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Bu çalışmanın amacı, farklı yöntemlerle (lipozom ve siklodekstrin 

inklüzyon yöntemleri) D-Limonenin enkapsüle edilmesi, aktif özellik kazandırılan 
hutpak ve filtre kağıtların karakterizasyonu ve antimikrobiyal etkinliğinin 
ölçülmesidir. Kağıt örnekleri %75 konsantrasyonda hazırlanan limonen çözeltisi, 
kapsüllenmiş limonen içerikli lipozom çözeltisi, %25’lik HPβSD (2-hidroksipropil-
beta-siklodekstrin) ve βSD (beta-siklodekstrin) inklüzyon kompleksli çözeltilerle 
daldırma yöntemi kullanılarak birleştirilmiştir. Hazırlanan kağıt örnekleri 4°C ve 
25°C‘de depolanarak 1. 3. 5. 15. ve 30. günlerde kağıtta kalan D-Limonen miktarı 
ve kağıtların Penicillium expansum ve Penicillium digitatum’a karşı antifungal 
özelliği belirlenmiştir. Üretim yöntemlerinin kağıtların fiziksel özellikleri üzerine 
etkisi germe testi ve renk analizleri yapılarak belirlenmiştir. Kağıtlarda zaman 
içinde kalan limonen miktarı, βSD ile kaplı kağıtlarda daha yüksek bulunmuştur. 
βSD ile kaplı hutpak örneklerinde 30.gün sonunda kağıtlarda kalan limonen içeriği 
22,08 µg/cm2 iken, filtre kağıdı örneklerinde 47,31 µg/cm2 olarak belirlenmiştir. 
Disk difüzyon yöntemine göre yapılan analizlerle, ilk 5 günlük depolama sırasında 
yalnızca HPβSD kaplamalı kağıtlar için antimikrobiyal etki görülmüştür. 

 
Anahtar Kelimeler: D-Limonen, Enkapsülasyon, Lipozom, β -siklodekstrin, 2- 

hidroksipropil-beta-siklodekstrin 
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The aims of this study are to encapsulate D-Limonene with liposome and 

cyclodextrin inclusion methods, to characterize active feature of their enriched 
hutpak and filter papers, and to measure their antimicrobial activity. In the assay 
enriched papers were coated according the dipping method. They are dipped in free 
limonene solution (75% v/v), in liposome solution of encapsulated limonene, and 
in 25% HPβSD (2-hydroxypropyl-beta-cyclodextrin) or βSD (beta-cyclodextrin) 
inclusion complex solutions. The paper samples were stored at 4 °C and 25 °C, and 
the amount of D-Limonene remaining in the papers on the 1st, 3rd, 5th, 15th and 
30th days and the antifungal properties of the papers against Penicillium expansum 
and Penicillium digitatum were determined. The effects of the production methods 
on the physical properties of the papers were determined by tensile test and color 
analysis. The remaining limonene amount in the papers with time was found higher 
in the papers coated with βSD. The limonene content in the papers coated with 
βSD were found 22.08 µg/cm2 and 47.31 µg/cm2 for hutpak and filter paper sample 
respectively at the end of the 30th day. According to the disk diffusion analysis, an 
antimicrobial effect was seen only during the first 5 days of storage for the HPβSD 
coated papers  
  
Keywords: D-Limonene, Encapsulation, Liposome, β-cyclodextrin, 2-

hydroxypropyl-beta-cyclodextin 
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GENİŞLETİLMİŞ ÖZET 

 

Bu çalışmada; özellikle bölgemizde yoğun üretimi olan turunçgil 

meyvelerinin hasat ile kullanım arasındaki geçen dönemde uğradıkları kayıpların 

minimize edilmesi amacıyla, küf çürüklüğüne neden olan Penicillium expansum ve 

Penicillum digitatum küflerine karşı doğal antimikrobiyal D-limonenin enkapsüle 

edilerek kağıt ambalaj materyaline uygulanması ve antifungal etkisinin 

araştırılması amaçlanmıştır.  

D-Limonen; lipozom yöntemi ve siklodekstrinler ile enkapsüle edilmiş ve 

enkapsülasyon verimliliği belirlenmiştir. Daha sonra limonen hutpak ve filtre 

kağıtlarla birleştirilerek aktif özellik kazandirilmaya çalışılmış ve kağıtların fiziksel 

özelliklerindeki değişim germe testi, ağırlık ölçümü ve renk analizleri yapılarak 

belirlenmiştir. Kağıt örneklerinde kalan D-Limonen miktarı ve kağıdın zamana 

bağlı antifungal özelliğindeki değişim belirlenmiştir. 

Çalışma kapsamında öncelikle limonenin hedef mikroorganizmalara karşı 

Minimum İnhibisyon Konsantrasyonu bulunmuştur. Limonenin MİK değeri her iki 

küf türü içinde (Penicillium expansum ve Penicillum digitatum) 842 μg/mL olarak 

belirlenmiştir. 

Limonen lipozom yöntemi ve siklodekstrin inklüzyon kompleksi 

oluşturularak enkapsüle edilmiş, lipozom yönteminde soya lesitini kullanılarak ince 

film hidrasyon yöntemi kullanılmış, siklodekstrin inklüzyon kompkleksinde ise; β -

siklodekstrin ve 2-hidroksipropil-β-siklodekstrin kullanılarak yoğurma yöntemi ile 

inklüzyon kompleksi oluşturulmuştur.  

Üretilen kapsüllerde tutulmuş olan limonen miktarıyla enkapsülasyon 

etkinliği ve mikrokapsüllerin yükleme kapasitesi sonuçları belirlenmiştir. 

Limonenin beta siklodekstrin (βSD) ile oluşturduğu inklüzyon komplekslerinin 

enkapsüplasyon etkinliği ortalaması %82,1, yükleme kapasitesi ise %36,6 olarak 

hesaplanmıştır. 2-Hidroksipropil-beta-siklodekstrin (HPβSD) ile oluşturduğu 
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inklüzyon komplekslerinin enkapsüplasyon etkinliği %99,03, yükleme kapasitesi 

ise %29,2 olarak hesaplanmıştır. Sonuçlar incelendiğinde; HPβSD ile oluşturulan 

inklüzyon kompleksinde enkapsülasyon etkinliği değerinin yüksek çıktığı, ancak 

yükleme kapasitesi değerinin ise, βSD ile oluşturulanlarda daha yüksek bir değere 

sahip olduğu belirlenmiştir. Limonenin, lipozom ile enkapsüle edilmesinde 

enkapsüplasyon etkinliği değeri %33,0 yükleme kapasitesi değeri ise %22,6 olarak 

olarak belirlenmiştir. 

Daldırma yöntemiyle hutpak ve filtre kağıtları limonen (serbest veya 

enkapsüle halde) ile birleştirilmiş elde edilen kağıtların renk özelliklerindeki 

değişim incelenmiştir. ΔE* değeri; hiç kaplama yapılmamış hutpak ve filtre 

kağıtlara göre değerlendirildiğinde; kaplama ile oldukça belirgin renk farklılığının 

oluşabileceği belirlenmiştir. 

Hutpak esaslı kağıt örneklerinin limonen ile birleştirilmesinden sonra 

mekanik özelliklerindeki değişim, hiç kaplama yapılmamış kağıtlara göre 

değerlendirildiğinde; βSD ve HPβSD ile kaplanmış örneklerinin kalınlık 

değerlerinde artış olduğu belirlenmiştir. Örneklerin gerilme mukavemeti (GM) 

incelendiğinde lipozom çözeltisi ile kaplanmış kağıt örneğinin GM değeri (7,40 

MPa), kontrol örneğine göre (22,95 MPpa) istatistiksel olarak önemli ölçüde 

azalmıştır. HPβSD örneğinin GM değeri (23,75) ile kontrol örneğinin GM değeri 

arasında istatsitiksel olarak önemli bir fark oluşmadığı belirlenmiştir. Farklı 

şekillerde limonen ile birleştirilen hutpak kâğıtların uzama miktarı (UM) değerleri 

incelendiğinde, örnekler arasında istatistiksel açıdan önemli farklılıklar (p>0.05) 

oluştuğu belirlenmiştir. Filtre esaslı kağıt örneklerinin gerilme mukavemeti (GM) 

incelendiğinde lipozom çözeltisi ile kaplı kağıt örneğinin GM değeri (3,27 Mpa), 

kontrol örneğine göre (11,64 Mpa) istatistiksel olarak önemli ölçüde azalmıştır. 

Serbest limonen ile kaplı kağıt örneğinin GM değeri (10,22) ile kontrol örneğinin 

GM değerleri (11,64) arasında istatiksel olarak önemli bir fark (p>0.05) olmadığı 

belirlenmiştir. Farklı şekillerde limonen ile birleştirilen filtre kağıdı esaslı 

örneklerin uzama miktarı (UM) değerleri arasında da istatistiksel açıdan önemli 
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farklılıklar (p<0.05) oluştuğu belirlenmiştir. Tüm örneklerin UM değerinde, 

kaplama yapılmayan filtre kağıtlara göre azalış tespit edilmiştir.  

Aktif kağıtların 1. 3. 5. 7. 15. ve 30. günlerde kağıtta kalan D-Limonen 

miktarı incelendiğinde; hem 4 ⁰C hemde 25 ⁰C’de depolanan kağıtlarda en yüksek 

değerler, βSD ile kaplanmış olanlarda belirlenmiştir. Depolama sıcaklıkları göz 

önünde bulundurulduğunda 4⁰C’de depolanan kağıtlarda kalan limonen miktarının 

25⁰C’deki depolamadaki kağıtlara göre genel olarak daha yüksek değerlerde 

olduğu belirlenmiştir. 4⁰C’de depolanan hutpak kağıtların 1.gün ve 30.gün limonen 

içerikleri; serbest limonenle kaplanan örneklerde 4,64-2,09 µg/cm2, βSD ile 

kaplanmış hutpak kağıt örneklerinde; 90,77-22,08 µg/cm2, HPβSD ile kaplanmış 

hutpak kağıt örneklerinde;16,74-2,96 µg/cm2, lipozom ile kaplanmış kağıt 

örneklerinde ise; 4,78-1,30 µg/cm2 olarak belirlenmiştir. 4 ⁰C’de depolanan filtre 

kağıtlarda ise; 1.gün ve 30. gün limonen içerikleri, serbest limonenle kaplanan 

örnek kağıtlarda; 6,38-1,45 µg/cm2, βSD ile kaplanmış filtre kağıt örneklerinde 

örneklerinde; 132,73-69,53 µg/cm2, HPβSD ile kaplanmış filtre örneklerinde; 

16,42-6,26 µg/cm2, lipozom ile kaplanmış örneklerinde ise; 4,26-1,31 µg/cm2 

olarak belirlenmiştir. Filtre kâğıtlarda ve hutpak kâğıtlarda bulunan limonen içeriği 

kendi içinde mukayese edildiğinde ise; 1. günden 30. güne kadar yapılan 

analizlerde filtre kâğıtlarda tutunumun daha yüksek olduğu görülmüştür. Hem 4 ⁰C 

hemde 25 ⁰C de depolama yapılan hutpak ve filtre kâğıtların her ikisinde de 30 gün 

boyunca yapılan analizlerin her birinde en yüksek değerler βSD ile kaplanmış 

kâğıtlarda gözlenmiştir.  

D-limonen içerikli aktif filtre ve hutpak esaslı kağıtların Penicillium 

expansum ve Penicillium digitatum’a karşı oluşturdukları antimikrobiyal aktivite 1. 

3. 5. 15. ve 30. günlerde kontrol edilmiştir. Disk difüzyon yöntemine göre yapılan 

analizlerde; zon çapı sadece HPβSD ile kaplanan kağıtlarda oluşmuş, 15. ve 30. 

günlerde herhangi bir zon çapı oluşmadığı belirlenmiştir.  
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1.GİRİŞ 

 

Özellikle son yıllarda sentetik katkı maddelerinin potansiyel tehlikeleri 

nedeniyle tüketicilerin doğal bileşenlere olan artan talebi doğrultusunda; uçucu 

yağların iyi antioksidan ve antimikrobiyal özellikleri, gıdaya aroma ve renk 

vermeleri sebebiyle, gıda sektöründe kullanımlarında artış görülmektedir. 

İçerdikleri uçucu bileşenlerin kolayca çevre koşullarından etkilenerek kaybolması 

ve etkisini uzun süre koruyamaması enkapsülasyon teknolojisinin gelişmesine 

olanak sunmuştur.  

Enkapsülasyon teknolojisi ile çevresel şartlara ve işleme koşullarına karşı 

hassas gıda materyallerinin korunmasını sağlayarak raf ömrünü uzatmak, gıda 

bileşenlerinin sindirim sisteminin uygun noktasında salınımını sağlamak, gıda 

bileşenlerinin biyoyararlılığını arttırmak, az miktarlarda kullanım gerektiğinde 

homojen karışımların oluşturulmasını sağlamak, maddenin taşınması ve 

depolanmasını kolaylaştırmak, istenmeyen tat ve kokuyu maskelemek ve 

kaplanacak materyalin diğer bileşenlerle reaksiyona girmesini engellemek gibi 

faydalar sağlanmaktadır (Re, 1998; Shahidi ve Han 1993).  

Gıda bileşenlerinin enkapsülasyonu için birçok yöntem mevcut olmakla 

birlikte; püskürterek kurutma, püskürtmeli dondurma ekstrüzyon, koaservasyon, 

dondurarak kurutma bunlardan bazılarıdır. Enkapsülasyon tekniklerinden lipozom 

ve siklodekstrin uygulamalarında komplekslerin uçucu ve hassas aroma 

bileşenlerinin korunmasında etkin olması, hidrofobik ve hidrofilik yapıları ve 

uygulanabilirliği bakımından kolay geliştirilebilir olmaları ve bu tekniklerin aktif 

kağıt ambalaj uygulamalarında sınırlı olması tercih sebebi olmuştur.  

Tezde kullanılan, D-limonen; turunçgil kabuk yağında bulunan uçucu 

yağların büyük çoğunluğu olan monoterpenlerin ana bileşenidir. Monoterpenler 

tüm turunçgil kabuk yağlarında yüksek oranda bulunmasına rağmen, hammaddeye 

bağlı olarak miktarı değişebilmektedir. Limonen’in aktif formu D-Limonendir ve 
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tat vermek amacıyla yiyeceklere güvenle katılabilecek maddelerin listesinde 

bulunmaktadır (Sun, 2007). 

Lipozomlar; hem hidrofobik hem de hidrofilik bileşiklerin kapsüle edilmesi 

amaçlı farmasötik, kisisel bakım, kimya ve gıda endüstrisinde kullanılan; yağ gibi 

non-polar fazların saklanması için ideal olan polar lipitlerden oluşan iki tabakalı 

küresel lipit kesecikleridir ve bu polar lipitlerin doğadaki baslıca kaynakları; 

yumurta, soya ve ayçiçek lesitinidir. Gıda ve İlaç Dairesi’ne (FDA) göre; 

Genellikle Güvenli Kabul Edilen (GRAS) kategorisinde yer almaktadır (Laye ve 

ark., 2008). Lipozomların gıdalarda kullanımı sonucunda kapsüllenmiş maddenin 

stabilitesini arttırması ve bu maddenin bulunduğu ortamdaki diğer maddelerle 

etkilesimi niminimize etmesi gibi faydaları bulunmaktadır. Diğer kapsülasyon 

maddelerine kıyasla olusturulma metotlarının basitliği, tamamen doğal 

bilesiklerden olusturulması gibi özellikleri, lipozomları birçok enkapsülasyon 

sisteminden ayıran belirgin özelliklerdir. 

Siklodekstrinler; GRAS listesinde yer alan nişasta türevleridir ve toksik 

değillerdir. Moleküler düzeyde enkapsülasyonun sağlanabilmesi, siklodekstrinlerle 

kompleks oluşturmanın en önemli avantajıdir. Böylece aroma konsantreleri, uçucu 

yağlar, oleorezinler gibi doğal veya sentetik birleşik (kompozit) sistemlerde 

moleküller arası etkileşim de engellenebilmekte çok bileşenli gıda sistemlerindeki 

her bir aroma bileşeni çok etkili bir şekilde korunabilmektedir (Szente ve Szejtli, 

2004).   

Kağıt ambalajlar; ucuz, bol ve sürdülebilir hammaddelerden yapılmış 

olması, değişik özellikte ve kalitede üretilebilir ve birçok şekle sokulabilir olması, 

diğer malzemelerle kaplanabilir ya da çok katlı malzeme yapılarına girebilir 

olması, hafif, geniş bir sıcaklık aralığında kullanılabilir olması, inert özelliğe sahip 

olması, yaygın taşıma ambalajları olan karton kutu ve kolilere dönüştürülebilir 

olması çok önemli artı özelliklerindendir. Ayrıca; geriye kazanılmaya 

elverişlidoğada kolayca yok edilebildiğinden çevre dostu olması endüstride yaygın 

kullanım alanı bulmasını sağlamıştır (Soroka, 1999). 
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Tez çalışmasında; kullanılan Hutpak Kâğıdı, 17-18 gr/m2 ağırlığında, 

%100 selülozdan mamul, bir yüzü parlak, meyvelerin sarılıp muhafazasında 

kullanılmakta olup, özellikle narenciye ürünlerinde tercih edilmektedir. Hutpak 

kağıda alternatif olarak çalışılmış olan filtre kağıdı ise genellikle selülozdan 

yapılan yarı geçirgen bir kağıttır ve laboratuarlarda vazgeçilmezdir. Kullanılan 

kağıt türüne göre hızlı, orta veya düşük hızda olabilen filtrasyon yöntemi ile katı 

veya yarı katı maddelerin ayrıştırılması amacıyla laboratuvarlarda fiziksel bariyer 

olarak kullanılır. Özellikle; bölgemizde narenciye üretimi son derece önemli bir 

tarımsal faaliyet olduğu ve yüksek ihracat kalemini oluşturduğu düşünüldüğünde 

depolama ve pazarlama aşamalarında kalitenin korunması ve raf ömrünün 

artırılması bölge üreticileri açısından oldukça önem arz etmektedir. Hasat edilen 

ürünlerin büyük bir bölümü üreticiler ve aracı-depocular tarafından çeşitli 

kimyasallar (difenil vb.) uygulanarak depolanmaktaydı. Ancak, yapılan 

düzenlemelerle kanserojen olduğu belirlenmiş olan difenilli kağıt, Avrupa 

Birliği’nde kullanımı yasaklanmış dolayısıyla ülkemizde de Avrupa Birliği 

direktiflerine uyum kapsamında yasaklanmıştır. Kullanımı yasak ve kanserojen 

olan difenilli kâğıttın uygulamadan kaldırılması, sektörde faaliyet gösteren firmalar 

için kaplama materyali kullanımı konusunda boşluk oluşturmakta alternatif 

ürünlerin geliştirilmesi gerekmektedir. Tez çalışması kapsamında; kağıt 

ambalajlarda yasak olan kimyasallara alternatif olarak uygulanabilecek aktif kağıt 

üretimi üzerinde çalışılmıştır.  

Türkiye’de 2019 yılında 4.301.415 ton turunçgil üretimi gerçekleşmiş olup, 

üretimin %90’ı Akdeniz, %9’u Ege Bölgesi’nden karşılanmaktadır. (TÜİK, 2020). 

Turunçgiller de diğer meyvelerde olduğu gibi bahçede, hasat sırasında ve hasat 

sonrasında pek çok fungal etmenin neden olduğu hastalıklara maruz kalmaktadır. 

Turunçgil meyvelerinin dahil olduğu taze meyve ve sebzeler gibi dayanıksız 

ürünlerin hasat ile kullanım arasındaki geçen dönemde uğradıkları kayıpların 

%50’lere ulaştığı bildirilmiştir (Waller ve ark. 2001). Hedef mikroorganizma 

olarak seçilen Penicillium expansum ve Penicillum digitatum küfleri; küf 
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çürüklüğüne neden olmakta, başta turunçgil meyveleri olmak üzere elma ve 

benzeri ürünlerde de kaliteyi ve depo ömrünü sınırlayan en önemli faktör olduğu 

literatürde de vurgulanmaktadır (Whiteside ve ark., 1989; Özbek ve Delen, 1995). 

Mevcut literatür çalışmalarında; çevre koşullarına karşı kimyasal olarak 

stabil olmayan, D-Limonenin uçuculuğunun geciktirilmesi ile yapısının korunması 

amacıyla lipozom ve siklodekstrinin enkapsülasyon teknikleri ile uygulanabilirliği 

üzerine çalışmalar yapılmıştır. Ancak, D-Limonenin lipozom ve siklodektrin 

yöntemleriyle kapsüle edilmesiyle limonenin uçuculuğu geciktirilecek ve 

gerçekleşebilecek yavaş salınım ile birlikte limonenin antifungal etkisinden uzun 

süre faydalanabilinecektir. Ayrıca; her iki yöntemin aktif kağıt üretiminde 

kullanımıyla ilgili çalışmalarının sınırlı olması, iki yeni enkapsülasyon tekniğinin 

kıyaslanacak olması tez çalışmasının özgünlüğünü oluşturmaktadır. 

Tez çalışması; antimikrobiyal etkiye sahip limonenin uçuculuğunun 

azaltılarak, çevre faktörlerine karşı stabilitesini korumak, istenilen oranlarda 

kontrollü şekilde salımını gerçekleştirmek için daha verimli yararlanabilmek için, 

lipozom ve siklodekstrin yöntemleri ile enkapsüle edilmesi, kağıt ambalajlarda 

uygulanması yönünde kurulmuştur.  

Tezin amacı; gıda ambalajlanmasında kullanınan kağıt ambalajların 

kaplanmasında kullanılan kimyasallara alternatif olarak, doğal D-Limonenin 

kapsüle edilmesi, verimlilik ve salınım konusunda en uygun enkapsülasyon 

yönteminin kıyaslarak belirlenmesi ve kağıtta antimikrobiyal etkisinin 

araştırılmasıdır. Bu amaçla; 

 

• D-Limonenin lipozom ve siklodekstrin yöntemleri ile enkapsüle 

edilmiş ve enkapsülasyon verimliliği belirlenmiştir. 

• Hutpak kağıtları ve filtre kağıtları D-Limonen içerikli çözeltiler ile 

daldırma yöntemi ile birleştirilmiştir. 
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• Kağıdın fiziksel özelliklerinde oluşabilecek değişimler belirlenmiştir. 

(Germe testi, Renk analizi) 

• Kağıt örneklerinin depolama süresince aktif özelliklerindeki değişim; 

• Kağıt örneklerinde kalan D-Limonen miktarı 

• Kağıdın zamana bağlı antifungal özelliğindeki değişim belirlenmiştir. 
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2.ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR 

 

2.1. Gıda Ambalajlamada Kağıt Kullanımı 
Gıda sanayisinde yaygın ölçüde kullanılan kağıt esaslı ambalaj 

malzemelerinin ana hammaddesi, birincil odun selülozu ve ikincil atık kağıt 

elyaflardır. Kağıt üretim teknolojisi genel olarak; odun, yıllık bitki, atık kağıt gibi 

hammaddelerden kimyasal, yarı kimyasal ve mekaniksel yollarla olmakta ve bu 

sayede fiziksel özellikleri geliştirilmektedir. Kağıdın malzeme niteliklerinin 

tanımlanmasında kullanılan ölçülebilir özellikler; kağıdın cinsi, kalınlık veya 

gramajdır. Gramaj, standart çevre koşullarında (20⁰C sıcaklık ve %65 bağıl nem) 

kağıdın birim alanının ağırlığıdır ve genellikle g/m2 birimi ile belirtilir. 

Kağıtların kriterlerinin belirlenmesinde; optik özellikler (renk, parlaklık, 

matlık), dayanım özellikleri (gerilme gücü, çekme dayanımı, başlangıç yırtılma 

dayanımı, patlama dayanımı), geçirgenlik özellikleri (nem ve gaz) gibi özellikler 

etkili olmaktadır. Kağıt çeşitleri ve kağıt esaslı ambalajlar; Sargılık kağıtlar ( Kraft, 

sülfit, parşömen, hutpak vb.), karton kutular, oluklu mukavva kutular, viol, 

polistirenli kutular olarak sınıflandırılmaktadır (Üçüncü, 2007). 

Kağıt ve karton malzemeler özellikle; restaurantlarda sıcak içecek ve 

yiyeceklerin ambalajlanmasında, sallama çay poşetlerinde kullanılan filtre 

kağıtlarında, fırın/pastane ürünlerinin ve kuru gıdaların ambalajlanmasındaki gibi 

çok farklı amaçlar için kullanılmaktadır. Ayrıca; un, şeker ve makarna gibi 

gıdaların ambalajında sebze, meyve ve yumurtaların taşınmasında da sıklıkla 

karşımıza çıkmaktadır. 

Özellikle narenciye ürünlerinde sargı kağıt olarak kullanılan Hutbak 

(Foodpack) kağıtları; 18-32 gr/m2 arasında beyaz ve renkli olarak üretimi yapılan, 

%100 selülozdan mamul ve geri dönüştürülebilir, bir yüzü parlak olup tam tutkallı 

kağıt çeşididir. Tüketime hazır gıdalarda, laminasyon ürünlerinde, hediyelik 

eşyalarda, tekstil sanayisinin farklı alanlarında da kullanılmaktadır. Literatür 

incelendiğinde; hutpak kağıt ile yapılmış herhangi bir çalışmaya rastlanılmamıştır. 
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Şekil 2.1. Hutpak kağıt örnekleri  
 

Filtre kağıdı; genellikle selülozdan yapılan yarı geçirgen bir kağıttır. 

Kantitatif ve kantitatif rutin analizler için idealdirler ve laboratuvarlarda 

vazgeçilmezdir. Kullanılan kağıt türüne göre hızlı, orta veya düşük hızda olabilen 

filtrasyon yöntemi ile katı veya yarı katı maddelerin ayrıştırılması amacıyla 

laboratuvarlarda fiziksel bariyer olarak kullanılır. 

 

 
Şekil 2.2.  Filtre kağıt örnekleri 
 

2.2. Kağıt Esaslı Aktif Ambalaj Uygulamaları 

Gıda ambalajları, gıda güvenliğini artırmaya ve raf ömrünü uzatmaya 

yardımcı olarak, gıda ürünlerinin UV ışığı, oksijen, su buharı, basınç, ısı gibi 

çevresel faktörlerden korunmasında hayati bir rol oynamaktadır. Aktif paketleme 

teknolojileri ile ekolojik sorunların çözümünde ve tüketici kabul edilebilirliğini 

artırmada olumlu etkileri nedeniyle daha yenilikçi yaklaşımlar üzerinde 

çalışılmaktadır. 
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Aktif ambalajlama sentetik katkı maddeleri içerebilmesine rağmen, aktif 

gıda paketleme için biyolojik olarak parçalanabilen malzemelerde uçucu yağlar 

gibi biyoaktif bileşiklerin kullanımına artan bir ilgi vardır. Kağıt ambalaj 

uygulamaları biyolojik olarak parçalanabilir ve yenilenebilir olduğundan çevresel 

açıdan güvenlidir (Khwaldia ve ark., 2010; Singh ve ark., 2017). 

Literatürde aktif kağıt ambalaj üretimi üzerine yapılmış sınırlı sayıda 

çalışma mevcuttur (López-Gómez ve ark., 2020; Akbaş, 2017). Bu çalışmalarda 

daha çok tarçın, kekik uçucu yağları kullanılmıştır.  Literatürde aktif kâğıtların 

depolama stabilitesini belirlemeye yönelik ve D-Limonen içerikli aktif kağıt 

üretimi üzerine bir çalışmaya rastlanılmamıştır. Akbaş (2017), tarçın yağıyla 

kaplanmış aktif kağıt tabakaların tasarımı isimli çalışmada; Üç kaplama tekniği, 

daldırarak, ultrasonik (80 kHz and 100% güçte) ve vakum altında (50 kPa) 

kaplama ile tarçın yağını kağıtlarla birleştirmişlerdir. Üç farklı konsantrasyonda 

(2%, 4% ve 6% (v:v)) hazırlanan tarçın yağı-etanol solüsyonu, kaplama ortamı 

olarak kullanılmıştır. Farklı metod ve tarçın yağı konsantrasyonu kullanılarak 

hazılanan kâğıtlarda, sinamaldehit içeriğini belirlemek için, GC-MS analizleri 

yapılmıştır. Buna ek olarak, üretilen aktif tabakaları değerlendirmek için toplam 

fenolik madde miktarı, antioksidan aktivite, Aspergillus niger ve Penicillium 

expansum a karşı olan antimikrobiyel aktivite analizleri yapılmıştır. Bu çalışmada, 

sinamaldehit miktarı ile Aspergillus niger ve Penicillium expansum’ a karşı olan 

antimikrobiyel etki arasında yüksek şekilde korelasyon olduğu bulunmuştur. Tüm 

kaplama teknikleri, kağıt matrikse tarçın yağı geçişi açısından başarılı olmuştur 

fakat yapılan çoğu analizde ultrasonik kaplamanın diğer tekniklerden önde olduğu 

belirlenmiştir. 

Rodriguez ve ark. (2007), gıdalarla temas etmesi amaçlanan kağıt ambalaj 

malzemeleri için parafin bazlı "aktif kaplamalarda"; karanfil, tarçın, kekik, 

sinnamaldehit ile zenginleştirilmiş doğal uçucu yağların antimikrobiyal etkisini 

değerlendirmişlerdir. Yapılan analizlerde; tarçınlı parafin kaplaması, Candida 

albicans, Aspergillus flavus mikroorganizmalarını tamamen inhibe ettiği ve hem 



2.ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR                                                           Hatice Çağla PAN 

10 

Penicillium nalgiovense hem de Penicillium roqueforti'ye karşı önemli etkinlik 

sağladığı görülmüştür. Buna karşılık, test edilen gram-pozitif bakteriler de 

(Bacillus cereus, Listeria monocytogenes, Enterococcus faecalis ve Staphylococcus 

aureus) hiçbir inhibisyon gözlenmezken gram-negatif bakterilere karşı inhibe edici 

aktivite gösteren tek aktif kaplamanın, zenginleştirilmiş tarçın esansiyel yağı 

olduğunu bildirmişlerdir. 

Rodriguez ve ark. (2008), tarçın uçucu yağının katı balmumu parafin ile bir 

aktif kaplama olarak birleştirilmesine dayanan çalışmada yeni bir aktif kağıt 

ambalaj geliştirmişlerdir. Aktif kağıdın antifungal aktivitesi in vitro koşullarda 

Rhizopusstolonifer'e karşı test edilmiş sonuçların, aktif kaplama 

formülasyonundaki uçucu yağ miktarı ağırlıkça % 6 olduğu zaman R. stolonifer'in 

büyümesini tamamen engellediğini göstermiştir. Daha sonra aktif kağıt, farklı 

saklama süreleri kullanılarak dilimlenmiş ekmek üzerinde denenmiş, 3 günlük 

depolamadan sonra tarçın esansiyel yağı ile neredeyse tam inhibisyon elde 

edilmiştir. Katı faz mikro ekstraksiyonu ile kalitatif analiz ve dilimlenmiş ekmekte 

sinnamaldehit tayini de gerçekleştirilmiş ve küfün engellenmesi ile ekmeğin 

içindeki sinnamaldehit miktarı arasındaki güçlü uyuşmayı doğrulamıştır. 

 

2.3. Esansiyel Yağlar  
Orta çağlardan beri uçucu yağlar; ilaç, sıhhi, kozmetik, tarım ve gıda 

endüstrilerinde bakterisidal, virüsidal, fungisidal, antiparazitik, insektisidal, tıbbi ve 

kozmetik uygulamalarda yaygın olarak kullanılmaktadır. Uçucu yağlar;, 

çoğunlukla aromatik bitkilerden damıtılarak, terpenler ve terpenoidler, fenolden 

türetilmiş aromatik bileşenler ve alifatik bileşenler gibi çeşitli uçucu moleküller 

içerirler (Bakkalı ve ark., 2008).   

Uçucu yağlar; sıvı, uçucu, berrak ve nadiren renkli, yağda ve genellikle 

sudan daha düşük yoğunlukta organik çözücülerde çözünür. Uçucu yağları elde 

etmek için; distilasyon ve ekstraksiyon yöntemleri uygulanmakta olup; su 

distilasyonu (HD), süperkritik sıvı ekstraksiyonu (SFE), mikrodalga ekstraksiyonu 
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(MWE) ve katı-faz mikroekstraksiyonu (SPME) gibi yöntemler son yıllarda 

uygulanan yöntemlerdir. Uçucu yağların bakterisidal ve fungisidal özelliklerinden 

dolayı, ekolojik dengeyi korumak için sentetik kimyasal ürünlere alternatif olarak 

farmasötik ve gıda kullanımları giderek daha yaygın hale gelmektedir (Attokaran, 

2017; Burt, 2004; Zhao ve ark., 2019). 

Uçucu yağlar, doğada halihazırda gözlemlenen özellikleri nedeniyle, 

parfümlerde ve makyaj ürünlerinde, sıhhi ürünlerde, dişçilikte, tarımda, gıda 

koruyucu ve katkı maddesi olarak ve doğal ilaçlar olarak kullanılmaktadır. 

Örneğin, D-Limonen, geranil asetat veya d-karvon, parfümlerde, kremlerde, 

sabunlarda, yiyecekler için aroma katkı maddeleri olarak, ev temizlik ürünleri için 

koku olarak ve endüstriyel çözücüler olarak kullanılır (Silva ve ark., 2003). 

Uçucu yağlar, aromatik bitkilerin çeşitli kısımlarından elde edilen uçucu 

sıvılardır ve aroma bileşiklerine göre tanımlanabilirler. Bu biyoaktif bileşikler, gıda 

kaynaklı patojenlerin büyümesini önleme ve gıda ürünlerini koruma yetenekleri 

nedeniyle aktif paketleme için uygundur. Uçucu yağların aktif gıda ambalajlarına 

yönelik mevcut uygulamaları meyve, sebze, balık ürünleri, et ürünleri, süt ve süt 

ürünleri, ekmek ve unlu mamuller gibi farklı gıda gruplarına uygulanan film ve 

kaplama formundaki kullanımlarını içerir. Uçucu yağ bileşenlerinin yapısal 

düzenlemesi, nihai ambalaj malzemesi mikro yapısı üzerinde bir etkiye sahiptir 

(Sharma ve ark. 2021). Uçucu yağlar; 

 

 Türüne ve konsantrasyonuna bağlı olarak malzemelerin çekme, bariyer 

ve optik (renk, parlaklık ve şeffaflık) özelliklerini artırabilir.  

 Oksijen tutucu olarak hareket etme yeteneklerinden dolayı ambalaj 

malzemelerinin antioksidan aktivitesini arttırır ve aktif maddelerin 

kaplanmış gıda ürünlerine difüzyonuna izin verir.  

 Yüksek miktarda biyoaktif bileşik içerdiğinden, ambalaj malzemesinin 

antibakteriyel özelliklerini iyileştirir ve bu da gıdaları patojenik 

bakterilerden korur.  
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Uçucu yağların biyolojik olarak parçalanabilen malzemelerde katkı maddesi olarak 

kullanılabilmesi için Avrupa Komisyonu tarafından tescil ettirilmesi gerekmektedir 

(Sharma ve ark. 2021). Uçucu yağlar kullanılarak yapılan aktif özellikteki yenebilir 

film çalışmalarına ilişkin veriler Çizelge 2.1’de verilmiştir. Çizelge incelediğinde; 

uçucu yağların farklı biyopolimerlerde kullanımları sonucunda elde edilen 

kazanımlar verilmiştir. Ayrıca antimikrobiyal ve antioksidan etkilerin uçucu yağ 

türüne göre değiştiği görülmektedir. 

  

Çizelge 2.1. Uçucu yağ içerikli biyopolimer esaslı film çalışmaları (Sharma ve ark., 
2021)  

Uçucu 
yağ 

Biyopolimer Önemli Bulgular 
 

Referans 
 

Kekik 
yağı, 
Limon 
otu yağı 
ve 
adaçayı 
yağı 

Sodyum Aljinat 

• En güçlü antimikrobiyal 
aktivite gösteren yağın 
kekik yağı olduğu 
belirlenmiştir. 

• Esansiyel yağlar ve 
polisakkaritler içeren 
nano emülsiyonların 
yenilebilir film 
oluşturmak için 
kullanılabileceği 
belirlenmiştir. 

 

Acevedo-
Fani ve ark. 
(2015) 
 

Öjenol 
Kitosan pektin 
nişastası 

• Filmin fonksiyonel 
özelliklerini, 
antimikrobiyal ve 
antioksidan özelliklerini 
geliştirildiği 
belirlenmiştir.. 

 

Zheng ve 
ark. (2019) 
 

Tarçın 
yağı 

Kitosan sakızı 
arap yenilebilir 
film 

• Filmlerin su bariyeri 
özelliklerini 
geliştirilmiştir. 

• Büyük ölçüde 
geliştirilmiş antioksidan 
etkinliği sağlanmıştır. 

 

Xu ve ark. 
(2019) 
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Kekik 
yağı Soya proteini 

• E. coli ve S. aureus'a 
karşı güçlü 
antibakteriyel aktivite 
görülmüştür. 

• Daha iyi mekanik 
özellikler gösterdiği ve 
su buharı bariyeri 
olduğu görülmüştür. 

 

Dos Santos 
Paglione ve 
ark. (2019) 
 

 
Biberiye 
yağı, 
nane 
yağı 

 
Kitosan pektin ve 
nişasta polimeri 

 
• Azaltılmış çekme 

mukavemeti ve su 
bariyeri özellikleri 
gösterdiği görülmüştür. 

• Geliştirilmiş esneklik 
sağlanmıştır. 

• B. subtilis, E. coli ve 
L.monocytogenes’e  
karşı inhibisyon bölgesi 
en az %40 artmıştır. 

 

 
Akhter, 
Masoodi,  
Wani ve 
Aksine 
(2019) 
 

Karanfil 
Yağı 

Narenciye pektini 
 

• Geliştirilmiş ısı 
stabilitesi sağlanmıştır. 

•  S. aureus ve 
L.monocytogenes’e 
karşı antimikrobiyal 
etkinlik görülmüştür. 

 

Nisar ve ark. 
(2018) 
 

 
Zencefil 
esansiyel 
yağı 
 
 
 

Jelatin bazlı film 

• Geliştirilmiş antioksidan 
aktivite gözlenmiştir, 
ancak antibakteriyel 
aktivite gözlenmemiştir. 

Alexandre, 
Lourenço, 
Bittante, 

Moraes ve 
Amaral 

Sobral (2016) 
 

Kekik 
esansiyel 
yağı 

βsiklodekstrin (s-
CD) ε-polilisin 
nanopartiküller, 
jelatin 

• Tavuk üzerinde C. jejuni 
karşı mükemmel 
antimikrobiyal aktivite 
sergilemiştir. 

 

Lin ve ark. 
(2018) 
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Karanfil 
esansiyel 
yağı 

Polilaktik asit ve 
poli(bütilen)adipat-
ko-tereftalat)  

• Karanfil yağı %80 UV 
engelleme özelliği 
sergilemiştir. 

•  S. aureus'un 6,5 log 
CFU/Ml ‘dan 0 log 
CFU/mL’a azaltılarak 
tamamen öldürülmesi 
gözlenmiştir. 

 

Sharma ve 
ark.(2020a) 
 

Biberiye 
esansiyel 
yağı 

Nişasta-karboksi 
metil selüloz 

• S. aureus'a karşı 
inhibitör etkiler arttı, 
daha yüksek su buharı 
geçirgenliği 
gözlenmiştir. 

 

Mohsenabadi 
ve ark. (2018) 
 

Tarçın 
esansiyel 
yağı 

Polilaktik asit ve 
poli(bütilen) 
adipat-ko-
tereftalat) 

• Ağırlıkça %10 tarçın 
yağı - PLA-PBAT film 
UV engelleme 
özelliğinde %80 artış 
gözlenmiştir. 

• E. coli biyofilmini 
%89,82 oranında 
inhibe etmiştir. 

•   S. aureus büyümesini 
4,26 log CFU/ml 
azaltmıştır. 

 

Sharma ve 
ark. (2020b) 
 

Biberiye 
yağı, 
Mersin 
yağı ve 
Kekik 
yağı 

Polilaktik asit 
(PLA) 

• %1,5 ticari kekik yağı ve 
%5 doğal mersin yağı 
Aspergillus niger sp. 
karşı antifungal 
aktiviteyi önemli ölçüde 
arttırmıştır. 

 

Yahyaoui ve 
ark. (2016) 
 

 

Aromatik bitkiler ve bunlardan elde edilen esansiyel yağlar, tüm dünyada 

olduğu gibi ülkemizde de yüzyıllardan beri halk arasında hastalıkların tedavisi 

amacıyla ve gıda ürünlerinde koruyucu ve lezzet verici olarak kullanılmaktadır. 

Gelişen teknolojiye paralel olarak kullanımı gittikçe artmış bulunan sentetik katkı 

maddelerinin sağlık üzerinde birçok yan etkilerinin ortaya konmuş olması ve 
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mikroorganizmaların sentetik antimikrobiyallere karşı direnç oluşturması gibi 

nedenler, tıbbi ve aromatik bitkilerin ve bunlardan elde edilen esansiyel yağların ve 

ekstraktların kullanımını tekrar ön plana çıkarmış ve bu ürünlerin gıdalarda, 

hayvan yemlerinde ve organik tarım uygulamalarında kullanımının 

geliştirilmesiyle ilgili çalışmaları hızlandırmıştır.  

Bitki esansiyel yağlarının antibakteriyel, antifungal, antiviral, antioksidatif 

ve antimutajenik etkilerine yönelik elde edilen araştırma sonuçları genel olarak 

pozitif yöndedir. Bu nedenle bitkisel uçucu yağ ve ekstrakt kullanımının etkili 

çözüm yollarından biri olabileceği kabul edilmektedir. Bitki esansiyel yağlarının 

çoğunda mutajenik etkinin görülmemesi, bu yağların birçok sentetik gıda katkı 

maddesinin yerine kullanılabilecek potansiyel bir kaynak olduğunu göstermektedir 

(Germinara ve ark, 2017;  Hassoun ve Emir,. 2017; Kalagatur ve ark, 2018; Pateiro 

ve ark., 2018). 

Son yıllarda uçucu yağlar, diğer sektörlerde artan kullanımıyla birlikte gıda 

sektöründe de aroma vermek, gıdanın kalitesini arttırmak, oksidasyon ve 

mikrobiyel aktivite sonucunda oluşabilecek bozulmaları minimize etmek amacıyla 

kullanılmaktadır. Hava, ışık, nem ve yüksek sıcaklıkta kimyasal olarak stabil 

olmayan uçucu yağlar, oldukça hızlı bozulmaya uğrarlar. Esansiyel yağlar, gıda 

ambalajına dahil edildiğinde antioksidan ve antimikrobiyal özelliğinde artış 

sağlama, UV bariyeri özelliği oluşturma gibi sayısız öneme sahiptir. Ancak, aynı 

zamanda birkaç sınırlaması vardır. Uçucu yağın aktif ajan olarak kullanılmasının 

dezavantajları, düşük çözünürlüğü, yüksek uçuculuğu, güçlü aroması ve gıdaların 

organoleptik özelliklerini olumsuz etkileme olasılığıdır. Ayrıca uçucu yağlar zayıf 

çözünürlüğe, ısı ve ışık hassasiyetine ve yüksek uçuculuğa sahiptir. Bunlar 

nedeniyle, uçucu yağın ambalajdan malzemesinden kaybı hızlı olabilmektedir. 

Uçucu yağların uçuculuğunu azaltmak için nano emülsifikasyon ve enkapsülasyon 

teknolojisinden faydalanılmaktadır (Sharma ve ark. 2021). 

Uçucu yağın gıda ambalajındaki bir diğer önemli dezavantajı, gıdaların 

organoleptik özelliklerini olumsuz etkileme olasılığıdır. Üründeki uçucu yağ 
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seviyesi yüksekse, kabul edilebilir organoleptik seviyesini aşabilir ve bu da gıda 

ürününün doğal tadının değişmesine neden olabilmektedir (Ribeiro ve ark., 2017). 

Bu sorunlara çözüm olarak geliştirilen mikroenkapsülasyon teknolojisi ile 

uçucu yağların uygun özellikteki katmanlar aracılığıyla kaplanarak uçuculuklarının 

geciktirilmesi sağlanmakta ve bu sayede içerdiği bileşenlerin korunması, sıvı gıda 

formunun kuru toz formlara dönüştürülmesi, raf ömrünün uzatılması, işleme, 

depolama ve taşıma süreçlerinde karşılaşılabilecek olası problemlerin azaltılması 

sağlanmaktadır (Jackson ve ark., 1991). 

Depolama süreleri boyunca, bozulmaya neden olan mikroorganizmalara ve 

lipid oksidasyonuna karşı çok hassas olan çeşitli gıdaların olması piyasada yüksek 

kayıplara yol açmaktadır. Ayrıca, sağlıklı ve güvenli gıda ürünlerine yönelik 

sürekli artan tüketici talebi, araştırmacıları, gıdaların kalite ve güvenliğini birlikte 

besin değerlerini ve duyusal özelliklerini koruyarak geliştirmek için daha doğal 

alternatif yaklaşımlar bulmaya yöneltmiştir. Uçucu yağların, Avrupa Komisyonu 

(EC) ve FDA tarafından katkı maddesi olarak onaylandığından, artık sentetik 

koruyucular yerine gıda ürünlerinin üzerinde kullanılmaları için çalışmalar 

artmaktadır. Ayrıca, biyoaktif özellikleri nedeniyle aktif ambalajlarda katkı 

maddesi olarak kullanılan uçucu yağlara artan bir ilgi vardır. Bu çalışmalarda 

esansiyel yağlarının ambalaj malzemeleriyle bileşmesi sağlanarak taze ürünlerde 

biyojenik aminlerin gelişiminin kontrol altına alınması ve antimikrobiyal özellikte 

ambalaj malzemesigeliştirilmesi üzerine patent başvuruları yapılmaktadır (Ribeiro 

ve ark., 2017).  

 

2.4. Limonen 

2.4.1. Limonenin Kimyasal Yapısı 
Turunçgil kabuk yağında bulunan uçucu yağların büyük çoğunluğu 

terpenlerden (monoterpen, sesquiterpen) oluşmakta olup, bu monoterpenler, 

turunçgil yağlarının ana bileşenlerini oluştururlar. Bu monoterpenlerin ana bileşeni 

ise limonen olmasına ragmen içinde bulunan oksitlenmiş terpen türevi ve 
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miktarındaki farklılıktan dolayı her turunçgil yağının kokusu ve aroması farklıdır. 

Örneğin portakal kabuk yağında limonen içeriği %90’dan fazla iken, limon kabuk 

yağında limonen içeriğinin % 65 civarında olduğu bildirilmektedir (Ruberto, 2002). 

Limonen (p-menta-1,8-dien) portakal, mandalina, limon ve greyfurt gibi narenciye 

meyvelerinden elde edilen yağın ana maddesidir. Limonen’in aktif formu D-

Limonendir (Bacanlı ve ark., 2017).  

Limonen (CAS-No. 138-86-3), D- veya L-enantiyomerlerin bir karışımı 

olarak doğal olarak oluşan siklik bir monoterpendir. D-Limonen (CAS-No. 5989-

27-5) hoş portakal veya turunçgil benzeri kokusuyla bilinirken, L-limonen (CAS-

No. 5989-54-8) genellikle hoş olmayan terebentin benzeri bir kokuya sahip olduğu 

belirtilmiştir. Oda sıcaklığında limonen renksiz bir sıvı oluşturur. Limonen; 136,24 

g / mol moleküler ağırlığa sahiptir, yüksek derecede lipofiliktir (logPOW = 4,57) 

ve sonuç olarak suda çok az çözünür (25 ° C'de 13,8 mg / L).Limonenin kimyasal 

yapısı Şekil 2.3’te verilmiştir. FDA’a göre; GRAS kategorisinde yer almaktadır 

(FDA, 2017).  

In vivo ve in vitro çalışmalarda D-Limonen’in antimikrobiyal, antioksidan, 

antienflamatuar, anti-stres ve muhtemel hastalık önleyici özelliklere sahip olduğu 

belirtilmiştir (Roberto ve ark. 2010).  

Feng ve ark., (2017), çalışmasında; uçucu yağların çeşitli gıda kaynaklı 

patojenlere karşı etkili antimikrobiyal ajan olduklarını ancak, kendine özgü tat ve 

kokularından dolayı gıda muhafaza alanındaki uygulamalarının sınırlı kaldığını 

belirtmişlerdir. Nitekim D-Limonenin uçucu yağ olması ve uçucu bileşenlerin 

kolayca çevre koşullarından etkilenerek buharlaşmasının geciktirmek için 

mikroenkapsülasyon teknolojisinden yararlanılmaktadır. Mikroenkapsülasyon 

uçucu yağlara bir kalkan oluşturarak stabilitesinin korunması, raf ömrünün artması, 

kontrollü salınımının sağlanması, tat ve kokunun maskelenmesi, taşınma kolaylığı, 

besinsel kaybının azaltılması gibi birçok avantaj sağlayabilmektedir. 
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Şekil 2.3. Limonenin kimyasal yapısı 
 

2.4.2. Limonenin Antimikrobiyal ve Antioksidan Aktivitesi 
Limonenin antimikrobiyal aktivitesi ile ilgili en eski araştırmalar 1950 

'lerin başlarına kadar uzanmaktadır ve o zamandan beri tartışılmaktadır. Dabbah ve 

ark.,(1970) yapmış olduğu çalışmada; portakal, limon, greyfurt ve mandalina 

meyvelerinden D-Limonen ile uçucu yağlarının inhibitör etkisini kıyaslayarak, 

limonenin antimikrobiyal özelliklerini araştırmış; saf limonenin bu meyvelerde 

bulunan diğer uçucu  yağlara kıyasla antimikrobiyal etkisinin  oldukça etkili 

olduğunu bulmuştur. Winniczuk ve Parish (1997), çalışmalarında; düşük saflıkta 

D-Limonenin (% 66) tüm mayaların ve gram-pozitif bakteri büyümesini inhibe 

ederken, gram-negatif bakteri türlerine karşı etkinlikten yoksun olduğunu 

gözlemlemiştir.  

Dorman ve Deans (2000), çalışmalarında; limonenin antimikrobiyal 

aktivitesini taramışlar ve geniş bir mikroorganizma yelpazesine karşı orta düzeyde 

aktivite gösterdiğini bulmuşlardır. Bugüne kadarki çalışmalar göz önünde 

bulundurulduğunda; önemli miktarda antimikrobiyal elde etmek için nispeten 

yüksek D-Limonen konsantrasyonlarına gereksinim duyulduğunu belirlemişlerdir. 

Literatür incelendiğinde; Limonenin maya ve küfler üzerine antimikrobiyel 

etkisini belirlemeye yönelik yapılan çalışmalarda, etkinin mikroorganizma türüne 

bağlı olarak değişebileceği vurgulanmıştır (Zahi ve ark, 2015; Marianna ve ark, 

2011; Umagiliyagea ve ark. 2016).   

D-Limonenin güçlü antioksidan özelliklere sahip olduğu ve organizmaları 

oksidatif hasardan koruduğu ve  serbest radikalleri bertaraf ettiği tespit edilmiştir 
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(Maróstica ve ark., 2009; Martínez ve ark., 2017; Sarjono ve ark., 2019). Ayrıca D-

Limonenin lipit peroksidasyonu azalttığı, antioksidan enzim aktivitelerini (SOD, 

CAT, GPx, GST) arttırdığı belirlenmiştir (Tang ve ark,  2019).  

Özellikle son yıllarda sentetik katkı maddelerinin potansiyel tehlikeleri 

nedeniyle tüketicilerin doğal bileşenlere olan artan talebi doğrultusunda gıdalarda 

koruyucu olarak kullanılan kimyasallara karşı bir alternatif olabileceği 

belirtilmiştir. Limonen esansiyel yağının antimikrobiyal ve antioksidatif etkilerine 

yönelik elde edilen araştırma sonuçları genel olarak pozitif yönde olup, birçok 

sentetik gıda katkı maddesinin yerine kullanılabilecek potansiyel bir kaynak 

olduğunu göstermektedir. 

 

2.4.3. Limonenin Antikanser ve İnsektisit Aktivitesi  

Limonen, çeşitli kanser türlerine karşı kemopreventif özellikleri nedeniyle 

araştırılmış olup; limonenin saf formda veya portakal kabuğu yağının (>% 90 D-

Limonen) bir bileşeni olarak uygulanması, meme, deri, akciğer ve ön mide 

kanserlerinin gelişimini inhibe ettiği görülmüştür (Elson ve ark., 1998; Haag ve 

ark., 1992). Uçucu yağlar ve bileşenleri, zengin bir biyoaktif kimyasal kaynağı 

oldukları için depolanmış ürünlerin korunması açısından; tarım ilaçları olan sert 

pestisitlere karşı çekici bir alternatif olarak giderek daha fazla kabul edilmektedir 

(Shaaya, 1997). Limonen, böcek öldürücü özellikleri olduğu bilinen birçok siklik 

monoterpen arasındadır. Daldırma yöntemini kullanarak, ortama % 50 limonen ile 

müdahale edildiğinde su sümbülü bitinde % 73'lük bir ölüm oranı olduğunu 

belirlemiştir (Haag, 1986). 

Yapılan bir çalışmada; fümigasyon yoluyla limonene maruz bırakılan 

pirinç bitlerinde 19 ppm'lik bir LC50 değerine sahip olduğunu belirtmişlerdir. 

Ancak, bu bileşiğin bir sindirim testi kullanılarak hamamböcekleri üzerinde çok az 

etkiye sahip olduğu veya hiç olmadığı bulunmuştur (Karr ve Coats, 1992). Sonraki 

çalışmalarda limonenin hem Rhyzopertha dominica hem de Tribolium castaneum 

için öldürücü olduğu bulunmuştur (Prates ve ark., 1998). 

https://www.ncbi.nlm.nih.gov/pubmed/?term=Torres-Mart%26%23x000ed%3Bnez%20R%5BAuthor%5D&cauthor=true&cauthor_uid=29491647
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2.4.4. Limonen Uçucu Yağının Gıda Endüstrisinde Kullanımı 
D-Limonen içeren aktif ambalaj uygulamaları mevcut olup; gerek yenilebilir 

kaplamalara ilave edilerek gıdalara uygulanabilmekte gerekse polimerlere (sentetik 

veya biyopolimerelere) ilave edilerek aktif özellik kazandırılmaktadır.  

Dhitala ve ark. (2018), çalışmasında; çileklerinin raf ömrünün 

uzatılmasında ve kalite parametrelerinin korunmasında etkinliğini belirlemek için 

yenebilir kaplama malzemesi olarak limonen lipozomlarını ince film dehidrasyon 

yöntemi kullanılarak hazırlamıştır. Toplam maya ve küf sayımları, tepe boşluğu 

atmosfer analizi, pH, titrasyon asitlikği, toplam antosiyanin içeriği ve toplam 

fenolik madde analizleri yapılmıştır. 4°C depolamada 14 gün boyunca meyve 

kalitesinin korunduğu görülmüş olup, çileklerin daha düşük solunum hızına sahip 

olduğu ve depolama boyunca daha yüksek toplam antosiyanin içeriğine sahip 

olduğu belirlenmiştir. Böylece enkapsüle limonen lipozomlarının, çilek 

meyvelerinin raf ömrünü uzatmak ve kalitesini korumak için faydalı olduğu 

bulunmuş, lipozomlarının çileklerin hasat sonrası kalitesini korumada etkili 

olabileceği kanıtlanmıştır.  

Arrieta ve ark. (2013), gıda ambalajı uygulamalarında PLA-limonen 

karışımın karakterizasyonu adlı çalışmasında; limonenin PLA(Polilaktik asit)’e 

ilavesi, ile PLA filmlerinin mekanik özellikleri üzerindeki etkisi kopma 

uzamasında bir artış ve elastik modülde bir azalma şeklinde belirlenmiştir. 

Filmlerin plastikleşme özelliğinde gelişme gözlemlenmiş, oksijene karşı bariyer 

özelliklerinin ise azaldığı berlirlenmiştir. Bu sonuçlar, gıda ile temas eden 

malzemeler için esnek filmler elde etmek için doğal bir PLA plastikleştirici olarak 

limonenin kullanılmasının ve hatta aktif paketleme sistemlerinde aktif bileşik 

olarak test edilmesinin fizibilitesini göstermiştir. Petro-polimerlere umut verici 

alternatif olarak geliştirilen biyobozunur filmlere limonen ilavesiyle; filmlerde 

doğal plastikleştici görevi görerek esneklik kazandırmış, mekanik özelliklerini 

iyileştirmiştir.  
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Maleki ve ark. (2018), yapmış olduğu çalışma sonucunda; MAP (Modifiye 

Atmosferde Paketleme) ile kombinasyon halinde kitosan-limonen kaplamanın, 

salatalıkta ağırlık kaybı, sertlik, renk, pH, organoleptik özellikler gibi meyve 

kalitesi özelliklerini koruyarak ürünün hasat sonrası ömrünü uzatabileceğini ve 

mantar büyümesinin baskılanmasıyla çürümeyi azaltabileceğini belirlemişlerdir. 

Yapılan kaplamayla yarı geçirgen bariyer özellik sağlanmış ve bu sayede daha 

düşük ağırlık kaybına neden olan solunum hızı ve su kaybı olduğu tespit edilmiştir. 

 

2.5. Enkapsülasyon Teknolojisi 
Enkapsulasyon; bir maddenin veya karışımın başka bir madde veya sistem 

ile kaplanması veya hapsedilmesi olarak tanımlanmaktadır Enkapsülasyon 3 farklı 

boyutta yapılabilir; nanoenkapsülasyon (200 nm=0.2 µm‘den küçük), 

mikroenkapsülasyon (0.2-5000 µm) ve makroenkaspsülasyon (5000 µm‘den 

büyük) olarak sınıflandırılabilir. Enkapsülasyon teknolojisiyle; gıda sektorunde 

genellikle, sıvı damlacıkların, katı partikullerin veya gaz bileşenlerinin gıda 

saflığında kaplama materyalleri ile kaplanması ile; gıdaların raf ömrünü artırılması 

besin değerinin artırılması, olgunlaşma süresinin kısaltılması, gıdaların doğallığının 

korunması ve fonksiyonel özelliklerinin geliştirilmesi ile hedef bölgede etki 

göstermesi gibi faydalar sağlanmaktadır (Madene ve ark., 2006). 

Enkapsülasyonla gıda maddesinin stabilizasyonu sağlanırken, enkapsüle 

edilen maddenin yavaş salımı da gerçekleştirilebilir (Gökmen ve ark, 2012). Gıda 

ürünleri icerisinde coğunlukla katı ve sıvı yağlar, aroma bileşenleri, vitaminler, 

mineraller, renk bileşenleri ve enzimler mikroenkapsule edilmektedir. Bitki özü 

bileşiklerinin çeşitli endüstriyel uygulamalarında bazı sınırlamaların olması, 

ürünlerin fizikokimyasal özelliklerini, biyolojik aktivitelerini, raf ömrünü 

iyileştirmesi, ve etkinliğini optimize edilmesi açısından enkapsülasyon teknolojisi 

son yıllarda gelişmektedir (Cristina ve ark., 2021). 

Mikroenkapsülasyon teknikleri üç ana kategoride sınıflandırılabilir: 

ekstrüzyon, emülsiyon ve dehidrasyon (Cassani ve ark, 2020). Yöntem seçimi, 
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nihai ürün özelliklerinine göre belirlenmekte olup; genel kapsül boyutu, kullanılan 

kapsülleme teknolojilerine göre değişir. Kapsülleme işlemi genellikle üç aşamada 

gerçekleştirilir. Mikrokapsül üretmek için üç geleneksel adımın şematik gösterimi 

Şekil 2.4’te verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.4. Mikrokapsül üretmek için üç geleneksel adımın şematik gösterimi (Sarao 
ve Arora, 2017) 

 

İlk aşamada, biyoaktif bileşenin bir katı (aglomerasyon veya 

adsorpsiyon) veya sıvı (çözünme veya dağılma) matrisine dahil edilmesi 

bulunurken, ikinci aşamada, katı matris çözeltisi durumunda sıvı matris dağıtılır 

veya püskürtülür. Üçüncü aşama, sistemin fiziksel (buharlaşma, katılaşma ve 

kaynaşma), kimyasal (polimerizasyon) veya fizikokimyasal (jelleşme) süreç 

yoluyla stabilizasyonuna karşılık gelir. Ayrıca bu mikropartiküller, lipozomlar, 

moleküler inklüzyon, koaservasyon veya birlikte kristalizasyon kullanılarak da elde 

edilebilir (Sarao ve Arora, 2017). Genellikle gıda endüstrisinde kullanılan 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0924224421003447#bib65
https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0924224421003447#bib65
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geleneksel mikrokapsülleme teknolojileri, sprey kurutma, ekstrüzyon, 

koaservasyon ve emülsiyonlar gibi belirli fiziksel-kimyasal işlemlerle sınırlıdır. 

Çalışmamızda uygulamış olduğumuz iki enkapsülasyon yöntemi ayrıntılı 

anlatılmıştır. 

 

2.6. Lipozom Yöntemi ile Enkapsülasyon 

2.6.1. Lipozomun Yapısı 
Lipozomlar lipit tabaka ve sulu faz olmak üzere iki bölümden oluşurlar ve 

çapı 20 nm’den 20 μm’ye kadar değişen boyutlarda olabilirler (Taylor ve Morris, 

1995). Yunancada yağ anlamına gelen “Lipos” ve vücut anlamına gelen “Soma” 

kelimelerinden “Lipozom” kavramı türetilmiştir. Lipozom, ilk defa Alec D. 

Bangham tarafından 1961 yılında sentetik olarak yapılmıştır (Maherani ve ark., 

2011). 1965 yılında tanımlanan kapalı lipit çift tabakası, 1967 yılında lipozom 

adını almıştır. 

Fosfolipid moleküllerinin bir ucu suda çözünür diğer ucu suda çözünmez 

olduğundan su ile karıştırıldığında küre oluşturduğu gözlemlenmiştir. Lipozomların 

temel yapıları hücre membranı yapısına çok benzediğinden, in vitro araştırmalarda 

uzun yıllardır model membran olarak kullanılmaktadırlar. Ayrıca, lipozomlar ilaç 

taşıyıcı sistemi olarak da kullanılabilmeleri nedeniyle son yıllarda üzerinde çok 

çalışılan ve araştırmaların ilgi odağı konumunda yer almaktadırlar. Lipozomlar 

biyouygunluğa sahip materyaller olmaları, suda çözünebilen aktif bileşenleri 

hidrofilik olan merkezinde tutundurabilmeleri, suda çözünemeyen hidrofobik 

bileşenleri ise membranında tutundurabilmeleri, yan etkileri olmadan çevresel 

etkilere dayanıklı olması, biyoaktif bileşenlerin hücre içine ve hatta hücredeki 

bölmelere kadar ulaştırılmasını sağlayan yegane seçenek olması ve boyutlarının 

çeşitli işlemlerle istenen hale getirilebilmeleri gibi kabul gören biyolojik 

aktivitelere sahiptirler (Maja ve ark, 2020; Mozafari, ve ark, 2008; Torchilin, 

2005).  
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Şekil 2.5’te görüldüğü gibi; lipozomlar hem hidrofilik polar hem de 

hidrofobik apolar boşluklar içermekte üç boyutlu dış görünüşü bir topu 

andırmaktadır. Bu sayede suda çözünebilen maddeleri polar boşluklarında, yağda 

çözünebilen maddeleri ise hidrofobik boşluklarında kapsülleyerek bunlar için bir 

taşıyıcı vazifesi görürler (Liu ve ark., 2020). 

 

 

Fosfolipit       Hidrofilik kısım  Hidrofobik kısım 

 Şekil 2.5. Lipozomların sınıflandırılması ve yüzey uyarlaması. (Liu ve ark., 2020) 
(a) tek katmanlı kesecik, hidrofilik moleküller su fazında tutulur ve hidrofobik 
moleküller fosfolipid çift katmanlarına dahil edilir; (b) çok katmanlı kesecik; 
(c) multiveziküler vezikül; (d) çok katmanlı multiveziküler vezikül; (e) kafa 
fosfolipidin modifikasyonu; (f) fosfolipidin yağ asitleri modifikasyonu; (g) 
iskele; (h) aşılama; (i) sıkıştırma 

 

Lipozomlar içerisinde enkapsüle edilen biyoaktif ajanlar midede 

sindirimden korunabilmekte ve bağırsaklarda biyoaktivite ve biyoyararlılık 

sağlayabilecek şekilde gastrointestinal sistemde önemli oranda absorbe 

edilebilmektedir (Jafari ve ark., 2008). Enkapsülasyonda kullanılan lipozomlar 

tadın stabilize edilmesinde ve depolama stabilitesinin arttırılmasında etkili 
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olmaktadır. Lipozomlar sağlığa olumlu etkileri olan bileşenleri sistem içine alarak 

ve bunları kapsüle ederek gıdaların biyolojik yararlılıklarını ve dolayısıyla besinsel 

özelliklerini artırmaktadırlar (Kailasapathy, 2002; Kim ve ark., 2008). 

 

2.6.2. Fosfolipit Çesitleri  
Lipitler, yağ ve vakslar gibi yaşayan organizmalarda meydana gelen bir 

grup kimyasal bileşiklerdir ve sudaki çözünürlükleri oldukça düşüktür. 

Fosfolipitler ise, fosfat grubu içeren bir tür özel lipit olarak tanımlanmaktadır. 

Fosfolipitler lipozomların ve hücre zarının yapıtaşlarıdır. Lipitler genellikle 

hidrofob ve apolar bir yapıya sahiptirler. Bu nedenle su ile karışmazlar. Fakat, 

fosfolipitlerin fosfat grubu hidrofil ve polar yapıya sahip olduğundan, bunlar suyla 

karıştırılabilmektedir. Lipozomların elde edilmesi için en çok kullanılan doğal 

fosfolipitler; Fosfatidilkolin, Fosfatidilserin, Fosfatidiletanolamin, Kolesterol, 

Stingomiyelin ve Fosfatidilinositol iken, sentetik fosfolipitler; 

Distearoylfosfatidilkolin (DSPC), Dipalmitoylfosfatidilkolin (DPPC), 

Dimyristoylfosfatidilkolin (DMPC), Dilaurylfosfatidilkolin (DLPC), 

Distearoylfosfatidiletanolamin (DSPE) bunlardan bazılarıdır. (Liu ve ark., 2020; 

Maja ve ark., 2020) Fosfolipitlerden en çok kullanılanı fosfotidilkolindir (PC) ve 

bu lipit lesitin olarak da bilinmektedir. Fosfatidilkolin’in kimyasal yapısı Şekil 

2.6’da verilmiştir. 

 

            

Şekil 2.6. Fosfatidilkolin’in kimyasal yapısı (Kırtıl ve Öztop, 2014) 
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Fosfolipitler doğal yumurta ve soya lesitini de dahil olmak üzere geniş bir 

pH aralığında negatif yüklü olmaktadırlar. Pozitif veya nötr lipozomlar elde etmek 

için fosfatidiletanolamin gibi pozitif yüklü lipitler kullanılmalıdır veya negatif 

yüklü lipitler tercih edilip, elektrostatik depozisyon ile pozitif yüklü bir polimer 

kaplaması yapılmalıdır ve kitosan bu amaçla yaygın kullanılır. Sentetik 

fosfolipitlerden Dipalmitoilfosfatidilkolin (DPPC) yüksek geçiş sıcaklığına sahip 

olduğu için stabilitesini yüksek sıcaklıklarda daha çok koruyabilir, bu açıdan PC’ye 

göre daha avantajlıdır ve daha çok tercih edilmektedir (Koynova ve ark., 1998). 

Fosfodilkolin çeşitlerinin, pH=7’deki net yükleri ve katı halden sıvı forma geçiş 

sıcaklıkları Çizelge 2.2’de verilmiştir. 

 

Çizelge 2.2. Fosfatidilkolin çeşitlerinin, pH=7’deki net yükleri ve katı halden sıvı 
forma geçiş sıcaklıkları (Yurdakul,2007) 

Lipit Adı Kısaltması Net Yükü 
 

Tc Değeri  

Distearoilfosfatidilkolin (DSPC) 0 58 

Dipalmitoilfosfatidilkolin (DPPC) 0 41 

Dimiristoilfosfatidilkolin (DMPC) 0 23 

Dilaurilfosfatidilkolin (DLPC 0 0 

Dimristoilfosfatidiletanolamin (DMPE) 0 48 

Yumurta Fosfatidilkolini Egg PC 0 -5'den -15'e 

Soya Fosfatidilkolini Soy PC 0 20'den -30'a 

 

2.6.3. Lipozomların Sınıflandırılması 

Fosfolipitler suya eklendiklerinde, hidrofilik bölgeleri suya doğru 

yönelirken, hidrofobik bölgeleri sudan uzaklaşarak vezikül şeklini alırlar. Burada, 

moleküller arası etkileşimler, hidrofilik etkileşimler (kutup baş grupları ve su 

molekülleri arasında) gerçekleşir. Çift tabakalı lipozom yapısının oluşmasını 

fosfolipitler ile su fazı arasındaki hidrojen bağı (su molekülleri ve baş grupları / 
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fosfatlar/karbonil arasında) ve Van der Waals etkileşimleri (hidrokarbon zincirleri 

arasında) arasındaki hassas bir denge ile düzenlenir (Shishir ve ark., 2019).  

Hazırlama yöntemlerinin farklılıklarından dolayı, çok tabakalı 

(Multilamellar Veziküller, MLV) ve küçük tek tabakalı (Küçük Tek Lamelli 

Veziküller, SUV) ile büyük tek tabakalı (Büyük Tek Lamelli Veziküller (LUV) 

lipozomlar (Şekil 2.7) oluşturulur. Oluşturulan katmanların sayısı hazırlama 

tekniğine bağlıdır; hazırlama yönteminden doğrudan etkilendikleri için bunlar tek 

veya çok katmanlı veziküller olarak belirlenirler ve bu nedenle amaca yönelik en 

uygun yöntem seçilmelidir (Taylor ve ark., 2005). 

 

 
Şekil 2.7. Tek (Monolayer) Lipozom (a) ve Çok tabakalı (Multiplelayer) 

Lipozom(b) (Yurdakul,2007) 
 

Çaplarına ve elde edilen katman sayısına bağlı olarak, literatürde Çizelge 

2.3’te belirtildiği üzere sınıflandırma yapılmıştır. Nanolipozomlar film oluşturma 

işleminde sonikasyon yöntemi ile büyük çok tabakalı veziküller (MLV) büyük tek 

tabakalı (LUV) veya küçük tek tabakalı (SUV) veziküllere küçültülebilirler.  
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Çizelge 2.3. Vezikül çeşitleri ve çapları (Kulkarni ve ark., 2018; Shah veark.,2020) 
Vezikül Tipi                                                Vezikül Çapı  

Küçük tek lamelli veziküller                     (SUV'lar, 20-100 nm),  

Büyük tek lamelli veziküller                     (LUV'ler> 100 nm),  

Multilamellar veziküller                            (MLV'ler,> 500 nm),  

Dev tek lamelli veziküller                          (GUV'ler,> 1000 nm), 

Oligolamellar veziküller                            (OLV'ler, 100-1000 nm)  

Multivesicular lipozomlar                          (MVV'ler,> 1000 nm)  

 

2.6.4. Lipozomun Oluşturulması  

Çok tabakalı lipozomlar, ilk olarak Bangham tarafından ortaya atılan ince 

film lipit kurutma yöntemi ve hidratasyon metodu esasına dayanır. İnce lipit 

tabakası, lipitlerin organik bir çözücüde çözülüp, çözücünün evaparotorde belirli 

bir basınç altında uçurulması ile elde edilmekte ve elde edilen lipit tabaka, sulu faz 

ile vorteks veya elle karıştırma ile hidrate edilerek MLV’leri oluşturmaktadır. 

MLV’ler depolama stabilitesi açısından avantajlı olup, düşük enerji ile yüksek 

enkapsülasyon verimine sahip lipozomlar oluşturulmaktadır. Bu lipozomlar çok 

sınırlı bir fonksiyona sahiptirler ve genellikle yaygın olarak gıda ürünlerinde 

bulunan ticari lesitinden yapılırlar (Lasch ve ark., 2003). 

Kuru lipit film hidrasyonuyla elde edilen heterojen ve büyük çok tabakalı 

lipozomların büyüklüğü ve tabakaların özelliklerini değiştirmede, ultrasonikasyon 

ve yüksek basınç homojenizasyonu gibi yöntemler uygulanmaktadır. MLV’ler gibi 

düşük enerji ile yüksek enkapsülasyon verimine sahip lipozomlar 

oluşturulabilmektedir. Ayrıca yapılan bir çalışmadan LUV’ların SUV’lara göre 

depolama stabilitesinin daha çok olduğu, daha geniş bir sıcaklık aralığında faz 

dönüşümünü tamamladıkları belirtilmektedir. MLV’lerin ve LUV’ların membran 

ekstrüzyonu, uç sonikatör veya ultrasonik banyo, diyaliz, yüksek basınç 

homojenizasyonu ile boyutlarının küçültülmesi sonucu oluşmaktadır. Küçük tek 

tabakalı lipozomlar yüksek homojeniteye sahip olması ve bundan dolayı 
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polidispersite indeksi 0’a daha yakın olması sebebiyle, berrak bir çözelti 

oluşturulabilmektedir (Yaman,2019). Küçük ve büyük tek katmanlı kesecikler ile 

çok katmanlı ve çoklu kesecikli lipozomların sematik görüntüsü Şekil 2.8’te 

verilmiştir. 

 

 

Şekil 2.8. Küçük ve büyük tek katmanlı kesecikler ile çok katmanlı ve çoklu 
kesecikli lipozomların sematik görüntüsü (Kırtıl ve Öztop, 2014). 

 

2.6.5. Lipozomların Elde Edilme Yöntemleri 

Mekanik metodlara; Yüksek şiddetli ultrasonikasyon, Yüksek basınç 

homojenizasyonu, Ekstrüzyon homojenizasyonu yöntemleri; Mekanik olmayan 

metotlara ise; Ters faz buharlasması, Dondurarak kurutma-Tekrar sulandırma 

yöntemleri örnek verilebilir (Shishir ve ark., 2019). Lipozomların üretiminde en 

eski ve yaygın kullanılan yöntem Bangham metodu olarak da bilinen ince film 

hidrasyonu olup, temelde fosfolipidlerin organik çözgende çözülerek, sonrasında 

çözgen ayrıştırılıp kalan ince film tabakasının hidratlanmak suretiyle kendiliğinden 

lipozom veziküllerinin oluşturulmasına esasına dayanır (Esposto ve ark., 2021). 

Temel prensip, MLV'lerin SUV'lara (küçük tek lamelli veziküller) veya 

LUV'lere (büyük tek lamelli veziküller) dönüştürülmesidir. Lipozom büyüklüğünü 

azaltmak ve multilameller yapıyı küçültmek için ekstrüzyon, homojenizasyon veya 

sonikasyon gibi işlemlere ve elde edilen lipozomu saflaştırmak için de santifüj, 

ultrafiltrasyon veya diyaliz gibi yöntemlere gereksinim vardır (El Asbahani ve ark., 

2015). Lipozomların elde edilme yöntemleri Çizelge 2.4’te gösterilmiştir. 
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Çizelge 2.4. Lipozomların elde edilme yöntemleri (Jesorka ve Orwar, 2008) 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

İnce film yöntemi, boyutu birkaç mikrometreye kadar olan çok katmanlı 

veziküller (MLV) oluşturmak için kullanılır. Lipozom bileşimine girecek 

fosfolipitler ve uçucu yağlar gibi organik çözücülerde (kloroform, metanol) 

çözdürülür. Organik çözücünün basınç altında dönerek buharlaştırılmasından sonra 

şişenin dibinde istiflenmiş çift tabakalardan oluşan ince bir fosfolipid film elde 

edilir. Bu kuru film, MLV'nin kendiliğinden oluşumuna izin veren, çalkalama 

altında sulu bir faz ile hidratlanır. Ancak bu yöntem, heterojen boyut dağılımı ve 

katmanlılık ile büyük veziküller verir (Patil ve Jadhav, 2014). Homojen ve 

küçültülmüş boyutta lipozom süspansiyonu elde etmek için farklı yaklaşımlar 

kullanılmaktadır. İnce film hidrasyon yöntemi Şekil 2.9.’da gösterilmiştir. 
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Şekil 2.9. İnce film hidrasyon yöntemi (El Asbahani ve ark., 2015). 

 

Çalışmada; ince film hidrasyon yöntemi ile çok katmanlı veziküller (MLV) 

oluşturulmuş, sonikasyon yöntemleri ile boyut küçültme işlemleri gerçekleştirilmiş, 

diyaliz yöntemi ile saflaştırma gerçekleştirilmiştir. 

 

2.6.6. Lipozom Teknolojisinin Gıda Endüstrisinde Uygulama Alanları  
Fonksiyonel bileşenlerin lipozomlar içine hapsedilmesinin, kapsüllenen 

maddenin stabilitesini artırdığı, ortamla etkilesimini ortadan kaldırdığı, böylece 

normalde bozulmasına neden olacak ortamlarda daha uzun süre aktivitesini 

koruyabildiğini çalışmalarla kanıtlanmıştır. Lipozomların gıda alanındaki başlıca 

uygulamaları, gıda bileşenlerini veya katkı maddelerini kapsüllemek, besin 

bileşenlerinin biyoyararlanımını artırmak, tatların salınımını kontrol etmek ve raf 

ömrünü uzatmak gibi amaçlarla uygulanmaktadır (Liu ve ark., 2020). 
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2.6.6.1. Süt Ürünleri 
Günümüzde; süt ve süt ürünlerinde enkapsülasyon teknolojisi yaygın 

çalışılmakta birlikte lipozomla enkapsülasyon teknolojisi uygulamasında da birçok 

çalışma yapılmıştır. Bu uygulamaların en yaygın amacı, antimikrobiyal peptit 

aktivitesinin arttırılması üzerine olmaktadır. Bakteriyosinler tarafından üretilen 

çoğu antimikrobiyal peptidler; Lactobacillus sakei subsp. (Malheiros, ve ark., 

2016), nisin (Laridi ve ark., 2003) ve BLS P34 (bakteriyosin benzeri maddeler 

P34) (Malheiros, ve ark., 2012b) zayıf stabiliteye sahiptirler ve antimikrobiyallerin 

gıda bileşimleri ile etkileşimleri nedeniyle gıda matriksindeki antimikrobiyal 

aktivitelerini kaybetmişlerdir. Antimikrobiyal peptitlerde lipozom kullanımı, 

stabilitelerini korumak ve raf ömrünü uzatmak için gıda bozulmasını kontrol etmek 

için yararlı olduğu belirlenmiştir.  

Laridi ve ark. (2003), lipozomal çift tabakaya kolesterol ilavesinin, 

lipozomal membranda kolesterolsüz olana kıyasla, gıda matrislerinde nisin 

stabilitesini, etkinliğini ve dağılımını, süt fermantasyon sürecini bozmadan 

artırabildiğini bildirmiştir. Ayrıca, iki veya daha fazla antimikrobiyalin lipozomlara 

kapsüllenmesinin süt ürünlerinde sinerjik etkilere sahip olduğu gösterilmiştir. 

Pinilla ve ark. (2016), fosfatidilkolin nanolipozomlarında nisin ve sarımsak 

özünü birlikte kapsüllemede ince film hidrasyon yöntemini kullanmıştır. Yapılan 

çalışmada; sütün tamamında, serbest nisin veya sarımsak özü ile karşılaştırıldığında 

hem serbest hem de lipozomlarla verilen nisin-sarımsak özütü, Staphylococcus 

aureus, Escherichia coli, Salmonella Enteritidis ve Listeria monocytogenes 

büyümesine karşı 1-4 log CFU/mL farkla sonuçlandığını belirlemişlerdir. Kontrol 

ile karşılaştırıldığında, bakteri sayısı gram pozitif ve negatif bakteriler nisin ilave 

edildikten sonra sırasıyla 5–6 log CFU/ mL ve 3-4 log CFU / mL azaldığı 

görülmüştür.  

1980'lerin başında peynirin olgunlaşmasını hızlandırmak ve proteinaz 

ilavesinden kaynaklanan lezzet kusurlarından kaçınmak için lipozomlar peynir 

üretiminde uygulanmıştır. (Law ve King, 1985). Peynirdeki en çok kullanılan 
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lipozom uygulaması, peynirin olgunlaşmasını desteklemek için enzimlerin 

kapsüllenmesidir. Lipozomlarla kapsüllenmiş enzimle cheddar peyniri 

olgunlaşması hızlandırılmış ve bunun ekonomiye katkısı, diğer yaygın olarak 

uygulanan yöntemlere göre yaklaşık 100 kat fazla olmuştur. (Kirby ve ark., 1987) . 

Kheadr ve ark., (2003), enzim kokteyllerini, bakteriyel proteaz ve lipaz 

karışımını yakalamak için aşırı derecede negatif yüklü bir pro-lipozom 

kullanmıştır. Sonuçlar incelendiğinde; lipozomal enkapsülasyon yöntemiyle; acı, 

ekşimiş veya doku kusurları oluşturmadan nispeten kısa sürede (2-3 ay) yüksek 

lezzet yoğunluğuna sahip cheddar peyniri üretme olasılığını göstermiştir. Dahası, 

aşırı derecede negatif yüklü lipozom kullanımı, stabiliteyi artırabileceği ve peynir 

fermantasyonunu hızlandırabileceği düşünülmektedir. 

Yoğurtta; beslenme kalitesini iyileştirmek amacıyla yoğurttaki fenolik 

maddelerin ve fonksiyonel yağ asitlerinin içeriğini artırmak için; doum meyve özü 

(El-Said ve ark., 2018) ve balık yağı (Ghorbanzade ve ark.,2017), vişne özü 

(Akgün ve ark., 2020) içeren bitki ve hayvanlardan ekstrakte edilen fenolik 

bileşikler ve Omega-3 yağ asitleri lipozomlarda kapsüllemek için uygulanmıştır. 

El-Said ve ark., (2018), yoğurdun içeriğine doum özü tozunu (DEP) 

kapsüllemek için lipozom teknolojisini kullanmışlardır. DEP yüklü lipozomların 

yoğurttaki fenolik bileşiklerin stabilitesini artırmasına rağmen, eklenen DEP yüklü 

lipozomların artmasıyla; yapışkanlık ve çiğneme değerlerinin azaldığını 

bulmuşlardır. Sonunda, yoğurda % 5 DEP yüklü lipozom eklenmesinin, yoğurdun 

fonksiyonel özelliklerini önemli ölçüde değiştirmeden daha yüksek antioksidan 

aktivite sağlayabileceği sonucuna varmışlardır. 

Marsanasco ve ark., (2016), çalışmasında; C ve E vitamini lipozom 

yöntemiyle kapsüllemişler ve ardından bunları çikolatalı süte eklemişlerdir. 

Lipozomal iki tabakalı bir stabilizatör olarak stearik asit veya kalsiyum stearat 

eklemişlerdir. Stearik asit kaplı lipozom eklenen çikolatalı sütün duyusal özellikleri 

pastörizasyondan sonra değişmediğini ve çikolatalı süte ilave edilmiş kalsiyum 

stearat kaplı lipozomlara kıyasla daha yüksek kabul edilebilirlik gösterdiğini tespit 
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etmişlerdir. Sonuçlar, vitaminleri içine alan stearik asit kaplı Çok Katmanlı 

Veziküller (MLV)'lerin, kabul edilebilir duyusal özellikleri ve sütlü içeceklerde 

yüksek oranda C ve E vitamini tutma kabiliyetleri nedeniyle gıda katkı maddeleri 

olarak kullanılabileceğini göstermiştir. 

 

2.6.6.2. Et Ürünleri 
Bakteriyel kontaminasyon, domuz eti bozulmasının başlıca nedenlerinden 

biridir. Domuz eti, kirli suyla temas yoluyla veya et işleme sürecinde Escherichia 

coli tarafından kolayca kirlenebilir. Bununla birlikte, antibakteriyel maddeler E. 

coli bakteriyofajlarına kararsızdır. Lin ve ark. (2018), çalışmasında; stabilitesini 

daha da artırmak için lipozomların yüzeyinde emilen poli-L-lizin ile yeni 

bakteriyofaj lipozomları elde etmişlerdir. Domuz etinde E. coli üzerinde beklenen 

antibakteriyel etki, domuz etinin kalitesi üzerinde herhangi bir etki olmaksızın poli-

L-lizin kaplı bakteriyofaj lipozomları ile muamele edildikten sonra elde edilmiştir.  

Domuz etinde hem oksidasyonu hem de bakteriyel kontaminasyonu aynı 

anda kontrol etmek için Wu ve ark. (2019), domuz eti paketlemek için defne 

esansiyel yağları ve gümüş nanopartikül yüklü lipozomlar (Lip-LEO-AgNP'ler) 

hazırlamıştır. Defne esansiyel yağları, hem antimikrobiyal hem de antioksidan 

özelliklere sahip olması ve lipid çözünürlüğü nedeniyle lipozomun fosfolipid çift 

tabakasına gömülmüştür. Antimikrobiyal özelliği olan gümüş nanopartikülleri, 

lipozomun hidrofilik çekirdeğinde hapsedilmiştir. Yapılan analizler sonucu, Lip-

LEO-AgNP'lerin umut verici serbest radikal temizleme kapasitesine sahip 

olduğunu göstermiş ve gram-pozitif bakterilere karşı antimikrobiyal aktiviteleri, 

gram-negatif bakterilere göre daha yüksek olduğu belirlenmiştir. Bunun nedeninin, 

gram pozitif bakterilerin ve gram negatif bakterilerin hücre duvarı yapılarının 

önemli ölçüde farklı olmasından dolayı, bu iki bakteritürünün duyarlılığında fark 

yaratabileceği üzerinde durulmuştur. (Siripatrawan ve Vitchayakitti, 2016). 
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2.6.6.3. Diğer Gıda Ürünleri 
Lipozom, sulu gıdalar içinde vitaminlerin dağılımı için yararlı bir araç 

olduğu belirlenmiştir. Yapılan çalışmada; C vitamini ve tokoferol yüklü Çok 

Katmanlı Veziküller (MLV)'lerin hazırlanmış ve portakal suyuna eklenmiştir. 

MLV'lerin portakal suyunu pastörize ettikten sonra bile güvenilir termal yapısal 

stabilite gösterdiğini bulmuşlardır. Mandarin suyundaki lipit peroksidasyonu ve 

mikrobiyal populasyonların 90 günlük depolama boyunca C vitamini yüklü 

lipozomlar eklendikten sonra belirgin bir şekilde azaldığını belirlemişlerdir. 

Lipozomal sistemin; C vitamininin salınımını sürdürmesine olanak sağladığı ve 

böylece etkili bir şekilde portakal suyunun besin değerini artırarak raf ömrünü 

uzattığını belirlemişlerdir (Liu ve ark.,2017; Marsanasco ve ark., 2011).  

Gültekin-Özgüven ve ark., (2016), çalışmalarında; bitter çikolatanın 

endüstriyel üretimi sırasında antosiyanin içeriğini yüksek sıcaklık pH’ta muhafaza 

etmek için, karadut atığı ekstraktını kapsüllemek için kuru kitosan kaplı lipozom ile 

enkapsülasyon yöntemini çalışmışlardır. Kitosan kaplı lipozomlardaki antosiyanin 

kaybı, çikolata üretimi sırasında serbest antosiyanin ekstraktına kıyasla daha az 
olduğunu, lipozomal yüzeydeki anyonik lipozomların ve kitosan 

modifikasyonunun, antosiyaninlerle güçlendirilmiş çikolatanın in vitro biyo-

erişilebilirliğini önemli ölçüde artırdığını bulmuşlardır.  

Karanfil yağı, Staphylococcus aureus'a karşı olumlu antimikrobiyal 

aktiviteye sahipken, düşük kimyasal stabilite sergilemektedir. Cui ve ark (2015), 

çalışmalarında; karanfil yağını kapsüllemek için lipozomları kullanmışlar ve 

ardından onları tofu haline getirmişlerdir. Kaydedilen veriler 24 saat sonra S. 

aureus populasyonunun % 99.87 azaldığını göstermiş, bu da karanfil yağının 

lipozom yöntemiyle enkapsülasyonu S. aureus inhibisyonu üzerinde önemli bir 

etkiye sahip olduğunu ve tofunun raf ömrünü uzatabileceğini göstermiştir. Benzer 

bir uygulama, köftelerde L. monocytogenes'e karşı hedeflenen koruyucu için 

kullanılmıştır (Lin ve ark. 2016).  

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0268005X19309415#bbib10
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Betanin, sağlığa yararlı etkileri olan kırmızı bir gıda pigmentidir. Amjadi 

ve ark. (2018), betanin yüklü nanolipozom içeren sakızlı şekerlerin betanin içeriği 

ve antioksidan aktivitesinin, serbest betanin içeren numunelerin içerdiğinden iki 

katı olduğunu belirlemişlerdir. Sakızlı şekerler arasında duyusal özelliklerde 

betanin yüklü nanolipozomlar ile serbest betanin içerikli şekerler arasında hiçbir 

fark olmadığını bulmuşlardır. Nanolipozomlarda negatif yüklü fosfolipidlerle 

betaninin hidrojen bağına ve elektrostatik adsorpsiyonuna katkıda bulunabileceği 

sonucuna varmışlardır. 

Umagiliyagea ve ark. (2017), yapmış olduğu çalışma sonucunda; gıda 

kaynaklı hastalıklara neden olan bakteriler (Escherichia coli ve Listeria 

monocytogenes) ve meyve çürümesine neden olan mantarlara (Botrytis cinerea ve 

Penicillium) karşı D-Limonen içeren lipozomların antimikrobiyal aktivitesini 

araştırmışlardır. D-Limonen içeren lipozom enkapsülasyon yöntemiyle, yaban 

mersininin raf ömrü ve gıda güvenliğini çerçevesinde değerlendirilmiştir. 

Çalışmada yaban mersini üzerindeki lipozom kaplamaların 4°C depolamada 9 

haftaya kadar mikrobiyel koruma sağladığı görülmüş olup, kontrol grubunda 5 kat 

daha fazla çürüme gözlenmiştir. 

 

2.7. Siklodekstrinin Yapısı ve Enkapsülasyonda Kullanımı  
Siklodekstrinler (CD), nişastanın pek çok mikroorganizma tarafından 

(örneğin; Bacillus macerans) üretilen transglikozilaz enzimi tarafından 

parçalanması sonucu endüstriyel olarak üretilmektedir (Shao ve ark., 1996). 

Siklodekstrinler, geometrik olarak 3 boyutlu konik silindir biçimindedir ve Şekil 

2.10’da gösterilmiştir. Kavite denen iç kısımları hidrofobik, dış yüzeyleri ise 

hidrofilik özellik gösterir. Bu yapısal özellikleri nedeni ile çok çeşitli katı, sıvı ve 

gazlarla konakçı-konuk tipinde inklüzyon kompleksi oluşturarak konuk molekülün 

fiziksel ve kimyasal özelliklerini değiştirmektedirler (Starnes,1990).  

C6 karbon atomunun C2 ve C3 hidroksil gruplarına göre rotasyon 

yapabilmesinden ötürü siklodekstrin boşluğu sona doğru daralmaktadır. Boşluk 
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boyutu, kompleks oluşturmada hangi siklodekstrinin kullanılacağının ana 

belirleyicisidir. Bütün hidroksil grupları bu halkanın alt ve üst kısmına yerleşmiş 

durumdadır ve siklodektsrin moleküllerinin boşluğu sekonder C-H bağları 

nedeniyle hidrofob karaktere sahiptir (Buschmannve ark,1998)  

 
Şekil 2.10. Siklodekstrinlerin üç boyutlu yapıları (Zhang ve ark.,1999) 

 

Siklodekstrinlerin ile kompleks oluşumunda çözünürlüğü az olan 

bileşiklerin sudaki çözünürlüğünü arttırılmakta, gıda bileşenlerinin doğru yerde ve 

doğru zamanda salınımı sağlanarak gıda üreticileri için maliyet verimliliği 

iyileştirilebilmektedir. Gıda maddelerinin çevresel faktörlere karşı korunmasıyla 

birlikte istenmeyen koku ve tatların maskelenmesi ve raf ömürlerinin uzaması 

sağlanmaktadır (Mourtzinos ve ark, 2008).  

Siklodekstrinler, genellikle sırasıyla a-, β- veya ɣy-siklodekstrinler olarak 

adlandırılan 6, 7 veya 8 glukopiranoz biriminden oluşan siklik oligosakkaritlerdir. 

Bu bileşikler, onları doğal kompleks yapıcı maddeler yapan sert halka şekilli 

yapılara sahiptir (Szejtli, 1998)  

βSD ’nin suda çözünürlüğü düşük olduğu için üretim sırasında kolayca 

çöktürülüp ortamdan ayrılmaktadır. Bu nedenle βSD, en ucuz, en çok bulunan ve 

kullanılan SD’dir (Desai ve Park 2005; Akçakoca ve Atav 2006; Avcı ve Dönmez 

2010; Gökmen ve ark 2012). 
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Doğal siklodekstrinlerin çözünürlüğü çok zayıftır. 1960'ların sonlarında, 2, 

3 ve 6 hidroksil bölgelerindeki kimyasal ikamelerin çözünürlüğü büyük ölçüde 

artıracağı keşfedilmiştir. Kimyasal olarak modifiye edilmiş siklodekstrinlerin çoğu, 

suda %50 konsantrasyona ulaşabilir. Doğal siklodekstrinler, özellikle βSD’nin 

sudaki çözünürlüğünün iyileştirilmesi amacıyla, kimyasal olarak çeşitli fonksiyonel 

gruplarla modifiye edilmişlerdir (Metillenmiş SD’ler, hidroksipropillenmiş SD’ler, 

sülfobütillenmiş SD’ler). Çalışmada; βSD (beta-siklodekstrin ve HPβSD  (2-

hidroksipropil-beta-siklodekstrin) kullanılmıştır ve kimyasal yapıları Şekil 2.11’de 

gösterilmiştir. SD’lerin kimyasal modifikasyonları ile çözünürlüklerinin 

arttırılmasının yanında ışık ve oksijene dayanıklılığı da arttırılmakta ve enkapsüle 

edilen molekülün kimyasal aktivitesinin kontrolüne yardımcı olmaktadır (Loftsson, 

2010). 

Pasta (Paste) kompleksleşmesi: Bu yöntem sulu hamur 

kompleksleşmesinin bir varyasyonudur. Pasta oluşturmak için, havan kullanılarak 

(veya büyük ölçekli üretimde yoğurma makinesi kullanılarak) siklodekstrin ile 

karıştırılmış olan az miktarda su eklenmektedir. Gereken süre misafir molekülün 

yapısına bağlıdır. Elde edilen kompleks direkt kurutulabilir veya az bir suyla 

yıkanır ve ardından filtrasyon veya santrifuj işlemine tabi tutulabilir. Pastalar bazen 

ince toz yerine sert bir kütle oluşturacak şekilde kurumaktadır. Bu durum 

enkapsüle edilen moleküle ve pastada kullanılan su miktarına bağlıdır. Genellikle 

bu sert kütleler kurutulur ve kompleksin toz formunu elde etmek için öğütülür 

(Teixeira ve ark., 2013). 

 

 



2.ÖNCEKİ ÇALIŞMALAR                                                           Hatice Çağla PAN 

39 

                                

a)                                                   b) 
Şekil 2.11. a) βSD (beta-siklodekstrin, b) HPβSD (2-hidroksipropil-beta-

siklodekstrin) kimyasal yapısı 
 

2.7.1. Siklodekstrin İnklüzyon Kompleksinin Gıda Endüstrisinde Uygulama 
Alanları  

Siklodekstrin inklüzyon kompleksleri elde etmek için farklı teknikler 

derinlemesine araştırılmış olup; birlikte çökeltme, yoğurma (macun), püskürtmeyle 

kurutma ve dondurarak kurutma, son yıllarda en çok kullanılan teknikler olmuştur. 

(Kfoury ve ark, 2016; Zhu ve ark, 2019). Bununla birlikte, bu tekniklerin 

verimliliği karşılaştırılmış ve sonunda inklüzyon oluşumu ve kurutma olan iki 

aşamalı bir süreç olarak birleştirilmiş ve siklodekstrin verimlilik oranları % 70 ila 

% 80'e ulaşılmıştır. Siklodekstrin inklüzyon kompleksleri elde ederken kullanılan 

parametrelerin sıcaklık, pH, karıştırma hızı ve süresi, çözücülerin türü ve oranları 

kurutma adımında süre ve sıcaklık gibi faktörler değerlenlendirilmiş ve kompleks 

eldesinde siklodekstrinin yapısının en önemli faktör olduğu belirtilmiştir. (Ho, ve 

ark, 2017; Lobo ve ark, 2018; Ma ve ark., 2018; Ozdemir ve ark, 2018). 

Siklodekstrinlerin konuk bileşiklere sağladığı; koku maskeleme, suda 

çözünürlük artışı ve bileşiğin salınım davranışının sürekliliği gibi en çok istenen 

özellikler ve avantajlarla, siklodekstrin inklüzyon kompleksi kullanımı gıda katkı 

maddesi olarak başlamış ve kullanılmaya devam etmektedir (Fenyvesi, ve ark, 

2016; Uekaji ve Terao, 2019). 

Son yıllarda; siklodekstrin inklüzyon kompleksi farklı gıda maddelerinin 

kalitesini korumak için yenilebilir filmler elde etmek ve aktif özelliklere sahip 
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yiyecekleri kaplamak için kullanışlı olduğu belirtilmiştir (Szente ve Fenyvesi, 

2018). 

Günümüzde; fonksiyonel gıdalarla ilgili olarak, süt ürünleri ve et 

ürünlerinde bileşen olarak uygulanmıştır. Böylece; yapılan çalışmalarda, peynir, 

yoğurt ve süte eklenen siklodekstrin inklüzyon kompleksi oluşumu ile kateşinin 

acılığı maskelenmiştir. βSD-kateşin kompleksinin peynirdeki stabilitesini 

yükselttiğini ve in vitro sindirim sisteminde yoğurt ve sütte yüksek geri kazanım 

değerleri elde etmeye izin verdiğini bulmuşlardır (Ho ve ark 2019). 

Zhao ve ark. (2019), çalışmalarında; siklodekstrin inklüzyon kompleksini 

batı tarzı jambon sucuğuna uygulamışlar, toplam bakteri inhibisyonu ve pH 

kontrolünü 25 °C'de 22 günlük depolama süresince gözlemlemişlerdir. Yuan ve ark 

(2019), çalışmasında; siklodekstrin inklüzyon kompleksinin soyulmuş bir elmaya 

uygulanmasıyla filmin gerilme mukavemetini ve termal stabilitesini arttırdığı ve 

oksidasyonunu, filmsiz elmalardan 3 saat daha fazla engellediği belirlenmiştir. 

βSD'nin siklodekstrin inklüzyon kompleksi ile birleştirilmiş filmler, 4 ⁰C'de yaklaşık 4 gün boyunca toplam bakteri sayısı, toplam uçucu bazik nitrojen ve 

pH açısından soğutulmuş paketlenmiş sığır etinin raf ömrünün uzamasını 

sağlamıştır. Öte yandan, farklı aktif gıda paketleme formatları geliştirilmiştir.  

Örneğin B-siklodekstrin-bitki özütü kompleksleri karışımını içeren bir emülsiyonla 

kaplı bir karton kutu, domateslerin raf ömrünü (mikrobiyal ve fizikokimyasal 

parametrelerle ölçülen) 20 ila 24 gün arasında, (Buendía ve ark., 2019), taze 

biberleri ise 8⁰C’de 18 güne kadar raf ömrünü artırmak için tasarlanmıştır. 

(Buendía ve ark., 2020). 

Yang ve ark (2019), leylak uçucu yağını siklodekstrin inklüzyon kompleksi 

oluşturmuş; dokuma olmayan bir poşet çantaya dahil ederek, şeftalide; mantar 

gelişiminin inhibe ettiğini ve fizikokimyasal kalitenin korunduğunu 

gözlemlemişlerdir. Da Rocha ve ark (2019), yapmış oldukları çalışmasa ise; yıldız 

anason uçucu yağlarını siklodekstrin inklüzyon kompleksi oluşturarak plastic tepsi 
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tabanına yerleştirmişlerdir, 23°C'de 12 günden sonra P. expansum geşimini 

engellenmesi sağlanmış elmanın raf ömrünü uzatan bir paket geliştirilmiştir. 

Bhandari ve ark. (1998), çöktürme yöntemine göre uygulanan siklodekstrin 

ile enkapsülasyon yönteminde; 5 farklı limon yağı- betasiklodekstrin oranının 

inklüzyon verimine etkisini incelemiştir. Limon yağı:ß-siklodekstrin 

kapsülasyonunda 6:94 oranında çalışıldığında maksimum değere ulaşılmış 

olunduğu belirlemişlerdir. Başka bir çalışmada 10 farklı limon yağı aroması farklı 

yoğurma sürelerinde (1, 2, 5, 10, 15, 20 ve 30 dakika) betasiklodekstrin ile 

enkapsüle edilmiş ve verimi incelenmiştir. Optimum yoğurma süresinin 15 dakika 

olduğu görülmüştür (Bhandari ve ark., 1999). 

Özgün (2015), nane uçucu yağının siklodekstrinler ile 

mikroenkapsülasyonu konulu çalışmada; kaplama materyali olarak (HPβSD) 

kullanmış olup, yoğurma tekniği (Yağ ve kaplama materyali havan tokmağı ile 50 

dakika boyunca yoğrulma işlemi) ile inküzyon kompleksi elde edilmiştir. 

Mikrokapsüllerin bozulmaya başladığı sıcaklığın, nane uçucu yağı ve mentol 

standardının bozulmaya başladığı sıcaklıktan daha yüksek olduğu belirlenmiştir. 

Bu durum HPβSD kavitesinde uçucu yağın korunduğunu kanıtlamaktadır. 

Yoğurma tekniğinin maliyeti düşük olan fiziksel bir yöntem olduğu, nane uçucu 

yağının yoğurma yöntemi ile başarılı bir şekilde enkapsüle edilebildiği 

görülmüştür. 

Yapılan çalışmalarla; siklodekstrinlerin toksik olmayan özelliği ve ambalaj 

materyallerine kattığı artı özellikleri nedeniyle gıda ürünleriyle doğrudan temas 

konusunda sıkıntı oluşturmayacağından paketleme uygulamalarında rahatlıkla 

uygulabilirliği konusu ön plana çıkarılmıştır. 
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3.MATERYAL VE METOT 

 

3. 1. Materyal 
Çalışmada kullanılan hutpak kâğıt örnekleri; Ünal Kâğıt Ve Plastik 

Ambalaj San. Tic. Ltd. Şti./ADANA firmasından, filtre kâğıt örnekleri Isotherm 

(80 g/m2) bölüm laboratuvarından temin edilmiştir. Hammaddeler; soya lesitini 

(Rotel Türkiye), βSD(Beta siklodekstrin) HPβSD (2-hidroksipropil-beta-

siklodekstrin), D-Limonen Sigma–Aldrich (Almanya) firmasından temin edilmiştir. 

Çalışmada kullanılan siklodekstrinlerin özellikleri Çizelge 3.1’de verilmiştir. 

Kullanılan tüm kimyasallar analitik saflıkta kullanılmış olup, diasetilen, 

diklorometan, sodyum asetat trihidrat, Mueller Hinton Agar, diyaliz membran 

(Biotech grade cellulose ester dialysis membrane (MWCO 3500-5000 Dalton) 

Sigma– Aldrich (Almanya) veya Merck-Darmstadt (Almanya) firmalarından satın 

alınmıştır  

Çalışmada; Potate Dekstroz Agar (TSA, MERCK No: 1.05458), Difco YM 

Broth (MHB, MERCK No: 1.10293.0500), Dilüsyon Sıvısı (Sodium Chloride), D-

Limonen konsantrasyonlarının ayarlanmasında %10’luk Dimetil sülfoksit (DMSO) 

ve Tween20 çözeltisi kullanılmıştır. Çalışmada kullanılan; Penicillium expansum 

DSM62841 ve Penicillum digitatum DSM2750 küfleri Çukurova Üniversitesi 

Mikrobiyoloji Laboratuvarı stok kültüründen temin edilmiştir.  
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Çizelge 3.1. Kullanılan siklodekstrinlerin özellikleri 

  
HPβSD (2-hidroksipropil-beta-

siklodekstrin) 
βSD (beta-

siklodekstrin 

CAS- Number 128446-35-5 7585-39-9 

EC- Number 420-920-1 231-493-2 

Molekül ağırlığı(Da) 1396 1134.99 

Sudaki çözünürlük 
           % 

100% 1.5% 

Saflık ≥98% ≥97 * 

 

3. 2. Metod 

Çalışma; iki aşamalı olarak gerçekleştirilmiştir. Birinci aşamada; D-

Limonen, farklı tekniklerle (lipozom yöntemi ve siklodekstrin inklüzyon kompleksi 

oluşturularak) enkapsüle edilmiştir. Kullanılan enkapsülayon yöntemlerinin 

verimliliği belirlenmiş ve literatür ile karşılaştırılmıştır. İkinci aşamada ise; üretilen 

enkapsüllerin %25’lik çözeltileri hazırlanmış, hutpak ve filtre kağıtlar ile 

birleştirilmiştir. Bu aşamada daldırma yöntemi uygulanmıştır. Örnekler test 

öncesinde 25°C‘de, %50±3 bağıl nem ortamında 48 saat süresince 

şartlandırılmıştır. Diğer analizler yapılmadan önce; kâğıt örneklerinin kaplamadan 

dolayı fiziksel özelliklerindeki değişim analizlerle germe testi ve renk analizi 

yapılarak belirlenmiştir. 

Üretilen aktif özellikli kağıtlardaki D-Limonen içeriği belirlenmiş ve 

zamana bağlı kağıtta kalan limonen içeriği kağıttan salınımı ve antifungal 

özelliklerindeki değişim tespit edilmiştir. Üretimler ve analizler; Çukurova 

Üniversitesi Gıda Mühendisliği Bölümü Laboratuvarları’nda ve Merkezi 

Laboratuvarda gerçekleştirilmiştir. 
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3.2.1. D-Limonenin enkapsülasyonu 

3.2.1.1. Lipozom Yöntemi ile Enkapsülasyon Oluşturulması  
Lipozom yöntemi ile enkapsülasyon Dhital ve ark. (2018), tarafından 

belirtilen yönteme (ince film hidrasyon yöntemi) göre yapılmıştır. 2 g soya bazlı 

lesitin ve 0.5 g diasetilen (PDA; 10,12-Pentacosadiynoic asit balon cam şişede 

diklorometan içerisinde çözündürülmüştür. 

Çözelti daha sonra çözücüyü buharlaştırmak ve iki tabakalı film 

oluşumunu desteklemek için 1 saat boyunca döner buharlaşmaya tabi tutulmuştur. 

Elde edilen film, bir vakum pompasına yerleştirilerek gece boyunca kurutulmuştur. 

Hazırlanan 50 µM (d:0,842 g/mL M:136.23 g/mol) D-Limonen ilavesi ve 20 mL su 

ilavesi ile film hidrasyonu gerçekleştirilmiştir. Ortaya çıkan çözelti daha sonra 20 

dakika sonikasyona bırakılmıştır. Ardından çözelti sıcaklığı her dakika kontrol 

edilerek 15 dakika sonda (prop) sonikatörüne yerleştirilmiştir. (Hielscher UP200S 

model). Çözelti 0,45 μm mikrofiltreden filtre edilmiştir. Elde edilen lipozom 

solüsyonu 8 saat boyunca 4°C'de ışıktan uzakta tutulmuş ve süre sonunda 4°C'de, 

254 nm'de UV ışığa (UVGL-58, Minerallight, Upland, CA) maruz bırakılarak 

polimerize edilmiştir. Polimerize lipozom çözeltisi, 48 saat boyunca her 4 saatte bir 

su değiştirilerek diyaliz (MWCO: 100.000) edilmiştir. Bu şekilde elde edilen 

lipozom çözeltisi toplanarak çalışmalar için 4°C'de saklanmıştır. Lipozom yöntemi 

ile üretilen enkapsülasyonları üretim akış şeması Şekil 3.1’de üretim akış görseli 

ise Şekil 3.2.’de gösterilmiştir. 
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                                         (Soya bazlı lesitin- Diasetilen Karışımı ) 

 

                                                                                         Diklorometan  

                                           Çözeltinin oluşturulması 

 

                   

                                                  Evaparosyon  

 

                                                                         

                                              D-Limonen ilavesi 

 

    

                                               Sonikasyon İşlemi 

 

                                            

                                                     Filtrasyon 

 

                       Elde edilen lipozomların polimerizasyonu (UV ile ışınlama) 

                

                                                  Diyaliz işlemi  

 

 
                                     Enkapsüle limonen içerikli lipozom  

Şekil 3.1. Lipozom üretim akış şeması 
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Şekil 3.2. Lipozom üretim akışı- a) Soya bazlı lesitin- Diasetilen Karışımına 
diklorametan eklenmesi ve çözeltinin oluşturulması b) Evaparosyon c) İnce bir 
film haline gelmesi d-e) Sonikasyon İşlemi f) Elde edilen lipozomların 
polimerizasyonu (UV ile ışınlama) g) Diyaliz işlemi 
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3.2.1.2. Yoğurma Yöntemiyle Siklodekstrin İnklüzyon Kompleksi 
Oluşturulması 

Siklodekstrin ile enkapsülasyon yönteminde de; Bhandari ve ark., (1999), 

tarafından önerilen Yoğurma Yöntemi (Pasta Kompleksleşmesi) metoduyla 

siklodekstrin inklüzyon kompleksi üretilmiştir. Bhandari ve ark., (1998), yapmış 

olduğu bir önceki çalışmasında belirlemiş olduğu optimum oran (β -siklodekstrin-

limon yağı) kullanılmıştır. D-Limonen, βSD veya HPβSD ile iki farklı inklüzyon 

kompleksi olacak şekilde enkapsüle edilmiştir. Çalışmada; ağırlıkça %55 SD 

tartılmış sonra %7 limonen, %38 su ilave edilerek yoğurma işlemi için havana 

alınmıştır. Çalışmada; optimum karıştırma süresi 15 dk olarak belirlenmiştir. Elde 

edilen yoğun kıvamlı D-limonen- HPβSD veya D-limonen βSD inklüzyon 

kompleksi vakumlu desikatöre alınmıştır. 48 saat sonra tamamen kuruyan ve sabit 

tartıma gelen partiküller tartıldıktan sonra 500 mikron elekten geçirilerek sızdırmaz 

kahverengi bir şişeye alınarak desikatörde muhafaza edilmiştir. Siklodekstrin 

yöntemi ile yapılan enkapsülasyon üretim akış şeması ve elde edilen enkapsüllerin 

görüntüsü sırasıyla Şekil 3.3’te ve Şekil 3.4’te verilmiştir. 

 

              βSD veya HPβSD  (2-hidroksipropil-beta-siklodekstrin) 
 

                                                                                  D-Limonen ilavesi+Su ilavesi 

                                        Çözelti oluşturulması  
  

 

                                              Yoğurma İşlemi  
 

                                                                         

                                        Desikatörde Muhafaza  

     Şekil 3.3. Siklodekstrin üretim akış şeması 
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Şekil 3.4. Toz forma getirilmiş siklodekstrin inklüzyon kompleksi 
 

3.2.2. Enkapsülasyon Etkinliği Analizi 
3.2.2.1 Siklodekstrin Üretimi Enkapsülasyon Etkinliği Analizi 

Üretimini gerçekleştirdiğimiz limonen içerikli siklodekstrin kapsüllerin 

enkapsülasyon etkinliğini (EE) hesaplayabilmek için öncelikle mikrokapsüllerin 

toplam yağ içeriği(limonen içeriği) ve yüzey yağ(limonen içeriği) içerikleri 

bulunmuş ve aşağıdaki eşitlikliklerden yararlanılarak EE etkinliği ve yüzde 

yükleme kapasitesi değerleri hesaplanmıştır.  

 

 

 

 

 

Kapsülerdeki toplam limonen içeriğinin belirlenmesinde Barros Fernandes 

ve ark., (2016) tarafından geliştirilen yöntem modifiye edilerek uygulanmıştır. D-

Limonen içerikli siklodekstrin kompleksi 0.5 g deney tüpüne tartılmış üzerine 45 

°C’da 10 mL damıtık su ilave edilmiştir. Mikrokapsüller suda tamamen 

çözülünceye kadar vorteks yardımıyla karıştırılmıştır. Daha sonra örnekler 

ultrasonik banyoda 2 dk. boyunca sonikasyon işlemi uygulanmıştır (20 kHz, 160 

W). Ardından mikrokapsül-su karışımı 50 mL’lik falkon tüpüne alınmış ve üzerine 
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10 mL hekzan ilave edilmiştir. Tüpler 1 dk. boyunca vortekste karıştırılmış ve 45 

°C’da 150 rpm hızda 30 dk. boyunca çalkalamalı su banyosunda bekletilmiştir. 30 

dk. sonra örnekler su banyosundan alınıp oda sıcaklığına soğutultu ve daha sonra 4 

°C’de 6000 rpm hızda 5 dk. santrifüj (Hettich, Universal 320, Almanya) edilmiştir. 

Santrifüj işleminden sonra üstteki hekzan fazı alınıp gerekli seyreltmeler yapılarak 

GC’ye enjekte edilmiş ve limonene ait kalibrasyon eğrisi kullanılarak miktarı 

hesaplanmıştır. 

         Gaz kromatografisi koşulları  

Limonen miktarı alev iyonlasma dedektörlü "Agilent 6890N" marka GC de 

CP-Wax 57CB (Varian) marka kapilar kolon (uzunluk 60 m, iç çap: 0.25 mm, film 

kalinligi: 0.4 pm) ile gerçekleştirilmiştir. Kolon sicakligi, 40°C'de 4 dakika 

beklemeden sonra dakikada 4°C artarak 102°C'ye ye daha sonra dakikada 2°C 

artarak 112 ve son olarak dakikada 15 °C artarak 200°C'ye çıkacak sıcaklıkta 5 

dakika sabit kalacak sekilde programlanmıştır. Taşıyıcı faz olarak helyum (1.3 

rnL/dk akış hızı) kullanılmıştır.  

Mikrokapsüllerin yüzey yağ içeriğinin belirlenmesi için Penbunditkul ve 

ark., (2012), tarafından kullanılan yöntem modifiye edilmiştir. 0.5 g mikrokapsül 

deney tüpüne tartılıp, üzerine 5 mL hekzan ilave edilip 3 dk. boyunca vorteks 

yardımıyla yaklaşık 2000 rpm hızda karıştırılmıştır. Karışım daha sonra filtre 

kağıdından (Whatman 40) süzülmüş, kalan kısım 10 mL hekzan ile yıkanmış ve  

GC’ye enjekte edilmiştir. 

 

3.2.2.2. Lipozom Üretimi Enkapsülasyon Etkinliği Analizi 

Limonen içerikli lipozom kapsüllerin enkapsülasyon etkinliğini (EE) 

hesaplayabilmek için öncelikle mikrokapsüllerin toplam yağ içeriği ve yüzey yağ 

içerikleri bulunup ve aynı eşitlikten yararlanılarak EE hesaplanmıştır. 

Yüzey yağ içeriğinin belirlenmesinde Cui ve ark., (2015) tarafından 

geliştirilen yöntemler modifiye edilerek uygulanmıştır. Limonen içerikli lipozom 

çözeltisi 14000 rpm hızda 1 saat santrifüj (Hettich, Universal 320, Almanya) 

https://aubibam.anadolu.edu.tr/tr/cihaz-ve-donan%C4%B1mlar/gaz-kromatografisi-alev-iyonla%C5%9Fma-dedekt%C3%B6r-gc-fid
https://aubibam.anadolu.edu.tr/tr/cihaz-ve-donan%C4%B1mlar/gaz-kromatografisi-alev-iyonla%C5%9Fma-dedekt%C3%B6r-gc-fid
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edilmiştir. Santrifüj işleminden sonra üstteki supernatant 4 mL hekzan ile 

çözülerek ve vorteklenmiştir. Santrifüjlendikten sonra, 45 µm filtreden geçirilerek 

GC’ye enjekte edilmiştir.  

Kapsüllenmiş D-Limonen miktarını belirlemek için, süpernatant alındıktan 

sonra santrifüj tüplerinin altında kalan kısma etanol ileve edilmiş ve ultrasonik 

banyoda 3 saat 40 °C de bekletilmiştir. Daha sonra süspansiyon 15 dk 6000 rpm 

‘de santrifüjlendi ve mikrofiltreden geçirildikten sonra GC’ye enjekte edilmiştir. 

 

3.2.3. D-Limonenin Daldırma Yöntemi ile Kağıtlarla Birleştirilmesi 
Enkapsule edilmemiş D-Limonenin kağıtla birleştirilmesinde kullanılcak 

konsantrasyon değerini belirlemek için ön çalışma yapılmıştır. Bunun için limonen 

etil alkolde seyreltilmiş (%100, %75 ve %50’lik limonen konsantrasyonları 

hazırlanmış), ve kağıtlar limonen çözeltilerine daldırılmış, kağıtlarda kalan limonen 

miktarı ve kağıtların mikrobiyolojik olarak etkinliği incelenmiştir. Yapılan 

değerlendirmeler sonucunda %75 konsantrasyonda hazırlanan limonen kaplı 

kâğıtlarda en iyi etkinlik gözlenmiştir. Yalın halde (herhangi bir materyalle 

kaplanmamış olarak) temin edilen hutpak kağıtları ve filtre kağıtları yuvarlak 

delgeç ile 25 mm çapında daireler halinde kesilmiş ve bu daireler  

a) %75’lik limonen çözeltisi  

b) lipozom çözeltisi,  

c) %25’lik (HPβSD ) ve  

d) %25’lik βSD inklüzyon kompleksi çözeltileri ile dört farklı örnek olacak 

şekilde daldırma yöntemine göre kaplanmıştır.  

Kullanılan tüm araç gereçler otoklovda sterilize edilmiştir. Filtre kağıtları 5 

dakika, hutpak kağıtlar ise hassas yapısından dolayı 3 dakika çalkalayıcı da 

tutularak homojen bir kaplama yapılmaya çalışılmış ve kağıt örnekleri steril kabin 

içerisinde 3 saat kurutulmuştur. Daha sonra; kâğıt örnekleri 4⁰C ve 25⁰C’de 

depolanarak analiz yapılıncaya kadar bekletilmiştir. Hutpak ve filtre kağıtların 

çözeltilerle birleştirilme ve kurutulma işlemleri Şekil 3.5’te gösterilmiştir. 
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Şekil 3.5. Hutpak ve filtre kağıtların çözeltilerle birleştirilmesi ve kurutulması  
 

 

3.2.4. Kağıtlarda Yapılan Fiziksel Analizler 

3.2.4.1. Germe Testi 
Kağıdın mekanik özelliklerindeki değişim germe testi yapılarak 

ölçülmüştür. Mekanik özellikler için kaplanmamış olarak temin edilen hutpak 

kâğıtları ve filtre kâğıtları 8*2,5 cm olacak şekilde dikdörtgen şekilde kesilerek 

kaplama çözeltileri ile birleştirilmiştir. 

Örnekler test öncesinde 25°C ‘de, %50±3 bağıl nem ortamında 48 saat 

süresince şartlandırılmış ve hazırlanan kâğıt örneklerin kalınlıkları 5 farklı 

noktadan mikrometre (Fowler, Boston, ABD) kullanılarak ölçülmüştür. Ölçümlerin 

ortalaması alınarak kâğıtların ortalama kalınlığı hesaplanmıştır. Hazırlanan 

örnekler Şekil 3.6.’da gösterilmiştir. Başlangıç uzunluğu 80 mm örnekler, çekme 

hızı 1mm/s olarak ayarlanarak kopana kadar gerdirilmiştir. Gerilme mukavemeti 

(GM) ve % uzama miktarı  (%UM), ASTM standart metot D 882-91 ’e göre tekstür 

analiz cihazı (TA-XT plus, Stable Micro Systems, Surrey, İngiltere) kullanılarak 

belirlenmiştir (Cho ve ark., 2002). 
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Şekil 3.6. Germe testi için kullanılan kağıt örnekleri 
  

3.2.4.2. Renk Analizi 
Kağıtların renk değerleri beyaz kalibrasyon plakasının üzerine yerleştirilen 

kağıtlarda renk ölçüm cihazı (Minolta CR 400, Osaka, Japonya) ve CIA-Lab renk 

skalası kullanılarak yapılmıştır. Ölçümlerden önce cihaz L=96.86, a=-0.07 ve 

b=1.98 değerlerine sahip beyaz kalibrasyon plakası ile kalibre edilmiştir. Kaplama 

yapılmayan kağıt örneklerine göre toplam renk farkı (∆E) aşağıdaki formül 

kullanılarak hesaplanmıştır (Kim ve ark,  2002). 

 

∆E=[(L*kontrol- L*örnek) ²  + (a*kontrol – a*örnek) ² + (b*kontrol- b*örnek) ²]0.5 

 

Formüldeki “L*kontrol, a*kontrol ve b*kontrol ” simgeleri hiç bir işlem uygulanmamış 

hutpak ve filtre kâğıtlarının L*, a*, b* değerleri ve “L*örnek, a*örnek ve b*örnek” 

simgeleri ise kaplama yapılmışkağıt örneklerinin L*, a*, ve b* değerlerini 

göstermektedir.   

 

3.2.4.3. Fourier Transform Infrared (FTIR) Spektroskopisi Analizi  
Kağıtların yapısal bağ özelliklerinin belirlenmesi amacıyla FTIR-ATR 

spektrofotometresi (Jasco FT/IR-6800) ile çalışılmıştır. Örneklerin spektrumları 

4000-400 cm-1 arasındaki dalgaboyunda ve 4 cm-1 çözünürlükte kaydedilmiştir. 
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Ölçüm sırasında örnekler arasındaki geçişlerde kristal yüzey etanol kullanılarak 

temizlenmiştir. 

 

3.2.5. Kağıt Örneklerinde Depolama Süresince Yapılmış Analizler 

Aktif özellikteki materyallerin etkinliğini zamanla koruması oldukça 

önemlidir. Bunun için kaplanmış kağıtların zamana bağlı olarak içerdiği D-limonen 

miktarı ve antifungal özelliklerindeki değişim aşağıda verilen analizler uygulanarak 

belirlenmiştir. 

 

3.2.5.1. Kâğıt Örneklerinde kalan D-Limonen Miktarının Belirlenmesi.  
Limonen içeren kâğıtların depolama sıcaklığına bağlı olarak içerdikleri 

limonen miktarındaki değişimi belirlemek için kâğıt örnekleri 4 °C ve 25 °C’de 

bekletilmiş ve depolamanın 1. 3. 5. 7. 15. ve 30. günlerde kâğıtta kalan limonen 

miktarları belirlenmiştir.  

25 mm çapında daire şeklinde kesilen kâğıt örneklerinden 2 adet alınmış ve 

teflon tüp içerine yerleştirilmiştir. Kâğıt örnklerinin üzerine bir miktar su ilave 

ediltikten sonra iyice karıştırılmış ve ultrasonik banyoda 10 dk. bekletilmiştir. Daha 

sonra tüp içerisine 2 mL hekzan ilave edilip tüpler parafilm ile sıkıca kapatılmış ve 

karıştırılmıştır. Tüm limonenin hekzan fazında toplanması için tüpler 45 °C’da 150 

rpm hızda 30 dk. çalkalamalı su banyosunda (Memmert SV 1422) bekletilmiştir. 

Ardından oda sıcaklığına soğutulan tüpler, 4 °C’de 6000 rpm hızda 10 dk. santrifüj 

(Hettich, Universal 320, Almanya) edilmiştir. Santrifüj işleminden sonra üstteki 

hekzan fazı filtre edilip GC’ye enjekte edilmiştir. 

 

3.2.5.2. Limonenin Minimum İnhibisyon Konsantrasyonu (MİK) Değerinin 

Belirlenmesi 
D-Limonenin Penicillium expansum DSM62841 ve Penicillum digitatum 

DSM 2750’a karşı minimum inhibisyon konsantrasyonu belirlemek için; sıvı 

besiyeri Makrodilisyon Testi Uygulaması yapılmıştır. Limonen çözeltisinin 

https://aubibam.anadolu.edu.tr/tr/cihaz-ve-donan%C4%B1mlar/gaz-kromatografisi-alev-iyonla%C5%9Fma-dedekt%C3%B6r-gc-fid
https://aubibam.anadolu.edu.tr/tr/cihaz-ve-donan%C4%B1mlar/gaz-kromatografisi-alev-iyonla%C5%9Fma-dedekt%C3%B6r-gc-fid


3.MATERYAL VE METOT                                                         Hatice Çağla PAN 
 

55 

hazırlanmasında; 4 mL DMSO-0.35 mL Tween 20 ve 4 mL limonen 100 mL’ye saf 

su ile tamamlandı ve limonenin homojen çözünmesi sağlanmıştır. 

Difco YM Broth besiyerinde aktif maddenin 2 katlı dilusyonları yapılarak 

gittikçe azalan yoğunlukta olmak üzere limonen içeren dilusyonlar elde edilmiştir. 

Üzerine Thomo lamında sayılan P. expansum veya P. digitatum küflerinden 106 

spor/mL olacak şekilde her tüpe eşit miktarda küf sporu inoküle edilmiştir. Bu 

tüpler 25°C’de inkübe edilmiştir. Tüplerdeki gelişme, 5 ve 6. günlerde bulanıklık 

olarak değerlendirilmiş, gelişmenin olmadığı son tüp MİK değeri olarak kabul 

edilmiştir. 

 

3.2.5.3. Kâğıtların Antimikrobiyal Aktivitesinin Belirlenmesi 
Limonenin belirlenmiş enkapsüle formları oluşturulup kâğıtlarla etkin 

birleştirme sağlandıktan sonra 25 °C ve 4 °C depolanmış kâğıtların; 1. 3. 5. 15. 30. 

günlerinde Penicillium expansum ve Penicillum digitatum’a karşı antifungal etkisi 

Akbaş (2017), tarafından belirtilen disk difuzyon yöntemine göre yapmıştır. 

Çalışmada; Potate Dextroz Agar kullanılmıştır. P.expansum ve P.digitatum küfleri 

seyreltme işlemi yapılarak ve Thomo lamında sayılak 106 spor/mL olacak şekilde 

petri kaplarına aktarılarak homojen şekilde öze ile yayılmıştır. Daha sonra petri 

kaplarının tam merkezine 25 mm çapında kesilmiş limonen içeren ve içermeyen 

kâğıt örnekleri, ekim yapılmış petrilere aseptik koşullarda yerleştirilmiştir. Daha 

sonra bu petriler 25 ± 2 °C' de bekletilmiş ve sonrasında “engellenmiş bölge” çapı 

kumpas ve görüntü işleme tekniği ile ölçülmüştür. 

 

3.2.6. İstatistiksel analiz 

Elde edilen tüm sonuçlar ortalama olarak verilmiş ve SPSS Versiyon 20.0 

(SPSS Inc., USA) istatistik paketiyle değerlendirilmiştir. Sonuçlar arasındaki 

farklar varyans analiziyle % 95 güven aralığında değerlendirilmiştir. Ayrıca 

mikrobiyolojik analizlerde petriler “Image J” yazılımı kullanılarak morfolojik 

parametrelerin hesaplama yöntemi ilede oluşan boşluklar hesaplanmıştır. 
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4. BULGULAR VE TARTIŞMA 

 

Bu çalışmada; D-Limonenin mikroorganizmalara karşı Minimum 

İnhibisyon Konsantrasyonu bulunmuştur. Limonen, lipozom yöntemi ve 

siklodekstrin inklüzyon kompleksi oluşturularak enkapsüle edilmiştir. Lipozom 

yönteminde soya lesitini kullanılarak ince film hidrasyon yöntemi uygulanmış olup 

siklodekstrinler ile enkapsülasyonda ise; β-siklodekstrin (βSD) ve 2-hidroksipropil-

β-siklodekstrin (HPβSD) kullanılarak yoğurma yöntemi ile inklüzyon kompleksi 

oluşturulmuştur. Elde edilen mikrokapsüllerin enkapsülasyon etkinlikleri 

ölçülmüştür. Daha sonra elde edilen kapsüller hutpak kağıt ve filtre kağıda 

emdirilerek, kağıdın fiziksel analizleri kağıtta kalan limonen miktarı ve kağıtların 

antifungal özellikleri belirlenmiştir. Yapılan çalışmalar sonucu elde edilen bulgular 

aşağıda verilmiş ve literatürdeki verilerle karşılaştırılarak tartışılmıştır. 

Yapılan ön denemelerde; 

βSD ve HPβSD inklüzyon komplekslerinin %8’lik sulu ve etanollü 

çözeltileri hazırlanmış elde edilen çözeltilerle kaplanan hutpak ve filtre kağıtları ile 

mikrobiyolojik aktivite analizi çalışılmış ancak herhangi bir antimikrobiyal aktivite 

gözlenmemiştir.  

βSD ve HPβSD inklüzyon komplekslerinin %25’lik sulu ve etanollü 

çözeltileri hazırlanmış elde edilen çözeltilerle kaplanan hutpak ve filtre kağıtları ile 

mikrobiyolojik aktivite analizi çalışılmış, su ile hazırlanan çözeltilerle birleştirilen 

kağıtlarda antimikrobiyal aktivite gözlenmiştir. Çalışmaya kaspüllerin sulu 

çözeltileriyle hazırlanan hutpak ve filtre kâğıtlarıyla devam edilmeye karar 

verilmiştir. 

 

•  Serbest haldeki limonenin kağıtlarla birleştirilmesinde kullanılacak 

konsantrasyon değerini belirlemek için; %100, %75, %50’lik limonen 

konsantrasyonu olacak şekilde etil alkol ile çözeltisi hazırlanmış, %75 
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konsantrasyonda hazırlanan limonen kaplı kağıtlarda mikrobiyolojik olarak 

en az gelişme gözlenmiştir.  

• Lipozom üretiminde; üretim standardizasyonu sağlayabilmek için 

denemeler gerçekleştirilmiştir.  

 

1. Özellikle ince film oluşumunda uygulanan vakum işleminin süresi ve 

gücü standardize edilmiştir.  

2. Prob sonikatörde; güç %60-80 uygulandığında lipozom solüsyonunda 

topaklanma görülmüştür ve solüsyon filtreden geçerken problem 

oluşmuştur. Aynı zamanda çözelti sonikasyondan sonra bir süre 

bekletildiğinde mikrofiltrede tıkanma oluştuğundan az miktarda çözelti 

geçebilmiştir. O yüzden prob sonikasyonda %100 güçte çalışılmış, 

ısınmaya karşı solüsyon sıcaklığı kontrol altına alınmış ve solusyon 

soğumadan, sonikasyon işlemi biter bitmez mikrofiltreden geçirilmesi 

gerektiği gözlenmiştir. 

 

4.1. Limonenin MİK Bulguları 
Uçucu yağların antimikrobiyal etkileri yıllar boyunca çok sayıda 

mikroorganizmaya karşı çalışılmış, uçucu yağların veya bileşiminde bulunan 

kimyasal bileşiklerin etkilerini açıklamak için çeşitli mekanizmalar bildirilmiştir. 

Uçucu yağların ana etki şekli; gram pozitif ve gram negatif bakterilerin membran 

bütünlüğünün bozulmasına neden olmalarından kaynaklanmaktadır (Calsamiglia ve 

ark., 2007). 

Uçucu yağlar lipofilik özelliklerinden dolayı hücre duvarı ve hücre 

zarından kolaylıkla geçebilmektedir. Uçucu yağların ve bileşenlerinin 

polisakkaritler, yağ asitleri ve fosfolipitler ile etkileşimleri, bakteriyel membranları 

daha geçirgen hale getirir, böylece iyonların ve hücresel içeriğin kaybı hücre 

ölümüne yol açar. Uçucu yağların ve bileşenlerinin önemli bir özelliği hidrofobik 

yapıya sahip olmalarıdır. Bu özellikleri uçucu yağların bakteri hücre zarını ve 
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mitokondri lipitlerini ayırmasına izin vermesidir. Bu süreç bakteri hücresinin daha 

geçirgen olmasına neden olmaktadır (Burt, 2004; Saad ve ark., 2013).  

Bununla birlikte; uçucu yağların fenolik yapısı da bakterilerin hücre zarını 

bozarak hücrenin fonksiyonel özelliklerini inhibe eder ve sonunda hücrenin 

içindeki içeriklerinin sızmasına neden olur. Etki mekanizmaları, fenolik bileşiklerin 

mikrobiyal hücre zarı geçirgenliğini değiştirebilme, sitoplazmik zarlara zarar 

verme, hücresel enerji (ATP) üretim sistemine müdahale etme ve proton pompası 

aktivite gücünü bozma kabiliyeti ile ilişkili olabileceği bildirilmiştir. Diğer önemli 

etki mekanizmaları, sitoplazmik proteinlerin yapısının bozulması ve bakteriyel 

hücre ölümüne yol açan hücresel enzimlerin inaktivasyonunu içerir. (Bajpai ve 

ark., 2012). 

Çalışmada ilk olarak; narenciye ve diğer meyvelerde depo çürüklüklerine 

neden olan Penicillium expansum ve Penicillum digitatum küfleri için kullanılan 

limonenin minimum inhibisyon konsantrasyonu (MİK) belirlenmiştir ve elde edilen 

sonuçlar Çizelge 4.1’de verilmiştir. Yapılan çalışmada negatif kontrol tüplerinde 

(küf eklenmemiş) herhangi bir üreme gözlenmemiştir. Pozitif kontrol (küf 

eklenmiş) olarak her küf için ayrı ayrı çalışılan test tüplerinin hepsinde üreme 

gözlenmiştir. D-Limonenin MİK değeri her iki küf türü içinde (P. expansum ve P. 

digitatum) 842 μg/mL olarak belirlenmiştir. Çalışılan daha düşük 

konsantrasyonlarda üreme inhibe edici etki gösteremediği saptanmıştır.  
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Çizelge 4.1. D-Limonenin test edilen küfler üzerindeki MİK sonuçları 

D-Limonen 
Konsantrasyon 
Miktarı(μg/mL) 

Pozitif 
Kontrol 

Negatif 
Kontrol 

Mikroorganizma Adı 

Penicillium 
Expansum 

Penicillium 
Digitatum 

3370 
ÜG ÜO ÜO ÜO 

1685 
ÜG ÜO ÜO ÜO 

842 
ÜG ÜO ÜO ÜO 

421 
ÜG ÜO ÜG ÜG 

210 
ÜG ÜO ÜG ÜG 

UG: Üreme görüldü; UO: Üreme olmadı.  

 

Limonenin farklı maya suşları üzerine etkisinin incelendiği bir araştırmada 

(Uçan ve ark.,2008), limonenin denenen tüm maya suşlarında etkili olduğu, MİK 

değerlerinin ise maya türüne bağlı olarak 500-4000 μg/mL arasında değiştiği, en 

dirençli maya suşunun R.glutinis (4000 μg/mL); en hassas maya suşlarının ise 

C.bolmii, P. Subpelliculuse NCYC 436, K. apiculata, Maurivin, Lalvin, Fermirouge 

(500 μg/mL) olduğu bildirilmiştir.  

Dabbah ve ark.,(1970), D-limonenin inhibitör etkisinin portakal, limon, 

greyfurt ve mandalina meyvelerinden elde edilen uçucu yağlar ile karşılaştırmak 

üzere yapmış olduğu çalışmasında; D-Limonen, (1 μL/mL) konsantrasyonda; 

Salmonella senftenberg, Escherichia coli, Staphylococcus aureus ve Pseudomonas 

türlerinin büyümesini inhibe ettiğini belirlemiştir. Antimikrobiyal etkinlik 

sıralamasının D-limonen>limon yağı>mandarin yağı>portakal yağı>greyfurt yağı 

şeklinde olduğunu belirlemiştir. 

Zahi ve ark. (2015), çalışmalarında; broth mikrodilüsyon yöntemiyle, 

limonenin hedef mikroorganizmalar E. coli, S. aureus ve B. subtilis'in üzerinde 

antimikrobiyal etki gösterdiği ve 1 μg/mL'lik bir konsantrasyonun, büyümelerini 
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engellemek için yeterli olduğu belirlenmiştir. Ayrıca, en etkili antimikrobiyal 

aktivite, 0,5 μg/mL MİK konsantrasyonu ile S. cerevisiae mikroorganizması 

üzerinde olduğu belirlenmiştir.  

Liu ve ark. (2020), limon yağı ve limonenin, sıçanların diş çürüklerine 

indüklenen Streptococcus sobrinus üzerindeki inhibitör etkisi isimli çalışmalarında; 

limon yağı ve limonenin sıçanlarda çürük önleyici etkilerini incelemeyi ve 

karşılaştırmayı amaçlamışlar, minimal inhibitör konsantrasyonları disk difüzyon 

yöntemi kullanılarak ölçmüşlerdir. Limon yağı ve limonenin MİK değerleri 

sırasıyla 4500 ve 21000 μg/mL olarak belirlenmiştir. Limonen ve limon yağının,in 

vivo olarak bakteriyostatik bir şekilde benzer çürük önleyici yeteneklere sahip 

olduğunu bulmuşlardır.  

Salehi ve ark. (2021), limonen yüklü siklodekstrin inklüzyon kompleksi 

hazırlama, karakterizasyon ve antibakteriyel aktivite isimli çalışmalarında; D-

Limonenin yüksek antimikrobiyal aktiviteye sahip doğal bir fenolik bileşik 

olduğunu ancak, düşük çözünürlük ve yüksek uçuculuğa sahip olmasından dolayı 

gıda ve ilaç endüstrilerindeki uygulamalarının sınırlı olduğunu, bu sınırlamaların 

üstesinden gelmek için β-siklodekstrin nano süngerlere (SD-NS) dahil ettiklerini 

belirtmişlerdir. Çalışmada; broth mikrodilüsyon yöntemi kullanılmış, D-limonenin 

hedef mikroorganizmalar E. coli, Shigella flexneri S. aureus ve, Enterococcus, 

üzerinde antimikrobiyal etki gösterdiği ve (SD-NS) MİK değerleri sırasıyla 162, 

81, 650, 650, μg/mL olarak belirlenmiştir. 

Literatür incelendiğinde; D-limonenin Penicillum türü küfler üzerindeki 

antifungal etkisini inceleyen bir çalışmaya rastlanılmamıştır. Ancak mevcut 

literatür incelendiğinde D-limonenin antibakteriyel etkisinin antifungal 

aktivitesinden daha yüksek olduğu, antimikrobiyal aktivetisinin mikroorganizma 

türüne ve saflığına göre değiştiği çalışmalara belirtilmiştir. 
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4.2. D-Limonen/Siklodekstrin İnklüzyon Komplekleri ve Lipozomla 
Enkapsülasyon Etkinliğine Ait Bulgular 

Tez çalışması kapsamında; β-Siklodekstrin veya 2-hidroksipropil-β-

siklodekstrin kullanılarak D-limonen içerikli mikrokapsüller üretilmiştir. Üretilen 

mikrokapsüllerde tutulmuş olan D-Limonen miktarı analizlerle belirlenmiş 

enkapsülasyon etkinliği ve mikrokapsüllerin yükleme kapasitesi sonuçlarının 

ortalama değerleri hesaplanmıştır ve Şekil 4.1.’de gösterilmiştir. 

Limonenin βSD ile oluşturduğu inklüzyon kompleklerinin enkapsüplasyon 

etkinliği ortalaması %82,1 yükleme kapasitesi değeri ise ortalama %36,6 olarak 

belirlenmiştr. HPβSD ile oluşturduğu inklüzyon kompleklerinin enkapsülasyon 

etkinliği ise %99,0 yükleme kapasitesi değeri ise %29,0 olarak belirlenmiştir. 

Sonuçlar incelendiğinde; HPβSD ile oluşturulan inklüzyon kompleksinde 

enkapsülasyon etkinliği değerlerinin, βSD ile oluşturulanlardan daha yüksek 

olduğu, ancak yükleme kapasitesi değerlerinin daha düşük olduğu belirlenmiştir. 

İki farklı siklodekstrinin boşluk kısmı ile limonen arasındaki etkileşimin 

farklılığından kaynaklanabileği düşünülmektedir. 

 

 

Şekil 4.1. D-limonen içerikli βSD ve HPβSD inklüzyon kompleklerine ait 
enkapsülasyon etkinliği ve yükleme kapasitesi değerleri 
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Bhandari ve ark. (1998), Limonenin, βSD ile enkapsülasyonu yoğurma 

yöntemine göre gerçekleştirilmiş, 15, 20 ve 30 dakika yoğurma sürelerinde, 15 

dakikalık yoğurma süresinin en uygun yoğurma süresi olduğunu bildirmiştir. 

Ayrıca, limonenin enkapsülasyon etkinliğini %97 olarak bulunmuştur.  

Çetin (2014), tez çalışmasında; yoğurma tekniği uygulanarak karanfil 

uçucu yağı HPβSD ile enkapsüle edilmiştir. Çalışma sonucu elde edilen inklüzyon 

komplekslerinin enkapsülasyon etkinliği, %99 olarak bulunmuştur. 

Özgün (2015), nane uçucu yağının siklodekstrinler ile 

mikroenkapsülasyonda; kaplama materyali olarak HPβSD kullanılmış olup, 

enkapsülasyon etkinliği %72.81 olarak bulunmuştur. 
Herrera ve ark. (2019), uçucu yağların βSD ile oluşturulan inklüzyon 

komplekslerinin antifungal ve fizikokimyasal özellikleri isimli çalışmalarında; 

mikrokapsüllerin sinnamaldehit tutma etkinliği %91 iken, mikrokapsüllerin öjenol 

tutma etkinliği %66 olarak belirlenmiştir. Bu farklılıklar, aktif bileşikler ve βSD 

boşluğu arasındaki etkileşimin derecesi ile ilişkili olabileceği belirtilmiştir. Ayrıca; 

etkinliğin; kapsüllenecek maddenin tipi, fiziksel ve kimyasal özellikleri, madde- 

SD etkileşimleri gibi çeşitli faktörlere bağlı olarak değişebileceği de belirtilmiştir.  

D-Limonenin βSD ile oluşturulan inklüzyon komplekslerinde enkapsülasyon 

etkinliği ve yükleme kapasitesi literatürle bulunan sonuçlarla benzerlik 

göstermektedir. D-Limonenin HPβSD ile oluşturulan inklüzyon komplekslerinde 

enkapsülasyon etkinliği ile ilgili bir çalışmaya rastlanılmamıştır. Değişik kaplama 

malzemelerinin farklı tutma etkinliği gösterebileceği elde edilen sonuçlardan 

anlaşılmaktadır. 

Literatürde; D-Limonenin lipozom ile enkapsülasyonu ile ilgili çalışmalar 

mevcut olmakla birlikte herhangi bir enkapsülasyon etkinliği hesaplaması 

yapılmamıştır (Dhitala ve ark., 2018; Umagiliyage ve ark., 2017; Joshi ve 

ark.,2021).. Limonen içerikli lipozom enkapsülasyon etkinliği ve yükleme 

kapasitesine ait veriler Şekil 4.2’de gösterilmiştir. 
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D-Limonenin, lipozom ile enkpsüle edilmesinde enkapsüplasyon etkinliği 

ortalaması %33,0, yükleme kapasitesi ise %22,6 olarak olarak belirlenmiştir 

 

 

Şekil 4.2. D-limonen içerikli lipozomların enkapsülasyon etkinliği ve yükleme 
kapasitesi değerleri 

 

Enkapsülasyon etkinliğinin düşük çıkmasının nedeni; lipozomun sıvı formda 

elde edilmesi ve partiküllerin santrifüj işlemi ile ayrılmasında yüksek hızlara 

çıkılamamasından kaynaklanabileceği düşünülmektedir.  

 

4.3. D-Limonen İçerikli Aktif Kağıtların Fiziksel Özelliklerine Ait Bulgular 

4.3.1. Renk Analizi 
Gıda ambalajının koruma, iletişim, içerme ve kullanım kolaylığı sağlama 

gibi temel dört fonksiyonu vardır. Ayrıca ürünün üzerinde bulunan ambalaj; 

oluşturuduğu albeni sayesinde ürünün pazarlamasında da rol alarak sessiz bir satıcı 

rolü üstlenebilmektedir. Tez çalışması kapsamında; üretilen D-limonen içerikli 

kâğıtların renk değerleri belirlenmiş ve yalın haldeki kâğıtların renk değerleri ile 

karşılaştırılmıştır. Bu kapsamda;  
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a) %75 konsantrasyonda hazırlanan limonen çözeltisi b)lipozom çözeltisi, 

c) %25’lik HPβSD ve d)%25’lik βSD inklüzyon kompleksi çözeltileri ile dört 

farklı kağıt örneği olcak şekilde daldırma yöntemiyle kaplanan ve herhangi bir 

işlem uygulanmayan hutpak veya filtre kağıt örneklerinin renk değerlerindeki 

değişim (L*, a*, b* ve ΔE) sırasıyla Çizelge 4.2 ve Çizelge 4.3’te belirtilmiştir.  

L* renk değeri, rengi ölçülen nesnenin parlaklığı ve matlığı hakkında bilgi 

veren bir parametredir. L* değeri, nesnenin sahip olduğu parlaklık miktarına bağlı 

olarak 0 ile 100 arasında bir değer alabilir. L değeri 0 olduğunda nesnenin aşırı mat 

veya siyah olduğu, 100 olduğunda ise aşırı parlak veya beyaz renge sahip olduğu 

anlaşılmaktadır. a* değeri, rengi ölçülen nesnenin kırmızılığı ve yeşilliği hakkında 

bilgi veren bir renk parametresidir. a* değeri pozitif (+) olduğunda kırmızılığı, 

negatif (-) olduğunda ise yeşilliği tanımlamaktadır. b* değeri, rengi ölçülen 

nesnenin sarılığı ve maviliği hakkında bilgi veren bir renk parametresidir. b* değeri 

pozitif (+) olduğunda sarılığı, negatif (-) olduğunda ise maviliği tanımlamaktadır. 

Kağıt örneklerinin renk faklılığını sayısal olarak ifade edebilmek için ''toplam renk 

farkı değeri de (ΔE) hesaplanmıştır. 

Hiç kaplama yapılmamış kontrol hutpak kağıtları H-K, Limonen kaplı 

kağıtlar H-L, %25’lik βSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kağıtlar H- 

βSD, HPβSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kağıtlar H-HPβSD, 

Lipozom çözeltisiyle kaplanan kağıtlar ise H-Lp olarak kodlanmıştır. 
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Çizelge 4.2. Hutpak kağıdı esaslı örneklerin renk değerleri 
ÖRNEK L* a* b* ΔE 

H-K  96,89 ±0,23a -1,57±0,27d 2,15±0,20a 0,00±0,00e 

H-L 90,49±0,80c -0,43±1,90b -3,23±0,12d 8,41±0,11b 

H- βSD  93,37±0,58b -0,76±0,30c -1,58±0,30c 5,20±0,56d 

H- HPβSD   89,19±0,76d 0,06±0,15a -3,50±0,77d 9,75±0,18a 

H-Lp  89,45±0,49d -0,78±0,54c -0,37±0,90b 8,12±0,35c 

Aynı sütundaki farklı küçük harflere sahip örnekler arasındaki fark önemlidir 
(p<0.05). H-K: kontrol hutpak kağıtları; H-L; Limonen kaplı hutpak kağıtlar; H-βSD βSD 
: %25’lik βSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kağıtlar; H-HPβSD : %25’lik 
HPβSD  inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kağıtlar; H-Lp: Lipozom çözeltisiyle 
kaplanan kağıtlar  
 

Çizelge 4.2. incelendiğinde örneklerin L* değerleri arasında istastiki olarak 

önemli farklılık tespit edilmiştir. Genel anlamda enkapsule limonen içeren 

çözeltilerle yapılan kaplama hutpak kağıtların L* değerini düşürdüğü, lipozom 

çözeltisiyle (89,45) ve HPβSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle (89,19) kaplanan 

örneklerin L değerlerinin diğer yöntemlere göre daha düşük olduğu belirlenmiştir. 

Hutpak kağıdın kaplama ile a* değerlerinde artışlar olduğu belirlenmiştir. Nitekim, 

H-K örneğini a* değeri -1,57, H-L örneğinin -0,43, βSD örneğinin -0,76,  H- 

HPβSD örneğinin 0,06 ve H-Lp örneğinin ise -0,78 olarak belirlenmiştir. Hutpak 

kağıtların kaplanması ile b* renk değerinde ise istatistiksel olarak önemli azalışlar 

tespit edilmiştir (p<0.05) .HPβSD ve serbest halde limonen ile kaplanan örneklerde 

en düşük b* değerleri  (sırasıyla -3.50, -3.23) ölçülmüştür. Toplam renk farklılığı 

değerleri incelendiğinde kaplamada kullanılan çözeltiye bağlı olarak örnekler 

arasında istatistiksel olarak önemli farklılıklar olduğu belirlenmiştir. ΔE* değeri, 

orijinal renk değerlerinden renk farkını tanımlamak için yaygın olarak 

kullanılmaktadır ve ΔE* değerinin 3.0 ile 6.0 arasında olması, renk farkının “iyi 

görülebilir”, 6.0 ile 12.0 arasında “çok iyi görülebilir” anlamına geldiği 

bildirilmektedir (Cserhalmi ve ark., 2006; Süfer ve Palazoğlu, 2019). ΔE* değeri; 



4.BULGULAR VE TARTIŞMA                                                  Hatice Çağla PAN 
 

67 

hiç kaplama yapılmamış hutpak kağıtlara göre değerlendirildiğinde; renk farkının 

oldukça belirgin olduğu anlaşılmaktadır. βSD kullanılarak kaplanan kağıtlarda ΔE 

değerinin (5,20) diğer kaplanan kağıtlara göre istatistiksel olarak daha az olduğu 

bulunmuştur (p<0.05).  

 

Çizelge 4.3. Filtre kağıdı esaslı örneklerin renk değerleri  
ÖRNEK L* a* b* ΔE 

F-K 100,57±0,20a -0,69±0,01d 6,45±0,17a 0,00±0,00d 

F-L  94,03±0,13c 0,05±0,21b 0,96±0,12c 8,57±0,98b 

F-βSD 96,27±0,23b 0,01±0,02b 0,38±0,14d 7,48±0,17c 

F- HPβSD 91,16±0,41e 0,71±0,06a -0,21±0,12e 11,61±0,37a 

F-Lp  92,34±0,34d -0,55±0,30c 5,32±0,63b 8,40±0,26b 

Aynı sütundaki farklı küçük harflere sahip örnekler arasındaki fark önemlidir 

(p<0.05). F-K: kontrol filtre kağıtları; F-L; Limonen kaplı filtre kağıtlar; HβSD : %25’lik 
βSD  inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kağıtlar; H-HPβSD : %25’lik HPβSD  
inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan filtre kağıtlar; H-Lp: Lipozom çözeltisiyle 
kaplanan filte kağıtlar. 
 

Çizelge 4.3 incelendiğinde filtre kağıdı esaslı örneklerin renk değerleri 

arasında istastiki olarak önemli farklılık tespit edilmiştir. Genel anlamda kaplama 

yöntemlerinin filtre kâğıtların L* değerini düşürdüğü, F-HPβSD (91,16) ve F-L; 

(92,34) örneklerinin L değerlerinin diğer örneklere göre daha düşük olduğu 

belirlenmiştir. 

Hutpak esaslı kâğıtlarda olduğu gibi kaplama işlemi filtre kağıdı esaslı 

örneklerin a* değerlerinde artışlar, b* renk değerinde ise isatistiksel olarak önemli 

azalışlar olduğu belirlenmiştir (Çizelge 4.3). 

ΔE* değeri; hiç kaplama yapılmamış hutpak kağıtlara göre 

değerlendirildiğinde; renk farkının oldukça belirgin (çok iyi görülür) olduğu 

anlaşılmaktadır. HPβSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle kaplanan kâğıtlarda ΔE 

değerinin (11,61), diğer çözeltilerle kaplanan kağıtların ΔE değerine göre 

istatistiksel olarak daha yüksek olduğu bulunmuştur (p<0.05). Ayrıca; limonen 
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çözeltisi ile kaplanan kağıtlar ve direk lipozom çözeltisi ile kaplanmış filtre kağıtlar 

birbiriyle kıyaslandığında aralarında istatistiki açıdan fark olmadığı görülmüştür 

(p>0.05).  

Çizelge 4.2 ve Çizelge 4.3 birlikte değerlendirildiğinde; hutpak ve filtre 

kağıt örneklerinde; kaplama yöntemlerinin kağıtların L değerini ve b* değerini 

düşürdüğü belirlenmiştir. ΔE* değeri; hiç kaplama yapılmamış hutpak ve filtre 

kağıtlara göre değerlendirildiğinde; renk farkının oldukça belirgin olduğu 

anlaşılmaktadır. Kâğıtların renk değerlerinde limonenin enkapsüplasyonu ile 

oluşturulan lipozom ve siklodekstrin inklüzyon komplekslerinde kapsülasyonda 

kullanılan maddelerin fiziksel farklılıklarından kaynaklanan önemli değişiklikler 

meydana gelmiştir. 

 

4.3.2. Kağıtların Mekanik Özelliklerine Ait Bulgular 

Germe mukavemeti, malzemenin çekmeye karşı gösterdiği direnç olarak 

tanımlanmaktadır. Çekme deneyinde, cisim, bir süre uzadıktan sonra kopar ve 

koptuğu andaki direnç değeri çekme gerilmesini verir. Gerilme mukavemeti değeri 

malzemenin çekme etkisi altında tolere edebildiği maksimum stresi, kopma 

gerilmesi ise malzemenin koptuğu noktadaki stresi gösterir. Kağıtların birim uzama 

miktarı, toplam uzama miktarının kağıtların başlangıç uzunluğuna bölünmesi ile 

bulunur.  

Kaplanan hutpak kağıtlara uygulanan çekme testi sonucu elde edilen 

kalınlık (T), gerilme mukavemeti (GM), kopma anındaki yüzde uzama miktarı 

(UM), ve elastik modülü (EM) ölçülmüş ve bu değerlere uygulanan Duncan Çoklu 

Karşılaştırma Testi sonuçları Çizelge 4.4’te gösterilmiştir.  
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Çizelge 4.4. Hutpak esaslı kağıtların mekanik özellikleri  
Örnek T (µm) GM (Mpa) UM (%) EM (Mpa) 

H-K  0,03±0,00c 22,95±2,86a 1,16±0,27b 27,41±8,14a 

H-L 0,03±0,00c 19,10±3,60b 1,07±0,24c 27,92±5,39a 

H-βSD  0,05±0,07a 22,60±4,63a 1,83±0,31a 17,71±3,36b 

H- HPβSD  0,04±0,02b 23,75±4,66a 0,91±0,22c 27,22±5,01a 

H-Lp 0,03±0,03c 7,40±1,68c 1,40±0,27b 8,91±1,67c 

Aynı sütundaki farklı küçük harflere sahip örnekler arasındaki fark önemlidir 
(p<0.05) H-K: Hiç kaplama yapılmamış hutpak kağıtlar; H-L: %75konsantrasyonda 
limonen çözeltisiyle kaplanan hutpak kağıtlar; ΒSD : βSD  ile enkapsüle edilmiş 
çözeltilerle kaplanan hutpak kağıtlar; H- HPβSD :HPβSD  ile enkapsüle edilmiş 
çözeltilerle kaplanan kağıtlar; H-Lp: Lipozom çözeltisiyle kaplanan kağıtları ifade 
etmektedir. 

 

Hutpak esaslı kağıt örneklerinin limonen ile birleştirilmesinden sonra 

mekanik özelliklerindeki değişim, hiç kaplama yapılmamış kağıtlara göre 

değerlendirildiğinde; H-βSD ve H-HPβSD örneklerinin kalınlık değerlerinde artış 

olduğu belirlenmiştir. Bu kalınlık artışının siklodekstrinlerin yapısından 

kaynaklanabileceği düşünülmektedir. 

Örneklerin gerilme mukavemeti (GM) incelendiğinde H-Lp örneğinin GM 

değeri (7,40 Mpa), H-K (kontrol) örneğine göre (22,95 Mpa) istatistiksel olarak 

önemli ölçüde azalmıştır. H- HPβSD örneğinin GM değeri (23,75) ile kontrol 

örneğinin GM değeri arasında istatsitiksel olarak önemli bir fark (p>0.05) olmadığı 

belirlenmiştir.  

Farklı şekillerde limonen ile birleştirilen kâğıtların uzama miktarı (UM) 

değerleri incelendiğinde, örnekler arasında istatistiksel açıdan öenmli farklılıklar 

(p>0.05) olduğu görülmektedir. H-K örneğinin UM değeri %1,16, _H-L’de %1,07, 

H-βSD %1,83, H-HPβSD ’de %0,91, H-Lp’ de%1,40 değerleri ölçülmüştür. H-

βSD örneğinin UM değeri, kaplama yapılmayan hutpak kağıtlara göre artış 

gösterirken, H-HPβSD örneğinde azalış tespit edilmiştir. H-K ve H-Lp örneklerinin 

UM değerleri arasında ise istatistiki bir fark (p>0.05) olmadığı belirlenmiştir. 
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Örneklerin elastik modulu değeri de hesaplanmış ve birbirleri ile karşılaştırılmıştır. 

Elastik modülü (EM) değerleri yönünden; H-K, H-L ve H-HPβSD örnekleri 

arasında istatistiki bir fark (p>0.05) olmadığı belirlenmiştir ve en yüksek değerler 

bu kağıtlarda gözlenmiştir. Hutpak esaslı kağıtların mekanik özelliklerindeki 

değişim genel olarak değerlendirildiğide, HPβSD kullanılarak enkapsule edilen 

limonen ile yapılan kaplamaların kağıtların gerilme mukavemetini arrtırıdığı ancak 

esnekliklerini azalttığı söylenebilir. Lipozom solüsyonu kullanılarak yapılan 

kaplamaların ise kâğıtların kopmaya karşı dayanımlarını önemli ölçüde azalttığı 

söylenebilir. 

Filtre kâğıdı esaslı örneklere uygulanan çekme testi sonucu elde edilen 

kalınlık, gerilme mukavemeti, kopma anındaki yüzde uzama miktarı, elastik 

modülü değerleri ve örnekler arasında uygulanan Duncan Çoklu Karşılaştırma 

Testi sonuçları Çizelge 4.5’de verilmiştir.  

 

Çizelge 4.5. Filtre kağıdı esaslı örneklerin mekanik özellikleri 

Örnek T (µm) GM (Mpa) UM (%) EM (Mpa) 

F-K  0,15±0,00d 11,64±6,25b 2,55±0,61a 13,94±6,77b 

F-L 0,15±0,03d 10,22±4,11b 2,06±0,61b 10,68±3,71b 

F-βSD  0,21±0,10a 9,76±1,93b 2,02±0,32b 11,99±2,51b 

F- HPβSD  0,20±0,00b 25,32±9,23a 2,10±0,30b 20,07±3,80a 

F-Lp 0,17±0,00c 3,27±0,66c 1,44±0,46d 4,60±1,34c 

Aynı sütundaki farklı küçük harflere sahip örnekler arasındakifark önemlidir 
(p<0.05) F-K: Hiç kaplama yapılmamış filtre kağıtlar; F-L: %75 konsantrasyonda limonen 
çözeltisiyle kaplanan filtre kağıtlar; F-βSD :βSD ile enkapsüle edilmiş çözeltilerle kaplanan 
hutpak kağıtlar; F- HPβSD :HPβSD ile enkapsüle edilmiş çözeltilerle kaplanan kağıtlar; F-

Lp: Lipozom çözeltisiyle kaplanan kağıtları ifade etmektedir. 
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Filtre kâğıdı esaslı örneklerin mekanik özellikleri incelendiğinde, hutpak 

kağıdı esaslı örneklerde olduğu gibi; filtre esaslı kağıt örneklerinin limonen ile 

birleştirilmesinden sonra mekanik özelliklerindeki değişim, hiç kaplama 

yapılmamış kağıtlara değerlendirildiğinde; F-βSD ve F-HPβSD örneklerinin 

kalınlık değerlerinde artış olduğu belirlenmiştir. Bu kalınlık artışının hutpak 

kağıtlarda olduğu gibi siklodekstrinlerin yapısından kaynaklanabileceği 

düşünülmektedir. 

Örneklerin gerilme mukavemeti (GM) incelendiğinde F-Lp örneğinin GM 

değeri (3,27 Mpa), F-K (kontrol) örneğine göre (11,64 Mpa) istatistiksel olarak 

önemli ölçüde azalmıştır. F-L örneğinin GM değeri (10,22) ile kontrol örneğinin 

GM değerleri arasında istatiksel olarak önemli bir fark (p>0.05) olmadığı 

belirlenmiştir.  

Farklı şekillerde limonen ile birleştirilen kağıtların uzama miktarı (UM) 

değerleri incelendiğinde, örnekler arasında istatistiksel açıdan önemli farklılıklar 

(p>0.05) olduğu görülmektedir. F-K örneğinin UM değeri %2,55_F-L’de %2,06 F-

βSD %2,02, F-HPβSD’de %2,10, F-Lp’de %1,44 değerleri ölçülmüştür. Bütün 

örneklerin UM değerinde, kaplama yapılmayan filtre kağıtlara göre azalış tespit 

edilmiştir. Örneklerin elastik modulu değeri de hesaplanmış ve birbirleri ile 

karşılaştırılmıştır. Elastik modülü (EM) değerleri yönünden; F-K, F-L ve F-HPβSD 

örnekleri arasında istatistiki bir fark (p>0.05) olmadığı belirlenmiştir En yüksek 

değer F-HPβSD kağıtlarda gözlenmiştir. Filtre esaslı kağıtların mekanik 

özelliklerindeki değişim genel olarak değerlendirildiğide, HPβSD kullanılarak 

yapılan kaplamaların kağıtların gerilme mukavemetini arrtırıdığı ancak 

esnekliklerini azalttığı söylenebilir. Lipozom solüsyonu kullanılarak yapılan 

kaplamaların ise kâğıtların kopmaya karşı dayanımlarını önemli ölçüde azalttığı 

söylenebilir. 

Filtre ve hutpak kağıtlar birlikte kıyaslandığında ise; gerilme mukavemeti 

(GM), ve elastik modülü (EM) farklı farklı enkapsülasyon çözeltisiyle kaplanan 

hutpak kağıtlarda daha yüksek değerlerin elde edildiği, kopma anındaki yüzde 
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uzama miktarı (UM), ise filtre kağıtlarında daha yüksek değerler elde edildiği 

görülmüştür.  

Mekanik testler sonucunda lipozom solüsyonu ile yapılan kaplamaların her 

iki kağıt türündede gerilme mukavemetini azalttığı, kaplamada HPβSD 

kullanımının ise gerilme mukavemeti değerini arttırdığı, dolayısı ile kağıdın 

kopmaya karşı gösterdiği direnci attırdığı belirlenmiştir. 

 

4.3.3. FT-IR Spektrometresi  
Hutpak ve filtre kağıtların yapısal bağ özelliklerini tanımlamak amacıyla 

IR spektrumları incelenmiştir. Yapısal analiz, kağıtların yapısındaki organik 

fonksiyonel grupların tanımlanmasını ve bu grupların etkileşimlerini içerir. Bu 

gruplar IR ışığına maruz kaldıklarında farklı gerilme ve bükülme titreşim 

frekanslarında karakteristik pikler şeklinde ortaya çıkar. Organik bileşiklerde, 

fonksiyonlu gruplar için belli gerilme ve eğilme titreşmeleri vardır ve IR 

spektrumunda, fonksiyonlu gruplar için belirgin soğurma bandlarının görüldüğü 

4000-1500 cm-1 bölgesine fonksiyonlu grup bölgesi denir. Bu bölgede yer alan 

bantlar, özel atom gruplarının ve parmak izi bölgesi (1500-400 cm-1) olarak iki 

bölgeye ayrılabilir. Bu nedenle gıda maddesinin bileşiminde ufak bir değişiklik 

parmak izi bölgesindeki absorbsiyon piklerinin önemli oranda değişmesine neden 

olmaktadır. Benzer şekilde bu bölgede iki ışık dizisinin çakışması, bu dizilerin aynı 

maddeye ait olduğuna işaret edebilmektedir 

 Parmak izi bölgesi küçük gruplardan çok molekülün temel bölgelerinin ve 

molekülü oluşturan atom iskeletinin izlenmesini sağladığından bu bölge, moleküle 

özgü molekül yapısından etkilendiğinden iskelet titreşim bölgesi de denir (Erdik, 

2008). D-Limonene ait FT-IR spektrumları Şekil 4.3’te gösterilmiştir. 
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Şekil 4.3. D-Limonene ait FT-IR spektrumları 
 

D-limonenin kimyasal yapısı incelendiğinde; formülü C10H16, karbon ve 

hidrojen atomları arasında tek ve çift bağlardan oluşmaktadır. 2920 cm-1 

spektrumunda önemli pik görülmektedir ve bu güçlü tepe noktasını (CH3, CH2 ve 

CH gruplarının gerilme titreşimi) temsil etmektedir. 1440 cm-1'de spektrum ise C-H 

bükme bandına karşılık gelmektedir. 888 cm-1 (bükülme titreşimi = C –H çift 

sübstitüe çift bağ) ve 798 cm-1 (bükülme titreşimi = trisübstitüe çift bağların C–H) 

spektrumları ilgili bağları temsil etmektedir. (Khoshakhlagh ve ark., 2017).  

Kaplama yapılmamış filtre kağıdı (F-K) ve %75’lik limonen çözeltisi ile kaplanmış 

filtre kağıdına (F-L) ait FTIR spektrumları Şekil 4.4’te gösterilmiştir. 
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Şekil 4.4. Kaplama yapılmamış filtre kağıdı (F-K) ve %75’lik limonen çözeltisi ile 
kaplanmış filtre kağıdına (F-L) ait FTIR spektrumları 

 

Şekilde görüldüğü üzere; F-K ve F-L örneklerine ait FT-IR spektrumları 

incelendiğinde; elde edilen piklerde önemli bir farklılık gözlenmemiştir. Bu 

noktada; D-limonenin hızlı bir şekilde kağıttan uzaklaştığı ve nerdeyse 

kaplanmamış kağıtla aynı spektrumların elde edildiği görülmüştür. Kaplama 

yapılmamış hutpak kağıtlar (H-K) ve limonen kaplı hutpak kağıtlarda da ait FTIR 

spektrumlarında aynı durum gözlenmiştir. Hutpak easlı ve filtre kağıdı esaslı 

örneklerin yapısal bağ analizleri FT-IR spektrometresi ile incelenmiş ve elde edilen 

spektrumlara ait sonuçlar sırasıyla Şekil 4.5 ve Şekil 4.6’da gösterilmiştir 

 

 

 

 

 

F-K 

F-L 
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Kağıtların kimyasal yapı özelliklerini belirlemek ve bileşenleri arasındaki 

etkileşimi ortaya koymak amacıyla yapılan FT-IR analizi sonuçlarına göre; D-

limonenin farklı enkapsülasyon teknikleri kullanılarak kağıda ilavesi fonksiyonel 

gruplar üzerinde önemli bir değişikliğe neden olmamıştır.  

D-Limonenin FT-IR spektrumu Şekil 4.5. ve 4.6 birlikte incelendiğinde; 

hutpak ve filtre esaslı kağıtlarda benzer pik girişimi gözlenmiştir. Filtre ve hutpak 

kağıtların spektrumlarına bakıldığında βSD ve HPβSD ile kaplanan kağıtların 

spektrumları ile benzer özellikler çıkmıştır. Ancak pik yoğunlukları değerleri 

arasında farklılık görülmüştür. Ayrıca; βSD ile kaplanan kağıt örneklerinde 1772 

cm-1 spektrum değeri siklodekstrin monomeri arasındaki karbonat bağlarını 

doğrulamaktadır (Lembo ve ark., 2013). HPβSD ile kaplanan kağıt örneklerinde 

2969 cm-1 spektrum değeri C-H gerilmesini temsil ettiği düşünülmektedir. Elde 

edilen spektrumlar her ne kadar limonen varlığını göstermese de kaplamanın hangi 

yöntemle yapıldığı konusunda fikir vermektedir.  

Lp ile kaplanan kağıtlarda 2919.70 cm-1 deki spektrum (CH3, CH2 ve CH 

gruplarının gerilme titreşimi) serbest limonendeki FTIR spektrumunda da 

görülmüştür. Bu benzerlik D-limonenin varlığında oluşmuş olabilir. Ancak; 

lipozom üretiminde kullanılan diğer bileşenlerden de kaynaklı oluşabileceği 

düşünülmektedir.  

 

4.4. Kağıtta Kalan Limonen Miktarına Ait Bulgular 

Mikrokapsüllerdeki çekirdek materyalin salımında kabuk materyalin 

özellikleri, mekanik kuvvet, sıcaklık değeri, zaman, pH, ozmotik basınç, enzimatik 

aktivite gibi çeşitli faktörler etkilidir (Sözer ve Kokini, 2012). Hazırlanılan, %75 

konsantrasyonda limonen çözeltisi, kapsüllenmiş D-Limonen içerikli lipozom 

çözeltisi, %25’lik HPβSD ve βSD inklüzyon kompleksli çözeltilerle daldırma 

yöntemi kullanılarak birleştirilen aktif kâğıtların 1. 3. 5. 7. 15. ve 30. günlerde 

kâğıtta kalan D-Limonen miktarı incelendiğinde;  
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Alınan örnekler GC-FID de analiz edilmiş, kağıtta kalan limonen miktarları 

zamana bağlı ölçülmüş ve örneklerden elde edilen verilerden kağıt örneklerine ait 

grafik oluşturulmuştur. 25⁰C’de depolanan hutpak kâğıtlarla hazırlanan aktif 

özellikteki kâğıtların zamana bağlı limonen içeriğindeki değişim değerleri Şekil 

4.7’da 4⁰C’de depolanan hutpak kâğıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kâğıt 

örneklerinin zamana bağlı limonen içeriği değerleri Şekil 4.8’da gösterilmiştir.  

 

 

Şekil 4.7. 25oC’de bekletilen hutpak kağıdı esaslı aktif özellikteki kağıt 
örneklerinin limonen içerikleri  
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Şekil 4.8. 4 oC’de bekletilen hutpak kağıdı esaslı aktif özellikteki kağıt örneklerinin 
limonen içerikleri  

 
Şekil 4.7 ve Şekil 4.8 birlikte incelendiğinde; hem 4⁰C hemde 25⁰C’de 

depolanan hutpak kağıtlarla hazırlanan kağıtlarda en yüksek limonen içeriği 

değerleri, βSD kullanılarak kaplanmış kağıtlarda belirlenmiştir. Depolama 

sıcaklıkları göz önünde bulundurulduğunda 4⁰C’de depolanan kağıtlarda kalan 

limonen miktarının 25⁰C’deki depolamadaki kağıtlara göre genel anlamda daha 

yüksek değerlerde olduğu belirlenmiştir. 4⁰C’de depolanan 4 farklı çözeltiyle 

kaplanan hutpak kağıtlar incelendiğinde; 

H-L örneklerinin limonen miktarı. 1.gün 4,64 µg/cm2, 5.gün 3,77 µg/cm2 

olarak belirlenmiş, 30.gün ise 2,09 µg/cm2 olarak tespit edilmiştir. 30.gün 

kağıtların limonen içeriğinde ilk günkü değerlere göre başlangıç limonen içeriğinin 

%55 nin uzaklaştığı belirlenmiştir. 

H-βSD örneklerinde 1.gün limonen miktarı ortalama 90,77 µg/cm2 iken 5. 

gün bu değer 46,19 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin 

%50’sinin kağıttan uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda da limonen içeriği 
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22,08 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve bu kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin 

%25’nin korunduğu tespit edilmiştir.  

H-HPβSD örneklerinin limonen miktarı;1.gün 16,74 µg/cm2 iken 5. gün bu 

değer 5,17 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin %70’inin 

kağıttan uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda limonen içeriği 2,96 µg/cm2 

olarak belirlenmiş ve 30.günde kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin %82’sinin 

uzaklaştığı belirlenmiştir. Bu kaybın büyük çoğunluğu ilk 5 gün de meydana 

gelmiştir. 

H-Lp örneklerinin limonen miktarı;.1.gün 4,78 µg/cm2 iken 5.gün bu değer 

1,33 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin %72’sinin kağıttan 

uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda da limonen içeriği 1,30 µg/cm2 olarak 

belirlenmiş ve 30.günde kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin %73’ünün 

uzaklaştığı belirlenmiştir. Lipozom çözeltisiyle kaplanan kağıtlarda kalan limonen 

miktarının 5.günden 30. güne kadar kağıtta korunduğu belirlenmiştir.  

25 ⁰C’de depolanan filtre kağıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kağıtların 

zamana bağlı limonen içeriklerindeki değişim Şekil 4.9’da, 4⁰C’de depolanan filtre 

kağıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kağıtların zamana bağlı limonen içeriği 

değerleri Şekil 4.10’da gösterilmiştir.  
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Şekil 4.9. 25oC’de bekletilen filtre kağıdı esaslı aktif özellikteki kağıt örneklerinin 
limonen içerikleri 

 

 

Şekil 4.10. 4oC’de bekletilen filtre kağıdı esaslı aktif özellikteki kağıt örneklerinin 
limonen içerikleri 
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Şekil 4.9 ve Şekil 4.10 birlikte incelendiğinde; hem 4⁰C hemde 25⁰C’de 

depolanan filtre kağıtlarla hazırlanan kağıtlarda en yüksek limonen içeriği 

değerleri, βSD kullanılarak kaplanmış kağıtlarda belirlenmiştir.  

Depolama sıcaklıkları göz önünde bulundurulduğunda 4⁰C’de depolanan 

bütün filtre kağıtlarda 3. 5. 15. ve 30. günlerde kalan limonen miktarının 25 ⁰C’deki depolamadaki kağıtlara göre daha yüksek değerlerde olduğu belirlenmiştir. 

4⁰C’de depolanan 4 farklı çözeltiyle kaplanan filtre kağıtlar incelendiğinde; 

F-L örneklerinin limonen miktarı. 1.gün 6,38 µg/cm2, 5.gün 2,37 µg/cm2 

olarak belirlenmiş, 30.gün ise 1,45 µg/cm2 olarak tespit edilmiştir. 30.gün 

kağıtlardan başlangıç limonen içeriğinin %77 nin uzaklaştığı belirlenmiştir. Bu 

kaybın büyük çoğunluğu ilk 5 gün de meydana gelmiştir. 

F-βSD örneklerinde 1.gün limonen miktarı ortalama 132,73 µg/cm2 iken 5. 

gün bu değer 69,53 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin 

%48’sinin kağıttan uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda da limonen içeriği 

47,31 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve bu kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin 

%36’sının korunduğu tespit edilmiştir.  

F-HPβSD örneklerinin limonen miktarı;1.gün 16,42 µg/cm2  iken 5. gün bu 

değer 15,10 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin  %8’inin 

kağıttan uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda da limonen içeriği 6,26 µg/cm2 

olarak belirlenmiş ve 30. günde kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin %62’sinin 

uzaklaştığı belirlenmiştir.  

F-Lp ile örneklerinin limonen miktarı;1.gün 4,26 µg/cm2  iken 5. gün bu 

değer 2,71 µg/cm2 olarak belirlenmiş ve başlangıç limonen içeriğinin  %36’sinin 

kağıttan uzaklaştığı belirlenmiştir. 30.gün sonunda da limonen içeriği 1,31 µg/cm2 

olarak belirlenmiş ve 30.günde kağıtlarda başlangıç limonen içeriğinin %70’inin 

uzaklaştığı belirlenmiştir.  
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Filtre kâğıtlarda ve hutpak kâğıtlarda bulunan limonen içeriği kendi içinde 

mukayese edildiğinde ise; 1. günden 30. güne kadar yapılan analizlerde filtre 

kâğıtlarda tutunumun daha yüksek olduğu görülmüştür. 

Hem 4⁰C hemde 25⁰C de depolama yapılan hutpak ve filtre kâğıtların her 

ikisinde de 30 gün boyunca yapılan analizlerin her birinde en yüksek değerler βSD 

ile kaplanmış kâğıtlarda gözlenmiştir. Ancak; şekiller incelendiğinde βSD ile 

kaplanmış kâğıtlarda lineer bir azalış olmadığı bazı günlerde artışlar olduğu 

belirlenmiştir. Bunun nedeni ise; βSD ’nin suda çözünürlüğünün düşük olmasından 

dolayı, kâğıt üzerinde homojen bir kaplama sağlanamamasından kaynaklanmış 

olabilir. 

F-Lp, H-Lp örneklerinde kalan limonen miktarı, F-L, H-L örneklerine göre 

kâğıtta daha az kalmıştır. F-Lp, H-Lp örneklerinde 30 gün boyunca kalan miktar 

diğer kaplamalara göre düşük çıksada bu süre zarfında stabil seyretmiştir. 

Literatürde aktif kâğıt ambalaj üretimi üzerine yapılmış sınırlı sayıda 

çalışma mevcuttur (López-Gómez ve ark. 2020; Akbaş, 2017). Bu çalışmalarda 

daha çok tarçın, kekik uçucu yağları kullanılmıştır. Akbaş (2017), tarçın yağıyla 

kaplanmış aktif kâğıt tabakaların tasarımı isimli çalışmada; Üç kaplama tekniği, 

daldırarak, ultrasonik (80 kHz and 100% güçte) ve vakum altında (50 kPa) 

kaplama tarçın yağı emdirilmesi için kullanılmıştır. Üç farklı konsantrasyonda 

(2%, 4% ve 6% (v:v)) hazırlanan tarçın yağı-etanol solüsyonu, kaplama ortamı 

olarak kullanılmıştır. Farklı metod ve tarçın yağı konsantrasyonu kullanılarak 

hazılanan kâğıtlarda, sinamaldehit içeriğini belirlemek için, GC-MS analizleri 

yapılmıştır. Sinnamaldehit içeriğinin 11.02 mg sinnamaldehit/g kağıt (%2’lik 

daldırma yöntemiyle) ile 41.96 mg sinnamaldehit/g kağıt (%6 ‘lık ultrason 

kaplamalı numune) arasında olduğu, belirlenmiştir.  

Tez çalışmasında; hutpak kâğıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kâğıtların 

ilk gün kâğıtta kalan D-limonen miktarı 1.66 mg/g kâğıt iken; filtre kâğıtlarla 

hazırlanan aktif özellikteki kâğıtların ilk gün kağıtta kalan D-limonen miktarı 7.52 

mg/g kağıt bulunmuştur. Literatürde aktif kâğıtların depolama stabilitesini 
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belirlemeye yönelik D-Limonen içerikli aktif kâğıt üretimi üzerine bir çalışmaya 

rastlanılmamıştır. 

4⁰C ve 25 ºC’de depolanan filtre ve hutpak kağıtlarda zamana bağlı olarak 

4⁰C’de depolama boyunca kağıtlarda kalan limonen içeriği daha yüksek değerlerde 

tespit edildiğinden, 4ºC’de bekletilen kağıtlarla antimikrobiyal analizler 

yapılmıştır. 

 

4.5. Antifungal Aktivite Değisimine ait Bulgular 

Penicillium expansum ve Penicillium digitatum küfleri mavi ve yeşil 

renklerde oluşmakta, narenciye meyvelerinde hasat sonrası hastalıklara sebebiyet 

vermektedir. Literatürde; limonenin her iki küf ile ilgili antifungal etkisi üzerine bir 

çalışmaya rastlanılmamıştır. Ancak; Limonenin, yalnızca turunçgillerde yeşil küf 

çürümesine neden olan konakçıya özgü bir mantar olan P. digitatum'un 

inaktivasyonuna katkıda bulunduğu bildirilmiştir (Droby ve ark., 2008, Rodriguez 

ve ark.,2014).  

Tez çalışması kapsamında H-L, F-L, H-Lp, F-Lp, H-HPβSD, F-HPβSD ve 

H-βSD, F-βSD kağıt örneklerinin 1, 3, 5, 15. ve 30.günlerde P. expansum ve P. 

digitatum küfleri üzerine gösterdiği antifungal etki disk difüzyon yöntemine göre 

incelenmiştir. Ancak yapılan görsel incelemelerde yalnızca F-HPβSD örneklerinde 

depolamanın 5. gününe kadar zon oluşumu olduğu gözlenmiştir. HPβSD 

kullanarak kaplanan kağıt örneklerinin iki farklı mikroorganizmaya karşı 

oluşturdukları zon ölçümleri Çizelge 4.6’da verilmiştir.  
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Çizelge 4.6. Çalışmada kullanılan kağıt örneklerinin iki farklı mikroorganizmaya 
karşı oluşturdukları zon ölçümleri  

 

 

1.gün(mm) 

 

3. gün(mm) 

 

5. gün(mm) 

H-

HPβSD 

F- 

HPβSD 

H-

HPβSD 

F- 

HPβSD 

H- 

HPβSD 

F- 

HPβSD 

Penicillium 

expansum 

5,56 6,07 2.11 4,47 x 5,07 

2,76 6,20 x 3,50 x 5,27 

Penicillium 

Digitatum 

6,46 7,75 3,39 4,93 x 5,60 

3,30 5,30 3,11 4,83 x 4,80 

X: Zon ölçümü yapılamamıştır. 

 

Gerek H-HPβSD, gerekse F-HPβSD örneklerinin depolamanın 15. ve 30. 

günlerinde hedef mikroorganizmalara karşı bir zon oluşturmadığı görülmüştür. 

Filtre esaslı kağıt kaplamalarda kağıtta kalan limonen içeriği fazlalığı antifungal 

aktivite analizinde zon çapı büyüklüğü olarak tespit edilmiştir 

Şekil 4.11.’de ise; zon çapı sadece HPβSD ile kaplanan kağıtlarda 

görüldüğünden D-limonen içerikli HPΒSD inklüzyon kompleksi ile oluşturulan 

filtre ve hutpak kağıtların Penicillium Expansum ve Penicillium Digitatum’a karşı 

oluşturdukları disk difüzyon sonuçları verilmiştir.  
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Şekil 4.11. D-Limonen içerikli HPβSD inklüzyon kompleksi ile oluşturulan filtre ve 
hutpak kağıtların penicillium expansum ve penicillium digitatum’a karşı 
oluşturdukları disk difüzyon sonuçları 

 

Ayrıca; uçucu yağların petrinin içinde etki gösterme alanı zon oluşturması 

ile sınırlı olmadığından etki gördüğümüz HPβSD ile kaplanan kağıtlarda “image j” 
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proğramı kullanılarak petrilerdeki morfolojik görüntüler proğramda işlenmiş ve 

oluşan boşlukların boyutu matematiksel olarak işlenmiştir. D-Limonen içerikli 

HPΒSD inklüzyon kompleksi ile oluşturulan filtre ve hutpak kağıtların Penicillium 

Expansum ve Penicillium Digitatum’a karşı oluşturdukları disk difüzyon 

sonuçlarının image j proğramı ile ölçülen sonuçları Çizelge 4.7.’de verilmiştir. 

 

Çizelge 4.7. D-Limonen içerikli HPΒSD inklüzyon kompleksi ile oluşturulan filtre 
ve hutpak kağıtların Penicillium Expansum ve Penicillium 

Digitatum’a karşı oluşturdukları disk difüzyon sonuçlarının image j 
proğramı ile ölçülen sonuçları 

 
 

GÜN 

F-HPβSD (mm2) H-HPβSD (mm2) 

Penicillium 
expansum 

Penicillium 

Digitatum 

Penicillium 

expansum 
Penicillium 

Digitatum 

     1. 1.617,12 1.857,35 1171,41 1456,40 

3. 1.354,17 1.682,08       1056,48 1268,90 

5. 1.287.31 1.578.40        887,83 982,87 

15. 456,26 675,24 326,59 365,86 

 
30. 256,59 336,99 186,59 254,64 

 

Çizelge 4.7 incelendiğinde 5. günden sonra petride bulunan küf oluşmamış 

boşlukların miktarının oldukça azaldığı görülmektedir. Filtre ve hutpak kağıtların 

bulunduğu petri kaplarında 15. ve 30. günde tamamiyle üreme gözlenmiştir. 

Umagiliyagea ve ark. (2017), yapmış olduğu çalışma sonucunda; gıda 

kaynaklı hastalıklara neden olan bakteriler (Escherichia coli ve Listeria 

monocytogenes) ve meyve çürümesine neden olan mantarlara (Botrytis cinerea ve 

Penicillium) karşı D-Limonen içeren lipozomların antimikrobiyal aktivitesini 

araştırmışlardır. Yapılan çalışmada; 48 saat içinde E. coli'ye karşı 10 mM ve 50 
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mM konsontrasyonda limonenin sırasıyla 0.99 ve 1.6 kat azalma gösterdiği;L. 

monocytogenes için ise; 10 mM'de 1.6 ve 50 mM'de 3.4 katlık azalma olduğu 

gözlenmiştir. Gram pozitif bakteri L. monocytogenes, enkapsüle limonen içerikli 

lipozomlarına karşı daha yüksek duyarlılık göstermiştir. Lipozomlar, P. 

chrysogenum için 2,2 ve 2,8 logaritmik azalma sergilerken, Botrytis cinerea için 10 

mM ve 50 mM’da sırasıyla 3,7 ve 4,6 logaritmik azalma gözlenmiştir. D-Limonen 

içeren lipozom enkapsülasyon yöntemiyle, yaban mersininin raf ömrü ve gıda 

güvenliği çerçevesinde değerlendirilmiştir. Çalışmada yaban mersini üzerindeki 

lipozom kaplamaların 4°C depolamada 9 haftaya kadar mikrobiyel koruma 

sağladığı görülmüş olup, kontrol grubunda 5 kat daha fazla çürüme gözlenmiştir. 

Joshi ve ark. (2021), böğürtlenin raf ömrünün iyileştirilmesi için yenilebilir 

aljinat ve limonen-lipozom kaplamalarının kullanıldığı çalışmalarında; 

depolamanın 16. ve 20. günlerinde enkapsüle limonen içerikli lipozom ile muamele 

edilmiş meyveler, kaplanmamış meyvelere kıyasla düşük görünür küf oluşumuna 

sahipken, aljinat kaplı meyveler, yalnızca 16. gündeki kontrole kıyasla daha düşük 

görünür küf oluşumu göstermiştir. Limonen ve aljinat kaplama işlemleriyle 

kaplanan böğürtlenlerde görünür küf oluşumunda önemli bir fark gözlenmediği, 

maya ve küf sayılarının karşılaştırılması yapıldığında limonen içerikli lipozom ile 

muamele edilmiş meyvelerin depolamanın 1, 7 ve 12. günlerinde daha düşük küf 

sayılarına sahip olduğu bildirilmiştir (Umagiliyage ve ark., 2017). 

Zahi ve ark., (2015), D-limonen içeren nano-emülsiyonlardan E. coli'yi 

inhibe etmek için 12,5 μg/mL gerekliyken, gram pozitif bakteri Staphylococcus 

aureus için 3,125 μg/mL gerektirmiştir. Sonuçlar, gram negatif bakteriye (E. coli) 

kıyasla S. aureus üzerinde daha büyük bir antibakteriyel etkiyi desteklemektedir.  

Yapılan araştırmalarda; limonene karşı gram pozitif ve gram negatif duyarlılık 

arasındaki farkın; bakteri zarlarının nispi geçirgenlik farklılıkları ve gram negatif 

bakterinin periplazmik boşluğunda bulunan hidrolitik enzimler tarafından biyoaktif 

bileşenlerin bozunmasınandan kayanaklabileceği belirtilmiştir (Seow ve ark., 

2014). 
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Donsi ve ark. (2011), uçucu yağ özelliği gösteren bir terpen karışımını ve 

D-limoneni 300 MPa’da yüksek basınç homojenizatörü kullanarak nanoemülsiyon 

yöntemiyle enkapsüle etmiş ve farklı mikroorganizmalar üzerindeki antimikrobiyal 

etkisini incelemiştir. Hazırlanan nanoemülsiyonlar, L. delbrueckii inoküle edilmiş 

portakal ve armut suyu gibi meyve sularının da içine eklenmiş ve 

nanoemülsiyonların düşük konsantrasyonlarda (1 g/L), mikrobiyel çoğalmayı 

yavaşlattığını, yüksek konsantrasyonlarda (5 g/L) ise tamamen inaktivasyon 

sağladığını göstermiştir. Meyve sularında duyusal anlamda ciddi bir değişiklik 

olmadığı da çalışmada belirtilmiştir. 

Literatür incelendiğinde; limonenin hidroksipropil-β-siklodekstrin veya β-

siklodekstrin ile enkapsüle edilmesi ve antimikrobiyal aktivitesinin araştırılması 

hususunda herhangi bir çalışma mevcut değildir. Ancak; farklı uçucu yağlarla 

oluşturulan inklüzyon komplekslerinde antimikrobiyal aktivite gözlenmiştir. 

Hou ve ark.,(2021), HPβSD ve tarçın esansiyel nanoemülsiyon oluşumu, 

antibakteriyel aktivite, salım özelliği ve stabilitesi üzerindeki etkisinin araştırıldığı 

çalışmada; Escherichia coli ve Staphylococcus aureus'a karşı HPβSD tarçın 

nanoemülsiyonlarının antimikrobiyal aktivitesinin artmasına katkıda bulunduğunu 

ve en iyi etkiyi HPβSD konsantrasyonu 30 g/L olduğunda gösterdiği belirlenmiştir. 

HPβSD yapısındaki boşluğunun tarçın uçucu yağının kaybını azaltmaya yardımcı 

olduğunu, böylece salınım süresini geciktirdiğini ve antibakteriyel etkiyi arttırdığı 

tespit edilmiştir. 

Rakmai ve ark., (2018), yapmış olduğu çalışmada; guava yaprağı yağı 

HPβSD ile inklüzyon kompleksi oluşturulmuş ve antimikrobiyal aktivitesi 

incelenmiştir.  Guava yaprağı yağında ana bileşenin limonen olduğunu (%53-58), 

S. aureus ve E. Coli için her ikisinde de MIC değeri 500 μg/mL olduğu 

belirlenmiş, limonen monoterpenlerin membran akışkanlığını ve geçirgenliğini 

artıran membran yapıları yoluyla antimikrobiyal aktivitede etkin rol oynadığı 

belirlenmiştir. Guava yaprağı yağı ve HPβSD ile oluşturulan inklüzyon kompleksi 
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neticesinde; S. aureus ve E. coli'ye karşı antibakteriyel etkinin sırasıyla 4 kat ve 2 

kat arttığı bildirilmiştir.  

HPβSD ile oluşturulan inklüzyon komplekslerinin, kapsüllenmiş 

moleküllerin suda çözünürlüğünü artırabileceği ve böylece aktif bileşiklerin 

hücrelere daha iyi erişilebilirliği nedeniyle uçucu yağların daha düşük 

konsantrasyonlarda antimikrobiyal etkinliğini iyileştirebileceği bildirilmiştir  

(Hillveark.,2013).
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5. SONUÇ VE ÖNERİLER 

 

Özellikle son yıllarda gıda ambalaj teknolojilerinde aktif ambalajlama 

konusunda çok sayıda çalışma yapılmaktadır. Sentetik katkı maddelerinin 

potansiyel tehlikeleri, nedeniyle tüketicilerin doğal bileşenlere olan artan talebi, 

uluslarası pazarlarda yer alma isteği ve buna paralel hassas gıda materyallerinin 

korunmasını sağlayarak raf ömrünü uzatmak, gıda bileşenlerinin biyoyararlılığını 

arttırmak, maddenin taşınması ve depolanmasını kolaylaştırmak, istenmeyen tat ve 

kokuyu maskelemek gibi başlıklar yeni ambalajlama teknolojilerinin gelişmesine 

olanak sunmuştur. 

Çalışmamızda; antimikrobiyal etkiye sahip D-limonenin uçuculuğunun 

azaltılarak, çevre faktörlerine karşı stabilitesini korumak, istenilen oranlarda 

kontrollü şekilde salımını gerçekleştirmek için daha verimli yararlanabilmek için, 

lipozom yöntemi ve siklodekstrin inklüzyon kompleksi oluşturularak enkapsüle 

edilmiş hutpak ve filtre kağıtlarla birleştirilmiştir. Çalışma kapsamında; D-

Limonenin Penicillium expansum ve Penicillum digitatum’a karşı MİK değerinin 

842 μg/mL olduğu belirlenmiştir. 

Limonenin βSD ile oluşturduğu inklüzyon komplekslerinin enkapsüplasyon 

etkinliği ortalaması %82,1, yükleme kapasitesi ise %36,6 olarak hesaplanmıştır. 

HPβSD ile oluşturduğu inklüzyon komplekslerinin enkapsüplasyon etkinliği 

%99,0, yükleme kapasitesi ise %29,2 olarak hesaplanmıştır. Sonuçlar 

incelendiğinde; HPβSD ile oluşturduğu inklüzyon kompleksinde enkapsülasyon 

etkinliğinin ortalaması yüksek çıktığı, ancak yükleme kapasitesinin, βSD ile 

oluşturulan inklüzyon kompleksiyle kıyasla daha düşük bir değere sahip olduğu 

belirlenmiştir. D-Limonenin, lipozom ile enkapsüle edilmesinde enkapsüplasyon 

etkinliği değeri %33,0 yükleme kapasitesi değeri ise %22,6 olarak olarak 

belirlenmiştir. 
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Daldırma yöntemiyle hutpak ve filtre kağıtları limonen (yalın veya 

enkapsüle) ile birleştirilmiş elde edilen kağıtların renk özelliklerindeki değişim 

incelendiğinde; HPβSD inklüzyon kompleksi ile kaplanan kağıtlarda renk farklılığı 

değerinin diğer kaplama yöntemlerine göre daha büyük değerlere neden olduğu 

belirlenmiştir. Yine HPβSD inklüzyon kompleksi ile kaplanan kağıtların germe 

testi sonuçlarına göre; kaplama yapılmamış kağıtlara göre, gerilme mukavemeti 

değerlerinin artış gösterdiği ancak uzama değerlerinin azaldığı belirlenmiştir. βSD 

inklüzyon kompleksi ile kaplanan kağıtların germe mukavemeti değerlerinde 

kaplama yapılmamış kağıtlara göre önemli bir farklılık gözlenmemiştir.  Lipozom 

çözeltisiyle kaplanan kâğıtların kopmaya karşı dayanımlarının önemli ölçüde 

azaldığı belirlenmiştir.  

Aktif kağıtların 1. 3. 5. 7. 15. ve 30. günlerde kağıtta kalan D-Limonen 

miktarı incelendiğinde; hem 4⁰C hemde 25⁰C’de depolanan kağıtlarda en yüksek 

değerler, βSD ile kaplanmış olanlarda belirlenmiştir. Depolama sıcaklıkları göz 

önünde bulundurulduğunda 4 ⁰C’de depolanan kağıtlarda kalan limonen miktarının 

25 ⁰C’deki depolamadaki kağıtlara göre genel olarak daha yüksek değerlerde 

olduğu belirlenmiştir. 4⁰C’de depolanan hutpak kağıtların 1.gün ve 30.gün limonen 

içerikleri, serbest limonenle kaplananlarda; 4,64 -2,09 µg/cm2, H-βSD 

örneklerinde; 90,77-22,08 µg/cm2, -HPβSD örneklerinde;16,74-2,96 µg/cm2, H-Lp 

örneklerinde ise; 4,78-1,30 µg/cm2 olarak belirlenmiştir. 4 ⁰C’de depolanan filtre 

kağıtlarda ise; 1.gün ve 30. gün limonen içerikleri, serbest limonenle 

kaplananlarda; 6,38-1,45 µg/cm2, H-βSD örneklerinde; 132,73 -69,53 µg/cm2, 

HPβSD örneklerinde; 16,42-6,26 µg/cm2, H-Lp örneklerinde ise; 4,26-1,31 µg/cm2 

olarak belirlenmiştir.  

Tez çalışması sonucunda; D-Limonen içerikli aktif özellikte kağıt 

ambalajlar üretilmiştir. D-limonen içerikli aktif filtre ve hutpak kağıtların 

Penicillium expansum ve Penicillium digitatum’a karşı oluşturdukları 

antimikrobiyal aktivite 1. 3. 5. 15. ve 30. günlerde kontrol edilmiştir. Zon çapı 
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sadece HPβSD ile kaplanan kağıtlarda oluşmuştur. 5. güne kadar zon gözlenmiştir. 

15. ve 30. günlerde herhangi bir zon çapı oluşmamıştır. Yalın halde limonen ile 

kaplanan kağıtlarda limonenin gerek hutpak gerekse filtre kağıtlarda hızlı bir 

şekilde uzaklaştığı ve antifungal etkisinin sınırlı kaldığı tespit edilmiştir. 

 Enkapsülasyon teknolojisinden yararlanarak yapılan üretimler sonucunda; 

limonen içeriğinin kağıtta uzun süre tutulabileceği belirlenmiştir. Lipozom 

yönteminde yapılan üretimlerde başlangıç limonen içeriği düşük olduğu için 

depolama süresincede düşük limonen değerleri tespit edilmiş, kağıtların mekanik 

özelliklerinin zayıfladığı belirlenmiştir. βSD inklüzyon kompleksiyle yapılan 

kaplamalarda, kağıtların renk farklılığı ve mekanik özelliklerindeki değişim kontrol 

grubuna göre en az görülmüştür. Gerek hutpak gerekse filtre kağıtlarda en yüksek 

limonen içeriği değerleri tespit edilirken antifungal etkisi sınırlı kalmıştır. Her ne 

kadar βSD inklüzyon kompleksi ile oluşturulan aktif kağıtların limonen içerikleri 

fazla olsada; antifungal çalışmada (in vitro olarak yapılan disk difüzyon yöntemine 

göre) HPβSD ile kaplanan kağıtlarda yüksek etki görülmüştür. Bu durumu 

HPβSD’in suda çözünürlüğünün daha yüksek olması ve limonenin kolayca ortama 

bırakmasından kaynaklandığı düşünülmektedir. HPβSD inklüzyon kompleksiyle 

yapılan kaplamalarda homojen ve pürüzsüz bir kaplama olması bu yöntemi 

diğerlerine göre ön plana çıkarmıştır. 

Özellikle üretilen hutpak esaslı aktif kâğıtların meyve ve sebzelerin sarılarak 

muhafazasında mum ve parafin gibi kimyasallara alternatif olabileceği 

düşünülmektedir. Gelecek çalışmalarda; üretilen kâğıtların gerçek gıdalar üzerinde 

denenmesi önerilmektedir.
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EK-1. Disk difüzyon sonuçlarının image j proğramı ile inceleme adım görüntüleri 
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İmage J proğramında; görüntü inceleme adımları aşağıdaki gibi 

özetlenebilir. Görüntü formatı referans alınmadan “File” komutu altındaki “Open” 

ImageJ görüntü inceleme programı genel görünümü. komutu kullanılarak görüntü 

program içine taşınır. Daha sonra “Image” komutu içerisindeki “Type” komutu 

kullanılarak görüntü 8-Bit formata dönüştürtür. Ayrıca referans ölçek değeri 

vermek için ise “Analyze” komutu altında “Set Scale” komutunu kullanmak 

gerekir. Görüntüye ait parçacık analizi yapmak için “Analyze” komutu altında 

“Analyze Particles ” komutunu kullanılır. Ancak bu işlem için her bir görüntüye ait 

referans ölçek(petri olduğu için mm) herhangi bir uzunluk biriminde verilmesi 

gerekir. Morfolojik görüntüdeki oluşumların hesaplanmak istenilen geometrik 

parametre değerleri tablosunu oluşturmak için “Analyze” komutu altında “Set 

Mesurments” komutunundan hesaplanmak istenen değerler seçilmelidir. Açık 

kodlu olup internetten ücretsiz olarak http://rsb.info.nih.gov/ij/ adresinden hem 

indirilebilmekte hem de programın çalışma kılavuzuna ulaşılabilmektedir
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EK-2. Filtre kağıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kağıtların FTIR spektrumları 
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EK-3. Hutpak kağıtlarla hazırlanan aktif özellikteki kağıtların FTIR spektrumları 

H-K  

H-HPβSD 

H-Lp 

H- βSD 

 



 

128 

EK-4. Kaplama yapılmamış filtre kağıdı (F-K) ve %75’lik limonen çözeltisi ile kaplanmış filtre kağıdına (F-L) ait FTIR spektrumları 
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