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OZET

Doktora Tezi

GILABURU (Viburnum opulus L.) MEYVESINDEN YENI YONTEMLERLE
FENOLIK BILESENLERIN EKSTRAKSIYONU VE GILABURU TOZUNUN
MIKROENKAPSULASYONU

Yasar Ozlem ALIFAKI
Ankara Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dali
Danisman: Dog. Dr. Ozge SAKIYAN DEMIRKOL

Bu calisgmanm ilk kisminda Gilaburu (Viburnum opulus L.) meyvesinden fenolik
bilesiklerin ekstraksiyonu arastirilmistir. Ultrason destekli ekstraksiyonda ekstraksiyon
stiresinin ~ (1-10-20-30-60 dakika), ultrason giiciiniin (14 W, 35 W ve 56 W) ve
kati:solvent oranmin (5:100, 10:100, ve 15:100 g:mL), mikrodalga destekli
ekstraksiyonda ise ekstraksiyon siiresinin (1-5-10-15-20-30-40-60-120 dakika),
mikrodalga giicliniin (90 W, 180 W, 270 W, 360 W ve 450 W) ve kati:solvent oraninin
(5:100, 10:100, ve 15:100 g:mL) toplam fenolik madde miktar1 (TFM), antioksidan
kapasitesi ve renk degerleri (L*, a*, b*, AE*) lizerine etkileri incelenmistir. Ultrason
destekli ekstraksiyon isleminde optimum ekstrakt (54,55+4,11 mg GAE/ g km ve
4,91+0,51 mg DPPH/ g km) ekstraksiyon siiresi 30 dakika, kati:solvent oran1 5:100 g/ml
ve 35 W ultrason giiciinde elde edilmisken mikrodalga destekli ekstraksiyonda
(71,52+4,16 mg GAE/ g km ve 14,45+1,09 mg DPPH/g km) 15 dakika 360 W ve 5:100
kati:solvent oraninda elde edilmistir. Caligmanin ikinci kisminda ise Gilaburu tozunun
enkapsiilasyonu calisilmistir. Farkli kaplama maddelerinin (maltodekstrin, gam arabik),
ultrasonikasyon siirelerinin (10, 20 ve 30 dak.), ¢ekirdek:kaplama maddesi oranlarinin
(1:10, 1:20 ve 1:30) mikroenkapsiillerin enkapsiilasyon verimi, antioksidan aktivitesi,
coziinlirliik degeri, yigin yogunlugu ve renk degerleri (L*, a*, b*, AE¥*) iizerine
etkilerinin incelenmesi amaglanmigtir. Enkapsiilasyon i¢in optimum kosullar
ultrasonikasyonsiiresi 20 dakika, kaplama maddesi ¢esidi gam arabik ve
cekirdek:kaplama oran1 1:30 olarak tespit edilmistir.

Mart 2019, 274 sayfa

Anahtar Kelimeler: Gilaburu, mikrodalga destekli ekstraksiyon, ultrason destekli
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ABSTRACT

PhD Thesis

EXTRACTION OF PHENOLIC COMPOUNDS WITH NOVEL METHODS FROM
EUROPEAN CRANBERRYBUSH (Viburnum opulus L.) FRUIT AND
MICROENCAPSULATION OF GILABURU POWDER

Yasar Ozlem ALIFAKI
Ankara University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Food Engineering
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Ozge SAKIYAN DEMIRKOL

In the first part of the study, extraction of phenolic compounds from cranberrybush
(Viburnum opulus L.) fruit was investigated. In ultrasound assisted extraction the effects
of extraction time (1-10-20-30-60 min), ultrasound power (14 W, 35 W and 56 W) and
solid-to-solvent ratio (5:100, 10:100, and 15:100 g:mL) and in microwave assisted
extraction process time (1-5-10-15-20-30-40-60-120 min), microwave power (90 W,
180 W, 270 W, 360 W, 450 W) and solid-to-solvent ratio (5:100, 10:100, and 15:100
g:mL) on total phenolic content (TPC), antioxidant activity and color values (L*, a*, b*,
AE*) were determined. The optimum ultrasound extract (54.55+4.11 mg GAE/ g dm
and 4.91+0.51 mg DPPH/ g dm) was obtained at a process time of 30 min, a solid to
liquid ratio of 5:100 g/ml and an ultrasound power of 35 W; while in microwave
assisted extraction, the optimum processing conditions to obtain 71.52+4.16 mg GAE/ g
dm of total phenolic content and 14.45+1.09 mg DPPH/g dm of antioxidant capacity
were determined as 15 min for extraction time, 360 W for microwave power and 5:100
for solid-to-solvent ratio. At the second part of the thesis, encapsulation of
cranberrybush powder was studied. It was aimed to determine the effect of different
coating materials (maltodextrin, gum arabic), ultrasonication time (10, 20 and 30 min)
and core to coating ratio (1:10, 1:20 and 1:30) on encapsulation efficiency, antioxidant
activity, solubility, bulk density and color values (L*, a*, b*, AE*) of the
microcapsules. Optimum conditions for encapsulation were found as 20 min sonication
time, gum arabic coating material and 1:30 core to coating ratio.

March 2019, 274 pages
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1. GIRIS

Fenolik bilesikler ya da polifenoller oksijene oldukca duyarli hidroksillenmis molekiil
gruplaridir.  Fenolik  bilesiklerin  antidiyabetik, anti kanser, antimikrobiyal,
antiinflamatuar, antiviral ve antioksidan oOzelliklerinin literatiirde siklikla g¢alisildigi
goriilmektedir. (Hakkinen 2000). Fenolik bilesikler oksijen varlifinda gerceklesen
bozulmay1 Onlerler, besin ve enerji kayiplarin1 azaltirlar, lezzet, koku, renk, tat ve
tekstiir gibi 6zellikleri gelistirerek gidalarin tazeliklerini korurlar. Beslenmede fenolik
bilesiklerce zengin besinler tiiketilmesinin yukarida bahsi ge¢en faydalarinin yani sira
antialerjik, kan basincini disiiriicii ve cilt yaralarini iyilestirici 6zellikleri sayesinde
kanser, kardiyovaskiiler ve nerolojik hastaliklar gibi pek c¢ok hastaliga karsi etkileri

oldugu tespit edilmistir (Ozkan vd. 2019).

Son yillarda iiziimsii meyvelerin antioksidan ozelliklerine ve bilesimlerine iliskin
literatirde pek cok calisma yer almistir. Ozellikle fenolik bilesiklerin optimum
ekstraksiyon metotlar1 kullanilarak antioksidanca zengin meyvelerden ekstrakte
edilmelerine yonelik yapilan arasgtirmalar giderek yayginlik gostermektedir.
Konvansiyonel solvent ekstraksiyonlar1 kirmizi meyvelerden fenolik birlesiklerin
ekstraksiyonlart i¢in siklikla tercih edilmesine ragmen konvansiyonel metotlara
alternatif olarak ultrason destekli ekstraksiyon ya da mikrodalga destekli ekstraksiyon
gibi ¢evre dostu, yenilik¢i metotlar solvent ve enerji kullanimini azaltmak icin

gelistirilmeye baglanmistir (Hidalgo ve Almajano 2017).

Fitokimyasal sozciigii Yunanca “phyto-" kelimesinden tiiremis olup bu kelime bitki
anlamma gelmektedir. Bu nedenle fitokimyasallara bitki kimyasallar1 da denilebilir.
Fitokimyasal terimi temel kronik hastaliklarin risklerini azaltma etkisi olan meyveler,
sebzeler, tohumlar ve diger bitkisel gidalardaki besin olmayan bitki bilesenleri olarak
tanimlanmaktadir  (Liu  2004). Fitokimyasallarin  direk  olarak  gidalardan
ekstraksiyonunda hedeflenen fonksiyonlarinin korunmasi igin engelleyici ya da
koruyucu bir takim ekstra islemler yapilmasi gerekli olabilir. Bu durum,
fitokimyasallarin 151k ve oksijen gibi g¢evresel kosullara kargi dayaniksiz olusu ve

bozulma  ve oksidasyon reaksiyonlarma  kolaylikla girebilmelerinden
1



kaynaklanmaktadir. Ayrica, fitokimyasallarin 6zellikle de polifenollerin buruk tatlariyla
eklendikleri tiriiniin tadin1 maskeleyebilme ihtimalleri ya da rahatsiz edici duyusal etki
birakabilme durumlar degerlendirildiginde kullanimlar1 igin ekstra bazi islemler
gerckebilecegi  aciktir  (Munin  ve Edwards-Lévy 2011). Bu sebeplerle,
mikroenkapsiilasyon  teknigi  fitokimyasallarin ~ zarar  gormeden tiiketiciye
ulastirilabilmesi ve tat ve kokusunun uygulandigi iiriinde sorun yaratmamasi i¢in genis
bir sekilde tizerinde ¢alisilan bir konudur. Mikroenkapsiilasyon, 6z materyalin bir duvar
ya da bir tabaka materyalle enkapsiile edilmesiyle hedef bileseni ¢evre kosullarinin koti
etkisinden korur (Shahidi ve Han 1993). Ayrica, ¢ekirdek materyalin istenmeyen tat ve
koku 6zelliklerini maskeler (Desai ve Park 2005, Kha vd. 2010).

Son yillarda iiziimsii meyvelerin fenolik birlesiklerine karst bu kadar yogun bir ilgi
olmasina karsgin Gilaburu (Viburnum opulus L.) meyvesi yeterince arastirilmamis ve hak
ettigi Onemi gorememistir. Bu meyvenin suyu Kayseri’de yasayan insanlar igin
geleneksel bir igecektir ve bobrek hastaliklari, menstrual rahatsizliklar ve mide
kramplar1 iizerinde etkili oldugu diisliniilmektedir (Soylak vd. 2002). Gilaburunun
hipertansiyon, astim, sindirim problemleri ve grip hastaligim1 tedavi ettigine
inanilmaktadir (Ulger vd. 2013). Gilaburu meyvesinin yiiksek miktarda polifenol
(Cesoniene vd. 2008), askorbik asit (Rop vd.2010), ve L-malik asit (Cam ve Hisil 2007)
icerdigi tespit edilmistir. Ayrica gilaburu suyundaki toplam fenolik bilesenlerin
%354’tiniin klorogenik asit oldugu rapor edilmistir (Velioglu vd. 2006). Bu miktar,
siklikla tiiketilen bazi meyve sular ile karsilastirildiginda daha fazladir (Cam ve Hisil
2007). Ayrica Gilaburu meyvesinde (+) katesin, (-) epikatesin, kuarsetin glikozitleri
(Velioglu vd. 2006) ve proantosiyonidinler (Zayachkivska vd. 2006) oldugu rapor
edilmistir. Ek olarak karatenoid bulunmaktadir (Gavrilin vd. 2007; Cesoniene vd.
2008) ve yiiksek konsantrasyonda fenolik icermesi sebebiyle giiclii bir radikal tutma
kapasitesi bulunmaktadir (Sagdic vd. 2006; Cam ve Hisil 2007; Cesoniene vd. 2008).
Kurutulmus Gilaburu meyvesinin (Sagdic vd. 2006) ve tohum yaginin (Yilmaz vd.
2008) antimikrobiyal aktivitesi de ¢alisilmistir. Bulgular 1s18inda, Gilaburu meyvesinin
biyoaktif bilesenlerinin gida, niitrosonik ve medikal amaglarla kullanilabilmesi umut
verici potansiyele sahiptir. Duyusal kalite gida uygulamalarinda en ¢ok 6nem verilen

faktordiir ve bu noktadan bakildiginda tiiketilen meyvelerin aroma profilleri tiiketici
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tercihlerini belirler. Gilaburu meyvesi tiiketiciler tarafindan arzu edilmeyen tipik bir
kokuya sahiptir. Tiirkiye’nin Kayseri yoresinde Gilaburu plastik kaplarda ¢cesme suyu
igerisinde karanlik bir yerde ve oda sicakliginda 4 ay kadar bekletilir. Bu geleneksel
fermantasyon ve bazen eklenen kiiclik miktarda seker, meyve suyunun cogunlukla
icerdigi fenolik bilesenlerden kaynaklanan aci sert tadin etkisini en aza indirir. Ancak
sicaklik ve zaman gibi fermantasyon kosullart meyve suyunun tadini etkiler ve deneme
yanilma yonteminden baska da bu geleneksel yontemin herhangi bir standardizasyonu

yoktur (Yilmaztekin ve Sislioglu 2015).

Ulkemizde ozellikle Kayseri yoresinde ¢okga yetistirilen ve endemik karakterdeki
gilaburu meyvesinden yeni bir iirlin gelistirilerek bu meyvenin kullanim olanaklarinin,
151l stabilitesinin ve depolama Omriiniin arttirilmas1 amaciyla yiiriitiilen bu c¢alisma
sadece boylesine onemli 6zelliklere sahip bir meyvenin iilkemizde taninmasina ve elde
edilen verilerle ozelliklerine 151k tutulmasina yardimci olmayr degil aynm1 zamanda
literatlirdeki bir boslugun doldurularak gilaburu meyvesinden elde edilen yeni bir
formiilasyonun renklendirici, fonksiyonel, biyoaktif etkisi gibi ozellikleriyle cesitli
sekillerde ve iiriinlerde katki materyali olarak da kullanilmasinin saglanabilmesini de

hedeflemektedir.



2. KURAMSAL TEMELLER VE KAYNAK OZETLERI

2.1 Gilaburu (Viburnum opulus L.)

Viburnum opulus L. Magnoliopsida sinifi, Asteridae alt smifi, Dipsacales takimu,
Caprifoliaceae (Honeysuckle) familyasi, Viburnum cinsine ait yaklasik 4 metreye kadar
biiyiiyebilen, ¢ok yillik, ¢ali formunda bir bitkidir. Gilaburu olarak bilinen Viburnum
opulus L.’nin bilhassa ¢icekleri, yapraklar1 ve govde kabugu Avrupa iilkelerinde idrar
attiric1 olarak kullanilmaktadir. Beyaz top ¢igekleri, kirmizi meyveleri ve yapraklari
icin peyzaj amaciyla bazi iilkelerde siis bitkisi olarak da yetistirildigi bilinmektedir

(Sekil 2.1) (Baytop 1963, Cam 2005).

Yabanc literatiirde “Cranberrybush” olarak da bilinen Gilaburu (Viburnum opulus L.),
Orta Anadolu kokenlidir. Anadolu’da, en c¢ok Kayseri sehrinde yetismektedir.
Avrupa’da daha ¢ok siis bitkisi olarak kullanilirken Tiirkiye’de, 6zellikle Kayseri
civarinda geleneksel olarak meyve suyu olarak tiiketilir (Aksoy vd. 2005). Gilaburu
Kayseri, Bursa, Tokat, Ankara, Samsun, Trabzon, Artvin, Sivas, Kirsehir, Istanbul ve
Izmir ¢evresinde dogal olarak nehir kenarlarinda ¢ali formunda bulunabilmektedir.
Uziim meyvesini andirmakta ve salkimli yapida olmaktadir. Selguklular ve Osmanlilar
bu meyveye sekli nedeniyle “giil ebru” demisler ve bu zaman iginde Kayseri’de
"gilaburu, gilebolu, gilaboru, gilabi, giraoglu", Konya'da "giligili, gilaboru veya
girabogulu", Sivas ve Yozgat'ta "gilaburu, girabolu, geleboru", Tunceli'de "dagdagan,
dagdigan, geleboru, gilabada ve gildar" seklinde sdylenmeye baglanmistir (Hizlisoy
2009, Zarifikhosroshahi 2015). Viburnum opulus L. meyvesi diinyada ise European
cranberrybush, American cranberrybush, cranberry tree, guelder rose, wild guelder rose,
gueldres-rose, cherry-wood, rose elder, snowball bush, crampbark tree ve whitten tree
olarak taninir (Yapar 2008).



Sekil 2.1 Gilaburu ¢igekleri ve meyvelerinden bir goriiniim (Zarifikhosroshahi 2015)

2.2 Fenolik Bilesikler

Fenolik bilesikler bitkilerde ve bitki kaynakli gida ve iceceklerde bulunan ikincil
metabolitlerdir. Yapilar1 vanilin, gallik asit, kafeik asit, stilbenler, flavonoidler gibi basit
molekiillerden, bunlarin degisik gruplarindan tiiremis polimerler ve polifenollere kadar
genis bir cesitlilik gostermektedir (Cheynier 2012). Yalnizca flavonoid ailesinden bile
8000°den fazla molekiil rapor edilmis olup liste genislemeye devam etmektedir

(Andersen ve Markham 2006).

Fenolik bilesikler en az bir hidroksil gruba baglanmis halde bulunan bir ya da birden
fazla aromatik halka igeren bilesikler olarak tanimlanmaktadir. Genellikle flavonoidler
ve flavonoid olmayan fenolik bilesikler olarak kategorize edilmektedirler. En 6nemli
flavonoid olmayan fenolikler, fenolik asitler (Cg-C;), hidroksisinamikler ve onlarin
konjuge tiirevleri (Cg-C3) ve polifenolik stilbenlerdir (Cg-C2-Cg) (Jaganath ve Crozier
2010).

Fenolikler i¢erdigi hidroksil grubu nedeniyle alkol ailesine ait olup, aromatik yapisiyla
bu ailenin en basit lyesidir. Fenoliin hidroksil grubu onun asidite o6zelligini
belirlemekteyken benzen halkasi bazik 6zelliklerini belirlemektedir (Nguyen vd. 2003).

Sekil 2.2°de gosterilmekte olan fenol yapisi tiim fenolik bilesiklerin temel yapisidir.



Sekil 2.2 Fenoliin kimyasal yapisi: CgHsOH, karbolik asit ya da hidroksibenzen
(Nguyen vd. 2003)

Cizelge 2.1 Fenolik bilesiklerin siniflandirilmasi (Cam, 2005)

Fenolik Sinif Karbon Iskeleti  Temel Yap1 Formiilii

Tekli Fenoller Ce @-{M
Benzokinonlar Ce o-@a

Fenolik asitler Cs-Cy
COOH

Asetofenonlar Ce-C, @_ COCH:

Fenilasetik asitler Co-C, @_C}b_{n};{

Hidroksisinamik asitler Ce-Cs @__CH,:CH-C{‘)QI-[

Fenilpropenler Ce-Cs G_m 12— CH=CHz

Kumarinler, izokumarinler ~ Cg-Cs @i)jo @:13
[®]

Kromonlar Ce-Cs @C:jl

L]




Naftakinonlar Ce-Cy @l:f:l

o
Ksantonlar Ce-C1-Cs — ° )
Stilbenler Co-C2-Cs

Antokinonlar Cs-C»-Cs

Flavonoidler Ce-C3-Cs oI

Lignanlar, neolignanlar (C6-Ca),

Ligninler (Ce-Ca)n

Harbourne ve Simmonds (1964) fenolik birlesikleri molekiil yapisinin icerdigi karbon
sayisina gore siniflamislardir ve en temel siniflandirma budur. Fenolik bilesiklerin bu
siiflandirilmasi Cizelge 2.1°de gosterilmektedir. Bu siniflandirmaya alternatif bir diger
smiflandirma Ribereau-Gavon (1972) tarafindan yapilmis olup fenolik bilesikler bu

siiflandirilmada {i¢ aileye ayrilmistir:

1-Genis dagilmis fenolikler: bitkilerin tiimiinde bulunan ya da spesifik bir bitkide

onemli derecede bulunanlar
2-Daha az yaygin olarak bulunan fenolikler: Sinirli sayida bilinen bilesikler

3- Polimer olarak bulunan fenolikler

2.2.1 Fenolik asitler

Fenolik asitler 1ki temel gruba ayrilmaktadir: Hidroksibenzoik asitler ve

hidroksisinamik asitler. Bu iki grup da aromatik karboksil asitlerin hidroksil



tiirevleridir. Bunlarmn tiirevleri aromatik halkanin metoksilasyon ve hidroksilasyonlari

ile farklilagirlar (Waksmundzka-Hajnos 1998, Meri¢ 2012).

Fenolik asit terimi genellikle gallik, p-hidroksibenzoik, prokatesuik ve vanilik asidi
ifade etmek i¢in kullanilir. Genellikle hidroksibenzoik asit sekerler, hidrolize tanenler
ya da ligninler gibi kompleks yapilarla konjuge halde ¢oziilebilir baglarla bagli olarak
bulunur. Serbest ve bagli fenolik asitler tahillarin yapisinda bulunmaktadirlar. Ayrica
hidroksibenzoik asit gilozitleri bazi baharatlarin ve otlarin yapisinda karakteristiktir
(Tomas-Barberan ve Clifford 2000, Van Sumere 1989). Sekil 2.3’de hidroksibenzoik
asit grubuna ve Sekil 2.4’de hidroksisinamik asit grubuna ait fenolik asitlere ornek

molekiil yapilar1 gosterilmektedir.

Dogada en ¢ok goriilen hidroksisinamik asitler p-kumarik asit, kafeik asit, ferulik asit
ve sinapik asit olup genellikle ¢ok ¢esitli sekillerde konjuge formda bulunmaktadirlar
ve sadece doku ekstraksiyonundaki enzimatik ve kimyasal hidrolizler sayesinde serbest

hale gegebilirler.
0 OH 0 OH OWOH 0 OH 0 OH
I OH
‘\'-.
HO OH OH OCH;
OH OH OH OH
a b c d e

Sekil 2.3 Baz1 hidroksibenzoik asitlerin molekiiler yapilari. a. p-hidroksibenzoik asit, b.
gallik asit, c. protokatesuik asit, d. salisilik asit, e. vanilik asit (Vermerris ve Nicholson
2009)
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Sekil 2.4 Bazi hidroksisinamik asitlerin molekiiler yapilari. a.sinamik asit, b. p-kumarik

asit, c. kafeik asit, d. ferulik asit, e. sinapik asit (Vermerris ve Nicholson 2009)

Bu birlesikler arasinda kafeik asit pek ¢ok meyvede en baskin hidroksisinamik asit olup
biitiin hidroksisinamik asitlerin %75’ini ifade eder. Tahil tanelerinin hiicre duvarlarinda
bulunan en baskin fenolik asit ise ferulik asittir. Sulu ¢ozgenlerin i¢inde ve 6zellikle
UV 1sik altinda izomerlesirler ancak trans formlar1 cis formlarindan daha kararhidir.
Hidroksisinamikler siklikla tartrat esterleri olarak bulunmaktadirlar (Kroon ve Williams
1999, Lathanzio 2013).

Kafeik asit ve Kuinik asit konjuge olarak 3-,4- ve 5-O-kafeoilkuinik asit olarak
adlandirilir ve meyve ve sebzelerin yapilarinda bulunur. Ozellikle yesil kahve fasulyesi

(Coftea arabica) kafeoilkuinik asidin en zengin diyet kaynagidir.
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va da Kriptoklorogenik asit va da Klorogenik asit

Sekil 2.5 Klorogenik asitin yapist ve degisik kafeoilkuinik asit formlar1 (Lathanzio
2013)

Klorogenik asit (5-O-kafeoilkuinik asit) kafeoilkuinik asit tiirevleri igerisinde en baskini
olup toplam tiirev bilesiklerin %50’si kadar yaygindir (Sekil 2.5, Clifford 2000, Ibrahim
ve Barron 1989).

2.2.2 Flavonoidler

Flavonoidler ve bunlarin konjuge tiirevleri dogal {iriinlerde bulunan olduk¢a genis bir

grup olup 8000 farkli flavonoid tanimlanmistir. Pek ¢ok bitkinin dokularinda gerek
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hiicre icinde gerek bitki organlarinin yiizeylerinde bulunmaktadirlar (Andersen ve

Markham 2006).

WOH
HO j__,,daT__,G_, __,-’g/ HO Hm‘r\ra—o- .-f"’Lx;ﬁf/
’“&wj B J
OH oH ©O
Flavan Flavanon
r% _OH [ﬂ __-OH
HOKJ,RT,OJA\#J Hox[ﬁfﬁj[o e
%T/\" “*ﬁr oOH
oH O OH O
Flavon Dihidraflavonol

OH

o o 1T
S

OH

Antosivanin

Sekil 2.6 Flavonoidlerin genel yapisi ve degisik flavonoidler (Lathanzio 2013)

Flavonoid grubundaki birlesiklerin kimyasal yapilar1 Cs-C3-Cg iskelet yapisina
dayanmaktadir. Aromatik halkaya bagli olma pozisyonlarina gére bu grup kendi
arasinda ii¢ alt gruba ayrilmaktadir: flavonoidler, isoflavonoidler ve neoflavonoidler.
Buna ek olarak kimyasal yapilari heteroatomik karbon halkasinin doymasina ve

hidroksillenmesine bagl olarak degigsmektedir (Veitch 2007, 2010).

Sekil 2.6’da flavonoidlerin genel yapis1 ve degisik flavonoidler gosterilmektedir. Temel
temsilcileri kuersetin ve kaemferol olan flavonoller gidalarda en c¢ok bulunan
flavonoidlerdir. En ¢ok sogan, brokoli ve yaban mersininde bulunmaktadirlar. Meyve ve

sebzelerde flavonlara flavonollerden daha az rastlanir. Flavonlar temelde luteolin ve
11



apigenin glikozitlerini icermektedirler. En 6nemli yenilebilir flavonlar maydonoz ve
kerevizde; flavononlar ise domateste, nane gibi aromatik bitkilerde ve narenciye
meyvelerinde  tamimlanmustir.  Isoflavonlar  genellikle en ¢ok  baklagillerde
bulunmaktadir. Soya ve {iriinleri insan beslenmesindeki isoflavonlarin en zengin
kaynagidir. Proantosiyanidinler genellikle kondanse tanenler olarak bilinmektedir.
Interflavanik baglarina bagli olarak oligomerik proantosiyanidinler C2-O-C7 ya da C2-
O-C5 seklinde A-tip olarak ya da C4-C6 veya C4-C8 seklinde B-tip olarak bulunurlar
(Tsao 2010, Sekil 2.7). Antosiyaninler ise pembe, kirmizi, mavi ve mor renk verici olup
meyvelerin ve gi¢eklerin epidermal dokularinda ¢6ziilmiis halde bulunan pigmentlerdir.
Bu fenolik bilesikler pH derecesine bagli olarak farkli kimyasal formlarda, renkli yahut
renksiz halde bulunabilirler (Manach 2004, Mazza ve Maniati 1993).

ﬁ H

Prosivanidin B 1 Prosivanidin B2 Prosivanidin A2

Sekil 2.7 Prosiyanidinlerin yapilar1 (Tsao 2010)

2.2.3 Lignanlar ve stilbenler

Lignanlar ve stilbenler bitkilerde yaygin olarak bulunan ikincil metabolitlerden iki
gruptur. Bu bilesik gruplari pek ¢ok aileye ait medikal bitkilerin 100 tiirden fazla
cesitlerinin koklerinde, govdelerinde, yapraklarinda, kabuklarinda, tohumlarinda ve
meyvelerinde bulunmaktadirlar. Lignanlar iki fenilpropanoid iinitesinin oksidatif
dimerizasyonu tarafindan biyosentezlenir. Stilbenler de oligomerlerden okside olan
daha ileri fenilpropanoidlerden biyosentezlenir (Tsopma vd. 2013). Keten tohumu
lignanlarin en zengin diyet kaynagidir. Bazi tahillar, sebze ve meyveler genellikle
lignanlar1 eser miktarda icerirler. Benzer sekilde yenilebilir bitkiler ¢ok az miktarda
stilbenler igermektedir. En bilinen gida kaynakli stilben ise resveratroldiir (Bertelli vd.
1998, Manach vd. 2004, Cilek 2012).
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2.3 Meyvelerde Bulunan Temel Fenolik Bilesikler

Meyvelerde bulunan fenolik  bilesikler meyve ¢esidine gore degisiklik
gosterebilmektedir. Meyveler flavonoidlerin (6zellikle flavonoller, flavan-3-oller ve
anthosiyaninler), hidroksisinamik asitlerin ve hidroksibenzoik asitlerin en zengin
kaynagi durumundadir. Bu durumu kanitlar nitelikte pek ¢ok calisma yapilmistir. Bazi

calismalar Cizelge 2.2°de listelenmektedir.

Cizelge 2.2 Fenolik bilesiklerin diyet kaynaklari (Haminiuk vd., 2012)

Temel  Alt Simf Isim Kimyasal Yap1  Meyve Kaynak
Simif
Fenolik  Hidroksisinamik  p-Kumarik 2 Portakal, Kelebek ve Selvi
asitler ~ asitler asit {5 om siyah frenk 201la
HO lizimii
Kafeik asit 1 Yildiz Fu wvd. 2011,
LT T ™ meyvesi, Golukcu ve
il # Papaya, Ozdemir 2010,
Seftali, Cam 2005
Avakado,
Gilaburu
Klorogenik 5 Yaban Gavrilova  vd.
asit o0 e mersini, 2011, Fu wvd.
A Seftali, 2011, Cam 2005
T Kivi,
Carkafelek,
Armut,
Gilaburu
Ferulik asit ? T Mango, Poovaradom vd.
T M Kz 2010, Vidal vd.
HOT Y Araca, 2006, Medina
Ot Portakal, vd. 2011, Fu vd.
Papaya, 2011
Ananas
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Cizelge 2.2 Fenolik bilesiklerin diyet kaynaklar1 (Haminiuk vd., 2012) devam

Flavono
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O o (Eider _
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o cilek
'_'0
QGHs
Siringik asit Oy OH Cilek, siyah
,EEL uzim
HHCO OCHy
OH
Flavonoller Kuarsetin j‘; .. Jak
M:.V,-.wo\,f\_,,u meyVESi !
Py " Carkifelek,
I Nar, Kamu
kamu (camu
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Kaempferol s Incir,
,\LJL_DH Cambuci
DG N
- !“F“]"cq
Mirisetin on 9 Gilaburu,
-.-.-“;i__-_.- -.|[,.O|'|’ N Elma’
HC"’ = .D-- \_: .\::, Papaya
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Fu wvd. 2011,
Golukcu ve
Ozdemir 2010

Poovaradom vd.
2010, Russel vd.
2009

Russel vd. 2009,
Obon vd. 2011

Fu wvd. 2011,
Akter vd. 2011

Vallejo vd.
2012, Goncalves
vd. 2010

Cam 2005,
Medoua ve
Oldewage-
Theron 2011,
Rinaldo vd.

2010, Lako vd.
2007



Cizelge 2.2 Fenolik bilesiklerin diyet kaynaklari (Haminiuk vd., 2012) devam

Flavononlar

Flavan-3-oller

Flavonlar

Rutin

Hesperetin

Naringenin

Epikatesin

Katesin

Apigenin

Luteolin
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Kuru erik,
yaban
mersini,
Kirmizi

uzim

Greyfurt,
Portakal

Greyfurt,
Portakal

Avakado,
Sar1 Araga

Kirmizi
tiziim, kiraz

Mango,
Durian,
Bilimbi
meyvesi

Limon,
Ananas,
Karpuz,
Portakal,
Erik

Fu wvd. 2011,
Gavrilova  vd.
2011

Zhang vd. 2011,
Plaza vd. 2011

Ribeiro ve
Ribeiro 2008,
Goulas ve
Manganaris

2012, Zhang vd.
2011

Medina vd.
2011, Golukcu
ve Ozdemir
2010

lacopini vd.
2008, Kelebek
ve Seli 2011b

Poovaradom vd.
2010, Miean ve
Mohamed 2011

Fu wvd. 2011,
Fuzfai ve
Molnar-Perl
2007



Cizelge 2.2 Fenolik bilesiklerin diyet kaynaklar1 (Haminiuk vd., 2012) devam

Antosiyaninler Delfinidin

Siyanidin

Malvinidin

Peonidin

Pelargonidi
n

Petunidin
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Resveratrol
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|
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T
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HD
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THEHy
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Greyfurt,
Siyah frenk
liziimii,
Yaban
mersini

Ahududu,
Nar,
Barbados
kirazi

Yaban
mersini,
Kirmizi
liziim, Siyah
mersin
meyvesi

Yaban
mersini,
Siyah frenk

uzumu

Cilek,
Ahududu,
Mangostan

Elma,
Yaban
mersini

Kirmizi
lzim,
Turna
yemisi

Fu wvd. 2011,
Obon vd. 2011

Fanali vd. 2011,
Mamede vd.
2009

Wang vd. 2008,
Messaoud ve
Boussaid 2011,
Lambert vd.
2011

Obon vd. 2011,
Bakowska-
Kolodziejczyk
2011

Obon vd. 2011,
Zerena  Udaya
Sankar 2012

Kahle vd. 2006,
Fanali vd. 2011

Granato vd.
2011, Huang ve
Mazza 2011
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Yapilan c¢alismalarda gilaburu (Viburnum opulus L.) meyvesinde baskin fenolik
birlesiklerin klorogenik asit ve kafeik asit oldugu tespit edilmisken siyah frenk
tiziimiinde (Ribes rubrum) p-kumarik asit, delfinidin ve peonidin; yaban mersininde
(Vaccinium myrtillus) klorogenik asit, rutin, delfinidin, malvinidin, peonidin ve
petunidin; turna yemisinde (Cranberry) (Vaccinium macrocarpon) resvaratrol; ¢ilekte
(Fragaria) valinik asit, siringik asit ve pelargonidin; ahudududa (Rubus idaeus)
siyanidin ve pelargonidin;, tiziimde (Vitaceae) ise siringik asit, rutin, katesin, malvinidin

ve resvaratrol varligi rapor edilmistir (Cizelge 2.2).

2.4 Fenolik Bilesiklerin Antioksidan Mekanizmalari

Sentetik ve dogal olmak tizere iki temel antioksidan sinifi bulunmaktadir. Sentetik
antioksidanlar, fenolik yapilara c¢esitli derecelerde alkil eklenmesi ile olusan
bilesiklerken dogal antioksidanlar tokoferoller, flavonoidler, fenolik asitler ya da
karatenoidler gibi bilesiklerdir. Biitillenmis hidroksianisol (BHA) ve biitillenmis
hidroksitoliien (BHT) gibi sentetik antioksidanlar antioksidan olarak kullanilmaktadir.
Ancak sentetik antioksidanlarin gilivenliginin 6zenli yapilmasi gereken ve pahali
islemlerle saglanabilmesi nedeniyle (Pokorny 2007) sentetik olanlarin yerine dogal bitki
materyallerinden elde edilmeleri i¢in yapilan ¢alismalar 6nem arz etmektedir. Fenolik
bilesiklerin antioksidan aktiviteleri etki mekanizmalarina gore smniflandirilabilir: (i)
Birincil antioksidanlar serbest radikaller hiicrelere saldirmadan once elektron ya da
hidrojen vererek serbest radikalleri stabilize edebilme veya detoksifiye edebilme
yetenegine sahiptir. (ii) Oksijen yakalayicilar ve metal iyonlarinin selatlar sinerjistik
antioksidanlar olarak adlandirilirlar ve kataliz reaksiyonu saglayabilirler. (iii) Ikincil
antioksidanlar lipid peroksitleri kararli son f{iriinlere pargalayarak oksidasyondan
korurlar (Romero vd. 2007). Fenolik bilesigin serbest radikali yakalamasi genellikle
reaktif oksijen tiirleri (reactive oxygen species, ROS) radikallerinin azalmasi igin
fenolik bilesigin hidrojen atomu verebilme yetenegi ile ilgilidir (Halliwell vd. 1995). Bu
reaksiyonda fenolik bilesikler aromatik halkadaki ¢iftlenmemis elektronun kararli hale

gelebilmek igin yer degistirmesi sayesinde kararli bir forma ulasan okside fenolik
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radikallere (Ariloksi radikali) (ArO-) dontsiirler (Pietta 2000, Aruoma 2002, Simsek
2010, Sekil 2.8).

OH o’ 0 0 0
-H . .
— —-—i- g e ——
Sekil 2.8 Fenol radikalindeki ¢iftlenmemis elektronun delokalizasyonu (Gordon 1990,
Simsek 2010)

Ornegin peroksil ve hidroksil radikalleri asagidaki reaksiyonda gosterildigi gibi fenolik

bilesikler tarafindan indirgenirler:
ROO- + ArOH — ROOH + ArO- HO- + ArOH — HOH + ArO- (2.1)

Esitlik 2.1’de ArOH fenolik bilesigi ve ArO- ariloksi radikalini temsil etmektedir
(Simsek 2010) .

2.5 Fenolik Bilesiklerin Insan Saghg Uzerine Etkileri

Meyvelerin fenolik bilesikler agisindan daha zengin olmalari sebebiyle sebzelere
nazaran daha fazla ilgi ¢ektikleri bilinmektedir (Scalbert ve Williamson 2000, Rinaldo
vd. 2010, Haminiuk vd. 2012). Arastirmacilar reaktif oksijen bilesiklerinden kaynakli
inflamatuvar olusumu, kardiyovaskiilar hastaliklar ve kanser gibi hastaliklarin
azaltilmasinin fenolik bilesik icerikleri yiiksek oldugu i¢in liziimsii meyvelerin diyetle
alinma miktarlarinin arttirilmasiyla yakindan iligkili oldugunu savunmaktadir (Gomes-
Rochette vd. 2016, Olas 2018). Uziimsii meyve tiirevleri ve bunlarin iiriinleri (6rnegin
meyve sular1) yiiksek fenolik bilesik igerikleriyle siiper gidalar (superfoods) olarak
taninirlar. Bu meyvelerin igerdigi yliksek miktardaki fenolik bilesikler antikanser ve
pihtilasmay1 onleyici etkileri ve antioksidan 6zellikleri in vitro ve in vivo ¢aligmalarla

kanmitlanmistir (Valcheva-Kuzmanova vd. 2006, Erlund vd. 2008, Kulling ve Rawel
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2008, Szajdek ve Borowska 2008, Chong vd. 2010, Chrubasik vd. 2010, Christaki 2012,
Giampieri vd. 2012, 2015, McEwen 2014, Nile ve Park 2014, Del Bo vd. 2015,
Skrovankova vd. 2015, Wightman ve Henberger 2015, Kristo vd. 2016, Olas 2016,
2017).

Biyolojik aktivitelerine bagli olarak fenolik bilesikler dogal ilag olarak pek cok
hastaligin tedavisinde (dolagim, solunum, sindirim ve iiriner sistem hastaliklari)
kullanilmaktadir. Kilcal damarlardaki hastaliklar1 tedavi edici etkileri nedeniyle pek ¢ok
farmokolojik {iriin iiretiminde kullanilmaktadirlar. Insan metabolizmasindaki etkileri ile
ilgili aragtirmalar yapilmakta olup bu caligmalar genigletilmeye devam edilmektedir
(Szaljec ve Brokowska 2008, Ara 2002, Sihahidi ve Naczk 2004, Weisel vd. 2006, Lee
vd. 2011, Khan vd. 2014).

2.6 Fenolik Bilesiklerin Ekstraksiyonu

Kirmizi meyvelerden elde edilen ekstraktlarin karakteristikleri iki temel faktore
baghdir: ekstraksiyon oncesi faktorler ve ekstraksiyon faktorleri. Birincisi meyvedeki
antioksidan miktarini belirlerken ikincisi antioksidan molekiillerinin bitki matriksinden
ekstrakte edilebilme yetenegini yonetir. Meyvenin c¢esidi, hasat zamani ve cografik
konum ekstraktlarin antioksidan miktarin1  etkileyen Onemli parametrelerdir.
Ekstraksiyonu tanimlayan ii¢ temel unsur bulunur: meyve, ekstraksiyon metodu
(kimyasal veya fiziksel olabilecegi gibi her ikisinin karisimi da olabilir) ve
ekstraksiyonu etkileyen faktorler (sicaklik ve siire gibi) (Hidalgo ve Almajo 2017, Sekil
2.9).
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Fiziksel Destek Uziimsii Meyveler Kimyasal Destek

Ultrason 3 ——
Mikrodalga 2 Céziiciiler pH
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Elektrik Alan ‘ : EtOH ) (vaklasik %1)
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@ i &
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Etkileyen Faktorler
wa, o Sicakhk
Siure
Katigdzucu oram

P . T Cozucuniin polaritesi
»o. 1 st I Antioksidanlar
BT oo~ S

Sekil 2.9 Uziimsii meyvelerden antioksidanlarm ekstraksiyonu (Hidalgo ve Almajo

2017)

HO—

Iklim, bitkinin giinese maruz kalmasi, bitkinin sulanma miktar1 ve olgunlasma miktari
gibi faktorlerin kontrol edilmeleri meyveler toplanirken zordur. Bu nedenle
arastirmacilar farkli meyvelerden farkli tekniklerle ekstraksiyon yapilarak optimizasyon

calismalarina odaklanmislardir.

2.6.1 Konvansiyonel yontemler

Bitki materyallerinden fenolik birlesikler pek ¢ok degisik konvansiyonel metot ile
ekstrakte edilebilirler. Bu tekniklerin pek ¢ogu 1sitma veya karigtirma gibi
uygulamalarin ve farkli solventlerin ekstraksiyonu saglayici etkilerine dayanmaktadir.
Bu konvansiyonel teknikler temelde ikiye ayrilmaktadirlar: Soxhlet ekstraksiyonu ve
maserasyon (Azmir vd. 2013).

2.6.1.1 Soxhlet ekstraksiyon

En iyi bilinen Soxhlet ekstraktor tasarimi Alman bilim insan1 Franz Ritter von Soxhlet
tarafindan 1879 yilinda gelistirilmistir (Sekil 2.10) (Jensen 2007). Bu teknik orjinalinde

siitten yag ekstrakte etmek i¢in tasarlanmis olsa da gilinlimiizde dogal kaynaklardan
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biyoaktif bilesiklerin ekstrakte edilmesi i¢in genis bir kullanim alan1 bulmustur. Ayrica
yenilik¢i ekstraksiyon metotlart denenirken bir karsilastirma modeli olarak da
yararlanilmaktadir. Genellikle kiiciik bir miktar kuru 6rnek hazneye yerlestirilir ve
distilasyon kabina ekstrakte edilebilmesi i¢in dereceli bir sekilde solventle doldurulur.
S1vi tagsma seviyesine geldigi zaman sifon gergeklesir. Bu sayede sifon islemi soliisyonu

tekrar distilasyon kabina bosaltir.

SoSutucu

—-—— Kondensor
Su Cikasa

- Sofutacu
Su Girisi
MNiaterval
Sifon
koha

Sobrent

Kayvnama
balonu

Sekil 2.10 Soxhlet ekstraktor (Shahid vd. 2016)

Bu soliisyon yigin sivinin igerisinde ekstrakte edilmesi hedeflenen materyalin de
tastyicist olmus olur. Bu islem ekstraksiyon tamamlanana kadar tekrarlanir. Soxhlet
ekstraksiyonu daha sonra gelistirilen metotlara kiyasla daha ¢ok miktarda hedef bileseni
kolay bir sekilde uygulanarak ekstrakte edebilmektedir ancak uzun zaman siirmesi ve
yiiksek miktarda solvent harcanmasi gibi dezavantajlar1 da bulunmaktadir (Shahid vd.

2016, de Castro ve Priego-Capote 2010).

2.6.1.2 Maserasyon

Fenolik bilesiklerin bitki dokularindan ekstrakte edilmesi i¢in klasik yaklasim bitkinin
(islenmis ya da islenmemis halde) solvent icerisine daldirilmasidir. Bu ekstraksiyon
¢esidi maserasyon olarak adlandirilmaktadir. Biyoaktif bilesiklerin elde edilmesinde

ucuz ve popiiler bir metot olarak kullanilmaktadir. Kiigiik capli ekstraksiyonlarda
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maserasyon genellikle ii¢ basamak icermektedir. Ik &nce solventle en ideal karisimin
saglanabilmesi i¢in yilizey alanimi arttirmak amaciyla bitki matriksi kiigiik parcalara
ogiitiiliir. Ikinci olarak uygun solvent kapali bir tanka aktarilir. Ugiincii olarak
hedeflenen komponent siiziilerek sivi ile beraber ayrilir ama kati kismi olusturan
posanin icerisinde biiyiik bir miktarda solvent ve hedef bilesen tutuklu kalir. Elde edilen

stiziintii filitrasyon ile safsizliklardan ayristirilabilir (Azmir vd. 2013).

Literatiirde maserasyon verimini etkileyen pek cok degisken siralanmistir. Bunlar
ekstraksiyon siiresi, solvent tipi, sicaklik, partikiil boyutu, solvent/kat1 orani olarak
sayilabilir (Castaneda-Ovando vd. 2009, Vrhovsek vd. 2012). Partikiil boyutu ne kadar
kiigiik ise solventin partikiile nufuz etmesi ve istenen komponentleri ekstrakte etmesi o
kadar kolaylagir (Dutta 2007). Doku ve solventin temas siiresi arttik¢a ekstraksiyon
islemi dengeye ulasana kadar kat1 partikiilden siviya dogru gerceklesen difuzyon artar
(Dutta 2007). Dengeye ulasma zamani kavrami pek c¢ok faktére baghidir (sicaklik,
solvent, vb. gibi). Bu nedenle ekstraksiyon siiresi her ekstraksiyonda diger faktorlere
karar verildikten sonra tamimlanabilir (Cacace ve Mazza, 2002, 2003a, b). Solvent:kati
orani belirlenirken en 6nemli etken bilesenlerin ¢oziintirligiidir (Rostagno ve Prado

2013).

2.6.2 Yenilik¢i (Novel) yontemler

Bitki materyallerinden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonunda klasik olarak kullanilan
tekniklere alternatif olarak yenilik¢i (novel) teknolojiler {iizerinde c¢alisilmaya
baslanmigtir. Bunlar konvansiyonel tekniklere gore bazi iistiinliiklere sahiptirler. Son
yillarda ultrason destekli ekstraksiyon ve mikrodalga destekli ekstraksiyon gibi yenilikg¢i
ekstraksiyon teknikleri enerji tasarrufu ve ¢evre dostu ozellikleriyle yiiksek kalitede
ekstraktlar1 daha etkili bir sekilde iiretebilmektedirler (Wang ve Weller 2006). Sekil

2.11°da baz1 yenilikei, yesil ekstraksiyon metotlar1 6zetlenmistir.
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o daldiarak B yararlanilan sonikasyon ile indirekt 1sitma o sicak su
N bekletme co: . ' , \/

Sekil 2.11 Yenilik¢i (Novel) ekstraksiyon metotlar1 (Ameer vd. 2017)

2.6.2.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyon

Mikrodalgalar frekanslar1 300 MHz ile 300 GHz arasinda degisen iyonize edici olmayan
elektromanyetik radyasyondur. Ilk mikrodalga destekli ekstraktoriin gelistirilmesi 1986
yilinda rapor edilmistir (Kaufmann ve Christen 2002, Ganzler vd. 1986, Sekil 2.12).
Mikrodalga destekli ekstraktér dipol rotasyon ve iyonik kondiiksiyon diye tanimlanan
iki mekanizma ile 1sil enerjiyi ¢ozeltiye verir. Radyasyon frekansi molekiillerin
rotasyonal hareketine neden olarak, materyal i¢cinde yogunlasir, enerji absorpsiyonu
hizli bir sekilde 1sitma ortami1 ve molekiiller arasinda homojen 1sitma yaratir
(Kubrakova ve Toropchenova 2008). Mikrodalga destekli ekstraksiyon hidrojen
baglarina zarar vererek ve ¢ozlilmiis iyonlarmin gogiine neden olarak matrikse solventin

penatrasyonunu artirir ve bu sayede hedef komponentin ekstraksiyonuna yardim eder.
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Matriksin icerisinde belirgin basing olusturarak biyolojik matriksin igerisinde gdzenekli
bir yap1 olusturur ve bu durum solventin matrikse daha iyi penetre olabilmesine yardim

eder (Sekil 2.13, Kubrakova ve Toropchenova 2008).

su girisi

ornek

Sekil 2.12 Mikrodalga destekli ekstraktor (Durmaz 2012)

KONVANSIYONEL EKSTRAKSIYON
Isi transferi

D e

Kitle transferi
—_—D
3 \ A A
* *=»  MIKRODALGA DESTEKLI
EKSTRAKSIYON
Isi transferi

——————————4

Ktle transferi

>

TEAE S

\ LR

1. Desorpsiyon
2. Ic difizyon
3. Dis difizyon

Sekil 2.13 Konvansiyonel ve mikrodalga destekli ekstraksiyonda temel 1s1 ve Kkiitle

transferi mekanizmasi (Périno-Issartier vd. 2011, Aguilera 2003)
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Mikrodalga destekli ekstraksiyonunun temel prensibi konvansiyonel metoda gore
farklidir. Ciinkii ekstraksiyon, elektromanyetik dalganin neden oldugu hiicre yapisi

degisimi sonucunda meydana gelir.

Mikrodalga destekli ekstraksiyonu ile elde edilen yiiksek verim ve islem hiz iki tip
iletim olgusunun sinerjistik kombinasyonu sonucu olusur. Mikrodalga destekli
ekstraksiyonda 1s1 ve kiitle gradientleri ayni yonde c¢alisir (Chemat vd. 2009).
Konvansiyonel ekstraksiyonda kiitle transferi igeriden disariya dogru iken 1s1 transferi
disaridan substratin i¢ine dogru gergeklesmektedir (Sekil 2.13). Ayrica, konvansiyonel
ekstraksiyonda enerjinin 1sitilan alandan 6rnegin igine dogru transfer olmasina karsin
mikrodalga destekli ekstraksiyonda, hacimsel olarak, radyasyona maruz kalmig
bolgenin i¢inde olusur. Ekstraksiyon islemi siiresince elde edilen ekstrakt miktari

zamana bagl lineer bir fonksiyon degildir.

Mikrodalgalar, maddelerin igerisine niifuz ederek ve polar komponentlerle
interaksiyona girerek 1s1 olustururlar. Cozlinmiis iyonlarin iletimsel gogiinden ve polar
cozeltilerin dipolar rotasyonu sonucu olusan molekiiler siirtinmeden kaynaklanan
mikrodalga enerjisi, gida materyalinin igerisine niifuz eder ve hacimsel olarak yayilan
bir 1s1 kaynagi olusturur. Bu mekanizmalar {iriinlin etrafinda alternatif elektrik alani
yaratir (Alton 1998). Bu sayede secilen ve hedeflenen materyaller dielektrik sabitlerine

bagli olarak 1sitilabilirler.

Gida matriksinin mikrodalga radyasyonunu absorbe edebilme ve 1s1 iiretebilme yetenegi
dielektrik kayip faktoriine baghdir. Absorbe edilen enerji, yayilma faktorii (dissipation
factor (d) ) esitliginden tiiretilir

tan§ = 8'/8.. (2.2)

Esitlikte ¢ dielektrik kayip faktoriidiir ve mikrodalga radyasyonun 1siya doniisebilme
verimini gosterir; £'ise dielektrik sabitidir ve elektrik alan tarafindan polarize edilen
1sinlanmis molekiiliin iletim kapasitesidir.
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Elektrik enerjisinin 1s1sal enerjiye doniisiimii asagidaki esitlikle gosterilmektedir:

P=Kfe'E*tané (2.3)

Esitlik 2.3’te tan § dielektrik kayip tanjantini, E elektrik alan siddetini, &' dielektrik
sabitini, f frekansi, K sabit ve P birim hacime diisen mikrodalga giictinii temsil
etmektedir. Mikrodalga enerjisi sonucu olusan 1s1 hiicre matriksinin igerisindeki az
miktardaki suya etki ettigi zaman evaporasyon sonucu olusan buharlasmanin etkisiyle
bitki materyalinin yapisinda bulunan biyoaktif bilesiklerin eldesini kolaylastiran hiicre

duvarinin par¢alanmasina sebep olan i¢ basing olusur (Chan vd. 2011, Ekezie vd. 2017).

Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in hangi solventin daha uygun oldugu Cizelge
2.3’de gosterilen Ozelliklere gore belirlenmektedir. Solventin ekstraksiyon giliciiniin
yiiksek olmasi ve matriks ve analit ile interaksiyonunun giiclii olmasi gerekmektedir.
Dipol moment nedeniyle polar molekiiller ve iyonik ¢ozeltiler (tipik olarak asitler)
mikrodalga enerjisini yiliksek oranda absorbe edebilirler. Daha biiyiik dipol momente
sahip olan solvent, mikrodalga 1s1mas1 altinda daha hizli 1smacaktir. Ornegin hekzan
gibi nonpolar bir solvent (dipol moment<0,1) isinmayacak, oysa 2,69 dipol momente

sahip aseton birkag saniye i¢inde 1siacaktir (Song vd. 2011).
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Cizelge 2.3 Mikrodalga destekli ekstraksiyonda kullanilan solventlerin fiziksel
ozellikleri ve kayip faktorleri (Jassie vd. 1997, Zlotorzynski 1995)

Cozelti Dielektrik Yayilma Kaynama Viskozite,
sabiti,? faktori nok‘gas1 , b
(C) (cP)
£ tan & (107%)

Aseton 20,7 5555 56 0,30
Asetonitril 37,5 82
Etanol 24,3 2500 78 0,69
Hekzan 1,89 69 0,30
Metanol 32,6 6 400 65 0,54
2-Propanol 19,9 6 700 82 0,30
Su 78,3 1570 100 0,89
Etil asetat 6,02 5316 77 0,43
Hekzan-etanol 52
(1:1)

220 "C’de, ® 101,4 kPa’da ve ¢ 25 °C’de belirlenmistir.

Eger ekstraksiyonda hekzan ve toluen gibi nonpolar solventler gerekliyse, solventleri
su, metanol veya aseton gibi yiiksek bir dipol momente sahip polar solventlerle
karistirmak Onerilir. Segilen solvent ¢ok kuvvetli 1sinmaya neden olursa, bilesiklerin
degredasyonundan kaginilamaz. Bu ylizden yaygin uygulama, yalnizca biri mikrodalga
1s1may1 absorplayan ikili karigimlarin (ornegin hekzan-aseton, 1:1) kullanimidir (Abu-
Samra vd. 1975). Solventin mikrodalga absorbe edebilme giici dielektrik sabitinin
artmasiyla artmaktadir. Son yillarda fenolik bilesiklere yonelik mikrodalga destekli
ekstraksiyon caligmalar1 yogunlagmistir (Cizelge 2.4).
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Cizelge 2.4 Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile yapilan giincel ¢calismalar

Kullanilan Materyal Ekstraksiyon Toplam Fenolik Kaynak
kosullar1 Madde (TFM)/
Toplam Manomerik
Antosiyanin
Miktar1 (TMAM)
Siyah frenk Gizimii 700 W, 10 dakika Pap vd. 2013

Yaban mersini

Uziim

Dut

Nar

Kirmizi ahududu

Visne

Kirmizi ahududu

7 dakika, 47 °C,
etanol %55,5, 1:34
(g/mL)

%59,6
asitlendirilmis
metanol, 425 W, 25
sivi:kat1 orani, 132 s

90 s, pH 3,5, 6rnek
miktari: 1,48 g

4:1 (ml/g), 12 dk,
366 W

400 W, 60 ‘C, 6-9
dk

140-180 W, 4-5
dakika, %20-30
etanol

28

TMAM: 54,72 mg
siyanidin 3 glikozit
(C3G)/ g toz

TMAM: 43,42 mg
CsG/100 g  vyas
meyve

TFM: 1,31 mg/g

TMAM: 17,93 mg
C3G/100 g kuru
madde

TFM:38,57 mg
GAE/g kuru madde

Zheng vd. 2013

Li vd. 2012

Zou vd. 2012

Shinha vd. 2012

Sun vd. 2007

Garofulic vd. 2013

Teng vd. 2013



Cizelge 2.4 Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile yapilan giincel ¢alismalar devam

Yalanci igde
(Hippophae
rhamnoides)

Kurt tizimi

(Lycium barbarum)

Yalanci igde
(Hippophae
rhamnoides)

Kapari

Isirgan

Melisa

Visne posasi

Myrtus  communis
L. yapraklar

Yaban
(Prunus
laurocerasus)

mersini

Solventsiz, 2,45
GHz, 1 WI/g, 400
W, 15 dakika

MeOH (%25-%50),
1:20, 0,38 W/g,

100 °C, 10 dakika

Solventsiz, 5 ¢gevrim
1000W (5 s),

Cevrimler arast
sogutma 20-25 C

400 W, 1:30, 5
dakika, etanol:su

10 dakika, 1:30
5 dakika, 1:30

700 W etanol:
20 mL
kati

su,
solvent/g

Etanol %42, 500
W, 62's, 32 mL/g

Metanol, 598 W,
28,6 dakika, 0,11
glcm®
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TEM: 1147 mg
gallik asit esdegeri
(GAE)/g kuru
madde

TFEM: 92 mg
GAE/g kuru madde

TFM:52,4 mg
GAE/g kuru madde

TFM: 24,64 mg
GAE/g kuru madde

TFM: 145,8 mg
GAE/g kuru madde

TFM: 14,14 mg
GAE/g kuru madde

TFM: 162,49 mg
GAE/g kuru madde

TFM: 162 GAE/g
kuru madde

Périno-lIssartier vd.
2011

Mendes vd. 2016

Michel vd. 2011

Durmaz vd. 2015

Ince vd. 2014

Ince vd. 2013

Simsek vd. 2012

Dahmoune vd. 2015

Karabegovic  vd.
2013



Cizelge 2.4 Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile yapilan giincel ¢alismalar devam

Yerfistigi kabugu %75 etanol, 540 W, TFM: 183,25 Wau vd. 2010
2 dk, 1,25 g/ml GAE/g kuru madde

Ipomoea  batatas 302 W, 123 s, 1:34 TFM: 61,15 GAE/g Song vd. 2011
yapraklari g/ml kuru madde

Uziim cekirdegi %90 metanol, 30 TFM: 429 GAE/g Hong vd. 2001
W, 200s, 1:15 g/ml  kuru madde

Elma posasi %62,1 etanol, 650,4 TFM: 0,627 GAE/g Bai vd. 2010
W, 53,7 s, 1:22,9 kuru madde
g:ml

Geranium sibiricum Iyonize olmamis su, Yang vd. 2010
500 W, 33°C, 9 dk,
1:40 g/ml

Cilek 265 W, 2 dk, 24:1 TFM: 19,65 GAE/g Elik 2016
ml/g kuru madde

Yaban mersini 287 W, 13 dk, 40:1 TFM: 30,75 Elik 2016
ml/g GAE/g kuru madde

Afrika bamyasi 164 °C, Pimentel-Moral vd.

(Kerkede) Hibiscus 2018
12,5 dk,

sabdariffa

%45 etanol

2.6.2.2 Ultrason destekli ekstraksiyon

Ultrason destekli ekstraksiyon, bitkilerden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonunda en ¢ok
kullanilan modern teknolojilerden birisidir. Ultrason dalgalar1 insan kulaginin duyma
kapasitesinin tizerindeki yiiksek frekansli dalgalardir (> 20kHz) ve kati, gaz ve sivi
ortamdan gegebilirler. Ultrason frekans araligina gore giiglii ultrason (20-100 KHz) ve
analitik ultrason (1-10 MHz) olarak siniflandirilmaktadir. Bu dalgalar sivi ortamda
dispersiyon, gaz giderme, diflizyon ve yogun karigtirma gibi mekanik etkilerinin yan1

sira kavitasyon iiretici olarak bilinmektedir. Kavitasyon baloncuklarinin patlamasi
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hiicrelerde mekanik stres sonucunda hiicrelerin parcalanmasina ve bu sayede solventin
matriksin i¢erisine daha yogun niifuz edebilmesine neden olmaktadir ve bdylece hedef
komponentlerin solvent igerisinde c¢oziiniirlikkleri ve sonug¢ olarak da ekstraksiyon

verimi artmaktadir (Shahid vd. 2013, Islam vd. 2013).

Mikrojetler tarafindan olusan sikisma, ylizey peelingine, erozyona ve partikiil
parcalanmasi ile biyolojik matriksten biyoaktif bilesiklerin serbest kalmasinin
kolaylasmasina neden olur. Bu etki, girdap ve i¢ difiizyon mekanizmalar1 ile kiitle
transferinin hizlanmasi nedeni ile verimliligi arttirir (Vilkhu vd. 2011). Ultrason banyo
sistemi ve ultrason prop sistemi olmak {izere ekstraksiyon amaciyla kullanilan temel iki
tip sistem bulunmaktadir (Sekil 2.14). Yapilan son ¢aligmalardan bazilar1 Cizelge 2.5°te

gosterilmistir.

( ™\
Giig pevirici
Ultrason
prop
Ultrason
jeneratirii wwwd [sww .
#aewdy |eeeall Omek
A R "
E Gkssmn s hamesi
T

Sekil 2.14 Proplu ultrason ekstraktorii (Shahid vd. 2016)
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Cizelge 2.5 Ultrason destekli ekstraksiyon ile gerceklestirilen giincel ¢calismalar

Kullanilan Ekstraksiyon Toplam Fenolik Madde  Kaynak
Materyal kosullar1 (TFM)/ Toplam

Manomerik Antosiyanin

Miktar1 (TMAM)
Portakal kabugu 40 °C, 150 W, TFM: Khan vd. 2010
(Citrus sinensis L.)  Etanol:su 4:1

275,8 mg GAE/100 g

madde
Sparganii rhizome  Etanol %75,3, TFM: Wang vd. 2013

Elma posasi

Mercankosk
(Origanum
majorana L.)

Akdeniz defnesi
(Laurus nobilis L.)

Aronya

(Aronia
melanocarpa)

Karayemis posasi
(Vaccinium ashei)

40 dk, 19,21 (ml:g)

Etanol %50

<15% (g/ml)

61,0 um, 35 C,

15 dakika

1:12 g:ml, etanol
(%35), 40 dakika

Etanol (%50), 1:20,
30,8 kHz, 100w,
40 °C, 15 dakika

61,03 °C,
21,70 mL/qg,

23,67 dakika

32

888,12 ug GAE/ g
madde

TFM:

9,51 mg GAE/ 100 g
kuru madde

TFM:

17,32 mg GAE/qg bitki

TFM:

1000 mg GAE/L
ekstrakt (1:10)

600 mg GAE/L ekstrakt

(1:20)

TFM:

16,41 mg GAE/g 6rnek

Virot vd. 2010

Hossain vd.
2012

Muniz-
Marquez vd.
2013

d’Alessandro
vd. 2012

He vd. 2016



Cizelge 2.5 Ultrason destekli ekstraksiyon ile gergeklestirilen gilincel ¢alismalar devam

Karadut

(Morus nigra)

Mandalina

(Citrus reticulata

Blanco cv.
Sainampueng)
kabugu

Bal yemisi

(Lonicera caerulea

L)

Cilek

(Fragaria spp.)

Bogiirtlen

(Rubus fruticosus)

%61 metanol
pH 7,

64 "C, ultrason
amplitude 70%,
devir 0,7 s

11:1,5 ml:g
48 °C, 56,71 W,

40 dakika

25:1 (mL/g),

%380 etanol:

%0,5 formik asit,

40 kHz, 100 W,
35 °C, 20 dakika

Metanol

(%0,20 HCI

ilaveli), 1:2, 20 °C,

10 dakika

Etanol (%64, 0,20
HCl ilaveli), 2:5, 35

kHz, 60 W,

40 C, 15 dakika

TFM:

1301,67 ug GAE/ g

TMAM:

22,73 mg C3G/g kuru
madde

TFM:
107,93-527 mg
GAE/100 g
TMAM:

63,25 C3G png/g

TFM:

2658 g GAE/100 g kuru
madde

Espada-Bellido
vd. 2017

Nipornam vd.
2018

Celli vd. 2015

Canuto vd.
2016

Ivanovig vd.
2014



Cizelge 2.5 Ultrason destekli ekstraksiyon ile gerceklestirilen giincel ¢alismalar devam

Jabuticaba
(Myriciaria
cauliflora)

Ahududu

(Rubus idaeus)

Amerika ahududu
(Rubus strigosus),
Yiiksek boylu
maviyemis
(Vaccinium
corymbosum)
Bogiirtlen

(Rubus fruticosus),
Karadut

(Morus nigra),
Yaban mersini

(V. myrtillus),
Cakal erigi
(Prunus spinosa)

Adi alig

(Crataegus
monogyna)

Etanol (%46), 1:20,
25 kHz,

150 W, 30 C,
60 dakika

150 ml meyve
pliresi solventsiz,

20 kHz, 400 W, 35
C, 10 dk

Su 1:1, 24 kHz,
400 W, 25 C,
20 dakika

Metanol
%0,1 HCl ilaveli,
1:4, 59 kHz, 25 °C,

60 dakika

Etanol (45%), 1:10,
30 min

34

TFM: Rodrigues vd.
2015

92,8 mg GAE/g kuru

madde

TFM:1529 mg GAE/L Golmohamadi
vd. 2013

TFM: Medina-Meza
vd. 2016

460 ugGAE/L

TMAM: Stefanut vd.
2011

457,6 mg C3G/L meyve

ekstrakti

TFM: Shortle vd.
2014

0,032 mg GAE/mL



Cizelge 2.5 Ultrason destekli ekstraksiyon ile gerceklestirilen giincel ¢alismalar devam

Siyah frenk liztimii
(Ribes nigrum)

Kore siyah
bogiirtleni (Rubus
coreanus)

Bogiirtlen
(Rubus spp.),

Yaban mersini
(Vaccinium spp.),

Cilek

(Fragaria x
ananassa),

Aronya

(Aronia
melanocarpa)

Yalanci igde
(Hippophae
rhamnoides)

Isirgan

Melisa

Etanol (70%), 1:10,
100 kHz, 23-25 C,
30 dakika

Etanol, 40 kHz,
250 W, 54 °C, 37
dk

Etanol:Su:HCI
(70:29:1),

1:10, 30 'C, 2 saat

Etanol, 1:1,

60 dakika, 30 C

30 dakika,

%80 giig,

1:30

% 50 giig, 1:30,

5 dakika

TFM:

3136,6 mg GAE/100 g
kuru madde

TFM:

800 mg GAE/g kuru
madde

TFM:

3,8 mg GAE/ g posa

TFM:

23,86 mg GAE/ g kuru
madde

TFEM:

105,5 mg GAE/ g kuru
madde

Stoika vd.
2013

Then vd.2016

Wang vd. 2016

Sharma vd.
2008

Ince vd. 2014

Ince vd. 2013




2.7 Enkapsiilasyon Teknolojisi

Enkapstilasyon teknolojisi meyvelerden, sebzelerden ya da atik iiriinlerden ekstrakte
edilen yiiksek katma degerli iirlinlerin (antioksidan biyoaktif bilesenler, vitaminler,
lezzet, aroma maddeleri, enzimler, mikrobiyal hiicreler gibi) stabilitesini saglamak ve
salmimini kontrol etmek icin gelistirilmistir. Dogal ekstraktlarin biyoaktivitesinin
arttirilmasi veya korunmasi igin genellikle kullanilmaktadir (Nikmaram vd. 2017). Son
yillarda enkapsiilasyon gida, farmakoloji, beslenme ve kozmetik sanayinde gida ve gida
ingredientleri gibi fonksiyonel iiriinlerin tasarlanmasinda genis kullanim alani olmasi

sayesinde onemli bir ilgi gérmektedir (Vinkovic vd. 2017, Gouin 2004).

Enkapsiiller partikiil ~ biiyiikliiklerine gore nanopartikiil, —mikroenkapsiil gibi
isimlendirilirler (Zuidam ve Shimoni 2010). Mikrokapsiiller mikronun altindan
milimetreye kadar degisen biiyiikliiklerde kiiglik partikiillerdir (Dziezak 1998). Katilari,
stvilart ya da gaz materyalleri spesifik kosullarda igeriklerini kontrollii oranlarda
birakacak sekilde ¢evrelerler.  Minyatiir kaplama teknolojisi olarak tanimlanan
mikroenkapsiilasyon yaklagik 60 yil 6nce gelistirilmistir (Fang ve Bahandari 2010,
Desai ve Park 2005). Kaplanan madde, ¢ekirdek madde, etken madde i¢ faz ya da yiik
ad1 da verilen paketlenen materyal saf bir madde ya da bir karisim olabilir. Ote yandan
paketleme materyaline kaplama materyali, duvar materyali, kapsiil, membran, tasiyici
ya da kabuk adi verilir ve bu madde seker, gam, protein, dogal ya da modifiye
polisakkarit, yag veya sinerjistik polimerden yapilmis olabilir (Gibbs vd. 1999,
Mozafari, 2006).

Enkapsiilasyon isleminin temel amaci hedef materyali 151k, nem ve oksijen gibi ¢evresel
etmenlerin istenmeyen kotii etkilerine karsi korumak, bu sayede iirtiniin raf émriini
arttirmak ve kaplamanin kontrollii bir sekilde olusumunu saglamaktir (Shahidi ve Han
1993). Gida endiistrisinde mikroenkapsiilasyon islemi Desai ve Park (2005)’te
bahsedilen pek ¢ok degisik nedenle uygulanir:

(i) dis ortam nedeniyle ¢ekirdek materyalin reaktivitesinin azalmasindan kaynaklanan

degradasyondan korunmast;
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(if) dis ortama dogru ¢ekirdek materyalin kiitle tranferi ya da buharlasmasi sonucu

azalmasindan korunmasi;

(iii) daha kolay islenmeye izin verebilmek i¢in orijinal materyalin fiziksel dzelliklerinin

modifikasyonu;

(iv) belli bir zamanda ya da zamanla yavas bir sekilde ¢ekirdek materyalin saliniminin

ayarlanmast,
(V) ¢ekirdek materyalin istenmeyen tat ya da kokusunun maskelenmesi;

(vi) kaplama materyali igerisinde homojen dagilim saglanmis ¢ekirdek materyalin

seyreltilebilmesi;

(vii) karisimdaki bir maddenin diger madde ile reaksiyona girmesinin istenmemesi

halinde maddelerin birbirinden ayrilmasinin saglanmasi

Gida ingredientlerinden asitlik vericiler, lezzet vericiler, tatlandiricilar, reklendiriciler,
yaglar, vitaminler ve mineraller, enzimler ve mikroorganizmalar farkli teknolojiler

kullanilarak enkapsiile edilirler (Desai ve Park 2005).

Enkapsiilasyon i¢in pek c¢ok teknik kullanilmaktadir. Genellikle biyoaktif maddenin
enkapsiile edilmesinde ii¢ asama bulunur: (i) enkapsiile edilecek materyalin ¢evresinde
ceper olusturulur; (ii) istenmeyen bir sizintinin olugsmadigindan emin olunur; (ii1)
istenmeyen maddelerin disarda tutuldugundan emin olunur (Gibbs vd. 1999, Mozafari
vd. 2008). Enkapsiilasyon metotlar1 piiskiirtmeli kurutma, dondurarak kurutma,
puskiirtmeli sogutma, ekstriizyon, akiskan yatak kaplama, koaservasyon, lipozom
tutuklama, kompleks olusturma, santrifiigal siispansiyon ayirma, kokristalizasyon gibi
tekniklerdir (Augustin ve Hemar 2009, Desai ve Park 2005, Gibbs vd. 1999).
Emiilsiyon teknolojisi biyoaktif bilesiklerin sulu c¢ozeltilerinin enkapsiilasyonunda
genellikle uygulanan bir tekniktir. Bu teknolojide emiilsiyon direk sivi halde
kullanilabildigi gibi emiilsifikasyon sonrasinda kurutularak da toz hale getirilebilir. Bu

nedenle enkapsiilasyon isleminin bir pargasidir (Friberg vd. 2004, McClements 2005).
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2.7.1 Emiilsiyon hazirlama

Emiilsiyon tanimi 1930’lardan beri degiserek gelistirilmektedir. Bir emiilsiyon
genellikle caplar1 0,1 umyi gecmeyen, sivi igerisinde dagilmis damla formlar1 igeren,
karigsmayan, sivi bir heterojen sistemdir. Bu gibi sistemler minimal kararliliga sahiptir
(Becher 1957). Sharma ve Shah (1985) mikro ve makro emiilsiyonlart boyut ve
kararliliklarina gore tanimlamislardir. Makroemdilsiyonlar partikiil boyutlar1 0.1 umden
bliyiik olan damlaciklarin bir siv1 igerisinde karismadan dagildigi sivi karisimlardir. Bu
gibi sistemler bulanik, siit renginde ve termodinamik olarak kararsizdir.
Mikroemiilsiyonlar ise iki karismaz sivinin termodinamik olarak kararli ve berrak
oldugu karisimlar olarak tanimlanmaktadirlar. Dagilan kiigiik damlaciklarin araligi 100—

1000 A° olarak degismektedir (Adheeb Usaid vd. 2014) .

Emiilsiyonlar genellikle diisiik enerjili emiilsiyon olusturma ve yiiksek enerjili/basingh
emiilsiyon olusturma olarak adlandirilan iki tip teknikle elde edilirler. Faz c¢evirme
sicakligi (phase inversion temperature (PIT)) ya da faz ¢evirme kompozisyonu (phase
inversion composition) diisiik enerjili emiilsiyon metotlaridir. Yiiksek enerjili emiilsiyon

metotlari ise ultrasonikasyon ve mikrofludizasyondur (Jafari vd. 2007, Cilek 2011).

Biz bu caligmada yiiksek enerjili emiilsiyon metotlarindan birini kullandigimiz i¢in,

ultrasonikasyon ve mikrofludizasyon detayli olarak aciklanmustir.

2.7.1.1 Ultrasonikasyon

Emiilsiyon yapmak ic¢in farkli tipte ultrason cihazlar1  kullanilmaktadir.
Ultrasonikasyondan sorumlu baglica kavram akustik kavitasyondur. Tirbulans mikro
boyutta baloncuklarin olusumlar1 nedeniyle olusur ve bu baloncuklarin basing
degisimleri sonucu patlamasi yiiksek seviyelerde tiirbulans olusturur. Tiirbulans da daha
kiiglik partikiillerin olugsmasina neden olmaktadir (Li ve Fogler 1978). Ultrasonikasyon
zamaninin arttilmasi enerji birikiminin artmast sonucu olusan daha kii¢iik emiilsiyon
damlaciklarina sebep olmaktadir (Jafari vd. 2007).
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Ultrasonikasyon emiilsiyon damlaciklarinin boyutu ve yapisi iizerinde 6nemli derecede
etkili olan ucuz tekniklerden biridir. Ultrasonik emiilsiyon olusturma uygulamasinda
yiiksek enerji viskozitenin diismesini ve mikron alti daha kiigiik boyutlu partikiiller
olusmasin1 saglamaktadir. Ancak sonikasyon parametrelerinin degisimi olusan
damlaciklarin boyut ve kararliliginda da degisimlere neden olmaktadir (Kaltsa vd.
2013). Ultrasonik olarak olusturulan yag su emiilsiyonlarinda stabilite emiilsiyon siiresi,
tastyict madde, ultrason giicii, siirfaktan ve i¢ faz konsantrasyonu, karistima hizi ve
seyrelticiler gibi parametrelere bagl olarak degisiklik gostermektedir (Majid vd. 2015,
Djenouhat vd. 2008).

2.7.1.2 Mikrofludizasyon

Mikroakiskanlastirici, bir sivi girisi, pompa ve bir etkilesim odasindan olusur. Sivilarin
karisimi cihaza etkilesim odasindaki kanallardan birbirleriyle etkilesime girerek gegecek
sekilde sivi girisi ve sivi akisi yoluyla beslenir. Kanallar boyunca akiskan akis hizi,
pompa sayesinde partikiillerin birbirleriyle ¢arpismalarint saglamak igin yiiksek
seviyelere ¢ikarilir (McClements 2005). Mikrofludizasyonun homojenlestirme prensibi,
enerji bariyerinin mikrokanallarda iiretilen momentum ve tiirbiilans tarafindan
astlmasina dayanir (Rahman 2007). Yiiksek hiz oranlari, birlesmek tizere olan sivilarin
ayrilmalarint  engeller ve daha  kiicik  boyutlu  damlaciklar  olusturur.
Mikroakigkanlagtirma hem bir emiilsiyonun damlacik boyutunun kiiciiltiilmesi hem de
bir emiilsiyonun {iretimi i¢in sivilarin iki kanaldan beslenmesi i¢in kullanilabilir

(McClements 2005).

2.7.2 Kaplama Materyalleri

Kaplama materyali, ¢cekirdek materyale baglanabilen bir film olusturma yetenegine ve
giic, esneklik, sizdirmazlik, optik Ozellikler ve kararlilik gibi istenilen kaplama
materyali 6zelliklerine sahip olmalidir (Bansode vd. 2010). Polisakkaritler (nisastalar,

maltodekstrin, gam arabik ve misir suruplari), yaglar (mono ve digliseritler) ve
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proteinler (kasein, siit serumu ve jelatin) gibi enkapsiilasyonda kullanilan farkli kaplama

maddeleri mevcuttur (Gibbs vd. 1999).

2.7.2.1 Maltodektrin (MD)

MD’ler dekstroz esdegeri (DE) 20 degerinden az olan nisastalarin hidroliz triinleridir.
Polisakkarit ve oligosakkaritler arasinda genis bir molekiiler agirlik dagiliminda
olabilen sakkarit karigimlarindan olusmaktadirlar. Genellikle beyaz toz halde ya da
konsantre ¢ozelti halde bulunabilirler. Dogal nisastalarin aksine MD’ler suda
¢oziinebilirler (Chronakis 1998). Kaplama materyali se¢iminde MD, tatsiz olmasi,
yiiksek kat1 oranlarinda diisiik viskoziteli olmasi, farkli mol kiitlelerinde bulunabilmesi
gibi faydalarmin yani sira maliyet ve verim anlaminda da uygun bir secimdir
(Apintanapong ve Noomhorm 2003). En temel eksikligi ise emiilsiye etme kapasitesinin
az olmasi ve ugucu bilesikleri az tutabilmesidir (Reineccius 1991). Sadece MD’nin
kaplama materyali olarak kullanildigr son yillarda yapilan caligmalara bakildiginda
Amla (Phyllanthus emblica) meyvesinin suyunun MD kullanilarak mikroenkapsiile
edildigi bir ¢alismada en iyi toplam fenolik madde korunumu ve DPPH antioksidan
aktivitesinin 125 °C kurutma sicakliginda ve %5 MD konsantrasyonunda saglandigi
tespit edilmistir (Mishra vd. 2014). Nar suyunun MD kullanilarak mikroenkapsiile
edildigi bir ¢aligmada ise MD konsantrasyonu artiginin antosiyanin konsantrasyonunda
diisiise neden oldugu bulunmustur (Jafari vd. 2017). Bununla birlikte pancar kokii
suyunun MD kullanilarak mikroenkapsiile edildigi bir diger ¢alisma en iyi betalain
korunumunun ve antioksidan aktivitenin %15 MD oraninda oldugunu gostermistir

(Bazaria ve Kumar 2018).

2.7.2.2 Gam arabik (GA)

GA Senegal Akasyasi (Acacia senegal) ve Vachellia (Acacia) seyal agaglarindan elde
edilen, gida hidrokolloidi olarak en sikliklikla kullanilan maddelerden biri olan dogal

kompozit bir polisakkarittir. GA gida ve kozmetik endiistrisinde yag-su
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emiilsiyonlarinda uzun siireli stabilizator ve c¢ok verimli bir emiilgator olarak

kullanilmaktadir (Dror vd. 2006)

GA enkapsiilasyonda kararli ve emiilsiye edici etkisi olan, ¢oziinebilen, diisiik
viskoziteli ve ugucu bilesikleri tutabilme kapasitesine sahip olan ¢ok yonlii bir kaplama
materyalidir. (Krishnan vd. 2005). Ancak MD’den pahali olmasi nedeniyle gida
endiistrisinde kullanimi sinirhdir. (Kenyon 1995, Shiga vd. 2001, Madane vd. 2006).
Agudelo vd. (2017) greyfurt meyvesinde bulunan fenolik birlesikleri ve askorbik asidi
GA ve bambu lifi kullanarak mikroenkapsiile etmislerdir. GA yalniz kullanildiginda

fenolik bilesikler ve askorbik asidin korunumu %92 olarak tespit edilmistir.

2.7.3 Emiilsiyon kurutma

2.7.3.1 Puskiirtmeli kurutma

Enkapsiilasyon islemi icin piskiirtmeli kurutmanin gida endiistrisinde kullanimi
1950’lere dayanmaktadir. Bu kadar uzun siiredir tercih edilir olmas1 ekonomik ve esnek
olusuna, stirekli bir islem olup iy1 kalitede partikiiller iiretebilmesine baglanabilir. Gida
endiistrisinde yaygin olarak kullanilan yontem, kuru ve kararli gida katkilarmmin ve
lezzet maddelerinin gelistirilmesinde tercih edilmektedir (Desai ve Park 2005).
Piiskiirtmeli kurutucu ile elde edilen partikiiller genellikle 10-100 pm arasinda degisen
partikiil boyutuna sahip olup sekilleri silindiriktir (Sekil 2.16) (Fang ve Bhandari 2010).

Enkapsiilasyon islemi i¢in kullanimi sirasinda hedef materyal kaplama maddeleri ile
beraber homojenize edilir. Karigim piiskiirtmeli kurutucuya beslenir ve bir nozzle ya da
donen c¢ark ile piskiirtiiliir. Su piskiirtilen materyalden sicak hava etkisiyle
buharlastirilir (Gibbs vd. 1999). Piskiirtmeli kurutma ile ilgili en biiyiik dezavantaj
kullanilacak kaplama maddelerinin smirli olmast ve mutlaka kabul edilebilir bir

seviyede suda ¢6ziinebilmesinin gerekli olmasidir (Desai ve Park 2005).
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2.7.3.2 Dondurarak kurutma

Liyofilizasyon olarak da bilinen dondurarak kurutma isitya duyarli materyallerin ve
aromalarin kurutulmasinda kullanilmaktadir. Dondurarak kurutma, dondurulmus
materyalin vakum basinc1 altinda donmus suyunun kati fazdan gaz faza direk

stiblimlesmesi prensibine dayanir (Oetjen ve Haseley 2004).

Polifenoller

Polifenoller s
(suda c¢oziinen)

(suda ¢oziinen)
Dondurarak kurutma

Matriks Matriks
Polife_:.n?ller Polifenoller
(suda ¢oziinen) (suda ¢oziinen)
Piiskiirtmeli kurutma
Matriks Matriks

Sekil 2.15 Kurutma sekillerine gére mikroenkapsiiller (Fang ve Bhandari 2010)

Dondurarak kurutma tarafindan yapilan enkapsiilasyonda hedef materyal matriks
¢ozeltisinde homojen bir sekilde dagilir ve sonra liyofilize olur ve sekilsiz formlar
olusur (Sekil 2.15). Uzun kuruma siiresi gerekmesi disinda (genellikle 20 saat)
dondurarak kurutma teknigi suda ¢dziinen esansiyel ve dogal aromalar i¢in en ¢ok

kullanilan enkapsiilasyon metodudur (Desai ve Park, 2005).

Dondurarak kurutma, dondurma, sublimasyon (birinci kurutma), desorpsiyon (ikinci
kurutma) ve son olarak depolama basamaklarindan olusan ¢ok basamakli bir islemdir
(Laokuldilok ve Kanha 2015). Dondurarak kurutmada kullanilan kaplama materyalinin
yapist ve bilesimi hedef materyalin kontrollii salinim1 ve korunmasi agisindan ¢ok énem

tasimaktadir (Young vd. 1993, Ozkan vd. 2018).

Literatiir incelendiginde enkapsiilasyon metodu olarak piiskiirtmeli kurutma ve
dondurarak kurutmanin kullanildigr pek cok calismaya rastlanmaktadir. Bunlardan

bazilar1 Cizelge 2.6’da dzetlenmistir.
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Cizelge 2.6 Enkapsiilasyon c¢aligmalari

Enkapsiilasyon metodu ve

kaplama materyali

Cekirdek Bilesen

Kaynak

Piiskiitmeli Kurutma

MD

MD, GA

MD, GA, misir nisastasi

MD

MD, whey protein isolati

Kara havug ekstrakti

(antosiyanin)

Proantosiyanidinler

Andes bogiirtleni  (Rubus
glaucus Benth) meyvesi
ekstrakti

Myrica (bayberry) meyve
suyu

Myrica (bayberry) meyve
suyu

Cizelge 2.6 Enkapsiilasyon calismalar1 devam

Ersus ve Yurdagel 2007

Zhang vd. 2007

Vilacrez vd. 2014

Fang ve Bhandari 2011

Fang ve Bhandari 2012

MD, iniilin

MD
MD, GA

Whey protein izolati, GA

Mesquite gam

MD
MD, GA+ MD,
Capsul TM + MD

MD,
fosfat

GA,

trikalsiyum

Siyah Frenk iizimii posast

Yabanmersini (pulpu) piiresi
Karadut meyve suyu

Yabanmersini
posast ekstrakti

meyvesi/

Yabanmersini
ekstrakti

meyvesi

Corozo meyvesi ekstrakti

Jaboticaba kabugu ekstrakti

Kokum meyve ekstrakti

Bakowska-Barczak ve
Kolodziejczyk 2011

Ferrari vd. 2012
Fazaeli vd. 2012

Flores vd. 2014

Jiménez-Aguilar vd. 2011

Osorio vd. 2010

Silva vd. 2013

Nayak ve Rastogi 2010
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MD, soya fasulyesi protein

izolat1

MD, protein karisimi1
Whey protein izolati

MD

MD

MD

MD, beta sykoladekstrin
GA, Bambu fiber

MD, GA

Iniilin, MD

MD, sabir otu fruktanlar

Nar suyu ekstrakti,
nar meyvesi ekstrakti
Uziim suyu

Portakal kabugu ekstrakti
Amla suyu

(Emblica officinalis)
Nar suyu

Pancar suyu

Guava

Uziim suyu

Uziim

Yabanmersini suyu

Kiraz suyu

Cizelge 2.6 Enkapsiilasyon ¢aligmalar1 devam

Robert vd. 2010

Moser vd. 2017
Sormoli ve Langrish 2016

Mishra vd. 2014

Jafari vd. 2017

Bazaria ve Kumar 2018
Fernandes vd. 2014
Agudelo vd. 2017
Tolun vd. 2016
Araujo-Diaz vd. 2017

Ortiz-Basurto vd. 2017

Bugday unu, nohut unu,
Hindistan cevizi unu, soya

protein izolatlar
MD

Dondurarak Kurutma

MD, GA

Etil seliiloz

Hidroksipropil-f-
sykolodektrin, B-
sykolodektrin, MD

MD, B-sykolodekstrin

Yabanmersini

fenolikleri

Nar kabugu fenolikleri

Uziim suyu
Defne meyvesi
(Bayberry) polifenolleri

Yabanmersini suyu

Yesil ¢ay fenolikleri

Correia vd. 2017

Cam vd. 2014

Gurak vd. 2013

Zheng vd. 2011

Wilkowska vd. 2016

Pasrija vd. 2015
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Kitozan, B-
sykolodekstrin,
ksantan

MD

(10 ve 20 DE)

Tere tohumu gam, GA

MD (DE 10, 20)

Whey protein izolati, MD
MD, GA
MD, GA
MD, GA
MD, GA, Alginat, pektin

MD, whey protein

Gallik asit

Bogiirtlen

Safran yapragi

Siyah piring kepegi
antosiyaninleri

Garcinia meyvesi
Vigne suyu
Visne posasi
Sogan kabugu
Altin ¢ilek suyu

Bugday ¢imi suyu

Cizelge 2.6 Enkapsiilasyon calismalar1 devam

da Rosa vd. 2013

Yamashita vd. 2017

Jafari vd. 2017

Laokuldilok ve Kanha
2015

Ezhilarasi vd. 2013
Sanchez vd. 2015
Cilek vd. 2011
Akdeniz vd. 2018
Dag vd. 2017

Akbas vd. 2017

MD, GA

MD, GA

MD, GA

Visne posast

Barbados kirazi1 (Malpighia
emarginata DC) pulpu

fenolikleri

Cilek (Fragaria x ananassa)

pulpu fenolikleri

Luca vd. 2013, Luca vd.
2014, Tatar vd. 2017

Rezende vd 2018

Tatar vd. 2019
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2.8 Calismanin Amaci

Bu tez iki kisimdan olusmaktadir. Tezin birinci kisminda Gilaburu (Viburnum opulus
L.) meyvesinde bulunan fenolik bilesiklerin ultrason destekli ekstraksiyon (li¢ farkli
gii¢, bes farkli siire, ti¢ farkli kati:solvent orani kullanilarak) ve mikrodalga destekli
ekstraksiyon (bes farkli gii¢, bes farkli siire ve li¢ fakli kati:solvent orani kullanilarak)
yontemleriyle ekstrakte edilmesi, bu metotlarla elde edilen ekstraktlarin karsilagtirilarak
optimum ekstraksiyon kosullarinin tespit edilmesi ve optimum kosullarda
gerceklestirilen  yeni  teknolojilerin  kontrol olarak kullanilan  konvansiyonel

ekstraksiyonla karsilastirilmas1 amaglanmaktadir.

Tezin ikinci kisiminda ise gilaburu meyvesinin ultrasonikasyon ve dondurarak kurutma
yontemlerinin kullanim1 ile enkapsiile edilmesi temel hedeftir. Mikroenkapsiilasyon
teknigi icin ii¢ farkli cekirdek materyal:kaplama materyali orani, 2 farkli kaplama
materyali (MD, GA) ve ii¢ farkli ultrasonikasyon siiresi kullanilmistir. Ayrica, toz
formda katki maddesi iiretimi, elde edilen optimum enkapsiiliin gilaburu tozu ile
karsilastirilmas1 ve optimum enkapsiile edilen iirliniin 1s1l stabilitesinin saptanmasi

amagclanmustir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1 Materyal

Denemelerde materyal olarak Kayseri/Giirpinar kdyiinden ekim ay1 icerisinde taze
olarak temin edilen 2016 yili hasadi gilaburu meyvesi kullanilmigtir. Meyveler hasat
edildikten hemen sonra getirtilmis ve getirildikleri gilin igerisinde saplarindan
ayiklanarak kilitli plastik posetler igerisinde dondurulmus ve analizlere kadar -18 °C’de

depolanmastir.

Tez calismasinda kullanilacak kimyasal maddeler, standartlar ve diger malzemeler araci
firmalar vasitasiyla temin edilmistir. Kaplama materyali olarak kullanilan maltodekstrin
(Dekstroz Esdegeri (DE) 10-12) ve gam arabik (akasya gami) malzemeleri de araci
firmalar vasitasiyla temin edilmistir. Calismada kullanilan gallik asit, Folin &
Ciocalteau reaktifi, DPPH (2,2-diphenyl-1-picrylhydrazyl), sodyum karbonat, etanol,
metanol ve asetik asit analitik safliktadir. Kek i¢in kullanilan bugday unu, yag, siit tozu,

yumurta aki tozu, tuz ve kabartma tozu yerel bir tedarik¢iden temin edilmistir.

3.2 Yontem

3.2.1 Ekstraksiyon islemi ve analizleri

3.2.1.1 Meyvelerin analize hazirlanmasi

Meyveler ekstraksiyon islemi Oncesinde laboratuar tipi bir pargalayict (Waring
Commercial Laboratory Blender, Waring Products Division New Hartford, Conn,
Amerika) ile 30 saniye siireyle pargcalanmistir. Sonrasinda nem miktarlari 105 °C’de

infrared nem tayin cihazi (HB43-S, Metter Toledo, Amerika) ile 6l¢iilmiistiir.
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3.2.1.2 Ekstraksiyon islemleri:

3.2.1.2.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyon:

Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in kavite igerisinde 250 ml’lik balon kullanilmis ve
yogunlastirict kisim yiiksekligi 50 cm’lik iki adet Soxhlet diizeneginin ist iiste
konulmasi seklinde tasarlanmigtir (Sekil 3.1-A ve 3.1 B). Ekstraksiyon siiresince
sogutma suyunun sabit hizda devamli akmasi saglanmistir. Giig¢ ve zaman mikrodalga
firm tizerindeki kontrol panelinden ayarlanmistir. Mikrodalga destekli ekstraktor
maksimum 900 W gii¢ seviyesinde ¢alisabilen General Electric, GMOM 25 model
(A.B.D) mikrodalga firin kullanilarak dizayn edilmistir (Sekil 3.1-A).

Mikrodalga firin giicliniin hesaplanmasinda IMPI 2-litre testi kullanilmistir. Firin en
yiiksek gilicte 1000+5¢g su iceren iki adet beherle calistirilmistir. Baglangic su sicakligi
20+£2 °C’dir. Beherler firin boslugunda yan yana olacak sekilde firin merkezine
yerlestirilmistir. Firin 2 dakika ve 2 saniye calistirildiktan sonra son sicakliklar firin
kapatilir kapatilmaz Ol¢tilmiistiir. Gii¢ Slglimii li¢ kere tekrarlanmistir. Gli¢ Esitlik 3.1

kullanilarak hesaplanmustir;

70(AT; +AT,)
2

PW) = (3.1)

Esitlikte T; ve T, beherdeki sularin son sicakligi ve ilk sicakligi kullanilarak bulunan
sicaklik degisimleridir (Buffer 1993). Bu sekilde firinin giicii 805 W olarak tespit

edilmistir.
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. ﬂ ,Ei — Sogutucu kisim
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B

Sekil 3.1 A- Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in kullanilan diizenek ve B- Mikrodalga

destekli ekstraksiyon i¢in kullanilan diizenegin sematik gosterimi

5 farkli mikrodalga giicii i¢in farkli ekstraksiyon siireleri 6n denemelerle belirlenmistir.
Bu degerler 90 W ve 180 W giigler igin 1, 10, 30, 60 ve 120 dakika; 270 W, 360 W ve
450 W giigler i¢in 1, 5, 10, 15, 20, 40 dakika olmustur. Kati: solvent orani 5:100,
10:100, 15:100 g:ml olarak belirlenmistir. Solvent olarak saf su kullanilmistir.
Ekstraksiyonlar tamamlandiktan sonra ekstraktlar kaba filtre kagidi (20 pum) ile filtre
edilmislerdir. Daha sonra Ornekler analizlere kadar 50 ml kapasiteli amber renkli

falkonlarda -18 °C’de depolanmislardir.

3.2.1.2.2 Ultrason destekli ekstraksiyon:

Ultrason destekli ekstraksiyon igin ultrasonik prop (Sonoplus Ultrasonic Homogenizer,
HD 2070, Bandelin, Almanya) ekstraksiyon ortami olarak kullanilan 200 ml’lik beher
icerisine 4 cm daldirilarak kullanilmistir. Ultrason uygulamas: siiresince sicakligit 25
OC’de sabit tutabilmek igin ekstraksiyonun gerceklestirildigi beher buz dolu bir kap
icerine yerlestirilmistir (Sekil 3.2).
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Cihazin %100 ultrason giicii 70 W’dir. 3 farkli ultrason giicii igin farkli ekstraksiyon
stireleri 6n denemelerle belirlenmistir. Bu degerler 14 W, 35 W ve 56 W giicler i¢in 1,
10, 20, 30 ve 60 dakika olmustur.

Sekil 3.2 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in kullanilan diizenek

Kati: solvent oran1 5:100, 10:100, 15:100 olarak belirlenmistir. Solvent olarak saf su
kullanilmigtir. Ekstraksiyonlar tamamlandiktan sonra ekstraktlar kaba filtre kagidi (20
um) ile filtre edilmislerdir. Daha sonra 6rnekler analizlere kadar 50 ml kapasiteli amber

renkli falkonlarda -18 °C’de depolanmislardir.

3.2.1.2.3 Konvansiyonel ekstraksiyon:

Calismada kontrol olarak Soxhlet ekstraksiyonu ve maserasyon segilmistir. Soxhlet
ekstraksiyonu i¢in Sekil 3.3’de gosterilen diizenek (Simsek Laboroteknik Ltd. Sti.,
Tiirkiye) ve solvent olarak da su kullanilmistir. Ekstraksiyonlar 5:100 kati:solvent
oraninda gergeklestirilmistir. Ekstraksiyon siireleri yapilan 6n denemeler sonucunda 1,
2, 4 ve 6 saat olarak belirlenmistir. Ekstraksiyonlar tamamlandiktan sonra ekstraktlar
kaba filtre kagidi (20 um) ile filtre edilmislerdir. Daha sonra 6rnekler analizlere kadar
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50 ml kapasiteli amber renkli falkonlarda -18 °C’de depolanmuslardir. Maserasyon
islemi 25 °C’de laboratuvar tipte bir su banyosunda (Simsek Laboroteknik Ltd. Sti.,
Tiirkiye) gerceklestirilmistir. Karsilagtirma yapilabilmesi icin kati: solvent orani diger

yontemlerle benzerlik gosterecek sekilde 5:100, 10:100, 15:100 olarak belirlenmistir.

Sekil 3.3 Soxhlet ekstraksiyon igin kullanilan diizenek

Konvansiyonel ekstraksiyon icin bagimsiz degiskenler kati:solvent oran1 ve
ekstraksiyon siiresidir. Ekstraksiyon siireleri yapilan 6n denemeler sonucunda her bir

kati:solvent orani i¢in 2, 4, 6, 8, 10, 12 ve 14 saat olarak tespit edilmistir.

Ekstraksiyonlar tamamlandiktan sonra ekstraktlar kaba filtre kagidi (20 pm) ile filtre
edilmislerdir. Daha sonra Ornekler analizlere kadar 50 ml kapasiteli amber renkli

falkonlarda -18 °C’de depolanmislardir.
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3.2.1.3 Ekstraksiyon islemi sonrasi1 uygulanan analizler

Tim ekstraktlar i¢in toplam fenolik madde miktar1 ve renk analizleri
gergeklestirilmistir. Antioksidan aktivite miktarlar1 her bir gii¢ i¢in en yiiksek toplam
fenolik madde miktarin1 veren siireler i¢in gergeklestirilmistir (Ek 2.3). Klorogenik asit
ve kafeik asit miktarlari ise her bir ekstraksiyon ¢esidi i¢in toplam fenolik madde

miktarina gore optimum kosullarda belirlenmistir.

3.2.1.3.1 Toplam fenolik madde miktarinin belirlenmesi:

Folin-Ciocalteu metodu kullanilarak toplam fenolik madde miktar1 mg gallik asit
esdegeri olarak belirlenmistir (Singleton ve Rossi 1965). Folin-Ciocalteu reaktifi
fosfomolibdat ve fosfotungstat karisimi bir reaktiftir. Yontem, suda ve diger organik
¢oOziiclilerde ¢Oziinmiis olan fenolik bilesiklerin Folin reaktifi ile alkali ortamda renkli
kompleks olusturmasi esasina dayanir. Olusan mor menekse renkli kompleks 765 nm’de

maksimum absorbans olusturur.

Analiz i¢in ekstraktlardan 0,1 mL deney tiipiine alinmis ve lizerine 0.9 mL distile su
ilave edilmistir. Karisima 4 ml 0,2 N Folin-Ciocalteau reaktifi eklenmis ve 2 dakika
oda sicakliginda bekletilmistir. 2 dakikanin sonunda karisima 5 ml %7,5 (mg/L)
sodyum karbonatin sulu ¢o6zeltisi ilave edilmistir. Deney tiipleri vorteks karistirict
(Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments, Giiney Kore) ile karistirilarak karisim
2 saat oda sicakliginda ve karanlikta inkiibe edilmistir. Karigimin absorbansi 765 nm’de
spektrofotometre (Shimadzu UV-1601, Kyoto, Japonya) yardimiyla okunmustur.
Degerler gallik asit standart egrisi yardimiyla hesaplanmistir (Ek 1.1). Gallik asit
standart egrisi ¢izilebilmesi i¢in Oncelikle stok ¢ozelti hazirlanmistir. Bunun i¢in 0,5
gram gallik asit 10 ml saf su igerisinde ¢oziindiiriilmiis ve 100 ml’lik balon jojede saf su
ile derisimi ayarlanmigtir. Stok gallik asit ¢o6zeltisinden (0,5 g/ 100ml) belirli
miktarlarda (0-0,5-1-1,5-2-2,5-5 ml) alinarak 50 ml’lik balon jojede saf su ile
tamamlanarak (sirasiyla 0, 50, 100, 150, 200, 250 ve 500 mg /L gallik asit) farkli

derisimlerde gallik asit ¢ozeltileri hazirlanmistir. Daha sonra ekstraktlara uygulanan
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yontemle absorbanslar okunarak standart egri elde edilmistir. Ekstraktlarin skala

icerisinde okunabilmesi i¢in 26 kat saf su ile seyreltme islemi uygulanmistir.

3.2.1.3.2 Antioksidan aktivite degerinin belirlenmesi:

Orneklerin antioksidan aktivitesinin belirlenmesinde DPPH metodu kullanilmistir. Bu
metot DPPH (1,1°-difenil-2-pikrilhidrazil) radikallerinin antioksidanlar1 azaltmasi
prensibine dayanir. Bu azalma renk degisimiyle sonuglanir. Brand-Wiliams (1995)’de
tarif edilen sekilde uygulanan analiz spektrometrede drneklerin 517 nm’de okunmasina

dayandirilmistr.

Oncelikle DPPH stok ¢ozeltisi (6x10” M) i¢in 0,0238 g DPPH radikali 100 mL
metanolde ¢6ziindiriliir. Daha sonra bu stok DPPH c¢ozeltisinden analiz standardi
(6x10° M) igin 10 mL alinarak 100’lik balonda metanol ile gizgisine tamamlanir.
DPPH radikali ¢ozeltisinin baslangic absorbansi ornek eklenmeden once oOlgiiliir.
Analiz i¢in 0,1 ml ekstrakt 6rnek tiipiine alinir ve tizerine 3,9 ml DPPH analiz standardi
(6x10™ M) eklenir. Vorteks karistirici (Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments,
Giiney Kore) ile karigtirilarak karisim 2 saat oda sicakliginda ve karanlikta inkiibe
edilir. Karisimin absorbanst 517 nm’de spektrofotometre (Shimadzu UV-1601, Kyoto,
Japonya) yardimiyla okunur. Kalibrasyon egirisi farkli konsantrasyonlarda DPPH
¢ozeltilerinin (0,015-0,03-0,06-0,09-0,12 mg DPPH/ L) 517 nm’de absorbans okumalari
gerceklestirilerek ¢izilmistir (Ek 1.5). Orneklerin skala igerisinde okunabilmesi

amaciyla 6rnekler metanolle 71 kat seyreltilmistir.

3.2.1.3.3 Renk degerlerinin belirlenmesi:

Orneklerin L*, a*, b* degerlerini tespit etmek icin renk okuyucu kullanilmistir (CR
400-Minolta, Konica, Japonya). CIE L*, a* ve b* renk skala sisteminde L* aydinlik
(parlaklik) degeridir. L* maksimum 100 (beyaz), minimum 0 (siyah) olacak sekilde

degisebilmektedir. Pozitif a*, b* siras1 ile kirmiz1 ve sari1, negatif a*, b* ise siras1 ile
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yesil ve mavi rengi gostermektedir (Hunterlab, 2008). CIE L*, a*, b* renk degerleri not

edilmis ve Esitlik 3.2 kullanilarak renk degisimi (AE degeri) hesaplanmustir;

Y (BT PSS Y S ] @2)

Esitlikteki L", a’, b~ degerleri érnege, Lo, a Ve b, degerleri ise referans olarak

Baryum siilfata ait olan sirasiyla 93,2, -1,4 ve 0,12 degerleridir (Aydogdu vd., 2018).

3.2.1.3.4 Ekstraksiyon veriminin hesaplanmasi:

Ekstraksiyon veriminin tiim ekstraksiyon islemleri i¢cin hesaplanmasi asagidaki esitlik

kullanilarak saglanmustir:

y = i« 100 (3.3)

T TFMg

Esitlikte 3.3’te Y ekstraksiyon verimi (%), TFM;: mikrodalga destekli ekstraksiyonla ya
da ultrason destekli ekstraksiyonla ekstrakte edilen toplam fenolik madde miktart,
TFM;: calismada ekstraksiyonlarla elde edilen en yiiksek toplam fenolik madde

miktaridir.

3.2.1.3.5 Fenolik bilesiklerin konsantrasyonlarimin belirlenmesi

Mikrodalga destekli ekstraksiyon, ultrason destekli ekstraksiyon ve maserasyon igin

optimum ekstraksiyon kosullarinda elde edilen ekstraktlar incelenmistir. Ekstraktlar

0,45 pum siringa filtreden gegirilerek analize hazirlanmistir. Analizler ODTU Merkez

Laboratuvar1 Molekiiler Biyoloji ve Biyoteknoloji Arastirma ve Gelistirme Merkezi,

Kiitle Spektroskopisi Laboratuvari, (Ankara, Tiirkiye) tarafindan AGILENT 6460 Triple

Quadrupole System (ESI+Agilent Jet Stream) (Amerika) ve AGILENT 1200 Series
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HPLC (Amerika) birlikte kullanilarak gergeklestirilmistir. Veriler AGILENT G3793AA
Mass Hunter Optimizer (Amerika) yazilimi ile islenmistir. Kiitle spektrofotometresi
kisimlarimin markalar1 sirasiyla iyonizasyon kaynagi igin ESI+Agilent Jet Stream,
pompa i¢in AGILENT BinPump-SL (G1312B9), otosampler i¢in AGILENT h-ALS-
SL+ (G1367D), kolon kompartimani i¢gin AGILENT G1316B 1200 Series Thermost.
Col. Compart SL, mikro gaz giderici i¢in AGILENT G1379B 1200 Series Micro
Degasser ve nitrojen jenaratorii igin U HPLC MS 30 olarak belirtilmistir. Tarama
modunda c¢alisiimistir. Kiitle spektrofotometresi parametreleri sunlardir: Gaz sicakligi
350 °C ve gaz akis hiz1 9 mL/dakika olarak sabit tutulmustur. Kapiler kolon voltaji 4000
V, piiskiirtiicii voltaji 500 V, piiskiirtiicii basinc1 45 psi, tastyic1 gaz sicakligi 350 'C ve
tastyici gaz akis hiz1 9 mL/dakikadir. Sivi kromatografisi i¢in Zorbax SB-C18 (2,1 x 50
mm x 1,8 pm) kolon kullamlmistir. Ornegin enjeksiyon hacmi 5 pLdir. Tasiyict
solventler Solvent A: 0,05 % formik asit+ 5 mM amonyum format ve Solvent B:
metanol olarak secilmistir. Akis siiresi 13 dakikadir. Gradient akis segilmistir. Kolon
sicakligi 35 °C ve akis hiz1 0,3 ml/dakikadir. Standart egri 0,01- 0,025 — 0,05 — 0,1 —
0,5-1-5-10 ppm degerleri i¢in hazirlanmistir.

3.2.2 Enkapsiilasyon islemi ve sonrasinda uygulanan analizleri

Enkapsiilasyon islemi sonrasi Orneklere uygulanan analizler yiizey fenolik madde
miktar1, enkapsiilasyon verimi, antioksidan aktivite miktari, renk (L*, a*, b* ve AE¥)
degerleri, nem, ¢oziiniirlik ve yigin yogunlugunun belirlenmesidir. Bu analizler tiim
kosullar i¢in gergeklestirilmistir. Ayrica, mikroenkapsiile edilmemis toz iirlin ve
optimum kosullarda mikroenkapsiile edilmis 6rnegin klorogenik asit ve kafeik asit
madde miktarlar1 tespit edilmis ve kek model {irlinlinde 1s1l stabilite denemesi

yapilmistir.
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3.2.2.1 Enkapsiilasyon islemi

3.2.2.1.1 Meyvelerin enkapsiilasyona hazirlanmasi

Meyveler sap kismi ayrildiktan sonra laboratuar tipi bir pargalayict (Waring
Commercial Laboratory Blender, Waring Products Division New Hartford, Conn,
Amerika) ile 30 saniye siireyle islenmistir. Daha sonra ¢ekirdek kisimlar1 ayiklanarak

cam petrilere dokiiliip 24 saat siireyle -18 'C’de dondurulmustur (Sekil 3.4).

Sekil 3.4 Gilaburu tozu hazirlanmasi i¢in petrilere dokiilen karigim

3.2.2.1.2 Gilaburu tozu uiretimi

Dondurulan o6rnekler 48 saat siireyle liyofilizatorde (Taption Group Co Limited,
Amerika) -55 ‘C’de 50 Pa vakum altinda kurutulmus ve 250 W giicte calisan dgiitiicii
(Argelik, Tiirkiye) yardimiyla en yiiksek seviyede 5 dakika siireyle islenerek toz hale

getirilmistir.

3.2.2.1.3 Kaplama materyallerinin hazirlanmasi:

Maltodekstrin (MD) (DE 10-12) ve gam arabik (GA) oranlar1 10:0 ve 0:10 (w/w) olacak
sekilde distile su ile karistirilarak kaplama materyali hazirlanmistir. MD distile su ile
agirlikca %10 olacak sekilde karigtirilmis ve oda sicakliginda 300 rpmde ¢alkalamali su

banyosunda (Termal Laboratuvar Aletleri, Tiirkiye) 1 gece boyunca karigtirtlmigtir. GA
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ise agirlik¢a %10 olacak sekilde distile su ile manyetik bir karistiricida (Daihan, MSH-
20A, Giney Kore) 1250 rpmde 1 saat boyunca karistirilmistir. Bu islem
mikroenkapsiilasyon isleminden 2 saat 6nce gerceklestirilmistir (Cilek 2012).

3.2.2.1.4 Mikroenkapsiilasyon yontemi:

Oncelikle gizelge 3.1°deki farkli ¢ekirdek materyal:kaplama materyali oranlari ile elde
edilen karigim yiiksek hizli homojenizatérde (HG-15A, Wisd, Daihan, Giiney Kore)
4000 rpmde 5 dakika siireyle homojenize edilmistir. Daha sonra ultrasonikasyona tabi
tutulmustur. Homojenizasyon yontemi olarak problu ultrasonik homojenizator

kullanilmistir (Sonoplus Ultrasonic Homogenizer, HD 2070, Bandelin, Almanya).

Cizelge 3.1 Mikrokapsiilasyon i¢in kullanilan bagimsiz degiskenler ve seviyeleri

Cekirdek Kaplama Materyali Ultrasonikasyon Zamani
materyal:Kaplama (dk)
materyali orani MD:GA (kiitlece)
(kiitlece)
1:10 10:0 10
1:20 0:10 20
1:30 30

Ultrasonikasyon i¢in %50 gii¢ kullanilmistir.

Homojenizasyon %350 giigte 10, 20 ve 30 dakika siireleriyle uygulanmistir. %100 gii¢
70 W’tir. Karigimlar petrilere esit miktarlarda dokiilerek 24 saat siireyle -18 ‘Cde
dondurulmus ve 48 saat siireyle liyofilizatorde (Taption Group Co Limited, Amerika) -
55 "C’de 50 Pa vakum altinda kurutulmustur. Kurutulan 6rnekler ezilmek suretiyle toz
hale getirilmis, analizlere kadar 50 mllik amber siselerde -18 "C’de depolanmustir.

Denemeler iki tekerriirlii olarak ¢alisilmistir.
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3.2.2.5 Mikrenkapsiillere uygulanan analizler

3.2.2.5.1 Toplam fenolik madde miktariin belirlenmesi

Toplam fenolik madde miktarinin tespitinde Beretta vd. (2005)’ te tarif edilen metot
Cilek (2012)’de yapilan bazi modifikasyonlarla kullanilmistir. 100 mg ormek 1 ml
etanol:asetik asit:su (hacimce 50:8:42) karisiminda ¢6ziinmiis ve vorteks karistirict
(Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments, Gliney Kore) ile 1 dakika siireyle
karistirildiktan sonra siringa yardimiyla 0.45um’lik mikro filtreden gecirilmistir (Sekil
3.5). Daha sonra 26 kat seyreltilen 6rnek 0,1 ml alinarak tizerine 0,9 ml saf su konulmus
ve sonrasinda 5 ml 0,2 N Folin-Ciocalteau reaktifi ve 4 ml 75 g/L sodyum karbonat
ilave edilerek vorteks karistiriciyla karistirilmis ve oda sicakliginda 2 saat karanlikta
inkiibe edilmistir. Son olarak 6rnegin absorbansi 765 nmde spektrofotometre (Shimadzu
UV-1601, Kyoto, Japonya) ile lgiilmiis ve toplam fenolik madde miktar1 mg gallik asit/
g kuru madde cinsinden verilmistir. Gallik asit standard: etanol:asetik asit:su (hacimce
50:8:42) karisiminda ¢oziindiiriilerek standart kurveler ¢izilmis ve hesaplamalarda

kullanilmistir (Ek 1.3).

3.2.2.5.2 Yiizey fenolik madde miktariin belirlenmesi :

100 mg 6rnek bu kez 1 ml etanol:metanol (hacimce 50:50) karisiminda ¢6ziinmiis ve
vorteks karigtirict (Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments, Giiney Kore) ile 1
dakika siireyle karistirildiktan sonra siringa yardimiyla 0,45pum’lik mikro filtreden
gecirilmistir. Daha sonra 26 kat seyreltilen 6rnekten 0,1 ml alinarak {izerine 0,9 ml saf
su eklenmis ve daha sonra 5 ml 0,2 N Folin-Ciocalteau reaktifi ve 4 ml 75 g/L’lik
sodyum karbonat ilave edilerek vorteks karistiriciyla karigtirilmig (Daihan, VM 10,
Wisd Laboratory Instruments, Giiney Kore) ve oda sicakliginda 2 saat karanlikta inkiibe
edilmistir. Son olarak 6rnegin absorbansi 765 nmde spektrofotometre (Shimadzu UV-
1601, Kyoto, Japonya) ile 6l¢iilmiis ve yiizey fenolik madde miktar1 mg gallik asit/ g
kuru madde cinsinden verilmistir. Kalibrasyon egrileri eklenilen solvent karigimlarina

gore tekrar hazirlanmistir (Ek 1.4).
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3.2.2.5.3 Enkapsiilasyon veriminin hesaplanmasi:

Enkapsiilasyon verimi asagidaki esitlik ile hesaplanmaktadir.

EPC
%EE = T 100 (3.4)
Esitlikte EE; enkapsiilasyon verimi (%), EPC: Toplam fenolik madde miktar1 — Yiizey

fenolik miktar1 ve TFM: toplam fenolik madde miktaridir.

i --"‘IH-I“M"’!IE

Sekil 3.5 Etanol:asetik asit:su karisimi ile muamele edilen 6rnekler

3.2.2.5. 4 Antioksidan aktivite degerinin belirlenmesi:

100 mg ornek 1 ml etanol:asetik asit:su (hacimce 50:8:42) karisiminda ¢oziinmiis ve
vorteks karistirict (Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments, Giiney Kore) ile 1
dakika siireyle karistirildiktan sonra siringa yardimiyla 0,45um’lik mikro filtreden
gecirilmistir. Orneklerin antioksidan aktivitesinin belirlenmesinde DPPH metodu
kullanilmistir. Bu metot DPPH radikallerinin antioksidanlar1 azaltmasi prensibine
dayanir. Brand-Wiliams (1995)’de tarif edilen sekilde uygulanan analiz spektrometrede

orneklerin 517 nm’de okunmasina dayandirilmistir.

Oncelikle DPPH stok ¢ozeltisi (6x10™ M) i¢in 0,0238 g DPPH radikali 100 mL
metanolde ¢Ozilindiiriiliir. Daha sonra bu stok DPPH ¢ozeltisinden analiz standardi
(6x10° M) i¢in 10 mL alinarak 100 mllik balonda metanol ile ¢izgisine tamamlanir.
DPPH Radikali ¢ozeltisinin baslangi¢ absorbansi 6rnek eklenmeden once Olgiiliir.

Analiz i¢in 0,1 ml ekstrakt 6rnek tiipiine alinir ve tizerine 3,9 ml DPPH analiz standardi
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(6x10° M) eklenir. Vorteks karistirict (Daithan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments,
Giliney Kore) ile karistirilarak karisim 2 saat oda sicakliginda ve karanlikta inkiibe
edilir. Karisimin absorbansi 517 nm’de spektrofotometre (Shimadzu UV-1601, Kyoto,
Japonya) yardimiyla okunur. Kalibrasyon egirisi, farkli konsantrasyonlarda DPPH
¢ozeltilerinin (0,015-0,03-0,06-0,09-0,12 mg DPPH/ L) 517 nm’de absorbans okumalari
gerceklestirilerek ¢izilmistir (Ek 1.5). Orneklerin skala igerisinde okunabilmesi

amaciyla metonelle 6rnekler 71 kat seyreltilmistir.

3.2.2.5.5 Nem miktarinin belirlenmesi:

Nem miktarlari, 105 °C’de infrared nem tayin cihaz1 (HB43-S, Metter Toledo,
Amerika) kullanilarak tespit edilmistir (Kutlu 2013).

3.2.2.5.6 Renk degerlerinin belirlenmesi:

Orneklerin L*, a*, b* degerlerini tespit etmek i¢in renk okuyucu kullanilmistir (CR
400-Minolta, Konica, Japonya). CIE L*, a* ve b* renk skala sisteminde L* aydinlik
(parlaklik) degeridir. L* maksimum 100 (beyaz), minimum 0 (siyah) olacak sekilde
degisebilmektedir.

Pozitif a*, b* sirasi ile kirmiz1 ve sari, negatif a*, b* ise sirasi ile yesil ve mavi rengi

gostermektedir (Hunterlab 2008, Sekil 3.6).

Orneklerin, CIE L*, a*, b* renk degerleri not edilmis ve Esitlik 3.5 kullanilarak renk
degisimi (AE degeri) hesaplanmistir;

AE = [(L0 ~Uf+(ag-a"f +(o;-bf ]"2 (3.5)
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Esitlikteki L*, a*, b degerleri Ornege, Lo*, ao* ve bo* degerleri ise referans olarak

Baryum siilfata ait olan sirasiyla 93,2, -1,4 ve 0,12 degerleridir (Aydogdu vd., 2018).

Sekil 3.6 Renk olgtimii

3.2.2.5.7 Coziiniirliik degerinin belirlenmesi:

Coziintirlik i¢in 0,3 g toz 6rnek 30 ml distile su igerisinde ¢oziindirilir. Cozelti
manyetik karistiriciyla (Daihan, MSH-20A, Giiney Kore) 1250 rpmde oda sicakliginda
30 dakika karistirilir. Karisimdan 15 ml 6rnek ¢ozelti alinarak oda sicakliginda 2120
romde ve 15 dakika santrifiij (Model Z-206A, Hermle, Ingiltere) edilir. Siipernatant
nem kabina alinarak tartilir. Nem kab1 bir gece boyunca 105 °C’de etiivde (Simsek
Laboratek, Tiirkiye) bekletilir, desikatorde sogutulur ve yeniden tartilir (Anema vd.
20006). Yiizde ¢oziintirliikk asagidaki gibi hesaplanir:

(kurutulmus tozun agirhig

Cozinirlik (%) = ) X 100 (3.6)

ornegin agirhigix10
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3.2.2.5.8 Y1gin yogunlugunun hesaplanmasi:

1,0 g ormek 10 ml bos dereceli silindire konulur ve 1 dakika boyunca vorteks
kanistiricida (Daihan, VM 10, Wisd Laboratory Instruments, Giiney Kore) karistirilir.
Toz kiitlesinin dereceli silindirde okunan hacmine orani y1gin yogunlugu (g/ml) olarak

hesaplanir (Goula vd. 2004).

3.2.2.5.9 Fenolik bilesiklerin konsantrasyonlarinin belirlenmesi:

Optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiil ve gilaburu tozu i¢in analizler
3.2.1.35’te aciklandif1 sekildle ODTU Merkez Laboratuvart Molekiiler Biyoloji ve
Biyoteknoloji Arastirma ve Gelistirme Merkezi, Kiitle Spektroskopisi Laboratuvari,
(Ankara, Tirkiye) tarafindan AGILENT 6460 Triple Quadrupole System (ESI+Agilent
Jet Stream) (Amerika) ve AGILENT 1200 Series HPLC (Amerika) birlikte kullanilarak
gerceklestirilmistir.

3.2.2.5.10 Is1l stabilitenin degerlendirilmesi:

Mikroenkapstiilasyon deneyleri sonrasi optimum kosullarda elde edilen mikroenkapsiile
edilmis ve mikroenkapsiile edilmemis gilaburu tozu orneklerinin 1s1l stabilitelerinin

karsilastirilmasi i¢in kek 6rnekleri kullanilmistir (Cilek 2012).

Kek hamurunun formiilasyonunda toplam fenolik madde miktar1 analizine olan negatif
etkisi nedeniyle seker kullanilmamistir (Waterhouse 2002).  Kek hamurunun
hazirlanmasinda 100 gram bugday unu kullanilmistir. Kek karigiminda %25 yag, %12
yagsiz siit tozu, %9 yumurta beyazi tozu, %3 tuz, %5 kabartma tozu kullanilmistir.

Yiizdeler un bazindadir.

Kek hamuru hazirlanirken eritilen yag igerisine 9 g yumurta beyazi tozu ilave edilerek 1
dakika siireyle mikserin (Argelik, K 1433, Tiirkiye) 1. kademesinde karistirilmistir. Una
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12 g yagsiz siittozu, 3 gram tuz, 5 g kabartma tozu karigtirilmis, elde edilen karigim
yagli karigima eklenmis ve 90 ml su katilarak bir dakika mikserin 1. kademesinde, bir
dakika mikserin 2. kademesinde ve iki dakika mikserin 1. kademesinde olmak iizere
cirptlmistir. Hazirlanan kek hamurlart 100 g olarak tartilmistir. Tartilan hamurun
icerisine 100 mg gilaburu tozu veya 100 mg mikroenkapsiil tozu konularak 1 dakika
mikserin 1. kademesinde tekrar karigtirllmistir. Konvansiyonel firinda 175 C’de 25

dakika siireyle pisirilmistir. Deneme 2 tekerriirlii ¢alisilmistir (Luca vd. 2014).

Keklerdeki fenolik bilesiklerin ekstrakte edilmesi igin 20 ml solvent (etanol:asetik
asit:su (hacimce 50:8:42)) 10 g keke eklenmistir. Daha sonra kasik yardimiyla iyice
ezilmistir. Ezilen kek solvent i¢inde dagitilmis ve 1 dakika boyunca iki defa %50 giicte
ultrasonikasyon (Sonoplus Ultrasonic Homogenizer, HD 2070, Bandelin, Almanya)
islemi uygulanmistir. Ilk 1 dakikalik ultrason uygulamasi sonrasinda kagikla
karistirtlmistir. Ultrason iglemi sonrasinda 7,5 ml dispersiyon 10000 rpm’de 2 dakika
boyunca santrifiij (Z-206A, Hermle, Ingiltere) edilerek siipernatant 0,45 pm’lik siringa
ile filtre edilmistir. Elde edilen ekstrakt 3.2.2.5.1 ve 3.2.2.5.4’de anlatilan yontemler
kullanilarak toplam fenolik madde miktar1 (TFMM) ve toplam antioksidan aktivite
miktar1 (TAAM) belirlenmistir. Kontrol olarak mikroenkapsiil ve gilaburu tozu
eklenmemis kek kullanilmigtir. Pisirme sonrasi kalan %TFMM ve %TAAM 1sil islem

stabilitesini gosterir.

ilk miktari—pisme sonrasi miktar:

Kayip (%) = x 10 (3.7)

ilk miktar:

% TFMMiay,p Ve % TAAM,y,p Esitlik 3.7 kullanilarak hesaplanmustir. Keklerdeki agirhik
kaybindan kaynaklanan diizeltme faktorii 1.1 degeridir. % TFMMyaan Ve %TAAMyaian
degerleri ilk degerden %TFMMy,y, V& %TAAMy,y,, degerlerinin ¢ikartilmas: ile
hesaplanmaktadir. Pisme Oncesi deger teorik olarak %100 kabul edilmistir. Ayrica kek
formiilasyonundan kaynaklanabilcek degerleri elimine edebilmek i¢in kontrol kek
pisirilmis ve kontrol keke ait TFMM ve TAAM degerleri Esitlik 3.7 kullanilarak
yapilan hesaplamadan elde edilen degerlerden ¢ikarilmstir (Luca vd. 2014).
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3.2.3 istatistiksel analiz:

Verilerin daha anlamli hale gelebilmesi i¢in istatiksel analizler yapilmistir. Bunun i¢in
MINITAB 16 programi (Minitab Inc., State College PA, ABD) kullanilmistir. Varyans
analizi bagimsiz degiskenlerin istatistiki olarak 6nemli 0Ol¢lide birbirlerinden
farkliliklarini belirler (p<0,05). Degisken ortalamalar1 Tukey ¢oklu karsilagtirma testi ile
karsilastirilmistir. Her bir deney kosulu i¢in iki paralel yapilmis ve bunlarin ortalamalari

hesaplanarak kaydedilmistir. Denemeler iki tekerriirlii olarak ¢alisilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Bu c¢alisma iki kisimdan olusmaktadir. Birinci kisim suda ¢dzlinen kuru madde miktari
yas bazda %12,91 olan gilaburu meyvesinden farkli ekstraksiyon metotlar1 uygulanarak
fenolik bilesiklerin elde edilmesini ve ikinci kisim ise gilaburu meyvesi tozunun

mikroenkapsiilasyonu islemlerini kapsamaktadir.

4.1 Ekstraksiyon Denemeleri

Bu calismanin birinci kisiminda mikrodalga destekli ekstraksiyon ve ultrason destekli
ekstraksiyon islemleri ile fenolik bilesiklerin eldesi gerceklestirilmistir. Mikrodalga
destekli ekstraksiyon isleminde farkli mikrodalga giicti (90 W, 180 W, 270 W, 360 W,
450 W), kati:solvent orani (5:100, 10:100, 15:100 g:ml) ve ekstraksiyon siiresi (90 ve
180 W i¢in 1, 10, 30, 60, 120 dakika; 270 W, 360 W ve 450 W igin 1, 5, 10, 15, 20, 40
dakika) bagimsiz degiskenlerinin toplam fenolik madde miktar1 (TFM miktari),
antioksidan aktivite ve renk (L*, a*, b* ve AE*) degerleri iizerine etkileri incelenmistir.
Ultrason destekli ekstraksiyon isleminde ise farkli ultrason giicii (14 W, 35 W, 56 W),
kati:solvent oran1 (5:100, 10:100, 15:100 g:ml) ve ekstraksiyon siiresi (1, 10, 20, 30, 60
dakika) bagimsiz degiskenlerinin TFM miktari, antioksidan aktivite ve renk (L*, a*, b*
ve AE*) degerleri tizerine etkileri arastirilmigtir. Ayrica optimum mikrodalga destekli
ekstraksiyon ve ultrason destekli ekstraksiyon kosullari i¢in bazi baskin fenolik
bilesiklerin (klorogenik asit ve kafeik asit) miktarlar1 ekstraksiyon cesitlerine gore
kiyaslanmistir. Ek olarak konvansiyonel ekstraksiyon ¢esidi olarak Soxhlet ve
maserasyon ekstraksiyon denenmis ve c¢alismada kontrol olarak maserasyon
ekstraksiyon ¢esidi segilerek optimum mikrodalga destekli ekstraksiyon ve ultrason

destekli ekstraksiyon kosullari ile karsilastirilmistir.
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4.1.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyon 6n denemeleri

Literatiirde, mikrodalga giigleri 100-500 W arasinda kullanildiginda hiicre duvarlarini
hizlica pargalamak i¢in gereken enerji etkisine ulasildigi tespit edilmistir (Chan vd.
2011). Bu nedenle ¢alismamizda 90 W-450 W arasindaki mikrodalga giigleri {izerine

yogunlagilmistir.
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Sekil 4.1 90 W ve 180 W mikrodalga giicii i¢in 15:100 kati: solvent oraninda yapilan 6n

denemeler sonucu TFM miktarmin zamanla degisimi
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Sekil 4.2 270 W, 360 W ve 450 W mikrodalga giicii i¢in 15:100 kati: solvent oraninda

yapilan 6n denemeler sonucu TFM miktarinin zamanla degigimi

Mikrodalga destekli ekstraksiyon igin on-deneme olarak 15:100 kati:solvent orani
secilmis ve her gii¢ icin 2,5 dakikada bir TFM analizi yapilarak mikrodalga destekli
ekstraksiyon igin TFM degisiminin egrileri ¢izilmistir (Sekil 4.1 ve 4.2). Daha sonra

farkl giicler i¢in siireler kararlastirilmistir.

Sekil 4.1 ve 4.2 incelendiginde TFM miktarinin belirli bir siire artti§1 sonrasinda ise
prosesin dengeye ulasmasi ile sabitlendigi gozlemlenmistir. Ancak bazi mikrodalga
giiclerinde fenolik bilesiklerin yiiksek sicaklik gibi proses kosullarmin etkisi ile zarar

gormesi sonucunda TFM miktarinda bir azalma meydana gelmistir.

Visne posasinda yapilan bir ¢alismada 400 W mikrodalga giiciinde mikrodalga destekli
ekstraksiyonda TFM miktarinin ilk 14 dakika boyunca zamanla arttig1 ve 16. dakikadan
sonra azalmaya basladigi rapor edilmistir (Simsek vd. 2012). Bu sonuglar 450 W
mikrodalga giiciinde yapilan 6n deneme sonuglariyla paralellik gostermektedir. Ayni

calismada 700 W mikrodalga giicii sonuglarinin benzer bir artis ve sonra azalis
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gosterdigi ancak mikrodalga giicii arttikga TFM miktarinin daha kisa siirede en yiiksek
seviyeye ulastigi (12. dakika) tespit edilmistir. Bu durum, ¢alismamizda 6n denemelerde
kullanilan 90 ve 180 W mikrodalga giicii ile ¢alistirilan sistemde ekstraksiyonun 2 saat
gibi uzun bir zaman diliminde ger¢eklesmesine ragmen 270 W, 360 W ve 450 W
mikrodalga giicleri kullanilan islemlerde 20 dakikalik siirenin yeterli olmasi ile benzer
niteliktedir.

TFM miktarinin optimum ekstraksiyon siiresinden sonra azalmasi bazi fenolik
bilesiklerin bozulmasindan kaynaklandig1 disiiniilmektedir. Ma vd. (2009) kararsiz
fenolik bilesiklerin yapisal 6zelliklerinin mikrodalga radyasyonu ile kolay bozulabilme
olasiligr oldugunu ortaya koymuslardir. Bu durumu aromatik halkalarinda yiiksek
hidroksil grup iceren fenolik bilesiklerin kararsiz olusuna ve mikrodalga radyasyon

nedeniyle kolayca degrade olabilmelerine baglamislardir.

4.1.2 Mikrodalga destekli ekstraksiyon

4.1.2.1 TFM miktar:

Calisgmamizda mikrodalga ekstraksiyon siiresince farkli gilic ve siirelerde, farkli
kati:solvent oranlarina gore yapilan denemelerde gilaburunun TFM miktarinin
20,90+1,77 ile 71,52+4,16 mg gallik asit /g kuru madde degerleri arasinda degistigi
bulunmustur (EK 2.1). Orakg1 (2010) solvent olarak su kullanilan ekstraksiyon sonucu
gilaburunun TFM miktarinin yas meyvede 47,86 + 0,16 Mgcae/Qekstre V€ KUru meyvede

ise 57,31 + 0,32 mgcae/Qekstre 0ldugunu rapor etmistir.

Bu caligmada ekstraksiyon siiresi, mikrodalga giicii ve kati:solvent orani bagimsiz
degiskenlerinin TFM miktar1 iizerine etkileri incelenmis ve istatistiki olarak 6nemli

oldugu bulunmustur.
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4.1.2.1.1 Ekstraksiyon siiresinin TFM miktarina etkisi

Mikrodalga destekli ekstraksiyon islemi icin ekstraksiyon siiresinin TFM miktari
lizerine istatistiksel olarak onemli bir etkisi oldugu bulunmustur (Ek 4.1). 90 W ve 180
W mikrodalga giicleri i¢in uygulanan ekstraksiyon siireleri incelenecek olursa islemin
ilk 30 dakikalik boliimde sitirenin TFM miktarini istatistiksel olarak 6nemli derecede
%62,87 ile %72,17 oraninda arttirdigi ancak 30-120 dakika araliginda bir etkisinin
olmadig tespit edilmistir. Bu durum 90 W ve 180 W mikrodalga gii¢leri kullanildiginda
30. dakikada islemin sonlandirilmasi gerektigini gostermektedir (Sekil 4.3).
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Ekstraksiyon Siiresi (dakika)

Sekil 4.3 90 W ve 180 W mikrodalga giiciinde ve 10:100 kati: solvent oraninda
gerceklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon islemi sirasinda TFM miktarinin islem

stiresi ile degigimi

Literatiirdeki baska calismalarda da benzer sonuglar rapor edilmistir (Ince 2011).
Ekstraksiyon siiresinin bu sekilde kisalmasit mikrodalgalarin 1sitma mekanizmalar1 ile
aciklanabilir. Mikrodalgalar kat1 ortamin igerisindeki i¢ basinct arttirarak ekstraksiyon
stiresini kisaltirlar (Bayramoglu vd. 2008). Kisa ekstraksiyon siiresi, uzun islem siiresi

boyunca degradasyona ugrama ihtimalleri artan fenolik bilesikleri bozulmaktan korur.
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Benzer sekilde 270 W, 360 W ve 450 W mikrodalga gii¢leri icin TFM miktarlarinin
ekstraksiyon siireleri ile degisimleri incelendiginde siirenin istatistiki etkisinin onemli
oldugu 10. ve 20. dakikalar arasinda fark olmamasma karsin 40., 1., 15 ve 5.
dakikalardaki TFM miktarlarinin istatistiki ac¢idan 6nemli derecede diger islem

stirelerine gore daha diisiik oldugu tespit edilmistir (Sekil 4.4).

Elde edilen bulgular 270 W, 360 W ve 450 W mikrodalga giigleri i¢in optimum islem
siiresinin 15 dakika oldugunu ortaya koymaktadir. Durmaz vd. (2015) ve Ince
(2011)’nin  gerceklestirmis oldugu arastirmalar gibi literatiirde bulunan bazi
calismalarda da mikrodalga destekli ekstraksiyon siiresinin 20 dakikanin altinda oldugu

rapor edilmistir.

70
E o 60
o £ 50 -
= 35
35 —
S 40 -
<5 —a ——270 W
-] 4
S @ 30 ——360 W
S X
2‘?‘5 20 4 —&—450 W
[
—
2c 10 -
=

0 T T T T

0 10 20 30 40 50

Ekstraksiyon Siiresi (dakika)

Sekil 4.4 270 W, 360 W ve 450 W mikrodalga giiciinde ve 10:100 kati: solvent
oraninda gerceklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon islemi sirasinda TFM

miktarinin islem siiresi ile degisimi

4.1.2.1.2 Mikrodalga giiciiniin TFM miktarina etkisi

Mikrodalga giici TFM miktar1 iizerine istatistiksel olarak onemli derecede etkili

bulunmustur (Ek 4.1). 90 W ve 180 W mikrodalga giiglerinde TFM miktarlari
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kiyaslandiginda mikrodalga giicii artttkga TFM miktariin da arttifi gézlemlenmistir.
5:100 kati:solvent orani, 10 dakika ekstraksiyon siiresi ve 90 W giigte yapilan
ekstraksiyonda TFM miktar1 40,50+4,09 mg gallik asit/g kuru madde olarak
bulunmusken kati:solvent orani ve ekstraksiyon siiresi sabit tutulup giic 180 W’a
cikarildiginda TFM miktarinin 66,68+3,29 mg gallik asit/g kuru maddeye yiikseldigi
tespit edilmistir (Ek 2.1).

Calismamiza benzer sekilde Song vd. (2011) tathh patates yapraklarinda yaptiklar
mikrodalga destekli ekstraksiyon ¢aligmasinda 150 W, 250 W, 350 W, 450 W ve 550 W
giiclerle ¢aligmiglar ve TFM miktarlarin1 kiyaslamiglardir. Mikrodalga giicliniin 350 W
degerinden disiik oldugu durumda TFM miktarinin mikrodalga giicii arttik¢a arttigi
gbzlemlenmistir. Ancak 350 W’dan sonra mikrodalga giiciiniin yiikselmesinin TFM

miktarinda diisiise neden oldugu rapor edilmistir.

Calismamizda bu duruma benzer sekilde 5:100 g:ml kati:solvent oraninda TFM miktari
bakimindan 360 W gii¢ degerine kadar istatistiki olarak dnemli derecede giicler arasinda
bir fark goériilmezken 360 W giiciinde elde edilen TFM miktar1 diger giiglerden daha
yiksek bulunmustur. 450 W giigte ise TFM miktar1 gii¢ artisiyla azalmaktadir (Sekil
4.5). Sekil 4.6 ve 4.7 incelendiginde ise bu azalisin 270 W mikrodalga giicti degerinde
gorilmekte oldugu anlasilmaktadir. Sicaklik ve mikrodalga giicii arasinda siki bir iligki
mevcuttur. Yiiksek mikrodalga giiclerinde sicaklik sistem igerisinde kolaylikla

yiikselebilir. Boylece ekstraksiyon hizi ve verimi artar.

Sicakliktaki artis solventin igerisinde analitlerin ¢oziinmesini kolaylastirdigi gibi
(sicakligin artmasinin yiizey gerilimi ve solvent viskozitesinin azalmasini saglamasi
sayesinde Ornege niifuz etmesinin artmasi nedeniyle) matriksteki aktif kisimlardan
analitlerin desorpsiyonlarini da hizlandirmaktadir (Eskilsson ve Bjorklund 2000). Ancak
silkararsiz (termolabil) bilesiklerin yiiksek sicakliklara maruz kalmas: degrade
olmalar ile sonuglanabilmektedir ve bu nedenle ekstraksiyon verimi ve biyoaktiviteleri
azalmaktadir. Fenolik birlesikler yiiksek sicakliklarda kolaylikla hidrolize olabilirler ve
oksidasyona ugrayabilirler. Bu durum pek ¢ok caligmada tespit edilmistir (Mendes vd.

2016, Dahmoune vd. 2015, Zheng 2011).
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Sekil 4.5 5:100 kat1: solvent oraninda gergeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin mikrodalga giicii ile degisimi (optimum siireler 90 W,
180 W, 270 W, 360 W ve 450 W giicler i¢in sirastyla 60, 10, 20, 15 ve 20 dakika)
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Sekil 4.6 10:100 kati: solvent oraninda gergeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin mikrodalga giicii ile degisimi (optimum siireler 90 W,

180 W, 270 W, 360 W ve 450 W gii¢ler i¢in sirasiyla 120, 120, 15, 10 ve 10 dakika)
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Sekil 4.7 15:100 kati: solvent oraninda gercgeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin mikrodalga giicii ile degisimi (optimum siireler 90 W,
180 W, 270 W, 360 W ve 450 W giicler i¢in sirastyla 60, 60, 10, 10 ve 10 dakika)

4.1.2.1.3 Kati:solvent oranin TFM miktarina etkisi

Aragtirma bulgular1 incelendiginde kati:solvent oranimnin da TFM miktar1 {izerine
istatiksel olarak 6nemli bir etkisinin oldugu bulunmustur (Ek 4.1). Birim kat1 madde
basina diisen solvent miktari arttikga bir bagka ifade ile sayisal olarak kati:solvent orani
azaldikca TFM miktarinin arttigi gézlemlenmistir (Sekil 4.10-4.12). Sekil 4.8-4.12°de
sunulan veriler optimum islem siireleri icin elde edilen verilerdir. Ince vd. (2013)
kati:solvent oran1 1:30 oldugundaki TFM miktarinin; 1:20 kati:solvent oraninin oldugu
duruma gore daha yiiksek oldugunu tespit etmislerdir ve bu durumun nedeninin 1:30
kati:solvent oranindaki konsantrasyon gradyaninin 1:20 kati:solvent oranina gore daha
yiiksek olmasina bagli oldugunu sdéylemislerdir. Bir baska ifade ile solvent miktarindaki
artis konsantrasyon gradyaninin artisina neden olarak ekstraksiyon verimini
arttirmaktadir ve bu durum pek ¢ok calismada rapor edilmistir (Durmaz vd. 2015,
Simsek 2010).
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Sekil 4.8 90 W mikrodalga giicii ile gerceklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarmin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100,

10:100 ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 60, 120 ve 60 dakika)
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Sekil 4.9 180 W mikrodalga giicii ile gerceklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100,

10:100 ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlari i¢in sirastyla 10, 120 ve 60 dakika)
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Sekil 4.10 270 W mikrodalga giicii ile gergeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100,

10:100 ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 20, 15 ve 10 dakika)
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Sekil 4.11 360 W mikrodalga giicii ile gergeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100,

10:100 ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlari i¢in sirasiyla 15, 10 ve 10 dakika)
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Kati: solvent orani (g:ml)

Sekil 4.12 450 W mikrodalga giicii ile gergeklestirilen mikrodalga destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100,

10:100 ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 20, 10 ve 10 dakika)

Kati:solvent orani ekstraksiyon islemlerinde oldukcga kritik bir rol oynamaktadir. Pek
¢ok calismada kati:solvent oraninin azalisiyla fenolik madde miktarinin arttigi tespit
edilmis ve bu durum konsantrasyon gradyaninin solvent miktarinin artmasiyla artmasi
sonucu gerceklestigi belirtilmistir. Bu sekilde bir iliski visne posasindan fenolik
bilesiklerin mikrodalga destekli ekstraksiyonunun arastirildigi bir calismada da

gosterilmistir (Simsek vd. 2012).

4.1.2.2. Ekstraksiyon verimi

Calisma bulgular1 incelendiginde bagimsiz degiskenler olan kati:solvent orani,
mikrodalga giicii ve ekstraksiyon siiresinin ekstraksiyon verimini istatiksel olarak
onemli derecede etkiledigi tespit edilmistir (Ek 4.2). Calismada elde edilen sonuglar

asagida detayli olarak verilmistir.
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4.1.2.2.1 Islem siiresinin ekstraksiyon verimine etkisi

Ekstraksiyon siiresi arttikca belli bir degere kadar ektraksiyon verimi artmaktadir.

Ancak bir degerden sonra istatistiki olarak degismemektedir (Ek 4.2).

Cizelge 4.1 Ekstraksiyon veriminin kati solvent orani, islem siiresi ve mikrodalga giicii

ile degisimi

Kat1: Siire Ekstraksiyon Verimi (%)
solvent (dakika)

orani

90180 270-860- 9o W 180 W 270 W 360 W 450 W
Wigin 450 W Igin

5:100 1 1 39,82° 44,28 51,11 60,05 59,53
5:100 10 5 55,93 92,09° 74,97° 67,59 59,88"
5:100 30 10 78,39 75,48 70,16 82,33 68,28
5:100 60 15 84,57° 83,88" 74,79° 08,78" 69,65
5:100 120 20 75,99° 85,59° 95,19 93,46 80,44
5:100 - 40 - - 91,14 87,56 82,34°
10:100 1 1 41,68° 48,52° 45,37 44,37° 39,35
10:100 10 5 52,55 70,60° 61,17 55,60" 54,44°
10:100 30 10 67,90 83,52 63,41 63,86" 59,19°
10:100 60 15 65,30 76,79 70,51 63,77 52,45
10:100 120 20 78,59 92,15° 67,45 59,66" 55,93
10:100 - 40 - - 63,86" 58,52 50,31°
15:100 1 1 28,86° 35,01° 44,54° 42,80° 43,88°
15:100 10 5 42,92° 49,44° 50,55° 54,00° 47,33°
15:100 30 10 70,26° 68,30° 62,70° 58,35° 48,82°
15:100 60 15 80,22° 83,90° 56,16° 54,06° 44,83°
15:100 120 20 68,60° 73,01° 49,90° 52,09° 43,28°
15:100 - 40 - - 50,58° 50,83° 41,82°

a, b kati:solvent oranma gore p<0,05 degerinde fark onemlidir.
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Omegin 5:100 kati:solvent oraninda ve 360 W giicte yapilan ekstraksiyonda islem
stiresi 1 dakikadan 10 dakikaya ¢ikarildiginda ekstraksiyon veriminin %60,05
degerinden %82,33 degerine yiikseldigi 10. dakikadan sonra ise anlamli derecede
degismedigi bulunmustur. Zheng vd. (2011) ¢alismalarinda benzer bir durum tespiti
yaparak ekstraksiyon siiresi i¢in 35 saniyeye kadar artisin goriildigiinii ancak bu

degerden sonra istatistiki olarak farklilik bulunmadigini rapor etmislerdir.

4.1.2.2.2 Ekstraksiyon verimine mikrodalga giiciiniin etkisi

Cizelge 4.1 incelendiginde ekstraksiyon veriminin genellikle 450 W mikrodalga giicii
igin diisiik degerler aldig1 goriilmektedir. Bu durum yiiksek mikrodalga giiciiniin fenolik
bilesiklerin degrade olmalarina neden olmasi ile agiklanabilir. Ballard vd. (2010) fistik
materyalinden polifenol eldesi veriminin mikrodalga giicii ile arttigin1 bulmuslardir.
Benzer sekilde Dahmoune vd. (2015) yaptiklar1 ¢alismalarinda belli bir degere kadar
mikrodalga giicii artisinin ektraksiyon verimini arttirdigini ve belli bir degerden sonra
ise azalttigini tespit etmislerdir. Zheng vd. (2011) ekstraksiyon veriminin mikrodalga
giiciine bagli oldugunu ve mikrodalga giicii %80 olana kadar lineer artis gosterdigini

ancak bu degerden sonra azalma goriildiiglinii rapor etmislerdir.

4.1.2.2.3 Ekstraksiyon verimine kati:solvent oraninin etkisi

Kati:solvent orani ile ekstraksiyon verimleri arasinda istatistiksel onemli derecede
negatif korelasyon bulunmaktadir. Birim kati madde basina diisen solvent miktari
arttikga ekstraksiyon veriminin arttig1 gdzlemlenmistir (Cizelge 4.1, Ek 4.2). Ornegin
270 W giicte ve 20. dakika islem siiresinde 5:100, 10:100 ve 15:100 kati:solvent
oranlarina ait ekstraksiyon verimleri sirasiyla %95,19, %67,45 ve %49,90 seklinde
hesaplanmistir. Solvent miktarindaki artis konsantrasyon gradyaninin artisina neden

olarak ekstraksiyon verimini arttirmaktadir ve bu durum pek ¢ok c¢alismada rapor

edilmistir (Durmaz vd. 2015, Simsek 2010).
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4.1.2.3 Renk degerleri

Pigment ve renk maddeleri irinlerin gozlemlenebilir renginin kimyasal bilesenleridir ve
renk triinlerin goriiniir albenisini belirler (Wrolstad vd. 2005). Gilaburu (Viburnum
opulus L.) siyanidin 3-glukozit cinsinden 0,356 + 0,014 g/kg (donmus meyve)
antosiyanidin igerir (Moldovan vd.2012). Antosiyanidinler fenolik bilesikler icerisinde
bir grup olup meyvelere turuncu, kirmizi, mor ve mavi renklerini verirler (Heredia vd.
1998). Renk ii¢ boyut ile ifade edilir: L*: Rengin parlakligi (0: siyah, 100: beyaz), a*:
kirmizilik yesillik (-60: yesil, +60: kirmizi), b*: sarilik mavilik (-60: mavi,+60: sar1).
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Cizelge 4.2 L* degerlerinin kati1 solvent orani, islem siiresi ve mikrodalga giicii ile degisimi

Katt: Stire Mikrodalga giicti
solvent (dakika)

orani

sow 20w 90 W 180 W 270 W 360 W 450 W
180 W 360 W
450 W

5:100 1 1 26,64+0,07° 26,01+0,32° 26,36+0,24° 26,26+0,12° 26,18+0,34°
5:100 10 5 25,75+0,35° 25,85+0,12° 26,25+0,32° 26,49+0,23° 26,01+0,23%
5:100 30 10 26,05+0,23 26,26+0,11° 25,96+0,15% 26,46+0,05% 25,96+0,07
5:100 60 15 26,24+0,14° 27,26+1,03° 26,05+0,32° 26,48+0,02° 26,77+0,13%
5:100 120 20 27,63+0,68 28.,36+0,27° 26,46+0,07 26,79+0,04% 26,39+0,20°%
5:100 - 40 - - 27,93+0,47° 27,92+0,35° 28,38+0,01°
10:100 1 24.,52+0,23° 23.97+0,13° 24.39+0,51° 24,31+0,44° 24,89+0,09°
10:100 10 5 24.22+0,02° 24.45+0,03° 24.,660,18° 24,57+0,50° 25,16+0,01°
10:100 30 10 24.,630,13° 26,0120,04° 25.62+1,01° 25,09+0,19° 25,52+0,21°
10:100 60 15 25,19+0,21° 26,62+0,22° 25,1240,25° 25,3240,28° 25,58+0,06°
10:100 120 20 26,62+0,16° 29.61+0,50° 25,50+0,46° 25,51+0,30° 26,05+0,05°
10:100 - 40 - - 26,36+0,24° 24.,13+0,53° 24,34+0,37°
15:100 1 1 24,4140,52° 25,60+1,76° 26,25+0,32° 24,79+0,38" 25,01+0,22°
15:100 10 5 25,48+1,71° 24,86+0,21° 25,96+0,15° 25,09+0,33° 25,61+0,20°
15:100 30 10 24,39+0,46" 26,13+0,72° 26,05+0,32° 25,48+0,43° 26,25+0,46"
15:100 60 15 26,65+0,23° 28,63+0,03° 26,45+0,07° 28,87+0,49° 26,14+0,48"
15:100 120 20 28,58+0,32° 31,7740,41° 26,36+0,24° 26,26+0,12° 26,18+0,34°
15:100 - 40 - - 26,25+0,32° 26,49+0,23° 26,01+0,23°

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark dnemlidir.
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Cizelge 4.3 a* degerlerinin kat1 solvent orani, igslem siiresi ve mikrodalga giicii ile degisimi

Katt: Stire Mikrodalga giicti
solvent (dakika)

orani

sow 20w 90 W 180 W 270 W 360 W 450 W
180 W 360W
450 W

5:100 1 1 9,67+0,17° 9,95+0,99° 10,47+0,33° 9,98+0,64" 9,40+0,23°
5:100 10 5 9,49+0,37" 9,29+0,22" 10,3340,30° 9,84+0,26" 8,99+0,48"
5:100 30 10 9,75+0,32" 8,51+0,05° 9,58+0,60" 8,82+0,14° 8,66+0,13"
5:100 60 15 9,01+0,73" 7,41+0,88" 9,16+0,34" 8,92+0,06" 8,05+0,12°
5:100 120 20 8,22+0,40° 6,40+0,35" 9,91+0,06" 8,57+0,05° 8,72+0,16"
5:100 - 40 - - 7,75+0,41° 7,80+0,17° 7,46+0,06"
10:100 1 10,54+0,79% 10,56+0,15% 10,47+0,05% 10,060,17 11,010,06%
10:100 10 5 10,110,392 10,16+0,06% 10,060,10% 10,030,392 10,65+0,05%
10:100 30 10 10,04+0,17 10,64+0,04% 10,21£0,22° 10,150,042 9,91+0,27
10:100 60 15 9,61+0,35° 9,13+0,07° 9,98+0,20° 9,98+0,08° 10,05+0,18°
10:100 120 20 7,60+0,03 7,64+0,05% 10,00+0,15% 9,90+0,07° 9,950,09
10:100 - 40 - - 10,47+0,33 9,23+0,13° 9,740,092
15:100 1 1 8,34+2,27° 7,85+1,70° 10,3340,30° 10,3940,18" 10,28+0,08"
15:100 10 5 8,24+1,24° 9,98+0,49" 9,58+0,60" 10,77+0,17° 10,40+0,28°
15:100 30 10 9,97+0,16" 10,4540,10° 9,16+0,34" 10,5440,38" 10,36+0,21°
15:100 60 15 9,54+0,14° 9,68+0,44° 9,91+0,06" 10,57+0,35° 10,83+0,65"
15:100 120 20 7,2140,11° 6,20+0,48" 10,4740,33" 9,98+0,64" 9,40+0,23"
15:100 - 40 - - 10,33+0,30° 9,84+0,26° 8,99+0,48"

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark énemlidir.
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Cizelge 4.4 b* degerlerinin kat1 solvent orani, islem siiresi ve mikrodalga giicii ile degisimi

Kat: Stire Mikrodalga giicti
solvent (dakika)

orani

sow 20w 90 W 180 W 270 W 360 W 450 W
180 W 360W
450 W

5:100 1 1 6,41+0,09° 6,80+0,17° 6,87+0,26" 6,72+0,33° 6,43+0,58"
5:100 10 5 6,31+0,19" 5,99+0,52" 6,59+0,03" 6,56+0,18" 6,25+0,17°
5:100 30 10 5,83+0,27" 5,57+0,08" 6,07+0,35" 5,69+0,06" 5,99+0,06°
5:100 60 15 5,09+0,27" 5,28+0,16" 5,60+0,08" 5,81+0,02° 5,72+0,19°
5:100 120 20 4,87+0,13" 4,534+0,36" 5,68+0,07" 5,53+0,04" 5,98+0,07°
5:100 - 40 - - 5,05+0,07° 5,60+0,21° 5,48+0,02°
10:100 1 7,13+£0,46 7,21+0,10° 6,83+0,24° 6,66+0,32° 7,29+0,11°
10:100 10 5 6,39+0,61° 5,57+0,04° 5,87+0,47° 6,17+0,42° 6,74+0,16
10:100 30 10 5,54+0,32° 4,79+0,21° 5,62+0,41° 5,75+0,22° 6,26+0,16
10:100 60 15 4,86+0,53° 4,55+0,16% 5,67+0,09° 5,73+0,22° 5,96+0,14°
10:100 120 20 4,39+0,04° 5,76+0,12° 5,59+0,36° 5,67+0,54° 5,86+0,07
10:100 - 40 - - 6,87+0,26% 5,73+0,37° 5,75+0,38?
15:100 1 1 6,69+0,82° 7,03+1,99" 6,59+0,03" 5,68+0,19" 5,7440,11°
15:100 10 5 6,41+2,10° 5,23+0,37° 6,07+0,35° 5,7140,05° 5,71+0,12°
15:100 30 10 4,4240,68" 4,8040,53" 5,60+0,08" 5,20+0,07" 5,09+0,24°
15:100 60 15 3,78+0,76° 5,11+1,08° 5,69+0,07° 5,15+0,06° 5,45+0,69°
15:100 120 20 3,62+0,11° 7,35+1,05" 6,87+0,26" 6,7240,33" 6,4340,58"
15:100 - 40 - - 6,59+0,03" 6,56+0,18° 6,25+0,17°

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark énemlidir.
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Cizelge 4.5 AE* degerlerinin kat1 solvent orani, islem siiresi ve mikrodalga giicii ile degisimi

Kat: Stire Mikrodalga giicii
solvent orani (dakika)
98°OW Zgw 90 W 180 W 270 W 360 W 450 W
180 W w
450 W
5:100 1 1 26,06+0,09° 28,68+0,67° 29,19+0,08° 28,89+0,41° 28,55+0,17°
5:100 10 5 28,16+0,16° 28,12+0,07° 28,97+0,39° 29,01+0,34° 28,23+0,39°
5:100 30 10 28,42+0,16% 28,14+0,12 28,97+0,39% 28,47+0,08 28,02+0,09°
5:100 60 15 28,22+0,14° 28,76+0,72° 28,18+0,36° 28,54+0,01° 28,53+0,18°
5:100 120 20 29.23+0,73 29,43+0,24% 28.,82+0,06% 28,67+0,05% 28,43+0,23°
5:100 - 40 - - 29,43+0,33° 29,52+0,34° 29,85+0,01°
10:100 1 1 27,64+0,62° 27,17+0,19° 27,41+0,53° 27,1440,54° 28,17+0,06°
10:100 10 5 27,02+0,27° 27,06+0,03" 27,28+0,30° 27,25+0,69" 28,14+0,04°
10:100 30 10 27,17+0,25° 28,51+0,02° 28,16+0,92° 27,67+0,23" 28,08+0,06°
10:100 60 15 27,40+0,03° 28,51+0,20° 27,62+0,32° 27,82+0,33° 28,13+0,04°
10:100 120 20 28,03+0,15° 31,12+0,49° 27,96+0,45° 27,95+0,39" 28,50+0,08°
10:100 - 40 - - 29,19+0,08° 26,46+0,54° 26,84+0,40°
15:100 1 1 26,76+0,62%° 27,82+1,65%® 28,97+0,39% 27,47+0,30% 27,64+0,19%
15:100 10 5 27,64+1,78% 27,30+0,27% 28,34+0,39% 27,89+0,23% 28,23+0,06%
15:100 30 10 26,73+0,36%° 28,56+0,53%® 28,18+0,36° 28,07+0,25%® 28,68+0,32%
15:100 60 15 28,57+0,16% 30,67+0,05% 28,82+0,06% 28,42+0,34% 28,83+0,07%
15:100 120 20 29,70+0,32% 33,21+0,53%® 29,19+0,08%° 28,89+0,41% 28,55+0,17%
15:100 - 40 - - 28,97+0,39% 29,01+0,34% 28,23+0,39%

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark dnemlidir.
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4.1.2.3.1 Renk degerlerine ekstraksiyon siiresinin etkisi

Islem siiresinin biitiin renk degerleri {iizerine etkileri istatistiki acidan Onemli

bulunmustur (Ek 4.3-4.6).

Ekstraksiyon siiresinin L* degerleri iizerine etkisi incelendiginde tiim kati:solvent
oranlar1 ve mikrodalga giigleri i¢in genel olarak artan bir egilimi oldugu ortaya
konmustur. Bir bagka ifade ile islem siiresi arttikga 6rnegin renginde agilma meydana
gelmektedir. (Ek 4.3, Cizelge 4.2). 90 W mikrodalga giicii i¢in 5:100 kati:solvent
oraninda 10. dakikada 25,754+0,12 olan L* degeri 120. dakikada 28,36+0,27 degerine
ulasmistir. Bu durumun nedeni fenolik birlesiklerden bazilarmin (6zellikle renk
olusumunu saglayanlarin) yliksek islem siiresi sirasinda degrade olmalari nedeniyle
ekstrakt renginin ac¢ilmasidir. Buna ragmen TFM miktar1 120. dakikada azalmamistir
(Sekil 4.3). Renksiz bazi fenolik birlesiklerin 30. dakikadan sonra ekstrakte olmalari

sebebiyle TFM miktarininda azalma goriilmemis olabilir..

a* degeri ise fenolik eldesinin en yiiksek oldugu 90 ve 180 W mikrodalga giiglerinde 30.
dakikada ve 270 W, 360 W ve 450 W mikrodalga gii¢lerinde ise 20. dakikada en yiiksek
degere ulasmistir ( Ek 4.4, Cizelge 4.3). a* kirmizilik degeri antosiyanin pigmentinin
rengi oldugu i¢in a* degerinin TFM miktarinin en yiliksek degerlere ulastigr optimum

stirelerde en yliksek olmasi beklenen bir durumdur.

b* degeri ekstraksiyon siiresi ile genel olarak negatif korelasyon gostermistir ( Ek 4.5,
Cizelge 4.4). Sarilik degeri ise sar1 renkli fenolik birlesiklerin degredasyonlarina paralel
olarak islem siiresi uzadikca elde edilen bu bulgu tiim kati:solvent oranlari ve
mikrodalga giigleri igin gecerli olmaktadir. Benzer bir durum mikrodalga isitma
islemiyle konsantre edilen nar sularinda da goriilmiistiir. Yapilan ¢calismada islem siiresi
artis1 ile Hunter b degerinin 8,69 baslangic degerinden 6,78 degerine diistiigii rapor
edilmistir (Maskan 2006).
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Renk farki (AE*) degerleri incelendiginde ise ekstraksiyon siiresi ile ekstrakt rengi
arasinda genellikle dogru orant1 oldugu tespit edilmistir (EK 4.6 ve Cizelge 4.5). Fenolik
madde miktar1 ekstraksiyon siiresi artisiyla genellikle pozitif korelasyon gostermektedir.
Ekstrakte olan fenolik madde miktar1 arttik¢a ekstrakt rengi artmaktadir. Krishnaswamy
vd. (2013) tiztim ¢ekirdeginden fenolik birlesikleri mikrodalga destekli ekstraksiyon ile
elde ettikleri ¢aligmalarinda ekstraksiyon siiresi ve ekstrakt rengi arasinda benzer bir

iliski rapor etmislerdir.

4.1.2.3.2 Renk degerlerine mikrodalga giiciiniin etkisi

L* degerleri incelendiginde istatistiki olarak 180 W gii¢ ve 450 W giiclerde en yiiksek
degerler elde edilmisken; 270 W, 90 W ve 360 W mikrodalga giiclerinde L* degerleri
daha diisiiktiir ve bu giigler arasinda istatistiki olarak fark bulunmamistir (Ek 4.3). Bu
durumun nedeni 180 W degeri ile 120. dakikalara kadar devam eden yiiksek islem
stiresi kombinasyonunun ve 450 W mikrodalga giiciiniin ekstrakt renginde fenolik

degredasyonu sonucunda agilmaya sebep olmasi seklinde agiklanabilir.

a* degerleri incelendiginde genel olarak mikrodalga giicli arttikga a* degerlerinin de
arttig1 tespit edilmistir (EK 4.4, Cizelge 4.3). Mikrodalga giicii artigt kirmizilik rengi
veren pigmentlerin ekstraksiyonlarmi artirmaktadir. Bu sayede ektrakt rengi daha
kirmiz1 olmaktadir. De Ancos vd. (1999) mikrodalga ile 1sitilmis ve 1sitilmamis ¢ilek
pirelerinin a* degerleri arasinda  istatistiki olarak Onemli derecede degisim
goriilmedigini rapor etmislerdir. Ayn1 zamanda bu sonuca paralel olarak mikrodalga
1sitma siiresince toplam antosiyanidin konsantrasyonunda da degisme goriilmemistir.
Ancak bagka arastirmacilar ¢ilek tiriinlerinde mikrodalga 1sitma ile toplam antosiyanin
miktarinin arttigini tespit etmislerdir (Worlstad vd. 1980). Bu arastirmada islem
boyunca mikrodalga 1sitmanin dokularda hasara sebep olarak antosiyanin

ekstraksiyonunu hizlandirdig tespit edilmistir.

Ekstraktlarin b* degerlerinin mikrodalga giicii ile degisimi incelendiginde 90 W, 180 W
ve 450 W mikrodalga giiglerinde yiiksek degerler aldigi goriilmistiir ( EK 4.5, Cizelge
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4.4). Bu durum diisiik mikrodalga giicii ve yiiksek ekstraksiyon siiresi kombinasyonu ya
da yiiksek mikrodalga giiclinde fenolik birlesiklerin degredasyonuna bagli olarak renkte

sarilik olustugu seklinde agiklanabilir.

AE* degerlerine gore mikrodalga giicleri karsilastirildiginda 180 W ve 450 W giigleri,
90 W, 270 W ve 360 W mikrodalga gii¢lerine gore istatistiki olarak daha yiiksek toplam
renk farki elde etmeyi saglamistir (Cizelge 4.5, EK 4.6). 180 W mikrodalga giiciinde
ekstrakte edilen fenolik madde miktar1 daha yiiksek oldugu i¢in ekstrakt rengi de daha
fazladir. Cilek pirelerine mikrodalga 1sitmanin farkli giiglerde uygulandigi bir
calismada mikrodalga giicii arttik¢a renk farki (AE*) degerlerinin arttig1 tespit edilmistir
(De Ancos vd. 1999).

4.1.2.3.3 Renk degerlerine kati:solvent oraninin etkisi

L* degerleri incelendiginde en diisiik sonuglarin 10:100 kati:solvent oraninda tespit
edildigi anlasilmaktadir (Cizelge 4.2, Ek 4.3). Bununla birlikte a* ve b* degerleri
incelendigi zaman ise 10:100 kati:solvent oraninda en yiiksek degerler elde edildigi ve
5:100 kati:solvent oraninin ve 15:100 kati:solvent oraninin arasinda istatistiki olarak
fark bulunmadig tespit edilmistir (Cizelge 4.3 ve 4.4, Ek 4.4 ve Ek 4.5). Burada toplam
fenolik madde miktarlariyla renk degerleri arasinda olmasi beklenen iligki
goriilememektedir. Renk degerlerine seyreltme faktorii ile diizeltme yapilamadigindan

bu durum ortaya ¢ikmaktadir.

Renk farki (AE*) degerleri incelendigi zaman 5:100 kati:solvent oraninda en yiiksek
sonuglar elde edildigi goriilmektedir (Cizelge 4.5, EK 4.6). Krishnaswamy vd. (2013)
tiziim ¢ekirdeklerinden antioksidanlarin ekstraksiyonunu mikrodalga destekli sistem ile
gerceklestirdikleri ¢aligmalarinda solvent konsantrasyonunda artisin ekstraktlarin renk
degerlerinde artisa neden oldugunu bulmuslardir. Ek olarak renk farki degerleri ile TFM
miktar1 arasinda pozitif korelasyon (r=0,133 p=0,038) oldugu tespit edilmistir (Ek 4.6).
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4.1.2.4 Optimum mikrodalga destekli ekstraksiyon kosullarinda antioksidan
aktivite degerleri

Antioksidan aktivite deneyleri her bir ekstraksiyon kosulu icin en yiiksek TFM
miktarinin tespit edildigi siirede gergeklestirilmistir. Antioksidan aktivite sonuglari
incelendiginde yalnizca kati:solvent oraninin etkisi istatistiki olarak énemli bulunmustur
(Ek 4.8). Cizelge 4.6 incelendiginde tiim mikrodalga giicli degerleri igin kati:solvent

orani azaldikca antioksidan aktivitenin arttig1 goriilebilmektedir.

En yiiksek antioksidan aktivite degerleri sirasiyla 5:100 kati:solvent orami igin
15,08+0,95 mg DPPH/g kuru madde, 10:100 kati:solvent orani i¢in 9,26+0,51 mg
DPPH/g kuru madde ve 15:100 kati:solvent orani i¢in ise 8,47+0,53 mg DPPH/g kuru
madde olarak bulunmustur. Tiim mikrodalga gii¢leri ve kati:solvent oranlari dikkate
alindiginda ise antioksidan aktivitesi veri araligi 5,01-15,08 mg DPPH/g kuru madde
olarak tespit edilmistir. Ince vd. (2014) 1sirgan ile yaptiklari mikrodalga destekli
ekstraksiyon calismasinda antioksidan aktivite degerini en yiiksek 4,16 mg DPPH/g
kuru madde olarak rapor etmislerdir. Ayrica elde ettikleri bu degerin konvansiyonel
ekstraksiyonla elde edilenden (3,86 mg DPPH/g kuru madde) daha yiiksek oldugunu
ortaya koymuslardir. Calismamizda benzer sekilde mikrodalga destekli ekstraksiyonla
konvansiyonel yonteme (8,78 mg DPPH/g kuru madde) kiyasla daha yiiksek
antioksidan aktivite degeri tespit edilmistir. Bu durumun nedeni mikrodalga destekli
ekstraksiyonun konvansiyonel yonteme kiyasla daha az islem siiresine sahip olmasidir.
Mikrodalga destekli sistemle elde edilen ekstraktlardaki daha kisa siire ekstraksiyon
islemine maruz kalan fenolik birlesiklerin antioksidan aktivitesi konvansiyonel metotla

elde edilen ekstraktlara gore daha yiiksek olmaktadir.
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Cizelge 4.6 Farkli mikrodalga destekli ekstraksiyon kosullari igin antioksidan aktivite
degerleri

Mikrodalga Giicti Kati:Solvent Orani Antioksidan Aktivite
(W) (g:ml) (mg DPPH/g kuru madde)
90 5:100 13,60+1,17°
180 5:100 15,08+0,95°
270 5:100 14,18+0,95°
360 5:100 14,45+1,09°
450 5:100 13,86+0,92°
90 10:100 8,50+1,63°
180 10:100 8,96+0,57"
270 10:100 9,26+0,51°
360 10:100 8,88+0,70°
450 10:100 8,79+0,55°
90 15:100 8,47+0,53°
180 15:100 6,30+0,34°
270 15:100 6,90+0,23°
360 15:100 5,01+0,29°
450 15:100 7,27+0,34°

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05te fark 6nemlidir.

4.1.2.5 Gilaburudan mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen en baskin

fenolik bilesiklerin miktarlarinin belirlenmesi

Literatiir aragtirmasina gore gilaburuda en yiiksek miktarda bulunan iki fenolik bilesik
baskin olarak belirlenmis ve bu ¢alismada arastirilmasina karar verilmistir. Bu baskin
fenolik birlesikler Cam (2005) tarafindan gergeklestirilen ¢aligmada sirasiyla klorogenik
asit (798.81 mg/L) ve kafeik asit (26,22 mg/L) olarak tespit edilmistir.

Mikrodalga destekli ekstraksiyon iglemi i¢in en yiiksek TFM miktar1 elde edilen kosul
5:100 g:ml kat1 solvent orani, 360 W mikrodalga giicii ve 15 dakika islem siiresidir.
Klorogenik asit ve kafeik asit miktarlarinin belirlenmesi i¢in bu kosul secilmistir. Bu
noktada klorogenik asit ve kafeik asit miktarlari sirastyla 16,76+0,28 mg /g kuru madde
ve 0,004+0,00001 mg/g kuru madde olarak tespit edilmistir (Ek 3.1, 3.2). Ahududunun
mikrodalga destekli ekstraksiyonunu yaptiklart bir c¢alismada optimum kosullarda
klorogenik asit miktar1 2,50 mg/g ve kafeik asit miktar1 ise 0,39 mg/g olarak
bulunmustur (Teng vd. 2013). Maviyemis meyvesinde yapilan bir baska ¢alismada ise
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klorogenik asit miktart 3,98 pg/mg of kuru madde bulunmusken kafeik asite
rastlanmamistir (Mollica vd. 2016). Calismamizda klorogenik asit miktar1 yoniinden
yiiksek sonuglar elde edilmistir. Bu durum meyvenin kendi baslangi¢ icerigine de bagl

olarak aciklanabilir.

4.1.3 Ultrason destekli ekstraksiyon islemi 6n denemeleri

Ultrason propla ekstraksiyon islemi i¢in ultrason giicii olarak 14 W, 35 W ve 56 W
secilmistir. Ortam sicakligi 25 ‘Cde ekstraksiyon siiresince sabit tutulmustur. On
denemelerde ekstraksiyon siiresi olarak ile 1, 10, 20, 30 ve 60 dakika her bir kati:solvent
orant i¢in uygulanmis ve TFM miktarlart tespit edilmistir. Ultrason 20 kHz frekansta

caligmaktadir.

4.1.4 Ultrason destekli ekstraksiyon

4.1.4.1 TFM miktar:

Calismamizda ultrason destekli ekstraksiyon stiresince farkli giic ve siirelerde, farkli
kati:solvent oranlarima gore yapilan denemelerde gilaburunun TFM igeriginin
17,92+0,82 ile 54,56+4,11 mg gallik asit /g kuru madde degerleri arasinda degistigi
goriilmektedir (EK 2.2). Ekstraksiyon siiresi, ultrason giicii ve kati:solvent orani
bagimsiz degiskenlerinin TFM miktarlar1 {izerine etkileri istatistiki olarak ©nemli

bulunmustur (Ek 4.9).

4.1.4.1.1 TFM miktarina ekstraksiyon siiresinin etkisi

TFM miktarma ekstraksiyon siiresinin etkisi incelediginde belirli bir islem siiresine
kadar TFM miktarinin arttigi, bir siire sabitlendikten sonra islem siiresiyle azaldigi

goriilmektedir (Ek 4.9, Sekil 4.13). Biitiin kati:solvent oranlarinda ve ultrason
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giiclerinde islem siiresi 20. dakikaya ulastifinda 30. dakika ile aralarinda TFM
miktarlart  bakimindan istatistiki olarak Onemli derecede bir fark olmadigi tespit
edilmistir (EK 4.9). Bu durum ekstraksiyonun 20. dakikada bittigini gostermektedir.
Ekstraksiyonda denge kavrami bu sonucu en iyi agiklayan kavramdir. Ekstraksiyon
islemi sirasinda bir noktadan sonra sistem doyuma ulasir ve gida matriksi ile ¢ozgen
katman1 arasinda ozmotik dengenin olusmasina bagl olarak difflizyon hiz1 ¢ok yavaslar

ve daha fazla fenolik maddenin ekstraksiyonu miimkiin olmaz.

Literatiirde benzer sekilde Da Porto vd. (2013) iiziimden fenolik maddelerin ultrason
destekli ekstraksiyonu sirasinda iglemin TFM miktara gore 30 dakikada tamamlandigi
sonucuna varmislardir. Ince vd. (2013) melisadan fenolik bilesiklerin ekstraksiyonunu
calistiklar bir arastirmada 20 dakika ekstraksiyonun optimum TFM miktarina ulagmak

icin yeterli oldugunu rapor etmislerdir. Bu duruma benzer literatiirde baska caligsmalar

da bulunmaktadir (Chemat vd. 2004, Shalmashi 2009).

70

60 -
50 -

40 4
% secdee 56 W
- ﬂ'l'r.-.—..- ________
30 A . .i"" ------ i

—a—35W

20 A --a--14W

10 ~

Toplam Fenolik Madde Miktari
(mg gallik asit/ g kuru madde)
w
2
q
\
[ )
-
%
13
vy

O T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Ekstraksiyon Siiresi (dakika)

Sekil 4.13 Farkli ultrason giiclerinde 5:100 kati: solvent oraninda gerceklestirilen

ultrason destekli ekstraksiyon islemi sirasinda TFM miktarinin siire ile degisimi
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TFM miktart incelendiginde 30. dakikadan sonra biitiin giiglerde 5:100 kati:solvent
oraninda bariz sekilde fark edilen bir azalma goriilmektedir (Sekil 4.13 ve Ek 4.9).
Fick’in ikinci kanunu difiizyon kavramini ¢ok iyi bir sekilde agiklamaktadir. Buna gore
belirli bir siire sonra kat1 materyaldeki (bitki matriksindeki) ¢6ziinen konsantrasyonu ve
yigin ¢ozeltideki (solvent) ¢dziinen konsantrasyonu dengeye gelmektedir. Bu denge
sonucunda daha fazla ¢oziinme goriilmemektedir. Bu siireden sonra ultrasonik dalgalara
maruz kalan fenolik maddeler uzun islem siiresinde yapisal degredasyona ugrayarak

TFM miktarinin azalmasina neden olurlar (Maran vd. 2015).

4.1.4.1.2 TFM miktarina ultrason giiciiniin etkisi

TFM miktarlar1 karsilastirildiginda istatistiki olarak onemli derecede yiiksek giicte
yapilan ultrason destekli ekstraksiyonun fenolik bilesiklerin degredasyonuna neden
oldugu sonucuna varilmustir (Sekil 4.16-4.18). Bu duruma benzer bir sonu¢ Ince vd.
(2013)’nin  melisa bitkisi ile fenolik ekstraksiyonu yaptiklari ¢alismalarinda da tespit
edilmistir. Bu ¢alismada 56 W ultrason giiciine kiyasla 35 W ultrason giiciinde TFM
miktarlarinin daha yiiksek bulundugu rapor edilmistir. Literatiirde bagka arastirmalarda
da yiiksek ultrason giiciiniin fenolik birlesiklerin degredasyonuna neden oldugu
bulunmustur (Chemat vd. 2004; Gogate vd. 2004; Ma vd. 2009). Bu durumun nedeni
Hayat vd. (2009)’a gore ultrasonikasyonun yiiksek giiclerde sulu ortamda serbest
radikaller olusumuna neden olarak aktif bilesiklerin oksidasyonuna ve degredasyonuna
sebep olmasidir. Ultrasonik dalgalar ortam igerisinden gegerken kavite ve dokularda
hasar olusur (Quan vd. 2009), bu durum mikro jet olusumunu ve akustik dalga akisini
tetikler (Vinatoru 2001). Materyal kabarip siser ve hiicre i¢indeki delikler mikrojetler ve
sok dalgalar1 nedeniyle genisler (Luque-Garcia ve Luque de Castro 2003), bu durum ilk
basta TFM miktarin arttirir. Ancak ultrason giicli arttirildiginda kavite sayist da direk
olarak artar. Bu ylizden yiiksek gii¢c degerlerinde kavite sayisindaki keskin artig ultrason
enerjisinin ortama iletiminin de {izerinde negatif bir etki yaratarak TFM miktarinda

diisiise neden olur (Filgueiras vd. 2000).
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14 W gii¢ ile 35 W gii¢ sonuglarimi istatistiki olarak kiyasladigimizda ise en iyi
sonuglarin 35 W giigte elde edildigi goriilebilmektedir (Ek 4.9, Sekil 4.14-4.16). Bu
durumun nedeni diisiik giicte yetersiz ultrasonikasyon sonucunda hiicre dokularinda
yeterince parcalanma olugsmamasi ve bu durumun ekstraksiyonu yetersiz kilmasi
olabilir. Bagka ¢alismalarda da ultrasonikasyon giiciiniin artist TFM miktarini belli bir
diizeye kadar arttirmistir. Ornegin Dahmoune vd. (2013)’mn limondan ultrason destekli
ekstraksiyonla fenolik birlesiklerin elde edilmesi tizerine yaptiklar1 ¢alismalarinda TFM
miktariin %20 ve %40 gliglerde sabit kaldigin1 ancak %60 giicte arttigini tespit
etmislerdir. Bu durumun nedeni gii¢ artiginin hiicre duvarmni pargalayarak kati ve sivi
faz arasindaki temas yiizey alanini artirip solventin materyale daha iyi niifuz etmesini

saglamasidir (Jerman vd. 2010; Ma vd. 2009).
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Sekil 4.14 5:100 kat1: solvent oraninda gergeklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin ultrason giicii ile degisimi (optimum siireler 14 W, 35

W ve 56 W giigler i¢in sirasiyla 30, 30 ve 30 dakika)
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Sekil 4.15 10:100 kati: solvent oraninda gerceklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin ultrason giicii ile degisimi (optimum siireler 14 W, 35

W ve 56 W giicler i¢in sirastyla 60, 30 ve 30 dakika)
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Sekil 4.16 15:100 kati: solvent oraninda gerceklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon
islemi sirasinda TFM miktarinin ultrason giicii ile degisimi (optimum siireler 14 W, 35

W ve 56 W giicler i¢in sirastyla 60, 20 ve 60 dakika)
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4.1.4.1.3 TFM miktarina kati:solvent oraninin etkisi

35 W ve 56 W ultrason giicii i¢in kati:solvent oranlar1 kiyaslandiginda TFM miktar
istatistiki olarak onemli derecede 5:100 kati:solvent oraninda en yiiksek degerde
bulunmustur (Ek 4.9, 4.17- 4.19). Artan solvent miktarmin konsantrasyon gradyanini
arttirmasi ve bu sayede daha fazla fenolik madde ekstraksiyonunun saglanmasi sayisal
olarak kati:solvent orami azaldikca TFM miktarindaki artis1 agiklayabilmektedir.
Literatiirde baska c¢alismalarda da bu durum desteklenmistir (Alekovski vd. 1998,
Cacace ve Mazza 2003, Sayyar vd. 2009, Bi vd. 2011). Ancak 14 W ultrason giiciiniin
cok diisiik bir giic olmasi kati:solvent oranlarinin TFM miktar1 {izerindeki etkisinin

istatistiksel olarak 6nemsiz bulunmasina neden olmustur.
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Sekil 4.17 14 W ultrason giicii ile gergeklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon islemi
sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100, 10:100

ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 30, 60 ve 60 dakika)

94



70

50 - b b

30 A
20 -

10 +

Toplam Fenolik Madde Miktar1
(mg gallik asit/ g kuru madde)

5:100 10:100 15:100
Kati: solvent orani (g:ml)

Sekil 4.18 35 W ultrason giicii ile gergeklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon islemi
sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100, 10:100

ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 30, 30 ve 20 dakika)
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Sekil 4.19 56 W ultrason giicii ile gergeklestirilen ultrason destekli ekstraksiyon islemi
sirasinda TFM miktarinin kati:solvent orani ile degisimi (optimum siireler 5:100, 10:100

ve 15:100 g:ml kati:solvent oranlar1 i¢in sirastyla 30, 30 ve 60 dakika)
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4.1.4.2 Ekstraksiyon verimi

Cizelge 4.7 incelendiginde islem siiresi, ultrason giicli ve kati:solvent oranit bagimsiz

degiskenlerinin ekstraksiyon verimine etkileri istatistiki agidan anlamli bulunmustur (Ek
4.10).

4.1.4.2.1 Ekstraksiyon verimine islem siiresinin etkisi

Verim degerleri ile ekstraksiyon siirelerinin belirli bir degere kadar pozitif korelasyon
gosterdigi ve bu degerden sonra sistemin dengeye gelerek ekstraksiyon islemine devam
edilmesine gerek kalmadigi tespit edilmistir (Cizelge 4.7, Ek 4.10). Bu denge noktasi

calismamizda 30. dakika olarak bulunmustur.

4.1.4.2.2 Ekstraksiyon verimine ultrason giiciiniin etkisi

Gigler kiyaslandiginda ekstraksiyon verimlerinin 35 W ultrason giiciinde diger ultrason
gliclerine gore istatistiki olarak 6nemli derecede daha fazla oldugu tespit edilmistir. (EK
4.10). Ornegin 5:100 kati:solvent oraninda ve 30 dakika islem siiresinde elde edilen
ekstraktlarin TFM miktarlart 14 W ultrason giiclinde %43,97, 56 W ultrason giiciinde
%44,38 olarak hesaplanmigken; 35 W ultrason giicli uygulandiginda bu deger %75,35
olarak bulunmustur. Pek ¢ok aragtirma yiiksek ultrason giiciinde materyalin yiiksek
kayma kuvvetlerine maruz kalarak (ortamin O6zelliklerine ve dogasina baglh olarak)
materyalde bircok temel degisimlere neden oldugunu gostermektedir. Ancak en iyi
sonuglart verecek minimum giic degeri secilecek sekilde gida endiistrisinde bu

parametre genellikle optimize edilerek kullanilmaktadir. (Bermudez-Aguirre vd. 2011).

Ultrason giicliniin etkisi 5:100 kati:solvent oraninda daha belirgindir. 30. dakikada
ekstraksiyon verimi ultrason giicii 14 W degerinden 35 W’a cikarildiginda ekstraksiyon
verimi 5:100 kati:solvent oraninda %43,97 degerinden %75,35 degerine ylikselmisken;
10:100 kati:solvent oraninda %39,69 degerinden %54,97 degerine ylikselmistir (Cizelge
4.7). Bu durumun nedeni birim kati1 basina diisen solvent miktari artik¢a ekstraksiyon

veriminin artmasiyla ultrason giiciiniin etkisinin yiikselmesidir.
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4.1.4.2.3 Ekstraksiyon verimine kati:solvent oraninin etkisi

Kati:solvent oranlart incelendiginde tiim ekstraksiyon siirelerinde ve biitiin ultrason
giiclerinde ekstraksiyon verimlerinin kati:solvent oraniyla negatif korelasyon gosterdigi
sonucuna varilmistir (Ek 4.10). Islem siiresi 30 dakika ve 35 W ultrason giicii uygulanan
ekstraksiyon kosullarinda ekstraksiyon verimi 5:100 kati:solvent oraninda 9%75,35,
10:100 kati:solvent oraninda %54,97 ve 15:100 kati:solvent oraninda %43,46 olarak
hesaplanmistir (Cizelge 4.7). Bu durumun nedeni birim madde basina diisen solvent

miktarindaki artisin solventin ekstrakte edilen meyvenin yapisina daha iyi niifuz ederek

ekstraksiyon verimini artirmasidir.

Cizelge 4.7 Ekstraksiyon veriminin kati solvent orani, islem siiresi ve ultrason giicii ile

degisimi
Katt: Siire Ultrason giicii
solvent (dakika)
orani 14 W 35W 56 W
5:100 1
34,48+0,28° 52,78+5,18° 33,35+2,50°
5:100 10
35,904+2,37° 66,03+6,59° 36,47+2,70°
5:100 20
41,54+1,92° 69,68+7,86° 40,76+2,64°
5:100 30
43,9742 26 75,35+8,57° 44 38+4 40°
5:100 60
39,6441,13% 59,68+7,62° 36,14+1,68°
10:100 1
30,75+1,70° 41,7446,29" 31,97+1,98"
10:100 10 ) ) .
36,5242.,39 49,88+6,10 33,57+2,69
10:100 20 ) ) .
39,5842,02 54,69+0,73 36,18+0,66
10:100 30
39,69+3,26° 54,97+5,15° 38,3243,33°
10:100 60 ) ) )
39,56+5,05 48,74+5,76 32,8244,78
15:100 1
29,96+1,08° 32,88+1,67° 24,7942.11°
15:100 10
35,2642,57° 44,4445 55° 24,76+1,38°
15:100 20
40,22+0,54° 48.2441,70° 28,32+0,20°
15:100 30
40,11+1,14° 43,46+0,34° 29,07+0,70°
15:100 60 37,66+4,39° 39,4643,52° 29,80+1,66°
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a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark 6nemlidir-



4.1.4.3 Renk degerleri

4.1.4.3.1 Renk degerlerine islem siiresinin etkisi

L* degerleri incelendiginde ekstraksiyon siiresi uzadik¢a genel olarak L* degerinin
azaldig1 bir baska ifade ile ekstraktlarin koyulastigi gortilmistiir (EK 4.11, Cizelge 4.8).
Fenolik birlesiklerin ekstraksiyon siiresine bagli olarak konsantrasyonlarinin artmasi

sonucunda ekstrakt renginde koyulagsma goriilmektedir.

Ultrason destekli ekstraksiyon 25 °C’de gergeklestirildigi i¢in iglem siiresi artigiyla
sicaklik yiikselmemis ve yiiksek sicaklik etkisiyle gerceklesen fenolik degredasyonlari
goriilmemistir, boylece ekstrakt renginde kayip olmamistir. Greyfurt suyunun ultrason
islemine tabi tutuldugu bir ¢alismada en diisiik L* (aydinlik) degeri 30, 60 ve 90 dakika
islem siireleri kiyaslandiginda 90 dakika islem siiresinde gériilmistiir (Aadil vd. 2013).
Benzer bir trend guava suyunun ultrason ile islendigi bir baska calismada da rapor

edilmistir (Cheng vd. 2007).

a* ve b* degerlerine bakilacak olursa TFM miktarinin en yiiksek oldugu ekstraksiyon
stireleri olan 30. dakikada bu degerlerin de en yiiksek oldugu Cizelge 4.9 ve 4.10 ile EK
4.12 ve 4.13 incelendiginde anlasilmaktadir. Bu durumun sebebi fenolik maddelerin
kirmizi veya sart renkte olabilmesi ve islem siiresiyle miktarindaki artisin a*
(kirmizilik) ve b* (sarilik) degerlerine yansimasidir. Benzer sekilde Tiwari vd. (2009)
bogiirtlen suyuna ultrasonikasyon uyguladiklar bir calismada a* degerinin islem siiresi
ile arttigin1 tespit etmislerdir. Caligmamizi destekleyen diger bir sonug¢ Valero vd.
(2007)’nin portakal suyunda ultrason isleminin etkisini incelendigi c¢aligmada tespit
edilmistir. Ultrason islemi kirmizilik (a*) ve sarilik (b*) degerlerinde bir artis ve

parlaklik (L*) degerinde bir azalmaya neden olmustur.

Ek 4.14’te gortilebilecegi lizere islem siiresinin renk farki degerleri {izerine etkisi onemli

bulunmamustir.
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Cizelge 4.8 L* renk degerlerinin kati solvent orani, islem siiresi ve ultrason giicii ile

degisimi
Kati: Siire Ultrason giicii
solvent (dakika)
orani 14 W 35 W 56 W
5:100 1 26,900,043 27,31+0,72% 27,060,122
5:100 10 26,02+2,15°% 26,41+0,322 26,87+0,10°
5:100 20 27,09+0,05° 26,14+0,70% 26,55+0,16°
5:100 30 26,650,18 26,43+0,41% 26,49+0,36%
5:100 60 26,38+0,25° 26,58+0,34% 26,57+0,12°
10:100 1 24.27+0,11° 24,15+0,05° 24,40+0,06"
10:100 10 24,29+0,11° 24,79+0,04° 24.,44+0,15°
10:100 20 23,97+0,12° 24,95+0,57" 24,32+0,14°
10:100 30 24,27+0,09" 24.29+0,03° 24.29+0,09°
10:100 60 24.,15+0,03° 24,48+0,46° 24.28+0,05°
15:100 1 23.83+0,39° 24,37+0,04° 23.36+0,14°
15:100 10 23.36+0,06° 24,000,21° 23,48+0,26°
15:100 20 23,71+0,07° 23.83+0,12° 23,64+0,28°
15:100 30 23,65+0,45° 23,99+0,02° 23,14+0,12°
15:100 60 23,2540,21° 23,80+0,47° 23,36+0,02°

a, b kati:solvent oranma gore p<0,05 degerinde fark onemlidir.



Cizelge 4.9 a* renk degerlerinin kat1 solvent orani, islem siiresi ve ultrason giicii ile
degisimi

Kati: Siire
solvent  (dakika)

Ultrason giicii

orant 14 W 3B5W 56 W
5:100 1 10,70+0,11° 9,79+0,26" 9,77+0,08°
5:100 10 10,09+0,27" 9,96+1,08" 10,18+0,43°
5:100 20 10,15+0,55° 9,57+0,09" 10,17+0,84°
5:100 30 10,52+0,46° 9,89:0,42° 10,02+0,07°
5:100 60 10,08+0,60° 10,24+0,39" 10,42:0,06°
10:100 1 10,36+0,33° 9,65+0,06° 10,47+0,04°
10:100 10 10,30+0,17° 10,67+0,05° 10,82+0,26
10:100 20 10,05+0,152 10,110,05 10,62+0,45°
10:100 30 10,53+0,08° 10,390,217 11,130,252
10:100 60 10,37+0,11 10,37+0,19° 11,240,117
15:100 1 9,45+0,03° 9,82+0,07° 9,65+0,19°
15:100 10 9,70+0,09° 9,91+0,13° 9,65+0,03°
15:100 20 9,61+0,13° 10,07+0,39° 9,63+0,20°
15:100 30 9,59:0,09° 10,57+0,18° 10,07+0,07°
15:100 60 9,80+0,36° 10,35+0,29° 9,46+0,13°
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a, b kati:solvent oranma gore p<0,05 degerinde fark onemlidir.



Cizelge 4.10 b* renk degerlerinin kat1 solvent orani, islem siiresi ve ultrason giicii ile

degisimi
Kati: Stire Ultrason giicii
Sg'r‘g't (dakika) 14 W 35 W 56 W
5:100 1 7,55+0,04° 6,93+0,30° 6,95+0,17°
5:100 10 6,85+0,24% 7,36+0,58° 7,2240,18°
5:100 20 6,84+0,43° 6,92+0,11° 7,44+0,34°
5:100 30 7,25+0,24° 7,23+0,20% 7,12+0,15°
5:100 60 7,49+0,65° 7,19+0,18° 7,16+0,19°
10:100 1 7,29+0,21° 6,45+0,06° 7,41+0,09°
10:100 10 7,19+0,12° 7,430,05° 7,62+0,15°
10:100 20 6,89+0,16 6,98+0,28° 7,450,342
10:100 30 7,52+0,032 6,82+0,11° 7,79+0,192
10:100 60 6,77+0,11° 6,96+0,34° 7,64+0,05°%
15:100 1 6,31+0,32° 6,55+0,04° 5,93+0,18"
15:100 10 6,32+0,07" 6,34+0,29" 6,06+0,12"
15:100 20 5,91+0,03° 6,43£0,37" 5,99+0,28"
15:100 30 5,87+0,06" 6,87+0,24" 6,39+0,10°
15:100 60 6,08+0,27" 6,70+0,14° 5,79+0,06"
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a, b kati:solvent oranima gore p<0,05 degerinde fark onemlidir.



Cizelge 4.11 AE* renk degerlerinin kat1 solvent orani, islem siiresi ve ultrason giicii ile
degisimi

Kati: Siire Ultrason giicii
(dakika)

solvent

orant 14 W 35 W 56 W
5:100 1 29,910,032 29,840,512 29,60+0,05°%
5:100 10 28,75+1,99° 29,20+0,22° 29,630,107
5:100 20 29,74+0,25% 28.68+0,66° 29,39+0,52°
5:100 30 29,56+0,38% 29,1440,18° 29.,20+0,28°
5:100 60 29,23+0,47% 29,380,142 29.43+0,05°%
10:100 1 27,38+0,09° 26,79+0,07° 27,57+0,03°
10:100 10 27,35+0,03° 27,99+0,04° 27,79+0,27°
10:100 20 26,89+0,02° 27.81+0,59° 27,57+0,39°
10:100 30 27,50+0,06" 27,28+0,10° 27,83+0,23°
10:100 60 27,15+0,05" 27,48+0,55° 27,83+0,02°
15:100 1 26,40+0,42° 27,07+0,05° 25,97+0,05°
15:100 10 26,07+0,06° 26,73+0,30° 26,09+0,27°
15:100 20 26,25+0,03° 26,66+0,34° 26,23+0,12°
15:100 30 26,19+0,42° 27.10+0,15° 26,03+0,06°
15:100 60 25,9620,03° 26,81+0,26° 25,86+0,06°

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05 degerinde fark dnemlidir.



4.1.4.3.2 Renk degerlerine ultrason giiciiniin etkisi

Ultrason giictiniin L* degerlerine etkisi istatistiki olarak 6nemli bulunmustur (Ek 4.11).
L* degerinin 35 W giicte en biiyiik oldugu ve diger giiglerin arasinda istatistiki bir fark
olmadig1 tespit edilmistir (Cizelge 4.8). Gii¢ artisiyla aydinlik (L*) degerinin artisi
baska caligsmalarda da gorilmiistiir (Tiwari vd. 2010, 2009). Bu durumun nedeni
baslangicta sonikasyonun homojenizasyon etkisi sayesinde asilt kalmis kararsiz
partikiillerin ¢okelmesini saglayarak oksidatif kararmanin azaltilmasi nedeniyledir

(Tiwari vd. 2010).

Renk farki degerleri incelendiginde TFM miktar1 sonuglarina benzer sekilde en yiiksek

degerin 35 W ultrason giiciinde elde edildigi goriilmektedir (Ek 4.14, Cizelge 4.11).

Ultrason giiciiniin a* ve b* degerlerine etkisi istatistiki olarak dnemli bulunmamustir (Ek

4.12-13, Cizelge 4.9- 4.10).

4.1.4.3.3 Renk degerlerine kati:solvent oraninin etkisi

Kati:solvent orani ile renk farki (AE) degerleri arasinda negatif korelasyon tespit
edilmistir (EK 4.11, 4.14). Renk farki degerlerindeki bu durum kati:solvent orani
arttikca ekstrakte olan fenolik madde miktarinin azalmasi ve bu nedenle ekstrakt

renginin ac¢ilmasi ile iliskilendirilebilir.

Kati:solvent orani arttikga L* degeri azalmis ve renk koyulasmistir. Ancak bu durumun
aksine TFM miktar1 5:100 kati:solvent oraninda en yiiksek degerde bulunmustur. Renk
degerleri hesaplanirken seyreltme faktorii ile hesaplama yapilamamasi bu durumun

nedenidir.

a* degerleri ve b* degerleri incelendiginde TFM miktarinin artmasma bagli olarak
10:100 kati:solvent oraninda daha yiiksek degerlere ulasildigi bulunmustur (EK 4.12,

4.13). Ornegin 10 dakika islem siiresinde ve 35 W ultrason giiciinde elde edilen
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ekstraktlarin a* ve b* degerleri sirasiyla 10:100 kati:solvent oraninda 10,67 ve 7,43 iken

15:100 kati:solvent oraninda ise 9,91 ve 6,34 degerlerindedir.

Calismamizda L* (r=0,435 p=0,003) ve toplam renk farki (r=0,420 p=0,004)
degerlerinin TFM miktarlariyla yiiksek oranda pozitif korelasyon gosterdigi
bulunmustur (Ek 4.14).

4.1.4.4 Optimum ultrason destekli ekstraksiyon kosullarinda antioksidan aktivite

degerleri

Cizelge 4.12 incelendiginde istatistiki olarak kati:solvent orani arttik¢a biitiin ultrason
giiclerinde antioksidan aktivite degerinin mikrodalga ekstraksiyona benzer sekilde
azaldig1 goriilebilmektedir (EK 4.16). En yiiksek antioksidan aktivite degeri fenolik
madde miktarinin en yiiksek olarak tespit edildigi 5:100 kati:solvent oraninda ve 35 W
ultrason giiciinde bulunmustur. En yiiksek deger 4,91 mg DPPH/ g kuru madde olarak
bulunmustur. Yapilan bir ¢aligmada isirgandan fenolik birlesikler ultrason destekli
ekstraksiyon ile elde edilmis ve antioksidan aktiviteleri 2,95+0,01 mg DPPH/g kuru
madde olarak hesaplanmustir (Ince vd. 2014).

Cizelge 4.12 Farkli ultrason ekstraksiyon kosullarinda antioksidan aktivite sonuglari

Ultrason Giicii Kati:Solvent Oranmi Antioksidan Aktivite
(W) (g:ml) (mg DPPH/g kuru madde)
56 5:100 4,51+0,38°
56 10:100 3,84+0,43°
56 15:100 3,13+0,28°
35 5:100 4,910,512
35 10:100 3,47+0,17°
35 15:100 3,16+0,20°
14 5:100 4,71+0,22°
14 10:100 3,35+0,32°
14 15:100 3,200,09°

a, b kati:solvent oranina gore p<0,05te fark 6nemlidir.
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4.1.4.5 Gilaburudan ultrason destekli ekstraksiyon ile elde edilen baskin fenolik

bilesiklerin miktarlarimin belirlenmesi

Ultrason destekli ekstraksiyon isleminde en yiiksek TFM miktarma ulasilan
ekstraksiyon kosullart optimum kosul olarak se¢ilmis olup 5:100 g:ml kati:solvent
orani, 35 W ultrason giicii ve 30 dakika islem siiresidir. Bu noktada klorogenik asit ve
kafeik asit miktarlar1 sirastyla 12,42+1,01mg /g kuru madde ve 0,006+0,00007 mg/g
kuru madde olarak tespit edilmislerdir (Ek 3.3, 3.4). Ince vd. (2012) 1sirgan ile
yaptiklari ¢calismalarinda su kullanarak 1:30 kati:solvent oraninda %80 ultrason giiciinde
30 dakika islem siiresinde klorogenik asit ve kafeik asit miktarlarini sirastyla 4,453 ve
1,289 mg/ g kuru madde olarak tespit etmislerdir. Ayrica gilburu ile ilgili yapilan bir
caligmada gilaburu meyvelerinin 2 037 mg/ kg klorogenik asit igerdikleri ve bu da
meyvenin fenolik bilesiklerinin %54’ linlin klorogenik asitten olustugu bulunmustur
(Velioglu vd. 2006). Calismamizda klorogenik asit miktar1 Velioglu vd. (2006)’nin
yaptiklar1 ¢alismaya gore 6 kat daha fazla bulunmustur. Bu durumun nedeni ultrason
destekli ekstraksiyon kosullarina klorogenik asitin yapisal olarak dayanikli olmasi

olabilir.

4.1.5 Kontrol olarak kullanilacak konvansiyonel islemin belirlenmesi icin 6n

denemeler

Konvansiyonel yontemin belirlenmesi igin iki teknik denenmistir. Bunlar Soxhlet
ekstraksiyonu ve maserasyondur. Soxhlet ekstraksiyon igin 5:100 kati: solvent oraninda
ve 1, 2, 4 ve 6 saat sliresince solvent olarak su kullanilarak iglem gergeklestirilmistir.
Elde edilen 6rneklerin TFM miktarlar1 belirlenmistir (Sekil 4.20). Istatistiki analiz
sonuglara gore en yliksek TFM miktarina sahip 6rnegin ekstraksiyon siiresi 4 saat
olarak bulunmustur (Ek 4.23). TFM miktarlari islem siiresine gore sirasiyla 25,56 + 1,08
mg gallik asit/ g kuru madde, 30,79 + 4,59 mg gallik asit/ g kuru madde, 52,30+5,73 mg
gallik asit/ g kuru madde ve 37,85+£3,24 mg gallik asit/ g kuru madde olarak
bulunmustur. Soxhlet ekstraksiyonda ulasilan en yiiksek TFM miktarinin maserasyonla

elde edilen ekstraktlardaki en yiiksek TFM miktarindan daha diisiikk oldugu tespit
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edilmistir. Bu nedenle kontrol olarak soxhlet ekstraksiyon yerine maserasyon tercih
edilmistir. Benzer sekilde, Karabegovic vd. (2014) karayemiste yaptiklar1 fenolik madde
ekstraksiyonunda soxhlet ekstraksiyon sonuglarini maserasyona gore daha diisiik

bulmuslardir.
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Sekil 4.20 5:100 kati:solvent orani ile gerceklestirilen Soxhlet ekstraksiyonu i¢in islem

stiresi ile TFM degisimi

4.1.6 Konvansiyonel ekstraksiyon (Maserasyon)

Sekil 4.21 incelendiginde kati:solvent oran1 azaldikca TFM miktarinin arttigi
goriilmektedir. Bu etkinin istatistik olarak anlamli oldugu Ek 4.17°de gosterilmektedir.
En yiiksek TFM miktar1 5:100 kati:solvent oraninda bulunmustur. Ince vd. (2013)
melisa bitkisinden mikrodalga ve ultrason ekstraksiyon ile fenolik bilesiklerin elde
edilmesini g¢alismiglar ve  TFM miktarinin ekstaksiyon c¢esidine bagli olmaksizin
kati:solvent orani azaldik¢a arttigimi bulmuslardir. Calismalarinda en yiiksek TFM
sonuglart 1:10 ve 1:20 katisolvent oranmna kiyasla 1:30 kati:solvent oraninda

bulunmustur.
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Ince vd. (2013) bu durumun nedeninin 1:30 kati:solvent oranini yiiksek konsantrasyon
gradienti yaratmasit oldugunu ve bu ylizden diger kati:solvent oranlarmma kiyasla
verimde yiiksek ekstraksiyon sagladigini sdylemislerdir. Diger bir deyisle ekstraksiyon
solventinde ¢oziilebilen fenolik madde miktarinin artmasi konsantrasyon gradyaninin
artmasi sayesinde gerceklesmektedir. Bu durum bagka g¢aligmalarda da gozlenmistir

(Alekovski vd. 1998; Cacace ve Mazza 2003; Sayyar vd. 2009).

TFM miktarlarn tlizerine ekstraksiyon siiresinin etkisi incelendiginde istatistiki olarak
anlamli oldugu (Ek 4.19) ve en yiiksek TFM miktarina 10. ve 12. saatlerde ulasildig:
bulunmustur. Bu bulgular ekstraksiyonun 10. saatte tamamlandigini gostermektedir.
Cizelge 4.13’de maksimum TFM miktarlarinin elde edildigi konvansiyonel maserasyon

kosullarinda yapilan antioksidan aktivite ve renk deneylerinin sonuglar1 gosterilmistir.

Antioksidan aktivite sonuclari incelendiginde TFM miktarina paralel olarak kati:solvent
orani azaldik¢a antioksidan aktivitenin de arttigi goriilebilmektedir. Bu durum elde
edilen fenolik birlesiklerin antioksidan aktiviteleri ile acgiklanabilir. Literatiirde bu
bulguya benzer sekilde Durmaz vd. (2015) kapari ile c¢alismislar; ekstraksiyon
sonuclarinda 1:30 kati:solvent oraninda 1:10 ve 1:20’ye kiyasla en yiiksek antioksidan

aktiviteyi bulmuslardir.
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Sekil 4.21 Konvansiyonel ekstraksiyon i¢in TFM miktarinin ekstraksiyon stiresi ile degisimi
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Cizelge 4.13 Konvansiyonel ekstraksiyon siiresince maksimum fenolik madde icerigine

sahip Orneklerin renk ve antioksidan aktivite degerleri

Kati: Siire TEM Renk Antioksidan
solvent Miktar1 Aktivite
Oran1  (saat)
(mg gallik (mg DPPH/g
(g:ml) asit/g kuru L* ar b AE* kuru madde)
madde)
5:100 12 72,40° 27,08£0,05°  9,80+0,11°  6,67+0,08%  29,56+£0,09° 8,785+0,45°
10:100 10 54,72° 24,60+0,08°  9,96+0,01°  6,7840,03° 27,4040,07°  7,261+0,51"
15:100 10 48,36° 24,04+0,04°  1038+0,11%  6,69+0,04° 27,02+£0,04°  6,035+0,12°

a, b kati:solvent oranina gére p<0,05’te fark 6nemlidir.

4.1.6.1 Gilaburudan maserasyon ile elde edilen en baskin fenolik bilesiklerin

miktarlarinin belirlenmesi

Maserasyonla 5:100 Kkati:solvent oraninda 12 saat ekstrakte edilen Orneklerde
klorogenik asit ve kafeik asit miktarlar1 sirasiyla 8,51+0,03 ve 0,007+0,00007 mg/ g
kuru madde olarak tespit edilmistir (Ek 3.5 ve 3.6).

4.1.7 Ekstraksiyon ¢esitlerinin kiyaslanmasi

Ekstraksiyon cesitlerinin kiyaslanabilmesi i¢in en yiiksek TFM miktarlarinin tespit
edildigi optimum islem siireleri ve 5:100 kati:solvent orani secilmistir. Bu durumda en
yiiksek TFM miktar1 (72,40 mg gallik asit/ g kuru madde) maserasyonla elde edilmistir
(Sekil 4.22). Maserasyona en yakin sonuglar mikrodalga destekli ekstraksiyon islemi
sonucunda 360 W mikrodalga giiciinde elde edilen ekstrakt i¢in tespit edilmistir.
Mikrodalga islemi i¢in kullanilan tiim giicler ile maserasyon arasinda istatistiki bir fark
olmadig1 sonucuna varilmistir. Bu iki yontem arasinda islem siireleri kiyaslandiginda
maserasyon 12 saatte en yliksek fenolik madde miktar1 degerine ulastiginda mikrodalga

destekli ekstraksiyon 15 dakika gibi bir siirede en iyi degere ulasmistir. Mikrodalga
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destekli ekstraksiyon islem siiresi agisindan maserasyon ile kiyaslandiginda zaman
(%97,92) ve enerji tasarufu sagladigi aciktir. Genel olarak mikrodalgalar kati
materyaldeki i¢ basinci arttirarak ekstraksiyonu hizlandirirlar bu sayede fenolik
bilesenler konvansiyonel metota gore daha hizli ekstrakte olurlar (Bayramoglu vd.
2008). Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile ekstrakt eldesi solventin dipol donme
mekanizmast sonucu 1sinmast ile ilgilidir. Bu etki sonucunda sicaklik yiikselir ve
bilesenlerin ¢Oziiniirligii artar (Zheng vd. 2011). Benzer bir iliski Karabegovic vd.
(2014)’nin rapor ettigi bir ¢alismada da goriilmektedir. Karayemis meyvesinde yapilan
mikrodalga destekli ekstraksiyonun ultrason destekli ekstraksiyon kiyasla daha g¢ok

fenolik madde igerigine sahip ekstrakt sagladig bildirilmistir.

Konvansiyonel, mikrodalga destekli ve ultrason destekli ekstraksiyon ile elde edilen
oziitler antioksidan aktiviteleri bakimindan kiyaslandiginda ise mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile islem siiresinin kisa olmasi nedeniyle ¢ok daha yiiksek antioksidan
aktiviteye sahip Ornekler elde edilebildigi goriilmektedir (Sekil 4.23). Maserasyon
islemi ile yiikksek TFM miktar1 elde edilmesine ragmen diisiikk antioksidan aktivite
degerine sahip olmasi fenolik birlesenlerin antioksidan aktivitelerini kaybetmesi ya da
antioksidan aktiviteleri yiliksek birlesiklerin degrade olmalar1 ile agiklanabilir.
Literatiirde benzer sonuglar rapor edilmistir (Dahmoure vd., 2013). Giigler arasinda ise
istatistiksel bir fark olmadigi tespit edilmistir (Sekil 4.29). Calismamizda mikrodalga
destekli ve ultrason destekli ekstraksiyon sonuglar1 kiyaslandiginda en yiiksek TFM
miktar1 ve antioksidan aktivite miktar1 optimum kosullar olan 360 W mikrodalga giicii,
15 dakika ve 5:100 kati:solvent oraninda sirasiyla 71,53 mg gallik asit/ g kuru madde ve
14,45 mg DPPH/ g kuru madde olarak tespit edilmistir. Bu ¢alismada bulunan TFM
miktar1 pek ¢ok ¢aligmaya gore iistiin sonuglara sahip olmakla birlikte elde edilebilecek
maksimum TFM miktar1 meyvenin cinsine ve yetistirilis kosullarina goére de farklilik
gostermektedir. Literatiirde gilaburu meyvesinin mikrodalga destekli ekstraksiyonu ya
da ultrason destekli ekstraksiyonu calisilmamistir. Yapilan bir calismada kirmizi
ahududunda TFM miktar1 optimum kosullarda 38,57 mg gallik asit/ g kuru madde
olarak tespit edilmisken baska bir ¢alismada kurt tiziimi 9,2 mg gallik asit/ g kuru
madde ve visne posast 14,14 gallik asit/ g kuru madde TFM miktarna sahip olarak
bulunmustur (Sun vd. 2007, Mendes vd. 2016, Simsek vd. 2012).
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Sekil 4.22 Farkli ekstraksiyon ¢esitleri ve giicler ile 5:100 kati:solvent oraninda elde
edilen TFM miktarlar1 (islem siireleri sirasiyla 90 W, 180 W, 270 W, 360 W, 450 W, 14
W, 35 W, 56 W giigler i¢in 60, 10, 20, 15, 20, 30, 30 ve 30 dakika; Soxhlet ve
Maserasyon igin 4 ve 12 saat)
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Sekil 4.23 Farkli ekstraksiyon c¢esitleri ve giicleri ile 5:100 kati:solvent oraninda elde
edilen antioksidan aktivite miktarlar1 (islem siireleri sirasiyla 90 W, 180 W, 270 W, 360
W, 450 W, 14 W, 35 W, 56 W giigler igin 60, 10, 20, 15, 20, 30, 30 ve 30 dakika;
Soxhlet ve Maserasyon i¢in 4 ve 12 saat)
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Cizelge 4.14 Optimum ekstraksiyonlara gore klorogenik asit ve kafeik asit miktarlari

Ekstraksiyon ¢esidi ~ Optimum kosullar Klorogenik asit Kafeik asit
mg/g kuru (mg/g kuru
madde) madde)

Mikrodalga destekli ~ 5:100 kati:solvent 16,76+0,28° 0,004+0,00001°

ekstraksiyon orani,

360 W,15 dakika
Ultrason destekli 25°C, 5:100 12,42+1,01° 0,006::0,00007"
ekstraksiyon kati:solvent orani, 35 W

g,

30 dakika
Konvansiyonel 25 °C, 5:100 8,51+0,03° 0,007+0,00007%
maserasyon kati:solvent orani, 12

saat

a, b ekstraksiyon ¢esidine gore p<0,05°te fark onemlidir.

Cizelge 4.14°’de farkli ekstraksiyon g¢esitlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlarin ~ klorogenik asit ve kafeik asit miktarlar1 verilmistir. Gorildigi gibi
klorogenik asit miktar: en fazla mikrodalga destekli ekstraksiyon sonucu elde edilen
ornekte tespit edilmisken kafeik asit miktar1 konvansiyonel ekstraksiyonda fazla

bulunmustur (Cizelge 4.14).

Ayrica klorogenik asit miktarinin kafeik asit miktarina gore daha baskin oldugu da
dikkat ¢ekmektedir. Klorogenik asitin mikrodalga destekli ekstraksiyon ile daha yiiksek
konsantrasyonla eldesi islem siiresinin kisalig1i ile aciklanabilir. Kafeik asitin
konvansiyonel ekstraksiyonla daha iyi elde edilmesi islem kosullarina daha dayanikli
olmasi ile iliskilendirilebilir. Literatiirde benzeri bulgular rapor edilmistir. Karayemisle
yapilan bir ¢aligmada mikrodalga destekli ekstraksiyon ile konvansiyonel yonteme gore
daha yiiksek konsantrasyonda klorogenik asit elde edildigi bildirilmistir (Karabegovic
vd. 2014).
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Fenolik bilesikler farkli ekstraksiyon yontemlerine degredasyon seviyelerine gore farkli
tepki verebilirler. ince (2011) melisa ile yaptiklar calismada kafeik asitin en az
mikrodalga destekli ekstraksiyonda ve en fazla ise konvansiyonel ekstraksiyonda tespit
edildigini rapor etmislerdir. Bu durumun nedeni hidroksil tipi yapilarin mikrodalga
ekstraksiyon kosullarinda daha az kararli olmasi olabilir (Ma vd. 2009, Liazid vd.
2007).

4.2 Mikroenkapsiilasyon Islemi

Calismanin  ikinci kisminda gilaburu meyvesi tozunun mikroenkapsiilasyonu
gerceklestirilmistir.  Mikroenkapstilasyon iglemi i¢in farkli kaplama maddeleri
(maltodekstrin, gam arabik (MD, GA)), cekirdek: kaplama materyali orani (kiitlece
1:10, 1:20, 1:30) ve ultrasonikasyon zamam (10, 20, 30 dakika) bagimsiz
degiskenlerinin TFM miktari, yiizey fenolik madde miktari, enkapsiilasyon verimi,
antioksidan aktivitesi, renk (L*, a*, b* ve AE*) degerleri, nem, ¢oziinlirlik ve yigm
yogunlugu {tizerine etkileri incelenmistir. Ayrica gilaburu meyvesinden elde edilen
mikroenkapsiile edilmemis toz iirlin ve optimum kosullarda mikroenkapsiile edilmis
tiriiniin baskin fenolik bilesiklerinin miktarlar1 (klorogenik asit ve kafeik asit) tespit
edilmis ve karsilagtirilmistir. Ek olarak bu iki {iriin model bir kek formiilasyonu

icerisinde pisirilmis ve 1s1l stabiliteleri karsilastirilmistir.

4.2.1 Mikroenkapsiilasyon islemi 6n denemeleri

Yapilan 6n denemelerde kaplama materyali olarak maltodekstrin ve gam arabik
kaplama materyali gesitlerine ilaveten maltodekstrin-gam arabik kaplama materyali
karisim1 (MD:GA orani kiitlece 5:5) denenmis ancak maltodekstrin-gam arabik kaplama
materyali karisim1 formiilasyonlarinin enkapsiilasyon verimleri incelendiginde etkin bir
sekilde kaplanamadig1 paraleller arasindaki biiylik farkliliklardan anlasilmis ve

calismadan ¢ikarilmak zorunda kalinmustir.
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On denemeler neticesinde cekirdek:kaplama orani olarak 1:10, 1:20 ve 1:30, kaplama
materyali ¢esidi olarak maltodekstrin ve gam arabik ve ultrasonikasyon siiresi olarak da
10, 20 ve 30 dakika belirlenmistir.

4.2.2 Mikroenkapsiilasyon islemi TFM miktar:

Gilaburu tozunun TFM miktart 41,72+1,56 mg gallik asit/g kuru madde olarak
hesaplanmistir. 1:10, 1:20 ve 1:30 oranlarinda c¢ekirdek:kaplama materyali iceren
mikroenkapsiillerin TFM miktarlar1 sirasiyla 19,37+0,27, 12,67+ 0,79 ve 7,68+0,99
gallik asit /g kuru madde olarak bulunmustur.

Mikroenkapsiillerin TFM miktarlar1 kaplanmamis gilaburu tozundan disiiktiir. Bu
durum kaplama materyali ilavesinin formiilasyon ig¢indeki kuru madde oranini arttirarak
gilaburu tozu oranimi azaltmasi ile agiklanmaktadir. Tolun vd. (2016) iiziim
polifenollerinin mikroenkapsiilasyonunu yaptiklari ¢alismalarinda maltodekstrin ve gam
arabik kaplama materyalleri fenolik birlesik igermedigi i¢in TFM miktarinin
cekirdek:kaplama maddesi oran1 azaldikga azaldigini tespit etmislerdir. Bununla birlikte
fenolik bilesiklerin dig faktorlerden kolaylikla etkilenen ozellikleri nedeniyle
enkapsiilasyon islemi siiresince degrade olmalar1 da miimkiindiir. Gilaburu tozu yiiksek
hizli bir homojenizatér kullanilarak enkapsiile edilmistir. Homojenizasyon islemi
tarafindan olusan mekanik kuvvet gilaburu tozu ve kaplama materyali ylizeylerine zarar

vererek fenolik birlesiklerde mekanik hasara neden olmus olabilir (McClements, 2005).

Ayrica mikroenkapsiilasyon isleminde uygulanan bir diger islem dondurarak
kurutmadir. Dondurarak kurutma donmus iiriinden suyu siiblimasyon ve desorpsiyon ile
uzaklastirr. Dondurma islemi ise 0 'C sicakligin altinda buz kristalleri olusturur (Craig
vd.1999). Dondurarak kurutma isleminin birinci basamaginda buz diisiik sicaklik ve
diisiik basingta siiblime olur (Mascarenhas vd. 1997). Kurutmanin ikinci basamaginda
sicakligin hafifce yilikselmesi yapida bagli olan ve donmamis sudan kaynaklanan kalan
nemin uzaklastirilmasini saglar (Fissore vd. 2010). Bu asamalar sirasinda suyun

donmas1 ve siiblimlesmesi nedeniyle mikropartikiillerde olusan gozenekler ve yilizeyde
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catlaklar  yiiziinden enkapsiile edilen birlesiklerde hasar ve denatiirasyon
olusabilmektedir (Rezende vd. 2018). Ilaveten dondurma islemi sirasinda meyve
dokusunda bulunan bazi enzimler serbest kalarak fenolik birlesiklerde hasara neden
olabilmektedir (Shofian vd. 2011). Benzer sonuglar dondurarak kurutma isleminin
enkapsiilasyon iglemi i¢in kullanildigi pek cok c¢alismada da rapor edilmistir

(Franceschinis vd. 2014, Akdeniz vd. 2018).

4.2.3 Mikroenkapsiilasyon islemi yiizey fenolik madde miktari

Yiizey fenolik madde miktar1 enkapsiilasyon verimliliginin hesaplanmasinda kullanilir.
Kapsiil yiizeyinde daha az fenolik maddenin bulunmasi enkapsiilasyonun yiiksek
verimle gergeklestigini ve dolayisiyla etkin bir kaplama saglandigini gostermektedir
(Cilek 2012). Cizelge 4.15’te farkli kaplama materyallerinin, ¢ekirdek:kaplama
materyali oranlarinin ve ultrasonikasyon siirelerinin yilizey fenolik madde miktarlari

tizerine etkisi gosterilmistir.

Istatiksel analiz sonuclarina gore yiizey fenolik madde miktarlarinin ¢ekirdek: kaplama
materyali oran1 ve kaplama materyali ¢esidi bagimsiz degiskenleri ile anlamli derecede
degistigi ancak ultrasonikasyon siiresinden etkilenmedigi sonucuna varilmistir (EK
4.26). Formiilasyonda daha fazla kaplama materyali bulunmasi ylizey fenolik madde
miktarlarin1 azaltmistir (Cizelge 4.15, Ek 4.26) Bu durum daha fazla kaplama materyali
iceren formiilasyonda g¢ekirdek materyali daha 1yi sarma yetenegi olusmasi ve bdylece
yiizey fenolik madde miktarinin diismesi ile aciklanabilir. Pek ¢ok baska calismada da

benzer sonuglar tespit edilmistir (Cilek 2012, Dag vd. 2018).

Diger bir anlamli etkiye sahip olan bagimsiz degisken kaplama materyali cesidi ele
alindiginda ise kaplama materyali olarak maltodekstrin kullanilan mikroenkapsiillerin
yiizey fenolik madde miktarlarinin gam arabik kullanilanlara kiyasla daha fazla oldugu
tespit edilmistir (Cizelge 4.15, EK 4.26). Kaplama materyalinin birlesimi ve yapisi
¢ekirdek materyalin korunmasi agisindan ¢ok 6nemli bir etkiye sahiptir (Young vd.

1993). Gam arabik yapisindaki olduk¢a yiiksek dalli heteropolimer igeren seker,
114



glukonik asit ve az miktardaki protein ile enkapsiilasyonu hedeflenen maddeyi tutarak

etkili enkapsiilasyon saglayabilmektedir (Dickinson 2003; Kuck ve Norena 2016).

4.2.4 Mikroenkapsiilasyon islemi enkapsiilasyon verimliligi

Mikroenkapsiillerin enkapsiilasyon verimliligi sonuglar1 incelendiginde c¢ekirdek:
kaplama materyali orani ve kaplama materyali ¢esidi bagimsiz degiskenlerinin
istatistiksel olarak Onemli derecede enkapsiilasyon verimliligi sonuglarini etkiledigi

ancak ultrasonikasyon siiresinin bu sonuglara etkisiz oldugu sonucuna varilmistir (EK

4.27).

Cizelge 4.15 Farkli kosullarda hazirlanan mikroenkapsiillerin yiizey fenolik madde

miktarlar

Cekirdek:kaplama  Kaplama  Ultrasonikasyon Yiizey fenolik

materyali orant materyali zamani madde miktari
1:10 MD 10 3,13+0,73%A
1:10 MD 20 2,3740,45%
1:10 MD 30 3,70+1,79%A
1:20 MD 10 0,61+0,10°A
1:20 MD 20 0,44+0,39°A
1:20 MD 30 0,41+0,19°A
1:30 MD 10 0,39+0,15A
1:30 MD 20 0,58+0,11°*
1:30 MD 30 0,47+0,28"A
1:10 GA 10 1,77+0,50%®
1:10 GA 20 1,36 £0,05%
1:10 GA 30 1,61£0,19%
1:20 GA 10 0,17+0,07°8
1:20 GA 20 0,30+0,10°®
1:20 GA 30 0,21+0,07°8
1:30 GA 10 0,10+0,10°®
1:30 GA 20 0,03+0,03°8
1:30 GA 30 0,08+0,09°®

a, b cekirdek: kaplama materyali oranina; A, B kaplama materyali ¢esidine gore p<0,05°te fark énemlidir.

115



Maltodekstrin igeren mikroenkapsiillerdeki enkapsiilasyon verimliligi % 84,14-96,74
arasinda degismekteyken, gam arabik kaplama materyali ile elde edilen
formiilasyonlardaki verimlik %89,69-99,68 arasinda degismektedir (Sekil 4.24, 4.25).
Gam arabik formiilasyonunun enkapsiilasyon verimliliginin yiiksek olmasi gam arabik
kaplama materyalinin yapisindan kaynaklanan emiilsifiye edici ve stabilize edici
ozellikleri sayesindedir (Alftren vd. 2012). Dag vd. 2018 altin gilek suyunu
mikroenkapsiile ettikleri ¢alismalarinda maltodekstrine gam arabik ekledikleri zaman
enkapsiilasyon verimliligi en yiiksek degerinde iken (%84,44) yalnizca maltodekstrin

igeren formiilasyonda en diisiik degerde (%77,03) gozlemlenmistir.

Gam arabik hedef materyalin etrafinda kurutulmus bir matriks olusturarak hedef
materyali hava temasindan korur (Thevenet 1988). Gam arabik materyalinin yiizey aktif
karakteri kimyasal olarak reaktif ve ugucu bilesenlerin korunabilmesi i¢in uygun bir

enkapsiilasyon materyali olmasini saglamaktadir (Kaushik ve Roos 2007).
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Sekil 4.24 Maltodekstrin kaplama materyali c¢esidi ile hazirlanan Grneklerde

enkapsiilasyon veriminin ultrasonikasyon stiresi ile degisimi
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Sekil 4.25 Gam arabik kaplama materyali ¢esidi ile hazirlanan Grneklerde

enkapsiilasyon veriminin ultrasonikasyon siiresi ile degisimi

Cekirdek: kaplama materyali oranlar1 incelendiginde ¢ekirdek:kaplama materyali oranm
1:10, 1:20 ve 1:30 olan mikroenkapsiillerdeki enkapsiilasyon verimlilikleri sirastyla %
84,14-98,76; %87,84-99,68 ve %87,83-98,73 degerleri arasinda degismektedir (Sekil
4.24, 4.25). Formiilasyonda daha fazla kaplama materyali bulunmasi enkapsiilasyon
verimlilgini istatistiksel olarak arttirmaktadir (Ek 4.27) Bu durum daha fazla kaplama
materyali igeren formiilasyonda c¢ekirdek materyali daha iyi enkapsiile edilebilmesi ve
korunmasi nedeniyle gézlemlenmektedir. Ancak istatistik sonuglar1 incelendiginde 1:20
ve 1:30 cekirdek:kaplama materyali oranina sahip formiilasyonlarin arasinda 6nemli
derecede fark tespit edilememistir. Bu nedenle yalniz enkapsiilasyon verimliligi
sonuglar1 gbz Oniine alinirsa 1:20 ¢ekirdek:kaplama materyali oranindan fazla kaplama

materyali kullanim1 ekonomik agidan gereksizdir.

4.2.5 Mikroenkapsiillerin antioksidan aktivitesi

Gilaburu tozunun ve mikroenkapsiillerin antioksidan aktivitelerinin tespitinde DPPH
metodu kullanilmigtir. Gilaburu tozunun antioksidan aktivitesi 2,80+0,01 mg DPPH /g
kuru madde olarak tespit edilmistir. Cizelge 4.16 ve Ek 4.28 incelendiginde antioksidan
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Cizelge 4.16 Farkli mikroenkapsiillerin antioksidan aktiviteleri

Kaplama materyali Ultrasonikasyon  Antioksidan

Cekirdek:kaplama cesidi zamant Aktivite
materyali orant (MD, GA) (dakika) (mg DPPH/ g
kuru madde)

Gilaburu tozu

2,80+0,01
1:10 MD 10 1,75+0,03%
1:10 MD 20 1,45+0,30°
1:10 MD 30 1,52+0,24°
1:20 MD 10 1,36+0,16"
1:20 MD 20 1,37+0,06"
1:20 MD 30 1,28+0,26°
1:30 MD 10 1,46+0,18°
1:30 MD 20 1,30+0,17°
1:30 MD 30 1,49+0,11°
1:10 GA 10 1,73+0,16
1:10 GA 20 1,69+0,132
1:10 GA 30 1,60+0,13%
1:20 GA 10 1,55+0,16"
1:20 GA 20 1,31+0,11°
1:20 GA 30 1,48+0,15°
1:30 GA 10 1,18+0,13°
1:30 GA 20 1,40+0,05°
1:30 GA 30 1,32+0,03"

a, b gekirdek: kaplama materyali oranina gore p<0,05°te fark onemlidir.

aktivite iizerine kaplama materyali ¢esidi ve ultrasonikasyon siiresinin etkilerinin
istatistiki olarak onemsiz oldugu ancak ¢ekirdek:kaplama materyali oraninin &nemli
derecede etkiledigi bulunmustur. 1:20 ve 1:30 ¢ekirdek:kaplama materyali oranlari
arasinda onemli bir fark bulunmazken 1:10 oranmin digerlerine gore antioksidan

aktivite degerinin daha yiiksek oldugu tespit edilmistir. Bu durum mikroenkapsiil
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hazirlanirken formiilasyona katilan fenolik toz miktarinin farkli olmasi ile agiklanabilir.
Benzer sekilde Cilek (2012) visne posasindan fenolik birlesiklerin enkapsiilasyonu
lizerine yaptiklar1 calismalarinda 1:10 oraninda ¢ekirdek:kaplama materyali iceren
formiilasyonun 1:20 oranina goére daha yliksek antioksidan aktivite degerine sahip
oldugu tespit edilmistir. Calismada formiilasyona 1:10 c¢ekirdek:kaplama materyali

orani i¢in 2 gram ve 1:20 orani i¢in ise 1 gram fenolik toz konuldugu belirtilmistir.

4.2.6 Mikroenkapsiillerin renk degerleri

Mikroenkapsiillerde L*, a*, b* ve renk farki (AE*) degerleri incelenmistir. CIE L*, a*
ve b* renk skala sisteminde L* aydinlik (parlaklik) degeridir. L* maksimum 100
(beyaz), minimum 0 (siyah) olacak sekilde degisebilmektedir. Pozitif a*, b* sirasi ile
kirmizi ve sari, negatif a*, b* ise swras1 ile yesil ve mavi rengi gostermektedir
(Hunterlab, 2008). Sekil 4.26’de farkli formiilasyonlardaki mikroenkapsiillerin renkleri

goriilmektedir.

Sekil 4.26 Maltodekstrinle kaplanan ultrasonikasyon siiresi 20 dakika olan ornekler, a)

gilaburu tozu, b) ¢ekirdek: kaplama orani 1:10, c¢) g¢ekirdek: kaplama orani 1:30, d)
cekirdek: kaplama orani 1:20
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Sekil 4.27 Farkli kosullarda hazirlanan orneklerde L* degerlerinin ultrasonikasyon

stiresi ile degigimi

Gilaburu tozunun renk degerleri L* degeri igin 44,78, a* degeri i¢in 33,80, b* degeri
icin 18,64 ve AE* degeri ig¢in 62,67 olarak tespit edilmistir. Gilaburu tozu ve
mikroenkapsiillerin renk degerleri karsilastirildiginda L* degerlerinin yiikseldigi ve a*
degerlerinin azaldigi goriilmektedir. Kullanilan kaplama materyallerinin kendi renkleri

bu durumu agiklayabilmektedir (Sekil 4.26).

L* renk degeri lizerine istatistiki olarak etkisi 6nemli bulunan bagimsiz degiskenler
cekirdek:kaplama materyali oran1 ve kaplama materyali ¢esidi iken ultrasonikasyon
stiresinin etkisi anlamli bulunmamistir (Sekil 4.26, Sekil 4.27 ve Ek 4.29).
Cekirdek:kaplama materyali orami1 azaldik¢a enkapsiillerin L* (aydinlik) degerleri
artmaktadir. Kaplama materyallerinin renkleri beyaza daha yakinidir. Bu nedenle
formiilasyonda kaplama materyali miktarinin artmasi1 L* degerlerini arttirmaktadir.
Paralel sonuglar literatiirde acai ¢ilegi, gac meyvesi, yaban mersini gibi meyvelerle
yapilan ¢alismalarda da rapor edilmistir (Tonon vd. 2009, Kha vd. 2010, Ferrari vd.
2012). Moser vd. (2016) iiziim suyunu mikroenkapsiile etmisler ve beyazlik artiginin
benzer sekilde meyve suyuna ilave edilen kaplama madddesi miktariyla arttigini ve bu

durumun arzu edilen {irlin renginde kayba neden oldugunu tespit etmislerdir.
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a* renk degeri lizerine istatistiki olarak etkisi onemli bulunan bagimsiz degiskenler
cekirdek:kaplama materyali orani1 ve kaplama materyali ¢esidi iken ultrasonikasyon
stiresinin etkisi anlamli bulunmamustir. Bu etkiler Sekil 4.26, Sekil 4.28 ve Ek 4.30’de
sunulmaktadir. Cekirdek:kaplama materyali oraninin a* (kirmizilik) renk degeri iizerine
istatistiki olarak negatif etkisi oldugu tespit edilmistir. Kaplama materyallerinin kendi
renkleri beyaza daha yakin oldugu i¢in formiilasyonda kaplama materyali miktarinin
artmasi a* degerlerini azaltmaktadir. Benzer bir iliski baska c¢alismalarda da ifade
edilmistir (Cilek 2012, Tonon vd. 2009 Grabowski vd. 2006). Tonon vd. (2009) acai
meyvesinin mikroenkapsiillerindeki ~ maltodekstrin konsantrasyonundaki artisin a*
parametresinin azalmasina neden oldugunu yani bu kaplama materyali eklenmesinden
kaynaklanan rengin seyreltilmesine bagli olarak kirmizi renk tonunda bir azalma

goriildiiglinii rapor etmislerdir.

b* (sarilik) renk degeri iizerine her iic bagimsiz degiskenin etkisi istatistiki olarak
onemli bulunmustur (Sekil 4.26, Sekil 4.29 ve Ek 4.31). Cekirdek:kaplama materyali
oraninin b* (sarilik) renk degeri {izerine istatistiki olarak negatif etkisi oldugu tespit
edilmistir. Kaplama materyallerinin kendi renkleri beyaza daha yakin oldugu icin
formiilasyonda kaplama materyali miktarinin artmasi b* degerlerini azaltmaktadir.
Grabowski vd. (2006) tathh  patateste yaptiklari c¢alismada  moltodektrin
konsantrasyonunun artmasinin b* degerinde diisiise neden oldugunu bulmuslardir. Bu

durum sarilik degerinde kayba neden olmustur.

Maltodekstrin kaplama materyali iceren formiilasyonun a* ve b* degerleri istatistiki
olarak gam arabik igeren formiilasyona gore daha yiiksektir (Sekil 4.28 ve Ek 4.30, Ek
4.31). Daha once de belirtildigi iizere gilaburu tozunun a* degeri 33,80 ve b* degeri
18,64’tiirr. Bununla beraber maltodektrin iceren Orneklerin yiizey fenolik madde
miktarlarinin gam arabik kullanilanlara kiyasla daha fazla oldugu tespit edilmistir
(Cizelge 4.15, Ek 4.26). Bu nedenle tam olarak kaplama materyali ile sarilamayan
orneklerin a* ve b* degerleri gilaburu tozunun a* ve b* degerlerine gam arabikle

hazirlanan formiilasyona gore daha yakin bulunmus olabilir.
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stiresi ile degisimi
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Ultrasonikasyon siiresi bagimsiz degiskeni incelendiginde 20. dakikada b* degerinde
azalig oldugu istatistiki olarak tespit edilmistir (Ek 4.31). Ultrasonik homojenizasyon
sirasinda homojenizasyon ortaminda gilaburu tozundaki bazi sar1 renkli fenolik
birlesiklerin dgrade olabilmesi miimkiindiir. Bu birlesiklerinden baskalar1 30. dakikada
ultrasonikasyon siiresinin uzamasi nedeniyle ekstrakte olmus olabilirler. Valero vd.
(2007) portakal suyunda ultrason isleminin etkisinin incelendigi ¢aligmada ultrason

isleminin sarilik (b*) degerlerinde bir artisa neden oldugunu tespit etmislerdir.

Sekil 4.26, 4.30 ve Ek 4.32 incelendiginde renk farki (AE*) degerlerinin {izerine
cekirdek: kaplama materyali oran1 ve kaplama materyali ¢esidinin etkilerinin istatistiki
acidan anlamli oldugu ancak ultrasonikasyon siiresinin etkisinin bulunmadig

anlasilmaktadir.

Mikroenkapsiillerin kaplama materyallerine gore renk farki (AE*) degerleri gam arabik
igeren formiilasyon igin 34,14 +0,29 ile 47,17 +0,62 degerleri arasinda degismekteyken
maltodekstrin i¢eren formiilasyonda 36,12 +0,75 ile 53,58 +0,31 degerleri arasinda
degismektedir (Sekil 4.30). Calismamiza paralel sekilde Silva vd. (2013)’nin jabuticaba
(agac lizimill) meyvesinin plskiirtmeli kurutucu ile mikroenkapsiilasyonu caligsmasina
ait sonuglarda kaplama materyali ¢esidinin mikroenkapsiillerin renk farki (AE*)
degerlerini lizerine etkisinin istatistiki olarak 6nemli oldugu rapor edilmistir. Yapilan
arastirma bulgularina gore sadece maltodektrin igeren oOrneklerin (AE*) degerleri
kurutma sicakligina gore 3,80 + 0,34 ve 4,60 + 0,81 arasinda degismekteyken kaplama
materyali olarak maltodektrine gam arabik eklendiginde renk farki degerleri 12,15 +
0,00 ile 14,28 + 0,43 degerleri arasinda degismektedir. Renk farki (AE*) degerinin daha
diisik olmast orijinal T{riiniin renginin mikroenkapsiilasyon islemi siiresince

bozulmadan korunmasi bakimindan onem arzetmektedir.

Maltodektrin kaplama materyali iceren formiilasyonun (AE*) degerleri istatistiki olarak
gam arabik i¢eren formiilasyona gére daha yiiksektir (Sekil 4.30 ve Ek 4.32). Daha once
de belirtildigi tizere gilaburu tozunun AE* degeri 62,67 ’dir. Bununla beraber
maltodektrin iceren Orneklerin yiizey fenolik madde miktarlarinin gam arabik
kullanilanlara kiyasla daha fazla oldugu tespit edilmistir (Cizelge 4.15, Ek 4.26). Bu

nedenle tam olarak kaplama materyali ile sarilamayan 6rneklerin AE* degerleri gilaburu
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Sekil 4.30 Farkli kosullarda hazirlanan 6rneklerde AE* degerlerinin ultrasonikasyon

stiresi ile degisimi

tozunun AE* degerlerine gam arabikle hazirlanan formiilasyona gore daha yakin

bulunmus olabilir.

4.2.7 Mikroenkapsiillerin nem, yigin yogunlugu ve ¢oziiniirliik degerleri

Nem degeri kurutma etkinligi ile ilgili olan {irliniin toz akabilirligini, yapiskanligin1 ve
depolama kapasitesini toz Uriiniin cams1 gegis sicakligini ve kristalizasyon yetenegini
etkileyerek belirleyen 6nemli bir parametredir (Nayak ve Rastogi 2010). Cizelge
4.17°de gosterildigi gibi mikroenkapsiillerin nem degerleri %4,06+0,11 ile %7,26+0.36
arasinda degismektedir. Dondurarak kurutmanin diisiik sicakliklarda gerceklesmesi
triinlin daha yiiksek nem degerlerinde olmasi ile sonuglanmaktadir (Ezhilarasi vd.
2014). Calismada elde edilen nem degerleri Nunes vd. (2016)’nin dondurarak
kurutucuda gam arabik, polidektroz ve kismi hidrolize guar gam kullanarak kapladigi ve
kuruttugu {liziim ekstrakti ¢alismasindaki sonuglara yakinlik gostermektedir (%7,65-

8,06). Nem degerlerine ait istatistiksel analiz incelendiginde kaplama materyali
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cesidinin, cekirdek: kaplama materyali oraninin ve ultrasonikasyon siiresinin 6nemli
etkileri tespit edilmistir (EK 4.33). Maltodekstrin igeren mikroenkapsiillerin nem
degerleri diger enkapsiillere gore istatistiki agidan daha diisiik bulunmustur (p < 0,05).
Bu durum gam arabik ve maltodektrinin kimyasal yapilar1 arasindaki farktan
kaynaklanmaktadir. Gam arabik yiiksek dallar gdsteren hidrofilik yapidaki gruplara
sahip olup bu gruplar kisa zincirler icermektedir ve boylece kurutma sonrasi1 ortamdaki
suyu daha ¢ok baglayabilmektedir (Mahdavi vd. 2016). Ultrasonikasyon siireleri

incelendiginde en yiiksek nem igeriginin 20. dakikada gergeklestigi goriilmektedir.

Cekirdek: kaplama materyali oranlar1 incelendiginde formiilasyonda kaplama maddesi
miktarmin artmasinin nem miktar1 degerleri tizerindeki pozitif etkisi istatistiksel olarak
onemli bulunmustur (Ek 4.33). Yapida gam arabik miktarinin artmasi kaplama

maddesinin yapisi nedeniyle mikroenkapsiiliin daha ¢ok nem tutmasina neden olmustur.

Yigin yogunlugu sonuglart incelendiginde kaplama materyali cesidinin ve cekirdek:
kaplama materali oraninin 6nemli etkileri tespit edilirken ultrasonikasyon siiresinin bir

etkisi olmadig1 bulunmustur (Cizelge 4.17, Ek 4.34).

Cizelge 4.17 incelendiginde gam arabik iceren mikroenkapsiillerin digerlerine nazaran
daha yiiksek yigin yogunluguna sahip oldugu goriilmektedir (Cizelge 4.17, Ek 4.34).
Tonon vd. (2010)’ne gore yi1gin yogunlugu kaplama materyalinin molekiiler agirlig ile
ilgili bir parametredir. En yiiksek molekiiler agirliga sahip olan, partikiiller arasindaki
bosluklarin iclerine daha kolay sizar ve bu durum daha az bosluk olusturmasini
saglayarak daha yiiksek yigin yogunlugu ile sonuglanir. Chegini ve Ghobadian (2005)
puskiirtmeli kurutucu ile elde edilen tozlarin daha yiiksek nem degerine sahip
olanlarinin daha ytiksek y1gin agirligina sahip oldugunu tespit etmis ve bunun nedenini
daha fazla su molekiiliiniin bulunmasi ve suyun kuru havaya gore daha agir olmasina

baglamislardir.

Cekirdek: kaplama materyali oranlart incelendiginde 1:10 oraninda hazirlanan
mikroenkapsiillerin en diisiik yigin yogunlugu degerlerine sahip olduklar1 tespit
edilmistir (Ek 3.34). Kaplama miktarinin fazlalagmasi nem miktarinda artisa neden

olmaktadir bu durum da y18in yogunlugunu arttirmaktadir.
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Cizelge 4.17 Mikroenkapsiillerin nem, ¢oziiniirliik ve y1gin yogunlugu degerleri

Cekirdek:

kaplama_ Kaplama_ ;Jilitrzsionikasyon Nem Coziiniirlik Ylgm )
materyali ~ materyali yogunlugu
orani cesidi (dakika) (%) (%) (9/ml)
giz'ﬁb“r“ 7.69+007  37,77+147  0,35+0,004
1:10 MD 10 4,59+0,07°®  45,32+0,72"®  0,14+0,013°®
1:10 MD 20 5,00£0,34°  47,07+0,72"®  0,16+0,005®
1:10 MD 30 4,67+0,65°®  47,75+0,75"®  0,12+0,008°®
1:20 MD 10 4,95+0,24%8 54 20+1,35®  0,23+0,012%®
1:20 MD 20 5,45+0,21%8  54,60+3,05®  0,22+0,017%®
1:20 MD 30 4,06+0,11%8  52,12+0,72°®  0,21+0,026*®
1:30 MD 10 4,37+0,14%®  54,92+1,82°®  0,20+0,009"®
1:30 MD 20 4,65+1,06%  58,15+2,20°®  0,22+0,017"®
1:30 MD 30 5,80+0,06%  53,55+0,75°®  0,23+0,003"®
1:10 GA 10 4,65+0,23°"  73,32+2,57°*  0,17+0,004°"
1:10 GA 20 5,92+0,10°*  72,57+1,62"  0,15+0,009°"
1:10 GA 30 4,93+0,07°"  71,27+0,02°*  0,18+0,019°"
1:20 GA 10 5,64+0,18%"  79,22+4477%"  0,46+0,019°
1:20 GA 20 5,44+0,32%"  80,97+1,37*  0,42+0,002%"
1:20 GA 30 5,81+0,12%"  81,42+0,97**  0,35+0,015*
1:30 GA 10 5,15+0,37%  82,62+4,12**  0,27+0,037"*
1:30 GA 20 7,26+0,36*  81,97+0,67*"  0,36+0,025"*
1:30 GA 30 6,09+0,06*"  82,25+1,10*"  0,214+0,014"*

a, b ¢ekirdek: kaplama materyali oranina;; A, B kaplama materyali ¢esidine gore p<0,05’te fark onemlidir.
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Arastirmada incelenen diger bir bagimli degisken olan ¢oziintirliik degerleri istatistiki
olarak incelendiginde kaplama materyali ¢esidinin ve ¢ekirdek: kaplama materali
oranmin ¢oziiniirliik lizerine etkileri anlamli bulunmusken ultrasonikasyon siiresinin
etkisiz oldugu tespit edilmistir (Cizelge 4.17, Ek 4.35). Gam arabik iceren
mikroenkapsiillerin ¢oziintirliikleri istatistiki olarak digerlerine gore daha yiiksek
bulunmustur (% 82,62+4,12). Bu durum sulu sistemlerde mikroenkapsiillerin verimli bir
sekilde c¢ozilebileceklerini gostermektedir. Sousa vd. (2008) kurutulmus domates
enkapsiillerinin suda ¢oziiniirligiinii %17,65 ile % 26,73 arasinda bulmusken, carkifelek
meyve suyu enkapsiiliinde bu oran %44,6 ile %57,59 arasinda degismektedir. Gilaburu
tozunun enkapsiile edildigi bu caligsmada ise ¢oziiniirliik degeri verilerden daha ytiksek
bulunmustur. Maltodekstrin igeren formiilasyonlar ile gam arabik iceren formiilasyonlar
nem degerlerine gore karsilastirildiginda, maltodekstrin igerenlerin nemlerinin daha
diisiik oldugu goriilmektedir (Cizelge 4.17). Bu durum c¢oziiniirlik degerlerini de
etkileyerek daha diisiikk bulunmasina neden olmustur. Goula ve Adamapoulos (2008)
son lirlinde kalan nem miktarinin; tirliniin y181in yogunlugu, akabilirlik ve ¢oziiniirliik
davraniglarini etkiledigini belirtmislerdir. Dirim vd. (2015) en yiiksek nem igerigine
sahip olan balkabagi tozunun diger meyvelere kiyasla daha kisa siirede 1slanabilme ve

¢oziinebilme 6zelligine sahip oldugunu rapor etmislerdir.

Cekirdek: kaplama materyali oranlarinin etkisi incelendiginde ise formiilasyonda
kaplama maddesi miktarmin artmasinin nem miktarlart ile ilintili olarak ¢oziiniirliik
degerlerinde de bir artisa neden oldugu bulunmustur (Ek 4.35). Kaplama materyalinin
gam arabik olmasi ise mikroenkapsiiliin daha ¢ok nem tutmasina neden olarak daha ¢ok

suda ¢oziinmesini saglamistir.

4.2.8 Gilaburu tozu ve optimum mikroenkapsiiliin klorogenik asit ve kafeik asit

miktarlar1 bakimindan kiyaslanmasi

Mikroenkapsiilasyon isleminde kaplama materyalinin kullanilmasi birim kati agirlik
basina diisen gilaburu tozu miktarini azalttigi i¢in fenolik bilesik miktarlar1 etkilemis

klorogenik asit miktar1 %73,86 ve kafeik asit miktar1 %61,81 oraninda azalmistir ancak
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yine de halen kayda deger miktarda klorogenik asit ve kafeik asit mikroenkapsiil

icerisinde tutulmaktadir.

Cizelge 4.18 Gilaburu tozu ve optimum mikroenkapsiiliin klorogenik asit ve kafeik asit

miktarlari

Cesit Optimum kosullar Klorogenik asit mg/g Kafeik asit (mg/g
kuru madde) kuru madde)

Gilaburu tozu - 13,71+0,62° 0,011+0,00017*

Optimum Gam arabik, 1:30, 3,59+0,09" 0,004+0,00005"

mikroenkapsiil

20 dakika

a, b ¢eside gore p<0,05°te fark onemlidir.

Gilaburu tozu ve optimum kosullarda gerceklestirilen mikroenkapsiilasyon islemi
sonrast Orneklerin klorogenik asit ve kafeik asit kramotogramlari ve bunlara gore

hesaplanmis miktarlar1 Ek 3.7, 3.8, 3.9 ve 3.10 ile Cizelge 4.18’da gosterilmektedir.

Aronya suyunun maltodektrin ve maltodektrin gam arabik karigimi ile kaplandigi bir
calismada aronya suyu mikroenkapsiillerinde klorogenik asit miktar1 0,99 mg/ g km
bulunmusken kafeik asit bulunmamistir. Kaplanmamig aronya suyunda ise klorogenik

asit miktar1 0,99 mg/L olarak rapor edilmistir (Wilkowska vd. 2017).

4.2 .9 Tsil stabilitenin belirlenmesi

Enkapsiilasyonun keklerde korunan TFM miktarina etkisi istatistiki olarak Onemli
bulunmustur (p<0,05) (Ek 4.38). Bu sonug¢ calismamizda gilaburu tozu fenolik
birlesiklerinin mikroenkapsiile edilerek yiiksek sicakliklarda degrade olmaktan
korunabilmesiyle aciklanabilir. Literatiirde mikroenkapsiillerin ilave edildigi tiriinlerin

pisirilmesi ile ilgili sinirli sayida ¢alisma bulunmaktadir. Luca vd. (2014) visne posasi
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fenoliklerinden elde edilen enkapsiillerle pisirdikleri keklerde benzer sekilde korunan
TFM miktarim1 %22,2 degerinden % 30,7 degerine ve korunan antioksidan aktivite

miktarini ise %8,9 degerinden %20,7 degerine ¢ikarabilmislerdir.

Korunan antioksidan aktivite miktar: ise korunan TFM miktarina kiyasla daha diisiik
hesaplanmistir (Cizelge 4.19). Enkapsiilasyon islemi korunan antioksidan aktivite
miktar1 bakimindan da 6nemlidir (p<0,05) (Ek 4.39). Bu sonuglardan enkapsiile edilen
gilaburu tozunun az miktarda da olsa 1s1ya dayanakli oldugu ve pisirilen formiilasyonlar
icin olmasa da dondurma, soda, yogurt vb. iiriinlerde fonksiyonel toz katki maddesi

olarak kullanilmasinin miimkiin oldugu sonucuna varilabilir.

Cizelge 4.19 Gilaburu tozu ve optimum mikroenkapsiil igeren keklerde korunan TFM

ve antioksidan aktivite miktari

Cesit Optimum kosullar Korunan TFM Korunan
Miktari Antioksidan
Aktivite Miktar1
(%) %)

Gilaburu tozu - 7,92+1,47° 2,59+0,21°

iceren kek

Optimum Gam arabik, 1:30, 13,84+1,90° 5,12+0,25°
mikroenkapsiil

iceren kek 20 dakika

a, b ceside gore p<0,05°te fark Snemlidir.
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5. SONUC VE ONERILER

Calismanin ilk kisminda mikrodalga destekli ekstraksiyon ve ultrason destekli
ekstraksiyon ile gilaburu (Vibirnum opulus L.) meyvesinden elde edilen ekstraktlar
konvansiyonel yontemle elde edilenlerle karsilastirilmislardir. Mikrodalga destekli
ekstraksiyonda mikrodalga giicii (90 W, 180 W, 270 W, 360 W ve 450 W), kati:solvent
orani (5:100, 10:100, 15:100 g:ml) ve ekstraksiyon siiresi (90 W ve 180 W i¢in 1, 10,
30, 60, 120 dak.; 270 W, 360 W ve 450 W i¢in 1, 5, 10, 15, 20, 40 dak.) bagimsiz
degiskenlerinin TFM, antioksidan aktivite, renk degerleri (L*, a*, b* ve AE* degerleri)
tizerine etkileri aragtirilmistir. Ultrason destekli ekstraksiyonda ise ultrason giicii (14 W,
35 W, 56 W), kati:solvent oran1 (5:100, 10:100, 15:100 g:ml) ve ekstraksiyon siiresi (1,
10, 20, 30, 60 dak.) bagimsiz degiskenlerinin TFM, antioksidan aktivitesi, renk

degerleri (L*, a*, b* ve AE* degerleri) lizerine etkileri incelenmistir.

Mikrodalga destekli ekstraksiyonda optimum ekstrakt (71,52+4,16 mg gallik asit/ g
kuru madde ve 14,45+1,09 mg DPPH/g kuru madde) 360 W mikrodalga giiclinde 15
dakikalik islem neticesinde 5:100 kati:solvent oraninda elde edilmistir. Ultrason destekli
ekstraksiyon isleminde ise en yiiksek TFM miktari1 ve antioksidan aktivitesi (54,55+4,11
mg gallik asit/ g kuru madde ve 4,91+0,51 mg DPPH/ g kuru madde) ekstraksiyon
stiresi 30 dakika, kati:solvent oran1 5:100 g:ml ve 35 W ultrason giiciinde tespit

edilmistir.

Mikrodalga destekli ekstraksiyonla elde edilen ekstraktin antioksidan aktivitesi ve
klorogenik asit miktari, ultrason destekli ekstraksiyon ve konvansiyonel metota kiyasla
daha yiiksek bulunmustur. Bu durumun nedeni ekstraksiyon isleminin daha kisa
stirmesidir. Calisma bulgular1 mikrodalga destekli ekstraksiyonun gilaburu
meyvesinden fenolik  bilesiklerin  eldesinde alternatif bir ydntem olarak
kullanilabilecegini ortaya koymaktadir. Mikrodalga destekli ekstraksiyonla sicakliga
duyarl bilesikler s6z konusu oldugunda cok kisa siirede yiiksek kalitede ekstrakt elde
edilebildigi tespit edilmistir.
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Bu ¢alismada gilaburu tozu basarili bir sekilde enkapsiile edilebilmistir. Kaplama orani
1:10 degerinden 1:30 degerine ¢ikartildiginda kirmizilik degerinde bir diisiis ve aydinlik

degerinde bir artis tespit edilmistir. Ayn1 zamanda enkapsiilasyon verimliligi artmistir.

En 1yi kaplama maddesi gam arabik olarak belirlenmistir. Gam arabik kullanilarak elde
edilen enkapsiillerin verimliligi maltodektrin kullanilan formiilasyona kiyasla daha
yilksek bulunmustur. Maltodekstrin iceren mikroenkapsiillerdeki enkapsiilasyon
verimliligi % 84,14-96,74 arasinda degismekteyken, gam arabik kaplama materyali ile
elde edilen formiilasyonlardaki verimlik %89,69-99,68 arasinda degismektedir. Gam
arabik kullanilan formiilasyonun ¢oziiniirligiiniin yiiksek olmasi gidalarda kolaylikla

kullanilabilecek bir katki maddesi olarak secilebilecegini gostermektedir.

Ultrasonikasyon stiresi enkapsiilasyon verimliligi ve antioksidan aktivite iizerine etkisiz

bulunmustur.

Sonug¢ olarak enkapsiilasyon i¢in optimum kosullar sonikasyon zamani 20 dakika,
kaplama maddesi ¢esidi gam arabik ve g¢ekirdek:kaplama orani 1:30 olarak tespit
edilmistir. Bu kosulla elde edilen mikroenkapsiilde yeterli seviyede fenolik bilesigin
tutulabildigi ve 1si1l stabilitesinin az miktarda da olsa saglandig: tespit edilmistir. Bu
nedenle enkapsiile edilen gilaburu tozunun pisirilen formiilasyonlar i¢in olmasa da
dondurma, soda, yogurt vb. {riinlerde fonksiyonel toz katki maddesi olarak
kullanilmasimin miimkiin oldugu sonucuna varilabilir. Calismanin devami olarak
ilerleyen siiregte optimum kosulda elde edilen mikroenkapsiiliin depolama stabilitesi ve
biyoyararlilik denemeleri ¢aligilabilir. Bu sayede mikroenkapsiiliin renklendirici olarak

ve fonksiyonel faydalari nedeniyle gidalara katilmasinin etkisi arastirilabilir.
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7. EKLER

Ek 1 Kalibrasyon Egrileri

Ek 2 Sonug Cizelgeleri

Ek 3 LC-MS Kromatogramlari

Ek 4 Istatistiksel Analiz Cizelgeleri
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Ek 1 Kalibrasyon Egrileri
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Ek 1.1 Ekstraksiyon analizleri i¢in TFM analizlerinde kullanilan kalibrasyon egrisi
Absorbans (765 nm) = 0,001 (“£24EEE) — 0,0026
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Ek 1.2 Ekstraksiyon analizleri igin antioksidan aktivite analizlerinde kullanilan

kalibrasyon egrisi
Absorbans (517 nm) = 11,419 (%) —0,0226

R%= 0,9912
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Ek 1.3 Mikroenkapsiilasyon igin etanol:asetik asit:su (42:8:50) karisimina gore TFM

analizlerinde kullanilan kalibrasyon egrisi
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Ek 1.4 Mikroenkapsiil analizleri i¢in etanol:metanol (50:50) karigimina gore yiizey

fenolik madde analizlerinde kullanilan kalibrasyon egrisi
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Ek 1.5 Mikroenkapsiilasyon icin antioksidan aktivite analizlerinde kullanilan

kalibrasyon egrisi
Absorbans (517 nm) = 0,0338 (%) —0,0948

R%= 0,9969
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Ek 2 Sonug Cizelgeleri

Ek 2.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in TFM miktarlari

Mikrodalga Kati:solvent EKkstraksiyon TFM Miktari

glicii orant stiresi (mg gallik asit/ ¢
(W) (g:ml) (dakika) kuru madde)
90 15:100 1 20,91+1,78
90 10:100 1 30,19+2,62
90 5:100 1 28,84+4,28
90 15:100 10 31,08+1,52
90 10:100 10 38,05+8,86
90 5:100 10 40,50+4,09
90 15:100 30 50,88+1,83
90 10:100 30 49,17+1,90
90 5:100 30 56,76+3,15
90 15:100 60 58,0842,56
90 10:100 60 47,28+4,36
90 5:100 60 61,23+12,74
90 15:100 120 49,67+0,77
90 10:100 120 56,90+4,05
90 5:100 120 55,02+1,02
180 15:100 1 25,35+1,16
180 10:100 1 35,13+£2,97
180 5:100 1 32,06+3,31
180 15:100 10 35,83+1,34
180 10:100 10 51,12+2,71
180 5:100 10 66,69+3,30
180 15:100 30 49,46+1,23
180 10:100 30 60,48+4,77
180 5:100 30 54,65+6,36
180 15:100 60 60,75+2,18
180 10:100 60 55,60+4,80
180 5:100 60 60,73+5,00
180 15:100 120 52,86+0,46
180 10:100 120 70,10+3,73
180 5:100 120 61,97+3,39
270 15:100 1 32,25+3,52
270 10:100 1 32,85+5,67
270 5:100 1 37,52+4,05
270 15:100 5 36,60+2,41
270 10:100 5 44.29+5 04
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5:100
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54,2842,17
45,40+1,95
45,92+4.,20
50,8043,43
40,66+1,42
51,05+8,93
54,15+4,12
36,13+0,41
48,84+1,08
68,92+5.63
36,62+2.58
46,24+1,32
63,32+1,09
30,99+3.97
32,14+4.,42
43,48+1,26
39,11+4,16
40,26+6,17
48,94+5,00
42,2542 .68
46,24+0,94
59,6146,56
39,15+6,48
46,18+3.41
71,53+4,16
37,73+£7,26
43,25+4,99
67,68+1,13
36,80+3,40
42,37+3,90
67,43+2.73
31,77+3.43
28,50+4,69
43,11£1,97
34,28+2.35
39,42+4.62
43,36+1,38
35,35+0,95
42,86+1,54
49,44+ 85
32,46+1,29
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450
450
450
450
450
450
450

10:100
5:100
15:100
10:100
5:100
15:100
10:100
5:100

15
15
20
20
20
40
40

37,99+3,39
50,43+3,27
31,34+1,47
40,52+0,56
56,76+2,66
30,28+2,23
36,43+1,67
55,97+1,90
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Ek 2.2 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in TFM miktarlari

Ultrason Kati:solvent Ekstraksiyon ~ TFM Miktari

giicii oranit sliresi (mg gallik asit/
(%) (g:ml) (dakika) g kuru madde
20 15:100 1 21,39+0,15
20 10:100 1 21,92+1,21
20 5:100 1 24,92+0,20
20 15:100 10 24,76+0,77
20 10:100 10 25,81+1,00
20 5:100 10 25,81+0,95
20 15:100 20 29,35+0,31
20 10:100 20 29,38+0,37
20 5:100 20 29,53+0,60
20 15:100 30 29,18+1,06
20 10:100 30 27,83+2,55
20 5:100 30 32,33+1,40
20 15:100 60 27,85+0,38
20 10:100 60 29,51+2,34
20 5:100 60 28,93+0,90
50 15:100 1 23,80+0,63
50 10:100 1 30,22+3,48
50 5:100 1 38,22+2,84
50 15:100 10 32,18+3,50
50 10:100 10 36,11+3,95
50 5:100 10 47,80+3,42
50 15:100 20 34,93+1,11
50 10:100 20 39,59+0,05
50 5:100 20 50,45+2,54
50 15:100 30 31,46+0,14
50 10:100 30 39,80+3,02
50 5:100 30 54,56+4,11
50 15:100 60 28,57+1,61
50 10:100 60 35,29+0,26
50 5:100 60 43,21+5,28
80 15:100 1 17,95+1,51
80 10:100 1 23,15+1,41
80 5:100 1 24,14+1,66
80 15:100 10 17,92+0,82
80 10:100 10 24,31+1,84
80 5:100 10 26,41+1,90
80 15:100 20 20,50+0,03
80 10:100 20 26,20+0,43
80 5:100 20 29,51+1,44
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80
80
80
80
80
80

15:100
10:100
5:100
15:100
10:100
5:100

30
30
30
60
60
60

21,05+0,49
27,75+2,38
32,13+3,10
21,57+0,66
23,76+2,46
26,16+1,08
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Ek 2.3 Antioksidan aktiviteler i¢in tespit edilen en iyi TFM miktarlarini veren kosullar

a. Mikrodalga destekli ekstraksiyon sonuglari

Mikrodalga  Kati:solvent  Ekstraksiyon ~ TFM Miktari

giicii orant stiresi (g gallik asit/
(W) (g:ml) (dakika) g kuru madde
90 15:100 60 58,08+2,56
90 5:100 60 61,23+£12,74
90 10:100 120 56,90+4,05
180 5:100 10 66,69+3,30
180 15:100 60 60,75+2,18
180 10:100 120 70,10+3,73
270 15:100 10 45,40+1,95
270 10:100 15 51,05+8,93
270 5:100 20 68,92+5,63
360 15:100 10 42,25+2,68
360 10:100 10 46,24+0,94
360 5:100 15 71,53+4,16
450 15:100 10 35,35+0,95
450 10:100 10 42,86+1,54
450 5:100 20 56,76+2,66
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b. Ultrason destekli ekstraksiyon sonuglart

Ultrason ~ Kati:solvent  Ekstraksiyon TFM Miktar1
giicli orant stiresi
(mg gallik asit/
(%) (g:ml) (dakika)
g kuru madde
20 5:100 30 32,33+1,40
20 15:100 60 27,85+0,38
20 10:100 60 29,51+2,34
50 15:100 20 34,93+1,11
50 10:100 30 39,80+3,02
50 5:100 30 54,56+4,11
80 10:100 30 27,75+2,38
80 5:100 30 32,1343,10
80 15:100 60 21,57+0,66

c. Konvansiyonel ekstraksiyon sonuglari (Maserasyon 25 ‘C)

Kati:solvent  Ekstraksiyon TFM Miktari

orani siiresi

(mg gallik asit/
(g:ml) (saat)

g kuru madde)
15:100 10 48,36+0,07
10:100 10 54,72+0,23
15:100 12 72,40+2,50
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Ek 3 LC-MS Kromatogramlari

0.54 10 ppm mixte = —
0.4 Klorojenik asit

024 Omekte
01 Klorojenik asit <~— [\

ol N

05 1 15 2 25 3 35 4 45 5 55 6 65

Ek 3.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyonla elde edilen ekstrakt i¢in klorogenik asit

Kromatogrami

x13 4 |-E51 MAM Frag=3000W CF=0.000 DF=0000 CIDE100 (1785000 -> 1351000) E<MN1315-02-1d
314
34
234
2384
274
28] 1 ppm mikste
254 kafeik asit
24
234
224
214
24
134
18]
1.7
144
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144
134
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114
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074
044
5:] I

a3 1 kafeik asit
a2 | II
0.1 n R ER

o o, ] J

a5 1 i5 i 25 3 is d 45 5 55 [ a3 T 75 i

Counts vs. Acquisidon Teme (min])

Ek 3.2 Mikrodalga destekli ekstraksiyonla elde edilen ekstrakt igin kafeik asit

kromatogrami
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x105 |-ESI TIC MRM Frag=80.0% CF=0.000 DF=0.000 CID@10.0 {*~ -> =) EKN1316-01-100-1d

1.9
1.8
171
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Ek 3.3 Ultrason destekli ekstraksiyonla elde edilen ekstrakt igin klorogenik asit

Kromatogrami

x10 4 |-ES| MAM Frog-800v GF-0.000 DF-0.000 CID@100 (1785000 -+ 135.1000) EXNIE-01-1d

344,

a2
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Ek 3.4 Ultrason destekli destekli ekstraksiyonla elde edilen ekstrakt icin kafeik asit

kromatogrami
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x10 3 |-ESI TIC MRM Frag=20.0v CF=0.000 DF=0.000 CID@10.0(~ -> ) EKN12316-04-200-1.d
264"
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Ek 3.5 Maserasyonla elde edilen ekstrakt i¢in klorogenik asit kromatogrami
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Ek 3.6 Maserasyonla elde edilen ekstrakt i¢in kafeik asit kromatogrami
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x10 5 |-ESI TIC MRM Frag=80.0v CF=0.000 DF=0.000 CID&10.0 (™ -> ") EKN1316-04-200-1.d
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Ek 3.7 Mikroenkapsiile edilmemis gilaburu tozunda klorogenik asit kromatogrami

a 2 ppm mikste
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Ek 3.8 Mikroenkapsiile edilmemis gilaburu tozunda kafeik asit kromatogrami
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Ek 3.9 Mikroenkapsiilde klorogenik asit kromatogrami
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Ek 3.10 Mikroenkapsiilde kafeik asit kromatogrami
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Ek 4 Istatistiksel Analiz Cizelgeleri

Ek 4.1. Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in TFM miktarina gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar1

Ek 4.1.1 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in ¢ok yonlii TFM miktarina gore varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip  Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 9 1, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 12958,1 12958,1 6479,0 142,96 0,000
Siire 8 19570,7 18769,7 2346,2 51,77 0,000
Giig 4 36216 36216 905,4 19,98 0,000
Hata 321 14548,3 14548,3 45,3
Toplam 335 50698,7
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma

360 72 519 A

2710 72 513 A

180 60 48,6 A B

450 72 455 B C
90 60 42,0 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

5:100 112 56,0 A
10:100 112 46,5 B
15:100 112 41,0 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Sire N Ortalamalar ~ Gruplandirma
120 24 60,3 A
60 24 59,8 A
30 24 56,1 A
20 36 46,2 B
10 60 45,4 B
15 36 454 B C
40 36 445 B C
5 36 40,6 C
1 60 32,3 D

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.1.2 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in optimum siireler icin TFM miktarina

gore tek yonlii varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolari

4.1.2.a 5:100 kati:solvent oraninda mikrodalga giiciine gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar1

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjMS F P

Giig 4 5734 1434 3,24 0,042
Hata 15 663,5 44,2
Toplam 19 1236,9

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma
360 4 7152 A
270 4 68,92 A B
180 4 66,68 A B
90 4 61,23 A B
450 4 56,76 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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4.1.2.b 10:100 kati:solvent oraninda mikrodalga giiciine gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P
Giig 4 1835,4 458,8 15,18 0,000
Hata 15 4534 30,2

Toplam 19 2288,8

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Giig N  Ortalamalar Gruplandirma
180 4 70,09 A

90 4 56,90 B

270 4 51,05 B C
360 4 46,24 B C
450 4 42,86 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdr.
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4.1.2.c 15:100 kati:solvent oraninda mikrodalga giicline gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P
Giig 4 1853,24 463,31 74,77 0,000
Hata 15 92,94 6,20

Toplam 19 1946,18

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Giig N  Ortalamalar Gruplandirma
180 4 60,75 A

90 4 58,08 A

270 4 45,40 B

360 4 42,25 B

450 4 3535 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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4.1.2.d 90 W mikrodalga giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjMS F

P

Kati:solvent orani 2 106,5 53,2 0,96
Hata 9 501,4 55,7
Toplam 11 607,9

0,420

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 61,23 A
15:100 4 58,08 A
10:100 4 56,90 A
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4.1.2.¢ 180 W mikrodalga giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjMS F P

Kati:solvent orani 2 1788 89,4 6,81 0,016
Hata 9 118,2 13,1
Toplam 11 297,0

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar Gruplandirma

10:100 4 70,10 A
5:100 4 66,69 A B
15:100 4 60,75 B
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4.1.2.f 270 W mikrodalga giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS Adj MS F P

Kati:solvent orani 2 1205,8 602,9 11,77 0,003
Hata 9 461,1 51,2
Toplam 11 1666,8

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 68,92 A
10:100 4 51,05 B
15:100 4 4540 B
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4.1.2.g 360 W mikrodalga giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS  Adj MS F P

Kati:solvent orani 2 2016,1 1008,1 89,33 0,000

Hata 9 101,6 11,3

Toplam 11 21177

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 71,53 A
10:100 4 46,24 B
15:100 4 42,25 B
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4.1.2.h 450 W mikrodalga giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P

Kati:solvent orani 2 870,69 435,35 142,10 0,000

Hata 9 27,57 3,06

Toplam 11 898,27

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 5597 A
10:100 4 42,86 B
15:100 4 3535 C
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Ek 4.2 Mikrodalga destekli ekstraksiyon igin ekstraksiyon verimlerine gére varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 9 1,5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagt DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
kati:solvent 2 246575 24657,5 12328,7 138,49 0,000
slire 8 37952,5 36290,5 4536,3 50,96 0,000
glic 4 70743 7074,3 1768,6 19,87 0,000
Hata 321 28576,6 28576,6 89,0
Toplam 335 98260,9
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma

360 72 71,7 A

210 72 71,0 A

180 60 67,3 A B

450 72 629 B C
90 60 58,0 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

5:100 112 77,4 A
10:100 112 645 B
15:100 112 56,6 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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Sire N Ortalamalar ~ Gruplandirma
120 24 841 A
60 24 82,7 A
30 24 775 A
20 36 638 B
10 60 62,7 B
15 36 62,6 B C
40 36 614 B C
5 36 56,0 C
1 60 44,7 D

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.3 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in L* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Stire Sabit 9 1, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagi DF  Seq SS Adj SS AdjMS F P
Giig 4 136,789 54,065 13,516 20,18 0,000
Kati:solvent 2 35,307 35,307 17,654 26,36 0,000
Stire 8 480,251 480,251 60,031 89,64 0,000
Hata 489 327,467 327,467 0,670
Toplam 503 979,814
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N Ortalamalar ~ Gruplandirma
180 90 26,6 A

450 108 26,1 B

270 108 25,8 C
360 108 25,7 C
90 90 257 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

5:100 168 26,3 A
15:100 168 26,0 B
10:100 168 25,6 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Sire N Ortalamalar ~ Gruplandirma
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120 36 28,6 A

60 36 266 B
40 54 266 B

20 54 26,0 B C

15 54 257 C D

30 36 254 C D E
10 9 253 D E
5 54 249 E F
1 90 247 F

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.4 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in a* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirmalari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Stire Sabit 9 1, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagt DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
Giig 4 134,586 19,071 4,768 6,96 0,000
Kati:solvent 2 16,951 16,951 8,475 12,38 0,000
Siire 8 203,559 203,559 25,445 37,15 0,000
Hata 489 334,898 334,898 0,685
Toplam 503 689,994
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N Ortalamalar ~ Gruplandirma
450 108 10,0 A

360 108 9,8 A B

270 108 9,7 B

90 90 9,4 B C
180 90 9,2 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

10:100 168 9,8 A
15:100 168 9,6 B
5:100 168 9,4 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdr.
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Sire N Ortalamalar ~ Gruplandirma
20 54 10,3 A

30 36 10,2 A

15 54 10,1 A

10 90 101 A

5 54 99 A B

1 90 96 B C

60 36 94 B C
40 54 93 C
120 36 75 D

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

196



Ek 4.5 Mikrodalga destekli ekstraksiyon igin b* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirmalari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 9 1,5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagt DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
Giig 4 9,799 25,544 6,386 14,47 0,000
Kati:solvent 2 14,565 14,565 7,283 16,50 0,000
Siire 8 125,876 125,876 15,734 35,65 0,000
Hata 489 215,845 215,845 0,441
Toplam 503 366,085
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢c N Ortalamalar ~ Gruplandirma

180 90 59 A

90 90 5,7 A B

450 108 54 B C

360 108 5.2 C D
270 108 5,0 D

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

10:100 168 5,7 A
5:100 168 54 B
15:100 168 5,3 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Sire N Ortalamalar ~ Gruplandirma
1 90 6,3 A
5 54 6,0 A B
10 90 58 B C
15 54 56 B C
20 54 56 C
40 54 54 C
30 36 48 D
120 36 4,7 D
60 36 44 D

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkldir.
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Ek 4.6 Mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in AE* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirmalart

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 9 1, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 60, 120
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
Giig 4 79,906 53,552 13,388 20,57 0,000
Kati:solvent 2 12,775 12,775 6,387 9,82 0,000
Siire 8 248,103 248,103 31,013 47,66 0,000
Hata 489 318,190 318,190 0,651
Toplam 503 658,975
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N Ortalamalar ~ Gruplandirma
180 90 28,9 A

450 108 28,5 A

360 108 28,0 B

270 108 28,0 B

90 90 28,0 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N Ortalamalar ~ Gruplandirma

5:100 168 28,5 A
15:100 168 28,3 A B
10:100 168 28,1 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Stire N Ortalamalar ~ Gruplandirma

120 36 30,0 A

40 54 28,8 B

60 36 286 B C

20 54 28,5 B C

15 54 28,2 C D

10 90 279 D E
30 36 278 D E F
5 54 275 E F
1 90 27,3 F

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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TFM ile renk degerleri aras1 korelasyonlar

TFM Miktari Katsay1 P
L* 0,078 0,155
a* 0,034 0,535
b* 0,038 0,488
AE* 0,133 0,038
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Ek 4.7 Optimum siirelerde farkli giiclerde mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢cin TFM

miktarlaria gore varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100
Varyans Kaynagi DF Seq SS AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 2856,67 2856,67 1428,34 26,06 0,000
Gii¢ 4 2860,16 2860,16 715,04 13,05 0,000
Hata 53  2904,69 2904,69 54,81
Toplam 59 8621,53
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar  Gruplandirma

180 12 65,8 A

90 12 58,7 AB

270 12 551 B

360 12 53,3 B

450 12 4477 C

Aymi harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkiidir.

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 20 649 A
10:100 20 534 B
15:100 20 484 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.8 Optimum siirelerde farkli giigclerde mikrodalga destekli ekstraksiyon igin

antioksidan aktivite miktarlarina gore varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 5 90, 180, 270, 360, 450

Kati:solvent Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100
Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Giig 4 4,203 1,051 0,84 0,505
Kati:solvent 2 592,639 296,319 237,35 0,000
Hata 53 66,167 1,248
Toplam 59 663,009
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gig¢ N Ortalamalar Gruplandirma

90 12 10,1577 A

270 12 10,1159 A

180 12 10,1139 A

450 12 19,9759 A

360 12 19,4472 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 20 14,2364 A
10:100 20 8,8804 B
15:100 20 16,7696 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhidir.
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Ek 4.9. Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in TFM miktarlarina gére varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Ek 4.9.1 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in TFM miktarlarina gore ¢ok yonlii varyans

analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 2319 1159,26 65,06 0,000
Siire 4 1345 336,37 18,88 0,000
Giig 2 6076 3038,24 170,50 0,000
Hata 171 3047 17,82
Toplam 179 12788
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent

N  Ortalamalar Gruplandirma

5:100

10:100

15:100

60 34,2774 A

60 29,3941 B

60 25,5051 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ortalamalar ~ Gruplandirma

Stre N

30 36
20 36
60 36
10 36
1 36

32,9279 A

32,1149 A

29,2421 B
29,1874 B
25,1554 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Gig N  Ortalamalar  Gruplandirma

35 60 37,7456 A

14 60 27,2636 B

56 60 24,1674 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.9.2 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in optimum siireler i¢in TFM miktarina gore

tek yonlii varyans analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

4.9.2.a 5:100 kati:solvent oraninda ultrason giiciine gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar1

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P
Giig 2 1359,0 679,5 29,76 0,000
Hata 9 2055 228

Toplam 11 1564,5

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma
35 4 5455 A
14 4 32,33 B
56 4 32,13 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkiidir.
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4.9.2.b 10:100 kati:solvent oraninda ultrason giiciine gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P
Giig 2 3609 180,4 12,27 0,000
Hata 9 132,3 14,7

Toplam 11 493,2

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma
35 4 39,80 A
14 4 29,51 B
56 4 217,75 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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4.9.2.c 15:100 kati:solvent oraninda ultrason giiciine gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P
Giig 2 358,53 179,27 129,14 0,000
Hata 9 12,49 1,39

Toplam 11 371,03

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma
35 4 34,93 A
14 4 29,35 B
56 4 2157 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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4.9.2.d 14 W ultrason giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjMS F P

Kati:solvent orani 2 23,70 11,85 1,64 0,246

Hata 9 64,85 7,21

Toplam 11 88,55

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 32,33 A
10:100 4 2951 A
15:100 4 29,35 A
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4.9.2.e 35 W ultrason giiciinde kati:solvent oranina gore tek yonli varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjMS F P

Kati:solvent orani 2 835,7 4179 17,43 0,001

Hata 9 215,8 24,0

Toplam 11 1051,5

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar Gruplandirma

5:100 4 54,55 A
10:100 4 39,80 B
15:100 4 34,93 B
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4.9.2.f 56 W ultrason giiclinde kati:solvent oranina gore tek yonlii varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS Adj MS F P

Kati:solvent orani 2 225,05 112,53 14,53 0,002
Hata 9 69,69 7,74
Toplam 11 294,74

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 32,13 A
10:100 4 27,75 A
15:100 4 21,57 B
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Ek 4.10 Ultrason destekli ekstraksiyon igin ekstraksiyon verimlerine gore varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagt DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Giig 2 115925 115925 5796,2 1705 0,000
Kati:solvent 2 44232 44232 22116 65,06 0,000
Stire 4  2566,8 2566,8 6417 18,88 0,000
Hata 171 58132 58132 34,0
Toplam 179 24395,7
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 60 47,3 A
10:100 60 40,6 B
15:100 60 352 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Stire N  Ortalamalar  Gruplandirma

30 36 455 A

20 36 444 A

60 36 404 B

10 36 40,3 B

1 36 34,7 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Gig N  Ortalamalar  Gruplandirma

35 60 52,1 A
14 60 37,7 B
56 60 334 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.11 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in L* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 436,286 218,143 866,70 0,000
Siire 4 3,156 0,789 3,13 0,015
Giig 2 3,310 1,655 6,57 0,002
Hata 261 65,692 0,252
Toplam 269 508,444
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 90 26,6310 A
10:100 90 24,3561 B
15:100 90 23,6523 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Stire N  Ortalamalar  Gruplandirma

1 54 25,0719 A

20 54 24,9104 A B

10 54 24,8530 A B

30 54 24,8013 B

60 54 24,7626 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.
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Gi¢ N  Ortalamalar  Gruplandirma

35 90 25,0353 A

56 90 24,8178 B

14 90 24,7863 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.12 Ultrason destekli ekstraksiyon igin a* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 19,138 19,5691 48,69 0,000
Siire 4 5001 1,2503 6,36 0,000
Giig 2 1,030 05148 262 0,075
Hata 261 51,292 0,1965
Toplam 269 76,461
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent

N  Ortalamalar Gruplandirma

10:100

5:100

15:100

90 10,4727 A

90 10,1054 B

90 19,8223 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ortalamalar ~ Gruplandirma

Stre N

30 54
60 54
10 54
20 54
1 54

10,3013 A

10,2628 A

10,1430 A B

9,9981 B

9,9622 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Gi¢ N  Ortalamalar  Gruplandirma

56 90 10,2208 A

35 90 10,0919 A

14 90 10,0878 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.13 Ultrason destekli ekstraksiyon igin b* degerlerine gbre varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagi DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 54,5689 27,2844 182,05 0,000
Siire 4 1,7085 0,4271 2,85 0,024
Giig 2 0,6697 0,3348 2,23 0,109
Hata 261 39,1165 10,1499
Toplam 269 96,0636
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent

N  Ortalamalar Gruplandirma

10:100

5:100

15:100

90 7,21467 A

90 7,16711 A

90 6,23811 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ortalamalar ~ Gruplandirma

Stre N

30 54
10 54
60 54
1 54
20 54

6,98481 A

6,93481 A B

6,86574 A B

6,81944 A B

6,76167 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Gi¢ N  Ortalamalar Gruplandirma

56 90 6,93211 A

35 90 6,87744 A

14 90 6,81033 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.14 Ultrason destekli ekstraksiyon i¢in AE* degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Siire Sabit 5 1, 10, 20, 30, 60

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W
Varyasyon Kaynagi DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 418,655 209,328 722,34 0,000
Siire 4 0,840 0,210 0,73 0,576
Giig 2 2,679 1,340 4,62 0,011
Hata 261 75,636 0,290
Toplam 269 497,811
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent

N  Ortalamalar Gruplandirma

5:100

10:100

15:100

90 29,3804 A

90 27,4815 B

90 26,3638 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ortalamalar ~ Gruplandirma

Stre N

1 54
30 54
10 54
20 54
60 54

27,8370 A
27,7616 A
27,7371 A
27,6917 A
27,6820 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Gi¢ N  Ortalamalar  Gruplandirma

35 90 27,8666 A

56 90 27,7362 A B

14 90 27,6228 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

TFM ile renk degerleri arasi korelasyonlar

TFM Miktar1 Katsay1 P
L* 0,435 0,003
a* -0,021 0,892
b* 0,260 0,085
AE* 0,420 0,004
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Ek 4.15 Optimum siirelerde farkli gii¢lerde ultrason destekli ekstraksiyon i¢cin TFM

miktarlaria gore varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Kati:solvent  Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100

Giig Sabit 3 14 W, 35W, 56 W
Varyasyon Kaynagt DF SeqSS  AdjSS AdjMS F P
Giig 2 174579 174599 872,89 42,44 0,000
Kati:solvent 2 752,14 752,14 376,07 18,29 0,000
Hata 31 637,57 637,57 20,57
Toplam 35 313550
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent N Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 12 39,5 A
10:100 12 32,1 B
15:100 12 28,5 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Gi¢ N  Ortalamalar  Gruplandirma

35 12 431 A
56 12 29,9 B
14 12 27,2 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.16 Optimum siirelerde farkli giiglerde ultrason destekli ekstraksiyon igin

antioksidan aktivite miktarlarina gore varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Giig Sabit 3 14 W, 35 W, 56 W

Kati:solvent Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100
Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Giig 2 0,3937 0,1969 0,67 0,528
Kati:solvent 2 78,3101 39,1551 133,37 0,000
Hata 13 3,8166  0,2936
Toplam 17 82,5205
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Gi¢ N Ortalamalar  Gruplandirma

35 6 8,82286 A

56 6 8,56180 A

14 6 8,47480 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkiidir.

Kati:solvent N Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 6 11,5134 A
10:100 6 7,6693 B
15:100 6 6,6768 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.17 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon i¢in TFM miktarlarina gére varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler
Kati:solvent Sabit 3 5:100, 10:100, 15:100
Siire Sabit 7 2,4,6,8,10,12, 14

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 3590,6 1795,28 184,49 0,000
Siire 6 621,3 103,55 10,64 0,000
Hata 33 3211 9,73

Toplam 41  4533,0
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Kati:solvent

N  Ortalamalar Gruplandirma

5:100

10:100

15:100

14 64,8645 A

14 47,5446 B

14 43,5666 C

Aymi harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkiidir.

Stre N Ortalamalar Gruplandirma
10 6 58,0427 A

12 6 57,6443 A

14 6 51,4765 B

8 6 50,5340 B

4 6 49,2762 B

2 6 49,0402 B

6 6 47,9292 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.18 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon i¢in L* degerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolar

Faktor Tip  Seviyeler

Kati:solvent 3 5:100, 10:100, 15:100

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 15,7537 7,87684 1252,50 0,000
Hata 6 0,0377  0,00629

Toplam 8 15,7914

Tukey Coklu Karsilastirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 6 27,0867 A
10:100 6 24,6067 B
15:100 6 24,0400 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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Ek 4.19 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon igin a* degerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip  Seviyeler

Kati:solvent 3 5:100, 10:100, 15:100

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 0,53669 0,26834 20,38 0,002
Hata 6 0,07900 0,01317

Toplam 8 0,61569

Tukey Coklu Karsilastirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

15:100 6 10,3833 A
10:100 6 9,96667 B
5:100 6 98033 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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Ek 4.20 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon i¢in b* degerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip  Seviyeler

Kati:solvent 3 5:100, 10:100, 15:100

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P

Kati:solvent 2 0,02060 0,010300 1,90 0,230
Hata 6 0,03260 0,005433
Toplam 8 0,05320

Tukey Coklu Karsilastirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

10:100 6 6,7867 A
15:100 6 6,6967 A
5:100 6 6,6767 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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Ek 4.21 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon i¢in AE* degerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolari

Faktor Tip  Seviyeler

Kati:solvent 3 5:100, 10:100, 15:100

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 11,2918 5,64592 642,83 0,000
Hata 6 0,0527  0,00878

Toplam 8 11,3445

Tukey Coklu Karsilastirma Testleri

Kati:solvent N  Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 6 29,5700 A
10:100 6 27,4023 B
15:100 6 27,0295 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.22 25 °C’de maserasyon ekstraksiyon i¢in antioksidan aktivite miktarlarina gére

varyans analizi ve Tukey karsilastirma tablolar1

Faktor Tip  Seviyeler

Kati:solvent 3 5:100, 10:100, 15:100

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Kati:solvent 2 75975 3,7987 11,79 0,038
Hata 3 0,9663 0,3221

Toplam 5 8,5637

Tukey Coklu Karsilastirma Testleri

Kati:solvent N Ortalamalar  Gruplandirma

5:100 4 8,786 A
10:100 4 7,261 A B
15:100 4 6,035 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkhdir.
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Ek 4.23 Soxhlet ekstraksiyon i¢in TFM miktarlarina gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler

sure 4 1,2,3,4

Varyasyon Kaynagt DF AdjSS AdjMS F P
Siire 3 1615,8 538,60 24,60 0,000
Hata 12 262,7 21,89

Toplam 15 1878,5

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Sire N Ortalamalar  Gruplandirma

4 4 52,31 A

6 4 37,85 B

2 4 30,79 B C
1 4 25,558 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.24 Ekstraksiyonlar i¢in klorogenik asit degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Varyasyon

Kaynagi DF SS MS F P
Ekstraksiyon ¢esidi 2 68,060 34,030 45,89 0,006
Hata 3 2,225 0,742
Toplam 5 70,285

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Ekstraksiyon ¢esidi N Ortalamalar Gruplandirma
Mikrodalga destekli ekstraksiyon 2 16,756 A

Ultrason destekli ekstraksiyon 2 12,422 B
Konvansiyonel ekstraksiyon 2 8510 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.25 Ekstraksiyonlar i¢in kafeik asit degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Varyasyon

Kaynag1 DF SS MS F P
Ekstraksiyon ¢esidi 2 0,0000058 0,0000029 392,58 0,000
Hata 3 0,0000000 0,0000000
Toplam 5 0,0000058

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Ekstraksiyon ¢esidi N Ortalamalar Gruplandirma
Konvansiyonel ekstraksiyon 2 0,0068386 A

Ultrason destekli ekstraksiyon 2 0,0063105 B
Mikrodalga destekli ekstraksiyon 2 0,0045360 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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TFM ile klorogenik asit ve kafeik asit degerleri arasi korelasyonlar

TFM Miktar1 Katsay1 P
Klorogenik asit 0,099 0,851
Kafeik asit -0,357 0,488
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Ek 4.26 Enkapsiilasyon islemi i¢in yiizey fenolik madde miktarlarina gore varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi ~ Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 64,656 64,656 32,328 78,47 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 9,318 9,318 9,318 22,62 0,000
Ultrasonikasyon siiresi 2 0,726 0,726 0,363 0,88 0,419
Hata 66 27,190 27,190 0,412
Toplam 71 101,890
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N  Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:10 24 23 A
1:20 24 04 B
1:30 24 0,3 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢esidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

MD 36 1,3 A

GA 36 0,6 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon siiresi N Ortalamalar ~ Gruplandirma

30 24 11 A
10 24 10 A
20 24 0,8 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkidir.
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Ek 4.27 Enkapsiilasyon islemi i¢in enkapsiilasyon verimlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolart

Faktor Tip Seviyeler Degerler
Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30
Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA
Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon
Kaynag1 DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama 2 1276,26 1276,26 638,13 53,18 0,000
orani
Kaplama materyali 1 383,07 383,07 738,42 31,93 0,000
cesidi
Ultrasonikasyon siiresi 2 1,86 1,86 0,93 0,08 0,926
Hata 66 791,91 791,91 12,00
Toplam 71 2453,10
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:20 24 97,00 A
1:30 24 96,5 A
1:10 24 879 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢gesidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

GA 36 96,1 A

MD 36 91,5 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

20 24 94,0 A
10 24 93,8 A
30 24 93,6 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.28 Enkapsiilasyon islemi i¢in antioksidan aktivitelerine gére varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolart

Faktor Tip Seviyeler Degerler
Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30
Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA
Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Seq SS
Kaynagi DF AdjSS AdjMS F P

Cekirdek: kaplama orani 2 0,97388 0,97388 0,48694 1281 0,000

Kaplama materyali ¢cesidi 1 0,01933 0,01933 0,01933 0,51 0,478

Ultrasonikasyon siiresi 2 0,09100 0,09100 0,04550 1,20 0,309

Hata 66  2,50889 2,50889 0,03801

Toplam 71 3,59310
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Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:10 24 16 A
1:20 24 14 B
1:30 24 14 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢esidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

MD 36 15 A

GA 36 14 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon siiresi N Ortalamalar ~ Gruplandirma

10 24 15 A
30 24 14 A
20 24 14 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.29 Enkapsiilasyon iglemi i¢in L* degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon siiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 1761,42 1761,42 880,71 186,06 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 125,88 125,88 125,88 26,59 0,000
Ultrasonikasyon siiresi 2 11,43 11,43 5,72 1,21 0,303
Hata 102 482,82 482,82 4,73
Toplam 107 2381,55
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:30 36 71,0 A
1:20 36 67,9 B
1:10 36 61,3 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢esidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

GA 54 67,8 A

MD 54 65,7 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

20 36 67,2 A
10 36 66,6 A
30 36 66,5 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farklidir.
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Ek 4.30 Enkapsiilasyon islemi i¢in a* degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon siiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 1160,20 1160,20 580,10 512,52 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 316,93 316,93 316,93 280,01 0,000
Ultrasonikasyon siiresi 2 0,98 0,98 0,49 0,43 0,649
Hata 102 115,45 11545 1,13
Toplam 107 1593,56
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:10 36 331 A
1:20 36 28,6 B
1:30 36 251 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢esidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

MD 54 30,6 A

GA 54 27,2 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar ~ Gruplandirma

10 36 29,0 A
30 36 29,0 A
20 36 28,8 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak énemli derecede farkiidir.
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Ek 4.31 Enkapsiilasyon islemi i¢in b* degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 502,95 502,95 251,47 147,70 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 684,53 684,53 684,53 402,06 0,000
Ultrasonikasyon stiresi 2 26,58 26,58 13,29 7,81 0,001
Hata 102 173,66 173,66 1,70
Toplam 107 1387,73
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:10 36 155 A
1:20 36 12,7 B
1:30 36 10,3 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢gesidi N  Ortalamalar ~ Gruplandirma

MD 36 154 A

GA 36 10,3 B

Aymi harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

30 36 13,3 A
10 36 13,0 A
20 36 12,2 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.32 Enkapsiilasyon islemi i¢in AE* degerlerine gore varyans analizi ve Tukey

karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 3297,88 3297,88 1648,94 318,25 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 778,93 778,93 778,93 150,34 0,000
Ultrasonikasyon siiresi 2 16,65 16,65 8,33 1,61 0,206
Hata 102 528,48 528,48 5,18
Toplam 107 4621,94
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma
1:10 36 49,5 A

1:20 36 413 B

1:30 36 36,1 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali orani1 N Ortalamalar ~ Gruplandirma
MD 54 450 A
GA 54 39,6 B

Aymi harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkiidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma
30 36 42,6 A
10 36 425 A
20 36 41,7 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.33 Enkapsiilasyon islemi i¢in nem miktar1 degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolart

Faktor

Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30
Kaplama materyali ¢esidi  Sabit 2 MD, GA
Ultrasonikasyon siiresi Sabit 3 10, 20, 30

Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS AdjMS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 4,2291 4,2291 2,1146 5,25 0,008
Kaplama materyali ¢esidi 1 12,0541 12,0541 12,0541 29,95 0,000
Ultrasonikasyon siiresi 2 6,3967 6,3968 3,1983 7,95 0,001
Hata 66 26,5665 26,5665 0,4025

Toplam 71 49,2463
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:30 24 56 A
1:20 24 5,2 A B
1:10 24 5,0 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkiidir.

Kaplama materyali ¢esidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

GA 36 57 A

MD 36 48 B

Aymi harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

20 24 5,6 A
30 24 5,2 A B
10 24 49 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.34 Enkapsiilasyon islemi i¢in y1gm yogunlugu degerlerine gore varyans analizi

ve Tukey karsilagtirma tablolar1

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi ~ Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF Seq SS Adj SS Adj MS F P
Cekirdek: kaplama orani 2 0,185157 0,185157 0,092579 26,68 0,000
Kaplama materyali ¢esidi 1 0,144391  0,144391 0,144391 41,61 0,000
Ultrasonikasyon stiresi 2 0,002321 0,002321 0,001161 0,33 0,010
Hata 66 0,229002 0,229002 0,003470
Toplam 71 0,560871
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:20 24 0,3 A
1:30 24 0,2 B
1:10 24 0,2 C

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkhidir.

Kaplama materyali ¢gesidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

GA 36 03 A

MD 36 0,2 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

10 24 0,2 A
20 24 0,3 A
30 24 0,2 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

264



Ek 4.35 Enkapsiilasyon islemi igin ¢oziiniirliik degerlerine gore varyans analizi ve

Tukey karsilastirma tablolart

Faktor Tip Seviyeler Degerler

Cekirdek: kaplama oran1 ~ Sabit 3 1:10, 1:20, 1:30

Kaplama materyali ¢esidi ~ Sabit 2 MD, GA

Ultrasonikasyon stiresi Sabit 3 10, 20, 30
Varyasyon Kaynagi DF SeqSS AdjSS  Adj MS F P

Cekirdek: kaplama orani 2 590,83 590,83 2954 46,55 0,000

Kaplama materyali ¢esidi 1 6291,1 6291,1 6291,1 991,32 0,000
Ultrasonikasyon stiresi 2 9,22 9,22 4,61 0,73 0,492
Hata 30 1904 190,4 6,3
Toplam 35 7081,57
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Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cekirdek: Kaplama orant N Ortalamalar ~ Gruplandirma

1:30 12 68,9 A
1:20 12 67,1 A
1:10 12 59,6 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Kaplama materyali ¢gesidi N  Ortalamalar  Gruplandirma

GA 24 78,4 A

MD 24 52,0 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.

Ultrasonikasyon stiresi N Ortalamalar  Gruplandirma

20 12 65,9 A
10 12 64,9 A
30 12 64,7 A

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.36 Enkapsiilasyon ve gilaburu tozu i¢in klorogenik asit degerlerine gore varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon

Kaynagi DF SS MS F P
Cesit 1 102,414 102,414 256,85 0,004
Hata 2 0,797 0,399
Toplam 3 103,212

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Ekstraksiyon ¢esidi N  Ortalamalar Gruplandirma
Gilaburu tozu 2 13,710 A
Mikroenkapsiil 2 3,590 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farkhidir.
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Ek 4.37 Enkapsiilasyon ve gilaburu tozu i¢in kafeik asit degerlerine gore varyans

analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon

Kaynagi DF SS MS F P
Cesit 1 0,0000487 0,0000487 13,8808 0,001
Hata 2 0,0000001  0,0000000
Toplam 3 0,0000488

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Ekstraksiyon ¢esidi N  Ortalamalar Gruplandirma
Gilaburu tozu 2 0,0112007 A
Mikroenkapsiil 2 0,0042211 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak nemli derecede farklidir.

TFM ile klorogenik asit ve kafeik asit degerleri aras1 korelasyonlar

TFM Miktari Katsay1 P
Klorogenik asit 0,997 0,003"
Kafeik asit 0,997 0,003
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Ek 4.38 Enkapsiilasyon ve gilaburu tozu katilan keklerde korunan TFM miktar

degerlerine gore varyans analizi ve Tukey karsilagtirma tablolar

Varyasyon

Kaynagi DF SS MS F P
Cesit 1 70,05 70,05 24,13 0,003
Hata 6 17,42 2,90
Toplam 7 87,47

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cesit N  Ortalamalar Gruplandirma
Gilaburu tozu katilan kek 4 7,923 A
Mikroenkapsiil katilan kek 4 13,841 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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Ek 4.39 Enkapsiilasyon ve gilaburu tozu katilan keklerde korunan antioksidan aktivite

miktar1 degerlerine gore varyans analizi ve Tukey karsilagtirma tablolari

Varyasyon

Kaynagi DF SS MS F P
Cesit 1 12,7500 12,7500 234,44 0,000
Hata 6 0,3263 0,0544
Toplam 7 130763

Tukey Coklu Karsilagtirma Testleri

Cesit N  Ortalamalar Gruplandirma
Mikroenkapsiil katilan kek 4 51196 A
Gilaburu tozu katilan kek 4 25947 B

Ayni harfe sahip olmayan ortalamalar istatistik olarak onemli derecede farklidir.
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