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1. UVOD

Kopriva (Urtica dioica L.) je Siroko poznata samonikla biljka koja ima brojna ljekovita
svojstva. Koristi se od davnih vremena u narodnoj medicini i prehrani za Siroki spektar bolesti
I poremecaja. Nadaleko je poznata kao diuretik za lijeGenje reume i artritisa. Ima protuupalno,
antimikrobno, antioksidativno i analgetsko djelovanje. Poznato je da kopriva jac¢a imunitet te
sprjeCava anemiju. Predlaze se za lijeCenje hipertenzije i bolesti srca te za inhibiranje rasta
tumorskih stanica dojke, prostate i plu¢a. Moze ublaziti simptome Alzheimerove bolesti i
respiratorne alergije. Ljekovita svojstva koprive su osim s visokim udjelom minerala i vitamina,
povezana s fenolnim spojevima (Készegi i sur., 2019). Toc¢nije, odredenim fenolnim spojevima
pripisana su protuupalna i antioksidativna svojstva te sposobnosti uklanjanja reaktivnih vrsta
dusika (RNS) ili kisika (ROS), (Carvalho 1 sur., 2017). Medutim, oni imaju nisku
bioraspolozivost i visoku osjetljivost na okoli$, uvjete prerade i skladiStenje te ih je stoga

potrebno zastititi.

Inkapsulacija se pokazala kao uc¢inkovit nacin za zastitu fenolnih spojeva i moze se
definirati kao postupak kojim se stvara barijera (matricni ili polimerni pokrov) oko aktivne
komponente koja inhibira kemijske interakcije, Stiti od djelovanja ¢imbenika okolisa kao $to su
temperatura, pH, enzimi i kisik te omogucuje kontrolirano oslobadanje aktivne komponente
pod odredenim uvjetima (Dias 1 sur., 2017). Jedan od postupaka inkapsulacije je susenje
rasprSivanjem kojim se sirovina u tekué¢em stanju uz dodatak nosaca rasprSuje u vru¢em plinu
za susenje, pri ¢emu se proizvodi prah. Postupak se odvija na uredaju za suSenje rasprsivanjem,

odnosno spray dryer-u (Pifidn-Balderrama i sur., 2020).

Cilj ovog rada bio je inkapsulirati ekstrakt lista koprive bogat fenolnim spojevima. U tu
svrhu, najprije je provedena ekstrakcija fenolnih spojeva iz listova koprive potpomognuta
mikrovalovima. Nadalje, ekstrakt koprive je inkapsuliran pri razli¢itim uvjetima susenja
raspriivanjem: temperaturi od 120 °C, 160 °C i 200 °C, omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca
1:1, 1:2, 1:3, te s razli¢itim nosacima (Cisti maltodekstrin u prvom slu¢aju, te mjeSavina
maltodekstrina i arapske gume u omjeru 50:50 u drugom slucaju). Naposljetku, provedene su
fizikalno-kemijske analize proizvedenih inkapsulata: iskoristenje, topljivost, higroskopnost,
udio suhe tvari, koncentracija ukupnih i povrsinskih fenola te inkapsulacijski kapacitet. Potom
su statistickom analizom dobivenih rezultata odredeni optimalni uvjeti susenja rasprSivanjem

ekstrakata lista koprive.



2. TEORIJSKI DIO

2.1. KOPRIVA

Urtica dioica (Slika 1) je slozena taksonomska vrsta u kojoj se razlikuje nekoliko
subspecifi¢nih podvrsta u nacionalnim i lokalnim florama (Grosse-Veldmann i Weigend,
2015). Sve podvrste su uspravne trajnice koje mogu biti visoke do dva metra. Imaju vrijeze i
razgranati podanak. Listovi su im nasuprotni, ovalnog i kopljastoga oblika pri vrhu.
Karakteriziraju ih nazubljeni rubovi s oStrim vrhom, aksilarni cvat s mnogo malih, zelenih
cvjetova, a oraSica ili kostunica kao njezini plodovi (Grauso i sur., 2020). Kopriva — Urtica
dioica L. je viSegodisnja samonikla, zeljasta biljka iz porodice Urticaceae (Or¢ié i sur., 2014).
Ime roda dolazi od latinske rije¢i urere Sto znaci peéi, dok ime vrste dioica zna¢i dvodomno

Sto govori da biljke obi¢no sadrze ili muske ili zenske cvjetove (Taylor, 2005).

Slika 1. Kopriva (Uwe H. Friese, 2003)

Raste na vlaznim tlima, livadama i napustenim poljima na djelomi¢no sjenovitim mjestima,
do nadmorske visine od 1800 metara. Preferira tlo bogato dusikom. Lisce se za stabljiku veze
peteljkom koja je krac¢a od polovice lisne plocice, a svaka nosi dva lisna zaliska. Obje strane
listova prekrivene su trihomima: krace jednostavne dlake koje su pomijesane s duljim krutim
dla¢icama (one koje bodu) i s cistolitima. Trihomi koprive stite biljku tako da se pri ubodu vr$ni
dio trihoma odlomi, a ostatak trihoma prodre u kozu i u nju izlije svoj sadrzaj koji uzrokuje

iritaciju koze (Grauso i sur., 2020).



Kopriva se dugo koristi u prehrambenoj, kemijskoj i farmaceutskoj industriji zbog
nutritivnog sastava i ljekovitog djelovanja. Svi dijelovi koprive bogati su raznim bioaktivnim
komponentama s visokim antioksidativnim kapacitetom. Istrazivanja pokazuju da su listovi 1
stabljika koprive bogat izvor vitamina A, B2, B5, B9, C, D, E, K, minerala (Ca, Mg, Zn, Mn,
Cu), polifenola i pigmentata (Repajic¢ i sur., 2021; Készegii sur., 2020).

2.2. FENOLNI SPOJEVI KOPRIVE

Fenoli su spojevi kod kojih je na benzenski prsten vezana hidroksilna skupina. U biljkama
su mnogobrojni i pripadaju sekundarnim metabolitima. Nalaze se u obliku glikozida ili estera
Secera otopljeni u vakuoli. Biljni fenoli su velika i raznovrsna skupina spojeva od kojih su
odredeni topljivi samo u organskim otapalima, drugi u vodi ili su u obliku velikih, netopljivih
polimera. Imaju ulogu obrane biljke od herbivornih organizama, sudjeluju u mehanickoj
potpori, privlaéenju oprasivaca i rasprostranjivaca plodova, redukciji rasta susjednih biljaka te
stite od UV zracenja (Pevalek-Kozlina, 2003). Prema kemijskoj strukturi dijelimo ih na
flavonoide i neflavonoide. U skupinu neflavonoidnih spojeva ubrajamo fenolne Kkiseline
(hidroksicimetne i hidroksibenzojeve), kumarine, tanine te stilbene. Flavonoidi se dijele na

flavonole, flavone, flavanone, antocijanidine, izoflavone i flavane (Whale i sur., 2010).

Znanstvene studije zabiljezile su izravnu korelaciju izmedu unosa fenolnih spojeva
prehranom i blagotvornog ucinka na zdravlje. Tocnije, odredenim fenolnim spojevima
pripisana su protuupalna i antioksidativna svojstva dodijelivsi im tako ogroman potencijal,
posebice kod kroni¢ne upale. Istodobno, sposobnosti uklanjanja reaktivnih vrsta dusika (RNS)
ili kisika (ROS) bi mogle imati blagotvoran u¢inak na bolesti povezane s oksidativnim stresom
i upalom, kao $to su dijabetes, kardiovaskularne i neurodegenerativne bolesti, ateroskleroza i
karcinom. Stoga je od vaznosti istraziti upotrebu koprive u hrani kao promotora zdravlja

(Carvalho i sur., 2017) zahvaljujuci upravo visokom sadrzaju fenolnih spojeva.

Razlic¢iti dijelovi koprive sadrze razli¢ite koncentracije fenolnih spojeva. Kao opcu
usporedbu medu uzorcima u svom istrazivanju Otles i sur. (2012) navode da bi se sadrzaj
ukupnih fenola koprive mogao rangirati na sljedeci nacin: lis¢e > korijen > stabljika. Takoder,
u nedavno objavljenom radu Repaji¢ i sur. (2021) iz rezultata je vidljivo kako se u listovima
koprive nakuplja znacajno veca kolicina polifenolnih grupa nego u stabljici. U istom radu

identificiran je 41 polifenolni spoj u listu i stabljici koprive koji su navedeni u tablici 1.



Tablica 1. Polifenolni spojevi identificirani masenom spektrofotometrijom
(Repaji¢ i sur., 2021)

Identificirani fenolni spoj

Hidroksibenzojeve kiseline Flavoni
Protokatehuinska kiselina Apigenin heksozid
(3,4-dihidroksibenzojeva kiselina) Luteolin

Gentisi¢na kiselina Apigenin
(2,5-dihidroksibenzojeva kiselina) Izoflavoni
Siringinska kiselina Genistein
p-hidroksibenzojeva kiselina Flavanoni

Galna kiselina Naringenin

Flavonoli Kumarini
Izoramnetin rutinozid Umbeliferon
Kamferol-3-rutinozid (7-hidroksikumarin)
Kvercetin ramnozid Eskuletin

Kamferol heksozid Skopoletin

Miricetin Flavan-3-oli
Kvercetin Epigalokatehin galat
Kvercetin-3-glukozid Epikatehin
Kvercetin-3-rutinozid Katehin

Izoramnetin Epikatehin galat
Kamferol pentozid Hidroksicimetne kiseline
Kvercetin pentozid Kafeinska kiselina
Kamferol ramnozid Klorogenskaa kiselina
kvercetin acetilheksozid p-kumarinska kiselina
kvercetin acetilrutinozid Cimetna kiselina
kvercetin pentozilheksozid Ferulinska kiselina
Kamferol pentozil heksozid Sinapinska kiselina
Kamferol Druge fenolne kiseline

Kinska kiselina



U istrazivanju kojeg su proveli Carlvaho i sur. (2017), utvrdena je snazna korelacija izmedu
ukupnih fenola i sadrzaja hidroksicimetnih kiselina. Taj odnos s velikom vjerojatnos¢u ukazuje
da je hidroksicimetna kiselina uglavhom odgovorna za antioksidativno i antiradikalno
djelovanje koprive. Ti rezultati su u skladu s istrazivanjem u radu Repaji¢ i sur. (2021) u kojem
su medu ukupnim fenolima najzastupljenija skupina hidroksicimetne kiseline (179,22 mg 100
g ts.tv.). Slijede ih flavonoli (134,60 mg 100 g* s.tv.), flavoni (24,56 mg 100 g* s.tv.), flavan-
3-0li (20,70 mg 100 g* s.tv.) i hidroksibenzojeve kiseline (10,20 mg 100 g* s.tv.). Kumarini,
izoflavoni i druge kiseline bili su prisutni u nizim koncentracijama: prosje¢ne vrijednosti 5,31,
3,09 2,88 mg 100 g !s.tv. Najnizu koncentraciju medu ukupnim fenolima imali su flavanoni
(0,34 mg 100 gt s.tv.).

Udio fenolnih spojeva u koprivi mijenja se ovisno o fenoloskim fazama biljke. K"oszegi i
sur. (2020) u svom radu navode da se rastom i sazrijevanjem koprive smanjuje sadrzaj
polifenola. To¢nije, udio fenola se od proljeca, odnosno pocetka vegetacijskog razdoblja, do
jeseni smanji za 50 %. Stoga je optimalno vrijeme za berbu koprive prolje¢e. Moguce je da do
smanjenja polifenola u fazi cvatnje dolazi zbog prelaska iz vegetativne u generativnu fazu te

nastanka cvjetova (Naser i sur., 2015).

Sadrzaj fenolnih spojeva koprive varira i ovisno o staniStu i klimi koja u njemu vlada. U
svom radu Otles i sur. (2012) iznosi da se uzorci koprive prikupljeni u razli¢itim regijama
Turske (Egejska, Crnomorska, Mramorna i Sredozemna) razlikuju u udjelu fenolnih spojeva.
U skladu s tim, u nedavnom istrazivanju Repaji¢ i sur. (2020) navodi da su uzorci koprive iz
planinskih 1 kontinentalnih podrucja bogatiji fenolnim spojevima od uzoraka iz staniSta

smjeStenih u primorskom podrucju.
2.3. BILJNI EKSTRAKTI

Biljni ekstrakti vazan su izvor bioloski aktivnih spojeva i imaju znacajnu ulogu u zdravlju
ljudi. Da bi se ispoljila njihova ljekovita svojstva, biljni ekstrakti moraju biti paZzljivo
pripremljeni, uzimajuci u obzir razne parametre. Ljekovite i aromati¢ne biljke obi¢no se prije
ekstrakcije suse na zraku ili liofiliziraju, iako se ponekad moze koristiti svjezi biljni materijal.
Ovisno o biljnom dijelu koji se koristi, materijal se moze rezati na komadice ili samljeti u prah
kada se koriste tvrdi dijelovi biljke. Meksi dijelovi biljke kao $to su listovi ili cvjetovi se samo
usitne ili koriste neobradeni. Ekstrakciju mogu pratiti i drugi postupci kao Sto su filtriranje,

koncentriranje ili susenje (Rodino i Butu, 2019).



2.4. METODE EKSTRAKCIE

Postupak ekstrakcije je efikasna i brza metoda kojom se bioaktivni spojevi izdvajaju i
koncentriraju iz biljnih materijala. Princip na kojem se zasniva ekstrakcija tvari iz homogene
smjese je razlicita topljivosti u razlicitim otapalima koja se medusobno ne mijesaju.
Ekstrakcijom se izdvaja tvar koju je potrebno otpariti ili kristalizirati kako bi bila u ¢istom
obliku (Bleki¢ i sur., 2011). Bioaktivni spojevi iz biljnog materijala mogu se ekstrahirati
pomocu raznih konvencionalnih metoda ekstrakcije. Vecina tih metoda temelji se na
ekstrakcijskom potencijalu razlicitih otapala te primjeni topline i / ili mijeSanja (Rodino i Butu,
2019). Zbog ucinkovitosti i jednostavnosti najcesce se koristi ekstrakcija otapalima. Osnova
metode ekstrakcije otapalima je mijesanje uzorka s odgovarajuéim otapalom i/ili prevodenje
uzorka u dvofazni sustav dvaju ili vise otapala koja su medusobno ne mijeSaju. Najcesce
koriStena otapala su metanol, etanol, aceton, acetonitril, etil acetat. Takoder, mogu se koristiti i
njihove kombinacije koje se u razli¢itim omjerima mijesaju s vodom. Pravilan odabir otapala
utjece na uspjesno provodenje ekstrakcije. Ucinkovitost postupka ovisi i 0 kemijskoj strukturi

i fizikalnim svojstvima uzorka te o vremenu i temperaturi ekstrakcije (Dai i Mumper, 2010).

Nekonvencionalne metode ekstrakcije ekoloski su prihvatljivije zbog toga Sto se mali
volumeni sintetickih i organskih kemikalija koriste krace vrijeme te daju povecéani prinos i
vrhunsku kvalitetu nastalih ekstrakata. Dakle, kako bi se pove¢ao ukupni prinos i selektivnost
bioaktivnih komponenata ekstrahiranih iz biljnog materijala, razvijene su razne nove metode
ekstrakcije: ultrazvuéni tretman, ekstrakcija pulsirajuéim elektricnim poljem, ekstruzija,
ekstrakcija potpomognuta mikrovalovima, ekstrakcija potpomognuta visokim hidrostatskim
tlakom te ultrazvukom, ekstrakcija superkriticnim tekuc¢inama i ubrzana ekstrakcija otapalima
(Rodino i Butu, 2019).

2.4.1. Ekstrakcija potpomognuta mikrovalovima

Ekstrakcija potpomognuta mikrovalovima (MAE) je tehnika ekstrakcije koja kombinira
upotrebu energije mikrovalova i tradicionalnu ekstrakciju otapalom. Kod MAE mikrovalna
energija se koristi za zagrijavanje otapala u dodiru s ¢vrstim ili teku¢im uzorcima uzrokujuci
izdvajanje spojeva od interesa iz uzorka u otapalo. Za razliku od uobicajenog zagrijavanja,
energija mikrovalova zagrijava otapalo izravno. Kao rezultat toga, gradijenti temperature su

minimalni, a brzina zagrijavanja pomo¢u mikrovalova je brza (Llompart i sur., 2019).



Mikrovalovi zagrijavaju molekule dvojakim mehanizmom ionske vodljivosti i rotacije
dipola. lonska vodljivost i dipolna rotacija se obi¢no odvijaju istovremeno u otapalu i u uzorku,
§to ucinkovito pretvara mikrovalnu u toplinsku energiju (Pavlovi¢ i Asperger, 2013).
Zagrijavanje uzorka u mikrovalnom polju zahtijeva prisutnost dielektricnog spoja, odnosno
mikrovalovi zagrijavaju samo materijale ili otapala s trajnim dipolima. Kako se mikrovalna
apsorpcija dogada preorijentacijom trajnih dipola elektricnim poljem, koli¢ina apsorbirane
energije je proporcionalna dielektri¢noj konstanti otapala koja je mjera sposobnosti uzorka da
apsorbira mikrovalnu energiju (LIompart i sur., 2019). U vecini slu¢ajeva, otapalo odabrano za
izvodenje MAE ima visoku dielektri¢nu konstantu, tako da snazno apsorbira mikrovalnu
energiju. Otapala koja su dovoljno polarna da bi se mogla zagrijati energijom mikrovalova su:

etanol, metanol i voda (Bleki¢ i sur., 2011).

Za razliku od uobicajenih metoda, MAE moze smanjiti vrijeme ekstrakcije na manje od 20
minuta i potro$nju otapala ispod 20 mL. MAE omogucuje istodobnu obradu vise uzoraka (do
12, 24 ili ¢ak 40 istovremenih ekstrakcija), drasti¢no poboljiavajuéi propusnost uzorka. Stovise,
ekstrakti dobiveni MAE-om uglavnom su usporedivi ili bolji od onih koje pruzaju druge
metode. Stoga, MAE uglavnom ispunjava minimalne kriterije potrebne za moderne metode
ekstrakcije uzoraka i pruza vrlo atraktivnu alternativu konvencionalnim metodama (Llompart i
sur., 2019).

2.5. INKAPSULACIJA BILINIH EKSTRAKATA

Posljednjih godina ljudska prehrana se zna¢ajno promijenila. Hrana se ne konzumira samo
kako bi se zadovoljile osnovne potrebe, nego i jer se o¢ekuje da ¢e poboljsati ljudsko zdravlje,
sprijeciti razvoj raznih bolesti te pomoc¢i u lijeCenje ve¢ razvijenih. Sve je to dovelo do Sirenja
istrazivanja u podru¢ju funkcionalnih prehrambenih proizvoda s poboljSanom hranjivom
vrijednosc¢u i bioloskom aktivnos¢u. Da bi se razvili opisani prehrambeni proizvodi, potrebno
je pronaci na¢in kako odabranu hranu uciniti funkcionalnom (Trifkovi¢ i sur., 2016). Uobicajeni
nacin je obogacivanje hrane prirodnim spojevima s visokom bioloskom aktivnoscu za koje je
dokazano da korisno utje¢u na ljudsko zdravlje. Posljedi¢no, Koriste se razni aktivni spojevi
izolirani iz prirodnih izvora kao $to su: biljni polifenoli, probioti¢ke bakterije, omega-3-masne
kiseline, vitamini, minerali i drugi (Pordevi¢ i sur., 2015). Takvi spojevi obi¢no imaju svojstvo
slabe stabilnost pod utjecajem svjetlosti, vlage, promjene pH ili temperature. Sve to negativno
utjece na biolosku aktivnost tih spojeva te dugoro¢no smanjuje njihovu bioraspolozivost I rok

trajanja prehrambenih proizvoda (Champagne i Fustier, 2007).



Da bi se prevladala ta ograni¢enja, umjesto slobodnih oblika bioaktivnih spojeva,
postupkom inkapsulacije takvi spojevi se zasti¢uju. Inkapsulacija se moze definirati kao
postupak kojim se stvara barijera (matricni ili polimerni pokrov) oko aktivne komponente koja
inhibira kemijske interakcije; stiti od djelovanja ¢imbenika okolisa kao Sto su temperatura, pH,
enzimi i kisik te omogucuje kontrolirano oslobadanje aktivne komponente pod odredenim

uvjetima (Dias i sur., 2017).

U procesu inkapsulacije jedna ili viSe bioaktivnih komponenata se kapsulira, odnosno
oblaZe jednim ili kombinacijom vi$e materijala. U tehnikama inkapsulacije dva su vazna pojma
— materijal koji se kapsulira naziva se aktivni materijal ili jezgra, a drugi je materijal nosac koji
tvori kapsulu ili ljusku. Materijal nosa¢a moze biti u obliku krutine, kapljice tekucine ili
mjehuri¢a plina koji inkapsuliraju teku¢inu, krutinu ili plin kao jezgru. Primjeri najcesce

koriStenih nosaca za inkapsulaciju sastojaka hrane dani su u tablici 2.

Tablica 2. Primjeri biopolimera koji se koriste za inkapsulacija sastojaka hrane
(Jafari, 2017)

Polisaharidi Masti i voskovi Proteini Sintetski materijali
Arapska guma Hidrogenirano Zelatina Paklitaksel
biljna ulja
Modificirani Pcelinji Proteini sirutke mPEG5000-b-p
Skrob vosak
Maltodekstrin Lecitin Natrijev Poliakrilonitril
kazeinat
Alginati Srednjolancani Sojini proteini Polikaprolakton
trigliceridi
Pektin Gliceril Gluten Polimlije¢na kiselina
behenat
Karagenan Kazein
Derivati celuloze Zein
Citozan Svileni fibroin

Ciklodekstrin
Cestice $kroba

Struktura jezgre i nosaca moze biti raznih oblika poput mikrokapsula, mikrokuglica,
jednojezgrena, visejezgrena, matrica te mnoge druge (Slika 2). Jezgra i materijal kapsule

razlikuju se ovisno o primjeni i posjeduju specifi¢na svojstva (Sonawane i sur., 2020).



(ii)

(iv)

(vi)

Slika 2. Strukture jezgre i nosaca: (i)- jednojezgrena mikrokapsula, (ii)- matriks, (iii)-
nepravilna mikrokapsula, (iv)- visejezgrena mikrokapsula, (v)- mikrokapsula s viseslojnim

nosacem i (vi)-sloZzena mikrokapsula (Onsaard i Onsaard, 2019)

2.5.1. Inkapsulacijske tehnike

Zbog mogucénosti primjene inkapsulacije u raznim podru¢jima te u razliite svrhe, razvijeno

je vise tehnika inkapsuliranja koje su navedene i opisane u tablici 3.



Tehnika

inkapsulacije

Princip

Prednosti

Tablica 3. Pregled inkapsulacijskih tehnika (Pordevi¢ i sur., 2016)

Nedostatci

Proizvod

SuSenje

rasprsivanjem

Ekstruzija

Emulzifikacija

SuSenje

zamrzavanjem/

hladenjem

Molekularna
inkluzija

Inkapsulacija
liposomima

Kompleksna
koacervacija

Atomizacija
mjesavine jezgre i
nosaca u vrucoj
komori uz
isparavanje vode.

Potiskivanje
polimerne otopine
kroz $pricu i
stvaranje kapljica
koje se skrutnu u gel.

Sredstvo za geliranje

dodaje se u emulziju

biopolimera s vodom
u ulju

Otopljeni spoj
nosaca i jezgre se
rasprSuje u hladnoj
komori gdje dolazi do
skru¢ivanja Cestica.

Dolazi do izdvajanja
nakon dodavanja
nosaca U vodenu
otopinu aktivnog
spoja, nakon ¢ega

slijedi mijesanje ili
grijanje.

Fosfolipidi su
dispergirani u
vodenoj fazi.

Suprotno nabijene
molekule biopolimera
Su pomijesane pri pH

ispod izoelektriéne

tocke proteina (pl).
Koacervat sadrzi

aktivni spoj koji se
pri tome talozi.

Mogucénost koristenja
hidrofilnih i
hidrofobnih materijala;
brza i vrlo ponovljiva
operacija; niska cijena;
moguca proizvodnja
velikih razmjera u
kontinuiranom nacinu.
Aktivni spoj je
potpuno okruzen
kapsulom; relativno
niska temperatura
operacija.

Spoj je potpuno
okruzen kapsulom,
laksi prelazak na
idustrijsku
proizvodnju od
ekstruzije.

Ekonomic¢na obrada;

pogodan postupak za

spojeve osjetljive na
toplinu.

Ucinkovita zastita;
visoka temperaturna
stabilnost kapsule;
povecéana topljivost
aktivnog spoja;
kontrolirano
oslobadanje aktivnog
spoja.

Polarni, nepolarni i
amfipatski spojevi se
kapsuliraju;
kontroliran proces.

Prikladan za spojeve
osjetljive na toplinu;
kapsule otporne na
toplinu; svojstva
kontroliranog
otpustanja.

Visoka radna
temperatura; tesko
kontroliranje veli¢ine
Cestica; prinosi za male
serije su umjereni.

Niski kapacitet
proizvodnje;
ograni¢enje na otopine
nosaca niske
viskoznosti.

Skuplje od ekstruzije;
teze kontroliranje
procesa.

Niska efikasnost
inkapsulacije; tesko
kontroliranje veliine
Cestica; brzo
oslobadanje aktivne
komponente; hidrofobni
karakter Cestice.

Ograniceno na
nepolarne spojeve s
molekulama prikladne
dimenzije; koristeni
spojevi su skupi.

Prelazak na industrijsku
proizvodnju tezak;
visoka cijena sirovina;
ogranicena fizikalna i
kemijska stabilnost.

Slozena i dugotrajna
metoda, osjetljiva na
pH itemperaturu; efekt
praska, problemi
agregacije i
konglutacije; koristenje
otrovnih kemijskih
sredstava; zaostala
otapala i koacerviraju¢a
sredstva na povrsini
kapsula.

Prah Cestica
sfernog
oblika
promijera u
rasponu 10—
100 um.

Sferi¢ne
Cestice gela
promjera u
raspon 0,2—

2000 pm.

Cestice gela

S promjerom

u raspon 10—
1000 pm.

Cestice
matriénog
tipa s
promjeromu
rasponu 20—
200 pm.

Cestice
promjera
0,001-
0,01 pm.

Liposomi u
veli¢ini od
10-1000
pm.

Cestice
promjera
10-800 pm.
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Tehnika inkapsulacije koja se primjenjuje ovisi 0 parametrima poput podrucja primjene,
predvidene veli¢ine Cestica, fizikalno-kemijskih karakteristika vanjske i unutarnje faze,

mehanizma oslobadanja inkapsulirani tvari, ukupnih tro§kova i mnogih drugih (Jafari, 2017).

2.5.2. SuSenje rasprsivanjem

Cak i nakon vise od jednog stoljeéa istraZivanja, suenje raspriivanjem i dalje je tema
proucavanja 1 inovacija zbog sve viSe zahtjeva za kompleksnim cesticama specifi¢nih
karakteristika. Smatra se mo¢nim tehnoloskim procesom jer omogucuje proizvodnju sipkih
Cestica praha s to¢no definiranom veli¢inom. Osim toga, imaju¢i na umu moguénost primjene
razli€itih sirovina, kao 1 visoku produktivnost te Siroku primjena, jasno je zasto je ova tehnika

sve privlaénija znanstvenoj zajednici (Anandharamakrishnan i Ishwarya, 2015).

lako se smatra postupkom dehidracije, koristi se i kao tehnika inkapsulacije. Po definiciji,
susenje rasprSivanjem je postupak kojim se sirovina u tekuc¢em stanju (emulzija, disperzija,
otopina) rasprSuje u vru¢em plinu za susenje pri ¢emu se proizvodi prah. Postupak se odvija na
uredaju za suSenje rasprSivanjem, odnosno spray dryer-u shematski prikazanom na slici 3.
Mehanizam postupka temelji se na uklanjanju vlage zagrijanim plinovima (Pifion-Balderrama
i sur., 2020).

Slika 3. Uredaj za susenje rasprsivanjem i glavni dijelovi (BUCHI Labortechnik AG)

1-Zagrijavanje ulaznog zraka na zeljenu temperaturu (max. 220 °C); 2-Formiranje kapljica
prolaskom otopine uzorka i nosaca kroz mlaznicu rasprsivaca; 3-Kolona za suSenje: Razmjena
topline izmedu plina za susenje i kapljica uzorka; 4-Sakupljanje kapljica u ciklonu
ciklonskom tehnologijom; 5-Vanjski filter: Sakupljanje najsitnijih Cestica zbog zastite
korisnika i okoli$a; 6-Plin za suSenje dostavljen pomocu aspiratora.
11



Tri su glavne faze suSenja rasprSivanjem: rasprSivanje, pretvorba kapljica u Cestice i
sakupljanje cestica. Postupak susSenja rasprSivanjem zapocCinje atomizacijom, odnosno
rasprSivanjem otopine u sitne kapljice zbog smanjenja povrSinske napetosti. Razlaganje pocetne
otopine na veliki broj malih kapljica rezultira pove¢anjem njihove povrsine, optimizirajuci tako
prijenos topline i mase izmedu zagrijanog plina za susenje i kapljica (Nandiyanto i Okuyama,
2011). Nakon rasprSivanja, mehanizam se nastavlja s fazom formiranja Cestica, presudnim
korakom kojeg obiljezavaju dva dogadaja: kontakt rasprSenih kapljica sa zrakom i potom
susenje. Atomizirane kapljice izloZzene su vru¢em plinu unutar komore za susenje, Sto rezultira
brzim isparavanjem vlage. Obi¢no je plin za suSenje zagrijani atmosferski zrak, iako je u nekim
slucajevima potrebno koristiti inertne plinove kako bi se izbjegle eventualne nestabilnosti
izmedu plina i kapljica (Anandharamakrishnan i Ishwarya, 2015). Cim kapljice dodu u kontakt
s unutarnjim medijem za susenje u komori, podlijezu isparavanju i kondenzaciji otopljene tvari,
Sto rezultira uklanjanjem otapala. Ova pojava odrazava problem ravnoteze topline i mase
uzrokovan razlikom izmedu tlaka pare otapala i njegovog parcijalnog tlaka u odnosu na plinsku
fazu. Dakle, temperatura vru¢eg plina pokrece izmjenu topline s plina na kapljice, dok razlika
tlaka pare uzrokuje prijenos vlage u suprotnom smjeru. Kao rezultat, nastaju suhe Cestice praha.
Nakon §to se zavrsi pretvorba kapljica u Cestice, potrebno je prikupiti osusene Cestice. To
podrazumijeva postupak odvajanja osusenih Cestica od plina za suSenje. Takvo se razdvajanje
dogada opcenito u dvije faze, koje se nazivaju primarna i sekundarna. U primarnom odvajanju,
najgusce Cestice se nakupljaju na konusnom dnu komore za susSenje. U sekundarnom odvajanju,
najfinije ili se najmanje Cestice prenose na vanjske uredaje, gdje su odvojene od vlaznog zraka

(Santos i sur., 2018).

Susenje rasprsivanjem je svestran postupak koji se moze koristiti za inkapsuliranje gotovo
svih vrsta sastojaka hrane, npr. enzimi, bioaktivni peptidi i molekule, probiotici i drugi
mikroorganizmi, fenolni spojevi i antioksidanti, vitamini, minerali, prirodna bojila za hranu,
omega-3 ulja, arome, esencijalna ulja, antimikrobna sredstva i mnoge druge komponente.
Glavne prednosti postupka susenja rasprsivanjem za inkapsuliranje bioaktivnih sastojaka hrane

jesu (Arpagaus i sur., 2017; Assadpour i Jafari, 2019):

e Kontrola veli¢ine, oblika i morfologije ¢estica (amorfni / kristalni oblik, poroznost)
e Polukontinuirani postupak u jednom koraku koji izravno pretvara razli¢ite otopine u
suhi prah

e Jednostavnost procesa, jednostavnost rada i mogucénost prosirivanja
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e Moguca inkapsulacija vrlo ljepljivih otopina pomocu sredstava za suSenje i povrSinski
aktivnih tvari

e Niski operativni troskovi, energetski uc¢inkovita tehnologija i brz proces

e Obrada tvari osjetljivih na toplinu s malim rizikom od razgradnje

e Moguénost rada s visoko viskoznim otopinama uz predgrijavanje

e Dizajn Cestica sa svojstvima kontroliranog otpustanja

e Primjenjivost na hidrofilne i hidrofobne sastojke hrane

e Visoka ucinkovitost inkapsulacije i produzeni vijek trajanja dobivenih prahova

e Primjenjivost razli¢itih dizajna eksperimenta za optimizaciju procesa

2.5.3. Odabir nosaca te omjera nosaca i aktivne tvari za suSenje rasprSivanjem

Prilikom suSenja rasprSivanjem spojevi koji su osjetljivi na okolne uvjete inkapsuliraju se
pomocu nosaca Cija fizikalno-kemijska svojstva imaju znacajan utjecaj na proces (Jafari i sur.,
2008). Nosaci zadrzavaju aktivne sastojke unutar kapsula tijekom obrade ili skladiStenja pod
razli¢itim uvjetima vlage zraka, temperature i aktiviteta vode, te ne reagiraju s inkapsuliranim
materijalom. Takoder, moraju imati dobre reoloske karakteristike, dovoljnu propusnost
membrane, sposobnost prevladavanja kiselog i enzimskog okruzenja Zeluca te povecati
prianjanje i vrijeme zadrzavanja aktivnih sastojaka u odredenim dijelovima gastrointestinalnog
trakta (Pordevi¢ i sur., 2016). Nadalje, nosa¢ mora biti netoksican i nealergen za ljude, pogodan
za sterilizaciju, nikakvog ili blagog okusa, §to omogucuje upotrebu za inkapsulacija sastojaka
hrane. Nosaci mogu biti biopolimeri velike molekularne mase poput $kroba, modificiranog
Skroba 1 bjelanCevina ili biopolimeri nize molekulske mase poput ciklodekstrina i

maltodekstrina (Coimbra i sur., 2020).

Sve je vedi interes za primjenu susenja rasprSivanjem kako bi se inkapsulirali spojevi poput
polifenola, karotenoida, flavonoida i antocijanina koji imaju visoku biolosku aktivnost i
antioksidativni kapacitet. U tu svrhu, uglavnom koristeni biopolimeri su maltodekstrin, arapska

guma i proteini mlijeka (Shamaei i sur., 2017).

Maltodekstrin karakterizira visoka topljivost u vodi, niska viskoznost te blag okus.
Bezbojan je u otopini, pruza zastitu od oksidacije kada se koristi kao nosac¢ i ima nisku cijenu
(Saavedra-Leos i sur., 2015). Ima loSe emulgirajuce svojstvo zbog prisutnost hidroksilnih
skupina koje pogoduju vlazenju, stvarajuci ograni¢enje u kapsuliranju (Waterhouse i sur.,

2017). To se moze promijeniti dodavanjem drugog nosaca, poput pektina, arapske gume,
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proteina sirutke ili esterifikacijom. Maltodekstrin se takoder moze koristiti u kombinaciji s
drugim kapsuliraju¢i materijalima kako bi se smanjio gubitak hlapljivih spojeva tijekom
postupka suSenja ¢ak i na viS§im ulaznim temperaturama (oko 150 °C) jer stvara zid na povrSini
kapi, poboljsavajuéi prinos praha i snizujuéi udio vlage u konac¢nom proizvodu (Soottitantawat
i sur., 2015). Takoder moze izdrzati velike varijacije aktiviteta vode budu¢i da moze zadrzati
svoju polimernu strukturu dok se ne postigne aktivitet vode od 0,695 (Araujo-Diaz i sur., 2017).
Otpornost na aktivnost vode nakon postupka inkapsulacije moze biti posljedica manje veli¢ine
molekula i slabe prisutnosti hidroksilnih skupina, $to rezultira manjom topljivoscu i
adsorpcijom vlage iz zraka (Zotarelli i sur., 2017). Osim toga, moze potaknuti dodatni
stabilizacijski uéinak zbog svoje sposobnosti smanjenja bioaktivne pokretljivosti i smanjenje
propusnosti kisika obrnuto proporcionalno njegovom dekstroznom ekvivalentu (Gupta i sur.,
2015).

Zbog visoke topljivosti u vodi, niske viskoznosti i dobrih emulgiraju¢ih svojstava arapska
guma se najceSce koristi kao nosa¢ u svrhe inkapsulacije. Nazalost, ima visoku cijenu i
ogranic¢enu dostupnost (Gupta 1 sur., 2015). Mikrokapsule izradene od arapske gume susenjem
rasprSivanjem stabilne su pri niskom aktivitetu vode i odrzavaju stabilnost jezgre do 200 dana.
Medutim, pri aktivitetu vode veéem od 0,74, gube stabilnost i zapocinje postupak otapanja
nosaca, Sto dovodi do gubitka jezgre (Rascon 1 sur., 2011). Udio proteina u strukturi arapske
gume moze djelovati kao stabilizator i emulgator, Sto pruza dobru sposobnost za stvaranje
mikrokapsula te za emulgiranje s uljima (Ramirez i sur., 2015). Struktura arapske gume
uzrokuje agregaciju s bioaktivnim tvarima, vjerojatno zadrzavajuci ih poput vakuola (Pordevi¢
I sur., 2015). Nazalost, visoko razgranata struktura arapske gume je polupropusna membrana

za kisik, $to dovodi do samo djelomic¢ne zastite od oksidacije (Samantha i sur., 2015).

Za smjese nosaca obicno se koriste polimeri poput maltodekstrina ili Skroba s dodatkom
emulgirajuceg nosaca, neke vrste gume ili proteina (Drosou i sur., 2017). Zahvaljujuc¢i takvom
sastavu, povecava se prinos praha i ucinkovitost zadrzavanja kapsuliranih tvari (Maia i sur.,
2019). Polimeri poput maltodekstrina ili $kroba uzorkuju brzo stvaranje stijenki kapsula, dok
su nosac¢i s dobrim emulgiraju¢im svojstvima u interakciji s jezgrom. Kao posljedica toga,
hlapljivi sastojci nalaze se u strukturi emulgirajué¢eg nosaca, dok polimer poput maltodekstrina

tvori kapsulu (Mahdi i sur., 2020).

Jedan od ¢imbenika za poboljsanje fizikalno-kemijskih svojstava inkapsulata je udio nosaca

koji se koristi za suSenje rasprSivanjem. Udio nosaca u odnosu na aktivnu tvar utjece na razliku
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u postotku prinosa, prijelaznoj temperaturi, higroskopnosti, topljivosti i drugim fizikalno-
kemijskim svojstvima (Lee i sur., 2018). Minemoto i sur. (2002) u svom radu navode da je
ucinkovitost inkapsulacije povecana kada se povecao omjer nosaca i jezgre, buduci da pri
niskim omjerima udio nosata moze biti nedovoljan za potpuno inkapsuliranje kapljica
materijala jezgre i to moze rezultirati smanjenjem ucinkovitosti inkapsulacije. Daza i sur.
(2016) zakljucili su da je topljivost prahova bolja povecanjem udjela nosaca. Takoder u
istrazivanju Tomsone 1 sur. (2020) na topljivost inkapsulata ekstrakta hrena utjecao je omjer
jezgre 1 nosafa. Opcenito, inkapsulat S omjerom jezgre i nosa¢a od 20:80 imao najveéu
topljivost. Omjer jezgre 1 nosaca ima znacajan utjecaj i na higroskopnost prahova. Istrazivanja
su pokazala tendenciju povecanja higroskopnosti sa smanjenjem udjela nosaca u odnosu na
jezgru (De Souza i sur., 2015). Keshani i sur. (2015), pak navode da u procesu suSenja
rasprSivanjem povecanje koncentracije nosaca smanjuje sadrzaj vlage u dobivenom prahu i
povecava higroskopnost praha. Omjer jezgre i nosaca utjece na koncentraciju fenolnih spojeva
u inkapsulatima te inkapsulacijski kapacitet. Nosac se koristi kako bi se inkapsuliralo §to vise
fenolnih spojeva, stoga udio nosa¢a mora biti dostatan za inkapsulaciju. Posljedi¢no je pri

manjem udjelu nosac¢a manje i inkapsulairanih fenolnih spojeva (Jafari i sur., 2008).

2.5.4. Odabir temperature susenja

Ulazna temperatura je temperatura medija za suSenje, tj. struje plina, i o njoj ovisi
sposobnost uklanjanja otapala isparavanjem. Odabrana temperatura mora biti najvisa moguca
za postizanje najnizeg sadrzaja vlage u proizvodu uz izbjegavanje toplinske razgradnje aktivnih
spojeva. Uz to, visoka ulazna temperatura pomaze u sprecavanju aglomeriranja Cestica te
njihovog prianjanja na stijenke komore za suSenje. Tijekom postupka suSenja, ulazna
temperatura se smanjuje zbog toga sto je je plin izlozen rasprSenim kapljicama. 1z tog razloga
ova varijabla utjete na izlaznu temperaturu. Sto je temperatura na ulazu visa, broj Gestica se
takoder poveava, a sadrzaj vlage se smanjuje, Sto se uoCava kod vecih prinosa
(Anandharamakrishnan i Ishwarya, 2015; Pifién-Balderrama i sur., 2020). Brojni autori
izvjesStavaju o temperaturama od 140 °C do 200 °C za uobicajeno suSenje rasprsivanjem.
Lewandowski 1 sur. (2019) u svom radu proveli su suSenje rasprSivanjem za dobivanje praha iz
emulzije maltodekstrina i istrazili kvalitetu suhih Cestica s obzirom na ulazne temperature od:
150, 175, 200 i 215 °C. Utvrdili su veéu razgradnju Cestica iznad 200 °C. Bednarska i
Janiszewska-Turak (2020) istrazivali su u¢inak ulazne temperature i razli¢itih nosaca na gubitak

hranjivih sastojaka nakon suSenja rasprSivanjem aronije. U provedenom istraZivanju na
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temperaturama od 160 °C i 200 °C nije bilo znacajnijeg utjecaja na sadrzaj antocijana i

polifenola.

Izlazna temperatura je varijabla koja se ne moze izravno Kkontrolirati rukovanjem
instrumentom, ve¢ je posljedica drugih ¢imbenika poput ulazne temperature, protoka plina,
entalpije isparavanja i koncentracije otopine. To je temperatura zraka koji sadrzi suhe Cestice
neposredno prije nego §to se uvode u uredaj za prikupljanje praha. Izlazna temperatura rezultat
je izmjene topline 1 mase unutar komore za suSenje (Santos i sur., 2018). Ljepljivost praha se
moze izbjeci odrzavanjem temperature izlaznog zraka ispod 50 °C, ali pritom prah ima visoki

zaostali sadrzaj vlage i aktivitet vode (Jafari i sur., 2017).

2.5.5. Fizikalno-kemijski parametri inkapsuliranih ekstrakata

Fizikalno-kemijski parametri prahova proizvedenih suSenjem rasprSivanjem ovise o
varijablama procesa kao §to su: karakteristike uzorka koji se susi (viskoznost, veliCina Cestica,
protok), zrak ili plin za susenje (temperatura, pritisak), vrsta rasprsivaca, vrsta nosac¢a i mnogi
drugi. Stoga je vazno optimizirati proces suSenja kako bi se dobili proizvodi sa §to boljim
organoleptickim, nutritivnim i fizikalnim karakteristikama (Tonon i sur., 2008). Fizikalno-
kemijski parametri inkapsulata odredivani u ovom radu su: iskoriStenje, udio suhe tvari,

topljivost, higroskopnost, koncentracija UF i PF te inkapsulacijski kapacitet.

Prema Clarku (2003) sadrzaj suhe tvari u prahu trebao bi biti ve¢i od 95 % jer visoki sadrzaj
suhe tvari omogucuje koriStenje praha u tehnoloske svrhe te povecava stabilnost njegovih
fizikalnih svojstava. SuSenjem se smanjuje sadrzaj vlage proizvoda zbog ¢ega se moze sigurno
skladistiti tijekom duljeg razdoblja (Doymaz 1 Kocayigit, 2011). S pove¢anjem temperature
susenja smanjuje se vlaga zbog brzeg prijenosa topline izmedu proizvoda i zraka za susenje. Pri
viS§im temperaturama ulaznog zraka postoji ve¢i temperaturni gradijent izmedu rasprSenog
uzorka i zraka za suSenje $to rezultira ve¢om pokretackom silom za isparavanje vode (Phisuit,
2012). Dodatak nosafa povecava sadrzaj suhe tvari u materijalu 1 tako smanjuje udio vode

raspoloziv za isparavanje (Ferrari i sur., 2012; Kha i sur., 2010; Quek i sur., 2007).

Prema izvjestaju u radu Bhandari i sur. (1997) suSenje rasprSivanjem uspjesno je provedeno
ako je iskoriStenje procesa vece od 50 %. Povecanje ulaznih temperatura rezultira veéim
prinosom procesa zbog bolje u¢inkovitosti prijenosa topline i mase. Ponekad se povecanjem
ulazne temperature suSenja smanjuje prinos procesa, a to moze biti uzrokovano topljenjem

praha i kohezijom nosaca (Phisuit, 2012). Iskoristenje procesa susenja rasprSivanjem ovisi o

16



udjelu suhe tvari u uzorku koji se susi. Pri nizim koncentracijama nosa¢a manji je udio suhe
tvari u uzorku za suSenje, manja je gustoca i viskoznost sto dovodi do vece vrijednosti radijalne
brzine te sudaranja kapljica s unutrasnjim stijenkama komore za suSenje pri vecoj brzini i
intenzitetu. Posljedi¢no, nakuplja se viSe praha na stijenkama komore i smanjuje iskoristenje
procesa. Vece koncentracije nosaca imaju suprotan utjecaj i uzrokuju povecanje iskoristenja

procesa (Largo Avila i sur., 2015).

Higroskopnost je parametar na temelju kojeg je moguce predvidjeti ponaSanje praha
tijekom skladiStenja te ukazuje na njegovu stabilnost (Bednarska i Janiszewska-Turak, 2020).
Temperatura suSenja utjece na higroskopnost praha koji se proizvodi. SuSenje na niskim
temperaturama uzrokuje manju higroskopnost, §to se mozZe objasniti ¢injenicom da prah
proizveden u tim uvjetima ima veéi udio vlage i posljedi¢no nizi koncentracijski gradijent vode
izmedu proizvoda i atmosfere (Fernandes i sur., 2013). Akhavan Mahdavi i sur. (2016) uocili
su da mikrokapsule s nosac¢em vec¢e molekularne mase imaju manju higroskopnost u usporedbi

s mikrokapsulama s nosac¢em manje molekularne mase.

Topljivost je jedno od najvaznijih funkcionalnih svojstava jestivog praha. Utjece na
ponasanje praha kada se rekonstituira u vodi (Tomsone 1 sur., 2020). Prah proizveden na nizoj
temperatura ulaznog zraka ima veéi sadrzaj vlage 1 veéu tendencija prema aglomeraciji, §to
pomaze u rekonstituciji prahova (Quek i sur., 2007.). Vise temperature susenja rasprsivanjem
Vrsta 1 udio nosaca utjecu na topljivost tako da §to je nosac bolje topljiv u vodi, topljivost praha
je veca. Primjer su maltodekstrin i arapska guma koji pokazuju dobru topljivost u vodi (Fazaeli
i sur., 2012; Phisut, 2012).

Koncentracije ukupnih i povrSinskih fenola te inkapsulacijski kapacitet uvelike ovise 0
primjenjenoj temperaturi susenja. Fenolni spojevi su bioaktivni spojevi koji su osjetljivi na
okolne uvjete pa tako 1 na visoku temperaturu pri kojoj moze doc¢i do toplinske razgradnje
(Mishra i sur., 2014). Stoga je vazno da odabrana temperatura bude najvisa moguca za
postizanje najnizeg sadrzaja vlage u proizvodu, ali da pri tom ne dode do toplinske razgradnje
aktivnih spojeva. Koncentracija fenolnih spojeva ovisi i o udjelu nosaca. Uloga nosaca je
inkapsuliranje bioaktivnih spojeva kako bi se zastitili od vanjskih uvjeta pa je posljedi¢no manje
inkapsuliranih fenola pri nizoj koncentraciji nosaca (Jafari i sur., 2008). Koncentracija
inkapsuliranih fenolnih spojeva ovisi i o odabranom nosacu. Budu¢i da su fenolni spojevi

uglavnom hidrofilni, nema potrebe za primjenom emulgatora tijekom njihovog susenja

17



rasprSivanjem. Uobicajeni biopolimer koji se koristi kao nosa¢ za inkapsulaciju fenola je
maltodekstrin, iako su ga neki istrazivac¢i kombinirali s drugim biopolimerima poput arapske

gume §to je rezultiralo boljom inkapsulacijom (Assadpour i Jafari, 2019).
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3. EKSPERIMENTALNI DIO

3.1. MATERIJAL

Za istrazivanje je koriSten prirodno osuseni list koprive Urticae folium proizvoda¢a Suban
d.o.o0., serija 21-004, Strmec, Hrvatska. List koprive sakupljen je u Hrvatskoj i nakon susenja
cuvan je na suhom i tamnom mjestu. Rok trajanja je do 31.12.2022. godine. List koprive
samljeven je u elektricnom mlincu za mljevenje (Grundig CM3260) te skladisten u posudi do

provedbe ekstrakcije.
3.1.1. Kemikalije

e maltodekstrin DE 13-17 (Sigma Aldrich, SAD)

e arapska guma (Acros Organics, Belgija)

e kvarcni pijesak, sitno zrnat (GRAM-MOL d.o.0., Zagreb, Hrvatska)
e NaCl (Carlo Erba Reagents, Spanjolska)

Kemikalije za ekstrakciju fenolnih spojeva

e destilirana voda
e etanol, 96%-tni, p.a. (GRAM-MOL d.o.0., Zagreb, Hrvatska)
e octena kiselina, 99,5%-tna, p.a. (T.T.T. d.o.0., Sveta Nedjelja, Hrvatska)

e metanol, 100%-tni (Avantor Performance Materials, Norveska)
Reagensi za odredivanje fenolnih spojeva

e Folin-Ciocalteu reagens (F.C. reagens)

e zasiCena otopina natrijeva karbonata (20 %-tna otopina)

Priprema: 200 g anhidrida natrijeva karbonata otopi se u 800 mL vruée destilirane vode, a
potom ohladi na sobnu temperaturu. Doda se nekoliko kristali¢a natrijeva karbonata, nadopuni

u odmjernoj tikvici od 1000 mL i nakon 24 h filtrira.

e standard galne kiseline
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3.1.2. Aparatura i pribor

Aparatura:

e uredaj za sudenje raspriivanjem Buchi Mini Spray Dryer B-290, Svicarska
e magnetska mijesalica HSC Ceramic Hot Top-Plate Stirrer, Velp, Italija
e laboratorijski suSionik Instrumentaria ST — 01/02, Zagreb

e analiticka vaga Ohaus, SAD

e vortex mijesalica MS2 Minishaker, IKA, SAD

e centrifuga ROTOFIX 32, Hettich Zentrifugen, Njemacka

e vodena kupelj Biichi Heating Bath B-490, Svicarska

e ulrazvucna kupelj Bandelin Sonorex RK 100 H, Njemacka

o ceksikator

e elektricni mlinac, Gruding CM3260

e spektrofotometar VWR UV-1600PC Spectrophotometer, Kina

e mikrovalni ekstrator Ethos Easy, Milestone, Italija

Pribor:

aluminijski lonci¢i

e stakleni Stapic¢i

e pipetaod 10 mL

e mikropipete volumena 100 pL, 250 pL i 1000 pL
e staklene CaSe

e Falcon kivete volumena 50 mL

e staklene epruvete

e odmijerne tikvice volumena 100 mL
o filter papir

e lijevak

e Petrijeve zdjelice

e Buchnerov lijevak

e staklene kivete
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3.2. METODE

3.2.1. Ekstrakcija potpomognuta mikrovalovima

Liofilizirani listovi koprive usitne se u mlincu za mljevenje. Na analitiCkoj vagi izvaze se
10 g usitnjenog uzorka lista koprive te se prebaci u ¢eliju za ekstrakciju. Zatim se u ¢eliju doda
60 mL 30 %-tne otopine etanola i magnet za mije3anje uzorka. Celije s uzorcima i otapalom
postave se u uredaj za mikrovalovima potpomognutu ekstrakciju. Podese se unaprijed odredeni
parametri ekstrakcije (vrijeme 5 min, snaga 300 W, temperatura 60 °C), a zatim slijedi
automatizirani proces ekstrakcije. Nakon zavrSetka ekstrakcije svaki uzorak iz Celije se
profiltrira preko Blchnerovog lijevka te se ekstrakt sakuplja do ukupnog volumena potrebnog

za inkapsulaciju.

3.2.2. Proizvodnja praha iz ekstrakta koprive postupkom suSenja rasprSivanjem

Susenje rasprsivanjem ekstrakta koprive provedeno je pomocu laboratorijskog uredaja za

suSenje raspriivanjem Buchi Mini Spray Dryer B-290, Svicarska (Slika 4) sa specifikacijama

navedenim u tablici 4.

Tablica 4. Specifikacije uredaja Buchi Mini Spray Dryer B-290 (BUCHI Labortechnik AG)

PotroSnja energije max. 2900 W
Napon 200-230V + 10 %
Frekvencija 50/60 Hz

Kapacitet suSenja

1,0 L ht H20, veéi za organska otapala

Pumpa

Peristalticka

Protok zraka

max. of 35 méh!

Max. Temperatura

220 °C

Kapacitet grijaca

2300 W

Plin za suSenje

Komprimirani zrak ili dusik; 200 - 800 L h': 5 -8 bar

Promjer mlaznice 0,7 mm
Raspon promjera Cestica 1-25um
Dimenzije (W x H x D) 65x 110 x 70 cm
TeZina 46 kg
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Tijekom provedbe postupka suSenja rasprSivanjem konstantni parametri bili su sljedeéi:

15 % kapaciteta pumpe, 80 % kapaciteta aspiratora &iji je maksimum 35 m® h? te ¢iséenje

mlaznice na rangu 4.

Slika 4. Uredaj za su$enje raspriivanjem Buchi Mini Spray Dryer B — 290, Svicarska (vlastita

fotografija)

Plan provedbe pokusa prikazan je u tablici 5. Prema planu, proizvedeno je 18 inkapsuliranih
ekstrakata lista koprive postupkom susenja rasprsivanjem koje se odvijalo na temperaturama
od 120 °C, 160 °C i 200 °C te pri razli¢itim omjerima suhe tvari ekstrakta i nosac¢a — (1:1, 1:2 i
1:3). Kori$tena su dva razli¢ita nosaca i to maltodekstrin (MD) te kombinacija maltodekstrina
i arapske gume u omjeru 50:50 (MD + GA).
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Tablica 5. Eksperimentalni dizajn susSenja rasprsivanjem ekstrakata listova koprive

Uzorak Temperatura [°C] Nosa¢ Ekstrakt : Nosac

1 MD

120 1:1
2 MD+GA (50:50)
3 MD

120 1:2
4 MD+GA (50:50)
5 MD

120 1:3
6 MD+GA (50:50)
7 MD

160 1:1
8 MD+GA (50:50)
9 MD

160 1:2
10 MD+GA (50:50)
11 MD

160 1:3
12 MD+GA (50:50)
13 MD

200 1:1
14 MD+GA (50:50)
15 MD

200 1:2
16 MD+GA (50:50)
17 MD

200 1:3
18 MD+GA (50:50)

Ekstrakt koprive (100 mL) prije samog postupka suSenja raspr§ivanjem pomijesa se s
nosacem otopljenim u istom volumenu destilirane vode. Masa nosaca odredi se na temelju suhe
tvari u ekstraktu koprive koja iznosi 3,58 %. Kako bi se nosa¢ otopio i smjesa homogenizirala,
mijeSa se na magnetnoj mijesalici pri 50 °C. Nakon provedenog postupka suSenja
raspr§ivanjem, proizvedeni prahovi ¢uvaju se u hermeticki zatvorenim Falcon kivetama u

eksikatoru sve do provodenja fizikalno-kemijskih metoda analize.
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3.2.3. Fizikalno-kemijske metode analize prahova ekstrakta lista koprive

Iskoristenje postupka suSenja rasprSivanjem

IskoriStenje postupka susenja raspr$ivanjem racuna se prema sljedecoj formuli:

Iskoristenje (%) = ( 100 [1]

)
pri cemu je:
P — masa praha proizvedenog postupkom susenja rasprSivanjem [g],
S — suha tvar u volumenu ekstrakta koji se susi rasprsivanjem [g],
N — masa nosaca koja se dodaje u ekstrakt pri suSenju rasprSivanjem [g].
Sadriaj suhe tvari

Sadrzaj suhe tvari prahova proizvedenih iz ekstrakta koprive odreduje se susenjem u
susioniku na 105 °C do konstantne mase (AOAC, 1984). Aluminijska posudica s poklopcem
osusi se 11izvaZze te se u nju stavi oko 1 g kvarcnog pijeska 1 stakleni Stapi¢. Tako pripremljena
posudica s kvarcnim pijeskom, staklenim Stapi¢em 1 skinutog poklopca, susi se u susioniku dva
sata na 105 °C. Nakon susenja, posudica se zatvori poklopcem 1 hladi u eksikatoru te se potom
izvaze s to¢nos¢éu + 0,0002 g. U ohladenu i izvaganu posudicu s pijeskom stavi se oko 1 g
uzorka, odnosno praha te se dobro izmijeSa staklenim Stapi¢em. Posuda s uzorkom izvaze se s
to¢nos¢u + 0,0002 g. U susionik zagrijan na 105 °C = 0,5 °C stavi se aluminijska posudica s
pijeskom, uzorkom 1 otvorenim poklopcem te se zagrijava jedan sat. Nakon suSenja posudica
se hladi u eksikatoru i vaze, a postupak suSenja se nastavlja sve dok razlika izmedu dva
uzastopna susenja, u trajanju od pola sata, ne bude manja od 0,001 g. Posudica se naposljetku

ponovno vaze s to¢nosc¢u + 0,0002 g.

Sadrzaj suhe tvari racuna se prema sljede¢oj formuli:

Sadrzaj suhe t '(()/)—(M) 100 2
adrzaj suhe tvari (%) =\ —=——5 [2]

pri cemu je:

e mO0 — masa posudice i pomo¢nog materijala (pijesak, stakleni Stapi¢, uzorak) [g],
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e ml—masa posudice s ispitivanim uzorkom prije susenja [g],

e M2 — masa posudice s ostatkom nakon suSenja [g].
Topljivost

Topljivost prahova odreduje se prema djelomicno modificiranoj metodi koju su opisali
Andreson i sur. (1969). 1 gram praha otopi se u epruveti u 10 mL destilirane vode mijeSanjem
na vortex mijeSalici 1 minutu. Zatim se termostatira u vodenoj kupelji 30 minuta na 37 °C i
potom centrifugira 20 minuta na 5500 o min. Nastali supernatant se susi u susioniku na 105 °C

do konstantne mase i nakon toga izvaze.

Topljivost (%) se racuna prema sljede¢oj formuli:

- oy _ (MS
Topljivost (%) = (_mp) - 100 [3]
Pri ¢emu je:

e mMS— masa praha dobivenog suSenjem supernatanta do konstantne mase [g],

e mp — masa praha uzetog za analizu [g].
Higroskopnost

Higroskopnost prahova odreduje se prema metodi koju su opisali Tonon i sur. (2008). Masa
od 1 grama praha odvaZe se u otvorenu posudicu koja se stavi u eksikator sa zasicenom
otopinom NaCl-a. Ostavi se u eksikatoru tijekom 7 dana na 25 °C pri vlaznosti zraka 75,29 %.
Nakon 7 dana uzorak se izvaze te se higroskopnost izrazi kao grami adsorbirane vlage na 100

grama praha prema sljede¢oj formuli:

m3 —mO0

| il =)
Higroskopnost [100g = 100 [4]

mo
Pri ¢emu je:

e m3 - masa izvaganog praha nakon 7 dana [g]

e mO — pocetna masa praha [g].
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3.2.4. Ekstrakcija fenolnih spojeva iz inkapsulata dobivenih susenjem rasprsivanjem

Ekstrakcija ukupnih fenolnih spojeva (UF) i povrSinskih fenolnih spojeva (PF)

Prilikom ekstrakcije ukupnih fenolnih spojeva u epruvetu se odvaze 0,2 g uzorka (praha) i
pomijesa se s 2 mL otapala metanol:octena kiselina:voda (50:8:42, v/v/v). Smjesa se promijesa
na vortex mijesalici 1 minutu i potom ekstrahira u UZV kupelji na sobnoj temperaturi 20
minuta. Nakon ekstrakcije smjesa se centrifugira na 3000 okretaja 10 minuta. Supernatantu
nastalom centrifugiranjem odreduje se sadrzaj ukupnih fenola metodom s Folin-Ciocalteu

reagensom (Saénz i sur., 2009).

Za ekstrakciju povrSinskih fenolnih spojeva 0,2 g uzorka (praha) i pomijesa se s 2 mL
otapala metanol:octena kiselina:voda (50:8:42, v/v/v). Smjesa se promijeSa na vortex mijesalici
1 minutu i centrifugira na 3000 okretaja 10 minuta. Supernatant se profiltrira kroz obicni filter
papir te se sadrzaj povrSinskih fenola odredi spektrofotometrijski metodom s Folin-Ciocalteu

reagensom (Saénz i sur., 2009).
Spektrofotometrijsko odredivanje fenolnih spojeva
Princip metode:

Odredivanje ukupnih fenolnih spojeva provodi se u etanolno/metanolnom ekstraktu uzorka
primjenom spektrofotometrijske metode koja se temelji na obojenoj reakciji fenolnih spojeva i
Folin-Ciocalteu reagensa te mjerenju nastalog intenziteta obojenja pri 765 nm (Shortle i sur.,
2014).

Razrjedenja:

Za odredivanje ukupnih fenolnih spojeva uzorci su razrijedeni 5 puta, dok za odredivanje

povrsinskih fenolnih spojeva nije bilo potrebno razrjedivati uzorke.
Postupak odredivanja:

U epruvetu se otpipetira redom 100 uL pripremljenog ekstrakta, 200 uL Folin-Ciocalteu
reagensa te 2 mL destilirane vode. Nakon 3 minute dodaje se 1 mL zasi¢ene otopine natrijevog
karbonata. Sadrzaj epruvete promijesa se na Vortex mijesalici i zatim termostatira u kupelji

rotovapora 25 minuta na temperaturi 50 °C. Slijepa proba se priprema na isti na¢in, osim $to se
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umjesto ekstrakta dodaje otapalo koristeno za ekstrakciju. Spektrofotometrom se potom mijeri

apsorbancija pri valnoj duljini 765 nm.
Izrada bazdarnog pravca:

Za izradu bazdarnog pravca (slika 5) izvaze se 0,5 g galne kiseline, otopi u 10 mL 96 %-
tnog etanola u odmjernoj tikvici od 100 mL i nadopuni destiliranom vodom do oznake. Od
pripremljene otopine galne Kiseline otpipetira se redom: 1, 2, 3, 5 i 10 mL alikvota standardne
otopine galne kiseline u odmjerne tikvice od 100 mL koje se zatim dopune destiliranom vodom
do oznake. Koncentracije galne kiseline u tim tikvicama redom iznose: 50, 100, 150, 250 i
500 mg L. Iz svake tikvice otpipetira se 100 pL standarda u staklene epruvete te se doda
200 pL Folin-Ciocalteu reagensa i 2 mL destilirane vode. Nakon 3 minute dodaje se 1 mL
zasi¢ene otopine natrijevog karbonata. Sadrzaj epruvete promijeSa se na Vortex mijesalici i
zatim termostatira u kupelji rotovapora 25 minuta na temperaturi 50 °C. Za slijepu probu Koristi
se 100 mL destilirane vode. Spektrofotometrom se potom mjeri apsorbancija pri valnoj duljini
765 nm. Bazdarni pravac se nacrta u programu Microsoft Excel na racunalu, tako da se na
apscisu nanesu koncentracije galne kiseline (mg L™?), a na ordinatu vrijednosti apsorbancija

izmjerene pri 765 nm.

2 y = 0,0035x

/‘ R?=0,9995
1,5

0,5 //
0 1 1 1
0 200 400 600

A?ﬁinm
=

Koncentracija galne kiseline (mg/L)

Slika 5. Bazdarni pravac i pripadajuca jednadzba pravca.
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Racun:
Koncentracija ukupnih i povrsinski fenolnih spojeva racuna se iz sljedece jednadzbe pravca:
y = 0,0035 - x [5]
pri Cemu je:
y — vrijednost apsorbancije izmjerene pri 765 nm,
x — koncentracija galne kiseline [mg L™].

Izraunate vrijednosti masene koncentracije ukupnih i povrSinskih fenolnih spojeva
[mg GAE L] izradunaju se uzimajuéi u obzir masu praha, a potom na osnovu poznatog udjela

suhe tvari u ekstraktu koprive izrazavaju se kao masa suhe tvari ekstrakta [mg GAE g s.tv.e.].

Izracun inkapsulacijskog kapaciteta

Inkapsulacijski kapacitet racuna se preko odnosa povrSinskih i ukupnih fenolnih spojeva

prema sljedecoj formuli:

UF — PF

0F )-100 [6]

% IK = (
gdje je:
UF — koncentracija ukupnih fenolnih spojeva [mg GAE gls.tv.e],

PF — koncentracija povrsinskih fenolnih spojeva [mg GAE g™ s.tv.e],

IK — inkapsulacijski kapacitet [%].
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3.2.5. Statisti¢ka obrada rezultata

Za eksperimentalni dizajn pokusa i statisticku obradu podataka koriSten je programski
sustav Statistica 8.0 (StatSoft, Inc., Tulsa, SAD). Eksperimenti su dizajnirani kao mjeSoviti puni
faktorijalni dizajn s 2 faktora na tri i 1 faktorom na dvije razine. S ciljem optimiranja parametara
inkapsulacije fenolnih spojeva koprive suSenjem rasprsivanjem ispitan je utjecaj temperature
susenja, vrste nosaca i omjera nosaca i ekstrakta na fizikalno-kemijske parametre te sadrzaj
fenolnih spojeva i inkapsulacijski kapacitet dobivenih inkapsuliranih ekstrakata. Za usporedbu
dobivenih uzoraka koristena je multifaktorska analiza varijance (ANOVA). Statisticki znacajna
razlika razmatrana je na razini p < 0,05 (95 %-tni interval pouzdanosti), a svi marginalni

prosjeci usporedeni su s Tukey HSD testom.
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4. REZULTATI | RASPRAVA

Provedbom procesa suSenja rasprSivanjem ekstrakta listova koprive proizvedeno je 18
inkapsulata pri razli¢itim temperaturama suSenja, vrsti nosaca te omjeru suhe tvari ekstrakta i
nosaca. Fizikalno-kemijski parametri proizvedenih inkapsulata: iskoristenje procesa, udio suhe
tvari, topljivost i higroskopnost prikazani su u tablici 6. Koncentracija ukupnih i povrsinskih
fenola te inkapsulacijski kapacitet inkapsulata dobivenih susenjem rasprsivanjem prikazani su
u tablici 8. U tablicama 7 i 9 nalaze se rezultati multifaktorske analiza varijance i Tukey HSD
testa za sve odredivane fizikalno-kemijske parametre, koncentracije fenola i inkapsulacijski
kapacitet proizvedenih inkapsulata.
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4.1. FIZIKALNO-KEMIJSKI
KOPRIVE

PARAMETRI

INKAPSULATA EKSTRAKTA LISTA

Tablica 6. Rezultati fizikalno-kemijskih parametara inkapsulata ekstrakta lista koprive

proizvedenih s MD i MD i GA (50:50), pri razli¢itim temperaturama susenja i udjelima suhe

X
<
o
O
N
-]

10

11

12

13

14

15

16

17

18

TEMPERATURA

120

120

120

120

120

120

160

160

160

160

160

160

200

200

200

200

200

200

tvari ekstrakta i nosaca (GA, arapska guma; MD, maltodekstrin)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

OMJER
EKSTRAKT:NOSA

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

1:3

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

1:3

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

C

ISKORISTENJE
CO)

74,87+ 0,21
73,58 +0,11
75,84 + 0,20
74,29 + 0,58
77,15+ 0,51
75,45 + 0,55
68,05 + 1,67
63,68 + 0,90
74,18 + 0,49
72,59 + 0,09
87,87 +0,48
83,21+ 0,95
76,80 + 0,36
73,03 +1,29
79,29+ 0,78
76,82 + 0,31
82,96 + 0,59

83,86 + 0,33

(%)

SUHA TVAR

96,04 + 0,25
96,31 + 0,02
95,89 + 0,17
92,91+0,40
94,59 + 0,06
93,21+0,48
95,99 + 0,55
95,11 + 0,20
96,51 + 0,09
92,77 £ 0,39
98,30 + 0,37
97,06 £ 0,25
96,73 + 0,53
96,73 + 0,05
96,09 + 0,41
95,82 +0,44
96,49 + 0,02

97,08 + 0,46

TOPLJIVOST
(%)

90,73 + 0,68
89,28 + 0,56
83,17+ 0,28
84,63 + 0,28
82,82+ 0,41
82,95+ 0,53
86,66 + 0,45
88,91 + 0,28
85,57 + 0,46
87,03 £ 0,52
84,66 + 0,26
90,66 + 0,63
83,08 + 0,29
91,28 + 0,40
87,15 + 0,30
88,45 + 0,57
90,01 +0,29

91,53 +0,08

HIGROSKOPNOST
(9 100g™)

23,18 +0,32
26,19 + 0,12
13,68 + 0,17
15,09 +£ 0,33
10,03 + 0,09
11,98 + 0,08
22,05+0,13
24,20 + 0,45
12,18 + 0,31
15,83 + 0,25
13,65 + 0,52
16,30 +£ 0,04
20,78 + 0,50
23,00+ 0,19
15,03 + 0,37
16,88 + 0,31
13,86 + 0,24
17,00 + 0,11
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Tablica 7. Analiza varijance (ANOV A) za utjecaj temperature, nosaca te omjera suhe tvari

ekstrakta i nosaca na fizikalno-kemijske parametre prahova ekstrakta lista koprive (GA,

arapska guma; MD, maltodekstrin)

N | ISKORISTENJE | SUHA TVAR | TOPLJIVOST | HIGROSKOPNOST
(%) (%) (%0) R

Temperatura p<0,01 p<0,01 p<0,01 p<0,01
120 °C 12 75,20 £ 0,202 94,83+£0,108 85,60 £ 0,122 16,69 + 0,082
160 °C 12 74,93 £ 0,202 95,96 +0,10° 87,25 +0,12° 17,37 +0,08°
200 °C 12 78,79 £ 0,20° 96,49 £0,10° 88,58 £0,12° 17,76 + 0,08°
Nosa¢é p<0,01 p<0,01 p<0,01 p<0,01

MD 18 77,45 +0,17° 96,29 £0,08"° 85,98 +0,10? 16,05 + 0,072

MD+GA 18 75,17 £ 0,172 95,22 +0,08* 88,30 +0,10° 18,50 +0,07°

(50:50)
Omijer p<0,01 p<0,01 p<0,01 p<0,01
ekstrakt:nosac

1:1 12 71,68 + 0,202 96,16 +0,10° 88,32 +0,12¢ 23,23 £ 0,08¢

1:2 12 75,50 +0,20P 95,00 £0,108 86,00 £ 0,122 14,78 +0,08°

1:3 12 81,75 + 0,20° 96,12 +0,10° 87,11 +0,12° 13,80 £ 0,08?

Grand mean 36 76,31 +£5,70 95,76 £ 1,51 87,14 + 3,07 17,27 +4,71

*a,b,c — razli¢ite oznake unutar stupca odnose se na statisti¢ki znacajne razlike razmatrane na razini

95 %-tnog intervala pouzdanosti

4.1.1. IskoriStenje procesa

U tablici 6 prikazani su rezultati iskoriStenja procesa suSenja rasprSivanjem ekstrakta
listova koprive za svih 18 inkapsulata. Najvece iskoristenje procesa 87,87 % dobiveno je pri
sljede¢im primijenjenim uvjetima: temperatura susenja 160 °C, nosa¢ maltodekstrin te omjer
suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:3. Najmanje iskoriStenje iznosi 63,68 % i dobiveno je pri
temperaturi suSenja 160 °C, kombinaciji nosa¢a maltodekstrina i arapske gume u omjeru 50:50
te omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:1. Prema izvje$¢u u radu Bhandari i sur. (1997), suSenje
rasprSivanjem uspjesno je provedeno ako je iskoriStenje procesa vece od 50 %. Ova teza moze
se primijeniti na sve proizvedene inkapsulate ekstrakta koprive, $to znaci da su svi procesi

suSenja rasprSivanjem uspjesno provedeni.

Analiza varijance (ANOVA) za utjecaj temperature suSenja,vrste nosaca te omjera suhe

tvari ekstrakta i nosaca na fizikalno-kemijske parametre inkapsulata ekstrakta lista koprive
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prikazana je u tablici 7. Prema rezultatima analize, sva tri promjenjiva faktora (temperatura,
omjer suhe tvari ekstrakta i nosaca, vrsta nosaca) prilikom suSenja rasprSivanjem imaju
znacajan utjecaj na iskoriStenje procesa. Neovisno o nosacu te omjeru suhe tvari ekstrakta i
nosaca, iskoriStenje procesa susenja rasprSivanjem na najvecoj primijenjenoj temperaturi od
200 °C vece je od iskoriStenja procesa pri najnizoj temperaturi od 120 °C. Rezultati u tablici 7
upucuju na to da se povecanjem temperature suSenja povecava i iskoriStenje procesa. Tolun i
sur. (2016) u svom istrazivanju proveli su postupak suSenja rasprSivanjem ekstrakta komine
grozda upotrebom maltodekstrina te njegove mjeSavine s arapskom gumom. IskoriStenje
procesa raslo je s porastom temperature sa 120 °C na 140, 160 i 180 °C u uzorcima s razli¢itim
omjerima maltodekstrina i arapske gume (10:0; 8:2; 6:4) te jezgre 1 nosaca (1:1 1 1:2). Vise
temperature suSenja dovode do veceg prinosa procesa, §to se moze pripisati vecoj ucinkovitosti
prijenosa topline 1 mase u slucaju koristenja visih temperatura ulaznog plina za susenje (Tonon
i sur., 2008). Takoder, u¢inkovitost prijenosa topline i mase sprje¢ava hvatanje ¢estica praha na

stijenke komore §to posljedi¢no povecava iskoriStenje (Tontul 1 Topuz, 2017).

Iz rezultata u tablici 7 vidljivo je da se povecanjem udjela nosa¢a, neovisno radi li se o
maltodekstrinu ili njegovoj kombinaciji s arapskom gumom, povecava 1 iskoriStenje. Najveci
utjecaj udjela nosaca na iskoristenje primjecuje se pri temperaturi susenja od 160 °C, a najmanyji
pri temperaturi 120 °C (tablica 6). Pri omjerima suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:1, 1:2 1 1:3
iskoristenja su iznosila 71,68 + 0,20 %, 75,50 £ 0,20 %, 81,75 £ 0,20 %, respektivno. Ovi
rezultati u skladu su s radovima Caliskan 1 Dirim (2013) te Akbarbaglu i sur. (2019) koji takoder
izvjeStavaju o povecanju prinosa praha, odnosno iskoriStenja kao rezultatu povecanja
koncentracije nosaca u uzorcima koje su susili rasprsivanjem. U radu Akbarbaglu i sur. (2019)
pri susenju hidrolizata iz sjemenki lana na 130 °C za omjere jezgre i nosaca 1:1, 1:2 1 1:3
iskoristenja su bila 34,99 %, 42,16 % i 45,64 %, respektivno. Iskoristenje procesa suSenja
rasprSivanjem ovisi o udjelu suhe tvari u uzorku koji se susi. Pri nizim koncentracijama nosaca
manji je udio suhe tvari u uzorku za susenje, odnosno gustoca uzorka je manja. Nadalje, manja
viskoznost kao posljedica manje gusto¢e dovodi do vece vrijednosti radijalne brzine, uzrokujuci
tako sudaranje kapljica s unutrasnjim stijenkama komore za suSenje pri vecoj brzini i
intenzitetu. Posljedi¢no, nakuplja se viSe praha na stijenkama komore i smanjuje iskoristenje
procesa. Vecée koncentracije nosaca imaju suprotan utjecaj i posljedi¢no djeluju na povecanje

iskoriStenja procesa (Largo Avila i sur., 2015).

Bolje iskoristenje za sve prahove s nosacem maltodekstrinom u odnosu na one u kojima je

nosa¢ bila kombinacija MD i GA (50:50) vidljivo je u tablici 7. Ovi rezultati u skladu su s
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istrazivanjem Tolun i sur. (2016). Oni su proveli postupak suSenja rasprSivanjem ekstrakta
komine grozda upotrebom maltodekstrina te njegove mjesavine s arapskom gumom (10:0, 8:2,
6:4) pri omjeru jezgre i nosaca (1:1 1 1:2) i temperaturama 120 °C, 140 °C, 160 °C, 180 °C.
Najvece iskoristenje (64,9 %) medu svim uzorcima postignuto je kada je koriSten samo nosac

maltodekstrin, pri omjeru jezgre i nosaca 1:2 i temperaturi susenja 180 ° C.

4.1.2. Udio suhe tvari

Udio suhe tvari u prahovima ekstrakta koprive dobivenih suSenjem rasprSivanjem,
prikazan u tablici 6, kre¢e se od 92,77 % do 98,30 %. Najveci udio suhe tvari odreden je pri
temperaturi suSenja od 160 °C i nosacu maltodekstrinu te omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca
1:3, dok najmanji udio suhe tvari sadrzi prah dobiven pri uvjetima suSenja od 160 °C,
kombinaciji nosa¢a maltodekstrina 1 arapske gume u omjeru 50:50 te omjeru suhe tvari
ekstrakta i nosaca 1:2. Prema Clarku (2003) sadrzaj suhe tvari u prahu trebao bi biti veéi od
95 % jer visoki sadrzaj suhe tvari omogucuje koristenje praha u tehnoloske svrhe te povecava
stabilnost njegovih fizi¢kih svojstava. Vecina proizvedenih prahova u ovom istraZivanju

zadovoljava navedeni kriterij.

Prema rezultatima analize varijance iz tablice 7, sva tri promjenjiva faktora (temperatura,
omjer suhe tvari ekstrakta i nosaca, vrsta nosaca) imaju znacajan utjecaj na udio suhe tvari u
prahovima. Udio suhe tvari u prahovima su$enim pri temperaturama 120 °C, 160 °C i 200 °C
iznose 94,83 %, 95,96 % i 96,49 %, respektivno. 1z rezultata u tablici 7 vidljivo je povecanje
udjela suhe tvari s porastom temperature suSenja. Na vi$oj temperaturi suSenja brzina prijenosa
topline na Cestice je veca, Sto osigurava vecu pogonsku silu za isparavanje vlage (Fazaeli i sur.,
2012). Ovi rezultati u skladu su s istrazivanjem Lourenco i sur. (2020) u kome su inkapsulirani
ekstrakti kore ananasa s arapskom gumom i maltodekstrinom proizvedeni pri temperaturi
susenja od 150 °C imali veci sadrzaj vlage u odnosu na one dobivene suSenjem na 190 °C.
Povecanje temperature ulaznog zraka dovelo je do redukcije vlage prahova, odnosno povecéanja
udjela suhe tvari. To moze biti rezultat razli¢itih brzina suSenja izmedu kapljice uzorka zbog
njihovih razli¢itih fizikalnih svojstava, navode oni. Takoder u radu Tran i sur. (2018) prahovi
ekstrakta lista limunske trave suseni rasprsivanjem na 110 °C imali su najveéi sadrzaj vlage

(13,11%) dok su oni suseni pri 150 °C imali najnizi sadrzaj vlage (8,49%).

Prahovi za koje je koriSten nosa¢ maltodekstrin imaju ve¢i udio suhe tvari od prahova za
koje je koriStena kombinacija maltodekstrina 1 arapske gume. To je u skladu s rezultatima u
radu Caliskan i Dirim (2017) gdje je sadrzaj vlage prahova $pinata s MD niZi od prahova s GA
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najvjerojatnije zbog veceg pocetnog sadrzaj vlage GA od MD-a. Tran i sur. (2018) takoder su
u svom radu izvijestili da je najveci udio suhe tvari odreden u prahu ekstrakta listova limunske
trave s maltodekstrinom, a najnizi u prahu s arapskom gumom, 92,4 % i 89,1 %, respektivno,
dok je prah za koji je koristena mjesavina GA i MD sadrzavao 91,5 % suhe tvari. Arapska guma
ima veé¢i kapacitet vezanja vode od MD S§to rezultira manjim isparavanjem vlage tijekom
susenja (Khuenpet i sur., 2016). Isto tako razlike izmedu kemijske strukture nosaca (GA je
slozeni heteropolisaharid s razgranatom strukturom, koja sadrzi krac¢e lance i hidrofilne

skupine) mogu rezultirati razli¢itim sadrzajem vlage prahova (Du i sur., 2014).

4.1.3. Topljivost

Vrijednosti za topljivost prahova prikazane u tablici 6 kre¢u se od 82,82 % do 91,53 %.
Prah najmanje topljivosti 82,82 % dobiven je suSenjem na 120 °C pri omjeru suhe tvari
ekstrakta i nosaca 1:3 te nosacu maltodekstrinu, dok je prah najbolje topljivosti 91,53 %
proizveden susenjem na 200 °C pri omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:3 te kombinaciji
maltodekstrina i arapske gume (50:50). Topljivost prahova utjece na dostupnost inkapsuliranih
spojeva kada se prah ukomponira hranu. Nadalje, slaba topljivost prahova moze uzrokovati
teSkoc¢e u daljnjim procesima prerade (Daza i sur., 2016). Prikazane vrijednosti topljivosti
ukazuju na to da su prahovi dobro topljivi u vodi. Dobra topljivost je i o¢ekivana jer su

materijali koji se koriste kod suSenja rasprSivanjem visokotopljivi (Lourenco i sur., 2020).

Iz prikazanih rezultata analize varijance u tablici 7 vidljivo je da se porastom temperature
suSenja povecava topljivost dobivenih prahova. Takvi rezultati mogu se objasniti ¢injenicom
da poviSenje ulazne temperature suSenja za isti tip nosaca rezultira proizvodnjom praha vecih
Cestica koje su teze te zato lakSe tonu, dok manje Cestice koje su lakSe ostaju plutati na povrSini
vode. Zbog toga prahovi s manjim Cesticama, proizvedeni na nizim ulaznim temperaturama
imaju manju topljivost (Lourenco i sur., 2020). U skladu s time su i rezultati u radu Tran i sur.
(2018) u kojem je povisenjem ulazne temperature sa 110 °C na 150 °C za proces SusSenja
rasprSivanjem ekstrakta listova limunske trave doSlo do povecanja topljivosti proizvedenih

prahova sa 66,60 % na 85,73 %.

Utjecaj vrste nosaca na topljivost u korelaciji je s udjelom vlage u prahovima. Nizak udio
vlage prahova povezan je s brzim otapanjem, odnosno vrijednosti za topljivost prahova veée su
Sto je udio vlage manji (Goula i Adamopoulos, 2004). Navedena tvrdnja u skladu je s
rezultatima provedenog pokusa u ovom istrazivanju. Iz rezultata u tablici 7 je vidljivo da

prahovi za ¢iju je proizvodnju koriStena mjesavina maltodekstrina i arapske gume imaju manji
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udio vlage te posljedi¢no bolju topljivost u odnosu na prahove za koje je koriSten nosac

maltodekstrin koji sadrze vise vlage te su slabije topljivi.

U istrazivanju koje su proveli Tomsone i sur. (2020) na prahovima ekstrakta listova hrena
izvijestili su da je topljivost za omjere suhe tvari ekstrakta i nosac¢a maltodekstrina i arapske
gume od 20:80, 50:50 i 80:20 iznosila 89,71 %, 84,70 % i 80,74 %, respektivno. Sli¢ni rezultati
su objavljeni i u radu Daza i sur. (2016) te Pui i sur. (2020). U rezultatima prikazanim u tablici 7
trend povecanja topljivosti prahova s poveéanjem omjera nosaca i suhe tvari primjetan je pri
promjeni omjera 1:2 na 1:3. Sveukupno, najvecu topljivost imali su prahovi s omjerom suhe

tvari ekstrakta i nosaca 1:1, a najmanju pri omjeru 1:2.

4.1.4. Higroskopnost

Higroskopnost prahova dobivenih suSenjem rasprSivanjem ekstrakata listova koprive
prikazana je u tablici 6. Najmanju higroskopnost 10,03 g 100g? ima prah dobiven na
temperaturi susenja 120 °C, uz nosa¢ maltodekstrin te omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:3.
Najvecéu higroskopnost 26,19 g 100 g ima prah dobiven pri temperaturi susenja 120 °C,

mjesavini maltodekstrina i arapske gume (50:50) te omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:1.

Prema analizi varijance iz tablice 7, razliCite temperature suSenja, omjeri suhe tvari
ekstrakta i nosaca te vrsta nosaca imaju znacajan utjecaj na higroskopnost prahova. Prahovi s
kombinacijom MD + GA imaju vecu higroskopnost od prahova s MD. Bazari i Kumar (2016)
proveli su istraZivanje utjecaja nosac¢a maltodekstrina (DE10 i DE20), arapske gume te njihove
kombinacije na svojstva prahova soka cikle. Prema rezultatima tog rada, najve¢u higroskopnost
imao je prah s maltodekstrinom MD20 i arapskom gumom i to 19,33 g 100 g Prah za koji je
koriStena samo arapska guma ima vecu higroskopnost (18,11 g 100 g1) od prahova za koje je
koristen maltodekstrin DE10 (14,20 g 100 g%) te maltodekstrin DE20 (17,23 g 100 g). Razlog
vece higroskopnosti prahova koji sadrze arapsku gumu vjerojatno je stvaranje veza izmedu
vodika iz vode s prisutnim hidroksilnim grupama u strukturi arapske gume. S druge strane,
mikrokapsule maltodekstrina imaju sferican oblik i glatku povrsinu, a takva morfologija moze
smanjiti upijanje vode, odnosno higroskopnost tijekom skladistenja (Maia i sur., 2019).
Navedene tvrdnje te rezultati drugih znanstvenika u skladu su s rezultatima ovog istrazivanja u

kojemu prahovi s kombinacijom MD i GA imaju vec¢u higroskopnost od prahova s MD.

Iz tablice 7 vidljivo je da se povecanjem koncentracije nosaca u odnosu na suhu tvar

ekstrakta smanjuje higroskopnost prahova. Mishra i sur. (2013) ispitivali su utjecaj
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koncentracije nosac¢a maltodekstrina i ulazne temperature na fizikalna svojstva praha ekstrakta
amle. Koncentracija maltodekstrina imala je znacajan utjecaj na higroskopnost amla praha. Pri
najvisoj koncentraciji maltodekstrina od 9 % odredena je najniza higroskopnost proizvedenog
praha od 46,03 g 100 g, dok je pri najnizoj koncentraciji maltodekstrina od 3 % iznosila
53,01 g 100 g*. Maltodekstrin ima svojstvo niske higroskopnosti te je ovim rezultatima
potvrdena znacajna uloga nosaca u procesu susenja rasprsivanjem kako bi se proizveli prahovi

Sto boljih svojstava (Tonon i sur., 2008).

Vrijednosti higroskopnosti prahova ekstrakta koprive proizvedenih pri temperaturama
120 °C, 160 °C i 200 °C iznose 16,69 g 100 g%, 17,37 g 100 g* i 17,76 g 100 g}, respektivno.
Ovi rezultati u skladu su s istrazivanjem Fernandes i sur. (2013) o utjecaju uvjeta suSenja
rasprSivanjem na svojstva praha ulja ruzmarina. Nize vrijednosti higroskopnosti prahova
dobivene su kada su koristene najnize temperature suSenja, §to se moze objasniti ¢injenicom da
prah proizveden u tim uvjetima ima veéi udio vlage i posljedi¢no nizi koncentracijski gradijent

vode izmedu praha i atmosfere (Fernandes i sur., 2013).
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4.2. SADRZAJ

FENOLNIH

SPOJEVA |

INKAPSULATA EKSTRAKTA LISTA KOPRIVE

INKAPSULACISKI

KAPACITET

Tablica 8. Koncentracija ukupnih i povrSinskih fenola te inkapsulacijski kapacitet u

prahovima dobivenim suSenjem rasprsivanjem ekstrakta lista koprive (GA, arapska guma;

MD, maltodekstrin)

UZORAK
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11

12

13
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TEMPERATURA

120

120

120

120

120

120

160

160

160

160

160

160

200

200

200

200

200
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MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)

MD

MD+GA
(50:50)
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L

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

1:3

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

1:3

1:1

1:1

1:2

1:2

1:3

1:3

ekstrakta)

UKUPNI FENOLI
(mg g?s. tv.

31,91+0,10
29,68 + 0,68
30,70 + 0,82
34,34+ 0,47
28,28 + 0,27
32,81+0,17
29,37 +1,08
30,17+ 0,14
29,33+0,71
32,27 + 0,68
24,22 +0,74
28,11+ 0,51
27,10 + 0,05
24,16 + 0,15
28,72 + 0,25
35,08 + 0,15
13,86 + 0,24

17,00+ 0,11

POVRSINSKI
FENOLI (mg g?s. tv.
ekstrakta)

0,76 £ 0,01
0,87 +0,03
0,46 + 0,03
0,40 + 0,02
0,45+ 0,02
0,42 +0,03
0,75+ 0,02
0,60+ 0,01
0,33 +0,02
0,39 +0,02
0,74 +£0,01
0,58 + 0,04
0,90 + 0,03
1,08 £ 0,04
0,95+0,01
0,94 +0,01
1,15+0,02

0,81+0,03

INKAPSULACIJSKI
KAPACITET (%)

97,61 +£0,04
97,07 £ 0,16
98,51 +0,04
98,83 + 0,09
98,40 + 0,04
98,72 + 0,09
97,45+ 0,16
98,03 + 0,06
98,87 £ 0,04
98,78 + 0,04
96,95 + 0,15
97,94 +0,19
96,68 + 0,10
95,52 + 0,20
96,68 + 0,00
97,32+ 0,03
96,13 + 0,03

97,47 + 0,09
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Tablica 9. Analiza varijance utjecaja omjera suhe tvari ekstrakta i nosaca, vrste nosaca i

temperature susenja na koncentraciju ukupnih 1 povrsSinskih fenola, inkapsulacijski kapacitet u

prahovima ekstrakta lista koprive na 99 %-tnom nivou vjerojatnosti

N | UKUPNI FENOLI POVRSINSKI INKAPSULACIJSKI
(mg gts. tv. FENOLI (mg g™ KAPACITET (%)
ekstrakta) s. tv. ekstrakta)
Temperatura p<0,01 p<0,01 p<0,01
120 °C 12 31,29 + 0,15° 0,56 + 0,012 98,19 + 0,03°
160 °C 12 28,91 + 0,152 0,56 + 0,012 98,00 + 0,03°
200 °C 12 29,44 + 0,152 0,97 £ 0,01° 96,63 + 0,032
Nosaé p<0,01 p<0,01 p<0,01
MD 18 28,81 + 0,122 0,72 +0,01° 97,47 + 0,022
MD+GA 18 30,95 +0,12° 0,68 + 0,012 97,74 +0,02°
(50:50)
Omjer p<0,01 p<0,01 p<0,01
ekstrakt:nosa¢
1:1 12 28,73 +0,15? 0,82 +0,01¢ 97,06 + 0,032
1:2 12 31,74 +0,15° 0,58 + 0,012 08,17 + 0,03¢
1:3 12 29,17 + 0,152 0,69 +0,01° 97,60 + 0,03°
Grand mean 36 29,88 + 2,95 0,70+ 0,25 97,61 + 0,97

*a,b,c — razli¢ite oznake unutar stupca odnose se na statisti¢ki znacajne razlike razmatrane na razini

95 %-tnog intervala pouzdanosti

4.2.1. Koncentracija ukupnih fenola (UF)

Koncentracije ukupnih fenola (UF) u prahovima proizvedenim susenjem raspr$ivanjem
ekstrakta listova koprive, prikazane u tablici 8, odredene su u rasponu vrijednosti od 24,16 do
35,08 mg GAE g!s. tv. ekstrakta. Najveca vrijednost koncentracije fenola 35,08 mg GAE g
S. tv. ekstrakta odredena je u prahu dobivenom pri temperaturi 200 °C, s omjerom suhe tvari
ekstrakta i nosaca 1:2 kada je koriStena kombinacija maltodekstrina i arapske gume u omjeru
50:50. S druge strane, najniza koncentracija UF 24,16 mg GAE g s. tv. ekstrakta. odredena je
pri uvjetima suSenja 200 °C, omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:1, kombinaciji

maltodekstrina i arapske gume u omjeru 50:50.
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Analiza varijance (ANOVA) za utjecaj temperature, vrste nosaca te omjera suhe tvari
ekstrakta i nosaca na koncentraciju ukupnih i povrSinskih fenola, inkapsulacijski kapacitet u
prahovima ekstrakta lista koprive prikazana je u tablici 9. Prema analizi varijance razliCite
temperature susenja, omjeri suhe tvari ekstrakta i nosaca, vrsta nosaca imaju znac¢ajan utjecaj
na koncentraciju ukupnih fenola. Prahovi s maltodekstrinom i arapskom gumom u omjeru 50:50
imaju vece koncentracije UF u odnosu na prahove s maltodekstrinom. U istrazivanju Bazari i
Kumar (2016) o utjecaju nosac¢a maltodekstrina (DE10 i DE20), arapske gume te njihove
kombinacije na svojstva prahova soka cikle najvec¢i ukupni sadrzaj fenola odreden je za prahove
s AG i MD (DE20) 26,36 mg GAE 100 g*. Upotreba jednog nosaca za inkapsuliranje ne jam¢i
najvecu ucinkovitost. Maltodekstrin ima loSe emulgirajuée svojstvo zbog prisutnost
hidroksilnih skupina koje pogoduju vlaZenju, stvarajuéi ograni¢enje u inkapsuliranju
(Waterhouse i sur., 2017). Zbog toga se koristiti u kombinaciji s drugim inkapsuliraju¢im
materijalima kako bi se smanjio gubitak hlapljivih spojeva tijekom postupka susenja u

kona¢nom proizvodu (Soottitantawat i sur., 2015).

Niza koncentracija UF u prahovima s omjerom ekstrakta i nosaca 1:1 u odnosu na omjer
1:2 moze biti posljedica manjeg udjela nosaca u odnosu na suhu tvar ekstrakta. Uloga nosaca
je inkapsuliranje bioaktivnih spojeva osjetljivih na okolne uvjete pa je posljediéno manje
inkapsuliranih fenola pri nizoj koncentraciji nosaca (Jafari 1 sur., 2008). Nadalje, promjenom

omjera suhe tvari ekstrakta i nosaca na 1:3 ponovno je doslo do smanjenja koncentracije UF.

U istrazivanju koje su proveli Tran i sur. (2018) koncentracije UF praha limunske trave
smanjuju se povecanjem temperature susenja rasprSivanjem. Koncentracija UF smanjila se s
3,02 na 2,12 mg GAE 100 g* s.tv.ekstrakta. pri pove¢anju temperature sa 110 °C na 150 °C.
Fenolni spojevi su bioaktivni spojevi koji su osjetljivi na okolne uvjete pa tako i na visoku
temperaturu pri kojoj moze do¢i do toplinske razgradnje (Mishrai sur., 2014). Navedena tvrdnja
te rezultati istrazivanja Tran i sur. (2018) mogu se primijeniti na prahove ekstrakta koprive u
kojima je povecanjem temperature suSenja sa 120 °C na 160 °C doSlo do smanjena
koncentracije UF s 31,29 mg GAE g s. tv. ekstrakta na 28,91 mg GAE g% s. tv. ekstrakta.
Nadalje u prahovima proizvedenim na 200 °C vidljivo je blago povecéanje koncentracije UF u
odnosu na prahove proizvedene na 160 °C. Razlog povecanja koncentracije UF u prahu iznad
160 °C moze biti polimerizacija kao i sinteza polifenola na 200 °C, $to povecava ukupni sadrzaj

fenola u prahu (Mishra i sur., 2014).
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4.2.2. Koncentracija povrsinskih fenola (PF)

U tablici 8 prikazani su rezultati za koncentracije povrSinskih fenola (PF) u prahovima
ekstrakta listova koprive koje se kreéu u rasponu od 0,33 mg g s. tv. ekstrakta do 1,15 mg g™
s. tv. ekstrakta. Najveca vrijednost koncentracije PF 1,15 mg GAE g s. tv. ekstrakta. odredena
je u prahu dobivenom pri temperaturi 200 °C, s omjerom suhe tvari ekstrakta i nosac¢a 1:3 kada
je koristen nosa¢ maltodekstrin. Najmanja koncentracija PF 0,33 mg GAE g*s. tv. ekstrakta.
odredena je u prahu dobivenom pri temperaturi 160 °C, s omjerom suhe tvari ekstrakta i nosaca

1:2 kada je koristen nosa¢ maltodekstrin.

Prema analizi varijance u tablici 9 razlicite temperature susenja, omjeri suhe tvari ekstrakta
i nosaca, vrsta nosaca imaju znacajan utjecaj na koncentraciju ukupnih fenola. U prahovima
ekstrakta koprive proizvedenih s nosa¢em maltodekstrinom koncentracija povrsinskih fenola
veca je u odnosu na prahove kod kojih je koriStena kombinacija maltodekstrina i arapske gume
u omjeru 50:50. Iz takvih rezultata (tablica 9) vidljivo je da je maltodekstrin u usporedbi s MD
1 GA (50:50) losiji nosac koji pri susenju rasprsivanjem inkapsulira manje fenolnih spojeva, pa
je posljedi¢no u prahovima s maltodekstrinom veéa koncentraciju povrSinskih fenola.
Samostalno, maltodekstrin kao nosa¢ ima nizu uéinkovitost od kombinacije MD i GA
vjerojatno zbog slabog svojstva emulgiranja i niskog kapaciteta stvaranja zastitnog filma

(Navarro-Flores i sur., 2020).

Povecanjem temperature do 200 °C doSlo je do povecanja koncentracije PF. Ovakvi
rezultati mozda su posljedica polimerizacije i sinteze polifenola koja se dogada na 200 °C
(Mishrai sur., 2014). Pri omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:2 u prahovima ekstrakta koprive
odredena je najmanja koncentracija povrSinskih fenola Sto je u skladu s rezultatima
koncentracije ukupnih fenola koja je pri istom omjeru bila najveca. Sli¢ne rezultate navode
Tolun i sur. (2016) u svom istrazivanju inkapsuliranog polifenolnog sadrzaja grozda u kojem

je pad koncentracije PF posljedica povecanja nosaca u odnosu na suhu tvar grozda.

4.2.3. Inkapsulacijsi kapacitet

Inkapsulacijski kapacitet, prikazan u tablici 8 odreden je u rasponu od 95,52% do 98,87 %,
Sto ukazuje na odliéno inkapsuliranje fenolnih spojeva koprive pri svim primijenjenim
temperaturama, vrstama nosaCa te omjerima suhe tvari ekstrakta i nosaCa. Najvedi
inkapsulacijski kapacitet 98,87 % odreden je za prah proizveden pri 160 °C, omjeru suhe tvari

ekstrakta i nosaca 1:2 te nosacu maltodekstrinu, a najnizi 95,52 % pri temperaturi 200 °C
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omjeru suhe tvari ekstrakta i nosac¢a 1:1 te nosatu MD+GA (50:50). Kako vrijednost
inkapsulacijskog kapaciteta direktno ovisi o koncentraciji ukupnih i povrsinskih fenola, uvjeti
suSenja rasprSivanjem koji rezultiraju ve¢om koncentracijom ukupnih fenola dat ¢e i bolji

inkapsulacijski kapacitet.

Prema rezultatima analize varijance iz tablice 9 sva tri promjenjiva faktora (temperatura,
omjer suhe tvari ekstrakta i nosaca, vrsta nosaca) prilikom suSenja rasprSivanjem imaju
znacajan utjecaj na inkapsulacijski kapacitet fenolnih spojeva. Inkapsulacijski kapacitet bolji je
u prahovima u kojima je koristena kombinacija maltodekstrina i arapske gume u omjeru 50:50.
Arapska guma ima bolja emulgirajué¢a svojstva od maltodekstrina. Nadalje, arapska guma i
maltodekstrin su visoko topljivi materijali. Zbog toga kada uzorak za susenje prolazi kroz spray
dryer, mjeSavina MD i GA mozZe zarobiti, odnosno inkapsulirati fenolne spojeve (Tolun i sur.,
2016). Ova tvrdnja moze se primijeniti na rezultate inkapsulacijskog kapaciteta ovog
istrazivanja. Takoder, u istrazivanju Zokti i sur. 2016 na inkapsulatima ekstrakta listova zelenog
Caja kombinacija MD i GA dala je veci inkapsulacijski kapacitet nego kad je samostalno

koriSteni maltodekstrin.

Nadalje, povecanje udjela nosaca s 1:1 na 1:2 u odnosu na suhu tvar ekstrakta pozitivno
utjece na inkapsulacijski kapacitet. Pri omjeru s. tv. ekstrakta i nosaca 1:1, udio nosaca nije bio
dovoljan kako bi inkapsulirao sve fenolne spojeve nasuprot prahovima s omjerom s. tv.
ekstrakta i nosaca 1:2 u kojima je udio nosaca bio dovoljan za inkapsulaciju vise fenolnih
spojeva te veci inkapsulacijski kapacitet. Ovi rezultati u skladu su s istrazivanjem Akdeniz i
sur. (2017) u kojem je povec¢anjem omjera nosaca i uzorka s 10:1 na 20:1 doslo do povecanja
inkapsulacijskog kapaciteta fenolnih spojeva u prahovima kozice luka. Takoder, iz rezultata u
tablici 9 vidljivo je da su najbolji inkapsulacijski kapaciteti odredeni za ekstrakte susene pri
120 °C. Daljnjim povecanjem na 160 i 200 °C inkapsulacijski kapacitet se smanjuje. Fenolni
spojevi su bioaktivni spojevi koji su osjetljivi na okolne uvjete pa tako i na visoku temperaturu
pri kojoj moze doc¢i do toplinske razgradnje (Mishra i sur., 2014). Stoga, moguce je donijeti
zakljucak da je pri temperaturama od 160 i 200 °C doslo do razgradnje fenolnih spojeva te

posljedi¢no smanjenja inkapsulacijkog kapaciteta.
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5. ZAKLJUCAK

Na temelju provedenog istrazivanja, dobivenih rezultata i prezentirane rasprave moze se

zakljuciti sljedece:

1. Primjena procesa suSenja rasprsivanjem ekstrakta lista koprive pokazala se u¢inkovitom

u proizvodnji inkapsulata pozeljnih fizikalno-kemijskih svojstava bogatih fenolnim spojevima.

2. Eksperimentalno najbolje dobiveno iskoristenje procesa susenja rasprsivanjem ekstrakta
lista koprive iznosi 87,87 %, najveci udio suhe tvari 98,30 %, najbolja topljivost 91,53 %,
najmanja higroskopnost 10,03 g 100 g. Najvec¢a koncentracije ukupnih fenola je 35,08 mg
GAE g* s. tv. ekstrakta, najmanja koncentracija povrsinskih fenola od 0,33 mg g? s. tv.
ekstrakta te najveci inkapsulacijski kapacitet je 98,87 %.

3. Povecanjem temperature suSenja povecava se iskoriStenje procesa, udio suhe tvari i
topljivost, ali i higroskopnost. Povecanje udjela nosaca u omjeru suhe tvari ekstrakta i nosaca
pozitivno utjeCe na iskoriStenje procesa, sadrzaj suhe tvari i higroskopnost, dok se topljivost
smanjuje. Upotreba maltodekstrina rezultira boljim iskoristenjem, udjelom suhe tvari i manjom
higroskopnosti, dok prahovi s maltodekstrinom i arapskom gumom (50:50) imaju bolju

topljivost.

4. Prema statistickoj obradi rezultata, za proizvodnju prahova najboljih fizikalno-kemijskim
karakteristika mogu se izdvojiti sljede¢i uvjeti procesa: temperatura suSenja 200 °C,

maltodekstrin te omjer suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:3.

5. Povecanje temperature suSenja rezultira smanjenjem koncentracija ukupnih fenola i
inkapsulacijskog kapaciteta te povecanjem koncentracije povrSinskih fenola. Nadalje,
poveéanjem udjela nosa¢a u odnosu na suhu tvar ekstrakta s 1:1 na 1:2, povecava se
koncentracija ukupnih fenola i inkapsulacijski kapacitet, dok daljnjim povecanjem na 1:3 to
nije slucaj. Kombinacija maltodekstrina i arapske gume (50:50) u€inkovitija je za inkapsulaciju

fenolnih spojeva i inkapsulacijski kapacitet u odnosu na maltodekstrin.

6. Prema statisti¢koj obradi rezultata, za proizvodnju prahova najboljeg inkapsulacijskog
kapaciteta, odnosno najvise koncentracije ukupnih i najmanje koncentracije povrSinskih fenola,
mogu se izdvojiti sljedeci uvjeti procesa: temperatura suSenja 120 °C, maltodekstrin i arapska

guma (50:50 ) te omjer suhe tvari ekstrakta i nosaca 1:2.
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