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Oz

Calismamizda S-metilmetiyonin (vitamin U) etken maddesini
iceren lahana bitki ekstraktinin, Jelatin-Arap zamki (GE-GA) ve
Jelatin-Sodyum  aljinattan(GE-SA) olusan iki farkli dogal
polimerik duvar materyali kullanilarak kompleks koaservasyon
yontemiyle basarili bir sekilde mikroenkapsile edilmistir.
Kapsulleme verimliligi kosullari optimize etmek igin bir yanit
ylizeyi metodolojisi (RSM) kullaniimistir. Mikrokapstllenmis
lahana ekstraktinin kapsalleme verimliligi farkh polimerler
kullanilarak iki degisken agisindan arastirilmistir: c¢ekirdek
madde miktari(g) ve capraz baglayici miktari (mL). Deneyler
sonucunda elde edilen en yiiksek verimler jelatin- arap zamki
icin %67,72 ve jelatin-sodyum aljinat igin de %54,68 olarak
bulunmustur. En yiksek verimlilik elde edilen mikrokapsdllerin
morfolojik yapilari optik mikroskop ve taramali elektron
mikroskobu (SEM) ile incelenmistir. Etken maddenin ve
mikrokapsulasyonda kullanilan bilesiklerin sistemdeki varhiginin
belirlenmesi ve elde edilen mikrokapsillerde etken maddenin
spektrum degisiminin gozlenmesi igin Fourier doénisimi
kizildtesi spektroskopi (FT-IR) kullanilmigtir.

Anahtar Kelimeler: S-metilmetiyonin (vitamin U); Mikroenkapsiilasyon;
Yanit Yiizey Metodolojisi; Enkapsiilasyon Verimliligi.
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Abstract

In our study, cabbage plant extract containing the active
ingredient S-methylmethionine (vitamin U) was successfully
microencapsulated by complex coacervation method using two
different natural polymeric wall materials consisting of Gelatin-
Gum Arabic (GE-GA) and Gelatin-Sodium alginate (GE-SA). A
response surface methodology (RSM) was used to optimize the
encapsulation efficiency conditions. The encapsulation
efficiency of the microencapsulated cabbage extract was
investigated using different polymers in terms of two variables:
the amount of core material (g) and the amount of crosslinker
(mL). The highest yields obtained as a result of the experiments
were 67.72% for gelatin-gum arabic and 54.68% for gelatin-
sodium alginate. The morphological structures of the
microcapsules with the highest efficiency were examined by
optical microscope and scanning electron microscope (SEM).
The Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR) was used
to determine the presence of the active substance and the
compounds used in microencapsulation in the system and to
observe the spectrum change of the active substance in
microcapsules.

Keywords S-Methylmethionine (Vitamin U); Microencapsulation;
Response Surface Methodology; Encapsulation Efficiency

1. Girig

Son vyillarda vicutta fizyolojik etkiler saglayan, bazi
hastaliklarin olusma riskini azaltan, koruyucu, 6nleyici ve
tedavi edici 6zellikleri olan fonksiyonel gidalara kullanma
egilimi artmistir. Besleyici bilesikler agisindan yiksek
degere sahip olan lahana bitkisi bu fonksiyonel gida
besinleri icerisinde yer almaktadir. Brassicaceae
familyasinin en c¢esitli tlrlerinden birisi olan lahana
bitkisi, genis
adaptasyon kabiliyeti, maliyet agisindan uygun olmasinin

(Brassica oleracea var. capitata L.)

yaninda icerdigi fitokimyasallar, polifenoller,

glukosinolatlar, karotenoidler, vitaminler sayesinde insan
diyetinde yaygin olarak kullanilmaktadir (Warwick et al.
2006, Jahangir et al. 2009, Cvetkovi¢ et al. 2019). Lahana
bitkisi,
inflamatuar ve anti-oksidatif biyoaktiviteleri ve saghk

yliksek antioksidan ve antibakteriyel, anti-
acisindan faydalari nedeniyle geleneksel tipta da ciddi bir
yere sahiptir (Samec et al. 2011, Williams et al. 2013,
Siddiqui  2019). birlikte tibbi
arastirmalarda, peptik Ulser tedavisinde lahana bitkisinin

Bununla yapilan

olumlu etkileri oldugunu bildirmistir. Peptik (Ulser,
gastrointestinal hastaliklar arasinda ciddi bir hastalik

olarak bilinmektedir. Bu hastaliklarin tedavisinde birgok
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tibbi ilag kullanilmaktadir. Alternatif tedaviler olarak tibbi
degeri olan bitkilerin bu tiir hastaliklarin 6nlenmesi ve
ozelliklerine arastirmalar

iyilestirici yonelik

yapilmaktadir. u vitamini (S-metilmetiyonin),
gastrointestinal mukoza Uzerindeki faydal etkileri ile
iyilestirici 6zelligine sahip ve dogal fizyolojik olarak aktif
bilesikler grubuna ait maddedir. Ozellikle Brassicaceae
familyasi bitkilerinde (beyaz lahana, karalahana, brokoli
vb.) bulunan bu madde, iyi bir anti-tlser faktori kaynagi
2010).

calismalarda bitkiye 6zgii aktif bilesen S-metilmetiyonin

olarak bilinmektedir (Kim et al. Yapilan
varliginin yani sira lahana bitkisinde L-metiyonin, L-
L-histidin,
aminoasitlerin de oldugu belirtilmistir (Song vd. 2017;
Koksal vd., 2023).

glutamin, L-lisin, aspartik asit gibi cesitli

Fonksiyonel o6zelliklere sahip bitkilerde yer alan bu
biyoaktif bilesenler cogunlukla kararsiz bir yapiya sahiptir
ve dis cevresel faktérlerde (isi, nem, sicaklik, oksijen gibi)
kolayca bozulma reaksiyonlari gosterebilmektedir. Bu
nedenle bu o6nemli aktif bilesenlerin dis ortam
kosullarindan korunmasi ve uzun sireli, etkili ve amaca
yonelik kullanimlarini saglamak onemlidir.
Mikroenkapsilasyon teknigi bu bilesenlerin korunmasi
birisidir.

boyutundaki kati

icin yararlanilan en o6nemli tekniklerden

Mikroenkapsilasyon, mikron
partikiilleri veya sivi veya gaz damlaciklarini polimerik,
inert bir kabuk icine yerlestirmek, onlari dis ortamdan
koruyan, izole eden ve aktif bilesigin istenilen kosullar
altinda kontrolli salinimini saglayan bir islem olarak
tanimlanir (Dubey et al. 2009, Jyothi et al. 2010, Devi et
al. 2012, Pérez-Limifiana et al. 2014, T6zim 2019, Koksal
et al. 2022). Mikrokapsuller gekirdek (aktif) bilesen ve
kabuk veya duvar (kaplama) malzemesi olarak iki
kisimdan olusur (Nesterenko et al. 2014, Moral vd.
2021).

bileseni

Cekirdek malzeme mikrokapsullenecek aktif

icerirken, kabuk malzemesi ise cekirdek

malzemeyi c¢evreleyen ve aktif bileseni koruyan
malzemedir. Cekirdek malzemenin kapsillenmesi igin

farkh teknikler vardir.

Mikrokapstle edilecek gekirdek malzemenin fiziksel ve
kimyasal ozelliklerine bagli olarak kullanilan teknikler de
(Kwak, 2014, Siddiqui, 2019). Bu
cahismada faz ayrimi olarak tanimlanan bir fiziko-

degismektedir

kimyasal yontem olarak bilinen kompleks koaservasyon
yontemi kullanilarak mikroenkapstilasyon calismalari
gerceklestirilmistir. Kompleks koaservasyon metodu esas
olarak iki veya daha fazla zit yukli polimer c¢o6zeltisi
arasindaki elektrostatik etkilesimler yoluyla meydana
gelen faz ayrimina dayanan bir yontem olarak

bilinmektedir (Wang et al. 2014, Bayram vd. 2020; Koksal

vd. 2022). Kompleks koaservasyon yonteminde pH,
karistirma hizi, sicaklik ve konsantrasyon kapsillemeyi
etkileyen onemli faktorlerdir (Eghbal and Choudhary
2018, Timilsena et al. 2019, Moral vd. 2021).

Yanit ylizeyi metodolojisi (RSM), slre¢ degiskenlerinin
sonu¢ ve deneysel optimizasyon uzerindeki etkilerini
belirlemek igin kullanilir. Bu yéntem, deney tasarlamayi,
deneysel verilerin degiskenler)

yanitlar  (bagiml

etkilerinin belirlenmesini ve bu etkilerin
ifade
parametrelerin optimizasyonunu igerir (Pilkington et al.
2014, Li et al. 2017, Koksal et al. 2022). Calismamizda
oncelikli olarak fonksiyonel 6zelliklere sahip oldugu
lahana bitki

prosesini etkileyen iki bagimsiz degiskenin (cekirdek

Gzerindeki

matematiksel modellerle edilmesini ve

bilinen ekstresinin mikroenkapsilasyon

miktari ve c¢apraz baglayici miktar)yanit yizey
metodolojisi (RSM) kullanilarak ile olusturulan deney
setinden yararlanarak mikroenkapsulasyon,
enkapsilasyon verimliligi ve karakterizasyon calismalari

gerceklestirilmistir.
2. Materyal ve Metot
2.1. Deneysel proseste kullanilan kimyasallar

Galismada mikrokapsil ¢ekirdek (etken) maddesi olarak
kullanilan Brassica sebzeleri, lahana (Brassica oleracea
var. capitata L.) yerel bir marketten satin alindi.
Calismada aktif bilesen (etken madde) olan DL- Metionin
Metilstilfonyum Kloriir (S-metilmetiyonin, vitamin —U)
TCl'den

edilmistir.

(Tokyo Chemical Industry, Japonya) temin
Mikroenkapstilasyon prosesinde kullanilan
kimyasal maddeler Cizelge 1’de ve kullanilan kimyasal
formulleri  Cizelge  2'de

maddelerin kimyasal

gosterilmistir.

Lahana bitki ekstraktinin enkapsiilasyonundaki deneysel
tasarim, yanit ylizey metodolojisi ile Miniatab16 yazilimi
(Gegerlilik tarihi: Suresiz) kullanilarak gerceklestirilmistir.
Deneysel tasarim olusturulurken kompleks koaservasyon
siirecini etkileyebilecek iki bagimsiz degisken secilmistir.
Bunlar; c¢ekirdek (etken madde) miktari (5.000-7.000 g)
ve capraz baglayici miktaridir (3 mL-5mL).

2.3. Mikroenkapsiilasyon prosesi
lahana bitki
onceki

Cekirdek malzemesi olarak ekstresinin

ekstraksiyon  prosesi  bir calismamizdan
yararlanilarak sokslet ekstraksiyon metodu uygulanarak
hazirlanmistir (Koksal et al. 2023). Lahana bitki ekstrakti
iceren mikrokapsiller kiicik degisikliklerle literatiirden
vararlanarak kompleks koaservasyon yéntemine gore

hazirlandi (Koksal ve Gode 2017, Kim et al. 2019). Duvar
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malzemesi  olarak iki farkh  polimer  karisimi

hazirlanmistir.

Cizelgel.Mikroenkapstiilasyon prosesinde kullanilan kimyasal
maddeler ve kullanim 6zellikleri

Kimyasal
Ma\:ide Marka Kullanim amaci
Sigma-
Jelatin Aldrich Co. Mikroenkapsiilasyon prosesinde
( St. Louis, duvar materyali olarak kullanilmistir.
MO, ABD)
Sigma-
Arap Zamki Aldrich Co. Mikroenkapsiilasyon prosesinde
( St. Louis, duvar materyali olarak kullanilmigtir.
MO, ABD)
Sigma-
Sodyum Aldrich Co. Mikroenkapsiilasyon prosesinde
Aljinat ( St. Louis, duvar materyali olarak kullanilmigtir.
MO, ABD)
) Alzlrgi:;a(;o Mikrokapsul duvarinin sertlik 6zellik
Gluteraldehit (st Louis. kazanmasi icin capraz baglayici olarak
MO, ABD) kullanilmigtir.
Sigma-
Asetik Asit Aldrich Co. pH ayarlamast igin kullanilmistir.
( St. Louis,
MO, ABD)

2.2. Deneysel tasarim

Cizelge2.Mikroenkapstilasyon prosesinde kullanilan kimyasal
maddelerin kimyasal yapilari

Kimyasal Kimyasal yapisi
Maddeler yasalyap
Jelatin
'_.-’—'"\,_. 0 "o
Arap Zamki \—/ —/l /./—\
, i 3

o o

Sodyum Aljinat

S-Metilmetiyonin

Birinci polimer karisimi Jelatin-Sodyum aljinat  (3.5:1)
kullanilarak hazirlandi ve ikinci polimer karisimi Jelatin-
Arap zamki (1:1) kullanilarak hazirlandi. Bu oranlar
benzer calismalardan yaralanarak olusturulmustur ve
koaservat olusumu igin tiim deneyler icin polimerlerin
optimize agirlik oranlari korunmustur. Cekirdek malzeme

(lahana bitkisi 6zii), Jelatin-Arap zamki ve Jelatin-Sodyum

aljinat polimer karisim ¢6zeltilerine ayri ayri damla damla
ilave edildi. Karisimlar 50°C, 1500 rpm'de 15 dakika
homojenize edildi. Emdilsiyonlarin pH'l, %10 (%v/v) asetik
asit ilave edilerek Jelatin-Arap zamki sollisyonu igin 4-
4,5'e ve Jelatin/Sodyum aljinat sollusyonu igin 3,5-3,75'e
dustraldi. Bu pH degerleri, polimerler ile kompleks
koaservasyon olusumunu saglayan izoelektronik noktalar
arasindaki elektrostatik etkilesime gore belirlendi (Devi
et al. 2012, Gomez-Estacaab et al. 2016, Koksal ve Gode
2017, Koksal vd. 2022). Sistemlerin sicakhgl buzlu su
banyosu yardimiyla 5-10 °C'ye dusirildi ve ¢ozeltiler
manyetik karistirici ile 500 rpm'de 1 saat karistirildi. Daha
sonra her sisteme c¢apraz baglayici olarak 3 mL
glutaraldehit ilave edildi ve ayni kosullarda bir saat daha
daha

deiyonize su ile yikandi ve 48 saat dondurularak (freeze

karistirildi. Elde edilen mikrokapstller sonra
dryer) kurutuldu. Nihai mikrokapstller daha sonra analiz

icin buzdolabinda saklandi.

2.4. Mikrokapisiillerin karakterizasyonu

Yanit ylzey metodolojisi yardimiyla olusturulan deney
setinden en yiksek verimlilik elde edilen her iki polimer
kompleksinde  hazirlanan  mikrokapsillerin  optik
mikroskop (Bueco, BM-2000) ve SEM cihaz (FEI-Quanta
FEG250) gorintileri alinarak mikrokapsdillerin  kabuk,
yuzey morfolojileri hakkinda gozlemler yapilmistir.
JASCO FT/IR 4700 spektrofotometre cihazi ile FTIR
spektroskopisi, Uretilen mikrokapsiillerde duvar ve
cekirdek malzemelerinin varligini belirlemek, kimyasal

yapilari ve etkilesimlerini incelemek igin kullanildi.

2.5. Enkapsiilasyon verimliligi
Deney tasarimindaki parametrelere gore deneyler
sonucunda elde edilen mikrokapsiillerin verimi Denklem
1 vyardimiyla gravimetrik olarak
(EV) benzer c¢alismalardan
(Ocak 2012,

Denklemde toplam

hesaplanmistir.
Enkapsulasyon verimliligi
yararlanilarak berlirlenmistir
2019).

ekstrakt miktari deney setine gore kullanildigi bilinen

Sittipummonkol et al.
ekstrakt miktarini (Ocak 2012), yiizey ekstrakt miktari ise
kapsiil ile ylizey arasinda kalan kapstillenmemis ekstrakt
miktarini temsil etmektedir.

Tem—Y
Tem
Tem: Toplam ekstrakt miktari
Yem: Yuzey ekstrakt miktari

Yizey ekstrakti miktari hesaplanirken kapsil numunesi

50 mL n-hekzan igeren bir erlenmeyer sisesine
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yerlestirildi ve karisim kapsil tahribati ve yapisi
bozulmadan 3 dk hafif¢ge calkalandi. Bu prosediir li¢ kez
tekrarlandi. Daha sonra ¢ozelti filtre kagidi ile stizildu ve
n-hekzan déner buharlastirici kullanilarak uzaklastirildi.
tasarimindaki

Bu islem deney tim  mikrokapsiil

numuneleri igin ayri ayri uygulanmistir.

3. Bulgular

3.1. Deneysel tasarimin olusturulmasi

Lahana bitki ekstraktinin iki farkli polimer kompleksinde
mikrokapsullenme etkinligi yanit ylizey metodolojisi ile
iki bagimsiz degisken kullanilarak olusturulan deney seti
Cizelge 3’de verilmistir.

Yanit ylzey metodolojisi ile iki faktorli ve on (¢ adet
deney seti elde edilmistir. On U¢ adet deney igin
belirtilen kosullar altinda Jelatin- Sodyum aljinat ve
Jelatin-Arap zamki kompleksinde sirasiyla denklem 2 ve
denklem 3 yardimiyla hesaplanan deneysel verimler
(%EV) Cizelge 3’de verilmistir.

Deneysel %EV degerleri yanit yilizey metodolojisi ve
varyans analizi (ANOVA) ile analiz edildi. ANOVA test
sonuglari Cizelge 4 ve Cizelge 5'de gosterilmistir.
Belirlenen iki degiskenin deneysel verimlilik Gzerindeki
etkileri 3D yuzey grafikleri ile Sekil 1 ve Sekil 2'de

gosterilmistir.

%EV =684 —18,44+«A+19,23«B+ 0,742« A A —
4,099«B «B+2,305+A*B (2)

%EV = —-115,0+37,8+* A+ 12,78« B — 2,399« A« A —
1,004 *B*B —0,167*A*B (3)

iki farkh polimer kompleksinde hazirlanan mikrokapsiil
ANOVA bakildiginda
incelendiginde, her iki numuneleri igin

numunelerinin sonuglarina
mikrokapsil
dogrusal c¢ekirdek miktari (p<0,050) ve gapraz baglayici
(p<0,050) anlamlilik 6nemlilik géstermektedir. Modelde
Jelatin-Sodyum  aljinat  mikrokapsil numunesinde
cekirdek miktari ve c¢apraz baglayict miktari kareleri
anlamlilik 6nemlilik gostermektedir (p<0,050). Bununla
birlikte Jelatin/Arap zamki mikrokapsil numunesinde
cekirdek miktari kareleri 6nemli iken (p<0,050), ¢apraz

baglayici karesi anlamh degildir (p>0,050).

Model
Jelatin-Sodyum aljinat mikrokapsil numunesi igin 0,145,

uyumsuzlugu uyumsuzluk degeri p degerleri

Jelatin-Arap zamki mikrokapsiil numunesi icin ise 0,078
gosterdi bulunmustur. Bu durum model ile verilerin
uyustugunu gostermektedir (Bayram vd. 2020, Moral vd.

2021). R’
bulunmustur.

degerleri sirasiyla %99,42 ve %91,86

Cizelge 3. RSM deney tasarimi ile iki bagimsiz degiskenli ve
deneysel olarak elde edilen %EV degerleri

Deney Cekirdek Capraz Enkapstilasyon Enkapstilasyon
No Miktari Baglayici verimliligi (% EV) verimliligi (%EV)
(g) (mL) Jelatin- Sodyum Jelatin- Arap

Aljinat Zamki

1 7,00000 4,00000 51,31 60,28

2 6,00000 3,00000 46,35 51,78

3 8,41421 4,00000 54,68 63,58

4 7,00000 2,58579 40,28 54,58

5 5,58579 4,00000 51,64 53,14

6 7,00000 4,00000 51,65 62,78

7 8,00000 5,00000 54,64 63,47

8 8,00000 3,00000 44,25 58,78

9 6,00000 5,00000 47,52 57,14

10 7,00000 4,00000 51,82 62,49

11 7,00000 4,00000 51,30 62,48

12 7,00000 4,00000 51,98 62,85

13 7,00000 5,41421 46,68 67,72

Cizelge 4. Lahana ekstraktinin kapsilleme verimliligi Jelatin-
Sodyum aljinat icin ANOVA sonuglari

Ardigik
kareler  Kareler P-
DF toplami toplami F-Degeri Degeri
Model 5 213,587 42,717 238,39 0,000
Dogrusal 2 63,957 31,979 178,46 0,000
Cekirdek Miktari 1 10,856 10,856 60,58 0,000
Capraz Baglayici 1 53,101 53,101 296,34 0,000
Kare 2 128,378 64,189 358,22 0,000
Cekirdek 1 3,825 3,825 21,35 0,002
Miktari*Cekirdek Miktari
Capraz Baglayici*Capraz 1 116,854 116,854 652,12 0,000
Baglayici
2-Yonli Etkilegim 1 21,252 21,252 118,60 0,000
Cekirdek Miktari*Capraz 1 21,252 21,252 118,60 0,000
Baglayici
Hata 7 1,254 0,179
Uyum Eksikligi 3 0,886 0,295 3,20 0,145
Saf Hata 4 0,369 0,092
Toplam 12 214,842
S R? R’(diizeltilmis) R’(tahmini)
0,423308 99,42% 99,00% 96,80%

Cizelge 5.Lahana ekstraktinin kapsilleme verimliligi Jelatin-
Arap zamki igin ANOVA sonuglari

Ardigik
kareler Kareler F- P-
DF toplami toplami Degeri Degeri
Model 5 244,654 48,931 15,81 0,001
Dogrusal 2 201,141 100,571 32,49 0,000
Cekirdek Miktari 1 98,662 98,662 31,88 0,001
Capraz Baglayici 1 102,479 102,479 33,11 0,001
Kare 2 43,400 21,700 7,01 0,021
Cekirdek Miktar*Cekirdek 1 40,024 40,024 12,93 0,009
Miktari
Capraz Baglayici*Capraz 1 7007 7,007 226 0,176
Baglayici
2-Yonlii Etkilesim 1 0112 0,112 0,04 0,854
Cekirdek Miktari*Capraz 1 0112 0,112 0,04 0,854
Baglayici
Hata 7 21,666 3,095
Uyum Eksikligi 3 17,061 5,687 4,94 0,078
Saf Hata 4 4,605 1,151
Toplam 12 266,320
s R’ R*(diizeltilmis)  R’(tahmini)
1,75930 91,86% 86,05% 51,74%
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Belirlenen iki degiskenin deneysel verimlilik Gzerindeki
etkileri 3D vylzey grafikleri ile Sekil 1 ve Sekil 2'de
Grafikler
mikrokapsul numuneleri icin ¢apraz baglayici miktarinin

gosterilmistir. incelendiginde  her ki
deneysel verimi arttirdigi goérilmistir. Ote yandan
cekirdek miktarinin artmasiyla Jelatin-Sodyum aljinat
mikrokapsil verimliliginde azalma (Sekil 1), Jelatin-Arap
zamki mikrokapsil verimliliginde artma goézlenmistir
(Sekil 2).

Cohlegal Miktan
Sekil 1. Ug boyutlu tepki yiizey cizimleri (jelatin- sodyum aljinat

icin): % EV (Z ekseni) ile gekirdek madde (g, X ekseni) ve ¢apraz
baglayici miktari (mL, Y ekseni) grafigi

Verim

Capraz Baglayo

Cokirdek Miktar

sekil 2. Ug boyutlu tepki yizey cizimleri (jelatin- arap zamki
icin): % EV (Z ekseni) ile gekirdek madde (g, X ekseni) ve gapraz
baglayici miktari (mL, Y ekseni) grafigi

3.2. Mikrokapisiillerin morfolojik analizleri
Yanit
setinden elde edilen degerler kullanilarak en yiksek

ylzey metodolojisinden olusturulan deney
verimlilige sahip mikrokapsillerin morfolojik analizi optik
mikroskop ve SEM ile yapilmistir. Sekil 3'te Jelatin-Arap
zamki mikrokapsdillerine ait, Sekil 4’te ise Jelatin-Sodyum
aljinat mikrokapsil numunelerine ait optik mikroskop ve

SEM gorintileri verilmistir.

Mikrokapsiil numunelerinin  morfolojik  gorintileri

incelendiginde (Sekil 3 ve Sekil 4), mikrokapsillerin
genellikle  kiiresel seklinde oldugu goézlenmistir.
Mikrokapsdullerin ylizey morfolojilerinin  homojen ve

cesitli boyutlarda genel olarak 20-100 pum arasinda

oldugu goralmustar. Mikrokapsdillerin SEM
goriintlilerindeki farkli  boyutlarda mikrokapsdillerin
olusumu ve kapsillerin  kiimelenmis gortintmleri

kurutma ve ayirma islemlerinden kaynaklanmis olabilir.

3.3. FTIR analizleri

Jelatin-Sodyum  aljinat  ve zamki
bitkisi

sodyum aljinat ve arap zamki duvar malzemelerinin FTIR

Jelatin-Arap

mikrokapsillerin, lahana ekstresinin, jelatin,

spektrumlari Sekil 5-7'de gosterilmistir.

Sekil 3. Jelatin-Arap zamki mikrokapsullerine ait (a) optik
mikroskop; (b) SEM goriintileri

Sekil 4. Jelatin-Sodyum aljinat mikrokapsiillerine ait (a) optik
mikroskop; (b) SEM gériintileri
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Sekil 5. Jelatin-Arap zamki (GE-GA) mikrokapsiil, lahana bitki

ekstresi, Jelatin ve Arap zamki duvar polimerlerine ait IR
spektrum grafigi

Sekil 5'teki IR spektrumlari incelendiginde Jelatin ve Arap
zamkinda 3000-3500 c¢m’™ araliginda genis bir bant
gozlenmistir. Bu bantlar, yapidaki amino ve hidroksil
gruplarinin gerilme titresimine karsilik gelmektedir.
Jelatin- Arap zamki mikrokapsilin IR spektrumunda,
mikrokapsiilde jelatin ve arap zamki varhigini destekleyen
yaklasik 3250 cm™” civarinda genis bir bant gézlemlendi.
Lahana ekstraktinin 2900 cm™ civarinda C-H gerilme
titresimine karsilik gelen bantlar, her iki mikrokapsil
yapisinda da benzer bantlarda gozlendi. Ekstraktin
yaklasik 1600 cm™ band, Zhang vd. (2011) tarafindan da
gozlemlendigi gibi, yapidaki amid grubuna atanabilir.
Arap zamki spektrumunda 2900 cm™de gériilen zayif
bant, negatif yikli karboksilik gruplarin karakteristik
zirvesidir. Jelatinin pozitif yukli amino gruplarinin ve
karboksil
koaservasyonunda, Jelatin- Arap zamki bazl mikrokapsuil

Arap zamkinin negatif yukla gruplarinin
spektrumunda yaklagik 1600 cm™de amid olusumu
gozlendi. Mikrokapsillerin IR spektrumunda 1600 cm™
civarinda gorulen bu bant, yapiya duvar polimerlerinin ve

lahana ekstraktinin varligini desteklemistir.

Jelatin-Sodyum aljinat koaservasyonunda gozlemlenen
amid zirvesi, Jelatin-Sodyum aljinat bazli mikrokapsiil
spektrumunda hafif bir kayma gosterdi (Sekil 6). Bu
durum, negatif yikli Sodyum aljinat gruplarinin, pozitif
yukli Jelatin gruplariyla etkilesime girdigini gosterdi.
Jelatin ve lahana bitki ekstresinin spektrumunda 1740
cm civarinda gorilen ve yapidaki C=0 bagina ait gerilme
titresimleri GE-SA mikrokapsilin spektrumunda da ayni
bolgede gobzlenmis olup bu sonug mikrokapsilin
istenilen kompozisyonda olustugunu ifade etmektedir.
1100 cm™ civarinda gorilen ve Sodyum aljinatin IR
spektrumlarinda daha yogun ve siddetli ortaya ¢ikan C-O
GE-SA  mikrokapsiiliin IR

gerilme titresimleri

spektrumununda da 1100 cm™ civarinda gozlenmektedir.
Bu durum da mikrokapsuliin yapisini dogrulamaktadir. IR
spektrumlari incelendiginde GE-SA mikrokapsiiline
kiyasla GE-GA mikrokapstiliin yizeyinde bitki ekstresinin
daha iyi tutundugu gozlenmistir. Bu durum Arap
zamkinin yapisindan kaynakli olabilecegi, arap zamkinin
yapisindaki —OH baginin sivi bitki ekstresiyle etkilesimini
ve artig gostermesi  seklinde  aciklanabilecegi
distntlmektedir (Singh vd. 2010; Goh vd. 2012; Koksal

vd. 2023).

300

N WW
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1000 2000 3000 4000
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Sekil 6. Jelatin-Sodyum aljinat (GE-SA) mikrokapsdl, lahana bitki
ekstresi, Jelatin ve Sodyum aljinat duvar polimerlerine ait IR
spektrum grafigi

N NS
4Ty
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Sekil 7. S-Metilmetiyonin (Vitamin U), lahana bitki ekstresi,
Jelatin-Arap zamki (GE-GA) mikrokapsul, Jelatin-Sodyum aljinat
(GE-SA) mikrokapsuline ait IR spektrum grafigi

Sekil  7’de
incelendiginde, 3100 cm™ civarinda goriilen pik —NH,

S-metilmetiyonine  ait  spektrumlar
bandina, yaklasik 3300 cm™ gorilen zayif yayvan pik ise
karboksil grubuna ait —OH grubuna karsilik gelmektedir.
Bu bantlar lahana bitki ekstresinin spektrumunda ise
yaklasik 3100-3500 cm™ araliginda goriilen genis yayvan
bant icerisinde kalmaktadir. S-metilmetiyonin yaklasik
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1120 cm™de gorilen -C-S-C- bandi zayif bir bant oldugu
icin ayni bant araliginda bitki ekstresi ve mikrokapsiil
numunlerinin bantlarinin altinda kalmistir. Bu nedenle
metiyonine ait C-S banti bitki ekstresi ve mikrokapsiil
numunelerinde net bir sekilde gézlemlenememistir. Ote
yandan, S-metilmetiyonin IR spektrumunda 1700 cm™?
civarinda gorilen bantin metiyonin yapisinda bulunan
karbonil (-C=0) grubuna atfedilebilir. Bitki eksktresinin IR
spektrumunda da 1700 cm™ civarinda gorilen bu bant,
yapida etken maddeye ait karbonil grubunun varligini
desteklemistir. S-metilmetiyonin ve bitki ekstresinde
karbonil grubuna karsilik gelen bu bantlar her iki
mikrokapsil numunlerinin IR spektrumlarinda da hafif
bir kayma gostererek yaklagik 1720 cm™ civarinda
gozlenmistir. Bu durumda bitki ekstresinin (¢ekirdek
malzemesinin) mikrokapsil numuneleriyle etkilesime
girdigini, kapsil icerisinde c¢ekirdek malzemesinin ve
etken maddenin girdigini gostermektedir.

4. Tartisma ve Sonug

(Vitamin U) etken

maddesi igeren lahana bitki ekstresi, iki farkli dogal

Calismamizda S-metilmetiyonin

polimerik duvar malzemeleri kullanilarak kompleks
koaservasyon metodu ile iki farkli bagimsiz degisken ile
yanit yizey metodolojisinde olusturulmus on ¢ adet
ile  mikroenkapsile edilmistir.

deney seti Deneysel

sonuglar incelendiginde en yiiksek enkapsilasyon
verimliligi Jelatin-Sodyum aljinat bazli mikrokapsiiller igin
8,414 g cekirdek malzeme miktari ve 4,000 mL ¢apraz
baglayici miktarinda %54,68; Jelatin-Arap zamki bazl
mikrokapsiiller igin ise 7,000 g ¢cekirdek malzeme miktari
ve 5,414 mL c¢apraz baglayici miktarinda %67,72 olarak
elde edilmistir. Deneysel tasariminda en ylksek
verimlilige sahip mikrokapsillerin optik mikroskop ve
SEM
calismalarla benzerlik gostermistir (Ahn et al. 2008,
2018, 2020).

morfolojilerinin genel olarak 20 ile 100um arasinda

karakterizasyon gorintileri literatlirdeki

Mancer et al. Bayram vd. Yizey

homojen ve cesitli boyutlarda oldugu gozlendi. Yiiksek

verimlilikli mikrokapsiillerin FTIR spektrumlari
mikrokapsdil yapilarinin hem c¢ekirdek malzemesi hem de
duvar malzemeleri arasindaki etkilesimi dogrulamistir ve
etken maddesi ile

bitki ekstresi ve ekstrenin

mikrokapsillerin - bantlarindaki benzerlikler ekstrenin

kapsiillendigini  gdstermistir. istatistiksel  sonuglar
incelendiginde her iki polimer kompleksinde hazirlanan
mikrokapsiillerde capraz baglayici miktarindaki artis ile
birlikte

gdzlenmistir. Ote yandan cekirdek miktarindaki artisin

enkapsilasyon  verimliliginde de  artis
Jelatin-Arap zamki bazli mikrokapsillerin verimliliginde

artmaya, Jelatin-Sodyum aljinat bazli mikrokapsdillerin

verimliliginde ise azalmaya neden oldugu goézlenmistir.
ANOVA sonuglari
(p<0,05). Uyum eksikligi ve R’ degerleri model ile

incelendiginde modeller anlamhdir

verilerin uyumlu oldugunu gostermistir. Yanit ylzey

metodolojisinin deneysel sireg tasariminin

aciklanmasinda etkili oldugunu géstermistir.
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