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ÖZET 

 

Yüksek Lisans Tezi 

 

KARANFİL UÇUCU YAĞININ SİKLODEKSTRİNLER İLE MİKROENKAPSÜLASYONU 

 

Hümeyra ÇETİN 

 

Ankara Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü 

Gıda Mühendisliği Anabilim Dalı 

 

Danışman: Prof. Dr. Ali BAYRAK 

 

Bu çalışmada, yoğurma tekniği uygulanarakkaranfil uçucu yağı 2-hidroksipropil beta-siklodekstrin (HP-

β-SD)ile enkapsüle edilmiştir. Çalışma sonucu elde edilen inklüzyon komplekslerinin; enkapsülasyon 

etkinliği, partikül büyüklüğü ve morfolojisi ile DSC analizleri yanında, faz çözünürlüğü çalışmalarıyla da 

HP-β-SD ve karanfil uçucu yağı arasındaki termodinamik olaylar araştırılmıştır.Ayrıcainklüzyon 

kompleksi ve serbest haldeki karanfil uçucu yağında antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde 

analizleri yapılarak mikroenkapsülasyon işleminin bu özelliklere olumlu veya olumsuz bir etkisinin olup 

olmadığıda araştırılmıştır.  

 

Mikrokapsüllerin öjenol tutma etkinliği %99±0.52olarak bulunmuştur. Mikrokapsüllerin ortalama 

büyüklüğü 165.87±1.65 nm ve PDI değeri 0.250±0.03 olarak belirlenmiş ve TEM görüntülerinde küresel 

yapıda oldukları saptanmıştır. DSC analizi ilekaranfil uçucu yağının HP-β-SD kavitesinde korunduğu 

belirlenmiştir. Faz çözünürlüğü çalışmalarında kullanılan bütün sıcaklıklarda elde edilen termogramlar 

doğrusaldır. Serbest ve enkapsüle edilmiş karanfil uçucu yağının DPPH radikali yakalama aktivitesi 

sırasıyla %25.97±1.046 ve %29.58±0.791 olarak bulunmuştur.İstatistik değerlendirme sonucunda bu 

değerler arasındaki farkın istatistik olarak önemli olduğu belirlenmiştir (p<0.01). Toplam fenolik madde 

miktarı; serbest haldeki karanfil uçucu yağında19.16±1.65mg GAE/100 mg yağ iken, enkapsüle edilmiş 

karanfil uçucu yağında 23.26±1.52mg GAE/100 mg yağ olmuştur. Mikrokapsül ve yağın toplam fenolik 

madde miktarları arasındaki farkın istatistik olarak önemli olduğu belirlenmiştir (p<0.05). 

 

Temmuz 2014, sayfa 60 

Anahtar Kelimeler: Karanfil uçucu yağı, öjenol, mikroenkapsülasyon, yoğurma tekniği, inklüzyon 

kompleksi. 
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ABSTRACT 

 

Master Thesis 

 

MICROENCAPSULATION OF CLOVE ESSENTIAL OIL WITH CYCLODEXTRINS 

 

Hümeyra ÇETİN 

 

Ankara University 

Graduate School of Natural and Applied Science 

Department of Food Engineering 

 

Supervisor: Prof. Dr. Ali BAYRAK 

 

In this study, clove essential oil was encapsulated by kneading method using hydroxypropyl beta-

cyclodextrine (HP-β-CD). Entrapment efficiency, particle size, morphology and DSC analysis of 

inclusion complexes were determined. The thermodynamics between HP-β-CD and clove essential oil 

was described by phase solubility studies. Antioxidant activity and total phenolic content analysis were 

carried out for inclusion complex and free clove essential oil and whether possitive or negative effect of 

microencapsulation process on these characteristics were determined. 

 

The entrapment efficiency of encapsulated particles was 99%±0.52. The average particle size was 

165.87±1.65 nm and PDI was 0.250±0.03. All particles showed a spherical shape in TEM analysis. Clove 

essential oil was preserved in the cavity of HP-β-CD in DSC analysis. The thermograms of phase 

solubility studies were linear for all temperatures.DPPH scavenging activity of free clove essential oil and 

encapsulated particles was 25.97%±1.046 and 29.58%±0.791, respectively. The difference between these 

values is statistically important (p<0.01). Total phenolic content of free clove essential oil was 

19.16±1.65 mg GAE/100 mg oil while total phenolic content of particles was23.26±1.52 mg GAE/100 

mg oil. The difference between these values is statistically significant (p<0.05). 

 

July 2014, 60 pages 
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1. GİRİŞ 

 

Karanfil antik çağlardan beri kullanılan oldukça önemli bir baharattır. Dünyada en çok 

ticareti yapılan tıbbi ve aromatik bitkiler arasında yer almaktadır. Yetiştiği alan 

ekvatorun 20° kuzey ve 20° güney enlemleri arasında sınırlıdır. Tropikal bir ürün olup, 

anavatanı Molük Adaları’dır (Lawrence 1976-1978, Akgül 1993). 

 

Karanfilden elde edilen başlıca ürünler: 

o Bütün halde veya öğütülmüş karanfil tomurcukları 

o Karanfil tomurcuğundan, sapından veya yaprağından elde edilen uçucu yağ ve 

o Oleorezindir (Peter 2001). 

 

Karanfil tomurcuğu oleorezini, koyu kahve renkte, konsantre, orta derecede baharatsı, 

tıbbi aroma ve karanfil tomurcuğuna özgü tat-koku özelliklerine sahip viskoz bir 

üründür. Oleorezin, sabit yağ ve reçine maddelerini bulundurduğundan daha yumuşak 

ve daha aromatiktir (Attokaran 2011).Karanfil uçucu yağı ise kaliteli ve pahalı bir 

üründür, tomurcukların baharatsı ve tıbbi aroma özelliklerini taşır. Karanfil uçucu 

yağının en önemli bileşeni öjenoldür. Öjenol, karanfile antiseptik, bakteriostatik, 

bakterisit, analjezik, karminatif, akarisidal, antifungal özelikleri veren fenolik bir 

maddedir. Sahip olduğu bu özellikler nedeniyle sadece gıdalarda aroma maddesi olarak 

kullanılmakla kalmayıp parfümeri, eczacılık ve kozmetik alanlarında da yaygın olarak 

kullanılmaktadır (Akgül 1993).  

 

Karanfil ülkemizde oldukça fazla tüketilen bir baharattır. Baharat gruplarının tropikal ve 

subtropikal ülkelerde yetişmesi sonucunda hasat, kurutma, taşıma, depolama gibi 

işlemler sırasında hijyen kurallarının gereğince yerine getirilmemesi nedeniyle çok fazla 

mikroorganizma yükü taşımaları söz konusudur. Yüksek miktarda mikroorganizma 

içeren baharat çeşitlerinin yemeklere ilave edilmeleri sonucu gıda zehirlenmeleri 

meydana gelebilmektedir. Ayrıca bu baharat grupları konserve ve et ürünlerinde 

bozulmaya neden olup önemli miktarda ekonomik kayıplara yol açabilmektedir. Baharat 

gruplarının daha kolay kontamine olabilmeleri, depolama sıkıntısı ve toksik madde 

içerme riski nedeniyle tane veya öğütülmüş baharat yerine antimikrobiyal etkisi bilinen 
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ve mikroorganizma yükü taşımayan uçucu yağ kullanımı daha güvenilirdir. Ancak 

uçucu yağlar uygun koşullarda depolanmazlarsa yapılarında kimyasal ve organoleptik 

değişiklikler meydana gelebilir. Bu nedenle uçucu yağların muhafazasında 

mikroenkapsülasyon tekniği kullanılabilir.  

 

Mikroenkapsülasyon teknolojisi sağladığı yararlardan dolayı günümüzde gıda 

endüstrisinde kullanılmaktadır ve bu teknolojinin kullanılabilirliğine yönelik çalışmalar 

gün geçtikçe artmaktadır. Mikroenkapsülasyon teknikleri çeşitlilik gösterse de bütün 

yöntemler arasında, uçucu bileşenlerin korunması için inklüzyon kompleksi 

oluşturulması işlemi en etkili olandır. İnklüzyon kompleksi oluşturulması için de çeşitli 

yöntemler mevcuttur. Ancak kuru karıştırma yöntemi olan yoğurma yöntemi özellikle 

yağlar ve sıvılar için uygun olan basit, ucuz ve kolay bir yöntemdir. Bu yöntemin ilk 

yatırım maliyeti çok azdır ve fiziksel bir tekniktir. İnklüzyon kompleksi oluşturmada 

kaplama materyali olarak siklodekstrinler kullanılmaktadır. Siklodekstrinlerin kompleks 

oluşumunda kullanım amaçlarından en önemlisi çözünürlüğü az olan bileşiklerin sudaki 

çözünürlüğünü artırmaktır. Ayrıca molekülleri çevresel faktörlere karşı koruyarak raf 

ömürlerinin uzamasını, istenmeyen koku ve tatların maskelenmesini, uçucu maddelerin 

buharlaşma hızlarını azaltarak daha kontrollü ve kademeli olarak salınmasını 

sağlayabilirler (Desai ve Park 2005, Akçakoca ve Atav 2006, Avcı ve Dönmez 2010, 

Gökmen vd. 2012). 

 

Siklodekstrinler toksik olmayan, GRAS (Generally recognized as safe) listesinde yer 

alan nişasta türevleridir (Szente ve Szejtli 2004). α, β ve γ-siklodekstrinler endüstriyel 

olarak üretilmekte ve kullanılmaktadır.Siklodekstrin molekülünün dış yüzeyi 

hidrofilikken, kavitesi hidrofobiktir ve hidrofobik moleküller ile kavite arasında 

inklüzyon kompleksi oluşabilmektedir (Avcı ve Dönmez 2010).Siklodekstrinler 

modifiye edilerek çözünürlükleri artırılabilir. 2-hidroksipropil-β-siklodekstrin, β-

siklodekstrin türevidir ve suda çözünürlüğü az olan konuk moleküllerle inklüzyon 

kompleksi oluşturmak için uygundur (Pinho vd. 2014). 

 

Bu çalışmanın amacı; karanfil uçucu yağının modifiye nişasta türevi olan 2-

hidroksipropil-β-siklodekstrin (HP-β-SD) ilemikroenkapsüle edilerek katma değeri 
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yüksek teknolojik bir ürüne dönüştürülmesi, elde edilen mikrokapsüllerin karanfil uçucu 

yağının aktif maddesi olan öjenolü tutma etkinliğinin araştırılması ve yapısal 

özelliklerinin incelenmesidir. Ayrıca mikroenkapsülasyon işleminin antioksidan aktivite 

ve toplam fenolik madde miktarı üzerine etkisinin incelenmesiyanında, faz çözünürlüğü 

çalışmalarıyla HP-β-SD ile karanfil uçucu yağı arasındaki termodinamik olayların 

araştırılması daamaçlanmıştır. 
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2. KAYNAK ÖZETLERİ 

 

2.1 Karanfilin Biyolojisi ve Fiziksel Özellikleri 

 

Karanfil ağacı, bitkiler alemininMersingiller familyasına aittir. Pek çok kaynakta 

karanfilin Syzygium cinsinden aromaticum L.türünden olduğuna yer verilmiştir 

(Attokaran 2011). 

 

Karanfil ağacı orta büyüklüktedir, 10-20 m uzunluğa erişebilir ve her mevsim yeşildir 

(Çoban ve Patır 2010). Ağaç, tropik iklim koşullarına ihtiyaç duyar ve özellikle 

Endonezya, Zengibar, Madagasgar, Sri Lanka ve güneybatı Hindistan’da yetişir. 

Yüksek humuslu ve zengin tınlı toprağı tercih eder. Ürün tamamen olgunlaşmış 

meyvelerden elde edilen tohumlar yoluyla çoğalmaktadır (Attokaran 2011). Karanfil 

ağacı 100 yaşından fazla yaşayabilir. Olgun ağaçlarda gövde çevresi 30 cm’yi bulabilir. 

Karanfil yaprakları karşılıklı bulunurlar, boyları enlerinden fazla, ters yumurtamsı 

şekillidirler. Yeni yetişen yaprakların renkleri parlak pembe iken olgunlaşma ilerledikçe 

renkleri koyu yeşile döner (Peter 2001).  

 

Çiçeklenme uçta, bileşik salkımlar şeklinde, kısa saplarla gövdeye bağlı ve dipten 

dallanmış olarak meydana gelmektedir (Akgül 1993, Attokaran 2011). Çiçekler kümeler 

halinde bulunur ve çiçek sayısındaki değişim türe ve tarımsal uygulamaya bağlı olarak 

15 ile 50 arasında değişir. Çiçekler çanak yaprakları üzerinde yükselen özlü hipantiyum 

sayesinde hermafrodittir. Açmamış tomurcukların genç dönemdeki renkleri genellikle 

yeşilken, hasata hazır hale geldiklerinde ve tam boylarına ulaştıklarında kırmızımsı 

pembeye döner (Peter 2001).  

 

 

Şekil 2.1 Ağaç üzerindeki karanfil tomurcukları 
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Ağaç 4-5 yılda hasata hazır hale gelmektedir. Tomurcuklar renkleri pembeye 

döndüğünde bozulmamış taç yapraklarla birlikte hasat edilir. Hasat elle yapılır 

(Attokaran 2011). Karanfil baharatı bu ağacın açmamış çiçek tomurcuklarının 

kurutulmasıyla elde edilir (Çoban ve Patır 2010). Verimi iyi olan bir ağaçtan 3.5-7 kg 

kadar kuru tomurcuk alınır (Attokaran 2011).  

 

Karanfil baharatı 10-20 mm uzunlukta, çiviye benzer şekilli, ovaryumu hafif dört köşeli, 

4 sepal ve 4 petalden oluşmuş kırmızı kahve renkli bir drogtur. Petaller imbrikat dizilişli 

ve zarımsıdır (Tanker ve Tanker 1976). Şekil 2.2’de karanfil baharatı görülmektedir. 

 

 

Şekil 2.2 Karanfil baharatı 

 

2.2 Karanfilin Kimyasal Özellikleri 

 

Karanfilin bileşimi yetiştirme, proses, depolama gibi agro-klimatik koşullara bağlı 

olarak değişmektedir. Kurutulmuş karanfil tomurcuğu karbonhidrat, sabit yağ, uçucu 

yağ, rezin, tanen, protein, selüloz, pentozan ve mineral maddeler içerir (Parthasarathy 

vd. 2008).  Çizelge 2.1’de 100 g karanfilin besin maddeleri bileşimi yer almaktadır. 
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Çizelge 2.1 Karanfilin (100 g) besin maddeleri bileşimi (Peter 2001) 

 

 

Bileşim 

ABD Tarım Bakanlığı 

(USDA) 

(öğütülmüş) 

Amerikan Baharat 

Ticaret Birliği 

(ASTA) 

Su 6.86 5 

Enerji (kcal) 323 430 

Protein (g) 5.98 6.0 

Yağ (g) 20.06 14.5 

Karbonhidrat (g) 61.22 68.8 

Kül (g) 5.88 5.0 

Kalsiyum (g) 0.646 0.7 

Fosfor (mg) 105 110 

Sodyum (mg) 243 250 

Potasyum (mg) 1102 1200 

Demir (mg) 8.68 9.5 

Tiamin (mg) 0.115 0.11 

Riboflavin (mg) 0.267 _ 

Niasin (mg) 1.458 1.5 

Askorbik asit (mg) 80.81 81 

Vitamin A aktivitesi 53 53 

 

Karanfil kuvvetli baharlı, fenolik kokuludur, yakıcı, buruk acımsı bir lezzeti vardır. 

Baharat %15-20 oranında uçucu yağ, %13 oranında tanen, %10 oranında sabit yağ 

içerir. Uçucu olmayan eter ekstraktı %6-12’dir. Baharata tipik kokusunu ve tedavi edici 

özelliğini veren fenolik yapıdaki ana bileşen öjenol (C10H12O2) yani 4-alil-2-metoksi 

fenoldür (Peter 2001). İyi derecede antiseptik özelliği vardır. Öjenil asetat, β-

karyofillen, linalol ve α-pinen de karanfilde bulunan diğer bileşenlerdir. Belirlenen 

seskiterpenlerden bazıları ise α-kubeben, α-kopaen, β-karyofillen, α-humulen ve 

kadinenlerdir (Attokaran 2011). 
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2.2.1 Uçucu bileşenler 

 

Karanfil yağı, renksizden soluk sarı renge kadar rengi olabilen keskin, baharatlı tadı ve 

kokusu olan sıvıdır. Uzun süre depolandığında veya hava ile temas ettiğinde rengi 

koyulaşır ve kıvamı artar (Attokaran 2011). Karanfil yağındaki uçucu bileşenler α-

pinen, β-pinen, 2-hekzanon, 2-heptanon+1.8-sineol, α-terpinen+limonen, p-simen, 2-

heptanol, 2-nonanol, benzaldehit, β-terpineol (t),  α-kubeben, α-terpineol, β-karyofillen, 

benzil alkol, δ-kadinen,  α-karyofillen, izoöjenol,  öjenol asetat, farnesol (c,t), farnesol 

(t,t), vanilin, asaron (t), terpinen-4-ol, öjenol, α-humulen, γ-kadinen, (E)-β-ocimene, 

linalool, nerol, α-kopaen, (E,E)-α-farnesen, (E)-nerolidol, β-karyofillen oksit, humulen 

oksit II, t-kadinol, kadalen, hekzadesil asetattır  (Parthasarathy vd. 2008). 

 

Karanfil yağı monoterpenler, seskiterpenler, aldehitler ve ketonlar gibi çeşitli bileşen 

sınıflarını içermektedir. Bu bileşenler ve sınıflandırılmaları çizelge 2.2’de gösterilmiştir. 
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Çizelge 2.2 Karanfil yağı bileşenlerinin sınıflandırılması (Parthasarathy vd. 2008) 

 

Yapı Tipi Bileşenler 

Monoterpenler α-tüyen, α-pinen, mirisin, limonen, p-simen 

Seskiterpenler 

ve türevleri 

t-α-bergamoten, α-kububen, α-kopaen, β-karyofillen, germakren D, 

α-amorfen, β-selinen, α-farnesen, viridifloren, β-himalachen, 

valensen, γ-kadinen, zonaren, kalamenen, kalakoren, karyofillen ve 

humulen oksitler, palustrol, α-kadinol, 4,4-dimetil-8-bisiklo(6.2.3.0) 

tridekan-1-ol, 4(12),8(13)-karyofilladien-5β-ol, 11,11-dimetil-8-

metilenbisiklo(1.2.0)-3-undeken-5β-ol  

Aldehitler 

ve ketonlar 

Valeraldehit, kaproaldehit, benzaldehit 2 (veya) 3-metoksi 

benzaldehit, koniferaldehit, kuminaldehit, geranial 

2-hekzanon, 2-heptanon, 2-oktanon, 2-nonanon, 6-metil-5-hepten-2-

on, fenkon, karvon, asetofenon, 2-hidroksi-4,6-dimetoksi-5-

metilasetofenon 

Esterler Etil kaproat, metil kaprilat, etil kaprilat, metil palmitat, metil stearat, 

metil linoleat, benzil tiglat 

Asetatlar Sec-heptil, sec-nonil, α-terpenil, benzil, fenil, β-fenetil, öjenil, 

sterallil 

Benzoatlar Metil, etil, n-propil, sec-heptil, benzil 

Sinnamat Etil  

Salisilatlar Metil, benzil 

Alkoller Metanol, 2-heptanol, 2-nonalol, linalol, benzil alkol 

Fenoller 

ve türevleri 

Metil kavikol, trans-anetol, metilöjenol, öjenol, kavikol, vanilin 

Heterosiklikler Furfural, 5-metilfurfural, dimetilfurfural, furfuril alkol, 5-

metilfurfuril alkol, γ-dekalakton 

Diğer 

bileşenler 

Naftalin  
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2.2.2 Uçucu olmayan bileşenler 

 

Karanfilden izole edilen uçucu olmayan bileşenler tanenler, steroller, triterpenler ve 

flavonoitlerdir (Parthasarathy vd. 2008).  

 

2.2.2.1 Tanenler 

 

Karanfil gallotanik asitle aynı kimyasal bileşime sahip %10-13 oranında tanen içerir 

(Parthasarathy vd. 2008). Tanenler antimikrobiyal etkilerinin yanında baharatın buruk 

tadından sorumludur. Ayrıca renk üzerine de etkilidir. Parthasarathy vd. 2008, Nonaka 

vd. (1980) tarafından karanfilden öjenin ve ellagitanin izole edildiğini, Tanaka vd. 

(1993) tarafından karanfil yapraklarından öjenol glukozit galat, akromon C-glukozit, 

galloil ve 2,4,6-trihidroksi asetofenon-3-glukopiranozit’in hekzahidroksi difenil 

esterlerinin elde edildiğini, ayrıca Tanaka vd. (1996) tarafından yapraklardan syzyginin 

A (1,2,3-tri-O-galloil-4,6-(S)-tergalloil-β-D-glukozit) ve syzyginin B olarak adlandırılan 

iki ellagitaninin izole edildiğini bildirmiştir. 

 

2.2.2.2 Triterpenler 

 

Karanfil triterpen olan oleanolik asidi %2 oranında içerir (Parthasarathy vd. 2008). 

Parthasarathy vd. 2008, Narayanan ve Natu (1974) tarafından karanfil tomurcuklarından 

maslinik asit, Brieskorn vd. (1975) tarafından ise karanfilden 2α-hidroksioleanolik asit 

izole edildiğini bildirmiştir.  

 

2.2.2.3 Steroller 

 

Sabit yağda bulunan lipitlerden olan sterollerin ham halde aromaya fazla katkısı yoktur. 

Karanfilden izole edilen steroller sitosterol, stigmasterol ve kampesteroldür 

(Parthasarathy vd. 2008). 
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2.2.2.4 Flavonoitler 

 

Karanfilin etanolik ekstraktlarından akromon C-glukozit, izobiflorin (5,7-dihidroksi-2-

metoksikromon-8-C-β-D-glukopiranozit) ve biflorin izole edilmiştir. Karanfilden izole 

edilen flavonoitler, kamferol ve ramnetin antioksidan bileşenlerdir (Parthasarathy vd. 

2008). 

 

2.3 Karanfilden Elde Edilen Başlıca Ürünler 

 

2.3.1 Karafil uçucu yağı 

 

Dünya uçucu yağ pazarında yer alan 3 tip karanfil uçucu yağı vardır. Bunlar; karanfil 

yaprak yağı, karanfil sap yağı ve karanfil tomurcuk yağıdır (Lawrence 1976-1978). Her 

biri farklı kimyasal bileşime ve aromaya sahiptir (Alma vd. 2007). Her üç yağ içinde 

tomurcuk yağı en güzel kokuya sahip olandır. Yaprak yağı ise doğal öjenol bakımından 

diğer iki yağa göre daha zengindir.Öjenol ve sap yağ terpenleri ilavesi ile tomurcuk 

yağlarında tağşiş yapılır. Bu tağşiş gaz kromatografisi ile tespit edilebilir (Bayrak 2006). 

 

Yağların kalitesi ve verimi orijinden, çeşitten, ham maddenin kalitesinden, destilasyon 

öncesi işlemlerden, destilasyon yönteminden ve destilasyon sonrası işlemlerden 

etkilenir (Peter 2001). Karanfil tomurcuğundan alınan yağın verimi genellikle %17, 

nadiren %18’dir (Guenther 1953).Yapraklar ve sürgünler %2 oranında yağ, saplara 

bağlı sürgünler ve çiçekler ise %5 oranında yağ içerirler. Yağın önemli bileşenleri; %81 

öjenol (kuvvetli, sıcak, karanfil), %15 karyofillen (baharatsı, odunsu), %2 alfa-humulon 

(odunsu) ve %0.5 öjenil asetattır (sıcak, baharatsı) (Bayrak 2006). Çizelge 2.3’de 

kaynakları farklı karanfil yağlarının fizikokimyasal özellikleri verilmiştir. 

 

Karanfil yağlarının kullanılmasında yasal bir engel yoktur ve bu yağlar FEMA GRAS 

(Flavor and extract manufacturers association-Generally recognized as safe) (2323 

yaprak ve 2328 sap) olarak, ayrıca Avrupa Konseyi listelerinde yer almıştır (Bayrak 

2006). 
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Çizelge 2.3 Karanfil yağının fizikokimyasal özellikleri (Peter 2001) 

 Yağın Kaynağı 

Özellikler Çiçek tomurcuğu Çiçek sapı Yaprak 

Renk renksizden soluk 

sarıya 

sarıdan koyu 

kahveye 

saman rengi 

veya çok soluk  

Özgül Ağırlık (25°C) 1.038-1.060 1.048-1.056 1.036-1.046 

Optik Çevirme (20°C) -1°30' dan 0’a  -1.5° ’den 0’a 0’dan -2° ’ye 

Kırılma İndisi (20°C) 1.527-1.535 1.534-1.538 1.531-1.535 

Çözünürlük(%70 etanolde) 1:2 oranında 1:2 oranında 1:2 oranında 

Toplam Fenol (hacimce) % 85 % 89-95 % 84-88 

 

2.3.1.1 Tomurcuk yağı 

 

Karanfil tomurcuk yağı en pahalı ve en kaliteli üründür. Karanfil tomurcuklarının tat-

koku özelliklerini, baharatsı ve tıbbi aromasını taşıyan yumuşak altın sarısı renkte bir 

sıvıdır. Tane veya öğütülmüş karanfil, uçucu yağın kütlece %15-20’sini içerir. Karanfil 

tomurcuğunun ana bileşenleri; %70-95 oranında bulunan öjenol, %17 civarında bulunan 

öjenil asetat ve %12-15 oranında bulunan β-karyofillendir (Peter 2001, Alma vd. 2007, 

Attokaran 2011). Diğer terpenlerin pek çoğunun, seskiterpenlerin ve oksijenli 

türevlerinin de az miktarlarda bulunduğu belirtilmiştir (Attokaran 2011). Parthasarathy 

vd. (2008), Gopalakrishnan vd. (1984) tarafından taze destile edilen Hint karanfil 

tomurcuk yağının hidrokarbon fraksiyonunda altı seskiterpen tanımlandığını 

bildirmiştir. Bunlar; α-kububen (%1.3), α-kopaen (%0.4), β-humulen (%9.1), β-

karyofillen (%64.5), γ-kadinen (%2.6) ve δ-kadinendir (%2.6). Yağda ayrıca 

metilamilketon, metilsalisilat, α- ve β-humulen, benzaldehit, β-ylangene ve kavikol de 

bulunur. Metilamilketon, metilsalisilat gibi minör bileşenler karanfilin karakteristik hoş 

kokusundan sorumludur (Parthasarathy vd. 2008). Şekil 2.3’de öjenol, öjenil asetat ve 

β-karyofillenin kimyasal yapıları görülmektedir. 
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     Öjenol                             Öjenil asetat                                       Karyofillen 

 

Şekil 2.3 Öjenol, öjenil asetat ve β-karyofillenin kimyasal yapıları 

 

2.3.1.2 Yaprak yağı 

 

Karanfil yapraklarından %3-4.8 oranında uçucu yağ elde edilir. İşlenmemiş yaprak yağı 

buruk ve odunsudur, aroması tomurcuk yağından oldukça farklıdır. İşlenmiş yağ berrak 

soluk sarı renktedir, daha tatlı, daha az buruk, sert odunsu bir kokudadır. Yaprak yağı 

%94.4 öjenol, %2.9 β-karyofillen, %0.79 nerol ve %0.67 β-karyofillen oksit içerir 

(Parthasarathy vd. 2008). 

 

2.3.1.3 Sap yağı 

 

Karanfil sapı ağırlıkça %5-7 oranında yağ içerir ve yağın temel bileşeni %90-95 

oranındaki öjenoldür. Öjenil asetat ve karyofillen ise daha düşük miktarlarda bulunur 

(Peter 2001). Açık sarı renktedir, daha çok tatlandırmada, parfümeride ve tomurcuk 

yağını seyreltmede kullanılır (Parthasarathy vd. 2008). 

 

2.3.2 Oleorezin 

 

Tipik karanfil tomurcuğu oleorezini, koyu kahve renkte, konsantre, orta derecede 

baharatsı, tıbbi aroma ve karanfil tomurcuğuna özgü aroma özelliklerine sahip viskoz 

bir üründür. Oleorezin, sabit yağ ve karanfilin reçine maddelerini de içerdiğinden, daha 

yumuşak ve kapsamlı aroması vardır. Uçucu yağ oranı tüketici talebine göre %10-75 

arasında ayarlanır (Attokaran 2011). Karanfil oleorezini karanfil tomurcuğundan çözücü 

ekstraksiyonu ile hazırlanır (Peter 2001). 
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2.3.3 Konkret 

 

Karanfil tomurcuk konkreti, karanfilden petrol eteri ve benzen kullanılarak ekstrakte 

edilir. Zeytin yeşili ile soluk kahverengi arasında bir renktedir, kuru tomurcukların 

aromasına benzer aromaya sahiptir (Parthasarathy vd. 2008). 

 

Karanfil konkretine benzen veya petrol eteri ile muamele edildiğinde viskoz, zeytin 

yeşili renginde, yarı katı (düşük sıcaklıkta), tomurcuk absolütü olarak adlandırılan, 

farklı oranlarda alkolde çözünen bir ürün elde edilir. Absolüt, karyofillence fakirdir ve 

işlenmemiş tomurcukta bulunan bazı bileşenleri içerir (Parthasarathy vd. 2008). 

 

2.4 Karanfilin Üretimi, İthalatı ve İhracatı 

 

Karanfil, yetişme alanı ekvatorun 20° kuzey ve 20° güney enlemleri arasında olan 

tropikal bir üründür ve anavatanı Molük Adaları’dır (Lawrence 1976-1978, Akgül 

1993). Günümüzde dünyada karanfil sağlayıcısı olan yerler Zengibar, Pemba 

(Tanzanya), Madagaskar Cumhuriyeti ve Endonezya’dır (Lawrence 1976-1978). Ayrıca 

Sri Lanka, Grenada, Hindistan ve Malezya ticari yetiştiricilerdendir (Lawrence 1976-

1978). Eski kaynaklarda Türkiye’de karanfil tarımının yapılmadığı belirtilse de son 

zamanlarda Türkiye’nin Akdeniz Bölgesi’nde de karanfil yetiştirilmeye başlandığı 

bilinmektedir (Alma vd. 2007). Ancak yine de ülkemizde önemli miktarda karanfil ithal 

edilmektedir (Akgül 1993). 

 

Yüksek oranda humus içeren verimli toprakların kaliteli karanfil yetiştiriciliği için çok 

uygun olduğu belirlenmiştir. Ancak bu özellikte topraklar her zaman mevcut 

olmayabilir, karanfil ağacı killi, iri taneli kum ve laterit topraklarda da yetişmektedir. 

Ağaçtaki gelişimin en iyi olduğu ekim alanları ise kısmen orman olan bölgelerin siyah 

topraklarıdır (Lawrence 1976-1978). 

 

Karanfil tropikal bir ağaçtır, nemli tropikal iklime ve dengeli yağış dağılımına ihtiyaç 

duyar. Kuru dönemler ve bunları izleyen yağışlı dönemler karanfil üretimi için 

gereklidir (Lawrence 1976-1978). 
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Karanfil ağacı gelişimi için en uygun yüksekliği belirten bir bilgi yoktur. Ama 450-460 

metre yüksekliğin üzerinde yavaş gelişirler, ağaç küçük kalır ve ürün vermesi gecikir 

(Lawrence 1976-1978).  

 

Karanfil dünyada en çok alım ve satımı yapılan tıbbi ve aromatik bitkiler arasında yer 

almaktadır. Muhtemelen karabiber ve kırmızıbiberden sonra dünyada en çok ticareti 

yapılan baharattır (Attokaran 2011). 

 

Endonezya’da karanfil üretiminde hızlı bir artış olmasına rağmen, Zengibar’daki 6000 

tonluk üretim ve Madagaskar’daki 15000 tonluk üretimle, Zengibar ve Madagaskar 

uluslararası piyasaların ana sağlayıcısı olarak kalmaya devam etmektedir (Peter 2001).  

 

Yukarıda ana üretici olarak verilen ülkelerden dünya piyasasına karanfilin yıllık toplam 

dış satımının 2004 yılında 140.470 bin dolar, 2005’te 101.857 bin dolar, 2006’da 96.535 

bin dolar, 2007’de 109.740 bin dolar, 2008 yılında ise 126.715 bin dolar olduğu 

bildirilmektedir. Dünya ülkelerinin yıllık en çok toplam dış alımı ise 2004 yılında 

130.997 bin dolar, 2005’te 113.241 bin dolar, 2006’da 115.192 bin dolar, 2007’de 

128.030 bin dolar ve 2008 yılında ise 132.798 bin dolar değerinde olmuştur (Bayram 

vd. 2010). 

 

Türkiye’nin yıllara göre yaptığı karanfil ithalatı ve ödenen parasal değer şöyledir: 2007 

yılında 136 ton ve buna ödenen para137 bin dolar, 2008 yılında 83 ton ve buna ödenen 

para 99 bin dolar, 2009 yılında 228 ton ve buna ödenen para 253 bin dolar, 2010 yılında 

382 ton ve buna ödenen para 563 bin dolardır (Yoğunlu 2011). 

 

Uçucu yağların dünyadaki üretim miktarları kesin olarak bilinmemekle birlikte yıllık 

45000 ton civarında olduğu tahmin edilmektedir. Üretimin yaklaşık %90’ını 14 uçucu 

yağ oluşturur ve karanfil bu 14 uçucu yağ içerisinde bulunmaktadır. Karanfil uçucu 

yağı, dünyada ticareti yapılan başlıca yağlar arasındadır (Bektaşoğlu 2006).Karanfil 

yağının dünya yıllık üretim miktarı 2000 tondur ve bunun 900 tonu Madagaskar’da, 850 

tonu Endonezya’da, 200 tonu ise Tanzanya’da üretilmektedir. Sri Lanka ve Brezilya 

önemli üretici ülkeler arasında yer almaktadır. Genç dallardan üretilen karanfil yağı 
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miktarı 10 tondur ve bu miktarın 5 tonu Tanzanya’da, 5 tonu da Madagaskar ve Sri 

Lanka’da üretilmektedir. En çok üretim bu ülkeler tarafından yapılır. Yıllık üretilen 

karanfil tomurcuk yağı miktarı 70 tondur. En büyük üretici ülkeler Endonezya (40 ton) 

ve Madagaskardır (20 ton), az miktarlarda da Brezilya, Sri Lanka, Tanzanya,  Amerika 

ve İngiltere’de üretim yapılmaktadır. Karanfil yağına olan talep genellikle sabittir. 

Kuzey Amerika ve Güneybatı Avrupa ülkeleri bu yağın devamlı alıcısıdır (Bayrak 

2006). 

 

2.5 Karanfilin Kullanımı ve İşlevsel Özellikleri 

 

Karanfil gıda, parfümeri, eczacılık ve kozmetik alanlarında yaygın olarak 

kullanılmaktadır (Akgül 1993). Gıda endüstrisi dışında karanfil yağı; parfümlerde, 

macunlar ve nefes tazeleyiciler gibi diş temizleme malzemelerinde, mobilya cilalarında, 

böceksavarlarda, UV soğurucularda, ağrı kesicilerde, koku keselerinde ve tütsülerde 

kullanılır (Lawrence 1976-1978, Alma vd. 2007). Şüphesiz en önemli kullanımı ise 

öjenol kaynağı olarak kullanılmasıdır (Lawrence 1976-1978). Öjenol, yaygın olarak 

ilaçların hazırlanmasında, parfümeri, kozmetik alanlarında, sabunların 

kokulandırılmasında, özellikle et, sosis, soslar olmak üzere gıda ürünlerinin 

aromalandırılmasında kullanılır. Ancak esas kullanımı, yüksek kaliteli vanilin 

üretiminde başlangıç materyali olmasıdır (Guenther, 1949).   

 

Dünya karanfil üretiminin büyük kısmı Endonezya’da ‘Kretek’ sigarası da denilen 

karanfil sigarasının üretiminde kullanılmaktadır (Lawrence 1976-1978, Peter 2001). 

 

Karanfil geleneksel tıpta özellikle sindirime yardımcı olarak, mide hastalıklarında ve 

ağrı kesici olarak çok uzun zamandır kullanılmaktadır (Peter 2001). Karanfilin iştah 

artırıcı, sindirimi uyarıcı, antiseptik, antimikrobiyal, bakterisit, bakteriostatik, 

antifungal, antioksidan etkilerinin olduğu ve Listeria monocytogenes ve Bacillus 

cereus’a karşı da etkili olduğu yapılan araştırmalarla belirlenmiştir (Güler ve Dalkılıç 

2005, Turan vd. 2012).Toroğlu ve Çenet (2006), O’Gara vd. (2000) tarafından yapılan 

çalışmada; karanfil uçucu yağının L. monocytogenes ve diğer patojenlere karşı 

bakterisidal aktivite gösterdiğinin tespit edildiğini bildirmiştir. Ayoola vd. 
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(2008)tarafından yapılan araştırmada; karanfil uçucu yağının antimikrobiyal etkisi 

belirlenmeye çalışılmıştır. Araştırma sonuçlarına göre karanfil uçucu yağının bazı 

mikroorganizmalara karşı antimikrobiyal etki gösterdiği ve minimum inhibisyon 

konsantrasyonunun S. aureus ATTC 25923 için 2.4 mg/mL, E. cloacae için 1.6 mg/mL, 

S. paratyphi için 0.27 mg/mL, K. pneumoniae için 0.016 mg/mL, E. coli ATTC 35218 

için 0.23 mg/mL, E. coli için 1.63 mg/mL, Citrobacter türleri için 0.73 mg/mL ve C. 

albicans için 0.067 mg/mL olduğu belirlenmiştir. Kiraz, çilek ve üzümde yapılan 

çalışmalarda karanfil uçucu yağının ürünün kalite özelliklerini koruduğu ve çürümeleri 

engellediği tespit edilmiştir. Bal vd. (2011), Wang ve arkadaşlarının (2007) çilek 

meyvelerinde öjenol uygulamasının, Valero ve arkadaşlarının (2006) ise üzümlerde 

öjenol uygulamasının, fenolik bileşikleri kontrol uygulamasına göre önemli seviyede 

koruduğunu belirlediğini bildirmiştir.Kanatlı etinin dekontaminasyonu ve raf ömrünün 

uzatılması amacıyla baharat veya çay olarak tüketilen bazı bitkilere ait ekstraktların 

kullanıldığı bir çalışmada, karanfil hidrodestilatlarının etkili olduğu ve tavuk etinde 

dekontaminant ve raf ömrünü uzatıcı doğal ajan olarak mevcut kimyasal ajanlara 

alternatif olarak kullanılabileceği belirlenmiştir (Aksoy vd. 2011). 

 

Fenolik öjenolün varlığından dolayı karanfil tomurcuk yağı diş ile ilgili ilaçlarda ve diş 

macunu, gargara, antiseptik ağız ilaçları gibi ağız temizleyicilerde ayrıca astım, eklem 

iltihabı, romatizma, burkulma, diş ağrıları, ağız iltihapları ve farijiyal balgam için 

hazırlanan tıbbi ilaçlarda ve dişçilikte lokal anestezide kullanılır (Peter 2001, Attokaran 

2011).  

 

Karanfilin kanserle ilişkili olan serbest radikallerin etkisini yok edebilen antioksidan 

etkide olduğuna inanılmaktadır (Peter 2001). Çimen (1999),Chipault vd. (1952) 

tarafından karanfilin bitkisel yağlar için en aktif antioksidan olduğunun belirtildiğini 

bildirmiştir. Lee ve Shibamoto (2001), öjenolün balık yağında malonaldehit oluşumunu 

önemli oranda inhibe ettiğini belirlemiştir. Ayoola vd. (2008), öjenolün serbest radikal 

temizleyicisi olduğunu tespit etmiştir. Karanfilin keklerde küf gelişimi üzerine etkisinin 

araştırıldığı bir çalışmada, karanfilin BHA ve BHT’den daha yüksek antioksidan etkisi 

olduğu görülmüştür (Meral ve Doğan 2009). 
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Yapılan çalışmalarda, öjenolün insan sağlığı üzerine zararlı etkisinin olmadığı ve 

Avrupa Birliği tarafından gıdalarda katkı maddesi olarak kullanımına izin verildiği ifade 

edilmiştir (Can vd. 2011). 

 

2.6 Mikroenkapsülasyon 

 

Mikroenkapsülasyon katı, sıvı veya gaz haldeki gıda bileşenlerinin, enzimlerin, 

hücrelerin ve buna benzer diğer maddelerin protein veya karbonhidrat kaynaklı bir veya 

daha fazla kaplama materyali ile sarılarak hapsedilmesi olarak tanımlanabilir (Desai ve 

Park 2005, Koç vd. 2010, Gökmen vd. 2012). Mikrometre ile milimetre aralığında 

büyüklüğe sahip kapsüllerin (mikrokapsül) üretilmesinde kullanılan bir teknolojidir 

(Koç vd. 2010). 

 

Mikrokapsüllerin boyutları ve şekilleri mikroenkapsülasyonda kullanılan materyal ve 

yönteme göre değişiklik gösterir (Desai ve Park 2005). Ancak mikrokapsüller genellikle 

küre şeklinde olup, kapsüllerin çevresinde de homojen bir duvar bulunmaktadır (Koç 

vd. 2010). Mikrokapsül içerisindeki materyal çekirdek, iç faz, aktif materyal veya dolgu 

olarak ifade edilirken, dış kısımda yer alan duvar ise kabuk, kaplama, duvar materyali, 

membran, taşıyıcı madde veya dış faz olarak adlandırılır (Koç vd. 2010, Zuidam ve 

Nedovic 2010, Gökmen vd. 2012). Mikroenkapsülasyonda kullanılan taşıyıcı madde 

gıda saflığında olmalı ve çekirdek materyalini iyi şekilde muhafaza etmelidir (Zuidam 

ve Nedovic 2010). Taşıyıcı materyal olarak genellikle nişasta, maltodekstrin, pullulan, 

sakaroz, maltoz gibi karbonhidratlar, jelatin, peynir altı suyu proteinleri, kazein ve 

kazeinatlar gibi proteinler ve gam arabik gibi gamlar kullanılmaktadır (Koç vd. 2010). 

 

Gıda endüstrisinde mikroenkapsülasyon teknolojisi sağladığı şu yararlardan dolayı 

kullanılmaktadır (Desai ve Park 2005, Zuidam ve Nedovic 2010): 

 Çekirdek materyalinin fiziksel özellikleri modifiye edilerek uygun bir forma 

dönüştürülüp işlenmesi kolaylaştırılabilmektedir (örneğin sıvı bir maddenin 

mikroenkapsüle edilerek toz haline dönüştürülmesi). 

 Çekirdek materyalinin parçacık boyutu, yapısı, yağdaki ve sudaki çözünürlüğü, 

rengi gibi özellikleri enkapsülasyonla ayarlanabilmektedir. 
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 Çekirdek materyalinin çevresel faktörlere (sıcaklık, nem, hava, ışık gibi) karşı 

reaktifliği azaltılarak bozulması engellenebilmektedir. 

 Çekirdek materyaline ihtiyaç duyulan miktar çok az olsa bile seyreltilmesi 

kolaylaşmakta ve madde ana faz içerisinde homojen bir şekilde dağılabilmektedir. 

 Kötü kokular ve aroma maskelenebilmektedir. 

 Güvenliği sağlamada yarar sağlayabilmektedir (örneğin uçucu maddelerin 

yanabilirliğini azaltmak). 

 Son üründe ve proses süresince stabilitenin sağlanması açısından önemlidir (örneğin 

uçucu maddelerin buharlaşmasınının ve/veya gıda ürünlerindeki oksijen su gibi 

diğer bileşenlerle reaksiyona girmesinin ve bozulmasının engellenmesiyle). 

 Ürüne görsel ve dokunsal olarak hoşa giden bir özellik kazandırılabilmektedir. 

 Besinsel kayıp engellenebilmekte, hassas gıdalar daha iyi muhafaza edilip, duyarlı 

gıda bileşenlerinden yararlanma düzeyi artırılabilmektedir.  

 Kontrollü salınım ise mikroenkapsülasyonun kazandırdığı en önemli fonksiyonel 

özelliktir. Gıda bileşenlerinin doğru yerde ve doğru zamanda salınımı 

mikroenkapsülasyonla sağlanabilmekte, böylece gıda katkılarının etkinliği 

gelişmekte, en uygun doza erişilebilmekte ve gıda üreticileri için maliyet verimliliği 

iyileştirilebilmektedir. 

 

Bütün bu yararlar beraberinde bazı olumsuzlukları da getirebilmektedir. Üretici için bu 

yeni teknoloji ek masraf anlamına gelmektedir. Üretimde ve tedarik zincirinde karışıklık 

artabilir ve ürünlere tüketici rağbet göstermeyebilir. Bu muhtemel olumsuzluklardan 

dolayı mikroenkapsülasyon gıda formülasyonlarının hazırlanmasında ilk seçenek olarak 

düşünülmemektedir. Genellikle sıradan seçenekler başarısız olduğunda ancak o zaman 

enkapsülasyona başvurulabilir. Ama yine de enkapsülasyon daha sağlıklı, daha lezzetli, 

daha verimli ve formülasyona daha uygun ürünler sağladığı için enkapsülasyona olan 

talep son yıllarda giderek artmaktadır (Zuidam ve Nedovic 2010). 

 

2.7 Mikroenkapsülasyon Teknikleri 

 

Mikroenkapsülasyon yönteminin seçimi kesinlikle deneme yanılma yoluyla olmamalı, 

öncelikle mikroenkapsülasyon uygulamasının istenilen özellikleri sağlayabilecek en 
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uygun yöntem olup olmadığına karar verilmelidir. Arzu edilen özellikler tüketici 

taleplerine uygunluğu, besleyicilik değerini, gıda işleme ve depolama stabilitesini, gıda 

fonksiyonelliğini geliştirme ve iyileştirmeye yönelik olmalı ve mikroenkapsülasyon 

teknolojisinin bu amaca hizmet etmede ne derece başarılı olacağı belirlenmelidir. Daha 

sonra hedefe ulaşmada en uygun kaplama yöntemi, kaplama materyali belirlenerek, 

yasal düzenlemelere uygun olarak üretim yapılmalıdır (Gökmen vd. 2012). 

 

2.7.1 Püskürterek kurutma 

 

Püskürterek veya sprey kurutma yöntemi, su aktivitesinin azaltılması ile ürünlerin 

mikrobiyolojik stabilitesinin sağlanması, kimyasal ve mikrobiyolojik bozulmaların 

önlenmesi, depolama ve taşıma maliyetlerinin azaltılması ve ürünlerin spesifik 

özelliklerinin korunması amacıyla yaygın olarak kullanılan oldukça eski bir yöntemdir. 

Kaplama materyali olarak jelatin, modifiye nişasta, dekstrin gibi hidrokolloidler 

kullanılmaktadır. Donanım temini kolay ve işlem maliyeti diğer yöntemlere göre daha 

düşüktür (Özcan ve Altun 2013). Ancak bu yöntemin olumsuzlukları arasında yapışma 

tehlikesi, oksidasyon, renk ve aroma değişimi bulunmaktadır (Gökmen vd. 2012). 

Ayrıca püskürtmeli kurutma işleminde ortaya çıkan yüksek enerjinin tümü 

kullanılamamakta, bu nedenle enerji israfı ortaya çıkmaktadır (Koç vd. 2010). 

 

Bu yöntemde aktif materyal, taşıyıcı materyalin sulu çözeltisi içerisinde eritilir, 

emülsiyonu veya dispersiyonu hazırlanır. Hazırlanan bu çözelti atomizer yardımı ile çok 

küçük damlacıklar halinde sıcak odaya püskürtülür. Isınan hava dekanter santrifüj 

yardımıyla alınarak numune kurutulur. Bu işlem sırasında daha küçük olan su 

molekülleri buharlaşırken, daha büyük olan aktif molekül damlacıklarının yüzeyinde 

koruyucu film oluşur (Zuidam ve Nedovic 2010, Gökmen vd. 2012). Çekirdek 

materyalinin sıcaklığı hızlı evaporasyon sayesinde 100˚C’un altında kalabilmektedir 

(Özcan ve Altun 2013). Çok kısa sürede sıvı haldeki ürün toz haldeki ürüne 

dönüştürülebilmektedir. Kurutma işlemi sırasında taşıyıcı gaz olarak genellikle hava 

veya nadiren de inert bir gaz olan azot kullanılmaktadır (Koç vd. 2010). 
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2.7.2 Püskürterek soğutma ve dondurma 

 

Püskürterek soğutma ve dondurma yönteminde kaplama materyali olarak genellikle 

erime noktaları 32-42˚C arasında olan bitkisel yağlar ve türevleri kullanılmaktadır 

(Desai ve Park 2005). Bu yöntem püskürterek kurutma yöntemine göre 30-50 kat daha 

maliyetli olsa da aroma kaybının çok düşük olması, elde edilen ürünün rekonstitüsyon 

özelliklerinin iyi olması gibi avantajları bulunmaktadır (Özcan ve Altun 2013). 

 

Püskürterek soğutma ve dondurma yönteminde çekirdek ve duvar materyali atomize 

edilerek soğutulmuş veya dondurulmuş havaya püskürtülür. Böylece kaplama materyali 

çekirdek etrafında katılaşır (Desai ve Park 2005). Bu yöntemle elde edilen kapsüller, 

püskürterek kurutma yöntemi ile elde edilen kapsüllere göre daha büyük yüzey alanına 

sahip olmaktadır (Özcan ve Altun 2013). Ayrıca püskürterek kurutma yönteminden 

farklı olarak bu yöntemde su buharlaşmamaktadır (Zuidam ve Nedovic 2010). 

Püskürterek soğutma ve dondurma yöntemi ile elde edilen mikrokapsüller yağ ile 

kaplandıklarından suda çözünmezler. Dolayısıyla bu yöntem mineraller, suda çözünen 

vitaminler, enzimler, asitliği düzenleyici maddeler ve bazı aroma maddeleri gibi suda 

çözünebilen çekirdek materyallerinin mikroenkapsülasyonunda tercih edilmektedir 

(Desai ve Park 2005). 

 

2.7.3 Dondurarak kurutma 

 

Dondurarak kurutma yöntemi,aroma maddelerini de içeren bütün ısıya duyarlı 

materyallerin mikroenkapsülasyonunda kullanılan bir yöntemdir. Proses düşük basınç 

ve düşük sıcaklıkta gerçekleştiğinden uçucu bileşenlerin büyük oranda korunabildiği 

düşünülmektedir (Gökmen vd. 2012). 

 

Dondurarak kurutma yönteminde dondurma, birinci kurutma aşaması ve ikinci kurutma 

aşaması olmak üzere üç temel aşama vardır. Dondurma aşamasında şoklama veya derin 

dondurucuda gıdadaki su, buz kristalleri haline dönüştürülür. Birinci kurutma 

aşamasında buz kristalleri süblimasyonla üründen uzaklaştırılır. İkinci kurutma 

aşamasında ise gıdada bulunan bağlı su uzaklaştırılır. Dondurarak kurutma yönteminin 
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aroma kaybının düşük olması, elde edilen ürünün rekonstitüsyon özelliklerinin iyi 

olması ve çözünen maddelerin gıda içerisindeki hareketi dolayısıyla kayıpların 

minimum olması gibi avantajları vardır. Ancak maliyeti yüksektir ve işlem süresi 

uzundur (Koç vd. 2010). 

 

2.7.4 Akışkan yatak kaplama 

 

Akışkan yatak kaplama yöntemi D. E. Wurster tarafından 1950’lerde keşfedilmiştir. 

Wurster işlemi veya hava süspansiyon kaplama yöntemi olarak da bilinir. Eczacılık 

sektöründe uzun zamandır ilaçların kaplanması sırasında film oluşturma, tat maskeleme, 

elde edilen ürünlerin stabilitesini artırma ve istenilen bölgede etki gösterme amaçlarıyla 

kullanılan bir yöntemdir. Pahalı bir yöntem olduğundan gıda endüstrisinde çok 

kullanılmasa da son yıllarda akışkan yatak sistemlerinin ortaya çıkmasıyla üretim 

maliyetleri azalmış ve gıda ürünlerinin kaplanmasında alternatif bir yöntem olarak 

yerini almıştır (Koç vd. 2010, Gökmen vd. 2012). 

 

Akışkan yatak kaplama yönteminde katı çekirdek materyali partikülleri, ısıtılmış veya 

soğutulmuş hava ile kaplama odasına alt kısımdan verilir ve hareket halindeki hava ile 

odanın üst kısmına taşınır. Çözelti halindeki kaplama materyali hava odasına bir sis 

bulutu oluşturacak şekilde atomize edilir ve havada asılı partiküllerin kaplanması 

sağlanır. Odanın alt kısmından verilen hava akımı ile yukarı doğru hareket eden 

partiküller üniform şekilde kaplanabilmektedir. Hava odasından alınan son ürün ılık bir 

hale getirilerek ambalajlamadan önce son bir kurutma işlemine tabi tutulur (Gökmen vd. 

2012). 

 

2.7.5 Ekstrüzyon-Emülsiyon 

 

Ekstrüzyon yöntemi düşük sıcaklıkta uygulanan, bu nedenle uçucu ve ısı stabilitesi 

düşük olan aroma maddelerinin mikroenkapsülasyonunda kullanılan, ucuz, basit, 

verimli, ancak yavaş olduğu için endüstriyel üretime uygun olmayan bir yöntemdir. Bu 

yöntemde atmosfer gazları camsı haldeki karbonhidrat matriksleri içine doğru difüze 

olur, böylelikle oksijene karşı bir bariyer oluşturulur. Kaplama materyali olarak 
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genellikle hidrokolloidler (aljinat ve karragenan) kullanılır. Ekstrüzyon yönteminde 

çekirdek ve kaplama materyali karışımından oluşan kolloid çözelti şırınga yardımıyla 

serbest düşme yapan damlacıklar oluşacak şekilde sertleştirici çözelti (kalsiyum klorür) 

içerisine enjekte edilir ve damlacıkların mikrokapsül haline gelmesi sağlanır (Özcan ve 

Altun 2013). Aroma maddelerinin ekstrüzyon yöntemi ile mikroenkapsülasyonu 

sonucunda elde edilen kapsüller oksidasyona oldukça dayanıklıdır, raf ömürleri uzundur 

(Koç vd. 2010). 

 

Emülsiyon yönteminde ise polimer çözeltisi, soya, ayçiçeği, kanola ve mısır yağı gibi 

sıvı yağlar içerisine eklenmektedir. Hazırlanan bu karışım yağda su emülsiyonu 

oluşması için homojenize edilmektedir. Suda çözünen polimer çözeltisinin yağ 

içerisinde çözünmeyen küçük jel formuna dönüşmesi için hazırlanan emülsiyon bir süre 

bekletilir. Emülsiyonun iç faz partikül boyutu ne kadar küçük olursa oluşan 

mikrokapsüller de o kadar küçük olmaktadır. Elde edilen kapsüller filtrasyonla sıvı 

çözeltiden ayrılmaktadır (Gökmen vd. 2012). 

 

2.7.6 Santrifüjlü ekstrüzyon 

 

Bu yöntem bir çeşit sıvı ekstrüzyon yöntemidir. Proseste nozüller içeren döner 

ekstrüzyon başlığı kullanılır. Besleme tüpünden kaplama ve çekirdek materyalleri 

cihazın karşılıklı yüzeylerine yerleştirilen nozüllere pompalanmakta ve başlık dikey 

eksende bir mile bağlı olarak dönmektedir. Ekstrüzyon başlığı döndükçe çekirdek ve 

kaplama materyalleri nozüllerin ağızlarından geçmekte, kaplama materyali çekirdek 

materyalini sararak hapsetmekte ve santrifüjün neden olduğu merkezkaç kuvveti ile 

küçük küresel partiküller oluşmaktadır. Yüzey geriliminin etkisiyle çekirdek kapsüle 

edilmekte ve kaplama materyali de çözücü evaporasyonu ile sertleştirilmektedir 

(Gökmen vd. 2012). 

 

2.7.7 Koaservasyon 

 

Koaservasyon yönteminde kaplama materyali olarak suda çözünen polimerler 

kullanılmaktadır. Polimer özellik gösteren kaplama materyali çözeltisinden sıvı fazın 
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ayrılması ve bu fazın asılı çekirdek partiküllerinin etrafını üniform bir tabaka halinde 

sarmasıyla koaservasyon gerçekleşmektedir (Özcan ve Altun 2013).  Kaplama materyali 

ısıl işlem, çarpraz bağlanma veya çözücünün giderilmesi yöntemleriyle sertleştirilmekte 

ve mikrokapsüller oluşmaktadır. İşlem bittikten sonra mikrokapsüller filtrasyon veya 

santrifüjleme gibi ayırma tekniklerinden biri kullanılarak ortamdan ayrılıp, uygun bir 

çözücüyle yıkanmakta ve daha sonra da standart yöntemlerden biriyle kurutulmaktadır 

(Desai ve Park 2005, Özcan ve Altun 2013). Çekirdek materyal, polimer ile uyumlu 

olup koaservasyon ortamında çözünmemelidir. Koaservasyon yönteminin gıda 

endüstrisinde sık kullanılmamasının nedeni işlemin çok karmaşık olması ve maliyetinin 

yüksek olmasıdır (Koç vd. 2010). 

 

2.7.8 Rotasyonal süspansiyonlu ayırma 

 

Rotasyonal süspansiyonlu ayırma yöntemi hızlı, verimli ve özellikle aroma 

maddelerinin uzun süre depolanmasında oluşabilecek uçucu bileşik kaybını önlemek 

amacıyla tercih edilen bir yöntemdir. Bu yöntemde çekirdek materyali ve sıvı kaplama 

materyali süspanse edilerek döner disk atomizerden geçirilmektedir. Soğutma veya 

kurutma kulesinin üst kısmına yerleştirilen atomizerden büyük çekirdek materyalini 

saran kaplama materyali ve daha küçük çekirdek içeren saf kaplama materyali olacak 

şekilde iki farklı tip ve boyutta enkapsüle materyal elde edilir. Moleküller yörünge 

hareketi ile atomizerden ayrılarak kule içerisinde katılaşırlar (Gökmen vd. 2012). 

 

2.7.9 Ko-kristalizasyon 

 

Ko-kristalizasyon, kaplama materyali olarak sakarozun kullanıldığı bir uygulamadır. 

Sakaroz olmayan çekirdek materyalinin sakaroz kristalleri arasında veya içerisinde 

sürüklenmesi sırasında 3-30 µm arasında değişen mikro kristallerin oluştuğu spontan bir 

kristalizasyondur (Gökmen vd. 2012). Bu yöntemde sakaroz şurubu süper doygun 

konsantrasyonda hazırlanmakta ve sıcaklık kristalizasyonu önleyecek derecede 

ayarlanmaktadır. Miktarı önceden belirlenen çekirdek materyali kuvvetlice karıştırılan 

şurup içerisine ilave edilmekte, karıştırma işlemine devam edilmesiyle de sakaroz ve 
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çekirdek materyali iç içe geçerek mikrokapsüller oluşmaktadır. Oluşan mikrokapsüller 

uygun nem içeriğine kurutulmaktadır (Desai ve Park 2005, Koç vd. 2010). 

 

2.7.10 Lipozom ile kaplama 

 

Lipozomlar fosfolipit bazlı membran yardımıyla tamamen çevrelenmiş sıvı fazdan 

meydana gelen ve fosfolipitler sulu fazda dağıldıklarında kendiliğinden oluşan 

küreciklerdir. Lipozomlar bir veya daha fazla yağ katmanından oluşur, gıdalar için 

uygundur ve toksik değildir. Lipit ve sulu faza sahip olduğundan suda çözünen, yağda 

çözünenve amfilik çekirdek materyallerinin enkapsülasyonunda kaplama materyali 

olarak tercih edilebilir. Aşılar, hormonlar, enzimler ve vitaminler için 

kullanılabilmektedir. Mikrokapsüllerin geçirgenliği, stabilitesi, yüzey aktivitesi ve 

afinitesi partikül boyutuna ve yağ bileşimine bağlı olarak değişmektedir. Kapsüllerin 

çapları ise 25 nm’den birkaç mikrona kadar olabilir ve dondurarak kurutma yöntemi ile 

depolanabilirler. Lipozom ile kaplanan materyal uzun süre saklanabilmekte ve salınım 

oranı kontrol edilebilmektedir. Lipozomlar günümüzde ilaçlarda yaygın olarak 

kullanılsa da gıdalarda kullanımı sınırlıdır ve gelişmesi için çalışmalar devam 

etmektedir (Desai ve Park 2005, Zuidam ve Nedovic 2010, Gökmen vd. 2012, Özcan ve 

Altun 2013).  

 

2.7.11 İnklüzyon kompleksi oluşturma 

 

İnklüzyon kompleksi oluşturma yönteminde moleküler düzeyde enkapsülasyon 

gerçekleşmekte ve enkapsülasyon ortamı olarak da siklodekstrinler kullanılmaktadır 

(Gökmen vd. 2012).Siklodekstrinler gıdalarda doğal olarak bulunmazlar. Ancak bazı 

ülkelerde, aroma ve renk maddelerinin kapsüle edilmesi ve kötü kokuların 

maskelenmesi için gıdalarda kullanılmalarına izin verilmiştir. Aromatik maddelerin 

kapsüle edilmesinde en uygun olan siklodekstrin, sıvı ortamlarda aromatik maddeler ile 

bağ yapabilen -siklodekstrindir (Bayrak 2006). 

 

Siklodekstrinler, nişasta türevlerinin özel bir tipi olup, siklodektrin glikozil transferaz 

enziminin nişastaya etkisi sonunda meydana gelirler (Bayrak 2006).Yapıları içi boş olan 
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üst kısmı kesik bir koniye benzer (Gökmen vd. 2012). Siklodekstrinin doku araları polar 

olmamasına karşın yüzeyi polardır. Bu durumu hidroksil grupları tayin eder (Bayrak 

2006). Koni şeklindeki yapının alt ve üst yüzeylerinde bulunan glikoz monomerlerinin 

hidroksil grupları suyla etkileşerek siklodekstrinlere suda çözünebilme kabiliyeti 

kazandırır. Molekülün iç yüzeyi ise yapıdaki hidrojen atomları ve glikozidik oksijen 

köprülerinden dolayı hidrofobik karakterdedir. Bu yapı molekülün çeşitli organik 

materyallerle interaksiyona girebilmesini sağlamaktadır. Bu interaksiyon, molekülün iç 

yüzeyi ile bağlanan molekülün hidrofobik grup veya grupları arasında gerçekleşir 

(Gökmen vd. 2012). 

 

Siklodekstrinlerin iç yüzeylerindeki oyuk şeklindeki boşluğa uygun boyutlarda çekirdek 

materyali yerleştiğinde ajan-siklodekstrin kompleksi oluşmaktadır. 0.65 nm çapındaki 

bu kavite uçucu yağ bileşenlerinin inklüzyonuna (alınması) izin vermekte ve bir veya 

daha fazla uçucu aroma molekülünü bünyesine alabilmektedir. Kompleks oluşumuna 

katılan bağlar Van der Waals bağları, hidrofobik bağlar ve dipol-dipol etkileşimidir. 

Konakçı molekül konuk molekülü kavitesinde tutarken kovalent bağ oluşmamaktadır. 

Sulu çözeltilerde siklodekstrinin iç yüzeyinde bulunan su molekülleri daha az polar olan 

konik moleküller ile kolaylıkla yer değiştirebilirler. Siklodekstrinlerin sulu 

çözeltilerinde kavitede bulunan su molekülleri ile kavite arasında apolar-polar etkileşim 

olduğundan ortamın entalpisi yüksektir. Ortama apolar bir bileşik (konuk molekül) ilave 

edildiğinde su molekülleri kaviteden ayrılır, kavite ile konuk molekül arasında apolar-

apolar etkileşim meydana gelir. Böylece entalpi azalarak daha stabil ve daha düşük 

enerjili bir yapı oluşur. Yani kompleks oluşumunun temel itici gücü entalpice zengin su 

moleküllerinin kaviteden ayrılmasıdır. Konuk molekül ile siklodekstrin arasındaki 

bağlanma kalıcı değildir, ancak dinamik bir dengededir. Bu dengenin oluşmasında iki 

önemli faktör rol oynamaktadır. Birincisi, kompleks oluşturacak kimyasal maddenin 

boyutu veya konuk molekülün kimyasal gruplarıdır. Çünkü siklodekstrinler sadece 

kavitasyon çapına uygun büyüklükteki moleküllerle kompleks oluşturabilirler. İyi bir 

kompleks oluşumu için de bağlanacak molekülün siklodekstrin boşuluğunu 

doldurabilmesi ve boşluğun çeperleriyle temas halinde olması gerekmektedir. İkinci 

önemli faktör; siklodekstrin, konuk molekül ve çözgen arasındaki termodinamiksel 

etkileşimdir. Kompleks oluşumu için konuk molekülü siklodekstrinin içine itecek bir 
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kuvvet olmalıdır. Dengeyi inklüzyon kompleksi oluşum yönüne kaydıracak enerji 

açısından uygun dört etkileşim vardır. Bunlar; apolar siklodektrin boşluğundan su 

moleküllerinin çıkması, su moleküllerinin çıkması nedeniyle hidrojen bağlarının 

sayısındaki artış, hidrofobik konuk molekülü ile sulu ortam arasındaki itici 

etkileşimlerin azaltılması ve konuk molekülün siklodekstrinin apolar boşluğuna girmesi 

ile hidrofobik etkileşimlerin artmasıdır. Genellikle bir molekül siklodekstrin bir molekül 

bileşik bağlayabilir ve bu da bileşiğin molekül ağırlığıyla yakından ilgilidir (Desai ve 

Park 2005, Akçakoca ve Atav 2006, Avcı ve Dönmez 2010, Gökmen vd. 2012). Şekil 

2.4’de p-ksilen ve bir siklodekstrin molekülünün inklüzyon kompleksi oluşumunun 

şematik gösterimi verilmiştir. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Şekil 2.4 p-ksilen ve bir siklodekstrin molekülünün inklüzyon kompleksi oluşumunun 

şematik gösterimi (Avcı ve Dönmez 2010) 

 

Siklodekstrinler suda çözünebilirken, siklodekstrin kompleksleri oldukça kararlı olup, 

sulu çözeltilerde çözünürlükleri hızla azalmakta ve böylece kristalizasyonla ortamdan 

kolaylıkla ayrılmaktadırlar. Alifatik bileşenler, heterosiklik bileşenler, konjuge 

bileşenler ve fenil türevleri gibi çok çeşitli organik bileşenler siklodekstrinlerle 

kompleks oluşturabilirler. Siklodekstrinlerin kavite yükseklikleri aynı olduğu için glikoz 

ünitesi sayısı sadece kavitenin çapını ve hacmini belirlemektedir. Kavite çapındaki 

farklılıklardan dolayı α-siklodekstrinler düşük moleküllü veya alifatik yan zincirli 

bileşiklerle, β-siklodekstrinler aromatik ve heterosiklik bileşiklerle, γ-siklodekstrinler 

ise makrosiklik ve steroidler gibi daha büyük moleküllerle kompleks 

oluşturabilmektedirler. Konuk moleküller siklodekstrinlerle inklüzyon kompleksi 

oluşturduğunda, konuk molekül konakçı kavitesinde geçici olarak hapsedildiği için 
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molekülün fiziksel, kimyasal ve biyolojik özelliklerinde önemli değişiklikler oluşur. 

Siklodekstrinlerin kompleks oluşumunda kullanım amaçlarından en önemlisi 

çözünürlüğü az olan bileşiklerin sudaki çözünürlüğünü artırmaktır. Bununla birlikte 

molekülleri ısı, ışık, hidroliz ve oksidasyona karşı koruyarak raf ömürlerinin uzatılması, 

istenmeyen koku ve tatların maskelenmesi, uçucu maddelerin buharlaşma hızlarını 

önemli ölçüde azaltarak daha kontrollü ve kademeli olarak salınmalarının sağlanması 

gibi farklı amaçlarla da kullanılmaktadırlar. Var olan bütün mikroenkapsülasyon 

yöntemleri arasında uçucu aromaların beta siklodekstrin molekülleri içerisinde 

moleküler inklüzyonu, aromaların korunması için en etkili yöntemdir (Desai ve Park 

2005, Akçakoca ve Atav 2006, Avcı ve Dönmez 2010, Gökmen vd. 2012). 

 

2.7.11.1 İnklüzyon kompleksi oluşumunun kararlılık sabitleri 

 

Molekül-siklodekstrin kompleksinin denge sabiti konuk bileşiğin fizikokimyasal 

özelliklerinin değişiminin göstergesidir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Karalılık sabitlerinin hesaplanmasındaki genel yaklaşımlardan birincisi kinetik 

yaklaşımdır. Kinetik yaklaşımda kompleksin oluşum ve ayrışma hızları deneysel olarak 

ölçülebilecek kadar yavaş olduğunda denge sabitleri hesaplanabilmektedir. K1 oluşum 

hız sabiti, K2 ise ayrışma hız sabiti olarak kabul edilirse denge sabiti “Kc=K1/K2” 

şeklinde belirtilir ve aşağıdaki denklem yazılabilir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

                                                           K1 

Siklodesktrin + Konuk Molekül                  Siklodekstrin-Konuk Kompleksi 

                                                           K2 

 

İkinci yaklaşım ise denge yaklaşımıdır. Oda sıcaklığında hızla dengeye ulaşan kompleks 

sistemler denge yaklaşımı ile incelenebilir. Kompleks oluşum sabiti                        

Km:n=x/[(a-mx)
m

.(b-nx)
n
] iken ayrışma sabiti Km:n=[(a-mx)

m
.(b-nx)

n
]/x şeklinde ifade 

edilmektedir. Kompleks oluşum denklemi ise aşağıda verilmiştir (Akçakoca ve Atav 

2006). 

Km:n 

m (Siklodesktrin) + n (Konuk Molekül)                    (SD)m(KM)n 

       (a-mx)                       (b-nx)                                        (x) 
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Serbest enerji değişimi (∆G), standart entalpi değişimi (∆H) ve standart entropi değişimi 

(∆S) gibi termodinamik parametreler, kompleksin denge sabitinin sıcaklığa 

bağımlılığından hesaplanabilmektedir. Reaksiyonun serbest enerjisi ∆G=-R.T.InK 

denkleminden elde edilebilir. Reaksiyonun entalpisi ise farklı sıcaklıklarda belirlenen 

denge sabiti değerleri kullanılarak Van’t Hoff denklemi ile hesaplanabilmektedir. İki 

sıcaklıkta denge sabitleri belirlendiğinde Log(K2/K1)=[-∆H/(2.303.R)].[(T2-

T1)/(T1.T2)]eşitliğinden ∆H belirlenebilir ve bu reaksiyonun entropisi ∆G=∆H-T.∆S 

formülünden bulunabilir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Kararlılık sabitlerinin belirlenmesinde en çok kullanılan yöntemler, potansiyometre, 

polarografi, amperometri, spektroskopi, diğer optik yöntemler ile çözünürlük ve sıvı-

sıvı dağılımını esas alan yöntemlerdir. Kullanılan yöntem deneysel koşullara bağlı 

olarak değişmekle birlikte genellikle potansiyometrik (elektrokimyasal) ve 

spektroskopik yöntemler tercih edilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

2.7.11.2 İnklüzyon kompleksi oluşumunu etkileyen faktörler 

 

Siklodekstrinlerin katı, sıvı veya gaz haldeki bileşiklerle katı inklüzyon kompleksi 

oluşturma yeteneklerini etkileyen faktörler arasında ilk olarak çözelti dinamiği 

gelmektedir.Kristal formdaki siklodekstrinlerin sadece yüzey molekülleri inklüzyon 

kompleksi oluşturmaya uygunken çözelti haline geldiklerinde daha fazla siklodekstrin 

molekülü kompleks oluşturabilmektedir. Isıtma işlemi hem siklodekstrinlerin hem de 

konuk molekülün çözünürlüğünü artırarak kompleks oluşma olasılığını yükseltirken, 

konuk molekül çözünür formdaysa veya ince partiküller halinde disperse olmuşsa 

kompleks oluşumu daha hızlı gerçekleşebilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Sıcaklık kompleks oluşumunu etkileyen ikinci faktör olarak sayılabilir ve inklüzyon 

kompleksinin çözünürlüğünü artırırken stabilitesini düşürür. Bu nedenle sıcaklık 

etkisinin dengelenmesi gerekmektedir. Kompleksin sıcaklığa dayanımı konuk moleküle 

bağlı olarak değişir. Genellikle inklüzyon kompleksleri 50-60˚C’de parçalanmaya 

başlarken, konuk molekülün güçlü bağlar yaptığı kompleksler veya çözünürlüğü düşük 
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olan kompleksler daha yüksek sıcaklıklarda parçalanmaktadırlar (Akçakoca ve Atav 

2006). 

 

Kompleks oluşumunda çözücü kullanımı da önemli bir faktördür. Ne kadar çok 

çözünmüş siklodekstrin molekülü varsa o kadar çok molekül kompleks oluşturabilir. 

Eğer çözücü içermeyen kompleksler isteniyorsa kolay uzaklaştırılabilir çözgenler 

kullanılmalıdır. Kompleksleşme reaksiyonlarında en yaygın kullanılan çözücü sudur. 

Eğer konuk molekül suda çözünmüyorsa o zaman organik çözücü kullanmak 

gerekebilmektedir. Ancak kullanılan bu çözücü siklodekstrin ile kompleks 

oluşturmamalı ve buharlaşma ile kolaylıkla uzaklaştırılabilmelidir (Akçakoca ve Atav 

2006). 

 

İnklüzyon kompleksi oluşumunda suyun etkisi de önemlidir. Su, siklodekstrinlerin ve 

konuk molekülün çözünürlüğünü artırarak kompleks oluşumunu kolaylaştırmaktadır. 

Ancak su miktarı çok fazla artırılırsa çözelti, siklodekstrin molekülleri ile konuk 

moleküllerin birbirleriyle temas etmesini zorlaştıracak kadar seyreltilmiş olabilir. Su 

miktarının doğru ayarlanması bu açıdan önemlidir ve mümkün olduğunca düşük 

tutulmalıdır (Akçakoca ve Atav 2006).  

 

2.7.11.3 İnklüzyon kompleksi oluşturma teknikleri 

 

İnklüzyon kompleksi oluşturma teknikleri arasında laboratuvarda en yaygın olarak 

kullanılan yöntem birlikte çöktürme yöntemidir. Bu yöntemde su içerisinde 

çözündürülen siklodekstrinlere konuk molekül eklenir. Eğer konuk molekül yüksek 

sıcaklığa dayanabiliyorsa kompleks oluşumunu artırmak için siklodekstrin 

konsantrasyonu yükseltilebilir. Siklodekstrin-konuk molekül kompleksi çökelti 

oluşturmadan önce karıştırılarak soğutulmalıdır. Oluşan çökelti kaptan kaba aktarma, 

santrifüjleme veya filtrasyon yöntemlerinden biriyle ayrılabilir. Ayrılan çökelti, yıkama 

işleminin komplekslere zarar vermediği belirlenmişse su veya su ile karışabilen 

çözgenlerle yıkanabilir. Bu yöntemde siklodekstrinlerin sudaki sınırlı çözünürlükleri 

nedeniyle fazla miktarda su kullanılması, ısıtma ve soğutma işlemlerinin maliyetleri, 
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kompleks eldesinden sonra ana çözeltinin atılması veya geri kazanılması sorun 

olabilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006).  

 

Kompleks oluşturmada kullanılan diğer bir yöntem sulu hamur kompleksleşmesidir. Bu 

yöntemde %50-60’lık siklodekstrin çözeltisi hazırlanmaktadır. Çözücü olarak su 

kullanılır. Oluşan kompleksler sulu faz doydukça, kristalleşerek veya çökerek sulu 

fazdan ayrılır. Kompleksler birlikte çöktürme yönteminde olduğu gibi 

toplanabilmektedir. Sulu hamur kompleksleşmesi genellikle oda sıcaklığında 

gerçekleşir. Sıcaklığın fazla artması reaksiyonun tamamlanmamasına ve komplekslerin 

parçalanmasına neden olabileceğinden sıcaklık ayarlanırken dikkatli olunmalıdır 

(Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Pasta kompleksleşmesi yöntemi, sulu hamur kompleksleşmesinin bir türüdür. Bu 

yöntemde siklodekstrinlere az miktarda su karıştırılır ve konuk moleküllerle kompleks 

oluşturmaları için havan veya yoğurma makinesi kullanılır. Elde edilen kompleksler 

doğrudan kurutulabilir veya önce az miktarda suyla yıkandıktan sonra filtrasyon veya 

santrifüj işlemine tabi tutulabilir. Kurutma işleminde bazen ince toz yerine sert bir kütle 

halinde kuruma gerçekleşebilir. Bu durumda sert kütle öğütülerek toz haline 

getirilebilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Nemli karıştırma ve ısıtma yönteminde çok az su kullanılmakta veya hiç su 

kullanılmamaktadır. Kullanılacak su miktarı siklodekstrin içerisine hidrate olmuş su 

miktarına bağlı olarak değişir. Konuk moleküle %20-25 oranında su ilave edilebilir. 

Siklodekstrin ve konuk molekül karıştırılarak kapalı bir kaba konulmakta ve 100˚C’ye 

kadar ısıtılmaktadır. Daha sonra kompleksler ayrılarak kurutulmaktadır (Akçakoca ve 

Atav 2006). 

 

Ekstrüksiyon yöntemi ısıtma ve karıştırma yönteminin bir çeşididir. Siklodekstrin, 

konuk molekül ve su ektruder içerisine eklenirken karıştırılabileceği gibi daha önceden 

de karıştırılabilir. Ekstrude edilmiş olan kompleks, su miktarına bağlı olarak kendi 

halinde kuruyabilir veya kurutma işlemi için kompleksler fırına da konulabilir. Bu 

yöntemin kontinü olması ve az su kullanılması gibi avantajları vardır. Ancak uygulanan 
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ısı, ısıya dayanıksız konuk moleküller için zararlı olabilmektedir (Akçakoca ve Atav 

2006). 

 

Konuk molekülün siklodekstrine eklenerek karıştırılmasıyla kolaylıkla elde edilen 

kompleksler için kuru karıştırma yöntemi kullanılmaktadır. Bu yöntem özellikle yağlar 

ve sıvı moleküller için uygundur. Genellikle oda sıcaklığında uygulanan bir yöntemdir 

ve en büyük avantajı su kullanılmamasıdır. Ancak karıştırmanın yetersiz olması 

durumunda kompleksleşmenin tamamlanmaması ve pek çok konuk molekül için uzun 

süre gerektirmesi gibi olumsuzlukları da vardır (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

2.7.11.4 İnklüzyon komplekslerinin analiz yöntemleri 

 

İnklüzyon kompleksleri fizikokimyasal ve termodinamik yöntemlerle analiz 

edilebilmektedir. Bu yöntemler arasında en çok kullanılan X-ışını kırınımı yöntemidir. 

Kaynaktan belli bir açıyla toz materyal üzerine düşürülen X-ışını, maddenin kristal 

yapısına göre kırınıma uğrar ve maddenin durumuna ilişkin bir dedektör tarafından 

algılanabilen pikler verir. Pikler incelenen her madde için karakteristiktir (Akçakoca ve 

Atav 2006). 

 

Termal yöntemler de inklüzyon kompleksi oluşumunun tayininde kullanılabilmektedir. 

Termal yöntemlerden başlıcaları termodinamik sitem (TAS), diferansiyel tarama 

kalorimetresi (DSC) ve diferansiyel termal analiz (DTA) yöntemidir. DTA yönteminde 

faz değişmesinin neden olduğu entalpi değişimleri saptanmaktadır. DSC yönteminde ise 

fazların dönüşüm ısıları kantitatif olarak belirlenebilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Nükleer magnetik rezonans yöntemi en önemli yöntemlerden biridir. Bu yöntemde 

siklodekstrin ve konuk molekülün magnetik alanda sinyallerinin değişiminden, 

aralarında etkileşim olan yerler belirlenebilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006).    

 

Kromatografik yöntem genellikle uçucu maddeler için kullanılmaktadır. Eğer kompleks 

çözücüde dayanıklı ise ince tabaka kromatografisi uygulanabilir. Konuk molekülün en 
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az miktarda kullanıldığı zaman oluşan siklodekstrin komplekslerinin stabilite sabitlerini 

belirlemek için de sıvı kromatografisi kullanılabilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

Spektrofotometrik yöntemlerden ultraviyole (UV), infrared spektroskopisi (IR) ve 

floresans spektroskopisi inklüzyon kompleksi oluşumunun belirlenmesinde 

kullanılmaktadır. Konuk molekül ve siklodekstrin arasındaki etkileşim, piklerde 

meydana gelen kaymalara bakarak belirlenebilmektedir (Akçakoca ve Atav 2006). 

 

2.8 Siklodekstrinler 

 

Siklodekstrinler ileilgili ilk belge 1891’de Villiers tarafından yayımlanmıştır. Villiers 

Bacillus amylobacter ile 1000 g nişastadan 3 g kristalize madde elde etmiş, bileşimini 

(C6H10O5)2.3H2O olarak belirlemiş vebu maddeye selülozin adını vermiştir. Bundan 12 

yıl sonra gıda proseslerinde canlı kalan ve gıda zehirlenmesine neden olan bakteri türleri 

üzerine çalışma yapan Schardinger, nişastayı parçalayarak az miktarda iki farklı 

kristalize ürün oluşumuna yol açan mikroorganizmalarla ilgili rapor yayımlamıştır. 

Schardinger kristalize dekstrinler üzerine çalışmalarına devam etmiş ve bu maddelerin 

iyot veya iyot çözeltisi ilavesi ile karakteristik iyot bileşikleri oluşturduklarını 

gözlemlemiştir. Bütün bu çalışmalar sonucunda ana bileşiğe α-dekstrin adını vermiştir. 

α ve β-dekstrin arasındaki fark, iyot reaksiyonu olmuştur. İnce katman halinde kristalize 

α-dekstrin/iyot kompleksi yaşken mavi, kuruyken gri-yeşil renkte, β-dekstrin/iyot 

kompleksi ise yaşken de kuruyken de kırmızı-kahverengimsi renkte gözlemlenmiştir. 

Siklodekstrin kimyasının esası Schardinger ile başlamıştır denilebilir (Szejtli 1998). 

 

1930’larda Freudenberg ve arkadaşları, Schardinger’in bulduğu dekstrinlerin maltoz 

üniteleri ve α-1,4 glikozit bağlarından oluştuğu sonucuna varmışlardır. Bu maddelerin 

homojen ve saf halde izolasyonu için ilk düzeneği tanımlamışlar ve 1936’da kristalize 

dekstrinlerin siklik yapılarını belirlemişlerdir. 1948-50’de γ-siklodekstrin keşfedilerek 

yapısı açıklanmıştır (Szejtli 1998).Altı, yedi ve sekiz glikoz ünitesinden oluşan siklik 

ürünler, alfa, beta ve gama siklodekstrin olarak adlandırılmaktadır (Bayrak 2006). Şekil 

2.5’de α, β ve γ-siklodekstrinlerin kimyasal yapısı görülmektedir. 
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Şekil 2.5 α, β ve γ-siklodekstrinlerin kimyasal yapısı (Bayrak 2006) 

 

1950’lerde F. Cramer ve arkadaşları siklik dekstrinlerin inklüzyon kompleksi oluşturma 

eğilimleri üzerine çalışmışlardır. 1960’ların sonlarında ise siklodekstrinlerin laboratuvar 

ölçekli üretim yöntemleri, yapıları, fiziksel ve kimyasal özellikleri, inklüzyon 

kompleksi oluşturma yetenekleri tam anlamıyla belirlenmiştir. 1970’lerle 

birlikteendüstriyel olarak Japonya ve Macaristan’da üretilmeye başlanmıştır. Ülkemizde 

ise henüz endüstriyel olarak üretilmemektedir (Szejtli 1998, Avcı ve Dönmez 2010). 

 

Siklodekstrinler toksik değildirler. Sindirim sisteminin üst kısmında absorbe edilmezler, 

ancakkalın bağırsak mikroflorası tarafından tamamen metabolize edilebilirler. β-

siklodekstrin 1998’den beri GRAS listesindedir ve birçok gıda ürününde %2 oranında 

aroma taşıyıcısı ve koruyucusu olarak kullanılabilmektedir (Szente ve Szejtli 2004). 

 

Siklodekstrinlerin yapılarında α-1,4 glikozit bağları vardır, indirgen değillerdir ve 

nişastanın siklodekstrin glikoziltransferaz enzimi ile parçalanması sonucunda elde 

edilen siklik maltooligosakkaritlerdir. Sadece α, β ve γ-siklodekstrinler endüstriyel 

olarak üretilmekte ve kullanılmaktadır. Üç boyutlu şekilleri konik silindir biçimindedir. 

Bu özellik yapılarındaki glikopiranoz ünitelerinin 
4
C1 sandalye formunda olmasından 

kaynaklanır. Sandalye formundan dolayı da hidroksil grupları molekülün dış yüzeyinde 

toplanmıştır. Hidroksil gruplarının dış kısımda toplanması siklodekstrinlere suda 

çözünebilme yeteneği kazandırır. Kavite ise C3 ve C5 hidrojen atomları ve glikozidik 
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oksijen köprüleri nedeniyle apolar özelliktedir. Böylece kavite ile hidrofobik moleküller 

arasında inklüzyon kompleksi oluşabilmektedir (Avcı ve Dönmez 2010). Şekil 2.6’da 

siklodekstrinlerin üç boyutlu yapıları verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.6 Siklodekstrinlerin üç boyutlu yapıları (Avcı ve Dönmez 2010) 

 

Siklodekstrin molekülünde bir glikopiranoz ünitesinin C2 hidroksil grupları ile C3 

hidroksil grupları arasında hidrojen bağı oluşumu ile molekülde sekonder bir hidrojen 

kemeri meydana gelmektedir. Bu oluşum da β-siklodekstrine sağlam bir yapı 

kazandırmaktadır. Hidrojen bağları β-siklodekstrinin su molekülleri ile hidrojen bağı 

oluşturabilme yeteneğini azaltarak, çözünürlüğünü düşürmekte, β-siklodekstrinin 

çözünürlüğü düşük olduğu için üretimde kolayca çöktürülerek ortamdan 

uzaklaştırılabilmektedir. Bu nedenle en ucuz, en çok bulunan ve kullanılan 

siklodekstrindir (Avcı ve Dönmez 2010). Çizelge 2.4’de siklodekstrinlerin bazı 

özellikleri verilmiştir. 
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Çizelge 2.4 Siklodekstrinlerin bazı özellikleri (Connors 1997, Szejtli 1998) 
 

Özellik α-siklodekstrin β-siklodekstrin γ-siklodekstrin 

Glikoz ünitesi sayısı 6 7 8 

Ampirik formül (susuz) C36H60O30 C42H70O35 C48H80O40 

Molekül ağırlığı (susuz) 972.85 1134.99 1297.14 

Sudaki çözünürlük 

(25˚C’de g/100 mL) 

14.5 1.85 23.2 

Sudaki çözünürlük 

(25˚C’de mol/L) 
0.1211 0.0163 0.168 

Kavite yüksekliği (m) (7.9±0.1)x10
-10 

(7.9±0.1)x10
-10

 (7.9±0.1)x10
-10

 

Kavite çapı (m) (4.7-5.3)x10
-10

 (6.0-6.5)x10
-10

 (7.5-8.3)x10
-10

 

Dış çap (m) (14.6±0.4)x10
-10

 (15.4±0.4)x10
-10

 (17.5±0.4)x10
-10

 

Kavite hacmi (m
3
) 174x10

-30
 262x10

-30
 427x10

-30
 

1 mol siklodekstrinin 

kavite hacmi (mL) 

104 157 256 

Isı kapasitesi (susuz katı) 

J/mol.K 

1153 1342 1568 

Isı kapasitesi (sonsuz 

seyreltim) J/mol.K 

1431 1783 2070 

pKa değeri (25˚C’de) 12.33 12.20 12.08 

∆H˚ (iyonizasyon), 

kcal/mol
 

8.36 9.98 11.22 

∆S˚ (iyonizasyon), 

cal/mol.K 

-28.3 -22.4 -17.6 

∆H˚ (çözünme), kcal/mol 7.67 8.31 7.73 

∆S˚ (çözünme), cal/mol.K 13.8 11.7 14.7 

Kristal şekli (suda) Altıgen levha Monoklinik 

paralelkenar 

Kare prizma 

Difüzyon sabiti (40˚C’de) 3.443 3.224 3.000 

 

Siklodekstrinler modifiye edilerek çözünürlükleri artırılabilmektedir. Bunun için 

yapılarındaki hidroksil gruplarına aminasyon, esterifikasyon ve eterifikasyon gibi 

yöntemlerle fonksiyonel gruplar bağlanmaktadır. Bazik bir çözeltide çözündürülmüş 

olan β-siklodekstrine propilen oksitle muamale edildiğinde 2-hidroksipropil β-

siklodekstrin oluşmakta ve çözünürlüğü %1.85’ten %60’a (ağırlık/hacim) 
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yükselmektedir. Kimyasal modifikasyon siklodekstrinlerin çözünürlüğünü artırmakla 

birlikte ışık ve oksijene dayanıklılığını artırmakta ve konuk molekülün kimyasal 

aktivitesinin kontrolüne de yardımcı olmaktadır (Avcı ve Dönmez 2010). 

 

β-siklodekstrin türevleri genellikle su ile etkileşimlerine göre hidrofilik, hidrofobik ve 

iyonize türevler olarak sınıflandırılabilirler. Hidrofilik türevlerin suda çözünürlükleri 

yüksektir ve suda çözünürlüğü az olan konuk moleküllerle inklüzyon 

kompleksioluşturmak için uygundurlar. 2,6-dimetil-β-siklodekstrin, 2,3,6-trimetil-β-

siklodekstrin, 2-hidroksipropil-β-siklodekstrin gibi hidroksialkilleştirilmiş 

siklodekstrinler, glikosil-β-siklodekstrin gibi dallanmış siklodekstrinler hidrofilik 

siklodekstrin türevlerine örnek verilebilir. 2,6-dietil-β-siklodekstrin gibi hidrofobik 

türevler suda çözünen moleküllerin salınma oranını azaltabilir ve ayarlayabilirler. O-

karboksimetil-β-siklodekstrin, O-karboksimetil-O-etil-β-siklodekstrin ve sülfobütileter-

β-siklodekstrin gibi iyonize türevler çözünme oranını, inklüzyon kapasitesini artırırlar, 

ayrıca bazı moleküllerin yan etkilerini azaltabilirler. 2-hidroksipropil-β-siklodekstrin ve 

sülfobütileter-β-siklodekstrin ilaç endüstrisinde en çok kullanılan türevlerdir, 

toksisiteleri düşüktür, çözünürlükleri yüksektir, oral ve parental (genetik) uygulamalar 

için uygundurlar (Pinho vd. 2014). 

 

Siklodekstrinler gıda endüstrisinde pek çok alanda kullanılmaktadır. Bazı vitamin ve 

renk maddelerinin çözünürlüğünün artırılmasında, ısı, ışık ve oksijene duyarlı gıda 

bileşenlerinin korunarak raf ömürlerinin artırılmasında, istenmeyen tat ve kokunun 

maskelenmesinde, aroma, vitamin ve esansiyel yağ asitlerinin stabilizasyonunda, gıda 

bileşenlerinin kontrollü salınımının sağlanmasında, süt ve süt ürünlerinden kolesterolün 

uzaklaştırılmasında proses yardımcısı olarak kullanılabilen maddelerdir. Ekmek 

yapımında %1.5 oranında β-siklodekstrin kullanımı sertlik ve elastikiyetin korunmasını 

sağlayarak bayatlamayı geciktirir. Yapılan çalışmalarla siklodekstrinlerle kompleks 

oluşturma yönteminin uçucu ve duyarlı bileşenleri korumada diğer yöntemlere göre 

daha etkili olduğu belirlenmiştir (Avcı ve Dönmez 2010). Siklodekstrinlerle kompleks 

oluşturmanın geleneksel yöntemlere göre en önemli avantajı moleküler düzeyde 

enkapsülasyonun sağlanabilmesidir. Böylece çok bileşenli gıda sistemlerindeki her bir 

aroma bileşeni çok etkili bir şekilde korunabilmekte ve aroma konsantreleri, uçucu 
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yağlar, oleorezinler gibi doğal veya sentetik birleşik (kompozit) sistemlerde moleküller 

arası etkileşim de engellenebilmektedir (Szente ve Szejtli 2004). 

 

Siklodekstrinlerle kompleks oluşturma yöntemine olan ilgi, sağladığı teknolojik 

avantajlar nedeniyle her geçen gün artmaktadır. Kompleks madde daha stabil ve 

standardize olmakta, toz halde olduğundan doz ayarlaması kolaylaşmakta, paketleme ve 

depolama maliyeti azalmakta, iş gücünden tasarruf sağlanmaktadır. Çok amaçlı 

kullanım olanakları siklodekstrinlerinler üzerine yapılan çalışmaları da artırmış ve 

endüstriyel kullanım oranlarında hızlı bir artışa neden olmuştur (Szente ve Szejtli 2004, 

Avcı ve Dönmez 2010).  
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3. MATERYAL VE YÖNTEM 

 

3.1 Materyal 

 

Materyal, bir firmadan temin edilen karanfil uçucu yağıdır. Karanfilin orijini 

Endonezya’dır. 

 

Karanfil uçucu yağı, öjenol standardı, enkapsülasyonda kaplama materyali olarak 

kullanılan HP-β-SD (2-hidroksipropil-beta-siklodekstrin), antioksidan aktivite tayininde 

kullanılan DPPH radikali (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl) ve gallik asitSigma-Aldrich 

firmasından (Steinhein, Almanya); toplam fenolik madde tayininde kullanılan Folin-

Ciocalteu belirteci ve Na2CO3 (sodyum karbonat)Merck firmasından (Darmstadt, 

Almanya)temin edilmiştir. Çalışmada kullanılan bütün kimyasallar analitik saflıktadır. 

 

3.2 Yöntem 

 

3.2.1 Karanfil uçucu yağının öjenol içeriği analizi 

 

Karanfil uçucu yağının öjenol içeriği belirlenirken Hill vd. (2013) tarafından yapılan 

çalışmadan yararlanılmıştır.İlk olarak 10mg öjenol standardı tartılıp asetonitril (%99.9) 

ile 10 mL’ye tamamlanmıştır. Bu çözeltiden 1.225 mL alınıp asetonitrille 35 mL’ye 

tamamlanmış, böylece stok çözelti elde edilmiştir. Stok çözelti seyreltilerek 15-35 

µg/mL arasında farklı konsantrasyonlara sahip çözeltiler hazırlanmış ve bu çözeltilerin 

absorbans değerleri spektrofotometre (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya)yardımıyla 

280 nm dalga boyunda okunmuştur. Absorbans değerleri öjenol konsantrasyonlarına 

karşı grafiğe geçirilmiş ve verilere linear regresyon analizi uygulanmıştır. Böylece 

öjenol standart eğrisi ve bu eğriyi tanımlayan bir denklem elde edilmiştir. 

 

Daha sonra yaklaşık 10mg karanfil uçucu yağı tartılıp asetonitril ile 10 mL’ye 

tamamlanmıştır. Bu çözeltiden 250 µL alınıp çözücü ile 10 mL’ye tamamlanmış ve 280 

nm dalga boyunda spektrofotometre (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya) yardımıyla 

absorbans değerleri okunmuştur. Bu değerlerden öjenol standart kurvesi ile belirlenen 
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denklem kullanılarak öjenol konsantrasyonu hesaplanmış ve seyreltme faktörü ile 

çarpılarak karanfil uçucu yağının öjenol içeriği belirlenmiştir. 

 

3.2.2 İnklüzyon kompleksi oluşturma işlemi 

 

Mikroenkapsülasyon işleminde Teixeira vd. (2013) ve Kamimura vd. (2014) tarafından 

yapılan çalışmalardan yararlanılmıştır. Kaplama materyali olarak HP-β-SD (2-

hidroksipropil beta-siklodekstrin) kullanılmıştır. HP-β-SDve öjenol konsantrasyonları 

239.3 mM ve sulu çözeltideki moleküler oranları 1:1 olacak şekilde hesaplanmıştır. 

Karanfil uçucu yağının % öjenol miktarı göz önünde bulundurularak 0.5462 g karanfil 

yağı tartılması gerektiği belirlenmiştir. 4.1251 g HP-β-SD tartılarak havan içerisine 

alınmış ve ardındanyağ 1 mL asetonitrille seyreltilerek havan içerisine ilave edilmiştir. 

Yağ ve kaplama materyali havan tokmağıyla 50 dakika boyunca yoğrulmuş, kuruyan 

materyalin karışmasını kolaylaştırmak için kontrollü olarak çok az miktarda asetonitril 

ilave edilmiştir. 50 dakikanın sonunda elde edilen yoğun kıvamlı, homojen ve nemli 

haldeki karanfil yağı-HP-β-SDinklüzyon kompleksivakumlu desikatöre bırakılmıştır. 48 

saat sonra tamamen kuruyanpartiküller tartıldıktan sonra sızdırmaz kahverengi bir 

şişeye alınarak desikatörde muhafaza edilmiştir.  

 

3.2.3 Partiküllerin öjenol tutma etkinliği analizi 

 

Partiküllerin öjenol tutma etkinliği belirlenirken Hill vd. (2013) ve Teixeira vd. (2013)  

tarafından uygulanan yöntemler kullanılmıştır. 10 mg mikrokapsül tartılıp 9.5 mL 

asetonitril ve 0.5 mL saf suda çözülmüştür. Çözelti vorteksle karıştırılarak 48 saat 

boyunca oda sıcaklığında, karanlıkta, kapalı bir şekilde bekletilmiştir. 48 saat sonunda 

3200 rpm (devir/dak.) hızda 15 dakika santrifüj edilmiş (Hettich, Universal 320, 

Kirchlengern, Almanya), üst fazdan 2 mL alınıp asetonitrille 10 mL’ye tamamlanmış ve 

280 nm dalga boyunda spektrofotometrede (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya) 

absorbansları okunmuştur. Standart eğriden yararlanarak öjenol konsantrasyonu 

belirlenmiş ve aşağıdaki formülden partiküllerin öjenol tutma etkinliği hesaplanmıştır 

(Teixeira vd. 2013). 
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3.2.4 Diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC) analizi 

 

Diferansiyel taramalı kalorimetre (DSC), bir sıcaklık programında örneğe verilen ısı 

akış hızının zamana veya sıcaklığa göre takip edildiği ısıl analiz tekniğidir. DSC 

grafiklerinde erime, buharlaşma ve camsı geçişler endotermik pikler şeklinde 

görülürken kristalleşme, bozunma, oksidasyon ve kimyasal reaksiyonlar ekzotermik 

pikler şeklinde görülür (Özdemir 2013).  

 

DSC analizi termogravimetri analiz ve diferansiyel termal analiz cihazı (Setaram 

Labsys, Caluire, Fransa) kullanılarak yapılmıştır.  Numunenin ağırlık değişimi ve 

referans ile arasındaki sıcaklık farkı kontrollü bir sıcaklık programı kullanılarak 

ölçülmüştür.Örnekler arasındaki farkın belirlenmesi için 4 adet örnek analiz edilmiştir. 

Örnekler; HP-β-SD, öjenol standardı, karanfil uçucu yağıve karanfil uçucu yağının HP-

β-SD kullanılarak yoğurma tekniği ile enkapsüle edilmesiyle elde edilen 

inklüzyonkompleksidir. Analiz hava ortamında yapılmıştır, sıcaklık 25ºC’dan 600ºC’a 

kadar 10ºC/dakika artırılmıştır. Örnekler tartılıp alüminyum kaplara konulmuş ve kaplar 

hermetik olarak kapatılmıştır. Hermetik olarak kapatılmış boş alüminyum kap referans 

olarak kullanılmıştır. 

 

3.2.5 Partikül büyüklüğü analizi ve morfolojisi 

 

Partikül büyüklüğü analizi, zeta potansiyel ve mobilite ölçüm cihazı (Malvern Nano 

ZS90, Worcestershire, İngiltere) kullanılarak yapılmıştır. Bu analiz için 250 mg örnek 

tartılıp üzerine 5 mL saf su eklenmiştir. Elde edilen süspansiyon 2 saat ultrasonik su 

banyosunda (Bandelin Sonorex, Berlin, Almanya) tutulmuş, daha sonra tek 

kullanımlık1.2-µmselüloz asetat şırınga ucu filtreden (Sartorius, Goettingen, 

Almanya)geçirilmiştir.Çözelti tek kullanımlık, 1 cm yol uzunluğuna sahip plastik 

küvetlerde1.541 kırılma indisinde analiz edilmiştir. 
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Partiküllerin mikro yapısal özellikleri, yüksek kontrastlı transmisyon elektron 

mikroskobu (FEI Tecnai G
2 

Spirit Bio(TWIN),Hillsboro, Oregon, ABD) kullanılarak 

incelenmiştir. Bu analiz için 2 mg örnek tartılıp üzerine 2 mL saf su eklenmiş (1:1) ve 

hazırlanan süspansiyon 2 saat ultrasonik su banyosunda (Bandelin Sonorex, Berlin, 

Almanya) tutulduktan sonra tek kullanımlık 1.2-µm selüloz asetat şırınga ucu filtreden 

(Sartorius, Goettingen, Almanya) geçirilmiştir. Çözeltiden 5 µL alınarak 3 mm çapında 

karbon film kaplı bakır ızgara (grid) üzerine damlatılmış ve üranil asetat (%2) ile 

boyama yapılmıştır. Bakır ızgara, kuruması için bir gün bekletildikten sonra 120 kV’da 

analiz edilmiştir. 

 

3.2.6 Faz çözünürlüğü analizi 

 

Faz çözünürlüğü analizi Higuchi ve Connors (1965) tarafından geliştirilen yönteme göre 

yapılmıştır. Bunun için 450 mM öjenolün 2.5, 5, 7.5, 10 ve 15 mM HP-β-SD (2-

hidroksipropil-beta-siklodekstrin) konsantrasyonuna sahip sulu çözeltilerde 25, 35 ve 

45˚C sıcaklıklarda çözünürlüğü araştırılmıştır. 450 mM öjenol içeren karanfil yağı 

miktarı yaklaşık olarak 0.87 g olarak hesaplanmış ve her bir HP-β-SDkonsantrasyonu 

için ayrı ayrı tartılmıştır. Deney tüplerine sırasıyla 0.0345, 0.069, 0.103, 0.14 ve 0.206 g 

HP-β-SD tartılmış ve her bir deney tüpüne 10 mL damıtık su ilave edilmiştir. HP-β-SD 

çözeltileri, deney tüplerindeki yağların üzerine ilave edilmiş ve tüplerin kapakları 

kapatılmıştır. Örnekler çalkalamalı su banyosuna (Nüve St 30, Ankara, Türkiye) 

yerleştirilip 200 rpm hızda 48 saat boyunca 25, 35 ve 45˚C sıcaklıkta bekletilmiştir. 

Daha sonra örnekler 3200 rpm hızda 15 dakika santrifüj edilmiş (Hettich, Universal 

320, Kirchlengern, Almanya), ardından üst fazlar tek kullanımlık 0.45-µm PTFE 

(Sartorius, Goettingen, Almanya) filtrelerden geçirilmiştir. 280 nm dalga boyunda 

örneklerin absorbans değerleri okunarak sahip oldukları öjenol miktarı standart eğriden 

yararlanılarak hesaplanmıştır. HP-β-SD ve öjenol arasındaki reaksiyon kararlılık sabiti 

(Kc), aşağıda belirtilen eşitliğe göre elde edilmiştir. 
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Faz çözünürlüğü analizinin deneysel verileri, Van’t Hoff eşitliğinde kullanılarak 

kompleks oluşumunun termodinamik özellikleri hakkında bilgi edinilir. Kompleks 

oluşumu için Van’t Hoff eşitliği, Kc ve sıcaklık arasındaki linear ilişkiyi gösterir. Bu 

eşitlik aşağıda verilmiştir (Hill vd. 2013). 

 

 

 

Burada; 

∆H : reaksiyon entalpi değişimi (J/mol) 

R : gaz sabiti (J/mol K) 

T : sıcaklık (K) 

∆S : reaksiyon için entropi değişimi (J/mol K) dir. 

 

Gibbs serbest enerjisi (∆G), standart basınç ve sıcaklıkta aşağıdaki eşitliğe göre 

hasaplanır (Hill vd. 2013). 

 

∆G = ∆H – T . ∆S 

 

3.2.7 Antioksidan aktivite analizi 

 

Antioksidan aktivite tayininde, Wei ve Shibamoto (2010) tarafından bazı esansiyel 

yağların antioksidan aktivitelerini belirlemek için kullanılmış olan 

yöntemdenyararlanılmıştır.  

 

7.6x10
-5 

molar DPPH radikali çözeltisi hazırlamak için 3 mg DPPH radikali tartılarak 

100 mL metanolde çözülmüştür. 

 

Yağın antioksidan aktivite tayini için yaklaşık 10mg karanfil yağı tartılarak metanolle 

10 mL’ye tamamlanmıştır. Bu çözeltiden 0.5 mL alınmışve metanolle 10 mL’ye 

tamamlanarakseyreltilmiştir. 8 mL 7.6x10
-5 

molar DPPH çözeltisi üzerine0.3 mL yağ 

çözeltisi eklenerek şiddetli bir şekilde çalkalanmış ve 30 dakika oda sıcaklığında 
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karanlıkta bekletilmiştir. Daha sonra örneklerin absorbansı 517 nm dalga boyunda 

spektrofotometre (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya) ile okunmuştur. 

 

Mikrokapsüllerin antioksidan aktivite tayini için yaklaşık 82 mg mikrokapsül tartılmış 

ve 10 mL metanol-su (%50-%50) karışımı içerisinde 15 dakika magnetik 

karıştırıcıda(Isotex, Ahmedabad, Hindistan) karıştırılarak çözülmüştür. Daha sonra bu 

mikrokapsül çözeltisinden 0.5 mL alınmış, metanolle 10 mL’ye tamamlanmıştır. 8 mL 

7.6x10
-5 

molarlık DPPH çözeltisi üzerine 0.3 mL mikrokapsül çözeltisi eklenmiş, 

şiddetli bir şekilde çalkalanmış ve 30 dakika oda sıcaklığında karanlıkta bekletilmiştir. 

Daha sonra örneklerin absorbansı, 517 nm dalga boyunda spektrofotometre (Hitachi, U-

2800A, Tokyo, Japonya) ile okunmuştur. 

 

Karanfil yağının ve mikrokapsüllerin serbest radikalyakalama oranları aşağıdaki 

formülle hesaplanmıştır. Formülde I; % antioksidan aktivite, A0; DPPH çözeltisinin 

absorbansı veAs ise örneğin absorbansıdır. 

 

 

 

3.2.8 Toplam fenolik madde analizi 

 

Toplam fenolik madde miktarı analizi için Martos vd. (2009) tarafından kullanılan 

yöntem modifiye edilmiştir. Yöntemde Folin-Ciocalteau indikatörü kullanılmıştır. 

Toplam fenolik madde miktarı ise gallik asit eşdeğer gramı cinsinden “mg GAE/100 

mg” olarak verilmiştir. Analiz için %7.5’lik sodyum karbonat çözeltisi ve %10’luk 

Folin-Ciocalteau çözeltisi kullanılmıştır. 

 

Fenolik madde miktarı gallik asit eşdeğeri ile verildiği için öncelikle gallik asit standart 

eğrisi oluşturulmuştur. 5 mg gallik asit tartılıp 100 mL damıtık suda çözülerek stok 

çözelti hazırlanmıştır. Daha sonra stok çözeltiden tüplere sırasıyla 340, 455, 568, 795 ve 

885 µL alınarak üzerlerine önce 2.5 mL Folin-Ciocalteu çözeltisi (%10’luk), daha sonra 

2 mL sodyum karbonat çözeltisi (%7.5’lik) ilave edilmiştir. Çözeltiler şiddetli bir 

şekilde karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığında, karanlıkta 30 dakika süresince 
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bekletilmiştir. Ardından spektrofotometrede (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya) 760 

nm dalga boyunda absorbansları okunmuştur. Absorbans değerleri gallik asit 

konsantrasyonlarına karşılık grafiğe aktarılmış ve linear regresyon analizi 

uygulanmıştır. Böylece gallik asit standart eğrisi ve bu eğriyi tanımlayan bir denklem 

elde edilmiştir. 

 

Karanfil yağının toplam fenolik madde miktarını belirlemek için yaklaşık 10 mg yağ 

tartılıp metanolle 10 mL’ye tamamlanmıştır. Bu çözeltiden 3.350 mL alınmış, metanolle 

10 mL’ye tamamlanarak seyreltilmiştir. Hazırlanmış olan bu çözeltiden bir tüp içerisine 

100 µL alınmış üzerine de sırasıyla 2.5 mL Folin-Ciocalteu çözeltisi (%10’luk) ve 2 mL 

sodyum karbonat çözeltisi (%7.5’lik) ilave edilmiştir. Çözelti şiddetli bir şekilde 

karıştırıldıktan sonra oda sıcaklığında, karanlıkta 30 dakika süresince bekletilmiştir. 

Ardından spektrofotometrede (Hitachi, U-2800A, Tokyo, Japonya) 760 nm dalga 

boyunda absorbansı okunmuştur. 

 

Mikrokapsüllerin fenolik madde miktarını belirlemek için yaklaşık 82 mg mikrokapsül 

tartılmış ve 10 mL metanol-su (%50-%50) karışımı içerisinde 15 dakika magnetik 

karıştırıcıda (Isotex, Ahmedabad, Hindistan) karıştırılarak çözülmüştür. Daha sonra bu 

mikrokapsül çözeltisinden 3.350 mL alınmış, metanolle 10 mL’ye tamamlanmıştır. 

Hazırlanmış olan mikrokapsül çözeltisinden bir tüp içerisine 100 µL alınmış ve analize 

yağda fenolik madde tayininde olduğu gibi devam edilmiştir.Örneklerin fenolik madde 

miktarı gallik asit standart eğrisi kullanılarak gallik asit eşdeğer gramı cinsinden 

bulunmuştur. 

 

3.2.9 İstatistik değerlendirme 

 

Bütün analizler 3 tekerrürlü olarak yürütülmüştür. İstatistik analizler için “Minitab for 

Windows (ver. 16.0)” paket programı kullanılmıştır. Toplam fenolik madde ve 

antioksidan tayinlerinden elde edilen sonuçlar; one-way varyans analizi kullanılarak test 

edilmiş (ANOVA) ve farklı grupların saptanmasında TUKEY testi kullanılmıştır. 
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4. ARAŞTIRMA BULGULARI VE TARTIŞMA 

 

Bu çalışmada, karanfil yağı ve HP-β-SD karıştırılarak yoğurma yöntemi ile inklüzyon 

kompleksi oluşturulmuştur. Elde edilen mikrokapsüllerin ve yağın; enkapsülasyon 

etkinliği, partikül büyüklüğü ve morfolojisi belirlenmiş, antioksidan aktivite tayini, 

toplam fenolik madde miktarı tayini, faz çözünürlüğü ve DSC analizleri yapılmıştır. Faz 

çözünürlüğü analizi ile HP-β-SDve karanfil yağı arasındaki termodinamik olaylar 

araştırılmıştır. Yapılan çalışmalar sonucu elde edilen bulgular aşağıda verilmiş 

veliteratürde yer alan verilerle karşılaştırılarak tartışılmıştır. 

 

4.1 Karanfil Yağındaki Öjenol Miktarına ait Bulgular 

 

Karanfil yağının öjenol miktarı şekil 4.1’de verilen standart kurve kullanılarak 

hesaplanmıştır. 

 

 

Şekil 4.1 Öjenol standart eğrisi 

 

Yapılan hesaplama sonucunda karanfil yağındaki öjenol oranı %85.03±4.87 olarak 

bulunmuştur. Elde edilen bu sonuç karanfil yağında önemli miktarda öjenol olduğunu 

göstermektedir. Attokaran (2011); karanfil yağındaki öjenol miktarının %70’den fazla 

olduğunu, Alma vd. (2007); Türk karanfillerinden elde edilen yağların %87 öjenol 

içerdiğini, Peter (2001); karanfil tomurcuğunun ana bileşeni olan öjenol miktarının 

y = 0,0181x + 0,0025 
R² = 0,999 
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%70-95 arasında değiştiğini, Parthasarathy vd. (2008); karanfil yağında %70-85 

oranında öjenol bulunduğunu, Wang vd. (2008) karanfil tomurcuğundan elde edilen 

yağın %82.32 öjenol içerdiğini bildirmiştir. Çalışmada elde edilen sonuç literatürde yer 

alan bu değerlerle uygunluk göstermektedir. 

 

4.2 Partiküllerin Öjenol Tutma Etkinliğine ait Bulgular 

 

Mikrokapsüllerde tutulmuş olan öjenol miktarı şekil 4.1’de verilen eşitlik kullanılarak 

hesaplanmış ve sonuç %99±0.52 olarak bulunmuştur. Hill vd. (2013) öjenolü β-SD 

kullanarak dondurarak kurutma tekniği ile enkapsüle etmiştir. Bu çalışmada, 

mikrokapsüllerin öjenol tutma etkinliği %90.15 olarak bulunmuştur. Hill vd. (2013), 

Choi vd. (2009) tarafından β-SD kullanarak dondurarak kurutma tekniği ile öjenolün 

enkapsüle edildiğini ve enkapsülasyon etkinliğinin %90.9 olarak hesaplandığını 

bildirmiştir. Gomes vd. (2011) DL-laktit-ko-glikolit ile öjenolün hapsedilmesi sonucu 

meydana gelen nanopartiküllerde enkapsülasyon etkinliğini %98 olarak 

hesaplamıştır.Yapılan çalışmalar incelendiğinde karanfil uçucu yağının enkapsülasyon 

etkinliğinin oldukça yüksek olduğu görülmüştür. Bu çalışmada HP-β-SD kullanılarak 

elde edilen kapsüllerin enkapsülasyon etkinliğinin %99 olması, literatür çalışmaları göz 

önünde bulundurulduğunda beklenen bir durumdur. 

 

4.3 Partikül Büyüklüğü ve Morfolojisine ait Bulgular 

 

Polidispersite indeksi (PDI) partikül büyüklüğüne bağlı bir değerdir (Özdemir 2013). 

PDI değeri tek dağılımlı sistemlerde 0’a yaklaştıkça (<0.10) partikül boyutu çok az 

değişkenlik gösterirken, çok dağılımlı sistemlerde bu değer 0.10’dan büyüktür. PDI 

değerindeki değişkenlik inklüzyon komplekslerininkümeleşme eğilimine bağlıdır. 

Kümeleşme üniform şekilde oluşmadığından partikül boyutunda değişkenlik olmakta ve 

partikül büyüklüğü beklenenden daha fazla ölçülmektedir (Teixeira vd. 2013). Bu 

nedenle partikül büyüklüğü ölçümlerinde PDI değeri göz önünde bulundurulmalı ve 0’a 

yakın bir değer olmasına dikkat edilmelidir. Bu çalışmada ölçülen partikül büyüklüğü 

değeri ve polidispersite indeksi çizelge 4.1’de verilmiştir. 
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Çizelge 4.1 Partikül büyüklüğü ve polidispersite indeksi 
 

Örnek Polidispersite indeksi (PDI) Partikül çapı (nm) 

HP-β-SD -Karanfil uçucu 

yağı inklüzyon kompleksi 

0.250±0.03 165.87±1.65 

 

Yapılan çalışmada PDI değeri 0,250±0.03 olarak bulunurken, partikül çapı 165.87±1.65 

nm olarak ölçülmüştür. Seo vd. (2010) öjenolü β-SD kullanarak dondurarak kurutma 

tekniği ile enkapsüle ettiği çalışmada partikül büyüklüğünü 340 nm olarak 

bulmuştur.Hill vd. (2013) yaptığı çalışmada öjenol içeren inklüzyon kompleksleri 

içinpartikül büyüklüğünü 860 nm olarak bulurken, karanfil tomurcuğu ekstraktları için 

PDI değerini 0.27 ve partikül büyüklüğünü 1.398 µm olarak ölçmüştür. Choi vd. (2009) 

öjenolün β-SD ve HP-β-SD ile inklüzyon kompleksleri için PDI değerlerini 0.27 ve 0.44 

bulurken, partikül büyüklüklerini sırasıyla 320 nm ve 312 nm olarak ölçmüştür. Partikül 

büyüklüğüne dair verilen değerler ortalama değerlerdir ve süspansiyon içerisinde farklı 

büyüklüklerde olanpartiküllerin yoğunluğuna bağlı olarak belirlenmektedir. Bu 

çalışmada elde edilen partikül büyüklüğü değeri, öjenolün inklüzyon kompleksi için 

literatürde yer alan değerlerden küçüktür. PDI değeri 0.10’dan büyük olsa da yapılan 

çalışmalarla karşılaştırıldığında kabul edilebilir olduğunu söyleyebiliriz.Öjenol yerine 

karanfil uçucu yağının enkapsüle edilmesi ve kullanılan enkapsülasyon yöntemi partikül 

büyüklüğünü etkilemiştir. 

 

Partikül büyüklüğü ve morfolojisi şekil 4.2’deki Transmisyon Elektron Mikroskobu 

(TEM) görüntülerinden incelenebilir.Buradan partiküllerin küresel şekilli olduğu 

görülmektedir. 
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Şekil 4.2 Yoğurma tekniği kullanılarak enkapsüle edilmiş HP-β-SD-karanfil uçucu yağı 

inklüzyon komplekslerinin TEM görüntüsü 
 

Choi vd. (2009) yaptığı çalışmada β-SD-öjenol inklüzyon kompleksleriningenel olarak 

küresel olduğunu, ancak bazılarının altıgen şeklinde görüldüğünü bildirmiştir. AyrıcaH-

β-SD-öjenol inklüzyon komplekslerinin de küresel olduğunu belirtmiştir. Hill vd. 

(2013) tarafından2:1 oranında trans-sinamaldehit-öjenol karışımı ve β-SD ile hazırlanan 

inklüzyon komplekslerinin küresel şekilli olduğu gözlenmiştir. Bu çalışmada partikül 

morfolojisi ile ilgili elde edilen veriler literatüreuygunluk göstermektedir. Ayrıca, 

ölçülen ortalamapartikül büyüklüğü değeri TEM görüntüleriyle doğrulanmıştır. 

 

4.4 Diferansiyel Taramalı Kalorimetre (DSC) Bulguları 

 

Karanfil uçucu yağının HP-β-SD ile enkapsülasyonu, oksidatif DSC analizi ile 

incelenmiştir. Şekil 4.3’de görüldüğü gibi mikrokapsüle ait termogram; karanfil uçucu 

yağı, HP-β-SD ve öjenol standardına ait termogramlar ile kıyaslanmıştır. Karanfil uçucu 

yağına ait termogramda 200-270°C arasında geniş bir ekzotermik pik görülmüştür. 

Öjenol standardına ait termogramda ise 178-239°C arasında ekzotermik bir pik 

gözlenmiştir. Bu piklerin karanfil uçucu yağında ve öjenolde meydana gelen 

oksidasyon, hidroliz gibi kimyasal reaksiyonlardan kaynaklandığı düşünülmektedir. HP-

β-SD örneğine ait termogramda; 297°C civarındaısıl bozulmadan kaynaklandığı 

düşünülen ekzotermik bir pik görülmüştür. Bozulmaya bağlı bu pikler mikrokapsüle ait 

termogramda 319°C civarında saptanmıştır ve bu durum HP-β-SD kavitesinde karanfil 
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uçucu yağının ve öjenolün korunduğunu kanıtlamaktadır. Mikrokapsüle ait 

termogramda katı-katı geçişler, camsı geçiş, kristalizasyon ve erimeye bağlı olarak 

endotermik ve ekzotermik pikler görülmektedir. 319°C’den sonra da kimyasal 

reaksiyonlar sonucundamikrokapsüllerde bozulma ve buharlaşma meydana gelmiştir. 

 

 

 

Şekil 4.3 Karanfil uçucu yağı, öjenol standardı, HP-β-SD ve inklüzyon kompleksine ait 

termogram 

 

He vd. (2013) tarafından yapılan çalışmada DSC analizi sonucunda rifampisine ait 

termogramda 259°C’da erimeye bağlı olarak pik görülürken, rifampisin-HP-β-SD 

inklüzyon kompleksine ait termogramda böyle bir pik oluşmamıştır. Nuchuchua vd. 

(2009), öjenolü α, β, γ siklodekstrinler ve HP-β-SD ile enkapsüle ettiği çalışmada DSC 

analizi sonucunda öjenole ait termogramda 240.7°C’da endotermik bir pik oluştuğunu 

gözlemlemiştir. Ancak inklüzyon komplekslerine ait termogramlarda öjenolde oluşan 

endotermik pik görülmemiştir. Bu da öjenolün siklodekstrin kavitesinde korunduğunu 

ve daha yüksek sıcaklıkta bozulduğunu göstermektedir. Choi vd. (2009) tarafından 

yapılan çalışmada DSC analizi sonucunda öjenole ait termogramda 280°C civarında 

görülen pik, β-SD-öjenol inklüzyon kompleksine ait termogramda 320°C civarında 

gözlenmiştir. Yapılan çalışmalar incelendiğinde karanfil uçucu yağının moleküler 

inklüzyonu ile bozulma sıcaklığının yükseldiği vesiklodekstrin kavitesinde korunan 

karanfil uçucu yağının serbest haldeki yağa göre daha stabil olduğugörülmektedir. 
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4.5 Faz Çözünürlüğü Analiz Bulguları 

 

Yapılan çalışmada partiküllerin 25, 35 ve 45°C’de elde edilen faz çözünürlüğü 

diyagramı  şekil 4.4’de verilmiştir. 

 

 

Şekil 4.4 Karanfil uçucu yağının suda HP-β-SD ile 25, 35 ve 45°C’daki faz çözünürlüğü 

 

Çalışılan sıcaklıklarda elde edilen diyagramlar doğrusaldır (R
2
>0.995).Diyagrama göre 

sıcaklık 35°C ye kadar arttıkça öjenolün sudaki çözünürlüğü artmıştır. 45°C’de öjenolün 

sudaki çözünürlüğü 25 ve 35°C’daki çözünürlüğüne göre daha düşüktür. Ayrıca HP-β-

SD konsantrasyonu arttıkça karanfil uçucu yağının suda çözünürlüğü doğrusal olarak 

artmıştır. Ancak doğruların eğimleri 1’den büyük olduğundan yüksek konsantrasyonlu 

komplekslerin oluştuğu anlaşılmaktadır (Felton 2013). Yani karanfil uçucu yağı-HP-β-

SD inklüzyon kompleksi 1:1’den daha büyük oranda oluşmuştur. Siklodekstrin 

molekülleri genellikle 1:1 oranında konuk molekül bağlayabilir. Bu 

çalışmada;mikrokapsüller hazırlanırken 1:1 oranı kullanıldığından faz çözünürlüğü 

analizinin de bu orana uygun sonuçlanması bekleniyordu.Beklenen sonucun elde 

edilememe nedeni; ortamda bulunan uçucu yağ moleküllerinin fazla olması dolayısıyla 

bir siklodekstrin molekülünün birden fazla yağ molekülünü bağlamış olması ihtimalidir. 

Sánchez vd. (2012), öjenol ve β-SD arasındaki termodinamik olaylarıaraştırmak için 

yapmış olduğu faz çözünürlüğü analizinde benzer bir durumla karşılaşmıştır. Öjenol 

konsantrasyonu, β-SD’in suda çözünürlük sınırından daha fazla olduğunda yüksek 
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konsantrasyonlu inklüzyon kompleksleri oluşmuştur. Kompleksler 1:1 oranında 

oluşmadığından diyagramların eğimi 1’den büyüktür. Öjenol konsantrasyonu, β-SD’in 

suda çözünürlük sınırından daha az olduğunda ise 1:1 oranında inklüzyon kompleksleri 

oluşmuştur. Bu nedenle, bizim çalışmamızda faz çözünürlüğü analizi için kullanılan 

karanfil uçucu yağı miktarı değiştirilmiş ve HP-β-SD çözeltilerine HP-β-SD’in sudaki 

çözünürlük snırından çok daha düşük miktarda karanfil uçucu yağı ilave edilmiştir. 

Ancak beklenen sonuç elde edilememiştir. Bu çalışmada kullanılan yöntem farklı 

çalışmalarda da uygulanmış ve başarılı sonuçlar elde edilmiştir. Hill vd. (2013), öjenol-

β-SD inklüzyon kompleksi için yaptığı faz çözünürlüğü analizinde 25, 35 ve 45°C’da 

çalışmıştır. Sıcaklık ve β-SD konsantrasyonu arttıkça öjenolün sudaki çözünürlüğü 

artmış ve diyagramların eğimi 1’den küçük olmuştur. Kamimura vd. (2014) ise 

karvakrol-HP-β-SD inklüzyon kompleksi için yaptığı faz çözünürlüğü analizinde 10, 25 

ve 35°C’da çalışmıştır ve Hill vd. (2013) ile benzer sonuca ulaşmıştır. Sıcaklık ve HP-β-

SD konsantrasyonu arttıkça karvakrolün sudaki çözünürlüğü artmıştır ve diyagramların 

eğiminin 1’den küçük olduğu bildirilmiştir. 

 

Kullanılan çekirdek materyali ve kaplama materyalinin miktarları faz çözünürlüğü 

analizi sonucunu etkilemektedir. İleride yapılacak olan çalışmalarda 1:1 inklüzyon 

kompleksi oluşumu için faz çözünürlüğü analizininHP-β-SD ve karanfil uçucu yağı 

oranları değiştirilerek ve farklı yöntemler uygulanarak daha ayrıntılı araştırılması 

gerekmektedir. 

 

4.6 Antioksidan Aktivite Bulguları 

 

Yapılan çalışmada karanfil uçucu yağı ve mikrokapsüller için DPPH radikali yakalama 

aktivitesi çizelge 4.2’de verilmiştir. 
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Çizelge 4.2 Serbest haldeki karanfil uçucu yağının ve mikrokapsüllerin sahip olduğu 

DPPH radikali yakalama aktivitesi 

Örnek DPPH radikali yakalama aktivitesi (%) 

Mikrokapsül 29.58±0.791
a 

Karanfil uçucu yağı 25.97±1.046
b 

 

Farklı harfler ile ifade edilen ortalama değerler arasındaki fark, istatistik olarak önemlidir (p<0.01). 

 

Çizelge 4.2’den anlaşıldığı üzere bu çalışmada mikrokapsüllerin DPPH radikali 

yakalama aktivitesi serbest yağa göre daha fazladır.Bunun nedeni mikroenkapsülasyon 

işlemi ile yağın sudaki çözünürlüğünün artmasıdır. Dolayısıyla ihtiyaç duyulan aktif 

bileşen konsantrasyonu azalmakta ve inklüzyon kompleksi oluşturulması ile yağın 

antioksidan aktivitesi gelişmektedir (Kamimura vd. 2014). 

 

Mikroenkapsülasyonda kullanılan teknik ve kaplama materyaline bağlı olarak çekirdek 

materyalin antioksidan aktivitesi değişebilmektedir. Özdemir (2013), karabiber 

oleorezinini β-SD kullanarak enkapsüle etmiş ve burada dondurarak kurutma tekniği ile 

çalışmıştır.Çalışmada karabiber oleorezininin DPPH radikali yakalama aktivitesini 

%44.54 bulurken, mikrokapsüller için bu değerin %63.51’e yükseldiğini belirlemiştir. 

Jullian vd. (2007) farklı siklodekstrinlerle enkapsüle ettiği kuersetinin DPPH radikali 

yakalama aktivitesinin, kuersetin-siklodekstrin komplekslerinin serbest radikal 

yakalama aktivitesine göre daha düşük olduğunu tespit etmiştir. Stražišar vd. (2008) o- 

ve m-kumarik asidin β-SD komplekslerinin antioksidan aktivitelerinin serbest kumarik 

aside göre yüksek olduğunu belirlemiştir. 

 

Yapılan çalışmalar incelendiğinde mikroenkaspülasyon işleminin DPPH radikali 

yakalama aktivitesi üzerine olumlu etkisinin olduğu görülmektedir. 

 

4.7 Toplam Fenolik Madde Bulguları 

 

Yapılan çalışmada karanfil uçucu yağı ve mikrokapsüller için toplam fenolik madde 

miktarı çizelge 4.3’de verilmiştir. 
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Çizelge 4.3 Serbest haldeki karanfil uçucu yağının ve mikrokapsüllerin içerdiği toplam 

fenolik madde 
 

Örnek Toplam fenolik madde (mg GAE/100 mg yağ) 

Mikrokapsül 23.26±1.52
a 

Karanfil uçucu yağı 19.16±1.65
b 

 

Farklı harfler ile ifade edilen ortalama değerler arasındaki fark, istatistik olarak önemlidir (p<0.05). 

 

Çizelge 4.3’den anlaşıldığı üzere bu çalışmada mikrokapsüllerin toplam fenolik madde 

miktarı serbest yağa göre daha fazla bulunmuştur. Bunun,mikroenkapsülasyon işlemi ile 

yağın ve fenolik bileşenlerin sudaki çözünürlüğünün artmasından, buharlaşma kaybının 

ve çevresel faktörlere karşı reaktifliğinin azalmasından kaynaklandığı 

düşünülmektedir(Desai ve Park 2005, Zuidam ve Nedovic 2010). Böylece yağ ve aynı 

miktarda yağ içeren mikrokapsüller karşılaştırıldığında, mikrokapsüller için alkali 

ortamda Folin-Ciocalteau ayracını indirgeyen fenolik bileşik miktarı daha fazla 

olduğundan toplam fenolik madde miktarında artış görülmüştür (Özdemir 2013). 

 

Saénz vd. (2009), hint inciri posası ve ekstraktlarını püskürterek kurutma tekniği 

kullanarak maltodekstrin ve inülin ile mikroenkapsüle etmişlerdir. Maltodekstrin 

kullanılan pulp ve ekstraktlar ile inülin kullanılan pulp ve ekstraktlarda 

mikroenkapsülasyondan önce toplam fenolik madde miktarı sırasıyla 1794, 1607, 1802 

ve 2223 mg GAE/g toz iken, mikroenkapsülasyondan sonra sırasıyla 2135, 1812, 2028 

ve 2410 mg GAE/g toz olarak bulunmuştur. Teixeira vd. (2013) karabiber oleorezinini 

2-hidroksipropil-beta-siklodekstrin ile kapladığı çalışmada serbest ve mikrokapsüle 

haldeki oleorezinin toplam fenolik madde içeriğini sırasıyla 8600 ve 7300 µg GAE/100 

g bulmuştur. Ancak istatistik değerlendirme sonucunda bu farkın istatistik olarak önemli 

olmadığı görülmüştür. Luca vd. (2014) dondurarak kurutma tekniğini kullanarak 

enkapsüle ettiği vişne aromasıfenolik bileşenlerinde depolama süresince olan kaybın, 

serbest fenolik bileşen kaybına göre daha az olduğunu belirlemiştir. Yapılan çalışmalar 

incelendiğinde kullanılan enkapsülasyon işlemi ve kaplama materyalinin fenolik madde 

miktarının korunmasına olumlu etki yaptığıgörülmektedir.  

 



 

54 
 

5. SONUÇ 

 

Karanfil uçucu yağı, yoğurma tekniği kullanılarak HP-β-SD ile kaplanmış ve inklüzyon 

kompleksi elde edilmiştir. Mikrokapsüllerin morfolojik yapısı incelendiğinde küresel 

partiküller oluştuğu görülmüştür. 

 

DSC analizi ile mikrokapsüllerin bozulmaya başladığı sıcaklığın, karanfil uçucu yağı ve 

öjenol standardının bozulmaya başladığı sıcaklıktan daha yüksek olduğu belirlenmiştir. 

Bu durum HP-β-SD kavitesinde uçucu yağın korunduğunu kanıtlamaktadır. 

 

Faz çözünürlüğü çalışmalarıyla HP-β-SD konsantrasyonunun artışına paralel olarak 

karanfil uçucu yağının sudaki çözünürlüğünün de arttığı görülmüştür. Ancak inklüzyon 

kompleksi oluşma oranının 1:1’den daha fazla olduğu anlaşılmıştır. 

 

Mikroenkapsülasyon işleminin antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde miktarı 

üzerine olumlu etkisinin olduğu belirlenmiştir. Mikroenkapsülasyon işlemi sonucunda 

elde edilen inklüzyon komplekslerininantioksidan aktivitesinin ve toplam fenolik madde 

miktarının, serbest haldeki karanfil uçucu yağının antioksidan aktivitesinden ve toplam 

fenolik madde miktarından fazla olduğu saptanmıştır. Bunun nedeni ise kaplama 

materyalinin, uçucu yağ moleküllerinin suda çözünürlüğünü artırmasıdır. 

 

Mikroenkapsülasyon teknolojisine olan ilgi gün geçtikçe artmakta ve yapılan çalışmalar 

önem kazanmaktadır. Değeri yüksek etken bileşenlerin, farklı kaplama materyalleri ve 

farklı enkapsülasyon teknikleri ile mikroenkapsülasyonunda genellikledondurarak 

kurutma ve püskürterek kurutma tekniklerinin kullanıldığı bilinmektedir. Ancak bu 

çalışmada kullanılan yoğurma tekniği basit, ucuz, kolay, ilk yatırım maliyeti düşük olan 

fiziksel bir yöntemdir. Bu yöntemin kullanılabilirliğinin de araştırıldığı bu çalışmada 

enkapsülasyon etkinliğinin oldukça yüksek olduğu ve karanfil uçucu yağının yoğurma 

yöntemi ile başarılı bir şekilde enkapsüle edilebildiği görülmüştür. 

 

Baharat gruplarınındaha kolay kontamine olabilmeleri, depolama zorluğu ve toksik 

madde içerme riski nedeniyle tane veya öğütülmüş karanfil baharatı yerine 
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antimikrobiyal etkisi bilinen ve mikroorganizma yükü taşımayan karanfil uçucu yağı 

kullanımı daha güvenilirdir. HP-β-SD-karanfil uçucu yağı inklüzyon komplekslerinin 

oluşturulması ile mikroorganizma yükü azaltılmakta, dozlama ve depolama kolaylığı 

sağlanmakta ve ayrıca uçucu yağın raf ömrü uzamaktadır. Fenolik bileşen olan öjenolün 

varlığından dolayı özellikle diş hekimliğinde önemli olan karanfil uçucu yağı,enkapsüle 

edildiğinde daha etkili bir şekilde kullanılabilir ve ihtiyaç duyulan aktif bileşen miktarı 

dahada düşer. Mikroenkapsülasyon işlemi ile toz haline getirilen uçucu yağ daha kolay 

seyreltilebilir, daha homojen bir şekilde dağılabilir ve suda çözünürlüğü artar. Karanfil 

sadece gıda endüstrisinde değil, parfümeri, eczacılık ve kozmetik alanlarında da yaygın 

olarak kullanılır. Bu baharat ülkemizde yetişmediğinden ithal edilmektedir. Dolaysıyla 

karanfil baharatını verimli bir şekilde kullanmanın önemi bilinmelidir. 

 

Bu çalışma ile elde edilen inklüzyon komplekslerinin yüksek öjenol içeriğinden dolayı 

kaliteli vanilin üretimi için başlangıç materyali olarak kullanılabileceği tavsiye 

edilebilir. Ayrıca bu çalışmanın, gelecekte baharat yerine uçucu yağ kullanımını 

artırmayı ve mikronkapsülasyon teknolojisi uygulamalarını yaygınlaştırmayı amaçlayan 

çalışmalara yardımcı olacağı düşünülmektedir. 
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