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OZET

KATESINCE ZENGINLESTIRILMIiS COZUNUR YESIL CAY URETIMIi
VE ELDE EDIiLEN URUNUN IN VITRO GASTROINTESTINAL
SISTEMDE SALINIMININ iINCELENMESI

Sinem SALMAN

Yiiksek Lisans Tezi, Gida Mﬁhendisligi Anabi.lim Dal
Danmisman: Prof. Dr. Feramuz OZDEMIR
Haziran 2017, 80 sayfa

Bu calismada fonksiyonel ozelligi arttirilmis ¢oziiniir yesil ¢ay {retim
optimizasyonu, kurutma sartlarinin belirlenmesi ve elde edilen {iriiniin depolama
kosullarinda ve in vitro ortamda stabilitesinin incelenmesi faaliyetleri yiriitiilmustiir.

Calisma kapsaminda ilk olarak yesil cay ekstraksiyonu gerceklestirilmis ve elde
edilen ekstraklarda zenginlestirme faaliyetleri ¢alisilmistir. Zenginlestirme ¢aligmasinda
yesil cay ekstraktina, farkli ayirma smirina (50, 30, 10 kDa) sahip filtreler kullanilarak
ultrafiltrasyon islemi uygulanmistir. Zenginlestirilmis ekstraktin optimum piiskiirterek
kurutma sartlarinin belirlenmesinde farkli tasiyict materyaller (maltodekstrin ve whey
protein), farkli giris (140, 160, 180 °C) ve ¢ikis sicakliklari (80, 85, 90 °C) ile Box—
Behnken deneme deseni kullanilarak en iyi iriini saglayan sartlar arastirilmistir.
Belirlenen optimum sartlarda piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleriyle tiretim
gerceklestirilmis ve elde edilen iriinlerin bazi fiziksel ve kimyasal 6zellikleri tespit
edilmistir. Son asamada ise iki farkli yontem ile tiretilen ¢6ziiniir yesil ¢aylarin in vitro
gastrointestinal sistemde ve 2 farkli sicaklikta (4, 25 °C) depolama boyunca
stabilitesindeki degisimler izlenmistir.

Ekstraktsiyonu gergeklestirilen yesil cay orneklerine zenginlestirme amaciyla
uygulanan ultrafiltrasyon isleminde 10 kDa ayirma sinirina sahip filtre ile katesince
kismen zenginlestirilme saglanmistir. Piiskiirterek kurutma yontemi ile ¢6ziiniir yesil ¢ay
tiretimi optimizasyonunda Box—Behnken deneme deseni sonuglarina gore fizikokimyasal
ozellikler agisindan en iyi ¢oziiniir yesil ¢ay iiretimini saglayan sartlarn kuru madde
bazinda %25.22 maltodekstrin ilavesi 140 °C giris, 90 °C cikis sicakligi oldugu
belirlenmistir. Optimum sartlarin baz1 6zellikler bakimindan dondurarak kurutma
yontemi ile tiretilen drneklerle benzer 6zellikler gosterdigi tespit edilmistir. Piskiirterek
ve dondurarak kurutma yontemleriyle iretilen ¢oziiniir yesil caylarm in vitro
gastrointestinal sistemdeki salinimi incelendiginde, toplam katesin miktarinin iki tiretim
yontemi igin de in vitro ortam boyunca birbirine yakin oldugu ve gastrik sindirim sonunda
sindirim Oncesine gore %33, ince bagirsak sonunda ise yaklasik olarak %75 oraninda
toplam katesin miktarinin azaldigi belirlenmistir. Depolama sirasinda sicakligin,
bulaniklik, nem miktari, su aktivitesi, kafein ve genel olarak katesinler iizerinde bir etkisi
olmadig1 ancak depolama siiresinin dnemli derecelerde etkili oldugu tespit edilmistir.
Ayrica depolama siiresince major katesinler ve kafein miktariin kademeli olarak
azaldig1, minér bilesenlerde ise artis oldugu gézlemlenmistir.



Tez kapsaminda elde edilen sonuglar genel olarak degerlendirildiginde,
fonksiyonel bilesenlerce zengin ¢ozliniir yesil ¢ay iiretimi gergeklestirilebilmistir. Ayrica
calisma sonucunda piiskiirterek kurutma ile ¢oziiniir yesil cay liretiminin dondurarak
kurutma ile iiretime, arastirilan Ozellikler bakimindan bir alternatif olabilecegi
belirlenmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Céziiniir yesil ¢ay, Piiskiirterek kurutma, Dondurarak
kurutma, In vitro stabilite, Depolama

JURI: Prof. Dr. Feramuz OZDEMIR (Danisman)
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ABSTRACT

PRODUCTION OF SOLUBLE GREEN TEA POWDER WITH ENRICHED
CATHECHINS CONTENT AND DETERMINATION OF IN VITRO RELEASE
CHARACTERISTICS

Sinem SALMAN

Msc. Thesis in Food Engineering
Supervisor: Prof. Dr. Feramuz OZDEMIR
June 2017, 80 pages

In this study, optimization of soluble green tea production which is enhanced
functional properties, the determination of drying conditions and the stability of the
obtained product in storage and in vitro gastrointestinal conditions were carried out.

In the first step of the study, green tea extraction was carried out and the
enrichment activities were studied of obtained extract. In the enrichment study, green tea
extracts were subjected to ultrafiltration using filters with different cut-off value (50, 30,
10 kDa). Optimum spray drying conditions of the enriched extract that provide the best
product using different carrier materials (maltodextrin and whey protein), different inlet
(140, 160, 180 °C) and outlet temperatures (80, 85, 90 °C) were investigated with Box-
Behnken experimental design. The production was carried out by spraying and freeze
drying methods under optimum conditions and some physical and chemical properties of
the obtained products were determined. Finally, changes in the stability of the soluble
green tea produced by two different methods were observed in in vitro gastrointestinal
system and during storage at 2 different temperatures (4, 25 °C).

Extracted green tea samples are enriched of catechins by a filter having a cut off
value of 10 kDa, in the ultrafiltration process. According to the Box-Behnken
experimental design results, the conditions providing the best soluble green tea
production in terms of physicochemical properties were determined to be 25.22%
maltodextrin addition on dry matter basis, 140 °C inlet and 90 °C outlet temperatures. It
has been found that optimum conditions exhibit similar qualities to those produced by
freeze drying for some properties. Soluble green tea produced by spray and freeze drying
methods was examined in the in vitro gastrointestinal system. It was determined that the
total amount of catechin during in vitro digestion for both production methods was close
to each other. Following simulated gastric and small intestinal digestion, soluble green
tea produced by spray and freeze drying, lost approximately 33% and 75% total catechin,
respectively.

It has been determined that there is generally no effect on turbidity, humidity,
water activity, the amount of caffeine and catechins of the temperature during storage but
the storage time is significantly effective. It was also observed that during the storage
period the amount of major catechins and caffeine decreased gradually while the minor
components increased.

When the results obtained within the scope of the thesis are evaluated in general,
it is possible to produce rich in functional components soluble green tea. In addition, it



has been determined that the production of soluble green tea by spray drying in the result
of the study may be an alternative to the characteristics investigated by freeze drying.

KEYWORDS: Green tea powder, Spray drying, Freeze drying, In vitro stability, Storage
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ONSOZ

Yesil cay fonksiyonel ozellikleri nedeni ile her gegen giin tiiketimi artan
iceceklerden biridir. Bu iiriin, igerigindeki kafein ve 6zellikle katesinler nedeniyle bazi
kanser olusumlarini engelleme, kalp damar rahatsizliklarin1 6nleme, bagisiklik sistemini
giiclendirme, obezite ve diyabeti engelleme, kolesterolii diigsiirme, viicudu uyarma ve
zindelik verme, yaslanmay1 geciktirme gibi sagliga faydali pek ¢ok etki gostermektedir.
Yesil cay iilkelerin kiiltiirlerine gore demlenerek ya da slizen posetlerin sicak suda belli
bir siire bekletilmesi gibi farkli sekillerde hazirlanip tiiketilmektedir. Teknolojinin
gelismesine bagli olarak son yillarda bitkisel materyallerin hizli ¢dzlinen forma
dontistiiriilerek tiiketiciye sunulmasi da yayginlagsmaktadir. Ayrica bugiin diinyada Cin,
Hindistan, Kenya, Sri Lanka, Vietnam, Tiirkiye, Endonezya ve Japonya baslica gay iireten
ilkeler olup, Tiirkiye ekonomik ve 6nemli miktarda ¢ay tireten tek Avrupa iilkesi olarak
dikkat ¢ekmektedir. Ancak Tiirk ¢ay1 diinya ¢apinda yeteri kadar taninmamaktadir ve
thracatimiz da Cin, Hindistan, Kenya ve Sri Lanka gibi iilkelerin yaninda yok denecek
kadar az miktardadir. Ulkemiz ¢ay sektdriiniin gelismesi, kalkinmasi, Tiirk cayinin
uluslararas1 diizeyde taninmasi ve pazarda diger iilke ¢aylariyla rekabet edebilir bir
konuma gelebilmesi bir¢ok faktoriin yaninda ¢aydan elde edilen iriin gesitliligin
arttirllmasina da dayanmaktadir. Nitekim, son yillarda tiiketiciler dogal kaynaklardan
tiretilmis ve sagliga faydali bilesenler iceren gidalara yonelmektedir. Bu nedenle ¢alisma
kapsaminda saglik agisindan pek ¢ok olumlu 6zelligi bulunan yesil ¢ay ekstraktinin etken
bilesenlerinin korunarak piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile toz forma
doniistiiriilme olanaklari, ayrica elde edilecek bu tiriiniin in vitro gastrointestinal sistemde
salmim1 ve depolama stabilitesi arastirilmustir.

Bu calismanin gerceklesmesi sirasinda;

e Engin fikirleriyle daima yol gosteren, arastirmanin tiim detaylart ile ele
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Prof. Dr. Feramuz OZDEMIR e,

e Deneyimleriyle calismama yon veren ve manevi desteklerini esirgemeyen degerli
hocam Prof. Dr. Ayhan TOPUZ’a,

e Arastirmam sirasinda bana laboratuvarini agarak ¢aligmama imkan saglayan Prof.
Dr. Vural GOKMEN ve ekibine (Hacettepe Universitesi) ve ayrica desteklerinden
dolay1 Yrd. Dog. Dr. Kiibra Sultan OZDEMIR ‘e,

e Tez konusunun belirlenmesindeki yardimlarindan dolayr Ogr. Gér. Dr. Mehmet
TORUN’a,

e Laboratuvar calismalarim siiresince her ihtiyacimda yardimima kosan Dr. Ismail
TONTUL, Gida Yiik. Miih. Negin AZARABADI, Ars. Gér. Atike Nur DURAK,
Ecem VURAL, Gida Yiik. Miih. Emrah EROGLU, Ahmet HACIOGLU ve diger
caligma arkadaslarima,

e Arastirmami maddi olarak destekleyen Akdeniz Universitesi Bilimsel Arastirma
Projeleri Koordinasyon Birimi ve ¢alisanlarina,

e Aragtirmami gergeklestirmemi saglayan Akdeniz Universitesi Miihendislik
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e Busiirecte ve tiim hayatim boyunca maddi ve manevi olarak siirekli yanimda olan,
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GIRIS Sinem SALMAN

1. GIRIS

Son yillarda gidalarin saglik iizerindeki etkilerinin arastirildigr  bilimsel
caligmalarin artmasiyla birlikte fonksiyonel gidalar 6nem kazanmigtir. Gerekli besin
maddeleri ihtiyacini karsilamanin yani sira saglik iizerine olumlu etki gosteren gidalar
fonksiyonel gida olarak bilinmektedir. Giiniimiiz insaninin bir¢ok yapay gida ve ilacin
baz1 yan etkilerinden kaginmak i¢in dogal fonksiyonel gidalara olan ilgisi her gegen giin
artmaktadir (Erbas 2006). Gerek dogal olarak fonksiyonel 6zellige sahip, gerekse
sonradan ilave edilen besin maddeleri ile bu 6zellik kazandirilmis birgok fonksiyonel gida
iriinline tiiketicinin biiylik ilgisi goriilmekte, bu alandaki pazar giderek biiyiimekte ve
iirlin yelpazesi genislemektedir.

Yesil cay, ozellikle de iceriginde belli oranda karbonhidrat, protein, aminoasit,
lipid, mineral madde ve vitaminler gibi temel bilesenler bulunmasinin yani sira saglik
tizerine etkili biyoaktif bilesen olan polifenolik maddeleri yiiksek miktarda bulunduran,
fonksiyonel agidan oldukga 6nemli bir i¢ecektir (Khokhar ve Magnusdottir 2002; Sahin
ve Ozdemir 2006). Yesil ¢ayin antioksidan ve antikanserojen etkilerinin oldugu, icerdigi
yiiksek diizeydeki flavonoidlerin hiicreleri ve dokulari oksidatif hasardan korudugu
boylece kronik hastaliklara karsi koruyucu etkinlik gosterdigi bu etkinin ozellikle
bilesiminde bulunan katesinlerden kaynaklandigi belirtilmektedir (Koo ve Cho 2004; Tas
vd 2005; Sahin ve Ozdemir 2006).

Yesil cay fonksiyonel oOzellikleri nedeni ile her gegen giin tiiketimi artan
iceceklerden biridir. Bu iirilin, igerigindeki kafein ve 6zellikle katesinler nedeniyle bazi
kanser olusumlarini engelleme, kalp damar rahatsizliklarin1 6nleme, bagisiklik sistemini
giiclendirme, obezite ve diyabeti engelleme, kolesterolii diigiirme, viicudu uyarma ve
zindelik verme, yaslanmayi geciktirme gibi sagliga faydal pek ¢ok etki gostermektedir.
Yesil cay iilkelerin kiiltiirlerine gére demlenerek ya da silizen poset formun sicak suda
belli bir siire bekletilmesi gibi farkli sekillerde hazirlanip tiiketilmektedir. Teknolojinin
gelismesine bagli olarak son yillarda bitkisel materyallerin hizli ¢oziinen forma
doniistiiriilerek tiiketiciye sunulmasi da yayginlagmaktadir. Bu amagla ¢oziiniir kahve
tretiminde oldugu gibi piskiirterek ve dondurarak kurutma teknolojilerinden
faydanilarak tiretim yapilabilmektedir.

Bu calisma kapsaminda mevcut bilgiler ve gelismeler dogrultusunda saglik
acisindan pek ¢ok olumlu 6zelligi bulunan yesil ¢ay ekstrakti ultrafiltrasyon yontemiyle
etken bilesikleri olan katesinlerce zenginlestirilmis, elde edilen zenginlestirilmis ekstrakt
puskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile toz forma doniistiiriilmiis ve iki farkl
yontem ile iretilen c¢oziinlir yesil c¢aylarin fiziksel ve kimyasal 06zellikleri
karsilagtiritlmistir. Ayrica elde edilen tiriin in vitro gastrointestinal sistemde incelenmistir.
Son olarak da iki farkli sicaklikta (4-25 °C) depolanan iiriinlerin depolama siiresi boyunca
stabilitesi arastirilmistir.



KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI Sinem SALMAN

2. KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI

2.1. Cay

Anavatan1 Cin ve Gilineydogu Asya olarak bilinen ve binlerce yildan bu yana
icecek olarak tiiketilen ¢ay, ¢cok eski zamanlardan beri bu lilkelerde tibbi amagli olarak
tiiketilmistir (Balentine vd 1997; Kacar 2010). Cin mitolojisine gére; M.O. 2737 yilinda
Cin imparatoru Shen Nung’un yaptig1 bir gezi sirasinda ormanlik bir alanda dinlenirken
kuru ¢ay yapraklarinin kazara su kaynatilan kabin i¢ine diisiip demlenmesiyle kesfedilmis
ve insanda dinglik ve zindelik olusturdugu gézlemlenmistir (Kacar 2010; Nair 2010).
Caydan bahseden ilk yazili kayit ise, M.S. yaklasik 350 yillarina ait olan, ‘Erh Ya’ isimli
bir Cin sozliigiidiir. Cay tlizerine “Ch’a Ching” adli ilk el kitab1 Cin bilim adami1 Lu Yu
tarafindan M.S. 780 yillarinda yayimlanmaistir ve ¢ay yapragindan gida olarak yararlanma
yollar1 ayrintili bir sekilde bu kitapta agiklanmistir (Kacar 2010).

Cay icme gelenegi 6. ylizyillda Cin’den Japonya’ya yayilmistir. 700 yil 6ncesine
kadar sadece soylular tarafindan tiiketilen bir igecek iken daha sonra halkin da tiikettigi
popliler bir icecek olmustur. Caymm Avrupa’da taninmasi ise 400 yil Oncesine
dayanmaktadir. Hindistan’da cay yetistiricili§inin yapilmasi, oradan Ingiltere’ye ithal
edilmesi ve Endonezya gibi Hollanda kolonilerin vasitasi ile ¢gayimn Avrupa’ya ulagsmasi
sonucunda ¢ay Avrupa’da da taninmis, 6zellikle 17. ylizyilin ortalarindan itibaren genel
anlamda popiiler bir icecek olmustur (Weisburger 1997). Ulkemizde cayin i¢ecek olarak
taninmas1 ise 1600’li yillara dayanmaktadir. 1800°lLi yillarin sonlarma dogru
Japonya’dan getirilen tohumlar kullanilarak Tiirkiye’de ¢ay tiretimi i¢in ilk girisimler
Bursa’da yapilmis ancak ekolojik kosullar nedeniyle basariya ulasilamamistir. Yapilan
incelemeler sonucu Rize bolgesinin ¢ay tarimina uygun oldugu belirlenmis ve 1924
yilinda birgok alanda Rusya’dan getirilen ¢ay tohumlari kullanilarak 6n denemeler
yaptlmistir  (Kacar 1987; Ozdemir ve Sahin 2007). Ekonomik anlamda g¢ay
yetistiriciligine ise cumhuriyetten sonra baslanmis ve ilk kez 1938 yilinda, 135 kg yas
caydan 30 kg siyah cay iiretimi gerceklestirilmistir (Ozdemir 1992).

Cay, Angiospermea c¢igek acanlar bolimiinden Dicotyledonea sinifindan
Theaceae familyasina ait yapraklarini dokmeyen bir bitkidir. Botanikgiler tarafindan ¢ay
bitkisinin genellikle kabul edilen adi Camellia sinensis (L.) O. Kuntze’dir. Cay bitkisinin,
morfolojik ayrimlar gosteren ii¢c degisik varyeteye sahip oldugu konusunda botanikgiler
gorlis birligi i¢indedirler. Bunlar Cin c¢ayi, Assam ¢ay1 ve Kambogya ¢ayidir (Kacar
2010). Gilinimiizde kiiltiire alinan ¢esitler, Thea sinensis ve Thea assamica cay
bitkilerinin hibritlerinden olusmaktadir. Camellia (Thea) sinensis var. sinensis ve
Camellia (Thea) sinensis var. assamica gesitleri dnde gelen gesitlerdir. Cin ¢ay1 olarak
da bilinen sinensis ¢esidi, hos aromali, kuraklik ve dona kars1 kismen daha dayanikli olup,
subtropik bélgelerde yetistiriciligi uygundur. Assam ¢ay1 olarak da bilinen assamica
cesidi ise, kurak ve soguk hava kosullarina kars1 goreceli olarak daha duyarli olup, tropik
bolgelerde yetistiriciligi yapilan bir bitkidir. Uygun gelisme ortaminda yas yaprak iirtin
verimi Cin ¢ayina oranla daha yiiksektir (Williges 2004; Kacar 2010).

Diinyadaki ¢ay tiretiminin %84.8’1 Asya kitasinda, %13.4’s1 Afrika kitasinda,
%1.7°1 Amerika kitasinda ve geri kalan %0.1°lik kisim ise Okyanusya (Avustralya ve
Pasifik okyanusundaki ada iilkeleri)’da yapilmaktadir. Cin, Hindistan, Kenya, Sri Lanka,
Vietnam, Tiirkiye, Endonezya, iran, Arjantin ve Japonya ¢ay iiretiminin yogun olarak
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yapildig tilkelerdir (Cizelge 2.1). 2014 yili istatistiki verilerine gore Diinya’da iiretilen
cay miktar1 5.561.339 tondur ve iilkemiz 226.800 ton cay iiretimiyle Cin, Hindistan,
Kenya, Sri Lanka ve Vietnam’in ardindan 6. sirada yer almaktadir (Anonim 2017a).

Cizelge 2.1. Ulkelere gére 2014 yil1 cay iiretim miktar1 (Anonim 2017a)

Ulkeler Uretim miktari (ton)
Cin 2095570
Hindistan 1207 310
Kenya 445 105
Sri Lanka 338 032
Vietnam 228 360
Tiirkiye 226 800
Endonezya 154 400
fran 119 388
Mynmar 98 600
Arjantin 85401
Japonya 83 600
Diger 478 773
Toplam 5561 339

Diinyada cay iireten iilkeler arasinda Tiirkiye, cay tarim alanlarinin genisligi
bakimindan Cin, Hindistan, Sri Lanka, Kenya, Endonezya, Vietnam ve Mynmar’1 takiben
76 049 hektar ile 8. sirada yer almaktadir (Cizelge 2.2) (Anonim 2017a).

Cizelge 2.2. Ulkelere gore 2014 yili ¢ay tarim alan1 (Anonim 2017a)

Ulkeler Cay tarim alam (Ha)
Cin 1984 229
Hindistan 604 000
Sri Lanka 221969
Kenya 203 006
Endonezya 118 900
Vietnam 115 436
Myanmar 82 800
Tiirkiye 76 049
Banglades 59 925
Japonya 44 800

Theaceae familyasina ait yapraklarini dokmeyen bir bitki olan ¢ay (Camellia
sinensis L. (O) Kuntze), 42° kuzey (Giircistan-Tiirkiye) ve 27° giiney (Arjantin) enlemleri
arasindaki yiiksek nemli, 1liman iklime sahip (yillik ortalama sicakligr 18-20°C olan)
degisik bolgelerde ozellikle asitli topraklarda (pH 4.5-5.5) yetismektedir (Williges 2004).
Tiirkiye’de cay bitkisi Dogu Karadeniz Bolgesinde, Giircistan sinirindan baglayan ve
batida Fatsa’ya kadar uzanan alan igerisinde ekonomik sekilde yetistirilmektedir (Kacar
2010).

Diinya’da en ¢ok tiiketilen alkolsiiz i¢ceceklerden birisi olan ve popiilerlik a¢isindan
sudan sonra gelen ¢ay, Camellia sinensis (L.) O. Kuntze’ nin taze filiz ve yapraklarindan
farkli tiretim teknikleri kullanilarak iiretilmekte ve genel olarak caylar 3 grup altinda
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toplanmaktadir. Bunlar; yesil cay (fermente olmamis), oolong ¢ay (yar1 fermente) ve
siyah ¢ay (tam fermente)’dir. Diinya genelinde, ¢ay iiretiminde siyah cay, yesil cay ve
oolong ¢ay sirasiyla %78, %20 ve %2’lik bir paya sahiptir (Graham 1992; Baptista vd
1998; Kuroda ve Hara 1999; Williges 2004).

Cay bitkisinden hasat edilen taze geng yapraklarin, ani yiiksek 1s1l isleme (genellikle
buhar uygulamasi) maruz birakilarak, kivrilmasi ve kurutulmasiyla elde edilen ve diinya
cay tliketiminin yaklasik %20’sini olusturan yesil cay, daha ¢ok Japonya, Cin ve diger
Asya iilkelerinde yaygin olarak tiiketilmektedir (Graham 1992; Williges 2004).

Ulkemizde ticari iiretimi ilk kez 2004 yilinda yapilan yesil ¢ayin islenmesi genel
olarak dort ana asamadan olusmaktadir. Bunlar; 1s1l islemle enzim inaktivasyonu,
kivirma, kurutma ve eleme asamalaridir. Her asama, son liriin kalitesi tizerinde oldukga
etkilidir. Yesil cay iiretiminde fabrikaya getirilen yas cay yapraklarina zaman
gecirilmeksizin 1s1l iglem uygulanmaktadir. Temel olarak yas ¢ay yapraginda bulunan
enzimlerin inaktivasyonunu igeren 1sil islem, yesil c¢ayin karakteristik aroma ve
kokusunun olusumu ve renginin korunmasi agisindan en kritik islem basamagimni
olusturmaktadir. Isil islemin temel amaci, polifenoloksidaz enzimi basta olmak iizere tiim
oksidasyon enzimlerinin inaktive edilmesidir. Yesil ¢ay iiretiminde en kritik agama olan
bu islem genellikle; 120—150 °C’de, 15-20 saniye kuru hava ile ya da 115-120 °C’de, 3—
5 dakika buhar uygulamasi ile yapilmaktadir (Bokuchava vd 1980; Kacar 1987; Xu ve
Chen 2002; Kacar 2010).

Cayin fonksiyonel bir icecek olmasinda en onemli rolii oynayan bilesenler
polifenollerdir. Diger gidalara oranla ¢ay yapraginda oldukca fazla bulunan ve ¢ayla
ozdeslemis polifenol grubundan olan flavan-3-ol’ler (katesinler), cay yapraginda kuru
maddede %20-30 arasi oranlarda bulunabilmektedir (Graham 1992; Wang vd 2000;
Kilmartin ve Hsu 2003). Uretilen yesil caylarda ise, kuru maddede %20’ye varan
oranlarda katesin bulunabilecegi belirtilmistir (Wang vd 2000). Yoshida vd (1999), yesil
cayda kuru maddede %8’den %15’e degisen oranlarda katesin bulundugunu
bildirmektedir. Cay katesinleri, (-)-epikatesin (EC), (-)-epikatesin gallat (ECG), (-)-
epigallokatesin (EGC) ve (-)-epigallokatesin gallat (EGCG) olmak iizere baslica dort
major bilesenden ve bunlarin epimerleri olan (+)-katesin (C), (-)-katesin gallat (CG), (+)-
gallokatesin (GC), ve (-) gallokatesin gallat (GCG) olarak dort mindr katesinden
olusmaktadir (Dalluge ve Nelson 2000; Wang vd 2000). Katesinlerin kimyasal yapisi
Sekil 2.1°de verilmistir (Ananingsih vd 2013).
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Sekil 2.1. Cay katesinlerinin kimyasal yapist (Ananingsih vd 2013)

Cay filizinin kuru agirligin yaklasik %20-30’unu olusturan polifenoller ile bir
alkaloid olan ve gay kuru maddesinin yaklasik %2-5’ini olusturan kafein, taze ¢ay
yapraginda bulunan baslica bilesiklerdir (Ozdemir 1992; Balentine vd 1997). Cay
filizinin polifenol miktari, cay ¢esidine ve ¢cay klonuna, toprak ve iklim sartlarina, kiiltiirel
tedbirlere, slirgiin donemi ve siiresine, yapragin yasina ve toplanis sekli gibi birgok
faktore baghidir. Ayrica degisik caylarin {iretimi esnasinda uygulanan islemlere baglh
olarak da, polifenolik madde igeriginin degistigi bildirilmektedir (Ozdemir 1992).
Renksiz, suda ¢oziiniir bilesikler olan katesinler yesil cay deminde acilik ve burukluktan
sorumludur (Wang vd 2000).
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Astill vd (2001) yesil ve siyah cay ekstraktlarindaki polifenol miktarini etkileyen
faktorler lizerine yaptiklari bir ¢alismada ¢ay ¢esidi, yetistirme kosullari, tiretim kosullar
ve ¢ayin pargacik biiyiikliigliniin biyoaktif bilesen miktarini etkiledigini belirlemislerdir.
Yanisira ekstraksiyon kosullarinin; ¢ay/su oraninin, ekstraksiyon ve karistirma siiresinin
de caydan suya gegen polifenol miktarini etkiledigini tespit etmislerdir.

Perva-Uzunali¢ vd (2006) tarafindan yapilan ve yesil ¢ayda bulunan katesin ve
kafeinin ekstraksiyon verimliliginin kullanilan ¢ozgene bagli olarak degisiminin
incelendigi calismada su ile yapilan ekstraksiyonda 95 °C’de kafeinin % 89.1’inin
ekstrakte edilebilecegi goriilmiistiir. 80 °C’de su ile yapilan ekstraksiyonda ise bu oranin
% 84.4 oldugu belirlenmistir. Ancak aragtirma sonuglart, su ile yapilan ekstraksiyonda 80
°C’den sonra katesin ekstraksiyon verimliliginin diistiigiinii gdstermis, bunun da yiiksek
sicakliklarda (>80 °C) katesinlerin  epimerizasyonundan kaynaklanabilecegi
bildirilmistir. Ananingsih vd (2011) yesil ¢ay katesinlerinin epimerizasyonunun sadece
sicakliga bagli olmadigini, ayn1 zamanda ekstraksiyon siiresinin de epimerizasyonu
etkiledigini bildirmislerdir.

Cay katesinleri, cayin islenmesi, demlenmesi ve depolanmasi siiresince
oksidasyon, epimerizsasyon gibi pek ¢ok kimyasal degisime ugramaktadir. Ornegin,
siyah cay iretiminde katesin miktarindaki azalmayla birlikte monoterpen alkollerin
miktarinda artis olmaktadir bu artisla birlikte ¢ayin aroma kalitesi de artmaktadir (Wang
vd 2000).

Katesinler 1siya duyarli bilesenlerdir ayrica alkali kosullara da dayanikhi
degillerdir. Katesinlerin stabilitesinin ortam pH’indan, sicakliktan, ortamdaki oksijen ve
metal iyonlarinin varlifindan, ayrica ortamdaki diger aktif bilesenlerden etkilendigi
bildirilmektedir. Diisiik pH ve sicaklikta katesinlerin daha stabil oldugu belirtilmektedir
(Ananingsih vd 2013). Yesil ¢ay katesinlerinin stabilitesi tizerine yapilan bir ¢alismada,
katesinlerin asidik ¢ozeltilerde kismen stabil oldugu, ancak bazik ortamda birka¢ dakika
icerisinde parcalandigt EGCG ve EGC’nin EC ve ECG’a kiyasla daha hizli par¢alandigi
bildirilmektedir (Zhu vd 1997). Yesil ¢ay katesinlerinin stabilitesinin aragtirildig1 baska
bir calismada, 6 aylik depolama siiresince stabilite incelenmis ve elde edilen verilerle
depolama siiresince en yiiksek ortalama igerige sahip olan katesinin EGCG oldugu ve bu
katesinin de %28 azaldigi belirlenmistir (Friedman vd 2009).

Labbé vd (2006) sicaklik ve ekstraksiyon siiresinin yesil ¢ay katesinlerinin
stabilitesine etkisini arastirdiklar1 bir calismada, yesil cay Orneklerini farkli siire ve
sicakliklarda ekstrakte etmisler ve analiz sonuglarina gore katesinlerin zamana bagl
degisen bilesenler ve zaman/sicaklik oranina bagli bilesenler olarak iki gruba
ayirmiglardir. EGC ve EC zamana bagl olarak degisen bilesenler olarak ifade edilerek,
biitiin sicaklik degerlerinde O ile 20 dakika arasinda bu bilesenlerin siirekli arttig1 daha
sonra ise sabitlendigini tespit etmislerdir. C, EGCG, GCG ve ECG zaman/sicaklik
oranina bagli katesinler olarak belirtilmislerdir. EGC ve EC igin en iyi kombinasyonun
50 °C’de 20 ile 50 dakika arasinda oldugunu bildirilmis iken zaman/sicakliga bagli
bilesenler i¢in ise en iyi kombinasyonun 90 °C’de 80 dakika oldugunu rapor edilmistir.

Son yillarda katesinlerin fonksiyonel 6zelliklerinin ¢ok daha iyi anlasilmasi, bu
bilesiklerden faydalanma sekillerinin arttirilmasi amact ile pek ¢ok arastirma
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yapilmaktadir. Bunlar arasinda katesinleri saflastirarak sivi ve toz halinde gida takviyesi
ve diger alanlarda kullanma c¢alismalar1 gelmektedir (Peters vd 2010; Huang ve Zhang
2013; Vuong vd 2013; Goh vd 2015; Pasrija vd 2015; Souza vd 2016).

2.2. Ultrafiltrasyon

Gida endiistrisinde membran ayirma islemi sivi gidalarin klarifikasyonu ve/veya
konsantre edilmesi i¢in kullanilmaktadir. Membran sistemlerinde madde geg¢isi baslica
konsantrasyon, basing, sicaklik ve elektriksel potansiyel gibi parametrelerle iligkilidir
(Girard vd 2000). Ayrica bu islemde etkili olan diger bir faktor ise ¢ozelti igerisindeki
bilesenlerin molekiil biiytikliigiidiir. Farkli biiyiikliikteki molekiilleri birbirinden ayirmak
amactyla ters ozmoz (RO), ultrafiltrasyon (UF), mikrofiltrasyon (MF) ve nanofiltrasyon
(NF) gibi membran islemleri kullanildigi bilinmektedir. Bunlardan UF ve NF meyve suyu
ve igecek endiistrisinde s1vi konsantrasyonu amaciyla yaygin bir sekilde kullanilmaktadir
(Akin vd 2012). RO ile NF’ye gore daha diisiik islem basinglarina gereksinim duyan UF
sistemi ile makromolekiillerin ayrimi gergeklestirilebilmektedir. UF sistemlerinde
kullanilan membranlarin gézenek biiytikligi 0.002-0.2 mikron arasinda degismekte olup,
0.5-300 kDa arast agirhgindaki molekiilleri tutma kabiliyetine sahiptirler. UF
uygulamalarinda islem basinci 2-15 bar arasinda degismektedir (Teki¢ vd 1996). UF
membrandan polisakkaritler, biyomolekiiller, polimerler ve kolloidal partikiiller gibi
makromolekiiller gegmezken, su, iyonlar, diisiik molekiil agirligina sahip maddeler ve
bazi aroma bilesenleri gegebilmektedir (Cemeroglu ve Karadeniz 2001).

Akin vd (2012) baz1 bitkilerden elde edilen ekstraktlarin biyoaktif bilesenlerce
zenginlestirilmesi amaciyla membran filtrasyon tekniklerinin bagarili bir sekilde
kullanildigini bildirmislerdir.

Literatiir incelendiginde bitkilerin fenolik bilesenlerce zengin ekstraktlarin
membran ayirma teknikleri ile makro molekiillerinden belirli dl¢iilerde arindirilabildigi
ve bu sayede fenolik bilesenlerce zenginlestirilebildigi goriilmektedir (Akin vd 2012)

Yapilan bir calismada; yesil ¢ay ekstraktlarini 4 farkli gozenek biiyiikliiglindeki
(10, 30, 50 ve 100 kDa) seliilozik membrandan 0.18 MPa basing altinda gegirerek elde
edilen fraksiyonlardaki protein ve toplam fenolik madde miktarin1 aragtirmig, 100 kDa
ve 50 kDa biiyiikliigiindeki membranlardan gecen kisimda protein ve toplam fenolik
madde agisindan diger kisma gore bir farklilik olmadigi, ancak 10 kDa biiyiikligiindeki
membrandan gegen protein miktarmin 11.36 mg/100 mL’den 5.85 mg/100 mL’ye; toplam
fenolik maddelerin ise 115.46 mg/100 mL‘den 103.72 mg/mL’ye distigini
belirlenmistir (Rao vd 2011).

Cay drinlerindeki kremalasmayi azaltmak igin membran filtreler ile cay
ekstraktlarinin berraklastirilmasi tizerine yapilan bir ¢alismada katesin igerigi taze yesil
cay yapraklarindaki orijinal igerige kiyasla, her tiirlii filtrasyon isleminde (ters osmos,
ultrafiltrasyon, mikrofiltrasyon) 1000 KPa basincin altinda kalan retentatta daha yiiksek
oldugu bildirilmistir. Ayrica ultra filtrelenmis ve mikro filtrelenmis ekstraktlarla
karbonhidrat, protein, bulaniklik ve Kkatesinlerin es zamanli olarak artmasi ile
retentatlardaki pektin iceriginde kismi bir azalma oldugu rapor edilmistir (Ramarethinam
vd 2006).
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2.3. Mikroenkapsiilasyon

Cesitli gida iirlinlerinin besin ve lezzet yoniinden zenginlestirilmesi amaciyla
fonksiyonel gida bilesenleri kullanimi giliniimiizde oldukg¢a yayginlasmistir. Ancak
gidalarin islenmesi ve depolanmasi sirasinda bu fonksiyonel bilesenlerin stabilitelerini
korumak ve ayrica bu bilesenlerin diger gida bilesenleriyle etkilesimi sonucu olusan
olumsuzluklar1 6nlemek amaciyla birgok yontem kullanilmaktadir. Bunlardan gida
endiistrisinde en yaygin olarak kullanim alanina sahip olami ise enkapsiilasyon
uygulamalaridir.

Enkapsiilasyon; kati, sivi veya gaz formdaki bir maddenin veya karisimin bagka
madde ile kaplanmasi1 (Madene vd 2006), kii¢iik kati partikiillerin, sivi damlaciklar1 ve
gaz halindeki materyalleri yararl 6zellikleri korunarak bir kaplama materyali icerisine
paketlenip kapsiiller haline doniistiirtilmesi ve uygun sartlarda saliniminin saglanmasi ise
mikroenkapsiilasyon olarak tanimlanmaktadir (Gouin 2004; Barbosa-Canovas vd 2005;
Desai ve Jin Park 2005; Gharsallaoui vd 2007; Jafari vd 2008). Mikroenkapsiilasyon
islemi;

Kaplanacak maddenin dis etkenlere (1s1, 151k, oksijen, nem) kars1 korunmast,
Buharlagma veya kaplanacak maddenin disa aktarim hizinin azaltilmasi

Fiziksel 6zelliklerinin korunmasi,

Maddenin daha kolay taginmasinin saglanmasi,

Kaplanacak maddenin tat ve kokusunun maskelenmesi,

Istenen kosullar altinda serbest birakilma oraninin kontrolii,

Bagka bilesenlerle reaksiyona girmesinin dnlenmesi,

Kiiciik miktarlarda kullanimi istendiginde seyreltilebilmesi ve seyreltmenin
homojen bir halde saglanmasi

gibi amaglarla uygulanmaktadir (Shahidi ve Han 1993; I Ré 1998).

ONoGa~wWdE

Mikrokapsiilasyon gida endiistrisinde, hassas gida bilesenlerini korumak, aroma
kayiplarini azaltmak ve lezzet maddelerinin birbiriyle istenmeyen etkilesimlere girmesini
onlemek amaciyla yaygin sekilde uygulanmaktadir. Bu islem, piiskiirterek kurutma,
puskiirterek sogutma veya dondurma (spray chilling and spray cooling), ekstriizyon
kaplama, akigkan yatakta kaplama, lipozoma hapsetme, faz ayirma (koaservasyon) ve
santrifiijlii ekstriizyon seklinde farkli teknikler uygulanarak gergeklestirilmektedir. Gida
bilesenlerinin mikroenkapsiilasyonu isleminde bu teknikler i¢inde en yaygin olarak
kullanilan yontem piskiirterek kurutma islemidir (Jafari vd 2008; Kog¢ vd 2010).

Piiskiirtme kurutma teknigi, 1s1ya duyarli gidalar, ilaglar, renk maddeleri, aromalar
ve ilag sanayi gibi bircok alanda kullanilmaktadir. Siklikla bir dehidrasyon prosesi olarak
diistiniilse de, ptskiirtmeyle kurutma islemi, esasen kapsiillenen materyalin icerdigi
koruyucu bir matriste "aktif" materyalinin ¢evresini kaplamasindan dolay1 kapsiilleme
metodu olarak da kullanilabilmektedir. Diger konvansiyonel mikrokapsiilleme
teknikleriyle karsilastirildiginda, nispeten basit, silirekli isleme imkaninin olmasindan
dolay1 avantajli olabilmektedir (I Ré 1998). Yam sira farkli kapsiilleme ajanlar
kullanilabilmekte ve yaygin olarak kullanilan isleme ekipmanlarina uyarlanabilmektedir.
Ayrica bu yontemle mikrokapsiil haline getirilmis {irlinlerin maliyeti diger yontemlere
gore oldukga diisiik oldugu bildirilmektedir. (Desai ve Jin Park 2005; Gharsallaoui vd
2007).
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Piiskiirterek kurutma temel olarak, ¢ozelti veya emiilsiyon halindeki sivinin,
1sitilmis hava akiminin bulundugu bir bélmede, atomizasyonla pargacik seklinde hizla
kurutuldugu bir islemdir. Bu islem sonunda elde edilen toz iiriiniin boyutu degismekte
olup, kullanilan kapsiilleme materyaline ve hazirlanma prosediiriine bagli olarak
mikrokapsiiller farkli sekillerde olusabilmektedir. Genellikle sulu sistemlerin
kullanilmasiyla gerceklestirilen piskiirterek kurutma isleminde kontrollii kosullarda
organik ¢oziiciilerle de calisilabilmektedir (Sahin 2009; Ozdemir 2010). Piiskiirterek
kurutma sisteminin genel birimleri Sekil 2.2’de verilmistir.
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Sekil 2.2. Piiskiirterek kurutma sistemi genel gortiniimii (Anonim 2017b)

Piiskiirterek kurutma yonteminde, sivi {iriin atomizdr yardimi ile ¢ok kiiciik
damlaciklar halinde sicak hava ortamina verilir. Atomizere beslenen iiriin i¢erisindeki su,
yiiksek buharlagsma hizindan dolayr kisa siire igerisinde lriinden uzaklasir. Yiiksek
kurutma sicakliklarina maruz kalan {iriin kurutma siiresinin kisa olmasi1 ve teorik olarak
yas termometre sicakligini agmamasindan dolay1 zarar gérmemektedir (Kog vd 2010).

Piiskiirterek kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon isleminde 4 temel asama
bulunmaktadir. Bunlar dispersiyon veya emiilsiyon hazirlama, dispersiyonun
homojenizasyonu, atomizasyon ve kurutmadir (Shahidi ve Han 1993; Kog vd 2010).

Piiskiirterek kurutma islemi icin ilk adim uygun kapsiilleme materyalinin
secilmesidir. Tasiyici se¢imi emiilsiyon stabilitesini, akiskanligini, mekanik stabiliteyi ve
kurutma sonrasi iirlin 6zelliklerini etkiledigi igin kritik bir asamadir (I Ré 1998).

Piiskiirterek kurutma yontemi ile mikroenkapsiilasyon isleminde; gida safliginda,
yenilebilir, dogal, ucuz olan ve gida bilesenleri ile reaksiyona girerek {iirlinlin asil
ozelliklerini degistirmeyen, kokusuz, tatsiz kaplama materyalleri kullanilmaktadir. Bu
amagla karbonhidratlar (maltodekstrinler, kitosan, dekstroz, laktoz, pullulan v.b.),



KURAMSAL BILGILER VE KAYNAK TARAMALARI Sinem SALMAN

seliilozlar (karboksimetilseliiloz, metilseliiloz, etilseliiloz vb.),gamlar (akasya gamu, agar,
sodyum aljinat), proteinler (gluten, kazein, jelatin sodyum kazeinat, peyniralti suyu
proteini), lipitler, yaglar, mumlar, lesitin (emiilsifiye edici) ve lif maddeleri kullanilabilir
(Gharsallaoui vd 2007; Kog vd 2010). Segilen kapsiilleme materyali su icerisinde belirli
bir siire rehidrate edildikten sonra igerisine c¢ekirdek materyal eklenerek veya direkt
olarak sivi igerisinde ¢oziinmiis haldeki ¢ekirdek materyaline ilave edilerek karisim
homojenize edilmektedir. Homojenize edilen karisim atomize edilerek kurutma
bolmesine beslenir (Gharsallaoui vd 2007).

Atomizasyon isleminin amaci kuru hava ile atomize edilmis sivi parcaciklar
arasinda maksimum 1s1 ve kiitle transferi saglamaktir. Atomizasyon islemi beslenen
sivinin  tiiriinden ve viskozitesinden etkilenmekte boylece son {iriin Ozellikleri
belirlenmektedir (Barbosa-Canovas vd 2006).

Piiskiirtiilen maddenin sicak hava ile temasi atomizasyon sirasinda meydana
gelmektedir. Atomizerin sicak hava dagiticisina karsilik yerlesme pozisyonuna gore es
yonli, zit yonli ve karisik olmak tizere farkli amagli atomizerler tasarlanabilmektedir.
Gilinlimiizde es-yonlii hava akimina sahip piiskiirtmeli kurutucular yaygin olarak
kullanilmaktadir. Bu tiirde atomizasyon isleminden hemen sonra atomize siv1 parcacigi,
150-220°C sicakliktaki sicak hava ile karsilasmasi ile birlikte ani buharlagsma olmakta ve
boylece kuruyan tiriin 1slak termometre sicakliginda (50-80°C) kalmaktadir (Gharsallaoui
vd 2007).

Temel kurutma prensibine gore; iirliniin sicak hava ile temasi sirasinda sivi ve gaz
fazlar arasinda sicaklik ve kismi buhar basinci dengesi kurulmakta bu sekilde havadan
iriine 1s1 transferi ve buhar basinci farkindan dolayr iiriinden havaya su transferi
gerceklesmektedir.  Piiskiirterek  kurutmada da sicak hava ile beslemenin
karsilasmasindan sonra 1s1 transferi nedeni ile parcaciklarin sicakligi 1slak termometre
sicakligi olan sabit bir degere kadar yiikselmektedir. Bu sirada su, ¢ekirdekten pargacik
yiizeyine hareket eder ve sonucunda pargacik su igerigi kritik bir seviyeye gelince
yiizeyde kuru bir kabuk olusur. Partikiil sicakligi kurutma ortaminin hava sicakligina esit
oldugu zaman teorik olarak kurutma tamamlanmis olmaktadir (Gharsallaoui vd 2007).

Piiskiirterek kurutma ile elde edilen iirliniin 6zelliklerini etkileyen ¢ok sayida
faktor vardir. Uriiniin kalitesi; hammadde, tasiyict ¢esidi, tasiyici konsantrasyonu,
besleme konsantrasyonu, besleme hizi, atomizer hizi ve kurutma ortami sicakligi gibi
faktorlere bagli olarak degismektedir. Bu nedenle piiskiirterek kurutma yontemi ile birgok
farkli {irtin tretilmesine ve dolayisiyla ¢ok sayida arastirma yapilmasina olanak
saglamistir (Sahin 2009).

Piiskiirterek kurutma isleminde tasiyict secimi, emiilsiyon stabilitesini,
akiskanligini, mekaniki stabiliteyi ve kurutma sonrasi {iriin 6zelliklerini etkiledigi igin
kritik bir asamadir (I Ré 1998). Piiskiirterek kurutmada; maltodextrin, arap zamki, siit
proteinleri (peynir alt1 suyu proteini izolati, sodyum kaseinat) ve bitki proteinleri yaygin
olarak kullanilan tasiyici materyallerdir (Shahidi ve Han 1993; Tontul ve Topuz 2017).

Uriine gore farkli tasiyict materyalleri karsilastiran bir ¢alismada, visne suyu
konsantresinin piiskiirterek kurutulmasinda tasiyici olarak Maltodekstrin (% 77) Arap
zamkindan (% 68) daha etkili bulunmustur (Can Karaca vd 2016).
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Nadeem vd (2011) dag caymin piiskiirterek kurutulmasina iliskin bir ¢aligma
geceklestirmis ve bu ¢alismada dort farkli karbonhidrat esasli tasiyict malzemenin elde
edilen {irtin 6zelliklerine etkisi karsilagtirilmistir. En yiiksek tiriin verimi, maltodekstrin
(DE 12) ile elde edilmis ve bunu takiben Arap zamki, maltodekstrin (DE 19) ve B-
siklodekstrin izlemistir.

Protein bazli tagiyict materyallerin karsilastirildigi bir calismada (Tontul vd 2016)
bezelye protein izolati, soya proteini izolati, zein ve iki farkli konsantrasyonda peynir alt1
suyu proteini konsantresi kullanilmis ve ¢alismanin sonuglarina gore, peynir alti suyu
proteini konsantresi (% 5) en yiiksek iiriin verimi saglarken bitkisel bazli proteinler
arasinda soya proteini izolat1 (% 1) en iyi lirlin verimi saglamistir.

Piiskiirterek kurutma isleminde giris ve ¢ikis sicakliginin son iiriin iizerine etkisi
ile ilgili yapilan ¢alismalarda, yiiksek hava giris sicakliginin damlacik yiizeyinde hizli bir
yar1 gecirgen zarin olusmast i¢in yeterli diizeyde yliksek, ancak {iriine zarar vermeyecek
ve zarin yiizeyini tahrip etmeyecek derecede diisikk olmasi gerektigini bildirmektedir.
Birgok kaynakta, 160-210°C arasindaki bir giris sicakliginin optimum diizeyde aroma
tutunumunu sagladigi rapor edilmistir. Ancak baz1 kaynaklarda ise 280-350°C
sicakliklarda da aroma kapsiillemesinin basar1 ile gergeklestirilebildigi bildirilmektedir
(Reineccius 2004).

Gac meyvesi ektraktinin piiskiirterek kurutuldugu bir ¢alismada (Tuyen vd 2010)
farkl1 giris kurutma havasi sicakliginin (120, 140, 160, 180 ve 200 °C) ve maltodekstrin
ilavesinin (%10, %20 ve %30) iriin ozelliklerine etkisi incelenmistir. En iyi {irlin
ozellikleri 120 °C giris sicakliginda ve %10 (w/v) oraninda maltodekstrin eklenmesi ile
elde edildigi belirlenmistir.

Piiskiirterek kurutma kosullarinin bégiirtlen tozunun fizikokimyasal 6zelliklerine
etkilerinin incelendigi bir ¢alismada farkli giris havasi sicakliklari (140-180°C) ve
maltodekstrin konsantrasyonlari (%5-25) kullanilmigtir. Daha yiiksek giris havasi
sicakliginin, tozun higroskopikligini 6nemli dl¢lide arttirdig1, nem igerigini diigiirdigii ve
piirlizsiiz yiizeylere sahip daha biiyiik pargaciklarin olusumuna yol agtigi, ayrica daha
yiiksek maltodekstrin konsantrasyonlart ile {iretilen tozlarin daha az higroskopik, daha
hafif, daha az kirmizi ve nem igeriginin daha diisiik oldugu bildirilmistir.
Antosiyaninlerin 1s1l duyarliligina bagl olarak kurutma sicakligindan etkilendigi tespit
edilmistir ve ¢calisma sonucunda en uygun islem kosullari, giris havasi sicakligi 140-150
° C ve maltodekstrin konsantrasyonu % 5-7 olarak belirlenmistir (Ferrari vd 2012).

Fu vd (2011) 1s1ya duyarh biyoaktif bilesiklerin korunumu arttirmak igin diisiik
sicaklikta plskiirterek kurutma kosullarimin kullanimini arastirmiglardir. Bu amagla
monodispers EGCG parcaciklart elde etmis ve diisiik sicakliklarda (70°C ve 130°C
arasinda degisen kosullarda) piiskiirterek kurutma yontemiyle kurutmuslardir. Diislik
kurutma sicakliklarinin EGCG antioksidan aktivitesi ilizerinde c¢ok az zararli etki
gosterdigi ve piiskiirterek kurutmadan sonra EGCG'nin kimyasal yapisinin degisiklige
ugramadigini bildirmistir.

Secolin vd (2017) yaptiklari bir caligmada ise Yyesil ¢ay polifenollerini tuzaklamak
amaciyla piiskiirtiilerek kurutma metoduyla lipid bazli tozlar iiretmistir. Uriiniin, yesil cay
polifenollerinin yiiksek kapsiilleme etkinligine sahip, suda hizlica dagilabilir 6zellikte,
ayrica diisiik yogunluk ve iyi sikistirma ve akis Ozelliklerine sahip oldugu rapor
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edilmigtir. Calisma sonucuna gore pilskiirterek kurutma yontemi ile lipid esash
bilesimlerde yesil ¢ay polifenollerinin tuzaklanmasinin basarili sonu¢ verdigi
bildirilmistir.

Yesil ¢ay biyoaktif bilesiklerinin piiskiirterek kurutma ile 12 farkli dogal
biyopolimerin Kapsiillestirici ajan olarak kullanildig: bir ¢alismada, inulin ve peynir altt
suyu proteinlerinin pektin esliginde en yiiksek iiriin verimi (sirasiyla % 67.04 ve %
65.18), en yiiksek toplam polifenolik bilesenleri (% 67.5-82.2) ve flavan-3-ol'leri (%
93.7-75.9) sagladigi belirtilmistir. Ayrica diisiik kafein icerikleri (<5 mg/g), diisiik
kafeinli fonksiyonel bilesenleri elde etme potansiyeline isaret etmistir. Aljinat, karagenan
ve zamklar (akasya sakizi ve ksantan) en iyi renk korumasini ve en yiiksek klorofil i¢erigi
sonucunu verdigi bildirilmistir (Bel$¢ak-Cvitanovi¢ vd 2015).

Mikroenkapsiilasyon isleminde kullanilan bir diger yontem olan dondurarak
kurutma ise; donmus sivi, yar1 kat1 veya kati gidalardaki suyun diisiik basing altinda
sublimasyonla uzaklastirilmasi islemi olarak tanimlanabilir (Cohen ve Yang 1995; Boss
vd 2004). Cok disiik sicakliklarda caligilmasi iriiniin yapi, tat-koku, goriiniis gibi
ozelliklerinde yiliksek sicakliklarda kaynaklanan olumsuzluklar 6nlenmekte bunun
yanisira dondurarak kurutmada oksidasyon ve kimyasal bozulmalar da engellenmektedir
(Barbosa-Canovas vd 2006).

Liyofilizasyon olarak da adlandirilan dondurarak kurutma teknigi, sulu
sollisyonlarda kararsiz olan 1siya duyarli maddelerin kurutulmasi i¢in en faydali
yontemlerden biridir (Desai ve Jin Park 2005; Madene vd 2006).

Dondurarak kurutma, dondurulmus bir maddeden veya dondurulmus ¢ozeltiden
coziiclinlin genellikle indirgenmis basing altinda siiblimlestirilmesi ile uzaklastiriimasi
islemidir. Bu islem; dondurma asamasi, birinci kurutma ve ikinci kurutma periyotlari
olmak iizere 3 asamali olarak gerceklesmektedir.

Dondurarak kurutma isleminin performans: bu islemin birinci asamasi olan
dondurma asamasina 6nemli 6l¢iide baghdir. Kurutulacak malzeme, donma sicakligi
altindaki bir sicakliga sogutulur ve bdylece madde kristal hale gelir. Elde edilecek iiriiniin
gozenek sekli, gozenek boyutu dagilimi ve birinci kurutma asamasindaki suyun
siiblimasyonuyla olusturulan kurutulmus katmanin goézenek agmin baglantisi bu
dondurma islemiyle olusan buz kristallerine baglidir. Biiyliik ve homojen dagilmis buz
kristallerinin elde edilmesi, kurutulmus tabakadaki su buharinin tasiniminin daha hizh
olmasina sebep olmaktadir. Bu da iiriiniin hizli kurumasini saglayacaktir (Boss vd 2004;
Barbosa-Canovas vd 2006).

Birinci  kurutma asamasinda ¢Oziici vakum altinda  siiblimasyonla
uzaklastirilmaktadir. Kurutulacak madde igerisindeki donmus tabakanin tamami
kurudugunda bu periyot tamamlanmis olur. Bu asamanin devaminda donmus ¢oziicii
kalmadiginda ikinci kurutma periyodu baslar ve bagli su buhar1 kurutulmus tabakanin
gozeneklerinden desorpsiyonla uzaklagtirilir. Kurutma isleminin gida iirtinleri i¢in % 2-
10 nem igerigine kadar devam etmesi onerilmektedir (Boss vd 2004; Barbosa-Canovas
vd 2006; Gadkari ve Balaraman 2015).

Dondurarak kurutma teknigi piiskiirterek kurutma gibi diger tekniklere gore
isletme maliyetlerinin yiiksek olmasi, uzun islem siiresi ve acik gozenek yapili iiriin
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tiretilmesi gibi baz1 dezavantajlara sahiptir. Ancak gida {riinlerinin iglenmesinde, ¢ok
diisiik sicakliklarda, kaliteli liriin sunmakta, tat-koku, goriiniis gibi 6zelliklerinde yiiksek
sicakliklarda kaynaklanan olumsuzluklar dnlenmekte ve bu nedenlerle basarili bir sekilde
kullanilmaktadir. Bu yontem siklikla suda c¢oziiniir esanslar ve dogal aromalarin
enkapsiilasyonunda ayrica kahve ve ¢ay ekstraktlar1 gibi 1siya duyarl bilesenler igeren
gidalarin kurutulmasinda da yararlanilmaktadir (Madene vd 2006; Kog vd 2010).

Visne piiresinin dondurarak kurutulmasinda disakaridlerin fenolik ve antioksidan
aktivite lizerine etkisini belirlemek amaciyla yapilan bir ¢alismada vigne piiresine % 5,%
10 ve % 20 oraninda maltoz, siikroz veya trehaloz ilave edilmistir. Siyaniir-3-glukosit
hari¢ bireysel antosiyaninlerin en yiiksek igerigi % 20 maltoz ilave edilen numunede
Olclildiigii ve bu Ornegin en yliksek antioksidan aktiviteyi gosterdigi bildirilmistir
(Loncari¢ vd 2016).

Duangmal vd (2008) yaptiklari bir ¢calismada hibiskus ekstraktini maltodekstrin
ve trehaloz ile dondurarak kurutmus ve maltodekstrin kullanilarak kurutulmus olan
hibiskus tozunun tistiin renk kararliligina sahip oldugu rapor edilmistir.

Kaushik ve Roos (2007) arap zamki, sukroz ve jelatinden olusan g¢esitli matrislerin
kullanilarak limonenin dondurularak kurutma yontemiyle kapsiillenme olanaklarini
arastirmistir. Dondurarak kurutma, limonen kapsiillemesinde limonenin en yiiksek
miktari (baslangigta eklenen miktarin% 84'i) 100 MPa'lik bir basingta homojenlestirilen
emiilsiyonlarda tutuldugu ve arap zamki-sukroz-jelatinten olusan karisimin, dondurarak
kurutma ile limonen kapsiillemesi icin etkin bir kapsiil olusturdugu belirlenmistir.

Yapilan diger bir ¢alismada ise iki {iziim ¢esidinin kabuklar1 dondurarak kurutma
ve firinda kurutma yontemleriyle kurutulmus ve elde edilen iirlinlerin ugucu bilesen,
fenolik bilesik ve antosiyanin miktar1 analizleri yapilmistir. Calisma sonucunda
dondurarak kurutulan 6rneklerin firinda kurutulan 6rneklerden daha iyi sonug verdigi
belirtilmistir (De Torres vd 2010).

2.4. Yesil Caymn Saghk Uzerine Etkileri

Yapilan caligmalar yesil caymn antioksidan, antienflamatuar, antimutajenik,
antikanserojenik, antianjiyogenik, obezligi Onleyici, hipolipidemik (kolesterolii
diisiiriicli), antiarteriosklerotik (damar sertligini Onleyici), antidiabetik, antibakteriyel,
antiviral ve yaslanmay1 geciktirici etkilere sahip oldugunu gdstermistir (Koo ve Cho
2004; Tas vd 2005; Celik 2006; Sahin ve Ozdemir 2006). Bu arastirmalarda yesil ¢ayin
saglik {izerine yararli etkilerinin, Ozellikle bilesiminde bulunan katesinlerden
kaynaklandig: belirtilmektedir. Nitekim yesil ¢ay katesinlerinin saglik {izerine olan bu
etkileri sebebiyle bu maddeler endiistriyel olarak saflagtirilmakta, toz ya da kapsiil/tablet
forma islenerek beslenmeyi takviye edici gida olarak da piyasaya sunulmaktadir.

Gastrointestinal sistemde, yesil cayin hiicre i¢i antioksidanlar1 aktive ettigi,
prokarsinojen olusumunu inhibe ettigi ve kanser hiicresi ¢ogalmasini engelledigi
bulunmustur. Cay tiiketiminin mide ve kolon kanserleriyle ters iligkileri bir¢ok ¢calismada
bildirilmigtir. Dis ¢iirigli ve kolestrolleri azaltarak gastrointestinal sistemdeki lipid
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emilimi, boylece kardiyovaskiiler bozukluklar1 olan kisilere fayda sagladigi yapilan
caligmalarda rapor edilmistir (Koo ve Cho 2004).

Cay katesinleri gastroinstestinal sistemde i1yi absorbe edilir. Bu nedenle asir1 doz
tilketilmeyen yesil caymn gastrointestinal hastaliklar1 Onleyici etkiler sagladigi
belirtilmektedir (Celik 2006).

Yesil cay ekstrakti ile diisilk glisemik indeksli firin irlinleri gelistirme
potansiyelinin in vitro sindirim ortaminda arastirildig1 bir ¢alismada %0.45, %1 ve %2
konsantrasyon diizeyinde yesil ¢ay ekstrakti eklenmesinin firinda pismis ve buharda
pismis ekmegin glisemik potansiyelini 6nemli Ol¢iide azalttigini belirlenmistir. %2
konsantrasyonda yesil ¢ay ekstrakti takviye edilmis ekmek, pankreas sindiriminin ilk 90
dakikasinda ve ayrica hizli sekilde sindirilmis nisasta igerigi iceriginde diisiik bir seviyede
glikoz salimimi gosterdigi ayrica katesin tutma seviyesi ile ekmegin sindirilmis nisasta
icerigi arasinda belirgin bir negatif korelasyon bulundugu rapor edilmistir (Goh vd 2015).

Epidemiyolojik kanitlar kronik hastalik riskinin azaltilmasinda ¢ay katesinlerinin
rolii oldugunu diisiindiirmektedir. Katesinlerin sindirim kosullar1 altinda stabilitesinin
belirlenmesi amaci ile yesil ¢ay ekstraktlar1 100 mL’de 4.5, 18, 23 ve 3.5 mg sirasiyla
epikatesin (EC), epigallokatesin (EGC), epigallokatesin-galat (EGCG) ve epikatesin-
galat (ECG) icerecek sekilde hazirlanmistir. Bu ekstraktlara ticari igecek katki maddeleri;
sitrik asit (CA), BHT, EDTA, askorbik asit (AA), siit (inek, soya ve piring) ve turuncgil
suyu (portakal, greyfurt, limon ve kireg), ile asamali dozajlarla ilave edilerek formiile
edilmigtir. Formiilasyonlar sindirim dncesi ve sonrasi katesin profilleri ile gastrik ve ince
barsak kosullarmi taklit eden in vitro sindirimde incelenmistir. Yesil ¢aydaki katesin
stabilitesinin zayif oldugu, sindirim sonrasi katesinlerin % 20'sinin stabil kaldigi, EGC ve
EGCG % 10 ile en duyarl bilesenler oldugu belirtilmistir. %50 s181r, soya ve piring siitii
ile sirasiyla toplam katesin tutulmasini sirastyla 52, 55 ve 69% arttirdigi, 250 mL cay
iceceginde 30 mg AA'mmn dahil edilmesi, EGC, EGCG, EC ve ECG'nin Kkatesin
tutulmasini sirastyla % 74, 54, 82 ve 45'e oranlarinda ytikselttigi bildirilmistir (Green vd
2007).

Baska bir ¢alismada yesil ¢ay ekstrakti (GTE); siikroz (S), askorbik asit (AA) ve
siikroz askorbik asit karisimi (GT+S+AA) ile katesin emilimi iizerine ortak gida
bilesenlerinin etkisini arastirmak i¢in formiile edilmistir. Biyoyararlanim ve biyolojik
olarak erisilebilirlik sirastyla Sprague Dawley siganlarinda ve bir in vitro sindirim / Caco-
2 hiicre modelinde degerlendirilmistir. Kontrol drnegine kiyasla epigallokatesin (EGC)
ve epigallokatesin gallatin (EGCG) emilimlerinin GT + S + AA formiilasyonlarinda
anlamli olarak (P <0.05) onemli oldugu rapor edilmistir. Ayrica Caco-2 hiicreleri
tarafindan EGC, EGCG ve ECG birikimi, diger formiilasyonlara kiyasla GT + S + AA'dan
anlamli derecede (P <0.05) yiiksek iken askorbik asit varliginda katesinlerin tutulmasi
arttig1 bildirilmistir. Calisma sonucunda, sakkaroz ve askorbik asit ile formiilasyonun,
caydan biyolojik olarak erisilebilirligi ve bagirsak alimini arttirarak katesinin biyolojik
kullanilabilirligini artirabilir oldugu belirtilmistir (Peters vd 2010).

Bu caligmada saglik acisindan pek c¢ok olumlu 6zelligi bulunan yesil cay
ekstraktinin  ultrafiltrasyon  yontemiyle etken bilesikleri olan katesinlerce
zenginlestirilmesi, elde edilen zenginlestirilmis ekstraktin pliskiirterek ve dondurarak
kurutma yontemleri ile toz forma doniistiiriilerek stabilitesinin arttirilmasi ve saliniminin
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kontrol edilmesi amaglanmistir. Ayrica elde edilecek kapsiillerin in vitro gastrointestinal
sistemde salinim1 ve depolama stabilitesinin belirlenmesi hedeflenmistir.
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3. MATERYAL VE METOT
3.1. Materyal

Calisma materyali olarak Caykur Ziimriit Organik Yesil Cay kullanilmis olup,
ornekler Antalya’da faaliyet gosteren yerel marketten temin edilmistir. Coziiniir cay
tiretiminde tasiyict madde olarak maltodekstrin (DE 16,5-19,5) (Sigma GmbH (Almanya)
ve peynir altt suyu proteini (whey protein) (Hi-pro Hardline) kullanilmistir. HPLC
analizlerinde kullanmak iizere standard olarak katesinler Sigma GmbH (Almanya)
firmasindan satin alinmistir. Analizlerde kullanilan kimyasallar analitik saflikta olup
Sigma ve Merck firmalarindan temin edilmistir

3.2. Metot
3.2.1. Yesil ¢cayin ekstraksiyonu

Genellikle sicaklik ekstraksiyon lizerinde olumlu etki gostermektedir. Ancak bazi
etken bilesenlerin sicakliga duyarli oldugu durumlarda yiiksek sicakliklarda ekstraksiyon
etkinligi azaltmaktadir. Yesil caymn ekstraksiyonu ile ilgili yapilan g¢aligmalar da
incelendiginde 80 derecenin iistiindeki su ekstraktsiyonunda yesil cay katesinlerinin
epimerizasyona ugradigi bildirilmektedir (Perva-Uzunali¢ vd 2006). Bu bilgiler
dogrultusunda 25 gram yesil ¢cay 6rnegi 500 mL saf su ile 80°C (r=14mm V=160 rpm)
calkalamali su banyosunda 15 dakika siire ile ekstrakte edilmistir.

3.2.2. Ultrafiltrasyon uygulamasi

Ekstrakte edilen yesil ¢cay 6rnegi 50, 30 ve 10 kDa ayirma sinirina sahip 3 farklh
polietersiilfon membran (Sartocon slice 200, Sartorious, Almanya) kullanilarak
laboratuar tipi ultrafiltrasyon sistemi (Sartorious, Gottingen, Almanya) ile oda
sicakliginda ultrafiltre edilmistir. Uygulama 2 bar basingta gerceklestirilmis olup, 400
rpm hizda peristaltik pompa ile ekstrakt beslenmis, besleme sirastyla 50, 30 ve 10 kDa’luk
membranlardan ayrilacak sekilde uygulanmigtir. Kullanilan her membran bir sonraki
islem icin temizlik prosediiriine tabi tutulmustur. ilk olarak yaklasik 2000 mL saf su
sistemden gegirilmis ardindan 50°C’ de 1 M NaOH c¢ozeltisi 1 saat siire ile sistemde
dongiiye alinmig ve siire sonunda permeat ¢ikisindan atilmistir. Sistemde kalan NaOH’1in
uzaklastirilmasi amaci ile tekrar saf su gecirilerek temizlenmis ve membran filtre % 20
(v/v)’lik etilalkol ¢ozeltisinden yaklasik 5 dk gegirildikten sonra sistemden ¢ikarilmistir.
Ayrica membranlar bir sonraki kullanimlarina kadar % 20 (v/v)’lik etilalkol ¢ozeltisi
icerisinde muhafaza edilmistir.

3.2.3. Coziiniir yesil cay iiretimi

3.2.3.1. Piiskiirterek kurutma yontemi ile ¢coziiniir yesil ¢ay iiretimi
3.2.3.1.1. Kurutma sartlarinin optimizasyonu

Piiskiirterek kurutma yontemi ile ¢Oziiniir yesil cay iiretiminde en uygun
kosullarin  belirlenebilmesi i¢in literatliir bilgileri dogrultusunda ©6n denemeler
gergeklestirilmistir. On denemeler sonucunda kurutma havasi giris sicakligi (inlet) (°C),
kurutma havasi ¢ikis sicakligr (outlet) (°C), hidrokolloid ¢esidi (maltodekstrin ve whey
protein) ve hidrokolloid miktarinin alt ve st limitleri belirlenmis ancak optimum
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oranlarin belirlemesi amaciyla Cevap Yiizey Metodu Box-Behnken deneme deseni
kullanilmistir. Box-Behnken deneme desenine gore degiskenlerin maksimum, minimum
ve orta noktalar1 Cizelge 3.1.°de verilmistir.

Cizelge 3.1. Box-Behnken deneme deseni degiskenlerinin parametreleri

Degisken Minimum Orta nokta Maksimum
Giris sicakligi (°C) 140 160 180
Cikis sicaklig (°C) 80 85 90
Tastyict madde konsantrasyonu (%KM) 5 17.5 30
Tastyict madde cesidi maltodekstrin / whey protein

On denemelerde belirlenen alt ve iist siirlara gére Design Expert 7 (Stat-Ease Inc.
Minneapolis, ABD) yazilim1 kullanilarak deneme deseni hazirlanmistir. Bu amacla
oOlusturulan deneme deseni Cizelge 3.2.’de verilmistir.

Cizelge 3.2. Coziiniir yesil cay optimizasyonunda kullanilan deneme deseni

Gmsw Clklsv TaSIyI.Cl madde Tastyier madde
Desen no sicakhigi sicakhigi miktar1 L.
€0 €0 (% KM) sedi
1 180 85 5 Whey protein
2 140 85 5 Whey protein
3 180 85 5 Maltodekstrin
4 160 80 30 Maltodekstrin
5 160 90 5 Maltodekstrin
6 160 90 30 Whey protein
7 160 85 175 Whey protein
8 140 85 30 Maltodekstrin
9 160 80 30 Whey protein
10 160 85 175 Whey protein
11 180 80 175 Whey protein
12 180 85 30 Whey protein
13 160 90 30 Maltodekstrin
14 160 85 175 Maltodekstrin
15 140 90 175 Maltodekstrin
16 180 90 175 Maltodekstrin
17 160 85 175 Maltodekstrin
18 180 80 175 Maltodekstrin
19 140 85 5 Maltodekstrin
20 140 80 175 Maltodekstrin
21 160 85 175 Whey protein
22 160 80 5 Maltodekstrin
23 140 90 175 Whey protein
24 160 90 5 Whey protein
25 160 85 175 Maltodekstrin
26 160 80 5 Whey protein
27 140 85 30 Whey protein
28 180 85 30 Maltodekstrin
29 140 80 175 Whey protein
30 180 90 175 Whey protein
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Elde edilen ekstraktlara deneme deseninde belirlenen sartlar1 saglayacak sekilde
maltodekstrin veya whey protein ilave edilmis ve 250 mL hacmindeki karisim laboratuar
tipi homojenizator (Ultra Turrax T25, Basic Ika Labortechnik, Germany) kullanilarak
12000 d/dk hizda 5 dakika siire ile homojenize edilmistir. Hazirlanan karigimlar
puskiirterek kurutma tinitesinde (Biichi Mini Spray Dryer B-290) es yonlii hava akiminda
kurutularak mikrokapsiillere doniistiirtilmiistiir. Kurutma performansini etkileyen hava
hiz1 ise piuskiirterek kurutma cihazinin %100 aspirasyon giicii ile saglanmistir. Farkli
kompozisyonlarda hazirlanan emiilsiyonlar belirlenen hava ¢ikis sicakligini saglayacak
hizda (2-8 mL/dakika) peristaltik pompa yardimiyla atomizere beslenmistir. Homojen bir
besleme yapabilmek amaciyla emiilsiyonlar oda sicakliginda manyetik karistirici
kullanilarak siirekli karigtirilmistir. Piiskiirterek kurutucuya beslenen bu emiilsiyonlar 5
barlik sabit hava basinci (yaklagik 500 L/saat hava hizi) ile dondiiriilen atomizer
yardimiyla kurutma odasinda piiskiirtiilerek kurutulmus ve kuruyan mikrokapsiiller
siklon seperatdrde ayrildiktan sonra {iriin toplama kabina toplanmistir. Elde edilen iirtinler
nem almayacak sekilde amber renkli Ornek siselerine konulmus ve analizler
gercgeklestirilene kadar -18°C’de muhafaza edilmistir.

Optimizasyonda iirlin verimi ve toplam katesin miktar1 deneme deseninin bir
cevabi olarak kabul edilmistir. Optimum sartlar ise istenirlik (desirability) fonksiyonu
kullanilarak belirlenmistir.

3.2.3.2. Dondurarak kurutma yontemi ile ¢oziiniir yesil cay iiretimi

Dondurararak kurutma yontemi ile ¢6ziiniir ¢ay iiretimi i¢in hazirlanan ekstraktlar,
yontem kiyaslamasi yapilmasi amaci ile piiskiirterek kurutma yontemi ile ¢oziiniir yesil
¢ay tiretiminde optimize edilen hidrokolloid ¢esidi ve orani se¢ilmistir. Son karigim (Ultra
Turrax T25, Basic lka Labortechnik, Germany) kullanilarak 12000 d/dk hizda 5 dakika
homojenize edilmistir. Hazirlanan ekstraktlar -80°C’de dondurulduktan sonra
kurutulmustur. Dondurarak kurutma islemi -75°C sicaklik ve vakum altinda 40 torr
mutlak basingta Operon Fdu&Fdb Type dondurarak kurutucu kullanilarak 48 saatte
gerceklestirilmistir. Bu siire sonucunda elde edilen ¢oziiniir yesil cay ornekleri nem
almayacak sekilde amber renkli Ornek siselerine doldurulmus ve analizler
gerceklestirilene kadar -18°C’de muhafaza edilmistir.

3.2.4. Coziiniir yesil ¢ay orneklerinin statik in vitro model sindirim sisteminde
stabilitesinin incelenmesi

Dondurarak ve piuskiirterek kurutma yontemi ile iretilen ¢oziinlir yesil cay
orneklerinin in vitro model sistemde stabilitesinin incelenmesi Green vd (2007)’e gore
kismen modifiye edilerek gerceklestirilmistir. Bu amacla 0.1 gram 6rnek alinarak 20 mL
sicak suda c¢oziindiirilmiis ve {iizerine %0.9’luk NaCl c¢ozeltisinden 10 mL ilave
edilmistir. Model mide fazi i¢in 40 mg/mL pepsin 0.1 N HCI igerisinde ¢ozlindiiriilmiis
ve bu ¢ozeltiden Ornek lizerine 3 mL eklenmistir. Hazirlanan 1N HCI ile model mide
fazinin pH’1 2.0’ye ayarlanmistir. Amber renkli siselerde hazirlanan bu faz azot altinda
37°C galkalamali su banyosunda (GFL 1092, Germany) 180rpm karistirma hizinda 1 saat
inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonunda her rnekten 5 mL analiz i¢in ayrilmistir. Model
ince bagirsak fazi i¢in ise model mide fazi inkiibasyonundan sonra 6rneklerin pH’1 ilk
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olarak 100mM NaHCOs ve 1IN NaOH kombinasyonu ile 5.3’e ayarlanmigtir. Ardindan
model bagirsak sivis1 100mM NaHCO3 igerisinde 2mg/mL pankreatin ve 12 mg/mL safra
icerecek sekilde hazirlanmistir. Model bagirsak sivist pH’1 5.3’e ayarlanan 6rneklerin
tizerine 9 mL ilave edilmistir ve 1N NaOH ile ortam pH’1 7.2’ye ayarlanmistir. Tiim
ortam 50 mL olacak sekilde %0.9’luk NaCl ¢ozeltisi ile tamamlanmis ve azot altinda
37°C’de calkalamali su banyosunda (180rpm) 2 saat siire ile inkiibe edilmistir.
Inkiibasyon sonucunda model mide fazi1 sonunda alinan &rnekler ve model ince bagirsak
faz1 sonrasi elde edilen orneklerle birlikte 10000xg 4°C’de 1 saat siire ile santrifiij
edilmistir. Santrifiij sonunda berrak kisimda HPLC ile katesin kompozisyonu ve kafein
miktar1 analiz edilmistir.

3.3. Depolamanin Céziiniir Yesil Cay Ozellikleri Uzerine Etkisinin Belirlenmesi

Calisma kapsaminda 2 farkli kurutma yontemi kullanilarak iiretilen ¢oziiniir yesil
cay ornekleri depolama analizlerine tabi tutulmustur. Depolama 2 farkli sicaklikta [4 ve
25 °C (oda sicakligi)] 60 giin siire ile gerceklestirilmistir. Depolamanin 0, 5, 15, 30, 45
ve 60. giinlerinde optimize edilen sartlarda piiskiirterek ve dondurarak kurutulan ¢6ziiniir
yesil ¢ay 6rneklerine nem miktari, su aktivitesi, bulaniklik, renk ve katesin kompozisyonu
ve kafein miktar1 analizleri yapilmistir.

3.4. Analizler

3.4.1. Uriin verimi

Coziiniir ¢aylarin piiskiirterek ve dondurarak kurutulmasi sonucunda elde edilen
tirtin verimleri asagidaki esitlik (3.1) kullanilarak hesaplanmustir. Piiskiirterek kurutma
islemi sirasinda higroskopik Ozellikteki tasiyicilar kullanilmasi nedeniyle yapisma
problemi olugsmakta ve iirlinde kayiplar meydana gelmektedir. Calismada {iriin toplama
haznesinde biriken ve siklondan yumusak bir fir¢a vasitasiyla elde edilen mikrokapsiiller
toplam tiriinii olusturmustur. Dondurarak ve piiskiirterek kurutulan 6rneklerin iiriin verimi
Esitlik 3.1°e gore hesaplanmustir.

%V = Elde Edilen Toz Miktari (g) %100 (3.1)

" Kurutulan Ekstrakt Miktart (mL)XEkstraktin Kuru Madde Konsantrasyonu

3.4.2. Nem miktari ve su aktivitesi

Elde edilen mikrokapsiillerin nem miktari, nem tayini cihaz1 (DBS 60-3, Kern &
Sohn, Almanya) ile analiz edilmistir. Bu amagla yaklasik 0.2 gram 6rnek kullanilmis ve
sonuclar gostergeden kaydedilmistir.

Mikrokapsiillerin su aktivitesi (aw) degeri su aktivitesi 6lgme cihazi (Testo-650)
kullanilarak belirlenmistir. Bu amagla yaklasik 1 g mikrokapsiil, cihazin 6rnek kabina
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konulmus ve oda sicakliginda denge nem degerine ulasana dek bekletilmistir. Denge
halindeki aw degeri dijital gostergeden kaydedilmistir.

3.4.3. Y121n yogunlugunun belirlenmesi

Piiskiirterek ve dondurarak kurutulan ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin yigin
yogunlugu Beristain vd (2001)’e goére belirlenmistir. Bu amagla 1 gram toz 6rnek 10
mL’lik 6l¢iili meziire tartilmis ve 25 defa (mikrokapsiil yigininda olusan bosluklarin
kaybolmasi i¢in) kaldirilip birakildiktan sonra 6rnek hacmi okunmustur. Y1gin yogunlugu
ornek miktarmin hacme boliinmesiyle hesaplanmis ve sonuglar kg/m® olarak verilmistir.

3.4.4. Renk analizi

Orneklerin renk degerleri UltraScan-VIS Hunterlab (Japonya) renk lgiim cihazi
kullanilarak gergeklestirilmistir. Bu amagla piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma
yontemi ile elde edilen ¢oziiniir yesil ¢aylar 0.1 gram tartilarak 80 mL sicak saf suda
¢oziindiiriilmiis ve siv1 dlgiim haznesinde analizler gergeklestirilmistir. Orneklerin L*
(koyuluk-agiklik), a* (yesillik-kirmizilik), b* (mavilik-sarilik) parametreleri 6l¢iilmiis ve
bu degerlerden ton agis1 (Hue angle, Esitlik 3.2) ve doygunluk (Chroma, Esitlik 3.3)
degerleri asagidaki esitliklere gore hesaplanmustir.

Ton agist = 1;;0 Xarctang (3.2)
Doygunluk = va 2+ b *? (3.3)

3.4.5. Bulaniklik analizi

Bulaniklik analizi Hanch (Model 2001) tiirbidimetre kullanilarak Tajchakavit vd
(2001)’e gore yapilmistir. Bu amacla piiskiirterek kurutma yontemi ve dondurarak
kurutma yontemi ile elde edilen ¢oziiniir yesil caylar 6n denemelerle belirlenen orana
gore yani 0,1 gram ¢ay 80 mL sicak saf suda ¢oziindiiriilmiis ve drnekleme hiicresine
yaklagik 30 mL 6rnek konularak 6l¢iim yapilmistir. Sonuglar Nephelometric Turbidity
Unit (NTU) olarak ifade edilmistir.

3.4.6. Coziinme oram

Coziiniir yesil ¢ay orneklerinde ¢oziinme oran1 Cano-Chauca vd (2005)’e gore
kismen modifiye edilerek belirlenmistir. Bu amagcla 0,5 gram 6rnek tartilarak 50 mL saf
suda ¢oziilmiis ve manyetik karistiricida (VWR Stirrer) 600 rpm’de 5 dak siireyle
karistirilmistir. Elde edilen ¢ozelti santrifiij tiiplerine kayipsiz aktarilarak, 3000 x g’de 5
dakika siire ile oda sicakliginda santrifiij edilmistir. Santrifiij sonrasinda iistte kalan sivi
kisimdan alinan 20 mL 6rnek dnceden darasi alinmis cam petri kaplarina aktarilmis ve 70
°C'de sabit tartima gelene kadar kurutulmustur. Agirlik farkindan hesaplanan % ¢oziinme
orani Oorneklerin kuru maddesi iizerinden verilmistir.
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3.4.7. Parcacik boyutu dagilimi

Mikrokapsiillerde parcacik boyutu analizi Fuchs vd (2006)’e gore lazer kirmim
prensibi ile ¢alisan parcacik boyut analiz cihazinin toz modiilii (Malvern, Mastersizer
2000SR) kullanilarak yapilmistir. Olgiimler yaklasik 1 gram mikrokapsiil kullanilarak
yapilmis ve sonuglar cihazin yazilimi (Malvern Application Ver. 5.60) yardimiyla D10,
D50 ve D90 degeri (um) olarak hesaplanmuistir.

3.4.8. Toplam fenolik madde miktar:

Toplam fenolik madde miktarinin belirlenmesi amaciyla puskiirterek kurutma
yontemi ve dondurarak kurutma yontemi ile tiretilen ¢oziiniir yesil caylardan elde edilen
ekstraktlar 10 kat seyreltilmis ve bu seyreltikten 0.5 mL tiiplere aktarilmistir. Uzerine
sirastyla 2.5 mL 0.2 N Folin Cioceltau ¢ozeltisi ve 2 mL NaCOs3 ¢ozeltisi (%7.5) ilave
edildikten sonra girdap karistiricida karistirllmis ve 50°C su banyosunda 5 dk
bekletilmistir. Bu siire sonunda oda sicakliginda sogutularak, absorbansi ayni sartlarda
ekstrakt yerine saf su ile hazirlanmis kore karsi spektrofotometrede (Shimadzu UV-vis
160A, Japonya) 760 nm dalga boyunda belirlenmistir (Dincer vd 2012). Elde edilen
absorbans degerleri kullanilarak gallik asit ¢ozeltileri ile olusturulan egri (Ek.1)
yardimiyla g gallik asit esdegeri (GAE)/100 g kuru 6rnek agirligi cinsinden ifade
edilmistir.

3.4.9. Antioksidan aktivite tayini

Dondurarak ve piskiirtiilerek kurutulan ¢ay orneklerinin antioksidan aktivite
tayini DPPH radikalinin inhibisyonu ve Serbest Radikalleri Baglama Yetenegi (ORAC)
yontemi ile analiz edilmistir.

DPPH radikalinin inhibisyonuna dayali antioksidan aktivite tayini Fernandez-
Leon vd (2013)’e gore gergeklestirilmistir. Bu amagla piiskiirterek kurutma ve
dondurarak kurutma yontemi ile iiretilen ¢6ziiniir yesil ¢aylardan elde edilen ekstraktlar
40 kat seyreltilmis, seyreltilen 6rnekten 50 pL alinarak tiipe aktarilmis ve iizerine
metanolde 60 pM olacak sekilde taze hazirlanmis 950 puLL DPPH ilave edilerek oda
sicakliginda karanlik bir alanda 30 dakika siire ile bekletilmistir. DPPH c¢ozeltisinin
absorbans1 bekleme siiresinin baginda saf metanole karst 515 nm dalga boyunda
kaydedilmistir. 30 dakika inkiibasyon sonrasi absorbans Ol¢iimii yapilmis ve DPPH
¢ozeltisine gdre absorbans farklari hesaplanmustir. Orneklerin antioksidan aktivitesi bu
absorbans farklar1 kullanilarak, farkli konsantrasyonlarda hazirlanmis troloks ile elde
edilen egri yardimiyla g troloks esdegeri antioksidan aktivite (TEAA)/100 g kuru 6rnek
agirligi cinsinden hesaplanmustir.

Serbest Radikalleri Baglama Yetenegi (ORAC) ise Ena vd (2012) tarafindan
bildirilen yontem kismen modifiye edilerek analiz edilmistir. Bu amacla piiskiirterek
kurutma ve dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen ¢oziiniir yesil ¢aylardan elde
edilen ekstraktlar 40 kat seyreltilmistir. 2750 pL fluorescein ¢ozeltisi (0.6136 uM)
tizerine 37 pL fosfat tamponu (75 mM, pH 7.4) ve seyreltilmis 6rnekten 75 pL ilave
edildikten sonra 37°C sicaklikta 30 dakika inkiibe edilmistir. Bu siire sonunda reaksiyon
75 uL 2,2'-azobis (2-metilpropionamidin) dihidroklorit (fosfat tamponu iginde
hazirlanmig 0.32uM) ilave edilerek durdurulmustur. Elde edilen ¢dzeltinin fliioresans
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siddeti fliioresans spektrofotometresi (Cary Eclipse, Agilent Technologies, Kaliforniya,
ABD) kullanilarak 490 nm uyarim (eksitasyon) ve 520 nm yayim (emisyon) dalga
boylarinda belirlenmistir. Orneklerin Serbest Radikalleri Baglama Yetenegi mM Troloks
Esdegeri (TE)/g KM cinsinden ayni sartlarda 6rnek yerine ekstraksiyon c¢ozeltisi ile
hazirlanmis Troloks standardi (100 uM) ve kor (fosfat tamponu) ile hazirlanan ¢ozeltiler
fliioresans siddeti kullanilarak Esitlik 3.4’e gore hesaplanmustir.

Sérnek - Skbr ) (3-4)

ORAC (uM TE) = Sfx (
STroloks - Skt')r

Bu formiilde Sf seyreltme faktorii, Semek, Sksr V€ Stroloks sirastyla ornek, kor ve
Troloks’un fliioresans siddetidir.

3.4.10. Katesin kompozisyonu ve kafein miktarmnin belirlenmesi

Coziiniir yesil caylarin katesin kompozisyonu ve kafein miktart Wang vd (2000)
tarafindan uygulanan metoda gore belirlenmistir. Bu amagcla piiskiirterek ve dondurularak
kurutulan ¢oziiniir yesil ¢ay oOrneklerinden 0.1 gram tartilarak 20 mL saf suda
¢oziindiiriilmiis elde edilen ekstrakt 10 kat seyreltilmistir (in vitro analizlerindeki drnekler
icin seyreltme yapilmamistir) ve 0.45um’lik membran filtreden siiziilerek ekstraktlar
HPLC (Shimadzu, Japonya) sistemine enjekte edilmistir ve Cizelge 3.3’de belirtilen
sartlarda analiz edilmistir. HPLC sistemi DGU-20AS5 degaz iinitesi, LC-20AD pompa
tinitesi, SIL-20AD otomatik 6rnekleyici, CTO-20AC kolon firin1 ve SPD-20M20A diode
array detektorden olusmaktadir. Ayirim Inertsil ODS 3 (250x4.6 mm, Spm) (GL
Sciences, Japonya) kolonda gerceklestirilmistir. Mobil faz A olarak %0.1 ortofosforik asit
iceren su, mobil faz B olarak ise %0.1 ortofosforik asit iceren metanol kullanilmistir. Akis
hiz1 1 mL/dk olarak ayarlanmis olup, akis programi 0-5 dk %20 B, 5-7 dk %20-24 B, 7-
10 dk %24 B, 10-20 dk %24-40 B ve 20-25 dk % 40-50 B, seklinde uygulanmuistir.
Dedeksiyon islemi 280 nm dalga boyunda gerceklestirilmistir.

Tanimlama iglemi i¢in dis standard yontemi kullanilmis ve bu amagla gallokatesin
(GC), katesin (C), epigallokatesingallat (EGCG), epikatesin (EC), gallokatesingallat
(GCG), katesingallat (CG), epikatesin gallat (ECG) ve kafein (K) standardlari
kullanilmistir.  Katesin standardlar1 Sigma-Aldrich (Taufkirchen, Almanya) temin
edilmigtir. Bilesenlerin tanimlanmasi standard pikinin alikonma zamanlar, UV
spektrumlar1 ve benzerlik indeksleri dikkate alarak gerceklestirilmistir. Orneklerdeki
katesin miktari, Orneklerle ayn1 kosullarda cihaza enjekte edilen 5 farkh
konsantrasyondaki standard ¢ozeltileri ile olusturulan egri yardimiyla hesaplanmistir (Ek
1).
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Cizelge 3.3. Katesin ve kafein analizi HPLC sartlar1

Kolon Inertsil ODS 3
Kolon sicakligi 30°C
Hareketli faz Su (%0, 1 ortofosforik asit i¢eren)
Akis hiza 1 mL/dk
Dedektor Diode Array, 280 nm.
Enjeksiyon miktar1 10 uL
Analiz siiresi 33dk

3.5. istatistiksel Analizler

Piskiirterek kurutma yontemi i¢in optimum kosullar Design Expert 7.0 (Stat-Ease
Co., Mineapolis, ABD) paket programi1 kullanilarak Box-Behnken deneme desenine gore
cevap ylizey metodu ile belirlenmistir. Calisma kapsaminda elde edilen tiriinler tesadiif
parselleri deneme desenine gore diizenlenmis olup her bir uygulama 2 tekerriirlii
yapilmigtir. Her tekerriirden alman her bir ornekte 2 paralelli olarak analizler
gerceklestirilmistir. Ortalamalar varyans analizine tabi tutulmus ve 6nemli bulunan
farkliliklar Duncan Coklu Karsilastirma Testi ile belirlenmistir (Diizglines vd 1987).
Varyans analizi ve Duncan Coklu Karsilastirma Testi SAS istatistik programi (V9, SAS
Institute, North Carolina, ABD) kullanilarak yapilmustir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA
4.1. Ultrafiltrasyon Isleminin Cay Ekstraktlariin Katesin Profiline Etkisi

Yesil gay ekstraktina farkli ayirma sinirina sahip filtreler (50, 30, 10 kDa)
kullanilarak ultrafiltrasyon islemi uygulanmist1. Islem sonucunda retentat ve permeat
kismindan elde edilen 6rneklerin katesin miktarlari HPLC ile analiz edilmistir ve bu
degerler Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1. Farkli ayirma sinifina sahip filtrelerden gegirilen yesil cay ekstraktina ait
katesin miktarlar1 (mg/100mL)

Ayirma siri (kDa)

Katesin tiirevleri ~ Ekstrakt 50 kDa 30 kDa 10 kDa

Retentat Permeat Retentat Permeat Retentat Permeat

GC 15.83+0.24 16.98+0.23  17.03+1.63 16.12£0.26  15.18+0.50 16.96+0.44 15.31+0.71

C 9.28+0.14 9.37+0.00 8.12+0.00 9.34+0.02 6.85+0.01 9.51+0.02 5.59+0.10

EGCG 161.08+0.45 162.09+0.21 129.17+£2.25 160.40+0.52 114.27+1.56 163.584+0.05 89.72+0.67

EC 32.97+0.26 40.09+0.11  36.18+0.20 34.29+0.06  33.26+0.10 42.50£1.19  31.20+0.94

GCG 10.29+0.32 10.25+0.04 7.99+0.04 9.42+0.09 6.84+0.00 9.94+0.03 5.61+0.04

ECG 8.67+0.06 8.72+0.13 7.15+£0.27 8.38+0.29 6.61+0.42 8.73+0.02 5.57+0.02

CG 2.53+0.00 2.62+0.04 2.04+0.03 2.48+0.03 1.73+0.0 2.55+0.01 1.46+0.00

Farkl1 ayirma siifina sahip filtrelerden gegirilen yesil ¢ay ekstraktlarinin katesin
miktarlari, kullanilan filtrelerin ayirma siirina baglh olarak her bir katesin i¢in ayr1 ayri
degerlendirilmistir. Permeata gegen katesin miktari farkli ayirma sinirina sahip filtrelerde
gozenek c¢api kiigiildiik¢e azalmistir. En yiiksek katesin miktar1 10 kDa ayirma sinirina
sahip filtrenin retentat kismindan elde edilmistir. Genel degerlendirme i¢in toplam katesin
miktar1 hesaplanmis ve bu degerler 154.47-253.77 mg/100 mL arasinda degisim
gostermistir (Cizelge 4.2).

Cizelge 4.2. Farkli ayirma smifina sahip filtrelerden gecirilen yesil cay ekstraktina
(240.66+1.47 mg/100mL) ait toplam katesin miktarlart (mg/100mL)

Toplam katesin miktari

Ayirma sinir1 (mg/100mL)
(kDA)
Retentat Permeat
50 kDA 25010 + 0.26 20769 + 0.14
30 kDA 24044 + 0.18 184.73 + 157
10 kDA 253.77 + 0.82 15447 + 113

Farkli ayirma sinifina sahip filtrelerden gecirilen yesil ¢cay ekstraktlarinin toplam
katesin miktar1 degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.3’de ve bu degerlerin
ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 Cizelge 4.4°de verilmistir.
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Cizelge 4.3’de goriildiigii lizere orneklerin toplam katesin miktar1 {lizerine filtrelerin
ayirma sinir1 etkisi ¢ok 6nemli (P<0.001) bulunmustur.

Cizelge 4.3. Farkli ayirma sinifina sahip filtrelerden gegirilen yesil cay ekstraktlarinin
toplam katesin miktar1 degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Toplam katesin miktari

VK sD (mg/100mL)
KO F
Ayirma sinirt 6 2857.38829 2985.87%**
Hata 7 0.95697

(***) P<0.001 seviyesinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.4. Farkli ayirma smifina sahip filtrelerden gecirilen yesil ¢ay ekstraktlarinin
toplam katesin miktar1 degerlerinin ortalamalarina ait Duncan Coklu
Karsilastirma Testi sonuglari

VK N Toplam katesin miktar:

(mg/100mL)

Ekstrakt 2 240.66°+ 1.47

50 kDa Retentat 2 250.10°+ 0.25
50 kDa Permeat 2 207.699+0.13
30 kDa Retentat 2 240.44+£0.18
30 kDa Permeat 2 184.73¢+ 1.57
10 kDa Retentat 2 253.782+0.81

10 kDa Permeat 2 154.477£ 1.14

Her bir varyasyon kaynagi i¢in ayni stitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

Duncan ¢oklu karsilagtirma testi sonuclarina gore yesil cay ekstraktinin farkl
ayirma sinirlarina baglh olarak katesin miktarr degerleri ortalamasi istatistiksel acidan
ekstrakta gore 6nemli bulunmustur (P<0.05). Kullanilan filtrelerin ayirma sinirina bagl
olarak permeata gegen katesin miktar1 gézenek capi kiigiildiikge azalmistir. En yliksek
katesin miktar1 10kDa ayirma sinirina sahip filtrenin retentat kismindan elde edilmistir
(253.78 mg/100 mL).

Nitekim yapilan bir ¢alismada; yesil c¢ay ekstraktlarimin 4 farkli gozenek
biiyiikliigiindeki (10, 30, 50 ve 100 kDa) seliilozik membrandan 0.18 MPa basing altinda
gecirilerek elde edilen fraksiyonlardaki protein ve toplam fenolik madde miktar
arastirllmig, 10 kDa biiyiikliigiindeki membrandan gegen toplam fenolik maddelerin
115.46 mg/100 mL‘den 103.72 mg/mL’ye diistiigii belirlenmistir (Rao vd 2011).

Ramarethinam vd (2006) yaptiklart bir ¢alismada membran filtreler ile ¢ay
ekstraktlarinin berraklastirilmasi iizerine yapilan ¢alismada katesin icerigi taze yesil cay
yapraklarindaki orijinal icerige kiyasla, her tiirlii filtrasyon isleminde (ters ozmoz,
ultrafiltrasyon, mikrofiltrasyon) 1000 KPa basincin altinda kalan retentatta daha yiiksek
oldugu bildirilmistir. Ayrica ultrafiltrelenmis ve mikrofiltrelenmis ekstraktlarla
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karbonhidrat, protein, bulaniklik ve katesinlerin es zamanli olarak artmasi ile
retentatlardaki pektin igeriginde kismi bir azalma oldugu rapor edilmistir.

4.2. Optimum Piiskiirterek Kurutma Kosullarimin Belirlenmesi

Tez galismasi kapsaminda optimum kurutma kosullarini belirleme ¢alismalarinda
tiretilen 30 farkli ¢oziiniir yesil ¢ayda verim ve toplam katesin miktar1 her bir desen igin
analiz edilmis ve parametrelerin sonuglart Cizelge 4.5’de sunulmustur. Elde edilen
sonuglara gore toplam katesin miktar1 7.49-19.45 g/100g KM arasinda verim degerleri
%39.31-54.55 arasinda degisim gostermistir. Cizelge 4.5°de verilen sonuglar deneme
deseninin cevaplari olarak degerlendirilmis ve Design Expert 7 yazilimi kullanilarak test
edilmisgtir.

Cizelge 4.5. Piskiirterek kurutma optimizasyon parametreleri

T Toplam

Giris Cikig n?;:jyé:l Tasiyici katesin Uriin

Desen no sicakhig sicakhigi miktart mad deye idi miktari verimi
°C) 0) (%KM) £ (9/100g (%)

KM)

1 180 85 5 Whey protein 16.44 43.98
2 140 85 5 Whey protein 18.84 45.05
3 180 85 5 Maltodekstrin 19.06 42.47
4 160 80 30 Maltodekstrin 12.86 48.99
5 160 90 5 Maltodekstrin 19.45 46.43
6 160 90 30 Whey protein 9.26 43.91
7 160 85 175 Whey protein 13.98 40.64
8 140 85 30 Maltodekstrin 12.10 54.55
9 160 80 30 Whey protein 8.17 39.85
10 160 85 175 Whey protein 11.37 39.46
11 180 80 175 Whey protein 11.93 43.75
12 180 85 30 Whey protein 7.49 45.06
13 160 90 30 Maltodekstrin 12.34 52.56
14 160 85 175 Maltodekstrin 14.55 49.66
15 140 90 175 Maltodekstrin 15.15 51.47
16 180 90 175 Maltodekstrin 1421 46.94
17 160 85 17.5 Maltodekstrin 13.86 51.48
18 180 80 175 Maltodekstrin 14.75 45.77
19 140 85 5 Maltodekstrin 17.56 46.36
20 140 80 175 Maltodekstrin 14.43 51.42
21 160 85 175 Whey protein 11.71 46.05
22 160 80 5 Maltodekstrin 14.46 47.32
23 140 90 175 Whey protein 7.99 49.38
24 160 90 5 Whey protein 16.08 44.49
25 160 85 17.5 Maltodekstrin 14.67 50.64
26 160 80 5 Whey protein 15.83 45.02
27 140 85 30 Whey protein 7.61 41.90
28 180 85 30 Maltodekstrin 9.03 52.10
29 140 80 175 Whey protein 9.74 39.31
30 180 90 175 Whey protein 8.39 48.31

Cevaplar test edilmis ve en kiigiik tahmin edilen kareler toplami, en yiiksek
regresyon katsayisi, istatistiksel acidan 6nemli P degeri ve istatistiksel agidan 6nemsiz
uyum eksikligi (lack of fit)’ne sahip model, parametreyi en iyi ifade eden model olarak
degerlendirilmistir. Coziinilir yesil ¢ay liretim optimizasyonunun gergeklestirildigi bu
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caligmada “2 FI” modeli kullanilmistir. Kullanilan modeldeki degiskenler; giris sicaklig
(°C), cikis sicakligi (°C), tasiyict konsantrasyonu (%KM) ve tasiyici g¢esidi olarak
belirlenmistir. Design—Expert programindaki Cevap Yiizey Metodu kullanilarak toplam
katesin miktar1 ve verim igin gelistirilen regresyon esitlikleri, bu esitliklere ait uyumluluk
diizeyleri Cizelge 4.6°da verilmistir.

Cizelge 4.6. Cevap yiizey metoduna ait regrasyon esitligi ve bu esitliklere ait uyumluluk
diizeyleri

2 FI Model esitligi R? D-R?

13.11-0.13A+0.04B-3.68C-1.46D-0.38AB-0.29AC+0.14AD
-0.58BC-0.54BD-0.65CD

46.48-0.69A+1.38B+1.11C-2.73D-0.55AB+*.71AC+1.37AD
+1.13BC+0.89BD-2.09CD

Toplam katesin 0.83 0.74

Verim 0.82 0.73

Cevap yiizey metodu desenlerinde degiskenleri sonug olarak belirlenen yiizde
verim ve toplam katesin miktar1 {izerine etkisini gérmek amaci ile 3 boyutlu yiizey
grafikleri olusturulmustur (Sekil 4.1-4.8).
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Sekil 4.1. Tastyict madde (Maltodekstrin) konsantrasyonu ve ¢ikis sicaklifinin toplam
katesin miktar etkisi lizerine 3D yiizey grafigi
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Sekil 4.2. Tasiyict madde (Whey protein) konsantrasyonu ve ¢ikis sicakliginin toplam
katesin miktari etkisi lizerine 3D yiizey grafigi
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Sekil 4.3. Tastyic1 madde (Maltodekstrin) konsantrasyonu ve giris sicakliginin toplam
katesin miktar1 etkisi lizerine 3D yiizey grafigi
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Sekil 4.4. Tasiyic1 madde (Whey protein) konsantrasyonu ve giris sicakliginin toplam
katesin miktar1 etkisi iizerine 3D ylizey grafigi
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Sekil 4.5. Tastyict madde (Maltodekstrin) konsantrasyonu ve ¢ikis sicakliginin % verim
miktart etkisi lizerine 3D ylizey grafigi
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Sekil 4.6. Tasiyict madde (Whey protein) konsantrasyonu ve ¢ikis sicakliginin %
verim miktar etkisi lizerine 3D yiizey grafigi
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Sekil 4.7. Tastyict madde (Maltodekstrin) konsantrasyonu ve giris sicakliginin %
verim miktar etkisi lizerine 3D ylizey grafigi
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Sekil 4.8. Tastyic1 madde (Whey protein) konsantrasyonu ve giris sicakligiin % verim
miktar1 etkisi lizerine 3D ylizey grafigi

Cevap ylizey metodu desenlerinde degiskenlere bagli olarak belirlenen yiizde
verim ve toplam katesin miktarlarin1 gosteren 3 boyutlu yilizey grafikleri Sekil 4.1-4.8de
gosterilmistir.

Toplam katesin miktar1 lizerine; tasiyict madde konsantrasyonunun ¢ikis sicakligi
ile iliskisi incelendiginde (Sekil 4.1 ve Sekil 4.2) tasiyict madde konsantrasyonun artmasi
her iki tastyici ¢esidi i¢in de toplam katesin miktarini azaltirken, ¢ikis sicakliginin artmasi
maltodekstrin kullanilan 6rneklerde toplam katesin miktarini etkilememis, ancak whey
protein kullanilan 6rneklerde tasiyici konsantrasyonun artmasi toplam katesin miktarinda
azalmaya neden olmustur.

Toplam katesin miktari lizerine; tastyict madde konsantrasyonunun giris sicaklig
ile iliskisi incelendiginde (Sekil 4.3 ve Sekil 4.4) ise tasiyict madde konsantrasyonun
artmas1 her iki tasiyict i¢in de toplam katesin miktarimi azaltirken, giris sicakliginin
yiikseltilmesi her iki tasiyici ¢esidi kullanilan 6rneklerde de toplam katesin miktarini
arttirmistir. Ayrica toplam katesin miktarinin maltodekstrin kullanilan denemelerde whey
protein kullanilanlara gore her zaman fazla oldugu gorilmiistiir.

% verim miktar1 lizerine tasiyict madde konsantrasyonunun c¢ikis sicakligr ile
iligkisi incelendiginde (Sekil 4.5 ve Sekil 4.6), maltodekstrin kullanilan denemelerde
tasiyici konsantrasyonu artip ¢ikis sicakligi azaldiginda verim artarken, whey protein
kullanilan denemelerde tasiyicit konsantrasyonu ve c¢ikis sicakligi arttifinda verimin
azaldig1 goriilmiistiir.
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% verim miktar1 {izerine tasiyict madde konsantrasyonunun giris sicakligi ile
iliskisi incelendiginde (Sekil 4.7 ve Sekil 4.8), maltodekstrin kullanilan denemelerde
tastyict konsantrasyonu artmasi verimi arttirirken, girig sicakligi arttiginda verim
azalmistir. Peynir alt1 suyu proteini kullanilan denemelerde ise tasiyicit konsantrasyonu
artmasi verimi azaltmis, giris sicakliginin artmasi verimin artmasi ile sonuglanmstir.
Whey protein kullanilan denemelerde tasiyici konsantrasyonunun artmasina bagli olarak
verim diismistiir. Bunun nedeninin whey protein konsantrasyonun artmasinin siklonda
yapismaya sebep olmasindan ileri geldigi diistiniilmektedir.

Piiskiirterek kurutma isleminde {iriin veriminin kullanilan tagiyici ¢esidi, miktari,
giris ve ¢ikis sicakligi gibi farkli parametrelerle ile iliskili oldugu bir¢ok caligmada
bildirilmistir (Bhandari vd 1997; Adhikari vd 2005; Can Karaca vd 2016; Wilkowska vd
2016; Tontul ve Topuz 2017). Uriin veriminin, genellikle artan tasiyict madde igerigiyle
artti@1 bildirilmistir (Tontul ve Topuz 2017). Kafeinsiz ve kafein igerigi yiiksek ¢oziliniir
yesil gay iiretim olanaklarinin arastirildig1 bir ¢alismada farkli ¢ikis sicakliklarinda (70-
115°C) {irtin veriminin %26.7-42.8 arasinda degistigi tespit edilmistir (Vuong vd 2013).
Tuyen vd (2010) uygun seviyeye kadar artan giris sicakliginin {irin verimini arttirdigini
belirtmistir. Bu durum cams: gecis sicakligr ile parcacik arasindaki sicaklik farkiyla
agiklanmustir. Fark yiiksek oldugunda, parcaciklarin sicakligi hizla artmistir ve bu durum
iirlinlin yapiskanliginin artmasina yol actig1 bildirilmistir.

Cevap ylizey metodu kullanilarak piiskiirterek kurutma ile ¢oziiniir yesil cay tiretim
kosullar1 optimize edilmistir. Bu sonuglara gore optimum kosullarin kuru madde bazinda
%25.22 maltodekstrin ilavesi 140 °C giris, 90 °C ¢ikis sicakligi oldugu belirlenmistir.
Nitekim Materyal ve Metot boliimiinde de isaret ettigimiz gibi bu tez kapsami boyunca
yapilan tiim iretimler bu optimum parametreler gergevesinde iiretilmis ve analizler bu
ornekler tizerinde gerceklestirilmistir.

4.3. Piiskiirterek Kurutma ve Dondurarak Kurutma Yontemlerinin Coziiniir Yesil
Cay Ogzellikleri Uzerine EtKisi

4.3.1. Uriin verimi

Piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma yontemi ile iiretilen ¢oziiniir yesil
cay Ornekleri yumusak bir firga yardimi ile toplanmis ve elde edilen toplam {irlin kuru
madde cinsinden hesaplanarak % verimi olusturmustur. Farkli yontemlerle iiretilen
¢ozlinlir yesil c¢ay Orneklerinin tiriin verimi degerleri Cizelge 4.7°de verilmistir.
Orneklerin {iriin verimi %60.49-76.36 degerleri arasinda degismistir. Piiskiirterek
kurutma yontemi ile iiretilen 6rneklerin verimi dondurarak kurutulan 6rneklerden daha
diisiik ¢cikmustir.

Cizelge 4.7. Farkli yontemlerle iretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerine ait {irlin verimi

degerleri (%)
Uretim Yontemi Uriin verimi (%)
Piiskiirterek Kurutma 6049 + 042
Dondurarak Kurutma 7636 + 0.72
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Hesaplanan iiriin verimine ait varyans analiz tablosu ¢izelge 4.8 de, bu degerlerin
ortalamalarina ait Duncan c¢oklu karsilastirma testi sonuglart ise Cizelge 4.9’da
verilmistir. Uretim y&nteminin iiriin verimi iizerinde énemli derecede (P<0.01) etkili
oldugu saptanmistir.

Cizelge 4.8. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin iirlin verimi
degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Uriin Verimi (%)

VK SD
KO F
Uretim Yontemi 1 251.650604 726.84%**
Hata 2 0.3462254

(**) P<0.01 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.9. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin {iriin verimi
degerlerinin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglari

VK N Uriin verimi (%)
Puskiirterek 2 60495 + 0.42
T . Kurutma
Uretim yontemi Dondurarak
a
Kurutma 2 76.368 + 0.72

Her bir varyasyon kaynag i¢in ayni siitundaki farkl: harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

Uriin  verimi, kurutmadan sonra toplanan toz kuru maddenin kiitlesinin
beslemedeki toplam katilarin agirligina oran ile iliskilidir.

Wilkowska vd (2016) yaptiklari bir calismada piiskiirterek ve dondurarak kurutma
yontemleri ile mikroenkapsiile edilen yabanmersini suyu polifenollerinin iiriin
verimlerini sirasiyla %43.9 ve %78.1 olarak belirtmistir. Uriin veriminin piiskiirterek
kurutma ile iiretilen iirlinlerde daha diisiik olmasinin sebebi yapisma problemi oldugu
distiniilmektedir. Bhandari vd (1997)’e gore ise basarili bir piiskiirterek kurutma
isleminde {iriin veriminin % 50" den daha yiiksek olmasi gerektigini bildirmistir.
Piiskiirterek kurutma isleminde iiriin veriminin kullanilan tasiyici ¢esidi, miktari, giris ve
cikis sicakligr gibi farkl parametrelerle ile iliskili oldugu bir¢ok calismada bildirilmistir
(Bhandari vd 1997; Adhikari vd 2005; Can Karaca vd 2016; Wilkowska vd 2016; Tontul
ve Topuz 2017). Calisma kapsaminda piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleriyle
tiretilen yesil ¢ay Orneklerinin iirlin verimi sirasiyla %60.2-76.87 degerleri arasinda
degismistir ve literatiirle uyumludur.

4.3.2. Nem miktar1 ve su aktivitesi

Farkl1 yontemlerle tiretilen ¢oziiniir yesil cay drneklerinin % nem miktarlar: ve su
aktiviteleri degerleri Cizelge 4.10°da verilmistir. Orneklerin nem degerleri %4.26-11.76
arasinda degisirken su aktivitesi degerleri 0.23-0.52 arasinda belirlenmistir.
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Cizelge 4.10. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerine ait nem miktari
ve su aktivitesi degerleri

Uretim Yontemi Nem miktar1 (%) Su aktivitesi
Piiskiirterek Kurutma 4.26 + 0.10 0.23 + 0.03
Dondurarak Kurutma 11.76 + 0.24 0.52 + 0.03

Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil caylara 6rneklerinin nem miktar1 ve su
aktivitesi degerlerine ait varyans analiz tablosu c¢izelge 4.11°de, bu degerlerin
ortalamalarina ait Duncan ¢oklu Kkarsilastirma testi sonuglar1 ise Cizelge 4.12°de
verilmistir. Uretim yonteminin iiriin verimi iizerinde 6nemli derecede (P<0.01) etkili
oldugu saptanmustir.

Cizelge 4.11. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil cay drneklerinin nem miktar1 ve
su aktivitesi degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Nem miktar1 (%) Su aktivitesi
VK SD
KO F KO F
Uretim Y6ntemi 1 56.25 1724.80** 0.08548314 123.04**
Hata 2 0.0326125 0.00069474

(**) P<0.01 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.12. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerine ait nem miktari
ve su aktivitesi degerlerinin ortalamalarina ait Duncan c¢oklu karsilastirma
testi sonuglari

VK N Nem miktari (%) Su aktivitesi
Piskilrterek 2 4.26° + 0.10 0.23% + 0.03
. . Kurutma
Uretim yontemi Dondurarak
2 11.76% + 0.24 0.522 + 0.03
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagi igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gésterir.

Literatlirde piiskiirterek kurutulan yesil cay orneklerinin nem igeriginin %3-5
civarinda olmasi gerektigi belirtilmistir (Sinija ve Mishra 2008). Dondurarak kurutma
yontemi ile iiretilen ¢oziiniir ¢aylarin ise nem igerikleri biiyiik gdzenek yapisi nedeniyle
daha yiiksektir.

Piiskiirterek ve dondurarak kurutulan orneklerin, su aktivitesi degerleri nem
miktarlar1 ile paralellik gostermektedir ve arastirmada elde edilen iriinlerin
mikrobiyolojik yonden stabil oldugu goriilmektedir. Nitekim aw<0.6 oldugu zaman
gidalarin mikrobiyolojik yonden genellikle stabil oldugu ve bu noktada olusabilecek
bozulmalarin kimyasal kaynakli olabilecegi bildirilmektedir (Fennema 1996).

Yesil ¢ay polifenollerinin dondurarak ve piiskiirterek kurutulup ekmege ilave
edildigi bir caligmada firetilen yesil cay tozlarinin ortalama nem igerigi, piiskiirterek
kurutma yoOntemiyle iiretilen orneklerde %3.6-7.4 dondurarak kurutma yontemi ile
tiretilen 6rneklerde ise %4.8-11 araliginda degistigi rapor edilmistir. Kiiciik gdzenek
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boyutlarmin kiitle transferine kars1 etkili bir sekilde direng gostermesi ve siiblimasyona
kars1 bir engel olusturmasi sebebi ile diisiik nem igerigi sagladigi bildirilmistir. (Pasrija
vd 2015).

4.3.3. Y1gin yogunlugu

Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerine ait yigin yogunlugu
degerleri Cizelge 4.13’de verilmistir. Orneklerin y1gin yogunlugu degerleri 85.48 ile
2863.73 kg/m? arasinda degisim gostermistir.

Cizelge 4.13. Farkli yontemlerle iiretilen ¢ozilinlir yesil c¢ay Orneklerine ait yigin
yogunlugu degerleri (kg/m?)

Uretim Yontemi Yigin Yogunlugu (kg/m®)
Piiskiirterek Kurutma 283.73 + 2.80
Dondurarak Kurutma 8548 =+ 1.03

Farkli yontemlerle iiretilen ¢Ozilinlir yesil ¢ay Orneklerinin yigin yogunlugu
degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.14°de, bu degerlerin ortalamalarina ait
Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 ise Cizelge 4.15°de verilmistir. Orneklerin
yigin yogunlugu degerleri iizerine iiretim yonteminin ¢cok 6nemli (P<0.001) diizeyde
etkili oldugu gorilmiistiir.

Cizelge 4.14. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay drneklerinin y18in yogunlugu
degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Y1gin Yogunlugu
VK SD £ g 5
KO F
Uretim Yontemi 1 39303.0625 8825.60***
Hata 2 4.4533

(***) P<0.001 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.15. Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziiniir yesil ¢ay Orneklerine ait yigin
yogunlugu degerlerinin ortalamalarina ait Duncan c¢oklu karsilastirma testi

sonuglar1
VK N Yigin yogunlugu (kg/m°®)
Piskiirterek 2 28373 + 2.80
e . Kurutma
Uretim yontemi Dondurarak
2 8548 + 1.03
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagt igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

Literatiir incelendiginde y1gin yogunlugu {iriin ¢esidinden ¢ok {iiretim yontemine
gore farkliliklar gostermektedir. Nitekim piiskiirterek kurutma yontemi ile iiretilen yagsiz
siit tozunun 250-550kg/m?, ¢dziiniir kahvenin 200-470 kg/m?®, ¢oziiniir dag ¢aymin 297-
450 kg/m?, c¢oziiniir yesil caym 169-431 kg/m® yigin yogunlugu degerleri arasinda
degisirken, dondurarak kurutma metoduyla {retilen {iriinlerin daha disik yigin
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yogunluga sahip oldugu belirtilmektedir (Barbosa-Canovas vd 2005; Koc vd 2008;
Nadeem vd 2011; Bels¢ak-Cvitanovi¢ vd 2015).

Sumak ekstraktlarinin piiskiirterek ve dondurarak kurutuldugu bir ¢alismada y18in
yogunlugu analizi yapilmis ve dondurarak kurutma yontemi ile tiretilen sumak tozlari
(0.267-0.282g/ml) piiskiirterek kurutma yontemi ile tiretilen 6rneklere (0.369-0.508 g/ml)
gore onemli P<0.05 derecede diisiikk bulundugu belirtilmistir (Caliskan ve Dirim 2016).

Piiskiirterek kurutulan ¢oziintir yesil ¢ay orneklerinin y1gin yogunlugu degerleri
dondurarak kurutma yontemi ile iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinden daha yiiksek
oldugu belirlenmistir. Dondurarak kurutma yonteminde kurutmanin siiblimasyonla
saglanmasi ve bu esnada iiriiniin yapisinda meydana gelen bosluklu yapinin diisiik y1gin
yogunluguna sebep oldugu belirtilmistir (Koc vd 2008).

4.3.4. Renk

Farkli yontemlerle {iretilen c¢oOziinlir yesil c¢aylardan elde edilen i¢im
kosullarindaki ¢aylarin (0.1 g/80 mL) renk 6zellikleri UltraScan-VIS Hunterlab (Japonya)
L*, a*, b* renk sistemi ile Olgiilmiistiir. a* ve b* degerleri kullanilarak ton agisi ve
doygunluk degerleri hesaplanmistir. Orneklerin L* degerleri 86.18-86.20, ton agis1 98.21-
98.64 ve doygunluk 40.44-43.74 araliginda degisim gostermistir (Cizelge 4.16).

Cizelge 4.16. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay drneklerine ait L, ton agisi ve

doygunluk degerleri
Uretim Yontemi L Ton acis1 Doygunluk
Piskiirterek Kurutma 86.18 + 1.00 9821 + 0.27 43.74 + 0.93
Dondurarak Kurutma 86.20 + 1.65 98.64 + 0.29 4044 + 142

Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin L*, ton acist ve
doygunluk degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.17°de verilmistir.
Orneklerin L*, ton agis1 ve doygunluk degerlerinin {izerine iiretim ydnteminin énemli bir
etkisinin olmadig1 goriilmiistiir.

Cizelge 4.17. Farkli yontemlerle tiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay 6rneklerinin L, ton agis1 ve
doygunluk degerlerine ait varyans analizi sonuglar1

L Ton acis1 Doygunluk
VK SD
KO F KO F KO F
Uretim Y6ntemi 1 0.000225 0 0.180625 2.31 10.89 7.57
Hata 2 1.861325 0.078125 1.43905

Analiz sonuglari incelediginde iki {iretim yonteminin de benzer renk degerleri
gosterdigi goriilmektedir ve tiretim yonteminin renk degerleri lizerinde istatistiksel agidan
onemli bir etkisi olmadig1 belirlenmistir. Nitekim sumak ekstraktinin piiskiirterek ve
dondurarak kurutuldugu bir ¢alismada tiretim yonteminin sumak tozlarinin renklerinde
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bir farklilik yaratmadigi tastyict miktarin degistirilmesinin iriin renginde P<0.05
diizeyinde fark olusturdugu bildirilmistir (Caliskan ve Dirim 2016).

4.3.5. Bulamkhk

Farkli yontemlerle {iretilen ¢oOziinlir yesil caylardan elde edilen i¢im
kosullarindaki caylara ait bulamklik degerleri Cizelge 4.18de verilmistir. Orneklerin
bulaniklik degerleri 5.12 ile 5.37 NTU arasinda degisim gostermistir.

Cizelge 4.18. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziliniir yesil ¢ay Orneklerin ait bulaniklik

degerleri (NTU)

Uretim Yontemi Bulamklik (NTU)
Piiskiirterek Kurutma 5.37 + 0.37
Dondurarak Kurutma 512 + 0.38

Farkli yontemlerle tiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay 6rneklerinin bulaniklik degerlerine
ait varyans analizi sonuglari Cizelge 4.19°da verilmistir. Orneklerin bulaniklik
degerlerinin tizerine iiretim yonteminin énemli bir etkisi olmadig1 goriilmiistiir.

Cizelge 4.19. Farkli yontemlerle liretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin bulaniklik
degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Bulamikhik (NTU)
VK SD
KO F
Uretim Yontemi 1 0.065025 0.45
Hata 2 0.143125

Sonuglar incelendigi zaman orneklerin bulaniklik degerlerinin birbirlerine
oldukca yakin oldugu iiretim yonteminin 6rneklerin bulaniklik degerlerinde farkliliga
sebep olmadig1 goriilmektedir.

4.3.6. Coziinme orani

Piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma yontemleriyle elde edilen toz yesil
cay Orneklerinde suda ¢oziinme miktarlarint belirlemek amaciyla yapilan ¢oziiniirliik
analizinin sonuglar1 cizelge 4.20°de verilmistir. Orneklerin ¢6ziinme oranmi degerleri
%99.03-99.09 arasinda degismistir.

Cizelge 4.20. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerine ait ¢ozlinme orani

degerleri (%)

Uretim Yontemi Coziinme Oram (%)
Piiskiirterek Kurutma 99.03 + 0.01
Dondurarak Kurutma 99.09 + 0.01
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Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziliniir yesil cay Orneklerinin ¢dziinme orant
degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.21°de, bu degerlerin ortalamalarina ait
Duncan coklu karsilastirma testi sonuglar1 ise Cizelge 4.22°de verilmistir. Uretim
yonteminin % ¢dziinme orani lizerinde (P<0.05) etkili oldugu belirlenmistir.

Cizelge 4.21. Farkl1 yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay drneklerinin ¢éziinme orani
degerlerine ait varyans analizi sonuglari

Coziinme Oram

VK SD
KO F
Uretim Yoéntemi 1 0.0036 72.00*
Hata 2 0.00005

(*) P<0.05 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.22. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay drneklerinin ¢ézliinme orani
degerlerinin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglari

VK N Coziinme oram (%)
Piskirterek 2 99.025" + 001
T . Kurutma
Uretim yontemi Dondurarak
2 99.0852 =+ 0.01
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagt igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gésterir.

Piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile iretilen yesil cay 6rneklerinin
¢Oziinme oranlarinin birbirine yakin ve yiiksek degerlere sahip oldugu goriilmistiir.
Nitekim Cano-Chauca vd (2005) yaptiklar1 bir ¢alismada maltodekstrin ve arabik gam
kullanilarak iiretilen mango tozlarinin ¢6ziinme orani degerinin %95 oldugunu
belirtmislerdir. Yesil ¢ay polifenollerinin piiskiirterek ve dondurularak kurutuldugu bir
calismada ise iki yontemde de benzer ve ¢ok yiiksek bir ¢oziiniirlige (~% 97) sahip
oldugu bildirilmistir (Vuong vd 2013).

Karpuz suyunun piskiirterek kurutuldugu bagka bir ¢aligmada yiiksek nem
iceriginin aglomerasyon egilimine daha fazla yatkin oldugunu, bu nedenle suda dispers
olmasinin daha kolay oldugunu bildirmiglerdir (Quek vd 2007). Dondurarak ve
puskiirterek kurutma yontemi ile elde edilen ¢oziiniir yesil cay 6rneklerinden dondurarak
kurutulan 6rneklerdeki yiiksek nem igeriginin ¢éziinme oranin arttig1 diisiiniilmektedir.

4.3.7. Partikiil boyutu dagilim

Piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma yontemleriyle elde edilen toz yesil
cay orneklerinin pargacik biiytikligii D10, D50 ve D90 degerleri olmak tizere 3 farkli
sekilde degerlendirilmis ve degerler Cizelge 4.23’de verilmistir. Parcacik biiylikligiini
ifade etmek icin kullanilan degerlerden biri Dx degeridir. Dx degerini temsil eden Do,
Dso ve Dgo degerleri parcaciklarin sirasiyla %10, %50 ve %90’ min kendisinden kiiciik
oldugu degerdir. Orneklerin D1o degeri 0.76-38.64 pm, Dso degeri 5.74-142.04 um ve Dgo
degeri 11.53-462.43 um arasinda degisim gostermistir.
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Cizelge 4.23. Farkli yontemlerle tiretilen ¢6ziiniir yesil ¢ay 6rneklerine ait partikiil boyutu
dagilimi degerleri (um)

Uretim Yontemi D10 D50 D90
Piskiirterek 0.76 + 0.07 574 = 090 1153 + 156
Kurutma

Dondurarak 3864 + b5.81 142.04 + 26.25 46243 + 53.80
Kurutma

Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziinlir yesil cay Orneklerinin partikiill boyutu
dagilimina ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.24°de, bu degerlerin ortalamalarina ait
Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 Cizelge 4.25°de verilmistir. Uretim ydnteminin
partikiil boyutu dagilimina etkisi D10 ve D50 degerlerinde P<0.05 diizeyinde D90
degerinin ise P<0.01 diizeyinde farklilik gosterdigi belirlenmistir.

Cizelge 4.24. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢cay orneklerinin partikiil boyutu
dagilimi degerlerine ait varyans analizi sonuglari

D10 D50 D90
VK SD
KO F KO F KO F
Uretim Yontemi 1 14347808  84.88* 18578.78 53.85* 203315.77 140.37**
Hata 2 16.902771 344.98566 1448.4506

(*) P<0.05 , (**) P<0.01 seviyelerinde farkliliklar1 ifade eder.

Cizelge 4.25. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢cay orneklerinin partikiil boyutu
dagilimi degerlerinin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilagtirma testi

sonuglar1
VK N D10 D50 D90
Pi;fﬁ,?;rgk 2 0.76° + 0.07 5745 + 0.9 1153 = 156
Uretim Y6ntemi Dond K
onduraral 2 38642 + 581 142.04° + 26.25 462.43% + 53.8
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagi i¢in ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil caylarin partikiil boyutu dagilimi
ortalamalarina ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglari incelendiginde
puskiirterek kurutma uygulamasi ile elde edilen ¢oziiniir yesil ¢aylarin dondurarak
kurutma yontemi ile elde edilenlere nazaran 6nemli diizeyde P<0.05 daha kii¢iik oldugu
goriilmektedir. Parcacik biiyiiklikleri arasindaki farkin tiim degerlerde 30 kata yakin
oldugu saptanmistir. Partikiil boyutlarinin dondurarak kurutma yoénteminde siiblimasyon
sebebiyle daha biiyiik olustugu, piiskiirterek kurutmada ise atomizasyonun daha kiigiik
partikiil boyutu sagladig1 diistiniilmektedir.

4.3.8. Fenolik madde miktari

Farkl1 yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢cay 6rneklerinin toplam fenolik madde
miktar1 degerleri Cizelge 4.26°da verilmistir. Orneklerin toplam fenolik madde degerleri
23.51 ile 24.28 (g GAE/100g KM) arasinda degisim gostermistir.
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Cizelge 4.26. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil cay drneklerine ait toplam fenolik
madde analizi degerleri (g GAE/100g KM)

Toplam Fenolik Madde
(g GAE/100g KM)

Piiskiirterek Kurutma 2428 + 0.59

Dondurarak Kurutma 2351 + 0.3

Uretim Yontemi

Farkli yontemlerle iiretilen ¢6ziiniir yesil cay orneklerinin toplam fenolik madde
miktar1 degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.27 de verilmistir. Orneklerin
toplam fenolik madde miktar1 degerleri iizerine iiretim yonteminin 6nemli diizeyde etkili
olmadig1 goriilmiistiir.

Cizelge 4.27. Farkli yontemlerle iiretilen ¢6ziiniir yesil ¢cay orneklerinin toplam fenolik
madde analizi degerlerine ait varyans analizi sonuglari

VK SD KO F
Uretim yontemi 1 0.60062500 2.54
Hata 2 0.23642500

Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziinlir yesil ¢aylarin varyans analizi sonuglari
incelendiginde piiskiirterek kurutma uygulamasi ile elde edilen ¢oziiniir yesil caylarin
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilenlerle benzer sonuclara sahip oldugu ve
istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunmadigi belirlenmistir. Yesil ve siyah ¢ayin
toplam fenolik bilesenlerinin incelendigi bir ¢alismada toplam fenolik madde miktarinin
yesil cayda %14.32 ile %21.02 GAE arasinda degistigi bildirilmistir (Anesini vd 2008).

4.3.9. Antioksidan aktivite

Farkli kurutma yontemleri ile kurutulan ¢oziiniir yesil cay Orneklerinin
antioksidan aktivitesi DPPH radikalinin inhibisyonu ve Serbest Radikalleri Baglama
Yetenegi (ORAC) yontemleri kullanilarak analiz edilmis ve elde edilen sonuglar Cizelge
4.28’de sunulmustur. Coziiniir yesil caylarin DPPH radikalinin inhibisyonu 55.54-55.77
g TEAA/100 g KM olarak tespit edilirken, Serbest Radikalleri Baglama Yetenegi ise
67.55-76.31 mM TE/100 g KM araliginda degismistir.

Cizelge 4.28. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziliniir yesil ¢ay orneklerine ait antioksidan
aktivite degerleri

) Serbest Radikalleri DPPH radikalinin
Uretim Yontemi Baglama Yetenegi inhibisyonu
(mM TE/100 g km) (g TEAA/100 g km)
Piiskiirterek Kurutma 6755 <+ 0.23 55.77 + 1.52
Dondurarak Kurutma 7631 =+ 0.71 55,54 + 0.42

Farkli yontemlerle iretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin antioksidan aktivite
degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.29°da, bu degerlerin ortalamalarina ait
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Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 Cizelge 4.30°da verilmistir. Uretim yonteminin
antioksidan aktiviteye etkisi Serbest radikalleri baglama yetenegine gére 6nemli P<0.01
bulunurken DPPH radikalini siipiirme etkisinde énemli bir fark olmadigi belirlenmistir.

Cizelge 4.29. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin antioksidan
aktivite degerlerine ait varyans analizi sonuglar1

Antioksidan aktivite

VK sD Serbest radikalleri baglama DPPH radikalinin inhibisyonu
yetenegi (mM TE/100 g KM) (g TEAA/100 g KM)
KO F KO F
Uretim Y 6ntemi 1 76.73701851 276.01** 0.05255397 0.04
Hata 2 0.27802041 1.24379535

(**) P<0.01 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.30. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin antioksidan
aktivite degerlerinin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi
sonuglari

Antioksidan aktivite

VK N Serbest radikalleri baglama yetenegi (MM
TE/100 g KM)

Piiskiirterek 2 67.55P + 0.23
L . Kurutma
Uretim yontemi Dondurarak
2 76.312 + 0.71
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagi igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziiniir yesil caylarin antioksidan aktivitelerinin
ortalamalarina ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglar1 incelendiginde, DPPH
yonteminde liretim yontemleri arasinda bir fark gézlenmezken, ORAC yo6ntemi ile yapilan
antioksidan analizinde piskiirterek kurutma uygulamas ile elde edilen ¢6ziiniir yesil ¢aylarin
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilenlere nazaran 6nemli diizeyde P<0.05 daha diisiik
antioksidan aktivite gosterdigi tespit edilmistir.

4.3.10. Katesin profili ve kafein miktari

Piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile iretilen ¢oziiniir yesil gay
orneklerinin katesin tlirevleri ve kafein miktar1 sonuglar1 Cizelge 4.26’da verilmistir. GC
degeri 1.43-1.55, C degeri 0.65-0.67, EGCG degeri 5.48-5.56, EC degeri 2.36-2.59, GCG
degeri 0.35-0.40, ECG degeri 1.67-1.74, CG degeri 0.21-0.23, K degeri 3.44-3.50 g
GAE/100g KM arasinda degisim gostermistir (Cizelge 4.31).
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Cizelge 4.31. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziinilir yesil ¢cay orneklerine ait katesin ve
kafein miktar1 degerleri (g /100 g KM)

Katesin Kurutma Yontemi
tiirevleri ve

kafein Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma

GC 143 + 0.12 155 <+ 0.06

C 0.67 + 0.06 065 <+ 0.04

EGCG 5.48 + 0.43 5.56 + 0.16

EC 2.36 + 0.03 259 <+ 0.10

GCG 0.35 + 0.00 040 <+ 0.03

ECG 1.74 + 0.01 1.67 + 0.01

CG 0.21 + 0.00 023 <+ 0.01

K 3.44 + 0.27 3.50 + 0.10

Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin katesin tiirevleri ve
kafein degerlerine ait varyans analizi sonuglari Cizelge 4.32°de, bu degerlerin
ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 Cizelge 4.33’de verilmistir.
Uretim ydnteminin sadece EGC miktarinda &nemli derecede P<0.05 farkli oldugu
belirlenmistir.

Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziiniir yesil caylarin katesin profili ve kafein
miktarlarinin  ortalamalarmma ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglari
incelendiginde ECG harig biitiin bilesenler {izerine iiretim yonteminin istatistiksel agidan
onemli olmadig1 goriilmiistiir. ECG’nin piiskiirterek kurutma yontemi ile tiretilen ¢oziiniir
yesil ¢aylarda dondurarak kurutma yontemi ile elde edilenlere gore P<0.05 diizeyinde
farkli oldugu gortilmiistiir.
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Cizelge 4.32. Farkli yontemlerle tiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay 6rneklerinin katesin ve kafein miktar1 degerlerine ait varyans analizi sonuglari

GC C EGCG EC GCG ECG CG K
VK N
KO F KO F KO F KO F KO F KO F KO F KO F
%f:;ﬁi 1 0.0149391 1.63 0.0005301 0.21 0.0064946 0.06 0.0519477 10.07 0.001984 4.14 0.0057285 52.97* 0.00055421 8.55 0.0026986 0.07
Hata 2 0.0091558 0.0024674 0.1033756 0.0051584 0.0004787 0.0001082 0.00006485 0.0403715

(*) P<0.05 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.33. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay 6rneklerinin katesin ve kafein miktar1 degerlerinin ortalamalarina ait Duncan
¢oklu karsilagtirma testi sonuglari

VK N ECG
) Puskiirterek 2 1.742 + 0.01
Uretim Kurutma
Y ontemi
Dondurarak 2 1.67° + 0.01
Kurutma

Her bir varyasyon kaynagi igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gésterir.
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4.4, Coziiniir Yesil Cay Orneklerinin Statik In vitro Gastrointestinal
Sistemde Stabilitesinin incelenmesi

Piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile iiretilen ¢oziiniir
yesil ¢ay orneklerinin katesin tiirevleri ve kafein miktar1 sonuglar1 Cizelge
4.34°de verilmistir.

Cizelge 4.34. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerine ait
model gastrointestinal sistemde katesin ve kafein miktar

degerleri (g /100 g KM)
Katesin ) Kurutma Yoéntemi
Tiirevleri ve In vitro ortam

Kafein Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma

Sindirim 6ncesi 1.43 + 0.12 1.55 + 0.06

GC Mide sonu 040 + 001 038 =+ 001

Bagirsak sonu 0.52 + 0.02 0.55 + 0.04

Sindirim 6ncesi 0.67 + 0.06 0.65 + 0.04

C Mide sonu 012 + 0.00 011 =+ 0.00

Bagirsak sonu 0.12 + 0.01 0.11 + 0.00

Sindirim 6ncesi 5.48 + 0.43 5.56 + 0.16

EGCG Mide sonu 521 + 005 539 + 0.02

Bagirsak sonu 0.91 + 0.00 0.77 + 0.04

Sindirim 6ncesi 2.36 + 0.03 2.59 + 010

EC Mide sonu 1.32 + 0.04 110 + 0.1

Bagirsak sonu 0.80 + 0.02 0.76 + 0.04

Sindirim Oncesi 0.35 + 0.00 0.40 + 0.03

GCG Mide sonu 030 + 001 028 + 0.00

Bagirsak sonu 0.23 + 0.04 0.19 + 0.02

Sindirim 6ncesi 1.74 + 0.01 1.67 + 0.01

ECG Mide sonu 094 + 001 090 =+ 0.00

Bagirsak sonu 0.51 + 0.05 0.40 + 0.02

Sindirim 6ncesi 0.21 + 0.00 023 + 001

CG Mide sonu 010 = 0.00 0.11 + 0.00

Bagirsak sonu 0.11 + 0.00 0.11 + 0.00

Sindirim 6ncesi 344 = 0.27 350 <+ 010

K Mide sonu 2.16 + 0.01 224 + 0.00

Bagirsak sonu 1.35 + 0.02 1.38 + 0.02

Farkli yontemlerle {iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin model
gastrointestinal sistemde katesin ve kafein miktarina ait varyans analizi
sonuglart Cizelge 4.35°de, bu degerlerin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu
karsilastirma testi sonuclar1 Cizelge 4.36’da verilmistir.
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Cizelge 4.35. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin model gastrointestinal sistemde katesin ve kafein miktarina ait

varyans analizi sonuglari

GC C EGCG EC GCG ECG CG K
VK SD
KO F KO F KO F KO F KO F KO F KO F KO F
Uretim Yéntemi 1 0.00653 2 0.00040833 0.47 0.005208 0.15 0.00021 0.08 0.000075 0.15 0.017633 33.06** 0.0003 9.00* 0.0102 0.77
In vitro Ortam 2 142316 435.66*** 0.39785833  454.70***  49.61906 801.92*** 311253 1257.59***  0.028075  55.23***  1.613858 3025.98*** 0.0169 507.00***  4.4941 340.68***
Yontem*Ortam 2 0.00511 1.56 0.00005833 0.07 0.027508 0.79 0.05116 20.67** 0.001975 3.89 0.001058 1.98 0.0001 3.00 0.0006 0.05
Hata 6 0.00327 0.000875 0.034692 0.00248 0.000508 0.000533 0.00003333 0.0132

(*) P<0.05, (**)P<0.01, (***)P<0.001 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.36. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢cay orneklerine ait model gastrointestinal sistemde katesin ve kafein miktarina ait
Duncan Coklu Karsilagtirma testi sonuglari

VK N GC c EGCG EC GCG ECG cG K
Gretinm P“Eﬁ?&f;gk 107° + 056 014° = 005
Yontemi Dondurarak 6 099 + 057 0158 = 006
Kurutma
Sindirim oncesi 4 1498 + 011 066° + 004 552 + 026 248 = 015 038 + 003 171* + 004 022 = 001 347% + 0.16
Invitroortam  Midesonu 4 0.39° + 001 011° + 001 530° + 011 121° + 013 029° + 00l 092° + 003 011> + 001 2200 + 0.05
Bagirsaksonu 4 053b + 003 012° + 001 085 = 008 078° =+ 003 021° + 003 045 + 007 011° = 000 137° + 0.02

Her bir varyasyon kaynagi i¢in ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.
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Sekil 4.9. Piiskiirterek kurutulan ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin in vitro gastrointestinal
sistemde katesin ve kafein miktarinin degisimi
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—
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1,00
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Sekil 4.10. Dondurarak kurutulan ¢oziiniir yesil ¢ay 6rneklerinin in vitro gastrointestinal
sistemde katesin ve kafein miktarinin degisimi

Piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri ile {iretilen ¢oziiniir yesil cay
ornekleri sindirim dncesi, mide ve ince bagirsak kosullarini taklit eden in vitro ortamda
sindirime ugratilarak katesin profilleri ve kafein miktarlari HPLC ile degerlendirilmis ve
farkli kurutma yontemlerine gore bilesenlerin degisimleri gosterilmistir (Sekil 4.9 ve
Sekil 4.10). Istatistiksel olarak in vitro ortami ayri ayr1 her bilesen i¢in ¢ok dnemli
derecede (P<0.001) anlamli oldugu goriilmektedir. EC igin {iretim yontemi in vitro ortam
interaksiyonu P<0.01 diizeyinde farkli bulunmustur ve interaksiyon sekil 4.11°de
gosterilmistir.
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Sekil 4.11. Farkli yontemlerle iiretilen ¢oziiniir yesil ¢aylar in vitro ortamdaki EC
miktari

Toplam katesin miktarinin iki tiretim yontemi i¢inde in vitro ortam boyunda
birbirine yakin oldugu ve gastrik sindirim sonunda sindirim oncesine gore %33, ince
bagirsak sonunda ise yaklasik olarak %75 oraninda toplam katesin miktarinin azaldigi
belirlenmistir. Kafein miktarindaki azalmanin %60 oldugu belirlenmistir ve kafeinin
katesinlere gore model ince bagirsak kosullarinda daha stabil oldugu goriilmiistiir. Yesil
ve siyah c¢ay ekstraktlarinin sindiriminde katesin miktarinin arastirildig: bir ¢alismada
diisiik pH'da her iki ¢ay c¢esidinde de, tek tek katesinlerin konsantrasyonunda ¢ok az etkili
oldugu, ancak ince bagirsakta, hafif alkali pH'in konsantrasyonlarda hizli disis ile
sonuglandigr Dbildirilmistir (Record ve Lane 2001). Yapilan c¢aligmalarda pH
degisikliklerinin yesil cay katesinleri lizerinde benzer etkileri oldugu belirtilmistir.
Nitekim Green vd (2007) yesil ¢ay ekstraktinin in vitro sistemde sindirimini inceledigi
calismada ince bagirsak sindirimi sonucunda toplam katesin miktariin yaklasik %80
oraninda azaldigimi belirtmistir. Yesil cay ekstraktinin piiskiirterek ve dondurarak
enkapsiile edilmesiyle toplam katesinin kismen korundugu ve katesin kaybinin daha
diisiik olmasina sebep oldugu diisiiniilmektedir.

Bilesenler arasindan EGCG %84 azalma ile sindirimden en ¢ok etkilenen bilesik
olarak belirlenmistir. Literatiir incelendigi zaman EGCG ve EGC’nin sindirimden en ¢ok
etkilenen bilesenler oldugu bildirilmistir (Green vd 2007; Peters vd 2010). Ayrica yesil
cay katesinlerinin stabilitesi lizerine yapilan bir ¢calismada, katesinlerin asidik ¢ozeltilerde
kismen stabil oldugu, ancak bazik ortamda birkag¢ dakika igerisinde pargalandigt EGCG
ve EGC’nin EC ve ECG’a kiyasla daha hizli par¢alandigi bildirilmektedir (Zhu vd 1997).

4.5. Depolamanin Coziiniir Yesil Cay Ozellikleri Uzerine Etkisi

Tez ¢alismasi kapsaminda piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleriyle
iiretilen ¢oOziinlir yesil caylar 4 ve 25°C sicaklikta 60 giin siire ile depolanmistir.
Depolamanin 0., 5., 15., 30., 45. ve 60. giinlerinde nem miktar1 ve su aktivitesi, bulaniklik,
renk, katesin profili ve kafein miktari analizleri yapilmistir.
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4.5.1. Nem miktar: ve su aktivitesi

Piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma yontemleriyle elde edilen ve farkli
sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢ay orneklerinin % nem miktar1 ve su aktivitesi
degerleri Cizelge 4.37°de verilmistir. Piiskiirterek kurutma yontemi ile tiretilen 6rneklerin
nem miktarlar1 %4.26-8.42, dondurarak kurutulan orneklerin nem miktarlar1 %11.76-
17.33 arasinda, su aktivitesi degerleri piiskiirterek kurutma yontemi ile iiretilen 6rneklerin
0.19-0.26, dondurarak kurutulan &rneklerin ise 0.36-0.52 arasinda degisim gostermistir.
Depolama sirasindaki bazi farkliliklarin piiskiirterek ve donduruak kurutma yontemleri
ile iiretilen 6rneklerin nem miktar1 ve su aktivitelerinin birbirinden farkli olmasindan
kaynaklandig1 diigtintilmektedir.

Cizelge 4.37. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil caylara ait % nem miktar1 ve
su aktivitesi degerleri

Renk Depolama Depolama Kurutma Yontemi
Degeri Slcgkllgl Sufesn
O (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma
4.26 + 0.10 11.76 + 0.24
4.44 + 0.28 12.95 + 2.68
15 7.05 + 112 15.21 + 0.49
4 30 9.18 + 2.74 17.33 + 1.47
45 7.18 + 1.89 13.12 + 1.45
Nem (%) 60 7.03 + 0.74 13.94 + 2.57
4.26 + 0.10 11.76 + 0.24
5 5.63 + 111 15.14 + 0.21
15 7.92 + 0.25 14.98 + 0.78
2 30 8.27 + 0.33 13.05 + 0.25
45 8.42 + 0.91 15.20 + 2.93
60 6.38 + 1.28 15.37 + 0.39
0.23 + 0.03 0.52 + 0.03
5 0.21 + 0.00 0.47 + 0.04
15 0.24 + 0.00 0.43 + 0.11
4 30 0.23 + 0.03 0.41 + 0.12
45 0.24 + 0.03 0.44 + 0.06
Aw 60 0.19 + 0.02 0.43 + 0.06
0.23 + 0.03 0.52 + 0.03
0.21 + 0.01 0.44 + 0.07
15 0.26 + 0.02 0.46 + 0.04
2 30 0.26 + 0.02 0.46 + 0.04
45 0.24 + 0.06 0.43 + 0.06
60 0.22 + 0.04 0.36 + 0.10
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Farkli yontemlerle iiretilen ve farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil cay
orneklerine ait % nem miktar1 ve su aktivitesi degerlerine ait varyans analizi sonuglari
Cizelge 4.38’de, bu degerlerin ortalamalarina ait Duncan g¢oklu karsilastirma testi
sonuglar1 Cizelge 4.39’da verilmistir.

Cizelge 4.38. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin % nem miktar1 ve su
aktivitesi degerleri degisimine ait varyans analizi sonuglari

Nem (%0) aw
VK SD
KO F KO F

Uretim Yontemi (Y) 1 672.0033  360.69*** 0573279 206.47***
Sicaklik (T) 1 0.7203 0.39 0.000358 0.13
Stire (S) 5 16.09118 8.64*** 0.004522 1.63
YT 1 0.023852 0.01 0.000995 0.36
Y*S 5 1.94105 1.04 0.003401 1.22
L) 5 4.894194 2.63* 0.000946 0.34
Y*T*S 5 1.851421 0.99 0.000775 0.28
Hata 24 1.863079 0.002777

(*) P<0.05, (***)P<0.001 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Varyans analizi sonuglari incelendiginde iiretim yonteminin 6rneklerin hem nem
miktari lizerinde hem de su aktivitesi lizerinde ¢ok dnemli derecede P<0.001 farkli oldugu
goriilmektedir. Depolama siiresinin de orneklerin nem miktar1 tizerinde ¢ok Onemli
P<0.001 derecede farkli oldugu tespit edilmistir. Depolama boyunca 6rneklerin nem
miktarinda artis olmustur. Nitekim dag cayinin piiskiirterek kurutuldugu bir calismada da
benzer sonuglar elde edilmistir (Sahin 2009). Siire sicaklik interaksiyonu, 6rneklerin nem
miktar1 tizerinde P<0.05 diizeyinde farkli bulunmustur (Sekil 4.12). Su aktivitesi degerleri
depolama siiresince azalsa da bu azalma istatistiki a¢idan farkli bulunmamustir.
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Sekil 4.12. Farkl: sicakliklar ve siirelerde depolanan ¢oziiniir yesil caylarin nem miktari
degerleri
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Cizelge 4.39. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil caylarin % nem miktar1 ve su
aktivitesi degerlerinin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilagtirma testi

sonugclari
VK N Nem (%0) aw

Piiskiirterek 24 6670  + 187 023 + 003

Kurutma

Yontem q K

Dondurara 24 14158 + 197 0458  + 007

Kurutma
0 8 80lc + 401 0378 + 016
5 8 9546 &+ 503 0332 + 013
15 8 11200+ 412 0352 + 011

Siire (giin)

30 8 1195  + 401 034% + 012
45 8 10.98% + 381 0342 + 011
60 8 10.68% = 4.44 030 + 012

Her bir varyasyon kaynagi i¢in ayn1 stitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.5.2. Bulamikhik

Piiskiirterek kurutma ve dondurarak kurutma yontemleriyle elde edilen ve farkli
sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢ay Orneklerinin bulaniklik degerleri Cizelge
4.40°da verilmistir. Piiskiirterek kurutma yontemi ile iretilen Orneklerin bulaniklik
degerleri 4.42-5.42 NTU, dondurarak kurutulan 6rneklerin bulaniklik degerleri ise 4.62-
5.26 NTU arasinda degisim gostermistir.

Cizelge 4.40. Farkli sicakliklarda depolanan ¢Oziiniir yesil caylarina ait bulaniklik

degerleri (NTU)
Depolama Depolama Kurutma Yéntemi
Sicakhigr Siiresi
O (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma
537 + 0.37 512 + 0.38
442 + 0.24 478 + 0.18
15 506 + 0.33 472 + 0.19
Bulamkhk 4 30 511 + 0.53 462 + 0.11
Degeri 45 485 + 0.14 472 + 0.08
(NTU) 60 542 + 025 478 + 0.06
537 += 0.37 512 + 0.38
511 + 0.03 49 + 0.17
25 15 517 += 0.39 488 + 0.24
30 499 + 046 473 + 0.07
45 481 + 0.15 482 + 0.15
60 521 + 0.02 526 + 0.20
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Farkli yontemlerle iiretilen ve farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢cay
orneklerinin bulaniklik degerlerine ait varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.41°de, bu
degerlerin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglar1 Cizelge 4.42°de
verilmistir. Varyans analizi sonuglar1 incelendiginde iiretim yOnteminin Orneklerin
bulaniklik degerleri lizerinde P<0.05 6nem seviyesinde, depolama siiresinin ise P<0.01
seviyesinde anlamli oldugu goriilmektedir. Depolama sicakligi, 6rneklerin bulaniklik
degeri iizerinde istatiksel agidan 6nemli bir fark yaratmamustir.

Cizelge 4.41. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin bulaniklik degerleri
degisimine ait varyans analizi sonuglari

Bulamkhk (NTU)
VK SD
KO F

Uretim Yontemi (Y) 1 0.476008 6.59*
Sicaklik (T) 1 0.180075 2.49
Siire (S) 5 0.282985 3.90%
Y*T 1 0.029008 0.4
Y*S 5 0.066418 0.92
T*S 5 0.054295 0.75
Y*T*S 5 0.074788 1.04
Hata 24 0.072258

(*) P<0.05, (**)P<0.01 seviyelerinde farklilik ifade eder.

Cizelge 4.42. Farkl sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin % nem miktari ve su
aktivitesi degerlerinin ortalamalarina ait Duncan coklu karsilastirma testi

sonuglari
VK N Bulanikhik (NTU)
Pl:(skurterek 24 5.088 + 0.36
. . . i urutma
Uretim Y Ontemi Dondurarak
onduraral 24 488> + 0.25
Kurutma
0 8 5252 + 0.32
5 8 4.82b + 0.30
15 8 4962 = 0.29
Siire (giin) .
30 8 4.86b + 034
45 8 4.81b + 0.11
60 8 5.172 + 0.28

Her bir varyasyon kaynagi igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.5.3. Renk

Sicaklik, kurutma yontemi ve depolama siiresinin ¢oziiniir yesil ¢aylarin L*
degeri, ton agist ve doygunluk degerleri tizerine etkisi Cizelge 4.43’de verilmistir.
Piiskiirterek kurutulan 6rneklerin L degerleri 85.36-87.54 arasinda, dondurarak kurutulan
orneklerin L degerleri 86.43-87.42 arasinda, ton agisi degerleri piiskiirterek kurutulan
orneklerde 97.48-98.72, dondurarak kurutulan Orneklerde 97.50-98.73 arasinda,
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doygunluk degerleri ise piiskiirterek kurutulan o6rneklerde 39.96-43.74, dondurarak
kurutulan 6rneklerde 39.57-44.95 arasinda degisim gostermistir.

Cizelge 4.43. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil caylara ait renk degerleri

Depolama Depolama Kurutma Yoéntemi
Renk Degeri Sicakhigr Siiresi
(°C) (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma
0 86.18 + 1.01 86.19 + 1.64
5 87.54 + 1.06 87.19 + 0.09
15 86.34 + 0.28 87.42 + 0.30
‘ 30 86.54 + 0.74 87.07 + 0.86
45 86.74 + 0.58 86.84 + 0.46
L 60 86.25 + 0.69 87.04 + 0.06
86.18 + 1.01 86.19 + 1.64
86.19 + 0.71 86.70 + 0.65
’s 15 86.34 + 0.33 87.04 + 0.34
30 85.36 + 1.06 86.77 + 0.20
45 86.56 + 1.20 86.53 + 0.27
60 85.86 + 0.21 86.43 + 0.40
0 98.21 + 0.27 98.64 + 0.29
98.72 + 0.16 98.43 + 0.27
15 97.91 + 0.05 98.73 + 0.17
! 30 97.98 + 0.19 98.54 + 0.51
45 98.10 + 0.43 08.18 + 0.04
Ton agis: 60 97.48 + 0.28 98.35 + 0.04
98.21 + 0.27 98.64 + 0.29
98.17 + 0.30 98.24 + 0.18
’s 15 98.12 + 0.24 98.15 + 0.05
30 98.19 + 0.37 97.92 + 0.07
45 98.11 + 0.66 97.58 + 0.15
60 97.82 + 0.13 97.50 + 0.41
43.74 + 0.93 40.43 + 1.42
41.12 + 1.00 40.59 + 1.15
4 15 40.56 + 0.20 39.57 + 0.24
30 40.43 + 0.03 40.28 + 0.33
45 40.57 + 1.25 40.95 + 0.68
60 42.61 + 0.74 4291 + 0.25
Doygunluk
43.74 + 0.93 40.43 + 1.42
39.96 + 0.28 40.93 + 0.07
’s 15 40.85 + 0.31 41.14 + 0.10
30 40.57 + 0.30 41.60 + 0.30
45 41.09 + 0.92 42.43 + 1.01
60 42.68 + 0.46 44,95 + 0.82
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Sicaklik, kurutma yontemi ve depolama siiresinin ¢oziiniir yesil ¢aylarin renk
degerleri tizerine etKisi ile ilgili varyans analizi sonuglar1 Cizelge 4.44’de, bu degerlerin
ortalamalarina ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglar1 ise Cizelge 4.45°de
verilmistir.

Cizelge 4.44. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil caylarin renk degerlerinin
degisimine ait varyans analizi sonuglari

L Ton acis1 Doygunluk
VK SD
KO F KO F KO F
Uretim Yo6ntemi (Y) 2.389669 3.81 0.291408 3.58 0.247969 0.42
Sicaklik (T) 2.266352 3.61 0.576408  7.08* 3.635502  6.22*
Stire (S) 0.579849 0.92 0.464665  5.71** 9.358184 16.00 ***

Y*S 0.407419 0.65 0.147728 1.81 5402634 9.24***
T*S 0.244712 0.39 0.031908 0.39 0.740087 1.27
Y*T*S 0.157662 0.25 0.165458 2.03 0.217044 0.37

Hata 24 0.627377 0.081438 0.584815
(*) P<0.05, (**) P<0.01, (***) P<0.001 seviyelerinde farklilik ifade eder.

1
1
5
Y*T 1 0.087552 0.14 0.775208  9.52** 3.984769  6.81*
5
5
5

Varyans analizi sonuglarina gore iiretim yonteminin Orneklerin renk
degerlerinde bir farklilik yaratmadigi tespit edilirken, ton acis1 ve doygunluk degerlerinde
yontem sicaklik interaksiyonunun, depolama sicaklifi ve siiresinin farkli 6nem
seviyelerinde anlamli oldugu goriilmiistiir. Ton agis1 ve doygunluk degerleri {izerine
depolama sicakliginin P<0.05 6nem seviyesinde farkli oldugu belirlenmistir. Depolama
stiresinin ton agist ve doygunluk iizerine sirastyla P<0.01 ve P<0.001 seviyelerinde
farklilik yarattig tespit edilmistir. Uretim ydntemi higbir renk degerinde istatistiksel
acidan Onemli bulunmazken doygunluk degerlerinde yontem siire interaksiyonu
(P<0.001), ton acis1 ve doygunluk degerlerinde ise yontem sicaklik interaksiyonu
sirastyla P<0.01 ve P<0.05 diizeylerinde anlamli bulunmustur. Interaksiyonlara ait
grafikler Sekil 4.13 - Sekil 4.15°de gosterilmistir. Orneklerin L degerlerinin depolama
boyunca istatistiksel agidan farklilik gostermedigi goriilmuistiir.

98,5
98,4
98,3
98,2
98,1

98
97,9
97,8
97,7

Ton agisi

Depolama sicakhgi (°C)

Plskirterek kurutma Dondurarak kurutma

Sekil 4.13. Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziiniir yesil c¢aylarin farkli depolama
sicakliklarindaki ton agis1 degerleri
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Depolama sicakhgi (°C)

=== Piiskirterek kurutma === Dondurarak kurutma

Sekil 4.14. Farkli yontemlerle {iretilen ¢oziiniir yesil caylarin farkli depolama
sicakliklarindaki doygunluk degerleri

45,00
44,00
43,00
42,00

41,00

Doygunluk

40,00
39,00

38,00
0 5 15 30 45 60
Depolama suresi (glin)

== P{iskiirterek kurutma e=fe==Dondurarak kurutma

Sekil 4.15. Farkli yontemlerle iiretilen ¢6ziiniir yesil ¢aylarin depolama siiresi boyunca
doygunluk degerlerindeki degisim
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Cizelge 4.45. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin renk degerlerinin
ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma testi sonuglari

VK N Ton acis1 Doygunluk
4 24 98.272 + 041 41.15° + 1.36
Sicaklik (°C)
25 24 98.05° + 037 41.78 + 154
8 98.422 + 031 4209 + 1.98
8 98.39? + 0.29 40.65¢ + 075
Siie (ain) 15 8 9823  + 0.34 4053 + 066
iire (giin
s 30 8 98.16% = 036 4072 & 059
45 8 97.99¢ + 0.39 41.26¢ + 1.06
60 8 97.79¢ + 042 43292  + 1.13

Her bir varyasyon kaynagi igin ayni siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.

4.5.4. Katesin kompozisyonu ve kafein miktar:

Cay katesinlerinden, (-)-epikatesin (EC), (-)-epikatesin gallat (ECG) ve (-)-
epigallokatesin gallat (EGCG) ve bunlarin epimerleri olan (+)-katesin (C), (-)-katesin
gallat (CG), (+)-gallokatesin (GC), ve (-) gallokatesin gallat (GCG) ve Kafein (K) tez
calismas1 kapsaminda degerlendirilmistir. Ancak GC depolama sirasinda tespit
edilemedigi icin c¢izelgede verilmemistir. Sicaklik, kurutma yontemi ve depolama
stiresinin ¢oOziiniir yesil caylarin katesin ve kafein miktarlar1 degerleri tizerine etkisi
Cizelge 4.46°da verilmistir.

Farkli yontemlerle tiretilen ve farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil cay
orneklerinin katesin kompozisyonu ve kafein miktari degerlerine ait varyans analizi
sonuclar1 Cizelge 4.47°de, bu degerlerin ortalamalarina ait Duncan ¢oklu karsilastirma
testi sonuglar1 Cizelge 4.48°de verilmistir.
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Cizelge 4.46. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin katesin kompozisyonu
ve kafein degerleri

Katesin Depolama Depolama Uretim Yontemi
Tiirevleri ve Sicakhigy Siiresi

Kafein °C) (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma

0 0.67 + 0.06 0.65 + 0.38

5 0.51 + 0.02 0.49 + 0.28

15 0.55 + 0.11 0.55 + 0.31

4 30 0.58 + 0.01 0.55 + 0.32

45 0.48 + 0.00 0.55 + 0.31

60 0.50 + 0.09 0.49 + 0.28

c 0 0.67 + 0.06 0.65 + 0.38

0.54 + 0.02 0.51 + 0.27

15 0.56 + 0.04 0.56 + 0.32

= 30 0.52 + 0.05 0.50 + 0.27

45 0.53 + 0.07 0.47 + 0.25

60 0.44 + 0.01 0.44 + 0.25

0 5.48 + 0.43 5.56 + 3.21

4.13 + 0.05 441 + 2.54

4 15 3.33 + 0.56 341 + 1.92

30 3.48 + 0.01 3.04 + 1.74

45 251 + 0.12 2.79 + 1.48

EGCG 60 1.86 + 0.18 1.93 + 0.99

0 5.48 + 0.43 5.56 + 3.21

5.49 + 0.25 4.00 + 2.14

15 3.25 + 0.07 3.23 + 1.68

2 30 2.74 + 0.60 2.53 + 1.29

45 3.17 + 0.47 1.78 + 1.03

60 1.35 + 0.14 1.64 + 0.92

0 2.36 + 0.03 2.59 + 1.49

2.73 + 0.07 2.61 + 1.47

15 2.78 + 0.01 2.62 + 1.50

4 30 2.84 + 0.05 2.84 + 1.64

45 2.57 + 0.00 2.56 + 1.48

60 2.13 + 0.37 2.43 + 1.38

EC 0 2.36 + 0.03 2.59 + 1.49

2.63 + 0.09 2.68 + 1.45

15 2.67 + 0.03 2.57 + 1.46

2 30 2.66 + 0.00 2.35 + 1.33

45 2.62 + 0.05 2.24 + 1.23

60 1.95 + 0.17 2.03 + 1.17
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Cizelge 4.46’nin devami

Katesin Depolama  Depolama Uretim Yéntemi
Tiirevleri Sicakhigi Siiresi
ve Kafein °0) (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma
035 <+ 0.00 0.40 <+ 0.038
065 <+ 0.00 059 + 0.05
15 068 <+ 0.03 066 =+ 0.03
4 30 070 <+ 0.01 069 =+ 0.01
45 060 <+ 0.01 061 =+ 0.00
5CG 60 060 <+ 0.02 063 + 0.01
035 <+ 0.00 040 =+ 0.03
064 <+ 0.00 0.63 + 0.03
25 15 066 <+ 0.00 0.66 + 0.01
30 062 <+ 0.00 061 + 0.04
45 060 <+ 0.02 0.60 + 0.06
60 051 <+ 0.03 051 + 0.04
1.74 + 0.01 1.67 + 0.01
1.69 + 0.02 162 =+ 0.00
15 1.68 + 0.02 162 =+ 0.01
4 30 1.84 + 0.00 1.75 + 0.01
45 1.68 + 0.03 166 =+ 0.01
ECG 60 165 + 0.01 164 =+ 0.02
1.74 + 0.01 1.67 =+ 0.01
1717 + 0.04 1.67 =+ 0.01
15 1717 + 0.03 165 + 0.02
25 30 1.75 + 0.04 1.71 =+ 0.00
45 1717 + 0.06 166 + 0.01
60 159 + 0.08 1.63 =+ 0.00
0 021 <+ 0.00 0.23 + 0.01
022 <+ 0.00 0.23 + 0.01
15 023 <+ 0.00 0.24 + 0.00
4 30 024 <+ 0.00 0.26 + 0.01
45 024 <+ 0.01 024 + 0.01
60 025 <+ 0.00 0.26 + 0.02
ce 021 <+ 0.00 0.23 += 0.01
023 =+ 0.01 0.26 + 0.00
26 15 023 =+ 0.01 0.26 + 0.01
30 025 <+ 001 025 += 0.01
45 025 <+ 001 0.27 += 0.01
60 028 <+ 0.03 0.27 + 0.00
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Cizelge 4.46’nin devami

Katesin Depolama  Depolama Uretim Yéntemi
Tirevleri Sicakhigr Siiresi
ve Kafein °C) (giin) Piiskiirterek kurutma Dondurarak kurutma
0 344 + 027 350 + 0.10
5 260 + 0.03 257 + 0.08
4 15 232 + 0.04 247 + 0.19
30 224 + 0.08 252 + 0.06
45 159 + 0.08 1.74 + 0.07
K 60 106 + 028 123 + 0.08
0 344 + 027 350 + 0.10
345 =+ 0.15 287 + 011
’s 15 205 + 0.05 218 + 0.16
30 188 + 0.16 184 =+ 0.01
45 188 =+ 012 171 + 0.17
60 130 + 0.12 139 + 0.10
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Cizelge 4.47. Farkl1 sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin katesin ve kafein degerlerinin degisimine ait varyans analizi sonuglari

C EGCG EC GCG ECG CG K
VK SD
KO F KO F KO F KO F KO F KO F KO F
Uretim Yontemi (Y) 1 0.0020342  0.97 0.4684955  3.05 0.0022598 0.18 0.00000189  0.00 0.0254631 35.13*** 0.0026628 27.15*** 0.0047145 0.24
Sicaklik (T) 1 0.0027938 1.34 0.2378138  1.55 0.2415419 19.03***  0.01167743 16.16***  0.0001634 0.23 0.0010763 10.97**  0.003221 0.16
Siire (S) 5 0.0363541 17.39***  15.26332 99.31***  0.3475247 27.37*** 0.09300532 128.72*** 0.0163893 22.61*** 0.0021193 21.61*** 5.0714034 256.21***
Y*T 1 0.0014461 0.69 0.7954382 5.18* 0.0363253  2.86 0.00003912  0.05 0.0006281 0.87 0.000102 1.04 0.1400483  7.08*
Y*S 5 0.0003422 0.16 0.2346213  1.53 0.065565 5.16**  0.00151392  2.10 0.001855  2.56 0.0001026  1.05 0.0590832  2.98*
T*S 5 0.0024793  1.19 0.2792455  1.82 0.0396423 3.12* 0.00449694 6.22***  0.0032362 4.46** 0.0001588  1.62 0.2956159 14.93***
Y*T*S 5 0.0013573  0.65 0.4401594  2.86* 0.0236798  1.87 0.00038308  0.53 0.00043 0.59 9.853E-05  1.00 0.0232924  1.18
Hata 24 0.0020911 0.1536926 0.0126952 0.00072255 0.0007248 9.807E-05 0.0197943

(*) P<0.05, (**) P<0.01, (***) P<0.001 seviyelerinde farklilik ifade eder.
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Cizelge 4.48. Farkli sicakliklarda depolanan ¢oziiniir yesil ¢caylarin renk degerlerinin ortalamalarina ait Duncan g¢oklu karsilastirma testi

sonugclari
VK N EGCG EC GCG ECG cG K
Puskirterek 1712 + 006 024> + 0.02
Yontem DKudrUtmak
ﬁﬂrh‘{;r: 24 166" = 004 025 + 0.02
Scaklk (°C) 24 2508 + 022  060° + 0.11 0245 + 0.02
25 24 245" + 026 057" + 0.1 0250 + 0.02
0 8 0668 + 004 552 + 025 2470 + 013 038 + 003 171 = 004 0220 + 001 347% + 0.5
8 051% + 003 451° + 074  2.66° + 009 063° + 003 167° + 004 023° + 002 287 + 039
S (ain) 15 8 056 + 005 331° = 037 266° = 01  067° + 002 166° + 004 024 + 001 226° + 0.19
30 8 054> + 004 295% + 051 268 + 022 066° + 005 176 + 005 0250 + 001  212¢ + 031
45 8 051% = 004 256° = 059 25 =+ 018 06" + 003 168 =+ 003 025 + 001 1.73¢ + 0.14
60 8 047° + 005 169¢ = 026 213 = 025 056° = 006 163" = 004 0272 = 002 125 = 0.18

Her bir varyasyon kaynagi i¢in ayni1 siitundaki farkli harfler ortalamalarin P<0.05 seviyesinde farkli oldugunu gosterir.
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Farkli yoOntemlerle iiretilmis ¢oziniir yesil caylarin farkli sicakliklarda
depolanmasina ait varyans analizi sonuglar1 incelediginde depolama siiresinin biitiin
bilesenler i¢in P<0.001 seviyesinde anlamli oldugu gériilmektedir. Uretim yontemi ECG
ve CG i¢in P<0.001 diizeyinde farkli iken diger bilesenler i¢in istatistiksel agidan 6nemli
bulunmamastir. Depolama sicakligi EC ve GCG i¢in P<0.001 diizeyinde, CG i¢in P<0.01
diizeyinde anlamli bulunmustur. Yontem sicaklik interaksiyonunun EGCG ve K i¢in
P<0.05 seviyesinde farkli oldugu tespit edilmistir. Yontem siire interaksiyonu EC i¢in
P<0.01 K i¢in P<0.05 diizeyinde anlaml1 bulunmustur. Sicaklik siire interaksiyonunda ise
EC, GCG, ECG ve K i¢in farkli seviyelerde Onemli olarak tespit edilmistir.
Interaksiyonlara ait grafikler Sekil 16-Sekil 4.23’de verilmistir.

3,70
3,60 R
3,50
3,40
3,30
3,20
3,10
3,00
2,90
2,80

EGCG (g/100g KM)

Depolama sicakligi (°C)

=== Piskirterek kurutma === Dondurarak kurutma

Sekil 4.16. Farkli kurutma yontemleri ile liretilen ¢oziiniir yesil ¢aylarin farkli depolama
sicakliklarindaki EGCG miktart

3,00

e -
250 . —" - ﬁ\:\
2,00
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1,00

EC (g/100g KM)

0,50

0,00
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Depolama siresi (gin)

=== Piiskirterek kurutma === Dondurarak kurutma

Sekil 4.17. Farkli kurutma yontemleri ile iiretilen ¢oziiniir yesil ¢aylarin depolama
siiresince EC miktarindaki degisim
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Sekil 4.18. Farkli sicakliklarda ve siirelerde depolanan ¢6ziiniir yesil ¢aylarin EC miktari
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Sekil 4.19. Farkli sicakliklarda ve siirelerde depolanan ¢oziiniir yesil ¢aylarin GCG
miktar1
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Sekil 4.20. Farkli sicakliklarda ve siirelerde depolanan ¢oziiniir yesil gaylarin ECG
miktari
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== P(iskiirterek kurutma e=fe==Dondurarak kurutma

Sekil 4.21. Farkli yontemlerle {iretilen ¢oziinlir yesil caylarin farkli depolama
sicakliklarindaki K miktari
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Sekil 4.22. Farkli yontemlerle kurutulan ¢oziiniir yesil caylarin depolama siiresince K
miktarindaki degisim
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Sekil 4.23. Farkli sicaklik ve siirelerde depolanan ¢oziiniir yesil ¢caylarin K miktarina ait
degerler
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Farkli yontemlerle iiretilen ¢Oziiniir yesil caylarin katesin profili ve kafein
miktarlarinin ortalamalarina ait Duncan Coklu Karsilastirma Testi sonuglari
incelendiginde ECG ve CG harig biitiin bilesenler {izerine tiretim yonteminin istatistiksel
acidan 6nemli olmadig1 goriilmistiir. ECG’nin puskiirterek kurutma yontemi ile tiretilen
¢Oziiniir yesil ¢aylarda, CG’nin ise dondurarak kurutma yontemi ile elde edilenlere
nazaran 6nemli diizeyde P<0.05 yliksek oldugu goriilmiistiir. Depolama siiresince EGCG
ve K kademeli olarak azalmstir.

Cay katesinleri, (-)-epikatesin (EC), (-)-epikatesin gallat (ECG), (-)-
epigallokatesin (EGC) ve (-)-epigallokatesin gallat (EGCG) olmak {izere baslica dort
major bilesenden ve bunlarin epimerleri olan (+)-katesin (C), (-)-katesin gallat (CG), (+)-
gallokatesin  (GC), ve (-) gallokatesin gallat (GCG) olarak dort minor katesinden
olusmaktadir. Bu epi-katesinler, epi-katesin olmayan epimerlerine dontisebilmektedir.
Duncan coklu karsilastirma testi sonuclari incelendigi zaman epikatesinlerdeki azalma ve
epi yapida olmayan katesinlerdeki artisin birbirleri ile paralellik gosterdigi goriillmektedir.
Bu nedenle depolama sirasinda katesinlerin epimerizasyona ugradig diigiiniilmektedir.
Ayrica epimerizasyonun yanisira depolama siiresince katesinler degredasyona ugramistir.
Nitekim sicaklik, pH, sistemin oksijen mevcudiyeti, metal iyonlarinin varligi ve ilave
edilen katki maddeleri gibi birgok faktor yesil ¢ay katesinlerinin kimyasal degisikliklere
katkida bulunabildigi belirtilmektedir (Ananingsih vd 2013). Ayrica baska bir ¢alismada
da ¢ay katesinleri, ¢caymn islenmesi, demlenmesi ve depolanmasi siiresince oksidasyon,
epimerizasyon gibi pek ¢ok kimyasal degisime ugramadigi tespit edilmistir (Wang vd
2000).
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5. SONUC

Bu ¢alismada fonksiyonel bilesenlerce zengin, besin 6gelerini miimkiin oldugunca
korumus endiistriyel dl¢ekte uygulanabilir ¢oziiniir yesil ¢ay liretimi amaglanmistir. Bu
amacla Oncelikle ekstraktlara ultrafiltrasyon islemi uygulanmis ve katesince
zenginlestirme yapilmistir. Daha sonra zenginlestirtilmis ekstraktlar piiskiirterek ve
dondurarak kurutulmustur. Elde edilen iriinlerin in vitro gastrointestinal sistemde
salmimlar1 incelenmis ve ayrica iriinlerin fizikokimyasal ozelliklerinin degisimleri
depolama siiresince izlenmistir. Calismadan elde edilen sonuglar ve sonraki ¢alismalara
yon verebilecek bazi oneriler asagida maddeler halinde 6zetlenmistir;

Zenginlestirme amaciyla uygulanan ultrafiltrasyon isleminde 10 kDa ayirma
siirina sahip filtre ile katesince kismen zenginlestirilme saglanmistir.

e Box-Behnken deneme deseni sonuglarina gore fizikokimyasal o6zellikler
agisindan en iyi ¢oziliniir yesil ¢ay liretimini saglayan sartlar kuru madde bazinda
%25.22 maltodekstrin ilavesi, 140 °C giris, 90 °C ¢ikis sicakligi oldugu
belirlenmistir.

e Optimum sartlarda piskiirterek kurutma yontemi ile iiretilen iirlinlerin bazi
Ozellikler bakimindan dondurarak kurutma ile lretilen Orneklerle benzerlikler
gosterdigi tespit edilmistir.

e In vitro ortam boyunca toplam katesin miktarinin iki {iretim yontemi igin de
birbirine yakin oldugu ve gastrik sindirim sonunda, sindirim dncesine gore %33,
ince bagirsak sonunda ise yaklasik olarak %75 oraninda toplam katesin miktarinin
azaldigi belirlenmistir.

e In vitro gastrointestinal sistem sonunda kafein miktarindaki azalmanin %60
oldugu belirlenmistir ve kafeinin katesinlere gore model ince bagirsak
kosullarinda daha stabil oldugu goriilmiistiir.

e Bilesenler arasindan EGCG %84 azalma ile sindirimden en ¢ok etkilenen bilesik
olarak belirlenmistir.

e Depolama sirasinda sicakligin genel olarak onemli bir etkisi olmadigi ancak
depolama siiresinin nem miktari, bulaniklik, renk degeri ve katesinler iizerinde
etkili oldugu goriilmiistiir.

e Tez kapsaminda elde edilen sonuclar genel olarak degerlendirildiginde
fonksiyonel bilesenlerce zengin ¢6ziiniir yesil ¢ay iiretimi gerceklestirilebilmistir.

e (Calisma sonucunda piiskiirterek kurutma ile ¢oziliniir yesil cay iiretiminin

dondurarak kurutma ile iiretime, arastirilan 6zellikler bakimindan bir alternatif
olabilecegi belirlenmistir.
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Ultrafiltrasyon yontemi ile yesil ¢aym katesince zenginlestirilebilecegi
belirlenmistir. Ancak tez calismasi kapsaminda denenmeyen farkli basing ve
farkli filtrelerin uygulamalarinin zenginlestirme i¢in daha iyi sonuglar
verebilecegi diisiinilmektedir.
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EKLER

EK-1. Tez kapsaminda yapilan analizlerde kullanilan standard egrileri
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EK-1 (devami). Tez kapsaminda yapilan analizlerde kullanilan standard egrileri
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EK-1 (devami). Tez kapsaminda yapilan analizlerde kullanilan standard egrileri
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EK-1 (devami). Tez kapsaminda yapilan analizlerde kullanilan standard egrileri
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EK-1 (devami). Tez kapsaminda yapilan analizlerde kullanilan standard egrileri
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EK-2. Calisma kapsaminda elde edilen katesin kompozisyonu ve kafein miktarlar
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