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OZET

KETEN TOHUMU YAGININ PUSKURTEREK KURUTMAYLA
MIKROENKAPSULASYONU UZERINE FARKLI TASIYICI MADDE VE
EMULSIYON UYGULAMALARININ ETKILERININ ARASTIRILMASI

ismail TONTUL

Yiiksek Lisans Tezi, Gida Miihendisligi Anabilim Dah
Damsman: Dog¢. Dr. Ayhan TOPUZ
Arahk 2011, 85 Sayfa

Bu ¢aligmada omega 3 yag asitleri bakimimdan 6nemli bir kaynak olan keten tohumu
yag1, farkli tasiyict maddeler ve emiilsifikasyon yontemleri kullanilarak mikrokapsiillere
dontstiiriilmiistiir. Bu amagla keten tohumu yagi, {i¢ farkli karbonhidrat tiirevi
(maltodekstrin, N-Lok, HiCap 100), iki farkli protein (sodyum kazeinat, peyniralt1 suyu
protein konsantresi) ve arap zamki kullanilarak, karisim desenine gore belirlenen tiglii
kombinasyonlar seklinde denenerek mikrokapsiillere doniistiiriilmiis ve her karisimin en
yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan optimum oranlar1 hesaplanmistir. iki
farkli emiilsifikasyon yOnteminin (klasik ve ultrasonik homojenizasyon), optimum
tastyict madde kombinasyonu kullanilarak elde edilen alt1 farkli karigim ile iiretilen
mikrokapsiillerin mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi ile bazi kalite Ozellikleri
(pargacik biiylikligi dagilimi, nem miktary, su aktivitesi, yigin yogunlugu) {izerine
etkileri belirlenmistir. Optimum sartlarda {iretilen mikrokapsiiller ayrica hizlandirilmis
oksidasyona maruz birakilmis ve bu kosullardaki oksidatif stabilitesi analiz edilmistir.
Oksidatif olarak en stabil olan kombinasyonun {iiretim sartlar1 olan tasiyict madde
konsantrasyonu, keten tohumu yagi orani ve sonikasyon siiresi parametreleri yanit

yiizey metodu kullanilarak optimize edilmistir.



Karigim deseni sonucglarina gore en yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan
tasiyicl1 madde kombinasyonlari, maltodekstrintsodyum kazeinat (4:1), N-Lok+sodyum
kazeinat (4:1), HiCap 100+arap zamki (1:1), maltodekstrint+peyniralti suyu protein
konsantresi (4:1), N-Lok+arap zamki (1:3) ve HiCap 100+peyniralt1 suyu protein
konsantresi (4:1) olarak belirlenmistir. Genel olarak ultrasonik emiilsifikasyon ile
iiretilen mikrokapsiillerin, klasik emiilsifikasyon ile {iiretilenlere gore daha kiigiik
emiilsiyon ve mikrokapsiil pargacik biiyiikliigli ile daha yiiksek mikroenkapsiilasyon
etkinligine sahip oldugu tespit edilmistir. Tasiyict madde kombinasyonunun, emiilsiyon
pargacik biiyiikligiinii degistirmesine ragmen, mikrokapsiillerin pargacik biiyiikligiinde

belirgin degisime yol agmadigi tespit edilmistir.

Oksidatif olarak en stabil mikrokapsiillerin maltodekstrintpeyniralt1 suyu protein
konsantresi kombinasyonu ile iiretilenler oldugu, buna karsin arap zamki iceren
kombinasyonlar ile {retilen mikrokapsiillerin hizli bir sekilde okside oldugu
saptanmustir. Genel olarak oksidatif stabilitenin, yiizey yag miktarindan daha g¢ok

tastyict madde kombinasyonu ile iliskili oldugu anlasilmistir.

Yanit ylizey metodu sonuglarma gore %20 tasiyict madde konsantrasyonu, %35.1
keten tohumu yagi oramt ve 120 saniye sonikasyon siiresi ile %90.2
mikroenkapsiilasyon etkinligi ve %60.0 mikroenkapsiilasyon verimi elde edilebilecegi

belirlenmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Keten tohumu yagi piiskiirterek kurutma,
mikroenkapsiilasyon, karisim deseni, tastyict madde,

oksidasyon, yanit yiizey metodu
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF EFFECTS OF DIFFERENT WALL MATERIALS AND
EMULSIFICATION APPLICATIONS ON MICROENCAPSULATION OF
FLAXSEED OIL BY SPRAY DRYING

Ismail TONTUL
M. Sc. Thesis in Food Engineering
Adviser: Assoc. Prof. Dr. Ayhan TOPUZ
December, 2011, 85 pages

In this study, flaxseed oil an important source of omega-3 fatty acids, was
microencapsulated using different wall materials and emulsification methods. On this
purpose, flaxseed oil was microencapsulated by using three carbohydrate derivatives
(maltodextrine, N-Lok, HiCap 100), two proteins (sodium caseinate, whey protein
concentrate) and gum arabic in triple combinations determined by mixture design and
optimal ratio of each components which provided the maximum microencapsulation
efficiency was calculated for each combinations. Effects of different emulsification
methods (classical and ultrasonic homogenization) on microencapsulation efficiency,
yield and some quality characteristics (particle size, moisture content, water activity,
bulk density) of microcapsules, produced by using six different optimum wall materials
combinations, were determined. Oxidative stability of microcapsules, produced using
by optimal combinations and also exposed to accelerated oxidation, were analyzed.
Response surface methodology was employed to optimize the process conditions which
were wall material concentration, flaxseed oil ratio and sonication time to obtain the

combination, most stable to oxidation.
Optimal wall material combinations, determined according to results of mixture

design, were maltodextrine/sodium caseinate (4/1), N-Lok/sodium caseinate (4/1),

HiCap 100/gum arabic (1/1), maltodextrine/whey protein concentrate (4/1), N-Lok/gum



arabic (1:3) and HiCap 100/whey protein concentrate (4/1). Results revealed that,
generally, microcapsules produced by ultrasonic homogenization had smaller emulsion
and microcapsule particle size and higher microencapsulation efficiency compared to
classical homogenization. Although the wall material combination was effective on
emulsion particle size, it did not significantly affect microcapsule particle size.

It was determined that the most stable microcapsules to oxidation were produced with
maltodextrine/whey protein concentrate, however, microcapsules produced with gum
arabic combinations rapidly oxidized. Oxidative stability was found to be more

dependent to wall material compositions than surface oil content.

According to the response surface methodology results, 90.2 % microencapsulation
efficiency and 60.0% microencapsulation yield could be obtained using 20% wall

material concentration, 35.1% flaxseed oil and 120 s of sonication time.

KEYWORDS: Flaxseed oil, spray drying, microencapsulation, mixture design, wall

material, oxidation, response surface methodology
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ONSOZ

Son yillarda bitkilerin icerdigi fonksiyonel bilesenlerin saglik {izerine olumlu
etkilerinin anlagilmasi iizerine, dogal iriinlerin kullanimi artmistir. Bununla birlikte
dogada en yiiksek a-linolenik asit iceren gida olmasi nedeniyle keten tohumu yaginin da
kullanim1 artmistir. Ancak keten tohumu yagi, yiiksek oranda doymamis yag asidi
icermesi nedeniyle oksidasyona karsi olduk¢a hassastir. Oksidasyon sonucu yaglarin tat,
koku ve goriiniisiinde istenmeyen degisiklikler ger¢eklesmesinin yani sira insan sagligi
icin tehlike olusturabilecek zararli bilesenler de olusmaktadir. Bu calismada keten
tohumu yagmin dayanikliligmi arttirmak i¢in kullanilabilecek en uygun tasiyici
maddelerin, emiilsifikasyon yonteminin ve islem sartlarinin belirlenmesi hedeflenmistir.
Boylece keten tohumu yagi gibi c¢evresel sartlara hassas yaglarin giivenle

kullanilabilmesi amag¢lanmuistir.

Bu calismanin gerg¢eklesmesinde bana her tiirlii yardim ve destegini esirgemeyen
danisman hocam Dog¢. Dr. Ayhan TOPUZ’a (Akdeniz Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi), deneyimleriyle ¢alismama yon veren degerli hocalarim Prof. Dr. Feramuz
OZDEMIR, Yrd. Doc. Dr. Hilal SAHIN NADEEM ve Yrd. Dog. Dr. irfan TURHAN’a
(Akdeniz Universitesi Miihendislik Fakiiltesi), ~Akdeniz Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi Dekanligi’na, arastirmami maddi olarak destekleyen Akdeniz Universitesi
Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon Birimi calisanlarina, tezin gergeklesmesi
icin maddi ve manevi yardimlarini esirgemeyen Ogr. Gér. Mehmet TORUN, Ebru Seda
UFUK, Zeynep NALE, Atike Nur DURAK, Nisa DURAK, ve Ummiigiilsiim
GULCAN ile istatistik calismalarmda degerli yardimlar1 i¢in Ars. Gor. Ciineyt
DINCER’e, bu siirecte beni yalniz birakmayan ve hicbir zaman destegini esirgemeyen
Sultan ARSLAN’a ve tiim hayatim boyunca maddi, manevi biiyiik fedakarliklar yaparak

bu noktaya gelmemi saglayan aileme, sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

AB Avrupa Birligi

ABD Amerika Birlesik Devletleri

ALA a-Linolenik Asit

AZ Arap Zamki

CLA Konjuge Linoleik Asit

DE Dekstroz Esdegerligi

DHA Dokosahekzaenoik Asit

EKM Emiilsiyondaki Kurumadde Miktar1
EPA Eikosapentaenoik Asit

FDA Gida ve Ilag Yonetimi

GC-MS Gaz Kromatografisi-Kiitle Spektrofotometresi
GRAS Genellikle Giivenli Olarak Kabul Edilen
HAO Hacim Agirlikli Ortalama

HC HiCap 100

KO Kareler Ortalamasi

KYO Keten tohumu yag1 orani,

MD Maltodekstrin

ME Mikroenkapsiilasyon Etkinligi

MO Milattan Once

MV Mikroenkapsiilasyon verimi

NL N-Lok

pAD p-Anisidine Degeri

PAK Peyniralt1 Suyu Protein Konsantresi
PAP Peyniralt1 Suyu Proteini/izolat1

PD Peroksit Degeri

SD Serbestlik Derecesi

SK Sodyum Kazeinat

SS Sonikasyon siiresi

TMK Tas1tyic1 madde konsantrasyonu,
TV Totox Degeri
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1. GIRIS

Glinlimiizde tiiketicilerin hazir gidalara giderek artan talebi bu gidalarin tiretimini de
hizla arttirmistir. Bu talebi en iyi sekilde karsilayabilmek amaciyla kaliteli, raf 6mrii
uzun, besleyici degeri yiiksek ve fonksiyonel nitelikleri olan gidalarin gelistirilmesi
konusundaki arastirmalar hiz kazanmistir. Bu tip {riinlerin pazar1 her gegen giin
biiylimektedir. Cesitli gida iriinlerinin besin ve lezzet yoniinden zenginlestirilmesi
amaciyla fonksiyonel gida bilesenleri gidalara dogrudan katilmaktadir. Ancak gidalarin
islenmesi ve depolanmasi sirasinda, bu fonksiyonel bilesenler yeterince stabil
olmamalar1 nedeniyle degisime ugramaktadir. Ayrica bu bilesenler gidalarin kendi
bilesenlerinin degisimini de tetiklemektedir. Gidalarda goriilen bu olumsuz degisimleri
Onlemeye yonelik aragtirmalar artarak devam etmektedir. Literatiirde bu ¢alismalarin

ozellikle mikroenkapsiilasyon teknikleri lizerinde yogunlastigi goriilmektedir.

Mikroenkapsiilasyon, kapstillenecek madde ile ¢cevre arasinda bir bariyer olusturarak
biyoaktif bilesenleri 1s1, 151k, oksijen ve metal iyonlar1 gibi ¢evresel faktorlere karsi
korumaktadir. Bu yoOntemle {retilen mikrokapsiiller biyoaktif bilesenler agisindan
zengin olmasmin yaninda, kullanimmin pratik olmasi, depolama ve tagima islemlerinin
daha az masraf gerektirmesi, her zaman ve kolay bulunabilmesi gibi diger avantajlara
sahiptir. Gida endiistrisinde en fazla kullanilan mikroenkapsiilasyon yontemi
puskiirterek kurutmadir. Bu yontem ekonomik, pratik ve genis bir iirlin grubuna
uygulanabilir niteliktedir. Piiskiirterek kurutma ile mikroenkapsiilasyon isleminde en
Oonemli asama tasiyici madde ve/veya maddelerin se¢imidir. Bu amagla ¢ogunlukla
karbonhidrat, protein ve zamk (gum) tiirevleri kullanilmaktadir. Mikroenkapsiilasyon
isleminde kullanilacak tasiyict maddelerde istenen 6zelliklerin tek bir tasiyict madde
tarafindan saglanmasi miimkiin olmamaktadir. Bu nedenle tasiyict maddeler genellikle
kombine halde kullanilmaktadir. Bu konuda gerceklestirilen bircok ¢aligmada tasiyici
madde se¢imi, bu maddelerin konsantrasyonu, kapsiil icerisindeki yag orani ve

uygulanan emiilsifikasyon iglemleri tesadiifi yaklasimlarla siirdiiriilmiistiir.

Bu nedenle caliymada oksidatif olarak daha stabil olan keten tohumu yag:

mikrokapsiiliiniin liretimi hedeflenmistir. Bu amagla oksidasyonu engelledigi rapor



edilen karbonhidrat tiirevleri [Maltodekstrin (MD), HiCap 100 (HC) ve N-lok (NL)] ile
birlikte arap zamk1 (AZ), ve proteinler [peyniralt: suyu protein konsantresi (PAK) ve
sodyum kazeinat (SK)] secilerek amaca uygun bir tasiyict madde kombinasyonu
belirlenmistir. Ayrica ¢alisma kapsaminda ultrasonik emiilsiyon isleminin depolama
siiresince enkapsiile edilmis yag oksidasyonu ve diger bazi kalite karakteristikleri

iizerine etkisi arastirilmistir.



2. KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI

2.1. Keten Tohumu ve Yag Hakkinda Genel Bilgiler

Keten (Linum usitatissimum), 30-100 cm boyunda, mavi ¢igekli ve tek yillik bir
kiiltiir bitkisidir. Tohumlari, 4-6 mm uzunlukta, yumurta bi¢iminde, yassi, parlak,

kirmizimtirak esmer renkli, kokusuz, yagh ve lezzetlidir (Isleroglu vd 2005).

Keten ve tohumlar1 ¢ok eski donemlerden beri cesitli amaclarla kullanilmaktadir.
Ketenin MO 8000’li yillarda Mezopotamya’da yabani olarak yetistigi, MO 7000°li
yillarda kiiltiire alinarak yetistirilmeye bagladigi bilinmektedir (Maisey-Genser ve
Morris 2003). Tarihte Romalilar, Yunanlar ve Misirlilar keten tohumunu sindirim
sistemi hastaliklarina karsi kullanmiglardir. Hipokrat’in, karin agrismma kars1 keten
kullandig1 ve hastalar1 i¢in “Birakin keten yesinler (Let them eat flax)” dedigi
bildirilmistir (Schwarcz 2005). Pliny the Elder (MS 23-79)’in, Historia Naturalis (Doga
Tarihi) adl1 ansiklopedisinde keten tohumunun 30 farkli kullaniminin bulundugu rapor

edilmistir (Anonim 2010).

Keten tohumunun toplam agirhiginin %55’ini embriyolar, %36’sm1 kabuk ile
endosperm ve %4’linli embriyo kutbu olusturmaktadir. Keten tohumu ortalama %40
yag, %30 lif, %20 protein, %4 kiil ve %6 dolayinda nem i¢cermektedir. Keten tohumu
yagt %73l coklu doymamis, %18’1 tekli doymamis, %9’u doymus yag asitlerinden
olugmaktadir. Toplam yag asitlerinin yaklasik %55’ini a-linolenik asit (ALA) omega-3
yag asidi olusturmaktadir. Bu bilesigin keten tohumu yagindaki oran1 kendinden sonra
en iyi kaynak olan kanola ve ceviz yagmdan 5.5 kat daha fazladir (Isleroglu vd 2005).
Keten tohumunun farkli kisimlarindaki yag asidi kompozisyonu birbirinden farklidir.
Nitekim embriyo, kabuk ve endospermde bulunan linolenik asit icerigi embriyo
kutbundakine nazaran daha fazladir (Singh vd 2011).

Keten tohumu gida, yem ve lif eldesi gibi amaclarla kullanilan en O6nemli yag
bitkilerinden birisidir. Keten bitkisinin hemen hemen tiimii dogrudan veya islemden

gecirildikten sonra ticari olarak kullanilmaktadir (Singh vd 2011). Diinya iizerinde



yaklasik 2.3 milyon hektar alanda 2.2 milyon ton keten tohumu {iretimi yapilmaktadir.
Uretimin en ¢ok yapildig: iilkeler Kanada, Cin, Amerika Birlesik Devletleri (ABD),
Hindistan, Rusya ve Etiyopya olarak siralanmaktadir. Diinyada yillik yaklasik 600 bin
ton keten tohumu yagi liretilmekte ve bu yag tiretiminde Cin, ABD, Belgika, Etiyopya,
Almanya, Hindistan ve Kanada bas1 ¢ekmektedir. Ulkemizde 2000 yilinda 100 tonun
altma diisen keten tohumu yagi lretimi 2009 yilinda 8000 ton iizerine ¢ikmistir

(Anonim 2011a).

Keten tohumu gida endiistrisinde pisirmeye hazir kahvaltilik driinler, kahvalt1
icecekleri, salata soslari, biskiiviler, et yumusaticilari, krakerler, corbalar, simitler ve
lifli gidalarda kullanilmaktadir (Berglund 2002, Singh vd 2011). Son yillarda keten
tohumunun fonksiyonel bilesenler igerdigi anlasilmis dolayisiyla da kullanimi ve
tikketimi artmustir. Keten tohumunun fonksiyonel gida olarak kullanimi bilesimindeki
ALA, Ilif, lignan, flavonoid ve fenolik asitler gibi fitokimyasal bilesenlerden

kaynaklanmaktadir.

Soguk preslenmis keten tohumu yagi yemeklik kullanimi i¢in dnerilmemekle birlikte,
insan tliketimi i¢cin uygundur ve yiiksek ®-3, diisiik ®-6 yag asidi igerigi sayesinde
diyetteki ®-6/®w-3 oranmi diisiirmesi nedeniyle destekleyici besin olarak

kullanilmaktadir (Cunnane 2003).

2.2. Omega-3 Yag Asitleri Hakkinda Genel Bilgiler

Dogada bulunan yaglar igerdikleri ¢ift bag sayisina gore doymus, tekli doymamas,
¢oklu doymamis olmak tizere 3 gruba ayrilirlar. Coklu doymamis yag asitleri ise
hidrokarbon zincirinin metil ucuna en yakin ¢ift bagin pozisyonuna gére omega-3 (®-3)

ve omega-6 (»-6) olmak tizere ikiye ayrilirlar (Sekil 2.1).

@)
HO 12 9 12 15 18

Sekil 2.1. Omega yag asitlerinin molekiil yapilar



®-3 yag asitlerinin baslica kaynaklari, eikosapentaenoik (20:5w-3, EPA) ve
dokosahekzaenoik (22:60-3, DHA) asit igceren balik ile ALA igeren yemisler, tohumlar
ve sebzelerdir (Defilippis ve Sperling 2006). Memeli hayvanlar ve insanlarda A-12 ve
A-15 desaturaz enzimi bulunmamasi nedeniyle hiicre i¢inde ®-3 ve ®-6 yag asitleri
sentezlenemez ve bu nedenle diyetle alinmak zorundadir. Ancak diyetle alinan ALA
viicutta EPA ve DHAya dontistiiriilebilir (Sekil 2.2) (Innis 2008). Memelilerde hiicre
icinde sentezlenemeyen/doniistiiriilemeyen tek m-3 ¢oklu doymamis yag asidi olan ALA
viicutta diger uzun zincirli ®-3 yag asitlerine doniisebildigi i¢in -3 yag asitlerinin atasi
olarak kabul edilmektedir (Cunnane 2003). Diyetle alinan ALA miktari arttik¢a, plazma
ve hiicre lipitlerindeki ALA ve EPA miktarinin da kalict olarak arttig1 rapor edilmistir
(Stark vd 2008). Insan metabolizmasi diyetle aliman ALA nin %5-10"unu diger -3 yag
asitleri olan EPA ve DHA’ya doniistiirebilmektedir. ALA’nin diger ®-3 yag asitlerine
donlisim orani cinsiyete gore degismektedir. Dogurganlik ¢agindaki kadinlarda
dontistimlerin, saglikli erkeklere gore 2.5 kat daha fazla oldugu bildirilmistir (Stark vd
2008).

18:3n-3 (ALA)
l Abdesatirase Gegen 150 yi1l boyunca, bat1 diyetinde daha ¢ok musir,
18:4n.3 aygicegi, aspir, pamuk ve soya gibi tohumlardan elde
l doagase edilen yaglarin tiiketilmesi nedeniyle ®-6/®w-3 orani 20/1-
20:4n-3 30/1 seviyelerine ¢ikmistir. Ancak insan beslenmesindeki
l ideal bir diyette bu oraninin 4/1-10/1 arasmnda olmasi
AS-desaturase
gerektigi bildirilmektedir (Carter 1993, Zheng 2003, Singh
20:50-3 (EPA)
l vd. 2011).
elongse
22:50-3 (DPA n-3)
l dongse Yesil bitkilerin icerdigi toplam yag asitlerinin %80’ini
24553 ALA olusturmaktadir. Ancak bu bitkilerin icerdikleri
l Ab-desaurase | toplam yag oraninin oldukca diisiik olmasi nedeniyle bu tiir
46n-3 bitkilerden saglanan ALA miktar1 tamamen bitkisel
J Bonic kaynakli beslenen vejeteryanlar (herhangi bir hayvansal
nxadation
226n-3 (DHA) iiriin tiiketmeyen) i¢in bile oldukca diisiiktiir. ALA ticari

olarak satilan yaglarda (aygicegi, misir, zeytin) oldukga

Sekil 2.2. ALA metabolizmas: diisik  miktarda  bulunmaktadir.  ALA’nin  lipit

(Johnson 2009)



peroksidasyonunu arttiracagi endisesi, islenmis gidalarin miimkiin oldugunca az ALA

icermesine neden olmaktadir (Cunnane 2003).

Insan metabolizmas1 -3 yag asitlerinden prostaglandin adi verilen hormon benzeri
bilesikler olusturarak bir¢ok hastalikla savagsmaya yardimci olmaktadir. Bu bilesikler
hiicre zarmi gegirgenlestirerek, hiicreyi bakteriyel toksinlerin, enfeksiyonlarm ve
virlislerin olumsuz etkilerinden korumaktadir. Ayrica ALA, kardiyovaskiiler hastaliklar,
osteoporoz, romatizmal eklem iltihabi1 ve kanser riskini azaltmaktadir. ALA kan
trigliseritleri, tansiyon, platelet aktivitesi, notrofil aktivitesi ve yiiksek yogunluklu
kolesterol seviyesini ylikselterek kardiyovaskiiler hastalik riskini azaltmaktadir (Singh

vd 2011).

Viicuda yiiksek miktarda ALA alim1 meme kanseri yayilim riskini diger uzun zincirli
yag asitlerine nazaran ¢ok daha fazla azaltmistir. Ayrica kolon kanseri hastalarinin
plazmasinda diisiik seviyede ALA oldugu gozlenmistir. Bu nedenlerle Amerikan Ulusal
Kanser Enstitiisii yiiksek oranda ALA igeren keten tohumunu kanser onleyici 6 gidanin
arasma almistir (Oomah 2001, Isleroglu vd 2005). Insan gelisimi sirasmda beyinde
bulunan DHA seviyesi artmakta ve bu seviye diyetle alman ®-3 ve -6 miktarindan
etkilenmektedir. Yagh dokuda bulunan ALA kalp krizi riskini azaltirken, benzer bir
durum DHA igin gézlenmemistir. Mozaffarian vd (2005) tarafindan gergeklestirilen
calisma, ALA tiiketimi ile kardiyovaskiiler hastalik riskini azaltma arasindaki en énemli
kanit1 olusturmaktadir. Calismada deneklere giinliik 100 mg’in altinda uzun zincirli ®-3
yag asitleri (EPA+DHA) ve 1 g ALA tiikettirilmis, sonugta 6liimciil olmayan kalp krizi
riskinde %058, kardiyovaskiiler hastalik riskinde %47 azalma oldugu belirlenmistir.
Bir¢cok caligma ALA’nin insan diyeti i¢indeki kalbi koruyan en 6nemli madde oldugunu
gostermektedir. Bu ylizden yiiksek miktarda ALA alimmnin kalp Krizi riskini azalttig:

bilim diinyasi tarafindan kesin olarak kabul edilmektedir.

Joshi vd (2006) tarafindan yapilan bir ¢aligma keten tohumu yagi ve C vitamini
takviyesi alan cocuklarin dikkat eksikligi ve hiperaktivite semptonlarinda Onemli

iyilesmeler oldugunu gostermistir.



Gilinliik alinmasi gereken ALA miktari belirlemek i¢in bir¢ok calisma yapilmistir.
Bu c¢alismalar sonucunda yetigkin bir insanin giinliik enerji ihtiyacmin 9%0.5’inin
(yaklasik 1g/giin) ALA’dan karsilanmasi gerektigi bildirilmistir. Ancak Cunnane (2003)
giinliik 1 gramdan fazla ALA tiiketmenin kardiyovaskiiler hastaliklar ve kanser riskine
kars1 koruyucu etkileri nedeniyle halkin giinliik 1.5 ve hatta 2 g ALA tiiketiminin genel

saglik politikas1 olmas1 gerektigini vurgulamistir.

Keten tohumu iyi bir ALA kaynagi olmasi nedeniyle bu iiriine olan talep her gegen
giin artmaktadir. Ancak keten tohumu yagi yiiksek miktarda ¢oklu doymamis yag asidi
icermesi nedeniyle oksidasyona ve serbest yag asidi olusumuna hassas olup, bu iiriinler

heniiz GRAS listesine girememistir (Isleroglu vd 2005).

2.3. Doymamis Yag Asitlerinin Oksidasyonu

Doymamis yag asitlerinin oksidasyonu ve birincil oksidasyon {iriinlerinin ortaya
¢ikmast i¢in oksijen, 1s1, UV radyasyon, iyonize radyasyon gibi etkenler gereklidir. iz
elementler de yag oksidasyonunu katalizleyerek tetiklemektedir (Kayahan 1998).
Oksijen ve metal katalizorliiglinde asagidaki mekanizma tizerinden hidrojen peroksit

olusabilir.

0, + Fe** > [Fe(0.)]*
[Fe(02)]* + H* > Fe** + HOO"
2 HOO > H,0, + 0,

Boylece hidrojen peroksit, asagidaki gibi hidroksil radikallerine pargalanabilir. Bu

radikaller oksidatif zinciri baslatir.
H,0,+ Fe?* > HO™ + HO + Fe**
H,0,+ Fe** > HOO™ + H + Fe?"

HO™+RH = R"+ H,0

Yayilma reaksiyonlar1 genelde bir radikal zincir reaksiyonlaridir.



R"+ 0, > ROO"
ROO"*RN = ROOH +R”

IIk reaksiyon ¢ok hizli cereyan etmekte olup bu reaksiyonu dnlemek icin oksijen
seviyesi ¢ok diisik olmalidir. Yayilma reaksiyonlar1 asagidaki reaksiyonlardan biri

gerceklesinceye kadar devam eder.

ROO™* ROO™ > ROOR + O,
ROO™* R > ROOR
R+R">R-R

ROO"* ROO" > R=R + R-OH + O,

Bu reaksiyonlar dimerler, polimerler, ketonlar ve alkollerin olusmasina Onciiliik
etmektedir. Olusan ucgucu ikincil oksidasyon iirlinleri (aldehitler, ketonlar, alkanlar)

kotii kokuya (off-flavor) neden olmaktadir.

Yag oksidasyonunu onlemek ya da yavaslatmak igin alinacak onlemler su sekilde

siralanabilir;

Baslangi¢ reaksiyonu olusumunun dnlenmesi
Oksijen konsantrasyonunun azaltilmasi
Antioksidan maddelerin eklenmesi

Diisiik sicakliklarda depolama

AN N NN

Eger bulunuyorsa su fazinda bulunan metal iyonlarmin sekuesteranlar

kullanilarak temizlenmesi

(\

Karanlikta depolama

Tim bunlara alternatif olarak mikroenkapsiilasyon islemi de oksidasyonu

engellemektedir.



2.4. Mikroenkapsiilasyon Islemi

Mikroenkapsiilasyon, kati, sivi veya gazlarin uguculugunun engellenmesi ve kimyasal
bozunmalara kars1t korunmasi amaciyla ince bir koruyucu tabaka ya da kaplama
maddesi ile kaplanmasi islemidir (Madene vd 2006). Bu islemde kaplanacak materyal
“i¢ faz, ¢ekirdek, aktif materyal”, kaplama materyali “kabuk, duvar, membran, tasiyici,
enkapsulant”, olusan yap1 ise “kapsiil, mikrokapsiil” olarak adlandirilmaktadir
(Gharsallaoui vd 2007). Genellikle 1 um’den kiigiik par¢aciklar nanokapsiil, 1-1000 um
arasi pargaciklar mikrokapsiil, 1000 um’den biiyiik pargaciklar ise makrokapsiil olarak

adlandirilmaktadir. Mikroenkapsiilasyon islemi;

Kaplanacak maddenin dis etkenlere (1s1, 151k, metal iyonlar1) karsi korunmasi,
Buharlasarak kaybolmasinin 6nlenmesi,

Fiziksel 6zelliklerinin korunmasi,

Maddenin taginmasi ve depolanmasinin kolaylastirilmasi,

Dogru yerde ve dogru zamanda ¢aligmasinin saglanmasi,

Kaplanacak maddenin tat ve kokusunun maskelenmesi,

Baska bilesenlerle reaksiyona girmesinin dnlenmesi,

© N o o B~ w e

Kiiciik miktarlarda kullanimi istendiginde seyreltilebilmesi ve seyreltmenin

homojen bir halde saglanmasi

gibi amaglarla uygulanmaktadir (Shahidi ve Han 1993, Re 1998, Kog¢ vd 2010).

Mikroenkapsiilasyon eczacilik, kimya, gida ve benzeri diger alanlarda
uygulanmaktadir. Bu islem ile gida endiistrisinde aroma maddeleri, bitki ekstraktlari,
emiilgatorler, asitlendiriciler, aminoasitler, renklendiriciler, yenilebilir yaglar, enzimler,
mayalanma ajanlari, mikroorganizmalar, mineraller, tuzlar, sekerler ve vitaminler

kapsiillenebilmektedir (Augustin ve Hemar 2009, Sahin 2009, Ozdemir 2010).

Gida bilesenlerinin mikroenkapsiilasyon isleminde piiskiirterek kurutma, dondurarak
kurutma, akigkan yatak kaplama, koaservasyon, ekstriizyon ve ko-kristalizasyon gibi

bircok farkli yontem kullanilmaktadir. Ancak bu teknikler i¢inde en yaygin olarak



kullanilan yontem piiskiirterek kurutma islemidir (Jafari vd 2008a, Ko¢ vd 2010).
Degisik kapsiilleme ajanlarmin kullanilabilmesi, yaygm olarak kullanilan isleme
ekipmanlarina uyarlanabilir olmasi, iyi kalitede pargaciklar elde edilmesi, siirekli tiretim
olanag1 saglamasi ve endiistriyel olarak kolayca uygulanabilmesi pliskiirterek kurutma
yonteminin tercih edilme nedenleridir. Ayrica bu yontemle mikroenkapsiile edilmis
triinlerin tiretim maliyeti diger yontemlere gore oldukga diistiktiir (Desai ve Park 2005,
Gharsallaoui vd 2007, Kog¢ vd 2010). Piiskiirterek kurutma sisteminin genel birimleri
Sekil 2.3’de verilmistir.
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Sekil 2.3. Piiskiirterek kurutma sistemi (Kirmizi ¢izgiler hava akismi, mavi ¢izgiler {iriin

akisini gostermektedir) (Erdinc 2007).

Piiskiirterek kurutma temel olarak, ¢ozelti veya emiilsiyon halindeki sivinin, 1sitilmis
hava akimmm bulundugu bir bdlmede, atomizasyonla pargacik seklinde hizla
kurutuldugu bir islemdir. Bu islem sonunda elde edilen toz {iriin, belirli biiytikliikte
kiiresel parcactk dagilimma sahiptir. Genellikle sulu sistemlerin kullanilmasiyla

gerceklestirilen piiskiirterek kurutma isleminde kontrollii kosullarda organik ¢oziiciilerle
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de calsilabilmektedir (Sahin 2009, Ozdemir 2010). Piiskiirterek kurutma ile
mikroenkapsiilasyon islemi temel olarak asagidaki islem basamaklarindan olusur

(Vikram vd 2008):

v' Eger gerekli ise sivinin 6n konsantrasyonu (genellikle maliyet diisiirmek igin
diistik konsantrasyonlu sivilara uygulanir)

Kapsiilleme materyallerinin se¢imi

Homojenizasyon (Emiilsiyonlastirma)

Atomizasyon (Siv1 zerrelerinin olusturulmasi)

Sicak hava veya gaz akiminda kurutma, kat1 toz pargaciklar olusumu

AN NN NN

Nemli hava/gazdan toz iiriiniin ayrilmasi (Siklon ayirma asamast)

Piiskiirterek kurutma islemi i¢in ilk adim uygun kapsiilleme materyalinin
secilmesidir. Secilen kapsiilleme materyali su icerisinde belirli bir siire rehidrate
edildikten sonra igerisine ¢ekirdek materyal eklenerek homojenizasyon islemi ile
karisim emiilsifiye edilir. Homojenize edilen karigim atomize edilerek kurutma
bdlmesine beslenir. Atomizasyon isleminin amaci kuru hava ile atomize edilmis sivi
parcaciklar1 arasinda maksimum 1s1 ve kiitle transferi saglamaktir. Atomizasyon islemi
beslenen sivinin tipinden ve viskoziteden etkilenmektedir. Giinlimiizde yaygin olarak
kullanilan es-yonlii hava akimina sahip plskiirtmeli kurutucularda atomizasyon
isleminden hemen sonra atomize sivi pargacigi, 150-220°C sicakliktaki sicak hava ile
karsilagarak ani bir evaporasyon olugmakta ve kuruyan {iriin 1slak termometre

sicakhiginda (50-80°C) kalmaktadir (Gharsallaoui vd 2007, Jafari vd 2008a).

Kurutmanin temel prensibine gore 3 basarili asama gergeklesmelidir. Sicak hava ile
stvinin karsilasmasindan hemen sonra, 1s1 transferi nedeniyle parcaciklarin sicakligi
islak termometre sicakligi olan sabit bir degere kadar yiikselmektedir. Daha sonra
parcaciklardan su evaporasyonu sabit sicaklik ve buhar basincinda gerceklesmeye
devam etmekte ve bu sirada pargacik ¢ekirdeginden yiizeyine olan su diflizyonu sabit ve
yiizey evaporasyon oranina esit kabul edilmektedir. Son olarak, parcacik su icerigi kritik

bir diizeye erigince, parcacik yiizeyinde kuru bir kabuk olusmakta ve kuruma oraninda
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hizli bir azalma meydana gelmektedir. Teorik olarak kuruma pargacik sicakliginin hava

sicakligina esit oldugu noktada bitmektedir (Gharsallaoui vd 2007).

2.5. Mikroenkapsiilasyon Isleminde Kullanilan Tastyic1 Maddeler

Bir gida bileseninin kapsiillenmesinde birinci basamak uygun tasiyict maddenin

secimidir. Piskiirterek kurutma isleminde tasiyict se¢imi emiilsiyon stabilitesini,

akiskanligini, mekaniki stabiliteyi ve kurutma sonrasi iiriin 6zelliklerini etkiledigi i¢in

kritik bir asamadir (Re 1998). Bu agidan ideal bir tasiyict madde su ozellikleri

gostermelidir;

. Yiiksek konsantrasyonlarda iyi reolojik 6zelliklere sahip ve kolay c¢alisilabilir

olmali,

. Cekirdek materyali emiilsifiye etmeli ve elde edilen emiilsiyonu stabilize etmeli,

3. Isleme ve depolama siiresince kapsiillenen materyal ile etkilesime girmemeli,

© N o o

Isleme ve depolama siiresince, yapisiyla cekirdek materyali kaplama ve tutma
yetenegine sahip olmali,

Islem sirasinda kullanilan ¢ziiciide kabul edilebilir derecede ¢oziinmeli,
Cekirdek materyali ¢cevresel sartlara kars1 maksimum seviyede korumali,
Kurutma sirasinda kullanilan ¢oziiciiniin tamamin1 birakmali,

Ucuz ve gidalarda kullanimma uygun olmalidir (Shahidi ve Han 1993, Desai ve
Park 2005).

Tek bir tastyict maddenin tiim bu 6zelliklere sahip olmasit miimkiin olmadig1 i¢in,

tastyict maddelerin kombine olarak kullanimi daha yaygindir (Jafari vd 2008a, Ozdemir

2010).

Genellikle kullanilan tasiyict maddeler; proteinler (sodyum kazeinat, peyniralti

suyu proteini, jelatin), zamklar (arap zamki, mesquite zamk), karbonhidratlar (siikroz,

maltodekstrinler, modifiye nisasta, siklodekstrinler, seliiloz), lipitler, yaglar, mumlar,

lesitin (emiilsifiye edici) ve lif maddeleridir (Fuchs vd 2006).
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2.5.1. Karbonhidratlar

Nisastalar, kurutulmus misir surubu ve maltodekstrinler gibi karbonhidratlar
genellikle tasiyict madde olarak kullanilmaktadir. Yiiksek konsantrasyonda diisiik
viskozite gosteren ve yiiksek ¢Oziiniirliige sahip olan bu maddeler maliyeti azaltmak ve

oksidasyona kars1 dayanikliligin arttirilmasinda kullanilmaktadir.

Nisastanin asit ve/veya enzimler etkisi ile depolimerizasyonu ile elde edilen hidrolize
nisastalar, ucuz, kokusuz, yiiksek konsantrasyonda diisiik viskozite gosteren, oksijen
gegcirgenlikleri diisiik olan ve bu nedenle iyi koruma saglayan tasiyict maddelerdir. Bu
maddelerin koruma derecesi hidrolize nisastanin dekstroz esdegerligi ile ilgilidir.
Dekstroz esdegeri (DE), nisastanin hidroliz seviyesini gosteren bir degerdir. Bu deger
20’den kiigiik ise hidrolize nisasta maltodekstrin, 20’ nin {izerinde ise kurutulmus misir
surubu olarak isimlendirilir (Kargel 2000). Yiiksek DE’ye sahip hidrolize nisastalarin
oksijen gecirgenliginin daha diisiik olmasi, depolama siiresince korumay1 arttirmaktadir.
Hogan vd (2003)’nin bildirdigine gore, McGookin ve Augustin bu etkiyi yiiksek DE
degerine sahip maltodekstrinlerde bulunan yiiksek orandaki serbest glikozun,
hidroperoksitlerle hidrojen bagi olusturarak, antioksidan etki gostermesi nedeniyle
mikrokapsiil duvarinin oksijen bariyer Ozelliklerini arttirmasina baglamislardir. Ayni
zamanda yiiksek oranda bulunan indirgen sekerin enzimatik olmayan esmerlesme
reaksiyonlar1 araciligiyla antioksidan etki gosterdigi bildirilmistir (Hogan vd 2003).
Ancak, yliksek DE iirlinleri kullanildik¢a, depolama sirasinda keklesme problemi ortaya
cikmaktadir. Ayrica hidrolize nisastalarin emiilsifiye edici 6zelliklere sahip olmamasi
nedeniyle istenen yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglanamamaktadir. Bu nedenle
maltodekstrinler genellikle emiilsifiye edici kapsiilleme materyalleriyle birlikte

kullanilmaktadir (Turchiuli vd 2005).

CH,OH
OH
OH

a-1,4

2<n<20

Sekil 2.4. Maltodekstrinin kimyasal yapisi (Anonim 2011b)
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Hogan vd (2001) yaptiklart ¢alismada DE 28’ nin maksimum mikroenkapsiilasyon
etkinligi (%88.4) sagladigini, ancak daha yiiksek DE degerine sahip hidrolize nisastanin
mikroenkapsiilasyon etkinligine O6nemli bir katkisinin olmadigint bildirmiglerdir.
Arastiricilar bu durumu yiiksek DE igeren iiriinlerde bulunan kiigiik oligosakkaritlerden

dolay1 daha az pordz ve tekdiize yap1 olusturmasima baglamislardir.

Modifiye nigastalar, hidrolize edilmis olup, emiilsifiye edici 6zellikler kazandirmak
icin yapisina lipofilik siiksinik asit eklenmis nisastalardir. Bu modifikasyon islemi FDA
ve AB tarafindan onaylidir ve 1-oktenil siiksinik anhidrit seviyesi maksimum %3 ile
smirlandirilmistir (Mortenson ve Reineccius 2008). Bu nisastalar asagida belirtilen ii¢

basamakta hazirlanmaktadir;

1. Graniiler nisasta sulu alkali ortamda jelatinizasyon sicakliginin altinda oktenil
baglanmis siiksinik asit ile tiirevlendirilir.

2. Jelatinizasyon, nigasta esterine c¢Oziiniirlik saglar ve c¢ozelti viskozitesini
diistiriir.

3. Nisasta, asit inceltme adi verilen islemle degrade edilir (Drusch ve Schwarz

2006).

Piiskiirterek kurutma ile mikroenkapsiilasyon islemi i¢in yiiksek konsantrasyonda
disik viskozite gosteren modifiye nisasta kullanimi uygundur. Mikroenkapsiile
edilecek c¢ekirdek maddeyi kaplamak ve korumak i¢in film olusturulmasmin
gerekmesinden dolayi, kullanilan modifiye nisastanin molekiiler agirligr cok diisiik
olmamalidir ~ (Drusch ve  Schwarz 2006). Aroma maddeleri ve yag
mikroenkapsiilasyonunda kullanilmak tizere Capsul, N-Lok, HiCap 100 ve Encapsul
gibi degisik modifiye nisastalar gelistirilmistir. Patentli {iriinler olan bu maddelerin

kullanimindaki temel engel maliyetlerinin yiiksek olmasidir.
Hidrolize ve modifiye nisastalar disinda siklodekstrinler, alginatlar, pektin ve

seliilozlar gibi bir¢ok karbonhidrat da tasiyici materyal olarak kullanilmaktadir. Ancak

diisiik molekiil agirligina sahip karbonhidratlarin mikroenkapsiilasyonda kullanilmasi
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keklesme, ¢okme ve depolama sirasinda rekristalizasyon gibi problemlere neden

olmaktadir (Gharsallaoui vd 2007).

2.5.2. Zamklar

En eski ve en ¢ok bilinen dogal zamk maddesi olan arap zamki (Akasya zamki)
Sudan, Senegal, Mali ve Nijerya’ya 6zgii Acacia senegal ve Acacia seyal agaglarmin
govde ve dal sizintilarindan tiretilmektedir. A. seyal tiirlinde zamk dogal olarak sizarken,
A. senegal tiirtinde ise aga¢ kabuguna yapilan kesiklerden veya aga¢ kabugunun
soyulmasiyla elde edilmektedir. Giinese maruz kalma sonucu sizinti yumrusunda
kuruma meydana gelmekte ve bdylece kurumus yumrular elle toplanabilmektedir.
Toplanan yumrular temizlenmekte, siniflandirilmakta ve bircok durumda pastorize
edilerek, ¢esitli amaglarla kullanilmak {izere piiskiirterek kurutulmaktadir. Bir agagtan

yilda yaklagik 300 gram zamk {iretilebilmektedir (Mortenson 2008).

A. senegal ve A. seyal tiirleri arasinda bazi yapisal farklar bulunmaktadir. A. seyal
tiirlinde karakteristik olarak diisiik miktarda ramnoz bulunur ve bu tiir yiiksek
arabinoz/ramnoz oranina sahiptir. Ayrica A. seyal tiiriinde protein miktar1 daha diisiik,
ancak amino asit kompozisyonu A. senegal tiirii ile aynidir (Thevenet 1995). 8 farkli A.
senegal bitkisinden elde edilen arap zamkinin genel kimyasal bilesimi Cizelge 2.1°de

verilmistir.

Cizelge 2.1. Acacia senegal bitkisinden elde edilen arap zamkinin genel kimyasal
bilesimi (Mortenson 2008)

Bilesen Miktar (%)
Nem 12.5-16
Azot 0.22-0.39
Protein 1.5-2.6
Galaktoz 39-42
Arabinoz 24-27
Ramnoz 12-16
Glukuronik asit 15-16
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Arap zamki diger kolloidlere nazaran ¢ok
diisik viskoziteye sahip yiikksek oranda
dallanmig bir polimerdir. Bu zamk yiiksek
oranda ¢oziinlirliige sahip olup hem soguk
hem sicak suda %50’ye kadar ¢oziinebilir.
Arap zamki, yliksek oranda dallanmis basit
sekerler (galaktoz, ramnoz, arabinoz),
glukuronik asit ve kovalent bagl proteinden
(~%2 w/w) olugmaktadir. Yapida bulunan

protein  arap  zamkinmn  fonksiyonel

Ozelliklerini  belirlemede  6nemli  rol
oynamaktadir (McNamee vd 1998, Turchiuli
Sekil 2.5. fslenmenis arap zamki vd 2005). Arap zamkmm film olusturucu
Ozelligi ise arabinogalaktan fraksiyondan

ileri gelmektedir (McNamee vd 1998).

Arap zamkmin yukarida bahsedilen olumlu 6zellikleri yaninda yiiksek maliyeti, kisitli
iiretimi ve bazi safsizliklar icermesi gibi dezavantajlari bulunmaktadir (Re 1998,
Turchiuli vd 2005). Bu nedenle son yillarda arap zamkina alternatif olabilecek zamk
arayiglar1 devam etmektedir. Bu baglamda Kaju agaci zamki ve mesquite zamklarinin
iyi bir arap zamki alternatifi oldugu bildirilmistir (Beristain vd 2003, de Oliveira vd
2009). Ancak daha cok yerel agaclardan elde edilen bu zamklarin su an igin ticari

uretimi bulunmamaktadir.

2.5.3. Proteinler

Proteinlerin ¢ozilinebilirlik, film olusturma, suyla etkilesim, emiilsifikasyon ve
stabilizasyon gibi fonksiyonel 6zellikleri, tasiyict maddelerde istenen bir¢ok &zelligi
karsilamaktadir. Enkapsiilasyonda siklikla kullanilan proteinler peyniralti suyu proteini
izolatrkonsantresi, yagsiz siit tozu, siit proteini izolati, soya proteini izolatrkonsantresi,
kazeinatlar ve jelatindir (Shahidi ve Han 1993, Jafari vd 2008a, Sanlidere Aloglu ve
Oner 2010).
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Kim ve Morr (1996) yaptiklar1 ¢aligmada peyniralti suyu proteini (PAP), soya
proteini, sodyum kazeinat ve arap zamkmin mikroenkapsiilasyon o6zelliklerini
kargilastirmiglardir. Aragtirma sonucunda protein bazli mikrokapsiillerin genel olarak
daha catlaksiz ve piirlizsiiz ylizeye sahip oldugu ve soya proteini ve PAP ile iiretilen
mikrokapsiillerin digerlerine nazaran daha uzun raf Omriine sahip oldugunu

bildirmislerdir.

Maltodekstrin ve/veya arap zamki diisiik miktarda sodyum kazeinat ile birlikte
kullanildiginda mikrokapsiillerin oksidatif stabilitesini arttirmaktadir. Bu etkinin diisiik
molekiil agirligina sahip emiilsifiye edici materyallerle yeterince kaplanamayan yag
parcaciklarinin sodyum kazeinat ile kaplanarak iki basamakli emiilsifikasyon
saglamasindan kaynaklandig1 diisliniilmektedir (Liu ve Yang 2011). Ayni zamanda
kazeinler yag damlaciklarmm etrafinda metal baglayan bir film olusturarak

dayanikliligimi arttirmaktadir (McClements ve Decker 2000).

Belli bir diizeye kadar kullanilan sodyum kazeinat emiilsiyonda parcaciklarin
stabilitesi lizerine olumlu etkilerde bulunsa da, yiiksek oranda kullanimi son iiriinde
oksidatif stabiliteyi diisiirmektedir. Yiiksek oranda sodyum kazeinat kullaniminda,
sodyum kazeinat genellikle birlikte kullanildig1 arap zamki ve maltodekstrin ile su
baglamada yarisarak, onlarin ¢oziiniirlik ve molekiiler etkilesimlerini etkiledigi

diistiniilmektedir (Liu ve Yang 2011).

Liu ve Yang (2011) yaptiklar1 calismada maltodekstrin ve/veya arap zamki ile
iiretilen mikrokapsiillerin, sodyum kazeinat ilavesi ile {iretilenlere nazaran daha

oyuk/cokiik oldugunu bildirmislerdir.

Proteinlerin tasiyic1 olarak kullanilmasindaki temel problem, mikroenkapsiilasyon
performanslarinin pH, iyonik kuvvet ve sicaklik gibi faktorlere bagli olmasindan
kaynaklanmaktadir (Shahidi ve Han 1993). Ayrica protein kullanimi sirasinda bazi dini

ve sosyal (helal, kosher, vejetaryanlik) konularda dikkate alinmalidir.
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2.6. Emiilsifikasyon Islemi

Biri digerinin i¢inde ince damlaciklar seklinde dagilmis en az iki karigmaz sivinin
karigtirilmas1 olarak tanimlanan emiilsifikasyon, mikroenkapsiilasyon isleminde
cekirdek maddeyi mikro boyuttaki damlaciklara doniistiirdiigii i¢in olduk¢a onemlidir.
Iyi bir mikroenkapsiilasyon igin ortalama parcacik biiyiikliigii 0.5-2 pm araliginda
olmasi gerektigi bildirilmektedir (Qi 2004, de Vos vd 2010).

Emiilsifikasyon islemi, kolloid degirmen, yiiksek hizda karistirici, ultrasonik
homojenizator veya mikrofludizer kullanilarak gerceklestirilmektedir. de Castro ve
Priego-Capote (2007) tarafindan bildirildigine gore ultrason yardimiyla emiilsifikasyon
ilk olarak Wood ve Loomis tarafindan gelistirilmis ve bu konuda ilk patent 1944 yilinda
Isvigre’de alimmustir. 1944 yilindan beri bu konuda bir¢ok ¢alisma yapilmis ve bu konu

son yillarda daha fazla ilgi ¢gekmeye baslamistir (Freitas vd 2006).

Ultrasonik  etkiler temel olarak kavitasyon olarak adlandirilan olgudan
kaynaklanmaktadir. Kavitasyon, akiskan bir sivida buhar kabarciklarinin olugmasini ve
ardindan patlamasini saglamaktadir (Jafari vd 2006). Ultrasonik emiilsifikasyon iki
basamakli bir islemdir. Birinci asamada yag-su ara yiizeyinde kararli olmayan dalgalar
olusmakta ve bu dalgalar sonucu biiyiikk yag pargaciklar1 (50-100um) su fazina
dagilmaktadir. Ikinci asamada ise kaba yag parcaciklar1 yakminda kavitasyon sonucu
olusan sok dalgalar1 ince pargaciklarin olusmasina neden olmaktadir (Freitas vd 2006).
Ultrasonik emiilsifikasyonun etkinligi uygulama zamani, giicii, yag/su orani ve yagin
fizikokimyasal 6zelliklerine bagh olarak degismektedir (Gogate ve Kabadi 2009). Jafari
vd (2006) ultrasonik homojenizasyon iglemi ile mikrofludizasyon isleminde elde edilen
emiilsiyon parcacik biyiikliigiine yakin nano-emiilsiyonlar olusturulabildigini, ancak
parcacik biyiikliigii dagilimmin genis ve homojen olmadigini bildirmislerdir. Ayrica
ultrasonik emiilsifikasyon isleminin tasiyic1 maddelere gore farkl etkiler gosterdigi ve

bu konunun arastirilmasi gerektigi bildirilmistir (Jafari vd 2008b).

Emiilsiyonlarin stabilitesi olusan pargaciklarin boyutuna bagli olarak degisiklik
gostermektedir. Nitekim, kiiciik parcacik biiyiikliigline sahip emiilsiyonlar daha stabil

olmaktadir. Bu bakimdan kii¢iik parcacik biiyiikliigiine sahip emiilsiyon elde etmek i¢in,
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iyi emiilsifiye edici 6zelliklere sahip tasiyic1t maddeler kullanilmalidir. Emiilsifiye edici
maddeler pargaciklarin yiizey gerilimini azaltarak ve parcaciklar arasi bariyer
olusturarak pargaciklarin birlesmesini onlemektedir. Emiilsiyon icerisindeki ¢ekirdek
maddenin parcacik biiyiikliigii emiilsiyon stabilitesini etkiledigi kadar, son firiiniin
karakteristik 6zelliklerini de etkilemektedir. Nitekim kiiciik pargacik biiyiikliigiine sahip
emiilsiyonlar son liriinde daha diisiik yiizey yag miktarina sahip olmakta ve bu durum
¢ekirdek materyalin korunmasma yardimci olmaktadir. (Re 1998, Jafari vd 2008b).
Minemoto vd (2002) kiigiik emiilsiyon parcacik biiyiikliigiine sahip linoleik asit
mikrokapstillerinin, biiylik pargacik biiyiikliigline sahip olanlara gore daha yavas okside

oldugunu bildirmislerdir.

2.7. Karnisim Dizaym (Mixture Design)

Optimizasyon, herhangi bir islemin belirlenen hedefler (yanitlar) dogrultusunda,
bagimsiz degiskenlerin birbirleriyle olan etkilesimleri ve bu bagimsiz degiskenlerin
hedefe (yanita) olan etkileri de gbéz Oniinde bulundurularak bir araya getirilip

uygulanmasi iglemidir (Kog 2008).

Piiskiirterek kurutma yontemiyle mikroenkapsiilasyonda optimum tasiyict madde
kombinasyonunun se¢imi i¢in oldukca fazla sayida iiretim yapmak gerekmekte ve elde
edilen deneysel sonuglarmm yorumlanarak ideal tasiyict madde karigiminin segimi
masrafli ve zaman alict olmaktadir. Bu amagla daha az sayidaki deneysel veri ile
dolayisiyla daha az sayida iiretimle en ideal tastyici karigimin belirlenmesi i¢in karigim

dizayn1 (mixture design) istatistiksel yaklasimi gelistirilmistir.

Istatistiksel deney desenleri (design of experiments) deneylerin planlanmasi ve
uygulanmasi igin gelistirilmis kavramlardir. Bu tiir kavramlara 6rnek olarak “central
composite”, faktoriyel ve karisim desenleri verilebilir. Karigim deney deseni,
karigimlarin hazirlanmasini1 ve modifikasyonunu icermektedir. Bu desen yardimi ile
karisim kompozisyonundaki degisimlerin, karigimin 6zelliklerini nasil etkileyecegi

belirlenmektedir (Eriksson vd 1998).
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Karisim deseni 3 ve daha fazla bilesenin birlikte kullanildigi karigimlarin amaca
yonelik en uygun oranlarinin belirlenmesinde kullanilan etkin bir yontemdir.
Karigimlarin karakteristik 6zelligi bilesenlerin toplaminin %100 olmasidir (XXy=1).
Bunun anlami bilesenlerden birinin  digerlerinden tamamen bagimsiz olarak
degistirilemez ve oranlarmin 0O ile 1 arasinda olmasidir. Tiim bilesenlerin toplaminin
%100 olmasi1 zorunlulugu geleneksel desen uygulamalarinin kullanilmasmi engelleyen
problemlere yol agmaktadir. Karisim deneysel alani serbest proses deseninde oldugu
gibi kareler, kiipler veya hiperkiipler seklinde gosterilemez. Buna karsin bu alam
anlamak i¢in diger geometrik betimlemeler kullanilmahdir. Ikinci olarak karisim
faktorleri iligkili oldugundan, veri analizi daha karmasiklagsmaktadir. Klasik ¢oklu
dogrusal regresyon (clasiccal multiple linear regression) metodu veri analizi i¢in
dogrudan kullanilamadigindan, 6zel modellere ihtiya¢ duyulmaktadir (Eriksson vd

1998).

Daha 6nce bahsedildigi gibi karigim alanlarini anlamak i¢in geometrik betimlemeler
kullanilmahdir. Karisim alanlar1 “karisimdaki bilesen sayisi - 1” boyutlu geometrik
sekillerle ifade edilmektedir. Boylece 2 bilesenli bir karisim dogru ile, 3 bilesenli bir
karisim tiggen ile, 4 bilesenli bir karisim ise dort yiizli ile gosterilmektedir (Sekil 2.6)
(Eriksson vd 1998).

(b) (©)
Sekil 2.6. 2 (a), 3 (b) ve 4 (c) bilesenli basit sekilli (simplex shaped) karigsim alanlar1.

Ancak bazi uygulamalarda bilesenlerin tiimiiniin O ile 1 arasinda degismesi istenmez.

Bu durumda her bir bilesenin kullanim aralig1 belirtilmektedir. Bu simirlar sadece alt
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veya st smirlar (x<0,2 veya x>0,6) olabilecegi gibi, hem alt hem de {ist sinirlar
(0,1<x<0,7) seklinde olabilmektedir. Bu tiir sinirlamalar karigim alaninin diizensiz

olmasina (Sekil 2.7) yol agmaktadir (Eriksson vd 1998).

Sekil 2.7. 3 (a) ve 4 (b) bilesenli diizensiz karigim alaninin goriiniimii.

Deney alan1 diizensiz oldugunda, klasik karisim dizayni kullanilamamaktadir.
Diizensizlik en iyi D-optimal dizayn ile ifade edilebilir. Geometrik olarak D-optimal
dizayn genis bir deney alanini miimkiin oldugunca temsil edecek sekilde yazilimin

belirledigi karigimlar yardimiyla yaratilmaktadir (Eriksson vd 1998).

2.8. Yag Mikroenkapsiilasyonunu Konu Alan Cahsmalar

Turchiuli vd (2005) pliskiirtmeli kurutma yontemi kullanarak yaptiklar1 bir ¢alismada,
%40 emiilsiyon kuru maddesine sahip MD/AZ (3/2) karisimi ile %5 oranindaki ticari
karisim  yagmi kapsiillemisler ve bu tasiyict madde karisimiyla yiiksek

mikroenkapsiilasyon etkinligi ve stabilite saglamiglardir.

Drush ve Berg (2008) iki farki piiskiirterek kurutma sicakligi (160/60 ve 210/90) ile
emiilsiyona eklenen yag oranmin (%30 ve %50) ylizey yag miktari, pargacik bliytikligii
ve stabilite lizerine etkilerini arastirdiklar1 ¢aliymada, yiiksek sicaklik ve yag oranmin
ylizey yag miktarini ve pargacik biyiikligini arttirdigini, bununla birlikte oksidatif

stabilitenin azaldigin1 belirlemislerdir.
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Calvo vd (2010) farkl: tagiyict madde kombinasyonlar1 (MD, SK+Laktoz, MD+SK,
MD+modifiye nisasta) ile sizma zeytin yagini (%22-50) kapsiillemisler ve bu islemle
%33.4 ile %53 arasinda degisen mikroenkapsiilasyon etkinligi saglamislardir.

Jafari vd (2008b) iki farkli tagiyic1 kombinasyonu (MD/HC ve MD/PAK) ile farkli
emiilsifikasyon  uygulamalarinin  (yiiksek  hizli  homojenizasyon, ultrasonik
homojenizasyon ve mikrofludizasyon) emiilsiyon ve mikrokapsiiliin fiziksel 6zellikleri
iizerine etkilerini karsilastirmislardir. Daha kiigiik emiilsiyon parcacik biiytlikliigiiniin
sirastyla klasik homojenizasyon, ultrasonik homojenizasyon ve mikrofludizasyon
islemleri ile elde edildigini bildirmislerdir. Ancak farkli emiilsifikasyon uygulamalari
PAK ile iiretilen mikrokapsiil boyutlar1 arasinda fark yaratmamistir. Ayrica ylizey yag
miktarlar1 genel olarak PAK ile iiretilen mikrokapsiillerde HC ile iiretilenlere gére daha

yiiksek bulunmustur.

Ahn vd (2008) aycekirdegi yaginin mikroenkapsiilasyonu isleminde 4 degiskenin
(yag orani, protein orani, lesitin oranit ve homojenizasyon basinci) etkisini yanit ylizey
metodu ile optimize etmisler ve %96.6 mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan en uygun
sartlarin %23.6 yag, %19 protein, %2.5 lesitin ve %54.8 dekstrinden olustugunu
bildirmislerdir. Arastiricilar ayrica en uygun sartlarda iiretilen mikrokapsiiller ile kontrol
orneklerinin (ME=%70.2) stabilitesini karsilagtrmislar ve 30 giinliilk depolama siiresi
sonras1 kontrol 6rneklerinde optimum sartlarda iiretilen mikrokapsiillere nazaran 8 kat

daha yiiksek peroksit degeri belirlemislerdir.

Farkli tagiyict maddelerle [PAK, AZ, PAK/MD (1/1)] kapsiillenmis konjuge linoleik
asit (CLA) farkl sicaklik (35 ve 45°C) ve su aktivitesi degerlerinde depolanmis ve
depolama siiresince CLA oksidasyonu izlenmistir. En az CLA oksidasyonu sadece PAK
ile kapsiillenip 35°C sicaklik ve 0.743 su aktivitesinde depolanan 6rneklerde belirlenmis
ve tek basina AZ kullaniminin CLA oksidasyonunu engelleyemedigi rapor edilmistir
(Jimenez vd 2006).

Bae ve Lee (2008) avokado yagmi farkli PAP ve MD kombinasyonlar1 ile

kapsiillemigler ve farkli sicakliklarda 8 hafta depolayarak bu orneklerin depolama
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boyunca oksidatif stabilitesini aragtirmiglardir. Arastirma sonucunda orneklerin yiiksek
sicakliklarda oksidasyona ugradigi ve kullanilan MD oranmin artmasiyla 6rneklerde
oksidasyonun azaldigi rapor edilmistir. Ancak 25°C’de tiim Orneklerde 6nemli bir

oksidasyon farki belirlenememistir.

Partanen vd (2005) yaptiklari ¢alismada %40 oraninda kullanilan iki fakl tagiyict ile
[HC ve MD/AZ (7/1)] %30 oraninda yalanci igde (sea buckthorn) yagini kapsiillemisler
ve tasiyict madde olarak HC’nin MD/AZ karisimindan daha  yiiksek
mikroenkapsiilasyon etkinligi gdsterdigini tespit etmiglerdir. HC ile hazirlanan
emiilsiyonlarin daha kiiclik pargacik biiyiikliigiine sahip oldugu ve bu emiilsiyonlardan
elde edilen mikrokapsiillerin tam tersine biiyilik pargacik boyutuna sahip oldugu

bildirilmistir.

Pauletti ve Amestoy (1999) tereyag mikroenkapsiilasyon islemini 3 bagimsiz
degiskenli (emiilsiyon kurumaddesi, yag oran1 ve maltodekstrin) “central composite
design”a gore optimize etmislerdir. Denemelerinin tiimiinde %60 {izerinde
mikroenkapsiilasyon etkinliginin saglandigi, mikroenkapsiilasyon etkinligi bakimimdan
en 1yi sonuglarm, %30 tasiyici orani, %3.6 maltodekstrin ve %40 yag kullanimiyla elde

edildigi bildirilmistir.

Omar vd (2009) keten tohumu yag1 mikroenkaspiilasyonunu 3 bagimsiz degiskenli (2
farkli emiilsifiye edici ajan ve yag orani) yanit ylizey metoduna gore optimize ettikleri
bir ¢alismada, en yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinliginin (%92.3) MD/AZ (1/1)
tastyict karisgimma %22.8 yag, 0,1 ksantan zamk ve %1.14 lesitin eklenmesiyle elde
edildigini bildirmiglerdir.

Dian vd (1996) palm yaginin farkli tasiyict madde ve konsantrasyonlarmin
mikroenkapsiilasyon etkinligi tizerindeki etkinligini arastirdiklar1 bir ¢alismada %84 ile
%96 arasinda degisen mikroenkapsiilasyon etkinligi elde etmiglerdir. Arastirma
sonuglarma gére MD/SK karigimmin kullanilmasi ylizey yag miktarin1 azaltmus,

emiilsiyona daha fazla yag eklenmesi ise yiizey yag miktarimi arttirmigtir.
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Partanen vd (2008) farkli bagil neme sahip ortamlarda keten tohumu yagi
mikrokapsiillerini depolayarak oksidasyon bakimindan en uygun bagil nem oranini
arastirmiglar, PAP ile kapsiillenmis 6rneklerden en diisiik hidroperoksit miktar1 %49

bagil nemde depolanan 6rneklerde gozlenmistir.

Liu ve Yang (2011) guha ¢igegi yag1 mikroenkapsiilasyonunda kullanilan optimum
tasiyict madde kombinasyonunu %17.2 AZ, %75 MD ve %7.8 SK olarak

belirlemislerdir.

Hogan vd (2003) tarafindan balik yagi mikroenkapsiilasyonunda farklit DE’ne sahip
MD ve SK kombinasyonlarinin oksidasyonu engelleme acgisindan etkinliginin
belirlendigi bir ¢calismada genel olarak %90 {izerinde mikroenkapsiilasyon etkinliginin
saglandigini bildirmislerdir. Yiiksek DE’ye sahip maltodekstrin ile kapsiillenen yaglarin
depolama sonundaki peroksit degerinin diisik DE’ye sahip maltodekstrin ile
kapsiillenenlerden daha diisiik oldugu, tasiyict madde karigiminda SK/MD oraninin
0.33’ten 1’e ylikseltilmesinin peroksit degerinde onemli bir fark yaratmadigi sonucuna

varilmistir.

Tan vd (2005) emiilsiyona eklenen yag oraninin mikroenkapsiilasyon ozellikleri
tizerine etkilerini arastirmiglar ve eklenen yag oraninin artmasiyla birlikte emiilsiyon
pargacik ve pargacik biiylkligiiniin arttigini, ancak verim ve mikroenkapsiilasyon

etkinliginin azaldigini rapor etmislerdir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Materyal

Arastrmada kullanilan keten tohumu yagi N. Biikkey A.S (Izmir, Tiirkiye)
firmasindan temin edilmistir. Bu yag (%5.9 16:0, %12.3 18:2, %75.9 18:3, %5.9 18:0)
Kanada menseli Linum usitatissimum tiirii keten bitkisi tohumlarindan soguk presleme
yontemi ile elde edilmis ve azot altinda ambalajlanmistir. Mikroenkapsiilasyon
isleminde tasiyict madde olarak arap zamki (Merck, Darmstad, Almanya),
Maltodekstrin DE 18 (Maldex 180, Amylum Slovakia, Slovakya), N-lok (National
Starch and Chemical Co), HiCap 100 (National Starch and Chemical Co), Peyniralti
suyu protein konsantresi (Lactomin 80, Rovita GmbH, Almanya) ve sodyum kazeinat
(Lactoprot, Rovita GmbH, Almanya) kullanilmistir.

3.2. Metot

3.2.1. Uygun tasiyic1 kompozisyonlarimin belirlenmesi

Bugiline kadar yiiriitiilen benzer calismalarda sabit yaglarin piiskiirterek kurutma
yontemiyle mikroenkapsiilasyonunda pek ¢ok farkli tagiyici madde rastgele secilerek
kullanilmis ve bu maddelerin etkileri ayr1 ayri rapor edilmistir. Bu c¢alismada birgok
mikroenkapsiilasyon uygulamasinda farkli oranlarda tek basina ya da karigimlar halinde
denenen tasiyict maddelerin sistematik bir yaklasimla en uygun karistm oranlari
belirlenmistir. Bu amagla mikroenkapsiilasyon c¢alismalarinda yaygin olarak kullanilan
i farkl nisasta tiirevi (maltodekstrin, N-Lok ve HiCap 100), arap zamki ve iki farkh
protein (peyniralt1 suyu proteini ve sodyum kazeinat) kullanilmistir. Bu tastyici
maddelerden bir nisasta tiirevi ve bir protein, arap zamki ile birlikte her formiilasyonda
kombine olarak denenmistir. Karisimlarda nisasta ve arap zamki oraninda herhangi bir
smirlama yapilmamis ancak, proteinlerin oranmi ¢dziiniirlik ve viskozite problemlerine
ilaveten diisiik verim olasilig1 dikkate alinarak %20 ile smirlandirilmistir. Bu tasiyici
maddeler Design Expert 8 (Stat-Ease Co., Mineapolis) istatistik yazilimi ile, karigim

desenine (extreme vertices mixture design) gore belirlenen oranlarda kullanilarak keten
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tohumu yagir mikroenkapsiilasyonu gerceklestirilmistir. Mikroenkapsiilasyonlarda test

edilen karisim oranlar1 Cizelge 3.1°de verilmis ve Sekil 3.1°de gosterilmistir.

Cizelge 3.1 Karisim desenine gore belirlenmis tasiyict madde karisim oranlar1 (%)

Desen No Nisasta Tiirevi Arap Zamki Protein
1 0 100 0
2 0 80 20
3 100 0 0
4 80 0 20
5 0 90 10
6 90 0 10
7 50 50 0
8 40 40 20
9 45 45 10
10 22.5 72.5 5
11 22.5 62.5 15
12 72.5 22.5 5
13 62.5 22.5 15

Nisasta
100,000

100.000 0.000 100.000
Zamk Protein

Sekil 3.1. Karisim deseninin geometrik goriiniimii
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3.2.2. Emiilsiyonlarin hazirlanmasi

Tastyic1 maddeler, karisim deseninde belirlenen oranlarda karistirildiktan sonra, bu
karigimlarin sulu ¢ozeltileri (20 g/100 mL su) hazirlanmistir. Elde edilen ¢ozeltilere
kurumadde miktarinin agirlikca % 20’si kadar keten tohumu yagi da eklenmis ve son
karigim klasik ve ultrasonik homojenizasyon islemlerine tabi tutularak emiilsiyon haline
getirilmistir. Klasik homojenizasyon uygulama siiresi ve hizina 6n denemeler ile karar
verilmistir. Bu amacgla 100 mL hacmindeki karigim laboratuar tipi homojenizator (IKA
T25 Digital) kullanilarak 15000, 19000 ve 23000 d/dk hizda 5 dk homojenizasyon
islemine tabi tutulmus ve homojenizator devir sayisinin artistyla pargacik biyiikligtiniin
azaldig1 belirlenmistir. Ancak 23000 d/dk hizda emiilsiyon ve homojenizator
sicakliklarmin yiikselmesi nedeniyle buna esdeger emiilsiyon niteligi saglayan (Sekil
3.2) 19000 d/dk ve 9 dk islem kosullarinin uygun olduguna karar verilmistir. Bu

asamadan sonra tiim klasik homojenizasyon denemeleri bu hiz ve siirede

gergeklestirilmistir.
100 - - e 1% SDK
i/ — 15K 5DK
= 80
s & — 23K 5DK
e — 19K 9DK
5
S :
B.01 0.1 1 10 100 1000 3000

Parcacik Biiviikhigii (um)
Sekil 3.2. Klasik homojenizasyon isleminin uygulama siiresi ve hiziyla parcacik
biytkligiiniin degisimi

Ultrasonik homojenizasyon ise Jafari vd (2006, 2008b)’ne goére yapilmistir. Bu
homojenizasyon isleminde uygulanacak siire 6n denemelerle belirlenmis, bu amacla 20
kHz frekans ve 150 W giicte calistirilan ultrason cihazi (Bandelin HD3200)
kullanilmistir. Ultrason cihazi agildiktan sonra cihaz en yiiksek giice ulastiginda, prob
cift cidarli beher (250 mL) igerisindeki kaba emiilsiyona 1 cm derinlige kadar
daldirilmis ve 5 farkl siireyle (20, 40, 60, 80, 100 sn) sonikasyon islemi uygulanmistir.
Homojenizasyon islemi sonrasinda pargacik biiyilikligii ve emiilsiyon sicaklig1 6l¢tilmiis
(Sekil 3.3) ve yaklasik 1 pum pargacik biiylikliigiiniin ve 40°C sicakligm altindaki

pargaciklarin elde edildigi 60 s sonikasyon siiresinin uygun olduguna karar verilmistir.
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Piiskiirterek kurutma isleminde besleme sirasinda emiilsiyon sicakligi son iirliniin bazi
ozellikleri iizerine etkilidir. Bu nedenle sonikasyon ve klasik homojenizasyon islemleri
ile elde edilen emiilsiyonlarin benzer sartlarda iiretilmesini saglamak amaciyla
sonikasyon uygulamalar1 250 mL’lik ¢ift cidarli beherde ¢esme suyu ile sogutularak

gerceklestirilmistir. Elde edilen emiilsiyonlar piiskiirtmeli kurutucuya oda sicakliginda

beslenmistir.
5 50
45 \ /./. 45 == Partikil Boyutu
4 40
3 \ == Sicakhk
€35 35
2 3 30
=y
>
325 \ 25 O
a \ o
22 20 =2
e ©
£ 15 \ 15 S
1 ~ 10
0,5 5
0 T T T T 0

20 40 60 80 100
Sonikasyon siiresi (sn)

Sekil 3.3.Sonikasyon islemi siiresince emiilsiyon parcacik biiylikligli ve sicakligi
degisimi

3.2.3. Piiskiirterek kurutma

Hazirlanan emiilsiyonlar piiskiirterek kurutma {initesinde (Biichi Mini Spray Dryer B-
290) kurutularak mikrokapsiillere doniistiiriilmiistiir. Piiskiirterek kurutma iglemi 180°C
hava giris sicakliginda es yonlii hava akimimda gerceklestirilmistir. Kurutma isleminde
hava ¢ikis sicakligi son iiriinde hedeflenen su aktivitesinin (0.25-0.40 a,) saglandigi
80°C secilmistir. Nitekim Polavarapu vd (2011) ¢alismalarinda benzer sartlari
uygulamiglardir. Kurutma performansm etkileyen hava hizi ise piiskiirterek kurutma
cihazinin %80 aspirasyon giicli ile saglanmistir. Farkli kompozisyonlarda hazirlanan
emiilsiyonlar belirlenen hava ¢ikis sicakligini saglayacak hizda (450-750 mL/saat)

peristaltik pompa yardimiyla atomizere beslenmistir. Homojen bir besleme yapabilmek
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amactyla emiilsiyonlar oda sicakliginda manyetik karistirict kullanilarak siirekli
karistirtlmigtir. Pskiirterek kurutucuya beslenen bu emiilsiyonlar 5 barlik sabit hava
basinci (yaklasik 500 L/saat hava hizi) ile dondiiriilen atomizer yardimiyla kurutma
odasina piiskiirtillerek kurutulmus ve kuruyan mikrokapsiiller siklon seperatorde
ayrildiktan sonra iiriin toplama kabina toplanmistir. Elde edilen iirlinler nem almayacak
sekilde amber renkli 6rnek siselerine doldurulmus ve analizler gergeklestirilene kadar -

18°C’de muhafaza edilmistir.

3.2.4. Analizler

3.2.4.1. Mikroenkapsiilasyon verimi

Piiskiirterek kurutma islemi sirasinda higroskopik 6zellikteki tasiyicilar kullanilmasi
nedeniyle yapisma problemi olusmakta ve {iriinde kayiplar meydana gelmektedir. Bu
nedenle farkli uygulamalar sonucu elde edilen {irlinlerin verimlerinin karsilastirilmasi
gerekmektedir. Calismada {iriin toplama haznesinde biriken ve siklondan yumusak bir
firca vasitasiyla elde edilen mikrokapsiiller toplam iiriinii olusturmustur. Uriin verimi

Esitlik 3.1°e gore hesaplanmaistir.

UM

MV= x 100 (Esitlik 3.1)
EKM
Bu esitlikte;

MV: Mikroenkapsiilasyon verimi (%)
UM: Uriin miktar1 (g)
EKM: Emiilsiyondaki kurumadde miktar1 (g)

olarak verilmistir.
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3.2.4.2. Nem miktar1 ve su aktivitesi

Elde edilen mikrokapsiillerin nem miktarmni belirlemek amaciyla 0.5 g tartilan
ornekler kurutma kabininde 70 °C’de sabit tartima ulasana dek (~24 h) kurutulmustur.
Kurutma kabininden alinarak desikatdr icinde ortam sicakligma sogutulan drneklerin

son agirliklar1 6l¢lilmiis ve agirlik kaybindan % nem miktar1 hesaplanmustir.

Mikrokapsiillerin su aktivitesi (ay) degeri su aktivitesi 6lgme cihazi (Testo-650)
kullanilarak belirlenmistir. Bu amacla 2 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.

3.2.4.3. Yiizey yag miktar1 ve mikroenkapsiilasyon etkinliginin belirlenmesi

Yiizey yag miktarinin belirlenmesi amaciyla 2 g 6rnek 15 mL hekzan igerisinde 2
dakika boyunca girdap karistirict ile karistirilmis ve 2 um gozenek capina sahip filtre
kagidindan (Whatman 42), daha 6nce kurutulup, soguduktan sonra darasi alinmis
erlenlere siiziilmiistiir. Filtre {istiinde kalan kalinti 3 kez daha 20 mL hekzan ile
yikanmistir. Elde edilen siiziintii 70°C’de sabit tartima gelinceye kadar kurutulmus ve

yiizey yag miktar1 belirlenmistir (Bae ve Lee 2008, Tonon vd 2011).

Mikroenkapsiilasyon etkinligi, mikroenkapsiilasyon isleminden elde edilen {iriindeki
yiizey yagi disinda kalan yagin toplam yaga oranlanmasiyla hesaplanmistir (Esitlik 3.2).
Keten tohumu yag1 sabit yag oldugu icin esitlikteki toplam yag miktarmin baslangicta
tastyict madde miktarma gore ilave edilen yaga esit oldugu varsayilmistir (Tonon vd

2011).

TYM-YYM
ME = x 100 (Esitlik 3.2)
TYM

ME = Mikroenkapsiilasyon etkinligi (%)
TYM = Toplam yag miktar1 (g)
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YYM= Yiizey yag miktar1 (g)

3.2.4.4. Y1gin yogunlugu

Mikrokapsiillerin y1gm yogunlugu Beristain vd (2001)’e gore yapilmistir. Bu amagla
puskiirterek kurutulmus 2 g 6rnek 25 mL’lik 6lgiili silindire tartildiktan sonra, y1gin
yogunlugu &lgme cihazi icerisine yerlestirilmistir. Olciilii silindir cihazm hareket
iinitesinde 40 defa (mikrokapsiil yigininda olusan bosluklarin kaybolmasi i¢in) kaldirilip
birakildiktan sonra 6rnek hacmi okunmustur. Yigin yogunlugu 6rnek miktarinin hacme

béliinmesiyle hesaplanmis ve sonuclar kg/m® olarak verilmistir.

3.2.4.5. Parcacik bityiikliigii dagilim

Mikrokapsiillerde parcacik boyutu analizi Fuchs vd (2006)’ne gore lazer kirinim
prensibi ile ¢alisan pargacik boyut analiz cihazinin toz modiilii (Malvern, Mastersizer
2000SR) kullanilarak yapilmistir. Olgiimler yaklasik 1 gram mikrokapsiil kullanilarak
yapilmis ve sonuglar cihazin yazilimi (Malvern Application Ver. 5.60) yardimiyla
hacim agirlikli ortalama (HAO), yiizey agirlikli ortalama (YAQ), D1o, Dsp Ve Dgo degeri

(um) olarak hesaplanmaistir.

3.2.4.6. Hizlandirilmus oksidasyon testi

Farkli tastyict maddelerle iiretilen mikrokapsiiller Partanen vd (2008) tarafindan
uygulanan hizli oksidasyon testine tabi tutulmustur. Oksidasyon testi 60°C sicaklikta 7
giin boyunca gerceklestirilmis, test sirasinda ortam nisbi nemi, doygun MgNO3 ¢ozeltisi
kullanilarak diisiik oksidasyonun gozlendigi %49’a ayarlanmugtir. Ornekler teste
alinmadan 6nce ortam nisbi neminin ve sicakliginin dengelenmesi beklenmistir. Test
sirasinda her depolama periyodu icin 8 g Ornek plastik petrilerde agik olarak

bekletilmistir.

Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin ekstraksiyonu: Mikrokapsiillerdeki keten
tohumu yagi1 Hogan vd (2003) tarafindan uygulanan metod modifiye edilerek geri
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kazanilmistir. Bu amagla 1.5-2 g mikrokapsiil deney tiipiindeki 7 mL distile su iginde
¢coziilmiis ve iizerine 4 mL de-emiilsifikasyon ¢ozeltisi (30 g Triton X-100 ve 70 g
sodyum hekzametafosfat/L) eklenmistir. Son karisim girdap karistirict yardimiyla
karistirildiktan sonra 3 saat beklemeye birakilmistir. Daha sonra deney tiipleri kaynamis
su banyosunda 5 dakika bekletilip 10000 g’de (PAK kombinasyonlar: ile iiretilen
mikrokapsiiller 20000g) santrifiij edilmistir. Santriflij iglemi sonrasinda keten tohumu
yagl iceren siipernatant peroksit, p-anisidine ve yag asidi bilesimi analizlerinde

kullanilmastir.

Peroksit Degeri (PD) Analizi: Peroksit degeri, Amerikan Yag Kimyacilar
Cemiyeti’nin (American Oil Chemist’s Society, AOCS) Cd 8b-90 nolu standardinin
modifiye edilmesi ile gerceklestirilmistir (AOCS 1999). Mikrokapsiillerden geri
kazanilan yag miktarinmn az olmasi nedeniyle (<1 g) ham yag ile farkli miktarlarda 6n
denemeler yapilarak paralel sonug veren en diisiik yag miktarina gore yontem modifiye
edilmistir. Bu amacla yaklasik 0.3 g keten tohumu yagi1 50 mL erlene tartilip lizerine 10
mL asetik asit/izooktan (3:2 v/v) eklenerek, keten tohumu yagi tamamen ¢6ziiliinceye
kadar karistirilmistir. Uzerine doymus KI (0.5 mL) eklenerek 1 dakika beklemeye
brrakildiktan sonra yavasga calkalanmistir. Siire sonunda 10 mL distile su eklenerek,
karigim sodyum tiyosiilfat (0.002 N) ile 0.5 mL nisasta (%0.5) indikatorliiglinde titre
edilmistir. Peroksit degeri Esitlik 3.3’e gore hesaplanmistir.

PD (miliekivalent O,/kg yag) = (S-B)xNx1000/Ornek Agirlig (Esitlik 3.3)

S: Ornek i¢in harcanan sodyum tiyosiilfat ¢dzeltisi hacmi (mL)
B: Kor i¢in harcanan sodyum tiyosiilfat ¢6zeltisi hacmi (mL)

N: Sodyum tiyosiilfatin normalitesi

p-Anisidin Degeri (pAD) Analizi: p-Anisidin degeri yine peroksit analizinde oldugu
gibi AOCS Cd 18-90 nolu yontemi modifiye edilerek gergeklestirilmistir (AOCS 1999).
Yaklasik 0.3 g keten tohumu yagi 5 mL balon jojeye aktarilarak hekzanla balon jojenin
hacim ¢izgisine kadar tamamlanmistir. Hazirlanan bu ¢6zeltinin absorbansi (A;) 350 nm

dalga boyunda hekzana kars1 spektrofotometrede (Shimadzu UV 160A) olgtilmiistiir.
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Daha sonra iki farkli deney tiipiine 5 mL keten tohumu yagi iceren ¢ozeltiden ve 5 mL
hekzan koyulmus ve tizerlerine 1 mL p-anisidin ¢ozeltisi (%0.25 w/v asetik asit i¢inde)
eklenmistir. Deney tiipleri kapatilip, karistirildiktan sonra oda sicakligi ve karanlikta 10
dakika beklemeye birakilmistir. Siire sonunda yag i¢eren ¢Ozeltinin, p-anisidin igceren
hekzana kars1 350 nm dalga boyunda absorbansi (A) Slglilmiistiir. pAD esitlik 3.4%e

gore hesaplanmaistir.

pAD =5x (1.2 Az- A1) / 6rnek agirhigi (g) (Esitlik 3.4)

Totox Degeri: Toplam oksidasyon degeri (Totox degeri, TV) ise peroksit ve p-
anisidin degerleri kullanilarak hesaplanmistir (Esitlik 3.5)

TV = 2PD + pAD (Esitlik 3.5)

3.2.5. Deneysel Tasarim

Hizlandirilmig oksidasyon testi sonrasinda en stabil oldugu belirlenen tagiyict madde
kombinasyonu ve oranmi [MD/PAK (4/1)] kullanilarak, en yiiksek mikroenkapsiilasyon
etkinligi ve verimi saglayan plskiirtmeli kurutma kosullarmi belirlemek amaciyla
tastyict madde konsantrasyonu, keten tohumu yagi orani ve sonikasyon siiresi
degiskenleri yanit yiizey metodu (Box-Behnken) kullanilarak optimize edilmistir. Box-
Behnken deneme desenine gore degiskenlerin maksimum, minimum ve orta noktalar1

Cizelge 3.2°de verilmistir.

Cizelge 3.2. Box-Behnken deneme deseni degiskenlerinin parametreleri

Degisken Minimum Orta Nokta Maksimum
Tastyict madde konsantrasyonu (%) 20 30 40
Keten tohumu yag1 oran1 (%) 20 30 40
Sonikasyon siiresi (S) 40 80 120

Box-Behnken deneme plani Design Expert 8 (Stat-Ease Co., Mineapolis) yazilimi
kullanilarak olusturulmus (Cizelge 3.3) ve bu plana gore mikroenkapsiilasyon iglemi

gerceklestirilmistir.
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Cizelge 3.3. Box Behnken deneme plani

Ornek Tasiyic1 madde Keten tohumu yagi  Sonikasyon
Sirasi konsantrasyonu (%0) orani (%) Siiresi (s)
1 20 20 80
2 30 30 80
3 40 40 80
4 30 20 120
5 40 30 120
6 20 30 40
7 40 30 40
8 30 40 40
9 30 20 40
10 20 30 120
11 20 40 80
12 30 30 80
13 30 40 120
14 30 30 80
15 40 20 80

3.2.6. istatistiksel Analiz

Elde edilen sonuglara varyans analizi uygulanmis, 6nemli bulunan varyasyon
kaynaklar1 ortalamalar1 Duncan ¢oklu karsilastirma testine tabi tutulmustur. Varyans
analizi ve Duncan ¢oklu karsilastirma testi SAS Institute (Cary, NC, ABD) tarafindan
hazirlanan “The SAS system for Windows V7” isimli istatistiksel yazilim programi

kullanilarak yapilmastir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Tastyict Kombinasyonlarinin Belirlenmesi

Keten tohumu yaginin mikroenkapsiilasyonunda bir nisasta tiirevi, bir protein ve arap
zamki ile olusturulan 6 farkli kombinasyonu (MD/AZ/SK; HC/AZISK; NL/AZ/SK;
MD/AZ/PAK; HC/AZIPAK; NL/AZ/IPAK) Cizelge 3.1°deki oranlar esas alinarak
denenmistir. Deneme sonucunda optimum oranlar, iiretilen keten tohumu yagi
mikrokapsiillerinin  mikroenkapsiilasyon etkinligi (ME) verileri  kullamilarak
belirlenmistir. Elde edilen sonuglara goére MD/AZ/SK kombinasyonunda %44-84,
HC/AZ/SK kombinasyonunda %50-84, NL/AZ/SK kombinasyonunda %54-85,
MD/AZ/PAK kombinasyonunda %68-85, HC/AZ/PAK %70-90 ve NL/AZ/PAK
kombinasyonunda %62-85 araliginda degisen mikroenkapsiilasyon etkinligi tespit
edilmistir (Cizelge 4.1).

Calisma sonucunda elde edilen mikroenkapsiilasyon etkinligi verileri her bir
tastyict madde kombinasyonu i¢in egrisel yiizey fonksiyonunu temsil etmektedir.
Dogrusal olmayan ii¢ boyutlu regresyon analizlerinde deneysel verilerin en uyumlu
oldugu matematiksel modelin kuadratik model oldugu belirlenmistir. Ayrica modelin
regresyon esitligine ait katsayilar esitligin deneysel verilere uyumluluk diizeyini
gdsteren regresyon katsayisi (R?) ve diizeltilmis regresyon katsayisi (D-R?) Design

Expert 8 paket programi kullanilarak hesaplanmistir (Esitlik 4.1).

ME= B1A + 2B + B3C + B12AB + B13AC + B23BC (Esitlik 4.1)
Bu esitlikte;

ME : Mikroenkapsiilasyon etkinligi

A : Nisasta tiirevi (MD, NL, HC)

B : Arap zamki

C : Protein (PAK, SK)
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Cizelge 4.1. Karigim desenine gore gerceklestirilen denemelerde elde edilen mikroenkapsiilasyon etkinlikleri

Deneme Nisasta AZ Protein ME (%)
Desen No (%) (%) (%) MD/AZ/SK HC/AZ/ISK NL/AZISK MD/AZIPAK HC/AZ/IPAK NL/AZ/IPAK
1 90 0 10 74.3 81.0 75.1 75.3 85.2 62.5
2 100 0 0 71.6 69.8 82.2 71.6 69.8 82.2
3 80 0 20 82.1 74.4 85.0 85.1 90.6 77.4
4 72.5 22.5 5 55.9 73.8 72.4 68.1 88.1 73.1
5 62.5 22.5 15 79.2 50.8 62.7 75.1 89.9 73.0
6 40 40 20 49.9 54.0 57.0 81.5 86.4 78.3
7 45 45 10 44.4 76.2 64.3 71.4 88.3 77.5
8 50 50 0 81.4 78.3 84.6 814 78.3 84.6
9 22.5 62.5 15 49.0 70.1 58.4 78.5 84.4 77.9
10 22.5 725 5 64.9 76.0 74.9 69.1 79.0 80.1
11 0 80 20 54.4 54.4 54.4 82.4 82.4 82.4
12 0 90 10 63.1 63.1 63.1 77.6 77.6 77.6
13 0 100 0 84.2 84.2 84.2 84.2 84.2 84.2

ME: Mikroenkapsiilasyon etkinligi, MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein
konsantresi



Her bir karisim i¢in olusturulan regresyon esitligi ve bu esitliklere ait regresyon

katsayilar1 Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2. Karigim desenlerine ait regresyon esitlikleri ve uyumluluk diizeyleri

Tastyicr Kuadratik Model Esitligi R’ D-R’
Karnsimi
MD/AZ/SK +74.51A + 88.90B + 693.04C - 48.01AB - 068 0.45

718.64AC - 997.16BC

+73.26 A + 84.62B - 215.22C - 11.58AB +
HC/AZISK 238 29AC + 167.07BC 061 033

+80.93A + 88.36 B + 579.24C - 21.75AB -
NL/AZ/ISK 616.15AC - 835.86BC 0.85 0.74

+73.15A + 84.48B + 709.25C - 10.44AB -
MD/AZ/PAK 717 81AC - 791 16BC 0.77 0.60

+ 72.09A + 80.64B - 51.75C + 14.94AB +
HC/AZ/IPAK 979 15AC + 156.53BC 0.73 0.54

+ 79.26A + 85.67B + 774.46C + 12.60AB -
NL/AZ/PAK 901 44AC - 873.81BC 0.81 0.68

MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK:
Peyniralt1 suyu protein konsantresi

Karisim desenlerinde her bir bilesenin mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine etkisini
gormek amaciyla her bir karigim i¢in ayr1 ayr1 iz egimi, 3 boyutlu yiizey ve kontur

grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.1-4.6)

37



90 —|
(a)
80 |
[
= 70—
60 |
50 —|
I I I I I I I
06 04 02 0.0 02 04 06
Referans Noktadan (Desen Merkezi) Sapmalar
90
%0 ikl
i
‘\‘\‘\‘\““\‘\“ .
)
- " |““\|““\““‘\“‘ | ““"\"\“"\“‘“\“‘\‘““\‘“\“‘“\“‘\““\\“‘\“‘“\“‘t“\“"\‘\““\" il
iy
SRR GOt
(b RO ARG
\\‘\\‘\\‘\\‘\‘ﬂ‘\\‘\\‘\‘ ol it
AR NAASS i
60 \\:\‘“‘l“\\‘\“‘\“\‘||\\‘\‘\\‘\\:\\\:\\}:“\\&\\\&Q&\\\\ﬁm&““““‘\‘.\‘ it
W (AR
! (AR
! IR e
AR
AR
RS
50
B (100) g(( ) A (100)
A(0)
C (100)

B (0)

()

%100

B: AZ

%100
C:SK
Sekil 4.1 MD/AZ/SK kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a. iz egimi b. 3

boyutlu yiizey grafigi c. Kontur grafigi (A:MD, B:AZ, C:SK)

38



" (@)

80 —

0 —

M E

60 —

50 —

Referans Noktadan (Desen Merkezi) Sapmalar

90

(b)

80
I
(I AU ARSAKE
AR o
(P
(R
!

R

R

e
IR

!

LA
PR
\‘“““‘\“““\““““‘\“\““ ‘\“‘
t“:\‘\\\‘\"

70 SN
X
L
iy
A

N
A
(OB
(VPN
ARV ()
PO (A
AR
DO

60
f
e

50

A (100)

B (100)

A (0) B (0)
C (100)

A: HC
%100

(©)

%100 %100
B: AZ C: SK

Sekil 4.2 HC/AZ/SK kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a. Iz egimi b. 3
boyutlu yilizey grafigi c. Kontur grafigi (A:HC, B:AZ, C:SK)

39



90 —|
3 (a)
A

80 — B C
v
=
60 —|
50 —|
T T T T T T T
08 0.4 0.2 0.0 0.2 04 06

\
\
‘\
v
'
3

AL
R
AAGLIGIIT
AR SIS
) A P K

(O

!
S
A
AR ARSI
! A
i) | P
4 AN
A A
S,
\‘:\‘“ ;
R

A )
i !
s 5
R
%
AR )
A

DA
o

AN e
AN
AR AR

RN

OIS

s

SN

A

O

B (100)

C(0)
A (0)

A (100)
B (0)
C (100)

()

100
B: AZ

C: sK

100
Sekil 4.3 NL/AZ/SK kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a. iz egimi b. 3
boyutlu yilizey grafigi c. Kontur grafigi (A:NL, B:AZ, C:SK)

40



M E

86

84

82

80

78

76

74

72 )

70

A (100)

Sekil 4.4. MD/AZ/PAK kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a. Iz egimi b. 3

86 —

84 —

82 —

80 —

78 —

76—

T4 —

72 —

70 —

p ]

(@)

I I T T T
-0.4 0.2 0.0 0.2 0.4

Referans Noktadan (Desen Merkezi) Sapmalar

f

“““

| “
W t“‘

ol
)

QO
NN

|
it
e
i
i

i
L]

T Y"
Tl
‘“""‘"‘""i""""l"';"""l"'l'II"II i
L
/

A
I'I;l,;‘l" I '5

i

i
M

““ ‘ ‘ ‘ ‘“ t‘g‘,‘

i
\o

|

il

Al
| “III"IIII'I//
e
it i i
f b i
‘\“‘ A ";"7:"""‘ i
“““ X (L '( I ""' " l'l'l [} ‘l,

i
| i I,,,i':,:l lih i
it gttt
e A
3 ONIKNON] i
A
fil e ";‘“" ) "','I,"I/'l,'l,’l,’l,l
-
iy
s
i
ittt

)
/ i
i

N h
o,

100
B: AZ

100
C: PAK

(b)

B (100)

()

boyutlu yiizey grafigi c. Kontur grafigi (A:MD, B:AZ, C:PAK)

41



(@)

-0.2

04

95

90

85 —

Jn

80 —

75

70

06

04

02

00

-0.6

Noktadan (Desen Merkezi) Sapmalar

Referans

(b)

R
o
S

5

e
o
"

3
R
O
KORNSS
Wiy

5

8
X

o

!

(St
5
A

o

K0
R
PN
“\“"‘t X\

X

B (100)

C (0)

A (100)

()

A: HC
%100

%100
C: PAK

fikler

%100
B: AZ

. Iz egimi b. 3

1a
AZ, C:PAK)

t optimizasyon gra
HC, B

Inasyonuna al

boyutlu yiizey grafigi c. Kontur grafigi (A

Sekil 4.5. HC/AZ/IPAK komb

42



(@)

0.6

04

02

00

-02

04

-0.6

Noktadan (Desen Merkezi) Sapmalar

Referans

90 _

(b)

A (100)

85

(0)

~
3

B (0)

75

70

B (100) 65

A(0)

C (100)

()

A:NL
%100

%100
C: PAK

B: AZ

%100

Sekil 4.6. NL/AZ/PAK kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a. Iz egimi b. 3

boyutlu ylizey grafigi c. Kontur grafigi (A:NL, B:AZ, C:PAK)
43



Alt1 farkli kombinasyona ait iz egimleri incelendiginde proteinden bagimsiz olarak

MD ve NL igeren kombinasyonlarin benzer grafiklere sahip oldugu goriilmektedir.

MD/AZ/SK ve NL/AZ/SK ig¢in olusturulan iz egimleri incelendiginde MD ve NL
kullaniminin artmasmin neredeyse dogrusal olarak ME {iizerine olumlu etki yaptigi, AZ

kullaniminin ise orta ve yiiksek miktarlarda yiiksek ME sagladigi gozlenmistir (Sekil
4.1a ve Sekil 4.3a).

HC/AZ/SK kombinasyonunda ise SK miktarmin artmasi ME {izerine olumsuz etki
gostermistir (Sekil 4.2a). Ayrica HC miktarinm artmasi ME’yi belli bir diizeye kadar

arttirmis daha sonra ise bu etki sabit kalmistir.

MD/AZ/PAK ve NL/AZ/PAK kombinasyonunda PAK miktarmin ME {izerine
etkisinin yiiksek oldugu gozlenmektedir (Sekil 4.4a ve Sekil 4.6a). Nitekim PAK
miktarinin diisiik ve yliksek oldugu noktalarda ME’nin yiikseldigi gdzlenmektedir.

HC/AZ/PAK kombinasyonunda AZ kullanimmin artmasi ME iizerine negatif etkide
bulunmustur. Orta seviyeye kadar HC kullanimi1 ME’yi1 arttrmig daha sonra ters etki

gostermistir. PAK kullanimi ise ME’yi neredeyse dogrusal olarak arttrmistir (Sekil
4.5a).

Istatistiki analiz sonucu tespit edilen ve segilen optimum noktalar Cizelge 4.3’te
verilmistir. Elde edilen sonuglara gore SK iceren kombinasyonlarda en yiiksek
mikroenkapsiilasyon etkinliginin %100 arap zamki kullanilarak saglanacagi
belirlenmistir. Ancak arap zamkinin oksijen diflizyonunu Onleyememesi nedeniyle
depolama siiresince ¢ekirdek maddeyi istenen diizeyde koruyamadigi iyi bilinen bir
olgudur (Shahidi ve Han 1993). Bu nedenle en yiiksek ikinci mikroenkapsiilasyon
etkinligi saglayan tasiyict madde kombinasyonlar1  kullanilmistir.  Segilen
kombinasyonlarin ayni sartlarda tiretimi tekrarlanmig kuadratik model ile hesaplanan
mikroenkapsiilasyon  etkinligi ~ degerlerinin  deneysel  verilerle uyumlulugu

karsilastirilmistir (Cizelge 4.4).
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izelge 4.3. En yiiksek ME saglayan tasiyict madde karisim oranlar1 (%
Cizelg yi glayan tasty $ (%)

MD AZ SK ME
0 100 0 88.9
80 0 20 83.23*
100 0 0 74.51

HC AZ SK ME
0 100 0 84.62
50 50 0 76.05*
93 0 7 74.9

NL AZ SK ME
0 100 0 88.36
80 0 20 82.01*
100 0 0 80.93
MD AZ PAK ME
80 0 20 85.52*
0 100 0 84.48
65 15 20 84
HC AZ PAK ME
80 0 20 91.99*
65 15 20 91.05
45 45 10 86.19
NL AZ PAK ME
25 75 0 86.43*
50 50 0 85.62
0 80 20 83.62

* Uygulanan en uygun tasiyict karisimlart igin hesaplanan ME degerleri, ME: Mikroenkapsiilasyon
etkinligi, MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK:
Peyniralt1 suyu protein konsantresi

Cizelge 4.4. Optimum tasiyict madde kompozisyonu kullanilarak elde edilen
mikrokapsiillerin kuadratik esitlikleri tizerinden hesaplanan ve deneysel
olarak gerceklesen mikroenkapsiilasyon etkinlikleri (%)

Kombinasyon Hesaplanan Gerceklesen*
MD/SK (4/1) 83.23 86.09+0.30
HC/AZ (1/1) 76.05 75.14+1.70
NL/SK (4/1) 82.01 81.72+0.62
MD/PAK (4/1) 85.52 75.84+0.85
HC/PAK (4/1) 91.99 87.47+1.66
NL/AZ (1/3) 86.43 86.2340.60

*Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap
100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi
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4.2. Emiilsifikasyon Isleminin Etkisi

4.2.1. Emiilsifikasyon yonteminin mikroenkapsiilasyon etkinligi ve iizerine etkisi

Emiilsifikasyon yonteminin mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine etkisi Sekil 4.7°de
gosterilmistir. Buna gore klasik homojenizasyon yontemi ile %75-87, ultrasonik
homojenizasyon yontemi ile % 82-96 arasinda degisen mikroenkapsiilasyon etkinligi
saglanmistir. Elde edilen mikroenkapsiilasyon etkinligi verilerinin varyans analizine ait
sonuglar1 Cizelge 4.5’te ve bu verilerin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma
testi sonuclar1 ise Cizelge 4.6’da verilmistir. Sonuglara gore ultrasonik homojenizasyon
MD/PAK, NL/AZ ve HC/AZ kombinasyonlar1 ile hazirlanan mikrokapsiillerin
etkinligini arttirirken, diger kombinasyonlar iizerinde farklilik yaratmamistir. Nitekim
ultrasonikasyon isleminin degisik tasiyict maddeler iizerinde farkli etkileri oldugu

Mongenot vd (2000) tarafindan da rapor edilmistir.

100

90

80 -
70 1 M Klasik

60 - Homojenizasyon

50 - H Ultrasonik

Homojenizasyon
40 -

30 -

Mikroenkapsiilasyon Etkinligi (%)

20 A

10 -

MD/SK HC/AZ NL/SK MD/PAK HC/PAK NL/AZ
@1 U @) @) @) (W3)

Sekil 4.7. Farkli emiilsifikasyon yontemlerinin mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine
etkisi
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Varyans analiz sonuglarina gére kombinasyon, emiilsifikasyon ve kombinasyon x
emiilsifikasyon interaksiyonunun Orneklerin mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine
onemli (P<0.01) seviyede etkisi oldugu belirlenmistir. Mikroenkapsiilasyon verimi
tizerine 6nemli (P<0.01) seviyede etkili tek faktoriin ise kombinasyon oldugu tespit
edilmistir (Cizelge 4.5).

Cizelge 4.5. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen mikrokapsiillerin
mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi degerleri ait varyans analizi
sonuglar1

Varyasyon ME MV
Kaynaklan SD KO F KO F
Kombinasyon (K) 5  88.3353244 16.64**  31.6406250  1.66**
Emiilsifikasyon (E) 1 341.6336111  64.34**  146.1275077 7.65
KXE 5 90.2373178 16.99** 7.5086806 0.39

Hata 24 5.309806
(") P<0.01 seviyesinde farkhlik ifade eder. ME: Mikroenkapsiilasyon etkinligi, MV:

Mikroenkapsiilasyon verimi

Farkli emiilsifikasyon yOntemleri ve tasiyict madde kombinasyonlarinin
mikroenkapsiilasyon etkinligi ortalamalarmma ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi
sonuglar1 (Cizelge 4.6) incelendiginde ultrasonik homojenizasyon uygulamasinin klasik
homojenizasyon uygulamasina nazaran Onemli diizeyde yiiksek (P<0.05)
mikroenkapsiilasyon  etkinligine sahip oldugu gorilmektedir. En  yiiksek
mikroenkapsiilasyon verimi NL/SK kombinasyonu kullanilarak elde edilmis ve bunu
sirasiyla, MD/SK, HC/PAK, MD/PAK, NL/AZ ve HC/AZ kombinasyonlar1 takip

etmistir.

Farkli emiilsifikasyon yontemi uygulanmasi mikroenkapsiilasyon verimi iizerinde
farklilik yaratmamustir. Istatistiki acidan en yiiksek mikroenkapsiilasyon verimini
MD/SK, MD/PAK ve HC/PAK kombinasyonlar1 saglamistir. En yiiksek
mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan NL/AZ kombinasyonu en diisiik verime sahip

oldugu belirlenmistir.
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Cizelge 4.6. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen mikrokapsiillerin
mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi degerleri ortalamalarmna ait
Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglar1

Homojenizasyon uygulamasi ME (%) MV (%)
Klasik Homojenizasyon 82.08"+1.27 53.91+1.12
Ultrasonik Homojenizasyon 88.24%£1.31 55.79+1.66

Kombinasyonlar

MD/SK (4/1) 87.19°+0.58 59.86°+2.26
HC/AZ (1/1) 81.33%43.04 50.69"+0.94
NL/SK (4/1) 81.79%£0.43 55.21%°+1.65
MD/PAK (4/1) 83.61+3.55 59.03%2.49
HC/PAK (4/1) 85.50°+1.60 57.01°+0.57
NL/AZ (1/3) 91.56%2.41 47.29°+1.52

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. Degisik harfler ortalamalarm P<0.05 seviyesinde
farkli oldugunu gosterir. ME: Mikroenkapsiilasyon etkinligi, MV: Mikroenkapsiilasyon verimi, MD:
Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralt
suyu protein konsantresi

4.2.2. Emiilsifikasyon yonteminin emiilsiyon parcacik biiyiikliigii dagilim iizerine

etkisi
Emiilsiyonlarin pargacik biiyiikliigli hacim agirlikli ortalama (HAO), yiizey agirlikli
ortalama (YAO), Dip, Dsyp ve Dgy degerleri olmak iizere 5 farkli sekilde

degerlendirilmistir.

HAO genellikle parcacik sayisinin onemsiz oldugu durumlarda kullanilmakta ve

Esitlik 4.2°deki gibi hesaplanmaktadir.

_ d* d>
D43 = Z nldl /Z nldl (Esitlik 4.2)

Ayn1 zamanda Sauter ortalama ¢ap1 olarak da bilinen YAO ise aktif yiizeylere sahip
veya yiizey alaninin 6nemli oldugu durumlarda kullanilmaktadir. Sauter ortalama g¢ap1

parcacik hacminin kiipiiniin, ylizey alanmin karesine bolimii ile hesaplanmaktadir

(Esitlik 4.3).

_ 3 >
Dy, = D mdi/ Y nd; (Esitlik 4.3)
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Pargacik biiyiikligiinii ifade etmek i¢in kullanilan diger bir deger Dy degeridir. Dy
degerini temsil eden Dig, Dso Ve Dgo degerleri pargaciklarin sirasiyla %10, %50 ve

%90’ 1n1n kendisinden kiigiik oldugu degerdir.

Emiilsifikasyon yonteminin emiilsiyon pargacik biiylikliigline ait ham verileri Sekil
4.4’te gosterilmistir. Bu sonucglarin varyans analizi sonuglar1 incelendiginde tiim
parcacik biiyiikligli degerlerinin kombinasyon, homojenizasyon ve kombinasyon x
homojenizasyon interaksiyonundan 6nemli diizeyde (P<0.01) etkilendigi goriilmektedir

(Cizelge 4.7).

Farkli emiilsifikasyon yontemleri ve tasiyict madde kombinasyonlarinin emiilsiyon
parcacik biiyiikliigii ortalamalarma ait Duncan Coklu Karsilagtirma Testi sonuglari
(Cizelge 4.8) incelendiginde ultrasonik homojenizasyon uygulamasi ile elde edilen
emiilsiyonlarin klasik homojenizasyon uygulamasi ile elde edilenlere nazaran 6nemli
diizeyde (P<0.01) daha kii¢iik oldugu goriilmektedir. Parcacik biiyiikliikleri arasindaki
farkin tim degerlerde 8 kata yakin oldugu saptanmistir. Tasiyict madde
kombinasyonunun emiilsiyon parcacik biiyilikliigline etkisi incelendiginde ise tiim
degerlendirmelerde en biiyiik pargaciklarin HC/AZ (1/1) ile iiretilen emiilsiyonlarda
olustugu gozlenmekte ve bu durumun oOzellikle klasik homojenizasyonla {iretilen
emiilsiyonlarm parcgacik biiyiikliigiinden kaynaklandigi diisiintilmektedir. Benzer sekilde
HC/PAK (4/1) kombinasyonu da onemli diizeyde olmasa da diger kombinasyonlara
nazaran daha biiylik pargacik biiyiikliigiine neden olmustur. Ultrasonik homojenizasyon
klasik homojenizasyona nazaran yalnizca HC/PAK kombinasyonu ile hazirlanan
emiilsiyonlarin  parcacik  boyutunda  biliylimeye neden olmustur. HC/PAK
kombinasyonunun mikroenkapsiilasyon etkinligi ve emiilsiyon parcacik boyutu verileri
karsilastirildiginda bir korelasyon goriilmektedir. Bu nedenle parcacik boyutu artiginin,
parcaciklarin tasiyict tarafindan kaplanmasini gii¢lestirdigi ve mikroenkapsiilasyon

etkinligini diistirdligti diistiniilmektedir.

Bae ve Lee (2008), MD/PAK (9/1) karisimi kullanarak klasik homojenizasyon ile

iiretilen avokado yagi emiilsiyonlarmin hacim agirlikli ortalamasmm 4.01 + 0.01 pm
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boyuta sahip oldugunu bildirmislerdir. Bu ¢alismada da benzer sekilde MD/PAK (4/1)
karigimi ile {retilen emiilsiyon parcacik biyiikligi 3.69 + 0.92 pum olarak

belirlenmistir.

Jafari vd (2008b) %40’k MD/PAK (3/1) kombinasyonunu ultrasonik
homojenizasyonla 100 saniye boyunca emiilsifiye etmisler ve 3.5 um boyutunda HAO
elde etmiglerdir. Mevcut g¢alisma kapsaminda ise 0.8 pm parcacik biiylikligiine
ulasilmistir. Aradaki farkliligin ultrason uygulama siiresinin uzamasma bagli olarak
parcacik birlesmesinden (Jafari vd 2006) veya kompozisyon ve emiilsiyon kurumadde

farklarindan kaynaklanabilecegi diistiniilmektedir.

Hogan vd (2001) MD/SK karigimlarinin nigastanin dekstroz esdegerligi ve
cekirdek/tagiyic1 oranlart gibi gesitli faktorleri denedikleri ¢alismalarinda, emiilsiyon
parcacik blyiikliigiiniin 0.4-0.7 pm araliginda oldugunu bildirmislerdir. 2 calisma
arasindaki farkliligin kullandig1r yiliksek basingli homojenizatorden kaynaklandigi

diistiniilmektedir.
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Cizelge 4.7. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen emiilsiyonlarin pargacik biiyiikligii verilerine ait varyans analizi sonuglar1

Varyasyon YAO HAO D1 Dso Dgg
Kaynaklan SD KO F KO F KO F KO KO F
Kombinasyon (K) 5 11.5173 18.15**  289.014 19.55** 1.259  24.93** 317.858 13.22** 1023.14 41.34**
Emiilsifikasyon (E) 1 37.6178 59.30**  548.965 37.13**  6.01884 119.20** 468.001 19.47** 1759.24 71.08**
KXE 5 11.7849 18.58**  301.517 20.40**  1.30454 25.84** 324.649 13.50** 1091.21 44.09**
Hata 24 0.6344 14.7835 0.05049 24.0422 24.7487

(**) P<0.01 seviyesinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.8. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen emiilsiyonlarin pargacik biiyiikliigii verileri ortalamalarina ait Duncan Coklu

Karsilastirma Testi sonuglar1 (um)

Homojenizasyon uygulamasi YAO HAO D1o Dsg Dgg
Klasik Homojenizasyon 2.38%+£0.65 9.08%+3.28 0.96%+0.21 7.94%+3.52 16.43%+6.02
Ultrasonik Homojenizasyon 0.33°+0.04 1.27°+0.28 0.14°+0.02 0.73°+0.17 2.45°+0.53
Kombinasyonlar

MD/SK (4/1) 0.64°°+0.17 2.00°+£0.51 0.28%+0.08 1.31°+0.31 3.60°+£0.76
HC/IAZ (1/1) 4.09%+1.81 19.32°+8.85 1.39%£0.58 19.18%+9.38 36.05%£15.97
NL/SK (4/1) 0.80°+0.22 2.36°+0.61 0.36°+0.10 1.44°+0.35 4.16°+0.96
MD/PAK (4/1) 0.86°°+0.31 2.22°+0.77 0.41°+0.16 1.24°+0.39 3.68°+1.14
HC/PAK (4/1) 0.34%0.04 3.04°+0.59 0.13%0.01 1.10°+0.44 5.52°+1.00
NL/AZ (1/3) 1.39°+0.53 2.11°+0.75 0.74°+0.29 1.74°+0.65 3.63°+1.21

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. Degisik harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkl1 oldugunu gésterir. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100,
AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralt1 suyu protein konsantresi



4.3. Mikrokapsiillerin Kalite Ozellikleri
4.3.1. Nem miktan

Farkli tastyict madde kombinasyonlar ile elde edilen mikrokapsiillerin nem miktar1
degerleri Cizelge 4.9’da verilmistir. Buna gore Orneklerin nem miktar1 degerlerinin

%0.37 — 1.38 arasinda degistigi goriilmektedir.

Cizelge 4.9. Mikrokapsiillerin nem miktar1 (g/100g)

Homojenizasyon uygulamasi
Klasik Homojenizasyon Ultrasonik Homojenizasyon

Kombinasyonlar

MD/SK (4/1) 0.84+0.01 1.2620.10
HC/AZ (1/1) 0.88+0.09 0.82+0.04
NL/SK (4/1) 1.38+0.72 0.72+0.29
MD/PAK (4/1) 1.03+0.01 0.94+0.22
HC/PAK (4/1) 1.34+0.15 1.07+0.34
NL/AZ (1/3) 0.37+0.15 1.13+0.52

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ:
Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi

Nem miktar1 degerlerine ait varyans analizi sonucglar1 Cizelge 4.10°da verilmistir.
Varyans analiz sonuglarma gore kombinasyon, homojenizasyon ve bunlarin
interaksiyonlarinin nem miktar1 iizerine etkisinin Onemsiz oldugu belirlenmistir.
Partanen vd (2005) ve Dian vd (1996) benzer sekilde farkl tasiyic1 madde kullanimiin

nem degerinde farklilik yaratmadigmi bildirmislerdir.

Cizelge 4.10. Mikrokapsiillerin nem degerlerine ait varyans analiz sonuglari

Varyasyon Kaynaklarn SD KO F
Kombinasyon (K) 5 0.15605858 0.57
Emiilsifikasyon (E) 1 0.00224044 0.01
KxE 5 0.38306791 1.40
Hata 24 0.27345958
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Nem miktari, sicakliktan sonra mikrokapsiillerin raf dmriinii etkileyen en onemli
faktorlerden birisidir. Sabit yag mikroenkapsiilasyonu ile ilgili bircok ¢alismada nem
miktarmim 0.5-6 g/100g oldugu rapor edilmistir Elde edilen veriler literatiir ile uyum
gostermektedir.

Farkli tagiyict madde kombinasyonlar1 ile elde edilen mikrokapsiillerin su aktivitesi
degerleri Cizelge 4.11°de verilmistir. Buna gore Orneklerin su aktivitesi degerlerinin

0.270 ile 0.376 arasinda degistigi goriilmektedir.

Cizelge 4.11. Mikrokapsiillerin su aktivitesi

Homojenizasyon uygulamasi
Klasik Homojenizasyon  Ultrasonik Homojenizasyon

Kombinasyonlar

MDJ/SK_ (4/1) 0.270+0.033 0.285+0.016
HC/AZ (1/1) 0.265+0.041 0.276+0.057
NL/SK (4/1) 0.3760.052 0.308+0.030
MD/PAK (4/1) 0.3020.045 0.314+0.031
HC/PAK (4/1) 0.369+0.036 0.352+0.077
NL/AZ (1/3) 0.276+0.041 0.299+0.063

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ:
Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi

Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerlerine ait varyans analiz sonuglar1 Cizelge
4.12’de, bu sonuglarin ortalamalarma ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglari
Cizelge 4.13’te verilmistir. Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerlerinin 0.27 ile 0.36
arasinda degistigi  goriilmektedir. Nitekim piiskiirterek kurutma ile {retilen
mikrokapstillerin 0.08-0.40 arasinda su aktivitesi degerine sahip oldugu rapor edilmistir
(Fuchs vd 2006, Ahn vd 2008, Ozdemir 2010). Varyans analiz tablosu incelendiginde
mikrokapsiillerin su aktivitesinin yalnizca kombinasyondan etkilendigini (P<0.05)
goriilmektedir. Ozdemir (2010) farkli tasiyicilarin mikrokapsiillerin su aktivitesine
lizerine etkisinin istatistiki acidan Onemsiz oldugunu bildirmistir. Bu farkliligin
arastiricinin - kullandigr kombinasyonlar (MD ve AZ) ve piskiirterek kurutma

sartlarindan ileri gelebilecegi diisiiniilmektedir.
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Cizelge 4.12. Mikrokapsiillerin su aktivitesi degerlerine ait varyans analiz sonuglari

Varyasyon Kaynaklan SD KO F
Kombinasyon (K) 5 0.00793938 3.70*
Emiilsifikasyon (E) 1 0.00013611 0.06
KXxE 5 0.00177438 0.83
Hata 24 0.051424

() P<0.05 seviyesinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.13. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen mikrokapsiillerin su
aktivitesi degerleri ortalamalarina ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi

sonuglar1 (g/100g)

Homojenizasyon uygulamasi (N=18)
Klasik Homojenizasyon 0.310+0.014
Ultrasonik Homojenizasyon 0.306+0.012
Kombinasyonlar (N=6)
MD/SK (4/1) 0.277°+0.010
HCIAZ (1/1) 0.271°:0.018
NL/SK (4/1) 0.342%+0.022
MD/PAK (4/1) 0.308%°+0.014
HC/PAK (4/1) 0.360%£0.022
NL/AZ (1/3) 0.288+0.020

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. Degisik harfler ortalamalarin P<0.05
seviyesinde farkli oldugunu gosterir. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki,
SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi

4.3.2. Y1gin yogunlugu

Farkli tasiyict madde ve emilsifikasyon yOntemi kullanilarak iiretilen
mikrokapsiillerin yigim yogunlugu degerleri 367.2 ile 503.1 kg/m® arasinda degismistir.
Farkli tasiyict madde kombinasyonlariyla elde edilen mikrokapsiillerin yigm
yogunluguna ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.14’te verilmistir. Varyans analizi
sonug¢larma gore yigm yogunlugu iizerine tek etkili (P<0.01) faktoriin tasiyict madde
kombinasyonu oldugu belirlenmistir. Genel olarak AZ iceren kombinasyonlarin en
yliksek y1gin yogunluguna sahip oldugu belirlenmistir. Tonon vd (2011) farkl tasiyici
maddeler ve AZ kombinasyonu ile hazirlanan ve farkli oranlarda yag iceren keten

tohumu yag1 mikrokapsiillerinin 363.0-497.4 kg/m® arasinda yigm yogunluguna sahip
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oldugunu bildirmislerdir. Diger bir ¢aligmada ise AZ mikrokapsiillerinin 480 kg/m3
y1gin yogunluguna sahip oldugu bildirilmistir (Jimenez vd 2006). Elde edilen sonuglar

literatiir ile uyum gostermektedir.

Cizelge 4.14. Y1gin yogunlugu sonuclarina ait varyans analizi sonuglar1

Varyasyon Kaynaklarn SD KO F
Kombinasyon (K) 5 14626.70569 28.56**
Emiilsifikasyon (E) 1 414.561 0.81
KXxE 5 636.56157 1.24
Hata 24 512.1986

(") P<0.01 seviyesinde farkllik ifade eder.

Mikrokapsiillerin yigin yogunlugu degerlerinin ortalamalarina ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglar1 Cizelge 4.15°te verilmistir. Cizelge incelendiginde farkli
tastyict madde kombinasyonlariyla elde edilen keten tohumu yagi mikrokapsiillerinin

yigin yogunluklarinin 371-500 kg/m? arasinda degistigi goriilmektedir.
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Cizelge 4.15.Yigin yogunlugu verilerinin ortalamalarma ait Duncan Coklu
Karsilagtirma Testi sonuglar1 (kg/m3)

Homojenizasyon uygulamasi (N=18)

Klasik Homojenizasyon 417.28+11.67
Ultrasonik Homojenizasyon 410.89+12.38
Kombinasyonlar (N=6)

MD/SK (4/1) 406.70°+9.87
HCIAZ (1/1) 500.04%+3.87
NL/SK (4/1) 377.09°+7.89
MD/PAK (4/1) 386.75°47.10
HC/PAK (4/1) 370.94°+11.69
NL/AZ (1/3) 441.82°+13.07

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. Degisik harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde
farkli oldugunu gosterir. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum
kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi

4.3.3. Parcacik bityiikliigii dagilim

Uretilen mikrokapsiillerde parcacik biiyiikliigii dagilimi emiilsiyon parcacik
biiyiikliiginde oldugu gibi HAO, YAO, D1, Dsp ve Dgy cinsinden hesaplanmistir.
Pargacik biiyiikliigii dagilimi analizinden elde edilen sonuglar Sekil 4.9’da
gosterilmistir. Emiilsifikasyon yonteminin mikrokapsiil pargacik biiylikliigli verilerine
ait varyans analizi sonugclar1 incelendiginde tiim parcacik biiyiikliigii degerleri lizerinde
uygulanan homojenizasyon yOnteminin Onemli diizeyde (P<0.01) etkili oldugu
saptanmustir (Cizelge 4.16). Ayrica kombinasyon farkliliklarinin yalnizca Dgy degeri
tizerinde etkili (P<0.05) oldugu tespit edilmistir. Nitekim Jafari vd (2007) benzer
sekilde emiilsiyon parcacik biiylkligiinde farklillk yaratan kombinasyonun,

mikrokapstillerin HAO degerleri iizerine etkisinin olmadigini bildirmislerdir.

Mikrokapsiil parcacik biiyiikliigii dagilimi verilerine ait ortalamalarin Duncan Coklu
Karsilastrma Testi sonuclar1 Cizelge 4.17°de verilmistir. Farkli formiilasyonlarda
YAO’nun 3.9-4.9 um, HAO’nun 5.6-6.0 um, D1g degerinin 2.4-3.0 um, Dsg degerinin
5.1-5.56 um ve Dgg degerinin 8.5-10.2 um arasinda degistigi ¢izelgeden goriilmektedir.
Genel olarak mikrokapsiil parcacik bityiikliigii degerleri literatiir verilerine nazaran daha
kiiciik bulunmustur. Bu farkliligin ¢alismalarda kullanilan atomizerin ¢ap1 ile ilgili

oldugu diistiniilmektedir.
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Emiilsiyon ve mikrokapsiillerin parcacik boyutlarinin sonuglar1 karsilastirildiginda
klasik homojenizasyon ile homojenize edildikten sonra {iretilen mikrokapsiillerin
parcacik biiyiikliiglinlin azaldigi, ultrasonik homojenizasyon ile iiretilenlerin ise arttigi
tespit edilmistir. Nitekim klasik homojenizasyon ile hazirlanan emiilsiyonlarin Dgg
degeri ortalama 16.4 um iken, mikrokapsiilde Dgg degeri 10.0 um olarak Sl¢lilmiistiir.
Ultrasonik homojenizasyonla hazirlanan emiilsiyonlarin Dgo degeri 2.5 pm iken,
mikrokapsiilde 8.84 um’ye ylikselmistir. Kiiclik parcacik biiyiikliigline sahip (<3 pum)
emiilsiyonlarmn piiskiirterek kurutulmasi ile mikrokapsiil pargacik biiytikliigiiniin arttig1
farkli caligmalarda rapor edilmektedir. Nitekim Fuchs vd (2006) 1 pm’den kiigiik
pargaciklarin  kurutulmasi1 sonrasinda 24-37 um ortalama biyiikliige sahip
mikrokapstiller elde etmislerdir. Benzer sekilde Jafari vd (2008b) 2.2 ve 3.5 um HAO
biiytlikliigline sahip emiilsiyonlarin kurutulmasi ile sirastyla 28.8 ve 34.0 um biiytiklige

sahip mikrokapsiiller elde etmislerdir.
Ayrica farkli emiilsiyon pargacik biiyiikliigline sahip emiilsiyonlarin kurutulmasiyla

elde edilen mikrokapsiillerin pargacik biiyiikliigli arasindaki farkin diisiik oldugu veya

hi¢ farkin olmadigi benzer ¢alismalarda da bildirilmektedir (Jafari vd 2007, 2008b).
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Cizelge 4.16. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen mikrokapsiillerin pargacik biiyiikliigii verilerine ait varyans analizi sonuglari

Varyasyon YAO HAO D1o Dso Do
Kaynaklari SD KO F KO = KO F KO F KO F
Kombinasyon (K) 5 0.80131 1.52 0.26888 1.98 0.37632 2.39 0.17725 1.61 2.31229 3.15*
Emiilsifikasyon (E) 1 6.59719 12.50**  4.2491 31.30** 249956 15.87**  2.03205 18.41**  12.0745 16.46**
KxE 5 0.41266 0.78 0.18513 1.36 0.10897 0.69 0.1137 1.03 0.83556 1.14
Hata 24 0.52786 0.13575 0.15748 0.11037 0.73349

(*) P<0.05 seviyesinde farklilik ifade eder. (**) P<0.01 seviyesinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.17. Farkli emiilsifikasyon yontemleri ile elde edilen mikrokapsiillerin pargacik biiyiikligii verilerinin ortalamalarina ait Duncan
Coklu Karsilastirma Testi sonuglar1 (um)

Homojenizasyon uygulamasi YAO HAO D1g Dsg Dgg
Klasik Homojenizasyon 4.80%+0.13 6.09%+£0.11 2.99%+0.06 5.57%+0.08 10.00%+£0.28
Ultrasonik Homojenizasyon 3.94°+0.21 5.41°+0.08 2.47°+0.13 5.09°+0.08 8.84°+0.17
Kombinasyonlar

MD/SK (4/1) 4.39+0.31 5.64+0.17 2.78+0.11 5.25+0.14 9.12%10.35
HC/AZ (1/1) 4.10+0.48 5.67+0.24 2.54+0.29 5.27+0.18 9.40%°10.45
NL/SK (4/1) 4.27+0.37 6.04+0.33 2.69+0.16 5.56+0.25 10.16%+0.74
MD/PAK (4/1) 4.64+0.17 5.44+0.17 2.95+0.14 5.07+0.16 8.48"+0.26
HC/PAK (4/1) 4.91+0.11 5.85+0.14 3.04+0.08 5.43+0.12 9.31%°+0.27
NL/AZ (1/3) 3.90 +0.45 5.87+0.19 2.37+0.28 5.42+0.14 10.04%+0.34

Veriler Ortalama + Standart hata seklinde sunulmustur. Degisik harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gésterir. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok,

HC: HiCap 100, AZ: Arap zamki, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralt1 suyu protein konsantresi



4.4. Mikrokapsiillerin Oksidatif Stabilitesi

Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yagmin peroksit degerleri Sekil 4.10’da gosterilmistir.
NL/AZ kombinasyonu kullanilarak hazirlanan mikrokapsiillerde gerceklesen yapisal
degisiklikler —nedeniyle 3. giinden sonra keten tohumu yag1 ekstraksiyonu
gerceklestirilememis bu nedenle peroksit miktar1 belirlenememistir. Bu sonuglara gore en
yiiksek peroksit degerleri arap zamki iceren kombinasyonlarda gozlenmistir. Varyans analizi
sonuglarina gore peroksit degeri tiim kombinasyonlar i¢in onemli diizeyde (P<0.05)

degismistir.

Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin peroksit degerleri ortalamalarina ait Duncan
Coklu Karsilastrma Testi sonuglar1 Cizelge 4.18’de verilmistir. Bu verilere gore kurutma
sonrast en diisiik peroksit miktarinin MD/PAK kombinasyonu ile iiretilen mikrokapsiillerden
ekstrakte edilen yaglarda oldugu, bunu HC/PAK ve NL/SK kombinasyonlari ile tiretilenlerin
izledigi tespit edilmistir. Arap zamki igeren kombinasyonlarla hazirlanan mikrokapsiillerin
peroksit degeri ise kurutma sonrasindan itibaren hizla artmustir. Nitekim arap zamki igeren
formiilasyonlarda 4 giin sonunda elde edilen peroksit degerleri, MD ve siit proteini ile
kapsiillenen ve 60°C’de 30 giin depolanan aygicegi yagir mikrokapsiilleri ile esdeger
bulunmustur (Ahn vd 2008). Bu acidan arap zamki igeren formiilasyonlarin yag

oksidasyonunu engelleyemedigi gdzlenmistir.

Hizli oksidasyon testi sonunda en diisiik peroksit degerine sahip mikrokapsiiller MD/PAK
kombinasyonu ile iretilenler olmus, bunu swrasiyla NL/SK ve MD/SK kombinasyonlari
kullanilarak {iretilenler takip etmistir. Bu kombinasyonlar kullanilarak iiretilen
mikrokapsiillerin peroksit degeri Drusch ve Berg (2008) tarafindan rapor edilenlere gére daha
diisiik bulunmustur. Bu farkliligin daha yiiksek olan tasiyict madde ve g¢ekirdek oranlari ile

iiretim sicakliklarindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.10. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin peroksit degerleri

Cizelge 4.18. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin peroksit degerinin degisimi (miliekuvalent peroksit/kg)

Hizlandirilmis oksidasyon testi periyodu (giin)

Kombinasyon

0 1 2 3 4 5 7
MD/SK (4/1) 457%°£0.27  6.05°P+0.64 7.02%¢+0.78 8.20°¢+0.34 9.65°“+0.92  15.02°P+0.47  22.46%°+0.44
HC/AZ (1/1) 8.14%5+1.14  23.50"+1.24  41.00%°£1.00  64.77"+1.90  113.51°/+2.77 149.21°"+1.33  184.92*"+5.42
NL/SK (4/1) 3.81"°+0.07 9.15%“£0.11 9.83%°+0.10  10.50°*“+0.10  11.28"°+0.11  12.05°%+0.33  17.72*“P+0.62

MD/PAK (4/1)  0.80°°£0.03  7.80®“"x0.75  6.51%°°+0.49 8.18%°+0.78 6.25"°+0.28  6.60*°+0.58 6.50°"°+0.22
HC/PAK (4/1) 3.72%°£0.10  7.80°°P+0.05  10.09%°:£0.64  12.37°°x1.23  20.84°°£2.95  24.04°°+0.23  90.50*°+5.42
NL/AZ (1/3) 15.77°%£0.47  15.01°+0.05  67.09°"+1.88  264.95*"+7.42

Ayni satirdaki farkh kiigiik harfler ile ayni stitundaki farkl biiyiik harfler P<0.05 seviyesinde farklilik ifade eder. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap
zamki1, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi



Mikrokapsiillerden elde edilen keten tohumu yagiin p-anisidin degerlerine ait sonuglar
Sekil 4.11°de gosterilmistir. NL/AZ ve HC/AZ ile hazirlanan mikrokapsiillerde meydana
gelen yapisal degisiklikler nedeniyle keten tohumu yagi ekstrakte edilememis, be sebeple p-
anisidin miktar1 sirasiyla 4. ve 5. giinden sonra belirlenememistir. Mikrokapsiillerin depolama
stiresince p-anisidin degerleri peroksit degerleri ile biiyilk oranda paralellik gostermistir.
Peroksit degerine benzer sekilde tiim faktorler p-anisidin degeri ilizerinde onemli derecede
(P<0.05) etkili olmustur. Kurutma sonrast en yiiksek p-anisidin degeri HC/PAK
kombinasyonu ile iiretilen mikrokapsiillerden elde edilen keten tohumu yaginda tespit

edilmistir.

Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin p-anisidin degerleri ortalamalarma ait Duncan
Coklu Karsilastirma Testi sonuclar1 Cizelge 4.19°da verilmistir. MD/PAK kombinasyonu ile
hazirlanan mikrokapsiillerdeki yagin p-anisidin degeri peroksit degerinde oldugu gibi
sartlanma (1. gilin) siiresinde, ilerleyen giinlere nazaran daha hizli sekilde artmistir. AZ igeren
kombinasyonlar kullanilarak iiretilen mikrokapsiillerin p-anisidin degeri zamana baglh olarak
2. dereceden polinomiyal fonksiyona uyumlu olarak artmistir. Hizlandirilmis oksidasyon testi
sonunda en disiik p-anisidin degerine sahip mikrokapsiiller MD/PAK ve MD/SK

kombinasyonlari ile liretilenler olmustur.
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Sekil 4.11. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin p-anisidin degerleri

Cizelge 4.19. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin p-anisidin degerinin degisimi (miliekuvalent p-anisidin/kg)
Depolama periyodu (giin)

Kombinasyon 0 1 5 3 4 5 7
MD/SK (4/1) 0.21%5+0.08 1.03°%+0.08 1.40°%%+0.03  1.65"%%+0.13  2.29°°°:0.04  3.14°°+0.27 7.77%%£1.37
HC/AZ (1/1) 0.97%%+0.06 1.92%B+0.01 2.87%%+0.05 21.69°+1.60  28.96°%+0.01  58.51*"+2.71

NL/SK (4/1) 0.74°¢+0.05 1.24°8+0.27 0.90°F+0.01 1.33°%+£0.28 2.48°¢+0.07 2.69°°+0.21 4.20%°+0.41

MD/PAK (4/1)  0.54°°®+0.09  0.94"+0.27 1.57°B+021  1.43™°Bx042  2.08"°:£0.03  1.91%°“+0.46 2.42%¢+0.55
HC/PAK (4/1) 1.29%%+0.02 1.45%%+0.30 2.47%B1+0.00 3.71%8+0.35 6.26°°+0.29  18.56°°+0.39  46.70*"+0.97

NL/AZ (1/3) 0.41%°5£0.01 3.74°%+0.63 18.75""£2.23  22.58""+0.62  42.66*"+4.04
Ayni satirdaki farkli kiigiik harfler ile ayni siitundaki farkli biiyiik harfler P<0.05 seviyesinde farklilik ifade eder. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap
zamki1, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralt1 suyu protein konsantresi




Totox degeri, yaglarin genel oksidasyon indikatorii olan bir degerdir ve maksimum kabul
edilebilir totox degeri 30 olarak bildirilmektedir (Sun-Waterhouse vd 2011). Mikrokapsiillerin
totox degeri sonuglart Sekil 4.12°de verilmistir. Kurutma sonrasinda en diisiik totox degeri
MD/PAK kombinasyonu ile tiretilen mikrokapsiillerde tespit edilmistir. Bu kombinasyon ile
hazirlanan mikrokapsiillerin totox degeri hizli oksidasyon testinin ilk 24 saat boyunca 6nemli
diizeyda (P<0.05) yiikselmis, ilerleyen giinlerde istatistikel olarak Onemli bir fark
gozlenmemistir. Hizli oksidasyon testi sonunda en diisiik totox degeri peroksit ve p-anisidin
degerlerinde oldugu gibi MD/PAK kombinasyonlar1 ile hazirlanan mikrokapsiillerde
gbzlenmis, bunu srrasiyla NL/SK ve MD/SK kombinasyonlar: izlemistir. (Cizelge 4.20).
Sonuglar incelendiginde 7 glin hizli oksidasyon testine tabi tutulmus 6rnekler i¢inde yalnizca
MD/PAK kombinasyonu ile hazirlanan mikrokapsiiller, kabul edilebilir smirm altinda totox
degerine sahip olmustur. Nitekim benzer sekilde Jimenez vd (2004) konjuge linoleik asit

mikroenkapsiilasyonu i¢in PAK’1n 1yi bir tastyict madde oldugunu bildirmislerdir.
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Sekil 4.12. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yaginin totox degerleri

Cizelge 4.20. Mikrokapsiillerdeki keten tohumu yagmin totox degerinin degisimi

Depolama periyodu (giin)

Kombinasyon 0 1 5 3 2 5 7
MD/SK (4/1) 0.36"°+0.62  13.14°P+1.21  15.43%°+]1.58  18.04°°+0.81  21.59°°+1.79  33.19°“+0.66  52.68%°+2.25

HC/AZ (1/1) 17.24"8+221  48.91%"4+2.48 84.8°8+1.95  151.23°B+2.19  255.98°"+5.54 356.94*"+0.06 369.85*"+10.84
NL/SK (4/1) 8.36"°+0.09  19.55°“+0.47  20.55%“x0.22  22.33%“:£0.08  25.04°°+£0.16  26.79°°+0.86  39.64*“"+0.84

MD/PAK (4/1)  2.13°°+0.15  16.54*“°x1.77  1457*“+1.19  17.79*“x1.15  14.59*°x0.52  15.10*f£1.61 15.42*°+0.11
HC/PAK (4/1) 8.74°°£0.23  17.06"°P+0.41  22.65%“:£1.29  28.45"°+2.83 = 47.94°®+6.19  66.64°°+0.84  227.70*°+11.82

NL/AZ (1/3) 31.94°%+0.95  33.77°%+0.54  152.93"+5.99 552.48*"+15.47

Ayni satirdaki farklh kiigiik harfler ile ayni stitundaki farkl biiyiik harfler P<0.05 seviyesinde farklilik ifade eder. MD: Maltodekstrin, NL: N-Lok, HC: HiCap 100, AZ: Arap
zamki1, SK: Sodyum kazeinat, PAK: Peyniralti suyu protein konsantresi



Mikrokapsiillerin  depolama siiresince ylizey yagi verileri incelendiginde, hicbir
kombinasyonun yiizey yagi degerlerinin hizli oksidasyon testi boyunca artmadigi, aksine
azaldig1 goriilmektedir (Sekil 4.13). Hizli oksidasyon testinde zamana bagli olarak yiizey yag
miktarindaki azalmanin mikrokapsiil ylizeyinde devam eden oksidasyon sonucu olusan ve
hekzanda ¢oziinmeyen aldehit, keton gibi polar bilesiklerden kaynaklandig1 diistiniilmektedir.
Yiizey yag miktarinda artis olmamasi nedeniyle hizli oksidasyon siiresince gergeklesen
bozulmanm yiizey yagi ile iliskili olmadigi, mikrokapsiillerin morfolojisi ve tasiyici
maddelerin oksidasyon geg¢irgenligi gibi 6zelliklerin oksidatif stabilite lizerine olduk¢a dnemli

etkisinin oldugu goriilmektedir.
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Sekil 4.13. Hizli oksidasyon testi sirasinda yiizey yag miktar1 degisimi

Literatiir incelendiginde yiizey yag miktarinin oksidatif stabilite ilizerine en etkili faktor
oldugunu belirten bir¢ok ¢alisma bulunmaktadir (Anker and Reineccius 1988, Hardas vd
2001). Kapsiil stabilitesi i¢in yiizey yag miktarinin kritik oldugunu iddia eden arastirmacilar,
yiizeyde bulunan yagin oksidatif etkenlere karsi korumasiz oldugunu bildirmektedirler
(Hardas vd 2002). Ancak Buffo ve Reineccius (2000) yiizeyde olusacak oksidatif bilesenlerin,
mikrokapsiillerin raf dmriinii etkileyecek diizeyde olmamasi nedeniyle yiizey yag ile oksidatif
stabilite arasinda baglant1 olmadigini rapor etmislerdir. Benzer sekilde Keogh vd (2001) ile
Anker ve Reineccius (1988) diisiik yiizey yag miktarma sahip triinler ile yiiksek yilizey yag
miktarma sahip irlinlerin benzer raf omrii gostermeleri nedeniyle yiizey yagin stabilite

iizerine etkisiz oldugunu belirtmistir. Anker ve Reineccius’a (1998) gore matriks gdzenekleri,
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iz element seviyesi ve antioksidanlarm bulunmasi gibi diger faktorler oksidasyonda daha

onemli etkiye sahiptir (Partanen vd 2005).

Tez kapsaminda elde edilen mikroenkapsiilasyon etkinligi verileri ile oksidatif stabilite
sonuglar1 karsilastirildiginda en yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan NL/AZ
kombinasyonunun (ME=96.9) en yiiksek totox degerine sahip oldugu goriilmektedir. Ayrica
en diisiik mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan NL/SK kombinasyonu (ME=81.9) yiiksek
oksidatif stabilite gostermistir. Bu nedenle yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinliginin tek basina
oksidatif stabiliteyi temsil etmeyecegi, tasiyict madde kompozisyonun da énemli bir etken
oldugu belirtilmelidir. Mevcut calisma kapsaminda elde edilen verilere gore, oksidatif
stabilite ylizey yag miktarindan daha ¢ok kullanilan tagiyici maddelerden etkilenmektedir.
Nitekim yiiksek oksidatif stabilite gosteren kombinasyonlarda bulunan maltodekstrinin
oksijen gecirgenliginin diisiik oldugu bilinen bir olgudur (Shahidi ve Han 1993, Marquez-
Ruiz vd 2003, Gharsalloui vd 2007, Jafari vd 2008a). Ayrica her ne kadar mikrokapsiil
renklerinde gozle goriilen bir degisim olmasa da protein igeren mikrokapsiillerde
gerceklesmis olabilecek enzimatik olmayan esmerlesme ve maillard reaksiyonlari sonucu
aciga cikmis antioksidatif 6zellik gosteren bilesenlerin yag stabilitesinin artmasina neden

olabilecegi diistiniilmektedir (Hogan vd 2003).

Hizli bir sekilde okside olan arap zamki kombinasyonlarinin yigin yogunlugu verileri
dikkate alindiginda alt1 kombinasyon ic¢inde en yiliksek yigin yogunlugu degerine sahip
mikrokapstiller oldugu géze ¢arpmaktadir. Mikrokapsiillerin parcacik biiylikliigli verilerinde
Dgo disinda istatistiksel bir fark olmadig1 (Cizelge 4.17) dikkate alindiginda yigin
yogunlugunda meydana gelen bu farkin pargacik biiylikliiglinden meydana gelmedigi agiktir.
Yigin yogunlugunu etkileyen 6nemli faktorlerden birisi de parcacik morfolojisidir. Nitekim
kirik, catlakli pargaciklar daha yiiksek yigin yogunluguna sahip olmaktadir. Hizli oksidasyon
ve yiksek yigin yogunlugu dikkate alindiginda arap zamki kullanilarak {iretilen
mikrokapsiillerin kirik, ¢atlakli yapiya kavusmus olabilecegi, bu nedenle yapiya oksijen

diftizyonunun kolaylastig1 ve oksidasyonun hizlandig1 diisiiniilmektedir.
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4.5. Piiskiirterek Kurutma Kosullarinin Optimizasyonu

Oksidatif stabilite ve diger kalite analizleri sonucunda MD/PAK kombinasyonunun keten
tohumu mikroenkapsiilasyonu i¢in en uygun tastyict madde oldugu tespit edilmistir. Bu
nedenle MD/PAK kombinasyonu kullanilarak en yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi ve
verimi saglamak icin, islem optimizasyonu gerceklestirilmistir. On denemeler ve literatiir
bilgileri 1s1¢inda ii¢ bagimsiz degisken; tasiyici madde konsantrasyonu (%20-40), keten
tohumu yag1 orani (%20-40) ve sonikasyon siiresi (40-120 s) olarak se¢ilmis ve optimizasyon
calismasinda, bagimsiz degiskenlerin mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi lizerine etkileri
degerlendirilmistir. Dizayn deneme plan1 ve deneyler sonucu 6l¢giilen mikroenkapsiilasyon

erkinligi ve verim degerleri Cizelge 4.22°de verilmistir.

Cizelge 4.21. Box-Behnken deneme desenine gore iiretilen mikrokapsiillerde olgiilen
mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi degerleri

Ornek Tasiyict madde Keten tohumu  Sonikasyon ME MV
Sirasi konsantrasyonu (%)  yagi oram (%) Siiresi (s) (%) (%)
1 20 20 80 90.7 62.5
2 30 30 80 90.2 38.5
3 40 40 80 81.3 43.0
4 30 20 120 95.3 47.0
5 40 30 120 90.0 40.0
6 20 30 40 82.7 61.5
7 40 30 40 87.7 44.0
8 30 40 40 82.2 43.0
9 30 20 40 91.9 53.0
10 20 30 120 91.3 61.5
11 20 40 80 84.3 50.0
12 30 30 80 91.9 42.0
13 30 40 120 88.6 48.0
14 30 30 80 92.0 38.0
15 40 20 80 95.2 25.0

Denemelerde elde edilen mikroenkapsiilasyon etkinligi ve verimi verileri kullanilarak bu
verilere en uyumlu tam kuadratik modelin regresyon esitligi cevap yiizey metodu ile

olusturulmustur.
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ME = Bo + BT + B2Y + B3S + PraT? + Bao Y2 + BasS? + PraTY + P1aTS + BsYS +

MV= o + BT + B2Y + PsS + BraT? + B2 Y2 + B33S? + ProTY + P1aTS + PasYS + a

Bu esitlikte;

ME : Mikroenkapsiilasyon etkinligi (%)
MV : Mikroenkapsiilasyon verimi (%)

T : Tastyic1 madde konsantrasyonu (%)
Y : Keten tohumu yag1 orani (%)

S : Sonikasyon siiresi (s)

: Hata

=]

Olusturulan bu esitligin istatistiksel olarak onemli bulunan degiskenlerine ait regresyon
katsayilar1 (Bo, B1, Pz» B3, PBir, B2z, Bsa, Piz, P13 ve Paz) ve modelin deneysel verilerle
uyumlulugu (R?) Cizelge 4.23’te verilmistir. Ayrica Box-Behnken deneme desenindeki
degiskenlerden bir tanesi orta noktada sabit tutulmus ve diger degiskenlere bagh olarak
mikroenkapsiilasyon etkinligi izdiisim ve yiizey grafikleri Sekil 4.14, 4.15 ve 4.16°da,
mikroenkapsiilasyon verimi izdiisim ve yilizey grafikleri ise Sekil 4.17, 4.18 ve 4.19’da

gosterilmistir.
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Cizelge 4.22. Box-Behnken esitlik katsayilari

Semboller ME MV
Katsayi P Katsayi P
Bo Sabit 91.36  0.001° 3950  0.002°
B;1  Tasiyict madde konsantrasyonu 0.66 0.119 -10.44 0.000"
B, Keten tohumu yagi orani -4.61 0.000 -0.44 0.683
Bs  Sonikasyon siiresi 2.59 0.001"  -0.62 0.563
Bi1  Tastyict madde kons. * Tastyicit madde -2.54 0.004" 4.81 0.023"
kons.
B2, Keten tohumu yagi orani * Keten tohumu -0.96 0.119 0.81 0.608
yag1 orani
B33 Sonikasyon siiresi * Sonikasyon stiresi -0. 90 0.141 7.44 0.004
Bi2 Tastyict madde kons. * Keten tohumu -1.88 0.012 7.63 0.003"
yag1 orani
Biz Tasiyict madde kons. * Sonikasyon siiresi -1.55 0.025 -1.00 0.515
B2z Keten tohumu yagi oran1 * Sonikasyon 0.78 0.176 2.75 0.112
stiresi
R® (Diizeltilmis R*) 0.9830 (0.9524) 0.9720 (0.9217)

" Istatistiksel olarak onemlidir (P<0.05)
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Sekil 4.14. Sonikasyon siiresi (80 s) sabitken diger degiskenlerin mikroenkapsiilasyon

etkinligi iizerine etkisi (a: Izdiisiim gdsterimi, b: Yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.15. Keten tohumu yag1 orani (%30) sabitken diger degiskenlerin mikroenkapsiilasyon
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Sekil 4.17. Sonikasyon siiresi (80 s) sabitken diger degiskenlerin mikroenkapsiilasyon verimi
iizerine etkisi (a: [zdiistim gosterimi, b: Yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.18. Keten tohumu yagi orani (%30) sabitken diger degiskenlerin mikroenkapsiilasyon
verimi {izerine etkisi (a: Izdiisiim gdsterimi, b: Yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.19. Tasiyict madde konsantrasyonu (%30) sabitken diger degiskenlerin
mikroenkapsiilasyon verimi iizerine etkisi (a: Izdiisiim gosterimi, b: Yiizey
fonksiyonu)
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4.5.1. Tastyict madde konsantrasyonunun islem iizerine etkisi

Keten tohumu yagi mikroenkapsiilasyonunun optimizasyonu i¢in yapilan denemelerin
sonucuna gore tastyict madde konsantrasyonu tek basma mikroenkapsiilasyon etkinligi
tizerine istatistiki agidan 6nemsiz gibi goriinse de (P>0.05) tasiyic1 madde konsantrasyonu x
tastyict madde konsantrasyonu interaksiyonu P<0.05 diizeyinde 6nemli bulunmustur. Nitekim
yiiksek tasiyic1 konsantrasyonlarmin kullanilmasi kuruma swrasinda yar1 gegirgen zar
olusumunu hizlandirdig1 i¢in daha yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglamaktadir (Jafari

vd 2008a).

Mikroenkapsiilasyon verimi iizerine ise tasiyict madde konsantrasyonunun hem tek basmna
hem de tasiyict madde konsantrasyonu X tasiyict madde konsantrasyonu ve tasiyict madde
konsantrasyonu X keten tohumu yagi orani interaksiyonlari iizerine P<0.05 6nem diizeyinde
etkili oldugu bulunmustur. Nitekim %30 yag eklenerek 120 saniye sonikasyona tabi tutulan
mikrokapstillerdeki tasiyict oran1 %20 yerine %40 kullanildiginda mikroenkapsiilasyon
veriminin %61.5’ten %40’a diistligl tespit edilmistir. Sonuclar incelendiginde tasiyict madde

konsantrasyonunun artmasinin verimde diisiise neden oldugu goériilmektedir.

4.5.2. Keten tohumu yagi oraninin islem iizerine etkisi

Keten tohumu yagi mikroenkapsiilasyonunun optimizasyonu i¢in yapilan denemelerin
sonucuna gore keten tohumu yagi oran1 hem tek basina hem de keten tohumu yagi orani x
keten tohumu yag1 orani interaksiyonunu iizerine énemli (P<0.05) bulunmustur. Genel olarak
keten tohumu yagi oranmnin artmasi mikroenkapsiilasyon etkinliginde azalmaya neden
olmustur. Nitekim benzer sekilde Pauleti ve Amestoy (1999) tereyagi enkapsiilasyonunda

tereyagi oraninin arttirilmasmin mikroenkapsiilasyon etkinligini diisiirdiigiinii bildirmislerdir.

Mikroenkapsiilasyon verimi {izerine ise sadece tasiyict madde konsantrasyonu x keten
tohumu yag1 orani lizerine 6nemli diizeyde etkili bulunmustur. Nitekim %30 tastyict madde
konsantrasyonu ile hazirlanan ve 40 saniye sonikasyon uygulanmis mikrokapsiillerde keten
tohumu yagi oraninin %20°den %40’a ¢ikmasi1 mikroenkapsiilasyon veriminin %53 ten
%43’e diismesine neden olmustur. Tasiyici madde konsantrasyonunda oldugu gibi keten

tohumu yag1 oraninin arttirilmas: verimde diislise neden olmustur.
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4.5.3. Sonikasyon siiresinin islem iizerine etkisi

Mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine Onemli diizeyde etkili tek faktorin (P<0.05)
sonikasyon oldugu ve diger degiskenlerle interaksiyonlarmnimn etkisinin 6nemsiz oldugu tespit
edilmistir. Sonikasyon siiresi emiilsiyon parcacik boyutunu etkilemektedir. Genel olarak daha
kiigik partikiil boyutuna sahip emiilsiyonlar ile hazirlanan mikrokapsiillerin daha yiiksek
mikroenkapsiilasyon etkinligine sahip oldugu bildirilmektedir. Ayrica daha kiigiik partikiil
boyutuna sahip emiilsiyonlar daha stabil olmaktadir (Jafari vd 2008a, 2008b).

Sonikasyon siiresi x sonikasyon siiresi interaksiyonun mikroenkapsiilasyon verimi iizerine
etkili tek faktor oldugu, sonikasyonun tek basina ya da diger degiskenlerle interaksiyonlarmn

verim iizerine etkisinin 6nemsiz oldugu bulunmustur.

4.5.4. Cevap yiizey metodu ile belirlenen optimum islem kosullar

Cevap ylizey metodu kullanilarak piiskiirterek kurutma ile mikroenkapsiilasyon islem
kosullar1 optimize edilmistir ve elde edilen sonuglar Cizelge 4.24’te verilmistir. Cizelge
incelendiginde verim goz ardi edilerek, en yiikksek mikroenkapsiilasyon etkinligi (%96.0)
%32.6 TMK, %20.0 KTYO ve 1115 s SS kosullarinda saglanmaktadir. Ayrica
mikroenkapsiilasyon etkinligi goz ardi edildiginde ise en yiiksek mikroenkapsiilasyon
verimini (%73.4) saglayan kosullar; %20 TMK, %20 KTYO ve 40 s SS’dir. Bunlara ilaveten
en az tasiyict madde kullanilarak en fazla miktarda keten tohumu yaginin etkin (%83.2) ve
verimli (%60.2) sekilde %20 TMK, %34.9 KTYO ve 120 s SS sartlar1 kullanilarak elde

edilebilecegi belirlenmistir.
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Cizelge 4.23. Keten tohumu yag1 mikroenkapsiilasyonunun optimum islem kosullar1

. TMK KYO SS Sonug
Optimizasyon (%) (%) (s) ME (%) MV (%)
En yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi 32.6 20.0 1115 96.0 38.2
En yiiksek mikroenkapsiilasyon verimi 20.0 20.0 40.00 85.7 73.4
En yiiksek mikroenkapsiilasyon verim ve 200 200 1200 92.4 68.7
etkinligi ' ' ' ' '
En cok yagin en az tasiyic1 materyal ile 20.0 351 120.0 90 2 60.0
kaplanmasi ' ' ' ' '

TMK: Tasiyict madde konsantrasyonu, KYO: Keten tohumu yagi orani, SS: Sonikasyon siiresi, ME:
Mikroenkapsiilasyon etkinligi, MV: Mikroenkapsiilasyon verimi
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5. SONUC

Aragtirma, en iyi bitkisel omega-3 kaynaklardan birisi olan keten tohumu yaginin
mikroenkapsiilasyonunda kullanilabilecek uygun tasiyict ve kombinasyonlarmnin
belirlenmesi amaciyla yapilmistir. Bu ¢alismada keten tohumu yag alt1 farkli tastyict
maddenin tiglii kombinasyonlar halinde kullanilarak iki farkli emiilsifikasyon yontemi
ile homojenize edildikten sonra piiskiirterek kurutma yontemi ile mikrokapsiillere
dontstiiriilmiistiir. Ayrica iiretim kosullarinin son iirliniin kalite ozelliklerine etkisini
belirlemek amaciyla bazi kalite analizleri yiiriitiilmiistiir. Arastirma sonunda elde edilen

sonuglar asagida maddeler halinde 6zetlenmistir:

1. Alt1 farkli tasiyict maddenin {iclii kombinasyonlar halinde optimizasyonu
gerceklestirilmis, herhangi bir tasiyict madde kombinasyonunda teorik
mikroenkapsiilasyon etkinliginin belirlenebilecegi model gelistirilmis ve en
yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan kombinasyonlar; MD/SK (4/1,
%83.23), HC/AZ (1/1, %76.05), NL/SK (4/1, %82.01), MD/PAK (4/1, %85.52),
HC/PAK (4/1, %91.99) ve NL/AZ (1/3, %86.43) olarak belirlenmistir.

2. Maksimum mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan kombinasyonlara iki farkli
emiilsifikasyon yonteminin etkileri arastirilmis ve emiilsifikasyon yontemi,
tastyict madde kompozisyonu ve bunlarm interaksiyonlarinin 6nem seviyeleri
belirlenmistir. Ultrasonik homojenizasyonun istatistiki olarak daha yiiksek
mikroenkapsiilasyon  etkinligi  sagladigi  tespit edilmistir.  Ultrasonik
homojenizasyon MD/PAK, NL/AZ ve HC/AZ kombinasyonlar1 ile hazirlanan
mikrokapsiillerin etkinligini arttirirken, diger kombinasyonlar iizerinde farklilik
yaratmamistir. Ayrica uygulanan homojenizasyon yontemi mikroenkapsiilasyon

verimi iizerine istatistiki agidan 6nemli bir etki géstermemistir.

3. Emiilsiyonlarin ve mikrokapsiillerin pargacik biiyiikliikleri uygulanan emiilsiyon
yontemine gore istatistiki acidan onemli degisiklikler gostermis ve ultrasonik
homojenizasyon yontemiyle elde edilen parcaciklarin biiytikliikleri daha kiiglik

bulunmustur. Tastyict madde kombinasyonu emiilsiyon parcacik biiyiikligi
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iizerine etki gosterirken, genel olarak mikrokapsiillerin parcacik biiyiikliigii

iizerine bir etkisinin olmadig1 goriilmiistiir.

Elde edilen mikrokapsiillerin nem miktar1 ve su aktivitesi uygulanan faktorlere
gore farklilik gostermezken, yigm yogunlugu degerleri sadece kullanilan tasiyict
madde kombinasyonuna gore onemli diizeyde farklik gostermis ve arap zamki
kullanilarak elde edilen mikrokapsiillerin yigin yogunlugu degerleri digerlerine

gore daha yiiksek bulunmustur.

. Ultrasonik homojenizasyon ve maksimum etkinlik saglayan kombinasyonlar ile
iiretilen mikrokapsiiller hizli oksidasyon testine tabi tutulmus ve keten tohumu
yagmnin mikroenkapsiilasyonunda kullanilacak en uygun tasiyicinin, oksidatif
stabiliteye karst en dayanikli kombinasyon olan MD/PAK (4/1) oldugu

belirlenmistir.

. MD/PAK  kombinasyonu  kullanilarak  piskiirtmeli ~ kurutucu  ile
mikroenkapsiilasyon isleminde tasiyict madde konsantrasyonu, keten tohumu
yag1 orani ve sonikasyon siiresi degiskenleri yanit yiizey yontemi kullanilarak
optimize edilmis ve optimum mikroenkapsiilasyon etkinligi ve/veya verimi
saglayan islem sartlari ortaya konmustur. Keten tohumu yaginin en etkin ve
verimli sekilde kapsiillenebildigi sartlarin %20 tasiyict madde konsantrasyonu,

%35.1 keten tohumu yagi orani ve 120 s sonikasyon oldugu tespit edilmistir.
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