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Bu ¢alismada, tahinin oda sicakliginda depolanmasi (0., 30., 60. ve 90. giin) sirasinda
gerceklesen yag fazi ayrilmasimi Onleyebilmek veya en aza indirebilmek amaciyla,
susam protein izolatlarinin (SPI) ve elektrospinning yontemiyle {iiretilen susam
proteinleri igeren nanoliflerin (SPINL ve PVANL) tahin igerisine ilave edilmesiyle,
yag fazinin yapidan ayrilmasina engel olusturmak suretiyle etki etmesi ve depolama
stiresince iirlinde meydana gelen bazi degisimlerin arastirilmas: amaglanmistir. Bu
sekilde tahine yag ayrismasini 6nlemek i¢in ilave edilecek “katki”nin aslinda tahinin
ana maddesi susam olmasinin saglanabilecegi gosterilmistir.

Fabrikadan hammadde olarak temin edilen susam, tahin ve yagi uzaklastirilan
susamda kimyasal analizler, pH, zeta potansiyeli ve hidrodinamik ¢ap analizleri
yapilmistir. Elektrospinning isleminde kullanilacak ¢ozeltinin 6zellikleri igin
elektriksel iletkenlik ve viskozite dl¢timleri yapilmistir. Elde edilen protein izolatlar
ve nanoliflerin karakterizasyonunu belirlemek amaciyla bu 6rneklerde (SPI, SPINL ve
PVANL gruplarinda) taramali elektron mikroskopisi (SEM), diferansiyel taramali
kalorimetre (DSC), termogravimetrik analiz (TGA), X-ray difraksiyon analizi (XRD),
Fourier doniisimlii kizilotesi spektroskopisi (FTIR) analizleri gergeklestirilmistir.
Ayrica SPI’larda amino asit bilesimi, zeta potansiyeli, hidrodinamik c¢ap ve
fonksiyonel o6zelliklerine bakilmistir. Tahin orneklerinde ise depolama esnasindaki
degisimleri belirleyebilmek icin zeta potansiyeli, hidrodinamik c¢ap, reolojik
ozellikleri, pH ve ayrilan yag orami analiz edilmistir. Son olarak parametreler
arasindaki iligkiyi agiklayabilmek icin istatiksel analizler yapilmistir.

Tahinlerin depolama stabilitesi, ireticiler ve tiiketiciler i¢in ana endise
kaynagidir. Kendiliginden meydana gelen yag fazi ayrilmasi tiiketiciler tarafindan
sorun olarak goriilmektedir. Uygulanan depolama zamaninin ve katkilarin tahinlerde
ayrilan yag miktar1 iizerine ¢ok Onemli (p<0.01) etkileri belirlenmistir. Calisma
sonucunda yag fazinin yapidan ayrilmasmin kontrol gruplarina gore SPI ilavesiyle
%24.73’e, SPINL ilavesiyle ise %63.02’ye kadar 6nlenebildigi belirlenmistir. Ayrica
ilave edilen katkilar tahin 6rneklerinin goriiniir viskozite degerlerini degistirmistir.
Goriiniir viskozite degerleri 1.11-6.26 Pa.s arasinda degismistir. Katkilarin tahin
orneklerinin zeta potansiyeli ve hidrodinamik cap degerleri {lizerine etkisi 6nemsiz
(p>0.05) olarak belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Tahin, Protein Izolati, Reoloji, Yag Ayrilmasi, Elektrospinning



ABSTRACT

OBTAINING ISOLATE FROM SESAME PROTEINS AND PRODUCTION OF
NANOFIBERS BY ELECTROSPINNING METHOD: ITS EFFECTS ON OIL
SEPARATION IN SESAME PASTE
Mustafa Onur YUZER
Ondokuz Mayis University
Institute of Graduate Studies
Department of Food Engineering
Ph.D., December 2021
Supervisor: Prof. Dr. Hiiseyin GENCCELEP

This study was carried out in order to prevent or minimize the oil phase
separation that occurs during storage of tahini at room temperature (0., 30., 60. and 90.
days). For this, sesame protein isolates (SPI) and nanofibers produced by
electrospinning method (SPINL and PVANL) containing sesame proteins were added
to sesame paste. It is aimed to prevent the oil phase from separating from the structure
and to investigate some changes in the product during storage. In this way, it has been
shown that the "additive" to be added to prevent oil separation in sesame paste can
actually be made from sesame, the main ingredient of sesame paste.

Dry matter, crude oil, crude protein, ash, pH, zeta potential and hydrodynamic
diameter analyzes were made in sesame, tahini and defatted sesame from the factory
as raw materials. Electrical conductivity and viscosity measurements were made for
the properties of the solution to be used in the electrospinning process. In order to
determine the characterization of the obtained protein isolates and nanofibers,
scanning electron microscopy (SEM), differential scanning calorimetry (DSC),
thermogravimetric analysis (TGA), X-ray diffraction analysis (XRD), Fourier
transform infrared spectroscopy (FTIR) analyzes were performed. In addition, amino
acid composition, zeta potential, hydrodynamic diameter, protein solubility, water and
oil holding capacity, foaming and emulsification properties were also examined in
SPIs. In sesame paste samples, on the other hand, zeta potential, hydrodynamic
diameter, rheological properties, pH and separated oil ratio were analyzed in order to
determine the changes before, after and during storage. Finally, statistical analyzes
were made to explain the relationship between parameters.

The storage stability of sesame paste is a major concern for producers and
consumers. Spontaneous oil phase separation is seen as a problem by consumers. Very
important (p<0.01) effects of applied storage time and additives on the amount of oil
separated in sesame paste were determined. As a result of the study, it was determined
that the separation of the oil phase could be prevented up to 24.73% with the addition
of SPI and up to 63.02% with the addition of SPINL compared to the control groups.
In addition, the added additives changed the apparent viscosity values of the sesame
paste samples. The apparent viscosity values ranged from 1.11 to 6.26 Pa.s. The effects
of additives on zeta potential and hydrodynamic diameter values of tahini samples
were determined to be insignificant (p>0.05).

Keywords: Sesame paste, Protein isolate, Rheology, Oil Separation, Electrospinning
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SIMGELER VE KISALTMALAR

dk : Dakika

g . G kuvveti veya Bagil merkezkac kuvveti (RCF)
rpm : Dénme hiz1 birimi, devir/dakika

uS : Mikrosiemens

kv : Kilovolt

psi : Basing birimi

pH : Hidrojen iyonu konsantrasyonunun (-) logaritmasi
HCI : Hidroklorik asit

NaOH : Sodyum hidroksit

LC-MS/MS  : Sivi Kromatografisi-Kiitle Spektrometresi
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1. GIRIS

Tahin esas olarak susam yagi igerisinde dagilmis olarak bulunan, protein igeren
hidrofilik partikiillerin olusturdugu konsantre bir kolloidal siispansiyondur. Tahinin
icerigindeki %50-%60 oranindaki yag fazi depolama esnasinda diger bilesenlerden
ayrilmaktadir. Bu durum dogal bir olaydir ama buna ragmen tiiketiciler tarafindan arzu
edilmemekte, iirliniin kalitesiz veya bozuk olabilecegi algilanmaktadir. Depolama
siiresi boyunca yagin biiylik bir kism1 ayrigmakta ve altta kalan kisim katilasarak
tilketimi zor olmaktadir. Partikiil sedimantasyonu ve yogunluk farki nedeniyle
gerceklesen yag fazi ayrilmasi uzun siireli depolama sonucunda fiziki olarak tahinin
en belirgin karakteristik 6zelligidir (Al-Manasneh, vd., 2017; Evlogimenou, vd.,
2017). Tahin, raf omrii acisindan kimyasal bozulma reaksiyonlarina dayanikli

olmasina ragmen tahinin depolanmasi sirasinda kolloidal kararsizlik ana problemdir

(Ciftci, vd., 2008).

Kolloidal dispersiyonlarda bulunan pargaciklar arasinda etkili olan baslica
etkilesimler Van der Waals, tilkenme, hidrofobik ¢ekim ve kopriileme etkileridir.
Baslica itici giigler ise elektrostatik ve sterik itigidir. Parcacik topaklagmasini
engellemek i¢in pargaciklar arasinda yeterince giiglii bir itici kuvvet olacak sekilde
tastyici sistemlerin dizayn edilmesi gereklidir. Bu da genellikle parcaciklar arasindaki
elektrostatik ve sterik itici kuvvetlerin giliglendirilmesi ve kopriileme ile tikenme

etkilerinin engellenmesiyle gergeklestirilebilir.

Stirekli fazdaki sivinin artan viskozitesi de dispers faz damlaciklarinin
birlesmesini engellenmektedir. Stabil siispansiyonlarda karisimin homojen olmasini
dagilan damlaciklar siirekli siispansiyon halinde kalarak saglamaktadir. Siirekli faz
icerisindeki damlaciklarin birleserek kaynagsma (koalesans, flokiilasyon) egiliminde
olmalar1 ise siispansiyonun stabil olmamasina katkida bulunmaktadir. Kivam
artiricilar ve stabilizatorler ise siirekli fazin viskozitesini artirmak suretiyle dagilan
fazin stabil kalmasini saglayan maddelerdir. Siispansiyon ajanlart ¢okmeyi
yavaslatmak ve viskoziteyi artirmak amaciyla kullanilirlar. Siispansiyon ajaninin
kullanim miktarlari ¢esidine bagl olarak %0.1-10 arasinda degismektedir (Acartiirk,
2009).

Susam tohumlari igerdigi yiiksek yag ve protein miktarlari ile cok eskiden beri

insanlar tarafindan bilinen bir gida olarak beslenmede ve sanayide cok yaygin



kullanim alanlarina sahiptir (Karakog, 2021). Susam ekstraktinin, fonksiyonel gida
kalitesini artirmak ve {iriiniin raf dmriinii uzatmak amaciyla enkapsiilasyon isleminde
kullanilabilecegi de bilinmektedir (Rusmarilin, vd., 2019; Karakog, 2021). Susam
tohumlari, protein (%20-26), yag (%45-59) ve karbonhidratca (%7-19) zengin
(Achouri, vd., 2012; Elleuch, vd., 2007; Fasuan, vd., 2018a; Hassan, 2012) ve lignan
kaynag bir gidadir (Das ve Bhattacharjee, 2015; Sarkis, vd., 2015). Susam proteinleri,
bircok gida iirtiniinde kullanilan kopiiklere, emiilsiyonlara ve jellere lezzet katabilir

(Onsaard, 2012).

Maddelerin nano diizeyde, nano olmadiklar1 boyutlarda (makro veya yigin
halleri) gosterdikleri Ozellikleri daha etkili ve daha az madde miktar1 ile
gerceklestirebilecekleri bilinmektedir. Polisakkarit ve proteinlerin kivam verici,
stabilize edici, sineresisi ve yag ayrismasini Onleyici etkilerinin, nano diizeyde daha
diistik konsantrasyonlarla daha hizli, daha hassas ve daha uzun siire olacagi
hipotezinden hareketle susam tohumu proteinleri igeren nanoliflerin tahinde yag
ayrigsmasini Onleyici potansiyeli oldugu sdylenebilir. Ciinkii nanoteknolojinin genel
olarak ozellikle tercih edilmesinin nedeni daha az madde ile daha hassas sonuclarin
elde edilebilir olmasidir. Susam tohumundan elde edilecek olan protein izolatlar1 ve
bunlardan iiretilen nanoliflerin, tahine dahil edildiginde, parcacik sedimantasyonu ve
yag ayrilmasi olayini 6nleyebilecegi beklenmektedir. Fiziksel stabilitedeki bu geligme,
katkilar tarafindan tahin viskozitesinde beklenen artigin olmasi ve dolayisi ile yag

ayrismasinin azalmasinin bir sonucu olabilecegi diistiniilmektedir.

Elektrospinning pek ¢ok farkli hem dogal hem de sentetik polimerleri nanoliflere
dondiirmek i¢in kullanilan bir arag olarak tanimlanabilir. Detaylandirmak gerekirse;
degisken gozenek boyutlarina, yiiksek oksijen gegirgenlige ve genis ylizey alani
etkinligine sahip mikro boyuttan nanoboyuta kadar degisebilen ¢aplarda liflerden
olusan ultra ince elyafiiretimini ger¢eklestirebilen bir yontem olarak tanimlanmaktadir
(Mendes, vd., 2017; Leidy, vd., 2019; Subbiah, vd., 2005; Xue, vd., 2017; Wen, vd.,
2017a, 2017b).

Tahinlerin depolama stabilitesi, iireticiler ve tiiketiciler icin ana endise
kaynagidir. Birincisi, depolama sirasinda, tahindeki partikiiller ¢okelmeye meyilli
olup, yag ayrismasina ve tortu kekine neden olmakta, bu nedenle tiiketicilerin kabul
edilebilirligini olumsuz etkilemektedir. ikincisi, lipit oksidasyonu da acilasmayi

gelistiren en yaygin sorunlardan biridir ve kétii tada yol agar (Hou, vd., 2020).
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Yag ayrigmasini Onlemek ve pargacik topaklagsmasimi engellemek icin
pargaciklar arasinda yeterince gii¢lii bir itici kuvvet olmasi gerektigi, slispansiyon ajani
olarak susam proteinlerinin ve nanoliflerinin elektriksel ylklerinin etkisi ile
saglanacag diisiiniilmektedir. Ayrica susam protein izolatlarinin yaglar ile
olusturacaklar1 emiilsiyon etkisi ile yaglarin birleserek (koelesans ve kremalasma)
yapidan ayrilmasini engelleyici etkiyi saglamasi beklenmektedir. Ilave olarak nano
liflerin bariyer olarak gorev gOrmesi sonucu da partikiillerin ¢dkmesinin

engellenmesinde islev gorecekleri beklenmektedir.

Susam proteinlerinden elde edilen nanoliflerin iiretimine yonelik herhangi bir
calismaya literatiirde rastlanilmamistir. Ayni  sekilde, susam proteinlerinin
degerlendirilerek nanolif iiretimine yonelik ilk calisma olma niteligindedir. Bu tezde
susamdan protein izolatlarinin elde edilmesi ve elektrospinning yontemiyle elde edilen
susam proteinleri igeren nanoliflerin iiretilmesi ve tahinde yag ayrismasini engellemek

icin kullanilacak olmas1 ¢alismanin 6zgiinliiglinii ortaya koymaktadir.

Bu ¢alismada, oda sicakliginda depolanmasi esnasinda tahinde meydana gelen
yag fazi ayrilmasini 6nleyebilmek veya en aza indirebilmek amaciyla, elektrospinning
yontemiyle iiretilen susam proteinleri igeren nanoliflerin ve susam protein izolatlarinin
tahin igerisine ilave edilmesiyle, yag fazinin yapidan ayrilmasina engel olusturmak
suretiyle etki etmesi ve depolama siiresince iiriinde meydana gelen baz1 degisimlerin

arastirtlmasi1 amaglanmistir. Bu amaglar disinda;
e Hammaddelerin fizikokimyasal 6zellikleri belirlenmistir.

e Susam tohumundan protein ekstrakte etmek icin en uygun sartlar

arastirilmastir.

e Susam tohumundan elde edilen protein izolati ile nanolif iiretimi

gerceklestirilmistir.

e Elde edilen protein izolatlarinin ve bundan fiiretilen nanoliflerin

karakterizasyon Ozellikleri incelenmis ve karsilastirmalart yapilmistir.

e Susam protein izolatlarinin ve nanoliflerinin, tahinde yag ayrismasini

Onleyici etkileri ayr1 ayr1 incelenmistir.

e Susam protein izolatlarinin ve nanoliflerinin, tahinin reolojik 6zellikleri

tizerine etkileri ayr1 ayr1 incelenmistir.



Ayrica, tahinde susam ve susamdan gelebilecek maddeler (nisasta) haricinde
yabanci madde bulunamayacagi ve sonradan katilamayacagi Tiirk Gida Kodeksi Tahin
Tebligi’'nde belirtilmektedir (Anonim, 2015). Bu sekilde tahine yag ayrigsmasini
onlemek icin ilave edilecek “katki”nin aslinda tahinin ana maddesi susam olmasinin

saglanabilecegi gosterilmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER VE KAYNAK OZETLERI

2.1. Susam

Susam (Sesamum indicum L.) 6zellikle Afrika ve Asya'da ylizyillardir tarimi
yapilan en eski yagli tohum bitkilerinden biri olarak kabul edilen gozyasi damlasi
seklinde, kiiglik ve yass1 tohumlar iireten, dik, otsu ve yillik bir bitkidir (Hegde, 2012).
Ozellikle de tohumu geleneksel olarak mutfaklarda, Asya iilkelerinde binlerce yil
boyunca c¢esitli hastaliklarin 6nlenmesinde ve diinyanin farkli bolgelerinde beslenme
durumunu iyilestirmek i¢in kullanilan bir gida takviyesidir (Das ve Bhattacharjee,
2015). Tohumlar ekmeklerin ve kurabiyelerin dekorasyonunda ve tatlilarin yapiminda
kullanilirken, bazi yemeklere susamdan yapilan macun da eklenir. Susam tohumundan
elde edilen yag, susam {irlinleri igersinde en yaygin kullanim alani bulan iriindir.
Susam tohumlar1 genel olarak hicbir islem gormeden de kullanilirken Dogu Asya
tilkelerinde susam tohumlar1 kavrularak biskiivi, ekmek gibi iirlinlerde; iilkemizde ise
yaygin olarak pogaca ve simit gibi firincilik tiriinlerinde kullanilmaktadir. Endiistriyel
tiretim olarak ise susam yagi haricinde susamdan en yaygin olarak iiretilen triinler

tahin ve tahin helvasidir (Amoo, vd., 2017; Gorgii¢ ve Yilmaz, 2019).

Kiltiirii yapilan susam tiirii sadece Sesamum indicum L. tiridir. Bu tir
Pedaliaceae (susamgiller) familyasi igerisinde 16 cins ve 60 tiir arasinda yer alan
Sesamum cinsine ait yaklasik 37 tlirden biridir. Giiniimiizde kiiltiir susaminin diinyada
daha ¢ok sicak ve tropikal kusaga yayilmis yaklasik 3000 ekotipi ve varyetesi
mevcuttur (Baydar ve Turgut, 2000). Susam sicagi seven bir bitki olup ¢imlenme
sirasinda yagiglardan ve rilizgarlardan etkilenip zarar gormektedir. Ayrica giin
icerisindeki 1s1 farkindan olumsuz etkilenebilir ve gelismesi uzamaktadir (Karakog,
2021). Susam tohumlari yaklasik 5 ayin sonunda olgunlasir. Hasat esnasinda ise biitiin
bitkiler 6nce kesilir ve daha sonra kurumasi i¢in stok haline getirilir ve tohumlar
kapsiillerden elle veya makineler yardimiyla silkelenir boylece tohumlarin kapsiilden
ayrilmasi saglanir ve depolanir. Boylelikle tohumlar sap ve saman gibi unsurlardan
ayristirilmis ve susam bitkisinden ham susam taneleri elde edilmis olur. Tohumlar
kahverengi, sarims1 beyaz veya gri-siyah renkte, kabuklar1 soyulmus olanlar ise krem

veya inci beyazi renktedir (Sahin, 2014; Wilson, 2016).

Diinyada susam tiretimi, 1997 yilinda yaklasik 2.5 milyon ton iken 2019 yilinda

6.5 milyon tonu bulmustur. Ekim alan1 olarak ise diinyada toplam susam ekilen alan



2019 yili itibart ile 12 milyon hektar1 gegmistir (FAOSTAT, 2021). Tiirkiye, yillik
ortalama 20.000 ton gibi diisiik miktarda susam iiretimi gerceklestirmekte oldugundan
susam ithalatin1 en fazla yapan tilkeler icerisinde yer almaktadir. Tahin ve tahin helvasi
iiretiminin hammaddesi olan susamin; Hindistan, Etiyopya, Sudan, Nijerya, Burkino
Faso, Cin ve Pakistan gibi iilkelerden yiiksek miktarlarda ithalati yapilmaktadir
(Gérgiic ve Yilmaz, 2019). Ulkemizde 2010-2019 yillar1 arasinda yillik ithal edilen
susam miktar1 ortalama 130.000 ton ve maliyeti 200 milyon dolar civarinda olmakla
beraber giin gectik¢e bu miktarlar artmaktadir. Sadece 2019 yili igerisinde 185.000 ton
susam ithal edilmis olup maliyeti ise 288 milyon dolardir (FAOSTAT, 2021).

Diinyada bitkisel yag iiretimi i¢in dnemli bir yer tutan susam, iiretimin yogun
olarak yapildigi Asya iilkelerinde biiylik oranda bitkisel yag (%77.6) iiretiminde
degerlendirilmekte, kalan kismi ise pastacilikta (%20.1) ve tohumluk olarak (%2.3)
kullanilmaktadir. Susam, iilkemizde de 6nemli bir yag bitkisidir. Susam yemeklik bir
yag olmasina ragmen kullanim1 ekonomik olmadigi i¢in, iilkemizde bitkisel yag olarak
tilketimi sinirh kalmistir. Fakat {iretilen susam genel olarak helvacilikta, pastacilikta

ve yag olarak kullanilmaktadir (Tan ve Kaya, 2000).

Susam tohumu, yag ve protein agisindan zenginligiyle 6n plana ¢ikmaktadir.
Tohumlar %45.46-59.28 yag, %21.43-25.77 protein, %2.70-5.10 nem, %2.89-5.44
kiil, %3.20-7.31 lif ve %4.33-19.33 karbonhidrat icerir (Achouri, vd., 2012; Borchani,
vd., 2010; Elleuch, vd., 2007; Fasuan, vd., 2018a; Hassan, 2012). Susam tohumunun
bilesimi, genetik, c¢evresel faktorler, iklime, yetistirme, olgunlasma asamasina,
tohumlarin hasat zamanina ve kullanilan analitik yonteme baglidir (Onsaard, 2012).
Susam tohumlari, lignan (%1.5'e kadar sesamin ve sesamolin gibi) kaynagi bir gidadir
(Das ve Bhattacharjee, 2015; Sarkis, vd., 2015). Ayrica, igerdigi antioksidan ve
doymamus yag asitleri gibi fonksiyonel bilesiklerden dolay1 6nemli bir yere sahiptir.
Sesamolin ve sesamin bitkilerde bulunan lignan grubu bilesiklerdir ve polifenolik
yapida giiglii antioksidanlardir. Susamda yer alan lignanlarin obeziteyi ve
hiperglisemiyi 6nleme, kolesterol diizeyini diisiirme gibi saglik iizerine olumlu etkileri
de belirlenmistir (Sarkis, vd., 2015). Ulusal Gida Kompozisyon Veri Taban1 (Anonim,
2021) verilerine gore Tablo 2.1.’de susam tohumunun ortalama bilesim degerleri ve

Tablo 2.2.’de susam tohumlariin aminoasit kompozisyonu verilmistir.



Tablo 2.1. Susam tohumu kimyasal kompozisyonu (Anonim, 2021)

Bilesen Ortalama Miktar Bilesen Ortalama Miktar
Enerji (kcal) 576 Demir (mg) 44.70
Su (9) 441 Fosfor (mg) 574
Kiil (g) 5.68 Kalsiyum (mg) 693
Protein* (g) 19.82 Magnezyum (mg) 290
Yag, toplam (g) 51.20 Potasyum (mg) 500
Azot (g) 3.17 Sodyum (mg) 106
Karbonhidrat (g) 2.01 Cinko (mg) 5.13
Lif, toplam diyet (g) 19.88 Selenyum (pg) 40.8
Lif, suda ¢oziiniir (g) 2.75 Tiamin (mg) 0.597
Lif, suda ¢dziinmeyen (g) 17.13 Riboflavin (mg) 0.253
Tuz (mg) 266 Niasin (mg) 6.793
Yag asitleri, toplam doymus (g) 6.02 B6 vitamini (mg) 0.836
Yag asitleri, toplam tekli doymamis (g) 17.79 Folat (ng) 64
Yag asitleri, toplam ¢oklu doymamus (g) 16.66 E vitamini (1U) 2.14

*N=6.25, Bilesen degerleri gidanin yenilebilir 100 g igindir.

Tablo 2.2. Susam tohumlarinin amino asit kompozisyonu (mg/100g) (Anonim, 2021)

Amino asit Miktar Amino asit Miktar
Triptofan 353 Valin 853
Treonin 448 Arjinin 878
Izolosin 682 Histidin 422
Losin 1266 Alanin 791
Lizin 960 Aspartik asit 1028
Metiyonin 353 Glutamik asit 3218
Sistin 137 Glisin 860
Fenilalanin 910 Prolin 905
Tirozin 626 Serin 673

Susam proteinleri, gidalarin besin degerine katkida bulunurken, gida
endiistrisinde bir bilesen olarak kullanilmasi yiiksek potansiyele sahiptir. Susam
proteinlerinin temel 6zelliklerinden biri, esansiyel amino asitlerden olan metiyonin ve
triptofan icerigidir. Susam unu ve izole edilmis protein, metiyonin (%2.5-4.0) ve
kiikiirt igeren amino asitler (%3.8-5.5) bakimindan yiiksektir (Cano-Medina, vd.,
2011; Saini, vd., 2018; Sharma, vd., 2016). Soya proteini, bugday unu, arpa tanesi,
ogiitiilmiis piring ve musir unu gibi ¢ogu bitki proteini toplam kiikiirt icerikli amino
asit bakimindan diisiiktiir, bu nedenle susam, yiiksek toplam kiikiirt icerikli amino asit
igerigine sahip olmasi bakimindan benzersizdir (Onsaard, 2012). Bu nedenle, susam
proteininin amino asit bilesimi, tahil ve baklagiller {izerinde tamamlayic1 bir gida
olarak kullanilabilir. Ayrica susam proteinlerinin polimerik yapisi, eklendigi gidanin
reolojik ve tekstiirel 6zelliklerini gelistirerek {iriinli tiiketiciye daha kabul edilebilir

kilmaktadir (Gomez-Arellano, vd., 2017).

Susam proteinleri, ardisik ekstraksiyon ve farkli ¢oziiniirliiklere dayanan dort
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protein sinifinda siniflandirilmistir; suda ¢Ozilinlir albiiminler, tuzda c¢oziiniir
globiilinler, alkol/su karisimlarinda ¢oziiniir olan prolaminler ve seyreltik asit veya
alkalilerde ¢oziinen glutelinler. Alkali protein izolat1 (pH 10'da su ile ekstrakte edilen
ve pH 4.0'da ¢okeltilen) %41.3 albiimin, %14.8 globulin, %0.8 prolamin ve %41.0
glutelin igerir (Onsaard, 2012).

2.2. Tahin

Tirk Gida Kodeksi Tahin Tebligi’ne gore “Tahin; tahin iiretimine uygun susam
(Sesamum indicum L.) tohumlarinin teknigine uygun olarak kabuklar1 ayrildiktan ve
firinda kurutulup kavrulduktan sonra degirmende ezilmesi ile elde edilen {iriinii” ifade

eder (Anonim, 2015).

Tiirkiye'de “Tahin” veya “Tahineh”, iran'da “Ardeh” olarak bilinen susam
ezmesi, kabugu soyulmus, kavrulmus ve 6giitiilmiis susam tohumlarindan tiretilir. Orta
Dogu'da nohut (humus tehineh) ve halaweh (helva) gibi bazi yerel yiyeceklerin
hazirlanmasinda ve bal, pekmez gibi dogal tatlandiricilar igeren karisimlarda da
kullanilir (Abu-Jdayil, vd., 2002; Tounsi, vd., 2019). Tahin/pekmez karigimi, yiiksek
besin degeri nedeniyle Tiirkiye (tahin/pekmez karisimi olarak bilinir) ve Iran'da
(Helwa-Ardeh olarak bilinir) 6zellikle ki aylarinda yaygin olarak tiiketilmektedir.
Tiirkiye gida pazarinda tahin ve pekmez ayri satilir ve karisim ev yapimi olup,
tahin/pekmez orani tiiketiciler tarafindan belirlenir (Arslan, vd., 2005; Razavi, vd.,
2007). Tahin helvasi, geleneksel Tiirk sekerleme gidalarindan biridir ve Tiirkiye'de
endiistriyel olgekte iiretilmektedir. Tahin helvasinin tarihi tam olarak bilinmemekle
birlikte bu iiriiniin M.O. 3000'den beri iiretildigi sdylenmektedir. Tahin helvast,
Yunanistan, Iran, Irak, Urdiin, Suudi Arabistan gibi Akdeniz ve Ortadogu iilkelerinde

de en popiiler gidalardan biridir (Guneser ve Zorba, 2014).

Susamdan tahin eldesi genel olarak kabuk ayirma, kurutma, kavurma ve dgiitme
asamalarini igermektedir (Sekil 2.1.). Geleneksel olarak susam igini ortaya gikarmak
amaciyla tuzlu su ile yogunluk farkindan yararlanilarak susamin kabuklar
ayrilmaktadir. Daha sonra tuzundan armdirilmasi i¢in susam ig¢i yikanir, nemini
azaltmak i¢in de kavrulur ve elendikten sonra ogiitiilir. Kavrulmus susam igleri
ogiitiilme sonucu son {iriin olan tahini olusturmaktadir (Ozcan, 1993). Tahinin,
dogrudan dogruya kabuksuz susam tohumlarinin 6giitiilmesi ile elde edilen bir {iriin

oldugu (Ozcan ve Akgiil, 1994), bundan dolay1 besin degerinin susam tohumlarindan



daha fazla oldugu ve bilesiminde yiiksek oranda yag icermesi nedeniyle kivamli bir

stv1 oldugu bilinmektedir.

Tahin, antioksidan, yiiksek besin degeri, bagisiklik diizenleyici ve kanser
onleyici ozellikleri nedeniyle besleyici ve saglikli bir gida olarak Asya ve Ozellikle
Orta Dogu mutfaklarinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Yiiksek degerli susam
yagma ek olarak iyi miktarda kalsiyum, demir, potasyum ve fosfor mineralleri,

antioksidanlar ve vitaminler (B, C ve E) igerir (Al-Mahasneh, vd., 2017).
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TAHIN

Sekil 2.1. Tahin tretim prosesi

Tahin Tebligi’ne gore, tahinde kiiliin en ¢ok %3.2, susam yaginin kiitlece en az
%350, proteinin en az %20, rutubetin en ¢ok %]1.5, asitligin (oleik asit cinsinden) en
cok %2.4, aciligin (Kreis) negatif ¢ikmasi gerekir ve nisasta hari¢ yabanci madde
bulunmamalidir (Anonim, 2015). Yapilan bir¢ok ¢alismada tahinde ortalama %50-60
yag, %16-28 yiiksek degerli protein ve B vitaminleri bulundugu tespit edilmistir
(Akbulut ve Coklar, 2008; Ciftgi, vd., 2008; Hou, 2017; Hou, vd., 2018; Lokumcu
Altay ve Ak, 2005; Tounsi, vd., 2019). Ulusal Gida Kompozisyon Veri Tabani
verilerine gore Tablo 2.3.’de tahinin ortalama bilesim degerleri verilmisitir (Anonim,

2021).



Tablo 2.3. Tahinin ortalama bilesim degerleri (Anonim, 2021)

Bilesen Ortalama Miktar Bilesen Ortalama Miktar
Enerji (kcal) 663 Demir (mg) 6.01
Su (9) 0.29 Fosfor (mg) 869
Kiil (g) 2.95 Kalsiyum (mg) 126
Protein* (g) 24.31 Magnezyum (mg) 318
Yag, toplam (g) 60.40 Potasyum (mg) 313
Azot (g) 3.89 Sodyum (mg) 238
Karbonhidrat (g) 2.96 Cinko (mg) 9.08
Lif, toplam diyet (g) 12.78 Selenyum (pg) 18.8
Tuz (mg) 595 Tiamin (mg) 0.320
Yag asitleri, toplam doymus (g) 12.82 Riboflavin (mg) 0.132
Yag asitleri, toplam tekli doymamis (g) 21.91 E vitamini (1U) 0.57
Yag asitleri, toplam ¢oklu doymamus (g) 22.87

*N=6.25, Bilesen degerleri gidanin yenilebilir 100 g igindir.

Tahin esas olarak susam yag1 igerisinde dagilmis olarak bulunan, protein igeren
hidrofilik partikiillerin olusturdugu, Newtonyan olmayan sahte plastik gida maddesi
gibi davranan konsantre karmasik kolloidal bir dispersiyondur. Siispansiyon, bir akis
alaninda rastgele dagilmis partikiillerden olugmaktadir (Lindner ve Kinsella, 1991;
Lokumcu Altay ve Ak, 2005). Iki fazli heterojen sistemler olarak bilinen
stispansiyonlarda, siirekli faz (devamli faz, dis faz) siv1 ya da bir yari-kati, dagilan faz
(i faz) ise siirekli fazda ¢oziinmeyen kati partikiillerden olusmaktadir. Bu iki
maddeden biri digerinin i¢inde dagilmis durumdadir. Bu dagilan kisma dispers faz,
icinde dagildigi ortama dispersiyon ortami adi verilir. Stabil bir siispansiyon
formiilasyonunun olusturulmasinda en 6nemli faktorler partikiil biiyiiklik dagilimi ve
ortalama partikiil biiylikliigtidiir. Ayrica, dispers fazdaki damlaciklarin biiytikliikleri
(genellikle 1-10 mikron ¢apindadir) 6nemlidir (Yetkin, 2019).

Susam ezmesi, yag ortaminda kolloidal bir dispersiyon olarak karakterize edilir.
Yag, serbest, emiilsifiye edilmemis bir sivi olarak bulunur. Susam hamurunun, sabit
kesme hizinda kesme siiresi ile viskozitenin azaldig1 bir tiksotropik kesme incelmesi
sergiledigi gosterilmistir. Susam ezmesi, sistemde bulunan protein tarafindan stabilize
edilmis, konsantre bir yagda su emiilsiyonu olarak diisiiniilebilir. Goriinlise gore
emiilsiyon damlaciklari, zayif bagli kiimeler ve hatta zayif bir emdiilsiyon jeli
olusturmak tizere toplanir. Uygulanan kesme alani, kiimeleri yavas yavas parcalar ve
artan kesme hiz1 ve artan kesme siiresi ile daha kiigiik bir ortalama kiime boyutuyla
sonuglanir (Al-Mahasneh, vd., 2017). Tane boyutunun kiigiiltiilmesi, elastikten viskoz

ozellige egilimi arttirir ve tiksotropik alanin biyiikliigiinii azaltir (Hou, vd., 2018).
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2.3. Nanoteknoloji ve Elektrospinning

“Nano” kelimesi herhangi bir 6l¢ii biriminin milyarda biridir (10°) ve
nanoteknoloji nanometre Olgegindeki 6zelliklede boyutlar1 0.1 ile 100 nm arasinda
degisen olduk¢a kiiciik boyutlardaki malzemelerin, aygitlarin ve sistemlerin
tasarimini, Uretimini, karakterizasyonunu ve kullanimimni igerir (Kumru, 2013;
Ramsden, 2018). Bir nano-nesne, boyutu 100 nm den az olan, en az bir boyutlu bir
malzemedir. Bu tanima gore; nanopartikiiller (100 nm'den kii¢iik tiim {i¢ boyutlular),
nanolifler (100 nm'den kii¢iik iki boyutlu) ve nanoplakalar (100 nm'den kiigiik bir
boyutlu) tanimlanabilir (Ramsden, 2018).

Nanomateryaller nano 6lgekli boyutlarindan dolay:r kiitle birimi basina daha
biiylik ylizey alani nedeniyle ¢ok genis bir yiizey etkinligi ile yiizey-hacim oranina
sahiptir ve boylece yer aldiklar1 cisimlere 6nemli 6zellikler katabilirler (Sozer ve
Kokini, 2009). Bulundugu nano boyutlardan dolayr malzemeye onemli 6zellikler
katabilen nanopartikiil iceren malzemelerin gelisimi; tekstil, gevre, enerji, elektronik,
bilgisayar arac gerecleri, ilag, kozmetik, biyoteknoloji, tarim, yemek pisirme aletleri,
gida ve icecek gibi ¢ogu endiistriye biiyiik avantaj saglamaktadir (He, vd., 2019;
Rashidi ve Khosravi-Darani, 2011; Sanguansri ve Augustin, 2006; Tarhan, vd., 2010;
Weiss, vd., 2006). Nano olgekte yapisal 6zelliklere sahip sistemlerin makroskopik
emsallerinden biiylik 6l¢iide farkli fiziksel, kimyasal ve biyolojik 6zelliklere sahip
olmasi, gida sistemlerindeki biyolojik ve fiziksel olaylarin anlayisini degistirmektedir

(Weiss, vd., 2006).

Nanoteknolojinin gida endiistrisindeki uygulamalar1 genel olarak asagidaki

basliklarda verilen 6rneklerle siralanabilir:

» Gidalarin islenmesi ve yeni fonksiyonel gida iiriinlerinin gelistirilmesi

(degisik aroma, renk ve biyoaktif maddelerin gidalara katilmasi),

» Biyoaktif maddelerin taginimi ve kontrollii salinimi (gesitli esansiyel
yaglar, proteinler, antioksidan gibi yapilarin nanokapsiil uygulamalarina
tabi tutulmasi bdylece bu bilesenlerin taginmasi ve viicutta istenilen
bolgede kontrollii salinimini, biyoaktif maddelerin raf dmrii siiresince

zararli bilesiklere donlismesinin sinirlandirilmasi),

» Gidanin raf omriini gelistirecek paketleme uygulamalar1 (ambalaj

materyaline eklenen nanoyapilar sayesinde antimikrobiyal ve antifungal

11



i¢ ylizeyler olusturularak {iriiniin stabilitesinin artirilmasi),

» Hidrofilik materyallerin yagda ve lipofilik maddelerin suda

¢Ozilinmelerini saglayan nanoemiilsiyonlarin olusturulmasi,

nanoteknolojinin gida alanindaki uygulamalarina 6rnek gosterilebilir (Ceylan,
2017; Chau, vd., 2007; Chen, vd., 2006; He, vd., 2019; Neethirajan ve Jayas, 2011,
Sanguansri ve Augustin, 2006; Sozer ve Kokini, 2009; Tarhan vd., 2010; Weiss, vd.,
2006).

Bir maddenin (aktif madde) baska bir madde (duvar/zar malzemesi) iginde
hapsedildigi islem “enkapsiilasyon” olarak tanimlanabilir. Bodylece birkag
milimetreden birka¢ nanometre araliginda ¢apa sahip partikiiller tiretilebilir (Dordevic,
vd., 2014; Nedovic, vd., 2011). Kapsiillenmis madde dolgu, ¢ekirdek, i¢ veya aktif faz
olarak adlandirilirken; kapsiilleyen madde genellikle, kabuk, kaplama, zar, tasiyici
materyal, kapsiil, matriks veya dis faz olarak adlandirilmaktadir. Genellikle,
enkapsiilasyon biyoaktif maddelerin fiziksel bir bariyer ile tamamiyla kaplandigi,

sarildig1 ve korundugu bir teknoloji anlamina gelmektedir (Nedovic, vd., 2011).

Isleme sirasinda ve son iiriinde gelismis stabilite saglamak enkapsiilasyonun en
onemli islevlerinden birisidir. Ayrica biyoaktif bilesiklerin stabilitesini korumay1 ve
gida matrisi ile istenmeyen etkilesimleri 6nlemeyi amaglar (Nedovic, vd., 2011). Gida
alanindaki enkapsiilasyonun temel amaci, hassas gida bilesenlerini islem sirasinda
nemden, oksidasyondan, sicaktan veya asir1 kosullardan korumak veya organoleptik
kalite ve islevsellik i¢in tiiketici taleplerini karsilamaktir. Ayrica, optimize edilmis
kapsiil tasarimi, isleme veya depolama sirasinda kontrollii aktif bilesik salinimi
saglayabilir (Fernandez, vd., 2009). Enkapstilasyon islemi sadece biyoaktif bilesenleri
korumakla kalmaz, ayn1 zamanda istenmeyen tat ve koku bilesenlerini de kamufle
edebilir. Yag, vitamin, mineral, aroma maddesi, enzim gibi pek ¢ok gida bileseni,
enkapsiilasyon islemi ile daha fonksiyonel hale getirilebilir (Cigek, 2016).
Nanoenkapsiilasyon terimi; kaplamalar, filmler ya da sadece mikro dispersiyon ile
nanoboyutta enkapsiilasyon islemini kapsar. Baslica fayda, nanoboyutun sagladig
homojenliktir ve bdylece malzemede daha iyi bir enkapsiilasyon etkinliginin yaninda

daha 1yi kimyasal ve fiziksel 6zellikler elde edilir (Y1ilmaz, 2015).

Enkapsiilasyon islemi farkli yontemlerle yapilabilmektedir. Bunlar piiskiirterek

kurutma (spray-drying), puskiirterek sogutma ve dondurma, ekstriizyonla kaplama,
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koazervasyon (faz aywrma yontemi), stiper kritik akiskan teknigi, akiskan yatak
kaplama, nano-¢oktiirme, emiilsifikasyon, lipozom ile kaplama ve elektrodondiirme
(elektrospinning) yontemleridir (Dordevic, vd., 2014; Gibbs, vd., 1999; Wen, vd.,
2017a). Son zamanlarda, bu yontemler arasinda elektrospinning farmasotikler dahil
olmak iizere biyolojik olarak aktif bilesiklerin kapsiillenmesi i¢in uygun bir yol olarak
onerilmektedir. Yiiksek yilizey/hacim oranina ve poroziteye sahip lifler tiretmek i¢in
basit, kolay ve ¢cok yonlii bir yontemdir. Geleneksel kapsiilleme tekniklerine kiyasla,
elektrospinning isleminin en 6nemli avantaji, yapiyr korumak ve depolama islemi
sirasinda biyoaktif maddelerin yiiksek kapsiilleme etkinligini elde etmek i¢in 6nemli

olan 1smin olmamasidir (Wen, vd., 2017a; 2017b).

Caplar1 1 mikrondan az genellikle 50-300 nanometre (nm) olan ve gozle direkt
olarak goriillemeyen sentetik ya da dogal polimerlerden firetilen nanolifler ise
ciftbilesenli nanolif liretimi, eriyikten (meltblown) nanolif {iretimi, fibrilasyon
yontemiyle nanolif iretimi ve elektrospinning ile nanolif iretim teknikleriyle
tiretilmektedir (Ceylan, 2017). Biyoaktif bilesiklerin liflere kapsiillenmesi, genellikle
biyoaktif bilesiklerin polimer ¢dzeltisi ile karistirilmas1 ve ardindan elektrospinleme
ile elde edilir. Kapsiilleme matrislerine gelince, gida sinifi polimerler (proteinler ve
polisakaritler) toksik olmayan, biyolojik olarak uyumlu, biyolojik olarak
pargalanabilir ve siirdiiriilebilir olduklar1 i¢in dnemli bir ilgi gdormiistir (Wen vd.,
2017a).

Elektrospinning (elektrodondiirme) yontemiyle nanolif iiretimi: Elektrospinning
yontemi, biyopolimerler, polimerler ve kompozitler gibi ¢ok ¢esitli materyallerden
ultra ince lifler olusturmak icin kullanilan sivi polimerlerin topraklanmis bir yilizey
tizerinde siirekli lif formunda toplanmasi esasina dayanir (Subbiah, vd., 2005; Xue,
vd., 2017). Elektrospinleme, mikron alt1 veya nano 6lgekli lifler liretmek icin etkili,
hizli, kurulum maliyeti uygun, nispi kullanim kolaylig1 olan, kolay ve diisiik maliyetli
liretim saglayabilen, cesitli polimerlerden nanolif eldesine uygun, iiriinlerin duyusal
ozelliklerini etkilemeden gida sistemlerine girmelerine izin veren bir yaklagimdir.
Elektrospinning islemi sirasinda 1sinin olmamasi, 6zellikle hassas bilesikler i¢in kilit
Ooneme sahiptir (Zamani, vd., 2013; Xue, vd., 2017; Wen, vd., 2017a, 2017b).
Elektrospinning'in 6nemli avantajlarindan biri de hidrofobik veya hidrofilik
bilesiklerin ve proteinler gibi biyomakromolekiillerin elektrospun liflerine dogrudan

kapsiillenmesi i¢in firsat saglamasidir (Wen, vd., 2017b).
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Elektrospinning islemi, uygun bir ¢oziicii ile hazirlanan polimer ¢ozeltisi, bu
cozelti ile temas halinde bulunan elektrot sayesinde elektrik yiiklii jetler iiretmek igin
yiiksek gerilim saglayan diiz akim gii¢ kaynagi ve topraklanmais bir toplayici plaka ile
yiiksek voltajli bir elektrik alani1 kullanir ve islem esnasinda ¢oziiciiniin buharlagmasi
yoluyla kurutuldugundan nanolifler i¢eren ultra ince elyaflar ile sonu¢lanir (Bhardwaj
ve Kundu, 2010; Cigek, 2016; Subbiah, vd., 2005; Wen, vd., 2017b). Bu islemde
polimer ¢ozeltisi uygun bir siringanin igine alinir ve bir pompa yardimiyla ¢ozeltinin
siringadan akmas1 saglanir. Bu esnada toplayici plaka ile siringanin ucu arasinda
yiiksek gerilim potansiyeli uygulanir. Metal siringa ucundaki polimer ¢ozeltisi belli
bir voltaj degerine kadar kiiresel damlacik seklindedir. Kritik voltaj degerine
ulasildiginda polimer ¢ozeltisinin ylizey gerilimi ile elektrostatik kuvvetler esitlenir ve
polimer damlasi koni (Taylor konisi) seklini alir. Bu noktadan sonra voltajdaki en ufak
bir artigla siringanin metal ucundan toplayici plakaya dogru siirekli lifler olusur.
Polimer ¢ozeltisindeki ¢oziicii ise bu esnada hizla buharlasarak uzaklasir (Bhardwaj

ve Kundu, 2010; Cigek, 2016).

Elektrospinning cihazi genel hatlar ile yliksek voltaj destek ve pompa {initest,
siringa, toplayici (kollektor) olmak iizere dort ana hattan olusmaktadir (Sekil 2.2.). Bu
ana hatlarin yani sira elektrospinning yonteminde bazi parametreler basarili bir sekilde
nanolif liretmek icin biiyiilk 6nem arz etmektedir. Bu parametreler optimum ¢ozelti
ozellikleri (polimerin molekiiler agirlig1 ve konsatrasyonu, viskozite, yiizey gerilimi,
elektriksel iletkenlik, dielektrik sabiti), islem kosullar1 (elektrospinning ¢ozeltisinin
akis hiz1 ve siringa ucu, voltaj, toplayici ile siringa ucu arasi1 mesafe, toplayicinin tipi,)
ve gevresel kosullardir (ortamin nemi ve sicakligi) (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Cigek,
2016; Ghorani ve Tucker, 2015; Haghi ve Akbari, 2007; Okutan, vd., 2014; Xue, vd.,
2019).

Sirimga Gozelti Igne 1w

1 L~/
P — k
[ Pompa Taylor
konisi

+
|Yijkselc Woltaj ! _ Toplavicy

Plaka

Sekil 2.2. Elektrospining diizenegi (Gtiglii, 2012)

Nanolif iiretimi i¢in kullanilacak polimer c¢o6zeltisinde bazi Ozellikler

bulunmalidir. Bunlardan biri, spinning islemi siiresince kullanilacak polimerlerin
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oldukca ¢Oziiniir olmasidir. Ayrica polimer ¢dzeltisi uygun konsantrasyona, molekiil
agirliga, viskoziteye, ylizey gerilimine ve iletkenlige sahip olmas1 gerekmektedir. Eger
bu sartlar yerine getirilirse, ¢ozelti elektrik akiminin etkisi ile toplayici (kollektor)
boliime dogru cekilir ve Taylor konisi en kiigiik lifli yapiyr bile dondiirerek (spin
ederek) bicimlendirir (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Ghorani ve Tucker, 2015; Leidy,
vd., 2019; Nieuwland, vd., 2013).

Cok diisiik viskoziteli polimer ¢ozeltilerinden siirekli bir lif tiretimi olmadigi,
cok yiiksek viskoziteli c¢ozeltilerde ise c¢ozelti besleme zorlugu yasandigi igin
elektrospinning isleminde polimerin yapisina gore optimum viskozitenin saglanmasi
gereklidir. Benzer olarak bu durum ¢6zeltinin konsantrasyonu i¢in de gecerlidir.
Ciinkii diisik konsantrasyonlarda lifler yerine boncuklar olusturulur ve yiiksek
konsantrasyonlarda daha biiyiik liflerin olusumu ile sonuglanir. Polimer ¢dzeltisinin
konsantrasyonunda veya viskozitesinde artis oldugu takdirde daha biiyiik ¢apl lif
olusumu gergeklesmektedir. Polimerin konsantrasyonu, molekiiler agirhigi ve
viskozitesi birbirleriyle iliskilidir. Cozeltinin viskozitesi, siirekli liflerin elde
edilebilecegi konsantrasyon araliginin belirlenmesinde 6nemli bir rol oynar (Bhardwaj

ve Kundu, 2010; Cigcek, 2016; Ghorani ve Tucker, 2015; Terzi, 2013).

Polimer ¢ozeltisinin konsantrasyonu, iletkenlik ve yiizey gerilimi gibi diger
¢oOzelti ozelliklerini de etkilemektedir (Cigek, 2016; Ghorani ve Tucker, 2015). Genel
olarak, bir ¢ozeltinin yliksek ylizey gerilimine sahip olmasi, jetlerin kararsizligi ve
puskiirtiilmiis damlaciklarin olusumu nedeniyle elektrospinleme islemini engeller
(Bhardwaj ve Kundu, 2010; Ghorani ve Tucker, 2015). Liflerin, damlaciklarin ve
boncuklarin olusumu ¢dzeltinin yiizey gerilimine baglidir ve polimer ¢ozeltisinin daha
diisiik yiizey geriliminin olmasi, elektrospinlenmenin daha diisiik bir elektrik alaninda
gerceklesmesine yardimci olur (Haghi ve Akbari, 2007). Elektriksel iletkenlige sahip
olmayan polimer ¢ozeltileriyle elektrospinning islemi gerceklesemez. Cozeltinin
elektrik iletkenliginin artmasiyla birlikte nanoliflerin ¢apinda 6nemli bir diisiis oldugu,
¢ozeltinin diisiik iletkenligi ile uniform lifler iiretmek i¢in jetin elektriksel kuvvetle
uzamasinin yetersiz kaldig tespit edilmistir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Dielektrik
sabitinin yiiksek olmasi, elektriksel yiiklerin besleme ¢6zeltisi iginde daha homojen
dagilmasimi saglar. Boylelikle daha yiiksek verimde nanolif olusumu gerceklesir.
Bagka bir ifadeyle, dielektrik sabiti arttik¢a, birim alanda toplanan nanolif miktar1 da
artar (Cicek, 2016). Uygun nanolif iiretimi i¢in spin edilecek polimerin molekiil
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agirhigr da géz oniinde bulundurulmasi gereken diger parametrelerdendir (Bhardwayj
ve Kundu, 2010; Fong, vd., 1999). Yiiksek molekiil agirlikli polimerler lif tiretimi igin
genellikle uygun viskoziteyi sagladiklarindan dolay1 daha ¢ok tercih edilirler. Yiiksek
molekiil agirligl, polimer zincirinin karmagikligini gosterir ve viskozite ile iligkilidir.
Diistik molekiil agirlikli polimerler ise daha ¢ok damlacikli yap1 veya boncuk

olusturma egilimindedirler (Cicek, 2016).

Yukarida acgiklanan bilgiler birlikte ele alindiginda, elektrospinleme igin
polimere 6zgii, optimal viskozite ve konsantrasyon gibi degerlerin bulundugunu ve bu
ozelligin liflerin morfolojisi iizerinde belirgin bir etkiye sahip oldugunu

gostermektedir.

Elektrospinning isleminde uygulanan volta;j arttik¢a lif capindaki degiskenlik de
artmaktadir. Voltajin yliksek olmasi, olusan nanoliflerin c¢apinda artisa neden
olabildigi gibi tam tersi ince yapili lifler de olusabilmektedir (Cigek, 2016; Ghorani ve
Tucker, 2015). Ayrica uygulanan voltajda kritik degerin tesinde bir artig, boncuklu
nanolif veya boncuk olusumu ile sonu¢lanmaktadir. Nedeni ise ayn1 akis hiz1 icin jet
hizindaki artisa ve Taylor konisinin boyutundaki diisiise baglanir (Haider, vd., 2018).
Voltajin yani sira elekrospinning ¢o6zeltisinin akis hizi da 6nemlidir. Polimerik
¢Ozeltinin metalik igne ucu iginden akisi, elektrospin nanoliflerin morfolojisini
belirler. Toplayiciya dogru hareket eden ¢ozeltinin miktar1 ile akis hizi esdeger
olmalidir. Aksi takdirde, lif olusumu homojen gerceklesmez. Yiiksek akis hiz1 liflerin
capim artirirken, diisiik akis hizi ise Taylor konisi olusturamamaktadir. Akis hizim
kritik bir degerin listiine ¢ikarmak, sadece gézenek boyutu ve lif ¢apinda artisa yol
acmaz, ayni zamanda igne ucu ile metal toplayici arasindaki ugus sirasinda nano elyaf
jetinin tam kurumamasi nedeniyle boncuk olusumuna neden olur (Bhardwaj ve Kundu,

2010; Haider, vd., 2018).

Nanolif iiretiminde 6nem arz eden diger islem kosullarindan siringanin ucu,
iiretilen nanolifin ¢apmi etkilemektedir. Kii¢iik ¢capli nanolifler kiigiik capli siringa
uclart kullanilarak elde edilmektedir. Ancak bu uglar yiliksek viskoziteli polimer
cozeltilerin iletilmesinde tikaniklik gibi bazi problemler olusturabilmektedir (Cigek,
2016). Toplayiciya ulasmadan 6nce kurumaya yeterli zaman vermek ve elektriksel
alanin yeterli kuvveti saglamak i¢in siringa ucu ile toplayici arasinda minimum
mesafenin gerekli oldugu bildirilmektedir, aksi halde ¢ok yakin veya g¢ok uzak

mesafelerde boncuklar olusabilmekte ve yas halde nanolifler toplanmaktadir
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(Bhardwaj ve Kundu, 2010). Kullanilan toplayicinin tipi de elektrospinning isleminin
onemli bir yoniidiir. Nanolifler topraklanmis toplayici plakaya temas ettiklerinde sahip
olduklar elektriksel yiik sifirlanir. Dis kisimda kalan nanoliflerde yiik bosalmas1 daha
yavas gerceklesir. Bu durum olusan liflerin morfolojisini, 6zellikle de birim alandaki
yogunluklarini etkilemektedir. Hareketli plakalar daha homojen ve orantili bir lif ag1
olusumu saglar (Cicek, 2016). Genel olarak, aliiminyum folyo bir kollektor olarak
kullanilir, ancak toplanan fiberlerin aktarilmasindaki zorluk nedeniyle ve cesitli
uygulamalar i¢in iletken liflere ihtiya¢ duyulmasi nedeniyle, iletken kagit, iletken bez,
tel oOrgii, paralel veya 1zgarali ¢ubuk, doner cubuk, doner tekerlek gibi diger

toplayicilar glinlimiizde yaygin toplayici tipleridir (Bhardwaj ve Kundu, 2010).

Cozelti ve islem parametrelerinin yam sira, nem ve sicaklik gibi ortam
parametreleri de elektrospinning islemini etkilemektedir. Sicaklik ve viskozite
arasinda ters bir iliski vardir. Mit-uppatham vd. (2004) sicaklik arttik¢ca daha kiigiik
capli nanoliflerin meydana geldigini belirlemistir ve lif ¢apindaki bu azalma, sicaklik
artisina bagli olarak c¢ozelti viskozitesinin azalmasi ile iligkilendirilmistir. Ayni
calismada yiiksek nemin, liflerde dairesel gbzeneklere neden oldugu da belirlenmistir.
Cok diistik nemde ise ¢oziiclinlin buharlagmasi daha hizli oldugu i¢in ¢ozeltinin hizla
kuruyabildigi bulunmustur. Ayrica, yiikksek nemin, elektrospun liflerinin tahliyesine

yardimci olabilecegi de one stiriilmiistiir (Bhardwaj ve Kundu, 2010).

Dogal ya da sentetik pek ¢ok polimer elektrospinning yonteminde kullanilabilir.
Yillar boyunca 200'den fazla polimer basaril bir sekilde elektrospin ile nanolif haline
getirilmistir. Polivinil alkol (PVA), polikaprolakton (PCL), polilaktik asit (PLA),
polietilen oksit (PEO) poliglikolik asit (PGA) ve polivinil asetat ucuz olmasi, kolay
bulunabilmesi ve fonksiyonel Ozellilerinden dolay1 en ¢ok tercih edilen sentetik
polimerlerdir (Bhardwaj ve Kundu, 2010). Sentetik polimerlerin yani sira kitosan,
jelatin, seliiloz, kazein, zein, aljinat gibi dogal polimerler de kullanilmakta olup
elektrospinning ile nanolif eldesi de miimkiindiir (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Ceylan,

2017; Terzi, 2013).

Nanolifler birim kiitle bagina genis yiizey alanina, iyi mekanik o6zelliklere ve
onemli fizikokimyasal 6zelliklere sahiptir (Frenot ve Chronakis, 2003; Huang, vd.,
2003; Subbiah, vd., 2005). Ozel bilesikler (aroma maddeleri gibi) nanolifler icerisinde
daha iyi korunmakta ve daha stabil halde tutulabilmekte ve nanolifler sayesinde

bilesiklerin kontrollii ve yavas salinimi saglanabilmektedir (Ceylan, 2017; Subbiah,

17



vd., 2005).

Protein-polisakarit etkilesimleri bir¢cok gida iiriiniiniin raf dmriinii ve dokusunu
etkiler. Polisakaritler ayrica, gida kolloidlerinin stabilitesini ve reolojisinin
kontroliinde 6nemli bir rol oynar (Dickinson, 2003). Bir¢ok gida kolloidleri,
proteinlerin yani sira polisakaritleri de igerir ve protein-polisakkarit komplekslerinin
varligi, yapi, stabilite ve reoloji tizerinde derin bir etkiye sahip olabilir (Dickinson,
2004). Nanobilim yaklasimlari, protein, lipid veya polisakarit gibi gida bilesenleri
arasindaki etkilesimi kontrol etmek ve gidalarin istenen yapisal ve reolojik
ozelliklerini elde etmek icin kendi kendine birlesme davraniglarin1 molekiiler dlgekte

kullanilabilir (Dickinson, 2003, 2004; Sanguansri ve Augustin, 2006).

Proteinlerin, temel olarak karmagsik ikincil ve fgiinciil yapilari nedeniyle,
elektrospin edilmesi zordur. Dondiiriilebilir olmasi igin, proteinlerin rastgele bir bobin
konformasyonunda iyi ¢oziilmesi gerekir. Globiiler proteinler, egirme islemi sirasinda
dolanmak i¢in birbirleriyle ¢ok az etkilesime sahiptir. Protein ¢dzeltisine bir tasiyici
polimer karistirilarak egirme mekanizmasi iyilestirilerek, tasiyici olarak miikemmel
egirme Ozelliklerine sahip olan (PVA vb.) polimer parcaciklarin egirilmesine
benzetilebilir (Sekil 2.3.). Boylece polimerin egirilmesiyle, kendiliginden
elektrospinleme 6zelliklerine sahip olmayan ilave bilesenler lif igerisine katilabilir.
Ornegin lateks kiireler ile birlestirilmis polivinil alkol (PVA) gibi son derece iyi
dondiiriilebilir bir polimer i¢in bilesen miktar1 agirlik bazinda % 2 kadar diisiik olabilir.
Biyomedikal uygulamalardaki proteinler igin PVA veya poli (etilen oksit) (PEO)
genellikle 1:1 ile 1:20 oranindaki proteine yapisabilen polimer oranlarmi kullanarak

bir tasiyici olarak kullanilir (Nieuwland, vd., 2013).

M
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Protein P 2

Sekil 2.3. Tastyic1 polimer ve protein arasindaki iliski (Nieuwland, vd., 2013)

Proteinler veya aktif bilesikler igin bir tasiyici olarak, elektrospinleme igin
secilen polimer, dogal ve yenilebilir olmali, toksik ¢doziiclilerin kullanilmasin
gerektirmemelidir (Ghorani ve Tucker, 2015). PVA biyouyumlu, toksik olmayan,

kanserojen olmayan, sisme oOzellikleri ve biyo-yapiskanlik o6zellikleri nedeniyle
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tastyict biyomateryal olarak kullanilir (Baker, vd., 2012).

2.4. Kaynak Ozetleri

2.4.1. Susam ve Susam Proteinleri ile Tlgili Cahsmalar

Unal ve Yalgin (2008) Tiirkiye’de yetistirilen dort cesit susam tohumunun
kimyasal bilesimini belirledikleri calisgmada nem miktarinin %4.16-4.62, kiil
miktarmin %3.88-5.30, protein miktarinin %18.0-23.18 ve yag miktarinin ise %50.57-
56.55 arasinda degistigini bildirmislerdir. Ayni ¢alismada susam tohumlarinin oleik
ve linoleik asitleri baslica doymamis yag asitleri olarak, palmitik ve stearik asitleri ise

baslica doymus yag asitleri olarak bildirmislerdir.

Fasuan vd. (2018a) susam tohumlarindan ayni anda yag ve protein geri
kazanimin arastirdiklar1 ¢caligsmalarinda susam tohumunun nem, protein, yag, ham lif,
kiil ve karbonhidrat miktarlarin1 100 g kuru agirlikta sirasiyla 5.10 g, 25.73 g, 45.46 g,
342 g, 536 g ve 14.93 g olarak belirlemislerdir. Achouri vd. (2012) susam
proteinlerinin  sodyum  Kloriir ve amonyum siilfat kullanilarak secici
fraksiyonlanmasini inceledikleri ¢aligmada susam tohumunun nemini %2.70, protein
miktarint %24.8, yag miktarim1 %52 ve kiil miktarint ise %2.89 olarak rapor
etmiglerdir. Hassan (2012) iki farkli susam tohumu ¢esidinin kimyasal bilesimini
inceledigi arastirmada sonuglar, tohumlarin %2.86-3.06 nem, %21.43-23.18 ham
protein, %3.04-4.04 kiil, %6.75-7.31 ham lif, %57.77-59.28 ham yag ve %4.33-6.95
toplam karbonhidrat igerdigini géstermistir. Elleuch vd. (2007) susam tohumunun
%95.29 kurumadde, %?25.77 protein, %52.24 yag, %4.68 kiil, %19.33 toplam lif,
%2.48 ¢oziiniir seker ve %0.88 nisasta igerdigini bildirmistir.

Gandhi ve Srivastava (2007) susam tohumlarinin %10.50-11.0 nem, %26.94-
27.65 ham protein, %5.56-5.59 kiil, %3.80-3.90 ham lif, %47.79-48.21 ham yag ve
9%5.59-8.95 toplam karbonhidrat igerdigini bildirmislerdir. Ayn1 ¢alismada yagsiz
susam ununun %8.87-10.40 nem, %47.63-51.45 ham protein, %1.10-1.98 ham yag ve
%25.72-26.84 toplam karbonhidrat igerdigini bildirmislerdir. Protein izolatinin ise
%90.50 ham protein ve %7.80 kiil igerdigini, pH’smnin 6.4 oldugunu, su tutma
kapasitesini 192 ml/100 g ve yag tutma kapasitesini 378 ml/100 g olarak bulmuslardir.

Bir susam protein izolatinin emiilsifiye edici Ozellikleri ve protein
¢Oziiniirliiglinlin bir soya fasulyesi protein izolatininkilerle karsilastirilmasi sirasinda,

susam protein izolatinin emiilsifiye edici aktivite indeksinin (EAI) pH 4 ve 7'deki soya
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fasulyesi protein izolatindan daha iyi oldugu bulunmustur (Lopez, vd., 2003). Onsaard
vd. (2010) susam protein konsantrelerinin incelenmesi amaciyla yaptiklari ¢alismada,
susam protein konsantrelerinin ¢6ziiniirliigiiniin ve EAI'sinin soya protein izolatindan
daha yiiksek oldugunu gosterirken, emiilsiyon stabilite indeksi (ESI), kopiiklenme
Ozellikleri, susam protein konsantrelerinin su tutma kapasitesi ve yag tutma
kapasitesinin soya protein izolatininkinden daha diisiik oldugunu gdstermektedir. Bu
nedenle susam protein izolatlarinin, ¢6ziiniirliik ve emiilsifiye edici 6zelliklerin gerekli
oldugu soya proteini izolatlarinin yerine koymak iizere bir gida maddesi olarak
kullanilabilecegini bildirmislerdir. Sharma vd. (2016) susam unu ve susam protein
izolatinin fonksiyonelligini degerlendirdigi arastirmalarinda, susam protein izolatinin
yeni lirlin gelistirme i¢in uygun karakteristik Ozellikleri nedeniyle daha fazla

yararlanilabilecegini belirtmislerdir.

Khalid vd. (2003) susam tohumu proteinlerinin ¢oziiniirligii ve fonksiyonel
ozelliklerini inceledikleri aragtirmada susamin protein icerigi %47.70, nem igerigi
%3.61 olarak bulunmustur. Coziiniirliigii ise pH 5'te %12, pH 3'te yaklasik %90 ve pH
10'da yaklasik %72 olarak bulmuslardir. Aynm1 ¢alismada su tutma kapasitesini 2.10
mL su/g protein, yag tutma kapasitesini ise 1.50 mL yag/g protein, emiilsiyon
kapasitesini pH 5’te 70 mL yag/g protein, pH 2’de 150 mL yag/g protein, emiilsifiye
edici aktivitesini pH 5’te %41, pH 2°de %87, emiilsiyon stabilitesini pH 5’te %37.80,
pH 2’de %75.20, kopiik kapasitesini ise pH 5°te %2 olarak bulmuslardir.

Sharma vd. (2016) susam protein izolatinin nem, protein, yag, kil ve lif
igeriklerini sirastyla %6.86, %90.50, %0.08, %2.08 ve %0.03 olarak tespit etmislerdir.
Gomez-Arellano vd. (2017) susam protein konsantresinin nem oranini %7.17, protein
oranini %66.5 ve kiil oranini %5.29 bulmuslardir. Saatchi vd. (2019) susam proteini
ve polisakkarit konjugati elde ettikleri arastirmalarinda susam protein izolatinin
kompozisyonunu %0.59 su, %81.66 protein, %0.49 yag ve %4.60 kiil seklinde rapor

etmislerdir.

Cano-Medina vd. (2011) susam protein konsatresinin fonksiyonel 6zelliklerini
incelemislerdir. Arastirma sonucunda emiilsiyon kapasitesini (EK) %38, emiilsiyon
stabilitesini (ES) %51 ve kopiiklenme kapasitesini (KK) %117 olarak bildirmislerdir.
Bir bagka ¢alismada susam protein izolati’nin (SPI) emiilsifiye edici aktivitesini (EA)
pH 9°’da %8.70, pH 12’de %28.96, ES’ini pH 9’da %61.50, pH 12’de %98.70 olarak
belirlenmistir. Ayn1 ¢alismada SPI’'nin KK degerleri pH 9 ve 12°de sirastyla %15.23
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ve %23.56, KS degerleri ise pH 12°de %89.60 olarak bildirilmistir (Sharma, vd.,
2016).

Fasuan vd. (2018b) calismalarinda susam protein izolatinin (SPI) pH 4'te
(%8.39) en diisik ve pH 10'da (%55.08) en yiiksek c¢ozlnirlik gosterdigini
bildirmislerdir. Ayn1 ¢alismada susam protein izolatinin emiilsiyon aktivite indeksini
(EAI), emiilsiyon stabilite indeksini (ESI), KK ve KS degerlerinide incelemislerdir.
En diisiik EAI pH 4'te meydana gelmis ve 0.0 M i¢in 9.47 m?/g, 0.5 M igin 12.57 m?/g
ve 1.0 M i¢in 13.39 m?/g olarak, en yiiksek EAI degeri ise pH 10’da 20.82 m?/g olarak
tespit edilmistir. En diisiik ESI, tiim tuz konsantrasyonlar1 i¢in pH 4'te meydana
gelmistir ve ESI degerleri 0.0 M, 0.5 M ve 1.0 M NaCl i¢in sirastyla %28.94, %31.33
ve %47.37 olarak tespit edilmistir. En diisitk KK degeri (0.0 M, 0.5 M ve 1.0 M i¢in
strastyla %13, %22 ve %26.84) izoelektrik pH (pH 4) civarinda meydana gelmistir ve
pH 4'ten onceki veya sonraki pH degerlerinde tiim NaCl konsantrasyonlar1 i¢in KK
degerlerinde artisa neden oldugu bildirilmistir. En yiiksek KK degerleri ise (0.0 M i¢in
%66.50, 0.5 M i¢in %94.50 ve 1.0 M i¢in %95.42) pH 10'da meydana gelmistir. Susam
protein izolati i¢in pH 2'den pH 4'e yiikseldik¢e KS degerleri ise azalmstir.

Gharby vd. (2017) Fas'ta yetistirilen susam tohumlarinin yag igeriginin ve besin
bilesiminin karakteristik 6zelliklerini belirlemek amaciyla yaptiklar: ¢aligmada, major
doymamig yag asitleri linoleik asit (%46.9) olurken, bunu oleik asit (%37.4) takip
etmis, major doymus yag asidi olarak ise palmitik asidi (%9.1) belirlemislerdir. Ayni
calismada bilesim analizi, susam tohumlarinin 6nemli miktarda protein (%22) ve

yiiksek miktarda lipit (%52) icerdigini ortaya koymustur.

Saini vd. (2018) arastirmalarinda SPI’nin termal, yapisal ve reolojik 6zelliklerini
degerlendirmiglerdir. X-igim1 kirmimi, biri 10°'de (kiigiik yogunlukta) ve digeri
19.5°de (yliksek yogunlukta) olmak iizere iki kirilma tepe noktasi sergilemistir.
Termo-gravimetrik analiz, sicakligin 450 °C'den fazla artmasi durumunda proteinin
tamamen bozundugunu gostermistir. Diferansiyel tarama kalorimetrisinde, SPI i¢in
baslangi¢ sicakligi 176.0 °C'de baslamis ve SPI i¢in tepe denatiirasyon sicakligi 210
°C'de gozlemlenmistir. SPI'nin FTIR", Amid A, Amid B ve Amid I-V bantlarinin
varhigim gostermistir. SP1, kesme hizindaki artisla viskozite azalmasi ile karakterize
edilen kesme incelmesi davranisi sergilemistir. Minimum viskozite, kesme hiz1 700 ila
800 s? arasinda degistiginde gozlemlenmistir. SPI jelinin viskoelastik davranisi,

sicaklik tarama testi sirasinda gozlemlenmis ve test boyunca G', G" ye baskin ¢ikmustir.
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Genel olarak, gdzlemlenen parametreler, susam proteininin endiistriyel uygulama igin
gerekli olan iyi bir termal stabilite ve uygun reolojik 6zellikler sergiledigini ve bu
nedenle protein destekli gidalarin verimli bir kaynagi olarak kabul edilebilecegini

gostermistir.

Vemuri vd. (2019) susam tohumundan elde ettigi proteinlerin FTIR analizi
sonucunda amid I, amid II ve amid III bolgelerine karsilik gelen bantlari tespit
edildigini bildirmistir.

Susam protein izolatinin yenilebilir film olusumu i¢in degerli bir kaynak olarak
kullanilabilecegi bildirilmis ve susam protein izolatindan yenilebilir filmlerin
hazirlandig1 ¢alismalar mevcuttur (Fathi, vd., 2018, 2019; Sharma ve Singh, 2016).
Fathi vd. (2018) susam protein izolat1 bazli yenilebilir filmlerin XRD kirinimini 26'de
9.9° ve 20.3°'de iki spesifik tepe gosterdigini, bununda SPI'nin nispeten iyi bir kristal
derecesine sahip oldugunu ve bu nedenle yar1t kristal bir biyopolimer olarak
sayilabilecegini bildirmigslerdir. Sharma ve Singh (2016) ise susam protein bazli
yenilebilir filmlerin XRD'si, filmlerin ana yapisinin amorf oldugunu gdsteren 20°'de
yalnizca bir ana kristal yansima gosterdigini tespit etmislerdir. Yenilebilir filmin FT-
IR spektrumlari ise ana absorpsiyon zirvelerinin 800-1150 cm™ spektral araliginda yer
aldigini ve amid I, amid I1, amid 111, amid A ve B bélgelerine karsilik gelen bantlarin
tespit edildigini bildirmislerdir. Ayn1 ¢aligmada susam protein filminin DSC ve TGA
araciligiyla termal performansi analiz edilmistir. Sonug olarak susam protein izolat1 37
°C'lik Tg sergilemis ve erime sicakligr 98.25 °C olarak tespit edilmis, li¢ asamada
agirlik kaybi sergilemistir (100 ile 325 °C arasinda degisen sicaklik gostermistir).

2.4.2. Tahin ile ilgili Cahsmalar

Konsantre siispansiyonlarda partikiil boyutu dagilimi ¢ok dnemlidir. Yapilan bir
aragtirmada tahinin %76’sinin 10 um’ den kii¢lik ve %14’ 100-500 pm partikiil
boyutunda oldugu tespit edilmistir. Tahinde istenmeyen yag ayrismasinda, partikiil
boyutu kiiciik olan fraksiyon miktarinin fazla olmasinin etkin oldugu rapor edilmistir
(Lindner ve Kinsella, 1991). Tahin, raf Oomrii agisindan kimyasal bozulma
reaksiyonlarina dayanikli olmasina ragmen, tahinin depolanmasi sirasinda kolloidal

kararsizlik ana problemdir (Ciftci, vd., 2008).

Tahin i¢indeki faz ayrim tiiketiciler tarafindan olumsuz olarak algilandigindan,

uzun siireli depolamada yag ayrigmasini Onlemek veya en azindan minimuma
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indirmek i¢in girisimlerde bulunulmustur. Tahinin bal veya pekmez gibi geleneksel
tirtinler ile karistirmak stabilitedeki karasizlik sorununu ¢6zmenin bir yoludur. Gida
katki maddelerinin (monogliseritler ve hurma veya hidrojene bitkisel yag gibi)
eklenmesi, fistik ezmesinde yag sizintisini kontrol altina almak i¢in siklikla uygulanan
bir uygulama olup, tahinin veya diger yaglh ezmelerinin fiziksel stabilitesini
arttirmanin alternatif bir yolu olabilecegi tahmin edilmektedir (Al-Manasneh, vd.,
2017; Ereifej, vd., 2005; Evlogimenou, vd., 2017). Polar olmayan katki maddesi ya
da yagli madde dahil edilmesinin bir sonucu olarak yagli ezmelerin/macunlarin fiziko-
kimyasal stabilitesinin arttirilmasi, muhtemelen kat1 parcaciklarin ¢okelmesini
Onleyen, ezmenin serbest yag viskozitesindeki artisa baglanmaktadir (Evlogimenou,
vd., 2017). Ayrica siispansiyonun reolojisi, siirekli ortamin ve daginik parcaciklarin
ozelliklerine ve nispi miktarlarina biiylik 6l¢iide baghdir (Lokumcu Altay ve Ak,
2005). Ozellikle emiilsiyon ve siispansiyon gida iiriinlerinin partikiil biiyiikliigii analizi
ve reolojik Karakterizasyonu, gidalarin  formiilasyonlarinda, islenmesinde,

tasinmasinda ve depolanmasinda 6nemlidir (Ciftei, vd., 2008).

Lokumcu Altay ve Ak (2005) tahinin reolojik 6zellikleri inceledikleri galismada,
tahinin siirekli kayma davranisinin psddoplastik oldugu ve bir gii¢ yasasi modeli ile
tanimlandigint belirtmislerdir. Tahinin kivam katsayis1 oda sicakliginda depolama
sirasinda diisme egilimi gostermistir. Ayrica, %20'ye kadar kat1 iceren sulandirilmis
stispansiyonlar Newton davranisi sergilerken, daha fazla kat1 ve sadece tahin igerenler
psodoplastik davranig gostermistir. Ayni ¢alismada tahinin nem, protein, yag ve kiil

iceriklerini sirastyla %0.63, %26, %58.8 ve %2.55 olarak bulmuslardir.

Akbulut ve Coklar (2008) tahin, Bozkir tahin ve karigimlarinin belirli kalite ve
reolojik 6zelliklerini inceledikleri ¢alismada tiim sicakliklarda (15-65 °C) Newtonyen
olmayan psddoplastik davranig gosterdigini bulmuslardir. Kivam katsayisi (K) 3.97—
28.08 Pa.s" araliginda, akis davranisi indeksi (n) 0,4587-0,6830 araliginda degismistir.
Sicaklik her iki parametreyi de 6nemli Ol¢lide etkilemistir. Ayrica, tahinin nem
igerigini %1.86, protein igerigini %23.77, yag icerigini %55.42, lif igerigini %3.11 ve
kiil icerigini %?2.78 olarak tespit etmislerdir.

Hou (2017) tahin reolojisine farkli su miktarlari eklenmesinin etkisini arastirdigi
caligmasinda tahinin %0.12 nem, %59.71 ham yag, %17 protein, %5.01 kiil, %3.78

ham lif ve %7.70 toplam karbonhidrat i¢erdigini ve tiim numunelerin viskoelastik

katilarin 6zelliklerini gosterdigini belirtmistir.
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Hou vd. (2018) dokuz farkli markalarin tahinlerinin fiziko-kimyasal, reolojik ve
duyusal 6zelliklerini arastirmislardir. Tahinlerin nem igerigi %0.12-1.10, yag igerigi
%51.80-61.56, protein igerigi %16.08-20.10, ham lif icerigi %?2.53-3.78, toplam kiil
icerigi %4.48-5.70 ve toplam karbonhidrat igerigi ise %6.23-18.57 arasinda
degismistir. Ayrica, tiim tahin Ornekleri psddoplastik ozellik gostermistir. Akis
indeksleri, test edilen tahinler i¢in 0.67 ile 0.81 arasinda iken, kivam katsayis1 nemli
Olgiide (4.48-24.21 Pa.s", p<0.05) degisebilmistir. Tahinlerin hem depolama modiilii
(G") hem de kayip modiilii (G") artan frekansla artmis ve G' degerleri G" degerlerinden
daha biiyiik olarak tespit edilmistir.

Tounsi vd. (2019) kegiboynuzu pekmezinin tahinin fiziksel ve besinsel kalite
parametreleri lizerine etkilerini incelemislerdir. Arastirmalarinda tahinin nem, protein,
yag ve kil igeriklerini sirastyla %0.35, %25.35, %64.56 ve %?2.67 bulmuslardir.
Fiziksel analizler tahine ke¢iboynuzu pekmezinin eklenmesinin emiilsiyon stabilitesini
arttirdigini, rengini bejden kahverengiye degistirdigini ve dokusunu sividan katiya
degistirdigini géstermistir.

Rababah vd. (2017) tahinin nemini %1.30, proteinini %26.5, yagini %56.5 ve
kiiliinii %3.6 olarak tespit etmislerdir. Tahinin sodyum miktarin1 288.6 mg/100 g,
kalsiyum miktarin1 20.4 mg/100 g, potasyum miktarim1 276.5 mg/100 g ve fosfor
miktarini 570.8 mg/100 g olarak tespit etmislerdir.

Evlogimenou vd. (2017) tahinin stabilitesinin yag ayrismasi ve partikiil
sedimantasyonuna kars1 iyilestirilmesi i¢in yag bakimindan zengin hammaddelerin
sulu ekstraksiyon artiklarinin = dahil edilebilecegini  6ngérmiislerdir. Mevcut
arastirmada findik, misir tohumu ve susam tohumundan elde edilen ii¢ sulu
ekstraksiyon kalintilar1 toz haline getirilerek, tahinin etkin fiziksel stabilizatorleri
olarak karsilastirilmistir. Sonug olarak, elde edilen tozlar tahine dahil edilmelerini
takiben uzun siire depolandiklarinda tahinin yag ayrismasina karsi stabilitesini belli bir
seviyeye kadar arttirmigtir. Yag salimina karst kararliligin arttirilmasi, tahin yapisi
icindeki kati1 pargacik etkilesimlerinin sayisindaki artis ve kuvvet ile baglantili

olabilecegi bildirilmistir.

Al-Manasneh vd. (2017) farkli konsantrasyonlarda palm yagi (PO) ve distile
monogliserid (DMG) ilavesinin tahinde yag1 ayristirma iizerindeki etkisini

degerlendirmek ve eklenen DMG ve PO'nun tahinin reolojik davranisi iizerindeki
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etkisini modellemek amaciyla calisma yiirlitmiislerdir. DMG ilavesi tahinin
viskozitesini arttirirken, PO ilavesi azaltmistir. Tahin-DMG karisiminin reolojik
davraniginin, sabit kayma hizinda belirgin viskoziteyi azaltan, tiksotropik, Newton
olmayan bir akis davranisi sergiledigi gozlenmistir. %8 (w/w) konsantrasyonunda
ilave edilen DMG'nin, PO'dan daha iyi bir yag baglayici olarak kullanildigi sonucuna
varmiglardir. Sonuglar, yag ayriminin %2 PO'da %12,5 ve %8 DMG'de %50 azaldigin

gostermistir.

Tahinde depolama dayanikliligimin arttirilmast ve yag ayrilmasi sorununun
giderilmesi amaciyla tahin iizerinde sicakligin ve partikiil boyutunun etkisinin
aragtirlldigi bir ¢aligmada, 20 °C’de depolanan tahinlerde yag ayrigmasinin tanecik
boyutu diistiik¢e yiikseldigini, ancak sicakligin 30 °C olmasiyla depolama
dayanikliliginin tanecik boyutundan bagimsiz hale geldigini bildirmislerdir (Ciftci,
vd., 2008). Aymi calismada istatistiksel analizler sonucunda tahinin depolama
stabilitesinin hem sicakliga hem de tanecik boyutuna bagli oldugunu ancak sicakligin
stabiliteye etkisinin tane boyutundan daha fazla oldugu belirtilmisdir. Arastiricilar, her
ti¢ depolama sicaklik seviyesinde de (20 °C, 30 °C ve 40 °C) tahin igin kritik tanecik
boyutunun 5 um oldugunu tespit etmislerdir.

Basdogan (2016) ultrases (Ultrasound) tekniginin tahinde meydana gelen yag
faz1 ayrilmasini azaltmak amaciyla kullanilmasini aragtirmistir. Arastirma kapsaminda
stirekli sistem ultrasonik homojenizator ile farkli akis hizlarinda ve dalga genligi
seviyelerinde, yag ayrismasin1 Onlemek amaciyla tahin numunelerine islem
yapilmigstir. Ultrasound tekniginin uygulandigr numuneler, emiilgatér olarak lesitin
ilave edilmis numuneler ve kontrol grubu (herhangi bir islem gérmemis) numuneler
ile  karsilagtirilarak  ultrases  metodunun  endiistride  kullanilabilirliginin
degerlendirilmesi hedeflenmistir. Calismada 6 aylik depolama sonuglarina gore %50
genlik giiclinde ultrases uygulanan numunelerdeki yag ayrilmasinin kontrol
numunesinden 6nemli seviyede farkli olmadig1 belirlenmistir. %75 ve %100 genlik
giiciiniin kullanildigr numunelerdeki yag ayrilmasinin ise kontrol grubuna gore %23
daha az oldugu belirlenmistir. Ayrica asir1 ultrases uygulamasimin hem duyusal
Ozellikleri olumsuz etkiledigi hem de iirlin sicakligini asir1 artirdigr belirlenmisken,
ultrases isleminin {irlinlerde reolojik 6zellikleri {izerine 6nemli bir degisime sebep

olmadigi tespit edilmistir.
Yetkin (2019) calismasinda tahin igerisine farkli oranlarda (%0.5, %1, %2, %3)
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tic ¢esit katki (lesitin, susam lifi ve seker pancar lifi) ilave edilmistir. Depolama
boyunca (0., 30., 60. ve 90. giin) katki seviyesinin, katki ¢esidinin ve zamanin tahinden
yag fazimmin ayrilmasinin onlenmesi {izerine etkisi incelenmistir. Yagin yapidan
ayrilmasinin kontrol numunesine gore yaklasik %30 diizeylerine kadar engelledigi
tespit edilmistir. Yag ayrilmasini Onleyebilmek veya azaltabilmek i¢in kullanilacak
katki maddelerinin se¢iminde, katki maddesinin faz viskozitesini artirmasi, iirline daha
1yi karigmas1 ve ozellikle partikiil boyutunun daha diisiik olmas1 gerektigi sonucuna
vartlmistir. Kullanilacak katki maddelerinin protein bazli katkilar olmasmin da
yapidaki yagin tutulmasi ve dolayisi ile flokiilasyon olusturmamasi agisindan oldukga

onemli oldugu tespit edilmistir.

Hou vd. (2020) arastirmalarinda ticari tahinleri depolama stabilitesi, kolloidal
stabilite ve oksidatif stabilitedeki degisiklikler agisindan degerlendirmislerdir.
Calisma 4°C depolama sicakliginda, oda sicakliginda (ortalama 20.5°C) ve 40°C'de
180 giin boyunca yiritilmistiir. Tahinin partikiil boyutlari, artan depolama
sicakliklar ile biiylimiistiir. Yag ayrimlari, sicaklik dalgalanmasina atfedilebilecek
olan oda sicakliginda en yiiksek seviyede gOriilmiistiir. Arastirmacilar susam
ezmesinin sirasiyla 40°C'de 30 giinden, oda sicakliginda 60 giinden veya 4°C'de 120

giinden fazla saklanmamasini onermislerdir.

Ogutcu vd. (2018) tahinde dogal mumlarla faz ayrilmasi problemini 6nlemek
icin yaptiklar1 arastirmada ticari olarak elde edilen tahine belirli konsantrasyonlarda
aycicegi (%1 ve %3) ve balmumu (1,3 ve %5) ilave edilmistir. Numuneler 21 giin
boyunca 25 ve 35°C'de saklanmistir. Numunelerin santrifiijleme stabilitesi, yag
s1zintis1, dokusal 6zellikleri, viskozitesi ve tiiketici testleri analiz edilmistir. Bal mumu
ve aygicegi mumu ilave edilen numuneler, sade tahin (kontrol) ile karsilagtirildiginda
daha diisiik yag sizinti degerlerine sahip ¢ikmustir. Viskozite Ol¢iimii, kontrol ve
balmumu (%1 ve %3) eklenmis numunelerin sahte plastik reolojik davranis
sergiledigini gostermistir. Dokusal Olctimler, %3 aycigegi mumu ile hazirlanan
tahinin, %1 aygi¢cegi mumu ve %5 balmumu ile hazirlanan tahine gore daha siki1 ve
yapigkan oldugunu gostermistir. Ek olarak, numunelerin dokusal 6zellikleri, depolama
sicakliklarindan 6nemli Olgiide etkilenmistir. Ayrica, %1 ve %3 aygigegi ve %5
balmumu katkili numuneler siiriilebilirken, %1 ve %3 balmumu ilave edilmis
numuneler akigkan olmustur. Sonug olarak, ay¢icegi ve balmumu ilavesi tahine sadece

faz ayrilmasini kisitlamakla kalmamis, aym1 zamanda tahinde balmumu
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konsantrasyonuna bagli olarak siiriilebilir forma doniligsmiistiir.
2.4.3. Nanolifler ile Tlgili Cahsmalar

Nanoyapilarin ¢esitli gidalarin  farkli fizikokimyasal o6zellikleri iizerinde
etkilerinin arastirildigi ¢alisma sayisi hizla artis gostermektedir. Bu baglamda son
yillarda bakildiginda nanopartikiiller (Munawar, vd., 2019; Ortega, vd., 2019),
nanoemiilsiyonlar (Almasi, vd., 2020; Liu, vd., 2020) ve nanolifler (Aman
Mohammadi, vd., 2019; Hosseini, vd.,2019; Pan, vd., 2019; Rezaeinia, vd., 2020;
Yang, vd., 2020; Wang, vd., 2019) gidalarin kalite parametrelerini gelistirmek amaci

ile kullanildig1 gortilmektedir.

Cho vd. (2012a) soya protein izolati (SPI)/PV A hibrit nanolif matlarin mekanik
ozelliklerinin ve biyobozunurlugunun degerlendirmesini yapmislardir. SPI, globiiler
bir proteindir ve bu nedenle kendi basina giiclii lifler liretemeyeceginden, gerekli giicli
saglamak ve boylece liflerin olusumuna yardimei olmak i¢in PV A bir tasiyict polimer
olarak eklenmistir. Sonu¢ olarak, SPI orami arttikga, elektrospun nanolif matlarin
mekanik kuvvetinin azaldigini ortaya koymuslardir. Yiiksek oranda SPI (agirlik¢a %
50) orani lifleri kirilgan hale getirmistir ve bu nedenle bu elyaflar cekme 6zellikleri
icin basartyla test edilememistir. Elektrospun SPI/PVA nanolif matlarin biyobozunur
ozelligi, bir kompostlama ortaminda degerlendirilmistir. Cho vd. (2010) bir baska
calismalarinda saf SPI ¢ozeltisini elektrospin ettiklerinde siirekli tiniform lif iiretimi
basarisiz olmustur. Cozeltinin donebilirligini artirmak i¢in ¢cozeltiye PVA eklemis ve
nanolif iiretebilmislerdir. Cho vd. (2012b) negatif yiikli yiizeye sahip olan veya
olmayan organik iletken PVA nanolifleri, biyolojik ve kimyasal tiirler igin ve
radyasyon saptamasi i¢in yliksek hassasiyete sahip, ger¢ek zamanli elektrik bazl
sensorler olusturmak i¢in yiiriittiikleri calismada toksik bir ¢oziici kullanmadan,
hidrofilik iletken PVA nano lifleri, sulu dispersiyondaki PVA igerikleri optimize

edilerek basariyla tiretmislerdir.

El Halal vd. (2019) elektrospinleme ile siyah fasulye protein konsantrelerinden
(BPC) ve polivinil alkolden (PVA) ultra ince elyaflar liretmistir. PVA ve BPC igeren
polimerik ¢ozeltiler, biyoaktif bilesiklerin ve gida uygulamalariin kapsiillenmesi i¢in
potansiyel olarak kullanilabilecek ¢ok elverisli 6zelliklere sahip ultra ince elektrospun

lifleri ile sonuglanmustir.

Aguilar-Vazquez vd. (2020) bezelye proteini izolat1 (PPI) ve fasulye proteini
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konsantresi (BPC), ¢esitli ¢oziiciiler kullanilarak elektroegirme yoluyla lif olusturan
bitkisel kaynak malzemeler olarak degerlendirmislerdir. BPC, elektrospinning
prosesinde PPI'dan daha 1yi performans gostermistir. Protein izolatlarinin

denatiirasyonu lif olugturmak i¢in yeterli olmadigini belirtmislerdir.

Woerdeman vd. (2007) bugday gluten proteininin elektrospinning davranisi
tizerindeki hidroksil ug¢ gruplarinin etkilerini aragtirmiglardir. Calismada yiiksek
molekiiler agirlikli bir katki maddesinin (sentetik biyolojik olarak pargalanabilen bir
polimer) poli-vinil alkol:bugday gluteninden elektrospin lifler olusturma yetenegi
tizerindeki etkisine odaklanmislardir. Elektrospin sistemine daha fazla PVA dahil

edildiginde bugday gluteninin lif olusturma 6zelliklerinin gelistigini bulmuslardir.

Han ve Chen (2013) calismasinda polivinil alkol (PVA) ve glutenden sinerjiye
dayali olarak kompozit nanolif iretilmistir. Kompozit nanolifde gluten ve PVA
sirastyla elastiklestirici ve iskelet polimeri olarak gorev goérmistir. Kompozit
nanolifin 6zelligi, PVA'ninkinden belirgin sekilde iistiin ¢ikmistir. PVA/gluten'den
elde edilen nanolifin homojenligi ve ortalama g¢ap1 artarken boncuk sayisi ve gapi
azalmigtir. PVA'dan elde edilen nanolif ile karsilastirildiginda, PVA/gluten'den elde

edilen nanolifin uzama ve su emiciligi sirasiyla %121 ve %150 oraninda artmistir.

Moomand ve Lim (2015) balik yagmin zein liflerinde %30'a (w/w) kadar
kapsiillenmesi i¢in bir elektro-egirme yontemi gelistirmistir. Diislik zein polimer
konsantrasyonunun (%10 w/w) elektrospreylenmis agrega olusumunu destekledigini
gostermistir. Ancak, yiliksek zein polimer konsantrasyonunda (%20 w/w) lifler ve

lifler/tanecikler gozlenmistir.

Gutschmidt vd. (2021) c¢alismalarinda poli(vinil alkol)/soya proteini izolati
(PVA/SPI) nanofiber matlar1 elektrospinleme ile iiretilmis ve ilag tasiyici olarak
kullanmilmistir.  PVA nanoliflerine  SPI’nin dahil edilmesi, liflerin  mekanik
mukavemetini de artirarak, onlarin daha kolay islemelerini ve potansiyel olarak daha

uzun Omiirlii olmalarini sagladigi sonucuna varmiglardir.

Shanesazzadeh vd. (2018) aygigegi proteini izolati (SPI) nanoliflerinin
elektrospinning yontemi ile iiretimi ve karakterizasyonunu gergeklestirmislerdir.
Ortalama ¢aplar1 304 ile 400 nm arasinda degisen nanolifler elde edilmistir. 18 kV
gerilimde, 40:60 SPI:PV A hacim orani ve 0.75 ml/saat akis hizi, ortalama ¢ap1 398 nm

olan boncuksuz ve homojen nanolifler iireten elektrospin i¢in optimum kosullar olarak
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belirlenmistir. Ayrica DSC ve TGA sonuglari, protein ve PVA'nin karisabilirligini ve

1s1l iglem gérmiis numunenin daha yiiksek termal stabilitesini gostermistir.

Fang vd. (2016) biyolojik olarak pargalanabilen ve ¢ok islevli bir hava filtrasyon
membrani hazirlamak amaciyla soya proteini izolati (SPI)/polivinil alkol (PVA)
sisteminin elektrospinlemesini yapmislardir. Sonu¢ olarak bu tiir bir filtrasyon
membrani, ¢alismada Escherichia coli'ye kars1 antimikrobiyal aktivite gostermistir.
Uygun malzeme bilesimine ve mikro yapiya sahip SPI/PV A hibrit nanofiber membran,
yeni bir tiir yiksek performansli ¢evre dostu filtrasyon malzemeleri olarak

kullanilabilecegini belirtilmistir.

Soya proteinleri tek bagina elektrospin yapilamaz, ancak elektrospin yapilmasi
icin bir tastyic1 polimere ihtiya¢ duymaktadir. PEO ve PVA soya proteinleri igin
tasiyict olarak kullanilmaktadir (Mendes, vd., 2017). Dolayistyla mevcut ¢alismada da
nanolifiiretiminde, soya protein izolatlarina benzer 6zellikleri nedeniyle susam protein

izolatlar1 i¢in PVA’nin kullanilmasi tercih edilmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal
3.1.1. Susam ve Tahin

Susam tohumlar1 ve tahin (Sekil 3.1.) yerel bir fabrika olan Olam Group
Company Pro Gida tarafindan (Samsun, Tirkiye) temin edilmistir. Temin edilen
susam tohumlar1 ve tahin Ondokuz Mayis Universitesi Gida Miihendisligi

laboratuvarlarina taginmis ve analizlere kadar oda sicakliginda depolanmuistir.

Sekil 3.1. Calismada kullanilan susam ve tahin

3.1.2. Kimyasallar ve Standartlar

Calismada kullanilan dietil eter (CAS no: 60-29-7), ve sodyum hidroksit (CAS
no: 1310-73-2) Isolab’dan, Kjeldahl tablet (CAS no: 115348), borik asit (CAS no:
10043-35-3) ve Tween 80 (CAS no: 9005-65-6) Merck’den, hidroklorik asit (CAS no:
7647-01-0), stlftirik asit (CAS no:7664-93-9), sodyum kloriir (CAS no: 7647-14-5),
sodyum dodesil siilfat (CAS no: 151-21-3), Bradford reagent (B6916), sigir serum
albiimini (CAS no: 9048-46-8) ve PVA (CAS no: 9002-89-5) ise Sigma-Aldrich’den
temin edilmistir. Deiyonize su, Milli-Q (Millipore) su aritma sisteminden elde

edilmistir. Misir 6zii yag1 (Bizim, Ulker) yerel bir marketten satin alinmistir.
3.2. Yontem
3.2.1. Uretim Yéntemleri

Calismanin islem basamaklar1 ve analizleri Sekil 3.2.’de gosterilmistir. Buna
gore ilk asamada susamdan protein izolat1 elde edilmis ve elde edilen izolatlardan
nanolif iiretimi gerceklestirilmistir. Daha sonra protein izolatlar1 ve nanolifler katki

olarak tahin 6rneklerine ilave edilerek depolama boyunca degisiklikler incelenmistir.
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Sekil 3.2. Calismanin islem basamaklar1 ve analizleri
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3.2.1.1. Protein izolat1 Uretimi

Susamdan, susam proteinlerini elde etmek i¢in ilk olarak susam tohumlarindan
yag1 uzaklastirilmistir ve kurutulmustur. Bu islem igin eter ekstraksiyon yontemi
Onsaard vd. (2010) tarafindan kullanilan yontem modifiye edilerek kullanilmustir.
Susam tohumlar1 bir mutfak blendir1 (AR1133, Arzum, Tiirkiye) i¢inde 6giitiilerek ve
dietil eter (1:4 w/v, susam/¢ozlicii) ile 3 saat boyunca oda sicakliginda 150-200 rpm
devir hiziyla sabit karistirilarak yagi giderilmistir. Bulamag, dort kez daha yagdan
arindirilmis (ayn1 susam/¢dziicli orani kullanilarak) ve daha sonra yagi alinmis susam
filtre kagidi ile stiziilmiis ve yagl eter faz1 40 °C etiivde bir gece boyunca kurutularak
uzaklastirilmistir. Kurutulduktan sonra yagindan arindirilmis susam tohumu (YS)

protein ekstraksiyonu i¢in kullanilmistir.

Protein izolati1 eldesinde literatiirde bircok yontem bulunmakla beraber, her
materyal igin sartlarin optimize edilebilmesi amaciyla 6n deneme Onerilmektedir.
Ozellikle proteinlerin ¢dziinme ve izoelektrik nokta farkliliklarina gore en iyi
ekstraksiyon kosullar1 belirlenmelidir (Diindar Emir, 2014). Yagi alinmis susam
tohumundan yiiksek verimle protein izolatlarinin elde edilmesi amaciyla 6ncelikle en
uygun sartlar belirlenmistir. Ortamda NaCl varliginda yagli tohum proteinlerinin daha
1yi ¢Ozlinebildigine dair literatiir bilgilerine dayanilarak maksimum protein veriminin
saglanmasi amaciyla, ¢alisgmamizda oncelikle en uygun tuz konsantrasyonu ve pH
degeri belirlenmis, daha sonra izoelektrik nokta tespiti yapilmistir. Sigir serum
albumini (BSA) standart olarak kullanilmis ve spektrofotometrede (T80+, PG
Instruments Limited, Birlesik Krallik) 595 nm’de ¢izilen kurve (Sekil 3.3.) yardimiyla

protein miktar belirlemeleri yapilmigtir.
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Sekil 3.3. Caligsmada kullanilan BSA standart egrisi
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Protein ekstraksiyonunu optimize etmek icin ilk olarak en uygun pH ve tuz
konsantrasyonlari Achouri vd. (2012) yonteminin modifiye edilmesi ile belirlenmistir.
Stok YS siispansiyonlar1 (%10 w/v) farkli sodyum kloriir konsantrasyonlarinin (0, 0.3,
0.6, 0.9 ve 1.2 M) varliginda hazirlanmis ve 35 °C’de 2 saat 300 rpm de galkalanmustir.
Siispansiyonlar yaklasik 10 mL olacak sekilde test tiiplerine boliinmiis ve pH'lari, 1N
HCl veya 1N NaOH kullanilarak 2 ila 11 (1 birim artigla) araligin1 kapsayacak sekilde
ayarlanmistir. Dispersiyonlar 2 saat oda sicakliginda siirekli karistirilarak pH’lar1
istenen seviyede tutulmustur. Ornekler 30 dakika siireyle sonikasyona tabi tutulmus
ve 2060 x g'de 30 dk santrifiijlenmistir (NF 1200R, Nuve, Tiirkiye). Stipernatanlarin
protein igerigi, Bradford (1976) yontemi kullanilarak dl¢tilmiistiir. Maksimum protein
icerigine sahip numuneler, protein ekstraksiyonunu maksimize etmek i¢in en uygun

pH ve tuz konsantrasyonu kosullar1 olarak secilmistir.

Protein ekstraksiyonu i¢in izoelektrik nokta (pI) ¢okeltme yontemini kullanmak
icin orneklere ait izoelektrik noktalarin belirlenmesi amaciyla, en uygun pl Asanga
Ratnayake Manamperi vd. (2007) tarafindan kullanilan yontemin modifiye edilmesi
ile belirlenmistir. Ilk olarak belirlenen optimum konsantrasyondaki NaCl ¢dzeltisi ile
%10’luk o6rnek dispersiyonu hazirlanmis ve ekstraksiyon i¢in belirlenen optimum pH
degerine ayarlanmistir. Dispersiyon oda sicakliginda 300 rpm hizla 2 saat siireyle
calkalanmistir. Calkalama sonrasi 6rneklerin sivi kismindan 6 adet sanrifiij tiipiine 10’
ar mL alinarak 0.5 birim degisim ile pH degerleri 3.5-6.0 arasina ayarlanmis ve 1’er
dk vortekslenmistir (WN-2800, Vortex, Weightlab, Tiirkiye). Ornekler 3000 x g 4
°C’de 20 dk santrifiijlenmistir. Stipernatantlarin protein igerigi Bradford (1976)
metodu ile belirlenerek, minimum protein igeriginin belirlendigi pH degeri protein

ekstraksiyonunu maksimize etmek i¢in izoelektrik nokta (pl) olarak tespit edilmistir.
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Sekil 3.4. Susam protein izolasyonunda en uygun izoelektrik nokta (pI), tuz konsantrasyonlari
ve pH degerleri
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Belirlenen en uygun tuz konsantrasyonu ve pH degerleri sirasiyla 0.6 M ve 7°dir
(Sekil 3.4.). Bu degerleri kullanilarak 1:10 (w/v) oraninda Ornek siispansiyonu
hazirlanmistir. 35 °C’de 2 saat siireyle 300 rpm’de karistirilmis ve siizme islemi
uygulanarak, ¢ozlinen proteinleri igeren siipernatant kismi elde edilmistir. Protein
miktart ve verimini arttirmak i¢in kalan kati1 kisim yine ayni tuz ¢ozeltisi ve pH
kullanilarak karistirilmis ve siipernatant siizme islemi ile alinmistir. Sonrasinda
orneklerin pH degerleri izoelektrik noktaya (pH 4, Sekil 3.4.) getirilip proteinlerin
¢okmesi saglanmis ve 18 saat boyunca +4 °C’de bekletilmistir. Coken proteinleri
alabilmek amaciyla 3000 x g’de 4 °C’de 30 dk santrifiijleme yapilarak siipernatant
uzaklagtinlmistir. Elde edilen c¢okeltileri yikama yapmak i¢in damitilmis su
kullanilmisg, daha sonra nétralize etmek i¢in pH 7’ye ayarlanmistir. Elde edilen protein
izolatlar1 liyofilizator cihazi (ScanVac Coolsafe 110-4 Pro, Denmark) ile kurutularak
susam protein izolat1 (SPI) elde edilmistir ve analize alinincaya kadar -20 °C’de
muhafaza edilmistir. Protein verimi denklem 3.1’de ki gibi hesaplanmistir (Achouri,
vd., 2012);

)_ SPI'nin agirligi (g) x SPI'nin protein miktari (%)

Protein verimi (% x 100 (3.1)

YS'nin agirligi (g) x YS'nin protein miktar (%)
3.2.1.2. Elektrospinning Yontemi ile Nanolif Uretimi

Literatiirde lif olusturucu ¢ozeltilerin elektrospin kabiliyetini arttirdigi, oldukca
uygun morfolojilere ve diger 6zelliklere sahip lifler iirettigi gerekgesiyle, ayrica
polivinil alkol’iin (PVA) biyolojik olarak ¢dziilebilir ve biyolojik olarak uyumlu bir
polimer oldugu bilindiginden dolayr bu ¢alismada PVA tasiyici polimer olarak
kullanilmustir (El Halal, vd., 2019).

Tahine ilave edilmesi i¢in SPI igeren nanoliflerin {iretimi gergeklestirilmistir.
SPI igeren nanonolifler SPINL olarak adlandirilmistir. Tahine ilave edilecek uygun
nanolif eldesi i¢in Oncelikle besleme ¢ozeltisinde kullanilacak olan tasiyict polimer
PVA’nim konsantrasyonu (w/v) ve belirlenen konsantrasyondaki PVA ile SPI’larinin
karisim oranlar1 (w/v) yapilan 6n denemeler ile belirlenmistir. Bu oranlar besleme
cozeltisinin viskozitesi ile elektriksel iletkenligi ve {retilen nanoliflerin yapisi
degerlendirilerek belirlenmistir (yapilan analizler Boliim 3.2.2.2.°de agiklanmustir).

Ayrica besleme ¢ozeltisinde ¢oziicli olarak deiyonize su kullanilmstir.

Belirlenen kosullara gore ilk olarak elektrospinning yonteminde kullanilmak

tizere PVA ve SPI’dan besleme ¢o6zeltilerinin hazirlanmasi gergeklestirilmistir.
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Besleme ¢ozeltisinin ylizey gerilimini azaltmak i¢in ¢ozeltiye Tween 80 eklenmistir.
Bunun igin 6nce %13 PVA (w/v) gozeltisi 85 °C’de 3 saat manyetik karigtiricida
karistirilarak hazirlanmistir. Daha sonra PV A ¢ozeltisinin iizerine %2 SPI (w/v) ile 0.5
g Tween 80 ilave edilmis ve karisimda homojenligi saglayabilmek i¢in 40 °C’de gece
boyunca karistirilmistir. Elektrospinning islemine, lif olusturan ¢ozeltilerin 0.8 mm'lik
paslanmaz ¢elik bir igne ile 5 mL'lik bir siringaya ¢ekilmesi ile gergeklestirilmeye
baslanmustir. Sabit bir akis hiz1 saglamak i¢in bir elektronik siringa pompasi, gerilimin
uygulanmasi i¢in DC gii¢ kaynag1 ve topraklanmis bir paslanmaz celik kollektor
plakasina lifleri kolay ¢ikarabilmek i¢in aliiminyum folyo sarilarak kullanilmistir.
Elektrospinning cihazinda kullanilan g¢alisma kosullar1 sartlandirilan sekilde (6n
denemeler sonucu belirlenen ¢ozeltinin akis hizi, voltaj, igne ucu ile toplayici
arasindaki mesafe, nem ve sicaklik, sirasiyla 1.9 ml/saat, 27 kV, 11 cm, %35-40 ve
20-25 °C) kullanilmigtir. Calismada kullanilan elektrospinnig sistemi Sekil 3.5.’te
gosterilmistir. Ayrica, ayni sartlar ve belirlenen oranlarda sadece PVA igeren
nanoliflerde (PVANL olarak adlandirilmistir) iiretilerek, PVA’ nin ve SPI’nin etkisini
daha iyi ayirt edebilmek i¢in pozitif kontrol grubu olarak tahinlere ilave edilmistir.

'F »

- _

DIKKAT !
/4

- - iy
.

oy

Sekil 3.5. Caligmada kullanilan elektrospinnig sistemi
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3.2.1.3. Tahine Protein izolat1 ve Nanolif ilave Edilmesi

Fabrikada (Pro Gida, Samsun) yeni lretilmis tahin laboratuvara getirildikten
sonra genis bir behere aktarilmis ve kasik yardimiyla karistirilmistir. Karistirilan
tahinler kavanozlara (50 mm x 80mm, 210 mL) 50’ser g olmak iizere dokiilmiistir.
Kavanozlardaki tahine agirlik¢a %1.0 ve %2.0 (w/w) oranlarinda protein izolat1 (SPI)
ve nanolifler (SPINL) ilave edilmistir. Katilma oranlar1 daha 6nce sadece lif katarak
yapilan c¢alismada belirlenen en iyl sonuglar1 veren oranlar dikkate alinarak
belirlenmistir (Yetkin, 2019). Kontrol grubu olarak kullanilacak tahin 6rneklerine ise
hi¢bir katki (%0) ilave edilmezken, pozitif kontrol grubu érneklere sadece PVA igeren
nanolifler (%1) ilave edilmistir. Tlave edilen katkilarin homojen dagilmasi amaciyla
kavanozlar kapaklari kapatilarak vorteks yardimiyla 2000-3000 rpm’de 30-40 saniye
karistirilmistir. Daha sonra oda sicakliginda bekletilerek Evlogimenou vd. (2017) ile
Yetkin (2019) yaptig1 ¢alismalarda belirledikleri ve ilk 2 ayda yag ayrigsmasinin
cogunlukla gergeklestigi belirtildigi i¢in bu ¢alismada da 3 aylik depolama siiresi
secilmigtir. Karar verilen belirli zaman araliklarinda (0. giin, 30. giin, 60. giin ve 90.
giin) hedeflenen analizler yapilmistir. Tablo 3.1.”de katki ilavesinden sonraki deneme

plan1 gosterilmistir.

Tablo 3.1. Katki ilavesinden sonraki deneme plant

. Ornek Kodu
Muamele  Katki orani Tekerriir 0. giin 30.gin__ 60, gin 90. gin
| 0-K1 30-K1 60-K1 90-K1
Kontrol %0 I 0-K2  30-K2  60-K2 90-K2
%1 | 0-P1-1 30-P1-1  60-P1-1 90-P1-1
SPI 11 0-P1-2 30-P1-2  60-P1-2 90-P1-2
%2 | 0-P2-1 30-P2-1  60-P2-1 90-P2-1
11 0-P2-2 30-P2-2  60-P2-2 90-P2-2
%1 | 0-N1-1 30-N1-1 60-N1-1 90-N1-1
SPINL 1 0-N1-2 30-N1-2  60-N1-2 90-N1-2
%2 | 0-N2-1 30-N2-1 60-N2-1 90-N2-1
1 0-N2-2 30-N2-2  60-N2-2 90-N2-2
Pozitif Kontrol %1 | 0-PK1 30-PK1 60-PK1 90-PK1
(PVA nanolifi) 11 0-PK2 30-PK2 60-PK2 90-PK2

K: Kontrol, P: Protein, N: Nanolif, PK: Pozitif Kontrol

3.2.2. Analiz Yontemleri

3.2.2.1. Susam, Yagsiz Susam, Susam Protein Izolati ve Tahinin pH ile

Bilesim Analizleri
3.2.2.1.1. pH Analizi

Susam, yagsiz susam, SPI ve tahin 6rneklerinin pH degerleri, 10 g 6rnege 100

mL saf su eklenerek homojenize edildikten sonra pH-metre (Starter 2100, OHAUS)
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kullanilarak okuma islemi yapilmis ve pH degerleri belirlenmistir. pH metre
kullanilmadan 6nce kalibre edilmesi i¢in uygun tampon ¢ozeltiler (pH 4.0, pH 7.0 ve

pH 10.0) kullanilmistir (AOAC, 2000).
3.2.2.1.2. Su I¢eriginin Belirlenmesi

Orneklerin su igeriklerini belirlemek i¢in kurutma kaplarina yaklasik 5 g 6rnek
tartilmis ve 105 °C etiivde sabit tartim saglanana kadar (yaklasik 18 saat)
kurutulmustur (AOAC, 2000).

3.2.2.1.3. Protein I¢eriginin Belirlenmesi

Orneklerin ham protein icerigini belirlemek icin Kjeldahl yontemi kullanilmistir,
Bunun i¢in dnce toplam azot miktar1 belirlenmis, daha sonra sabit faktor (6.25) ile

carpilarak protein miktar1 belirlenmistir (AOAC, 2000).
3.2.2.1.4. Yag Iceriginin Belirlenmesi

Omeklerin ham yag igerigini belirlemek igin eter ekstraksiyon ydntemi
kullanilmistir. Bunun i¢in kurutulan 6rneklerden 5 g ekstraksiyon kartusuna tartilmis
ve kartusun agzi yagsiz pamukla kapatildiktan sonra ekstraktore yerlestirilerek dietil
eter ¢ozeltisi ile soksilet ekstraksiyon sisteminde 8 saat boyunca ekstrakte edilmistir
(AOAC, 2000).

3.2.2.1.5. Kiil I¢eriginin Belirlenmesi

Susam, yagsiz susam ve tahin Orneklerinin kiil miktar1 yakma yOntemi
kullanilarak tespit edilmistir. Bunun igin porselen krozelerin darasi alinmis ve 3g
civarinda Ornek tartilmistir. Daha sonra siyah lekeler kalmayincaya kadar 550 °C
sicaklikta yakilmistir. Krozeler desikator kullanarak sogutulduktan sonra tartilmis ve
kiil miktar1 hesaplanmistir (AOAC, 2000).

3.2.2.1.6. Zeta Potansiyelinin Belirlenmesi

Orneklerin zeta potansiyeli Atatiirk Universitesi Dogu Anadolu Yiiksek
Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde (DAYTAM) hizmet alimi ile
gerceklestirilmistir. Ornek ¢dzeltilerinin zeta potansiyelleri elektroforetik hareketi
prensibi ile c¢alisan Malvern Zetasizer Nano ZS (Malvern Instruments, Malvern,
Ingiltere) kullanilarak belirlenmistir. Bu amagla, SP1 igin deiyonize su ile %0.05 (w/v)
protein soliisyonu hazirlanmig ve 1 N HCI veya 1 N NaOH ile pH (2-11) istenilen

degere ayarlanmistir. Susam ve YS icin deiyonize su ile %0.1 (w/v) Ornek
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dispersiyonlar1 hazirlanmis ve pH 7’ye 1 N HCl veya 1 N NaOH ile ayarlanmistir. Her

numunenin 3 kere ol¢timleri alinmistir.
3.2.2.1.7. Hidrodinamik Caplarin Belirlenmesi

Orneklerin hidrodinamik boyutu ise zeta potansiyelinin odl¢iildiigii ayni
ekipmanla ve es zamanli olarak dinamik 1s1k dagilimi prensibine gore Slglilmiistiir
(kirilma indeksleri: sirasiyla su ve susam igin 1.330 ve 1.476). Her numunenin 3 kere

Olgtimleri alinmustir.
3.2.2.1.8. Susam Protein izolatinin Amino Asit Analizi

Protein izolatinin amino asit kompozisyonun belirlenmesi Sinop Universitesi
Bilimsel ve Teknolojik Aragtirmalar Uygulama ve Arastirma Merkezi’nde
(SUBITAM) hizmet alimi ile gergeklestirilmistir. Susam protein izolatinin amino asit
bilesimi Bilgin vd. (2019) yontemi kullanilarak LC-MS/MS cihazinda (Agilent
Infinity 1260 HPLC system, Agilent Technologies, ABD) belirlenmistir. Amino asit
konsantrasyonlarinin 6l¢iimii igin, mobil fazlar, standartlar1 bulunduran kalibrator seti,
reaktifler, kararli izotop etiketli i¢ standart karisimi, kromatografik ve kiitle tespit
parametreleri ile asidik hidroliz prosesinin de bulundugu modifiye numune hazirlama
prosediiriinii igeren Jasem LC-MS/MS amino asit analiz kiti (Sem Laboratuar
Cihazlar1 Pazarlama San. ve Tic. Inc., Tirkiye) kullanilmistir. Elektrosprey
iyonizasyonu (ESI) temelli ¢oklu reaksiyon izleme (MRM) modu kullanilarak hedef

amino asitlerin konsantrasyonu belirlenmistir.

Orneklerin hidrolizi: 0.1 g numune vidali kapakli bir cam tiip icine konulmus
tizerine 4 ml asidik hidroliz reaktifi eklenmis ve 110 °C’de 24 saat siiresince hidrolize
edilmistir. Hidrolizatin sicakligi oda sicakligina diistiigiinde 4000 rpm’de 5 dakika
santrifiijlenmistir. Sonrasinda 100 pL siipernatant bir viale alinip distile suyla 1 mL’ye
tamamlanmistir. Bu seyreltme islemi bir kez daha tekrarlanarak, 6rnegin 4000 kat

seyreltilmis hidrolizat1 elde edilmistir.

Hidroliz islemini takiben kit 6rnek hazirligt: bir viale 6nce 50 pL seyreltilmis
hidrolizattan alinmis ve iizerine sirasiyla, 50 pL kararli izotop etiketli i¢ standart
karisimi ile 700 pL reaktif-1 eklenmistir. Daha sonra vial vortekslenmistir. Tiim
ornekler belirtilen prosediirlere gore hazirlanarak LC-MS/MS sistemine enjekte

edilmistir. Bes farkli konsantrasyona sahip kalibrasyon setinin hidroliz prosesi
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uygulanmadan sadece kit 6rnek hazirlig1 prosediiriince hazirlanmasi ve LC-MS/MS

sisteminde okutulmasiyla kalibrasyon egrisi elde edilmistir.

Kolon sicakligr 30 °C’ye ayarlanmis Jasem amino asit kolonuna, hazirlanmig
ornekten 3 pL enjekte edilmistir. Akis hiz1 0.7 mL/dk gradient programli mobil faz A
ve B ile 7.5 dakikalik analiz siiresinde kromatografi ayrim tamamlanmistir. Pozitif
iyonlasgma modunda ESI donanimli tandem kiitle spektrometresi cihaziyla Kkiitle
spektrometrik dedeksiyonu gergeklestirilmistir. Kiitle dedektorii parametreleri:
nebulizer basinci 40 psi, 10 L/dk gaz akisi, 150 °C gaz sicaklig1 ve kapiler voltaj +2000

volt.
3.2.2.2. Nanolif Uretiminde Kullanmlan Besleme Cézeltisinin Analizleri
3.2.2.2.1. Elektriksel iletkenlik Ol¢iimii

Besleme c¢ozeltilerinin elektriksel iletkenlikleri portatif bir kondiiktometre
(Starter 2100, OHAUS) ile oda sicakliginda iki kez Ol¢lilmiis ve uS/cm birimlerinde
ifade edilmistir.

3.2.2.2.2. Viskozite Ol¢iimii

Besleme ¢0zeltilerinin viskozitesi, bir viskozimetre (Smart H, Fungilab) ile oda

sicakliginda en az iki kez 6lciilmiistiir. Olgiimler 60 rpm'lik bir mil hizinda yapilmistir

(Wang, vd., 2017).
3.2.2.3. Protein izolatinin Fonksiyonel Analizleri
3.2.2.3.1. Coziiniirlik

Protein izolatlarinin yiizde ¢6ziiniirlikleri pH'in (2-11) bir fonksiyonu olarak
belirlenmistir. Kisaca, 100 mg protein izolatt 20 mL distile su i¢inde dagitilmustir.
Stispansiyonlarin pH'', 1 N HCIl veya 1 N NaOH kullanilarak istenen degere
ayarlanmigstir. Siispansiyonlar, ortam sicakliginda 1 saat manyetik karigtiriciyla
karistirtlmis, daha sonra oda sicakliginda 3000 x g'de 30 dakika santrifiij yapilmistir
(Ghribi, vd., 2015). Santrifiij sonrasinda iistte kalan fazda Bradford metodu
kullanilarak protein analizi yapilmistir. Bu amagla tstte kalan fazdan 0.1 mL alinmis
ve 3 mL Bradford reaktifine katilmistir. 5 dakika sonra karisimin absorbansi 595 nm
dalga boyunda spektrofotometrede (T80+, PG Instruments Limited, Birlesik Krallik)
okunmustur. Protein miktarinin hesaplanmasinda sigir serum albiimini standart

egrisinden yararlanilmistir. Coziliniirliikk asagidaki denklem (3.2) ile hesaplanmaistir:
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Siipernatantin protein igerigi
Ornegin toplam protein igerigi

Coziiniirliik (%)= x100 (3.2)

3.2.2.3.2. Su ve Yag Tutma Kapasitesi

Su (STK) ve yag tutma kapasitelerini (YTK) belirlemek i¢in, yaklagik 50 mg
protein izolat1 2 mL'lik bir santrifiij tiiptinde 1.5 mL damitilmis su veya ticari misirézii
yag1 eklenerek disperse edildi ve bir vorteksle oda sicakliginda 20 saniye karistirildi.
Karistirildiktan sonra tiiplerin kapaklar1 kapatildi ve tiipler oda sicakliginda 30 dakika
bekletildi. Tiipler daha sonra 14.000 g'de 20 dakika siireyle santrifiijlendi ve
Stipernatant dikkatlice 45° aciyla bosaltildi ve tortuyu iceren santrifiij tlipti tartildu.
Tutulan su veya yag icerigi, tortuyu igeren tiiplerin tartilmasiyla belirlendi. STK ve
YTK, sirasiyla g protein izolat1 bagina emilen g su veya yag olarak ifade edildi. Testler,
protein numunelerinin her biri i¢in iki kez tekrarlandi. STK ve YTK, asagidaki
denklem (3.3) kullanilarak hesaplandi:

STK or YTK="21 (3.3)

M: kuru numuneyi iceren santrifiij tiipiiniin agirligidir, M2 yag veya suyun
dokiilmesinden sonra santrifiij tiipiiniin agirlig1 ve Mo numunenin agirligidir (Aydemir

ve Yemenicioglu, 2013; Gundogan ve Can Karaca, 2020).
3.2.2.3.3. Emiilsiyon Ozellikleri

0.25 g protein izolat1 tartilip, Uistiine 5 mL distile su eklenmistir ve pH degeri
7.0’ye 1 N HCl veya 1 N NaOH kullanilarak ayarlanmistir. Protein soliisyonuna 5 mL
misirozii yagi ilave edilerek 1 dakika vortekslenmistir. Daha sonra 1100 x g’de 5
dakika santrifiij edilerek emiilsiyon kapasitesi (EK) asagidaki denklem ile
belirlenmistir. Emiilsiyon stabilitesinin (ES) belirlenmesi amaciyla numuneler su
banyosunda (80 °C) 30 dakika 1sitilarak ve sonrasinda buz kullanilarak ve akan su
altinda hizlica sogutulmustur. Numuneler tekrar 2291 x g’de 5 dakika santrifiijlenmis
ve emiilsiyon stabilitesi asagidaki denklem ile hesaplanmistir (Mune ve Sogi, 2016):

Tipteki emiilsiyon tabakasinin yiiksekligi
EK (%)= —2— e X100 (3.4)
Tiip igeriginin toplam yiiksekligi
Isitildiktan sonra emiilsifiye tabakanin yiiksekligi
ES (%)= Y Yo X100 (3.5)

Isitmadan dnce emiilsifiye tabakanin yiiksekligi

Numunelerin emiilsiyon aktivite indeksi (EAI) ve emiilsiyon stabilite indeksi
(ESI) Pearce ve Kinsella (1978) tarafindan gelistirilen yonteme gore belirlenmistir. Bu

amacla 300 mg protein izolati1 6rnegi 30 mL saf su ile karistirilmis (%1°lik protein
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dispersiyonu) ve daha sonra bu karigimin iizerine 10 mL misirdzii yagi ilave edilmistir.
Karigimin pH’s1 1 N HCI veya 1 N NaOH ile 7’ ye ayarlanarak homojenizator (Ultra-
Turrax T25 digital, IKA, Almanya) ile 20000 rpm’de 1 dakika siireyle homojenize
edilmistir. Emiilsiyon olustuktan hemen sonra emiilsiyonun alt kismindan (s1v1 fazdan)
50 puL emiilsiyon 6rnegi bir tiip igerisine alinarak tizerine 5 mL %0.1’°lik (w/v) sodyum
dodesil siilfat (SDS) c¢ozeltisi ilave edilerek seyreltilmistir ve bu karigimin
spektrofotometrede 500 nm dalga boyundaki absorbansi oOlgiilerek emiilsiyon

aktivitesinin hesaplanmasinda asagidaki esitlik kullanilmistir:

B 2x2303xApxN
EAI (m?/g)= T 100((’) n (3.6)

Burada, Ao 0. dakikadaki absorbans, N seyreltme faktorii (100), ¢ protein
dispersiyonunun konsantrasyonu (0.01 g/mL), ¢ yagin hacimsel fraksiyonudur
(10/40=0.25).

Omneklerin ESI degerleri, emiilsiyonun 10 dakika bekletilmesinden sonra sivi
fazdan (alt kismindan) alinan 50 uL 6rnegin 5 mL %0.1°1lik (w/v) SDS ile seyreltilmesi
ve 500 nm’de absorbansinin okunmasiyla elde edilen absorbans asagidaki esitlik

yardimiyla hesaplanmaistir:

ESI (dak)= —A‘s_o:lto (3.7)

Burada, Aio homojenizasyon isleminden 10 dakika sonraki absorbans, t

emiilsiyonun bekleme siiresidir (10 dakika).
3.2.2.3.4. Kopiiklenme Ozellikleri

Numunenin damitilmis suda % 3 (w/v) dispersiyonlart hazirlanip 1 N HCI veya
1 N NaOH kullanilarak pH 7’ye ayarlanmis ardindan karisim bir homojenlestirici
(Ultra-Turrax) kullanilarak 11000 rpm'de 2 dakika boyunca homojenize edilmistir.
Karisim hemen 100 mL’lik bir dereceli silindire aktarilmistir. Toplam hacim ve sivi
hacimleri kaydedilerek ve kopiiklenme kapasitesi (KK) ile oda sicakliginda 10 ve 30
dakika bekletme sonucunda kalan kopiigiin hacmi kaydedilerek kopiik stabilitesi (KS)
asagidaki formiiller yardimiyla hesaplanmistir (Gundogan ve Can Karaca, 2020):

1% %100 (3.8)

Vo

KK (%)=

KS (%)=12x100 (3.9)
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Burada Vo homojenizasyon oOncesi protein ¢ozeltisinin  hacmi, Vi
homojenizasyondan hemen sonra olusan kopiik hacmi, V2 ise oda sicakliginda 10 ve

30 dakika bekletildikten sonra kalan kopiik hacmidir.
3.2.2.4. Protein Izolatimin ve Nanoliflerin Karakterizasyonu

Orneklerin karakterizasyon analizlerinin tamami Ondokuz Mayis Universitesi
Karadeniz ileri Teknoloji Arastirma ve Uygulama Merkezi’'nde (KITAM) hizmet

alimi ile gerceklestirilmistir.
3.2.2.4.1. Taramal Elektron Mikroskobu (SEM)

Omneklerin yiizey morfolojisi, 10 kV'luk voltaj ivmesinde bir taramal1 elektron
mikroskobu (SEM, JSM-700 LF JEOL, Japonya) ile belirlenmistir. Numunelerin
elektriksel iletkenligini arttirmak ve daha net bir goriintii elde etmek i¢cin numunelerin
yiizeyi, 6l¢limden 6nce 10 nm kalinliginda altin-paladyum alagimi (Quorum SC7620,
UK) ile kaplanmistir. SEM goriintiileri ii¢ farkl bityiitme (x5000, x 10000 ve x30000)
ile goriintiilenmistir. Ayrica ImageJ programi kullanilarak goriintiiler {izerinden 100
farkli noktadan nanolif c¢aplarinin o6l¢iimii yapilarak ¢ap dagilim grafikleri

olusturulmustur.
3.2.2.4.2. X151 Kirmim (XRD)

Orneklerin kristalinitesini arastirmak i¢in XRD analizi (Rigaku Smartlab,
Almanya) gerceklestirilmistir. Analiz kosullari; oda sicakligi, 5-40° arasinda, 1°/dk
tarama orani, 40 kV gii¢, 30 mA akim ve Cu Ka radyasyon seklinde olmugstur (Saatchi,
vd., 2021).

3.2.2.4.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Orneklerin  fonksiyonel ~gruplarini  belirleyip, aralarindaki etkilesimleri
arastirmak icin fourier transforme edilmis kizilétesi (FTIR) spektroskopisi
kullanilmigtir. Susam proteini izolatlarinin ikincil yapisi, Platinum ATR donanimli bir
FTIR Tensor 27 spektrofotometre (Bruker Optics Inc., ABD) kullanilarak
belirlenmistir. Olgiimler 400 cm™ ile 4000 cm? dalga boyu araliginda
gerceklestirilmistir.

3.2.2.4.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

Orneklerin termal 6zellikleri diferansiyel taramali kalorimetri (DSCQ2000, TA
Instruments, ABD) ile belirlenmistir. Yaklasik 10 mg 6rnek aliiminyum kaplara tartildi
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ve hava gecirmez sekilde kapatilmistir. Numune azot atmosferi altinda, 30 mL/dak
akis hizinda, 10 °C/dk 1sitma hizinda 25 ila 400 °C arasinda 1sitilarak analiz edilmistir
(Wang, vd., 2017). Referans olarak bos bir aliiminyum pan kullanilmistir. Orneklerin
baslangi¢ sicakligi (To), pik tepe sicakligi (Tp) ve reaksiyon entalpisi (AH) Universal
Analysis 2000, versiyon 4.5A yazilimi (TA Instruments, ABD) kullanilarak

belirlenmistir.
3.2.2.4.5. Termogravimetrik Analiz (TGA)

Orneklerin 1s1] kararlilig1 termogravimetri (Q600 SDT, TA Instruments, ABD)
kullanilarak degerlendirilmistir. Yaklasik 10 mg ornek platin kaplara tartilmis, analiz
10 °C/dak artis olacak sekilde 30-600 °C arasinda, 50 ml/dk akis oraninda ve azot gazi
altinda gergeklestirilmistir, referans olarak bos bir platin kapsiil kullanilmigtir (El
Halal, vd., 2019). Universal Analysis 2000, versiyon 4.5A yazilimi (TA Instruments,
ABD) kullanilarak sonuclar degerlendirilmistir.

3.2.2.5. Tahinde Depolama Analizleri
3.2.2.5.1. Ayrilan Yag Miktarmin Belirlenmesi

Depolanmis tahin 6rneklerinde ayrilan yag miktarinin belirlenmesi amaciyla iist
yiizeyde biriken yag siringa ile c¢ekilerek agirligi (g) tartilip kaydedilmistir. Tahin
miktart agirligina gore ayrilan yag miktar1 % olarak (denklem 3.10) hesaplanmustir.

A.Y miktar1 (g) x 100
Ornek miktar1 (g) (3 10)

% Ayrilan Yag =

Kontrol grubu 6rneklerine gore katkili 6rneklerde katki ilavesinin etkisini tespit

edebilmek i¢in % ayrilan yaga etki oran1 denklem 3.11’e gore belirlenmistir.

< . Kontrol % A.Y. - Orek % A.Y) x 100
% Ayrilan Yaga Etki = (Kontro OKontrol (;n Z YO )X (3.11)
(V] N O

3.2.2.5.2. Reolojik Analizler

Orneklerin reolojik dzelliklerinin belirlenmesinde 2° konik agili ve 35 mm ¢apli,
konik-diizlem geometriye sahip HAAKE Mars III (Thermo Scientific, Almanya)
reometre cihazi kullanilmigtir. Tiim reolojik 6lgiimler 25 °C sicaklikta ve 0.1 mm'lik
bir 6l¢lim mesafesi kullanilarak gergeklestirilmistir. Tahin numuneleri homojen olarak
karistirilmis ve reometrenin kalibrasyonundan sonra plakalara yerlestirilmistir.
Verilerin degerlendirmesinde HAAKE RheoWin Data Manager 4.87.0015 yazilimi

kullanilmustir.
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Steady shear akis davranis 6zelliklerinin belirlenmesi: Goriiniir viskozite (na) ve
gerilmedeki degisiklikleri arastirmak igin 0.1 s™'- 200 s kayma hiz1 araliginda analize
tabi tutulmustur. Elde edilen datalarin kivam katsayis1 (K), akis davranis indeksi (n)
ve korelasyon katsayisin1 (R?) belirlemek amaciyla Ostwald de Waele modeli

kullanilmaistir:
=Ky" (3.12)

Burada, t kayma gerilimi (Pa), K kivam katsayis1 (Pa.s"), y kayma veya kesme

hiz1 (s1), n akis davranis indeksidir.

Gortiniir  viskozite, Newton olmayan bir sivinin viskozitesi olarak
tanimlanmaktadir. Newton tipi bir akiskanda akis hizi, kesme gerilimi ile dogru
orantili oldugundan ve egri orijinden basladigindan, viskoziteyi belirlemek icin tek
noktali bir 6l¢iim yeterlidir (Bourne, 2002). Newton olmayan bir sivinin viskozitesi
ise elde edilen verilerin ekstrapolasyonu ile bulunur. Burada goriiniir viskoziteyi
hesaplamak igin agizdaki kayma hiz1 olarak kabul goren 50 s kesme hiz1 (Bourne,

2002) kullanilarak goriiniir viskozite hesaplanmistir.

Dynamic shear akis davranis dzelliklerinin belirlenmesi: Orneklerin viskoelastik
davranigini incelemek icin tahinlere Once stress sweep testi ardindan da frequency

sweep testi uygulanmaistir.

Stres sweep testi analizi tahine 25 °C’de, 0.1-10 Pa araliginda ve sabit 0.1 Hz
frekansta strese maruz birakilmis ve Ornekte meydana gelen deformasyon
incelenmistir. Boylelikle tahinin lineer viskoelastik bolgesi belirlenmis ve frequency

sweep (frekans siipiirmesi) testinin gergeklestirilecegi basing (strain) tespit edilmistir.

Frekansli tarama testinde, frekansa (f) karsi depolama (G') ve kayip (G")
modiillleri tarama gerilimi 0.2 Pa (lineer viskoelastik aralikta) ve tarama frekansi 0.1-

10 Hz araliginda uygulanarak belirlenmistir.
3.2.2.5.3. pH Analizi

Tahin Orneklerinin pH degerleri Bolim 3.2.2.1.1.° de anlatilan sekilde

belirlenmistir.
3.2.2.5.4. Zeta Potansiyelinin Belirlenmesi

Orneklerin zeta potansiyeli Atatiirk Universitesi Dogu Anadolu Yiiksek

Teknoloji Uygulama ve Arastirma Merkezi’'nde (DAY TAM) hizmet alimi ile Malvern
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Zetasizer Nano ZS (Malvern Instruments, Malvern, ingiltere) kullanilarak
belirlenmistir. Tahin 6rnekleri i¢in deiyonize su ile %0.1 (w/v) ornek dispersiyonlari
hazirlanmistir ve daha sonra her numunenin 3 kere 6l¢timii alinarak zeta potansiyelleri

belirlenmistir.
3.2.2.5.5. Hidrodinamik Caplarin Belirlenmesi

Orneklerin hidrodinamik boyutu ise zeta potansiyelinin 6lciildiigii ayni
ekipmanla ve es zamanli olarak 6lgiilmustiir (kirilma indeksleri: sirasiyla su ve tahin

icin 1.330 ve 1.457). Her numunenin 3 kere 6l¢timii alinmustir.
3.2.2.6. Istatistiksel Analizler

Verileri degerlendirmek amaciyla Sonuglar SPSS Statistics 26.0 (IBM, New
York, USA) programi kullanilarak istatiksel olarak degerlendirilmistir. Gruplar
arasinda belirli bir degiskene bagli olarak anlamli bir farklilik olup olmadigim
belirlemek amaciyla ¢ok faktorlii varyans analizi  (Univariate-ANOVA)
gerceklestirilmistir. Anlamli fark bulundugu zaman bu farkin hangi gruplar arasindaki
farktan kaynaklandigini belirlemek amaciyla Duncan testi (Post-hoc analizi)

uygulanmistir. Bu analizlerde %95 giiven seviyesi (p<0.05) dikkate alinmistir.

Incelenen ozelliklerin  aralarindaki iliskinin yon ve  bilyiikliigiiniin
belirlenmesinde Pearson korelasyon analizi kullanilmistir. Korelasyon analizinde %95

ve %99 giiven seviyeleri (p<0.05; p<0.01) dikkate alinmastir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Susam, Yagsiz Susam, Susam Protein izolat1 ve Tahinin pH ile Bilesim

Analizleri

Mevcut calismada hammadde olarak kullanilan susam, yagsiz susam, susam
protein izolati ve tahinin pH, su, yag, protein, kiil, zeta potansiyeli ve hidrodinamik
cap analizleri, SPI’da ise bu analizlere ek olarak izolat {iretimindeki ekstraksiyon
verimi hesaplanmis ve elde edilen sonuglar Tablo 4.1.’de verilmistir. SPI’da ise farkli
pH degerlerinin zeta potansiyeline etkisini inceleyebilmek amaciyla pH 2-11
araliginda zeta potansiyelleri 6l¢iilmiis ve elde edilen sonuglar Sekil 4.1°de verilmistir.

Tablo 4.1. Susam, yagsiz susam, susam protein izolatt ve tahinin pH ile bilesim analizleri, zeta
potansiyeli ve hidrodinamik ¢ap degerleri ile protein ekstraksiyon verimi

Yagsiz susam

Susam tohumu Protein izolati Tahin
tohumu

Su (%) 2.68+0.01 2.14£0.22 1.26:0.06 0.87+0.11

Protein (%) 25.55+0.14 57.37+0.23 88.98+0.13 25.52+0.99

Yag (%) 56.83+0.45 6.64+0.18 0.82+0.25 53.63+0.85

Kiil (%) 2.96+0.02 5.94+0.25 - 2.94+0.01

pH 6.4140.03 6.23+0.01 6.98+0.19 5.77+0.02

Zeta potansiyeli -23.5340.45 -17.30+1.28 -14.2041.01 17704021
(mV)

Hidrodinamik ¢ap 2.64+0.49 3.02+0.98 0.33+0.05 7.56+0.31
(nm)

Protein ekstraksiyon
verimi (%) ) 43.76

Sonuglar ortalama deger =+ standart sapmadir

Tablodan goriildiigli gibi susam tohumunun su miktart % 2.68, protein miktari
%25.55, yag miktar1 56.83, kiil miktar1 %2.96, pH degeri 6.41, zeta potansiyeli -23.53
mV ve hidrodinamik cap1 2.64 pum olarak tespit edilmistir. Sonuglar Achouri vd.
(2012), Elleuch vd. (2007) ve Hassan (2012) tarafindan bulunan degerlerle benzerlik
gostermistir. Susam tohumundan yaginin uzaklastirilmasiyla oransal olarak protein ve
kiil miktar1 artig gosterirken, yag ve su miktar1 azalmistir ve yagsiz susamin su, protein,
yag ve kiil miktar1 sirasiyla %2.14, %57.37, %6.64 ve %5.94 olarak belirlenmistir.
Yagi uzaklastirilmis susam tohumlarinin zeta potansiyeli -17.30 mV olarak
belirlenirken, hidrodinamik c¢ap degeri ise 3.02 pum olarak tespit edilmistir. Yag

uzaklastirma ile bilesimde hidroksil gruplarmin azalmast pH degerini ve zeta
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potansiyelini de degistirmistir. Hidrodinamik ¢ap degerindeki artisin nedeninin ise yag
uzaklagtirma asamasinin sonunda tohumlarin topaklagmasinin neden oldugu

distiniilmektedir.

Susam protein izolatinin c¢aligmada kullanilan ekstraksiyon kosullarina gore
protein ekstraksiyon verimi %43.76 olarak belirlenmistir. Achouri vd. (2012) farkli
yontemlerle elde ettigi susam protin izolatlarinda ekstraksiyon verimlerini %1.17-
54.60 arasinda degisen degerlerde tespit etmislerdir. Susam tohumu protein
fraksiyonlarinin, tuz ¢ozeltisinin eklenmesiyle proteinlerin etrafinda ¢oziinmeyi
iyilestiren bir yiizey tabakasinin olusmasi nedeniyle daha iyi ¢éziiniirliige sahip oldugu
bildirilmektedir (Koysuren, vd., 2021). Ayrica, pH’nin albiimin proteinlerinin
ekstraksiyonunu o6nemli Olgiide etkilediginin, iyonik kuvvetlerin ise globulin
fraksiyonlarinin ekstraksiyonu iizerinde pH'dan daha baskin bir etkiye sahip oldugu

bildirilmektedir (Albe Slabi, vd., 2020; Koysuren, vd., 2021).

SPI'nin protein miktar1 %88.98 olarak tespit edilmistir. Boylece, Fathi vd.
(2019) tarafindan belirtildigi sekilde izole edilmis susam proteininin protein icerigi
%80'den fazla c¢ikmistir ve bu nedenle “izolat” kelimesinin segilmesi dogru
olmaktadir. SPI’nin su ve yag miktar1 sirasiyla %1.26 ve %0.82 olarak belirlenirken,
kiil miktar1 protein izolasyonu sirasinda kullanilan NaCl ¢6zeltisinin kiil igerigini fazla
oranda artirdigindan dolayi tespit edilememistir. SPI’ ya ait bu degerler literatiirdeki
diger ¢alismalarla benzerlik géstermistir (Gandhi ve Srivastava, 2007; Lopez, vd.,
2003; Saatchi, vd., 2019).

Susam tohumu, yagsiz susam (YS) ve SPI’nin pH degerleri sirasiyla 6.41, 6.23
ve 6.98 olarak tespit edilmistir. Susam tohumu ve Y'S arasinda pH olarak kayda deger
bir degisim gozlenmemistir. SPI’da ise kii¢iik bir artis olmustur. Bunun nedeni olarak
analiz esnasinda suda ¢oziinme ile bazik amino asitlerin ortamin pH’sim1 ylikseltmesi
diistiniilmektedir. Ayrica, susam ve iriinlerinde, pH flizerine ¢ok fazla caligma
olmadig1 gézlenmistir. SPI’nin hidrodinamik ¢api ise 0.33 um olarak tespit edilmistir.
SPI’'nin hidrodinamik c¢apimin susam tohumu ve yagsiz susama gore oldukca
azalmasina, izolasyonun son asamasinda dondurarak kurutma isleminin sebep
olabilecegi diisiiniilmektedir. Ayrica susam ve YS su igerisinde giiclii hidrofobik
etkilesimler yoluyla daha biiyiik agregalar olusturmus olabilir. Bu degerler literatiirde
bildirilenlere benzerdir. Rahmati vd. (2018) fasiilye protein izolatlarinda pH 7’de
hidrodinamik boyutlart1 100-200 nm arasinda tespit etmislerdir. Mozafarpour vd.
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(2019) soya proteini izolatlarinin hidrodinamik yarigaplarini 0.32-0.68 pm araliginda
oldugunu bildirmislerdir.

pH, 6zellikle sulu dispersiyonlarda zeta potansiyeli 6l¢timlerinde belki de en
etkili parametredir ve bu da onu farmasétik formiilasyonlar i¢in uygun kilmaktadir.
Zeta degeri, pH ile degisir ve sirastyla asidik ve bazik pH ile biiyiikliik olarak daha
pozitif ve negatif hale gelmektedir. Bu nedenle, zeta potansiyelinin farkli pH
degerlerine kars1 bir egrisi olusturulur ve bu izoelektrik noktanin, yani zeta degerinin
sifir oldugu pH'm belirlenmesine yardimci olur (Bhattacharjee, 2016). Sekil 4.1
incelendiginde SPI’nin sulu ¢dzeltisinin ndtr bir yiike sahip oldugu pH 4-5 araligi,
SPI'nin izolasyonunda ¢oktiirme icin belirlenen izoelektrik nokta pH 4’1 kapsadigi
goriilmistiir. Ayrica, 6rnekler pH ile benzer zeta potansiyeli profilleri sergilemistir.
pH 11°den 2’ye diiserken, zeta degerleri de kademeli olarak en diisiik negatif degerden
en yiikksek pozitif degere degismistir. Bu durum, karboksil gruplarinin kademeli
protonlanmas1 ve proteinlerin amino gruplarinin protonsuzlagsmasinin bir sonucu
olarak, yiizey yiikiinlin negatiften pozitife kademeli olarak degisebilecegi gercegiyle
uyusmaktadir (Tang ve Sun, 2011).
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Sekil 4.1. pH'nin susam protein izolatinin zeta potansiyeline etkisi

Susam protein izolatlarinin amino asit bilesimi Tablo 4.2.°de gosterilmistir.
Glutamik asit, arginin ve aspartik asit (sirastyla 17.78, 11.86 ve 6.92 g/100 g), daha
once bildirilen susam proteinlerine benzer sekilde izolatta baskin amino asitlerdir
(Fasuan, vd., 2018b; Lawal, vd., 2021; Lu, vd., 2021; Saatchi, vd., 2021; Yang, vd.,
2021). En bol bulunan esansiyel amino asit 16sindir (5.68 g/100 g). Lawal vd. (2021)
ve Yang vd. (2021) en yiiksek amino asit olarak 16sin igeren ornekleri ile benzer
gozlemler yapmuslardir. Ek olarak SPI, diger bitki proteinlerinde nadir olarak bulunan,

basta metiyonin olmak tizere kiikiirtlii amino asitler igcermektedir. Bununla birlikte,
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metiyonin igerigi, sisteinden daha yiiksektir. Sonuglari destekleyen Fasuan vd. (2018b)
ve Saatchi vd. (2021) susam protein izolatlarinda metiyonin igeriklerini sisteine gore

daha yiiksek oldugunu bulmuslardir.

SPI'nin asidik karaktere sahip bir protein olmasinin sebebi asidik/bazik amino
asit oraninin yiiksek olmasidir. Yiiksek miktarlarda asidik amino asitlere (glutamik ve
aspartik asitler) sahip olmasi proteinin pI’sini asidik pH bdlgesine indirgedigi

gorilmektedir (Sekil 4.1. ve Sekil 4.3.).

Tablo 4.2. Susam protein izolatlarinin amino asit bilesimi (g/100 g)

Amino asit Susam protein izolati

Esansiyel amino asitler

Fenilalanin 4.47+0.00
izolosin 2.32+0.01
Losin 5.68+0.00
Lisin 2.82+0.01
Metiyonin 2.78+0.00
Treonin 3.45+0.00
Valin 3.52+0.00
Histidin 2.51+0.01
Esansiyel olmayan amino asitler
Arginin 11.86+0.01
Alanin 4.33+0.00
Aspartik asit 6.92+0.00
Sistein 1.57+0.00
Glutamik asit 17.78+0.02
Glisin 2.26+0.00
Prolin 3.5540.00
Serin 4.21£0.00
Tirozin 2.90+0.00
Toplam esansiyel olmayan amino asitler 55.38
Toplam esansiyel amino asitler 27.55
Toplam asidik amino asitler? 24.70
Toplam bazik amino asitler® 17.19
Toplam kiikiirtlii amino asitler® 4.35

Sonuglar ortalama deger + standart sapmadir, 2Asidik amino asitler: aspartik asit,
glutamik asit. ® Bazik amino asitler: histidin, lisin, arginin. ¢ Kiikiirt amino asitleri:
metionin, sistein

SPI’nin esansiyel amino asitlerinin ¢gogu, Gorissen vd. (2018)’1n ¢aligmasindaki
kenevir, soya ve bezelye proteinlerinden daha {istiin bulunmustur. Bu amino asitler

arasinda fenilalanin, metiyonin, treonin, valin ve histidin bulunur. Losin ve 1zoldsin
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bezelye hari¢ kenevir ve soya proteinine istiinliik gostermistir. Bununla birlikte, SPI,

soya ve bezelye proteinlerine gore lisin bakimindan yetersizdir.

Tahinin su miktar1 %0.87, protein miktar1 %25.52, yag miktar1 %53.63, kiil
miktar1 %2.94, pH degeri 5.77, zeta potansiyeli -17.70 mV ve hidrodinamik ¢ap1 7.56
um olarak tespit edilmistir. Elde edilen bu sonuglar literatiirdeki benzer ¢alismalarin
sonuclart ile uyusmaktadir (Akbulut ve Coklar, 2008; Basdogan, 2016; Hou, 2017;
Ozcan ve Akgiil, 1994; Tounsi, vd., 2019). Ayrica ¢alismada kullanilan tahin, Tahin
Tebligi’'nde belirtilen sinir degerler igerisindedir (Anonim, 2015). Bilindigi gibi
tahinin igeriginde yiiksek oranda yag bulunmasindan dolay1 kivamli bir sividir ve hem
enerji hem de besin degeri susam tohumlarindan daha fazladir. Zeta potansiyeli
verilerinin en popiiler kullanimlarindan biri zeta degerini kolloid stabilitesi ile
iliskilendirmektir. + 0-10 mV, + 10-20 mV, + 20-30 mV ve > =+ 30 mV zeta potansiyeli
degerlerine sahip dispersiyonlar1 sirasiyla oldukca kararsiz, nispeten kararli, orta
derecede kararli ve yiiksek diizeyde kararli olarak siniflandirilabilir (Bhattacharjee,
2016). Buna gore tahin -17.70 mV ile nispeten kararli denilebilecek smifta yer
almaktadir. Bu durum tahinin bekledik¢e kolloidal stabilitesindeki kararsizlifi ve

dolayistyla faz ayrilmasini agiklayan durumlardan biri oldugu sdylenebilir.
4.2. Nanolif Uretiminde Kullanilan Besleme Cozeltisinin Analizleri

Basarili bir sekilde nanolif iiretebilmek igin elektrospinning isleminde bazi
parametrelerin ¢ok 6nemli oldugu bildirilmektedir. Bu parametreler arasinda besleme
¢ozeltisinin viskozitesi ve elektriksel iletkenligi ile islem ve c¢evresel kosullar
kolaylikla 6lgiilebilecek ve saglanabilecek parametrelerdir (Bhardwaj ve Kundu, 2010;
Cicek, 2016; Ghorani ve Tucker, 2015; Haghi ve Akbari, 2007; Okutan, vd., 2014;
Xue, vd., 2019). Viskozitesi ¢ok diisiik olan polimer ¢ozeltilerinden stirekli bir lif
tiretimi olmadigi, fazla viskoz ¢ozeltilerde ise islem esnasinda ¢ozelti besleme zorlugu
yasanmaktadir. Bunun i¢in elektrospinning isleminde polimerin yapisina gore besleme
¢ozeltisinin optimum viskoziteye sahip olmasi gereklidir. Siirekli liflerin elde
edilebilecegi konsantrasyon araliginin belirlenmesinde ¢ozeltinin viskozitesi dnemli
bir rol oynar (Bhardwaj ve Kundu, 2010; Cigek, 2016; Ghorani ve Tucker, 2015; Terzi,
2013). Bunlarin yaninda elektriksel iletkenlige sahip olmayan polimer ¢6zeltileriyle
elektrospinning islemi gerceklesemez. Nanoliflerin ¢capinda énemli bir diislis olmasi

¢ozeltinin elektrik iletkenliginin yiiksek oldugunu gdsterirken, uniform lifler tiretmek
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icin jetin elektriksel kuvvetle uzamasinin yetersiz kalmasi ¢ozeltinin diistik iletkenligi

ile agiklanmaktadir (Bhardwaj ve Kundu, 2010).

Aciklanan bilgiler birlikte diisiiniildiigiinde, elektrospinleme i¢in polimere 6zgii,
optimal viskozite ve elektriksel iletkenlik gibi degerlerin bulundugu sdylenebilir. Bu
ozelliklerin liflerin morfolojisi {lizerinde belirgin bir etkiye sahip oldugunu
gostermektedir. Ayrica besleme ¢ozeltileri tamamen homojen olmalidir ve viskozite
elektrospinning isleminin gergeklesebilecegi aralikta olmalidir. Ratanavaraporn vd.
(2010) elektrospinning islemi sirasinda besleme ¢ozeltisinin viskoelastik 6zelliginin
tartismasiz en Onemli malzeme parametresi oldugunu aciklamistir. Ayrica, islem
sirasinda viskoelastik ozelliklerin 6lgiilmesinin pratik olmadigini ve bunun yerine
¢ozeltinin  viskozitesinin, elektrospin yapisinin dondiiriilebilirligi, boyutu ve

morfolojisi hakkinda iyi bir gosterge saglayabilecegini belirtmislerdir.

Mevcut calismada SPI iceren (%13 PVA, %2 SPI) nanolif (SPINL) iiretimi i¢in
hazirlanan besleme ¢ozeltisinin viskozitesi 1325 cP olarak tespit edilirken, elektriksel
iletkenligi 3.38 mS/cm olarak belirlenmistir. Sadece PVA’dan (%13 PVA) iiretilen ve
pozitif kontrol grubu olarak kullanilan nanoliflerin (PVANL) ise viskozitesi 433.3 cP
ve elektriksel iletkenligi 487 uS/cm olarak tespit edilmistir. Elde edilen sonuglara
bakildiginda PVA c¢ozeltisine SPI eklenmesi hem viskoziteyi hem de elektriksel
iletkenligi arttirmigtir. Cozeltinin iletkenligi belli bir seviyeye kadar artmasi nanolif
olusumunu pozitif olarak etkilemektedir. Fakat 5 mS/cm’den daha fazla iletkenligi
olan ¢ozeltilerle nanolif elde edilememektedir (Cigek, 2016). Mevcut galismada
besleme ¢ozeltilerinin elektriksel iletkenlik degerleri kabul edilebilirdir ve nanolif
tiretimi gergeklestirilebilmistir. Viskozitenin artmasinin proteinin kivam verici
ozelliginden kaynaklanabilecegi Ongoriilmektedir. Elektriksel iletkenlikteki artisin
nedeni ise protein izolatindaki yiiksek kiil miktarindan kaynaklanabilecegi
distintilmektedir. Yapisinda iyonik bilesenler bulunduran polimerlerin ¢ozeltideki
oranmin artis1 ¢ozelti iletkenliginde artisa sebep olurken, yapisinda iyonik bilesenler
bulundurmayan polimerler i¢in durum tam aksidir (Okutan, 2013). Ayrica SPI
cozeltisinin yiiksek elektriksel iletkenligi, esas olarak glutamik ve aspartik asitlerden
olusan amino asit profillerinden (Tablo 4.2.) kaynaklanabilir. Calismada iiretilen

nanolifler Sekil 4.2.’de gosterilmistir.
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Sekil 4.2. Caligmada iiretilen nanolifler; (a) SPINL, (b) PVANL

El Halal vd. (2019) siyah fasiilye protein konsantreleri (BPC) ve polivivnil
alkolden elde ettikleri nanoliflerin, lif olusturan c¢ozeltilerinin elektriksel
iletkenliklerini  1.41-2.32 mS/cm arasinda degisen degerlerde bulmuslardir.
Cozeltideki BPC oraninin (75:25) artmasiyla elektriksel iletkenlikte bir artis oldugunu
(p<0.05) ve bu artisin PVA ¢ozeltilerinden yaklasik 10 kat daha yiiksek olan BPC'nin
yiiksek elektrik iletkenligi ile ilgili olabilecegini rapor etmislerdir. Ayni1 ¢alismada
BPC:PVA oram1 arttikca c¢ozelti viskozitesinde artis gozlendigi bildirilmistir.
Shanesazzadeh vd. (2018) PVA ile aygigegi proteini izolatinin (API) ¢ozeltilerinin
elektriksel iletkenligini inceledikleri ¢aligmalarinda ¢ozeltideki protein miktarinin
artis1 ile yiiksek elektriksel iletkenlik degerleri gézlemlemistir. Okutan vd. (2014)
elektrosoinning islemine etki eden parametreler ve elektrospin jelatin nanoliflerin
karakterizasyonunu inceledikleri ¢alismada jelatin ¢Ozeltilerinin  elektriksel

iletkenliginin ve viskozitesinin, jelatin konsantrasyonu ile arttigini bildirmislerdir.
4.3. Protein izolatimin Fonksiyonel Analizleri

Emiilsifiye edici 6zellikler, cesitli endiistriyel {iriinlerin davranisini etkileyen
proteinlerin 6nemli fonksiyonel Ozelligidir. Emiilsifiye etme kapasitesi (EK) ve
emiilsiyon stabilitesi (ES), endiistriyel bir proseste kullanilacak bir protein se¢imini
etkileyen kritik parametrelerdir. Proteinler, su-yag ara yiiziindeki gerilimi azaltabilir
ve birlesmenin Onlenmesine yardimci olabilir. Bir emiilsiyondaki bir proteinin
stabilize edici etkisi, yag damlasini ¢evreleyen ve birlesmesini 6nleyen zar matrisinden
gelir (Cano-Medina, vd., 2011). Proteinlerin fonksiyonel ozelliklerden bazilari
¢oziiniirliik, su ve yag tutma kapasitesi, kopliklenme kapasitesi ve stabilitesi, jellesme
ve viskozitedir. Bu 6zelliklerin 6nemi, protein izolatinin kullanilacagi gida iiriinlerinin
tiiriine gore degisir. Ornegin, et yagi kullanilan iiriinlerde kullanim i¢in yiiksek yag ve
su tutma kapasitesine sahip protein izolatlar tercih edilirken, yiiksek emiilsifiye edici

ve koptirme 6zelliklerine sahip protein salata sosu ve ¢orba i¢in iyidir (Onsaard, 2012).
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Susam protein izolatlarinin su ve yag tutma kapasitesi, kdpiirme, emiilsifiye edici

ozellikleri Tablo 4.3’de verilmistir.

Tablo 4.3. Susam protein izolatlarinin su ve yag tutma kapasitesi, kopilirme, emiilsifiye edici

ozellikleri
SPI Deger SPI Deger
STK (9/9) 1.26+0.04 ESI (dak) 44.96+0.01
YTK (g/g) 3.40+0.26 KK (%) 36.21+2.44
EK (%) 51.32+1.86 KS10 (%) 22.79+0.41
ES (%) 49.50+0.71 KSz0 (%) 20.26+0.36
EAI (m%g) 12.86+0.89

Sonuglar ortalama deger + standart sapmadir

4.3.1. Coziiniirliik

SPI i¢in protein ¢oziiniirliikk profili Sekil 4.3.’de sunulmustur. pH-¢6ziiniirlik
profili, tim proteinler i¢in benzer olan ve su igindeki ¢oziintrligi tipik olan U-
seklinde bir egriye sahiptir (Ma, vd., 2020; Xue, vd., 2013). Susam protein izolati
izoelektrik nokta bolgesinde (pH 4-5, Sekil 4.1.) minimum ¢oziiniirlik géstermistir. pl
degerlerine yakin bolgede diisiik protein ¢oziiniirliigii, proteinlerin bu bolgede diisiik
bir net ylike sahip olmasina atfedilebilir. pH, izoelektrik noktadan uzaklastik¢a
coziinlirlik artmustir. 2 ile 3 pH degerlerinde, SPI icin ¢oziiniirlik en yiiksek
degerlerdir sirasiyla %41.11 ve %36.99°dur. En diisiik ¢oziiniirliik degeri %6.87 ile
pH 4’de belirlenmistir. Bu sonuglar, Achouri vd. (2012), Achouri ve Boye (2013) ve
Fasuan vd. (2018b) tarafindan bildirilen ¢aligmalar ile uyumludur. Achouri vd. (2012)
susam protein izolatinin suda ¢ozliniirliiglinii izoelektrik nokta (pH 4-5) bolgesinin
tizerindeki pH degerlerinde %S5 ile %45 arasinda belirlemislerdir. Mevcut ¢alismada,
5ile 10 arasindaki pH degerlerinde, ¢oziiniirliik diisiik kalmistir. Bunun sebebi, protein
izolasyonu esnasinda yiiksek tuz konsantrasyonunun (0.6 M NaCl) proteinler
tarafindan kloriir iyonlarinin adsorpsiyonu, protein molekiilleri arasindaki itici
etkilesimleri azaltarak kiimelenmeye katkida bulunabilmesi ile agiklanabilir (Achouri,
vd., 2012). Fasuan vd. (2018b) susam protein izolatinin pH 4'te %8.39, muhtemelen
1zoelektrik pH'da ve pH 10'da %55.08 en yiiksek ¢oziiniirliikte ¢oziiniirliik gosterdigini
ve izoelektrik pH bolgesinin altinda ve iistiinde protein ¢oziiniirliigiinde artig oldugunu

rapor etmistir.

Endiistri tarafindan yaygin olarak kullanilmasi nedeniyle soya proteini izolat1 ile

bir karsilastirma yapilmasi gerekirse Ma vd. (2020) soya protein izolatinin en diisiik
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¢ozlinlirliigi, izoelektrik noktasi civarinda olan pH 4.0'da gézlenmistir. Ayni1 sekilde
bir bagka caligmada soya proteini izolatinin ¢oziiniirliigiiniin izoelektrik nokta
yakinlarinda (pH 4.5) en diislik seviyede oldugu tespit edilmistir (Xue, vd., 2013).
Soya proteini izolati, susam proteini izolati ile karsilastirildiginda soya protein
izolatinin daha yiiksek ¢oziiniirliikler gosterdigi ve ayn1 zamanda benzer grafik egrileri
olusturdugu goriilmektedir (Achouri, vd., 2012; Fasuan, vd., 2018b; Ma, vd., 2020;
Xue, vd., 2013). Diger ¢alismalar, tohum proteinleri i¢in genel izoelektrik noktasinin
pH 4.0-5.0 civarinda oldugunu géstermistir, kinoa proteinleri (pl= 4.5), bugday
proteini (pl = 4.22), piring proteinleri (pI = 4.46) ve baklagil proteinleri (pI = 4.5) gibi
farkli bitki kaynaklarindan gelen proteinler i¢in de bu durum gegerlidir (Mir, vd., 2019;
Yang, vd., 2021).
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Sekil 4.3. pH'in susam protein izolatinin ¢éziiniirliigiine etkisi

4.3.2. Su ve Yag Tutma Kapasitesi

Su tutma kapasitesi (STK) ve yag tutma kapasitesi (YTK), 6zellikle protein igin
gida ozelliklerinin 6nemli gostergeleridir. STK, proteinin dokusunu ve viskozitesini
yansitabilen suyu tutma kapasitesi anlamina gelirken, YTK, proteinin lipidleri
baglama kapasitesini gosterir ve koyulastirici ve emiilsifiye edici Ozelliklerin bir
yansimasidir (Gundogan ve Can Karaca, 2020; Yang, vd., 2021). Susam protein
izolatinin su tutma kapasitesi 1.26 g su/g protein, yag tutma kapasitesi 3.40 g yag/g
protein olarak bulunmustur (Tablo 4.3.). STK ve YTK, Gandhi ve Srivastava (2007)
(STK ve YTK sirasiyla 1.92 mL/g ve 3.78 mL/g) tarafindan bildirilene benzerdir.
YTK’nin STK’den daha fazla oldugu gézlenmistir. Bunun nedeni, SPI’nin nétr pH’da
¢oziiniirliigiiniin diisiik olmas1 (%10.28, Sekil 4.3.) olabilir. Benzer sekilde Ozdemir
vd. (2022) yaptiklar ¢calismada susam proteinlerinin yag tutma kapasitelerini su tutma

kapasitelerinden fazla bulmuslardir.
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Onsaard vd. (2010) susam protein izolatlarinin STK’larmi 1.98-3.53 g/g
arasinda, YTK’larin1 ise 1.19-2.69 g/g arasinda bulmuslardir. Ayn1 ¢alismada soya
protein izolatinin STK ve YTK degerleri ise sirasiyla 6.06 g/g ve 2.94 g/g olarak tespit
edilmistir. Yang vd. (2021) susam proteinlerinin su baglama kapasitesini 1.64 g/g, yag
baglama kapasitesini ise 6.41 g/g olarak tespit etmislerdir. Benzer sekilde, Gundogan
ve Can Karaca (2020) fasulye protein izolatlarinin su tutma kapasitelerini 1.8 ile 2.1
g/g arasinda, yag tutma kapasitelerini 4.0 ile 5.4 g/g arasinda bulduklarini
bildirmislerdir. Ayrica, yiiksek YTK!'i protein izolatlarinin, bir¢ok iiriinde igerik,
kivam ve viskozite gibi bazi istenen Ozellikleri iyilestirebilecek bilesen olarak

kullanilabilicegini bildirmislerdir.
4.3.3. Emiilsiyon Ozellikleri

Susam proteini izolatinin emiilsifiye edici 6zellikleri, emiilsiyon kapasitesi (EK),
emiilsiyon stabilitesi (ES), emiilsifiye edici aktivite indeksi (EAI) ve emiilsiyon
stabilite indeksi (ESI) (Tablo 4.3.) aracilifiyla karakterize edilmistir. EK ve ES
strastyla %51.32 ve %49.50 olarak belirlenmistir. Cano-Medina vd. (2011) yaptiklar
calismada susam protein konsantrelerinin (SESPC) EK’lerini en yiiksek %38.0, en
diistik %19.2 olarak bildirmislerdir. Ayn1 ¢aligmada SESPC’lerin ES’lerini en yiiksek
%50.6, en diisiik %35.6 olarak bildirmislerdir. Sharma vd. (2016) SPI’nin emiilsifiye
edici aktivitesini pH 9’da %8.70, pH 12’de %28.96 olarak belirlemislerdir. Bu
sonuglar ile, susam proteinlerinin ekstraksiyon yontemleri ve kosullarindaki
farkliliklarin emiilsifiye edici 6zellikleri etkiledigi sdylenebilir. Ozdemir vd. (2022)
susam proteinlerinin EK’lerini %43.7 ve %48.6 olarak belirlerken, ES’lerini %44.4 ve

%47.9 olarak belirlemislerdir.

EAI, proteinin aninda birlesmeyi 6nlemek ve yag fazinin dagilmasia yardimci
olma i¢in ara yiizey alaninin yeterli kaplamasini hizli bir sekilde saglama yeteneginin
bir 6lgiisiidiir (Onsaard, vd., 2010). Mevcut ¢calismada, SPI’nin EAI degeri 12.86 m?/g
olarak belirlenmistir. Onsaard vd. (2010) tarafindan bildirilen sonuglarda susam
protein konsantrelerinde pH 9’da ekstrakte edilen 6rnegin EAI’si (14.95 m?/q)
calismamizla uyumlu iken, pH 11°de ve tuzlu ektrakte sartlarindaki 6rneklerin EAT’si
(sirastyla 96.66 ve 49.70 m?/g) daha yiiksektir. Benzer sekilde, sonuclarimiz diger
caligmalarda bildirilenlerle de tutarlidir (Achouri, vd., 2012; Fasuan vd., 2018b).
Achouri vd. (2012) susam proteinlerinin EAI degerini en diisiik 13 m?g, en yiiksek

20.7 m?/g olarak belirlerken, ayni ¢alismada soya proteini izolatinin EAT degerini 12.2
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m?/g olarak belirlemislerdir. Fasuan vd. (2018b) ise susam protein izolatlarinin EAI
degerlerini 9.47-44.88 m?/g arasinda tespit etmistir. Koysuren vd. (2021) ii¢ farkl
metotla ekstrakte ettigi susam proteinlerinde EAI degerini dar bir aralikta (2-9 m?/g)
belirlediklerini ve EAI ile ESI degerleri iizerine ekstraksiyon tipinin énemli dlgiide

(p<0.05) etkiledigini rapor etmislerdir.

Emiilsiyon stabilitesi, zamanla iligkili olan bir 6zelliktir. Emiilsiyonun ara
ylizeyinde olusan protein filminin stabilitesi, yag ve sulu fazlardaki proteinlerin
etkilesimlerine bagli oldugu bildirilmektedir (Onsaard, vd., 2010). SPI’nin ESI degeri
44,96 dakikadir. Calismamizdaki ESI degeri literatiirde bildirilenlerle benzerdir
(Fasuan, vd., 2018b; Onsaard, vd., 2010). Yapilan bir ¢alismada, ayn1 anda protein ve
yag geri kazanim teknigi kullanilarak iiretilen susam (Sesamum indicum) protein
izolatinin (SPI) bazi1 fonksiyonel 6zellikleri, in vitro protein sindirilebilirligi ve amino
asit profili iizerindeki pH ve sodyum kloriir (NaCl) konsantrasyonunun etkileri
degerlendirilmistir. Bu ¢alismada SPI’lerin ESI degeri en diisiik %28.94, en yiiksek
ise %85 oldugu bildirilmistir (Fasuan, vd., 2018b). Onsaard vd. (2010) ise susam
proteinlerinin ESI degerlerini 31.45-44.41 dakika arasinda bildirirken, ayni ¢aligmada
soya proteininin ESI degerini 63.58 dakika olarak tespit etmislerdir. Bir baska
calismada ise, Achouri vd. (2012) SPT’lerin ESI degerlerini 17.4-20.8 dakika arasinda

bulurken, soya protein izolatininkini 18.6 dakika olarak bulmuslardir.

Ancak fasulye (Gundogan ve Can Karaca, 2020), soya (Onsaard, vd., 2010),
nohut (Ghribi, vd., 2015), mercimek ve bezelye (Karaca, vd., 2011) gibi diger protein
izolatlariyla karsilastirildiginda susam proteininin emiilsifiye edici aktivite ve
emiilsiyon stabilite indeksleri disiiktiir. Bunun nedeni, susam proteininin
¢ozlinlirliigliniin  diger kaynaklardan elde edilen proteinlerinkine kiyasla diigiik

olmasinin olabilecegi diisiiniilmektedir.
4.3.4. Kopiiklenme Ozellikleri

SPI’'nin pH 7’de kopiirme kapasitesi (KK) ve stabiliteleri (KS) Tablo 4.3°te
gosterilmistir. Izolatin KK’si %36.21, 10 dakika bekletildikten sonraki KS’si %22.79
ve 30 dakika bekletildikten sonraki KS’si %20.26°dur. lyi kdpiiklenebilirlik ile yiizey
gerilimini azaltan esnek protein molekiillerinin iliskilendirelebilecegi, 6te yandan,
diisiik kopiirme ozelliginin ise ylizey denatiirasyonuna direng goOsteren, oldukca

diizenli kiiresel proteinlerle iliskili olabilecegi bildirilmistir (Onsaard, vd., 2010).
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Susamdaki proteinler %67.3 globulin, %8.6 alblimin, %6.9 glutelin ve %]1.4
prolamindir. Ayrica, alkali protein izolatt (pH 10'da suda ekstrakte edilmis ve pH
4.0'da ¢okeltilmis) %41.3 albiimin, %41.0 glutelin, %14.8 globulin ve %0.8 prolamin
igerir (Onsaard, 2012; Rivas, vd., 1981). Globiiler proteinlerin miktarinin fazla
olmasiyla, susam protein izolatlarinin KK ve KS’lerinin diisilk olmasinin nedeni
aciklanabilir. Ote yandan pH’nin artmast KK ve KS degerlerinde iyilesmeye yol
a¢gmaktadir ve bunun nedeninin artan pH degerinin, gelismis protein ag¢ilmasina ve
yapisal esneklige yol agmasi, dolayisiyla arayiizey membran olusumunu tesvik

etmesinin oldugu diisiiniilmektedir (Yang, vd., 2021).

Ayrica, literatlirde bildirilen diger ¢aligmalarda da susam protein izolatlar1 ve
konsantratlarinin KK ve KS degerlerinin ¢ok yiiksek olmadigi gorilmistiir (Fasuan,
vd., 2018b; Onsaard, vd., 2010; Sharma, vd., 2016). Fasuan vd. (2018b) susam protein
izolatlarinin KK degerlerini pH 4’te %13-26.84 arasinda bulmuslar ve bunun nedeni
olarak da izolatin bu pH'da disiik ¢oziiniirlikte olmasiyla iliskilendirilebilecegini
bildirmislerdir. Onsaard vd. (2010) susam protein konsantrelerinin KK degerlerini
%40’lardan %80’lere kadar degisen aralikta bulurken, KS degerlerini 15-30 dakika
arasinda tespit etmislerdir. Ayni ¢alismada soya protein izolatinin KK degerini %100°e
yakin, KS degerini ise 50 dakika olarak tespit etmislerdir. Ozdemir vd. (2022) susam
proteinlerinin kopiik kapasitesini %30 ve %35 olarak belirlemis ve yliksek kopiirme

kapasitesini daha ytiksek protein ¢oziintirliigi ile iliskili olabilecegini belirtmislerdir.
4.4. Protein Izolatimin ve Nanoliflerin Karakterizasyonu

4.4.1. Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

Susam protein izolatinin ve nanoliflerin yapisal morfolojisi, li¢ farkli biiyiitmede
taramali elektron mikroskobu (SEM) yardimiyla incelenmistir. Ayrica goriintiiler
tizerinden cap dagilim grafikleri ¢ikarilmistir. SPI tozunun pargaciklar1 diizensiz
sekillerdedir ve uniform degildirler (Sekil 4.4.). Ayrica, yiizey burusuk ve
pargaciklarin aglomere oldugu goriilmistiir. Bu ¢alismaya benzer sekilde, Saini vd.
(2018), susam proteini izolatinda benimsedikleri alkali ekstraksiyon-izoelektrik
cokeltme tekniginin proteinin mikro yapisini burusuk yilizeyli kompakt yapiya
cevirdigini bildirmislerdir. Saatchi vd. (2021) susam proteini konsantresinin SEM
analizi sonucu diizensiz sekilli ve diizgiin olmayan pargaciklarin goriildiigiinii rapor

etmislerdir.
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Sekil 4.4. Susam protein izolatinin SEM goriintiileri: (a) x5000 biiyiitme; (b) x10000 biiyiitme;
(c) x30000 biiyiitme

Nanolif i¢in SEM goriintiileri incelendiginde PVANL 6rneklerinin silindirik
kesitli, tek bigimli ve diizgiin yapiya sahip liflerin tiretildigi goriilmektedir (Sekil 4.5.).
Goriintiiler lizerinden alinan 6l¢iimler sonucunda lif ¢aplarinin 100-700 nm araliginda
oldugu ve ortalama ¢ap degerinin ise 357.4 nm oldugu belirlenmistir. Mahmud vd.
(2020) trettigi PVA liflerin yuvarlak sekilli oldugu ve lif kecelerinde boncuk
bulunmadigini ve ortalama lif ¢apin1 223 nm olarak bildirmislerdir. Raja vd. (2021)
%7, %8 ve %9 konsantrasyonda PV A ¢ozeltilerinden gelistirilen liflerin sirasiyla 293-
373 nm, 237-340 nm ve 102-232 nm arasinda boyut araliklarina sahip oldugunu
bildirmislerdir. Ayn1 ¢alisma da PVA konsantrasyonunun arttirilmas: viskoziteyi
arttirmis, bu da ylizey geriliminin tistesinden gelen zincir dolagikliginda artisa neden
olmus ve sonugta tek tip elektrospin nanolif gelisimi ile sonug¢lanmustir. Shi vd. (2018)
saf PVA nanoliflerinin yaklasik 240 nm'lik bir ortalama ¢apa sahip, tek tip ve piirtizsiiz

morfoloji sundugunu bildirmislerdir.
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Sekil 4.5. PVANL 6rneginin SEM gériintiileri: (a) x5000 biiyiitme; (b) x10000 biiyiitme; (c)
x30000 biiyiitme

SPINL o6rneginin SEM goriintlisii ve cap dagilimi Sekil 4.6.°da verilmistir.
Gortintiiler lizerinden alinan 6l¢iimler sonucunda lif ¢aplarinin 70-550 nm araliginda
oldugu ve ortalama ¢ap degerinin ise 217.6 nm oldugu belirlenmistir. Sekilden de
gorildiigli iizere SPI partikiilleri PVA tasiyici polimeri ile enkapsiile edilmistir.
PVANL lifleriyle karsilastirildiginda SPINL liflerinin ¢ap1 azalmistir. Bunun baslica
nedeni, besleme ¢ozeltisine SPI ilavesinin PVA ¢ozeltilerinin iletkenliginin artirmasi
ve SPI’dan kaynaklanan minerallerin ilavesiyle ucan jetlerin artan ylizey yiik
yogunlugudur (Shi, vd., 2018).
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Sekil 4.6. SPINL 6rneginin SEM goriintiisii ve lif cap dagilimi (x5000 biiyiitme)
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Hem PVANL hem de SPINL 6rneklerinin liflerinin birbirine toplanan nihai mat
tizerinde ¢apraz olarak diizenlendigi, rastgele dagitildig1 ve dokumasiz bir ag seklinde
olusturuldugu goriilmektedir. Ayrica, bazi lineer oluklarin varligindan dolayr lif
yiizeyleri ¢ok diizgiin goriinmemektedir. Bu rastgele capraz geg¢is permiitasyonlari,
lifler arasinda ¢ok sayida birbirine bagli bosluklar/gozenekli yapilar olusturur.
Birbirine bagli bosluklar/gdzenekli yapilar, daha fazla adsorpsiyon bolgesi sagladiklar
icin adsorpsiyon etkisi i¢in faydalidir. Bu nano Olgekli fiber ¢aplar1 ve gbézenek
boyutlari, fiberlerin spesifik yiizey alanini arttirmada faydalidir, boylece yagin fiber
yiizeyinde adsorpsiyon ve yapisma kabiliyetini arttirir (Ge, vd., 2021).

4.4.2. X-1s1m1 Kirinima (XRD)

Nanoliflerin ve SPI'min kristal yapisi XRD ile incelenmistir. Sekil 4.7,
orneklerin X-1s1m1 kirmim spektrumlarini gdstermektedir. izolatin XRD'si 19.5°'de
genis ve daginik bir arka plan gostermis, bu da izolatin ana yapisinin amorf oldugunu
gostermektedir. Amorf pike ek olarak, protein izolasyonundan sonra kalan minerallere
veya diger bilesiklere atfedilebilecek baska keskin zirveler de vardir (20 = 27.3° ve
31.6°). Bu sonuglar, dnceki aragtirmacilarin bildirdikleri ile uyumludur (Fathi, vd.,

2019; Saatchi, vd., 2021; Saini, vd., 2018; Sharma ve Singh, 2016).

PVANL’nin XRD modeli, yalnizca PVA'nin yar1 kristal yapisini1 gosteren genis
bir kirmim boslugunu gdsterir. SPINL’nin XRD modeli de PVANL 6rnegininkine
benzemektedir. SPINL 6rneginde SPI’nin tepe noktalar1 biiyiik 6l¢iide yoktur, bu da
susam protein izolatinin kristal formda elektrospin liflerinde bulunmadigini ve PVA
ile diizglin bir sekilde birlestigini gdsterir. PVANL 6rnegi icin XRD modeli diger
arastirmacilarin sonuglari ile benzerlik géstermektedir (Ge, vd., 2021; Mahmud, vd.,
2020). Ge vd. (2021) arastirmasinda farkli PVA konsantrasyonlarina gore cesitli lifler
icin XRD spektrumunda 26 = 19.2° civarinda goriinen gii¢lii bir kirmnim piki vardir ve
bu giiclii molekiiller arasi hidrojen bagi olusumundan dolay1 PVA liflerindeki PVA

yari kristal yapilarinin diizlemine atfedildigini rapor etmislerdir.

PVA toz haldeyken yar kristal 6zellik sergilerken, PVA elektrospin matinin ise
amorf Ozellik gosterdigi tespit edilmistir. PVA tozunun kristal yapist suda
¢oziindiigiinde ortadan kalkmaktadir. Elektrospin islemininde zincirlerin kristalli yap1

meydana getirmek i¢in siirelerinin olmadigindan kristal gelisimi engellenmis olabilir.
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Ciinkii yiiksek uzama orantyla gerilmis zincirlerin ¢abuk bir sekilde katilagmasi

gerceklesmektedir (Goksen, 2020; Jia, vd., 2007).
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Sekil 4.7. Orneklerin XRD spektrumlari
4.4.3. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Fourier transform kizilotesi (FTIR) spektroskopisi, kati, kristal ve c¢ozelti
durumlarinda proteinlerin konformasyonel degisikliklerini incelemek i¢in degerli bir
yontem saglar. Bununla birlikte, ¢alisilan protein materyallerinin saflastirilmis
fraksiyonlardan ziyade farkli bireysel proteinlerden (2S albiiminler, 7S ve 11S
globulinler) olusan protein ekstraktlar: (izolatlar ve konsantreler) olmasi, bu yontem
i¢in bir sinirlama olusturmaktadir. Ancak bir¢ok bitki proteini ve gida endiistrisi i¢gin
onemli olan diger molekiiller, maliyetli ve zaman alicti oldugu igin

saflastirilamamaktadir (Achouri, vd., 2012).

Protein 1izolatt ve nanoliflerin iretimleri sirasinda oOrneklerin kimyasal
yapilarinda bir etkilesimin veya degisimin olup olmadigini tespit etmek ve proteinlerin
ikincil yapis1 hakkinda bilgiler edinmek amaciyla FTIR analizleri yapilmustir.
Analizler sonucunda elde edilen spektrumlar Sekil 4.8.’de verilmistir. Bu spektrumlar

kullanilarak fonksiyonel gruplar tespit edilmistir.

SPI, protein omurgasinin Spesifik gerilme ve biikiilme titresimlerinden
kaynaklanan karakteristik protein Amid | (1642 cm™), Amid Il (1516 cm™) ve Amid
11 (1238 ve 1396 cm™) ile protein spektrumunun tipik ozelliklerini gdstermistir
(Lopez-Monterrubio, vd., 2020; Saatchi, vd., 2019; Yang, vd., 2021). Amid | ve Amid
II’deki  karakteristik pikler agirlikli  olarak N-H gerilme titresimlerinden

kaynaklanirken, Amid Il1'teki C-N gerilme ve N-H egilme titresimlerine atfedilmistir
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(Saatchi, vd., 2019; Yang, vd., 2021). Ozellikle, Amid I grubunun yogunlugu Amid II
ve Amid III'in yogunlugundan daha giicliidiir. Amid | grubu, ikincil yapiy1 tahmin
etmek icin yaygin olarak kullanilir. ikincil yapi, tekrar eden birimlerden (6rnegin, o-
sarmal ve [-tabaka) olusur. Proteinlerin fonksiyonel Ozellikleri, ¢Oziiniirlik ve
jellesme gibi ozellikleri etkileyen ikincil yapilart ile giiclii bir sekilde iliskilidir
(Lopez-Monterrubio, vd., 2020; Palaniappan ve Jakobsson, 2017). Achouri vd. (2012)
kizil6tesi bantlarin nispi yogunluklarindan, SPI’nin ikincil yapisinin, agirlikli olarak
a-sarmal (1648-1650 cm?), rastgele bobin (1642 cm™), antiparalel p-tabaka agregalari
(1618 ve 1685 cm™), doniisler (1660 ve 1670 cm™) ve yan zincir (1604 cm™) yapilari
olmak tizere birka¢ banttan olusdugunu bildirmislerdir. Saatchi vd. (2019) susam
protein konsantresinin FTIR spektrumunun Amid I, Amid Il ve Amid III bantlarinin
sirastyla 1635, 1518, 1234 cm™'de gozlendigini belirlemislerdir. Bu sonuglar, mevcut
calismadaki SPI 6rneginin FTIR spektrumu ile ¢ok benzerdir. Ayni sekilde ¢alismanin
sonugclar1 diger ¢calismalarlada uyumludur (Saini, vd., 2018; Yang, vd., 2021).
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Sekil 4.8. Orneklerin FTIR spektrumlari

PVANL o6rneginin ana karakteristik piklerinin 3305, 2916, 1735, 1655, 1422,
1325, 1089 ve 840 cm civarinda gozlemlendigi goriilmektedir. 3305 cm™'deki pik,
molekiiller arasi hidrojen baglarindan O—H gerilme titresimine atfedilirken, 2916 cm’
'deki pik, metilen gruplarindan —CH. gerilme titresimine ve alkil gruplarindan C—H
gerilme titresimine atfedilebilir (Ge, vd., 2021; Shi, vd., 2018). 1735 cm™'deki pik,
asetat gruplarindan C = O karbonil gerilmesine aitken, 1655, 1422, 1325, 1089 ve 840
cm? etrafindaki pikler, sirastyla CH2'nin C—H biikiilme titresimine, C—H deformasyon
titresimine, C—O—C asimetrik gerilmeye, asetil gruplarinin C-O gerilmesine ve C-C

gerdirme titresimine atfedilebilir (Ge, vd., 2021). PVANL 6rneginin FTIR spektrumu
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literatiirdeki diger ¢alismalarla uyumludur (Alhosseini, vd., 2012; Bhat, vd., 2005; Ge,
vd., 2021; Kurd, vd., 2017; Shi, vd., 2018).

SPINL o6rneginin spektrumunda ise ana karakteristik pikler 3300, 2916, 1652,
1416, 1325, 1087 ve 835 cm?t civarinda gozlemlenmektedir. SPI ile
karsilastirildiginda, SPI &rneginin 1516 ve 1238 cm™ pikleri kaybolmustur. Bu durum
SPI’'nin PVA ile etkilesime girdigini gosterebilir. Ayrica, SPINL’ nin FTIR spektrumu
PVANL’nin spektrumuna benzemektedir. Bu da SPINL 6rneginde PVA’nin daha
baskin karakteristik 6zellik gosterdigini ve bunun da besleme ¢6zeltisindeki oranlarin

(%13 PVA ve %2 SPI) sebep olabilecegi diisiiniilebilir.
4.4.4. Diferansiyel Taramah Kalorimetre (DSC)

DSC, protein termal stabilitesini ve konformasyonel degisiklikleri
degerlendirmek i¢in uygun bir yontemdir (Yang, vd., 2021). To hal gegisinin baslama
sicakligl, Tp denatiirasyonun meydana geldigi sicakliktir ve termal stabilitenin bir
oOlgiisiiyken, AH ise hidrofobik bir gosterge ve kovalent olmayan etkilesime hakim
olmak i¢in gereken enerjidir. AH, islem sirasinda denatiire olmayan protein oranini
dlgmek igin kullanilir (Saatchi, vd., 2021; Saini, vd., 2018). Orneklerin DSC sonuglari
Tablo 4.4 ve termogramlart Sekil 4.9.’da verilmistir. Proteinlerin denatiirasyonu
genellikle DSC termograminda endotermik bir tepe noktasi olarak algilanir (Gundogan
ve Can Karaca, 2020). Sekilde de goriindiigii lizere DSC termogramlari endotermik

pikler sergilemistir.

SPI igin To 88.12 °C’de baslamustir ve pik sicakligr Tp 122.56 °C olarak tespit
edilirken, AH degeri ise 28.47 J/g olarak tespit edilmistir. Ayrica sadece SPI 6rnegi
icin proteinin amorf fraksiyonlari camsi gecis (Tg) meydana getirmistir ve Tq degeri
85.56 °C olarak belirlenmistir. Literatiirde susam proteininin termal kararliligs ile ilgili
sonuglar ¢cok genis bir aralikta degisiklik gostermektedir. Sharma ve Singh (2016)
susam protein izolatinin Tq degerini 37 °C, To degerini 98.25 °C ve T, degerini 207 °C
olarak belirlemislerdir. Saini vd. (2018) SPI igin To degerini 176.07 °C, Tp degerini
210.78 °C ve AH degerini ise 63.72 J/g olarak bulmuslardir. Denatiirasyon sicakliginin
yiikksek ¢ikmasini proteinlerde daha yiiksek oranda polar olmayan kalintilar
mevcudiyetine baglamislardir. Saatchi vd. (2021) ise susam protein konsantrelerinin

Ty sicakligini 100.54 °C ve AH degerini 51.10 J/g olarak bildirmislerdir. Yang vd.
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(2021) ise susam proteinlerinin To degerlerini 55.55-61.26 °C, T, degerlerini 112.39-
113.69 °C ve AH degerlerini 203.4-220.8 J/g olarak tespit etmislerdir.

Tablo 4.4. Orneklerin DSC analizi sonuglari

I. Kisim II. Kisim

Ty (°C) To (°C) Te(°C) AHJ/g) To(°C) Tr(°C) AH J/g)

SPI 85.56 88.12 122.56 28.47 - - -
SPINL - 65.19 109.70 149.50 207.00 222.68 47.74
PVANL - 32.61 76.66 127.70 22431 230.84 51.26

Tg: Camsi gegis sicakligl, To: denatiirasyon baslangig sicakligi, Tp: pik veya denatiirasyon
sicakligl, AH: denatiirasyon entalpisi
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Sekil 4.9. Orneklerin DSC termogramlari

PVANL ve SPINL orneklerinin termogrami iki asamadan olusmaktadir.
Orneklerin ilk endotermik piklerinde erime baslangig sicakligi sirastyla 32.61 ve 65.19
°C, denatiirasyon sicakligi ise 76.66 ve 109.70 °C olarak belirlenirken, AH degerleri
sirasiyla 127.70 ve 149.50 J/g olarak belirlenmistir. PVANL ve SPINL’nin ikinci
endotermik piklerinde ise To degerleri sirasiyla 224.31 ve 207.00 °C, T, degerleri
sirastyla 230.84 ve 222.68 °C, AH degerleri sirasiyla 51.26 ve 47.74 J/g olarak tespit
edilmistir. PVANL lifine SPI eklenmesi ile iiretilen SPINL 6rneginin ilk endotermik
pikde, protein izolatinin yapidaki suyu daha iyi tuttugu ve su geg¢ uzaklastigi i¢in To ve
Tp degerlerinin arttifi goriilmektedir. Bu degerlerdeki ve termal stabilitedeki artis,
PVA’ya SPI eklendiginde PVA aginin hidrojen bag yogunlugunun degismesinden
kaynaklanabilir (Mahmud, vd., 2020). Ayrica, SPINL 0rneginin termogrami ve
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PVANL’ye gore termal stabilitenin artmast SPI'min enkapsiilasyonunun
gerceklestigini gostermektedir. Bu drneklerdeki ikinci endotermik piklerin ise erime

pikleri oldugu diisiiniilmektedir.

Shi vd. (2018) calismasinda da PVA iki endotermik pik gdstermistir. ilk
endotermik pik 87.9 °C, ikinci pik ise 191.1 °C’de denatiirasyon gostermistir. Subasi
Zarbaliyev (2018) yapmis oldugu arastirmada PVA’nin termograminda ¢alismamiza
benzer sekilde iki ayr1 endotermik pik belirlemistir. Ayrica mevcut calismadaki
sonuglar literatiir ile benzerlik gostermektedir (El-Sayed, vd., 2011; Hong, vd., 2021;
Jia, vd., 2007).

4.4.5. Termogravimetrik Analiz (TGA)

Termogravimetrik analiz (TGA), biyokiitlenin yanma, gazlagtirma ve piroliz
prosesleri  sirasindaki termal davranisini  arastirmak i¢in  yaygin olarak
kullanilmaktadir. Termogravimetrik verileri, kontrollii bir atmosferde zamanin ve
sicakligin bir fonksiyonu olarak bozunma miktar1 ve hizi acisindan Olciimler verir.
TGA, sicakliktaki ilerleme ile kiitledeki degisimi sunar ve bu nedenle biyokiitlenin
iiriinlere termal doniisiimii sirasinda yapidaki fiziksel ve kimyasal degisiklikleri

belirlemek i¢in kullanilabilir (Miisellim, vd., 2018; Yang, vd., 2021).

Orneklerin TGA analiz sonuglar1 ve termogramlar1 Tablo 4.5. ve Sekil 4.10.’da
verilmistir. Orneklerin hepsi iki asamada agirlik kaybi sergilemislerdir. Sekil
incelendiginde, 100 °C’nin altindaki sicakliklarda 6rneklerde az bir agirlik kaybi
gozlemlenmis ve bu durum Orneklerde bulunan suyun uzaklasmasindan
kaynaklanmustir. Orneklerin kiitlesinde ikinci ve esas dnemli azalma 250-450 °C

araliginda gozlemlenmistir.

Tablo 4.5. Orneklerin TGA analiz sonuglar

1. Asama II. Asama
Kalint1 (%)
Ta Awi Taz Aw2
SPI 31.71 3.80 203.81 62.56 33.43
SPINL 28.10 5.69 170.00 85.98 8.07
PVANL 29.22 3.30 165.04 89.33 7.11

Ta: Termal bozunma baglangig sicakligi (°C), Aw: Agirlik kayb1 (%)
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Sekil 4.10. Orneklerin TGA termogramlari

SPI i¢in ilk bozunma %3.80 agirlik kaybiyla 31.71 °C’de baslarken, ikinci
bozunma %62.56 agirlik kaybiyla 203.81 °C’de baslamaktadir. 100 °C’nin altindaki
agirlik kaybi suyun eleminasyonuna ve proteinlerin kuaterner yapisinin ayrismasina
atfedilebilirken, 100 °C’nin tizerindeki sicakliklar ise protein alt birimlerini denatiire
eder ve elektrostatik, hidrofobik ve disiilfid degisim baglama mekanizmalari yoluyla
protein agregasi olusumunu tesvik eder (Swain, vd., 2004). 203 °C'de agirlik kayba,
esas olarak amino asitlerin peptit baglar1 arasindaki kovalent bagin boliinmesinden
kaynaklanmaktadir. Daha fazla 1sitma, a globulinlerin (2S), B-globulinlerin (11S)
ayrismasina ve alt birim ikincil yapisinin agilmasina neden olur. SPI'de yiiksek
miktarda bulunan metiyonin ve sistein (kiikiirt iceren amino asitler) 220 ile 250 °C
arasinda ayrisir. 300 °C civarlarindaki devam eden agirlik kaybi ise muhtemelen S-S,
O-N ve O-O baglantilarinin boliinmesinden kaynaklanmaktadir (Saini, vd., 2018).
SPI’nin TGA sonuglar1 Saini vd. (2018), Sharma ve Singh (2016) ve Yang vd. (2021)
sonuclart ile uyumlu ¢ikmistir. Yang vd. (2021) susam proteinlerinin TGA analizi
sonucunda iki asamal1 agirlik kaybr gerceklestigini bildirmislerdir. Ilk agirlik kaybina,
su buharlagmasina ait olan 59.02 °C'de meydana geldigini, ikinci agirlik kaybinimn

182.58 °C'de meydana geldigini ve bunun da proteinin agirlik kaybina atfetmistir.

PVA nanolifinin termostabilitesinin SPI ilavesiyle arttirildig1 tespit edilmistir.
Termal stabilitenin iyilestirilmesi, PVA molekiiliindeki SPI ve hidroksil grubu
arasindaki ¢apraz baglanmaya baglanabilir (Hong, vd., 2021). Sonuglar, PVANL ve
SPINL numunelerinin iki agirlik kayb1 asamasina sahip oldugunu gostermistir: (1) 100

°C'nin altinda emilen nemin buharlagsmasi, (2) 250 ve 400 °C'ye PVA'nin yan
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gruplarinda ester baginin kopmasi ve dehidrasyon ve 400 °C'de baglayan ana PVA

zincirinin bozulmasi seklinde yorumlanabilir (Shi, vd., 2018).

Gautam vd. (2021) PVA nanolifinin ilk agirlik kaybini1 100-150 °C arasinda
belirlemis ve bunu numunelerin su i¢eriginin uzaklagsmasinda baglamislardir. Bununla
birlikte, biiyiik olasilikla polimer zincirlerinin yapisal parcalanmasindan dolayi
nanolifler i¢cin ana agirlik kayiplarint ise 250-500 °C araliginda gézlemlemislerdir.
More vd. (2021) ¢alismasinda PVA polimerinin TGA grafigi, Su buharlagsmasina bagh
olarak 38 °C ve 100 °C arasinda meydana gelen ilk asama ile toplamda ii¢ bozunma
asamasim gosterir. Ikinci asama igin PVA yan zincirinin ayrisma asamasi 243 °C
civarinda meydana gelmistir. 400 °C ile 500 °C arasindaki ti¢lincii agsama, %6'lik bir
agirlik kaybiyla PV A ana zincirinin (hidrolize edilmemis vinil asetat grubu) kaybindan

kaynaklandigini belirtmislerdir.
4.5. Tahinde Depolama Analizleri
4.5.1. Ayrilan Yag Miktarimin Belirlenmesi

Tahin, fistitk ve badem ezmesi gibi yiliksek yag igeren iirlinlerde, yiiksek yag
icerigi nedeniyle, liriiniin stabilitesi depolama sirasinda 6zellikle diisiiktiir. Bu tiir
macun Uriinlerindeki baslica kalite sorunlari, iiriiniin raf omriinii biiyiikk 6l¢iide
belirleyen oksidatif acilasma ve yag ayrismasi ile iliskilidir (Capanoglu ve Boyacioglu,
2008). Tahin, kimyasal bozulma reaksiyonlarina gore rafta stabil olmasina ragmen,
kolloidal kararsizlig1 depolama sirasinda ana problemdir (Gorrepati, vd., 2015). Hem
partikiil boyutu hem de depolama sicakligi, tahin stabilitesi tizerinde 6nemli etkiye
sahiptir. Daha biiyiik partikiil boyutlarina sahip (ortalama partikiil boyutu 129.11 um)
tahin, daha kiiciik boyutlu olanlara gore (ortalama partikiil boyutu 14.23 pm)
stabilitesini daha yiiksek oranda kaybetmistir. Depolama sicakligi arttik¢a (20 ila 40
°C), yiiksek sicakliktaki yagin diisiik viskozitesi nedeniyle numunelerin kolloidal

stabilitesi azalmistir (Ciftci, vd., 2008).

Literatiirde tahinin kimyasal ve mikrobiyolojik o6zellikleri ile ilgili birgok
¢alisma bulunmaktadir (Akbulut ve Coklar, 2008; Al-Nabulsi, vd., 2014; Hou, vd.,
2018; Olaimat, vd., 2017; Osaili ve Al-Nabulsi, 2016; Rababah, vd., 2017; Tounsi,
vd., 2019). Ancak tahinde yag ayrilmasi sorunu iizerine yapilan ¢alismalar sinirhidir.
Son arastirmalar, dogal mumlar, lifler ve emdiilgatorler gibi baz1 gida katk:

maddelerinin tahindeki emiilsiyon stabilitesini iyilestirebilecegini gostermektedir (Al-
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Mahasneh, vd., 2017; Basdogan, 2016; Ciftci, vd., 2008; Evlogimenou, vd., 2017,
Hou, vd., 2020; Ogutcu, vd., 2018). Emiilgatorler, emiilsiyon olusumunu ve
stabilizasyonunu desteklemek i¢in yag agisindan zengin gidalarda yaygin olarak

kullanilan yiizey aktif maddelerdir (Orthoefer, 2008).

Farkli katkilar ilave edilerek ve katki katilmadan depolanan tahinlerde depolama
esnasindaki ayrilan yag degerlerine ait sonuclar Tablo 4.6.’da verilmistir. %1 SPI
katilan 6rnekler “SPI-1”, %2 SPI katilan d6rnekler “SPI-2”, %1 SPINL katilan 6rnekler
“SPINL-1” ve %2 SPINL katilan 6rnekler “SPINL-2" olarak adlandirilmistir. Ayrica
katkisiz Ornekler “Kontrol” ve pozitif kontrol grubu olarak degerlendirilen %]l

PVANL katilan 6rnekler ise “PVANL” olarak adlandirilmistir.

Tablo 4.6. Tahin 6rneklerinin farkli zamanlardaki ayrilan yag miktarlari

Ayrilan yag miktari (%)

Muamele 30. Giin 60. Giin 90. Giin
Kontrol 4.80+0.46°C 12.96+0.1428 16.29+1.272A
SPI-1 3.83+0.425C 10.11+1.45%8 14.91+0.2180A
SPI-2 3.83+0.16"C 9.76+0.45%8 14.36+0.89A
SPINL-1 5.63+0.18C 8.07+0.555¢B 10.30+0.10%A
SPINL-2 5.54+0.85° 6.27+1.73¢ 6.03+0.49°
PVANL 7.58+1.342 7.82+1.56" 7.79+0.594

&¢ Aym siitundaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasmdaki farklar dnemlidir, A
CAyni satirdaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar onemlidir,
Sonuglar ortalama deger + standart sapmadir.

Farkli ¢esit ve oranlarda katki maddeleri ilave edilmis tahinlerde ayn1 giinlerdeki
kontrol grubu (katkisiz) orneklerine gore daha az bir yag ayrilmasi goriilmiistiir.
Sadece 30. giin 6rneklerinden nanolif ilave edilen 6rnek gruplarinda kontrol grubuna
gore yiizeyde daha fazla yag birikmesi goriilmiistiir. Elde edilen bu degerlerin kontrol
grubu tahin drneklerine kiyasla farkli zamanlardaki muamelelerin ayrilan yag miktari
degisimine (6nleyici) etkileri denklem 3.11°¢ goére hesaplanmig olup Tablo 4.7°de
verilmistir.

Tablo 4.7. Kontrol grubu tahin drneklerine kiyasla farkli zamanlarda muamelelerin ayrilan yag
miktar1 degisimine etkileri

Onleyici Etki (%)
Muamele 30. Giin 60. Giin 90. Giin
SPI-1 20.3248.69° 22.0311.19° 8.47+1.30°
SPI-2 202143 242 24.73+3 440 11.8545.47¢
SPINL-1 J17.1943.68% 37.7344.26%A 36.77+0.61
SPINL-2 115.42+17.68%8 51624133124 63.0242.99%
PVANL -57.92427.99b8 39.66£12.012A 52.2143.61°A

*d Ayni siitundaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar nemlidir, A
BAyni satirdaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar Snemlidir,
Sonuglar ortalama deger + standart sapmadir.
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Elde edilen degerler katkilarin kontrol grubuna kiyasla yag ayrilmasini,
calismadan beklenildigi gibi %8.63-63.02 seviyelerinde azalttig1 belirlenmistir.
Nanolif ilave edilen orneklerde ise 30. giin sonuclarinda kontrole gore ayrilan yag
miktarinin daha fazla oldugu ve kontrole gore etkinin negatif yonde oldugu
goriilmektedir. Kontrol grubuna gore nanolif katkilarin, ayrilan yag miktarlarini
arttirmasinin nedeni ise 30 giin sonunda nanoliflerin heniliz ¢6ziinmediginden dolay1
etkilesime giremeyip yag ayrilmasini Onleyemedigi diisiiniilmektedir. Aksine
nanoliflerin ¢oziinmediginden dolayr hacim artis1 saglamasi ile tahin igerisinde ve

yiizeyinde baskiy1 arttirip daha fazla yagin ayrigmasina neden olmus olabilir.

Depolama siiresi 60. giine ulastiginda tiim 6rneklerde ayrilan yag miktar: artig
gosterirken, hem SPI hem de nanolif katkilarinin ayrilan yag miktarin1 azaltici
etkisinin de arttig1 gortilmektedir. 90. giin itibari ile SPINL-2 ve PVANL o6rnekleri
haricinde diger 6rneklerde ayrilan yag miktar1 artis gdstermistir. SPINL-2 ve PVANL
orneklerinde ise 90. giin sonu itibari ile 60. giin 6rneklerine kiyasla ayrilan yag
miktarinin azalmasinin nedeni susam proteini iceren nanoliflerin ve PVA nanoliflerin
yag adsorpsiyonunun iyi olmasina baglanabilir. Kontrol gruplarina kiyasla ayrilan yag
miktarina en fazla azaltici (6nleyici) etki yapan iki 6rnek 90. giine ait SPINL-2
(%63.02) ve PVANL (%52.21) ornekleridir. Ayrica tablolardan goriildiigii gibi 90.
giine ait SPI-1, SPI-2 ve SPINL-1 &rneklerinin 60. giine kiyasla ayrilan yag oranini
azaltic1 etkisi ise azalarak sirasiyla %8.47, %11.85 ve %36.77 olarak bulunmustur.
Bunun nedeni ise Hou vd. (2020) ¢alismasinda belirttigi gibi tahinlerin yag ayriminin
60 giinliik depolama siiresi i¢inde once hizla artmas1 daha sonra ise yag ayriminin
yavaglamasinin oldugu diisiiniilmektedir. Mevcut ¢alismanin sonuglart Hou vd. (2020)
ve Yetkin (2019) ¢aligmalariyla uyumlu sekilde olarak tahinlerde yag ayrilmasi 6nce
60. gline kadar hizla artmakta ve sonrasinda ise daha yavas olarak yag ayrilmasi devam

etmektedir.

Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin 6rneklerinin ayrilan yag miktarlarina
ve ayrilan yag miktar1 degisimindeki etkilere ait varyans analizi sonuglar1 Tablo
4.8.”de verilmistir. Tablodan da goriildiigii gibi, zaman, muamele ve zaman X muamele
interaksiyonunun orneklerin ayrilan yag degeri tizerine ¢ok onemli (p<<0.01) etkisinin
oldugu tespit edilmistir. Ayni sekilde 6rneklerin ayrilan yag miktar1 degisimine etkisi
lizerine zaman ve zaman X muamele interaksiyonunun g¢ok oOnemli (p<0.01),

muamelenin ise 6nemli (p<0.05) etkisinin oldugu tespit edilmistir.
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Tablo 4.8. Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin 6rneklerinin ayrilan yag miktarlarina ve
ayrilan yag miktar1 degisimindeki etkilere ait varyans analizi sonuglari

Varyasyon Kaynaklar1  Sd KO F

Zaman 2 125.629 161.297**
Ayrilan yag miktar Muamele 5 20.680 26.551**

Zaman X Muamele 10 14.613 18.761**

Hata 18 0.779

Zaman 2 6693.866 58.185**
Ayrilan yag miktar1 Muamele 4 386.260 3.358*
degisimine etki Zaman X Muamele 8 1584.474 13.773**

Hata 15 115.044

Sd: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi, **: p<0.01, *: p<0.05

Ogutcu vd. (2018) tahinlerde faz ayrilmasimi onlemek ve siiriilebilir susam
ezmesi Urinleri hazirlamak i¢in ticari olarak elde edilen tahine belirli
konsantrasyonlarda aygicegi mumu (%1 ve 3) ve balmumu (%1, 3 ve 5) ilave etmisler
ve numuneleri 21 giin boyunca 25 ve 35°C'de depolamislardir. Balmumu ve aygicegi
mumu katkili numunelerin, sade tahin (kontrol) ile karsilastirildiginda daha diisiik yag
sizint1 degerlerine sahip oldugunu belirlemislerdir. Hou vd. (2020) depolama islemi
sirasinda, depolama siiresinin artmasiyla tahinin kolloidal stabilitesinin azaldigini, asit
ve peroksit degerlerinin arttigini bildirmislerdir. Tahinin sirasiyla 40 °C'de 30 giinden,
oda sicakliginda 60 giinden veya 4°C'de 120 giinden fazla saklanmamasini 6nermisler
ve uygun antioksidanlarin eklenmesinin, depolama siiresini uzatmak i¢in iyi
seceneklerden biri olabilecegini ve daha fazla arastirma yapilmasi gerektigini rapor
etmislerdir. Tahinlere lesitin ilave edilmesinin, benzer sekilde tahinde yag ayrilmasini

geciktirdigi ve azalttig1 belirlenmistir (Bagsdogan, 2016).

Nanoliflerin SEM goriintiilerinde birbirine ¢apraz olarak diizenlendigini,
toplanan nihai mat {lizerinde rastgele dagildigin1 ve dokumasiz bir ag olusturdugunu
bildirilmistir. Bu rastgele capraz gecis permiitasyonlari, lifler arasinda ¢ok sayida
birbirine bagli bosluklar/gézenekli yapilar olusturmustur. Birbirine bagh
bosluklar/gézenekli yapilar, daha fazla adsorpsiyon bolgesi sagladiklari igin
adsorpsiyon etkisi i¢in faydalidir (Ge, vd., 2021). Buna gore yag ayrilmasi iizerine
nanoliflerin izolattan daha fazla dnleyici/azaltici etkisinin olmasi anlasilmaktadir. Ge
vd. (2021) yaptiklart ¢alismada PVA membraninin miikemmel lipofilik 6zelliklere
sahip oldugunu, giiclii yapisma sagladigini ve membran yiizeyine daha fazla yag

damlasinin yaklagmasini sagladigini tespit etmislerdir.

Bu gelismelere ilave olarak PVA lifine SPI eklenmesi ile elde edilen SPINL

orneklerinin yag ayrismasin1 daha fazla &nledigi goriilmektedir. Ilk olarak, SPI
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ilavesinin PVA nanoliflerinin morfolojisi ve lif ¢ap1 tizerinde belirgin etkileri oldugu
soylenebilir. PVA nanoliflerinin ortalama ¢ap1 azalmis, 357.4 nm’den 217.6 nm’ye
diismistiir. SPI ilavesi ile PVA nanolifleri i¢inde nokta-baglanma yapilar1 yogun bir
sekilde gozlemlenmekte (Sekil 4.6.) ve bunun lifin mekanik &zelliklerini
gelistirmesine neden oldugu disiiniilmektedir. Ayrica, SPI ilavesi ile PVA
nanoliflerinin termostabilitesinin onemli oOlgiide 1iyilestigi ve farkli bozunma
sicakliklart gosterdigi bulunmustur (Shi, vd., 2018). Tiim bu nedenlerden dolayr da

SPINL ilavesi tahinde yag ayrilmasini 6nleyen en etkili katki olmustur.

Calismada istatistiksel olarak ¢ok 6nemli (p<0.01) bulunan zaman x muamele
interaksiyonunun orneklerin ayrilan yag degerleri ve ayrilan yag miktarini onleyici
etkisi {izerine olan etkisi sirasiyla Sekil 4.11.’de ve Sekil 4.12.’de verilmistir. Sekil
4.11°den de goriildiigli gibi orneklerin ayrilan yag miktarlar1 zaman ile artmis ve en

yiiksek ayrilan yag miktarlari 90. giine ait 6rneklerde belirlenmistir.

20

,\5\ ==  Kontrol
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= _— SPI-1
— 15—
E — SPI-2
= e SPINL-1
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>
SPINL-2

<
§ 5 m— PVANL
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<<

O_

30 60 90

Zaman (Giin)

Sekil 4.11. Zaman x muamele interaksiyonunun tahin 6rneklerinin ayrilan yag miktari iizerine
etkisi

Sekil 4.12 incelendiginde 30. giine ait nanolif ilave edilen tahinlerde kontrole
gore ayrilan yagi artirici etkisinin oldugu goriilmektedir. Ayrica zaman ilerledikce
katkilarin ayrilan yag miktarmi azaltici etkisinin artmasi ¢aligmanin amaciyla

bagdagmakta ve kontrole gore %50’ nin lizerinde yag ayrilmasi 6nlenebilmektedir.

_— SPI-1
50— — SPI-2
m—— SPINL-1

SPINL-2

Etki (%)

m—— PVANL

-50—

30 60 90
Zaman (Giin)

Sekil 4.12. Zaman x muamele interaksiyonunun tahin érneklerinin ayrilan yag miktar1 degisimi
iizerine etkisi
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4.5.2. Reoloji Analizi

Reoloji, maddelerin akisi ve deformasyonu ile 6zellikle katilar ve akiskanlar
arasindaki gegici alandaki davranislariyla ilgilenen bilim dalidir. Ayrica, reoloji, belirli
bir malzemeye etki eden gerilim ile meydana gelen deformasyon ve/veya akis
arasindaki iligkiyi tanimlamaya ¢alisir. Reolojik dl¢limler, hammaddenin islenmeden
once fiziksel karakterizasyonu i¢in bir arag olarak, liretim sirasinda ara {iriinler i¢in ve
hazir gidalar i¢in gida endiistrisinde olduk¢a 6nemlidir. Reoloji biliminin gida isleme,
gida ambalajlama ve gida kabul edilebilirligi alanlarinda bir¢ok uygulamasi
bulunmaktadir. Bununla birlikte, gidalar yapisal ve reolojik olarak karmagsik
malzemelerdir ve ¢ogu durumda sivi yapisal bilesenlerin yani sira katilarin

karisimlarindan olusurlar (Tabilo-Munizaga ve Barbosa-Canovas, 2005).

Reoloji, tim malzemelerin uygulanan kuvvetlere ve deformasyonlara nasil tepki
verdigini ve bunun zamanin bir fonksiyonu olarak 6l¢iilmesiyle ilgilenir. Gerilme (alan
basina kuvvet) ve gerinim (uzunluk basina deformasyon) ile ilgili temel kavramlar,
tiim reolojik degerlendirmelerin anahtaridir (Tabilo-Munizaga ve Barbosa-Canovas,
2005). Viskozite, bir akigskanin i¢ siirtiinmesi veya akisa direnme egilimi olarak
tanimlanir. Hem gazlarin hem de sivilarin viskozitesi vardir. Goriiniir viskozite ise
Newton tipi olmayan bir akiskanin sanki Newton tipi bir akiskanmig gibi ifade edilen
viskozitesidir. Akigkan Newton yasasina uyuyormus gibi ampirik verilerden
hesaplanan bir katsayidir (Bourne, 2002). Newtonyen olmayan akislar ig¢in
matematiksel modeller uygulanmaktadir. Bunlardan yaygin olan1 Ostwald-de Waele
modelidir ve bu model ile kivam katsayis1 (K), akis davranis indeksi (n) ile korelasyon
katsayis1 (R?) elde edilir (Kurt, 2017). Akis davranis1 indeksi, bir sivinin sdzde
esneklik derecesini yansitir ve n degerleri 1'e ne kadar uzaksa, Newton akis
davranigindan daha biiyiik sapma olur (Hou, vd., 2018). Reolojik parametrelerin

uygulanan modele uygunlugunu R? degerlerinin 1’e yakin olmas1 gostermektedir.

Farkli muamele ve farkli zamanlarin tahin 6rneklerinin goriiniir viskozite degeri
ve Ostwald de Waele modeli ile elde edilen parametreler Tablo 4.9.’da verilmistir.
Caligma sonucunda tahin 6rneklerinin Newtonyen olmayan psddoplastik bir sivi gibi
davrandig tespit edilmistir. Yapilan diger calismalarda da tahinlerin psédoplastik
ozellik gosterdigi bildirilmistir (Akbulut ve Coklar, 2008; Ciftc¢i, vd., 2008; Hou, vd.,
2018; Lokumcu Altay ve Ak, 2005).
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Tablo 4.9. Tahin 6rneklerinin steady shear akig davranis 6zelliklerine ait reolojik sonuglar

Muamele Zaman nso (Pa.s) K (Pa.s") n R?
0. Giin 1.11£0.09%8 1.47+0.1108 0.931+0.002A 0.9999
Kontrol 30. Giin 1.42+0.32¢B 1.97+0.48® 0.920+0.002A 0.9999
60. Giin 3.27+0.0278 5.60£0.1748 0.857+0.01%0A8 0.9987
90. Giin 5.61£1.74% 11.26:£4.745A 0.797+0.06%8 0.9668
0. Giin 1.65+0.03%8 2.77+0.23%8 0.855+0.012 0.9910
SPI-L 30. Giin 2.21+0.032AB 6.034+2.84348 0.776+0.10° 0.9462
60. Giin 3.32+1.8778 5.93+3.2048 0.845+0.00% 0.9958
90. Giin 4.87+1.0424 10.02+1.44bcA 0.808+0.02° 0.9894
0. Giin 2.20+0.79%8 8.56+4.66%8 0.677+0.11AB 0.8781
P2 30. Giin 2.81+0.28%8 5.21+0.01%8 0.830+0.032A 0.9676
60. Giin 4.22+1.7978 9.43+3.68B 0.779+0.01A8 0.9793
90. Giin 6.26+0.7124 23.06+3.10%A 0.649+0.00°B 0.8758
0. Giin 1.42+0.38%8 2.34+0.91°8C 0.863+0.052 0.9958
SPINL-1 30. Giin 1.29+0.08¢@ 1.78+0.09C 0.918+0.00? 0.9998
60. Giin 2.45+0.09A 3.72+0.3748 0.889+0.022 0.9996
90. Giin 2.67+0.26A 4.17+0.48%A 0.882+0.00? 0.9991
0. Giin 1.35+0.21% 1.94+0.23° 0.908+0.012 0.9994
SPINL-2 30. Giin 1.35+0.53°¢ 1.82+0.68°¢ 0.925+0.002 0.9998
60. Giin 1.60+0.92 2.38+1.51 0.900+0.03? 0.9994
90. Giin 2.40+0.25° 3.59+0.379 0.892+0.002 0.9995
0. Giin 1.46+0.032% 2.35+1.14° 0.877+0.032 0.9979
PVANL 30. Giin 1.96+0.14%¢ 2.84+0.30%° 0.903+0.022 0.9997
60. Giin 3.55+2.69 6.47+5.63 0.850+0.06% 0.9953
90. Giin 2.60+0.18° 4.06+1.19% 0.886+0.012 0.9998

&d Ayn siitundaki ayn1 zamandaki farkli muamelelere ait sonuglarda farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir, ~-CAyni siitundaki
ayn1 muamelelerdeki farkli zamanlara ait sonuglarda farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir, Sonuglar ortalama deger + standart
sapmadir.



Tahin orneklerinin goriinlir viskozitesi 1.11-6.26 Pa.s arasinda degismistir.
Omneklerin goriiniir viskozite degeri zaman gectikce artis gostermistir. En yiiksek
viskozite degerleri 90. giine ait tahinlerde goriiliirken, protein izolat1 ilavesi de
viskoziteyi en fazla arttiran muamele olmustur. Zaman ve farkl katkilarin 6rneklerin
goriiniir viskozite ilizerine ¢ok 6nemli (p<0.01) etkisi olmustur. Kontrole kiyasla
SPINL 6rneklerinin 0. giin haricinde viskozite degerleri diismiistiir. Bu durumun
nedeni olarak ayrilan yag oranmin konrole gore diisiik olmasi diisiiniilmektedir.
Ayrica, ayrilan yag miktarini en fazla 6nleyen katki olduklarindan dolay1 partikiillerin
bir araya gelmesi daha az goriildiiglinden viskozite ¢ok fazla bir artis gostermemistir.
Parcaciklar siirekli fazin bir kismini ¢evreleyen ve hareketsizlestiren topaklar
olusturdugunda bir siispansiyonun viskozitesinin arttigi bilinmektedir (Lokumcu
Altay ve Ak, 2005). Bu bilgiye dayanarak mevcut ¢alismada zaman gegtikce

viskozitenin artmasinin nedeni anlasilabilmektedir.

SPI ilavesinin goriiniir viskoziteyi arttirdig1 gortiilmektedir. Bu bulgular, SPT’nin
koyulastiric1 veya baglayict olarak hareket ettigini ve bunun kolloidal sistemde daha
az serbest yag partikiillerine yol acabilecegini ve dolayisiyla ayrilan yag miktarin

azalttigin1 ortaya koymaktadir (Al-Mahasneh, vd., 2017).

Sonuglar, SPI ve nanoliflerin ilave edildiginde tahinin viskozitesinin hem
artmasinin  hem de azalmasinin, yag ayrismasin1 Onlemenin ana nedeni
olmayabilecegini gostermistir. Diger bir deyisle, SPI ve nanoliflerin emiilsifiye edici
ve baglayict oOzellikleri, tahin viskozitesi tiizerindeki etkilerinden c¢ok, yagin
ayrismasini onlemede daha 6nemli bir rol oynamistir. Katkilarin dahil edilmesinin
tahinin reolojik ozellikleri iizerindeki farkl etkisi, kat1 hacim orani, par¢acik boyutu
ve parcacik etkilesiminin giicli gibi parametrelerdeki olas1 farkliliklara atfedilmelidir

(Evlogimenou, vd., 2017).

Katki ilave edilmis 6rnekler ile kontrol tahin 6rneklerinin kayma gerilimine (1)
kars1 kayma hiz1 (y) grafikleri ve akis grafikleri Sekil 4.13.de sunulmustur. Akis
egrileri, tim numuneler i¢in artan kayma hizlariyla birlikte kayma geriliminin dogrusal
olmayan bir sekilde arttigin1 gostermistir. PVANL 6rnekleri haricinde tiim 6rneklerde
ayni kayma hizinda daha fazla kayma gerilimi 90. giin i¢in goriilmektedir. Bu sonug
da gostermektedir ki tahindeki yag molekiilleri ve diger parcaciklar arasindaki

etkilesimin artmas1 gerekli gerilimi arttirmistir.
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Sekil 4.13. (Devam)

Sekil 4.13°deki grafikler incelendiginde kayma hizina bagli olarak viskozite
degerler1 diismiistiir ve Newtonyen olmayan akig tipi biitiin tahin 6rnekleri i¢in
gbzlenmistir. Tahin i¢in bu akis tipi beklenen bir 6zelliktir ve sonuglar literatiir ile
uyum igerisindedir (Evlogimenou, vd., 2017; Hou, 2017; Hou, vd., 2018; Lokumcu
Altay ve Ak, 2005). Ciinkii tahin i¢in kayma hizinin artmasiyla goriinen viskozitenin
azalmasi, tahinin molekiiler yapisi tizerindeki kesme etkisinin bir gostergesidir. Diger
bir deyisle, gida biyopolimerlerinin yani yaglarin molekiiler yapisimi etkileyen geri

dontisii olmayan, kayma kaynakli ve kalici bir hasar vardir (Abu-Jdayil, vd., 2002).

Orneklerin K degerleri 1.47-23.06 Pa.s" arasinda degismektedir. n degerlerinin
ise 0.649-0.931 araliginda degismektedir ve n degerlerinin bu aralikta degisim
gostermesi tiim tahin Orneklerinin psddoplastik karaktere sahip oldugunu ortaya
koymaktadir. Farkli zaman ve muamelelerin tahinin reolojik 6zellikleri {izerine ¢ok
onemli etkisi (p<0.01) bulunmaktadir. En yiiksek K degeri SPI ilave edilen tahinlerde
gorilmiistiir. Ayrica elde edilen bu degerleri en 1yi Ostwald de Waele (denklem 3.12)
modeli tanimlamaktadir. SPI-2 &rnekleri haricinde korelasyon katsayilar1 (R?) 0.9462-
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0.9999 arasinda degisim gostermektedir. SPI-2 rneklerinde de yine en uygun model

Ostwald de Waele modelidir (R?: 0.8758-0.9793).

Tahin oOrneklerinin kivam katsayr degerleri zaman gectikce genellikle
artmaktadir. Literatiirde tahinlerin depolanmasi sirasinda reolojik 6zelliklerde
meydana gelen degisiklikleri bildiren referanslar bulunmaktadir. Lokumcu Altay ve
Ak (2005) depolama boyunca K degerlerinde hafif bir diisiis ve n degerlerinde ise hafif
bir artig gorildiiglinii bildirmistir. Ayrica depolama sirasinda tahinin K ve n
degerlerinde gozlenen degisikliklerin partikiillerin agregasyonu gibi fiziksel
(enzimatik veya kimyasaldan ziyade) olaylara bagli olmasinin daha olas1 oldugunu
bildirmistir. Hou vd. (2018) dokuz farkli tahin 6rneginin K degerlerini 4.48-24.21
Pa.s" arasinda, n degerlerini ise 0.67-0.81 arasinda bulmuslardir. Akbulut ve Coklar
(2008) farkl: tahin 6rneklerinin K degerini en diisiik 3.97 Pa.s", en yiiksek 28.08 Pa.s"
olarak tespit ederken, en diisiik n degerini 0.4587, en yiiksek n degerini ise 0.6830

olarak belirlemislerdir.

Tahinlerin viskoelastik 6zellikleri ile jel 6zelliklerini belirlemek ve malzemenin
yapisi ve akis 6zellikleri hakkinda daha detayli bilgi edinebilmek i¢in dinamik reolojik
analizler yapilmistir. Depolama modiilii (G') ve kayip modiilii (G") frekans tarama testi
ile frekansa bagl olarak tespit edilir. Depolama modiilii veya elastik modiili (G")
materyalin depoladig1 enerjinin bir dl¢iisiiyken, kayip modiil veya viskoz modiilii (G")

ise deformasyon sirasinda yayilan/kaybolan enerjinin bir 6l¢iistidiir (Tadros, 1996).

Depolama modiilii (G') ve kayip modiilii (G"), gida hammaddelerinin ve iiriin
kalitesinin degerlendirilmesinin yani sira isleme performansinin tahmin edilmesi i¢in
onemli parametrelerdir. G' > G" ise, numuneler jellerin 6zelliklerini sergileyecek ve
viskoelastik katilar gibi davranacak ve G' < G" ise numuneler akiskanlarin 6zelliklerini
gosterecek ve elastik sivilar gibi davranacaktir. Bir frekans taramasinda, yliksek
frekans alaninin 6zellikleri, numunelerin kisa vadeli 6zelliklerini temsil edebilirken,
diisiik frekans alaninin 6zellikleri, numunelerin uzun vadeli 6zelliklerini (depolama

kararlilig1) yansitabilir (Hou, vd., 2018).

Depolama (G’) ve kayip (G”) modiillerinin frekansa bagli grafikleri Sekil
4.14.°de verilmistir. Tiim frekans boyunca G’ degeri G” degerinden daha yiiksek bir
degisim sergilemistir. Bu durum viskoz karakterden ziyade elastik 6zelliklerin daha

baskin oldugunu ve o6rneklerin zayif jeller olarak goriilebilecegini gdstermektedir.
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Sekil 4.14. Depolama (G") ve kayip (G") modiillerinin frekansa bagli grafikleri
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Sekil 4.14. (Devam)

Fakat ilave edilen katkilar ile modiiller aras1 mesafe zaman zaman azalmigken
zaman zaman artmistir. Ozellikle protein izolatinin toz halde katildigi tahinlerde
modiiliis degerlerinin artmasi gdzlemlenmistir. Bu durumun polimer zincirleri arasi
etkilesimin artmasindan kaynaklanabilecegi diisiiniilmektedir. Frekans tarama
testlerinde materyalin viskoz ve elastik davranigsinin nasil degistigini gozlemlemek
miimkiindiir. Bu testte, frekans artirilirken giris sinyalinin genligi ve sicaklik sabit
tutulur. Malzemeler genellikle daha yiiksek frekanslarda daha yiiksek kat1 benzeri
karakterler sergilerler. Giigli jellerde, modiiller pratik olarak frekanstan bagimsizdir
ve kesismezler (G’ >G" gibi). Ancak test zayif jellerle yapildiginda frekans bagimlilig
meydana gelir (Geremias-Andrade, vd., 2016). Yang vd. (2013) farkli yag hacmi
fraksiyonlari i¢eren soya proteini izolatinin ve soya yagi emiilsiyonu ile doldurulmus
jellerin frekans bagimliligini arastirmiglardir. Tiim yag hacmi fraksiyonlar1 igin,
modiillerin pratik olarak frekanstan bagimsiz oldugunu, kalict kovalent c¢apraz
baglarindan dolay1 enzimatik veya giiglii jellerin tipik bir davranisi oldugunu

belirlemislerdir.

Emiilsiyon damlaciklarini stabilize etmek igin kullanilan yiizey aktif maddeler

ve jellesmis biyopolimerler farkliysa, aralarinda afinite olmamasi olasiligi daha
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yiiksektir ve 0 zaman partikiiller, disiilfid baglarinin olmamasi, yiizey ve jel ag matris
arasinda uygun hidrofobik etkilesimler ve elektrostatik etkilesimlerin olmamasi
nedeniyle aktif olmayan dolgu maddeleri olarak hareket edebilir. Bu durumda, aktif
olmayan dolgu maddesinin hacim fraksiyonu ne kadar yiiksek olursa, emiilsiyonla
doldurulmus jel G' degeri o kadar diisiik olur (Geremias-Andrade, vd., 2016). Fakat
mevcut calismada ilave edilen katkilar tahinin hammaddesi susamdan elde edildigi

icin farklilik gostermemis ve G' degerlerinde artis meydana gelmistir.

Hou vd. (2018) mevcut ¢alismayla uyumlu bir sekilde tahin 6rneklerinin hem G'
hem de G" degerlerinin artan frekansla arttigin1 ve G' degerleri viskoelastik katinin
tipik Ozelliklerini sergileyerek G" degerlerinden daha biiyiik oldugunu tespit
etmislerdir. Ayrica ince partikiillere sahip tahin numunelerinin, elastik karakterlerden
ziyade viskoz karakterler gosterme egiliminde oldugunu ve iri partikiillere sahip
olanlarin, daha yiiksek G' degerlerine ve daha giiglii partikiil-partikiil etkilesimlerine
sahip oldugunu belirtmislerdir. Hou (2017) elde ettigi sonuglarda mevcut ¢alismanin
sonuclar1 ile benzer sekilde c¢ikmistir. Tahin numunelerinin G' degerleri G"
degerlerinden daha yiiksek bulunmus ve bunun da bir jel davranisi ve bir viskoelastik

katinin 6zelliklerini gosterdigini bildirmislerdir.

Sekil 4.14 incelendiginde G", frekans degisiminden daha fazla etkilenmis,
orneklerin ¢ogunda diizensiz yiikselisler ve diisiisler sergilemistir. G" degerlerinin
frekansa daha fazla bagimliligi, kovalent capraz bagli malzemelerle karakterize edilen
gercek jeller ile karmasik aglarla karakterize edilen konsantre siispansiyonlar arasinda

kalan "fiziksel jeller" veya "zayif jeller" icin tipik bir 6zelliktir (Bayod, vd., 2008).
4.5.3. pH Analizi

Tahin Orneklerinin farkli zamanlardaki ortalama pH degerleri Tablo 4.10°da
verilmistir. pH degerleri 5.07-5.80 arasinda degisen degerlerde tespit edilmistir.
Hammadde tahinin (Kontrol, 0. giin) pH degeri 5.77 olarak tespit edilmistir. Depolama
stiresi uzadik¢a pH’da az miktarda diisiis goriilmektedir. Bu durumu Al-Nabulsi vd.
(2014) tahin igerisinde devam eden fiziksel ve kimyasal degisimler sonucu asitlerin
olusmasindan (karbonhidratlarin parcalanmasi gibi) kaynaklanmis olabilecegini

bildirmislerdir.
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Tablo 4.10. Tahin 6rneklerinin farkli zamanlarda ortalama pH degerleri

pH
Muamele = —5==an 30. Giin 60. Giin 90. Giin
Kontrol 5.77+0.02%A 5.63+0.02%A 5.24+0.19%8 5.7240.19A
SPI-1 5.80+0.14%~ 5.70+0.03% 5.09:£0.04%8 5.72+0.13~
SPI-2 5.61+0.1120A 5.70+0.05% 5.25+0.21%8 5.65+0.024
SPINL-1 5.41+0.01° 5.40:+0.4380¢ 5.3840.11% 5.60+0.07
SPINL-2 5.46:+0.030cB 5.07+0.01¢¢ 5.64:+0.04~ 5.49+0.018
PVANL 5.36:+0.01¢BC 5.17+0.10°C 5.644+0.03% 5.48+0.0948

¢ Aym siitundaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir, ACAyn1 satirdaki
farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir, Sonuglar ortalama deger + standart
sapmadir.

Tahinlere protein izolati ilavesi pH degerlerini az miktarda yiikseltmisken,
depolama ile beraber bu degerler diisiis gdstermistir. Protein izolatinda aspartik ve
glutamik asitin baskin olusu (Tablo 4.2.) bu durumu agiklamaktadir. Ayrica 60. giin
ornekleri haricinde ilave edilen katkilar kontrol Orneklerine gore pH’y1
diistirmiglerdir. Tahin Orneklerinin pH degerlerine zaman ve zaman x muamele
interaksiyonunun ¢ok dnemli (p<<0.01) etkisi goriiliirken, muamelenin 6nemli (p<0.05)

etkisi olmustur (Tablo 4.11.).

Tablo 4.11. Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin 6rneklerinin pH degerlerine ait varyans
analiz sonuglari

Varyasyon Kaynaklari Sd KO F
Zaman 3 0.142 8.524**
Muamele 5 0.055 3.292*
Zaman x Muamele 15 0.098 5.894**
Hata 24 0.017

Sd: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi, **: p<0.01, *: p<0.05

Al-Nabulsi vd. (2014) yaptig1 ¢calismada kontrol grubu tahinin pH degerini 6.76
olarak tespit ederken, 21 °C’de 28 giin depolama sonunda pH degerinin diistiiglinii ve
6.16 olarak tespit edildigini rapor etmislerdir. Cavusoglu (2017) tahinin pH degerini
6.56 olarak buldugunu bildirmistir. Mevcut calismada pH degerlerinin 6’dan diistik
olmasinin nedenleri arasinda kullanilan hammadde susamin yetisdigi bolge, iklim gibi
faktorlerden dolay1 kimyasal kompozisyonunun farkliligindan kaynaklanmasi olabilir.
Bir diger neden ise ilave edilen katkilarin etkisidir. Benzer sekilde Karaman vd. (2017)
tahinin pH degerini 6.50 olarak bulurken, pekmez ilave edilmis tahinlerin pH

degerlerini 5.99 ve 6.04 olarak belirlemislerdir.

Sekil 4.15.”de zaman x muamele interaksiyonunun tahin 6rneklerinin pH degeri

lizerine etkisi gdsterilmektedir. Interaksiyonda muamelelere ait dogrular kesismis veya

81



kesisecektir. Bu durum interaksiyon etkisinin O6nemli oldugu goriisilinii

desteklemektedir.

Kontrol
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T T T T
0 30 60 90
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Sekil 4.15. Zaman x muamele interaksiyonunun tahin 6rneklerinin pH degeri lizerine etkisi

4.5.4. Zeta Potansiyelinin Belirlenmesi

Gida matrisleri, birbirleriyle ve ortamla etkilesime giren elektrik yiikli
pargaciklar igerir. Elektrik yiikii etkilesimleri gida yapisini, stabiliteyi, reolojik
davranisi, ¢okelmeyi, raf Omriinii, dokuyu, aromay1 ve rengi énemli Slgiide etkiler.
Gida sistemlerindeki elektrik etkilesimlerinin incelenmesine izin veren en kullanish
parametrelerden biri zeta potansiyelidir. Proteinlerin fonksiyonel 6zellikleri,
¢cOziinlirlik, yilizey aktivitesi, konformasyonel stabilite, jellesme, kopiirme ve
emiilsifiye etme kapasitesi, polisakkaritlerle etkilesimlerinden etkilenir. Zeta
potansiyeli, etkilesimlerin belirlenmesinde ve bilesiklerin toplanmasinda énemli bir

rol oynar (Cano-Sarmiento, vd., 2018).

Gida sistemlerinde zeta potansiyeli degerleri ile kolloid stabilitesi arasinda iligki
kurulabilmektedir. Dispersiyonlarin zeta potansiyeli degerleri olduk¢a kararsiz (+ 0-
10 mV), nispeten kararli (= 10-20 mV), orta derecede kararli (= 20-30 mV) ve yiiksek
diizeyde kararli (> £ 30 mV) olarak siniflandirilabilir (Bhattacharjee, 2016). Tahin
orneklerinin farkli zamanlardaki zeta potansiyeli degerleri Tablo 4.12°de sunulmustur.
Sonuglara gore 0. giin kontrol tahin 6rneginin zeta degeri -17.70 mV ile nispeten
kararli sinifta degerlendirilmektedir. Bu durum tahinin zaman gectik¢e kolloidal

stabilitesindeki kararsizliginin artmasi ve yag ayrilmasinmi aciklayan gostergelerden
biridir.
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Tablo 4.12. Tahin 6rneklerinin farkli zamanlarda zeta potansiyeli degerleri

Zeta potansiyeli (mV)

Muamele

0. Giin 30. Giin 60. Giin 90. Giin
Kontrol -17.7+£0.21 -11.9+4.10 -18.1+1.34 -14.9+£2.69
SPI-1 -18.3+£1.98 -18.2+3.11 -17.5+£3.04 -15.4+0.99
SPI-2 -18.0+1.27 -15.4£3.61 -16.5+1.84 -16.8+1.98
SPINL-1 -15.1+0.85 -13.4+4.03 -17.7£1.56 -16.1+0.92
SPINL-2 -17.4+0.148 -11.9+2.33A -19.1+0.07® -15.7+£0.71B
PVANL -17.8+4.53 -15.4+0.07 -20.8+2.05 -15.7+£0.21

ABAym satirdaki farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar dnemlidir, Sonuglar ortalama
deger + standart sapmadir.

Tahin Orneklerinin zeta potansiyeli degerleri -20.8 ile -11.9 mV arasinda
degismistir. Tiim tahin drneklerinin nispeten kararli sinifinda (£ 10-20 mV) yer aldig1
sdylenebilir (Bhattacharjee, 2016). Istatistiksel olarak ilave edilen katkilarin tahinlerin
zeta degerlerine etkisi Onemsiz (p>0.05) olarak belirlenmistir. Fakat tablo
incelendiginde SPI ve nanolif ilavesi kontrol orneklerine gore az da olsa kararlig
arttirmistir. Bu durumun sonucu ayrilan yag miktarlarini da etkiledigi sdylenebilir.
Nanolif ilavesi 6rneklerin depolama siiresi arttik¢a elde edilen zeta degerlerini daha
kararli hale getirmistir (-20.8 mV). Ayrilan yag degerlerine bakildiginda nanolif
katilan tahinlerde (30. giin hari¢) miktarlar daha azdir. Diger bir deyisle nanoliflerin
kolloidal stabiliteyi iyilestirdigi sdylenebilir.

Siispansiyondaki partikiiller, biiyiikk mutlak negatif veya pozitif zeta
potansiyeline sahipse, birbirlerini itme egilimi gosterirler ve partikiillerin toplanmasi
icin herhangi bir egilim gozlemlenmez, dolayisiyla iyi bir stabilite olustugu
sOylenebilir. Bununla birlikte, partikiillerin diisiik mutlak zeta potansiyel degerine
sahip olmas1 durumunda, agregasyon ve flokiilasyon tercih edilir, dolayisiyla
molekiillerin bir araya gelmesini engelleyecek bir kuvvet olmadigindan stabilite diisiik
olmaktadir (Kaewmanee, vd., 2014; Wang, vd., 2010). Zeta potansiyel degerlerinin
negatif olmasi, partikiillerin elektrik yiiklerinden dolay: partikiiller arasinda itici
kuvvetlerin olustugunu gostermektedir. Belirlenen mutlak diisiik zeta potansiyel

verileri pargaciklarin yeterli elektriksel ytike sahip olmadigin1 gostermektedir.

Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin Orneklerinin zeta potansiyeli
degerlerine ait varyans analiz sonuglar1 Tablo 4.13’de verilmistir. Zamanin zeta
potansiyeli iizerine istatiksel olarak cok dnemli (p<<0.01) etkisi goriilmektedir. Fakat
bu etki kendini sadece SPINL-2 6rneklerinde gostermektedir. Ayrica protein izolatinin
sonuglarinda bulunan pH ve zeta potansiyeli arasindaki iliski, tahin 6rneklerinin pH ve

zeta degerleri arasinda tespit edilememistir.
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Tablo 4.13. Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin drneklerinin zeta potansiyeli degerlerine
ait varyans analiz sonuglari

Varyasyon Kaynaklar Sd KO F
Zaman 3 36.255 7.099**
Muamele 5 5.443 1.066
Zaman x Muamele 15 4.817 0.943
Hata 24 5.107

Sd: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi, **: p<0.01

4.5.5. Hidrodinamik Caplarin Belirlenmesi

Parcacik boyutu, partikiillerin biyolojik dagilimlarinin ve hedef dokularda
tutulmalarinin ana belirleyicilerinden biri oldugu i¢in bunlarla ilgili en temel bilgidir
(Gordillo-Galeano ve Mora-Huertas, 2021). Tane boyutu ve viskozite, tahin ve benzeri
tiriinlerin hem duyusal kalitesinde (0rnegin agizda biraktigi his) hem de fiziksel
kalitesinde (6rnegin raf dmrii boyunca yagin ayrilmasi) énemli bir rol oynamaktadir

(Lokumcu Altay ve Ak, 2005).

Tablo 4.14’°de tahin 6rneklerinin farkli zamanlarda ortalama hidrodinamik gap
degerleri verilmistir. Orneklerin hidrodinamik caplari en diisiik 1.51 pum, en yiiksek
9.06 um olarak belirlenmistir. Ornekelrin hidrodinamik cap degerleri pH ile paralel
olarak degisimler gostermistir. Bu durum pH'in etkisinin, zayif ve giicli bir
polielektrolitin elektrostatik olarak kendi kendine bir araya gelme siireci tizerindeki
iyonik kuvvet ve diger faktorlerin etkisinden ¢ok daha giiclii olmasindan

kaynaklanabilir (Carneiro-da-Cunha, vd., 2011).

Tablo 4.14. Tahin 6rneklerinin farkli zamanlarda ortalama hidrodinamik ¢ap degerleri

Hidrodinamik cap (pm)

Muamele

0. Giin 30. Giin 60. Giin 90. Giin
Kontrol 7.56+0.314° 3.33+1.848 3.40+0.648 1.92+0.185<B
SPI-1 6.30+3.08 2.96+0.54 3.88+0.42 2.1440.23bc
SPI-2 6.68+0.27 5.32+3.31 4.3143.00 3.78+0.382
SPINL-1 9.06:+4.14A 3.86+1.2278 2.47+0.038 1.51+0.38¢B
SPINL-2 6.03+0.86 5.41+3.32 4.1840.63 3.1240.492
PVANL 5.20+0.47 3.64+0.65 3.29+1.54 3.76+0.882

&t Ayni siitundaki farkli harfle gdsterilen ortalamalar arasindaki farklar onemlidir, ABAyni satirdaki
farkli harfle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar dnemlidir, Sonuglar ortalama deger + standart
sapmadir.

Orneklerin hidrodinamik ¢aplar1 ile yag ayrilmasi arasinda istatistiksel olarak
onemli (p<0.05) bir korelasyon bulunmaktadir. Sonuglar degerlendirildiginde kontrol
gruplarina gore hidrodinamik ¢apin artmasi ayrilan yag miktarinda ise azalmaya neden
olmustur. Bu durum arzu edilen bir gelismedir. Partikiil biiyiikliigii siispansiyonun

goriinlistinti, ¢okme hizini, yeniden siispansiyon haline gelebilme o6zelligini ve

84



stispansiyonun tiim fiziksel stabilitesini etkiler. Kat1 partikiillerin ¢6kmesi sonucu,

homojen olmayan bir dagilim ortaya ¢ikar (Acartiirk, 2009).

Tablo 4.15’de farkli zaman ve muamele uygulanan tahin O6rneklerinin
hidrodinamik c¢ap degerlerine ait varyans analiz sonuglari sunulmustur. Zamanin
hidrodinamik ¢ap {izerine ¢gok 6nemli etkisi (p<0.01) goriilmekltedir. Fakat 6rneklerde
¢oziilebilir ve farkli tiirlerin bulunmasi tahinin tane boyutu dagiliminda 6rnekler
arasinda degisken bir hidrodinamik ¢ap sonucglarina neden olmustur.

Tablo 4.15. Farkli zaman ve muamele uygulanan tahin orneklerinin hidrodinamik c¢ap
degerlerine ait varyans analiz sonuglart

Varyasyon Kaynaklari Sd KO F
Zaman 3 37.484 13.026**
Muamele 5 1.716 0.596
Zaman X Muamele 15 2.307 0.802
Hata 24 2.878

Sd: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi, **: p<0.01
4.6. Pearson Korelasyon Analizi

Orneklerin ayrilan yag miktarlari ile katkilarm ayrilan yag miktar1 degisimine
olan etki, pH, zeta potansiyeli, hidrodinamik ¢ap, goriiniir viskozite, kivam katsayisi
ve akig davranis indeksi degerleri arasindaki korelasyonlar Pearson korelasyon analizi
ile aragtirllmistir. Tahin Orneklerinde incelenen parametreler arasindaki iliskilere ait

Pearson korelasyon katsayilar1 Tablo 4.16’da verilmistir.

Tahin 6rneklerinin ayrilan yag miktari ile hidrodinamik ¢ap degerleri arasinda,
negatif yonde anlamli bir korelasyon (r=-0.370, p<0.05) bulunmustur. Yani
orneklerden ayrilan yag miktar1 fazla olanin, hidrodinamik ¢ap1 diisiikk bulunmustur.
Tahinde ayrilan yag miktarmin yiikSek olmasinda, partikiil boyutu kiiciik olan
fraksiyon miktarinin fazla olmasinin etkin oldugu belirtilmistir (Lindner ve Kinsella,
1991). Ayrilan yag miktarlar1 ile goriiniir viskozite (nso) degerleri arasinda yiiksek
diizeyde ve pozitif yonde anlamli bir korelasyon (r=0.792, p<0.01), K degerleri ile
arasinda yiiksek diizeyde ve pozitif yonde anlamli (r=0.678, p<0.01) ve n degerleri ile
arasinda ise yiiksek diizeyde ve negatif yonde anlamli (r=-0.517, p<0.01)
korelasyonlar bulunmustur. Bu sonuglar Ciftci vd. (2008) elde ettigi korelasyonlar ile

uyum igersindedir.
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Tablo 4.16. Tahin 6rneklerinde incelenen parametreler arasindaki iliskilere ait Pearson korelasyon katsayilari

Zeta

Hidrodinamik

Ayrilan yag Etki pH potansiyeli cap K n
Ayrlanyag  1.000 -0.057 0.088 -0.133 -0.370* 0.792%* 0.678%* - 0517%
Etki 1.000 0.364* -0.352 -0.117 0.047 -0.020 -0.033
pH 1.000 -0.274 -0.019 0.134 0.184 -0.205
Zeta 1.000 -0.037 -0.150 -0.147 0.218
potansiyeli
Hidrodinamik 1.000 L0.478%* -0.288* 0.089
cap
150 1.000 0.893** -0.636%*
K 1.000 -0.843%*
n 1.000

**p<0.01 istatistiksel olarak dnemli, * p<0.05 istatistiksel olarak 6nemli, N=48



Katkilarin ayrilan yag miktar1 degisimine olan etki ile pH degerleri arasinda
pozitif yonde anlamli korelasyon (r=0.364, p<0.05) belirlenmistir. Orneklerin
hidrodinamik ¢aplar1 ile goriiniir viskozite degerleri arasinda yiiksek diizeyde negatif
yonde anlamli (r=-0.478, p<0.01), K degerleri ile arasinda ise negatif yonde anlaml
(r=-0.288, p<0.05) korelasyonlar bulunmustur. Bu demek oluyorki tahinlerin
hidrodinamik caplar1 fazla olanin reolojik parametreleri diger 6rneklere gore diisiik
bulunmustur. Bu bulgu, partikiill boyutu kontrolii yoluyla tahinin viskozitesini

degistirmek isteyen lireticiler i¢in faydalidir.

Tahinlerin goriiniir viskozite degerleri ile K degerleri arasinda yliksek diizeyde
pozitif yonde anlamli (r=0.893, p<0.01), n degerleriyle arasinda ise yiiksek diizeyde
negatif yonde anlamli (r=-0.636, p<0.01) korelasyon bulunmaktadir. K degerleri ile n
degerleri arsinda da yiiksek diizeyde ve negatif yonde anlamli bir korelasyon (r=-
0.843, p<0.01) bulunmustur. Reolojik 6lglim degerleri arasinda bu tiir korelasyonlarin
olmasi beklenen bir durumdur. Ciinkii bu parametreler uygulanan modellerde

birbiriyle baglantili parametrelerdir.
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5. SONUC VE ONERILER

Oda sicakliginda depolanan tahinde meydana gelen ve tiiketiciler tarafindan arzu
edilmeyen yag fazi ayrilmasini 6nleyebilmek veya en aza indirebilmek amaciyla
katkilar ilave edilmistir. Katki olarak elektrospinning yontemiyle iiretilen susam
proteinleri igeren nanolifler ve susam protein izolatlar ilave edilmistir. {lave edilen
katkilar yag fazinin yapidan ayrilmasina engel olusturmak suretiyle etki etmis ve
depolama siiresince (0, 30, 60 ve 90. giinler) iiriinde meydana gelen bazi degisimler
arastirilmistir.

Tez calismasini agamalara ayirmak gerekirse, tezin ilk asamasinda susam
tohumundan yag1 uzaklastirilmis ve bundan en uygun sartlarda protein izolasyonu
gerceklestirilmistir. Daha sonra hammadde susam tohumu, yag1 uzaklastirilmis susam,
tahin ve protein izolatinin fizikokimyasal ozellikleri incelenmistir. Tezin ikinci
asamasinda elde edilen protein izolatlarindan en uygun sartlar bulunarak en uygun
nanolif iiretimi gergeklestirilmistir. Uretilen nanoliflerin ve protein izolatinin
karakterizasyonu da yapilmistir. Tezin son asamasinda ise iiretilen protein izolat1 ve
nanolifler yag ayrilmasini 6nlemek amaciyla tahinlere belirli oranlarda (%1 ve %2)
ilave edilerek kontrol (%0) gruplariyla kiyaslamalart yapilmis ve depolama boyunca
reolojik ve baz1 6zellikleri incelenmistir.

Susam tohumunun su miktart % 2.68, protein miktar1 %25.55, yag miktar1 56.83,
kiil miktar1 %2.96, pH degeri 6.41, zeta potansiyeli -23.53 mV ve hidrodinamik ¢ap1
2.64 pum olarak tespit edilmistir. Yagsiz susamin su, protein, yag kiil miktari, zeta
potansiyeli ve hidrodinamik ¢ap degeri sirasiyla %2.14, %57.37, %6.64, %5.94, -17.30
mV ve 3.02 um olarak belirlenmistir. Susam protein izolatinin ekstraksiyon verimi
%43.76 olarak belirlenmistir. SPI’'nin protein, su ve yag miktar1 sirasiyla %88.98,
%1.26 ve %0.82 olarak belirlenmistir. Tahinin su miktar1 %0.87, protein miktar
%25.52, yag miktar1 %53.63, kiil miktar1 %2.94, pH degeri 5.77, zeta potansiyeli -
17.70 mV ve hidrodinamik ¢ap1 7.56 pm olarak tespit edilmistir.

Elde edilen degerler katkilarin kontrol grubuna kiyasla, yag ayrilmasint %63’e
kadar azalttig1 belirlenmistir. Calisma sonucunda yag fazinin yapidan ayrilmasinin
kontrol gruplarina gore SPI ilavesiyle %24.73’e, SPINL ilavesiyle ise %63.02’ye
kadar Onlenebildigi belirlenmistir. Zamanin, muamelenin ve zaman X muamele
interaksiyonunun tahinlerin ayrilan yag miktari tizerine ¢ok 6nemli (p<0.01) etkisinin

oldugu bulunmustur. Ayrica ilave edilen katkilar tahin 6rneklerinin goriiniir viskozite
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degerlerini degistirmistir. Goriinlir viskozite degerleri 1.11-6.26 Pa.s arasinda
degismistir.

Protein izolat1 ile nanoliflerin ve depolama zamaninin, tahinlerin reolojik 6l¢iim
sonuglaria ¢ok onemli (p<0.01) etkileri olmustur. Ayrica zamanin 6rneklerin pH, zeta
potansiyeli ve hidrodinamik cap degerleri iizerine ¢ok Onemli (p<0.01) etkileri
olmusken, katkilarin ise pH degerleri lizerine 6nemli (p<0.05) etkileri olmustur.
Katkilarin tahin 6rneklerinin zeta potansiyeli ve hidrodinamik ¢ap degerleri iizerine
etkisi 6nemsiz (p>0.05) olarak belirlenmistir.

Tahin Tebligi’ne gore tahine emiilgatér katilmasma izin verilmedigi igin
tilkemizde endiistriyel olarak uygulanmasinin olanagi yoktur. Ayni sekilde PVA
iceren nanoliflerinde katilabilmesi miimkiin gdziikmemektedir. Fakat tahinin
hammaddesi olan susamdan elde edilen SPI’larin tahine ilave edilmesinde bir sakinca
goriilmemektedir. Tahinlere SPI ilave edilmesinin, tahinde yag ayrismasi problemini
tam olarak engellemedigi, ama gecikmesi ve azaltilmasinda etkin oldugu tespit
edilmistir. Boylece tahine yabanci bir madde olmaksizin kendi hammaddesinden elde
edilen katkilarin katilabilecegi yoniinde yeni bir yol acilmis olmaktadir. Ayni zamanda
tahinin tiikketimi esnasinda zaman igerisinde yag ayrismasina bagli olarak dibe ¢oken
kistm artmaktadir ve bu kisim asirt katilastigindan tahin verimli bir sekilde
tikketilememektedir. Yag ayrismasi azaltilabildigi i¢in ayrilan yag ve dolayisiyla dibe
cokebilen kismin miktar1 azalacagindan, tahin daha uygun sekilde tiiketilebilecek ve
tilke ekonomisine katkis1 olacaktir.

Kullanilan katkilar protein igerikli oldugundan ve nanoliflerinde yiizey alanim
artirarak proteinlerin daha az miktarinin daha etkili olmasini saglamasi acisindan bu
alanda yeni bir bakis kazandirmistir.

Tahinde yag ayrilmasini Onlemek i¢in kullanilacak katkilarin tahine daha
homojen karismasi ve parcacik boyutunun daha diisiik olmasi iiriiniin viskozitesini
artirmasi agisindan 6zellikle gerekmektedir. Kullanilan katkilarin protein bazli olmasi
da yapidaki yagin adsorpsiyonu bakimindan ve dolayisiyla flokiilasyon olusturmamasi
acisindan olduk¢a onemlidir. Ilerleyen zamanlarda arastirilan bu parametrelere

sicaklik da eklenerek, sicakligin depolama esnasindaki etkileri arastirilabilir.
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