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OZET

Yiiksek Lisans Tezi

SANLIURFA’DA YETIiSTiRiLEN BIBERLERDEN ELDE EDIiLEN TOHUM YAGININ
ARAP ZAMKI VE MALTODEKSTRIN KOMPOZiSYONU iLE ENKAPSULASYONU

Fatih SENGUN

Harran Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dah

Damisman: Dog¢. Dr. Mehmet KARAASLAN
Yil: 2019, Sayfa: 48

Bu ¢alismada kirmizibiber tohum yaglarinin (BTY) maltodekstrin ve arap zamki kaplama materyalleri
kullanilarak kapsiillenmesi amaglanmistir. Kaplama materyali olarak maltodekstrin ve arap zamki
kullanilmistir.  Mikroenkapsiilasyon optimizasyonu i¢in merkezi karma tasarim kullanilmistir.
Mikroenkapsiilasyon proses sartlari tasiyici madde konsantrasyonu, isot tohumu yagi orant ve
piiskiitmeli kurutucu girig sicakligi parametreleri yanit ylizey metodu kullanilarak optimize edilmistir.
Optimizasyon sonucunda en yiiksek verim ve etkinlik degerleri 184 °C sicaklikta, maltodekstrin / arap
zamki orant: 9/1 ve % 25'lik yag oram1 kosullarinda olusmustur. Elde edilen kapsiillerin fiziksel kalite
Ozellikleri taramali elektron mikroskobu ve pargacik boyut analizi kullamilarak belirlenmistir. BTY
kapsiillerinin boyutlarmm 1 — 10 um arasinda degistigi ve kapsiil sekillerinin diizgiin, yuvarlak,
plirlizsiiz ve biizilmemis yapida oldugu goriilmiigtiir. FTIR sonuglart BTY nin basarili bir sekilde
kapsiillendigini ve kapsiillerin icerisinde yagin hapsedildigini gdstermistir. Mikrokapsiillerin termal
stabiliteleri termogravimetrik analizler ile belirlenmistir ve kapsiillerin 1sisal dayanimlari tatmin edici
derecede bulunmustur. Depolama siiresince kalite O6zelliklerinin degisimleri takip edilmistir ve
ornekler 4°C°de ve 20 °C’de 30 giin boyunca depolanmislardir. Depolama siiresince drneklerin renk
degerlerinde istatistiki 6nem seviyesinde bir degisim olmamistir. Su aktivitesi 14 giin kismen
yiikselmis olsa da (0.142 — 0.167) daha sonraki depolama siireglerinde Onemli bir artis tespit
edilememistir. Kapsiillerin peroksidasyon stabiliteleri 25 °C’ de ve 60 °C’ de calisilnustir.
Mikroenkapsiilasyonun Orneklerin oksidasyona ugramasini onledigi belirlenmis ve peroksit
degerlerindeki artigin kapsiillenmemis yaga gore ¢ok daha diisiik oldugu belirlenmistir. Kapsiillenmis
biber yagimin antimikrobiyal etkinligi de calisilmis olup; S. Aureus, P. aeruginosa, E. faecalis
mikroorganizmalarinin  geligimini inhibe ettigi belirlenmigtir. Elde edilen verilere gore
mikroenkapsiilasyonun BTY’ye termal stabilite kazandirdigi, depolama siiresince kalite 6zelliklerinin
korunmasini sagladig1 ve antimikrobiyal etkinliginin artisin1 sagladigini ortaya koymustur.

ANAHTAR KELIMELER: Kirmizibiber tohum yagi, mikroenkapsiilasyon, piiskiirtmeli kurutma,
arap zamki, maltodekstrin,
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ENCAPSULATION OF SEED OIL OBTAINED FROM PEPPERS GROWN IN SANLIURFA
REGION USING ARABIC GUM AND MALTODEXTRIN COMPOSITIONS
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In this study, it was aimed to encapsulate red pepper seed oils (PSO) using maltodextrin and gum
arabic coating materials. Maltodextrin and gum arabic were used as coating material. Central mixed
design was used for microencapsulation optimization. The microencapsulation process conditions
carrier concentration, red pepper seed oil ratio and spray dryer inlet temperature parameters were
optimized using the response surface method. As a result of the optimization, the highest yield and
efficiency values were obtained at 184 °C, maltodextrin / gum arabic ratio: 9/1 and 25% oil ratio.
Physical quality properties of the obtained capsules were determined by scanning electron microscopy
and particle size analysis. It was found that the sizes of the PSO capsules ranged from 1 to 10 um and
the capsule shapes were regular, round, smooth and uncontracted. FTIR results showed that PSO was
successfully encapsulated and oil was trapped in the capsules. The thermal stability of the
microcapsules was determined by thermogravimetric analysis and the thermal stability of the capsules
was satisfactory. Changes in quality characteristics were monitored during storage and samples were
stored at 4 °C and 20 °C for 30 days. There was no change in the statistical significance of the color
values of the samples during storage. Although water activity was partially elevated for the first 14
days (0.142 - 0.167), no significant increase was observed in subsequent storage processes. The
peroxidation stability of the capsules was studied at 25 °C and 60 °C. It was determined that
microencapsulation prevents oxidation of the samples and the increase in peroxide values was found
to be much lower than unencapsulated oil. The antimicrobial activity of encapsulated red pepper oil
has also been studied; S. Aureus, P. aeruginosa, E. faecalis were determined to inhibit the growth of
microorganisms. According to the data obtained, microencapsulation gives thermal stability to PSO,
preserves quality properties during storage and increases antimicrobial efficacy.

KEYWORDS: Red pepper seed oil, microencapsulation, spray drying, arabic gum, maltodextrin,
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1. GIRIS

Gliniimiizde tiiketicilerin hazir gidalara giderek artan talebi bu gidalarin
tiretimini de hizla arttirmistir. Bu talebi en iyi sekilde karsilayabilmek amactyla
kaliteli, raf omrii uzun, besleyici degeri yiiksek ve fonksiyonel nitelikleri olan
gidalarin gelistirilmesi konusundaki arastirmalar da hiz kazanmistir. Bu tip iiriinlerin
pazar1 her gegen giin biliylimektedir. Fonksiyonel gida bilesenleri cesitli gida
tirtinlerinin besin, tat ve lezzet yoniinden gelistirilmesi amaciyla gidalara dogrudan
ilave edilmektedir. Ancak gidalarin islenmesi, depolanmasi ve sevkiyati sirasinda, bu
fonksiyonel bilesenler yeterince stabil olmamalari nedeniyle degisime ugramaktadir.
Ayrica bu bilesenler gidalarin kendi bilesenlerinin degisimini de tetiklemektedir.
Gidalarda goriilen bu olumsuz degisimleri dnlemeye yonelik arastirmalar artarak

devam etmektedir.

Gida endiistrisinde isleme sirasinda agiga ¢ikan artiklarin hem ¢evresel hem de
ekonomik anlamda en verimli sekilde degerlendirilmesi, glinimiizde bir zorunluluk
haline gelmistir. Diinyada ve iilkemizdeki kaynaklarinin verimli bir sekilde
kullanilmasi iretici firma karlarinin maksimize edilmesi ve artan insan niifusunun
dengeli ve saglikli beslenmesi i¢in gida isleme sirasinda agiga ¢ikan yan iriinler ve

artiklar en 1yi sekilde degerlendirilmelidir (Y1ilmaz, 2011).

Son donemlerde gida isleme sirasinda ortaya ¢ikan yan liriin ve atiklarinin
degerlendirilmesi hususunda toplumun ve sirketlerin ilgisi artmistir. Artiklarin ve
yan triinlerin degerlendirme c¢alismalari, gidalarda kullanilacak katki maddeleri
iiretmeye veya bu irlinleri gida maddelerine ilave ederek kullanmaya yoneliktir.
Bitkinin ¢ok az bir kismi insanlar tarafindan direkt olarak tiiketilmekte olup, geri
kalan kisimlar ise gida, yem veya giibreye katilmak iizere besin Ogelerine

cevrilmektedir (Yilmaz, 2011).

Kirmizibiber (Capsicumannum L.) domatesten sonra diinyada zirai olarak

yetistiriciligi yapilan en yaygin ikinci sebzedir. Bunun en biiyiik nedeni gidalara
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kattig1 tat, aroma Ve renktir (Vengaiah ve Pandey, 2007). Kirmizibiber
yetistiriciliginde Tiirkiye, Cin ve Meksika’dan sonra iiciincii sirada yer almaktadir
(Atasoy ve ark., 2017). Ulkemizde yetistirilen yas, taze kirmizibiberin %78’lik kismi
GAP bolgesinde yer alan sehirlerde yetistirilmektedir. Ayrica, tilkemizde yetistirilen
kirmizibiberin yarisina yakint Sanliurfa bdlgesinden temin edilmektedir. Urfa biberi
kurutulmus olarak tiikketimi yapilan Tiirk biberidir. Urfa biberi diger bir¢ok bibere
nazaran acisinin ¢abuk ge¢cmesiyle tercih edilen lezzetli bir biberdir. Urfa biberinden
elde edilen isotlar baharat olarak kullanilmaktadir. Birtakim islemlerden gegen bu
biber sonug olarak isot’a donlismektedir. Bu igslemler sirasinda biberden ¢ekirdekler
uzaklagtirilmakta ve bu ¢ekirdekler {retim atift olarak ayiklanmaktadir.
Cekirdeklerin ogiitiilerek kirmizi pul biber icerisine eklenerek tagsis yapilmasi gibi

arzu edilmeyen durumlarin varlig1 da bilinmektedir.

Biber tohumlari, biinyelerinde protein, lif, karbonhidrat ve yag gibi bilesenleri
bulundurmaktadir. Biber tohumundan elde edilen yaglar eczacilik, gida gibi bir¢ok
alanda kullanilmaktatir. Ozellikle yemeklere ve gida iiriinlerine ac1 tad1 vermek igin
kullanilan esansiyel yag tlilkemiz i¢in 6nemli gelir kaynagi olabilecek bir potansiyele
sahiptir. Bitkilerden elde edilen aromatik ve wugucu yaglara esansiyel yag
denilmektedir. Esansiyel yaglar bitkinin govdesindeki, yapragindaki veya meyve
cekirdegindeki hiicre veya hiicre gruplarinda yer almaktadir (Oussalah ve ark., 2007).
Diinyada bilinen 3000 adete yakin esansiyel yag vardir ve bu esansiyel yaglarin
300’e yakini ilag sanayi, gida endiistrisi, kozmetik ve parflim gibi sektorlerde
kullanilmaktadir. Ozellikle ila¢ sanayisinde tibbi dzellik gdsteren esansiyel yaglar
cesitli bir takim sistematik hastaliklarin tedavisinde kullanilmaktadir (Bakkali ve
ark., 2008). Esansiyel yaglar monoterpenler, sesquiterpenler ve bunlarin oksijen
tirevleri olarak bilenen fitokimyasallardir. Bu fitokimyasallar (Timol, anethol,
mentol, karvakrol, fenolik asitler, flavonlar vb.) bakteri ve mantar tiirlerine karsi
antimikrobiyal aktivite gostermektedir (Souza ve ark., 2005) ve bu alanda uzun
stiredir birgok arastirma ve calismalar yapilmaktadir (Burt, 2004; Nychas, 1995).
Esansiyel yagi nem, oksijen, 151k vs gibi etkenlerden korumak i¢in son zamanlarda
gelismekte olan ve iyi bir dayandirma metodu olan mikroenkapsiilasyon yontemidir.

Mikroenkapsiilasyon, kati, sivi veya gaz halindeki maddelerin protein veya

2
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karbonhidrat kokenli duvar materyali ile emiilsiyon olusturularak mikrotanecikler

elde etme teknolojisi olarak tanimlanmaktadir.

Mikroenkapsiilasyon teknolojisinde duvar materyali olarak jelatin, modifiye
nisasta (maltodekstrin vs.) gibi hidrokolloitler, arap zamki gibi bitkisel 6ziitler veya
protein bazli bilesikler kullanilmaktadir. Mikrokapsiilleme isleminde kullanilacak
donanimlarin temini kolaydir ve islem maliyeti diger yontemlere gore daha ucuz
olmaktadir (Ozcan ve Altun, 2013). Ancak oksidasyon, yapisma tehlikesi, renk ve
aroma degisimi mikroenkapsiilasyon yonteminin olumsuzluklar1 arasindadir
(Gokmen ve ark., 2012). Kullanilacak olan kaplama materyalleri yapilan literatiir
aragtirmalart sonucunda higbiri tek bagina kullaniminda optimum fayday:
saglayamadigi, bunun yerine farkli birtakim kaplama materyallerinin karistirilarak

tercih edilmesi uygun goriildiigii belirtilmistir.

Gida endiistrisinde en fazla kullanllan mikroenkapsiilasyon yontemi
puskiirterek kurutmadir. Bu yontem ekonomik, pratik ve genis bir {irlin grubuna
uygulanabilir niteliktedir. Piiskiirterek kurutma ile mikroenkapsiilasyon isleminde en
Oonemli asama tasiyict madde se¢imi, bu maddelerin konsantrasyonu, kapsiil

icerisindeki yag orani ve uygulanan emiilsifikasyon islemleridir.

Bu tez ¢alismasinda, kirmizibiber tohum yagmin (KBTY) oksidasyonu
engelledigi rapor edilen arap zamki ve maltodekstrin ile farkli yag
konsantrasyonlarinda ve  farkli  sicakliklarda  piiskiirtmeli  kurutucu ile
mikrokapsiillere doniistiiriilmiis ve bu mikrokapsiillerin bazi fizikokimyasal ve

mikrobiyolojik 6zellikleri tizerine etkisi aragtirilmistir.
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2. ONCEKI CALISMALAR

Mikroenkapsiilasyon aktif bir maddenin (¢ekirdek materyal) ¢evresinin bir
veya birden ¢ok kaplama maddesi (duvar materyal) ile sarilarak mikrometre
diizeyinde ¢ok kiigiik mikrokapsiillerin elde edilmesine dayanan bir teknolojidir.
Mikrokapsiiller basitce kiire seklinde olup, mikrokapsiilleri ¢evreleyen homojen bir
duvar bulunmaktadir. Sekil 2.1'de gosterildigi gibi, mikrokapsiil igerisinde yer alan
madde ¢ekirdek, i¢ faz veya dolgu olarak isimlendirilirken, dis kistmda homojen
duvari saglayan kisma duvar materyali, kaplama maddesi veya membran olarak ifade
edilmektedir (Gharsallaoui ve ark., 2007).

Kaplama Materyali

Cekirdek
materyal

Tek cekirdekli Cok cekirdekli Matriks

Kaplama materyali

Cok duvarli Kaplanmig matriks form

Sekil 2.1. Mikroenkapsiillerin yapist

Mikrokapsiilleme teknolojisinde ilk caligmalar 1950'i yillara dayanmaktadir.
Green ve Scheicher (1955) basinca duyarli karbonsuz kopya kagidi iiretilmesi

yoniinde yaptiklar1 ¢calismalarda mikrokapsiilleme teknolojisini kullanmiglardir.

Mikrokapsiilleme teknolojisi siire gelen yillarda farmakoloji, kimya, kozmetik,
gida, boya gibi bir ¢ok farkli alanda kullanim1 yaygimlasmustir. Ozellikle son yillarda
gida sektdriinde de kullamimi giderek artmaktadir. Oyle ki gida sektdriinde
fonksiyonel gidalarin giin gectikge 6nem kazanmasi sonucunda bu alanda uygulanan

mikroenkapsiilasyon teknolojisi de paralellik gostererek kullanimi artmaktadir.
4
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Mikroenkapsiilasyon, kapsiilleme islemi yapilacak maddeyi, dis ortam ile
arasinda bir bariyer kurarak biyoaktif bilesenleri 1s1, 151k, oksijen ve metal iyonlari
gibi ¢evresel faktorlere karsi korumakta ve bozulmasmi engellemektedir. Bu
yontemle iretilen mikrokapsiiller biyoaktif bilesenler agisindan zengin olmasinin
yaninda, kullaniminin pratik olmasi, depolama ve tasima islemlerinin daha az masraf

gerektirmesi, her zaman ve kolay bulunabilmesi gibi diger avantajlara sahiptir.

Mikroenkapsiilasyon teknolojisi genellikle gida sektoriinde kati partikiillerin,
sivi damlaciklarin veya gaz bilesenlerin duvar materyalleri ile kaplamasi igin
kullanilmaktadir (Gharsallaoui ve ark., 2007).

Mikroenkapsiilasyon tekniginin gida endiistrisinde kullanilmasinin baslica
nedenleri su sekilde siralanabilir:
° Mikrokapsiil olusturulacak gida maddesinin nem, sicaklik, hava, 151k vb. gibi

cevresel etkenlerden korumasi ve bozulmasinin engellenmesi

o Kaplanacak olan gida iirlintiniin buharlasarak kaybolmasinin 6niine gegilmesi
o Gida maddesinin fiziksel niteliklerinin miimkiin oldugunca iyi korunmasininin
saglanmasi

. Gida maddesinin kaplanmasiyla daha rahat taginmasi

o Kaplanacak olan gida maddesinin tat ve kokusunun korunmasi

o Gida maddesinin bagka maddelerle reaksiyona girmesinin oniine gegilmesi

o Gida maddesinin az miktarlarda kullanimi istenildiginde seyreltilebilmesi ve
seyreltme isleminin homojen bir sekilde saglanmasi olarak siralanabilir (Desai

ve Park, 2005).

Mikrokapsiillasyon teknolojisinde gida sektoriinde piiskiirterek kurutma,
akigkan yatak kaplama, dondurarak kurutma, koaservasyon, ko-kristalizasyon,
ekstriizyon gibi bir¢ok farkli yontem kullanilmaktadir. Ancak bu yontemler arasinda
en ¢ok kullanilan piiskiirterek kurutma yontemidir (Jafari ve ark., 2008). Piiskiirtmeli
kurutma yonteminde bir¢cok farkli kaplama materyalinin kullanilabilmesi, bu

yontemin diger yontemlere gére daha ucuz olmasi, iyi kalitede kapsiillerin elde
5
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edilebilmesi, tretimde siirekliligi saglayabilmesi ve endiistride kolayca
uygulanabilmesi diger yontemlere gore daha fazla tercih edilme nedenleri arasindadir
(Desai ve Park, 2005; Gharsallaoui ve ark., 2007; Ko¢ ve ark.,, 2010).
Mikroenkapsiilasyon isleminde kullanilan piiskiirtmeli kurutma prosesinin genel

hatlar1 Sekil 2.2 de verilmistir.
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Sekil 2.2. Piskiirtmeli kurutma sistemi (Kirmizi ¢izgiler hava akigini, mavi gizgiler iriin
akigini gostermektedir) (Erding, 2007)

Biber tohum yaglar 1s1, 151k ve oksijen gibi ¢evresel faktorlerin etkisi ile isleme
ve depolama siirecinde fiziksel ve kimyasal olarak degisime ugramaktadir. Bu
problemler yagin yapisini bozmakta ve ekonomik anlamda biiyiikk kayba neden
olmaktadir. Kirmizibiber yaginin piiskiirterek kurutmayla mikroenkapsiilasyonu ile
raf Omriinlin uzatilmasi, bozulma sonucu olusabilecek ekonomik kayiplarin
azaltilmas1 miimkiindiir. Ote yandan Sanlrfa yéresinde iiretilen isotun (pul biber)
igerisine biber tohumlarinin da ogiitiilerek eklendigi ve tagsis yapildig bilinmektedir.
Yapilacak tez c¢aligmasiyla bu tohum yaglarinin yeni bir {riin  seklinde

6
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degerlendirilmesinin onilinii acacag diisiiniilmektedir. Bu sayede tagsisinde Oniine
gecilerek kirmizibiber tohum yaginin ticaret hacminin arttirilmasi ve ayn1 nedenle

iilke ekonomisine katki saglayacag diistiniilmektedir.

Yag ve aroma maddelerinin mikroenkapsiilasyon isleminde arap zamki ve
maltodekstrin en yaygin kullanilan duvar materyalleri olarak 6n plana ¢ikmaktadir.
Ozellikle ugucu dzellige sahip olan aroma maddeleri mikrokapsiillenecegi zaman
arap zamkinin daha iyi sonuglar verdigi bildirilmistir. Su fazinda apolar bilesiklerle
emiilsiyon olusturma kapasitesinin yiiksek olmasi arap zamkinin bir diger 6nemli
ozelligidir (Jafari ve ark., 2008). Maltodekstrin ise yiiksek konsantrasyonlarda diisiik
viskozite gostermesi, fiyatinin ucuz olmasi, emiilsiyonlarda iyi ¢6ziinmesi, dogal
aroma ve tada sahip olmasi ve diisiik emiilsiyon kapasitesinden dolay1 diger kaplama

materyalleri ile belli oranlarda karistirilarak kullanilmaktadir (Madene ve ark., 2006).

Yapilan  literatlir = arastirmalar1  sonucunda  kirmizibiber  yaginin
mikroenkapsiilasyonunda dair herhangi bir calismaya rastlanilmamistir. Yapilacak
olan ¢alismanin gerek Sanliurfa kirmizibiber yaginin mikroenkapsiilasyonu, gerekse
uygulanacak olan kaplama materyalleri ve yontemleriyle 6zgiin bir ¢alisma olacagi
gorilmektedir. Fakat yapilacak calismayla paralellik gosteren arastirmalar literatiirde

mevcuttur.

Bunlardan bazilar;

Silva ve ark. (2013)'te yaptiklar1 bir arastirmada farkli yontemler (soxhlet,
soguk presleme, siiper kritik CO, ve mikrodalga yardimli ekstraksiyon islemi)
kullanilarak ekstrakte edilen kirmizibiber tohumu yaglarinin fizyokimyasal
ozelliklerini, yag asidini, fenolik ve tokoferol bilesimlerini ve ayrica antioksidan
aktivitelerini incelemislerdir. Yaptiklar1 analizlerde kirmizibiber tohumlarinda (kuru
agirlikta): kil %3.05, su %6.63, yag %18.39, protein %28.33 ve karbonhidrat ise
%43.60 olarak saptamislardir. Genel olarak, mikrodalga destekli ekstrakte edilmis
tohum yaginin yiiksek antioksidan aktiviteleri, endiistriyel, kozmetik ve farmasotik
kullanimlar i¢in ekonomik olarak degerli dogal iirlinler olarak kullanilabilecegini

belirlemislerdir.
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El-Adawy ve Taha (2001), yapmis olduklari ¢aligmada paprika cinsi biber
tohumlarinin  protein ve yag fraksiyonlarinin bilesimi ve karakteristigini

arastirmiglardir. Aragtirmalar1 sonucunda paprika biber tohumlarinin iyi bir protein

(% 24), yag (% 26) ve diyet lif (% 35) kaynag1 oldugunu belirlemislerdir.

Ozdemir (2013), yapmis oldugu arastirmada, beta-siklodekstrin (B-SD)
kaplama materyali ile karabiber oleorezini kaplamis ve bu islemi dondurarak
kurutma teknigi ile yapmustir. Calismada elde edilen mikrokapsiillerde
enkapsiilasyon etkinligi, partikiil biiylikligii ve morfolojisi ile diferansiyel taramali
kalorimetre analizlerini yapmustir. Faz ¢6ziintirligii ¢alismalariyla -SD ve karabiber
oleorezini arasindaki termodinamik olaylar1 arastirmistir. Mikrokapsiillenmis ve
mikroenkapsiile edilmemis karabiber oleorezininde antioksidan aktivite, toplam
fenolik madde ve mikrobiyolojik analizleri yapmis, mikroenkapsiilasyon isleminin

bu 6zelliklere olan etkisini arastirmistir.

Kasimoglu ve ark. (2016), kestane tohum kabugunun Oziitini piiskiirtmeli
kurutma yontemiyle mikroenkapsiile etmislerdir. Yaptiklar1 calismada piskiirterek
kurutma islemini optimize etmek i¢in Box-Behnken tepki yiizeyi metodolojisini
kullanmislardir. Sprey kurutma prosesi i¢in duvar malzemesi olarak maltodekstrin
(MD) ve arap zamki (AZ) kullanmiglardir. Optimum piiskiirtme kurutma kosullari,
%12.5 duvar malzemesi orani, MD: AZ oram 75:25 ve giris sicakligi 164°C olarak
belirlemislerdir. Optimum kosullarda tiretilen mikrokapsiillerin ayrica nem igerigi
%3.2, su aktivitesi (ay) 0.255, yigin yogunlugu 0.32 g/ cm?®, renk (Hunter L = 59.19,
a= 1127, b =2294) (%11.02), ¢oziiniirlik (%79.83), partikiil boyutu (6.52 um),
toplam antioksidan aktivite (0.456 g / mg DPPH) ve toplam flavonoid igerigi (39.75
g/ mg DPPH) olarak belirlemislerdir.

Beirdo-da-Costa ve ark. (2012), kekik yaginin mikroenkapsiilasyonu i¢in iniilin

potansiyelini belirlemeye yonelik arastirmalar yapmislardir.
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Guimaraes ve ark. (2015), yaptiklar1 ¢aligmada kekik esansiyel yaginda
bulunan, bir monoterpen olan karvakrolii b-cyclodextrin kaplama materyali

kullanarak mikroenkapsiile etmislerdir.

Tontul ve Topuz (2013), keten tohumu yagint mikroenkapsiile etmeye yonelik
calismalarda bulunmuslardir. Mikroenkapsiilasyon islemi i¢in farkli duvar
materyalleri denemisler ve en iyi mikroenkapsiilasyon verimliliginin Hi-cap-Arap
zamki-Peynir alt1 suyu (4:0:1) ile hazirlanan emiilsiyonda oldugunu belirtmislerdir.
Yaptiklar ¢alismada en iyi oksidasyon stabilitesini maltodextrin-Arap Zamki -Peynir

alt1 suyu (4:0:1) kaplama materyallerinin kullanildigi emiilsiyonda belirlemiglerdir.

Badee ve ark. (2012) yapmis oldugu bir diger ¢alismada nane esansiyel yaginin
mikroenkapsiile etmislerdir ve en iyi kaplama materyalinin arap zamki oldugunu
bildirmislerdir. Arap zamkinin tasidigi yaga gore verimin %81 oldugunu
belirtmislerdir. Ayrica, yapilan mikroenkapsiilleme islemi sonucunda nane esansiyel

yaginin kimyasal yapisinda herhangi bir degisiklik olmadig1 saptamislardir.

Tontul ve Erbag (2017), yaptiklart calismada biyoaktif gida bilesenlerinin
piiskiirterek dondurma yontemi ile kapsiillemislerdir. Piiskiirterek dondurma yontemi
biyoaktif gida bilesenlerinin yiiksek etkinlikle mikroenkapsiile edilebilmesi ve aktif
materyalin stabilitesini olduk¢a yiiksek oranda korumasi nedenleriyle diger
mikroenkapsiilasyon yontemlerine kiyasla daha iyi oldugunu, ayrica piiskiirterek
dondurma  yoOnteminde tasiyict olarak  kullanilan  hidrofobik  materyal,
mikrokapsiillerin mide sindiriminden etkilenmeden gegerek asil etkili olduklar1 bolge
olan kolonda salimimma imkan verdiginden biyoaktif gida bilesenlerinin
biyoyarayisliligimi da oldukca arttirdigini saptamiglardir. Tiim bunlara ilaveten
puskiirterek dondurma tekniginin kolayca optimize edilebildigi diisiiniiliirse diger
mikroenkapsiilasyon teknikleri ile kombine bir sekilde kullanimi1 daha dayanikli

mikrokapsiillerin iiretimine de imkan taniyabilecegini belirtmislerdir.

Ko¢ ve ark. (2010), yaptiklar1 ¢alismada mikroenkapsiilasyonu ve gida

teknolojisinde kullanimini  arastirmislardir. Mikroenkapsiilasyon teknolojisinin

9
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bir¢ok sektdrde iiretilen tirtinlerin fonksiyonel 6zelliklerini daha da gelistirmek ve raf
dayanim siirelerinin uzatmak amaci ile kullanilmakta oldugunu, gida iiriinlerinin
mikroenkapsiilasyonunda dis ortam kosullarindan kolaylikla etkilenen kati ve sivi
yaglar, aroma bilesenleri, vitaminler, mineraller, renk bilesenleri ve enzimler
cekirdek materyal olarak tercih edildigini belirtmiglerdir. Duvar veya kaplama
materyali olarak ise ¢ogunlukla nisasta, pullulan, sakkaroz, maltoz, glukoz, laktoz,
maltodekstrin, arap zamki, jelatin, peynir alt1 suyu proteinleri, kazein ve kazeinatlar
kullanildigini, gida iirtinlerinin enkapsiilasyonunda piiskiirtmeli kurutma ydntemi
ucuz ve kullaniminin uygun olmasi sebebiyle en ¢ok tercih edilen yontem oldugunu,
bunun yani sira dondurarak kurutma, piiskiirtmeli sogutma, akigkan yatak kaplama,
ekstriizyon, koaservasyon ve kokristalizasyon gibi yontemler de kullanildigim

belirtmislerdir.

Bagyigit ve Cam (2016), bircok farkli alanlarda kullanima sahip olan nane
(Mentha piperita ve Mentha spicata) esansiyel yagiin mikrokapsiilleme olanaklar
lizerine arastirmalar yapmislardir. Calismalarinda mikroenkapsiilasyon islemi i¢in
gerekli olan kaplama malzemesinin oranimi belirlemede optimizasyon islemi
gerceklestirmislerdir. Yapilan analizler sonucunda duvar materyalinin oranina ve
esansiyel yagin elde edildigi nanenin tiiriine goére mikroenkapsiilasyon verimi,
mikroenkapsiilasyon etkinligi, Hausner orani, Carr indeks, islanabilirlik ve su
aktivitesi degerlerinin degiskenlik gosterdigini gormiislerdir. Bu  verilerin
dogrultusunda maliyeti giinden giline artan arap zamki kaplama maddesinin
kullanimini azaltici olarak maltodekstrin- arap zamki kombinasyonlari i¢in optimum

noktalar1 belirlemislerdir.

Glingor ve ark. (2013), yaptiklar arastirmada emiilsiyon bazli mikroenkapstile
tiriinlerin iiretiminde, emiilsiyonun stabilitesi, reolojik 6zellikleri, damlacik boyutu
ve dagilimi son toz {iriinlin kalitesini dogrudan etkiledigi icin, gida endiistrisinde
kullanilan mikroenkapsiilasyon amacli yag-su emiilsiyonlarinin; stabilitesi, reolojik
ozellikleri ve damlacik boyutu ve emiilfikasyon yontemleri hakkinda bilgi

vermiglerdir.

10
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Kanakdande ve ark. (2007) arap zamki, maltodekstrin ve modifiye nisasta
(HiCap® 100) kullanilarak piiskiirterek kurutma yontemi ile kimyon oleoresin'in
mikrokapstilasyonlar1 ve bunlarin iiglii harmanlari, duvar malzemesi olarak,

kapstilleme aktivitesi ve depolamadaki stabilite agisindan incelemislerdir.

Tatar (2012) yaptigi c¢alismada balik yagi mikroenkapsiilasyonunda
hemiselillozu kaplayici madde olarak kullanmistir. Yapilan g¢alisma sonucunda,
puskiirtmeli kurutucuda yapilan mikroenkapsiilasyon isleminde kaplayict madde
maliyetini ~ diigtirebilmek  i¢in  hemiseliilozun, arap zamki ile birlikte

kullanilabilecegini belirtmistir.

Cevik (2017) yapmis oldugu calismada yar1 kati ozellikteki palm yaginin
fraksiyonu olan palm olein yagi (POL) ve %10 palm stearin igeren palm olein yagini
(POS) mikroenkapsiile etmistir. Kaplama maddesi olarak maltodekstrin ve yagsiz siit
tozu, emiilsifiye edici ajan olarak tween-20 kullanmis, emiilsiyon hazirlamada klasik
homojenizasyon yontemini kullanmistir. Kaplama materyali olarak yagsiz siit tozu
kullanilarak  dretilen  mikroenkapsile POL ve POS toz iiriinlerinin
mikroenkapsiilasyon etkinligi degerlerini sirasiyla %84.35 ve %84.28 tespit etmistir.
Mikroenkapsiile toz tirlinlerde, yagsiz siit tozu miktar1 azaldik¢a mikroenkapsiilasyon
etkinliginin azaldigin1 ve peroksit degerinin arttigim1 saptamistir. Toz {irlinlerde
yagsiz siit tozu oraninin artmasiyla birlikte topaklasmanin azaldigini ve piiriizsiiz

yapinin olustugunu gozlemlemistir.

Literatiir incelendiginde mikroenkapsiilasyon yonteminin gidalarda kullanimi
ile ilgili olduk¢a fazla sayida yayina rastlanmaktadir. Yapilan caligmalarda bir¢cok
farkli gida ftriini farkli kaplama materyalleri ile farkli mikroenkapsiilasyon
yontemleri kullanilarak kaplanmistir. Bu calismalar sonucunda bir¢ok {iriiniin
dayanim siiresi uzatilmig, yeni {rlinler diretilmis veya gelistirilmistir. Fakat,
kirmizibiber tohum yaginin mikroenkapsiilasyonu ile ilgili herhangi bir calismaya

rastlanmamaistir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

3.1.1. Kirmmzibiber tohumlari

Sanlurfa bolgesinde yetistirilen kirmizibiberler (Sekil 3.1.) bu arastirmada
bitki materyali olarak kullanilmistir. Temin edilen biberlerin ¢ekirdekleri laboratuvar
ortaminda ayiklanmig ve yikanarak temizlenmistir. Daha sonrasinda, temizlenen

biber ¢ekirdekleri kurutulmus ve soguk presleme yontemi ile biber yagi ¢ikarilmistir.

Sekil 3.1. Sanhurfa kirmizibiberi ve tohumu

3.1.2 Ham yag eldesi

Sanlurfa kirmizibiber tohumlarinin yaglarin elde edilmesinde laboratuar tipi
soguk pres makinesi (Tuan Makina Sp 1560 S, Ankara, Tiirkiye) kullanilmistir (Sekil
3.2)). On denemelerde belirlenen 12 mm ¢apli ¢ikis ucu, 12 rpm sikma hiz1 ve
maksimum 100 °C ¢ikis sicakligi sabit parametreler olarak uygulanmistir. Elde
edilen yaglar filtre edilerek ig¢inde bulunan tohum ve kiispe pargalari gibi kati

pargaciklarin ayrilmasi saglanmigtir.

12
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Sekil 3.2. Soguk pres cihaz1 ve yag elde edilmesi

3.1.3. Kaplama materyali

Arastirmada mikroenkapsiilasyon isleminde tasiyict madde olarak arap zamki
(Merck, Darmstad, Almanya) ve maltodekstrin DE 18 (Maldex 180, Amylum

Slovakia, Slovakya) ve bunlarin farkli kombinasyonlar1 kullanilmigtir.

3.2. Yontem

3.2.1. Emiilsiyonun hazirlanmasi

Calismada kaplama materyali olarak arap zamki (AZ) ve maltodekstrin (MD)
kullanilmigtir.  Kaplama materyalleri deneme desenindeki oranlara gore
karistirildiktan sonra 200 ml saf suya tamamlanarak sulu ¢ozeltileri hazirlanmastir.
Elde edilen ¢ozeltilere karistirma desenindeki yag orani kadar biber yagi ilave
edilmistir. Olusan son karisim klasik metotla Silverson L4R karistirma cihazinda,
oda sicakliginda emiilsiye edilmistir. Emiilsiyon siiresine ve hizina yapilan 6n
denemelerle karar verilmistir. Bu nedenle 5 dk., 4000 rpm hizda emiilsiyonlar

olusturulmustur. Emiilsiyonlar piiskiirtmeli kurutucuya oda sicakliginda beslenmistir.
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3.2.2. Piiskiirterek kurutma

Olusturulan emiilsiyonlar LAB-PLANT SD-04 marka piiskiirtmeli kurutma
tinitesinde kurutularak mikrokapsiiller olusturulmustur. Mikroenkaspiilasyon proses
akim semas1 Sekil 3.3’te gosterilmistir. Pliskiirtmeli kurutmada hava giris sicaklig
deneme deseninde belirtildigi gibi ayarlanmustir. Uriin kaybinin dnlenmesi i¢in hava
akimi %30 olarak belirlenmis, besleme ise peristaltik pompa yardimiyla atomizere
400 ml/sa olarak saglanmistir. Kuruyan mikrokapsiiller siklon seperatorde ayrildiktan
sonra iirlin toplama kabina toplanmistir. Elde edilen 6rnekler nem almayacak sekilde

kaplara alinarak numaralandirilmis ve +4 °C'de muhafaza edilmistir.

Kirmizibiber (Sanliurfa bélgesinden)

N4

Cekirdek ayirma-kurutma

K4

Soguk pres (45 °C) yag eldesi

K4

Emiilsiyon olugturma
(5 dk. 4000 rpm)

W

Cozeltinin piiskiirtmeli kurutuenile toz haline getirilmesi
(160°C, 190 °C, 220 2C’de. 400 ml/sa besleme hiz1)

R4

Optimum noktamn belirlenmesi

K4

Analizler

Sekil 3.3. Biber yag1 mikroenkapsiilasyonunun proses akim semasi

3.2.3. Mikroenkapsiilasyon optimizasyonu

Giiniimiizde ele alinan benzer ¢alismalarda tohum yaglarinin piskiirtmeli

kurutma yontemiyle kaplanmasinda ¢ok sayida farkli duvar malzemesi kullanilmis ve
14
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bunlarla ilgili bir¢ok analiz rapor edilmistir. Literatiir aragtirmasindan da yola
cikilarak bu ¢alismada en uygun karisim kompozisyonlari belirlenmistir. Bu amacla
mikroenkapsiilasyon uygulamalarinda yaygmn olarak kullanilan nisasta tiirevleri
Maltodekstrin ve Arap zamki kullanilmistir. Karisimda Maltodekstrin- Arap zamki
orant minimum 1:1, maksimum 9:1 olarak uygulanmistir. Bu tasiyict maddelere kuru
madde miktari lizerinden minimum %20, maksimum %30 biber yag ilave edilmistir.
Enkapsiilasyon sicakliginin mikrokapsiil {izerindeki etkisinin goriilebilmesi ig¢in
piiskiirtmeli kurutucu giris sicakligi minimum 160 °C, maksimum 220 °C olarak
belirlenmistir. Mikroenkapsiilasyon optimizasyonu i¢in merkezi karma tasarim
kullanilmis ve her bagimsiz degisken 3 farkli diizeyde calisiimistir. Bagimsiz

degiskenler ve diizeyleri Cizelge 3.1°de verilmektedir.

Cizelge 3.1. Bagimsiz degiskenler ve diizeyleri

Degiskenlerin diizeyleri

Bagimsiz degisken 1 0 +1
MD:AZ oram 11 1:5 1:9
Yag miktar1 %20 %25 %30
Kurutma sicakligi 160 190 220

Optimizasyon c¢aligmasinin degerlendirilmesi i¢in Sl¢giilen bagimli degiskenler;
mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verim olarak belirlenmistir. Bu baglamda;
mikroenkapsiile edilen isot c¢ekirdegi yagi orneklerinde en yiiksek etkinlik ve en
yiiksek verimin elde edilmesi amaglanmistir. Yapilan literatiir aragtirmasit ve on
denemeler sonucunda bagimli ve bagimsiz degiskenler belirlendikten sonra
optimizasyon ¢aligsmasi yapilmistir. Bu amagla, JMP 8.0 (SAS, Cary, NC, USA)
istatistik programi kullanilmistir. Mikroenkapsiilasyonun optimizasyonu i¢in toplam
29 deneme gerektiren 3 faktor 3 diizey 2 merkez nokta olan merkezi karma tasarim
benimsenmistir. Optimizasyon i¢in izlenen deneme diizeni, bagimsiz degiskenler ve

bu degiskenlerin diizeyleri Cizelge 3.2.’de verilmektedir.
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Cizelge 3.2. Kirmizibiber tohum yaginin mikroenkapsiilasyonunda kullanilan deneme deseni

Desen No Sicaklik °C Yag Orani (%) Maltodekstrin/Arap
Zamki
1 160 20 1:1
2 190 20 1:1
3 220 20 5:1
4 160 30 9:1
5 220 20 1:1
6 160 20 9:1
7 160 25 51
8 190 25 1:1
9 190 20 51
10 160 25 9:1
11 190 25 51
12 190 20 9:1
13 190 30 9:1
14 190 25 5:1
15 220 25 9:1
16 190 30 1:1
17 190 25 5:1
18 220 30 9:1
19 220 25 1:1
20 190 30 51
21 220 20 9:1
22 190 25 9:1
23 160 25 1:1
24 220 30 1:1
25 160 30 5:1
26 220 30 5:1
27 160 30 1:1
28 160 20 5:1
29 220 25 5:1

3.2.4. Fiziksel ve fizikokimyasal analiz metotlar:

3.2.4.1. Mikroenkapsiilasyon verimi

Piiskiirtmeli kurutma sonucu iiriin toplama haznesinde biriken mikrokapsiiller

toplam iiriinii olusturmustur. Uriin verimi Esitlik 3.1'e gdre hesaplanmustir.

MV = 2 ¥ 100 (3.1)
EKM

Bu esitlikte;

MV: Mikroenkapsiilasyon Verimi (%)

UM: Uriin Miktar1 (g)

EKM: Emiilsiyondaki Kuru Madde Miktar1 (g) olarak verilmistir.
16
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3.2.4.2. Yiizey yag miktari ve mikroenkapsiilasyon etkinliginin belirlenmesi

Yiizey yag miktarinin belirlenmesi amaciyla 1 g 6rnek behere tartilarak, 5 ml
petrol eteri igerisinde 3 dk. karigtirtlmis ve 14-18 pm gozenek c¢apina sahip filtre
kagidindan (Filter-Lab 1240) daha Onceden darasi alinmis petri kaplaria
stiziilmiistiir. Filtre kdgidinda kalan kalint1 tekrar 5 ml petrol eteri ile karistirilarak
siiziilmiistiir. Daha sonra petri kaplar1 70 °C sicakliktaki etiivde 30 dk. bekletilerek
sabit tartima gelene kadar petrol eteri ugurulmustur. Son olarak petri kabi tartilmis ve

ylizey yag hesaplanmustir.

Mikroenkapsiilasyon etkinligi, mikroenkapsiilasyon isleminden elde edilen
tiriindeki yiizey yagi disinda kalan yagin toplam yaga oranlanmasiyla hesaplanmistir
(Esitlik 3.2). Esitlikteki toplam yag miktarinin, baslangigta tasiyict madde miktarina

gore ilave edilen yaga esit oldugu varsayilmistir (Tonon ve ark., 2011).

ME = TYI\;;;YM x 100 (3.2)
Bu esitlikte;

ME: Mikroenkapsiilasyon Etkinligi (%)

TYM: Toplam Yag Miktari (g)

YYM: Yiizey Yag Miktari (g)

olarak verilmistir.

3.2.4.3. Hausner orani ve Carr indeksi

Bir toz orneginin dansitesi genellikle kiime dansitesi olarak ifade edilir.
Partikiil hacmi ve por hacmini kapsar. Kiime dansitesi bir tozun bir kapta isgal ettigi
hacimden hareketle bulunur. Bir tozun bir silindire bosaltilmasindan sonra 6l¢iiliir ve
bagil olarak gevsek bir yap1 olusur. Kiime dansitesi tozun agirliginin (m) hacmine (v)

boliinmesi ile elde edilir (Esitlik 3.3).
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d=

m
> (3.3
Bu esitlikte;

d: Kiime Dansitesi (g/ml)

m: Tartilan Tozun Kiitlesi (g)

v: Tozun Hacmi (ml)

Bir toz kiimesi iizerine vurma (tapping) yapilarak ince partikiillerin biiyiik
partikiillerin arasindaki bosluklara yerlesmesi saglanir ve tozun hacmi dlgiliir.
Kiimenin hacmi vurma sayisi ile orantili olarak azalmaktadir. Partikiiller arasi
bosluklar tamamen dolunca hacim azalmasi belli bir noktaya gelir ve durur.
Sikistirilmis dansite, tozun agirliginin sikistirilmis hacmine bdliinmesi ile hesaplanir

(Esitlik 3.4).

Tozun Agirhig (g)

Sikistirilmig Dansitite = (3.4)

Sikistirilmis Hacim (ml)

Tozlarin kiime dansitesi ile sikistirilmis dansiteleri arasindaki oran Hausner
orani olarak tanimlanir. Bu parametre tozun veya basim kiitlesinin sikigabilmesi ile
ilgilidir ve fitotablet teknolojisinde 6nemlidir. Tozlarin Hausner orani 1.25'den kiigiik
oldugunda iyi akis ozelligi gostedigi, 1.25'den biiylik oldugunda ise diisiik akis
ozelligi gosterdigi Davies, (2004) tarafindan bildirilmistir. Kohezif tozlarda bu deger
1.6'dir (Esitlik 3.5).

Sikistirilmis Dansitite
Hausner Orani = 5

Kiime Dansititesi (35)
Bu esitlikte;

ME: Mikroenkapsiilasyon Etkinligi (%)
TYM: Toplam Yag Miktari1 (g)

YYM: Yiizey Yag Miktari (g)

olarak verilmistir.
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Carr basilabilirlik indeksi ile tozlarin akis 6zelligi degerlendirilmektedir
(Calafato ve Pico, 2004) (Cizelge 3.3.). Carr indeksi asagida verilen esitlikle

hesaplanmustir.

Sikistirllmis Dansitite—Kiime Dansititesi

Carr Indeks = Stlastlms Dansitite x 100 (3.6)
Cizelge 3.3. Carr Indeksi ve Tozlarm Akist

Carr Indeksi(%) Akis Sekli
5-15 Miikemmel
12-16 Iyi
18-21 Orta Dereceli
23-35 Zayif
33-38 Cok Zay1f
>40 Asirt Zayif

3.2.4.4. Renk analizi

Optimum kosullarda piiskiirtmeli kurutucu ile elde edilen mikroenkapsiil
tozlarinin depolama siiresi boyunca L* (aydinlik degeri), a*+ (kirmizilik indeksi ) ve
b*+ (sarilik indeksi) degerleri HunterLab ile belirlenmistir (Duangmal ve ark.,

2008).

3.2.4.5. Peroksit tayini

Yag orneklerinde peroksit sayisi tayini TS 894 standardina gore yapilmistir.
Buna gore erlene 1 g kirmizibiber tohum yagi numunesi tartilmis, {izerine ise yagin
¢oziinmesi i¢in 10 ml kloroformda ilave edilmistir. Daha sonra 15 ml asetik asit ve 1
ml doygun KI ¢ozeltisi erlene eklenmis ve agzi kapatilarak 1 dakika boyunca
calkalanmistir. Calkalama sonunda erlen 5 dakika karanlik ortamda bekletilmistir. Bu
stirenin sonunda 75 ml saf su eklenerek % 1'lik nisasta indikatorii esliginde
kloroform fazindaki mavi renk kayboluncaya kadar 0.01 N sodyum tiyosiilfat ile titre
edilmistir ve esitlik 3.7'deki gibi hesaplanmistir. Sahit deney icin de ayni islemler
ornek yerine saf su koyularak yapilmistir. Sonuclar meq Oy/kg yag olarak verilmistir.
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Peroksit sayisi1 = (XJ;IZZ)—N x 1000 (3.7)

Bu esitlikte;

Vi: Ana denemede harcanan 0.01 N tiyosiilfat ¢dzeltisinin hacmi (ml)

V;: Tanik deneme i¢in harcanan 0.01 N tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi (ml)
m: Numune miktar1 (Q)

N: Ayarl tiyosiilfat ¢ozeltisinin normalitesi (0.01 N)

3.2.4.6. Nem miktar1

Nem miktarini belirlemek amaciyla elde edilen mikrokapsiiller petri kabina 3 g
tartilarak kurutma kabininde 105 °C’de sabit tartima ulasana dek (~24 sa)
kurutulmustur. Kurutma kabininden alinan ornekler desikator icinde ortam
sicakligina sogutularak son agirliklart lgiilmiis ve agirlik kaybindan % nem miktari

hesaplanmustir.

3.2.4.7. Su aktivitesi(ay)

Mikrokapsiillerin su aktivitesi (aw) degeri su aktivitesi 6lgme cihazi (Pre Aqua
LAB) kullanilarak belirlenmistir. Bu amacla 3 g mikrokapsiil, cihazin 6rnek kabina
konulmus ve oda sicakhiginda (25 + 1 °C) denge nem degerine ulasana dek

bekletilmistir. Denge halindeki a,, degeri dijital gostergeden kaydedilmistir.

3.2.4.8. Taramal elektron mikroskobu (SEM) analizi

Mikroenkapsiiller, morfolojik yapilarimin (partikiil yapilar1 ve gozenekler)
incelenmesi amaciyla Taramali Elektron Mikroskobu ile goriintilenmistir.
Mikroenkapsiil 6rnekler daha net goriintii elde etmek amaciyla poladyum ile

kaplandiktan sonra 30 kV'da x5000 biiyiitme ile calisan yiikksek vakum altinda
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Taramali Elektron Mikroskobu (ZEiSS, Almanya) ile SEM goriintiileri elde

edilmistir.
3.2.4.9. Fourier doniisiimlii kizilotesi 151k spektroskopu (FTIR) analizi

Optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiillerin bag yapilari, bag
pozisyonlart amino gruplari fourier doniisimlii kizilotesi 1sik spektroskopu ile
belirlenmistir. Mikroenkapsiil 6rneklerin potasyum bromiirle hazirlandiktan sonra
FTIR spekrofotometresi ile (IRTracer-100, Shidmadzu Corforation, Kyota, Japan)
orneklerin spektromlart oda sicakliginda, 4000 ile 400 cm™ bolgede ve 1 cm™ veri

araligi kullanilarak belirlenmistir.

3.2.4.10. Termogravimetrik analiz (TGA)

Kirmizibiber tohum yagi kapsiillerinin termal 6zellikleri Thermogravimetric
Analyzer DTG-60H (Shidmadzu Corporation, Kyota, Japonya) ile belirlenmistir.
Analizde kullanilan numunelerin agirliklar1 4 mg ile 5 mg arasinda degismistir ve
azot atmosferinde 10 °C / dk.'da 30 °C ile 800 ° C'ye 1sitilmustir.

3.2.4.11. Parcacik boyutu analizi

Optimum kosullarda olusturulan mikrokapsiillerde, pargacik boyutu analizi
Fuchs ve ark., (2006)’na gore lazer kirmim prensibi ile ¢alisan pargacik boyut analiz
cthazinin toz modilii (Malvern, Mastersizer 2000SR) kullanilarak yapilmistir.
Numune (enkapsiile yag), saf su matriksinde Master Sizer sistemi ile tanecik boyutu
analizine tabii tutulmustur. Ol¢iim sonuglar1 cihazin yazilimi (Malvern Application

Ver. 5.60) yardimiyla d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degeri (um) olarak hesaplanmustir.

3.2.4.12. Antimikrobiyal aktivite analizi

Bu tez calismasinda iiretilen BTY, MBTY ve hazir olarak temin edilen Arap
zamki Ve Maltodekstrinin antimikrobiyal analizleri dort farkli mikroorganizma

tizerinde test edilmistir. Gram pozitif bakteriler olarak Staphylococcus aureus subsp.
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aureus (ATCC 6538P) ve Enterococcus faecalis (ATCC 29212); Gram negatif
bakteriler olarak ise Escherichia coli (ATCC 8739) ve Pseudomonas aeruginosa
(ATCC 9027) mikroorganizmalar1 kullanilmistir. Segilen mikroorganizmalara karsi
numunelerin antimikrobiyal aktivitesi, agar-well difiizyon yontemi kullanilarak
arastirtldi.  Denemeler Oncesinde Pseudomonas aeruginosa ATCC 9027 ve
Escherichia coli ATCC 8739 gece boyunca 37 °C’de Nutrient broth igerisinde;
Staphylococcus aureus subsp. aureus ATCC 6538P ve Enterococcus faecalis ATCC
29212 Brain heart agar (BHI) igerisinde kiiltiire alinmislardir. Cift damitilmis suda
¢oziindirilmis, 120 mg AZ, MD, AZ / MD ve MBTY, 100 mg / mL
konsantrasyonda, agarda 9 mm c¢apinda bir delige dolduruldu. Nutrient broth ve
Brain heart agar’da 37°C’de 24 sa siiresince tuz ¢ozeltisi (0.85% NaCl) igerisinde
siispanse edilen kiiltirler 0.5 Mac Farland standardina (10’ CFU/mI) ayarlanmustr.
Antimikrobial etkinligin belirlenmesi amaciyla bakterilerin tespitinde Miiller Hilton
agar kullanilmigtir. Ekiivyon ¢ubuklari kullanilarak besiyeri yiizeyi bakteriyel
kiiltiirler ile inokiile edilmislerdir. Numunelerin ve tetrasiklinin (pozitif kontrol)
antimikrobiyal aktivitesi, minimum inhibitér konsantrasyonu (MIC), minimum

bakteri konsantrasyonu (MBC) ve inhibisyon zonu hesaplanarak degerlendirildi.

3.2.4.13. istatistiksel analiz

Caligsma siiresince, biitiin mikroenkapsiile toz tirlinlerin denemeleri 3 tekerriirli
ve 2 paralelli olarak yapilmistir. Mikroenkapsiile toz irlinler i¢in yapilan kalite

analizi sonuglart JMP (ver. 8.0) paket programi kullanilarak degerlendirilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI ve TARTISMA

4.1. Isot Tohumu Yag

Sanliurfa bolgesinde yetistirilen kirmizibiber tohumlarinin yagi soguk pres
yontemiyle elde edilmistir. Kaplamanin i¢ maddesi olarak kullanilacak isot ¢ekirdegi
yagi i¢in 15 kg kurutulmus ¢ekirdek kullanilmis ve %14'liik verimle toplamda 2.1 L
yag elde edilmistir. Kaplama islemi yapilana kadar elde edilen yag kitlesi +4°C ‘de

muhafaza edilmistir.

Bu tez calismasinda kullanilan isot tohum yaginin kimyasal bilesimi ve

fizikokimyasal 6zellikleri Cizelge 4.1'de verilmistir.

Cizelge 4.1. Kirmizibiber yaginin fizikokimyasal 6zellikleri

Fizikokimyasal Ozellikler Degerler

Iyot degeri 94.26
Peroksit degeri (MEqQO,/kg) 6.35
Serbest yag asidi (%) 0.22
Sabunlagsma degeri 181.45

Renk (L, a*, b*) 35.92; 20.49; 18.24
Kirma indisi (24°C) 1.45
Yogunluk (g/mL) 0.91

Ozgiil agirlik 0.92

Enerji degeri (kcal/1009) 900

4.2. Mikroenkapsiilasyon Optimizasyonu

Calisma diizeninde belirtilen kosullarda isot ¢ekirdegi yagi farkli oranlarda
Maltodekstrin ve arap zamki kullanilarak ve farkli giris sicakliklariyla piiskiirterek
kurutma yontemi ile kaplanmistir (Sekil 4.1). Arap zamkiin ve maltodekstrinin,
yaglarin mikroenkapsiilasyonunda daha iyi sonuclar verdigi belirlenmistir. Su
fazinda apolar bilesiklerle emiilsiyon olusturma kapasitesinin yiliksek olmasi arap
zamkinin 6nemli bir ozelligidir (Jafari ve ark., 2008). Maltodekstrin ise yiiksek
konsantrasyonlarda diisiik viskozite, uygun fiyat, iyi ¢oziiniirliikk, dogal aroma ve
tatta diislik emiilsiyon kapasitesine sahip oldugu icin diger kaplama materyalleri ile

kombine edilerek kullanilmaktadir (Madene ve ark., 2006).
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Mikroenkapsiilasyonun optimum kosullarinin belirlenmesi igin kiitle verimi ve
mikroenkapsiilasyon etkinligi bagimli degiskenler olarak kullanilmistir. Toplam 29
deneme gerektiren 3 faktor 3 diizey 2 merkez nokta olan merkezi karma tasarim ile
olusturulan deneme deseninde elde edilen verim ve etkinlik sonuglar1 Cizelge 4.2.'de
verilmigtir. Bagimli degiskenlerin en yiiksek degerlerine gore diizenlenen
optimizasyon caligmasinda elde edilen sonuglar JMP 8.0 istatistik programi
kullanilarak degerlendirilmistir. Bu baglamda en yiiksek verim ve etkinlik degerleri
184 °C, maltodekstrin / arap zamki orani: 5/1 ve % 20'lik yag oran1 kosullarinda
olusmus ve s6z konusu kosullar optimum {iretim kosullar1 olarak belirlenmistir (Sekil
4.2). Optimum kosullarin deneysel ve tahmini verileri 0.90 kabul edilebilirlik
diizeyine sahip olmustur. Optimum kosullarda iiretilen mikroenkapsiiller verim ve
etkinlik degerleri i¢in dogrulama analizlerinde kullanilmistir. Yapilan dogrulama

analizlerinde verim i¢in 0.98 ve etkinlik i¢in 0.99 regresyon katsayilar1 olusmustur.

Sekil 4.1. Piiskiirterek kurutma agamasindan bir goriintii
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Cizelge 4.2. Merkezi karma tasarim ile olusturulan deneme deseninde elde edilen verim ve etkinlik

sonuglari
Ornek  Sicakhk °C Yag Oram (%) SCKM-MD-AZ % Verim % Etkinlik
(9/9)"
1 160 20 36:18:18 46.698 81.714
2 190 20 36:18:18 38.150 87.142
3 220 20 36:30:6 50.066 81.692
4 160 30 36:32.4:3.6 50.652 81.125
5 220 20 36:18:18 52.910 76.447
6 160 20 36:32.4:3.6 52.795 77.535
7 160 25 36:30:6 48.223 84.609
8 190 25 36:18:18 42.565 79.526
9 190 20 36:30:6 53.672 77.143
10 160 25 36:32.4:3.6 49.790 78.447
11 190 25 36:30:6 48.548 76.968
12 190 20 36:32.4:3.6 48.172 78.880
13 190 30 36:32.4:3.6 46.693 82.012
14 190 25 36:30:6 48.042 75.294
15 220 25 36:32.4:3.6 52.410 80.046
16 190 30 36:18:18 47.144 82.194
17 190 25 36:30:6 47.547 79.121
18 220 30 36:32.4:3.6 50.464 76.490
19 220 25 36:18:18 50.411 85.897
20 190 30 36:30:6 53.062 70.953
21 220 20 36:32.4:3.6 57.772 72.405
22 190 25 36:32.4:3.6 57.146 79.565
23 160 25 36:18:18 47.114 74.007
24 220 30 36:18:18 47.112 67.454
25 160 30 36:30:6 43.641 75.120
26 220 30 36:30:6 46.534 74.787
27 160 30 36:18:18 34.991 69.760
28 160 20 36:30:6 46.711 74.496
29 220 25 36:30:6 51.967 69.905

ISCKM: Suda Coziiniir Kuru madde, MD: Maltodekstrin, AZ: Arap Zamk1
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Sekil 4.2. Optimum kosulda elde edilen MBTY ’den bir goriintii

4.3. Enstriimantal Analizler

4.3.1. Taramah elektron mikroskobu(SEM) analizi

Mikroenkapsiilasyon optimizasyonu sonucu tespit edilen optimum kosullarda
(184°C’de, 5:1 MD:AZ orami ve %20 yag konsatrasyonu) iiretilen mikroenkapsiile
biber yagimin SEM goriintiileri Sekil 4.3.'de verilmistir. Partikiillerin yapisi ve
gozenekliligi, kurutma hizi, kurutucu hava giris sicakligt ve hava ¢ikis sicaklig
(Anker ve Reineccius, 1988) gibi kurutma sirasinda su tutma kapasitesini belirleyen
parametrelerden biridir (Kneifel ve Seiler, 1993). Mikroenkapsiillerin yiizey
goriintiileri incelendiginde {iretilen mikroenkapsiile yag orneklerin yiizeylerinin
plirlizsiiz bir gorlintliye ve nispeten diizgiin dairesel bir geometrik sekle sahip
olduklar tespit edilmistir. Bununla beraber mikroenkapsiillerin ylizeylerinde énemli
Olctide herhangi bir deformasyon, ¢ukurlasma, ¢okme, gatlak ve hava bosluklarinin
olmadig: tespit edilmistir. Catlama olay1 genellikle yiiksek sicakliklarda yiizeyde
aniden bir kabuk olusumu ve sonrasinda mikrokapsiil icerisinde hava kabarciklarinin
kalmasi, genislemesi, en sonunda da partikiil ylizeyinin c¢atlamasi seklinde

olmaktadir (Drusch ve Schwarz, 2006). Catlamalarin olusmamasi kaplayici
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materyalin puskiirtmeli kurutmanin son asamasinda yaptig1 genisleme boyunca iyi
bir viskoelastik 6zellik gosterdigini ifade etmektedir (Jafari ve ark., 2007). Bae ve
Lee (2006) yapmis olduklar1 ¢calismada avakado yagi mikroenkapsiile toz iiriinlerin
SEM goriintiilerini incelediklerinde gozle goriiniir herhangi bir catlak ve ¢okme
gormemisler, kaplama maddesindeki maltodekstrin miktar1 arttikga yapinin
sikilagarak topaklanmaya basladigini raporlamislardir. Vaidya ve arkadaslarinin
(2006) yapmis olduklar1 ¢alismada da arap zamki ve maltodekstrin ile kaplanmis
mikrokapstillerin kiire bi¢iminde oldugunu ancak yiizeyde ¢okmeler oldugunu
bildirmislerdir. Cokmiis mikrokapsiillerin bulunmasi piiskiirtmeli kurutma isleminde
atomizasyon mekanizmasimin varligina dayandirilmaktadir. Ciinkii kuruma ve

soguma sirasinda partikiiller biiziilebilmektedirler.

- ‘ . ; . =] . . . ]
200 nm Mages J00KX  EWT=1500KV  EP Target= 1000001 mbar zerss BINGH Mage 1000KX EHT=1500KV  BP Targets 1000001 mbar ZEISS|

Signal A= SE1 WO240mm  Vacuum Mode » High Vacuum Signal A= SE1 WO=240mm  Vacuum Mode = Mgh Vacuum

2pm Mags SO0KX  EWT=1500KV 6P Target= 1000001 mbar

ZEISS Jpm Mag* SO0OKX ENT= 95000V  EP Target = 1000001 mBar ZEISS

Signal A= SE1 WOS240mm  Vacuum Mode » High Vacuum Signal A= SEY WO=240mm  Vacuum Mode = High Vacuum

Sekil 4.3. Optimum kosulda elde edilen mikrokapsiillerin SEM gbriintiileri'
1 a:300 nm, b:1 um, ¢: 2 um, d: 3 um
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4.3.2. Fourier doniisiimlii kiziltesi 151k spektroskopu (FTIR) analizi

Mikrokapsiilde kullanilan duvar materyallerinin (AZ ve MD), isot yaginin ve
optimum kosullarda ptiskiirtmeli kurutma ile elde edilmis kirmizi biber tohum yagi
kapsiillerinin molekiil tiiriinii dogrulamak i¢in FTIR spektroskopisi analizi
yapilmistir. Analizden 6nce numunelerin su aktivite degerleri yaklasik 0.1 olarak
tespit edilmistir. Kullanilan materyallerin ve elde edilen kapsiillerin arasindaki
iliskiyi incelemek igin FTIR spektrumlari kaydedilmistir (Sekil 4.4). Hem arap
zamkin da hem de maltodekstrin de daha oncede bildirildigi gibi benzer pikler
gozlemlenmistir. Bu kaplama materyallerinin polimer yapisi sprey kurutma sirasinda
degismedigini gozlemlenmistir. Karbonhidrat kokenli olan arap zamki ve
maltodekstrinin numune spektrumlari, hidroksil (-OH) gruplarinin karakteristigi olan
3300 cm™ dalga boyunda (y) genis bir germe bandi sergilemistir (Ranjbar
Mohammadi ve ark., 2013). Bu bandin kapsiillenmis yagda goriillmesine neden olan

maltodekstrin ve arap zamkinin molekiil yapisi oldugu diistiniilmektedir.

AZ, MD ve BTY deki, yaklasik 2800 — 3000 cm™ 'deki pikler, CH, gruplarinin
germe titresimlerinden kaynaklanir (Fadavi ve ark., 2014) ve BTY’nin yag
karakteristigi nedeniyle daha genis absorbans degeri gostermistir. MBYC’de de
goriinen bu pikler BTY ’nin kapsiile edildigini gdstermektedir.

Yaklagik 1700 cm™ 'de gorlinen pikler C=0O gruplarinin germe titresiminden
kaynaklanmaktadir. 1620 ve 1650 cm™ 'de goriinen piklerde sirayla arap zamki ve
maltodekstrin yapisindaki C=0 gruplarindan varligindan kaynaklanmaktadir (Neo ve
ark., 2013). Bu pik noktalar:1 kapsiillenmis BTY de de agik¢a griinmektedir ve bu
piklerin arap zamkindan (1620 cm™), Maltodekstrinden (1650 cm™) ve kirmizibiber
tohum yagindan (1700 cm™) oldugu Sekil 4.4’te goriilmektedir.

BTY’de 1050-1250 cm™ araliginda goriinen pik C-O baglarindan, MD ve
AZ’da 950-1050 cm™ araliginda goriinen pik ise C-H gruplarindan kaynaklanir
(Mitic ve ark., 2009). Bu pik noktalarinin da MBTY’de goriildiigii anlagilmaktadir.

Sonu¢ olarak mikroenkapsiile kirmizibiber tohum yagmin, kullanilan kaplama
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materyalleri arap zamki ve maltodekstrinden ve ¢ekirdek materyal olan biber tohum
yagindan karakteristik Ozellikleri aldigi FTIR  spektroskopisinden agikca

anlagilmaktadir.
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Sekil 4.4. Fourier doniistimlii kizil6tesi 151k spektroskopu (FTIR) analiz sonuglari

4.3.3. Mikrokapsiillerin termal kararhlik analizleri (TGA, DTG ve DTA)

Optimum kosullarda elde edilen biber tohum yagi mikrokapsiillerinin termal
ozellikleri, termogravimetrik analiz (TGA), diferansiyel termal analiz (DTA) ve
diferansiyel termal gravimetre (DTG) egrilerine dayanarak analiz edilmistir. MD,
AZ, BTY ve MBTY orneklerinin TGA agirlik kaybi egrileri, Sekil 4.5a'da
gosterilmektedir. Analiz sonuglart numuneler arasinda farkli agirlik kayiplar
oldugunu gdstermektedir. Grafikte ilk gozle goriiliir kiitle kayb1 (yaklasik 100°C'de),
arap zamkinda daha sonra maltodekstrinde oldugu goriilmektedir. Bunun su (nem)

kaybiyla ilgili olabilecegi diistiniilmektedir (Mothé ve Rao, 2000). TGA egrileri
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baslangicta (100 ile 200°C arasinda, yaklasik %10 kiitle kayb1) MBTY'nin AZ ve
MD'den daha yiiksek termogravimetrik stabiliteye sahip oldugunu gostermektedir ve
her ikisi de sicaklik degisimleri boyunca daha fazla kiitle kayb1 gostermektedir.

Grafikten de anlagilacagi lizere, AZ en diisiik termogravimetrik kararliliga sahiptir.

Baslangigtaki bozunma sicakligi, yaklasik 200 °C'de ve maksimum bozunma
hiz1, polisakaritlerin tipik bir termal bozunma profili olan 300 °C civarinda
tamimlanabilir ~ (Danilovas ve ark., 2014). Bu, makromolekiillerin
depolimerizasyonundan veya termal ayrismasindan ve sonradan ucucu hale
gelmesinden kaynaklanir (Pereira ve ark., 2009). Maltodekstrinin 350°C'den sonra,
arap zamkinin ise 425°C'den sonra kiitle kayip hizinin azaldig1 goriilmektedir. Sonug
olarak 550°C sicaklikta MBTY'nin, 600°C'den sonrada MD ve AZ karbon iiriinlerine
ulastigi gézlemlenmistir. Bu nedenle, MBTY'nin belirgin bir kiitle kayb1 olmadan
100 ° C'yi gegtigi, hatta 200 ° C'ye kadar termostabil oldugu goriilmiistiir ve gida
sterilizasyon islemlerinde uygulanan sicaklik degerleri diigtiniildiigiinde MBTY'nin

1s1 dayaniminin makul seviyede oldugu gozlemlenmistir.

Bozunma sicakligi, maddenin termal depolimerizasyon sirasinda maksimum
agirlik kaybimi gosterdigi sicaklik olarak tanimlanabilir (Lei ve ark., 2018). DTG
egrilerindeki tepe degerleri, ayrisma sicakligini gostermek igin kullanilir (Sekil 4.5b).
Mikrokapsiillerde MD ve yag yiikiiniin varliginin DTG egrilerinde gosterildigi gibi
daha yiiksek termostabilite ile baglantili oldugu diistiniilmektedir. DTA analizi ise,
duvar ve ¢ekirdek malzemelerinde goriinen tiim termal &zelliklerin MBTY'de de

goriindiiglini gostermistir (Sekil 4.5¢).
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Optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiillerin pargacik biiyiikligi

dagilimi d(0.1), d(0.5) ve d(0.9) degeri (um) iizerinden hesaplanmistir. Parcacik

boyutu analizinden elde edilen sonuglar Sekil (4.6)'de verilmistir. Optimum kosulda

elde edilen kirmizibiber tohum yag1 mikrokapsiilleri i¢in partikiil biiyiikligii 0,5 pm

ile 90 um arasinda gozlenmistir. Partikiil biiyiikligiiniin % 80'inin 1 pum ile 15 um

arasinda oldugu goriilmektedir. En fazla yogunlugun yasandig: biiyiikliik ise 2-3 pm

aralig1 oldugu goriilmektedir. Yapilan ¢aligmalarda balik yagi mikrokapsiillerinin

ortalama goriinen caplart 15-20 pum olarak tespit edilmistir (Di Giorgio, 2019).

Carneiro ve arkadaglar1 (2013) yapmis oldugu calismada keten tohum yaginit MD-AZ

ile kapsiilleyerek, partikiil bityikliginii 5 pum ile 500 pm arasinda bulmuslardir.

Analiz sonuglarinda da anlasildig: {izere kirmizibiber yagi enkapsiilasyonunda elde

edilen kapsiillerin mikro diizeyde oldugu anlasilmaktadir.
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Sekil 4.6. Optimum kosullarda tiretilen mikroenkapsiillerin pargacik boyutu analizi sonuglari

4.4. Mikroenkapsiile Isot Cekirdegi Yagim Depolama Analizleri

Optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiiller +4 °C'de ve oda sicakliginda
(+25 °C) 30 giin siiresince depolanmis ve 0., 7., 15. ve 30. giinlerde Carr indeks
(Akabilirlik), yiizey yag (Mikroenkapsiilasyon etkinligi), su aktivitesi, peroksit ve

renk analizleri yapilmistir.

4.4.1. Depolama siiresince Carr indeks degerlerinin degisimi

Carr (1965) toz tiriinlerin y1gin yogunlugu ve sikistirilmis y1gin yogunluklarin
kullanarak belirledigi “Carr Index (CI)” degerlerine gore; CI degerinin 35-45
arasinda kotii, 45’ten biiylik ise ¢ok kotii olarak tanimlamistir. Optimum noktada elde
edilen kirmizibiber tohum yagi mikrokapsiillerinin Carr indeks degerleri +4 °C'de
43.09 ile 46.26 arasinda, oda sicakligindaki orneklerin Carr indeks degerleri ise
43.49 ile 46.26 arasinda degismektedir (Cizelge 4.3). Depolama sirasinda biiyiik
farkliliklar olusmadigr gozlemlenmistir. Fuchs ve arkadaslariin (2006) bitkisel
yagin arap zamki ve maltodekstrin ile yapilan enkapsiilasyonunda Carr indeks degeri
44°diir. Glngor (2013)'de yapmis oldugu aragtirmada zeytinyagini mikrokapsiile
etmis ve tozlarin akabilirliklerinin iyi olmadig: bulgulamistir. Ozellikle maltodekstrin

iceren Uriinlerin Carr Index degerlerinin 45°den yiiksek oldugunu soylemistir.
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Mikroenkapsiile zeytinyag1 tozu akabilirlik degerlerinin bagimsiz degisken olarak
secilen homojenizasyon hizi, besleme debisi ve kaplama materyali oranlarindan
istatistiksel olarak etkilenmedigini bulgulanmistir. Sonu¢ olarak elde edilen CI
degerlerinin 40'tan biiylik olmasi elde edilen kirmizibiber tohum yagi kapsiillerinin

akabilirliklerinin ¢ok iyi olmadigin1 gostermistir.

Cizelge 4.3. Optimum noktada elde edilen kapsiillerin depolama sirasindaki Carr indeks degerleri

Giinler
% é Depolama kosullar: 0. 7 14, 30.
= +4°C 45.75+0.88° 46.26+0.54° 43.09+1.17° 43.27+0.59°
+25°C 45.75+0.88° 44.79+0.14° 46.26+0.53 2 43.49+0.892

"Her veri, ticlii 6lgiimlerin ortalama + standart sapmast olarak ifade edilir (n = 3).
2Ayni siitundaki farkli harfler, depolama sirasinda her parametre igin % 95 giiven diizeyinde istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar ifade etmektedir.

4.4.2. Yiizey yag ve etkinlik degerleri

Bazi galismalara gore toplam yag analizi yapilmayarak emiilsiyonda bulunan
yag orani kabul edilerek mikroenkapsiilasyon etkinligini hesaplamaktadir. Bundan
dolay1 mikroenkapsiilasyon etkinligi degerleri daha yiiksek belirlenmektedir (Tonon
ve ark., 2011). Mikroenkapsiilasyon isleminin en onemli Kalite kriterleri arasinda
ylizey yag miktar1 vardir. Yiizey yag miktarindan mikroenkapsiilasyon etkinligi,
kaplama  maddesi veya  maddelerinin  etkinligi  belirlenir.  Yaglarin
mikroenkapsiilasyonunda ise Ozellikle peroksit degerini dogrudan etkiledigi igin
mikrokapsiillerdeki ylizey yag miktar1 ¢ok biiyiik 6nem arz etmektedir (Cevik, 2017).
Cizelge 4.4'de de goriilecegi iizere mikroenkapsiilasyon etkinligi +4 °C'de %80.76-
%83.08 araliginda, oda sicakliginda ise %78.03 ile %83.03 arasinda degismektedir.
Sonuglar gosteriyor ki oda sicakligindaki depolama sirasinda giin gectikge
mikroenkapsiilasyon etkinliginin azaldig1 goriilmektedir. Fakat +4 °C'de daha stabil
kalarak % 81 dolayinda oldugu goriilmektedir. Kaushik ve arkadaslarinin (2016)
yaptiklar1 calismada piiskiirtmeli kurutucu ile iiretilen mikroenkapsiile toz keten tohumu
yagi Orneklerinin mikroenkapsiilasyon etkinligi degerlerinin %73.43 ile % 87.6
oldugunu raporlamislardir. Pauletti ve Amestoy (1999) tarafindan yapilan calismada
peynir alt1 suyu tozu proteinleri ve maltodesktrin farkli oranlarda kombine edilmesi
sonucunda irettikleri mikroenkapsiile toz iirlinlerin mikroenkapsiilayon etkinligi

degerlerinin %60.59 ile %92.30 arasinda degismektedir.
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Cizelge 4.4. Optimum noktada elde edilen kapsiillerin depolama sirasindaki mikroenkapsiilasyon
etkinligi degerleri

~ Depolama Giinler

= kosullari 0. 7. 14. 30.

'ﬁ%J +4°C 82.75+1.75% 81.62+0.9° 80.76+0.3 2 83.08+1.29°2
+25°C 82.75+1.75% 78.03+1.46° 80.63+1.04% 79.96+0.21%

"Her veri, ticlii 6lgiimlerin ortalama + standart sapmasi olarak ifade edilir (n = 3).
2Ayni siitundaki farkli harfler, depolama sirasinda her parametre igin % 95 giiven diizeyinde istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar1 ifade etmektedir.

4.4.3. Su aktivitesi degerleri

Su aktivitesi ve nem birbirinden farkli indeksler olup su aktivitesi gida
sistemlerinde biyokimyasal reaksiyonlardan sorumlu serbest suyu temsil ederken
nem gidadaki toplam suyu temsil etmektedir (Quek ve ark., 2007). Bu yiizden su
aktivitesinin yiiksek olmasi biyokimyasal olaylar i¢in daha fazla serbest suyun
olmasi demektir ki bu indeksteki artis iriiniin raf Omriinii 6nemli diizeyde
azaltmaktadir (Vardin ve Yasar, 2012). Cizelge 4.5'den de anlasilacagi lizere
depolama siiresince su aktivitesi artmistir. Fakat 7. glinden itibaren dengeye
gelmistir. Oda sicakhiginda ki depolamada aktivitesinin +4 °C'deki degerlere gore
daha diisiik oldugu goriilmiistiir. Cikan sonuglar Bastioglu ve ark. (2017) bulduklar
sonuglarla paralellik gostermis ve yapmis olduklar1 ¢alismada mikroenkapsiillerin su
aktivitesindeki artisin baslangigta amorf yapida olan KYM’nin zaman igerisinde
kristallesmesinden kaynaklanabilecegini belirtmiglerdir. Domain ve Wasak (2008)
yaptiklar ¢alismada mikronekapsiile toz tiriinlerinin su aktivitesi degerlerini 0.04 ile
0.15 arasinda oldugunu, Kaushik ve ark. (2016) ise yapmis oldugu g¢alismada su

aktivitesi degerlerinin 0.241 ile 0.272 oldugunu rapor etmislerdir.

Cizelge 4.5. Optimum noktadaki mikrokapsiillerin +4 °C ve +25 °C'deki 30 giinliik depolama boyunca

ay degisimi
Depolama Giinler
s kosullar: 0. 7. 14, 30.
© +4°C 0.142+0.00% 0.161+0.00% 0.167+0.00% 0.169+0.00%
+25°C 0.142+0.00% 0.153+0.00% 0.158+0.00% 0.160+0.00%

"Her veri, tiglii 6l¢iimlerin ortalama + standart sapmasi olarak ifade edilir (n = 3).
2Ayni siitundaki farkh harfler, depolama sirasinda her parametre igin % 95 giiven diizeyinde istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar ifade etmektedir.
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4.4.4. Renk analizi (L, a, b)

Kapsiillerin renk 0Ozelliklerini  belirlemede Hunter Lab renk cihazi
kullanilmigtir. Optimum noktadaki kapsiillerin +4 °C'deki ve oda sicakligindaki 30
giinliik depolama siiresince L*, a* ve b* degerleri dl¢giilmiistiir. Renk analiz sonuglari
Cizelge 4.6'da verilmistir. Her iki depolama sicakliginda ve farkli depolama
giinlerinde L*, a* ve b* degerlerinin bilyiik bir fark olmadigi gozlenmistir. Ancak a*
degeri depolama sirasinda her iki ortamda da diisiis gostermistir. Renk analizinde b*

degeri ise +4 °C’de depolama boyunca yiikselmis, +25 °C’de ise diisiis gostermistir.

Cizelge 4.6. Optimum kosulda elde edilen mikrokapsiillerin 4 ve 25 °C'deki 30 giinliik depolama
boyunca renk parametreleri

Giinler L* a* b*
4°C 25°C 4°C 25°C 4°C 25°C
1 89.47+0.72%  89.47+0.72%  3.42+0.02*  3.42+0.02% 14.84+0.07% 14.84+0.07°
7 89.00+£0.6%  90.17+0.63%  3.41+0.02%°  3.2440.14°  15.07+0.08%  14.23+0.04"

14 89.48+0.05%  90.14+0.20° 3.37+0.04° 3.25+0.03°  15.06+0.10°  14.23+0.03°
30 89.30£0.11%  90.12+0.11*  3.35+0.03°  3.24+0.02°  15.08+0.06° 14.20£0.31°

"Her veri, tiglii 6lgiimlerin ortalama + standart sapmasi olarak ifade edilir (n = 3).
2Ayni siitundaki farkhi harfler, depolama sirasinda her parametre igin % 95 giiven diizeyinde istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar1 ifade etmektedir.

4.4.5. Peroksit tayini

Peroksit degeri, yaglarin raf 6mriinii belirleyen en 6nemli Kkriterlerden birisidir.
Yagdaki peroksit miktari1 yagin oksidasyon derecesi ve raf omriiniin ne kadar olabilecegi
konusunda fikir vermektedir (Gogis ve ark., 2009). Yag icerigi yiiksek olan
mikroenkapsiile toz iirlinlerde oksidasyon derecesi peroksit analiziyle kolay bir sekilde
bulunabilmektedir. Mikrokapsiile yagin peroksit degeri (PV), giris sicakligindan ve
sonucta ortaya c¢ikan mikrokapsiilleme etkinliginden (ME) etkilenmektedir
(Aghbashlo ve ark, 2013). Diisiik mikroenkapsiilasyon etkinligi ve giris sicakligi,
yiizey yagmmin ve peroksit degerinin daha yiiksek ¢ikmasina neden olmaktadir
(Tonon ve ark., 2011). Bu nedenle, yiiksek ME degeri (% 82,75), piiskiirtiilerek
kurutulmus  yag  kapsiillerinin  oksidatif  stabilitesini  yansitmaktadir.
Mikrokapsiillemenin MBTY iizerindeki oksidasyonun zararli etkilerine karsi
koruyucu etkisini belirlemek i¢in mikrokapsiile 6rnekler 30 giin boyunca 4 °C ve 20
°C'de saklandi. Numunelerin baslangigtaki peroksit degeri 6.35 mEq O, / kg olarak

dl¢iilmiistiir ve 30 giinliik depolamadan sonra +4 °C'de 6,37 mEq O, / kg'a, +25 °C'de
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ise 6,38 mEq O, / kg yiikselmistir (Cizelge 4.7) ve istatistiksel olarak anlamli bir fark
olmadigi goriilmiistiir. MBTY nin AZ / MD ile mikrokapsiillenmesinin koruyucu
performansini daha iyi agiklamak igin 6rnekler, 4 giin boyunca kontrollii olarak BTY
ile Dbirlikte 60 ° C'de saklanmistir. Sekil 4.7'dan da anlasilacagi {lizere
mikrokapsiillenmis yagin peroksit degeri degismeden kalirken (6,35 meq O, / kg), 4
giinliik depolamadan sonra, BT Y'nin peroksit degeri 18 meq O, / kg'a yiikselmistir.

Ahn ve ark. (2008) en wuygun sartlarda drettikleri aygicegi yagi
mikrokapsiillerinde (ME = %70.2), 30 gilinlik depolama siiresi sonrasi aycicegi
yagmin, optimum sartlarda iiretilen mikrokapsiillere nazaran 8 kat daha yiiksek
peroksit degeri belirlemislerdir. Tontul (2011)'de yaptig1 calismada keten tohum
yagini peyniralti suyu protein konsantresi — maltodekstrin (1:4 oraninda) kaplama
materyali ile mikrokapsiillemis ve 60°C'de 4 giin depolama sonucunda peroksit
degerinin 1 meq O, / kg'dan 5 meq O, / kg'a ¢iktigini bildirmistir. Cevik (2017)'de
yaptig1 calismada, palm yagi mikroenkapsiile toz iiriinlerde, yagsiz siit tozu miktari
azaldik¢a mikroenkapsiilasyon etkinliginin azaldigini1 ve peroksit degerinin arttigini

bildirmistir.

Cizelge 4.7. Optimum kosulda elde edilen mikrokapsiillerin 4 ve 25 °C'deki 30 giinliik depolama
boyunca peroksit degisimi

= Giinler

% ,é‘?,) E@ Depolama kosullar: 0. 7 14, 30
5L ED +4°C 6.35+0.00 6.35+0.00° 6.36+0.00° 6.37:0.00°
& +25 °C 6.35+0.00° 6.37+0.00° 6.37+0.00% 6.38+0.00%

"Her veri, tiglii 6lgiimlerin ortalama + standart sapmast olarak ifade edilir (n = 3).
2Aym siitundaki farkhi harfler, depolama sirasinda her parametre icin % 95 giiven diizeyinde istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar1 ifade etmektedir.
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Sekil 4.7. Depolama siiresince BTY ve MBT Y'nin peroksit degerleri

4.4.6. Antimikrobiyal aktivite

Yapilan ¢alisma sonucuna MBTY (60°C) gore isot yag1 S.aureus’a karsi
antimikrobiyal aktivite gosterirken, E.faecalis, E.coli ve P.aeruginosa’ya karsi
antimikrobiyal aktivite gOstermemistir. Agaoglu  (2007)'de  kirmizibiberin
Staphylococcus  aureus, Escherichia coli ve Candida albicans gibi
mikroorganizmalara karsi inhibe edici etki gostermedigini bildirmistir. Baska bir
arastirmada, kirmizibiberin ana metaboliti olan kapsaisin, E. coli ve Saccharomyces
cerevisiae'ye karsi da etkili bulunmamistir (Torres ve ark., 1999). Yapilan bu
caligmada enkapsiile isot yagmin S.aureus, P.aeruginosa ve E.faecalis’e karsi
antimikrobiyal aktivite gosterdigi belirlenmistir. Kapsiillenmis BTY E. coli’ye kars1
herhangi bir tespit edilebilir antimikrobiyal aktivite gostermemistir (Cizelge 4.8.).
Kapsiillenmis isot yagi, arap zamki ve arap zamki+maltodeksrinin S.aureus’da
olusturdudu zon goriiniimii  Sekil 4.8’da  verilmistir. Isot  yaglarmin

enkapsiilasyonundan sonra antimikrobiyal aktivitelerinin yiikselmesinde arap
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zamkinin antimikrobiyal etkisinden kaynaklandigi disiiniilmektedir. Maltodekstrinin
ise soz konusu mikroorganizmalara karst herhangi bir antimikrobiyal etki

gosterememistir.

Sonu¢ olarak yapilan analizde MBTY arap zamki kaplama materyali
sayesinde antimikrobiyal 6zellik kazandig1 goriilmiistiir.

Cizelge 4.8. BTY, MD, MBTY ve AZ’in antimikrobiyal aktivite sonuglari

Numuneler E.coli S.aureus P.aeruginosa E.faecalis
Isot yag - 13 mm - -
Kapsiillenmis isot yag1 - 15 mm 11 mm 10 mm
Maltodekstrin - - - -

Arap zamki 11 mm 14 mm 17 mm 14 mm
Arap zamki ve

Maltodekstrin ] - mm 12 mng 11 mm

Sekil 4.8. S.aureus’da olusturdugu zon goriinimii (2-Kapsiillenmis isot yagi, 3-Arap
zamki+maltodektrin, 4-arap zamki)
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5. SONUCLAR ve ONERILER

Son yillarda tiiketicilerin fonksiyonelligi arttirilmig, tiiketime hazir olan
tirtinlere ilgisi gittikce artmaktadir. Biyoaktif bilesen icerigi yiiksek gidalarin bu
amacla kullanimi yayginlagsmaktadir. Ayni zamanda diinya niifusunun artis1 ve
azalan kaynaklar yeni gida elde etmeye yonelik yollarin arastirilmasini zorunlu
kilmaktadir. Yarattiklar1 ¢evresel, ekonomik ve yonetimsel giderler nedeniyle gida

atiklarinin degerlendirilmesi de 6nemli konulardan biri haline gelmistir.

Diinyada biber liretimi domatesten sonra en ¢ok yayginlik gdsteren bitkisel
zirai faaliyetlerden birisidir. Tiirkiye ve oOzellikle Sanlurfa yoresi 6nemli biber
yetistiriciligi yapilan bolgeler arasindadir. Uretilen biberlerin énemli bir kism1 ya
taze tiiketilir ya da pul biber iiretiminde kullanilir. Dolayist ile bolgede yetistirilen
biberler endiistriyel bir iirlin haline gelmistir ve islenmeleri esnasinda Onemli
miktarda biber tohumu agiga ¢ikmaktadir. Agiga c¢ikan biber tohumunun
degerlendirilmesi tlilke kaynaklariin korunmasi ve getirecegi ekonomik ve cevresel
faydalar nedeniyle 6nem arz etmektedir. Dolayisiyla biber tohumlarindan soguk pres

ile yag eldesi bu atiklarin degerlendirilmesi i¢in gegerli bir yontemdir.

Ancak yaglar hidroskobik yapilar1 nedeniyle kolaylikla gida tiretiminde
kullanilamamakta, sahip olduklari ¢ift baglar nedeniyle okside olmaktadirlar. Bu
nedenle bu yaglarin mikroenkapsiilasyonu hem gida matriksi i¢cinde dagitilabilmeleri
hem diger bilesenler ile etkilesimlerinin kontrol edilmesi hem de oksidasyona kars1

direngli hale getirilebilmelerini saglamistir.

Bu calisma kapsaminda piiskiirtmeli kurutma yontemi kullanilmistir ve
maltodekstrin- arap zamki tasiyici ajanlar vasitasiyla isot tohum yagi mikroenkapsiile
edilmistir. Karigimda maltodekstrin- arap zamki oran1 minimum 1:1, maksimum 9:1
olarak uygulanmistir. Bu tasiyict maddelere kuru madde miktar1 {izerinden minimum

%20, maksimum %30 biber yagi ilave edilmistir. Enkapsiilasyon sicakliginin
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mikrokapsiil iizerindeki etkisinin goriilebilmesi i¢in piliskiirtmeli kurutucu giris
sicaklign  minimum 160 °C, maksimum 220 °C olarak belirlenmistir.
Mikroenkapsiilasyon optimizasyonu i¢in merkezi karma tasarim kullanilmis ve her
bagimsiz degisken 3 farkli diizeyde calisilmistir. Optimizasyon ¢alismasinin
degerlendirilmesi icin dlgiilen bagimli degiskenler; mikroenkapsiilasyon etkinligi ve
verim olarak belirlenmistir. Bu baglamda en yiiksek verim ve etkinlik degerleri 184
°C, maltodekstrin / arap zamki orani: 5/1 ve % 20'lik yag oram kosullarinda olusmus

ve s0z konusu kosullar optimum iiretim kosullar1 olarak belirlenmistir.

Optimum kosullarda elde edilen kirmizibiber tohum yagi kapsiillerinin fiziksel
kalite Ozellikleri taramali elektron mikroskobu (SEM) ve pargacik boyut analizi
kullanilarak belirlenmistir. MBTY’nin boyutlar1 1 — 10 um arasinda degistigi ve
kapsiil sekillerinin diizgiin, yuvarlak, piiriizsiiz ve biiziilmemis yapida oldugu
goriilmistiir. FTIR sonuglart BTY’nin basarili bir sekilde kapsiillendigini ve

kapsiillerin igerisinde yagin hapsedildigini gostermistir.

Optimum kosullarda elde edilen biber tohum yagi mikrokapsiillerinin termal
ozellikleri, TGA, DTA ve DTG egrilerine dayanarak analiz edildi. TGA egrileri
baslangigta (100 ile 200°C arasinda, yaklasik %10 kiitle kayb1) MBTY'nin AZ ve
MD'den daha yiiksek termogravimetrik stabiliteye sahip oldugunu gostermis ve her
ikisi de sicaklik degisimleri boyunca daha fazla kiitle kayb1 gostermistir. 550°C
sicaklikta MBTY'nin, 600°C'den sonra da MD ve AZ’in karbon iiriinlerine ulastig
gozlemlenmistir. Sonug¢ olarak MBTY'nin belirgin bir kiitle kayb1 olmadan 100 °
C'yi gectigi, hatta 200 ° C'ye kadar termostabil oldugu goriilmiistir ve gida
sterilizasyon iglemlerinde uygulanan sicaklik degerleri diistiniildigiinde MBTY'nin

1s1 dayaniminin makul seviyede oldugu gozlemlenmistir.

Optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiiller +4 °C'de ve oda sicakliginda
(+25 °C) 30 giin siiresince depolanmis ve 0., 7., 15. ve 30. giinlerde Carr indeks
(Akabilirlik), yiizey yag (Mikroenkapsiilasyon etkinligi), su aktivitesi, nem, peroksit
ve renk analizleri yapilmistir. Carr indeks degerleri +4 °C'de 43.09 ile 46.26 arasinda,

oda sicakligindaki Orneklerin Carr indeks degerleri ise 43.49 ile 46.26 arasinda
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degismistir. Depolama sirasinda biiyiik farkliliklar olusmadigr goézlemlenmistir.
Fakat sonuclarin 40’dan yiiksek ¢ikmast MBTY nin akabilirliginin sinirlt oldugunu

gostermistir.

MBTY lerin depolama sirasinda mikroenkapsiilasyon etkinligi +4 °C'de
%80.76-%83.08 araliginda, oda sicakliginda ise %78.03 ile %83.03 arasinda
degismistir. Sonuglar oda sicakligindaki depolama sirasinda giin gectikce
mikroenkapsiilasyon etkinliginin azaldigin1 gostermektedir. Fakat +4 °C'de daha

stabil kalarak % 81 dolayinda oldugu goriilmiistiir.

Depolama siiresince MCBY ’nin su aktivitesi artmigtir. Fakat 7. glinden itibaren
dengeye gelmistir. Oda sicakligindaki depolamada su aktivitesinin +4 °C'de ki
degerlere gore daha diisiik oldugu gériilmiistiir. Depolama boyunca +4°C’de ki ay
0.142-0.169 arasinda, +25 °C’de ki a, ise 0.142-0.160 arasinda degistigi goriilmiistiir.
Sonug olarak soguk depolamada su aktivitesinin daha fazla arttig1 fakat 7. giinden

itibaren daha stabil hal aldig1 goriilmiistiir.

Mikrokapsiillemenin MBTY iizerindeki oksidasyonun zararli etkilerine karsi
koruyucu etkisini belirlemek i¢in mikrokapsiile orneklerde ve isot tohum yaginda
peroksit tayini yapilmigtir. Numunelerin baslangictaki peroksit degeri 6.35 mEq O, /
kg olarak olciilmiistiir. Fakat 60°C’de 4 giinliik depolama sonunda yapilan &lgiim
sonuclarinda BTY nin peroksit degeri MBTY’nin yaklasik 3 katina ¢iktigini
gostermis, MBTY ’nin ise stabil kaldigin1 gostermistir. Bu da kapsiilleme isleminin

oksidasyona karsi iiriinii gli¢lendirdigini agiklamaktadir.

Elde edilen kirmizibiber tohum yaginin antimikrobiyal aktivitesine de
bakilmistir. BTY yapilan analiz sonucunda S.aureus’a kars1 antimikrobiyal aktivite
gosterirken, E.faecalis, E.coli ve P.aeruginosa’ya karsi antimikrobiyal aktivite
gostermemistir. MD’de E.faecalis, E.coli P.aeruginosa ve S.aureus’a karsi
antimikrobiyal aktivite gdsterememis fakat arap zamki 4 mikroorganizmaya karsi
aktivite gostermistir. Elde edilen MBTY ise E.faecalis, P.aeruginosa ve S.aureus’a

kars1 antimikrobiyal etki gOstermistir. Sonu¢ olarak MBTY antimikrobiyal 6zellik
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kazanmistir ve bu oOzellik kaplama materyali olarak kullanilan arap zamkindan

kaynaklanmaktadir.

Yapilan bu c¢alisma sonunda Sanliurfa yoresinde son derece biiyiik 6nem arz
eden isottan (kirmizibiber) elde edilen tohum yaglart mikroenkapsiile edilmis ve bir
takim analizlerden ge¢mistir. Mikroenkapsiilasyon islemi sonunda kirmizibiber
tohum yaglarinin oksidasyona karsi dayanimi arttirtlmis, bazi mikroorganizmalara
kars1 antimikrobiyal aktivite kazandirilmis, albenisi arttirilmis mikron oOlgeginde
kiiciik iriinler elde edilmistir. Elde edilen iriinler ile Sanlurfa yoresinde yeni
istihdam alanlarinin 6niiniin agilacag: disiiniilmekte olup, yore insanint ekonomik ve
sosyal yonden gelistirecegi, lilke ekonomisinde katma degeri yiiksek bu iiriinle
ekonomik faaliyetlerinin artacagi diistiniilmektedir. Bundan sonraki asamalarda daha
farkli kaplama materyalleri ve farkli mikroenkapsiilasyon yontemleri ile daha
dayanikli mikroenkapsiile kirmizibiber tohum yagi elde edilebilir ve katma degeri

yiikseltilerek iilke ekonomisine kazandirilabilir.
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