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OZET

NAR CEKIiRDEK YAGININ BAZI HIDROKOLLOIDLER KULLANILARAK
PUSKURTMELI KURUTMAYLA MiKROENKAPSULASYONU

Murat Afsin OZEN

Yiiksek lisans Tezi, Gida Miihendisligi Anabilim Dah
Damisman: Yrd. Dog. Dr. Hilal SAHIN NADEEM
Mayis 2014, 61 Sayfa

Mevcut  arastirmada,  piliskiirterek  kurutulmus nar  ¢ekirdek  yagi
mikroenkapsiillerinin 6zellikleri iizerine farkli formiilasyonlarin etkisi incelenmistir.
Nar c¢ekirdek yagi mikroenkapsiilasyonu Box-Behnken cevap yiizey metodu
kullanilarak optimize edilmistir. Nar c¢ekirdek yagi mikrokapsiillerinde; emiilsiyon
damlacik ¢ap1 (3.01-9.21um), emiilsiyon viskozitesi (16-34 cP), iiriin verimi (% 50-76),
mikroenkapsiilasyon etkinligi (% 76-88), NCY mikrokapsiillerinin nem miktart 2.3-
3.5g/100g, su aktivitesi 0.17-0.22, yigin yogunlugu 262-522 kg/m°, higroskopisite
degeri %14-23, ¢oziinlirliighi > %97 ve partikiil buyiikligi 11.30-36.27 pm arasinda
degismistir.

Nar c¢ekirdek yaginda 3 adet doymus ve 6 adet doymamis yag asidi
tanimlanmistir. Bu yag asitleri icerisinde punisik asit en baskin yag asidi olarak
belirlenmistir. Doymus yag asitlerinin doymamis yag asitlerine oram1 0.1 olarak tespit
edilmis ve bu oran piiskiirterek kurutma islemi esnasinda sabit kalmistir. Ancak
ozellikle C18:3 izomerleri olmak iizere yag asitlerinin dagilimi1 degismistir. Hem iiriin
verimini (%70.13) hem de mikroenkapsiilasyon etkinligi (%85.70)’ni maksimize eden
irtin formilasyonu; tasiyict matriste 75.5 g/100 g EKM Maltodekstrin/N-Lok (70/30)
ile 24.5 g/100 g EKM Peynir alt1 suyu protein konsantresi igeren ve 15 g yag/100 g
EKM yag yiklemesi 1ile yapilan formiilasyon olarak  belirlenmistir.
Mikroenkapsiillenmis nar ¢ekirdek yaginin peroksit ve p-anasidin degerleri sirasiyla
8.95 meq/kg yag ve 1.74 meq/kg yag olarak tespit edilmis ve bu degerlerin kabul edilir
seviyelerde oldugu belirlenmistir. Bununla birlikte 5. depolama giiniiniin sonunda
yiiksek depolama sicakliginda, (60°C) olusan oksidasyon iriinlerinin seviyesi kabul
edilir limitlerin (totoks degeri > 30) iizerine ¢ikmis ve mikrokapsiillerin oksidatif
stabilitesi azalmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Mikroenkapsiilasyon, nar cekirdek yagi, nisasta tiirevleri,
peynir alt1 suyu proteini, piiskiirtmeli kurutma
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ABSTRACT

SPRAY-DRYING MICROENCAPSULATION OF THE POMEGRANATE
SEEDS OIL BY USING DIFFERENT HYDROCOLLOIDS

Murat Afsin OZEN

M. Sc. Thesis in Food Engineering
Supervisor: Assist. Prof. Dr. Hilal SAHIN NADEEM
June, 2014, 61 pages

Effect of different product formulation on the properties of resulting pomegranate
seeds oil (PSO) microcapsules during spray drying encapsulation was studied. PSO
microencapsulation was optimized using Box-Behnken’s response surface methodology
(RSM). Emulsion droplet size (3.01-9.21 um) and viscosity (16-34 cP), product yield
(50-76 %), microencapsulation efficiency (76-88 %), moisture (2.3-3.5 ¢/100 g dry
matter), water activity (0.17-0.22), bulk density (262-522 kg/m®), hygroscopicity (14-23
%), solubility (>97 %), particle size (11.30-36.27 um) and microstructure were
analyzed.

3 saturated and 6 unsaturated fatty acids were identified in the PSO; punicic acid
was predominant in both unprocessed and microencapsulated ones. The ratio of
saturated and unsaturated fatty acids was stable during processing, however, distribution
of fatty acids — especially C18:3 isomers — changed by microencapsulation. Optimum
product formula which simultaneously maximized the product yield (PY) and
microencapsulation efficiency (MEE) was predicted as 75.5 g/100 g EDM of MD/NL
(70/30), 24.5 g/100 g EDM of WPC, and 15 g oil /100 g EDM. Peroxide and p-anisidine
values of the encapsulated PSO were within acceptable range after spray drying.
However, the oxidative stability decreased at high temperature (60 °C) after 5 days of
storage.

KEYWORDS: Microencapsulation, pomegranate seed oil, spray drying, starch
derivatives, whey protein
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GC-MS Gaz kromatografisi-Kiitle spektrometresi
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1. GIRIS

Punicacea familyasina ait olan nar (Punica granatum L.), diinya genelinde popiiler
bir fonksiyonel gidadir. Anavatan1 On Asya (iran basta olmak iizere, Tiirkiye’nin giiney-
giineydogusunu kapsayacak sekilde Ortadogu, Kaftkasya ve Hindistan’in kuzeyi) olarak
ifade edilen nar, kiiltlire alinan en eski zirai tiriinlerdendir. Bu meyveyi tantyan her topluluk
ve medeniyet tarafindan pek ¢ok acidan farkli degerler yiiklenmistir. Nar, tiim kutsal
kitaplarda adindan bahsedilen, Musevilik, Hiristiyanlik ve Islamiyet’te 6zel anlamlar
yiiklenen bir meyvedir. Giiniimiizde Avustralya’dan Giiney Afrika’ya, A.B.D.’den Cin’e
kadar ¢ok genis bir sahada nar ziraat1 yapilmaktadir (Kurt ve Sahin 2013).

Bilesim agisindan ¢ok degerli bir meyve olan narin kullanim alani ¢ok genistir. Nar
taze olarak tiiketilmesinin yani sira nar suyuna, konsantresine ve eksiye islenmektedir.
Ayrica nar sarabi, nar likorii, nar sodasi, dane konservesi, nar pekmezi, Hindistan’da ¢erez
olarak kullanilmak iizere yabani nar danelerinin kurutulmasiyla elde edilen anardana diger
nar Uriinleridir. Nar daneleri dogrudan yenilebildigi gibi, pasta ve tatlilarda, meyve
salatalarinda da kullanilabilmektedir. Bazi {ilkelerde nar suyu, alkollii ickilerde ve
kokteyllerde ferahlatici bir katki maddesi olarak kullanilmaktadir (Bodur ve Yurdagel
1986, Saxena vd 1987, Gil vd 1996).

Nar meyvesinin yenebilir kisminin yaklasik %78’1 nar suyundan, %?22’si ise nar
cekirdeginden olusmaktadir. Hasat ve yetisme kosullarina bagl olarak, nar ¢ekirdegi kuru
maddede %12-20 arasinda degisen oranlarda nar ¢ekirdek yagi (NCY) igermektedir. Bu
yagin %70-751ik kismin1 ise konjuge linolenik yag asitleri olusturmaktadir. Bu gruptan bir
yag asidi olan punisik asit nar ¢ekirdek yagmin karakteristik yag asididir (Mohagheghi vd
2011). Yapilan ¢aligmalarda, nar gekirdek yaginin; anti-enflamatuar (Coursodon-Boyiddle
vd 2012), antioksidan, anti-anjiogenik (Liu vd 2012, Melo vd 2014), immiinomodulator
(Yamasaki vd 2006), ve kanser Onleyici (Kohno vd 2004) etkisi oldugu bildirilmektedir.
Bahsedilen bu saglik etkileri nar ¢ekirdek yagina bilimsel ilgiyi artirmistir. Son zamanlarda
gida endiistrisinde NCY nin ingrediyen ya da takviye edici olarak kullanimina ydnelik
caligmalar yayginlasmistir. Bu calismalarda 6zellikle, farkli yontemlerle NCY nin hizli ve
etkin ektraksiyonu ile NCY’nin mikroenkapsiilasyonu dikkat ¢ekmektedir (Goula ve
Adamopoulos 2012, Liu vd 2012, Sen Gupta vd 2012, Tian vd 2013).

Mikro bir paketleme teknolojisi olan mikroenkapsiilasyon islemi kati, sivi ve gaz
materyalleri enkapsiile etmek i¢in kullanilmaktadir. Bu kapsiiller kapladiklar1 maddelerin
bilesimlerini kontrollii oranlarda uzun siire zarfinda aciga ¢ikartmaktadir. Basit bir
mikokapsiil, cekirdek materyali ile kaplama materyalinden olugmaktadir. Gidalarin
mikroenkapsiilasyonunda kullanilan kaplama materyalleri proteinler (sodyum kazeinat,
peyniraltt suyu proteini, jelatin, soya proteini), hidrokolloidler (modifiye nigastalar ve
gamlar), hidrolize nisastalar (glukoz, laktoz, misir surubu ve maltodekstrin), yaglar (mono-,
di- ve trigliseridler) ve seliilozik materyaller (metil ve etil seliiloz, karboksi metil seliiloz)
dir (Gharsallaoui vd 2007, Adhikari vd 2009) . Gida maddelerini enkapsiillemek i¢in pek
cok yontem mevcuttur. Sprey kurutma mevcut yontemler arasinda hem etkili olmast hem



de diisiik maliyetli olmas1 sebebiyle en yaygin kullanilan yontemdir. Piiskiirterek kurutma
islemi ile balik yag1, esansiyel yaglar, vitaminler, renklendiriciler, tatlandiricilar ve yagda
¢oziinebilen diger biyoaktif maddeler kapsiillenebilmektedir (Gharsallaoui vd 2007, Calvo
vd 2011). Maltodekstrin ile Arabik gam, modifiye nisastalar veya proteinler gibi
biyopolimer karisimlarinin kaplama ajani olarak ortak kullaniminda emiilsiyon olusturma
kapasitesinin arttig1 bildirilmektedir (Tonon vd 2012, Tontul ve Topuz 2014).

Yiiksek oranda tekli ve ¢oklu doymamis yag asitleri igeren yenilebilir yaglar,
oksijene, 1518a, neme ve 1stya maruz kaldiklarinda oksidatif bozulmalara uygun hale gelir.
Oksidatif bozulmalar iirlinlerin raf Omriinii kisaltarak istenmeyen kalite bozukluklarina
sebep olmakla birlikte, tirlinlerin besinsel degerini de diisiirmektedir (Calvo vd 2010). Bu
nedenle son yillarda farkli enkapsiilasyon teknikleri kullanilarak (6zellikle piiskiirtmeli
kurutma) yenilebilir yaglarin mikroenkapsiilasyonu ¢aligmalar1 artmistir. Bu durum gida
endiistrisine  daha  stabil  ingrediyenler = saglamak  bakimindan  6nemlidir.
Mikroenkapsiilasyon islemi yaglarin suda c¢oziinmesine olanak saglamakta ve coklu
doymamis yag asidi bakimindan zengin yaglar1 oksidatif bozulamalara kars1 korumaktadir
(Karaca vd 2013). Bu teknoloji ayni zamanda yaglarin hazir gidalar gibi gesitli gidalarla
katkilanmasinda da kolaylik saglamaktadir. Yapilan ¢alismalarda piiskiirtmeli kurutma ile
balik yag1 (Aghbashlo vd 2012, Drusch vd 2006 ve Jafari vd 2007), keten tohumu yagi
(Carneiro vd 2013, Tonon vd 2011, Tonon vd 2012, Karaca vd 2013) ay¢igek yagi (Ahn vd
2008), avakado yagi (Bae ve Lee 2008) ve zeytin yagi (Calvo vd 2010) basarili bir sekilde
enkapsiillenmis; emiilsiyon hazirlama ve kurutma sartlarinin mikroenkapstilasyon etkinligi
(MEE), son iiriin kalitesi ve stabilitesi lizerine etkileri incelenmistir.

Piiskiirtmeli  kurutma ile enkapsiillenmis nar g¢ekirdek yaginin g¢esitli gida
tirtinlerinde kulanimu ile ilgili biiyiik bir potansiyel bulunmaktadir. Nar ¢ekirdek yaginin
sodyum aljinat - kalsiyum kazeinat karistmi ile dondurarak kurutma yontemi ile
mikroenkapsiilasyonu (Sen Gupta vd 2012) ve yagsiz siit tozu kullanilarak piiskiirtmeli
kurutma ile enkapsiilasyonu (Goula ve Adamopoulos 2012) rapor edilmistir. Ancak peynir
alt1 suyu protein konsantresi (WPC) ile nisasta tiirevleri kullanilarak nar ¢ekirdek yaginin
mikroenkapsiilasyonunda iiriin formiilasyonun optimizasyonu lizerine detayli bir ¢calismaya
rastlanmistir.  Ayrica, pliskiirtmeli kurutma ile mikroenkapsiilasyon igleminin yaglarda
mevcut olan yag asitlerinin dagilimina olan etkisi ile ilgili olarak da ¢ok fazla ¢alisma
bulunmamaktadir.

Bu calismada tasiyici matris olarak, maltodekstrin (MD) ve N-LOK (NL) gibi
nisasta tlirevleri ile peynir alt1 suyu protein konsantresi karigimi kullanilarak, nar ¢ekirdek
yaginin piiskiirtmeli kurutucuda mikroenkapsiilasyonu i¢in optimum iiriin formiilasyonu
belirlenmeye calisilmistir. Elde edilen NCY mikrokapsiillerinin temel fiziksel ozellikleri
degerlendirilmig, iiriin formiilasyonunun yag asidi kompozisyonu iizerine etkisi
incelenmistir. Mikrokapsiillerde {iriin verimi (PY) ve Mikroenkapsiilasyon etkinligi, cevap
yiizey metodunda optimize edilen parametreler olarak ele alinmistir. Optimum {iriin
formiilasyonunda tekrar {iiretilen NCY mikrokapsiillerinin yiiksek sicaklikta oksidatif
stabilitesi incelenmistir. Bu arastirmada NCY’ nin kolay kullanilabilir, instant 6zelliklere
sahip toz ingrediyene doniistiiriilmesi hedeflenmistir. Ulkemizin nar ihracati yapan ilk ii¢



iilkeden biri oldugu dikkate alinirsa, katma degeri artirilmis alternatif nar iirtinlerinin gida
endiistrisi i¢cin onemli ihracat potansiyeli bulunmaktadir.



2. KURAMSAL BILGILER ve KAYNAK TARAMALARI

Nar, Lythraceae familyasinin (Kinagiller) Punica cinsinden ¢ok yillik bir bitki olup
ticari degeri kadar kiiltlirel hayatta da 6nemli yer isgal etmis bir meyvedir. Bu meyvenin
ticari tliri olan Punica granatum L. (Sekil 2.1) Ortagag’da ¢ekirdekli elma anlamina gelen
“Pomuni granatum”dan adim1 almistir. Bir Fenike kolonisi olan Kartacalilar Akdeniz
havzasinda nar ticaretini baglattiklari i¢in eski kaynaklarda “Kartaca (Fenike) Elmas1” (The
apple of Carthage / Carthaginian apple) adiyla ge¢mektedir. Giiniimiizde ABD.’de
cekirdekli elma (seedy apple) olarak da bilinmektedir (Kurt ve Sahin 2013).

Nar, tropik ve subtropik iklim meyvesi olarak bilinir ancak iliman iklim boélgelerinde
de yetigebilen bir kiiltir bitkisidir (Artés vd 2000, Isik vd 2008). Farkli toprak yapisina kisa
zamanda uyum saglayabilen ve her yil diizenli olarak {iriin veren nar, kiigiik yapili agag
oldugu i¢in birim alana dikilen fidan sayis1 ve dolayisiyla elde edilen iirlin miktar1 fazla
olan, hasati, ilaglamasi ve muhafazasi kolay ve uzun bir donemde pazara arz olanagi gibi
avantajlar1 olan bir bitkidir (Onur 1988, Onur 1990, Godara ve Godara 1991, Oztiirk vd
2005).

Sekil 2.1. Nar agaci ve meyvesi (Anonim 2014)



Narin anavatani, iran basta olmak iizere Tiirkiye’nin giiney giineydogusunu
kapsayacak sekilde Ortadogu, Kafkasya ve Hindistan’in kuzeyi ifade edilmektedir. Cogu
kaynakta Iran, Kafkasya ve Kuzey Hindistan ¢evresi narin anavatani olarak isaret edilse de,
Anadolu ve biitiin Akdeniz Havzasi’n1 da igine alan ¢ok daha genis bir sahada nar bitkisi
binlerce yildir taninmaktadir. Nar, iklim cesitliligi ile birlikte toprak sartlar1 agisindan da
toleranst yiiksek bir bitki oldugundan Giliney Amerika’da, Avustralya’da, Giiney Afrika
Cumbhuriyeti’nde, Azerbaycan’da, Akdeniz havzasi iilkelerinde, Afganistan’da, Hindistan
ve Cin’de yetistiriciligi yapilmaktadir (Kurt ve Sahin 2013). Narin dogal yollarla genis bir
alana yayilmasinda tanelerinin kuslar tarafindan tiiketildikten sonra ¢ekirdeklerinin
digkilariyla birlikte genis bir alanda yayilma imkani bulmasiyla da alakalidir Bununla
birlikte basta Kuzey Afrika ve Okyanusya olmak iizere kita asir1 yerlere beseri faaliyetlerle
taginmis olup ¢ok genis bir alanda yayilma imkani bulmustur.

Hindistan, Iran ve Cin en fazla nar iireten iilkelerdir. Cizelge 2.1 incelendiginde
Tiirkiye’nin Ortadogu’da Iran ile birlikte en énemli iiretici ve ihracatg1 konumunda oldugu
anlasiimaktadir. Akdeniz Havzasi’'nda Tunus, Fas, Israil yillik 30.000 tonun iizerinde
iiretim yapan iilkelerdir. Yunanistan, Italya, Kibris, Malta, Portekiz, Arnavutluk, Libya,
Cezayir, Urdiin, Makedonya, Hirvatistan ise az miktarda nar iireten diger Akdeniz ¢evresi
tilkeleridir. Kafkasya’da Ermenistan, Giircistan, Orta Asya’da Tacikistan, Kirgizistan,
giiney yarimkiirede Arjantin, Avustralya, Giiney Afrika Cumhuriyeti ve Peru nar iireten
baslica tilkeler olarak sayilabilir (Kurt ve Sahin 2013).

Cizelge 2.1. Baslica Ulkelerin Nar Uretimi ve Thracat1 (Kurt ve Sahin 2013)

Sira  Ulke Uretim (ton) Ihracat (ton)
1 Hindistan 1.140.000 35.000
2 Iran 705.000 60.000
3 Cin 700.000 -

4 Tiirkiye 217.572 86.271
5 ABD 120.000 17.000
6 Irak 100.000 -

7 Ispanya 80.000 40.000
8 Suriye 70.000 -

9 Azerbaycan 60.000 15.000
10 Afganistan 60.000 1.000
11 Misir 43.000 -

12 Ozbekistan 35.000 10.000
13 Pakistan 30.000 4500

Son yillarda nar meyvesinin bilesiminde yer alan biyoaktif bilesenlerin saglik
iizerine etkilerinin Oneminin anlasilmasi, 1slah calismalariyla kaliteli ve standart nar
cesitlerinin gelistirilmesi, gida teknolojisi ve depolama alanlarindaki 6nemli gelismeler
nedeniyle nara olan talebin i¢ ve dis piyasada artmasi sonucu lilkemizde de nar {iretiminde
ciddi artislar kaydedilmistir. Tiirkiye’de 2000 yilinda 59.000 ton/yil olan nar iiretimi son



yillarda hizli bir artis gostererek 2008’de 127.760 ton/y1l’a, 2009°da yilinda ise bir dnceki
yila gore %37.8’lik bir artigla 170963 ton/yil’a ve 2010°da 210.000 ton/yil’a ulasmustir.
Ulkemizde en fazla nar iiretimi Akdeniz (%49.49), Ege (%28.25) ve Giineydogu Anadolu
(%10.43) bolgelerinde yapilmaktadir. Illere gére nar iiretimleri incelendiginde; Antalya
(71.066 ton), Mugla (21.519 ton), Denizli (13.336 ton), Mersin (10.588 ton), Gaziantep
(8.766 ton), Aydin (8.448 ton), Hatay (7.788 ton) ve Adana (4.043 ton) 6ne ¢ikmaktadir
(Anonim 2011). Ulkemizden basta Almanya, Rusya Federasyonu, Hollanda, Ukrayna ve
Yunanistan olmak iizere diinya genelinde pek ¢ok iilkeye nar ihra¢ edilmektedir (Isik vd
2008).

Bilesim acgisindan ¢ok degerli bir meyve olan narin kullanim alani ¢ok genistir. Nar
taze olarak tiiketilmesinin yaninda ozellikle nar suyuna, konsantresine ve eksiye
islenmektedir. Ayrica nar sarabi, nar likorii, nar sodasi, dane konservesi, nar pekmezi,
Hindistan’da ¢erez olarak kullanilmak iizere yabani nar danelerinin kurutulmasiyla elde
edilen anardana, yemeklerde kullanilmak {izere eksi nar danelerinin kurutulmasiyla elde
edilen eksilik, Fransizlarin nar suyundan yaptiklar1 bir icki olan grenadine, Toroslarin
giiney eteklerindeki bazi kdylerde nar suyunun yumusak bugday ile kaynatilarak kiiciik
parcalar halinde kurutulan ve ¢erez olarak tiikettikleri topalak gibi bir¢ok iiriine de
islenmektedir. Bazi iilkelerde nar suyu, alkollii ickilerde ve kokteyllerde ferahlatici bir katki
maddesi olarak kullanilmaktadir (Bodur ve Yurdagel 1986, Saxena vd 1987, Gil vd 1996).
Nar meyve kabugu % 28-30 oraninda tanen igermesi nedeniyle dericilikte de
kullanilmaktadir (Ozkal 1993). Ayrica nar gekirdeginin icermis oldugu yiiksek protein
ihtivast ile hem insan beslenmesinde hem de hayvan yemi olarak oldukc¢a onemli bir
kaynak oldugunu bildirilmistir (Goliik¢ti vd 2008) .

Nar meyvesinin agirlikca %52’si yenilebilir kistmdan, bunun da %75-85’1 meyve ve
%15-25’1 de ¢ekirdekten olusmaktadir (Poyrazoglu vd 2002). Yapilan bir arastirmada narin
% 50-70 'lik kismin1 meyve, meyvenin %22'lik kismini ise nar ¢ekirdeginin olusturdugu,
nar ¢ekirdeginin yag igeriginin ise %12-20 arasinda degistigi bildirilmistir (Goula and
Adamopoulos 2012). Genellikle atik iiriin olan nar g¢ekirdeginin yesil ¢ay ve kirmizi
saraptan yaklasik 3 kat daha fazla antioksidan aktiviteye sahip oldugu bildirilmektedir (Gil

vd 2000).

Nar tohumlarindan bitkisel yag iretildigi ve nar tohumlarinin pamuk tohumuyla
hemen hemen aymi oranda yag igerdigi bildirilmistir. Ostrojen ydniinden (17 mg /kg)
bilinen en zengin bitkisel kaynaklardan biri olan nar tohumlari, hayvan yemlerine besin unu
olarak siit verimini artirmak amaciyla katilmaktadir (Ozkal 1993).

Ulkemizde yetistirilen 15 farkl1 ¢esit narin ¢ekirdek bilesimi iizerinde yiiriitiilen bir
caligmada, nar g¢ekirdegi kuru madde igeriginin %30 — 40 arasinda degistigi ve kuru
maddenin ortalama %14-24’{iniin nar ¢ekirdek yagindan (NCY), olustugu rapor edilmistir
(Géliikgii vd 2008). Hernandez vd (1998) yaptigi bir calismada, Ispanya’da yetisen iig
¢esit nardan elde edilen g¢ekirdeklerin yag igerigini 68.97-104.90 g/kg kuru madde olarak
tespit etmistir. Fadavi vd (2006) de iran’da yetisen narlarmn cekirdekleri iizerine yaptiklari



caligmada nar cekirdeginin %12-20°lik kismimin nar c¢ekirdek yagindan olustugunu
bildirmistir. Jing vd (2012)’nin Cin de yetisen nar tiirleri {izerinde yaptiklar1 ¢aligmada
narlarin kuru maddede toplam yag miktarlar1 114.15 - 147.90 mg/g olarak tespit edilmistir.
Tian vd (2013)’nin nar ¢ekirdegi iizerine yaptiklar1 bir calismada ultrasonik ekstraksiyon ile
% 25.11'lik yag verimi elde edilmistir. Nar ¢ekirdeginden yag ekstraksiyonunda presleme,
karistirma, ¢oziicii ekstraksiyonu gibi klasik ydntemlerin yani sira mikrodalga ile
esktraksiyon, 1sitilmis ¢oziicii (superheated hexane) ile ekstraksiyon ve siiperkritik CO ile
ekstraksiyon gibi daha yeni yontemler de kullanilmaktadir (Liu vd 2009).

Ozkal (1993), nar ¢ekirdeklerinin yag bilesimini; mono, di,- ve tri gliseritler, serbest
yag asitleriyle birlikte punisik asit, 4-metil laurik asit, 1,3-dimetil stearik asit, steroller ve
fosfolipitler (fostatidiletanolamin, fosfatidikolin, fosfatidilinozitol) olarak bildirmektedir.
Bagka bir ¢alismada da NCY’nda yiiksek oranda (%31,8-86,6) konjuge linolenik asit (18:3
(n=5), punisik asit) bulundugu ve bunu da sirasiyla linoleik asit (18:2 (n-6); %0,4- 17,7),
stearik asit (18:0; % 2,8-16,7) ve palmitik asitin (16:0; % 0,3-9,9) izledigi belirtilmistir.

Ulkemizdeki hicaz nar tiirii iizerine yapilan bir ¢aliymada nar g¢ekirdek yaginin
doymus yag asidi olarak en fazla palmitik asit (~%4,62), doymamis yag asidi olarak da
punisik asit (~%78,83) igerdigi bildirilmistir (Golik¢ii vd 2008). Liu vd (2009) ise
superkritik CO; ile ekstrakte ettikleri nar gekirdek yagi bilesiminin punisik asit (%60,96),
linoleik asit (%11,85), oleik asit (%8,61), palmitik asit (%3,84), stearik asit (%3,19),
gadoleik asit (%0,66), arasidik asit (%0,64) ve palmitoleik asitten (%0,16) olustugunu,
ayrica 0,3 g/100g yag oraninda tokoferol bulundugunu bildirmektedir. Nar ¢ekirdek yaginin
yag asidi bilesimi iizerine farkli {ilkelerde yapilan ¢aligmalardan elde edilen sonuglar
Cizelge 2.2°de sunulmustur (Melo vd 2014).

Kaufman ve Wiesman (2007), nar ¢ekirdek yaginda bulunan punisik asit oranini
%64 - 83 olarak belirlemislerdir. Tunus ve Ispanya’da yetisen narlar iizerinde yapilan bir
caligmada ise nar g¢ekirdeginden elde edilen yaglarda major doymamis yag asiti olan
punisik asit orani ise % 66.76-79.29 arasinda belirlenmistir (Hernandez vd 2011). Nar
cekirdegi yag igeriginin ve ¢ekirdek yagi bilesiminin farklilik gostermesinde c¢esit,
yetistirme kosullar1 ve iklim gibi bir¢ok faktoriin etkili oldugu belirtilmektedir (Fadavi vd,
2006, Goliikgii vd 2008).

Nar ¢ekirdek yaginin gida, kozmetik sanayinde, saglik sektoriinde ve tibbi
uygulamalarda kullanimi her geg¢en giin artmaktadir. Farkli ve genis etkili biyoaktif
ozellikleri ile NCY son yillarda gida ve saglik alaninda yiiriitiilen pek ¢ok arastirmaya da
konu olmaktadir Pek c¢ok kaynakta nar c¢ekirdek yaginda bulunan yag asitlerinin insan
sagligina olumlu etkilerinin oldugu bildirilmektedir. (Faria ve Calhau 2010).



Cizelge 2.2. Nar ¢ekirdek yagimin yag asidi kompozisyonu (X = SD) (Melo vd 2014)

Yag asitleri Kaynak iilke (¢cahisilan tiir sayisi)

Hindistan Cin ve Tunus Tiirkiye (15) ABD (6) Brezilya (1)
14:0
VS asit 07415 0.18+ 021 - 035+0.10 -
16:0 57441 5.07+1.30 245019  400+076  4.04+0.34
Palmitik asit
18:0 21431 420+ 1.56 1524026 2924056 2304021
Stearik asit
18:1 (-9) 9.0+5.6 7.86+2.25 4194061  5.68+1.69  529+025
Oleik asit
18:2 (w-6) 10.84 6.9 8.36 = 2.36 4494049  4.08+1.04  6.05+053
Linoleik asit
18:3 (9c11t13t) ] 10.70 + 4.4 6.41 4027 - -
o-eleostearik asit
18:3 (9t11t13t) ] 8.78 +5.16 1.03+0.16 - -
[-eleostearik asit
18:3 (9t11t13c) ] 1524+ 6.17 3.48+ 034 - -
Katalpik asit
18:3 (9c11t13c) 7154179 3698+ 10.12  74.11+155 8122+215 58.14+2.10
Punisik asit
200 ; 0.69+ 0.14 0394004  053+0.18  0.50+0.04
Arasidik asit
20:1 (n-11)
i - 1.65+ 1.85 0.61 + 0.09 - 0.61+0.05
22:0
Behenik asit 0.1 ) 0.18+0.02 ) )
24:0 - 0.97 + 0.94 - 1.00+0.24 -

Lignoserik asit

Nar ¢ekirdek yaginda yiliksek miktarda bulunan konjuge linolenik asitlerin tiimorlii
ara yiizeylerde antikanserojen etki gosterdigi, timdr yayiliminmi yavaslattigi rapor edilmistir
(Kohno vd 2004). Nar ¢ekirdek yaginin antioksidan ve eikosanoid enzim inhibitorii etkisi
oldugu (Schubert vd 1999, Jing 2012), bagisiklik sisteminin fonksiyonlarini diizenledigi
(Yamasaki vd 2006) ve anti-anjiogenik etki gosterdigi de (Toi vd 2003, Liu vd 2012,
Scheider vd 2013) rapor edilmektedir.

Sican modelleri lizerinde yapilan bir calismada nar ¢ekirdek yaginin nekrotizan
enterekolit hastaliginda, anti-enflamatuar etki gostererek bagirsaklara ait zarari azalttig
tespit edilmistir (Coursodon-Boyiddle vd 2012). Ayrica nar ¢ekirdek yaginin, prostat
kanseri ve meme kanseri hiicrelerini inhibe ettigi (Ahdami vd 2009), kanser hiicrelerinin
biiyiimesini yavaslattigi (Kohno vd 2004), deri kanserinde 6nleyi madde etkisi oldugu
(Abbasi 2008), diyetle indiiklenen obeziteyi ve insiilin rezistansin1 engelledigi (\Vroegrijk
vd 2011), karacigerde siiperoksit radikalleri inaktive eden superoksit dismutaz enziminin
aktivitesini destekledigi (De Melo vd 2010) ve gentamisinle indiiklenen nefrotoksisitiye
kars1 bobrekleri korudugu (Asadpour vd 2010) bildirilmektedir.



Nar ¢ekirdek yaginin ana bileseni olan punisik asit (PuA), uzun zincirli omega-5
coklu doymamis yag asitidir. PuA (C18:3-9¢c,11t,13c), a-linolenik asitin (LnA; C18:3-
9c,12¢,15¢) pozisyonel ve geometrik izomeridir. Her iki yag asidinin kimyasal yapis1 Sekil
2.2’de gosterilmistir. Teorik olarak punisik asidin %66 cis-tipli ve %33 trans-tipli ¢ift
baglardan olustugu kabul edilmektedir (Grossmann vd 2010). Punisik asit yapisal olarak;
giincel calismalarda da sayisiz saglik etkileri rapor edilen konjuge linoleik asit (CLA) ve a-
linolenik asit (LnA) ile benzerlik gosterir. Bu nedenle son yillarda konjuge linolenik
asitlerin (CLnAs) potansiyel saglik etkileri tizerine in vitro ve in vivo ¢aligmalar da artig
gostermistir (Melo vd 2014).

i
= OH 0
= OH
/
=
N
a-Linolenic Acid Punicic acid

Sekil 2.2. a-linolenik asit ve punisik asitin kimyasal yapis1 (Melo vd 2014)

Bitkisel kaynaklardan 6zellikle tohum yaglarinda bulunan konjuge linolenik asitler,
tohum yaglarinda bulunan toplam yag asitlerinin %40-80’ini olusturmaktadir. a-Eleostearik
asit (a-ESA), punisik asit (PuA), kalendik asit, jakarik asit, katalpik asit, B-eleostearik asit
(B-ESA) ve PB-kalendik asit tohum yaglarinda tespit edilen 6nemli konjuge linolenik
asitlerdir (Sassano vd 2009, Yuan vd 2009). Bitkisel yaglarin islenmesi esnasinda, linoleik
ve a-linolenik asitlerin ikincil oksidasyon iriinlerinin dehidrasyonu ve izomerizasyonu
sonucu da konjuge linolenik asitlerin olusabildigi bildirilmektedir. Ozellikle metabolik ve
kronik enflamatuar hastaliklarda yararli etkilerinin ortaya konmasi ile konjuge linolenik
asitlere olan ilgi son yillarda daha da artmigtir (Melo vd 2014).

Nar ¢ekirdeginden elde edilen yagda bulunan punisik asit gii¢lii antioksidan etkisine
sahip oldugu, bu ozelligi ile yaslanma karsiti ve kirisiklik Onleyici kremlerin
formiilasyonlarinda sik sik kullanildigi bildirilmektedir (Anonim 2014). Nar ¢ekirdek
yagmin farmakolajik 6zellikleri ve gesitli hastaliklar1 6nleyici ve tedavi edici etkilerinden
dolay1; atik {irlin olarak goriilmesinin aksine ya da hayvan yemi veya kozmetik sektdriinde
kullaniminin yan1 sira gida endiistrisinde de fonksiyonel ingrediyen olarak kullanilabilecegi
bildirilmektedir. Saglik etkileri nedeniyle her gecen giin pazari artan NCY, halihazirda
piyasada soguk-presleme yontemiyle ekstrakte edilerek satisa sunulmaktadir. Ancak ¢ogu
tilketilebilir yaglar gibi nar cekirdek yagi da stabil degildir ve 0zellikle oksidatif
bozulmalara elverislidir (Goula ve Adamopoulos 2012).



Doymamis yag asitlerinin oksidasyonu ve birincil oksidasyon {iriinlerinin ortaya
cikmasi icin oksijen, 151, UV ve iyonize radyasyon gibi cevresel etkenler gereklidir. iz
elementler de yag oksidasyonunu katalizleyerek tetiklemektedir. Oksijen ve metal
katalizorliigiinde hidrojen peroksit olusabilir ve hidroksil radikallerine parcalanabilir. Bu
radikaller oksidatif zinciri baslatir. Radikal zincir reaksiyonlar1 olan yayilma reaksiyonlari
ile dimerler, polimerler, ketonlar ve alkollerin olusumuna neden olmaktadir. Olusan ugucu
ikincil oksidasyon iiriinleri (aldehitler, ketonlar ve alkanlar) gidalarda kotii kokuya (off-
flavor) neden olur (Tontul 2011).

Oksidasyon sonucu yaglarin besleyici degerinde azalma, liriinde istenmeyen tat,
koku, renk olusmasmin yani sira insan sagligi acisindan tehlike olusturabilecek toksik
maddeler de olusmaktadir. Diisiik sicakliklarda ve i1siktan koruyarak muhafaza etmek,
antioksidan katki maddeleri eklemek ve oksijenle temasin kesilmesi yaglarin
oksidasyonunu dnlemek icin onerilen baslica yontemlerdir (Kayahan 1998). Oksijen ile yag
asitlerinin temasinit engellemenin bir yolu da mikroenkapsiilasyondur. Bu sekilde yag
partikdilii ile cevre arasinda bir bariyer olugturulmakta ve yag asitlerinin oksijen, su, 151k ve
diger bilesenlerle etkilesimi kisitlanmaktadir (Fuchs 2006).

Kat1 partikiiller, sivi damlaciklar veya gaz hiicrelerin etrafinda siirekli, ince bir
kaplamanin olusturulmas: islemi olarak tanimlanabilen enkapsiilasyon ve kaplama
teknolojileri, gida ve aroma endiistrisinde kuru ve serbest akis 6zelli§ine sahip aroma
maddeleri, sifali bitki ekstraktlari, emiilgatorler, asitlendiriciler, amino asitler,
renklendiriciler, yenilebilir yaglar, enzimler, mayalama ajanlari, mikroorganizmalar,
mineraller, tuzlar, sekerler ve vitaminlerin iiretimine katkida bulunmaktadir. Bu tekniklerle
tretilmis irlinlerin kullanimi son derece yaygin olup, gida firlinlerinde pek c¢ok
kapstillenmis madde (¢ogunlukla lezzet maddeleri) katki maddesi olarak genis bir iiriin
yelpazesinde kullanilmaktadir (Zeller vd 1999, Barbosa-Canovas vd 2005). Partikiil
biiyiikliikkerine gore enkapsiilasyon ¢esitleri; nanoenkapsiilasyon (200nm= 0,2pm'den
kiiciik), mikroenkapsiilasyon (0,2- 5,000 pm), makroenkapstilasyon (5,000 pm'den biiyiik)
olmak {izere ii¢ grupta toplanmaktadir (King 1995).

Mikronkapsiilasyon tekniginin temel amaci1 gida bilesenlerini kotii  gevre
kosullarindan korumak, stabilitesini artirmak ve kontrollii kullanimini saglamaktir (Peker
2011). Bu islemle; kaplanacak aktif madde 1s1, 151k, metal iyonlar1 gibi dis etkenlere karsi
korunur, buharlasarak kaybolma 6nlenir, maddenin taginmasi ve depolanmasi kolaylasir,
aktif maddenin tat ve kokusu maskelenir, dogru yerde ve zamanda salinim saglanir, aktif
bilesenin diger bilesenlerle istenmeyen reaksiyonlar: onlenir ve kullanim kolaylig1 saglanir
(Re 1998, Ko¢ vd 2010). Mikroenkapsiilasyon, ila¢ ve gida endiistrisi gibi spesifik
alanlarda uygulanmakta olan ve hizla gelisen bir teknolojidir. Gida endiistrisinde 60 yili
askin bir siiredir kullanilmaktadir (Barbosa-Canovas 2005).

Mikrokapsiillerin morfolojisi incelendigi zaman, basit kiirelerin yani diizensiz
sekilli cekirdeklerin, ¢ok katmanli bir kabuk ile cevrildigi goriilmektedir. Genel olarak
mikrokapsiil morfolojisi i¢ faz (¢ekirdek) ve duvar materyali (matriks) olmak iizere iki
kategoriye ayrilir. Kaplama materyalinin kompozisyonu son {iriiniin fonksiyonel
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ozelliklerine dogrudan etki etmektedir. ideal bir kaplama materyali asagidaki 6zellikleri
tagimalidir:

- Yiiksek konsantrasyonda reolojik o6zellikleri iyi olmali ve kapsiilleme islemi esnasinda
kolay islenebilmelidir.

- Emiilsiyon ve dispersiyon 6zelligi olmalidir ve ayrica emiilsiyon stabilitesi yiiksek
olmalidir.

- Cekirdek materyali ile kaplama islemi esnasinda ve depolama sirasinda c¢ekirdek
materyalinin 6zelligini bozacak sekilde reaksiyona girmemelidir.

- Cekirdek materyalini kaplayabilmeli ve bunu stabil bir sekilde hem islem esnasinda hem
de depolama esnasinda korumalidir.

- Istenilen ¢éziiciide ¢oziinebilmelidir.

- Ucuz olmalidir.

Yukarida belirtilen o6zellikleri tek bir kaplama materyalinin saglamasi ¢ok zordur. Bu
sebeple genellikle farkli kaplama materyallerinin bir arada kullanilmasi 6nerilir (Kog¢ vd
2010). Mikroenkapsiilasyon teknolojisinde kullanilan kaplama materyalleri Cizelge 2.3°de
verilmistir.

Cizelge 2.3. Mikroenkapsiilasyon teknolojisinde kullanilan kaplama materyalleri,
uygulama yontemleri ve alanlar1 (Desai ve Jin Park 2005)

Mikroenkapsiilasyon

Kategori Kaplama Materyali Yéntemi

Uygulama Alani

Nisasta, maltodekstrin, misir Aroma bilesenleri

Karbonhidrat surubu tozu, modifiye nisasta,
siklodekstrin, kitosan

Piskiirtmeli ve

dondurarak kurutma Yaglar

Probiyotik bakteriler

Karboksimetilseliiloz, Tatlandiricilar

Seliiloz metilseliiloz, etilseliiloz,
seliilozasetat-biitilat-fitalat

Koaservasyon yontemi

P Lezzet vericiler
Piiskiirterek kurutma ezzet vericile

Vitaminler

Lezzet vericiler
Gam akasya, agar, sodyum aljinat,

Gamlar K Piskiirterek kurutma Yaglar
arregenan
Probiyotik bakteriler
Emiilsiyon
- L . Vitaminler
Lipidler Vaks, Parafin, diagilgliserol Lipozom Enzimler
Film olusturma
Probiyotik bakteriler
. Gluten, kazein, jelatin, albumin, Puskiirterek kurutma -
Protein . . Balik yag1
peptidler Emiilsiyon
Enzimler
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Mikroenkapsiilasyon isleminde genellikle yiiksek konsantrasyonlarda bile diisiik
viskoziteye sahip olmalar1 ve ¢oOziiniirliklerinin 1iyi olmasi dolayisi ile nisasta,
maltodekstrin ve misir surubu tozu gibi karbonhidratlar tercih edilmektedir. Ayrica ucuz
olmalar1 ve gidalarda yaygin bir sekilde kullanilmalarindan 6tiirti de kaplama materyali
olarak tercih edilirler. Fakat emiilsifiye edici 6zelliklerinin olmamasi veya diisiik olmasi
sebebiyle mikroenkapsiilasyon isleminde tek basina kullanilmalarindan ziyade proteinlerle
veya birlikte kullanimlar1 daha yaygindir (Mol 2008).

Nisastanin asit ve/veya enzim etkisiyle depolimerizasyonu ile elde edilen hidrolize
nisastalar, ucuz, kokusuz, diistik viskoziteli, oksijen gecirgenligi diisiik olmasi sebebiyle iyi
koruma saglayan materyallerdir. Nisastanin hidroliz seviyesini gosteren dektroz esdegeri
(DE), nisastanin koruma derecesini de ifade etmektedir. Maltodekstrin (Sekil 2.3) dekstroz
esdegeri 20’den kiigiik, kurutulmus misir surubu ise DE > 20 olan hidrolize nisastayi
gostermektedir (Kargel 2000). Yiiksek DE’ine sahip maltodekstrinler, yapisindaki yiiksek
glukozun hidrojen peroksitlerle hidrojen bagi olusturabilmesi dolayistyla antioksidan etki
gostererek, mikrokapsiiliin oksijen bariyer ozelliklerini artirmaktadir (Hogan vd 2003).
Maltodekstrinler misir, patates gibi farkli nisastalarin asit hidrolizi ile elde edilmektedir.
Suda iyi derecede ¢Oziinebilir, diisiik viskoziteye sahip, aromay: etkilemez ve renksiz
cozeltiler olusturabilen maltodekstrinler bu 6zellikleriyle gida endiistrisinde yaygin olarak
kullanilmaktadir. Ancak emiilsifiye edici 6zellikleri diisiik oldugundan mikroenkapsiilasyon
isleminde genellikle emiilsifiye edici  06zelligi bulunan materyallerle birlikte
kullanilmaktadir (Turchiuli vd 2005).

OH

c-1.4
2<n<20

Sekil 2.3. Maltodekstrin (Sahin 2009)

Emiilsifiye edici 6zellikler kazandirmak i¢in modifiye nisastalarin yapisina lipofilik
stiksinik asit eklenir. Modifikasyon islemi FDA ve AB tarafindan onaylidir. Ancak
kullanilacak olan 1-oktenil siiksinik anhidrit seviyesi maksimum %3 ile sinirlandirilmistir.
Bu nisastalar ii¢ basamakta hazirlanmaktadir; a) graniil nisastanin sulu alkali ortamda
jelatinizasyon sicakliginin altinda oktenil baglanmis siiksinink asit ile tiirevlendirilmesi, b)
jelatinizasyon, c) asit inceltme. Modifiye nisastalarin aktif maddeyi kaplamasi ve korumasi
icin film olusturmas1 gereklidir, bu nedenle molekiil agirliklar1 ¢ok diisilk olmamalidir.
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Aroma ve yag mikroenkapsiilasyonunda kullanilmak iizere Capsul, N-LOK, Hi-Cap ve
Encapsul gibi degisik modifiye nigastalar gelistirilmistir (Tontul 2011). Bunlardan N-LOK,
diisiik viskoziteli, 6zellikle lezzet maddeleri, yaglar ve vitaminlerin enkapsiilasyonu igin
tasarlanmig modifiye nisasta {iriiniidiir. Emiilsiyon ve film olusturma 6zelligi iyilestirilmis
olan N-LOK, ozellikle Arabik gam ve jelatin yerine kullanimda Onerilmektedir
(Anonymous 2014).

Proteinler de ¢oziinebilirlik, film olusturma, suyla etkilesim, emiilsifikasyon ve
stabilizasyon gibi fonksiyonel Ozellikleri ile tasiyict maddeden istenen pek ¢ok ozelligi
karsilamaktadir. Enkapsiilasyonda kullanilan proteinler, peyniraltt suyu proteini
izolati/konsantresi, yagsiz siit tozu, siit proteini izolati, soya proteini izolati/konsantresi,
kazeinatlar ve jelatindir. Protein bazli mikrokapsiillerin 6nemli diizeyde ¢atlaksiz piiriizsiiz
yiizeye sahip oldugu ve mikrokapsiillerin raf omriinii kismen uzattig1 bildirilmektedir
(Tontul 2011).

Mikroenkapsiilasyon islemi endiistride piiskiirterek kurutma, piiskiirterek sogutma
veya dondurma (spray chilling and spray cooling), dondurarak kurutma, ekstriizyon
kaplama, akigskan yatakta kaplama (fluidized bed coating), lipozoma hapsetme (liposome
entrapment), faz ayirma (coacervation) ve santrifiijlii ekstriizyon seklinde farkli teknikler
uygulanarak gergeklestirilmektedir. Ancak bu teknikler i¢inde en yaygin olarak kullanilan
yontem piiskiirterek kurutma islemidir. Degisik kapsiilleme ajanlarinin kullanilabilmesi,
yaygin olarak kullanilan igleme ekipmanlarina uyarlanabilir olmasi, iyi kalitede pargaciklar
elde edilmesi, siirekli {iretim olanagi saglamasi ve endiistriyel olarak kolayca
uygulanabilmesi piskiirterek kurutma yonteminin tercih edilme nedenleridir. Ayrica bu
yontemle mikroenkapsiile edilmis tiriinlerin iiretim maliyeti diger yontemlere gore oldukca
diistiktir (Kog vd 2010). Puskiirterek kurutma sisteminin genel birimleri Sekil 2.4’ de
verilmistir.

Piiskiirterek kurutma temel olarak, c¢ozelti veya siispansiyon halindeki sivinin,
isitilmis hava akiminin bulundugu bir bdlmede, atomizasyonla pargacik seklinde hizla
kurutuldugu bir islemdir. Bu islem sonunda elde edilen toz {iriin, belirli biiyiikliikte kiiresel
par¢acik dagilimima sahiptir. Genellikle sulu sistemlerin kullanilmasiyla gerceklestirilen
puskiirterek kurutma isleminde kontrollii kosullarda ¢6ziici bazli sistemler ile de
calisilabilmektedir (Sahin 2009).

Piiskiirterek kurutma yonteminde, elde edilen atomize partikiillerin sertlesmesi
sirasinda suyun kaplama maddesi icerisindeki hizli evaporasyonu nedeniyle, ¢ekirdek
materyalinin sicakliginin 100°C' nin altinda kalmasi saglanir. S6z konusu bu 6zellik yiiksek
sicakliga duyarl tiriinlerde yontemin kullanilmasini olanakli kilmaktadir. Bununla birlikte
elde edilen partikiil ¢aplarinin kii¢iik olmasi, ingrediyenlerin ¢oziiniirliik 6zelliklerinin
artisin1  saglamaktadir. Ancak Ozellikle kuru karisimlarda meydana gelen partikiillerin
yapisiklik  problemleri, yonteme bir aglomerasyon asamasmin ilavesi ile
giderilebilmektedir. Prosesin uygulanmasinda karsilasilabilecek en onemli dezavantaj ise,
cekirdek maddesinin islem sirasinda kurutma yiizeyine yapisabilme olasiligidir. Bu olgu
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iiriinde oksidasyon i¢in bir potansiyele neden olmakta ve son iirlinde aroma dengesinin
degismesi ile kendini gostermektedir (Kinik vd 2003).

1- Atomizer
2- Ismitma finftesi
3- Kurutma iinitesi

4- Ayirma sikionu

5= Hava ¢ikrs fifltresi

G- Aspiratir

Sekil 2.4. Puskiirterek kurutma sistemi (Sahin 2009)

Piiskiirterek kurutmayla mikroenkapsiilasyon isleminde ilk basamak, dnceden su
icinde ¢oOzlindiriilerek hazirlanmis olan kapsiilleme matrisi i¢ine korunmasi hedeflenen
aktif (¢ekirdek) bir maddeyi ekleyerek emiilsiyon hazirlanmasidir. Emiilsiyon hazirlama
esnasinda, homojenizasyon yoluyla partikiil biiytikliigii ortalama 1pum olan, genellikle su
icinde yag emiilsiyonu olusturulur. Elde edilen emiilsiyon akabinde piiskiirterek kurutucuya
pompalanir ve bu sekilde aktif maddenin enkapsiilasyonu saglanir (Kargel 2000,
Gharsallaoui vd 2007).

Sabit yaglarin mikroenkapsiilasyonunda son {iriiniin Ozelliklerini ve stabilitesini
etkileyen bir¢ok faktdr vardir. Bu faktorler kapsiillenecek yagin 6zelligi, kullanilan tasiyici
maddelerin ve bu maddelerle olusturulan emiilsiyonun 6zellikleri, piiskiirterek kurutma
sirasinda uygulanan islem parametreleri ve elde edilen mikrokapsiillerin depolama kosullar
sayilabilir. Bu faktorleri konu alan farkli amagli ¢aligmalar yiiriitiilmektedir.

Hogan vd (2003), farkli DE degerine sahip maltodekstrin ve sodyum kazeinat
kombinasyonlarinin balik yagi mikroenkapsiilasyonunda etkinligini arastirmiglar ve bir ¢cok
denemede %90 iizerinde mikroenkapsiilasyon etkinligi saglandigmni bildirmislerdir.
Kullanilan maltodekstrinlerin DE degeri arttikca depolama sonunda peroksit degeri
azalmstir.
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Yapilan bir c¢alismada, portakal kabuk vyaginin piskiirterek kurutma ile
enkapsiilasyonu ¢oklu lineer regresyon yontemi kullanilarak optimize edilmis ve
kapsiilleme ajani1 olarak N-LOK ve Arabik gam kiyaslanmistir. Optimizasyon sonrasinda
optimum giris sicaklig1 184,9°C, cikis sicakligr 113,9°C ve N-LOK konsantrasyonu %19,1
olarak belirlenmistir. N-LOK eklenerek elde edilen mikrokapsiiller Arabik gam kullanilarak
elde edilen kapsiillerden daha yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligine sahip olmustur
(Martinez vd. 2004).

Turchiuli  vd (2005), %40 emilsiyon kuru maddesine (EKM) sahip
maltodekstrin/Arabik gam (3/2) karisimi ile %5 oranindaki ticari yagi kapsiillemisler, bu
sekilde yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi ve stabilitesi saglamislardir.

Partanen vd (2005), %40’lik arabik gam/maltodekstrin (1/7) emiilsiyonu ile
emiilsiyon kurumaddesinin %30’u oranindaki ¢igirgan otu yagimi piiskiirterek kurutma
yontemiyle 200°C giris ve 80°C ¢ikis sicakliginda kurutarak kapstillemisler ve elde ettikleri
ornekler iizerine ortam neminin etkisini incelemiglerdir. Arastirma sonucunda Orneklerin
20°C ve %11 bagil nemli ortamda kapstillenmemis yaga oranla 8 kat daha stabil oldugunu,
ancak ayni sicaklikta ortam bagil neminin %54’e cikarilmasiyla bu stabilitenin 2 kata
diistiigiinii rapor etmislerdir.

Kakule yag1 enkapsiilasyonunda arap zamki, maltodekstrin ve modifiye nisasta (Hi-
Cap 100) karisiminin optimize edildigi bir calismada; Arap zamki:maltodekstrin:modifiye
nisasta oraninin 4/6:1/6:1/6 olarak kullanildig1 tasiyict matrisinin mikroenkapsiilasyon
etkinliginin tek basina Arap zamkindan daha yiiksek oldugu bildirilmistir (Krishnan vd.
2005).

Fuchs vd (2006) bitkisel yag karistminin enkapsiilasyonunda 3/2 oraninda
maltodekstrin/Arabik gam’dan olusturulan emiilsiyona %5 yag eklenmesi sonucunda elde
edilen mikrokapsiillerde sadece %2 oraninda yiizey yag belirlemislerdir. Bu sekilde
kapsiilledikleri yagin 60°C’de 8 hafta depolanmasiyla, kapsiillenmemis yaga oranla daha
stabil oldugunu bildirmislerdir.

Kolanowski vd (2006), balik yagint modifiye nisasta ile piiskiirterek kurutma
yontemiyle kapsiillemisler, yapilan ¢alismada metil seliil6ziin %86,5 oraninda
mikroenkapsiilasyon etkinligi gosterdigi, ancak oksidatif stabilitesinin diisiik oldugu
bildirilmistir. Balik yagina kiyasla mikroenkapsiillenmis balik yaginin oksidasyona kars1
onemli bir koruma saglamadigi ancak elde edilen mikroenkapsiillenmis {iriinlerin
vakumlandiginda oksidatif bozulmayi yavaslattigi bildirilmistir.

Bir diger calismada farkli kapsiilleme materyalleriyle (Peynir alt1 suyu tozu proteini
konsantresi (WPC), arabik gam ve WPC/Maltodekstrin kombinasyonu ile kapsiillenmis
konjuge linoleik (CLA) asit, farkli sicaklik (35 ve 45°C) ve su aktivitesi degerlerinde
depolanmis ve depolama siiresince CLA degradasyonu takip edilmistir. En diisiik CLA
degradasyonunu sadece WPC ile kapsiillenip 35°C ve 0.743 su aktivitesinde depolanan
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orneklerde belirlenmistir. Tek basina arabik gam kullanimi CLA oksidasyonunu
engelleyememistir (Jimenez vd 2006).

Ahn vd (2008), aycicegi yagi mikroenkapsiilasyonunun optimizasyonu {izerine
yiriittiikkleri bir ¢alismada, emiilsiyondaki yag miktarinin, siit proteini izolati ve soya
lesitini konsantrasyonlarinin mikroenkapstilasyon etkinligi tizerine 6nemli etkileri oldugunu
ve mikroenkapsiilasyonun aygigegi yaginin stabilitesini artirdigini bildirmislerdir.

Bae ve Lee (2008), avokado yagimi farkli peyniralti suyu proteini izolati (WPI) ve
maltodekstrin  kombinasyonlar1 ile kapsiillemigler ve farkli sicakliklarda 8 hafta
depolayarak bu Orneklerin oksidatif stabilitesini arastirmislardir.  Arastirma sonucunda
orneklerin yiiksek sicakliklarda oksidasyona ugradigini ancak maltodekstrin oraninin
yiiksek oldugu 6rneklerde oksidasyon etkisinin azaldigini rapor etmislerdir.

Drush ve Berg (2008), iki farkli kurutma sicakligi (160/60 ve 210/90) ile emiilsiyona
eklenen yag oraninin (%30 ve %50), mikrokapsiillerde ylizey yag miktari, pargacik
biiylikliigii ve stabilitesi iizerine etkilerini aragtirmiglardir. Yiiksek sicaklik kullanimi ve
yag oranimin artmasiyla, yiizey yag miktarinin ve pargacik biyiikligiiniin arttigini, buna
bagli olarak da mikrokapsiil stabilitesinin azaldigini bildirmislerdir.

Omar vd (2009), keten tohumu yag1 mikroenkapsiilasyonunu 3 bagimsiz degiskenli
(2 farkli emiilgator ve yag orani) cevap yiizey metoduna gore optimize etmislerdir.
Optimum denemenin maltodekstrin/Arabik gam (1/1) tasiyict matrisine %22,8 yag, %0.1
ksantan gam ve %]1.14 lesitin eklenmesiyle elde edildigi ve bu sartlarda % 92,3 oraninda
mikroenkapsiilasyon etkinligine ulasilacagi rapor edilmistir.

Calvo vd (2010), farkli kombinasyonlarda (maltodekstrin, sodyum kazeinat+laktoz,
maltodekstrint+laktoz, maltodekstrin+modifiye nisasta) tasiyict matris kullanarak sizma
zeytin yagini kapsiillemisler ve mikroenkapsiilasyon etkinliginin %33.4 ile %53 arasinda
degistigini bildirmislerdir.

Calvo vd (2011), ceviz yagini maltodekstrin, karboksimetilseliiloz, lesitin ve sodyum
kazeinat ile farkli kombinasyonlarda kapsiillemisler ~ve olusan iirlinlerin
mikroenkapsiilasyon sartlarini ve stabilitesini karsilagtirmiglardir. En yiiksek iirlin verimi ve
mikraenkapsiilasyon etkinligi  maltodekstrin, lesitin ve karboksimetil seliiloz
kombinasonuyla (yag - tasiyict matris orani:1:1,5) saglanmigtir. Caligmada maltodekstrinin
tek basina zayif bir emiilsiyon kapasitesi ve emiilsiyon stabilitesi gosterdigi ancak lesitin ve
karboksimetil seliiloz ilavesi ile zayif olan bu iki 6zelliginin arttig1 bildirilmistir. Ayrica
tasiyict matrisin yapisinda protein varliginin kapsiillenmis ceviz yaginin raf émriinii (yag
stabilitesini) antioksidan ilavesi olmadan en az 5 ay arttirdig1 tespit edilmistir.

Keten tohumu yagi Arabik gam kullanilarak, farkli kurutma sicakliklar1 ve farkli
emiilsiyon kuru maddesi (EKM)/yag oranlar1 test edilerek piiskiirterek kurutmayla
kapsiillenmis, EKM'nin artmast ve emiilsiyondaki yag oranmnin azalmasi ile
mikroenkapsiilasyon etkinliginin arttigin1  ancak oksidatif stabilitenin azaldigini
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bildirilmistir. Ayrica, pliskiirterek kurutma sicakliginin artmasi ile yag oksidasyonun arttigi
rapor edilmistir (Tonon vd 2011).

Zeytin yaginin kapsiillenmesi {izerine yapilan bir c¢alismada, kapsiillenen ve
kapsiillenmeyen zeytin yag drnekleri 20 °C — 37 °C arasinda 1 ay depolanmistir. Sonug
olarak kapsiillenen zeytin yagi 6rneklerinin oksidatif stabilitesinin arttig1 ve kapsiilasyon
esnasinda eklenen kafeik asitin de bunu olumlu yonde destekledigi rapor edilmistir (Sun-
Waterhouse vd 2011).

Sen Gupta vd (2012), konjuge linolenik asit¢e zengin nar ¢ekirdek yagini, sodyum
aljinat, trehaloz ve kalsiyum kazeinat kullanarak, dondurarak kurutmayla kapsiillemisler ve
farkli sartlar altinda mikroenkapsiillerin stabilitesini incelemislerdir. Bu ¢alismada, sodyum
aljinat mikrokapsiillerinin trehaloz mikrokapsiillerine gore 1s1ya daha direngli oldugu tespit
edilmistir.

Yapilan diger bir calismada kahve yag1 Arabik gam kullanilarak piiskiirterek kurutma
ile kapsiillenmis ve % 30 EKM, % 15 yag ve 170°C kurutma sicaklifinda
mikroenkapsiilasyon iglemi optimize edilmistir. Bu sartlar altinda kapsiillenmis kahve
yaginin oda sicakliginda depolandiginda stabil oldugu, ancak sicaklik 60 °C ye ulastiginda
yag oksidasyonun arttigi bildirilmistir. EKM oraninin yag igerigine gore fazla olmasi
enkapsiilasyon etkinligini ve yag tutma oranini olumlu etkilemistir. Kuru hava sicakligi
artikca yag tutma orani ve enkapsiilasyon etkinliginin azaldig1 gozlemlenmistir (Frascareli
vd 2012).

Tonon vd (2012), Arabik gam, peynir alti suyu konsantresi ve modifiye nigasta
kullanarak keten tohumu yagini 4 farkli yag konsantrasyonunda (%10, %20, %30 ve % 40)
kapsiillemisler ve yag konsantrasyonunun artmasinin emiilsiyon partikiil biiyiikliigliniin
arttigini, viskozitenin azaldigini, enkapsiilasyon etkinliginin distiigiinii ve yag
oksidasyonunun arttigin1 rapor etmislerdir. Kullanilan 3 kaplama ajani arasinda modifiye
nigasta ile enkapsiillenen keten tohumu yaginin en iyi mikroenkapsiilasyon etkinligine ve
en diisiik peroksit sayisina sahip oldugu bildirilmistir.

Carneiro vd (2013), keten tohumu yagini, maltodekstin, Hi-Cap, peynir alti suyu
konsantresi ve arabik gam ile kombine halde (% 25-75 oraninda) piiskiirterek kurutma
cihazinda kurutup kapsiillemisler ve en iyi enkapsiilasyon etkinligini maltodekstrin - Hi-
Cap kombinasyonunun verdigi bildirilmistir. Mikroenkapsiillerin depolamasi sirasinda en
iyi oksidatif stabiliteyi ise maltodekstrin-WPC kombinasyonu saglamistir.

Tontul ve Topuz (2013), 6 farkli kapsiilleme ajan1 kombinasyonu (Maltodektrin,
Arabik gam, sodyum kazeinat, Hi-Cap, peyniralti suyu protein konsantresi ve N-LOK)
kullanarak  keten tohumu yagmi kapsiillemisler ve bu kombinasyonlarda
mikroenkapstilasyon etkinligi tizerine ultra torrax ve ultrasonik emiilsifikasyonun etkisini
arastirmiglardir. En yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligini N-Lok-Arabik gam-WPC
(1/3/0) kombinasyonu ile saglamistir. Ayrica, ultrasonik emiilsifikasyonun partikiil
boyutunu azaltarak mikroenkapsiilasyon etkinligini artirdigi, Arabik gam ile olusturulan
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kombinasyonlarin ise keten tohumu yaginin enkapsiilasyonunda basarisiz oldugu
bildirilmigtir. Ayrica kombinasyonlar icerisinde en iyi oksidatif stabilite sonucunu
MD/AG/WPC (4/0/1) kombinasyonunun verdigi bildirilmistir.

Diger bir ¢alismada yine keten tohumu yagi, nohut protein izolati veya mercimek
protein izolatt ile maltodekstrin kullanilarak piiskiirterek ile mikroenkapsiillenmis,
calismanin sonunda yiiksek yag iceren formiilasyonlarda (%20 yag, % 20 protein ve % 60
MD) yiiksek miktarda yiizey yag1 ve diisiik enkapsiilasyon etkinligi tespit edilmistir.
Mercimek protein izolat: ile maltodekstrin kombinasyonunda % 88, nohut protein izolati ile
maltodekstrin kombinasyonunda ise % 86,3 mikroenkapsiilasyon etkinligi elde edilmistir.
Her iki kombinasyonunda oda sicakliginda Kkapsiillenmis keten tohumu yagimnin
oksidasyona karsi stabilitesini artirdigi ifade edilmistir (Karaca vd 2013).
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal

Arastirmada kullanilan soguk preslenmis nar ¢ekirdek yag: Biikas (N.Biikey A.S, izmir)
firmasindan temin edilmistir. Maltodekstrin DE 18 (MD, Maldex 180), modifiye nisasta N-
LOK (NL) ve peynir alt1 suyu protein konsantresi (WPC, Lactomin 80) sirasiyla, Amylum
(Slovakya), National Starch (New Jersey, ABD) ve Rovita GmbH (Engelsberg, Almanya)
firmalarindan satin alinmistir. Proje analizlerinde analitik saflikta kimyasallar
kullanilmistir.

3.2. Metot
3.2.1. Emiilsiyon hazirlama

Nar ¢ekirdek yaginin enkapsiilasyonunda 25 g kuru madde / 100g emiilsiyon olacak
sekilde nisasta tiirevleri ve peynir alt1 suyu protein konsantresinin karigimlart kullanilmustir.
Bu karigimlarda 70-1009/100g emiilsiyon kuru maddesi (EKM) oranlarmda MD:NL
(100:0, 50:50, 0:100) kombinasyonu ve 0-30g/100g EKM degisen oranlarda WPC
kullanilmistir. Elde edilen bu tasiyict matriks manyetik karistirict (Daihan MSH-20A)
kullanilarak 100 ml saf suda oda sicakliginda ¢oziindiiriilmiistiir. Bu son karigima 15-
30g/100g EKM degisen oranlarda nar ¢ekirdek yagi ilave edilmis ve karisim Ultra Turrax
(IKA T25 Digital) kullanilarak 19 000 rpm’de 9 dk siire ile homojenize edilmistir.
Homojen karisgimlar bekletilmeden piiskiirtmeli kurutucuda kurutulmustur. Nar g¢ekirdek
yag1 mikrokapsiil tiretim asamalar1 Sekil 3.1°de gosterilmistir.

3.2.2. Puskiirterek Kurutma

Yukarida anlatildig1 sekilde hazirlanan emdiilsiyonlar laboratuvar 6lgekli, es yonlii
akim prensibine gore ¢alisan ve ¢ift akigkanli noziil atomizeri (0.7 ml ¢apinda) bulunan
puskiirtmeli kurutucuda (Biichi Mini Spray Dryer B-290, Flawil, Swiwitzerland) asagidaki
belirtilen kosullarda kurutulmustur:

Hava giris ve ¢ikis sicakliklari= 180 °C ve 90 °C (£2 °C)

Aspirasyon hizi= % 85

Besleme hizi= 280-610 ml/h

Kurutulmus mikrokapsiiller 6rnek toplama iinitesinden almip amber renkli siselere
aktarilmis ve bu Ornekler analizlere kadar — 18 °C’de depolanmustir.
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Tasiyici matris sulu ¢ozeltilerinin NGY ilavesi (15-30g/100g EKM) ve
hazirlanmasi (25g KM/100g Emulsiyon) homojenizasyon (19000rpm’'de 2dk)

Piiskiirtmeli kurutucuda :
180°C giris ve 90°C cikis ¥ Uriin optimizasyonu ve
sicakliklarinda kurutma, | ;‘;. . oksidatif stabilite testi
NCY mikrokapsiil eldesi

Sekil 3.1. Nar ¢ekirdek yag1 mikrokapsiil tiretim agsamalari
3.2.3. Analizler

3.2.3.1. Emiilsiyon Vizkozitesi, Uriin Verimi (PY) ve Mikroenkapsiilasyon
Etkinligi (MEE)

Elde edilen NCY emiilsiyonlarinin goriiniir viskoziteleri Brookfield viskozimetresi
(Brookfield Engineering, Inc., Model RV-DV + Il) kullanilarak (Baslik no:1 Hiz=60prm)
25 °C’de olgiilmiis ve cP cinsinden verilmistir.

Uriin verimi kurutma sonunda elde edilen iiriin miktarinin (g) emiilsiyon kuru madde
miktaria (g) boliimiinden ¢ikan sonugla hesaplanmis ve % olarak ifade edilmistir.

Mikroenkapsiilasyon etkinligi, mikroenkapsiilasyon isleminden elde edilen {irtindeki
yiizey yagi disinda kalan yagin, toplam yaga orani ile agagidaki esitlikten hesaplanmistir
(Bae ve Lee 2008).

(Toplam Yag Miktari(g) — Yiizey Yag Miktari(g))
MEE (%) = x 100
Toplam Yag Miktari(Q)

Elde edilen kapsiillerin yiizey yag miktar1 Bae ve Lee (2008) tarafindan kullanilan
yonteme gore belirlenmistir. Yiizeyde bulunan serbest yag, 30 mL vial i¢ine tartilan 2 g
kapsiillenmis Ornek lizerine 15 mL hekzan eklenip oda sicakliginda 2 dakika boyunca
girdap karigtiricida karistirilarak ekstrakte edilmis ve filtre kagidindan (Whatman 1)
stizilmistiir. Filtre kagid iistiinde toplanan kalintt 20 mL hekzanla {i¢ kez daha yikanmis
ve kalint1 sabit tartima gelene kadar 60 °C’de kurutulmustur. Yiizey yag miktar1 hekzanla
ekstraksiyondan Onceki ve sonraki tartimlar yardimiyla hesaplanmistir. Nar ¢ekirdek yagi
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sabit yag oldugundan ve kurutma esnasinda herhangi bir emiilsiyon kirilmasi
yasanmadigindan mikrokapsiillerin toplam yag miktari emiilsiyonun baslangictaki yag
miktarina esit kabul edilmistir.

3.2.3.2. Nem Miktari, Su Aktivitesi, Yigin Yogunlugu ve Higroskopisite

Orneklerin nem miktar;, 2 g kapsiillenmis 6rnegin 105°C sicaklikta 12 saat
kurutulmasi ile gravimetrik olarak belirlenmistir. Su aktivitesi (ay) ise su aktivitesi 6lgme
cihaz1 (TESTO-650) kullanilarak belirlenmistir (Tontul ve Topuz 2013).

Nar ¢ekirdek yagi mikrokapsiillerinin yigin yogunlugu Beristain vd (2001)’e gore
Olciilmiistiir. Bu amagcla piskiirterek kurutulmus 2 g 6rnek 25 mL’lik 6l¢iilii silindire
tartildiktan sonra, y1gin yogunlugu élgme cihazi igerisine yerlestirilmistir. Olgiilii silindir
cihazin hareket iinitesinde 40 defa (mikrokapsiil yigininda olusan bosluklarin kaybolmasi
icin) kaldirilip birakildiktan sonra ornek hacmi okunmustur. Yigin yogunlugu ornek
miktarinin hacme béliinmesiyle hesaplanmus ve sonuglar kg/m® olarak verilmistir.

Uretilen NCY mikrokapsiillerinin higroskopisite kapasitesinin 6l¢iilmesi icin
yaklasik 0,5 g ornek tartilmig ve tabaninda %75,3’lik doymus NaCl ¢ozeltisi bulunan
25°C’ deki desikatore yerlestirilmistir. Bu kosullarda 1 hafta bekletilen ornekler tekrar
tartilmis ve higroskopisiteleri, iki tartim arasindaki fark alinarak, 100 g kuru Ornegin
adsorpladigi nem olarak hesaplanmistir (Cai ve Corke 2000).

3.2.3.3. Renk

Nar cekirdek yagi mikrokapsiillerinin goriiniir rengi Hunter Lab olarak renk 6lgme
cihazi (Conica-Minolta. Model CR 400) ile belirlenmistir. Yaklasik 3 g 6rnek renk dlger
cihazinin 6l¢lim kabina yerlestirildikten sonra 3 ayr1 noktadan renk 6l¢iimii yapilmis ve
ortalama degerler hesaplanmustir.

3.2.3.4. Coziiniirliik, Partikiil Biiyiikliigii ve Partikiil Mikroyapisi

Uretilen mikrokapsiillerin suda ¢dziiniirliigiinii 6lgmek amaciyla 1g toz 6rnek, oda
sicakliginda 100mL saf su bulunan beher igerisine aktarilmis ve karisim manyetik
karistiricitda (VWR Stirrer) 600d/dk’da Sdk siireyle karistirilmistir (Sahin Nadeem vd
2011). Bu karisim daha sonra santrifiij tiiplerine aktarilarak 3000xg’de 5dk santrifiij edilmis
ve santrifiijleme sonrasinda olusan ¢okeltinin iistiindeki sivi kistmdan alinan 20mL 6rnek,
onceden darasi alinmis cam petri kaplarina aktarilmistir. Petri kaplarinda 70°C’de sabit
tartima ulasana dek kurutulan 6rneklerin desikatorde oda sicakligina sogutulduktan sonra

son agirliklar dl¢lilmiis ve agirlik farkindan % ¢o6ziiniirliik hesaplanmistir (Sahin Nadeem
vd 2011).

Farkli formiilasyonlarda hazirlanan emiilsiyonlarda ve bu emiilsiyonlarin piiskiirterek
kurutulmasi ile elde edilen mikrokapsiillerde parcacik boyutu ve kiiresellik indeksi
analizleri lazer sa¢ilim (laser diffraction) prensibi ile ¢alisan parcacik boyut analiz cihazi

21



(Malvern, Mastersizer 2000, Malvern Worcestershire, UK) kullanilarak yapilmistir. Sivi
ornekler i¢in cihazin Hydro 2000S {initesi ve kat1 ornekler i¢in cihazin Scirocco 2000
tnitesi  kullanilmigtir.  Partikiil boyut Olglimleri hacim agirhikli  ortalama ¢ap

(dsz=Y"nid;*/> nid;*).

Piiskiirterek kurutma ile iiretilen NCY mikrokapsiillerinde partikiil mikroyap1 analizi
Akdeniz Universitesi, Tip Fakiiltesi, Histoloji Anabilim Dal1 laboratuvarinda bulunan
taramali elektron mikroskopta (SEM) (Zeiss, Leo 1430) gergeklestirilmistir. Toz 6rnek
karbon bant yiizeye yerlestirildikten sonra altin-paladium ile kaplanmis ve 10kV’da
goriintiileme yapilmistir (Krishnan vd 2005).

3.2.3.5. Nar Cekirdek Yaginin Yag Asidi Komposizyonu

Islenmemis NCY’da ve piiskiirterek kurutulmus NCY mikrokapsiillerinde yag asitleri
metil esterleri (FAME) oransal olarak belirlenmistir. Kurutulmus mikrokapsiillerden NCY
hizlandirilmis solvent eksrtaktorii (Dionex-ASE 350, Sunnyvale, ABD) kullanilarak
yeniden ekstrakte edilmistir. Bu amagla 2 g toz 6rnek 12 ml’lik ekstraksiyon hiicresine
yerlestirilmigtir. Ekstraksiyon hiicresindeki bosluk 2 g kum (Ottova Standart, Fisher
scientific, Cat No. S23-3) ile doldurulmus ve sonrasinda hiicre ekstraktore yerlestirilmistir.
Ekstrakte olan yag / ¢6ziicli karisimi 6nceden tartilmis viallerde toplanmistir. Ekstraksiyon
kosullar1 asagidaki gibidir:

Coziicli: Hekzan / aseton (4/1 v/v)

Sicaklik: 125 °C

Basing: 10.3 MPa

Hiicre 1sinma dongiisii: 6 dk ( 5 dk bekleme); 3 kez ekstraksiyon; toplam zaman 24
dk ve toplam ¢6ziicii miktar1 22-25 ml.

Ekstraksiyon sonrasinda ¢oziicii, azot yardimiyla uzaklastirilmis ve yag ekstrakti
analiz i¢in kullanilmistir. FAME analizleri i¢in yag oOrnekleri Uluslararasi Zeytin Yagi
Konseyi (International Olive Oil Council)’nin metoduna (COI/T.20/Doc. No. 24; Methot
A) gore metillendirilmis ve olusan ester formlart GC-MS (GCMS-Qp2010S,Shimadzu,
Japonya) ile TRB-5MS kapiler kolonda (30 m x 0.25mm x 0.25 um) asagidaki sartlarda
analiz edilmistir:

Split orant: 25

Firin sicaklik programi: 150 °C (2dk), 4 °C/dk artigla 230 °C’ye ¢ikis ve bu sicaklikta 13 dk
bekletme

Tastyict gaz: He, Viinear=34 cm/sn

Enjeksiyon port sicakligi: 250 °C

Dedektor Sicakligr: 250 °C

Kiitle araligi= 40-400 m/z
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Yag asitlerinin tanimlanmasi ve dogrulanmast NIST/EPA/NIH kiitle spektral
kiitiiphanesi 2010 programi (Wiley Canadai Mississauga, ON) kullanilarak yapilmistir. Nar
cekirdek yagi asitlerinin metil esterleri gaz kromatogram iizerinde 15. ve 26. dakikalar
arasinda ayrilmistir (Sekil 3.2).

i D00 D00
Jic

1.00H

lifufuqﬁ~-““'["”Nfuﬁﬁﬁ?”k””w”u“”

2.5 150 7E 200 ZE A0 5 X0 325 rin

Sekil 3.2. Nar g¢ekirdek yagi yag asitlerinin metil esterleri gaz kromatogrami ( 1, palmitik
asit; 2, stearik asit; 3, oleik asit; 4, linoleik asit; 5, punisik asit; 6, a-eleostearik
asit; 7, B-eleostearik asit; 8, arasidik asit; 9, gadoleik asit)

3.2.3.6. Hizlandirilmis Oksidasyon Testi

Cevap ylizey metodu ile kurulan deneme planindan elde edilen optimum
formiilasyona gore {iretilen NCY mikrokapsiillerinde, oksidatif stabilite testi kismen
modifiye edilmis hizlandirilmis oksidasyon metodu (Ahn vd 2008) kullanilarak yapilmistir.
Bu amagcla 10 gr toz Ornek petri kaplarina yerlestirilmis ve 60 °C de, %49 nemde
sartlandirilmis olan firinda depolanmistir. Farkli zaman araliklarinda (1., 2., 3., 4. ve 5.
giinlerde) petri kutular1 firindan ¢ikarilmis ve Onceki boliimlerde belirtilen sekilde
hizlandirlmig ¢6ziicti ekstrasksiyonu kullanilarak, nar ¢ekirdek yagi mikrokapsiillerden
ekstrakte edilmistir. Ekstrakte edilen nar ¢ekirdek yaginda, peroksit (POV) ve p-anisidin
(pAV) degerleri belirlenmistir. Toplam oksidasyon degeri (Totoks degeri, TV) ise peroksit
ve p-anisidine degerleri kullanilarak asagidaki esitlikten hesaplanmistir (Sun-waterhouse vd
2011).

TV=2POV + pAV

Oksidasyon stabilite testi, orneklerin Totoks degeri maksimum limit degerini
(TV=30) asana dek siirdiiriilmiistiir.

23



3.2.3.7. Hizlandirilmis Oksidasyon Testinin Yag Asidi Kompozisyonu Uzerine Etkisi

Hizlandirilmis oksidasyon testinin NCY mikrokapsiillerinin yag asitleri bilesimi
tizerine etkisini belirlemek amaciyla, belirlenen optimum iretim sartlarinda NCY
mikrokapstilleri yeniden tretilmistir. Bu orneklerin liretim zamani farkli oldugundan, bu
iiretimlerde piyasadan temin edilen baska bir marka (Gebece, Akdeniz Dogal Tar. Ur. Gida
Ins.Tur. San. Ltd. Sti./ Antalya) nar ¢ekirdek yag1 kullanilmistir. Bu nedenle piiskiirterek
kurutma 6ncesi ham yagda yeniden yag asitleri bilesimi belirlenmistir. Piiskiirterek kurutma
sonrasinda elde edilen toz 6rnek 5 g olacak sekilde petri kutularina tartilmis ve 6rnekler 60
°C de, %49 nemde sartlandirilmis olan firinda yukaridaki sekilde depolanmustir. islem
gormemis NCY’inda ve farkli zaman araliklarinda (1., 2., 3., 4. ve 5. giinlerde) depolanan
NCY mikroenkapsiillerinden ASE ile ekstrakte edilen yag oOrneklerinde yag asidi
kompozisyonu, onceki bolimlerde anlatildigi sekilde GC-MS kullanilarak  analiz
edilmistir.

3.2.3.8. Deney Tasarimi ve Veri Analizi

Nar c¢ekirdek yagi mikrokapsiillerinin test edilen o6zellikleri {izerine MD/NL
kombinasyonu, protein konsantrasyonu ve yag yiikleme miktarinin etkilerini arastirmak
amaciyla, Box-Behnken cevap yilizey metodu ile kurulan deneme plani (Cizelge 3.1)
kullanilmis ve elde edilen veriler iizerinde regresyon analizi yapilmistir. Bagimsiz (Y) ve
bagimhi (X) degiskenler asagidaki iliski asagidaki 2.dereceden polinom esitligi ile
degerlendirilmistir

Y= Bo+ Bixs + Baxy + Baxz + Praxf + Poxxs + Bazxi + Pioxy Xz + PiaXy X3+ Pazky X3

Cizelge 3.1. Box-Behnken cevap yiizey metoduna gore olusturulan deneme desenleri
Desen

NoO MD:NL (x,) % Protein (X,) % Yag ylikleme (x3)
1 0:100 (-1) 0(-1) 22.5(0)
2 100:0 (1) 0(-1) 22.5(0)
3 0:70 (-1) 30 (1) 22.5(0)
4 70:0 (1) 30 (1) 22.5(0)
5 0:85 (-1) 15 (0) 15 (-1)
6 85:0 (1) 15 (0) 15 (-1)
7 0:85 (-1) 15 (0) 30 (1)
8 85:0 (1) 15 (0) 30 (1)

9 50:50 (0) 0(-1) 15 (-1)
10 35:35 (0) 30 (1) 15 (-1)
11 50:50 (0) 0(-1) 30 (1)
12 35:35 (0) 30 (1) 30 (1)
13 42.5:42.5 (0) 15 (0) 22.5(0)
14 42.5:42.5 (0) 15 (0) 22.5(0)
15 42.5:42.5 (0) 15 (0) 22.5(0)
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1. Emiilsiyon Vizkozitesi, Uriin Verimi ve Mikroenkapsiilasyon Etkinligi

Nar ¢ekirdek yagi emiilsiyonlarinin goriiniir viskozite degerleri 16.0-34.1 cP arasinda
olup, emiilsiyon viskozitesi tlizerine ana faktorlerin etkisi Sekil 4.1°de
gosterilmigtir. RSM sonuglart nar c¢ekirdek yagi emiilsiyonu viskozite degerleri iizerinde
sadece MD/NL kombinasyonu konsantrasyonunun o6nemli (P<0.05) bir etkiye sahip
oldugunu gostermistir (Cizelge 4.1) . Tasiyict matris i¢ginde daha fazla NL oranima sahip
formiilasyonlar daha yiiksek viskozite degerlerine sahip olmustur (Sekil 4.1). Bu durum
modifiye nisastalarin nigasta hidrolizatlarina gére daha iyi emiilsifiye edici 6zelliklere sahip
oldugunu gostermektedir. Nitekim benzer bir yaklagim Jafari vd (2008)’de ifade edilmistir.

degismis

Sekil 4.1.

P

20

H2: Protein

20
e 27
24
21

32

iB:"l"aﬁ viikleme
15

20
25
20
15

P
a2

E]
XI3:vag yikleme

Hi: MD /ML

MD/NL orani, protein konsantrasyonu ve yag ylikleme miktarinin, NCY

emiilsiyon viskozitesi (cP) iizerine etkisi
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Cizelge 4.1. Emiilsiyon viskozitesi, iiriin verimi ve mikroenkapsiilasyon
etkinligine ait varyans analiz sonuglari

Varyasyon Emiilsiyon cP Uriin verimi MEE
kaynaklari  Katsay p-degeri Katsay1 p-degeri Katsay1 p-degeri
Sabit 23,93 0,000” 69,97 0,000 79,66 0,000”
Xy -7,59 0,001" 4,62 0,031" -0,04 0,969
X, 1,85 0,115 0,76 0,645 0,82 0,432
X3 1,51 0,179 3,09 0,103 -4,84 0,004
Xy X X1 0,52 0,730 -10,41 0,006 -0,99 0,516
Xy X Xp -0,15 0,918 -1,20 0,622 1,92 0,235
X3 X X3 1,52 0,335 2,89 0,261 0,62 0,682
X, X Xp -0,90 0,540 2,41 0,322 2,09 0,186
X; X X3 -1,08 0,468 1,26 0,590 2,49 0,128
Xy X X3 2,25 0,162 -1,20 0,609 0,67 0,646

*P < 0.05’da 6nemli. X;: MD/NL kombinasyonu konsantrasyonu combination; X,: Protein
konsantrasyonu; Xs: NCY yiikleme miktari

Mikrokapsiillerin siklondan alinimmini gosteren {iriin verimi Yeterince kurumayan
partikiillerin, sprey kurutma esnasinda kurutma ceperlerine yapigmasi ile iligkilidir.
Genellikle siklonda %50 oraninda geri kazanim saglandiginda, basarili bir kurutma oldugu
kabul edilir (Adhikari vd 2009). Nar ¢ekirdek yagi mikroenkapsiillerinin {iriin verimlerinin
%50.57-76.32 araliginda oldugu gozlemlenmistir (Sekil 4.2). En yiiksek iiriin verimi degeri
% 100 MD/NL (50/50) kombinasyonu ile 30g/100 g EKM yag eklendiginde saglanmistir.
Arastirmamizdan elde edilen NCY mikroenkapsiillerinin iriin verimi degerleri 6nceki
arastirmalarda tespit edilen keten tohumu yagi mikrokapsiillerinin iiriin verimi degerleri
(%64 — 79) ile paralel (Quispe-Condori vd 2011), zeytin yagi mikrokapsiillerinin iiriin
verimi degerlerinden (%33-52 ) ise yiiksek bulunmustur (Calvo vd 2010).

NCY mikrokapsiillerinin {iriin verimi degerleri lizerinde MD/NL konsantrasyonu ve
MD/NL X MD/NL interaksiyonu énemli (P<0.05) dlgiide etkili bulunmustur (Cizelge 4.2).
Tastyict matris igersinde MD/NL kombinasyonu kullanimi, daha yiiksek iiriin verimi
saglamistir (Sekil 4.2). Ancak MD ya da NL proteinle birlikte yalniz kullanildiginda, MD
ve WPC karisimi daha yiiksek {iriin verimine sahip olmustur. Bu durumun NL ve WPC
tasiyiclt matrisi ile hazirlanan emiilsiyonlarin daha yiliksek viskoziteye sahip olmasiyla
iliskili oldugu distiniilmektedir. Nitekim yiiksek emiilsiyon viskozitesi daha biiyiik
partikiil olusumuna neden olmakta, bu partikiiller de tamamen kurumadan 6nce kurutma
linitesine yapisabilmektedir. Dolayisiyla iirlin verimi diismektedir.

NCY mikrokapsiilerinin MEE degerleri % 75.94 ile 87.13 arasinda degismistir (Sekil
4.3). En yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligini saglayan iirin formiilasyonu; 70 g/100 g
EKM MD/NL (50/50) ve 30 g /100 g EKM WPC tasiyici matris ile 15 g/100 g EKM yag
ilave edilen formiilasyon olmustur. Cizelge 4.3, MD/NL kombinasyonunun, WPC
konsantrasyonunun ve yag yiikleme miktarinin mikroenkapsiilasyon etkinligi iizerine
etkisini gostermektedir.
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Varyans analiz sonuglari, sadece yag yiikleme miktarinin MEE degerini 6nemli
(P<0.05) olclide etkiledigini gostermis ve yag yiikleme miktar1 ile mikroenkapsiilasyon
etkinligi arasinda negatif korelasyon oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.3). Elde edilen bu
sonug Onceki ¢alismalarla uyumlu bulunmustur (Aghbashlo vd 2012; Thirundas vd 2007).
Mikroenkapsiilasyon etkinligindeki bu azalma, yag mikrokapsiillerdeki yag damlaciklarinin
diflizyon yolunun kisalmasi ile iligkilidir (Jafari vd 2008). Yiiksek yag yiliklemesi
emiilsiyon viskozitesini diisiirmekte, bu durum da yag damlaciklarinin partikiil yiizeyine
diflizyonunu kolaylastirmaktadir (Goula vd 2008). Bu durum ayrica partikiillerin bos
hacimleri ve yag damlaciklarinin WPC proteinleri ile yetersiz etkilesimi ile de iliskili
olabilir.

4.2. Nem miktari, Su aktivitesi, Yigin yogunlugu ve Higroskopisite

Nem miktar1 ve su aktivitesi gida tozlarinin fiziko-kimyasal stabilitesi bakimindan
onemli kalite parametreleridir. Sprey kurutulmus iiriinlerde nem miktar1 genellikle hava
cikis sicakligt ve nemi ile kontrol edilmektedir (Nadeem vd 2011). Bu nedenle
arastirmamizda her bir deneme deseni i¢in hava ¢ikis sicakligi (90+2° C), emiilsiyon
besleme hizi ayarlanarak sabit tutulmaya caligilmistir. NCY mikroenkapsiillerinin nem
miktart ve su aktivitesi degerleri sirasiyla, 2.28 — 3.43 g/100 g ve 0.169 - 0.216 arasinda
degismistir (Sekil 4.4 ve Sekil 4.5). Uriinlerin nem miktar1 hedeflenen < % 5 degerinin
altinda bulunmustur. Bu deger 6zellikle instant tozlarin paketleme ve depolama esnasinda
stabilitesi i¢in dnemlidir (Nadeem vd 2011). Orneklerin nem miktarlari {izerinde tekli tiim
faktorler ve MD/NL x MD/NL ile protein x protein interaksiyonlart dnemli etkilere sahip
olmustur (Cizelge 4.2). Ancak oOrneklerin su aktivitesi sadece MD/NL x MD/NL
interaksiyonu etkisi ile onemli (P<0.05) 6l¢iide degismistir.

Cizelge 4.2. Nem miktar1 ve su aktivitesine ait varyans
analiz sonuglar1

Varyasyon Nem miktar Su aktivitesi
kaynaklar Katsay1 p-degeri Katsayi p-degeri
Sabit 1,04 0,000 0,138 0,000
Xy 0,22 0,004" -0,001 0,755
Xy 0,21 0,004" 0,006 0,231
X3 0,12 0,040 0,001 0,892
X; X x1 0,33 0,004" 0,018 0,041"
Xy X Xp 0,26 0,009" 0,003 0,628
X3 X X3 -0,07 0,296 -0,007 0,321
X, X Xp 0,12 0,109 0,005 0,444
X; X X3 0,07 0,295 0,010 0,157
Xy X X3 0,08 0,234 0,001 0,847

*P < 0.05°da o6nemli. X;: MD/NL kombinasyonu konsantrasyonu
combination; x,: Protein konsantrasyonu; x3: NCY yiikleme miktari
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En yiiksek nem igerigi 70 g/100 g EKM NL ve 30 ¢/100 g EKM WPC tasiyici
matris ile 22.5 g/100 g EKM yag ilavesiyle hazirlanan 6rneklerde tespit edilmistir. Tastyici
matris i¢inde N-Lok ve WPC orani artirildiginda, daha yiiksek nem ve su aktivite degerleri
belirlenmistir. Bu durumun besleme emiilsiyonlarinin yiiksek viskozitesiyle iligkili oldugu
diistiniilmektedir. Nitekim yiiksek viskozite biiylik partikiillerin olusmasina neden olmakta,
bu durum da damlaciklardan nemin uzaklagsmasini zorlastirmaktadir (Goula vd 2008; Goula

vd 2012).

NCY mikrokapsiillerinin yigin yogunlugu 262 — 522 kg/m® arasinda degismistir. Bu
degerler benzer teknoloji ile iiretilen yag mikrokapsiillerinin yi1gin yogunlugu degerleriyle
uyumlu bulunmustur. MD/WPC kombinasyonu (Carneiro vd 2013) ve zein (Quispe-
Condori vd 2011) ile hazirlanan keten tohumu yagi mikrokapsiillerinin yigin yogunlugu
192-282 kg/m3 arasinda degismistir. Bagka bir ¢alismada arabik gam kullanarak hazirlanan
yag mikrokapsiillerinin y1gin yogunlugu 363-467 kg/m® arasinda bulunmustur (Tonon vd
2011). Tontul ve Topuz (2013) nisasta tiirevleri/Arabik gam/WPC kombinasyonu ile
iiretilen keten tohumu yag1 mikrokapsiillerinin y1gm yogunlugu degerlerinin 351-497 kg/m®
arasinda degistigini bildirmistir. Gida tozlarmin yigin yogunluklar1 baslica partikiil
biyiikliigii ve sekli, tastyici ve ¢ekirdek materyalin yogunlugu ve mikroenkapsiillerin nem
miktar1 ile degismektedir. Genel bir kural olarak, kiigiik, kiiresel ve diizensiz partikiiller
daha yiiksek y1gmn yogunluguna sahip olmaktadir (Goula ve Adamopoulos 2012). Bae ve
Lee (2008), mikrokapsiillerin partikiil biiylikliigii artikca yi1gin yogunlugunun azaldigini
bildirmektedir. Arastirmamizda varyans analiz sonuglari, NCY mikrokapsiillerinin yigmn
yogunlugunu sadece protein konsantrasyonun etkiledigini gostermektedir. Sekil 4.6’dan
goriildiigii tizere tasiyict matrise WPC eklendikge, drneklerin y1gin yogunlugunun azaldigi
goriilmektedir. Bu durum WPC’nin yigin  yogunlugunun (250-280 kg/m®) nisasta
tiirevlerinin y1gim yogunlugundan (440-600 kg/m®) diisik olmasiyla ilgilidir. Sprey
Kurutulmus tozlarin yigin yogunluklarinin tasiyict matrisin tipine bagl olarak degistigi
onceki calismada da bildirilmistir (Nadeem vd 2011).

Cizelge 4.3. Y18in yogunlugu ve higroskopisite degerlerine ait
varyans analiz sonuglari

Varyasyon Yigin yogunlugu Higroskopisite
kaynaklar Katsay1 p-degeri Katsay1 p-degeri
Sabit 427,77 0,000 18,15 0,000
Xy -13,88 0,280 1,38 0,007"
Xy -69,51 0,002" 0,46 0,203
X3 -1,83 0,879 -2,94 0,000
X X X1 27,93 0,159 0,17 0,722
Xy X Xp -28,77 0,149 0,41 0,415
X3 X X3 19,22 0,306 1,04 0,073
X, X Xp -40,68 0,054 -0,39 0,417
X; X X3 -34,89 0,084 0,25 0,594
Xy X X3 -3,07 0,857 1,72 0,012"

*P < 0.05°da o6nemli. x;: MD/NL kombinasyonu konsantrasyonu
combination; x,: Protein konsantrasyonu; x3: NCY yiikleme miktari
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Toz gidalarin higroskopisitesi depolama siiresince nem absorbe etme orani ve
kapasitesini gostermektedir. Gida tozlari i¢in higroskopisite onemli bir parametredir. Ciinkii
toz turiinlerin nem absorbe etmesi, camsi gec¢is sicakligini (Tg) diistirerek, partikiiller
arasinda sivi kopriisii kurmakta, bu durum da yapigkan ve keklesmis bir yapiya neden
olmaktadir (Goula ve Adamapoulos 2008, Tontul ve Topuz 2013). Mevcut ¢alismada
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orneklerin higroskopisite degerleri % 14.01 ile 23.22 arasinda degismistir. Higroskopisite
degerleri MD/NL orani ile yag yiikleme miktarindan énemli (P<0,05) 6l¢tlide etkilenmistir.
MD/NL i¢inde NL oran1 artikca ve yag yiikleme miktar1 yiikseldikge, NCY
mikrokapstillerinin higroskopisitesi azalmistir (Sekil 4.7). Bu durum NL’nin MD’ ye gore
daha iyi emiilsifiye edici ve film olusturma kapasitesinden, ayn1 zamanda NL ilavesi ile
artmis camsi ge¢is sicakligindan kaynaklanmaktadir. Diger taraftan yag yiikleme miktari
orneklerin higroskopisite degerlerini negatif yonde etkilemistir. Goula ve Adamapoulos
(2008) da camsi gecis sicakligi yiikseldikge daha diisiik higroskopisite degerleri rapor
etmistir. Aragtirmamizdaki bulgular kahve yagi mikrokapsiilleri (Frascareli vd 2012) igin
rapor edilen higroskopisite degerleri (%13.8 - 17.7) ile de uyumlu bulunmustur.
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4.3. Renk

Nar ¢ekirdek yagir mikrokapsiillerinin L, a ve b renk degerleri sirasiyla 92.99 -
96.37, 1.28 — 0.02 ve 4.52 — 9.68 olarak olglilmistiir. Protein konsantrasyonu ve yag
miktari, NCY mikrokapsiillerinin renk degerleri iizerinde 6nemli diizeyde (P<0.05) etkili
bulunmustur (Cizelge 4.4). Piiskiirterek kurutma islemi esnasinda seker protein karigiminin
enzimatik olmayan esmerlesme reaksiyonuna girmesiyle iligkili olarak, peynir alt1 suyu
protein ilavesi ile L degeri azaltmistir (Sekil 4.8). Ayrica yag yiikleme miktar attikca,
mikrokapsiillerin b renk degeri pozitif yonde artig gostermistir. Bu durumun yagin dogal
sar1 renginden kaynaklandig diistiniilmektedir.

Cizelge 4.4. L, a, b renk degerlerine ait varyans analiz sonuglari

Varyasyon L a b
kaynaklar Katsay1 p-degeri  Katsayl p-degeri  Katsayl p-degeri
Sabit 94,36 0,000 -0,87 0,000 7,98 0,000
X 0,17 0,372 -0,02 0,561 -0,40 0,199
Xy -0,55 0,023° 0,17 0,007° 0,58 0,085
X3 -0,48 0,037°  -0,07 0,140 0,83 0,027
X1 X X1 0,77 0,028° 0,23 0,010°  -0,89 0,075
Xp X Xp 0,36 0,215 -0,18 0,024  -1,24 0,026
X3 X X3 -0,34 0,234 0,2 0,017° 0,47 0,284
X1 X Xp 0,38 0,179 01 0,116 -0,43 0,307
X1 X X3 0,22 0,400 0,45 0,000°  -0,77 0,097
Xp X X3 0,00 0,992 0,12 0,084 -0,83 0,081

*P < 0.05’da 6nemli. X;: MD/NL kombinasyonu konsantrasyonu combination; x,: Protein
konsantrasyonu; Xs: NCY yiikleme miktar1
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4.4. Céziiniirliik, Partikiil Biiyiikligii ve Mikroyapisi

Aragtirmada kullanilan ¢0ziniirliik terimi nar cekirdek yagi mikrokapsiillerinin
soguk su i¢inde ¢ozelti veya siispansiyon olusturabilme yetenegini gostermektedir. NCY
mikrokapstillerinin suda ¢oziintirliigi 97 g/100 g KM miktarindan yiiksek bulunmus olup,
test edilen hi¢bir faktdr 6rneklerin ¢oziiniirliigli lizerinde etkili olmamistir. Nar ¢ekirdek
yag1 mikrokapsiillerinin sahip oldugu yiiksek c¢oziniirliik degerleri, bu {irliniin gida
endiistrisinde enkapsiillenmis ingrediyen olarak kullanimina olanak saglamaktadir.

Nar ¢ekirdek yagi emiilsiyonlarinda yag damlaciklarinin ortalama ¢ap1 3.01 — 9.21
um arasinda, bu emiilsiyonlardan hazirlanan mikrokapsiillerin partikiil biiytikligii ise 11.30
— 36.27 pm arasinda degismistir. Mevcut bulgular onceki g¢aligmalarda bildirilen yag
emiilsiyon ve mikrokapsiil partikiil biiytikliigii verileri ile uyumlu bulunmustur (Goula ve
Adamapoulos 2012, Tontul ve Topuz 2013, Tonon vd 2012, Kolanowski vd 2006, Jafari vd
2007, Adachia vd 2004). Goula ve Adamapoulos (2008) NCY emiilsiyonlarinda, hacim
yiizey agirlikli ortalama ¢apin emiilsiyonlarda 3.78 — 5.45 um, sprey kurutulmus
mikrokapsiillerde ise 5.8 — 18.7 um aralifinda degistigini bildirmistir. Arastirmacilar
emiilsiyon damlacik biytikligi kiigiildiikce ve mikrokapsiil partikiil biyiikligii artikea,
mikroenkapsiilasyon etkinliginin arttigini1 rapor etmistir. Mevcut ¢alismamizda emiilsiyon
damlacik biiyiikliigii ile mikrokapsiil partikiil biliylkligi arasinda gii¢lii (r=0.931) bir
pozitif iliski saptanmistir. Ancak mikroenkapsiilasyon etkinligi ile partikiil biiytikligii
dagilimlar1 arasindaki korelasyon oldukca diisiik bulunmustur (Sekil 4.9). Iki calisma
arasindaki bu farkliligin MEE ve partikiil biiyiikliigiine etki eden ana faktorlerin farkli
olmasindan kaynaklandig: diistiniilmektedir.
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Sekil 4.9. Emiilsiyon partikiil biiylikliigli ve mikrokapsiil partikiil biiytikligi ile MEE
arasindaki korelasyon
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Varyans analiz sonuclar1 sadece protein konsatrasyonunun partikiil biiyiikligi
tizerinde 6nemli (P<0.05) bir etkiye sahip oldugunu gostermis ve tasiyict matrise WPC
eklenmesi ile partikiil bliyiikligii azalmistir (Sekil 4.10). Bununla birlikte 6rneklerin MEE
degeri sadece yag yilikleme miktarindan etkilenmistir. Mikroenkapsiillenmis yaglarin
partikiil bliytikliigli, emiilsiyon hazirlama ve kurutma yontemine, ayrica tasiyict matrisin
tipine bagli olarak degismektedir. Genellikle yag damlaciklarinin ¢aplart kiigiildiikge,
emiilsiyonlarin stabilitesi artmaktadir. Ayrica mikrokapsiillerin partikiil biiyiikliigii artikca
yiizey alam1 kiiclilmekte, dolayisiyla oksidasyona karsi mikrokapsiiliin stabilitesi
artmaktadir (Goula ve Adamapoulos 2012, Carneiro vd 2013, Tontul ve Topuz 2013,
Kolanowski vd 2006, Jafari vd 2007).
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Sekil 4.10. MD/NL orani, protein konsantrasyonu ve yag yiikleme miktarinin, NCY
mikrokapsiillerinin emiilsiyon (EDS) ve mikrokapsil (MPS) partikiil
biiytikliikleri tizerine etkisi
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Nar ¢ekirdek yagi mikrokapsiillerinin SEM yardimiyla mikro yapisi incelendiginde
genellikle kiiresel olduklar1 goriilmistiir (Sekil 4.11a, 4.11b. ve 4.11c¢). Tastyict matrise 15
g/100 g EKM WPC eklendiginde mikrokapsiiller kii¢lilmiis ve yiizeyleri piiriizsiizlesmistir.
Ancak WPC konsantrasyonu daha fazla artirilldiginda, sekilsel olarak goriintir bir farklilik
olusmamustir. Mikrokapsiillerin ¢ogunlugu, girinti ve cikintilar1 olan bir yilizeye sahip
olmustur. Bu sekilsel yap1 0Ozellikle kurutmanin ilk basamaklarinda damlaciklarin
biiziilmesi veya hizli sekilde genlesmesinden kaynaklanmaktadir. Onceki ¢alismalarda da
tasiyict matrise peynir alti suyu proteinlerinin eklenmesi ile mikrokapsiillerin daha
plriizsiiz bir yiizeye sahip oldugu bildirilmistir (Sheu ve Rosenberg 1998).
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Sekil 4.11a. NCY mikrokapsiillerine ait SEM goriintiileri (1-6. Uretim desenleri) (x 8000)
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Sekil 4.11b. NCY mikrokapsiillerine ait SEM gériintiileri (7-12.. Uretim desenleri) (x 8000)

41



DT 150K  ZoneMay = BOOKX P

Sekil 4.11¢c. NCY mikrokapsiillerine ait SEM goriintiileri (13-15. Uretim desenleri) (x 8000)
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4.5. Yag Asidi Komposizyonu

Hem islem gérmemis hem de mikrokapsiillenmis nar ¢ekirdek yagmin yag asitleri
bilesimine ait yiizdeler Cizelge 4.5’de verilmistir. Nar ¢ekirdek yaginda 3 adet doymus ve 6
adet doymamis yag asidi tammmlanmistir. Bu yag asitleri icerisinde punisik asit en baskin
yag asidi olarak belirlenmistir. Islenmemis nar cekirdek yaginda punisik asit yag asitlerinin
70.15 ‘ni olustururken, mikroenkapstillenmis NCY’da punisik asit miktar1 % 65.76 — 69.49
arasinda degismistir. NCY mikrokapsiillerinden ekstrakte edilen yagda belirlenen diger
doymamis yag asitleri ise; oleik (% 7.52 - 8.21), linoleik (% 6.17 - 6.73), a-eleostearik (%
6.21 - 7.92), b-eleostearik (% 0.70 - 1.97) and gadoleik (% 0.67-0.94) asitler olarak
siralanmistir. Mikrokapsiillerden ekstrakte edilen NCY ayni zamanda %8-10 arasinda
doymus yag asitleri i¢cermistir. Bu asitler palmitik (% 3.86 - 5.53), stearik (% 3.06 - 3.64)
ve arasidik (% 1.05 - 1.39) asit olarak siralanmigtir. Doymus yag asitlerinin doyamais yag
asitlerine oran1 0.1 olarak tespit edilmistir. Bu deger onceki ¢aligmalarla uyumlu
bulunmustur (Fadavi vd 2006, Liu vd 2012, Kyralan vd 2009).

RSM analizinden goriildiigii tizere, protein konsantrasyonu ve yag yiikleme miktari
ile MD/NL x MD/NL ve protein x protein interaksiyonlar1 nar c¢ekirdek yaginin
komposizyonunu 6nemli (P<0.05) olciide etkilemistir (Cizelge 4.6). Tasiyict matriste
protein igeren ve daha fazla yag yliklenen formiilasyonlar daha fazla punisik asit icermistir.
Sprey kurutma esnasinda doymus/doymamis yag asit oranit hemen hemen stabil kalmigtir.
Ancak oOzellikle C18:3 izomerleri olmak {izere yag asitlerinin dagilimi degismistir. Sprey
kurutma sonrasinda mikrokapsiillerdeki NCY nin punisik asit (c,t,c) miktar1 azalmis, buna
karsin o-eleostearik (c,t,t) ve B-eleostearik (t,t,t) asit miktarlart artmistir. Bu durumun
yiiksek islem sicakliginda doymamus yag asitlerinin cis- formundan daha stabil trans-
formuna izomerizasyonundan kaynaklandig: diistiniilmektedir (Li vd 2012).
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Cizelge 4.5. Nar ¢ekirdek yag1 ve NCY mikrokapsiillerinden ekstrakte edilen yagin yag asiti bilesimi

Doymus yag asitleri (SFA)

Doymamus yag asitleri (USFA)

Punisik

a-eleostearik

B-eleostearik

Ornek Palmitik Stearik Arasidik T Oleik Linoleik (C18:3: (C18:3: (C18:3: Gadoleik T SFA/
(C16:0) (C18:0) (C20:0) (SFA) (C18:1) (C18:2) 9c,11t,1éc) 9c,11t,13:t) 9t,11t,13:t) (C20:1) (USFA) USFA
yH;gm 4.13+0.06 3.51+0.14 0.68+0.02 8.32 8.35£0.24 6.61+0.02 70.15+1.31 5.17+0.78 0.97+0.06 0.46+£0.02 91.71 0.09
1 4.00+0.00 3.26+0.01  1.24+0.02 8.49 7.91+£0.01 6.63+0.03 67.18+0.84 7.15+0.53 1.87+0.31 0.78+0.02 91,51 0.09
2 4.18+0.11 3.57+0.26  1.39+0.16 9.13 8.12+0.18 6.73+0.07  66.10+0.77 7.02+0.06 1.97+0.28 0.94+0.11 90.87 0.10
3 5.33+0.09 3.64+0.09 1.26+0.07 10.23 8.17+0.06 6.40+0.13  66.04+0.34 7.11+0.34 1.23+0.56 0.83+0.10 89.78 0.11
4 4.83£0.11 3.50+0.07 1.27+0.04 9.60 8.01+0.05 6.55+0.04  65.76+0.96 7.39+0.45 1.89+0.71 0.80+0.05 90.40 0.11
5 5.31+0.20 3.60+0.15 1.16+0.06 10.07 8.21+0.07 6.27+0.06  66.06+0.08 7.36+0.89 1.28+0.44 0.75+0.04 89.93 0.11
6 5.10+0.01 3.61+0.05 1.20£0.04 9.91 8.21+0.14 6.42+0.09  67.72+0.85 6.21+0.12 0.73+0.02 0.81+0.02  90.09 0.11
7 4.39+0.27 3.38+0.02 1.21+0.01  8.99 7.92+0.22 6.46+£0.19  68.79+0.45 6.35+0.11 0.70+0.03 0.80+£0.01  91.02 0.10
8 4.12+0.12 3.10+0.03  1.15+0.01  8.37 7.52+0.06 6.30+0.04  68.13+0.06 7.92+0.08 1.00+0.16 0.77+0.03 91.64 0.09
9 3.89+0.02 3.06£0.01 1.09+0.00 8.04 7.53+0.03 6.35+0.06  68.72+0.83 7.39+0.02 1.27+0.03 0.71+£0.04 91.96 0.09
10 5.53+0.41 3.50+0.49  1.05+0.23 10.17 8.19+0.59 6.17+0.46  65.36+1.83 7.68+0.57 1.77+0.38 0.67+0.15 89.83 0.11
11 3.86+0.14 3.09+0.09 1.21+0.01 8.16 7.67£0.12 6.47+0.12  69.30+0.53 6.60+0.04 0.99+0.06 0.81+0.01 91.84 0.09
12 4.97+0.01 3.36+£0.02  1.16+0.01  9.49 8.0840.09 6.49+0.03  67.63+0.12 6.49+0.02 1.05+0.04 0.78+0.02  90.52 0.10
13 4.32+0.09 3.19+0.06 1.12+0.03 8.63 7.70+£0.15 6.20+0.10  69.49+0.24 6.42+0.05 0.86+0.02 0.71+£0.03 91.37 0.09
14 4.33+0.04 3.24+0.09  1.14+0.05 8.71 7.86+0.14 6.27+0.16  68.99+0.60 6.50+0.02 0.89+0.01 0.77+£0.06 91.27 0.10
15 4.57+0.00 3.25+0.04 1.13+0.01 8.95 7.82+0.19 6.26+£0.18  68.80+0.46 6.52+0.01 0.95+0.05 0.72+0.02  91.05 0.10

%% Alan (Ortalama + SD); T: toplam
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Cizelge 4.6.

NCY mikrokapsiillerinin yag asidi bilesimine ait varyans analizi sonuglar1 °

Varyasyon Palmitik Stearik Arasidik Oleik Linoleik Punisik a-eleostearik  B-eleostearik Gadoleik
kaynaklar: — Rc P RC P RC P RC P RC P RC P RC P RC P RC P
Sabit 440 0.0000 3,23 0.000° 1,13 0.0000 7,79 0.000° 6,24 0.000° 69,09 0.000° 6,48 0.0000 0,90 0.003° 0.73 0.000
X1 0,10 0,320 -0,01 0,810 002 0,344 -0,04 0609 0,03 0,393 -004 0865 0,07 0661 0,06 0542 002 0,246
X2 059 0,001 0,14 0,033 -002 0224 015 0,124 -0,07 0071 -081 0,023 006 0,688 -0,02 0854 -002 0,265
Xs -0,31 0,018 -0,12 0,061 003 01141 -0,12 0,212 0,06 0,089 075 0031 -016 0,336 -0,16 0,164 002 0,134
X1 X Xy 0,17 0,251 0,21 0,033 0,11 0,007 0,18 0,198 0,16 0,015 -1,45 0,011° 0,31 0,227 025 0,153 0,07 0,023
X2 X X2 001 0965 006 0467 0,05 0080 008 0527 0,17 0013 -1,37 0,014 038 0,146 059 0,010 0,03 0,228
Xsxx3 015 0,311 -001 0,881 -0,05 0,076 -0,01 0969 -005 0,355 003 0929 0,18 0459 -022 0,194 -0,02 0,328
X1 Xx2  .0,17 0,241 -0,11 0,163 -0,03 0,206 -0,09 0467 0,01 0,785 020 0604 0,10 0,650 0,14 0,369 -0,05 0,084
X, xx3  -0,02 0912 -007 0,324 -002 0,321 -0,10 0431 -008 0,130 -0,58 0,166 0,68 0,025 0,21 0,190 -0,02 0,368
X, xx3  -0,13 0,345 -0,06 0,392 -0,00 0,898 -0,06 0,613 0,05 0,297 042 0,290 -0,10 0654 -0,11 0,478 0,00 0,978

8 *P < 0.05 ‘de 6nemli; RC:regresyon katsayisi



4.6. Uriin Formiilasyonunun Optimizasyonu ve Oksidatif Stabilite

Hem yiiksek iirtin verimi hem de yiiksek mikroenkapsiilasyon etkinligi saglayan
optimum {irlin formiilasyonu cevap ylizey metodu ile optimizasyonla belirlenmistir. Model
olarak sec¢ilen 2.dereceden polinom esitligi, triin verimi degerlerini % 88 ve MEE
degerlerini ise % 87 oraninda agiklamistir. Ayni anda hem {iriin verimini (%70.13) hem de
MEE (%85.70)’ni maksimize eden {irlin formiilasyonu; tasiyict matriste 75,5 g/100 g EKM
MD/NL (70/30) ile 24,5 g/100 g EKM WPC igeren ve 15 g yag/100 g EKM yag yiiklemesi
yapilan formiilasyon olarak belirlenmistir. Bu formiilasyonda yeniden iiretilen ve % 71.40
uriin verimine, % 85.07 mikroenkapsiilasyon etkinligine sahip ornekler hizlandirilmig
oksidatif stabilite testi i¢in kullanilmistr.

Oksidatif stabilite testi, oksidasyon reaksiyonlarini hizlandirmak, dolayisiyla analiz
stiresini kisaltmak amaciyla yiiksek depolama sicakliginda yapilmistir. Oksidatif stabilite
genellikle, 60-65 °C gerceklestirilen Schaal firin testi veya 100 °C’de yapilan Rancimat
testi ile yiiksek sicakliklarda hizlandirilmig olarak test edilmektedir (Makhoul vd 2006).
Elbette yiiksek sicakliklarda gerceklestirilen bu testlerden elde edilen tahmin degerleri,
yiiksek sicaklilarda yag oksidasyon kinetigi farklilagtig1 i¢in, oda sicaklifindaki stabilite
hakkinda iyi derecede bir tahmin yapamayabilir. Ancak bu testler temel verilerin
olusturulmasi i¢in hizli ve basit tahminler yapabilmektedir.

Mevcut arastirmamizda 60°C’de firinda gergeklestirilen oksidatif stabilite testi,
orneklerin toplam oksidasyon degeri (Totoks) 30’u asana kadar devam ettirilmistir. Islem
gérmemis nar ¢ekirdek yaginin peroksit ve p-anasidin degerleri sirasiyla, 7.89 meq/kg yag
ve 1.61 meq/kg yag olarak belirlenmistir. Mikroenkapsiilasyon isleminden sonra peroksit
degeri 8.95 meq/kg yag, p-anasidin degeri ise 1.74 meq/kg yag degerine ulagsmistir. Sprey
kurutma sonrasinda orneklerin peroksit degeri CODEX-STAN 210-1999’a gore hala kabul
edilebilir seviyede (<15 meq/kg yag) kalmistir. Oksidatif stabilite testi siiresince 6rneklerin
peroksit degeri 8.95 — 17.01, p-anasidin degeri ise 1.74 - 5.60 meq/kg yag arasinda
degismistir. Bu degerler 6rneklerin totoks degerini hesaplamak i¢in kullanilmistir. 60 °C’de
depolama siiresince Orneklerin oksidatif stabilitesi azalmistir. 4. giliniin sonunda totoks
degeri 29.8 olarak hesaplanmistir. Bu deger 5. giinlin sonunda kabul edilebilir seviyeyi
asarak, 39.60 degerine ulasmistir (Sekil 4.12). Totoks degerinin bu kadar kisa siire iginde
artmas1 mikrokapsiillerin tasiyict matrisinde yapisal bir bozulmanin olabilecegini de
gostermektedir. Bu nedenle oksidasyon testi bu noktada sonlandirilmistir. Arastirmada elde
edilen bulgular ayn1 yontemi kullanan 6nceki ¢alismalarda elde edilen bulgularla kismen
karsilastirabilir bulunmustur. Sun-Waterhouse vd (2011) enkapsiile edilmis zeytinyaginda
37°C’de 1 ay depolama sonrasinda totoks degerinin 30’u agtigini bildirmektedir.
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Sekil 4.12. NCY mikrokapsiillerinin 60 °C’de depolanmasi esnasinda peroksit (POV), p-
anisidin (pAV) ve Totox degerlerindeki degisim (y- eksenini kesen 0. giin
degerleri ham NCY ’na ait degerlerdir)

4.7. Hizlandirilmis Oksidasyon Testinin Yag Asidi Kompozisyonu Uzerine Etkisi

Hizlandirilmis oksidasyon testinin NCY mikrokapsiillerinin yag asitleri bilesimi
tizerine etkisini belirlemek amaciyla, piyasadan yeniden temin edilen baska bir marka NCY
optimum tiretim sartlarinda tekrar piskiirterek kurutulmustur. Bu bolimde kullanilan
NCY’nin islenmeden 6nceki peroksit ve p-anisidin degerleri sirasiyla 8,47 meq/kg yag ve
4.06 meq/kg yag olarak belirlenmistir. Ham nar ¢ekirdek yaginda belirlenen yag asitleri
metil esterleri Sekil 4.13” de ve bunlarin GC kromatogram tizerindeki yiizdesel alanlarina
ait ortalama degerler Cizelge 4.7° de verilmistir. Onceki ¢alismalarda kullanilan NCY ile bu
boliimde kullanilan NCY birbirinden farkli marka olmasina karsin, yaglarin yag asitleri
bilesimi profil olarak biiyiik oranda ortiismiistiir. Ancak GC kromatogram iizerindeki %
alanlar1 degismistir. Bu boliimde kullanilan NCY’inda 3 adet doymus (palmitik, stearik ve
arasidik) ve 7 adet doymamis (cis-oleik, trans-oleik, linoleik, punisik, a-eleostearik, B-
eleostearik ve gadoleik) yag asidi tanimlanmistir. Punisik asit yine baslica yag asidi olarak
belirlenmis ve GC kromatogramdaki pik alanlarmin yaklasik %55°°lik  kismini
olusturmustur. Bu deger, onceki boliimde kullanilan NCY’inda tespit edilen ortalama
punisik asit degerinden (%70) diisiik bulunmustur. Buna karsilik diger yag asitlerinin
ozellikle de doymus yag asidi yiizdelerinin daha yiiksek oldugu saptanmustir. ilk béliimde
kullanilan NCY’inda doymus/doymamis yag asidi orani yaklasik 0,1 iken bu oran sonradan
kullanilan NCY’1nda 0,2 olmustur.
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Sekil 4.13. Diger marka nar ¢ekirdek yagi yag asitlerinin metil esterlerine ait gaz
kromatogrami ( 1, palmitik asit; 2, stearik asit; 3, cis-oleik asit; 4, trans-
oleik; 5, linoleik asit; 6, punisik asit; 7, o-eleostearik asit; 8, B-
eleostearik asit; 9, arasidik asit; 10, gadoleik asit)

Cizelge 4.7. Diger marka ham NCY’nin yag asitlerinin GC kromatogram
tizerindeki yiizdesel alanlari

Yag asidi % Alan
Palmitik (C16:0) 3,32
Stearik (C18:0) 12,87
Cis-oleik (C18:1; 9c) 22,32
Trans-oleik (C18:1; 9t) 1,07
Linoleik (C18:2) 2,36
Punisik (C18:3; 9¢,11t,13c) 54,62
a-eleostearik (C18:3; 9c¢,11t,13t) 2,29
B-eleostearik (C18:3; 9t,11t,13t) 0,06
Aragsidik (C20:0) 0,68
Gadoleik (C20:1) 0,41

Optimum sartlarda iiretilen piiskiirterek kurutulmus NCY esit miktarlara ayrilarak,
60°C’de 5 gilin siireyle depolanmis ve hizlandirilmis oksidasyonun, NCY
mikrokapstillerinin yag asidi bilesimi iizerine etkisi ilk 3 gilinlilk depolama periyodu ig¢in
Sekil 4.14’de gosterilmistir.
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Sekil 4.14. Hizlandirilmis oksidasyonun NCY mikrokapsiillerinin yag asidi bilesimi
tizerine etkisini gosteren GC kromatogramlari
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Sekil 4.14° ten goriildiigl lizere 60°C’de depolama, NCY mikrokapsiillerinin yag
asidi bilesimi {izerine olumsuz etki etmis ve oksidasyona bagl olarak 3. giinden itibaren
GC kromatograminda herhangi bir yag asidi tespit edilememigtir. Depolama siiresince
tespit edilen yag asitlerinin GC kromatogramindaki % alanlar1 Cizelge 4.8’de verilmistir.

Cizelge 4.8. NCY mikrokapsiillerinde depolama siiresince yag asitlerinin ortalama degisimi

Yag asidi 0. giin 1. gijf Alan 2. giin 3. gilin
Palmitik (C16:0) 2,67 2,88 3,13 -
Stearik (C18:0) 11,54 13,07 13,12 -
Cis-oleik (C18:1; 9c) 22,2 25,35 26,8 -
Trans-oleik (C18:1; 9t) 0,82 0,89 0,75 -
Linoleik (C18:2) 1,89 1,89 1,76 -
Punisik (C18:3; 9c,11t,13c) 58,52 54,06 53,22 -
a-eleostearik (C18:3; 9c,11t,13t) 1,72 1,14 0,78 -
B-eleostearik (C18:3; 9t,11t,13t) - - - -
Arasidik (C20:0) 0,39 0,45 0,25 -
Gadoleik (C20:1) 0,25 0,27 0,19 -
0,17 0,19 0,20

Doymus /Doymamis orani

Yiiksek sicaklikta depolamanin, mikrokapsiillerdeki yagin oksidasyonunu
hizlandirdig1r Onceki boliimde peroksit ve p-anisidin degerlerindeki artigla izlenmisti.
Calismanin bu boliimiinde yag asitleri i¢in elde edilen sonuglar da depolamanin 3.
giinlinden itibaren Orneklerin ileri derecede oksidasyona maruz kaldigimi gostermektedir.
Biiylik oranda doymamis yag asidi iceren NCY’nin mikrokapsiil icinde de olsa, ki
mikrokapsiil yapisinin da 60°C’de depolama esnasinda bozulabilecegi, dolayisiyla da yagin
kolayca okside olabilecegi goriilmiistiir.

Bu boliimde depolamaya alinan toz drneklerden klasik yontemle peroksit tayini i¢in
yeterli miktrada yag ekstrakte edilemediginden, bu 6rneklerde peroksit ve p-anisidin tayini
yapilmamistir. Ancak aragtirmanin ulasabilecegi sonuglar hakkinda ongorii olusturmak
amaciyla, 60°C’de depolamanin ham NCY’nin yag asitleri bilesimi ve peroksit degeri
iizerindeki etkisi calismadan bagimsiz olarak incelenmistir. Bu amagla yukaridaki
depolama sartlarinda islenmemis NCY kapagi acik sekilde bir sise i¢inde tutulmus ve 1., 2.,
3., ve 4. saatlerde 6rnekleme yapilarak, yag asitleri bilesimi ayni sartlarda analiz edilmistir.
Elde edilen GC kromatogramlar1 Sekil 4.15” de ve yag asitleri % alanlar1 da Cizelge 4.9’ da
verilmistir.
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Yiiksek sicaklikta depolama, agik olarak saklanan NCY’inin kalitesini olumsuz
etkilemis ve daha 1.saat icinde yag asitlerinin biiyiik bolimi kaybedilmistir. Depolamanin
3. saatinden itibaren ise GC kromatogram iizerinde herhangi bir yag asidi metil esteri tespit
edilememistir. Ham yagda 8,46 meq/kg yag olan peroksit degerinin, 3. ve 4. saatlerde
alman Orneklerde yapilan analizlerde sirasiyla 26,76 meq/kg yag ve 28,87 meq/kg yag
degerlerine ulastigi, dolayisiyla CODEX-STAN 210-1999° da belirtilen tiiketilebilir limitin
(<15 meq/kg yag) neredeyse iki katina ¢iktigi gorilmistiir. Bu bakimdan
degerlendirildiginde mikroenkapsiilasyonun NCY nin korunmasindaki etkinligi daha agik
goriilmektedir.
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Sekil 4.15. 60°C’ de depolamanin ham NCY’nin yag asitleri bilesimi iizerine etkisini
gosteren GC kromatogramlari
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5. SONUC

Mevcut arastirmada cevap ylizey metodu ile optimizasyon yontemi kullanilarak
sprey kurutulmus nar ¢ekirdek yagi mikroenkapsiillerinin temel 6zellikleri iizerine tasiyici
madde bilesimi ve yag yiikkleme miktarinin etkisi incelenmistir. Sonuclar asagida
Ozetlenmistir:

- Model olarak secilen 2.dereceden polinom esitligi ¢oziiniirliikk degerleri haricinde
tiim veriler i¢in yiiksek (R2>86) oranda uygunluk gostermistir.

- En yiiksek tiriin verimi sadece nisasta tlirevleri igeren tasiyici matris ile 30 g/100 g
EKM yag iceren iiriin formiilasyonu ile saglanmistir. Buna karsilik en yiiksek MEE
tagtyict matriste MD/NL ile WPC ortak kullanildiginda ve 15 g /100 g EKM yag
ilavesinde elde edilmistir. Hem {irlin verimini (%70.13) hem de MEE (%85.70)’ni
maksimize eden triin formiilasyonu; tasiyict matriste 75.5 g/100 g EKM MD/NL
(70/30) ile 24.5 g/100 g EKM WPC igeren ve 15 g yag/100 g EKM yag yiiklemesi
yapilan formiilasyon olarak belirlenmistir.

- Kabul edilebilir seviyelerde {iriin geri kazanimi ve ayni zamanda yeterli MEE i¢in,
sprey kurutmayla yag enkapsiilasyonunda karbonhidrat/protein oran1 3/1 ve yag
yiikleme miktar1 %15-20 EKM seklinde onerilebilir.

- Arastirma sonuglart uygun tasiyict matris secildiginde sprey kurutma esnasinda
NCY’nin yapisinin 6énemli Slgiide degismedigini gostermistir. Hem islenmemis
NCY’de hem de enkapsiile edilmis NCY’de punisik asit major yag asidi olarak
belirlenmistir.

- Piskiirterek kurutmayla mikroenkapsiilasyon esnasinda tekli ve ¢oklu doymamis
yag asitleri korunmustur. Doymus/doymamis yag asit oran1 islemeyle degismeyerek
0.1 degerinde kalmstir.

- Optimum iiriin formiilasyonunda iiretilen NCY mikrokapsiillerinin peroksit degeri
<15 meg/kg yag olarak kabul edilir seviyelerde kalmistir. Bununla birlikte 5.giiniin
sonunda yiiksek depolama sicakliginda (60°C) olusan oksidasyon iiriinlerinin
seviyesi kabul edilir limitlerin (totoks degeri > 30) lizerine ¢ikmuistir.

- Yiksek depolama sicakligi (60°C), NCY mikrokapsiillerinin yag asidi bilesimi
iizerine olumsuz etki etmis ve yag asitlerinin biiylik boliimii 3. giinden itibaren
yitirilmistir. Ancak, ayni sartlarda acikta depolanan ham NCY’nin, daha 1. saat
icinde yag asitlerini yitirmeye basladig1 dikkate alindiginda, mikroenkapsiilasyonun
yaglar1 oksidasyona kars1 korumadaki etkinligi daha net olarak goriilmustiir.
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