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Zeytin Yapragi Ekstraktinin Nanoenkapsiilasyonu, Elektroegirme Proses
Optimizasyonu ve Karakterizasyonu

Giilden Goksen'*, Cagla Bakachan?, H. Ibrahim Ekiz?

(0Y/

Zeytin yapraginda bulunan fenolik bilesikler, giiglii antioksidan, antifungal, antimikrobiyal, antidiyabetik
ozellikler sergilemektedir. Bu ¢aligmada zeytin yapragi fenolik bilesikleri ekstrakte edilmis ve dig etkenlerden
korunmak ve stabilitesinin saglanmak amaciyla elektroegirme yontemi kullanilarak kapsiile edilmistir.
Enkapsiilasyon iglemi i¢in biyobozunur bir polimer olan polivinil alkol (PVA) kullanilarak zeytin yapragi
ekstrakt1 iceren nanolifler iiretilmistir. Elde edilen nanoliflerin taramali elektron mikroskobu (SEM) ile
morfolojik yapilari incelenerek voltaj, toplayici plaka ile siringa ucundaki mesafe ve akis hizinin etkileri
gbzlemlenmistir. Bu degerlendirmeler sonucu boncuksuz, siirekli {iretimi saglanabildigi elektroegirme proses
parameterleri belirlenerek iiretime baglanmigtir. Proses parametreleri ise voltaj 18.0 kV ile 19.5 kV, mesafe 10
cm ile 14 cm, akis hiz1 ise 0.4 ml/sa ile 0.6 ml/sa araliklarina karar verilerek nanolif tiretimi yapilmustir.
Sonuglara goére boncuksuz, homojen dagilimli diizglin bir nanolif yapisinin eldesi i¢in uygun proses
parametreleri akis hizi 0.50 ml/sa, voltaj 18.00 kV ve mesafe 12 cm olarak tespit edilmistir. Belirtilen
kosullarda {iretilen nanolifin enkapsiilasyon verimi ve yiikleme kapasitesi sirasiyla 78.53% ve 7.86%
bulunmustur. Zeytin yapragi ekstakti yiiklii nanolifin antioksidan aktivitesi ise DPPH radikal inhibisyonu
%87.82 olarak bulunurken toplam fenolik madde miktar ise 5.77 ng GAE/mg nanolif bulunmustur. Ayrica
Fourier Doniigiimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (FTIR) analiziyle zeytin yapragi ekstraktinin PVA nanolifine
kapsiile edildigi molekiiler arasi etkilesim ile de ortaya konmustur.

Anahtar kelimeler: Elektroegirme yontemi, nanolif, zeytin yapragi, enkapsiilasyon, morfolojik 6zellikleri

Nanoencapsulation of Olive Leaf Extract, Process Optimization and Characterization

ABSTRACT

Phenolic compounds found in olive leaves exhibit strong antioxidant, antifungal, antimicrobial and antidiabetic
properties. In this study, olive leaf phenolic compounds were extracted and encapsulated via electrospinning
method in order to protect it from enviromental factors and to ensure its stability. For the encapsulation process,
nanofibers loaded with olive leaf extract were prepared using polyvinyl alcohol (PVA), a biodegradable
polymer. The morphological structures of the obtained nanofibers were examined by scanning electron
microscopy (SEM) and the effects of voltage, distance between the collector plate and the syringe tip, and flow
velocity were observed. As a result of these evaluations, the electrospinning process parameters that can be
produced continuously without beads were determined and production process was started. The process
parameters were detected to be between 17.5 kV and 19.5 kV, distance between 10 cm and 14 cm, flow rate
between 0.4 ml/h and 0.6 ml/h, and nanofibers was produced. According to the results, suitable process
parameters were determined as flow rate 0.50 ml/h, voltage 18.00 kV and distance 12 cm for obtaining a
uniformly distributed nanofiber structure without beads. The encapsulation efficiency and loading capacity of
the nanofiber produced under the specified conditions were found to be 78.53% and 7.86%, respectively. The
antioxidant activity of the olive leaf extract loaded nanofiber was found to be DPPH radical scavenging activity
as 87.82%, while the total phenolic content was 5.77 pg GAE/mg nanofiber. Furthermore, the intermolecular
interaction of olive leaf extract was demonstrated by Fourier Transform Infrared Spectroscopy (FTIR) analysis,
in which the olive leaf extract was encapsulated into PVA nanofiber.
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Giris

Zeytin (Olea Europaea) diinyanin birgok
yerinde yetistirilmesine ragmen Akdeniz
bolgesinde tarimsal iretimin Onemli bir
kaynagidir ve diinya iizerinde ki zeytin
yetistiriciliginin %98°1 bu bolgede yapilmaktadir
(Ryan ve Robards 1998). Zeytin meyvesi, yagi
ve yapraklar1 uzun zamandir beslenme ve tibbi
amagh kullanilmaktadir. Zeytin yapraklar ise
zeytin yetistiriciliginin bir yan {rlinidiir ve

toplam zeytin agirhigimin %10’unu
olusturmaktadir. Geleneksel olarak hayvan
yemi, fitoterapiler de, yiiksek antioksidan

icerigiyle diyetlerde ve son zamanlarda
fonksiyonel gidalarda katki maddesi olarak
kullanilmaktadir (Cho ve ark., 2020). Yapilan in
vitro ve in vivo galismalarda zeytin yapraginin
icerdigi bilesenlerin basta oleuropein olmak
iizere antioksidan, anti-mikrobiyal, antifungal,
hipolipidemik 6zellikle hipotansif, kardiyo-
koruyucu, antikanser  ozellikler  igerdigi
kamtlanmigtir (Hassen ve ark., 2015). Zeytin
yapraginda bulunan ve fonksiyonel ozellikler
kazandiran bu bilesenler, diger gidalarda oldugu
gibi {irlinlerin islenmesi ve ya depolanmasi
sirasinda etkinliklerini kaybedebilirler. Bu
bilesenlerin biyoyararligindan faydalanilmasi
acgisindan kontrollii salinimlarinin olmasi ve
emilimlerinin artirilmasi igin dis etkenlerden
korunmasi gerekmektedir. Polimerik yapida ki
bir nano parcaciga biyoaktif maddeler enkapsiile
edilerek bu bilesenlerin  biyoyararhiliginin
artirlmast ve korunmasi saglanabilmektedir.
(Wen ve ark., 2017).

Nanoteknoloji, nanometre dlgeginde (100
nm'den kiiglik) malzemelerin, cihazlarin veya

sistemlerin  olusturulmasi, kullanilmas1 ve
yonlendirilmesi  olarak  tanimlanmaktadir.
Nanoteknolojinin  6nemli  bir alant olan

nanoenkapsiilasyon, biyoaktif ajanlarin tasiyici
malzemeler icinde nano Olgekte bir boyutla
kaplanmasini saglayan bir siirectir. Daha yiiksek
besin degeri, daha diisiik dozlarda sentetik
koruyucular ve daha iyi organoleptik 6zelliklere
sahip  fonksiyonel gida  {iretimi  igin
kullanilmakta ve son zamanlarda taleplerde artig
goriilmektedir (Goksen ve ark., 2020).

Enkapsiilasyon; hassas biyoaktif maddelerin
korunmasi, gida katki maddelerinin olumsuz
¢evre kosullarindan etkilenmemesi, kotii tat ve
kokularin maskelenmesi, enzim, hiicre yapisi ve
gida bilesenlerinin korunmasina olanak saglayan
son giinlerde popiilerligi oldukga artan bir
yontemdir (Fathi ve ark., 2014). Enkapsiilasyon
icin kaplama materyali olarak protein, nisasta ve
tiirevleri, lipit bazli tirlinler veya bunlarin farkl
kombinasyonlarindan yararlanilmaktadir
(G6kmen ve ark., 2012) Kullanilan
yontemlerden bazilar1 sprey kurutma, sprey
sogutma ekstriizyon kaplama, koaservasyon,
akiskan yatakli kaplamadir (Ezhilarasi ve ark.,

2013). Son zamanlarda nano-boyutlar da
enkapsiilasyon isleminde elektro-egirme
yontemi yaygin olarak kullanilmaya

baslanmigtir. Elektroegirme yontemi, mikro ve
nano Olgekli polimer liflerinin iiretimi igin
kullanilan bir yontemdir. Uygun bir ¢oziiclide
¢ozlinen polimer ¢ozeltisi veya eriyik polimer
damlaciklart 1if olusumu igin elektrik alani
uygulanarak, topraklanmis bir toplayic1 plaka
tizerinde gerceklestirilir (Xue ve ark., 2019). Bu
yontemde etkili olan faktorler: ¢ozelti 6zellikleri
(polimer konsantrasyonu ve molekiil agirligi,
viskozite, elektriksel iletkenlik ve yiizey
gerilimi), proses oOzellikleri (voltaj, toplayici
plaka arast mesafe ve akis hizi) ve cevresel
ozelliklerdir (Zhang ve ark., 2020).

Bu c¢alismada =zeytin yapragi Oziitlinlin
elektroegirme yontemi ile enkapsiile
edilebilirligi ve proses Ozelliklerinde Ki

degisimlerin nanolif liretimi tizerinde ki etkileri
incelenmistir. Elektroegirme prosesinin
optimum kosullarinda zeytin yapragi ekstrakti
(ZYE) yiikli Plivinil alkol (PVA) nanolifi
uretilmistir. Elde edilen ZYE igeren PVA

nanolifinin  morfolojik,  fonksiyonel  ve
molekiiler  karakterizasyonlar1  belirlenmes
amaclanmustir.

Materyal ve Yontem

Materyal
Polyvinilalkol (PVA), DPPH (2,2-difenil-1-
pikrilhidrazil), Folin-Ciocalteu reaktifi, etanol,
gallik asit ve diger kimyasallar Sigma-Aldrich
(St. Louis, MO, USA) firmasindan satin
almmustir.
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Zeytin Yapraginin
Kurutulmasi

Zeytin yapraklar1 Akdeniz bolgesinin Hatay
ilinden Eyliil ayinda toplanmistir. Karanlik bir
ortamda oda kosullarinda 8 boyunca giin
kurutulmustur.

Toplanmasi ve

Ekstraklarin Elde Edilmesi

Kurutma iglemi tamamlanan zeytin yapraklari el
degirmeni ile toz haline getirilmistir. 25 gram
zeytin yapragi tozu, %78 etanol (h/h) ile 100
ml’ye tamamlandi.750 rpm de 2 saat
karistirlldiktan sonra 48 saat boyunca bekletildi.
Kaba filtre kagidi kullanilarak siizme islemi
yapilarak rotary evaporatorde alkolii ugurularak
zeytin yapragi ekstrakti (ZYE) elde edildi.

Besleme Cozeltilerinin Hazirlanmasi
Elektroegirme isleminde kullanilmak {izere
beslenme ¢ozeltisi, 1 g PVA polimeri
kullanilarak 90°C’de tamamen eriyinceye kadar
500 rpm’de karistirilldi ve %10 (a/h) PVA
cozeltisi elde edildi. Zeytin yapragi ekstrakti
iceren PVA polimer ¢ozeltisinin hazirlanmasi
icin 10 mg ZYE tartildi ve ¢6ziinmiis olan
polimer c¢ozeltisine ilave edildi ve bir gece
boyunca homojen hale gelinceye kadar
karistirildi. Bos ve ZYE igeren PVA ¢ozeltisi
elektroegirme isleminden besleme c¢ozeltileri
olarak kullanildi.

Elektroegirme Islemi

ZYE enkapsiilasyonu, elektroegirme cihazi
kullanilarak  (Nanodev Scientific, Ankara,
Tiirkiye) oda sicakliginda gerceklestirildi.
Elektroegirme cihazi, siringa pompasi (New Era
Pump Systems Inc., NE-300, Hauppauge, NY),
yiiksek voltajli glic kaynagi (Spellman, CZE
1000R, High Voltage Electronics Corporation,
Hauppauge, NY) ve toplama plakasindan
olusmaktadir. Hazirlanan ¢ozeltiler, bir siringa
pompasina yatay olarak yerlestirilmis 5 ml'lik
plastik siringalara dolum yapilarak {iretilen
nanolifler aliiminyum folyo {izerinde toplandi.

Deney Tasarim

Yapilan 6n denemeler sonucunda zeytin yapragi
ekstraktt ve PVA igeren besleme c¢ozeltisi
%10’luk konsantrasyonda sabit tutulmustur.

Elde edilecek nanoliflerin ¢api, boncuksuz ve
homojen yapida olmasi uygulanacak voltaj,
siringa ucu ile toplayici plaka arasindaki mesafe,

hazirlanan  ¢ozeltinin  akis  hizi  gibi
parametrelerdeki degisikliklere gore
belirlenmektedir. Optimum deney

parametrelerinin se¢iminde, tarama elektron
mikroskobu  (SEM)  goriintileri  alinan
nanoliflerin morfolojik ozelliklerinden
yararlamlmistir. Uretimin siirekli oldugu ve
siringa ucunda damlacik gozlenmedigi en diisiik
ve en yiiksek araliklar tespit edilmistir. Deney
tasarimi Cizelge 1’ de verilmistir.

Cizelge 1. Deney tasarimi

Akis hizi Uzaklik Voltaj

(ml/sa) (cm) (kV)
1 0.40 12.00 19.50
2 0.40 10.00 18.00
3 0.50 12.00 18.00
4 0.50 12.00 18.75
5 0.40 10.00 18.75
6 0.50 14.00 18.00
7 0.60 14.00 18.00
8 0.60 12.00 19.50
9 0.50 14.00 19.50
10 0.60 12.00 18.00
11 0.50 12.00 18.75
12 0.50 12.00 18.75
13 0.50 12.00 18.75
14 0.50 12.00 19.50
15 0.50 10.00 19.50
16 0.40 14.00 18.75
17 0.60 10.00 18.75
18 0.40 12.00 18.00

Morfolojik Ozelliklerinin Belirlenmesi
Elektroegirme  yontemiyle elde  edilen
nanoliflerin morfolojisi, 5 kV hizlanma
voltajinda ve 50.000 X bilylitmede bir tarama
elektron mikroskobu (SEM) (Supra 55, Carl
Zeiss, Almanya) kullanilarak karakterize edildi.
Numuneler 2 nm platin ile piiskiirtilerek
kaplanmistir. Ortalama lif gapini belirlemek igin,
her numune i¢in rastgele segilen 100 lif ImageJ
yazili (Image J, NIH, Maryland, ABD)
kullanilarak analiz edildi.

153



Zeytin Yapra@ Ekstraktinin Nanoenkapsiilasyonu, Elekroegirme Proses
Optimizasyonu ve Karakterizasyonu

Antioksidan Aktivite ve Toplam Fenolik
Madde Tayini

Zeytin yapragt Ozii yiklii nanolif ve yliksiiz
nanolif 6rnekleri, 0.1 g tartildi ve 10 mL distile
su icine atild1 ve manyetik karistiricida 750 rpm
de nanolif ¢oziiliinceye kadar karistirildi. Bu
ornekler antioksidan aktivite ve toplam fenolik
madde tayininde kullanildi. Nanolif 6rneginin
antioksidan aktivite tayini, giiclii bir radikal olan
DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil)’1 indirgeme
yetenegine gore belirlenmis ve Aytac & Uyar
(2016) tarafindan verilen yontem modifiye
edilerek kullanilmistir. Analiz sonu¢larinin 517
nm’ de absorbans degerleri spektrofotometrede
(Cary60 UV\VIS, Agilent Technologies,
Malaysia) okunmustur. DPPH yontemi ile %
Inhibisyon degeri (ID) asagidaki formiile gore
hesaplanmustir.

(Abskontrol - Absﬁrnek) x

% ID = 100
Abskontrol
AbSionro=Kontroliin absorbans degeri,
AbSsmek=Ornegin  absorbans degeri olarak

verilmistir.

Toplam fenolik madde tayini Folin-Ciocalteu
reaktifi kullanilarak, Gallik Asit Esdegeri (ug
GAE/mg nanolif) olarak belirlenmistir ve
orneklerin absorbans degerleri 760 nm’de
Ol¢iilmistiir (Tavassoli-Kafrani ve ark., 2017).
Gallik asit standart egrisi ¢izildi ve hesaplamada
bu egriden elde edilen denklem kullanildi.

Enkapsiillasyon Verimligi ve Yiikleme
Kapasitesi
Zeytin yapragi ekstraktinin enkapsiilasyon

verimliligi (EV) ve yiikleme kapasitesi (YK)
(Goksen et al. 2020) yonteminde bazi
modifikasyonlar yapilarak belirlendi.
ZYE@PVAnN aliminyum folyodan soyuldu ve
%70’lik etanol c¢ozeltisinde atildi ve oda
sicakliginda karistirilarak ¢ozlinmesi saglandi.
Daha sonra elde edilen siipernatanlar seyreltildi
ve enkapsiilasyon verimliligi ve ylikleme

kapasitesi  toplam  fenolik madde tayini
kullanilarak ~ asagidaki ~ formiillere  gore
hesaplandi.

% EV = (ZYE'niin nanolif igindeki gercek miktart) % 100
0 " ZYE'niin nanolif icindeki teorik miktart

(ZYE'niin nanolif icindeki gercek miktart) «

% YK = 100

nanolif miktart

Bulgular ve Tartisma

Elektroegirme yontemi kullanilarak elde edilen
nanoliflerin morfolojik 6zellikleri zeytin yapragi
Oziitlinlin enkapsiilasyonu, kontrollii salinimi ve
dis etkenlerden korunmasi agisindan onemlidir.
Enkapsiile edilebilirliginin belirlenmesi
amaciyla akademik calismalar incelenerek on
denemeler yapilmistir.

Taramali elektron mikroskobu (SEM) ile yapilan
morfolojik incelemelerde, zeytin yapragi
Oziitinden elde nanoliflerin  diizglin  ve
boncuksuz yapi olusturabildigi goriilmiistiir.
Elde edilen nanoliflerin ¢aplar1 115 ile 215 nm
arasinda degismektedir. Proses parametrelerinde
ki degisim lif capmna etkisi Cizelge 2’de
verilmistir.

Cizelge 2. Deney tasarimi ve ¢ap degisiminde
ki sonuglar

Akis hizi Uzaklik Voltaj  Cap
(ml/sa) (cm) (kV) (nm)
1 0.40 12.00 19.50 215.60
2 0.40 10.00 18.00 113.97
3 0.50 12.00 18.00 202.67
4 0.50 12.00 18.75 135.47
5 0.40 10.00 18.75 182.33
6 0.50 14.00 18.00 180.07
7 0.60 14.00 18.00 207.63
8 0.60 12.00 19.50 203.12
9 0.50 14.00 19.50 126.92
10 0.60 12.00 18.00 146.02
11  0.50 12.00 18.75 104.03
12 0.50 12.00 18.75 108.09
13 0.50 12.00 18.75 114.09
14 0.50 12.00 19.50 123.86
15 0.50 10.00 19.50 137.03
16 0.40 14.00 18.75 120.17
17 0.60 10.00 18.75 133.89
18 0.40 12.00 18.00 115.97
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Akis Hizimin EtKisi

Akis hizinin artmastyla birlikte siringa ignesinde
ki damlanin kiitlesi artacaktir bu durum igne
ucundan toplayict plakaya giden ¢oziiciiniin
tamaminin  buharlagsarak ugmasina engel
olmaktadir. Bu nedenle akig orani artirildiginda
lif c¢ap1 artmakta ve boncuklu bir yap1
olusmaktadir. Toplayici plaka iizerinde biriken
lifin yapisi, devam etmekte olan elektrik alan
etkisi ve tam kurumamis olmasi nedeniyle lifin
yassi benzeri bir goriiniim olmasini saglar (Sill
and von Recum 2008).

Akis hizinin diisiik olmasi ise uygulanacak
elektriksel alan ile toplayici plakaya cekilen
polimer ¢ozeltisini etkiler ve Taylor konisinin
kesintisiz bir sekilde olmasina engel olur.

Farkli akis hizlarinda sabit voltaj (18 kV) ve
uzaklikta (12 cm) zeytin yapragi ekstraktindan
elde edilen nanoliflerin SEM goriintiileri sekil 1
de verilmistir.

Akis hizi 0,4 ml/sa uygulanan nanolifin
ortalama lif ¢ap1 113.97 nm olarak bulunmus ve

boncuklu yap1 gozlenmemistir (Sekil 1.a). Akis
hiz1 0.5 ml/sa ¢ikarildiginda ise ortalama lif ¢ap1
202.67 nm olarak hesaplanmustir (Sekil 1.b).
Akis hizi 0.6 ml/sa oldugunda ise lifin yapisinda
bozulmalar ve yassilasma gozlenmistir.

Toplayic1 Plaka ile Siringa Ucu Arasindaki
Mesafe

Elektroegirme islemine etki eden faktorlerden
bir digeri de toplayici plaka ile sirmmga ucu
arasindaki mesafedir. Mesafe, c¢o6zeltinin jet
olusturacak sekilde ayarlanmali ve ¢oziiciiniin
buharlastirilarak ~ uzaklagsmas1  saglamalidir.
Mesafenin kisa olusu buharlasma siiresinin
kisaltigt  i¢in  toplayict1 plakada Taylor
Konisindeki kararsizliga neden olup 1slak ve
boncuklu yapida lifler olusur. Buna bagli olarak
da lifler silindirik yapisin1 kaybeder yass1 ve serit
sekline sahip olurlar. (Bhardwaj and Kundu
2010). Mesafenin uzun olmasi durumunda ise
buharlagma siirenin uzayacagindan daha kuru ve
kiigiik caplarda lif olusumunu
gerceklesmektedir.

Sekil 1. Zeytin yapragi ekstrakti yiikli nanoliflerin 18 kV voltaj ve 12 cm mesafede farkli akis
hizlarinda ki a) 0.40 ml/sa, b)0.50 ml/sa, ¢)0.60 ml/sa SEM goriintiileri

Toplayict plaka ile siringa ucu arasindaki
mesafedeki degisimlerin elektroegirme
yontemiyle elde edilen nanoliflerin morfolojik
yapist iizerindeki etkisini incelemek amaciyla
10, 12 ve 14 cm mesafeler de tiretim yapilmugtir.
Uretilen nanoliflerin SEM goriintiileri Sekil 2’
de verilmistir. Mesafenin 10 cm oldugunda
nanoliflerin ¢ap1 202.67 nm olarak bulunmus ve
homojen bir dagilim gézlemlenmistir (Sekil 2.

a). Mesafe 12 cm’e c¢ikanldigin da ise
buharlagma siiresinde ki artisin etkisiyle lif
capinda azalma olmus ve ortalama lif gapi
135.47 nm olarak hesaplanmistir (Sekil 2. b).
Mesafenin 14 cm olmasi lif capinda azalmaya
neden olmus ama homojenik bir yap1
gozlemlenememistir (Sekil 2.c).
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Voltaj

Elektroegirme prosesinde uygulanacak homojen
yapida bir lif olusumu i¢in en Onemli
parametrelerden biridir. Belirli bir voltaj
degerine kadar lif olusumu gozlenmemektedir.
18 kV’dan sonra lif olusumu go6zlenmeye
baglamigtir. Bu nedenle uygulanacak voltaj
araligr 18 kV ile 19.50 kV araliginda segilmistir.
Uygulanan voltaj degerine bagli olarak [if
capinda degisiklik goriilmektedir. Diisiik voltaj
degerinde ortalama lif cap1 azalirken, voltaj
degeri artinldiginda ise homojen yapida
bozulma ve boncuk olusumu goriilmektedir.
Zeinali ve arkadaglarmin yaptigi calismada
hiinnap extract yiiklii PVA nanolifleri tiretilmis
ve Kkarakterize edilmistir. Nanoliflerin SEM
gorlintiileri  dogrusal bir morfolojiye ve
boncuksuz bir yapiya sahip bununla birlikte,
PV A nanolif i¢ine kapsiillenmis hiinnap 6zii serit
ve diiz olarak goriintiilenmistir (Zeinali ve ark,
2021).

Kim ve ark., 2016 yilinda yaptiklar ¢alismada
Cin ardict ekstrakti yiiklii PVA nanolifleri
iretmiglerdir. Proses parametreleri olarak voltaj,
siringa ucunda toplayici plaka arasindaki mesafe
ve akig hizi sirasiyla 10 kV, 15 cm ve 2 ml/sa idi.
Ekstrakt yiiklii PV A nanoliflerin ¢aplari, eklenen
ekstrakt konsantrasyonuna gore 311 ve 368 nm
arasinda degisiklik gostermektedir. Nanolif
caplarinin homojen ve boncuksuz yapist SEM
goriintiileri degerlendirilerek ortaya konmustur.
Estevez-Areco ve ark. (2020) biberiye ekstrakti
yiiklii PVA nanoliflerini 2.2 ml/sa akis hizinda,
20 cm mesafede ve 30 kV voltaj kullanarak
tretmislerdir. Biberiye ekstrakt yiikli PVA
nanoliflerinin ortalama g¢apini 180 nm olarak
hesaplamiglardir. Elde edilen nanoliflerin
morfolojisinin boncuksuz, tek diize ve homojen
oldugunu belirtmislerdir. Kullanilan polimerin
ve ekstrakt konsantrasyonlari, polimerin
Ozellikleri, kullanilan cihaz ve ¢evresel kosullar
proses parametrelerini  etkiledigi  yapilan

caligmalar ile de ortaya konmustur.

Sekil 2. Zeytin yapragi ekstrakti yiiklii nanoliflerin 18 kV voltaj ve 0.5 ml/sa akis hizinda farkli
uzakliklarda ki a)10 cm, b)12 cm, c)14 cm SEM goriintiileri
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Sekil 3. Zeytin yapragi ekstrakti yiiklii nanoliflerin 0.5 ml/sa akis hiz1 ve 12 cm mesafede farkli voltaj
degerlerinde ki a)18 kV, b)18.75 kV, ¢)19.5 kV SEM goriintiileri

Antioksidan Aktivite, Toplam Fenolik Madde
Tayini, Enkapsiilasyon Verimliligi, Yiikleme
Kapasitesi

PVAnN ve ZYE@PVAnN nanoliflerinin inhibisyon
degeri, toplam fenolik madde miktari,
enkapsiilasyon verimliligi ve yiikleme kapasitesi
Cizelge 3’te verilmistir. PVANn ve ZYE@PVAnN
nanolifinin inhibisyon degerleri ve toplam
fenolik madde miktarlar1 incelendiginde,
ZYE’nin nanolif ile kapsiile edildigi yapilan
calismada ortaya konmustur. PVAn nanolifin
antioksidan kapasitesi ve toplam fenolik madde
miktart sirasiyla 2.65% ve 0.74 ug GAE/mg
nanolif  tespit edilmisken, ZYE@PVAn
nanolifin ise 87.82% ve 5.77 pg GAE/mg

nanolif ~ olarak  bulunmustur.Dogan  ve
arkadasglarinin, 2016  yilinda  koaksiyel
elektroegirme  yontemiyle  kabuk/cekirdek

morfolojisine sahip ve zeytin yapragi ekstarkti
(OLE) yiiklii ipek fibroin (SF)/hyaluronik asit
(HA) nanolifleri iiretmislerdir. Bu ¢alismada
kullanilan OLE’nin toplam fenolik madde
miktar1 14.04 mg GAE/g OLE bulunurken OLE

yiklii nanoliflerin toplam fenol igeriklerini ise
0.10-0.13 mg GAE/g nanolif olarak
belirlenmistir.  OLE'nin toplam antioksidan
kapasitesi 11.62+1.22 mM Trolox esdegeri
antioksidan kapasitesi (TEAC) /g OLE olarak
tespit edilmistir. ZYE yiikli nanoliflerin
antioksidan kapasiteleri 2.74 ve 2.15 mM
TEAC/g nanolif olarak bulunmustur.

Antioksidan aktivite ve toplam fenolik madde
miktarinda ortaya ¢ikan farkliliklar, bitkinin
yetistigi  bolge  farkliliklarina,  bitkinin
genetigine, topragim mineral kompozisyonuna,
iklim ve ¢evresel sartlara, ekstraksiyon iglemine
ve kosullarina bagli olmaktadir (Tavassoli-
Kafrani ve ark., 2017; Zargoosh ve ark., 2019;
Rashidi ve ark., 2021).

ZYE@PVAn’nin kapsiilasyon verimliligi ve
yiikleme kapasitesi sirasiyla %78.53 ve %7.86
olarak hesaplanmistir. Hiinnap extract yukli
PVA nanolifinin kapsiilasyon verimi ise 88.34%
olarak belirlenmistir (Zeinali ve ark., 2021).
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Cizelge 3. Bos PVA nanoliflerinin ve ZYE yiikli PVA nanoliflerinin inhibisyon degeri, toplam
fenolik madde miktar1, kapsiilasyon verimliligi ve yiikleme kapasitesi

Inhibisyon Toplam fenolik Enkapsiilasyon Yiikleme
degeri (%) madde verimliligi (%) kapasitesi (%)
(ng GAE/mg nanolif)
PVAnN 2.65+0.21° 0.74+0.21% - -
ZYE@PVAnN 87.82+1.87° 5.77+1.70P 78.53+0.69 7.86+0.07

Ortalamaz;standart sapma. Ayni siitundaki farkli kiiciik harfle belirtilen degerlerin istatistiksel
olarak onemli dlglide farkli oldugunu belirtmektedir (p<0.05).

FTIR

ZYE, PVAn ve ZYE@PVAn nanoliflerin
kimyasal karakterizasyonu Fourier Doniisiimlii
Kizilotesi  Spektroskopisi  (FTIR)  cihazi
belirlenmektedir. Zeytin yapragi ekstrakti ve
enkapsiilasyonda kullanilan kabuk materyali
arasindaki olasi etkilesimleri ortaya koymak ve
ayrica bag yapisinda olusan degisikliklerin
belirlenebilmesi saglamak amactyla FTIR tercih
edilmigtir. ZYE, PVA nanolifin ve ZYE yiiklii
PVA nanolifinin kimyasal yapilar1 birbirleriyle
karsilastirilmistir. Bu sayede ZYE’nin nanolifile
kapsiilasyonu da ortaya konmustur.

ZYE, 3189, 2973, 2895, 2848, 1733, 1599, 1506,
1443, 1335, 1221, 1115, 1004, 926, 879, 816 ve
767 cm? dalga boylarinda énemli spektrumlar
tespit edilmistir. Fonksiyonel gruplarinda
bulunan bu spektrumlar C=C,N-H,O0-H, C
= O ve C-H'i ifade etmektedir (Kesente ve ark.,
2017).

ZYE@PVAnN nanolifinde ise belirlenen 6nemli
spektrumlar ise 3335, 2973, 2870, 1596, 1445,
1330, 1150, 1083, 1047, 878 ve 649 cm™’dir.
ZYE vyiiklii PVA nanolifinde 3350-3200 cm™
dalga boyu arasinda belirlenen genis pik
hidroksil gruplariyla iliskilendirilebilir. 3335
cm? dalga boyunda olusan keskin giilii bant 0-
H bandi olarak tanimlanmaktadir. 1380-1200
cm araliginda ki pikler O-H ve C-H gruplarinin
titresimleri ve 850-600 cm™? araliginda ki pikler
ise OH ve CH gruplarinin diizlem dist
titresimleriyle iligkilendirilmektedir (Kumeta ve
ark., 2003; Khanna ve ark., 2005). Fenolik
halkalardaki metilen gruplar1 (C-H) veya N-H
biikiilmesi 2870 cm™ dalga boyunda tespit

edilirken, 1700-1600 cm™ civarindaki tepe
noktas1 oleuropein, rutin ve karbonil gruplarinin
ise C = O baglarinin esnemesi ile belirlenmistir.
Aromatik halkalarda C biikiilmesi 1330-1445
cm? araligindaki dalgaboyunda pikler ile tespit
edilmistir. 650-880 cm™ civarinda ki pikler ise C
— C, C - O'nun iskelet titresimi ve ayrica fenolik
bilesiklerde ~ bulunan  C-H  gruplanyla
iligkilendirilmistir. Belirlenen sonuglar yapilan
calismada tespit edilen pikler ile benzerlik
gosterdigi  ortaya konmustur (Agatonovic-
Kustrin ve ark., 2021). He ve ark. (2019), nar
kabugu  ekstrakti (NKE) ve  sodyum
dehidroasetat (SD) iceren aktif bir polivinil alkol
(PVA) kompozit film, elektroegirme yontemi
kullanilarak  hazirladi.  Fourier doniisiimii
kiz1l6tesi spektroskopisi yardimiyla NKE, SD ve
PVA arasindaki etkilesimin karmagik oldugunu
gosterdi. Hem KKD hem de SD igeren tiim PVA
nanoliflerinin, 3100-3500 c¢m™ arahginda
hidroksil titresim tepe noktalarinda bir "kayma"
gerceklestigi belirtildi. Artan KKD igerigiyle
birlikte de bu kayma gozlendi. KKD ve PVA
arasindaki hidrojen baglarinin olusumu ile
atfedilmistir. Bu nedenle FTIR sonuglari,
KKD'nin dahil edilmesinin nanolif matlarin
matrisindeki  molekiiller arasi etkilesimin
degistirdigini ve daha kompakt bir nanolif
yapisina yol agtigini gostermistir.

ZYE, PVAn ve ZYE@PVAn spektrumlarinda
elde edilen piklerdeki farklilik, molekiiler arasi
etkilesimini ve yeni baglarin olustugunun
gostergesi olarak ifade edilebilir.
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Sekil 4. ZYE, PVAn ve ZYE@PVAn FTIR spektrumlar

Sonug¢

Tarimsal atik olan zeytin yapraklarindan elde
edilen ekstraktin kapsiillenmesi yapildiginda
gida  endiistrisinde  verimli  bir  sekilde
kullanilabilir ve ayrica kozmetik ve ilag
tiretiminde kullanilan sentetik antioksidanlarin
yerini alabilir. Dogal antioksidanlara yonelik
artan talep, bu alandaki arastirmalarin 6nemini
giiclendirmektedir ve bu caligmanin sonuglari
elektroegirme teknolojisinin, fenolik bilesiklerce
zengin ekstraklarin kapsiilasyonunda etkili ve
yeni bir yontem oldugunu gostermektedir.
ZYE@PVAnN nanoliflerinin boncuksuz,
homojen dagilimli diizgiin bir nanolif yapisinin
eldesi i¢in optimum elektroegime proses
degerleri akis hiz1 0.50 ml/saat, voltaj 18.75 kV
ve uzaklik 12 cm olarak tespit edilmistir.
ZYE@PVAn’nin enkapsiilasyon verimliligi ve
yiikleme kapasitesi sirasiyla %78.53 ve %7.86
olarak bulunmustur. FTIR alinan spektrumlar
incelendiginde ZYE’nin PVA nanoliflerine
yiklendigi molekiiler etkilesim ile de
kanitlanmigtir. Elde edilen nanokapsiillenmis
zeytin yapragi ekstraktinin gida aktif paketleme
ve diger gida uygulamalarda kullanilabilirligi
ortaya konmaktadir.
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