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OZET

COZUNUR KUSBURNU CAYI URETIMINDE EKSTRAKSIYON VE
KURUTMA OPTIiMIiZASYONU

Emrah EROGLU

Yiiksek Lisans Tezi, Gida Miihendisligi Anabilim Dal
Danisman: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ
Aralik 2014, 62 sayfa

Askorbik asit icerigi agisindan en zengin kaynaklardan birisi kusburnu
meyvesidir. Kusburnu meyvelerinden marmelat ve nektar iiretilmekte veya meyveler
biitiin halde kurutulduktan sonra dogrudan su i¢erinde kaynatilarak veya ticari formdaki
stizen posetlerde hibiskus ile birlikte ¢ay olarak tiiketilmektedir. Ancak meyvedeki
askorbik asit 1s1, 151k gibi ¢evresel etmenlere karsi oldukca hassas olup, bu iiriinlerin
islenmesi, depolanmasi ve tiiketime hazirlanmasi asamalarinda hizla bozulmaktadir.
Ozellikle mevcut sekliyle ¢ay olarak tiiketilmesi sirasinda askorbik asit ve hibiskus etken
maddesi olan antosiyaninlerden yeterince faydalanilamamaktadir.

Bu caligmada kusburnu meyveleri ile hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklarinin mevcut
ticari orandaki karigimlar1 ekstraksiyon, konsantrasyon ve piskiirterek kurutma
islemleriyle ¢oziiniir kusburnu cayma doniistliriilmiistiir. Bu islemlerin her birisi
maksimum etken madde elde edilecek sekilde optimize edilerek, optimum islem kosullari
hesaplanmis ve deneysel olarak dogrulanmistir. Optimum ekstraksiyon kosullarinin %5.3
hammadde, 64°C sicaklik ve 5.4 dk siire oldugu, optimum piiskiirterek kurutma
kosullarinin ise 130°C giris sicakligi, 85°C ¢ikis sicakligi ve %18.44 maltodekstrin ilavesi
oldugu belirlenmistir. Optimum kosullarda iiretilen kusburnu ¢aylariin askorbik asit ve
toplam monomerik antosiyanin igerigi kurumaddede sirasiyla 0.92 g/100 g ve 1.11 g/100
g olarak belirlenmistir. Buna ilaveten, optimum kosullarda iiretilen ¢oziiniir kusburnu
cay1 4 ve 20°C sicaklikta ve %55-65 nem degerinde, 90 giin boyunca depolanmis ve bu
stire igerisinde, 4°C’de depolanan Orneklerin askorbik asit ve toplam monomerik
antosiyanin kayiplari1 25 °C’dekine kiyasla belirgin bir sekilde diisiik bulunmustur.

Ayrica ¢oziiniir kusburnu ¢ayr ile kurutulmus kusburnu meyvelerinin fenolik
madde kompozisyonunun birbirine yakin oldugu tespit edilmistir. Gelistirilen yeni
iriiniin aktif madde igerigi yliksek olmasina karsin, depolama siiresine bagli olarak
keklesme problemi oldugu ve duyusal panelde olumsuz olarak degerlendirilen bulaniklik,
renk ve aroma Ozelliklerinin gelistirilmesi gerektigi anlagilmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Kusburnu, hibiskus, askorbik asit, piiskiirterek kurutma,
¢oziinebilir kusburnu ¢ay1, optimizasyon

JURI: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ (Danisman)
Prof. Dr. Sebahattin NAS
Yrd. Dog. Dr. Hilal SAHIN-NADEEM



ABSTRACT

EXTRACTION AND DRYING OPTIMISATION FOR PRODUCING INSANT
ROSEHIP TEA

Emrah EROGLU

M.Sc. Thesis in Food Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ
December 2014, 62 pages

Rosehip fruit is one of the main L-ascorbic acid (AA) sources. The fruits are
processed into marmalade and nectars or dried as whole to prepare rosehip tea either
directly in boiling water or commercially packing in tea bags with hibiscus after crushed
and separated the fruit flesh. In rosehip however, AA is very sensitive to environmental
factors such as heat and light, and it is rapidly degraded during the course of processing,
storage, and preparation steps. Especially, in tea bag, active components of the rosehips
and hibiscus cannot be utilized sufficiently.

In this study, the blend of rosehip fruit, and hibiscus in commercial proportion was
extracted, concentrated and spray-dried to produce instant rosehip tea. Each of these
processes was optimized to obtain maximum active substances of rosehip and hibiscus
and optimum process conditions were estimated and experimentally validated. It was
determined that the optimum extraction conditions are 5.3% solid content, 5.4 min and
64°C, while optimum spray drying conditions are 130°C inlet and 85°C outlet air
temperatures, and maltodextrin concentration of 18.44% in feed solution. The AA and
total monomeric anthocyanins (TMA) content of the instant rosehip tea produced at the
optimized conditions are 0.92 g/100 g dry weight and 1.11 g/100 g dry weight,
respectively. In addition, soluble rosehip tea produced in the optimal conditions was
stored for 90 days at two different temperatures and %55-65 relative humidity. During
the storages, the AA and TMA losses at 4°C was markedly lower than that of 25°C.

Moreover, phenolic composition of the instant rosehip tea was found to be similar
to phenolic composition of the dried rosehip. Although the newly developed product
contained high amount of active components, it has caking problems during the storage
and according to sensory panels, turbidity, color and flavor characteristics of the product
need to be improved

KEYWORDS: Rosehip, Hibiscus, Ascorbic acid, Spray drying, Soluble rosehip tea,
Optimization

COMMITTEE: Prof. Dr. Ayhan TOPUZ (Supervisor)
Prof. Dr. Sebahattin NAS
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ONSOZ

Kusburnu meyvesi, C vitamini igerigi agisindan bilinen en zengin meyvedir. Bu
meyveler i¢inde bulunan tiiyler sebebiyle dogrudan tiiketilememekte, pulpa islenerek
recel ve marmelat veya kurutularak meyve cay1 olarak tiiketilmektedir. Kusburnu cayi,
Ozellikle yiiksek C vitamini igerigi sebebiyle tercih edilen bir iirlin durumundadir. Ancak
bu caym hazirlanma asamasinda ekstraksiyon siiresinin uzunlugu ve buna ragmen
biyoaktif bilesenlerin tam olarak ekstrakte edilememesi sebebiyle meyve bilesimindeki C
vitamininden yeterince yararlanilamamaktadir. Bu sebeple gergeklestirilen bu aragtirma
kapsaminda, temel olarak kusburnu bilesimindeki C vitamininden daha etkin bir sekilde
yararlanilabilecek yeni bir iiriin gelistirilmesi hedeflenmistir.

Bu calismanin gergeklesmesinde bana her tiirlii yardim ve destegini esirgemeyen
danigman hocam Prof. Dr. Ayhan TOPUZ’a (Akdeniz Universitesi Miihendislik
Fakiiltesi) tesekkiirlerimi sunarim.

Proje kapsaminda, ¢aligmalart birlikte yurittigimiz ve ¢alismanin her
asamasinda destegini benden esirgemeyen Aras. Gor. Ismail TONTULa tesekkiirlerimi
sunarim.

Tezin gerceklesmesi i¢in cesitli asamalarda maddi ve manevi yardimlarini
esirgemeyen Yrd. Dog. Dr. Ciineyt DINCER, Ogr. Gér. Mehmet TORUN, Aras. Gor.
Sultan ARSLAN TONTUL, Zehra KASIMOGLU, Selda YALCIN, Umran COL, Ferhan
BALCI, Emel ZORBACI, Aysen Gither GUNDES, Firuze ERGIN, Atike Nur DURAK
ve Ebru Seda UFUK’a tesekkiirlerimi sunarim.

Tezin gerceklesmesinde laboratuvar imkanlarindan yararlandigim Akdeniz
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SIMGELER VE KISALTMALAR DiZiNi

Simgeler

Bx Suda ¢6ziiniir kurumadde igerigi (%)

o Chroma degeri

cm Santimetre

d Devir

dk Dakika

D1o Partikiillerin %10’unun belirtilen degerden kiigiik oldugunu gosterir
Dso Partikiillerin %50’sinin belirtilen degerden kiigiik oldugunu gosterir
Doo Partikiillerin %90’1nin belirtilen degerden kiigiik oldugunu gosterir
g Gram

h° Hue ag1s1

kg Kilogram

L Litre

m3 Metrekiip

mg Miligram

mL Mililitre

mm Milimetre

nm Nanometre

R? Regresyon katsayisi

Ti Piiskiirterek kurutma giris sicakligi (°C)

To Piiskiirterek kurutma ¢ikis sicakligi (°C)

S Saniye

sa Saat

pL Mikrolitre

um Mikrometre

Kisaltmalar

AA L-Askorbik asit

ae Analiz edilmedi

BHT Butil hidroksi toliien

DPPH 2,2-Difenil-1-Pikrilhidrazil

GAE Gallik asit esdegeri (Gallic acid equivalent)

HAO Hacim agirlikli ortalama

HPLC Yiiksek basingli sivi kromatografisi (High pressure liquid chromatography)
KM Kurumadde

NTU Nefelometrik bulaniklik birimi (Nephelometric turbidity unit)
TMA Toplam monomerik antosiyanin

SCKM Suda ¢oziiniir kurumadde

te Tespit edilemedi

YA Yas agirlik

YAO Yiizey agirlikli ortalama
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1. GIRIS

Kusburnu (Rosa canina L.), giilgiller (Rosaceae) familyasinin Rosidea alt
familyasina ait ¢cok yillik bir bitkidir. Halk arasinda giilburnu, yabangiilii, giil elmasi,
kopek giilii, itburnu ve silan olarak da adlandirilmaktadir (Giines ve Sen 2001).
Kusburnunun diinyada 100°den fazla tiirii belirlenmis olup, basta Avrupa, Asya ve Orta,
Dogu ve Kuzey Amerika’nin birgok bolgesinde yetismektedir (llbay vd 2013).
Ulkemizde ise 2000 metreye kadar yiiksekliklerdeki dag yamaglarinda, fundaliklarda, yol
kenarlarinda, bol giinesli veya yar1 golge yerlerde ve kuru-humuslu topraklarda olmak
tizere, 27 Rosa tiiriiniin yetistigi bildirilmistir (Ansin 1996, Kilicgun ve Altiner 2010).

Kusburnu meyvesi i¢erdigi fazla miktarda tohum, i¢ tiiyliiliikk ve bazi tiirlerde dis
tiyliilikten dolayr taze tiiketime uygun degildir. Giinlimiize kadar yapilmis olan
caligmalarda da taze olarak tiiketilebilmesi i¢in uygun bir genotipe rastlanmamistir
(Dolek 2013). Meyvenin taze olarak tiikketilememesinden dolay1 kusburnu gida sanayinde
marmelat, regel, sarap, likor, komposto, jole, salata, nektar meyve suyu ve kusburnu gay1
gibi Uriinlerin tiretiminde kullanilmaktadir. Ayrica yliksek C vitamini sebebiyle diger
meyve ve sebze sularinin C vitaminince zenginlestirilmesinde de kullanilmaktadir
(Ozdemir vd 1998, Sahin 2013).

Kusburnu, C vitamini bagta olmak {izere igerdigi bilesikler sayesinde viicudun
savunma sistemini giliglendirmekte, enfeksiyonlara ve soguk alginliklarina kars1 direng
saglamaktadir. Ayrica kismen miishil ve idrar soktiiriicii etkisi ile kabizlik, bobrek ve
mesane rahatsizliklarinda iyilestirici etki saglamaktadir. Meyvenin bu iyilestirici etkisi
bilesiminde bulunan C vitamini ve biyoaktif bilesenlerle iliskilendirilmektedir.

Gilinlimiizde kusburnu c¢ay1 geleneksel yontemle ve endiistriyel yontemle olmak
tizere iki farkli sekilde hazirlanmaktadir. Geleneksel yontemde taze ya da kurutulmus
haldeki meyveler su igerisinde uzun siire kaynatilarak hazirlanmakta ve tiiketilmektedir.
Endiistriyel yontemde ise kusburnu ¢ayr kurutulmus haldeki meyvelerin boyutlarinin
kiiciiltiilmesi ve i¢indeki tohum ve tiiyciiklerin ayrilmasini takiben hibiskus tag ve canak
yapraklar ile karigtirilarak siizen posetlerde tiiketime sunulmaktadir. Ancak bu iki
yontemle de kusburnu bilesiminde bulunan biyoaktif bilesenlerden etkin bir sekilde
yararlanilamamaktadir. Geleneksel yontemle hazirlanan kusburnu ¢aylarinda, uzun
ekstraksiyon siiresi ve yiiksek ekstraksiyon sicakligindan dolayi, meyve bilesimindeki en
onemli biyoaktif bilesen olan C vitamini miktarinda 6nemli diizeyde kayiplar meydana
gelmektedir. Endistriyel yontemle {iretilen kusburnu c¢aylarinda ise meyvelerin
parcalanmasi islemini takiben C vitamininin degradasyon hiz1 artmakta ve biiytik dl¢iide
kayiplar gozlenmektedir. Bununla birlikte, siizen posetlerle kusburnu c¢ayimnin
demlenmesi sirasinda meyve bilesimindeki biyoaktif bilesenler yeterince ekstrakte
edilememekte ve posada kalmaktadir. Ayrica her iki hazirlama yonteminde de atik
problemi olugmaktadir.

Bu calismada kusburnu meyvesinin ¢ay olarak kullanimindaki belirtilen
problemlerin giderilmesi ve meyvenin biyoaktif bilesenlerinden en etkin sekilde
yararlanabilmek amaciyla ¢oziinlir formda kusburnu cay1 gelistirilmesi hedeflenmistir.
Bu amacla ilk olarak meyve bilesimindeki biyoaktif bilesenlerin en uygun sartlarda
ekstrakte edilebilmesi igin ekstraksiyon isleminin optimizasyonu arastirilmistir.
Ekstraksiyon isleminin optimizasyonunda degisken olarak hammaddde/su orani ile



ekstraksiyon siire ve sicakligir dikkate alinmistir. Ekstraksiyon isleminde suya gegen
¢ozlinlir kurumadde, askorbik asit ve toplam monomerik antosiyanin miktarinin en fazla
oldugu sartlar optimum sartlar olarak belirlenmistir. Bir sonraki asamada optimum
sartlarda iiretilen ekstraktlar piiskiirterek kurutma islem verimini arttirmak i¢cin doner
buharlastirict yardimi ile 5-6°Bx suda ¢oziinlir kurumadde degerine kadar konsantre
edilmistir.

Optimum sartlarda tretilen ekstraktlar maltodekstrin ile farkli oranlarda (%0,
%15, %30) karistirilarak homojenize edilmis ve piiskiirterek kurutucu yardimi ile en
uygun sartlarda ¢Ozliniir kusburnu c¢ayma doniistiirilmiistiir. Puskiirterek kurutma
isleminin optimizasyonunda degisken olarak giris sicakligi, c¢ikis sicakligi ve
maltodekstrin orani cevap olarak ise piiskiirterek kurutma verimi ile askorbik asit ve
toplam monomerik antosiyanin miktarindaki kayiplar dikkate alinmistir. Kurutma islemi
sonucunda iglem veriminin en yliksek, askorbik asit ve toplam monomerik antosiyanin
kaybinin ise en diisiik oldugu sartlar dikkate alinarak kurutma isleminin optimum sartlari
belirlenmistir.

Optimum sartlarda {iretilen ¢oziiniir kusburnu c¢aymin kalitesini belirlemek
amaciyla tiriine 6zgii fiziksel, kimysal ve duyusal analizler gerceklestirilmistir. Ayrica
iiretilen bu irtinlerin depolama stabilitesinin belirlenmesi amaciyla {iriinler {i¢ ay boyunca
4°C ve 20°C’de depolanarak depolama stabilite analizleri gergeklestirilmistir.



2. KURAMSAL BIiLGILER VE KAYNAK TARAMASI
2.1. Kusburnu

Ulkemizde 17’si Dogu Karadeniz bélgesinde olmak iizere 27 farkli Rosa tiirii
yetismektedir (Ansin 1996). Bu tiirler i¢inde en yaygin bulunani yabani kusburnu olarak
da bilinen Rosa canina L.’dir. Rosa canina haziran ayinda ¢igek agmakta ve yilda bir kez
(Agustos-Eyliil) meyve vermektedir (Yamankaradeniz 1983).

Kusburnu bitkisi 0.5-4.0 m kadar boylanabilen, dik veya sarkik formlu, govde ve
dallar1 genellikle dikenli bir bitkidir. Kokleri 4 m derine kadar gittiginden genellikle
kurakliktan etkilenmez. K&tii iklim sartlarina oldukca dayanikli bir meyve tiiriidiir.
Meyve tiiri ve yetistigi bolgeye gore agirligr 0.41-7.72 g meyve etinin meyveye orant
%51-74 arasinda degismektedir (Ekincialp ve Kazankaya 2012). Bitkinin ¢i¢ekleri beyaz
ya da pembe renkli olabilmektedir. Meyveleri yuvarlak ya da eliptik sekilli, meyve rengi
ise sart, turuncu veya kirmizi renkte olabilmektedir (Sekil 2.1). Meyve i¢i tiiylii olup ¢cok
sayida ¢ekirdek igermektedir (Demir ve Ozcan 2001).

Sekil 2.1 Kusburnu bitkisinin ¢igek ve meyvesinin goriiniisii

Kusburnu meyvesi dogal fitokimyasal bilesiklerce zengin bir meyvedir. Meyvenin
askorbik asit (AA), fenolik bilesikler, karotenoidler, tokeferoller, flavonoidler, pektin,
amino asitler, yag asitleri, organik asitler, sekerler, fosfolipidler, galaktolipidler, yag
asitleri ve terpenoid bilesikler agisindan zengin bir kaynak oldugu belirtilmistir (Ercisli
2007, llbay vd 2013). Kusburnu igerdigi bu bilesikler nedeniyle saglik agisindan 6nemli
bir meyve konumundadir.

Dogadaki diger tim meyvelerden daha fazla AA igeren kusburnu meyvesi, tath
ve mayhostur. Kugsburnunun AA igerigi klimatik kosullara, meyve tiiriine ve yillara gore
degisiklik gosterebilmektedir (Demir ve Ozcan 2001). Meyvenin tiir ve olgunluk
durumuna gore degismekle beraber 2122-3158 mg/100 g AA igerdigi bildirilmistir
(Ozdemir vd 1997, Ozdemir vd 1998, Cemeroglu 2009). Meyvenin tathligi glikozdan,
eksiligi ise sitrik ve malik asitten kaynaklanmaktadir. Kugsburnu meyvesi B1, B2, E ve K
vitaminleri (Kilicgun ve Altiner 2010) ile p-karoten, PB-kriptoksantin, rubiksantin,
zeaksantin ve lutein gibi karotenoid bilesikleri de igermektedir (Kadakal vd 2002, B6hm
vd 2003, Koca vd 2008). Kusburnu meyvesinde hidroksisinamik asit, katesin, kuersetin
ve kamferol gibi fenolik maddeler de bulunmaktadir (Koca vd 2008). Bu meyvede toplam
fenoliklerin 59.21-122.9 mg/g, toplam flavonoidlerin ise 4.00 mg/g diizeyinde oldugu



rapor edilmistir (Gao vd 2000, Yoo vd 2008). Ayrica kusburnu mineral madde
bakimindan da zengindir. Kusburnunun mineral kompozisyonunu potasyum, sodyum,
kalsiyum, magnezyum, demir, mangan, fosfor, bakir, ¢inko gibi katyonlar ve siilfat,
kloriir, nitrat gibi anyonlar olusturmaktadir (Kilicgun ve Altiner 2010).

Kusburnu igerdigi bilesikler sayesinde bedenin bagisiklik sistemini
giiclendirmekte, enfeksiyonlara ve soguk alginliklarima karsi direng saglamaktadir.
Kismen mishil ve idrar soktiiriicii Ozellikleri ile kabizlik, bobrek ve mesane
rahatsizliklarinda iyilestirici etki gostermektedir. Bunlara ilave olarak bdbrekiistii
bezlerini olumlu etkileyerek ©Onemli hormonlarin iiretimine katkida bulundugu
bildirilmektedir. Ayrica kusburnu meyvesinin yara iyilestirici ve kan temizleyici
ozellikleri oldugu, viicuttaki tag ve kum kaynakli rahatsizliklar gibi pek ¢ok rahatsizligin
giderilmesine katki sagladigi yoniinde bilgiler bulunmaktadir (Ercisli 2007, Karasakal
2007, llbay vd 2013, Karasakal ve Gurkan 2013, Roman vd 2013).

Kusburnu gida sanayinde marmelat, sarap, likdr, komposto, jole, salata, nektar ve
meyve suyu gibi irilinlerin iiretiminde kullanilmaktadir. Ayrica yiiksek C vitamini
sebebiyle diger meyve ve sebze sularmin C vitaminince zenginlestirilmesinde de
kullanilmaktadir (Ozdemir vd 1998, Sahin 2013). Kusburnu meyvesi gida sanayisi
diginda ilag sanayinde AA ve proantosiyanidin kaynagi olarak da kullanilmaktadir
(Oszmianski ve Chomin 1993). Bununla birlikte meyvenin kozmetik sanayinde (giines
kremi, sampuan, nemlendirici, glilsuyu, giilyagi), deri sanayinde (sepi maddesi olarak) ve
yem sanayinde (c¢ekirdeklerinden balik yemi, kusyemi ve at yemi) kullanildigi da
bildirilmektedir. Kusburnu bitkisi kirmizi meyveleri, beyaz ve ucuk pembe ¢igekleri ile
peyzaj calismalarinda ve kuvvetli kok yapisi sayesinde erozyonla miicadelede de
kullanilmaktadir (Karasakal 2007).

Kusburnu cay1, kusburnu meyvesinin 6nemli tiiketim sekillerinden birisidir. Bu
cay evlerde geleneksel olarak biitiin haldeki meyvelerin su igerisinde uzun siire
kaynatilmasiyla elde edilirken, endiistriyel olarak meyve eti ayrildiktan sonra hibiskus ile
karisim halinde siizen posetlerde tiiketicilere pazarlanmaktadir. Caya islenecek kusburnu
meyvesinin tercihen olgunlasmanin dolayisiyla da renk donliimiiniin tamamen
tamamlandigi asamada olmasi arzu edilmektedir. Nitekim olgunlasmis kusburnu
meyvelerinden elde edilen iiriiniin renk ve lezzet agisindan asir1 olgunlasmis kusburnu
meyvelerinden elde edilene nazaran daha iistiin oldugu belirtilmektedir (Gleb 1976).

Gliniimiizde kusburnu cay1 ticari olarak yaklasik %40 oraninda hibiskus ile
karigtirillarak pazarlanmaktadir. Bu nedenle tiiketiciler normal sartlarda sari-turuncu
renkli olan kusburnu ekstraktini hibiskus ilavesi ile kirmizi bir renkte ve kendine has
aromasi ile tiiketmeye alismistir. Dolayisiyla kusburnu ¢ayr ve bu ¢aydan iiretilmesi
planlanan {iriinler hibiskustan ayr1 diistiniilmemelidir.

Kurutulmus kusburnu meyvesinin ¢ay olarak tiiketime hazirlanmasi sirasinda
ekstraksiyon sicakliginin etkisi ile AA miktarinda %31.5-71.0 arasinda degisen
kayiplarin goriildiigi belirtilmistir (Akyiiz vd 1996). Kusburnu ¢ayinda L-askorbik asit
ekstraksiyon kinetigi {izerinde yapilan ¢alismalarda, ekstraksiyon hizinin parcacik
boyutunun artmasiyla azaldigi, ancak sicaklik ve pH’dan etkilenmedigi bildirilmistir
(Spiro ve Chen 1993).



Ingiltere’de gergeklestirilen bir ¢alismada 6giitiilmiis kusburnu drneklerinin (3 g)
distile ve oksijeni alinmamis su ile 80°C’de 30 dakika siireyle ekstraksiyonu sonucunda
200 mL’deki AA miktarlar1 7.40-16.96 mg olarak tespit edilmistir. Ayrica ayni caligmada
ticari kusburnu paketlerinde (hibiskus ilaveli) AA oraninin agirlikgca % 0.15 oldugu
belirtilmistir (Yildiz 2005). Bagka bir arastirmada, Acar ve Demir (2001) sadece
kusburnu igeren 6rneklerin AA igeriklerinin 1.45-4.99 mg/100 mL, kusburnu ve hibiskus
igeren Orneklerin ise 0.33-4.74 mg/100 mL arasinda degistigini tespit etmislerdir.

Kusburnu meyveleri bilesiminde bir¢ok biyoaktif bilesen ihtiva etmesine ragmen,
AA ve fenolik bilesikler, kusburnu meyvesinin yapisinda bulunan en 6nemli biyoaktif
bilesenlerdir. Bu bilesenlerden AA suda ¢6ziinebilir bir antioksidan olup 6nemi ilk kez
1747°de kesfedilmistir (Nojavan vd 2008). Asidik ve indirgen ozellik goésteren bu
vitaminin dogal formu L-izomer olup, viicutta D-izomer L-izomerin %10’u kadar aktivite
gosterebilmektedir. L-askorbik asit, dehidro L-askorbik asit (Sekil 2.2) ve L-askorbik asit
tuzlar1 (sodyum, potasyum ve kalsiyum L-askorbat) i¢in genel olarak C vitamini terimi
kullanilmaktadir. Gidalarda C vitaminin ¢ogunlugunu (% 80-90) L-askorbik asit
olusturmaktadir (Ameye ve Chee 2006, Saldaml1 2007).
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Sekil 2.2 L-Askorbik asit ve dehidro L-askorbik asidin yapis1 (Saldamli 2007)

AA, stabilitesi oldukga diistik bir bilesiktir. Aerobik ve anaerobik yollarla, oksijen,
1s1, 151k ve depolama siire ve sicakligi gibi etkenlere bagli olarak degradasyona
ugramaktadir (Burdurlu vd 2006, Saldaml1 2007).

Kusburnu meyvesi dogada bilesiminde en fazla miktarda C vitamini bulunduran
gidadir. C vitamini, kusburnu disinda Turunggiller basta olmak {izere g¢esitli meyve ve
sebzelerde de bol miktarda bulunmaktadir (Cizelge 2.1). Gii¢lii bir antioksidan 6zellik
gosteren AA insan sagligi i¢in elzem bir vitamindir (Kalt vd 1999, Cemeroglu 2009).



Cizelge 2.1 Baz1 Meyve ve Sebzelerin C vitamini i¢erikleri (Cemeroglu 2009)

Meyve ve Sebzeler C vitamini ( mg/100 g YA)
Kusburnu 2122 - 3158

Cilek 60

Limon 45 - 55

Mandalina 40 - 50

Portakal 40 - 55

Biber 100 - 130

Karnabahar 70 -80

Ispanak 40 - 50

Bezelye 10 - 50

Birgok hayvan, enzim sistemleri sayesinde D-glikoz iizerinden gergeklesen
tepkimeler ile AA sentezleyebilmektedir (Nishikimi vd 1994). Ancak C vitamininin
insanlar tarafindan sentezlenememesi ve viicutta depolanamamasi sebebi ile giinliik
diyetle alinmasi zorunludur (Sahin 2013).

Gidalardaki C vitamini genellikle viicuda alindiktan birka¢ saat sonra ince
bagirsaklarda emilerek dolasim sistemi ile dokulara tasinmakta, fazlasi ise bobreklerden
idrarla disar1 atilmaktadir. Bir insanin glinliik C vitamini ihtiyaci yasa ve cinsiyete bagl
olarak 35-100 mg diizeyinde degismekle birlikte onerilen miktar 60 mg/giin’diir. Viicutta
C vitamini yetersizlik derecesine gore hafif veya siddetli semptomlar goriilebilmekte,
uzun siire eksikligi ise skorbiit hastaligina yol agmaktadir (Saldamli 2007).

Fenolik bilesikler kusburnu meyvesinin yapisinda bulunan bir bagka onemli
bilesen grubudur. Genel olarak bir ya da daha fazla hidroksil grubunun baglanmis oldugu
bir benzen halkasi i¢eren bilesiklere fenolik bilesikler (polifenoller) denmektedir. Hemen
hemen biitlin bitkisel iirlinlerde az veya ¢ok miktarda bulunan polifenoller, bulundugu
gidaya aci-buruk bir tat vermektedir. Polifenol grubu bilesikler tat disinda birgok
meyvenin rengi tizerinde de c¢esitli etkilere sahiptir. Fenolik bilesikler kendi igerisinde
fenolik asitler ve flavonoidler olmak iizere iki ana gruba ayrilmaktadir (Saldamli 2007,
Cemeroglu 2009).

Flavan tiirevleri olarak da adlandirilan flavonoidler bitkisel fenoliklerin en biiyiik
grubunu olusturmaktadir. Flavonoidler kendi igerisinde antosiyanidinler, flavonlar ve
flavonollar, flavononlar, katesinler ve loykoantosiyanidinler ve son olarak
proantosiyanidinler olmak tiizere bes farkli gruba ayrilmaktadirlar. Fenolik asitler ise
hidroksisinnamik asitler ve hidroksibenzoik asitlerden olusmaktadir. Fenolik asitler
dogada genellikle serbest halde bulunmamakta, karboksil asit gruplari iizerinden
karbonhidratlar, glikozitler, aminoasitler, proteinler ve baz1 diger bilesiklerle esterlesmis
halde bulunmaktadirlar. Meyve ve sebzelerin islenmesi sirasinda ise bu bilesikler
hidrolize ugrayarak fenolik asitler ortaya ¢ikmaktadirlar. Fenolik bilesikler genel olarak
bitkinin dis yiizeyindeki hiicre duvarlarinda bulunmakta ve bitkiyi dis etkilere karsi
korumaktadir (Saldamli 2007, Cemeroglu 2009).

Fenolik bilesikler her ne kadar enzimatik ve enzimatik olmayan yollarla kolayca
okside olabilen maddelerse de, oksidasyona olan egilimleri farklilik gostermektedir.
Ozellikle enzimatik yollarla gerceklesen esmerlesme reaksiyonlar1 meyve ve sebzelerin



islenmesi acisindan 6nem arz etmektedir. Cesitli sebeplerle meyve ve sebzelerin
dokularinda meydana gelen zedelenmeler sonucu, polifenol oksidaz (PPO) enzimi ile
fenolik bilesiklerin etkilesimi olas1 hale gelmekte ve esmerlesme reaksiyonlari
gerceklesmektedir. Bu esmerlesme reaksiyonlari sonrasinda meyve ve sebzelerin hem
rengi, hem de tadinda degisimler meydana gelerek {iriiniin kalitesi diismektedir (Saldamli
2007, Cemeroglu 2009).

2.2. Hibiskus

Hibiskus, Malvaceae familyasinda yer alan ve Afrika ve Asya’da yaygin olarak
yetistirilen bir bitkidir. Hibiskus geleneksel olarak bitki ¢aylarinda ve sicak ve soguk
mesrubatlarda aroma verme amaciyla (Da-Costa-Rocha vd 2014) ve yiiksek pigment
iceriginden dolayr gida renklendiricisi (Gonzalez-Palomares vd 2009) olarak
kullanilmaktadir. Bunun disinda bitkinin ¢igeklerinin etli, kirmizi renkli ve eksi lezzetteki
canak yapraklarinin dondurma, fermente icecekler, kek, marmelat, jole, puding ve sarap
yapiminda kullanildig: bildirilmistir (Da-Costa-Rocha vd 2014).

Gida ve medikal alaninda farkli amaglar icin kullanimiyla birlikte, hibiskus
bitkisinin diinya ¢apinda 6nemli bir konumda olmasinin temel sebebi; endiistriyel olarak
iretilen cay ve mesrubat iiriinlerinde kullanilan bir katki olmasindan kaynaklanmaktadir.
Hibiskus bitkisinin 300’den fazla farkl tiirii olmakla beraber, ¢aylara katkilanan hibiskus
cigek yapraklari, genellikle Hibiscus sabdariffa spp. edilus L. bitkisinden elde
edilmektedir (Spiro ve Chen 1993, Da-Costa-Rocha vd 2014).

Hibiskus bitkisinin ¢igekleri antosiyaninler, flavonoidler ve polifenollerce zengin
bir igerige sahiptir (Lin vd 2007). Bitkinin fenolik igerigi baslica delfinidin-3-glikozit ve
siyanidin-3-sambiosit gibi antosiyaninlerden kaynaklanmaktadir. Icerdigi bu
bisesiklerden dolay1r hibiskus yapraklar1 ayni zamanda antioksidan oOzellik de
gostermektedir (Aurelio vd 2008, Da-Costa-Rocha vd 2014). Hibiskus ¢ayinin eksi tadi
%15-30 oraninda degisen asit i¢eriginden ( sitrik, malik, tartarik asit ve hibiscin), sarap
kirmizisi rengi ise yaklasik %1.5 oranindaki antosiyanin i¢eriginden kaynaklanmaktadir
(Anonymous 2000). Hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklarinin kimyasal kompozisyonu Cizelge
2.2 de verilmistir.

Cizelge 2.2 Hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklariin kimyasal kompozisyonu (Da-Costa-

Rocha vd 2014)
Protein (g/100 g) 3.3
Karbonhidrat (g/100 g) 9.2
Yag (g/100 g) 0.3
Riboflavin (mg/100 g) 0.45
Tiamin (mg/100 g) 0.45
Askorbik asit (mg/100 g) 54
Kalsiyum (mg/100 g) 1.72
Fosfor (mg/100 g) 214
Demir (mg/100 g) 4.8

Hibiskus yapraklar1 baz1 bitki ve meyve ¢aylarina 6zellikle renk gelistirici olarak
katkilanmaktadir. Bu renk, hibiskus yapraklarinin igeriginde bulunan antosiyaninlerden



kaynaklanmaktadir. Hibiskus antosiyaninlerinin antioksidan ve antikanserojenik
etkilerinin oldugu da bildirilmis, ancak bu antosiyaninlerin 1sil isleme karsi oldukg¢a
hassas oldugu belirtilmistir (Gonzalez-Palomares vd 2009).

Cilek, tizim, erik, nar ve kirmizilahana gibi daha birgok meyve ve sebzenin
pembeden mora kadar degisen renkleri antosiyanin grubu pigmentlerden
kaynaklanmaktadir. Antosiyaninler suda c¢oziinen glikozit yapisindaki bilesiklerdir.
Antosiyaninlerin aglikon olarak adlandirilan, seker olmayan kisimlar1 fenolik bilesikler
olan antosiyanidinlerden olusmaktadir. Antosiyanidinler dogada serbest halde
bulunmamaktadir. Aglikon olarak adlandirilan bu gruplar glikoz, galaktoz, ramnoz,
ksiloz ve arabinoz gibi gesitli sekerler ile baglanarak antosiyaninleri olusmaktadir. Bir
antosiyaninin temel yapis1 Sekil 2.3’te gosterilmistir (Saldamli 2007, Cemeroglu 2009).
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Sekil 2.3 Antosiyanin pigmentinin genel yapisi (Cemeroglu 2009)

Dogada yaklagik 20 farkli antosiyanidin bulundugu bilinmekle beraber, gidalarda
genellikle pelargonidin, siyanidin, peonidin, delfinidin, petunidin ve malvinidin adi
verilen antosiyanidinler bulunmaktadir. Bu alt1 antosiyanidin arasindaki farklilik Sekil
2.3’te gosterilen R1 ve R2 gruplarma baglanan molekiillerden kaynaklanmaktadir.
Dogada yaygin olarak bulunan bu antosiyanidinlerin yapisal farkliliklar1 Cizelge 2.3‘te
verilmistir (Saldamli 2007, Cemeroglu 2009).

Cizelge 2.3 Dogada yaygin olarak bulunan antosiyanidinler ve yapilari

Antosiyanidin R1 R2
Pelargonidin H H
Siyanidin OH H
Peonidin OCH3 H
Delfinidin OH OH
Petunidin OCH3 OH
Malvinidin OCH3 OCHs

Antosiyaninlerde renk antosiyanidin grubu ve bagli olan sekerlerin tiirii, pH, seker
dis1 gruplarin yapiya baglanma durumu gibi faktorlere bagli olarak degismektedir.
Antosiyanidin grubuna bagli olan hidroksil grubu sayisi arttikga molekiil mavi, hidrojen
say1s1 arttikca ise kirmizi renkte olmaktadir. Antosiyaninlerin rengi {izerinde en dnemli



olan faktor ise pH degeridir. Antosiyaninli ¢ozeltiler diisiik pH degerlerinde mor-kirmizi,
daha yiiksek pH degerlerinde ise yesil-mavi renk vermektedir (Saldamli 2007, Cemeroglu
2009).

2.3. Ekstraksiyon

Bitkisel materyallerden ¢6ziiniir toz formda {iriin eldesinin ilk asamasin1 kat1 sivi
ekstraksiyonu olusturmaktadir. Ekstraksiyon kisaca bir ayirma ydntemi olarak
tanimlanabilmektedir. Bir karisimdan istenen veya istenmeyen bir bilesigin uygun bir
¢oOziicii yardimiyla ayrilmasi islemine ekstraksiyon denilmektedir. Gida sanayinde
ekstraksiyon sivi-sivi ekstraksiyonu ve kati-sivi ekstraksiyonu olmak iizere iki sekilde
yapilmaktadir.

Kati-s1v1 ekstraksiyonu, bir katinin i¢inde bulunan ¢oziiniir 6zellikteki bilesenin,
stv1 bir ¢oziicli yardimiyla bu katidan uzaklastirilmasi olarak tanimlanmaktadir. Bu iglem
genellikle sicak su veya uygun ¢oziicii karisimlari ile gerceklestirilmektedir (Handa vd
2008). Kati-siv1 ekstraksiyonunun hizi ve verimi; ekstraksiyon sicakligi, ¢oziicii
polaritesi, kati/s1vi orani, ekstraksiyon siiresi, secilen kat1 maddenin ¢oziiciiye ne 6l¢iide
temas ettigi ve katinin kullanilan ¢6ziicii icerisindeki ¢oziiniirliik derecesi gibi gesitli
islem parametrelerinden etkilenmektedir. Gidalarin yapisindaki bilesenler ¢ogunlukla
1stya hassas olduklar1 icin en Onemli parametre genellikle ekstraksiyon sicakligidir.
Yiiksek ekstraksiyon sicakliklarinin uygulanmasi o6rnekte bulunan aktif bilesenlerin
degradasyonuna yol a¢abilmektedir (Earle 1966, Crank 1975, Tzia ve Liadakis 2003, Pin
vd 2011).

2.3.1. Ekstraksiyonu etkileyen faktorler
2.3.1.1. Partikiil bityiikliigii

Partikiil boyutu bir ekstraksiyona iki sekilde etki etmektedir. Kii¢iik boyutlu
partikiiller, ¢6ziicliniin kat1 ile temas eden yiizeyini arttirmakta, bu sayede ekstraksiyon
hiz sabiti ve diflizyon katsayisi, dolayisiyla ekstraksiyon hizi da artmaktadir (Torun vd
2014). Ancak partikiil boyutunun ¢ok fazla kiigiiltiilmesi durumunda, ¢dziliciiniin tim
partikiillerin arasina homojen dagilmasi giiclestigi ve ekstraksiyon veriminin diistigi
belirtilmektedir. Bununla birlikte, partikiil boyutunun ¢ok kii¢iik olmasi, ekstraksiyon
sonrasinda ¢oziiciiden kati partikiillerin ayrilmasini giiglestirmektedir (Foust vd 1960).

2.3.1.2. Coziiciiniin cinsi

Kati-s1v1 ekstraksiyonunda ¢oziicii se¢imi de partikiil boyutu kadar dnemli bir
unsur oldugu belirtilmektedir. Literatiirde bu kapsamda ¢esitli arastirmalara dair sonuglar
mevcuttur. Spigno vd (2007) tarafindan gergeklestirilen bir optimizasyon galismasinda,
iizim posasindaki fenolik bilesiklerin ekstraksiyon verimi iizerine siire, sicaklik ve
¢Oziinii bilesiminin etkisi arastirllmistir. Bu ¢alismada fenolik bilesik miktarnin etanol
icerisindeki su oranint %10’dan %30’a kadar arttirma ile dogru orantil1, %60 ve iizerinde
ise ters orantili olarak etkiledigi belirtilmistir. %30-60 arasindaki su oraninda ise fenolik
bilesen miktarinin sabit kaldig: bildirilmistir.



Gergeklestirilen bir bagka calismada ise, su ve %50, %70 ve %90 oraninda
metanol, etanol ve aseton igeren ¢ozeltiler ile ananas, muz ve guava meyvelerinden elde
edilen ekstraktlarin antioksidan aktiviteleri incelenmistir. Calisma sonuglarina gore;
ananas i¢in %90 aseton, muz i¢in %70 etanol, guava meyvesi i¢in ise %90 aseton igeren
¢oziicii sistemlerin en yiiksek antioksidan 6zellik gosterdigi bildirilmistir. Ayni calismada
su ile elde edilen ekstraktlarin DPPH inhibisyonu ise ananas i¢in %12, muz i¢in %36,
guava i¢in %82 oldugu belirtilmistir (Alothman vd 2009).

Ekstrakte edilecek meyveye gore degismekle beraber, ¢oziicii se¢iminde 6zellikle
dikkat edilmesi gereken ili¢c noktadan bahsedilmektedir. Bunlar; ¢oziiciiniin ekstrakte
edilecek olan ¢oziilebilir bileseni iyi ¢dzmesi, viskozitesinin miimkiin oldugunca diisiik
olmasi ve islemin sonraki asamalarina uygunlugudur (Foust vd 1960, Crank 1975).
Bunlarin diginda ¢6ziiciiniin gevreye olan etkisi, sagliga olan etkisi gibi faktorler de
coziicli segiminde dikkat edilmesi gereken diger hususlardir.

2.3.1.3. Sicakhik

Cozintrlik genellikle sicaklikla dogru orantili bir faktér oldugundan,
ekstraksiyonun gerceklestirildigi sicaklik arttirildiginda, ¢oziiciiniin partikiil i¢indeki
difiizyon katsayisinin ve buna bagli olarak ekstraksiyon debisinin artmasi beklenmektedir
(Foust vd 1960, Crank 1975). Literatiirde ¢esitli ¢aligmalarda bu hipotezi destekler
nitelikte sonuglar mevcuttur. Ornegin, bugday kepeginden fenolik bilesiklerin optimum
sartlarda ekstraksiyonu iizerine gerceklestirilen bir arastirmada, ¢6zgen konsantrasyonu,
ekstraksiyon sicakligi ve siiresinin etkileri arastirilmistir. Bu ¢alismada 25-75°C sicaklik
aralifinda denemeler yapilmis ve 65°C ‘de ekstraktlardaki fenolik madde bilesiminin
maksimum seviyeye ¢iktigi, sicakligin daha da arttirllmasinin ise islem tizerine 6nemli
diizeyde bir etkisinin olmadigi belirtilmistir (Wang vd 2008). Literatiirde fenolik
maddelerin ekstraksiyonu iizerine gerceklestirilen diger calismalarda da benzer sekilde
ekstraksiyon sicakliginin ekstrakte edilen bilesenler iizerine 6nemli diizeyde etkisinin
oldugu tespit edilmistir. Silva vd (2007) tarafindan gergeklestirilen ¢alismasinda 65.2°C,
Pompeu vd (2009) tarafindan gelistirilen g¢alismada ise 55°C sicakligina kadar
sicakliktaki artisin ekstraksiyon verimini arttirdigi, bu sicakliklardan daha yiiksek
degerlerde ise ekstraksiyon veriminin diistiigii bildirilmistir.

Istya kars1 hassas bilesenlerin ekstraksiyonunda ise sicaklik ekstraksiyon hizini ve
verimini arttirdig1 gibi, bilesenlerin degradasyonuna da yol acabilmektedir. Bu sebeple
sicakligin ekstraksiyon {izerine olumlu etkileri oldugu gibi, olumsuz etkileri de
gozlenmektedir. Spiro ve Chen (1993) tarafindan gerceklestirilen bir calismada
ekstraksiyon sicakliginin belli bir seviyeye kadar artmasi ile AA miktarinda bir artis
oldugu bildirilmistir. Ancak sicaklik degerinin daha yiiksek seviyelere ¢ikmasi sonucunda
ise, AA miktarinda azalmalar gozlendigi belirtilmistir.

2.3.1.4. Karistirma

Karistirma, kati-sivi  ekstraksiyonunda diflizyonun artmasin1  ve partikiil
yiizeyinde kiitle transferine kars1 direncin azalmasini saglamaktadir. Belirli bir karigtirma
hizindan sonra ise karistirma hizinin arttirilmasi ekstraksiyon debisini etkilememektedir.
Cinkii sivinin  karistirilmasinin  etkisi, ekstraksiyon debisinin katidaki ¢6ziinebilir
maddelerin difiizyon hiz1 ile kontrol edilmeye baslandig1 noktaya kadardir. Bu noktadan
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itibaren difiizyon hiz1 diger degiskenler (sicaklik, partikiil boyutu) sabit oldugundan
degismemekte ve karistirma hizindan etkilenmemektedir (Foust vd 1960, Crank 1975).

2.4, Coziiniir Formda Cay Uretimi

Endiistride ¢oziiniir 6zellikte iiriin tiretiminde genellikle ya dondurarak ya da
puskiirterek kurutma yontemleri uygulanmaktadir. Dondurarak kurutma yonteminde
enerji tiiketiminin, dolayisiyla maliyetin piiskiirterek kurutma islemine gore 50 kat daha
fazla oldugu bildirilmektedir (Gharsallaoui vd 2007, Ko¢ vd 2010). Bu sebeple
dondurarak kurutma genellikle 1s1l isleme karsi hassas olan bilesenler igeren gidalarin
kurutulmasinda kullanilmaktadir. Diger ekstraktlarin kurutulmasinda ise piiskiirterek
kurutma yontemi tercih edilmektedir.

2.4.1. Dondurarak kurutma

Dondurarak kurutma gidanin yapisinda bulunan suyun uzaklastirilmasi i¢in gida
kalitesine zarar vermeden uygulanabilecek en iyi yontemdir. Bu kurutma yonteminin
ilkesi, ekstraktin igeriginde bulunan suyun 6nce dondurulmasi, daha sonra uygulanan
vakum ile yapidaki buzun siiblimasyonu ile gaz haline gegirilerek uzaklastirilmasi
seklindedir (Ratti 2001, Cemeroglu 2009).

Bu yontemde, uygulama sirasinda sivi formda suyun bulunmamasi ve diisiik
sicakliklarda calisilmasindan dolayr bir¢ok bozulma ve mikrobiyal faaliyetler ya
durmakta, ya da ¢ok diisiik hizlarda gergeklesmektedir. Ayrica suyun yapidan gaz
formunda uzaklagmasindan dolay: suyun gidadan ayrilmasi sirasinda gidanin yapisina
zarar verilmemekte ve bu sebeple gida sekilsel ve tekstiirel 6zelliklerini en iyi seviyede
muhafaza etmektedir. Tiim bu etkilerden dolayr dondurarak kurutma isleminde iiriin
kalitesi diger kurutma yontemlerine kiyasla ¢ok daha iyi korunabilmektedir. Ancak kalite
tizerindeki bu olumlu etkilerine ragmen, yiiksek maliyeti sebebiyle genellikle tercih
edilmeyen bir yontem konumundadir (Ratti 2001, Kirmaci vd 2008).

2.4.2. Puskiirterek kurutma

S1v1 halde bulunan, 1s1ya karsi stabilitesi yiiksek olan ve kurutularak toz haline
getirilmesi hedeflenen iirlinlerde uygulanacak en ideal yontemlerden birisi piiskiirterek
kurutmadir. Ik kez 1900’lerde siitiin kurutulmasi ve ardindan 1930’larda kahvenin
kurutulmas: i¢in denenmis olan bu kurutma yontemi, 1stya dayanikli maddelerin
kurutulmas: i¢in olduk¢a uygundur. Bu yontemi diger kurutma yontemlerinden ayiran
temel Ozellikler; kurutma isleminin hizli, lriiniin kurutma esnasinda sicak hava ile
temasinin ¢ok kisa ve elde edilen kuru toz {irliniin paketlemeye hazir halde olmasidir. Bu
yontemde dikkat ¢ceken diger iistiin 6zellikler ise iirliniin toplam kurutma siiresinin 3-10 S
arasinda olmasi ve iirlin partikiillerinin hi¢gbir zaman kurutmada kullanilan havanin yas
termometre sicakligindan daha yiiksek degerlere ¢ikmamasidir. Bu 6zellik sayesinde
kurutucu bolmesi girisinde, {iriine hi¢bir zarar vermeden, oldukga yiiksek sicakliklarin
kullanilabilmesi miimkiin olmaktadir (Marshall 1954).

Piiskiirterek kurutma fiinitesi temel olarak besleme tanki, 1s1tma tinitesi, kurutma

silindiri, ayirma siklonu ve hava filtresinden olusmaktir (Sekil 2.4). Piiskiirterek kurutma
islemi icin ilk adim uygun tasiyici materyalin se¢ilmesidir. Secilen tasiyict materyal
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uygun ¢dziicli i¢inde belirli bir siire rehidrate edildikten sonra kurutulacak olan materyal
ile karistirilarak homojenize edilmektedir. Homojenize edilen karisim sicak hava bulunan
kurutma boliimiine atomize edilerek beslenmekte ve gidanin yapisinda bulunan serbest
su sicakligin etkisiyle hizla buharlastirilarak kurutulmaktadir (Tontul 2011).
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Sekil 2.4 Piiskiirterek kurutma sistemi (kirmizi ¢izgiler hava, mavi ¢izgiler ise {riin
akigin1 gostermektedir) (Tontul 2011)

Piiskiirterek kurutma isleminde {riin kalitesi ilizerine birgok faktor etkilidir.
Literatiirde cesitli arastirmalarda piiskiirterek kurutma isleminde son {irtin kalitesi
lizerine; hava giris ve ¢ikis sicakliklari, hava akis hizi, kullanilan havanin nemi, 6rnegin
besleme sicakligi ve hizi, su ya da baska bir ¢oziicii sistem kullanimi, Ornegin
konsantrasyonu, vb. faktorlerin etkisi oldugu bildirilmistir (Cal ve Sollohub 2010, Kog
vd 2014).

2.5. Optimizasyon

Optimizasyon herhangi bir prosesin belirlenen hedefler (yanitlar) dogrultusunda,
bagimsiz degiskenlerin birbiriyle olan etkilesimleri ve bu bagimsiz degiskenlerin yanita
olan etkileri de géz Oniine alinarak en uygun sartlarda bir araya getirilerek uygulanmasi
islemidir. Proseslerin optimizasyonunda genellikle cevap olarak sistem performansi veya
kalite kriterlerini belirleyen birgok etken ile ¢alisilmaktadir. Optimizasyon islemi i¢in bu
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yanitlarin bazilarinin maksimum seviyede olmasi istenirken, bazilarinin ise minimum
seviyede olmasi arzu edilmektedir.

Optimizasyon islemi proses lizerine siiresini kisaltma, enerji tasarrufu saglama,
istenilen kalitede iriin elde edebilme vb. gibi ¢esitli avantajlar saglamaktadir.
Optimizasyon islemlerinde yanitlar uygulanmakta olan prosese gore degismekle beraber
genellikle sistemin performansi veya iretilen iirliniin kalite kriterlerini belirleyen ¢ok
sayida degiskenle es zamanli olarak calisilmaktadir (Ko¢ 2008). Bir¢ok durumda
tanimlanan yanitlar birbiri ile rekabet halinde, bir bagka deyisle bir yanitin gelistirilmesi
diger yanit iizerinde ters etki olusturabilmektedir. Bu sebepten dolayr optimizasyon
caligmalarinda sistemi karakterize eden biitiin yanitlarin hep birlikte degerlendirilmesi

gerekmekte, ancak bu durumda optimizasyon islemi olduk¢a karmasik bir hal almaktadir
(Eren 2004).

Optimizasyon islemindeki bu karmasikligi gidermek amaciyla; cok yanith
optimizasyon problemlerinin kisitlanmig optimizasyon problemi olarak ele alinmasi,
izohips egrilerinin gizilerek iist iiste yerlestirilmesi ve istenebilirlik fonksiyonu gibi farkli
yaklasimlar denenmistir. Cok yanitli optimizasyon problemlerinin kisitlanmig
optimizasyon problemi olarak ele alinmasinda, cevaplari etkileyen bazi faktorlere
sinirlama konulmasi sebebiyle en iyi dengenin saglanmasi miimkiin olmamaktadir.
Izohips egrilerinin iist iiste cizilmesi yaklasiminda ise optimum sonuglar elde
edilebilmektedir. Ancak ¢ok sayida bagimsiz degiskenin bir arada incelendigi durumlar
icin izohips egrilerinin ¢iziminde zorluklarla karsilasilmasi sebebiyle bu yaklasim
kullanigliligin1 kaybetmektedir (Myers ve Montgomery 1995). Diger bir yaklasimda ise
tiim cevaplar istenebilirlik fonksiyonu olarak adlandirilan tek bir fonksiyon altinda
toplanmakta ve bu fonksiyonun istenen sonuglar1 verecek sekilde maksimize edilmesini
icermektedir (Eren 2004).

2.5.1. Cevap yiizey metodu

[lk olarak 1951 yilinda Box ve Wilson tarafindan yapilan bir calismada gelistirilen
cevap ylizey metodu (Response Surface Methodology) istatistiksel ve matematiksel
analiz tekniklerinin birlikte kullanildigi; mevcut proseslerin iyilestirilmesi, optimize
edilmesi ve yeni proseslerin gelistirilmesi gibi uygulamalarda kullanim1 yaygin bir analiz
metodudur. Bu c¢alismada Box ve Wilson metodun temelini olusturan eleme, bolge
aragtirma islemin/lirlinliniin karakterize edilmesi ve optimizasyonu kapsayan bir seri
deneme felsefesini ortaya koymuslardir (Box ve Wilson 1951).

Cevap yiizey metodunun temelini bir dizi istatistiksel ve matematiksel hesaplama
olusturmaktadir. Bu metotla gerekli hesaplamalarin yapilabilmesi igin 6ncelikle sistemi
karakterize edebilecek cevaplar ve bu cevaplarin lizerinde etkili olabilecek degiskenlerin
(faktorlerin) belirlenmesi gerekmektedir. Birgok proseste ¢ok sayida degiskenin
olabilmesi uygulamada ¢esitli zorluklarla karsilasilmasina sebep olmaktadir. Bu sebeple
arastirmacinin proses hakkindaki teknolojik bilgisi ve bir takim 6n denemeler,
belirlenecek olan bu degiskenlerin seciminde biiyiik kolayliklar saglayabilmektedir.
Belirlenen degiskenler ile elde edilen deneme planinda, bagimsiz degiskenlerin farkl
seviyelerine kars1 alinan cevaplar iizerinden analiz gergeklestirilebilmektedir. Bu sayede
daha az sayida deneme ile gercekte test edilmesi oldukca zor olan degerlerin ve bunlarin
kombinasyonlariin cevaplar iizerine olan etkisi belirlenebilir ve uygulanmakta olan
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prosesin hedefleri i¢in en uygun sartlar kolaylikta ortaya konabilmektedir (Myers ve
Montgomery 1995, Khuri 2006).

2.6. Coziinebilir formda iiriin iiretimini konu alan calismalar

Al-Kahtani ve Hassan (1990) tarafindan pilot 6lgekli bir piskiirterek kurutucu ile
hibiskus ekstraktinin kurutulmasi iizerine yapilan bir ¢alismada, elde edilen {iriiniin nem,
protein, pH, parcacik boyutu, y18in yogunlugu, ¢oziiniirliik ve mikrobiyolojik 6zellikleri
acisindan en verimli sonuglarin 198.5°C’de gerceklestirilen kurutma isleminde elde
edildigini belirtmislerdir. Ayrica iiriiniin yliksek sicakliklarda kurutma silindirine
yapistig1, bu sebeple sicaklik artisina paralel olarak iirlin veriminin azaldigi bildirilmistir.

Piiskiirterek kurutma isleminin hibiskus bilesiminde bulunan aroma maddelerine
etkisinin arastirildig: bir ¢caligmada, hibiskus ekstraktlar1 farkli giris sicakliklarinda (150-
210°C) kurutulmus ve iirlinlin aroma bilesimi incelenmistir. Caligma sonuglarina gore toz
iiriinde, hibiskus ekstraktlarinda bulunan bazi bilesenlerin tespit edilemedigi, ayrica
ekstraktlarda bulunmayan yeni bilesenlerin de olustugu belirlenmistir (Gonzalez-
Palomares vd 2009).

Sahin-Nadeem vd (2011) tarafindan dag ¢ayi ile gergeklestirilen bir ¢aligmada ise
plskiirterek kurutma isleminde {iriin veriminin ve 6zelliklerinin giris sicakligi ve farkl
tasiyict madde kombinasyonlarindan 6nemli diizeyde etkilendigi tespit edilmistir. Elde
edilen sonuglara gore iiriin veriminin tasiyict madde artigina paralel olarak arttig1 ancak,
giris sicakligindaki artigla azaldigi belirtilmistir.

Sahin-Nadeem vd (2013) tarafindan adacayr ile gerceklestirilen bir baska
aragtirmada piskiirterek kurutma sartlarinin Uriiniin nem igerigi, su aktivitesi, yigin
yogunlugu ve ¢oziniirliigii lizerine etkileri arastirllmigtir. Calisma sonuglarina gore
puskiirterek kurutucunun giris sicakligi, kullanilan tasiyict madde ve tasiyici madde
konsantrasyonunun iiriiniin fizikokimyasal 6zellikleri iizerine 6nemli diizeyde etkisi
oldugu tespit edilmistir.

Someswararao ve Srivastav (2012) tarafindan gergeklestirilen bir caligmada
¢oziiniir formda ¢ay iiretimi icin ilk olarak soldurma islemi gergeklestirilmistir. Daha
sonra soldurulan ¢ay yapraklarinin bilesiminde bulunan 6ziit preslenerek yapraklardan
ayrilmig ve fermantasyona tabi tutulmustur. Ekstrakt daha sonra isitilarak santrifiij
edilmis ve vakum altinda kurutularak ¢oziiniir cay tretilmistir. Presleme sonrasi kalan
cay yapraklar ise vakum altinda sicak hava ile kurutularak diisiik kaliteli ¢ay olarak
kullanilmistir. Uygulanan proses sonucunda 1 kg yesil ¢cay yapragindan 2042 g ¢6ziiniir
cay ve 220+20 g preslenmis diisiik kaliteli ¢ay iiretilebilmistir. Ayrica aragtirmada
¢Oziinlir cayin ve preslenmis diistik kaliteli ¢ayin teaflavin miktarinin tearubijin miktarina
orani (TF:TR) sirasiyla 0.084 ve 0.140 olarak hesaplandig: bildirilmistir.

Yiiksek aroma icerikli ¢oziiniir cay iiretimi i¢in gerceklestirilen bir ¢alismada
sicak su ekstraksiyonu, soguk ekstraksiyon ve vurgulu elektrik alan altinda ekstraksiyon
denenmis, daha sonra ekstraktlar dondurarak konsantre edilmis ve yine dondurarak
kurutularak ¢oziiniir ¢aya doniistiiriilmiistiir. Arastirma sonuglarina gore analiz edilen
temel bilesenler agisindan en yiiksek verimin (%22.7) optimum sartlarda vurgulu elektrik
alan altinda ekstrakte edilen (hammadde/su orant: 1/20, elektriksel alan giicii: 20 kV/cm
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ve vurgu frekansi: 125 Hz) ve ¢0ziiniir ¢caya doniistiiriilen ekstraktlardan elde edildigi
bildirilmistir (Ye vd 2014).

Yesil caydan minimum ve maksimum kafein igeren ¢oziinebilir ¢ay iiretimi
tizerine gergeklestirilen bir arastirmada, ekstraksiyon ve piiskiirterek kurutma prosesleri
optimize edilmistir. Optimum sartlar ekstraksiyon islemi i¢in 100°C sicaklik, 4 dk siire
ve 1/20 hammadde/su orani, piiskiirterek kurutma islemi iginse 180°C giris sicakligl ve
115°C cikis sicakligi olarak belirlenmistir. Belirlenen bu sartlarda ¢oziiniir yesil ¢ayin
kafein bilesiminin %83 oraninda azaltilarak 7 mg/g kafein icerdigi bildirilmistir (Vuong
vd 2013).

Alasalvar vd (2013) tarafindan gergeklestirilen bir arastirmada diisiik ve yiiksek
kaliteli siyah caylar kullanilarak tiretilen iki farkli ¢oziiniir ¢ayin kimyasal bilesimi
aragtirtlmistir. Elde edilen sonuglara gore ¢Oziinlir ¢aylarda 56.68-59.84 ¢/100 g
karbonhidrat, 19.31-19.86 g/100 g protein ve 17.35-17,82 g GAE/100 g toplam fenolik
madde bulundugu tespit edilmistir. Bunula birlikte ¢éziiniir ¢ayin bilesiminde 13 mineral
madde, 6 flavonol, 4 suda ¢6ziinlir vitamin, 2 alkoloid, 1 karotenoid ve 1 fenolik asidin
tanimlanabildigi bildirilmistir.

Farkli kahve hazirlama yontemleri ile {retilen kahvelerin antioksidan
ozelliklerinin karsilagtirildig1 bir ¢alismada, ¢oziiniir formdaki kahveler ile hazirlanan
kahvelerin daha yiiksek antioksidan 6zellik gdsterdigi tespit edilmistir. Kahvelerdeki bu
antioksidan o6zelligin yiiksek miktarda igerdigi fenolik bilesiklerden kaynaklandigi
bildirilmigtir (Niseteo vd 2012).

Rodriguez-Hernandez vd (2005) tarafindan gergeklestirilen bir ¢calismada kaktiis
meyvelerinden elde edilen ekstraktin piiskiirterek kurutulmasinda islem kosullarinin tirtin
tizerine etkileri arastirilmistir. Bu amagla pliskiirterek kurutucu sisteminin giris sicakligi
(205°C ve 225°C), kurutma islemi sirasindaki hava basinci ( 0.1 ve 0.2 MPa) ve tasiyici
olarak kullanilan maltodekstrin ¢esidinin (DE10 ve DE20) iirliniin nem miktari, C
vitamini ve toplam renk degisimi tizerine etkisi incelenmistir. Arastirma sonuglarina gore
AA miktar1 {lizerine tasiyict madde olarak kullanilan maltodekstrin ¢esidinin ve giris
sicakligr ile hava basinci etkilesiminin 6nemli diizeyde (P<0.05) etkisinin oldugu
belirtilmistir. Piiskiirterek kurutma islemi i¢inse en uygun sartlarin 215°C, 0.15 MPa
%20.5 maltodekstrin miktar1 oldugu bildirilmistir.

Hint dutu meyvesinin sicak su ekstraksiyonu ile elde edilen ekstraktlarinin
puskiirterek kurutulmasinda tasiyict olarak K-karragenan kullanilmis ve islem sicakligi
ile tastyict madde oranmin Tlriin kalitesi iizerine etkisi arastirilmistir. Arastirma
sonuglarma gore piiskiirterek kurutuma sicakligi ve kullanilan tasiyict madde orani
tirtiniin nem miktar1, antioksidan madde miktari, toplam fenolik madde miktar1 ve toplam
flavonoid madde miktar1 {izerine 6nemli diizeyde (P<0.05) etkili bulunmustur. Ayrica
puskiirterek kurutuma islemi i¢in optimum sartlarin 90°C sicaklik ve %60 tastyict madde
orani oldugu bildirilmistir (Krishnaiah vd 2011).

Piiskiirterek kurutma isleminde giris sicakligi, tasiyici olarak kullanilan
maltodekstrin ¢esidi ve maltodekstrin miktarmin kurutulmus portakal suyunun
ozelliklerine etkisinin arastirildig1 bir ¢aligmada; iiretilen {irlinlerin nem miktari, yigin
yogunlugu, rehidrasyon yetene8i ve yapiskanlik ve keklesme derecesi incelenmistir.
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Calisma sonuglarina gore giris sicakligindaki artisa ve maltodekstrin oranindaki diistise
paralel olarak tirliniin nem miktarinin azaldig: tespit edilmistir. Y1gin yogunlugunun ise
kullanilan maltodekstrinin dekstroz esdegerindeki artis ve giris sicakligi ile kullanilan
maltodekstrin oranindaki diisiisle birlikte arttig1 belirtilmistir. Yapiskanlik ve keklesme
derecesinin ise giris sicakligi ve maltodekstrin konsantrasyonundaki artisa,
maltodektrinin dekstroz esdegerindeki diisiise paralel olarak azaldig bildirilmistir (Goula
ve Adamopoulos 2010)
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal

Arastirmada kullanilan kugsburnu meyveleri Balikesir ilinden taze olarak temin
edilmistir. Kusburnu c¢aylarmin renk agisindan zenginlestirilmesi amaciyla kullanilan
yeni sezona ait hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklari ise Antalya’da bulunan yerel bir firmadan
temin edilmistir. Piiskiirterek kurutma igleminde tasiyict madde olarak Maltodekstrin DE
18 (Maldex 180, Amylum Slovakia, Slovakya) kullanilmistir. Analizlerde kullanilan
kimyasal sarf malzemeleri Sigma-Aldrich ve Merck firmalarindan temin edilmistir.

3.2. Metot
3.2.1. Orneklerin kurutulmasi

Balikesir ilinden bir hafta arayla hasat edilen olgun ve taze kusburnu meyveleri
hasat edildigi giin i¢inde kargo ile Antalya’ya gonderilmis ve bir sonraki giiniin sabahinda
laboratuvara ulastirilmistir. Laboratuvara getirilen her bir partideki meyveler kizisma
ihtimaline kars1 oda sicakliginda bir giin boyunca bekletilmistir. Daha sonra kusburnu
meyveleri (her biri 20 kg) iki partiye ayrildiktan sonra 2 farkli yontemle kurutulmustur.
Dogal konveksiyonla kurutma islemi golge kosullarda ve oda sicakliginda denge nispi
nemine kadar gerceklestirilmistir. Bu islem yaklagik 30 giin siirede gergeklesmis ve
tirtinlerdeki nem igerigi %5-10 seviyesine kadar diisiirtilmiistiir. Zorlamali konveksiyonla
kurutma islemi ise tepsili kurutucuda 60°C sicaklik ve 1.25 m/s hava hizinda
gergeklestirilmistir. Bu islemde de yine iirlinler %5-10 su igerigine kadar kurutulus ve
islem siiresi yaklasik 9 saat olarak gerg¢eklesmistir.

Dogal ve zorlamali konveksiyonla kurutulan meyveler optimizasyon
calismalarinda ve ¢Ozilinlir kusburnu cayr iiretimlerinde kullanilmak {izere -20°C’de
dondurularak muhafaza edilmistir. Ayrica bu 6rnekler disinda her hasat zamanina ait
orneklerden 5 kg alinarak taze meyve bilesim analizlerini gerceklestirmek tlizere -20°C
dondurularak depolanmustir.

3.2.2. Orneklerin ekstraksiyona hazirlanmasi

Kusburnu meyvesinden ve hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklarindan ¢ozgene kiitle
gecis hizim arttirmak amaciyla ekstraksiyon islemi dncesinde boyut kiiciiltme islemi
uygulanmistir. Kurutulmus kusburnu meyveleri ekstraksiyon islemi 6ncesi hibiskus tag
ve c¢anak yapraklart ile kiitlece 4/1 oraninda (ticari kosullarda siizen posetlerdeki
kusburnu-hibiskus orani) karistirilarak 6giitilmiis, 6giitme isleminden sonra meyvelerin
tiiy ve cekirdekleri icin herhangi bir ayirma islemi yapilmamistir. Ogiitme isleminin tiim
ornekler igin esdeger olmasma 6zen gosterilmistir. Ogiitiilmiis materyalin partikiil
bliytikliik dagilimi Cizelge 3.1°de verilmistir. Calismalarda AA oksidasyonunu 6nlemek
amaciyla her seferinde taze 6giitiilmiis 6rnek kullanilmistir.
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Cizelge 3.1 Ogiitiilmiis kusburnu-hibiskus karisimimin elek analizi sonuglar1 (%)

6.3mm 475 mm 335 mm 20 mm 10 mm 500 pm 180 pm 125 pm 125 pm
usti usti usti usti usti usti usti usti alt1

0.22 0.54 0.65 26.48 15.50 19.56 28.85 7.19 1.00

3.2.3. Ekstraksiyon islemi

Ekstraksiyon islemi 0ncesi on denemeler gerceklestirilerek optimizasyon islem
parametrelerinin alt ve iist sinirlar1 60-90°C sicaklik, 5-30 dk ekstraksiyon siiresi ve %5-
15 hammadde/su orani olarak belirlenmistir. Ekstraksiyon iglemi etkili parametreler i¢in
belirlenen alt ve st sinir degerlerine goére olusturulan deneme planinda, 6giitiilerek
hazirlanan oOrnekler ile calkalamali su banyosunda (WiseBath, Wisd Laboratory
Instruments), 150 d/dk calkalama hiziyla gerceklestirilmistir. Belirtilen sartlara gore
hazirlanan Ornekler kaba filtre kagidi yardimu ile siiziilerek sogutulmus ve analizler
gerceklestirilene kadar 4°C’de muhafaza edilmistir.

3.2.4. Ekstraktlarin konsantrasyonu

Optimum kosullarda elde edilen ekstraktlar piiskiirterek kurutma sirasinda enerji
sarfiyatini ve kalite kaybimi diisiirmek ve {irlin verimini arttirmak amaciyla 6n
konsantrasyon iglemine tabi tutulmustur. Bu amacla ornekler doner buharlastirict
(Laborota 4000, Heidolph) yardimi ile 50°C sicaklikta 5-6° Bx degerine kadar konsantre
edilmistir. Konsantre edilen ekstraktlar piiskiirterek kurutma isleminden once ekstrakt
kurumaddesi tizerinden %0-30 maltodekstrin ile karigtirillarak manyetik karistirici
yardimi ile homojenize edilmistir.

3.2.5. Coziiniir kusburnu cay1 iiretimi

Konsantre edilen ekstraktlar piiskiirterek kurutma tinitesinde (Biichi Mini Spray
Dryer B-290) kurutularak ¢oziiniir kusburnu c¢ayma doniistiiriilmiistiir. Piiskiirterek
kurutma islemi 130-160°C giris sicakligi, 65-85°C ¢ikis sicakligi ve kurumadde
tizerinden %0-30 tasiyici (maltodekstrin) orani sinir degerlerinde gergeklestirilmistir.
Kurutma performansini etkileyen hava hiz1 ise piiskiirterek kurutma cihazimnin %100
aspirasyon giicii ile saglanmistir. Optimum sartlarda hazirlanan ekstraktlar belirlenen
hava ¢ikis sicakliklarini saglayacak hizda (100-500 mL/sa) peristaltik pompa yardimai ile
atomizere beslenmistir. Homojen bir besleme yapabilmek amaciyla ekstraktlar oda
sicakliginda manyetik kanistirict  yardimiyla  siirekli  karigtirilmistir.  Pliskiirterek
kurutucuya beslenen bu ekstraktlar 5 barlik sabit hava basinci (yaklasik 500 L/sa hava
hiz1) ile dondiiriilen atomizer yardimiyla kurutma silindirine piiskiirtiilerek kurutulmus ve
kuruyan ¢oziiniir kugburnu ¢ay1 siklon seperatérde ayrildiktan sonra iiriin toplama kabina
toplanmistir. Coziiniir kugburnu ¢ayinin tiretim asamalar1 Sekil 3.1°de gosterilmistir. Elde
edilen iirtinler nem almayacak sekilde amber renkli 6rnek siselerine doldurulmus ve
analizler gerceklestirilene kadar -18°C’de muhafaza edilmistir.

Depolama testlerine tabi tutulacak 6rnekler ise liretimin hemen sonrasinda 30 mL
hacimli amber renkli, sizdirmaz ozellikteki siselere esit miktarda (her biri 10 g)
doldurularak kapatilmistir. Bu ornekler iki farkli sicaklikta (4°C ve 20°C) ve %55-65
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bagil nem degerinde (her sicaklik i¢in 10’ar sise olmak iizere toplam 20 farkli 6rnek) 90
giin siireyle depolanmistir. Depolama siiresince 0, 10, 30, 60 ve 90. giinlerde her sicakliga
ait iki farkli 6rnekten homojen bir sekilde 6rnekleme yapilarak depolama analizleri
gerceklestirilmistir.

(d)

Sekil 3.1 Coziiniir kusburnu ¢ay1 tiretim asamalar (a: ekstraksiyon, b: konsantrasyon, c:
puskiirterek kurutma, d: ¢6ziiniir kusburnu ¢ay1)
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3.2.6. Analizler
3.2.6.1. Suda ¢oziiniir kurumadde analizi

Suda ¢dziiniir kuru madde degerleri refraktometre (Hanna Digital H10, ABD)
kullanilarak belirlenmistir. Olgtimler 25+1°C’de gergeklestirilmistir.

3.2.6.2. Renk analizi

Coziinilir kugsburnu ¢ay1 6rneklerinin rengi, bu orneklerle hazirlanan ¢aylarda (2
9/100 mL) Hunter L.a.b. renk 6l¢me cihazi (Conica-Minolta, CR 400, Sensing, Inc,
Japan) kullanilarak 6lgiilmiistiir. Olgiimler éncesinde cihaz magnezyum oksit beyaz plaka
kullanilarak (L = 95.24, a = -0.32, b = 3.01) kalibre edilmistir. Analiz sonucunda elde
edilen L, a, b degerleri kullanilarak 6rneklerin Hue agis1 (h°) ve Chroma (C*) degerleri
asagidaki esitlikler (2.1 ve 2.2) yardimu ile hesaplanmistir (Caner ve Aday 2009).

he = 1;;" x tan~1(b/a) (2.1)

C* = (@ ¥ 5% 22)

3.2.6.3. pH analizi

pH analizleri pH 6lgtim cihaz1 (FE20 - Five easy, Mettler-Toledo, Ohio, ABD)
kullanilarak oda sicakliginda gerceklestirilmistir. Analizlerden dnce pH metre standart
tampon ¢ozeltiler (pH: 4.01 ve pH: 7.00) ile kalibre edilmistir.

3.2.6.4. Bulaniklik analizi

Coziiniir kusburnu ¢ay1 6rneklerinin saf su ile hazirlanan ¢ozeltilerinin bulanikligi
turbidimetre (Hach 2100 N, Loveland, Co, USA) kullanilarak Tajchakavit vd (2001)’e
gore Olclilmiistiir. Hach turbidimetrenin 6rnekleme hiicresine sinir ¢izgisine kadar 6rnek
koyularak gergeklestirilen analiz sonunda sonuclar Nefelometrik Bulaniklik Unitesi
(Nephelometric Turbidity Unit, NTU) olarak ifade edilmistir.

3.2.6.5. Verim

Coziiniir kugburnu ¢aymnin tiim islem hattina ait genel verimleri ve piiskiirterek
kurutma isleminin verimi gravimetrik yontemle belirlenmistir. Genel verim, 1 kg
hammaddeden (kurutulmus haldeki kusburnu ile hibiskus yaprak karigimi) elde edilen
iiriin miktar1 olarak; piiskiirterek kurutma isleminin verimi ise elde edilen ¢oziiniir
kusburnu ¢ayimin kurumadde miktarinin atomizere yiiklenen kurumadde miktarina orani
olarak hesaplanmis ve sonuglar % olarak verilmistir.
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3.2.6.6. Nem miktari ve su aktivitesi

Kusburnu ekstraktinin nem miktari ile ¢oziiniir kusburnu ¢ayinin nem miktarri
gravimetrik olarak kuru madde tayin cihazinda (Kern DBS 60-3, Balingen, Almanya)
belirlenmistir. Cozilinlir kusburnu c¢aymin su aktivitesi ise su aktivitesi dl¢lim cihazi
(AqualLab 4TE, USA) kullanilarak 25°C’de 6l¢iilmiistiir.

3.2.6.7. Y1gin yogunlugu analizi

Coziiniir kusburnu caymin yigin yogunlugu Beristain vd (2001)’e gore
belirlenmistir. Bu amagla piiskiirterek kurutulmus 2 g 6rnek olgiilii silindire tartilmis ve
bu silindir, y1gin yogunlugu dlgme cihazina yerlestirilmistir. icerisinde 6rnek bulunan
silindir 30 mm mesafeden 10 kez serbest diismeye birakilmis ve 6rnegin son hacmi
kaydedilmistir. Ornek agirhgmin kaydedilen hacme boliinmesi ve gerekli birim
doniistiirmesinden sonra da y1gm yogunlugu kg/m? olarak verilmistir.

3.2.6.8. Coziiniirliik analizi

Coziiniir kusburnu ¢ay1 orneklerinin ¢6ziinme oran1 Cano-Chauca vd (2005)
tarafindan bildirilen metoda gore belirlenmistir. Bu amagla 0.1 g ornek, oda
sicakligindaki 50 mL saf su icerisinde manyetik karistiricida (VWR Stirrer, ABD) 600
d/dk’da 5 dk siireyle kanstirilarak c¢oziindiiriilmiistiir. Elde edilen ¢ozelti santrifiij
tiiplerine aktarilarak, 3000 g’de 5 dk santrifiij edilmistir. Santrifiij sonrasinda tistte kalan
stv1 kisimdan alinan 20 mL 6rnek, dnceden darasi alinmig cam petri kaplarina aktarilmis
ve 70°C’de sabit tartima gelene kadar kurutulmustur. Agirlik farkindan hesaplanan ytizde
¢Oziinme orani orneklerin kuru maddesi lizerinden verilmistir.

3.2.6.9. Parcacik boyutu analizi

(Coziiniir kugsburnu ¢ay1 6rneklerinde parcacik boyut analizleri lazer difraksiyon
prensibi ile calisan parcacik boyut analiz cihazi (Malvern, Mastersizer 2000SR, Ingiltere)
ve bu cihaza baglanan toz modiilii (Malvern Hydro 20008S, Ingiltere) kullanilarak Fuchs
vd (2006)’a gore yapilmistir. Analiz 6rneklerin 2-propanol igerisinde disperse edilmesiyle
3 paralelli olarak gerceklestirilmis, sonuglar cihazin yazilimi1 (Malvern Application Ver.
5.60) yardimiyla hacim agirlikli ortalama (HAO), yilizey agirlikli ortalama (YAQ), Do,
Dso ve Dgo degeri (um) olarak hesaplanmustir.

HAO genellikle parcacik sayisinin dnemsiz oldugu durumlarda kullanilmakta ve
asagidaki esitlikte (2.3) verilen formiil ile hesaplanmaktadir (Tontul ve Topuz 2013).
Ayn1 zamanda Sauter ortalama ¢ap1 olarak da bilinen YAO ise aktif yiizeylere sahip veya
yiizey alaninin 6nemli oldugu durumlarda kullanilmaktadir. Sauter ortalama ¢ap1 pargacik
hacminin kiipiiniin, ylizey alaninin karesine boliimii ile asagidaki esitlikte (2.4) verildigi
gibi hesaplanmistir (Tontul ve Topuz 2013).

_ Ynd}

D = =_1
43 Znid?

(2.3)
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Parcacik biiyiikliigiinii ifade etmek i¢in kullanilan diger bir deger Dx degeridir. Dx
degerini temsil eden Dio, Dso ve Dgo degerleri pargaciklarin sirasiyla %10, %50 ve
%90’ 1min kendisinden kiiciik oldugu degerdir.

3.2.6.10. Askorbik asit analizi

Orneklerin AA igerikleri Asami vd (2003) tarafindan uygulanan metoda gore
HPLC ile tespit edilmistir. Uygulanan yontemde meyve ornekleri 10 g’lik partiler halinde
tartilarak 100 mL m-fosforik asit ¢ozeltisinde (%4.5) blender yardimi ile pargalanarak,
ekstraktlar m-fosforik asit ¢ozeltisi (%4.5) ile 10 kat seyreltilerek, tozlar ise 0.2 g
tartildiktan sonra 10 mL m-fosforik asit ¢ozeltisi i¢inde c¢oOziindiiriilerek elde edilen
¢ozeltiler membran filtreden (0.45 pm) siiziilerek HPLC ye enjekte edilmistir. Ornekler
DGU-20As degaz iinitesi, LC-20AD pompa iinitesi, SIL-20AD otomatik 6rnekleyici,
CTO-20AC kolon firini, SPD-20M20A diode array detektdrden olusan HPLC sisteminde
analiz edilmistir.

m-Fosforik asit ile farkli konsantrasyonlarda hazirlanan standart AA ¢ozeltileri
ornek analiz kosullarinda yiiriitiilmiis ve tutunma zamani belirlenmistir. Ornek pikleri ile
standart pikinin tutunma zamani, UV spektrumlar1 ve benzerlik indeksleri dikkate
alinarak tanimlama yapilmistir. Ayrica orneklere standart L-askorbik asit ilave edilerek
pik alanlarindaki degisimler dikkate alinarak dogrulanmustir.

Orneklerdeki AA miktar1, drneklerle ayni kosullarda cihaza enjekte edilen 5 farkls
konsantrasyondaki L-askorbik asit standart ¢ozeltileri ile olusturulan kurve yardimiyla
hesaplanmistir. Kromatografi kosullar1 Cizelge 3.2, AA standart kurvesi ise Sekil 3.2°de
verilmistir.

Cizelge 3.2 Askorbik asit analizi HPLC sartlari

Kolon Nucleosil 5 C 18

Kolon sicakligt 35°C

Hareketli faz Su, pH 2.2 (Siilftirik asit ile ayarlanmig)
Akis hiz1 0.5 mL/dk

Dedektor Diode Array, 245 nm.

Enjeksiyon miktar1 20 uL

Analiz siiresi 35 dk
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Sekil 3.2 Askorbik asit standart kurvesi
3.2.6.11. Toplam monomerik antosiyanin analizi

TMA analizi, antosiyaninlerin ortamin pH degerine gore renk degistirmesinden
yararlanilarak pH diferansiyel metoduyla spektofotometrik olarak gergeklestirilmistir
(Cemeroglu 2010). Analiz i¢in 6rnekler potasyum kloriir (pH 1.0) tampon ¢ozeltisi ile
farkli oranlarda seyreltilerek analiz sonucunda absorbans degerinin 0.4-0.6 arasinda
olmasini saglayan seyreltme faktorii belirlenmistir. Daha sonra 6rnekler potasyum kloriir
ve sodyum asetat (pH 4.5) tampon ¢ozeltileri kullanilarak belirlenen oranda seyreltilmis,
seyrelte isleminden sonra oOrnekler karanlik ortamda 15 dk bekletilerek en yiiksek
absorbans (Amax) verdigi dalga boyu ve 700 nm’deki absorbans degerleri spektofotometre
(Shimadzu UV 1800, Kyoto, Japan) yardimiyla belirlenmistir. Orneklerin TMA igerikleri
asagida verilen esitlikler (2.5 ve 2.6) yardimi ile hesaplanmustir.

A= (Amax - A700)pH1 - (Amax - A700)pH 4.5 (2.5)
TMA (mg/L) = =2 (2.6)
A : Diizeltilerek hesaplanmis absorbans farki

MW : Baz alinacak antosiyanin molekiil agirligi (g/mol)

St : Seyreltme faktorii

€ : Absorpsiyon katsayis1

L : Spektrofotometre kiiveti katman kalinligi (1 cm)
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3.2.6.12. Fenolik madde kompozisyonu analizi

Orneklerin fenolik madde kompozisyonu Proestos vd (2008) tarafindan
uygulanan metoda gore HPLC ile tespit edilmistir. Uygulanan yontemde 0.5+0.01 g 6rnek
500 mL’lik balon igerisine konularak iizerine 40 mL BHT’li (1 g/L) metanol ¢ozeltisi
(%62.5’1ik) ve 10 mL HCI ¢6zeltisi (6 M) ilave edilmistir. Karisim ¢alkalandiktan sonra
once 60 saniye azot gazi ile daha sonra da 15 dk ultrasonik banyoda muamele edilmis ve
geri sogutucu altinda 2 saat kaynatilmistir. Elde edilen karisim filtre edildikten sonra
metanol ile 100 mL’ye tamamlanarak, 0.45 pm’lik membran filtreden siiziilmiis ve
HPLC’ye enjekte edilerek analiz gerceklestirilmistir. Kromatografi sartlar1 (Cizelge 3.3
ve Cizelge 3.4) asagida verilmistir.

Cizelge 3.3 Fenolik madde analizi HPLC sartlar

Kolon Nucleosil 5 C 18 (250x4 mm)
Kolon sicakligi 35°C

Dedektor Diode array, 260, 280, 320 nm
Enjeksiyon miktari 10 uL

Analiz siiresi 60 dk

Hareketli faz akis hizi 0.9 mL/dk

Hareketli faz (gradient eliisyon) A: Su: Asetik Asit: Metanol (88:2:10)
B: Metanol: Asetik Asit: Su (90:2:8)

Cizelge 3.4 Fenolik madde analizinde uygulanan gradient eliisyon programi

Siire (dk) A (%) B (%)
0 100 0

15 85 15

25 50 50

35 30 70

50 25 75

55 100 0

Aragtirma kapsaminda 6rneklerde literatiirde rapor edilen ve standartlart mevcut
olan fenolik maddeler ayn1 analiz sartlarinda 6nce bireysel olarak, daha sonra da karma
halde yiiriitilmiistiir. Analiz sonucunda her bir fenolik madde standardinin tutulma
zamanlari, maksimum absorbans verdigi dedeksiyon dalga boyu, kalibrasyon
kurvelerinden elde edilen regresyon esitlikleri ve katsayilar1 Cizelge 3.5’te verilmistir.
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Cizelge 3.5 Fenolik maddelerin tutulma zamanlari, dedeksiyon dalga boyu ve kalibrasyon
kurvelerinden elde edilen regresyon esitlikleri

Fenolik bilesik Tutulma Dalga Regresyon esitligi  Regresyon
zamani Boyu (nm) katsayis1 (R?)
(dk)
Gallik asit 4.555 280 3E - 05x +1.9691 0.9939
Vanilik asit 13.68 260 4E - 06x + 0.3705 0.9998
Klorojenik asit 14.791 320 3E - 05x +0.6054 1
P-Kumarik asit 17.82 320 1E - 05x - 0.0788 0.9974
Taksifolin 20.907 280 4E -05x +2.8374 1
3-Hidroksisinnamik asit 21.868 280 OE - 06x +0.3485 0.999
Ferulik asit 22.304 320 1E - 05x + 0.5614 0.9994
O-Kumarik asit 23.488 280 1E - 05x + 0.4557 0.9977
Eridiktol 26.547 280 2E — 05x + 0.2098 0.9993
Kuersetin 29.879 260 2E — 05x +7.9799 0.998

3.2.6.13. Seker analizi

Taze kusburnu meyvesi, iki farkli yontemle kurutulmus kusburnu meyvesi,
optimum ekstrakt ve optimum sartlarda kurutulmus ¢oziinilir kusburnu ¢aylarinin seker
bilesiminin belirlenmesinde Tetik vd (2011) tarafindan uygulanan kromatografik yontem
kullanilmistir. Ornekler LC 20A model pompa {initesi, SIL-20A model otomatik
ornekleyici, RID-10A model refraktif indeks dedektér ve CTO-20A model kolon
firiindan olusan kromatografi sisteminde (Shimadzu, Japonya) analiz edilmistir. Analiz
sartlar1 asagida belirtilmistir (Cizelge 3.6). Analizler Akdeniz Universitesi Gida
Giivenligi ve Tarimsal Arastirmalar Merkezi’nde gergeklestirilmistir.

Cizelge 3.6 Seker analizi HPLC sartlart

Kolon Nucleogel 87P (300x7.8 mm ID, 20x4.0 mm ID)
Kolon sicakligi 85°C

Dedektor Refraktif indeks dedektor (RID)

Enjeksiyon miktari 20 uL,

Analiz siiresi 30 dk

Akis hizi 0.6 mL/dk

Hareketli faz Ultra saf su (izokratik akis), 0.6 mL/dk

3.2.6.14. Duyusal analizler

Tiim optimizasyon ¢aligmalar1 sonucunda belirlenen optimum kosullarda {iretilen
ve depolama testlerine tabi tutulan 6rneklerde, depolama siirecinin basinda ve sonunda
puanlama testi uygulanarak duyusal analizler gergeklestirilmistir (Altug ve Elmaci 2005).
Duyusal analizlerde ticari olarak kusburnu ¢ayi satis1 yapan 2 farkli firmaya ait kusburnu
ve hibiskus igerikli irlinler ile bu ¢aylarla ayni1 oranda SCKM igerecek sekilde hazirlanan,
iki farkli sicaklikta depolanmis ve taze ¢oziiniir kusburnu c¢ay1r karsilastirilmistir. Bu
caylar 90°C suda hazirlandiktan hemen sonra cam bardaklar igerisinde panelistlere
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sunulmus ve panelistlerden hazirlanan ¢aylarin goriiniis (renk ve bulaniklik), koku/aroma
ve tat/lezzet Ozelliklerini 1 (en az begenilen) ile 5 (en ¢ok begenilen) arasinda puan
vererek degerlendirmeleri istenmistir. Bu duyusal degerlendirme 20 kisilik panel
tarafindan gerceklestirilmistir. Duyusal analizlerde kullanilan degerlendirme formu
Cizelge 3.7’de verilmis ve duyusal analizde hazirlanan 6rnekler Sekil 3.3’te verilmistir.

Cizelge 3.7 Duyusal degerlendirme formu

Adi/ Soyad: :
Ornek kodu
Renk
Bulaniklik
Tat

Aroma
Belirtilen 6zellikleri begeni derecesine gore 1-5 arasinda puanlayiniz.
1: ¢ok kotii, 2 kotii, 3: orta, 4: 1yi, 5: ¢cok iyi

Sekil 3.3 Duyusal panelde sunulan 6rnekler

3.2.6.15. istatistiksel analizler

Ekstraksiyon ve piiskiirterek kurutma islemleri i¢in optimum kosullar Design
Expert 7.0 (Stat-Ease Co., Mineapolis, ABD) paket programi kullanilarak Box-Behnken
deneme desenine gore yanit yiizey metodu ile belirlenmistir. Elde edilen {iriinlerle
gergeklestirilen analizlerin sonuglart SAS 9.0 (Statistical Analysis System) paket
programi kullanilarak varyans analizine tabi tutulmus ve onemli bulunan farkliliklar
Duncan Coklu Karsilagtirma Testi ile ortaya koyulmustur.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Hammadde Ozellikleri

Calismalarda kullanilan taze ve kurutulmus kusburnu meyvelerinin arastirma
hedefine esas teskil eden AA igerigi ile destekleyici materyal olan hibiskus ta¢ ve ¢anak
yapraklarinin TMA igerigi analiz edilmis, elde edilen sonuglar Cizelge 4.1°de verilmistir.
Bu sonuglar calismanin ileriki asamalarinda gergeklestirilen hesaplamalarda
kullanilmustir.

Cizelge 4.1 Hammaddelerin kuru agirlik bazindaki bilesimleri

Ornek AA (mg/100g) TMA~* (g/100 g)
Taze kusburnu 2240.98+80.74 ae

Dogal konveksiyonla kurutulmus kusburnu 1492.20+63.18 ae

Zorlamali konveksiyonla kurutulmus kusburnu  1804.92+37.44  ae

Hibiskus 378.12+9.51 1.77+0..004

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir.
ae: analiz edilmemistir.
* Hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklarinin TMA igerigi delfinidin-3-glikozit esdegeri olarak verilmistir.

Cemeroglu (2009) ve Ozdemir vd (1998) tarafindan tiir ve olgunluk derecesine
gore degismekle beraber, kusburnu meyvelerinin AA igeriginin 2122-3158 mg/100 g
oldugu belirtilmistir. Da-Costa-Rocha vd (2014) tarafindan yapilan bir ¢alismada
hibiskusun TMA igerigi 1.5 g/100 g (deffinidin-3-sambiosit) olarak bildirilmistir. Yapilan
bir baska calismada ise hibiskusun TMA igerigi 5.86 g/100 g (siyanidin-3-glikozit) olarak
bildirilmistir (Sindi vd 2014). Arastirmada elde edilen sonuglar ile literatiir bilgilerinin
uyumlu oldugu goriilmiistiir.

Kusburnu meyvesi iilkemiz iklim kosullarinda Agustos-Ekim aylarinda
olgunlagsmakta ve hasat edilmektedir. Hasat edilen meyveler golge kosullarda dogal
konveksiyonla (geleneksel) kurutularak farkli amaglarla tiiketilmektedir. Arastirma
kapsaminda ¢oziinlir kusburnu ¢ay1 eldesi amaciyla geleneksel olarak kurutulan bu
materyal ile kurutmadaki muhtemel kayiplar1 azaltmak amaciyla zorlamali konveksiyonla
(firnda kurutulmus) Kkurutma Kkarsilastirilmali  olarak ¢alisilmis ve zorlamali
konveksiyonla kurutma yontemi gelencksel kurutmaya kiyasla AA igerigi agisindan
avantajli bulunmustur (Cizelge 4.1). Ayrica zorlamali konveksiyon ile kurutma islemi
daha kisa siirede ve hijyenik kosullarda gergeklestirilebilmektedir. Bu nedenle
arastirmada hammadde olarak zorlamali konveksiyon yontemiyle kurutulmus ornekler
kullanilmistir.

4.2. Ekstraksiyon Optimizasyonu

Kusburnu-hibiskus karistmindan hedef bilesenlerin (kusburnu meyvesindeki AA
ile hibiskus yapraklarindaki TMA igerigi) en yiiksek verimle ekstrakte edilebilmesi i¢in
ekstraksiyon optimizasyonu gerceklestirilmistir. Gergeklestirilen 6n denemeler ve
literatiir bilgileri dogrultusunda hedef bilesenlerin ¢oziiciiye transferinde en etkili
faktorler olarak 6ngoriilen hammadde/su orani (%5-15), ekstraksiyon sicaklig1 (60-90°C)
ve ekstraksiyon siiresi (5-30 dk) bagimsiz degiskenler olarak belirlenmistir. Ekstraksiyon
optimizasyonu ¢alismasi kusburnu ve hibiskus karigimindan suya gegen, basta AA olmak
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iizere SCKM ve TMA miktarlar1 dikkate alinmistir. Deneme deseni ve analiz
parametrelerine ait sonuglar Cizelge 4.2°de verilmistir.

Cizelge 4.2 Box-Behnken deneme desenine gore elde edilen sonuclar

Desen Hammadde Ekstraksiyon Ekstraksiyon SCKM  AA TMA**

No oram* (%)  sicakligi (°C) siiresi (dk) (° Bx) (mg/100  (mg/100
mL) mL)

1 10 60 5 2.88 48.54 11.91

2 10 90 30 4.45 45.04 6.90

3 10 60 30 3.43 45.29 13.43

4 5 60 17.5 2.2 90.82 5.526

5 15 60 17.5 6.40 33.08 16.39

6 15 75 5 6.38 34.67 20.56

7 10 90 5 1.63 45.19 6.240

8 10 75 17.5 4.23 45.66 8.248

9 10 75 17.5 4.28 45.15 7.996

10 5 75 5 2.18 92.15 6.593

11 5 90 17.5 2.4 89.12 4.024

12 10 75 17.5 4.65 45.01 11.30

13 5 75 30 2.18 88.99 6.095

14 15 75 30 7.53 30.26 16.73

15 15 90 17.5 7.58 31.76 19.69

* Hammadde biitiin haldeki kusburnu agirliginin %40 kadar hibiskus ta¢ ve ¢anak yapraklari igermektedir
** TMA igerigi delfinidin-3-glikozit olarak verilmistir

Analizlerde elde edilen AA, SCKM, TMA ve tanen verileri kullanilarak bu
parametrelerin her biri i¢in belirlenen en uyumlu modelin regresyon esitligi (4.1, 4.2 ve
4.3) cevap yiizey metodu ile olusturulmustur.

SCKM = Bo + B1H + B2S + BsE + P11H? + B22S? + BssE? + B12HS + B1sHE + B2sSE
+ o (4.1)

AA =Bo+ PiH + B2S + B3E + B11H2 + [32282 + ngEz + B12HS + B13sHE + B23SE + o
4.2)

TMA = o + P1H + P2S + BsE + a (4.3)

Bu esitliklerde;

SCKM : Suda ¢oziiniir kurumadde (° Bx)

AA  : Askorbik asit miktar1 (mg/100 mL)

TMA : Toplam monomerik antosiyanin miktar1 (mg/100 mL)

H : Hammadde orani (%)

S : Sicaklik (°C)

E : Ekstraksiyon siiresi (dk)
o : Hata’y1 ifade etmektedir.
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Olusturulan bu esitligin istatistiksel olarak 6nemli bulunan degiskenlerine ait
regresyon Katsayilari (o, B1, B2, B3, P11, P22, Bas, P12, P13 ve P23) ve modelin deneysel
verilerle uyumlulugu (R?) Cizelge 4.3’te verilmistir. Ayrica Box-Behnken deneme
desenindeki degiskenlerden bir tanesi orta noktada sabit tutularak, diger degiskenlere
bagli olan SCKM, AA ve TMA miktarlarina ait izdiistim gosterimi ve yiizey fonksiyonu
grafikleri Sekil 4.1,4.2,4.3,4.4,4.5,4.6,4.7, 4.8 ve 4.9’da gosterilmistir.

Cizelge 4.3 Ekstraksiyon optimizasyonu i¢in Box-Behnken esitlik katsayilar

Bx AA TMA
Semboller Kuadratik Kuadratik Lineer
model model model
Katsay1 P Katsay1 P Katsay1 P
Bo  Sabit 4.45 0.0008 452,72  <0.0001  10.78 0.0002
B1  Hammadde orani 2.37 <0.0001* -289.13 <0.0001* 6.39 <0.0001*
B2  Sicaklik 0.14 0.4080 -8.26 0.0229*  -1.30 0.1784
Bs  Sire 0.57 0.0163* -13.70  0.0030* -0.27 0.7724
B2 Hammadde oram1 * Hammadde oran1  0.24 0.3284 0.96 0.8006
P22 Sicaklik * Sicaklik 0.29 0.2577 -3.12 0.4266
Bss Siire * Siire 0.57 0.0528 7.74 0.0846
B12 Hammadde orani * Sicaklik 0.83 0.0164*  157.13  <0.0001*
B13 Hammadde orani * Siire -0.64 0.0418*  2.12 0.5956
B23  Sicaklik * Siire -0.72 0.0279*  5.32 0.2153
R?  (Diizeltilmis R?) 0.9821  0.9500 0.9997  0.9990 0.8254  0.7778
* Istatiksel olarak énemlidir (P<0.05).
(a) SCKM (%) (b)
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Sekil 4.1 Sabit siirede (17.5 dk) hammadde orani ve sicakligt SCKM iizerine etkisi (a:
1zdlislim gosterimi, b: ylizey fonksiyonu)
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Sekil 4.2 Sabit sicaklikta (75°C) zaman ve hammadde oraninin SCKM iizerine etkisi (a:
izdiisiim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.3 Sabit hammadde oraninda (%10) sicaklik ve siirenin SCKM iizerine etkisi (a:
izdiisiim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.4 Sabit ekstraksiyon siiresinde (17.5 dk) hammadde orani ve sicakligi AA {izerine
etkisi (a: izdlisiim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.5 Sabit sicaklikta (75°C) hammadde orani ve siirenin AA miktarina etkisi (a:
izdligiim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)

(@ AA (mg'L) (b)

AA (mg/L

50 10,00 1250 15.00
Oram (%a) Zaman (dk) .75

Oran (%)
30.00 15.00

€0.00
Zaman (dk) o =

3000 90.00
Sicalkdik (°C) Sicaklik °C

Sekil 4.6 Sabit hammadde oraninda (%10) zaman ve sicakligi AA fizerine etkisi (a:
izdligiim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.7 Hammadde oraninin TMA iizerine etkisi (a:

izdlisim gosterimi, b: yiizey
fonksiyonu)
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Sekil 4.8 Sicakligin TMA {izerine etkisi (a: izdligiim gosterimi, b: yilizey fonksiyonu)
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Sekil 4.9 Siirenin TMA {izerine etkisi (a: izdiislim gdsterimi, b: yiizey fonksiyonu)
4.2.1. Hammadde/su oraninin ekstraksiyon iizerine etkisi

Ekstraksiyon optimizasyonu i¢in yapilan denemelerin sonucuna gore
hammadde/su oraninin tek bagina SCKM, AA ve TMA miktarlari {izerine etkisi istatistiki
acidan Oonemli (P<0.01) bulunmus ve ekstraksiyon igleminde hammadde oraninin
arttirllmasimin suya gegen SCKM ve TMA miktarini arttirict (f1>0), AA miktarini ise
azaltic1 (P1<0) etki gosterdigi tespit edilmistir. Ancak hammadde oranindaki artigin
kuadratik etkisinin analiz edilen parametreler iizerine etkisi istatistiki agidan dnemsiz
(P>0.05) bulunmustur (Cizelge 4.3). Hammadde/su oranindaki artisin ekstrakte olan
bilesen miktar1 tizerindeki artiric etkisi, kat1 ve ¢oziicli arasindaki konsantrasyon farkinin
yiiksek olmasi ve sistemin bu farki dengelemek i¢in ¢oziinebilen kati materyalin sivi
fazina gegme egilimiyle iligskilendirilmistir (Torun vd 2014).

Torun vd (2014) tarafindan yapilan bir ¢alismada da ekstraksiyon isleminde suya
eklenen adacayr miktarindaki artis ile dogrusal olarak, suya gegen bilesenlerin
konsantrasyonun arttig1 (P<0.05), ancak bu islemin ekstraksiyon hizin1 6nemli diizeyde
etkilemedigi (P>0.05) belirtilmistir.

Uziim ¢ekirdegi polifenollerinin ekstraksiyon kinetigi iizerine yapilan bir

calismada, alt1 farkli sicaklik derecesi ve dort farkli kati/sivi oran1 denenmis, ¢alismada
ekstraksiyon isleminde kullanilan liziim c¢ekirde§i miktar1 arttikga sivi faza gecen
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polifenol miktarinin da énemli diizeyde (P<0.05) arttig1 tespit edilmistir (Buci¢-Koji¢ vd
2007). Benzer sekilde ekstraksiyonda kullanilan hammadde oranin arttirilmasinin
ekstrakte edilen bilesen miktarin1 da arttirdigi, dut meyvesinden polifenollerin
ekstraksiyonunda (Cacace ve Mazza 2003), adagayindan fenolik bilesikler ve esansiyel
yaglarin ekstraksiyonunda (Durling vd 2007) ve protopin alkoloidinin ekstraksiyonunda
da (Rakotondramasy-Rabesiaka vd 2008) bildirilmistir.

4.2.2. Sicakhi@in ekstraksiyon iizerine etkisi

Ekstraksiyon sicakligi hedef bilesenlerden sadece AA miktart {izerine 6nemli
(P<0.05) diizeyde etkili bulunmus ve sicaklik artisinin AA miktarini olumsuz yonde
etkiledigi (B2<0) tespit edilmistir. Buna karsin sicakligin kuadratik etkisinin analiz edilen
parametreler lizerine etkisi istatistiki agidan 6nemsiz (P>0.05) bulunmustur (Cizelge
4.3).

Yapilan bir arastirmada kusburnu meyvesinden AA ekstraksiyonunda sicaklik
artisinin AA difiizyon hizini arttirdigs tespit edilmistir. Ayn1 ¢aligmada ayrica sicakligin
70°C’den 90°C’ye ¢ikarilmasinin degradasyon sonucu AA konsantrasyonunu azalttigi,
dolayisiyla belirtilen sicaklik araliginda AA miktarindaki degisimin istatistiksel a¢idan
onemsiz (P>0.05) oldugu belirtilmistir. Sicakligin artis1 ile difiizyon hizindaki artisa
ragmen AA miktarindaki azalma, sicaklik arttikgca AA degradasyonunun da artmasi ile
iligkilendirilmistir (Spiro ve Chen 1993).

Benzer sonuglar bugday biyoaktif bilesenlerinin ekstraksiyonunun optimizasyonu
tizerine gergeklestirilen bir ¢alismada da bildirilmistir. Bu ¢aligmada toplam antioksidan
aktivite incelenmis ve 60°C’ye kadar sicaklik artig1 ile antioksidan aktivitenin dogru
orantili olarak degistigi belirlenmis, ancak daha yiiksek sicakliklarda gergeklestirilen
ekstraksiyonlarda degradasyon sonucu ekstraktin toplam antioksidan aktivitesinde diisiis
tespit edilmistir (Liyana-Pathirana ve Shahidi 2005).

Al-Farsi (2008) tarafindan gergeklestirilen bir bagka calismada ise hurma
cekirdeklerinden fenolik maddelerin ekstraksiyonunda sicaklik artisinin farkli ¢6zgen
kombinasyonlarinda ekstraksiyon verimliligini farkli sekilde etkiledigi bildirilmistir.
Ayni c¢alismada ¢ozgen olarak suyun kullanildigi denemelerde sicaklik artisi ile
ekstraksiyon verimliliginin dogrusal olarak arttig1i, ancak c¢dzgen olarak aseton
kullanildig1 durumlarda ise sicaklik artis1 ile ekstraksiyon verimliliginin ters orantili
olarak degistigi belirtilmistir.

4.2.3. Siirenin ekstraksiyon iizerine etkisi

Ekstraksiyon siiresinin tek basina SCKM (P<0.05) ve AA miktar1 (P<0.01)
tizerine etkisi istatistiki agidan 6nemli bulunmustur. Ekstraksiyon isleminde siiredeki
artisinin SCKM miktarim arttirict etkide (fz>0) bulundugu, ancak ayni zamanda AA
miktarin1 olumsuz olarak etkiledigi (B3<0) tespit edilmistir. Buna karsin ekstraksiyon
stiresinin kuadratik etkisinin analiz edilen parametreler iizerine etkisi istatistiki agidan
onemsiz (P>0.05) bulunmustur (Cizelge 4.3). Ekstraksiyon siiresi boyunca; SCKM
miktarindaki artig difiizyonun proses boyunca devam etmesine, AA miktarindaki azalma
ise zamanla AA diflizyonunun azalmasi sonucu degradasyon hizinin difiizyon hizindan
daha fazla olmasiyla iligkilendirilmistir (Spiro ve Chen 1993).
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Spiro ve Chen (1993) tarafindan kusburnu meyvesinden AA ekstraksiyonu
iizerine yapilan bir ¢caligmada, meyve tiiriine gore degismekle birlikte 5 dakika sonunda
suya gecen AA miktarinin maksimum noktaya (15 mg/L) ulastigi tespit edilmistir.
Ekstraksiyon siiresinin daha da uzatilmasi durumunda ise AA konsantrasyonunun
degradasyon sonucu azaldigi ve 25 dakika sonunda 2 mg/L degerine distiigi
bildirilmistir.

Uziim ve siyah ve kirmiz1 kus iiziimleri iizerinde yapilan bir arastirmada farkli
coziiciiler kullanarak ve farkli ekstraksiyon siireleri uygulayarak ¢oziicliiye gecen
polifenol ve antosiyanin miktarlari incelenmistir. Calisma sonuglarina goére kullanilan
hammadde, ¢6ziicli ve islem siiresinin ¢6ziicliye gegen polifenol ve antosiyanin miktari
iizerinde etkili oldugu belirtilmistir. Calismada ¢6ziicti olarak su kullanilmasi durumunda,
kugiiziimii 6rneklerinde ekstraksiyon siiresindeki artisla ¢oziiciiye gecen polifenol ve
antosiyanin miktarinin azaldig belirtilmistir. Buna karsin iiztimlerde siire ile polifenol ve
antosiyanin i¢eriginin dogru orantili olarak degistigi bildirilmistir (Lapornik vd 2005).

Literatiirde, kullanilan hammadde ve ¢oziicli ¢cesidine gore ekstraksiyon siiresinin,
ekstrakte edilen materyallerin verimi iizerine farkl etkilerinin oldugu belirtilmistir.

4.2.4. Cevap yiizey metodu ile belirlenen optimum ekstraksiyon sartlar

Arastirmada ekstraksiyon optimizasyon ¢alismalarinda maksimum SCKM, AA ve
TMA miktarinin  saglandigi  kosullarin  belirlenmesi  hedeflenmistir. ~ Ancak
gergeklestirilen optimizasyon calismasinda arastirmanin hedef bilesenleri olan AA ve
TMA’ni en yiiksek miktarda ekstrakte edilebildigi kosullar belirlenmistir. Optimizasyon
islemlerinde SCKM’nin de maksimize edildigi kosullarda hedef bilesenlerde
degradasyonun arttig1, dolayisiyla miktarlarinda azalmalarin oldugu saptanmistir. Cevap
ylizey metodu kullanilarak elde edilen optimum ekstraksiyon kosullar1 Cizelge 4.4’de
verilmistir.

Cizelge 4.4 Optimum ekstraksiyon sartlari

Hammadde  Ekstraksiyon Ekstraksiyon ~SCKM AA TMA**
orani™ (%) sicakligl (°C)  siiresi (dk) (%) (mg/100  (mg/ 100
mL) mL)
Teorik 5.3 64 5.4 2.13 89.2 5.98
Deneysel 5.3 64 5.4 2.1 87.12 6.86
Hata (%) 1.41 2.33 14.7

* Hammadde kusburnu ve biitiin kusburnu agirliginin %40°1 kadar hibiskus ta¢ ve ¢canak yapraklarindan olugsmaktadir
** Delfinidin-3-glikozit esdegeri olarak verilmistir.

Optimum sartlarda elde edilen ekstraktlarin bilesimi ayn1 hammadde orani ile
geleneksel bir yontem olan bir gece beklemeli ekstraksiyon (pasif difiizyon) 6rnegi ile
karsilagtirilmistir. Optimum sartlarda elde edilen ekstraktlardaki teorik ve deneysel AA
miktarlari pasif diflizyonla (3.48 mg/100 mL) gerceklestirilen ekstraktlarin AA miktarma
kiyasla yaklasik yirmi kat daha fazla bulunmustur.
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4.3. Ekstraktlarin Konsantre Edilmesi

Piiskiirterek kurutma igleminde kurutma etkinligi ve verimini arttirmak igin
ekstraktlarin konsantre edilmesi yaygin bir uygulamadir (Shabde ve Hoo 2008). Bu
nedenle optimum sartlarda elde edilen ekstraktlar ilk olarak doner buharlastiricida
yaklasik 5, 10, 15 ve 19° Bx SCKM igerecek sekilde konsantre edilmis, konsantrasyon
isleminden sonra tekrar 2° Bx SCKM degerine seyreltilmis ve AA miktarlar
belirlenmistir. Konsantre 6rneklerden hazirlanan, ayni orana seyreltilmis ¢ozeltilerin (%2
SCKM) AA icerigi Sekil 4.10°da verilmistir. Elde edilen sonuglara gére konsantrasyon
artigina paralel olarak, AA kaybinin arttig1 tespit edilmistir. Bu nedenle 6rnekler, islem
sliresini ve enerji sarfiyatini azaltmak, ayn1 zamanda hedef bilesenlerdeki kayip miktarini
da en az seviyede tutmak amaciyla 5-6°Bx araligina konsantre edilmistir.

120
100 f 3

80

60

AA kaybi (%)

&
40 ® ‘.
(]

SCKM (%)

Sekil 4.10 Konsantrasyon islemi ile AA kaybinin degisimi
4.4. Piiskiirterek Kurutma Optimizasyonu

Optimum sartlarda hazirlanan ve 5-6°Bx’e konsantre edilen kusburnu
ekstraktlarinin en yiliksek verim ve hedef bilesenlerde en az kayipla ¢oziiniir kusburnu
cayina doniistiiriilebilmesi icin piiskiirterek kurutma optimizasyonu gergeklestirilmistir.
Gergeklestirilen 6n denemeler ve literatiir bilgileri dogrultusunda piiskiirterek kurutma
isleminde giris sicakligr (130-160°C), c¢ikis sicakligi (65-85°C) ve tasiyict orani
(maltodekstrin) (%0-30) bagimsiz degiskenler olarak segilmistir. Optimizasyon
isleminde piiskiirterek kurutma veriminin maksimum, AA ve TMA kaybinin ise
minimum oldugu sartlar hesaplanmistir. AA ve TMA bilesimindeki kayiplarin
hesaplanmasi, ekstraktlara ilave edilen maltodekstrin miktar1 dikkate alinarak
gerceklestirilmistir. Deneme deseni ve analiz sonuglar Cizelge 4.5°te verilmistir.
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Cizelge 4.5 Box-Behnken deneme deseni ve analiz sonuglari

Deneme  Giris Cikis Maltodekstrin  Verim AA kaybi TMA
deseni sicakligi  sicaklig orani (%) (%) (%) kayb1 (%)
() (O]

1 160 75 30 5190 42.30 10.54
2 145 75 15 61.46 46.97 13.90
3 145 85 30 61.41 43.42 14.67
4 145 65 30 56.69 8.90 2491
5 145 65 0 45.46  48.90 7.13
6 160 75 0 5454 50.06 41.86
7 130 85 15 8196 22.18 35.66
8 160 85 15 56.83 26.71 18.68
9 130 75 30 7138 17.57 19.73
10 130 65 15 62.73 32.67 23.65
11 145 75 15 66.40 31.32 23.07
12 160 65 15 52.38 29.70 21.36
13 145 75 15 62.45 28.95 18.02
14 145 85 0 59.72 34.84 6.51
15 130 75 0 62.50 43.77 9.91

Analizlerde elde edilen verim, AA kaybi ve TMA kaybi verileri kullanilarak bu
verilere en uyumlu modelin regresyon esitligi (4.4, 4.5 ve 4.6) cevap yiizey metodu ile
olusturulmustur.

Verim =Bo + B1Ti + B2To + BsMD + B11Ti? + Bo2To ? + P3sMD? + Br2TiTo + P13TiMD +
B23sToMD +a 4.4

AA kayb1 =Bo + B1Ti + B2To + BsMD + B12 TiTo + B3 TiMD + B23ToMD + (4.5)

TMA kayb1 =Bo + B1Ti + B2To + BsMD + BraTi% + P22 To 2 + PsMD? + B12TiTo + P13 TiMD

+ B2sToMD + a (4.6)
Bu esitlikte;
Ti : Piiskiirterek kurutucu giris sicakligini (°C)
To : Piiskiirterek kurutucu ¢ikis sicakligini (°C)
MD  : Maltodekstrin oranini (%)
o : Hata’y1 ifade etmektedir.

Olusturulan bu esitligin istatistiksel olarak 6nemli bulunan degiskenlerine ait
regresyon katsayilar1 (Bo, P1, B2, B3, P11, P22, B33, P12, P13z ve P23) ve modelin deneysel
verilerle uyumlulugu (R?) Cizelge 4.6°da verilmistir. Ayrica Box-Behnken deneme
desenindeki degiskenlerden bir tanesi orta noktada sabit tutularak, diger degiskenlere
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bagl olarak verim degeri ve AA kaybmin T, * MD interaksiyonuna dair izdiistim
gosterimi ve ylizey fonksiyonu grafikleri sirasiyla Sekil 4.11, 4.12, 4.13 ve 4.14’te
verilmistir. Bunun disindaki etkilesimlere dair grafiklere, istatistiki agidan Gnemsiz
(P>0.05) bulunmalari sebebiyle yer verilmemistir.

Cizelge 4.6 Piiskiirterek kurutma optimizasyonu Box-Behnken esitlik katsayilari

Verim AA kaybi TMA kaybi
Semboller Kuadratik model ~ 2FI model Kuadratik model

Katsay1 P Katsay1 P Katsay1r P
Bo  Sabit 63.44 0.0024 3389 0.1015 18.33 0.6811
B1 Ti -7.86 0.0003* 4.07 0.2484 0.44 0.9144
B2 To 5.33 0.0017* 0.87 0.7967 -0.19 0.9627
B3 MD 2.39 0.0399* -8.17 0.0371* 0.56 0.8911
Bir Ti*Ti -3.69 0.0297* -3.67 0.5308
Bz To*To -2.88 0.0658 -10.28 0.1181
Bz  MD*MD -2.39 0.1092 -2.40 0.6781
Bz Ti *To 2.15 0.1533 1.87 0.6960 6.86 0.2813
Bz Ti*MD -2.11 0.1589 4.61 0.3481 -0.35 0.9534
Bz To *MD -5.51 0.076 12.14  0.0305* -4.68 0.4478

R?  (Diizeltilmis R?) 09716 0.9204 0.6653 0.4142 0.5659 -0.2126

* [statistiksel olarak énemlidir (P<0.05)

Verim (%) (b)
82
45
.
£ 5
) E
2 . 7500 E’l ESE
. 55
=
TOo
0.0
TE 85.00
4500 .00
B0 " . . i 500
13000 e 14500 15250 16000 T (°C) 5250 70.00
Ti (°C) 160.00  65.00 Ts (°C)

Sekil 4.11 Sabit maltodekstrin oraninda girig ve ¢ikis sicakliklarinin verim tizerine etkisi
(a: izdlistim gosterimi, b: ylizey fonksiyonu)
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Sekil 4.12 Sabit ¢ikis sicakliginda (75°C) giris sicaklii ve maltodekstrin oraninin verim
tizerine etkisi (a: izdiislim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)

@ Verim (%) (b)

Verim (%)
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Sekil 4.13 Sabit giris sicakliginda (145°C) ¢ikis sicakligl ve maltodekstrin oraninin verim
tizerine etkisi (a: izdiiglim gosterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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Sekil 4.14 Sabit giris sicakhiginda (145°C) ¢ikis sicakligi ve maltodekstrin oraninin AA
kayb1 tizerine etkisi (a: izdiislim gdsterimi, b: yiizey fonksiyonu)
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4.4.1. Giris sicakhginin piiskiirterek kurutma islemine etkisi

Piiskiirterek kurutma igleminin optimizasyonu i¢in yapilan denemelerin sonucuna
gore giris sicakliginin hem lineer (P<0.01) hem de kuadratik (P<0.05) olarak kurutma
verimini dnemli diizeyde etkiledigi, ancak bu etkinin negatif yonlii (B1<0) oldugu tespit
edilmistir (Cizelge 4.6). Giris sicakliginin artmasi1 kurumakta olan partikiillerin kurutma
silindirinin ¢eperine yapigsmasini arttirmaktadir. Bu nedenle girig sicakligin belirli bir
diizeyin tstiinde olmas iiriin verimini diisiirebilmektedir (Sahin Nadeem vd 2011). Buna
karsin kurutma isleminde giris sicakliginin AA ve TMA bilesenlerindeki kayip tlizerine
istatistiki a¢idan onemli bir etkisinin olmadigi (P>0.05) belirlenmistir. Piiskiirterek
kurutma igleminde AA miktarinda yiliksek oranlarda kayiplarin aciga ¢ikmasinin temel
sebebi olarak ise yiiksek sicakliklarda AA molekiiliiniin stabil olmamas1 ve bu sebeple
islem sirasinda degradasyona ugramasindan kaynaklandigi diisiniilmektedir. Nitekim,
literatiirde de kurutma sirasinda AA degradasyonunun temel sebeplerinin 1s1 ve 1s1k
oldugu belirtilmistir (Lin ve Agalloco 1979).

Dag ¢ay1 ve ada ¢ayi ekstraktlarinin piiskiirterek kurutulmasi iizerine yapilan bir
calismalarda elde edilen sonuglar benzer sekilde giris sicakligindaki artisin piiskiirterek
kurutma verimi iizerinde 6nemli diizeyde etkili oldugu (P<0.05) ve sicaklik artiginin
islem verimini disiiriicti etki gosterdigi belirlenmistir (Sahin Nadeem vd 2011, Sahin-
Nadeem vd 2013).

Kaktiis meyve suyunun piiskiirterek kurutulmasi iizerine gerceklestirilen bir baska
calismada ise AA’in 1stya karsi olduk¢a duyarli oldugu belirtilmistir. Bu c¢aligmada
piiskiirterek kurutma islemi ile meyve suyunun bilesiminde bulunan AA miktarinda %28-
51 oraninda kayip oldugu bildirilmistir. Ayn1 ¢alismada sicaklik ile birlikte 6rnegin
pH’nin da AA degradasyonunda 6nemli bir rol oynadigi, pH degerinin 2.5-3.0 arasinda
olmasi durumunda AA degradasyonunun minimum seviyede gergeklestigi, pH artisiyla
birlikte AA kaybinin da arttig1 bildirilmistir (Rodriguez-Hernandez vd 2005).

4.4.2. Cikis sicakhi@ginin piiskiirterek kurutma islemine etkisi

Piiskiirterek kurutma isleminin optimizasyonu i¢in yapilan denemelerin sonucuna
gore cikis sicakliginin sadece kurutma verimi {izerine istatistiki agidan dnemli diizeyde
(P<0.05) bir etki gosterdigi tespit edilmistir. Kuadratik etki ise istatistiki agidan hicbir
parametre lizerinde onemli bulunmamustir (Cizelge 4.6). Kullanilan piiskiirterek kurutucu
sisteminde ¢ikis sicakliginin dogrudan bir kontrol mekanizmasi bulunmamakta, bu
sebeple c¢ikis sicakligi kurutulacak ekstraktin besleme hizi ile kontrol edilmektedir.
Ekstraktin besleme hizindaki artis, ¢ikis sicakligini diisiirticii etki gostermektedir. Analiz
sonuglarma gore cikis sicakligindaki artis, dolayisiyla besleme hizindaki diisiisiin iiriin
verimini artirdidy (B2>0) belirlenmistir.

Stahl vd (2002) tarafindan gergeklestirilen bir arastirmada insiilinin puskiirterek
kurutulmas1 iizerine proses sartlarinin etkisi arastirilmigtir. Arastirma sonuglarina gore
kurutma isleminde, 6rnegin besleme hizinin azaltilmasi sonucu iiriin veriminin arttigi
tespit edilmistir. Ayn1 ¢calismada bu artis, besleme hizinin azaltilmasi sonucu ekstraktin
daha biiyiik partikiiller halinde kurumas1 ve bu partikiillerin daha kolay toplanabilmesi ile
iligkilendirilmistir.
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4.4.3. Tasryic1 madde oraninin piiskiirterek kurutma islemine etkisi

Tastyict olarak kullanilan maltodekstrin miktarinin kurutma verimini ($3>0) ve
AA kaybimi (B3<0) istatistiki agidan 6nemli (P<0.05) diizeyde ve olumlu yonde etkiledigi
belirlenmistir. Kuadratik etkinin ise istatistiki agidan hi¢bir parametre iizerinde etkisinin
olmadig1 (P>0.05) tespit edilmistir (Cizelge 4.6).

Tastyict madde miktarinin artmasiyla verimin artigi, kurutma boliimiindeki
silindire yapisan 6rnek miktarinin azalarak iiriiniin artmasi, AA kaybindaki azalma ise
maltodekstrin molekiillerinin diger molekiilleri dig etkenlere kars (1s1, 151k, oksijen, vb.)
korumasiyla iliskilendirilmistir. Kaktiis meyvesi suyunun piiskiirterek kurutulmasi
iizerine gergeklestirilen bir calismada, benzer sekilde tasiyici olarak kullanilan
maltodekstrin oraninin arttirilmasi verim iizerinde arttirici, AA kaybinda ise azaltici bir
etki gostermistir. Aymi caligmada ayrica diisiik molekiil agirlikli maltodekstrin
kullanimmin AA molekiillerinin korumada daha etkili oldugu belirtilmistir (Rodriguez-
Hernandez vd 2005).

4.4.4. Cevap yiizey metodu ile belirlenen optimum islem kosullari

Gergeklestirilen optimizasyon calismasina gore belirlenen islem sartlarinda
istatistiki acidan TMA kaybinin hicbir parametreden etkilenmedigi (P>0.05), AA
kaybinda ise sadece maltodekstrin miktarinin ile To * MD etkilesiminin 6nemli bir
etkisinin oldugu (P<0.05) tespit edilmistir. Piiskiirterek kurutma islem veriminin ise giris
sicakligr (Ti), cikis sicakligt (To), maltodekstrin miktari, Ti * Ti ve To * To
interaksiyonlarindan 6nemli diizeyde etkilendigi (P<<0.05) tespit edilmistir.

Bu bilgiler 1s181nda piiskiirterek kurutma optimizasyonunda piiskiirterek kurutma
verimi temel alinarak degerlendirme yapilmistir. Gergeklestirilen optimizasyon
caligmasina gore elde edilen en uygun islem sartlar1 Cizelge 4.7’de verilmistir.
Optimizasyon ¢aligmalar1 sonunda ¢oziiniir kusburnu ¢aylarinin AA igerigi 0.92 g/100 g
kuru agirlik, TMA igerigi ise 1.11 g/100 g KM olarak tespit edilmistir.

Cizelge 4.7 Puskiirterek kurutma islemi i¢in belirlenen optimum sartlar

Ti(°C) To(°C) MD (%)  Verim (%) AA kaybi TMA

(%) kaybi (%)
Teorik 130 85 18.44 80.74 26.67 29.58
Deneysel 130 85 18.44 80.39 26.97 28.91
Hata (%) 0.43 1.11 2.27

Gergeklestirilen optimizasyon c¢aligmalar1 sonucunda, kullanilan hammaddenin
bilesimindeki AA ve TMA igeriginin (1.80 g ve 1.76 g/100 g KM) sirasiyla %50.79 ve
%63.07 oraninda son {irline aktarilabildigi tespit edilmistir.
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4.5. Depolama Stabilite Analizleri
4.5.1. Renk

Optimum sartlarda iiretilen ¢6ziiniir kusburnu ¢aylarinin depolama siiresine bagh
renk degisimleri bu iirlinlerle hazirlanan ¢aylarda L,a,b olarak 6lgiilmiis ve bu degerlerden
orneklerin hue agis1 ve chroma degerleri hesaplanmistir. Depolama boyunca 6rneklerin L
degeri 19.6-20.1, hue agis1 23.8°-25.8°, chroma degeri ise 6.9-10.1 araliginda degistigi
belirlenmistir (Cizelge 4.8). Depolama boyunca o6rneklerin olgiilen/hesaplanan renk
degerlerin genel olarak stabil oldugu, ancak 60. giin ve sonrasinda drneklerin renginde
degisimin basladig1 6zellikle 6rneklerin chroma degerlerinde 6nemli diizeyde bir degisim
oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 4.8 Farkli sicakliklarda depolanmis 6rneklerin renk degerleri

Depolama Depolama sicakligi

Stiresi 4°C 20°C

(glin) L h° Cc* L h° c*

0 20.04:0.0 23.8%4+0.3 9.8%+(.2 20.0%+0.0 23.8#+0.3 9.8%+(.2

10 20.04+0.1 24.6°+0.2 9.8%+0.0 20.0%+0.0 24.1%+0.0 10.1%+0.1
30 20.04:0.0 24.5+0.1 9.9%+0.1 20.1%+0.1  24.5%+0.4 9.9%4+0.2

60 19.7%4+£0.5 25.2%4+0.3 8.1°2+0.2 19.9%4+£02  24.6%+0.0 8.2°A+0.1

90 19.6°A+0.5 25.8%4+£0.3 6.9°A+0.1 19.9%+£0.0  25.284+£0.1 7.3°4+0.1

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir

Farkl1 harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Kiigiik harfler ayn1 6rnegin farkli giinlerdeki, biiyiik harfler ise ayni glindeki farkli sicakliklarda depolanan &rneklerin
istatistiksel analiz sonuglarini ifade etmektedir

4.5.2. Coziiniirlik

Optimum sartlarda tiretilen ve depolama testlerine tabi tutulan tim Orneklerde
¢ozliniirliik degeri arastirma hedefinin (en az %90) lizerinde bulunmustur (Cizelge 4.9).
Orneklerin ¢oziinebilirlik degerlerinde depolama sicaklig1 ve siiresine bagl olarak kayda
deger bir farklilik goriilmemistir.

Cizelge 4.9 Farkli sicakliklarda depolanmis 6rneklerin ¢oziinebilirlik degerleri (%)

Depolama Depolama sicakligi

Siiresi (giin) 4°C 20°C

0 96.5%\+1.8 96.8°A+0.8

10 99.4%+0.6 99.7%4+0.2

30 95.1%4+0.9 93.9A+0.2

60 98.8%+0.3 97.6°2+0.6

90 97.8%4+0.1 98.6%°4+0.2

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir

Farkli harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Kiigiik harfler ayn1 6rnegin farkli glinlerdeki, biiyiik harfler ise ayn1 giindeki farkli sicakliklarda depolanan &rneklerin
istatistiksel analiz sonuglarini ifade etmektedir

Uretilen ¢oziiniir kusburnu ¢aylarmin biyoaktif bilesiminden tam olarak
yararlanilabilmesi i¢in orneklerin suda tam olarak ¢oziinebilmesi gerekmektedir. Bu
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sebeple ¢oziinebilirlik degeri iiretilen ¢oziiniir ¢aylar i¢in 6nemli bir kalite kriteri olarak
test edilmistir.

Orneklerin ¢oziinebilirlik degeri kurutulacak olan ekstraktin yapisi, kurutma
isleminde kullanilan tasiyict madde, atomizeri ¢alistiran havanin basinci, besleme hizi,
giris sicakligi, vb. bir¢ok faktorden etkilenebilmektedir (Goula ve Adamopoulos 2005,
Kha vd 2010). Literatiirde rekonstitiiye edilerek kullanilan tirtinler i¢in %90 ve {izerindeki
bir ¢oziinme orani basarili bir sonug olarak kabul edilmektedir (Cano-Chauca vd 2005).

4.5.3. Askorbik asit

Coziiniir kugsburnu caylari iki farkli sicaklikta 90 giin boyunca depolanmis ve AA
icerigi izlenmistir (Sekil 4.15). Bu siire iginde 6rneklerin 90 giin sonunda baslangica gore
AA kayip yiizdeleri 4°C ve 20°C i¢in sirasiyla %41.4 ve % 48.2 olarak bulunmustur
(Cizelge 4.10). Depolama siiresince Orneklerin AA igerikleri giinlere ve depolama
sicakligima gore 6nemli diizeyde (P<0.05) degisiklik gostermistir. Farkli sicakliklarda
depolanan 6rneklerin AA igerikleri dikkate alindiginda, 4°C’de depolamanin daha uygun
olacagi kanaatine varilmustir.
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Depolama Siiresi (Gun)

Sekil 4.15 Coziinlir kugburnu ¢ayinin depolama siiresine bagli AA miktar1 degisimi

Cizelge 4.10 Farkli sicakliklarda depolanan 6rneklerin askorbik asit kayiplart (%)

Depolama sicakligi

Depolama siiresi (giin)

4°C 20°C
0 - -
10 7.8 115
30 20.7 27.2
60 31.5 35.2
90 41.4 48.2
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Literatiirde ¢ozliniir formdaki triinlerde AA’in depolama stabilitesine dair
herhangi bir calismaya rastlanmamakla birlikte, ¢esitli mikroenkapsiilasyon
caligmalarinda askorbik asidin depolama stabilitesine dair caligmalara ulasilmistir.
Trindade ve Grosso (2000) tarafindan saf AA kristalleri ile gesitli oranlarda arabik gum,
nisasta ve jelatin kullanilarak hazirlanan mikrokapsiillerde 21°C’de, %60-65 nem
degerinde 90 giin boyunca AA miktarlarindaki degisim izlenmistir. Bu arastirma
sonuglaria gore arabik gum ve AA karisimi (70:30) ile hazirlanan mikrokapsiilllerde 90
giin sonunda AA miktarinda herhangi bir kayip olmadan muhafaza edilebildigi, diger
orneklerde ise en fazla %18.7 oraninda bir kayip gozlendigi bildirilmistir.

Askorbik asit mikroenkapsilasyonu iizerine ger¢eklestirilen bir baska arastirmada
ise dogal piring nisastasi ile modifiye edilmis piring, misir ve patates nisastalari tasiyici
madde olarak kullanilmis ve iiretilen mikrokapsiillerin depolama stabilitesi incelenmistir.
Arastirma sonuglarina gore 4 haftalik depolama siiresi sonunda, AA kayip oranlari
tagiyict madde olarak sirasiyla dogal piring nisastasi ile modifiye edilmis, misir, patates
ve piring nisastalar1 kullanilan tiriinlerde %2.6, %19.9, %38.6 ve %55.4, olarak
bildirilmistir (Palma-Rodriguez vd 2013).

Mevcut galismalar ile literatiir arasindaki bu farkliliklarin tagiyict madde ¢esidi ve
konsantrasyonu ile kusburnu ¢ayindaki mevcut katalizor 6zellikli bilesenlerden (metaller
vs.) kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

4.5.4. Toplam monomerik antosiyanin

(Coziiniir kugburnu ¢aylarinin TMA igeriginin depolama stiresince degisimi Sekil
4.16’da gosterilmistir. Elde edilen sonuglara gore 4°C’de depolanan orneklerin
antosiyanin stabilitesinin daha yiiksek oldugu belirlenmistir. Nitekim 90 giin boyunca
4°C’de depolanan ¢oziiniir gaylarda TMA kayb1 %23.3 iken 25°C’de depolanan ¢oziiniir
caylarda %37.0 olarak hesaplanmustir (Cizelge 4.11). Literatiirde piiskiirterek kurutma
caligmalarinda antosiyaninlerin stabilitesi lizerinde {iriiniin su aktivitesi, depolama sartlari
(sicaklik ve nem) vb. etkili oldugu belirtilmistir (Ersus ve Yurdagel 2007, Idham vd 2012,
Villacrez vd 2014).

Arastirma kapsaminda elde edilen sonuglar literatiir ile uyumludur. Nitekim Ersus
ve Yurdagel (2007) tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada antosiyanin
mikroenkapsiillerinde TMA degradasyonu 4 ve 25°C’de 64 giin boyunca izlenmis ve
stirastyla %11 ve %33 olarak bulunmustur. Baska bir caligmada ise maltodekstrin ve
arabik gam kullanilarak enkapsiile edilen antosiyaninler 35°C 10 hafta boyunca
depolanmasi ile elde edilen sonuglara gore kontrol orneklerinde %31 oraninda bir
degradasyon gergeklesirken, mikrokapsiillerin antosiyanin igeriginde bir 6nemli bir
azalma (P>0.05) tespit edilememistir (Mahdavee Khazaei vd 2014). Bu farkliligin
kullanilan tasiyict madde, {iretim sartlar1 ile antosiyanin kaynagi ve cesidinden
kaynaklanmis olabilecegi diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.16 Depolama siiresince TMA miktarindaki degisim

Cizelge 4.11 Farkli sicakliklarda depolanan 6rneklerin TMA kayiplari (%)

Depolama siiresi  Depolama sicakligi

(Giin) 4°C 20°C
0 - -

10 1.9 2.3
30 14.1 22.2
60 17.3 31.1
90 23.3 37.0

4.6. Optimum Sartlarda Uretilen Coziiniir Kusburnu Caylarimin Karakterizasyonu
4.6.1. Verim

Aragtirma sonucunda kurutulmus haldeki 1000 g kusburnu meyvesinden 316.92
g ¢oziiniir kugburnu ¢ay1 elde edilebildigi tespit edilmis olup, prosesin genel verimi
%31.69 olarak hesaplanmistir.

4.6.2. Nem ve su aktivitesi

Optimum sartlarda iiretilen ve depolama testlerine tabi tutulan 6rneklerin nem
miktarlar1 ve su aktivitesi degerleri Cizelge 4.12°de verilmistir. Buna gore iretilen
¢Oziiniir kusburnu ¢ay1 6érneklerinin depolama boyunca nem igeriklerinin %4.24-5.72, su
aktivitesi degerlerinin ise 0.216-0.311 arasinda degistigi goriilmektedir. Nitekim
literatiirde piskiirterek kurutulan c¢esitli ¢ay oOrneklerinin nem igeriklerin kurutma
sartlarina gore degismekle birlikte %2-10 arasinda oldugu (Rodriguez-Hernandez vd
2005, Leon-Martinez vd 2010, Sahin-Nadeem vd 2013), su aktivitesi degerlerinin ise
tastyict madde Ozelliklerine bagl olarak 0.253-0.402 arasinda degistigi bildirilmistir
(Sahin Nadeem vd 2011).
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Cizelge 4.12 Farkhi sicakliklarda depolanmis orneklerin nem igerikleri ve su aktivitesi

degerleri

Depolama Nem igerigi (g/100 g) Su aktivitesi

Siiresi (giin) ~ 4°C 20°C 4°C 20°C

0 4.79°A+(.28 4.79°A+0.28 0.216%+0.005 0.216 * +0.005
10 4.24°2+0.68 5.09%A+(0.24 0.256 %4 +0.003 0.265%* +0.001
30 5.24%+(0.20 5.44%+1 33 0.251%A+0.015 0.311% +0.054
60 5.73%4+0.23 5.37%4+0.26 0.285%A+0.046 0.258%* +0.002
90 5.18%+0.11 5.40%A+£0.27 0.2673 +£0.005 0.258* +0.001

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir

Farkli harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Kiiciik harfler ayn1 6rnegin farkli giinlerdeki, biiyiik harfler ise ayni glindeki farkli sicakliklarda depolanan &rneklerin
istatistiksel analiz sonuglarini ifade etmektedir

Nem miktar1 gida sisteminde mevcut olan serbest su miktarini, su aktivitesi ise
gida sisteminde suyun yapiya baglanma seklini ve biyokimyasal reaksiyonlarda
kullanilabilirligini ifade etmektedir. Su aktivitesi degerinin 0.6’dan kiiciik olmasi
durumunda gidalarin genellikle mikrobiyolojik bozulmalara karst stabil oldugu ve bu
sartlardaki bozulmalarin daha c¢ok kimyasal kaynakli olabilecegi bildirilmektedir
(Laroche vd 2005, Quek vd 2007, Saldamli1 2007). Bu bilgiler dogrultusunda elde edilen
¢ozliniir kugburnu ¢ayinin depolama boyunca mikrobiyolojik olarak daha stabil kalacagi
ongoriilmektedir. Ancak triiniin kimyasal 6zelliklerinde depolamaya bagli olarak bazi
degisimler olabilecegi degerlendirilmis ve bu degisimler iki farkli sicaklikta test
edilmistir.

4.6.3. Y12in yogunlugu

Toz formdaki {iriinlerin 6nemli kalite kriterlerinden birisi y18in yogunlugudur.
Elde edilen kusburnu tozlarinda depolama siiresince yigin yogunlugu degerinin 449.1-
525.7 kg/m® arasinda degismis ve bu degerin depolamaya bagl artis gosterdigi
kaydedilmistir (Cizelge 4.13). Yigin yogunlugunda tespit edilen artisin kusburnu
tozlarinda depolamaya siiresine bagli gozlenen keklesme problemi ile iliskili oldugu
diistinilmiistiir.

Cizelge 4.13 Farkli sicakliklarda depolanmis 6rneklerin y1gin yogunlugu degerleri

Depolama Y1gin yogunlugu (kg/m?)

Siiresi (giin) 4°C 20°C

0 449.1°A+2 .9 449.1%+2 .9
10 486.5°A+8.5 493.9%A+1.2
30 518.0%+7.8 491.6+1.8
60 486.4°2+£13.6 525.7344+28.1
90 488.4°A+1.9 492.9%A+11.8

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir

Farkl1 harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Kiigiik harfler ayn1 6rnegin farkli glinlerdeki, biiyiik harfler ise ayn1 giindeki farkl sicakliklarda depolanan &rneklerin
istatistiksel analiz sonuglarini ifade etmektedir

Literatiirde benzer {iriinlerle yapilan ¢alismalarda ¢6ziiniir formadaki toz iiriinlerin
yigm yogunlugu, adagay igin 298-450 kg/m?® (Sahin Nadeem vd 2011), soya siitii i¢in
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210-220 (Jinapong vd 2008), domates suyu tozu i¢in 199-365 (Goula ve Adamopoulos
2005), aga¢ yaprak ekstraktlarinin tozu icin ise 500-741 kg/m?® (Soares vd 2005)
bulunmustur. Elde edilen sonuglar literatiirde y1gin yogunlugu icin bildirilen degisim
araliklart ile uyumluluk gostermektedir.

4.6.4. Parcacik boyutu

Optimum sartlarda iiretilen ¢oziiniir ¢aylariin parcacik boyutlari ile ilgili veriler
Cizelge 4.14°te verilmis, parcacik boyutlarinin dagilimi ise Sekil 4.17°de gosterilmistir.

Cizelge 4.14 Optimum sartlarda iiretilen ¢oziiniir ¢aylarin pargacik biiytikliikleri (um)

HAO YAO D1o Dso Dgo
5.86+0.09 2.56+0.11 0.87+0.06 5.74+0.13 10.60+0.21

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir
HAO: Hacim agirlikli ortalama

YAO: Yiizey agirlikli ortalama

Dao: Partikiillerin %10u belirtilen degerden kiigiiktiir
Dso: Partikiillerin %50°si belirtilen degerden kiigiiktiir
Doo: Partikiillerin %90°1 belirtilen degerden kiigiiktiir

12
10

oo

Hacim (%)
=

H.Eﬂ 0.1 1 10 100 1000 3000

Parcacik boyutu (um)

Sekil 4.17 Optimum sartlarda iiretilen ¢oziiniir ¢aylarin parcacik boyutunun dagilimi

Analiz sonuglarina gore iiretilen ¢oziiniir ¢caylarin pargacik boyutu yaklasik 0.4-

50 um arasinda degisim gdstermis ve bu parcgaciklarin ortalama biiytikliigii (Dso) 5.74 pm
olarak belirlenmistir.

4.6.5. pH

Optimum sartlarda ftretilen ¢Oziiniir kusburnu c¢aylarinin pH analizleri toz
orneklerin  su i¢inde %2 SCKM igerecek sekilde hazirlanan ¢aylarinda
gergeklestirilmistir. Ayrica elde edilen degerler ticari sartlarda satis1 yapilan kusburnu
caylarinin pH degerleri ile karsilagtirilmistr.

Depolama siiresince orneklerin pH degerlerinin 3.13-3.26 arasinda degistigi ve bu
stire icerisinde depolamaya bagli olarak kayda deger bir fark olmadig tespit edilmistir.

Ticari olarak piyasada satis1 yapilan kusburnu ¢aylarin pH degerinin de 2.9-3.1 arasinda
degistigi tespit edilmistir.
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Yapilan bir calismada AA degradasyonunun diisiik pH degerlerinde daha yavas
gerceklestigi bildirilmistir. Ayn1 ¢alismada pH 4.5 dolaylarinda AA degradasyon hizinin
en yiiksek oldugu belirtilmistir (Imer vd 2009).

Yuan ve Chen (1998) tarafindan gerceklestirilen bir baska ¢alismada ise fakli
sicaklik ve pH degerlinin AA degradasyonu iizerine etkisi arastirilmistir. Bu ¢alismada
farkli pH degerlerinde AA igeren ¢ozeltiler 100°C’de kaynatilmis ve olusan degradasyon
tirlinleri belirlenmeye ¢alisilmistir. Calismada pH degerinin 2’den diisiik ve 4’den biiyiik
oldugu sartlarda furfural, 2-furoik asit ve 3-hidroksi-2-piron ve bazi tanimlanamayan
degradasyon iirlinlerinin olustugu, pH 2-4 aralifinda ise askorbik asidin daha stabil
oldugu belirtilmistir.

Cabrita vd (2000) tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada farkli pH degerlerinde
antosiyaninlerin stabilitesinin farklilik gosterdigi bildirilmistir. Yapilan ¢calismada 6 farkl
antosiyanin ¢esidi farkli pH degerlerinde 60 giin boyunca depolanmis, calisma sonucunda
antosiyanin stabilitesinin pH 1-3 araliginda en yiiksek seviyede oldugu, bununla birlikte
sicaklik ve pH degeri arttikca antosiyaninlerde degradasyon hizinin arttig1 belirtilmistir.

Yukaridaki literatiir bilgileri dogrultusunda elde edilen ¢oziiniir kugburnu ¢ayinin
AA ve TMA iceriginin tiikketim sirasinda da stabil kalacagi degerlendirilmistir.

4.6.6. Bulamkhk

Optimum sartlarda iiretilen ¢6ziiniir kusburnu ¢aylarinin bulaniklik analizleri toz
orneklerin su ile %2 SCKM igerecek sekilde rekonstitiiye edilmesiyle hazirlanan ¢aylarda
gerceklestirilmistir. Ayrica elde edilen degerler ticari sartlarda satis1 yapilan kusburnu
caylarinin bulaniklik degerleri ile karsilagtirilmistir.

Bulaniklik degeri genellikle siv1 faz igerisinde tam olarak ¢dziinmeyen kolloidal
maddelerin bulunup bulunmamasi ile degismektedir (Collado-Fernandez vd 2000).
Analizler sonucu elde edilen bulaniklik degerleri Cizelge 4.15°te verilmistir. Orneklerin
bulaniklik degerlerinin 371-392 NTU arasinda degistigi tespit edilmistir. Ticari olarak
satig1 yapilan ¢aylarda ise bulaniklik degeri iki farkli firmanin ¢ayinda sirasiyla 45-48 ve
65-69 NTU olarak bulunmustur. Coziiniir kusburnu ve ticari kusburnu ¢aylar1 arasinda
belirlenen bu farkin temel olarak ¢6ziiniir tozda yaklasik %19 civarinda bulunan
maltodekstrinden kaynaklandig: diistiniilmektedir.

Cizelge 4.15 Farkl1 sicakliklarda depolanmis 6rneklerin bulaniklik degerleri (NTU)

Depolama Depolama sicakligi

Stiresi (giin) 4°C 20°C

0 386.0%+3.0 386.0%4+3.0
10 392.3*A+6.3 390.0%A+2.5
30 373.3%A+7.3 381.0°A+1.5
60 375.3*A49.0 371.5°4+0.5
90 373.5%48.0 369.54+1.0

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir

Farkl1 harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Kiiciik harfler ayn1 6rnegin farkli giinlerdeki, biiyiik harfler ise ayni giindeki farkli sicakliklarda depolanan &rneklerin
istatistiksel analiz sonuglarini ifade etmektedir
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4.7. Orneklerin Fenolik Madde Kompozisyonu

Taze ve iki farkli yontemle kurutulmus kusburnu meyveleri ile arastirma
kapsaminda {tiretilmis olan ¢oziiniir kusburnu ¢aylarinin fenolik madde kompozisyonu,
kugburnu meyvesi i¢in literatiirde rapor edilen ve elde mevcut olan standartlar
kullanilarak gergeklestirilmistir. Tanimlanamayan diger pikler ise goz ard1 edilmistir.

Analiz sonucunda ¢oziiniir kugburnu ¢aylarinin fenolik madde kompozisyonunun
gallik, vanilik, klorojenik, 3-hidroksisinnamik ve ferulik asitten olustugu tespit edilmistir.
Buna ilaveten taze ve kurutulmus meyvelerde kuersetin, sadece taze meyvelerde ise o-
kumarik asitte tespit edilmistir. Orneklerde tanmimlanan standartlarin konsantrasyonlari
harici standart metoduyla belirlenmistir (Cizelge 4.16).

Cizelge 4.16 Orneklerin fenolik madde kompozisyonu

Fenolik bilesik Taze meyve Dogal Zorlamal Coziintir
mg/100 g KM kurutma konveksiyonla kusburnu
kurutma cayl

Gallik asit 7.40%+:0.05 2.75°+0.01 2.41°+0.01 2.149+0.01
Vanilik asit 2.83%+0.01  1.49°+0.01 1.13%+0.01 2.39°+0.01
Klorojenik asit 1.28%+0.01  0.72°+0.01 0.53°+0.01 0.55°+0.01
3-Hidroksisinnamik asit 0.19°+0.00  0.15°+0.00 0.26%+0.01 0.15°+0.01
P-Kumarik asit te te te te
O-Kumarik asit 0.55+0.00 te te te

Ferulik asit 0.23°+0.1 0.13°+0.00 0.16°+0.01 0.16°+0.01
Kuersetin 2.07°£0.15 2.32°+0.09 2.432+0.03 te
Eridiktol te te te te
Taksifolin te te te te

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir
Farkl harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir
te: tespit edilemedi

Literatiirde kugsburnu meyvelerinin fenolik madde bilesiminin tiir, toprak, iklim,
olgunluk diizeyi, yetisme sartlari, isleme sirasindaki proses sartlar1 vb. etkenlere gore
degismekle birlikte genis araliklarda degistigi tespit edilmistir (Mattila vd 2006, Novak
ve Grawlik-Dziki 2006, Tirkben vd 2010). Elde edilen sonuglara gore uygulanan
kurutma yontemlerinin tiimiinde fenolik asitlerin miktarinda azalma tespit edilmis, ancak
sadece zorlamali konveksiyonla kurutma isleminde 3-hidroksisinnamik asit miktarinda
artis oldugu gozlenmistir. Ayrica kuersetin miktarinin meyvelerin kurutulmas: sonucu
artt1g1, ancak ¢oziinilir kusburnu ¢ayinin bilesiminde bulunmadigi tespit edilmistir. Ayrica
taze meyvede belirlenen O-kumarik asit kurutulmus meyvelerde, kuersetin ise sadece
¢oziniir ¢aylarda belirlenememistir. Eridiktol, taksifolin ve P-kumarik asit ise higbir

ornekte tespit edilememistir.

Elde edilen aragtirma sonuglarima goére kusburnu meyvelerinin fenolik madde
bilesimi literatiirle uyumluluk gdstermektedir. Arastirma kapsaminda kurutulmus
meyvelere uygulanan ekstraksiyon, konsantrasyon ve piiskiirterek kurutma islemlerine
ragmen ¢oziiniir tozda bulunan fenolik madde miktarlart kurutulmus meyvelerin
ekstraktlarindakine yakin diizeyde bulunmustur.
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Literatiirde kurutma prosesi sonucu fenolik bilesiklerin miktarini arastirma
sonuclarina benzer sekilde azaldig1 ya da arttigina dair ¢esitli ¢aligmalar mevcuttur. Piga
vd (2003) tarafindan gergeklestirilen bir ¢alismada erik meyvesinin fenolik bilesikleri
tizerine farkli kurutma sartlarinin etkisi arastirilmistir. Arastirma sonuglarina gore
60°C’de gergeklestirilen kurutma prosesi sonucunda klorojenik asit miktarinin énemli
diizeyde (P<0.05) azaldigi, ancak 85°C’de gergeklestirilen kurutma prosesi sonucunda
ise istatistiksel agidan 6nemsiz (P>0.05) bulunmasina ragmen klorojenik asit miktarinin
arttigr tespit edilmistir. Ayn1 ¢aligmada ayrica rutin ve bazi antosiyaninlerin kurutma
prosesi sonucu 6nemli diizeyde (P<0.05) azaldig1 bildirilmistir.

Torres vd (2010) tarafindan gergeklestirilen bir baska ¢alismada ise iiziim aroma
bilesenleri ve fenolik maddeler {izerine dondurarak ve sicak hava ile kurutmanin etkisi
arastirllmistir. Aragtirma sonuglarina gére kurutma prosesi sonrasi analiz edilen tiim
antosiyanin ve flavonol bilesiklerin miktarinin azaldigi belirtilmis, ancak malvinidin
kafeyat-3-glukozit miktarinin ise arttigi tespit edilmistir.

4.8. Orneklerin Seker Bilesimi

Taze kusburnu, iki farkli yontemle kurutulmus kusburnu ve ¢oziiniir kusburnu ¢ayinin
HPLC ile analiz edilen seker icerikleri Cizelge 4.17°de verilmistir.

Cizelge 4.17 Kusburnu meyveleri ile optimum sartlarda liretilen ekstrakt ve ¢oziiniir
kusburnu ¢ayinin seker bilesimi (g/100 g KM)

Ornekler Sakaroz Glikoz Friiktoz Toplam
seker*
Taze kusburnu 5.414°+0.036 16.203*+0.086 17.009°+0.045 38.626°+0.167

Dogal konveksiyonla
kurutulmus kusburnu
forlamah konveksiyonla 5 649010234 9.452°00.106  10.3667:0.226  23.427%:0.353
urutulmus kusburnu

Optimum ekstrakt 5.9922+0.036 15.241°+0.112 18.598%+0.260 39.831%+0.112
Coziintr kugburnu gay1 2.833%£0.018 14.690°+0.013  18.3722+0.302 35.895°+0.270

5.911%£0.008 8.575%+0.019  10.014°+0.104 24.501°:0.077

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir.
Farkl1 harfler ortalamanin P<0.01 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir.
* Toplam seker sakaroz, glikoz ve friikktoz toplamini gostermektedir.

Orneklerin kurutulmasina paralel olarak seker igerigi istatistiksel olarak dnemli
(P<0.05) diizeyde azalmistir. Seker miktarindaki bu azalmanin orneklerin kuruma
periyodu boyunca basta solunum olmak iizere metabolik faaliyetlerin devam etmesinden
ve enzimatik olmayan esmerlesme tepkimelerinden kaynaklanmis olabilecegi tahmin
edilmistir. Optimum sartlarda iretilen ekstraktlarin seker miktari, hibiskus tag ve ¢anak
yapraklarinin bilesimindeki sekerlerin de ekstrakte edilmesi sebebi ile kusburnu
meyvesindeki bilesimden daha fazla bulunmustur. Nitekim hibiskus ekstraktlarinin
kimyasal bilesiminin arastirildigi bir calismada ekstraktlarin bilesiminde 8.24 g/100 g
indirgen seker, 14.03 g/100 g toplam seker bulundugu bildirilmistir (Bechoff vd 2014).
Kurutma prosesi sonrasi seker miktarinda gézlenen azalma ise kurutma islemi sirasinda
bir miktar sekerin kurutma silindirine yapigsmasindan kaynaklandig1 degerlendirilmistir.
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Literatiirde kusburnu meyvesinde 17.11 ¢/100 g KM glikoz, 18.84 g/100 g KM
friiktoz bulundugu bildirilmistir (Demir vd 2014). Yapilan baska bir calismada
kurutulmus kusburnu meyvelerinde toplam seker miktarinin %12.0 ve indirgen seker
miktarinin % 9.72 oldugu bildirilmistir (Cvetkovi¢ vd 2009). Taze kusburnu meyveleri
tizerinde yiiriitiilen bir ¢alismada ise meyvelerin olgunluk diizeyine bagli olarak 15.06-
18.44 g/kg friiktoz, 6.89-10.04 g/kg glikoz, 0.57-5.61 g/kg sakkaroz ve 0.21-1.92 g/kg
maltoz belirlenmistir (Yoruk vd 2008). Genis sinirlar igerisinde degisen literatiir bulgular
ile aragtirma kapsaminda belirlenen seker igerigi degerleri paralellik gdstermistir.

4.9. Duyusal Analiz

Siizen poset halinde satisa sunulan iki farkli ticari kusburnu cay1 ile bu ¢alisma
kapsaminda yeni tretilmis ve iki farkli sicaklikta 60 giin siireyle depolanmig drneklerin
renk, bulaniklik, tat ve aroma 6zellikleri panelistler tarafindan test edilmistir. Duyusal
analiz sonuglar Cizelge 4.18°de verilmistir.

Cizelge 4.18 Duyusal analiz sonuglari

Ornekler Renk Bulamiklik Tat Aroma

Firma A 4,76°+0.14 4.38°+0.30 4.38°+0.07 4.44°+0.11
Firma B 4.66°+0.12 4.36°+0.21 4.03°+0.41 4.08°+0.08
Taze iiretilmis ¢oziiniir ¢ay 2.25°+0.14 2.07°+0.40 2.32°+0.54 2.25+0.14

4°C, 60 giin depolanmus ¢oziiniir cay 2.89+0.11 2.70°+0.08 2.48°+0.37 2.65°+0.43
20°C 60 giin depolanmis ¢dziiniir cay ~ 2.82°+0.26  2.59°+0.03 2.68°+0.24 2.67°+0.56

Sonuglar ortalama + standart hata olarak verilmistir
Farkl harfler ortalamanin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu ifade etmektedir

Renk, bulaniklik, tat ve aroma puanlarindan elde edilen ortalama sonuclara gore
genel olarak ¢ozliniir gaylar test edilen parametreler agisindan diisiik begeniye sahip
olmustur. Renk ve bulaniklik parametrelerinde gozlenen farkliliklarin formiilasyonda
bulunan maltodekstrinden kaynaklandigi diistiniilmektedir. Nitekim duyusal analizde
bulanik olarak degerlendirilen 6rneklerin nefolometrik (NTU) olarak 6l¢iilen bulaniklik
degerleri de yiiksek bulunmustur.

Aroma acisindan degerlendirilen diisiik begeninin ise Orneklerin kurutma
sirasinda olusan ya da kaybolan aroma bilesenleriyle iligkili olabilecegi tahmin
edilmektedir. Literatiirde kurutma sirasinda benzer triinlerin ekstraktlarinin piiskiirterek
kurutma islemi sonrast gerceklestirilen aroma analizlerinde ekstraktlarda olmayan yeni
bilesenlerin olustugu, ekstraktlardaki bazi bilesenlerin ise kurutma sonrasinda tespit
edilemedigi vurgulanmistir (Gonzalez-Palomares vd 2009). Bu sonuglara gore biyoaktif
madde igerigi bakimindan zengin olmasina ragmen elde edilen iiriiniin duyusal 6zellikler
acisindan gelistirilmesi gerektigi sonucuna varilmistir. Bu amagla bulanikligi olumsuz
yonde etkilemeyecek ve aroma hapsedebilecek farkli tasiyicilar ile farkli kurutma
yontemlerinin denenebilecegi degerlendirilmistir.
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5. SONUC

Gergeklestirilen bu aragtirma ile mevcutta ticari olarak iiretilmekte olan siizen
poset kusburnu caylarina alternatif olarak, kullanimi pratik ve biyoaktif madde
bakimindan zengin olan ¢dziiniir kusburnu cayr iiretimi amaglanmigtir. Bu amagla
zorlamali konveksiyon ile kurutulmus olan kusburnu meyvelerinin ekstraksiyon,
konsantrasyon ve piiskiirterek kurutma agamalar1 en yiiksek askorbik asit ve toplam
monomerik antosiyanin igerecek sekilde optimize edilmistir. Arastirmada elde edilen
sonuclar asagida maddeler halinde 6zetlenmistir.

1. Askorbik asitce zengin bir meyve olan kusburnu ekstrakti iiretimi i¢in en
uygun sartlari, %5.24 hammadde, 64°C ektraksiyon sicakligi ve 5.4 dk
ekstraksiyon sliresi olarak belirlenmistir. Bu sartlar altinda {iretilen
ekstraktlarin ortalama %2.1 suda ¢oziiniir kurumadde, 18 mg/100 mL askorbik
asit ve 21.9 mg/100 mL toplam monomerik antosiyanin igerdigi tespit
edilmisgtir.

2. Piskiirterek kurutma isleminin etkinligini ve verimini arttirmak igin
uygulanan konsantrasyon isleminde, konsantrasyon derecesi arttik¢a biyoaktif
bilesenlerde kayiplarin da arttig1, bu nedenle konsantrasyon isleminin 5-6°Bx
suda ¢oziinlir kurumadde diizeyine kadar uygulanmasinin yeterli olacagi
kararlastirilmistir.

3. Piiskiirterek kurutma igleminde giris sicakligi, ¢ikis sicakligl ve maltodekstrin
orani Urlin verimini arttirmak ve islem sirasinda AA ve TMA kayiplarini
azaltmak tlizere optimize edilmistir. Optimizasyon sonucuna gore konsantre
edilen ekstraktlar 130°C giris, 85°C ¢ikis sicakliklart ve %18.44 maltodekstrin
ilavesi ile %80.4 verimle ¢Oziiniir kusburnu cayina doniistiiriilmiistiir. Bu
islem sirasinda AA ve TMA diizeylerinde sirasiyla %27 ve %29 kayip oldugu
tespit edilmistir.

4. Arastirma sonucunda 1 kg kuru kusburnu meyvesinden yaklasik olarak 317 g
¢Oziinlir kusburnu ¢ayi elde edilebilecegi hesaplanmustir.

5. Optimum sartlarda iiretilen ¢oziiniir kugburnu ¢aylar1 2 farkli sicaklikta, %55-
65 nem degerinde 90 giin siire ile depolanmis ve depolama siiresince fiziksel
ve kimyasal 6zelliklerde meydana gelen degisimler izlenmistir. Elde edilen
sonuglara gore askorbik asit bilesiminde 4°C’de depolanmis Orneklerde
%41.4,20°C’de depolanmis 6rneklerde ise %48.2 kayip belirlenmistir. Benzer
sekilde toplam monomerik antosiyanin kaybi1 4°C’de depolanmis 6rneklerde
%23.3, 20°C’de depolanmig orneklerde ise %37.0 olarak tespit edilmistir.
Ayrica depolama siiresince iirlinlerin nem ¢ekmesinden dolayi, keklesme
problemi oldugu gézlenmistir. Bu problemin ¢6ziimii i¢in topaklanma 6nleyici
ajan kullanilmasi gerektigi ve/veya aglomerasyon islemine ihtiyag olabilecegi
distiniilmistiir. Ayrica depolama siiresince etken madde stabilitesini
saglamak icin {driiniin 4°C’de depolanmasinin daha etkili oldugu
belirlenmistir.
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6. Duyusal panel sonuglar iiriinlin renk, bulaniklik, koku ve tat 6zelliklerinin
gelistirilmesi gerektigini gdstermistir. Bu nedenle iirliniin renk ve bulaniklik
Ozelliklerini bozmayacak bagka tasiyict ile iiretilmesi, konsantrasyon ve
kurutma asamalarinda aroma kayiplarini 6nleyici 6nlemlerin alinmasi (farklt
konsantrasyon ve kurutma teknikleri) gerektigi degerlendirilmistir.

7. Gergeklestirilen bu arastirma ile gelistirilebilir yeni bir {iriin elde edilmistir.

Yapilacak ek galigmalarla ticarilesebilir ve hatta patentlenebilir bir {iriine
ulasilabilecegi kanaatine varilmistir.
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