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Bu tezin amaci, dogal antioksidan igerigi yiiksek zencefil ve keten tohumu
oleoresinlerinin ekstrakte edilerek fonksiyonel gida olarak kullanilmak tizere ekmegin
igine yerlestirilmesidir. Bu amag igin zencefil ve keten tohumu kurutularak oleoresin
ekstrakt1 elde edilmis, ekstrakt enkapsiile edilmis ve kapsiiller karakterize edilmistir.
Kurutulup toz hale getirilen {irlinlerden elde edilen ekstraktlarda; ekstraksiyon verimi,
renk, antiradikal kapasite ve toplam fenolik miktarlar1 belirlenmistir. Daha sonraki
asamada, en uygun ekstraksiyon sartlarinda elde edilen oleoresin ekstrakti daha stabil
hale getirilmek i¢in iyonik jelasyon yontemi ile enkapsiile edilmistir. Enkapsiilasyon
isleminde; farkli kitosan orani, aljinat jeli konsantrasyonu ve emiilsiyonun siringa
pompadan akis hizi parametreleri denenerek, stabilizasyonu ve Kkalitesi yiiksek, tam
kiiresel ve mikro boyutta kapsiiller elde edilmesi hadeflenmistir. Calismada
ekstraksiyon ve enkapsiilasyon kosullart ii¢ faktor-lic seviye tepki ylizey yontemi
kullanilarak optimize edilmistir. Sonrasinda bu parametrelerin mikrokapsiillerin
boyutlari, sekilleri, ¢ekirdek sizintis1 ve stabiliteleri lizerine etkileri incelenmistir. Elde
edilen kapsiiller dondurularak kurutulmustur. Kapsiillerin kamerali optik mikroskop
goriintiileri  ve SEM  mikrograflar1  incelenerek  yorumlanmistir.  Belirlenen
parametrelerin enkapsiilasyon verimi, ¢ekirdek sizintisi ve ortalama kapsiil cap lizerine
etkisi incelenmis ve iyonik jelasyon yontemi ile oleoresin enkapsiilasyonu i¢in optimum
sartlar tespit edilmistir. Caligma sonucunda, tilketimi yaygin olmayan fakat biyoaktif
bilesen yoniinden ¢ok zengin olan iiriinlerden oleoresinler elde edilmis ve bu
oleoresinler gida proseslerine eklenebilir saflikta kapsiillenmistir. Bu mikrokapsiiller,
model gida olarak secilen ekmeklere eklenerek; dayanikli, raf dmrii boyunca kararli, 1s1,
151k ve oksijene karsi stabil halde fonksiyonel bir iiriin olarak sunulmustur.
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ABSTRACT

Master's Thesis

MICROCAPSULATION OF FLAX SEED AND GINGER OLEORESINS AND
OPTIMIZATION OF ENCAPSULATION PARAMETERS
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The aim of this thesis is to extract ginger and flaxseed oleoresins with high natural
antioxidant content and to put them into bread to be used as functional food. For this
purpose, oleoresin extract was obtained by drying the ginger and flax seeds, the extract
was encapsulated and the capsules were characterized. In extracts obtained from dried
and powdered products; extraction efficiency, color, antiradical capacity and total
phenolic contents were determined. In the next step, the oleoresin extract obtained under
optimal extraction conditions was encapsulated by ionic gelation method in order for it
to be more stable. In the encapsulation process; different chitosan ratio, alginate gel
concentration and flow rate of the emulsion from syringe pump were tested and it was
aimed to obtain full spherical and micro sized capsules with high stability and quality.
In this study, extraction and encapsulation conditions were optimized using three factor-
three level response surface method. Then, the effects of these parameters on the size,
shape, core leakage and stability of microcapsules were examined. The resulting
capsules were freeze-dried. The optical microscope images and SEM micrographs of the
capsules were examined and interpreted. The effect of the determined parameters on
encapsulation efficiency, core leakage and average capsule diameter were investigated
and optimum conditions for oleoresin encapsulation were determined by ionic gelation
method. As a result of the study, oleoresins were obtained from the products which are
not widespread but rich in bioactive components and these oleoresins were encapsulated
so that they were sufficiently pure to be used in food processes. These microcapsules
were added to the bread selected as model food that are durable, stable throughout the
shelf life, stable against heat, light and oxygen.

2019, 123 pages
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1. GIRIS

Glintimiizde; hastaliklarin 6nlenmesinde ve tedavisinde dogal yollarla alinan birtakim
gidalarin etkili oldugunun bilimsel olarak ispatlanmasi tiiketicilerin bu gidalara olan
ilgisini ve bu gidalarin 6nemini arttirmistir. Bu talebi karsilayabilmek i¢in gida sektorii
yeni iirlin arayislarima girmis ve kaliteli, besin degeri yiiksek, uzun raf Omiirlii
fonksiyonel ozellikleri mevcut olan gidalarin gelistirilip ¢esitlendirilmesi {izerine

caligmalarina hiz kazandirmistir. Bunun sonucunda fonksiyonel gidalar ortaya ¢ikmustir.

Fonksiyonel gidalar, insan viicudunun temel beslenme gereksinimlerini karsilamasi ile
birlikte insan fizyolojisinde olumlu etkiler meydana getiren, boylece profilaktik olarak
kullanilan ve boylece daha saglikli bir yasama sahip olma noktasinda énemli rol alan
gidalardir. Bu gidalar dogal besin maddesi olabildigi gibi fonksiyonel bir besin dgesiyle

zenginlestirilmis veya modifikasyona tabi tutulmus bir besin de olabilir.

Bitki ve baharatlardan; kendine 6zgii tat ve aromalari, viicudumuzdaki radikallere karsi
koruyucu ve antimikrobiyal nitelikleri nedeniyle daha genis biyoaktif etkinlige sahip
sarimsak, kekik, kirmizibiber, zencefil, keten tohumu vb. gida endiistrisinde fonksiyonel
rtinlerin iretiminde kullanilabilecek ingredientlerdendir. Bu gibi terapotik ozellik
gosteren bir¢ok bitki ve baharat tiirlinden eski ¢aglardan beri halk ilaci olarak cesitli
hastaliklarin tedavisinde yararlanilmistir. Giiniimiizde ise bu bitki ve baharatlar tip,

eczacilik, gida endiistrisi ve kozmetik sektoriinde siklikla kullanilmaktadir.

Antioksidan degeri yiiksek, Asya kokenli bir bitki olan zencefil, viicutta serbest
radikallerin olusumunu engellemektedir. Bu nedenle, tibbi agidan giderek daha degerli
hale gelmektedir. Zencefilin aktif maddelerinden olan 6-gingerol ve 6-paradol
oleoresinleri; antioksidan, antikanser, antidiyabetik etki gdstermektedir. Timor
biiyiimesini Onledigi, kanser hiicrelerinin biiyiimesini yavaslattigi, migren, romatizma,
mide kramplar1 agrilarini azalttigi, grip ve nezle gibi hastaliklara karsi bakteri onleyici

etki gostermektedir.



Bir diger antimikrobiyal ve antioksidan bitki olan ve Misirlilardan beri tarimi yapilan
keten tohumunun benzersiz kompozisyonuna bakildiginda ise fonksiyonel gida iirtinleri
olarak kullanilmasi konusunda tiiketiciler tarafindan ilgi artmaktadir. Keten tohumu
insan saghigina faydali 6nemli fenolik ve antioksidan maddeler icermektedir. Bu agidan
incelendiginde keten tohumu, proteince zengin bir kaynak olmasiyla beraber omega-3
yag asitlerinden olan a-linolenik asit ve lignan, flavonoid, tokoferoller ve fenolik asitler
gibi fitokimyasallar1 icerir. Keten tohumunda bulunan dogal antioksidanlarin; kanser,
kardiyovaskiiler hastaliklar, inflamatuar (iltthapli) hastaliklar ve Alzheimer gibi
dejeneratif hastaliklarin goriilme sikligin1 azalttigi, sindirim sistemine yardimei oldugu

ve metabolizmay1 giiglendirdigi gozlemlenmistir.

Cesitli gida {riinlerinin besin ve tat yonilinden zenginlestirilmesi amaciyla fonksiyonel
gida bilesenleri gida iirlinlerine dogrudan katilmaktadir. Fakat bu fonksiyonel bilesenler
yeterince stabil olmadiklari i¢in igerisinde bulunduklar1 gidalarin islenmesi ve
saklanmasi sirasinda degisime ve bozulmalara maruz kalabilmektedir. Bununla beraber
fonksiyonel bilesenler, igerisine konulduklar1 gidalarin kendi bilesenleriyle etkilesime

girerek bu gidalar tizerinde de degisikliklere sebep olabilmektedir.

Yararlt bilesenlerin meydana getirdigi degisim ve bozulmalarin 6niine ge¢mek i¢in
enkapsiilasyon yontemi ortaya ¢ikmistir. Enkapsiilasyonun kelime anlami degerli bir
maddeyi kaplayic1 bir madde igerisine yerlestirmektir. Teknik olarak ise bir gidanin
biyoaktif (faydali) bileseninin ayristirilarak farkli gidalarin igerisinde kullanimina
olanak saglayacak sekilde dayamikli bir kaplama materyali ile disinin kaplanarak

kapstiller haline getirilmesi islemidir.

Enkapsiilasyon, kapsiillenecek madde ile ¢evre arasinda bir bariyer olusturarak biyoaktif
bilesenleri ortam 1s1s1, glines 15181, havadaki oksijen ve metal iyonlar1 gibi ¢evresel
etkenlere karst korur. Bu yontemle {iretilen mikrokapsiiller biyoaktif bilesenler
acisindan zengin olmasinin yaninda kullaniminin pratik olmasi, depolama ve tasima
gibi islemlerin daha az masraf gerektirmesi, her zaman ve kolay bulunabilmesi gibi

diger avantajlara sahip olmaktadir.



Biyoaktif bilesenleri bir tanecik icerisine hapsedip daha sonra uygun ortamlarda
kullanilabilir kilmasi enkapsiilasyon yonteminin farkli uygulama alanlar1 bulunan ve
siirekli gelisen bir teknoloji olmasimi saglamistir. Enkapsiilasyon gida sektoriinde
ozellikle; firincilik, dondurma, sekerleme, unlu mamiiller, fermente iirtinler, siit ve siit

tiriinleri ile meyve suyu ve gazli icecekler alanlarinda kullanilir hale gelmistir.

Gida sektoriinde tiiketiciler tarafindan en sik kullanilan ekmek, yaygin olarak tiretilen ve
tikketilen unlu mamuldiir. Diinyanin pek ¢ok bdlgesinde beslenme diizeninin baslica
elemanidir. Bu nedenle, biyoaktif bilesiklerin ekmek formiilasyonuna enkapsiilayon
yontemi ile yerlestirilerek daha ¢ok sayida insanin biyoaktif bilesikleri tiiketmesini

saglamak miimkiindiir.

Bu tez calismasinin amaci, dogal antioksidan igerigi yiiksek olan zencefil ve keten
tohumu oleoresinlerinin ekstrakte (ayristirma) edilerek fonksiyonel gida olarak
kullanilmast i¢in ekmegin icine yerlestirmektir. Boylece kapsiillerin optimizasyonunu
ve fonksiyonel gida olarak insanlar tarafindan ekmek igerisindeki kapsiillerin

tilkketilmesiyle faydali bilesenlerin insan viicuduna alinmasini saglamaktir.



2. KAYNAK OZETLERIi

2.1. Enkapsiilasyon Yontemi ve Ozellikleri

Enkapsiilasyon; gidalar igerisinde kati, sivi veya gaz halinde bulunan bilesenlerinin,
cesitli enzimlerin, hiicrelerin ve mikroorganizmalarin karbonhidrat veya protein
ozelligindeki bir kaplama maddesi ile kaplanmasi iglemidir (Madene et al. 2006).
Kaplanan maddenin iizerinde olusturulan tabaka kapsiil membrani, kabuk veya duvar
materyali; kapsiiliin i¢inde kalan madde ise dolgu, ¢ekirdek veya i¢ faz olarak

adlandirilir (Young et al. 1993).

Gokmen, Sarigoban, Palamutoglu (2012) boyut biiyiikliiklerine gore; enkapsiilasyon
cesitlerini makroenkapsiilasyon (5,000 um’den biiyiik), mikroenkapsiilasyon (0.2-5,000

um) ve nanoenkapsiilasyon (0.2 pm’den kii¢iik) seklinde gruplandirmiglardir.

Enkapsiilasyon teknolojisi giiniimiizde gida endiistrisi, eczacilik, kimya, kozmetik ve

boya gibi sektorlerde kullanilmaktadir (Augustin et al. 2001, Heinzen 2002).

Enkapsiilasyonun gida sektoriinde kullanim amaglari (Ozgen 2014):

» Biyoaktif veya faydali bilesiklerin ¢evre ile etkilesimini azaltmak,

+ Kolay taginmalarini saglamak,

* Kontrollii salinimini saglamak,

* Dabha az kullanilmas1 gereken durumlarda seyreltilmesini saglamak,

* Cevreye tasinma hizini diisiirmektir.

2.1.1. Nanoenkapsiilasyon

Nanoenkapsiilasyon, 1-100 um c¢apa sahip ya da bu ¢apa diisiiriilebilen bilesenlerin,
organik polimer seklinde bir kaplama materyali ile kaplanarak daha dayanikli hale

getirilmesi yontemidir (Gokmen vd. 2012).



Nanoenkapsiilasyon islemi, lizerinde c¢aligilacak bilesenin nano boyutta enkapsiile
edilmesiyle = gergeklestirilmektedir. =~ Nanoenkapsiilasyon  iglemi,  bilesenleri
oksidasyondan koruma, kontrollii salimim, tat ve biyoyararlilik, enkapsiilasyon

etkinligini arttirmasi gibi faydalar saglamaktadir (Xiao et al. 2013).

2.1.2. Mikroenkapsiilasyon

Mikroenkapsiilasyon {iiriinleri basinca duyarli karbonsuz kopya kagidi iiretilmesi
caligmasinin sonucu olarak 1950’lerde ortaya ¢ikmistir (Green and Scheicher 1955).
Ozellikle son yillarda fonksiyonel gidalarin (besinlerin yani sira sagliga fayda saglayan
gidalar) tiiketiciler tarafindan 6nem kazanmasi ile mikroenkapsiilasyon teknolojisi gida

endiistrisi i¢in daha 6nemli hale gelmistir (Kunz et al. 2003).

Mikroenkapsiilasyon en basit ifade ile; gidalarin igerisinde bulunan degerli biyoaktif
bilesenlerin (0.2-5,000 pm boyutunda), etrafinin organik bir materyal ile kaplanarak
tirtinlerin etkilerini ve raf Omdiirlerini arttirmak amaciyla kullanilmaktadir (Kog¢ vd.
2010). Kiire formunda olan mikrokapsiillerin ¢evresinde homojen kaplama materyali
(duvar) yer alir. Mikrokapsiillerin goriiniisleri; icerisindeki besin bilesenlerinin
ozelliklerine, kaplama materyalinin yapisina ve mikroenkapsiilasyon islemine gore

degisiklik gostermektedir (Gharsallaoui et al. 2007).

Mikroenkapsiilasyon teknolojisinin gida endiistrisinde birgok kullanim amaci vardir.
Bunlar;

e Kaplanacak biyoaktif besin bilesenlerinin dis etkenlere karsi korunmasi (isi,

151k, nem ve hava gibi),

e Buharlasarak etkinliginin azalmasinin 6nlenmesi,

e Fiziksel 6zelliklerinin korunmasi,

¢ Besin bileseninin tasinmasinin kolaylastirilmast,

e Uygun ortamda ve zamanda calismasinin kolay olmast,

e Kaplanacak bilesenin tat ve kokusunun muhafaza edilmesi,

e Biyoajtif bilesenlerin farkli kimyasallarla reaksiyona girmesinin 6nlenmesidir.

(Desai and Park 2005).



2.1.3. Makroenkapsiilasyon

Makroenkapsiilasyon, bir diflizyon ¢emberi veya kaplama materyali igerisinde
bilesenlerin biiyiik bir kitle halinde (5,000 um’den biiyiik) kaplanmasi islemine
dayanmaktadir (Sakata et al. 2004). Makroenkapsiilasyon islemi, genellikle zararli atik
maddelerin miktarinin azaltilmasi igin kullanilan bir teknolojidir. Makrokapsiillerin
kaplanmasinda hava veya su gegirmeyen bir kaplama materyali kullanilmasi
gerekmektedir. Ancak makrokapsiiliin ¢evresel etkenlerle bozulabilmesi veya sizinti
halinde suya karisabilmesi sebebiyle, sadece makrokapsiilleme isleminin yeterli

olmadig1 gorilmistiir (Lagrega et al. 1994).

2.2. Enkapsiile Edilen Bilesikler

Biyoaktif besin bilesenleri, istenilen amaca yonelik olarak enkapsiile edilerek
korunabilir (Coruhli vd. 2013). Enkapsiilasyon uygulamalarinda siklikla kullanilan
biyoaktif besin bilesenleri siralanmistir: (Zuidam et al. 2010)

« Vitaminler ve mineraller (A, D, E, K, B ve C vitaminleri, Ca, Mg, Fe gibi
mineraller)

« Organik asitler (mono, di, trikarboksilli asitler)

» Probiyotik mikroorganizmalar (Laktobasillus sp, Bifidobakterium sp...)

* Enzimler

» Proteinler

» Tatlandiricilar, koruyucular, renklendiriciler, aromalar

+ Karotenoidler (likopen, B-karoten...)

» Antioksidanlar (tokoferoller, flavonoidler, polifenoller...)

» Fenolik bilesikler (ligninler, fenolik asitler, antosiyaninler ve flavonoidler...)

» Esansiyel yag asitleri (omega-3 yag asitleri, aragidonik asit...)



2.3. Enkapsiilasyonda Kullanilan Kaplama Materyalleri

Kaplama materyalinin kompozisyonu kaplanacak olan besin bileseninin veya son

{iriiniin fonksiyonel 6zelliklerine direkt olarak etki etmektedir (Ozgen 2014).

McClements (2009) uygun bir kaplama materyalinin asagidaki ozellikleri tasimasi

gerektigini belirtmektedir:

Kaplama materyali yiiksek konsantrasyon kullanildiginda reolojik (gida
maddelerinin akiskanlig1 ve deformasyonu) veya fiziksel 6zellikleri iyi olmali ve
kapsiilleme islemi sitasinda kolay bir sekilde ¢alisilabilmelidir.

Emiilsiyon ve dispersiyon 0zellikte olup emiilsiyon stabilitesinin yiiksek olmasi
gerekir.

Enkapsiilasyon yontemine gore belirlenen ¢oziicii ile ¢oziinebilmeli, ¢oziicii
materyalin yapist ile uyumlu olmali, {iriin 6zelliklerinde higbir degisime sebep
olmamalidir.

Ekonomik olmalidir.

Cevresel etkenlere kars1 dayanikli olmalidir.

Bu o6zelliklerin saglanmasi tek bir kaplama materyali ile zordur. Bu nedenle farkl

kaplama materyalleri kullanilarak bu durumun 6niine gecilmesi 6nerilmektedir. Buna

karsin fiziksel, kimyasal ve reolojik Ozellikleri iyilestirilmis modifiye kaplama

materyalleri bulunmaktadir. (Desai and Park 2005).

Mikroenkapsiilasyon isleminde kaplama materyalleri olarak genellikle asagidaki

materyaller tercih edilmektedir (Shahidi and Han, 1993):

Karbonhidratlar; glikoz, laktoz, maltoz, nisasta, pullulan, sakkaroz ve

maltodekstrin.

Proteinler; peynir alti suyu proteinleri, jelatin, soya protein izolatlar,

hemoglobin, kazein ve kazeinatlar ve gluten.



« Gamlar; kitosan, aljinat, pektin, k-karragenan, arabik gami (akasya gami).

» Seliilozlar metilseliiloz, karboksimetilseliiloz, etilseliiloz, seliiloz asetat-fitalat,

seliiloz asetat-biitilat-fitalat, nitroseliiloz asetilseliiloz.

+ Inorganik maddeler; kil, kalsiyum siilfat ve silikatlar.

+ Lipidler; balmumu, art mumu, monogliseritler, digliseritler, kat1 ve siv1 yaglar,

parafin, tristearin ve stearik asit.

2.3.1. Karbonhidratlar

Karbonhidratlar, yiiksek derisimlerde (konsantrasyon) kullanildiginda; viskozitelerinin
diisiik olmasi, iyi ¢ozilniir 6zelliklerinin olmasi, ekonomik olmasi ve bir¢cok gidada
bulunmalart nedeni ile kaplama materyali olarak tercih edilmektedir. Ancak
Mikroenkapsiilasyon ¢alismalarinda karbonhidratlarin emiilsifikasyon 6zelliklerinin az
olmasi veya olmamasi nedeni ile proteinlerle birlikte kullanimi1 daha yaygindir (Bruschi

et al. 2003).

Karbonhidratlarin kaplama materyali olarak kullanildig1 calismalarda enkapsiilasyon
yontemlerinden  genellikle  piiskiirtmeli  kurutma  yontemi  kullanilmaktadir.
Karbonhidratlar, kaplama materyali ile ¢ekirdek materyali arasinda meydana gelen
yapisma kuvvetini arttirarak yapisal olarak mikrokapsiillerin kiiresel ve piiriizsiiz
olusumunu saglar. (Bruschi et al. 2003). Mikroenkapsiilasyon c¢alismalarinda
karbonhidratlardan genellikle nisasta, pullulan, misir surubu tozu ve maltodekstrin

kullanilmaktadir (DeZarn 1995, Kenyon 1995).

Nisasta; bircok glikoz molekiiliiniin glikozidik baglarla baglanmasiyla meydana gelen
bitkisel, dogal veya sentetik polisakkarittir. Maliyetinin ucuz, kullaniminin kolay,
yapisinin biyouyumlu bir materyal olmasi ile avantajli olmasi sebebi ile oksidasyondan

kolayca etkilenen ve ucucu 6zellikteki biyoaktif bilesenlerin mikroenkapsiilasyonunda



kaplama materyali olarak genellikle ¢alismalarda tercih edilmektedir (Golovnya et al.
1998, Thomas and Atwell 1999, Glenn and Stern 1999, Schwarz 2006).

Pullulan; kapsiiller {izerinde kuvvetli bir film olusturarak oksijen gecirgenligini azaltir.
Bu sebeple oksijene karst duyarli olan bilesenler, kaplama maddesi olarak pullulan

mikroenkapsiilasyonda kullanilmaktadir (Yuen 1974, Deshpande et al. 1992).

Sakkaroz, maltoz, glukoz, laktoz; olusturduklar1 ylizey membranlarinin gegirgenlikleri
ve nem igerikleri az oldugundan diflizyona karsi oldukg¢a direnclidirler. Bu nedenle
ucucu bilesenlerin kaplanmasinda kullanilmaktadir. (Menting and Hoogstad 1967, Flink
and Karel 1970).

Maltodekstrin; misir nisastasinin asidik veya enzimatik reaksiyonla, kismi hidrolizi
sonucunda elde edilen ylizeyaktif bilesik olup c¢ozeltileri; diisiik viskoziteye sahip
oldugu halde emiilsifiye edici ajan olarak kullanilmasi tavsiye edilmemektedir. (Hogan
et al. 2001). Bu sebeple mikroenkapsiilayon c¢alismalarinda genellikle tek basina
kullanilmamakta ve yardimer kaplama materyali olarak kullanilmaktadir. Vitaminler ve
minerallerin, kat1 ve siv1 yaglarin, renk maddelerinin mikroenkapsiilasyonu isleminde
Maillard reaksiyonunun hizini diisiirmek igin kullanilmaktadir (George et al. 2006,
Wang et al. 2002).

2.3.2. Proteinler

Proteinlerin, fonksiyonel 6zelliklerinin iyi olmasindan 6tiirti mikroenkapsiilasyon islemi
igin kullanishi bir kaplama materyalleri olarak kullanilmaktadir. Ozellikle lezzet
bilesenlerinin korunmasini saglamaktadirlar (Landy et al. 1995). Genellikle piskiirterek
kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon isleminde protein kaplama materyali olarak

peynir alt1 suyu proteinleri, jelatin, kazein ve kazeinatlar tercih edilmektedir.

Yagsiz siitte bulunan kazeinin herhangi bir yolla uzaklastirilmasi isleminden sonra

geriye kalan kisim siit serumu olarak adlandirilir. Peynir {iretimi sirasinda siit



proteinlerindeki yaklasik %20’lik kisimda olusan ve pek ¢ok fraksiyondan olusan serum
proteinleri peynir suyunda bulunmalarindan otiirii peynir alti suyu proteinleri de
denilmektedir (Keogh et al. 2001). Peynir alt1 suyu proteinleri ¢ok iyi emiilsifiye edici
ajan olmas1 Ozelligi ile beraber oksidasyona karsi da bariyer olusturur (Kim and Morr
1996, Keogh and O’Kennedy 1999). Young et al. (1993) laktoz ile birlikte
kullanildiginda enkapsiilayon veriminin artacagini belirtmistir. Peynir altit suyu
proteinleri, sicakliga kars1 oldukga hassas olduklarindan kaplama materyali olarak tercih

edilmesi ag¢isindan olumsuz etki gostermektedir (Sliwinski et al. 2003).

Jelatin; emiilsiyon Ozellikte, saglam yapida, suda ¢oziinebilir ve yenilebilir olmasi
sebebiyle piiskiirterek kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon i¢in iyi bir kaplama

materyalidir.

Kazein ve kazeinatlar; sadece siitte goriiliip siit proteinlerinin yaklasik %80’ini
olustururlar. Peyniralti suyu proteinlerine gore 1siya karst ¢cok daha duyarhdirlar.
Enkapsiilasyon verimleri de daha yiiksektir. Yiiksek yilizeyaktif ozellige sahip ve
emiilsifiye edici ajan olmasindan dolay1 piskiirtmeli kurutma yoOntemiyle
enkapsiilasyon isleminde siklikla kullanilmaktadir (Faldt and Bergenstahl 1996, Fang
and Bhandari 2010).

2.3.3. Gamlar
Gamlar; tatsiz olmalarmma ragmen gidalarin tatlarina ve lezzetine direkt olarak etki

etmektedirler. Gamlar viskozitelerinden ve diflizyonu engellediklerinden tatliligin

azalmasina neden olurlar (Godshall 1997).

Kivam arttiric1, jellestirici, stabilize edici ve siispansiyon olusturucu ozellikleri
nedeniyle gidalarin kalitesini arttirmak ve raf omriinii uzatmak icin enkapsiilasyon

caligmalarinda kaplama materyali olarak kullanilir.

Mikroenkapsiilasyon ¢aligmalarinda, arabik gami olarak da adlandirilan akasya gaminin

yapisinda proteinlerin bulunmasi, emiilsifiye edici 6zelliginin olmasi, yiiksek ¢oziiniir
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ozellikte olmasi, diisiik viskoziteye sahip olmasi ve ugucu bilesenlerin tutulmasini
saglamasi nedeniyle kaplama materyali olarak tercih edilmektedir (Madene et al. 2006).
Ozellikle yaglarin enkapsiilasyonu isleminde farkli pH degerlerinde birgok yag cesidi ile
stabil bir yap1 olusturdugu igin ¢ok yaygindir (Kenyon 1995, Krishnan et al. 2005).
Arabik gami ile olusgan membranin yar1 gecirgen Ozellikte olmasi oksidasyona karst
direncini azaltmaktadir. Dolayisiyla oksijen gecisi goriilmekte ve c¢ekirdek materyalin
raf omrii direkt olarak olumsuz yonde etkilenmektedir. Bunun yanisira pahali olmasi
sebebinden otiirti gida sektoriinde kullanimi kisithdir. Bu sebeple, bu materyalle birlikte

kullanilabilecek baska kaplama materyalleri ile birlikte kullanilmaktadir.

Mesquite gami; alternatif kaplama materyali olarak ¢ok iyi bir enkapsiilasyon

materyalidir (Beristain et al. 2001).

Pektin; bitki orijinli lineer polimerdir. Mide ve ince bagirsakta bozulmadigindan
enkapsiilasyon i¢cin uygundur. Suda yiiksek oranda ¢ozliniliirliigii sebebiyle tek basina
kullanimlar1 sinirlt olup bu nedenle ¢ogunlukla katyonlarla veya polimerlerle beraber

kullanilarak daha yavas ¢oziinmesi saglanmaktadir (Vos 2010).

Aljinat; kahverengi deniz yosunlarinda goriilen yapisal bir iyonik polisakkarit maddedir
(Fang et al. 2008). Toksik olmayan, kolayca bozunabilir ve biyouyumlu bir bilesen olup
gida sanayiinde kivamu arttirici, jel olusturucu ve emiilsiyonu stabilize edici etkisinden
otlirii enkapsiilasyon teknolojisinde genis kullanim alanlar1 bulunmaktadir (Rinaudo
2008)  Ayrica enkapsiilasyon caligmalarinda aljinatin, Avrupa Gida Giivenligi

Otoritesi'nce (EFSA) kaplama maddesi olarak kullanimi onaylanmustir.

Kitosan; deniz kabuklularinin (yenge¢, midye, karides vs.) disindaki iskeletinin,
boceklerin kiitikulasinin ve mantarlarin hiicre duvarinin yapitagi olan kitinden elde
edilen katyonik dogal bir polisakkarittir (Robert 1992). Beyaz renkli, tatsiz, kokusuz,
saydam partikiil veya toz formunda bulunabilen, sindirim enzimleri tarafindan hidroliz
edilemeyen bir materyal olmasmin yani sira nem tutma, saglam film olusturma,
¢oktiirme, enzim ve mikroorganizma inhibe etme gibi ¢esitli fraksiyonlara da sahiptir
(Han et al. 1999, Wuolijoki et al. 1999, No et al. 2006). Bu 6zelliklerinden dolay1 son
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zamanlarda enkapsiilasyon c¢aligmalarinda kullanimi artmistir (Tagieddin and Amiji

2004).

Kitosan gida sanayiinde ve bilimsel calismalarda yaygin olarak film seklinde
kullanilmaktadir. Gidalarin kitosan bazli filmle kaplanmasi sonucunda ambalaj
icerisindeki kismi oksijen basincini azaltmasi, antimikrobiyal ve antioksidan 6zelligi
nedeni ile gidalarda kaplamalar icin ideal bir materyaldir. Ozellikle meyve ve sebzelerin
raf omriinli uzatilmada kullanilmaktadir. Gida ile bulundugu ortam arasindaki nem
aligverisi sirasinda sicaklik kolayca kontrol altinda tutulmaktadir. Boylece, solunum ve
enzimatik esmerlesme veya maillard reaksiyonu da (gidalarin 1s1 kaynagi ile temas eden
kisimlarinda gozlenen kahverengilesme ve lezzet artisina yol agan reaksiyon) kontrol
edilebilmektedir. Ayrica kitosan; tekstiir ayarlanmasi, renk stabilizasyonu, dogal
aromanin korunmasi gibi konularda da kullanilmaktadir (Quattara et al. 2000, Jeon et
al. 2000, Kurt ve Zorba 2005, Sun et al. 2008).

Kitosan, aljinatla birlikte biyouyumlu olmasi, toksik olmamasi ve kolay etkilesime
girmesi veya biyouyumlu 6zelliklerde olmasi nedeniyle gida ve eczacilik sektoriinde

kullanilan en iyi kaplama materyalleridir. (Abreu et al. 2008, Lee et al. 2012).

2.4.  Enkapsiilasyon Yontemleri

Enkapsiilasyon isleminde en sik kullanilan yontemler sunlardir:

Piiskiirtmeli Kurutma

Dondurarak Kurutma

Emiilsiyon

Ekstriizyon Olusturma

Kompleks Koaservasyon (Faz Ayrimi)
Kokristalizasyon

Lipozom tutuklama

L N o g s~ WD E

Damlatma (Iyonik jelasyon) yontemi
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2.4.1. Piiskiirtmeli kurutma yontemi

Enkapsiilasyon teknolojisinde piiskiirtmeli kurutma, en eski ve en yaygin yontem olup
ucuz, kolay bir yontem olmasi, islem sonucunda saglam kalitede kapsiiller elde edilmesi
nedeniyle gida endiistrisinde siklikla kullanilmaktadir (Gouin 2004). Piiskiirterek
kurutma yonteminde proteinler, karbonhidratlar, gamlar ve seliilozlar kaplama

materyalleri olarak kullanilabilmektedir (Gharsallaoui et al. 2007).

Piiskiirtmeli kurutma yontemi, kaplanilacak biyoaktif bileseni igeren ¢dzelti veya
dispersiyonun atomizasyonunda sicak-soguk hava akisi aracilifiyla, temas eden

damlaciklarin kurutulmasi temeline dayanmaktadir (Gonnet et al. 2010).

Piiskiirtmeli  kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon islemindeki agsamalar;
dispersiyon veya emiilsiyon hazirlama, dispersiyonun homojenizasyonu, atomizasyon

ve kurutma olarak belirlenmistir (Shahidi and Han 1993).

Suda ¢oziinebilen kaplama materyallerinin simirli olmas1 ve 1siya duyarli biyoaktif
bilesenlerin yiiksek sicaklikta kolaylikla bozunmasi piiskiirtmeli kurutma yonteminin
dezavantajlarindandir. (Gouin 2004). Enkapsiile edilen kapsiillerin boyutu; biyoaktif
bilesenin yiizey gerilimine, viskozitesine, enjektordeki basincin degismesine ve
piiskiirtme hizina bagh olarak de§ismektedir. Kaplama materyali ise, biyoaktif bileseni
koruyabilmeli, suda ¢oziintiliirliigii yiiksek oranda olmali, diflizyon giicii, cams1 gegis
ozelligi, kristalitesi, 1y1 film olusturmadaki kapasitesi, emiilsiyon olusturma 6zelligi iyi

ve maliyeti diisiik olmalidir (Zuidam 2010).

2.4.2. Dondurarak kurutma yontemi

Enkapsiilasyonda dondurarak kurutma yontemi, {iriiniin dondurulmas1 ve daha sonra
olusan buz kristallerinin  siiblimasyonla {iriinden uzaklastirllmas1 temeline
dayanmaktadir. Dondurarak kurutma yontemindeki agamalar; dondurma, temel kurutma

ve ikinci kurutmadir. Dondurma asamasinda; derin dondurucuda veya soklama
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yontemiyle gidadaki su, buz kristalleri formuna donistiiriiliir. Temel kurutma
asamasinda; buz kristallerinin siiblimasyonla iirlinden uzaklagtirilmasi, ikinci kurutma

asamasinda ise gidada bulunan bagli suyun iiriinden uzaklastirilmasi saglanir (Toledo

2004).

Aromanin korunmasi, elde edilen iiriiniin fiziksel ve yapisal 6zelliklerinin iyi olmasi,
¢oOziinen biyoaktif maddelerin gida igerisindeki kayiplarinin ¢ok az olmasi dondurarak
kurutma ydnteminin avantajlarindandir (Gouin 2004). Enerji tiikketiminin yiliksek olmasi,
islem siiresinin zaman almasi, pahali bir yontem olmasi ve delikli yapida kapsiiller

tiretilmesi ise dondurarak kurutma yonteminin dezavantajlarindandir (Zuidam 2010).

2.4.3. Emiilsiyon

Emiilsiyon teknigi, stabil ve birbiri icerisinde karismayan iki maddenin, birisinin oteki
icinde cok kiiclik damlalar halinde dagitilmasi prensibine dayanmaktadir. Hazirlanan
karigim emiilsiyon olusturabilmesi i¢in homojenize edilir. Emiilsiyonu olusturan iki
madde birbiri ile karismayan cinsten oldugundan, birinin digerinin igerisinde kiigiik jel
haline gelene kadar bekletilmesi gerekir (Zuidam and Shimoni 2010). Emiilsiyonun
icerisindeki mikrokapsiillerin kiiclik boyutta olmasi i¢in, icerisindeki partikiillerin 0.1-
100 pum boyutlarina gelene kadar homojenize edilmesi gerekir. Ortaya ¢ikan
mikrokapsiiller sivi ¢ozeltiden filtrasyon yontemi ile ayrilmaktadir. Emiilsiyon
yonteminde kaplama materyali olarak kitosan, kegiboynuzu zamki, k-karragenan,

seliiloz asetat fitalat, aljinat ve jelatin kullanilmaktadir (Krasaekoopt et al. 2003).

2.4.4. Ekstriizyon

Ekstriizyon teknigi, ugucu ve stabil olmayan tat ve aroma bilesenlerinin, karbonhidratin
cams1 matriksi igerisinde oksidasyona dayanikli kapsiiller haline getirilmesi temeline
dayanmaktadir (Gouin 2004, Reineccius 1991). Ekstriizyon genel olarak aroma
maddelerinin kaplanmasinda yararlanilan bir yontemdir (Desai and Park 2005).

Ekstriizyon tekniginin en Onemli avantaji biyoaktif bilesenlerin oksidasyonunu
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Onleyerek tirtinlerin raf dmriiniin uzatilmasini saglamaktir. En 6nemli dezavantajlari ise,
kullanilabilecek kaplama materyalinin sinirli olmasi ve 500-1000 pm biiytikliigiindeki
kapstillerin olusturulmasinin zaman almast nedeniyle genis ¢apli {retimlerde
kullanilmasmin zorlugudur (Gouin 2004). Ekstriizyon tekniginde kaplayici materyal
olarak, aljinat basta olmak iizere gliserin, glukoz, sakkaroz, maltodekstrin ve glukoz
surubu kullanilmaktadir (Arshady 1993).

2.4.5. Kompleks koaservasyon (faz ayrimi)

Kompleks Koaservasyon yontemi, kaplama maddesinin sivi kisminin polimerik
cozeltiden ayrilip cekirdek materyalini homojen bir katman halinde kaplamasidir (Desai
and Park 2005, Peker ve Arslan 2011). Koeservasyon, enkapsiilasyon teknolojisinin
temelini olusturan bir yontemdir (Risch 1995).

Bu yontem, enkapsiilasyon c¢alismalarinda kullanilan ilk yontem olmakla birlikte Green
and Scheicer (1955)'in basinca duyarli karbonsuz kopya kagidi iiretimi tesebbiisleri
sirasinda kullanilmistir. Koaservasyon; polimer ¢oziiniirliigii lizerinde etkisi olan 1s1, tuz
ekleme veya zit yiikkli polimer kullanimi gibi c¢evresel etkenler aracilifiyla

baslatilmaktadir (Gonnet 2010).

Koaservasyon genellikle aroma yaglarinin, balik yaginin, vitaminlerin, koruyucularin ve

enzimlerin enkapsiilasyonunda kullanisl bir metottur (Zuidam 2010).

Koaservasyon yontemi iki ¢esit olup; basit ve karmasik koaservasyon olarak
adlandirilir.  Basit koaservasyonda tek g¢esit polimer kullanilir. Karmasik

koaservasyonda ise en az iki ¢esit polimer kullanilmaktadir (Gonnet et al. 2010).

Koaservasyon teknolojisi gida sektoriinde yaygin olarak kullanilmamaktadir. Bunun en
onemli nedeni, islemin karmasik olmasi ile birlikte maliyetinin de yiiksek olmasidir
(Soper 1995). Ekonomik agidan masrafli bir uygulama olmasina ragmen koaservasyon

ile degeri yliksek bioaktif maddeler enkapsiile edilebilmektedir (Gouin 2004).
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2.4.6. Kokristalizasyon

Kokristalizasyon, doymus sakkaroz surubunun, biyoaktif bileseni ¢evreleyen kaplama
materyali olarak olarak kullanildigi bir yontemdir. Sakkaroz disindaki materyaller
sakkaroz kristalleri arasina veya igerisine tasinmasi sirasinda 3 ila 30 pm arasinda
degisen kapsiiller olusturulur. Doymus sakkaroz surubu, miktar1 daha onceden
ayarlanmis ¢ekirdek malzeme ile karigtirilir. Enkapsiilasyon uygulanmis olan materyal,
kabin disina alinarak uygun nem igerigi sabitlenene kadar kurutulur. Barbosa'nin
dedigine gore (2005) biyoaktif bilesenler dncelikle sakkaroz kristalleri arasinda bulunan

catlaklar arasinda yer almaktadir.

Bu yontemde; ugucu yaglarin enkapsiilasyon verimi piiskiirtmeli kurutma ve ekstriizyon

yontemine gore daha yiiksektir (Beristain et al. 1996).

2.4.7. Lipozom tutuklama

Ik defa 1965 yilinda bir grup arastirmaci tarafindan kesfedilen lipozomlar siv1 alanlari
kapsiile eden ¢ift katli lipid katmanlar1 tarafindan olusturulan ve membran sistemleri
iceren kolloidal pargacik yapilari olarak adlandirilir (Gokmen vd. 2012). Lipozomlarin
olusturulmasinda fosfolipidler ve su molekiilleri arasindaki hidrofilik ve hidrofobik

etkilesimler bulunmaktadir.

Lipozomlar, lipid ve sulu fazlara sahiptir; dolayisiyla suda veya yagda ¢oziinebilen ve

amfifilik 6zellikteki maddelerin kapsiillenmesinde kullanilabilmektedir.

Enkapsiilasyon yontemiyle elde edilen kapsiillerin uzun bir siire muhafaza
edilebilmeleri, lezzet ve aromanin korunmasi bu ydntemin avantajlarindandir. Lipozom
tutuklama  yontemi  uygulanmis  biyoaktif bilesenler; mide sindiriminden
korunabilmeleri, bagirsaklarda biyoaktivite ve biyoyararlilik saglayabilecek sekilde
emiliminin kolay olmast nedeniyle besinsel o6zelliklerin arttirilmasinda Onem

arzetmektedir. (Kinik vd. 2003, Cakir 2006, Unal vd. 2010, Fang and Bhandari 2010).
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2.4.8. Tlyonik jelasyon (damlatma) yontemi

Iyonik jelasyon diger adiyla damlatma metodu kolay uygulanabilir olmasi ve maddi
acidan ekonomik olmasi nedeniyle avantajli bir yontemdir. Bu yontemde, polimer
coOzeltisi ile biyoaktif besin bilesenleri homojenize edilerek enjektor araciligiyla dagitici
faza damlatilarak kiiresel jel kapsiiller elde edilmektedir. Damlatma metodu, CaCl;
molekiiliindeki kalsiyum ile sodyum aljinat molekiiliindeki sodyumun yer degistirmesi
ve c¢apraz baglanma prensibine dayanmaktadir. Sekil 2.1.’de sodyum ve kalsiyum

iyonlar1 arasindaki ¢apraz baglanma mekanizmasi gosterilmektedir.

Mannuronik asit (M)

090
+ o0%°
]
Cift degerlikli Ca Iyonlan
Gluronik asit (G)
l Jelasyon
e - Ortamdaki Kalsiyum Iyonu
(?namdlkl kAlsl}'l{fn})onu Konsantrasyonu Yiiksekse
Konsantrasyonu Diisiikse
@ 9%
SV VAVAVA O~
o8
=000 e

Sekil 2.1 Jelasyon; kalsiyum ile sodyum aljinat arasindaki ¢apraz baglanma
mekanizmasi (Acosta 2009)

Biyopolimer ¢ozeltisinin diger bir ¢ozeltiye damlatilmasi ile jelasyon meydana geldigi
gozlenir. Aljinatin beraberinde pektin ¢ozeltisinin kalsiyum ¢ozeltisine ve kitosan
cozeltisinin tripolifosfat ¢ozeltisine damlatilmasi ile iyonik jelasyon, peynir alt1 suyu
proteininin sicak siviya damlatilmasi ile sicak jelasyon veya jelatin ¢ozeltisinin soguk

siviya damlatilmasi ile soguk jelasyon gergeklestirilmis olur. Bu islemlerin herbiri ile
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mikrotanecikler elde edilebilmektedir (Shi et al. 2011). Damlatma sisteminin nasil

kurulacag: Sekil 2.2°de gosterilmistir.

emiilsiyon | £+
& aljinat | f |

Kalsiyum
kloriir

)

Sekil 2.2 Iyonik jelasyon ydnteminde kullanilan damlatma sistemi (Matalanis et al.
2011

Uretilen kapsiillerin boyutu; titresim sistemine, kaplayici maddenin viskozitesine,
polimer ¢ozeltisine ve siringa arasindaki mesafeye baglidir (Nualkaekul et al. 2012).
Farkli zaman araliklarinda damlatma ucu mesafesi ile partikiil sekli arasindaki iliski
Sekil 2.3'te gosterilmektedir. Sekil 2.4'te ise literatiirde tanimlanan kapsiil sekillerini

sematize etmektedir (Davarci 2012).

{
&

Oms 278 ms 525ms 578 ms 600ms 603ms 605ms 618 ms

Sekil 2.3 Damlatma ucunda olusan kapsiil sekilleri ve mesafe iliskisi (Davarct 2012)
(ms: milisaniye)
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Sekil 2.4 Literatiirde kapsiil sekillerini tanimlayan terimler (Davarci 2012)

Aljinat, iyonik jelasyon yonteminde tek basma kullanildiginda gézenekli yapiya sahip
partikiiller elde edildiginden, molekiil agirligi diisik ve suda ¢oziinebilen ilaglarin
enkapsiile edilmesinde kullanilabilmektedir (Wong et al. 2002). Kaplama materyali
olarak kullanilabilen kitosan ile yar1 gecirgen bir zar olusturularak, yiizeyi daha diizgiin
kapsiiller olusturulur. Bu kapsiiller kitosan gibi baska polimerlerle kaplanarak raf
Omiirleri uzatilmasinda rol oynamaktadir. Aljinat-kitosan ile kaplanmis partikiiller
hiicrelerin, proteinlerin ve ilaglarin enkapsiilasyonunda kullanilmistir (Gazori et al.

2009).

Bu yontem laboratuvar ortaminda uygulamasinin kolay olmasi, hidrofobik veya
hidrofilik, 1siya duyarl, viskoz ya da akiskan, katt ya da sivi ¢ogu bilesenlerin bu
yontemle enkapsiilasyona tabi tutulabilmesi gibi 6zelliklerinden o6tiirti sik sik tercih
edilmektedir. Kiiciik miktarlarda kapsiil elde etmek icin kolayca kullanilabilme
avantajina sahip olan bu yontem, aksine biiyiik 6lgekli liretimler i¢in olduk¢a maliyetli
ve zordur. Bunun beraberinde elde edilen kapsiiller yiiksek sayida gozenek ihtiva
ettiginden aljinat matriksinden suyun veya baska bir sivinin giris ¢ikist yoluyla

difiizyonu icin olduk¢a uygun ortam olusturur (Gouin 2004).
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Cizelge 2.1 Enkapsiilasyon ¢aligmalaria 6rnekler

Enkapsiilasyo N .
Oz Madde Kaplama Materyali Amag Kaynak
n Teknigi
Piiskiirtmeli . . Depolama
Likopen Jelatin/sakkaroz Shu et al. (2006)
Kurutma stabilitesini artirma
Piskiirtmeli . Edris ve Bergnstahl
Portakal yag1 Laktoz/kazeinat Aroma korunmasi
Kurutma (2001)
Puskiirtmeli Karabiber Gam arabik/modifiye .
o ) Aroma korunmasi Shaikh et al. (2006)
Kurutma oleoresini nisasta
Zeytin posas Mikrokapsiil
ilelor hazirlamada
Piiskiirtmeli fenolikleri - N
Maltodekstrin puskiirtmeli Paini et al. (2015)
Kurutma .
kurutucunun etkisini
belirlemek
Dondurarak Safran S Oksidasyon )
o Pullulan/polivinilpirolidon Selim vd. (2000)
kurutma karotenoidleri onlenmesi
Dondurarak . Gam Kaushik ve Roos,
Limonen ) o Aroma korunmast
kurutma arabik/sakkaroz/jelatin (2007)
Dondurarak Disiik-trans katt | Palmitik sakkaroz Oksidasyon Cerimedo et al.
kurutma yag esteri/sodyum kazeinat onlenmesi (2008)
Dondurarak Akasya gami/modifiye Buffo ve
Portakal yag1 . Aroma korunmast . .
kurutma nisasta Reineccius (2001)
Soya protein izolatlar1 Enkapsiilasyon
Dut yapragi ] Peanparkdee et al.
Koaservasyon (SPI) ve diisiik metoksil sartlarinin (pH ve
ekstrakti (2016)

(LM) pektinin bir

kaplayici
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kombinasyonu

konsantrasyon)

arastirilmast

Kapsiilleme verimi,

iiretilen
o Kazeinat, peynir alt1 suyu mikrokapsiillerin .
Siit Proteinleri B Koupantsis et al.
Koaservasyon . protein izolati, morfolojik
(B-pinen) o o (2014)
karboksimetilseliiloz ozelliklerine
etkilerinin
arastirilmast
Kahve iirtinlerinin
Kompleks . ) duyusal 6zelliklerini
Kahve aromasi B-siklodekstrin o Szente et al. (1986)
koaservasyon ve kalitesini
artirmak
Lipozom . D vitamininin Banville et al.
Krema ve peynir | D vitamini emiilsiyonu
Tutuklama korunmasi (2000)
Lipozom ) ) Depolama siiresince .
Siit Demir siilfat lipozomlari - Abbasi et al. (2011)
Tutuklama stabilizasyon
o Ugucu yaglarin o
Kokristalizasyo | Portakal kabugu Beristain et al.
Sakkaroz surubu tutulumunun
n yagi (1996)
arttirtlmast
Enkapsiilasyon
. Kara Dut . o .
Iyonik Jelasyon Kitosan faktorlerinin Ozgelik vd. (2013)

Antosiyaninleri

optimizasyonu
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2.5. Enkapsiile Edilen Materyaller

25.1. Zencefil

Zingiberaceous familyasindan gii¢lii aromatik ve tibbi 6zelliklere sahip yumrulu bir tiir
olan Zingiber officinale genellikle "zencefil" olarak bilinir (Kubra et al. 2012). Ana
vatan1 Glineydogu Asya olan zencefil, giiniimiizde Malezya, Hindistan ve diinya
tizerindeki farkli tropikal bolgelerde yetistirilmektedir. Tiim diinya genelinde bir¢ok
alanda yiizyillardir kullanilmakta olan zencefil; Cin, Hindistan ve Ortadogu tilkelerinde
eskiden beri sifali bitki olarak tiiketilmektedir. Zencefil, karakteristik tat ve keskin
aromast nedeniyle, diinya ¢apinda baharat ve gida katki maddesi olarak kullanilir

(Akhila and Tiwari 1984).

Zencefil ¢cok yillik bir bitki olup yurdumuzda yetismemektedir. Cigek koganini tagiyan
stirglin 20 cm boyundayken, yaprakli siirglinler 1 ila 2 metre boyunda olabilmektedir.
Kozalagi andiran ¢igek koganinin biiyiikliigii 4-6 cm arasinda degisir. Bu esmerimsi
yapraklarin altindan ¢icek saplar1 ¢ikar; saplarin lizerinde ise ¢i¢ekleri bulunur.
Cevresine yayilmasina olanak saglayan kokleri yumru gibi birbirine baghdir olup; etli,
yasst ve boynuz gibi bir yapiya sahiptir. Ayrica koklerinde dallanmis sekildeki
yumrulara sahiptir. Zencefilin yumrularinin kendine 6zgii, keskin bir kokusu ve tadi

vardir.

Zencefil bilesim olarak zengin bir icerige sahiptir. Igerisinde seker, karbonhidrat,
sodyum, ¢0Oziinilir ve ¢ozlinmez lif, amino asitler, vitaminler, mineraller, yag asitleri ve
daha fazlas1 mevcuttur. Bunlarin yaninda zencefil iyi bir magnezyum, potasyum,

manganez, bakir ve B6 vitamini kaynagidir.

Zencefilin aktif bilesenleri, 6-gingerol, 6-paradol, alfa linolenik asit, linoeik asit
askorbik asit, aspartik asit, kaprik asit, kaprilik asit, gadoleik asit, glutaminik asit, oleik

asit, oksalik asit ve shoagaol lif kokte bulunur.
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Ucucu yaglar: Sitral, sitronelal, limonen, kamfen, beta bisoloben, beta karyofilen, beta
bisabolol, alfa farnesen, alfa cadinene, alfa cadinol, beta pinen, beta phellandrene, beta

sesquiphellandrene ve gama eudesmol bulunur.

Amino asitler: Arginin, asparajin, histidine, izolosin, 16sin, lisin, metiyonin, treonin,

triptofan, tirozin, titrozin ve valin bulunur.

Mineraller: Aliiminyum, bor, krom, kobalt, manganezyum, fosfor, silicon ve ¢inko

bulunur.

Vitamin: Niasin bulunur.

Zencefil ayrica giiglii bir antioksidan madde olup, serbest radikallerin olugumunu
hafifletebilir veya oOnleyebilir (Ali et al. 2007). Bu nedenle, tibbi degeri giderek
artmaktadir. Zencefilde bulunan aktif maddelerden 6-gingerol ve 6-paradol bilesimleri;
antikanser, antioksidan, anti-inflamatuar, antidiyabetik Ozellikler gosterir. DNA
sentezini bozarak akut promyelostik 16semi kanserini durdurma etkisi vardir (Kaplan
2005). Timor biiyliimesi, romatizma, migren, mide kramplari, istah kaybi, kusma gibi
bir¢cok rahatsizligin tedavisinde kullanilmaktadir. Agr1 kesici, ates diisiiricii, bakteri

Onleyici 6zelliginin de oldugu tespit edilmistir (Kaplan 2005).

Biyoaktif bilesenlerin kaplanmasinin amaci, aktif bilesen ile olumsuz ortamlar arasinda
bir bariyer olusturmaktir. Bu bariyer; aktif maddeyi oksijen, su, 151k ve diger
malzemelerle temastan korur. Kapsiillenmis biyoaktif bilesenlerin yiyecek ve igeceklere
taginmast ve kullanilmasi daha kolaydir (Harimurti 2007). Taze otlar ve baharatlarin ¢ok
fazla yer kaplamasi nedeniyle, bilesenleri veya oleoresinleri formunda depolanmasi
daha kolay olmaktadir. Bununla birlikte, oleoresin hava, sicaklik, 1sik vb. nedenlerle
bozulmaya duyarlidir. Uygun olmayan bir sekilde saklandiginda kisa bir raf omrii

vardir.
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Oleoresinler elde edildikleri bitki veya baharatin tiim karakteristik 6zelliklerini temsil
eden sivi formdaki triinlerdir. Oleoresinin kalitesi hammaddenin kalitesine ve dogru
organik ¢oziicliniin se¢imine baghidir. Oleoresin, gida karisimlarinda iyi ¢dziinmez.
Gida maddelerine karisirsa, yiiksek isleme sicakliklarinda kurur ve lezzet kaybetme
egilimi gosterir (Kanakdande et al. 2007). Oleoresin mikro-kapsiilleme yontemi bu

problemlere bir ¢6ziim yoludur.

Zencefil oleoresinleri (6-gingerol ve 6-paradol), taze baharatlarin lezzetine yakin olan,
Oziitli ¢ikarilmis oleoresinlerdir. Yiyecek ve i¢ecek endiistrilerinde, oleoresin tozu, tam,
tutarli ve Olgiilebilir dogast nedeniyle taze veya kuru otlardan daha caziptir. Ayrica,
oleoresin formunda, toz haline getirilmis baharatlar mikrobik kirlilikten uzaktir ve yillar

boyunca kullanilabilir.

Yaklasik %3,5-10 oraninda oleoresin, %15-30'luk ugucu yag icerigine sahip kurutulmus
zencefilden ekstrakte edilebilir. Yag iceriginin degisimi, zencefil g¢esitlerine, hasatin
zamanina ve eckstraksiyon kosullarma baglidir (Harimurti et al. 2011). Kalin ve

yapigkan oleoresinler kullanimda sorunlara neden olabilirler.
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Cizelge 2.2 Zencefilin enkapsiile edildigi ¢alismalara drnekler

N Enkapsiilasyon .
Oz Madde Kaplama Materyali | Amag Kaynak
Teknigi
. Mikrokapsiillerin toplam .
Zencefil Piskiirtmeli . L Simon-Brown et
Arap zamki fenolik ve antioksidan
ekstrakti kurutma . L al. (2016)
aktivitelerini belirlemek
Zencefil Piiskiirtmeli Fiziko-kimyasal 6zelliklerin Kadam et al.
Akasya Sakizi
Yagi Kurutma korunmasi (2011)
Zencefil Puskiirtmeli Maltodekstrin ve Kapsiilleme verimliligini Harimurti et al.
Oleoresini Kurutma sodyum kazeinat arttirmak (2011)
Kirmizi ’ . Mikrokapsiil hazirlamada .
. Puskiirtmeli Kitosan: Sodyum ) Jayanudin et al.
Zencefil r pliskiirtmeli kurutucunun
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Zencefil ile ilgili yapilan ¢alismalar;

Taze zencefildeki ucucu yag, buhar damitma ile ekstrakte edilmistir. Ugucu zencefil
yaginin mikrokapsiilasyonu, kaplama malzemeleri olarak maltodekstrin ve peynir alt1
suyu protein izolat1 kullanilarak piiskiirtmeli kurutma yontemi uygulanarak yapilmistir.
Piiskiirtmeli kurutma yontemi, kapsiil kaplama malzemelerinin yag tutmaya (OR) ve
zencefil yaginin mikrokapsiilleme verimliligine (MEE) etkilerini degerlendirmek igin
kullanilmistir. Yiiksek MEE ve OR i¢in en 1yi kosullarin 1: 1 oraninda peynir alt1 suyu
proteini izolatinin maltodekstrin'e orani bulunmustur. Cekirdegin kaplama malzemesine
orani ise 1: 4 olarak belirlenmistir. Mikrokapsiillerin ¢atlak ve gézeneklerden armmis
oldugu, kiitle spektrometresi ile birlestirilmis gaz kromatografisinin, piiskiirtmeyle

kurutma sirasinda sadece hafif bir kayip gosterdigi bulunmustur (Toure et al. 2011).

Barros-Fernandes et al. (2016) yaptiklar1 ¢alismada; arabik gam (GA) maltodekstrin
(MD) ve iniilin (IN) karisimlarni kaplama materyali olarak kullanarak piiskiirtmeli
kurutma yontemiyle kurutulmus zencefil Oziiti tozlar1 iiretiminde kapsiilleme
matriksinin etkisini degerlendirmislerdir. Piiskiirtmeli kurutmaya besleme sivist olarak
kullanilan ~ emiilsiyonlarin  kinetik stabilizasyonu {izerine ultrasonikasyon ile
desteklenmis emiilsifikasyon isleminin etkilerini de belirlemislerdir. Ultrasonikasyon
kullanilarak elde edilen emiilsiyonlarin daha kararli oldugu ve daha kiiciik damlaciklar
(£2.03 £ 0.01 um) olustugunu tespit etmislerdir. MD ve IN'nin GA ile birlikte
kullanilmas: tozlarin 1slanabilirligini arttirmistir. GA: MD tozlar1 ayni depolama
kosullarinda diger uygulamalardan daha az su buhar1 emmistir. GA'nin MD ile kismi
olarak degistirilmesi, kapsiilleme verimliligini 6nemli dlgiide etkilemistir. GA (15.44 +
0.13 mikron) veya GA ve MD (15.83 + 0.14 um) karisimi ile hazirlanan tozlarda daha
biiyiik mikropartikiiller gézlenmistir. Mikropartikiillerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri,
GA ile birlikte IN veya MD kullamlarak biiyiik 6l¢iide modifiye edilmistir. incelenen
ozelliklere gore, GA ve MD ile iiretilen mikropartikiillerin 1slatilabilirlik, kapsiilleme

verimliligi ve higroskopisite i¢cin daha 1yi 6zellikler sergilediklerini tespit etmislerdir.

Simon-Brown et al. (2016); zencefil ekstraktinin, mikro-kapsiilleme ajanlar1 olarak 6-

gingerol igerigi, toplam fenolik ve antioksidan aktivitesi iizerinde maltodekstrin (MD)
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ve / veya arap zamki (GA) kullanilarak mikrokapsiillenmesinin etkisini degerlendirmeyi
amaglamiglardir. Zencefil 6ziitli ve maltodekstrin karigim1 igeren dort numuneyi: arap
zamkinmi agirhik oranina (g: g) gore (4: 1, 1: 4, 5: 0 ve 0: 5) hazirlamis ve zencefil 6zii
tozu iretmek i¢in 160 °C giris havast sicakliginda ayr1 ayr1 piskiirtiilerek
kurutmuglardir. Zencefil 6ziiniin, 20.6 = 0.2 (mg / g kat1) 6-gingerol, 7.7 = 0.6 (mg / g
kat1) gallik asit esdegerleri ihtiva ettigi ve 19.9 £ 0.8 (umol Trolox / g kati) antioksidan
aktiviteye sahip oldugunu tespit etmislerdir. Mikrokapsiilleme, maltodekstrin ve arap
zamki karisimmdan bagimsiz olarak zencefil ekstraktinda bulunan 6-gingerol
miktarinda bir diisiise neden olmustur. Zencefil ekstraktinin mikrokapsiillemesi ayrica
gallik asit esdegerlerini ve antioksidan aktiviteyi de azaltmistir. Maltodekstrin ile
kurutulmus zencefil 6ziitii: arap zamki (1: 4) ve (0: 5), maltodekstrin: gum arabic 4:1)
ve (5:0) ile kurutulandan daha biiyilik partikiil boyutuna sahiptir. Maltodekstrin; arap
zamk1 (4:1) ve (5:0) maltodekstrin'den daha iyi morfolojik 6zelliklere sahiptir. Bu
sekilde elde edilen mikrokapsiillii zencefil 6zii tozunun yeni bir gida maddesi olarak

kullanilabilecegini tespit etmislerdir.

Lipozomdaki zencefilin etanolik 6ziiti (GE), mevcut incelemede kapsiillenmistir.
Nanolipozomal GE'min (NGE) ortalama biiylikligii 164.5 nm oldugu bulunmustur.
GE'nin fenolik icerigi Folin-Ciocalteo reaktifi ile ol¢tilmiistiir. DPPH radikal siipiiriicii,
Fe (II) ve toplam antioksidan aktivitenin azaltilmasi, sentetik antioksidan (BHT) ile
karsilastirillan GE ve NGEmin antioksidan aktivitelerini degerlendirmek igin
kullanilmistir. NGE'nin antioksidan aktivitelerinin tiim testlerde GE ve BHT'ye gore
daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Ayrica, aycicegi yaginin oksidasyon prosediiriiniin
belirlenmesinde GE ve NGE'nin 100-1000 ppm konsantrasyonlarinda etkilerini
degerlendirmek i¢in, 12 giinliik bir siire i¢inde 63 °C'de 1s1l islem testleri (peroksit ve
tiyobarbitiirik asit degerleri) yapilmistir. NGE'nin peroksit ve tiyobarbitiirik asit
degerleri GE ve BHT'den daha diisiik oldugu ve 1000 ppm konsantrasyonundaki
NGE’nin, en yiiksek seviyede antioksidan aktiviteye sahip oldugu bulunmustur. Sonug
olarak; NGE'nin gida ve biyolojik sistemler i¢in sentetik koruma katkilar1 yerine dogal
bir antioksidan madde olarak giivenli sekilde kullanilabilecegini gostermistir (Ganji et

al. 2017).
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Jayanudin et al. (2017) bir ¢alismasinda; farkli kaplama malzemelerinin kirmizi zencefil
oleoresin kapsiilleme islemi ve mikrokapsiil ylizeyinin karakterizasyonu tizerindeki
etkisini belirlemistir. Kapsiilleme islemine, kaplama malzemesi olarak kullanmak iizere
%1 oranindaki (v/v) asetik asit ile kitosanin, aquadest ile sodyum aljinatin ¢oziilmesiyle
baslamistir. Cozeltide bulunan kirmizi zencefil oleoresini ile aljinat karistirilmistir.
Piiskiirtmeli kurutucuda bulunan emiilsiyon, mikrokapsiillerin bir tozuna doniistiiriiliip,
elektron mikroskobu (SEM) kullanilarak mikrokapsiillerin kapsiilleme verimliligini ve
yiizey morfolojisi analiz edilmistir. Kitosan, kitosan-aljinat karisimi ve kitosan-aljinat-
sodyum tripolifosfat (STPP) karisimi farkli kaplama materyalleri olarak kullanilmistir.
Kirmiz1 zencefil oleoresin ve kaplama materyalinin agirlik oran1 1: 1, 1: 2 ve 1: 3 olup
elde edilen arastirma sonuglarinda, kitosan-aljinat-sodyum tripolifosfatin (STPP)
kaplama malzemesinden elde edilen en yiiksek kapsiilleme etkinligi 1:3 oraninda (% 85)

oldugu bulunmustur.

Barros-Fernandes et al. (2017) ¢alismasinda; kapsiilleme ajanlar1 olarak peyniralti suyu
izolat1 ve inulin ile piskiirtmeli kurutma yonteminin, mikrokapsiil haline getirilmis
zencefil esansiyel yaginin 6zellikleri iizerindeki islem kosullarinin etkisini arastirmistir.
Kaplama materyalinin %30 daha fazla eklenerek islenmesi emiilsiyondaki en biiyiik
damlacik boyutuna neden olmustur. Islanabilirlik, kapsiilleme verimliligi, pargacik
boyutu ve polidispersite indeksi, analiz edilen iki faktérden 6nemli 6l¢iide etkilenmistir.
Optimizasyon islemi ile zencefil esansiyel yaginin piiskiirtmeli kurutma isleminde en iyi
kosullarin, kaplama materyali konsantrasyonlarinin %22,34 ve giris havasi sicakliginin

170 °C oldugu tespit edilmistir.

Taze siit i¢in koruyucu olarak kirmizi zencefil rizom (Zingiber officinale var. Rubrum)
oleoresin ekstraktinin kullanimi {izerine yapilan arastirmada; oleoresin ekstraktinin
kitosan-aljinat kapli mikropartikiillerinin ve taze siitiin i¢ine eklenen cesitli zencefil
bazli  koruyucularmm, bakterilerin  biliylimesi iizerindeki  inhibisyon etkisi
karsilastirilmistir. Kitosan-aljinat kapli oleoresin mikropartikiillerinin eklenmesinden
sonra bakterilerin biiylime oraninin diistiigii goriilmiistiir. Ayrica, taze siitlin rengi, tadi

ve lezzeti lizerinde 6nemli bir etkisi olmadig: tespit edilmistir. Calisma sonucunda;
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oleoresin yiiklii kitosan-aljinat mikropartikiillerinin, taze siit i¢in koruyucu olarak etkili

bir sekilde kullanilabilecegi gosterilmistir (Krisanti et al. 2017).

Zencefil oleoresini (GO), islenmesini kolaylastirmak, dis ortama kars1 koruma saglamak
veya GO bilesiklerinin stabilitesini arttirmak amaciyla koruyucu bir lipit matrisi i¢inde
kapsiillenebilecegi konusunda bir c¢aligma yapilmistir. Yapilan c¢alismada Zencefil
oleoresinin (GO) farkli sicakliklarda (25 ve 40 °C) depolanma sirasindaki 6zelliklerinin
izlenmesi yoluyla GO igeren kati lipit mikropartikiillerin (SLM'ler) zencefil
bilesiklerinin stabilitesini slirdiirme veya iyilestirme kabiliyetlerini izlemek amaciyla
SLM'lerin lipit matrisi stearik asit (%90, 80, 75, 65 v/v) ve oleik asit (% 15 v/v) ile
olusturulmustur. Elektron mikroskobu ile yapilan taramada 84 giinliik depolama sonrasi
kiiresel formlarinda ve partikiillerin kristal yapisinda herhangi bir degisiklik
goriilmemistir.  Oleik asit iceren SLM'ler, 40 °C'de saklandiginda 6-gingeroliin
bozunmasi goriilmiistiir. Biiyiik ucucu bilesikler, oleik asit iceren pargaciklarda daha iyi
stabiliteye sahiptir. SLM'ler, kapsiillenmemis GO'ya gore 25 °C'de depolama sirasinda
GO bilesiklerinin daha 1yi stabilite gosterdigi ve bu nedenle, zencefil 6ziitii tozu
dontisiimiine bagh olarak gidalardaki dagilimini arttirabilecegi sonucuna varilmigtir

(Oriani et al. 2018).

2.5.2. Keten tohumu

Keten (Linum usitatissimum), 30-100 cm boyunda, mavi gi¢ekli ve tek yillik bir kiiltiir
bitkisidir. Tohumlari, 4-6 cm uzunlugundadir. Yumurta big¢iminde, yassi, parlak,

kirmizimtirak esmer renkli, kokusuz, yagl ve lezzetlidir.

Keten ve tohumlar1 ¢ok eski donemlerden beri c¢esitli amaglar ile kullanilmaktadir.
Ketenin M.O. 8000°li yillarda Mezopotamya’da yabani olarak yetistigi, M.O. 70001i
yillarda kiiltiire alinarak yetistiriciligine basladigi bilinmektedir. Tarihte Romalilar,
Yunanlilar ve Misirlilar keten tohumunu sindirim sistemi ve bazi hastaliklarin tedavisi
icin kullanmislardir. Keten tohumunun 30 farkli kullaniminin oldugu da bilinmektedir.

Bu zamana kadar ekmek, makarna, kekler, bageller, kurabiye ve kek gibi ¢esitli hububat
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bazli triinlerin kalitesini arttirmak i¢in kullanilmigtir (Hao & Beta, 2012; Kajla et al.
2014; Mercier et al. 2014).

Keten tohumu gida, yem ve lifin eldesi gibi amagclarla kullanilan en 6nemli yag igceren
bitkilerden birisidir. Keten bitkisinin dogrudan veya islemden gecirildikten sonra
neredeyse tamami ticari olarak kullanilmaktadir. Keten iiretiminin en ¢ok yapildig:
tilkeler Kanada, Cin, Amerika Birlesik Devletleri, Hindistan, Rusya ve Etiyopya’dir.
Ulkemizde ise 2000-2009 yillar1 arasinda keten tohumu yagi iiretiminde artis
gozlenmistir. Ulkemizde 2000 yilinda 100 tonun civarinda olan keten tohumu yag

tiretimi 2009 yilinda 8000 ton {izerine ¢ikmustir.

Keten tohumunun toplam agirliginin %55’ini embriyolar, %36’sin1 kabul ile endosperm
ve %4’ lini embriyo kutbu olusturmaktadir. Keten tohumu ortalama %40 yag, %30 lif,
%20 protein, %4 kiil ve %6 civarinda nem igermektedir. Keten tohumu yaginin %73’
coklu doymamis yag asitlerinden, %18’1 tekli doymamis yag asitlerinden ve %9’u
doymus yag asitlerinden olusmaktadir. Toplam yag asitlerinin yaklasik %55’ini a-
linolenik asit (ALA) omega-3 yag asidi olusturmaktadir. Bu bilesigin keten tohumu
yagindaki orani kendinden sonra en fazla yag iceren ve en iyi yag kaynagi olan kanola
ve ceviz yagindan 5,5 kat daha fazladir. Keten tohumunun farkli kisimlarindaki yag
asidi kompozisyonu birbirinden farklidir. Nitekim embriyo, kabuk ve endospermde

bulunan linolenik asit igerigi embriyo kutbundakine nazaran daha fazladir.

Keten tohumunun fonksiyonel gida olarak kullanimi bilesimindeki ALA, lif, lignan,
flavonoid ve fenolik maddeler gibi fitokimyasal bilesenlerden kaynaklanmaktadir.
Dogal antioksidanlar olan fenolik maddeler; kanser, inflamatuar (iltihap),
kardiyovaskiiler ve Alzheimer hastaligi gibi dejeneratif hastaliklarin goriilme sikligim
artiran ana faktorlerden biri olarak kabul edilen oksidatif strese karsi insan viicudunu
korur (Scalbert et al. 2005). Keten tohumu sagliga faydali bilesikler iceren bitkisel
fenolik maddeleri igerir. Bu agidan bakildiginda keten tohumu, a-linolenik asit ve
protein agisindan zengin olmakla birlikte lignan, flavonoid ve fenolik asitler gibi
fitokimyasallar i¢in de dogal bir kaynak teskil etmektedir (Berner ve O’Donnel 1998,
Mazza et al. 1998, Karthols 2002).
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Cizelge 2.3 Keten tohumunun kapsiillendigi ¢calismalara 6rnekler

. Enkapsiilasyon .
Oz Madde Kaplama Materyali | Amag Kaynak
Teknigi
Keten .
Kompleks . Biyolojik iglevselligi Kaushik et al.
tohumu Jelatin
koaservasyon arttirmak 2016
yagi
Arap zamki ve
Keten o
1oh Piiskiirterek maltodekstrinin Yiiksek kapsiilleme etkinligi | Gallardo et al.
ohumu
kurutma farkli olusturmak 2013
yagi
kombinasyonlari
Arabik gami, peynir
Keten o Keten tohumundaki yag
Piiskiirterek alt1 suyu proteini Tonon et al.
tohumu . yikiinii piiskiirterek kurutma
kurutma konsantresi ve o . 2012
yagi ] ) teknigi ile degerlendirmek
modifiye nisasta
Keten o o
oh Kompleks Soya proteini/ Soya proteininin Dong et al.
onumu
5 koaservasyon Arabik gam karigimi | uygulanmasimin arastirilmasi | 2015
yagt
Keten o Keten tohumu yagi damlasi
Piiskiirterek Soya lesitini ve ] Omar et al.
tohumu ve yiiksek mikrokapsiilasyon
Kurutma ksantan zamki o 2009
yagi verimi elde etmek

Keten tohumu ile ilgili yapilan ¢aliymalar,

Thirumdas et al. (2014) tarafindan, keten tohumunun piiskiirtmeli kurutma yontemi ile
mikrokapsiillemesinde yag ve kaplama materyali konsantrasyonlarin1 optimize etmek
amaciyla; kaplama materyali olarak arabik gam, maltodekstrin ve yagsiz siit tozu
kullanilmistir. Ug seviyeli, iki faktorlii merkezi kompozit tasarimi ile yamt yiizey
metodolojisi kullanilmistir. Kapsiilleme verimliligi, peroksit degeri ve nem igerigi

acisindan incelenen oOrnekler arasinda % 8 oraninda yag ve % 22.5'lik kaplama

materyali iceren mikrokapsiillenmis tozun optimum oldugu sonucuna varilmistir.
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Tonon et al. (2012) yaptiklar1 ¢alismanin amaci; kaplama materyali tiriinii ve yag
yiikiiniin, keten tohumu yagi ile puskiirtmeli kurutma yoluyla mikrokapsiilleme
tizerindeki etkisini degerlendirmektir. Arabik gami, peynir alt1 suyu protein konsantresi
ve modifiye nigasta, her biri dort yag konsantrasyonuna sahip toplam 12 test
uygulanarak  mikrokapsiilleri  iretmek i¢in  kullamlmigtir. Baslangicta, gida
emiilsiyonlar stabilite, viskozite ve damlacik boyutu i¢in karakterize edilmistir. Daha
sonra laboratuar Olgekli bir kurutucuda kurutulmustur. Elde edilen pargaciklar,
kapstilleme verimliligi, lipit oksidasyonu, nem igerigi ve toplam yogunlugu agisindan
analiz edilmistir. Yag konsantrasyonundaki artis, daha diisiik ekstraksiyon verimi ve
daha yiiksek lipit oksidasyonu ile sonuclanmistir. Degerlendirilen {i¢ kaplama materyali
arasinda, modifiye nisasta en yiiksek kapsiilleme verimliligi ve en diisiik peroksit

degerleri ile en iyi performansi gostermistir.

Yiiksek kapsiilleme verimliligi, piiskiirtmeli kurutma yontemi ile keten tohumu yagi
mikrokapsiillemesi i¢in farkli formiilasyonlar elde etmek ve hizlandirilmis Rancimat
testi ile oksidasyona kars1 direncglerini degerlendirmek amaci ile bir ¢alisma yapilmastir.
Calismada; arap zamki (GA), maltodekstrin (MD), metil seliilloz (MC) ve peynir alti
suyu protein izolatindan (WPI) olusan farkli kombinasyonlarda dort formiilasyon test
edilmistir. % 100 GA ve tglii GA, MD ve WPI karisimlarindan olusan mikrokapsiiller,
oksidasyon ve mikrokapsiilleme verimliliginde en yiliksek korumayr gostermistir.
Mikrokapsiil katkili ekmek ile mikrokapsiilsiiz ekmek kontrol edilmis ve goriiniiste
benzer olduklart  sonucuna  varilmigtir, ancak a-linolenik  asit  igerigi,

mikrokapsiillemeden sonra 6nemli 6lgiide azalmistir (Gallardo et al. 2013).

Zengin bir omega-3 yag asitleri kaynagi olan keten tohumu yagi, keten tohumu protein
izolati1 (FPI) ve keten tohumu gami (FG) arasinda kompleks koaservasyonun
olusturdugu yeni bir matriks i¢inde mikrokapsiillenmistir. Bu mikrokapsiillerin
mikrokapsiilleme verimliligi, yiizey yagi, morfolojisi ve oksidatif stabiliteleri
belirlenmistir. Piskiirterek kurutulmus katt mikrokapsiiller, dondurularak kurutulmus
mikro kapsiillerden daha yliksek yag mikrokapsiilleme verimliligine, daha diisiik ylizey
yag icerigine, daha diizgiin yiizey morfolojisine ve daha yiiksek oksidasyon stabilitesine

sahip oldugu tespit edilmistir. 1:4 ¢ekirdek-kaplama oraninda piiskiirtiilerek kurutulmus
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mikrokapsiillerden elde edilen oksidasyon stabilitesi, kapsiillenmemis keten tohumu

yagininkinin neredeyse iki kat1 olmustur (Kaushik et al. 2016).

Menin et al. (2018)’in yaptiklar1 ¢alismaya gore; keten tohumu yagi, alfa-linolenik
asidin yaklasik % 50' sini icerdiginden, omega-3 ¢oklu doymamis yag asitlerinin
(PUFA) baslica kaynagi olup bu nedenle oksidasyona karsi olduk¢a duyarlidir.
Caligmanin amaci, kaplama materyali olarak pektin kullanarak, titresimli ekstriizyon
teknolojisiyle iyonik jelasyona dayali bir mikrokapsiilleme islemi ile keten tohumu yagi
stabilitesini arttirmaktir. Sonuglar kapsiilleme verimliliginin ¢ok yiiksek oldugunu (%

98'e kadar) gostermistir.

Keten tohumu yagi, yapt malzemesi olarak chia tohum zamkiyla (CSM) nanoenkapsiile
edilmistir. Keten tohumu yag1 nanopartikiilleri (LO-NP) partikiil biyiikligi dagilimai,
zeta potansiyeli, pH, viskozite, kapsiilleme verimliligi, yiikleme kapasitesi, morfoloji,
FT-IR ve 1s1l ozellikleri ile degerlendirilmistir. Ayrica, nanopartikiiller piiskiirtiilerek
kurutulmus ve oksidatif stabilite 28 giin boyunca hizlandirilmig kosullarda (40 °C)
depolandiktan sonra belirlenmistir. Pliskiirtmeyle kurutulmus nanopartikiillerin (SP LO-
NP) biyolojik olarak kabul edilebilirligi in vitro sindirimden sonra da degerlendirilmis
ve daha sonra, SP LO-NP, portakal suyunun zenginlestirilmesinde kullanilmistir.
Sonuglar, CSM'in hidrofobik bilesikleri nano-kapsiillemek i¢in yapilandirma
malzemesi olarak kullanilabilecegini ve bunun yiiksek su icerigine sahip gidalarda
¢Oziiniirliigiine izin verebilecegini gostermistir. Ayrica, SP LO-NP, in vitro sindirimden
sonra keten tohumu yagina iyi bir biyoerisebilirlik sagladigini ve bu da nanopartikiilleri

gidaya dahil etmenin bir avantaji oldugu Stefani et al. (2018) tarafindan belirlenmistir.

Keten tohumu yag1 ve a-lipoik asit, insan beslenmesinde ve saglifinda 6nemli bir rol
oynayan biyoaktif maddelerdir. Ancak fonksiyonel gidalardaki uygulamalari, hidrofilik
matrislerdeki kararsizliklar1 ve zayif ¢oziiniirliikleri nedeniyle sinirlidir. Cok katmanl
emiilsiyonlar, kapsiillenmis biyoaktif bilesenleri korumak i¢in yararhidir. Bu amagla;
Huang (2018); keten tohumu yag1 ve a-lipoik asidi kapsiillemek i¢in yiiksek basingh bir
homojenizasyon yontemi ile ¢cok katmanli emiilsiyonlarin {iretilmesi konusunda ¢aligma

yapmustir. Tween 20 ve lesitin, birincil emiilsiyonlarin yag damlaciklarmi stabilize
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etmek icin ylizey aktif maddeler olarak kullanmistir. Cok katmanli emiilsiyonlar, lesitin-

kitosan zarlarinin tabaka biriktirme islemi ile bir elektrostatik tabaka {iretmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEMLER

3.1. Materyal

Yapilan arastirmada bitkisel hammadde kaynagi olarak yerel piyasadan temin edilen
zencefil ve keten tohumu kullanilmigtir. Kullanilan tiim kimyasallar, reaktifler ve
solventler ise analitik saflikta olup Merck, Sigma ve Carlo Erba firmalarindan temin

edilmistir. Sekil 3.1°de kullanilan hammadde kaynaklarina ait gorseller yer almaktadir.

Sekil 3.1 Bitkisel hammadde kaynaklari

3.2. Yontem

Sunulan tez calismasi 3 ana asamadan olusmaktadir. Birinci asamada; hammadde

kaynaklarindan optimum estraksiyon kosullarinda oleoresinler elde edilmistir.

Ikinci asamada elde edilen bu oleoresinler; iyonik jelasyon yontemiyle Na-Alg ve

kitosan kullanilarak enkapsiile edilmistir.

Uciincii asamada ise elde edilen bu etken madde yiiklii kapsiillerin model gida
uygulamalarina gecilmis ve enkapsiile zencefil ve keten tohumu katkili fonksiyonel

ekmekler tretilmistir.
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Sunulan tez projesinde gergeklestirilen arastirmanin akis semasi genel hatlariyla asagida

Cizelge 3.1°de verilmektedir.

Cizelge 3.1 Tez plan1 ve uygulama akim semasi

Bitkisel hammadde

N

Bitkisel kaynaklardan geleneksel solvent ekstraksiyonu ile oleoresinlerin

elde edilmesi ve ekstraksiyon kosullarinin optimizasyonu

|

Elde edilen ekstraktlarin ekstraksiyon verimi, toplam fenolik made miktar1 ve
radikal siipiiriicii gliglerinin belirlenmesi

|

Ekstraktlarin iyonik jelasyon yontemi ile enkapstilasyonu ve enkpsiilasyon

Birinci Asama

parametrelerinin optimizasyonu

|

Elde edilen kapsduilllerin karakterize edilmesi

|

Enkapsiile bitkisel ekstrakt katkili fonksiyonel ekmek tiretimi

'

Son Urinde fizikokimyasal
analizlerin yapilmasi

'

Son Uriinde toplam fenolik madde miktarinin ve radikal stiptrici

ikinci Asama

Uglincli Asama

guclnin belirlenmesi, kontrol grubu ile karsilastiriimasi
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3.2.1. Hammadde kaynaklarindan oleoresin elde edilmesi

3.2.1.1. Kurutma ortami

Yapilan literatiir incelemelerine dayanarak hammadde kaynagi taze zencefilin
dondurularak kurutulmasi planlanmistir. Guine ve arkadaglar1 (2012) tarafindan yapilan
bir c¢alismada, sicak hava kurutma ve dondurarak kurutma metotlarinin bitkisel
kaynaklar lizerine etkileri incelenmistir. Sicak hava ile kurutma islemi 30°C, 50°C ve 70
°C sicakliklarda uygulanmistir. Calisma sonunda artan kurutma sicakliginin 6rneklerin
etken madde miktarinda ve sertliginde azalmaya neden oldugu, bu azalmanin
dondurarak kurutma uygulamasinda daha az oldugu gozlenmistir. Renk degerlerinin ise,
dondurarak kurutma islemi sonucunda elde edilen lriinlerde renk degisimin ¢ok az
oldugu, sicak hava ile kurutulmus firiinlerde ise sicakligin arttikca renk degerlerinde

degisimin arttig1 gézlenmistir.

Taze olarak temin edilen ve ortalama % 90 nem igerigine sahip zencefil kiigiik parcalar
halinde sabit nem degerine ulasana kadar liyofilizatorde (Labconco Freezone 2.5,
Amerika) -52 °C’de vakum altinda dondurularak kurutulmustur. Keten tohumu ise 105
°C’de etiivde yaklagik 6 saat bekletilmis ve nem miktar1 sabitlenmistir. Kurutulan
zencefil ve keten tohumu belirlenen kalite Ozellikleri incelenmek ve ekstraksiyon
islemlerini gergeklestirmek tlizere laboratuvar tipi 6giitiiciide (Waring Blender) homojen
toz hale getirilmis, analiz edilinceye kadar vida kapakli siseler icerisinde karanlikta +4

°C sicakliktaki buzdolab1 kosullarinda depolanmustir.

Sekil 3.2°de kullanilan hammadde kaynaklarinin taze ve islem gormiis formlari

gosterilmistir.
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Sekil 3.2 Kullanima hazir halde hammaddeler

3.2.1.2. Baslangigc iiriin analizleri

Kurutma islemlerine ge¢ilmeden dnce zencefilin baslangic nem iceriginin belirlenmesi
amaciyla zencefilden 10 g’lik {i¢ adet 6rnek 70 °C’de 24 saat kurutma dolabinda
bekletilerek, iiriin nemi baslangi¢ ve ¢ikis kiitlelerinden gidilerek kuru madde bazinda
hesaplanmistir. Orneklerin islem &ncesi renk dl¢iimleri ise Lovibond (The Tintometer

Limited, ingiltere) marka renk tayin cihazi ile gergeklestirilmistir.

3.2.1.3. Bitkisel kaynaklardan oleoresinlerin ekstraksiyonu

Giliniimiizde cesitli proseslerde en yliksek verimin en ekonomik sekilde elde edildigi
kosullarin belirlenmesi i¢in yapilan optimizasyon yontemleri bilimsel caligmalar ve
mithendislik problemlerinin ¢dzlimiinde arastiricilar tarafindan yaygin olarak
kullanilmaya baglanmigtir. Matematiksel modellerin ve istatistiksel analiz yontemlerinin
birlikte kullanildig1 bu modelleme teknikleri ile, yapilan deney sayilar1 azaltilmakta ve
proseslerin kontrolii de kolay olmaktadir. Tepki Yiizey Metodu (Response Surface
Methodolgy, RSM); endiistriyel alanda pek ¢ok kullanim alan1 olmakla birlikte, literatiir
calismalarinda optimum deney sartlarin1 belirlemede ve karigimlarin olusturulmasinda
da sik¢a kullanmilmaktadir. Kisaca, tepki yiizeyi metodu proses girdileri ile ¢iktilar
arasindaki iliskileri matematiksel modeller ile ortaya koymaktadir. (Montgomery, 2001,
Wu ve ark., 2000). Bu kapsamda DESIGN EXPERT v.11.0 yazilimi deneme siiriimii

38



kullanilmistir. Deney paremetrelerine gore de ii¢ faktor-iic seviye Box-Behnken tepki

yiizey deneme deseni olusturularak ekstraksiyon iglemi gergeklestirilmistir.

Calismanin  ekstraksiyon asamasinda ekstraksiyon yonteminin belirlenmesinde,
ekstraksiyon sicakligi (30, 40 ve 50 °C), ekstraksiyon siiresi (10, 20 ve 30 dk) ve
ornek/¢oziicii orani (1/10, 1/30 ve 1/50) degisken parametre olarak belirlenmistir ve bu
degisken parametrelerin ekstraksiyon verimi, toplam fenolik madde miktar1 ve radikal
stipiiricii giigleri iizerine etkisi incelenmistir. Bu etkilerin degerlendirilmesinde ise;
ekstraksiyon islemi i¢in olusturulan tepki yiizey deneme deney tasarim modeli Cizelge

3.2 ve Cizelge 3.3’te verilmistir.

Cizelge 3.2 Belirlenen ekstraksiyon kosullari

RSM Seviyeleri
Bagimsiz Degiskenler
-1 0 1
Sicaklik (°C) 30 40 50
Siire (dk) 10 20 30
Ornek / ¢oziicii orant 1/10 1/30 1/50
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Cizelge 3.3 Ekstraksiyon asamasi i¢in olusturulan Ug Faktor-Ug¢ Seviye Box-Behnken
tepki yiizey deneme deseni

Kodlu degerler Reel degerler
Ornek-goziicii| Ekstraksiyon Ekstraksiyon | Ornek-¢oziicii | Ekstraksiyon | Ekstraksiyon
Deneme orani sicakhigi (°C) siiresi (dKk) orani sicakhigr (°C) | siiresi (dk)
Noktalar1

X1 Xz X3 X1 X, X3
1 0 -1 -1 1:10 50 20
2 0 1 1 1:30 50 30
3 -1 1 0 1:10 50 20
4 0 0 0 1:30 40 20
5 -1 0 1 1:10 40 30
6 -1 -1 0 1:10 30 20
7 0 1 -1 1:30 50 10
8 1 1 0 1:50 50 20
9 0 0 0 1:30 40 20
10 1 0 -1 1:50 40 10
11 0 0 0 1:30 40 20
12 1 -1 0 1:50 30 20
13 0 -1 1 1:30 30 30
14 1 0 1 1:50 40 30
15 -1 0 -1 1:10 40 10
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Yanit Yiizey Yontemi, genel olarak 3 asamadan olusmaktadir. ilk asama, ileride daha az
sayida deneme yapilmasini saglayan, “eleme denemeleri” asamasidir. Ikinci asama ise
“bolge arastirmasi”dir. Eleme denemeleri ile belirlenen bagimsiz degiskenlerin sistemin
yanitinda olusturduklar1 degerlerin, optimum noktaya yakin sonuclar verip vermedigi
arastirilir. Ugiincii asama ise “iiriin veya prosesin optimizasyonu” asamasidir. Gergek
yanit fonksiyonu optimum nokta etrafinda Oonemli egrilik gosterir. Bu egriligin
tahminlenmesinde lineer olmayan modeller, genellikle ikinci dereceden polinomiyal
modeller, iissel modeller veya eksponensiyel modeller kullanilir. Uygun bir model elde

edildikten sonra, bu model optimum noktanin arastirilmasinda kullanilir.

Sunulan ¢alismada organik ¢oziiciilerle yapilan ekstraksiyon yonteminde 2013/45 tarihli
28739 numarali resmi gazetede yayimnlanan ‘Tirk Gida Kodeksi Gida Maddelerinin ve
Gida Bilesenlerinin Uretiminde Kullanilan Ekstraksiyon Céziiciileri Tebligi’ne gore
secilen ve gidalarda kullanilmasina izin verilen organik c¢oziiciiler kullanilmistir.
Yapilan literatiir incelemesine de dayanarak kurutulan hammadde kaynaklarindan
(zencefil ve keten tohumu) ekstraklarin elde edilmesinde ¢6zgen olarak etanol, aseton
ve etil asetat kullanilmis ve yapilan 6n denemeler ile kullanilacak ¢dzgen ve oranlari

belirlenmistir.

On denemelerde elde edilen ekstraksiyon verimi ve oleoresinin radikal siipiiriicii giicii

g0z Oniine alindiginda;

e Zencefil oleoresinlerinin eldesi i¢in; %40 etanol, %40 etil asetat, %20 aseton
e Keten tohumu oleoresinleri eldesi icin ise; %50 etanol, %50 etil asetat

karisimlarinin organik ¢oziicii olarak kullanilmasina karar verilmistir.

Elde edilen sonuglar dogrultusunda toplam fenolik madde miktarlari, ekstraksiyon
verimleri ve radikal siipiiriicii giicleri degerlendirilerek en iyi ekstraksiyon kosullari
belirlenmistir. Ekstraksiyon islemi sicaklik kontrollii c¢alkalamali su banyosunda
(Memmert, WNB14, Almanya) gerceklestirilmis, ¢dzgenler rotary evaporatorde
uzaklastirilmistir (Sekil 3.3).
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Sekil 3.3 Ekstraksiyon agamalar1

3.2.1.4. Ekstraksiyon verimi

Ekstraksiyon isleminden sonra, ¢dzgen-oleoresin karisimlarindan, rotary evaporator
kullanilarak ¢6zgen tamamen uzaklagtirllmistir. Geriye kalan ekstreler, hassas terazide
tartilarak ekstrakt verimi hesaplanmistir. Elde edilen ekstraktlar daha sonraki analizler

i¢cin buzdolab1 kosullarinda saklanmaistir.
3.2.1.5. Antiradikal aktivitenin belirlenmesi

Antiradikal aktivitenin belirlenmesindeki yontemlerden biri olan; DPPH (2,2-difenil-1-
pikrilhidrazil) yontemine gore spektrofotometre kullanilarak belirlenmistir. Radikalin
karakteristik mor renginde meydana getirilen renk degisikliginin spektrofotometre ile
Olglilmesi temeline dayanir. Antiradikal aktivite tayini Brand-Williams et al. (1995)

tarafindan onerilen yontemde baz1 degisiklikler uygulanarak yapilmistir.

2 g toz zencefile ait ekstraktin 6 mL metanoldeki cozeltisi antiradikal aktivitenin
belirlenmesinde kullanilmistir. Hazirlanan ¢ozeltilerden zencefil i¢in, 10 pl alinarak
iizerine 6 ml 0,1 mM DPPH radikali eklendikten sonra vorteks ile karistirilip oda
sicakliginda, karanlikta 30 dakika bekletilmistir.

2 g keten tohumuna ait ekstraktin 3 mL metanoldeki ¢ozeltisi antiradikal aktivitenin
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belirlenmesinde kullanilmistir. Hazirlanan ¢ozeltilerden keten tohumu igin, 100 pl
alinarak tizerine 3 ml 0,1 mM DPPH radikali eklendikten sonra vorteks ile karistirilip

oda sicakliginda, karanlikta 30 dakika bekletilmistir.

Ayni islem ekstre yerine ¢oziicii iceren kor 6rnek icin es zamanli olarak tekrarlanmistir.
Orneklerin absorbans degerleri 517 nm dalga boyunda spektrofotometre de (Agilent,
Carry 60 UV-Vis, Amerika) okunmus her bir 6rnek igin dl¢timler 4 kez tekrarlanarak
gergeklestirilmistir. Ekstre c¢ozeltilerinin  serbest radikal temizleyici etkisi DPPH
absorbsiyonunun % inhibisyonu olarak belirtilmistir. Bu deger asagidaki formiile gore

hesaplanmustir.

Antiradikal Aktivite (% Inhibisyon) = 100 x (1-Ornek Cozelti Absorbansi/Koér Cozelti
Absorbansi)

3.2.1.6. Toplam fenolik madde miktariin belirlenmesi

Zencefil icin toplam fenolik madde miktar1 Singleton and Rossi (1965) tarafindan
belirlenen Folin-Ciocalteu metodu iizerinde bazi degisiklikler yapilarak belirlenmistir.
2400 pl saf su konulan tiiplere zencefil ekstraktlarindan 30 pl ilave edildikten sonra 200
ul Folin-Ciocalteu ayiraci1 (Merck, Darmstadt, Almanya) ilave edilmistir. Daha sonra
%20’ lik doymus Na,CO3 ¢ozeltisinden 600 pl ardindan da 770 pl saf su ilave edilerek
oda sicakliginda, karanlik bir ortamda 120 dakika bekletilmistir. Orneklerin absorbansi
spektrofotometrede (Agilent, Carry 60 UV-Vis, Amerika) 765 nm dalga boyunda
belirlenmistir. Orneklerin toplam fenolik madde miktarlarin1 belirlemek igin gallik
asitten 0-1 mg/ml simirlar1 diizeyinde bir seri standart ¢ozelti hazirlanmistir. Elde edilen
standart kurve yardimi ile 6rneklerin toplam fenolik madde miktarlart mg gallik asit

cinsinden esdegeri (GAE)/kg olarak hesaplanmistir.

Keten tohumu i¢in, toplam fenolik miktar1 Folin-Ciocalteu metodu ile sonug
vermemistir. Yag icerigi yiiksek olan keten tohumu oleoresinlerinde analiz sirasinda

bulaniklik olusmus ve bulaniklik giderilememistir.
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Bunun yerine literatiirde yaygin olarak antioksidan kapasitenin belirlenmesinde
karsimiza ¢ikan ABTS yontemi kullanilmigtir. Yontemde onceden olusturulmus radikal
katyona antioksidan ilavesi, antioksidanin aktivitesine, konsantrasyonuna ve reaksiyon
siiresine bagli olarak ABTS’yi bir dereceye kadar ve zaman 6l¢eginde azaltmaktadir.
Boylece ABTS radikal katyonunun yiizde inhibisyonu olarak renk giderme derecesi,
konsantrasyonun ve zamanin bir fonksiyonu olarak belirlenmektedir. Yontemin toplam
fenolik madde miktar1 ile dogru orantili sonuglar verecegi diisiinlilerek oransal

karsilastirmada kullanilmistir.

Wang and Xiong (2005) ve Almajano et al. (2007) tarafindan belirlenen ABTS Yok
Etme Aktivitesi metotu iizerinde bazi degisiklikler yapilarak tayin edilmistir. Bu
metotta, 2.45 mM K,S,0g ve 7 mM ABTS (2,2'-azino-bis (3-etilbenztiyoazolin-6-
siilfonik asit)) cozeltileri 1:1 oraninda karistirilarak oda sicakliginda ve karanlikta 16
saat inkiibasyona birakilmistir. Hazirlanan bu ABTS radikal ¢ozeltisinin 734 nm’ de
absorbansi aliarak 1.850+0.05 absorbansina ulasilana kadar etil alkolle seyreltilmistir.
Bu absorbans kontrol absorbansi olarak kullanilmistir (Agilent, Carry 60 UV-Vis,
Amerika). Daha sonra bu radikal ¢ozeltisinden deney tiiplerine 4 mL birakilmigtir. Bu
tiiplerin iizerine 100 pL bitki ekstrelerinden eklenerek oda sicakliginda ve karanlikta 2
saat inkiibasyona birakilmistir. Bu siirenin sonunda 6rneklerin absorbanst 734 nm’ de
PBS (Fosfat Tamponu, pH=7.4)" den olusan kore karsi kaydedilmistir (Wu ve ark.,
2009). Azalan absorbans ortamdan yok edilen ABTS radikallerinin miktarin
vermektedir (Keser ve ark., 2013). Ekstrelerin ortamdaki ABTS radikallerinin ne

kadarin1 yok ettigi su formiille hesaplanmistir:

% ABTS Yok Etme Aktivitesi = [(A¢-A1)/Ao] X 100

Ay kontroliin absorbansi, A; 6rneklerin absorbansi olarak alinmastir.
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3.2.2. Zencefil ve keten tohumu oleoresinlerinin mikroenkapsiilasyonu

Calismanin bu kisminda hedef, enkapsiilasyon teknolojisi yardimiyla oleoresin yiiklii
mikrokapsiiller elde etmektir. Iyonik ¢apraz baglanma ydntemi ile oleoresin yiiklii
sodyum aljinat (Ole-Na-Alg) kapsiiller iiretilmistir. Ekstrakt kaybini azaltmak igin
sonrasinda kapsiiller kitosan (CS) ile kaplamis ve oleoresin yiiklii kitosan sodyum
aljinat (Ole-CS-Na-Alg) kapsiiller {iiretilmis ve bu sirada enkapsiilasyon kosullarinda
optimizasyon ¢alismalar1 yapilmistir. Sonrasinda ise bu mikrokapsiiller karakterize
edilmistir. Enkapsiilasyon kosullarindaki optimizasyonun saglanmasinda, tepki yiizey
yontemi tabanli Box-Behnken dizayni kullanilmistir. Yapilan bu optimizasyon ile keten
tohumu ve zencefil oleoresin ekstraktinin uygun enkapsiilasyon kosullarinda enkapstile

edilerek daha stabil hale getirilmesi saglanmistir.

3.2.2.1.Invers jellesme yontemi ile aljinat-kitosan membranh oleoresin ¢ekirdekli

mikrokapsiil iiretimi

Sunulan tez projesinin ikinci asamasinda, optimum kosullart belirlenerek elde edilen
oleoresin ekstrakti sodyum aljinat ve kitosan kapli tanecikler halinde “invers jellesme

(damlatma) yontemi” kullanilarak enkapsiile edilmistir.

Kalsiyum tuzlar1 ile aljinat cozeltisinden mikrokiireler elde etme yaygin olarak
kullanilan bir yontem olup mikro ve makro boyutunda partikiiller elde edilmektedir
Kalsiyum iyonu varliginda aljinatta capraz bag olusumu artar, aljinat-kitosanin

pihtilasmasina ve kapsiil olusturmasina neden olur (Aghel et al. 2011).

Bu amagla, yapilan literatlir incelemelerine dayanarak optimum enkapsiilasyon
kosullarinin belirlenmesi i¢in ¢esitli parametreler denenmistir. Enkapstilasyon isleminde
en onemli faktorler, enkapsiile edilmek istenen bilesenin ne kadarmin kapsiil i¢ine

hapsedildigi, kapsiillerin boyutlar1 ve iiriinlerdeki stabiliteleridir.

Zencefil ve keten tohumu oleoresinlerinin aljinat-kitosan kapli taneciklerde enkapsiile
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edildigi optimum kosullarin belirlenmesi amaciyla Tepki Yiizey Metodu (RSM)
kullanilmigtir. Bu amagla, 3 faktdr ve 3 seviyeli Box-Behnken deneme deseni Design

Expert 11.0 deneme siiriimii kullanilarak hazirlanmistir.

Enkapsiilasyon asamasinda, daha once yapilan ¢alismalara ve literatiir incelemelerine
dayanarak optimum enkapsiilasyon kosullarinin belirlenmesi i¢in ¢esitli parametreler
denenmistir. Sodyum-aljinat jeli konsantrasyonu, kitosan jeli konsantrasyonu ve siringa
pompadan emiilsiyonun akis hizi olarak 3 bagimsiz degisken parametre belirlenmistir.
Bu parametrelere gore enkapsiilasyon verimi, ortalama kapsiil capi, ¢ekirdek sizintisi
degerlendirilmistir. Parametrelerin sayisal degerleri yapilan 6n denemeler sonucunda

belirlenerek uygulamaya gegilmistir.

Sodyum-Aljinat ¢ozeltisinin hazirlanmast

Belirlenen derisimlerde sodyum aljinat (Na-Alg) c¢ozeltileri hazirlamak i¢in gerekli
miktardaki toz sodyum aljinat saf suda 500 rpm’de 24 saat karigtirilarak ¢oziilmiistiir.
Aljinat tamamen ¢ozilindiikten sonra igerisindeki gaz kabarciklarinin uzaklastiriimasi
i¢in 1 saat su banyosunda diisiik hizda karistinlmistir ve kullanilmadan énce +4 °C’de
12 saat bekletilmistir. Kullanilan aljinat konsantrasyonlari % 0.5, 1, 1.5 olarak

belirlenmistir.

Kitosan ¢ozeltisinin hazirlanmasi

Kitosan ¢ozeltisi 1 g/L’lik glasiyel asetik asit ¢ozeltisinde (pH=3.25) hazirlanmistir.
Istenilen derisimde stok kitosan ¢ozeltisi hazirlamak icin kitosan saf su igerisinde 500-
600 rpm’de 12 saat karistirilarak ¢oziilmiistlir. Kitosan tamamen ¢oziindiikten sonra
karigtirma hizi 50-100 rpm seviyesine diistiriilerek 2 saat daha karistirilmistir.

Hazirlanan ¢ozeltiler 4 °C’de sicaklikta 12 saat bekletilmistir.
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Kalsiyum kloriir ¢ozeltisinin hazirlanmasi

Aljinat kapsiillerin hazirlanmasi i¢in capraz baglayict olarak 500 rpm’de manyetik
karistirict ile stirekli karistirilan %1 oraninda kalsiyum kloriir ¢ozeltisi kullanilmistir. 1
g CaCl, 100 mL saf suda ¢oziilmiistiir ve deney ¢alismalar1 boyunca kalsiyum kloriir

miktar1 degistirilmemis, sabit konsantrasyonda calisilmistir.

Jellesme ortaminin hazirlanmasi

Emiilsiyon ortaminin hazirlanmasinda elde edilen oleoresinler sodyum aljinat ¢ozeltisi
igerisinde dagitilarak emiilsiyon olusturulmustur. Yagh 6rnekle emiilsiyonu olusturmak
icin ¢ozelti ultra turrax karstirict ile 12000 rpm’de 5 dk karistirilmustir. Stabil

emiilsiyon olustuktan sonra ¢dzelti kapsiil iretiminde kullanilmistir.

Sekil 3.4’te belirlenen Na-Alg konstantrasyonlarinda elde edilen zencefil ve keten

tohumu oleoresin emiilsiyonlar1 gosterilmektedir.

Sekil 3.4 Farkli Na-Alg konstantrasyonlarinda zencefil ve keten tohumu oleoresin
emiilsiyonlari
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Damlatma ¢ézeltisinin hazirlanmast

Damlatma ¢ozeltisi olarak % 1°lik CaCl, ¢ozeltisi ile belirli miktarlarda kitosan ¢ozeltisi
kanistirilarak CaCl,-kitosan ¢ozeltisi hazirlanmistir. Damlatma ¢6zeltisi kitosan yiizdesi

0.1 g/L, 0.2 g/L ve 0.3 g/L olacak sekilde ayarlanmustir.

S lipofilik madde ¢ekirdekli mikrokapsiil iiretimi

Calismada yag emiilsiyonu damlaciklarini aljinat-kitosan jelle kaplamak i¢in invers
jellesme metodu kullanilmustir. Istenilen 6zelliklerde kapsiil olusturmak igin 50 Hz sabit
frekansta calisan titresim iinitesi kullanilmigtir. Deney oda kosullarinda uygulanmis ve
oleoresin-aljinat emiilsiyonu programlanabilir siringa pompa ile titresimli dagitilarak
damlatilmigtir. Damlatma ¢6zeltisi olan kitosan- CaCl, ¢ozeltisi (%0.1, 0.2, 0.3) ise 500
rpm’de manyetik karistirict ile siirekli karistirilmistir. Damlaciklarin, kiiresel sekil

alabilmesi i¢in, damlama ucu ile CaCl; yiizeyi arasinda 10 cm'lik mesafe birakilmigtir.

Enkapsiilasyon iglemi tamamlandiktan ve jeller olustuktan sonra kiirelerin
stabilizasyonu i¢in manyetik karistirma islemine 30 dk siireyle devam edilmistir. Siire
sonunda olusan kapsiiller bir siizge¢ ile siiziilmiis ve kurutuluncaya kadar CaCl,
¢ozeltisi i¢inde +4 °C’de depolanmistir. Bu sekilde elde edilen aljinat-kitosan
mikrokapstillerin karakterizasyonu amaciyla, aljinat jeli konsantrasyonu ( % 0.5, 1 ve
1.5), sirnga pompadan emiilsiyonun akis hiz1 (0.5, 1 ve 1.5 mL/dk) ve damlatma
cozeltisi igerisindeki kitosan konsantrasyonu (% 0.1, 0.2 ve 0.3) degistirilerek islemler
tekrarlanmis ve bu parametrelerin aljinat mikrokapsiillerin boyutlar, sekilleri ve
stabiliteleri ilizerine etkileri degerlendirilmistir. Bu etkilerin degerlendirilmesinde ise;
enkapsiilasyon islemi i¢in olusturulan tepki ylizey deneme deney tasarim modeli

uygulanmis ve model asagidaki Cizelge 3.4 ve 3.5’de verilmistir.
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Cizelge 3.4 Enkapsiilasyon asamast i¢in olusturulan Ug Faktor-Ug Seviye Box-Behnken
tepki yilizey deneme deseni

Kodlu degerler Reel degerler
Sodyum-AljinatKitosan oram| Akis mz1 | Sodyum-Aljinat [Kitosan oram| AKkis hiz1
Deneme | jeli konst. (%) (%) (mL/dk) | jeli konst. (%) (%) (mL/dk)
Noktalar:

X4 Xy X3 X1 X; Xs
1 0 -1 -1 1 0.1 0.5
2 0 1 1 1 0.3 15
3 -1 1 0 0.5 0.3 1
4 0 0 0 1 0.2 1
5 -1 0 1 0.5 0.2 15
6 -1 -1 0 0.5 0.1 1
7 0 1 -1 1 0.3 0.5
8 1 1 0 15 0.3 1
9 0 0 0 1 0.2 1
10 1 0 -1 15 0.2 0.5
11 0 0 0 1 0.2 1
12 1 -1 0 15 0.1 1
13 0 -1 1 1 0.1 15
14 1 0 1 15 0.2 15
15 -1 0 -1 0.5 0.2 0.5
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Cizelge 3.5 Enkapsiilasyon asamasi icin RSM deneme deseni degiskenleri

RSM Seviyeleri
Bagimsiz Degiskenler -1 0 1
Sodyum-Aljinat jeli konsantrasyonu (%) 0.5 1 15
Kitosan jeli konsantrasyonu (%) 0.1 0.2 0.3
Siringa pompadan emiilsiyonun akis hizi (mL/dk) 0.5 1 15

Zencefil ve keten tohumundan elde edilen oleoresinleri kapsiillemek i¢in kapsiil
materyali olarak sodyum aljinat ve kitosan, jellesme ajani olarak da kalsiyum kloriir
kullanilmistir Jellesme igin belirli miktardaki oleoresin aljinat ¢ozeltisi iginde 12000
rpm’de ultra turrax kullanilarak stabil emiilsiyon olusana kadar karigtirtlmigtir. Sodyum
aljinat ile emdiilsiyon haline getirilen aktif bilesenler siringa pompa ile jellesme
¢ozeltisine damlatilmistir. Istenilen boyutlarda kapsiil olusturmak igin sabit frekansta
calisan titresim iinitesi kullanilmistir. Elde edilen emiilsiyon siringa pompadan ¢ozeltiye
i¢c capt 0,33 mm dis cap1 ise 0.57 mm olan, HPLC 6rnek enjeksiyonlarinda kullanilan
mikrolitre siringa ignesiyle damlatilmistir. Damlatma c¢6zeltisi olarak da 500 rpm’de
manyetik karistirict ile siirekli karistirilan farkli konsantrasyonlardaki kitosan igeren
kalsiyum kloriir (CaCly) cozeltisi kullanilmistir. Olusan kapsiiller, stiziiliip yikanip
tekrar analiz edilinceye kadar kalsiyum kloriir-kitosan ¢ozeltisi igerisinde buzdolabi
kosullarinda muhafaza edilmistir. Daha sonrasinda olusan bu kapsiiller ¢ozeltiden
alimarak karakterizasyon testlerine tabi tutulmustur ve optimum kosullar1 belirlenen

kapstiller model gida denemelerinde kullanilmistir.

Enkapsiilasyon sistemi deney diizenegi Sekil 3.5’te gosterilmistir.
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Sekil 3.5 Titresimli dagitma iinitesi ve deney diizenegi

3.2.2.2. Kapsiillerin dondurularak kurutulmasi

Dondurarak kurutma islemi iirliniin dondurulmasi ve buz kristallerinin siiblimasyonla
iriinden uzaklastirilmas:t temeline dayanmaktadir. Kapsiil Ornekleri liyofilizator
yardimiyla 24 saat dondurularak kurutulmustur. Dondurarak kurutma iic asamada
gerceklesmektedir; dondurma, temel kurutma asamasi ve ikinci kurutma asamasi.
Dondurma asamasinda; soklama veya derin dondurucuda gidadaki suyun buz kristalleri
haline doniistiiriilmesi, temel kurutma asamasinda; buz kristallerinin siiblimasyonla
tirtinden uzaklastirilmasi, ikinci kurutma asamasinda ise gidada bulunan bagli suyun

uzaklastirilmasi saglanir (Karaoglan, 2011).

3.2.2.3. Enkapsiilasyon verimi

Kapsiillerin verimi gravimetrik olarak belirlenmistir. Kapsiillenmeden 6nceki ¢ozelti
agirhgr ile enkapsiilasyon isleminden sonraki kapsiil agirliklarin belirlenmesi ile

enkapsiilasyon verimi hesaplanmustir.

3.2.2.4. Kapsiillerin optik analizi, ortalama ¢ap ve boyut dagihmlarimin 6l¢ctiimii

Uretilen liyofilize ve 1slak kapsiillerin optik analizi, dijital kamerali optik mikroskop

kamerasiyla c¢ekilen goriintillerin LAS EZ yazillm programinda islenmesiyle
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yapilmistir. Etiketlenmis, filtrelenmis ve boyutlandirilmis goriintiller yardimiyla
partikiillerin sekilleri, boyutlari, kiiresellikleri incelenmis, ortalama ¢aplari ve boy

dagilim degisim katsayilar1 hesaplanarak yorumlanmustir.

3.2.2.5. Kapsiillerin cekirdek sizintis1 6l¢iimii

Kapsiillerin ¢ekirdek sizintisi 6l¢limil i¢in farkli parametrelerde iiretilen sodyum aljinat-
kitosan kaplamali modele uygun olarak iiretilen kapsiiller kullanilmistir. Elde edilen
kapstiller 24 saat siireyle dondurularak kurutulmustur. Calismanin bu kisminda kapsiil
¢ekirdek sizintis1 6l¢iimii, Lopez et al. tarafindan kullanilan yontemde modifikasyonlar
yapilarak uygulanmistir. Liyofilize kuru kapsiillerden, esit miktarlar alinarak (0.05 g)
sabit tartima getirilmis petri kaplarina aktarilmistir. Petri kaplar1 6nce 1 saat 50 °C’de
ardindan 1 saat 60 °C’de ve son 1 saatte 70 °C’de etiivde tutulmustur. Siire sonunda
kapstiller etiivden ¢ikarilmis ve bagka bir kaba aktarilmistir. Petri kap iizerinde kalan
yag, aseton ve etanol ile yikanmis sonra petri kaplar kurutulmustur. Daha sonra
kapsiiller petri kaplara geri aktarilip tartim yapilmistir. Alinan Slgtimlerdeki kapsiil
agirligindaki azalma gravimetrik olarak kapsiil ¢ekirdek sizinti miktarin1 vermektedir

(Lopez et. al., 2010, Karaoglan, 2011).

3.2.2.6. Kapsiillerin taramali elektron mikroskobu goriintiileri

Elde edilen kapsiillerin dondurularak kurutulduktan sonra boyutlarinin ve yiizey
ozelliklerinin incelenmesi amaciyla “Taramali Elektron Mikroskobu” (SEM, Scanning
Electron Microscope) (LEO 440) ile elde edilen mikrograflar kullanilmistir. Bu amacla
kapsiiller vakum altinda altin-paladyum ile kaplanarak farkli biiyiitmelerde goriintiiler
almmis ve bu mikrograflar yardimiyla partikiil ¢aplar1 ve ortalama boy dagilimlar

hesaplanmistir ve boylece partikiillerin ylizey 6zellikleri incelenmistir.
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3.2.3. Istatistiksel analiz ve optimizasyon

Regresyon analizi, istatistiksel analizler, esyiikselti ve yanit yiizey grafikleri ve
optimizasyon iglemleri Design Expert Version 11.0 deneme siiriimii programi (Stat-

Ease, Minneapolis, A.B.D) kullanilarak yapilmistir.

Box Behnken tasariminda varyans analizi (ANOVA) ve regresyon analizi, modelin
uygunlugunu belirlemek ve model terimlerinin istatistiksel 6nemini agiklamak igin
kullanilmistir. Optimizasyon ¢alismasinda yer alan islem degiskenleri ile her bir yanit
arasindaki iliskiyi ifade eden matematiksel modeller coklu lineer regresyon analizi
yapilarak olusturulmustur. Bunun i¢in modellere her bir degiskenin oncelikle lineer etki
terimleri, daha sonra quadratik ve interaksiyon etki terimleri sirasi ile toplu halde
eklenmis ve kareler toplamindaki artis ve model uygunsuzlugu testi (lack of fit)
degerleri analiz edilmistir. ANOVA sonuglarinda model terimleri arasinda p degeri

0.05’ten biiylik olan etkiler 6nemsiz kabul edilmistir.

3.2.4. Enkapsiile edilmis zencefil ve keten tohumu oleoresinlerinin model gida

uygulamalar

Enkapstile ekstrakt katkili ekmek iiretiminde Tiirk Gida Kodeksi Ekmek Tebligi’nde
belirtildigi lizere un, su, tuz ve maya kullanilmistir. Klasik ekmek formiilasyonuna gore,
un tizerinden % olarak; % 55-60 su, % 3-4 yas maya, % 1.5-%1.75 tuz igeren ekmekler
hazirlanmistir. Ekmek formiilasyonunda kullanilan malzemeler ve miktarlar1 Cizelge

3.6’da verilmistir.

Cizelge 3.6 Ekmek formiilasyonunda kullanilan malzemeler ve miktarlari

Bilesenler un Su Yas maya Tuz

Miktar 200 g 110 mL 69 39
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Zencefil ve keten tohumu oleoresinleri katkili ekmeklerin tretimi i¢in 3 farkl
konsantrasyonda (% 0.5, 1, 1.5) sodyum aljinat kullanilarak 1.0 mL/dk akis hizinda
iiretilen kapsiiller kullanilmistir. Uretim 2 paralelli olarak ¢alisitimistir. 20 g ekmek
hamuruna 0.5 g zencefil ve keten tohumu oleoresinleri igerecek sekilde kapsiiller
eklenmis ve firin kaplarina alinmigtir. 200 °C’de 30 dk. pisirme isleminin ardindan
ekmekler 1 saat oda sicakliginda bekletilerek sogumalari saglanmistir ve kesitler

alinarak analizleri yapilmustir.

Sekil 3.6 Ekmek hamurlarina eklenen kapsiiller
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Sekil 3.7 Kapsiil eklenmis ve 10 dakika fermentasyona birakilmis ekmek hamurlar
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4. BULGULAR

4.1. Baslangi¢ Uriin Analizleri

Yerel piyasadan temin edilen hammadde kaynaklarinda ve kurutulan {iriinlerde yapilan
renk analizine ait degerler Cizelge 3.1°de verilmistir. Taze zencefil drneginde % nem

degeri ortalama 90,7 olarak bulunmustur.

Cizelge 4.1. Baslangig iiriin analizleri

L* a* b*
Taze zencefil 69,79 -2,87 38,64
Kurutulmus toz zencefil 79,92 1,09 28,98
Tane keten tohumu 67,35 -8,89 45,17
Kurutulmus toz keten tohumu 46,11 7,51 17,46

4.2. Cozgen Belirlenmesi

Kurutulup toz hale getirilen 6rneklerde c¢ozgen olarak etanol, etil asetat ve aseton
denenmistir. Toz haldeki 6rnekler i¢in, 40 °C sicaklik ve 20 dakika ekstraksiyon siiresi
model olarak se¢ilmis ve kullanilan belirli miktardaki ¢ozgenin ekstraksiyon verimi ve

oleoresinin radikal siipiiriicli glicii g6z Oniine alindiginda;

e Zencefilden oleoresin eldesi i¢in; %40 etanol, %40 etil asetat, %20 aseton
e Keten tohumundan oleoresin eldesi icin ise; %50 etanol, %50 etil asetat

karigimlarinin organik ¢6ziicii olarak kullanilmasina karar verilmistir.

Sekil 4.1 Farkli ¢6zgenlere ait ekstraktlar ve elde edilen oleoresin
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4.3. Zencefil ve Keten Tohumu Oleoresinlerinin Ekstrakte Edilmesi

Tez ¢aligsmasi kapsaminda olusturulan Box-Behnken dizaynina gore her iki 6rnek igin
15 adet deneme noktasinda iiretimleri gerceklestirilen oleoresin ekstraktlara ait onerilen

ve gergeklestirilen analiz sonuglar1 asagida verilmektedir.

Yanit yiizey yonteminde secgilen modelin matematiksel formunun uygunlugunun test
edilmesi amaciyla varyasyon katsayisinin (C.V) hesaplanmasi, hipotez testlerinin
regresyon katsayilarina bireysel olarak uygulanmasi, regresyon katsayisinin (RZ) ve
diizeltilmis regresyon katsayisinin hesaplanmasi (R? adj), tahminlenmis kalint1 hata
kareler toplaminin ve yeterli tahminleme (adequite precision) degerinin hesaplanmasi,
model uygunsuzlugunun test edilmesi (Lack of fit testi) ve kalint1 analizi (residual) gibi
farkli test yoOntemleri uygulanmasi gerekir. Bu testlerden o6zellikle model
uygunsuzlugunun kontrolii 6nem tasimaktadir. Modelin matematiksel formunun
uygunsuzlugundan kaynaklanan hataya, model uyumsuzlugu (lack of fit) adi verilir.
Ideal olarak, istatistiksel agidan modelin matematiksel formunun uygunsuzlugunun
(lack of fit) istatistiki olarak Onemsiz ve regresyon modeli i¢in de Onemli olmasi

gerekmektedir.

4.3.1. Ekstraksiyon verimi

Kesikli ekstraksiyon sistemlerinde elde edilen zencefil ve keten tohumu oleoresinlerinin
ekstraksiyon verimi {izerine sicaklik, siire ve ¢0ziicli oraninin etkisini ortaya koyan yanit
yiizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen polinomiyal modele ait
veriler Cizelge 3.3° de verilmektedir. Bagimsiz degiskenlerin fonksiyonu olarak
oleoresinlerdeki ekstraksiyon verimi degisimini veren yanit yiizey grafigi ve esytikselti

egrileri ise Sekil 3.1°de gosterilmistir.
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Zencefil

Cizelge 4.1 Proses degiskenlerinin zencefil ekstraksiyon veriminde meydana gelen
degisime olan etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplamn  SD  Ortalama Kare  F Degeri p Degeri
Model 158,18 9 17,58 2,26 0,1913
A-Ornek Coziicii Oram 108,97 1 108,97 14,01 0,0134*
B-Ekstraksiyon sicakhig: (°C) 2,26 1 2,26 0,2910 0,6127
C-Ekstraksiyon Siiresi (dk) 0,3570 1 0,3570 0,0459 0,8388
AB 0,8281 1 0,8281 0,1065 0,7574
AC 0,1502 1 0,1502 0,0193 0,8949
BC 4,13 1 4,13 0,5312 0,4988
A? 17,87 1 17,87 2,30 0,1900
B? 26,57 1 26,57 3,42 0,1238
C? 0,0790 1 0,0790 0,0102 0,9236
Residual 38,89 5 7,78

Model Uyumsuzlugu 12,86 3 4,29 0,3296 0,8097
Pure Error 26,02 2 13,01

Cor Total 197,07 14

Y=+10,8+3,69A+0,5319B-0,2113C+0,4550AB+0,1938AC+1,02BC-2,2A2-2,68B2-0,1462C2

Tablodaki sonuglarin genel degerlendirilmesinde, 0,0100’den kiiciik p-degerleri model
terimlerinin ¢ok 6nemli oldugunu, 0,0500'den kiiciik p degerleri model terimlerinin
onemli oldugunu, 0,1000'den biiylik degerler model terimlerinin 6nemli olmadigini
gosterir. Ayrica bir diger beklenilen faktdor de modelin genel olarak 6nemli, model

uyumsuzlugunun 6nemsiz oldugu durumlardir.

Bu durumda 6rnek-¢6ziicii oraninin ekstraksiyon verimi tizerinde pozitif yonde dogrusal
etkisi onemli (p<0,05) bulunmustur. Ornek-¢dziicii oraninin artmasi ile zencefil igin
ekstraksiyon verimini artirmistir. Sistemi modelleyen en iyi fonksiyon 6rnek-¢oziicii
oranidir. Ekstraksiyon sicakligi ve siiresinin dogrusal etkileri 6nemli bulunmamustir.
Model uyumsuzlugu ise 6nemsiz bulunmustur. Yani bu model elde edilen verilerle
uyumlu sonuglar vermistir. Faktorlerin etkisini agiklayan grafikler Sekil 4.1°de

verilmistir.
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Design-Expert® Software
Trial Version
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Ekstraksiyon Verimi (%) 14
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&

£
X1 = B: Ekstraksiyon sicakigi (°C) %)
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2
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A: Ornek Céziicli Orani = 0

C: Ekstraksiyon Suresi (dk) (10-20-36)5 ksti@lsiyon sicakigi (°C) (30-40-50)

-1 -1

Sekil 4.2 Farkli parametrelerin zencefil oleoresinlerinin ekstraksiyon verimi {izerine
etkisi
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Keten Tohumu

Ornek-¢oziicii orani, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresinin yanit yiizey yontemi
ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu numunelerinin ektraksiyon
verimi (%) degeri lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait denklem asagidaki
gibi bulunmustur. Faktorlerin keten tohumunun ekstraksiyon verimi iizerindeki

etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.2’de verilmistir.

Cizelge 4.2 Farkli ekstraksiyon sartlarinin (¢6zgen seviyesi, sicaklik, siire) keten
tohumu ekstraksiyon verimi degeri (%) iizerindeki etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplam SD  Ortalama Kare F Degeri p Degeri
Model 1618,73 9 179,86 29,42 0,0008
A-Ornek Coziicii Oram 494,24 1 494,24 80,84 0,0003**
B-Ekstraksiyon sicakhigi (°C) 70,55 1 70,55 11,54 0,0193*
C-Ekstraksiyon Siiresi (dk) 26,34 1 26,34 4,31 0,0926
AB 4,57 1 4,57 0,7475 0,4268
AC 31,73 1 31,73 5,19 0,0717
BC 31,19 1 31,19 5,10 0,0735
A? 947,41 1 947,41 154,97 <0.0001**
B? 0,3661 1 0,3661 0,0599 0,8164
C? 0,6986 1 0,6986 0,1143 0,7491
Residual 30,57 5 6,11

Lack of Fit 22,29 3 7,43 1,79 0,3774
Pure Error 8,28 2 4,14

Cor Total 1649,30 14

Y= +47,26+7,86A+2,97B+1,81C-1,07AB+2,82AC-2,79BC-16,02A%-0,3149B>+0,4350C*

Cizelge 4.2°de gorildiigli gibi 6rnek-¢oziicli oran1 seviyesinin ve kuadratik etkisinin
dogrusal etkisi ¢ok (p<0,01) 6nemli bulunmustur. Coziicli seviyesinin artmasi ile
ekstraksiyon verimiminde artis goOriilmiistiir. Ekstraksiyon sicakliginin negatif yonde
interaksiyon etkisi istatistiksel acidan 6nemli (p<0,05) bulunmustur. Ekstraksiyon
stiresinin  ekstraksiyon verimini etkilemedigi gozlemlenmistir. Faktorlerin etkisini

aciklayan grafikler Sekil 4.2°de gdsterilmistir.
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Sekil 4.3 Farkli parametrelerin keten tohumu oleoresinlerinin ekstraksiyon verimi
tizerine etkisi
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4.3.2. Toplam fenolik madde miktar: ve abts radikali temizleme giicii

Zencefil

Ornek-¢oziicii orani, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresinin yanit yiizey yontemi
ile yapilan deneme desenine gore elde edilen zencefil numunelerinin toplam fenolik
madde (mg GAE /1g toz zencefil) degeri lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele
ait denklem asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin zencefilin toplam fenolik madde

tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar Cizege 4.3’te verilmistir.

Cizelge 4.3 Farkli ekstraksiyon sartlarinin (¢6zgen seviyesi, sicaklik, siire) zencefil
toplam fenolik madde (mg GAE /1g toz zencefil) miktar1 lizerindeki etkisine ait varyans
analiz sonugclari

Kaynak Kareler Toplami SD Ortalama Kare F Degeri p Degeri
Model 26968,55 9 2996,51 5,71 0,0348
A-Ornek Coziicii Oram 23222,82 1 23222,82 44,23 0,0012*
B-Ekstraksiyon sicakhigi (°C) 225,16 1 225,16 0,4288 0,5415
C-Ekstraksiyon Siiresi (dk) 0,0198 1 0,0198 0,0000 0,9953
AB 263,59 1 263,59 0,5020 0,5103
AC 781,78 1 781,78 1,49 0,2768
BC 1186,37 1 1186,37 2,26 0,1931
A? 36,70 1 36,70 0,0699 0,8020
B? 704,02 1 704,02 1,34 0,2992
C? 457,31 1 457,31 0,8710 0,3935
Residual 2625,38 5 525,08

Lack of Fit 2549,00 3 849,67 22,25 0,0433
Pure Error 76,38 2 38,19

Cor Total 29593,93 14

Y=+188,95+53,88A+5,31B-0,0498C-8,12AB-13,98AC-17,22BC-3,15A%-13,81B>+11,13C*

Cizelge 4.3’teki varyans sonuglarina bakildiginda 6rnek-¢oziicli oraninin toplam fenolik
madde iizerinde dogrusal etkisi (p<0,05) onemlidir. Coziicli oraninin artmasina baglh
olarak fenolik madde miktarinda artis gozlenirken ekstraksiyon siiresi arttik¢a toplam
fenolik madde miktar1 azalmistir. Ekstraksiyon sicaklik ve siiresinin interaksiyon
etkisinin 6nemli olmadig1 ancak siirenin pozitif yonde dogrusal etkisinin fenolik madde
miktar1 lizerinde azaltict etkisi oldugu bulunmustur. Faktorlerin etisini agiklayan

grafikler Sekil 4.4’te verilmistir.
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Sekil 4.4 Farkli ekstraksiyon parametrelerinin zencefil oleoresinlerinin toplam fenolik
madde (mg GAE /1g toz zencefil) miktar1 lizerine etkisi

63



Keten Tohumu I¢in ABTS Radikali Temizleme giicii

Toplam fenolik madde icerigi belirleme yontemlerinden olan Folin-Ciocalteu metodu

keten tohumu oleoresinlerinde galismamistir. ABTS radikali temizleme giictinii oransal

olarak toplam fenolik madde miktarina benzer sayarak yorumlayacak olursak

ekstraksiyon parametrelerine etki eden faktorlere ulasabiliriz.

Ornek-¢oziicii orani, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresinin yanit yiizey yontemi

ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu orneklerinin toplam fenolik

miktarmni belirlemek i¢in ABTS radikali temizleme (%) degerine etkisini belirleyen

polinomiyal modele ait denklem asagidaki gibidir. Faktorlerin keten tohumunun

ekstraksiyon verimine etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.4’te verilmistir.

Cizelge 4.4 Farkli ekstraksiyon sartlarinin (¢cozgen seviyesi, sicaklik, siire) keten
tohumu ABTS radikali temizleme (%) degerine etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak ﬁ;le;i; sD oMM g pegeri  p Degeri
Model 147,82 9 16,42 0,6921 0,7029
A-Ornek Coziicii Oram 34,07 1 34,07 1,44 0,2845
B-Ekstraksiyon sicakhigi (°C) 0,8539 1 0,8539 0,0360 0,8570
C-Ekstraksiyon Siiresi (dk) 2,52 1 2,52 0,1060 0,7579
AB 11,34 1 11,34 0,4781 0,5201
AC 15,10 1 15,10 0,6365 0,4612
BC 15,09 1 15,09 0,6357 0,4614
A? 2,35 1 2,35 0,0992 0,7656
B? 56,70 1 56,70 2,39 0,1828
C? 5,39 1 5,39 0,2272 0,6537
Residual 118,65 5 23,73

Lack of Fit 24,40 3 8,13 0,1725 0,9068
Pure Error 94,26 2 47,13

Cor Total 266,47 14

Y= +38,15+2,06A+0,3267B+0,5608C-1,68AB-1,94AC-1,94BC+0,7983A%-3,92B>+1,21C*

Ekstraksiyon siiresi, ekstraksiyon sicakligi ve Ornek-¢oziicii seviyesi faktorlerinin

dogrusal etkileri 6nemli (p>0.05) bulunmamistir. Ancak aralarindaki interaksiyon

etkisinin negatif yonde etkisi goriilmiistiir. Faktorlerin etkisini agiklayan grafikler Sekil

4.5’ te verilmistir.
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Sekil 4.5 Farkli ekstraksiyon parametrelerinin keten tohumu oleoresinlerinin ABTS
radikali temizleme (%) giicii lizerine etkisi

65



4.3.3. Antioksidan aktivitenin belirlenmesi

Zencefil

Ornek-¢oziicii orani, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresinin yanit yiizey yontemi
ile yapilan deneme desenine gore elde edilen zencefil numunelerinin antioksidan
aktivite (%) degeri iizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait denklem asagidaki
gibi bulunmustur. Faktorlerin zencefilin antioksidan aktivitesi lizerindeki etkilerine ait

varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.5’te verilmistir.

Cizelge 4.5 Farkli ekstraksiyon sartlarinin (¢6zgen seviyesi, sicaklik, siire) zencefil
antioksidan madde miktar1 lizerindeki etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplami SD ggaelama F Degeri p Degeri
Model 1173,49 9 130,39 3,93 0,0730
A-Ornek Coziicii Oram 818,45 1 818,45 24,67 0,0042*
B-Ekstraksiyon sicakhig: (°C) 4,29 1 4,29 0,1293 0,7338
C-Ekstraksiyon Siiresi (dKk) 0,2842 1 0,2842 0,0086 0,9299
AB 0,5280 1 0,5280 0,0159 0,9045
AC 71,81 1 71,81 2,16 0,2012
BC 203,47 1 203,47 6,13 0,0561
A? 34,95 1 34,95 1,05 0,3518
B? 45,24 1 45,24 1,36 0,2956
C: 0,2810 1 0,2810 0,0085 0,9302
Residual 165,88 5 33,18

Lack of Fit 124,92 3 41,64 2,03 0,3465
Pure Error 40,96 2 20,48

Y=+35,83+10,11A+0,7323B+0,1885C-0,3633AB-4,24AC-7,13BC-3,08A2-3,50B2-0,2759C*

Cizelge 4.5’teki veriler incelendiginde Ornek-¢oziicii oraninin antioksidan aktivite
degeri lizerine etkisi p<0.05 diizeyinde 6nemli bulunmus ve ¢dziicii oraninin artmasiyla
antioksidan aktivite degeri de artmigtir. Ekstraksiyon siiresinin ve sicakliginin dogrusal
etkileri onemli bulunmamistir ancak negatif yonde etki etmektedir. Faktorlerin etkisini

aciklayan grafikler Sekil 4.5’te verilmistir.
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Sekil 4.6 Farkli ekstraksiyon parametrelerinin zencefil oleoresinlerinin antioksidan
aktivitesi (%) lizerine etkisi
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Keten Tohumu

Ornek-¢oziicii orani, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresinin yanit yiizey yontemi
ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu numunelerinin antioksidan
aktivite (%) degeri lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait denklem asagidaki
gibi bulunmusgtur. Faktorlerin keten tohumu antioksidan aktivitesi iizerindeki etkilerine

ait varyans analiz sonuglart Cizege 4.6’da verilmistir.

Cizelge 4.6 Farkli ekstraksiyon sartlarinin (¢6zgen seviyesi, sicaklik, siire) keten
tohumu antioksidan madde miktar1 iizerindeki etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplami SD Ortalama Kare  F Degeri  p Degeri
Model 147,65 9 16,41 0,6896 0,7045
A-Ornek Coziicii Oram 34,07 1 34,07 1,43 0,2851
B-Ekstraksiyon sicakhigi (°C) 0,9082 1 0,9082 0,0382 0,8528
C-Ekstraksiyon Siiresi (dk) 2,43 1 2,43 0,1022 0,7621
AB 11,33 1 11,33 0,4764 0,5208
AC 15,09 1 15,09 0,6343 0,4619
BC 14,76 1 14,76 0,6203 0,4666
A? 2,41 1 2,41 0,1012 0,7633
B? 56,94 1 56,94 2,39 0,1825
C? 531 1 5,31 0,2230 0,6567
Residual 118,96 5 23,79

Lack of Fit 24,62 3 8,21 0,1740 0,9059
Pure Error 94,34 2 47,17

Cor Total 266,61 14

Y= +29,05+2,06A+0,3369B+0,5513C-1,68AB-1,94AC-1,92BC+0,8074A%-3,93B>+1,20C

Ekstraksiyon siiresi, ekstraksiyon sicakligi ve oOrnek-¢oziicli seviyesi faktorlerinin
dogrusal etkileri 6nemli (p>0.05) bulunmamistir. Ancak aralarindaki interaksiyon
etkinin ve ekstraksiyon sicakliinin kuadratik etkisinin negatif yonde etkisi

gorilmiistiir. Faktorlerin etkisini agiklayan grafikler Sekil 4.6° da verilmistir.
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Sekil 4.7 Farkli ekstraksiyon parametrelerinin keten tohumu oleoresinlerinin

antioksidan aktivitesi (%) lizerine etkisi
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4.4. Zencefil ve Keten Tohumu Oleoresinlerinin Mikroenkapsiilasyonu

Sunulan tez projesinin ikinci asamasinda, optimum kosullar belirlenerek elde edilen
oleoresin ekstrakti sodyum aljinat ve kitosan kapli tanecikler halinde “iyonik jelasyon
yontemi” kullanilarak enkapsiile edilmistir. Zencefil ve keten tohumu oleoresinlerinin
aljinat-kitosan kapli taneciklerde enkapsiile edildigi optimum kosullarin belirlenmesi
amactyla Tepki Yiizey Metodu (RSM) kullanilmistir. Bu amagla, 3 faktor ve 3 seviyeli
Box-Behnken deneme deseni Design Expert 11.0 deneme siiriimi kullanilarak
hazirlanmistir. Sodyum-aljinat jeli konsantrasyonu, kitosan jeli konsantrasyonu ve
siringa pompadan emiilsiyonun akis hizi olarak 3 bagimsiz degisken parametrenin

etkileri degerlendirilmistir.
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4.4.1. Enkapsiilasyon verimi

Zencefil

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
ylizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen zencefil kapsiillerinin
enkapsiilasyon verimi (%) degeri lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait
denklem asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin zencefil enkapsiilasyon verimi

tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.7’de verilmistir.

Cizelge 4.7 Farkli enkapsiilasyon sartlariin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hiz1) zencefil enkapsiilasyon verimi iizerindeki etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplam SD Ortalama Kare F Degeri  p Degeri
Model 1059,08 9 117,68 4,83 0,0488
A-Sodyum Aljinat Oram (%) 731,34 1 731,34 30,03 0,0028*
B-Kitosan Oram (%) 81,04 1 81,04 3,33 0,1277
C-Akis Hiz1 (mL/dKk) 43,26 1 43,26 1,78 0,2401
AB 11,38 1 11,38 0,4673 0,5246
AC 0,1644 1 0,1644 0,0068 0,9377
BC 94,94 1 94,94 3,90 0,1053
A? 11,78 1 11,78 0,4836 0,5178
B? 65,20 1 65,20 2,68 0,1627
(o 12,60 1 12,60 0,5176 0,5041
Residual 121,76 5 24,35

Lack of Fit 102,44 3 34,15 3,54 0,2283
Pure Error 19,32 2 9,66

Cor Total 1180,85 14

Y= +31,63+9,56A-3,18B-2,33C-1,69AB-0,2028 AC-4,87BC+1,79A-4,20B*+1,85C*

Cizelge 4.7°deki veriler incelendiginde sodyum-aljinat oraninin zencefil kapsiillerinin
enkapsiilasyon verimi degeri lizerine etkisi p<0.05 diizeyinde 6nemli bulunmus ve
sodyum-aljinat oraninin artmasiyla enkapsiilasyon verimi degeri de artmistir. Kitosan
orant ve akis hizinin dogrusal ve interaksiyon etkileri onemli bulunmamistir ancak
negatif yonde etki etmektedir. Faktorlerin etkisini agiklayan grafikler Sekil 4.7°de

verilmistir.
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Sekil 4.8 Zencefil oleoresinlerininin enkapsiilasyonunda sodyum-aljinat orani, kitosan
orani ve akis hizinin enkapstilasyon verimi (%) iizerine etkisi
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Keten Tohumu

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
ylizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu kapsiillerinin
enkapsiilasyon verimi (%) degeri lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait
denklem asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin keten tohumu enkapsiilasyon verimi

tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.8’de verilmistir.

Cizelge 4.8 Farkli enkapsiilasyon sartlarinin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hizi) keten tohumu enkapsiilasyon verimi iizerindeki etkisine ait varyans analiz
sonugclari

Kaynak Kareler Toplaim  SD  Ortalama Kare F Degeri  p Degeri
Model 1928,00 9 214,22 29,84 0,0008
A-Sodyum Aljinat Oram (%) 547,95 1 547,95 76,32 0,0003**
B-Kitosan Orani (%) 83,48 1 83,48 11,63 0,0190*
C-Akis Hizi (mL/dk) 30,51 1 30,51 4,25 0,0943
AB 5,44 1 5,44 0,7578 0,4238
AC 36,51 1 36,51 5,08 0,0738
BC 37,02 1 37,02 5,16 0,0724
A? 1171,50 1 1171,50 163,18 < 0.0001**
B? 0,4240 1 0,4240 0,0591 0,8176
c? 0,8147 1 0,8147 0,1135 0,7499
Residual 35,90 5 7,18

Lack of Fit 26,07 3 8,69 1,77 0,3812
Pure Error 9,83 2 4,92

Cor Total 1963,90 14

Y= +51,49+8,28A+3,23B+1,95C-1,17AB+3,02AC-3,04BC-17,81A2-0,3389B*+0,4697C*

Cizelge 4.8’de goriildiigii gibi sodyum-aljinat oran1 Seviyesinin ve kuadratik etkisinin
dogrusal etkisi ¢ok (p<0,01) énemli bulunmustur. Sodyum-aljinat oraninin artmasi ile
enkapsiilasyon veriminde artis goriilmistiir. Kitosan oraninin pozitif yonde interaksiyon
etkisi istatistiksel agidan onemli (p<0,05) bulunmustur ancak sodyum-aljinat orani ve
kitosan oranmin etkisi negatif yonde etkilemektedir. Akis hizinin enkapsiilasyon
verimini etkilemedigi gozlemlenmistir. Faktorlerin etkisini agiklayan grafikler Sekil

4.9’da gosterilmistir.
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Sekil 4.9 Keten tohumu oleoresinlerininin enkapsiilasyonunda sodyum-aljinat orani,
kitosan oran1 ve akis hizinin enkapsiilasyon verimi (%) iizerine etkisi
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4.4.2. Ortalama kapsiil ¢ap1

Uretilen liyofilize ve 1slak kapsiillerin optik analizi, dijital kamerali optik mikroskop
kamerasiyla ¢ekilen goriintillerin LAS EZ yazilim programinda islenmesiyle

yapilmistir. Boyutlandirilan goriintiilerden kapstillerin ortalama caplar1 hesaplanmistir.

Zencefil

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
yiizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen zencefil kapsiillerinin
ortalama kapsiil capt degeri (um) iizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait
denklem asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin zencefil kapsiillerinin ortalama cap1

tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.9’da verilmistir.

Cizelge 4.9 Farkli enkapsiilasyon sartlarinin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hiz1) zencefil ortalama kapsiil ¢ap1 (um) tizerindeki etkisine ait varyans analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplami SD Ol}t(ﬂ?:ﬁa F Degeri p Degeri
Model 19990,98 9 2221,22 2,43 0,1707
A-Sodyum Aljinat Oram (%) 1729,31 1 1729,31 1,89 0,2276
B-Kitosan Oram (%) 119,78 1 119,78 0,1309 0,7323
C-Akis Hizi (mL/dKk) 840,10 1 840,10 0,9183 0,3819
AB 9,69 1 9,69 0,0106 0,9220
AC 9881,31 1 9881,31 10,80 0,0218*
BC 1312,49 1 1312,49 1,43 0,2847
A? 3833,05 1 3833,05 4,19 0,0960
B? 138,86 1 138,86 0,1518 0,7129
C: 2298,48 1 2298,48 2,51 0,1738
Residual 4574,17 5 914,83

Lack of Fit 4548,03 3 1516,01 115,98 0,0086
Pure Error 26,14 2 13,07

Cor Total 24565,15 14

Y= +188,96+14,70A-3,87B+10,25C+1,56AB+49,70AC-18,11BC+32,22A%-6,13B*+24,95C*

Sodyume-aljinat oran1 ve akis hizinin ortalama kapsiil ¢apina tek olarak etkisi onemli

goriilmemistir, fakat birlikte interaksiyon etkisi istatistiksel olarak 6nemli (p<0,05)
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bulunmustur. Sodyum-aljinat oran1 ve akis hizi ortalama kapsiil ¢apini pozitif yonde
olumlu etkilemistir. Kitosan oran1 ise ortalama kapsiil capint Onemli oranda
etkilememistir fakat interaksiyon etkisi negatif yondedir. Faktorlerin etkisini agiklayan

grafikler Sekil 4.9°da verilmistir.
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Sekil 4.10 Zencefil oleoresin kapsiillerinin ortalama kapsiil ¢ap1 (um) {izerine sodyum-
aljinat orani, kitosan orani ve akis hizinin etkisi
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Keten Tohumu

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
ylizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu kapsiillerinin
ortalama kapsiil ¢ap1 degeri (um) iizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait
denklem asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin keten tohumu kapsiillerinin ortalama

cap1 lizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.10°da verilmistir.

Cizelge 4.10 Farkli enkapsiilasyon sartlarinin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hiz1) keten tohumu ortalama kapsiil ¢ap1 (um) tizerindeki etkisine ait varyans analiz
sonugclari

Kaynak Kareler Toplami SD Ortalama Kare F Degeri p Degeri
Model 14091,40 9 1565,71 2,36 0,1788
A-Sodyum Aljinat Oram (%) 2104,77 1 2104,77 3,17 0,1351
B-Kitosan Oram (%) 8,91 1 8,91 0,0134 0,9123
C-Akis Hizi (mL/dk) 4623,05 1 4623,05 6,96 0,0460*
AB 369,02 1 369,02 0,5560 0,4894
AC 71,26 1 71,26 0,1074 0,7564
BC 6797,69 1 6797,69 10,24 0,0240*
A? 82,47 1 82,47 0,1243 0,7388
B? 30,55 1 30,55 0,0460 0,8386
C 4,92 1 4,92 0,0074 0,9347
Residual 3318,78 5 663,76

Lack of Fit 2397,04 3 799,01 1,73 0,3862
Pure Error 921,74 2 460,87

Cor Total 17410,18 14

Y= +411,69+16,22A-1,06B+24,04C-9,60AB+4,22AC-41,22BC-4,73A*-2,88B*+1,15C>

Cizelge 4.10’a gore akis hizinin dogrusal etkisi onemli (p<0,05) bulunmustur. Ayni
zamanda akis hiz1 ve kitosan oraninin negatif interaksiyon etkisi sonucu da onemli
(p<0,05) bulunmustur. Sodyum-aljinat oran1 ve kitosan oraninin dogrusal olarak dnemli
olmadig1 sonucuna varilmistir. Kitosan oraninin dogrusal ve kuadratik etkisi ortalama
kapstil capin1 negatif yonde etkilemektedir. Faktorlerin etkisini aciklayan grafikler Sekil

4.10°da verilmistir.
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Sekil 4.11 Keten tohumu oleoresin kapsiillerinin ortalama kapsiil ¢ap1 (um) iizerine
sodyum-aljinat orani, kitosan orani ve akis hizinin etkisi
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4.4.3. Kapsiillerin cekirdek sizintisi

Zencefil

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
ylizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen zencefil kapsiillerinin
cekirdek sizintist (%) lizerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait denklem
asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin zencefil kapsiillerinin g¢ekirdek sizintist (%)

tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuclar1 Cizege 4.11°de verilmistir.

Cizelge 4.11 Farkli enkapsiilasyon sartlarinin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hiz1) zencefil kapsiillerinin ¢kirdek sizintis1 (%) iizerindeki etkisine ait varyans analiz
sonugclari

Kaynak Kareler Toplamm  SD Ortalama Kare F Degeri p Degeri
Model 0,0009 9 0,0001 586,97 <0.0001
A-Sodyum Aljinat Orani (%) 0,0009 1 0,0009 4967,64 <0.0001**
B-Kitosan Oram (%) 0,0000 1 0,0000 70,00 0,0004**
C-Akis Hizi (mL/dk) 1,250E-09 1 1,250E-09 0,0073 0,9353
AB 0,0000 1 0,0000 84,20 0,0003**
AC 2,500E-09 1 2,500E-09 0,0146 0,9086
BC 9,000E-08 1 9,000E-08 0,5248 0,5013

A? 0,0000 1 0,0000 133,81 <0.0001**
B? 2,290E-06 1 2,290E-06 13,35 0,0147*
C 1,501E-06 1 1,501E-06 8,75 0,0316*
Residual 8,575E-07 5 1,715E-07

Lack of Fit 6,775E-07 3 2,258E-07 2,51 0,2977
Pure Error 1,800E-07 2 9,000E-08

Cor Total 0,0009 14

Y=+0,0292-0,0103A+0,0012B-0,000C-0,0019AB+0,000AC-0,0002BC-0,0025A2+0,0008B2-0,0006C*

Cizelge 4.11’de goriildiigii gibi sodyum aljinat oraninin dogrusal, kuadratik etkisi
negatif yonde, kitosan oranimin dogrusal etkisi pozitif yonde, sodyum aljinat ve
kitosanin birlikte interaksiyon etkisi negatif yonde kapsiillerin ¢ekirdek sizintis1 degerini
cok onemli (p<0,01) oOlciide etkilemektedir. Kitosan oraninin pozitif yondeki kuadratik

etkisi ile akig hizinin negatif yondeki kuadratik etkisi kapsiillerin ¢ekirdek sizintini
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onemli oOlgiide (p<0,05) etkilemektedir. Akis hizinin etkisi Onemli goriilmemistir.
Kitosan orani arttik¢a kapsiillerin ¢ekirdek sizint1 miktar1 artarken kitosan orani ve akis
hiz1 arttik¢a kapsiilerin g¢ekrdek sizintis1 degeri azalmaktadir. Faktorlerin etkisini

aciklayan grafikler Sekil 4.11°de verilmistir.
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Sekil 4.12 Zencefil oleoresin kapsiillerinin ¢ekirdek sizintis1 (%) iizerine sodyum-aljinat
orani, kitosan oran1 ve akis hizinin etkisi
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Keten Tohumu

Sodyume-aljinat orani, kitosan orani, ekstraktin damlatma ¢ozeltisine akis hizinin yanit
ylizey yontemi ile yapilan deneme desenine gore elde edilen keten tohumu kapsiillerinin
cekirdek sizintis1 (%) lzerine etkisini belirleyen polinomiyal modele ait denklem
asagidaki gibi bulunmustur. Faktorlerin keten tohumu kapsiillerinin ¢ekirdek sizintisi

(%) tizerindeki etkilerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizege 4.12°de verilmistir.

Cizelge 4.12 Farkli enkapsiilasyon sartlarinin (sodyum-aljinat orani, kitosan orani, akis
hiz1) keten tohumu kapsiillerinin c¢kirdek sizintis1 (%) tlizerindeki etkisine ait varyans
analiz sonuglari

Kaynak Kareler Toplami SD Ortalama Kare F Degeri p Degeri
Model 0,0168 9 0,0019 405,40 <0.0001
A-Sodyum Aljinat Orani (%) 0,0149 1 0,0149 3252,05  <0.0001**
B-Kitosan Orani (%) 2,112E-07 1 2,112E-07 0,0460 0,8386
C-Akis Hizi (mL/dk) 8,820E-06 1 8,820E-06 1,92 0,2244
AB 0,0000 1 0,0000 3,14 0,1363
AC 2,500E-09 1 2,500E-09 0,0005 0,9823
BC 0,0000 1 0,0000 3,40 0,1246

A? 0,0017 1 0,0017 376,51 <0.0001**
B? 2,792E-07 1 2,792E-07 0,0608 0,8150

C? 0,0000 1 0,0000 2,32 0,1879
Residual 0,0000 5 4,592E-06

Lack of Fit 0,0000 3 7,593E-06 84,36 0,0117
Pure Error 1,800E-07 2 9,000E-08

Cor Total 0,0168 14

Y=+0,0327-0,0432A+0,0002B+0,0010C-0,0019AB+0,0000AC+0,0020BC+0,0216+A>-0,0003-B>-0,0017 C>

Sodyume-aljinat oraninin negatif yondeki dogrusal etkisi ve pozitif yondeki kuadratik
etkisi keten tohumu kapsiillerindeki c¢ekirdek sizintisint ¢ok oOnemli derecede
etkilemekte oldugu Cizelge 4.12°de goriilmektedir. Kitosan oraninin ve akis hizinin
onemli olmadigi sonucuna varilmistir. Faktorlerin etkisini aciklayan grafikler Sekil

4.11°de verilmistir.
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Sekil 4.13 Keten tohumu oleoresin kapsiillerinin ¢ekirdek sizintist (%) iizerine sodyum-

aljinat orani, kitosan orani ve akis hizinin etkisi
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4.4.4. Kapsiillerin optik mikroskop goriintiileri

Kapsiillerin optik analizi optik mikroskop kameradan alinan goriintiilerin islenmesi
yoluyla yapilmistir. Bu boliimde farkli membran kompozisyonlarinda ve farkli akis
hizlarinda iiretilen 1slak kapsiillerin ve dondurularak kurutulmus kapsiillerin ortalama
caplar1 ve boy dagilimlar1 hesaplanmistir. Damlatma yonteminde elde edilen emiilsiyon
damlaciklari, membran polimeri ¢Ozelti yiizeyinden gegerken birtakim sekil
bozukluklarina ugramakta veya dagilmaktadir. Bu durum, jellesme havuzundaki
¢Ozeltinin viskozitesinin, emiilsiyon icerisindeki membran ¢6zeltisinin viskozitesine
orani ile ilgilidir. Bu ylizden, membran ¢6zeltisinde kullanilan polimer derisimi kapsiil
membraninin fiziksel 6zellikleri bakimindan oldukga etkili bir parametredir. Goriintiiler
incelenecek olursa, enkapsiilasyonda kullanilan sodyum aljinat oraninin partikiil

sekilleri iizerine en etkili parametre oldugu sdylenebilir.

Degisen Na-Alg konsantrasyonlarinda 1slak haldeki kapsiillerin ortalama boy
dagilimlarina gore Na-Alg orani artik¢a partikiil ¢aplarinda da artis gozlenmistir
(p<0.05). Enjektér pompadan degisen akis hizlarinda iiretilen kapsiillerde akis hizi

ortalama partikiil caplarinda istatistiksel olarak dnemli bir degisime sebep olmamustir.

%1 Na-Alg konsantrasyonunda ise, %0.5 oldugu duruma gore stabilitesi kismen daha

1yi ve daha biiytik partikiil ¢apina sahip kiireler elde edilmistir.
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Sekil 4.14 Zencefil yiiklii 1slak kapsiillerin kamerali mikroskop goriintiileri
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Sekil 4.15 Keten tohumu yiiklii 1slak kapsiillerin kameralt mikroskop goriintiileri
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Zencefil mikrokapsiillerinin 1slak goriintiilerinde sodyum-aljinat orani ve akis hizi
onemli (p<0,05) dlgiide etkilemektedir. Ortalama 300-740 um araliginda mikrokapsiiller

elde edilmistir.

Keten tohumu mikrokapsiillerinin 1slak goriintiilerinde akis hizinin etkisi 6nemli
(p<0,05) ol¢iide etkilemektedir. Akis hiz1 arttik¢a kapsiillerin biiyiikliikleri artmistir ve
diizgiin, homojen, kiiresel mikrokapsiiller elde edilmistir. Ortalama 510-800 pm

araliginda mikrokapsiiller elde edilmistir.

Zencefil oleoresin yiiklii mikrokapsiillerin kuru goriintiilerinde serbest ve daginik sekilli
mikrokapsiiller elde edilmistir. Islak mikrokapsiillerde goriildgii gibi sodyum-aljinat
orani yiiksek olan mikrokapsiiller daha diizgiin sekillerde goriilmiistiir. Ortalama 185-

300 pum araliginda mikrokapsiiller elde edilmistir.

Keten tohumu igeren kapsiillerin kuru goriintiilerinde tam kiiresel mikrokapsiiller elde
edilmistir. Kurutulduktan sonra sekillerde bir miktar bozulmalar gézlemlenmistir fakat
tam kiireselligini, stabilitesini ve yapisini korumuslardir. Ortalama 340-460 pm

araliginda mikrokapsiiller elde edilmistir.
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Sekil 4.16 Oleoresin yiikli aljinat-kitosan (¢ift katl) kapsiillere ait goriintiiler

Yukarida verilen Sekil 4.16 ise, Orneklerin dondurularak kurutulmus goriintiilerine
aittir. Sonug olarak, %0.5, %1 ve %2 sodyum aljinat konsantrasyonunda ve % 0.1, 0.2
ve 0.3 kitosan konsantrasyonunda kapsiillenen kiireler liyofilize edildikten sonra da tam
kiireselligini, matriksi, stabilitesini ve yapisini koruyabilmislerdir. Elde edilen
goriintiilerden de net bir sekilde goriildiigii tizere kapsiiller hem aljinat hem de kitosan

ile kaplanmustir.
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4.4.5. Kapsiillerin taramal elektron mikroskobu goriintiileri

Yapilan calismada enkapsiile oleoresin igeren dondurularak kurutulmus kapsiillerin toz
preparatlarinin farkli biiylitmelerde taramali elektron mikroskobu (SEM) gorintiileri

alimmustir. Sekilde zencefil ve keten tohumu ytiklii kapsiillere ait farkli biiyiitmelerdeki

mikrograflar bulunmaktadir.

Sekil 4.17 Zencefil oleoresin yiiklii liyofilize kapsiillerin farkli biiylitmelerde taramali
elektron mikroskobu goriintiileri
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Sekil 4.18 Keten tohumu oleoresin yiiklii liyofilize kapsiillerin farkli biiylitmelerde
taramal1 elektron mikroskobu goriintiileri

4.5. Kapsiillerin Model Gida Uygulamalari

Ekmekler 200°C sicaklikta pisirilmistir ve uygulanan bu sicaklikta kapsiillerin
ekmeklerin i¢inde salinmadan kaldiklar1 goriintiilerinden de acgikga goriilmektedir.
Asagidaki sekiller oleoresin katkili ekmek Orneklerine aittir. Ayrica sekillerden de
goriildiigli tlizere parlak krem renkli keten tohumu kapsiilleri ve agik kahverengi

zencefil kapsiillerin yapr icerisinde kaldiklar net bir sekilde goriilebilmektedir.
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Zencefil Keten tohumu

Sekil 4.19 Zencefil ve Keten tohumu oleoresini yiiklii kapsiillerle zenginlestirilmis
ekmekler

45.1. Ekmeklerin antioksidan aktivitelerinin belirlenmesi

Sunulan tez ¢alismasinin en son asamasinda pisirilen ekmeklerin antiradikal aktiviteleri
kargilastirilmistir. Oleoresin icermeyen kontrol grubu ile zencefil ve keten tohumu
oleoresin katkili ekmeklerin antiradikal aktiviteleri DPPH yontemi ile karsilastiriimistir.
Ekmeklerdeki aktif bilesenler 1:1:1 oraninda aseton-etil asetat ve etanol ile ekstrakte
edilmis ve DPPH radikalini siiplirme gii¢leri karsilastinnlmistir. Cizelge 4.13’°de

gosterilen sonuclara gore kontrol grubu ile fonksiyonel katki iceren grup istatistiksel
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olarak farkli bulunmustur. Kapsiiller uygulanan 1s1l islemden etkilenmemis aktivitelerini

korumuslardir.

Cizelge 4.13 Fonksiyonel ekmeklerin antioksidan aktiviteleri

Antiradikal Aktivite

Ornek (%)
Kontrol 15.30+0.59"
%1 aljinat-kitosan kapli zencefil oleoresin yiiklii kapsiil ile

fonsiyonellestirilmis ekmek 42.13+0.63°
%1 aljinat-kitosan kapli keten tohumu oleoresin yiiklii kapsiil ile 341240 418

fonsiyonellestirilmis ekmek

A-C: Ayni siitundaki birbirinden farkli harfler, veriler arasinda istatistiksel olarak 6nemli bir fark (P<0.05)
oldugunu gostermektedir.

Ortalama + standart sapma
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5. TARTISMA VE SONUC

Gida biliminde ve teknolojisindeki gelismeler ve yapilan buluslar gida {irlinlerine,
viicudumuz icin yararli olan dogal maddelerin ve ekstraktlarin katilmasiyla tasarim
gidalarin olugmasi fikrini dogurmustur. Yapilan c¢alismada, gii¢lii antioksidan ve
antimikrobiyal kaynagi olan zencefil ve keten tohumu oleoresinler ekstrakte edilmis,
ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmis ardindan bu ekstraktlarin olumsuz g¢evresel
kosullardan ve islemlerden etkilenmesini minimize etmek i¢in oleoresin ekstraktlar
enkapsiile edilmis ve model gida olarak secilen baslica firicilik iiriinii olan ekmeklerde

denemeleri yapilmistir.

Sunulan tez projesinin ekstraksiyon asamasinda literatiir bilgilerinden de faydalanilarak
en iyi ekstraksiyon yontemi ve ¢ézgeni belirlenmistir. Bitkisel materyal-¢oziicii oran,
ekstraksiyon sicakligi ve ekstraksiyon siiresi degisken parametre olarak belirlenmis bu
parametrelerin ekstraksiyon verimi, fenolik miktarlar1 ve antiradikal aktiviteleri iizerine

etkisi incelenmis ve hammadde kaynaklarindan oleoresin elde edilmistir.

Deney paremetrelerine gore de ili¢ faktor-iic seviye Box-Behnken tepki yiizey deneme
deseni olusturularak ekstraksiyon islemi gerceklestirilmistir ve bu islemler sirasinda

Design Expert© programi kullanilmistir.

Calismanin  ekstraksiyon asamasinda ekstraksiyon yonteminin belirlenmesinde,
ekstraksiyon sicakligr (30, 40 ve 50 °C), ekstraksiyon siiresi (10, 20 ve 30 dk) ve
ornek/¢oziicii oran1 (1/10, 1/30 ve 1/50) degisken parametre olarak belirlenmistir ve bu
degisken parametrelerin ekstraksiyon verimi, toplam fenolik madde miktar1 ve radikal
stipliricti giigleri tizerine etkisi incelenmistir. Bu etkilerin degerlendirilmesinde ise;
ekstraksiyon islemi icin olusturulan tepki yilizey deneme deney tasarim modeli

olusturularak yorumlanmaistir.
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Optimum ekstraksiyon kosullart belirlenerek elde edilen oleoresin ekstrakt invers
jellesme metodu kullanilarak damlatma yontemiyle enkapsiile edilmistir. Temelde bir
arayiiz polimerizasyon metodu olan invers jellesme yontemi yani damlatma, uygulanma
kosullar1 esnek ve pratik bir mikroenkapsiilasyon yontemidir. Bu yontemde birbirine
karismayan iki faz bulunmaktadir. Cekirdek maddesi olmasi istenen ve igerisinde bir
polimer ¢dzeltisi tasiyan emiilsiyon, jellestirici bir ¢ozelti icerisine damlatilir. Jellestirici
bilesen, emulsiyondan polimer ¢o6zeltisine dogru hareket ederken faz arayiiziinde
gerceklesen hizli polimerizasyon reaksiyonu sonucu kapsiil zar1 olusur ve i¢i lipofilik
stv1 ¢ekirdekli kapsiiller olusur. Bu yontemde yiiksek verimlilikte, sivi ¢ekirdekli, kiire
seklinde ve boy dagilim grafigi dar mikrokapsiiller olusturulabilmektedir. Bu metodun
oda kosullarinda uygulanabilir olmasi, organik solvent kullanimi gerektirmemesi,
pargacik boyutu kontroliiniin pH veya sicaklik kontrolii gerektirmemesi gida alaninda
uygulanabilirligi en 6nemli avantajlarindandir (Ersus ve Yurdagel, 2007; Rao and
McClements, 2011; Gazori et.al., 2009).

Enkapsiilasyonda kullanilabilecek uygun tastyici ve bunun konsantrasyonu belirlenerek

oleoresinlerin kapsiillenebilirligi ¢alisilmistir.

Kalsiyum tuzlar1 ile aljinat cozeltisinden mikrokiireler elde etme yaygin olarak
kullanilan bir yontem olup mikro ve makro boyutunda partikiiller elde edilmektedir
Kalsiyum iyonu varliginda aljinatta capraz bag olusumu artar, aljinat-kitosanin

pihtilagmasina ve kapsiil olugturmasina neden olur.

Bu c¢aligmada kaplama materyali olarak sodyum aljinat- kitosan, jellesme cozeltisi
olarak da kalsiyum kloriir ¢ozeltisi kullanilmistir. Aljnat;  mukozaya yapisan,
biyouyumlu, biyobozunur, toksik olmayan, farmasotik ve biyomedikal uygulamalarda
kullanilma potansiyeli olan, FDA tarafindan oral kullanima izin verilen hidrofilik bir
biyopolimerdir. Kitosan, biyobozunabilir ve biyouyumlu bir madde olmasinin yani sira
ayni zamanda termal bliziisme Ozelligine de sahiptir. Isil islemlerden gecirildiginde,
genlesmek yerine daralarak daha etkili bir kaplama yapar. Bu 6zellikleri, kitosam
gidalarda enkapsiilasyon uygulamalar1 i¢in olduk¢a uygun bir madde kilar (Giinay,

2010; Ozgen, 2014).
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Bu asamada da uygulanan enkapsiilasyon islemini optimize etmek i¢in Yanit Yiizey
Metodu kullanilmis ve degisken parametreler optimize edimistir. Optimizasyon islemi 3
bagimsiz degisken iizerinden tasarlanmistir. Tasarimin degisken noktalar1 sodyum
aljinat konsantrasyonu (%0.5, 1, 1.5), kitosan konsantrasyonu (%0.1, 0.2 ve 0.3) ve
siringa pomapadan emiilsiyon akis hizi (0.5, 1 ve 1.5 mL/dk) olarak belirlenmistir. Bu
bagimsiz degiskenlerin kapsiillerin verimi, boy dagilimi1 ve ¢ekirdek sizintis1 degerleri

tizerine etkileri incelenmis ve yorumlanmistir.

Daha sonra elde edilen kapsiiller dondurularak kurutulmustur. Dondurarak kurutma
yonteminin en biiyiilk avantajlari, kaybin ¢ok diisiik olmasi, elde edilen iirliniin
rekonstitiisyon oOzelliklerinin ¢ok iyi olmasi, ¢oziinen maddelerin gida igerisindeki
hareketi dolayisiyla kayiplarin minimum olmasidir (Georgé et. al., 2010; Toor and

Savage, 2006; Giovanelli, and Paradiso, 2002).

Literatlirde bircok biyoaktif bilesenin ve pigmentlerin enkapsiilasyonu ile ilgili ¢esitli
calismalar bulunmaktadir. Bir ¢alismada domates pulpu atiklarindan siiperkritik CO;
ekstraksiyonu ile likopen ekstrakte edilmis ve likopen ekstrakti %4.5 jelatin, %10
poliglutamik asit ve %4.8 likopen ekstrakti olacak sekilde emiilsiyon sistemiyle
mikroenkapsiile edilmistir (Chiu, 2007). 2013 yilinda yapilan bir ¢alismada dut suyu
antosiyaninleri aljinat ve kitosan kullanilarak iyonik jelasyon teknigiyle kapsiillenmistir
ve proses kosullar1 cevap yiizey metodu kullanilarak optimize edilmistir (Coruhli,

2013).

Bir ¢ok arastiric1 ekip tarafindan dut yaprag: ekstrakti kompleks koaservasyon yontemi
ile (Peanparkdee et. al., 2016), zencefil ekstrakt1 (Simon-Brown et.al., 2016), zeytin
posasi (Paini et.al., 2015), propolis (Spinelli et. al., 2015), maviyemis (Flores et.al.,
2014; Jiménez-Aguilar et. al., 2011) ve iizlim posas1 ekstrakti (Spigno et. al., 2013)
puskiirtmeli kurutma yontemiyle, bogiirtlen ve ahududu ise dondurarak kurutma
yontemi (Rosa et. al., 2014, Laine et. al., 2008) ile kapsiillenmis ve enkapsiilasyon

yontemleri, kosullar1 ve aktif bilesenlerin biyoaktiviteleri ¢caligiimistir.

96



Calismada kullanilan damlatma yonteminde kapsiil boyutunu kontrol etmek ve daha
spesifik olarak belirli bir boyuta kiicliltmek ic¢in; siringa pompa diizenegi titresimli
dagitma sistemi ile kombine olarak kullanilmistir. Gelistirilen siringa pompa-ekstriizyon
sistemi ile, titresim tinitesiyle uygulanan sabit titresimin pompalanan emiilsiyonu kiigiik
stvi damlaciklart halinde dagitilmasi prensibinden faydalanilmigtir. Bu yontem pratik ve
ekonomik bir yontem olup, literatiirde es boyutlu kapsiiller olusturulmasinda kullanilan
birka¢ yontemden biridir. Ayrica partikiil caplar1 ve sekilleri lizerine enjektdr pompadan
akis  hizinin  etkisinin belirlenmesi amaciyla da her bir sodyum aljinat

konsantrasyonunda 3 farkli pompalama hizi ( 0.5, 1 ve 1.5 mL/dk) ile ¢alisilmustir.

Calismanin planlanan son asamasinda ise, optimum kosullarda {iretilen kapsiiller
ekmeklere katilarak uygulanan prosesler sonucundaki stabilizesi ve biyoaktivitesi

belirlenmistir.

Ekstraksiyon Asamasi

Toz hale getirilen 6rneklerde oleoresin elde edilmesinde organik ¢dziicii olarak etanol,
etil asetat ve aseton denenmistir. Elde edilen oleoresinlerde kullanilan ¢6zgen tiiriiniin,

ekstraksiyon verimi ve antiradikal aktivite iizrine etkisine bakilmus;

e Zencefilden oleoresin eldesi i¢in; %40 etanol, %40 etil asetat, %20 aseton

¢ Keten tohumundan oleoresin eldesi icin ise; %50 etanol, %50 etil asetat

karisimlarimin kullanilmasina karar verilmistir.

Yanit ylizey yonteminde kurulan deney kurgusunun ve segilen modelin matematiksel
formunun uygunlugunun test edilmesi amaciyla, varyasyon katsayisi, regresyon
katsayisinin (RZ) tahminlenmis kalinti hata kareler toplami ve yeterli tahminleme
degerinin hesaplanmasi, model uygunsuzlugunun test edilmesi (Lack of fit testi) gibi
farkl1 test yontemlerinin uygulanmasi gerekir. Bu testlerden o6zellikle model

uygunsuzlugunun kontrolii 6nem tasimaktadir. Modelin matematiksel formunun
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uygunsuzlugundan kaynaklanan hataya, model uyumsuzlugu (lack of fit) adi verilir.
Ideal olarak, istatistiksel agidan modelin matematiksel formunun uygunsuzlugunun
(lack of fit) istatistiksel olarak onemsiz ve regresyon modeli i¢in de 6nemli olmasi

gerekmektedir.

Sunulan calismada elde edilen bulgularin degerlendirilmesinde, model uygunlugu ve
regresyon modeli verileri bulgular kisminda Cizelge 4.1°den Cizelge 4.12°ye kadar

tablolar halinde sunulmustur.

Ekstraksiyon verimi

Zencefilden oleoresinlerin elde edilmesinde ekstraksiyon verimi iizerine en etkili
parametrenin drnek/¢oziicii miktart oldugu bulunmustur. Diger parametrelerin etkisi

istatistiksel olarak énemli bulunmamastir.

Keten tohumundan oleoresinlerin elde edilmesinde ise ekstraksiyon verimi iizerine en

etkili parametrelerin sirasiyla 6rnek/¢oziicti miktar1 ve sicaklik oldugu bulunmustur.

Toplam Fenolik Madde Miktar: ve ABTS Radikali Temizleme Giicii

Zencefilden oleoresin ekstraktinda toplam fenolik madde miktar1 lizerine ¢oziicli
oraninin ve siirenin etkisi istatistiksel olarak 6nemli bulunmustur. C6ziicli oran1 arttik¢a
fenolik madde miktarinda artis gézlenirken ekstraksiyon siiresi arttikga toplam fenolik

madde miktar1 azalmistir.

Toplam fenolik madde igerigi belirleme yontemlerinden olan Folin-Ciocalteu metodu
keten tohumu oleoresinlerinde ¢aligmamistir ve ABTS radikali temizleme giicii oransal
olarak toplam fenolik madde miktarina benzer sayilarak yorumlanmistir. Ekstraksiyon
parametrelerine etki eden faktorlere bakildiginda siire, sicaklik ve ¢oziicli seviyesinin
dogrusal etkileri 6nemli (p>0.05) bulunmamistir. Ancak aralarindaki interaksiyon

etkisinin negatif yonde etkisi goriilmiistiir.
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Antioksidan Aktivitenin Belirlenmesi

Zencefil orneklerinde 6rnek-¢oziicli oraninin antioksidan aktivite degeri lizerine etkisi
p<0.05 diizeyinde onemli bulunmus ve ¢dziicli oraninin artmastyla antioksidan aktivite
degeri de artmis, fakat keten tohumunda degisken faktorlerin dogrusal etkileri 6nemli

(p>0.05) bulunmanmustir.

Enkapsiilasyon Asamast

Tez ¢alismasimin ikinci asamasinda, optimum kosullar1 belirlenerek elde edilen
oleoresin ekstraktlart sodyum aljinat ve kitosan kapl tanecikler halinde “iyonik jelasyon
yontemi” kullanilarak enkapsiile edilmistir. Yontemde kapsiillerin partikiil boyutlarinin
kiigiiltilmesi amaciyla titresimli dagitma Ttnitesi kullanilmistir. Enkapsiilasyon
kosullarinin  optimizasyonunda ise yine Tepki Yiizey Metodundan (RSM)
faydalanilmistir. Sodyum-aljinat jeli konsantrasyonu, Kitosan jeli konsantrasyonu ve
siringa pompadan emiilsiyonun akis hizi olarak 3 bagimsiz degisken parametrenin

etkileri 3 faktor ve 3 seviyeli Box-Behnken deneme deseni ile degerlendirilmistir.

Enkapsiilasyon Verimi

Zencefil oleoresinlerinin  kapsiillenmesinde = sodyum-aljinat oraninin  zencefil
kapsiillerinin enkapsiilasyon verimi degeri lizerine etkisi 6nemli bulunmus ve sodyum-

aljinat oraninin artmasiyla enkapsiilasyon verimi de artmistir.

Keten tohumu oleoresin kapsiillerinde ise sodyum-aljinat oraninin ve kitosan raninin

artmasi ile enkapsiilasyon veriminde artis goriilmiistiir (p<0,05).
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Ortalama Kapsiil Capt

Kapsiillerin optik analizi, dijital kamerali optik mikroskop kamerasiyla c¢ekilen
gorlntiilerin LAS EZ yazilim programinda islenmesiyle yapilmistir. Boyutlandirilan

gorlntiilerden kapstillerin ortalama caplar1 hesaplanmistir.

Zencefil kapsiillerde sodyum-aljinat oran1 ve akis hizi arttikca ortalama kapsiil ¢ap1
artarken, keten tohumu kapsiillerde akis hizi arttik¢a ortalama kapsiil ¢ap1 (p<0,05)

artmastir.

Cekirdek Sizintist

Kapsiillerin ¢ekirdek maddesini igerisinde tutabilme kabiliyeti olarak degerlendirilen
cekirdek sizintisinda hem zencefil hem de keten tohumu igin en Onemli parametre
sodyum aljinat konsantrasyonu olmustur (p<0,01). Zencefilde kitosan orani arttik¢a
kapstillerin ¢ekirdek sizintt miktar1 artmis, her iki Ornekte de akis hizi etkili bir

parametre olamamaistir.

Boy Dagilimi

Kapsiillerin kamerali mikroskop goriintiileri 6lgeklendirilip boyutlandirilarak boy

dagilimlar1 hesaplanmstir.

e Zencefil oleoresinleri 1slak halde 300-740 pm cap araliginda; dondurularak
kurutuldugunda 185-300 um ¢ap araliginda kapsiiller elde edilmistir.

o Keten tohumu oleoresinleri ise, 1slak halde 510-800 pum c¢ap araliginda;
dondurularak kurutuldugunda 340-460 um cap araliginda kapsiiller elde

edilmistir.
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Sekil 4.16’da ise, Orneklerin dondurularak kurutulmus orneklere ait goriintiiler
buulunmaktadir. Elde edilen goriintiilerde de net bir sekilde goriildiigii tizere kapsiiller

hem aljinat hemde kitosan ile ¢ift katli olarak kaplanmustir.

Kapsiillere ait toz preparatlarinin farkli biiylitmelerdeki taramali elektron mikroskobu
(SEM) goriintiilerinden de kapsiillerin tam dolu kiiresel ve ¢ekirdek matriksini oldukg¢a

iyi koruyabildikleri goriinmektedir.

Model gida uygulamalar

Model gida uygulamasi olarak firincilik iiriinlerinden ekmek secilmistir. Bu sicaklikta
kapsiillerin ekmeklerin iginde salinmadan kaldiklar1 ve biitiinliklerini koruduklari
goriilmustir (Sekil 4.19). Kapsiil igermeyen kontrol grubu ile kapsiil katkili ekmeklerin
antiradikal aktiviteleri DPPH yontemi ile karsilastirilmistir. Kontrol ve Ornekler
istatistiksel olarak farkli bulunmustur. Kapsiiller uygulanan 1s1l islemden etkilenmemis

aktivitelerini korumuslardir.

Elde edilen sonuglara gore; biitiin matematiksel modeller basariyla ¢alismistir. Kurulan
modellerden elde edilen sonuclar, mikroskop goriintiileri ve gida uygulamalar1 hep

birlikte degerlendirilecek olursa;

o Zencefil oloresinlerinin elde edilmesinde en optimum ekstraksiyon kosulu
= 1:50 ¢oziicii orani, 50 °C sicaklik ve 20 dakika ekstrasiyon siiresi olarak,
¢ Keten tohumu oleoresinlerinin elde edilmesinde en optimum ekstraksiyon kosulu
»  1:50 ¢oziicti orani, 40 °C sicaklik ve 30 dakika ekstrasiyon siiresi olarak,
e Zencefil oloresinlerinin kapsiillenmesinde en optimum enkapsiilasyon kosulu
» Na-Alg oran1 %1.5, kitosan oran1 % 0.1 ve 1 ml/dk akis hizinda,
¢ Keten tohumu oleoresinlerinin kapsiillenmesinde en optimum enkapsiilasyon kosulu

» Na-Alg oran1 %1.5, kitosan oran1 % 0.3 ve 1 ml/dk akis hizinda

bulunmustur.
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Calismadan Elde Edilen Cikarimlar ve Ozgiin Deger

e Oncelikle elde edilen bulgular; sunulan tez ¢alismasi kapsaminda, uygulanan ve
gelistirilen yontemlerin oldukca iyi bir ekstraksiyon ve enkapsiilasyon davranig
eldesini sagladigini ve calismanin ana hedefine basarili bir sekilde ulasildigini

gostermektedir.

e Gida endiistrisinde son yillarda iizerinde Onemle calisilan konulardan birisi de
istenilen gida bileseninin viicudun istenilen bolgesinde salinimini saglayarak
biyoyararliligi arttirmaktir ve bunu yaparken de ecklenen biyoaktifin gidanin
duyusal ozelliklerini olumsuz etkilememesini saglamaktir. Bu dogrultuda, elde
edilen oleoresinler iyonik jelasyon yoOntemiyle sodyum aljinat ve kitosan
kullanilarak mikrokapsiillenmistir. Enkapsiilasyonda kullanilan diizenek tez
calismasi i¢in tasarlanmis olup siringa pompa-ekstriizyon sistemi oldukga pratik ve
ekonomik olmakla birlikte es boyutlu, kiiresel ve stabil kapsiiller elde

edilebilmesine olanak saglamistir.

e Elde edilen kapsiiller secilen model gidada stabilitesini korumus ve ekstraktin radikal
stipliricii gilici iriinde de korunmustur. Model gidada uygulanabilirligi diger

gidalarda da kullanilabilirligini gostermistir.

e Mikroenkapsiilasyonun kaplanan bilesenin stabilitesini korumak i¢in iyi bir yontem

oldugu goriilmiis ve literatiirle benzerlik gosteren sonuglar elde edilmistir.

e Bu kapsamda sunulan tez c¢aligmasi planlanan nihai hedefleri karsilayarak

sonuglandirilmistir.
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