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OZET

GIDALARIN FITOSTEROLLERCE ZENGINLESTIiRILMESINE YONELIK
KONTROLLU SALINIM SAGLAYAN MiKROKAPSUL URETIiMININ
ARASTIRILMASI

Handan BASUNAL GULMEZ
Doktora Tezi, Gida Miihendisligi Anabilim Dah
Damisman: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ
Ocak 2023; 73 sayfa

Fitosteroller bitkilerde bulunan lipofilik bilesiklerdir ve kimyasal yapisi
kolesterole olduk¢a benzemektedir. Bitki sterolleri insanlarda toplam serum ve diistik
yogunluklu lipoprotein konsantrasyonlari diisiirmektedir. Fitosterollerin erime
sicakliklariin yiiksek, suda c¢oziiniirliiklerinin diisiik ve kirecimsi tada sahip olmalari
nedenleriyle kullanimi kisitlanmaktadir. Ayrica yapisi geregi kolayca oksitlenip insan
viicudu tarafindan emilimi ve biyoyararliligi azalmaktadir. Bu nedenlerle fitosterol
karisimi elektropiiskiirtme ve piiskiirterek kurutma yontemiyle kapsiillenmistir. Bu
yontemlerin ¢esitli parametreleri optimize edilerek elde edilen kapsiillerin mide-bagirsak
sisteminde salinimi incelenmistir. Fitosterollerden maksimum faydanin saglanabilmesi
amaciyla bagirsak sisteminde agilabilen kapsiiller elde edilmistir. Elektropiiskiirtme ve
puskiirterek kurutma isleminin optimizasyonu sonucunda en uygun kaplama materyali
kompozisyonu sirastyla; 7.19 g PSP/100 mL saf su, 9.03 g IN/100 mL saf su, 3.78 g
DN/100 mL saf su ve 9.21 g PSP/100 mL saf su, 7.13 g IN/100 mL saf su, 3.66 g DN/100
mL saf su, 120°C giris sicakligi olarak belirlenmistir. Elektropiiskiirtme isleminde
optimum kosullarda fitosterol kapsiillerinin mide ortaminda 115.19 mg/kg ve bagirsak
ortaminda 312.49 mg/kg salindigi, piiskiirterek kurutma isleminde optimum kosullarda
fitosterol kapsiillerinin mide ortaminda 102.63 mg/kg ve bagirsak ortaminda 319.73
mg/kg salindig1 gozlenmistir. Her iki yontemle optimum kosullarda iiretilen toz tiriinler
4 ve 25°C sicakliklarda 60 giin boyunca depolanmis olup, depolamanin 0., 15., 30. ve 60.
giinlerinde nem, su aktivitesi ve oksidasyon stabilite testleri (peroksit, p-anisidin ve
hekzanal) gerceklestirilmistir. Ayrica elektropiiskiirtme yontemiyle karisim desenine
gore iretilen toz iirlinlere morfolojik goriintli analizi, bilesik deneme desenine gore
puskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen toz iiriinlere de partikiil boyutu analizi
yapilmistir. Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen kapsiillerin peroksit degerlerinin
depolamanin 60. giiniinde 4°C’de depolanan Orneklerde %65, 25°C’de depolanan
orneklerde %70 oraninda artis gergeklestigi ve ayrica peroksit degerlerinin tiiketim
acisindan giivenli sinirin oldukga {izerinde oldugu goriilmiistiir. Piiskiirterek kurutma
yontemiyle bilesik deneme desenine gore iiretilen kapsiillerin Dys,31 degerlerinin 13.11-
23.78 um, D321 degerlerinin 10.07-16.38 um, agiklik degerleri nin 1.2-1.74 pm ve
elektropiiskiirtme yontemiyle karistm desenine gore elde edilen kapsiillerin partikiil
boyutunun 0,199 ile 3,984 um arasinda degistigi tespit edilmistir. Elektropiiskiirtme ve
puskiirterek kurutma yontemleriyle partikiil boyutu kiiciik, stabil ve bagirsakta agilabilen
kapsiiller elde edilmistir. Elde edilen fitosterol kapsiilleri hem dogrudan gida takviyesi
olarak hem de ¢esitli gida formiilasyonlarina katkilanabilecek ticarilesebilir fonksiyonel
bir gida katkis1 olabilecek potansiyeldedir.
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ABSTRACT

INVESTIGATION OF CONTROLLED RELEASE MICROCAPSULE
PRODUCTION FOR FORTIFIED FOOD WITH PHYTOSTEROLS

Handan BASUNAL GULMEZ
PhD Thesis in Food Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ
January 2023; 73 pages

Phytosterols are lipophilic compounds found in plants, and their chemical
structure is quite like cholesterol. Plant sterols reduce total serum and low-density
lipoprotein concentrations in humans. The use of phytosterols is restricted due to their
high melting temperature, low water solubility, and chalky taste. In addition, due to its
structure, it is easily oxidized and its absorption and bioavailability by the human body
decrease. For these reasons, the phytosterol mixture was encapsulated by electrospraying
and spray drying. The release of the capsules obtained by optimizing various parameters
of these methods in the gastrointestinal tract was investigated. In order to obtain
maximum benefit from phytosterols, capsules that can be released in the intestinal tract
have been obtained. As a result of the optimization of the electrospraying and spray drying
process, the most suitable wall material composition is respectively; 7.19 g PSP/100 mL
distilled water, 9.03 g IN/100 mL distilled water, 3.78 g DN/100 mL distilled water, and
9.21 g PSP/100 mL distilled water, 7.13 g IN/100 mL distilled water, 3.66 g DN/100 mL
of distilled water was determined as 120°C inlet temperature. It has been observed that
phytosterol capsules are released 115.19 mg/kg in the stomach and 312.49 mg/kg in the
intestinal under optimum conditions in the electrospray process, and 102.63 mg/kg in the
stomach and 319.73 mg/kg in the intestinal in the spray-drying process under optimum
conditions. The capsules produced under optimum conditions by both methods were
stored for 60 days at two different temperatures (4 and 25°C), and moisture, water activity
and oxidation stability tests (peroxide, p-anisidine and hexanal) were performed. In
addition, morphological image analysis was performed on the capsules produced
according to the mixture design by the electrospraying method, and particle size analysis
on the capsules obtained by the spray drying method according to combined optimal
custom. It was observed that the peroxide values of the capsules obtained by the
electrospraying increased by 65% in the samples stored at 4°C on the 60th day of storage
and by 70% in the samples stored at 25°C, and the peroxide values were well above the
safe limit for consumption. It has been determined that Dys3 values of 13.11-23.78 um,
D32 values of 10.07-16.38 um, span values of 1.2-1.74 um of capsules produced
according to spray drying method, and capsules obtained according to electrospray
method particle size varies between 0.199 and 3.984 um. By using electrospraying and
spray drying methods, capsules with small particle size, stable and releasable in the
intestine were obtained. The obtained phytosterol capsules have the potential to be a
commercialized functional food additive that can be added to various food formulations
as well as directly as a food supplement.
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ONSOZ

Bu tez kapsaminda insan sagligi acisindan biiylik bir O6neme sahip olan
fitosterollerin kapsiillenerek hedeflenen yerde saliniminin saglanmasi amaciyla
elektropiiskiirtme ve piiskiirterek kurutma islemlerinin kullanim olanaklar1 arastirilmistir.
Arastirma sonuclart fitosterollerin kapsiillenmesinde elektropiiskiirtme ve piiskiirterek
kurutma yontemlerinin kullanilabilecegini gostermistir. Tez sonuglarinin konu ile ilgili
arastiricilara ve sektore faydali olmasini dilerim.

Bu ¢alismay1 tez konum olarak oneren, doktora 6grenimim sirasinda ve tez
calismalarim boyunca gosterdigi her tiirlii destek, anlayis ve yardimindan dolay1 ¢ok
degerli hocam sayin Prof. Dr. Ayhan TOPUZ’a, degerli goriisleri ile tez siiresince beni
yonlendiren tez izleme komitesi iiyesi Prof. Dr. Ahmet KUCUKCETIN’e ve Prof. Dr.
Hilal SAHIN NADEEM ’e en icten tesekkiirlerimi sunarim.

Caligmalarimin ¢esitli asamalarinda benden yardimlarini esirgemeyen Gida
Yiiksek Miihendisi Giilderen COSGUN, Gida Yiiksek Miihendisi Keziban Kiibra
GUNGOR ve ekip arkadaslarima; ayrica ¢alismalarim boyunca maddi ve manevi
yardimlarini benden higbir zaman esirgemeyen Dr. Ogretim Uyesi Mehmet TORUN, Dr.
Ogretim Uyesi Ferhan BALCI TORUN, Dr. fhsan Burak CAM, Dog. Dr. Ismail
TONTUL, Dog. Dr. Ciineyt DINCER ve Dog. Dr. Elif AYKIN DINCER’e tesekkiir
ederim.

Yasamim boyunca yanimda olup maddi ve manevi desteklerini benden
esirgemeyen, bu ¢alismanin en bagindan en sonuna kadar her anlamda bana yardimci1 olan
“cocuk da yaparim, kariyer de” diyebilmeme vesile olan canim babam Biilent
BASUNAL, sevgili annem Filiz BASUNAL ve biricik agabeyim Bora BASUNAL’a
yiirekten tesekkiirlerimi sunarim. Tez calismalarim sirasinda her zaman destegini
hissettigim sevgili esim Burak GULMEZ e sonsuz tesekkiirlerimi sunarim.

Doktora ¢alismam boyunca karsilastigim tiim sikintilarda her zaman yanimda
olup bana varligiyla, konusmalariyla ve hissettirdikleriyle destek olan yas1 kiiglik akli
kocaman kizim Lena GULMEZ e ne kadar tesekkiir etsem az kalir. Onun annesi oldugum
i¢cin Omrii boyunca gurur duymasi dilegiyle.

Tez kapsaminda bana burs destegi (2211-A Genel Yurt i¢i Doktora Burs
Programi) saglayan Tiirkiye Bilimsel ve Teknolojik Arastirmalar Kurumu’na
(TUBITAK) tesekkiir ederim. Tezimle aym adi tastyan FDK-2021-5561 nolu projeye
maddi destek saglayan Akdeniz Universitesi Bilimsel Arastirma Projeleri Koordinasyon
Birimi’ne tesekkiir ederim. Tiirkiye Cumhuriyeti Yiiksekogretim Kurulu'nun 100/2000
doktora burs programina tesekkiir ederim.
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SIMGELER VE KISALTMALAR
Simgeler

d/dk : Devir/dakika

g : Gram

kg : Kilogram

um  : Mikrometre

mg : Miligram

mL  : Mililitre

mm  : Milimetre

S : Saniye

sa : Saat

Tezde ondalik ayiraci olarak nokta (.) kullanilmistir.

Kisaltmalar

ABD : Amerika Birlesik Devletleri

DN  : Direngli nisasta

D321 : Hacim agirlikli ortalama ¢ap (um)

Dpa3; : Yizey agirlikl ortalama gap (um)

Do : %10 kiimiilatif hacime sahip esdeger hacimsel ¢ap
Dso  : %50 kiimiilatif hacime sahip esdeger hacimsel cap

Doo  : %90 kiimiilatif hacime sahip esdeger hacimsel ¢ap

GC-MS : Gaz Kromatografisi - Kiitle Spektrometresi
IN : Inulin
Pred-R? : Tahminlenmis regresyon katsayisi

PSP : Peyniralt1 suyu protein izolati



RZ
R%4z
SD

SEM

: Regresyon katsayisi
: Diizeltilmis regresyon katsayisi
: Serbestlik derecesi

: Taramal1 elektron mikroskobu
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1. GIRIS

Fonksiyonel ozelliklere sahip bazi lipofilik biyoaktif bilesenler beslenme
acisindan giderek artan bir 6nem kazanmaktadir. Bu fonksiyonel bilesenler arasinda
onemli bir yere sahip olan fitosteroller bitkilerin ikincil metabolik faaliyetleri sirasinda
sentezlenerek depolanan ve besin degeri olmayan, tiiketildiginde saglik i¢in faydali
etkiler gosteren steroid yapidaki biyoaktif bilesikler grubudur. Fitosterollerin saglik
tizerine temel faydasi emilimde kolesterol ile yarigsarak kandaki kolesterol seviyesini
diisiirmesi ve bazi kanserlerin olusma riskini azaltmasidir. Fitosterollerin kolesterol
diistiriicii  etkisi, diyet ve safra kolesteroliiniin bagirsaklardaki absorpsiyonunu
azaltmasindan kaynaklanmaktadir. Viicuda giinliik 1.5-3 g fitosterol alinmasiyla, kan
plazmasindaki LDL-Kkolesterol seviyesi %8-15 arasinda diistiigii rapor edilmistir. Ancak
glinlimiizde beslenme aligkanliklarina bagli olarak giinliik alinan fitosterol miktarinin
170-440 mg araliginda oldugu da bildirilmistir (Fernandes ve Cabral 2007).

Degisen sosyokiiltiirel beslenme aliskanliklari tiiketicileri hazir gida tiiketimine
yoneltmistir. Son yillarda giderek artan ve gesitlenen hazir gida iiretiminde fonksiyonel
ozellik gosteren bilesenlerce katkilanmig gida iiretimi yayginlagmistir. Gidalarda
beslenme ve lezzet 6zelliklerinin yani sira koruyucu ve tedavi edici bilesen unsurlarina
yer verilmeye baslanmis ve alternatif tip liriinlerinin dogrudan gida iirtinlerinde kullanimi
artmistir. Ancak bu amagla yapilan katkilamalar, gidalarin islenmesi ve depolanmasi
sirasinda meydana gelen bozulmalar neticesinde yeterince amacina ulagamamaktadir.
Hatta fonksiyonel 6zellikleri nedeniyle katkilanan bazi bilesenler oksidatif tepkimeleri
arttirarak insan sagligi i¢in zararh bilesikler olusmasina neden olmaktadir. Bu olumsuz
degisimleri 6nlemek amaciyla pek ¢ok ¢alisma yiirtitilm{istir.

Enkapsiilasyon teknigi bu amagla kullanilan en yaygin tekniklerden biri haline
gelmistir. Bu teknikler arasindan piiskiirterek kurutma teknolojisi ile enkapsiilasyon
uygulamasi gida endiistrisinde siklikla kullanilmaktadir. Siirekli iiretim olanagi, ekipman
kullaniminin kolaylig1, maliyetinin diislik olmasi, tasiyict madde se¢iminde alternatiflerin
¢ok olmasi ve son iiriin stabilitesi bu yontemin en c¢ok tercih edilme nedenleri olarak
ortaya ¢ikmaktadir (Re 1998; Jimenez vd. 2004; Rodriguez-Huezo vd. 2004).

Bir diger enkapsiilasyon yontemi olan elektropiiskiirtme, c¢ok farkli polimer
cozeltilerinden nanofiberlerin iiretilmesinde basit ve ¢ok yonlil bir teknik oldugu i¢in son
yillarda 6n plana ¢ikmaya baslamistir. Tek adimli, kolay uygulanabilir ve ucuz bir yontem
olan elektropiiskiirtme kullanilarak, mikrometre veya nanometre boyutunda ve diigiik
polidispersiteye sahip damlaciklar elde edilebilmektedir. Ayrica islem sirasinda
kapstillenecek olan bilesen sicakliga maruz kalmadigindan zarar gérmemektedir.

Bu tezde, insan sagligi acisindan 6nemli ve olumlu etkileri olan fitosterollerin
tilketim sirasinda fonksiyonunu etkin bir sekilde yerine getirebilmesine yonelik suda
¢oziinebilir kapsiillerin gelistirilmesi ve bu yontemle fonksiyonel yeni gida katki
maddesinin iretilmesi amaglanmaktadir. Bu amagla enkapsiilasyon tekniklerinden
elektropiiskiirtme ve piskiirterek kurutma yontemleri karsilastirmali  olarak
kullanilmistir. Bu yoOntemlerle kapsiillenen fitosterol karigimi bazi parametreler
kullanilarak optimize edilmis ve elde edilen kapsiiller iki farkli sicaklikta (4°C ve 25°C)
60 giin siireyle depolanarak depolama stabiliteleri test edilmistir. Uretilen kapsiillerde
ylizey yag miktari, partikiil boyutu, statik gastrointestinal model sistemde salinim diizeyi
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(mide ve bagirsak), mikroenkapsiilasyon etkinligi ve partikiil morfolojisi (SEM)
analizleri gergeklestirilmistir. Depolama siiresi boyunca toz formdaki kapsiillerde nem,
su aktivitesi ve oksidasyon testleri (peroksit, p-anisidin ve hekzanal) yiiriitiilmiistiir.
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2. KAYNAK TARAMASI
2.1. Fitosteroller

Fitosteroller, bitkisel yaglar, kabuklu yemisler, tahillar, sebzeler ve meyvelerde
yaygin olarak bulunan bir grup sterol bilesikleridir (Moreau vd. 2018). Fitosteroller, C-3
konumunda bir hidroksil grubuna, C-17 konumunda 8-10 karbon atomundan olusan bir
yan zincire ve genellikle C-5 konumunda bir ¢ift baga sahip olan triterpenlerdir
(Mohammadi vd. 2020) (Sekil 2.1). Fitosteroller yapisal olarak kolesterole
benzemektedir. Kolesterol ile arasindaki temel fark, fitosterollerin genellikle C24
pozisyonunda bir metil veya etil grubu ve bazi yaygin fitosterollerin C-22 pozisyonunda
doymamus bir ¢ift baga sahip olmalarindan kaynaklanmaktadir (Comunian ve Favaro-
Trindade 2016). Fitosteroller bitkilerde esas olarak serbest steroller, sterol esterler, sterol
glikozitler ve agil sterol glikozitler seklinde bulunmaktadir. C-4 konumundaki metil
gruplarinin sayisina bagli olarak, fitosteroller ii¢ kategoriye ayrilmaktadir: 1) B-sitosterol,
stigmasterol, kampesterol ve brassicasterol igeren 2) 4-demetil steroller; gramisterol,
sitrostadienol ve lofenol igeren 4a-monometil steroller; 3) sikloartanol, sikloartenol ve
2,4-metilensikloartanol iceren 4,4-dimetil steroller.

R e e L T

R, : \[ [

(¢) chole- () sito- (g) stigma- (h) campe- (1) brassica-

Sekil 2.1. Fitosterol ve tiirevlerinin kimyasal yapist (Mohammadi vd. 2020)

Fitosterollerde, polisiklik steroid ¢ekirdegi ve C-17 konumundaki yan zincir suda
zay1f ¢oziiniirliige yol agarken, C-3 konumundaki hidroksil grubu yagda ¢oziiniirliigii
sinirlamaktadir. Yiiksek erime noktasi, gida endiistrisindeki pratik uygulamalarina da
elverisli degildir. Fitosterollerin gidalardaki uygulamasimi genisletmek ig¢in, kimyasal
veya fiziksel modifikasyonlarla c¢oziiniirlik, dagilabilirlik ve biyoyararlanim
arttirtlmalidir. ~ Fitosterollerin ~ kapsiillenmesi  ile  oral  biyoyararlanimlar
arttirilabilmektedir. Kapsiillenmis fitosterollerin gastrointestinal sistemde ¢oziinmeleri
tesvik edilerek, hedeflenen dokularda kontrollii salinim saglanmaktadir (Feng vd. 2021).
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Insan beslenmesinde viicuda alinan en yaygin fitosteroller, diyet iceriginin
sirastyla yaklasik %65'ini, %30'unu ve %3'linii olusturan B-sitosterol, kamfesterol ve
stigmasteroldiir (Weihrauch 1978). Insan beslenmesindeki en yaygim bitki stanolleri,
diyet fitosteroliiniin yaklasik %5'ini olusturan sitostanol ve kampestanol'diir (Ogbe vd.
2015).

Insanlar fitosterolleri sentezleyemezler, bu nedenle insan kanindaki ve
dokularindaki tiim fitosteroller diyetten elde edilirken, insan kanindaki ve dokularindaki
kolesterol diyetten ve endojen kolesterol sentezinden elde edilmektedir. Benzer miktarda
fitosterol ve kolesterol iceren diyetle beslenen insanlarda, serum fitosterol
konsantrasyonlar1 genellikle serum kolesterol diizeylerinden birkag yiiz kat daha diisiik
bulunmustur (Von Bergmann vd. 2005). Diyetteki kolesteroliin yaklasik %50-60'ina
karsilik, fitosterollerin %10'dan daha azinin sistematik olarak emildigi bildirilmistir.
Kolesterol gibi fitosteroller de enterositler tarafindan alinmadan karisik misellere dahil
edilmektedir. Enterositlerin i¢ine girdikten sonra, sistemik absorpsiyonlari, ABCGS5 ve
ABCGS8 olarak bilinen bir ¢ift ATP baglayici kaset (ABC) proteininden olusan akis
tastyicilarinin aktivitesi tarafindan inhibe edilmektedir (Sudhop vd. 2005). ABCG5 ve
ABCGS&'in her biri fitosterolleri ve esterlesmemis kolesterolii enterositten ilgili liimene
salgilayan bir tagiyicinin yarisini olusturmaktadir. Fitosteroller, ABCG5/GS8 tasiyicilar
tarafindan kolesterolden ¢ok daha yiiksek bir oranda bagirsaga geri salgilanmakta, bu da
diyetteki fitosteroliin kolesterolden ¢cok daha diisiik bagirsak emilimine neden olmaktadir.
Enterositler igerisindeki fitosteroller, kolesterol kadar kolay esterlesmezler ve bu nedenle
cok daha diislik konsantrasyonlarda silomikronlara dahil edilirler. Silomikronlara dahil
olan fitosteroller kan dolasimina girmekte ve sonra karaciger tarafindan alinmaktadir.
Fitosteroller, karacigere girdikten sonra, ¢esitli enzimlerin ve kolesterol 7«-hidroksilaz
ad1 verilen bir anahtar enzimin etkisiyle kolesterol ve diger metabolitlere metabolize
olmakta, safra asitlerine donlismekte ve hepatik ABC G5/G8 tastyicilari tarafindan hizla
safraya salgilanmaktadir. Safraya fitosterol salgilanma hiz1 kolesterol salgilamasindan
daha fazladir (Sudhop vd. 2002). Bu nedenle, kolesterole kiyasla fitosterollerin diisiik
serum konsantrasyonlari, bagirsak emiliminin azalmasi ve fitosterollerin safraya fazlaca
salgilanmasi ile agiklanabilmektedir (Ogbe vd. 2015).

Fitosteroller bitkisel yaglar, meyveler, sebzeler, kuruyemisler, tahillar ve
baklagiller gibi bitkisel kaynaklarda bulunmaktadir (Cizelge 2.1). Bezelye, karnabahar,
brokoli ve marul en yiiksek fitosterol konsantrasyonuna (1.1 ile 53.7 mg/100 g) sahip
sebzeler olarak gozlenmistir. Meyvelerdeki fitosterol igerigi 1.6 ila 32.6 mg/100 g
arasinda degismekte olup, portakal, mandalina ve mango meyveleri en yiiksek fitosterol
konsantrasyonuna sahiptir (Chen ve Blumberg 2008). Findikta fitosterol miktar1 95 ila
280 mg/100 g arasinda degigsmektedir. Gidalarin fitosterol icerigi olgunlasma ve hasat
sonrast uygulama ile degismektedir (Bacchetti vd. 2011; Oliveira vd. 2008).

Cizelge 2.1. Bazi gidalarin fitosterol icerikleri (Tolve vd. 2020)

Gida kaynaklari Fitosterol miktari (mg/kg)
Misir yagi 7150-9520
Zeytinyagi 1140-1150

Susam yag1 8650

(Devam Arkada)
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Cizelge 2.1’in devami

Gida kaynaklari Fitosterol miktar1 (mg/kg)
Yer fistig1 yagi 1670-2290
Piring kepegi yagi 10550-11900
Bugday ruseym yagi 12000-13000
Soya yagi 2210-3280
Aycicek yagi 2030-3280
Brokoli 367-390
Havug 153-160
Karnabahar 310-400
Sogan 84-93
Patates 38-73
Domates 47-148
Elma 130-183
Muz 116-161
Uziim 40-200
Portakal 228-240

Farkli beslenme kiiltiiriine sahip toplumlarda tiiketilen gida kaynaklarma bagh
olarak fitosterol alimi biiylik oranda degiskenlik gostermektedir (Geggel ve Demirci
2006). Ornegin Japonya'da fitosterol alim1 yaklasik 373 mg/giindiir (Normen vd. 2002).
Normal bat1 tipi diyetin yaklagik 200-400 mg kolesterol ve 200-400 mg bitki sterolleri
icerdigi varsayilmaktadir. Fitostanoller dogada fitosterollerden ¢ok daha az miktarda
bulundugundan ¢ok daha diisiik miktarlarda (yaklasik 25-50 mg/giin) tiiketilmektedir.
Vejetaryenler ise 600-800 mg fitosterolii giinliik beslenmeleriyle karsilamaktadir
(Clifton 2002). Diger taraftan, giinliik diyetle alinan bu miktarlarin kan kolesteroliinii
yeterince diigiiriicii etkisinin olmadig1 ifade edilmektedir. Viicuda giinlik 1.5-3 ¢
fitosterol alinmasiyla, kan plasmasindaki LDL-kolesterol seviyesi %8-15 arasinda
diistiigti rapor edilmistir (Fernandes ve Cabral 2007). Bu sebeple fitosterollerle
zenginlestirilmis gida alimi ile daha yiksek seviyede fitosterol tiiketimi
saglanabilmektedir. Fitosterol ve fitostanollerle zenginlestirilmis gidalarin basinda ticari
olarak ilk iretilen margarinler gelirken igme siitleri, dondurma, g¢orbalar, yogurtlar,
baharatli soslar, meyve sulari, firin tiriinleri, bazi et iiriinleri, peynirler ve mayonez gibi
gidalar giiniimiizde ticari olarak iiretilmektedir (Tasan 2008).

Fitosterollerin saglik iizerine temel faydasi emilimde kolesterol ile yarisarak
kandaki kolesterol seviyesini diisiirmesi ve bazi kanserlerin olusma riskini azaltmasidir.
Fitosterollerin kolesterol diistirticti etkisi, diyet ve safra kolesteroliiniin bagirsaklardaki
absorpsiyonunu azaltmasindan kaynaklanmaktadir. Fitosterollerin hem insanlarda hem
de hayvanlarda fizyolojik etkileri bir¢ok ¢alismada degerlendirilmistir (Lin vd. 2010;
Rasmussen vd. 2006). Fitosteroller ayrica farmasotikler (terapdtik steroidlerin tiretimi),
beslenme ve kozmetik alanlarinda da 6nemli rollere sahiptir. Sagliga olan faydalarinin bir
sonucu olarak genellikle gida ve kozmetik endiistrilerinde katma degerli katki maddeleri
olarak kullanilmaktadirlar (Rudkowska 2010). Antikanser, antioksidan, antiinflamatuar
ve antiaterosklerotik aktiviteler gibi fitosterollerin diger sagligi gelistirici etkileri rapor
edilmistir. Bircok c¢alismada fitosteroller meme, kolon ve prostat kanseri hiicreleri
tizerinde toksik etkiler gostermistir (Awad vd. 2000; Rao ve Janezic 1992).
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Epidemiyolojik calismalar, fitosterolle zenginlestirilmis diyetlerin uygulanmasi yoluyla
akciger, mide, kolon, meme ve prostat kanserleri gibi yaygin kanser riskinde azalma
oldugunu gostermistir (Bouic 2001). Fitosteroller ayrica diigiik yogunluklu lipoproteinleri
peroksidasyondan korumaktadir (Ferretti vd. 2010). Baz1 arastirmacilar fitosterollerin,
Ozellikle AS5-avenasteroliin, antioksidan aktivite ve anti-polimerizasyon Ozellikleri
gosterdigini bildirmistir (Tian ve White 1994; White ve Armstrong 1986). Burg vd.
(2013) esas olarak stigmasterol igeren fitosterol karigimlarinin diyetle alinmasinin
Alzheimer hastaliginin 6nlenmesinde faydali olabilecegini bildirmistir. Sundarraj vd.
(2012) y-sitosteroliin biiylime inhibisyonu, hiicre dongiisii durmasi ve kanser hiicresi
apoptozu nedeniyle potansiyel antikanser aktivitesi uyguladigini bildirmistir. Baska bir
calismada Balamurugan vd. (2011) y-sitosteroliin, artan insiilin sekresyonu ve
glukoneogenez inhibisyonu yoluyla streptozotosin ile indiiklenen diyabetik si¢anlarda
hiperglisemiyi azalttigini gostermistir (MS vd. 2018).

Fitosteroller yiiksek sicakliklarda kararsiz olan ve doymamuis lipid bilesikleri
olduklarindan oksidasyona oldukg¢a duyarlidir. Fitosteroller farkl: iiretim siireglerine bagh
olarak doniistime ugramaktadir. Bu nedenle, isleme ve depolama sirasinda fitosterollerle
zenginlestirilmis gidalarin kalitesini muhafaza etmek gerekmektedir. Bununla birlikte,
halkasal yapiya sahip fitosteroller tekli doymamis yag asitlerinden (oleik asit vb.) daha
kararlidir. Fitosterollerin oksidasyonuna neden olup doniisiimiine yol agan faktorler,
yiiksek sicaklik ve uygulama siiresi ile iginde bulunduklar1 matrisin bilesimi
sayilabilmektedir. Fitosterollerin oksidasyonu ile kolesterol oksidasyon iiriinlerine
niteliksel olarak benzer toksik etkiler gosterebilen fitosterol oksidasyon iiriinlerine (FOU)
doniismektedir (Gonzalez-Larena vd. 2015). FOU’lerin iiretimi, birincil bilesiklerin veya
hidroperoksitlerin elde edildigi bir dizi ardisik reaksiyonun ardindan ger¢eklesmekte olup
ketonlar, alkoller ve epoksitler gibi ikincil bilesikler ile dimerler, oligomerler ve
polimerler gibi iiciinciil bilesikler meydana gelmektedir. En yaygin FOU 7-
ketokamfesterol, 7-keto-B-sitosterol, 7-B-OH-kamfesterol ve 7-B-OH -B-sitosteroldiir.
Yapilan ¢ok sayida calisma, FOU’lerin sitotoksik etkiler sergiledigini, ancak kolesterol
oksidasyon iriinlerinden bes kat daha az etkili oldugunu, kanda yiiksek seviyede bulunan
FOU’lerin kardiyovaskiiler hastalik gelistirme riskini arttirdigini gstermistir (Vanmierlo
vd. 2013). Dolayistyla fitosterol oksidasyonu sagliga faydali liriinlerin azalmasi ve toksik
maddeler olugmasi nedeniyle gidalarda istenmemektedir (Soupas vd. 2007).

2.2.  Fitosterol Enkapsiilasyonu

Kapsiilleme islemi, fitosterolleri cesitli ¢evresel kosullardan (oksijen, 151k, pH,
nem, 1s1, kayma vb.) korumak ve uygun kaplama materyali kullanilarak isleme ve
depolama kosullar sirasinda fitosterol kaybini azaltmak i¢in alternatif bir yontemdir (Di
Battista vd. 2018).

Enkapsiilasyon (kapsiilleme); bir maddenin veya karisimin baska bir madde ile
kaplanmasi1 veya hapsedilmesi olarak tanimlanmakta olup, elde edilen nanometre (nano-
enkapsiilasyon), mikrometre (mikro-enkapsiilasyon) veya milimetre (makro-
enkapsiilasyon) Olcegindeki iiriine gore on ekler alarak isimlendirilmektedir (Kog¢ vd.
2010). Enkapsiilasyon islemi gida, tarim, ilag, enerji ve savunma gibi bir¢cok alanda
uygulanmaktadir. Bu islemin temel amaglari arasinda sivi materyalin kat1 hale
dontistiiriilmesi, enkapsiile edilen materyalin tat ve kokusunun maskelenmesi, enkapsiile
materyallerin hedeflendigi sekilde kontrollii olarak salimiminin saglanmasi, olumsuz
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cevre kosullarma karsit stabilitenin arttirilmasi, aktif bilesiklerin uguculugunun
Onlenmesi, kaplanan g¢ekirdek materyalin diger bilesenlerle reaksiyonlara girmesinin
Onlenmesi, malzemenin daha kolay taginmasi ve depolanmasi olarak sayilabilmektedir
(Unal ve Erginkaya 2010; Varhan ve Mehmet 2018). Biyoaktif bilesiklerin
kapsiillenmesinin en Onemli nedenlerinden biri, nihai iriinde oldugu kadar isleme
sirasinda da daha fazla stabilite saglamaktir. Ayrica biyoaktif bilesik ile gida
tirtinlerindeki diger bilesenler arasindaki reaksiyon onlenebilmektedir (Gharsallaoui vd.
2007).

Kapsiilleme, fitosterollerin stabilitesini arttirmakta ve gastrointestinal sistemdeki
salimimlarin1 kontrol etmektedir (Corréa vd. 2017). Uygun bir kapsiilleme y6nteminin
secimi; ¢ekirdek materyali, kaplama materyali, stabilite, morfoloji, salinim kinetigi ve
¢ekirdek materyalinin son pargacik boyutu gibi gesitli faktorlere baghdir (Tavares vd.
2021). Fitosteroller igin en yaygin olarak kullanilan kapsiilleme yontemleri; piiskiirterek
kurutma, dondurarak kurutma, piiskiirterek sogutma, emiilsifikasyon, lipozom ve
ekstriizyondur. Ayrica, elektro-egirme ve elektropiiskiirtme, fitosterolii termal
bozunmadan koruyan bazi yeni yaklasimlardir (Mohammadi vd. 2020). Fitosterollerin
enkapsiilasyonu tizerine ¢esitli ¢alismalar mevcuttur

Di Battista vd. (2015) arabik gam, maltodekstrin ve ¢esitli konsantrasyonlarda
yiizey aktif madde (%0.1 ila %2.65 a/h Tween 20 veya sodyum lauril siilfat) kullanarak
fitosterolleri piiskiirterek kurutmuslardir. Kaplama materyallerinin ve ylizey aktif madde
konsantrasyonunun mikrokapsiillerin verimi ve kapsiil 6zellikleri iizerindeki etkisini
arastirmiglardir. %2 a/h SDS kullanilarak elde edilen mikropartikiiller, enkapsiilasyon
etkinligi (yaklasik %50), fitosterol geri kazanimi (%40'a yakin) ve partikiil boyutu (5.89
um) acisindan en iyi sonucu verdigini belirtmislerdir.

Bagka bir ¢alismada, arastirmacilar, piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma
yontemlerini kullanarak fitosterolii kapsiillemek amaciyla kaplama materyali olarak misir
lifi ve peynir alt1 suyu proteini izolat1 kullanmiglardir. Piiskiirterek kurutulan 6rneklerin
mikroenkapsiilasyon verimliliginin, dondurularak kurutulmus 6rneklerden daha yiiksek
oldugunu bildirmiglerdir. Piiskiirterek kurutma ile dondurarak kurutmaya kiyasla tistiin
ozelliklere sahip tozlar elde edilmis ve kaplanan aktif bilesenin dondurarak kurutmaya
gore daha iyi korundugunu gostermislerdir. (Chen vd. 2013Db).

Paaver vd. (2016) tarafindan yapilan bir ¢alismada, B-sitosterol yiiklii nano lifler
tiretmek amaciyla kaplama materyali olarak kitosan kullanilmugtir. B-sitosterol bazli
nanoliflerin 150 ila 218 nm arasinda degisen ¢apa sahip oldugunu bildirmislerdir. Bu
nedenle, elektropiiskiirtme iglemi, suda az ¢oziinen bitki sterolleri i¢in Onemli bir
teknoloji olarak kabul edilmektedir.

Yapilan bir ¢aligmada fitosterol karisimi dort farkli kombinasyonda peyniralti
suyu protein izolati, iniilin ve kitosan tasiyici materyalleri, iki Tween 80 konsantrasyonu
(%1.25 ve %2.50 a/a) ve iki giris sicakligi (125 ve 155 °C) kullanilarak piiskiirterek
kurutma yontemiyle kapsiillenmis olup, kurutma verimi ve mikrokapsiil ozellikleri
tizerindeki etkisi degerlendirilmistir. Buna gore maksimum %25 yiikleme kapasitesi ile
en iyi performans tasiyict materyal olarak sadece peyniralti suyu protein izolat1 ve %1.25
Tween 80 kullanimi ile ve 155°C giris sicakliginda gergeklestirilmistir. Islem kosullari,
laboratuvar ekipmanindan yari teknik bir 6lgege basariyla 6lgeklendirilmis ve optimum
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tasiyict materyal formiilasyonu ve proses kosullari korunmustur (Tolve vd. 2019).

Comunian vd. (2018) engerek otu yagi (stearidonik ve alfa-linolenik yag
asitlerinin kaynagi) ve B-sitosterol'ii, farkli tasiyict materyal kombinasyonlari ve ¢apraz
baglayicilar olarak sinapik asit (SA) ve transglutaminaz kullanarak karmagsik
koaservasyon yoluyla kapsiillemislerdir. 30 giinlik depolama boyunca yiiksek
kapsiilleme verimliligi (SA igin %29-93; yag ve fitosterol karigimi i¢in %68-100) ve geri
kazanim (serbest SA ve fitosterol igin sirasiyla %49-99 ve %16) elde edilmistir. Boylece,
capraz baglayicit olarak SA kullanilarak engerek otu yagi ve fitosteroliin birlikte
kapsiillenmesi basartyla gerceklestirilmistir.

Yapilan bir galismada, B-sitosterol soya protein izolat1 (SPI) ve pektin kullanilarak
karmagik koaservasyon yontemiyle kapsiillenmistir. En yiiksek enkapsiilasyon etkinligi
(%87.9) 5:1 SPI/pektin orani ve pH 2.5'te yapilan mikrokapsiillerde gbézlemlenmistir.
Kapsiillenmis B-sitosterol, uygun oksidasyon stabilitesi gdostermistir. Ayrica, fitosterol
yiiklii mikrokapsiiller ekstra gastrik asit kosullarina karsi da yiiksek stabilite gostermistir
(Li vd. 2021).

Hwang vd. (2010) yaptiklar1 ¢aligmada fitosteroller ile hazirlanan lipozomlarda
kapsiillenmis antihipertansif oligopeptitlerin uygulanabilirligini  arastirmiglardir.
Lipozomlarin olusturulmasinda kolesterol yerine p-sitosterol veya stigmasterol
kullanilmistir. Kapsiilleme etkinlikleri, B-sitosterol ve stigmasterol i¢in sirasiyla %50 ve
%49 olarak belirlenmistir. Fizikokimyasal o6zellikler, fitosterollerle hazirlanan
lipozomlarin  kapsiilleme etkinliginin, depolama kararliliklarinin, pH'min  ve
oksidasyonunun kolesterol tarafindan hazirlananlara benzer oldugunu agikca
gostermistir. Bu nedenle, lipozomlarin hazirlanmasinda kolesteroliin fitosterollerle
degistirilmesinin miimkiin oldugu belirtilmistir.

2.3.  Elektropiiskiirtme ve Elektroegirme

Elektropiiskiirtme ve elektroegirme, gidalarda 6zellikle raf dmriiniin arttirilmasi,
besin degerinin ylikseltilmesi, gida bilesenlerinin korunmasi, stabilizasyonu ve yavas
salinimi i¢in kullanilan elektrostatik kuvvetlerin uygulandigi bir enkapsiilasyon
yontemidir. Prensip olarak, elektropiiskiirtme ve elektroegirme, bir polimer ¢ozeltisinin
sirastyla lifler veya parcaciklar elde etmek igin yiiksek potansiyel elektrik alani
uygulanarak piiskiirtiilebildigi veya dondiiriilebildigi elektrohidrodinamik islemlerdir.
Elektropiiskiirtme ve elektroegirme, polimerik ¢ozeltiyi sikistirmak igin bir siringa
pompasindan, yiiksek voltajli bir gii¢ kaynagi ve diiz plaka ya da doner tambur toprakli
bir toplayicidan olusmaktadir (Sekil 2.2) (Sekil 2.3) (Bhushani ve Anandharamakrishnan
2014; Soleimanifar vd. 2020). Elektropiiskiirtme isleminde elektrodinamik kuvvet, diger
kuvvetleri yendiginde damlaciklar koniden kopmaya baslamakta ve sonucunda bir jet
olusturmaktadir. Bu olay Sir Ingram Taylor tarafindan ilk kez 1964 yilinda bahsedildigi
icin olusan jet konisine “Taylor konisi” adi verilmistir. Yiiklenen damlaciklar, karsi
tarafta bulunan elektroda dogru elektriksel alan boyunca hareket ederken ¢oziicii
buharlastigindan kiigiilerek nano ve mikro boyutlarda par¢alanmaktadir (Ergin vd. 2017).
Elektropiiskiirtme ve elektroegirme "kardes" teknolojiler olarak kabul edilmektedir;
ancak, iki elektrohidrodinamik siireci ayirt eden birkag farkli yon vardir.
Elektroegirmede, kilcal borudaki polimer ¢ozeltisi, yiiksek voltaj potansiyeli ile serbest
yluklerle yiiklenmektedir. Kilcalin ucunda, benzer yiiklerin elektrostatik itmesi ve dis
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elektrik alanin Coulomb kuvveti olmak iizere iki biiyilik elektrostatik kuvvet nedeniyle,
damlacigin yarim kiire yiizeyi Taylor konisi olarak bilinen konik bir sekle biikiilmektedir.
Elektrostatik kuvvet yiizey gerilimini etkisiz hale getirdiginde, yiiklii bir polimer jeti
Taylor konisinin ucundan disar1 atilmaktadir. Piiskiirtme toplayiciya dogru
gerceklesirken, esit olmayan sekilde dagitilan yiikler, jetin kamgilanma veya egilme
hareketine neden olmaktadir. Sonu¢ olarak, jetin uzamasi ve ¢oziiciiniin hizl
buharlagsmas1 gercekleserek topraklanmig toplayict lizerinde kati ve ince lifler rastgele
yonlendirilmis, dokunmamuis bir y1gin olarak biriktirilmektedir (Kriegel vd. 2008; Li ve
Xia 2004; Reneker ve Yarin 2008). Diger yandan, elektropiiskiirtme elektrik kuvvetleri
tarafindan  yonlendirilen bir sivi  atomizasyon islemidir. Elektroegirme ve
elektropiiskiirtme teknikleri arasindaki fark, polimer ¢dzeltisinin konsantrasyonuna bagli
olarak ortaya ¢ikmaktadir. Cozelti konsantrasyonu yiiksek oldugunda, Taylor konisinden
gelen jet stabilize olmakta ve uzama gergeklesmektedir. Cozelti konsantrasyonu diisiikse,
genigleme dengesizligi nedeniyle jet destabilize olmakta ve dolayisiyla ince damlaciklar
olusmaktadir. Bu yiiksek yiiklii damlaciklar uzayda kendiliginden dagilmakta, boylece
damlacik aglomerasyonunu ve pihtilasmasini 6nlemektedir (Brandenberger vd. 1999;
Jaworek ve Sobczyk 2008). Ayrica ¢oziiciiniin buharlasmasi, damlaciklarin biiziilmesine
ve katilagmasina yol agarak topraklanmis toplayici lizerinde kat1 polimerik parcaciklarin
birikmesine neden olmaktadir (Bock vd. 2012).
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Elektropiiskiirtme, diger mekanik atomizorlere gore bircok avantaja sahiptir.
Damlacik boyutu daha kiiclik, damlaciklarin biiytlikliik dagilimi genellikle dar, uniform
partikiillerin tiretimi miimkiin, yiiklii damlaciklar birbirlerini ittiklerinden dolay1 boslukta
kendi kendilerine dagilarak koagiilasyonu onlenmekte, yiiklii damlaciklarin hareketi
elektrik alanlar araciligiyla kolaylikla kontrol edilebilmekte ve etken maddenin tasiyici
sistem i¢ine yiiklenmesi genellikle tek adimli bir islem olup ucuz ve kolay uygulanabilir
bir yontemdir (Badilli ve Tarimc1 2009).

Elektropiiskiirtme yontemiyle enkapsiilasyon isleminde c¢ozelti o6zellikleri
(polimer konsantrasyonu ve molekiil agirligi, viskozite, elektriksel iletkenlik, yiizey
gerilimi), islem kosullar1 (voltaj, tabaka aras1 mesafe ve akis debisi) ve ¢evresel 6zellikler
(sicaklik, nem) dahil olmak iizere ¢ok sayida etkili parametre mevcuttur (Reneker vd.
2000).

Cozelti viskozitesinin, lif ¢ap1 ve morfolojisinin en biiyiik belirleyicilerinden biri
oldugu bulunmustur. Diisiik polimer konsantrasyonunda, boncuk ve damlacik seklindeki
kusurlar goézlenmistir (Kulkarni vd. 2010). Bazi durumlarda, polimer ¢6zeltisinin
konsantrasyonunun arttirilmasi, ylizey gerilimini de etkileyebilmektedir. Konsantrasyonu
yiiksek cozeltiler icin, jetler baslatilmadan 6nce damlalar ugta kurumus ve boylece
elektroptiskiirtme  gergeklestirilememistir  (Demir vd. 2002; Duan vd. 2004).
Elektropiiskiirtme ile tiretilen partikiillerin ¢apinin, ¢ozelti konsantrasyonundaki artisla
birlikte arttig1 belirtilmistir. Polimer ¢ozeltisindeki yiiklii iyonlar jet olusumunda oldukca
aktif rol oynamaktadir. Iyonlar jetin yiik tasima kapasitesini arttirarak elektrik alam
uygulandiginda jeti daha yiiksek gerilime maruz birakmaktadir (Subbiah vd. 2005).
Cozelti iletkenligini veya yiik yogunlugunu artirarak daha diizgiin liflerin {iretildigi
bildirilmistir (Huang vd. 2001; Kim vd. 2005). Icerisinde yeteri kadar iyonik bilesen
bulunmayan c¢ozeltilere de inorganik tuzlar ilave edilerek partikiil iretimi
gerceklestirilmektedir.  Elektropiiskiirtme isleminde, elektriksel potansiyele Kkarsi
uygulanan ilk kuvvet yiizey gerilimidir (Terzi 2013). Yiizey gerilimi damlacik olusumu
ve partikiillerin yapisini etkileyen parametrelerden biridir. Diger degiskenler sabit tutulup
yiizey geriliminin diistiriilmesi ile birlikte damlaciksiz, piiriizsiiz ve daha kiigiik ¢apli
partikiillerin olusumu saglanmaktadir (Sener 2011).

Elektropiiskiirtme islemi sirasinda uygulanan voltajin etkisi, proses degiskenleri
arasinda en ¢ok arastirma yapilan parametrelerden biridir. Kritik voltaj degeri asildiktan
sonra partikiil tiretimi gerceklesmeye baslamakta ve ¢oziicii hizla buharlagmaktadir.
Ancak voltaj daha da arttik¢a, Taylor konisi olmadan jet bir ucun kenarlarinda hareket
etmekte ve bu kosullarda ¢ok sayida damlacik varligi gézlenmektedir (Deitzel vd. 2001,
Zong vd. 2002). Lazer kirinimi kullanilarak, voltajdaki artisin daha biiyiik ¢apli jetler
tirettigi ve nihayetinde ¢oklu jet olusumuna yol actig1 da gdsterilmistir (Demir vd. 2002).
Diistik besleme akis hizlarinda kiiciik ¢apl partikiillerin iiretiminin saglandigi, ¢ok
yiiksek akis hizlarinda toplayiciya ulasmadan once kurumasi i¢in yeterli zamam
bulamadigindan boncuklu partikillerin olustugu bulunmustur (Zong vd. 2002).
Toplayictya ulagsmadan 6nce yeterli siirede partikiillerin kurumasi igin siringa ucu ile
toplayic1 plaka arasinda minimum bir mesafe gereklidir. Aradaki mesafe artik¢a
cozeltinin havada kalma siiresi arttigindan daha uzun siire elektriksel alana maruz
kalmakta ve ¢oziicli daha ¢abuk uzaklagmaktadir. Boylece olusturulan partikiillerin ¢ap1
azalmaktadir. Cok yakin veya ¢ok uzak mesafelerde gergeklestirilen elektropiiskiirtme
uygulamalarinda partikiil olusumu gézlemlenmistir (Ki vd. 2005). Buchko vd. (1999)
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polimer ¢ozeltisinin konsantrasyonundan bagimsiz olarak, daha az siringa ucu-toplayici
plaka mesafesinin daha nemli partikiiller ve damlacikli yapilar iirettigini gostermistir.
Sulu polimer ¢dzeltilerinin kullanildig1 uygulamalarda, yiiksek derecede ucucu organik
coOziiciiler kullanan sistemlere gore kuru partikiil olusumu i¢in daha fazla mesafenin
olmasi gerektigini bildirmislerdir.

Nem ve sicaklik elektroptiskiirtme islemini etkileyen ¢evresel etmenlerdendir.
Mit-uppatham vd. (2004) 25 ila 60°C arasinda degisen sicakliklarda partikiiller {iretmis
olup sicakligin artmasiyla partikiil ¢aplarinin kii¢iildiigiinii ve bu kiigiilmenin de sicaklik
yiikseldikce ¢ozelti viskozitesinin azalmasina bagli oldugunu bildirmiglerdir.
Baumgarten (1971) %60'tan fazla bagil nem i¢eren bir atmosferde egrilen liflerin diizgiin
sekilde kurumadigini ve toplayicinin yiizeyine dolandigini gozlemlemislerdir.

2.4. Piskiirterek Kurutma

Piiskiirterek kurutma ile mikroenkapsiilasyon, gida endiistrisinde yillardir
basartyla kullanilmaktadir (Gouin 2004). Piskiirterek kurutma 1930'lardan beri kaplama
materyali olarak akasya gami kullanilarak aromay1 enkapsiile etmek i¢in kullanilan en
eski enkapsiilasyon yontemlerinden biridir (Shahidi ve Han 1993). Gida bilesenlerini
mikroenkapsiile etmek icin bircok teknik gelistirilmis olmasina ragmen, piiskiirterek
kurutma, diisiik maliyetli ve mevcut ekipman nedeniyle gida endiistrisinde kullanilan en
yaygin teknolojidir. Piiskiirterek kurutma, aninda bir toz elde etmek icin sivi1 bir iiriiniin
sicak gaz akiminda atomize edildigi bir uygulamadir. Genel olarak kullanilan gaz havadir
veya daha nadiren inert bir gaz olarak nitrojen kullanilmaktadir. Piiskirtiicliye beslenen
s1v1, bir ¢ozelti, bir emiilsiyon veya bir siispansiyon olabilmektedir. Piiskiirterek kurutma
ile baslangi¢ besleme malzemesine ve calisma kosullarina bagli olarak ¢ok ince bir toz
(10-50 um) veya biiyiik boyutlu pargaciklar (2-3 mm) iiretilmektedir (Gharsallaoui vd.
2007).

Piiskiirterek kurutucunun caligma prensibi, beslemenin isitilmig bir atmosfere
piiskiirtiilmesiyle nemin uzaklastirilmasina dayanmaktadir. Piiskiirterek kurutma islemi
besleme ¢ozeltisinin atomizasyonu (1), sicak hava ile temas (2), nemin buharlagmasi (3)
ve pargaciklarin ayrilmasi (4) olmak iizere dort asamadan meydana gelmektedir (Sekil
2.3)
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Sekil 2.4. Piiskiirterek kurutma asamalar1 (Anandharamakrishnan 2015)

Atomizasyon, damlaciklarin sekli, yapisi, hizi ve boyut dagilimi tizerindeki etkisi
ve buna bagli olarak nihai iirlinlin pargacik boyutu ve dogasina etkisinden dolay1
piiskiirtmeli kurutma isleminin en 6nemli basamagidir. Bir metrekiip s1v1, yaklasik olarak
100 mikron boyutlu damlaciklar olusturmakta ve toplam 60,000 m?nin iizerinde bir yiizey
alan1 sunmaktadir (Masters, 2002). Bu daha biiyiik ylizey-hacim orani, piskiirtmeli
kurutmanin daha hizli bir kuruma hiz1 elde etmesini saglamaktadir. Sonug olarak, 1siya
duyarli bilesiklerde minimum kayip olmakta ve nihayetinde istenen morfolojiye ve
fiziksel oOzelliklere sahip parcaciklar elde edilmektedir. Kurutucuya giren atomize
damlaciklar, sicak hava ile temas halindedir, ancak meydana gelen yiiksek buharlagsma
hiz1 nedeniyle iiriin sicaklig1 yaklasik olarak yas termometre sicakliginda tutulmaktadir.
Sicak havanin damlacik ile temas siiresi sadece birkag¢ saniyedir, bu siire zarfinda kuruma
saglanmakta ve hava sicakligi aninda diismektedir (Anandharamakrishnan 2015).

Partikiil olusumundaki en kritik adim nemin uzaklastirilmas1 agamas1 olup son
trtin morfolojisini etkilemektedir. Piiskiirterek kurutma sirasinda nemin buharlagmasi
sabit ve diisen hiz periyodu olmak iizere iki asamada gerceklesmektedir. Baslangicta,
partikiil sicak havaya maruz kaldigindan hizli buharlasma gergeklesmektedir. Bu sirada,
partikiil baslangi¢ sicakligindan denge buharlasma sicakligina kadar 1sitilmaktadir. Bu
stire boyunca, nem, partikiil yiizeyinden siirekli olarak uzaklastirildigi ve partikiil
yeterince soguk tutuldugu i¢in, nemin uzaklagtirilmas1 kuruma hizi egrisinin sabit hiz
periyodunu takip etmektedir. Bu agsamada partikiil yiizeyi neme doymus halde kalarak
sicaklig1 yas termometre sicaklifinda sabittir. Ayrica, sivi fazin buharlasmasi nedeniyle
damlaciklar kii¢iilmektedir. Partikiilden nemin uzaklastirilmasi devam ettikce, s1v1 iginde
¢ozlinen madde doyma konsantrasyonunun 6tesinde bir konsantrasyona ulasmakta ve
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"kabuk olusumu" olarak tanimlanan damlacik yiizeyinde ince bir kabuk olusturma egilimi
gostermektedir. Bu diisen hiz periyodunda partikiiller 1sinmaya baslayacak ancak ¢ikis
sicakligi civarinda sabit tutulacaktir (Gohel vd. 2009).
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal

Fitosterol karigimi (%70 B-sitosterol, %30 kamfesterol ve B-sitostanol) Sigma-
Aldrich (katalog numarasi1 85451) firmasindan temin edilmistir. Ayrica peyniralti suyu
proteini izolat: (Hardline Hypro, Minnesota, ABD), iniilin (Fibrelle, Istanbul, Tiirkiye) ve
direngli nisasta kapsiilleyici maddeleri ile emiilsiyon stabilizatorleri caligmada
kullanilacak olan diger materyaller olup bu materyaller de ticari kuruluslardan satin
alinmustir.

3.2.  Metot
3.2.1. Emiilsiyonlarin olusturulmasi

Fitosterol karistminin mikroenkapsiilasyonunda peyniralti suyu protein izolati
(PSP), inulin (IN) ve direngli nisasta (DN) kaplama materyali olarak kullanilmustir.
Karigimlar, bu ii¢ kaplama materyalinin miktart 100 mL saf su igerisinde toplamda 20 g
olacak sekilde hazirlanmigtir. Kaplama materyalleri, karigim deseninde belirlenen
oranlarda karistirildiktan sonra, elde edilen ¢ozeltilere kurumadde miktarinin agirlik¢a %
25’1 kadar piring kepegi yagi ve 200 mg fitosterol karisimi eklenerek ultrasonik banyoda
10 dakika siire ile ¢oziindiirme islemine tabi tutulmustur. Siire sonunda son karisima %1.5
oraninda lesitin ilave edilerek homojenizator (Ultraturrax T25 Basic Staufen, Almanya)
ile emiilsiyon haline getirilmistir. Homojenizasyon uygulama siiresi ve hizina 6n
denemeler ile karar verilmistir. Hem ultrases (sabit frekans ve genlikte, farkl: siirelerde)
hem ultraturraks (farkli siire ve devir/dakika) homojenizator kullanilarak olusturulan
emiilsiyonlarda partikiil boyutlar1 dl¢tilmiistiir. Ultrases ile olusturulan emiilsiyonlarda
sicaklik artis1 fazla oldugundan ultraturraks ile en kiiciik partikiil boyutuna ulasilan 10
dakikalik siire boyunca 19000 d/dk hizda buz igerisinde homojenizasyon islemi
gerceklestirilmistir.

3.2.2. Elektropiiskiirtme

Elektropiiskiirtme islemi, elektropiiskiirtme cihazinda (INOVENSO, NEZ200,
Istanbul, Tiirkiye) gerceklestirilmistir (Sekil 3.1). Olusturulan emiilsiyonlar plastik
siringa icine almarak 0.8 ml/saat akis hizinda toplayict plakaya pompalanmistir.
Uzerinde dijital olarak kontrol edilen bir pompa PTFE (Politetrafloroetilen) tel
aracilifiyla siringaya baglanmistir. Elektropiiskiirtme islem parametrelerinin degerleri
hazirlanan emiilsiyonlarin piiskiirtebilme yetenegine sahip olmasina gore belirlenmistir.
Bu nedenle bu islem 17 kV voltaj, 0.8 mL/saat akis hizinda ve 12 cm plaka-igne arasi
mesafede gergeklestirilmistir. Kaplama materyalleri Design Expert 10 (Stat-Ease Co.,
Mineapolis, ABD) istatistik yazilimi ile karisim desenine gore belirlenen oranlarda
kullanilarak enkapsiilasyon gerceklestirilmistir. Fitosterol kapstillerinin eldesinde
kullanilan kaplama materyallerinin minimum ve maksimum oranlar1 Cizelge 3.1°de
gosterilmistir. Inulin ve direngli nisastanin suda ¢dziiniirliikleri ve emiilsiyon olusturma
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kapasiteleri diisiikk oldugundan minimum ve maksimum oranlar bu sekilde belirlenmistir.
Enkapsiilasyonlarda test edilen karisim oranlar1 Cizelge 3.2°de verilmistir.

Sekil 3.1. Elektropiiskiirtme cihazi

Cizelge 3.1. Fitosterol kapsiillerinin eldesinde kullanilan kaplama materyallerinin
minimum ve maksimum oranlari

Kaplama materyali

(9/100 mL saf su) En diisiik En yiiksek
PSP 5 20
IN 0 10
DN 0 5

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Cizelge 3.2. Elektropiiskiirtme igleminde karisim desenine gore belirlenen kaplama
materyalleri karisim oranlari

Test PSP IN DN
(9/100 mL saf su) (9/100 mL saf su) (g/100 mL saf su)
1 15 0 5)
2 16.63 3.19 0.18
3 12.52 7.48 0
4 6.76 10 3.24
5 11.39 3.61 5
6 20 0 0
7 6.76 10 3.24
8 13.32 4.52 2.16
9 10 10 0
10 13.32 4.52 2.16

(Devam Arkada)
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Cizelge 3.2’nin devami

Test PSP IN DN
(9/100 mL saf su) (9/100 mL saf su) (g/100 mL saf su)
11 20 0 0
12 13.32 4.52 2.16
13 7.34 7.66 5
14 17.48 0 2.52
15 13.32 4.52 2.16

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nigastay1 ifade etmektedir.

3.2.3. Piiskiirterek kurutma

Emiilsiyonlarin mikroenkapsiilasyon islemi mini piiskiirtmeli kurutucuda (Biichi
Mini Spray Dryer B-290, Flawil, Isvigre) gerceklestirilmistir (Sekil 3.2). Piiskiirterek
kurutma iglemlerinde ¢ikis sicakligi, besleme hiz1 ve aspirasyon hizi sabit tutularak, hava
cikis sicakligr 85-90°C olacak sekilde ayarlanmistir. Piiskiirterek kurutma isleminde
kaplama materyalleri karisim orani ve giris sicaklik (GS) parametreleri Design Expert 10
(Stat-Ease Co., Mineapolis, ABD) istatistik yazilimi ile bilesik (combined optimal
custom) desene gore optimize edilmistir (Cizelge 3.2). Piskiirterek kurutma yonteminde
kullanilan kaplama materyallerinin minimum ve maksimum oranlart elektropiiskiirtme
isleminde belirtildigi gibidir (Cizelge 3.1).

Sekil 3.2. Piiskiirterek kurutma cihazi
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Cizelge 3.3. Piiskiirterek kurutma isleminde bilesik desene gore belirlenen kaplama
materyali oranlar1 ve giris sicakliklar

PSP IN DN Giris
Test (9/100 mL (/100 ML (9/100 ML sicakhigi
saf su) saf su) saf su) (°C)
1 11.12 3.88 5 120
2 12.65 2.35 5 150
3 12.81 5.20 1.99 180
4 13.39 4.48 2.13 150
5 9.07 7.26 3.66 120
6 16.37 3.63 0 180
7 5.75 10 4.25 120
8 11.38 8.62 0 150
9 10.46 4.54 5 180
10 9.62 5.38 5 150
11 16.64 0 3.36 180
12 10.54 9.46 0 180
13 19.59 0.41 0 180
14 13.39 4.48 2.13 150
15 19.22 0.78 0 120
16 13.39 4.48 2.13 150
17 6.50 10 3.50 150
18 12.54 5.38 2.08 120
19 19.63 0.37 0 150
20 16.13 0 3.88 150
21 16.70 0 3.30 120
22 6.50 10 3.50 150
23 10.32 9.68 0 120
24 6.13 10 3.88 180

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay1 ifade etmektedir.

3.3.  Analizler
3.3.1. Yiizey gerilimi

Daras1 alinmis bir kaba damlalik ile 50 damla su damlatilip tartilmig ve bir damla
suyun kiitlesi (mg) hesaplanmistir. Ayn1 damlalik ile bu kez emiilsiyondan 50 damla
damlatilmig ve tekrar tartimi alinarak 50 damla emiilsiyonun Kkiitlesi ile bir damla
emiilsiyonun kiitlesi (m2) hesaplanmistir (Goniil 2000). Asagidaki Esitlik 3.1 kullanilarak
emiilsiyonlarin yiizey gerilimi hesaplanmaistir.

vi/y2=my/ m; (3.1)
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Burada y1: suyun yiizey gerilimini (dyn.cm™), y2: emiilsiyonun yiizey gerilimini
(dyn.cm™ ), mi: suyun kiitlesini (g), mz: emiilsiyonun kiitlesini (g) ifade etmektedir.
Ayrica suyun yiizey gerilimi 72.8 dyn/cm olarak alinmaistir.

3.3.2. Elektriksel iletkenlik

Elektropiiskiirtme islemi i¢in hazirlanan emiilsiyonlarin elektriksel iletkenligi oda
sicakliginda iletkenlik 6l¢iim cihaz1 (Mettler Toledo FiveEasy Plus, Isvigre) ile
Olgiilmiistiir.

3.3.3. Yiizey yag miktar

Kapsiillerin yiizeyinde bulunan yag miktar1 Bae ve Lee (2008)’e gore tespit
edilmistir. Bu amagla 50 mL falkon tiip i¢ine tartilan 2 g kapsiillenmis ornek tizerine 15
mL hekzan eklendikten sonra oda sicakliginda 2 dakika boyunca karistirilmis ve ardindan
elde edilen ekstrakt filtre kagidindan (Whatman 1) siiziilmiistiir. Filtre kagid1 iistiinde
toplanan kalintt 20 mL hekzanla ii¢ kez daha yikanarak kalinti sabit tartima gelene kadar
60°C’de kurutulmustur. Yiizey yag miktar1 hekzanla ekstraksiyondan onceki ve sonraki
tartimlar yardimiyla hesaplanmstir.

3.3.4. Enkapsiilasyon etkinligi

Emiilsiyonlar hazirlanirken fitosteroller piring kepegi yagi igerisinde
¢oziindiiriildiigiinden kapsiillerin yiizey yag ve formiilasyona ilave edilen yag miktar
kullanilarak enkapsiilasyon etkinligi (EE) belirlenmistir (Esitlik 3.1).

(3.1)

(Toplam yag miktar1 - Yiizey yag miktari)
X

EE (%) = 100

Toplam yag miktar

3.3.5. Mikrokapsiillerin nem ve su aktivitesi

Orneklerin nem miktar1 2 g kapsiillenmis drnegin 70°C sicaklikta sabit tartima
gelene kadar kurutulmasi ile gravimetrik olarak belirlenmistir. Su aktivitesi (aw) ise oda
sicakliginda su aktivitesi 6lgme cihazi (Aqualab 4TE, ABD) kullanilarak belirlenmistir.

3.3.6. Partikiil boyutu analizi

Piiskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen kapsiillerin parcacik boyutu ve
kiiresellik indeksi analizleri lazer sacilim prensibi ile ¢alisan pargacik boyut analiz cihazi
(Mastersizer 2000SR, Malvern) kullanilarak yapilmistir. Kapsiillerin pargacik boyutlarini
belirlemek amaciyla Dass, D32 ve span degerleri hesaplanmistir. Dsz ve Dz degerleri
sirastyla Esitlik 3.2. ve 3.3. kulanilarak, agiklik degeri (span) ise Esitlik 3.4. kullanilarak
hesaplanmustir.

_ Zni dl4

= —Z e (3.2)

43
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n; d;>
Dy, = 2N di (3.3)
2N d;
Burada; ni, di ¢apina sahip partikiillerin sayisini belirtmektedir.
[d(0.9) —d(0.1) ] (3.4)

Actklik = d(0.5)

Aciklik (span) degeri, belirli bir y1gin i¢erisinde bulunan partikiillerin dagilimini ifade
etmektedir. Formiilde; d(0.9), d(0.5) ve d(0.1) sirasiyla. %90, %50 ve %10 kiimiilatif
partikiil ¢aplardir.

3.3.7. Model mide ve bagirsak sivilarinda (in vitro) salinim testi

Statik model mide ve bagirsak sivilarinda salimim testi hem elde edilen
mikrokapsiillerde hem de mikrokapsiiller katkilanarak iiretilen dondurma ve kek
orneklerinde gergeklestirilmistir (Chang ve Nickerson 2018). Bu amagla model mide
stvist (MMS) 3.2 g saflagtirilmig pepsin ile 2 g NaCl son hacimde 7 mL HCI (%37) asit
icerecek sekilde saf su ile 1 L’ye tamamlanarak pH’nin 1.2°ye ayarlanmasi ile
hazirlanmistir. Model bagirsak sivisi (MBS) 6.8 g potasyum fosfat (monobazik) ve 77
mL 0.2N NaCl ve 750 mL su ilave edilmesinden sonra 10 g pankreatin eklenip pH’sinin
6.8’¢ ayarlanmasi ile elde edilmistir. Salinimi 6lgmek i¢in 100 mg mikrokapsiil 1 mL
MMS ve MBS ile 37°C’de 2 saat ¢alkalamali (100 d/dk) su banyosunda inkiibe edilmistir.
Bu siire sonunda hekzan ile salinan fitosteroller ekstrakte edilmistir. Bes dakika 4000 g
hizda santrifiij islemi gergeklestirilip hekzan fazi ayrilmis ve fitosterol kompozisyonu
belirlenmistir.

3.3.8. Fitosterol kompozisyonunun belirlenmesi

Mide ve bagirsak sivisinda bekletilen 6rneklerden 1 mL alinarak {izerine 2 mL
hekzan ilave edilmis ve 5 dakika 4000 g hizda santrifiij edilmistir. Elde edilen hekzan
fazina 100 pL Tri-Sil ajan1 eklenerek 2 dakika ultrasonik banyoda bekletilip
vortekslenmistir. Ardindan 60°C sicaklikta 45 dakika inkiibe edilmis ve siire sonunda
hekzan azot altinda uzaklastirilmistir. Elde edilen TMS eter tiirevleri 0.4 mL hekzanda
¢oziindiiriilerek yine 2 dakika boyunca ultrases banyosunda bekletilip vortekslenmistir ve
3 dakika 4000 g hizda santrifiij edilmistir. Herhangi bir kati partikiilin kalmamasi
amaciyla hekzan fazi viallere aktarilarak GC-MS’de analiz edilmistir GC-MS sicaklik
programi Cizelge 3.4’te gosterilmistir. Ayrica enjeksiyon sicakligi 230°C ve iyon kaynagi
sicakligr 200°C olarak ayarlanmistir (Dutta ve Normen 1998). Orneklerdeki fitosterol
miktari, orneklerle ayn1 kosullarda cihaza enjekte edilen 5 farkli konsantrasyondaki
standard 5-a-cholestane ¢ozeltileri ile olusturulan egri yardimiyla hesaplanmistir. Elde
edilen denklem ve R? degeri sirastyla (6*1076*alan)+80.23 ve 0.983 tiir.
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Cizelge 3.4. GC-MS kolon sicaklik-siire kosullar1

Sicaklik Stire
80°C 1 dakika
20°C/dakika 250°C 5 dakika
1°C/dakika 265°C 25 dakika

3.3.9. Mikrokapsiillerin depolama analizleri

Sabit yag iceren kapsiillerin depolama stabilitesini belirlemek amaciyla Bae ve
Lee (2008)’ye gore oksidasyon testi uygulanmigtir. Bu amagla iiretilen mikrokapsiiller 4
ve 25°C sicakliklarda 60 giin siireyle depolanmistir. Sifirinci, 15., 30. ve 60. giinlerde
alinan 6rneklerin nem, su aktivitesi ve oksidatif stabilite (peroksit, p-anisidin ve hekzanal)
analizleri gergeklestirilmistir.

Mikrokapsiillerdeki yagin hem peroksit hem de p-anisidin degerinin
belirlenmesinde Partanen vd. (2008)’e gore ekstraksiyon islemi gergeklestirilmistir. Bu
amagla toz 6rnegin ¢oziindiiriilmesi i¢in 0.5 g toz 6rnek tartilan tiipe 5 mL saf su ilave
edilmis ve 30 dakika boyunca calkalanmistir. Ardindan yagin ekstraksiyonu igin
karisimin igerisinden 300 pL alinip tizerine 1.5 mL izo-oktan/izopropanol (2:1) eklenerek
10’ar saniye 3 kez vortekslenecek ve 4 dakika siiresince 1000 g kuvvetle santrifiij
edilmistir.

Peroksit degeri (PV) American Yag Kimyacilar Cemiyeti’nin (American Oil
Chemist’s Society, AOCS) Cd 8b-90 nolu standardina gore belirlenmistir. Geri kazanilan
yaklastk 0.3 g yag, 10 mL asetik asit:kloroform ¢ozeltisi (3:2. h:h) igerisinde
¢Oziindiirtiliip 0.5 mL doymus KI ¢6zeltisi ile karistirllmistir. 1 dakika sonra ¢ozeltiye
indikator olarak 0.5 mL nisasta ¢ozeltisi (%1) ve 10 mL saf su ilave edilmistir. Elde edilen
son ¢ozelti. 0.01 veya 0.002N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisine (oksidasyon derecesine bagl
olarak) titre edilmistir. Peroksit degeri Esitlik 3.4’e gore hesaplanmustir.

mEq peroksit (S —B) x N x 1000 (3.4)
kg ornek w

PV (

Burada; S: 6rnek i¢in harcanan sodyum tiyosiilfat ¢ézeltisinin hacmi (mL), B: kor
icin harcanan sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisinin hacmi (mL), N: sodyum tiyosiilfatin
normalitesi ve W: 6rnek agirhigidir (g).

p-anisidin degeri (PAV) AOCS Cd 18-90 nolu standarda gore belirlenmistir.
Yaklastk 0.3 g geri kazanilmis yag n-hekzan ile c¢oziindiirilmiis ve 10 mL’ye
tamamlanarak hazirlanan bu ¢ozeltinin absorbansi (A1) n-hekzan varli§inda 6l¢tilmiistiir.
Daha sonra n-hekzan igerisinde hazirlanan yag ¢6zeltisinden 5 mL ¢6zelti alinarak 1 mL
p-Anisidin ¢ozeltisi ile karistirllmigtir. Ayni sekilde ayr bir yerde 5 mL hekzan ile 1 mL
p-Anisidin ¢ozeltisi karigtirilmigtir. Her iki karisim 10 dakika karanlikta bekletildikten
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sonra 350 nm dalga boyunda UV spektrofotometresinde absorbanslar1 (A2) 6l¢iilmiistiir.
p-Anisidin degeri Esitlik 3.5’e gore hesaplanmustir.
_ 25x(1.2x A2 — A1)

- (3.5)

pAV

Hekzanal analizi: 100 mg toz 6rnek 20 mL’lik viallere tartilarak tizerine 1 mL saf
su ilave edilmis ve 1 dakika boyunca girdap karistiricida karistirilmistir. Analizler GC-
MS (QP2010-Ultra, Shimadzu, Kyoto, Japonya) cihazinda SPME (AOC-5000 Auto
Sampler-Plus  iinitesi, Shimadzu, Kyoto, Japonya) metodu kullanilarak
gergeklestirilmistir. GC-MS sicaklik programi; 40°C/1 dakika, 20°C/dakika artis ile
120°C’de 8 dakika ve 20°C/dakika artis ile 260°C’de 2 dakika seklinde uygulanmistir.

3.3.10. SEM (Taramah Elektron Mikroskobu) analizleri

Elektropiiskiirtme yontemiyle karistm deseni kullanilarak iiretilen kapsiillerin
goriintii analizleri Ankara Universitesi Niikleer Bilimler Enstitiisii’nden hizmet alimi
yoluyla yaptirilmistir. Goriintiiler toz formdaki kapsiiller altin kaplandiktan sonra
elektron mikroskobu (Carl ZEISS EVO 40, Danimarka) yardimiyla elde edilmistir.

3.3.11. istatistiksel analizler

Fitosterollerin kapsiillenmesinde kullanilan elektropiiskiirtme ve piiskiirterek
kurutma yontemleri i¢in optimum kosullar Design Expert 10 (Stat-Ease Co., Mineapolis,
ABD) paket programi ile belirlenmistir. Optimum verilerle elde edilen toz iriinlerde
gerceklestirilen analizlerin sonuglart SAS 9.0 (Statistical Analysis System, ABD) paket
programi kullanilarak varyans analizine tabi tutulmus ve 6nemli bulunan farkliliklar
Duncan Coklu Karsilagtirma Testi ile ortaya koyulmustur.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1.  Elektropiiskiirtme Islemi icin Olusturulan Emiilsiyonlarin Ozellikleri
4.1.1. Yiizey gerilimi

Yiizey gerilimi, bir polimer ¢6zeltisinin elektropiiskiirtme davranisini etkileyen
onemli faktorlerden biridir. Yiizey gerilimi ne kadar biiyiik olursa, polimer ¢6zeltisinin
puskiirtmesini baslatmak igin gerekli elektrostatik yiik de o kadar biiyiikk olmaktadir
(Vega-Lugo ve Lim 2012). Bu calismada elektropiiskiirtme isleminde kullanilmak iizere
olusturulan emiilsiyonlarin yiizey gerilimi degerleri 41.02-64.57 dyn/cm arasinda
degismektedir. En diisiik yilizey gerilimi degeri 41.02 dyn/cm olarak peyniralti suyu
proteini izolatt (16.63 g/100 mL), iniilinin (3.19 g/100 mL) ve direngli nisastanin (0.18
2/100 mL) kullanildig1 emiilsiyonda (test 2) belirlenirken, en yiiksek yiizey gerilimi
degeri ise 64.57 dyn/cm olarak peyniralt1 suyu proteini izolat1 (13.32 g/100 mL), iniilin
(4.52 g/100 mL) ve direncli nisastanin (2.16 g/100 mL) kullanildig1 emiilsiyonda (test 10)
tespit edilmistir. Ayrica yine ayni oranlarda tasiyicilarin kullanildig: test 12 ve 15°de
ylizey gerilimi degerlerinin yiiksek oldugu goriilmektedir.

Cizelge 4.1. Emiilsiyonlarin yiizey gerilimi degerleri (dyn/cm)

PSP IN DN Yiizey
Test (g/100 mL saf  (g/100 mL (9/100 mL gerilimi

su) saf su) saf su) (dyn/cm)
1 15 0 5 44.22+1.00
2 16.63 3.19 0.18 41.02+0.96
3 12.52 7.48 0 47.88+0.02
4 6.76 10 3.24 55.18+0.76
5 11.39 3.61 5 48.97+1.12
6 20 0 0 61.81+0.86
7 6.76 10 3.24 62.18+0.08
8 13.32 4.52 2.16 57.81+1.04
9 10 10 0 51.00+0.04
10 13.32 4.52 2.16 64.57+0.25
11 20 0 0 62.20+0.40
12 13.32 4.52 2.16 63.60+0.13
13 7.34 7.66 5 50.85+0.18
14 17.48 0 2.52 52.69+0.60
15 13.32 4.52 2.16 63.25+0.16

PSP; peyniralt1 suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay: ifade etmektedir.

Cizelge 4.2°de verilen ANOVA analiz sonuglarina gore, yiizey geriliminin model
ile uyumlu oldugu (p<0.05) model uyumsuzlugunun istatistiki acidan énemli olmadigi
belirlenmistir. Karisim desenine gore olusturulan emiilsiyonlarin yiizey gerilimi degerleri
tizerine PSP x IN interaksiyonun istatistiki agidan onemli (p<0.05) oldugu tespit
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edilmistir. Model denklemin R? ve R?%, degerleri sirastyla 0.888 ve 0.739 olarak tespit
edilmistir. Yiizey gerilimi icin istatistiksel olarak ©nemli varyasyon kaynaklari
kullanilarak asagida verilen model esitligi elde edilmistir (4.1).

Yiizey gerilimi (dyn/cm) =-143.03AB (4.1)

Cizelge 4.2. Karisim deseni kullanilarak hazirlanan emiilsiyonlarin elektriksel iletkenlik
degerleri lizerine kaplama materyallerinin etkisini gésteren ANOVA tablosu

:(/:1;131/:18()1/212 SD Kareler toplami p degeri

Model 8 735.82 0.0216*

AB 1 212.92 0.0100*

AC 1 0.33 0.8885

BC 1 54.27 0.1102

A’BC 1 12.22 0.4084

AB2C 1 58.15 0.1006

ABC? 1 11.52 0.4213

Kalint1 6 92.82

Model uyumsuzlugu 1 40.30 0.1075

Saf hata 5 52.52

Toplam 14 828.63

Model R> R%ga Pred-R®? CV% PRESS Yeterli kesinlik
Ozel Kuartik 0.888 0.739 -40.452 7.13 34348.76 6.156

**p <0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p <0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direngli nisasta

Kaplama materyallerinin oraninin emiilsiyonlarin ylizey gerilimi degerleri iizerine
etkilerinin incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak kontur ve 3 boyutlu
yanit yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.1). PSP ve DN miktar1 azalirken IN
miktar1 artarken yiizey gerilimi artmustir. Yapilan bir ¢calismada pullulan ve peyniralti
suyu protein izolati1 kullanilarak elektroegirme yontemiyle nanolifler elde edilmis ve
nanolif eldesinde kullanilan emiilsiyonlarda peyniralti suyu protein miktar arttik¢a yilizey
geriliminin azaldigi belirtilmistir (Drosou vd. 2018)
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A: Peyniralti suyu protein izolati
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b)

yuzey gerilimi

15 5 15
B: Inulin C: Direncli nisasta

yuzey gerilimi

B (15)

Sekil 4.1. Emiilsiyonlarin yiizey gerilimi {izerine PSP/IN/DN kombinasyonunun etkisini
gosteren grafikler a) Kontur grafigi ve b) 3 boyutlu yiizey grafigi

4.1.2. Elektriksel iletkenlik

Elektropiiskiirtme ve elektroegirme islemlerinde elektriksel iletkenlik; yiikiin,
asili duran damlacigin yiizeyine hareket etme yetenegini belirlemekte ve jeti baslatmada
kritik olan elektrostatik itme kuvvetinin olusmasini dogrudan etkilemektedir (Vega-Lugo
ve Lim 2012). Tez ¢alismasinda elektropiiskiirtme isleminde kullanilan emiilsiyonlarin
elektriksel iletkenlik degerleri oda sicakliginda 6l¢iilmiis olup, en diisiik elektriksel
iletkenlik degeri 1389.5 uS olarak peyniralt1 suyu proteini izolati ve iniilinin 1:1 oraninda
kullanilan emiilsiyonda (test 9) belirlenirken, en yiiksek elektriksel iletkenlik degeri ise
2675 uS olarak peyniralti suyu proteini izolatinin ve direngli nisastanin (test 1)
kullanildig1 emiilsiyonlarda tespit edilmistir (Cizelge 4.3).

Cizelge 4.3. Emiilsiyonlarin elektriksel iletkenlik degerleri

PSP IN DN Tletkenlik

Test (9/100 mL (/100 mL  (g/100 mL (uS/cm)
saf su) saf su) saf su)
1 15 0 5 2675+25
2 16.63 3.19 0.18 201545
3 12.52 7.48 0 1505.5+1.5
4 6.76 10 3.24 1527+2
5 11.39 3.61 5 227545
6 20 0 0 235545
7 6.76 10 3.24 1477.5+1.5
8 13.32 4.52 2.16 203545
9 10 10 0 1389.5+0.5
10 13.32 4.52 2.16 2010+10
11 20 0 0 2305+5
12 13.32 4.52 2.16 2010+10
(Devam Arkada)
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Cizelge 4.3’lin devami
PSP IN DN

Test (9/100 mL (g/100 mL (g/100 mL Iletkenlik
saf su) saf su) saf su) (1S/cm)
13 7.34 7.66 5 1870+1
14 17.48 0 252 249545
15 13.32 452 2.16 2005+5

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Cizelge 4.4°te verilen ANOV A analiz sonuglaria gore, emiilsiyonlarin elektriksel
iletkenliginin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model uyumsuzlugunun istatistiki
acidan dnemli olmadig belirlenmistir. Karisim desenine gore olusturulan emiilsiyonlarin
elektriksel iletkenligi degerleri tizerine herhangi bir parametrenin istatistiki agidan 6nemli
olmadig1 (p>0.05) tespit edilmistir. Model denklemin R? ve R4, degerleri sirastyla 0.995
ve 0.992 olarak bulunmustur.

Cizelge 4.4. Karisim deseni kullanilarak hazirlanan emiilsiyonlarin elektriksel iletkenlik
degerleri lizerine kaplama materyallerinin etkisini gosteren ANOVA tablosu

;(/:;1)1/:18()1/21: SD Kareler toplanm p degeri

Model 5 2.12x10"6 <0.0001**

AB 1 741.82 0.4678

AC 1 5.38 0.9499

BC 1 457.91 0.5661

Kalint1 9 11616.15

Model uyumsuzlugu 4 8916.03 0.0760

Saf hata 5 2700.13

Toplam 14 2.13x10"6

Model R? R%a Pred-R? CV% PRESS Yeterli kesinlik

Kuadratik 0.995 0992 0977 180 48765.49 59.056

**p <0.01 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, *p <0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direngli nigasta

Kaplama materyallerinin oraninin emdtilsiyonlarin elektrik iletkenligi degerleri
tizerine etkilerinin incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak kontur ve
3 boyutlu yanit yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.2). PSP orani1 ve direngli nisasta
orani arttik¢a elektriksel iletkenlik degerleri artarken inulin orani arttik¢a elektriksel
iletkenligin azaldig1 bulunmustur. PSP ve pullulan karisimi (toplamda %20) kullanilarak
elektroegirme yontemiyle elde edilen liflerin 6zelliklerinin arastirildigi bir ¢alismada PSP
orani arttikga emiilsiyonlarin elektriksel iletkenliginin arttigi belirtilmistir (Drosou vd.
2018). Yapilan bagka bir ¢alismada peyniralt1 ve soya proteini kullanilarak elde edilen
emiilsiyonlarda elektriksel iletkenligin protein orani arttikca arttigi tespit edilmistir
(Kutzli vd. 2019).
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Sekil 4.2. Emiilsiyonlarin elektrik iletkenligi iizerine PSP/IN/DN kombinasyonunun
etkisini gosteren grafikler a) Kontur grafigi ve b) 3 boyutlu yiizey grafigi

4.2.  Fitosterol Kapsiillerinin Uretiminde Elektropiiskiirtme Yontem Sartlariin
Optimizasyonu

Elektropiiskiirtme yontemi ile fitosterol karisiminin mikroenkapsiilasyonunun
optimizasyonunda farkli kaplama materyallerin (bagimsiz degiskenler) oraninin statik
model gastrointestinal sistemde mide ve bagirsak ortaminda fitosterol salinimina etkisi
arastirilmistir. Optimizasyonda enkapsiilasyon etkinliginin (EE) maksimum ve elde
edilen toz irilinlerin statik gastrointestinal mide ortaminda (MS) minimum, bagirsak
ortaminda (BS) maksimum salimim gostermesi cevaplart (bagimli degiskenler)
olusturmustur. Optimizasyonda en uyumlu bulunan modelin regresyon esitlikleri karisim
desenine (mixture design optimal custom) gore belirlenmistir. Modellerin istatistiki 6nem
diizeyir %95 giiven araliginda F-degeri (p<0.05) ile belirlenmis ve modelin
degerlendirmesinde model uyumsuzlugu (lack of fit), saf hata, varyasyon katsayis1 (CV),
tahmini hatalarin karelerinin toplami (PRESS), regresyon katsayis1 (R?), diizeltilmis
regresyon katsayis1 (R%1), tahmini belirleme katsayis1 (Pred-R?) ve yeterli kesinlik
parametreleri kullanilmistir.

4.2.1. Enkapsiilasyon etkinliginin modelin cevabi olarak incelenmesi

Deneme desenine gore tiretilen kapsiillerin enkapsiilasyon etkinligi degerlerine ait
sonuclar Cizelge 4.5°te verilmistir. Cizelge 4.5 incelendiginde en yliksek enkapsiilasyon
etkinliginin (%92.53) 12 nolu (13.32 g PSP/100 mL saf su, 4.52 g IN/100 mL saf su ve
2.16 g DN/100 mL saf su) deneme desenine gore lretilen Orneklerde; en diisiik
enkapsiilasyon etkinliginin (%66.61) ise 4 ve 6 nolu deneme desenine (6.76 g PSP/100
mL saf su, 10 g IN/100 mL saf su ve 3.24 g DN/100 mL saf su) gore iiretilen
mikrokapsiillerde elde edildigi goriilmektedir.
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Cizelge 4.5. Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen kapsiillerin enkapsiilasyon
degerleri

Test PSP IN DN EE
(9/100 mL saf su) (9/100 mL saf su) (g/100 mL saf su) (%)
1 15 0 5 79.90+0.97
2 16.63 3.19 0.18 86.81+1.50
3 12.52 7.48 0 86.59+0.19
4 6.76 10 3.24 66.61+1.05
5 11.39 3.61 5 86.95+0.65
6 20 0 0 87.81+1.91
7 6.76 10 3.24 68.50+1.90
8 13.32 4.52 2.16 81.35+1.87
9 10 10 0 85.80+0.26
10 13.32 4.52 2.16 86.81+0.35
11 20 0 0 90.80+1.11
12 13.32 4.52 2.16 85.28+2.79
13 7.34 7.66 5 85.20+3.85
14 17.48 0 2.52 86.86+2.35
15 13.32 4.52 2.16 92.53+1.36

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay1 ve EE; enkapsiilasyon etkinligini
ifade etmektedir.

Elektropiiskiirtme isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapsiillerinin enkapsiilasyon etkinligi iizerine etkisine ait varyans analiz (ANOVA)
sonuglar1 Cizelge 4.6’da verilmistir. Cizelgede 4.6. incelendiginde, enkapsiilasyon
etkinliginin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) ve model uyumsuzlugunun istatistiki
acidan 6nemli olmadig gériilmiistiir. Onerilen model denkleminin R? ve R%i, degerleri
sirastyla 0.896 ve 0.758 olarak tespit edilmistir. Elde edilen ANOVA sonuglarina gore IN
x DN, PSP? x IN x DN, PSP x IN? x DN ve PSP x IN x DN? interaksiyonlarinin 6nemli
seviyede (p<0.05) etkili oldugu goriilmiistiir. Enkapsiilasyon etkinligi i¢in istatistiksel
olarak Onemli varyasyon kaynaklar1 kullanilarak asagida verilen model esitligi elde
edilmistir (4.1).

EE(%)=-1179.04BC-5243.41A?BC+14203.59AB2C+5939.66ABC? (4.1)

Cizelge 4.6. Karisim deneme desenine gore hazirlanan kaplama materyallerinin
kapsiillerin enkapsiilasyon etkinligi {lizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu ve
istatistiksel veriler

;(/:;1)1/:1?1/21: SD Kareler toplan p degeri
Model 8 667.92 0.0176*
AB 1 8.44 0.4494
AC 1 2.62 0.6682
(Devam Arkada)
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Cizelge 4.6’nin devami

:(/j;zgls()llgg SD Kareler toplam p degeri

BC 1 101.65 0.0309*

ABC 1 107.76 0.0277*

AB2C 1 104.64 0.0292*

ABC? 1 131.34 0.0188*
Kalint1 6 77.37

Model uyumsuzlugu 1 6.69 0.5221

Saf hata 5 70.68

Toplam 14 745.30

Model R? RZ%a Pred-R? CV% PRESS Yeterli kesinlik
Ozel Kuartik 0.896 0.758 -6.804 4.28 5816.3 7.838

**p <0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p <0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direngli nisasta

Islem degiskenlerinin enkapsiilasyon etkinligi degerleri iizerine etkilerinin
incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak kontur ve 3 boyutlu yanit
yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.3). Sekil 4.3 incelendiginde PSP/IN/DN
kombinasyonunda PSP kullanim1 enkapsiilasyon etkinligini arttirmistir. Ancak IN ve DN
miktarmin artmasiyla enkapsiilasyon etkinligini azalmistir. Benzer sekilde Tinospora
cordifolia biyoaktif bilesikleri, peynir alti suyu proteini izolat1 kullanilarak
elektropiiskiirtme yontemiyle kapsiillenmis ve enkapsiilasyon etkinliginin yiiksek
(%91.2) oldugu tespit edilmistir (Jain vd. 2021).

A: Peyniralti suvu protein izolati
0

a)

O
~

Enkapsulasyon etkinligi

15 5 15
B: Inulin C: Direncli nisasta

Enkapsulasyon etkinligi

B (15)

Sekil 4.3. PSP/IN/DN kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a) Kontur grafigi ve
b) 3 boyutlu yiizey grafigi
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4.2.2. Midede salinim degerlerinin modelin yamiti olarak incelenmesi

Karisim desenine gore iiretilen kapsiillerin midede salinim degerlerine ait sonuglar
Cizelge 4.7°de verilmistir. Buna gore en diisiik midede salinim degerinin (97.05 mg/kg)
13 nolu (7.34 g PSP/100 mL saf su, 7.66 g IN/100 mL saf su ve 5 g DN/100 mL saf su)
deneme desenine gore elde edilen iiriinde; en yiiksek midede salinim degerinin (152.39
mg/kg) ise 5 nolu deneme desenine (11.39 g PSP/100 mL saf su, 3.61 g IN/100 mL saf
su ve 5 g DN/100 mL saf su) gore iiretilen kapsiillerde elde edildigi goriilmektedir.

Cizelge 4.7. Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen kapsiillerin midede salinim
degerleri

PSP IN DN b kamfesterol .. P
Test (g/100 mL (g/100 mL (g/100 mL sitosterol (mg/kg) sitostanol Toplam
saf su) saf su) saf su) (mg/kg) (mg/kg)

1 15 0 5 131.94 0 5.11 137.05
2 16.63 3.19 0.18 48.49 13.15 47.80 109.43
3 12.52 7.48 0 98.61 8.24 0 106.85
4 6.76 10 3.24 95.60 6.67 15.93 118.19
5 11.39 3.61 5 120.65 18.26 13.48 152.39
6 20 0 0 76.57 55.49 8.11 140.17
7 6.76 10 3.24 118.76 6.76 8.65 134.17
8 13.32 4.52 2.16 113.77 0 0 113.77
9 10 10 0 128.06 0 20.50 148.56
10 13.32 4.52 2.16 109.86 10.22 0 120.08
11 20 0 0 86.17 53.65 5.29 145.72
12 13.32 4.52 2.16 123.52 0 0 121.98
13 7.34 7.66 5 80.40 0 16.65 97.05
14 17.48 0 2.52 112.44 16.77 0.28 129.50
15 13.32 4.52 2.16 132.74 0 0 123.72

PSP; peyniralti suyu protein izolatini, IN; inulini, DN ve direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Elektropiiskiirtme isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapstillerinin midede salinimi iizerine etkisi varyans analizi (ANOVA) tablosu
yardimiyla belirlenmistir (Cizelge 4.8). Cizelgede verilen ANOVA analizi sonuglari
incelendiginde, midede salimimm model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model
uyumsuzlugunun istatistiki agidan 6nemli olmadig: goriilmiistiir. Onerilen model
denkleminin R? ve R?dzl degerleri sirasiyla 0.822 ve 0.688 olarak tespit edilmistir. Elde
edilen ANOVA sonuglarima goére PSP x IN, IN x DN ve PSP x IN x DN
interaksiyonlarinin 6nemli seviyede (p<0.01) etkili oldugu goriilmistiir. Midede salinim
icin istatistiksel olarak dnemli varyasyon kaynaklari1 kullanilarak asagida verilen model
esitligi elde edilmistir (4.2).

MS (mg/kg) = - 467.09AB — 1118.23BC + 2491.88ABC (4.2)

29



BULGULAR VE TARTISMA H. BASUNAL GULMEZ

Cizelge 4.8. Kapsiillerin midede salinim degerleri tizerine bagimsiz degiskenlerin etkisini
gosteren ANOVA tablosu ve kapsiillerin midede salinm model uygunlugunun test
edilebilmesi i¢in kullanilan istatistiki veriler

Varyasyon

kaynaklar: SD Kareler toplam p degeri
Model 8 3160.79 0.0112*
AB 1 2431.04 0.0007**
AC 1 230.01 0.1401
BC 1 1337.02 0.0042**
ABC 1 1890.63 0.0015**
Kalint1 8 685.86

Model

uyumsuzlugu 3 252.47 0.4755
Saf hata 5 433.39

Toplam 14 3846.65

Model R> R%u Pred-R? CV% PRESS Yeterli kesinlik
Ozel kiibik 0.822 0.688 0.188 7.27 3125.54 7.108

**p <0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p <0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-
Peyniralt1 suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direncli nisasta

Elektropiiskiirtme islem degiskenlerinin statik gastrointestinal mide ortaminda
salmim degerleri iizerine etkilerinin incelenebilmesi i¢in elde edilen modeller
kullanilarak kontur ve 3 boyutlu yanit yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.4). Sekil
4.4 incelendiginde PSP miktar1 azalirken IN ve DN miktarinin artmasiyla midede salinim
miktar1 azalmistir. Bu bakimdan proteinlerin gastrik kosullar altinda denatiire oldugu ve
kapsiillerin korunmadig: diistiniilmektedir. Baz1 arastirmacilar peynir alt1 suyu proteini
izolatinin pH 1.8'de stabil oldugunu ancak pepsin enzimi varliginda denatiire oldugunu
bildirmistir (Gbassi vd. 2012). Ayni sekilde, iniilin ve direngli nisasta diyet lif olup, diisiik
pH'da daha kararli davranarak kapsiilleri agilmaya karsi korudugu diisiiniilmektedir.
Nitekim, yapilan bir ¢alismada elektropiiskiirtme yontemi ile indometasin yiiklii iniilin
mikropartikiilleri tiretilmis ve iki saat mide kosullarinda inkiibe edilen partikiillerin
saliniminin oldukga diisiik oldugu tespit edilmistir (Jain vd. 2014).
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Sekil 4.4. PSP/IN/DN kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a) Kontur grafigi ve
b) 3 boyutlu ylizey grafigi

4.2.3. Bagirsakta salimmm degerlerinin modelin yaniti olarak incelenmesi

Karisim deneme desenine gore liretilen kapsiillerin bagirsakta salinim degerlerine
ait sonuglar Cizelge 4.9’da verilmistir. Cizelge 4.9 incelendiginde en yiiksek bagirsakta
salimim degerlerinin (395.10 ve 345.66 mg/kg) 4 ve 7 nolu (6.76 mg PSP/100 mL saf su,
10 g IN/100 mL saf su ve 3.24 g DN/100 mL saf su) deneme desenine gore iiretilen
orneklerde; en diisiik bagirsakta salinim degerinin (127.58) ise 2 nolu deneme desenine
(16.63 g PSP/100 mL saf su, 3.19 g IN/100 mL saf su ve 0.18 g DN/100 mL saf su) gore
tiretilen mikrokapsiillerde elde edildigi goriilmektedir.

Cizelge 4.9. Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen kapsiillerin bagirsakta salinim
degerleri

PSP IN DN B-sitosterol kamfesterol . p-
Test (g/100 mL (g/100 mL (g/100 mL (ma/ka) (ma/kg) sitostanol Toplam
saf su) saf su) saf su) (mg/kg)
1 15 0 5 195.25 0 0 195.25
2 16.63 3.19 0.18 127.58 0 0 127.58
3 12.52 7.48 0 172.03 0 8.02 180.04
4 6.76 10 3.24 345.66 0 0 345.66
5 11.39 3.61 5 129.61 0 13.04 14265
6 20 0 0 151.12 0 12.33  163.45
7 6.76 10 3.24 395.76 0 0 395.76
8 13.32 4.52 2.16 180.32 8.62 7.41 196.35
9 10 10 0 183.93 0 9.94 193.87
10 13.32 4.52 2.16 185.84 7.67 7.60 201.11
11 20 0 0 140.97 0 10.51 151.49
12 13.32 4.52 2.16 213.17 8.58 11.23  232.97
13 7.34 7.66 5 180.27 9.14 13.53 202.95
(Devam Arkada)

31



BULGULAR VE TARTISMA H. BASUNAL GULMEZ

Cizelge 4.9’un devami

PSP IN DN B-sitosterol kamfesterol . B-
Test (9/100 mL  (g/100 mL  (g/100 mL (ma/k) (ma/kg) sitostanol Toplam
saf su) saf su) saf su) 9’kg g’kg (mg/kg)
14 17.48 0 2.52 164.39 0 5.53 169.92
15 13.32 452 2.16 214.44 10.26 12.41 237.12
PSP; peyniralt1 suyu protein izolatini, IN; inulini, DN ve direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Elektropiiskiirtme isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapsiillerinin bagirsakta salinimi {izerine etkisi varyans analizi (ANOVA) tablosu
kullanilarak belirlenmistir (Cizelge 4.10). Cizelgede verilen ANOVA analizi sonuglari
incelendiginde, bagirsakta salinimin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model
uyumsuzlugunun istatistiki agidan 6nemli olmadigi goriilmiistiir. Onerilen model
denkleminin R? ve R?dzl degerleri sirasiyla 0.854 ve 0.773 olarak tespit edilmistir. Elde
edilen ANOVA sonuglarma gére PSP x IN, PSP x DN ve IN x DN interaksiyonlarinin
onemli seviyede (p<0.01) etkili oldugu goriilmiistiir. Bagirsakta salinim igin istatistiksel
olarak Onemli varyasyon kaynaklar1 kullanilarak asagida verilen model esitligi elde
edilmistir (4.3).

BS (mg/kg) = -573.01AB + 2601.47AC + 2398.31BC (4.3)
Cizelge 4.10. Kapsiillerin bagirsakta salinim degerleri iizerine bagimsiz degiskenlerin

etkisini gosteren ANOVA tablosu ve kapsiillerin bagirsakta salinim model uygunlugunun
test edilebilmesi i¢in kullanilan istatistiki veriler

X:;X:?{:E SD Kareler toplam p degeri
Model 5 63305.29 0.0015**
AB 1 12023.35 0.0115*
AC 1 15749.19 0.0056**
BC 1 13143.08 0.0091**
Kalint1 9 10824.05

Model

uyumsuzlugu 4 8191.69 0.0844
Saf hata 5 2632.36

Toplam 14 74129.35

Model R?> R%a Pred-R?> CV% PRESS Yeterli kesinlik
Kuadratik 0.854 0.773 0.271 16.59 54027.26 10.097

**p<0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-inulin, C-Direngli nisasta

Elektropiiskiirtme isleminin bagimsiz degigkenlerinin statik gastrointestinal
bagirsak ortaminda salinim degerleri iizerine etkilerinin incelenebilmesi i¢in elde edilen
modeller kullanilarak kontur ve 3 boyutlu yanit yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil
4.5). Sekil 4.5 incelendiginde PSP oraninin azalmasiyla bagirsakta salinim artmistir. IN
ve DN miktariin artmasiyla bagirsakta fitosterol saliniminin arttigi tespit edilmistir.
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Ayrica fitosterollerin bagirsakta saliniminin midede salinimindan daha yiiksek oldugu
belirlenmistir. Bu, kaplama materyallerinin fitosterol kapsiillerini mide kosullarina (pH
ve pepsin) karst korudugu ve bagirsakta daha yiiksek oranda salinarak
biyoyararlanimlarini artiracagi anlamina gelmektedir. Gonzalez vd. (2020) zeytin yapragi
ekstresini, iniilin ve maltodekstrin kullanarak piiskiirterek kurutmuslar ve gastrointestinal
sistemdeki salmimlarmi incelenmislerdir. Iniilinin nétr pH'ta hidrolize kars1 nispeten
kararli oldugunu ve bagirsak kosullarinda Fickian diflizyonunun ana salim mekanizmasi
olabilecegini belirtmislerdir. Bir bagka calismada oksitlenmis gellan sakizi ve direncli
nisastadan olusan resveratrol yiiklii hidrojel boncuklart iiretilmis olup, bu boncuklarin
midede iyi bir stabiliteye sahip oldugu ve bagirsak ortaminda daha fazla salindig: tespit
edilmistir (Wang vd. 2021).

A: Peyniralti suyu protein izolati
0

a) b)

Bagirsakta salinim

15 5 15
B: Inulin C: Direncli nisasta

Bagirsakta salinim

Sekil 4.5. PSP/IN/DN kombinasyonuna ait optimizasyon grafikleri a) Kontur grafigi ve
b) 3 boyutlu yiizey grafigi

4.3. Fitosterol Kapsiillerinin Uretiminde Piiskiirterek Kurutma Yontem
Kosullarimin Optimizasyonu

Piiskiirterek kurutma yontemi ile fitosterol karisiminin enkapsiilasyonunun
optimizasyonunda farkli kaplama materyallerin (bagimsiz degiskenler) oraninin ve giris
sicakliginin statik model gastrointestinal sistemde mide ve bagirsak ortaminda fitosterol
salimimina etkisi aragtirtlmistir. Optimizasyonda enkapsiilasyon etkinliginin maksimum
ve elde edilen toz iiriinlerin statik gastrointestinal mide ortaminda minimum, bagirsak
ortaminda maksimum salimim gostermesi modelin cevaplarint (bagimli degiskenler)
olusturmaktadir. Optimizasyonda en uyumlu bulunan modelin regresyon esitlikleri
bilesik (combined optimal custom) desene gore belirlenmistir. Modellerin istatistiki 6nem
diizeyi %95 giiven araliginda F-degeri (p<0.05) ile belirlenmis olup, modelin
degerlendirmesinde model uyumsuzlugu, saf hata, varyasyon katsayisi (CV), tahmini
hatalarm karelerinin toplam1 (PRESS), regresyon katsayis1 (R?), diizeltilmis regresyon
katsayis1 (R2dzl), tahmini belirleme katsayis1 (Pred-R?) ve yeterli kesinlik parametreleri
kullanilmustir.
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4.3.1. Enkapsiilasyon etkinliginin modelin yaniti olarak incelenmesi

Deneme desenine gore Tlretilen mikrokapsiillerinin enkapsiilasyon etkinligi
degerlerine ait sonuglar Cizelge 4.9’da verilmistir. Cizelge 4.9 incelendiginde en yiiksek
enkapsiilasyon etkinliginin (%92.53) 12 nolu (13.32 g/100 mL PSP, 4.52 g/100 mL IN
ve 2.16 g/100 mL DN) deneme desenine gore iiretilen orneklerde; en diislik
enkapsiilasyon etkinliginin (%66.61) ise 4 nolu deneme desenine (6.76 g/100 mL PSP,
10 g /100 mL IN ve 3.24 g/100 mL DN) gore iiretilen mikrokapsiillerde elde edildigi
goriilmektedir. Fitosterolce zenginlestirilmis soya yaginin peyniralti suyu protein izolati,
inulin ve kitosan kaplama materyalleri ile piiskiirterek kurutuldugu bir caligmada
enkapsiilasyon etkinligi %51.28 ila 86.03 arasinda bulunmustur (Tolve vd. 2018).

Cizelge 4.11. Piskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen mikrokapsiillerin
enkapsiilasyon degerleri

PSP IN DN Giris

Test (g/100mL (g/100 mL (g/100 mL  sicakh (E/S
saf su) saf su) saf su) (°O)

1 11.12 3.88 5 120 65.63%0.12
2 12.65 235 5 150  68.12+0.23
3 12.81 5.20 1.99 180 78.62+1.05
4 13.39 4.48 213 150 74.4420.85
5 9.07 7.26 3.66 120 79.60+2.19
6 16.37 363 0 180 72.49+136
7 5.75 10.00 4.25 120 77.81:0.94
8 11.38 8.62 0 150 77.91+1.01
9 10.46 4.54 5 180 81.38+1.63
10 9.62 5.38 5 150  83.51+1.87
11 16.64 0.00 3.36 180 7273271
12 10.54 9.46 0 180 77.58£0.49
13 19.59 0.41 0 180  87.310.77
14 13.39 4.48 213 150 74.4412.55
15 19.22 0.78 0 120 80.92+1.30
16 13.39 4.48 213 150 79.34£0.68
17 6.50 10 350 150 71.83+0.83
18 12.54 5.38 208 120 74724142
19 19.63 0.37 0 150  73.80:0.55
20 16.13 0 3.88 150 77.58£0.61
21 16.70 0 3.30 120 70.18+0.25
22 6.50 10 350 150  73.58£0.73
23 10.32 9.68 0 120 76.16:1.04
24 6.13 10.00 3.88 180 77.89:0.54

PSP; peyniralt1 suyu protein izolatini, IN; inulini, DN; direngli nisastay1 ve EE; enkapsiilasyon etkinligini
ifade etmektedir.
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Piiskiirterek kurutma isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapsiillerinin enkapsiilasyon etkinligi iizerine etkisi ANOVA tablosu yardimiyla
belirlenmistir  (Cizelge 4.12). Cizelgede verilen ANOVA analizi sonuglari
incelendiginde, enkapsiilasyon etkinliginin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model
uyumsuzlugunun istatistiki a¢idan 6nemli olmadign goriilmiistiir. Onerilen model
denkleminin R? ve R%, degerleri sirasiyla 0.968 ve 0.814 olarak tespit edilmistir. Elde
edilen ANOVA sonuglarina gore PSP x IN, PSP x GS, IN x DN, IN x GS, PSP x IN x
DN, PSP x IN x GS, IN x DN x GS, PSP x IN(PSP-IN), PSP x IN(PSP-IN), PSP x IN x
GS(PSP-IN) ve IN x DN x GS(IN-DN) interaksiyonlarmin 6nemli seviyede (p<0.05)
etkili oldugu goriilmiistiir. Enkapsiilasyon etkinligi icin istatistiksel olarak Onemli
varyasyon kaynaklari kullanilarak asagida verilen model esitligi elde edilmistir (4.4).

EE (%) = + 733.91AB + 52.57AD + 21875.64BC — 2239.79BD — 20845.36ABC +
4928.36ABD - 37140.48BCD - 598.87AB(A-B) - 11416.22AC(A-C) -
4236.52ABD(A-B) + 34743.52BCD (B-C) (4.4)

Cizelge 4.12. Bilesik (combined optimal custom) desenine gore hazirlanan kaplama
materyallerinin kapsiillerin enkapsiilasyon etkinligi iizerine etkisini gosteren ANOVA
tablosu ve istatistiksel veriler

;(/:;z:lsi)l/:rr]l SD Kareler toplami p degeri
Model 19 527.04 0.0434*
AB 1 120.30 0.0064**
AC 1 33.41 0.0511
AD 1 124.88 0.0060**
BC 1 34.75 0.0483*
BD 1 102.14 0.0085**
CD 1 40.01 0.0394*
ABC 1 37.37 0.0435*
ABD 1 100.44 0.0088**
ACD 1 31.37 0.0559
BCD 1 43.75 0.0344*
AB(A-B) 1 85.02 0.0117*
AC(A-C) 1 34.98 0.0479*
BC(B-C) 1 26.59 0.0699
ABCD 1 25.84 0.0726
ABD(A-B) 1 106.68 0.0079**
ACD(A-C) 1 10.47 0.1979
BCD(B-C) 1 82.07 0.0125*
Kalint1 4 17.61
Model uyumsuzlugu 1 0.056 0.9282
Saf hata 3 17.55
Toplam 23 544.65

(Devam Arkada)
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Cizelge 4.12’nin devami

Model R? RZ%z Pred-R?> CV% PRESS VYeterli kesinlik
Kiibik-Lineer 0.968 0.814 -21.68 6.69 12352.75 11.36

**p<0.01 seviyesinde istatistiki acidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicaklig1

Kaplama materyal kombinasyonu ve giris sicakligi bagimsiz degiskeleri ile
olusturulan yanit yiizey grafikleri Sekil 4.6’da verilmistir. Bu grafikler elde edilirken
islem degiskenlerinden herhangi biri deneysel tasarimin merkez noktasinda sabit
tutularak diger iki degiskenin sonsuz sayidaki kombinasyonlari olusturulmustur. Sekil 4.6
incelendiginde PSP’nin IN interaksiyonunda sicaklik arttikga neredeyse orta noktaya
kadar PSP’nin artip IN’nin azalmastyla enkapsiilasyon etkinliginin arttig1, PSP’nin DN
ile interaksiyonunda PSP oraninin azalip DN oranmin artmasi ile enkapsiilasyon
etkinliginin arttig1, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oraninin azalip DN oraninin
artmasiyla enkapsiilasyon etkinliginin arttigi anlasilmaktadir. Ayrica tiim kaplama
materyallerinin oran1 orta noktada sabit tutuldugunda giris sicakligi arttikca
enkapsiilasyon etkinligi azalmistir. Chen vd. (2013a) peyniralt1 suyu protein izolat1 ve
sodyum kazeinat kullanarak ti¢ lipofilik biyoaktif bileseni (balik yagi, fitosterol ester ve
limonen) piiskiirterek kurutma islemi uygulayarak kapsiilledikleri ¢aligmada ayn1 ¢ikis
sicakliginda gerceklestirilen piiskiirterek kurutma isleminde giris sicakligi yiikseldikce
mikrokapsiillerin enkapsiilasyon etkinliginin azaldigin1 bildirmislerdir. Bunun sebebi
olarak, yiiksek hava giris sicakliginda, mikrokapsiil zarinda gatlaklara neden olan asiri
buharlagsmanin meydana gelebilecegini ve bunun da kapsiillenmis bilesenlerin erken
salinmasina neden olabilecegi gosterilmistir.

Enkapsulasyon etkinligi (%
Enkapsulasyon etkinligi (%)

]
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Sekil 4.6. Kaplama materyallerinin oraninin ve kurutma giris sicakliginin enkapsiilasyon
etkinligi (%) degerleri iizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri
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4.3.2. Midede salinim degerlerinin modelin yamiti olarak incelenmesi

Deneme desenine gore iiretilen mikrokapsiillerinin midede salinim degerlerine ait
sonuglar Cizelge 4.13’te verilmistir. Buna gore en diisiik midede salinim degerinin (87.66
mg/kg) 10 nolu (9.62 g PSP/100 mL saf su, 5.38 g IN/100 mL saf su, 5 g DN/100 mL saf
su ve 150°C giris sicakligl) deneme desenine gore elde edilen iirtinde; en yiiksek midede
salinim degerinin (226.01 mg/kg) ise 11 nolu deneme desenine (16.64 g PSP/100 mL saf
su, 0 g IN/100 mL saf su, 3.36 g DN/100 mL saf su ve 180°C giris sicakligi) gore tiretilen
mikrokapsiillerde elde edildigi goriilmektedir.

Cizelge 4.13. Puskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen mikrokapsiillerin midede
salinim degerleri

Test (g /1POSOPmL @ /1&\)] mL (g /1I30N mL Giris :wakhgl B-sitosterol kamfesterol p-sitostanol Toplam
saf su) saf su) saf su) 0 (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
1 11.12 3.88 5 120 84.89 8.74 0 93.64
2 12.65 2.35 5 150 90.96 6.79 0 97.76
3 12.81 5.20 1.99 180 109.26 1111 0 120.37
4 13.39 4.48 2.13 150 123.11 13.15 17.34 153.60
5 9.07 7.26 3.66 120 108.73 0 108.73
6 16.37 3.63 0 180 91.83 0 91.83
7 5.75 10.00 4.25 120 91.25 0 91.25
8 11.38 8.62 0 150 125.02 0 4.17 129.19
9 10.46 4.54 5 180 91.43 0 91.43
10 9.62 5.38 5 150 87.66 0 87.66
11 16.64 0.00 3.36 180 175.32 18.71 31.99 226.01
12 10.54 9.46 0 180 55.19 0 55.19 110.38
13 19.59 0.41 0 180 118.72 0 0 118.72
14 13.39 4.48 2.13 150 130.36 17.85 0 148.21
15 19.22 0.78 0 120 87.53 19.78 0 107.30
16 13.39 4.48 2.13 150 125.42 16.36 0 141.78
17 6.50 10 3.50 150 99.78 9.67 0 109.45
18 12.54 5.38 2.08 120 106.20 0 0 106.20
19 19.63 0.37 0 150 108.89 0 0 108.89
20 16.13 0 3.88 150 108.73 0 0 108.73
21 16.70 0 3.30 120 91.53 0 0 91.53
22 6.50 10 3.50 150 97.68 8.36 0 106.05
23 10.32 9.68 0 120 124.06 0 0 124.06
24 6.13 10.00 3.88 180 84.30 13.69 0 97.99

PSP; peyniralt1 suyu protein izolatini, IN; inulini, DN ve direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Piiskiirterek kurutma isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapstillerinin midede salinimi iizerine etkisi varyans analizi (ANOVA) tablosu
kullanilarak belirlenmistir (Cizelge 4.14). Cizelgede verilen ANOVA analizi sonuglari
incelendiginde, midede salimimin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model
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uyumsuzlugunun istatistiki agidan onemli olmadig1 goriilmiistiir. Onerilen model
denkleminin R? ve R%, degerleri sirastyla 0.986 ve 0.948 olarak tespit edilmistir. Elde
edilen ANOVA sonuglarina gore PSP X IN, PSP x DN, IN x DN, PSP x GS, DN x GS,
PSP x IN x GS, PSP x DN x GS, IN x GS?, PSP x IN x GS? ve IN x DN x GS?
interaksiyonlarinin énemli seviyede (p<0.05) etkili oldugu goriilmiistiir. Midede salinim
icin istatistiksel olarak onemli varyasyon kaynaklar1 kullanilarak asagida verilen model
esitligi elde edilmistir (4.5).

MS (mg/kg) = +178.06AB+1164.04AC+13.75AD+1159.98BC+70.65BD-379.02CD-
238.45ABD+808.92ACD+106.80BD?-342.08ABD?+913.59BCD? (4.5)

Cizelge 4.14. Kapsiillerin midede salinim degerleri iizerine bagimsiz degiskenlerin
etkisini gosteren ANOVA tablosu ve kapsiillerin midede salinim model uygunlugunun
test edilebilmesi icin kullanilan istatistiki veriler

Varyasyon

kaynaklar: SD Kareler toplam p degeri
Model 17 20061.40 0.0003**
AB 1 138.66 0.0087**
AC 1 4100.95 0.0007**
AD 1 30.20 0.0354*
BC 1 2297.73 0.0010**
BD 1 466.54 0.0061**
CD 1 1000.80 0.0224*
ABD 1 1317.73 0.0010**
ACD 1 1784.78 0.0033**
BCD 1 532.56 0.2121
AD2 1 77.86 0.2417
BD2 1 631.93 0.0101*
CD2 1 261.60 0.0547
ABD?2 1 1440.56 0.0014**
ACD2 1 100.89 0.1898
BCD2 1 518.06 0.0154*
Kalint1 6 276.93

Model uyumsuzlugu 3 201.15 0.2220
Saf hata 3 75.78

Toplam 23 20338.33

Model R? R%a Pred-R* CV% PRESS Yeterli kesinlik
Kuadratik-Lineer 0.986 0.948 -4.432 5.88 1.11x10"5 23.521

**p<0.01 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicaklig1

Piiskiirterek kurutma isleminin bagimsiz degiskenlerinin statik gastrointestinal

bagirsak ortaminda salinim degerleri iizerine etkilerinin incelenebilmesi i¢in elde edilen
modeller kullanilarak kontur ve 3 boyutlu yanit yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil
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4.7). Sekil 4.7 incelendiginde PSP’nin IN interaksiyonunda sicaklik arttik¢ca ve PSP nin
artip IN’nin azalmasiyla midede salinimin arttigi, PSP nin DN ile interaksiyonunda PSP
oraninin azalip DN oranmin artmasi ve sicaklifin artmasiyla ile midede salinimin
azaldigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oranmin azalip DN oraninin artmasi ve
sicakligin azalmasiyla midede salinimin azaldigi tespit edilmistir. Ayrica genel olarak
giris sicaklig1 azaldik¢a midede salinim da azalmistir. Aragtirmacilar yapmis olduklari
calisma sonucunda mikrokapsiillenmis probiyotik hiicrelerin mide ortaminda hayatta
kalmasini, iniilinin gastrointestinal enzimler tarafindan hidrolize kars1 direncine, uzun
zincirli  iniilinin  diistik ¢Oziiniirliigiine ve tozun daha yavas rehidrasyonuna
baglanabilecegini belirtmislerdir (dos Santos vd. 2019). Bir bagka calismada ayri ayri
formiilasyona ilave edilen farkli kaynaklardan elde edilen direncgli nigastalar (patates,
piring ve musir) ile maltodekstrin, peyniraltt suyu protein konsantrati ve D-mannoz
kullanilarak probiyotik bakteri kapsiillenmis ve gastrik ortamda misir kaynakli direncli
nisasta ile tiretilen bakteri yiiklii kapsiillerin canliligini daha iyi korudugu tespit edilmistir
(Muhammad vd. 2021).

Midede salinim (mg/kg)
Midede salinim (mg/kg)

3%°
" A: Peyniralti i nratein izolati
12040 C: Direncli nisasta

—~
2
> 180
E 180
E 14
[=
= 120
@
o 100 ’
b 80
o
=

180 6,5

L . 0 g )
D: Giris sicakli 378 R- Innilin
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Sekil 4.7. Kaplama materyallerinin oraninin ve kurutma giris sicakligimin fitosterollerin
midede salinim (mg/kg) degerleri iizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri
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4.3.3. Bagirsakta salimim degerlerinin modelin yaniti olarak incelenmesi

Deneme desenine gore iiretilen mikrokapsiillerinin midede salinim degerlerine ait
sonuglar Cizelge 4.15°de verilmistir. Buna gore en yiiksek bagirsakta salinim degerinin
(325.39 mg/kg) 5 nolu (9.07 g PSP/100 mL saf su, 7.26 g IN/100 mL saf su, 3.66 g
DN/100 mL saf su ve 120°C giris sicakligi) deneme desenine gore elde edilen iiriinde; en
diisiik bagirsakta salinim degerinin (104.70 mg/kg) ise 24 nolu deneme desenine (6.13 g
PSP/100 mL saf su, 10 g IN/100 mL saf su, 3.88 g DN/100 mL saf su ve 180°C giris
sicakligl) gore iiretilen mikrokapstillerde elde edildigi goriilmektedir.

Cizelge 4.15. Piiskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen kapsiillerin bagirsakta salinim
degerleri

PSP IN DN Giris sicakhigi B kamfesterol . B-
Test (g/100 mL (g/100 mL (g/100 mL o sitosterol sitostanol ~ Toplam
saf su) saf su) saf su) 0 (mg/kg) (mg/kg) (mg/kg)
1 11.12 3.88 5 120 139.92 4.30 23.46 167.67
2 12.65 2.35 5 150 155.05 0 0 155.05
3 12.81 5.20 1.99 180 181.22 3.53 10.16 194.91
4 13.39 4.48 2.13 150 179.91 0 0 179.91
5 9.07 7.26 3.66 120 291.68 15.53 18.19 325.39
6 16.37 3.63 0 180 226.51 14.61 18.69 259.81
7 5.75 10.00 4.25 120 174.84 3.85 2.51 181.19
8 11.38 8.62 0 150 214.76 2.13 4.50 221.39
9 10.46 4.54 5 180 159.16 10.26 14.47 183.89
10 9.62 5.38 5 150 164.33 14.60 24.51 203.44
11 16.64 0.00 3.36 180 141.51 5.82 2151 168.84
12 10.54 9.46 0 180 111.61 0 0 111.61
13 19.59 0.41 0 180 154.61 13.28 0 167.89
14 13.39 4.48 2.13 150 157.01 0 0 157.01
15 19.22 0.78 0 120 146.18 0 146.18
16 13.39 4.48 2.13 150 172.81 0 172.81
17 6.50 10 3.50 150 177.65 22.35 0 200.00
18 12.54 5.38 2.08 120 228.88 4.66 7.73 241.27
19 19.63 0.37 0 150 179.43 0 16.63 196.06
20 16.13 0 3.88 150 191.18 10.46 23.35 224.99
21 16.70 0 3.30 120 209.27 4.21 21.30 234.78
22 6.50 10 3.50 150 160.43 24.06 0 184.49
23 10.32 9.68 0 120 191.83 34.28 34.38 260.50
24 6.13 10.00 3.88 180 104.70 0 0 104.70

PSP; peyniraltt suyu protein izolatini, IN; inulini, DN ve direngli nisastay1 ifade etmektedir.

Piiskiirterek kurutma isleminde uygulanan bagimsiz degiskenlerin fitosterol
kapstillerinin bagirsakta salinimi {izerine etkisi varyans analizi (ANOVA) tablosu
yardimiyla belirlenmistir (Cizelge 4.16). Cizelgede verilen ANOVA analizi sonuglari
incelendiginde, bagirsakta salinimin model ile uyumlu oldugu (p<0.05) model
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uyumsuzlugunun istatistiki agidan onemli olmadig1 goriilmiistiir. Onerilen model
denkleminin R? ve R?dzl degerleri sirasiyla 0.992 ve 0.951 olarak tespit edilmistir. Elde
edilen ANOVA sonuglarina gére PSP x IN ve (PSP x IN) x (PSP — IN) interaksiyonlarinin
onemli seviyede (p<0.05) etkili oldugu goriilmiistiir. Midede salinim igin istatistiksel
olarak onemli varyasyon kaynaklar1 kullanilarak asagida verilen model esitligi elde
edilmistir (4.6).

BS (mg/kg) = + 3040.11AB — 3296.97AB(A-B) (4.6)

Cizelge 4.16. Kapsiillerin bagirsakta salinim degerleri iizerine bagimsiz degiskenlerin
etkisini gosteren ANOV A tablosu ve kapsiillerin bagirsakta salinim model uygunlugunun
test edilebilmesi icin kullanilan istatistiki veriler

Varyasyon

kaynaklar: SD Kareler toplan p degeri
Model 19 54233.03 0.0034**
AB 1 2064.29 0.0135*
AC 1 1.58 0.9127
AD 1 185.93 0.2741
BC 1 1.08 0.9278
BD 1 6.13 0.8295
CD 1 7.83 0.8078
ABC 1 0.15 0.9733
ABD 1 8.64 0.7984
ACD 1 8.96 0.7948
BCD 1 11.19 0.7716
AB(A-B) 1 2576.73 0.0092**
AC(A-C) 1 0.28 0.9633
BC(B-C) 1 24.80 0.6678
ABCD 1 25.90 0.6611
ABD(A-B) 1 2.72 0.8857
ACD(A-C) 1 11.66 0.7670
BCD(B-C) 1 5.73 0.8349
Kalint1 4 463.75

Model

uyumsuzlugu 1 68.78 0.5221
Saf hata 3 394.97

Toplam 23 54696.78

Model R? R%ga Pred-R> CV% PRESS  Yeterli kesinlik
Kiibik-Lineer 0.992 0.951 -27559 556 1.513*10’ 22.578

**p<0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, A-Peyniralti
suyu protein izolat1, B-Inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicaklig

Piiskiirterek kurutma isleminin bagimsiz degiskenlerinin statik gastrointestinal
bagirsak ortaminda salinim degerleri iizerine etkilerinin incelenebilmesi i¢in elde edilen
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modeller kullanilarak kontur ve 3 boyutlu yanit ylizey grafikleri olusturulmustur (Sekil
4.8). Sekil 4.8 incelendiginde PSP’nin IN ile interaksiyonunda sicaklik azaldik¢a ve
PSP’nin azalip IN’nin artmasiyla bagirsakta salimimin arttigi, PSP’nin DN ile
interaksiyonunda PSP oranimnin artip DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin artmasi ile
bagirsakta salinimin arttigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oraninin artip DN
oranmin azalmasiyla ve sicakligin artmasiyla bagirsakta salinimin arttigi saptanmustir.
Ayrica genel olarak giris sicakligi azaldik¢a biiylik oranda bagirsakta salinim artis
gostermistir. Elektropiiskiirtme yontemi ile elde edilen kapsiillerde oldugu gibi
puskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen kapsiillerin de bagirsak ortaminda daha fazla
salimim gosterdigi tespit edilmistir. Literatiirde yapilan arastirmalar sonucunda peyniraltt
suyu proteininin, bagirsak ortaminda farkli enzimler tarafindan hizla hidrolize edilebildigi
ve boylece peyniralti suyu proteininin biyoaktif bilesenlerin bagirsakta kontrollii salinimi
i¢cin uygun oldugu belirtilmistir (Cirkovic Velickovic ve Stanic-Vucinic 2018; Wu vd.
2021). Yapilan bir ¢alismada kaplama materyali olarak iniilin kullanilarak 200°C giris
havast sicakliginda piiskiirterek kurutma islemi uygulanarak ksanton iceren
mikrokapsiiller tretilmistir. Elde edilen mikrokapsiiller bagirsak ortaminda hizli bir
salmim gostermistir. Bunun nedeni olarak hidrofilik iniilin matrisinin hidratlagsmaya
baslayarak polimer zincirinin gevsedigi ve en sonunda, mikrokapsiillerin biitiinliiklerini
kaybederek, ksantonun salim ortaminda serbest kalmasi gosterilmistir (Lim ve Siow
2017).

Bagirsakta salinim (mg/kg)

Bagirsakta salini

4

125
> 3

\
N & D: Girs sicakligi & D: Giris sxcakligi%\\ S e
.. o N P e N : e o - utin
D: Giris sicakligi  120™_~ A: Peyniralti e nrotein izolati - Gins sicakligh 130 A Peye%:r;ncli‘r;;;;'snt;‘ izolati 107 C: Direncli nisasta
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Sekil 4.8. Kaplama materyallerinin oraninin ve kurutma giris sicakliginin fitosterollerin
bagirsakta salinim (mg/kg) degerleri lizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri

4.4, 1ki Farkh Enkapsiilasyon Yénteminin Optimizasyonu ve Sonuclarin
Deneysel Dogrulanmasi

Fitosterol kapsiilasyonunda kullanilan yontemlerden biri olan elektropiiskiirtme
isleminin optimizasyonunda bagimsiz degiskenler olarak kullanilan ii¢ farkli tasiyici
materyalin (peyniraltt suyu protein izolati, iniilin ve direngli nisasta) orani elde edilen
mikrokapsiillerde midede salinimi minimize, bagirsakta salinimi1 ve enkapsiilasyon
etkinligini ise maksimize edecek sekilde istenebilirlik fonksiyonu yaklasimi (1’e en yakin
olan) kullanilarak optimize edilmistir. Programdan elde edilen ¢6ziimler arasindan
istenebilirlik degeri 0.782 olan (7.19 g PSP/100 mL saf su, 9.03 g IN/100 mL saf su ve
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3.78 g DN/100 mL saf su) optimum islem sartlar1 olarak seg¢ilmistir. Ayrica programin
sundugu tahminlenen degerler ile dogrulama calismalart sonucu elde edilen deneysel
degerler kullanilarak hata paylart hesaplanmis ve sonuglar Cizelge 4.17°de verilmistir.

Cizelge 4.17. Optimum kosullarda elektropiiskiirtme yontemi ile elde edilen fitosterol
kapstillerinin program tarafindan tahminlenen ve deneysel verileri

Bag.lmll Tahml_nlenen Dengysel Hata (%)
degiskenler veriler veriler

Enkapsiilasyon

etkinligi (%) 92.53 90.85 1.85
Midede salmim 115.19 118.66 2.92
(mg/kg)

Bagirsakta salinim 312.49 310.74 0.56
(mg/kg)

Fitosterol kapsiilasyonunda kullanilan bir diger yontem olan piiskiirterek kurutma
islemidir. Optimum kosullarin belirlenmesinde ii¢ farkl tasiyict materyalin orani ve giris
sicakligr parametreleri dikkate alinmis olup, elde edilen kapsiillerde midede salinimi
minimum, bagirsakta salinim1 ve enkapsiilasyon etkinligini maksimum olmasini saglayan
islem kosullar1 optimize edilmistir. Programdan elde edilen c¢oziimler arasindan
istenebilirlik degeri 0.954 olani (9.21 g PSP/100 mL saf su, 7.13 g IN/100 mL saf su, 3.66
g DN/100 mL saf su ve 120°C giris sicakligi) optimum iglem sartlar1 olarak segilmistir.
Calismanin diger basamaginda programin sundugu tahminlenen degerler ile dogrulama
caligmalar1 sonucu elde edilen deneysel degerler kullanilarak hata paylar1 hesaplanmis ve
sonuclar Cizelge 4.18’de verilmistir.

Cizelge 4.18. Optimum kosullarda piiskiirterek kurutma yontemi ile elde edilen fitosterol
mikrokapsiillerinin program tarafindan tahminlenen ve deneysel verileri

Baglmll Tahml_nlenen Dengysel Hata (%)
degiskenler veriler veriler

Enkapsiilasyon

etkinligi (%) 87.32 85.12 2.58
Midede salinim 102.63 112.85 9.06
(mg/kg)

Bagirsakta salinim 319 73 314.72 1.59
(mg/kg)

45.  Fitosterol Kapsiillerinin Ozellikleri
4.5.1. Partikiil boyutu

Dps3) hacim agirlikli ortalama ¢ap olarak da ifade edilmekte olup, genellikle
partikiil sayisinin 6nemsiz oldugu zamanlarda tercih edilmektedir. D3 2) ylizey agirlikli
ortalama cap, Sauter ortalama ¢ap1 olarak da tanimlanmaktadir. Bu deger aktif yiizeylere
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sahip veya ylizey alaninin 6nemli oldugu durumlarda tercih edilmektedir. Ag¢iklik da
partikiil dagiliminin genisligini gosteren bir deger olup, kurutma esnasinda olusan
partikiil boyut dagilimi ve partikiiller arasi iliski tozun akabilirlik yetenegini
etkilemektedir (Durmus ve Mercan 2021).

Tez kapsaminda piiskiirterek kurutma optimizasyonunda uygulanan desene gore
belirlenen denemelerin her birine pargacik boyutu dagilimi analizi yapilmistir.
Piiskiirterek kurutma yontemiyle bilesik deneme desenine gore iiretilen fitosterol
kapstillerinin parcacik boyutu dagilim sonuglar1 Cizelge 4.19°da verilmistir. Kapsiillerin
Dia,31, Dp32) ve aciklik degerleri sirasiyla 13.11-23.78 pum, 10.07-16.38 um ve 1.25-1.74
um olarak ol¢tilmustiir. Di Battista vd. (2015) fitosterollerin bagirsak misel fazina dahil
edilmesini garanti etmek i¢in gereken iist boyut sinirinin 25 pum oldugunu belirtmislerdir.

Aciklik degerinin 1.30'dan daha yiiksek olmasi piiskiirterek kurutma islemi
sirasinda  daha fazla kirilmis parcacigin  (diisiik kiiresellik ve digbiikeylik)
tiretilebileceginin  gostergesi oldugu belirtilmistir (Nikolova vd. 2015). Calisma
kapsaminda elde edilen kapsiillerin agiklik degerlerinin belirtilen degerden yiiksek olmasi
partikiillerin diisiik kiiresellik gosterdigi anlasilmaktadir.

Cizelge 4.19. Piiskiirterek kurutma yontemiyle bilesik deneme desenine gore iiretilen
kapsiillerin pargacik boyut dagilimi (um)

PSP IN DN

Giris

su) su) su) O
1 11.12 3.88 5 120 1.42+0.01 18.544+0.30 13.80+0.21
2 12.65 2.35 ) 150 1.55+0.14 23.16£2.50 16.38+0.49
3 12.81 5.20 1.99 180 1.63+£1.70 19.7449.49 13.95+0.72
4 13.39 4.48 2.13 150 1.51+0.03 17.61+£0.36  12.63+0.18
5 9.07 7.26 3.66 120 1.46+0.04 16.54+0.76 12.02+0.25
6 16.37 3.63 0 180 1.65+0.02 19.46+0.21 13.41+0.15
7 5.75 10.00 4.25 120 1.25+0.02 15.404+0.27 12.05+0.14
8 11.38 8.62 0 150 1.42+0.08 16.90+1.30 12.17+0.37
9 10.46 4.54 5 180 1.32+0.04 18.58+0.31 14.33+0.34
10 9.62 5.38 5 150 1.45+0.03 19.77+0.43 14.55+0.29
11 16.64 0.00 3.36 180 1.40+£0.03 17.49+0.45 12.95+0.26
12 10.54 9.46 0 180 1.3840.03 15.50+0.11 11.52+0.06

(Devam Arkada)
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Cizelge 4.19’un devami

PSP

IN

DN

Giri
Test r(r?ll_lgz?f r(r?ll_lgz(a)f r(r?ll_lgf?f swakllsgl Acikhk Dpa3) Dis,2)
su) su) su) O
13 19.59 0.41 0 180 1.63£0.05  19.23£0.64  12.78+0.19
14 13.39 4.48 2.13 150 1.48£0.06  17.67+024  12.77+0.26
15 19.22 0.78 0 120 1.46£0.03  16.19£027  11.70£0.19
16 13.39 4.48 2.13 150 1.4240.02  16.174027  12.02+0.13
17 6.50 10 3.50 150 1.36£0.03  17.60£023  13.27+0.24
18 12.54 5.38 2.08 120 1.4140.03  16.49+0.16  12.36+0.24
19 19.63 0.37 0 150 1.5540.03  19.99£0.77  14.06£0.57
20 16.13 0 3.88 150 1.5740.12  20.94+0.59  14.62+0.53
21 16.70 0 3.30 120 1.7440.15  22.53+2.21  13.94+0.35
22 6.50 10 3.50 150 1.65£0.09  22.81£0.27  15.63+0.68
23 10.32 9.68 0 120 1.3940.01  13.11£023  10.07+0.15
24 6.13 10.00 3.88 180 1.7140.22  23.78+3.26  15.29+0.58

Cizelge 4.20°de verilen ANOVA analiz sonuglarina gore, Dys,31 degerinin model
ile uyumlu oldugu (p<0.05) model uyumsuzlugunun istatistiki agidan énemli olmadigi
belirlenmistir. Bilesik desene gore olusturulup iiretilen kapsiillerin Dys,3) degerleri tizerine
IN X GS interaksiyonun istatistiki agidan 6nemli (p<0.01) oldugu tespit edilmistir. Model
denklemin R? ve R%y, degerleri sirasiyla 0.526 ve 0.395 olarak tespit edilmistir. Dyag
degeri i¢in istatistiksel olarak 6nemli varyasyon kaynaklar1 kullanilarak asagida verilen

model esitligi elde edilmistir (4.7).

Dug (um) = 5.27BD

Cizelge 4.20. Bilesik (combined optimal custom) deneme deseni kullanilarak piiskiirterek
kurutma yontemiyle elde edilen kapsiillerin Dy4,3) degeri iizerine kaplama materyallerinin

etkisini gosteren ANOVA tablosu

(4.7)

X:;X:?{:E SD Kareler toplami p degeri

Model 5 89.02 0.0129*

AD 1 0.21 0.8320

BD 1 36.96 0.0100**

CD 1 2.12 0.4995

Kalint1 18 80.17

Model uyumsuzlugu 15 65.15 0.6396

Saf hata 3 15.01

Toplam 23 169.19

Model R?  R%a Pred-R> CV% PRESS Yeterli kesinlik

Lineer-Lineer

0.526 0.395 -0.0344 11.38

175

8.200
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**p<0.01 seviyesinde istatistiki acidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicakl1g1

Kaplama materyallerinin kombinasyonunun kapsiillerin Dys3; degerleri iizerine
etkilerinin incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak 3 boyutlu yanit
yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.9). Sekil 4.9 incelendiginde PSP’nin IN ile
interaksiyonunda sicaklik azaldik¢a ve PSP’nin azalip IN’nin artmasiyla D431 degerinin
artt1g1, PSP’nin DN ile interaksiyonunda PSP oraninin artip DN oraninin azalmasiyla ve
sicakligin azalmasi ile D3 degerleri azaldigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN
oraninin artip DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin azalmasiyla D4 3 degerinin azaldigi
saptanmistir.

o —_—
2 o 16
< o,
a 14
12
180 75
170 §55/ : 180 170 / o
160 o ne o 160 s
o 140 %.7 . L . w0 140 s
D: Giris sicakligi 130 A: Peyniralti =:n1 nrotein izolati D: Giris sicakligi 130 1232 £ Nirencli nicacta
120775 B: Inulin :

1207, A: P;yn'iralli suyu protein izolati

D[4,3]

150 //5.5

140
D: Giris sicakligi 130\// 38 R: Inulin

120725 C: Direncli nisasta

Sekil 4.9. Kaplama materyallerinin kombinasyonunun ve kurutma giris sicakliginin
kapsiillerin Dys,3) degerleri lizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri

Cizelge 4.21°de verilen ANOVA analiz sonuglarina gore, D3] degerinin model
ile uyumlu oldugu (p<0.05) model uyumsuzlugunun istatistiki agidan énemli olmadigi
belirlenmistir. Bilesik desene gore olusturulup iiretilen kapsiillerin D3 2) degerleri lizerine
IN x GS interaksiyonun istatistiki agidan 6nemli (p<<0.05) oldugu tespit edilmistir. Model
denklemin R? ve R%y degerleri sirasiyla 0.625 ve 0.521 olarak tespit edilmistir. D3 2]
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degeri icin istatistiksel olarak dnemli varyasyon kaynaklari kullanilarak asagida verilen
model esitligi elde edilmistir (4.8).

Dp2) (wm) =2.17BD (4.8)

Cizelge 4.21. Bilesik (combined optimal custom) deneme deseni kullanilarak piiskiirterek
kurutma yontemiyle elde dilen kapsiillerin Dz 2] degeri iizerine kaplama materyallerinin
etkisini gésteren ANOVA tablosu

Varyasyon

kaynaklari SD Kareler toplami p degeri

Model 5 30.67 0.0020**

AD 1 0.034 0.8568

BD 1 6.27 0.0234*

CD 1 0.045 0.8357

Kalint1 18 18.40

Model uyumsuzlugu 15 15.30 0.5850

Saf hata 3 3.10

Toplam 23 49.07

Model R? RZ% Pred-R? CV% PRESS Yeterli kesinlik
Lineer-Lineer 0.625 0.521 0.307 7.62 34.01 9.814

**p<0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, A-Peyniralti
suyu protein izolat1, B-Inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicaklig

Kaplama materyallerinin kombinasyonunun kapsiillerin D32 degerleri {izerine
etkilerinin incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak 3 boyutlu yanit
yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.10). Sekil 4.10 incelendiginde Dys 31 sonuglariyla
benzer veriler elde edilmis olup, PSP’nin IN ile interaksiyonunda sicaklik azaldik¢a ve
PSP’nin azalip IN’nin artmasiyla Dp2; degerinin azaldigi, PSP’nin DN ile
interaksiyonunda PSP oraninin artip DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin azalmas: ile
Dz,21 degerinin azaldigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oraninin artip DN oraninin
azalmasiyla ve sicakligin azalmasiyla D3z degerinin azaldigi tespit edilmistir.

D[3.2)

140
nrotein izolati D: Giris sicakligi 130 149 € Nirencli nicacta
in 1207, A: Peyniralti suyu protein izolati

140 %
o BRI
D: Giris sicakligi I A Peyn'raltg';;'l;' D: Girls sicakligi C: Direncl nisasta
2078 iay o

Sekil 4.10. Kaplama materyallerinin kombinasyonunun ve kurutma giris sicakliginin
kapsiillerin D3 2] degerleri iizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri
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Cizelge 4.22°de verilen ANOVA analiz sonuglarina gore, aciklik degerinin model
ile uyumlu oldugu (p<0.05) model uyumsuzlugunun istatistiki agidan 6nemli olmadigi
belirlenmistir. Bilesik desene gore olusturulup iiretilen kapsiillerin agiklik degerleri
tizerine herhangi bir parametrenin istatistiki agidan 6nemli (p>0.05) olmadig: tespit
edilmistir. Model denklemin R? ve R%4z degerleri sirasiyla 0.735 ve 0.491 olarak tespit
edilmistir.

Cizelge 4.22. Bilesik (combined optimal custom) deneme deseni kullanilarak piiskiirterek
kurutma yontemiyle elde dilen kapsiillerin agiklik degeri iizerine kaplama materyallerinin
etkisini gosteren ANOVA tablosu

X;;ﬁ:%’gl: SD Kareler toplam p degeri

Model 11 0.27 0.0351*

AB 1 8.097x10-3 0.3386

AC 1 0.020 0.1401

AD 1 0.017 0.1751

BC 1 0.021 0.1327

BD 1 9.216x10-3 0.3085

CD 1 0.010 0.2893

ABD 1 9.093x10-3 0.3116

ACD 1 1.308x10-3 0.6958

BCD 1 0.025 0.1052

Kalint1 12 0.098

Model uyumsuzlugu 9 0.051 0.8981

Saf hata 3 0.047

Toplam 23 0.37

Model R> RZ%a Pred-R? CV% PRESS Yeterli kesinlik
Kuadratik-Lineer ~ 0.735 0.491 -0.177  6.05 0.43 7.119

**p<0.01 seviyesinde istatistiki agidan 6nemli, *p<0.05 seviyesinde istatistiki agidan dnemli, A-Peyniralti
suyu protein izolati, B-Inulin, C-Direngli nisasta, D-Giris sicaklig1

Kaplama materyallerinin kombinasyonunun kapsiillerin agiklik degerleri {izerine
etkilerinin incelenebilmesi amaciyla elde edilen modeller kullanilarak 3 boyutlu yanit
yiizey grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.11). Sekil 4.11 incelendiginde D, 3; sonuglariyla
benzer veriler elde edilmis olup, PSP’nin IN ile interaksiyonunda sicaklik azaldik¢a ve
PSP’nin azalip IN’nin artmasiyla agiklik degerinin azaldigi, PSP’nin DN ile
interaksiyonunda PSP oraninin artip DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin azalmasi ile
aciklik degerinin azaldigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oraninin artip DN oraninin
azalmasiyla ve sicakligin azalmasiyla agiklik degerinin azaldigi belirlenmistir.
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Sekil 4.11. Kaplama materyallerinin kombinasyonunun ve kurutma giris sicakliginin
kapsiillerin agiklik degerleri lizerine etkisini gosteren 3 boyutlu yiizey grafikleri

Yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen piiskiirterek kurutma isleminde sisme
olgusunun bir sonucu olarak ortalama hacim parcacik boyutunun arttig1 ve ayrica bu
kosullar altinda kuruma, tipik partikiil biiziilmesi meydana gelmeden aniden
gerceklesebilmektedir (Di Battista vd. 2017; Drusch ve Schwarz 2006; Tonon vd. 2011)

4.5.2. SEM analiz sonuclari

Sekil 4.12°da, karisim desenine gore elektropiiskiirtme yontemiyle {iretilen
fitosterol kapsiillerinin morfolojisi gosterilmektedir. Calisma sonucunda elde edilen
kapsiillerin kiiresel sekillere sahip oldugu ve kapsiiller arasinda kiimelenmeler oldugu
goriilmustiir (Sekil 4.12). Genel olarak, kapsiillerin partikiil boyutu 0.199 ile 3.984 um
arasinda Ol¢lilmiistiir. Kapsiillenmis parcaciklar, boyut genisligi 0.2 ile 5000 um arasinda
oldugunda “mikrokapsiil”, 6l¢ek 5000 um'den biiyiik oldugunda “makrokapsiil” ve 1.0
um altinda “nanokapsiil” olarak adlandirilmaktadir (Akhavan vd. 2018). Ayrica
Fitosterollerin bagirsak misel fazina dahil edilmesini garanti etmek i¢in gereken tist boyut
sinirinin 25 um oldugu bildirilmistir (Di Battista vd. 2015). Yiiksek peynir alti suyu
protein izolat1 igerigine sahip emiilsiyonlarin yiiksek elektrik iletkenligi nedeniyle (test 6,
11 ve 14), elektropiiskiirtme jeti kararsiz hale gelmis ve farkli boyutlarda pargaciklar
tretildigi diistinilmektedir. Nitekim, Pérez-Masia vd. (2015) da benzer bulgular elde
etmislerdir. Ayrica peynir alt1 suyu protein orani yiiksek drneklerde partikiil boyutunun
daha diisiik oldugu, iniilin ve direngli nisasta ilavesi ile partikiil boyutunun arttig
belirlenmistir. Elektropiiskiirtme isleminde ¢oziiciinlin partikiil sekilleri iizerindeki
etkisini arastiran bir ¢calismada, gliserol ile hazirlanan peynir alt1 suyu proteini konsantresi
ile kaplanan kapsiillerin yuvarlak ve piiriizsiiz oldugu bildirilmistir (Lopez-Rubio ve
Lagaron 2012).
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Sekil 4.12. Elektropiiskiirtme islemi ile karisim desenine gore iiretilen fitosterol
kapsiillerinin (test 1-15) taramali elektron mikroskobu goriintiileri
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4.6. Farkh Depolama Kosullarinin Fitosterol Kapsiillerinin Baz1 Fizikokimyasal
Ozellikleri Uzerine Etkisi

Tezin amaglarindan biri de sabit yag iceren fitosterol kapsiillerinin depolanma
stabilitelerinin belirlenmesidir. Bu amagla her iki yontemle iiretilen toz iiriinler 2 farkli
sicaklikta (4 ve 25 °C) 60 giin siireyle depolanmistir. Depolamanin 0., 15., 30. ve 60.
giinlerinde nem, su aktivitesi, peroksit, p-anisidin ve hekzanal analizleri yapilmistir. Bu
kapsamda elde edilen sonuglara varyans ve Duncan c¢oklu Kkarsilastirma testleri
uygulanarak enkapsiilasyon yontemi ve depolama siiresine bagli olarak belirlenen
istatistiksel farkliliklar ortaya konmustur.

4.6.1. ki farkh yontemle iiretilen fitosterol kapsiillerinin nem ve su aktivitesi
degerlerinin depolama siiresine bagh olarak degisimi

Toz {lirlinlerin nem ve su aktivitesi degerleri depolama siiresince stabilitelerinin
takibi agisindan olduk¢a Onem tasimaktadir. Yiiksek nem igerigi ve su aktivitesi,
mikrobiyal gelisime ve topaklanmaya yol agarak fiziksel ve kimyasal stabilite ile genel
kabul edilebilirligi etkilemektedir (Goyal vd. 2015). Genel olarak, aw<0.6 olan gidalarin
mikrobiyolojik olarak stabil oldugu kabul edilmekte ve herhangi bir bozulma meydana
gelirse, bu mikroorganizmalardan ziyade kimyasal reaksiyonlardan kaynaklandig
belirtilmektedir (Quek vd. 2007). Tez kapsaminda iki farkli yontemle elde edilen
fitosterol kapsiillerinin depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak nem degerleri ve su
aktivitesi degerlerinin degisimi Cizelge 4.23’de verilmistir.

Cizelge 4.23. Iki farkli yontem ile elde edilen kapsiillerin nem ve aw degerlerinin
depolama sicaklig1 ve stiresine bagli olarak degisimi

Kap‘sﬁlasyon Depolarlwa I.Z')epc?lar?a Nem (%) A

yontemi sicakhigi siiresi (giin)

0 5.77%0.13 0.28+0.00

4°C 15 6.69+0.05 0.29+0.00

30 6.56+0.37 0.32+0.01

A 60 6.89+0.01 0.39+0.01

Elektropiskiirtme 0 5774013 0.28+0.00

25°C 15 6.72+0.10 0.30+0.01

30 7.17+£0.04 0.36+0.00

60 7.21+0.01 0.41+0.00

0 7.04+0.64 0.32+0.00

4°C 15 7.20+0.38 0.29+0.02

30 7.20+0.05 0.30+0.01

Piiskiirterek 60 8.19+0.29 0.36+0.00

kurutma 0 7.04+0.64 0.32+0.00

2500 15 7.72+0.75 0.35+0.06

30 8.35+1.04 0.39+0.01

60 8.48+0.24 0.40+0.00
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Elde edilen sonuglara gore, kapsiillerinin nem ve su aktivitesi degerlerinin
depolama siiresi ve sicaklia bagli olarak artis gosterdigi, nem degerinin
elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen tozlar i¢in %5.77-7.21 arasinda, su aktivitesi
degerinin de 0.28 ile 0.41 arasinda; piskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen tozlarin
nem degerlerinin %7.04-8.48 arasinda, su aktivitesi degerlerinin de 0.32-0.40 arasinda
degistigi gozlemlenmistir. Biberiye yaginin kapsiillendigi bir ¢alismada iniilin igeren
pargaciklarin digerlerinden daha hizli kuruyarak suyun diflizyonunu ve buharlagsmasini
engelleyen bir kabugun hizla olusmasina neden oldugunu ve buna bagl olarak da nem
degerlerinin artis gosterdigi bildirilmistir (de Barros Fernandes vd. 2014). Ayrica bu
durumun inulinin kuruduktan hemen sonra partikiillerin islenmesi sirasinda ortam nemine
kolayca baglanan ¢ok sayida hidrofilik gruba sahip oldugundan kaynaklanabilecegi de
bildirilmistir (do Carmo vd. 2019; Singh ve Dixit 2014). Iki farkl1 yontemle elde edilen
kapsiillerin depolama siiresi ve sicakligina bagl olarak nem igerigi ve su aktivitesi
degerlerinin ortalamalarina ait varyans analiz sonuglar1 Cizelge 4.24’te verilmistir.
Cizelge incelendiginde kapsiilasyon yontemi, depolama sicakligi ve depolama siiresinin
nem igerigi lizerinde; kapsiilasyon yontemi, depolama sicakligi, depolama siiresi ile
kapsiilasyon yontemi x depolama sicakligi, kapsiilasyon yontemi x depolama siiresi ve
depolama sicakligi x depolama siiresi interaksiyonlarinin aw lizerine istatistiki a¢idan
onemli derecede (p<0.05) etkisinin oldugu goriilmektedir.

Cizelge 4.24. Toz 6rneklerin depolamaya bagli nem ve aw degerlerine ait varyans analizi
sonuglari

Varyasyon Nem aw

kaynaklari SD KO F SD KO F

Y 1 8.90 48.75** 1 0.001 3.36
S 1 1.05 5.75* 1 0.007 25.58**
Z 3 2.35 12.89** 3 0.012 40.50**
Y XS 1 0.12 0.67 1 0.002 6.36*
YXZ 3 0.14 0.78 3 0.001 4.48*
SxZ 3 0.27 1.49 3 0.001 4.55*
YXxSxZ 3 0.05 0.26 3 0.0003 0.84
Hata 16 0.18 16 0.0003

(*), p<0.05 seviyesinde; (**) p<0.01, seviyesinde farklilik ifade etmektedir. Kapsiilasyon Yontemi (Y),
Depolama Sicakligi (S), Depolama Siiresi (Z) kisaltmalariyla belirtilmistir.

Elde edilen fitosterol kapsiillerinin nem ve aw degerlerine ait Duncan ¢oklu
karsilagtirma testi sonucglart Cizelge 4.25°te verilmistir. 4 ve 25 °C’de depolanan
orneklerinin nem degerleri sirastyla %6.94 ve 7.31; aw degerleri ise 0.32 ve 0.35 olarak
belirlenmistir. Elektropiiskiirtme ve plskiirterek kurutma yontemleriyle elde edilen
kapstillerin depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak nem degerleri sirasiyla %6.60 ve
7.65; aw degerleri ise sirasiyla 0.33 ve 0.34 olarak tespit edilmistir. Nem degerleri
depolama baslangicinda %6.40, depolama sonunda %7.69 olarak belirlenmistir.
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Depolama baslangicinda 0.31 olarak belirlenen su aktivitesi degerleri de depolama
sonunda 0.39’a ylikselmistir.

Cizelge 4.25. Toz 6rneklerin depolamaya bagli nem ve aw degerlerine ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglari

e Piskiirterek
Kapsiilasyon Elektroptiskirtme kurutma
yontemi 6.597+0.138°  7.652+0.182°
0.330£0.0128  0.342%0.010°
Deool 4°C 25°C
ﬁgg’ﬁlfgl“a 6.943£0.175°  7.306+0.233?
0320£0.009°  0.352+0.012°
0. giin 15. giin 30. giin 60. giin
Eﬁeri‘;:ama 6.404+0.270°  7.0810.195° 7.320£0.285¢ 7.693+0.255°
0.305£0.008°  0.308£0.013° 0.341=0.013° 0.390+0.007°

Ayni satirdaki farkli harfler ortalamalarin p<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.6.2. ki farkh yontemle iiretilen fitosterol kapsiillerinin peroksit degerlerinin

depolama siiresine bagh olarak degisimi

Peroksit degeri, s1vi ve kati yaglarin birincil oksidasyon {iriinii olan hidroperoksit
miktarini belirlemek i¢in kullanilan bir gostergedir (Gotoh ve Wada 2006). Peroksitler,
lezzetin bozulmasinda 6nemli bir etki gostermezken, yaglara 6zgii acilagsmis koku ve
lezzeti olusturan aldehit, keton, asit, hidrokarbon ve epoksi asitler gibi oksidasyon
tirtinlerine pargalanmasina neden olmaktadir (Nuray 2019). Calisma kapsaminda iki farkli
yontemle elde edilen toz 6rneklerin depolama sicaklig1 ve siiresine bagli olarak peroksit

degerlerinin degisimi Cizelge 4.26°da verilmistir.

Cizelge 4.26. Elektropiiskiirtme yontemi ile elde edilen kapsiillerin peroksit degerlerinin
depolama sicaklig1 ve siiresine bagli olarak degisimi

Kapsiilasyon o SN Peroksit degeri (mEq
yéntemi Depolama sicakhig: Depolama siiresi (giin) peroksit/kg drnek)
0 23.59+4.46
4°C 15 48.31+6.01
30 64.32+5.41
. 60 67.45+2 .47
Elektropiiskiirtme 0 23 5004 46
. 15 42.72+0.79
25¢C 30 76.21£0.22
60 78.49+7.29
0 0.80+0.00
o 15 1.2440.06
#C 30 1.720.17
- 60 2.68+0.40
Piiskiirterek kurutma 0 0.8020.00
o 15 1.60+0.00
25°C 30 2.3940.00
60 3.20+0.00
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Elde edilen sonuglara gore, kapsiillerin peroksit degerlerinin depolama siiresi ve
sicakliga bagli olarak artis gosterdigi, bu degerin elektropiiskiirtme yontemiyle elde
edilen tozlar igin %23.59-78.49 arasinda, piiskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen
tozlarin peroksit degerlerinin %0.80-3.20 arasinda degistigi goriilmektedir. Bitkisel
yaglarin peroksit degerinin maksimum 10 mEq peroksit/kg yag oldugunda yenilebilir ve
giivenli olarak kabul edilmektedir (Hanmoungjai vd. 2000). Bu baglamda sonuglar
puskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen tozlarin kabul edilebilir ancak
elektropliskiirtme yontemiyle elde edilen tozlarin kabul edilebilir olmadigini
gostermektedir. Ayrica piring kepegi yagi, yalnizca yag asidi ve tokoferol degil ayni
zamanda gama-orizanol icerdiginden dolayr yiiksek oksidatif stabiliteye sahiptir
(Chotimarkorn ve Silalai 2008; Nystrom vd. 2005; Xu vd. 2001). Ancak
elektropiiskiirtme iglemi ile iiretilen tozlarin depolamanin ilk giiniinden itibaren peroksit
ve hekzanal degerlerinin yiiksek olmasinin sebebi olarak islem siiresinin uzun olmasina
bagli olarak havadaki oksijene uzun siire maruz kalan enkapsiile edilmeyen yagin
oksidayonuna neden oldugu diistiniilmektedir. Nitekim Garcia-Moreno vd. (2016) balik
yagini elektroegirme yontemiyle kapsiillemis ve elde ettigi kapsiillerin peroksit
degerlerinin yiiksek oldugunu tespit etmistir. Oksidasyonun engellenmesi amaciyla islem
stiresinin kisa tutulmasi ve inert bir ortam gaziyla ¢alisilmasi 6nerisinde bulunmuslardir.
Iki farkli yontemle elde edilen kapsiillerin depolama siiresi ve sicakligina bagli olarak
peroksit degerlerinin ortalamalarina ait varyans analiz sonuglar1 Cizelge 4.27°de
verilmistir. Cizelge incelendiginde kapsiilasyon yontemi, depolama siiresi, kapsiilasyon
yontemi x depolama siiresi, depolama sicakligi X depolama siiresi ve kapsiilasyon
yontemi x depolama sicakligi x depolama stiresi interaksiyonlarinin peroksit degerleri
tizerinde istatistiki acidan 6nemli derecede (p<0.05) etkisinin oldugu goriilmektedir.

Cizelge 4.27. Toz 6rneklerin depolamaya bagli peroksit degerlerine ait varyans analizi
sonuglari

Varyasyon kaynaklari SD KO F

Y 1 21038.70 2037.48**
S 1 44.61 4.32

Z 3 1159.50 112.29**
Y xS 1 31.13 3.01
YXxZ 3 1001.09 96.95**
SxZ 3 38.27 3.71*
YXSXZ 3 34.91 3.38*
Hata 16 10.33

(*), p<0.05 seviyesinde; (**) p<0.01, seviyesinde farklilik ifade etmektedir. Kapsiilasyon Yontemi (Y),
Depolama Sicakligi (S), Depolama Siiresi (Z) kisaltmalartyla belirtilmistir.

Farkli yontemlerle elde edilen fitosterol kapsiillerinin peroksit degerlerine ait
Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglar1  Cizelge 4.28’de  verilmistir.
Elektropiiskiirtme ve piskiirterek kurutma yontemleriyle elde edilen kapsiillerin
depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak peroksit degerleri sirasiyla 53.08 ve 1.80 mEq
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peroksit/kg 6rnek olarak tespit edilmistir. 4 ve 25 °C’de depolanan 6rneklerinin peroksit
degerleri sirastyla 26.26 ve 28.62 mEq peroksit/kg drnek olarak belirlenmistir. Depolama
sicakliginin toz orneklerin peroksit degeri ilizerine istatistiki agidan O6nemli olmadigi
(p>0.05) belirlenmistir. Peroksit degerlerinin depolama boyunca artis gosterdigi
belirlenmistir.

Cizelge 4.28. Toz 6rneklerin depolamaya bagli peroksit degerlerine ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglari

.. R Piskiirterek
K"apsulailsyon Elektropiiskiirtme kurutma
yontemi 53.084+5.374°  1.802+0.215
Depolama 4°C 25°C
sicakhigi 26.262+7.140° 28.623+8.089?
Depolama 0. giin 15. giin 30. giin 60. giin
siiresi 12.194+4.388°¢ 23.465+8.406° 36.159+13.008% 37.953+13.3572

Ayni satirdaki farkli harfler ortalamalarin p<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.6.3. iki farkh yontemle iiretilen fitosterol kaspiillerinin p-anisidin degerlerinin
depolama siiresine bagh olarak degisimi

p-anisidin deger testi ile de triasilgliserollerdeki yiiksek molekiiler agirlikli
doymus ve doymamis karbonil bilesiklerinin Slgiilerek ikincil oksidasyon iiriin miktari
belirlenmektedir (Moigradean vd. 2012; Muik vd. 2005). iki farkli yéntemle elde edilen
toz tiriinlerin depolama sicakligi ve siiresine bagl olarak p-anisidin degerlerinin degisimi
Cizelge 4.29°da verilmistir.

Cizelge 4.29. Iki farkl1 yontemle elde edilen kapsiillerin p-anisidin degerlerinin
depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak degisimi

Kapsiilasyon Depolama Depolama siiresi p-anisidin
yontemi sicakhigi (giin) degeri

0 1.08+0.04

. 15 1.50+0.01

4C 30 1.6440.03

- 60 2.27+0.01

Elektropiiskiirtme 0 1 0820.04

. 15 2.75+0.03

25C 30 5.26+0.01

60 5.38+0.02

0 3.85+0.25

o 15 4.09+0.13

4°C 30 3.88+0.18

Piskiirterek 60 3.70+0.20

kurutma 0 3.85+0.25

o 15 4.88+0.64

25°C 30 3.76:0.33

60 4.3840.16
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Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen tozlarin p-anisidin degerlerinin
depolama siiresi ve sicakliga bagli olarak artis gosterdigi ve bu degerlerin 1.08-5.38
arasinda, piskiirterek kurutma yontemiyle elde edilen tozlarin p-anisidin degerlerinin
3.85-4.88 arasinda degistigi gdzlenmistir. Iki farkli yontemle elde edilen kapsiillerin
depolama siiresi ve sicakligina bagl olarak p-anisidin degerlerinin ortalamalarina ait
varyans analiz sonuglar1 Cizelge 4.27°de verilmistir. Cizelge incelendiginde kapsiilasyon
yontemi, depolama sicakligi, depolama siiresi, kapsiilasyon yontemi X depolama
sicakligi, kapsiilasyon yontemi x depolama siiresi, depolama sicaklig1 x depolama siiresi
ve kapsiilasyon yontemi x depolama sicakligi x depolama siiresi interaksiyonlarinin p-
anisidin degerleri lizerinde istatistiki agidan dnemli derecede (p<0.01) etkisinin oldugu
goriilmektedir.

Cizelge 4.30. Toz 6rneklerin depolamaya bagli p-anisidin degerlerine ait varyans analizi
sonugclari

Varyasyon kaynaklari SD KO F

Y 1 17.07 360.23**
S 1 9.88 208.53**
Z 3 3.15 66.39**
Y XS 1 6.45 136.05**
Y XZ 3 3.35 70.75**
SxZ 3 1.49 31.42**
YXSxZ 3 1.39 29.41%*
Hata 15 0.05

(*), p<0.05 seviyesinde; (**) p<0.01, seviyesinde farklilik ifade etmektedir. Kapsiilasyon Yontemi (Y),
Depolama Sicakligi (S), Depolama Siiresi (Z) kisaltmalariyla belirtilmistir.

Farkli yontemlerle elde edilen tozlarin p-anisidin degerlerine ait Duncan Coklu
Karsilagtirma Testi sonuglart Cizelge 4.28’de verilmistir. Elektropiiskiirtme ve
puskiirterek kurutma yontemleriyle elde edilen kapsiillerin depolama sicaklig1 ve siiresine
bagl olarak p-anisidin degerleri sirasiyla 2.615 ve 4.075 olarak tespit edilmistir. 4 ve 25
°C’de depolanan orneklerinin peroksit degerleri sirasiyla %26.26 ve 28.62 olarak
belirlenmistir. Depolama sicakliginin toz 6rneklerin peroksit degeri {izerine istatistiki
acidan Onemli olmadigr (p>0.05) belirlenmistir. Peroksit degerleri depolama
baslangicinda 12.19 mEq peroksit/kg 6rnek, depolama sonunda 37.95 mEq peroksit/kg
ornek olarak belirlenmistir.
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Cizelge 4.31. Toz orneklerin depolamaya bagli p-anisidin degerlerine ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglari

.. - Piiskiirterek
;(ijzg;selllrll?syon Elektropiiskiirtme kurutma
2.615+0.428" 4.075+0.072?
Depolama 4°C 25°C
sicakhigi 2.789+0.316° 3.901+0.344°
Depolama 0. giin 15. giin 30. giin 60. giin
siiresi 2.540+0.565° 3.173£0.441°  3.721+0.500°  3.946+0.424

Ayni satirdaki farkli harfler ortalamalarin p<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.6.3. Iki farkh yontemle iiretilen fitosterol Kaspiillerinin hekzanal degerinin
depolama siiresine bagh olarak degisimi

Elektroptiiskiirtme yontemiyle elde edilen tozlarin depolama sicakligi ve siiresine
bagli olarak hekzanal degerlerinin degisimi Cizelge 4.29’da verilmistir. Piiskiirterek
kurutma ydntemiyle elde edilen tozlarda depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak
hekzanal olusumu gozlenmemistir.

Cizelge 4.32. Elektropiiskiirtme yontemi ile elde edilen kapsiillerin hekzanal degerlerinin
depolama sicakligi ve siiresine bagli olarak degisimi

Depolama sicakhigi Depolama siiresi (giin) Hekzanal (alan)

0 0.00+0.00

4°C 15 3294.50+96.52
30 12646.50+148.14
60 16393.00+189.50
0 0.00+0.00

25°C 15 13230.00+180.31
30 34162.00+1821.51
60 187402.00+87.68

Elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen tozlarin hekzanal degerlerinin 0-187402
alan arasinda degistigi gozlenmistir. iki farkli yontemle elde edilen kapsiillerin depolama
sliresi ve sicakligina bagli olarak hekzanal degerlerinin ortalamalarina ait varyans analiz
sonuglart Cizelge 4.30°da verilmistir. Cizelge incelendiginde kapsiilasyon yontemi,
depolama sicakligi, depolama siiresi, kapsiilasyon yontemi x depolama sicakligi,
kapstilasyon yontemi x depolama siiresi, depolama sicakligi x depolama siiresi ve
kapstilasyon yontemi x depolama sicakligit x depolama siiresi interaksiyonlarinin
hekzanal degerleri tizerinde istatistiki agidan 6nemli derecede (p<0.01) etkisinin oldugu

goriilmektedir.

57



BULGULAR VE TARTISMA H. BASUNAL GULMEZ

Cizelge 4.33. Toz 6rneklerin depolamaya bagli hekzanal degerlerine ait varyans analizi
sonugclari

Varyasyon kaynaklari SD KO F

Y 1 89196 10416.3**
S 1 51238 5983.49**
z 3 43595 5091.03**
Y xS 1 51238 5983.49**
Y XxZ 3 43595 5091.03**
SxZ 3 32597 3806.66**
YXSxZ 3 32597 3806.66**
Hata 15 85632

(*), p<0.05 seviyesinde; (**) p<0.01, seviyesinde farklilik ifade etmektedir. Kapsiilasyon Yontemi (Y),
Depolama Sicakligi (S), Depolama Siiresi (Z) kisaltmalariyla belirtilmistir.

Toz irlinlerin hekzanal degerlerine ait Duncan Coklu Karsilagtirma Testi
sonuglar1 Cizelge 4.31°de verilmistir. 4 ve 25 °C’de depolanan 6rneklerinin hekzanal
degerleri sirasiyla 4041.75 ve 29349.25 alan olarak belirlenmistir. Elektropiiskiirtme ve
puskiirterek kurutma yontemleriyle elde edilen kapsiillerin depolama sicaklig1 ve siiresine
bagli olarak hekzanal degerleri sirasiyla 33391 ve O olarak tespit edilmistir. Hekzanal
degerleri depolama baglangicinda O iken, depolama sonunda 50948.75 olarak
Olgtilmiistiir. Sharma vd. (2022) soya fasulyesi, aygicegi, hindistancevizi, hardal, piring
kepegi ve hurma yaginin oksidatif acilasma parametreleri belirlenmis ve bu parametreler
ile hekzanal konsantrasyonu arasinda Pearson korelasyon analizi yapmuglardir.
Calismanin sonucunda hekzanal konsantrasyonunun peroksit degerleriyle pozitif yonde
daha yakindan iliskili oldugunu tespit etmislerdir. Cizelge 4.22°de belirtildigi gibi
elektropiiskiirtmeyle iiretilen tozlarin peroksit degerlerinin piiskiirterek kurutmayla elde
edilen tozlara kiyasla oldukc¢a yiiksek oldugu goriilmektedir. Bu nedenle piiskiirterek
kurutmayla elde edilen tozlarda hekzanala rastlanmazken elektropiiskiirtme yontemiyle
tiretilen tozlarda hekzanal degerlerinin de oldukga yiiksek oldugu tespit edilmistir. Ayrica
peroksit, p-anisidin ve hekzanal verileri degerlendirildiginde piiskiirterek kurutmayla
uretilen tozlarin oksidasyon stabilitesinin elektropiiskiirtmeyle {iretilen tozlara kiyasla
¢ok daha iy1 oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 4.34. Toz orneklerin depolamaya bagli hekzanal degerlerine ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglari

. I Piiskiirterek
}Iijz:lptsel:rll?syon Elektropiiskiirtme Kurutma
33391+£15272.12 0+0°
Depolama 4°C 25°C
sicakhig 4041.75£1604.6°  29349.25+15699.6%
Depolama 0. glin 15. giin 30. giin 60. giin
siiresi 0+0¢ 4131.1254£2050.3°  11702.125+5297.9° 50948.75+29883.82

Ayni satirdaki farkli harfler ortalamalarin p<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.
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5. SONUCLAR

Uretim, depolama ve hedef noktaya kadar devam eden sindirim sirasinda stabil

kalabilen ve kolay sindirilebilen fitosterol kapsiil eldesi amaciyla farkli enkapsiilasyon
yontemleri kullanilarak, elde edilen toz iiriiniin depolama stabilitesinin arastirildigi tez
kapsaminda her bir enkapsiilasyon yontemi i¢in optimizasyon islemi gerceklestirilerek
optimum kosullar belirlenmistir. Yapilan caligmalar neticesinde elde edilen sonuglar
asagida maddeler halinde 6zetlenmistir.

Fitosterollerin  enkapsiilasyonunda elektropiiskiirtme isleminde kullanilan
kaplama materyallerinin kombinasyonu optimize edilmis, optimizasyonda cevap
olarak midede minimum, bagirsakta maksimum salinim ve maksimum
enkapsiilasyon etkinligi degerleri se¢ilmistir. Yapilan optimizasyon sonucunda en
uygun kaplama materyali kompozisyonu; 7.19 g PSP/100 mL saf su, 9.03 g
IN/100 mL saf su ve 3.78 g DN/100 mL saf su olarak belirlenmistir.

Elektropiiskiirtme isleminde optimum kosullarda fitosterol kapstillerinin mide
ortaminda 115.19 mg/kg ve bagirsak ortaminda 312.49 mg/kg salindigi
gozlenmistir. Fitosterol kapsiillerinin enkapsiilasyon etkinlik degeri %92.53
olarak hesaplanmustir.

Optimizasyon ¢alismalar1 sonucunda elektropiiskiirtme yontemi kullanilarak elde
edilen kapsiillerde PSP kullanim1 enkapsiilasyon etkinligini arttirirken IN ve DN
miktariin artmasiyla enkapsiilasyon etkinliginin azaldigi tespit edilmistir.
Kapsiillerin PSP miktarinin azalip IN ve DN miktarinin arttigi kosullarda mide
ortaminda salinimi azalmistir. Ancak PSP oraninin azalmasi, IN ve DN miktarinin
artmasiyla bagirsakta fitosterol saliniminin arttigi tespit edilmistir.

Fitosterollerin enkapsiilasyonunda kullanilan diger bir yontem olan piiskiirterek
kurutma isleminde kullanilan kaplama materyallerinin kombinasyonu ve giris
sicakligi optimize edilmis, optimizasyonda cevap olarak midede minimum,
bagirsakta maksimum salinim ve maksimum enkapsiilasyon etkinligi degerleri
secilmigtir. Yapilan optimizasyon sonucunda en uygun kaplama materyali
kompozisyonu; 9.21 g PSP/100 mL saf su, 7.13 g IN/100 mL saf su, 3.66 g
DN/100 mL saf su ve 120°C giris sicaklig1 olarak belirlenmistir.

Piiskiirterek kurutma isleminde optimum kosullarda fitosterol kapsiillerinin mide
ortaminda 102.63 mg/kg ve bagirsak ortaminda 319.73 mg/kg salindigi
gozlenmistir. Bu yontemle elde edilen fitosterol kapsiillerinin enkapsiilasyon
etkinlik degeri %87.32 olarak hesaplanmuistir.

Piiskiirterek kurutma optimizasyonundan elde edilen sonuglar dogrultusunda
PSP’nin IN ile interaksiyonunda sicaklik arttik¢a neredeyse orta noktaya kadar
PSP’nin artip IN’nin azalmasiyla enkapsiilasyon etkinliginin arttigi, PSP’nin DN
ile interaksiyonunda PSP oraninin azalip DN oraninin artmasi ile enkapsiilasyon
etkinliginin arttig1, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN oraninin azalip DN
oraninin artmastyla enkapsiilasyon etkinliginin arttig1 belirlenmistir. Kapsiillerin
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midede salinimi; PSP’nin IN interaksiyonunda sicaklik arttik¢ca ve PSP’nin artip
IN’nin azalmasiyla artmig, PSP nin DN ile interaksiyonunda PSP oraninin azalip
DN oranmin artmast ve sicakligin artmasiyla ile azalmis, IN’nin DN ile
interaksiyonunda IN oraninin azalip DN oranmin artmasi ve sicakligin
azalmasiyla azalmigtir. PSP’nin IN ile interaksiyonunda sicaklik azaldikga ve
PSP’nin azalip IN’nin artmasiyla bagirsakta salinimin arttigi, PSP’nin DN ile
interaksiyonunda PSP oraninin artip DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin
artmasi ile bagirsakta salinimin arttigi, IN’nin DN ile interaksiyonunda IN
oraninin arttp DN oraninin azalmasiyla ve sicakligin artmasiyla bagirsakta
salinimin arttig1 sonucuna varilmaistir.

e Her iki yontemle yapilan optimum nokta dogrulama denemeleri sonucunda elde
edilen fitosterol kapsiilleri analiz edilmis olup, tim yanitlar modelden
tahminlenen degerlere yakin bulunmustur. Elektropiiskiirtme optimum
kosullarinda fitosterol kapsiillerinin mide ortaminda 118.66 mg/kg ve bagirsak
ortaminda 310.74 mg/kg salindigi gozlenmistir. Fitosterol kapsiillerinin
enkapsiilasyon etkinlik degeri %90.85 olarak hesaplanmistir. Piiskiirterek
kurutma optimum kosullarinda fitosterol kapsiillerinin mide ortaminda 112.85
mg/kg ve bagirsak ortaminda 314.72 mg/kg salindigr tespit edilmistir.
Enkapstilasyon etkinlik degerinin de %85.12 oldugu bulunmustur.

e Piiskiirterek kurutma yontemiyle bilesik deneme desenine gore (iiretilen
kapsiillerin D4 3] degerlerinin 13.11-23.78 um, D3 2] degerlerinin 10.07-16.38 um
ve agiklik degerleri nin 1.2-1.74 um arasinda oldugu tespit edilmistir.

e Elektroptiskiirtme yontemiyle {iretilen fitosterol kapsiillerinin morfolojisi
incelendiginde kapsiillerin kiiresel sekillere sahip oldugu ve bazi denemelerde
kapstiller arasinda kiimelenmeler oldugu goriilmiistiir. Genel olarak, kapsiillerin

PR

partikiil boyutunun 0,199 ile 3,984 um arasinda degistigi tespit edilmistir.

e Depolama stabilitesi ¢aligmalari, elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen
kapstillerin peroksit degerlerinin 60. giliniin sonunda 4°C’ de depolanan
orneklerde %65, 25°C’de depolanan 6rneklerde %70 oraninda artis gerceklestigi
tespit edilmistir. Ayrica tespit edilen peroksit degerlerinin tiiketim agisindan
giivenli smirin oldukga iizerinde oldugu goriilmistiir. Piskiirterek kurutulan
orneklerde ise peroksit degerinin depolamaya bagli artis gosterse de giivenli
sinirin igerisinde oldugu belirlenmistir.

e Depolama boyunca her iki yontemle elde edilen 6rneklerin nem ve su aktivitesi
degerleri artmis olsa da mikrobiyolojik acidan stabil kabul edilen degerler
arasinda kalmustir.

e Depolama sicakligina ve siiresine bagli olarak p-anisidin degerlerinde artis
gozlemlenmistir.
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Depolama siiresinde piiskiirterek kurutulan 6rneklerde hekzanala rastlanmazken
elektropiiskiirtme yontemiyle elde edilen 6rneklerde hekzanal degerlerinin yiiksek
oldugu tespit edilmis olup, bu deger depolama siiresince artig géstermistir.

Piiskiirterek kurutmayla iiretilen fitosterollerce zenginlestirilmis piring kepegi
yag1 kapsiillerinin oksidasyon stabilitesinin elektropiiskiirtmeyle {iretilenlere
kiyasla ¢ok daha iyi oldugu tespit edilmistir.

Tez kapsaminda elde edilen sonuglar piiskiirterek kurutma ve elektropiiskiirtme
yontemleri  kullanilarak fitosterollerin  basarili  bir sekilde enkapsiile
edilebilecegini gostermis, ancak ileriki ¢aligmalarda elektropiiskiirtme yontemiyle
yag igeren iirlinler kapsiillenirken oksidasyonun 6nlenebilmesi amaciyla islem
stiresinin kisaltilmas1 ve antioksidan ilavesi ile oksidasyonun oOnlenmesine
yonelik tedbirlerin alinmas1 gerektigi sonucuna varilmistir.

Bu c¢alismada ongoriilen yaklasimlarla elde edilmis fitosterol kapsiilleri hem
dogrudan gida takviyesi olarak hem de g¢esitli gida formiilasyonlarina
katkilanabilecek ticarilesebilir fonksiyonel bir gida katkis1 olacaktir.
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