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ONsOz

Bu projenin ana amaci, ikili emilsiyon yontemiyle B4 vitamininin kapsullenmesidir. Ayrica
stabil ikili emulsiyon elde etmek icin en uygun emdulgatdr konsantrasyonu ve ¢esidi ve en
uygun homojenizasyon yontemi belirlenmistir. Elde edilen ikili emilsiyonlar sadece B;
vitaminin degil suda ¢6zunen diger degerli bilesenlerin hapsedilmesi igin kullanilabilir.

TOVAG 2140615 numaral proje ile TUBITAK tarafindan techizat, sarf malzeme ve ylksek
lisans 6grencisine burs destedi verilmistir. Projede elde edilen sonuglardan bir adet yurt disi

makale ¢ikartiimasi planlanmaktadir.
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OZET

ikili emlsiyonlarin pek ¢ok kullanim alani olmasina ragmen gida sektdriinde heniiz
bu yéntemle dretilen bir Grin bulunmamaktir. Bunun ana nedeni elde edilen Urlnlerin
saklama sirasinda dayanikh olmamalaridir.

Suda ¢bziinen B4 vitamini (tiamin) is1, 151k, nem ve alkali ortamdan etkilenen hassas
bir vitamindir. B, vitamininin islem sirasinda bozulmasina engel olmak icin ikili emulsiyon
yontemi ile kapstllenmesi ¢ézim olabilir. B4 vitamininin su ana kadar bu yontemle lesitin
kullanilarak kapsulenmesi konusunda literatiirde higbir calismaya rastlanmamigtir. Diger
suda ¢Ozunur vitaminlerin bu yontemle kapsullenmesi konusundaki ¢alismalarin hepsinde
sentetik poligliserol polirisinolat esterleri (PGPR) kullaniimaktadir. Bu ¢alismanin amaci su-
yag-su (S4/Y/S,) ikili emilsiyonunun i¢ su fazinda B4 Vitamininin hapsedilmesi ve ikili
emdilsiyon hazirlanirken kullanilan sentetik emilgatér (PGPR) yerine kismen de olsa dogal
bir emilgator olan lesitinin kullaniimasidir.

Degisik konsantrasyonda PGPR ve lesitin igeren birincil emiilsiyonlar yliksek hizli
karistirma (YHK), mikroakiskanli homojenizasyon (MH) ve ultrasonikasyon (US) olmak tzere
farkli yontemler uygulanarak hazirlanmistir. Ardindan, ikili emilsiyon elde etmek amaciyla
sodyum kazeinat igeren su fazi birincil emlsiyona eklenmistir. ikili emdilsiyonlar pargacik
boyutu ve stabilite agisindan incelenmislerdir. Enkapsulasyon stabilitesi ve verimi agisindan
en uygun emulsiyon hazirlama yontemi ve kosullarini belilemek amaciyla analizinin B
vitaminine gdre hizli olmasi sebebiyle B4, Vitamini belirte¢ olarak kullaniimigtir. Sonugclar
dogrultusunda, B, Vitamini B4 vitamini ile degistiriimis ve sicaklik ve pH nin ikili emulsiyon
yontemiyle hapsedilen B, vitaminine olan etkisi arastiriimistir. Kontrol olarak kapsullenmemis
B, vitamini kullaniimistir.

En stabil S4/Y emilsiyonlari %1,5 lesitin ve %1,5 PGPR kombinasyonu
kullanildiginda elde edilmigtir. Homojenizasyon metodlari arasinda ikili emdlsiyon stabilitesi
ve pargacik boyutu agisindan farklihk bulunmustur. En stabil ikili emulsiyon YHK yontemi ile
elde edilmistir. ikili emdlsiyon yontemiyle Bi, vitaminin  %96,7'den daha fazlasinin
kapstillenebildigi bulunmustur. iklli emilsiyon yontemiyle kapsillemenin B vitamininin pH ile

bozulmasina engel oldugu tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: Emilsiyon, Enkapsilasyon, Lesitin, Stabilite, Tiamin
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ABSTRACT
Although double emulsions have many applications, there is no product in the food market

yet due to the instability of the products during the storage.

Water soluble vitamin B, (thiamin) is sensitive to heat, light, humidity and alkali medium.
Using double emulsion method can be a solution to prevent loss of vitamin B4 during
processing. There is no study in literature on encapsulation of Vitamin B; by using this
method and lecithin so far. In all studies about encapsulation of water soluble vitamins,
synthetic PGPR is used. The aim of this study is to encapsulate Vitamin B4 in water-in-oil-in-
water (W4/O/W,) double emulsion and to replace the synthetic emulsifier (PGPR) partially

with a natural one, lecithin.

Two-step homogenization method was used to prepare double emulsions. Primary
emulsions, containing PGPR and lecithin at different concentrations were prepared by using
different homogenization processes such as high speed homogenization (HSH),
microfluidization (MF) and ultrasonication (US). Then, primary emulsion was mixed with
aqueous phase containing sodium caseinate to obtain double emulsion. Particle size and
stability of double emulsions were analyzed. Since its analysis is faster, Vitamin B, was
used as a marker to determine the suitable method and conditions for encapsulation stability
and efficiency. Considering the results, Vitamin By, was replaced by Vitamin B, and the
effects of temperature and pH on vitamin B, which was entrapped was investigated. As a

control uncapsulated vitamin B4 was used.

The most stable W/O emulsions were obtained when 1.5% lesitin 1.5% PGPR combination
was used. Significant difference was determined between homogenization methods in terms
of stability and particle size and the most stable double emulsion was obtained by using
HSH. More than 96.7% vitamin B4, could be encapsulated by using double emulsion. Double

emulsion method prevented the destruction of vitamin B4 by pH.

Keywords: Emulsion, Encapsulation, Lecithin, Stability, Thiamin
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1. GIRIS

Bu calismanin amaci degisik emilgator karisimlari ve farkli homojenizasyon yoéntemleri
kullanilarak ikili emulsiyonlar olugsturulmasi ve ikili emdilsiyon ydntemiyle B4 vitamininin
kapstullenmesidir. Elde edilen emdlsiyonlar stabilite, parcacik boyutu ve enkapsilasyon
verimi agisindan analiz edilmis ve uygulanan yontemler karsilastiriimigtir. Emulsiyon
olusturmada en wuygun kosullarin bulunmasi amaciyla emilgatér ve stabilizator
konsantrasyonu ve homojenizasyon yéntemi degisken olarak segilmistir. ikili emdilsiyonun
icinde su fazinda hapsedilen B; vitamininin sicakliga ve pHya karsi gosterecegi

dayanikliigin aragtiriimasi da arastirma kapsamindadir.

Sulyad/su ikili emdulsiyonu (S4/Y/S;), su damlaciklarinin (S{) yag globulleri (Y) icinde
dagiimasi ve bu emiilsiyonun ikinci bir sulu faz (S;) icinde dagiimasiyla olugsmaktadir. ikili
emudlsiyon sistemi biri en iceride ve biri en digarida olmak Uzere iki su fazi ve ortada yag fazi
ile lipofilik ve hidrofilik emdllgatdrlerle veya hidrokolloid ve proteinlerle stabilize edilen iki
arayliz icermektedir. ikili emiilsiyon degerli bilesenlerin kaplanmasi amaciyla son vyillarda
kullanilan bir yéntemdir. Suda ¢o6ziinen degerli bilesenler en igteki su fazinda

¢bzlineceginden S4/Y/S; emllsiyonlari bu alanda basariyla uygulanabilir.

B, vitamini seker hastaliginda, sinirsel hastaliklarda ve yaslilarin zihinsel fonksiyonlarini
surdirmeleri igin gerekli olan bir vitamindir. B4 vitaminin sicaklikla bozulup bozulmadidina
dair literatiirde geliskili bilgiler vardir. Ote yandan B, vitaminin nétr ve alkali ortamlarda
bozuldugu bilinmektedir. B, ve By vitaminlerinin fizikokimyasal o6zellikleri benzerlik
gOstermektedir. Her ikisi de suda ¢ézinmektedirler. B4, vitaminin sicaklik ve pH’ya dayanikli
bir vitamindir ve analizi cok kolaydir. Bu nedenle galismaya B, vitamini ile baslanmis ve ikili
emuiilsiyon yontemiyle B4, vitaminin hapsedilebildiginden emin olduktan sonra deneylere B;
vitaminiyle devam edilmistir. ikili emiilsiyon yontemiyle hapsedilen B; vitamininin sicaklik ve

pH agisindan stabilitesi incelenmistir.

ikili emiilsiyon ve dogal emiilgatér lesitin kullanilarak By vitamininin kaplanmasi (izerine
literatiirde galisma bulunmamaktadir. Yaptigimiz bu ¢alismayla elde ettigimiz sonuglardan

SCrl'e kayitli dergilerde yayin yapilmasi planlanmaktadir.



2. LITERATUR OZETI

ikili emilsiyon, kendi icinde dagiimis birincil emiilsiyonu faz olarak igeren bir yapi oldugu igin
oldukga karmasik bir sistemdir. S6z konusu karmasik yap! ikili emulsiyonun ilag, biyomedikal,
kozmetik gibi pek ¢ok alanda kulaniimasini saglarken henlz gida sektérinde kullanimi
bulunmamaktadir. Bunun en énemli nedeni emilsiyonu olusturmaktaki zorluk ve bu trGnlerin
dayanikli olmamasidir. Ancak son yillarda pek c¢ok arastirmaci ikili emilsiyonlarin gida
sektoriinde de kullaniimasi amaciyla arastirmalar yuritmektedir. Bu arastirmalar disik
kalorili ve yag orani dislk Urtnler elde edilmesi (Taki, 2008), aroma bilesenlerinin
kapsilenmesi (Malone vd. 2003) ve toksik maddelerin uzaklastiriimasi (Yan ve Pal, 2001)

Uzerinedir.

Karmasik bir sistem olan ikili emuilsiyonlari hazirlamak zor bir istir. ikili emUlsiyonlar ézellikle
de pek ¢ok bilesik iceren emulsiyonlar daha az dayanikli olduklari igin ticari olarak Uretimleri
de zorlagsmaktadir (Dalgleish, 2001). Stabilite birincil emdilsiyonlarda oldugu gibi ikili
emiilsiyonlarda da kontrol edilmesi gereken en 6nemli 6zelliktir. Stabil bir ikili emilsiyon elde
etmek icin birincil emulsiyonun iyi hazirlanmasi ve uzun bir sire ayrismadan beklemesi
gerekmektedir. Arastirmada birincil emdulsiyon hazirlamak igin yuksek hizli karistirma,
mikroakiskanli homojenizasyon ve ultrasonikasyon yontemlerinin etkileri karsilastirimistir.
Mikroakiskanli homojenizasyon yontemi emdlsiyon olusturmada basarili bir ydntemdir, ancak
sistem parametresi olan basing ve doénglu sayisi iyi ayarlanmaldir. Aksi takdirde
damlaciklarin istenmeyen bir sekilde birlesmesi s6z konusu olmaktadir (Sugiura vd., 2004).
Ultrasonikasyon da stabil bir emilsiyon olusturmak igin kullanilan diger bir ydntemdir. Kaci
vd. (2014) yiksek enerjili ultrasonikasyon yontemi ile emulgatér kullanmadan emuilsiyon
hazirlamis ve karmasik yapilara zarar vermeden emiulsiyon olusturmak igcin bu ydntemi

Onermislerdir.

Ikili emulsiyon yontemi, degerli bilesenlerin kapsullenmesi amaciyla son yillarda
kullaniimaktadir (Vasijevic vd., 2006). Degerli bilesen en igteki su fazinda ¢ozinir ve
ortadaki yag fazinda ¢dziinmezse S4/Y/S; ikili emulsiyonlar basariyla kullanilabilir. Bonnet vd.
(2009) ikili emulsiyon yontemiyle magnezyum kapsullenmesi, McClements vd. (2009) beta-
karoten kapstllenmesi ve Bou ve ark (2014) ise riboflavin (B, vitamini) kapsullenmesi tizerine
calismiglardir. Fechner vd. (2007) ise S4/Y/S; ikili emdilsiyon ydntemi ile B4, vitaminini
kapsiile etmis ve kapsilasyon verimi (izerine calismistir. S4/Y/S, Ikili emdilsiyonlari suda
g¢bzlnen biyoaktif bilesiklerin tasinmasi igin potansiyel bir yontem olarak goériimektedir.

O’Regan and Mulvihill (2009) B4, vitamininin S4/Y/S; ikili emulsiyonu ile kapsule etmis ve bu



vitaminin ¢ok stabil oldugunu ve calismalarda hazirlanacak ikili emulsiyonlarin kapsilasyon
Ozelliklerini degerlendirmek icin oldukga uygun bir belirte¢ oldugunu ifade etmistir. Diger
yandan, Giroux vd. (2013) B4, vitaminini S4/Y/S, ikili emilsiyon yontemi ile kapsilenmis ve
peyniri bu yontem ile vitamin bakimindan zenginlestirmeye ¢aliglardir. B4, ve B4 vitaminlerinin
fizikokimyasal 6zellikleri benzerlik géstermektedir. Her ikisi de suda ¢éztinmektedirler. Her iki
vitamin de enkapsulasyonda kullanilan kaplama maddelerine goére kuglik molekdl
agirliklarina sahiptir (B+in molekul agirhgi 265.35 g/mol B4;’nin molekul agirhgi 1355.37
g/mol). Bu dogrultuda, 6ngorilen arastirmada Bi, vitamini suda c¢o6ziinen bilesiklerin
kapslUlenmesi icin bir belirte¢ olarak kullanilacak ve istenilen 6zellikte Grtnler elde edildikten
sonra daha az stabil olan ve ayni aileden gelen By Vitamini ile degistirilerek ikili emdlsiyon
sisteminin kapsulasyon 6zellikleri arastirilacaktir. B4 vitamini viicudun 6zellikle beynin enerji
Uretiminde kullanilan bir vitamindir. Bu vitamin &ncelikle seker hastaliginda, sinirsel
hastaliklarda ve yaslilarin zihinsel fonksiyonlarini sirdirmeleri igin gereklidir. Cooksey vd.
(1990) gida endustrisinde yaygin olarak kullanilan kati- sivi 6zlGtlemesi, agartma islemleri ve
Ozelikle de alkali ortamda uygulanan isil iglemlerin hammaddede bulunan B; vitaminini
azalttigini belirtmiglerdir. B4 vitamininin sicaklikla bozulduguna dair literatlirde c¢eliskili ifadeler
vardir. Bazi arasgtirmacilarin B¢ vitaminin i1siya karsi duyarli oldugu ve pisirmenin vitamin
miktarinin %20 ile %56’sI arasinda azalmaya neden olabilecegi belirtiimektedir (Batifoulier ve
ark., 2005; Martinez-Villaluenga ve ark., 2009; Mihhalevski ve ark., 2013). Diger yandan, B
vitamininin 1sil iglem ile azalmadigini ifade eden arastirmacilar da mevcuttur. Ornegin Lassen
ve ark. (2002) domuz etini 72°C sicaklikta pisirmigler ve bahse konu sicakhgin vitamin
miktarinda azalmaya neden olmadidini belirtmiglerdir. B4 vitaminin ikili emulsiyon yontemiyle
enkapsulasyonu Uzerine yapilan tek ¢alismada PGPR ve peynir alti suyu izolesi kullaniimistir
(Benichou ve ark., 2007)

PGPR o6zellikle cgikolata endistrisinde az yagl gikolata Uretiminde kullanilan yagi seven bir
emdlgatérdir. Ancak PGPR’nin gida uranlerinde kullaniimasi kisithdir. Avrupa’da gidalarda
olmasi gereken maksimum PGPR limiti 4 g/kg'dir. Ayrica sentetik olan PGPR herhangi bir
gida urindnde kullanildigi zaman etiketinde belirtiimesi gerekmektedir (Wilson vd., 1998).
Ayni zamanda PGPR gidalarda %5 den daha fazla kullanildijinda istenmeyen bir tada
neden olmaktadir. Bu nedenle PGPR yerine gidalara daha uygun emiulgatérler kullanilarak
ikili emdulsiyonlarin stabilitelerinin arttirilmasi konusu 6énem tasimaktadir. Lesitin dogal bir
emilgatérdir ve gida endustrisinde islevsel bir bilesik olarak pek c¢ok islemde
kullaniimaktadir. Bu iglevsel 6zelliklerinden biri de emiilgator olarak goérev almasidir (Zou ve

Akoh, 2013). Cikolata sektérinde Urin Ozelliklerini ayarlamak amaciyla PGPR ve lesitin



beraber kullaniimaktadir (Banford vd., 1970). Bu bilgiler g6z 6ninde bulundurularak bu
arastirmanin bir amaci da PGPR’1I dogal bir emiilgator olan lesitin ile degistirmektir.

Findik bitkisi sadece Avrupa ve Asya ikliminde yetisen bir bitki olup, Turkiye findik tretimi ve
ihracati acisindan sirayla yaklasik %70 ve %82 gibi rakamlarla ilk sirada yer almaktadir
(FAOstat, 2010). Kimyasal igerik ve yag asidi profili bakimindan zeytinyagina benzeyen
findik yaginin, saglik agisindan yararlari da bilinmesine ragmen gida endustrisinde yeterli
miktarda kullaniimamaktadir. Findiktan Uretilen Grtnler genellikle pastacilik ve sekerleme
sektoriinde katki maddesi olarak kullaniimaktadir. Bu bilgiler dogrultusunda Ulkemize 6zgu
olan findiktan elde edilen findik yadinin kullanim alanini genisletmek ve literatire konu ile
ilgili bilgiler eklemek amaciyla arastirmada yag fazinda findik yagi kullaniimistir.

2. GEREG VE YONTEM
2.1 Materyal
Calismada ikili emulsiyonun yag fazi igin rafine edilmis findik yagi kullanilmis olup, yerel bir
marketten alinarak oda kosullarinda saklanmistir. PGPR Ulker A.S’den tedarik edilirken,
lesitin Ludwigshafen (Lipoid® S 75, Ludwigshafen, Germany) firmasindan alinmigtir. B4, ve
B, Vitaminleri, sodyum kazeinat ve sodium azide Sigma-Aldrich Chemical Co. (St. Louis,
MO, USA) firmasindan alinmistir.

2.2 Birincil emiilsiyonun hazirlanmasi

Degisik konsantrasyonlarda lesitin ve PGPR karistirilarak (Tablo 1) findik yadinin icerisine
ilave edilmistir. Birincil emdlsiyonun fazlar arasinda basing dengesini saglamak amaciyla
0,6 g NaCl ve mikrobiyel koruma saglanmasi amaciyla 0,02 g sodyum azide 100 g
saflastinimis suda ¢dzdurilmis ve birincil emdlsiyonun su fazi hazirlanmigtir. Yag ve su
fazinin hazir olmasinin ardindan, emilgator iceren degisik oranlarda yag fazi ile degisik
miktarlardaki su fazi birincil emulsiyon olusturmak amaciyla 3 farkl yontem ile karigtirilmistir
(Tablo 1). Yiksek Hizda Karnistirici (YHK) yontemi icin hazirlanan fazlar 18,000 dev/dk hizda
7 dk kangtinlmistir. Ultrason (US) ve mikro-akiskanlastirici (MA) yontemleri igin ekipmana
homojen bir ¢dzeltinin verilmesi gerektigi icin fazlar YHK ile 18,000 dev/dk hizda 5 dk
karistirlarak 6n homojenizasyona tabi tutulduktan sonra islenmiglerdir. US igin ©6n
homojenizasyondan sonra karisimlar 160 W ve %50 darbede US cihazi (Sonic Ruptor 400,
OMNI International the Homogenizer Company, Kennesaw, GA, ABD) ile farkli stirelerde (10,
15 ve 20 dk) iglem gérmistir. MA igin 6n homojenizasyondan sonra karigsimlar 103 MPa
basingta MA (M-110Y, Microfluidics, ABD) ile farkli déngl sayilarinda (1, 2 ve 3) igslem



gOérmustir. Uygulanan ydntemlerin karsilastirilmasi icin elde edilen ikili emulsiyonlar stabilite
ve pargacik boyutu 6zellikleri bakimindan incelenmistir.

2.3 Ikili emiilsiyonun olusturulmasi

Birincil emiilsiyon hazirlama ikili emulsiyonun olusturulmasi icin ilk asamadir. ikinci asama
ise elde edilen birincil emiilsiyonun dis fazdaki su fazi ile karigtirimasidir. ikili emilsiyonun ig
su fazi ve dis su fazi arasindaki osmotik basincin dengelenmesi icin distaki su fazina da
%0,6 (g/g) NaCl ve mikrobiyel koruma icin %0,02 (g/g) sodyum azide eklenerek tuzlu su
¢Ozeltisi elde edilmesinin ardindan arap zamki (%5 ve 15) veya %11 (g/g) sodyum kazeinat
(Sodyum kazeinat) ilave edilmistir. lkili emilsiyon hazirlanirken ev tipi Mutfak Robotu (MR)
(Argelik Robolio, Turkiye) kullaniimistir. Oncelikle MR’ye kullanima hazir dis su fazi
konulmus ve cihaz gucl 2'ye ayarlanarak kisa bir sire (yaklasik 30 saniye) karistiriimistir.
Cihaz ayni glgte calisirken birincil emilsiyon yavas yavas toplam 2 dakika slrede sisteme
eklenmistir. Birincil emdulsiyonun eklenmesinin tamamlanmasinin ardindan sistem ayni

kosullarda 3 dakika daha karistinimis ve ikili emulsiyon elde edilmigtir.

2.4 Emiulsiyonlarin karakterize edilmesi

2.4.1 Birincil emiilsiyon gesidinin belirlenmesi

Birincil emdlsiyon tipinin S/Y veya Y/S cesidinde olup olmadigini belirlemek amaciyla
¢6zinme testi uygulanmistir. Bu test ¢ok hizli cevap veren bir testtir. Bu testte birincil
emilsiyon, su fazina ve yag fazina ayri ayri damlatiimis ve emilsiyonun hangi fazda
¢6zUndigu godzlemlenmistir. Coziinmenin yag fazinda gozlenmesi, bu emdlsiyon tipinin S/Y

oldugunu géstermektedir (Vermeir ve ark., 2014).

2.4.2 ikili emiilsiyon olugumunun kontrol edilmesi
Elde edilen emudlsiyonlarin birincil emulsiyon mu yoksa ikili emiulsiyon mu oldugunu
gozlemlemek amaciyla, hazirlanan emilsiyonlar mikroskopta (Zeiss, Primo Vert, Alimanya)

40x’de incelenmisgtir.

2.4.3 Parcacik boyutu analizleri

Birincil emulsiyonun ikili emulsiyon igindeki pargacik boyutu dagilimlarini gérebilmek icin
parcacik boyutu analizorii (Mastersizer 2000, Malvern Instruments, Worcestershire, ingiltere)
kullaniimigtir. Olgiimler yapilirken analizoriin refraktif indeksi findik yaginin indeksi 1,4675
oldugu igin bu rakama ayarlanirken, mutlak kirilma indeksi icin 0,01 ve opaklk aralidi igin
% 8-25 araliyi segilmistir. Olgim esnasinda sistem 2600 dev/dk hizla karigtirimistir.
Parcacik &zellikler hacim agirlikli ortalama parcacik boyutunu ifade eden D[4,3] degeri



(Denklem 1), span (aralik) degeri (Denklem 2) ve 6zgil yizey alani (OYA) olarak

gOsterilmistir. Batin sonuglar iki deneyin ortalamasi alinarak hesaplanmistir.

_2nd?
D[4,3] = Snd (1)

[d(v,90)—d(v.,10)]
d(v,50) ()

Span=

Denklemlerde n; pargacik sayisi, d; pargacik gapidir; d(v,90), d(v,50), ve d(v,10) ise toplam
hacmin sirasiyla %90, %50 ve %10 luk kisimlaridir. Diger bir deyisle, [d(v,90) — d(v,10)]
degerlerin bulundugu aralik, d(v,50) ise ortalamadir.

2.4.4 Stabilite analizleri
Ikili emulsiyonlarin stabiliteleri anlk stabilite ve saklama stabilitesi olmak Uzere iki farkl

yaklasimla ifade edilmistir.

Hazirlanan ikili emdulsiyonlarin anlik stabilitelerinin belirlenmesi icin emdilsiyonlar 5,000
dev/dk hizda 15 dk boyunca santrifijlenmiglerdir. Santrifij sonrasinda olusan faz ayrismasi

Olgllmis ve anlik stabilite (Denklem 3) hesaplanmigtir.

Anlik stabilite= [(Yo-Y¢)/Yo]*100 3)

Denklemde Y, ayrigan birincil emilsiyon ylksekligi (cm), Yy ise ilk ylksekliktir (cm).

Hazirlanan ikili emulsiyonlarin bekleme stabilitelerinin belirlenmesi i¢in emilsiyonlar cam
kapakli tiipler icerisinde 30 °C sicaklikta beklemeye birakilmigtir ve belirlenen zamanlarda
(24 saat ve 48 saat sonra) olusan faz ayrismasi olgllmistir. Olglilen faz ayrigsmasi ile

bekleme stabilitesi (Denklem 4) hesaplanmistir.

Bekleme stabilitesi =[(Bo-B)/Bo]*100 (4)

Denklemde B, ayrigan birincil emulsiyon yiksekligi (cm), By ise ilk ylksekliktir (cm).

2.5 Ikili emiilsiyonlarin kaplama é6zelliklerinin belirlenmesi
Arastirmada, ikili emilsiyonun kaplama o6zellikleri kaplama stabilitesi ve kaplama verimi
olarak degerlendirilmistir. Kaplama stabilitesi emdlsiyonun i¢ su fazina eklenen vitaminin

zamanla distaki su fazina gegis miktarini gosterirken, kaplama verimi ikili emulsiyon sistemi



ile icteki su fazinda hapsedilebilen vitamin miktarini ifade etmektedir (O’'Regan & Mulvihill,
2009).

Bu calismada ikili emulsiyonun kaplama 6zellikleri iki farkli yontem uygulanarak bulunmustur.
Birinci yontem distaki su fazina gecgen vitamin miktarinin oélgiimesine dayanirken ikinci

ydntem birincil emulsiyondaki vitamin miktarinin bulunmasina dayanmaktadir.

2.5.1.Di1s su fazina gegen vitamin miktari ile kaplama stabilitesinin belirlenmesi

Birincil emilsiyon lesitin ile PGPR karisiminin (% 1,5 lesitin ve % 1,5 PGPR, g/g) emulgatér
olarak eklenmesi ve YHK ile 18,000 dev/dk hizla 7 dakika boyunca karistiriimasiyla elde
edilmigtir. Elde edilen birincil emdilsiyon (%40, g/g) ile dis su faz ¢ozeltisi (%60, g/g) MR ile
karigtirilarak ikili emdulsiyon hazirlanmistir. Birincil emidlsiyonun su fazina %0,3 (g/g)
miktarinda B4, vitamini eklenmistir. Hazirlanan ikili emilsiyon 5000 dev/dk hizla, 15 dakika
boyunca emdllsiyonu fazlarini ayirmak amaciyla santrifiijlenmistir. Santrifiij sonucu altta

biriken dis su fazindan 6rnek alinmistir.

Bu yOntemin en kritik basamagi sodyum kazeinatin ortamdan uzaklastiriimasi asamasidir.
Ortamda bulunan sodyum kazeinat bulanikliJa neden olmakta ve bulanikhlik
spektrofotometrik Olgcimlerde istenmemektedir. Bu nedenle ortamda bulunan proteinler
trikloroasetik acit ¢ozeltisi (% 20, g/g) yardimiyla uzaklagtirilmigtir. Santrifijle elde edilen ve
seyreltilen dis su fazi trikloroasetik asit ¢ozeltisi ile seyreltilerek 5000 dev/dk hizla, 5 dakika

boyunca santrifiijlenerek olusan tortular ortamdan uzaklastiriimigtir.

B4, vitamin miktari, elde edilen 6rnegin 0.45 ym’lik filtre kagidindan sizilmesinin ardindan,
361 nm dalga boyundaki absorbansinin spektrofotometre (PG Instruments LTD, T 70, UK) ile
dlcilmesiyle bulunmustur (O’Regan & Muhvihill, 2009). Ornegin icerisindeki vitamin
miktarinin bulunmasinin ardindan ikili emulsiyonun kaplama stabilitesi belirlenen zamanlarda

(0, 24 ve 48 saat sonra) (Denklem 5) hesaplanmistir.

Kaplama stabilitesi % = [(Mi-M,)*100)]/M; (5)

Denklemde M i¢ su fazina eklenen vitamin miktari (mg), M, ise 6lglilen su fazindaki vitamin

(mg) miktaridir.



2.5.2 i¢ su fazinda hapsedilen vitamin miktari ile kaplama veriminin belirlenmesi

Bu yontemin en kritik basamagi elde edilen ikili emilsiyonun tamamen fazlarina ayristiriimasi
asamasidir. Clnkl bu ydntemde ikili emilsiyonun kaplama verimi, birincil emdlsiyonun su
fazindaki vitamin miktarinin dlgctimesi ile hesaplanmistir. Tamamen ayrismadan emin olmak

amaciyla hazirlanan ikili emilsiyona farkli zamanlarda santriflj uygulanmistir.

Ikili emiilsiyonun hazirlanmasinin ardindan elde edilen emiilsiyon 5000 dev/dk hizla, 20 °C
sicakhginda farkh zamanlar (5, 10, 15, 20, 25 ve 30 dk) boyunca emiilsiyonu fazlarini
ayirmak amaciyla santrifijlenmistir. Santrifij sonucu Ustte biriken birincil emilsiyondan 6rnek
alinmigtir. Emilsiyon sistemini bozmak ve fazlarina ayirmak amaciyla YHK ile 6énce 15,000
dev/dk hizla 5 dakika boyunca sonra da 5000 dev/dk hizla 15 dk boyunca santrifiijlenmistir.

B4, vitamin miktari, elde edilen érnegin 0.45 pm’lik filtre kagidindan stzilmesinin ardindan,
361 nm dalga boyunda absorbansinin spektrofotometre (PG Instruments LTD, T 70, UK) ile
dlgllmesiyle bulunmustur (O’'Regan & Muhvihill, 2009). Ornegin igerisinde vitaminin
miktarinin  bulunmasinin ardindan ikili emdlsiyonun kaplama verimi (Denklem 6)

hesaplanmistir.
Kaplama verimi (%) = (M,*100)/M; (6)

Denklemde M; i¢ su fazina eklenen vitamin miktari (mg), M, ise olcllen vitamin (mg)

miktaridir.

2.6 Kapsiillenmis B, vitaminin sicaklik ve pH’ya dayanikliligi lizerine olan etkisinin
incelenmesi

B4, vitamini diger vitaminlere gére cevresel faktérlere daha dayanikh bir bilesiktir. Ayrica
¢6zundigunde ortami renklendirme 6zelligi nedeniyle spektrofotometrik analizlerde kolaylik
sagladigi icin ikili emulsiyonun kaplama verimi/stabilitesi B4, vitamini ile galisiimistir. Daha
sonra daha hassas olan B, vitamini kullaniimistir. Dolayisiyla ikili emdlsiyonlarin i¢ su fazinda

B, vitamini yerine, B4 vitamini (%3, g/g) eklenerek ikili emulsiyonlar hazirlanmistir.

ikili emiilsiyon igerisinde hapsedilen B, vitamin konsantrasyonu yiiksek performansli sivi
kromatografi (HPLC) kullanilarak belirlenmistir (Kumar vd.,2006). Analiz icin C18 kolonu

kullaniimistir.



Sicakligin etkisi Gzerine g¢alismak igin hazirlanan ikili emdilsiyonlar su banyosunda farkli
sicakliklarda (30, 45, 60, 75 ve 90 °C) 20 dk bekletiimistir. Sicakliga maruz birakilan
emuilsiyonlar oda sicakhginda 30 dk sogumaya birakilmis ve fazlarina ayristirmak igin 5,000

dev/dk hizla 20 dk boyunca santrifijlenmistir.

Ortamin pH degerinin vitamin Uzerine etkisinin incelenmesi amaciyla igerisinde % 3 (g/g) B
vitaminini hapseden ikili emulsiyonlar pH degeri farkh ortamlara (4,2, 5,5, 6,0, 7,0, 8,0 ve 9,0)
maruz birakilmigtir. Ortamin pH degerini ayarlamak igin Manyetik Karistirici (MR 3,001 K,
Heidolph Instruments GmbH & Co, Schwabach, Almanya) ile karisan i¢ su fazina 0,1 M
NaOH ve/veya 0,1 M HCI eklenmistir. pH degeri ayarlanan ortam manyetik karistiricida
7500 dev/dk hizla karistirlmaya devam edilirken %10 (g/g) oraninda ikili emulsiyon damla
damla eklenmigtir. Yaklasik 3 dk icerisinde ¢odzeltiye ikili emdilsiyonun tamaminin
eklenmesinin ardindan sistem 1 dk daha karistinimis ve 2 saat beklemeye birakilmistir. 2
saat bekletilen sistem YHK ile 15000 dev/dk hizla 3 dk boyunca karistiriimis ve 5000 dev/dk

hizla 15 dk boyunca santrifujlenmistir. Ayrisan fazdaki vitamin miktari dlgtlmustr.

Ayrica, B4 vitaminini (%3) hapseden ikili emilsiyon 6,6 pH degerine sahip havu¢ suyuna
eklenmistir. Vitamince zenginlestirilen havug suyu buzdolabi kosullarinda (4° C)
2 glin boyunca beklemeye birakiimis ve belirlenen zamanlarda (0, 12, 24, 36 ve 48 saat)
icerisindeki vitamin miktari élgtlmastur. Ikili emdlsiyon sisteminin etkisinin incelenmesi igin

B,vitamininin dogrudan havug¢ suyuna eklenmesi de kontrol olarak caligiimistir.

2.7 istatistiksel analizler

Calismada elde edilen sonuglar arasindaki farki gorebilmek igin varyans analizi (ANOVA)
kullaniimistir.  Ikili emdlsiyon olusturuimasi deneylerinde emilgatér cinsi, emdulgator
konsantrasyonu ve wuygulanan ydntem degisken olarak segilmistir. Vitamin analiz
calismalarinda sicaklik ve pH degisken olarak belirlenmistir. istatistiksel olarak fark
bulundugu takdirde Duncan c¢oklu Kkarsilastirma yontemiyle karsilastirma yapilmistir
(p< 0.05). Analizlerde SAS 9.1 (SAS Institute Inc., NC, ABD) programi kullaniimistir.

Kullanilan buttin degerler iki tekrarin ortalamalaridir.



3. BULGULAR VE TARTISMA

Proje dort kisimdan olugsmaktadir. ilk kisim, PGPR ile lesitinin degisik konsantrasyonlarda
karistirimasi ile istenilen gesitte birincil emdilsiyonlarin olusturulmasidir. ikinci kisimda,
homojenizasyon  yénteminin ikili emdilsiyonun &zelliklerine etkisi incelenmistir. Uglinci
kisimda ikili emulsiyon sisteminin B4, vitamininin kaplama 6zelligi Gzerine g¢alisiimis ve son

kisimda sicaklik ve pH’nin B, vitamininin dayanikhligina olan etkisi ¢calisiimigtir.

3.1 Birincil emiilsiyon igin emiilgator gesidi ve miktarinin belirlenmesi

Calismanin en 6nemli amaclarindan birisi kimyasal emdllgatdér olan PGPR’in dogal bir
emilgator olan lesitin ile kismen de olsa degistiriime olasiliginin incelenmesidir. PGPR, ikili
emillsiyon (zerine galisan pek c¢ok arastirmaci tarafindan kullaniimakta ancak PGPR'’in
vicuda alimi ile ilgili bir kisitlama oldugu icin gida sektdrinde kullaniimasinda sikintilarin
yasanmasi s6z konusudur. (Wilson ve ark., 1998). Bu kapsamda, PGPR yerine dogal ve
gida sektdrinde kullaniimasinda sinirlama olmayan lesitin ile degistiriimesi amaclamistir
(CODEX, 2013). Ancak ¢bzinme testi sonuglari calismada kullandigimiz lesitin ile S/Y (su
iginde yag) gesidinde birincil emdiilsiyonun olusturulamadigini géstermistir (Tablo 1). istenilen
cesitte birincil emdlsiyon olusturmak icin segilen parametreler emulgatdr c¢esidi,
emuiilgatorlerin karigsim konsantrasyonlari ve emdlsiyon fazlarinin oranidir. Elde edilen birincil
emdilsiyonlarin ¢esidi ¢cozinme testi ile belirlenirken diger yandan oda sicakliginda 3 saat
bekletilen drneklerin stabilitelerine bakilmistir. Tablo 1’de gérildigi gibi lesitin sadece Y/S
(yagd icinde su) gesidinde emulsiyon olustururken PGPR sadece S/Y ¢esidinde birincil
emdilsiyon olusturmustur. Bu noktada ikili emdlsiyon sistemlerinde PGPR’in miktarinin
azaltilmasi icin PGPR ile lesitin karistirlmis ve istenilen cesitte diger bir degisle S/Y birincil

emuilsiyonun olusturulabilecegi tespit edilmistir.

10



Tablo 1. Birincil emulsiyon ¢esidinin belirlenmesi igin ¢déziinme testi sonuglari

Emulgator gesidi Emulgator Faz Orani Cesit Stabilite
Konsantrasyonu (g su /g yag)
(g/100g
emuilsiyon)
Lesitin 8 40/60 YIS +
Lesitin 5 40/60 YIS +
Lesitin 2 40/60 YIS +
Lesitin 1 40/60 YIS +
Lesitin 5 20/80 * -
Lesitin 2 20/80 * -
Lesitin 1 20/80 * -
Lesitin 3 80/20 YIS +-
Lesitin 6 60/40 YIS +-
PGPR 2 20/80 SIY +
PGPR 2 40/60 SIY +
PGPR 3 40/60 SIY +
Lesitin ve PGPR 1,5ve 0,5 40/60 Y/S +
Lesitin ve PGPR 1,5ve 1,0 40/60 Y/S +
Lesitin ve PGPR 1,5ve 1,5 40/60 SIY +
Lesitin ve PGPR 2,0ve 1,5 40/60 Y/S +
Lesitin ve PGPR 0,5ve 1,5 40/60 SIY +
Lesitin ve PGPR 1,5ve 2,5 40/60 SIY +

Gk

Her iki fazda da net bir ¢éziinme yok
“4” Stabil emilsiyon elde edilmesi

o 30 dk sonra ¢okelme gbzlenmesi ve bulanik bir siispansiyon elde
edilmesi

“+-" 3 saat igcinde tamamen ayrisma gozlenmesi

S/Y ve Y/S tipindeki emdlsiyonlarin stabilite mekanizmalari birbirinden farklidir. Y/S tipi
emuilsiyonlar sterik ve elektrostatik geri itme kuvvetlerinin birlikte etkisi ile stabil hale gelirken,
S/Y tipinde emiilsiyonlar i¢in baskin olan kuvvet sirekli fazin disuk elektrik iletkenliginden
kaynaklanan sterik kuvvetlerdir (Claesson ve ark., 2004). Bundan dolayi, farkli emulgatér
cesit ve oranlari ile farkl cesitte birincil emilsiyon olusturulmasinin nedeninin sistemde
bulunan elektrotlarla emulgatérlerin  farkhi reaksiyonlar goéstermesinden kaynaklandigi
disinudlmektedir (Mishchuk ve ark., 2004). Elektrot yodunlugu sistemin hidrofilik/lipofilik
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dengesini etkilemektedir (Kawashima ve ark., 1992). Dolayisiyla ¢alismada emuilsiyonun su
fazina eklenen NaCl’ln lesitin ve PGPR Uzerine farkl etkilerinin olabilecedi disinulmektedir.
Thakur ve ark., (2007)nin yapmis oldugu ¢alisma da bu distinceyi desteklemektedir.
Emdilgatdr olarak lesitin kullanan Thakur ve arkadaslari (2007) ortamin tuz yogunlugunu
degistirerek her emdulsiyon sisteminin stabil olmasi igin elektrotlarin igerilmesi gerektigini
(Kanouri ve ark., 2002) ve sistemde bulunan NaCl'in ikili emilsiyonun stabilitesi ve kaplama
Ozelliklerinde 6nemli bir role sahip oldugunu gostermektedir (Sapei ve ark., 2012 and
Scherze ve ark., 2006).

3.2 Lesitin-PGPR karigim oraninin ikili emilsiyon 6zelliklerine olan etkisi
Cozunme testi sadece lesitin kullanilarak degil ancak lesitin ile PGPR birlikte kullanildiginda

istenilen cgesitte birincil emulsiyonun elde edilecegini gostermektedir (Tablo 1). Cozinme testi
sonuglari ayni zamanda karisimin hangi konsantrasyonlarda olabilecegi konusunda da fikir
vermektedir. Bu fikirler dogrultusunda, emiilsiyonda PGPR miktari sabit tutularak, PGPR ile
lesitin farkli konsantrasyonlarda karistirimis ve bu karisimlardan elde edilen emdilsiyonlar

stabilite ve pargacik boyutu 6zellikleri bakimindan karsilastiriimistir.

ikincil emiilsiyonda arap zamki kullanildiginda dayanikli bir emiilsiyon elde etmek mimkiin

olmamistir. Bu nedenle deneylere sodyum kazeinat kullanilarak devam edilmistir.

Birincil emulsiyon ve ikili emdlsiyonlarin olusup olusmadigindan emin olmak amaciyla
hazirlanan o6rnekler mikroskop altinda incelenmistir. Sekil 1, birincil emdlsiyon ile ikili
emuilsiyon arasindaki farki net bir sekilde ortaya koymaktadir. Birincil emulsiyonda 2 ayri faz

mevcutken, ikili emilsiyonda i¢ ige 3 ayri faz bulunmaktadir.
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A.Birincil emulsiyon

B. ikili emiilsiyon

Sekil 1. Birincil ve ikili emdilsiyonlarin mikroskop goriintileri

Tablo 2, farkh PGPR-lesitin kombinasyonu ve sadece PGPR kullanilarak elde edilen ikili
emuilsiyonlarin anlik ve bekleme stabilitelerini gdstermektedir. Tablodan da anlasilacagi gibi
sadece PGPR (1,5, 2,0 ve 3,0 g/100 g birincil emdlsiyon) ve az miktarda lesitin igeren (0,5 g
lesitin-1,5 g PGPR kombinasyonu ve 1,0 g lesitin-1,5 g PGPR kombinasyonu) ikili
emuilsiyonlarin bekleme stabiliteleri arasinda istatiksel bir fark bulunmazken (p>0,05), 1,5 g
lesitin ve 1,5 g PGPR/100 g birincil emilsiyon iceren ikili emulsiyonlar digerlerinden daha
stabildir ve hazirlanan emdilsiyonun yaklasik olarak %95’i ayrismadan kalabilmistir (p<0.05).
Ayrica, bu emilsiyon zamanla da digerlerine gore daha stabil olup, 24 saat sonraki ayrisma
orani ile 48 saat sonra elde edilen ayrisma orani istatiksel olarak ayni bulunmustur (p>0.05),
diger emulsiyonlarin stabiliteleri ise zamanla azalmistir (p<0.05).
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Tablo 2. Lesitin— PGPR kombinasyonunun ikili emulsiyon stabilitesi Gzerine olan etkisi

Emulgatoér gesidi Emulgatoér Anlik Stabilite Bekleme Bekleme
Konsantrasyonu (%) Stabilitesi (%) Stabilitesi (%)

(g /100 g emidilsiyon) t=0 t=24 saat t=48 saat
PGPR ve Lecithin 1,5ve 0,5 47,1+0,51% 89,2+0,52° 80,5+0,95"
PGPR ve Lecithin 1,5ve 1,0 52,9+1,51° 91,4+0,45° 83,8+0,45"
PGPR ve Lecithin 15ve 1,5 56,1+1,69° 94,8+1,03° 93,6+0,53°
PGPR 1,5 44,4+0,11°% 89,6+0,06° 80,0+1,26°
PGPR 2,0 42,6+0,79° 89,9+0,64° 80,7+2,00°
PGPR 3,0 48.7+1.41° 90.8+1.53° 82.342.05°

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b), degerler arasinda anlamh farkllik oldugunu

gOstermektedir (p< 0.05).

Ushikubo ve Cunha (2014) igerisinde lesitin ve PGPR'’in da bulundugu farkli emilgatérierle
S/Y tipinde emiilsiyonlar elde edilmesi lUzerine galismis ve 14 gin bekletilen érneklerde
PGPR ile hazirlananlarin homojen oldugu ancak lesitin ile hazirlananlarda jelimsi bir yapi
oldugunu goézlemlemiglerdir. Bu ¢alismada da lesitin miktarindaki artis bahse konu jelimsi
yapinin guglenmesini saglamis, dolayisiyla daha stabil emdilsiyon olugsmasini saglamis

olabilir.

PGPR-lesitin ya da sadece PGPR igeren S/Y tipindeki birincil emdilsiyonlarin ikili
emdilsiyonun pargacik boyutu ozelliklerine etkisi de incelenmistir. Tablo 3 pargacik boyutu
Ozelliklerini ve zamanla bu 6zelliklerin nasil degistigini gostermektedir. Emulgatér miktari ve
cesidinin ikili emilsiyon icerisinde dagilan birincil emdulsiyonun D[4,3] degeri Ulzerinde
etkisinin oldugu bulunmustur (p<0.05). Olglimler emilsiyon hazirlandiktan hemen sonra
yapildiginda en dusik pargacik boyutu %1,5 lesitin ve %1,5 PGPR kombinasyonunu igceren
emudlsiyonlarda bulunmustur. Sadece PGPR ile elde edilen ikili emulsiyonlarin aralik
degerleri yaklasik 1,2 olarak bulunurken, PGPR’a 0.5 g/100 gram emdlsiyondan daha fazla
miktarda lesitin eklenmesi aralik degerinin artarak yaklasik 1,5 olmasini saglamistir. OYA
bakimindan ise %1,5 lesitin-PGPR kombinasyonunu ile %3,0 PGPR arasinda bir fark

bulunmazken (p>0.05), lesitin eklenmesi ise pargacik boyutunu azaltmistir.
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Tablo 3. Lesitin—- PGPR kombinasyonunun ikili emulsiyon pargacik boyutu 6zellikleri Gzerine etkisi

t=0 t=24 saat t=48 saat
Emllgator Cesidi D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Span Aralik
ve konsantrasyonu
(%)
PGPR (1.5)+  19,5+0,2° 1,195+0,0° 1481+15°  18,7+0,1° 1,294+0,1° 1455452 19.1+0.1%° 1.290+0.0° 1388+13°
Lecithin (0.5)
PGPR (1.5)+  17,2+0,1° 1,438+0,0° 1545+6° 16,6+0,2° 1,373%0,1%® 14964272 17.1+0.12 1.307+0.0°  1367+10°
Lecithin (1.0)
PGPR (1.5)+  16,5+0,1" 1,506+0,0° 1663+11®  16,4+0,0° 1,379+0,1° 1485+13° 15.7+0.3° 1.319£0.0°  1471+17°
Lecithin (1.5)
PGPR (1.5) 23,8+0,1% 1,073+0,0° 1463+2° 22.4+0,4° 1,246+0,0° 1400+2° 23.8+0.12 1.220+0.0°  1324+18°
PGPR (2.0) 21,9+0,0° 1,113+0,0° 1518+4° 20,9+0,2° 1,67+0,1° 1455+6° 21.60.02 1.247+0.0°  1400+01°
PGPR (3.0) 17,8+0,3° 1,166+0,0° 16424222  16,5+0,4® 1,210+010° 1518+30° 17.3+0.92 1.294+0.0° 1564+42%

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b) degerler arasinda anlamli farkhlik oldugunu gdstermektedir (p< 0.05).

OYA: dzglil yiizey alani
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Olglimler yapilmadan énce ikili emilsiyonun iginde dagilan birincil emiilsiyonun parcalarinin
zamanla bir araya gelecegi ve daha buylk parcalar olusturabilecegi beklenmekte idi ancak
tum calisma boyunca 6ngdérulen bu durum gdézlemlenmemistir. Parcacik boyutu 6zellikleri
zamanla degismemistir. Literatirde benzer sonuglarin gdézlendigi c¢alismalar mevcuttur.
Spaei ve ark. (2012) ile Khalid ve ark. (2013) elde ettikleri S4/Y/S; tipi ikili emUlsiyonun iginde
dagilan yad damlaciklarinin ortalama ¢apinda 1 ay boyunca degismedigini dlgcmuslerdir.
Diger yandan, Aditya ve ark. (2015) 15 gun boyunca beklettikleri ikili emulsiyonun D[4,3]
degerinde bir artis goézlemlememisler. McClements (2004) emilsiyon sistemlerinde elde
edilen damlaciklar uygun bir emilgatoér ile kaplandiginda damlaciklarin deformasyona karsi

direng gosterdigini belirtmigtir.

3.3 Mikro-akigkanlastirici (MA) yonteminin ikili emiilsiyon lUzerine olan etkisinin
incelenmesi

Calismada birincil emilsiyonun hazirlanmasinda MA kullanildiginda ikili emudlsiyonun
stabilitesi ve pacgacik boyutu UGzerine olan etkileri incelenmistir. MA cihazina homojen bir
¢Ozelti sunmak gerektiginden 6ncelikle 6n homojenizasyon islemi olarak YHK uygulanmistir.
On homojenizasyonun ardindan, islem 103 Mpa basingta ve 1, 2 ve 3 déngu sayilarinda
gerceklestirilmistir. Degisik dongu sayilarinin etkisini gézlemlemek amaciyla %1,5 g lesitin ve
%1.5 g PGPR kombinasyonu igeren érnek kullaniimistir.

Tablo 4, MA dongu sayisinin ikili emUlsiyonun stabilitesi Gizerine etkisini gostermektedir. MA
dongl sayisinin artmasi stabilitede azalmaya neden olmustur. 2 gin bekletilen érneklerde 1
kez cihazdan gecirilen (dongl sayisi 1) birincil emulsiyon ile hazirlanan ikili emilsiyonun
cihazdan 2 kez ve 3 kez gegirilen 6rneklere gore (dongi sayisi 2 ve 3) daha stabil oldugu
g6zlemlenmistir. Ayrica, déngu sayisi 2 ve 3 olan Ornekler arasinda istatistiksel agidan
Onemli bir fark bulunamamistir. Déngl sayisi arttikga daha az stabil ikili emulsiyon
olusturulmasinin  nedeninin  ¢bzeltinin  fazla  islenmesinden kaynaklanabilecegi
disunulmektedir. Jafari ve ark. (2008) MA ile emilsiyonun fazla iglemesinin kisa slre
icerisinde daha fazla sayida ve daha hizli garpismalarin olusmasina, ¢arpismalar sonucu gok
kiigik damlaciklarin olugmasina, fakat bu damlaciklari kaplayacak vyeterli miktarda
emilgatérin olmamasindan dolaylr yeni olusan bu damlaciklarin ¢ok hizli bir sekilde
birlesmesine neden olabilecegini gostermislerdir. Emilsiyon ¢ok hassas bir yapi oldugu igin
MA doéngu sayisi arttikga emudlsiyon fazla islenmeye baslayip daha az stabil bir yapi

olusturabilir.
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Tablo 4. MA déngu sayisinin %1,5 lesitin ve %1,5 PGPR igeren ikili emulsiyonun stabilitesine

(%) olan etkisi

Doéngl sayisi Anlik Stabilite Bekleme Stabilitesi Bekleme Stabilitesi
24 saat 48 saat
45,2+1.072 85,4+0.53°% 76,8+0.66°
39,90.77° 82,1+1.06" 71,020.63°
38,20.35° 79,5+2.64° 68,3+2.19°

Ayni kolonda farkli harfler (a, b) degerler arasinda anlaml farkhlik oldugunu gostermektedir
(p< 0.05).

MA dongl sayisinin elde edilen ikili emulsiyonun pargacik 6zelliklerine bakildiginda ise
(Tablo 5) donginin aralik degeri Gzerinde etkili oldugu bulunmustur (p<0.05). D[4,3] degeri
ve OYA bakimindan ise doéngi sayisi 2 ile 3 déngi sayisi arasinda fark gériilmezken
(p>0.05), daha az doéngu uygulanarak elde edilen ikili emilsiyonun D[4,3] degerinin daha

yuksek ve yuzey alanin ise daha disik oldugu bulunmustur.

3.4 Ultrasonikasyon (US) yonteminin ikili emiilsiyon iizerindeki etkisinin incelenmesi

Calismada birincil emulsiyonun hazirlanmasinda ayrica ultrason (US) yonteminin
kullaniimasinin ikili emulsiyon 6zellikleri Gzerine etkisi de incelenmistir. US cihazina homojen
bir gdzelti sunmak amaciyla éncelikle YHK ydntemi ile 6n homojenizasyon uygulanmigtir. On
homojenizasyonun ardindan, uygulama zamani 10, 15 ve 20 dakika olarak 3 farkli zamanda
US uygulanarak birincil emulsiyonlar elde edilmistir. Boylece US uygulama zamaninin ikili

emdulsiyonun stabilite ve pargacik 6zellikleri Uzerine etkisi incelenmigtir.

US ile homojenizasyonda uygulama suresi 24 saat ve 48 saat bekletilen 6rneklerde énemli

bir fark yaratmamigtir (p>0.05).
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Tablo 5. MA doéngu sayisinin %1,5 lesitin ve %1,5 PGPR igeren ikili emilsiyonun pargacik boyutuna olan etkisi

Déngu t=0 t=24 saat t=48 saat
sayisi
D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA
1 19,9+0,1° 1,191£0,0° 875x5° 20,6£0,4°  1,217#0,1° 900+16° 19,7+0,1% 1,486+0,1° 1070+25°
2 18,9+0,1°° 1,669+0,0° 1065+13° 21,5¢0,6°  1,588+0,1° 810+19° 19,4%0,3" 1,647+0,0° 989+0°
3 18,4+0,3° 1,698+0,0° 1091+11° 18,3+1,3%  1,975+0,2° 1045296° 19,4+0,5% 1,670+0,0° 900472

Ayni kolonda bulunan farkh harfler (a,b) degerler arasinda anlaml farkhlik oldugunu géstermektedir (p< 0.05).

OYA: dzgll yizey alani
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Tablo 6. US uygulama zamaninin ikili emilsiyonun stabilitesine olan etkisi

Uygulama zamani Anlik Stabilite Bekleme Stabilitesi Bekleme Stabilitesi
(dk) t=0 t=24 saat t=48 saat
10 45,5+0,13" 82,1+2,11° 74,8+0,53%
15 46,1+0,03° 80,2+1,58% 73,8+0,40°
20 43,0+1,96° 83,2+0,53% 74,9+0,93°

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b) degerler arasinda anlamli farkliik oldugunu
gostermektedir (p< 0.05).
OYA: dzgll yizey alani

Uzerinde durulan bir diger konu ise uygulanan US zamaninin elde edilen ikili emilsiyonlarin
parcacik 6zelliklerine etkisidir. Beklenildigi gibi, lesitin-PGPR igeren ikili emulsiyonlar, sadece
PGPR igeren emdlsiyona gore daha kliglik pargacik boyutuna (D[4,3]) sahiptir (Tablo 7).
Farkh zamanlar uygulanarak elde edilen emulsiyonlarin D[4,3] ve aralik degerleri arasinda
fark bulunmamistir (p>0.05).
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Tablo 7. US uygulama zamanin ikili emulsiyonun pargacik boyutu 6zelliklerine etkisi

t=0 t=24 saat t=48 saat

zaman  D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA

10 22,2#0,2°  1,492+0,0° 1475+90* 22,7+0.0° 1,368+0,0° 131619°  22,7+0,2° 1,517+0,1° 134616°
15  22,2#0,1°  1,140%0,0° 1354+23% 21,9+0,0° 1,260+0,2° 1322+5%  21,2+0,3% 1,438+0,0° 1326+25°
20 21,7#0,4°  1,273%0,2° 445+49°  21,30,2° 1,355+0,0° 1210+6° 21,4+0,3° 1,296+0,0° 1195+7°

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b), degerler arasinda anlamli farkhlik oldugunu gostermektedir (p< 0.05).
OYA: dzglil yiizey alani
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3.5 Birincil emiilsiyon hazirlama yéntemlerinin karsilastiriimasi

Calismanin énemli bir amaci birincil emdlsiyon olusturmakta kullanilan homojenizasyon
yontemlerinin ikili emilsiyon Uzerindeki etkisinin incelenmesidir. Emulgatér olarak PGPR-
lesitin karisimi kullaniimistir. Birincil emulsiyon olusturmak i¢cin YHK, MA ve US olmak Uzere

ug farkli yontem kullaniimistir.

Uygulanan herbir yontemle ikili emilsiyon olusturulup olusturulmadigini kontrol etmek
amaciyla elde edilen emdlsiyonlar mikroskop altinda incelenmistir. Sekil 2, uygulanan tim
yontemler ile istenilen cgesitte birincil emdlsiyon elde edildigini ve bu birincil emulsiyonun
sodyum kazeinat ¢Ozeltisi igcinde uygun bir sekilde dagitilarak ikili emudlsiyonun

hazirlanabildigini géstermektedir.

Uygulanan yontemler ile istenilen tipte birincil emulsiyon ve ikili emulsiyon hazirlandiginin
g6zlemlenmesinin ardindan, yontemler stabilite ve pargacik boyutu 6zellikleri bakimindan
karsilastirilmistir. Tablo 8, yontemlerin stabilite Uzerine olan etkisini géstermektedir. MA ve
US yontemi uygulanarak elde edilen ikili emilsiyonlarin anlik stabiliteleri arasinda istatiksel
olarak fark bulunmazken (p>0.05), bekleme stabiliteleri bakimindan farkh olduklari

gOrulmastur (p<0.05).
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Sekil 2. Farkh yontemler ile elde edilen birincil emUlsiyonlardan hazirlanan ikili
emudlsiyonlarin mikroskop goruntuleri

(a): MF (Mikro-akigkanlastirici), (b): YHK (yuksek hizli karistirma, (c): US (Ultrason)
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Tablo 8. Birincil emulsiyon olusturma yonteminin stabilite Gzerine etkisi

Yontem  Anlik Stabilite Bekleme Stabilitesi Bekleme Stabilitesi
t=0 t=24 saat t=48 saat
MF 452+1.07° 85.4+0.53° 76.8+0.66°
us 46.1£0.03° 80.2+1.58° 73.8+0.40°
YHK 56.1+1.69° 94.8+1.12° 93.6+0.53°

Ayni kolonda bulunan farkh harfler (a, b), degerler arasinda anlamh farklilik oldugunu
gOstermektedir (p< 0.05).
MF: Mikro-akiskanlastirici, YHK: ylksek hizli karigtirma, US: Ultrason

En stabil ikili emulsiyon YHK yontemi ile elde edilirken, stabilite agisindan ydontemler YHK,
MA ve US olarak siralanmaktadir. YHK ile elde edilen ikili emUlsiyonun 2 giin sonra yaklasik
%94’0 ayrismadan kalabilirken, digerleri %80’nin altindadir.

Arastirmacilar arasinda kuglk damlaciklara sahip emiilsiyonlarin daha stabil olacagi
konusunda genel bir yaklasim s6z konusudur. Bu nedenle, yontemler arasinda en kararli
emilsiyon olan YHK ile elde edilen ikili emulsiyonun daha ki¢ik yag damlaciklarina sahip
olmasi beklenmekteydi. Stabilite ile ikili emdilsiyonun iginde dagilan birincil emulsiyon
damlaciklarinin pargacik boyutlari arasinda uyumlu bir iligki oldugu saptanmistir. En ylksek
stabiliteye sahip YHK ile elde edilen ikili emulsiyonun daha kugtk ve dolayisiyla yizey alani
daha buyik damlaciklara sahip oldugu gorilmustir (Tablo 9). YHK ile elde edilen ikili
emdilsiyonun aralik degeri digerlerine gore oldukga yuksek olup, YHK aralik degerinin
yaklasik 1,1’den 1,5’e kadar ¢ikmasini saglamistir. Ayni sekilde, YHK ile elde edilen ikili
emulsiyonun D[4,3] degeri US uygulandigindaki D[4,3] degerine goére %25,7, MA
uygulandigindaki  D[4,3] degerine godre ise %17,1 daha dusuktir. Dolayisiyla, birincil
emdlsiyonun hazirlanma yontemi ikili emulsiyonun pargacik boyutu 6zellikleri ve stabilitesi

Uzerinde 6nemli bir etkiye sahiptir (p<0.05).
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Tablo 9. Birincil emdilsiyon olusturma yonteminin pargacik boyutu 6zellikleri Gzerine olan etkisi

Ydéntem t=0 t=24 saat t=48 saat

D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA D[4,3] Aralik OYA
MA 9.9+0.1° 1.191£0.0° 875+5° 20.6+0.4° 1.217+0.1° 900+16° 19.7+0.1° 1.486+0.1° 1070+25°
us 22.240.1% 1.140£0.0°  1354+23° 21.9+0.1* 1.260%0.2° 1322+5° 21.2+¢0.3° 1.438+0.0° 1326+25°
YHK 16.5+0.1° 1.506+0.0°  1663+11* 16.4+0.0° 1.379+0.0° 1485+13° 15.7+0.3° 1.319+0.0° 1471£17°

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b), degerler arasinda anlamli farkhlik oldugunu gostermektedir (p< 0.05).

MF: Mikro-akiskanlastirici, YHK: ylksek hizli karistirma, US: Ultrason
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Sekil 3, birincil emulsiyon hazirlanmak amaciyla uygulanan yéntemlerin pargacik boyutu
dagihmini gostermektedir. Farkli yontemler hacim boyutunu degistirmekte ancak hacim
yogunlugunu etkilememektedir. Her birinden %1.5 (g/g) PGPR ve lesitin iceren emulsiyonda
ise YHK yontemi emdilsiyon hacim yogunlugu artirmaktadir. Diger yontemlerle yaklasik
olarak %11 olarak belirlenen hacim yogunlugu YHK ile yaklasik %13’e ylkselmektedir (Sekil
3A).
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Sekil 3. Birincil emulsiyon olusturma yénteminin pargacik boyutu dagilimina etkisi.
Farkh renkler uygulanan yontemleri gosterirken: Mavi YHK'I, yesil MA'y1 ve kirmizi US'yi

ifade etmektedir. (a): %1,5 Lesitin ve %1,5 PGPR igeren emiuilsiyon, (b): %2 PGPR igeren
emdulsiyon

Emulsiyon sistemlerinde icteki fazin surekli faz igerisine dagitiima verimi kullanilan

ekipmanin uygulamis oldugu glcun c¢esidi ile ilgilidir (Scherze ve ark., 2006). Kullanilan
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yontemlerde farkli homojenizasyon mekanizmalari uygulandigindan elde edilen ikili
emdilsiyonlarin dzellikleri birbirinden farkli olmustur. Emdlsiyon olusturma konusunda YHK
yontemindeki mekanizma, sivinin hizinin artmasiyla duvara carpmasl sonucu olusan
mekanik ¢arpigsma ve kayma gerilimi iken MA ydntemindeki mekanizma akis boyunca olusan
kavis ile eylemsizlik kuvvetidir (Jafari ve ark., 2008). US ydnteminde ise sonikatdr probu
araciligiyla uretilen titresimlerin olusturdugu kavitasyon sayesinde emilsiyon olusmaktadir
(Behrend ve ark., 2000; Eberth & Merry 1983). Sonu¢ olarak homojenizasyon
mekanizmalarindaki farkliliktan dolayi farkli 6zellikleri olan ikili emulsiyonlarin elde edildigi

dusUnulmektedir.

3.6 Ikili emiilsiyonlarin kaplama o6zellikleri

3.6.1 Dis su fazina gegen vitaminin kaplama stabilitesi

Elde edilen ikili emilsiyonun vitamin kaplama 06zelliklerini belirlemek icin suda ¢dziinen B,
vitamini birincil emulsiyonun su fazina eklenmis ve B4, vitaminin ikili emilsiyonun digtaki su
fazina gectigi miktar olctimuastir. PGPR ve lesitin (% 1,5 lesitin ve % 1,5 PGPR) iceren
birincil emdilsiyon ile dis su fazinin YHK yontemi ile olusturmus oldugu ikili emulsiyon
sisteminin B, vitaminin kaplanmasi konusunda ¢ok verimli bir ydéntem oldugu bulunmustur.
Sisteme eklenen vitaminin %99,9’nun muhafaza edilmesi eklenen tim vitaminin i¢ fazda
hapsedildigini gdstermektedir. Calisma sonuglari diger arastirmacilarin sonuglari ile paralellik
gOstermektedir. Giroux ve ark. (2013) peynirin B4, vitamini agisindan zenginlestiriimesi
amaciyla ikili emulsiyon yontemi Uzerine galismiglar ve B4, vitaminin % 96-99 oraninda ikili
emiilsiyon yontemi ile kaplayabildiklerini belirtmiglerdir. Diger yandan, O’'Regan ve Mulhivill
(2009) ikili emulsiyon sistemlerinde B4, vitaminin suda ¢6zunen vitaminleri temsilen kaplama
amach kullanilip kullanilamayacagini arastirmak Uzere ¢alisma yuratmagler ve B4, vitaminin
ikili emalsiyonun i¢ su fazinda esit olarak dagildigi ve ikili emulsiyon yontemi ile eklenen
vitaminin %99,3’'nln icteki su fazinda hapsedildigini belirtmislerdir.

Calismamizda vitaminin ne kadar kaplandidinin yaninda igteki su fazina eklenen vitaminin
distaki su fazina gegisi tUzerine de calisiimistir. Tablo 10’dan da anlasilacagi tzere 1 gun
boyunca vitamin tamamiyla icteki fazda korunurken (p>0.05) ikinci giinde ise distaki su
fazina gegcmeye baslamistir (p<0.05). Azalmaya baslasa da hapsedilen miktar hala ylksektir,
%96,5.
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Tablo 10. Saklama stresinin ikili emulsiyonunun kaplama stabilitesi/verimi Uzerine etkisi

Zaman verim/stabilite

(saat) (%)
0 99,9+0.09°
24 99,4+0.07°
48 96,5+0.35°

Ayni kolonda bulunan farkli harfler (a, b), degerler arasinda anlamh farklilik oldugunu
gostermektedir (p< 0.05).

Arastirmada ikinci emulgatér olarak kullanilan sodyum kazeinatin yogun konsantrasyonda
olmasi dis su fazinda bulunan vitamin miktarini belirleme yonteminde zorluk ortaya
cikartmistir. B4, vitaminin miktari spetrofotometrik dlgiim yapilarak bulundugu icin 6rnegin
seffaf olmasi ve igerisinde bulanikhlik yapacak herhangi bir madde bulunmamasi gerekmekte
idi. Cift emilsiyonun dis su fazinda yiksek konsantrasyonda sodyum kazeinat olmasi
bulaniklik olusturmustur. Ortamda bulunan fazla sodyum kazeinat'in uzaklastiriimasi igin
ortama yogun bir asit ¢ozeltisi eklenmis, bulanikliiga neden olan sodyum kazeinat g¢okelti
olusturmus ve ortamdan uzaklastiriimistir. Ancak arastirmanin genel olarak amaci ikili
emilsiyon araciliiyla hassas ve saglikli beslenme acgisindan degerli maddelerin
hapsedilerek gida maddelerinin zenginlestirme oldugu duasinilirse, bahse konu ortamda bu
maddelerde asitten etkilenmeleri muhtemeldir. Dolayisiyla bu yéntem ile ikili emulsiyonunun
i¢ fazinda neredeyse %100 verimli kaplamanin oldugu bulunmustur ancak sicaklk, pH gibi
parametrelere ikili emulsiyonun koruyucu etkisinin ¢alisiimasi igin yeni bir yonteme de ihtiyag
duyuldugu da aciktir. Bu nedenle ikili emilsiyonun kaplama 6zellikleri kapsaminda birincil

emiilsiyonda kalan vitamin miktarinin 6lglilmesi Gzerine de galisiimistir.

3.6.2 igteki su fazinda hapsedilebilen vitaminin kaplama verimi

ic su fazindaki vitamin miktarinin bulunmasi yéntemi santrifiij sonrasi st kisma toplanan
birincil emulsiyonun alinip YHK ile emulsiyonun pargcalanmasina ve yag fazinin ortamdan
uzaklastiriimasina dayanmaktadir. Bu noktada en kritik basamak ikili emilsiyonun tamamiyla
birincil emulsiyon ve dis su faz olarak fazlarina ayristigindan emin olduktan sonra birincil
emdlsiyondaki vitaminin dl¢iimesidir. Tamamiyla ayrismadan emin olmak igin, hazirlanan ikili
emilsiyona farkli zamanlarda (10, 15, 20, 25 ve 30 dk) santrifij uygulanmis ve birincil

emdulsiyondaki vitamin miktari dl¢timustar.
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Sekil 4, uygulanan santriflij zamani sonrasi birincil emulsiyonda bulunan vitamin miktarini
goOstermektedir. Gorlldigu Uzere, elde edilen ikili emulsiyonlara 20 dk boyunca santrif(j

uygulanmasi emulsiyonun tamamen fazlarina ayristigini gdstermektedir.

vitamin miktari (mg/100 g)

0 5 10 15 20 25 30 35
Santrifij zamani (dk)

Sekil 4. Ikili emulsiyona farkli zamanlarda uygulanan santriflij sonrasi i¢ su fazindaki vitamin

miktari

Elde edilen ikili emilsiyonun %100 kaplama 6zelligine sahip olmasi durumunda elde edilmesi
gereken miktar 6,0 mg/100 g olarak hesaplanmistir. Diger yandan birincil emdlsiyon kontrol
olarak kullanilmis ve birincil emdlsiyonun icerisinde bulunan vitamin miktari yaklasik 5,54
(mg/100 g) olarak oél¢ilmustir. Bu durumda eklenen vitaminin yaklagsik % 7,7’lik kisminin
emilsiyon olusturma ve/veya vitamin dlgme deneylerinde kaybi ugradigi bulunurken, i¢ su
fazindaki vitamin miktarinin dlgiilmesi yontemiyle de S4/Y/S, tipi ikili emilsiyon sisteminin

eklenen vitaminin neredeyse tamaminin kaplanabildigi bulunmustur.

3.7 Sicakhgin ikili emiilsiyon ile kaplanan B4 vitaminine olan etkisi

ikili emiilsiyon sistemiyle By, vitaminin neredeyse tamaminin kaplanabildigi tespit edildikten
sonra ile B4, vitamini B4 vitaminiyle ayni sekilde kaplanarak isiya ve pH’ya karsi dayaniklihgi
arastinlmigtir. Literatlre bakildiginda bazi arastirmacilarin B4 vitaminin isiya karsi duyarli
oldugu ve pigirmenin vitamin miktarinin %20 ile % 56’sI arasinda azalmaya neden olabilecegi
belirtiimektedir (Batifoulier ve ark., 2005; Martinez-Villaluenga ve ark., 2009; Mihhalevski ve
ark., 2013). Diger yandan, B; vitaminin sicaklik islemi ile azalmadiini ifade eden
arastirmacilar da mevcuttur. Ornegin Lassen ve ark. (2002) domuz etini 72°C sicaklikta

pisirmigler ve sicakligin vitamin miktarinda azalmaya neden olmadigini raporlamiglardir.

28



Kapsullenmemis B, vitamini degisik sicakliklarda islem goérdiginde vitaminde bozulma
olmadigi goértulmustur. Sicakhdin B1 vitamininin azalip azalmamasina neden olup olmadigi
konusunda emin olmak amaciyla vitamin (%3, g/g) saf su iginde ¢6zinmis ve 90°C
sicakliktaki su banyosunda bekletilmigtir. Sekil 5de gosterilen grafik, vitaminin 3 saat
boyunca stabil kaldidi ve sonrasinda ise sicakligin etkisi ile azalmaya basladigini
gOstermektedir. Boylece calismada kullanilan B4 vitamininin sicakhda karsi ¢ok hassas

olmadigi anlasiimigtir.
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Sekil 5. 90 °C sicakliga maruz birakilan vitaminin zamanla degisimi

Sierra ve Vidal-Valderde (2001) sicakligin sutteki B4 vitaminine etkisi UGzerine galismislar ve
90-120°C sicaklk araligina maruz birakilan sitteki vitamin miktarinda énemli bir azalma
bulamamiglardir. Unlu mamullerde B4 vitamininin islem sirasinda kayba ugradigi ve
drtinlerde az miktarda bulundugu bilinmektedir. S6z konusu vitaminin azalma nedeni olarak
unlu gida Urdnlerinin hazirlanmasi asamasinda kabartma tozunun kullaniimasi ile ilgili
olabilecegi disunulmektedir ¢linklii eklenen kabartma tozu ortami baziklestirmektedir
(Leskova ve ark., 2006). Calismada da bu noktadan yola ¢ikilarak ortam pH degerinin B,

vitamini Gzerindeki etkisinin de calisiimasina karar verilmistir.

3.7 pH’nin ikili emiilsiyon ile kaplanan B, vitaminine olan etkisi

On calismalar ortamin pH degerinin B, vitamin miktarini etkileyebilecegini ve bazik ortamin
vitaminde kayiplara neden olabilecegini géstermistir. Bu kapsamda, ortam pH degerinin By
vitamini miktarina etkisinin incelenmesi igin B4 vitamini (% 3, g/g) farkli pH degerlerine maruz
birakilmistir ve Sekil 6'da gosterildigi lzere noétr ve bazik kosullarin vitamin miktarinda
azalmaya neden oldudu bulunmustur. Ote yandan asidik ortamda vitamin miktari sabit
kalmaktadir. Sonuglar literatiirdeki calismalar ile paralellik géstermektedir. Ball (1994) gida
maddelerinin bazik ortamda pisiriimesi ve islenmesinin B; vitamin miktarinda ¢ok fazla

azalmaya yol acacagini ifade ederken, Leskova ve ark.(2006) noétr ortamin da vitaminde
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kayiplara yol agtigini bildirmislerdir. Ayrica 9'dan daha ylksek pH degerine sahip ortamda
vitamin eklendiginde, ¢Ozeltinin sarimsi bir renk aldigi gézlemlenmis ve vitamin miktarinda
tutarli sonuglar alinamamistir. Bunun nedeni yogun bazik kosullarda B1 vitamini bozulmakta,
bozulmaya bagh olarak yan trtnler olusmakta ve bu da ortamda sari renk olugsmasina neden
olmaktadir (Farrer, 1948).
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Sekil 6. B4 vitamin miktarinin pH ile degisimi

pHa karsi hassas olan B4 vitaminini hapseden ikili emdlsiyon, 6.6+0.14 pH degerine sahip
taze sikilmis havu¢ suyuna eklenmis ve vitamin miktarindaki degisim 2 gin boyunca
izlenmistir. Kapsullenmemis vitaminin dogrudan havu¢ suyuna eklenmesi kontrol olarak

kullaniimistir.

Sekil 7’den anlasilacagi Uzere vitamin direk olarak havu¢ suyuna eklendiginde, 2 gin
boyunca vitamin miktarinda hizli bir azalg goézlemlenirken 2. gunin sonunda eklenen
vitaminin %46’s1 kayba ugramistir. Diger yandan vitamin, ikili emdulsiyon sistemi ile
hapsedilerek havug suyuna eklendiginde vitamin miktarinin yaklasik  %12’si kayba

ugramistir.
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Sekil 7. B4 vitamin miktarinin havu¢ suyunda zamanla degisimi

(#): kapsillenmemis B4 vitamini, (m): kapsillenmis B4 vitamini

Sonug olarak, B; vitamini pHa kargi hassas bir vitamin oldugundan havu¢ suyuna
eklendiginde zamanla kayba ugramaktadir. Bu nedenle havu¢ suyunu B; vitaminince
zenginlestirmek amaciyla vitamin ikili emulsiyonun i¢ su fazinda hapsedilerek eklenebilir.
Sonuglar, ikili emilsiyonun i¢ su fazinda hapsedilen hassas bilesiklerin gida maddesiyle

dogrudan temasini engellendigini gdstermektedir.

4.SONUC
Bu calismada, S4/Y/S, c¢esidinde ikili emilsiyon olusturmada lesitinin sentetik PGPR’nin
yerine kullaniimasi ve birincil emilsiyon hazirlamak igin uygulanan homojenizasyon
tekniklerinin ikili emdlsiyon o6zelliklerine olan etkisi Uzerine calisiimigtir. Sadece lesitin
kullanilarak S/Y g¢esidinde birincil emulsiyon olusturulamadigindan, hidrofilik emulgatér olarak
lesitin-PGPR karisimi kullaniimistir. %1,5 lesitinin %1,5 PGPR ile birlikte kullaniimasinin ikili
emdilsiyonun stabilitesini arttirdigi bulunmustur. Birincil emdlsiyon hazirlarken kullanilan
homojenizasyon ydntemlerinin ikili emilsiyon 6zelliklerini etkiledigi bulunmustur. En stabil ikili

emilsiyon YHK yontemi ile elde edilmigtir.

ikili emulsiyonun kaplama 6zellikleri (izerine galismak igin suda ¢dziinen bilesikleri temsil
eden B4, vitamini kullanilmis ve bu vitaminin %96,7’den daha fazlasinin ikili emulsiyon
yontemi ile hapsedilebildigi gorilmustir. Kontrol olarak kullanilan B, vitamini pH’a karsi
duyarl olan B4 vitamini ile degistiriimis ve havug¢ suyuna eklenmistir. Ikili emulsiyonun B;

vitaminini pH degisimine karsi korudugu bulunmustur.
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Elde ettigimiz sonuglar suda ¢6zinlr bilegsenlerin kaplanmasi i¢in yol gdsterici olacaktir. Bu
nedenle, ileriki calismalarda elde edilen ikili emulsiyonlar kullanilarak islem kosullarina

hassas degerli bilesenlerin kaplanmasi Uzerinde ¢alisilabilecektir.
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ikili emiilsiyonlarin pek gok kullanim alani olmasina ragmen gida sektériinde heniiz bu
yoéntemle Uretilen bir Grin bulunmamaktir. Bunun ana nedeni ikili emdulsiyonlarin karmasgik
yapilarindan dolayi hazirlanmalarinin zorlugu ve elde edilen Urlnlerin saklama sirasinda
dayanikli olmamalaridir.

Suda ¢6zlinen B1 vitamini (tiamin) isi, 151k, nem ve alkali ortamdan etkilenen hassas bir
vitamindir. B1 vitamininin islem sirasinda bozulmasina engel olmak ve stabilitesini arttirmak
icin ikili emulsiyon yéntemi ile kapsullenmesi ¢6zim olabilir. B1 vitamininin su ana kadar bu
yoéntemle lesitin kullanilarak kapsulenmesi konusunda literattirde hicbir calismaya
rastlanmamistir. Diger suda ¢ozunUr vitaminlerin bu yontemle kapsillenmesi konusundaki
calismalarin hepsinde sentetik poligliserol polirisinolat esterleri (PGPR) kullaniimaktadir. Bu
galismanin amaci su-yag-su (S1/Y/S2) ikili emulsiyonunun i¢ su fazinda B1 Vitamininin
hapsedilmesi ve ikili emdulsiyon hazirlanirken kullanilan sentetik emilgatér (PGPR) yerine
kismen de olsa dogal bir emulgatér olan lesitinin kullaniimasidir.

Degisik konsantrasyonda PGPR ve lesitin igeren birincil emulsiyonlar ylksek hizli karistirma
(YHK), mikroakigkanli homojenizasyon (MH) ve ultrasonikasyon (US) olmak uzere farkli
yoéntemler uygulanarak hazirlanmigtir. Ardindan, ikili emulsiyon elde etmek amaciyla sodyum
kazeinat iceren su fazi birincil emiilsiyona eklenmistir. Ikili emiilsiyonlar parcacik boyutu ve
stabilite agisindan incelenmislerdir. Enkapsulasyon stabilitesi ve verimi agisindan en uygun
emiulsiyon hazirlama yéntemi ve kosullarini belirlemek amaciyla analizinin B1 vitaminine gére
hizli olmasi sebebiyle B12 Vitamini belirte¢ olarak kullaniimistir. Sonuglar dogrultusunda,
B12 Vitamini B1 vitamini ile degistirilmis ve sicaklik ve pH nin ikili emulsiyon yontemiyle
hapsedilen B1 vitaminine olan etkisi arastiriimigtir. Kontrol olarak kapsullenmemis B1
vitamini kullaniimistir.

En stabil S1/Y emdilsiyonlari %1,5 lesitin ve %1,5 PGPR kombinasyonu kullanildiginda elde
edilmistir. Homojenizasyon metodlari arasinda ikili emdlsiyon stabilitesi ve pargacik boyutu
acisindan farklilik bulunmustur. En stabil ikili emiilsiyon YHK yéntemi ile elde edilmistir. Ikili
emllsiyon yéntemiyle B12 vitaminin %96,7?den daha fazlasinin kapsillenebildigi
bulunmustur. Iklli emdilsiyon yéntemiyle kapsiillemenin B1 vitamininin pH ile bozulmasina
engel oldugu tespit edilmigtir.
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