GUFBED/GUSTIJ (2021) 11 (3): 988-998
DOI: 10.17714/gumusfenbil 912533 Arastirma Makalesi / Research Article

Elektrostatik ekstriizyon teknigi ile kapsiillenmis bazi aroma maddelerinde
sicakhigin depolama stabilitesi tlizerine etkisi

Effect of temperature on storage stability of some flavor compounds encapsulated by
electrostatic extrusion technique
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Oz

Aroma maddeleri basta sicaklik olmak iizere ¢esitli depolama kosullarindan kolaylikla etkilenebilmektedir. Bu ¢aligmada,
elektrostatik ekstriizyon teknigi ile lretilen aroma mikrokapsiillerinin depolama siirecindeki termal stabilitelerinin
incelenmesi amaclanmistir. 8 kV elektrik potansiyeli altinda benzaldehit, izoamil asetat ve mentol yiiklii aljinat
mikrokapsiilleri {iretilmis ve kullanilan aroma oranmna (%10-50, a/a) bagli olarak enkapsiilasyon etkinlikleri
belirlenmigtir. Serbest ve enkapsiile haldeki aroma maddeleri 90 giin siireyle -18 °C, +4 °C ve +25 °C’de karanlikta
muhafaza edilmistir. 30 giinliik periyotlarla 6rnekler alinmis ve kalan aroma miktarlar1i gaz kromatografisi-kiitle
spektrometresi (GC-MS) kullanilarak belirlenmistir. Liyofilize mikrokapsiillerin ortalama gaplarmin 668.2-846.3 um
arasinda degistigi hesaplanmistir. Denemesi yapilan tiim aroma maddeleri arasinda en yiiksek enkapsiilasyon etkinligine
%10 aroma maddesi i¢eren bilesimde ulasilirken; benzaldehit, izoamil asetat ve mentol i¢in enkapsiilasyon etkinlikleri
sirastyla %97.2, %98.5 ve %93.4 olarak bulunmustur. Tim denemelerde depolama sicakligindaki artigsa bagli olarak
alikonan aroma miktarinda azalmalar yasandig1 belirlenmistir. Ancak enkapsiile aroma maddelerinde gbzlenen kayip
serbest hallerine gore oldukga sinirli kalmigtir. 90 giinliikk depolama periyodu sonunda en yiiksek aroma igerigi -18 °C’de
depolanmig enkapsiile aroma maddelerinde tespit edilirken; en fazla kaybin +25 °C’de depolanmis serbest aroma
maddelerinde yasandig1 belirlenmistir. Elektrostatik ekstriizyon ile enkapsiilasyonun basta aroma maddeleri olmak {izere
ucucu bilesiklerin depolama stabilitelerinin arttiritlmasinda 6nemli bir uygulama olabilecegi diisiiniilmektedir.

Anahtar kelimeler: Aroma, Elektrostatik ekstriizyon, Enkapsiilasyon, Stabilite

Abstract

Aroma compounds can be easily affected by various storage conditions, especially temperature. In this study, it was aimed
to investigate thermal stability of aroma microcapsules produced by electrostatic extrusion technique during storage
process. Benzaldehyde, isoamyl acetate and menthol loaded alginate microcapsules were produced under 8 kV electrical
potential and encapsulation efficiencies were determined depending on aroma concentration (10-50%, w/w) used. Free
and encapsulated forms of aroma compounds were stored in dark at -/8 °C, +4 °C and +25 °C for 90 days. Samples
were taken at time intervals of 30 days and remained amounts of the aroma was determined by using gas chromatography-
mass spectrometry (GC-MS). It was measured that mean diameters of lyophilized microcapsules were ranged between
668.2-846.3 um. While the highest encapsulation efficiency was reached in that formulation containing 10% aroma for
all tested substances, the efficiencies were found 97.2%, 98.5% and 93.4% for benzaldehyde, isoamyl acetate and
menthol, respectively. In all trials, it was determined that there was a decrease in the amount of aroma retained due to
increase in storage temperature. However, the loss observed in the encapsulated aroma compounds was rather limited
compared to their free form. In the end of 90 days storage period, the highest aroma content was detected in encapsulated
aroma substances stored at -18 °C, while the highest loss was determined on the free forms stored at +25 °C. It is thought
that encapsulation by electrostatic extrusion can be an important application in increasing storage stability of volatile
substances, particularly aroma compounds.
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1. Giris

Aroma, gidalara sagladig: tat ve koku nedeniyle
gidalarin kabul edilebilirligi ve kalitesi lizerine
etkili bir faktérdir (Byun vd., 2010). Aroma
bilesiklerinin pek cogu sivi ya da gaz formda
bulundugu gibi bazilar1 da (mentol ve vanilin) kati
halde bulunabilmektedir (Zuidam ve Heinrich,
2010). Uretim, paketleme veya depolama
siireglerinde aroma bilesenlerinde kayiplar ya da
degisimler gozlenebilmektedir (Byun vd., 2010).
Ozellikle ugucu yaglar oldukca hassas olup;
birtakim g¢evresel etkilere (sicaklik, 151k, oksijen,
nem vb.) maruz kaldiklarinda kolaylikla farkli bir
bilesene indirgenmekte veya doniismektedir (Da
Veiga vd.,, 2019; Chenni vd., 2020).
Enkapsiilasyon, aroma maddelerinin korunmasi,
istenmeyen kokularin maskelenmesi, termal ve
oksidatif ~ stabilitesinin  arttirilmasi,  yiiksek
ucuculugunun sinirlandirilmasi, hizli saliniminin
kontrol altina alinmasi, biyoyararliliginin ve gida
sistemlerinde kullaniminin arttirilmast agisindan
en basarili yoldur (Saifullah vd., 2019).
Mikroenkapsiilasyon tanim olarak hedef maddenin
bir kabuk materyali merkezine alinarak ince
kapsiiller halinde kaplanmasi islemidir (Hu vd.,
2020). Bu sayede aroma maddelerinin daha uzun
streler gidada alikonulmasi, gidayla aroma
maddesi arasinda istenmeyen etkilesimlerin
Onlenmesi  ve  bilesigin 151k etkilesimli
reaksiyonlardan korunmasi saglanabilmektedir
(Sun vd., 2013). Ayrica sivi formdaki aroma
maddeleri enkapsiilasyon ile toz forma sokularak

endiistrideki  kullanim alani  arttirilabilmektedir
(Garcia  vd.,, 2012). Tim bunlar i¢in
mikroenkapsiilasyonda  kullanilacak ~ kabuk

materyalin merkez igerik ile reaksiyon vermemesi,
toksik olmamasi, diisik nem absorbsiyonu
gostermesi, kaplama o6zelligi ve akiskanliginin iyi
olmasi gerekmektedir (Zhu vd., 2018).

Enkapsiilasyon yontemleri temelinde mekanik
(6rn; piskiirtmeli  kurutma), kimyasal (6rn;
polikondensasyon, in situ polimerizasyon) ve
fizikokimyasal (6rn; iyonik jelasyon) olmak iizere
3 gruba ayrilmaktadir (Jyothi vd., 2010; Sahlan ve
Rahman, 2017). Aroma maddelerinin mekanik
enkapsiilasyonunda kullanilan en yaygin yontem
piiskiirtmeli kurutmadir (Sun vd., 2013). Ancak
aroma maddeleri diisiik kaynama noktalarina sahip
oldugundan,  uygulanan  yiiksek  sicaklik
buharlasmaya bagli islem kaybimi arttirmaktadir
(Sun vd., 2013; Renu ve Zehra, 2015). Kimyasal
enkapsiilasyon islemlerinde ise asit klorit veya
formaldehit gibi bilesiklerden faydalanilarak bir
kabuk materyal iiretilmekte ve bu kabuk materyal
ile hedef bilesen polimerlestirilmektedir (Jyothi
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vd., 2010). Bu uygulamalarda kullanilan bilesikler
cogunlukla toksik ve/veya yanici nitelikte
oldugundan gerek tiiketici sagligi gerekse
uygulama acisindan risk yaratmaktadir. Cesitli
biyopolimerler arasinda kimyasal stabilite, pH
duyarliligi, su ve gazlara karsi giiglii jel bariyer
olusturma yetenegi ve istah diizenlemedeki
biyolojik islevselligi acisindan aljinat essiz bir yer
tutmaktadir (Volic vd., 2018). Dogal anyonik bir
polimer  olup  diisik maliyetli  olmasi,
biyouyumlulugu ve toksik olmamasi gibi
nedenlerle biyoteknoloji arastirmalarinda siklikla
kullanilmaktadir. Aljinat, kalsiyum iyonlar1 (Ca*™)
gibi ¢ok degerli katyonlarla iyonik bag yapma
yetenegine sahiptir (Benavides vd., 2016). Iyonik
jelasyonda kaplanmak istenen bilesen aljinat
cozeltisi ile kangtirillir ve Ca™ iyonu igeren
coOzeltiye damlatilir. Basit ve hizli bir yontem
olmasina ragmen polimer ¢dzeltisinin yiizey

gerilimi, kiicik ve homojen damlaciklar
tiretilmesini kisitlayan bir faktordir (Nikoo vd.,
2018). Aljinat tabanli ¢esitli enkapsiilasyon

yontemlerinde iiretilen kapsiil boyutlar1 2000
um’ye kadar ulagabilmektedir. Kapsiil boyutlarinin
cok biiyiikk olmasi i¢ine katildigi gidanin gerek
tekstiirel gerekse duyusal niteliklerini olumsuz
yonde etkilemesi nedeniyle istenilen bir durum
degildir (Istenic vd., 2015). Bu nedenle, iyonik
jelasyon yontemi basta elektrostatik ekstriizyon
olmak iizere c¢esitli ek uygulamalarla modifiye
edilerek kullanilmaktadir. Elektrostatik ekstriizyon
tekniginde igne ucu ve altindaki sertlestirme
cozeltisi arasma yliksek voltaj uygulanir. Voltaj,
igne ucundaki damla biiyiimeden (kendi agirhigiyla
diismesini bekletmeden) olusan damlacigin hemen
altinda yer alan CaCly, c¢ozeltisine ¢ekilmesini
saglar (Klokk ve Melvik, 2002). Bu sayede daha
kiigiik ve yeknesak kapsiiller iiretilebilmektedir
(Manojlovic vd., 2008).

Bu calismada elektrostatik ekstriizyon yontemi ile
enkapsiile edilmis bazi aroma maddelerinin
depolama stiresince 1s1l stabilitelerinin
arastirilmasi amaclanmistir. Calismada
kapsiillenecek aroma maddeleri olarak farkli
fiziksel ve kimyasal yapilar1 temsilen benzaldehit
(25 °C’de s1vi, aldehit), izoamil asetat (25 °C’de
s1v1, ester) ve mentol (25 °C’de kati, terpenik alkol)
secilmistir. Aroma maddeleri yiiksek voltaj altinda
Ca-aljinat ile kaplanmig ve mikroskop altinda elde
edilen mikrokapsiillerin morfolojileri
incelenmistir. Farkli sicakliklarda 90 giin boyunca
depolanan mikrokapsiillerin sahip oldugu aroma
miktarlar1 GC-MS ile belirlenmistir. Mikrokapsiil
iginde tutuklu ornekler ile serbest haldeki aroma
ornekleri kiyaslanarak farkl depolama
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sicakliklarinda aroma maddesi miktarindaki
zamana bagli degisim incelenmistir.

2. Materyal ve metot

2.1. Materyal

Enkapsiilasyon denemelerinde kullanilan

benzaldehit (%99.5) Roth, (Almanya) firmasindan,
izoamil asetat (%99) ve mentol (%99) ise Sigma-
Aldrich (MO, ABD) firmasindan temin edilmistir.
Tween 80, sodyum aljinat, CaClz.2H.0 (%99),
sodyum sitrat (%99) ve diklorometan (%99.8) yine
Sigma-Aldrich (MO, ABD) firmasindan temin
edilmistir.

2.2. Elektrostatik ekstriizyon ile enkapsiilasyon

Kalsiyum aljinat (Ca-aljinat) mikrokapsiillerinin
iiretimi emiilsifikasyon, elektrostatik ekstriizyon ve
jellesme olmak lizere 3 asamada
gerceklestirilmistir. ilk asamada sodyum aljinat,
konsantrasyonu 0.02 g/mL olacak sekilde distile su
icerisinde  ¢oziindirilmistir. Sodyum aljinat
cozeltisi icerisine son konsantrasyon %10 olacak
sekilde Tween 80 ve %10-50 (a/a) arast degisen
oranlarda aroma maddesi ilave edilmistir. Oda
sicakliginda sivi formda olan benzaldehit ve
izoamil asetat dogrudan; kristal haldeki mentol ise
45 °C eritildikten sonra ilave edilmistir. Cozelti
Ultra-turrax  T25 (IKA, Almanya) mekanik
karistiricida 10000 d/d hizla 2 dk karistirilarak
stabil emiilsiyonlar elde edilmistir. Ikinci asamada
Balanc vd. (2016) tarafindan belirtilen yontemde
kiiciik iyilestirmeler yapilarak aroma maddesi
igeren aljinat damlaciklar1 iretilmistir.
Mikroenkapsiilasyon islemi VAR V1 (Nisco
Engineering Inc., Isvigre) elektrostatik ekstriizyon
enkapsiilatorii ve bu cihaza entegre Pump 11
(Harvard Apparatus, ABD) enjektdér pompasi
kullanilarak gergeklestirilmistir  (Sekil 1). 50
mL’lik enjektor igerisine yerlestirilen emiilsiyon
252 mlL/sa hizla enkapsiilator igerisine
pompalanmigtir. Emiilsiyon ¢elik igne bir ugtan (i¢
cap 0.40 mm, dis ¢cap 0.70 mm) siirekli karistirilan
100 mL CaCl, ¢ozeltisi (0.015 g/mL) igerisine
yeknesak damlatilmistir. Damlaciklarin - diisme
yiiksekligi 4 cm olarak ayarlanmis ve islem 8
kV’luk sabit elektrostatik potansiyel altinda
gergeklestirilmistir. Toplama kabindaki
sertlestirme ¢Ozeltisi igerisine 25 mL emiilsiyon
damlatilana kadar mikroenkapsiilasyon islemi
devam ettirilmistir. Enjektorde kalan kisim serbest
aroma analizi i¢in ayrilmistir. Son olarak
jellesmenin saglanabilmesi igin iiretilen boncuklar
60 dk karistirma olmaksizin CaCly ¢dozeltisi
igerisinde bekletilmistir. Kabuk kismi sertlesen
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boncuklar filtre kagidi ile siiziilmiis ve distile suyla
yikanmistir.

Sekil 1. Elektrostatik ekstriizyon ile enkapsiilasyon
isleminin sematik gdsterimi. a) Enjektor ve pompa
sistemi, b) Celik igne, c) Elektrot ve orifiz, d)
Uretilen damlaciklar, €) Manyetik karistiricili
sertlestirme (CaCly) c¢ozeltisi, f) Aroma yiiklii
mikrokapsiil boncugu, g) Yiksek voltaj giig
kaynag1

Mevcut suyun uzaklastirilmasi igin elde edilen
boncuklar -20 °C’de 24 saat bekletilmis ve
liyofilizatérde (Armfield, ingiltere) -50 °C’de 18
saat dondurarak kurutulmustur. Her iretimden
secilen 30 adet kuru boncuk XTL-3 400 D
mikroskop (Leica, Almanya) altinda incelenmistir.
Okiilere entegre DC 300 kamera (Leica, Almanya)
yardimiyla goriintiiler alinmis ve ortalama kapsiil
boyutlar1 IM 1000 (Leica, Almanya) yazilimi ile
Olciilmiistiir. Asimetrik boncuklarda yatay ve dikey
yonlii uzunluklarin ortalamasi alinarak Ol¢iim
yapilmustir (Levic vd., 2015).

2.3. Enkapsiilasyon etkinligi ve depolama

Stabilite denemeleri oncesi iretilen
mikrokapsiillerin igerdigi aroma miktarlart ve buna
bagh olarak enkapsiilasyon etkinlikleri
belirlenmistir. Enkapsiilasyon etkinligi (EE)
asagida verilen denklem 1’e gdre hesaplanmistir
(Nikoo vd., 2018). Denklemde emiilsiyon
icerisinde kullanilan baglangi¢ aroma miktar1 Mo
(g) olarak ifade edilirken, mikrokapsiiller icerinde
alikonan aroma miktar1 My (g) olarak belirtilmistir.

EE (%) = 22 x 100 1)
My

Depolama  denemeleri icin, daha yiiksek

enkapsiilasyon  etkinligi ~ saglayan  aroma

konsantrasyonu  kullanilarak yeni iiretimler
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yapilmustir. Her bir aroma maddesinin hem serbest
ve hem de enkapsiile formunu temsil edecek
sekilde, vida kapakli cam deney tiipleri i¢erisine 10
g 6rnek tartilmustir. Ornekler -18 °C, +4 °C ve +25
°C’de 90 giin boyunca karanlikta muhafaza
edilmistir. Depolama siirecinde her 30 giinde bir
ornekleme yapilarak kalan aroma miktarindaki
degisim periyodik olarak takip edilmistir.

2.4. Ekstraksiyon ve miktar tayini

Mikrokapsiilde tutuklu bulunan aroma miktarinin
tespiti i¢in Oncelikle kapsiil igeriginin salinimi
saglanmigtir. Aroma salinimi, Gandomi vd. (2016)
tarafindan belirtilen yontemde kii¢iik iyilestirmeler
yapilarak gerceklestirilmistir. Bir cam sise icerisine
0.5 g mikrokapsiil tartilmig ve tizerine 40 mL 0.06
M sodyum sitrat ¢ozeltisi eklenmistir. Karisim oda
sicakliginda 5 dk boyunca sert sekilde karistirtlmig
ve sodyum sitrat etkisiyle boncuk yapisinin
parcalanmasi  saglanmistir. Ortama 5 mL
diklorometan (%99.8) ilave edilerek serbest kalan
aroma maddeleri ekstrakte edilmistir. 15 dk aralikli
karigtirmadan sonra sise muhteviyatt ayirma
hunisine aktarilmis ve organik fazin ayrilmasi
saglanmistir. Ekstraktlar, 0.45 pm’lik enjektor
filtresinden gecirilerek amber renkli vialler
igerisine almmustir.

Miktar tayini Shimadzu QP 2010 Plus Gaz
Kromatografisi (Shimadzu, Japonya) ve cihaza
entegre MS-QP 2010 kiitle spektrometresi
kullanilarak gergeklestirilmistir. AOC-20i/20s oto-
ornekleyici yardimiyla vialden 1 uL 6rnek alinmig
ve DB-WAX (J&W Scientific, CA, ABD)
kaynasik silika kapiler kolon (60 mx0.25 mmx0.25
um) igerisine enjekte edilmistir. Tasiyic1 gaz olarak
%99.99 saflikta helyum gazi kullanilmis ve akis
hiz1 1 mL/dk olacak sekilde ayarlanmistir. Firin
sicakligi programlamasi 40 °C’de baglayarak 5 dk
bekleme, ardindan 8 °C/dk artigla 240 °C’ye ¢ikis
ve 240 °C’de 10 dk bekleme seklinde
uygulanmustir. iyon kaynagi 200 °C’ye; enjeksiyon
portu ve transfer hatti sicakligi 250 °C’ye
ayarlanmugtir. fyonlagmanin saglanmast igin 70 eV
enerji uygulanmstir. Kiitle spektrumu 1 tarama/sn
tarama hiziyla, 30-450 m/z arasi iyonlar igin

olusturulmustur. Miktar tayini icin
enkapsiilasyonda kullanilan yiiksek safliktaki
(>%99) aroma maddeleri standart olarak

kullanilmis ve 4 noktali kalibrasyon grafiginden
yararlanilarak hesaplamalar gerceklestirilmistir.
Benzaldehit, izoamil asetat ve mentole ait
kalibrasyon grafiklerinin R? degerleri sirasiyla
0.9986, 0.9967 ve 0.9992 olarak hesaplanmistir.
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2.5. Istatistiksel analizler

Denemeler ti¢ tekrar halinde gergeklestirilmis olup
sonuglar ortalamatstandart sapma seklinde ifade
edilmistir. Verilerin istatistiksel degerlendirmesi
SPSS 16.0 (SPSS Inc., IL, ABD) paket programi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Sonuglar
arasindaki farklarm 6nem diizeyi (p <0.05) tek
yonlii  varyans analizinde Tukey c¢oklu
karsilastirma testleri ile belirlenmistir.

3. Bulgular ve tartisma
3.1. Kapsiil morfolojisi ve enkapsiilasyon etkinligi

Mikrokapsiillerin kurutulmasindaki amacg kapsiil
icerigindeki suyun uzaklastirilarak daha dayanikl
bir {rin elde edilmesidir (Chenni vd., 2020).
Mikrokapsiillerin liyofilizasyon 6ncesi ve sonrasi
sekilsel ve boyutsal 6zellikleri mikroskop altinda
incelenmistir (Sekil 2). Uretilen boncuklarin
kurutma islemi sonunda kiireselliklerini kaybettigi
ve igeriye dogru ¢okmeler gosterdigi belirlenmistir.
Keza, daha onceki caligmalarda da kurutmayla
birlikte kapsiillerin bi¢imsiz formlar aldig1 ifade
edilmistir (Levic vd., 2015; Kokina vd., 2019;
Gholamian vd., 2021). Merkez igerikte kullanilan
aroma maddesinin oda sicakliginda kat1 (mentol)
veya s1v1 (benzaldehit, izoamil asetat) halde olmasi
aljinat kapsiillerinde bigimsel olarak gozlenebilir
bir fark yaratmamistir. Mentol (kati), limonen
(stv1) ve bitkisel yagin (orta uzunlukta trigliserid
zincirine sahip, sivi) enkapsiile edildigi bir
calismada, partikiil yapisinin merkez materyalin
fiziksel durumundan (kat1 veya sivi) etkilenmedigi
gibi yag tipinin (ugucu veya bitkisel) de partikiil
seklinde  farkliik  olusturmadigi  sonucuna
vartlmistir  (Leclercqg vd., 2009). Kiireselligin
bozulmasina kurutma esnasinda kapsiil yapisindan
diizensiz su ¢ikigimin neden oldugu
diisiiniilmektedir. Ozellikle su igerigi yiiksek bos
kapsiillerde kristalize su kapsiil yiizeyinde genis
por ve catlaklar olusturmakta; hatta kapsiiliin
pargalanmasina sebep olabilmektedir (Kokina vd.,
2019). Aroma maddesi miktarinin arttirilmasiyla
kapsiiliin su icerigi oransal olarak diismekte ve
buna bagli yapisal deformasyon da azalmaktadir
(Levic vd., 2013). Buradan hareketle aroma
maddelerinin kurutma sirasinda  kapsiil
morfolojisini  stabilize ettigi ve kiireselligin
korunmasina yardimci oldugu belirtilmektedir
(Levic vd., 2015; Kokina vd., 2019). Ayrica, Chan
vd. (2011) enkapsiile edilmek istenen aktif
bilesenin yaninda dolgu maddesi olarak nigasta
kullanilmasinin sekil ve yapi stabilizasyonunun
saglanmasi acisindan faydali olacagim
bildirmislerdir.
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Sekil 2. Yas (iistte) ve kuru (altta) boncuklar. a) Benzaldehit, b) Izoamil asetat, ¢) Mentol kapsiilii

Elektrostatik ekstriizyon yontemi uygulanarak 8
kV elektrik potansiyeli altinda benzaldehit, izoamil
asetat ve mentol yiiklii mikrokapsiiller tiretilmistir.
Yapilan incelemede liyofilize kapsiillerin ortalama
¢aplarmin  668.2-846.3 um arasinda oldugu
belirlenmistir. Tiim denemeler igerisinde en diisiik
etkinlik degeri %85.7 iken en yiiksek %98.5’e
ulasilmistir (Tablo 1). Emiilsiyon igerisindeki

aroma maddesi miktar1 arttik¢a enkapsiilasyon
etkinligi diismektedir. Enkapsiilasyon etkinligi
acisindan, ayni aroma maddesinin  farkli
konsantrasyonlar1 arasinda onemli (p <0.05)
diizeyde bir fark olmadigi gibi; farkli aroma
maddelerinin  ayn1  konsantrasyonuna  ait
denemelerde de anlamli bir fark tespit
edilememistir.

Tablo 1. Benzaldehit, izoamil asetat ve mentoliin farkli konsantrasyonlardaki enkapsiilasyon

etkinlikleri

Aroma maddesi

Enkapsiilasyon etkinligi (%)

konsantrasyonu (a/a) Benzaldehit Izoamil asetat Mentol
%10 97.2+£4.6%b 98.5+3.6° 93.4+2.12%
%20 9524263  963+27*  921+523b
%30 93.7+£4.22b 95.4+2.872b 91.4+4.82b
%40 90.2 £3.32b 91.6+£5.6%° 87.6 £3.62b
%50 88.4£222b 89.6 £4.220 85.7+6.1°

Enkapsiilasyon etkinligi ile partikiil ¢ap1 arasinda
zit bir korelasyon oldugu bilinmektedir (Belscak-
Cvitanovic vd., 2011). Bu agidan bakildiginda
puskiirtmeli kurutma daha kiigiik partikiil boyutu
saglamasiyla dikkatleri ¢ekmektedir. Benzaldehit
acisindan zengin olan badem ugucu yagi %10
oraninda kullanilarak enkapsiile edildiginde
mikrokapsiillerin boyutunun ¢ogunlukla 1.6-31.1
um arasinda degistigi; toplam enkapsiilasyon
etkinliginin ise %56 oldugu belirlenmistir (Hoyos-
Leyva vd., 2019). Feslegen ugucu yaginin
enkapsiile edildigi bir diger caligmada ise iiretilen
kapsiillerin partikiil ¢aplar1 0.47-4.18 um; etkinlik
degerleri ise %82.3-87.2 arasinda bulunmustur
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(Ozdemir vd., 2021). Baska bir ¢alismada, tar¢in
ugucu yag1 enkapsiile edilmis ve %84.2-93.4 arasi
enkapsiilasyon etkinligi saglanmigtir (Hu vd.,
2020). Bu c¢alismada iiretilen mikrokapsiillerin
daha biiyiik partikiil capina sahip olmasina ragmen
yiksek  etkinlik  degerleri  sergilemesinde
operasyon kosullarinin etkisi oldugu
disiiniilmektedir. Elektrostatik ekstriizyon
uygulamasi oda sicakligt kosullarinda
gerceklestirilirken; kurutma asamasinda ise
dondurarak kurutma yontemi kullanilmigtir.
Piiskiirtmeli kurutmada uygulanan yiiksek islem
sicakligina bagl olarak ugucu bilesenlerde kayip
yasanabilmektedir (Sun vd., 2013). Ayrica, ¢ok
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kiigiik emiilsiyon damlaciklar1 (<100 um), partikiil
olusumu esnasinda kiimelenmeyi de arttirmaktadir
(Leclercq vd., 2009). Piiskiirtmeli kurutmada
iiretilen kapsiillerin ¢ok ince toz formunda olmasi
kapsiillerin sivi ortamlarda ¢6ziindiiriilmesi veya
kontrolli  salimm  gibi  spesifik islevlerin
gerceklestirilmesinde  giiclilkk yaratabilmektedir
(Madene vd., 2006; Sun vd., 2013). Bu nedenle
gida  sistemlerinde  kullanilmasi  planlanan
mikrokapsiillerin ne toz kadar ince olmasi ne de iri
partikiilli  olmast istenmemektedir. Mentol
koaservasyon yoOntemiyle enkapsiile edildigi
zaman partikiil boyutlarinin 219-325 um arasinda;
enkapsiilasyon etkinliginin ise %90'n {iizerinde
oldugu belirtilmektedir (Leclercq vd., 2009). Arzu
edilen partikiil boyutuna ulasilmasina ragmen
mevcut  calismaya  kiyasla  daha  diigiik
enkapsiilasyon  etkinligi elde  edilmesinde
kullanilan duvar materyalinin (akasya gami ve
jelatin) etkisi oldugu diigiiniilmektedir.

Aljinat ve CaCl, kullanilarak gergeklestirilen
cesitli basit usul iyonik jelasyon caligmalarinda
elde edilen kapsiil boyutlar1 (450-2440 um) ve
enkapsiilasyon etkinlikleri (%49.1-85.4) oldukca
genig  araliklarda  degiskenlik  gOstermistir
(Benavides vd., 2016; Bastos vd., 2020; Paris vd.,
2020). Biiyiik partikiillerin ylizeylerinde genellikle
daha fazla ¢okiintii barindirdig1 ve bu ¢okiintiilerin
kaplanmak istenen materyal ile dolu oldugu ifade
edilmektedir. Biiyiik partikiillere miktar olarak
daha  fazla icerik  yiklenirken yiizeyde
kapsiillenmeden kalan kisim da artmaktadir (Jafari
vd., 2007). Bu nedenle iyonik jelasyonda tiretilen
damlacik yapilarimi bigimlendirmeye dayali farkli
ekstriizyon teknikleri gelistirilmistir (Saifullah vd.,
2019). Cesitli ekstriizyon uygulamalarinda partikiil
boyutu genellikle 200-2000 um arasinda
degismektedir (Madene vd., 2006). Elektrostatik
ekstriizyon tekniginde ise diger degiskenler sabit
tutulup, uygulanan elektrik potansiyeli
arttirldiginda partikiil cap1 kiigiiltiilebilmektedir
(Bugarski vd., 2006). Bu c¢alismada basit usul
jelasyon uygulamalarina gore daha yiiksek etkinlik
degerlerine ulagilmasinda uygulanan yiiksek
voltaja (8 kV) bagli nispeten daha kii¢iik boncuklar
tiretilmesinin etkisi oldugu diistiniilmektedir. VVolic
vd. (2018) 5 kV elektrik potansiyeli altinda aljinat-
soya proteini kompleksi icerisinde kekik ugucu
yag1 enkapsiile etmislerdir. Farkli duvar materyali
bilesimine gore en kiigiik partikiil boyutu 550 pm,
en biyiik partikiil boyutu ise 1880 pm olarak
belirlenmistir. Enkapsiilasyon etkinliginin ise
%72-80 arasinda oldugu ifade edilmistir. Levic vd.
(2015) tarafindan gergeklestirilen ¢alismada ise 6.5
kV potansiyel altinda d-limonen enkapsiile
edilmistir. Partikiil ¢ap1 571-811 pum arasinda
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degisirken, enkapsiilasyon etkinliginin %67.1-77.3
arasinda oldugu belirtilmistir.  Elektrostatik
ekstriizyonla bazi bitkisel ekstraktlarin
enkapsiilasyonuna iliskin bir diger ¢alismada ise
7.3 kV elektrik potansiyeli uygulanmis ve etkinlik
degerleri  %80.9-89.4 arasinda bulunmustur
(Belscak-Cvitanovic vd., 2011). Yilmaztekin vd.
(2019) merkez igerikte nane ugucu yagi kullanarak
8 kV elektrik potansiyeli altinda aljinat boncuklari
tretmislerdir. %10 ve %20 oraninda ugucu yag
kullanilarak iiretilen kapsiillerin partikiil boyutlar
strastyla 693.5 ve 827.2 um iken; enkapsiilasyon
etkinlikleri ise  %98.4 ve %96.5 olarak
hesaplanmistir. Ozellikle son verilen Ornekte,
kullanilan nane ugucu yag1 (temel aroma bileseni
mentol) sivi iken mevcut ¢alismada kullanilan saf
mentol oda sicakliginda kati haldedir. Ancak
partikiil boyutu ve enkapsiilasyon etkinligi
acisindan sonuglar birbiriyle oldukca benzerlik
gostermektedir. Elde edilen sonuglar, yontemin
basta ugucu yaglar olmak iizere hidrofobik
materyallerin ~ enkapsiilasyonunda  basariyla
kullanildigima dair literatiir verilerini destekler
niteliktedir (Levic vd., 2015; Volic vd., 2018;
Kokina vd., 2019).

3.2. Depolama stabilitesi

Mikroenkapsiilasyon isleminin aroma
maddelerinin  raf Omrinii  arttirdigl  gesitli
caligmalarla ortaya konmustur (Turasan vd., 2013;
Fraj vd., 2019; Noghabi ve Molaveisi, 2020). Islem
sadece sicaklifa karsi degil basta oksidasyon
olmak {iizere diger gevresel etkilere kars1 da aroma
maddelerinin korunmasinda olduk¢a etkili bir
uygulamadir (Hu vd., 2020). Depolama stabilitesi
kapsiiliin bilesimi ve fizikokimyasal 6zellikleri ile
cevresel kosullara baglhi olarak degiskenlik
gosterebilmektedir. Bu  calismada  aroma
maddelerinin depolama stabilitelerini belirlemek
lizere giindelik yasantida siklikla kullanilan
sicaklik kosullari denenmistir. Derin dondurucu (-
18 °C), buzdolabi (+4 °C) ve oda kosullari (+25 °C)
baz alnarak serbest ve enkapsiile haldeki aroma
maddeleri 1siksiz ortamda 90 giin siireyle
depolanmistir (Sekil 3). Beklenildigi iizere gerek
enkapsiille gerekse serbest aroma maddesi
miktarlarinda kaginilmaz olarak azalma meydana
gelmistir. Ancak miktar agisindan aym sicaklikta
depolanan serbest haldeki aroma maddeleri ile
kapsiil formlar1 arasinda énemli diizeyde (p <0.05)
farkliliklar olustugu tespit edilmistir. Ca-aljinat
kompleksinin bir bariyer gibi davranarak kapsiil
igerisinden aroma ¢ikisina  engel oldugu
ongoriilmektedir. Depolama sicakliginin alikonan
aroma miktar1 iizerine belirgin bir etkisi oldugu
tespit edilmistir. Ozellikle -18 °C’de depolanan
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orneklerde meydana gelen kayip olduk¢a sinirli
kalmigtir. Bu sicaklikta 90 giin sonunda kapsiil
yapisinda kalan benzaldehit, izoamil asetat ve
mentol oranlari sirastyla %92.2 3.2, %89.4 + 2.5,
%94.7 £+ 3.1 olarak bulunmustur. Ayni kosullarda
serbest formdaki aroma maddelerinde ise kalan
miktarlar sirasiyla %77.4 + 3.8, %75.3 £ 4.1 ve
%81.5 + 3.1 olarak belirlenmistir. Ozellikle
kapsiillenmis mentolde, depolamanin ilk ve son
giinii arasinda anlamli (p <0.05) bir kayip olmadig1
sonucuna vartlmistir. Depolama sicakligindaki
artisin aroma salinmint arttirdigir bilinmektedir
(Fraj vd., 2019; Noghabi ve Molaveisi, 2020). Bu
nedenle aroma maddelerinin  korunmasinda
mikroenkapsiilasyonun etkisi yiiksek depolama

sicakliklarinda  daha  acik  goriilmektedir.
Sicakliginin 25 °C’ye yiikseltilmesiyle tiim zaman
Benzaldehit
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dilimlerinde serbest aroma miktarlarinda 6nemli
diizeyde (p <0.05) kayiplar gozlenmistir. 90 giin
sonunda serbest haldeki izoamil asetat Ornegi
ortamda tespit edilemezken; benzaldehitten %3.0 +
0.2, mentolden ise yalnizca %4.9 + 0.4 oraninda
kaldig1 belirlenmistir. Buna karsin 25 °C’de tutulan
enkapsiile Ornekler olduk¢a yiiksek stabilite
gostermis ve hicbirinde kalan aroma miktart
%65’in altina diismemistir. Depolamada hem
serbest hem de kapsiil formlar1 igin stabilitesi en
yiiksek aroma maddesi mentol olurken; en fazla
kay1p izoamil asetatta yasanmistir. Mentoliin erime
noktast 41-43 °C arasinda olup; benzaldehit ve
izoamil asetattan farkli olarak oda sicakliginda kati
haldedir (Zhu vd., 2010; Sun vd., 2013). Bilesigin
buhar basincr arttikca depolamada meydana gelen
kaybin da arttig1 diisiiniilmektedir.

izoamil asetat

0
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Sekil 3. Serbest ve enkapsiile aroma maddelerinin (%10, a/a) farkli sicakliklardaki depolama stabiliteleri

Kaplanmis materyalin salinim karakteristigi, duvar

materyalinin  yapisal Ozellikleriyle dogrudan
iligkilidir (Hu vd., 2020). Noghabi ve Molaveisi
(2020)  targm  ugucu  yagimin  depolama

stabilitesininde kaplama materyali bilesiminin
etkisini incelemek igin farkli oranlarda gum
Arabik, maltodekstrin ve iniilin kullanmislardir. 4
°C’de 4 hafta depolanan enkapsiile yagin
sinnemaldehit icerigindeki kayip duvar materyali
bilesimine bagli %30.5-52.3 arasinda degismistir.
Bir baska c¢alismada ise duvar materyalinde
kullanilan maltodekstrinin  yalmizca dekstroz
esdeger sayisi degistirilerek polimer yapisinin
etkisi degerlendirilmistir. Uygun polimer se¢imiyle
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15 °C’de 30 giin depolanan enkapsiile biberiye
yaginin 1,8-sineol igerigindeki kayip orani %15’in
altina diisiiriilmiistiir (Turasan vd., 2013). Gegmis
caligmalardan elde edilen sonuclar, kaplama
materyali ¢esit ve bilesiminin salinim {izerine
oldukca etkili oldugunu ortaya koymaktadir.
Bunun disinda enkapstilasyonda kullanilan yontem
de kapsill yapisimi etkilediginden stabiliteyi
dogrudan ilgilendirmektedir. Fraj vd. (2019)
emiilsifikasyon ve nano ¢Oktiirme yontemiyle
kekik ucucu yag iceren polikaprolakton
mikrokapsiilleri iiretmis ve depolama sonunda iki
farkli yontemle kapsiillenen yaglarin karvakrol
icerikleri arasinda %30 un lizerinde fark oldugunu
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tespit etmislerdir. Kapsiilin alikoyma ozelligini
etkileyen bir bagka parametre ise partikiil ¢apidir.
Enkapsiilasyon ¢aligmalarinda tekstiirel ve duyusal
acidan kii¢lik ¢apli boncuklar arzu edilirken; aroma
salinmminin  geciktirilmesinde  biiyilkk  ¢aph
partikiiller avantaj saglamaktadir (Manojlovic vd.,
2008). Biiyiik partikiiller hacmine oranla daha
kiiciik yiizey alanina sahiptir (Baranauskiene vd.,
2007). Bu durum boncuk igerisinde alikonan aroma
maddesinin  salinim  siliresini  arttirmaktadir
(Manojlovic vd., 2008). Ozellikle piiskiirtmeli
kurutma uygulamalarinda operasyon kosullarina
bagl olarak ¢ok kiiciik (<50 um) toz partikiiller
elde edilmektedir (Vicente vd., 2013; Da Veiga
vd., 2019). Elektrostatik ekstriizyon uygulanan bu
calismada ise pliskiirtmeli kurutmaya kiyasla daha
biiylik partikiiller tiretilmigtir. Aroma maddelerinin
yiksek  alikonma  oranlar1  gostermesinde
buharlagsma yiizey alaninin kii¢lik olmasinin etkisi
oldugu disiliniilmektedir. Bunun disinda hem
ekstriizyon yontemi hem de duvar materyali olarak
aljinat kullanimi kapsiillere yiiksek miktarda aroma
maddesi yliklemesine olanak saglamaktadir. Daha
once belirtildigi tizere aroma konsantrasyonunun
arttirllmast kapsiiliin su igerigini diistirmektedir
(Levic vd., 2013). Su igerigi yiiksek kapsiillerde su
buhar1 aroma maddelerini de beraberinde
striikleyerek  bilesen kaybim1  arttirmaktadir
(Manojlovic vd., 2008). Aljinat polimerleri
arasinda kalan suyun bir diger =zarar1 ise
dondurarak kurutma esnasinda boncuk yiizeyinde
por olugmasina neden olmasidir (Gholamian vd.,
2021). Kapsiil yiizeyinde por sayisimin az
olmasinin  aroma  maddelerinin  salinimini
geciktirerek kapsiillerin raf dmriinii arttirabilecegi
belirtilmektedir (Hu vd., 2020). Ekstriizyonla
iiretilen kapsiiller yiizeylerinde piiskiirtmeli
kurutma ile iiretilenlere gore genellikle daha az por
icermektedir (Saifullah vd., 2019). Uzun depolama
siiresine ragmen calismada iretilen kapsiillerde
aroma alitkonma oranlarinin yiiksek olmasinda

belirtilen durumlarin etkili oldugu
diistiniilmektedir.
4. Sonug

Bu caligmada elektrostatik ekstriizyon yontemi
kullanilarak farkli konsantrasyonlarda benzaldehit,
izoamil asetat ve mentol enkapsiile edilmistir. 8 kV
elektrostatik potansiyel altinda ortalama gaplari
668.2-846.3 um arasi degisen aroma maddesi
yuklii boncuklar iiretilmistir. Elektrik akimi
uygulamast  basit usul iyonik  jelasyon
uygulamalarina kiyasla daha kiigiik ¢apli boncuk
iiretimine olanak saglamaktadir. Liyofilizasyon
sonras1  boncuk kiireselliginde deformasyon
gozlenmis olmasina ragmen enkapsiilasyon
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etkinliklerinin benzer c¢alismalara kiyasla daha
yiiksek oldugu belirlenmistir. Emiilsiyon i¢erisinde
%50 konsantrasyona kadar aroma maddesi
kullanim1 enkapsiilasyon etkinliginde anlamli bir
diisiise neden olmamistir. Yontemin yogun
miktarda aroma yiikli kapsiil {iretimine elverisli
oldugu sonucuna varilmistir. 90 giinlik depolama
siiresi sonunda enkapsiile aroma maddesi
miktarindaki diisiis oldukca sinirliyken; serbest
aroma maddelerinde Onemli diizeyde kayip
gergeklestigi tespit edilmistir. Diisiik sicaklikta
depolama, kapsiil iceriginin korunmasi agisindan
daha etkin sonu¢ vermektedir. Sonuglar aroma
maddelerinin  raf  Omriiniin  uzatilmasinda
uygulanan mikroenkapsiilasyon isleminin oldukca
etkili oldugunu gostermektedir. Gerek etkinlik
gerekse depolama stabilitesi dikkate alindiginda
aroma maddelerinin enkapsiilasyonunda
elektrostatik ekstrliizyon yoOnteminin 6nemli bir
potansiyele sahip oldugu diistiniilmektedir. Sonraki
caligmalarda bu yodntemle iretilen aroma
kapsiillerinin farkli gida sistemleri igerisinde

denenerek; c¢oOziiniirliikk, stabilite ve salinim
ozelliklerinin  incelenmesi  gerektigi  tavsiye
edilmektedir.
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