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OZET

Roka Tohumundan Dogal Gam Uretimi Ve Keten
Tohumu Yaginin Mikroenkapsiilasyonunda Kullanimi

Esra AVCI

Gida Miithendisligi Anabilim Dali

Yuksek Lisans Tezi

Danisman: Dog. Dr. Salih KARASU

Es-Danisman: Doc. Dr. Ayse KARADAG

Son yillarda yapilan ¢alismalarda, enkapsiilasyon ajanlari olarak dogal kaynaklarin
kullanilmasi ile ilgili calismalarin sayisi artmaktadir. Bu tez calismasinin amaci
yuksek miktarda lif icerigine sahip roka ¢ekirdeginin gida hidrokolloidi olarak
kullanma potansiyelini arastirmaktadir. Roka tohumu gaminin enkapsiilasyon
ajan1 olarak kullanilmasiylailgili daha o©nce literatiirde herhangi bir calisma

bulunmamaktadir.

Bitkisel omega-3 kaynaklarindan keten tohumu yagi doymamis yag asitleri
dolayisiyla oksidasyona karsi duyarhlidir. Bu ¢alismada, roka tohumundan iiretilmis
gamin, sektorde siklikla kullanilan arabik gam ve maltodekstin varliginda
emiilsiyonlar1 hazirlanmis ve daha sonra dondurarak kurutma ydntemiyle toz
haline getirilmistir. Enkapsiile edilen keten tohumu yaginin karakterizasyonu
yapilmis ve oksidatif stabiltesindeki degisim degerlendirilmistir. Kurutma 6ncesi
emiilsiyonun karakterizasyonu icin reolojik 6zellikleri, damlacik boyutu, zeta

potansiyeli ve optik goriinttleri incelenmistir. Zeta potansiyelleri roka tohumunun
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artisiyla -26,5 mV ile -31,9 mV  arasinda degisim gostermistir. Farkl
formilasyonlardaki emiilsiyonlarinkayma  gerilmesi-kayma hiz1 iliskileri
incelendiginde Newton tipi olmayan akis tipi gosterdikleri belirlenmistir. Hem akis
davranis hem de dinamik reolojik 6zelliklerde roka tohumu gaminin ilavesiyle
stiirekli fazin hareketi kisitlanarak kivam Kkatsayilarinin artisi emiilsiyonun
viskoelastik kati karakter ozelligini giiclendirdigini gostermektedir. Ayrica
emiilsiyonlarin stabilitelerini belirlemek icin yiiksek sicaklik degerlerinde (23-
45°C) Termal Loop testi uygulanmis ve roka tohumu gami miktarinin artisiyla
emiilsiyonlarin daha stabil oldugu gorilmistir. Keten tohumu yaginin
enkapstlasyon etkinligi % 38-52 arasinda degismis, 6rnekler arasinda istatistiksel
olarak anlaml farklar goriilmemistir. Mikrokapstil karakterizasyonu i¢in FTIR
analizi ile duvar malzemelerin interaksiyonu, SEM ile goriintiileri alinan
mikrokapstillerin yilizey morfolojileri ortaya konulmustur. Oksidatif stabilite
testlerine gore, roka tohumu gami ile enkapsiile edilen keten tohumu yaginin
oksidasyonunun, yag: duvar oranlarina (1:2 ve 1:4) gore sirasiyla kontrol érnegine
gore 3,12 ve 5,73 kat azaldig1 belirlenmistir. Sonuglar roka tohumu gaminin keten

tohumu yaginin enkapsiilasyonunda kullanilabilecegini gostermistir.

Anahtar Kelimeler:Mikroenkapstilasyon, duvar materyali, roka tohumu gami,

keten tohumu yagi.

YILDIZ TEKNIK UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU
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ABSTRACT

Natural Gum Production From Rocket Seeds And Use Of

Rocket Seed Gum in Microencapsulation Of Flaxseed 0Oil

Esra AVCI

Department of Food Engineering
MSc. Thesis
Advisor: Assoc. Prof. Salih KARASU

Co-advisor: Assoc. Prof. Ayse KARADAG

In recent years, the number of studies on the use of natural resources as
encapsulation agents has been increasing. The aim of this thesis study is to
investigate the potential of using rocket seeds with high fiber content as food
hydrocolloid. There are no previous studies in the literature regarding the use of
rocket seed gum as an encapsulating agent. Flaxseed oil, which is one of the
vegetable omega-3 sources, is sensitive to oxidation due to unsaturated fatty acids.
In this study, emulsions of the gum produced from rocket seed in the presence of
arabic gum and maltodextrin, which are frequently used in the industry, were
prepared and then powdered by freeze drying method. Characterization of
encapsulated flaxseed oil was made and the change in oxidative stability was
evaluated. Rheological properties, droplet size, zeta potential and optical images
were investigated for the characterization of the emulsion before drying. Zeta
potentials ranged from -26.5 mV to -31.9 mV with an increase in the rocket seed
gum. When shear stress-shear rate relationships of different formulations are
examined, it is determined that they show non-Newtonian flow type. With the

addition of rocket seed gum in both flow behavior and dynamic rheological
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properties, the increase in consistency coefficients by restricting the movement of
the continuous phase shows that the emulsion strengthens the viscoelastic solid
character property.In addition, to determine the stability of the emulsions,
Thermal Loop test was applied at high temperatures (23-45 ° C) and it was found
that the emulsions were more stable with the increase in the amount of rocket
seed. gum. The encapsulation efficiency of flaxseed oil varied between 38-52%,
there was no statistically significant difference between the samples. For
microcapsule characterization, the interaction of wall materials with FTIR analysis,
and the surface morphology of microcapsules with images taken by SEM were
revealed. According to the oxidative stability tests, it was determined that the
oxidation of flaxseed oil encapsulated with rocket seed gum decreased by 3.12 and
5.73 times, respectively (1: 2 and 1: 4). The results showed that the rocket seed

gum could be used for encapsulation of flaxseed oil.

Keywords:Microencapsulation, wall material, rocket seed gum, flaxseed oil
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1

GIRIS

Hidrokolloidler, yapilarinin hidrofilik kisimlari nedeniyle gida endiistrisinde
koyulastiricy, jellestirici, doku ajanlari, stabilizatérler ve emilgatorler olarak
kullanilmaktadir [1, 2]. Hidrokolloidler dogada bulunan dogal zamklar, dogal
zamklarin kimyasal modifikasyonlarina dayanan modifiye zamklar (yar1 sentetik)
ve kimyasal sentez ile liretilen sentetik zamklar olarak siniflandirilmaktadir. Dogal
hidrokolloidler arasinda keg¢iboynuzu zamki, arap zamki ve guar zamki en iyi
bilinenlerdir. Gida endiistrisinde kullanilan metil seliiloz, karboksimetilseliiloz, ve
hidroksietil seliilloz ise genel sentetik gamlar arasindadir[2]. Ancak sentetik
gamlarin gida endistrisinde kullanilmasinin bazi dezavantajlar1 bulunmaktadir.
Bunlardan bazilar1 yiiksek maliyet olusturmasi, viicutta yiiksek toksisiteye neden
olmasi, cevre Kkirliligine sebep olmasi ve yenilenemez kaynaklar olmalaridir. Gida
endiistrisinde sentetik gamlar yerine dogal gam kaynaklarinin kullanimi biyolojik
olarak uyumlu ve pargalanabilirligi, kolay elde edilebilirligi, diisitk maliyetli olmasi
ve toksik olmamasi nedenlerinden dolay1 tercih edilmektedir. Son zamanlarda yeni

dogal gam arayislarindaki ilgide bu yonde artmaktadir [3-7].

Gamlar, bitkiler, hayvanlar, deniz yosunlar1 ve mikroorganizmalar tarafindan
tretilen dogal olarak olusan molekiillerdir. Gamlarkarakteristik molekiiler
polidispersiteleri ve ¢ok sayida hidrofilik grubun varligi nedeniyle doku
degistiricileri,  koyulastiricilar,  jellestirme ajanlari, kaplayici  ajanlar,
emiilsiyonlastiricilar ve stabilizatorler olarak gida trtinlerinde kullanilmaktadir
[8]. Ke¢iboynuzu, keten tohumu ve Alyssum homolokarpum gibi bitki tohumlari
geleneksel gam kaynaklaridir. Bitkisel gam kaynaklarindan elde edilen ¢emen otu,
keciboynuzu ve guar zamki, farkl karakteristik oranlarinda galaktoz ve mannoz alt

birimlerine sahip olan galaktomannan hidrokolloidlerdir [9].

Galaktomananlar, Leguminosae familyasina ait bitkilerin tohum endosperm
polisakkaritleridir [10]. Yapilari, (1 — 4) B-D-mannoz kalintilarinindogrusal

zincirlerinden olusur. Dogrusal zincirin bazilar1 bir (1 — 6) glikozid bag: ile bagh
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tek bir o-Dgalaktoz kalintis1 tasir.Galaktomannan zamklar1 sahip oldugu
yapilarindan dolay1 yiiksek kivamli dispersiyonlar olusturabilen yiiksek su
baglama kapasitesine sahiptir ve bu da onlan etkili koyulastiricilar ve
stabilizatorler haline getirir [11].Gamlar, yenilebilir, biyolojik olarak
parcalanabildiklerinden ve c¢ekirdek ile c¢evresi arasinda bir bariyer

olusturabildiklerinden kaplayici ajan olarak da kullanilir[12].

Kapsiilleme,aroma ve ucgucu yag gibi ugucu aktif maddelerin buharlasmasinin ve
bozulmasinin énlenmesi amaciyla kaplanmasi veya hapsedilmesiile yapilmaktadir.
Verimli bir kapsiilleme yonteminin ve uygun kaplama malzemesinin se¢imi
olduk¢a 6nemlidir. Kapsiilleme teknikleri arasinda sprey kurutma, koaservasyon,
ara ylzey emiilsiyon polimerizasyonu, ekstriizyon kaplama, akiskan yatakli
kaplama, liyofilizasyon ve kristallesme bulunur [13]. Mikro kapsiilleme ileaktif bir
maddenin etrafinin bir veya daha fazla kaplama (duvar)malzemesi ile kaplanip
mikrometre ile milimetre araligindaki biiyiikliikte kapsitiller (mikrokapsiil) elde
edilir. Spreyle kurutma ve dondurarak kurutma yontemleri, gida endiistrisinde
mikro kapsiilleme icin kullanillan en yaygin yontemlerdir. Spreyle kurutma
teknolojiiyi kurulmus ve olduk¢a ucuz olmasina ragmen, sprey kurutma yontemi
icin siirh sayida kaplama malzemesi mevcuttur ve calismalar alternatif kaplama

materyallerine yonelmektedir[14, 15].

Son yillarda, arastirmacilar bitki materyallerinin kaplamalarda kullanilmasina
odaklanmistir [16]. Arabik gam, mikro kapsiillemede kullanilan en yaygin duvar
malzemelerinden biridir. Her ne kadar iyi bir kapsilleyici ajan (yliksek ¢oziinirlik,
diisiik viskozite ve iyi emiilsifiye edici 6zellikler) olarak arzu edilen bircok 6zellik
sunsa da, salinim ve artan fiyatlar agisindan yerini alabilecek alternatif duvar
malzemelerini aramaya yoneltmektedir. Yaygin duvar malzemelerinden bir digeri
ise maltodekstrindir. Nispeten diisiik maliyetli, nétr aroma ve tat, yiiksek kati
madde konsantrasyonlarinda diisiik viskozite ve oksidasyona karsi iyi koruma gibi
avantajlar sunmasinin yaninda en bilyilikk sorunu, diisiik emiilsifiye edici

kapasitesidir [17, 18].

Duvar malzemesi kombinasyonlarinin se¢imi, hem emiilsiyon 6zelliklerini hem de

taneciklerin kuruduktan sonra ve depolama sirasinda 6zelliklerini etkiler. Stabilite,
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viskozite, damlacik ebadi gibi emiilsiyon o6zelliklerinin yan1 sira ylizey yag],
partikiil boyutu, yogunluk, morfoloji ve oksidatif stabilite gibi toz 6zelliklerinin,
kullanilan kapsitlleme ajaninin 6zelliklerinden etkilendigi iyi bilinmektedir [19].
Tim bunlar goz ontline alinarak literatiirdeki bu eksikligi gidermek adina roka

tohumu gaminin kaplayici ajan olarak degerlendirilmesi amaglanmistir.

Roka Tirkiye'nin Akdeniz Bolgesi'nde yaygin olarak yetistirilen bir bitkidir. Roka
cekirdegi yiiksek miktarda lif igerir, bu yiizden dogal gida hidrokolloidi olarak
kullanilma potansiyeline sahiptir[20]. Roka tohumu gami, roka tohum
endosperminin ¢ikarilmasiyla elde edilir. Ana bilegsenleri ise dogrusal zincir $-D-1-
4 mannopiranoz ve «a-D-1-6 galaktopiranozdan olusan galaktomannan

polisakaritlerdir.

Keten tohumu yagi, diger bitki veya deniz yaglarindan daha yiiksek oranda a-
linolenik aside (ALA) sahiptir[21]. ALA'nin toplam yag asitlerinin yaklasik %
57'sini olusturur [18]. Bu agidan inceledigimizde keten tohumu yagini en énemli
bitkisel omega-3 kaynaklarindan biri olarak degerlendirebiliriz. Keten tohumu
yaginin fonksiyonel ozellige sahip olmasiyla birlikte coklu doymamis yag asidi
yuzdesinin fazla olmas triini oksidasyona karsi daha duyarli hale getirmektedir.
Bu durum keten tohumu yaginin depolama sirasinda oksidatif stabilitesini
azaltmaktadir. Oksidasyon konusunda da biyolojik islevsellik kaybi, duyusal
kalitede bozukluk gibi dezavantajlarda beraberinde gelmektedir. Omega-3
acisindan zengin olan keten tohumu yaginin depolama sirasinda oksidatif
stabilitesini artirmak ve raf 6mriinli uzatmak icin mutlaka farkl tekniklere maruz

birakilmasi gerekmektedir.

Mikroenkapsiilasyon isleminde arastirmacilarin yeni bir enkapsiilasyon yontemi
veya yeni bir kaplayici ajan iiretme iizerine yogunlasmaktadirlar. Roka tohumu
gaminin kaplayic1 ajan olarak degerlendirildigi ile ilgili daha 6nce literatiirde
herhangi bir ¢alisma bulunmamaktadir. Bu ¢alisma kapsaminda ilk defa roka
tohumu gaminin keten tohumu yaginin enkapsiilasyonunda yeni bir duvar

malzemesi olarak kullanimi arastirilmistur.



1.1 Literatiir Ozeti

1.1.1 Tohum Gamlari

Tohum gamlar farkl bitkiler tarafindan tretilen hepsi benzersiz islevlere sahip
polisakkaritlerdir. Gamlar kompleks karbonhidrat polimerler olarak, diyet lifi,
kivam arttirict madde, kopiiklestirici, yenilebilir film, emiilgator, stabilizator ve
tasiyic1 sistem vb. islevlerde endistride yaygin kullanilirlar. Bu islevlere
dayanarak, gamlar soslarda, dondurma, yogurt, peynir gibi siit {riinlerinde;
ketcaplarda, salata soslarinda, igeceklerde ve meyve iceceklerinde katki maddesi

olarak kullanilirlar [16, 22-26].

Suda ¢oziinebilen gamlar ‘hidrokolloid' olarak da bilinir [1]. Hidrokolloidler, su

uzaklastirilarak glikozit baglantisi yoluyla baglanan monosakkaritlerden olusur.

Bitkinin tohumlari, hiicre duvarlari, aga¢ eksiidalari, kék ve yosunlari gibi gesitli
kisimlarinda gam miisilaj, lif ve protein bilesikleri iceren ytlizey hiticreleri bulunur
[27]. Dogal gamlar kokenlerine, davranislarina ve kimyasal yapilarina gore
kategorize edilirler. Ornegin guar gami bitkinin tohumlarinin endosperminden,
arabik gam agac¢ ekstidalarindan, ksantan gam bakterilerden, kitin ise hayvan
kaynaklarindan elde edilir. Gida endiistrisinde gam TUretebilmek icin
“yetistirilmekte olan” ¢ok sayida bitki tiri vardir. Bitkisel gamlarin ¢ogu
Leguminosae familyasina aittir. Ornegin arabik gam kaynagi olarak Acacia senegal,
guar zamki kaynag1 olarak Cyamopsis tetragonolobus, kegiboynuzu gami kaynagi

olarak iseCeratonia siliqua ‘dir[28].

Cesitli bitkilerin (esas olarak Leguminosae) tohumlarinin endosperminden
tliretilen gamlarin ¢ogu galaktomananlar olarak bilinen polisakkaritlerle temel
yapisal benzerlikleri bulunur. Galaktomannanlar farkli parcacik boyutlarindaki
Leguminosae tohumlarinin 6giitiilmiis endospermidir. Galaktomananlar esas
olarak mannoz ve galaktoz birimlerinden olusan polisakkaritlerdir [29].Kimyasal
yapilari incelendiginde suda ¢6ziinen gamlarin ¢esitlilikleri ise ya farkli oranlarda
galaktoz mannoz igerikli polisakkaritlerden (guar gam, arabik gam,
karboksimetilseliiloz, karagenen, nisasta ve pektin) ya da proteinlerden (jelatin)

kaynaklanmaktadir [28].



Galaktomannanlarin suda ¢o6ziiniirliigli, galaktoz ikame derecesi ve M / G
oranindan énemli derecede etkilenir. Ozellikle, daha yiiksek bir mannoz / galaktoz
(M / G) orani, daha yiiksek koyulasma 6zelliklerine yol acar [30]. Bu bakimdan,
guar zamki soguk suda c¢oziintirken keciboynuzu gami oda sicakliginda kayda
deger bir ¢oziinurlik gosterir[30]. Galaktomannanin kimyasal yapisindakimannoz
/ galaktoz (M / G) orani, galaktoz kalintilarinin mannan omurgasi boyunca
dagilimi, molekiiler agirlik ve molekiiler agirlik dagilimina bagh olarak farkl

fizikokimyasal ve reolojik 6zellikler gosterirler [31].

Bitkisel gamlarin c¢esitlerine gore ana yapi bilesenlerinde galaktoz, arabinoz,
ramnoz, uronik asitler, galakturonik asit, protein, Ca ve Mg varlig1 bildirilmistir[1].
Bitkisel kaynakli gamlardan ¢emen otu gami Hindistan, Misir ve Orta Dogu
tilkelerinde yaygin olarak yetistirilen ¢cemen otu (Trigonella foenum graecum)
tohumlarinin endosperminden ekstrakte edilerek elde edilir. Cemen tohumu
%?22,57 oraninda galaktomannan yapisina, %34,10 oraninda protein igerigine
sahiptir[9].Cemen otu gami esas olarak galaktomannandan olusur. Zengin
hidroksil gruplarina ve yiiksek molekiiler agirliga sahip bu tiir bir polimer,
yapiskan bir ¢6zelti elde etmek icin kolayca su ile hidrojen baglar1 olusturur. Gida
endistrisinde kivam artiricy, film olusturucu, stabilizator, emiilgatér ve kaplayici
ajan olarak kullanilir. Son zamanlarda ¢emen otu galaktomannan hidrojellerinin
tarim uygulamalarinda su tutucu ajan olarak kullanim potansiyeli ile ilgili

calismalar da mevcuttur [32-35].

Mesquite tohum gami ise galaktomannan yapisina sahip bitkisel kaynakl gamlar
arasindandir. Prosopis cinsi (mesquites ve algarrobos) Mimosoideae ailesine ait
Algarrobo agaclar1 kurak ve yar1 kurak boélgelerde yetisir. Mesquite tohum
endosperminden tamamen suda ¢oziiniir bir gam ¢ikarilir [36]. Mesquite tohumu
% 66,1-72,5 arasinda polisakkarit icerigine sahiptir. Ayrica tohumun yaklasik
%30’unu galaktomannan fraksiyonu olusturmaktadir [37]. Ekmek yapiminda ve
sekerleme {riinlerinde hamurda bugday unu yerine yaygin olarak
kullanilmaktadir. Gida endiistrinde mikrokapsiilleme ajani olarak ta kullanilir[38,

39].



Bitkisel kaynakli gamlardan keg¢iboynuzu zamki ise Akdeniz bolgelerinde yetisen
keciboynuzu agacinin ( C. siliqua L.) meyve kapsiliiniin tohum endospermini
ezerek ekstrakte edilen 1:4 oraninda galaktoz ve mannozdan olusan
galaktomannan polisakkaritidir[7]. Gida uriinlerine uygulanabilen ilk
galaktomannan biyopolimeri olarak kabul edilen keciboynuzu zamki, ¢ogunlukla
dondurma ve krem peynirlerde kivam artiric1 ve stabilizatér olarak kullanilan

dogal polimerdir [40].

Chia tohumu ( Salvia hispanica L.), nane ailesine ait yagh tohum bitkisidir. Chia
tohumu gami chia tohumlarinin tohum katmanindan izole edilen beyaz bir tozdur.
Yapisal olarak[41] tarafindan yapilan bir ¢alismada mannoz, arabinoz, glukuronik
asitler ve galakturonik asitler gibi ek sekerler iceren daha karmasik bir bilesim
gosterir. Gida endistrisinde koyulastirici olarak uygulanmasini genisletmek icin
chia tohumu zamkinin sulu dispersiyonunun reolojik 6zellikleri de [42]tarafindan
incelenmistir. Chia tohumlarinin, emiilsifiye edici ve stabilize edici aktivitelerini ve
¢ozuniirlik 6zelliklerinin incelendigi bir calismada diisiik konsantrasyonlarda bile
oldukea yiiksek ¢oziiniirliik ve yiliksek viskoziteye sahip oldugu rapor edilmistir.
Ayrica niikleer manyetik rezonans (NMR) ve Fourier doniisimi kizil otesi
spektroskopisinden (FTIR) elde edilen verilerle yapisal bilesimi ve islevselligi
hakkinda bilgi sunmuslardir[43].Chia tohumu gaminin mikrosal yapilar1 da[44]

tarafindan incelenmistir.

Arabik gam Akasya'nin dallarindan salgilanan amfifilik bir polisakkarittir[45].
Karboksil gruplarinin molekiiler zincirlerinden pH 2,2’nin Ustiinde ayrilmasi
nedeniyle AG negatif yiiklidur [46]. Molekiil yapis1 agirlikli olarak D-galaktoz ve L-
arabinoz birimlerinden olusan yiliksek oranda karbonhidrat (~% 97) ve diisiik
oranda protein (<% 3) icerigine sahiptir [47]. Diislik viskoz ve yiiksek ¢oziiniir bir
hidrokolloid olan gam arabik iyi emiilsifiye ve mikrokapsiilleme 6zelliklerinden
dolay1 kullanimi yaygindir. Su i¢cinde yag emiilsiyonlari i¢in iyi bir stabilizatordiir.
islevselligi nedeniyle literatiirde arabik gamin kullamldig1 ¢ok sayida calisma

mevcuttur [45, 46, 48].



Keten tohumu gami, feslegen tohum gami, guar gam ve tara zamki gibi diger
bitkisel kaynakli gamlarinda kullanim alanlarn ve ilgili ¢alismalar1 oldukga

yaygindir [28].

Gamlarin fiziksel ve yapisal oOzelliklerinin tanimlamalary, molekiiler agirlik,
monosakkarit  bilesimi, monosakkarit dizisi, glikozit  baglantilarinin
konformasyonu, konfiglirasyonu ve pozisyonu, partikiil biiytkligl, ¢oziintrlik,

jellesme ve reolojik 6zelliklerinin incelenmesi sonucu ile yapilir [9, 49-51].

Son zamanlarda cesitli uygulama alanlar1 olan ve tiiketicilerin hayvan ve

mikrobiyal kaynaklardan elde edilen goére daha tercih edilen bitkisel tohum

1.1.2 Roka Tohumuve Roka Tohumu Gami

Roka ( Eruca sativa L.) gesitli tibbi ve endiistriyel uygulamalar1 olan bir yagh
tohum mahsulidiir. Roka ( Eruca sativa L.), Brassicasea ailesine ait diploid ve yillik
yagl tohum bitkisi olarak kabul edilir [54]. Tim diinyada yaygin olmakla birlikte
kokeni Akdeniz Bolgesi’'dir [55].

Roka yapraklar: salatada,sebze, yiyeceklerde baharat veya hayvanlar i¢in yesil yem
olarak kullanilir. Ayrica, E. sativa biyoyakit tretmek icin cesitli endistrilerde
kullanimi1 artmaktadir [56]. Tohum yagi, yliksek ertsik asit icerigi nedeniyle
yaglama ve aydinlatma icin endiistriyel bir yag olarak da kullanilmaktadir [57].
E.Sativa’min genetik cesitliliginin tohum yag kalitesi ile ilgili 6zellikler agisindan

degerlendirildiginde 6nemli bir fark gézlenmistir [58].

Roka bitkisi lifler, besin acisindan 6nemli mineraller ve askorbik asit, flavonoidler
ve karotenoidler gibi dogal antioksidanlar bakimindan zengindir. Lifler, mineraller
ve karbonhidratlar ¢cogunlukla roka yapraklarinda yogunlasirken, ham proteinler
ve yaglar esas olarak tohumlarda bulunur [59]. Tohumlar uzun zamandir

geleneksel tipta ve ila¢ endiistrisinde kullanilmaktadir [54].

Tohumlar genellikle saridir, ancak bazen kirmizi-sar1 veya koyu renklerle
beneklenir. Epidermal hiicreleri miisilajli madde igerir. Eruca sativa tohumu
zamkinin kimyasal bilesiminin incelendigi ¢alismada % 67,97 karbonhidrat, %
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9,75 protein, % 12,28 nem, % 10 kiil igerigine sahiptir[20]. Roka tohum gaminin
eldesinde optimum ekstraksiyon kosullarinin sicaklik 65,5° C, pH:4 ve su: tohum
oraninin 60:1 oldugu belirlemislerdir. Optimum kosullar altinda ekstrakte edilen
Eruca sativa tohumu zamkinin belirgin fonksiyonel 6zelliklerinden otiirii gida
endustrisi icin ticari bir hidrokolloid olarak viskozite, ve stabilite vermek icin

gidalarda kullanim potansiyeli oldugubildirilmistir[20].

Bu tez calismasi roka tohumundan gam elde edilerek mikroenkapsiilasyon
isleminde roka tohumu gaminin kaplayici ajan olarak degerlendirildigi ilk

calismadir.

1.1.3 Keten Tohumu Yagi

Keten Tohumunun binlerce y1l 6ncesine dayanan eski bir kiiltiir bitkisi oldugu ve
cesitli amaglarda kullanildig1 bilinmektedir[60, 61]. Linaceae familyasina ait olan
keten tohumu ( Linum usitatissimum L. ) yiiksek lipit ve lif igerigi nedeniyle
endistride gida, yem, lif ve gam eldesi gibi cesitli amaglarda kullanilan bir ana
trinduir[62, 63]. Tohumlar1 4-6 mm uzunlukta, esmer renkli, parlak goriiniime
sahip ve kokusuzdur. Yiiksek yag icerigine (%40) sahip keten tohumlarinin

ortalama lif, protein, nem ve kil oranlari sirasiyla % 30, % 20, % 6 ve % 4’tlir[64].

Soguk sikim ve solvent ekstraksiyonuyla elde edilen keten tohumu yagi diger bitki
veya deniz yaglarindan daha yiiksek oranda a- linolenik aside (ALA) sahiptir [21,
65]. Keten tohumu yaginin yag asitleri oranlar: sirasiyla %73’ ¢oklu doymamuis,
%18’i tekli doymamis ve %9'u doymustur. ALA toplam yag asitlerinin yaklasik %
57'sini olusturur [18]. Bu a¢idan inceledigimizde keten tohumu yagini en 6nemli
bitkisel omega-3 kaynaklarindan biri olarak degerlendirebiliriz. Omega-3 yag
asitleri, ¢oklu doymamis yag asitleri (PUFA'lar) ailesine aittir. Adindan da
anlasilacag gibi, bunlar, metil ucundan baslayarak ti¢iincli karbona yerlestirilen
birinci c¢ift bag ile ¢oklu cift baglara sahiptir. Omega-3 ailesinin ilk iliyesi, insan
viicudu tarafindan sentezlenmeyen alfa-linolenik asittir. Diger omega-3 yag asitleri
ise eikosapentaenoik asit (EPA) ve dokosahekzaneoik asit (DHA)tir. ALA'nin

kaynaklari koyu yesil yaprakli sebzeler, bazi kabuklu yemisler, tohumlar ve yaglari,



keten tohumuyken EPA ve DHA’nin kaynaklar ise ringa baligi ve uskumru gibi
yagh baliklar, morina ve pisi balig1 gibi yagsiz beyaz baliklarin karacigeri, gibi

deniz Urtnleridir [66].

Keten tohumu yaginin igerdigi fitokimyasal bilesenlerden dolay1 fonksiyonel
ozellige sahip olmasiyla birlikte ¢oklu doymamis yag asidi ylizdesinin fazla olmasi
uruni oksidasyona karsi daha duyarl hale getirmektedir. Bu durum keten tohumu
yaginin depolama sirasinda oksidatif stabilitesini azaltmakla birlikte toksik
bilesiklerin olusumu, yagin tadi, kokusu ve renginde degisiklik, kisa bir siire icinde
besin degerinde azalma ile sonuc¢lanmaktadir [67]. Oksidasyon konusunda da
biyolojik islevsellik kaybi, duyusal kalitede bozukluk gibi dezavantajlarda
beraberinde gelmektedir. Omega-3 agisindan zengin olan keten tohumu yaginin
depolama sirasinda oksidatif stabilitesini artirmak, yagin biyoaktif icerigini
korumak ve raf 6mriini uzatmak i¢in mutlaka farkli tekniklere maruz birakilmasi

gerekmektedir.

1.1.4 Lipit Oksidasyonu

Lipid oksidasyonu, yaglarda bozulmaya sebep olan temel nedenlerden biridir.
Kisaca doymamis yag asitlerine oksijenin baglanmasiyla stabil olmayan ara trtin
ve ransit (act tat) olusumunun meydana gelmesi seklinde o6zetlenebilir[68].
Ortamda 1s1, 151k, ylksek sicaklik, metal, oksijen veya enzim varlig1 lipit
oksidasyonunu tetikleyerek doymamis yaglardaki cift bag okside olur veserbest
radikaller meydana gelir. Eslesmemis elektronlar1 verme agisindan reaktif olan
radikaller yakinindaki organik molekiilleri radikal forma dontstiirebilmektedirler.
Radikal bir yap1 hidrojen koparmak i¢in enerjisi diisiik olan baglar1 seger. Coklu
doymamis yag asitleri cift baglarda hidrojenin karbon ile arasindaki bagin enerjisi
doymuslara kiyasla daha diistiktiir. Bu ylizden doymamis yag asitleri doymus yag

asitlerine gore oksidasyona daha elverislidir[69].

Lipit oksidasyonu 3 asamada gercgeklesen zincirleme bir reaksiyondur. Bu

asamalar baslangig, gelisim ve sonlanmadir.



e Oksidasyonun baslangic asamasi: Oksidasyonu tetikleyici faktorlerin
varhigiyla (1s1, 151k, metal) doymamis lipitten (RH) bir hidrojen atomu
koparak lipid radikalinin (R*) olusmasidir.

(Isy, 151K, metal)
RH _ > R*

e Oksidasyonun gelisim asamasi: Olusan lipid radikali (R*), oksijenle (02) hizli
bir sekilde tepkimeye girerek peroksit radikalini (ROO*®) olusturur.
Takibinde hidrojen transferiyle (RH) hidroperoksitleri (ROOH) ve bir alkil
radikalini olusturur. Yeniden olusan alkil radikalinin oksijenle tepkimeye
girmesiyle dongiliniin siirekli devam etmesi sonucu hidroperoksitlerin

olusumu artar.

R*+ 02 o ROO-
ROO'+RH ——MM > ROOH + R

e Oksidasyonun sonlanma asamasi: Olusan peroksi radikalleri, birbirleri ile
tepkimeye girerek radikal olmayan (stabil) bilesikler ortaya ¢ikar ve zincir

reaksiyonu sonlanir.

ROO*+ ROO* — >  Stabil bilesik
ROO* +R° — > Stabil bilesik

R* +R* —— > Stabil bilesik

Lipid oksidasyonu sonucu olusan birincil bozulma iriinleri olarak
hidroperoksitler, ikincil bozulma {rtinleri olarak hidroperoksitlerin pargcalanmasi
sonucunda aldehitler, ketonlar, alkoller ve asitlerdir. Olusan bu bilesenler yagh
gidalarin bozulmasi sirasinda istenmeyen tat ve kotii kokunun olusumuna neden

olmaktadir [70].
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Yaglarin oksidasyonunu oOnlemek ve yavaslatmak icin oksidasyonu tetikleyen

faktorlerin kontrol altina alinmasi gerekmektedir.
Lipitlerin oksidatif stabilitesini artirmak i¢in yapilmasi gerekenler:

e Baslangi¢ reaksiyonu olusumunun 6nlenmesi (diisiik sicaklik ve karanlikta
depolama)

e Oksijen miktarinin azaltilmasi

e Dogal ve yapay antioksidanlarin ilavesi

e Ambalajlama modifiye atmosfer altinda olmali ve ambalajlar yiiksek nem ve

oksijen bariyerine sahip olmahdir[71].

Oksidasyonu engelleyen diger bir alternatif ise mikroenkapsiilasyon islemidir.

1.1.5 Mikroenkapsiilasyon

Mikrokapsiilleme, aktif bilesenlerin (¢ekirdek malzemeler: gida yaglari, aroma
maddeleri, vitaminler, mineraller, enzimler, renklendiriciler gibi) duvar bir

malzeme icinde hapsedildigi islemdir[72].

Mikroenkapsiilasyon isleminde kaplanacak materyal ‘cekirdek, aktif bilesen veya i¢
faz’ kaplayict materyaller ‘duvar, tasiyici, enkapsiilant, kaplayici veya kabuk’ elde
edilen yap1 ise ‘mikrokapsiill, mikropartikil veya kapsul’ olarak

isimlendirilmektedir[73].

Kapsiiller = enkapsiilasyon ile olusan parcaciklarin  boyutuna  gore
siniflandirilmaktadir: makro (> 5000 pum), mikro (1-5000 pm) ve nano (<1 um)
kapstllerdir[74, 75].

Mikroenkapsiilasyon isleminin uygulanma amagclari ise su sekilde siralanabilir[13,

19,76-78] :

. Is1, 151k, metal iyonlar1 gibi dis faktorlere karsi korumasi,
. Buharlagsmanin énlenmesi,

. Oksidatif stabilitenin artirilmasi

. Fiziksel 6zelliklerinin korunmas;,
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. Tasima ve akis 6zelliklerinin kolaylastirilmasi

. Istenilen tat ve aromayi saglamak, kétii tat veya kokuyu maskelemek,
. Aktif bilesenin baska bilesenlerle tepkimeye girmesinin énlenmesi

. Metabolik aktivitenin korunmasi

. Proses, depolama esnasinda aktif bilesenin stabilitesinin artirilmasi

. Coziinturliklerin iyilestirilmesi

. Aktif bilesenlerin kontrollii salinilmasi

Gida bilesenlerinin mikroenkapsiilasyon isleminde yaygin kullanilan yontemler
arasinda piiskiirterek kurutma, dondurarak kurutma, akiskan yatakta kaplama,
koaservasyon, ekstriizyon, piskiirterek dondurma ve ko-kristalizasyon

bulunmaktadir [79].

Mikroenkapsiilasyon yonteminin secilmesi, aktif ve kaplama materyallerinin
fiziksel ve kimyasal Ozelliklerine ve kaplanacak olan gida bileseninin

degerlendirilecegi yere gore degismektedir.

Plskiirtmeli kurutma islemi sivi Uriiniin atomizor yardimui ile kiigiik damlaciklar
halinde sicak havayla temas etmesi sonucu yapisindaki suyu uzaklastirarak kisa

stirede toz liriine doniistirmesidir[73].

Gida endiistrisinde piuiskiirtmeli kurutma yontemi ile mikroenkapsitlasyon islemi
gida bilesenlerinin kaplanmasinda ve kaliteli toz trlnlere donistiiriilmesinde

kullanilan en eski ve en yaygin yontemlerden birisidir [18, 75, 80].

Bu yontemle mikroenkapsiile edilmis irlnlerin tretim maliyetleri diger
enkapstlasyon yontemlerine kiyasla oldukca dusiiktiir[79]. Prosesteki ytliksek
enerjinin timiinin kullanilamamasi enerji israfini ortaya ¢ikarmaktadir. Bu durum

dezavantaj olarak degerlendirilir[81].

Son yapilan ¢alismalar sprey kurutmanin omega-3 kaynakl yaglarin kapsiillenmesi
icin uygun bir yontem olmadigini ortaya koymustur. Spreyle kurutmanin sadece

sulu matrisler icin uygun bir yontem oldugunu ileri sirmiislerdir[82]. Yiiksek
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kurutma sicakliginin ¢oklu doymamis yag asitleri tlizerinde yikici bir etkisi

olduguyla agiklamistir[83].

Literatiirde ¢oklu doymamis yaglarin mikrokapsiilasyonu i¢in spreyle kurutma

popiilerligini hala siirdiirmektedir [82, 84-86].

Piskurterek kurutma islemi balik yaginin kapsiillenmesini mimkiinkilmasina
ragmen, herhangi bir koruma saglamadigini, hatta yagin sertligini arttirdigini ve
mikro spreylemenin gelistirilmesinde ¢ikmaz bir nokta oldugu acikca
belirtilmistir[87].Nispeten ucuz yontem oldugu icin c¢ekirdek maddelerinin
stabilitesi lzerindeki olumsuz etkinin perdelendigigérilmektedir.Ayrica,
puskirterek kurutma yodntemi ile mikroenkapsiilasyon islemi gerceklestirilirken
diistiik yogunlukta ve kalinliktaki tasiy1 malzemelerin kullanimi ile elde edilen genis

ylzey alanina sahip toz liriinlerin oksidasyon duyarlilig1 artmaktadir [88].

Dondurarak kurutma islemi -90 ila -40 ° C arasindaki bir sicaklikta dondurulmasi
ve buz kristallerinin diisiik basing altinda siiblimasyon ile kurutulmasi temeline
dayanmaktadir. Dondurma (buz kristallerin olusmasi), temel kurutma (buz
kristallerinin sublimasyonla uzaklastirilmasi) ve ikinci kurutma (gidadaki bagh
suyun uzaklastirilmasi) olarak ii¢ asamada gercgeklesir [66]. Dondurarak kurutma
yonteminin nihai tirtiniin fizikokimyasal 6zelliklerinin korunmasi aroma kaybinin
diisiik olmasi ve lirtiniin uzun vadeli stabilitesi gibi avantajlarinin yaninda yiiksek

maliyet ve uzun siirede olmasi dezavantajlari arasindadir.

Oksijenin giderilmesi ve iiriin oksidasyonunu en aza indirmeye yardimci olan
diisiik sicakliklarin uygulanmasi bu teknolojiyi probiyotikler ve PUFA'lar gibi
oldukga hassas bilesenlerin mikrokapsiilasyonu i¢in uygun bir yontem haline

getirir [66].

1.1.6 Mikroenkapsiilasyon Kullanilan Duvar Materyalleri

Mikroenkapsiilasyon isleminde aktif bileseni kaplamak i¢in uygun tasiyict materyal
secimi emilsiyon stabilitesini, akiskanligini, ve nihai {riiniin fonksiyonel
ozelliklerini etkiledigi icin olduk¢a onemlidir. Tasiyici materyalin segilmesinde

dikkat edilmesi gerekenler ise su sekilde siralanabilir[81]:
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e Ekonomik olmal

e (Cekirdek materyali dis etmenlere (151k, nem, sicaklik, oksijen gibi) kars: en

iyi sekilde koruyabilmeli

e (Cekirdek ve ¢evre arasindaki fiziksel bir bariyer saglamali ve biyolojik

olarak parcalanabilmeli
e Proses ve depolama boyunca, cekirdek materyal ile tepkimeye girmemeli
e (ida sanayinde istenilen ¢ozgenlerde ¢oziinebilmeli
e Ulasilabilirligi kolay olmali

e C(Cekirdek materyali iyi seviyede kaplayabilmeli ve stabilitesini

koruyabilmeli
e Yiiksek konsantrasyonlarda iyi reolojik 6zelliklere sahip olmal
e islenebilirligi kolay olmal
¢ Emiilsiyon olusturabilmeli ve yiiksek emiilsiyon stabilitesine sahip olmali

Tim bu 6zelliklerin tek bir kaplama materyalinde olmasi olduk¢a zor oldugundan

genellikle farkli materyaller ile birlikte kullanilmasi tavsiye edilmektedir.

Gida enkapsiilasyonunda kullanilan kaplama materyalleri dort temel bashk altinda

toplanmaktadir. Bunlar karbonhidratlar, proteinler, gamlar ve lipitlerdir [89].

Karbonhidratlarda genellikle maltodekstrin, nisasta, sakkaroz ve maltoz,
proteinlerde peynir alti suyu proteinleri, jelatin, kazein ve kazeinatlar, gamlarda
arabik gam, keten tohumu, chia tohumu gami gibi tohum gamlari kullanilan yaygin

kaplama materyalleridir [16, 18, 33, 90, 91].

Maltodekstrin, a-1,4 glikozidik baglar: ile baglanmis a- D-glikoz birimlerinden
olusan farkli dekstroz esdegerlerine sahip polimerlerdir. Suda yilksek
cozunurluliik, diisiik viskozite, oksidasyona karsi koruma o6zelligi ve nétr tada
sahip olmas1 nedeniyle kapsiilleme ajanlar1 olarak yaygin olarak kullanilmaktadir

[92].

Maltodekstrin ‘in ana dezavantaji ise emiilsifiye edici aktivitenin olmamasidir [18].
Bu kapsamda maltodekstrininarabik gam ile birlikte kullanilmasi, emiilsifiye etme
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kabiliyetini artirabildigi rapor edilmistir[18, 93]. Arabik gamin pahali bir bilesen

olmasindan dolay1 arabik gama alternatif gam arayisi artmaktadir[94, 95].

Maltodekstrinin jelatin, modifiye nisasta, iniilin gibi ylizey aktif 6zellige sahip diger
kaplama materyalleri ile birlikte kullanimi;yag ve aroma maddelerinde ytlksek
enkapsiilasyon verimi ile sonuglanmaktadir[96-98]. Farkli duvar malzemelerinin
birlikte kullaniminda maltodekstrin matris gorevi goriirken lipit veya protein bazl

tasiyicilar ise emiilsifiye edici ajan gorevi gormektedir[99].

Yapilan bir ¢alismada maltodekstrinin dekstroz esdegerligi degerinin toz iirtiniin
yuzey morfolojisini etkiledigi saptanmistir. Enkapsiilasyon ile elde edilen
partikiliin morfolojisinin incelendigi bir calismada maltodekstrinin DE degerinin
artisi ile Uriiniin burusma, katlanma gibi yiizey deformasyonlarina daha yatkin
oldugu belirtilmistir[100].Ayrica DE degeri viskozite ve enkapsiilasyon verimini de

etkilemektedir[101, 102].

Arabik gam arabinogalaktan, arabinogalaktan-protein kompleksi ve glikoprotein
iceren heterojen bir yapiya sahip dogal bir gamdir. Toksik olmayan, kokusuz ve
tatsizdir. Gida endiistrisinde emiilgator olarak  yaygin olarak
kullanilmaktadir[103]. Emiilsifiye edici 6zellii yapisinda bulunan proteinlerden
kaynaklanmaktadir. Bu ylzden gam arabik ¢ozeltileri hazirlanirken protein kaybi

olmamasi i¢in ytksek sicakliga ¢cikilmamasi gerekir[104, 105].

Koruyucu kolloid islevselligi nedeniyle etkili bir kapsiilleme maddesi olarak
kullanilan arabik gam ayni zamanda genis bir pH araliginda ¢ogu yag ile stabil
emiilsiyonlar tretir. Ayrica yag ara yuziinde goriniir bir film olusturur[106].
Ancak arabik gamin maliyeti ve sinirh tedarigi, kapsiillemeicin kullanimin
kisitlamis ve yerine alternatif tasiyici malzemeler olarak maltodekstrinler ve
modifiye nisastalar kullanilmistir[107]. Duvar materyali olarak arabik gamin diger
tasiyicilar ile kombinasyonunun kullanimi yiiksek kapsiilleme verimi ile daha

etkili oldugu anlasilmistir[108-111].
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Tablo 1.1 Keten tohumu yaginin enkapsiilasyon ¢alismalari

Enkapsiil Enkapsiil
AKtif Bilesen Duvar Materyali n a_l_) St as.y on n a.ps.uv .a syon Referans
Yontemi Etkinligi (%)
Keten tohumu proteini izolat1 + Puskirterek
Keten P Kurutma 73,43-87,6
Keten tohumu gami [21]
tohumu yag Dondurarak 58,49-67,06 o
Kurutma
o Piiskiirterek
Keten ] Keten tohumu proteini izolat1 + Kurutma 85,5-95,4 [112]
tohumu yagi Keten tohumu gami T
] Puskiirterek
Keten ) Soya Proteini .Izolatl + Modifiye Kurutma 63.79 _ 95,84 [113]
tohumu yagi Nisasta —
Piuiskiirterek
Ket Kurutma 75,42-93,26
eten N Zein [114]
tohumu yagl Dondurarak 32,68-59,63
Kurutma
Ket Dond k
eren Maltodekstrin encurara 27,01-95,44 [115]
tohumu yagi Kurutma
Keten Maltodekstrin+ Nohut ve Dondurarak 83 116
tohumu yagi mercimek protein izolati Kurutma [116]
Ket Dond k
eren . Arabik gam ve Jelatin ondurara 84 [117]
tohumu yagi Kurutna
Ket Arabik Maltodekstri Puskiirterek
eten ) rabi gam+ altode s'r1.n+ tiskiirtere 62.3-95,7 [18]
Tohumu Yag1 Peynir alt1 suyu proteini Kurutma
Ket Arabik Peynir alt Puskiirterek
eten ) rabi fgam + e.y.nlr a. 1suyu tiskiirtere 37.97 [118]
Tohumu Yagi| protein + Modifiye nisasta Kurutma
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Tablo1,1’den anlasilacagi tizere kullanilacak enkapsiilasyon yodntemine veya
kaplama malzemesinin fonksiyonelliginin gelistirilmesi amacina bagh olarak gam
arabik ve maltodekstrin genellikle diger duvar materyalleri ile birlikte

kullanilmistir.

1.2 Tezin Amaci

Mikroenkapsiilasyon son yillarda yeni bir teknoloji olarak arastirmacilarin ilgisini
ceken gilincel arastirma konularindan biridir. Mikroenkapsiilasyon isleminde
arastirmacilarin yeni bir enkapsiilasyon yontemi veya yeni bir kaplayici ajan
iretme lzerine yogunlagsmaktadirlar. Roka tohumu gaminin kaplama materyali
olarak kullanilmas1 ile ilgili daha once literatiirde herhangi bir c¢alisma
bulunmamaktadir. Bu ¢alisma kapsaminda ilk defa roka tohumu gaminin keten
tohumu yaginin enkapsiilasyonunda yeni bir duvar malzemesi olarak kullanimi
arastirilacaktir. Boylece roka tohumu gami ve roka tohumunun diger duvar
malzemeleriyle kombinasyonuyla c¢ok farkli ve 06zgiin nitelikte mikrokapsiiller
uretilmistir. Bu bakimindan c¢alismamizin 6zgin bircok yo6ni bulunmaktadir.
Ayrica roka tohumunun hidrokolloid 6zellige sahip olmasindan dolay1 teknolojiye
yeni bir dogal jellestirici, kaplayici ve kivam verici bir katki maddesi

kazandirilmasi amaglanmaktadir.

1.3 Orijinal Katki

Roka tohumunun yapisindan dolay: bitkisel bir gam kaynagi oldugu ve kaplama
materyali olarak kullanilabilecegi ileri siirtilmektedir. Roka tohumundan elde
edilen gamin, omega 3 icerigi bakimindan zengin keten tohumu yaginin
oksidatifstabilitesinin arttirilmasi, kot tadin maskelenmesi ve
biyoerisilebilirliklerinin arttirilmas1 amaciyla uygulanan enkapsiilasyon islemleri

icin novel bir kaplayici ajan olarak kullanilabilecegini bildirmektedir.

Gida endistrisinde kullanilan dogal katki maddelerine yonelik roka tohumu gami
literatlire yeni bir tasiyict ve kivam verici bir ajan olarak kazandirildigi 6ne

surilmektedir.
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2

MATERYAL VE YONTEM

2.1 Materyal

Calismada kullanilan keten tohumu yag, soguk pres ile iiretilmis iiriinii Istanbul
piyasasinda 6zel bir firmadan temin edilmistir. Keten tohumu yaginin, yag asit
profili miristik asit (C14:0) % 0,03, palmitik asit (C16:0) % 5,19, stearik asit
(C18:0) % 2,23, oleik asit (C18:1) % 22,79, linoleik asit (C18:2) % 13,51, linolenik
asit (C18:3) % 56,25 ‘tir. Peroksit degeri 0,67 meqg Oz /kg, toplam serbest yag
asitligi ise % 0,17’dir.

Mikroenkapsiilasyon isleminde duvar malzemesi olarak Vankim (Istanbul,
Tlrkiye)’den temin edilen arabik gam, Roquettes Freéres (Lestrem, Fransa)'den
maltodekstrin (MD, Glucidex IT-19) ve roka (Eruca. Sativa Mill) tohumu gami
kullanilmistir. Yerel iireticiden (Sim Arzuman Tohum Uriinleri Ltd. Sti -Konya,
Tlrkiye) temin edilen roka tohumundan gam tiretimi [20]’e gore modifiye edilerek

gerceklestirilmistir.

Bu amacla, 50 g roka tohumlarinin tizerine 1000 mL damitik su ilave ederek 2 saat
boyunca 80°C'de manyetik karistiricida karistirilmistir. Gam tohumdan peynir bezi
yardimiyla ayrilmasi saglanarak alinmistir. Ardindan ayrilan ¢ozelti evaporatorde
80°C’de 3 saat boyunca buharlastirilarak konsantre edilmis ve eldeki ¢ozeltiye 1:2
(h:h) oraninda etil alkol (%96) ilave edilerek seyreltme yapilmistir. Islem sonrasi
cozelti icindeki gam, yogunluk farki nedeniyle yukar1 dogru ytlikselmistir. Yiizeyde

toplanan gam ayri bir kaba alinarak kurumasi i¢cin 1 giin boyunca 50°C'de
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etiivebirakilmistir. Kurutma islemi sonucunda roka tohumu gami elde edilmistir.
Roka tohumu gaminin bilesimi % 10,26 nem, % 3,55 kiil, % 5,81 protein ve pH’1

5,71'dir. Roka tohumu gaminin seker kompozisyonu ise % 24,49 galaktoz, % 37,29

mannoz, % 9,89 glukoz, % 11,59 fruktoz, % 13,28 ise arabinoz seklindedir.

Sekil 2. 1 Roka tohumu ve elde edilen roka tohumu gami

Kullanilan roka tohumu ile elde edilen roka gami gorselleri Sekil 2.1° de

gosterilmistir.

2.2 Yontem

2.2.1 Emiilsiyonlarin Hazirlanmasi

Calismada duvar materyali olarak roka tohumu gami (RG), arabik gam (AG) ve
maltodekstrin (MD) kullanilmistir. Emiilsiyonlarin kati madde igerigini
belirlenirken literaturde genellikle % 20-30 oraninda ¢alismalar yapilmis ve %30
oraninda hazirlanan emiilsiyonlarin enkapsiilasyon etikinliklikleri daha yiiksek
oldugu gorilmustiir. Emiilsiyonlar [14, 18, 85, 119] 'nin belirtilen yontemlere gore
modifiye edilerek hazirlanmistir. Yag: duvar malzemeleri (AG+RG+MD) orani 1:2
ve 1:4 (m:m) ve emiilsiyonlarin kati madde icerikleri %30 (m:m) olarak

belirlenmistir. Her yag:duvar malzemesi oraninda MD miktar1 sabit olurken,
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formiilasyonda RG ve AG oranlar1 kendi aralarinda degistirilerek toplamda sekiz

farkl formiilasyon olusturulmustur (Tablo 2.1).

Tablo 2. 1 Emiilsiyon Formiilasyonlari

Yag:Duvar Ad Yag (%) RG (%) AG (%) MD (%) (So/‘:)
RG 3 10 3 * 17 70

RG 2,25-AG 0,75 10 2,25 0,75 17 70

e RG 0,75-AG 2,25 10 0,75 2,25 17 70
AG3 10 * 3 17 70

RG 3 6 3 * 21 70

RG 2,25-AG 0,75 6 2,25 0,75 21 70

a RG 0,75-AG 2,25 6 0,75 2,25 21 70
AG3 6 * 3 21 70

(*Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Kaplama materyalleri 25°C'de damitilmis suya ilave edilerek karisim tamamen
cozulene kadar manyetik karistiricida ¢ozdurilmiustir. Bu karisimlara keten
tohumu yagi ilave edilmis Ultraturax homojenizatori kullanarak (Daihan, HG-15,

Glney Kore) 20000 rpm hizda 3 dakika boyunca homojenize edilmistir.

Bu c¢alismada ultrasonik homojenizasyonun siiresi belirlenirken yapilan 6n
denemelerle emiilsiyon damlacik boyutlarinin azalip sabitlendigi siire baz
alinmistir. Uygulunan siirelerde damlacik boyutlarinin degisimi Sekil 2.2’de

gosterilmistir.
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Damlacik Boyutu
6
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— —.—
£, RG 3
= —8—RG 2,25-AG 0,75
2 ——RG 0,75-AG 2,25
1 —>—AG3
0 e —h—
0 2 4 6 8 10 12
Zaman (dk)

Sekil 2. 2 Ultrasonik homojenizasyon siiresinin damlacik boyutu tizerine degisimi

(* AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Ultrasonik homojenizasyon ise [120, 121]'ne goére yapilmistir. islemde 20 kHz
frekans ve 250 W giicte calistirilan ultrason cihazi (UIP1000hdT Hielscher,
Almanya) kullanilmistir. islem esnasinda 1sinmayi engellemek amaciyla emiilsiyon
cift cidarh behere aktarilarak beherin dis capindaki soguk su yardimiyla emitilsiyon

sicakliklarinin 10-15°C’yi gegmemesi saglanmuistir.

Emiilsiyon ornekleri ti¢ paralel olacak sekilde hazirlanmis (Sekil 2.3) petrilere ince

tabaka halinde yayilarak 24 saat boyunca -80°C'de dondurulmuslardir.
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Sekil 2. 3 Hazirlanan emiilsiyonlar

(Ust siradakiler yag:duvar oram 1:2, alt siradakiler yag:duvar oram 1:4. *AG:

arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Emiilsiyonlar hazirlandiktan sonra dondurak kurutma islemi 6ncesinde emiilsiyon

analizleri gerceklestirilmistir.

2.2.2 Dondurarak Kurutma

-80C’ de dondurulan emiilsiyonlar laboratuvar tipi dondurarak kurutucu (Beta 1-8
Iscplus, Christ, Almanya) kullanilarak, 0,1 mbar vakum altinda -50°C’de 72 saat
boyunca kurutulmustur. Kurutma isleminin tamamlanmasindan sonra irinler,
bigcakl ogiitiictide ogiitiilerek toz haline getirilmistir. Elde edilen mikrokapsiiller

cam kavanozlara alinarak desikatérde muhafaza edilmistir (Sekil 2.4).
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Sekil 2. 4 Elde edilen mikrokapsiiller

(* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Dondurarak kurutma sonucu elde edilen mikrokapsiillerin karakterizasyonu icin

mikrokapsiil analizleri gerceklestirilmistir.

2.3 Emiilsiyon Analizleri
2.3.1 Damlacik Boyutu Ol¢iimleri

Emiilsiyon damlacik boyutu statik 1s1k sac¢ilimi prensibi ile ¢alisan parcacik boyut
analiz cihaz1 (Zetasizer Nanozs, Malvern Instruments, Ltd.,, Worcestershire, BK)

kullanilarak yapilmistir. Bu amagla emiilsiyon ornekleri damitik suda 1000 kat
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seyreltilmis ve boyut analizi, Z-ortalama ¢ap1 olarak belirlenmistir. Her 6rnek icin
islem en az li¢ kez tekrarlanip, sonuglar ortalama #* standart sapma seklinde

verilmistir.

2.3.2 Zeta Potansiyelinin Belirlenmesi

Emiilsiyonlarin kolloidal dagilim stabilitelerini belirlemek amaciyla zeta
potansiyeli, {-potansiyel elektroforezi olan bir parcacik mikro-elektroforez cihazi
(Zetasizer Nanozs, Malvern Instruments, Ltd., Worcestershire, BK) ile karakterize
edilmistir. Ornekler damitik su ile 1000 kat seyreltildikten sonra ultrasonik su
banyosunda birka¢ saniye homojenize edildikten sonra 6l¢iim alinmistir. Olciimler

3 paralel yapilip 6l¢tim degerleri ortalamasi ve standart sapmasi verilmistir.

2.3.3 Optik Mikroskop Goruntiileri

Emiilsiyonlarin mikro yapisi, bagh bir kamera ile donatilmis bir (OlympusDP27,
Almanya) kullanilarak incelenmistir. Bu amagla, lamel tzerine birka¢ damla
emiilsiyon damlatilarak hava veya kabarcik olmamasini saglayan lam ile ortiilerek

40X objektif bliylitmede goriintilenmistir.

2.3.4 Reolojik Analizler

Bu calismada elde edilen emiilsiyonlarin akis davranis ve dinamik reolojik
ozellikleri, stres ve sicaklik kontrollii peltier 1sitma sistemine sahip bir reometre
(Anton Paar, MCR 302, Avusturya) ile belirlenmistir. Tim reolojik analizler

25°C’de gerceklestirilmistir.

e Akis Davranis Reolojik Ozellikler

Emiilsiyonlarinakis 6zellikleri, paralel plaka konfigiirasyonu (¢ap 50 mm, aralik 0.5
mm) kullanilarak oda sicakliginda 0-100 (1/s) kesme hiz1 araliginda belirlenmistir.

Her 6rnekten reometre plakasina yaklasik 2 g yerlestirilmis olup analiz, sistem
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252C sicakhigaulastiktan sonra olciim gerceklestirilmistir. Cozeltilerinin kayma
gerilimi degerleri kayma hizinin bir fonksiyonu olarak belirlenmistir. Kesme hizi
ve kayma gerilimi arasindaki iliski Power Law modeli ve dogrusal olmayan

regresyon kullanilarak hesaplanmistir.
r=Ky" (2.1)

Esitlik 7, kayma gerilimi (Pa), K kivam katsayis1 (Pas®), y kesme hiz1 (s-1) ve n akis

davranisi indeksini gostermektedir.

¢ Dinamik Reolojik Analizler

Emiilsiyonlarin dinamik reolojik analizleri paralel plaka konfigliirasyonu
kullanilarak gerceklestirilmistir. Oncelikle lineer viskoelastik bélgeyi belirlemek
amaciyla genlik tarama testi % 0,1 ve % 100 gerinim aralifinda
gerceklestirilmistir. Bu belirlenen degere gore frekans sweep testi 0,1-10 Hz
frekans ve 0,1-64 (w) acisal hiz aralifinda belirlenmistir. Agisal hiz ve frekans
degerine karsilik elastik modili (G"), viskoz modiili (G"), kompleks viskozite (n*)
degerleri Ol¢tilmustiir. Dinamik reolojik 6zelliklerle ilgili parametreler Power Law

model ve lineer olmayan regresyon kullanilarak belirlenmistir [122].
G =Ky(o)" (2.2)
G =Ky(o)" (2.3)

Esitlikte G’ degeri elastik modiiliini (Pa), G" degeri viskoz modiilt (Pa), n* degeri
kompleks viskozite (Pas) degerini, w a¢isal hiz degerini (s), K', K", K* kivam
katsayis1 degerlerini (Pas®) ve n', n” ve n* degerleri ise akis davranis indeksi
degerlerini ifade etmektedir.Her 6rnek i¢in islem en az ti¢ kez tekrarlanip, sonuglar

ortalama * standart sapma seklinde verilmistir.

2.3.5 Emiilsiyon Stabilitesinin Belirlenmesi

Su icindeki yag emiilsiyonlarinin fiziksel stabilitesi yeni bir yontem olan [123]'nin

termal dongii yontemine gore belirlenmistir. Termal dongii sistemi yiiksek (23 -
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45°C) ve dusiik sicaklik (5-23°C) araliklarinda gergeklestirilir. Bu calismada sadece
yuksek sicaklik altinda uygulanmistir. Agisal frekans (w) ve strain degeri sirasiyla
10 Hz ve % 0,5 olarak ayarlanmistir. Isitma ve sogutma hizlar: ise 11 K/dk. 'dir.
Tium dongiilerin maksimum noktalar dahili dongii kullanilarak reometre yazilimi

(Anton Paar, MCR 302, Avusturya) ile belirlenmistir.

2.4 Mikrokapsiillerin Analizleri
2.4.1 Nem Tayini

Enkapsiile edilmis keten tohumu yag1 tozlarinin nem igerigi, MA-50.R (RADWAG,
Polonya) marka nem cihazi ile belirlenmistir. Her 6rnek icin islem en az ii¢ kez

tekrarlanip, sonuglar ortalama * standart sapma seklinde verilmistir.

2.4.2 Su Aktivitesi Tayini

Toz orneklerin su aktivitesi (AW Sprint TH500 Water Activity Meter-Novasina,
isvicre) marka su aktivitesi cihaz ile belirlenmistir. Her érnek icin islem en az iic

kez tekrarlanip, sonuglar ortalama * standart sapma seklinde verilmistir.

2.4.3 Renk Tayini

Toz mikrokapsiillerinin renk degerlerini belirlemek amaciyla beyaz bir tabanda
renk tayin cihazi (Konica Minolta CR-400, NJ, ABD) ile o6rneklerin tizerinde
okumalar yapilarak L* (siyah-beyaz), a* (kirmizi-yesil) ve b* (sari-mavi)
degerlerine bakilmistir. Her 6rnek icin islem en az tli¢ kez tekrarlanip, sonuglar

ortalama * standart sapma seklinde verilmistir.

2.4.4 Enkapsiilasyon Etkinliginin Belirlenmesi

Agz1 kapakli cam siselere 5 g mikrokapsiil ve 50 mL hekzan ilave edilmis ve oda
sicakliginda 15 dakika boyunca manyetik karistirictda karistirillarak toz

mikrokapsiillerin yiizeyindeki serbest yagin hekzana ge¢mesi saglanmistir
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Karisim, Whatman No.1 filtre kagidindan filtre edilmis ve filtre kagidi lizerinde
toplanan toz 6rnek, hekzan ile ti¢ kez yikanmistir. Filtrat (hekzan+yag) temiz ve
daras1 alinmis beherlere aktarilmis ve 24 saat boyunca ¢eker ocak altinda ¢6zgen
(hekzan) uzaklastirilmistir, daha sonra beherler, 105°C'de sabit bir agirhga
gelinceye kadar kurutulup tartilmistir. Bu tartimla beherin darasi arasindaki
farktan yiizeydeki yag miktar1 belirlenmistir. Asagidaki esitlikten enkapsiilasyon
etkinligi (EE) hesaplanmistir [104]. Formiilde toplam yag, kuru madde uizerinden
toz formiilasyona eklenen teorik yag miktarin1 gostermektedir. Her ornek icin

islem ti¢ kez tekrarlanip, sonuclar ortalama * standart sapma seklinde verilmistir.

_ ToplamYag — Yuze)jdeleag *100 (2.4)
ToplamYag

EE

2.4.5 Taramal1 Elektron Mikroskobu Analizi (SEM)

Toz mikrokapsiillerin partikil yapisi ve gézeneklerini incelenmesi amaciyla (SEM,
EVO LS 10, Carl Zeiss, Almanya) Taramali Elektron Mikroskobu kullanilmistir.
Goriintiiler Yildiz Teknik Universitesi Bilim Ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma
Merkezi laboratuvarinda gergeklestirilmistir. Toz trtinler 7 kV’ da 100 kat

biiytltilerek goriintiileri alinmistir.

2.4.6 Oksidatif Stabilitesinin Belirlenmesi

Enkapsiile edilen keten tohumu yag1 tozu ve enkapsiile edilmemis keten tohumu
yaginin oksidatif stabiliteleri oxitest cihaz1 (Velp Scientifica, Usmate, Milan, italya)
kullanilarak test edilmistir. Ornek hiicrelerine 8 g érnek tartilip, 6rnegin homojen
sekilde dagilmasi saglanmistir. Cihaz sicaklig1 90°C’ye ve oksijen basinci ise 6 bar’a
ayarlanmistir. Orneklerin oksidatif stabilite degerleri oxitest cihazindan

kaydedilen indiiksiyon periyodu degeri baz alinarak yorumlanmaistir.
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2.4.7 Fourier Donusiimlii Kizilétesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi

Elde edilen toz 6rneklerin kombine duvar matrislerin molekiiler karakterizasyonu,
MIR TGS dedektorii ve ATR 151n ayiraciyla donatilmis FTIR (Perkin Elmer Spectrum
100, ABD) spektroskopisi tarafindan 6l¢iilmiistiir. Ol¢iim 650-4000 cm-! arasindaki
frekanslarda ve 4 cm! c¢oziiniirliikte gerceklestirilmistir. Ol¢iimler Yildiz Teknik
Universitesi Bilim Ve Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi laboratuvarinda

yaptirilmistir.

2.5 Istatistiksel Analiz

Calisma boyunca biitiin emiilsiyonlar ve elde edilen mikrokapsiillerin analizleri 2
tekerriir ve 3 paralelli yapilmis ortalama ve standart sapma degerleri verilmistir.
Verilerin karsilastirilmasi igcin Duncan ¢oklu Kkarsilastirma testi % 5 giiven
arahiginda kullanilmistir. istatistiksel uygulamalar ise SAS Institute paket bilgisayar
programiyla (Cary, NC, ABD) gerceklestirilmistir. Reolojik analizler sonucunda
Power law model parametreleri lineer olmayan regresyon analizleri yardimiyla
hesaplanmistir. Lineer olmayan regresyon analizleri icin Statistica yazilim

programi (Stat Soft Inc., ABD) kullanilmistir.
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3

BULGULAR VE TARTISMA

3.1. Emiilsiyon Karakterizasyonu

3.1.1 Emiilsiyonun Damlacik Boyutu Dagilimi

Emiilsiyon damlaciklarinin biytikligi emiilsiyonun duyusal kalitesi, fiziksel
stabilitesi (topaklanma, birlesme, ¢okme vs.) ve reolojik Ozellikleri acgisindan

oldukea etkilidir [124].

Yag enkapsiilasyonu ile ilgili yapilan calismalarda emiilsiyonlarin damlacik
buiytikliginin farklihlk gostermesi bir¢cok faktére baghdir. Emiilsiyondaki
yag/duvarorani, homojenizasyon yontemi ve sartlar1 (basing, stire, homojenizator
cesidi), duvar materyallerinin emiilsifiye etme o6zellikleri, fizikokimyasal
ozellikleri, aralarindaki etkilesimler gibi bir¢ok faktoriin damlacik boyutunu

etkiledigi yapilan calismalarda goriilmektedir [121, 125, 126].

Yag miktarinin damlacik boyutunu etkiledigi bir c¢alismada, toplam %30 kati
madde iceren ve kati maddenin %10-40 arasinda degisen keten tohumu yagina
farkli duvar malzemeleri (gam arabik, modifiye nisasta ve whey proteini) ilave
edilerek hazirlanan emiilsiyonlarin damlacik boyutlar1 1,85-3,00 um arasinda
degismektedir. Bu ¢alismada yag orami arttikca boyutta artis oldugu ifade
edilmistir [127].

Kaplama materyallerinin fizikokimyasal 0zelliklerinin emiilsiyonun damlacik
biiytikliigii lizerine etkisini ortaya koyan bir calismada, keten tohumu yaginin
MD'in, peynir alt1 suyu izolati (PAS),AG ve modifiye nisasta (Hi-kapsiil ve kapsiil)
gibi farkli duvar malzemeleriyle kombinasyonu ile emiilsiyonlar1 hazirlanmistir.
Damlacik boyutlar1 sirasiyla MD:Hi-kapsiil 2,11;MD:PAS 2,10; MD:AG 1,73;
MD:kapsiil 2,19um’dir. MD:kapsiil ile hazirlanan emiilsiyon en ytiksek viskoziteye
sahip olmasina ragmen boyutunun en yiiksek ¢ikmasini, kaplama materyallerinin

diistiik emiilsifiye etme 6zellikleri ile iligskilendirilmislerdir [18].
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Buna benzer diger bir calismada ise yag damlaciklarim1 stabil tutmak ve
oksidasyona duyarli olan balik yaginin oksidasyon siiresini azaltmak adina farkh
duvar maddelerin performanslar: kiyaslanmis %20 oraninda maltodekstrin, %1,2-
3,6 oraninda modifiye nisasta, peyniralti suyu (PAS) vejelatin kullanilarak
emilsiyonlar hazirlanmistir. Jelatinli olan emilsiyonun damlacik boyutlar1 6-10u
arasinda degisirken digerleri 1,85-2 um arasindadir. PAS ve modifiye nisasta
emiilsifiye edici maddeler oldugundan, daha ytiksek yiizey yiikleri ve daha diisiik
damlacik ortalama boyutu saglayarak daha iyi stabilizasyon etkilerine yol acarken,
jelatin viskoziteyi arttirarak emiilsiyonlar: stabilize edebilir, ancak diisiik ylzey
aktif ozelliklerinden dolay1 damlacik boyutunda daha yiiksek emiilsiyonlar tiretir

[128].

Emiilsiyonlarin homojenizasyonunda genellikle Ultra-Turrax gibi yiiksek hizh
karistiricilar kullanilmaktadir. Son zamanlarda ultrasonikasyon, yiiksek basing
homojenizasyon = ve  mikrofluidizasyon  yontemlerinin  kullanomi  artis
gostermektedir. Ultraturax ile homojenize edilen ¢alismalarda genellikle damlacik

boyutu, 1,94 ile 5,18 um arasinda degismektedir [86, 129].

Homojenizasyon ¢esidinin damlacik boyutuna etkisini kiyaslamak i¢in chia tohumu
yagint yaygin duvar malzemelerinden MD, PAS ve AG ile hazirlanan
emiilsiyonlarda 1,2 ve 3 dk siirelerle ultraturax, ultrason ve her iki yontem
birlestirilerek homojenize edilmistir. Bu ¢alismada boyutlar sadece ultraturaxta
3,45 ila 4,62 um arasinda degisirken ultrasonda 0,48 ila 1,34 pum arasindadir. iki
yontem birlikte uygulandiginda ise 0,52 - 0,86 pm arasinda degismektedir.
Ultrasonla elde edilen emiilsiyonlarin daha stabil oldugunu ifade edilmistir. Sonu¢

olarak siirenin ve yontemin boyuta etkisini acik¢a ortaya konulmustur [84].

Keten tohumu yagi ile olusturulan Ultrases proses kullanilarak iiretilen su icinde
yag emilsiyonlarinda tasiyict olarak kullanilan mikro seliilloz Kkristallerinin
damlacik boyutuna 6nemli etkisi oldugunu ortaya koyarak stabilite saglandigi
gosterilmis. Sonug olarak UT+US: (3 dk/10.000 rpm + 4 dk/525 W ile hazirlanan
emiilsiyonlarin damlacik boyutu 5,66um ve PDI 0,43 bulunmustur [130].

Homojenizasyon basincinin etkili oldugu bir ¢alismada ise siikroz (%12), jelatin

(%1) ve maltodekstrin (% 7), aycicek yagr (% 10) kullanilarak farkh
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homojenizasyon basinci (15-70 MPa uygulanarak hazirlanan emiilsiyonlarda,
boyut basincin artmasiyla azalmistir, 6rn 15 MPa 1,85 pm iken 70 MPa 1,48 pm
Olctilmistiir. 70 MPa’'da iretilen damlaciklarin lipit oksidasyonuna karsi daha

kararl oldugu belirtilmistir [131].

Tablo 3. 1 Emiilsiyonlarin damlacik boyutu

Y:D Ornek Z-Ortalama Capi(um)
RG 3 3,736+0,1998a
RG 2,25-AG 0,75 4,770£0,576A2
1:2
RG 0,75-AG 2,25 2,481+ 0,003¢a
AG3 1,945+0,072¢
RG 3 2,871+0,73782
RG 2,25-AG 0,75 3,049+0,15682
1:4
RG 0,75-AG 2,25 2,834+0,1688a
AG3 5,321+ 0,00642

Sonuglar ortalama * standart sapma olarak sunulmustur. Biyiik harfler, ayni
Y:D’deki farkh formiilasyon, kiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon icin karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlaml bir fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Bu c¢alismada keten tohumu yaginin farkli duvar malzemeleri ve
kombinasyonlariyla ultraturax ve ultrasonikasyon islemi uygulanarak
homojenlestirilmesi sonucu damlacik ¢ap1 Tablo 3.1’e gore 1,9 ila 5,3 pm arasinda
degismektedir. Emiilsiyonlar Sekil 3.1’de gosterildigi gibi homojen boyut dagilimi
(monomodal) modeli sergilemistir. Farkli duvar malzemelerinin kullaniminin

emiilsiyon damlacik buyiikligi iizerinde onemli etkisi olmustur. 1:4 yag:duvar
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oraninda AG:MD kullanilarak hazirlanan emiilsiyon en yiiksek damlacik boyutuna
sahip olmustur ve boyut RG ilavesi ile azalmistir. 1:2 yag oraninda ise, boyut RG
ilavesi ile artmistir. AG ve MD nin tek basina emiilsiyonun viskozite 6zelliklerini
onemli miktarda degistirmedigi bilinmektedir. Damlacik boyutundaki bu artisin
nedeni 1:4 oraninda hazirlanan AG:MD emiilsiyonlar1 suda disperse olduklar
zaman yag damlaciklar1 kolaylikla tekrar bir araya gelip birlesmis ve parcacik
boyutunu etkilemis olabilir veya yag miktarina gére daha fazla miktarda kullanilan
polisakkaritler floklar olusturmus olabilir. Optik mikroskop goriintiilerinde 1:4 yag
oraninda hazirlanan AG 3 emiilsiyonlarinda 1:2 yag oraninda hazirlanan AG3
emiilsiyonlarina gore floklar goriilebilmektedir. Sisteme roka gami ilavesi ile
damlaciklarin stirekli fazdaki hareketi yavaslamis, bir araya gelmeleri engellenmis
ve birbirinden ayr1 yapilar olusmus olabilir. 1:2 yag oraninda yani birim yag basina
eklenen polisakkarit miktar1 daha az oldugunda yag damlaciklarinin birbirinden
ayr1 yapilar olusturdugu optik mikroskop goriintiilerinde de gozlenmistir. 1:2
yag:duvar oraninda hazirlanan maltodekstrin ve roka tohumu gami, arabik gam ve
kombinasyonuyla iiretilenlere kiyasla daha yliksek viskozite gosterse de, bu
ornekler daha biyiik damlacik ortalama caplar1 gostermistir. Bu durum [18]
tarafindan bildirdigi gibi damlacik boyutunun artmasinin sebebini sadece farklh
kaplama malzemelerinin sahip oldugu viskozitelerinin farkliligindan degil, ayni
zamanda her malzeme tipinin emiilsifiye edici o6zelliklerinden dolay1 artis

gosterebilecegini diistindiirmektedir .
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Sekil 3. 1 Emiilsiyonun monomodal dagilim gosterimi

(* AG: arabik gam, RG: roka tohumu gami, Yag:Duvar - 1:2 ve 1:4)
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3.1.2 Emilsiyonlarin Zeta Potansiyeli

Damlaciklarin ¢evresinde elektrostatik itici kuvvetlerin bir 6l¢iisii olarak kullanilan
zeta potansiyel kolloidal sistemlerin potansiyel stabilitesinin bir gdstergesidir. Zeta
potansiyelinin artisiyla uygulanan itme kuvvetinin elektrostatik etkisiyle
damlaciklarin birbirlerine yaklasmasi o6nlenir. Bu nedenle zeta potansiyel
emiilsiyonlarin stabilitesi hakkinda bilgi veren 6nemli parametrelerden biridir. (-
potansiyeli degerinin 0 degerinden uzak bir degere sahip olmasi (sistemin negatif

veya pozitif bir ylikte olmasi) tiriiniin uzun siire stabil oldugu anlami tasir. [124].

Elde edilen 6rneklerin { -potansiyeli degerleri -25,7 ile -31,9 mV arasinda degistigi
tespit edilmistir. Tablo 3.2’ye bakarak 6rneklerin stabil oldugu sdylenebilir. Negatif
yukiin olusmasi yag damlaciklarin ¢evresinde bulunan negatif yiiklerin hidrofobik
baglanmalar sayesinde polisakkaritlerle olusturduklar1 baglardan o6tiiridiir.
Ortamda gam miktar1 artikca negatif yiikiin arttigini ifade eden [132, 133]'1n
calismasina gore kiyaslandiginda bu ¢alisma anyonik bir polisakkarit olarak roka
tohumu gaminin 2,25 ve arabik gamin 0,75 konsantrasyonda oldugu
emiilsiyonlarda en yiiksek negatif yiike sahip oldugu gortilmiistiir. Bu emiilsiyonlar
digerlerinden daha ytiksek bir kararlilik gosteren daha yiiksek bir elektrostatik
itici kuvvet ile sonuclanmistir.Yag damlaciklarini stabil tutmak i¢in maltodekstrin,
modifiye nisasta, PAS ve jelatin gibi farklh yiizey aktif maddeleri kullanilan
calismada zeta potansiyelleri jelatin haricinde -30 ile -45 mV arasinda degistigi
gosterilmistir. PAS ve modifiye nisasta emiilsifiye edici maddeler oldugundan, daha

yuksek ytlizey yiiklerine sahip oldugu bildirilmistir [128].
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Tablo 3. 2 Emiilsiyonlarin zeta potansiyel degerleri

Y:D Ornek Zeta Potansiyel (mV)
RG 3 -29,9+0,65 Ba
RG 2,25-AG 0,75 -31,940,74¢a
1:2
RG 0,75-AG 2,25 -27,5+2,204a
AG3 -29,9+0,86 Ba
RG 3 -25,7+1,2242
RG 2,25-AG 0,75 -30,7%0,8282
1:4
RG 0,75-AG 2,25 -26,5+0,6542
AG3 -26,4%0,8142

Sonuclar ortalama * standart sapma olarak sunulmustur. Biiytik harfler, ayni
Y:D'deki farkh formiilasyon, Kkiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki aym
formiilasyon icin Kkarsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlamh bir fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

3.1.3 Emiilsiyonun Optik Mikroskop Goriintiileri

Emiilsiyonlarin optik mikroskopta goriintiillenen yapist Sekil 3.2 ve 3.3’te
gosterilmistir. Degisen konsantrasyonlardaki gamlarla hazirlanan 1:2 (Y:D)
emiilsiyonlarin optik mikroskop ile elde edilen fotograflar1 Sekil 3.2’de, 1:4 (Y:D)

emiilsiyonlarin optik goriintiileri Sekil 3.3’te gosterilmektedir.
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Sekil 3. 2 Y:D (1:2) Emiilsiyonun optik mikroskop goriintiileri

(A: RG 3, B: RG 2,25- AG 0,75, C: RG 0,75-AG 2,25, D: AG 3, Y:yag, D:duvar, AG:

arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Emiilsiyonlarin 1:2 yag oraninda ki mikro yapisal goriintiilerinde, AG3 6rneginde
yag damlaciklarinin birbirinden ayr1 sekilde dagildigini, flok olusumunun
gozlenmedigi gorilmektedir (Sekil 3.2). AG3 formiilasyonun damlacik boyutunun
diger formiilasyonlara gore daha diisiik olmas1 da bu goriintiiyi desteklemektedir.
Ayrica her iki yag oraninda da RG 0,75-AG 2,25 kodlu 6rnekte flok olusumu

gozlenmis, RG miktarinin artmasi ile bu olusumlar azalmistir.
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Sekil 3. 3 Y:D (1:4) Emiilsiyonun optik mikroskop gortintiileri

(A: RG 3, B: RG 2,25- AG 0,75, C: RG 0,75-AG 2,25, D: AG 3, Y:yag, D:duvar, AG:
arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Emiilsiyonlarin mikro yapisal gorintiileri incelendiginde, 1:4 yag oraninda
ornegindeki floklarin roka tohumu gamui ilavesi ile azaldig1 gozlenmektedir (Sekil
3.3). Emiilsiyon sistemlerinde flokiilasyon “bridging” ve “depletion” flokulasyon
seklinde iki mekanizma ile olusabilir [134]. Seyreltme, karistirma, homojenizasyon
islemleri ile flok yapilar (depletion) azalabilir veya birbirinden ayrilabilir, boyut
Olciimlerinde bu flok yapilarin etkisini gozlemedigimiz, 6l¢iim 6ncesi seyreltme ve

kisa stireli ultrasonik banyo uygulamasi ile flok yapilarin azaldigini séyleyebiliriz.

Emiilsiyonlarin mikroyapisal goriintiileri damlacik boyutu ve zeta potansiyel
Olctimleriyle karsilastirildiginda bu o6l¢tiimler sirasinda 6rnekler 1:1000 oraninda
seyreltildigi icin mobil fazdaki konsantrasyonun azalmasiyla ortamda daha
sonradan koalesans ve flokiillasyon olusumunun o6ntline gecildigi [135] ifade
edilmistir. Bu yiizden gam kombinasyonlariyla hazirlanan 6rneklerde kiimelesme
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gorilmesine ragmen zeta potansiyellerinin -31,9 ve -26,5 mV arasinda degismesi

normal karsilanmaktadir.

Su icinde yag emiilsiyonlarinda Alyssum homolocarpum tohum gaminin potansiyel
stabilize edici ajan olarak degerlendirildigi bir calismada gam oraninin % 0,25’ten
0,75'e kadar arttirlmasinin damlaciklarin boyutunu 6nemli 6l¢liide azalttigi ve
emiilsiyonlarin monodispersitesinin arttigi a¢iklanmistir. Bununla birlikte, bu
emiilsiyondaki biiytik damlaciklarin sayisi ve boyutlari, % 0,25 gam ile hazirlanan
emilsiyona kiyasla daha az olmustur. Damlaciklarin boyutundaki artisin esas

olarak damlaciklarin birlesmesinden kaynaklandigi ifade edilmistir [136].

3.1.4 Emiilsiyonun Reolojik Ozellikleri
e Emiilsiyonun Akis Davrams Reolojik Ozellikleri

Gidalarda kullanilan gamlarla ilgilin reolojik ¢alismalar, gida isleme sirasinda
yapisal degisiklikleri tahmin etmeye yardimci olabilecek degerli bilgiler saglar
[136]. Bu tiir ¢alismalar yapi1 ve islev arasindaki iliskiyi ortaya koymaktadir.
Gamlarin isleme kosullar1 gida endistrilerinde farkli oldugundan reolojik
davranislart da farkhidir. Bu nedenle, gida ve ila¢ endiistrilerindeki potansiyel
kullaniminin degerlendirilmesi i¢in yeni bir gam kaynaginin reolojik 6zelliklerini
incelemek ¢ok onemlidir. Bir emiilsiyonun akis davranis reolojik 6zellikleri mikro

kapsiilleme i¢in biiyiik 6nem tasimaktadir.

Etrafi duvar malzemesi ile kaplanan yag damlaciklarin sahip oldugu elektriksel
ylik, damlaciklarin boyutu, emiilsiyondaki dispers faz miktar;, duvar
malzemelerinin ozellikleri gida emiilsiyonlarin reolojik  o6zelliklerini
etkilemektedir [137-139].Farkli yag/duvar orani ile hazirlanan emiilsiyon
formiilasyonlarina ait Power Law model ile karakterize edilen akis davranis
indeksleri (n), kivam katsayilar1 (K) Tablo 3.3 ve egrileri Sekil 3.4’te yer
almaktadir. Formiilasyonlarin akis davranis indeksleri 0,963 ile 0,165 arasinda
degisiklik gostermektedir. Formiilasyondaki roka tohumu gami miktarinin tabloda
goruldigi gibi akis davranis indeksi iizerinde istatistiksel olarak 6nemli bir etkiye

sahip oldugu aciktir. Regresyon katsayilarinin (R?) ise 0,93 ile 0,99 arasinda
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olmasifarkli formiilasyonda hazirlanan emiilsiyonlarin akis davranis reolojik
ozelliklerinin Power Law modeliyle basarii bir sekilde modellenebilecegini

gostermektedir.

Emiilsiyonlarin kesme hizina karsi kayma gerilimleri incelendiginde Newton tipi
olmayan (non-Newtonian), pseudoplastik (kayma ile incelen) akiskan davranis
sergiledikleri goriilmektedir. Diger bir ifadeyle artan kesme hizina bagh azalan bir
viskoziteye sahip oldugu sdylenebilir.. Molekiiler arasindaki zayif baglarin hasar
gormesi veya bilesenler arasindaki interaksiyonun zayiflamasi, uygulanan

kuvvetin bir sonucudur[140-142].

Calismamizdaki her emilsiyonun K ve n degerleri ayrintili bir sekilde
incelenmistir.Orneklerin K ve n degerlerinde 6énemli diizeyde farkliliklar
gozlemlenmistir (Tablo 3.3). Her iki yag/duvar oraninda (1:2 ve 1:4) 6zellikle roka
tohumu gamli olan emiilsiyonlarin K degerleri artarken n degerlerinin azaldig:
Tablo 3.3'te acikca goriilmektedir. Orneklerin n degerleri incelendiginde 1’den
kii¢iik oldugu tespit edilmistir. Bu durum, 6rneklerin n degerleri O ile 1 arasinda
olan Newton olmayan akis davranis ozelligini sergiledigini gostermektedir. RG
yerine sadece arabik gam igeren emiilsiyonlarda ise n degerinin (0,913+0,05 ve
0,963+0,04),1’e yaklastig1 goriilmektedir. Sadece AG kullanilan emiilsiyonlarin
Newton akisa dogru yoneldigini soyleyebiliriz. Yapilan bazi ¢alismalarda farkl
kivam artiricilar kullanilmadan sadece arabik gam iceren keten tohumu yagi
emiilsiyonlarin Newton akista oldugu bildirilmistir[104, 143]. Diger bir calismada
ise yesil kahve yag1 enkapsiilasyonunda kaplayic1 ajan olarak Hi:kapsiil, modifiye
nisasta ve maltodekstrin+arabik gam kombinasyonu ile olusturulan tim

emiilsiyonlarin Newton tipi akis 6zelligine sahip oldugu belirtilmistir[144].

Pseudoplastik akis davranis o6zelliginde olan emiilsiyonlarda K ve n degeri
arasindaki negatif iliski beklenen bir durumdur. RG ilave edilen her ornekte,
azalan n degerlerine azaldikgakivam katsayisinda (K) artis gozlenmistir (Tablo
3.3). Sonug¢ olarak RG ilavesi ile emiilsiyonlar pseudoplastik akis davranis
ozelligisergilemislerdir. Yag enkapstilasyonu iizerine yapilan bir¢ok calismada

maltodekstrin, gam arabik, inulin, modifiye nisasta, PAS proteini, sodyum kazeinat,
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laktoz ve bunlarin kombinasyonlariyla olusturulan emiilsiyonlarin pseudoplastik

ozellik gosterdigi gorilmiuistiir [145-147].

Calismamizda tretilen 1:2 yag/duvar oranindaki emiilsiyonlarin K degerleri 0,016
ve 2,757 Pa.s, 1:4 yag/duvar oranindaki emiilsiyonlarin K degerleri ise 0,011 ve
14,061 Pa.s arasinda tespit edilmistir .Roka tohumu gami miktar: arttik¢a tirtiniin
K degerinde 6nemli bir artis gozlenmistir. Benzer sonuclar [148]'nin Asafoetida
gaminin emilsiyon stabilitesi ve reolojik 6zelliklerini inceledigi ¢alismasinda gam
konsantrasyonu arttikca K degerlerinin arttigt n degerlerinin azaldig
gorilmektedir. Roka tohumu gami artisiyla birlikte n degerinde azalma
stabilizatorlerin veya kivam artiricilarin siirekli fazda suyu tutarak viskozite
artisina neden olmasiyla agiklanabilir. Tablo 3.3 incelendiginde kivam sabitinin
arttiricl etkisi gostermesinin roka tohumu gam miktar1 ve roka tohumu gami
kombinasyonuyla kullanilmasindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Daha fazla
miktarda roka tohumu gami bulunduran emiilsiyonlarin akisa karsi1 daha direngli
olmasinin nedeni ise icerisinde ¢ok sayida partikiil bulunmasidir. Yapilan bir diger
calismada stabilizator maddelerinin igeriginin artmasi diger bilesenlerinde etkisini

giiclendirdigi ifade etmistir [149].
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Tablo 3. 3 Emiilsiyonlarin akis davranis parametreleri

o = Ky"
Y:D Ornek K n R?
RG 3 2,757+0,024b 0,168+0,01¢a 0,989+0,0082

RG 2,25-AG 0,75

2,281+0,848b

0,274+0,05¢

0,016+0,00Pa

0,172+0,01¢

0,490+0,048

0,913+0,0542

0,991+0,004ba

0,998+0,004ba

0,999+0,0042

1:2
RG 0,75-AG 2,25
AG3
RG 3
RG 2,25-AG 0,75
1:4

RG 0,75-AG 2,25

AG3

14,061+1,3342

7,894+0,35B2

0,622+0,03Ca

0,011+0,00¢a

0,057+0,02¢

0,068+0,01¢

0,393+0,008b

0,963+0,0442

0,924+0,0482

0,989+0,004ba

0,996+0,0042

0,999+0,0042

Sonuclar ortalama * standart sapma olarak sunulmustur. Biiylik harfler, ayni
Y:D’deki farkh formiilasyon, kiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon icin karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlamh bir fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gami, K:kivam katsayisi, n: akis davranis indeksi)

Yapilan bir ¢calismadaketen tohumu yaginin enkapsiilasyonunda kullanilan duvar
malzemeleri Hi:kapsiil, arabik gam, maltodekstrin, whey protein konsantresi
vemodifiyenisasta kombinasyonudur.Toplam %30 kat1 icerige sahip olan 1:2 yag
duvar oranindakiemiilsiyon formilasyonlarinda yiiksek viskozitedegerleri
bildirilmistir[18]. Farkli polimerlerin sahip olduklar: yiiksek molekiil agirliklar1 ve
yapilarina daha fazla su baglayabilmeleri emiilsiyonlarin viskozitelerinde artisa
sebep olabilir. Ayrica kullanilan MD’'nin dekstroz esdegerliklerinin (DE) viskozite
lizerine etkisi bilinmektedir. Yiiksek dekstroz esdegerlikli maltodekstrin (DE=20)
kisa zincirli yapiya sahip olmasindan dolay1 daha diisiik viskozite degerlerine sahip
emiilsiyonlar iretilebilir. Dekstroz esdegeri distiikge viskozitenin arttig1 yapilan
calismalarda bildirilmistir [18, 101].

41



eRG3 eRG3
BRG 2,25-AG 0,75 1:2 mRG 2,25-AG 0,75 1:4
ARG 0,75-AG 2,25 ARG0,75-AG 2,25
71 xAG3 20 . XAG3
_6 - — H
é 5 | £1E -.
E 4 E 12
3, |d 5| emmm—
o 3 | o '3 7
x . 4 -
1 W
0 : . . . 0 155588080
0 30 60 90 120 0 30 60 80 120
Kesme Hizi [1/s] Kesme Hizi[1/s]

Sekil 3. 4 Emiilsiyonlarin akis davranis reolojik egrileri

(* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Elde edilen sonuc¢lara dayanarak roka tohumu gami gida maddelerinde alternatif

stabilizator, kivam artirici ajan olarak kullanilabilecegini ortaya koymaktadir.

e EmiilsiyonunDinamik Reolojik Ozellikleri

Emiilsiyon orneklerinin dinamik reolojik o6zellikleri Sekil 3.5'te gosterilmistir.
Grafikler incelendiginde her iki yag/duvar oraninda ve farkli formiilasyondaki
ornekler icin tim frekans degerlerinde G' degerlerinin G" degerlerinden daha
yuksek bulunmustur. Bu durum emiilsiyonlarda viskoelastik kati karakterin sivi
karakterine gore baskin oldugunu gostermektedir. Viskoelastik olarak
nitelendirilen akislarda kompleks viskozite degerleri artan agisal frekansla
azalmaktadir. Sekilden anlasilacagr Ulzere Artan agisal frekansla G’ ve G"”
degerlerinde artis gozlenmesi bu duruma isarettir. Ayrica G' ve G" degerleri farkl
formiilasyon degerlerinden de etkilenmistir.

Farkli formiilasyonlara ait bu degerler Power Law modeli kullanilarak K, K", n" ve
n" degerleri elde edilmistir. Elde edilen degerler Tablo 3.4’te gosterilmistir.
Sonuclara bakildiginda ortalama R? degerleri olduke¢a yiiksek (R2>0,94) ¢ikmasi
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modelin, emiilsiyonun dinamik reolojik davranislarini basarili bir sekilde ortaya

kondugunu ifade etmektedir.

n

Tablo 3.4’ten goriilecegi lizere her iki yag/duvar oranindaki érneklerin K' ve K
degerleri kullanilan formilasyona gore degismektedir. Her bir oOrnekte K’
degerinin K" degerinden daha ytlksek ¢ikmasi kati karakterin baskinligini ortaya
koymaktadir. Bu ornekler viskoelastik kat1 davranis sergilemektedir. Ayrica n've
n" degerlerinin 0’a yakin olmas1 6rneklerin kati1 karakterinin baskin olduguna
isaret eden diger bir ifadedir. Viskoelastik kati karakter sergilediginin diger bir
gostergesidir. Ayrica roka tohumu gaminin daha siki bir yap1 olusturdugu ve
viskoelastik kati davranis1 glglendirdigi gorulmektedir. Yag/duvar oranlan
incelendiginde duvar bilesenin artis1 6rneklerin, K' ve K" degeri lizerinde bir artisa
neden olmustur. Diger formiilasyonlara gore roka tohumu gaminin % 3 ve % 2,25
oldugu emiilsiyon érneklerinde istatistiksel olarak 6nemli bir fark bulunmustur.
Sekil 3.5 incelendiginde roka tohumu gaminin daha yiiksek oldugu emiilsiyon
orneklerinde kati karakteristigi ifade eden G' degerlerinin daha yiliksekte olmasi
daha kat1 ve stabil bir yapinin olustugu sdylenebilir. Roka tohumu gami alternatif

stabilizatér madde olarak kullanimini ortaya koymaktadir.

Stabilizatér maddeler yapidaki suyu tutarak daha iyi stabilite olusmasini saglarlar.
Boylece stabilizator kullanimi stirekli fazin hareketini kisitlayarak yapida
kararhilig1 artirir. Bu sebeple akis davranis ve dinamik reolojik 6zelliklerini de

olumlu yonde etkilemektedir [150].

Yapilan bir arastirmada kekik yagini polisakkarit olan welan gami ile dogal tasiyici
bir sistem gelistirmek i¢in su icinde yag oOrneklerinin viskoelastik o6zellikleri
lzerine welan gaminin etkisi arastirilmistir [151]. Arastirmacilar gam
konsantrasyonu artikca emiilsiyon o6rneklerinin G' degerlerininG"” degerlerinden

yuksek gozlendigini bildirmislerdir.

Baska bir arastirmada ise zeytinyagi iceren emiilsiyon 6rneklerinin stabilitesini
iyilestirmek icin keten tohumu gaminin reolojik 6zelliklerine etkisi incelenmistir
[90]. Keten tohumu gaminin % 0,4 ve 0,5 oranindaki bulundugu 6rneklerin daha
diisiik orandaki (% 0,1, 0,2 ve-0,3) orneklere kiyasla daha iyi reolojik o6zellik

gosterdigi gorilmiistiir. Ayrica keten tohumu gaminin artisiyla birlikte G' ve

43



G'"degerlerindeki artisinin yaninda G' degerleri de G" degerlerinden fazla oldugu
tespit edilmistir. Bu arastirmada keten tohumu gami ve yag molekiilleri arasinda

giiclii bir etkilesim oldugu dogrulanmistur.

Diger bir arastirmada ise yeni bir potansiyel polisakkarit gam kaynagi olarak
Plantago lanceolata tohum zamki c¢ozeltilerinin reolojik o6zellikleri tzerindeki

etkisi arastirilmistir [152, 153].

OeRG3G' eRG3 G’
ERG 2,25-AG 0,75 G' BRG 2,25-AG 0,75 G’ 1 . 4
ARG 0,75-AG 2,25 G’ ARG 0,75-AG 2,25 G’ *
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Sekil 3. 5 Emiilsiyonlarin elastik (G") ve viskoz modiilii (G") egrileri

(* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)
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Tablo 3. 4 Emiilsiyonlarin viskoelastik parametreleri

¢ =K' (o)™ 6" = K" (@)™’
Y:D Ornek K’ n’ R? K" n" R?
RG 3 2,063+1,744b 0,548+0,34Ba 0,985+0,014a 0,786+0,024b 0,533+0,03Ba 0,982+0,0142
RG 2,25-AG 0,75 1,874+2,3248b 0,558+0,728Ba 0,627+0,508b 0,397+0,028b 0,666+0,0482 0,979+0,014a
1:2
RG 0,75-AG 2,25 0,097+0,128Ba 1,184+0,558a 0,985+0,024a 0,154+0,16C 0,842+0,354ba 0,928+0,0582
AG3 0,002+0,0082 2,067+0,1642 0,993+0,014a 0,015+0,02Pa 1,163+0,404b 0,872+0,02¢a
RG 3 14,657+0,734a 0,269+0,01¢ 0,980+0,0082 3,262+0,034a 0,396+0,00Pb 0,979+0,014a
RG 2,25-AG 0,75 5,548+1,008a 0,382+0,04¢a 0,976+0,01B2 1,578+0,045a 0,482+0,01¢p 0,982+0,0142
1:4

RG 0,75-AG 2,25

AG3

0,166+0,07¢a

0,002+0,00¢a

0,924+0,1782

2,072+0,0742

0,983+0,0182

0,996+0,0042

0,189+0,00¢a

0,001+2,22DPa

0,760+0,018Ba

1,960+0,0242

0,981+0,0042

0,881+0,11Ba

Sonuglar ortalama #* standart sapma olarak sunulmustur. Biiytik harfler, ayni1 Y:D’deki farkl formiilasyon, kiiciik harfler ise farkh

Y:D (1:2 ve 1:4)’deki aym formiilasyon icin karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler arasinda anlamh bir

fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami, G': elastik modiili, G": viskoz

modiilg, K', K": kivam katsayilary, n', n"': akis davranis indekslerti)



3.1.5 Emiilsiyonun Stabilitesi

Enkapsiilasyon asamalarinin en o6nemli basamagl stabil bir emiilsiyon
olusturmaktir. Nihai kapstl triintn o6zelliklerini belirlemek i¢in emiilsiyonun

fiziksel stabilitesi onem arz etmektedir [154].

Reolojik oOlciimler (kararli durum, kontrollii stres ve salinim Olgiimleri)
emiilsiyonlarin  kararlilifi hakkinda bilgi vermektedir. Ornegin, depolama
modili G 'ile temsil edilen elastik davranislari, G "ile temsil edilen viskoz
davranislarindan daha gii¢li  oldugunda emiilsiyonlar  nispeten  daha
kararhdir [155].Bu yiizden emtlsiyonlarin yapisal degisimi, G' ve G'"yi izleyen bir

frekans taramasi kullanilarak gézlemlenebilir.

Emiilsiyonlar, depolama sirasinda, o6zellikle sicaklik dalgalanmasi dolayisiyla
fiziksel dengesizlik gosterebilir. Termal dongii testi, farkl sicaklik kosullar: altinda

emiilsiyonlarin G 've G'' degisiklikler hakkinda degerli veriler verir [156].

Bu calismada emiilsiyon stabilitesi[123] tarafindan calisilan ve yeni bir yontem
olan termal déngii testi ile belirlenmistir. Orneklerin belli deger araliginda,
sicakliklar1 azaltilarak ve arttirilarak bir termal déngli uygulanmistir. Bu termal
dongiilerin sergiledigi kararliliklar incelenmistir. Diisiik (5-23°C) ve yliksek
sicaklik (23-45°C) kosullar1 altinda G’ ve G'' degerleri ile termal degisime karsi
varyasyonlar1 olciliir. Daha diisiik varyasyon daha yiiksek stabiliteyi gosterir.
Yiksek sicaklik termal dongiilerinin degerlendirilmesi stabiliteleri hakkinda daha
iyi sonuclar verdiginden ve iuriniin sicaklifa duyarli olmasindan 6tiri bu

calismada yiiksek sicaklik termal dongiisi kullanilmistir.

Termal dongi testinde G* degerlerinin egrileri Sekil 3.6'da gosterilmistir. Termal
dongiiler sirasinda, G*  degerlerindeki degisiklik yapisal deformasyonu

gostermektedir.

Yiiksek sicaklik termal dongli testi sirasinda, roka tohumu gaminin miktar:
azaldikca oOrneklerde G*degerlerinde dramatik bir degisiklik gozlenmistir. G*
degerindeki artis belli dongiiden sonraki stabilitenin bozuldugunu ifade
etmektedir. Roka tohumu gaminin stabilite sagladigi acgikga Sekil 3.6’da

goriilmektedir.
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Sekil 3. 6 Emiilsiyonlarin ytliksek sicaklik altinda termal dongii egrileri

(* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)
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3.2 Mikrokapsiil Karakterizasyonu

3.2.1 Mikrokapsiiliin Nem ve Su Aktivitesi icerigi

Kurutulmus gidalarin raf émriiniin belirlenmesinde nem icerigi ve su aktivitesi
onemli bir faktordiir[157]. Depolama boyunca kurutulmus iriinlerin nem
icerikleri %5’ten ve su aktivitesinin 0,2’den daha dustik olmasi toz partikiillerin
stabil kaldiginin gostergesidir [158]. Gida endiistrisinde % 3-4 nem igerigi

kurutulmus tozlar icin maksimum nem igerikleridir[159, 160].

Yaptigimiz ¢alismada mikroenkapsiile edilmis érneklerin nem degerleri % 2,404-
3,457 arasinda degismistir. Yag:duvar oraninin artisiyla nem igeriklerinin arttigi
Tablo 3.5’te goriilmektedir. Enkapsitilasyon yontemi, stiresi ve enkapsiilasyonda
kullanilan tasiyic1 ve ¢cekirdek malzemelerinin tiirii gibi birgok faktér, toz {irtinlerin
nem igeriklerini etkiler. Formiilasyonda bulunan bilesenlerin su tutma kapasitesi
ile, nem degerlerinin arasindaki iliski sonucu o6zellikle RG miktar arttikca 1:4
oraninda yag iceren orneklerin daha yiiksek nem icerigine sahip olmasi beklenen
bir durumdur. Bu durum dondurarak kurutma islemiyle iliskilendirilebilir. Ciinkt
donmus emiilsiyonlardaki kuru madde icerigi ne kadar yiiksek olursa, su
molekiillerinin dagilmaya karsi direnci o kadar ytliksek olur, boylece dondurarak
kurutma islemi sirasinda kiitle transferini azaltir. Bu nedenle, MD konsantrasyonu
arttikca emiilsiyonlar1 dehidre ederken daha az su giderimi gerceklesmesiyle nem
degerindeki artis1 miimkin kilmaktadir. Ayrica yag duvar oraninin artisiyla su
aktivitesinde istatistiksel olarak pek fark olmasada MD’deki molekiiler yapisindaki
her hidroksil gruplarin bir veya daha fazla su molekiiliine baglanma olasilig
vardir. Bu yiizden MD konsantrasyonundaki bir artisin tozlarin su aktivitesini

azaltacag beklenmistir.

Benzer bir calismada keten tohumu yaginin keten tohumu proteini ve gami ile
enkapsile edilmis ve enkapsiilasyon yontemi olarak dondurarak ve puskiirtiilerek
kurutma yontemleri kullanmilmistir [21]. 1:2-1:3 ve 1:4 yag:duvar oraninda
kurutulmus olan oOrneklerin nem oranlari dondurarakta % 4,47 ile 4,18
arasindayken piskiirterekte % 3,7 ile 3,18'dir. Su aktivitelerileri ise yaklasik 0,3
civarindadir. Sonuclar incelendiginde enkapsiilasyon yontemi ve ¢ekirdek: duvar
oranlarinin nem ve su aktivitesini 6nemli derecede etkiledigi goriilmektedir.
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Calismamizda elde edilen toz irilnlerin su aktivitesi ise 1:2 (Y:D)’ de 0,097 ile
0,184 arasindayken 1:4 (Y:D)’de 0,061 ile 0,078 arasinda degisen degerler tespit
edilmistir (Tablo 3.5). Farklh kaplama materyallerin ve formiilasyonlarin

istatistiksel acidan etkilerinin 6nemli olmadig1 saptanmistir.

Tablo 3. 5 Mikropartikiiliin nem ve su aktivitesi igerikleri

Y:D Ornek Nem (%) Su Aktivitesi
RG 3 2,526+0,0064b 0,184+0,09842
RG 2,25-AG 0,75 2,404+0,0984b 0,145+0,0934a
1:2
RG 0,75-AG 2,25 2,569%0,6144a 0,097+0,076Aa
AG3 2,310+0,16842 0,112+0,07842
RG 3 3,457+0,09642 0,078+0,0694a
RG 2,25-AG 0,75 3,409+0,0074a 0,071%0,0642
1:4

RG 0,75-AG 2,25

AG3

2,961+0,66382

2,458+0,170¢Ca

0,068+0,06742

0,061+0,06342

Sonuglar ortalama #* standart sapma olarak sunulmustur. Buyiik harfler, ayni
Y:D’deki farkh formiilasyon, kiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon i¢in karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlamli bir fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

3.2.2 Mikropartikiil Renk Tayini

Mikrokapsiillerin renk degerleri Tablo 3.6’da gosterilmektedir. Roka tohumu
gaminin azalmasiyla toz drneklerde parlakligin (L*) arttig1 ve sariigin (b*) diistiigu

gozlenmistir. Renk goriintiileri Sekil 3.7’de gosterilmistir.
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Sekil 3. 7 Mikrokapsiillerin renk goriintileri

(A:RG 3, B: RG 2,25- AG 0,75, C: RG 0,75-AG 2,25, D: AG 3)

Benzer bir c¢alismada dondurularak kurutulmus mikrokapsiillerin tasiyici
matrisindeki maltodekstrinin yliksek konsantrasyonundaki toz goriintiileri

incelendiginde daha parlak ve beyazimsi oldugu goriilmektedir [115].

Diger yapilan bir ¢alismada ise benzer sonuclar goriilmektedir. Keten tohumu
yaginin dondurularak kurutulmasi sonucunda 87,3 ila 90,6 arasinda degisen L*
degerleri, -0,5 ile 0,3 arasinda a* degerleri ve 11,2 ile 20,3 arasindadegisen b*

degerleri tespit edilmistir[116].
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Tablo 3. 6 Mikropartikiiliin L*,a*,b* degerleri

Y:D Ornek L* a* b*
RG 3 81,93+0,76P2 -1,69+0,0242 24,96+0,2342
RG 2,25-AG 0,75 85,65+1,32¢b -3,16+0,088B2 20,39+0,54Ba
1:2
RG 0,75-AG 2,25 90,10+0,258= -4,19+0,05¢ 18,21+0,37¢Ca
AG3 95,09+0,3642 -7,66+0,04Db 19,76+0,17DPa
RG 3 82,11+0,52¢a -2,72+0,04Ab 22,84+0,43Ab
RG 2,25-AG 0,75 87,69+0,098a -3,45+0,378a 18,91+0,13Bb
1:4
RG 0,75-AG 2,25 88,60+1,228b -4,54+0,03¢a 14,80+0,37¢b
AG3 93,75+1,86A2 -5,52+0,03Da 10,91+0,10Pb

Sonuglar ortalama # standart sapma olarak sunulmustur. Biiyiik harfler, aym
Y:D'deki farkh formiilasyon, Kkiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon icin karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlamh bir fark oldugunu gosterir. (* Y: yag, D:duvar, AG: arabik gam,
MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami, L*:parlaklik, a*:kirmizi-yesil, b*:sari-

mavi koordinatlari)

3.2.3 Enkapsiilasyon Etkinligi

Keten tohumu yaginin dondurarak kurutma teknigi ile elde edilen
mikropartikiillerin enkapsiilasyon etkinlikleri Tablo 3.7’de gosterilmistir.
Enkapsiilasyon etkinligi kapsiillenmemis yag ve deforme olmus kapsiil ylizeyinden
cikan yag orami hakkinda bilgi vermektedir [161]. Enkapsiilasyon etkinligi
hesaplanirken keten tohumu yag1 ucucu olmadigindan toplam yag baslangictaki
yaga esit kabul edilip enkapsiilasyon etkinligi toplam yagdan ylizey yaginin
¢ikarilmasi sonrasi, her 6rnek icin kuru madde iizerindenhesaplanmistir. Sonuglar

incelendiginde yag/duvar orani ve duvar formiilasyonlarinin enkapsiilasyon
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etkinliklerinde biiyiik farkliliklar

Ozetlendigi gibi dondurarak kurutma yontemi piiskiirterek kurutma yontemine

gorilmemistir (Tablo 3.7).

gore daha distik enkapsiilasyon etkinligi ile sonu¢glanmaktadir.

Tablo 3. 7 Mikrokapsiiliin enkapsiilasyon etkinligi degerleri

Y:D Ornek Enkapsiilasyon Etkinligi (%)
RG3 47,152+6,0194a
RG 2,25-AG 0,75 39,871+ 5,9784a
1:2
RG 0,75-AG 2,25 50,603+8,8994a
AG3 52,367+ 3,434a
RG 3 43,249+ 1,9124
RG 2,25-AG 0,75 40,100+ 6,26242
1:4

RG 0,75-AG 2,25

AG3

38,142+ 8,1444b

40,269+0,4164>

Tablo1.1'de

Sonuglar ortalama #* standart sapma olarak sunulmustur. Bilyiik harfler, ayni
Y:D’deki farkh formiilasyon, kiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon i¢in karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlaml bir fark oldugunu gosterir. (* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Keten tohumu yaginin enkapsiilasyonu ile ilgili benzer ¢alismalar incelendiginde
kurutma yontemi, kaplama materyali ve formiilasyonu, emiilsiyon stabilitesi,
damlacik boyutu, ¢ekirdek ve duvar orani, ylizey morfolojilerinin enkapsiilasyon

etkinligini tizerine etkisi bildirilmistir[18, 118].

Yaptigimiz calismada elde dilen mikropartikiillerin yiizey morfolojileri diizensiz ve
gozenekli bir yapiya sahip olmasindan da anlasilacag: gibi yiizeydeki yagin fazla

olmast muhtemeldir. Enkapsiilasyon etkinlikleri % 38,142-52,367 arasinda
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degismektedir. Her ne kadar istatistiksel olarak anlaml farklar olmasa da, 1:2
yag:duvar orneklerinde AG yerine RG kullanilmasi bir miktar EE yi azaltmistir. Bu
durum AG’nin daha yiiksek yiizey aktif 6zellige sahip olmasi, su-yag ara ylizeyinde
daha fazla birikeceginden dolay1 yag1 ylizeye ¢ikmasina engel olmasi ile ilisikli

olabilir.

Benzer bir calismada keten tohumu gami ve keten tohumu protein izolati ile
kaplanan keten tohumu yaginin yag/duvar orani 1:2 olan orneklerinde
enkapstlasyon etkinliginin dustik c¢ikmasim1 (%58,49) gozenekli yapiya sahip
olmasi ve yeterli duvar materyalinin kullanilmamasindan kaynaklandigini rapor

etmislerdir[21].

Benzer baska bir ¢alismada keten tohumu yag: zein ile kaplanmistir. 1:4 ve 1:12
yag/duvar oranlarinda keten tohumu yaginin enkapsiilasyonu i¢in dondurularak
elde edilen mikrokapsiillerin enkapsiilasyon etkinliklerinin diisiik ( % 32,68 ve
59,63) bulunmustur. Bunun nedenini kaplama materyalinin yeterli gelmemesi ile

aciklanmistir [114].

Sonuglar analiz ederken, 1:2 yag/duvar oraninda % 3 AG formiilasyonunun
enkapsiilasyon etkinliginin diger formiilasyonlara gore yiliksek olmasi damlacik
boyutunun (1,945 pm) diger formiilasyona gore disik olmasiyla da
iliskilendirilebilir. Damlacik boyutunun kiiciilmesi ve kaplama materyali oraninin
artmasi yagin yuzeye gecisini zorlastiracagindan enkapsiilasyon etkinliginin

artmasina sebep olmaktadir[104].

Ayni sekilde 1:4 ¢ekirdek/duvar oranindaki % 3 AG formiilasyonun enkapstlasyon
etkinligi 1:2’ye gore damlacik boyutu artisiyla azalmaktadir. Roka tohumu gam
iceren formiilasyonlarin (RG 3 ve RG 2,25) 1:2 orandaki damlacik boyutlarinin
(Tablo 3.1) daha yiiksek olmasina ragmen arabik gama benzer enkapsiilasyon
etkinligi ile sonuglanmistir. Benzer sonug¢ enkapsiilasyon etkinlikleri % 62 ile 95

arasinda degisen keten tohumu yaginin enkapsiilasyonunda gézlenmistir[18].
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3.2.4 Taramal1 Elektron Mikroskobu Analizi (SEM)

Elde edilen mikrokapsiillerin taramali elektron mikroskobunda her 6rnek igin 7
kV’ da 100 kat biiytltilerek alinan goriintiileri Sekil 3.8 ve 3.9’da gosterilmektedir.
Sekiller incelendiginde mikrokapsiillerin ylzey yapisinin duzensiz, gozenekli ve
puriuzli bir sekle sahip olduklarnn gorilmektedir. Mikrokapsillerin yuzey
morfolojisi, kabugun cekirdek malzeme 6zelliklerine ve mikrokapsiilleme islemine
baghidir. Dondurarak kurutma sonrasi yapilan 6giitme isleminin baslangictaki
hiicre benzeri yapiy1 ve duvar 6zelliklerini kismen koruyarak diizensiz boyut ve
sekle sahip partikiillerin olusmasina neden oldugu disinulmektedir. Gozenekli
yapinin olusmasinin nedeni donma sirasinda olusan buz Kristallerinin
sublimasyonla buharlasmasi sonucudur. Bu nedenle partikiiller dondurarak
kurutma ile elde edilmeden 6nce kritik nokta olan sublimasyon ve donma asamasi

parcaciklarin morfolojilerini etkileyebilecekleri diistiniilmelidir.

Ozellikle roka tohumu gaminin olmadigi sadece arabik gamla elde edilen
mikrokapstillerin ylizeylerinde yer yer deliklerin ve bosluklarin oldugu
belirlenmistir. Calismamizda Ornekler arasinda yiizey morfolojisinde kigiik
farkliiklar gozlenmistir. Ornegin RG (Sekil 3.8-9 A,B ve C) iceren dondurularak

kurutulmus mikrokapsiiller, AG icerenlerden daha deliksiz yilizeylere sahiptir.
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EHT = 7.00kV WD = 9.0 mm

Sekil 3. 8 Y:D (1:2) Mikrokapsiillerin SEM gortintiileri

(A: RG 3, B: RG 2,25- AG 0,75, C: RG 0,75-AG 2,25, D: AG 3,* Y:yag, D:duvar, AG:
arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)
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Sekil 3.9 Y:D (1:4) Mikrokapsiillerin SEM goriintiileri
(A: RG 3, B: RG 2,25- AG 0,75, C: RG 0,75-AG 2,25, D: AG 3,* Y:yag, D:duvar, AG:

arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Dondurarak kurutma yontemiyle elde edilen yag kapsiilleme c¢alismalarinda
benzer morfolojik gozlemler rapor edilmistir [162, 163]. Farkh sekle sahip
morfolojilerin koruyuculuklar1 kiyaslandiginda diizensiz sekilli mikrokapstiller
basing ve 1s18a karsi miikkemmel, 1siya karsi iyi, oksijen ve neme karsi ise orta

seviyede oldugu ifade edilmistir[164].

Benzer sonuclari bulunan bir c¢alismada sprey ve dondurarak kurutma
yontemleriyle hazirlanan fitosterol ester ve limonen ile birlikte balik yagini
kapstllemislerdir. =~ Mikrokapsiillerin =~ morfolojik  yapilar1  incelendiginde
puskiirtilerek kurutulmus orneklerin aksine, dondurarak kurutulmus ornekler
diizensiz, keskin ve kirik cam benzeri yiizeylere sahip oldugunu belirlemislerdir.

Bunun nedenini ise 6gilitmenin bir sonucunu yansittigini bildirmislerdir[165].

Literatiir, partikiillerin morfolojilerinin degisen oranlar ve/veya duvar malzemesi
tirleri ile kontrol edilebildigini gostermektedir.Keten tohumu yaginin zein ile
enkapstilasyonu calismasinda sprey ve dondurarak kurutma yontemleri
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kiyaslanmistir. Dondurarak kurutulan mikrokapsiillerin daha dilzensiz ve
gozenekli bir yapiya sahip oldugu ve yaglarin bir kismi ylizeyde kalarak diisiik

enkapsiilasyon etkinligiyle sonuglandig1 rapor edilmistir [114].

Farkli maltodekstrin konsantrasyonlar1 iceren dondurularak kurutulmus keten
tohumu yaginin mikropartikiil goriintileri ise benzer diger bir sonuctur
[115].Yapilan bir arastirmada dondurarak kurutma yontemiyle
mikroenkapsiilasyon isleminde farkl tasiyicilar olarak maltodekstrin ve trehaloz
kullanilarak elde edilen tozlarin proses verimliligi ve teknolojik ozellikleri
uzerindeki etkisi arastirilmistir. Maltodekstrinin iyi bir kapsiilleyici oldugunu daha
puirtizsiiz, trehalozlu kapsiillerin ise daha pirizli bir yapiya sahip olmasiyla
desteklemistir. Tasiyic1 bilesimi ve yag/duvar oranin morfolojilerinin tizerine
etkilerini vurgulamis ve tasiyici/¢ekirdek oranin artisiyla morfolojilerinin
iyilestigini ifade etmislerdir[166]. Benzer morfolojik yapilar, dondurarak kurutma
yontemi ile yapilan mikroenkapsiilasyon c¢alismalarinda da gozlenmistir.
[167]tarafindan dondurarak kurutma yontemiyle elde edilen zeytinyagi-limon
suyu mikrokapsiillerinin, diizensiz ve ¢okiintili bir ylizey yapisina sahip oldugunu
bildirmislerdir. Donma esnasindaki uzaklasan suyun mikrokapsiil yiizeyinde
delikler meydana getirdigini ifade etmislerdir. Keten tohumu yaginin
mikroenkapsiilasyonunda tasiyici olarak keten tohumu gami ve proteini
kullanilarak piskiirterek ve dondurak kurutulmus. Dondurularak kurutulmus
mikrokapsiillerin, suyun siiblimlesmesi nedeniyle olusan yiizeyde gozenekler veya
bosluklar iceren topakli bir yapiya sahip oldugunu tespit etmislerdir[21].Farkh
kurutma metotlariyla enkapsiile edilen balik yaginin yiizey yapilar incelendiginde
dondurarak kurutulan ornekler daha piiriizlii bir yapiya sahiptir. Calismada
kurutma metotlarinin se¢imi toz morfolojilerinin iizerinde oldukc¢a etkili oldugu
vurgulanmistir[168]. Aroma enkapsiilasyonunda arabik gam miikemmel
emiilsifikasyon ve film olusturma ozellikleri ile bilinir. Sinirlh kullanilabilirligi
nedeniyle arabik gam icin alternatif olarak jelatin ile birlikte kullanimi arastirildigi
bir calismada limonen kapsiilleme icin tasiyict olarak kombinasyonlarinin
kullanimini 6nermislerdir. Arabik gam, jelatin ve sakkaroz kombinasyonuyla elde

edilen mikropartikiiliin cam benzeri ylizeye sahip oldugunu bildirmislerdir [78].
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3.2.5 Oksidatif Stabilite

Elde edilen mikropartikiillerin ve kontrol 6rnegi olarak kapsiillenmemis keten
tohumu yaginin oksidasyona karsi dayanikliliklar1 Oxitest Cihazi kullanilarak
belirlenmistir. Orneklerin stabilitelerinin degerlendirilmesinde IP (indiiklenme
periyotlar1) degerleri baz alinmistir. Orneklerin 90°C’de IP degerleri Tablo 3.8’ de
gosterilmistir. Kontrol drnegi (keten tohumu yag1) zamana bagh olarak ¢ok hizli
bir sekilde bozunma gosterdigi IP degerinden (3.02 saat) de anlasilmaktadir. Bir
baska calismada, soguk preslenmis keten tohumu yaginin oksidatif stabilite
indeksinin 110 °C’'de 2,4 saat oldugu bildirilmistir [169]. Duvar malzemelerinden
yeni bir gam olan roka tohumu gaminin konsantrasyonu artikca oksidasyon
stabilitesinde istatistiksel olarak anlamli oranda artis goézlenmistir.Yag:duvar
orani 1:2 olan ve RG kullanilmayan AG3 orneginin IP degeri (3.06 saat) kontrole
cok yakin olmustur, dolayisyla bu formiilasyonun yagi oksidasyona gore anlamh
derecede korumadig1 sodylenebilir. Keten tohumu yaginin sprey ve dondurarak
kurutuldugu bir calismada mikropartikiillerin oksidatif stabiliteleri incelendiginde
dondurularak elde edilen mikrokapsiillerin gozenekli yapisindan dolay1 keten
tohumu gami ve keten tohumu proteini izolati duvar malzemeleri tarafindan
oksidasyona karsi korunmadigi belirlenmistir. Ayrica spreyle kurutulmus
mikrokapstllerin nispeten daha kararlh oldugu gorilmustiir. Spesifik olarak,
spreyle kurutulmus mikrokapsiillerde, cekirdek: duvar orani 1:4 olan formiilasyon,
oksidasyona karsi en yiiksek kararliligi sergilerken 1:2 olan diisiik oksidasyon
kararhlig1 gostermistir [21]. Calismamizda, yag oraninin daha az, duvar
malzemesinin daha ¢ok oldugu 1:4 orneginde ise stabilite de kismen artis
gozlenmistir (4.34 saat). Ancak formiilasyona RG eklenmesi ve miktarindaki artis
ile oksidatif stabiltede énemli derecede artislar gézlenmistir. Ornegin, % 3 roka
tohumu gami eklenen orneklerde, 1:4 yag:duvar oraninda IP degeri kontrol
ornegininkinden 5,73 kat, 1:2 6rneginde ise 3.12 kat daha ytiksek olmustur. Sonug
olarak roka tohumu gaminin duvar malzemesi olarak kullaniminda oksidasyona

karsi onemli dl¢lide direng gostermistir.
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Tablo 3. 8 Orneklerin indiiklenme periyotlar: (IP)

Y:D Ornek IP
Kontrol 3,02E
RG 3 9,44Ab
RG 2,25-AG 0,75 7,218b
1:2
RG 0,75-AG 2,25 5,29¢b
AG3 3,06Db
RG 3 17,3242
RG 2,25-AG 0,75 15,118a
1:4
RG 0,75-AG 2,25 5,42Ca
AG3 4,34Dba

Sonuclar ortalama * standart sapma olarak sunulmustur. Biiylik harfler, ayni
Y:D’deki farkh formiilasyon, kiiciik harfler ise farkli Y:D (1:2 ve 1:4)’deki ayni
formiilasyon icin karsilastirilmistir. Farkli harfler p < 0.05 seviyesinde 6rnekler
arasinda anlaml bir fark oldugunu gosterir. (*Y:yag,D:duvar, AG: arabik gam, MD:

maltodekstrin, RG: roka tohumu gamai, IP: indiiklenme periyodu)

3.2.6 Fourier Doniistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR) Analizi

Kapsiillenmis keten tohumu yaginin farkl tasiyici matrislerinde karakterize etmek
icin FTIR spektroskopisi uygulanmistir. Farkli yag duvar oranlarnn ve
konsantrasyonlarindaki 6rneklere ait FTIR-ATR spektrumlar1 (4000-650 cm-1 )
Sekil 3.10’da verilmistir. Genel olarak piklerin ¢ogunlugu duvar malzemelerin

konsantrasyonuna bagl olarakolusmustur.
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Sekil 3. 10 Mikrokapsiillerin FTIR spektrumlari
(* Y:yag, D:duvar, AG: arabik gam, MD: maltodekstrin, RG: roka tohumu gami)

Spektrumlar incelendiginde keten tohumu yagimi karakterize eden 1744 cm-!
civarinda bulunan genis bant ve 2924-2858 cm'’deki bantlarin sirasiyla C=0
gerilmesi ve CH2 gerilmesiyle iliskilendirilmistir. Mikropartikiillere ait pik zirvesi
2924 cm! olarak saptanmistir. Bu pik tasiy1 matriksi icerisindeki keten tohumu

yaginin varligini géstermektedir[21, 170, 171].

1019 cm ve 1159 cm-! bulunan bant arabik gama isaret etmektedir. Arabik gami

karakterize eden bantlarin 1017 cm-Vde civarinda C-O gerilmesinin bulundugu
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bildirilmistir. Arabik gam spektrumundaki bantlarda 1370 cm-1’de CH3 biikiilmesi,
1450 cm'de C-H biikilmesi ve 1600 cm’de C=0 gerilmesi tespit edilmistir[172].
Ayrica arabik gam ¢alismalarinda benzer profillerin goruldigi ve 1141 ve 1070
cm! civarinda bulunan bandin C-O gerilmesi ve 1613 cm’deC=0 gerilmesi oldugu

dogrulanmaktadir[173, 174].

Enkapsiilasyonda tasiyici olarak kullanilan arabik gam ve maltodekstrinin birlikte
kullanimi ile elde edilen mikropartikiillerin spektrumlarinin benzer profiller

sergiledigi bildirilmistir[172].

1458 ve 2924 cml civarinda bulunan genis bant, maltodekstrin varligini
dogrulamaktadir. 2925 cm (C-H), 1653 cm! (C=0 gerilme), 1457 cm'1 (CH2
egilme) ve 1371 cm-! (O-H egilme), [173, 175]tarafindan bildirilmistir.

RG’ nin AG ile pik yogunluklari-siddeti karsilastirildiginda, tiim mikrokapsiller i¢in
hidroksil ve karbonil piklerinin yogunluklar1 énemli 6lglide azalmistir. Sonug
olarak keten tohumu yaginin roka tohumu gamiyla etkilesim gostererek

mikrokapstillemenin etkili bir sekilde gerceklestirildigi saptanmistir.
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4

SONUC VE ONERILER

Gergeklestirilen bu c¢alisma kapsaminda omega-3 kaynaklardan birisi olan keten

tohumu yaginin dondurarak kurutma yontemiyle mikroenkapsiilasyonu amaciyla

maltodekstrin varliginda roka tohumu gaminin literatirde en yaygin kullanilan

arabik gam ilearkli kombinasyonunlarinin duvar materyali olarak kullanimi

irdelenmistir. Roka tohumu gaminin alternatif kaplayici ajan olarak kullanimi

arastirilmistir. Literatiir baz alinarak her bir bilesenin kullanim miktarlari, yapilan

on denemeler ile belirlenmistir. Belirlenen formiilasyonlarda su igerisinde yag

emiilsiyonlari olusturularak dondurarak kurutma yontemiyle mikrokapsiiller elde

edilmistir. Emilsiyon ve mikrokapsiillerin karakterizasyonu icin gerekli analizler

yurutilmustir.

a)

b)

d)

Emiilsiyonlarin yiiksek sicaklik degerlerinde (23-45°C) belli bir siireden
sonra stabilitelerinin bozulmaya basladig tespit edilmistir.

Roka tohumu gaminin ilave edildigi emiilsiyonlarin tiimii, Newton tipi
olmayan akis davranis ozelligi sergiledigi belirlenmistir. Dinamik reoljik
ozelliklerinde ise roka tohumu gaminin daha kivamh ve kati karakteristik
bir yap1 sagladig: belirlenmistir.

Emiilsiyonlarin damlacik biyiikligii dagilimlarn ise monomodal dagilim
gostermistir. Kurutma sonucu elde edilen mikropartikiillerin yiizey
morfolojileri diizensiz ve gozenekli yapiya sahip oldugu gorildii.

Parlak ve beyazimsi elde edilen mikrokapsiillerin nem miktar1 ve su
aktivitesi literatiirdeki 6rneklerle karsilastirildig1 zaman kabul edilebilir bir
seviyede oldugu saptandi.

Oksidatif stabilite agisindan degerlendirildiginde roka tohumu gaminin
konsantrasyonu arrtik¢a oksidasyona karsi direncte artis gosterdi.

FTIR analizi sonucunda Kketen tohumu yaginin roka tohumu gamiyla
etkilesim  gostererek  mikrokapsiillemenin  belirli  bir  sekilde

gerceklestirildigi anlasildi.
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g) Mikrokapsiillerin enkapsiilasyon etkinlikleri % 38-52 arasinda degisim

gosterdi. Ornekler arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark degildi.

Sonuglar degerlendirildiginde roka tohumu gaminin enkapsiilayon islemlerinde
potansiyel duvar malzemesi olarak kullanimi ortaya konulmustur. Roka tohumu
gaminin daha gii¢lii bir tasiyict ajan olarak kullanilmasi i¢in emiilsifikasyon
isleminde farkli parametrelerin denenmesi ile damlacik boyutunun azalmasinin
saglanmasi, farkli duvar materyaller ile formiilasyonlarin olusturulmasi ve
enkapstlasyon icin yeterli yag/duvar oraninin denenmesi gerekmektedir.

Roka tohumu gami su i¢inde yag emiilsiyonlarinda ytliksek kivam artirma, jellesme
kapasitesi, gelismis viskoelastik 6zellikler ve kayma inceltme davranisi saglama
konusunda bu ¢alisma ile kullanim potansiyelini ortaya koymustur. Bu dogrultuda
roka tohumu gami mayonez ve salata soslar1 gibi yiiksek yag icerigine sahip su
icinde yag emiilsiyonlarinin yag icerigini azaltmak adina ileriki asamalarda roka

tohumu gaminin bir yag ikamesi olarak kullanim potansiyeli de arastirilabilir.
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