazı 

kullanılmıĢtır. Cam kavanozlarda bulunan Ģeftali suyu örneklerinden 10 g filtreli 

poĢetlere tartılmıĢtır. Bu örnekler üzerine, 90 ml MRD solüsyonu eklenerek 

stomacher cihazında (StomacherLab-Blender 400, SewardMedical, London, UK) 

homojenize edilmiĢtir. Toplam mezofilik aerobik bakteri sayımı için kullanılan 

TEMPO AC kitlerine 3,9 ml steril saf su ile elde edilen gıda homojenatının uygun 

dilüsyonlarından 0,1 ml ilave edilmiĢtir. Dolum ve kapatma iĢlemleri 

tamamlandıktan sonra kartlar 35 ˚C’de 40-48 saat inkübe edilmiĢtir (BAM, 2001). 

Analizler 2 paralel 2 tekrar olarak gerçekleĢtirilmiĢ ve elde edilen sonuçlar log 

cfu/g cinsinden verilmiĢtir. 

3.2.17 Ġstatistiksel Analiz 

Ġstatistiksel analizler SPSS Ver.16 paket programı kullanılarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Örnekler arasında anlamlı bir fark olup olmadığının 

belirlenebilmesi için varyans analizi (One-way-ANOVA) yapılmıĢtır. Farklılığın 

derecesini belirlemek için Duncan testi uygulanmıĢtır. Bu analizlerde % 95 güven 

seviyesi (p<0,05) dikkate alınmıĢtır. Parametreler arasındaki korelasyonun 

belirlenebilmesi için Pearson korelasyon testi uygulanmıĢtır. Korelasyon 

analizinde % 95 güven seviyesi (p<0,05) dikkate alınmıĢtır. 

https://www.trendyol.com/kadin/premier


38 

4. BULGULAR VE TARTIġMA 

4.1 Kekik yağının GC/MS ile karakterizasyonu 

GC/MS analizi ile kekik esansiyel yağının (Thymus vulgaris L.) tüm uçucu 

bileĢenleri analiz edilmiĢ ve elde edilen bulgular Ek 1’de gösterilmiĢtir. Bu uçucu 

bileĢenlere ait GC-MS kromatogramı ise Ek 2’de verilmiĢtir. BileĢenler Wiley7N 

ve NIST05a spektral kütüphaneleri kullanılarak tanımlanmıĢlardır. Kekik 

esansiyel yağı (Thymus vulgaris L.) temel uçucu bileĢenlerinin pik alanları yüzde 

bazında çözgen ve düzeltme faktörleri kullanılmadan alıkonma zamanları ile 

birlikte Çizelge 4.1’de verilmiĢtir. 

Çizelge 4.1 Kekik esansiyel yağının (Thymus vulgaris L.) temel uçucu bileĢenleri 

# Temel bileĢenler 
Alıkonma 

zamanı (dk) 

Alan 

(%) 

1 α-Pinen 8,63 11,90 

2 m-Simen 10,40 5,27 

3 p-Simen 10,63 8,25 

4 o-Simen 11,81 12,60 

5 γ-terpinen 13,58 2,60 

6 Linalool 14,43 8,93 

7 2-(2-Butynyl)cyclohexanone 15,59 6,14 

8 Timol 16,03 17,25 

9 Karvakrol 18,95 1,03 

10 Caryophyllene oxide 20,34 7,94 

11 Chrysophanol dimethyl ether 22,25 1,21 

12 2-ethyl-4,5-dimethylphenol 23,13 1,65 

 

Kekik esansiyel yağının GC/MS analizi sonucunda yağ içeriğinin toplam % 

90,3’ü belirlenmiĢ ve toplamda 24 bileĢen tanımlanmıĢtır (Ek 1). % 5,53’lük 

kısmı eser düzeydeki bileĢenlere (≤ % 1) karĢılık gelmekte olup, geri kalan kısmı 

α-pinen (% 11,90), m-simen (% 5,27), p-simen (% 8,25), o-simen (% 12,60), γ-

terpinen (% 2,60), linalool (% 8,93), 2-(2-butynyl)cyclohexanone (% 6,14), timol 
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(% 17,25), karvakrol (% 1,03), caryophyllene oxide (% 7,94), chrysophanol 

dimethyl ether (% 1,21) ve 2-ethyl-4,5-dimethylphenol (% 1,65) kekik yağı temel 

bileĢenlerinden oluĢtuğu tespit edilmiĢtir (Çizelge 4.1).  

Kılıç ve Bağcı (2008), Origanum vulgare türü kekikten elde ettikleri 

esansiyel yağda timol, γ-terpinen, α-terpinolen, karvakrol, p-simen, karvakrol 

metil eter, timol metil eter ve cis-o-simen temel bileĢenlerini tespit etmiĢlerdir. 

Yaptıkları çalıĢma neticesinde kekik bitkisinden farklı dönemlerde elde ettikleri 

esansiyel yağların bazı bileĢenlerinin kalitatif ve kantitatif anlamda değiĢiklik 

gösterdiğini belirtmiĢlerdir. 

Martins et al. (2009), basit koaservasyon yöntemi ile kekik yağının 

mikroenkapsülasyonunu gerçekleĢtirdikleri çalıĢmalarında GC/MS ile kekik 

esansiyel yağını (Thymus vulgaris L.) analiz etmiĢler ve bileĢiminin % 54,6'sının 

timol (% 47,7) ve türevlerinden (karvakrol) oluĢtuğunu, daha düĢük seviyelerde 

de γ-terpinen (% 6,2), p-simen (% 31,6) ve linalool (% 7,6) bileĢenlerinin 

olduğunu saptamıĢlardır. 

Tschiggerl and Bucar (2011), kekik yağı bileĢiminin % 97,3’ünü 

belirlemiĢler ve bulunma yüzdesi % 2’den az olan bileĢenler ile timol, p-simen, γ-

terpinen, karvakrol ve linalool temel bileĢenlerini içeren toplamda 40 bileĢen 

tanımlamıĢlardır. Ayrıca bileĢenlerin % 60’dan fazlasının oksijen içerdiğini tespit 

etmiĢlerdir. 

Miladi et al. (2013), kekik esansiyel yağının (Thymus vulgaris L.) baĢlıca 

bileĢenlerini timol (% 41,33), p-simen (% 18,08) ve γ-terpinen (% 13,12) olarak 

tespit etmiĢler ve kimyasal bileĢimin % 50,88’inin oksijenli monoterpenlerden, % 

39,85’inin monoterpen hidrokarbonlarından, % 5,9’unun seskiterpen 

hidrokarbonlarından ve % 0,7’sinin oksijenli seskiterpenlerden oluĢtuğunu 

saptamıĢlardır. 

Borugă et al. (2014), kekik esansiyel yağının kimyasal bileĢimini belirlemek 

için yaptıkları çalıĢmada bileĢimin % 99,91’inin 15 adet bileĢenden oluĢtuğunu 
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tespit etmiĢler ve p-simen (% 8.41), γ-terpinen (% 30.90) ve timol (% 47.59) 

bileĢenlerinin baĢlıca bileĢenler olduğunu belirtmiĢlerdir. 

Tohidi et al. (2017), Thymus cinsi bitki türlerinden elde ettikleri esansiyel 

yağların kimyasal bileĢimlerini incelemiĢler ve kekiğin kalitesini belirleyen timol 

(% 12,4-% 79,74) ve karvakrol (% 4,37-% 42,14) temel bileĢenlerinin yanı sıra 

geraniol (% 0,3-% 22,44) ve p-simen (% 0,8-% 12,86) bileĢenlerini de tespit 

etmiĢlerdir. 

Kekik esansiyel yağının GC/MS ile karakterizasyonunu yaptığımız 

çalıĢmamızda tespit ettiğimiz bulgular ile literatürdeki çalıĢmaları 

karĢılaĢtırdığımızda temel bileĢenler benzerlik gösteriyor olsa da bileĢenlerin 

sayısı ve bulunma yüzdeleri arasında farklılıklar gözlenmiĢtir. Bu farklılıkların 

analizde kullanılan esansiyel yağın elde edildiği kekik türünden veya kekiğin 

toplandığı dönemden kaynaklanabileceği düĢünülmektedir. 

4.2 Kekik yağının ultraviyole (UV) spektrumunun incelenmesi 

Uv-Vis spektrofotometre cihazında, kekik yağının % 0,3 Tween 80 

içerisindeki konsantrasyonları bilinen berrak çözeltilerinin 200-400 nm aralığında 

UV spektrumları alınmıĢtır ve çözeltilerin maksimum absorbsiyon gösterdikleri 

dalga boyu (λmax) 230 nm olarak tespit edilmiĢtir. 

4.3 Kekik yağının ultraviyole (UV) spektrofotometrik yöntemle standart 

eğrisinin hazırlanması 

0,02-0,32 g/100 ml kekik esansiyel yağının % 0,3 Tween 80 içeren distile su 

içerisindeki farklı konsantrasyonları UV-Vis spektrofotometre cihazında 230 

nm’de verdiği absorbans değerleri kaydedilmiĢ ve standart eğrisinin grafiği 

çizilmiĢtir. Absorbansa karĢı konsantrasyonun yerleĢtirildiği grafik ġekil 4.1’de 

verilmiĢtir. 
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ġekil 4.1 Kekik yağının % 0,3’lük Tween 80 çözeltisi içerisindeki standart eğrisi 

ġekil 4.1’de görüldüğü gibi, standart eğri denklemi y = 9,8738x+0,0155 

iken, korelasyon katsayısı 0,9966 olarak bulunmuĢtur. Denklemde x: 

konsantrasyonu, y: absorbansı ifade etmektedir.  

4.4 Mikroenkapsülasyon verimi ve mikrokapsüllerin yağ içeriği ve yağ 

yükünün saptanması  

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kullanılan kekik esansiyel yağı ve 

tannik asit miktarları sabit tutularak jelatin/arap zamkı oranı (3:1, 1:1, 1:3), 

ardından duvar materyali oranı ve yağ miktarı sabit tutularak tannik asit miktarı 

(10-15-20 ml), son olarak da duvar materyali oranı ve tannik asit miktarı sabit 

tutularak kekik yağı miktarı (9-15 ml) değiĢtirilmiĢtir. Elde edilen 

mikrokapsüllerin yağ yükü, yağ içeriği ve mikroenkapsülasyon verimi değerleri 

üzerine etkisi Çizelge 4.2’de verilmiĢtir. 

y = 9,8738x + 0,0155 
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Çizelge 4.2 Jelatin, arap zamkı, tannik asit ve kekik esansiyel yağı miktarlarındaki 

değiĢimin mikroenkapsülasyon parametreleri üzerine etkisi  

Jelatin 

(g) 

Arap 

zamkı 

(g) 

Yağ 

(ml) 

Tannik 

asit (ml) 

Yağ 

yükü 

(%) 

Yağ içeriği 

(%) 

Kapsülasyon 

verimi (%) 

1,5 4,5 11 15 244,14
c
 48,80

d
 ± 1,53 52,58

cd
 ± 1,34 

3 3 11 15 244,14
c
 54,46

c
 ± 1,88 55,28

c
 ± 1,28 

4,5 1,5 11 15 244,14
c
 65,47

b
 ± 1,26 70,09

a
 ± 1,86 

3 3 11 20 244,14
c
 55,72

c
 ± 1,76 60,09

b
 ± 0,97 

3 3 9 10 122,08
d
 41,95

e
 ± 0,57 53,40

cd
 ± 3,40 

3 3 11 10 244,14
c
 43,00

e
 ± 1,13 50,59

d
 ± 0,24 

3 3 13 10 732,43
b
 66,53

b
 ± 0,33 46,74

e
 ± 0,83 

3 3 15 10 976,59
a
 75,10

a
 ± 4,05 40,02

f
 ± 0,74 

Değerler ortalama ± standart sapma olarak verilmiĢtir. Jelatin: 1,5-4,5 g, arap zamkı: 1,5-4,5 g, 

tannik asit çözeltisi 10-20 ml; kekik yağı: 9-15 ml; su: 100 ml; sıcaklık: 55 °C. 

Çizelge 4.2 incelendiğinde, kekik yağı içeren mikrokapsüllerin eldesi için 

gerçekleĢtirilen mikroenkapsülasyon iĢleminde çekirdek materyal olarak 

kullanılan kekik esansiyel yağının miktarı (11 ml) ile çapraz bağlayıcı ajan olarak 

kullanılan tannik asidin miktarı (15 ml) sabit tutularak jelatin/arap zamkı oranı 

1:3, 1:1, 3:1 Ģeklinde değiĢtirilmiĢtir. Jelatin/arap zamkı oranı değiĢimi sonucunda 

elde edilen mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği (%) ve 

mikroenkapsülasyon verimi (%) değerleri tespit edilmiĢtir. En yüksek yağ içeriği 

(% 65,47 ± 1,26) ve mikroenkapsülasyon verimi (% 70,09 ± 1,86) değerleri, 

jelatin miktarının en yüksek olduğu mikrokapsüllerde belirlenmiĢtir. En düĢük yağ 

içeriği (% 48,80 ± 1,53) ve mikroenkapsülasyon verimi (% 52,58 ± 1,34) değerleri 

ise, jelatin miktarının en az olduğu mikrokapsüllerde gözlemlenmiĢtir. 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağının miktarı (11 ml) ve jelatin/arap zamkı oranı (1:1) sabit tutularak, 

çapraz bağlayıcı ajan olarak kullanılan tannik asidin miktarı 10, 15 ve 20 ml 

olarak arttırılmıĢtır. Tannik asit miktarındaki değiĢimler ile elde edilen 

mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği (%) ve mikroenkapsülasyon verimi 

(%) değerleri tespit edilmiĢtir. En yüksek yağ içeriği (% 55,72 ± 1,76) ve 

mikroenkapsülasyon verimi (% 60,09 ± 0,97) değerleri tannik asit miktarının en 

yüksek olduğu mikrokapsüllerde belirlenmiĢtir. En düĢük yağ içeriği (% 43,00 ± 
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1,13) ve mikroenkapsülasyon verimi (% 50,59 ± 0,24) değerleri de tannik asit 

miktarının en az olduğu mikrokapsüllerde gözlemlenmiĢtir (Çizelge 4.2). 

Çizelge 4.2 incelendiğinde, kekik yağı içeren mikrokapsüllerin eldesi için 

gerçekleĢtirilen mikroenkapsülasyon iĢleminde çapraz bağlayıcı ajan olarak 

kullanılan tannik asidin miktarı (10 ml) ve jelatin/arap zamkı oranı (1:1) sabit 

tutularak, çekirdek materyal olarak kullanılan kekik yağının miktarı 9-15 ml 

arasında değiĢtirilmiĢtir. Kekik yağı miktarı değiĢimi sonucunda elde edilen 

mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği (%) ve mikroenkapsülasyon verimi 

(%) değerleri tespit edilmiĢtir. En yüksek yağ yükü (% 976,59) ve yağ içeriği (% 

75,10 ± 4,05) değerleri kekik yağı miktarının en yüksek olduğu mikrokapsüllerde 

tespit edilmiĢtir. En düĢük yağ yükü (% 122,08) ve yağ içeriği (% 41,95 ± 0,57) 

değerleri de kekik yağı miktarının en az olduğu mikrokapsüllerde 

gözlemlenmiĢtir. 

Farklı formülasyonlar ile hazırlanan mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ 

içeriği (%) ve mikroenkapsülasyon verimi (%) değerleri kendi içinde incelenerek 

aralarındaki farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans analizi ve Duncan testi 

ile belirlenmiĢtir. Mikrokapsüllerin yağ yükü, yağ içeriği ve mikroenkapsülasyon 

verimi değerleri arasında anlamlı farklılıklar olduğu tespit edilmiĢtir (p<0,05). 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında toplam biyopolimer miktarı sabit tutulup 

jelatin miktarı arttırıldığında, ayrıca kullanılan çapraz bağlayıcı miktarının (10, 15 

ve 20 ml) kademeli olarak arttırılması sonucunda yağ içeriği ve 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerinde anlamlı bir artıĢ olduğu gözlenmiĢtir. 

Kekik yağı miktarının (9, 11, 13 ve 15 ml) kademeli olarak arttırılması sonucunda 

ise mikroenkapsülasyon verimi değerlerinde anlamlı bir azalma gözlenirken, yağ 

yükü ve yağ içeriği değerlerinde anlamlı bir artıĢ olduğu tespit edilmiĢtir (p<0,05). 

Çizelge 4.2’de görüldüğü üzere optimum koĢulun, en yüksek 

mikroenkapsülasyon verim değeri % 70,09 ± 1,86 olan, 3. formülasyon (4,5 g 

jelatin/1,5 g arap zamkı; 15 ml tannik asit; 11 ml kekik yağı) ile üretilen 

mikrokapsüller olduğu belirlenmiĢtir. 
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4.4.1 Jelatin/arap zamkı oranındaki değiĢiminin mikrokapsüllerin yağ yükü, 

yağ içeriği ve mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

4.4.1.1 Jelatin/arap zamkı oranındaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ yükü 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında duvar materyali olarak kullanılan 

jelatin ve arap zamkı miktarları oranı 1:3, 1:1, 3:1 Ģeklinde değiĢtirildiğinde elde 

edilen mikrokapsüllerin yağ yüklerinin % 244,14 olduğu tespit edilmiĢtir (Çizelge 

4.2). Duvar materyali olarak kullanılan biyopolimerlerin miktarları toplamı ile 

çekirdek materyal olarak kullanılan kekik yağının ve çapraz bağlayıcı olarak 

kullanılan tannik asidin miktarları sabit tutulduğunda duvar materyalleri 

arasındaki oranın değiĢimi ile elde edilen mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerinin 

değiĢmediği tespit edilmiĢtir. 

Dong et al. (2007), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında duvar 

materyallerinin konsantrasyonlarını arttırmıĢ olsalar da, çekirdek/duvar materyali 

oranını değiĢtirmedikleri için nane yağı içeren mikrokapsüllerin yağ yükü 

değerlerinin % 75-80 aralığında yaklaĢık değerlerde olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları limon esansiyel yağı ve çapraz bağlayıcı olarak 

kullandıkları genipin miktarlarını sabit tutarak kitosan/jelatin oranı değiĢiminin 

(0,25:1, 0,66:1, 2:1, 4:1) mikrokapsüllerin yağ yükü üzerine etkisini 

incelemiĢlerdir. Elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerinin % 308,75 

değerinde değiĢmeden kaldığını saptamıĢlardır. 

Ocak (2012), yaptığı çalıĢmada glutaraldehit ve lavanta yağının miktarlarını 

sabit tutup kolajen hidrolizat/kitosan oranını değiĢtirmiĢ ve elde ettiği 

mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerini belirlemiĢtir. Mikroenkapsülasyon iĢlemi 

sırasında 1:0, 0,75:0,25, 0,50:0,50, 0,25:0,75, 0:1 Ģeklinde beĢ farklı kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını incelemiĢ, tek baĢına kolajen hidrolizatın kullanıldığı 

1:0 oranında koaservasyon meydana gelmediğini tespit etmiĢtir. Diğer duvar 
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materyali oranları ile elde ettiği mikrokapsüllerin yağ yüklerini % 313,60 olarak 

saptamıĢtır. 

Duvar materyalleri oranı değiĢiminin mikrokapsüllerin yağ yükü değerleri 

üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks koaservasyon 

yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan literatürdeki 

çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Dong et al., 2007; Maji and 

Hussain, 2009; Ocak, 2012). 

4.4.1.2 Jelatin/arap zamkı oranındaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ içeriği 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağı ve çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit miktarlarını sabit 

tutarak duvar materyali olarak kullanılan jelatin/arap zamkı oranları 1:3, 1:1 ve 

3:1 Ģeklinde değiĢtirilmiĢtir. Jelatin/arap zamkı oranındaki değiĢim ile birlikte elde 

edilen mikrokapsüllerin yağ içeriklerinin sırasıyla % 48,80 ± 1,53, % 54,46 ± 1,88 

ve % 65,47 ± 1,26 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Jelatin ve arap zamkı duvar 

materyallerinin birbirlerine oranında jelatin miktarı arttıkça arap zamkı miktarının 

azalması ile birlikte elde edilen mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinin arttığı 

tespit edilmiĢtir. 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları limon esansiyel yağı ve çapraz bağlayıcı olarak 

kullandıkları genipin miktarlarını sabit tutarak kitosan/jelatin oranı değiĢiminin 

(0,25:1, 0,66:1, 2:1, 4:1) mikrokapsüllerin yağ içeriği üzerine etkisini 

incelemiĢlerdir. Elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerini sırasıyla % 

26,45 ± 1,20, % 25,15 ± 0,57, % 30,65 ± 0,54 ve % 37,65 ± 0,75 olarak tespit 

etmiĢlerdir. 

Ocak (2012), yaptığı çalıĢmada glutaraldehit ve lavanta yağının miktarlarını 

sabit tutup kolajen hidrolizat/kitosan oranını değiĢtirmiĢ ve elde ettiği 

mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerini belirlemiĢtir. Mikroenkapsülasyon iĢlemi 

sırasında 1:0, 0,75:0,25, 0,50:0,50, 0,25:0,75, 0:1 Ģeklinde beĢ farklı kolajen 
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hidrolizat/kitosan oranını incelemiĢ, tek baĢına kolajen hidrolizatın kullanıldığı 

1:0 oranında koaservasyonun meydana gelmediğini tespit etmiĢtir. Diğer duvar 

materyali oranları ile elde ettiği mikrokapsüllerin yağ içeriklerinin sırasıyla % 

23,22 ± 1,14, % 35,83 ± 0,23, % 42,20 ± 2,70 ve % 56,97 ± 2,39 olarak arttığını 

saptamıĢtır. 

Tamjidi et al. (2013), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları balık yağı miktarını sabit tutarken, duvar 

materyallerinin oranını değiĢtirmiĢler ve elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ içeriği 

değerlerini belirlemiĢlerdir. Jelatin/arap zamkı oranında 1,25:5 ve 5:1,25 Ģeklinde 

jelatin miktarını arttırıp, arap zamkı miktarını azalttıklarında yağ içeriği 

değerlerinin arttığını saptamıĢlardır. 

Duvar materyalleri oranı değiĢiminin elde edilen mikrokapsüllerin yağ 

içeriği değerleri üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks 

koaservasyon yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan 

literatürdeki çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Maji and 

Hussain, 2009; Ocak, 2012; Tamjidi et al., 2013). 

4.4.1.3 Jelatin/arap zamkı oranındaki değiĢimin mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağı ve çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit miktarları sabit 

tutulurken, duvar materyali olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının birbirlerine 

oranı 1:3, 1:1, 3:1 Ģeklinde değiĢtirildiğinde, elde edilen mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimlerinin sırasıyla % 52,58 ± 1,34, % 55,28 ± 1,28 ve % 

70,09 ± 1,86 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Jelatin ve arap zamkı duvar 

materyalleri oranında jelatin miktarı artarken, arap zamkı miktarının azalması ile 

birlikte elde edilen mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimi değerlerinde 

artıĢ olduğu tespit edilmiĢtir. 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları limon esansiyel yağı ve çapraz bağlayıcı olarak 
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kullandıkları genipin miktarlarını sabit tutarak kitosan/jelatin oranı değiĢiminin 

(0,25:1, 0,66:1, 2:1, 4:1) mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimleri üzerine 

etkisini incelemiĢlerdir. Elde ettikleri mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon 

verimi değerlerini sırasıyla % 34,14 ± 1,74, % 32,47 ± 1,07, % 39,56 ± 1,74 ve % 

48,60 ± 1,14 olarak tespit etmiĢlerdir. 

Ocak (2012), yaptığı çalıĢmada glutaraldehit ve lavanta yağının miktarlarını 

sabit tutup kolajen hidrolizat/kitosan oranını değiĢtirmiĢ ve elde ettiği 

mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimi değerlerini belirlemiĢtir. 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında 1:0, 0,75:0,25, 0,50:0,50, 0,25:0,75, 0:1 

Ģeklinde beĢ farklı kolajen hidrolizat/kitosan oranını incelemiĢ, tek baĢına kolajen 

hidrolizatın kullanıldığı 1:0 oranında koaservasyonun meydana gelmediğini tespit 

etmiĢtir. Diğer duvar materyali oranları ile elde ettiği mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimlerinin sırasıyla % 44,13 ± 1,39, % 46,74 ± 1,78, % 

58,04 ± 2,17 ve % 73,73 ± 1,10 olarak arttığını saptamıĢtır. 

Tamjidi et al. (2013), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları balık yağı miktarını sabit tutarken, duvar 

materyallerinin oranını değiĢtirmiĢler ve elde ettikleri mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerini belirlemiĢlerdir. Jelatin/arap zamkı 

oranında 1,25:5 ve 5:1,25 Ģeklinde jelatin miktarını arttırıp, arap zamkı miktarını 

azalttıklarında mikroenkapsülasyon verimi değerlerinin arttığını saptamıĢlardır. 

Duvar materyalleri oranı değiĢiminin elde edilen mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerleri üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen 

bulguların kompleks koaservasyon yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali 

esansiyel yağ olan literatürdeki çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir 

(Maji and Hussain, 2009; Ocak, 2012; Tamjidi et al., 2013). 
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4.4.2 Tannik asidin miktarındaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ yükü, yağ 

içeriği ve mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

4.4.2.1 Tannik asidin miktarındaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ yükü 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağı miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit 

miktarları sırasıyla 10, 15 ve 20 ml’ye arttırıldığında elde edilen mikrokapsüllerin 

yağ yükü değerlerinin % 244,14 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Tannik asit 

miktarı arttıkça elde edilen mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerinin değiĢmediği 

tespit edilmiĢtir. 

Hussain and Maji (2008), yaptıkları çalıĢmada kitosan ve jelatin duvar 

materyalleri ile çekirdek materyal olarak kullandıkları limon yağı (Zanthoxylum 

limonella) miktarlarını sabit tutup, çapraz bağlayıcı ajan olarak kullandıkları 

genipin miktarını 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g Ģeklinde arttırdıklarında 

mikrokapsüllerin yağ yüklerinin % 343,67 değerinde sabit kaldığını tespit 

etmiĢlerdir. 

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını ve lavanta yağının miktarını sabit tutup glutaraldehit 

miktarını 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g’a arttırdığında elde ettiği mikrokapsüllerin yağ 

yüklerinin % 313,60 değerinde sabit kaldığını saptamıĢtır. 

Tannik asit miktarı değiĢiminin mikrokapsüllerin yağ yükü değerleri üzerine 

etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks koaservasyon 

yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan literatürdeki 

çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Hussain and Maji, 2008; 

Ocak, 2012).  
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4.4.2.2 Tannik asidin miktarındaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ içeriği 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağı miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit 

miktarları sırasıyla 10, 15 ve 20 ml’ye arttırıldığında elde edilen mikrokapsüllerin 

yağ içeriği değerlerinin sırasıyla % 43,00 ± 1,13, % 54,46 ± 1,88 ve % 55,72 

±1,76 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Tannik asit miktarı arttıkça elde edilen 

mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinin arttığı tespit edilmiĢtir. 

Devi and Maji (2009b), duvar materyali olarak kullandıkları κ-karagenan ve 

kitosan polimerlerinin ve çekirdek materyal olarak kullandıkları neem tohumu 

yağının miktarlarını sabit tutup glutaraldehit, genipin ve tannik asit miktarlarını 

0,2, 0,4 ve 0,8 mmol olarak arttırdıklarında elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ 

içeriği değerlerini incelemiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon iĢleminde çapraz 

bağlayıcı miktarı arttıkça mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinin arttığını tespit 

etmiĢlerdir. Çapraz bağlayıcı olarak 0,2 ve 0,4 mmol tannik asit kullandıklarında 

elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerini sırasıyla % 44 ± 1,0 ve % 46 

± 2,0 olarak saptamıĢlar, 0,8 mmol tannik asit kullandıklarında oluĢan bulanıklılık 

nedeniyle değerlendirme yapamamıĢlardır. 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları limon esansiyel yağı miktarını ve duvar materyali 

olarak kullandıkları kitosan ve jelatin biyopolimerlerinin miktarları oranını sabit 

tutarak 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g miktarlarında genipin çözeltisini kullanmıĢlar ve 

elde ettikleri mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerini incelediklerinde sırasıyla % 

42,0 ± 0,45, % 45,34 ± 0,87 ve % 46,50 ± 0,64 olduğunu saptamıĢlardır. 

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını ve lavanta yağının miktarını sabit tutup glutaraldehit 

miktarını 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g arttırdığında elde ettiği mikrokapsüllerin yağ 

içeriği değerlerini sırasıyla % 35,83 ± 0,23, % 39,30 ± 0,08 ve % 46,43 ± 1,16 

olarak saptamıĢtır. 
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Tannik asit miktarı değiĢiminin mikrokapsüllerin yağ içeriği değerleri 

üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks koaservasyon 

yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan literatürdeki 

çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Devi and Maji, 2009b; Maji 

and Hussain, 2009; Ocak, 2012).  

4.4.2.3 Tannik asidin miktarındaki değiĢimin mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek materyal olarak kullanılan 

kekik yağı miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit 

miktarları sırasıyla 10, 15 ve 20 ml’ye arttırıldığında elde edilen mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerinin sırasıyla % 50,59 ± 0,24, % 55,28 ± 1,28 

ve % 60,09 ± 0,97 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Tannik asit miktarı arttıkça 

elde edilen mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimi değerlerinin arttığı tespit 

edilmiĢtir. Mikroenkapsülasyon verimindeki artıĢ, tannik asit ile jelatin-arap 

zamkı polimerleri arasındaki reaksiyondan kaynaklanan mikrokapsülün yağ tutma 

kapasitesinin artmasına bağlı olabilir (Hussain and Maji, 2008; Ocak, 2012). 

Devi and Maji (2009b), yaptıkları çalıĢmada κ- karagenan ve kitosan duvar 

materyalleri ile çekirdek materyal olarak kullandıkları neem tohumu yağı 

miktarlarını sabit tutup glutaraldehit, genipin ve tannik asit miktarlarını 0,2, 0,4 ve 

0,8 mmol olarak arttırdıklarında elde ettikleri mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerini incelemiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon 

iĢleminde çapraz bağlayıcı miktarı arttıkça mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon 

verimi değerlerinin arttığını tespit etmiĢlerdir. Çapraz bağlayıcı olarak 0,2 ve 0,4 

mmol tannik asit kullandıklarında elde ettikleri mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerini sırasıyla % 65 ± 1,50 ve % 71,60 ± 2,72 

olarak saptamıĢlar, 0,8 mmol tannik asit kullandıklarında oluĢan bulanıklılık 

nedeniyle değerlendirme yapamamıĢlardır. 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çekirdek 

materyal olarak kullandıkları limon esansiyel yağı miktarını ve duvar materyali 
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olarak kullandıkları kitosan ve jelatin biyopolimerlerinin miktarları oranını sabit 

tutarak 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g miktarlarında genipin çözeltisini kullanmıĢlar ve 

elde ettikleri mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimi değerlerini 

incelediklerinde sırasıyla % 54,22 ± 1,12, % 58,53 ± 1,36 ve % 60,05 ± 0,89 

olduğunu saptamıĢlardır. 

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını ve lavanta yağının miktarını sabit tutup glutaraldehit 

miktarını 0,1, 0,2 ve 0,3 mmol/g arttırdığında elde ettiği mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerini sırasıyla % 46,74 ± 1,78, % 48,28 ± 0,91 

ve % 60,09 ± 1,19 olarak saptamıĢtır. 

Xiao et al. (2014b)’ın, çapraz bağlayıcı kullanmadan elde ettikleri 

mikrokapsüller en yüksek mikroenkapsülasyon verimine sahip iken, çapraz 

bağlayıcılardan glutaraldehit, transglutaminaz ve tannik asiti kullandıklarında 

benzer mikroenkapsülasyon verimi değerleri saptamıĢlardır. 

Tannik asit miktarı değiĢiminin elde edilen mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerleri üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen 

bulguların kompleks koaservasyon yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali 

esansiyel yağ olan literatürdeki çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir 

(Devi and Maji, 2009b; Maji and Hussain, 2009; Ocak, 2012).  

4.4.3 Yağ konsantrasyonundaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ yükü, yağ 

içeriği ve mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

4.4.3.1 Yağ konsantrasyonundaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ yükü 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çapraz bağlayıcı olarak kullanılan 

tannik asit miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çekirdek materyal olarak kullanılan kekik 

esansiyel yağının miktarları sırasıyla 9, 11, 13 ve 15 ml’ye arttırıldığında elde 

edilen mikrokapsüllerin yağ yükü değerleri sırasıyla % 122,08, % 244,14, % 

732,43 ve % 976,59 olarak belirlenmiĢtir (Çizelge 4.2). Kekik esansiyel yağı 
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miktarı arttıkça elde edilen mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerinin arttığı tespit 

edilmiĢtir. 

Hussain and Maji (2008), yaptıkları çalıĢmada kitosan-jelatin oranını ve 

genipin miktarını sabit tutup etken materyal olan limon yağının (Zanthoxylum 

limonella) miktarını 1, 2, 4, 6 ve 8 ml Ģeklinde arttırdıklarında elde ettikleri 

mikrokapsüllerin yağ yükü değerlerini sırasıyla % 85,92, % 171,83, % 343,67, % 

515,50 ve % 687,34 olarak belirlemiĢlerdir. 

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını ve glutaraldehit miktarını sabit tutup lavanta yağının 

miktarını 2, 4, 6, 8 ve 10 ml’ye arttırdığında elde ettiği mikrokapsüllerin yağ yükü 

değerlerinin sırasıyla % 77,54, % 313,60, % 454,65, % 562,66 ve % 615,17 

olduğunu saptamıĢtır. 

Ahmadi et al. (2015), yaptıkları çalıĢmada mikrokapsüllerin eldesinde 

kullandıkları β-laktoglobulin ve arap zamkı miktarlarını sabit tutup yağ miktarını 

arttırdıklarında yağ yükü değerlerinin arttığını tespit etmiĢlerdir.  

Yağ konsantrasyonu değiĢiminin mikrokapsüllerin yağ yükü değerleri 

üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks koaservasyon 

yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan literatürdeki 

çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Hussain and Maji, 2008; 

Ocak, 2012; Ahmadi et al., 2015). 

4.4.3.2 Yağ konsantrasyonundaki değiĢimin mikrokapsüllerin yağ içeriği 

üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çapraz bağlayıcı olarak kullanılan 

tannik asit miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çekirdek materyal olarak kullanılan kekik 

esansiyel yağının miktarları sırasıyla 9, 11, 13 ve 15 ml’ye arttırıldığında elde 

edilen mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinin % 41,95 ± 0,57, % 43,00 ± 1,13, 

% 66,53 ± 0,33 ve % 75,10 ± 4,05 olduğu saptanmıĢtır (Çizelge 4.2). Kekik 
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esansiyel yağı miktarı arttıkça elde edilen mikrokapsüllerin yağ içeriği 

değerlerinin arttığı tespit edilmiĢtir. 

Hussain and Maji (2008), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kitosan-

jelatin oranını ve genipin miktarını sabit tutup etken materyal olan limon yağının 

(Zanthoxylum limonella) miktarını 1, 2, 4, 6 ve 8 ml Ģeklinde arttırdıklarında elde 

ettikleri mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerini sırasıyla % 25,17 ± 0,34, % 25,80 

± 1,01, % 37,59 ± 0,07, % 39,92 ± 0,20 ve % 45,06 ± 3,03 olarak belirlemiĢlerdir. 

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında polimerlerin miktarını 

sabit tutup lavanta yağının miktarını 2, 4, 6, 8 ve 10 ml’ye arttırdığında elde ettiği 

mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinin sırasıyla % 22,72 ± 0,39, % 35,83 ± 

0,23, % 36,10 ± 1,73, % 38,51 ± 1,92 ve % 40,44 ± 3,42 olarak arttığını 

saptamıĢtır. 

Tamjidi et al. (2013), yaptıkları çalıĢmada duvar materyallerinin miktarları 

oranını sabit tutup etken materyal olan balık yağı miktarını arttırdıklarında 

mikrokapsüllerin yağ içeriği değerlerinde artıĢ olduğunu tespit etmiĢlerdir.  

Bu çalıĢmadaki yağ konsantrasyonu değiĢimi ile mikrokapsüllerin yağ 

içeriği değerlerine ait artıĢlar, literatürle benzerlik göstermektedir (Hussain and 

Maji, 2008; Ocak, 2012; Tamjidi et al., 2013). 

4.4.3.3 Yağ konsantrasyonundaki değiĢimin mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkisi 

Mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında çapraz bağlayıcı olarak kullanılan 

tannik asit miktarı ile duvar materyalleri olarak kullanılan jelatin ve arap zamkının 

arasındaki oran sabit tutulurken, çekirdek materyal olarak kullanılan kekik 

esansiyel yağının miktarları sırasıyla 9, 11, 13 ve 15 ml’ye arttırıldığında elde 

edilen mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimlerinin sırasıyla % 53,40 ± 

3,40, % 50,59 ± 0,24, % 46,74 ± 0,83 ve % 40,02 ± 0,74 olduğu saptanmıĢtır 

(Çizelge 4.2). Kekik esansiyel yağı miktarı arttıkça elde edilen mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerinde azalma olduğu tespit edilmiĢtir. 



54 

Maji and Hussain (2009), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kitosan ve 

jelatin biyopolimerlerinin miktarları oranı ile genipin çözeltisi miktarını sabit 

tutup etken materyal olan limon esansiyel yağı miktarını (1, 2, 3 ve 4 ml) 

değiĢtirmiĢler ve elde ettikleri mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon verimi 

değerlerini incelemiĢlerdir. Mikroenkapsülasyon verimi değerlerini sırasıyla % 

48,31 ± 0,84, % 44,3 ± 0,35 ve % 32,87 ± 0,96 olarak tespit etmiĢlerdir. 

Mikrokapsüllerin daha az mikroenkapsülasyon verimi değerine sahip olmalarının 

nedeni olarak elde edilmeleri sırasında yağ kaybı yüzdesinin daha yüksek 

olmasından kaynaklanabileceğini ifade etmiĢlerdir.  

Ocak (2012), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında kolajen 

hidrolizat/kitosan oranını ve glutaraldehit miktarını sabit tutup lavanta yağının 

miktarını 2, 4, 6, 8 ve 10 ml’ye arttırdığında elde ettiği mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerinin sırasıyla % 49,29 ± 0,68, % 46,74 ± 1,78, 

% 46,31 ± 3,11, % 42,90 ± 0,22 ve % 36,84 ± 1,44 Ģeklinde azaldığını tespit 

etmiĢtir. 

Tamjidi et al. (2013), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında yalnızca etken 

materyal olan balık yağı miktarını arttırdıklarında mikrokapsüllerin 

mikroenkapsülasyon verimi değerlerinde azalma olduğunu tespit etmiĢlerdir.  

Yağ konsantrasyonu değiĢiminin mikrokapsüllerin mikroenkapsülasyon 

verimi değerleri üzerine etkisini incelediğimizde, elde edilen bulguların kompleks 

koaservasyon yönteminin kullanıldığı çekirdek materyali esansiyel yağ olan 

literatürdeki çalıĢmalar ile benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir (Maji and 

Hussain, 2009; Ocak, 2012; Tamjidi et al., 2013). 

4.5 Kekik yağı salım çalıĢması 

Mikrokapsüllerin eldesinde duvar materyali olarak kullanılan jelatin/arap 

zamkı oranı, çapraz bağlayıcı olarak kullanılan tannik asit ve çekirdek materyal 

olarak kullanılan kekik esansiyel yağı miktarları değiĢimlerinin salım oranlarına 

etkisi ġekil 4.2, ġekil 4.3 ve ġekil 4.4’de verilmiĢtir. 
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ġekil 4.2 Salım oranı üzerine jelatin/arap zamkı oranı değiĢiminin etkisi. (a) 1,5 g jelatin/4,5 g arap 

zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (b) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (c) 

4,5 g jelatin/1,5 g arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit. 

Kompleks koaservasyon yöntemi ile elde edilen mikrokapsüllerin duvar 

materyallerinin yapısı ve bileĢimi, çekirdek materyalinin salım özelliklerini büyük 

ölçüde etkilemektedir (Fuguet et al., 2007; Ocak, 2012). ġekil 4.2’de görüldüğü 

üzere, jelatin/arap zamkı oranında jelatin miktarı arttıkça, mikrokapsüllerden 

kekik esansiyel yağı salım oranının azaldığı tespit edilmiĢtir.  

Dima et al. (2014a), kitosan ve κ-karagenan duvar materyallerini kullanarak 

elde ettikleri mikrokapsüllerden yenibahar yağının salımını incelediklerinde, κ-

karagenan miktarı arttıkça salımın azaldığını saptamıĢlardır.  
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ġekil 4.3 Salım oranı üzerine tannik asit miktarı değiĢiminin etkisi. (a) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 

11 ml yağ, 10 ml tannik asit; (b) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (c) 3 g 

jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 20 ml tannik asit. 

Kekik esansiyel yağının mikrokapsüllerden salım oranı, çapraz bağlayıcı 

olarak kullanılan tannik asit miktarının arttırılması ile birlikte azalma eğilimi 

göstermiĢtir (ġekil 4.3). Bunun nedeni, mikrokapsüllerin duvar materyalleri 

arasında çapraz bağlanmanın gerçekleĢmesi ve duvarın daha sert hale gelmesi, 

dolayısıyla kekik esansiyel yağının mikrokapsüllerden salımının zorlaĢmasıdır.  

Alvim and Grosso (2010), paprika oleoresini ve soya yağı karıĢımını içeren 

jelatin-arap zamkı duvarlı mikrokapsüllerin salımında glutaraldehit miktarını 

arttırdıklarında salım oranının azaldığını bildirmiĢlerdir. 
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ġekil 4.4 Salım oranı üzerine kekik esansiyel yağı miktarı değiĢiminin etkisi. (a) 3 g jelatin/3 g 

arap zamkı, 9 ml yağ, 10 ml tannik asit; (b) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 10 ml tannik 

asit; (c) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 13 ml yağ, 10 ml tannik asit; (d) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 15 

ml yağ, 10 ml tannik asit. 

ġekil 4.4’de görüldüğü üzere, mikrokapsüllerdeki yağ miktarı arttırıldıkça, 

jelatin/arap zamkı duvarlı mikrokapsüllerden kekik esansiyel yağının salım 

oranının arttığı tespit edilmiĢtir. Yağ salım oranındaki artıĢ, mikrokapsüllerin 

hazırlanmasında kullanılan yağ miktarı arttırılırken, toplam biyopolimer 

miktarının sabit tutulması ve dolayısıyla mikrokapsüllerin duvar kalınlığının 

azalmasından kaynaklanabilir. Ayrıca karıĢtırıcının dağıtma gücü daha yüksek 

yağ yüklerinde daha az etkili olacağından daha büyük yağ damlacıklarının 

kapsüllenmesini sağlamıĢtır. Mikrokapsül duvar kalınlığındaki azalma, yağın 

difüzyon yolunu kısaltmıĢ ve dolayısıyla yağ salım oranını arttırmıĢtır (Hussain 

and Maji, 2008; Ocak, 2012). 

Hussain and Maji (2008), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında duvar 

materyali olarak kullandıkları kitosan/jelatin polimerlerinden kitosanın ve çapraz 

bağlayıcı ajan olarak kullandıkları genipinin miktarlarındaki artıĢ, 

mikrokapsüllerin daha sıkılaĢmasına neden olduğundan yağ salım oranlarının 

azaldığını tespit etmiĢlerdir. Çekirdek materyal olarak kullandıkları limon yağının 
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(Zanthoxylum limonella) miktarındaki artıĢ ile de yağın salım oranının incelenen 

yağ konsantrasyonu aralığı boyunca arttığı saptanmıĢtır. 

Ocak (2012), yaptığı salım çalıĢmasında kolajen hidrolizat/kitosan duvar 

materyali karıĢımında mevcut olan kitosanın ve çapraz bağlayıcı ajanın 

yoğunluğunun artmasıyla mikrokapsüllerdeki lavanta yağı salım oranının 

azaldığını, etken materyal olan lavanta yağının miktarını arttırdığında ise salım 

oranının arttığını tespit etmiĢtir. 

Bu çalıĢmadaki mikrokapsüllerin salım oranlarına ait değiĢimler, literatürle 

uyum göstermektedir. Jelatin ve tannik asit miktarlarının arttırılması ile birlikte 

mikrokapsüllerin duvar yapısının sıkılaĢtığı ve dolayısıyla kekik esansiyel yağının 

mikrokapsüllerden salımının zorlaĢtığı, mikrokapsüllerdeki kekik esansiyel yağı 

miktarının arttırılması ile de mikrokapsüllerin duvar kalınlığının azalması ve 

akabinde salımın kolaylaĢtığı belirlenmiĢtir. 

4.6 Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin timol ve karvakrol miktarları 

değiĢiminin HPLC ile Belirlenmesi 

ġekil 3.1’de bulunan karvakrol standart çözeltisi kullanılarak hazırlanan 

kalibrasyon grafiğinden elde edilen denklem ile farklı miktarlarda kekik yağı 

içeren mikrokapsüllerin timol ve karvakrol miktarlarındaki değiĢim belirlenmiĢtir 

(Çizelge 4.3).  

Çizelge 4.3 Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin mg/kg cinsinden ortalama timol ve 

karvakrol miktarları  

Kekik yağı 

(ml)  
 

Karvakrol miktarları 

(mg/kg) 

Timol miktarları (mg/kg) 

9 984,6
d
 ± 2,227 12582,5

d
 ± 0,001 

11 1122,7
c 
± 3,903 12801,3

c
 ± 0,004 

13 1208,3
b
 ± 0,004 15542,8

b
 ± 0,001 

15 1431,3
a
 ± 0,003 15722,1

a
 ± 0,004 

Değerler ortalama ± standart sapma olarak verilmiĢtir. 
a
Aynı sütundaki farklı harfler Duncan 

testine göre örnek grupları arasındaki farklılıkları belirtmektedir (p<0,05). 
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Farklı miktarlarda kekik esansiyel yağı kullanarak hazırlanan mikrokapsül 

örneklerinin timol ve karvakrol miktarları kendi içinde incelenerek aralarındaki 

farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans analizi ve Duncan testi ile 

belirlenmiĢtir. Çizelge 4.3’de kekik yağı miktarı kademeli olarak 9, 11, 13 ve 15 

ml’ye arttırıldığında elde edilen mikrokapsüllerin mg/kg cinsinden timol ve 

karvakrol miktarları verilmiĢtir. Kekik yağı miktarındaki değiĢim ile elde edilen 

mikrokapsüllerin timol ve karvakrol miktarları kendi içinde incelendiğinde 

miktarlar arasında anlamlı farklılıklara rastlanılmıĢtır (p<0,05). En yüksek timol 

(15722,09 ± 0,004 mg/kg) ve karvakrol (1431,30 ± 0,003 mg/kg) miktarı, kekik 

yağı miktarının en yüksek olduğu mikrokapsüllerde (3:3 jelatin/arap zamkı, 10 ml 

tannik asit ve 15 ml kekik yağı) belirlenmiĢ olup, kekik yağı miktarı arttıkça 

mikrokapsüllerin timol ve karvakrol içeriklerinde anlamlı bir artıĢ olduğu tespit 

edilmiĢtir (p<0,05). 

Kekik yağı miktarındaki değiĢim ile örneklerin timol ve karvakrol miktarları 

arasındaki iliĢki Pearson korelasyon testi ile istatistiksel olarak değerlendirilmiĢ 

ve aralarında pozitif yönde anlamlı bir korelasyon elde edilmiĢtir (p<0,01).  

25 ppm’lik karvakrol standardına ait olan kromatogram ġekil 4.5’de, 9 ml 

kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan kromatogram ġekil 4.6’de ve 

15 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan kromatogram ġekil 

4.7’de görülmektedir. Mikrokapsül örneklerine ait olan kromatogramlar 

incelendiğinde, karvakrol ve timol bileĢenlerinin alıkonma zamanları sırasıyla 

yaklaĢık 12. ve 13.dk’da tespit edilmiĢtir. Ek 4 ve Ek 5’de sırasıyla 11 ve 13 ml 

kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan HPLC kromatogramları 

verilmiĢtir. 



ġekil 4.5 25 ppm karvakrol standardına ait olan HPLC kromatogramı (1: karvakrol; alıkonma zamanı: 12,058 dk) 
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ġekil 4.6 9 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan HPLC kromatogramı (1: karvakrol; alıkonma zamanı: 12,156 dk, 2: 

timol; alıkonma zamanı: 13,507 dk)  
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ġekil 4.7 15 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan HPLC kromatogramı (1: karvakrol; alıkonma zamanı: 12,163 dk, 2: 

timol; alıkonma zamanı: 13,526 dk) 
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Zekovic (2000), buhar destilasyonu, soxhlet ekstraksiyonu ve süperkritik 

akıĢkan ekstraksiyonu yöntemleri ile elde ettiği kekik esansiyel yağlarındaki 

karvakrol ve timol bileĢenlerini HPLC analizi ile değerlendirmiĢtir. Karvakrol ve 

timol bileĢenlerinin alıkonma sürelerini sırasıyla 5,943 ve 6,455 dk olarak tespit 

etmiĢ ve esansiyel yağların elde edilme yöntemlerine bağlı bir Ģekilde miktarlarda 

farklılıklar olduğunu ancak timolün karvakrolden daha fazla miktarda 

bulunduğunu saptamıĢtır. 

Hajimehdipoor et al. (2010), kekik esansiyel yağının (Thymus vulgaris L.) 

HPLC analizini yaptıklarında karvakrol ve timol bileĢenlerinin alıkonma 

sürelerini 13,1 ve 14,4 dk olarak tespit etmiĢlerdir. Ayrıca, esansiyel yağ içinde 

bulunan karvakrol ve timolün konsantrasyonlarını sırasıyla % 4,3 ± 0,1 ve % 41,2 

± 0,4 olarak hesaplamıĢlardır. 

Ramos et al. (2014), karvakrol ve timol antioksidanlarının polipropilen aktif 

ambalaj filmlerinden sulu ve yağlı gıda örneklerine salımlarını ve antioksidan 

aktivitelerini incelemek amacıyla yaptıkları metod validasyonunda HPLC analizi 

için karvakrol ve timol bileĢenleri alıkonma sürelerinin sırasıyla 18,9 ve 

21.dk’larda olduğunu ifade etmiĢlerdir.

Bu çalıĢmada karvakrol ve timol bileĢenleri literatürle benzer Ģekilde 

birbirlerini izleyen sürelerde tespit edilmiĢtir. Ancak çalıĢmada tespit edilen 

alıkonma süreleri ile literatürde bulunan alıkonma süreleri arasında farklılıklar 

gözlenmektedir. Bu farklılıkların esansiyel yağın elde edilme yöntemine ve 

analizlerde kullanılan yöntemlerdeki farklılıklara bağlı olduğu düĢünülmektedir. 

Farklı miktarlarda kekik yağı içeren mikroenkapsüle ürünlerin timol ve karvakrol 

miktarlarının belirlendiği herhangi bir çalıĢmanın literatürde bulunamaması 

sebebiyle bu çalıĢmadan elde edilen veriler kıyaslanamamıĢtır. 

4.7 Kekik yağında bulunan lutein miktarının enkapsülasyon ile değiĢiminin 

HPLC ile belirlenmesi 

Lutein standardına ait olan kromatogram ġekil 4.8’de, 9 ml kekik esansiyel 

yağı ile hazırlanan mikrokapsüllere ait olan kromatogram ġekil 4.9’da, kekik 
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esansiyel yağına ait olan kromatogram ġekil 4.10’da ve kuru kekiğe ait olan 

kromatogram ġekil 4.11’de verilmiĢtir. ġekil 4.8 incelendiğinde, lutein 

pigmentinin alıkonma zamanı 8,072 dk olarak belirlenmiĢtir. ġekil 4.11 

incelendiğinde de, kuru kekikte lutein pigmenti alıkonma zamanı 8,056 dk olarak 

tespit edilmiĢtir. Ek 6, Ek 7 ve Ek 8’de sırasıyla 11, 13 ve 15 ml kekik esansiyel 

yağı içeren mikrokapsüllere ait olan HPLC kromatogramları verilmiĢtir. 

Bu çalıĢmada, analizlerde kullanılan kekik esansiyel yağının lutein 

pigmentini içermediği tespit edilmiĢtir. Bu sebeple kekik yağı içeren 

mikrokapsüllerde lutein miktarındaki değiĢim gözlenememiĢtir. Literatürde 

kekikte ya da kekik yağında lutein pigmentinin belirlendiği herhangi bir 

çalıĢmanın mevcut olmaması nedeniyle, bu çalıĢmadan elde edilen veriler 

herhangi bir kıyaslamaya tabi tutulamamıĢtır. 



ġekil 4.8 Lutein standardına ait olan HPLC kromatogramı (1: lutein; alıkonma zamanı: 8,072 dk) 
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ġekil 4.9 9 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan HPLC kromatogramı 
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ġekil 4.10 Kekik esansiyel yağının HPLC kromatogramı 
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ġekil 4.11 Kuru kekiğin HPLC kromatogramı (1: lutein; alıkonma zamanı: 8,056 dk) 
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4.8 Mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarı ve antioksidan aktivite 

değerleri 

Mikroenkapsüle ürünlerde gerçekleĢtirilen antioksidan aktivite değerleri ve 

toplam fenolik madde miktarları Çizelge 4.4’de gösterilmektedir. 

Çizelge 4.4 Mikrokapsüllerin ortalama toplam fenolik madde miktarları ve antioksidan 

aktivite değerleri 

Kekik yağı  

(ml) 

Antioksidan aktivite  

(% inhibisyon)  

Toplam fenolik madde  

(mg GAE/kg) 

9 42,31
d
 ± 0,17 158,88

d
 ± 0,08 

11 43,14
c
 ± 0,01 188,94

c
 ± 0,25 

13 46,89
b
 ± 0,01 216,94

b
 ± 0,08 

15 54,65
a
 ± 0,04 248,50

a
 ± 0,04 

Değerler ortalama ± standart sapma olarak verilmiĢtir. 
a
Aynı sütundaki farklı harfler Duncan 

testine göre örnek grupları arasındaki farklılıkları belirtmektedir (p<0,05). 

Kekik yağı miktarındaki değiĢim ile örneklerin toplam fenolik madde 

miktarları ve antioksidan aktivite değerleri arasındaki iliĢki Pearson korelasyon 

testi ile istatistiksel olarak değerlendirilmiĢ ve aralarında pozitif yönde anlamlı bir 

korelasyon elde edilmiĢtir (p<0,01). Aynı zamanda elde edilen her bir timol ve 

karvakrol miktarlarının toplam fenolik madde değerleri ve antioksidan aktivite 

değerleri ile aralarındaki iliĢki Pearson korelasyon testi ile incelendiğinde, 

aralarında pozitif yönde anlamlı bir korelasyon elde edilmiĢtir (p<0,01).  

4.8.1 Mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarı 

Fenolik bileĢenler hem antioksidan hem de antimikrobiyal aktivitede etkin 

oldukları için esansiyel yağların karakterizasyonunda toplam fenolik madde 

miktarı önemli bir göstergedir (Dima et al. 2014b). Kekik yağı içeren 

mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarlarını tespit etmek amacıyla fenolik 

maddeler varlığında sodyum karbonat ile indirgenen Folin-Ciocalteu reaktifinin 

renk değiĢikliği incelenmiĢ ve miktarlar gallik asit cinsinden “mg/kg” olarak 

Çizelge 4.4’da verilmiĢtir. Mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarı 

analizine ait sonuçlar 158,88 ile 248,50 mg GAE/kg arasında belirlenmiĢtir.  
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Farklı miktarlarda kekik esansiyel yağı kullanarak hazırlanan mikrokapsül 

örneklerinin toplam fenolik madde miktarları kendi içinde incelenerek 

aralarındaki farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans analizi ve Duncan testi 

ile belirlenmiĢtir. Kekik yağı miktarındaki değiĢim ile elde edilen 

mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarları arasında istatistiksel açıdan 

anlamlı farklılıklara rastlanılmıĢtır (p<0,05). Kekik yağı miktarı arttıkça elde 

edilen mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarlarında anlamlı bir artıĢ 

olduğu gözlenmiĢtir (p<0,05).  

Çilek vd. (2012), viĢneden elde ettikleri fenolik maddeleri içeren 

maltodekstrin ve arap zamkı duvarlı dondurarak kurutma yöntemi ile elde ettikleri 

mikrokapsüllerin toplam fenolik madde içeriğini incelediklerinde çekirdek 

materyal/kaplama materyali oranı 1:10 olan mikrokapsüllerin 45,65 mg GAE/g 

ekstrakt, 1:20 olan mikrokapsüllerin 30,43 mg GAE/g ekstrakt olduğunu 

belirlemiĢlerdir. 

Özdemir (2013), karabiber oleoresinini dondurarak kurutma tekniği ile beta-

siklodekstrin kullanarak kaplamıĢ ve elde ettiği mikrokapsüllerin toplam fenolik 

madde miktarının 7637,63 ± 263,62 mg GAE/100 g oleoresin olduğunu tespit 

etmiĢtir.  

Özgün (2015), HP-β-SD (2-hidroksipropil-beta-siklodekstrin) duvar 

materyalini kullanarak nane esansiyel yağının mikroenkapsülasyonunu 

gerçekleĢtirmiĢ ve elde ettiği mikrokapsüllerin içerdiği toplam fenolik madde 

miktarını 0,56 ± 0,019 mg GAE/100 mg yağ olarak tespit etmiĢtir.  

Leong et al. (2016), kenaf tohumu yağını ko-ekstrüzyon teknolojisi ile 

sodyum aljinat, yüksek metoksil pektin ve kitosan duvar materyalleri ile 

mikroenkapsüle etmiĢlerdir. Elde ettikleri mikrokapsüllerin toplam fenolik madde 

içeriğini depolamanın ilk gününde 23,36 ± 0,36 mg GAE/100 g yağ olarak 

belirlemiĢlerdir. 

Literatürde kompleks koaservasyon yöntemini takiben liyofilizatör ile 

kurutulan ürünlerin gallik asit cinsinden toplam fenolik madde miktarlarının 
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belirlendiği bir çalıĢmaya rastlanılmamıĢtır. Ayrıca, mikrokapsüllerde etken 

materyalin miktarı değiĢtirildiğinde toplam fenolik madde miktarı değiĢiminin 

incelendiği herhangi bir çalıĢma bulunmamıĢtır. Bu sebeple elde edilen veriler, 

gallik asit cinsinden mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarlarının 

belirlendiği literatürle kıyaslanmıĢ ve Leong et al. (2016)’nın çalıĢması haricinde 

literatürde bulunan toplam fenolik madde miktarlarının daha yüksek olduğu 

belirlenmiĢtir. Bu çalıĢmada elde edilen veriler, sadece Leong et al. (2016)’nın 

elde ettikleri değer ile benzerlik göstermektedir. Bu durumun mikroenkapsülasyon 

iĢleminde yararlanılan yöntem farklılığından, çekirdek materyalin ve duvar 

materyallerinin cinsinden ve kullanıldıkları miktarlardan kaynaklanabileceği 

düĢünülmektedir. 

4.8.2 Mikrokapsüllerin antioksidan aktivite değerleri 

Mikrokapsüllerin antioksidan aktivite değerleri, DPPH yöntemi ile % 

inhibisyon cinsinden ifade edilmiĢtir. DPPH yönteminde, DPPH serbest 

radikalinin antioksidanlara bağlanması sonucunda oluĢan mor rengin Ģiddeti 

azalmaktadır. Bu azalmanın absorbans değerleri spektrofotometre yardımıyla 

ölçülmüĢ ve % inhibisyon cinsinden antioksidan aktivite değerleri belirlenmiĢtir. 

Kekik esansiyel yağının antioksidan aktiviteden sorumlu bileĢenleri ana 

bileĢenleri (karvakrol, timol) ve ikincil bileĢenleridir (γ-terpinen, p-simen). Timol 

ve linalool gibi bileĢenlerin yüksek antioksidan aktivite göstermesinin hidrojen 

verici olarak görev yapan hidroksil -OH grubu varlığının bir sonucu olduğu da 

yapılan araĢtırmalarla ortaya konulmuĢtur (Bakkali et al., 2008; Dima et al., 

2014b).  

Farklı miktarlarda kekik esansiyel yağı kullanarak hazırlanan mikrokapsül 

örneklerinin antioksidan aktivite değerleri kendi içinde incelenerek aralarındaki 

farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans analizi ve Duncan testi ile 

belirlenmiĢtir. Çizelge 4.4 incelendiğinde, antioksidan aktiviteden sorumlu temel 

bileĢenlere sahip olan kekik yağının mikroenkapsülasyonu ile elde edilen 

mikrokapsüllerde de antioksidan özelliğinin devam ettiği, ayrıca kekik yağı 

miktarı arttıkça % inhibisyon değerlerinde anlamlı bir artıĢ olduğu gözlenmiĢtir 

(p<0,05). Kekik yağı miktarındaki değiĢim ile elde edilen mikrokapsüllerin 

antioksidan aktivite değerleri arasında istatistiksel açıdan anlamlı farklılıklar 
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olduğu belirlenmiĢtir (p<0,05). Antioksidan aktivite analizi sonuçlarının % 42,31 

ile % 54,65 arasında değiĢtiği tespit edilmiĢtir. 

Nori et al. (2011), yaptıkları çalıĢmada iki farklı konsantrasyonda (2,5 ve 5 

g/100 ml) propolis ekstraktı içeren mikrokapsüllerden tekrar 600, 1500 ve 3000 

ppm konsantrasyonlarında örnekler hazırlayarak mikrokapsüllerin % inhibisyon 

cinsinden antioksidan özelliklerini incelemiĢlerdir. 2,5 g/100 ml konsantrasyonu 

ile elde ettikleri mikrokapsüller için antioksidan aktivite değerlerinin sırasıyla % 

15,97 ± 1,20, % 53,37 ± 0,52 ve % 84,10 ± 0,45 olduğunu, 5 g/100 ml 

konsantrasyonu ile elde ettikleri mikrokapsüller için antioksidan aktivite 

değerlerinin sırasıyla % 21,65 ± 1,48, % 56,40 ± 0,81 ve % 84,94 ± 0,13 olduğunu 

tespit etmiĢlerdir. Elde ettikleri bulgular neticesinde, etken madde 

konsantrasyonunun artmasıyla antioksidan aktivite değerlerinin arttığını 

saptamıĢlardır.  

Jain et al. (2016), kompleks koaservasyon yöntemi ile hazırladıkları kazein-

geven otu zamkı duvarlı β-karoten yüklü mikrokapsüllerin üç aylık depolama 

süresince antioksidan aktivite değerlerini incelediklerinde yaklaĢık olarak % 80 ile 

% 65 arasında olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Duman ve Kaya (2016), farklı konsantrasyonlarda (1, 2, 3, 4 ve 5 mg/ml) 

kiĢniĢ yağı içeren mikrokapsüllerin antioksidan aktivitelerini incelediklerinde, 5 

mg/ml konsantrasyonu ile elde ettikleri mikrokapsülün antioksidan aktivite 

değerinin % 49,8 olduğunu tespit etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢma sonucunda 

mikrokapsüllerin antioksidan etkisinin etken maddenin konsantrasyonuna bağlı 

olduğunu belirtmiĢlerdir. 

Kekik esansiyel yağının farklı miktarlarda kompleks koaservasyon yöntemi 

ile mikroenkapsülasyonu sonucunda elde edilen mikrokapsüllerin antioksidan 

aktivite değerlerinin belirlenmesi ile ilgili literatürde herhangi bir çalıĢmaya 

rastlanılmamıĢtır. Bu sebeple elde edilen analiz sonuçları antioksidan etkisi olan 

mikrokapsüllerin antioksidan aktivite değerlerinin belirlendiği literatürle 

kıyaslanmıĢtır. Etken maddelerin farklı olmasından ve etken maddenin 

kullanıldığı konsantrasyonların farklı olmasından kaynaklı antioksidan aktivite 
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değerleri arasında farklılıkların olduğu görülmektedir. Ayrıca, etken madde 

konsantrasyonunun arttırılmasıyla elde edilen mikrokapsüllerin antioksidan 

aktivite değerlerindeki artıĢın literatürle benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir.  

4.9 Mikrokapsüllerin renk sonuçları 

Mikrokapsül örneklerinin renk değerleri Çizelge 4.5’de görülmektedir. Ek 

3’de ise mikrokapsül örneklerinin renkleri görülmektedir. 

Farklı formülasyonlar ile hazırlanan mikrokapsüllerin aydınlık (L*), 

kırmızılık (a*), sarılık (b*), kroma değeri (ΔC) ve Hue açısı (h
0
) değerleri kendi 

içinde incelenerek aralarındaki farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans 

analizi ve Duncan testi ile belirlenmiĢtir. Mikrokapsüllerin renk değerleri arasında 

anlamlı farklılıklar tespit edilmiĢtir (p<0,05). Mikroenkapsülasyon iĢlemi 

sırasında toplam biyopolimer miktarı sabit tutulup jelatin miktarı arttırıldığında 

aydınlık, sarılık ve kroma değerlerinde anlamlı bir azalma olduğu gözlenmiĢtir. 

Kullanılan çapraz bağlayıcı miktarının (10, 15 ve 20 ml) ve kekik yağı miktarının 

(9, 11, 13 ve 15 ml) kademeli olarak arttırılması sonucunda ise aydınlık değeri ve 

Hue (˚) açısında anlamlı bir azalma, kırmızılık, sarılık ve kroma değerlerinde 

anlamlı bir artıĢ olduğu tespit edilmiĢtir (p<0,05). 
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Çizelge 4.5 Mikrokapsüllerin ortalama renk değerleri 

Jelatin 

(g) 

Arap 

zamkı (g) 

Yağ 

(ml) 

Tannik 

asit (ml) 
L* a* b* ΔC h

0
 

1,5 4,5 11 15 88,13
c
 ± 0,005 0,61

e
 ± 0,005 14,39

a
 ± 0,004 14,40

a
± 0,004 87,58

c
 ± 0,019 

3 3 11 15 87,02
e
 ± 0,005 1,41

c
 ± 0,000 14,15

c
 ± 0,005 14,22

b
± 0,005 84,31

e
 ± 0,002 

4,5 1,5 11 15 84,62
h
 ± 0,021 0,00

h
 ± 0,015 13,13

e
 ± 0,019 13,13

d
± 0,019 89,99

a
 ± 0,003 

3 3 11 20 84,89
g
 ± 0,004 1,46

b
 ± 0,007 14,32

b
 ± 0,005 14,39

a
± 0,005 84,19

f
 ± 0,029 

3 3 9 10 89,08
a
 ± 0,067 0,06

g
 ± 0,016 11,45

h
 ± 0,062 11,45

g
± 0,062 89,68

b
 ± 0,080 

3 3 11 10 88,55
b
 ± 0,012 0,51

f
 ± 0,004 12,16

g
 ± 0,025 12,17

f
± 0,026 87,61

c
 ± 0,021 

3 3 13 10 87,49
d
 ± 0,000 1,02

d
 ± 0,004 12,53

f
 ± 0,005 12,57

e
± 0,007 85,34

d
 ± 0,016 

3 3 15 10 85,48
f
 ± 0,005 1,47

a
 ± 0,005 13,67

d
 ± 0,005 13,75

c
± 0,005 83,85

g
 ± 0,021 

Değerler ortalama ± standart sapma olarak verilmiĢtir. 
a
Aynı sütundaki farklı harfler Duncan testine göre örnek grupları arasındaki farklılıkları belirtmektedir (p<0,05). 
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4
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Çizelge 4.5 incelendiğinde, jelatin/arap zamkı oranının 1:3, 1:1, 3:1 Ģeklinde 

değiĢtirilmesiyle elde edilen mikrokapsüllerin aydınlık (L*) değerlerinin sırasıyla 

88,13 ± 0,005, 87,02 ± 0,005 ve 84,62 ± 0,021, kırmızılık (a*) değerlerinin 

sırasıyla 0,61 ± 0,005, 1,41 ± 0,000 ve 0,00 ± 0,015, sarılık (b*) değerlerinin 

sırasıyla 14,39 ± 0,004, 14,15 ± 0,005 ve 13,13 ± 0,019, doygunluk indeksi olarak 

tanımlanan kroma (ΔC) değerlerinin sırasıyla 14,40 ± 0,004, 14,22 ± 0,005 ve 

13,13 ± 0,019, renk tonunu gösteren Hue (˚) açısı değerlerinin ise 87,58 ± 0,019, 

84,31 ± 0,002, 89,99 ± 0,003 olduğu tespit edilmiĢtir. Kroma değerindeki azalıĢ 

sarı rengin canlılığını kaybedip soluklaĢtığını, Hue (˚) açısındaki azalıĢın ardından 

artıĢ olması ise sarılığın içerisinde açık rengin ilk baĢta azaldığını daha sonra da 

arttığını ifade etmektedir. 4. formülasyon (3 g jelatin, 3 g arap zamkı, 11 ml kekik 

yağı, 20 ml tannik asit) ile üretilen mikrokapsüllerin aydınlık (L*) değerinin 84,89 

± 0,004, kırmızılık (a*) değerinin 1,46 ± 0,007, sarılık (b*) değerinin 14,32 ± 

0,005, kroma (ΔC) değerinin 14,39 ± 0,005 ve Hue (˚) açısı değerinin 84,19 ± 

0,029 olduğu saptanmıĢtır. Kekik yağı miktarı (9, 11, 13 ve 15 ml) değiĢtirilerek 

elde edilen mikrokapsüllerin aydınlık (L*) değerleri sırasıyla 89,08 ± 0,067, 88,55 

± 0,012, 87,49 ± 0,000 ve 85,48 ± 0,005, kırmızılık (a*) değerleri sırasıyla 0,06 ± 

0,016, 0,51 ± 0,004, 1,02 ± 0,004 ve 1,47 ± 0,005, sarılık (b*) değerleri sırasıyla 

11,45 ± 0,062, 12,16 ± 0,025, 12,53 ± 0,005 ve 13,67 ± 0,005, kroma (ΔC) 

değerleri sırasıyla 11,45 ± 0,062, 12,17 ± 0,026, 12,57 ± 0,007 ve 13,75 ± 0,005, 

Hue (˚) açısı değerleri ise sırasıyla 89,68 ± 0,080, 87,61 ± 0,021, 85,34 ± 0,016 ve 

83,85  ± 0,021 olarak belirlenmiĢtir. Çapraz bağlayıcı miktarının (10, 15 ve 20 ml) 

ve kekik yağı miktarının (9, 11, 13 ve 15 ml) kademeli olarak arttırılması ile 

mikrokapsüllerin kroma değerlerinde artıĢ, Hue (˚) açısında azalıĢ meydana 

gelmiĢtir. Bu durum mikrokapsüllerin renklerinde daha canlı sarılık ile artan 

belirginliği ve parlaklığın içerisinde koyu rengin Ģiddetinde artıĢı açıklamaktadır. 

Zuanon et al. (2013), 35 günlük depolama süresinin zerdeçal oleoresini 

içeren jelatin-arap zamkı duvarlı mikrokapsüllerin renk özelliklerine etkisini 

incelemiĢlerdir. Depolama süresi sonunda parlaklık değerlerinde artıĢ olurken, 

kırmızılık, sarılık, kroma ve Hue (˚) açısı değerlerinde azalma olduğunu tespit 

etmiĢlerdir. Duvar materyalleri baĢlangıç konsantrasyonu % 2,5, çekirdek/duvar 

materyalleri oranı % 100 olduğunda elde ettikleri mikrokapsüllerin 0. günlerinde 

L*, a*, b*, kroma değeri (ΔC) ve Hue açısı (h
0
) değerlerinin sırasıyla 74,95, 
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11,06, 56,28, 78,88 ve 57,35 olarak, duvar materyalleri baĢlangıç konsantrasyonu 

% 5, çekirdek/duvar materyalleri oranı % 50 olduğunda da elde ettikleri 

mikrokapsüllerin 0. günlerinde L*, a*, b*, kroma değeri (ΔC) ve Hue açısı (h
0
) 

değerlerinin sırasıyla 75,43, 11,23, 58,27, 79,09 ve 59,34 olduğunu saptamıĢlardır.  

Gomez-Estaca et al. (2016), mikroenkapsülasyon iĢlemi sırasında 

kullandıkları jelatin-kaĢu zamkı kompleksi ile karides atıklarından elde ettikleri 

astaksantin içeren lipid ekstraktı mikrokapsüllerinin aydınlık (L*) değerini 47,6 ± 

0,5, kroma değerini (ΔC) 65,6 ± 0,7 ve Hue açısını (h˚) 46,6 ± 0,0 olarak tespit 

etmiĢlerdir. 

Bu çalıĢmada elde edilen mikrokapsüllere ait renk özellikleri ile literatür 

kıyaslandığında farklılıklar olduğu tespit edilmiĢtir. Bu farklılıkların 

mikroenkapsülasyonda kullanılan çapraz bağlayıcı ajan ile çekirdek ve duvar 

materyallerinin cinsine ve kullanıldıkları miktarlara bağlı olduğu 

düĢünülmektedir. 

4.10 Fourier transform kızılötesi spektroskopisi (FTIR) 

Duvar materyali olarak kullanılan jelatin ve arap zamkı polimerleri ile 

çekirdek materyali olarak kullanılan kekik yağının ve elde edilen 

mikrokapsüllerin FTIR spektrumları ġekil 4.12’de verilmiĢtir. 

Jelatinin ikincil yapısındaki değiĢiklikler ile jelatinin arap zamkı ve çapraz 

bağlayıcılar arasındaki moleküler etkileĢimleri, 3600-2300 cm
-1

 (amid A, -OH ve 

NH gerilimini temsil eden), 3000-3100 cm
-1

 (amid B, =C-H ve -NH3
+
 gerilimini 

temsil eden), 1600-1700 cm
-1

 (amid I, C=O gerilimini ve NH eğilimini temsil 

eden) ve 1335-1560 cm
-1

 (amid II, N-H eğilimini ve C-N gerilimini temsil eden) 

Ģeklinde dört bant bölgesinde incelenmektedir (Muyonga et al., 2004; Anvari and 

Chung, 2016). 
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ġekil 4.12 Jelatin (a), arap zamkı (b), kekik yağı (c) ve mikrokapsüllerin (d) FTIR spektrumları 

Fourier transform kızılötesi spektroskopisi (FTIR) çalıĢmasından elde edilen 

spektrumda, kekik yağının güçlü absorpsiyon pikinin 1733 cm
-1

 dalga boyunda 

olduğu tespit edilmiĢtir. Jelatin, farklı moleküler ağırlıklı polipeptitten oluĢan 

amfoterik bir polimerdir (Peng et al., 2014). ġekil 4.9’da verilen jelatinin FTIR 

spektrumu incelendiğinde, amino grubu için 3435 cm
-1

'deki dalga boyunda 

karakteristik fonksiyonel grubun varlığının ortaya çıktığı ve diğer göze çarpan 

piklerin 1547 cm
-1

’deki bir amino bandından ve 1642 cm
-1’

deki bir karbonil 

pikinden kaynaklandığı saptanmıĢtır. Arap zamkı ise, L-arabinoz, L-ramnoz, D-

galaktoz ve D-glukuronik asitten oluĢan oldukça dallı bir polisakkarittir (Yang et 

al., 2015). 1025 cm
-1

'deki arap zamkı bantlarının C-O-C yapısının asimetrik 

geriliminden kaynaklandığı tespit edilmiĢtir. 

ġekil 4.12'de gösterildiği gibi kekik yağı içeren jelatin-arap zamkı duvarlı 

mikrokapsüllerin FTIR spektrumu incelendiğinde, kekik yağı karbonil gerilim 

bandının 1733 cm
-1

 dalga boyunda değiĢmeden kaldığı için, kekik yağının jelatin-

arap zamkı tarafından baĢarıyla kapsüllendiği ve kekik yağı içeren jelatin-arap 

zamkı mikrokapsüllerinin elde edildiği sonucuna varılmıĢtır. Mikrokapsüllerin 

FTIR spektrumunda, 1539 cm
-1

 dalga boyunda yeni bir bandın görünmesi ise, 

jelatin-arap zamkı polielektrolit kompleksinin meydana geldiğini göstermiĢtir. 
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Ayrıca, kekik yağı ile jelatin-arap zamkı kompleksi arasında belirgin bir 

etkileĢimin olmadığı tespit edilmiĢtir.  

Rocha-Selmi et al. (2013a), jelatinin amin gruplarından dolayı asidik 

ortamda pozitif yüklü bir protein olduğunu ve arap zamkının da bu moleküle 

negatif yük getiren serbest karboksil gruplarına sahip olan bir polisakkarit 

olduğunu bildirmiĢlerdir. Kompleks koaservasyon iĢlemi sırasında, 

polisakkaritlerden gelen karboksil gruplarının protein içeren amino grupları ile 

etkileĢmesi sonucunda kompleks içeren bir amid oluĢturduğunu ifade etmiĢlerdir. 

Jelatin-arap zamkı duvar materyalleri ile kapsüllenmiĢ ve kapsüllenmemiĢ 

sukralozun FTIR spektrumlarını incelediklerinde 1500-1640 cm
-1 

civarında 

görünen karakteristik piklerin, amidlerin oluĢumunu gösterdiğini belirtmiĢlerdir.  

Xiao et al. (2014b), yaptıkları FTIR çalıĢmasında jelatinin 1420 cm
-1

'de bir 

amino bandını ve 1594 cm
-1

'de bir karbonil pikini, arap zamkının ise 1596 cm
-1

'de 

karboksil grupların karakteristik pikini gösterdiği belirlenmiĢtir. BoĢ spektrumda 

belirlenen amidlerin karakteristik pikleri yaklaĢık 1482-1640 cm
-1

'de 

görüntülendiği için bir koaservat oluĢumunun kanıtlandığını ifade etmiĢlerdir. 

Karbonil gerilim bandından kaynaklanan lavanta yağının güçlü absorpsiyon piki 

1740 cm
-1

 dalga boyunda tespit edilmiĢtir. C-C ve C-O gerilim titreĢimi lavanta 

yağı yüklü mikrokapsüllerin spektrumlarında neredeyse hiç değiĢmeden kalmıĢtır 

(Maji and Hussain, 2009). Spektrumlardan elde ettikleri sonuçlara göre, jelatin-

arap zamkı kompleksi ile lavanta yağı arasında önemli bir etkileĢimin olmadığını 

belirlemiĢlerdir. 

Peng et al. (2014), haĢhaĢ tohumu yağı içeren jelatin-arap zamkı 

mikrokapsüllerinin FTIR spektrumlarını incelediklerinde yaklaĢık 1652 cm
-1 

ve 

1541 cm
-1

'de amid bağının oluĢtuğunu gösteren ve mikrokapsüllerin duvar 

materyallerinin genipin ile çapraz bağlandığını onaylayan en yüksek piklerin 

göründüğünü bildirmiĢlerdir.  

Yang et al. (2015), yaptıkları FTIR çalıĢmasında jelatin ve arap zamkı 

spektrumlarında, 3400 cm
-1

'deki bantların -OH gerilim grubundan 

kaynaklandığını, 1650 cm
-1

 dalga boyundaki absorbansın -C=O'nun asimetrik ve 
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simetrik gerilimlerinden kaynaklandığını ve 2900 cm
-1

 dalga boyundaki 

karakteristik piklerin ise -CH geriliminden kaynaklandığını belirtmiĢlerdir. Arap 

zamkı spektrumunda 1050 cm
-1

'de bulunan bantların C-O-C yapısının asimetrik 

gerilimine ait olduğunu ifade etmiĢlerdir. Jelatin spektrumunda -NH2'nin gerilim 

titreĢimi absorpsiyonunu 3400 cm
-1

'de, -NH2'nin eğilim titreĢimini de 1650 cm
-

1
'de gözlemlemiĢlerdir. Ayrıca mikrokapsüllerin spektrumunu incelediklerinde 

yukarıda bahsedilen karakteristik piklerin yağ ve duvar materyalleri arasında 

herhangi bir değiĢiklik veya etkileĢime uğramadığını ifade etmiĢlerdir. Jelatin ve 

arap zamkı spektrumlarını karĢılaĢtırdıklarında, 1650 cm
-1

 dalga boyunda bulunan 

-C=O'ya ait olan bantın hafifçe sola doğru hareket ettiğini ve elde ettikleri 

bulgulara göre haĢhaĢ tohumu yağının mikrokapsüller içinde kapsüllenebilir 

olduğunu bildirmiĢlerdir. 

García-Saldaña et al. (2016), brokoli tohum ekstraktlarından elde ettikleri 

sülforafanı içeren mikrokapsüllerin jelatin, arap zamkı ve jelatin-arap zamkı 

kompleksinin FTIR spektrumlarını incelediklerinde, jelatinin 600-1700 cm
-1

 

bölgesinde karakteristik bantlara sahip olduğunu, özellikle C=O peptid bağlarının 

gerilim titreĢiminden kaynaklanan 1600-1700 cm
-1

 bölgesindeki amid I bantının 

olduğunu bildirmiĢlerdir. Arap zamkının 600-3000 cm
-1

’lik bölgelerde 

karakteristik bantlara sahip olduğunu ve spektrumu incelediklerinde 1013.16, 

1418.37, 1595.89 ve 1654.55 cm
-1 

dalga boylarında pikler olduğunu tespit 

etmiĢlerdir. Mikrokapsüllerin FTIR spektrumunda, 1540-1640 cm
-1

 bölgesinde 

bulunan karakteristik amid bantlarının jelatin-arap zamkı kompleksinin 

oluĢumunu gösterdiğini ve sülfoksit grubu titreĢimine ait karakteristik sülforafan 

bandının 1020-1021 cm
-1

 bölgesinde değiĢmeden kalmasından dolayı sülforafanın 

jelatin-arap zamkı tarafından baĢarıyla kapsüllendiğini saptamıĢlardır. 

Bu çalıĢmada elde edilen veriler ile literatürde bulunan jelatin-arap zamkı 

duvarlı mikrokapsüllerin incelendiği çalıĢmalar kıyaslandığında, mikrokapsül 

içerisindeki fonksiyonel yapıların enerji absorplamalarıyla ortaya çıkan piklerin 

dalga boylarının büyük ölçüde benzerlik gösterdiği tespit edilmiĢtir. 
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4.11 Taramalı elektron mikroskobu görüntüsü (SEM) 

Jelatin/arap zamkı duvar materyalleri ile elde edilen kekik yağı içeren 

mikrokapsüllerin taramalı elektron mikroskobu (SEM) görüntüsü 6500 kat 

büyütme oranı ile ġekil 4.13’de verilmiĢtir. Elde edilen mikrokapsüllerin 

morfolojileri SEM görüntüsünden incelendiğinde, liyofilizasyon iĢleminden sonra 

kurutulmuĢ kapsüllerin kümelenmeden küresel bir formda oldukları ve 

yüzeylerinde krater benzeri yapılara sahip oldukları gözlenmiĢtir. Belirgin 

gözeneklilikleri ve çatlakları olmayan mikrokapsüllerin kesiksiz duvarlara sahip 

olmasından ve mikrokapsüllerin zarar görmemesinden dolayı, liyofilizasyon 

iĢleminin yeterli olduğu görülmüĢtür. 

 

ġekil 4.13 Jelatin/arap zamkı duvar materyalleri ile elde edilen kekik yağı içeren mikrokapsüllerin 

taramalı elektron mikroskobu (SEM) görüntüsü (6500x) 

Dong et al. (2011), nane yağı içeren jelatin-arap zamkı duvar materyalleri 

ile elde ettikleri mikrokapsüllerin yüzey morfolojisini belirlemek amacıyla 

yaptıkları taramalı elektron mikroskobu çalıĢmasında kurutulmuĢ koaservat 

mikrokapsüllerinin küresel Ģekle ve monodispers özelliklere sahip olduğunu, aynı 

zamanda yüzeylerinin kesiksiz ve pürüzsüz olduğunu belirtmiĢlerdir. 

Qv et al. (2011), püskürterek kurutma ve dondurarak kurutma iĢlemleri ile 

kurutulan lutein içeren mikrokapsüllerin morfolojik özelliklerini belirlemek ve 
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birbirleriyle kıyaslayabilmek için taramalı elektron mikroskobu çalıĢması 

yapmıĢlardır. Bu çalıĢmada, püskürterek kurutma ile kurutulan mikrokapsüller 

küresel bir görünüme ve pürüzsüz bir yüzeye sahip iken, dondurarak kurutulan 

mikrokapsüllerin dondurarak kurutma iĢlemi sırasında su içeriğinin kaybı 

nedeniyle yüzeyinde kendine özgü katlanmaların ve hafif çatlakların olduğunu 

ifade etmiĢlerdir.  

Siow and Ong (2013), A veya B tipi jelatin ile arap zamkı duvar 

materyallerini kullanarak elde ettikleri sarımsak yağı içeren mikrokapsüllerin 

morfolojisini belirlemek için yaptıkları taramalı elektron mikroskobu 

çalıĢmasından elde ettikleri sonuçlara göre mikrokapsüllerin küre Ģeklinde ve 

pürüzsüz yüzeye sahip olduğunu belirtmiĢlerdir. Ayrıca, yüksek büyütme 

oranında hem A hem de B tipi jelatin-arap zamkı sistemleri için mikrokapsüllerin 

yüzeyinde küçük kubbe ve krater benzeri yapılar gözlemlendiğini, ancak yüzey 

üzerinde delik bulunmadığını bildirmiĢlerdir. 

Xiao et al. (2014b), jelatin-arap zamkı duvar materyalleri ile elde edilen ve 

dondurarak kurutulan lavanta yağı yüklü mikrokapsüllerin yapısının ve 

görünüĢünün incelenmesi amacıyla yaptıkları taramalı elektron mikroskobu 

çalıĢmasında mikrokapsüllerin farklı boyutlarda dağılmıĢ olduğunu, mükemmel 

olmasa da bir küresel Ģekle ve kırıĢık yüzeylere sahip olduğunu tespit etmiĢlerdir. 

Peng et al. (2014), hardal tohumu esansiyel yağını içeren dondurarak 

kurutulmuĢ ve genipin ile çapraz bağlanmıĢ mikrokapsüllerin yüzey morfolojisini 

belirlemek için yaptıkları taramalı elektron mikroskobu çalıĢmasında 

mikrokapsüllerin düzgün küresel bir Ģekle sahip olduğunu ve yüksek büyütme 

oranında mikrokapsüllerin bariz delikler olmaksızın pürüzsüz bir yüzeye sahip 

olduğunu ifade etmiĢlerdir. Bununla birlikte, taramalı elektron mikroskobu 

çalıĢmasında pürüzlü mikrokapsüllere de rastlanılmıĢtır. Yüksek büyütme 

oranında bu mikrokapsüllerin küçük kırıĢıklıkları ve çatlakları olduğu tespit 

edilmiĢ ve dondurarak kurutma iĢlemi sırasında su içeriği kaybı nedeniyle olduğu 

ifade edilmiĢtir.  
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Yang et al. (2015), farklı jelatin-arap zamkı duvar materyali oranları ile elde 

ettikleri mikrokapsüllerin morfolojilerini belirlemek için taramalı elektron 

mikroskobu çalıĢması yapmıĢlardır. Arap zamkı ve jelatinin yüksek viskoziteye 

sahip olmasından dolayı arap zamkı ve jelatin miktarı fazlasının mikrokapsülleri 

daha yapıĢkan hale getirdiğini ifade etmiĢlerdir. Yaptıkları çalıĢma da, jelatin 

miktarının en az olduğu mikrokapsüllerin pürüzsüz bir yüzeye, düzgün dağılıma 

ve küresel Ģekle sahip olduğunu, jelatin miktarını arttırdıklarında ciddi 

kümelenme problemleri gözlemlediklerini bildirmiĢlerdir. 

Elde edilen bu sonuçlar ıĢığında, diğer araĢtırmacıların yürüttükleri 

çalıĢmaların sonuçlarını incelediğimizde sonuçların birbiriyle tutarlı olduğu tespit 

edilmiĢtir (Dong et al., 2011; Qv et al., 2011; Siow and Ong, 2013; Xiao et al., 

2014b; Peng et al., 2014; Yang et al., 2015).  

4.12 ġeftali suyu örneklerinin toplam mezofilik aerobik bakteri sayısında ve 

pH değerinde meydana gelen değiĢimler  

Depolama süresince kontrol ve zenginleĢtirilmiĢ Ģeftali suyu örneklerinin 

toplam mezofilik aerobik bakteri sayısında ve pH değerinde meydana gelen 

değiĢimler Çizelge 4.6’da verilmiĢtir. 

ZenginleĢtirilmiĢ (150 ml Ģeftali suyuna 0,5 g kekik yağı içeren mikrokapsül 

ilavesi) ve zenginleĢtirilmemiĢ (kontrol) Ģeftali suyu örneklerinin depolama 

süresince toplam mezofilik aerobik bakteri sayıları ile pH değerleri kendi içinde 

incelenerek aralarındaki farklılık istatistiksel açıdan tek yönlü varyans analizi ve 

Duncan testi ile belirlenmiĢtir. Kontrol örneklerinin toplam mezofilik aerobik 

bakteri sayıları arasında istatistiksel açıdan anlamlı farklılıklar olduğu (p<0,05), 

ancak kontrol ve zenginleĢtirilmiĢ örneklerin 0. gün sonuçları arasında fark 

olmadığı (p>0,05) tespit edilmiĢtir. Depolama süresince kontrol örneklerinin 

toplam mezofilik aerobik bakteri sayısında anlamlı bir artıĢ olduğu tespit 

edilmiĢtir (p<0,05). ġeftali suyu örneklerinin pH değerleri arasında ise istatistiksel 

açıdan anlamlı farklılıklar olduğu belirlenmiĢtir (p<0,05). Depolama süresince 

kontrol ve zenginleĢtirilmiĢ örneklerin pH değerlerinde anlamlı bir artıĢ olduğu 

gözlenmiĢtir (p<0,05). 
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Çizelge 4.6 Depolama süresince Ģeftali suyu örneklerinde toplam mezofilik aerobik bakteri 

sayısındaki ve pH değerlerindeki değiĢimler 

Örnekler 
Depolama 

süresi 

Toplam mezofilik 

aerobik bakteri 

(log cfu/g) 

pH değerleri 

Kontrol 

0.Gün 2,83
c
 ± 0,11 3,44

d
 ± 0,02 

5.Gün 6,88
b
 ± 0,28 3,54

bc
 ± 0,01 

7.Gün 7,67
a 
± 0,28 3,56

ab 
± 0,01 

ZenginleĢtirilmiĢ 

0.Gün 2,33
c
 ± 0,37 3,50

c 
 ± 0,01 

5.Gün < 2,00 3,56
ab

 ± 0,01 

7.Gün < 2,00 3,58
a 
± 0,02 

Değerler ortalama ± standart sapma olarak verilmiĢtir. 
a
Aynı sütundaki farklı harfler Duncan 

testine göre örnek grupları arasındaki farklılıkları belirtmektedir (p<0,05).  

Çizelge 4.6 incelendiğinde, depolamanın 0., 5. ve 7. günlerinde kontrol 

örneklerinin toplam mezofilik aerobik bakteri sayıları sırasıyla 2,83 ± 0,11, 6,88 ± 

0,28 ve 7,67 ± 0,28 log cfu/g olarak tespit edilmiĢtir. BaĢlangıç toplam mezofilik 

aerobik bakteri sayısının depolama sonunda 4,84 logaritmik birim arttığı 

belirlenmiĢtir. Kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüller ile zenginleĢtirilmiĢ 

Ģeftali suyu örneklerinin baĢlangıç toplam mezofilik aerobik bakteri sayısı 2,33 ± 

0,37 olarak bulunurken, depolamanın 5. ve 7. gününde toplam mezofilik aerobik 

bakteri sayısı 2,00 log cfu/g’dan küçük olarak belirlenmiĢtir. Kekik esansiyel yağı 

bileĢenlerinden timol, karvakrol, p-simen, α-pinen ve kamfenin antimikrobiyal 

etkileri olduğu bilinmektedir (Duman vd., 2012). Bu sebeple depolamanın 5. ve 7. 

gününde mikrokapsüllerin etkisini göstermesi ile birlikte toplam mezofilik aerobik 

bakteri sayımı yapılamamıĢtır.  

Depolama süresince kontrol örneklerinin pH değerleri sırasıyla 3,44 ± 0,02, 

3,54 ± 0,01 ve 3,56 ± 0,01 olarak, zenginleĢtirilmiĢ örneklerin pH değerleri ise 

sırasıyla 3,50 ± 0,01, 3,56 ± 0,01 ve 3,58 ± 0,02 olarak arttığı tespit edilmiĢtir 

(Çizelge 4.6). 
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Burgos et al. (2017), yaptıkları çalıĢmada yüksek hidrostatik basınç 

uygulamasının Ģeftali suyu içerisindeki Ģeftali küplerinin bakteriyel biyoçeĢitliliği 

üzerine etkisini incelemiĢlerdir. Depolamanın 0., 1., 7. ve 15. günlerinde kontrol 

örneklerinin toplam mezofilik aerobik bakteri sayılarını sırasıyla 4,36 ± 0,09, 4,00 

± 0,23, 5,89 ± 0,22 ve 6,02 ± 0,17 log10 cfu/mL olarak, pH değerlerini ise sırasıyla 

3,71 ± 0,01, 3,68 ± 0,03, 3,80 ± 0,04 ve 3,90 ± 0,02 olarak tespit etmiĢlerdir.  

Bu çalıĢmada, kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllerin Ģeftali suyuna 

ilave edilmesi ile birlikte depolamanın ilerleyen günlerinde antimikrobiyal özellik 

gösterdiği tespit edilmiĢtir. Literatürde esansiyel yağ içeren mikrokapsüllerin bir 

gıda yapısına ilave edilmesi ve depolanması sonucunda toplam mezofilik aerobik 

bakteri sayısı üzerine mikrokapsüllerin etkisinin incelendiği herhangi bir 

çalıĢmaya rastlanılmamıĢtır. Bu sebeple, sadece kontrol örneklerinin verileri 

literatürle kıyaslanmıĢ ve Burgos et al. (2017)’nın elde ettikleri değerler ile benzer 

Ģekilde toplam mezofilik aerobik bakteri sayısı ve pH değerlerinin depolama 

süresince arttığı tespit edilmiĢtir.  



85 

5. SONUÇ 

Bu çalıĢmada, analizlerde kullanılan kekik esansiyel yağı karakterize 

edilmiĢ ve kekik esansiyel yağının bileĢiminde bulunan timol ve karvakrol 

bileĢenlerinin çevre koĢullarına karĢı stabilitesini arttırmak amaçlanmıĢtır. Bu 

amaçla çekirdek materyal olarak kekik esansiyel yağı, duvar materyali olarak 

jelatin ve arap zamkı, çapraz bağlayıcı ajan olarak da tannik asit kullanılmıĢ ve 

kekik yağının kompleks koaservasyon yöntemi ile mikroenkapsülasyonu 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Literatürde bu konuda herhangi bir çalıĢma bulunmamaktadır, 

bu konuda yapılan ilk çalıĢma olması bakımından özgün değeri yüksek bir 

çalıĢmadır. Elde edilen kekik yağı içeren mikrokapsüller üzerine 

mikroenkapsülasyon parametrelerindeki değiĢimlerin etkileri belirlenmiĢtir. Bu 

kapsamda mikrokapsüllerin yağ yükü (%), yağ içeriği (%), mikroenkapsülasyon 

verimi (%), salım oranı (%), DPPH ile antioksidan aktivite, toplam fenolik madde 

ve morfolojik analizleri gerçekleĢtirilmiĢtir. Yüksek performanslı sıvı 

kromatografisi (HPLC) ile kekik esansiyel yağını içeren mikrokapsüllerin timol 

ve karvakrol miktarları ile lutein içerikleri tespit edilmiĢtir. Ayrıca Ģeftali suyu 

üretimi yapılmıĢ ve optimum koĢullarda üretilen mikrokapsüller örneklere ilave 

edilmiĢtir. 7 günlük depolama süresince kontrol örneğinde ve zenginleĢtirilmiĢ 

örnekte pH ölçümü ile toplam mezofilik aerobik bakteri sayımı yapılmıĢtır.  

Kekik esansiyel yağının GC/MS analizi sonucunda yağ içeriğinin % 

5,53’lük kısmı eser düzeydeki bileĢenlere (≤ % 1) karĢılık gelmekte olup, geri 

kalan kısmı α-pinen (% 11,90), m-simen (% 5,27), p-simen (% 8,25), o-simen (% 

12,60), γ-terpinen (% 2,60), linalool (% 8,93), 2-(2-butynyl)cyclohexanone (% 

6,14), timol (% 17,25), karvakrol (% 1,03), caryophyllene oxide (% 7,94), 

chrysophanol dimethyl ether (% 1,21) ve 2-ethyl-4,5-dimethylphenol (% 1,65) 

kekik yağı temel bileĢenlerinden oluĢtuğu tespit edilmiĢtir.  

Kekik esansiyel yağının % 0,3 Tween 80 içerisindeki çözeltilerinin 200-400 

nm aralığında UV spektrumları incelendiğinde, çözeltilerin maksimum 

absorbsiyon gösterdikleri dalga boyu (λmax) 230 nm olarak tespit edilmiĢtir. 

Mikroenkapsülasyon iĢleminde kullanılan jelatin-arap zamkı duvar 

materyallerinin miktarları oranındaki, kekik esansiyel yağı (Thymus vulgaris L.) 



86 

ve tannik asit miktarlarındaki değiĢimlerin mikrokapsüllerin yağ yükü, yağ içeriği 

ve mikroenkapsülasyon verimi üzerine etkileri tespit edilmiĢtir. Buna göre jelatin 

içeriği 4,5 g, arap zamkı içeriği 1,5 g, tannik asit çözeltisi içeriği 15 ml ve kekik 

esansiyel yağı içeriği 11 ml olan 3. formülasyon ile elde edilen mikrokapsüllerin 

en iyi mikroenkapsülasyon verimi değerine % 70,09±1,86 sahip olduğu 

saptanmıĢtır. Jelatin ve tannik asit miktarlarının arttırılması ile birlikte 

mikrokapsüllerin duvar yapısının sıkılaĢtığı ve dolayısıyla kekik esansiyel yağının 

mikrokapsüllerden salımının zorlaĢtığı, mikrokapsüllerdeki kekik esansiyel yağı 

miktarının arttırılması ile de mikrokapsüllerin duvar kalınlığının azalması ve 

akabinde salımın kolaylaĢtığı belirlenmiĢtir. 

Kekik yağı miktarı kademeli olarak 9, 11, 13 ve 15 ml’ye arttırıldığında elde 

edilen mikrokapsüllerin mg/kg cinsinden timol ve karvakrol miktarları yüksek 

performanslı sıvı kromatografisi ile belirlenmiĢtir. En yüksek timol (15722,09 ± 

0,004 mg/kg) ve karvakrol (1431,30 ± 0,003 mg/kg) miktarı, kekik yağı 

miktarının en yüksek olduğu mikrokapsüllerde (3:3 jelatin/arap zamkı, 10 ml 

tannik asit ve 15 ml kekik yağı) belirlenmiĢ olup, kekik yağı miktarı arttıkça 

mikroenkapsüle ürünlerde timol ve karvakrol miktarlarının arttığı tespit edilmiĢtir. 

Mikrokapsül örneklerine ait olan kromatogramlar incelendiğinde, karvakrol ve 

timol bileĢenlerinin alıkonma zamanları sırasıyla yaklaĢık 12. ve 13.dk’larda 

olduğu belirlenmiĢtir. 

Kekik yağı içeren mikrokapsüllerde lutein miktarlarının belirlenmesi 

amacıyla yapılan çalıĢmada, yüksek performanslı sıvı kromatografisi ile 

analizlerde kullanılan kekik esansiyel yağının lutein pigmentini içermediği tespit 

edilmiĢtir. Bu sebeple kekik yağı içeren mikrokapsüllerde lutein miktarındaki 

değiĢim belirlenememiĢtir. 

Antioksidan aktiviteden sorumlu bileĢenlere (karvakrol, timol, linolool, γ-

terpinen, p-simen) sahip olan kekik esansiyel yağının mikroenkapsülasyonu ile 

elde edilen mikrokapsüllerde de antioksidan özelliğinin devam ettiği, ayrıca kekik 

yağı miktarı arttıkça % inhibisyon değerinin arttığı gözlenmiĢtir. Antioksidan 

aktivite analizi sonuçlarının % 42,31 ile % 54,65 arasında değiĢtiği tespit 

edilmiĢtir. Mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarı analizine ait sonuçlar 



87 

ise 158,88 ile 248,50 mg GAE/kg arasında belirlenmiĢtir. Kekik yağı miktarı 

arttıkça elde edilen mikrokapsüllerin toplam fenolik madde miktarlarında artıĢ 

olduğu tespit edilmiĢtir. 

Mikrokapsüllerin renk değerlerinin belirlendiği çalıĢmada, toplam 

biyopolimer miktarı sabit tutulup jelatin miktarı arttırıldıkça aydınlık (L*), sarılık 

(b*) ve kroma (ΔC) değerlerinde azalma gözlenmiĢtir. Mikrokapsüllerin eldesinde 

kullanılan çapraz bağlayıcı miktarının (10, 15 ve 20 ml) ve kekik yağı miktarının 

(9, 11, 13 ve 15 ml) kademeli olarak arttırılması sonucunda ise parlaklık değerinin 

ve ve Hue (˚) açısının azaldığı, kırmızılık, sarılık ve kroma değerlerinin arttığı 

tespit edilmiĢtir. 

Kekik esansiyel yağı içeren jelatin-arap zamkı duvarlı mikrokapsüllerin 

FTIR spektrumu incelendiğinde, kekik yağı karbonil gerilim bandının 1733 cm
-1

 

dalga boyunda değiĢmeden kaldığı için, kekik yağının jelatin-arap zamkı 

tarafından baĢarıyla kapsüllendiği ve kekik yağı içeren jelatin-arap zamkı 

mikrokapsüllerinin elde edildiği sonucuna varılmıĢtır. Mikrokapsüllerin FTIR 

spektrumunda, 1539 cm
-1

 dalga boyunda yeni bir bandın görünmesi ise, jelatin-

arap zamkı polielektrolit kompleksinin meydana geldiğini göstermiĢtir. Ayrıca, 

kekik yağı ile jelatin-arap zamkı kompleksi arasında belirgin bir etkileĢimin 

olmadığı tespit edilmiĢtir 

Elde edilen mikrokapsüllerin morfolojileri SEM görüntüsünden 

incelendiğinde, liyofilizasyon iĢleminden sonra kurutulmuĢ kapsüllerin 

kümelenmeden küresel bir formda oldukları ve yüzeylerinde krater benzeri 

yapılara sahip oldukları gözlenmiĢtir. 

Kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllerin Ģeftali suyuna ilave edilmesi 

ve depolanması örneklere antimikrobiyal özellik kazandırmıĢtır. Örneklerin pH 

değerlerinin ise depolama süresince arttığı belirlenmiĢtir.  

Günümüzde gıda endüstrisinde kompleks koaservasyon yöntemi ile ilgili 

yapılan çalıĢmalar genellikle gıda bileĢenlerinin stabilitesini arttırmak için 

yapılmaktadır. Ancak, elde edilen mikrokapsüllerin gıdalara uygulanabilirliğini 

arttırmak için kullanılan çekirdek materyal, duvar materyali ve çapraz bağlayıcı 
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ajanın gıdaya ve sağlık üzerine uygunluğu ile ilgili daha fazla çalıĢma 

yapılmalıdır. Gelecekte gıdaların zenginleĢtirilmesinde kompleks koaservasyon 

yöntemi ile elde edilen mikrokapsüllerin kullanılacağı çalıĢmaların artacağı 

öngörülmektedir. 
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Ek 1. Kekik yağında tespit edilen uçucu bileĢenler 

# BileĢenler 
Alıkonma 

zamanı (dk) 

Alan 

(%) 

1 α-Pinen 8,63 11,90 

2 m- Simen 10,40 5,27 

3 p- Simen 10,63 8,25 

4 o- Simen 11,81 12,60 

5 γ-terpinen 13,58 2,60 

6 Linalool 14,43 8,93 

7 2-(2-Butynyl)cyclohexanone 15,59 6,14 

8 Timol 16,03 17,25 

9 Karvakrol 18,95 1,03 

10 BütillenmiĢ Hidroksi Toluen (BHT) 19,40 0,10 

11 Caryophyllene oxide 20,34 7,94 

12 2,2,3,7-Tetramethyltricyclo-[5.2.2.0
1,6

] undec-3-ene 21,33 0,23 

13 Chrysophanol dimethyl ether 22,25 1,21 

14 2-ethyl-4,5-dimethylphenol 23,13 1,65 

15 5,8-Dimethoxy-2-methyl-4H-naphtho[2,3-b]pyran-

4,6,9-trione 

23,41 1,00 

16 Benzo[j]fluoranthene, 4-methoxy- 23,83 0,44 

17 1,4-Naphthalenedione, 2-(5-acetyl-2-thienyl)- 24,80 0,81 

18 3-butoxy-4-(2-pyridyl)-2-t-buty 25,29 0,64 

19 1,3,5-tris(isopropylthio)benzene 25,45 0,45 

20 1H-Naphtho[2,3-c]pyran-3-acetonitrile,3,4,5,10-

tetrahydro-9-hydroxy-1-methyl-5,10-dioxo-, trans- 

25,69 0,49 

21 β-Ethyl-8-methoxy-α,α-dimethyl-2-

naphthalenepropionic acid methyl ester 

26,40 0,40 

22 10-methoxy-1,4,6,9-tetramethylpyrido[3,2-

g]quinoline-2,8(1H,9H)-dione 

26,90 0,65 

23 1H-Naphtho[2,3-c]pyran-3-acetonitrile, 3,4,5,10-

tetrahydro-9-hydroxy-1-methyl-5,10-dioxo-, trans- 

27,99 0,29 

24 Pristane 28,77 0,03 



 

Ek 2. Kekik yağına ait olan GC-MS kromatogramı 

 

 



 

Ek 3. Kekik yağı içeren mikrokapsüllerin görünümü 

 

(A) 1,5 g jelatin/4,5 g arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (B) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (C) 4,5 g jelatin/1,5 g 

arap zamkı, 11 ml yağ, 15 ml tannik asit; (D) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 20 ml tannik asit; (E) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 9 ml yağ, 10 

ml tannik asit; (F) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 11 ml yağ, 10 ml tannik asit; (G) 3 g jelatin/3 g arap zamkı, 13 ml yağ, 10 ml tannik asit; (H) 3 g 

jelatin/3 g arap zamkı, 15 ml yağ, 10 ml tannik asit. 



 

Ek 4. 11 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan timol-karvakrol içeriği HPLC kromatogramı 

 

timol 

karvakrol 



 

Ek 5. 13 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan timol-karvakrol içeriği HPLC kromatogramı 

karvakrol 

timol 



 

Ek 6. 11 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan lutein içeriği HPLC kromatogramı  

 



 

Ek 7. 13 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan lutein içeriği HPLC kromatogramı  

 



 

Ek 8. 15 ml kekik esansiyel yağı içeren mikrokapsüllere ait olan lutein içeriği HPLC kromatogramı  

 



 

Ek 9. Tempo cihazı  

 



 

Ek 10. Kontrol ve zenginleĢtirilmiĢ Ģeftali suyu örneklerinin 0. ve 7. günlerdeki görünümü 
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