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هدف از . به كار روند تركيبات مغذي و فعالحاوي هاي  نانوانكپسولتوانند براي توليد  ساكاريد ميپلي -هاي پروتئينكمپلكس :سابقه و هدف
با كوچكترين اندازه و توزيع اندازه  3امگا پكتين حاوي اسيدهاي چرب ـهاي كازئيناتنانوكمپلكستعيين شرايط بهينه براي توليد پژوهش،  اين

  .باشدذرات و بررسي پايداري و كارايي انكپسولاسيون آن مي
و افزودن  3امگا حاوي محلول %) w/v 5/1و  1، 5/0(هاي كازئيناتي محلولهاي الكتروليت به ها با افزودن نمك نانوكپسول :هامواد و روش

تعيين اندازه و . توليد شدند) 6/4(به زير نقطه ايزوالكتريك كازئينات  pHبه سيستم و سپس تنظيم ) %w/v 7/0و  45/0، 2/0(محلول پكتيني 
با  3ا امگهاي ايجاد شده بين بيوپليمرها و اسيد چرب زيع ذرات، با روش پراكنش نور ليزري و تشخيص تشكيل كمپلكس و نوع برهمكنشتو

 3امگا براي تعيين مقدار ) GC(از كروماتوگرافي گازي . بررسي شدند (DSC)و گرماسنجي افتراقي  (FTIR)سنجي فروسرخ هاي طيفآزمون
براي آناليز اندازه ذرات  minitab 15و نرم افزار  Box-bhenkenدر اين تحقيق از آناليز آماري فاكتوريل سطح پاسخ  .كپسوله شده استفاده شد

  .استفاده شد
و كمترين كدورت بود و با ) نانومتر 86(، داراي كوچكترين اندازه ذره pH=1/4در % 45/0پكتين ، %1كمپلكس حاوي كازئينات سديم  :هايافته

بين ) الكتروستاتيك و آبگريز(، تشكيل كمپلكس و ايجاد برهمكنش FTIRنتايج . نانومتر افزايش يافت 118، اندازه ذرات تا 3امگا كپسولاسيون 
هاي كروماتوگرافي گازي، كارايي كپسولاسيون را براي فرمولاسيون .، تشكيل ساختارهاي جديد را نشان دادندDSCو نتايج  3امگا بيوپليمرها و 
  .نشان داد% 76- 12مختلف بين 

يوپليمرهاي پكتين و كازئينات نقش مهمي در اندازه ذرات كمپلكس و نهايتاً پايداري و كارايي و غلظت ب pHنتايج نشان داد كه  :گيري نتيجه
نسبتاً اسيدي به كار  pHهاي با در نوشيدني 3امگا ) انكپسولاسيون(تواند بطور مؤثري براي درون پوشاني انكپسولاسيون دارند و اين سيستم مي

  .رود
  و كارايي انكپسولاسيونDSC،FTIR،3امگاپكتين،ـنانوكمپلكس كازئينات :واژگان كليدي

 مقدمه  •
آگاهي از خطرات احتمالي اسـتفاده از غـذاهاي پرچـرب،    

چرب و  كالري و كم سبب شده است تا تقاضا براي غذاهاي كم
ترجيحاً غني از فيبرهاي رژيمي افزايش يابد كه به نوبه خـود  

ــي   ــول در چرب ــواد مغــذي محل ــود م ــه  موجــب كمب از جمل
ها، اسيدهاي چرب اكسيدانآنتي ،Kو  A ،D ،Eهاي ويتامين
، 3امگا اسيدهاي چرب  ).1(شود مياشباعي و غيره چند غير

معمولاً بـيش از  (اي از اسيدهاي چرب چند غير اشباعه دسته
باشند كـه در حفـظ سـلامت سيسـتم     مي) دو پيوند دو گانه

اسيد لينولنيـك، اسـيد   . قلبي ـ عروقي نقش به سزايي دارند 
 (DHA)و اسيد دوكوزا هگزانوئيـك   (EPA)ايكوزا پنتونئيك 

ترين اسيدهاي چرب امگا هستند كه منابع اصلي آن هـا  مهم
ماننـد گـردو،   هاي گيـاهي  غذاهاي دريايي و برخي از فراورده

 3امگـا  اسـيدهاي چـرب   . )2-4(باشـند   كلزا و بذر كتان مي
چـرب و يـا توليـد    سازي مواد غذايي كـم توانند براي غنيمي

اما از آن جا ي فراسودمند مورد استفاده قرار گيرند، مواد غذاي
-كه اين تركيبات آبگريز بوده و عملاً در آب نامحلولند، غنـي 
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هاي آبـي بـا آن بسـيار    هاي غذايي و نوشيدنيسازي فراورده
اين تركيبات به دليل داشتن پيوندهاي غير . مشكل مي باشد

ــه تخريــب اكســيداتيو حســاس  و در   ــر اشــباع، شــديداً ب اث
اكسيداسيون، علاوه بر توليد عطـر و طعـم نامناسـب، اثـرات     

هـا  استفاده از نانوحامل. يابدسلامت بخشي آن نيز كاهش مي
براي انتقال و حفاظت از مواد مغذي محلول در چربي يـا بـه   
عبارت ديگر انكپسوله كردن اين تركيبات، راهكاري مناسـب  

  ).5(براي غلبه بر اين مشكلات است 
هايي بـا  كپسولاسيون تكنيكي است كه در آن حاملنانوان 

بـه منظـور   ) نانومتر 100و گاهي ( ميكرون  1اندازه كمتر از 
ــي ــذا   غن ــات غ ــال تركيب ــذايي و انتق ــواد غ ــازي م دارو -س

اسـيدهاي چـرب ضـروري،    (و زيست فعـال  ) نوتريسيتيكال(
هـاي هـدف،   به بخـش ) ها، كاروتنوئيدها و غيرهاكسيدانآنتي

هـا   جنس نانوكپسول ).6(گيرد  رد استفاده قرار ميتوليد و مو
هاي غذايي متفاوت است و بسته به موارد استفاده در سيستم

در توليـد  . شوندبه دو دسته بيوپليمري و ليپيدي تقسيم مي
سـاكاريدها و يـا   ها، پلـي هاي بيوپليمري از پروتئيننانوحامل

اده از مزايـاي اسـتف  ). 7(شـود   هـا اسـتفاده مـي    كمپلكس آن
داروي آبگريـز  -هاي بيوپليمري براي تركيبات غذا نانوكپسول

هــا، شـامل افـزايش حلاليـت تركيبـات آبگريـز در نوشـيدني      
حفاظت از ايـن تركيبـات در برابـر عوامـل مخـرب محيطـي       

، آزادسازي كنترل شده در مواد غذايي و )مانند اكسيژن، نور(
مواد غذايي بدن، جلوگيري از ايجاد طعم و رنگ نامناسب در 

  ).8، 9(باشد و افزايش دسترسي زيستي مي
هـاي عملكـردي فـراوان    داراي ويژگـي هاي شـير  پروتئين

هاي آب پنيـر  ها و پروتئينهستند و به دو دسته مهم كازئين
پـروتئين شـير را   % 75-80كـازئين  ). 10(شـوند  تقسيم مـي 
و از  شود كه به شكل ميسلي در شير وجود داشـته شامل مي

-كـازئين، كاپـا  2كازئين، آلفـا اس 1بخش اصلي آلفا اس چهار
-ها، كلوئيداين ميسل. كازئين و بتاكازئين تشكيل شده است

در صنعت، بـا  . نانومتر هستند 50-500هايي كروي با اندازه 
چـرخ كـازئين را    افزودن اسيدهاي آلي و معدني به شير پـس 

-دهند و پس از طي مراحلي كازئينات توليـد مـي  رسوب مي
  . ودش

كـه در ديـواره    آنيـوني اسـت  سـاكاريدي  هتروپليپكتين، 
از واحـدهاي  شود و زنجيـر اصـلي آن   يافت مي سلول گياهان

تشكيل شده و ) 4به1(دي -اسيد گالاكتورونيك با اتصال آلفا
 ).11(به طور نسبي با متانول استري شده است 

تحقيقات نشان داده است كه كمپلكس بين بيوپليمرهـاي  
ساكاريدي داراي پايداري و كـاربرد بيشـتري   و پلي پروتئيني

علاوه بر آن، به علت حلاليت . نسبت به بيوپليمر تنها هستند
بــالاتر در آب و حفاظــت بيشــتر از محمولــه، داراي مزايــايي 

بايـد توجـه   ). 7(باشـند  هـاي ليپيـدي مـي    نسبت به كپسول
هـاي الكتروسـتاتيك و تشـكيل    داشت كه ايجـاد بـرهمكنش  

سـاكاريدها در  هـا و پلـي  هاي محلول بين پـروتئين كمپلكس
محيط، بـين نقطـه    pHگيرد كه صورتي به آساني صورت مي

ساكاريد باشد؛ زيـرا در ايـن   پلي pkaايزوالكتريك پروتئين و 
صورت، بارهاي خالص الكتريكي دو بيوپليمر، مخالف يكديگر 
بوده و جاذبه بين بارهاي مخالف، سـبب تشـكيل كمـپلكس    

سـاكاريدهايي ماننـد كاراگينـان    اگرچه در مورد پلي(د شومي
 pIكه داراي گـروه اسـيدي قـوي سـولفات اسـت، در بـالاي       

ــراي ايجــاد   ــروتئين هــم، نيــروي الكترواســتاتيك كــافي ب پ
لازم بــه ذكــر اســت كــه كمــپلكس ). كمــپلكس وجــود دارد

تشكيل شده در صـورتي پايـدار و بـه صـورت محلـول بـاقي       
رهاي كمـپلكس تشـكيل شـده خنثـي     ماند كه مجموع با مي

ــين ذرات   ــا ايجــاد دافعــه ب ــار خــالص ســطحي ب نباشــد و ب
اي شدن ذرات جلـوگيري  كمپلكس، از به هم پيوستن و توده

هـاي انجـام شـده توسـط      در اين رابطـه، بررسـي  ). 11(كند 
Girard  ــرهمكنش ــر روي ب ــاران ب ــين ـ    و همك ــاي پكت ه

ان داد كـه  بتالاكتوگلوبولين طـي تشـكيل نـانوكمپلكس نش ـ   
پيونـدهاي يــوني، هيــدروژني و الكتروســتاتيك، اســاس ايــن  

هاي زير نقطـه  دهند و در محدودهها را تشكيل ميبرهمكنش
ــين،   ــادير اضــافي پكت ــزودن مق ــروتئين، و اف ايزوالكتريــك پ

هاي محلول با دافعه الكتروستاتيك قـوي ايجـاد   نانوكمپلكس
را افـزايش  شود كه در نهايت پايداري سيسـتم كلوئيـدي    مي
و همكاران بـا بررسـي    Luoدر تحقيقي ديگر، ). 11(دهد مي

هاي كيتوزان ـ زئين حاوي آلفاتوكوفرول نشـان   نانوكمپلكس
ــداري سيســتم،   ــد كــه عامــل تشــكيل كمــپلكس و پاي دادن

باشـد  هاي الكترواستاتيك بين زئين و كيتوزان ميبرهمكنش
)12.(  

بيوپليمري نسـبت  هاي همان طور كه گفته شد، كمپلكس
توانند از تركيبات حسـاس در برابـر   به بيوپليمر تنها بهتر مي

در ايـن خصـوص   . عوامل نامساعد محيطـي محافظـت كننـد   
و همكاران نشان داد كـه   Zimetتحقيقات انجام شده توسط 

-بتـا ــ  اسـتر كـم  پكتـين  محصور شـده در كمـپلكس   3امگا 
ــه   ــولين نســبت ب ــا لاكتوگلوب ــه   3امگ ــك لاي محصــور در ي

بتالاكتوگلوبولين، به ميزان كمتري تحت تأثير عوامل مخـرب  
علاوه بر اين، تحقيقات انجام شده ). 7(گيرد محيطي قرار مي

ــداري و حفاظــت   Ronتوســط  ــاران در خصــوص پاي و همك
-بتـا ــ  اسـتر محصـور در كمـپلكس پكتـين كـم     D2ويتامين 

نشــان داد كــه  لاكتوگلوبــولين ايــن مطلــب را تأييــد كــرد و
) بتــالاكتوگلوبولينـــپكتــين(هــاي بيــوپليمري نــانوكمپلكس

تري براي نسبت به تك لايه بتالاكتوگلوبولين، پوشش مناسب
چنين  اين محققان هم). 13(باشند مي D2حفاظت از ويتامين 

نشان دادند كه پايداري ويتامين ريزپوشاني شـده نسـبت بـه    
با توجـه بـه   ). 14و13( حالت آزاد در محيط آبي بيشتر است

 50-70توانايي اين بيوپليمرها در توليد نـانوذراتي بـا انـدازه    
و همكـاران،   Ronهـا در محـيط آبـي،     نانومتر و پايـداري آن 
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سـازي  نانوكمپلكس پكتين ـ بتالاكتوگلوبولين را بـراي غنـي   
با تركيبـات آبگريـز نظيـر    (هاي شفاف بدون چربي نوشيدني
نيـز بـا    و همكـاران  Ye). 13(سـتند  مناسب دان) D2ويتامين 

كازئينات سديم و صمغ عربـي، توانـايي   بررسي بيوپليمرهاي 
هـاي پايـدار بـا    اين دو بيوپليمر را در تشـكيل نـانوكمپلكس  

در تحقيقـي   ).6(نانومتر نشان دادند  200 -100اندازه ذرات 
و همكاران، اثر عوامل مختلـف از جملـه نسـبت     Bedieديگر 

چنـين روش و زمـان    محـيط و هـم   pHليمر، اختلاط دو بيوپ
اسيدي كردن، قبل و بعد از اختلاط بيوپليمرها را در تشكيل 

و پـروتئين ايزولـه آب پنيـر    ) LMP(هـاي پكتـين   كمپلكس
)WPI ( حاوي تيامين)مـورد  ) تركيب حساس محلول در آب

مطالعه قرار دادند و نشان دادند كه اين عوامـل بـر پايـداري،    
سـاير   ).15(كـاهش تخريـب تيـامين مؤثرنـد     اندازه ذرات و 

تحقيقــات نيــز نشــان داد كــه رعايــت نســبت مناســب بــين 
علاوه بر تـأثير بـر انـدازه ذرات، بـر      محيط، pHبيوپليمرها و 

چنـين   ها و هـم اي شدن كمپلكسميزان پايداري و عدم توده
). 7، 13(جلــوگيري از تخريــب تركيــب مغــذي مــؤثر اســت 

ر مورد كاربرد كپسولاسيون تركيبات عليرغم تحقيقات اخير د
هـاي بسـيار انـدكي     زيست فعال توسط بيوپليمرها، پـژوهش 

وجود دارد كـه بـه كپسولاسـيون اسـيدهاي چـرب ضـروري       
  .هاي بيوپليمري پرداخته باشدتوسط كمپلكس

هـايي بـر پايـه     نانوكپسـول هدف از ايـن پـژوهش، توليـد    
اسـتر و  پرهاي كازئينات سـديم و پكتـين   كمپلكس بيوپليمر

امگـا  ها براي اسيدهاي چرب  ارزيابي كارايي كپسولاسيون آن
هاي مختلفـي بـراي اثبـات    براي اين منظور از تكنيك. بود 3

تشكيل كمپلكس و رسيدن ذرات به محـدوده نـانو اسـتفاده    
ــزان كپســوله شــدن   ــا شــد و ســپس مي ــاختار  3امگ در س

  .گيري شداندازهتوسط كروماتوگرافي گازي بيوپليمري 
 ها مواد و روش  •

رطوبــت از % 6بــا ) پــروتئين% 88(كازئينــات ســديم : مــواد
هلنـد و پكتـين بـا درجـه متوكسـيل بـالا از        DMVشركت 
% 60حـاوي  (غني شده  3امگا دانمارك و  CP Kelcoشركت 

اسيدهاي چرب ايكوزاهگزانوئيك اسـيد و دوكوزاهگزانوئيـك   
هاي نمك .شدداروسازي دانا تبريز خريداري شركت از ) اسيد

تري پتاسيم سيترات، دي پتاسيم هيدروژن فسـفات، كلريـد   
كلسيم، اسيد كلريدريك، هيدروكسيد سديم، استون و اتانول 

  .تهيه شدند) آلمان(  Merckاز شركت مواد شيميايي 
پـودر كازئينـات سـديم بـا      :هاي كازئينـاتي تهيه محلول

آب ميلـي ليتــر  100گــرم در  5/1و  1، 5/0مقـادير مختلـف   
ــر  ــار تقطي ــه منظــور حــداكثر جــذب آب   C˚4دوب حــل و ب

. ساعت در دماي يخچال نگهـداري شـد   8كازئينات، به مدت 
با اسـتفاده از   Whatman 40پس از آن محلول از كاغذ فيلتر 

  ).13(پمپ خلأ عبور داده شد 

گـرم  7/0و  45/0، 2/0مقـادير   :هاي پكتينيتهيه محلول
افزوده  C˚80 -70بار تقطير پودر پكتين به تدريج به آب دو 

و تا حل شدن كامل، به طور مداوم توسط همزن مغناطيسـي  
-محلول. همزده شد) ، ساخت انگلستانJenwey 1000مدل (

بـه حجـم   ) سرد شـدن (ساعت  1 – 5/1هاي حاصل پس از 
ليتر رسانده شدند و به منظور كامـل شـدن   ميلي 100نهايي 

قبل از اسـتفاده،  ساعت  8جذب آب پكتين، حداقل به مدت 
هـاي مـورد اسـتفاده    كليه محلول. در يخچال نگهداري شدند

  ).13(روزانه و به صورت تازه تهيه شدند 
، 3امگا % 50 براي تهيه محلول :3امگا تهيه محلول حاوي 

بـا  (اتانول ـدر حلال استون 3امگا روغن  ليترميلي 5/7مقدار 
 ليتـر يلـي م 15حل و در نهايت بـه حجـم   ) 84به  16نسبت 

  .رسانده شد
هـاي  پـس از تهيـه محلـول   : تهيه محلـول نـانوكمپلكس  

بـه   3امگـا  % 50محلول حـاوي   ليترميلي 4مقدار كازئيناتي، 
امگا محلول  ليترميلي 2و %) w/v( 5/1و  1محلول كازئيناتي 

 5افـزوده و بـه مـدت    %) w/v( 5/0به محلـول كازئينـاتي    3
دور بـر   8000دقيقه بـا اسـتفاده از هموژنـايزر و بـا سـرعت      

ليتـر  ميلـي  2مقـدار  پـس از آن  . دقيقه به شدت همزده شد
مـولار و دو محلـول نمكـي     4/0نمك تري پتاسيم سـيترات  

مولار و دي پتاسـيم هيـدروژن فسـفات     08/0كلريد كلسيم 
 ليتـر ميلي 12ليتر و يميل 10مولار به ترتيب با مقادير  08/0

دقيقه به محلول اضـافه   15مرحله و در فواصل زماني  8طي 
در اين مرحله پس از رساندن محلول بـه حجـم   ). 16(شدند 

 NaOHبا استفاده از (در حالت خنثي  pHمورد نظر و تنظيم 
هاي پكتيني از قبل تهيـه شـده   ، محلول)نرمال HCL 1/0يا 

مورد نظـر   pHو تيتراسيون تا به محلول پروتئيني افزوده شد
ــا ) 9/3و  1/4، 3/4( ــد    HCL 1/0ب ــام ش ــال انج ). 13(نرم

هـاي مختلـف   هاي نانوكمپلكس تهيه شده بـا غلظـت  محلول
-1(هاي مختلـف، در جـدول   pHپكتين و كازئينات سديم و 

تهيـه   C˚4ها در حمام آبيكليه نمونه. آورده شده است) الف
  . شدند
 IRگيري طيف براي اندازه): FTIR( سنجي فرو سرخطيف

هاي حاصـل از پودرهـاي خشـك شـده در دسـتگاه      از قرص
سـاخت   α Christ 1ـ4مدل (خشك كن انجمادي تحت خلا 

 1هاي نازك بـا ضـخامت كمتـر از    قرص. استفاده شد) آلمان
ميليمتر از اختلاط و آسياب پـودر ليـوفيليزه شـده و برميـد     

كيلـو   60عمال فشار و سپس ا 10به  1هاي پتاسيم با نسبت
دقيقه در دستگاه تهيه قرص تهيه شـدند   2پاسكال، به مدت 
و با قدرت تفكيـك   cm-14000ـ   cm-1400و در عدد موجي 

cm-14  در دستگاهFTIR ) مدلShimadzu 8400 S   سـاخت
  ).17(، مورد آناليز قرار گرفتند )آلمان

ــكني افتراقـــي  ــنجي اسـ ــون گرماسـ  ):DSC( آزمـ
 NETZSCHمـدل  ( DSCدر دستگاه  DSCهاي  گيري اندازه
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200 F 3 Maia كاليبراســيون . انجــام شــد) ســاخت آلمــان
ظرف آلومينيومي خالي . دستگاه توسط اينديوم صورت گرفت

هـاي بـا وزن   نمونه. به عنوان مرجع مورد استفاده قرار گرفت
 50در گستره دمايي  C/min ˚30گرم با سرعت  5/0تقريبي 

آنـاليز كمـپلكس   . د اسـكن شـدند  گـرا درجه سـانتي  300تا 
 -50-300در گسـتره دمـايي    3امگا پكتين حاوي ـكازئينات

  ].12[گراد انجام شد درجه سانتي
ها  توزيع اندازه ذرات و قطر متوسط آن :تعيين اندازه ذرات

 SALD 2101مـدل  (در دستگاه آنـاليز كننـده انـدازه ذرات    
Shimadzu  ليـزر   بـر اسـاس روش تفـرق نـور    ) ساخت ژاپـن

متوسط اندازه ذرات بر اساس ميانگين قطـر  . گيري شداندازه
گيري ها در سه تكرار اندازهحجمي تعيين شدند و كليه نمونه

  .شدند
يــا ) ميــانگين حجــم معــادل  (ميــانگين قطــر حجمــي   

DeBroukere mean:  
Dഥሾ4, 3ሿ ൌ  ∑ ୬ୢ

ర

 ∑ ୬ୢ
య                                   )1(معادله  

                                                                                                              
 :توزيع اندازه ذرات با استفاده از معادله زير محاسبه شد

Span)                       2(معادله  ൌ  ୈሺଽ%ሻିୈሺଵ%ሻ
ୈሺହ%ሻ

 
 

قطري كه حجم ذرات كـوچكتراز  : D (90%)در اين رابطه 
حجــم كــل ذرات موجــود در سيســتم را تشــكيل  % 90آن، 
قطـري كـه حجـم ذرات كـوچكتر از آن،     : D (50%) .دهد مي
دهـد  حجم كل ذرات موجود در سيستم را تشكيل مـي % 50

قطري كه حجم ذرات كوچكتراز آن، : D (10%) ).قطر ميانه(
 .دهـد وجود در سيستم را تشكيل مـي حجم كل ذرات م% 10

دهنده يكنواختي بيشـتر در توزيـع   كمتر، نشان Spanميزان 
  .باشداندازه ذرات مي

هـاي بيـوپليمري   كـدورت كمـپلكس   :گيري كدورتاندازه
 Heidolphو بدون آن، در دستگاه كدورت سنج  3امگا حاوي 

نـانومتر   600و در عـدد مـوج   ) ساخت آلمان TN-100مدل (
  ).13(گيري شدند هانداز

): GC( كروماتوگرافي گـازي توسط  DHAتعيين مقدار 
 از دسـتگاه  اسـتفاده  بـا  چرب اسيدهاي استرهاي متيل آناليز

مجهز ) ساخت آلمان PLUS 2010مدل (گازي  كروماتوگرافي
بـا   Sol Gel-1msو سـتون   mass spectrometeryبه دتكتور 

كارخانـه   R&Dمتـر در بخـش    32/0و قطـر   متـر  30طول 
 هـاي پيـك  مقايسه با اسيدهاي چرب، .انجام شدتكدانه مرند 

 ;Rt( متنـاظر  مقـادير  بـا  احتبـاس مربوطـه   زمـان  و حاصـله 
Retention time ( و شناسـايي  اسـتاندارد  چـرب  اسـيدهاي 

 پيـك  زيـر  مقايسـه مسـاحت   هـا از طريـق   كمـي آن  مقادير
بـراي   .شـد  تعيـين  داخلـي  استاندارد نمونه و چرب اسيدهاي

گـرم هپتادكانوئيـك   ميلي 50تهيه محلول استاندارد داخلي، 

ليتـر رسـانده   ميلي 10اسيد با استون در بالون ژوژه به حجم 
 10پس از آن به منظور انحلال كامل در استون به مدت . شد

از  3امگـا  اسـتخراج  براي . قرار داده شد C67°دقيقه در آون 
دقيقـه   10م و مدت گرميلي 20پودرهاي كمپلكس، به ميزان

 5مـدت   ايـن تركيـب  . اسـتون اسـتفاده شـد    ليترميلي 5در 
ــه ــانتريفوژ  دقيق ــوان  rpm 2000(س ــپس ) وات 40و ت و س

، از مـواد جامـد تـه نشـين شـده      3امگا محلول رويي حاوي 
 1 سـازي، جـداو بـراي مشـتق   ) پكتـين ـكمپلكس كازئينات(

فلوريد متانول به آن اضافه شـد و  كمپلكس بورتري ليترميلي
پـس از سـرد   . قرار گرفـت  C˚80دقيقه در آون  45به مدت 

در  نرمـال و  2هيدروكسيد سديم  ليترميلي 1ها، شدن نمونه
 5ها اضافه شد و پس از هگزان به نمونه-n ليترميلي 1نهايت 

تزريق  GCدقيقه سانتريفوژ، فاز رويي به دقت جدا شده و به 
گرم از روغـن  ميلي 20مقدار  هيه نمونه استانداردبراي ت. شد

از  ليترميلي 2رسيد و  ليترميلي 20با استون به حجم  3امگا 
سازي بقيه مراحل مشتق. اين محلول به لوله ويال منتقل شد

  .هاي كمپلكس انجام شدهمانند ساير نمونه
به منظور بررسي درصـد   :محاسبه كارايي انكپسولاسيون

پكتـين، ابتـدا   ـهاي كازئينات له شده در كپسولكپسو 3امگا 
آزاد در محلول، از طريق سانتريفوژ دور پـايين   3امگا مقادير 

)rpm 1000 ( دقيقه جداسـازي و بقيـه محلـول     10به مدت
در دسـتگاه خشـك    3امگا ـپكتينـحاوي كمپلكس كازئينات

كپسـوله   3امگـا  مقـدار  . كن انجمادي تحت خلا خشك شـد 
كــارايي . ريــق كرومــاتوگرافي گــازي ارزيــابي شــدشــده از ط

 ):7(كپسولاسيون توسط رابطه زير تعيين گرديد 
  ) 3(معادله 

كپسوله شده  3امگا 
افزوده شده  3امگا كل   ൌ

آزاد  3امگا  –افزوده شده  3امگا كل  
افزوده شده  3امگا كل     ൌ         كارايي كپسولاسيون

                                                  
در ايـن تحقيـق از آنـاليز آمـاري      :تجزيه و تحليل آمـاري 

  minitab 15و نرم افزار  Box-bhenkenفاكتوريل سطح پاسخ 
هاي به دست آمـده  داده. براي آناليز اندازه ذرات استفاده شد

مورد پـردازش   Excelها با استفاده از نرم افزار از ساير آزمون
  .ها در سه تكرار انجام شدندكليه آزمون. قرار گرفت

  هايافته •
كاهش اندازه ذرات به مقياس نانومتري موجب  :اندازه ذرات

هاي مطلوب نظير پايداري، شفافيت و كـارايي  افزايش ويژگي
يـافتن  در ابتـدا بـه منظـور    . شـود انكپسولاسيون سيستم مي

هــاي فرمولاســيوني مناســب بــا انــدازه ذرات نــانو، از غلظــت
ــين  ــف پكت ــات %)7/0و  45/0، 2/0(مختل و  1، 5/0(، كازئين

ــف pHو %) 5/1 ــاي مختل ــاخت )3/4 1/4، 9/3(ه ــراي س ، ب
نتايج مربـوط بـه   . پكتين استفاده شدـنانوكمپلكس كازئينات

هـاي توليـد   اي نـانوكمپلكس قطر متوسط و توزيع اندازه ذره
نتـايج جـدول و   . گزارش شده اسـت ) الف-1(شده در جدول 
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هاي مختلف كازئينـات ـ پكتـين در انـدازه     بررسي اثر نسبت
هـاي  ، نشـان داد كـه در غلظـت   pH=1/4ذرات كمپلكس در 

به % 7/0كازئينات سديم، كاهش غلظت پكتين از % 5/1ثابت 
 ـ 1094موجب افزايش شديد در اندازه ذرات از % 2/0 انومتر ن

تر كازئينـات  نانومتر شد؛ در حاليكه در مقادير كم 12025به 
 2200، كاهش غلظت پكتين، اندازه ذرات را از %)5/0(سديم 

اين اختلاف از نظر آماري . نانومتر كاهش داد 150نانومتر به 
  ). ـ ب1جدول (دار بود  معني 01/0در سطح 

ابـت  ، در مقـادير ث pHبررسي اثر متقابـل بـين پكتـين و    
كازئينات سديم نيز نشان داد كه در مقـادير ثابـت كازئينـات    

مورد اسـتفاده، پكتـين داراي اثـرات     pH، بسته به %1سديم 
هـاي  باشد؛ به طوري كه در غلظتمتفاوتي بر اندازه ذرات مي

شـدت انـدازه    9/3بـه   3/4از  pH، كاهش %)2/0(كم پكتين 

نـات و پكتـين   كازئي% 1نانومتر در كمپلكس  639ذرات را از 
در حــالي كــه، در . نــانومتر افــزايش داد 5/12303بــه % 2/0

، نتيجـه عكـس مشـاهده شـد و     %)7/0(غلظت بالاي پكتين 
 -1جـدول  (، سبب كـاهش در انـدازه ذرات شـد    pHكاهش 

ـ ب مشاهده شد كه اين اختلاف از 1با توجه به جدول ). الف
). P=0001/0(دار اســت معنــي 01/0نظــر آمــاري در ســطح 

غلظت كازئينات سديم، (نتايج نشان دادند كه كليه پارامترها 
در (داري اي به طور معنـي ، بر توزيع اندازه ذره)pHپكتين و 

به طوريكـه افـزايش غلظـت كازئينـات     : مؤثرند) 05/0سطح 
تـر، توزيـع انـدازه    هاي اسيديpHسديم و كاهش پكتين در 

پارامترهـا در   دهد اما اثر متقابل بين اينذرات را افزايش مي
  ).ـ ب1جدول (دار نبود  معني 05/0سطح 

  
  pHهاي مختلف كازئينات سديم، پكتين و اي در غلظتاندازه و توزيع اندازه ذرهالف ـ  .1جدول 

  C B A انحراف معيار±)nm( ميانگين قطر حجمي  اسپن 
  82/5 ± 02/0 648± 58 2/0 1 3/4 1  
  09/3 ± 15/0 10529± 230 2/0 1 9/3 2 
  33/1 ± 03/0 723± 25 7/0 1 3/4 3 
  93/0 ± 02/0 86± 5 45/0 1 1/4 4 
  84/4 ± 01/0 1645± 149 45/0 5/0 3/4 5 
  62/4 ± 02/0 2200± 103 7/0 5/0 1/4 6 
  95/5 ± 02/0 1743± 141 45/0 5/0 9/3 7 
  85/2 ± 06/0 6157± 108 45/0 5/1 9/3 8 
  89/0 ± 67/0 99± 6 45/0 1 1/4 9 
  90/4 ± 12/0 639± 44 2/0 1 3/4 10 
  93/0 ± 53/0 93± 8 45/0 1 1/4 11 
  87/0 ± 05/0 86± 5 45/0 1 1/4 12 
  83/0 ± 01/0 380± 8 7/0 1 9/3 13 
  42/4 ± 09/0 2100± 86 7/0 5/0 1/4 14 
  79/0 ± 15/0 1094± 72 7/0 5/1 1/4 15 
  58/4 ± 23/0 2218± 428 45/0 5/0 3/4 16 
  83/0 ± 15/0 793±54 7/0 1 3/4 17 
  67/2 ± 00/0 150± 305 2/0 5/0 1/4 18 
  84/2 ± 01/0 12025± 337 2/0 5/1 1/4 19 
  96/0 ± 01/0 93± 6 45/0 1 1/4 20 
  76/0 ± 00/0 622± 11 45/0 1 3/4 21 
  78/0 ± 03/0 626± 64 45/0 1 3/4 22 
  90/2 ± 06/0 12303± 184 2/0 1 9/3 23 
  71/0 ± 09/0 94± 1 45/0 1 1/4 24 
  83/0 ± 24/0 119± 38 7/0 5/1 1/4 25 
  88/0 ± 01/0 322± 2 7/0 1 9/3 26 
  84/2 ± 08/0 12069± 848 2/0 5/1 1/4 27 
  95/5 ± 04/0 1758± 140 45/0 5/0 9/3 28 
  84/2 ± 29/0 5921± 409 45/0 5/1 9/3 29 
  67/2 ± 00/0 150± 218 2/0 5/0 1/4 30 
  31 1/4 1 45/0 118±7  02/0 ± 98/0  3امگا حاوي 

A :pH ،B : كازئينات سديم وC :پكتين 
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ها بر اندازه و  و اثر متقابل بين آن pHدار براي پارامترهاي مختلف پكتين، كازئينات سديم، ضرايب رگرسيوني و سطوح معنيب ـ  .1جدول 
  توزيع اندازه ذرات

  اندازه ذرات      توزيع اندازه ذرات  
  ضريب همبستگي Tارزش Pارزش  ضريب همبستگي  Tارزش   Pارزش
 ثابت معادله 83/91 202/0 842/0  8847/0 061/2 053/0
735/0  0343/0 -  09006/0-  0001/0 995/6- 94/1994- pH  
 كازئينات سديم 31/1729 204/6 0001/0 -3236/1 - 035/5 0001/0
 پكتين -38/2486 -920/8 0001/0 -82529/0 - 142/3 005/0
 -   -   -  030/0 344/2 58/961 pH×pH  
  كازئينات سديم× كازئينات سديم  83/1532 736/3 001/0  -   -   - 
 پكتين× پكتين  71/2238 456/5 0001/0  -   -   - 
  pH×كازئينات سديم  -00/1399 -549/3 002/0  - 2079/0 - 559/0  582/0
  pH×پكتين  88/2794 090/7 0001/0  -53653/0  - 443/1  164/0
 كازئينات سديم× پكتين  -13/3235 -207/8 0001/0 -96961/0 - 608/2 017/0

  
هاي حـاوي نـانوكمپلكس بـا    ج، كدورت محلول-1جدول 

و  3امگا هاي مختلف كازئينات سديم و پكتين، حاوي نسبت
با توجه بـه نتـايج   . دهدرا نشان مي pH=1/4در  3امگا بدون 

هـاي مختلـف   شود كه اسـتفاده از غلظـت  جدول مشاهده مي
كازئينات سديم در مقادير ثابت پكتين، با اثر بر انـدازه ذرات  

ي هاي حـاو چنين پايداري، بر كدورت سيستم كمپلكس و هم
با افزايش غلظت كازئينـات سـديم از   .نانوكمپلكس مؤثر است

در سـطح  (داري كدورت سيستم به طور معني% 5/1به % 5/0
با توجه بـه ايـن نتـايج    ). ج-1جدول (يابد افزايش مي) 05/0

پكتين در مقادير % 2/0هاي حاوي بيشترين كدورت در نمونه
هـد كـه   دنتايج نشان مـي . ثابت كازئينات سديم مشاهده شد

هاي مختلف پكتين نيـز بـا اثـر بـر انـدازه      -استفاده از غلظت
ذرات، كدورت سيستم را تغيير داده ولي اين تغييرات از نظر 

  ). ج-1جدول (باشد دار نمي آماري معني
هاي كازئينات سديم ـ پكتين كدورت نانوكمپلكسج ـ  .1جدول 

  pH=1/4هاي مختلف و با غلظت) 3امگا و بدون  3امگا حاوي (
 )NTU(كدورت  نمونه
 a364  2/0پكتينـ  5/0 كمپلكس كازئينات سديم
 ab910  2/0پكتينـ  1كمپلكس كازئينات سديم 
 b1000> 2/0پكتين ـ 5/1كمپلكس كازئينات سديم 
 a297 45/0پكتينـ  5/0 كمپلكس كازئينات سديم
 ab400 45/0پكتينـ  1 كمپلكس كازئينات سديم
 b663 45/0پكتينـ  5/1 كمپلكس كازئينات سديم
 a239  7/0پكتينـ  5/0 كمپلكس كازئينات سديم
 ab435 7/0پكتينـ  1 كمپلكس كازئينات سديم
 b632 7/0پكتينـ  5/1 كمپلكس كازئينات سديم
 b1000> 3امگاـ45/0پكتينـ 1كمپلكس كازئينات سديم 

  .باشدبر حسب درصد وزني ـ حجمي مي غلظت بيوپليمرها
 .باشدمي 05/0دار در سطح  حروف مختلف نشان دهنده اختلاف معني

 

با در نظـر گـرفتن نتـايج حاصـل از انـدازه ذرات و كـدورت،       
پكتين، بـا كمتـرين انـدازه    ـبهترين نمونه كمپلكس كازئينات

% 45/0و پكتين % 1هاي كازئينات با نسبت) نانومتر 86(ذره 
به تركيـب   3امگا و روغن ) الف-1جدول (انتخاب  pH=1/4 و

اضافه شد و اثر آن بـر انـدازه ذرات و ميـزان كـدورت مـورد      
نتـايج بـه دسـت آمـده نشـان داد كـه       . ارزيابي قـرار گرفـت  

 NTU 1000داراي كدورت بـالاتر از   3امگا كمپلكس حاوي 
 NTU( 3امگـا  بود و اين كدورت نسبت به كمـپلكس بـدون   

چنـين   هم). ج-1جدول (داري بالاتر بود  ، به طور معني)400
نانومتر  86به كمپلكس سبب افزايش جزئي از  3امگا افزودن 

ايـن  ). الـف -1جـدول  (نانومتر در انـدازه ذرات شـد    118به 
چنين از نظر ميزان پايـداري مـورد ارزيـابي قـرار      ها همنمونه

مشاهده نشـد و  ها رسوبي گرفتند و پس از دو ماه در سيستم
ها پايـداري خـود را حفـظ    در طي اين مدت زمان، كمپلكس

  .كردند
آنـاليز اسپكتروسـكوپي    (FT-IR): سنجي فرو سـرخ طيف

IR در  3امگـا  ، به منظور شناسايي و تشخيص انكپسولاسيون
هاي الكتروستاتيك بـين  كازئينات سديم، برقراري برهمكنش

ا بـدون آن و در  و ي ـ 3امگـا  پكتين و كازئينات سديم حاوي 
پكتـين  ـنهايت اثر تيمار حرارتي بر كمپلكس كازئينات سديم

–پيوندهاي هيدروژني . مورد ارزيابي قرار گرفت 3امگا حاوي 

NH  مربوط به كازئينات سديم، پيك بزرگي در محدوده عدد
در ايـن  ). b-1شكل (نشان داد  3300ـcm-1 3100هاي موج

هيـدروژني قـوي در   محدوده پهـن بـودن پيـك، پيونـدهاي     
 IRسـنجي  نتـايج حاصـل از طيـف   . دهـد مي تركيب را نشان

هاي عـاملي مختلـف،   ، و محدوده جذب گروه3امگا تركيبات 
بـا توجـه بـه شـكل و     . نشان داده شـده اسـت  ) 2(در جدول 

، )a(3امگـا  و كازئينات حاوي ) b(كازئينات  IRمقايسه طيف 
، بـا  3امگـا  هاي مربوط به مشاهده شد كه تقريباً تمامي پيك
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-چنين پيك هم. كپسوله شدن در كازئينات، حذف شده است
و  cm-1 3321 ،3062 ،2968هـاي  هاي مربوط به عدد مـوج 

و  2953، 3067، 3295در كازئينات، بـه ترتيـب بـه     1522
انتقال يافتند، علاوه بر اين،  3امگا در كازئينات حاوي  1559

، تشـكيل  3امگـا  اتي حـاوي  سنجي نمونه كازئين ـنتايج طيف
و انحـراف آن   cm-1 3100-3300تيزتري در عدد موج  پيك

  .به سمت راست را نشان داد
ــذب   ــودار جـ ــات    IRنمـ ــپلكس كازئينـ ــب كمـ تركيـ

ظهـور يـك پيـك    ) c -1شـكل  ( 3امگا سديمـپكتين، بدون 
، در اثـر ايجـاد بـرهمكنش و    cm-1 2339جديد در عدد موج 

هاي مربوط بـه محـدوده عـدد    تر شدن پيكچنين باريك هم
و تمايل آن به سمت چپ را نشـان   3500ـcm-1 3100موج 
ــدهاي  . داد تيــز شــدن پيــك در ايــن منطقــه تشــكيل پيون

تري را در حالت تشـكيل كمـپلكس نشـان    هيدروژني ضعيف
هـاي مربـوط بـه كمـپلكس     اين پيك در ساير نمونه. دهدمي

  .شودنيز مشاهده مي 3امگا پكتين حاوي ـكازئينات
، تركيب كمپلكس بين بيوپليمرها بـه همـراه   )d-1(شكل 

هـا  جايي پيكدر اين نمودار نيز جابه. دهدرا نشان مي 3امگا 
بود و علاوه بر آن در اين طيـف، يـك پيـك     aهمانند نمودار 

  .مشاهده شدcm-1  1783جديد در عدد موج 
در ادامه به منظور بررسي اثر تيمار حرارتـي بـر پايـداري    

، طيـف  3امگـا  ، از نمونه پاستور شده كمپلكس حاوي 3گا ام
IR  1شـكل  (تهيه شد و نتايج آن-e (   كـاهش جـذبIR  در

در  -C=C-پيوندهاي دوگانـه سـيس   ( cm-1 1653عدد موج 
-متصـل بـه    C-H-هاي عـاملي  گروه( cm-1 3012و ) 3امگا 

C=C- (هـاي  با توجه به طيف .را نشان دادa ،d  وe   مشـاهده
 cm-1 1743در عــدد مــوج  IRشــود كــه ميــزان جــذب مــي

-مربوط به گروه كربوهيدرات متيل اسـتر  ارتعاشات كششي (

C=O( در نمودار ،a    كم، و با افزودن پكتين به تركيـب، ايـن
   .مقدار زيادتر شده است

  
هاي عاملي موجود در هاي مربوط به گروهعدد موج .2جدول 

  3امگا اسيدهاي چرب 
  گروه عاملي  )cm-1(موقعيت باند 

3012 =C-H)سيس، ارتعاشات كششي(  
2954  -C-H )هاي گروهCH3ارتعاشات كششي آسيمتريك ،(  
2921  -C-H )هاي گروهCH2 ارتعاشات كششي آسيمتريك ،(  
2852  -C-H )هاي گروهCH2  وCH3ارتعاشات كششي سيمتريك ،(  
1743  -C=O )ارتعاشات كششي استري(  
1653  -C=C- )ارتعاشات كششي پيوندهاي دوگانه سيس(  
1457 -C-H)ارتعاشات خمشي(  
1376 -C-H)ارتعاشات خمشي سيمتريك(  
1230  -C-O )ارتعاشات كششي (وCH2 )ارتعاشات خمشي(  
1145  -C-O )ارتعاشات كششي(  

  
كازئينات : b، 3امگا ـكازئينات: aهاي نمونه FTIRطيف  .1شكل 

-ـكازئيناتـكمپلكس پكتين: dكازئينات، ـپكتينكمپلكس : cسديم، 
  با تيمار حرارتي 3امگا ـكازئيناتـكمپلكس پكتين: eو  3امگا 

  
منحنـي  ) 2(شـكل  ): DSC( گرماسنجي اسكني افتراقـي 

مربوط به پودرهاي خشك شده بيوپليمرهاي  DSCگرمايشي 
چنين مخلـوط   و هم) b(و كازئينات سديم خالص ) a(پكتين 

در ) d(و بـدون آن  ) c( 3امگا خشك اين دو بيوپليمر حاوي 
 3امگا چنين كازئينات حاوي  و هم) pH=1/4(شرايط اسيدي 

)e (ها پيك اندوترميك ذوب در همه منحني. دهدرا نشان مي
پيك اندوترميك مربوط به پكتـين و كازئينـات   . مشاهده شد

مشـاهده   C˚3/206و  C˚4/208خالص به ترتيـب در دمـاي   
شدند كه به تفكيك پيوندهاي درون مولكولي و ذوب نـواحي  

چنين در آنـاليز   هم. شودكريستالي اين دو تركيب مربوط مي
مشـاهده شـد كـه    C˚126پكتين، يك پيك اضافه در دمـاي  

هاي پيوسته از سـاختار  احتمالاً مربوط به تبخير و خروج آب
باشـد كـه داراي نظـم و     هايي از پليمر مـي پكتين و يا بخش

ــين      ــرا پكت ــتند، زي ــري هس ــري كمت ــين زنجي ــالات ب اتص
هـاي   كربوهيدراتي است كه تمايـل زيـادي بـه ايجـاد پيونـد     

شـود بـا   همان طور كـه مشـاهده مـي   . هيدروژني با آب دارد
پكتـين در  % 45/0كازئينات سديم و % 1هاي اختلاط محلول
و كازئينات ، پيك مربوط به پكتين )pH=1/4(شرايط اسيدي 



و همكاران حراني 
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كمپلكس، دماي
و كـاهش وزن م   

د خام اوليه و هم
مپلكس، كاهش د

اي و آنتقال شيشه

علام

 3مگا

كازئينات: bپكتين، 
5(كازئينات سديم

                   

مخلوط اين دو، ي
شـ(دهـد  ن مـي 
از 3امگا  حاوي 

 C˚300 انجام ش
وجود دارد و پيك
 و با توجه بـه ش
مپلكس افزايش
ـ نمونه كازئيناتي

ن، در ايـن تركيـب
C˚280ي حــدود
اي، آنتالپل شيشه

آورده ش) 3(دول 
 ايجاد كمپلكس

در ك 3امگا سيون 
وب را بـه دليـل
س نسبت به مواد
فضاهاي خالي كم

دماي ذوب، انتق .3

 %45/0پكتينـ%
امـ%45/0پكتينـ%
 3امگا ـ%

:a: هاي گرمايشي
پكتين ـ كا

8                 

ص حذف شده و م
C˚7/248 نشان

 نمونه كمپلكس
تا) 3امگا  ذوب 

يك پيك ذوب و
شودن ديده نمي

، دماي ذوب كم3
 ذوب مربوط به 

علاوه بـر آن. شد
ترميك در دمــاي
ط به دماي انتقال
 مورد نظر در جد

شود،شاهده مي
چنين انكپسولاس

اي و آنتالپي ذوه
سط نمونه كمپلكس
ش حجم آزاد و فض

3جدول 

  نمونه

  پكتين
  كازئينات سديم
1كازئينات سديم 
1كازئينات سديم 
%1كازئينات سديم

منحني .2شكل 

 8
 

خالص
دماي
براي
دماي
تنها ي
در آن
3امگا 
نقطه
باشمي

انــدوت
مربوط
هاي 

كه مش
چ و هم
شيشه

متوسط
افزايش
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C) :5/0 -2/0( ،

امگاايي كپسولاسيون 
3 (% w/w) 

)DHA+EPA( 

4/18  
65/75 

34 
8/12 
76/27 

هايتـاً تشـكيل       
 با ايجاد دافعه 

چنـين دافعـه    م    
اي شدن ز توده

جلوگيري كرده 
جـه بـه نتـايج     

                   

B) :1-2/0( ،C

  اي بيوپليمري
كارا سيدهاي چرب 

 %)وله شده 
w/w)  
23  

72/90 
53/38 
48/15 
62/30 

وردار نيسـت و نه
 از جمله پكتين،
ي منفـي و هـم

توانند ازيني، مي
شرايط اسيدي ج

بـا توج. ت شـوند  

                   

هايين با نسبت
/0(  

هان براي كمپلكس
كل اس
كپسو DHA+EP  

 (% w/w  

02/19  
83/79  
6/31  
86/11  
77/23  

نـد مـدت برخـو
ساكاريدهاپلي. د

ي ناشـي از بارهـا
هاي پكتيز رشته

ب در ششكيل رسو
ش در انـدازه ذرات

                    

پكتيـي كازئينات
/1 -7: (Fو ) 4/0

رايي كپسولاسيون

PA
w)

DHA 
(% w/w) 

9/6 
09/31 
04/13 
58/4 
97/9 

  زانوئيك اسيد

انبوهش در بلن
دهدرسوب مي

الكتروستاتيكي
فضايي ناشي از
كازئينات و تش

و موجب كاهش

  1392 پاييز، 3

هايارد، كمپلكس
4/0( ،E) :5/0 -5

  
و كار 3امگا ساختار

EPA 
(% w/w) 

  ك
 

12/12 
74/48 
56/18 

28/7 
8/13 

DHA :دوكوزاهگز

 از ايـن
ن بـراي
ت زيــرا

 6/4ر از
 كـه بـه
گيري از

، شمارههشتمسال

A :نمونه استاند
D) :1 -45

شناخته شده در س

اسيد استئاريك
 (% w/w)

  ك
( 

95/0 
58/2 
69/1 
9/0 
77/1 

زاهگزانوئيك اسيد و

نتـايج حاصـل :ت
ي، حضور پكتين
ـپلكس لازم اســت

تا كمتر pHهش
كندبت پيدا مي

تيك براي جلـوگ

يع غذايي ايران، س

ماتوگرافي گازي

تركيبات ش .4ول 

اسيد اولئيك
 (% w/w)

  تيك
(%  

03/2 
78/5  
53/3  
78/1  
34/3  

ايكوز: EPAكتين، 

ع انـدازه ذرات
 در محيط اسيد
نــدازه ذرات كمــ
شدن محيط و كاه
بار الكتريكي مثب

استا دافعه الكترو

 علوم تغذيه و صنا

آناليز كروم .3كل

جد

پالميتاسيد 
 % w/w)

B 

1 2/0 
53/2 45/0 
71/1 7/0 
94/0 2/0 
74/1 45/0 

پك: Bزئينات سديم، 

  حث
ه ذرات و توزيع
ش نشان داد كه
اري و كــاهش انـ
نات با اسيدي ش

، ب)ه ايزوالكتريك
 كافي از نيروي

مجله

شك

A 

1 
1 
1 
5/0 
5/0 

A :كاز
  

بح  •
اندازه

پژوهش
پايــدا
كازئين

نقطه(
اندازه
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 ١٠

-توان گفت كه تشـكيل كمـپلكس  حاصل از اندازه ذرات، مي
پـذير اسـت   هاي كوچك با حداكثر پايداري در صورتي امكان

بـراي  . كه نسبت مناسبي از غلظت بيوپليمرها انتخاب شـوند 
ري پايدار، پكتين بايد بتواند به هاي بيوپليمتشكيل كمپلكس

طور كامل سطح كازئينات را بپوشـاند و همـان طـور كـه در     
هاي ريزتر مشاهده شد، براي توليد كمپلكس) الف-1(جدول 

، مقـدار پكتـين   %)5/1(هاي بالاي كازئينات سديم در غلظت
بيشتري نياز است زيرا احتمالاً كاهش مقـدار پكتـين، سـبب    

چنين ايجـاد پـل    كازئينات شده و همدهي كامل عدم پوشش
اي شدن و در پكتيني بين دو يا چند مولكول كازئينات، توده

هـاي كـم   در غلظـت . دهـد نتيجه افزايش اندازه ذرات رخ مي
كازئينات سديم، افزايش مقدار پكتين احتمالاً موجب جـذب  
نشدن تمامي پكتين در سطح كازئينات و آزاد مانـدن آن در  

 CFCلظت بـالاي غلظـت بحرانـي انبـوهش     غ. شود حلال مي
)Critcal flocculation concentration ( موضـــوع ســـبب

ــين دو مولكــول   افــزايش فشــار اســمزي شــده و لايــه آب ب
ها به هم پيوسته شود و در نتيجه مولكول كازئينات تخليه مي

)  Deppletion flocculation(شـدن  و انبوهش ناشي از تهـي 
دهـد  اندازه ذرات را نيز افزايش مـي دهد كه در نهايت رخ مي

)18.(  
نيـز بـر روي انـدازه     pHعلاوه بر نسبت بين بيوپليمرهـا،  

محيط بر چگالي بار سـطحي ذرات   pH. ذرات تأثيرگذار است
-تري را ايفا مياثر گذاشته و در مقادير كم پكتين نقش مهم

به شـدت   pHهاي كم پكتين، كاهش كند بطوريكه در غظت
در اين شرايط كاهش مقـادير  . دهدرا افزايش مياندازه ذرات 

جزئي در چگالي بار منفي پكتين، منجر به ايجاد بـرهمكنش  
امـا در مقـادير بـالاتر پكتـين،     . شودنامناسب با كازئينات مي

اندازه ذرات را كاهش  pHنتيجه عكس مشاهده شد و كاهش 
داد، زيرا افزايش غلظـت پكتـين، چگـالي بـار منفـي كـل را       

ش داده و از اين طريق سبب افـزايش پايـداري سيسـتم    افزاي
-اخيراً در تحقيق مشابهي، اثر پكتين كـم ). 18، 19(شود مي

اســـتر بـــر تشـــكيل و انـــدازه ذرات كمـــپلكس پكتـــين و 
بتالاكتوگلوبولين مورد بررسي قرار گرفته است و گزارش شده 

درصـد در محـيط    01/0است كه پكتـين در مقـادير بـالاي    
هــاي الكترواســتاتيك ســبب يجــاد بــرهمكنشاســيدي، بــا ا

در ايـن  . شـود پايداري و كاهش انـدازه ذرات كمـپلكس مـي   
و  pH=25/4در ) نانومتر 50-49(حداقل اندازه ذرات تحقيق، 

درصد به دست آمـد و خـارج از   / 075و  05/0غلظت پكتين 
 pHبا افزايش . اين محدوده غلظت، اندازه ذرات افزايش يافت

انـدازه ذرات بـه   ) نقطه ايزوالكتريك پروتئيننزديك ( 5/4به 
غلظت پكتين وابستگي بيشتري نشان داد كـه بـه وابسـتگي    
بيشتر پروتئين به حضـور پكتـين، بـراي جلـوگيري از لختـه      

). 13(شدن، نزديـك نقطـه خنثـي شـدن نسـبت داده شـد       
، بــر روي و همكــاران Zimetتحقيقــات انجــام شــده توســط 

 ،DHAوبولين حاوي اسيد چـرب  بتالاكتوگلـكمپلكس پكتين
نشان داد كه افزايش غلظت پكتـين تـا حـد معينـي، باعـث      

شـود و ذرات بـا كمتـرين    كاهش اندازه كمپلكس حاصل مي
درصـد   125/0و  0375/0در غلظت بين ) نانومتر 110(قطر 

 125/0شـوند و در غلظـت هـاي بـالاتر از    پكتين حاصل مـي 
هاي انجام شده بررسي). 7(يابد درصد دوباره قطر افزايش مي

لاكتوگلوبـولين طـي   بتـا  ـاستركم هاي پكتينروي برهمكنش
هـا،  تشكيل نانوكمپلكس، نشـان داد كـه اسـاس بـرهمكنش    

بيشـترين   pH=5/4پيوندهاي يوني و هيـدروژني اسـت و در   
وجـود   LMPتمايل براي تشكيل كمپلكس بـين پـروتئين و   

زيـر   pH چنين مشخص شـد كـه در محـدوده    هم ).11(دارد 
كه پـروتئين  ) =18/5PI(نقطه ايزوالكتريك بتالاكتوگلوبولين 

باشد، با افزودن مقادير اضافي پكتـين بـا   داراي بار مثبت مي
هــاي محلــول بــا دافعــه تــوان نــانوكمپلكسبــار منفــي مــي

در پژوهشـي تشـكيل   ). 11(الكتروستاتيك قوي ايجـاد كـرد   
ده آب و پـروتئين ايزولـه ش ـ  ) LMP(هـاي پكتـين   كمپلكس

در ) تركيب حساس محلول در آب(حاوي تيامين ) WPI(پنير
غذاهاي اسيدي، مورد مطالعه قرار گرفت و مشخص شـد كـه   

هـاي  هاي الكتروستاتيك براي تشـكيل كمـپلكس  برهمكنش
WPI  وLMP   شديداً به نسبت اختلاط دو بيـوپليمر وابسـته ،
طبق نتايج به دست آمده، بيشترين تعداد كمپلكس بـا  . است

ــول  ــتلاط محل ــبت   اخ ــا نس ــوپليمري ب ــاي بي ــراي  1:2ه ب
هـاي انجـام   بررسـي ). 15(ساكاريد گزارش شـد  پلي:پروتئين

كيتوزان حـاوي توكـوفرول نيـز    ـشده بر روي كمپلكس زئين
-1نشان داد كه افزودن كيتوزان به محلول زئيني به نسـبت  

نانومتر شده و  211به  800، سبب كاهش اندازه ذرات از 20
-، اندازه ذرات افزايش مي5-1و  10-1يير اين نسبت به با تغ
چنين گزارش شد كه افزايش غلظت پـروتئين   هم). 12(يابد 

-ـ ـزئـين  1-10نسـبت  (ليتـر  گرم بر ميلـي ميلي 15زئين تا 
، اندازه ذرات را كاهش داده و افزايش بيشتر غلظـت  )كيتوزان

با ). 12(گرم سبب افزايش در اندازه ذرات شد ميلي 20آن تا 
توان نتيجه  هاي انجام شده در اين زمينه ميتوجه به پژوهش

گرفت كه رعايت نسبت مناسب بين بيوپليمرها از عوامل مهم 
. باشـد سازي اندازه ذرات كمـپلكس مـي  و تأثيرگذار در بهينه

هـاي  بـر بـرهمكنش   pHهاي انجام شده بـر روي اثـر   بررسي
نوشـيدني   pHن پكتين و كازئين نشان داد كه با نزديك شـد 

، احتمـالاً تمايـل پكتـين    )5/3(پكتـين   pKaاسيدي شير به 
براي جذب شدن در سطح ذرات كازئين، به دليل كاهش بـار  

همان طور كه در ). 20(يابد الكتريكي سطحي آن، كاهش مي
ــا % 45/0شــد، غلظــت ايــن تحقيــق مشــاهده  % 1پكتــين ب
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ــكيل     ــر تش ــرهمكنش را از نظ ــرين ب ــديم بهت ــات س كازئين
در  pHداشته و با كم و زياد شدن  pH =1/4نانوكمپلكس در 

اين شرايط، ميزان تمايل پكتين و كازئينات بـه يكـديگر بـه    
بـر انـدازه ذرات    pHاثـر  . يابـد ترتيب كاهش و افـزايش مـي  

هـاي  پروتئين در پژوهشـساكاريد هاي متشكل ازپليسيستم
حققـان  نتايج پژوهش هاي ايـن م . ديگر محققان نيز ذكر شد
، اندازه ذرات 4به  7از  pHبا كاهش بيانگر اين مطلب بود كه 

 pHبتالاكتوگلوبولين تقريباً ثابت  و درـاسترمحلول پكتين كم
در ايـن تحقيـق، انـدازه    ). 21( يابدمي، افزايش شديدي 4زير

بتـالاكتوگلوبولين نيـز   ـ ـهاي پكتـين پراسـتر  ذرات كمپلكس
ماند ولي اندازه ذرات نانومتر ثابت باقي  300تقريباً در حدود 

 pHبتالاكتوگلوبولين، در محـدوده  ـ   هاي كاراگينانكمپلكس
ــا  7/4 ــاره كــاهش يافــت  7ت بطــوركلي سيســتم ). 21(يكب

تـر و  حسـاس  pHبتا لاكتوگلوبـولين بـه تغييـرات    ـكاراگينان
- ـ ـ تـر از سيسـتم پكتـين   ها بزرگpHاندازه ذرات در تمام 

، انـدازه ذرات  pH 75/4بتالاكتوگلوبولين بود به طوريكـه در  
نـانومتر   300تا  200بتالاكتوگلوبولين حدود ـسيستم پكتين

نـانومتر و   700بتالاكتوگلوبولين حـدود  ـو سيستم كاراگينان
براي سيسـتم كاراگينـان    (PDI) مقادير شاخص چند پخشي

هـاي  بررسـي ). 21(هاي حاوي پكتـين بـود   يستمبالاتر از س
صـمغ عربـي نيـز    ـ ـانجام شده بر روي نانوكمپلكس كازئينات

 pHدو بيـوپليمر و در  % 1/0بـه  % 1/0نشان داد كه در نسبت
نانومتر ثابت باقي  115، اندازه ذرات در حدود 2/4و  4/5بين 
 ).22(يابد ، افزايش مي pHماند و خارج از اين محدودهمي
انـدازه، غلظـت و ضـريب شكسـت نسـبي ذرات از       :دورتك

جمله عوامل مؤثر بر ميزان كدورت سوسپانسـيون هسـتند و   
توانـد موجـب افـزايش در كـدورت     افزايش اين پارامترها مي

امگـا  نتايج به دست آمده نشان داد كه كمپلكس حاوي . شود
داراي كـدورت بيشـتري    3امگا ، نسبت به كمپلكس بدون 3

تـوان بـه افـزايش در    ش در ميزان كـدورت را مـي  افزاي. است
مطابقت با نتايج (در آن  3امگا اندازه ذرات كمپلكس با ورود 

آزاد در محـيط   3امگـا  ، وجود قطرات )مربوط به اندازه ذرات
آبي، تغيير در ضـريب شكسـت نـور تابيـده شـده و پراكنـده       
كردن آن و وجود حلال آلي اسـتون و اتـانول در فـاز آبـي و     

  .ايش ضريب شكست آن نسبت دادافز
هـاي  از آنجـا كـه گـروه    (FT-IR): سنجي فروسـرخ طيف

هــاي مشخصــي عــاملي مختلــف، داراي جــذب در فركــانس
هـاي  هستند و تغيير در ساختار مواد سبب تغيير در فركانس

-به عنوان وسيله IR شود؛ بنابراين اسپكتروسكوپيجذبي مي
اختاري در مواد اي مناسب در تشخيص و نمايش تغييرات س

و  aهاي و مقايسه طيف) 1(با توجه به شكل . شودمعرفي مي

cشود كـه پيـك جديـدي در عـدد مـوج      ، مشاهده ميcm-1 
ايجاد شده است و با توجه به اينكه اين پيك تنهـا در   2339
مشـاهده  ) 3امگـا  و بدون  3امگا حاوي (هاي كمپلكس نمونه

را به ايجاد ) پيك جديدظهور (توان اين پديده شده است؛ مي
پكتين و  COO-هاي الكتروستاتيك بين گروههاي برهمكنش

+NH3 شود كه علاوه بر اين مشاهده مي. كازئينات نسبت داد
در  3500ـcm-1 3100هاي مربوط به عدد موج محدوده پيك

تر شده و به سمت چپ متمايل شـده  نمونه كمپلكس، باريك
ي هيـدروژني در حالـت   دهنده كاهش پيوندهااست كه نشان

و  Grenhaدر اين خصوص ). 1شكل (تشكيل كمپلكس است 
ــانوكمپلكس كيتــوزان IRهمكــاران، بــا بررســي طيــف  -ـــن

 cm-1 1530كاراگينــان، ظهــور پيــك جديــد در عــدد مــوج 
ــروه  ( ــه گ ــوط ب NH3مرب

ــك در  ) (+ ــن پي ــاهده اي ــدم مش ع
هاي مربـوط  جايي پيكچنين جابه و هم) بيوپليمرهاي خالص

هاي آميدي در حالت تشكيل كمپلكس را بـه ايجـاد   گروه به
هاي ناهمنـام كيتـوزان و   برهمكنش الكتروستاتيك بين گروه

 Liمطالعات انجام شده توسـط  ). 23(كاراگينان نسبت دادند 
و همكـاران نيـز نشـان داد كـه بـرهمكنش بـين كيتــوزان و       

-هاي نامتقارن و متقارن گروهجايي پيكآلژينات موجب جابه
 cm-1و  cm-1 1617هاي كربوكسـيلات از عـددهاي مـوجي    

جـايي  چنين جابـه  و هم cm-1 1415و  cm-1 1637به  1417
 cm-1كيتـوزان بـه    cm-1 1599پيك مربـوط بـه عـدد مـوج     

ــا بررســي  Honary). 24(شــده اســت  1559 و همكــاران، ب
، FTIRميكروذرات كيتـوزان و آلژينـات بـا اسـتفاده از روش     

هاي مربـوط بـه ارتعاشـات خمشـي     ن پيكشاهد ناپديد شد
-cmآميــد نــوع دوم كيتــوزان، در عــدد مــوجي  N-Hگــروه 

-cmدر  C-O–و ارتعاشات كششي متقارن و نامتقارن  11570

NH3هـاي الكتروسـتاتيك بـين    با ايجاد برهمكنش 11470
+ 

ــوزان و  ــد   -COOكيت ــات بودن ــق  ). 17(آلژين ــن تحقي در اي
چنين، اثر كيتوزان با وزن مولكـولي مختلـف بـر تشـكيل      هم

كمپلكس بررسي شد و نشان داد كه ايجاد پيونـد هيـدروژني   
پهنـاي پيـك   ) بـا افـزايش وزن مولكـولي كيتـوزان    (تـر  قوي

دهـد  را افـزايش مـي   3500ـcm-13100محدوده عدد موجي 
)17 .(Dudhani ،بـا بررسـي طيـف     و همكارانIR   نـانوذرات

كيتوزان حاوي كاتكين، گزارش كردند كه با برهمكنش بـين  
كاتكين و گروه آزاد آمينـي كيتـوزان، پيونـدهاي هيـدروژني     

-cmافزايش يافته و سبب افزايش پهناي پيـك عـدد مـوجي    

با توجه ). 25(شود مي cm-13100جايي آن به و جابه 13367
هـاي  كه هرگونـه تغييـر در پيـك   توان گفت به اين نتايج مي
جـايي پيـك،   جابـه (هاي كمـپلكس  نمونه IRمربوط به طيف 

تواند دليلي بر ايجاد مي) ظهور پيك جديد يا ناپديد شدن آن
  .برهمكنش بين بيوپليمرها باشد
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، 3امگـا  هاي حـاوي  نمونه IRسنجي نتايج حاصل از طيف
گزارش شـده  (خالص  3امگا هيچ يك از اعداد موج مربوط به 

در  3امگـا  تـوان گفـت كـه    را نشان نداد و مـي ) 2در جدول 
سطح كازئينات و به صـورت آزاد وجـود نـدارد بلكـه توسـط      

از سوي ديگر، با توجه به اينكـه  . كازئينات پوشيده شده است
، cm-1(3321 ،3062(هـاي  هاي مربـوط بـه عـدد مـوج    پيك

، cm-1 (3295(در كازئينـات، بـه ترتيـب بـه      1522و  2968
انـد،  انتقال يافتـه  3امگا ـدر كازئينات 1559و  2953، 3067

بـرهمكنش   3امگـا  توان نتيجه گرفت كه بين كازئينات و مي
اتفاق افتاده است و ساختار جديدي شكل گرفتـه اسـت و بـا    

هاي آبگريز در سـاختار كازئينـات، ايـن    توجه به وجود بخش
. باشـند هاي آبگريز ميكنشها احتمالاً از نوع برهمبرهمكنش

، احتمالاً بـه  aنمودار  cm-13321انحراف شديد در عدد موج 
بـه طـور   . باشـد مـي  3امگـا  دليل وجود تركيبات بلند زنجير 

متصـل بـه بانـدهاي     C-H-كلي، موقعيت ارتعاشات كششـي  
-cm-13100در محـدوده عـدد مـوج     -C=C-دوگانه سـيس  

انـد دوگانـه در زنجيـر    بسته به بلندي زنجير و تعداد ب 3000
شود و هر چه تعداد باندهاي دوگانـه  اسيد چرب، منحرف مي

، ميزان ايـن انحـراف   ) C < 14(يا بلندي زنجير بيشتر باشد 
  ).26(شديدتر است 

، تركيب كمپلكس بين بيوپليمرها بـه همـراه   )d-1(شكل 
ها، جايي پيكجابه aدهد و همانند نمودار را نشان مي 3امگا 

و كازئينـات را بـه    3امگـا  هاي آبگريـز بـين   رهمكنشايجاد ب
علاوه بر اين، گروه عاملي انيدريد در نمودار، . رسانداثبات مي

مشاهده شد كه احتمـالاً بـه دليـل     cm-1 1783در عدد موج 
و گـروه   3امگـا  هـاي اسـيدي   ايجاد بـرهمكنش بـين گـروه   
  .باشدكربوكسيليك اسيد پكتين مي
پيوندهاي دوگانـه  ( cm-11653كاهش جذب در عدد موج 

-گـروه ( cm-13100-3300و ) e - 1(شـكل  ) -C=C-سيس 
دهنـده كـاهش   نشـان  )-C=C-متصل بـه   C-H-هاي عاملي 

و بـه عبـارت ديگـر     3امگـا  تعداد باندهاي دوگانه در تركيب 
باشد و بـا توجـه بـه نتـايج حاصـل از      اشباع شدن باندها مي

در اثر عمـل   3امگا توان نتيجه گرفت كه مي IRسنجي طيف
اين امر احتمـالاً بـه دليـل    . پاستوريزاسيون اكسيد شده است

دناتوره شدن پـروتئين در اثـر فراينـد حرارتـي و در نتيجـه      
امگا افزايش تخلخل و پرزهاي كپسول حاصله، نشت تركيبات 

بـا  . باشـد به بيرون كپسول و در نتيجه اكسيد شدن آن مي 3
شود كه ميزان جذب اهده ميمش eو  a ،dهاي توجه به طيف

IR  در عدد موجcm-11743 در نمودار ،a     كـم، و بـا افـزودن
و  d هاينمودار(پكتين به تركيب اين مقدار زيادتر شده است 

e  .(هاي متيل با گروه با افزودن پكتين، احتمالاً گروه-COO 
 3امگـا  توان گفـت كـه    تشكيل پيوند استري داده است و مي

ر راكازئينات با پكتين نيز پيونـد متيـل اسـتري برق ـ   علاوه بر 
  .كرده است

، حـذف  DSCنتـايج   ):DSC(گرماسنجي اسكني افتراقي 
هاي مربوط به پكتين و كازئينات خالص و تشكيل پيك پيك

-را در اثر اختلاط محلـول ) C˚7/248(جديد در دماي بالاتر 
، نشان pH=1/4پكتين در % 45/0كازئينات سديم و % 1هاي 
چنـين عـدم    جـايي پيـك ذوب و هـم   جابـه ). d-2شكل (داد 

حضور دو پيك مربوط به تركيبات اوليه كازئينـات و پكتـين   
دهنده ايجاد پيوند و تشكيل مـاده جديـدي اسـت كـه     نشان

اين نتيجـه  . خواص آن با تركيبات سازنده اوليه متفاوت است
مبني بر ايجاد برهمكنش جاذبه  IRسنجي با مشاهدات طيف

NH3-پكتــين و  -COO-تروســتاتيك بــين  الك
كازئينــات  +

هاي مـنظم  افزايش نقطه ذوب، تشكيل ساختار. مطابقت دارد
تــر را در اثــر ايجــاد بــرهمكنش الكتروســتاتيك و  و متــراكم

شـكل  (كازئينات را نشـان داد  ـتشكيل كمپلكس بين پكتين
2 .(Honary   و همكـــاران، بـــا بررســـي خـــواص حرارتـــي

جـايي پيـك ذوب را بـه    آلژينـات، جابـه  ـميكروذرات كيتوزان
ايجاد پيوندهاي الكتروستاتيك بين گروه كربوكسيل آلژينات 
و آمين كيتوزان و تشـكيل كمـپلكس بـين ايـن دو تركيـب      

و همكاران نيز طي تحقيـق بـر    Zaleska ). 17(نسبت دادند 
پـروتئين  ـ ـس نشاسـته سـيب زمينـي   خواص حرارتي كمپلك
جايي پيك اندوترميك نمونه كمـپلكس،  ايزوله آب پنير، جابه

هـاي  نسبت به مواد خام اوليه و قرار گرفتن آن در بين پيـك 
اندوترميك نشاسته و پروتئين را به دليل برقراري كمپلكس و 

با توجه به اينكـه  ). 27(تشكيل ساختار جديد گزارش كردند 
تنهـا يـك پيـك ذوب     3امگـا  ـپكتينـازئيناتدر كمپلكس ك

-در آن ديـده نمـي   3امگا وجود دارد و پيك مربوط به ذوب 
به صورت آزاد وجـود نـدارد و    3امگا توان گفت كه شود؛ مي

هـاي الكتروسـتاتيك و يـا آبگريـز بـا      احتمالاً وارد برهمكنش
تركيبات بيوپليمري شده و خواص حرارتـي آن تغييـر كـرده    

در ايـن   IRسـنجي  ن نتايج نيز بـا مشـاهدات طيـف   اي. است
هاي كمپلكس افزايش دماي ذوب نمونه. تحقيق مطابقت دارد

تـر  توان به تشكيل نـواحي بلـوري كامـل   را مي 3امگا حاوي 
بـا  ). 2شـكل  (نسـبت داد   3امگـا  هاي بدون نسبت به نمونه
-بالاترين نقطه ذوب، براي نمونه كازئينات) 2(توجه به شكل 

مشاهده شد و پيـك انـدوترميك دوم   ) بدون پكتين( 3مگا اـ
-در اين تركيب، احتمالاً به تخريب شـدن تركيـب كازئينـات   

كاهش دماي انتقـال  . شوددر دماهاي بالا مربوط مي 3امگا ـ
) و بـدون آن  3امگا حاوي (هاي كمپلكس اي در نمونهشيشه

ت احتمالاً به دليل كاهش وزن مولكولي نمونه كمپلكس نسـب 
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به مواد اوليـه و يـا اثـر نـرم كننـدگي اسـيدهاي چـرب بـر         
  . باشدكمپلكس بيوپليمري مي
نتايج حاصل از كروماتوگرافي گـازي   :كارايي كپسولاسيون
و % 12هاي توليد شده كـارايي بـالاي   براي كليه فرمولاسيون

هـاي  به دليـل داشـتن بخـش   (مناسب بودن كازئينات سديم 
. را نشـان داد  3امگـا  براي انكپسولاسيون ) آبگريز در ساختار

آيـد، افـزايش غلظـت    برمي) 4(همان طور كه از نتايج جدول 
افـزايش  . كازئينات سديم، كارايي كپسولاسيون را افزايش داد

هـاي  به دليل افزايش بخش 2موجود در نمونه  3امگا درصد 
كازئينـات سـديم و   آبگريز كازئينات سديم، با افزايش غلظت 

اي شدن اسـيدي  چنين پايداري اين تركيب در برابر توده هم
% 1باشد، زيرا همان طور كه گفته شد، كمـپلكس حـاوي   مي

بيشترين پايداري را در برابر % 45/0كازئينات سديم و پكتين 
با توجه به درصد . اي شدن و افزايش اندازه ذرات داشتندتوده

 pHتوان نتيجه گرفت كه ، مي2ه بالاي كپسولاسيون در نمون
نداشـته   3امگـا  نه تنها اثر منفـي در تخريـب   ) 1/4(اسيدي 

ــر    ــه الكتروســتاتيكي آن در اث ــا كــاهش دافع اســت بلكــه، ب
، كــارايي 3امگــا يونيزاســيون و افــزايش خاصــيت آبگريــزي 

و همكاران، بـا   Zimet). 7(كپسولاسيون را افزايش داده است 
 ـ ـن كمـپلكس بتـالاكتوگلوبولين  بررسي كارايي كپسولاسـيو 

افـزوده   DHAمقدار % 64، اين ميزان را DHAپكتين حاوي 
ها گزارش كردند و بتالاكتوگلوبولين را بـه   شده در نانوكپسول
هاي آبگريـز در سـاختار خـود بـه عنـوان      دليل داشتن بخش

پروتئيني مناسب براي انتقال تركيبات آبگريز معرفي كردنـد  

و همكـاران نيـز مناسـب بـودن      Ronر در پژوهشي ديگ). 7(
تركيب ( D2بتالاكتوگلوبولين را براي به دام انداختن ويتامين 

تأييد كردند و نشان دادند كـه تمايـل ايـن ويتـامين     ) آبگريز
-ـ ـهـاي آبگريـز بتـالاكتوگلوبولين   براي قرار گرفتن در بخش

و همكاران، طـي   Luo). 13(باشد مي mg/ml 26/77پكتين، 
كيتـوزان  ـ ـان دادند كه با افـزايش غلظـت زئـين   پژوهشي نش

% 5/86به % 5/76حاوي آلفاتوكوفرول، درصد كپسولاسيون از 
يابد كه با نتايج بـه دسـت آمـده از ايـن تحقيـق      افزايش مي

و همكاران، نانوذرات كيتـوزان ـ    Harris). 12(مطابقت دارد 
تري پلي فسفات پنتا سديم را به عنوان تركيبي مناسب براي 

% 88كپسولاسيون تركيبات فنلـي بـا كـارايي كپسولاسـيون     
  ). 28(معرفي كردند 

و غلظــت بيوپليمرهــاي مــورد  pHمقــادير  :نتيجــه گيــري
هـاي كمـپلكس، اثـرات قطعـي در      استفاده در توليـد حامـل  

ها داراست به همـين دليـل   هاي كاربردي اين سيستمويژگي
هـاي مختلـف بايـد    ها براي نوشـيدني در طراحي اين سيستم

در ايـن تحقيـق   . مقادير بهينه اين دو عامل را در نظر گرفت
كوچكترين ذرات توليد شد و بطوركلي با افزايش  PH 1/4در 

غلظت كازئينات مقدار پكتين مـورد نيـاز نيـز بـراي كـاهش      
حضور پكتين نه تنها با افـزايش  . يابد اندازه ذرات افزايش مي

رات كـازئيني موجـب افـزايش    دافعه الكترواستاتيك اطراف ذ
گردد بلكه بـا جلـوگيري از    پايداري و كاهش اندازه ذرات مي

نيـز   3توده شدن موجب افزايش كارايي انكپسولاسيون امگـا  
  .شود مي

  
  

  
•   References
1. Considine T, Patel HA, Singh H, Creamer LK. 

Influence of binding conjugated linoleic acid and 
myristic acid on the heat- and high-pressure-
induced unfolding and aggregation of [beta]-
lactoglobulin B. Food Chem 2007;102:1270-80. 

2. Lavie CJ, Milani RV, Mehra MR, Ventura HO. 
Omega-3 Polyunsaturated fatty acids and 
cardiovascular diseases. J Am Coll Cardiol 
2009;54:585-94. 

3. Freemantle E, Vandal M, Tremblay-Mercier J, 
Tremblay S, Blachère JC, Bégin ME, et al. Omega-
3 fatty acids, energy substrates, and brain function 
during aging. Prostag Leukotr ESS 2006;75:213-20. 

4. Lopez-Huertas E. Health effects of oleic acid and 
long chain omega-3 fatty acids (EPA and DHA) 
enriched milks, A review of intervention studies. 
Pharmacol Res 2010;61:200-207. 

5. Liu Z, Jiao Y, Wang Y, Zhou C, Zhang Z. 
Polysaccharides-based nanoparticles as drug 
delivery systems. Adv Drug Deliver Rev 
2008;60:1650-62. 

6. Ye, A, Flanagan J, Singh H. Formation of stable 
nanoparticles via electrostatic complexation 
between sodium caseinate and gum. Arabic 
Biopolymers 2006;82:121-33. 

7. Zimet P, Livney YD. Beta-lactoglobulin and its 
nanocomplexes with pectin as vehicles for omega 3 
polyunsaturated fatty acids. Food Hydrocoll 
2009;23:1120–26. 

8. Nussinovitch A. Hydrocolloid application gum 
thecnology in the food and other industries. Blackie 
academic and professional. London; 1997. p. 247-
264. 

9. Philips GO, Williams PA. HandBook of 
hydrocolloids. CRC press. Florida; 2000. p. 443. 

10. Chen L, Remondetto GE, Subirade M. Food 
protein-based materials as nutraceutical delivery 
systems. Trends Food Sci Tech 2006;17:272-83. 

11. Girard M, Turgeon SL, Gauthier SF. 
Thermodynamic parameters of beta-lactoglobulin – 



 و همكاران بحرانيساجده .../  3نانوانكپسولاسيون اسيدهاي چرب امگا                                                                      14 
 

١٤

pectin complexes assessed by isothermal titration 
calorimetry. J Agr Food Chem 2003;51:4450–55. 

12. Luo Y, Zhang B, Whent MYUL, Wang Q. 
Preparation and characterization of zein/chitosan 
complex for encapsulation of tocopherol, and its in 
vitro controlled release study. Colloid Surface B 
2011;85:145–52. 

13. Ron N, Zimet P, Livney YD. Beta-lactoglobulin-
polysaccharide complexes as nanovehichles for 
hydrophobic nutraceuticals in non-fat foods and 
clear beverages. Int Dairy J 2010;20:686-93. 

14. Ye A. Complexation between milk proteins and 
polysaccharides via electrostatic interaction: 
principles and applications – a review. Int J Food 
Sci Tech 2008;43:406–15. 

15. Bedie GK, Turgeon SL, Makhlouf K. Formation of 
native whey protein isolate–low methoxyl pectin 
complexes as a matrix for hydro-soluble food 
ingredient entrapment in acidic foods. Food 
Hydrocoll 2008;22:836–44. 

16. Semo E, Kesselman E, Danino D, Livney YD. 
Casein micelle as a natural nano-capsular vehicle 
for nutraceuticals. Food Hydrocoll 2007;21:936–42. 

17. Honary S, Maleki M, Karimi M. The effect of 
chitosan molecular weight on the properties of 
alginate/chitosan microparticles containing 
prednisolone. Trop J Pharma Res 2009;8:53-61. 

18. Maroziene A, de Kruif CG. Interaction of pectin 
and casein micelles. Food Hydrocoll 2000;14:391–
94. 

19. Pereyra RS, Schmidt KA, Wicker L. Interaction and 
stabilization of acidified casein dispersions with low 
and high methoxyl pectins. J Agr Food Chem 
1997;45:3448–51. 

20.  Kouame FA, Bohoua  G, Assemand EF, Tano K,  
Kouame PL. Effect of low methoxylpectin in 
acidified milk gels 2010; 8(2); 46-51. 

21. Tuinier R, Rolin C, de Kruif CG. Electrosorption of 
pectin onto casein micelles. Biomacromolecules 
2002 3:632– 638. 

22. Jones W, Decker EA, McClements DJ. Thermal 
analysis of beta-lactoglobulin complexes with 
pectins or carrageenan for production of stable 
biopolymer particles. Food Hydrocoll 2010;24:239–
48. 

23. Grenha A, Gomes ME, Rodrigues M, Santo VE, 
Mano JF, Neves NM, Reis RL. Development of 
new chitosan/carrageenan nanoparticles for drug 
delivery applications J Biomed Mater Res 2010; 
92(4):1265-72. 

24. Grenha A, Gomes ME, Rodrigues M, Santo VE, 
Mano JF, Neves NM, et al. Development of new 
chitosan/carageenan nanoparticles for drug delivery 
applications. J Mater Res A 2009;92:1265-72. 

25. Li P, Dai YN, Zhang JP, Wang AQ. Chitosan- 
Alginate nanoparticles as a novel drug delivery 
system for nifedipine. Int J Biomed Sci 2008;4:221-
28.  

26. Dudhani AR, Kosaraju SL. Bioadhesive chitosan 
nanoparticles: Preparation and characterization. 
Carbohyd Polym 2010;81:243-51. 

27. Yoshida S, Yoshida H. Nondestructive analyses of 
unsaturated fatty acid species in dietary oils by 
attenuated total reflectance with Fourier transform 
IR spectroscopy. Biopolymers 2003;70:604-13. 

28. Zaleska H, Ring S, Tomasik P. Electrosynthesis of 
potato starch-whey protein isolate complexes. 
Carbohyd Polym 2001;45:89-94. 

29. Harris R, Lecumberri E, Mateos-Aparicio I, 
Mengíbar M, Heras A. Chitosan nanoparticles and 
microspheres for the encapsulation of natural 
antioxidants extracted from Ilex paraguariensis. 
Carbohyd Polym 2011;84:803–806. 

 

 



Iranian Journal of Nutrition Sciences & Food Technology 
Vol. 8, No. 3, Autumn 2013 

 

15

٢

Nanoencapsulation of omega-3 fatty acids using caseinate-pectin based complexes: 
FTIR, DSC, particle size, and encapsulation efficiency 

Bahrani S1, Ghanbarzadeh B 2, Hamishekar H3*, Sowti khiyabani M4  
 

1- M.Sc Student in Food Science and Technology, Faculty of Agriculture, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

2- Associated Prof, Dept. of  Food Science and Technology, Faculty of Agriculture, University of Tabriz, Tabriz, Iran 
3- *Corresponding author:Assistant Prof, Dept. of Pharmaceutical Sciences, Pharmaceutical Technology Laboratory, Tabriz 

University of Medical Sciences, Tabriz, Iran, E-mail: hamishehkar.hamed@gmail.com 

4- Assistant Prof, Dept. of Food Science and Technology, Faculty of Agriculture, University of Tabriz, Tabriz, Iran 

 
Received 17 Apr, 2013                                                                                           Accepted 16 Jul, 2013 

 

Background and Objectives: A protein-polysaccharide complex can be used to produce  nanocapsules 
containing nutrients and active compounds. This study determined optimum conditions for producing 
caseinate-pectin based nanocomplexes containing omega-3 fatty acids with minimal particle size and size 
distribution and evaluated the stability and encapsulation efficiency of this system. 

Materials and Methods: Caseinate-pectin nanocapsules were formed by the addition of electrolyte salts 
into the caseinate solution (0.5%, 1%, 1.5%) containing omega-3 and pectin solution (0.2%, 0.45%, 0.7%) 
into the system. The pH was then adjusted to below the isoelecteric point of the protein. Determination of 
the size and size distribution was done using the laser light scattering method. Infrared spectroscopy 
(FTIR) and differential scanning calorimetry (DSC) were used to detect complex formations and the types 
of interaction between the biopolymers and omega-3 and the thermal behavior of the complexes. Gas 
chromatography (GC) was used to determine the encapsulation of omega-3. A three-level four-factorial 
Box-Behnken experimental design was employed using Minitab 15 software to analyze particle size. 

Results: The complex containing 1% sodium caseinate and 0.45% pectin at pH = 4.1 had a the smallest 
particle size (86 nm) and turbidity; with omega-3 capsulation, the particle size increased to 118 nm. FTIR 
results showed complex formation and interaction (electrostatic and hydrophobic) between the 
biopolymers and omega-3 and DSC results showed formation of new structures. Gas chromatography 
results showed an encapsulation efficiency of 12%-76% for the different formulations. 

Conclusions: The results showed that pH, pectin, and caseinate biopolymer concentrations played 
important roles on the particle size of the complex, stability, and encapsulation efficiency. This system can 
be used to encapsulate omega-3 in beverages having relatively acidic pH values. 

Keywords: Caseinate-pectin nanocomplex, Omega-3, DSC, FTIR, Encapsulation efficiency 
 


