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  چکیده
هاي مـواد غـذایی، تکنیـک    اي براي افزودن مستقیم به فرمولاسیونتکنولوژیکی استفاده از ترکیبات داراي ارزش تغذیههاي با توجه به محدودیت

یافته است. در این پژوهش روغن پوست پرتقال حاوي هاي اخیر گسترش ها و بهبود استفاده از این ترکیبات در سالریزپوشانی براي رفع این محدودیت
درصـد   70اعمال همزمان تنش مکانیکی (فراصوت) و حرارت در درون نانوذرات آمیلوز موجود در نشاسته ذرت حاوي آمیلوز بالا ( درصد لیمونن با 92

و  28-82ترتیـب  نانومتر و کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري بـه  8-42آمیلوز) نانوریزپوشانی گردید. با عمال تیمار فراصوت نانوذرات با اندازه حدود 
دهنده کارایی بالاي این روش در تهیه نانوذرات آمیلوز بدون نیاز به مواد شیمیایی است. مقـادیر پتانسـیل زتـاي    درصد تهیه شد که نشان 41/1-38/0

شی قرار داشت که بیانگر تفاوت چشمگیر در میزان پایداري آنهاست. تصاویر میکروسکوپ الکترونی روب -40تا  -40/11تیمارهاي مختلف در محدوده 
دهد. با توجه به مزایاي متعدد هاي بزرگ نشاسته به ذرات کروي با ابعاد نانومتري را نشان مینیز توانایی انرژي کاویتاسیونی فراصوت براي تبدیل گرانول

این ذرات و همچنین سهولت  اي و از طرفی حذف مواد شیمیایی در مرحله تولیددسترسی، مزایاي تکنولوژیکی و تغذیهتولید نانوذرات از نظر میزان زیست
قبول براي نانوزیرپوشانی ترکیبـات  توان این روش را راهکاري سودمند و قابلآمده میدستو مزیت اقتصادي روش فراصوت، با در نظر گرفتن نتایج به

  هاي نشاسته ارزیابی نمود.تغذیه اي و زیست فعال توسط نانوذرات حاصل از گرانول
  

 نانوریزپوشانی، لیمونن، آمیلوز، فراصوت، نانوذرات کلیدي: هايواژه
 

   1  مقدمه
 ترکیبات افزودن اخیر تولید محصولات فراسودمند با سال چند در
 اي رشد چشمگیري داشته است. اینفعال و داراي خواص تغذیهزیست

 حساس گوارش دستگاه یا و محیطی شرایط به نسبت ترکیبات معمولا
 هـا دسترسـی آن زیسـت  میـزان  مخـرب،  هايواکنش علت به و بوده

ریزپوشـانی فراینـدي    .)Barrow et al., 2009(گـردد  محـدود مـی  
 هـاي این واکـنش  کاهش هدف غذایی با صنایع در متداول است که

کار به فعالزیست  رساندن هدفمند و موثر ترکیبات همچنین و مخرب
  .)Madene et al., 2006( شودمی گرفته
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 در ايفعـال و داراي ارزش تغذیـه  تزیس ـ اندازي ترکیباتبه دام
شـود. از  نامیده می نانوریزپوشانی نانومتري، مقیاس در حامل ترکیبات
 حلالیت توان به افزایشمی نانومتر حد در اندازه کپسول کاهش مزایاي

 کـم  ترکیبـات  مـورد  در خصوص(به ذرات نشینیسرعت ته کاهش و
 ,.Jafari et al(آب)، شفافیت بیشتر سوسپانسیون حاصل  در محلول
 ش) و رهـای Ye et al., 2006دسترسـی ( ، افـزایش زیسـت  )2006
 ) اشاره کرد. Ezhilarasi et al., 2013ترکیبات ( شدهکنترل

ترین ترکیب سازنده روغن پوست پرتقال، عنوان مهملیمونن بهدي
درصد ترکیبات فرار موجـود در روغـن    80-95بسته به نوع میوه بین 

ایـن  . )Elegbede et al., 1986(دهـد  پوست پرتقال را تشکیل مـی 
خصوصـیات  ، عنـوان جـزء اصـلی ترکیبـات معطـره مرکبـات      به ماده

 ,Rabi and Bishayeeی (سـرطان ضدطعـم)،   و تکنولوژیکی (عطـر 
2009, Raphael and Kuttan, 2003 ایـن  . بادارد میکروبیضد) و 

پذیر بالا، گریز، واکنشهاي تکنولوژیکی (ساختار آبمحدودیت ،وجود
حساسیت به اکسایش و فراریت) اغلب مانع اسـتفاده مناسـب از ایـن    

 Anandaraman( اي بـوده اسـت  عنوان یک مکمل تغذیهترکیب به
and Reineccius, 1986(.  
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معمولا در صنعت غذا از ترکیباتی که منشأ کربوهیدراتی، لیپیدي 
عنوان پوشش یا حامل در ریزپوشـانی اسـتفاده   و یا پروتئینی دارند به

. عوامـل  )Chen et al., 2006, Mozafari et al., 2008(شـود  می
در  فعـال  هـاي گـروه  زان، داشتنآسان و ار متعددي ازجمله دسترسی

 سـازگاري  بیولوژیکی، تجزیه دوست،آب و گریزآب ترکیبات با تعامل
هـا را نسـبت بـه    نسبتاً بـالا، کربوهیـدرات   حرارتی مقاومت و زیستی
 ,.Fathi et al(پروتئینـی برتـري داده اسـت     و لیپیـدي  هـاي حامل

ساکاریدي موجـود در طبیعـت   ترین ترکیبات پلی. یکی از مهم)2014
باشـد،  عنـوان حامـل را دارا مـی   که مزایاي متعددي جهت استفاده به

). Marques et al., 2002, Araújo et al., 2004نشاسـته اسـت (  
هاي نشاسته از تعداد بسـیار زیـادي   که گرانول ندامطالعات نشان داده

 ,.Gallant et al( انـد شـده متبلور در مقیاس نانو تشـکیل نیمه ذرات
هیدرولیز ملایم اسیدي یا آنزیمی  با فرایندهاي فیزیکی و که )1997

 ,.Kim et al(این نانوذرات قابل استخراج و تهیه از نشاسته هسـتند  
2008, Liu et al., 2009( از ســوي دیگــر توانــایی نشاســته در .

هـاي غیرقطبـی   خصوص مولکولهبو دارو  -ریزپوشانی ترکیبات غذا
 ,Kreuter, 2007, Simi and Abraham( شده استخوبی شناختهبه

و مشتقات آن . بر همین اساس در مطالعات زیادي از نشاسته )2007
 ,.Santander-Ortega et al) عنوان نانوحامل استفاده شده اسـت به

2010, Jain et al., 2008, Yu et al., 2007, Xiao et al., 
2006, Hasanvand et al., 2015).     نشاسـته ترکیبـی از دو پلیمـر

. )Blanshard and Galliard, 1987(باشـد  آمیلوز و آمیلوپکتین می
هاي خطی، آرایش فضایی آمیلوز در حضور لیگاندهایی مانند ید و الکل

گرد موسـوم بـه   چپ شود که حاصل آن یک مارپیچدچار تغییراتی می
تواند لیگانـدها را در  ) که می 2008et alCohen ,.است ( 1آمیلوزوي

هاي حاصل از اتصـالات گلـوکز بـه دام انـدازد     درون یا بین خمیدگی
)Lalush et al., 2005, Conde-Petit et al., 2006(.Helbert  و 

Chanzy )1994 دلیل تشکیل این ترکیبات را انرژي پایین لیگاندها (
) نیروي 2001و همکاران ( Heinemannدر حفره آمیلوز ذکر کردند و 

مایل آمیلوز براي به حـداقل رسـاندن   محرکه تشکیل این ساختار را ت
 اند. هاي آن با آب دانستهواکنش

هاي تولید این ساختار آمیلوز با ترکیبات زیسـت  ترین روشعمده
مکـانیکی   -توان به سه روش آنزیمی، کلاسیک و حرارتیفعال را می
. )Obiro et al., 2012, Bhosale and Ziegler, 2010(تقسیم کرد 

زمان از حرارت و تنش حرارتی شامل استفاده هم -هاي مکانیکیروش
هـا  باشـد. ایـن روش  آمیلـوز مـی  مکانیکی براي تولید ساختارهاي وي

هاي نشاسـته را تشـدید   شدن و تخریب گرانولخمیري شدن/ژلاتینه
شـود  آمیلـوز مـی  گیـري وي تسهیل شـکل  کنند که این امر باعثمی

)Sinha Ray et al., 2012 .(بـه  ايگسـترده  طوربه فراصوت روش 

                                                        
1 V-Amylose 

 افـزایش  و فراینـد  زمـان  کاهش در مصرف انرژي، جوییصرفه دلیل
 ,.Mason et al(گرفته است  قرار استفاده مورد وري ریزپوشانیبهره

 و توسـعه  تشـکیل،  شـامل  فراصـوت  در کاویتاسـیون  . پدیده)1996
 تولید باعث که است محلول در هاي موجودبابمتلاشی شدن میکروح

 بانـدهاي  نـابودي  و محلـول  در بالا فشار و دما انرژي، بالاي مقادیر
. نتـایج  )Kawasaki et al., 2007(شـود  می پلیمرها در مولکولیبین
هـاي مختلـف نشاسـته،    العات تأثیر تیمار فراصوت بر روي ویژگیمط

 Hasanvandحاکی از بهبود حلالیت، قدرت جذب آب و میزان تورم (
et al., 2015) کاهش شاخص قوام و آنتالپی ژلاتیناسیون ،(Liu et 

al., 2009 و کــاهش وزن مولکــولی ناشــی از شکســتگی ســاختار (
) بوده است. تخریب Jambrak et al., 2010ماکرومولکولی نشاسته (

هاي نشاسته با اعمال تیمار فراصوت نیز در مطالعـات  فیزیکی گرانول
 ,.Zhu et al., 2012)  Degrois et alمختلفـی تأییـد شـده اسـت    

1974,.(  
Gökmen ) 2از نشاسـته ذرت بـا آمیلـوز بـالا    ) 2011و همکاران 

)HACS (اسـتفاده   3ابراي ایجاد نانوذرات حاوي اسیدهاي چرب امگ
. این امولسیون حاوي نانوذرات در فرمولاسیون نان براي بررسی کردند
حـاکی از امکـان    ایـن مطالعـه   . نتـایج کار رفتبههاي کیفی ویژگی

در سـاختار   نانوریزپوشـانی شـده   3توجهی از امگـا افزودن مقدار قابل
و  Lesmes هاي حسـی آن بـود.  به نان بدون تأثیر بر ویژگی آمیلوز،
منظور استفاده از بیوپلیمر نشاسته بـراي رسـانش   ) به2009ران (همکا

              هــاي متفــاوت هــاي حــاوي نســبت  شــده، از نشاســته کنتــرل
آمیلوپکتین براي ریزپوشانی استریک اسید استفاده کردند. بـا   -آمیلوز

 3تـا   04/0آمیلـوز بـا ابعـاد    استفاده از روش هموژنیزاسیون ذرات وي
ل گردید که رهایش استریک اسـید درون آنهـا فقـط    میکرومتر تشکی

و همکـاران   Hasanvandتحت تاثیر آنـزیم آمـیلاز امکانپـذیر بـود.     
بالا با استفاده از روش  در نشاسته ذرت آمیلوزرا  3Dویتامین ) 2015(

ایـن محققـین بیشـترین    فراصوت و با کارایی بالا ریزپوشانی کردند. 
کپسوله شـده را در روده کوچـک عنـوان     3Dمیزان رهایش ویتامین 

سازي شیر بدون تاثیر منفی کردند و استفاده از این نانوذرات براي غنی
ازجمله دیگر مطالعاتی که  هاي حسی آن را نیز اثبات نمودند.بر ویژگی
و معطره فعال هاي نشاسته براي ریزپوشانی ترکیبات زیستاز گرانول

) و 2005و همکـاران (  Le Bail ن بـه توااند میمختلف استفاده کرده
Jouquand ) و 2006و همکاران (Heinemann  ) 2003و همکاران (
  اشاره کرد.

شده ترکیبـات  با توجه به نقش ارزشمند رساندن هدفمند و کنترل
اي و سلامتی و از طرفی اهمیـت اسـتفاده از   فعال از نظر تغذیهزیست

نشاسته و بـا در نظـر گـرفتن    مواد حامل سازگار با مواد غذایی مانند 
اي که بین آنزیم آمیلاز و آمیلوز جهت رهایش نقش مکمل اثبات شده

                                                        
2 High amylose corn starch 
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ــان Marcuse, 1984اي وجــود دارد (دهــانی و روده ــه امک )، مطالع
بدین منظور هـدف از  رسد. نظر میاستفاده از این پتانسیل ضروري به

لیمـونن   یلـوز در نانوریزپوشـانی  این پژوهش بررسی میزان کارایی آم
فعال تعیین گردید. همچنین توانایی سامانه عنوان یک ترکیب زیستبه

عنوان روشی کم هزینه و بدون نیاز به مواد شیمیایی کـه  فراصوت به
قادر به تولید نانوذرات آمیلوز است، مورد ارزیابی قرارگرفته و کیفیـت  

  نانوذرات تولیدي بررسی شده است. 
 

  هامواد و روش
  لیمونن در روغن پوست پرتقال استفاده شدهتعیین درصد 

با توجه به ایـن کـه در ایـن پـژوهش از روغـن پوسـت پرتقـال        
 شد، ابتدا باید میـزان مـاده  استفاده  ایران) -(کنسانتره مرکبات رامسر

شــد کــه بــدین منظــور از دســتگاه مــوثره آن (لیمــونن) تعیــین مــی
) FID-GC( 1ايکروماتوگرافی گازي با آشکارساز یونیزاسـیون شـعله  

، آلمان) اسـتفاده شـد و بـر اسـاس     BIEFENشرکت  A3420(مدل 
) و همچنین، نمونه سـیگما آلـدریچنتایج آنالیز نمونه لیمونن خالص (

درصـد نمونـه   92بـیش از   1کاررفته در این پژوهش، مطابق شکل به
. با توجـه بـه حساسـیت    2شده استلیمونن تشکیلاستفاده شده از دي

کسیداسیون و همچنین نور، روغن پوست پرتقال در درون لیمونن به ا
  گردید.ظرف تیره و دربسته و در جاي تاریک نگهداري

  
  تهیه نانوذرات آمیلوز حاوي لیمونن

مـولار   1/0جهت تهیه نانوذرات آمیلوز حـاوي لیمـونن، محلـول    
آلمان) در آب دیونیزه تهیه شده و سـپس   ،هیدروکسید پتاسیم (مرك
 ,St. Louis, MO) سیگما آلدریچ) (HACSنشاسته ذرت آمیلوز بالا (

USA)  درصد به آن اضافه  4و  2هاي در نسبت 3)درصد آمیلوز 70با
درجـه   80دقیقه در دمـاي   30زدن مداوم به مدت گردید و ضمن هم

درصد نسبت به  10و  5سلسیوس قرار گرفت. سپس لیمونن به میزان 
استفاده شده به سوسپانسیون حاصل افزوده گردیـد و   HACSمیزان 

دقیقه همزدن ادامه یافت. سوسپانسیون اولیـه حاصـل بـا     1به مدت 
 100آلمان) با توان هشلر،  -UP100استفاده از سامانه فراصوت (مدل 

دقیقه مـورد   18یا  9هاي زمانکیلوهرتز در مدت 30وات و فرکانس 
ینـد قرارگرفتــه و نـانوذرات آمیلــوز حـاوي لیمــونن تهیـه گردیــد     فرا

                                                        
1 Gas Chromatography-Flame Ionization Detector 

عنوان ماده هسـته بـراي   ه دلیل درصد غالب لیمونن در ترکیب استفاده شده بهب 2
عنـوان مـاده هسـته    نانوریزپوشانی در این پژوهش، در ادامه به اختصار از لیمونن به

  شود.استفاده می
ه دلیل درصد بالاي آمیلوز در ترکیب مورد اسـتفاده و اهمیـت ایـن ترکیـب در     ب 3

عنـوان مـاده دیـواره    فرایند نانوریزپوشانی، در ادامه به اختصار از عبارت آمیلـوز بـه  
  شود.استفاده می

(Lesmes et al, 2009) هـاي مربـوط بـه درصـد آمیلـوز و      . نسبت
لیمونن و همچنین زمان اعمال تنش فراصوت پس از مراحـل متعـدد   

یابی به ذراتی در سایز نانو و حداکثر راندمان و خطا براي دست آزمون
 8شده شامل  هاي تعریفساس، فرمولاسیونانتخاب گردیدند. بر این ا

هـاي  باشـد. سوسپانسـیون  می 1تیمار مختلف بود که به شرح جدول 
کـن انجمـادي (دنـا    آمده در این مرحله با اسـتفاده از خشـک  دستبه

هاي پودري جهت آنالیزهاي بعدي تبدیل شده ایران) به نمونه ،وکیوم
  دندو در ظروف غیرقابل نفوذ در یخچال نگهداري ش

  
  هاي حاوي نانوذرات آمیلوزگرانروي سوسپانسیون
هاي مختلـف از نـانوذرات حـاوي لیمـونن     گرانروي فرمولاسیون

-Schottنانوریزپوشانی شده نیز با استفاده از ویسکومتر لوله مـویین ( 
Gerate-Capillary-Viscometer-525-00،    .در آلمان) تعیـین شـد

-بر مبناي معادلـه هـاگن  گرانروي ویسکومترهاي لوله مویینه، مقدار 
  . Telis)‐(Romero, 2001دست می آید ه) ب1(معادله  4پویزلی
)1                  (                                          훈 =

훑퐏퐫ퟒ퐭

ퟖ퐕퐋
  

: زمان جریان حجم t: شعاع لوله مویینه، r: فشار، Pدر این معادله 
طـول لولـه    L:: حجم جریـان و  Vمشخصی از سیال از لوله مویینه، 

هـاي  جاي ثابت) بهKباشد. با جایگزینی ثابت ویسکومتر (مویینه می
  خلاصه نمود.  2توان آن را  به شکل معادله ، می1معادله 
)2    (                                                         훈 = 퐤퐭  

 89/0گـراد ( درجـه سـانتی   25آب در دمـاي  گرانـروي  با تقسیم 
قطـر  ملیتر آب میلی 2) بر مدت زمان لازم براي عبور  (cp)پوازسانتی

بین دو خط نشانه، میزان ثابت ویسکومتر تعیین گردید. سپس مقادیر 
هاي حاصل از تیمارهـاي  دست آمده براي عبور سوسپانسیونهزمان ب
ضـرب شـده و    kخط نشانه ویسکومتر در مقدار ثابت بین دو  مختلف

  ها بدست آمد.نمونهگرانروي 
  

  تعیین اندازه نانوذرات آمیلوز و پتانسیل زتاي مربوطه
روش پراکنـدگی نـور   اندازه ذرات و پتانسـیل زتـا بـا اسـتفاده از     

Flex In Nanotrac- هـاي با استفاده از دسـتگاه  (DLS) 5دینامیکی
situ Particle Size Analyzer  وMicrotrac ZETA-check 

سـاعت و بـدون    24ها پـس از  گیري این شاخصتعیین گردید. اندازه
  سازي صورت گرفت.رقیق

  
  آنالیز مورفولوژي و ریزساختار نانوذرات

ــانوذرات بــه ــوژي ن ــا اســتفاده از دســتمورفول ــوز ب آمــده از آمیل
جمهوري چک)  ،TESCAN-Vega3ی (میکروسکوپ الکترونی روبش

                                                        
4 Hagen-Poiseuille Equation 
5 Dynamic Light Scattering 
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مورد بررسی قرار گرفت. بدین منظور یک قطره از محلول نانوذرات بر 
شـدن در دمـاي   روي فویل آلومینیومی ریخته شده و پس از خشـک 
ي دهنـده پوشـش محیط، یک لایه بسیار نازك طلا از طریق دستگاه 

انگلستان) بـر روي   ،Quorum Technologies- Q150R- ESطلا (
میکروسـکوپ   هـاي موردنظر توســط و سـپس عکـسن قرارگرفته آ

  .الکترونی تهیه شد

  
  آنالیز کروماتوگرافی گازي تعین درصد لیمونن موجود در روغن پوست پرتقال استفاده شده - 1شکل 

  
  وات 100تیمارهاي نانوذرات تهیه شده با استفاده از فراصوت با توان  - 1جدول 

  کد فرمولاسیون  زمان فراصوت (دقیقه)  غلظت آمیلوز (%)  (%)آمیلوز نسبت لیمونن به 
10  4  18  4S10L18min 
10  4  9  4S10L9min 
5  4  18  4S5L18min 
5  4  9  4S5L9min 
10  2  18  2S10L18min 
10  2  9  2S10L9min 
5  2  18  2S5L18min 
5  2  9  2S5L9min 

  
  کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري 

گرم از پودر نانوذرات آمیلوز حاوي لیمونن حاصل از میلی 5مقدار 
لمـان)  آلیتـر حـلال هگـزان (مـرك،     میلـی  5کن انجمادي با خشک

فیلتر واتمن شماره  شده و پس از عبور دادن آن از کاغذشستشو داده 
نـانومتر توسـط    252مـوج  ، میزان جذب هگزان فیلتر شده در طول1

-Rayleigh- Model VIS-7220G/UVدسـتگاه اسـپکتروفتومتر (  
عنـوان لیمـونن آزاد (ریزپوشـانی    گیري شده و بـه ) اندازه، چین9200

مانده بر روي کاغذ فیلتر نیز در دماي . پودر باقیگردیدنشده) گزارش 
،  DJ-V 320Aگـرم (  001/0شده و با ترازوي با دقت محیط خشک

ترتیب کـارایی  به 4و  3چین) وزن شد و سپس با استفاده از معادلات 
 et alHasanvand ,.(تعیین گردیـد   2و کارایی بارگیري 1ریزپوشانی

2015, Lesmes et al., 2009(.  
                                                        
1 Encapsulation efficiency 
2 Loading efficiency 
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وزن لیمونن اولیه استفاده شـده/ (وزن   ×100)                        1(
  لیمونن کل)= کارایی ریزپوشانی -لیمونن آزاد

  
 -وزن نـــانوذرات/ (وزن لیمـــونن آزاد ×100)                        2(

  لیمونن کل)= کارایی ریزپوشانی
  

  هاتجزیه و تحلیل آماري داده
کاملا تصادفی با  صورتهو ب فاکتوریل در قالب آزمون هاآزمایش

فراصوت و در زمان و لیمونن ، غلظت آمیلوزغلظت  متغیر مستقلسه 
ها با آزمون چند تکرار انجام شد. تجزیه واریانس و مقایسه میانگین 3

و  SAS 9.0افزار نرم با استفاده از درصد و 95درسطح  اي دانکندامنه
   ) انجام شد.Excel 2010(افزار اکسل رسم نمودارها با نرم

  
  نتایج و بحث

تاثیر تنش فراصوت و شرایط فرمولاسیون بر اندازه نانوذرات 
  آمیلوز 

اندازه نانوذرات آمیلوز حاصـل از اعمـال تیمـار     (الف) 2 در شکل
هاي دقیقه و محلول 18و  9هاي وات در زمان 100فراصوت با توان 

شـده اسـت.   نشـان داده حاوي درصدهاي متفـاوت آمیلـوز و لیمـونن    
هـا انـدازه ذرات   گردد، در تمام فرمولاسـیون همانطور که مشاهده می

باشد و در اکثر تیمارها، اخـتلاف معنـاداري در   نانومتر می 50کمتر از 
یک نمونه از نتایج آنـالیز   3درصد وجود داشته است. شکل  95سطح 

ال فراینـد  ). با اعم ـ2S10L9minدهد (تیمار اندازه ذرات را نشان می
هاي نشاسـته در معـرض تـنش کاویتاسـیون قـرار      فراصوت، گرانول

ها، ضربات گیرند. با تشکیل مداوم حباب و سپس متلاشی شدن آنمی
گردد. برخورد هاي نشاسته وارد میمکانیکی با انرژي فراوان به گرانول

، اصابت خود ذرات با یکدیگر و از طرفـی  هااین گرانولسریع مایع به 
ها در برابر جریـان مـایع موجـب شکسـتن ذرات     ومت این گرانولمقا

 Prozorov et al., 2004, Patist(شود نشاسته به ابعاد نانومتري می
and Bates, 2008( .  

درصد تأثیر نیروهاي تخریبی  4به  2با افزایش غلظت نشاسته از 
ري تهاي بزرگفراصوت کاهش یافته و نسبت به غلظت کمتر، اندازه

را در نانوذرات تولیدي آمیلوز موجب شده است. همچنین افزایش زمان 
هاي با غلظت مشابه باعث افزایش نسـبی انـدازه   فراصوت در محلول

دهی فراصوت بر نانوذرات نانوذرات تولیدي شده است. زمانی که موج
واسطه ارتعاشـات ناشـی از امـواج    به ترذرات کوچکشود، طولانی می

اي از ترتیب تودهاینکنند. بهمیهم برخورد  گرفته و با فراصوت، شتاب
. گـردد افزایش نسبی اندازه نـانوذرات مـی  گرفته و موجب ذرات شکل

طورکلی، با ابعاد نانومتري، پایداري بیشتري را براي سوسپانسـیون  هب
تـر  ذرات کوچـک توان متصور بود. طبق قـانون اسـتوك،   نشاسته می

 باشـند مـی  محلـول در به معلـق مانـدن در  تري قازمان طولانیمدت
)Gary and Jarnagin, 1967( بــه همــین دلیــل، اعمــال تیمــار .

دیگر کـاهش میــزان  عبارتفراصـوت باعـث افزایش پایداري و یا به
 Jambrak(شود سوسپانسیون نشاسته میرسـوب و دو فـاز شدن در 

et al., 2010(. غلظت آمیلوز  2شده در جدول  با توجه به نتایج ارائه
) و 35/46برابر با  Fبیشترین تأثیر را بر اندازه ذرات داشته است (مقدار 

مـؤثرترین   )F=70/31(زمان اعمال تیمـار فراصـوت   پس از آن مدت
درصـد و همچنـین    95فاکتور است. تأثیر غلظـت لیمـونن در سـطح    

متقابل متغیرهاي مستقل بر میزان تغییرات اندازه ذرات معنادار  مقادیر
نبوده است. مطالعات متععد دیگري نیز از تنش فراصوت بـراي تولیـد   

و  Changتوان به مطالعه اند که از آن جمله مینانوذرات استفاده کرده
درصـد   5) در اعمال فرایند فراصوت بر روي محلول 2017همکارن (

نشاسته اشاره کرد که این محققین فراصوت را روشی با کارایی بالا و 
اند و ایـن  یابی به نانوذرات نشاسته عنوان کردهکم هزینه براي دست

فرایند را باعث همگنی در اندازه ذرات و کاهش اندازه آنها به کمتر از 
) نیـز از  2015و همکـارن (  Hasanvandاند. انومتر ارزیابی کردهن 75

اسـتفاده   D3نشاسته حاوي آمیلوز بالا براي نانوریزپوشانی ویتـامین  
 10وات به مدت  450و  300هاي کردند. اعمال تنش فراصوت با توان

دست آمدن ذراتی درصد باعث به 4و  2هاي نشاسته دقیقه در غلظت
نانومتر در تیمارهاي مختلف گردید که پایداري و  40در ابعاد کمتر از 

 Haajدر پژوهشی دیگر  کارایی ریزپوشانی مناسبی را نیز نشان دادند.
یـابی بـه نـانوذرات    ) از تنش فراصوت براي دسـت 2013و همکاران (

دقیقـه تـنش    75نشاسته در محلول آبی استفاده کردنـد. بـا اعمـال    
هـاي  دازه ذرات یکنواختی با اندازهوات توزیع ان 100فراصوت با توان 

  دست آمد.نانومتر به 100تا  30بین 
  

  تاثیر تنش فراصوت و شرایط فرمولاسیون بر پتانسیل زتا 
پتانسیل زتا یک عبارت علمی براي بیان پتانسـیل الکتریکـی در   

هاي کلوئیدي اسـت. در واقـع پتانسـیل زتـا بیـانگر اخـتلاف       محلول
باشد. مقادیر بالاي پتانسیل و فاز پراکنده میپتانسیل بین فاز پیوسته 

هـا  عنوان شاخصی براي بیان میزان پایداري ایـن سیسـتم  تواند بهمی
نشینی ذرات ممانعت کند. از جمله محققینی باشد و از همگرایی و ته 

انـد و  هـا پرداختـه  که به ارزیابی مقادري پتانسیل زتاي نانوامولسیون
منفـی) را باعـث پایـداري سیسـتم ذکـر       (مثبت یـا  30مقادیر بالاي 

و همکاران   Preetz،)2011و همکاران (  Araújoتوان بهاند میکرده
اشاره کرد. پتانسیل زتـاي ذرات   )2011و همکاران (  Gaoو )2010(

در ابعاد نانومتري، تحـت تـاثیر فاکتورهـاي متعـددي شـامل، منبـع       
ــدازه ذرات،    ــا، ان ــوژي آنه ــانوذرت، مورفول ــزان   pHن ــیط و می مح

. )Simunkova et al., 2009(باشـد  سیسـتم مـی  سـورفاکتانت در  
بالاترین میزان پتانسیل زتا مربوط به نمونه با بیشترین غلظت آمیلوز و 
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شـده در  هـاي گـزارش  بالاترین مقدار لیمونن بود. با توجه به شاخص
تغییرات پتانسیل زتا داشـته  اي در ، غلظت آمیلوز تأثیر عمده2جدول 
تـوان  ). بارهاي الکترواستاتیک سطحی آمیلوز را میF=33/161است (

 4هـاي بـا غلظـت    از دلایل عمده بالاتر بودن پتانسیل زتا در نمونـه 
 4به  2عنوان مثال، افزایش غلظت آمیلوز از درصد آمیلوز ذکر کرد. به

درصـد لیمـونن    5فراصـوت و   تنشدقیقه  18درصد در تیمارهاي با 
شده است و  -34به  -4/11درصدي این شاخص از  64باعث افزایش 

) و یا در 3درصد معنادار بوده است (شکل  95ها در سطح اختلاف آن
دقیقه اعمال تنش فراصوت، این افزایش حـدود   9تیمارهاي مشابه و 

درصد بوده است. هرچه میزان عوامل فعال سطحی آمیلـوز یعنـی    40
هاي گلوکز افزایش یابد، بار شده مولکولدروکسیل یونیزههاي هیگروه

 Khalloufi et(د یابافزایش میسطحی و درنتیجه مقدار پتانسیل زتا 
al., 2009( تأثیر غلظت لیمونن در مقایسه با آمیلوز چندان چشمگیر .

منجر به کاهش این شاخص شـده اسـت. بـا    و به میزان اندکی نبوده 
درصد  4درصد در تیمارهاي حاوي  10به  5افزایش میزان لیمونن از 

 -33به  -34دقیقه تیمار فراصوت، میزان پتانسیل زتا از  18آمیلوز و 
درصـد معنـادار نبـوده اسـت      95ست و تغییرات در سطح تغییر یافته ا

  ). 3(شکل 

  
  الف

  
  ب

اي از آنالیز هاي مختلف آمیلوز حاوي لیمونن (الف) و نمونههاي حاصل از فرمولاسیوناندازه نانوذرات حاصل از سوسپانسیون - 2شکل 
 ) به روش پراکندگی نور دینامیکی (ب)2S10L9minاندازه ذرات (

  الف). 2باشد (شکل درصد می 5*حروف مشابه بیانگر عدم اختلاف معنادار در سطح 
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اندازه ذرات، پتانسیل زتا ها بر اثر متقابل آن زمان فراصوت و، لیموننغلظت ، غلظت آمیلوزپارامترهاي  جهت بررسی تاثیر آنالیز واریانس - 2جدول 
  گرانروي و

  گرانروي    پتانسیل زتا    اندازه ذرات  
 pشاخص   Fشاخص    pشاخص   Fشاخص    pشاخص   Fشاخص 

  005/0  46/13    001/0  23/161    001/0  35/46  غلظت آمیلوز
  045/0  41/5    051/0  14/5    160/0  35/2  غلظت لیمونن
  006/0  93/12    078/0  95/3    001/0  70/31  زمان فراصوت
  379/0  86/0    023/0  25/10    245/0  55/1  آمیلوز *لیمونن
  580/0  33/0    266/0  41/1    070/0  23/4  آمیلوز *زمان
  044/0  48/5    482/0  54/0    227/0  68/1  لیمونن*زمان

  
تأثیر متقابل آمیلوز با لیمونن برخلاف دیگر اثرات متقابل معنـادار  

توانـد بیـانگر تـأثیر و اهمیـت     امر مـی که این  )F=25/10شده است (
هاي لیپوفیل در درون غلظت این دو ماده در به دام افتادن این عامل

. )Immel and Lichtenthaler, 2000(هـاي آمیلـوز باشـد    زنجیـره 
همچنین افزایش زمان اعمال تیمار فراصوت در تیمارهـاي مشـابه از   

توان آن لوز و لیمونن باعث افت پتانسیل زتا شد که مینظر غلظت آمی
هـا بـا افـزایش زمـان     را با میزان تجمع نانوذرات و افزایش اندازه آن

توانـد باعـث   ). این افزایش اندازه می1فراصوت مرتبط دانست (شکل 
پوشیده شدن عوامل فعال سطحی آمیلوز و کاهش پتانسیل زتا شود. با 

عمال تنش فراصوت اثر معناداري بـر شـاخص   این وجود تأثیر زمان ا
درصد را موجـب   95پتانسیل زتا نداشته و نتوانست اختلاف در سطح 

) براي ارزیابی تـاثیر اعمـال   2016و همکاران ( Seo). 2شود (جدول 
تنش فراصوت بر پایـداري مخلـوط آبـی نشاسـته بـا آمیلـوز بـالا و        

وردند. مقدار این شاخص دست آلینولئیک اسید مقادیر پتانسیل زتا را به
میلی ولـت بـود کـه بیـانگر عـدم       -10قبل از اعمال تنش فراصوت 

باشد. با اعمال تنش فراصوت مقدار پتانسیل زتا به پایداري سیستم می
ولت افزایش پیدا کرد که به نسبت پایداري بیشتري را براي میلی -27

همچنـین   .دهدسیستم فراهم نموده و قابلیت نگهداري را افزایش می
Eid  ) مقـدار پتانسـیل زتـاي تیمارهـاي مختلـف      2013و همکـارن (

 -42تـا   -28نانوامولسیون روغن زیتون در مونواسـترهاي سـوکرز را   
را  -30هاي با مقدار پتانسـیل زتـاي بـیش از    دست آوردند و نمونههب

) نیـز میـزان   2015و همکـارن (  Hasanvandپایدار ارزیابی کردنـد.  
دست آمده از نشاسته ذرت با آمیلـوز  پتانسیل زتاي نانوذرات آمیلوز به

تا  -10بالا که تحت تاثیر تنش فراصوت تولید گردیدند را در محدوده 
  .باشداند که نتایج مشابهی با پژوهش حاضر میعنوان کرده -45

  
  هاي مختلف نانوذراتهاي حاصل از فرمولاسیونپتانسیل زتا امولسیون - 3شکل 

  باشد.درصد می 5حروف مشابه بیانگر عدم اختلاف معنادار در سطح 
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  گرانروي سوسپانسون نانوذرات آمیلوز حاوي لیمونن
مربوط به هاي تولیدشده محلولگرانروي بیشترین تأثیر بر میزان 

). طبیعتاً با افزایش غلظـت آمیلـوز،   F=46/13باشد (غلظت آمیلوز می
محلول افزایش پیداکرده است و از طرفـی بـا اعمـال    گرانروي میزان 

تر شده تیمار فراصوت میزان این شاخص کاهش یافته و محلول روان
با افـزایش زمـان تیمـار فراصـوت در      عنوان مثال). به4است (شکل 

داده درصدي در ایـن شـاخص رخ   50رصد آمیلوز، کاهش د 4محلول 
است. بیشتر بودن پتانسیل زتا با افزایش زمان اعمال تیمار فراصـوت  

در ارتباط دانست. در گرانروي توان با این روند کاهش ) را می3(شکل 
واقع با افزایش پتانسیل زتا دافعه بین ذرات افزایش یافته و از تجمـع  

شود. در مواردي، افزایش غلظـت  کاسته میوي گرانرذرات و افزایش 
 60درصد در تیمارهاي مشابه باعث افزایش بیش از  4به  2آمیلوز از 

مشـاهده   4شده است. همانطور که در شکل گرانروي درصدي میزان 
 درصد آمیلوز، اخـتلاف  4یک از تیمارهاي حاوي شود در بین هیچمی

گردد که ایـن  شاهده نمیدرصد م 95معنادار میزان گرانروي در سطح 
بـه غلظـت آمیلـوز تلقـی کـرد.      آن تـوان وابسـتگی شـدید    امر را می

 گرانرويدرصد آمیلوز قبل از اعمال تیمار فراصوت  2هاي حاوي نمونه
که در مقایسه با مقدار  )cp 2/44(بسیار بالایی را از خود نشان دادند 

cp 2/5 تیمارهایی کـه   شده برايشده براي بالاترین مقدار ثبتتعیین
تحت تنش فراصوت قرارگرفته، بسیار زیاد است و بیانگر تأثیر بسـیار  

ها این تنش مکانیکی بر مقدار سیالیت سوسپانسیون )F=93/12زیاد (
. در واقـع اثـر فراینـد فراصـوت بـر      )Gupta et al., 2016(باشد می

محلول حاوي آمیلوز، اعمال تنش مکانیکی و حرارتی براي شکسـتن  
پیوندهاي بین و درون مولکولی که مسئول اصلی گرانـروي هسـتند،   

). هرچـه غلظـت آمیلـوز در سیسـتم     Chang et al., 2017باشد (می
بالاتر باشد میزان تاثیر این تنش بر کاهش گرانروي بیشتر خواهد بود. 

هاي در کنار این مکانیسم که کاهش گرانروي را در پی دارد، مولکول
در اثر تحمل این تنش مکانیکی دچـار بریـدگی و   آمیلوز ممکن است 

توانـد کـاهش   هایی در زنجیره نیز شوند که این امر هم میشکستگی
گرانروي را تشدید کند. با توجه به ماهیت تنش فراصوت که کـاهش  

کند، طول زنجیره به یک مقدار مشخص، اثر تخریبی آن را محدود می
اعمال تنش بیشتر از اواخر  میزان کاهش ویسکوزیته در ابتداي فرایند

اثیر . این روند ت )Czechowska-Biskup et al., 2005(فرایند است
و  chengاي کـه توسـط   تنش فراصـوت بـر ویسـکوزیته در مطالعـه    

بر روي محلول ذرت نشاسـته صـورت گرفتـه هـم     ) 2010همکاران (
) براي بررسی تشـکیل  2017و همکارن (  Changمشاهده شده است.

وات بـراي فراینـد    100نانوذرات آمیلوز از تـنش فراصـوت بـا تـوان     
ستفاده کردند. این محققین اعمال درصد آمیلوز ا 3و  2، 1هاي محلول

تنش فراصوت را باعث کاهش گرانروي محلول آبی آمیلوز ذکر کردند 
و غلظت آمیلوز و زمان اعمال تنش را از عوامل اصلی مـوثر بـر ایـن    

) نیـز کـاهش   2008و همکـارن (  Iidaروند کاهشی عنـوان کردنـد.   
اییـد  ي محلول نشاسته پس از اعمال تـنش فراصـوت را ت  ویسکوزیته

  اند.هاي پلیمري مرتبط دانستهکرده و آن را به شکستن زنجیره

  

  
  هاي مختلف نانوذراتهاي حاصل از فرمولاسیونگرانروي امولسیون - 4شکل 

  باشد.درصد می 5حروف مشابه بیانگر عدم اختلاف معنادار در سطح 
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  525   ...در ساختار آمیلوز با استفاده از  پرتقال روغن پوستنانوریزپوشانی 

 کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري
مقادیر کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري تیمارهاي مختلف در 

گونه که مشخص است بیشترین تأثیر آورده شده است. همان 3جدول 
هاي مختلف داشته بر میزان کارایی را غلظت لیمونن در فرمولاسیون

 9درصد آمیلوز و زمان فراصوت  4است. در تیمارهاي مشابه با غلظت 
درصد، کارایی ریزپوشانی از  10به  5از  لیمونندقیقه، با افزایش میزان 

 52/0درصدي) و کارایی بارگیري از  62درصد (رشد  82درصد به  31
و   Chinیافته است.درصدي) افزایش 63درصد (رشد  41/1درصد به 
) در مورد ریزپوشانی کورکومین با نشاسته و همچنین 2014همکاران (

Hasanvand ) 3) در مورد ریزپوشانی ویتامین 2015و همکارانD   بـا
با توجه به معنادار بـودن اثـر    اند.اي دست یافتهآمیلوز به نتایج مشابه

) و از طرفـی عـدم تغییـر معنـادار     4متقابل لیمونن و آمیلوز (جـدول  
)، این افزایش کـارایی را  3پتانسیل زتا با افزایش مقدار لیمونن (شکل 

توان به افزایش شانس به دام افتادن فیزیکـی لیمـونن در غلظـت    می
بالاتر آن ارتباط داد. در واقع میزان پیوندهاي شیمیایی شکل گرفتـه  

هـاي هیدروکسـیل یـونیزه شـده) و     بین عوامل سطحی آمیلوز (گروه
لیمونن براي تحت تاثیر قرار دادن بارهاي سطحی و دافعه موجود بین 

هاي لیمـونن  باشد و مولکولذرات (پتانسیل زتا) در حداقل ممکن می
افتنـد  صورت فیزیکی به دام مـی هاي آمیلوز بهمارپیجدر بین و درون 

هـاي آبگریـز و   هاي آمیلوز به جـذب مولکـول  ). تمایل حفره5(شکل 
همچنین دافعه الکترواستاتیک ناشی از عوامل فعال سطحی آمیلـوز و  

هاي لیمونن از طرفی تنش مکانیکی اعمال شده باعث رانش مولکول
د. بـر همـین اسـاس در غلظـت     شـو هاي آمیلوز مـی به داخل مارپیچ

درصد) میزان افزایش کارایی ریزپوشـانی و کـارایی    2تر آمیلوز (پایین

درصد آمیلوز، با افزایش غلظت لیمونن  4بارگیري در مقایسه با غلظت 
درصدي در میزان کارایی  34و  29رشد کمتري را نشان داد (افزایش 

ــروي د     ــاهش نی ــه ناشــی از ک ــارگیري)، ک ــانی و ب ــه ریزپوش افع
هـاي  ) براي رانش لیمونن به سـمت مـارپیچ  3الکترواستاتیکی (شکل 

آمیلوز و همچنین شانس کمتر تشکیل این ساختار بـه دلیـل کـاهش    
محققین زیادي جذب تواند باشد. هاي آمیلوز میتعداد حفرات و مارپیچ

هاي نشاسته را یکی از فیزیکی ترکیبات آبگریز به سطح داخلی گرانول
اند که بـراي  اي معرفی کردهپیوندها در محصولات نشاستهترین رایج

فعال در فرایندهاي ریزپوشـانی  محدود کردن رهایش ترکیبات زیست
 Escher et al., 2000, Kollengode(مورد استفاده قرار گرفته است 

and Hanna, 1997( تشکیل پیوندهاي غیرکوالانسی بین ترکیبات .
هاي آمیلوز نیز توسط محققین مختلـف گـزارش شـده    معطر و مارپیچ

 Le Bail et al., 2005, Nuessli et al., 2003, Wulff et(است 
al., 1998(  ی عنـوان یـک ویژگ ـ  . در واقع ساختار مارپیچ آمیلـوز بـه

دهـد کـه بـدون نیـاز بـه پیونـد       عملکردي این امکان را بـه آن مـی  
صـورت فیزیکـی بـه دام انـدازد     کوالانسی، ترکیبـات مختلـف را بـه   

(Conde-Petit et al., 2006).  نیـز   4تأثیر غلظت لیمونن در جدول
بالا بیانگر اهمیت این متغیر در  Fبه وضوح مشخص است و شاخص 

ترتیـب  به Fمیزان کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري است (مقادیر 
براي کارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري). زمان اعمال  747و  6084

ترتیب در مورد کارایی ریزپوشـانی و  بهآمیلوز تنش فراصوت و غلظت 
درصد  95کارایی بارگیري از دیگر عوامل تأثیرگذار و معنادار در سطح 

 ).4اند (جدول بوده

  
 همراه به مکانیکی و الکترواستاتیکی نیروهاي اعمال آمیلوز با هايمارپیچ درون و بین لیمونن در هايمولکول افتادن فیزیکی دام به - 5شکل 

 آمیلوز  پیوندي تمایلات
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 هاي مختلف نانوذراتکارایی ریزپوشانی و کارایی بارگیري فرمولاسیون- 3جدول 
 (%) کارایی بارگیري  (%)کارایی ریزپوشانی هافرمولاسیون

4S10L9min 82±1a 1/41±0/2ab 

4S5L9min 31±1/2f 0/52±0/11de 

4S10L18min 85±2a 1/63±0/10a 

4S5L18min 28±1/3f 0/38±0/03e 

2S10L9min 75±1b 1/35±0/09b 

2S5L9min 53±1/5d 0/88±0/04c 

2S10L18min 64±2c 1/27±0/20b 

2S5L18min 38±1e 0/78±0/09dc 
  باشد.درصد می 5*حروف مشابه بیانگر عدم اختلاف معنادار در سطح 

  
کارایی ریزپوشانی و ها بر اثر متقابل بین آن زمان فراصوت و، لیمونن، غلظت آمیلوزپارامترهاي مختلف  جهت بررسی تاثیر آنالیز واریانس - 4جدول 

  کارایی بارگیري

  کارایی بارگیري    کارایی ریزپوشانی  
 pشاخص   Fشاخص    pشاخص   Fشاخص 

  015/0  9    295/0  4  غلظت آمیلوز
  001/0  748    008/0  6084  غلظت لیمونن
  401/0  78/0    049/0  169  زمان فراصوت
  001/0  04/108    021/0  900  آمیلوز *لیمونن
  047/0  26/5    049/0  169  آمیلوز *زمان
  008/0  25/11    126/0  25  لیمونن*زمان

  
  آنالیز مورفولوژي و ریزساختار نانوذرات

 6تصاویر حاصـل از میکروسـکوپ الکترونـی روبشـی در شـکل      
هـا مشـهود اسـت امـواج     گونه که در این شـکل شده است. همانارائه

هاي نشاسته را تحـت تـأثیر   شدت ساختار و اندازه گرانولفراصوت به
تیمار فراصوت با انرژي کاویتاسـیونی عـلاوه بـر     دهد. اعمالقرار می

صـورت تقریبـا   هاي نشاسـته، آنهـا را بـه   کاهش شدید اندازه گرانول
(ب)). ایـن   6کند (شکل یکنواخت در درون سوسپانسیون پراکنده می

کاهش اندازه با در سطح قرار دادن عوامل فعـال و بـاردار در سـاختار    
شـود.  یشتر سوسپانسیون نیـز مـی  آمیلوز باعث پایداري و یکنواختی ب

میکرومتر  3-21هاي نشاسته ذرت در حالت طبیعی بین اندازه گرانول
. انـرژي حاصـل از متلاشـی     )Horstmann et al., 2017(باشد می

هاي ایجادشده توسط کاویتاسیون، با القـا یـک گرادیـان    شدن حباب
هاي مایع، نیروي برشی عظیمـی را بـراي   پرفشار و پرسرعت در لایه

هاي نشاسته هاي پلیمرها و تخریب مکانیکی گرانولشکستن زنجیره
هـاي کاویتاسـیون   کند. آب نیز در طـی فـروریختن حبـاب   فراهم می

شـود.  تجزیه می Hهاي و اتم OHهاي صورت موضعی به رادیکالبه
آب با مواد  هايهاي حاصل از شکستن مولکولبعضی از این رادیکال

 شـوند می هاآن هايزنجیره شونده واکنش داده و موجب شکستنحل
)Czechowska-Biskup et al., 2005(هـاي  . شکل و اندازه گرانول

 Tester et(تواند بسیار متنـوع باشـد   ها مینشاسته بسته به منبع آن
al., 2008(تاثیر فراصوت در رابطه با اصلاح و تغییـرات  طورکلی . به

هاي نشاسته با نیروي نشاسته مربوط به این واقعیت است که گرانول
 دیگر هايروش در مقایسه با فراصوت تغییر هستند.کاویتاسیونی قابل

  بسیار انرژي از روندمی بکار غذاها در نشاسته ساختار در تغییر براي که
و حرارت ایجادشده نیز چندان زیاد نیسـت  کند می استفاده تريپایین

)Jambrak et al., 2010(.  
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 الف ب

دقیقه  9اعمال تنش فراصوت (الف) و نانوذرات آمیلوز حاوي لیمونن بعد از هاي نشاسته قبل از ) گرانولSEMتصاویر میکروسکوپ الکترونی روبشی ( -4شکل
 تنش فراصوت (ب)

  
  گیرينتیجه

اعمال تنش کاویتاسیونی فراصوت در محلول آبی نشاسته حاوي 
هاي نشاسته را شکسـته و  تواند گرانولآمیلوز بالا همراه با حرارت می

نانومتري تبدیل کند. ایـن تـنش فیزیکـی و اعمـال حـرارت      به ابعاد 
ها باعث باز شـدن زنجیـره پلیمرهـاي    همزمان ضمن تخریب گرانول

خطی نشاسـته (آمیلـوز) شـده و در حضـور مـواد لیپوفیـل مـوردنظر        

شده به محیط، شرایط براي ریزپوشـانی ترکیـب مـورد نظـر و     افزوده
شود. تشکیل ایـن  هم میآمیلوز فراتشکیل ساختارهاي موسوم به وي

ساختارهاي مستحکم آمیلوزي باعـث افـزایش کـارایی ریزپوشـانی و     
شود هاي محیطی میمقاومت بیشتر این ذرات نانومتري در برابر تنش

هاي فرایندي و گوارشی حفظ کرده ها را در برابر تنشتواند آنکه می
 ها را افزایش دهد.  اي آنو ارزش تکنولوژیکی و تغذیه
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1Introduction: In recent years, production of nutraceuticals by adding bioactive compounds and nutrients has 

been grown substantially. These compounds are generally sensitive to environmental or gastrointestinal 
conditions and their bioavailability is limited due to destructive reactions. One of the common methods to reduce 
or prevent these kind of problems, is microencapsulation of valuable compounds in some materials which can 
protect them against environmental conditions, and enabling them to controlled release from trapped compounds 
at specific time and place.  Orange peel oil, contains some important bioactive compounds such as limonene that 
is used in a variety of beverages, foods, cosmetics, pharmaceuticals and chemicals. D-limonene is the main 
constituent of orange peel oil, because it makes an 80-95% fraction of the orange peel oil volatile compounds, 
depending on fruit variety. In addition to its technological characteristics (flavor), D limonene can stop or delay 
the initiation of cancer. It can also be used as a safe alternative to antimicrobial compounds. Nevertheless, 
technological limitations (hydrophobic structure, high reactivity, sensitivity to oxidation and volatility) often 
avoid suitable use of this compound as a dietary supplement. Polysaccharides are among of the basic materials 
which are applied more in this field. Several factors such as cheap and easy access, having active groups 
interacting with hydrophobic and hydrophilic compounds, biodegradation, biocompatibility and relatively high 
thermal resistance, have turned them to be superior to lipid and protein carriers. One of the most important 
polysaccharide compounds existing in nature, is starch. It can be used as a carrier in encapsulation processes 
with different purposes, having advantages such as inexpensive, non-toxic, capable of recrystallization, the 
ability to form film and complex and resistant to various degrees of enzymatic hydrolysis. Spatial configuration 
of amylose is changed in the presence of ligands such as iodine and linear alcohols, resulting in a left-handed 
helix which can trap ligands within or between curvatures derived from glucose connections. One of the major 
structures which is created in the interaction of amylose and lipophilic substances, is known as V-amylose 
structure. V-amylose is a left-handed helix with an inner hole which ligands can be placed within it. The aim of 
this study was to determine the effectiveness of amylose in nanoencapsulation of limonene as a bioactive 
compound with desirable sensory characteristics using a thermo-mechanical stress. 

 
Materials and methods: Based on the analysis of pure limonene samples (Sigma-Aldrich) as well as 

samples used in this study, more than 92% of examined sample comprised of D-limonene. In order to prepare 
amylose nanoparticles containing limonene, 0.1 molar solution of potassium hydroxide (Merck, Germany) was 
prepared in deionized water and then high amylose corn starch (HACS) (Sigma-Aldrich (St. Louis, MO, USA) 
with 70% amylose was added to it in the ratios of 2: 4% while stirring continuously for 30 minutes at 80°C. 
Limonene was then used in the ratios of 5: 10% of HACS was added to the suspension and stirring continued for 
1 minute. Initial suspension has been processed by using ultrasound system (Model UP100- Hescheler Company, 
Germany) with 100 W power and frequency of 30 kHz for 9 and 18 minutes. The viscosity of amylose 
suspensions containing nanoparticles with different formulations was measured by using a capillary viscometer 
(Schott-Gerate-Capillary-Viscometer-525-00- Germany). Size and zeta potential was measured by using 
dynamic light scattering (DLS) and Nanotrac Flex In-situ Particle Size Analyzer devices and Microtrac ZETA-
check determined. The morphology of nanoparticles was studied using a scanning electron microscopy 
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(TESCAN-Vega3- Czech Republic). Microencapsulation efficiency and loading efficiency were determined by 
using spectrophotometry. 

 
Results and Discussion: In all formulations, particle sizewere less than 50 nm. Starch granules were exposed 

to cavitation stress by applying the ultrasonic process .The constant formation of bubbles creates a mechanical 
impact with high energy on starch granules during bursting.  Fast impingement of fluid to granule surfaces, 
hitting particles to each other as well as resistant of the granules against fluid stream cause breaking of starch 
particles into nanoparticle scales. The highest amount of zeta potential was related to the sample which had the 
highest starch and limonene concentration. Amylose concentration had the main effect on zeta potential changes. 
Electrostatic charges can be the main reasons for the higher zeta potential in samples with 4% amylose 
concentration. More increasing in surface active agents of amylose, namely ionized hydroxyl groups of glucose 
molecules leads to increasing in surface charge, and results in zeta potential. The most impact on solutions 
viscosity is related to amylose concentration. Generally, increasing the amylose concentration leads to increasing 
the solution viscosity, in other side, with ultrasound treatment, the amount of this index was reduced and the 
solution became more fluent. Microencapsulation and loading efficiency values ranged between 28-82% and 
0.38-1.63% respectively. The limonene concentration had the most impact on the efficiency in various 
formulations. At similar treatments with %4 amylose concentration and 9 min sonication period, by increasing 
the amount of limonene from %5 to 10, microencapsulation and loading efficiency were increased from %31 to 
%82 (%62 growth) and from 0.52 to 1.41 (%63 growth) respectively. 
 
Keywords: Nanoencapsulation, Limonene, Amylose, Ultrasound, Nanoparticle, Starch 

 


