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Bu calismanin ilk asamasinda elektro-egirme yontemiyle polimerin %5
(w/w)’1 oraninda karanfil ekstrakti ve ¢orekotu atig1 ekstrakti ilaveli pullulan ve
pullulan/peynir alt1 suyu proteini nanolifleri farkli ¢aligma kosullarinda (voltaj, igne
ucu-toplayict mesafesi, akis hizi) elde edilmistir. Elde edilen nanoliflerin ¢aplari
168-600 nm arasinda degigsmektedir. Fourier Doniistimli Kizilotesi Spektroskopi
(FTIR), X-lsmm1 Kirinimu (XRD) ve Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC)
sonuglari, elde edilen nanolifler ile karanfil ekstrakti ve c¢orekotu atig1 ekstrakti
arasinda uyumlu bir etkilesim oldugunu gostermistir. Nanoliflerin fenolik madde
icerigi 0,62-48,05 mg GAE/g km ve antioksidan aktivitesi (DPPH) 274-4174 umol
TE/g km arasinda degismektedir. Elde edilen nanoliflerden bazilar1 S. aureus, M.
luteus ve C. albicans a kars1 antimikrobiyal aktivite gostermistir.

Calismanin ikinci asamasinda ise ilk asamada kullanilan kosullardan dordii
secilerek polimerin %30 (w/w)’u oraninda karanfil ekstrakti ve ¢orekotu atigi
ekstrakt1 ilaveli pullulan ve pullulan/peynir alti suyu proteini nanolifleri elde
edilmistir. Liflerin fenolik madde igerigi 26,17-167,02 mg GAE/g km ve
antioksidan aktivitesi 1905-17165 pmol TE/g km araliginda saptanmustir. Karanfil
ekstrakti igeren pullulan nanolifi S. aureus, M. luteus, E. coli, C. albicans ve A.
flavus’a karsi antimikrobiyal aktivite gosterirken, ayni oranda g¢orekotu atigi
ekstrakti igeren pullulan nanolifi S. aureus ve E. coli bakterilerine Kkarsi
antimikrobiyal aktivite gostermistir.

Calismanin iiclincli asamasinda ise ikinci asamada iiretilen nanoliflerden
kesiksiz {liretilen, antibakteriyal aktivitesi, antioksidan aktivitesi yiiksek olan ve
homojen morfolojiye sahip olan ikisi segilip sosis Orneklerini kaplamada
kullanilmigtir. Ekstrakt ilaveli nanolifler ile kaplanan sosis Orneklerinin pH’si
depolama boyunca kontrol grubunun pH’sine gore daha yavas artmistir. Ekstrakt
ilaveli nanolifler ile kaplanan sosis 6rneklerinin L* (parlaklik) renk degerleri,
kontrol grubuna gore daha yiiksek bulunmustur. Ekstrakt ilaveli nanolifler ile
kaplanan sosis 6rneklerinin a* degeri depolama siiresince azalmis fakat bu azalma
kontrol grubuna gore daha yavas gerceklesmistir. Karanfil ekstrakti ve ¢orekotu
atig1 ekstrakti iceren nanolifler ile kaplanan sosis drnekleri, kontrol grubuna gore
TBARS degerini sirasiyla %20 ve %17 oraninda, E. coli sayisin1 sirasiyla 1,98 ve
1,01 log diizeyinde ve L. monocytogenes sayisini ise sirastyla 1,33 ve 0,87 log
diizeyinde azaltmstir.

ANAHTAR KELIMELER: Karanfil, ¢orekotu atig1, pullulan, peynir alt1 suyu
proteini, nanolif, elektro-egirme



ABSTRACT

PRODUCTION OF NANOFIBERS WITH PLANT EXTRACT VIA
ELECTROSPINNING METHOD AND USE FOR SAUSAGE COATING

PhD THESIS
OZLEM ZAMBAK
PAMUKKALE UNIVERSITY INSTITUTE OF SCIENCE

FOOD ENGINEE'RH\_I_G )
(SUPERVISOR:PROF.DR. SAMI GOKHAN OZKAL)

DENIZLi, MARCH 2023

In the first stage of this study, pullulan and pullulan/whey protein nanofibers
containing 5% (w/w) clove extract and black cumin waste extract were obtained by
electrospinning method. The diameters of the obtained nanofibers ranged from 168
to 600 nm. Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR), X-ray Diffraction
(XRD) and Differential Scanning Calorimetry (DSC) results showed a close
interaction between the obtained nanofibers and clove and black cumin waste
extract. The phenolic content of the nanofibers varied between 0.62-48.05 mg
GAE/g km and the antioxidant activity varied between 274-4174 umol TE/g km.
Some of the obtained nanofibers show antimicrobial activity against S. aureus, M.
luteus and C. albicans.

In the second stage of the study, four of the conditions used in the first
stage were selected, and 30% (w/w) clove and black cumin waste extract containing
pullulan and pullulan/whey protein nanofibers were obtained under these
conditions. The phenolic content of the fibers obtained varied between 26.17-
167.02 mg GAE/g km and the antioxidant activity varies between 1905-17165 pmol
TE/g km. Pullulan nanofiber containing clove extract showed antimicrobial activity
against S. aureus, M. luteus, E. coli, C. albicans and A. flavus, while pullulan
nanofiber containing black cumin waste extract at the same ratio showed
antimicrobial activity against S. aureus, and E. coli bacteria.

In the third stage of the study, two of the nanofibers produced in the second
stage, which are produced continuously, with high antibacterial activity, antioxidant
activity and homogeneous morphology, were selected and used in coating the
sausage samples.. The pH of the sausage samples coated with extract-added
nanofibers increased more slowly than the pH of the control group. The L”
(brightness) colour values of the sausage samples coated with extract-added
nanofibers were higher than the control group. The a” value of sausage samples
coated with extract-added nanofibers decreased during the storage, but this decrease
occured more slowly than the control group. Sausage samples coated with
nanofibers containing clove extract and black cumin waste extract decreased the
TBARS value by 20% and 17%, the count of E. coli by 1.98 and 1.01 log, and the
count of L. monocytogenes by 1.33 and 0.87 log, respectively, compared to the
control group.

KEYWORDS: Clove, black cumin waste, pullulan, whey protein isolate, nanofiber
electrospinning
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1. GIRIS

Son yillarda, giinliik diyet yoluyla sagligin iyilestirilmesi veya hastaliklarin
Onlenmesine yoOnelik artan talepler nedeniyle, polifenoller, vitaminler, mineraller,
omega-3-yag asitleri, biyoaktif proteinler veya peptitler, probiyotikler gibi biyoaktif
bilesenlerin eczacilik, gida takviyesi ve fonksiyonel gida alanlarindaki potansiyel
uygulamalari hizla artmaktadir (Wen ve dig. 2017). Biyoaktif bilesenlere olan bu ilgi,
yeni teknolojilerin gelistirilmesini ve bu maddelerin 6zelliklerini ve potansiyel
uygulamalarini gelistirmeye yonelik ilerici arastirma c¢abalarini dogurmaktadir

(Dordevic ve dig. 2015).

Bitki ekstrakti bilesenleri, bitkiler tarafindan normal gelisimleri sirasinda veya
mikroorganizmalarin, boceklerin veya olumsuz ¢evre kosullarinin saldirisina bagh
stres kosullarina karsi bir savunma mekanizmasi olarak tiretilen ikincil metabolitlerdir.
Bu metabolitler arasinda fenolik bilesikler, flavonoidler, fitosteroller, tokoller,
terpenoidler, alkaloitler, saponinler, tanenler, aromatik asitler, glukozinolatlar,
karotenoidler, ucucu yaglar, klorofil ve organik asitler ile proteaz inhibitorleri
bulunmaktadir (Makhuvele ve dig. 2020). Bitki ekstrakti bilesiklerinin gida
endiistrisinde uygulanmasi, yiiksek ucuculuklari, suda diisiik ¢oziiniirliikleri ve hava,
sicaklik, 151k, pH, nem gibi faktorlere karsi az kararli olmalari nedeniyle belirli
sinirlamalar gostermektedir. Bu bilesenlerin farkli yontemlerle enkapsiilasyonu, sahip
olduklart bu dezavantajlarin Ustesinden gelmek igin kullanilan yontemlerden
birisidir. Bu baglamda enkapsiilasyon bir aktif maddenin veya bilesigin 6zelliklerini
uzun siireli muhafazasina yardimci olan, duvar malzemesi olarak ifade edilen baska
bir maddenin i¢ine hapsedildigi fizikokimyasal bir islemdir (Mufioz-Shuguli ve dig.
2021).

Nanoteknolojideki gelismeler ve bilesenlerin kendiliginden bir araya gelme
davraniginin kontrol edilebilirligine bagli olarak biyoaktif maddelerin taginmasina
iliskin yeni bilgiler elde edilebilmekte ve bunlarin sonucunda yeni nesil kapsiillenmis
biyoaktif maddelerin tiretilmesinin imkan1 olusabilmektedir (Lopez-Rubio ve Lagaron

2012). Biyoaktif bilesiklerin ve probiyotik bakterilerin enkapsiile edilmesi, iist
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gastrointestinal sistemden gecerken canliliklarimi muhafaza etmek adina gida
teknolojisi acisindan 6nemli bir arastirma konusu haline gelmektedir. Kapsiillenmis
icerik maddeleri, mide-bagirsak (GI) sistemi yolculugu boyunca hayatta kalacak ve
boylelikle yararli etkiyi en iist diizeye muhafaza etmesi saglanabilecektir.
Enkapsiilasyon islemi ile gidanin duyusal niteliklerini etkilemeden matris boyutu
azaltilabilmektedir. Daha da 6nemlisi, matris boyutunu mikrometreden nanometreye
diisiirerek, tasima 6zellikleri daha etkili yeni malzemeler iiretilebilmektedir (Ghorani

ve Tuckher 2015).

Son zamanlarda mikron alt Olgekten nanometre oOlcegine kadar degisen
boyutlarda liflerin iiretilmesi i¢in elektrostatik potansiyelin kullanimi1 oldukg¢a dikkat
cekmeye baglamistir. Bu yontemin esast eski zamanlarda elektrostatik spreyleme
olarak ifade edilen yonteme dayanmaktadir. 1902 yilinda patentlenen bu yontem
1990’larda unutulmaya baglanmistir. Nanobilim ve nanoteknolojinin yayilmasiyla
birlikte arastirmacilar yeniden nanoliflerin iiretilebilecegi yiiksek voltajli teknikler
gelistirmeye baglamiglardir (Torres-Giner ve dig. 2008). Elektro-egirme sistemi
yiiksek voltaj kaynagi, paslanmaz ¢elik bir igne, bir siringa pompasi ve toplayicidan
olusan bir sistemdir (Oguz ve dig. 2018). Elektro-egirme gelecek vadeden, uygun
maliyetli, basit ve ¢ok yonlii bir nanolif {iretim teknigidir (Deng ve dig. 2018).
Elektroegirilmis nanolifler, genis ylizey alani, diizenli yiizey morfolojileri ve iistiin
mekanik 6zelliklere sahiptirler (Oguz ve dig. 2018). Elektro-egirme iglemi ile iiretilen
nanolifler tip, farmakoloji ve gida endiistrisinde enkapsiilasyon ve paketleme amagl

kullanilmaktadir (Faki ve dig. 2019).

Yenilebilir film kaplama, gida israfin1 6nleme amaciyla kullanilabilecek en 1yi
¢oziimlerden biridir. Gida {irinlerinin mikrobiyal kontaminasyona karst korunmasini
saglama ve gida iriiniinlin raf 6mriinli uzatma 6zelligine sahip olan yenilebilir film
kaplamalar gida iirtinlerini teknolojik agidan gelistirmektedir. Ayrica yenilebilir film
uygulamasiyla gidalarin verimliligi artirilabilir, tasima ve hijyen sorunlar1 giderilebilir
(Kumar 2019). Biyouyumluluk ve biyobozunurluk agisindan sentetik polimerlere gére
pek ¢ok avantaji bulunan yenilebilir filmler, antimikrobiyal ve antioksidan katkilarin
tastyicist gorevini de gorebilmektedirler (Ebrahimi ve dig. 2019). Yenilebilir filmler,
polisakkaritler, lipidler, proteinler ya da bunlarin karigimlar1 kullanilarak

iiretilebilmektedir. Bu kaplamalar kaplandiklar iirtinleri ¢esitli atmosferik gazlarin,
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nem ve su buharmin, oksijen ve karbondioksidin, mikroorganizmalarin olumsuz
etkilerinden koruduklar1 gibi gidalardaki solunum ve oksidasyon reaksiyonlarinin

hizlarini da azaltmaktadirlar (Sing ve Packirisamy 2022).

Bu calismanin amact; karanfil ve ¢orek otu atig1 ekstrakti igeren pullulan ve
pullulan-peynir alt1 suyu proteini polimerleri kullanilarak elektro-egirme yontemiyle
nanolif iiretmek ve nanoliflerin karakterizasyonunu FE-SEM goriintiileme, XRD,
DSC, FTIR, antimikrobiyal aktivite, antioksidan aktive yontemleriyle
gerceklestirmek, elde edilen nanoliflerin gida sistemlerinde kaplama materyali olarak
kullanim potansiyelini test etmek amaciyla segilen nanoliflerin kaplama malzemesi
olarak sosis O6rneklerine uygulanmasi ve sosis drneklerinin kalite parametreleri {izerine

kaplama materyalinin etkisini arastirmaktir.

1.1  Nanoteknoloji

Nanobilim ve nanoteknoloji malzemelerin atomik, molekiiler ve
makromolekiiler diizeyde iiretilmesi ve incelenmesidir. Ayn1 kimyasal yapiya sahip
daha biiytlik bilesenlerle karsilastirildiginda birim kiitleye diisen daha biiyiik yiizey
alan1 nedeniyle biyolojik bilesenler daha aktif hale gelir (Chau ve dig. 2007). Bu
teknoloji; antijenler, reseptorler, bagisiklik sisteminin hiicre alti bilesenleri ve
mikroorganizmalar gibi birgok biyolojik yap1 ile aymi Olgekte olan 1 ila 1000
nanometre toplam boyut araliginda bir birim olarak islev géren nesnelerin benzersiz
ozelliklerinden yararlanir (Smith ve dig. 2013). Nanomateryaller yiizey-hacim
oranlarinin genis olmasi nedeniyle bulunduklari malzemelere onemli 6zellikler
kazandirirlar. Kozmetik, gida, tekstil, ilag, elektronik, bilgisayar ara¢ gerecleri, gibi
sektorler nanomateryallerin bu Ozelliklerinden faydalanan sektorlerin  basinda

gelmektedir (Hannon ve dig. 2015).

Nanoteknoloji ile malzemeler ve cihazlar daha hizli, daha kiiclik, daha gii¢li,
daha verimli ve ¢ok yonlii olarak kullanilabilmektedir. Uygulamalarin daha etkili,
spesifik ve esnek olmasi ve nanoteknoloji araciligiyla elde edilen cihazlarin ve

ilaclarin daha ozellestirilmis, ¢cok yonlii ve uygun maliyetli olmas1 beklenmektedir

(Nasir 2010).



Nanoteknoloji, gida isleme ve paketleme de dahil olmak iizere birgok
endiistride ¢agin devrimi olarak nitelendirilmistir (Chau ve dig. 2007). Yeni
fonksiyonel malzemelerin gelistirilmesi, mikro ve nano 6lgekli 6rnek isleme, iiriin
gelistirme ve gida giivenligi, biyogiivenlik i¢in yontem ve enstriiman tasarimi gibi
alanlar gida endiistrisinde nanoteknoloji ile 6nemli dlgiide gelistirilebilecek alanlardir

(Moraru ve dig 2003).

Gida uygulamalar i¢in nanoteknoloji, 'asagidan yukariya' veya 'yukaridan
asagiya' olmak tizere iki farkli yaklasimla uygulanabilir. Yukaridan asagiya yaklasim
temel olarak gida malzemelerinin 6gilitme gibi fiziksel yontemlerle islenerek daha
kiigiik boyutlara getirilmesidir. Yiiksek su tutma kapasitesine sahip ince boyutlu
bugday unu elde etmek i¢in kullanilan kuru 6glitme teknolojisi bu yaklasima 6rnek
gosterilebilir. Buna karsilik, biyolojinin kendi kendine montaj ve kendi kendine
organizasyon kavramlar1 asagidan yukariya gida nanoteknolojisine ilham veren
kavramlardir. Kazein miselleri veya nisastanin diizenlenmesi Ve kiiresel proteinler ile
protein kiimeleri gibi kararli yapilarin olusmasi, kendi kendine birlesen yapilarin
ornekleridir. Nanometre oOl¢eginde kendi kendine yapilandirma, farkli kovalent

olmayan kuvvetler arasinda bir denge kurularak elde edilebilir (Sozer ve Kokini 2009).

1.2 Nanolif Uretiminde Kullamlan Yéntemler

Nanolif tiretim yontemlerini;

e Fibrilasyon yontemi ile nanolif iiretimi

e Eriyik iifleme (meltblown) yontemi ile nanolif tiretimi

e Cift bilesenli (bicomponent) yontem ile nanolif tiretimi

e Elektro-egirme (electrospinning) yontemi ile nanolif tiretimi olmak {izere

dort ana baglik altinda toplamak miimkiindiir (Kriegel ve dig. 2008).



1.2.1 Fibrilasyon ile Nanolif Uretim Yéntemi

Dogal seliiloz demetlerinin seliiloz nanoliflerine ayrigsmasina fibrilasyon veya
daha az yaygin bir ifadeyle defibrilasyon denir. Biyokiitlenin seliiloz nanoliflerine
fibrilasyonu, en yaygin olarak enzimatik, kimyasal, mekanik islem veya bunlarin bir
kombinasyonu yoluyla elde edilmektedir (Pennells ve dig. 2020). Fibrilasyonu
gerceklestirmek icin homojenizasyon, sonikasyon ve mikro-akigskanlastirma gibi
tekrarlanan mekanik iglemler, lifler arasi hidrojen baglarini par¢alamak amaciyla
gereklidir. Fakat bu islemler, ticari uygulamalar i¢in yiiksek enerji maliyeti

gerektirdiginden oldukga pahalidir (Wang ve dig. 2020).

1.2.2 Eriyikten Nanolif Uretim Yontemi

Eriyikten nanolif iiretimi genel olarak kiiciik caplara sahip lifler iiretmek i¢in
kullanilan yontemlerden biridir. Eriyikten nanolif iiretimi yonteminde teorikte 0,5 ile
30 um arasinda degisen boyutlarda, pratikte ise 2-7 um arasinda degisen boyutlarda lif
iretmek miimkiindiir. Bu yontemde oncelikle bir ekstriidere beslenen polimer burada
stvi hale gelir. Daha sonra cesitli filtrelerden gegirilerek bir pompa yardimiyla
karistirict bolgeye iletilir. Sonrasinda yiiksek basing altinda sicak hava iiflenerek metal
uctan ¢ikan filamentler inceltilir ve hareketli bir bant iizerine dokiiliir. Tastyict bantta
uzunlamasina serilen filamentler silindirlerden gegirildikten sonra lif iiretimi
gergeklesir. (Kozanoglu 2006). Bu teknikte dretilen nanolifin ¢api, malzeme
ozelliklerinden ve islem parametrelerinden etkilenir. Uretimi etkileyen malzeme
ozellikleri; polimer tipi, polimer formu (pelet, graniil veya toz), molekiiler agirlik veya
eriyik akis indeksi ve katki maddesi kullanimi1 olarak ifade edilebilir. Nanolif ¢apinm
etkileyen islem parametreleri ise, uctan toplayiciya olan mesafe, polimerin sicakligi ve
akis hizi, havanin sicaklig1 ve akis hiz1 ve kalip profili olarak ifade edilebilir (Sarbatly
ve dig. 2021).



1.2.3 Cift Bilesenli Nanolif Uretim Yontemi

Nanolif eldesinde kullanilan bir diger yontem ise, ayristirilabilen veya
¢oziilebilen ¢ift bilesenli liflerin tiretimidir. Bu yontemde iki eriyik/¢ozelti halindeki
farkli polimerler, ¢ekirdek/kabuk (veya c¢ekirdek/kilif), yan/yana ve denizde ada (I/S)
gibi istenen konfigiirasyonlari olusturmak i¢in farkli enine kesitlerle igne ucu ¢ikisinda
bulusur. Bu lifler, iki bilesenli liflerin tiretiminde kullanilan polimerlerin yapisina bagh
olarak iletkenlik ve kendi kendine kivrilma gibi farkli 6zelliklere sahiptir (Naeimirad
ve dig. 2018). Yan yana iki bilesenli liflerin {liretimi i¢in temel prensip, iki polimerin
erimesi veya iki ayri ¢ozeltinin bir ayirici yardimiyla ayrilmis igne deliklerine ulagsmasi
ve son olarak igne deligine yan yana akmasidir (Zhu ve dig. 2021). Denizde ada
seklindeki lifler ayn1 zamanda matris-filament lifleri olarak da adlandirilir ¢iinkii enine
kesitte bir polimerin ikinci bir polimerin matrisine sokulmasi gibi goriiniirler. Denizde
ada lifleri, ada kisminin ¢apinin homojen veya homojen olmayan dagilimina sahip
olabilir (Almetwally ve dig. 2017). Bir ¢ekirdek-kabuk lifi ise, dis bélme ("kabuk"
olarak gosterilir) ve i¢ bolme ("¢ekirdek" olarak gosterilir) olmak tizere ikincisinin
birincisi tarafindan tamamen kapatildig1 iki ayr1 bélmeden olusur. Ayri olmalarina
ragmen (genellikle ayr1 bir sinir tabakasi ile gozlenir), hem ¢ekirdek hem de kabuk
tabakalar1 i¢lerinden molekiiler gecise izin verir. Bu mekanizma biyomolekiil salim

caligmalarinda difiizyon giidiimlii mekanizma olarak bilinir (Abdullah ve dig. 2019).

1.2.4 Elektro-Egirme Islemi ile Nanolif Uretimi

Elektro-egirme yontemiyle nanolif eldesinin gergeklestirilebilmesi i¢in uygun
bir polimer ¢ozeltiye, polimer ¢ozelti ile temas eden bir elektroda, yiiksek gerilim
saglayan diiz akim bir glic kaynagina ve topraklanmis toplayici plakaya ihtiyag
duyulmaktadir (Andrady 2008). Elektro-egirme islemi ile nanolif eldesi i¢in uygun
bir ¢oziicli ile ¢dziinen polimer cam bir pipet veya siringaya aktarilir. Pompa
diizenegine yerlestirilen siringa ile karsisindaki toplayici levha arasina yiiksek gerilim
potansiyeli uygulanir. Polimer ¢ozelti damlasi belirli bir esik voltaj degerine kadar
besleyici iinitedeki ignenin ucunda yarim kiire seklinde asili durumda kiiresel bir

bicimde bulunmaktadir (Weiss ve dig. 2012). Potansiyel fark degeri bir esik degerine
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geldiginde elektrostatik kuvvetler ile ylizey gerilimi kuvvetleri arasindaki fark ortadan
kalkar, kuvvetler birbirine esitlenmis olur. Bu noktada siringanin ucundaki damla sekil
degistirir ve koni seklini alir. Bu koni ‘Taylor konisi’ olarak ifade edilir (Sekil 1.1).
(Subbiah ve dig. 2005).

Sekil 1.1: Elektro-egirme diizeneginde voltajin kademeli olarak artisiyla Taylor
konisinin jete donlismesi a: Yarim kiire seklindeki damla, b,c: Artan voltaj degerleri
ile yarim kiirenin bitylimesi, d: Taylor konisi, e: Jet olusumu, f: Kararli jet olusumu

(Larrondo ve Manley 1981)

(Cozeltinin bu konik sekli aldig1 andaki voltaj kritik voltaj olarak ifade edilir ve
kritik voltaj degerine gelinmesiyle beraber besleme ucunda fiskiyeye benzer bir jet
olusumu gergeklesir (Khalf ve Madihally 2017). Bu jet, elektrik alan tarafindan
topraklanmis toplayiciya dogru hizlandirilir. Jet elektrik alanindan gecerken, jet
ylzeyinde yiikler birikir. Bu yiikler, jetin bir kam¢ilama veya biikiilme hareketine
neden olacak sekilde esit olmayan bir sekilde dagitilabilir. Sonug olarak, jet i¢indeki
polimer zincirleri gerilme ve yonlenme egilimi gosterirken ¢oziicii buharlagmasi hizla

meydana gelebilir (Kriegel ve dig. 2008). Bunun sonucunda toplayiciya dogru hareket
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eden pargaciklarin ¢aplarinda mikro veya nano boyuta kadar azalma gergeklesir ve

bdylece istenen 6zellikte nano yapilar elde edilir (Khalf ve Madihally 2017).

1.2.5 Elektro-Egirme islemini Etkileyen Faktorler

Elektro-egirme siireci ve nanoliflerin morfolojisi ve ¢api; isleme parametreleri,
polimer ¢ozeltisinin 6zellikleri ve cevresel faktdrler olmak lizere 3 ana faktorden

etkilenmektedir (Angammana ve Jayaram 2016).

1.2.5.1 Céozeltinin Ozellikleri

1.25.1.1 Viskozite

Cozelti viskozitesi, polimerik liflerin elektro-egrilmesi sirasinda lif boyutunun
ve morfolojisinin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynamaktadir. Polimer ¢ézeltinin gok
diisiik viskoziteye sahip olmasmin siirekli lif olusumunu kisitladigi, ¢ok yiiksek
viskoziteye sahip olmasinin ise jet olusumunu zorlastirdigi belirtilmektedir. Bu
nedenle elektro-egirme yonteminde kullanilacak polimer ¢6zeltilerin optimum
viskozite degerlerine sahip olmasi gerekmektedir (Bhardwa; ve Kundu 2010).
Optimum viskozite degerlerinin yaklasik olarak 1 ila 200 poise arasinda degistigi fakat
1- 20 poise araliginda homojen nanoliflerin {iiretilebildigi tespit edilmistir (Islam ve
dig. 2019). Bunun yansira ¢ozelti viskozitesi azaldikga, yiiksek kristallik ve
mukavemete sahip ince lifler elde edilirken, ¢6zelti viskozitesi arttikga, diisiik voltaj

degerlerinde bile lif olusumu meydana gelmektedir (Ibrahim ve Klingner 2020).

1.2.5.1.2 Konsantrasyon

(Cozelti konsantrasyonu, viskozite ve yiizey gerilimindeki degisimler nedeniyle
elektro egrilmis liflerin olusumu igin 6nemli bir parametredir. Cok diisiik
konsantrasyona sahip polimer ¢ozelti, ylizey geriliminin etkisiyle baloncuklu lifler
olustururken, ¢ok yiiksek konsantrasyona sahip ¢ozelti ise, daha yiiksek viskoziteye
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sahip olmasi nedeniyle lif olusumunu kisitlamaktadir (Subbiah ve dig. 2005, Haider
ve dig. 2018). Ayni elektro-egirme kosullar1 altinda, polimer ¢dzeltinin
konsantrasyonunun belli bir diizeye kadar arttirilmasi ise, nanoliflerin ¢apini

artirmaktadir (Bera 2016).

1.2.5.1.3 Molekiiler Agirhk

Elektro-egirme isleminin ger¢eklesmesi i¢in kullanilacak olan polimer
¢Ozeltisinin eldesinde kullanilacak polimerin molekiil agirhig yeterli diizeyde
olmalidir. Clinkii molekiil agirligi ¢ozelti viskozitesi ve ¢ozelti konsantrasyonu gibi
elektro-egirmeyi etkileyen diger onemli degiskenlerle baglantilidir. Molekiil
agirligiin arttiritlmasiyla birlikte polimerin zincir uzunlugu da artar bu da ¢dzeltinin
viskozitesini artirir ve bdylece elektro-egirme sirasinda polimer jetinin yogun zincir
karmagikligina sahip olmasina neden olur. Boylelikle boncuksuz ve daha kalin lifler

elde edilmektedir (Mihindukulasuriya 2012).

1.2.5.1.4 Yiizey Gerilimi

Yiizey gerilimi, elektro-egirme islemi sirasinda uygulanan gerilime karsi
gosterilen birincil kuvvettir ve nanolif olusumunu etkiler. Dusiik yiizey gerilimli
polimer ¢ozeltileri genellikle diizglin morfolojiye sahip lifler tiretmektedir. Ancak bu,
diisiik yiizey gerilimine sahip her ¢ozeltiden nanolif elde edilebilecegi anlamina
gelmez. Nanolif tiretimi i¢in gerekli olan minimum voltaj, ¢6zeltinin ylizey gerilimi
ile artar fakat bu artis her zaman dogrusal bir sekilde gerceklesmemektedir. Polimer
¢ozeltilerinin yiizey gerilimleri ¢ozelti konsantrasyonu, ¢6zeltinin kimyasal bilesimi
ve sicakliktan etkilenir (Okutan ve dig. 2017). Polimer ¢ozeltisinin yiizey gerilimi
elektro-egirme siirecinde damlaciklarin, boncuklarin veya liflerin olusumunu
etkilemektedir. Elektro-egirme sirasinda lif olusumunun meydana gelmesi i¢in, digiik
ylizey gerilimine sahip polimer ¢ozeltiler, daha yiiksek yiizey gerilimine sahip
cozeltilere gore daha diisiik elektrik alana ihtiya¢ duymaktadirlar. Cok yiiksek yiizey
geriliminde, kararsiz bir polimer jetin olusmasindan dolayi lifler yerine damlaciklar

olugmaktadir (Rezaei ve dig. 2015).



1.2.5.1.5 Elektriksel iletkenlik

Polimerler, birka¢ dielektrik malzeme haricinde genellikle iletkenlerdir ve
polimer ¢ozeltisindeki yiiklii iyonlar, polimer jetinin meydana gelmesinde oldukca
etkilidir. Tyonlar, jetin yiik tasima kapasitesini arttirarak uygulanan elektrik alan
sayesinde jeti daha yliksek gerilime maruz birakir (Subbiah 2005). Cozeltinin
elektriksel iletkenligi arttiginda, nanoliflerin ¢apinda 6nemli bir diisiis olur. Diisiik
elektriksel iletkenlige sahip olan ¢6zeltilerde polimer jeti yeterince uzamaz bu da elde
edilen liflerin boncuklu bir yapida olmasina neden olmaktadir. Genel olarak, yiiksek
elektriksel iletkenlik degerine sahip olan polimer ¢ozeltilerden daha kiiciik capli
nanolifler tiretilebilmektedir (Haghi ve Akbari 2017).

1.2.5.2 Islem Parametreleri

1.2.5.2.1 igne ucu ile toplayic1 arasindaki mesafe

Toplayici ile igne ucu arasindaki mesafenin arttirilmasiyla elektro-egirme
islemi sirasinda lifler daha uzun siire havada kalmaktadir. Siirenin uzamasiyla birlikte
daha kuru ve kiigiik captaki nanolif eldesi gerceklesmektedir. Mesafenin ¢ok
kisaltilmasi ise liflerin kurumadan toplayiciya ulagsmasma bu yiizden nemli ve
boncuklu liflerin olugsmasina neden olabilmektedir (Mihindukulasuriya 2012). Fakat
mesafe belli bir degeri astiginda ise elektrik alan zayiflayacagindan lif capinin

artmasina neden olabilmektedir (Li ve dig. 2021).

1.25.2.2 Voltaj

Elektro-egirme siirecinde voltaj, polimer jetinde ylizey yiikii olusturdugu ve
nanoliflerin ¢apini etkiledigi i¢in kritik unsurlardan biridir. Artan voltaj degerleri genel
olarak akigkan jeti lizerinde artan elektrostatik itme kuvvetlerine neden olur ve bu da
nanolif ¢capinin azalmasi sonucunu dogurur. Fakat bazen, cok yiiksek voltaj degerleri
igne ucundan daha fazla polimer tahliyesine neden oldugundan nanoliflerin ¢apinda

artis meydana getirebilmektedir (Okutan ve dig. 2017). Elektro-egirme diizeneginde
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voltajin degisimi, igne ucu ile toplayici arasindaki elektrik alanin giiclinii kontrol
eder. Cozeltiye gerilim uygulandiginda, ¢ozeltideki elektrostatik kuvvet ¢ozeltinin
ylizey gerilimini yener boylelikle elektrik alan elektro-egirme islemini baslatir. Akis
hizina baglh olmakla birlikte kararli bir Taylor konisi olusumu i¢in yiiksek voltaj

degerlerine gerek duyulmaktadir (Ghorani ve Tuckher 2015).

Elektrik alanin yogunlugu elde edilen nanoliflerin lif ¢ap1 {izerine dogrudan
etkilidir. Yetersiz veya uygun olmayan elektrik alan yogunlugu elde edilen nanoliflerin
boncuklu yapida olmasina ya da polimer jetinin kesilmesine neden olabilmektedir.
Uygulanan voltaj yiikseltildiginde, Taylor konisi olusturacak damlanin hacmindeki bir
azalma meydana geldigi ve bununda boncuklu nanolif eldesine neden oldugu

belirtilmektedir (Chinnappan ve dig. 2022).

1.2.5.2.3 Cozelti debisi

Polimer ¢dzeltinin debisi diger bir ifade ile akis hiz1 elektro-egirme siirecini
etkileyen bir diger faktordiir. Coziiclinlin tamamiyla uzaklastirilmasi ve kuru nanolif
eldesi i¢in ¢ozeltinin akis hizi ile jetin olusum hizinin uyumlu olmasi gerekmektedir.
Aksi halde ¢ok diisiik akis hizlarinda jet olusmamakta ve elektro-egirme islemi
gerceklesmemektedir. Cok yiliksek akis hizlarinda ise c¢oOziicii tam anlamiyla
uzaklastirilamadigi icin baloncuk iceren ve kalin ¢apli nanolifler elde edilmektedir

(Isik 2016).

1.2.5.3 Cevresel Faktorler

Elektro-egirme siirecini etkileyen, tlizerinde yogun bir sekilde c¢aligsilan en
onemli iki ortam parametresi nem ve sicakliktir. Nanolif konfigiirasyonu, elektro-
egirme sirasinda nemdeki degisim ile degismektedir. Nemli kosullarda gozenekli
liflerin elde edildigi bilinmektedir. Nanolifin sekli, boyutu ve ¢ap dagilimlar1 gibi
gozenekle ilgili nitelikler, ortam neminin degismesi ile degismektedir. Bu nedenle
ortam nemi arttiginda nanoliflerin gbzenek g¢aplar1 ve gozenekliligi de artmaktadir

(Azizzadeh 2017). Ortam sicakligr arttiginda ise polimer ¢ozelti igerisindeki ¢oziicl
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daha hizli buharlagabilmektedir bu da daha homojen ve ince lif ¢apina sahip nanolif

eldesini saglamaktadir (Yilmaz ve Altan 2017).

1.3 Pullulan

Dogal ve modifiye edilmis polisakkaritler, biyolojik olarak uyumlu ve
parcalanabilir olmalar1 ve istenilen 6zellikleri elde etme amaciyla modifiye edilebilir
olduklarindan  bioaktif bilesenlerin enkapsiilasyonu ig¢in umut vaadeden
materyallerdir. Karbonhidrat bazli dagitim sistemlerine sahip olmalari nedeniyle
fonksiyonel gruplari araciligiyla hem hidrofilik hem de hidrofobik bioaktif bilesenlerle
tepkimeye girerek onlar1 baglamak ve hapsetmek i¢in ¢ok yonlii tasiyict ozelligi
sergilemektedirler. Ayrica protein ve lipit bazli dagitim sistemlerine kiyasla daha
yiiksek sicaklik stabilitesine sahiplerdir (Ghorani ve Tucker 2015). Aljinat, seliiloz,
kitosan, pullulan, nisasta, dextran gibi polimerler elektro-egirme isleminde sik¢a

kullanilan polisakkaritlerdendir (Angel ve dig. 2022).

Pullulan; mantar benzeri bir maya olan Aureobasidium pullulans tarafindan
tiretilen, maltotrioz (glukoz tinitelerinin a-1,4 glikozidik baglariyla baglanmasi
sonucunda olusur) Unitelerinin a-1,6 glikozidik baglariyla baglanmasi sonucunda
olusan diiz zincirli bir egzopolisakkarittir (Sekil 1.2). Pullulanin bu yapisi ona
esneklik, suda ¢oziinme ve lif olusturabilme gibi 6zellikler vermektedir (Qin ve dig.
2019). Renksiz, tatsiz, kokusuz ve toksik olmayan pullulan Amerika Birlesik
Devletleri Gida ve Ilag Dairesi tarafindan GRAS (Genel olarak giivenli kabul edilen)
olarak kabul edilmektedir. Bu 6zellikleri nedeniyle gida sanayi, kagit sanayi, doku
miihendisligi ve eczacilik gibi sektorlerde kullanilmaktadir (Cabuk ve Harsa 2015,
Wang ve Zieggler 2017, Yang ve dig. 2020). Pullulan merdiven basamagi benzeri
molekiil yapisina sahiptir. Bu nedenle etkili bir bigimde lif ve film olusturabilmektedir.
Bu 6zellikleri pullulanin ambalaj ve kaplama malzemesi olarak kullanilmasina katki
saglamaktadir. Ayrica pullulanin linaj yapisi, reolojik ozellikleri elektro-egirme
yontemiyle lif elde edilmesini kolaylastirmaktadir. Hatta problemli elektro-egirme
proseslerinde elektro-egirme islemi gerceklestirilecek ¢oOzeltinin  6zelliklerini
gelistirmesi ve egirme islemini kolaylastirmasi amaciyla pullulan kullanilabilmektedir

(Celebioglu ve Uyar 2021).
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Sekil 1.2: Pullulanin kimyasal yapis1 (Ferreira ve dig. 2015)

1.4  Peynir Alt1 Suyu Proteini

Insan viicudunun ana bilesenini olusturmalari, degerli besin igerigine sahip
olmalar1 ve fonksiyonel gida katkilar1 olmalari nedeniyle proteinler, bioaktif
bilesenlerin enkapsiilasyonunda sentetik polimerlere gére daha ¢ok tercih
edilmektedirler. Proteinlerin, esas olarak karmagik ikincil ve tgiinciil yapilari
nedeniyle, proteinlerden tek basina elektro-egirme yontemiyle nanolif eldesi oldukga
zordur. Kiiresel proteinler, egirme islemi sirasinda karigsmak ve i¢ ice gegmek i¢in gok
az i¢ etkilesime sahiptirler (Ghorani ve Tucker 2015). Fakat dogru ¢oziicli sec¢imi,
polimer ¢ozeltisine denatiire edici ajan ilavesi ya da 1s1 uygulamasiyla proteinlerin
elektro-egirilmeleri kolaylastirilabilmektedir (Mendes ve dig. 2017). Proteinlerin
elektro-egirilmesini saglayacak bir diger yontem ise yiiksek elektro-egirilme
kapasitesine sahip tasiyict bir polimer ile proteinleri karistirmaktir (Nieuwland ve dig.
2014). Jelatin, kolajen, elastin, kazein, amarant, zein, peynir alt1 suyu proteini ve
hordein gibi proteinler elektro-egirme sirasinda kullanilan proteinlere drnek olarak
verilebilmektedir (Mendes ve dig. 2017).

Peynir alti1 suyu proteinleri kazeinlerle birlikte iki 6nemli siit proteini
grubundan biridir (Cabuk ve Harsa 2015). Su baglayici, lezzet arttirici, jellestirici,

emiilsifiye edici ve koplirtiicli karakterlerinden dolay1 gida takviyesi ve fonksiyonellik
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arttirict olarak da kullanilabilirler. Antimikrobiyal, antiviral ve antikarsinojenik
Ozelliklere sahip olmalar1 peynir alti suyu proteinlerinin 6nemini arttirmaktadir
(Sullivan ve dig. 2014). Ayrica peynir alti suyu proteini kullanilarak tiretilen
nanoliflerin biyoaktif bilesen salinimini daha kontrollii bir sekilde gergeklestirdigi

belirtilmektedir (Mendes ve dig. 2017).

15 Karanfil

Karanfil (Syzygium aromaticum), Endonezya, Sri Lanka ve Hindistan'a 6zgii
ve Myrtaceae familyasina ait iyi bilinen sifali bir bitkidir (Hameed ve dig. 2021).
Esansiyel yag1 ve 6zii uzun siiredir tedavi amagli kullanilmaktadir (Cortés-Rojas ve
dig. 2014). Karanfilin etken maddeleri olan &jenol, &jenol asetat, B-karyofillen
teropatik etkilerinden sorumludur (Hameed ve dig. 2021). Karanfilin yapisinda
bulunan bu etken maddelerin agr1 kesici Ozelliklerinin oldugu bilinmektedir
(Moghimian ve dig. 2018). Bunun yani sira karanfilin antibakteriyel, antienflamatuvar,
antifungal ve antioksidan etkileri de mevcuttur (Suantawee ve dig. 2015). Ancak
karanfil  ekstresi ugucu Dbilesenleri nedeniyle stabilitesini uzun = siire
koruyamamaktadir. Bu nedenle, antibakteriyel ve antioksidan 6zelliklerini daha uzun
stire koruyabilmek i¢in aktif maddelerinin gesitli yontemlerle enkapsiile edilmesine
ihtiyag  duyulmaktadir. Elektro-egirme, aktif maddelerin enkapsiilasyonunda
kullanilan en yaygin yontemlerden biridir ve elektro-egirme yontemiyle elde edilen
nanolifler, tip, farmakoloji, ilag ve gida endistrilerinde kullanilmaktadirlar (Faki ve

dig. 2019, Unalan ve dig. 2019).

1.6 Corekotu

Corek otu (Nigella sativa L.), bircok Asya, Orta Dogu ve Uzakdogu iilkesi
tarafindan geleneksel tipta kullanilan bir baharattir (Sharifi ve dig. 2020). Corek otu
esas olarak sabit ve ucucu yaglar, karbonhidratlar, proteinler, alkaloidler, vitaminler
ve mineraller icermektedir (Aras ve dig. 2021). Timokinon (%30-48), timohidrokinon,
ditimokinon, simen (%7-15), karvakrol (%6-12), 4-terpineol (%2-7), t-anetol (%1-4),

pinen ve timol, gibi baslica biyoaktif bilesikler ¢orekotu yaginda énemli miktarlarda
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bulunmaktadir. Tiim biyoaktif bilesikler arasinda timokinon (TQ), ¢érek otu yaginin
en onemli aromatik bileseni olarak kabul edilir (Ali ve dig. 2022). Corek otunun
analjezik ve antiinflamatuar etkileri, antikanser 6zellikleri, antibakteriyel aktivitesi,
antifungal etkileri ve antioksidan kapasitesinin oldugu bilinmektedir. Corek otu yagi
veya ¢orek otu ekstraktinin elektro-egirme yoluyla polimerik nanoliflere yiiklendigi
bilinmektedir (Aras ve dig. 2021).

Corek otu atif1 ise, bir yan iirlin olarak ayni zamanda degerli biyoaktif
bilesiklerin (6rnegin, hidroksibenzoik, siringik ve p-kumarik asitler) kaynagimni
olusturmaktadir. Ayrica, protein agisindan zengin bu degerli bir yan iirlin olan ¢érek
otu atig1, yenilebilir film eldesinde basaril1 bir sekilde kullanilabilmektedir. Mevcut
bilgiler gdz oniine alindiginda ¢orek otu atig1, besin degeri ve yiiksek degerli biyoaktif
bilesikler nedeniyle biyopolimer karisimlarinda diisiik fiyath bir antioksidan ajan

haline gelebilir (Tymczewska ve dig. 2022).
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2. LITERATUR ARASTIRMASI

Terzi (2013), tarafindan yapilan c¢aligmada %15°1ik jelatin ¢ozeltisi
kullanilarak elektro-egirme yontemiyle jelatin nanolifleri elde edilmistir. Elde edilen
jelatin nanolifi ve jelatin polimeri %0,5, 1,0 ve 1,5 konsantrasyonlarda su, zeytinyagi
ve siit gibi model gidalara eklenerek bu gidalarin reolojik ozelliklerine etkisi
aragtirtlmistir. Calismanin sonucunda ise jelatin nanolifleri ilave edilen model
gidalarin viskozite degerlerinin sadece jelatin polimeri iceren gidalara gore daha
yiiksek oldugu belirlenmis ve bu nedenle jelatin nanoliflerinin gidalarda kivam verici

olarak kullanilabilecegi ifade edilmistir.

Miyoshi ve dig. (2005) tarafindan yapilan bir ¢alismada zein proteininden
nanolif eldesi gerceklestirilmis ve bu nanolif eldesi iizerine hangi parametrelerin etkili
oldugu aragtirllmistir. Zein %80’lik etanol-su karisimi igerinde ¢ozlindiiriilmiis ve
elektro-egirme yontemiyle 700 nm c¢apinda zein lifleri elde edilmistir. Liflerin
morfolojisi polimer konsantrasyonu ve uygulanan elektrik alanin siddeti gibi
parametrelerin degisiminden etkilenmistir. Cozelti konsantrasyonu arttikga daha
dayanikli lifler olustugu belirlenmistir. 15 kV elektrik alanda ¢6zelti konsantrasyonu
%21 ve lizerinde oldugunda 30 kV elektrik alanda ise ¢6zelti konsantrasyonu %18 ve

tizerinde oldugunda nanolif eldesi gerceklestirilmistir.

Drosou ve dig. (2018) pullulan ve peynir alt1 suyu proteinini farkli oranlarda
(100:0, 80:20, 70:30, 50:50, 20:80 (w/w)) kullanarak elektro-egirme yontemiyle
nanolif eldesi gergeklestirdikleri ¢alismalarinda, karisim oranlarinin viskozite,
elektriksel iletkenlik, yiizey gerilimi, akis hizi, uygulanan voltaj, ug-toplayici
mesafesi gibi parametrelerin elde edilen nanoliflerin morfolojisi {izerine etkilerini
arastirmiglardir. Bu calismada elde edilen nanoliflerin ¢aplarinin yaklasik olarak 231
nm oldugu ve %30 (w/w)’dan daha diisiik oranlarda pullulan igeren ¢ozeltilerin
boncuklu morfolojiye sahip olduklari tespit edilmistir. Ayrica karisimda pullulan orani
arttikca nanolif ¢apinda artis meydana geldigi akis hizi, uygulanan voltaj, u¢-toplayici
mesafesi gibi parametrelerin nanolif morfolojisini etkiledigi, pullulan: peynir alti suyu
proteini nanoliflerinin 1s1l agidan peynir alti suyu proteini nanoliflerine gore daha

kararl1 oldugu tespit edilmistir.
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Yilmaz (2015), E vitamininin elektro-egirme yontemiyle jelatin nanoliflerine
enkapsiilasyonunu gergeklestirmistir. 22 kV voltaj, 0,5 mL/h akis hizi, 10 cm plaka-
siringa arast mesafede, E vitamini jelatin polimeri kullanilarak elektro-egirme
yontemiyle enkapsiile edilmis ve nanolif eldesi gergeklestirilmistir. Elde edilen
sonuglara gore, elektro-egirme yontemiyle 45-300 nm arasindaki ¢aplarda nanolifler
elde edilmistir. Nanoliflerin temas agis1 6lglim sonuglarina gore E vitamininin
enkapsiile edilmesiyle elde edilen nanoliflerin hidrofilik karakterde oldugu
belirlenmistir. Ayrica E vitamininin jelatin nanolifinin difiizyon yetenegini artirici

etkisi oldugu ifade edilmistir.

Ghayempour ve Mortazavi (2014) tarafindan yapilan bir ¢aligmada nane yagi
alginat biyopolimeri ile elektro-egirme yontemi ile kaplanmis ve depolama stabilitesi
arastirtlmistir. Bu amag¢ kapsaminda nano- ve mikro-kapsiiller tiretilmis ve SEM ile
yapilan dlgiimler sonucunda boyut karakterizasyonu gergeklestirilmistir. Ince tabaka
kromotografisi (TLC), gaz kromotografisi-kiitle spektroskopisi (GC-MS) ve
termogravimetrik analiz (TGA) yontemleri kullanilarak nane esansiyel yaginin
enkapsiilasyon stabilitesi belirlenmistir. Uretilen nano-kapsiillerin antimikrobiyal
aktivitesi Gram-negatif bakteri olan Escherichia coli ve Gram-pozitif bakteri olan
Staphylococcus aureus kullanilarak belirlenmistir. Kapsiillenmis ve kapsiillenmemis
nane yagmin E.coli ve S.aureus iizerinde %100 oraninda bir azaltma etkisi s6z
konusuyken, sadece alginat nanoliflerinin de bu bakteriler iizerinde inhibisyon
etkisinin E. coli i¢in %73,2 ve S. aureus i¢in ise %75,0 oldugu tespit edilmistir. Ayrica

kullanilan yontemle nane yaginin %94’i enkapsiile edilmistir.

Lopez-Rubio ve dig. (2012) yaptiklar1 caligmada Bifidobacterium animalis
subsp. lactis BB-12 susunu pullulan ve peynir alti suyu proteinleriyle enkapsiile
etmigler ve probiyotiklerin canliligin1 dondurularak kurutulmus o6rnekler ile
kiyaslamiglardir. Analizler 2 farkli sicaklik (4 ve 20°C) ve 4 farkli bagil nem (%0, 11,
53 ve 75) degerinde gergeklestirilmistir. Yapilan ¢alisma sonucunda elektro-egirme
yoluyla kapsiilleme, 6zellikle 20°C’de bifidobakteriyel susun yasayabilirligini nemli
Olclide arttirmistir. Peynir alt1 suyu proteinleri yiiksek bagil nemde bile hiicrelerin
hayatta kalmasini etkili bir sekilde uzattigindan, kapsiilleme malzemesi olarak

pullulandan daha fazla koruma kabiliyeti gostermistir.
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Gomez-Mascaraque ve dig. (2016) tarafindan yapilan bir bagka caligmada
peynir alti suyu proteinleri matriksi ile L. plantarum susuna ait probiyotik
mikroorganizmalarin enkapsiilasyonu gerceklestirilmistir. Bu calismada kullanilan
voltaj biiyilikliigiinilin, yiizey aktif madde konsantrasyonunun ve ortama probiyotik
ilavesinin hiicre canlilig1 ve tiretkenligi iizerine etkisi arastirilmis olup ayn1 zamanda
dondurularak kurutulmus suslarla karsilastirma gergeklestirilmistir. Calisma
sonucunda canlilik kayiplarinin 1 logio kob’dan daha az oldugu ve son iiriiniin bakteri
sayisinin 8,5 logio kob/g’1 astig: tespit edilmistir. Ayrica voltajin biyiikligi, ylizey
aktif madde konsantrasyonundaki artis ve probiyotik ilavesinin iiriin verimini artirdigi

belirtilmistir.

Fernandez ve dig. (2009) yilinda yaptiklart bir ¢alismada gida endiistrisinde
1s18a duyarliligr ile bilinen renklendirici ve antioksidan madde o6zelligiyle yaygin
olarak kullanilan B-karoteni zein prolamin duvariyla elektro-egirme yontemiyle
kaplamiglardir. Olusan lif kapsiillerinin nano ve mikro boyutlarda oldugu ve Raman
goriintiileme spektroskopisiyle yapilan gézlemler sonucunda B-karotenin zein lifleri
icinde dagildig: fakat bazi yerlerde kiimelesmeler olusturdugu ve antioksidan aktivite
stabilitesini korudugu belirlenmistir. Bununla birlikte, kapsiillenmis bilesik i¢in UV
1sina maruz birakildiginda B-karotenin 1sik stabilitesinde 6nemli bir artis tespit
edilmistir. Calismanin sonucunda, zein prolamininden elektro-egirme yontemiyle
nanolif eldesinin, 1s18a duyarl katma degeri yiiksek gida bilesenlerinin stabilizasyonu

icin 6nemli bir yontem oldugu belirtilmistir.

Fabra ve dig. (2016) tarafindan yapilan bir calismada farkli hidrokolloid
matrisler (Peynir alt1 suyu proteini izolatt (WPI), Soya proteini izolat1 (SPI) ve Zein)
kullanarak antioksidan 6zelligi olan alfa-tokoferol bilesigini enkapsiile etmislerdir. Bu
hibrit yapilar dogrudan termoplastik bir bugday gliiten filminin bir yiizeyine elektro-
egirme yontemi ile uygulanmig ve boylece aktif/ biyoaktif bir ambalaj materyali eldesi
amaclanmistir. Calisma sonucunda termoplastik bugday gliiten filmlerinin su buhart
bariyeri etkinliginin aktif kaplama tabakasi ile gelistirildigi belirtilmistir. Ayrica, bu
yapilar endiistriyel bir sterilizasyon islemine tabi tutuldugunda, 6zellikle zein kabuk
malzemesi olarak kullanildiginda, kaplama isleminde alfa-tokoferol stabilitesi
korunmugtur. Sulu ortamda salinan alfa-tokoferol miktar1 bir spektrofotometrik
yontemle degerlendirilmis ve alfa-tokoferol salim profilleri, zein matrislerinde

kapstillenmis antioksidan saliniminin gecikmis oldugunu goéstermistir. WPI ve SPI
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matrisleri s6z konusu oldugunda, salinim muhtemelen hem kapsiil morfolojisi hem de
bu suda ¢6ziinebilir protein matrislerinin sismesi ve daha hizli ¢6ziinmesi nedeniyle
daha hizli olmustur. Bu calisma, gida uygulamalariyla ilgili olarak aktif/biyoaktif

paketleme sistemlerinin gelistirilmesi i¢in yeni bir yontem sunmaktadir.

Aslaner ve dig. (2021) iiztim g¢ekirdegi ekstraktini elektro-egirme yontemiyle
cavdar unu, peynir alti suyu proteini ve polietilen oksit ile enkapsiile ettikleri
calismalarinda, cavdar unu konsantrasyonu ve farkli 1sitma tekniklerinin (geleneksel
ve mikrodalga) nanolif eldesi iizerine etkisini arastirmiglardir. Calismalarinin
sonucunda mikrodalga isleminin nanolif morfolojisini olumlu y6nde etkiledigini,
polimer ¢ozeltinin yapisina iiziim ¢ekirdegi ekstrakti ilavesinin elde edilen liflerin lif
caplari iizerinde olumlu bir etkiye neden oldugunu ve ¢avdar unu konsantrasyonunun
artmasiyla tiziim ¢ekirdegi ekstraktinin enkapsiilasyon verimliliginin arttigini tespit

etmislerdir.

Colin-Orozco ve dig. (2015) farkli oranlarda polietilen oksit ve peynir alti suyu
proteini kullanilarak elektro-egirme yontemiyle nanolif eldesi gergeklestirdikleri bir
calismada, yiliksek viskozite degerlerine sahip ¢ozeltilerin 227-264 nm arasinda
degisen caplarda homojen nanolif eldesine neden olduklari1 fakat diisiik viskozite,
diisiik ylizey gerilimi ve yiiksek elektriksel iletkenlik degerlerinde elde edilen
nanoliflerin baloncuklu bir morfolojiye sahip olduklarini ifade etmislerdir. Ayrica
nanoliflerin tasima Ozelliklerini tespit etmek i¢in %10 (w/w) oraninda biberiye
ekstrakti ilave ettikleri agirlik esasina gore 60:40, 50:50 ve 40:60 polietilen oksit:
peynir alt1 suyu proteini izolat1 polimer ¢ozeltilerinden nanolif eldesi gerceklestirip,
biberiye ekstraktinin salinim davranisini incelemisler ve elde edilen nanoliflerin kisa

stireli tagima sistemi olarak kullanilabilecegini belirtmislerdir.

Najafi ve dig. (2022b) engerek otu yagi igeren pullulan-pektin ve pullulan-
bezelye protein izolati nanoliflerine, nanoliflerin hem morfolojisini hemde oksidatif
stabilitesini arastirmak icin, safran ekstrakti veya safran ekstrakti yiiklii
nanolipozomlar ilave etmislerdir. Yiizde 20 oraninda engerek otu yagi ve %1 oraninda
safran ekstrakti veya safran ekstrakt1 yiiklii nanolipozomlar iceren nanoliflerin 11 kV
voltajda, 0,8 mL/h akis hizinda, 15 cm igne ucu-plaka aras1 mesafede tiretildigini ifade
etmislerdir. Bu ¢aligmanin sonucunda engerek otu yaginin enkapsiilasyon etkinliginin

%70’ten, safran ekstraktinin enkapsiilasyon etkinliginin ise %65’ten daha ytiksek
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oldugunu belirlemislerdir. Ayrica safran ekstrakti nanolipozomu ilave edilen pullulan-
pektin veya pullulan-bezelye proteini izolatt nanoliflerindeki engerek otu yaginin

oksidatif stabilitesinin daha yliksek oldugunu tespit etmislerdir.

Isik ve dig. (2018) visne konsantresi polifenolleri ilave edilerek jelatin ve
jelatin-laktalbumin polimerlerinden tek e¢ksenli ve ¢ift cksenli elektro-egirme
yontemiyle nanolif elde ettikleri calismalarinda fenolik asitlerin, antosiyaninlerden
daha yiiksek enkapsiilasyon verimine sahip oldugunu, polifenollerin biyoyararliliginin
elektro-egirme islemi sonrasinda arttigini ve elektro-egirme islemi ile enkapsiile
edilmis siyanidin-3-glikozitin, enkapsiile edilmemis visne suyu polifenollerine gore 8

kat koruma saglandigini tespit etmislerdir.

Can (2021) elektro-egirme yontemiyle jelatin  ve polikaprolakton
polimerleriyle limon otu yagini enkapsiile ettikleri ¢aligmalarinda, polimer ¢ozeltilerin
elektriksel iletkenlik, viskozite, dielektrik sabiti dzelliklerini belirleyip, bu 6zelliklerin
lif ¢ap1 ve morfolojisine etkisini arastirmislardir. Daha sonra deneysel optimizasyon
ile yenilebilir ambalaj olarak kullanilacak liflerin optimum kosullarini belirlemisler ve
bu kosullarda tiretilen nanolifin Salmonella typhimurium ve Staphlycococcus aureus’a
kars1 %99 oraninda antimikrobiyal aktivite gdsterdigini tespit etmislerdir. Daha sonra
optimum kosullarda elde ettikleri nanolif ile tavuk go6giis eti drneklerini kaplayarak 7
giin boyunca buzdolab: sicakliginda depolamislar ve kaplamanin tavuk gdgiis etinin
raf omri iizerine etkisini aragtirmiglardir. Calismanin sonucunda ise limon otu yagi
iceren nanolifler ile kaplanan tavuk gogiis etlerinde Salmonella gelisiminin kontrol
altina alindigini, pH ve renk degisimlerinin kontrol grubuna goére daha yavag

gerceklestigini tespit etmislerdir.

Najafi ve dig. (2022a) safran ekstraktini zein nanoliflerine enkapsiile ettikleri
caligmalarinda, safran konsantrasyonunun (%5 ve 10 w/w), zein konsantrasyonun
(%15, 25 ve 30 w/v) ve uygulanan voltajin nanolif morfolojisi iizerine etkisini
arastirmiglardir. Yiizde 30 w/v oraninda zein, %10 w/w oraninda safran igeren
cozeltiden 6 ve 14 kV voltajlarda ortalama lif capi sirasiyla 440 ve 544 nm olan
pliriizsiiz nanolifler elde etmislerdir. Safran ekstrakti ilave edilen nanoliflerin termal
stabilitesinin azaldigini, krosin ve pikrokrosinin enkapsiilasyon veriminin sirasiyla
%64 ve 47 oldugunu, %10 oraninda safran ekstrakti ilave edilen nanoliflerin zein

nanolifinde %53 oraninda fazla antioksidan icerdigini tespit etmislerdir. Ayrica %30
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oraninda zein, %10 oraninda safran iceren nanolif ile levrek drneklerini kaplayip 8 giin
boyunca 2°C’de muhafaza eden aragtirmacilar, toplam ugucu bazik azot (TVBN)
degerinin safran-zein nanolifi ile kaplanan 6rneklerde kontrol grubundan goére %30

oraninda daha diisiik oldugunu tespit etmislerdir.
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3. MALZEME VE YONTEM

3.1 MALZEMELER

Calismamizda kullanilan pullulan Hayashibara Co. Ltd (Okayama, Japonya)
tarafindan peynir alt1 suyu protein konsantrati ise Malkara Birlik Siit ve Stit Mamulleri
A.S. (Tekirdag, Tiirkiye) tarafindan bagislanmistir. Karanfil Denizli piyasasindan,
corekotu atig1 ise Bursa piyasasindan temin edilmistir. Calismada kullanilan sosis
ornekleri Denizli piyasasindan ulusal bir marketten temin edilmistir. Ayrica
calismamizda etanol (>%99) (Isolab, Tiirkiye), Folin-Ciocalteu reaktifi (2N) (Merck,
Almanya), Na,COs (Sigma-Aldrich, Almanya), 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH)
(Sigma-Aldrich, Almanya), 6-hidroksi-2,5,7,8-tetrametilkroman-2-karboksilik asit
(Trolox) (Sigma-Aldrich, Almanya), metanol (>%99) (Carlo Erba, Almanya), gallik
asit (Carl Roth GmbH+Co.KG, Almanya), trikloroasetik asit (Merck, Almanya),
tiyobarbiitirik asit (Sigma-Aldrich, Almanya), kloroform (Merck, Almanya), asetik
asit (Isolab, Tiirkiye), Nutrient Broth ve TSB Broth (Merck, Almanya), Luria Broth
(HiMedia, ABD) ve Agar-agar (Sigma-Aldrich, Almanya) kullanilmistir.

3.2 YONTEM

3.2.1 Bitkisel Ekstraktlarin Hazirlanmasi

Karanfil ve ¢orekotu atig1 ornekleri laboratuvar tipi 6giitiicti (Lavion HC-100,
Tiirkiye) ile dgiitiilmiistiir. Ogiitiilen drnekler 500 mesh’lik elek ile elendikten sonra
vakum ambalajlanmistir. Ambalajlanan o6rnekler kullanilana kadar -18°C’deki
dondurucuda muhafaza edilmistir. Bitkisel ekstraktlar Tayel ve Tras (2012) yontemi
kullanilarak elde edilmistir. Bu yonteme gdre 500 g 6giitiilmiis 6rnek tozu 2000 mL
%70’1ik etanol c¢ozeltisi igerisinde 6 saat boyunca manyetik karistiricida
kanistirnlmistir. Elde edilen ekstrakt once tiilbentten sonra kaba filtre kagidindan daha
sonra da Whatman No. 1 filtre kagidindan siiziilmiistiir. Arda kalan kek tekrar 1000

mL %70’lik etanol ¢ozeltisi igerisinde 6 saat boyunca laboratuvar tipi ¢alkalayicida
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(Wiseshake SHO-1D, Kore) ¢alkalanmistir. Elde edilen ekstrakt dnce tiilbentten sonra
kaba filtre kagidindan daha sonra da Whatman No. 1 filtre kagidindan siiziilmiistiir.
Ekstrakt rotary evaporator (Biichi R-114, Isvigre) araciligiyla 50°C sicaklikta
konsantre hale getirilmistir. Konsantre hale getirilen ekstrakt 24 saat boyunca
-80°C’de dondurulup ardindan -50°C’de liyofilize (Thermo Savant Modulyo, ABD)
edilmistir. Elde edilen ekstraktlar kullanilana kadar -18°C’deki derin dondurucuda

muhafaza edilmislerdir.

Sekil 3.1: Ogiitiilmiis karanfil (a) ve 6giitiilmiis ¢orekotu atigina (b) ait gdrseller

3.2.2 Bitkisel Ekstrakt iceren Polimer Cozeltilerinin Hazirlanmasi

Elektro-egirme asamasinda kullanilacak olan ¢ozeltiler %20 (w/w) oraninda
polimer (pullulan-peynir alt1 suyu proteini) igerecek sekilde saf su igerisinde homojen
hale gelene kadar 800 rpm hizda manyetik karistiricida (Daihan MSH-20A, Giiney
Kore) karigtirilarak hazirlanmistir. Farkli ¢ozeltilerdeki polimer oranlari ise, agirlik
esasma gore 100:0, 50:50 ve 25:75 pullulan: peynir alt1 suyu proteini olacak sekilde
ayarlanmistir. Polimerler homojen hale geldikten sonra ¢ozeltiye karanfil ekstrakti
veya corekotu atig1 ekstrakti (%5 ve 30 w/w) ilave edilmistir. Cozelti homojen hale
gelene kadar manyetik karigtiricida karistirilmaya devam edilmistir. Homojen hale
gelen cozelti 24 saat oda sicakliginda bekletilerek olusan hava kabarciklarinin
giderilmesi saglanmistir. Kontrol 6rneklerinin elde edilecegi ¢ozeltiler ise ekstrakt

ilave edilmeden ayn1 yontemle hazirlanmustir.
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3.2.3 Polimer Cézeltilerinin Ozellikleri

3.2.3.1 Reolojik Ozellikler

Polimer ¢0zeltilerin goriintir viskoziteleri Brookfield RVDV-II model
viskozimetre, SC4-21 prob, SC4-13R 6rnek kabi, SC4-64Y kiiciik 6rnek adaptorii ve
SC4-45Y 1s1 ceketi kullamilarak &lgiilmiistiir.  Olgiimlerin - sabit sicaklikta
gerceklestirilmesi icin sirkiilasyonlu su banyosu (Polyscience, ABD) kullanilmis ve
dlgiimler 20 °C°de gerceklestirilmistir. Orneklerin dlgiimleri 0-200 rpm hiz araliginda

gergeklestirilmistir. Orneklerin akis davranislari iis yasasina (Denklem 1) uymaktadar:

Pk €

Denklem 1°de 7 kayma gerilimini (Pa), y kayma hizin1 (s1), K kivam katsay1sini
ve n ise akis davranis indeksini ifade etmektedir. Polimer ¢ozeltilerin goriiniir viskozite
degerleri Denklem 2 kullanilarak belirlenmistir.

=Ky 2)

Burada u goriiniir viskoziteyi ifade etmektedir (Pa s).

3.2.3.2 Elektriksel iletkenlik

Polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenlik degerleri elektriksel iletkenlik cihazi

(Jenco-3177, ABD) ile ol¢iilmiistiir.
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3.2.4 Elektro-egirme Islemiyle Nanoliflerin Uretilmesi

3.2.4.1 Nanoliflerin Karakterizasyonu

Nanolif tiretiminde kullanilan laboratuvar olgekli elektro-egirme {initesinin
sematik gosterimi Sekil 3.1°de verilmistir. Elektro-egirme iinitesi bir igne (0.8 mm
¢ap), bir aliiminyum toplayici, bir siringa pompasi ve bir gii¢ kaynagindan (Matsusada,
40 kV, Japonya) olusmaktadir. Nanolifler yagh kagit tizerine toplanmistir.

Polimer
Cozeltisi
- . N
Sinnga 0t 0 0 | ,I I|
L —\AAA X A A
5 AN \_\\ -\ / .\ ;.,- ‘
lgne ucu h \
Toplayici
Plaka

Siringa pompasi

Yiiksek Voltaj Unitesi

Sekil 3.2: Laboratuvar 6lgekli elektro-egirme tinitesi

Calismamizda nanolif iiretimlerinden Once proses parametre optimizasyon
caligmalar1  yapilmistir. Bu amagla farkli kosullarda nanolif dretimleri
gerceklestirilmistir (EK A). Optimizasyon ¢alismalari1 sonrasinda uygun olan kosullar

belirlenmistir. Bu kapsamda 9 adet farkli polimer ¢ozeltiden, her ¢ozelti i¢in 2 farkl
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kosulda nanolif iiretimi gergeklestirilmistir. Nanolif {iretim kosullar1 Tablo 3.1°de
verilmistir. islem parametreleri, polimer ¢dzeltisinin homojen lif olusturma 6zelligi
dikkate alinarak her bir polimer ¢dzeltisi i¢in optimize edilmistir. Uretilen nanoliflerin
lif morfolojisi, antioksidan aktivite ve antibakteriyel aktivite sonuglar
degerlendirilmistir. Calismanin ikinci asamasi i¢in bu nanoliflerden en iyi lif
morfolojisine, tretim siirekliligine, en yiiksek antioksidan ve antibakteriyel aktivite
icerigine sahip nanolifler segilerek %30 oraninda ekstrakt yiiklenerek {iretim

gergeklestirilmistir.

3.2.5 Morfoloji Analizi

Nanoliflerin yiizey morfolojisi analizleri PAU ILTAM tarafindan, EDS {initeli
Zeiss marka Supra 40 VP model taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
belirlenmistir. SEM goriintiileri alinmadan 6nce 6rnekler %80 altin ve %20 oraninda
paladyum igeren ince iletken bir tabaka ile kaplanmistir. Kaplama iglemi goriintii
netligini saglama amaciyla gerceklestirilmistir. Nanoliflerin goriintiilenmesi, 10 torr
vakum altinda ve 10 kV hizlandirma gerilim kullanilarak gergeklestirilmistir.
fletkenligi arttirilan malzemenin gériintiileme islemleri, 10 torr vakum altinda ve 10
kV hizlandirma gerilimi ile gerceklestirilmistir. Nanoliflerin ortalama ¢ap Ol¢limii
“Image J” programi kullanilarak rastgele secilmis 100 nanolif iizerinden
gergeklestirilmigtir. Liflerin homojenlik katsayist Denklem 3 ve Denklem 4
kullanilarak hesaplanmistir. Nanoliflerin histogram diyagramlari ise Origin Pro 9.0

kullanilarak ¢izilmistir.

xnid;

ATL = Zni (3)
_ ¥mdf

Aw = Toua )

. . . . . A
Burada d; nanolif ¢apin1 ifade ederken, n; nanolif sayisini1 ifade etmektedir. A—W orant
n

ise lif homojenjik katsayisin1 vermektedir (Ozkal ve dig. 2020).
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Tablo 3.1: Pullulan-peynir alt1 suyu proteini izolat1 ¢6zeltilerinden nanolif eldesi i¢in belirlenen proses

kosullar
Cozelti Kodu Nanolif Ekstrakt Ekstrakt Pullulan: Voltaj Mesafe Akis
Kodu Tiirii Oram Peynir Altl (kV) (cm) Hizi
(% wiw) Suyu Proteini (mL/h)
izolati Oram
(wiw)
PN PN 15 - - 100:0 15 20 0,2
(100:0)  PN20 20 15 0.2
%5 KE PN *KE PN 15 Karanfil %5 100:0 15 20 0,3
(100:0)0  KEPN20  Ekstrakt: 20 15 0,2
%5 CAE PN *CAE PN Corekotu %5 100:0 15 15 0,3
(100:0) 15 Atig
" CAEPN20  Ekstrakti 20 20 0,3
P/WN P/WN 15 - - 50:50 15 20 0,2
(50:50)  P/WN20 20 15 0.2
%5 KE KE P/WN Karanfil %5 50:50 15 20 0,2
P/WN 15 Ekstrakti
(50:50)  *KE P/WN 20 15 0.2
20
%5 CAE *CAE Corekotu %5 50:50 15 15 0,2
P/WN P/WN 15 Atig1
(50:50)  CAEP/WN  Ekstrakt 20 15 05
20
P/WN P/WN 25 - - 25:75 15 15 0,6
(25:75) 15
- PIWN25 20 15 0,5
20
%5 KE KE P/WN Karanfil %5 25:75 15 15 0,5
P/WN 2515 Ekstrakt1
(25:75)  KEP/WN 20 15 0,6
2520
%SCAE  CAEP/WN  (Corekotu %5 25:75 15 15 0,5
P/WN 2515 Atig1
(25:75)  CAEP/WN  Ekstrakt 20 15 0,6
2520

* lle isaretli olan kosullar segilerek polimerin %30 (W/w)u oraninda ekstrakt ilavesiyle tekrar

retilmiglerdir. KE PN 1530, CAE PN 1530, KE P/WN 2030, CAE P/WN 1530 olarak

isimlendirilmislerdir.

27



3.2.6 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi

Bitkisel ekstraktlar ve polimer olarak kullanilan pullulan ve peynir alti suyu
proteini izolat1 arasinda meydana gelen etkilesimin tespiti i¢in nanoliflerin Fourier
doniisimlii kizildtesi spektroskopisi (FTIR) analizi PAU ILTAM tarafindan FTIR
spektrofotometresi (Thermo Fisher Scientific Nicolet ISFT-IR, ABD) ile ATR teknigi
kullanilarak  4000-400 cm™ dalga boyunda 4 cm? spektral ¢oziiniirliikte

gergeklestirilmistir. Her spektrumda en az 16 tarama yapilmistir

3.2.7 X- Istm Kirinim Analizi

X-111 kirinim (XRD) analizleri PAU ILTAM tarafindan oda sicakhiginda, X-
1511 difraktometresi (GNR marka APD PRO 2000, italya) ile gergeklestirilmistir.
Cihazda X-Isin1 kaynagi olarak Cu Ka (1,5406A) radyasyonu kullanilmistir. Olgiimler
icin XRD cihaz1 40 kV ve 30 mA’de calistirilmistir. Nanolif 6rnekleri i¢in tarama
aralig1 26= 10-70° arasinda, toz halindeki 6rnekler igin 26= 5-90° arasinda, step size
0,1 almarak ve her a¢1 degeri i¢in 2 saniye entegrasyon siiresi kullanilarak ol¢iim

gerceklestirilmistir.

3.2.8 Diferansiyel Taramah Kalorimetre Analizi

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizi nanoliflerin termal 6zeliklerini
belirlemek i¢in PAU ILTAM tarafindan Synchronous Thermal Analyzer (STA 449 F5
Jupiter, Netzsch, Almanya) cihazi ile 2-3 mg arasinda degisen 6rnek miktarlariyla 20-
600°C arasindaki sicakliklarda 5°C/dk artis hizinda nitrojen gazi atmosferinde
gerceklestirilmistir. Nanolif 6rneklerinin erime noktast (Tm), bozunma sicakligi (Tq)

DSC diyagramindaki endotermik ve egzotermik egrilere gore belirlenmistir.
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3.2.9 Toplam Fenolik Madde Icerigi ve Antioksidan Aktivitenin

Belirlenmesi

Toplam fenolik madde igerigi ve toplam antioksidan aktivite tayini dncesinde
nanolif 6rnekleri 40°C’lik etiivde (Memmert UN 30 plus, Almanya) 2 saat boyunca
kurutulmuglardir. Kurutulan lif 6rnekleri 0,1 g, ¢ozelti 6rnekleri ise 1 g tartilarak
tizerine 10 mL saf su ilave edilmistir. Lif ve ¢ozelti 6rnekleri ¢oziinene kadar 800 rpm
hizindaki manyetik karistiricida karistirilmistir. Daha sonra 9000 rpm hizda 4°C’de 15
dakika santrifiij edilerek fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivite tespitinde
kullanilacak ekstraktlar hazirlanmstir.

Toplam fenolik madde igerigi, Singleton ve dig. (1999) tarafindan belirlenen
Folin-Ciocalteu yonteminde baz1 degisiklikler yapilarak gergeklestirilmistir. Cam tiip
icerisine alinan 300 pL ekstrakt tizerine 1500 uL 1 N Folin-Ciocalteau (1:10 v/v)
reaktifi ve 1200 uL %7,5 (w/v) Na:COs ¢ozeltisi eklenmistir. Daha sonra tiipler
parafilm ile kapatilirak karigim vortekslenmistir. Vortekslenen ¢ozeltiler 120 dakika
karanlik ortamda oda sicakliginda bekletilmislerdir. Cozeltilerin absorbans degerleri
UV-VIS spektrofotometrede (Shimadzu, Japonya) 760 nm dalga boyunda
okunmustur. Orneklerin toplam fenolik madde igerikleri gallik asit esdegeri olacak
sekilde mg GAE/g kuru madde olarak ifade edilmistir.

Polimer ¢ozeltileri ve nanoliflerin antioksidan aktivitesi ise; DPPH serbest
radikalini indirgeme kapasitesi ilkesine dayanan Thaipong ve dig. (2006) tarafindan
ifade edilen DPPH yo6ntemi kullanilarak belirlenmistir. Bu yonteme gore cam tiiplere
ekstraktlardan 150 pl alinarak tizerine 2850 pul DPPH radikali (1,1 Abs) ilave
edilmistir. Tipler parafilm ile kapatilip vortekslenmistir. Vortekslenen karisimlar oda
sicakliginda, karanlik ortamda 60 dakika siireyle bekletilmistir. Cozeltilerin absorbans
degerleri UV-VIS spektrofotometrede 515 nm dalga boyunda okunmustur. Orneklerin
antioksidan aktivite sonuglar1 Troloks esdegeri olacak sekilde mmol TE/g kuru madde

olarak verilmistir.
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3.2.10 Antimikrobiyal Aktivitenin Belirlenmesi

Polimer ¢ozelti ve nanoliflerin antimikrobiyal aktivite analizi Wen ve dig.,
2016’de belirtilen disk diflizyon yonteminde modifikasyonlar yapilarak
gerceklestirilmistir. Antimikrobiyal aktivite M. luteus NCIMB, E. coli EC4100, S.
aureus ATCC29113, C. albicans ATCC1023 ve A. flavus MAM 200682 indikator
mikroorganizmalara karsi gerceklestirilmistir. M. luteus ve E. coli LB broth
besiyerinde 37°C’de 200 rpm hizdaki calkaliyicida (Biosan PSU-101) 18 saat boyunca,
S. aureus TSB broth besiyerinde 37°C’de 18 saat boyunca gelistirilmistir. C. albicans
ise YPD broth besiyerinde 25°C’de 48 saat boyunca gelistirilmistir. Bakteri ve maya
siispansiyonlarinin optik yogunluklar1 (OD) 600 nm dalga boyunda 0,1’e ayarlanmistir
(108 kob/mL mikroorganizma igermektedir). Daha sonra tiim bakteri ve maya
siispansiyonlar1 107 kob/mL mikroorganizma icerecek sekilde seyreltilmistir. A. flavus
icin ise; PDA besiyerine inokiile edilen kiif 7 giin boyunca 25°C’de gelistirilmistir.
Daha sonra A. flavus kif sporu siispansiyonu elde edilmistir. Thoma laminda hiicre
sayimi1 teknigi kullanilarak siispansiyondaki kiif sporu adedi belirlenmistir. Koloniler
sayildiktan sonra istenilen oranda diliisyonlar hazirlanarak siispansiyondaki kiif sporu
adedi 3,8 x 107 spor/mL olarak ayarlanmistir.

M. luteus ve E. coli i¢in LB Agar igeren besiyerine, S. aureus i¢in Nutrient
Agar igeren besiyerine bakteri siispansiyonlarindan, C. albicans i¢in ise YPD Agara
maya siispansiyonundan, A. flavus i¢in ise PDA besiyerine kiif siispansiyonundan 100
ul yayma yapilmistir. Yayma yontemiyle ekim yapildiktan sonra petrilerin kurumasi
i¢in yaklasik 30 dk beklenmistir. Nanolif 6rnekleri petrilere yerlestirilmeden 6nce her
iki tarafi 30 dakika, toplamda bir nanolif 6rnegi i¢in 1 saat olacak sekilde UV altinda
sterilize edilmistir ve 5 mm c¢apinda 20 mg agirhiginda nanolifler petrilere
yerlestirilmistir. Negatif kontrol olarak ekstrakt igermeyen nanolif 6rnekleri, pozitif
kontrol olarak ise bakteriler i¢in eritromisin (10 pg/mL), maya ve kiif 6rnegi i¢in ise
siklohegzimit (6 ug/mL) kullanilmistir. M. luteus, E. coli ve S. aureus suslarini igeren
petriler 37°C’de 24 saat boyunca inkiibasyona birakilmistir. C. albicans iceren petriler
ise 25 °C’de 48 saat boyunca, A. flavus igeren petriler ise 25°C’de 7 giin boyunca

inkiibasyona birakilmislardir. Zon ¢aplar1 Image J programu ile dlciilerek verilmistir.
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3.2.11 Sosis Orneklerinin Nanolifler ile Kaplanmasi

Calisma sirasinda elde edilen nanolifler arasindan sosis kaplama i¢in en uygun

nanolifler secilmistir. Secilen nanoliflere ait iiretim kosullar1 Tablo 3.2°de verilmistir.

Tablo 3.2: Polimerin %30 (w/w)’u oraninda ekstrakt i¢eren nanoliflere ait tiretim kosullari

Nanolif Kodu Kaplama Ekstrakt tiirii | Ekstrakt Voltaj igne- Akis
yapilan orant (kV) toplayici hiz1
ornek kodu mesafesi (mL/h)
(cm)
PN 15 PNK - - 15 20 0,2
KE PN 1530 %30 KNK Karanfil %30 15 20 0,3
CAEPN 1530 | %30 CNK | Corekotu atif %30 15 15 0,3

Sosis Ornekleri 4 ayr1 gruba ayrilarak nanolif 6rnekleri ile kaplanmistir. Bu
gruplar K: herhangi bir nanolif ile kaplanmayan grup (kontrol grubu), PNK: ekstrakt
icermeyen pullulan nanolifi ile kaplanmis grup, 30 KNK: polimerin %30°u oraninda
karanfil ekstrakti igeren pullulan nanolifi ile kaplanan grup, 30 CNK: polimerin %30’u
oraninda ¢orekotu atig1 ekstrakti igeren pullulan nanolifi ile kaplanan grup olacak
sekilde belirlenmistir. Sosis 6rneklerinin nanolif ile kaplanmas1 Sekil 2.3’te verilen
sistemde gerceklestirilmistir. Sisteme yerlestirilen 6rnegin siringaya bakan tarafi 15
dakika boyunca nanolif ile kaplandiktan sonra 6rnek 180 derece dondiiriilmiis ve diger
tarafi da 15 dakika nanolif ile kaplanmistir. Bu sekilde bir sosis 6rnegi toplamda 30
dakika boyunca nanolifle kaplama islemine maruz birakilmistir. Ornekler 10 giin
boyunca 100 mL’lik steril polipropilen kaplarda (Aromel, Konya) +4°C’de depolanmis

ve 0, 1, 4, 7 ve 10. giinlerde kalite analizleri gergeklestirilmistir.
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Sekil 3.3: Sosis 6rneklerinin nanolifler ile kaplanmasini gosteren gorseller

3.2.11.1 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin pH Degeri

Nanolifler ile kaplanan sosis 6rneklerinin pH’sin1 6lgmek amaciyla 10 g 6rnek
tartilarak tizerine 90 mL saf su eklenip homojen hale getirilmistir. Daha sonra homojen
hale gelen bu ¢dzeltinin pH’s1 uygun tampon ¢ozeltileriyle (pH=4 ve pH=7) kalibre
edilen dijital pH metre (Hanna, ABD) ile oda sicakliginda 6lgtilmiistiir.

3.2.11.2 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin Renk Ol¢iimleri

Nanolifler ile kaplanan sosis orneklerinin renk degerleri ise PCE (Almanya)
renk cihazi ile oda sicakliginda olglilmiistiir. Renk degerleri CIE L* (parlaklik), a*
(kirmizilik) ve b* (sarilik) seklinde ifade edilmistir.
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3.2.11.3 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin TBARS Degerinin

Belirlenmesi

Nanolifler ile kaplanan sosis érneklerinin lipid oksidasyonu son iiriinlerinin
saptanmasi amaciyla Witte ve dig. (1970)’e gére TBARS analizi gerceklestirilmistir.
5 g sosis Ornegi erlene tartildiktan sonra iizerine 50 mL % 20’lik TCA ¢ozeltisi
eklenerek homojenizatérde 2 dakika siireyle pargalanmistir. Daha sonra karisim
tizerine 50 mL su eklenerek 1 dakika daha pargalanmis ve karisim filtre kdgidi ve huni
araciligiyla 100 mL’lik balon jojeye aktarilmistir. Balon joje 1:1 TCA/Su ¢6zeltisi
ilave edilerek 100 mL’ye tamamlanmistir. Siiziintiiden 5 mL alinarak deney tiipiine
aktarildiktan sonra tizerine 5 mL 0,02 M TBA ¢ozeltisi ilave edilmistir. Bir taraftan da
5 mL 1:1 TCA/Su ve 0,02 M TBA ile kér numune hazirlanarak tiim tiipler
vortekslenerek 35 dakika 80°C’deki su banyosunda bekletilmis ve 6lgiimler 532 nm
dalga boyunda UV-VIS spektrofotometre ile gergeklestirilmistir. Absorbans degerleri
1,1,3,3 tetractoksipropan kullanilarak hazirlanan kalibrasyon egrisi tizerinden elde
edilen 5,2 faktorii ile carpilarak kg Ornekte olusan mg malonaldehit miktart

hesaplanmustir.

3.2.11.4 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin Mikrobiyolojik

Kalitesinin Tespiti

Steril kosullarda 10° kob/mL diizeyinde L. monocytogenes veya E. coli iceren
soliisyona daldirilan 1 adet sosis Ornegi 30 s boyunca soliisyon igerisinde
bekletilmistir. Soliisyondan c¢ikarilan sosis 6rnekleri laminar kabinde yiizeylerinin
kurumas1 igin 5 dakika siire ile bekletilmislerdir. Inokiilasyondan sonra sosis
orneklerinin 102 kob/mL diizeyinde L. monocytogenes DSM2 15675 veya E. coli
EC4100 igerdigi tespit edilmistir. Inokiile edilen sosis &rnekleri 4 ayr1 gruba ayrilarak
nanolif 6rnekleri ile kaplanmistir. Bu gruplar K: herhangi bir nanolif ile kaplanmayan
grup (kontrol grubu), PNK: ekstrakt igermeyen pullulan nanolifi ile kaplanmis grup,
30 KNK: polimerin %30’u oraninda karanfil ekstrakti iceren pullulan nanolifi ile
kaplanan grup 30 CNK: polimerin %30’u oraninda ¢orekotu atigi ekstrakti igeren
pullulan nanolifi ile kaplanan grup olacak sekilde belirlenmistir. Daha sonra sosis

ornekleri 10 giin boyunca steril polipropilen kaplarda +4°C’de depolanmis ve 0, 1, 4,
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7 ve 10. glinlerde mikrobiyolojik analizleri gerceklestirilmistir. Her iki bakteri sayimi
icin 5 g 6rnek tartilip iizerine 45 mL serum fizyolojik su ilave edilerek homojen hale
getirilmistir.  Her iki bakteri sayimi i¢inde yayma yontemi kullanilarak L.
monocytogenes i¢in L. monocytogenes selective besiyerine ekim yapilmig 37°C’de 48
saat, E. coli i¢in ise Violet Red Bile agar besiyerine ekim yapilip 37°C’de 24 saat

inkiibasyona birakilmigtir.

3.2.12 istatistiksel Analiz

Deneysel veriler IBM SPSS 26 kullanilarak analiz edilmistir. Veriler
arasindaki farki ifade etmek icin ¢oklu Duncan testi ve iki grup arasinda olan
karsilagtirmalar i¢in Eslestirilmis t-testi kullanilmigtir (p<0.05). Tiim analizler 3 tekrar
2 paralel olarak gerceklestirilmistir ve sonuglar ortalama =+ standart sapma (SD)

seklinde verilmistir.
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4. BULGULAR

41  Polimerin Agirlik¢a %5’i Oraminda Bitkisel Ekstrakt Iceren
Polimer Cozeltilere ve Nanoliflere Ait Bulgular

Bu boéliimde, polimerin agirlik¢a %5’i oraninda ekstrakt igceren ¢ozeltilerin
viskozite ve elektriksel iletkenlik degerleri ile bu ¢6zeltilerden elde edilen nanoliflerin
FTIR, FE-SEM goériintiileme, DSC, XRD, antimikrobiyal aktivite, antioksidan aktive,

toplam fenolik madde igerigi analizlerine ait sonuglar tartigilmistir.

41.1 Polimer Cézeltilerinin Ozellikleri

Polimer ¢ozeltilerinin gorlinlir viskozite ve elektriksel iletkenlik degerleri
Tablo 4.1°de verilmistir. Polimer ¢ozeltilerinin viskozite degerlerinin 0,05-3,50 Pa.s
arasinda degistigi en yiiksek viskozite degerine %5 CAE PN (100:0) ¢ozeltisinin, en
diisiik vizkozite degerine ise P/WN (25:75) ¢ozeltisinin sahip oldugu tespit edilmistir.
Polimer c¢ozeltilerine peynir alti suyu proteini ilave edilmesiyle ¢dzeltilerin
viskozitelerinin azaldig1 tespit edilmistir (p<0,05). Drosou ve dig. (2017) tarafindan
pullulan ve peynir alti suyu proteini kullanilarak nanolif eldesi gerceklestirdikleri
¢alismanin sonuglari bulgularimizi destekler niteliktedir. PN (100:0) ¢6zeltisi ve PN
(100:0) ¢ozeltisine %5 (w/w) oraninda karanfil ekstrakti ilave edilmesiyle elde edilen
%5 KE PN (100:0) ¢ozeltisinin viskozitesi kiyaslandiginda istatistiksel agidan fark
meydana gelmemistir (p> 0,05). PN (100:0) ¢ozeltisine %5 (w/w) oraninda ¢orekotu
atig1 ekstrakti ilave edilmesiyle elde edilen %5 CAE PN (100:0) ¢6zeltisinin
viskozitesinde ise PN (100:0) ¢ozeltisine gore artis tespit edilmistir (p<0,05). Elektro-
egirme siirecinde ¢ok diisiik viskozite degerleri nanolif olusumunu ve siirekliligini
kisitlarken, ¢ok yiiksek viskozite degerleri ise polimer ¢ozeltisinin siringadan
tahliyesini zorlastirmaktadir (Aslaner ve dig. 2021).

Calismamizda kullanilan polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenlik degerleri
61-3230 uS cm™ arasinda degismektedir (Tablo 4.1). Elektriksel iletkenlik nanolif
olusumunu etkileyen bir diger parametredir. Polimer ¢6zeltinin elektriksel iletkenlik

degeri, elektro-egirme diizenegi tarafindan uygulanan voltajin olusturdugu elektrik
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alan kuvvetini yenebilecek kadar yiiksek oldugunda homojen ve siirekli nanolifler elde
edilebilir. Bu nedenle elektriksel iletkenligi olmayan g¢ozeltiler nanolif eldesinde
kullanilamaz (Aslaner ve dig. 2021). Cozeltilerin yapisina peynir alt1 suyu proteini ve
ekstrakt ilavesinin elektriksel iletkenlik degerlerinde artisa neden oldugu belirtilmistir.
Bu da ¢ozeltilerden elde edilen nanoliflerin ¢apinda azalma meydana gelmesinin
nedenlerinden biridir. Drosou ve dig. (2017) gozeltilerin viskozitelerinde meydana
gelen artisin genel olarak lif ¢apinda artisa sebep oldugunu ayn1 zamanda elektriksel
iletkenlik katsayilarinda meydana gelen artisin lif capinda azalma meydana getirdigini

belirtmistir.

Tablo 4.1: Polimer ¢ozeltisi ve nanoliflerin 6zellikleri

Egzzltl Pogr;eeﬁigl(;fieltl Nanolif Kodu Nanolif Ozellikleri
Goriinir Elektriksel Nanolif Nanolif Nanolif
Viskozite Iletkenlik Cap1 Homojenlik  Morfolojisi
(Pa.s) (uS cm™ (nm) Katsayisi
PN (100:0)  2,88+0,39° 610,172 PN 15 536,8+36,9° 1,005 Piiriizsiiz
PN 20 478,3+£39,6° 1,007
%5 KEPN  3,21£0,16® 385+0,81" KEPN 15 451,9+4949 1,011 Piiriizsiiz
(100:0) KE PN 20 391,8+40,8f 1,010
%5 CAEPN 3,50+0,69% 242+1,15° CAEPN 15 600,4 £76,4% 1,016 Piiriizsiiz
(100:0) CAE PN 20 439,7+50,3° 1,012
P/WN 0,30£0,007° 2090+33,6¢ P/WN 15 240,7+31,7" 1,017 Piiriizsiiz
(50:50) P/WN 20 223,5+37,9% 1,028
%5 KE 0,334£0,009¢ 2268+5,00° KE P/WN 15 234,3+35,4M 1,025 Piiriizsiiz
P/WN KE P/WN 20 215,7+34,51 1,022
(50:50)
%5 CAE 0,28+0,001¢ 2037+15,0° CAEP/WN 15 257,7+42.49 1,025 Piiriizsiiz
P/WN CAEP/WN20 167,7+26,8% 1,026
(50:50)
P/WN 0,05+0,006° 2835+23,89 P/WN 25 15 - - Boncuklu
(25:75) P/WN 25 20
%5 KE 0,06+0,003¢ 3230+16,3" KE P/WN 25 - - Boncuklu
P/WN 15
(25:75) KE P/WN 25
20
%35 CAE 0,06+£0,001¢ 3120+17,3' CAE P/WN 25 - - Boncuklu
P/WN 15
(25:75) CAE P/WN 25
20

Aymni siitunda farkli tissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu

gostermektedir (p<0,05).

Sonugclar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.
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4.1.2 Nanoliflerin Morfololojisi

Calismamizda iretilen nanoliflerin 6zellikleri (nanolif g¢api, homojenlik
katsayisi, nanolif morfolojisi) Tablo 4.1’de, FESEM goériintiileri ve histogramlar: ise
Sekil 4.1-4.4°te verilmistir. Elde edilen nanoliflerin ¢aplar1 167,7-600,4 nm arasinda,
homojenlik katsayilar1 ise 1,005-1,028 arasinda degismektedir. PN (100:0)
¢ozeltisinden iki ayr1 kosulda g¢alisilarak PN 15 ve PN 20 olmak iizere iki farkl
plriizsiiz nanolif elde edilmistir. Elde edilen nanoliflerin ¢aplar sirasiyla 536,8 ve
478,3 nm olarak tespit edilirken, nanolif homojenlik katsayilar1 ise sirasiyla 1,005 ve
1,007 olarak tespit edilmistir. Nanolifler elde edilirken uygulan gii¢ artirilip aradaki
mesafe azaltilmistir. Uretim parametrelerindeki bu degisiklik nanolif ¢apinin
azalmasina neden olmustur. Beacley ve Wen (2009) tarafindan polikaprolakton, Pise
ve dig. (2013) tarafindan poliviniliden floriir ve Shao ve dig. (2018) tarafindan
pullulan-karboksimetilseliiloz sodyum ile yapilan ¢alismalarda artan voltaj degerinin
nanolif capinda azalma meydana getirdigi tespit edilmistir. Wang ve dig. (2019) ise
pullulan-jelatin tizerine yaptiklar1 ¢alismada toplayici-igne ucu arasindaki mesafe
azaldikca nanolif ¢capinin azaldigin tespit etmislerdir. %5 oraninda karanfil ekstrakti
ilave edilen %5 KE PN (100:0) ¢ozeltisinden de iki ayr1 kosulda ¢aligilarak KE PN 15
ve KE PN 20 nanolifleri piiriizsiiz olarak elde edilmistir. Elde edilen nanoliflerin lif
caplar sirastyla 451,9 ve 391,8 nm iken, homojenlik katsayilari ise sirasiyla 1,011 ve
1,010 olarak belirlenmistir. Elde edilen nanoliflerin nanolif ¢apinda meydana gelen
azalmanin, ¢6zelti yapisina karanfil ekstrakti ilave edilmesiyle elektriksel iletkenlik
degerinde meydana gelen dramatik artis ve voltaj artisinin kombine etkisiyle
gerceklestigi diisiiniilmektedir. Polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenligi nanoliflerin
morfolojisini ve lif ¢apini etkilemektedir (Coin-Orozco ve dig. 2015). lbrahim ve
Klingner (2020) polimer ¢ozeltilerinin elektriksel iletkenliginde ve elektro-egirme
diizeneginin voltajinda meydana gelen artisin nanolif ¢apinda azalmaya neden
oldugunu belirtmislerdir. %5 oraninda ¢orekotu atig1 ekstrakti ilave edilerek tiretilen
%35 CAE PN (100:0) ¢ozeltisinden de iki ayr1 kosulda calisilarak CAE PN 15 ve CAE
PN 20 nanolifleri elde edilmistir. Elde edilen nanoliflerin nanolif c¢aplar1 sirasiyla
600,4 ve 439,7 nm homojenlik katsayilar1 ise sirastyla 1,016 ve 1,012 olarak tespit
edilmistir. Nanoliflerin ¢apinda meydana gelen azalmanin nedenleri olarak elektro-
egirme diizeneginde uygulanan giic ve toplayici ile igne ucu arasindaki mesafenin

arttirtlmasinin kombine etkisi oldugu diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.1: Karanfil ekstrakti iceren bazi nanoliflerin ortalama lif ¢ap1 ile FE-SEM
goriintiileri ve lif ¢ap dagilimlar: a: PN 15 b: KE PN 15 c¢: P/WN 15 d: KE P/WN 15
e: P/WN 25 15 f: KE P/WN 25 15
(Nanolif kodlarnin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Calismamizda ayrica 50:50 w/w ve 25:75 w/w oranlarinda pullulan ve
peyniralt1 suyu proteini kullanilarak hazirlanan ¢ézeltilerden farkli kosullarda nanolif
tiretimi gergeklestirilmistir. Peynir alt1 suyu proteininin ¢ozeltilerin yapisina dahil
edilmesiyle elde edilen nanoliflerin 6zellikleri (nanolif ¢api, homojenlik katsayist,
nanolif morfolojisi) degismistir (Tablo 4.1, Sekil 4.1-Sekil 4.4). P/WN (50:50)
¢Ozeltisinden iki farkli kosulda calisilarak elde edilen P/WN 15 ve P/WN 20
nanoliflerin ¢aplar1 sirasiyla 240,7 ve 223,5 nm olarak tespit edilirken, nanolif
homojenlik katsayilari ise sirastyla 1,017 ve 1,028 olarak tespit edilmistir. Cozeltilerin
yapisina peynir alt1 suyu proteini ilave edilmesiyle ¢ozeltilerin sadece pullulan iceren
polimer c¢ozeltilere gore vizkozite degerlerinde azalma, elektriksel iletkenlik
degerlerinde ise artig goriilmistiir. Bu nedenle pullulan: peyniralti suyu (50:50 w/w)
kullanilarak iiretilen nanolifler yapisinda peynir altt suyu proteini barmmdirmayan
nanoliflere gore daha disiik lif capina sahiptirler (p<0,05). Zeng ve dig. (2013)
tarafindan polilaktik asit tizerine Yyaptiklar1 bir c¢alismada polimer ¢ozelti
viskozitesindeki azalma ve elektriksel iletkenligindeki artisin daha ince nanolif
olusumuna neden oldugu belirtilmektedir. Ayrica Xu ve dig. (2022) polivinil alkol ve
pektin karisimi {izerine yaptiklar1 bir baska calismada polimer ¢ozeltinin elektriksel
iletkenligindeki artigin lif ¢apinda azalmaya neden oldugunu ifade etmislerdir. %5
oraninda karanfil ekstrakti ilave edilen %5 KE P/WN (50:50) ¢ozeltisinden iki ayri
kosulda calisilarak KE P/WN 15 ve KE P/WN 20 nanolifleri elde edilmistir. Elde
edilen nanoliflerin lif ¢aplart sirasiyla 234,3 ve 215,7 nm olarak tespit edilmistir.
Ayrica KE P/WN 15 nanolifinin homojenlik katsayist 1,025 iken KE P/WN 20
nanolifinin homojenlik katsayisi ise 1,022 olarak belirlenmistir. Ayni ¢ozeltiden elde
edilen bu nanoliflerin lif ¢aplari arasinda meydana gelen farkin KE P/WN 20 nanolifini
tiretirken kullanilan voltajin KE P/WN 15 nanolifini elde ederken kullanilan voltajdan
yiiksek, siringa-toplayict arasindaki mesafenin ise daha diisilkk olmasindan
kaynaklandig1 diistiniilmektedir. Yapisina %5 oraninda ¢orekotu atig1 ekstrakti ilave
edilen %5 CAE P/WN (50:50) ¢ozeltisinden elde edilen CAE P/WN 15, CAE P/WN
20 nanoliflerinin lif ¢aplart sirastyla 257,7 ve 167,7 nm olarak belirlenirken,

homojenlik katsayilari ise 1,025 ve 1,026 olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.2: Karanfil ekstrakti igeren bazi nanoliflerin ortalama lif ¢ap1 ile FE-SEM
goriintiileri ve lif ¢ap dagilimlar: a: PN 20 b: KE PN 20 c: P/WN 20 d: KE P/WN 20
e: P/WN 25 20 f: KE P/WN 25 20
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Homojenlik katsayr degeri 1’¢ yaklastikca nanoliflerin homojenligi
artmaktadir (Ozkal ve dig. 2019, Callioglu ve dig. 2020). Bu durumda en homojen
nanolifin PN 15 nanolifi oldugu homojenlik durumu en kétii olan nanolifin ise P/AWN
15 nanolifi oldugu ifade edilebilir. 25:75 w/w oranlarinda pullulan ve peyniralti suyu
proteini kullanilarak hazirlanan ¢ozeltilerden ise boncuklu yapiya sahip nanolif eldesi
gerceklestirilmistir. Liflerin yapisina peynir alt1 suyu proteini ilave edilmesiyle birlikte
homojenlik katsayisi artarken, ¢ozelti igerigindeki peynir alt1 suyu proteini belli bir
orani astiginda ise lif morfolojisinde bozulmalar meydana geldigi tespit edilmistir
(Sekil 4.1-4.4). Bunun nedeni peynir alt1 suyu proteininin de diger tiim proteinler gibi
kiiresel bir yapiya sahip olmasi ve peynir alt1 suyu proteininde yeterli i¢ ice gegme ve
zincirler aras1 baglarin olmamasidir. Bu nedenle, elektro-egirme siirecinde tek basina
peynir alt1 suyu proteininin sulu ¢6zeltilerini kullanmak miimkiin degildir. Optimum
bir elektro-egirme islemi ve piiriizsiiz nanoliflerin elde edilebilmesi i¢in polimer

cozeltisine uygun bir karbonhidrat polimeri eklenmelidir (Drosou ve dig. 2018).
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Sekil 4.3: Corekotu atig1 ekstrakti igeren bazi nanoliflerin ortalama lif ¢api ile FE-
SEM gorintiileri ve lif cap dagilimlari a: PN 15 b: CAE PN 15 ¢: P/WN 15 d: CAE
P/WN 15 e: P/WN 25 15 f: CAE P/WN 25 15
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.4: Corekotu atig1 ekstrakti iceren bazi nanoliflerin ortalama lif ¢capi ile FE-
SEM goriintiileri ve lif ¢ap dagilimlart a: PN 20 b: CAE PN 20 c: P/WN 20 d: CAE
P/WN 20 e: P/WN 25 20 f: CAE P/WN 25 20

(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 ig¢in bknz. Tablo 3.1)
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4.1.3 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi

Pullulan polimerine ait FTIR spektrumlari incelendiginde; 3319, 2925, 1653,
1418, 1339, 1146, 1076,927, 848, 753, 567, 510 cm™ pullulan karakteristik bantlart
goriilmektedir (Sekil 4.5-4.8). Spektrumlar diger galismalarla uyum igerisindedir
(Drosou ve dig. 2018). Pullulan polimeri icin 3319 cm™’deki pik noktast O-H

titresimini 2925 cm™

civarindaki titresim ise C-H bag yapisim1 temsil etmektedir.
1200-1030 cm™ arasindaki titresimler ise C-O baglarmi temsil etmektedir.
1146 cm™*deki adsorpsiyon band1 1-4 glikozidik bag ile iliskilendirilmektedir. 848 ve
927 cm™deki titresimler ise sirastyla o- glukopiranozil birimlerini ve o-1-6 glikozidik

baglari ifade etmektedir (Islam ve Yeum, 2013, Qin ve dig. 2019, Poudel ve dig. 2020).
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—— : .V R
a P/WN 25 15 ‘ i :
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Sekil 4.5: Pullulan, peynir alt1 suyu, karanfil ekstrakti1 ve PN 15, KE PN 15, P/WN
15, KE P/WN 15, P/WN 25 15, KE P/WN 25 15 nanoliflerine ait FTIR spektrumlari
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Peynir alt1 suyu proteininin FTIR spektrumlart incelendiginde ise; 3273, 2925,
1629, 1521, 1447, 1394, 1311, 1238, 1153, 1072, 514 cm™ peynir alt1 suyu proteinine
ait karakteristik bantlar goriilmektedir (Sekil 4.5-4.8). Spektrumlar diger ¢alismalarla
uyum igerisindedir (Drosou ve dig. 2018). Peynir alt1 suyu proteini spektrumunda ise
3273 cm™’deki maksimum titresim N-H gerilme bandina aittir. 1629 ve
1238 cm™*deki pikler ise sirastyla peynir alt1 suyu proteini igin karakteristik olan Amid
I ve Amid II titresimlerini gostermektedir. Amid I titresimi esas olarak C=0 gerilme
titresiminden kaynaklanir ve kiziltesi spektroskopi ile proteinlerin ikincil yapisini
belirlemek igin kullanilir. Amid II titresimi, Amid I'den ¢ok daha az protein
konformasyonel duyarliligi gosteren NH biikiilme ve CN gerilme titresiminin

kombinasyonudur (Moktari ve dig. 2021, Shen ve dig. 2021).
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Sekil 4.6: Pullulan, peynir alt1 suyu, karanfil ekstrakt1 ve PN 20, KE PN 20, P/WN
20, KE P/WN 20, P/WN 25 20, KE P/WN 25 20 nanoliflerine ait FTIR spektrumlari
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 ig¢in bknz. Tablo 3.1)

45



2925 16291371 1032

| CAEPWN2515 i, 1 | =

: P/WN 25 15 ' : L .
I |
! CAE P/WN 15 L |
3 PAWN 15 -
(U | 1 |
g 1 | 1 I
»n I CAE PN 15 . |
c : ey I
(U 1 1 1 1
¥l ! PN 15 b |

o '1._ J'r—" + | mEos
0 ] Peyniralti Suyu I l :
0 \ o . 1 |
< : Proteini i : .
! Cérekotu Atigi E !
| Ekstrakti : . I

: Pullulan : W
1 | 1 1

I I I I T 1
4000 3500 3000 2500 2000 500 1000 500

1
Dalga Boyu (cm™)

Sekil 4.7: Pullulan, peynir alt1 suyu, ¢orekotu atig1 ekstrakt1 ve PN 15, CAE PN 15,
P/WN 15, CAE P/WN 15, P/WN 25 15, CAE P/WN 25 15 nanoliflerine ait FTIR
spektrumlari
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

Karanfil ekstraktinin FTIR spektrumlari incelendiginde; 3289, 2934, 1716,
1605, 1512, 1431, 1351, 1266, 1148, 1120, 912, 873, 849, 816,793, 745, 595,
555 cm* karanfil ekstraktina ait karakteristik bantlar goriilmektedir (Sekil 4.5 ve 4.6).
FTIR spektrumlar1 Parlinska Wojtan ve dig. (2017) tarafindan yapilan karanfil
ekstrakti kullanilarak giimlis nanopartikiiller {retildigi calisma ile benzerlik
gostermektedir. Karanfil ekstrakti spektrumundaki 3289 cm™’deki titresim O-H
gerilmesine aittir. Bu titresim karanfilin yapisindaki djenol ile iliskilendirilmektedir.
555-745 cm arasinda goriilen bantlar R-CH grubunun varligii gdstermektedir. 912
cm™*deki titresim ise karboksilik asit tiirevlerini ifade eden C-O bag1 temsil etmektedir

(Parlinska-Wojtan ve dig. 2017; Nisar ve dig. 2018).
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Sekil 4.8: Pullulan, peynir alt1 suyu, ¢orekotu atig1 ekstrakt1 ve PN 20, CAE PN 20,
P/WN 20, CAE P/WN 20, P/WN 25 20, CAE P/WN 25 20 nanoliflerine ait FTIR
spektrumlari
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)

Corekotu atigi ekstraktina ait FTIR spektrumlari incelendiginde ise; 3298,
2925, 1653, 1601,1515, 1374, 1263, 992, 923, 876, 548 cm* ¢érekotu ekstraktina ait
karakteristik bantlar goriilmektedir (Sekil 4.7 ve 4.8). Corekotuna ait spektrumlar
¢orekotu yagimin kullanildigi Suri ve dig. (2019) ve Trigui ve dig. (2018) tarafindan
yapilan ¢alismalarla uyum igerisindedir. 3298 cm™’deki tepe noktasi cis-olefinik ¢ift
baglarin simetreik C-H esneme titresimini temsil eder. 2925 cm™’de keskin tepe
alifatik CHy trigliserit gruplarinin C-H baglarinin asimetrik gerilme titresimi ile

iliskilidir. 1651 cm™’de pik cis-olefinlerin C=C germe titresimiyle ilgilidir.
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1371 cm°de pik ise trigliseridlerin CH. gruplarmin C-H baglarinin simetrik biikiilme

titresimini temsil eder (Suri ve dig. 2019).

Calismamizda elde ettigimiz nanoliflerin FTIR spektrumlarinda pullulan,
karanfil, c¢orekotu atif1 ve peynir alti suyu proteine ait karakteristik pikler
goriilmektedir. Bu da iretilen nanoliflerde karanfil ekstrakti ve kullanilan

biopolimerlerin iyi bir etkilesim igerisinde oldugunu gostermektedir.

4.1.4 X-Istm1 Kirimim Analizi Sonuclar

Pullulan polimeri XRD grafiginde 37, 8 ©’de kuvvetli ve sivri, 44 ’de ise zay1f
fakat sivri bir pik vermektedir (Sekil 4.9 ve 4.10). Pullulan polimerine ait piklerin sivri

olmasi pullulan polimerinin kristal yapida oldugunun gostergesidir (Jung ve dig.

2003).

KE
PASP

Pullulan

Siddet (a.u.)

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20 (derece)

Sekil 4.9: Pullulan, peynir alt1 suyu proteini (PASP) ve karanfil ekstratina (KE) ait
X-151m1 kirmmim grafigi

(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Peynir alt1 suyu proteini XRD grafiginde 11 ©’de zayif ve genis 44 °’de ise Sivri
ve kuvvetli bir pik vermektedir (Sekil 4.9 ve 4.10). XRD grafiginde keskin ve kuvvetli
pikler vermesi peynir alt1 suyu proteinin kristal yapida oldugunu gostermektedir (Li
ve dig. 2012). Karanfil ekstrakti, 10,5 °’de genis ve siddetli 37,8 °’de ise sivri fakat
daha az siddetli pikler vermektedir (Sekil 4.9). Karanfil ekstraktinin XRD grafiginde
siddetli pikler gostermesi kristal yapida oldugunu ifade etmektedir (Li ve dig. 2012).
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Sekil 4.10: Pullulan, peynir alt1 suyu proteini (PASP) ve ¢orekotu atigi ekstraktina
(CAE) ait X-1g1n1 kirinim grafigi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)

Corekotu atig1 ekstrakt ise XRD grafiginde 8 °’de siddetli ve genis 20 *’de
siddetli ve genis pikler gostermektedir (Sekil 4.10). Bu da ¢orekotu atiginin amorf
yapida oldugunu gostermektedir (Y1lmaz, 2019; Aslan, 2021).

Elde edilen nanolifler ise yaklasik 16 °’de genis fakat zayif 23 *’de ise genis
fakat kuvvetli pikler gostermektedirler (Sekil 4.11 ve 4.12). Pullulan ve peynir altt
suyu proteini ile elde edilen ekstraktli ya da ekstraktsiz nanoliflerin amorf yapida

oldugu tespit edilmistir.
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Sekil 4.11: PN 15, KE PN 15, CAE PN 15, P/WN 15, KE P/WN 15, CAE P/WN 15,
P/WN 25 15, KE P/WN 25 15, CAE P/WN 25 15 nanoliflerine ait X-1g1n1 kirinim
grafigi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

Wang ve Ziegler (2019), Yang ve dig. (2020) ve Qin ve dig. (2019) tarafindan
yapilan ¢alismalarda da pullulandan elde edilen nanoliflerin, Seethu ve dig. (2020)
tarafindan yapilan ¢alismada ise pullulan ve peynir alt1 suyu proteinin karisimindan

elde edilen nanoliflerin de amorf yapida olduklari tespit edilmistir.
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Sekil 4.12: PN 20, KE PN 20, CAE PN 20, P/WN 20, KE P/WN 20, CAE P/WN 20,
P/WN 25 20, KE P/WN 25 20, CAE P/WN 25 20 nanoliflerine ait X-1s1n1 kirinim
grafigi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

4.1.5 Diferansiyel Taramah Kalorimetre Analizi Sonuclar:

Diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) analizleri nanolif 6rneklerinin termal
ozelliklerini belirlemek, polimer maddeler ile bitkisel ekstraktlarin etkilesimi ve elde
edilen nanoliflerin stabilitesini daha iyi anlamak i¢in gerceklestirilmistir. Sekil 4.13°te
goriilen DSC diyagramina gore pullulan, peynir alti suyu proteini ve karanfil
ekstraktindan elde edilen biitiin nanoliflerin endotermik ve ekzotermik 1s1 davranisi
gosterdigi tespit edilmistir. PN 15 nanolifinin 75°C’de erimeye basladigi 308,1°C’de
ise bozundugu tespit edilmistir. %5 (w/w) oraninda karanfil ekstrakti iceren KE PN 15
nanolifi 70,7°C’de erimeye basladigr 303,8°C’de ise bozundugu tespit edilmistir.
Yang ve dig. (2020) tarafindan yapilan ¢alismada pullulan nanolifine ait bozunma
sicakligr 305,2°C olarak belirlenmistir. Hill ve dig. (2013) tarafindan yapilan bir
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calismada ise beta-silodekstrin ile kaplanmis karanfil ekstraktinin 300°C civarinda
ekzotermik pik gosterdigi belirtilmistir. Bu piklerin 6jenoliin hidrolizi veya
oksidasyonu sonucunda olustugu belirtilmistir. Corekotu atig1 ekstrakti iceren CAE
PN 15 nanolifinin endotermik bir 1s1 davranis1 gosterdigi tespit edilmistir (Sekil 4.14).
Sonuglar literatiirle benzerlik gostermektedir (Kadam ve dig. 2018, Ghamari ve dig.
2021). Grafige gore CAE PN 15 nanolifi 73,5°C’de erimeye baslarken 302,6°C’de

ise bozunma gercgeklesmistir.
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Sekil 4.13: Pullulan, peyniralti suyu proteini ve karanfil ekstrakti iceren nanoliflerin
DSC grafigi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

P/WN 15 nanolifi 72°C’de erimeye baslamig, 295°C’de ikinci endotermik

pikini gostermistir. P/WN 15 nanolifinin nihai bozunma sicakligi ise 521,7°C’dir. %5

(w/w) oraninda karanfil ekstrakti iceren KE P/WN 15 nanolifi 72°C’de erimeye

baglamis 283°C’de ikinci bir endotermik pik gostermektedir. KE P/WN 15 nanolifinin

532,6°C’de bozundugu tespit edilmistir. P/WN 25 15 nanolifi 74°C’de erimeye
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baslamis 253°C’de ve 314°C’de ikinci ve ligiincii endotermik piklerini sergiledikten
sonra 535°C’de ekzotermik bir bozunma piki sergilemistir. % 5 (w/w) oraninda
karanfil ekstrakti iceren KE P/WN 25 15 nanolifi ise 74°C’de erimeye baslamis
251°C’de ve 308°C’de ikinci ve iigiincii endotermik piklerini sergiledikten sonra
522°C’de ekzotermik bir bozunma piki sergilemistir. CAE P/WN 15 nanolifinin ise
endotermik ve ekzotermik bir 1s1 davranist gosterdigi belirlenmistir. Sekil 4.14’e gore
CAE P/WN 15 nanolifi 72,5°C’de erimeye baslamistir. CAE P/WN 15 nanolifi
279,2 °C’de ikinci endotermik pikini gostermektedir. Corekotu ekstrakti ilave edilen
nanoliflerin erime ve bozunma noktalarin diistiigii tespit edilmistir. CAE P/WN 15
nanolifi 3. Piki ekzotermik bir 1s1 davranisi gostermektedir ve 516,1°C’de
gerceklesmistir. Bu sicaklik nanolifin bozunmasinin gerceklestigi nihai sicakliktir.
Aslaner ve dig. (2021) tarafindan yapilan bir ¢alismada peynir alt1 suyu proteini ve
cavdar unundan elde edilen nanoliflerin DSC grafikleri incelendiginde peynir alt1 suyu
proteinin yaklasik olarak 270°C civarinda bozunmaya basladigini ifade edilmistir.
Peynir alt1 suyu proteini ve pullulanin belli oranlarda karistirilarak elde edilen
nanoliflerin genel olarak 250°C civarinda gosterdikleri pikin peynir alt1 suyu proteinin
bozunmasina ait oldugu diisiiniilmektedir.

Karanfil ekstrakt1 ve ¢orekotu atig1 ekstrakti ilave edilen nanoliflerin erime ve
bozunma sicakliklarinin diistiigii tespit edilmistir. Bu durumda her iki ekstraktinda
lifler lizerinde plastiklestirici etkiye sahip olduklar1 sdylenebilir (Zagedan ve dig.
2019, Falfasi ve dig. 2022).
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Sekil 4.14: Pullulan, peyniralti suyu proteini ve ¢orekotu atig1 ekstrakti iceren
nanoliflerin DSC grafigi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

4.1.6 Nanoliflerin Toplam Fenolik Madde Icerigi ve Antioksidan
Aktivitesi

Karanfil ve ¢orekotu atigi ekstrakti iceren polimer ve nanoliflere ait toplam
fenolik madde igerigi (mg GAE/g km) ve antioksidan aktivite (umol TE/g km)

analizlerine ait sonuglar Tablo 4.2’de verilmistir.

Karanfil ekstrakti ilave edilen pullulan ve peynir alt1 suyu proteininden elde
edilen nanoliflerin toplam fenolik madde igerigi elde edildikleri polimer ¢ozeltilere
gore daha yiiksek olarak tespit edilirken, yapisina peynir alti suyu proteini ilave
edilmeden iiretilen karanfil ekstrakti igeren KE PN 15 pullulan nanolifi elde edildigi

polimer ¢ozeltiden %8,5 oraninda daha diisiik toplam fenolik madde icerigine sahip
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iken (p<0,05), KE PN 20 nanolifinin toplam fenolik madde igerigi elde edildigi
polimer ¢ozeltinin toplam fenolik madde igeriginden farkli degildir (p>0,05).
Yapisinda peynir alt1 suyu proteini bulunan karanfil ekstrakti ilave edilerek iiretilen
KE P/WN 15 ve KE P/WN 20 nanoliflerinin toplam fenolik madde igerigi sirasiyla
37,27 ve 40,16 mg GAE/g km olarak tespit edilmistir. Yapisinda peyniraltt suyu
proteini bulunan karanfil ekstrakti ilave edilen nanoliflerin nanolif caplar1 ekstrakt
ilave edilmeyen nanoliflere gore daha diistiktiir. Lif ¢apinin azalmasi ile yiizey alani
artacagindan nanoliflerin bazi1 6zelliklerinde gelismeler meydana gelmektedir (Huang
ve dig. 2003, Yoo ve dig. 2009, Sriyanti ve dig. 2017). Bu nedenle yapisina peyniralti
suyu proteini ilave edilen karanfil ekstrakti yiiklii nanoliflerin elde edildikleri polimer
cozeltilere gore daha yiiksek oranda toplam fenolik madde igerigine sahip oldugu

diistiniilmektedir.

Yapisinda ¢orekotu atigi ekstrakti igeren CAE PN 15 ve CAE PN 20
nanoliflerin toplam fenolik madde igerigi elde edildikleri polimer ¢ozeltinin toplam
fenolik madde igerigine gore istatistiksel olarak herhangi bir artis ya da azalma
gostermemistir (p>0,05). Corekotu atig1 ilave edilen pullulan ve peynir alt1 suyu
proteini igeren CAE P/WN 15 ve CAE P/WN 20 nanoiflerinin toplam fenolik madde
igerigi sirastyla 23,46 ve 17,53 mg GAE/g km olarak belirlenmistir. CAE P/WN 15
nanolifi polimer ¢ozeltisi ile kiyaslandiginda toplam fenolik madde igerigi daha
yiiksek iken, CAE P/WN 20 nanolifinin toplam fenolik madde igerigi elde edildikleri
polimer ¢oOzeltiye goére daha disiiktiir. Nanolif tretimi sirasinda kosullarin
degistirilmesi nanolif morfolojisinde degisikliklere neden olmaktadir (Henriques ve
dig. 2009, Jacobs ve dig. 2010, Yanilmaz ve dig. 2012, Li ve Wang. 2013). Nanolif
orneklerinin morfolojinin degismesi nanolif 6zelliklerinde degisiklikler meydana
getirmektedir (Baji ve dig. 2010, Khoo ve Koh. 2016, Sriyanti ve dig. 2017). Bu
nedenle orneklerimizin toplam fenolik madde miktarinin nanolif iiretim kosullarinin
degistirilmesi ile degistigi diistiniilmektedir.

Yapisinda 25:75 (w/w) oraninda pullulan: peynir alt1 suyu proteini bulunduran
KE P/WN 25 15, KE P/WN 25 20, CAE P/WN 25 15, CAE P/WN 25 20 nanoliflerinin
toplam fenolik madde igerigi ise sirasiyla 48,05, 45,04, 25,95 ve 24,51 mg GAE/g km
olarak tespit edilmistir. Nanoliflerin elde edildigi polimer ¢dzelti ile kiyaslandiginda

karanfil ekstrakti ilave edilerek elde edilen nanoliflerin toplam fenolik madde
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iceriginde artis s6z konusudur. Corekotu atig1 ekstrakti ilave edilerek iiretilen CAE
P/WN 25 15 nanolifinin toplam fenolik madde igerigi elde edildigi polimer ¢ozelti ile
kiyaslandiginda fark goriilmedigi (p>0,05), CAE P/WN 25 20 nanolifinin toplam
fenolik madde icerigi elde edildigi polimer ¢6zelti ile kiyaslandiginda ise toplam

fenolik madde igeriginde azalma meydana geldigi goriilmektedir. Bu azalmanin elde

edilen nanolifin

disiiniilmektedir.

morfolojisinin

diizgiin

olmamasindan

kaynakl

Tablo 4.2: Polimer ¢6zelti ve nanoliflerin toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivitesi

Cozelti Kodu Islem Asamasi Toplam Fenolik Toplam Antioksidan
Madde igerigi Aktivite
(mg GAE/g km) (umol TE/g km)
Cozelti 0,62+0,02t -
PN(100:0) PN 15 4,9240,08° -
PN20 5,17+0,08' -
Cozelti 23.68+1,10M 3035,84+2,48"
%5 KE PN (100:0) KE PN 15 21,70+0,17¢ 3406,63+45,91¢
KE PN 20 22.26+0,18%k 3543,61+2,63¢
Cozelti 5,60+0,02°" 363,52+4,90K
%35 CAE PN (100:0) CAE PN 15 6,714+0,34P 395,55+19,064
CAE PN 20 6,4120,39° 394,244+3 874
P/WN(50:50) Cozelti 11,21+0,06° -
P/WN 15 18,70+0,05™ -
P/WN 20 19,02+0,02™ -
%5 KE P/WN (50:50) Cozelti 32,64+0,97° 3749,53+61,31¢
KE P/WN 15 37,27+0,61¢ 3936,94+20,43°
KE P/WN 20 40,16+0,22¢ 4174,22+45 208
%5 CAE P/WN (50:50) Cozelti 20,58+0,00' 465,67+7,89%k
CAE P/WN 15 23 46+0,124 437,90+0,74%k
CAE P/WN 20 17,53+0,05™ 367,12+1,744
P/WN (25:75) Cozelti 20,79+0,03 -
P/WN 25 15 25,00+0,149" -
P/WN 25 20 24.36+1,29M -
%5 KE P/WN (25:75) Cozelti 43,05+0,63° 1535,94+35,13"
KE P/WN 25 15 48,05+0,242 1796,50+109,39"
KE P/WN 25 20 45,04+0,20° 1953,29+109,379
%5 CAE P/WN (25:75) Cozelti 25,95+0,039 549,18+13,42]
CAE P/WN 25 15 25,950,039 273,59+8,37™
CAE P/WN 25 20 24 51+1,00™ 364,24+1,40K

oldugu

Aymn siitunda farkli tissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonugclar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

Ayrica yapisinda herhangi bir ekstrakt bulundurmayan pullulan ve peynir alt1
suyu proteini igeren P/AWN 15, P/WN 20, P/WN 25 15, P/WN 25 20 nanoliflerinin
toplam fenolik madde igerigi sirasiyla 18,70, 19,02, 25,00 ve 24,36 mg GAE/g km
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olarak tespit edilmistir. Fakat nanoliflerin ve ¢ozeltilerinin toplam fenolik madde
iceriginin igerdikleri izolGsin, 16sin, lisin, metiyonin, fenilalanin, treonin, triptofan ve
valin gibi amino asit kalintilarindan kaynaklandigi diistiniilmektedir. Bu kalint1
aminoasitlerin, toplam fenolik madde igerigi tespitinde kullanilan Folin-Ciocalteu

reaktifini indirgedigi bilinmektedir (Lowry ve dig. 1951).

Orneklerin antioksidan aktivite degeri DPPH yontemine gore belirlenmistir.
DPPH radikali siiplirme aktivitesi antioksidan maddelerin (H" dondrii) mor renkli

DPPH radikalini indirgeme yeteneklerine dayanmaktadir (Sanchez-Moreno, 2002).

Tablo 4.2’de gortldigii gibi herhangi bir ekstrakt icermeyen nanoliflerin ve
polimer c¢ozeltilerin antioksidan aktivitesinin olmadig1 tespit edilmistir. Bitkisel
ekstrakt ilavesi ile elde edilen tim nanoliflerin antioksidan ozellik gosterdikleri

belirlenmistir.

Karanfil ekstraktinin serbest radikal aktivitesinin 6jenol and p-karyofilen gibi
fenolik ve terpenik bilesiklerden kaynaklandigi bilinmektedir (Hadidi et al.,
2020). Karanfil ekstrakti ilave edilerek tiretilen KE PN 15 ve KE PN 20 pullulan
nanoliflerinin antioksidan aktivite degerlerinin sirasiyla 3406,63 ve 3543,61 umol
TE/g km oldugu goriilmektedir. Yapisinda pullulan ve peynir alt1 suyu proteini igeren
karanfil ekstrakt: ilave KE P/WN 15, KE P/WN 20, KE P/WN 25 15, KE P/WN 25 20
nanoliflerin antioksidan aktivitesi ise sirastyla 3749,53, 3936,94, 1796,50, 1953,29
umol TE/g km oldugu tespit edilmistir. Karanfil ekstrakti iceren tiim nanoliflerin
antioksidan aktivitesinin nanolif eldesinde kullanilan polimer ¢ozeltilere gore daha
yiiksek oldugu goriilmektedir (p<0,05). Bu da elektro-egirme islemi sonuncunda elde
edilen nanoliflerin antioksidan Ozelliklerinin c¢ozeltilerle kiyaslandiginda arttigi
gostermektedir. Karanfil ekstraktinda yer alan fenolik bilesikler suda ¢oziiniir
niteliklere sahip degildir (Holley ve Patel. 2005, Vanin ve dig. 2014, Jiang ve dig.
2022). Hidrofobik yapidaki bu fenolik bilesikler suda ¢oziinen polimerler ile
nanoenkapsiile edildiklerinde suda ¢oziiniir 6zellik kazanmaktadirlar (Yildiz ve dig.,
2018, Rezaei ve dig. 2019). Calismamizda karanfil ekstraktinin suda ¢oziiniir bir
polimer olan pullulan ile enkapsiile edilmesi suda ¢oziiniirliigiinii artirdigr igin
antioksidan aktivitesi artmaktadir. Bu nedenle de nanoliflerin antioksidan aktivitesi

polimer ¢6zelti 6rneklerine gére daha yiiksek ¢ikmistir. Bu sonucun bir diger nedeni
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ise, nanoliflerin daha genis ylizey alani/hacim oranlari, kiiciik gézenek boyutlari ve
yiiksek gozenekliliklerinden dolay1 iistiin malzemeler olmalaridir (Callioglu ve dig.
2013). Bu nedenle bir malzemenin herhangi bir 6zelligi, yapisi nano dlgege geldiginde
¢ok daha etkili hale gelebilir. Hadidi ve dig. (2020) karanfil ugucu yagmi kitosan
polimeri ile enkapsiile etmisler ve nanoenkapsiile edilmis karanfil ugucu yaginin
enkapsiile edilmemis ugucu yaga gore antioksidan aktivitesinin daha ytiksek oldugu
tespit etmislerdir. Babaoglu ve dig. (2017) tarafindan yapilan bir ¢alismada ise karanfil
ucucu yag1 beta-siklodekstrin ile enkapsiile edilerek antioksidan aktivite ve toplam
fenolik madde igerigi belirlenmistir. Beta- siklodekstrin ile enkapsiile edilmis karanfil
ucucu yaginin antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde igerigi enkapsiile
edilmemis ugucu yaga gore daha yliksek olarak belirlenmistir. Amma ve dig. (2019)
tarafindan yapilan bir ¢alismada ise elektro-egirme yontemi ile iiretilen kapsaisin
iceren nanoliflerin antioksidan aktivitesinin (%78) kapsaisin’e (%70) gore daha

yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Corekotu timokinon, hidroksibenzoik, siringik ve p-kumarik asitler gibi
antioksidan aktivite agisindan 6nemli biyoaktif bilesenlerin kaynagidir. Bu bilgiler goz
ontinde bulunduruldugunda ¢orekotu atig1 ekstrakti besin degeri ve yiiksek degerli
biyoaktif bilesikler nedeniyle biyopolimer karisimlarinda disiik fiyatli bir antioksidan
katki haline gelmektedir (Tymczewska ve dig. 2022). Corekotu atigi ilave edilerek
iiretilen nanoliflerin antioksidan aktivite sonuglar1 Tablo 4.2°de verilmistir. Corekotu
atig1 ekstrakti ilave edilerek elde edilen CAE PN 15 ve CAE PN 20 pullulan
nanoliflerinin antioksidan aktivitesi sirasiyla 395,55 ve 394,24 pmol TE/g km olarak
tespit edilmistir. Elde edilen nanoliflerin antioksidan aktivitesinin nanolif eldesinde
kullanilan polimer ¢6zeltinin antioksidan aktivitesine gore herhangi bir farklilik
gostermemektedir (p>0,05). Corekotu atigi ilave edilen pullulan ve peynir alt1 suyu
proteini igeren CAE P/WN 15 ve CAE P/WN 20 nanoliflerinin antioksidan aktivitesi
sirastyla 437,90 ve 367,12 umol TE/g km olarak tespit edilirken, yapisinda 25:75
(w/w) oraninda pullulan:peynir alt1 suyu proteini bulunduran CAE P/WN 25 15, CAE
P/WN 25 20 nanoliflerinin antioksidan aktivitesi ise 273,59 ve 364,24 pmol TE/g km
olarak tespit edilmistir. Nanoliflerin antioksidan aktivitesinde meydana gelen bu
degisikligin islem parametrelerinin degisimine bagli olarak nanoliflerin morfolojisinin
degismesinden kaynakli oldugu diistiniilmektedir. Tymczewska ve dig. (2022)

corekotu atig1 ekstrakti ve ¢inko parcaciklari ile yiiklii polivinil alkol/jelatin nanolifleri
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iretikleri bir ¢alismada ¢orekotu atigi ekstrakti ilave edilerek iretilen polivinil
alkol/jelatin nanoliflerinin antioksidan aktivitesinin ekstrakt igermeyen polivinil

alkol/jelatin nanoliflerine gore daha yiiksek oldugunu belirtmislerdir.

4.1.7 Nanoliflerin Antimikrobiyal Aktivitesi

Nanolif &rneklerinin S. aureus, M. luteus, C. albicans’a kars1 gosterdikleri
antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alan c¢aplari (mm) Tablo 4.3’de,
antimikrobiyal aktiviteye ait gorseller ise Sekil 4.15- 4.26 arasinda verilmistir. KE PN
15, KE PN 20, CAE PN 15, CAE PN 20, KE P/WN 15, KE P/WN 20, KE P/WN 25
15, KE P/WN 25 20’nin S. aureus’a kars1 gosterdikleri antimikrobiyal aktiviteye ait
inhibisyon alani ¢aplari sirasiyla; 19,43, 16,38, 11,23, 9,05, 19,26, 19,49, 17,33, 18,59
mm olarak tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar incelendiginde tiim nanoliflerin S.
aureus’a kars1 antimikrobiyal aktivitesinin pozitif kontrol grubu olan eritromisin (10
mg/mL)’e gore daha disiik oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Ayrica ayni polimer
cozelti kullanilarak iretilen farkli nanoliflerin S. aureus’a karsi antimikrobiyal
aktivitesinde herhangi bir fark goriilmemistir (p> 0,05). Ekstrakt yliklenmeden iiretilen
nanolif 6rnekleri (negatif kontrol) ise S. aureus’a kars1 antibakteriyel aktiviteye sahip
degildir.

Sharifi ve dig. (2020) polilaktik asit ve polikaprolakton polimerleri ile
polimerin %25’1 oraninda ¢orekotu ekstrakti kullanarak {irettikleri nanoliflerin S.
aureus ve E. coli’ye karsi antimikrobiyal aktivitesi oldugunu belirtmislerdir.
Corekotunun antimikrobiyal 6zelligi yapisinda bulunan timokinon isimli aktif bir
bilesenden kaynaklanmaktadir (Gomaa ve dig. 2017). Calismamizda kullanilan
corekotu atig1 ekstraktinin timokinon oraninin az olmasit nedeniyle elde edilen
nanoliflerin diisiik antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu diistiniilmektedir. Ghamari
ve dig. (2021) tarafindan ¢orekotu esansiyel yagi kullanilarak elde edilen yenilebilir
stit proteini filmlerinin de S. aureus ve E. coli’ye kars1 antimikrobiyal aktivitesi oldugu
bildirilmistir. Tymczewska ve dig. (2022) ¢oreotu atig1 ekstrakti kullanarak hazirlanan
polivinil alkol ve jelatin filmlerinin E. coli, K. pnémoni, S. enterica, M. luteus, L.
monocytogenes, S. aureus’a karsi antimikrobiyal aktivitesi olmadigi belirtilmistir.

Baska bir caligmada ise ¢corekotu ekstrakti yiiklii polivinil alkol nanoliflerinin S. aureus
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ve E. coli’ye karst antimikrobiyal aktivite gosterdigi ve bu aktivitenin igerdigi
timokinon ve timohidrokinon gibi aktif bilesenlerden kaynaklandig: ifade edilmistir

(Ali ve dig. 2021).

Tablo 4.3: Nanoliflerin S. aureus, M. luteus, C. albicans mikroorganizmalarina karsi gosterdikleri
antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alan ¢aplari (mm)

Inhibisyon Zon Cap1 (mm)

Nanolif Kodu
S. aureus M. luteus C. albicans
PN 15
PN 20 . - i
KE PN 15 19,43+4,83b 17,83+4,972 5,32+0,03°
KE PN 20 16,38+6,271bcd 12,76+2,812 )
CAE PN 15 11,23+1,03 -
CAE PN 20 9,05+0,40¢
P/WN 15 )
P/WN 20 ) )
KE P/WN 15 19,26+5,95° 11,20+0,592
KE P/WN 20 19,49+2 64 17,97+5,10
CAE P/WN 15 : :
CAE P/WN 20
P/WN 25 15
P/WN 25 20 ) )
KE P/WN 25 15 17,33+5,03% 14,96+0,312
KE P/WN 25 20 18,59+6,12b¢ 16,29+5,042
CAE P/WN 25 15 : :
CAE P/WN 25 20 - - :
Pozitif Kontrol 28,93+1,042 10,97+0,02? 6,68+0,07 2

Ayni siitunda farkli iissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.
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Sekil 4.15: a: PN 15, b: PN 20, ¢: KE PN 15, d: KE PN 20, e: CAE PN 15, f:
CAE PN 20 nanoliflerinin S. aureus ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.16: a: P/WN 15, b: P/WN 20, c: KE P/WN 15, d: KE P/WN 20, e: CAE
P/WN 15, f: CAE P/WN 20 nanoliflerinin S. aureus ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.17: a: P/WN 25 15, b: P/WN 25 20, ¢: KE P/WN 25 15, d: KE P/WN 25 20,
e: CAE P/WN 25 15, f: CAE P/WN 25 20 nanoliflerinin S. aureus 'a karsi
antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.18: Pozitif kontrol (eritromisin (10mg/mL)) 6rneginin S. aureus ‘a karsi

antimikrobiyal aktivitesi

KE PN 15, KE PN 20, KE P/WN 15, KE P/WN 20, KE P/WN 25 15, KE P/WN
25 20’nin M. luteus’a kars1 gosterdikleri antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alani
caplar sirasiyla; 17,83, 12,76, 11,20, 17,97, 14,96, 16,29 mm olarak tespit edilmistir.
Elde edilen sonuglar incelendiginde polimerin agirliginin %5 (w/w)’i oraninda karanfil
ekstrakt1 ilave edilerek iretilen tiim nanoliflerin M. luteus’a karsi antimikrobiyal
aktiviteye sahip oldugu ve tiim nanoliflerin antimikrobiyal aktivitesi ile pozitif kontrol
grubu olan eritromisin (10 mg/mL)’in antimikrobiyal aktivitesi ile arasinda fark
olmadig tespit edilmistir (p>0,05). Ekstrakt yiiklenmeden iiretilen nanolif 6rnekleri
(negatif kontrol) ve ¢orekotu atig1 ilave edilerek fiiretilen nanolif 6rnekleri ise M.

luteus’a kars1 antimikrobiyal aktiviteye sahip degildir.
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Sekil 4.19: a: PN 15, b: PN 20, ¢: KE PN 15, d: KE PN 20, e: CAE PN 15, f: CAE
PN 20 nanoliflerinin M. luteus ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.20: a: P/WN 15, b: P/WN 20, c: KE P/WN 15, d: KE P/WN 20, e: CAE
P/WN 15, f: CAE P/WN 20 nanoliflerinin M. luteus ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.21: a: P/WN 25 15, b: P/WN 25 20, ¢: KE P/WN 25 15, d: KE P/WN
2520, e:CAE P/WN 25 15, f:CAE P/WN 25 20 nanoliflerinin M. luteus ‘a kars1
antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.22: Pozitif kontrol (eritromisin (10mg/mL)) 6rneginin M. luteus’a karsi

antimikrobiyal aktivitesi

Karanfil ekstrakti igeren nanoliflerin tamami S. aureus ve M. luteus’a karsi
antimikrobiyal aktivite gostermektedirler (Tablo 4.3, Sekil 4.15-Sekil 4.17, Sekil 4.19-
Sekil 4.21). Hameed ve dig. (2021) karanfil ugucu yag1 yiikklenmis polietilen ve kitosan
nanoliflerinin S. aureus, P. aeruginosa, E. coli'ye karsi antimikrobiyal aktivite
gosterdigini tespit etmislerdir. Nisar ve dig. (2018) ise karanfil ugucu yagi yliklenmis
pektin nanoliflerinin S. aureus, L. monocytogenes ve E. coli'ye karsi antimikrobiyal

aktiviteye sahip oldugunu ifade etmislerdir.

Esansiyel yaglar bakteri hiicre zar1 veya diger hiicre ici bilesenlerle etkilesime
girme potansiyeline sahiptir. Bu etkilesim hiicre konfigiirasyonunun bozulmasina,
iyon degisimine, sizintiya, gecirgenligin degismesine ve solunumun inhibisyonuna
neden olur daha sonra 6liim meydana gelebilir (Walsh ve dig. 2003). Ayrica karanfil
ekstrakti hiicrenin biiylimesi i¢in hayati dneme sahip olan hiicre proteinlerinin DNA

replikasyon ve sentezini durdurarak bu etkiyi gostermis olabilir (Arfat ve dig. 2018).
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Sekil 4.23: a: PN 15, b: PN 20, c¢: KE PN 15, d: KE PN 20, e: CAE PN 15, f: CAE
PN 20 nanoliflerinin C. albicans ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.24: a: P/WN 15, b: P/WN 20, c: KE P/WN 15, d: KE P/WN 20, e: CAE
P/WN 15, f: CAE P/WN 20 nanoliflerinin C. albicans ‘a kars1 antimikrobiyal
aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.25: a: P/WN 25 15, b: P/WN 25 20, c: KE P/WN 25 15, d: KE P/WN 25 20,
e:CAE P/WN 25 15, f:CAE P/WN 25 20 nanoliflerinin C. albicans ‘a kars1
antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Sekil 4.26: Pozitif kontrol (siklohegzimit (6mg/mL)) 6rneginin C. albicans ‘a kars1

antimikrobiyal aktivitesi

Ekstrakt yiiklenerek elde edilen nanoliflerden sadece KE PN 15 nanolifinin C.
albicans ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi mevcuttur. KE PN 15 nanolifi C. albicans’a
kars1 5,32 mm inhibisyon alan ¢apina sahiptir (Tablo 4.3). KE PN 15 nanolifinin C.
albicans’a kars1 pozitif control 6rnegine gor daha diisiik antimikrobiyal aktiviteye
sahiptir (p<0,05). Corek otu atig1 igeren nanoliflerden ise herhangi birisinin C.

albicansa kars1 aktivitesi tespit edilememistir.

Literatiirde peynir alt1 suyu proteininin antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu
bildirilse de, peynir alt1 suyu proteininden iiretilen P/WN nanoliflerinin ¢alismamizda
yalniz bagina antimikrobiyal aktivitesi olmadigi tespit edilmistir. (Tablo 4.3). Polimer
¢ozeltisine ilave edilen peynir alti1 suyu proteinin antimikrobiyal aktivite gosterecek
oranda olmadigi diisiiniilmektedir. Calismamizla benzer oranlarda peynir alt1 suyu
proteini kullanan Ahmed ve dig. (2016) ve Wang ve dig. (2019) ¢alismalarinda da

benzer sonuglar bulunmustur.
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4.2  Polimerin Agirhk¢a %30°u Oraminda Bitkisel Ekstrakt iceren

Polimer Cozeltilere ve Nanoliflere Ait Bulgular

. Bu boliimde, polimerin agirlik¢a %30’°u oraninda ekstrakt iceren ¢ozeltilerin
viskozite ve elektriksel iletkenlik degerleri ile bu ¢ozeltilerden elde edilen nanoliflerin
FTIR, FE-SEM goriintiileme, DSC, XRD, antimikrobiyal aktivite, antioksidan aktive,

toplam fenolik madde igerigi analizlerine ait sonuglar tartigilmistir.

4.2.1 Polimer Cozeltilerinin Ozellikleri

Polimerin agirlik¢a %30’u (w/w) oraninda ekstrakt iceren polimer ¢ozeltilerin
ozelllikleri (goriiniir viskozite, elektriksel iletkenlik) Tablo 4.4’te verilmistir. Polimer
¢ozeltilerin viskozitesi 0,37-6,17 Pa.s arasinda degismektedir. Calismamizda en
yiiksek viskozite degerine %30 CAE PN (100:0) ¢ozeltisi sahip iken, onu 4,14 Pa.s
viskozite degerine sahip olan %30 KE PN (100:0) ¢ozeltisi takip etmektedir. Yapisina
peynir alt1 suyu proteini ilave edilen ¢ozeltiler (%30 KE P/WN (50:50), %30 CAE
P/WN (50:50)) ise yapisina peynir alt1 suyu proteini ilave edilmeyen ¢ozeltilere gore
daha diisiik viskozite degerinlerine sahiptirler (p<0,05). Viskozitesi yiiksek olan
polimer ¢ozeltilerden daha yiiksek lif ¢apina sahip piiriizsiiz nanolifler elde edilmistir
(Tablo 4.4). Nanoliflerin lif ¢apin1 etkileyen en 6nemli faktorlerden birisi viskozitedir.
Genellikle ¢ok yiiksek viskozite degerlerinde polimer ¢ozelti igne ucundan tahliye
olamazken, ¢ok diisiik viskoziteye sahip ¢ozeltilerin ise lif tiretemedigi tespit edilmistir
(Okutan ve dig. 2017) Pek ¢ok ¢alisma genellikle daha yiiksek viskozite degerlerinin
daha kalin nanolifler olusturdugunu ifade etmektedir (Haghi ve Akbari 2007, Zeng ve
dig., 2013, Okutan ve dig. 2014, Drosou ve dig. 2017). Ayni zamanda daha viskoz
cozeltilerden elde edilen nanoliflerin morfolojisinin daha piiriizsiiz oldugu
bilinmektedir (Haghi ve Akbari 2007). Demir ve dig. (2002) tarafindan poliiiretan
nanolifi iiretimi lizerine yapilan bir caligmada artan viskozite degerleriyle beraber daha
kalin lif ¢apina sahip lifler tiretildigi ifade edilmektedir. Majumder ve dig. (2019)
seliiloz asetat polimerinden elektro-egirme y6temiyle nanolif eldesi tizerine ¢alistiklari
bir calismada farkli oranlarda selilloz asetat igeren ¢ozeltilerden elektro-egirme

yontemiyle nanolif eldesi gergeklestirmislerdir. Artan seliilloz asetat oraniyla
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¢ozeltinin viskozitesinin artti§ini ve bununda elde edilen liflerin ¢apinda artisa neden

oldugunu ifade etmislerdir.

Tablo 4.4: Polimer Cézeltisi ve Nanoliflerin Ozellikleri

Cozelti Polimer Cozelti Nanolif Nanolif Ozellikleri
Kodu Ozellikleri Kodu
Goriinir ~ Elektriksel Nanolif Cap1 Nanolif Nanolif
Viskozite  Tletkenlik (nm) homojenlik  morfolojisi
(Pa.s) (uS cm™ katsay1si
%30 KE 4,14+1,06 1708+2,0020 KEPN  436,22+42 852 1,00 Piiriizsiiz
PN 1530
(100:0)
%30  6,17£0,90> 1022+1,00° CAE 502,90+54,60P 1,01 Piiriizsiiz
CAE PN PN 15
(100:0) 30
%30 KE  0,37+0,02° 3479+1,00° KE 204,09+34,09°¢ 1,02 Piirtizsiiz
P/WN P/WN
(50:50) 20 30
%30 0,46+0,03¢ 2539+1,00¢ CAE 391,39+48,25¢ 1,01 Piiriizsiiz
CAE P/WN
P/WN 1530
(50:50)

Ayni siitunda farkli iissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

Nanolif eldesinde kullanilan polimer c¢ozeltilere ait elektriksel iletkenlik
degerleri (uS cm™) nanoliflerin &zelliklerini etkileyen 6nemli faktorlerden birisidir.
Caligmamizda kullanilan polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenlik degerleri 1022-
3479 uS cm™ arasinda degismektedir. %30 KE P/WN (50:50) polimer ¢dzeltisi en
yiiksek elektriksel iletkenlik degerine sahipken %30 CAE PN (100:0) ¢ozeltisi ise en
diisiik elektriksel iletkenlik degerine sahiptir (p<0,05). Polimer ¢ozeltilerin elektriksel
iletkenlik degeri arttik¢a nanolif capinda azalma meydana gelmistir (p>0,05) (Tablo
4.4). Jacobs ve dig. (2010) polietilen oksit nanoliflerinin morfolojisi {izerine etki eden
faktorleri arastirdiklar1 bir calisgmada polimer ¢ozelitilere poliakrilik asit ilavesiyle
cozeltilerin elektriksel iletkenlik degerinin artirilmasinin nanolif ¢apinda azalma
meydana getirdigini belirtmisglerdir. Vafania ve dig. (2019) ise elektro-egirme
yontemiyle kekik yagmin jelatin ve kitosan polimerleriyle enkapsiilasyonunu
gerceklestirdikleri bir ¢aligmada farkli oranlarda kekik yagi, kitosan ve jelatin
kullandiklar1 polimer ¢ozeltilerin elektriksel iletkenlik degeri arttiginda lif ¢apinda

azalma meydana geldigini belirtmislerdir.
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4.2.2 Nanoliflerin Morfololojisi

Polimerin agirlik¢a %30’u (w/w) oraninda ekstrakt iceren KE PN 153 0, CAE
PN 15 30, KE P/WN 20 30, CAE P/WN 15 30 nanoliflerine ait FE-SEM goériintiileri
ve lif ¢ap dagilimlart Sekil 4.27°de verilmistir. KE PN 15 30, CAE PN 15 30, KE
P/WN 20 30, CAE P/WN 1530 lif ¢aplari sirastyla 436,22, 502,90, 204,09, 391,39 nm
olarak belirlenirken, nanoliflerin homojenlik katsayis1 sirastyla 1,01, 1,00, 1,01, 1,02
olarak belirlenmistir (Tablo 4.4). Homojenlik katsayisinin 1’¢ yakin olmasi elde edilen
nanoliflerin homojen oldugunu gostermektedir (Ozkal ve dig. 2019, Callioglu ve dig.
2020). Nanoliflerin hepsi piiriizsiiz ve homojen olarak elde edilmistir. Yapisinda
corekotu atig1 ekstrakti iceren nanoliflerin lif ¢aplari, yapisinda karanfil ekstrakti
iceren nanoliflerin lif ¢aplarindan daha kalindir. Corekotu atigi ekstrakti igeren
polimer ¢ozeltilerin viskozitesinin karanfil ekstrakti igeren polimer ¢ozeltilerden daha
yiiksek olmasi, elektriksel iletkenlik degerinin ise daha diisiik olmasi ¢orekotu atigi
ekstrakti igeren nanoliflerin 1if caplarinin daha kalin olmasina neden olmustur
(p<0,05). Yapisinda pullulan ve peynir alti suyu proteini igeren nanoliflerin lif
caplariin, yapisinda polimer olarak sadece pullulan iceren nanoliflere gore daha
diisiik oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Bunun nedenin ise yapisinda pullulan ve
peynir altt suyu proteini bulunduran polimer ¢ozeltilerin viskozitelerin yapisinda
polimer olarak sadece pullulan igeren ¢ozeltilere gore daha diisiik olmasi, elektriksel
iletkenliginin ise daha yiliksek olmasi oldugu diisiiniilmektedir. Daha once de
aciklandig1 gibi polimer ¢6zelti viskozitesinin artmasi, elektriksel iletkenliginin ise

azalmasi nanolif ¢apinda artisa neden olmustur.

Oguz (2018) bezelye unu ve hidrosimetilseliiloz kullanarak elektro-egirme
yontemiyle nanolif eldesi gergeklestirmistir. Artan bezelye unu orani ile polimer
cozeltilerin viskozitesinin arttigin1 ve artan viskozite degerlerinin ise nanolif ¢apinda
artisa neden oldugunu belirtmistir. Tam (2018) ise mercimek unu, polietilen oksit ve
hidrosimetilseliiloz ~ kullanarak  elektro-egirme yontemiyle nanolif eldesi
gerceklestirdigi  c¢alismasinda artan mercimek unu oraniyla polimer ¢ozelti

viskozitesinin arttigini ve bunun da lif ¢apinda artisa neden oldugunu belirtmistir.

Can (2021) limon esansiyel yag ilave ederek jelatin ve polikaprolaktondan

elektro-egirme yontemi kullanarak nanolif elde ettigi c¢alismasinda, polimer
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cozeltilerin elektriksel iletkenlik degerindeki artisin daha ince nanolif eldesiyle

sonuglandigini belirtmistir.
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Sekil 4.27: Polimerin %30 (w/w)’u oraninda bitkisel ekstrakt igeren bazi nanoliflerin
ortalama lif ¢ap1 ile FE-SEM goriintiileri ve lif ¢cap dagilimlar; a: CAE PN 15 30 b:
KE PN 15 30 c: CAE P/WN 15 30 d: KE P/WN 20 30
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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4.2.3 Nanoliflerin Toplam Fenolik Madde Icerigi ve Antioksidan
Aktivitesi

Viicutta bliyiime ve enerji metabolizmasinda yer almayan ikincil metabolitler
olan fenolik bilesikler bir aromatik halkaya bagli hidroksil gruplar1 olarak
tammlanabilir (Ozdal ve dig. 2013). Basit fenoller ve fenolik asitleri ieren fenolik
bilesikler, hidroksisinnamik asit tiirevleri ve flavonoidler, taze ve islenmis gidalarda
yaygin olarak bulunan biyoaktif maddelerdir. Fenolik bilesikler, taze ve islenmis
bitkisel gidalarin duyusal ve besleyici kalitesi ile yakindan iligkilidir. Bitkilerdeki
bir¢ok fenolik bilesik, oldukga iyi dogal antioksidan kaynaklarindandir (Ho 1992).

Yapisinda agirlik¢a polimerin %30 (w/w)’u oraninda karanfil ve ¢orekotu atigi
ekstrakt1 iceren polimer ¢ozelti ve nanoliflere ait toplam fenolik madde igerigi Tablo

4.5’te verilmistir.

Tablo 4.5: Polimer ¢ozelti ve nanoliflerin toplam fenolik madde igerigi ve antioksidan aktivitesi

Cozelti Kodu Islem Asamast Toplam Fenolik Toplam Antioksidan
Madde igerigi Aktivite
(mg GAE/g km) (pmol TE/g km)

Cozelti 137,58+1,192 15415+6,70P

%30 KE PN (100:0) KE PN 15 30 159,36+0,08" 17165+2,23°
Cozelti 23,97+0,17¢ 2015+6,70%

%30 CAE PN (100:0) CAE PN 1530 26,17+0,08" 2180+22,36°
%30 KE P/WN (50:50) Cozelti 153,72+0,08° 16675+82,7°¢

KE P/WN 20 30 167,02+1,24¢ 13320+76,02¢

%30 CAE P/WN (50:50) Cozelti 29,600,099 2080+4,47°f
CAE P/WN 15 30 33,4140,03" 1905+2,23"

Aynt siitunda farkli dissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

KE PN 15 30, CAE PN 15 30, KE P/WN 20 30, CAE P/WN 15 30 ¢ozeltilerinin
toplam fenolik madde igerigi sirasiyla 159,36, 23,97, 153,72, 33,41 mg GAE/g km
olarak belirlenmistir. En yiiksek toplam fenolik madde icerigine KE P/WN 20 30
nanolifi sahipken en diisiik toplam fenolik madde igerigine CAE PN 15 30 nanolifi
sahiptir (p<0,05). Nanolif ornekleri ¢ozeltileri ile kiyaslandiginda her nanolif,
eldesinde kullanilan ¢ozeltiye gore daha yiiksek toplam fenolik madde igerigine
sahiptir (p<0,05). Daha 6nceki boliimlerde de tartigildigi gibi elde edilen nanoliflerin
yiizey alan1 ve gozeneklilik gibi 6zelliklerinin artmasiyla toplam fenolik madde
iceriginde artis meydana geldigi diisiiniilmektedir. Ayn1 zamanda bitkisel ekstraktlarin
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yapisinda mevcut olan suda ¢dziinmeyen fenolik bilesenlerin pullulan gibi suda
¢Oziiniir bir polimer ile enkapsiile edilmesi sonucunda suda ¢oziinmeyen bilesenlerin
suda ¢ozliniir hale gelmesiyle de toplam fenolik madde igeriginde artis meydana
gelmis olabilir. Gidalarin fenolik bilesimi isleme siiresince ¢cogunlukla bilinmeyen
tirevlerine doniismesi nedeniyle ham maddeden farklilik gdsterebilmektedir
(Cheynier 2012). Calismamizdaki toplam fenolik madde igerigindeki bu artigin bir
baska nedenin de elektro-egirme uygulamasi nedeniyle ekstraktlarin yapisinda
bulunan mevcut fenolik bilesenlerin parcgalanarak yeni fenolik bilesikler olusturmasi

oldugu diistiniilmektedir.

Ayrica yapisinda peyniralti suyu proteini bulunduran KE P/WN 20 30, CAE
P/WN 15 30 nanoliflerinin ve elde edildikleri ¢ozeltilerin, yapisinda peynir alt1 suyu
proteini bulundurmayan ¢ézelti ve nanoliflere gore daha yiiksek toplam fenolik madde
icerigine sahip oldugu Tablo 4.5’te goriilmektedir (p<0,05). Bunun nedeninin ise
Folin-Ciocalteu reaktifinin aminoasitlerle de etkilesime girmesi oldugu daha onceki

boliimlerde de tartisilmistir.

KE PN 15 30, CAE PN 15 30, KE P/WN 20 30, CAE P/WN 15 30 ¢ozeltilerinin
antioksidan aktivitesi sirastyla 17165, 2180, 13320, 2080 pmol TE/g km olarak
belirlenmistir. En yiiksek antioksidan aktiviteye KE PN 1530 nanolifi sahipken en
diisiik fenolik madde igerigine CAE PN 15 30 nanolifi sahiptir (p<0,05). Yapisinda
sadece pullulan polimeri ve bitkisel ekstrakt igeren nanoliflerin elde edildikleri
cozeltilere gore antioksidan aktivitesinin daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. DPPH
serbest radikallerinin bitkisel ekstraktli nanolifler tarafindan inhibisyonu, serbest
radikal iceren ¢ozelti ile daha fazla temas saglayan nanoliflerin yiiksek ylizey alani ile

aciklanabilir (Najafi ve dig. 2022).

Yapisinda peynir alti suyu bulunduran nanoliflerin ise elde edildikleri
cozeltilere gore daha diisiik antioksidan aktiviteye sahip olduklar1 belirlenmistir
(p<0,05). Polifenollerin, her iki bilesigin yapisal, fonksiyonel ve beslenme
ozelliklerinde degisikliklere yol agan proteinlerle kompleksler olusturdugu
bilinmektedir. Protein-fenolik bilesen etkilesimleri temel olarak sicaklik, pH, protein
tipi ve Kkonsantrasyonu ile fenolik bilesiklerin tipi ve yapisindan
etkilenmektedir. Proteinlerin polifenolleri nasil etkiledigine dair kesin mekanizma

heniiz bilinmemekle birlikte, yap1 ve fonksiyonel 6zelliklerdeki degisiklikler iizerine
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yapilan calismalar mevcuttur (Ozdal ve dig. 2013). Polifenollerin proteinlere
baglanmasi, polifenollerin tespitini engelleyerek daha diisiik antioksidan aktivite

sonuglarmin elde edilmesine neden olur (Isik ve dig. 2018).

Faki ve dig. (2019) tiziim ¢ekirdegi ekstraktini elektro-egirme yontemiyle
jelatin, PVA ve PVA/B-CD polimerleri ile kapladiklari ¢alismada gelatin polimeri ve
tiziim ¢ekirdegi ekstraktindan elde edilen nanoliflerin polimer ¢ozeltilerine gore
toplam fenolik madde iceriginde %7, toplam antioksidan aktivitede ise %65 oraninda
azalma tespit ederken, PVA ve PVA/B-CD ve liziim ¢ekirdegi ekstraktindan elde
edilen nanoliflerin ise elde edildikleri polimer ¢ozeltilere gore toplam fenolik madde

iceriginin ve antioksidan aktivitelerin degismedigini belirtmislerdir.

Necefi ve dig. (2022) elektro-egirme yontemiyle safran ekstrakti ilavesi
gercgeklestirerek zein nanolifleri elde etmislerdir. Yapilan ¢alismada oncelikle safran
ve zein nanoliflerinin ayr1 ayr1 antioksidan aktivitesi belirlenmis ve sirastyla %17,5 ve
%31,6 bulunmustur. Daha sonra %10 oraninda safran ekstrakti ilave ederek trettikleri

zein nanoliflerinin antioksidan aktivitesinin %56,3e yiikseldigini tespit etmiglerdir.

4.2.4 Nanoliflerin Antimikrobiyal Aktivitesi

Yapisinda agirlik¢a polimerin %30 (w/w)’u oraninda karanfil ve ¢orekotu atig1
ekstrakti iceren polimer ¢ozelti ve nanoliflerin S. aureus, M. luteus, E. coli, C. albicans
ve A. flavus mikroorganizmalarina karsi gosterdikleri antimikrobiyal aktiviteye ait
inhibisyon alan ¢aplar1 (mm) Tablo 4.6’da, antimikrobiyal aktiviteye ait gorseller ise
Sekil 4.28-Sekil 4.32 arasinda verilmistir.

KE PN 15 30, CAE PN 15 30, KE P/WN 15 30, CAE P/WN 15 30
nanoliflerinin, karanfil ve ¢érekotu atig1 ekstraktlarinin S. aureus’a kars1 gosterdikleri
antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alan ¢aplar1 sirasiyla; 38,17, 10,32, 25,01,
22,04 ve 11,37 mm olarak bulunmustur (Tablo 4.6, Sekil 4.28). Karanfil ekstraktinin
antibakteriyel aktivitesinin pozitif kontrol 6rnegi olan eritromisin (10mg/mL)’den
daha diisiik oldugu fakat ¢orekotu atig1 ekstraktindan daha yiiksek bir antimikrobiyal
aktiviteye sahip oldugu goriilmektedir (p<0,05). Nanoliflerin antimikrobiyal aktivitesi

birbirleriyle kiyaslandiginda ise en yliksek aktiviteye sahip olan nanolifin yapisinda
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polimerin %30 (w/w)’u oraninda karanfil ekstrakti igeren KE PN 15 30 pullulan
nanolifi oldugu gorilirken en diisiikk aktiviteye sahip olan nanolifin ise yapisinda
polimerin %30 (w/w)’u oraninda ¢orekotu atig1 ekstrakti iceren CAE PN 15 30

pullulan nanolifi oldugu goriilmiistiir (p<0,05).

Tablo 4.6: Bitkisel ekstrakt ve nanoliflerin S. aureus, E. coli, M. luteus, C. albicans ve A. flavus

mikroorganizmalarina kars1 gosterdikleri antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alan ¢aplar1 (mm)

Inhibisyon Zon Cap1 (mm)

S.aureus M. luteus E. coli C. albicans A. flavus
Nanolif Kodu
PN 15 - - - - -
KE PN 15 30 38,17+2,014Ba 50,77+16,03A2 13,99+2,19C€Pb 24 5947 558BCa 9,09+1,14Pp
CAE PN 15 30 10,32+1,61A¢ - 4,66+0,45 Be - -
P/WN 15 -

KEP/WN1530  25,01+7,04% 2231426170  11,62+1,838%¢ 13,0441 29Bbe -
CAE P/WN 15 30 -
Pozitif Kontrol 28,000,108 44,06+0,804 17,57+41,29%  10,10+0,81°¢  15,27+1 69

Karanfil 22,04+2,02A0 23,3740,28A0 11,38+1,038¢ 18,78+1,45C 6,53+0,61P¢
Ekstrakti

Corekotu atif1 11,37+2,02A¢ - 8,61+0,34Ad -
ekstrakti

a,b,c,d ayni siitunda farkli {issel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak dnemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

A,B,C,D ayni satirda farkli tissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak énemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

Ayn1 oranda karanfil ekstrakti iceren c¢ozeltinin antibakteriyel aktivitesine
bakildiginda karanfil ekstrakti ilavesiyle nanolif eldesi sonrasinda yapisinda sadece
pullulan polimerini i¢eren nanolifin antibakteriyel aktivitesinin ¢ozeltiye kiyasla daha
yiiksek oldugu goriilmeltedir (p<0,05). Bunun nedeni; nanolif eldesiyle artan ylizey
alani, artan porozite ve suda ¢dziinen bir polisakkarit olan pullulan ile kaplanan karanfil
ekstraktindaki hidrofobik polifenollerin suda ¢oziiniir 6zelliginin artmasi olabilir. Fakat
yapisinda peynir altt suyu proteini ve pullulan iceren nanolifin ¢dzeltinin var olan

antibakteriyel aktivitesine herhangi bir katkis1 olmamistir (p>0,05).
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Sekil 4.28: a: Pozitif kontrol (eritromisin (10 mg/mL)), b: Corekotu atig1 ekstrakti c:
Karanfil ekstrakti, d: PN 15 e: CAE PN 15 30, f: KE PN 15 30 g: P/WN 15 h: CAE
P/WN 15 30, 1: KE P/WN 15 30 nanoliflerinin S. aureus a karsi antimikrobiyal
aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

KE PN 15 30, KE P/WN 15 30 nanoliflerinin ve karanfil ekstraktinin M.
luteus’a kars1 gosterdikleri antimikrobiyal aktiviteye ait inhibisyon alan caplar
sirasiyla; 50,77, 22,31, 23,37 mm seklindedir (Tablo 4.6, Sekil 4.29). KE PN 15 30
nanolifinin M. luteus’a kars1 gosterdigi antimikrobiyal aktivitenin pozitif kontrol
ornegi olan eritromisin (10 mg/mL)’nin gosterdigi aktiviteden istatistiksel olarak farkl
bulunmamaistir (p>0,05). Ayn1 nanolifin karanfil ekstraktina gére M. luteus’a karsi
daha yiiksek antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu tespit edilmistir (p<0,05).
Yapisinda pullulan peynir alt1 suyu proteinleri igeren KE P/WN 15 30 nanolifinin
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antimikrobiyal aktivitesi karanfil ekstraktinin aktivitesine gore fark gdstermezken
(p>0,05) pozitif kontrol 6rnegine gore daha diisiik olarak tespit edilmistir (p<0,05).
Bunun nedeninin pullulan ve peynir alti suyu proteini i¢eren karanfil ekstrakth
nanoliflerde var olan ekstraktaki etken maddelerin peynir alti suyu proteini ile
etkilesime gecerek antibakteriyel aktiviteyi diisiirmesi olabilir. Polifenollerin peynir

alt1 suyu proteini ile etkilesime girdikleri ve antioksidan 6zelliklerini kaybettiklerine

daha 6nceki boliimlerde deginilmistir.

Sekil 4.29: a: Pozitif kontrol (eritromisin (10 mg/mL)), b: Cérekotu atig1 ekstrakti C:
Karanfil ekstrakti, d: PN 15 e: CAE PN 15 30, f: KE PN 15 30 g: P/WN 15 h: CAE
P/WN 15 30, 1: KE P/WN 15 30 nanoliflerinin M. luteus ‘a kars1 antimikrobiyal
aktivitesi

(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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KE PN 15 30, CAE PN 15 30, KE P/WN 15 30, CAE P/WN 15 30 nanoliflerinin,
karanfil ve ¢orekotu atig1 ekstraktlarinin E. coli’ye kars1 gdsterdikleri antimikrobiyal
aktiviteye ait inhibisyon alan gaplari ise sirasiyla; 13,99, 4,66, 11,62, 11,38, 8,61 mm
olarak tespit edilmistir (Tablo 4.6, Sekil 4.30). Tiim nanolif 6rnekleri ve ekstraktlarin
antimikrobiyal aktivitesi pozitif kontrol 6rnegine gore daha diisiik ¢ikmistir (p<0,05).
Fakat karanfil ekstrakti ilave edilen nanolif 6rnekleri ¢corekotu atigi ekstrakti igeren
CAE PN 15 30 pullulan nanolifine gére E. coli’ye karsi daha yiiksek antimikrobiyal
aktivite gostermektedirler (p<0,05).

Sekil 4.30: a: Pozitif kontrol (eritromisin (10 mg/mL)), b: Corekotu atig1 ekstrakti c:
Karanfil ekstrakti d: PN 15 e: CAE PN 15 30, f: KE PN 15 30 g: P/WN 15 h: CAE
P/WN 15 30, 1: KE P/WN 15 30 nanoliflerinin E. coli'ye kars1 antimikrobiyal
aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)
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Yapisinda polimerin agirlhikca %30 (w/w)’u oraninda ekstrakt iceren
nanoliflerin ve bitkisel ekstraktlarin C. albicans’a kars1 gosterdikleri antimikrobiyal
aktiviteye ait inhibisyon zon ¢aplar1 Tablo 4.6’da, antimikrobiyal aktiviteye ait
gorseller ise Sekil 4.31°de verilmistir. Ilgili tablo ve sekiller incelendiginde ¢orekotu
atig1 ekstrakti ve ¢orekotu atigi ekstrakti iceren nanoliflerin C. albicans’a karsi
antimikrobiyal aktivite gostermedikleri goriilmiistiir. Karanfil ekstrakti igeren KE PN
15 30, KE P/WN 15 30 nanolifleri ile karanfil ekstraktinin antimikrobiyal aktivitesine
ait inhibisyon zon c¢aplarmin ise; sirasiyla 24,59, 13,94, 18,78 mm olduklar
belirlenmigstir. KE PN 1530 nanolifinin ve karanfil ekstraktinin C. albicans’a karsi
gosterdigi antimikrobiyal aktivite, pozitif kontrol 6rnegi olan siklohegzimit (6
mg/mL)’in gosterdigi antimikrobiyal aktiviteden daha yiiksek (p<0,05) iken, KE
P/WN 15 30 nanolifinin gosterdigi aktivitenin ise istatistiksel olarak pozitif kontrol
orneginden farkli olmadig tespit edilmistir (p>0,05).

Yapisinda polimerin agirlikga %30 (w/w)’u oraninda ekstrakt iceren
nanoliflerin ve bitkisel ekstraktlarin A. flavus’a karsi antimikrobiyal aktivitesi de
arastirtlmis ve nanolifler arasindan sadece KE PN 15 30 nanolifinin, ekstraktlar
arasindan ise sadece karanfil ekstraktinin A. flavus’a karsi antimikrobiyal aktivitesi
oldugu tespit edilmistir. KE PN 15 30 nanolifinin antimikrobiyal aktivitesine ait
inhibisyon zon ¢apinin 9,09 mm, karanfil ekstraktina ait inhibisyon bolgesi ¢apinin ise
6,53 mm oldugu tespit edilmistir (Tablo 4.6, Sekil 4.32). Elde edilen sonuglara gore
KE PN 15 30 nanolifi karanfil ekstraktina gore daha yiiksek bir aktiviteye sahiptir
(p<0,05). Fakat hem karanfil ekstrakti hem de karanfil ekstrakti ilave edilmis KE PN
1530 nanolifinin A. flavus’a kars1 gosterdigi aktivitenin pozitif kontrol (siklohegzimit

(6 mg/mL)) 6rneginden daha diisiik oldugu tespit edilmistir (p<0,05).

Callioglu ve dig. (2020) farkl: oranlarda (%1, 3, 5, 7) karanfil esansiyel yagi
ilaveli polivinilpirolidon/jelatin nanolifi eldesi gerceklestirdikleri calismada; farkl
oranlarda karanfil ugucu yagi iceren nanolfiler elde edilmis ve bu nanoliflerin S.
aureus, E. coli, P. aeruginosa, E. faecalis ve C. albicans mikroorganizmalarina kars1
aktivite gosterdigi, elde edilen nanolifler arasinda ise %5 oraninda ugucu yag iceren

nanolifin en yiiksek antimikrobiyal aktiviteye sahip oldugu belirlenmistir.
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Sekil 4.31: a: Pozitif kontrol (siklohegzimit (6 mg/mL), b: Coérekotu atig1 ekstrakti c:
Karanfil ekstrakti, d: PN 15 e: CAE PN 15 30, f: KE PN 15 30 g: P/WN 15 h: CAE
P/WN 15 30, 1: KE P/WN 15 30 nanoliflerinin C. albicans a kars1 antimikrobiyal
aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalari i¢in bknz. Tablo 3.1)

Tim nanolif 6rneklerinin, Gram (+) bakterilere (S. aureus ve M. luteus)
gostermis olduklart antimikrobiyal aktivite, E. coli’ye, C. albicans’a ve A. flavus’a
kars1 gosterdikleri antimikrobiyal aktividen daha yiiksektir. Tiim mikroorganizmalara
kars1 aktivite gosteren KE PN 15 30 nanolifinin E. coli’ye kars1 gosterdigi aktivite ile
A. flavus’a kars1 gosterdigi aktivite arasinda fark bulunmazken (p>0,05), A. flavus’a
kiyasla C. albicans’a daha yiiksek aktivite gosterdigi tespit edilmistir (p<0,05). Gram
(-) bakterilerin antimikrobiyal aktivite agisindan fenolik bilesenlere karsi1 daha direngli
olmasinin nedeni; bu organizmalarin ¢ift katmanl hiicre zarindan kaynaklanmaktadir
(Holley ve Patel 2005, Vanin ve dig. 2014, Balcerek ve dig. 2022). Gram pozitif
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bakterilerde tek kat glikoprotein/teikoik asitten olusan bir zar varken, mayalarda ise
glikoprotein/betaglukan bazli bir hiicre zar1 bulunmaktadir. Bu nedenle maya ve Gram
(+) bakteriler Gram (-) bakterilere gore fenolik bilesenlere daha az direg
gostermektedirler. Maya ve mantarlarin zarlarinda bulunan ancak prokaryotik
hiicrelerde bulunmayan steroller, bu antimikrobiyallere kars1 direng saglamaz (Holley

ve Patel 2005).
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Sekil 4.32: a: Pozitif kontrol (eritromisin (10 mg/mL)), b: Corekotu at181 ekstrakt1 ¢: Karanfil ekstrakti, d: PN 15 e: CAE PN 15 30,
f: KE PN 15 30 g: P/WN 15 h: CAE P/WN 15 30, 1: KE P/WN 15 30 nanoliflerinin A. flavus ‘a kars1 antimikrobiyal aktivitesi
(Nanolif kodlarinin agiklamalar1 i¢in bknz. Tablo 3.1)
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4.3  Sosis Orneklerinin Nanolifler ile Kaplanmasi

4.3.1 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin pH Degerleri

Yapisinda karanfil ve ¢orekotu atigi ekstrakti bulunan nanolifler ile kaplanan
sosis Orneklerine ait pH sonuglart Tablo 4.7°de verilmistir. pH sonuglari incelendiginde
0 ve 1. glinlerde 6rneklerin pH’s1 arasinda istatistiksel olarak fark bulunmamaktadir (p>
0,05). Depolamanin 4 ve 7. giinlerinde kontrol ve pullulan nanolifi ile kaplanan sosis
orneklerinin pH’s1 arasinda fark goriilmezken (p>0,05), kontrol ve pullulan nanolifi ile
kapli sosis Orneklerinin pH’sinin ekstrakt iceren pullulan nanolifi ile kapli sosis
orneklerinden daha yiiksek oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Depolamanin 10. giiniine
gelindiginde ise orneklerin pH’s1 arasindaki iliskinin
PHkontro>pHpnk>PpH30cnk>pH30knk seklinde oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Elde
edilen sonuglara gore depolama siiresi ile tim Orneklerin pH’sinda artis meydana
gelmistir. Fakat pH’daki bu artisin en az karanfil ekstrakti yiiklii nanolif ile kaplanan
ornekte en fazla ise kontrol 6rneginde oldugu goriilmektedir (p<0,05). Depolama siiresi
boyunca pH’da gerceklesen bu artis bakteriyal metabolizma sonucunda olusan
metabolitlerin toplanmasi1 ve proteinlerin deaminasyonu sonucu olusan bazik

karakterdeki bilesenlerden kaynakli olabilir (Shukla ve dig., 2020).

Sharma ve dig. (2017) karanfil yagi, feslegen yagi, kekik yagi ve Cin Tar¢im
yaglarini taze tavuk sosislerine ilave ettikleri ¢aligmalarinda sosis drneklerini 4°C’de 20
giin boyunca depolamislardir. Sosislerin pH, TBARS, renk degerleri gibi analizlerini
gergeklestirdikleri bu ¢calismada pH degerlerinde depolama esnasinda bir artis oldugunu
tespit etmislerdir. Fakat karanfil yagi, feslegen yagi, kekik yagi ve Cin Targini yagi
ilavesi gerceklestirilen sosis Orneklerinin pH artisinin kontrol 6rneklerine gore daha
yavas gerceklestigini belirlemiglerdir. Venkatachalam ve Lekjing (2020) karanfil yagi
ve nisin ilavesi ger¢eklestirdiklerii kitosan filmleri ile domuz koftelerini kaplayarak 15
giin boyunca 4°C’de depolamistir. Kofte 6rneklerinin pH’sinin depolama stiresince

artig1 fakat karanfil yagi ilave edilerek elde edilen kitosan filmleriyle kapl olan
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orneklerde kontrol grubuna gore daha yavas bir sekilde pH artis1 gerceklestigini tespit

etmislerdir.

Rahman ve dig. (2021) dana kofteleri lizerine yaptiklar1 ¢alismada kofte
formiilasyonuna %0,1, %0,2 ve %0,3 oranlarinda ¢orek otu ekstrakti ilave etmisler ve
15 giin boyunca 4°C’de depolamislardir. Kofte orneklerinin pH’sinin depolama
stiresince azaldigini tespit etmislerdir. Corekotu ekstrakti ilave edilen kofte 6rneklerinin
pH’sinin ise kontrol 6rnegine goére daha yavas azaldigii tespit etmisler ve bunu
corekotu ekstraktinin 6rneklerde meydana gelebilecek lipit ve protein oksidasyonunu

yavaslatmasina ve antimikrobiyal etkisine baglamiglardir.

4.3.2 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin TBARS Degerleri

Lipit oksidasyonu, et ve kiimes hayvanlarinin kalitesini ve kabuliinii etkileyen
en Oonemli parametrelerden biridir. Bu reaksiyon, doymamis yag asitleri agisindan
oldukc¢a zengin yag igerigine sahip olan kiimes hayvanlarinda kolayca olusur (Beltran
ve dig. 2003). Lipit oksidasyonu ayrica kasl gidalarda tazelik kaybina neden olan
faktorlerden birisidir (Xiong ve dig. 2015). Lipidlerdeki oksidasyon reaksiyonlar
sirasinda, coklu doymamis yag asitleri 6nce hidroperoksitlere pargalanir ve daha sonra
hidroperoksitler, acilasmadan sorumlu aldehit, keton vb. baz1 bilesiklere doniisiir. Lipit
oksidasyonunun ikincil friinlerini (6zellikle malondialdehitler) TBARS analizi
gerceklestirilerek belirlenir (Oziinlii ve Ergezer 2022). Lipit oksidasyonu, fosfolipitlerin
bilesiminden, c¢oklu doymamis yag asitlerinin miktarindan, metal iyonlarinin
varligindan, oksijenden, hem pigmentlerinden, mekanik islemlerden ve isleme sirasinda

tuz ilavesinden etkilenir (Biswas ve dig. 2012).

Yapisinda karanfil ve ¢orekotu atig1 ekstrakti bulunan nanolifler ile kaplanan
sosis oOrneklerine ait TBARS sonuglari Tablo 4.7°de verilmistir. 0. ve 1. giinlerde
ornekler kendi arasinda kiyaslandiginda istatistiki agidan bir fark goriilmemektedir
(p>0,05). Fakat her bir ornek i¢in ayri ayri bakildiginda ise Orneklerin lipid
oksidasyonunun 4. giinden itibaren hizlanmaya basladig1 goriilmektedir. 4. giinde en
yiiksek TBARS degerine kontrol grubu sahip iken ekstrakt yiiklenmemis pullulan
nanolifi ile kaplanan sosis 6rneklerinin TBARS degeri kontrol grubunu takip etmektedir

(p<0,05). Ekstrakt yiiklenen nanoliflerle kapli sosis Orneklerinin 4. Giin TBARS
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degerleri kendi aralarinda kiyaslandiginda herhangi bir fark tespit edilememistir
(p>0,05), fakat her iki 6rneginde diger gruplardan daha diisiik TBARS degerine sahip
oldugu belirlenmistir (p<0,05). 7. giin ve 10. giin sonuclarina bakildiginda ise bitkisel
ekstrakt icermeyen pullulan nanolifi ile kaplanan sosis 6rnekleri ve kontrol 6rneklerinin
oksidasyon derecesinin bitkisel ekstrakt yiiklii nanolif ornekleri ile kaplanan sosis
orneklerinden daha yiiksek oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Ayrica bitkisel ekstrakt
yuklii nanolif 6rnekleri ile kapli sosis drneklerinden ¢orekotu atigi ekstrakti igeren
nanolif ile kaplanan sosis orneklerinin oksidasyon derecesi karanfil ekstrakti igeren
nanolif ile kaplanan sosis drneklerinden daha yiiksek tespit edilmistir (p<0,05). Ornekler
oksidasyon hizi agisindan kiyaslandiginda ise lipid oksidasyonun en hizli gergeklestigi
grubun kontrol grubu oldugu, en yavas okside olan grubun ise karanfil ekstrakti ilavesi
gerceklestirilmis nanolifler ile kaplanan sosis 6rneklerine ait grup oldugu belirlenmistir.
Bu durumda bitkisel ekstrakt yiiklii nanolif kaplamanin lipid oksidasyonunu yavaslatic
bir etkiye sahip oldugu sodylenebilmektedir. Ayrica oksidasyon ilerledik¢e her iki
ekstrakt arasindaki fark daha bariz bir sekilde ortaya ¢ikmaktadir. Karanfil ekstrakti ve
corekotu atig1 ekstraktinin antioksidan aktivitesi nedeniyle, ekstrakt iceren nanoliflerle

kapli sosis drneklerinin TBARS degerlerinin daha diisiik ¢iktig1 diisiiniilmektedir.

Tablo 4.7: 4 °C’de 10 giin boyunca depolanan sosislerin pH ve TBARS degerindeki degisimler

Ornek Depolama Siiresi (Giin)
0 1 4 7 10
pH Degeri

Kontrol 5,09+0,04%A 5,09+0,04%A 5,36+0,01%8 5,75+0,10%¢ 5,94+0,0120

PNK 5,050,020 5,07+0,02%A 5,35+0,01%8 5,66+0,05% 5,92+0,01 PP
30CNK 5,08+0,022A 5,08+0,01%4 5,260,018 5,31+0,02°¢ 5,39+0,00°P
30KNK 5,040,004 5,05+0,01%4 5,240,018 5,28+0,01°¢ 5,33+0,004P

TBARS (mg malonaldehit/kg sosis)

Kontrol 1,07+0,00A2 1,07+0,00A2 1,33+0,0382 1,39+0,00¢2 1,43+0,00P2

PNK 1,070,004 | 1,07£0,01%% | 1,24+0,008° 1,29:0,00°P 1,380,002
30CNK 1,07+0,00% | 1,070,004 1,12£0,008¢ 1,15+0,01C¢ 1,18+0,00°¢
30KNK 1,07+0,01%2 1,07+0,0072 1,11+0,008¢ 1,12+0,00%d 1,14+0,00P¢

a,b,c,d ayni siitunda farkli iissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu

gostermektedir (p<0,05).

A,B,C,D ayni satirda farkli iissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu

gostermektedir (p<0,05).
Sonugclar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.
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Antioksidan aktivite (AH), oksidatif zincir reaksiyonlarinin baslama veya
yayllma basamagini inhibe ederek veya radikal olmayan iiriinler olusturan stabil
radikaller (A) olusturarak lipitlerin veya diger molekiillerin oksidasyonunun
geciktirilmesi veya inhibe edilmesi olarak ifade edilebilir. Bitki ekstraktlarinda bulunan
flavonoidler, gida sistemlerindeki (yaglar, sivi yaglar ve emiilsiyonlar) trigliseritlerin
oksidasyonu sirasinda meydana gelen radikal zincir reaksiyonlarini sonlandirir ve

boylece serbest radikal siiptiriicii gorevi gorebilir (Perumalla ve Hettiarachchy 2011).

Shukla ve dig. (2020) karanfil esansiyel yagi ilave ederek elde ettikleri kitosan
yenilebilir filmlerinin aralarinda bulundugu dért ayr yenilebilir film kaplama (kontrol
grubu, %31 asetik asit, %1,5 oraninda kitosanin %]1’lik asetik asit icerisinde
¢oziindiiriilmesi ile elde edilen kaplama, ve %1,5 oraninda kitosanin %1’lik asetik asit
igerisinde ¢oziindiiriilmesiyle elde edilen ¢ozeltiye %0,5 oraninda karanfil esansiyel
yagi ilave edilerek hazirlanan kaplama) ile tavuk koftelerini kaplamig ve 35 giin boyunca
4°C’de depolamislardir. Dort farkli yenilebilir film arasindan TBARS’1 en diisiik olan
grubun karanfil esansiyel yagi ilave edilerek elde edilen kitosan filmleriyle kaplanan
kofteler oldugunu belirlemislerdir. Ayrica bunun nedeninin karanfil esansiyel yagi ve
kitosanin sahip oldugu antioksidan aktivite oldugunu belirtmislerdir. Kumar ve Tanwar
(2011) ise tretiminde % 0,1, 0,2 ve 0,3 oraninda karanfil tozu kullandiklar1 tavuk
nuggetlar1 15 giin boyunca 4°C’de depolamiglardir. Karanfil tozu i¢eren nuggetlarin

kontrol grubuna gore daha diisitk TBARS degerlerine sahip oldugunu ifade etmislerdir.

Zowalan ve dig. (2020) ¢orekotu ekstraktinin tavuk koftelerinin kalite 6zellikleri
tizerindeki etkisi arastirdiklar1 ¢calismalarinda, ¢orekotunun sulu ve etanolik ekstraktini
igeren ve herhangi bir ekstrakt icermeyen tavuk kofteleri iiretip bunlar1 14 giin boyunca
4°C’de depolamislardir. Koftelerin TBARS sonuclarina bakildiginda etanolik ekstrakt
iceren koftelerin diger gruplara gore daha diisiik TBARs icerigine sahip olduklari

belirlenmistir.

4.3.3 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin Renk Degerleri

Renk, gidanin en 6nemli duyusal 6zelligi olabilir ve bu nedenle genel gida
kalitesini belirlemede 6ncii bir konuma sahiptir. Renk; lezzet, tatlilik ve tuzluluk gibi

diger duyusal 6zelliklerin yani sira nem igerigi, asir1 igleme ve pigment icerigi gibi
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duyusal olmayan kalite 6zelliklerinin 6nemli bir belirleyicisi olarak tiiketicinin yargisini
etkiler (Clydesdale 1991). Yapisinda karanfil ve ¢orekotu atigi ekstrakti bulunan
nanolifler ile kaplanan sosis 6rneklerine ait L” (parlaklik), a"(kirmizilik) ve b”(sarilik)
degerleri Tablo 4.8’de verilmistir. Depolamanin 0. giiniine bakildiginda karanfil
ekstrakt1 igeren nanolif ile kaplanan sosis drneklerinin L degerinin diger drneklerden
daha diisiik oldugu belirlenmistir (p<0,05). Bunun nedenin ise karanfil ekstraktinin koyu
renginden kaynaklandig: diisiiniilmektedir. Diger sosis gruplar1 arasinda ise 0. giinde L"
degeri agisindan herhangi bir fark bulunmamaktadir (p>0,05). Depolama siiresi sonunda
kontrol 6rneklerin L” degerinin azaldig1 ve bu azalmanmn depolamanin 4. Giiniinde
basladig1 belirlenmistir. Nanolifler ile kaplanmis sosis rneklerinin ise L degerinde
depolama siiresince istatistiksel olarak herhangi bir fark tespit edilememistir (p>0,05).
L" degeri bir iiriiniin parlaklig1 ya da koyulugu hakkinda fikir vermektedir. Kontrol
gruplarmin L* degerinde meydana gelen bu azalma depolama sirasinda sosis
orneklerinin nem igeriginde meydana gelen azalma ile agiklanabilmektedir (Shukla ve
dig. 2020). Can (2021) limon esansiyel yagi ilavesiyle elde ettigi jelatin ve
polikaprolakton nanolifleriyle kapladig: tavuk gdgiis etinin L* degerinin, kaplanmamis

tavuk gogiis etine gore daha yiiksek oldugunu belirtmistir.

Sosis orneklerinin depolamasinin 0. giiniinde kontrol 6érneklerinin a degerinin
diger gruplara gore daha yiiksek oldugu (p<0,05), nanolifler ile kaplanan tiim gruplarin
a" (kirmizilik) degerlerinin ise kendi arasinda istatistiksel olarak fark gdstermedigi
belirlenmistir (p>0,05) (Tablo 4.8). Tiim 6rnek gruplarimmn a” degerlerinin depolama
siiresi sonunda azaldif1 tespit edilmistir. a” degerindeki azalmanm en yavas
gerceklestigi grup karanfil ekstrakti ilave edilerek elde edilen nanolifler ile kaplanan
grup olurken, en hizli sekilde azalmanin gergeklestigi grup ise ekstrakt ilavesi
gerceklestirmeksizin elde edilen pullulan nanolifi ile kaplanan grup olmustur (p<0,05).
Devatkal ve dig. (2011) nar, nar g¢ekirdegi ve kinnow mandalinasi ekstraktlari ilave
edilerek {irettikleri tavuk koftelerinde, Venkatachalam ve Lekjing (2020) ise karanfil
esansiyel yagi ve nisin ilavesiyle elde ettikleri kitosan filmleriyle kapladiklar1 domuz

koftelerinde de benzer sonuclar elde etmislerdir.
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Tablo 4.8:

4 °C’de 10 giin boyunca depolanan sosislerin CIELAB renk degerindeki degisimler

Ornek Depolama Siiresi (Giin)
0 1 4 7 10
L" Degeri (Parlaklik)
Kontrol 55,32+0,08% | 55,21+0,06"* | 53,46+0,138% | 52,09+1,068% | 52,16+0,525"
PNK 57,27+0,59%¢ | 57,20+0,577% | 54,99+1,39%% | 54,69+1,59% | 56,31+0,24"
30CNK 56,12+1,00%% | 55,95+1,04"% | 54,15+1,004% | 54,97+0,79%% | 56,72+0,27A
30KNK 49,57+1,36”° | 50,13+1,247° | 49,14+1,53*° | 50,63+0,024° | 50,81+0,34A¢
a" Degeri (Kirmizilik)
Kontrol 28,90+0,34% | 28,51+0,417% | 27,93+0,0282 | 27,47+0,19% | 26,75+0,21%
PNK 27,35+0,13% | 26,70+0,528b 25,93+0,07¢¢ 25,50+0,06%¢ | 23,99+0,44"¢
30CNK 27,49+0,06%° | 26,81+0,308> | 27,02+0,038° | 26,23+0,04%° | 25,25+0,12PP
30KNK 27,18+0,31%° | 26,56+0,308° | 26,02+0,10° | 25,58+0,32¢¢ | 25,56+0,13P
b* Degeri (Sarilik)
Kontrol 15,11+0,05%2 | 14,83+0,1582 | 14,58+0,20% | 14,37+0,09CP2 | 14 30+0,05°2
PNK 14,36+0,23° | 14,24+0,017° | 14,17+0,10"° | 13,26+0,04%" | 13,23+0,015°
30CNK 14,43+£0,414° | 14,07+0,25%8b | 13,77+0,118 | 13,61+0,045%° | 13,50+0,33°°
30KNK 13,90+0,02”° | 14,09+0,2148° | 13,87+0,0548¢ | 13,68+0,208¢ | 13,39+0,15¢

a,b,c,d ayni siitunda farkli Gissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

A,B,C,D ayni satirda farkl: {issel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).

Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

TBARS degerlerindeki artis da gdz dniinde bulunduruldugunda a” degerindeki
bu azalmanin miyoglobin oksidasyonu kaynakli oldugu diisiiniilmektedir. Oksidasyon
sirasinda, demir atomlart miyoglobin molekiillerini oksitleyebilir veya denatiire
edebilir, bu da iriinlerin rengini olumsuz yonde degistirebilir ve miyoglobini
metmyoglobine doniistiirebilir (Oziinlii ve Ergezer 2018). Azalan kirmizilik degerleri

met-miyoglobin olusumunun gostergesidir (Devatkal ve dig 2011).

Orneklerin b" degerlerine bakildiginda ise; 0. giinde en yiiksek b* degerine
kontrol grubu sahipken (p<0,05), en diisiik b degerine ise karanfil ekstrakti ilave
edilerek iiretilen nanoliflerle kaplanmis sosis 6rneklerinin sahip oldugu belirlenmistir
(p<0,05) (Tablo 4.8). Depolama siiresi sonunda ise kontrol grubu 6rneklerinin b* degeri

diger tiim gruplara gore daha yiiksek iken (p<0,05), diger 6rnek gruplarinin b* degerleri

94



arasinda fark bulunmamaktadir (p>0,05). Depolama siiresi sonunda tiim gruplarin b”
degerlerinin 0. giinden daha diisiik oldugu belirlenmistir (p<0,05). b~ degerlerindeki bu
azalmanin en yavas karanfil ekstrakti ilave edilerek tiretilen nanoliflerle kaplanmis sosis
orneklerinde oldugu belirlenmistir (p<0,05). Bu grubu ise ¢orekotu atig1 ekstrakti ilave
edilerek iiretilen nanoliflerle kaplanmis sosis drnekleri takip etmektedir. Shukla ve dig.
(2020) karanfil esansiyel yagi ilave ederek elde ettikleri kitosan yenilebilir filmler ile
tavuk koftelerinin kapladiklari ¢alismada kaplamali ve kaplamasiz olan tiim 6rneklerin

depolama siiresi boyunca b degerinde azalma meydana geldigini tespit etmislerdir.

Lin ve dig. (2018) kekik esansiyel yagi ilave ederek iirettikleri jelatin nanolifi ile
kapladiklar1 tavuk gogiis eti orneklerini 4°C’de 7 giin ve 25°C’de 5 giin boyunca
depolamislardir. Hem kontrol gruplarinin hem de nanolif ile kaplanmis 6rneklerin
depolama siiresi boyunca L", a" ve b" degerlerinin azaldigin1 fakat kontrol grubuyla
nanolifle kaplanan drnekler arasinda L*, a* ve b” degerleri agisindan herhangi bir fark
olmadig1 tespit ederek nanolif ile tavuk Orneklerinin kaplanmasinin renk degerleri

izerine herhangi bir olumsuz etkisi olmadigini ifade etmislerdir.

4.3.4 Nanolifler ile Kaplanan Sosis Orneklerinin Mikrobiyolojik Kalitesi

Gida kaynakli hastaliklarin sonuglar1 ¢ok ciddidir. Ekonomik kayiplara ve hatta
oliimlere neden olabilirler. Bakteriler, parazitler, kimyasallar ve viriisler kontamine
gidalar yoluyla hastaliga neden olabilir. Escherichia coli yaygin gida patojenlerinden
birisidir. E. coli enfeksiyonlarinin salginlar1 genellikle kiyma, yesil yaprakli sebzeler ile
iliskilendirilmektedir (Ma ve dig. 2019).

Listeria monocytogenes ise hem tarim hem de gida isleme ortamlarinda yaygin
olarak goriilen bir patojendir. L. monocytogenes’in yaygin olarak kontamine siit, et ve
kiimes hayvani iirlinleri veya meyve ve sebze kaynakli gida zehirlenmelerine neden
oldugu bilinmektedir. Genellikle tekrar pisirilmeden kullanilan yemeye hazir (RTE) et
tirtinleri, 1s1l islemden sonraki potansiyel kontaminasyon nedeniyle endise verici
olabilirler. Pek ¢ok bakterinin aksine Listeria buzdolabi kosullarinda canliligini

muhafaza edebilir hatta gogalabilir (Lara-Lledo, ve dig. 2012).
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Gidalardaki koruyucular, bozulmaya neden olan bakterilerin ve gida kaynakl
patojenlerin biliylimesini dnleyebilir; bu nedenle 6zellikle et tirlinlerinde koruyucularin
kullanilmas1 gerekmektedir. Bununla birlikte, gida iiretiminde kullanilan koruyucularin
cogu kimyasal katki maddeleridir ve saglhiga zararh etkileri bulunabilmektedir (Lee ve
dig., 2021). Bu dogrultuda, uygun alternatiflerin arastirilmasi, Ozellikle dogal
kaynaklardan elde edilen bilesikler gida alaninda arastirma ve gelistirmenin ana
konularindan biridir (Munekata ve dig., 2020). Bu antibakteriyel ajanlardan ikisi ise

calismamizda kullanilan karanfil ve ¢orekotudur.

Steril kosullarda 10> kob/mL diizeyinde E.coli ve L.monocytogenes
inokiilasyonu gerceklestirildikten sonra karanfil ekstrakti ve ¢orekotu atigi ekstrakti
iceren nanoliflerle kaplanan sosis Orneklerine ait E. coli ve L. monocytogenes
sayisindaki degisimler Tablo 4.9°da verilmistir. 0. giin sonuglarina bakildiginda 6rnek
gruplar1 arasinda E. coli sayisi agisindan istatistiksel olarak fark bulunmamaktadir
(p>0,05). 1, 4 ve 7. Giinlere bakildiginda ise kontrol grubu ve pullulan nanolifi ile kapl
sosis Ornekleri arasinda E. coli sayis1 agisindan fark bulunmazken (p>0,05), bu iki 6rnek
grubundaki mikroorganizma ytikii bitkisel ekstrakt iceren gruplara gore daha ytiksektir
(p<0,05). 1, 4 ve 7. giinlerde en diisiik mikroorganizma yiikiine sahip olan grup karanfil
ekstrakti iceren nanolifler ile kaplanmis olan sosis 6rnekleri iken ¢orekotu atig1 ekstrakti
iceren nanolif ile kaplanan sosis drnekleri ise en diisiik mikroorganizma yiikiine sahip
ikinci gruptur (p<0,05). Depolamanin 10. giiniine kadar pullulan nanolifi ile kaplanan
sosis ornekleri ve kontrol grubu arasinda mikrobiyal yiik agisindan fark bulunmamaistir.
Depolamanin 10. giiniindeki E. coli yiikleri ise sirasiyla
Kontrol>PNK>30CNK>30KNK seklindedir. 10 giinlikk depolama siiresi sonunda
karanfil ekstrakti igeren nanoliflerin E. coli yiikiinii kontrol grubuna gore 1,98 log
diizeyinde azalttig1, ¢orekotu atig1 ekstrakti igeren nanoliflerin ise E. coli yiikiinii 1,01

log diizeyinde azaltt1g1 tespit edilmistir.

Cui ve dig. (2018) karanfil/kitosan nanolifleri gémiilii jelatin nanolifleri {izerine
yaptiklar1 ¢alismada, salatalik parcalarma 10° kob/g diizeyinde E. coli O157:H7
inokiilasyonu gerceklestirmislerdir. Daha sonra salatalik 6rnekleri farkli oranlarda (6
mg/mL-9 mg/mL) karanfil/kitosan nanolifleri i¢eren jelatin nanolifleri ile kaplanarak 4,

12, 25 ve 35 °C'de 4 giin boyunca depolanmistir. 4 giin boyunca 12°C’de depolanan
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salatalik orneklerinin E. coli sayisinda 4,28-4,97 log diizeyinde azalma meydana

gelmistir.
Tablo 4.9: 4 °C’de 10 giin boyunca depolanan sosislerin E.coli ve L.monocytogenes sayisindaki
degisimler
Orek Depolama Siiresi (Giin)
0 1 4 7 10
E. coli (Log kob/g)
Kontrol 2,06+0,03%% | 3,19+0,01% | 3,97+0,05% | 4,83+0,01P% | 4,93+0,01%
PNK 2,02+£0,03%% | 3,140,017 | 3,93+0,0182 | 4,75+0,02% | 4,80+0,08°°
30CNK 2,05+0,142 2,98+0,018° 3,24+0,04P 4,05+0,04"° 3,92+0,01P¢
30KNK 2,00£0,04%% | 2,55+0,07%¢ | 2,24+0,15%° | 3,04+0,12°¢ | 2,95+0,00%
L. monocytogenes (Log kob/g)
Kontrol 2,030,124 2,51+0,01B2 2,91+0,08% 3,660,082 3,96+0,03F2
PNK 2,02+0,1444 2,45+0,0282 2,90+0,05¢2 3,58+0,10P? 3,83+0,20°2
30CNK 2,15+0,052 2,250,044 2,88+0,0282 3,11+0,03¢® 3,09+0,07¢P
30KNK 1,90+0,05%2 2,25+0,038° 2,37+0,045° 2,56+0,08¢¢ 2,63+0,09¢

a,b,c,d ayni siitunda farkli Gissel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).
A,B,C,D ayni satirda farkl: {issel harfler ortalamalar arasindaki farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu
gostermektedir (p<0,05).
Sonuglar ortalama+standart sapma seklinde verilmistir.

Ornekler L. monocytogenes sayist agisindan degerlendirildiginde ise, 0. giin

sonuglarina  bakildiginda 6rnek gruplar1t arasinda istatistiksel olarak fark
bulunmamaktadir (p>0,05). Birinci giinde kontrol grubu ve pullulan nanolifi ile kapli
sosis Ornekleri arasinda L. monocytogenes sayisi agisindan fark bulunmazken (p>0,05),
bu iki 6rnek grubundaki mikroorganizma yiikii bitkisel ekstrakt iceren gruplara gore
daha ytiksektir (p<0,05). Ekstrakt iceren nanolifler ile kapli olan sosis 6rneklerinin 1.
glin mikroorganizma yiikli acisindan her iki grup arasinda fark bulunmamaktadir
(p>0,05). Dordiincii ve yedinci giinlerde sosis gruplart mikrobiyal yiik agisindan
degerlendirildiginde kontrol grubu ve pullulan nanolifi ile kapl1 sosis 6rnekleri arasinda
L. monocytogenes sayist agisindan fark bulunmazken (p>0,05), bu gruplarmn Listeria
yiikiiniin, ekstrakt igeren nanolifler ile kaplanmis sosis 6rneklerine gore daha yiiksek
oldugu tespit edilmistir (p<0,05). Dordiincii ve yedinci giinlerde en diisiik Listeria
ylkiine sahip olan grup karanfil ekstrakti igeren nanolifler ile kaplanan 6rnek grubudur
(p<0,05). Depolama siiresi sonunda ise en yiiksek Listeria yiikiine kontrol grubu

ornekleri sahip iken (p<0,05), en diisiik Listeria yiikiine ise karanfil ekstrakti i¢eren
97



nanolifler ile kaplanan 6rnek grubunun sahip oldugu goriilmektedir (p<0,05). Karanfil
ekstrakti iceren nanolifler ile kaplanan sosis orneklerinden sonra en diisiik mikrobiyal
igerigine ¢orekotu atig1 ekstrakti igeren nanolifler ile kaplanan sosis 6rnekleri sahiptir.
10 giinlik depolama siiresi sonunda karanfil ekstrakti iceren nanoliflerin Listeria
yiikiinii kontrol grubuna gore 1,33 log diizeyinde azalttig1, ¢orekotu atig1 ekstrakti iceren
nanoliflerin ise Listeria yiikiinii 0,87 log diizeyinde azalttigi tespit edilmistir. Dogal
ekstraktlarin antimikrobiyal potansiyeli fenolik madde igerikleriyle alakalidir. Bu
nedenle, fenolik bilesikler ve biyoaktif bilesikler agisindan zengin bitkisel yaglar ve

ekstraktlar, antimikrobiyal ajan olarak kullanilabilirler (Mahgoub ve dig. 2017).

Mytle ve dig. (2006) tarafindan tavuk franfurter tipi sosislere diisiik (10%-10°
kob/g) ve yiiksek (10*-10° kob/g) diizeyde 7 farkli L. monocytogenes susu inokiilasyonu
gerceklestirilmistir. Daha sonra sosisler %1 ve 2 oraninda karanfil yaglari ile muamele
edilmislerdir. Bir grup sosis 5°C’de 14 giin depolanirken, bir diger grup ise 15°C’de 7
giin boyunca depolanmistir. Karanfil yagi ile muamele edilen sosis drneklerindeki L.
monocytogenes yiikiiniin farkli depolama sartlar1 ve uygulama kosullarinda 1,3-4,5 log

diizeyinde azaldig belirtilmistir.

Khaluque ve dig. (2016) ise, 10® kob/g diizeyinde L. monocytogenes inokiile
ettikleri kryma orneklerini %5 ve 10 oraninda laboratuvar ortaminda iiretilmis ve ticari
olarak temin edilmis karanfil yag1 ile muamele ettikten sonra kiyma orneklerini 0 ve
8°C’de 7 giin boyunca -18°C’de ise 60 giin boyunca depolamislardir. Calismalarinin
sonucunda ise, %10 oraninda karanfil yaginin depolama sicakligindan bagimsiz olarak
L. monocytogenes’i 3 giin igerisinde tamamen etkisiz hale getirdigini, %5 oraninda
karanfil yagimin ise L. monocytogenes popiilasyonunu bir miktar azalttigini ve
depolama siire ve kosullarina bagli olarak depolama siiresi boyunca ise sabit bir sayida
tuttugunu belirtmislerdir. Ayrica ticari olarak temin ettikleri karanfil yaginin laboratuvar

ortaminda elde edilen yaga gore daha etkili sonuglar verdigini de belirtmislerdir.

Mahgoub ve dig. 2017 ise ¢corekotu yaginin L. monocytogenes iizerine etkilerini
arastirdiklar1 caligsmalarinda kiyma orneklerine 4,76 log kob/g diizeyinde L.
monocytogenes inokiile etmis ve %1, 2 ve 4 oraninda ¢orekotu yagi ile muamele etmisler
ve %4 oraninda ¢orekotu yagi ilavesinin 2,7 log kob/g diizeyinde L. monocytogenes

sayisini azalttigini ifade etmislerdir.
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5. SONUC VE ONERILER

Bu ¢alismanin amaci elektro-egirme yontemi ile karanfil ve ¢orekotu atigi

ekstraktlarini iceren pullulan/peynir altt suyu proteini nanolifleri iiretmek ve bu

nanoliflerle sosisleri kaplayarak, kalite parametereleri iizerine etkilerini, 10 giinliik

depolama siiresi boyunca incelemektir. Bu kapsamda ilk etapta polimerin agirlik¢a %5°1

oraninda bitkisel ekstrakt igeren polimer ¢ozeltiler elde edilmis ve bu polimer

¢ozeltilerin viskozite ve elektriksel iletkenlik degerlerine bakilmistir. Toplamda 9 adet

polimer ¢ozeltinin her birisinden 2 ayr1 kosulda olmak tizere 18 adet farkli nanolif eldesi

gergeklestirilmistir. Bu nanoliflerin SEM, FTIR, XRD, DSC, antimikrobiyal aktivite,

toplam fenolik madde icerigi, antioksidan aktivite analizleri ger¢eklestirilmistir.

Calismanin ilk basamaginda elde edilen %35 (w/w) oraninda bitkisel ekstrakt

iceren nanoliflerin,

1)

2)

3)

4)

SEM goriintlileri gore, bitkisel ekstrakt iceren veya igermeyen pullulan ve
pullulan/peynir alti1 suyu proteini (50:50 w/w) c¢ozeltilerinden piiriizsiiz
nanolifler elde edilmistir.

XRD, FTIR ve DSC verileri, bitkisel ekstraktlarla polimerler arasinda iyi bir
etkilesim mevcut oldugunu gostermektedir.

Her iki ekstraktin yiikli oldugu nanoliflerin hepsi antioksidan aktivite
gostermektedir. Karanfil ekstrakt: yiiklii olan nanoliflerin antioksidan aktivitesi
corekotu atig1 yiikli olan nanoliflere gore daha yiiksek bulunmustur.
Nanoliflerin antioksidan aktivitesi ve fenolik madde igerigi elektro egirme
kosullarindan etkilenmektedir.

Karanfil ekstrakt: yiiklii tiim nanolifler S. aureus ve M. luteus’a kars1 aktivite
gosterirken, ¢orekotu atig1 ekstrakti yliklii olan nanoliflerden sadece ¢orekotu
atig1 ekstraktt yiikli olan pullulan nanolifleri S. aureus’a karsi aktivite
gostermektedir. Nanoliflerin C. albicans’a karsi aktivitesine de bakilmig fakat
sadece karanfil ekstrakt1 yiiklii KE PN 15 nanolifi C. albicans’a kars1 aktivite

gostermistir.
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Calismanin ikinci basamaginda ise ilk basamakta secilen 4 adet kosulda, %30

(w/w) oraninda bitkisel ekstrakt iceren nanolifler elde edilmistir. Calismanin ikinci

basamaginda elde edilen %30 oraninda bitkisel ekstrakt i¢eren nanoliflerin,

1)

2)

3)

4)

SEM goriintiileri gore, %30 (w/w) oraninda bitkisel ekstrakt iceren pullulan ve
pullulan/peynir alti suyu proteini (50:50 w/w) c¢ozeltilerinden piiriizsiiz
nanolifler elde edilmistir.

Corekotu atig1 ekstrakti igeren nanoliflerin lif cap1 karanfil ekstrakti igeren
nanoliflerden daha fazladir.

%30 (w/w) oraninda ekstrakt iceren nanoliflerin toplam fenolik madde igerigi
26,17-167,02 mg GAE/g km, antioksidan aktivitesi ise 1905-17165 umol TE/g
km araliginda degismektedir.

%30 (w/w) oraninda ¢orekotu atig1 ekstrakti iceren pullulan nanolifi sadece S.
aureus ve E. coli’ye kars1 aktivite gosterirken, %30 (w/w) oraninda karanfil
ekstrakti i¢eren pullulan nanolifi 5 ayr1 mikroorganizmaya (S. aures, M. luteus,

E. coli, C. albicans, A. flavus) karsi antimikrobiyal aktivite gostermektedir.

Calismanin ig¢iincli basamaginda ise segilen nanolifler ile kaplanan sosis

ornekleri icin,

1)

2)

3)

4)

5)

Karanfil ekstrakti ve ¢orekotu atig1 ekstrakti igceren nanolifler ile kaplanan sosis
orneklerinin pH degeri kontrol grubu orneklerine gore daha yavas artis
gostermistir.

Karanfil ekstrakt1 ve ¢orekotu atig1 ekstrakti igeren nanolifler ile kaplanan sosis
ornekleri kontrol grubuna goére TBARS degerini sirasiyla %20 ve %17 oraninda
azaltmastir.

Nanolif ile kaplanmayan kontrol grubu orneklerinin depolama siiresi sonunda
L* degerinde azalma meydana gelirken, nanolif 6rnekleri ile kaplanan sosislerin
L* degerlerinde degisme meydana gelmemistir

Bitkisel ekstrakt iceren nanolifler ile kapli sosis drneklerinin a* degerinde
meydana gelen azalma kontrol grubuna gore daha yavas seyretmektedir.
Bitkisel ekstrakt iceren nanolifler ile kapli sosis Orneklerinin b* degerinde

meydana gelen azalma kontrol grubuna gore daha yavas seyretmektedir.
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6) Karanfil ekstrakti yiiklii nanolif ve ¢oreotu atigi ekstrakti yiikli nanolif
kaplamasi; E. coli sayisini sirasiyla 1,98 ve 1,01 log diizeyinde ve L.

monocytogenes sayisini ise sirastyla 1,33 ve 0,87 log diizeyinde azaltmstir.

Bu sonuclar dogrultusunda elde edilen nanolifler sagliga zararli herhangi bir
kimyasal igermemesi, yesil teknolojiyi desteklemesi gibi nedenler de goz Oniinde
bulunduruldugunda gida ambalajlama teknolojisinde gelecek vaadeden bir yontem
olabilir. Fakat yontemin daha fazla ekstrakt konsantrasyonlarinda ve farkli polimerle
denenmelidir. Ayrica ekonomik fizibilite agisindan da degerlendirilmelerin yapilmasi

gerekmektedir.
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7. EKLER

EK A Nanolif Uretimi Deneme Kosullar

Tablo 7.1: Pullulan polimer ¢ozeltisine ait nanolif iiretim kosullar

Voltaj (kv) | Mesafe (cm) |Akis Hizi (ml/h) | Uretim Durumu Bagil Nem-Sicaklik
20kv 20cm 0,4 ml/h kesildi RH=%28 T=18°C
15kv 15cm 0,4ml/h kesildi RH=%28 T=18°C
15kv 15cm 0,5ml/h ¢Ozelti dondu RH=%28 T=18°C
15kv 15cm 0,2ml/h kesildi RH=%28 T=18°C
15kv 20cm 0,2ml/h oldukca basarih RH=%27 T=19°C
15kv 15cm 0,3ml/h basarili RH=%27 T=19°C
20kv 15cm 0,2 ml/h oldukga basarili RH=%27 T=19°C
15kv 15cm 0,2ml/h kesildi RH=%27 T=19°C

Tablo 7.2: %5 (w/w) oraninda karanfil ekstrakti igeren pullulan polimer ¢6zeltisine ait nanolif {iretim kosullari

Bagil Nem-

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) | Uretim Durumu Sicakhk

15kv 15cm 0,3ml/h oldukca basarili RH=%32 T=20°C
20kv 20cm 0,2ml/h oldukga basarili RH=%32 T=20°C
15kv 20cm 0,3ml/h oldukga basarili RH=%32 T=20°C
15kv 20cm 0,2ml/h basarili RH=%32 T=20°C
20kv 15cm 0,2 ml/h oldukga basarili RH=%32 T=20°C
15kv 15cm 0,4ml/h oldukga basarili RH=%32 T=20°C

Tablo 7.3: %5 (w/w) oraninda ¢orek otu atigi ekstrakti igceren pullulan polimer ¢ozeltisine ait nanolif iiretim

kosullar
Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) Uretim Durumu Bagil Nem-Sicaklik
15kv 15cm 0,3 ml/h oldukga basarili RH=%27 T=19°C
15kv 15cm 0,4ml/h oldukga basarili RH=%27 T=19°C
15kv 20cm 0,3ml/h cok az damlama RH=%27 T=19°C
20kv 20cm 0,3ml/h basaril RH=%27 T=19°C
20kv 15cm 0,2ml/h kesildi RH=%27 T=19°C
15kv 20cm 0,2ml/h kesildi RH=%27 T=19°C
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Tablo 7.4: Pullulan:peynir alt1 suyu proteini (50:50 (w/w)) polimer ¢ézeltisine ait nanolif iiretim kosullar

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) Uretim Durumu Bagil Nem-Sicaklik
20kv 15cm 0,5 ml/h basarili RH=%34 T=21°C
15kv 15cm 0,4ml/h damlama RH=%34 T=21°C
11kv 15cm 0,2ml/h damlama RH=%34 T=21°C
14kv 15cm 0,3ml/h damlama RH=%34 T=21°C
15kv 20cm 0,2ml/h oldukca basarih RH=%33 T=21°C
15kv 15cm 0,1ml/h basarili RH=%34 T=21°C
20kv 15cm 0,4 ml/h basarili RH=%33 T=21°C
20kv 15cm 0,2ml/h oldukga basarih RH=%34 T=22°C
18 kv 20cm 0,2ml/h oldukga basarih RH=%34 T=22°C
Tablo 7.5: %5 (w/w) oraninda karanfil ekstrakti iceren pullulan:peynir alti suyu proteini (50:50 (w/w)) polimer

¢Ozeltisine ait nanolif liretim kosullar1

Bagil Nem-
Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akig Hizi (ml/h) Uretim Durumu Sicakhk
20kv 15cm 0,3 ml/h basarili RH=%33 T=20°C
20kv 15cm 0,2 ml/h basarili RH=%33 T=20°C
15kv 20cm 0,2ml/h oldukca basaril RH=%33 T=20°C

Tablo 7.6: %5 (w/w) oraninda ¢orek otu atig1 ekstrakti iceren pullulan:peynir alt1 suyu proteini (50:50 (w/w)) polimer
¢Ozeltisine ait nanolif tiretim kosullar1

Bagil Nem-

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) Uretim Durumu Sicakhk

20kv 15cm 0,2 ml/h kesildi RH=%32 T=19°C
15kv 15cm 0,4ml/h damlama RH=%32 T=19°C
20kv 20cm 0,1ml/h kesildi RH=%32 T=20°C
20kv 20cm 0,3ml/h basarili RH=%32 T=20°C
15kv 20cm 0,2ml/h damlama RH=%32 T=20°C
15kv 15cm 0,2ml/h basarili RH=%32 T=19°C
20kv 15cm 0,3 ml/h kesildi RH=%32 T=20°C
20kv 15cm 0,4ml/h kesildi RH=%32 T=20°C
20 kv 15cm 0,5ml/h oldukga basarili RH=%32 T=20°C
17 kv 15cm 0,3 ml/h basarili RH=%32 T=20°C
15kv 20cm 0,2ml/h kesildi RH=%32 T=20°C

122



Tablo 7.7: Pullulan:peynir alt1 suyu proteini (25:75 (w/w)) polimer ¢6zeltisine ait nanolif {iretim kosullar1

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) Uretim Durumu Bagil Nem-Sicakhk
20kv 20cm 0,6 ml/h basarili RH=%31 T=19°C
20kv 15cm 0,6 ml/h basarili RH=%31 T=19°C
15kv 15cm 0,5ml/h basarili RH=%31 T=19°C
20kv 20cm 0,3ml/h Uretilemedi RH=%31 T=19°C
15kv 15cm 0,2ml/h Uretilemedi RH=%31 T=19°C
20 kv 15 cm 0,5ml/h Uretilemedi RH=%31 T=19°C

Tablo 7.8: %5 (w/w) oraninda karanfil ekstrakti iceren pullulan:peynir alti suyu proteini (25:75 (w/w)) polimer
¢ozeltisine ait nanolif iiretim kosullar

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akis Hizi (ml/h) Uretim Durumu Bagil Nem-Sicaklik
20kv 20cm 0,6 ml/h basaril RH=%32 T=20°C
20kv 15cm 0,6 ml/h basarili RH=%32 T=20°C
15kv 15cm 0,5ml/h basarili RH=%32 T=20°C
20kv 20cm 0,3ml/h Uretilemedi RH=%32 T=20°C
15kv 15cm 0,2ml/h Uretilemedi RH=%32 T=20°C
20 kv 15cm 0,5ml/h Uretilemedi RH=%32 T=20°C

Tablo 7.9: %5 (w/w) oraninda ¢orek otu atig1 ekstrakti iceren pullulan:peynir alti suyu proteini (25:75 (w/w)) polimer
¢Ozeltisine ait nanolif iiretim kosullar

Voltaj (kv) Mesafe (cm) Akig Hizi (ml/h) Uretim Durumu Bagil Nem-Sicaklik
20kv 20cm 0,6 ml/h basarih RH=%33 T=20°C
20kv 15cm 0,6 ml/h basaril RH=%33 T=20°C
15kv 15cm 0,5ml/h basarih RH=%33 T=20°C
20kv 20cm 0,3ml/h dretilemedi RH=%33 T=20°C
15kv 15cm 0,2ml/h dretilemedi RH=%33 T=20°C
20 kv 15 cm 0,5ml/h dretilemedi RH=%33 T=20°C
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