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Merhaba,

GIDA Dergisi, 2017 y›l›n›n 42. cilt 2. say›s› ile buradad›r. Böylelikle, bu say›da yay›mlanan makaleler
elektronik ortamda okuyucular›m›z›n yararlanmas›na sunulmufltur. Hatta bu tarihte 3. say›m›z dahi haz›r
durumdad›r.

GIDA Dergisi’nin kâ¤›t bask›s›ndan vazgeçti¤imiz konusunda elefltiriler ald›k. Elefltirilere aç›¤›z. Bu
vazgeçmede dergi bas›m ve postalama giderlerinin reklamlar ve abone ücretleri ile karfl›lan›p karfl›lanmad›¤›
en öncelikli tercih de¤ildir. Evet, reklam ve abone gelirleri derginin bas›m ve postalama giderlerini
karfl›lam›yordu ama düzenledi¤imiz kongrelerin gelirlerinden sa¤lanan yeteri kadar param›z vard›. Bir
di¤er  deyiflle;  tek  bafl›na  kâ¤›t  bask›l›  dergide  zarar  ediyorduk.  Ancak  dergimizin  kâ¤›t  bask›s›n›,
düzenledi¤imiz kongrelerin gelirleri ile çok yaklafl›k 3-4 y›l daha idare ettirebilirdik. 

Türkiye 12. Ulusal GIDA Kongresini çok yaklafl›k 3000 TL zarar ile kapatt›k. Bu kongrede TMMOB
G›da Mühendisleri Odas› Ö¤renci Üyelerinden kat›l›m ücreti almad›k. 2. Uluslararas› G›da Teknolojisi
Kongremizde 23 genç araflt›r›c›ya burs verdik ve bu burs kapsam›nda kay›t ücreti almad›k ve konaklama
giderlerini biz üstlendik. 

fiimdi 3. Uluslararas› kongremize haz›rlan›yoruz. Co¤rafyam›zdaki siyasi sorunlar/savafllar nedeni
ile öncekilere k›yasla daha az uluslararas› kat›l›m olaca¤› bellidir. Ama yine de bu kongreyi kârla
kapatabilece¤imizi umut ediyoruz. 

Devam›nda 2016 y›l›nda GIDA Dergisi kâ¤›t bask›l› versiyonu reklam ve abone gelirinin, matbaa ve
postalama giderini karfl›layamad› ve flu kadar zarar›m›z vard›r diye belirtti¤imiz zaman, bu zarar›
üstlenecek çok yak›n oldu¤umuz g›da fabrikalar›/iflletmeleri de bulunmaktad›r.  

Özetle; maddi sorunlar nedeni ile  dergimizin kâ¤›t bask›s›ndan vazgeçmifl de¤iliz. TÜB‹TAK, bilimsel
dergilerinin kâ¤›t bas›l› versiyonlar›ndan 2005 y›l› sonunda vazgeçmifl idi. 

Bizi dergimizin kâ¤›t bask›l› versiyondan vazgeçmeye karar verdiren as›l neden, kâ¤›t bask›l› dergilere
ilginin ve gereksinimin azalmas› oldu. GIDA Dergisi tümüyle akademik bir dergidir. Dergimizin aç›k
eriflim politikas›na ba¤l› olarak, meslektafllar›m›z ilgi duyduklar› makalelere elektronik ortamda çok
kolay olarak eriflebiliyorlar. Hepsi bu. 

GIDA Dergisi'nde yeni bir uygulama bafllad›. Bu tarihten geçerli olarak yaz›m kurallar›m›z de¤iflti ve
yeni makaleler www.dergipark.gov.tr üzerinden sisteme yükleniyor. 

3. Uluslararas› G›da Teknolojisi Kongresi ile ilgili olarak www.gidadernegi.org sayfam›zdan bizi takip
edin. Kongre sitesi aç›ld›; https://intfoodtechno2018.org/

Sevgi ve sayg›lar›mla,

Prof. Dr. A. Kadir Halkman

Editörden,
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Hello,

Journal of Food is here with the 2nd issue of Volume 42 of the year 2017. By this way, the articles
published in this issue is made available for reading to our readers in electronic form. Even in this date,
the 3rd issue is also ready.

We got many critics about the abandonment of the paper printing version of the Journal of Food. We
are open to criticism. The meeting of the expanses of paper printing and posting with the incomes of
advertising and subscription fees of the journal is not the top priority reason for this. Yes, the incomes
of advertising and subscription fees did not meet the paper printing and posting costs of the journal,
but we had enough money from the revenues of Congresses that we organized. In other words, we
had lost money only from the paper printing version of the Journal. However, we could manage the
printing of our Journal with the revenues of the Congresses we organized for another 3-4 years.

We closed the 12th National FOOD Congress with a loss of about 3000 TL. In this Congress, we did not
receive the participation fee from the student members of Chamber of Food Engineers of TMMOB. We
gave scholarships to 23 young researchers at the 2nd International Congress on Food Technology and
according to this scholarship we received neither registration fee nor the accommodation expenses. 

Now we prepare the 3rd International Congress on Food Technology. It is certain that there will be less
international participation in this Congress than in the previous ones due to the political problems/
wars in our geography. But we still hope that we will close this Congress with profit.

There are also food factories/food industries that we are very close which could pay this lost  when we
say that the advertising and subscription fees of the paper printing version of the Journal of FOOD was
unable to meet the expenses of its printing and postage in 2016.

As a summary; we did not abandon paper printing version of our Journal due to the financial problems.
TUBITAK abandoned the paper printing version of its scientific journals by the ends of 2005.

The main reason we decided to abandon the paper printing version of our Journal was the lessen interest
and need to paper printing versions of many journals. Journal of FOOD is entirely an academic journal.
According to our Journal’s open access policy, our colleagues can easily access the articles they are
interested in the electronic media. That's all.

A new application has been started in Journal of Food. As of this date, our "Instructions for Authors"
have changed and new articles are submitted to the system via www.dergipark.gov.tr.

Follow us about the 3rd International Congress on Food Technology at www.gidadernegi.org. The web
site opened; https://intfoodtechno2018.org/

Best Regards,

Prof. A. Kadir Halkman

A Message from the Editor-in-Chief
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AYÇİÇEK VE PİRİNA YAĞLARININ KIZARTMA 
STABİLİTELERİNİN KARŞILAŞTIRILMASI*

Özet

Çal›flman›n amac›, ayçiçek ve pirina ya¤lar›n›n k›zartma stabilitelerinin karfl›laflt›r›lmas›d›r. Materyal
olarak rafine ayçiçek ya¤› ile pirina-rafine pirina kar›fl›m› (50:50) kullan›lm›flt›r. Patatesle yap›lan k›zartma
ifllemleri 180°C’de 3 dakika olarak gerçeklefltirilmifl ve toplamda 40 k›zartma yap›lm›flt›r. K›zartma
ifllemleri boyunca ya¤larda serbest ya¤ asitleri, dumanlanma noktas›, p-anisidin, toplam polar madde,
viskozite, polimer trigliserit ve renk analizleri yap›lm›flt›r. Ya¤larda serbest ya¤ asitleri, p-anisidin, toplam
polar madde, viskozite, polimer trigliserit ve renk de¤erlerinde art›fl, dumanlanma noktas› de¤erlerinde
ise azalma gözlenmifltir. Pirina ya¤›n›n dumanlanma noktas› ayçiçek ya¤›na göre daha k›sa sürede
170°C’den daha düflük bir de¤ere ulaflt›¤› görülmüfltür. Buna karfl›n oluflan polimer trigliserit ve buna
ba¤l› olarak gerçekleflen viskozite de¤erlerindeki art›fllar, pirina ya¤›nda ayçiçe¤i ya¤›na göre oldukça
düflük de¤erlerdedir. Tüm incelenen de¤erler aras›ndaki farkl›l›klar incelendi¤inde, pirina ya¤›nda elde
edilen de¤erlerin, ayçiçe¤i ya¤›na oranla daha düflük kald›¤› belirlenmifltir. Bu sonuçlar, doymam›fll›k
derecesi düflük olan pirina ya¤›n›n k›zartma ifllemleri s›ras›nda bozulma reaksiyonlar›na daha düflük
düzeyde maruz kald›¤›n› göstermektedir.  

Anahtar kelimeler: K›zartma, ayçiçek ya¤›, pirina ya¤›, kimyasal ve fiziksel özellikler

COMPARISON OF FRYING STABILITY OF SUNFLOWER AND
OLIVE POMACE OIL 

Abstract

The purpose of this study is comparison of frying stability of sunflower and olive pomace oil. Refined
sunflower oil and olive pomace oil-refined olive pomace oil blend (50:50) were used as material.
Frying was performed 40 times using potatoes at 180°C for 3 min. Along these frying treatments, free
fatty acids, smoke point, p-anisidine, polar material, viscosity, polymer triglyceride and color of the oils
were performed. Considerable increases in free fatty acids, p-anisidine, polar material, viscosity, polymer
triglyceride and color of the oils were observed in oils while smoke points decreased. Smoke point of
olive pomace oil deceased less than 170°C before sunflower oil. However, compared to sunflower oil,
olive pomace oil had less polymer triglyceride and lower viscosity. The differences in the oil properties
before and after frying were also lower in olive pomace oil. These results indicate that oxidation rate in
olive pomace oil during frying is lower than that of sunflower oil, which is possibly because of its
lower iodine value.  

Keywords: Frying, deep fat frying, chemical and physical properties, pomace oil, sunflower oil
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GİRİŞ
Ya¤lar, proteinler ve karbonhidratlarla birlikte üç
temel g›da s›n›f›ndan birisidir. Ya¤lar denince
akla ilk gelen g›da iflleme yöntemlerinden birisi
k›zartmad›r. K›zartma en eski ve yayg›n g›da
haz›rlama yöntemlerinden biridir (1). K›zartma
tarihi M.Ö.1600’lü y›llara, baz› kaynaklara göre
ise  Çin’de  M.Ö  3000’li  y›llarda  et  k›zart›ld›¤›
bilinmektedir (2).

K›zartma ifllemi s›¤ k›zartma (Pan Frying), derin
ya¤da k›zartma (Deep-Fat Frying) ve ön k›zartma
(Par-Frying) olmak üzere 3 flekilde uygulanmaktad›r.
Bunlardan  en  yayg›n  olan›  ise  derin  ya¤da
k›zartmad›r  ve  bu  ifllemde  genel  olarak,  g›da
k›zg›n ya¤a k›sa bir süreli¤ine dald›r›l›r. Derin
ya¤da  k›zartma,  ürünün  su  aktivitesi  ve  ya¤
s›cakl›¤› gibi iki temel ifllem parametresini içeren
bir piflirme metodudur. Bir g›da k›zg›n ya¤a
dald›r›ld›¤›nda, yüzey s›cakl›¤› hemen artar ve
g›da içerisindeki su buharlafl›r (3), kabuk oluflur
ve gözenekli bir yap› meydana gelir.

G›da ve ya¤daki de¤iflimler, g›dan›n karakteristi¤ine,
ya¤  tipine,  ya¤›n  yüzey/hacim  oran›na,  ya¤
içerisindeki havan›n reaksiyona kat›l›m h›z›na,
s›cakl›¤a, ›s›tma ifllemine, dald›rma süresine ve
k›zartma haznesinin yap›ld›¤› materyalin çeflidine
ba¤l›d›r. ‹lave olarak, ya¤ ne kadar fazla kullan›l›rsa
o kadar fazla istenmeyen reaksiyonlar oluflur.
Ya¤›n yüksek s›cakl›k ve atmosferik havaya afl›r›
maruz kalmas›yla da oldukça oksidize olmufl
potansiyel olarak toksik ürünler oluflabilmektedir
(4). K›zartma süresi ve s›cakl›¤›, k›zartma ya¤›,
antioksidanlar ve k›zart›c›n›n tipi k›zartma s›ras›nda
ya¤›n  polimerizasyonuna,  oksidasyonuna  ve
hidrolizasyonuna neden olmaktad›r (5). Hidroliz
sonucunda ya¤lardaki serbest ya¤ asidi, gliserol,
mono- ve  digliserit  miktar›  (6);  oksidasyon
sonucunda oksitlenmifl monomerik, dimerik ve
oligomerik trigliseritler, aldehitler, ketonlar gibi
uçucu maddelerin miktarlar›; polimerizasyon
sonucunda  ise  halkal›  yap›daki  dimerik  ve
oligomerik trigliserit miktar› art›fl göstermektedir.
K›zartma s›ras›nda meydana gelen oksidasyon,
ya¤ asitlerinin termal oksidasyonudur. Ortamda
bulunan ›s› bir seri reaksiyonun gerçekleflmesine
yol açarak, ya¤da serbest radikal, hidroperoksit
ve konjuge dienoik asitlerin oluflmas›na neden
olmaktad›r. Polimerizasyon ya¤da yüksek molekül
a¤›rl›kl› ve yüksek polaritede bilefliklerin oluflmas›na
yol açmaktad›r. Polimerler serbest radikallerde

veya trigliseritlerden Diels-Alder reaksiyonuyla
oluflmaktad›r (7). Derin ya¤da k›zartma sonucu
oluflan polimerler oksijence zengindir ve okside
olmufl polimer bileflenler de ya¤›n oksidasyonunu
teflvik  etmektedir  (8).  Pirina  ya¤›,  zeytinya¤›
üretimi s›ras›nda yan ürün olarak oluflan pirinan›n
ve  kurutulup  çözücü  ekstraksiyonuna  tabi
tutulmas›yla elde edilen bir ya¤d›r. Pirina ya¤›nda
zeytinya¤›nda  oldu¤u  gibi  oleik  asit  miktar›
yüksektir. Oleik asit çoklu doymam›fl ya¤ asitleriyle
karfl›laflt›r›ld›¤›nda g›dan›n k›zart›lmas› ve piflirilmesi
s›ras›nda uygulanan yüksek s›cakl›kta oksidasyona
karfl› daha stabildir. Bu nedenle oleik asidin yüksek
miktarlar›n› içeren ya¤larda, çoklu doymam›fl ya¤
asidi içeren ya¤lara k›yasla k›zartma s›ras›nda
maruz kal›nan oksidatif bozulma daha yavaflt›r.
Yüksek oleik, düflük linoleik ve linolenik asit içeren
genetik modifiye ya¤lar›n da, derin ya¤da k›zartma
ifllemleri s›ras›nda bozulmaya karfl› di¤er ya¤lardan
daha stabil olduklar› belirlenmifltir (9).

Bu çal›flman›n amac›; pirina ya¤›n›n k›zartma
stabilitesini rafine ayçiçe¤i ya¤›yla k›yaslamakt›r.
K›zartma  s›ras›nda  her  iki  k›zartma  ya¤›nda
görülen oksidasyon, hidroliz ve polimerizasyon
reaksiyonlar› sonucu oluflan de¤iflimler serbest
ya¤ asidi, dumanlama noktas›, vizkosite, polimer
trigliserit,  p-anasidin  ve  renk  analizleri  ile
belirlenmeye çal›fl›lm›flt›r.

MATERYAL ve METOT

Materyal

Materyal olarak TS 8642’ye göre üretimi yap›lan
ve yerel bir süpermarkette sat›fl› bulunan ayn›
firmaya ait dondurulmufl parmak patatesler
(uzun ve ince) kullan›lm›flt›r. Ya¤ olarak piyasadan
temin edilen rafine ayçiçek ya¤› ve pirina ya¤›
kullan›lm›flt›r. Pirina ya¤› ve rafine pirina ya¤›
%50-50 oran›nda kar›flt›r›larak kullan›lm›flt›r. 

Metot

Kızartma İşlemi

K›zartma ifllemleri 1.5 L kapasiteli fritözde 180°C
s›cakl›kta, saatte 3 dakika olmak üzere  günde 8
defa  yap›lm›flt›r.  K›zartmada  1 L  ya¤  ve  her
k›zartmada 50 g patates kullan›lm›flt›r (10). Eksilen
ya¤, patates/ya¤ oran›n›, dolay›s›yla k›zartma
dinami¤ini etkileyece¤i için, literatürde genel
olarak gün sonunda örnek al›nm›flt›r. Çal›flmamda
ise,   gerçekleflen   bozulmalar›   daha   detayl›

T. Yaşdağ, A. Tekin



izleyebilmek için, 4. k›zartmadan sonra ve gün
sonunda 20’fler mL paralelli ya¤ örnekleri al›nm›flt›r.
Gün  sonunda  ya¤lar  kaba  filtre  kâ¤›d›ndan
süzülerek +4°C’de depolanm›flt›r. Ertesi gün
1L’ye tamamlamak için ya¤ ilavesi yap›lm›flt›r.
K›zartma denemeleri haftada 40 k›zartma olacak
flekilde iki tekerrürlü yap›lm›flt›r. Her k›zartma
sonucunda toplam 10 örnek elde edilmifltir. 

Analiz Metotları

Polimer trigliserit analizi: AOCS Official Method
Cd 22-91’e göre yap›lm›flt›r. Tetrahidrofuranda
çözülen  0.2 g  örnek  Shimadzu  marka  HPLC
cihaz›na enjekte edilmifltir (11).

HPLC Sistem Özellikleri:

Polimer trigliserit analizi için çal›flma koflullar›: 

Dedektör: ELDSDetector (Sedere LT-ELSD) 

Kolonlar: - Phenogel (50x7.8 mm, 5 µm partikül
büyüklü¤ü, Phenomenex, Torrance, CA)

Phenogel (300x7.8 mm, 5 µm partikül büyüklü¤ü,
100 Å por büyüklü¤ü, Phenomenex, Torrance, CA)

Phenogel (300x7.8 mm, 5 µm partikül büyüklü¤ü,
500 Å por büyüklü¤ü, Phenomenex, Torrance, CA)

Ak›fl h›z›: 0.8 ml/dk

Mobil faz: Tetrahidrofuran

Toplam Polar Madde Analizi: AOCS Official
Method Cd 20-91’e göre yap›lm›flt›r (12).

p-anasidin Analizi: AOCS Official Method Cd
18-90’a göre yap›lm›flt›r (13).

Dumanlanma Noktası Analizi: AOCS Official
Method Cc 9a-48’e göre yap›lm›flt›r (14).

Vizkosite  Ölçümü: Ya¤lar›n  viskoziteleri,
Brookfield  DV-II  viskozimetresi  kullan›larak
ölçülmüfltür   ve   sonuçlar   mPa.s   cinsinden
verilmifltir (15).

Serbest  Yağ  Asidi  Analizi: AOCS  Official
Method  Ca  5a-40’a  göre  yap›lm›fl  ve  sonuçlar
oleik  asit  cinsinden  %  serbest  asitlik  olarak
verilmifltir  (16).

Yağlardaki  Renk  Analizi: AOCS  Official
Method Cc 13c-50’e göre yap›lm›flt›r (17).

ARAŞTIRMA BULGULARI ve TARTIŞMA

Serbest   Yağ   Asitliği   Üzerine   Kızartma
İşlemlerinin Etkisi

Ya¤lardaki serbest ya¤ asidi miktar›, bünyesinde
bulunan trigliseritlerde meydana gelen hidroliz
kaynakl›  bozulmay›  göstermektedir.  K›zartma
ifllemleri  s›ras›nda  ya¤lardaki  serbest  asitlik
de¤iflimi k›zartma s›cakl›¤› ve k›zart›lan üründeki
su oran› ile iliflkilidir. K›zartma s›ras›nda k›zart›lan
g›dadan  ya¤a  su  transferi  olmakta  ve  ya¤›n
serbest asit içeri¤i artt›¤› bilinmektedir. K›zartma
ifllemleri s›ras›nda ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar›nda
tespit edilen serbest ya¤ asidi de¤iflimleri fiekil
2’de verilmifltir. K›zartmalar s›ras›nda ilave edilen
ya¤ miktar› da Çizelge 1’de görülmektedir. ‹lave
edilen ya¤ miktarlar› her iki k›zartma ya¤› için de
çok yak›n de¤erlerdedir. fiekil 1’de verilen grafi¤e
göre, pirina ya¤›n›n bafllang›ç serbest ya¤ asidi
yüzdesi ayçiçe¤i ya¤›ndan daha yüksektir ve
bafllang›ç de¤eri ile son de¤er aras›ndaki fark
ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar› için s›ras›yla % 0.05 ve
0.06 birimdir. Bafllang›çta ayçiçek ya¤›n›n serbest
ya¤ asidi de¤eri azal›rken daha sonra artmaktad›r
Pirina ya¤›n›n serbest ya¤ asidi de¤ifliminde de
benzer dalgalanma görülmektedir. Gün sonunda
filtre edilen ya¤a taze ya¤ ilavesi, ya¤›n serbest ya¤
asidi de¤erini bafllang›ç seviyesine yaklaflt›rmaktad›r.
Oleik asit içeri¤i yüksek ya¤lar›n ›s›tma s›ras›nda
serbest asit içeri¤i daha çok yükselmektedir (18).

Yağların   Dumanlama   Noktası   Üzerine
Kızartma İşlemlerinin Etkisi

Dumanlanma noktas› ya¤lar›n ›s›tma s›ras›nda
sürekli   duman   oluflturdu¤u   s›cakl›k   olarak
tan›mlanmaktad›r. Dumanlama noktas›; yüksek
s›cakl›¤a ›s›t›ld›klar›nda ya¤larda dekompozisyon
reaksiyonu  olufltu¤unu  göstermektedir.  Bu
reaksiyon sonucu ya¤lar›n gliserol ve serbest ya¤
asitlerine parçaland›¤› bir noktaya ulaflt›¤›nda ise
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Çizelge 1. ‹lave edilen ya¤ miktarlar›
Table 1.  Additional oil amounts

K›zartma                   ‹lave Edilen Ya¤ Miktarlar› (mL)
Süresi (saat)                Quantities of additional oil (mL)

Frying Time Ayçiçek Ya¤› Pirina Ya¤›
(hour) Sunflower Oil Pomace Oil

0 1000 1000
9 330 370

17 280 300
25 300 300
33 300 300
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duman  aç›¤a  ç›kmaktad›r  (19).  Literatürde,
dumanlanma  noktas›n›n  ya¤lar›n  serbest  asit
içerikleri ile ters iliflkili oldu¤u belirtilmektedir.
Ya¤da oluflan duman miktar› düflük moleküllü
asit ve uçucu bileflikler gibi dekompozisyon
ürünleriyle do¤ru orant›l›d›r (20). K›zartma ifllemleri
s›ras›nda, ya¤lar›n dumanlama noktas› de¤erlerinin
k›zartma süresine göre art›fl› fiekil 2’de verilmifltir.
Ayçiçek  ya¤›  ve  pirina  ya¤›nda  dumanlama
noktas›n›n k›zartma süresine ba¤l› olarak azalma
e¤iliminde oldu¤u anlafl›lmaktad›r. Genel olarak
bu  e¤ilim  düz  flekildedir.  Bafllang›ç  ve  son
dumanlama noktas› de¤eri aras›ndaki farkl›l›k
ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar› için s›ras›yla 66 ve 59
birimdir.  Ayçiçek  ya¤›nda  32.  k›zartmadaki

dumanlama noktas› de¤eri baz› ülkelerde uygulanan
yasal limitin (170 °C) üzerindeyken, bir sonraki
k›zartmadan sonra bu limitin alt›na inmifltir. Buna
göre,  araflt›rmada  belirlenen  koflullar  geçerli
oldu¤unda 32. k›zartmadan sonra ayçiçek ya¤›
k›zartma ya¤› olarak kullan›lamaz. Di¤er yönden,
oleik asit içeri¤i yüksek ya¤lar›n ›s›tma s›ras›nda
serbest asit içeri¤i daha çok yükselmektedir (18).
Buna  göre,  oleik  asitçe  zengin  olan  pirina
ya¤›nda k›zartma denemesi sonunda daha düflük
dumanlama noktas› seviyesi beklenmifltir. Yap›lan
deneme sonunda pirina ya¤›n›n dumanlama
noktas› ayçiçek ya¤›n›n aksine daha k›sa sürede
(24. k›zartma) yasal limite ulaflm›flt›r.

T. Yaşdağ, A. Tekin

fiekil 1. Ayçiçek ve pirina ya¤lar›n›n serbest ya¤ asidi içeri¤indeki de¤iflim
Figure 1. Changes in the free fatty acids of sunflower and olive pomace oils

fiekil 2. Ayçiçek ve pirina ya¤›n›n dumanlama noktas› de¤erindeki de¤iflimler 
Figure 2. Changes in smoke point value of sunflower and olive pomace oils



p-anasidin Değeri Üzerine Kızartma İşlemlerinin
Etkisi

K›zartma   ifllemlerinde   ya¤lar›n   p-anisidin
de¤erlerindeki art›fl birincil oksidasyon ürünleri
olan  hidroperoksitlerin  aldehidik  bilefliklere
dönüflümünü göstermektedir. Buna göre p-anisidin
de¤eri, ya¤larda bozulmalar sonucu oluflan ve
uçucu  olmayan  aldehitlerin  (2-alkenal  ve
2,4-dienal)  ölçüsü  olarak  kabul  edilmektedir.
p-anasidin  de¤eri  ya¤  oksidasyon  seviyesinin
ölçümünde   güvenli   bir   parametre   olarak
görülmektedir (21). Yap›lan çal›flmada, k›zartma
ifllemleri  s›ras›nda  her  iki  ya¤›n  p-anasidin
de¤erindeki de¤iflimler fiekil 3’de gösterilmektedir.
Toplam  polar  madde  ve  polimer  trigliserit
de¤erlerinde oldu¤u gibi, de¤iflimlerin en fazla
oldu¤u süreler, yani 20. ve 40. k›zartma aras›ndaki
de¤erler   grafi¤e   ifllenmifltir.   Taze   ya¤daki
p-anasidin de¤eri 6.0’dan büyük oldu¤unda,
ya¤›n h›zl› okside olabilece¤i ifade edilmifltir
(22).  Çal›flmada  kullan›lan  ayçiçek  ve  pirina
ya¤›n›n  bafllang›ç  de¤erleri  6.0’dan  büyüktür.
fiekil 3’e göre daha doymam›fl yap›da olan ayçiçek
ya¤›n›n pirina ya¤›na göre daha yüksek p-anisidin
de¤erleri  verdi¤i  görülmektedir.  Ayçiçek  ve
pirina ya¤lar› için, bafllang›ç ve son p-anasidin
de¤erleri aras›ndaki fark ise s›ras›yla 27.8 ve 4.4
birimdir.

Toplam Polar Madde Miktarı Üzerine Kızartma
İşlemlerinin Etkisi

K›zartma ya¤lar›n›n polar içeriklerinin belirlenmesi
do¤ruluk  ve  tekrarlanabilirlik  aç›s›ndan  en
güvenilir yöntemlerden biridir. Polar madde içeri¤i,
k›zartma s›ras›nda polaritesi trigliseritlerden daha
yüksek  maddelerin  oluflumunu  gösteren  bir
de¤erdir. Türkiye’nin yan›nda, ‹spanya, Portekiz,
Fransa,  Almanya,  Belçika,  ‹sviçre,  ‹talya  ve
Hollanda gibi baz› Avrupa ülkelerinde k›zartma
ya¤lar›nda toplam polar madde miktar› için limit
de¤erler bulunmaktad›r (23). Bu ülkelerin baz›lar›
için bu limit %25 olarak belirlemifltir (24). K›zartma
süresince  her  iki  ya¤›n  toplam  polar  madde
miktarlar› karfl›laflt›r›ld›¤›nda, ayçiçek ya¤›n›n
toplam polar madde miktar›n›n pirina ya¤›n›n
toplam polar madde de¤erine göre daha fazla
yükseldi¤i görülmektedir. Bu de¤iflimler fiekil 4’e
verilmifltir.  Taze  ya¤  ilave  edilmesi  nedeniyle
elde  edilen  polar  madde  miktarlar›  aras›nda
dalgalanmalar  görülmektedir.  Grafi¤e  göre,
bafllang›ç ve son de¤erler aras›ndaki farkl›l›k
ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar› için s›ras›yla 4.1 ve 0.7
birimdir.  Her  iki  ya¤dan  da  metot  k›sm›nda
verilen koflullar alt›nda yap›lan 40. k›zartma ifllemi
sonunda elde edilen de¤erlerin yasal limit olan
%25’den düflük oldu¤u görülmüfltür.
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fiekil 3. Ayçiçek ve pirina ya¤›n›n p-anasidin de¤erindeki de¤iflimler
Figure 3. Changes in p-anasidine value of sunflower and olive pomace oils
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Viskozite Üzerine Kızartma İşlemlerinin Etkisi

Ya¤lar›n viskozite de¤erleri trigliseritlerin kimyasal
özellikleri, trigliseritlerde yer alan ya¤ asitlerinin
doymam›fll›k dereceleri ve zincir uzunluklar›yla
do¤rudan  iliflkilidir.  K›zartma  s›ras›nda  viskozite
de¤iflimi  renk  de¤iflikli¤iyle  birlikte  ya¤daki
bozulman›n önemli iflaretlerindendir. K›zartma
s›ras›nda ya¤›n viskozitesi yüksek molekül a¤›rl›kl›
polimerlerin oluflumuyla birlikte artmaktad›r
(25). Yap›lan bir çal›flmada da k›zartma süresi ve
ya¤ s›cakl›¤›n›n ya¤›n viskozitesini önemli oranda
etkiledi¤i belirtilmifltir (26). 

K›zartma ifllemleri boyunca ayçiçek ve pirina
ya¤›nda izlenen viskozite de¤iflimleri fiekil 5'te
verilmifltir. fiekil 5 incelendi¤inde, pirina ya¤›n›n
taze halde ayçiçe¤i ya¤›na göre oldukça viskoz
oldu¤u belirlenmifltir. Sabit k›zartma s›cakl›¤›nda,
k›zartma süresi art›kça ya¤lar›n viskozitesinde de
art›fllar gözlenmifltir. K›zartma s›ras›nda ayçiçek
ya¤›n›n viskozite de¤erinin pirina ya¤›n›n viskozite
de¤erinden daha fazla artt›¤› görülmektedir. Grafi¤e
göre, ayçiçe¤i ve pirina ya¤›n›n bafllang›ç ve son
viskozite de¤eri aras›ndaki farkl›l›k s›ras›yla 13 ve
6 birimdir. Serbest asitlik de¤erinde oldu¤u gibi,
gün sonunda ilave edilen taze ya¤ ile viskozite
de¤eri  bafllang›ç  de¤erine  her  iki  ya¤da  da
yaklaflmaktad›r.

Polimer   Trigliseriti   Üzerine   Kızartma
İşlemlerinin Etkisi

K›zartma s›ras›nda ya¤da meydana gelen hidroliz,
termal oksidayon ve polimerizasyon gibi kimyasal
reaksiyonlar ya¤da farkl› uçucu, monomerik ve
polimerik bileflenlerin oluflmas›na neden olmaktad›r
(27).  Polimerize  trigliserit  miktar›  k›zartma
ya¤lar›n›n kullan›m ömrüyle ilgili bilgi veren
önemli kriterlerden birisidir. K›zartma ya¤lar›ndaki
polimer trigliserit içeri¤inin k›zartma miktar›yla
art›fl› fiekil 6’da verilmifltir. Bozulma ürünlerinin
20. ve 40. k›zartma süreleri aras›nda fazla oluflmas›
nedeniyle,  grafikte  sadece  bu  süre  aral›klar›
verilmifltir. Her iki ya¤da da baz› dalgalanmalar
görülmesine ra¤men,  ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar›
için bafllang›ç ve son polimer trigliserit de¤erleri
aras›ndaki fark s›ras›yla 1.9 ve 0.3 birim olarak
tespit edilmifltir. Yap›lan bir çal›flmada da 5 günden
fazla sürdürülen k›zartma denemelerinde polimer
trigliserit de¤erinin artt›¤› rapor edilmifltir (28).
Bir di¤er çal›flmada, 190°C’de 5 gün boyunca 8
saat uygulanan k›zartma ifllemi sonunda pamuk
ya¤›n›n en yüksek polimer trigliserit içeri¤ine sahip
oldu¤u; 204 °C’de yapt›klar› k›zartma sonucunda
ise  m›s›r  ya¤›n›n  en  fazla  polimer  trigliserit
oluflturdu¤u bildirilmifltir (29). Pirina ve rafine
pirina ya¤lar›yla yap›lan bir çal›flmada da, pirina
ya¤›n›n rafine pirina ya¤›na k›yasla daha düflük
trigliserit  oligopolimer  ve  okside  trigliserit
oluflturdu¤u rapor edilmifltir (33). 

fiekil 4. Ayçiçek ve pirina ya¤›ndaki toplam polar madde miktar›ndaki de¤iflimler
Figure 4. Changes in total polar material amount of sunflower and olive pomace oils
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fiekil 5. Ayçiçek ve pirina ya¤›n›n viskozite de¤erindeki de¤iflimler
Figure 5. Changes in viscosity value of sunflower and olive pomace oils

fiekil 6. Ayçiçek ve pirina ya¤›nda polimer trigliserit miktar›n›n de¤iflimi
Figure 6. Changes in polymer triglyceride amount of sunflower and olive pomace oils
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Renk Değerleri Üzerine Kızartma İşlemlerinin
Etkisi

K›zartma   s›ras›nda   renk   de¤iflimi   ya¤daki
oksidasyon kaynakl› bozulman›n bir göstergesidir.
Ya¤›n renk yo¤unlu¤unun art›fl› okside trigliserit
ve  serbest  ya¤  asitleri  gibi  uçucu  olmayan

dekompozisyon ürünlerinin oluflumunun bir
sonucudur. Yap›lan k›zartma denemelerinde ayçiçek
ya¤› ve pirina ya¤›na ait L, a ve b de¤erlerindeki
de¤iflimler fiekil 7, 8 ve 9’da verilmifltir. 

fiekil 7. Ayçiçek ve pirina ya¤›nda L de¤erindeki de¤iflimler
Figure 7. Changes in L value of sunflower and olive pomace oils

fiekil 8. Ayçiçek ve pirina ya¤›nda a de¤erindeki de¤iflimler 
Figure 8. Changes in a value of sunflower and olive pomace oils
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fiekil 8 incelendi¤inde, her iki ya¤›n L de¤erlerinde
k›zartma ifllemleri boyunca dalgalanmalar oldu¤u
tespit edilmifltir. K›zartma boyunca ayçiçe¤i ve
pirina ya¤lar›nda tespit edilen L de¤erlerinin
bafllang›ç ve son L de¤eri aras›ndaki fark s›ras›yla 35
ve 6 birimdir. Grafik incelendi¤inde, bafllang›çta
ayçiçe¤i ya¤›n›n L de¤erinin pirina ya¤›na göre
oldukça yüksek oldu¤u ancak k›zartma ifllemlerinin
ilerlemesiyle, her iki ya¤daki L de¤erlerinin birbirine
yaklaflt›¤› görülmektedir. Burada, pirina ya¤›ndaki
L de¤erinin de¤ifliminin k›zartma boyunca çok
düflük  olmas›n›n  etkisi  bulunmaktad›r.  Pirina
ya¤›ndaki okside trigliserit de¤ifliminin k›zartma
boyunca düflük olmas› da (fiekil 6) pirina ya¤›nda
söz konusu L de¤eri de¤ifliminin düflük olmas›n›n
önemli  nedenlerinden  birisidir.  40.  k›zartma
sonunda ayçiçe¤i ya¤›n›n pirina ya¤›na göre
daha koyu renkte oldu¤u tespit edilmifltir. 

Renk de¤erlerinden a de¤eri dalgalanmaya ba¤l›
olarak  k›rm›z›  ile  yeflil  renk  de¤eri  aras›nda
de¤iflmektedir. a de¤eri pozitif bir de¤er ald›¤›nda
k›rm›z›, negatif bir de¤er ald›¤›nda ise yeflil renk
skalas›n› temsil etmektedir. K›zartma süresine
ba¤l› olarak k›zartma ya¤lar›n›n a de¤erindeki
de¤iflim  fiekil 8’de  görülmektedir.  a  de¤erleri
incelendi¤inde, her iki k›zartma ya¤›nda da farkl›
seviyelerde art›fllar söz konusudur. Ayçiçek ve
pirina ya¤lar›n›n bafllang›ç ve son a de¤eri farklar›
s›ras›yla 17 ve 3 birimdir. Ayçiçek ya¤› bafllang›çta
yeflil renkte iken, k›zartma iflleminin sonuna do¤ru

yeflil olan rengi k›rm›z›ya dönmektedir. Pirina
ya¤› ise bafllang›çta k›rm›z› renk skalas›n› k›zartma
sonunda da korudu¤u görülmektedir.

Renk de¤erlerinden b de¤eri dalgalanmaya ba¤l›
olarak  sar›  ile  mavi  renk  skalas›  aras›nda
de¤iflmektedir. b de¤eri pozitif bir de¤er ald›¤›nda
sar›, negatif bir de¤er ald›¤›nda ise mavi renk
skalas›n› temsil etmektedir. K›zartma süresine
ba¤l› olarak k›zartma ya¤lar›nda b de¤erindeki
art›fl flekil 9’da verilmifltir. Her iki k›zartma ya¤›nda
da b de¤erlerinde dalgalanmalar görülmektedir.
Grafik incelendi¤inde, ayçiçe¤i ve pirina ya¤lar›n›n
bafllang›ç  ve  son  b  de¤erleri  aras›ndaki  fark
s›ras›yla 15 ve 27 birimdir. Elde edilen de¤erler
›fl›¤›nda,  kullan›lan  iki  ya¤›n  da  sar›  renkte
oldu¤u anlafl›lmaktad›r. 

SONUÇ

Ayçiçek ve pirina ya¤lar›n›n k›zartma stabilitelerinin
karfl›laflt›r›lmas› amac›yla rafine ayçiçek ya¤› ile
pirina-rafine pirina kar›fl›m› (50:50) 180°C’de
toplamda 40 k›zartmada kullan›lm›flt›r. K›zartma
ifllemleri boyunca ya¤›n baz› fiziksel ve kimyasal
de¤iflimleri izlenmifltir. Her iki ya¤da da serbest
ya¤ asitleri, p-anisidin, toplam polar madde,
viskozite, polimer trigliserit ve renk de¤erlerinde
art›fl, dumanlanma noktas› de¤erinde ise azalma
gözlenmifltir.  

fiekil 9. Ayçiçek ve pirina ya¤›nda b de¤erindeki de¤iflimler 
Figure 9. Changes in b value of sunflower and olive pomace oils
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Serbest  ya¤  asitleri  hidroliz  reaksiyonunun
etkisiyle k›zartma ifllemleri boyunca art›fl göstermifl,
buna ba¤l› olarak ya¤lar›n dumanlanma noktalar›
düflmüfltür. Pirina ya¤›n›n dumanlanma noktas›
ayçiçek ya¤›na göre daha k›sa sürede 170°C’den
daha düflük bir de¤ere ulaflm›flt›r. Ya¤lar için
dumanlama noktas› de¤eri ya¤›n rafinasyonuna
ba¤l› olarak de¤iflmektedir. ‹yi rafine edilmifl
ya¤lar›n   dumanlanma   noktalar›n›n   yüksek
oldu¤u bilinmektedir (19). K›zartma ifllemlerinde
dumanlama  noktas›  de¤eri,  her  iki  ya¤da  da
sürekli bir azalma göstermifltir. Çal›flmada serbest
ya¤ asidi miktar de¤iflimlerine paralel olarak
dumanlama noktas›n›n en düflük seviyesi pirina
ya¤›nda görülmüfltür. 

Kullan›lan k›zartma ya¤lar›nda oksidatif bozulma
ürünlerinin varl›¤›n›n belirlenmesinde bir indükatör
olarak kullan›lan toplam polar madde miktar› her
iki ya¤da da k›zartma süresi boyunca artm›fl, ancak
40. k›zartmadan sonra bile, yasal limit olan %25
de¤erine   ulaflmam›flt›r.   Burada   her   günün
sonunda yap›lan filtrasyon iflleminin etkili oldu¤u
düflünülmektedir.  Aldehit miktar›n›n ölçülmesine
yarayan p-anasidin de¤eri de k›zartma süresince
filtre edilen ya¤a ilave edilen taze ya¤›n etkisiyle
dalgalanma göstermesine ra¤men, her iki ya¤da
da art›fllar göstermifltir. Ancak pirina ya¤›ndaki
art›fl ayçiçek ya¤›na göre daha düflüktür. Bunun,
pirina ya¤›n›n daha düflük iyot say›s›na sahip olmas›
ve oksidasyon reaksiyonlar›na karfl› daha stabil
olmas›ndan kaynakland›¤› düflünülmektedir. 

Polimer trigliserit ve buna ba¤l› olarak gerçekleflen
viskozite de¤erlerindeki art›fllar, k›zartma ya¤lar›
için önemli parametrelerdendir. Polimer trigliserit
art›fl› ayçiçe¤i ya¤›na k›yasla pirina ya¤›nda daha
düflüktür. Buna ba¤l› olarak, bafllang›ç viskozite
de¤eri yüksek olmas›na ra¤men, pirina ya¤›n›n
vizkosite de¤erindeki de¤iflim, ayçiçek ya¤›na
k›yasla daha düflüktür. 

K›zartma  s›ras›nda  ya¤larda  meydana  gelen
oksidasyon kaynakl› bozulmalar ya¤lar›n rengini
etkilemektedir. Bu nedenle renk, baz› ülkelerde
k›zartma ya¤lar›n›n kullan›m ömürleriyle ilgili bir
kriter olarak kullan›lmaktad›r. Yap›lan denemelerde
k›zartma  ifllemleri  boyunca  özellikle  ayçiçe¤i
ya¤›nda  L ve a  de¤erlerinde  önemli  art›fllar
gözlenmifltir. 

Sonuç olarak, k›zartma ifllemleri boyunca, hem
pirina  hem  de  ayçiçe¤i  ya¤›nda  incelenen

parametrelerde önemli de¤iflimler gözlenmifltir.
Bu de¤iflimlerin ya¤lar›n bafllang›ç kaliteleriyle
iliflkili olabildi¤i ve rafinasyon derecesinin söz
konusu de¤iflimleri etkiledi¤i söylenebilir. Ancak
bundan daha önemlisi, k›zartma ifllemleri s›ras›nda
gerçekleflen oksidasyon reaksiyonlar›n›n ya¤›n
bünyesinde meydana getirdi¤i de¤iflimlerdir. Bu
aç›dan k›zartma ifllemlerinde düflük iyot say›l›
ya¤lar›n kullan›m›n›n önemli oldu¤u söylenebilir.
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DETERMINATION OF CERTAIN PHYSICOCHEMICAL
CHARACTERISTICS AND SENSORY PROPERTIES OF GREEN TEA
POWDER (MATCHA) ADDED ICE CREAMS AND DETECTION OF

THEIR ORGANIC ACID AND MINERAL CONTENTS

Abstract 

This study aimed to evaluate certain physicochemical quality characteristics, organic acid and mineral
compositions of ice creams produced with different green tea powder (GTP) concentrations. The
increment of GTP caused an increase in the fat, titratable acidity, viscosity, overrun and b* values, while
decreasing the total solid, protein, pH, first dripping time, complete melting time, L* and a* values.
The citric, lactic, acetic and propionic acid amounts of samples showed an increase with the increment
of GTP, while orotic and butyric acids decreased. Conversely, malic acid was not detected in any of the
samples. The Ca, Cu, Mg, K, Zn and Na concentrations of samples increased with the increment of
GTP, while Al and Fe were not found in any of the samples. On the sensory evaluation, the highest
overall acceptability scores were given to control by the panellists and followed by GTP(%1) and
GTP(%2), respectively.

Keywords: Ice cream, green tea powder, organic acid, mineral, sensory

YEŞİL ÇAY TOZU (MATCHA) İLAVE EDİLEN DONDURMALARIN
DUYUSAL ÖZELLİKLERİ VE  FİZİKOKİMYASAL

KARAKTERİSTİKLERİNİN BELİRLENMESİ, 
ORGANİK ASİT VE MİNERAL İÇERİĞİNİN TESPİTİ

Özet

Bu çal›flman›n amac› farkl› konsantrasyonlarla yeflil çay tozu (YÇT) ilavesiyle üretilen dondurmalar›n
belirli fizikokimyasal özelliklerini, organik asit ve mineral içeri¤ini de¤erlendirmektir. YÇT’nin art›fl›,
ya¤, titrasyon asitli¤i, vizkozite, overrun ve b* de¤erlerinde art›fla; kuru madde, protein, pH, ilk damlama
zaman›, erime süresi, L* ve a* de¤erlerinde ise düflüfle sebep olmufltur. Sitrik, laktik, asetik ve propiyonik
asit miktarlar› YÇT konsantrasyonlar›na paralel olarak artm›fl, orotik ve butirik asit miktarlar› azalm›flt›r.
Yeflil çay›n ilavesiyle Ca, Cu, Mg, K, Zn ve Na minerallerinin oran› art›fl gösterirken, hiçbir örnekte Al ve
Fe bulunmam›flt›r. Duyusal de¤erlendirmede s›ras›yla en yüksek kabul edilebilirlik skoru kontrol
numunesi, YÇT(%1) ve YÇT(%2) numunelerine verilmifltir.

Anahtar kelimeler: Dondurma, yeflil çay tozu, organik asit, mineral, duyusal
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INTRODUCTION
Ice cream is a popular frozen dairy product and
is made using milk, cream, milk powder, fat sugar,
emulsifiers, stabilizers, fruits, nuts, candies, jams,
plants,  colouring,  flavouring  and  sweetening
agents. The quality characteristics and sensory
properties of ice creams are affected by some
parameters, including ingredients, production
practices, transportation, storage conditions and
temperature fluctuations (1, 2). It is generally
consumed lovingly by people of all ages (especially
children) due to its cooling effect, taste, aroma
and nutritional value. Ice cream industry has
much improved in recent years due to the consumer
preference (1). Consumers want to get natural
foods including probiotics, prebiotics, fibres and
natural fruits in their body. These agents can give
nutritional  value,  organoleptic  richness  and
health benefits to the product beyond their
normal  functional  properties  (3, 4).  For  that
reason, different types of ingredients including;
fruits, fruit juice, herbs, probiotics and some other
additives were used for the production of ice
cream (3, 5). These ingredients provide important
nutritional and health benefits to the ice cream
due to minerals, vitamins, fibre, antioxidants,
natural colorants and flavours are contained by
them (6, 7). Nowadays, different types of ice
creams are sold in markets and bakeries. Also,
new types and formulations are wanted to be
found in the markets by consumers (8, 9).  

Fruits, teas and herbs are good sources for the
ice cream production due to flavour, colour,
functional properties and antioxidant activities.
Tea  (Camellia  sinensis)  is  one  of  the  most
important beverages consumed around the
world after water. It can be prepared in different
types in different parts of the world including
black tea, green tea, white tea, yellow tea, dark
tea, pu’erh tea and oolong tea. Camellia sinensis
is mainly cultivated in China and Southeast Asia,
although it is grown in approximately 30 countries
of the World (10-12). Black form of it is consumed
in Asian and Western countries, while green tea
is mostly consumed in Japan, China, India and
some  countries  of  the  Middle  East  and  North
Africa (13).  

Green tea (Camellia sinensis) has a long history,
but the beneficial medicinal properties of it have
recently begun to be realized by the people (14).

Green  tea  has  beneficial  effects  on  human
health, including anti-inflammatory, antiarthritic,
antibacterial, antiangiogenic, antioxidative, antiviral,
neuroprotective and cholesterol-lowering effects,
and prevention of cancer and cardiovascular
diseases. The positive effects of green tea on the
health are mainly stemmed from its polyphenol
content especially flavonoids, flavonols, catechins,
saponins, alkaloids, amino acids, glucosides,
proteins, volatile compounds, minerals and trace
elements (15).  

Green tea powder is known as matcha. In ancient
times, matcha was consumed in rituals by Zen
Buddhists in China. However, matcha is rarely
consumed  nowadays  in  China,  while  it  is
commonly consumed in Japan. Recently, it has
also  become  a  popular  component  for  the
production of pastries, puddings, chocolates,
candies, ice creams and beverages (16).   

Organic acids  affect  the  flavour,  stability  and
quality characteristics of dairy products. They
occur in dairy products as a result of a series of
reactions including fermentation of carbohydrates,
hydrolysis  of  milk  fat  and  microbial  activity
during production or storage period. Generally,
organic  acids  occur  as  major  metabolites  of
carbohydrate catabolism of lactic acid bacteria
and  they  can  give  taste  and  flavour  to  milk,
yoghurt, cheese and other dairy products (17).
On the other hand, they are formed at the end of
metabolic processes of ruminant, bacterial
growth, hydrolysis of milk fat and addition of
fruits, acidulants and other additives (18-20).
Quantitative determination of organic acids is
important for the determination of flavour and
nutritional quality of dairy products (21). Generally,
organic acids generate important effects on foods
such  as  acidifying  (tartaric, malic, citric and
ascorbic  acids),  antioxidant  (malic, citric and
tartaric acids), preservative (sorbic and benzoic
acids) and sensorial (malic, citric, acetic and
tartaric acids) properties when added to them
(18, 22). Moreover, minerals are important for
human nutrition. They have important roles for
the  protection  of  human  health.  Generally,
minerals have beneficial effects on health when
they are found in foods in small quantities, while
they can show harmful properties if they exceed
the limit values (23, 24). 
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The aim of this research was to produce a functional
and new type of ice cream with different ratios of
green tea powder (matcha) and evaluate their
physical and chemical characteristics, colour values,
organic acid contents, mineral compositions and
sensory properties.

MATERIAL AND METHOD

Materials

Cows’ milk (50 L) and cream were obtained from
the dairy farm of Agriculture Faculty of Atatürk
University in Erzurum province of Turkey, while
green tea powder (GTP) supplied from Çaykur
(General Directorate of Tea Business), Rize,
Turkey. Skim Milk Powder (SMP) was provided
by P›nar Dairy Products Co., ‹zmir, Turkey; while
sugar, emulsifier (mono- and diglycerides) and
sahlep were purchased from local markets in
Erzurum, Turkey.

Ice cream production 

Experimental ice creams were manufactured in
duplicate. For this research, three different ice
cream mixes were produced in the Pilot Dairy
Factory of Atatürk University (Erzurum, Turkey).
Firstly, the raw cows’ milk was strained using a
cloth filter. Afterwards, milk was divided into
four equal parts and 3 kg mix was prepared for
each party. Each ice cream mix included 5% fat,
4.7% skim milk powder, 18% sugar, 0.6% sahlep
(stabilizer) and 0.2% emulsifier (mono- and
diglycerides). The mixes were heated to 85°C for
25 s and then rapidly cooled to ±4°C. The cooled
ice cream mixes were maturated for 24 hours at
±4°C. One batch of mix was taken as control,
and the remaining batches were prepared with 2
different ratios (1% and 2%) of green tea powder
(GTP(1%) and GTP(2%)). Finally, the prepared
mixes were iced in an ice cream machine (-5 °C;
Ugur Cooling Machineries Co., Nazilli, Turkey),
hardened at -22 °C  for 24 hours and stored at -20
°C for analyses. The overall analyses were made
as duplicate for each sample.

Physicochemical analysis 

Total solid contents of ice creams were determined
using the gravimetric method, fat content by the
Gerber method, and protein by the Kjeldahl method

as  described  by  Demirci  and  Gündüz  (25).
Titratable acidity (Lactic acid%) of samples was
determined  by  titration  method  using  0.1N
NaOH and phenolphthalein as an indicator. For
the measurement of pH, approximately 10 g ice
cream samples were dissolved in 90 ml distilled
water and pH values of the samples were measured
using  a  pH  meter  (model  WTW  pH-340-A,
Weilheim, Germany) fitted with a combined
glass electrode (25). The viscosity of the ice cream
mixes was determined at 4°C by a Brookfield
viscometer, Model DV-II (Brookfield Engineering
Laboratories, Stoughton, MA, USA) with an RV
spindle set (spindle No. 2) at 50 rpm. The viscosity
values were measured in duplicate and twenty
readings (cP) were taken for each sample at 30 s
(26).  The overrun measurements of the mixes
and ice creams were determined according to
the equation [(weight of ice cream)-(weight of
mix)/weight of mix x 100] by Jimenez-Florez et al.
(27).  First dripping and complete melting times
of ice cream samples were measured according
to the method by Guven and Karaca (28). For
this analysis, hardened ice cream sample (25 g)
was left to melt on the 0.2 cm wire mesh screen
above a beaker at approximately ±20 °C and first
dripping and complete melting times of ice creams
were measured in seconds. 

Colour analysis

The  colour  values  of  the  ice  creams  were
determined in triplicates for each sample group
using a Minolta colorimeter (CR-200; Minolta Co.,
Osaka, Japan). L* (lightness; 100=white,
0=black), a* (redness; ±, red; -, green), and b*
(yellowness; ±, yellow; -, blue) colour after the
calibration  of  device  with  black  and  white
standards. The colour of ice creams was measured
in port size of 20x15x10 cm with pulsed xenon
arc  lamp  built  into  measuring  head  by  CIE
standard observer curves at room temperature.

Organic acid analysis 

The organic acid profiles of the ice cream samples
were  determined  according  to  the  modified
methods by Fernandez-Garcia and McGregor
(18). For the detection of organic acids, a high-
performance  liquid  chromatography  (Agilent
HPLC 1100 series G 1322 A, Germany) was used.
Firstly, 4g ice cream sample was diluted with
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0.001 N H2SO4 (25 mL) and centrifuged at the
5000xg for 10 minutes. The obtained supernatant
was filtered through Whatman No.1 filter paper
and through a 0.45 _m membrane filter (PALL,
USA), respectively. The 2 mL aliquot was stored
for each sample in HPLC vials at -20 °C for HPLC
analysis and 0.001 N H2SO4 was used as mobile
phase at a flow rate of 0.6 mL/minute. Organic
acids were separated using a Alltech IOA-1000
organic acid column (300mm x 7.8 mm, Alltech,
IL, USA). The wavelength of detection was 210
nm for the quantification of organic acids. For
each sample, duplicate injections (approximately
10 µL) were made. Finally, the standard solutions
of citric, orotic, malic, lactic, acetic, propionic
and butyric acids were prepared using 0.001 N
H2SO4 for the detection of elution times and to
generate the calibration curves.

Mineral analysis

Mineral composition of the ice cream samples
were analysed using an Inductively Coupled
Plasma spectrophotometer (Perkin-Elmer, Optima
2100 DV, ICP/OES, Shelton, CT, USA), a modified
method taken from Rodriguez Rodriguez et al.
(23) and Caggiano et al. (24). At first, ice cream
samples were dried in a microwave oven (Berghof
speed wave, Germany) at 70oC until the dry matter
contents of them reached a stable weighing and
nearly  0.5 g  samples  were  weighed  to  the
vessels. Then, 10 mL (9:1 v/v) nitric acid (65%
HNO3)/ perchloric acid (70-72 %HClO4) were
added to each vessel and left overnight in this
way. In the next day, the temperature of the
samples were increased slowly to 160-170°C until
obtaining the white smoke. Finally, the samples
were filtered through the Whatman no. 42 filter
paper and completed with distilled water in
flasks to 50 mL. All samples were analysed using
an Inductively Couple Plasma spectrophotometer
(ICP-OES) and the mineral results of the ice cream
samples were calculated as ppm.

Sensory analysis

The sensory analysis of ice cream samples were
carried out at the Sensory Analysis Laboratory of
Food  Engineering  Department  of  Atatürk
University (Erzurum, Turkey) with standard and
uniform floodlight. The sensory characteristics of

the samples were evaluated by randomly selected
50 untrained panellists (25 men and 25 women)
by grading them on a scale of 1–9 (poor/ excellent)
on 2 days of storage. For this purpose, the modified
version of hedonic scale suggested by Bodyfelt et
al. (29) was used. Ice cream samples were pre-
sented to the panellists that located in separate
compartments  in  a  special  ice  cream  cups
approximately 30 g at a serving temperature of
±10°C. Finally, all of the samples were graded by
the panellists in terms of colour and appearance,
texture,  gumming  structure  and  melting  in
mouth, flavour, sweetness and overall acceptability
parameters.

Statistical analysis

The obtained data were analysed using the SPSS
statistical software program version 13 (SPSS
Inc., Chicago, IL, USA). Analysis of variance
(ANOVA) and Duncan’s multiple range tests and
were used to determine the differences between
the results.

RESULTS AND DISCUSSION

Physicochemical properties of ice creams

The analytical analysis results for the experimen-
tal ice cream samples are presented in Table 1.
The addition of GTP to the ice creams caused
statistically significant (P<0.01) change only in
the total solid contents of them. The total solids,
fat and protein values of the ice cream samples
ranged between 39.30% to 41.23%, 5.30% to
5.40%, 4.94% to 5.31%, respectively. The obtained
results showed that total solids and protein values
of samples showed a decrease with the addition of
GTP, while fat values of the samples increased.
Statistical  evaluations  showed  that  only  total
solids values of samples showed differences
from  each  other  at  the  level  of  P<0.01.  The
determined differences among the samples
might be due to the differences of GTP amount
added to each ice cream samples. On the other
hand   composition,   physical   and   foaming
properties of GTP might cause differences on the
physicochemical  properties  of  samples.  The
foaming properties of GTP caused an increase
on the volume, while reduced the weight scale
of ice cream and depending on this result the total
solid and protein values of samples decreased.  
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According to the statistical evaluations, titration
acidity values of the ice creams showed a signifi-
cant increase (P<0.01) with the increment of GTP
amount, while pH values of them decreased. Ho-
wever, this decrease on the pH values was statis-
tically insignificant. As seen in Table 1, all ice
creams were completely different from each ot-
her in terms of titration acidity values at the level
of P<0.01. Obtained results might be attributed
to the natural organic acids found in GTP. Also,
similar results reported by Murtaza et al. (30) in
ice creams produced with fig addition at diffe-
rent levels.

Viscosity  is  an  important  parameter  for  the
determination of quality of ice creams. The structural
characteristics of ice creams are related to the
viscosity values of ice cream mixes (31). As seen
in Table 1, the highest mean viscosity value was
determined as 9504±445.97 cP in GTP(2%) sample
and the lowest mean value was 2773±133.03 cP in
the control sample (Table 1). From the obtained
results, it might be said that GTP(%2) sample showed
a significant increase with the increment GTP
concentration.  According  to  the  statistical
evaluations,  control  and  GTP(1%)  samples
showed similarity in between, while GTP(2%) was
completely different (P<0.01) from them in terms
of viscosity. The increase in the viscosity values
of  samples  might  be  attributed  to  small  air
cells occurred in ice creams during production,
aggregation of some proteins and agglutination
of fat globules at low temperatures. Moreover,
differences among the viscosity values of the
samples might be stemmed from the physicochemical
properties of GTP and water-binding capacity of
the fibre and other compounds found in it (31).

Overrun value is an increase in the volume of ice
cream mix and the presence of air in mix (32). As
seen in Table 1, the highest mean overrun value
was determined in the GTP(2%) it was followed by
GTP(1%) and control samples, respectively. The
results showed that the increment of GTP amount
caused an increase on the overrun values of ice
creams, but the differences among the samples
were not significant statistically. These obtained
results showed differences with the first dripping
and complete melting time values of the observed
experimental ice creams. From these findings, it
might be said that the addition of GTP caused
excess amount of air incorporation to the ice
cream mix. The excess air amount caused abundant
foaming  occurrence  in  the  mix  (33).  Similar
results were found by Yuksel Kavaz (34) on a
study about the blackthorn added ice creams.
The researcher determined the thermal properties
of ice creams with the measurements of Differential
Scanning Calorimetry (DSC). 

The longest mean first dripping time and complete
melting time values were found in the control
sample and it was followed by GTP(1%) and
GTP(2%) samples, respectively (Table 1). According
to statistical evaluations, the mean first dripping
time values of the control and GTP(1%)  samples
showed similarity with each other, while GTP(2%)

samples were different (P<0.05) from other
samples statistically. However, ice cream samples
did not show any differences in terms of complete
melting time values. From the obtained results, it
might be said that the physical properties of GTP
formed a loose texture and due to this situation,
water molecules moved freely, thus shortened
the melting time values of ice cream samples (35).

Determination of Certain Physicochemical Characteristics...

Table 1. The effect of different GTP concentrations on some physicochemical properties and colour values of ice creams
(mean±SD)

Ice cream Total solids (%) Fat (%) Protein (%) Titratable pH Viscosity 
samples acidity (%) (cP) 50 rpm

Control 41.23±0.12a** 5.30±0.12 5.31±0.21 0.18±0.00c** 6.68±0.01 2773±133.03b**
GTP(1%) 39.67±0.25b** 5.30±0.35 5.00±0.20 0.22±0.01b** 6.66±0.02 3062±167.05b**
GTP(2%) 39.30±0.13c** 5.40±0.49 4.94±0.46 0.25±0.01a** 6.66±0.02 9504±445.97a**

Ice cream Overrun First dripping Complete melting L* A* b*
samples (%) times (s) times (s)

Control 30.74±2.17 545±71.94a* 3039±838.94 87.42±1.39a** -.72±0.18a** 13.21±0.29c**
GTP(1%) 31.40±2.85 510±50.23a* 2396±116.51 71.09±1.10b** -.00±0.19a** 21.03±1.17b**
GTP(2%) 33.47±1.71 391±59.94b* 2319±27.77 67.35±0.96c** -.36±0.24b** 22.92±1.27a**

Mean values ± standard deviations of ice creams manufacturing with duplicate samples. The letters a, b, c and d indicates
means that significantly different at P<0.01 and P<0.05 levels; **: P<0.01, *: P<0.05. GTP: green tea powder
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Colour values of ice creams

The  visual  parameters  of  a  food  product
including colour, shape, taste and flavour provide
the formation of consumer preference. Observing
the Table 1, L* and a* colour values of ice creams
decreased depending on the GTP increment,
while b* values of the samples showed an increase
with  the  addition  of  GTP. The highest mean
values of L* (87.42) and a* (-3.72) were found in
control sample, while the lowest mean values of
them were 67.35 and -4.36, respectively in
GTP(2%). However, the highest mean b* colour
value was in GTP(2%) (22.92), followed by GTP(1%)

(21.03) and control (13.21) samples, respectively.
According to the statistical evaluations, all of the
samples showed statistically significant differences
(P<0.01) in terms of L* and b* colour values. As
seen in the a* values of the ice creams, control
and GTP(1%) showed similarity in between, while
GTP(2%) was found different (P< 0.01) from them
statistically. The determined differences among
the  samples  probably  due  to  the changing  of
colour density with the addition GTP.  

Organic acid profiles of green tea powder
and ice creams

Organic acids are important food components
for  the  formation  of  taste  and  flavour,  and
determination of the quality and safety of food
products. In this research, seven organic acids
were detected in GTP and ice cream samples.
The organic acid compositions of GTP and ice
cream samples are presented in Table 2 and Table 3.

Citric  acid  is  a  weak  tricarboxylic acid and is
found naturally in many fruits. In addition, it is
an important organic acid in fresh raw milk and
approximately 0.2% of citric acid is found in it
(18, 22). As seen in Table 2, GTP contained
19.05±2.31 µg/g  citric  acid.  Sample  GTP(2%)

ranked first in terms of citric acid value, followed
in descending order by  GTP(1%) and control
samples,  respectively  (Table  3).  Citric  acid
concentrations of the samples showed an increase
compliance  with  the  citric  acid  value  of  GTP.
Similar results also reported by Yuksel Kavaz et
al. (36) in terebinth added ice creams. According
to the statistical evaluations, there were not any
differences between the samples.

Orotic acid is found in significant amounts in
milk and dairy products. Generally, it is formed
as   an   intermediate   compound   during   the
biosynthesis of nucleic acids (18, 37). Observing
the Table 2, the orotic acid concentration of GTP
was found as 0.02±0.02 µg/g. On the other hand
orotic acid was determined as 6.96 µg/g in control
and GTP(1%), while the level of it was found as 6.95
in GTP(2%) sample (Table 3). Also, Fernandez-
Garcia and McGregor (18); Tormo and Izco (22);
Güzel-Seydim et al. (38) reported that orotic acid
concentrations of milk and milk products reduced
to the levels of 45-48% during fermentation and
storage period. Statistical evaluations showed
that there were not any statistical differences
between the samples (Table 2).

Lactic acid is an important organic acid in milk
and dairy products. It is important in terms of
flavour and quality of dairy products (22, 37).

Table 2. Organic acid profiles of GTP (mean±SD)

Citric acid Orotic acid Malic acid Lactic acid Acetic acid Propionic acid Butyric acid
(µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g)

Green tea powder 19.05±2.31 0.02±0.02 0.00±0.00 219.33±92.56 4.00±0.01 11.90±1.70 0.00±0.00

Mean values ± standard deviations of ice creams manufacturing with duplicate samples. The letters a, b and c indicates
means that significantly different at P<0.01 level;  **: P<0.01. GTP: green tea powder

Table 3. The effect of different GTP concentrations on the organic acid profiles of the ice creams (mean±SD)

Ice cream samples Citric acid Orotic acid Malic acid Lactic acid Acetic acid Propionic acid Butyric acid
(µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g) (µg/g)

Control 32.92±0.72 6.96±0.23 0.00±0.00 2.49±1.53c** 0.00±0.00b** 0.00±0.00c** 4.68±0.50
GTP(1%) 36.16±0.44 6.96±0.22 0.00±0.00 8.78±0.25b** 2.34±1.13a** 3.95±0.15b** 4.11±0.88
GTP(2%) 37.13±3.88 6.95±0.24 0.00±0.00 12.59±0.29a** 3.04±0.09a** 4.74±0.09a** 3.78±0.36

Mean values ± standard deviations of ice creams manufacturing with duplicate samples. The letters a, b and c indicates
means that significantly different at P<0.01 level; **: P<0.01. GTP: green tea powder
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Observing the Table 2, the mean lactic acid value
of GTP was determined as 219.33±92.56 µg/g.
The highest mean concentration of lactic acid
was in sample GTP(2%), followed in descending
order by samples GTP(1%) and control, respectively
(Table 3). Lactic acid concentration of samples
showed an increase depending on the lactic acid
value of GTP. The statistical evaluations showed
that  there  were  significant  (P<0.01)  differences
among the ice cream samples in terms of lactic
acid concentrations. 

Acetic acid is a natural organic acid and occurs at
the  end  of  citrate,  lactose  and  amino  acid
metabolism. The highest concentration of acetic
acid in product is unwanted due to the pungent
and vinegary taste and flavour of it (39). The acetic
acid concentration of GTP was determined as
4.00±0.01 µg/g. As seen in Table 3, the highest
mean  acetic  acid  value  (3.04±0.09 µg/g)  was
found in GTP(2%) and followed by GTP(1%)

(2.34±1.13 µg/g) and control (0.00±0.00 µg/g),
respectively. The acetic acid concentration of
samples stemmed from the acetic acid value of
GTP. Similar findings were determined in terebinth
added ice creams by Yuksel Kavaz et al. (36).
According to the statistical evaluations, GTP(1%)
and GTP(2%) showed a similar trend, but control
sample showed statistically significant differences
(P<0.01) from these two samples. 

Propionic acid can be found naturally in some
plants. It is oily, liquid and colourless and has
pungent taste and flavour (40). According to
Table 2, propionic acid concentration of GTP was
11.90±1.70 µg/g. The highest mean concentration
of  propionic  acid  was  found  in GTP(2%),  but
propionic acid was not determined in the control
sample. The propionic acid values of samples
increased with the increment of GTP amount. As
seen in Table 3 all of the ice cream samples were
different (P<0.01) from each other statistically. 

Butyric acid is produced in dairy products as a
result of the raw material, microbial activity and
biochemical reactions (41). As seen in the Table
2, butyric acid was not determined in GTP. The
highest mean concentration of butyric acid was
found  in  the  control  sample,  followed  in
descending order by the samples GTP(1%), and
GTP(2%) (Table 3). From these results it might
be said that butyric acid contents of samples
progressively decreased with the addition of

GTP.  Butyric acid amounts of ice cream samples
were determined as statistically insignificant.

Obtained results showed that citric, lactic, acetic
and propionic acid amounts of ice cream samples
showed an increase with the increment of GTP
concentration, while orotic and butyric acid con-
tents of the samples showed a decrease. However,
malic acid was not determined in any of the ice
cream samples. The organic acid profiles of ice
creams showed compliance with the organic
acid profiles of GTP.

Mineral compositions of green tea powder
and ice creams

The mean concentrations of minerals of GTP and
ice cream samples are shown in Table 4. As seen
in  Table  4,  Ca,  Al,  Cu,  Mg,  Fe,  K, Zn, and Na
values of GTP ranged from 3061.60 ppm, 0.00
ppm, 6.05 ppm, 1205 ppm, 0.00 ppm, 1148 ppm,
37.55 ppm and 160.35 ppm, respectively.

Aluminium (Al) is not an essential component
for the nutrition of human, although it is the most
common element that found in the environment
(42). Iron (Fe) and cooper (Cu) are essential for
the human health, but high concentration of
them  can  cause  toxicity  on  living  cells (43).
According  to  Table  4,  Al  and  Fe  were  not
determined in any of the ice cream samples,
while Cu was determined in all of the samples.

Calcium (Ca) is an important mineral for human
health. It is absorbed in the intestinal system and
used for many essential functions in the body
(44).  The  function  of  magnesium  (Mg)  in
metabolism is related to the functions of Ca and
P (45). Fresh fruits and vegetables are important
sources  of  potassium  (K).  They  have  a  key
mechanism in nerve transmission of living cells
(46). Zinc (Zn) is an essential trace element and
deficiency  of  it  causes  many  diseases  (47).
Finally, sodium (Na) is an essential mineral for
many functions in the metabolism including wa-
ter balance of cells, proper functioning of both
nerve impulses and muscles, and regulates blood
pressure (46). As seen in Table 4, the highest
mean Ca, Cu, Mg, K, Zn and Na amounts were
detected in GTP(2%) and it was followed by
GTP(1%) and control samples, respectively. Statistical
evaluations showed that, there were no differences
among the ice cream samples in terms of Cu and
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Mg concentrations, while Zn amounts of the
samples were different (P<0.01) from each other
statistically. However, GTP(1%) and GTP(2%) samples
showed similarity in terms of Ca and K values,
while control sample was different (P<0.05) from
them statistically. Conversely, Na values of the
control and GTP(1%) samples showed similarity in
between, while GTP(2%) was found different from
them at the level of P<0.05. From these results it
could be said that the differences of mineral (Ca,
Cu, Mg, K, Zn and Na) amounts of ice cream
samples might be related to the concentration
and chemical structure of using GTP, raw material
(milk), used containers, technological processes
and some other factors.

Sensory properties of ice creams

The sensory properties of ice cream samples are
shown in Table 5. The addition of GTP to ice
cream  mix  significantly  affected  (P<0.05)  the
sensory properties of the samples except for texture
and, gumming structure and melting in mouth
scores. The control sample ranked first in terms
of colour and appearance, flavour, sweetness,
and  overall  acceptability  scores,  followed  in
descending order by GTP(1%) and GTP(2%) samples

(Table 5). However, the highest values of texture
and, gumming structure and melting in mouth
were given to GTP(2%) by the panellists and it was
followed  by  GTP(1%) and  control  samples,
respectively. Statistical evaluations showed that
colour and appearance, and flavour scores of
samples were completely different (P<0.05) from
each other. The sweetness scores of the GTP(1%)

and GTP(2%) were similar, while control sample
showed differences from them at the level of
P<0.05. Conversely, control and GTP(1%) showed
similarity with each other with respect to overall
acceptability  score,  while  GT(2%) was  found
different (P<0.01) from them statistically. The
highest overall acceptability scores were given to
control  and  followed  by  GTP(%1) and  GTP(2%),
respectively. This situation might be related to
consumer preferences in terms of the taste and
flavour of ice creams besides the normal functional
and structural properties of them. The GTP gave
important functional and structural properties to
experimental ice creams, although grass like
flavour  of  it  might  not  be  preferred  by  some
consumers.  However, it is thought that GTP added
ice creams will be consumed desirably by the
consumers who want to consume functional foods.

Table 4. Mineral composition of GTP and the effect of different GTP concentrations on the mineral composition of ice
creams (mean±SD)

Green tea powder Ca (ppm) Al (ppm) Cu (ppm) Mg (ppm)
3061.60±62.51 0.00±0.00 6.05±0.21 1205.15±56.07

Ice Cream Samples
Control 1182.50±54.59b* 0.00±0.00 18.45±1.73 455.40±1.41
GTP(1%) 3755.20±19.32a* 0.00±0.00 18.70±3.11 513.10±40.02
GTP(2%) 3974.05±14.00a* 0.00±0.00 19.30±1.98 525.95±0.64

Green tea powder Fe (ppm) K (ppm) Zn (ppm) Na (ppm)
0.00±0.00 1148.05±17.32 37.55±0.35 160.35±1.48

Ice Cream Samples
Control 0.00±0.00 3156.55±23.41b* 18.45±1.73 17.70±0.00c**
GTP(1%) 0.00±0.00 3616.70±67.74a* 20.65±0.07b** 755.75±10.96b*
GTP(2%) 0.00±0.00 3766.35±73.74a* 26.05±0.78a** 794.85±7.00a*

Mean values ± standard deviations of ice creams manufacturing with duplicate samples. The letters a, b, c and d indicates
means that significantly different at P<0.01 and P<0.05 levels; **: P<0.01, *: P<0.05. GTP: green tea powder

Table 5. The effect of different GTP concentration on some sensory properties of ice creams (mean±SD)

Ice cream Colour Texture Gumming structure Flavour Sweetness Overall
samples and appearance and melting in mouth acceptability

Control 7.50±0.00a* 6.41±0.47 6.50±0.58 6.74±0.01a* 7.45±0.06a* 7.17±0.03a**
GTP(1%) 6.95±0.38ab* 6.64±0.62 6.51±0.47 5.63±0.95ab* 6.45±0.74b* 6.48±0.61a**
GTP(2%) 6.35±0.86b* 7.11±0.33 7.20±0.64 4.40±1.27b* 6.40±0.69b* 5.46±0.53b**

Mean values ± standard deviations of ice creams manufacturing with duplicate samples. The letters a, b, c and d   indicates
means that significantly different at P<0.01 and P<0.05 levels; **: P<0.01, *: P<0.05. GTP: green tea powder
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CONCLUSIONS

Consequently, obtained results also showed that
the addition of GTP significantly affected the
physicochemical properties, colour scores, organic
acid profiles, mineral composition and sensory
characteristics of ice cream. The increment of
GTP concentration caused an increase on the
physicochemical characteristics and colour values
of the ice creams except for total solids, protein,
pH, first dripping time, complete melting time, L*
and a* values. As seen in the organic acid profiles
and mineral compositions of the samples, citric,
lactic acetic and propionic acid amounts, and Ca,
Cu, Mg, Fe, K, Zn and Na concentrations of the
ice creams increased with the increment of GTP
concentration,  but  orotic  values  decreased.
However,  malic  acid,  Al  and  Fe  were  not
determined in any of the samples. Generally,
GTP(2%) came to fore with regard to most of the
observed parameters, although control was more
appreciated by the panellists in terms of sensory
properties except for the scores of resistance to
texture, and gumming structure and melting in
mouth. Obtained results showed that the addition
of GTP to ice creams earned different values to
them. Moreover, GTP can be considered as a
suitable natural additive for ice cream production
with regard to its nutritional value, physicochemical
properties, organic acid profiles and mineral
compositions.
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GIDALARDA POLİSİKLİK AROMATİK HİDROKARBON 
BİLEŞİKLERİNİN BULUNUŞU VE SAĞLIK ÜZERİNE ETKİLERİ

Özet

Polisiklik aromatik hidrokarbon (PAH) bileflikler; çeflitli fosil yak›tlar›n, karbon içeren maddelerin ve
g›da gibi di¤er organik bilefliklerin pirolizi veya tam yanmamas› sonucu oluflan kanserojen maddeler
olarak tan›mlanmaktad›r. PAH bileflikleri, g›dalara çevre kirlili¤i kaynakl› olarak hava, su ve topraktan
bulaflabilmekte ve/veya g›dalar›n yüksek s›cakl›kta ifllenmesi s›ras›nda oluflabilmektedir. G›da yoluyla
en önemli PAH bileflikleri al›m kayna¤› et ve et ürünleri olup bu ürünlerin PAH bileflikleri içeri¤i temel
olarak ürünün ya¤ içeri¤ine ve uygulanan ›s›l ifllem yöntem ve süresine göre de¤iflmektedir. Yap›lan
epidemiyolojik çal›flmalar çeflitli kanser türleri ile PAH bilefliklerini içeren g›dalar›n tüketimi aras›nda
bir iliflki oldu¤unu göstermifltir. Bu makalede; PAH bilefliklerinin genel özellikleri, g›dalarda ve özellikle
et ürünlerinde bu bilefliklerin oluflumunu etkileyen faktörler ve PAH bilefliklerinin sa¤l›k üzerine etkileri
derlenmifltir.

Anahtar kelimeler: Polisiklik aromatik hidrokarbon, PAH, g›da, et, sa¤l›k

THE PRESENCE OF POLYCYCLIC AROMATIC HYDROCARBON 
COMPOUNDS IN FOOD AND EFFECTS ON HEALTH

Abstract

Polycyclic aromatic hydrocarbon compounds which occurs the results of pyrolysis or incomplete
combustion of various fossil fuels, carbon-containing materials and other organic compounds such as
food are defined as carcinogenic substances. PAH compounds can be contaminate to foods from the
air, water and soil originating environmental pollution and/or occur during processing of foods at high
temperatures. The most important source of PAH compounds through food intake is meat and meat
products, content of PAH compounds of these products mainly depending on their fat content and
applied heat treatment’s method and time. Epidemiological studies have shown a relation between the
consumption of food containing the PAH compounds with various types of cancer. In this article; the
general characteristics of PAH compounds, the factors influencing formation of these compounds in
food especially meat products and the effects on health of PAH compounds were reviewed.

Keywords: Polycyclic aromatic hydrocarbon, PAH, food, meat, health
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GİRİŞ
Polisiklik aromatik hidrokarbon (PAH) bileflikler,
kömür gibi fosil yak›tlar›n, karbon içeren maddelerin
ve g›da gibi di¤er organik bilefliklerin yüksek
s›cakl›kta oksijensiz ortamda pirolize olmas› veya
tam yanmamas› sonucu oluflan çevre kirletici
maddeler   olarak   tan›mlanmaktad›r   (1-7).
Günümüzde, PAH bileflikleri;  fosil  yak›tlar›
kullan›m›n›n  artmas›,  endüstrinin  geliflmesi,
at›klar›n birikmesi ve tütün içilmesi gibi insan
kaynakl› faaliyetlerin oluflumlar›n›n yan› s›ra
volkanik patlamalar ve orman yang›nlar› gibi do¤al
kaynaklarla da oluflmaktad›r (8-11).

Dünya Sa¤l›k Örgütü (WHO) taraf›ndan mutajen
ve kanserojen olarak tan›mlanan (12, 13) PAH
bileflikleri; hava, su, toprak ve g›da maddelerinde
kompleks kar›fl›mlar halinde bulunmaktad›r (14,
15). ‹nsanlar, bu bilefliklere kirli hava solumalar›
ve kirli su ve g›da tüketimi gibi çeflitli yollarla
maruz   kalmaktad›rlar   (1, 9, 13, 16, 17).   Bu
bilefliklere maruziyet sigara kullan›m› ve direkt
›s›l ifllem görmüfl g›dalar ile daha çok olmaktad›r (2).

PAH bileflikleri, iki ya da daha çok say›da benzen
halkas› içeren lipofilik organik bilefliklerdir (3, 9,
10, 14, 18, 19). Bu bileflikler yap›lar›na ba¤l› olarak
mutajenik ve kanserojenik etkiye sahiptirler (3,
14, 15). PAH bileflikleri; yap›s›nda dörtten az
benzen halkas› bulunduran hafif PAH bileflikleri
ve beflten daha fazla benzen halkas› bulunduran
a¤›r PAH bileflikleri olmak üzere temelde iki
grup olarak s›n›fland›r›lmaktad›r (20-22). PAH
bileflikleri sahip oldu¤u benzen halkas›na göre
adland›r›lmaktad›rlar. Bu bilefliklerden iki benzen
halkas›na  sahip  olanlar  naftalin,  üç  benzen
halkas›na sahip olanlar antrasen ve fenantren
olarak adland›r›l›rken, daha fazla benzen halkas›na
sahip  olanlar  ise  kendilerine  özgü  isimlerle
adland›r›lmaktad›rlar  (fiekil 1)  (17).  Naftalin,
asenaftelen,  asenaften,  floren,  fenantren  ve
antrasen hafif PAH bileflikleri aras›nda yer al›rken
floranten,   piren,   krisen,   benzo[b]floranten,
benzo[k]floranten, benzo[a]piren, dibenzo[a,h]antrasen,
indeno[1,2,3-cd]piren ve benzo[g,h,i]perilen ise
a¤›r PAH bileflikleri aras›nda yer almaktad›r (23).
Benzo[a]piren, dibenzo[a,h]antrasen gibi a¤›r
PAH bilefliklerin stabilitesi ve dolay›s›yla mutajenik
ve  kanserojenik  etkisi  hafif  PAH  bilefliklerine
göre daha fazlad›r (2, 8, 22).

Saf haldeki PAH bileflikleri; kat› halde, renksiz,
beyaz,  aç›k  sar›-yeflil  renkli  ve  güzel kokuya
sahiptirler (24). PAH bilefliklerinin fiziksel ve
kimyasal özellikleri molekül a¤›rl›klar›na göre
de¤iflmektedir (25). PAH bilefliklerinin molekül
a¤›rl›klar›   artt›kça   sudaki   çözünürlükleri
azalmaktad›r (10, 14, 18, 19). Yüksek molekül
a¤›rl›¤a  sahip  PAH  bileflikleri  düflük  uçuculuk
ve   çözünürlük   nedeniyle   buharlaflmadan
kalabilmektedirler. Düflük uçuculu¤a sahip olan
PAH  bileflikleri,  yap›s›ndaki  halka  say›s›n›n
artmas›yla uçuculuklar› daha da azalmaktad›r
(18, 20). PAH bilefliklerinin molekül a¤›rl›klar›
artt›kça  erime  noktas›  ve  kaynama  noktas›
yükselmekte, buhar bas›nçlar› azalmaktad›r (25).
Ço¤u PAH bilefli¤inin erime noktas› 250 °C’nin
alt›nda  ve  kaynama  noktas›  da  300 °C’nin
üzerindedir (24). Baz› PAH bileflikleri ve özellikleri
Çizelge 1’de verilmifltir.

GIDA VE PAH BİLEŞİKLERİ

Endüstriyel  üretim  yap›lan  bölgelerde  çevre
kirlili¤inden (26, 27) dolay› PAH bileflikleri suya,
topra¤a ve havaya geçerek meyve, sebze ve tah›l
ürünleri gibi tar›m ürünlerine kontamine olmaktad›r
(19). Bunun yan› s›ra kavrulmufl kahve, bitkisel
ya¤, süt ürünleri, çay gibi ifllenmifl ve ›s›l ifllem
görmüfl g›dalar ve ambalaj materyalinde de bu
bilefliklere rastlan›lm›flt›r (1, 5, 22, 28, 29). Kahvede
oluflan PAH bileflikleri, kahve çekirdeklerinin
kavrulmas› s›ras›nda meydana gelmektedir (6).
Ya¤l› tohumlardaki PAH bileflikleri; su, toprak ve
hava gibi çevresel etmenlerle temas sonucunda
bu  tohumlara  bulaflabilmekte  ve  tohumlar›n
ifllenmesi   sürecindeki   kurutma  ve   çözgen
ekstraksiyonu gibi aflamalarda ise bitkisel ya¤lara
geçebilmektedir  (15, 21).  Avrupa  Komisyonu
düzenlemeleri (835/2011); propolis gibi ar› ürünleri
ve yeflil çay gibi çeflitli bitkisel g›dalar›n üretim
yöntemlerine  ba¤l›  olarak  PAH  bilefliklerini
içerebildiklerini bildirmifltir (9, 30).

Avrupa G›da Güvenli¤i Otoritesi (EFSA); tüketicilerin
diyetle günlük PAH bileflikleri al›m›na neden
olan en önemli g›da kaynaklar›ndan birinin de et
ve et ürünleri oldu¤unu bildirmifltir (2, 31). Et
ürünlerinde oluflan PAH bilefliklerinin miktar›;
etin ya¤ içeri¤ine, oksijen konsantrasyonuna,
ifllemede kullan›lan ›s› kayna¤›n›n çeflidine ve
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s›cakl›¤›na, g›da ile ›s› kayna¤› aras›ndaki uzakl›¤a
ve ifllem süresine ba¤l› olarak de¤iflmektedir (2,
10, 19, 32-36). Özellikle g›dan›n alevle direkt
temas›, ›s›l ifllem süresinin uzamas› ve yüksek ›s›l
ifllem  s›cakl›¤›  PAH  bilefliklerinin  miktar›n›
artt›rmaktad›r (11, 34, 36).

Temel  olarak  PAH  bilefliklerinin  üç  farkl›
mekanizma ile g›dalarda olufltu¤u düflünülmektedir.
Birinci mekanizma; ya¤, protein ve karbonhidrat
gibi organik maddelerin yüksek s›cakl›klarda
(500-900 °C) pirolize olmas›yla PAH bilefliklerinin
oluflmas›d›r. ‹kinci mekanizma; kömür atefli üzerinde
piflirilen  g›dalardan  ayr›lan  ya¤  damlalar›n›n
s›cak kömür üzerine düflmesi ve yo¤un ateflle
karfl›laflmas›  sonucu  uçucu  PAH  bilefliklerine
dönüflmesidir.   Bu   uçucu   PAH   bileflikleri

dumanlanma artt›kça g›dan›n yüzeyine daha çok
bulaflmaktad›r. Üçüncü mekanizma ise; kömürün
tam olarak yanmamas› sonucu PAH bilefliklerinin
oluflmas› ve bunlar›n g›da yüzeyine kontamine
olmas›d›r (37, 38). 

Özellikle, mangal ya da a¤aç kömürü üzerinde
piflirilen etlerde eriyen ya¤lar, s›cak kömür üzerine
düflerek pirolize olmaktad›r (34). Böylelikle
oluflan PAH bileflikleri ç›kan duman ile ete do¤ru
tafl›nmakta ve yüzeyde birikmektedir (20). Daha
sonras›nda ise g›dan›n içerisine do¤ru tafl›narak
lipit bileflenlerinde birikmektedir (35, 39). Bu
tafl›nma olay›nda PAH bilefliklerinin lipofilik
özelli¤inden (10, 15, 19, 21, 32) dolay› g›dan›n
ya¤ ve su içeri¤i tafl›nma h›z›nda önemli role
sahip olmaktad›r (2, 38, 39).
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fiekil 1. Baz› PAH bilefliklerinin molekül yap›lar›
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G›da güvenli¤inin sa¤lanmas› ve raf ömrünün
uzamas›  için  yap›lan  yanl›fl  ifllemler  de  PAH
bilefliklerinin oluflumuna neden olabilmektedir
(35). Tütsüleme ifllemi et ve et ürünlerine uygulanan
en eski g›da koruma yöntemlerinden biridir (32).
Bu ifllem uygulanan ürünlere güzel tat, koku ve
aroma  verirken;  ya¤lar›n  pirolizi  veya  tütsü
materyalinin eksik yanmas› sonucu mutajenik ve
kanserojenik PAH bileflikleri oluflmaktad›r (36,
40). Bir k›l›fa doldurulduktan sonra tütsülenen
et ürünlerinde, k›l›f bariyer görevi gördü¤ü için
tütsüleme iflleminden kaynaklanan PAH bilefliklerinin
g›daya bulaflmas›n› engelleyebilmektedir (39).
Bu  engellemede  sentetik  k›l›f›n  daha  baflar›l›
oldu¤u belirlenmifltir (35).

Kurutma, k›zartma, kavurma ve ›zgarada piflirme
ifllemleri de et ve et ürünlerinde PAH bilefliklerinin
oluflumuna neden olmaktad›r (2, 5, 10, 13, 41).
Bu ›s›l ifllemlerin uygulanmas› s›ras›nda s›cakl›k
400 °C’nin alt›nda ise az miktarda PAH bilefli¤inin
olufltu¤u, s›cakl›k 400-1000 °C aras›nda ise PAH
bileflikleri  miktar›n›n  daha  yüksek  oldu¤u
belirtilmektedir (13, 42). Yap›lan baz› çal›flmalarda
tespit edilen en yüksek BaP, PAH4 (BaP, BaA,
Chr ve BbF) ve toplam PAH bilefliklerinin miktarlar›
Çizelge 2’de verilmifltir.

PAH BİLEŞİKLERİ VE SAĞLIK

Do¤ada bulunan yüzden fazla PAH bilefli¤inin
mutajenik ve kanserojenik etkisi oldu¤u, G›da ve
Tar›m Örgütü (FAO), Dünya Sa¤l›k Örgütü
(WHO), Uluslararas› Kanser Araflt›rma Ajans›
(IARC), Avrupa Bilimsel Komitesi (SCF) ve EFSA
gibi birçok kurulufl taraf›ndan rapor edilmifltir (9,
11, 43). SCF taraf›ndan da 2002 y›l›nda 15 PAH
bilefli¤i kanserojen olarak tan›mlanm›fl ve daha
sonra G›da Katk› Maddeleri FAO/WHO Ortak
Uzman Komitesi (JECFA) taraf›ndan benzo[c]floren
de bu gruba dâhil edilerek 16 PAH bilefli¤i öncelikli
kirleticiler  olarak  tan›mlanm›flt›r  (31).  Bu  16
öncelikli kirletici PAH bileflikleri Çizelge 3’te
verilmifltir. Ayr›ca Amerika Birleflik Devletleri
Çevre  Koruma  Birimi  (US–EPA)  taraf›ndan
oluflturulan öncelikli kirleticiler listesinde yer
alan 8 PAH bilefli¤i (BaA, Chr, BbF, BkF, BaP,
IcdP, DahA ve BghiPy) ayn› zamanda Avrupa
Birli¤i taraf›ndan oluflturulan öncelikli kirleticiler
listesinde de bulunmaktad›r (1, 5, 7, 16, 22, 44). 

PAH bileflikleri mutajenik ve kanserojenik etkisi
nedeniyle insanlar, hayvanlar ve bitkiler için
önemli bir risk kayna¤›d›r (28). Dolay›s›yla bu
bilefliklere maruz kalma çeflitli sa¤l›k sorunlar›na
neden  olmaktad›r  (7, 29).  Hayvanlar  üzerinde
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Çizelge 1. Baz› PAH bileflikleri ve özellikleri (23, 49, 50)

‹smi Simge Kimyasal Molekül Erime Kaynama Renk Suda
Formülü A¤›rl›¤› Noktas› Noktas› Çözünürlük 

(g/mol) (˚C) (˚C) (mg/L)

Naftalin Np C10H8 128 80 218 - 31
Asenaftelen Anp C12H8 152 92-93 265-275 - 3.93
Asenaften Ane C12H10 154 95 96 Beyaz 1.93
Floren Flr C13H10 166 116-117 295 Beyaz 1.98
Fenantren Phe C14H10 178 100 340 Renksiz 1.20
Floranten Flu C16H10 202 109 375 Mat sar› 2.0-2.6
Antrasen An C14H10 178 218 340 Renksiz 0.076
Piren Py C16H20 202 156 360 Renksiz 0.077
Krisen Chr C18H12 228 254 448 Renksiz 2.8x10-3

Benzo[a]antrasen BaA C18H12 228 158 400 Renksiz 1x10-1

Benzo[b]floranten BbF C20H12 252 168 481 Renksiz 1.2x10-3

Benzo[k]floranten BkF C20H12 252 216 480 Mat Sar› 7.6x10-4

Benzo[j]floranten BjF C20H12 252 166 - Sar› 6.76x10-3

Benzo[a]piren BaP C20H12 252 179 496 Mat Sar› 2.3x10-3

‹ndeno[1,2,3-cd]piren IcdP C22H12 276 164 536 Sar› 0.062
Dibenzo[a,h]antrasen DahA C22H14 278 262 524 Renksiz 5x10-4

Benzo[g,h,i]perilen BghiPy C22H12 276 273 545 Mat Sar› 2.6x10-4



yap›lan çal›flmalarda, PAH bilefliklerinin ba¤›fl›kl›k

sistemi rahats›zl›klar›na ve akci¤er, pankreas,

kolon ve deri kanseri gibi kanser çeflitlerine neden

oldu¤u tespit edilmifltir (22, 24). Bunun yan› s›ra,

hayvansal  deneylerde  baz›  PAH  bilefliklerin
somatik hücrelerde mutajenik etkisinin de oldu¤u
EFSA taraf›ndan bildirilmifltir (14, 19, 31). 

Hayvanlar üzerinde görülen kanserojenik etkinin
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Çizelge 2. Piflirme yöntemine ba¤l› olarak baz› g›dalar›n PAH bileflikleri içeri¤i

Et Örnekleri Piflirme Yöntemleri En Yüksek Toplam En Yüksek BaP En Yüksek PAH4 Kaynak
PAH Bilefli¤i (µg/kg) Bilefli¤i (µg/kg) Bilefli¤i (µg/kg)

Domuz eti, jambon, Dumanlama - 6.03 (domuz eti) 34.65 (domuz eti) (51)
tavuk, sosis

S›¤›r eti ve Barbekü - 2.13 (s›¤›r eti) 10.87 (s›¤›r eti) (34)
hamburger köftesi 29.1 (köfte) 95.87 (köfte)

Köfte K›z›lötesi Piflirme 64.06 (370.62 kW/m2 0.21 (567.83 kW/m2 6.35 (370.62 kW/m2 (3)
(Farkl› ›s› ak›fl›, ›s› ak›fl›, 10.5 cm ›s› ak›fl›, 10.5 cm ›s› ak›fl›, 10.5 cm
uygulama mesafesi piflirme mesafesi ve piflirme mesafesi ve piflirme mesafesi ve
ve süresi) 4 dk piflirme süresi) 4 dk piflirme süresi) 8 dk piflirme süresi)

G›da gruplar› (tah›l, Barbekü - 0.12 (g›da grubu, ya¤) 0.62 (ya¤) (12)
süt, ya¤, sebze 0.29 (domuz eti) 1.7 (domuz eti)
vb. Ürünler), 0.21 (chorizo sosisi) 1.4 (chorizo sosis)
domuz eti, 
chorizo sosisi

Petrovská klobása Direkt 495 (direkt, - - (52)
(geleneksel dumanlama depolama sonras› 
kurutulmufl do¤al ‹ndirekt do¤al k›l›fl› örnekler)
ve sentetik k›l›f dumanlama 220 (direkt, kurutma
kullan›lm›fl sosis) sonras› do¤al k›l›fl› 

örnekler)

Düflük ve yüksek Direkt 870 (direkt, 0.32 (indirekt, 10.35 (direkt, (2)
ya¤l› Portekiz  dumanlama yüksek ya¤l›) düflük ya¤l›) yüksek ya¤l›)
geleneksel fermente ‹ndirekt 
sosis dumanlama

S›¤›r, keçi ve S›¤ tavada 17.88 (kömür - - (16)
domuz eti k›zartma mangal›, s›¤›r eti)

Kömür mangal› 4.77 (kömür
Elektrikli f›r›n mangal›, keçi eti)
›zgara 3.47 (s›¤ tavada,

domuz eti)

S›¤›r ve domuz eti Kömür mangal› 10.20 (kömür 3.00 (kömür - (1)
Kömürlü ›zgara mangal›, domuz eti) mangal›, domuz eti)
Gazl› ›zgara 0.78 (kömür 0.15 (kömür

mangal›, s›¤›r eti) mangal›, s›¤›r eti)

Tavuk eti (farkl› Mikrodalga f›r›n 43.56 (mikrodalga, 0.03 (mikrodalga, - (53)
flekillerde marine Tava marinesiz) marinesiz)
edilmifl) Direkt bütan gazl› 62.41 (tava, 3.84 (tava,

›zgara marinesiz) marinesiz)
‹ndirekt bütan gazl› 71.80 (direkt gazl›, 5.30 (direkt gazl›,
›zgara marinesiz) marinesiz)

63.94 (indirekt gazl›, 1.01 (indirekt gazl›,
marinesiz) marinesiz)

S›¤›r, tavuk ve Kömür mangal› 132  (kömür mangal›, 12.50 (kömür mangal›, - (20)
bal›keti Gazl› ›zgara s›¤›r eti) s›¤›r eti)

F›r›nda piflirme

Domuz eti Kömürde 470.91 (alaçam ile 35.07 (titrek kavak - (54)
dumanlama dumanlama) a¤ac› ile dumanlama)
Farkl› a¤açlar ile 
dumanlama



132

Ö. Kılıç, E. Aykın Dinçer, M. Erbaş 

ayn› zamanda insanlar üzerinde de rol oynad›¤›
belirtilmektedir  (45).  Genel  olarak  insanlarda
görülen  kanser  türlerinin,  PAH  bilefliklerinin
DNA’ya ba¤lanmas›yla oluflan hasar nedeniyle
ortaya ç›kt›¤› düflünülmektedir (4, 10, 22, 32).
Ayr›ca PAH bilefliklerinin insanlar üzerinde tümör
bafllat›c› ve gelifltirici özelliklerinin de bulundu¤u
bildirilmifltir (24). PAH bilefliklerin kanserojenik
etkilerinin yan› s›ra, bu bilefliklere maruz kalan
fetüs  ve  yeni  do¤anlar  üzerinde  de  olumsuz
etkilere neden oldu¤u belirlenmifltir (4). Do¤um
öncesinde yüksek miktarlarda PAH bilefliklerine
maruz kalman›n erken do¤um tehlikesine ve bu
yeni do¤anlarda da düflük zihinsel kapasite ve
ast›m gibi sorunlara neden oldu¤u bildirilmifltir (19).

IARC, insanlar için BaA ve BaP bilefliklerini kanser
yapma ihtimali yüksek olan ve BbF, BjF, BkF ve
IcdP bilefliklerini ise kanser yapma ihtimali düflük
olan PAH bileflikleri olarak s›n›fland›rm›flt›r (24).
US-EPA ise BaA, BaP, BbF, BkF, Chr ve DahA
bilefliklerini insanlar için muhtemel kanser yapma
ihtimali olan bileflikler aras›nda tan›mlam›flt›r
(14, 15, 20, 45).

Mutajenik ve kanserojenik etkisi yüksek oldu¤u
için (23), hayvansal deneylerde üzerine en çok
çal›fl›lan PAH bilefli¤i BaP bilefli¤idir. Bu bileflik
kanserojenik etkisinden dolay› SCF taraf›ndan
indikatör olarak tan›mlanm›flt›r (11, 40, 43, 45-47).
Ancak, Eylül 2012’de Avrupa Komisyonu taraf›ndan
yap›lan yeni düzenlemeyle PAH4 bilefli¤i olarak
grupland›r›lan BaP, BaA, Chr ve BbF bilefliklerinin
g›dalarda indikatör olarak kullan›lmas›n›n daha
uygun olaca¤› belirtilmifltir (22, 32, 39).

EFSA, diyetle günlük PAH bilefli¤i al›m›n›n
önemli bir kayna¤› olarak et ve et ürünlerini
göstermifltir. Yap›lan epidemiyolojik çal›flmalarla,
mangalda piflirilmifl etlerin çok fazla tüketilmesinin
ba¤›rsak, gö¤üs, prostat ve pankreas kanser riskini
orta  derecede  artt›rd›¤›  belirlenmifltir  (31).  Bu
nedenle,  g›da  piflirmede  yüksek  s›cakl›¤›n
uyguland›¤› k›zartma, kavurma, ›zgara ve mangal
gibi  direkt  ›s›l  yöntemler  yerine  hafllama  ve
bu¤ulama  gibi  indirekt  yöntemlerin  tercih
edilmesinin  kanser  oluflma  riskini  azaltaca¤›
kabul edilmektedir. Avrupa Komisyonu yönetmelik
düzenlemelerine  göre;  tütsülenmifl  et  ve  et
ürünlerindeki toplam PAH4 bilefliklerinin ve BaP
bilefli¤inin maksimum kabul edilebilir yasal limitleri
önceden s›ras›yla 30 µg/kg ve 5 µg/kg olarak
belirlenmifl  olmakla  birlikte  (2, 34, 35, 47),  bu
bilefliklere dair sa¤l›k risklerinin daha iyi anlafl›lmas›
nedeniyle bu yasal limitler 1 Eylül 2014’te yap›lan
bir düzenleme ile s›ras›yla 12 µg/kg ve 2 µg/kg
olarak yeniden belirlenmifltir (11, 13, 30, 36, 40).
Bu yeni limitler ülkemiz taraf›ndan da Türk G›da
Kodeksi Bulaflanlar Yönetmeli¤i’ne dâhil edilmifltir
(48).

SONUÇ

G›dalardaki PAH bileflikleri içeri¤i; genellikle
g›dalar›n direkt ›s›l iflleme tabi tutulmas› ve çevre
kirlili¤i kontaminasyonundan kaynaklanmaktad›r.
Üretimde kullan›lan g›dan›n çeflidi, ya¤ miktar›
ve piflirme yöntemine ba¤l› olarak mutajenik ve
kanserojenik PAH bileflikleri özellikle et, tavuk
ve bal›k ve bunlar›n ürünlerinde oluflmaktad›r.
Ayr›ca,  g›dan›n  direkt  alevle  temas›,  yüksek
s›cakl›k ve kömürün g›daya yak›n olmas› gibi
faktörler de g›dada oluflan PAH bilefliklerinin
miktar›n› art›rmaktad›r. Yap›lan baz› epidemiyolojik
çal›flmalarda mangalda piflirilmifl ve dumanlanm›fl/
tütsülenmifl g›da ürünlerinin fazlaca tüketimi ile
kanser   geliflimi   aras›nda   bir   iliflki   oldu¤u
belirtilmifltir.  Bu  nedenle,  g›dan›n  mangalda
piflirme yerine hafllama ve buharda piflirme gibi
indirekt  yöntemlerle  piflirilmesi  ve  üretimde
direkt dumanlama yerine indirekt dumanlama
yöntemlerinin  kullan›lmas›  önerilmektedir.
Ayr›ca g›da üretim alanlar›n›n da çevresel olarak
kirlenmemesine özen gösterilmesi gerekmektedir.

Çizelge 3. Öncelikli kirletici olarak tan›mlanan 
16 PAH bilefli¤i (31)

1. Benzo[a]piren
2. Benzo[a]antrasen
3. Benzo[b]floranten
4. Benzo[j]floranten
5. Benzo[k]floranten
6. Siklopenta [cd] piren
7. Dibenzo[a,e]piren
8. Dibenzo[a,h]piren
9. Dibenzo[a,i]piren

10. Dibenzo[a,l]piren
11. Krisen
12. Dibenzo[a,h]antrasen
13. Benzo[g,h,i]perilen
14. ‹ndeno [1,2,3,-cd] piren
15. 5-metilkrisen
16. Benzo[c]floren
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STREPTOCOCCUS THERMOPHILUS 231-X10 FAJININ 
KISMİ GENOMİK KARAKTERİZASYONU

Özet

Bu çal›flmada, daha önce yap›lm›fl çal›flmalarla morfolojik olarak tan›mlanm›fl, konakç› spektrumu ve
yap›sal proteinleri belirlenmifl, restriksiyon fragment analizleri yap›lm›fl 231-X10 faj›n›n belirli bir
genom bölgesinin dizi analizi yap›lm›flt›r. Dizi analizi yap›lm›fl olan bu bölgede 13 adet aç›k okuma
çerçevesinin yani 13 farkl› fonksiyonu kodlayan gen bölgesinin olabilece¤i ortaya ç›kar›lm›flt›r. Bu gen
bölgelerinin faj DNA’s›n›n replikasyonu, DNA’n›n paketlenmesi, kapsid ve kuyruk yap›s›n›n oluflumundan
sorumlu proteinleri kodlad›¤› belirlenmifltir.  231-X10 faj›na ait bu genom bölgesi taraf›ndan kodlanan
proteinlerin aminoasit baz›nda cos-tipi DNA paketleme mekanizmas›na sahip fajlarla yüksek benzerlik
gösterdi¤i tespit edilmifl ve dolay›s›yla bu faj›n da cos-tipi olabilece¤i sonucuna var›lm›flt›r. Yap›lan bu
incelemeler sonucunda S. thermophilus fajlar›n›n ortak bir atadan geldi¤i, nokta mutasyonlar, küçük
eklemeler ve kay›plar ile evrimlefltikleri düflüncesi desteklenmifltir.

Anahtar kelimeler: S. thermophilus faj›, dizi analizi, genomik organizasyon

PARTIAL GENOMIC CHARACTERIZATION OF 
STREPTOCOCCUS THERMOPHILUS PHAGE 231-X10

Abstract

In this study, the partial genomic sequencing of S. thermophilus 231-X10 phage was carried out. 231-X10
was identified morphologically, and its host spectrum, structural proteins and restriction analysis have
also been completed in previous studies. Thirteen different open reading frames that was coded by
thirteen genes were detected in that partial genome. These genes are responsible for DNA replication,
DNA packaging and the formation of capsid and tail structure. The proteins that are encoded by the
genomic region of 231-X10 phage have been found to show high similarities between the phages
which have cos-type DNA packaging mechanism on the basis of amino acids. Thus, it is concluded that
the 231-X10 phage might also be cos-type. As a result of these investigations, it is supported the idea
that S. thermophilus phages come from a common ancestor and evolved with point mutations, small
additions and deletions.

Key words: S. thermophilus phage, sequence analysis, genomic organisation
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GİRİŞ
Günümüzde fajlar, daha çok antibiyotik tedavisine
alternatif olan faj terapi konusu ile an›lsa da hala
fermente ürün elde etmek için kullan›lan starter
kültürler  için  büyük  tehlike  oluflturmaktad›r.
Fermentasyon denildi¤inde ilk olarak laktik asit
bakterileri  ve  onlara  etkili  olan  fajlar  akla
gelmektedir. Ortamda bulunan faj›n, kültürlerden
birine bile etkili olmas› durumunda, starter kültürün
geliflmesi  ya  yavafllamakta  ya  da  tamamen
durmaktad›r. Dolay›s›yla üretim durmakta ve
ürün kayb› ile birlikte ekonomik zarar ortaya
ç›kmaktad›r (1). Laktik asit bakterilerinden yo¤urt
üretiminde kullan›lan Streptococcus thermophilus
sufllar› da s›kl›kla faj enfeksiyonlar›na maruz
kalmaktad›r. Bu nedenle fajlar›n izole edilmesi,
baz› parametreler (konakç› spektrumlar›, yap›sal
proteinleri,  restriksiyon  enzimleri  ile  kesim
flablonlar› gibi) kullan›larak s›n›fland›r›lmas› ve
karakterize edilmesi gerekmektedir. Ancak bu
flekilde etkili ve bilinçli bir kültür rotasyon program›
uygulanabilmesi ile faj probleminin önüne geçmek
mümkün olabilmektedir. Ayr›ca faja dirençli
starter kültürlerin üretimi, bakterilerin ve fajlar›n
evrimsel geliflimlerinin takibi için de faj s›n›flamas›
ve karakterizasyonuna ihtiyaç duyulmaktad›r (2).
Faj ile bakteri aras›ndaki etkileflim, her ikisi için
de evrimsel de¤iflim demektir ki bu da do¤adaki
de¤iflimi beraberinde getirmektedir (3). Fajlarda
özellikle nokta mutasyonlar görülmekte ve bu
yüzden de hibrid denilebilecek genetik materyallere
sahip olduklar› görülmektedir (4, 5). Mutasyonlar,
konakç› spektrumlar›n› belirleyen genden, di¤er
genlere kadar her yerde görülebilmektedir (6).   

S. thermophilus fajlar›n›n morfolojik olarak tek
tip  (Bradley  s›n›flamas›  B  grubu)  oldu¤u  ve
Ackermann  s›n›flamas›na  göre  Siphoviridae
familyas›nda yer ald›klar› bilinmektedir (7-9).
Farkl› çal›flma gruplar› (7-14) taraf›ndan incelenen
çok say›da S. thermophilus faj› olmas›na ra¤men
bunlardan sadece 17 adedinin tüm genom dizi
analizi yap›lm›fl ve Amerika Ulusal Biyoteknoloji Bilgi
Merkezi (USA, National Centre for Biotechnology
Information, NCBI) bünyesindeki gen bankas›na
giriflleri yap›larak bilim dünyas›n›n hizmetine
sunulmufltur. Bu fajlar, çal›flan gruplar taraf›ndan
7201 (11),  O1205 (15), Sfi19, Sfi11 (16), Sfi21
(17), DT1 (12), 2972 (18), 858 (19), ALQ13.2,
Abc2 (20), 5093 (21), TP-J34, TP-778L (22) ve
9871, 9872, 9873, 9874 (9) olarak kodlanm›flt›r.

Ayr›ca  bu  fajlardan  baz›lar›,  DNA  paketleme
mekanizmalar›na göre cos-tipi ve pac-tipi olarak
ikiye ayr›lm›flt›r. Fajlardan O1205, Sfi11, 2972,
858,  ALQ13.2’n›n –pac tipi;  DT1,  7201,  Sfi19,
Sfi21, Abc2’nin ise –cos tipi DNA paketleme
mekanizmas›na sahip oldu¤u tespit edilmifltir
(20, 23). S. thermophilus 5093 (21) ve 987 grubu
fajlar (9) ise, DNA paketleme mekanizmalar›na
göre ay›rt edilemedikleri için s›ras›yla 3. ve 4.
gruplar› oluflturmufllard›r.

Bu  çal›flmada  daha  önce  morfolojik  olarak
tan›mlanm›fl (24), geliflme parametreleri, konakç›
dizgeleri,  yap›sal  proteinleri  ve  restriksiyon
enzimleri ile kesim flablonlar› (RFLP) ç›kar›lm›fl
fajlar›n (25) içinden seçilmifl 231-X10 faj genomunun
bir bölümünün dizi analizi yap›lm›fl, muhtemel
aç›k okuma çerçeveleri (open reading frame,
ORF) belirlenip (26), gen bankas›nda (27) bulunan
di¤er S. thermophilus fajlar›na ait genlerin kodlad›¤›
proteinler ile karfl›laflt›r›larak karakterize edilmifltir
(28). 

MATERYAL-METOT

Kimyasallar ve besiyerleri

Faj saflaflt›r›lma aflamalar›nda ve DNA’n›n izolasyonu
s›ras›nda kullan›lan DNaz, RNaz ve proteinaz-K
enzimleri Fermentas (Thermo-Fischer Scientific,
ABD); PEG 8000, MgSO4.7H2O, Trizma, SDS,
agaroz, Sigma-Aldrich (Almanya); NaCl, HCl,
izopropanol, etanol, kloroform ve jelatin, agar
ise  MERCK  (Almanya)  firmalar›ndan  temin
edilmifltir. Konakç› bakteri ve faj çal›flmalar›nda
da MERCK (Almanya) firmas› taraf›ndan üretilen
M17 besiyeri kullan›lm›flt›r.

Mikroorganizma ve gelişme ortamları

Bu çal›flma kapsam›nda 231 kodlu S. thermophilus
ticari kültürü ile ona etkili 231-X10 faj›kullan›lm›flt›r.
231-X10 faj›, TÜB‹TAK/TARP 2106 nolu ‘Yo¤urt
Fabrikalar›nda  Faj  Probleminin  Çözümüne
Yönelik Araflt›rmalar’ adl› proje (1) kapsam›nda
231 kodlu S. thermophilus suflu ile ayrandan
izole  edilmifltir. S. thermophilus kültürü  ile
faj  stoklar›n›n  haz›rlanmas›nda,  faj  titresinin
belirlenmesi ve yükseltilmesinde modifiye M17
Broth, modifiye M17 Yumuflak Agar (% 0.45) ve
modifiye M17 Agar (% 1.5) besiyerleri kullan›lm›flt›r
(29). 
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Zenginleştirme ve titre belirleme

Yüksek miktarda DNA izolasyonu için, 231-X10
faj›   108-109  pfu/ml   titreye   ulaflana   kadar
zenginlefltirilmifltir. Faj titresinin yükseltilmesi
için, faj ile logaritmik fazdaki konakç› bakteri, s›v›
ortamda istenilen titreye ulafl›ncaya kadar pasajlar
yap›larak karfl›laflt›r›lm›flt›r. Son karfl›laflt›rmaya
ait faj süspansiyonunun dilüsyonlar› haz›rlanm›fl
ve çift tabaka agar yöntemi ile titre belirlenmifltir.
Bu amaçla, logaritmik fazdaki konakç› kültüründen
0.1 ml al›narak 3 ml yumuflak agar ile kar›flt›r›lm›fl
ve önceden haz›rlanm›fl agarl› besiyeri üzerine
yay›lm›flt›r.  Agar›n  kat›laflmas›ndan  sonra  faj
dilüsyonlar›ndan, petri kutusunda belirlenmifl
olan bölgelere 10’ar µl damlat›lm›flt›r. 43°C’de 18
saat  inkübasyon  sonunda  oluflan  faj  plaklar›
say›larak faj titresi hesaplanm›flt›r (1).

Fajın Saflaştırılması ve konsantre edilmesi

Fajlar›n saflaflt›r›lmas› ve konsantre edilmesi için
Sambrook  vd.  taraf›ndan  önerilen  yöntem
kullan›lm›flt›r (30). Titresi 108-109 pfu/ml olan faj
örne¤ine, bakteriye ait DNA ve RNA uzaklaflt›rmak
için son konsantrasyonlar› 1 µg/ml olacak flekilde
DNaz ve RNaz eklenmifl ve 37°C ’de 1-2 saat
bekletilmifltir. ‹nkübasyon sonras› ortama son
konsantrasyonu 1 M olacak flekilde NaCl kat›lm›fl,
1 saat buzlu su içerisinde bekletildikten sonra,
15000-18000 g’de ve 4°C’de 15 dakika santrifüjlenerek
(Sigma   3K-30)   hücre   art›klar›   ortamdan
uzaklaflt›r›lm›flt›r. Hücre art›klar›ndan ar›nm›fl faj
süspansiyonuna, son konsantrasyonu % 10 (w/v)
olacak   flekilde   kat›   PEG   8000   eklenmifl,
çözündükten sonra bir gece buzlu su içinde
bekletilmifltir. 4°C’de 15 dakika süresince 15000-
18000 g’lik santrifüj ifllemi uygulanarak PEG 8000
ile faj partikülleri çöktürülmüfl ve pelet, 700 µl faj
tamponu (SM tamponu: 100 mM NaCl, 10 mM
MgSO4.7H2O,  50  mM  Tris-Cl  pH 7.5),  % 0.01
jelatin (w/v) içerisinde çözülmüfltür. Üzerine eflit
hacimde kloroform eklenerek, 4°C’de 9000 g h›zla
15 dakika santrifüj edilmifl, böylece kalan hücre
art›klar› ve PEG 8000 faj süspansiyonundan
uzaklaflt›r›lm›flt›r. Faj partiküllerini yo¤unlaflt›rmak
için, süspansiyon 4°C’de 33000 g h›zla 2 saat
santrifüjlenmifltir.

Faj DNA izolasyonu

Faj DNA izolasyonunda, Lambda DNA Isolation
Kiti (Qiagen) kullan›lm›flt›r. Öncelikle titresi 1010-1011

pfu/ml olacak flekilde konsantre edilmifl olan faj
süspansiyonuna,  SDS  ve/veya  proteinaz-K
eklenerek, faj proteinlerinin parçalanmas› ve
DNA’lar›n  serbest  hale  geçmesi  sa¤lanm›flt›r.
Parçalanan faj proteinleri, potasyum asetat (2.5
M, pH 5) ile ortamdan uzaklaflt›r›lm›flt›r. DNA
izolasyon kitine ait resin kolona tutturulmufl olan
DNA, kolondan geri al›nm›fl üzerine eflit miktarda
izopropanol eklenerek kar›flt›r›lm›flt›r. Son olarak
DNA, % 70’lik etanol ile y›kanm›flt›r. Elde edilen
DNA  peleti,  steril  deiyonize  suda  çözülerek
saklanm›flt›r. ‹zolasyonlar› gerçeklefltirilen DNA’lar,
% 0.8-1’lik  agaroz  jelde  60  V’da  yürütülmüfl,
GELLOGIC   100   IMAGING   SYSTEM   (A.U.
Veterinerlik Fakültesi Viroloji Bölümü) yard›m›yla
görüntülenmifltir. ‹zole edilen DNA’n›n safl›¤›na
ve miktar›na, UV spektrofotometresinde (Agilent
8453 UV Spektrofotometre, Agilent Technologies,
Santa Clara) 260 nm ve 280 nm dalga boyunda
yap›lan  ölçümler  sonucunda  afla¤›da  verilen
formüller kullan›larak karar verilmifltir.

DNA Safl›¤›= A260/A280

DNA Konsantrasyonu (µg/ml)=A260 x Seyreltme
Faktörü x 50 µg/ml

DNA dizi analizi

Faj DNA’s›n›n dizi analizleri, Roche Genome
Sequencer 454 FLX System (Microsynth, ‹sviçre)
ile gerçeklefltirilmifltir. Bu sistem, ilk olarak dizi
analizi yap›lmak istenen DNA örne¤inin tek zincir
ve fragmentler halinde eldesini istemektedir.
Yaklafl›k 300-800 baz uzunlu¤una sahip fragmentler,
sisteme dahil olan PCR ile ço¤alt›l›p, dizilimler
okunmaktad›r. Elde edilen bu parça dizilimler,
sistem taraf›ndan 4 farkl› biyoinformatik sistem
ile birlefltirilmektedir (31).

DNA diziliminin veri tabanları ile karşılaştırılması

Elde edilen DNA dizisi, Basic Local Alignment
Search Tool (BLAST, 32) program› kullan›larak,
Amerika  Ulusal  Biyoteknoloji  Bilgi  Merkezi
(National Center for Biotechnology Information,
NCBI, 27) taraf›ndan oluflturulmufl gen bankas›nda
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bulunan diziler ile karfl›laflt›r›lm›fl ve nükleik asit
düzeyindeki  benzerlikler  ve  ayr›l›klar  ortaya
ç›kar›lm›flt›r. Aç›k okuma çerçevelerinin (ORF)
belirlenmesi için ise yine NCBI taraf›ndan kullan›ma
sunulan ORF finder (26) program› kullan›lm›flt›r.
Bu program ile faj DNA’s›nda bulunmas› olas›
ORF’ler bulunmufltur. Bu ORF’ler içinde yer alan
aminoasit sekanslar›, yine BLAST programlar›ndan
biri olan "blastp" arac›l›¤›yla, var olan protein veri
taban› ile karfl›laflt›r›lm›fl ve böylece faj DNA’s›nda
kodlu olan genin hangi proteinden ve fonksiyondan
sorumlu olabilece¤i tespit edilmifltir.

SONUÇ ve TARTIŞMA

Bu  çal›flmada,  daha  önce  morfolojik  olarak
tan›mlanm›fl  (24)  ve  RFLP  çal›flmalar›  (25)  ile
koleksiyondaki di¤er fajlardan ayr›lm›fl 231-X10
faj› kullan›lm›flt›r. Bu faj, kas›lmayan uzun kuyru¤u
ve ikosahedral kapsid yap›s› nedeniyle Bradley
s›n›flamas› B grubuna dahil edilmifltir (24). EcoRI,
EcoRV, PvuII ve HindIII gibi restriksiyon enzimleri
ile kesim flablonlar› ç›kar›lan 231-X10 faj›n›n DNA
büyüklü¤ünün yaklafl›k 40000-45000 baz aras›nda
olabilece¤i tespit edilmifltir (25). Bu faja ait yaklafl›k
20135 bazl›k bölge, 454 FLX sekans belirleme
sistemi taraf›ndan okunmufl ve birlefltirilmifltir
(28). NCBI (27) taraf›ndan hizmete sunulan ORF
finder program› (26) kullan›larak, dizi analizi
yap›lm›fl ve bu parçada yer alan muhtemel ORF’ler
bulunmufltur.  Bu  program›n  kullan›m›nda
bafllang›ç kodonu olarak ATG ve di¤er alternatifler
ile tarama yap›lm›fl, yine NCBI taraf›ndan kullan›ma
sunulmufl Blastp (32) program› ile en yüksek
benzerlik gösteren faj ve/veya bakteri aminoasit
dizilimleri karfl›laflt›r›lm›fl ve Çizelge 1’de verilmifltir.
Bu çal›flmalar sonucunda faj genomunun bu
bölümünde,  anlaml›  olabilecek  13  adet  ORF
olabilece¤i  tespit  edilmifltir.  ORF’ler  genom
üzerinde  tespit  edildikleri  s›rayla  1’den  13’e
kadar kodlanm›flt›r. Aç›k okuma çerçevelerine ait
detayl› bilgiler Çizelge 1’de verilmifltir. Bu Çizelge,
231-X10 faj proteinlerinin en yüksek benzerlik
gösterdi¤i proteinlerin gen bankas› (27, 28) kay›t
numaralar›n› da içermektedir.   

Dizilimin bafl›nda yer alan ilk okuma çerçevesinin
(ORF1), 235 aminoasit uzunlu¤unda oldu¤u ve
bu proteinin di¤er S. thermophilus fajlar›nda da
bulunan varsay›msal faj proteinlerinin yer ald›¤›
"fonksiyonu bilinmeyen alanlar" (Domains of
unknown function, DUF) 1340 içinde oldu¤u

tespit edilmifltir. Bu gen taraf›ndan ifade edilen
proteini oluflturan aminoasit say›s› ayn› olsa da baz›
aminoasitlerinde de¤iflimler oldu¤u görülmüfltür.
Bu proteinin en yüksek benzerlik (% 97) gösterdi¤i
proteinin S. thermophilus 7201 faj›nda ORF18
olarak kodlanan protein oldu¤u tespit edilmifltir
(15, 28, Çizelge 1). Ayr›ca bu bölge, pek çok DNA
polimeraz›n yer ald›¤›, Polymerase and Histidinol
Phosphatase bölgesi ile de örtüflmektedir. Bu
bölge taraf›ndan kodlanan polimerazlar›n, genin
do¤ru okunup okunmad›¤›n› kontrol etme ve DNA
tamir aktiviteleri gösterdi¤i tespit edilmifltir (33).

ORF2  olarak  adland›r›lan  di¤er  aç›k  okuma
çerçevesi, 132 aminoasit uzunlu¤unda olup
Streptococcus Sfi19 faj›ndaki Apaf-1 related killer
DARK ile % 89 benzerlik göstermektedir (34,
Çizelge 1). Bu yap›da bulunan ilk 15 aminoasidin
bu iki fajda birbirinden farkl›laflt›¤› görülmüfltür.
Daha  sonraki  aminoasitlerin  ise  birebir  ayn›
oldu¤u ve korunmufl DUF 1492 bölgesi ile ayn›
oldu¤u tespit edilmifltir. DUF 1492 bölgesinin,
pek çok Streptococcus faj›nda korunarak kald›¤›
görülmüfltür (27, 28). 

Streptococcus 7201 faj›nda ORF20 olarak kodlanm›fl
bölge (15, Çizelge 1) ile aminoasit baz›nda % 98
benzerlik gösteren muhtemel aç›k okuma çerçe-
vesi, 231-X10 faj›nda ORF3 olmufltur. Abc2 faj› ile
de ayn› aminoasit say›s›na sahip bu protein, % 91
benzerlik göstermektedir. Ayr›ca bu proteinin bir
k›sm›  da  korunmufl  bir  gen  bölgesi  olarak
viruslerde, prokaryotik ve ökaryotik hücrelerde
bulunmaktad›r. Endonükleazlar›n (HNH, homing
endonuclease) ifade edildi¤i bu bölge sayesinde,
DNA replikasyonu, kesimi, onar›m› ve kromozom
parçalama gibi ifllevler yerine getirebilmektedir
(33, 35). Sentezlenen faj DNA’s›n›n lokasyonu ve
kapsid içinde paketlenmesi aflamas›nda çal›flan
terminaz enziminin ifade edildi¤i bölge ORF4
olarak adland›r›lm›flt›r. 231-X10 faj›nda kodlanan
bu bölgenin di¤er bir S. thermophilus faj› olan
Abc2 ile aminoasit baz›nda % 93 benzer oldu¤u
görülmüfltür (20, Çizelge 1). Ayn› zamanda bu
bölgenin S. thermophilus Sfi19, Sfi21 ve 7201 ait
terminaz bölgesi ile s›ras›yla % 92, % 91, % 68
benzerlik gösterdi¤i tespit edilmifltir. 626 aminoasit
uzunlu¤unda olan bu proteinin yukar›da verilmifl
olan di¤er fajlarda 623 aminoasit oldu¤u görülmüfltür.
Ayr›ca bu bölge Streptococcus, Lactobacillus,
Lactococcus farkl› sufllar› taraf›ndan sentezlenen
terminaz enzimleri ile de benzerlik göstermektedir.
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Bunun sebebi bakterilerin de fajlarda bulunan
terminaz enzimine benzer enzime sahip olmalar›ndan
kaynaklanmaktad›r. Korunmufl olan bu bölge
YmfN olarak adland›r›lm›flt›r (33). Taraf›m›zca
ORF5 olarak adland›r›lan ve 386 adet aminoasitten
olufltu¤u düflünülen aç›k okuma çerçevesinin, yine
386 aminoasitten oluflan S. thermophilus Abc2 faj
portal proteinine % 95 oran›nda benzer oldu¤u
saptanm›flt›r (20, 28, Çizelge 1). Ayr›ca bu protein,
S. thermophilus DT1 (386 aminoasit), 7201 (382
aminoasit), Sfi19 (386 aminoasit) ve Sfi 21 (384
aminoasit) faj portal proteinleri ile de yüksek
benzerlik göstermektedir. Bunun as›l nedenin yine
yüksek oranda korunmufl olmas› nedeniyle faj
portal ailesine ait proteinler ile örtüflmesinden
kaynaklanmaktad›r. Bu ailede yer alan proteinler,
faj  DNA’s›n›n  kapsid  içinde  paketlenmesi  ve
DNA’n›n bakteriye enjekte edilmesi s›ras›nda bir

kanal oluflturularak kapsid ile kuyruk proteinleri
aras›nda ba¤lant› kurulmas›n› sa¤lamaktad›r (36).
Ayr›ca farkl› Streptococcus ve Lactococcus türlerine
ait proteinler ile de farkl› oranlarda benzerlikler
tespit edilmifltir (27, 28).

Ortamda ATP olmas› durumunda çal›flan, pek
çok bakteri ve ökaryotik hücrede bulunan çok
yüksek   seviyede   korunmufl   serin   proteaz
enzimininin kodland›¤› bölüm ile örtüflen aç›k
okuma çerçevesi ise ORF6 olarak adland›r›lm›flt›r.
221 aminoasitlik bu protein, yine 221 aminoasit
uzunlu¤undaki S. thermophilus 7201 faj› proteaz›
(ORF25) ile en yüksek (% 99) benzerli¤i göstermifltir.
Bu bölge çok yüksek oranda korunmufl olmas›na
ra¤men, varl›¤› tespit edilen aminoasitlerin, di¤er
S. thermophilus fajlar›ndan (Abc2, DT1, Sfi21)
önce Streptococcus salivarius suflunda kodlanan
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Çizelge 1. 231-X10 faj DNA’s›na ait olas› aç›k okuma çerçeveleri ve fonksiyonlar›
Table 1. ORFs of phage 231-X10 and putative functions of proteins 

ORF Bafllang›ç Bitifl Büyüklük Tahmini fonksiyon En iyi eflleflme E- de¤eri Benzerlik Kaynak/Protein
Start Stop Size Predicted function Best match E-value Match identity Numaras› 
(aa) (%) Reference/

Accession no

1 26021 25314 235 Fonksiyonu S.thermophilus 1e-166 97 15/
bilinmeyen protein 7201 faj› NP_038319.1

2 24934 24536 132 Apaf-1 related S.thermophilus 3e-80 89 32/
killer DARK Sfi19 faj› NP_049923.1

3 24424 23906 172 Endonükleaz ailesi S.thermophilus 1e-120 98 15/ 
7201 faj› NP_038321.1

4 23245 21365 626 Terminaz S.thermophilus 0 93 20/
Abc2 faj› YP_003347411.1

5 19996 18836 386 portal protein S.thermophilus 0 95 20/  
Abc2 faj› YP_003347413.1

6 18858 18184 221 Proteaz S.thermophilus 4e-160 99 15/
7201 faj› NP_038326.1

7 18168 16975 397 Majör kapsid S.thermophilus 0 97 32/
proteini Sfi19 faj› NP_049929.1

8 16677 16300 125 Kapsid-kuyruk S.salivarius 6e-75 91 27/
adaptör proteini WP_014634375.1

9 16293 15874 139 Kuyruk bileflen S.thermophilus 1e-91 94 4/
proteini DT1 faj› NP_049399.1

10 15481 14864 203 Major kuyruk S.thermophilus 7e-138 94 20/
proteini Abc2 faj› YP_003347420.1

11 14831 14436 117 Kuyruk bileflen S.thermophilus  4e-75 96 4/
proteini DT1 faj› NP_049402             

12 14217 9436 1593 Kuyruk uzunlu¤unu S.thermophilus 0 85 38, 39/
belirleyen protein MD2 faj› AAX45244.1

13 9439 7874 520 Kuyruk proteini S.thermophilus 0 81 27/
YMC-2011 faj› WP_045002252
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enzimdeki  aminoasitler  ile  de  uyum  (% 91)
gösterdi¤i tespit edilmifltir (27, 28).  

397 aminoasit say›s›na sahip olas› proteinin
(ORF7), temel kapsid proteinini oluflturdu¤u
düflünülmüfltür. Bunun nedeni çal›fl›lan 231-X10
faj›n›n bu bölgeye ait hem aminoasit say›s› hem
de dizilimi özellikle Sfi19 faj› ile yüksek oranda
benzerlik göstermesidir (28, 34, Çizelge 1). Yap›lan
araflt›rmalar sonucunda asl›nda bu benzerli¤in
temel sebebinin çift zincir DNA’ya sahip kuyruklu
fajlarda görülen kapsid protein ailesinin üyesi
olmas›ndan kaynakland›¤› anlafl›lm›flt›r (37). Ayr›ca
hemen bu proteini kodlayan genin ard›ndan,
kapsidin kuyru¤a ba¤lanmas›n› sa¤layan di¤er
bir proteinin geldi¤i görülmüfltür (ORF8, Çizelge 1). 

ORF 9-10-11, olarak adland›r›lan proteinlerin
fajlar›n  kuyruk  yap›lar›  ile  ilgili  oldu¤u  tespit
edilmifl, bu proteinlerden ilkinin (ORF 9) kuyruk
bileflen proteini oldu¤u görülmüfltür. Bu proteinin
en çok S. thermophilus DT1 ve 7201 fajlar›ndaki
protein ile benzer oldu¤u (4), HK97 faj› gp10
ailesine dâhil oldu¤u saptanm›flt›r (27, 28). Daha
önce  yap›lan  çal›flmalara  göre  majör  kuyruk
proteini oldu¤u belirlenen di¤er bir protein, bu
çal›flmada ORF10 olarak adland›r›lm›flt›r. Bu
protein aminoasit say›s› ve yüzde olarak en çok
S. thermophilus Abc2, DT1, 7201 ve Sfi19 fajlar›
ile   benzerlik   göstermifltir.   231-X10   faj›nda
oldu¤u saptanan di¤er bir proteinin (ORF11) de,
Siphoviridae familyas›nda yer alan baz› virüslerde
korunmufl bir bölge olarak kalan "faj kuyruk
montaj flaperon proteinlerinden" oldu¤u tespit
edilmifltir (38). Bu proteinin DT1 ve 7201 fajlar›n›n
sahip oldu¤u proteinler ile ayn› aminoasit say›s›na
sahip oldu¤u ve s›ras›yla onlara % 96 ve % 94
oran›nda benzerlik gösterdi¤i saptanm›flt›r. Faj
kuyru¤u ile ilgili bir di¤er protein de "putative tape
measure  protein"  olarak  adland›r›lm›flt›r.  Bu
flekilde  adland›r›lmas›n›n  sebebi  çok  uzun
aminoasit dizisine sahip olmas›, birbirini tekrar
eden diziler içermesi ve kuyruk uzunlu¤undan
sorumlu oldu¤unun düflünülmesidir (39). 231-X10
faj›ndaki bu proteinin (ORF12) 1593 aminoasitten
olufltu¤u tahmin edilmektedir. En yüksek benzerlik
gösterdi¤i  S.  mutans MD2  (27,  Çizelge  1)  ve
S. thermophilus DT1 faj›nda bu proteinin uzunlu¤u
1656 aminoasittir (27, 28). Arada yaklafl›k 100
aminoasitlik fark olmas›na ra¤men bahsedilen bu
iki faj proteinine % 85 (MD2 suflu) ve % 84 (DT1
faj›) oran›nda benzerlik göstermifltir (27, Çizelge

1). Sfi21 faj›nda bu protein 1560 aminoasit iken
7201  faj›nda  1554  aminoasit  oldu¤u  tespit
edilmifltir (27, 28). Yap›lan baz› çal›flmalarda bu
proteinin kuyruk uzunlu¤undan sorumlu oldu¤unu
ortaya koymufltur (40, 41). Dizi analizi yap›lm›fl
gen   bölgelerinin   sonunda   ORF13   olarak
adland›rd›¤›m›z bir protein bulunmaktad›r. Sahip
oldu¤u fonksiyon henüz bilinmeyen ama kuyruk
proteini  olarak  tan›mlanm›fl  olan  bu  protein,
Siphoviridae familyas›nda yer alan fajlar›n sahip
oldu¤u  proteinlerden  biri  olarak  karfl›m›za
ç›km›flt›r (27, 28).  

Yukar›da bahsedilen karfl›laflt›rmalar dikkate
al›nd›¤›nda, k›smi dizi analizi yap›lm›fl 231-X10
faj proteinlerinin ço¤unlukla korunmufl bölgelere
sahip  oldu¤u,  aminoasit  baz›nda  en  yüksek
benzerli¤i DNA paketleme mekanizmas›na göre
cos-tipi olarak s›n›fland›r›lan S. thermophilus
DT1, Sfi19, Sfi21, 7201, Abc2 (20, 42) benzerlik
gösterdi¤i tespit edilmifltir. 231-X10 faj›na ait olas›
aç›k okuma çerçeveleri ile benzerlik gösterdi¤i
di¤er  ORF’ler  incelendi¤inde,  her  iki  faja  ait
proteinin  aminoasit  say›lar›  ayn›  olsa  da  bu
aminoasitlerin farkl› oldu¤u görülmüfltür. Dolay›s›yla
bu fajlar›n daha önceki çal›flmalarda da belirtildi¤i
gibi ortak bir atadan geldi¤i (42), gen bölgelerindeki
küçük  kopmalar  ve  eklemelerle  mutasyon
geçirdikleri   anlafl›lm›flt›r.   BLAST   program›
kullan›larak yap›lan bu karfl›laflt›rmalar sonucunda
231-X10  faj›n›n,  gen  bankas›nda  yer  alan  S.
thermophilus Sfi11, O1205, 2972, 858, ALQ13.2,
TPJ-34, TP-778L, 5093, 9871, 9872, 9873, 9874
fajlar›  ile  ya  çok  düflük  düzeylerde  benzer
oldu¤u ya da hiçbir ortak bölgelerinin olmad›¤›
görülmüfltür. Buna ek olarak bu faj›n baz› bölgerinin
kendi  konakç›s›  d›fl›ndaki  Streptococcus ve
Lactobacillus, Lactococcus türleri ile daha fazla
benzerlik gösterdi¤i saptanm›flt›r (28, 31). Dolay›s›yla
benzerlik gösterdi¤i saptanan mikroorganizmalar›n
di¤er laktik asit bakterilerinin olmas›, hem fajlar›n
kolay mutasyona u¤rad›klar›n› hem de bakterilerin
evrimsel geliflimlerine büyük katk›lar› oldu¤u
gerçe¤ini bir kez daha ortaya koymufltur (5). 

Bu  çal›flma  ile  454  genome  sequnce  sistemi
kullan›larak  k›smi  DNA  analizi  yap›lm›fl  olan
231-X10 faj›n›n, ORFfinder ve BLAST programlar›
kullan›larak yap›lan analizleri sonucunda bu
bölgede muhtemel 13 adet ORF oldu¤u ve bunlar›n
da replikasyon, DNA paketleme, kapsid ve kuyruk
yap›s›n›n  oluflumundan  sorunlu  genler  ve
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proteinler oldu¤u ortaya konmufltur. Ancak bu
fajda muhtemel proteinlerin kodland›¤›n› ve
fonksiyonlar›n› tam anlam›yla ortaya koymak
için  detayl›  bir  protein  analizinin  yap›lmas›
gerekmektedir.  Bunun  için  faj›n  eksik  kalan
genom diziliminin belirlenmesi ve detayl› bir
transkripsiyon haritas›n›n ç›kart›lmas› çal›flmalar›na
bafllanm›flt›r. 
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FARKLI ISITMA TEKNİKLERİNİN FINDIK VE KANOLA 
YAĞININ STEROL BİLEŞİMİNE ETKİSİ

Özet

Çal›flman›n  amac›  farkl›  ›s›tma  tekniklerinin  f›nd›k  ve  kanola  ya¤lar›n›n  sterol  bileflimine  etkisini
belirlemektir. Bu amaçla, 50 ml rafine f›nd›k ve rafine kanola ya¤› mikrodalga f›r›nda 650 W güçte 1, 3,
5 ve 10 dk bekletilmifl; ›s›tma sonunda ya¤ örneklerinin s›cakl›klar› ölçülerek konveksiyonel ve hibrid
f›r›nda  da  ayn›  s›cakl›¤a  (69.5,  129.4,  173.5  ve  238.0 °C)  ulaflmay›  sa¤layan  ›s›tma  ifllemleri
gerçeklefltirilmifltir. Elde edilen ya¤ örnekleri sterol miktar ve kompozisyonu aç›s›ndan de¤erlendirilmifltir.
Bulgular hibrit f›r›n›n ›s›tma h›z›n›n yüksek s›cakl›klarda di¤er f›r›nlara k›yasla daha düflük oldu¤unu
göstermektedir. F›nd›k ya¤›n›n temel sterolleri β-sitosterol, kampesterol ve sitostanol olup ve toplam
sterol içeri¤i 683.69-1544.09 mg/kg aras›nda de¤iflmifltir. Tüm ›s›tma yöntemlerinde s›cakl›k art›fl› ile
f›nd›k ya¤›n›n sterol içeri¤inde genel olarak bir azalma meydana gelmifltir. Kanola ya¤›, β-sitosterol ve
kampesterol yan›nda ya¤a özgü olarak yüksek oranlarda brassikasterol içermektedir. Kanola ya¤›
örneklerinin toplam sterol içeri¤i 6088.28-9532.72 mg/kg aras›nda de¤iflmifl ve ›s›tma ifllemleri ya¤da
sterol kayb›na yol açmam›flt›r. 

Anahtar kelimeler: F›nd›k ya¤›, konveksiyon, mikrodalga, kanola ya¤›, sterol

EFFECT OF VARIOUS HEATING TECHNIQUES ON STEROL 
COMPOSITION OF HAZELNUT AND CANOLA OILS

Abstract

The aim of the work was to determine effect of various heating techniques on sterol composition of
hazelnut and canola oil. For this purpose; 50 ml of refined hazelnut and canola oil samples were kept
in microwave oven at 650 W power for 1, 3, 5 and 10 minutes; the temperature of the oil samples were
calculated at the end of heating; and the heating process were performed at convectional and hybrid
ovens until the attained temperatures (69.5, 129.4, 173.5 ve 238.0 °C) were reached. The obtained oil
samples were evaluated for their sterol content and composition. Findings revealed that the heating
speed of hybrid oven was lower at higher temperatures when compared to other ovens. The main
sterols of hazelnut oil were β-sitosterol, campesterol and sitostanol and the total sterol content varied
between 683.69-1544.09 mg/kg. The sterol content of hazelnut oil generally decreased by the increase
in temperature for all types of heating methods. Canola oil, contains brassicasterol in high ratios unique
to the oil, besides, β-sitosterol and campesterol. Total sterol content of canola oil varied between
6088.28-9532.72 mg/kg and heating procedure didn’t cause a sterol loss in the oil.

Key words: Hazelnut oil, convection, microwave, canola oil, sterol 
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GİRİŞ
Mikrodalga f›r›nlar›n kullan›m› son y›llarda hem
endüstriyel mutfaklarda, hem g›da sektörünün
farkl›  kollar›nda  hem  de  evlerde  rahatl›¤›  ve
h›zl› sonuç al›nabilmesi sebepleriyle oldukça
yayg›nlaflm›flt›r. G›da endüstrisinde mikrodalga
teknolojisi piflirme, buz çözme, temperleme,
kurutma, dondurarak kurutma, pastörizasyon,
sterilizasyon, f›r›nda piflirme ve ›s›tma ifllemlerinde
kullan›lmaktad›r (1). G›da sektöründe mikrodalga
kullan›m›n›n g›da bileflenlerine etkisini inceleyen
çok say›da araflt›rma yap›lm›flt›r. Bitkisel ve
hayvansal ya¤lar› oluflturan bileflenlere mikrodalga
kullan›m›n›n  etkisi  pek  çok  çal›flmaya  konu
olmufltur  (2-4).  Farkl›  sürelerde  farkl›  dalga
boylar›ndaki  mikrodalga  ›s›tma  ifllemine  tabi
tutulmufl  ya¤larda  serbest  radikal  oluflumu
gözlenmifl ve bu serbest radikallerin atmosferik
oksijenle reaksiyona girerek hidroperoksitleri ve
ikincil oksidasyon ürünlerini oluflturdu¤u ortaya
konmufltur (5-8). Ayr›ca mikrodalgayla ›s›t›lm›fl
ya¤larda hidroliz reaksiyonunun bir sonucu
olarak serbest ya¤ asitli¤i artm›fl (5-7), tokoferol
içeri¤i düflmüfl (2, 5, 7), yo¤unluk ve vizkozite
artm›flt›r (9). Mikrodalga f›r›nlar g›da sektöründe,
endüstriyel  mutfaklarda  ve  ev  mutfaklar›nda
geleneksel   f›r›nlara   (do¤al   ve   zorlamal›
konveksiyonlu f›r›n)  alternatif  olarak  ortaya
ç›km›flt›r. Albi ve ark.(9) yapt›klar› çal›flmada s›zma
zeytinya¤›, riviera zeytinya¤›, ayçiçek ya¤›, yüksek
oleik asit içerikli ayçiçe¤i ya¤› ve domuz ya¤›n›
hem mikrodalga hem de geleneksel konveksiyonel
f›r›nda  ›s›tm›fllard›r.  Elde  ettikleri  sonuçlar
mikrodalgada ›s›t›lm›fl ya¤lar›n K232, K270, yo¤unluk,
vizkozite, skualen, trans izomer içeriklerinin ve
de¤erlerinin  konvensiyonel  f›r›nla  ›s›t›lm›fl
olanlara k›yasla daha kötü oldu¤unu göstermifltir.
Ancak sterol kompozisyonunun ve içeri¤inin her
iki ›s›tma fleklinde de istatistiki olarak de¤iflmedi¤ini
ortaya  koymufllard›r.  Caponio  ve  ark.  (10)
yapt›klar› çal›flmada riviera zeytinya¤›n› hem
mikrodalga  hem  de  konveksiyonel  f›r›nda
›s›tm›fllar ve mikrodalga uygulamas›n›n daha
yüksek polar madde, trigliserit oligopolimer ve
okside  trigliserit  oluflumuna  yol  açt›¤›n›  tespit
etmifllerdir.  Uquiche  ve  ark.  (11)  yapt›klar›
çal›flmada 400 ve 600 W gücündeki mikrodalga
f›r›nda f›nd›k örneklerini 120, 180 ve 240 saniye
bekletmifller, ve elde ettikleri f›nd›k örneklerinden
ya¤ ekstrakte etmifllerdir. Sonuçlar, mikrodalga

uygulaman›n ekstraksiyon verimini art›rd›¤›n›,
ya¤  oksidatif  stabilite  ve  kalitesine  olumlu
etkilerde  bulundu¤unu  ortaya  koymufltur.
Azadmard-Damirchi ve ark (12), kolza tohumlar›yla
gerçeklefltirdikleri çal›flmalar›nda, tohumlar› 2 ve
4 dakika boyunca mikrodalga f›r›nda bekletmifller
ve elde ettikleri tohumlardan presleme yoluyla
ya¤ ekstrakte etmifllerdir. Sonuçlar, mikrodalga
uygulaman›n ya¤ ekstraksiyon verimini % 10,
fitosterol içeri¤ini % 15 ve tokoferol içeri¤ini %
55 oran›nda art›rd›¤›n› ortaya koymufltur. Benzer
flekilde  mikrodalga  uygulama  ya¤  oksidatif
stabilitesini de oldukça yüksek oranda art›rm›flt›r.
Tan ve ark. (13) m›s›r ve soya ya¤› kullanarak
yapt›klar› çal›flmalar›nda, mikrodalga ›s›tman›n
ya¤lar›n termal ve kimyasal özelliklerine etkisini
incelemifllerdir. Kalorimetre kurvesinden elde
edilen veriler ile kimyasal parametreler (Peroksit
ve anisidin de¤erleri, serbest ya¤ asitli¤i, iyot
say›s›, C18:2/C16:0) aras›nda yüksek korelasyon
tespit edilmifltir. Hassanein ve ark. (14) ayçiçe¤i,
soya, yerf›st›¤›, soya:yerf›st›¤› (1:1) ya¤lar›n›
mikrodalgada  2, 4, 6, 8, 10, 12, 15 ve 18 dk
bekletmifller; elde ettikleri ya¤larda peroksit
de¤eri ile serbest asit içeri¤inin artt›¤›n›; toplam
tokoferol ve çoklu doymam›fl ya¤ asidi içeri¤inin
düfltü¤ünü bildirmifllerdir. Vieira ve Regitano-D’arce
(15) mikrodalga uygulaman›n kanola, m›s›r ve
soya ya¤lar›n›n oksidatif stabilitesine etkilerini
incelemifller;  K232 ve  K270 de¤erlerinin  ve  asit
de¤erinin ›s›tma süresi (0-36 dk) uzad›kça artt›¤›n›,
peroksit de¤erinin ise azald›¤›n› bildirmifllerdir.
Dostálová  ve  ark  (16)  domuz  ya¤›,  ayçiçek,
kanola, yer f›st›¤›, yüksek oleik içerikli yer f›st›¤›
ya¤lar›n› mikrodalgada 3, 6, 9, 12, 15, 20, 25 ve
40 dk bekletmifller, ve elde ettikleri ›s›t›lm›fl ya¤lar›
oksidatif stabiliteleri aç›s›ndan incelemifllerdir.
Bulgular, ayçiçek ya¤›n›n yüksek çoklu doymam›fl
asit ve düflük γ-tokoferol içeri¤i sebebiyle en az
dayan›kl› ya¤ oldu¤unu; kanola ya¤›n›n da yüksek
γ-tokoferol ve düflük çoklu doymam›fl ya¤ asidi
içeri¤i sebebiyle daha dayan›kl› oldu¤unu ortaya
koymaktad›r. 

Günümüzde mikrodalga f›r›nlara ve konveksiyonel
f›r›nlara  ek  olarak  g›dalar›n  besin  de¤erini
artt›rmak,  f›r›nda  piflirme  s›ras›nda  oluflan
kanserojen maddelerin (heterosiklik aminler,
akrilamid vb.) oluflumunu azaltmak amac›yla
alternatif piflime tekniklerine (radyo dalgalar›yla,
ohmik, mikrodalga, infrared yay›n›m, halojen
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lamba, buharl›) sahip f›r›nlar gelifltirilmektedir.
Tek ›s› iletim mekanizmas›na sahip f›r›nlarda
piflirilen ürünlerde baz› kalite problemlerinin
oluflmas›ndan kaynakl› olarak birkaç farkl› ›s› iletim
mekanizmas›n› bir arada bar›nd›ran f›r›nlar yeni
"hibrid" (kombi) f›r›nlar gelifltirilmifltir. Hibrid
f›r›nlar   mikrodalga-infrared,   konveksiyon-
mikrodalga, mikrodalga-halojen lamba gibi farkl›
›s› transfer mekanizmalar›n›n ikili ya da çoklu
kombinasyonunu içerebilmektedir. Hibrid f›r›nlar›n
son 25 y›lda kullan›m›ndaki art›fla paralel olarak,
bu f›r›nlar›n g›da bileflenlerine etkisini inceleyen
araflt›rma say›s› da art›fl göstermifltir (17).

Bitkisel  steroller  (fitosteroller),  yap›sal  olarak
kolesterole     benzeyen     bileflikler     olup,
desmetilsteroller steroid alkoller grubuna girmekte
ve bakteriler d›fl›nda tüm canl› organizmalarda
bulunmaktad›r (18, 19). 4-desmetil steroller
yayg›n olarak bulunmakta, 4-metil steroller ve
4,4-dimetil steroller ise birçok bitkisel kaynakta
genellikle minör bileflikler olarak yer almaktad›r.
Yap›lan   bilimsel   çal›flmalar,   fitosterollerin
kolesterol   düzeyini   düflürücü   etkiye   sahip
olduklar›n›;  β-sitosterolün  ya¤lar›n  sindirimi
s›ras›nda kar›fl›mdaki kolesterolün ba¤›rsaklardaki
emilimini  önledi¤ini  ortaya  koymufltur  (20).
Fitosterollerin ayr›ca antiinflamatuar, antibakteriyel,
antifungal, antiülseratif ve antitümör aktivitelerine
sahip oldu¤u da bilinmektedir (21-24). Steroller ayn›
zamanda bitkisel s›v› ya¤larda safl›k kontrolünde
kullan›lan bilefliklerdir. Sterol miktar ve bileflen
analizi ekonomik de¤eri yüksek ya¤lara daha
ucuz ya¤larla yap›lan ta¤flifllerin belirlenmesinde
kullan›lan önemli bir analizdir. 

Çal›flman›n  amac›  farkl›  ›s›tma  tekniklerinin
(mikrodalga, zorlamal› ve do¤al konveksiyon,
hibrit) f›nd›k ve kanola ya¤lar›n›n sterol bileflimine
etkisini incelemektir. Çal›flma, hibrit f›r›nlarda
gerçeklefltirilen  ›s›tma  iflleminin  ya¤  minör
bileflenlerinden sterollere etkisinin incelenmesi
aç›s›ndan ilk olma niteli¤i tafl›maktad›r. 

MATERYAL VE YÖNTEM

Çal›flmada farkl› sterol içerik ve bileflimine sahip
f›nd›k  ve  kanola  ya¤lar›  kullan›lm›flt›r.  Ya¤
örnekleri mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit
f›r›nlarda  ›s›tma  ifllemine  tabi  tutulmufltur.
Konveksiyonel f›r›nda hem zorlamal› hem de

do¤al konveksiyon uygulanm›fl ve toplamda 4
farkl› flekilde ya¤ örnekleri ›s›t›lm›flt›r. Her mikro-
dalga ›s›tma iflleminde kahverengi fliflelerde 50
ml ya¤ , mikrodalga f›r›nda (Whirlpool, AT 325,
22 L hacim, 650 W, 2450 Hz) 1, 3, 5 ve 10 dk
bekletilmifl, ›s›tma sonunda ulafl›lan s›cakl›klar
s›cakl›k veri kay›t cihaz› (Testo 176 T4) vas›tas›yla
tespit edilmifltir. Örnek bafllang›ç s›cakl›¤› 25
°C’dir. Mikrodalga f›r›nda 1, 3, 5 ve 10 dakikal›k
›s›tma  ifllemleri  sonunda  ulafl›lan  s›cakl›klar
s›ras›yla 69.5, 129.4, 173.5 ve 238.0 °C’dir. Ya¤
örnekleri konveksiyonel (Arçelik MF44-EI, 44 L
hacim, 1200 W, 50 Hz) ve hibrit f›r›nlarda (Acura
AC1888, 11 L hacim, 1300 W, 50 Hz) da 25 °C’den
bafllayarak 69.5, 129.4, 173.5 ve 238.0 °C’lere
kadar ayr› ifllemlerle ›s›t›lm›flt›r. Konveksiyonel ve
hibrit f›r›nlarda istenen s›cakl›klara ulaflmay› sa¤layan
›s›tma süreleri belirlenmifltir. Konvensiyonel ve
hibrit f›r›nlar›n çal›flma s›cakl›¤› 200 °C’dir. Hibrit f›r›n,
konveksiyonel ›s›tma ve halojen ›s›tmay› eflzamanl›
sa¤layarak çift ›s›tma etkisi göstermektedir. 2
farkl› ya¤, 4 farkl› flekilde, 4 farkl› sürede ›s›t›lm›fl
ve toplamda 34 farkl› örnek elde edilmifltir.

Ya¤ örneklerinin sterol bileflimi AOCS Official
Method Ch 6-91’e (25) göre belirlenmifltir. Ya¤
örneklerine önce sabunlaflt›rma ifllemi uygulanm›fl,
sabunlaflmayan madde faz› dietil eter ile ekstrakte
edilmifltir.   Sterol   fraksiyonu   ince   tabaka
kromatografi kullan›larak sabunlaflmayan maddeden
ayr›lm›fl ve BSTFA (Bis(trimetilsilil)triflorasetamid)
kullan›larak türevlendirilmifltir. Trimetilsilillenen
örnekler Agilent 7820 gaz kromatografi cihaz›nda
alev iyonlaflt›rmal› dedektör kullan›larak HP-5
kapiler kolon (30 m, 0.32-mm iç çap, 0.25 µm
film kal›nl›¤›) ile analiz edilmifltir. Kolon, dedektör
ve enjeksiyon blo¤u s›cakl›klar› s›ras›yla 260, 290
ve 280 °C’dir. Tafl›y›c› gaz azot olup, ak›fl h›z› 0.8
mL/dk’d›r. Split oran› 50:1 ve enjeksiyon miktar›
2 µL’dir.  Analizde  internal  standart  olarak
5α-cholestan-3β-ol kullan›lm›flt›r. 

İstatistiki Değerlendirme

Elde edilen veriler, SPSS 15.0 paket program›
kullan›larak  istatistiki  de¤erlendirmeye  tabii
tutulmufltur. Varyans analizi tekni¤i ile (ANOVA)
grup ortalamalar› aras›ndaki fark belirlenmifl, bu
farkl›l›¤›n  önem  derecesi  ise  Duncan  çoklu
karfl›laflt›rma testi yap›larak incelenmifltir.

Farklı Isıtma Tekniklerinin Fındık ve Kanola Yağnın...
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BULGULAR ve TARTIŞMA 

Farkl› ya¤lara uygulanan ›s›tma ifllemleri sonucu
ya¤›n ulaflt›¤› s›cakl›k ve bu s›cakl›¤a ulaflmak
için gerekli süreler Çizelge 1’de verildi¤i gibidir.
F›nd›k ve kanola ya¤lar›n›n, farkl› tekniklerle
›s›t›lmas› s›ras›ndaki s›cakl›k-süre iliflkileri ise
fiekil 1-2’de verildi¤i gibidir. Çizelge ve flekiller
incelendi¤inde en yüksek s›cakl›¤a en k›sa sürede
mikrodalga ›s›tma ile ulafl›ld›¤› görülmektedir.
Zorlamal› konveksiyon mikrodalgadan sonra en
h›zl› ›s›tmay› sa¤lam›flt›r. Ancak do¤al konveksiyonla
elde  edilen  s›cakl›k-süre  verileri  zorlamal›
konveksiyona oldukça yak›nd›r. Hibrit f›r›nla
gerçeklefltirilen ›s›tma ifllemlerinde kanola ya¤›nda
129.4 °C’ye kadar; f›nd›k ya¤›nda ise 173.5°C’ye
kadar  h›zl›  ›s›tma  sa¤lan›rken,  daha  yüksek
s›cakl›klarda f›r›n›n istenen s›cakl›¤a ulaflma süresi
uzam›flt›r. Hibrit f›r›n, zorlamal› konveksiyonel
›s›tma ve halojen ›s›tmay› bir arada sa¤layarak

çift  ›s›tma  etkisi  göstermektedir.  Çift  ›s›tma
iflleminin ya¤larda ›s›nma süresini konveksiyonel
f›r›na k›yasla k›saltaca¤› öngörülmüfltür ancak
173.5°C’nin  üzerindeki  s›cakl›klarda  bu  etki
gözlenmemifltir.  

Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda
›s›t›lan f›nd›k ya¤›n›n sterol bileflimi Çizelge 2’de
verildi¤i  gibidir.  F›nd›k  ya¤›n›n  temel  sterolleri
β-sitosterol,  kampesterol,  sitostanol  ve  ∆-7-
stigmastenoldür. Bunlar›n yan›nda düflük miktarlarda
brassikasterol, 24-metilen-kolesterol, kampestanol,
stigmasterol,    ∆-7-kampesterol,    klerosterol,
∆-5-avenasterol,   ∆-5-24-stigmastadienol   ve
∆-7-avenasterol yer almaktad›r. Is›t›lmam›fl rafine
f›nd›k ya¤›n›n toplam sterol içeri¤i 1544.09
mg/kg düzeyindedir. Yorulmaz ve ark. (26) farkl›
f›nd›k çeflitlerinden elde ettikleri ham f›nd›k
ya¤lar›n›n toplam sterol içeri¤inin 1581-2239
mg/kg  düzeyinde  oldu¤unu  bildirmifllerdir.
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M: Mikrodalga Is›tma (Microwave heating), DK: Do¤al Kon-
veksiyon (Natural convection), ZK: Zorlamal› Konveksiyon
(Forced convection), H: Hibrit Is›tma (Hybrid heating)

fiekil 1. F›nd›k ya¤›n›n farkl› tekniklerle ›s›t›lmas›nda
s›cakl›k-süre iliflkisi
Figure 1. The relationship between the time and tempera-
ture during heating hazelnut oil

M: Mikrodalga Is›tma (Microwave heating), DK: Do¤al Kon-
veksiyon (Natural convection), ZK: Zorlamal› Konveksiyon
(Forced convection), H: Hibrit Is›tma (Hybrid heating)

fiekil 2. Kanola ya¤›n›n farkl› tekniklerle ›s›t›lmas›nda
s›cakl›k-süre iliflkisi
Figure 2. The relationship between the time and tempera-
ture during heating canola oil

Çizelge 1. Farkl› ›s›tma teknikleriyle elde edilen s›cakl›k ve süre de¤erleri
Table 1. Temperature and time values obtained by various heating techniques

Is›tma Teknikleri Heating Techniques

S›cakl›k (°C) Mikrodalga Is›tma Do¤al Konveksiyon Zorlamal› Konveksiyon Hibrit Is›tma
Temperature (°C) Microwave Heating Natural Convection Forced Convection Hybrid Heating

F›nd›k ya¤› Hazelnut oil

69.5±1.3 1 dk 8 dk 30 sn 7 dk 30 sn 4 dk
129.4±4.7 3 dk 12 dk 20 sn 11 dk 30 sn 8 dk 30 sn
173.5±3.7 5 dk 15 dk 15 sn 14 dk 30 sn 14 dk 10 sn
238.0±4.5 10 dk 26 dk 30 sn 24 dk 55 dk

Kanola ya¤› Canola oil

69.5±1.3 1 dk 8 dk 49 sn 7 dk 30 sn 4 dk 36 sn
129.4±4.7 3 dk 13 dk 12 dk 20 sn 11 dk 18 sn
173.5±3.7 5 dk 15 dk 10 sn 14 dk 15 sn 17 dk
238.0±4.5 10 dk 25 dk 08 sn 22 dk 10 sn 50 dk



Karabulut  ve  ark.  (27)  rafine  edilmifl f›nd›k
ya¤›n›n 1410.48 mg/kg düzeyinde sterol içerdi¤ini
bildirmifllerdir.  Farkl›  ›s›tma  ifllemlerine  tabi
tutulmufl f›nd›k ya¤lar›n›n toplam sterol içeri¤inin
s›cakl›¤a karfl› de¤iflimi fiekil 3’te verildi¤i gibidir.
Tüm f›r›n çeflitlerinde s›cakl›k ve sürenin art›fl› ile
f›nd›k ya¤›n›n sterol içeri¤inde azalma meydana
gelmifltir. Ancak 173.5 °C’nin üzerindeki ›s›tma
ifllemlerinde meydana gelen sterol kayb› 173.5
°C’nin alt›nda meydana gelen sterol kay›plar›ndan
daha azd›r. Sterol kayb›n›n en fazla tespit edildi¤i
›s›tma zorlamal› konveksiyon iken (%23.00); en
az  sterol  kayb›n›n  tespit  edildi¤i  ›s›tma  tipi
mikrodalga ›s›tmad›r (%16.46). Do¤al konveksiyon
ve hibrit ›s›tmadaki ortalama sterol kay›plar› ise
s›ras›yla  %  21.37  ve  %  19.45’tir.  Farkl›  ›s›tma
teknikleri, ayn› s›cakl›¤a kadar gerçeklefltirilen
ifllemlerde toplam sterol içeri¤inde istatistiki farklar
oluflturmufltur. Berasategi ve ark. (28) zeytinya¤›
ve avokado ya¤lar›n› ›s›tarak gerçeklefltirdikleri
çal›flmalar›nda toplam sterol içeri¤inde her iki
ya¤ için de düflüfl tespit etmifllerdir. Bitkisel s›v›

ya¤lar›n  temel  sterolü  olan  β-sitosterol  f›nd›k
örneklerinde 541.93-1303.71 mg/kg aras›nda
de¤iflen de¤erler alm›fl ve toplam sterollerin %
73.64-85.47’ini oluflturmufltur. F›nd›k ya¤›n›n
ikinci önemli sterolü olan kampesterol örneklerde
43.98-108.50 mg/kg aras›nda de¤iflen de¤erler alm›fl
ve toplam sterollerin % 4.57-8.72’ini oluflturmufltur.
Amaral   ve   ark.   (29)   farkl›   Portekiz   f›nd›k
çeflitlerinden elde ettikleri ya¤larda 7.2-16.4
mg/100 g düzeyinde, Matthäus ve Özcan (30)
farkl› Türk f›nd›k çeflitlerinden elde edilmifl ya¤
örneklerinde  81.1-445.9  mg/kg  düzeyinde
kampesterol tan›mlam›fllard›r. F›nd›k örneklerinin
sitostanol içerikleri ise 22.24-59.07 mg/kg aras›nda
de¤iflim göstermifl olup, sonuçlar Yorulmaz ve
ark (26) taraf›ndan rapor edilen sonuçlarla uyum
göstermektedir. Is›tma süre ve s›cakl›¤›ndaki art›fl
f›nd›k ya¤›n›n brassikasterol, 24-metilen-kolesterol,
∆-5,24-stigmastadienol ve ∆-7-avenasterol içeri¤inde
istatistiki  önemli  farklar  oluflturmazken;  di¤er
sterollerde ise istatistiki aç›dan anlaml› farklar
gözlenmifltir. 
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Çizelge 2. Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan f›nd›k ya¤lar›n›n sterol içeri¤i (mg/kg)
Table 2. The sterol content of hazelnut oils heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)

Sterol Miktar› (mg/kg) Sterol Content (mg/kg)

S›cakl›k (°C) Brassika 24-metilen- Kampe Kampe Stigma ∆-7-kampe Klero
Temperature (°C) sterol kolesterol Sterol Stanol Sterol sterol Sterol

Brassica 24-methylene- Campe Campe Stigma ∆-7-campe Clero
sterol cholesterol sterol stanol sterol sterol sterol

Mikrodalga Is›tma Microwave Heating

25 1.17a 3.52a 70.56c 12.41a 16.36b 19.05d 21.64a

69.5 0.87a 1.74a 90.26e,∆ 5.80b,†* 14.56ab,* 1.64a 7.82a,†*

129.4 0.91a 1.28a 63.28a,†* 6.33b,† 10.61a 5.12b,† 12.97a,*

173.5 0.55a 1.15a 68.10b,∆ 3.65b 10.00a 7.93c,* 8.52a

238.0 0.17a 2.31a 78.76d,* 5.84b,† 13.03ab 2.57a,† 27.86a

Do¤al Konveksiyon Natural Convection

25 1.17A 3.52A 70.56C 12.41C 16.36B 19.05B 21.64C

69.5 1.07A 4.12A 74.03C,* 6.95AB,* 12.50AB,†* 6.23A 30.81D,*

129.4 0.96A 1.32A 60.77A,† 7.23AB,† 9.99A 4.08A,† 9.22AB,*

173.5 0.30A 1.57A 62.55A,* 6.16A 11.05AB 7.10A,* 7.87A

238.0 4.02A 2.30A 73.81C,† 8.78B,* 15.65AB 17.18B,* 12.02B

Zorlamal› Konveksiyon Forced Convection

25 1.17p 3.52p 70.56rs 12.41s 16.36r 19.05q 21.64p

69.5 1.08p 2.08p 55.79q,† 2.78p,† 11.37q,† 14.41pq 12.04p,†*

129.4 - 1.32p 66.10p,* 9.32r,* 11.24q 4.88p,† 4.26p,†

173.5 0.97p 3.56p 43.98p,† 8.06qr 6.65p 3.20p,† 8.68p

238.0 0.55p 0.74p 76.82s,* 5.73q,† 12.60q 1.56p,† 7.87p

Hibrit Is›tma Hybrid Heating

25 1.17P 3.52P 70.56P 12.41Q 16.36Q 19.05R 21.64Q

69.5 0.88P 1.58P 74.36P,* 6.29P,* 12.47P,†* 4.85P 5.16P,†

129.4 0.60P 0.84P 69.74P,∆ 7.04P,† 11.60P 7.15PQ,* 4.16P,†

238.0 5.57P 1.46P 108.50Q,∆ 6.75P,†* 11.26P 9.19Q,† 5.56P
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Mikrodalga,  konveksiyonel  ve  hibrit  f›r›nlarda
›s›t›lan kanola ya¤›n›n sterol içeri¤i Çizelge 3’de
verildi¤i gibidir. Kanola ya¤›n›n temel sterolleri
β-sitosterol, kampesterol ve brassikasteroldür.
Is›t›lmam›fl rafine kanola ya¤›n›n toplam sterol
içeri¤i 7317.38 mg/kg düzeyindedir. Verleyen ve ark.
(31) farkl› bitkisel s›v› ya¤lar›n sterol içeriklerini
inceledikleri çal›flmalar›nda rafine kanola ya¤›n›n
ortalama  8000  mg/kg  düzeyinde  sterol  ihtiva
etti¤ini rapor etmifllerdir. Farkl› ›s›tma ifllemlerine
tabi  tutulmufl  kanola  ya¤lar›n›n  toplam  sterol
içeri¤inin s›cakl›¤a karfl› de¤iflimi fiekil 4’te verildi¤i
gibidir. Is›tma ifllemleri süresince kanola ya¤›n›n
toplam sterol içeri¤i dalgalanma göstermifl, 238
°C’ye ulaflan ›s›tma sonunda ise baz› örneklerde
daha yüksek düzeyde sterol tespit edilmifltir.
Temel sterol olan β-sitosterol kanola örneklerinde

Çizelge 2 (devam›). Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan f›nd›k ya¤lar›n›n sterol içeri¤i (mg/kg)
Table 2 (continued). The sterol content of hazelnut oils heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)

Sterol Miktar› (mg/kg) Sterol content (mg/kg)

S›cakl›k (°C) β-sito Sito ∆-5-avena ∆-5-24-stigma ∆-7-stigma ∆-7-avena Toplam
Temperature (°C) sterol stanol sterol stadienol stenol sterol Sterol

β-sito Sito ∆-5-avena ∆-5-24-stigma ∆-7-stigma ∆-7-avena Total
sterol stanol sterol stadienol stenol sterol Sterols

Mikrodalga Is›tma Microwave Heating

25 1204.03d 59.07c 7.87a 51.22a 58.39a 18.78a 1544.09d

69.5 1303.71e,∆ 52.93bc,* 24.65b,∆ 4.88a 9.76a 6.74a 1525.38d,∆

129.4 831.92a,∆ 38.95a 6.57a 8.59a 26.55a 3.17a 1016.27a,*

173.5 894.90b,∆ 42.75a 10.86a 6.53a 21.42a 14.59a 1090.98b

238.0 1068.43c 45.63ab,† 21.21b,∆ 8.46a 11.04a,† 4.65a 1289.99c

Do¤al Konveksiyon Natural Convection

25 1204.03D 59.07C 7.87A 51.22A 58.39AB 18.78A 1544.09C

69.5 945.66C,* 47.45B,†* 15.56B,* 8.60A 25.15AB 14.51A 1192.67B,*

129.4 775.72A,† 39.63A 6.19A 8.79A 17.31A 10.20A 951.45A,†

173.5 808.95A,* 44.76AB 8.04A 5.31A 16.07A 15.09A 994.86A,∆

238.0 894.17B 51.87B,* 7.62A,* 7.45A 103.24B,∆ 16.05A 1214.17B

Zorlamal› Konveksiyon Forced Convection

25 1204.03s 59.07q 7.87p 51.22p 58.39p 18.78q 1544.09s

69.5 743.97q,† 22.24p,† 8.07p,† 8.51p 19.97p 2.69p 905.04q,†

129.4 791.10q,* 38.51pq 6.59p 12.31p 16.36p 4.05p 966.06q,†*

173.5 541.93p,† 33.84pq 3.25p 6.41p 14.28p 8.86p 683.69p,*

238.0 997.66r 42.17pq,† 21.51q,∆ 8.33p 9.21p,† 4.12p 1188.89r

Hibrit Is›tma Hybrid Heating

25 1204.03Q 59.07Q 7.87P 51.22P 58.39P 18.78P 1544.09Q

69.5 966.14P,* 42.74P,†* 15.61Q,* 8.26P 10.01P 4.15P 1152.51P,*

129.4 910.93P,∆ 45.65P 12.79PQ 7.87P 24.38P 17.86P 1122.68P,∆

238.0 957.64P 58.29Q,∆ 14.97PQ,* 12.19P 52.34P,* 1.99P 1243.69P,†

Farkl› simgeler mikrodalga ›s›tma (a-e), do¤al konveksiyon (A-D), zorlamal› konveksiyon (p-s), hibrit ›s›tma (P-Q) s›ras›nda
uygulanan s›cakl›klar aras›ndaki farklar ile farkl› ›s›tma tekniklerinin ayn› s›cakl›kta ›s›t›lan ya¤ örneklerinde ortaya koydu¤u
farklar› (†,*, ∆,°) simgelemektedir.
Different symbols indicate the differences between temperatures applied during microwave heating (a-e), natural convection
(A-D), forced convection (p-s), hybrid heating (P-Q) and the differences among oil samples displayed by various heating
techniques (†,*, ∆,°) heated at the same temperature.

M:  Mikrodalga  Is›tma  (Microwave heating),  DK:  Do¤al
Konveksiyon (Natural convection), ZK: Zorlamal› Konveksiyon
(Forced convection), H: Hibrit Is›tma (Hybrid heating)

fiekil 3. Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan
f›nd›k ya¤lar›n›n toplam sterol içeri¤indeki de¤iflim (mg/kg)
Figure 3. The change in total sterol content of hazelnut oils
heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)
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2865.04-4546.36 mg/kg aras›nda de¤iflen de¤erler
alm›fl ve toplam sterollerin %43.74-52.23’ünü
oluflturmufltur. Kanola ya¤›n›n ikinci önemli sterolü
olan kampesterol örneklerde 2045.38-2953.31
mg/kg aras›nda de¤iflen de¤erler alm›fl ve toplam
sterollerin %30.11-33.91’ini oluflturmufltur. Vlahakis
ve Hazebroek (32), yapt›klar› çal›flmada kanola
örneklerinde 2310-3920 µg/g düzeyinde β-sitosterol,
1500-3080 µg/g düzeyinde kampesterol rapor
etmifllerdir.  Brassikasterol  kanola  ve  kolza
ya¤lar›na özgü bir sterol olup di¤er bitkisel s›v›
ya¤larda  s›n›rl›  düzeyde  yer  almaktad›r.  Bu
sebeple  bitkisel  s›v›  ya¤lara  kanola  ve  kolza
ya¤›yla yap›lan ta¤flifller brassikasterol miktar›n›n
belirlenmesi ile tespit edilebilmektedir. Kanola
örneklerinde brassikasterol, 654.68-938.55 mg/kg
aras›nda de¤iflen de¤erler alm›fl ve toplam sterollerin
%9.69-10.93’u oran›nda yer alm›flt›r. Is›tma süre
ve s›cakl›¤› kanola ya¤› örneklerindeki sterollerin
tamam›nda istatistiki olarak önemli farklara sebep

Çizelge 3. Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan kanola ya¤›n›n sterol içeri¤i (mg/kg)
Table 3. The sterol content of canola oils heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)

Sterol Miktar› (mg/kg) Sterol content (mg/kg)

S›cakl›k (°C) Brassika 24-metilen- Kampe Kampe Stigma ∆-7-kampe Klero
Temperature (°C) sterol kolesterol Sterol Stanol Sterol sterol Sterol

Brassica 24-methylene- Campe Campe Stigma ∆-7-campe Clero
sterol cholesterol sterol stanol sterol sterol sterol

Mikrodalga Is›tma Microwave Heating

25 729.52a 26.12a 2290.04a 46.20b 70.53a 29.15d 106.97a

69.5 802.82b,∆ 27.55a,† 2525.58b,∆ 49.00c,* 88.92d,∆ 20.35c,* 111.94a

129.4 838.27c,∆ 53.18b,∆ 2905.04e,∆ 45.48b,* 83.70c,* 7.70a,† 121.04a

173.5 902.81d,∆ 59.26b,* 2814.77d,∆ 65.64d,* 92.67e,∆ 42.85e,∆ 143.68a

238.0 925.92d,† 87.85c,* 2616.79c,† 34.81a,† 78.86b,† 10.94b,* 131.77a,†

Do¤al Konveksiyon Natural Convection

25 729.52A 26.12A 2290.04A 46.20B 70.53A 29.15D 106.97A

69.5 863.69C,∆ 90.23D,∆ 2651.14C,∆ 42.23B,† 82.19B,∆ 17.96C,* 130.50A

129.4 758.77B,* 39.23B,* 2355.84B,* 34.44A,† 71.66A,† 6.24A,† 155.98A

173.5 753.69B,† 56.16C,* 2351.45B,† 42.59B,† 65.77A,† 14.40B,† 94.81A

238.0 938.55D,* 380.65E,∆ 2870.41D,* 46.37B,∆ 89.76C,* 20.48C,∆ 660.03B,*

Zorlamal› Konveksiyon Forced Convection

25 729.52p 26.12p 2290.04p 46.20pq 70.53q 29.15r 106.97p

69.5 654.68p,† 36.77pq,* 2076.81p,† 52.78q,* 63.37p,† 42.99s,∆ 76.30p

129.4 937.19r,∆ 40.40q,∆ 2953.31r,∆ 51.87pq,∆ 86.54s,* 21.65q,∆ 102.63p

173.5 832.91q,* 39.52pq,† 2598.55q,* 50.38pq,†* 78.94r,* 29.23r,* 84.54p

238.0 838.93q,† 37.44pq,† 2639.39r,† 36.20p,†* 79.13r,† 11.51p,* 60.96p,†

Hibrit Is›tma Hybrid Heating

25 729.52Q 26.12Q 2290.04P 46.20P 70.53PQ 29.15T 106.97PQ

69.5 758.59R,* 35.20R,* 2342.56R,* 42.30P,† 75.27QR,* 23.93S,* 212.05Q

129.4 665.25P,† 18.52P,† 2045.38P,† 39.42P,† 69.95P,† 11.26R,* 102.25PQ

173.5 829.22S,* 47.00S,†* 2582.62S,* 41.15P,† 80.86S,∆ 9.59Q,† 72.86P

238.0 836.53S,† 33.97R,† 2611.53T,† 43.22P,*∆ 78.71RS,† 5.28P,† 82.57P,†

M: Mikrodalga Is›tma (Microwave heating), DK: Do¤al Kon-
veksiyon (Natural convection), ZK: Zorlamal› Konveksiyon
(Forced convection), H: Hibrit Is›tma (Hybrid heating)

fiekil 4. Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan
kanola ya¤lar›n›n toplam sterol içeri¤indeki de¤iflim (mg/kg)
Figure 4. The change in total sterol content of canola oils
heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)
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olmufltur. Benzer flekilde ayr› ›s›tma teknikleri,
ayn› s›cakl›¤a kadar gerçeklefltirilen ifllemlerde
toplam   sterol   içeri¤inde   istatistiki   farklar
oluflturmufltur.

F›nd›k ve konola ya¤›n›n farkl› ›s›tma teknikleri
ile ›s›t›lmas› sonucunda sterol kompozisyonu ve
içeri¤i ›s›tma tekni¤ine ve uygulanan s›cakl›¤a
ba¤l› olarak de¤iflim göstermifltir. Bu de¤iflim,
düzenli art›fl/azal›fl deseni sergilemekten ziyade
her iki ya¤ için de genellikle dalgalanma fleklinde
gerçekleflmifltir. Elde edilen bulgular hibrit f›r›nlar›n
yüksek s›cakl›klarda ›s›tma performanslar›n›n

düfltü¤ünü  ve  ›s›tma  süresinin  di¤er  f›r›nlara
k›yasla oldukça uzad›¤›n› ortaya koymaktad›r.
Mevcut ›s›tma sistemlerinin sterol oksidasyonu
üzerine   etkilerinin   incelenmesi   ve   oluflan
oksidasyon ürünleri ile fitosterollerin birlikte
de¤erlendirilmesi yeni çal›flmalara ›fl›k tutacakt›r. 
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Araflt›rma  Projeleri  Koordinasyon  Birimince
desteklenen ZRF 12001 nolu projenin sonuçlar›ndan
yararlan›larak haz›rlanm›flt›r. 

Çizelge 3 (devam›). Mikrodalga, konveksiyonel ve hibrit f›r›nlarda ›s›t›lan kanola ya¤lar›n›n sterol içeri¤i (mg/kg)
Table 3 (continued). The sterol content of canola oils heated in microwave, conventional and hybrid ovens (mg/kg)

Sterol Miktar› (mg/kg) Sterol content (mg/kg)

S›cakl›k (°C) β-sito Sito ∆-5-avena ∆-5-24-stigma ∆-7-stigma ∆-7-avena Toplam
Temperature (°C) sterol stanol sterol stadienol stenol sterol Sterol

β-sito Sito ∆-5-avena ∆-5-24-stigma ∆-7-stigma ∆-7-avena Total
sterol stanol sterol stadienol stenol sterol Sterols

Mikrodalga Is›tma Microwave Heating

25 3683.78a 98.31a 116.04ab 50.87a 51.70b 18.15a 7317.38a

69.5 4113.22a,∆ 108.49ab,* 103.17a,† 71.70a,* 47.44ab 6.58a 8076.77b,∆

129.4 4174.47ab,∆ 99.39a,* 139.79c,∆ 70.18a 6.97a,† 15.11a,†* 8647.98cd,∆

173.5 4284.51b,∆ 125.42b,∆ 122.64b,* 54.88a, 139.85c,* 13.63a 8862.64d,∆

238.0 4204.02ab,† 93.02a 137.13c,* 27.85a 15.38ab,† 28.15a 8304.59bc,†

Do¤al Konveksiyon Natural Convection

25 3683.78C 98.31D 116.04B 50.87A 51.70B 18.15B 7317.38C

69.5 4005.22D,∆ 92.09B,† 125.91C,* 25.00A,† 22.94A 13.57A 8162.69D,∆

129.4 3439.52B,* 88.83A,† 104.94A,* 52.18A 39.23AB,* 18.80B,†* 7165.66B,*

173.5 3264.42A,† 91.40B,† 109.77A,† 29.43A 39.93AB,† 21.13BC 6934.99A,†

238.0 4169.28E,*∆ 95.73C 137.41D,* 36.56A 63.44B,* 24.04C 9532.72E,*

Zorlamal› Konveksiyon Forced Convection

25 3683.78pq 98.31q 116.04q 50.87p 51.70p 18.15p 7317.38q

69.5 3419.89p,† 93.54pq,† 105.98p,† 36.79p,† 33.08p 26.32p 6719.36p,†

129.4 4546.36r,∆ 118.72r,∆ 157.91t,∆ 28.34p 36.69p,* 27.93p,* 9109.58s,∆

173.5 4405.16r,∆ 100.65q,* 145.29s,∆ 26.79p 18.42p,† 24.07p 8434.48r,†*

238.0 3999.04q,* 85.96p 134.92r,* 36.02p 25.21p,† 16.92p 8001.66r,†

Hibrit Is›tma Hybrid Heating

25 3683.78Q 98.31QR 116.04RS 50.87P 51.70P 18.15P 7317.38Q

69.5 3815.36R,* 107.00S,* 102.69Q,* 39.93P,† 53.43P 3.48P 7611.79R,*
129.4 2865.04P,† 90.10PQ,† 79.14P,† 69.36P 24.01P,† 8.60P,† 6088.28P,†

173.5 4007.33T,* 88.63P,† 117.58S,†* 34.13P 33.09P,† 11.02P 7955.11S,*

238.0 3800.72R,† 100.22RS 107.48QR,† 41.03P 16.18P,† 36.11P 7793.56RS,†

Farkl› simgeler mikrodalga ›s›tma (a-e), do¤al konveksiyon (A-D), zorlamal› konveksiyon (p-s), hibrit ›s›tma (P-Q) s›ras›nda
uygulanan s›cakl›klar aras›ndaki farklar ile farkl› ›s›tma tekniklerinin ayn› s›cakl›kta ›s›t›lan ya¤ örneklerinde ortaya koydu¤u
farklar› (†,*,∆,°) simgelemektedir.
Different symbols indicate the differences between temperatures applied during microwave heating (a-e), natural convection
(A-D), forced convection (p-s), hybrid heating (P-Q) and the differences among oil samples displayed by various heating
techniques (†,*, ∆,°) heated at the same temperature.
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FATTY ACID PROFILES AND MINERAL CONTENTS OF WALNUTS 
FROM DIFFERENT PROVINCES OF VAN LAKE 

Abstract 

In this study some physical and chemical properties of walnut genotypes grown in 5 different regions
around Van Lake (Eastern Anatolia) harvested during ripening period have been determined. The
average kernel ratios of ripe fruits from Adilcevaz, Ahlat, Edremit, Çatak and Hakkari found to be
45.7, 45.0, 42.2, 43.1 and 38.4%, respectively. The oil contents of fruits considerably increased during
ripening and ranged between 65.7 and 70.7% in ripe walnuts. Linoleic acid was the most abundant fatty
acid in walnut followed by oleic acid. The unsaturated fatty acids contents of samples remarkably
increased during ripening. The tocopherol contents of walnuts considerably increased during ripening.
The initial and final total tocopherol contents of samples varied between 8.3-18.5 and 121.9-135.4
mg/100 g oil, respectively. Potassium was the most abundant mineral in ripe walnuts followed by Mg
and Ca. The results showed that these genotypes were promising walnut types and selection researches
should be carrying out to produce standard walnut types from this genotypes.

Keywords: Walnut, fatty acid composition, tocopherol, minerals.

VAN GÖLÜ ÇEVRESİNDEKİ FARKLI BÖLGELERDEN 
ELDE EDİLEN CEVİZLERİN YAĞ ASİDİ BİLEŞİMLERİ VE 

MİNERAL İÇERİKLERİ

Özet

Bu çal›flmada olgunlaflma süresince Van Gölü çevresinde yer alan 5 farkl› bölgeden temin edilen ceviz
genotiplerinin baz› fiziksel ve kimyasal özellikleri belirlenmifltir. Adilcevaz, Ahlat, Edremit, Çatak ve
Hakkari'den temin edilen olgun cevizlerin ortalama iç oranlar› s›ras›yla, %45.7, 45.0, 42.2, 43.1 ve 38.4
olarak bulunmufltur. Olgunlaflma süresince cevizlerin ya¤ içerikleri önemli oranda artm›fl ve olgun
cevizlerde ya¤ içeri¤i %65.7 ile %70.7 aras›nda de¤iflmifltir. Cevizlerde bask›n ya¤ asidi linoleik asit
olurken, onu oleik asit takip etmifltir. Örneklerin doymam›fl ya¤ asidi içeri¤i olgunlaflma süresince belirgin
düzeyde artm›flt›r. Cevizlerin tokoferol içerikleri de olgunlaflma süresince önemli ölçüde artm›flt›r.
Örneklerin bafllang›ç ve son toplam tokoferol içerikleri s›ras›yla, 8.3-18.5 ve 121.9-135.4 mg/100g ya¤
aras›nda  de¤iflmifltir.  Olgun  cevizlerde  bask›n  mineral  potasyum  olurken  onu  s›ras›yla,  Mg  ve  Ca
izlemifltir. Elde edilen sonuçlar, 5 farkl› bölgeden elde edilen genotiplerin ümitvar ceviz tipleri oldu¤unu
ve bu genotiplerden standart ceviz çeflitlerinin oluflturulmas› için seleksiyon çal›flmalar› yap›lmas›
gerekti¤ini göstermifltir.  

Anahtar kelimeler: Ceviz, ya¤ asidi bileflimi, tokoferol, mineral.
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INTRODUCTION
Turkey is one of the leading countries in walnut
production. The agricultural statistics data shows
that Turkey is in the forth rank in walnut production
after China, Iran and United States (1). Walnut is
naturally  spread  in  many  regions  in  Turkey,
especially in East Anatolia (Bitlis, Van and Hakkari)
(2). Walnut fruit is generally used as a dried nut,
and also added to several food formulations for
its nutty flavour. Walnut is a rich source of oil,
minerals  and  tocopherols.  It  has  a  high  oil
content which can vary from 59 to 72% depending
on the cultivar, location and irrigation rate (3, 4).
Walnut  is  well  known  because  of  its  high
polyunsaturated fatty acids (PUFA) content.
Major  fatty  acid  of  walnut  is  linoleic  acid
(52.2-60.2%),  followed  by  oleic  (16.3-29.7%),
linolenic (8.8-15.2%), palmitic (5.3-7.2%) and
stearic acid (1.8-2.7%). PUFA (C18:2 and C18:3)
is the main group of fatty acids in walnut oil,
ranging from %61.8 to 75.3% (4). It is known that
higher  intake  of  PUFA  decrease  the  risk  of
coronary heart disease by reducing blood pressure,
total and LDL cholesterol (5). However, high
PUFA content limits the shelf life of walnuts due
to susceptibility of PUFA to oxidation. Oxidation
results an undesirable rancid taste, and is the
most important quality parameter decreasing
economic value of walnut (6). On the other
hand,  walnut  has  rich  antioxidant  content.
Walnut  has  the  highest  tocopherol  content
among popular seeds and fruits. High tocopherol
content protects walnut oil against oxidation and
also  has  some  positive  health  effects  (7, 8).
Tocopherol  contents  of  five  different  walnut
varieties  grown  in  Turkey  were  analyzed  by
Bakkalbafl› et al. (9). The amount of α-, γ-, δ- and
total tocopherol ranged from 9.7 to 14.1, 298.8 to
470.0, 10.1 to 26.0 and 321.3 to 505.3 mg/kg
walnut, respectively. Vaidya and Eun (10) reported
that  α-, γ-, δ- and  total  tocopherol  content  of
walnut oil was 15.3, 258.1, 41.5 and 314.9 µg/g
oil, respectively. γ-Tocopherol was the major
tocopherol isomer in walnut. Recently, several
studies  showed  that  γ-tocopherol  detoxifies
lipophilic electrophiles such as reactive nitrogen
oxide  species,  possess  anti-cancer  and  anti-
inflammatory   activity,   and   protects   against
cardiovascular disease (11, 12). 

Walnut is also considered as a good source of
mineral  compounds.  Walnut  contains  high
amount of potassium, phosphorus and magnesium.
Cosmulescu et al. (13) declared that K, Mg, Ca,
Mn, Fe, Zn and Cu contents of different walnut
cultivars grown in Romania ranged from 387.3 to
444.4, 264.7 to 272.3, 62.8 to 72.9, 10.5 to 18.1,
5.4 to 5.9, 3.2 to 4.1 and 2.9 to 3.5 mg/100 g,
respectively. Mineral compositions of 20 promising
walnut types selected from Bahçesaray (Van,
Turkey) were also found to be 296-632 mg/100g
for K, 64-118 mg/100g for Ca, 102-168 mg/100g
for Mg, 266-539 mg/100g for P, 1.0-2.7 mg/100g
for Cu, 1.9-5.1 mg/100g for Mn, 2.8-14.0 mg/100g
for Fe and 2.0-4.4 mg/100g for Zn (14).

Walnut contains several important chemical
compounds such as fatty acids, tocopherols and
minerals that may affect nutritional and economic
value  of  walnut.  Fatty  acid,  tocopherol  and
mineral contents of walnut are influenced by
several factors such as cultivar, origin, climate,
applied cultural practice and harvesting time. In
this study, some physical and chemical properties
of  walnut  genotypes  grown  in  some  regions
around Van Lake during ripening period have
been investigated.

MATERIALS AND METHODS

Materials

In this study, for pomologic properties 5 promising
walnut selections were collected from 5 different
regions of Van Lake (Adicevaz, Ahlat, Edremit,
Hakkari and Çatak). The oil contents, fatty acid
compositions, total tocopherol and mineral
contents of genotypes with the highest yield have
been studied during ripening period (1st July, 15th

July, 3rd August, 17th August and 25th September). 

Fruit Characteristics

Pomological properties such as nut weight,
kernel weight, kernel ratio, nut length, suture,
diameter, shell thickness, shell roughness (easy,
medium, hard), kernel colour (light, tawny, dark) and
shell colour (light, tawny, dark) were determined
in  five  matured  walnut  genotypes  from  each
region (15).
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Chemical Analysis

The oil, fatty acids and mineral contents of walnut
samples were determined according to AOAC
(16). For gas-chromatographic (GC) analysis, fatty
acids methyl esters (FAME) were prepared by
dissolving 0.4 g oil in 4 ml of isooctane and
methylated in 0.2 ml 2 M methanolic KOH. FAMEs
were analyzed in a Hewlett Packard 6890 series
GC  with  split  injection  of  1:20,  donated
with Hewlett Packard 7673 auto-injector, Flame
Ionization Detector (FID) and Chrompack CP-Sil
88 column (50 m x 0.25 mm ID, 0.2 µm film
thickness)   (Chrompack,   Middelburg,   The
Netherlands).   The   column   was   operated
isothermally at 177 °C. The injector and detector
temperatures were 250 and 250 °C, respectively.
He was used as carrier gas. FAMEs were identified
by using Standard FAMEs (47885-U, Supleco,
Bellafonte, PA) and were quantified according to
their percentage area. 

Minerals  were  determined  directly  in  the  ash
solution (dry ashing at 550°C) by atomic absorption
spectrometry (ATI Unicam-929). All reagents and
samples were prepared in double distilled water.
Standard mineral solutions were freshly prepared
from  1000  ppm  stock  solutions  and  a  linear
calibration curve was used. 

Chromatographic analyses for tocopherols were
carried  out  using  an  Thermofinnigan  HPLC
system that consisted of an P4000 quaternary
pump, AS3000 autosampler, SCM1000 degasser
and UV6000 photodiode array detector. The method
described by AOCS (Official Method No: Ce 8-89)
was used for HPLC, with slight modifications
(17). The extracted walnut oil (1 g) was diluted
with   HPLC   grade   n-hexane.   Diluted   oil
was filtered through a syringe filter (0.45 µm
polytetrafluoroethylene) and analyzed by HPLC.
Separation of tocopherols was carried out using
a Phenomenex normal-phase silica column (250
mm x 4.6 mm ID, particle size of 5 mm). The mo-
bile phase was a mixture of n-hexane and isop-
ropanol (99:1, v/v). Elution was performed at a
solvent flow rate of 1 mL/min with an isocratic
program. Detection was made at 295 nm and
column  oven  temperature  was  30 °C.  The
compounds appearing in chromatograms were
identified on retention times and spectral data by
comparison   with   standards   (α-,  β-,  γ- and
δ-tocopherol, Sigma-Aldrich Co.). Total tocopherol

content was calculated in walnuts as sum of the
tocopherol isomers. All the chemical analyses
were performed in duplicate.

Statistical Analysis

Data from 5 replications for pomologic parameters
and data from 2 replications for chemical analysis
were analyzed by two-way analysis of variance
using SPSS 20.0 for Windows program. Significance
level was established at P<0.05.

RESULTS AND DISCUSSION

Fruit Characteristics

Nut weight, kernel weight, kernel ratio, nut
length, suture, nut diameter, shell thickness, shell
roughness, kernel colour and shell colour of 5
walnut genotypes from 5 region of Van Lake are
given in Table 1. Different genotypes from each
region showed different fruit characteristics. The
average nut weight and kernel ratios of 5 walnut
genotypes from Adilcevaz, Ahlat, Edremit, Çatak
and Hakkari were 10.2, 9.8, 10.0, 8.8, 9.6 g and
45.7, 45.0, 42.2, 43.1 and 38.4%, respectively.
Shell roughness, kernel colour and shell colour
of walnut genotypes from Ahlat and Çatak were
easy,  light  and  light-tawny.  The  pomological
parameters of ripe fruits from different regions of
Van Lake did not show significant (P>0.05) difference
(except nut length). Pomologic properties of
samples  tested  in  this  study  showed  good
correlation with data previously reported for the
walnut genotypes grown in Turkey (15, 18). 

Chemical Properties

Oil Content

The  changes  in  oil  contents  and  fatty  acid
compositions of walnuts harvested from 5 different
regions in Van Lake during maturation are given in
Table 2. The oil contents of samples considerably
increased during maturation. The oil contents of
walnuts harvested from Adilcevaz, Ahlat, Edremit,
Çatak and Hakkari regions significantly increased
from 8.2 to 69.6, 3.2 to 69.6, 8.9 to 65.7, 6.1 to
70.7 and 6.2 to 70.1%, respectively during 1st
(initial) and 5th (final) sampling intervals
(P<0.05). However, the difference among oil
contents of samples from different regions found
to be insignificant (P>0.05). Walnuts from Edremit

Fatty Acid Profiles and Mineral Contents of Walnuts...
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(65.7%) showed the lowest and those from Çatak
had the highest (70.7%) oil contents. Koyuncu et
al. (19) reported that the oil contents of Yalova-1
and Yalova 2 genotypes regularly increased
during ripening and reached to 65.9 and 65.5%,
respectively. The oil contents of samples harvested
from Ahlat, Hakkari and Çatak were higher than
those of Yalova-1 and Yalova-2. The oil contents

of different walnut varieties (Yalova-1, Yalova-3,

fiebin, Bilecik and Kaman-5) grown in Turkey,

harvested in 2004 and 2005 ranged from 61.2 to

72.6 % (4). The oil contents of Combe Persian

and Lake Persian walnuts reported by Li et al.

(20) were 59 and 61%, respectively.
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Table 1. Pomologic properties of walnut genotypes harvested from the Van Lake province (n=5)

Regions of Van Lake

Pomologic Properties Adilcevaz Ahlat Edremit Çatak Hakkari

Nut Weight (g) 10.2±2.1 9.8±1.2 10.0±1.2 8.8±1.1 9.6±2.4
Kernel Weight (g) 4.7±1.3 4.4±0.5 4.2±0.7 3.8±0.5 3.7±1.3
Kernel Ratio (%) 45.7±8.6 45.0±4.6 42.2±9.4 43.1±2.5 38.4±6.3
Nut Length (mm) 35.0±2.2 38.0±4.2 35.9±2.2 31.2±2.7 32.6±3.6
Suture (mm) 29.5±4.4 29.8±0.7 29.9±2.2 28.1±1.5 30.4±2.3
Diameter (mm) 31.5±2.1 29.5±1.0 30.7±2.8 29.7±1.6 30.5±1.8
Shell Thickness (mm) 1.4±0.4 1.5±0.1 1.9±0.5 1.4±0.2 1.8±0.4
Shell Roughness E-M E H E M-H
Kernel Colour T L T-D L L-T
Shell Colour T L-T L L-T L-D

Means± Standard Deviation
D: Dark, E: Easy, H: Hard, L: Light, M: Medium, T: Tawny. 

Table 2. Fatty acid composition and total tocopherol contents of walnut samples collected from Van Lake province (n=2)

Fatty acid methyl esters (%)

Oil (%) C16:0 C18:0 C18:1 C18:2 C18:3 SFA/UFA

July 1st 14.2±0.2 8.2±0.1 9.6±0.1 3.6±0.1 14.1±0.1 63.3±0.1 9.2±0.1 0.15±0.0
July 15th 19.2±0.2 14.5±0.4 8.1±0.1 2.2±0.0 15.2±0.1 64.2±0.3 9.7±0.2 0.12±0.0

August 3rd 49.7±0.6 42.2±0.3 6.9±0.1 1.9±0.1 25.0±0.1 60.1±0.1 7.2±0.1 0.10±0.0
August 17th 102.7±3.1 53.0±1.1 5.2±0.1 1.1±0.1 28.7±0.2 55.8±0.2 9.8±0.1 0.07±0.0
Sep. 25th 129.5±4.0 69.6±2.0 4.3±0.1 1.0±0.0 29.2±0.2 55.8±0.1 9.9±0.1 0.06±0.0

July 1st 8.3±0.1 3.2±0.0 9.8±0.1 3.8±0.1 16.8±0.1 56.8±0.2 12.3±0.1 0.16±0.0
July 15th 14.2±0.3 12.4±0.2 7.5±0.1 2.6±0.1 18.3±0.1 60.0±0.2 12.4±0.1 0.11±0.0

August 3rd 51.5±0.5 40.4±1.6 6.6±0.1 1.2±0.1 20.2±0.2 60.3±0.2 10.5±0.1 0.09±0.0
August 17th 109.8±4.1 56.0±2.5 6.3±0.1 1.0±0.0 25.2±0.1 55.6±0.2 12.0±0.0 0.08±0.0
Sep. 25th 130.2±5.0 69.6±2.4 5.1±0.1 1.0±0.0 29.8±0.1 52.0±0.3 12.7±0.2 0.07±0.0

July 1st 18.5±0.8 8.9±0.3 8.1±0.1 3.9±0.1 18.5±0.0 60.1±0.2 9.1±0.1 0.14±0.0
July 15th 28.4±0.4 15.2±0.5 8.0±0.1 2.8±0.1 20.1±0.1 58.7±0.2 9.8±0.1 0.12±0.0

August 3rd 56.4±0.5 41.2±0.7 6.7±0.1 2.8±0.0 21.2±0.1 59.9±0.2 9.8±0.1 0.11±0.0
August 17th 84.2±1.6 50.2±0.5 6.5±0.0 2.6±0.1 28.0±0.1 56.0±0.7 8.0±0.1 0.10±0.0
Sep. 25th 121.9±2.7 65.7±1.4 5.9±0.1 2.4±0.0 29.8±0.0 52.9±0.2 9.7±0.1 0.09±0.0

July 1st 12.2±0.3 6.1±0.1 8.7±0.1 3.9±0.1 11.8±0.1 60.0±0.7 8.7±0.1 0.16±0.0
July 15th 18.6±0.5 12.9±0.4 7.5±0.1 2.9±0.1 14.1±0.0 63.0±0.2 12.5±0.1 0.12±0.0

August 3rd 49.9±0.6 45.5±0.5 5.9±0.1 2.0±0.0 22.4±0.1 58.0±0.1 11.6±0.1 0.09±0.0
August 17th 96.2±2.0 59.0±1.4 5.7±0.1 1.8±0.0 24.2±0.1 55.9±0.2 10.9±0.0 0.08±0.0
Sep. 25th 135.4±4.2 70.7±0.9 5.7±0.1 1.6±0.1 24.3±0.1 55.5±0.4 13.1±0.1 0.08±0.0

July 1st 12.5±0.4 6.2±0.1 8.2±0.1 4.0±0.0 12.08±0.1 64.2±0.3 11.6±0.1 0.14±0.0
July 15th 18.7±0.3 11.1±0.1 7.5±0.1 2.0±0.0 14.89±0.1 63.7±0.2 11.8±0.1 0.11±0.0

August 3rd 56.3±0.3 48.2±0.5 6.7±0.1 1.6±0.0 18.16±0.1 64.7±0.2 9.0±0.1 0.09±0.0
August 17th 112.8±2.8 51.2±0.6 5.9±0.1 1.7±0.0 25.88±0.2 56.7±0.3 9.7±0.1 0.08±0.0
Sep. 25th 133.3±2.0 70.1±0.5 4.9±0.0 1.6±0.1 26.92±0.2 55.7±0.1 11.1±0.0 0.07±0.0

Means± Standard Deviation
1 mg/100g oil. 
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FAME

The FAME profiles of walnut samples during
maturation are presented in Table 2. Linoleic
acid was the most abundant fatty acid found in
walnut oil followed by oleic, linolenic, palmitic
and  stearic  acids.  While  palmitic,  stearic
and linoleic acids showed decreasing trend during
maturation, oleic acid increased throughout the
ripening period. The linolenic acid contents of
samples showed irregular change in a narrow
range. Samples from Adilcevaz, Hakkari and
Çatak showed higher linoleic acid contents than
samples from Ahlat and Edremit. Walnuts from
Çatak had higher linolenic acid contents (13.1%)
followed by those from Ahlat and Hakkari (12.7
and 11.1%, respectively). The linoleic and linolenic
acids contents of Yalova-1 and Yalova-4 genotypes
were 58.2, 10.8% and 59.0, 10.8%, respectively
(15). Do¤an et al. (21) noted that the walnut
genotypes contained 65.6% oil, 5.8% palmitic
acid, 0.2% palmitoleic acid, 2.7% stearic acid,
18.7%  oleic  acid,  59.9%  linoleic  acid,  14.2%
linolenic  acid,  0.3%  arachidic  acid  and  0.2%
gadoleic acid. Among fatty acids only linolenic
acid showed significant difference in samples
obtained from different regions (P<0.05). The fatty
acid compositions of samples significantly
changed during ripening period (P<0.05).

The SFA/UFA which represents the total fatty
acid composition of each sample as a single data
showed decreasing trend throughout the maturation
period (Table 2). The SFA/UFA ratios of walnut
samples from Adilcevaz, Ahlat, Edremit, Çatak
and Hakkari regions during ripening reduced
from 0.15 to 0.06, 0.16 to 0.07, 0.14 to 0.09, 0.16
to 0.08 and 0.14 to 0.07, respectively. This shows
that  the  unsaturated  fatty  acid  contents  of
walnuts increased during ripening. Lower
SFA/UFA may be evaluated as higher nutritional
content regarding to fatty acid composition of food
(22).  The  linoleic,  oleic  and  linolenic  acids
contents and SFA/UFA ratios of walnuts from
Erzincan (Eastern Turkey) reported by Özrenk et
al. (23) varied between 43.2-53.2%, 26.2-38.6%,
8.9-15.1% and 0.08-0.10, respectively. Linoleic
acid ranging from 43.2% to 53.2% was the most
abundant fatty acid in 15 pomologically selected
walnut genotypes grown in Erzincan (Eastern
Turkey), followed by oleic and linolenic acids
(31.9% and 11.5%, respectively) (23). 

Total Tocopherol

Walnut  has  the  highest  tocopherol  contents
among popular seeds and fruits (24). Tocopherols
and tocotrienols are fat-soluble antioxidants with
vitamin E activity. Vitamin E is mainly consists of
four  tocopherols  (α-, β-, γ- and δ-)  and  four
tocotrienols (α-, β-, γ- and δ-). Vitamin E acts as
an  important  antioxidant  against  oxidative
modification of LDL, which is accepted as an initial
event in pathogenesis of atherosclerosis (25).
The total tocopherol contents of walnut samples
are given in Table 2. The tocopherol contents of
walnuts significantly increased during ripening
(P<0.05). The initial and final tocopherol contents
of  samples  varied  between  8.3-18.5  and
121.9-135.4 mg/100 g oil, respectively. Samples
from  Çatak  showed  the  highest  tocopherol
content followed by those from Hakkari. There
were  no  significant  differences  (P>0.05)  in
tocopherol  contents  of  ripe  walnut  samples
harvested from different regions. The total tocopherol
contents (α-, γ- and δ-) of walnut reported by
Gunstone et al. (24) was 160.8 mg/100 g oil. The
range of α-, γ- and δ-tocopherol for 15 promising
walnuts  noted  by  Özrenk  et  al.  (23) varied
between 1.8-6.8, 32.8-146.4 and 2.3-12.4 mg/kg
oil, respectively. 

Mineral Contents

The mineral contents of walnut samples showed
irregular changes during ripening (Table 3.). The
mineral contents of samples varied depending
on their genotype, region and harvesting time. K
was the most abundant mineral in ripe walnuts
followed by Mg, Ca and Na. Minerals showed
different trends during ripening. Some minerals
increased, some reduced and others varied in a
narrow range. In ripe fruits, those from Ahlat had
the highest K and Zn contents (319 and 7.9
mg/100  g,  respectively)  and  samples  from
Adilcevaz showed the highest Mg, Ca and Na
contents (173, 143 and 16.9 mg/100 g, respectively).
Samples from Adilcevaz showed the highest and
those  from  Edremit  had  the  lowest  final  Na
contents. The Ca contents of walnuts reported by
Lavedrine et al. (26) and Ça¤lar›rmak (27) varied
between 58-91 and 67-105.5 mg/100 g, respectively.

The Cu contents of ripe samples from Adilcevaz,
Ahlat, Edremit, Çatak and Hakkari were 2.3, 2.4,
1.3, 2.1 and 3.2 mg/100 g, respectively. The Cu
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contents for walnut reported by Lavedrine et al.
(26) and Ça¤lar›rmak (27) ranged between 1.1-1.5
and  0.5-1.3  mg/100  g,  respectively.  The  Fe
contents of ripe fruits varied between 2.6 and 8.4
mg/100 g. Walnuts from Ahlat showed highest
and those  from  Adilcevaz  had  the  lowest  Fe
contents.  The  Fe  contents  of  walnuts  from
Adilcevaz, Edremit, Hakkari and Çatak agreed
with the results reported by Lavedrine et al. (26)
and Ça¤lar›rmak (27). The Mn contents of ripe
walnuts ranged between 3.3 and 6.0 mg/100 g.
Co and Ni were the least abundant minerals in
ripe walnuts varied between 0.1-0.6 and 0.2-0.6
mg/100 g, respectively. Except Cu, Fe and Mg, the
other minerals contents of walnut samples from
5 regions of Van Lake were found significantly
different (P<0.05). The mineral contents of walnut
samples showed significant variation (P<0.05)
during ripening period (except the Na content of
samples from Çatak). Factors such as climate

variations,  soil  type,  agricultural  practice  or
others may lead to seasonal variations in walnut
composition.

CONCLUSIONS

Turkey is one of the leading countries in walnut
production in the world. Walnut is a rich source
of essential fatty acids and tocopherols. The data
obtained in this study showed that the tested
walnut genotypes have comparable properties to
nationally and internationally selected kinds.
Walnut  genotypes  with  superior  pomologic
properties and compositions may be valuable for
future nutritional breeding efforts. 
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Table 3. Mineral compositions of walnut samples collected from Van Lake province (n=2)

Minerals (mg/100g)

Ca Co Cu Fe K

July 1st 144.6±2.0 0.7±0.0 3.0±0.1 10.1±0.2 238.3±10.3
July 15th 136.3±1.4 0.7±0.1 3.6±0.0 11.7±0.4 283.8±16.0
Aug. 3rd 149.8±6.1 0.6±0.0 4.4±0.1 6.8±0.2 179.4±8.8
Aug. 17th 130.4±5.5 0.3±0.0 3.0±0.0 7.5±0.5 204.3±6.4
Sep. 25th 142.9±6.2 0.2±0.0 2.3±0.0 2.6±0.1 288.8±4.8

July 1st 91.2±2.7 Tr 4.9±0.1 7.8±0.1 255.9±8.1
July 15th 93.3±4.8 Tr 5.7±0.0 11.9±0.2 242.8±1.0
Aug. 3rd 115.8±3.4 0.2±0.0 4.0±0.1 9.1±0.4 202.4±5.9
Aug. 17th 118.6±2.3 0.2±0.0 3.4±0.0 24.5±1.3 240.5±6.5
Sep. 25th 134.4±5.4 0.6±0.1 2.4±0.1 8.4±0.9 319.4±5.1

July 1st 141.3±7.1 0.2±0.0 5.6±0.1 19.4±0.9 198.2±7.6
July 15th 162.3±3.8 0.3±0.0 5.3±0.1 20.4±0.3 207.7±3.0
Aug. 3rd 150.8±5.7 0.3±0.0 2.5±0.1 11.3±0.8 240.3±4.0
Aug. 17th 162.4±5.5 0.1±0.0 2.7±0.1 8.5±0.3 401.4±17.7
Sep. 25th 115.9±5.2 0.3±0.0 1.3±0.1 3.9±0.0 306.6±5.8

July 1st 138.5±4.2 0.5±0.0 5.4±0.3 12.6±0.5 103.9±3.0
July 15th 144.8±7.3 0.5±0.1 4.8±0.2 10.7±0.8 126.4±6.9
Aug. 3rd 146.9±6.7 0.6±0.1 4.5±0.4 10.4±0.3 211.4±10.8
Aug. 17th 82.8±5.0 0.2±0.0 3.8±0.4 8.8±0.2 234.6±6.8
Sep. 25th 101.0±5.5 0.3±0.0 2.1±0.0 4.2±0.3 251.4±4.0

July 1st 138.5±5.5 0.4±0.0 4.4±0.1 12.6±0.6 363.5±19.7
July 15th 142.4±7.8 0.3±0.0 5.0±0.5 10.9±0.3 396.3±25.8
Aug. 3rd 110.5±6.9 0.3±0.0 5.8±0.1 6.0±0.2 398.5±17.3
Aug. 17th 101.5±2.3 0.4±0.0 3.6±0.1 3.8±0.1 262.3±18.1
Sep. 25th 130.4±3.7 0.1±0.0 3.2±0.2 5.8±0.1 282.4±4.1

Means± Standard Deviation
Tr: Trace.
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MINERAL ELEMENT and NUTRIENT COMPOSITION of 
TWO NEWLY-INTRODUCED FISH SPECIES

(Dentex dentex and Seriola dumerili) 
in RECIRCULATING AQUACULTURE SYSTEM (RAS)

Abstract 

As the world’s fastest ongrowing sector in food production, aquaculture has remarkable priority and
needs technological improvements and new candidate fish species to overcome some limitation
factors. Considering these issues, this study based on determining the flesh quality in terms of nutrient
and mineral element composition of two potential fish species, common dentex (Dentex dentex) and
greater amberjack (Seriola dumerili), in recirculation aquaculture system (RAS). On the nutrient basis,
the dry matter content of 28.82% and fillet yield with a value of 53.28% of Dentex dentex were found
significantly higher than (P<0.05) Seriola dumerili. Crude protein and lipid values demonstrated slight
but insignificant differences between the species. Among the macro elements of K and Mg and micro
elements of Cr, Mn and Ni were noticeably higher in common dentex than greater amberjack, but Zn
level was present almost double amount in amberjack (P<0.05). 

Keywords: Dentex dentex, Seriola dumerili, minerals, Recirculating aquaculture systems (RAS), ICP-AES

KAPALI DEVRE SU ÜRÜNLERİ SİSTEMİNDE (RAS) YETİŞTİRİLEN 
İKİ YENİ BALIK TÜRÜNE (Dentex dentex ve Seriola dumerili) 

AİT MİNERAL MADDE ve BESİN KOMPOZİSYONU

Özet

Dünya g›da üretimi içinde en h›zl› büyüyen sektör olan su ürünleri yetifltiricili¤i, dikkate de¤er bir
önceli¤e sahiptir. Yetifltiricili¤i etkileyen baz› k›s›tlay›c› faktörlerin afl›labilmesi için sektörün teknolojik
geliflmelere ve yeni aday türlere ihtiyac› vard›r. Bunlar gözönünde bulunduruldu¤unda, bu çal›flman›n
temelini kapal› devre su ürünleri sisteminde (RAS) yetifltirilen ve iki potansiyel tür olan sinagrit (Dentex
dentex) ve sar›kuyruk (Seriola dumerili) bal›¤›na ait et kalitesinin, besin ve mineral madde kompozisyonu
yönünden incelenmesi oluflturmaktad›r. Besin kompozisyonuna göre, Dentex dentex türüne ait kuru
madde içeri¤i %28.82, fileto verimi ise %53.28’dir, Seriola dumerili ile karfl›laflt›r›ld›¤›nda bu de¤erler
önemli ölçüde yüksek (P<0.05) bulunmufltur. Ham protein ve lipit de¤erleri, türler aras›nda önemsiz
küçük de¤iflimler göstermifltir. Macro elementlerden K ve Mg, mikro elementlerden ise Cr, Mn ve Ni,
sinagrit bal›¤›nda yüksek iken, sar›kuyruk bal›¤›nda iz elementlerden Zn seviyesinin yüksek oldu¤u
(P<0.05) görülmüfltür.

Anahtar kelimeler: Dentex dentex, Seriola dumerili, mineraller, kapal› devre yetifltiricilik sistemleri
(RAS), ICP-AES
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INTRODUCTION
Due to the rapid expansion of the aquaculture
industry in an effort to meet seafood consumption,
the use of more improved aquaculture systems is
a dictate of environmental sustainability, when
we consider the declining water resources in east
Mediterranean region. In this frame, recirculating
aquaculture systems (RASs), is a land based
systems  having  biological  and  mechanical
treatments (1, 2), tenders the advantages of reduced
water demands (3), improved oppurtunities for
waste management and nutrient recycling by
reconditioning of water (4), better food conversions
(5), disease management (6, 7) and biological
pollution control (8). 

In  view  of  depleting  wild  stocks  and  for  the
diversification of aquaculture as alternatives to sea
bream, Sparus aurata and sea bass, Dicentrarchus
labrax,  which  are  the  dominant  farmed  fish
species, common dentex (Dentex dentex) and
greater amberjack (Seriola dumerili) could be a
suitable candidate species for RASs. The newly
introduced fish species as common sea bream
(Pagrus pagrus), shi drum (Umbrina cirrosa),
sharpsnout sea bream (Puntazzo puntazzo) and
blue spatled bream (Dentex gibbosus) with total
production of 228 tons have been gained in place
of annual aquaculture production of Turkey
which was about 235.133 tons in 2014 reported
by TUIK (9) and as well 113 tons of this production
were obtained from common dentex. This species
has been cultured in Greece, Italy, Spain and
Turkey and has the same market price with sea
bass and sea bream (10).

Notwithstanding, through these potential species,
the adaption to culture environment of greater
amberjack  has  not  been  actualised  yet  in  a
commercial scale, it is based on capture of wild
juveniles that are fattened to marketable size
(11). A few attempts were carried out in private
hatcheries and some institutes as stated in Öksüz
(12), however, Greece, Malta and Japan reared
larvae since 1987 (13). The culture of new finfish
species  like  Seriola  lalandi,  a  Carangid  like
amberjack, in RASs has been investigated and
satisfactory growth performance and acceptable
feed conversion were procured (14). Researchs
asserted that this species has excellent potential
for RASs even in fluctuating water temperature
(15).

In  this  sense,  the  aim  of  this  research  was,
considering the limited researches which comprised
notably one fish species, to reveal the flesh quality
in terms of nutrient and mineral composition of
two candidate fish species focusing on RAS.

MATERIALS AND METHODS

Fish material and sampling procedure

As  a  fish  material,  the  common  dentex  and
greater  amberjack  were  obtained  from  a
commercial aquaculture firm, ‹zmir, Turkey. Fish
samples were transferred to the laboratory in
polystyrene boxes filled with crushed ice and ice
batteries, immediately. Fish samples were gutted,
washed under running tap water, filleted manually
with skin-on and homogenized. The total number
of 20 fish (10 for each species) were used in the
research and the whole body weights of dentex
and amberjack were 148.10±5.55 g, 231.90±5.88
g and the total lengths were 19.24±1.73 cm and
29.01±2.25 cm, respectively. 

Rercirculating aquaculture system (RAS)

Fish were held in RAS for a period of one year
and RAS comprised 13 tanks with a volume of
130 tons for each tank, a drum filter of 100 µ and
equipped with ozone sterilization and a protein
skimmer system. The mean values of water tem-
perature, pH and dissolved oxygen in the RAS
were 26°C, 7 and 11.5 mg/kg, respectively. Fish
were fed with commercial diet (AquaK) to ad
libitium twice a day. The nutrient composition of
the commercial diet was as follows; 46% protein,
18%  lipid,  10%  moisture,  9.3%  ash  and  2.5%
fiber, and data were obtained from the R&D
department of the feed producer company.

Fillet yield

Ten biological replicates representing of each
fish species were filleted with skin-on and fillet
yield was computed as a percentage of the edible
flesh weight to the whole body weight (16).

Nutrient composition analysis 

The pooled triplicate samples of dentex and
amberjack fillets were analysed for dry matter,
crude ash, crude protein and crude lipid according
to the standard procedures following AOAC (17).
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Briefly, dry matter was computed after drying the
samples  at  105°C  for  24 h,  crude  ash  after
combustion at 550°C for 4 h in a muffle furnace
(Nüve MF110, Turkey), crude protein (N x 6.25)
by Kjeldahl distillation (Kjeltec System, Tecator,
Hoganas, Sweden) and crude lipid after extraction
with petroleum ether by Bligh and Dyer method (18).

Determination of macro and micro elements 

The mineral element composition of edible tissues
in dentex and amberjack were analysed by the
method  of  Skujins  (19)  from  ten  biological
replicates for each species. Approximately 1 g of
sample  was  subjected  to  wet  mineralisation
using HCl, H2SO4, HNO3 and the macro and micro
element contents were determined by inductively
coupled plasma atomic emission spectroscopy
(ICP-AES; Varian-Vista). The working conditions
of ICP-AES were as follows: RF power, 0.7-1.5
kW (1.2-1.3 kW for axial); plasma gas flow rate
(argon), 10.5-15 l/min (radial) and 15 l/min (axial);
auxiliary gas flow rate (argon), 1.5 l/min; viewing
height, 5-12 mm; copy and reading time, 1-5 s
(Max. 60 s); and copy time, 3 s (max. 100 s).

Statistics

Data presented here are means±standard deviation
(SD) of three pooled replicates for nutrient
analysis and ten biological replicates for fillet
yield and mineral element analysis. Independent
samples T-Test, a confidence level of 95%, was
applied using statistical software SPSS 11.5 (20)
to verify the presence of significant differences
among the groups. 

RESULTS AND DISCUSSION

The nutrient composition was not significantly
differed (P>0.05) between the species (Table 1),
except dentex had higher dry matter content

with a value of 28.82%, whereas amberjack had
21.60% (P<0.05), meanwhile crude protein and
crude lipid contents tended to be high in dentex
compared  with  amberjack,  however  these
differences were found insignificant (P>0.05).
Taking into account the previous studies that
compared the wild and cultured dentex and
amberjack (11, 12, 21, 22), it is possible to remark
that cultured fish always have more lipid and less
moisture  content  than  the  wild  ones  and  the
variations in the nutrient composition can be
interpreted with the influencing factors; dietary
regime, age, size or even sex also stated by
Fagbenro et al. (23)

On the basis of these nutrient data, we can
conclude that dentex can exploit the feed more
efficiently compare to amberjack in a RAS. This
view was also confirmed by Perez-Jimenez et al
(24) in a feeding trial of dentex with different
macronutrient combinations.

The fillet yield values of dentex and amberjack
were  53.28%  and  48.56%,  respectively.  The
results regarding to fillet yield were presented in
Table 1. The remarkable difference regarding to
fillet  yield  between  two  species  was  found
statistically significant (P<0.05). According to Öksüz
(12), due to the over feeding or feeding the fish
with lipid-rich diets lead to fat deposit in peritoneal
cavity, meanwhile they have reduced locomotor
activity in a culture condition comparison to wild
(25), probably, the low fillet yield values of two
species can be clarified as these opinions.

The  role  of  minerals  in  human  metabolism
notably, essential ones have a indispensable role
in human body. The main functions of minerals
are being part of skeletal structure, maintenance
of colloidal system and regulation of acid-base
equilibrium (21). In the case of deficiency inclined
to improper enzyme-mediated metabolic functions
and results in organ malfunctions; as it reduces
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Table 1. The nutrient composition and fillet yield of common dentex (Dentex dentex) and greater amberjack (Seriola dumerili)
(Mean ± SD) (n=3)*

Species

Dentex dentex Seriola dumerili

Dry matter 28.82±0.69a 21.60±0.92b

Crude ash 2.07±0.70 2.13±0.16
Crude protein 13.88±2.74 10.85±1.80
Crude lipid 5.78±3.85 3.84±0.37
Fillet yield 53.28±6.79a 48.56±9.40b

*Means in the same row with different bold superscripts significantly differ (P≤0.05)

Nutrient composition (%)
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productivity and causes chronic diseases, such as
inability of blood to clot, osteoporosis, anemia
and ultimately to death (26, 27). 

The macro and micro element contents were
presented in Table 2 for dentex and amberjack.
The lowest and the highest range of Recommended
Dietary Allowances (RDAs) or Adequate Intakes
(AIs) of these elements in human nutrition (28)
were also given in the same table in terms of
both males and females. As macro elements, Ca,
K, Mg and P levels were noticed to be higher for
dentex  following  the  same trend  in  nutrient
levels and fillet yield. Nevertheless, the differences
found  in  terms  of  Ca  and  P  levels  were  not
significant (P>0.05), while K and Mg levels were
differed significantly (P<0.05) between the species.
Öksüz (12) reported that macro element values
of amberjack were much greater in captured
wild fish compare to those that cultured and as a
macro element, Ca was the most ample one for
this study in both species and followed by
phosphorous. According to the literature, the
recommended daily intake of Ca is about 1000-
1300 mg  per  day  (Table  2).  Our  findings
demonstrated that like P and K, which present
remarkable amounts in seafood, Ca, those found
in fish can be underscored as essential for human
nutrition after dairy products. Depending on the
seasonal and biological differences as sex, age
and species and other environmental conditions,

some variations could be reveal in the mineral
contents even in the same species of fish (10) as
corroborating this research findings. 

Likewise in macro elements, the micro elements
such  as  Cu,  Mn,  Zn  and  Se  are  involved  in
several metabolic or immunological processes in
organisms by activating or inhibiting enzymatic
reactions, by competing for binding sites with
other elements and metalloproteins, by affecting
the permeability of cell membranes or by several
other mechanisms (29, 30) in order to maintain
the homeostasis (31, 32). So, they have to be
taken from several resources as fish in daily diet.
Nevertheless, they incline to become detrimental
if their concentrations are above the metabolic
demand in the tissue (27).

Here, in this study, the levels of micro elements,
Cr,  Mn,  Ni  and  Zn  demonstrated  significant
differences  (P<0.05)  between  dentex  and
amberjack. Dentex had much more higher values
than amberjack. On the other hand, no significant
differences were observed for Cd, Cu, Fe and Pb
levels.  Amberjack  had  the  highest  Cu  and
Pb contents, though those levels were found
insignificant (P>0.05). Zn is an important trace
mineral and this element is second only to iron
in its concentration in the body. It is found in
cells throughout the body and needed for the
body’s defensive (immune) system to properly
work. It plays a role in cell division, growth, wound
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Table 2. The mineral (macro and micro) composition of common dentex (Dentex dentex) and greater amberjack (Seriola
dumerili) (mg/kg wet weight basis) (Mean ± SD) (n=10)* and RDA or AIs levels in nutrition

Species

Dentex dentex Seriola dumerili

Ca 3915.96±282.14 2464.95±104.36 1000-1300 (mg/day)***
K 3289.56±679.68a 2464.93±733.90b 4.5-4.7 (g/day)***
Mg 317.38±74.93a 233.25±40.50b 240-420 (mg/day)**
Na 1158.28±367.31 1235.98±278.71 1.2-1.5 (g/day)***
P 3548.19±592.54 2481.45±521.83 700-1250 (mg/day)**

Micro elements 

Cd 0.04±0.02 0.03±0.02 0.07 (mg/day)****
Cu 0.57±0.47 1.43±2.78 700-900 (µg/day)**
Cr 0.30±0.17a 0.14±0.12b 20-35 (µg/day)***
Fe 12.14±5.40 10.35±3.53 8-18 (mg/day)**
Mn 1.52±0.58a 0.93±0.13b 1.6-2.3 (mg/day)***
Ni 0.74±0.47a 0.39±0.17b -
Pb 0.55±0.19 0.72±0.37 0.24 (mg/day)****
Zn 3.84±1.23b 7.69±3.65a 8-11 (mg/day)**

*Means in the same row with different bold superscripts significantly differ (P≤0.05)
**RDAs: Recommended Dietary Allowances (28)
***AIs: Adequate Intakes (28)
****Daily intake levels (12)

Macro elements
RDAs or AIs

(Male and female)



healing and the breakdown of carbohydrates
(33). The Zn levels of 3.84 and 7.69 mg/kg were
much more higher comparison to other trace
elements in dentex and amberjack respectively,
but still in the acceptable limits of 8-11 mg per
day (28). However, the Pb contents were over the
legislative limits for both dentex and amberjack.

CONCLUSION

As a consequence, comparison of two fish species
that have commercial importance for sustainable
aquaculture, in terms of nutrients, macro and
micro element compositions, dentex has much
more higher flesh quality. On the other hand,
considering the limited researchs concerning
amberjack, it can be needed more comprehensive
further works to reach certain decisions.
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KONVEKSİYONEL VE DONDURARAK KURUTMA
YÖNTEMLERİNİN KARPUZUN BAZI

KALİTE ÖZELLİKLERİNE ETKİSİ

Özet

Bu araflt›rmada iki farkl› kurutma yöntemi (konveksiyonel (70 °C) ve dondurarak kurutma (-66 °C’de 5
mtorr bas›nçta)  ile kurutulan karpuzlar›n fiziksel, kimyasal ve duyusal özellikleri karfl›laflt›r›lm›flt›r. Üretim
yöntemlerinin kurutulmufl karpuz üzerindeki etkisini belirlemek amac›yla pH, titrasyon asitli¤i, renk,
toplam kurumadde, su aktivitesi, toplam karotenoid miktar›, likopen, β-karoten, hidroksimetilfurfural
(HMF), askorbik asit içeri¤i ve duyusal de¤erlendirilmesi yap›lm›flt›r. Konveksiyonel kurutulmufl
karpuzlarda daha fazla HMF oluflurken dondurularak kurutulanlarda ise likopen içeri¤inde daha fazla
azalmalar tespit edilmifltir. Dondurularak kurutulan örneklerin ölçülen renk de¤erlerinden L* ve Hue*
de¤erleri artm›fl, a* de¤eri azalm›fl ve tazelerine göre en çok renk de¤iflimi (∆E*) dondurularak kurutulmufl
örneklerde görülmüfltür.  Konveksiyonel kurutulmufl örneklerin toplam karotenoid içerikleri tazeye
göre daha yüksek (284.43 mg/kg-5.30 kat fazla), askorbik asit içerikleri ise tazelerine göre daha az
(9.63 mg/kg-3.38 kat› azalma) tespit edilmifltir. Dondurularak kurutulmufl örneklerde ise, askorbik asit
de¤eri tazeye göre daha yüksek (245.13 mg/kg-7.51 kat› art›fl) belirlenmifltir. Kurutulmufl karpuzlar›n
duyusal de¤erlendirmesinde renk bak›m›ndan konveksiyonel kurutulmufl örnekler yüksek puan al›rken,
tat bak›m›ndan en yüksek be¤eniyi dondurularak kurutulan örnekler alm›flt›r. 

Anahtar kelimeler: Kurutulmufl karpuz, konveksiyonel ve dondurarak kurutma, likopen ve β-karoten,
toplam karotenoid, HMF, askorbik asit

EFFECT OF CONVENTIONAL AND FREEZE DRYING METHODS
ON SOME QUALITY PROPERTIES OF WATERMELON 

Abstract

In this study, water melons dried with two different methods (conventional (70 °C) and freeze-drying
(66 °C-5 mtorr)) were compared by physical, chemical and sensorial properties of them. To determine
the effect of drying methods on pH, titration acidity, color, total dry matter, water activity, total carote-
noid contents, lycopene, β-carotene, hydroxymethylfurfural (HMF), ascorbic acid and sensorial evolution
of dried watermelon samples were carried out. While HMF formation in conventional-dried samples
were higher than freeze drying samples, lycopene degradation of freeze-dried samples were higher
than conventional dried samples. The color values of L* and Hue* of the freeze-dried samples increased,
but a* value decreased. In addition, according to the color values of fresh watermelon sample, the
highest color changing (∆E*) was determined for freeze-dried samples. The total carotenoid contents of
conventional-dried samples were determined higher (284.33 mg/kg-higher 5.30 times) than freeze-dried
samples. While ascorbic acid contents of the conventional-dried samples were decreasing (9.63 mg/kg-lower
3.38 times), the freeze-dried samples were increasing (245.13 mg/kg- higher 7.51 times) according to
the fresh watermelon samples. According to sensorial evaluation of dried watermelon samples, the hig-
hest color score obtained for conventional-dried, while the highest taste score obtained for freeze-dried.

Keywords: Dried watermelon, conventional and freeze drying, lycopene and β-carotene, total carotenoid,
HMF, ascorbic acid
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GİRİŞ
Karpuz kabakgiller (Cucurbitaceae) familyas›na
mensup  (Citrullus  vulgaris)  Schrader  türüne
giren kültür bitkilerinin meyvesidir (1). Karpuzun
çekirdekli ve çekirdeksiz çeflitleri vard›r. Karpuzlar,
çok uzun süreli muhafaza için uygun de¤ildir.
‹deal muhafaza koflullar› yaklafl›k % 90 ba¤›l
nemde 10-15 °C aral›¤›ndad›r. Meyvenin hasad› takip
eden 2-3 hafta içerisinde tüketilmesi gerekir (2).

Karpuz, dünyada 2011 y›l›nda en fazla üretilen
ürünler aras›nda 16. s›rada, 2012 ve 2013 y›llar›nda
ise 14. s›rada yer alm›flt›r. FAO verilerine göre,
2013 y›l›nda karpuz üretiminde Çin'in yaklafl›k 73
milyon  ton  ile  tek  bafl›na  di¤er  ülkelerin
toplam›ndan daha fazla üretim yapt›¤›, Türkiye'nin
ise karpuz üretiminde yaklafl›k 3.9 milyon ton ile
3.  s›rada  yer  ald›¤›  bildirilmifltir  (3).  Karpuz
ülkemizde, domatesten sonra en çok üretilen
ikinci sebzedir. Karpuz 2012 y›l›nda 4.02 milyon
ton ile sebze üretim miktarlar› içinde % 14.5' lik
paya sahipken, 2015 y›l›nda 3.9 milyon ton ile
sebze üretim miktarlar› içinde % 13.3'lik paya sahip
olmufltur (4). Ülkemiz, dünya karpuz üretiminde
önemli bir paya sahip olmakla beraber karpuzun
g›da  sanayinde  hammadde  olarak  kullan›m›
s›n›rl›  kalm›flt›r.  Üretilen  karpuzun  büyük  bir
ço¤unlu¤u iç piyasaya sürülmekte ve ihracat› ise
çok düflük oldu¤undan, ihraç edilen ilk 20 ürün
içerisine girememifltir. Bu durum karpuz fiyatlar›n›n
üretim maliyetlerinin çok alt›nda sat›lmas›na ve
ço¤u  zaman  çiftçilerin  üretti¤i  ürünü  tarlada
b›rakmas›na  sebep  olmaktad›r.  Bu  yüzden
karpuz üretimi önceki y›llara göre k›yasland›¤›nda
üretimin azal›fl gösterdi¤i görülmektedir. 

Karpuz, antioksidanlar gibi karotenoidler (likopen
ve beta-karoten), fenolik bileflenler, vitaminler
(A, B, C ve E) ve belirli aminoasitler (sitrullin)
bulunmaktad›r (5). Bu maddelerin baz› kanser
türleri riski, kalp-damar hastal›klar› ve yafla ba¤l›
dejeneratif patolojilerin azalt›lmas›nda koruyucu
bir rol oynad›¤› düflünülmektedir (6-8). Karpuzun
likopen içeri¤i di¤er birçok meyve ve sebzeden
yüksek bulundu¤u ve likopen içeri¤inin 23.0-72.0
µg/g (taze a¤›rl›k) oldu¤u belirtilmifltir. Likopenin
g›da renklendiricisi olarak kullan›lmas›n›n yan› s›ra,
sa¤l›k üzerine birçok olumlu etkisinin bilinmesi
nedeniyle son y›llarda araflt›rmalar likopen içeri¤i
yüksek  olan  meyve  ve  sebzelere  yönelmifltir.

Bununla birlikte çal›flmalar, likopen kayb›n› en
aza indirmek için optimum iflleme koflullar›n›n
belirlenmesi üzerine yo¤unlaflm›flt›r (9).  

Literatürde karpuzun ozmotik dehidrasyon ve
(10)  ve  karpuz  suyunun  sprey  kurutucu  ile
kurutulmas›yla (11)  ilgili çal›flmalar mevcuttur.
Kurutma  yöntemi  ve  koflullar›  ürünün  kalite
özelliklerini  etkiledi¤inden,  seçilecek  olan
kurutma yöntemi ve koflullar›n›n iyi belirlenmesi
gerekmektedir. Karpuz ve ürünlerinin kurutulmas›
s›ras›nda dikkate al›nmas› gereken en önemli
kalite kriterlerinden bir tanesi likopen olup, bu
madde ›s›, ›fl›k ve oksijen varl›¤›nda kolayca
okside olmaktad›r (12, 13). 

Dondurularak kurutulmufl ürünlerin tazesine en
yak›n özelliklere sahip oldu¤u kabul edilmektedir.
Taze  örneklerin  flekil,  görünüm,  tat,  besin,
gözeneklilik,  renk,  lezzet,  doku  ve  biyolojik
aktivitesinin korunmas› bu tekni¤i g›da malzemeleri
kurutmak  için  en  etkileyici  ve  uygulanabilir
sürecin bir parças› yapmaktad›r. Bununla birlikte,
geleneksel kurutma yöntemleri ile karfl›laflt›r›ld›¤›nda
dondurarak  kurutmada  düflük  buhar  bas›nc›
gerekli oldu¤undan daha uzun kurutma süresi
gerektirir. Ayr›ca, dondurarak kurutma ifllemi
s›ras›nda, baz› bilefliklerin parçalanmas›na ba¤l›
olarak antioksidan içeri¤inde azalma ihtimali söz
konusu  olabilir.  Ayr›ca,  dondurarak  kurutma
iflletim maliyeti de yüksektir (14, 15).

Karpuzun raf ömrünü uzatmak için hasat sonras›
uygulamalara önem verilmesinin yan› s›ra g›da
sanayisinde   ifllenerek   de¤erinin   art›r›lmas›
gerekmektedir. Bu nedenle karpuzun art› de¤eri
yüksek ürünlere ifllenmesi için araflt›rma ve ürün
gelifltirme çal›flmalar›na ihtiyaç duyulmaktad›r.
Bu  çal›flma  ile  birlikte  Çukurova  Bölgesinin
de¤erli bir sebzesi olan karpuzdan, farkl› kurutma
yöntemleri ile katma de¤eri yüksek bir ürün elde
edilmesi  amaçlanm›flt›r.  Karpuzun  kurutma
sanayinde kullan›labilirli¤i sorgulanarak üreticiye
pratik ve yeni bilgiler kazand›r›laca¤› ve bu bilgilerin
sanayiyi teflvik edece¤i düflünülmektedir. Karpuzun
katma de¤eri yüksek bir ürüne dönüflmesi ile
ekonomiye katk› sunulmas›n›n yan› s›ra sa¤l›k
aç›s›ndan de¤erli bu ürünün bol tüketiminin yolu
da aç›lm›fl olacakt›r. Bu amaçla konveksiyonel ve
dondurularak kurutma yöntemleri ile kurutulmufl
karpuzlar›n baz› fiziksel, kimyasal ve duyusal
özellikleri belirlenmifltir.
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MATERYAL VE YÖNTEM

Çal›flmada  materyal  olarak  Ekim  2014  y›l›nda
Çukurova  Bölgesinde  yetifltirilmifl  karpuzlar,
piyasadan sat›n al›narak  çal›flmada kullan›lm›flt›r.
Karpuzlar y›kama iflleminden sonra kabuklar›
soyularak dilimlenmifltir. Üçgen fleklinde 1.5 cm
kal›nl›kta dilimlenen karpuzlar›n çekirdekleri
ç›kar›ld›ktan sonra kurutma ifllemi uygulanm›flt›r.
Analizler s›ras›nda kullan›lan standart maddeler
DPPH (1898-66-4), likopen (502-65-8), β-karoten
(7235-40-7), askorbik asit (50-81-7), HMF (67-47-0)
ve furfural (98-01-1) Sigma-Alderich firmas›ndan
temin edilmifltir. 

Konveksiyonel kurutma, s›cakl›k hassasiyeti ±1 °C
olan 700 L hacimli zorlamal› hava ak›ml› kurutma
kabininde (KD 200-Nüve, Türkiye) 70 °C'de
yaklafl›k 11 saatte gerçeklefltirilmifltir. Dondurarak
kurutma  ifllemine  geçilmeden  önce  karpuz
örnekleri  tepsiler  üzerinde -30 °C de  24 saat
boyunca dondurulmufltur. Dondurulan karpuz
örnekleri, ilShin marka (ilShin Lab Co Ltd, South
Korea)  FD8512  model  dondurarak  kurutucu
içerisinde  -66 °C de 5 mtorr bas›nç alt›nda yaklafl›k
62 saat sürede kurutulmufltur. Bu sürenin sonunda
kurutulan karpuz örnekleri, nem kapmalar›n›
önlemek için hiç bekletilmeden vakum pofletlere
aktar›lm›fl otomatik vakum kapama makinas›
(DZ-300/2SA, Çin) yard›m›yla vakum paketleme
yap›lm›flt›r. 

Taze  ve  kurutulmufl  karpuzlarda  uygulanan
analizler toplam kurumadde tayini (g/100g)
Anon. (1990)’a göre (16), su aktivitesi (aw) Novasina
marka LabMASTER (standart) model su aktivitesi
ölçüm cihaz› kullan›larak belirlenmifltir. pH ölçümü,
WTW pH metre kullan›larak yap›lm›flt›r. Taze
örneklerin meyve içi ve kurutulmufl örneklerin
rengi Minolta renk ölçüm cihaz› (Minolta CR 400)
ile belirlenmifltir. L*, a*, b* de¤erleri ölçülmüfl ve
bu de¤erler arac›l›¤›yla C* (Kroma, renk yo¤unlu¤u,
√(a*2+ b*2)), Hue* (renk tonu, arctan (b*/a*)) ve ∆E*
(√(∆L*2+∆a*2+ ∆b*2) de¤erleri hesaplanm›flt›r (17).

Askorbik Asit Tayini

Karpuz  örneklerinden  5  g  al›n›p  test  tüpüne
aktar›larak üzerine 5 mL %2.5'lik meta-fosforik asit
çözeltisi eklenmifltir. Kar›fl›m 4°C'de 6000 d/dak
h›zda 10 dakika santrifüjlendikten sonra santrifüj
tüpündeki berrak k›s›mdan 0.5 mL al›narak
%2.5'lik meta-fosforik asit çözeltisi ile 10 mL'ye

tamamlanm›flt›r.  Bu kar›fl›m  0.45  µm'lik t eflon
filtreden filtre edilerek HPLC cihaz›na (Shimadzu
20 AT, Kyoto, Japonya, 2006) enjekte edilmifltir (18).

HPLC Koflullar›: Kolon: C 18 kolon (5 µM
4.6X250), Kolon s›cakl›¤›: 25°C, Hareketli faz: %2
KH2PO4 (pH 2.4), izokratik ak›fl, Hareketli faz
ak›fl›:  0.5 mL/dak,  Enjeksiyon  hacmi:  10 mL,
Elüsyon Süresi: 15 dakika, Dalga Boyu: 254 nm,
Ç›k›fl Zaman›: 11 dak. 

Hidroksi Metil Furfural (HMF) ve Furfural
(F) Tayini

Taze karpuz, dondurularak ve konveksiyonel
kurutulmufl karpuz örneklerinde HMF ve F tayini
yüksek bas›nç s›v› kromotografi (HPLC) (Shimadzu,
LC20AT,  Kyoto,  Japonya,  2006)  kullan›larak,
örneklerin ekstraksiyonu ise Gökmen ve Acar
(19) taraf›ndan verilen yönteme göre yap›lm›flt›r.
Analizin prensibi karpuz örneklerinin etil asetat
ile ekstraksiyonu ve sonra sulu sodyum karbonat
çözeltisi ile ekstrakt›n›n muamele edilmesi esas›na
dayanmaktad›r.  HPLC'de  uygulanan  ak›fl  ise
Zappala ve ark. (20)'n›n yöntemine göre yap›lm›flt›r. 

HMF ve F için HPLC koflullar›: mobil faz: metanol/
su/asetik asit (20/79/1) izokratik ak›fl, enjeksiyon
hacmi: 20 µl, ak›fl h›z›: 0.5 ml/dak, elüsyon süresi:
15 dak, dalga boyu: 285nm, kolon: ace 5 c18
250*4.6 mm, kolon s›cakl›¤›: 30°C, dedektör: foto
diyod dedektör (PDA).

Toplam Karotenoid Madde Tayini

Karpuzlar›n toplam karotenoid miktarlar› için Lee
ve ark. (17)'n›n daha önce belirtmifl olduklar›
yöntem laboratuar›m›z koflullar›na uygun hale
getirilerek kullan›lm›flt›r. Bunun için 5 gr karpuz
püresi  teflon bir tüpe aktar›larak üzerine 10 mL
ekstraksiyon çözeltisi (hekzan:aseton:metanol /
50:25:25, %0.1 BHT içerikli) ilave edilmifltir. Bu
ifllemi takiben bir kar›flt›rma ifllemi uyguland›ktan
hemen sonra santrifüjleme ifllemine (4000 rpm,
10 dk, 4°C) geçilmifltir. Santrifüjleme sonras› vakit
kaybetmeden 450 nm'de absorbans ölçülmüfltür.
Toplam karotenoid β-karoten cinsinden ifade
edilmekte olup hesaplamada ekstinksiyon katsay›s›
(E1/2) 2505 olarak al›nm›flt›r. (SF: Seyreltme faktörü)

Toplam karotenoid =                                  x1000
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Likopen ve β-karoten Bileşenlerin Belirlenmesi 

Karotenoid bileflen analizi için Meléndez-Martínez
ve ark. (21) taraf›ndan gelifltirilen ekstraksiyon
yöntemi temel al›nm›flt›r. Bu yönteme göre elde
edilen ekstrakt ve bileflenlerin HPLC ile analizi
s›ras›nda ön denemelerle en uygun sonuç veren
ak›fl profili afla¤›da verilmifltir (22).

HPLC Koflullar›: Kolon: ProntoSIL C30, Kolon
s›cakl›¤›: 20 C, Hareketli faz: MeOH (A), MTBE
(B), Su (C),  Gradient ak›fl (MTBE ve MeOH %
0.1 BHT  içerikli  ve  %  0.02  amonyum  asetat
içerikli), Hareketli faz ak›fl›: 1 mL/dak, Enjeksiyon
hacmi: 50 µL,  Elüsyon  Süresi:  65  dak,  Dalga
Boyu: 450 nm

Karotenoid bileflikleri analizi için mobil faz gradient
program› : 0.01. dak için (A) %90- (B) %5-(C) %
5, 5. dak için (A)% 95-(B)%5-(C)%0, 40.dak için
(A)%75-(B)%25-(C)%0, 55. dak için (A)%55-(B)
%45-(C)%0, 60. dak için (A)%90-(B)%5-(C)%5,
65. dak için (A)%90-(B)%5-(C)%5.

Duyusal Değerlendirme

Örneklerin duyusal olarak de¤erlendirilmesi grafik
skalas› yöntemi kullan›larak 13 kiflilik panelist
grubu taraf›ndan renk, koku, tat, özellikleri dikkate
al›narak yap›lm›flt›r (23).

İstatistiksel Değerlendirme

Analiz  sonuçlar›,  SPSS  20.0  paket  program›
kullan›larak  varyans  analizine  tabi  tutulmufl
ve  önemli  bulunan  farkl›l›klar  Duncan  çoklu
karfl›laflt›rma testine göre belirlenmifltir.

SONUÇ VE TARTIŞMA

Taze  ve  kurutulmufl  karpuzun  baz›  fiziksel
özellikleri (toplam kurumadde, su aktivitesi ve
renk de¤erleri) Çizelge 1'de verilmifltir. Toplam
kurumadde içeri¤i %7.06 ±1.39 olan taze karpuzun,
konveksiyonel olarak kurutuldu¤unda ortalama
%93.77±1.43'ye, dondurularak kurutuldu¤unda
ortalama %96.08±0.69'a yükseldi¤i görülmektedir.
Karpuzun kurumadde içeri¤i meyvede bulunan
flekerlerin konsantrasyonu ile son derece ilgilidir
ve bu ise çeflidi ve olgunluk aflamas›na ba¤l›d›r
(24). Saini ve Bains (25) taze karpuz suyunun
Briksini ortalama 8.4 olarak rapor ederken, Quek
ve ark., (11) 12.1 Briks olarak bildirmifllerdir. Taze
karpuz pulpunun nem içerikleri %91.5 (26) ve
%91.2 (27) oldu¤u bildirilmifltir. Çal›flmam›zda
kulland›¤›m›z karpuzun toplam kurumadde içeri¤i
yaklafl›k % 7.06 olarak belirlenmifltir.

Su aktivitesi de¤erleri taze karpuzda 0.957±0.00
iken, konveksiyonel kurutulanlarda 0.255±0.01,
dondurularak kurutulanlarda 0.120±0.01 olarak
belirlenmifltir. Kurutulan karpuzlar›n toplam
kurumadde içeriklerindeki farkl›l›k istatistiksel
aç›dan önemsiz bulunurken, su aktivitesi de¤erleri
aç›s›ndan kullan›lan yöntemler aras›ndaki farkl›l›k
önemli  bulunmufltur  (P<0.05).  Genel  olarak
mikrobiyel  geliflme,  0.65  su  aktivitesinde
durmaktad›r. Ço¤u oksidatif ve enzimatik reaksiyon
su aktivitesinin düflmesiyle durmakta, fakat su
aktivitesi 0.2 ile 0.4 aras›nda enzimatik olmayan
aktivite yavafl h›zda da olsa devam etmektedir.
Bu nedenle 0.2-0.4 aras›ndaki su aktivitesi kurutma
için önemlidir (28). Arocho ve ark., (29) karpuz
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Çizelge 1. Taze ve Kurutulmufl Karpuzun Baz› Fiziksel Özellikleri 
Table 1. Some Physical Properties of Fresh and Dried Watermelon

Taze Karpuz Konveksiyonel Kurutulmufl Dondurularak Kurutulmufl
Fresh Watermelon Karpuz Karpuz

Conventional Dried Watermelon Freeze Dried Watermelon

Toplam Kurumadde (%) 7.06±1.39b 93.77±1.43a 96.08±0.69a

Total Dry Matter (%)

Su Aktivitesi Water Activity 0.957±0.00a 0.255±0.01b 0.120±0.01c

Renk De¤erleri Color Values
L* 51.79±2.25b 50.47±3.08b 72.50±3.92a

a* 18.38±0.71b 26.27±2.55a 11.62±1.03c

b* 19.61±0.62b 28.26±1.19a 20.10±0.62b

C* 26.88±0.91b 38.62±2.11a 23.22±1.00c

Hue * 46.86±0.55b 47.15±2.73b 59.99±1.64a

∆E* 12.03±1.92 21.80±3.25

‹statistiksel de¤erlendirmelerdeki farklar ayn› sat›rdaki farkl› harfler ile gösterilmifltir (P<0.05).
Differences in the statistical evaluation were shown with different letters in the same row (P< 0.05)



posas› örneklerinde ortalama 0.236±0.041 (n=27)
su aktivite de¤erinin ürünün güvenilir ve stabil
olmas› aç›s›ndan  uygun oldu¤unu bildirmifllerdir.

Taze karpuz örneklerinde ortalama 51.79±2.25
olan L* de¤eri, konveksiyonel olarak kurutulanlarda
hafif azalarak 50.47±3.08 olarak, dondurularak
kurutulanlarda ise yükselerek 72.50±3.92 de¤erine
ç›km›flt›r. Kurutulmufl karpuz örneklerinde en
yüksek  L*  de¤erleri  (P<0.05)  dondurularak
kurutulmufl örneklerde belirlenmifl olup k›rm›z›
rengin aç›lmas›yla (k›rm›z›dan, pembe beyaz
tonlar›na do¤ru) rengin solmas›yla L* de¤eri daha
da artm›flt›r. Kurutulmufl karpuz örneklerinde en
yüksek a* de¤erleri (26.27±2.55) konveksiyonel
kurutulmufl örneklerde belirlenmifl olup, en düflük
a* de¤erleri (11.62±1.03) dondurularak kurutulan
örnekte  olmufltur  (P<0.05). a*  de¤erindeki  bu
de¤iflmeler dondurularak kurutulan örneklerin
k›rm›z›   renginin   aç›ld›¤›n›   göstermektedir.
Kurutulmufl karpuz örneklerinde en yüksek b*
de¤erleri konveksiyonel kurutulmufl örneklerde
(28.26±1.19), tazeye en yak›n renk (b* de¤erleri
aç›s›ndan) dondurularak kurutulan örnekte
(20.10±0.62) belirlenmifltir (P<0.05). Kurutulmufl
karpuz  örneklerde  en  yüksek  C*  de¤erleri
konveksiyonel kurutulmufl örneklerde (38.62±2.11)
belirlenmifltir. Kurutulmufl karpuz örneklerden
en yüksek hue* de¤erleri dondurularak kurutulan
örneklerde (59.99±1.64) belirlenmifltir. Tazeye en
yak›n  hue*  de¤eri  konveksiyonel  kurutulmufl
örneklerde (47.15±2.73) belirlenmifltir. En çok
renk  de¤iflimi  tazelerine  göre  dondurularak
kurutulufl örneklerde görülürken (∆E*:
21.80±3.25), konveksiyonel kurutulan örneklerde
ise renk de¤iflimi dondurularak kurutulmufllar›n
yaklafl›k 1.81 kat› kadar olmufltur. G›dalarda

renk, özellikle de g›dan›n kabul edilebilirli¤i
üzerinde önemli bir kalite karakteristi¤idir. Renk,
genel olarak kurutma prosesi ile birlikte enzimatik
ve enzimatik olmayan esmerleflme, karemalizasyon,
ve askorbik asit parçalanmas› gibi farkl› kimyasal
ve    biyokimyasal    reaksiyonlar›n    etkisine
u¤ramaktad›r (29). Aracho ve ark., (29) karpuz
posas›n›n,  valsli  ve  kabin  tipli  kurutucuda
kurutulmas›nda,  valsli  kurutucuda  kurutulan
karpuzun  taze  karpuz  posas›na  ve  kabinde
kurutulana göre daha soluk ve daha donuk renge
sahip oldu¤unu bildirmifllerdir. Ayr›ca kurutulan
örneklerin renginin daha fazla sar› ve daha az
k›rm›z› renge dönüfltü¤ünü ifade etmifllerdir.
Yapt›¤›m›z    çal›flmada    da    konveksiyonel
kurutulanlarda  k›rm›z›l›k  ve  sar›l›k  de¤erleri
artarken, dondurularak kurutulanlarda k›rm›z›l›k
de¤erleri   önemli   derecede   azalm›fl   sar›l›k
de¤erlerinde önemli de¤iflim olmam›flt›r. Renk
de¤iflimi ve k›rm›z›l›¤›n kayb› likopen kayb›
ve/veya izomerizasyonla ilgili olabilir. Kurutma
s›ras›nda, likopenin all-trans izomerleri cis-trans
izomerlerine izomerize olur ki bu da k›rm›z›l›k
kayb› olup rengin aç›lmas› anlam›na gelir (30, 31).

Taze ve kurutulmufl karpuz örneklerinin önemli
kimyasal özellikleri Çizelge 2' de verilmifltir. Taze
örneklerde  pH 5.61±0.16  iken,  kurutulmufl
örneklerde  de¤erler  5.47±0.23  ile  5.55±0.08
olarak  tespit  edilmifltir  (p>0.05).  pH  de¤eri,
önceki çal›flmalarda taze karpuzun pulpunda
5.0 (26), taze karpuz sular›nda 5.3 ve 5.8 oldu¤u
bildirilmifltir. (25, 11).

Çal›flmada kullan›lan taze karpuz örneklerinde
titrasyon asitli¤i 0.014 g/100g, konveksiyonel ve
dondurularak kurutulmufl örneklerde s›ras›yla
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Çizelge 2. Taze ve Kurutulmufl Karpuzun Baz› Kimyasal Özellikleri 
Table 2. Some Chemical Properties of Fresh and Dried Watermelon

Taze Karpuz Konveksiyonel Dondurularak
Fresh Watermelon Kurutulmufl Karpuz Kurutulmufl Karpuz

Conventional Dried Freeze Dried
Watermelon Watermelon

pH De¤erleri pH Values 5.61±0.16a 5.55±0.08a 5.47±0.23a

Titrasyon Asitli¤i (g/100 g) Titration Acidity (g/100 g) 0.014±0.00b 0.118±0.01a 0.097±0.03a

HMF (mg/kg) HMF (mg/kg) 0.145±0.05b 2.796±0.46a 0.565±0.07b

Furfural (mg/kg) Furfural (mg/kg) 0.112±0.11a 0.397±0.10a 0.289±0.22a

Toplam Karotenoid (mg/kg) Total Carotenoid (mg/kg) 75.22±5.05b 284.43±28.20a 241.71±49.23a

Likopen(mg/kg) Lycopen (mg/kg) 26.34±3.17b 139.73±37.220a 99.17±7.24a

β–Karoten (mg/kg) β–Caroten (mg/kg) 10.75±3.22b 26.54±1.94a 30.43±9.91a

Askorbik Asit  (mg/kg) Ascorbic acid (mg/kg) 32.60±0.60b 9.63±1.17c 245.13±16.99a

‹statistiksel de¤erlendirmelerdeki farklar ayn› sat›rdaki farkl› harfler ile gösterilmifltir (P<0.05).
Differences in the statistical evaluation were shown with different letters in the same row (P< 0.05)
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0.118±0.01 ve 0.097±0.03 g/100g oldu¤u tespit
edilmifltir. Art›fl›n sebebi, karpuzdaki suyun
uzaklaflt›r›lmas›yla  kuru  maddenin  artmas›na
ve  do¤al  olarak  asitlerin  oransal  art›fl›ndan
kaynakland›¤› düflünülmektedir.

Konveksiyonel kurutulmufl karpuz örneklerinin
HMF içeri¤i 2.796±0.46 mg/kg aras›nda iken
dondurularak kurutulmufl örneklerde bu de¤er
0.565±0.07   mg/kg   olarak    belirlenmifltir.
Konveksiyonel kurutulmufl örneklerde daha
yüksek   HMF   de¤erleri   belirlenmifltir.   Taze
g›dalarda  HMF  düzeyi  s›f›ra  yak›nd›r,  ancak
kurutma gibi ›s›l uygulamalar s›ras›nda fleker
içeren ürünlerde HMF oluflumu söz konusudur.
Kurutma  ifllemi  s›ras›nda,  karbonhidratlar›n
dehidrasyonu, özellikle de heksoz, HMF oluflmas›na
neden   olmaktad›r.   Ayr›ca,   HMF,   Maillard
reaksiyonu s›ras›nda meydana gelir. Bu nedenle,
HMF g›daya uygulanan ›s›l ifllemin bir göstergesi
olarak kullan›labilmektedir. HMF, toksikolojik
durumu nedeniyle de, fleker bazl› g›dalar için ›s›
stresinin bir göstergesi olarak kullan›l›r (32). Is›l
fliddetin daha yüksek olmas› nedeni ile konveksiyonel
olanlarda HMF'nin yüksek olmas› da beklenen
bir sonuçtur. Konveksiyonel kurutulmufl karpuz
örneklerinin furfural içerikleri 0.397±0.10 mg/kg
iken dondurularak kurutulmufl örneklerde yaklafl›k
ortalama 0.289±0.22 mg/kg olarak belirlenmifltir.
Konveksiyonel kurutulan örneklerde daha yüksek
oldu¤u belirlenmifltir. HMF gibi furfural oluflumu
da ›s›l ifllem fliddetinin etkisini göstermektedir.

Taze karpuzlar›n toplam karotenoid içeri¤i
75.22±5.05 mg/kg iken konveksiyonel kurutulmufl
karpuz örneklerinin toplam karotenoid içeri¤i
284.43±28.20 mg/kg, dondurularak kurutulmufl
örnekte ise 241.71±49.23 mg/kg olarak belirlenmifltir. 

Taze karpuz örneklerinin 26.34±3.17 mg/kg olan
likopen içeri¤i konveksiyonel olarak kurutulmas›yla
139.73±37.22 mg/kg'a yükselmifltir. Dondurularak
kurutulmufl örnekte ise 99.17±7.24 mg/kg olarak
belirlenmifltir. Kurutma ile art›fllar olmufltur ancak
dondurularak kurutulan örneklerdeki art›fl (3.76
kat) konveksiyonel olarak kurutulanlara (5.30
kat) göre daha az olmufltur (P<0.05). Dondurarak
kurutmada,  taze  karpuzun  gözenekli  yap›s›
korunarak tekstürü de¤iflmeden kalabilmifltir.
Dondurularak kurutulan örneklerde gözeneklilik
korunurken doku içerisinde bulunan karotenoidler
oksijen molekülünün kolay difüzyonu neticesinde
karotenoidleri  h›zla  okside  etmifl  olabilece¤i

düflünülmektedir. Bunun temel nedeni, molekülleri
saran monomoleküler su tabakas›n›n kurutmada
uzaklaflmas›yla biyoaktif maddelerin oksidasyona
aç›k   hale   gelmesindendir.   Bilindi¤i   üzere
karotenoidler özellikle oksijen ve ›fl›k etkisiyle
h›zla  parçalanabilen  pigmentlerdir.  Likopen
izomerizasyon  ve  oksidasyon  yoluyla  ›s›dan,
›fl›ktan ve oksijenden parçalanabilen karars›z bir
pigmenttir (12, 13).  Shi ve ark., (31) domates de
likopen içeri¤inin, konveksiyonel ve vakumlu
kurutma   s›ras›nda   azald›¤›n›   ancak   vakum
alt›nda kayb›n daha az oldu¤unu aç›klam›fllard›r.
Geleneksel kurutma yöntemlerinde ›s› ve oksijenin
etkisi ile daha fazla kay›plar›n yafland›¤›n›, ›s›n›n
etkisi ile domateslerin dokusunu parçalad›¤›n› ve
oksijen  ve  ›fl›¤a  maruz  kalan  domateslerde
likopenin parçaland›¤›n› bildirmifllerdir. Bir baflka
çal›flmada, Sharma ve Maguer (33) dondurarak
kurutulan ve kabin kurutucuda (25, 50, 75 °C)
kurutulan  domates  pulplar›n›n  likopen  içeri¤i
bak›m›ndan   aralar›nda   önemli   bir   farkl›l›k
olmad›¤›n› belirtmifllerdir. Zanoni ve ark., (34)
ikiye bölünmüfl domateslerin bir pilot tesiste kabin
hava kurutucuda 80 ve 110 °C kurutmufllard›r.
Kurutma  süresi  boyunca  80 °C'de  önemli  bir
likopen kayb› yaflanmad›¤›n›, 110 ºC de az da
olsa (maksimum % 12)  bir de¤iflim oldu¤unu
bildirmifllerdir. 

Karpuzun β-karoten içerikleri taze olanlarda
10.75±3.22 mg/kg, konveksiyonel kurutulmufl
örneklerde 26.54±1.94 mg/kg (2.46 kat art›fl),
dondurularak kurutulmufl örneklerde ise 30.43±9.91
mg/kg (2.83 kat art›fl) aras›nda bulunmufltur
(P<0.05). 

Askorbik asit içerikleri taze olanlarda 32.60±0.60
mg/kg iken konveksiyonel kurutulanlarda önemli
ölçüde azalm›fl (3.38 kat› azalma, 9.63±1.17
mg/kg), dondurularak kurutulmufl ürünlerde,
ürün içerisindeki suyun uzaklaflt›r›lmas›n›n da etkisi
ile önemli ölçüde art›fl (7.51 kat› art›fl- 245.13±16.99
mg/kg) tespit edilmifltir. Dondurarak kurutma,
suda  çözünür  vitamin  olan  askorbik  asidin
bozulmas› üzerinde minimal bir etki gösteren düflük
s›cakl›k ifllem olarak bildirilmektedir. Papayan›n
dondurarak  kurutulmas›yla  askorbik  asidin
maksimum derecede korundu¤unu bildirmifllerdir
(35). Bununla birlikte vitaminlerin korunmas› g›dan›n
yap›s›na göre de¤iflti¤i de bildirilmifltir (36).

Kurutulmufl karpuzlar›n baz› duyusal özellikleri
Çizelge 3'de verilmifltir. Renk bak›m›ndan tercih
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edilen örnek konveksiyonel kurutulmufl örnek
olup  5.06±2.23  puan  alm›flt›r.  Dondurularak
kurutulan  örneklerin  renginin  aç›k  olmas›
panelistleri  olumsuz  yönde  etkilemifltir.  Tat
bak›m›ndan en fazla be¤enilen örnek dondurularak
kurutulmufl örnekler olup 6.28±2.45 puan alm›flt›r.
Konveksiyonel  kurutmada  örneklerin  HMF
içeri¤inin artm›fl olmas› örneklerin tad›na etki
etmifl olabilir. Koku bak›m›ndan benzer puanlar
alm›fllard›r.  Genel  izlenimde  de  yine  benzer
puanlar alm›fllard›r. 

SONUÇ

Kurutulmufl  karpuzun  su  aktivitesi  de¤erleri
konveksiyonel ve dondurularak kurutulanlarda
s›ras›yla 0.255 ve 0.120 olarak belirlenmifltir.
Konveksiyon ile kurutulanlarda enzimatik olmayan
de¤iflimler devam etti¤inden daha fazla HMF
oluflmufltur.  Ancak  dondurularak  kurutulan
örneklerde  ise  su  aktivitesi  0.120  civar›nda
oldu¤undan oksidatif de¤iflimlere maruz kalarak
likopen içeri¤inde daha fazla azalmalar tespit
edilmifltir. Dondurularak kurutulanlarda örneklerin
ölçülen renk de¤erlerinden L* ve hue* de¤erleri
artm›fl, a* de¤eri azalm›fl ve tazelerine göre en
çok  renk  de¤iflimi  dondurularak  kurutulufl
örneklerde görülmüfltür. Konveksiyonel kurutulmufl
örneklerin toplam karotenoid ve HMF içerikleri
yüksek bulunmufltur. Askorbik asit içeriklerinde
konveksiyonel kurutulanlarda azalma olurken
dondurularak kurutulmufl ürünlerde art›fl tespit
edilmifltir.   Kurutulmufl   karpuzlar›n   duyusal
de¤erlendirmesinde renk bak›m›ndan konveksiyonel
kurutulufl örnek olurken tat bak›m›ndan en fazla
be¤enilen  dondurularak  kurutulmufl  örnekler
olmufltur. 

Kurutulmufl  karpuzlar›n  rengi  daha  aç›lsa  da
likopen  aç›s›ndan  daha  da  yo¤unlaflm›flt›r.
Dondurularak kurutulan örneklerin rengi tazesine
göre  çok  farkl›laflm›flt›r.  Rengin  ve  likopen
içeri¤inin korunmas›nda konveksiyonel kurutma
daha  etkili  olmufltur.  Ancak  dondurularak
kurutulan karpuzlar ise fleklini daha iyi korumufltur.
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TOKSİK GLUTEN PEPTİTLERİN DETOKSİFİKASYONUNDA YENİ
YÖNTEMLER VE GLUTEN TOKSİSİTESİNİN BELİRLENMESİ

Özet

Bu¤day, arpa ve çavdarda ve yulaf›n baz› çeflitlerinde bulunan s›ras›yla gliadin, hordein, sekalin ve
avenin prolamin proteinlerine karfl› oto-immün sistemin intolerans göstermesinden kaynaklanan sindirim
sistemi rahats›zl›¤›na çölyak hastal›¤› denmektedir. Çölyak hastalar› için toksik olan bu¤day, arpa ve
çavdar prolaminleri, terminolojide genellikle "gluten" olarak adland›r›l›r. Prolamin proteinlerinin ince
ba¤›rsakta k›smen hidrolizi sonucu oluflan toksik gluten peptitler ince ba¤›rsaklarda villilerin körelmesi
ve iltihaplanma gibi karakteristik belirtilere sebep olurlar. Glutensiz diyet, çölyak hastalar› için güvenli
tek uygulamad›r. Codex Alimentarius Commission (CAC), glutensiz g›dalar›n gluten içeri¤i eflik de¤erini
<20 mg/kg, düflük gluten içerikli g›dalar›n ise <100 mg/kg olarak belirlemifltir. Glutensiz g›da üretimi
için son y›llarda yeni gluten detoksifikasyon yöntemleri araflt›r›lmaktad›r. Bunlar, bakteri veya küf
kaynakl›  gluten-spesifik  peptidazlar›n  kullan›ld›¤›  enzimatik  yöntemler,  ekfli  hamur  uygulamas›,
tah›llar›n çimlendirilmesiyle aktifleflen gluten-spesifik peptidazlar ile glutenin oto-sindirimi, mikrobiyel
transglutaminaz›n transamidasyonu yoluyla detoksifikasyon gibi baz› alternatif yöntemlerdir. Glutenin
tespitinde immünolojik teknikler önemli rol oynamaktad›r. CAC taraf›ndan belirlenen resmi standart
metot, R5 antikorunu kullanan kompetetiv ELISA yöntemidir.   

Anahtar kelimeler: Çölyak hastal›¤›, gluten toksisitesi, detoksifikasyon yöntemleri, gluten analizi 

NEW METHODS FOR DETOXIFYING OF TOXIC GLUTEN 
PEPTIDES AND DETERMINATION OF GLUTEN TOXICITY

Abstract

Celiac disease (CD), which is a gastrointestinal disorder, is an auto-immune intolerance against prolamine
proteins, like gliadin, hordein, secalin and avenin, of wheat, barley, rye and in some varieties of
oats, respectively. Prolamins of wheat, barley and rye, which are toxic to celiac patients, are generally
recognised as ‘gluten’ terminologically. Toxic gluten peptides, which are formed through partial
hydrolysis of prolamin proteins, cause characteristic inflammation and villous atrophy in upper small
intestine of celiac patients. Gluten-free diet is the only safety treatment for celiac patients. Codex
Alimentarius Commission (CAC) determined that the threshold values of gluten content in gluten-free
foods and foods containing low levels of gluten are <20 mg/kg and <100 mg/kg, respectively. For the
production of gluten-free products,  the novel gluten detoxifying methods have recently been investigated.
These are alternative methods, such as enzymatic approaches like using gluten-specific peptidases
obtained from fungi or bacteria, sourdough practices, autolysis of gluten with activated gluten-spesific
peptidases during germination of cereals, using microbial transglutaminase fulfilling transamidation
reactions. Immunologic technics play an important role in the quantification of gluten. The official
standart method issued by CAC is the competitive ELISA method using R5 antibody.

Keywords: Celiac disease, gluten toxicity, detoxifying methods, gluten quantification 
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ÇÖLYAK HASTALIĞI VE PROLAMİN 
PROTEİNLERİ

Çölyak hastal›¤› için kullan›lan ‘gluten’ terimi
genel olarak bu¤day, arpa, çavdar ve yulafta veya
bunlar›n melezlerinde bulunan, baz› insanlar›n
intolerans gösterdi¤i, suda ve 0.5 mol/L NaCl’de
çözünemeyen proteinler olarak tan›mlanm›flt›r.
Prolamin  proteinleri  olarak  adland›r›lan  bu
proteinler, ayn› tah›llar›n depo proteinlerinden
olup, %40-70’lik etil alkol ile ekstrakte edilebilen
ve bu¤day gluteninin %50’sini (gliadinler) oluflturan
proteinlerdir (1). Çölyak hastal›¤›, beslenmeyle
al›nan gluten proteinlerinin prolin ve glutamin
aminoasitleri ile zengin olmas› sebebiyle ince
ba¤›rsakta sindirime direnç göstermesi ile bafllayan
ve oto-immün sistemde meydana gelen ba¤›rsak
rahats›zl›¤›d›r.   Dünyadaki   nüfusun   %1’ini
etkilemektedir ve tek çaresi glutensiz beslenmedir
(1). Bu  sebeple,   glutensiz   g›da   üretimi
ve ürünlerdeki gluteni do¤ru ve kesin olarak
belirleyecek yöntemin seçimi en önemli hedefler
olmufltur.

TOKSİK GLUTEN PEPTİTLERİ

Çölyak hastalar› için toksik olan bu¤day, arpa ve
çavdar prolaminleri, terminolojide genellikle
"gluten" terimi alt›nda toplanm›flt›r. Son çal›flmalarda
yulaf›n sadece baz› çeflitlerinin toksik oldu¤u ve
yulaf prolaminlerini birçok çölyak hastas›n›n
tolere edebildi¤i bildirilmifltir. Bu¤day, çavdar,
yulaf  ve  arpada  bulunan  s›ras›yla  gliadinler,
sekalinler, aveninler ve hordeinler ‘prolamin tip
proteinler’ olarak tan›mlanm›flt›r (2-7). Çizelge

1’de bu¤day, çavdar ve arpan›n çölyak hastal›¤›na
sebep olan prolamin proteinleri ile bu¤day›n
glutenin proteinleri ayr›nt›l› olarak gösterilmifltir
(2, 8, 9).

Gliadin ve di¤er prolaminlerde bulunan prolin
(~%15)  ve glutamin (~%35) aminoasitlerince
zengin  peptit  dizilerinin,  çölyak  hastal›¤›na
sebep olan epitoplar oldu¤u bilinmektedir (10).
Farkl›  uzunluklardaki  bu  peptitlerin  N- ya  da
C- terminallerindeki peptit ba¤lar›, gastrik-pankreatik
ve  ince  ba¤›rsak  membran›ndaki  proteolitik
sindirim enzimlerine karfl› dirençlidirler (11).
Bu¤day›n, immün epitop veri taban›nda (Immune
Epitope Database- IEDB), çölyak hastal›¤›yla iliflkili
190 adet T-hücresi uyarabilen epitopu belirlenmifl,
bunun  94  tanesi  α-gliadin  geninde,  74  tanesi
γ-gliadin geninde, 12 tanesi ω-gliadin geninde, 8
tanesi düflük moleküler a¤›rl›kl› (LMW) glutenin
geninde ve 2 adet epitopu ise yüksek moleküler
a¤›rl›kl› (HMW) glutenin genlerinde toplanm›flt›r
(12). Çölyak hastal›¤› bir dizi reaksiyon sonucunda
meydana gelir. ‹lk olarak, do¤al veya doku
transglutaminaz›n›n deamidasyonu ile oluflan ve
negatif yüklü aminoasitleri (Glu, Asp) içeren gluten
peptitleri,  lökosit  antijenleri  olan  HLA-DQ2  ve
HLA-DQ8’e  (HLA  class  II  geni  taraf›ndan
sentezlenen ve olgun a¤açs› hücrelerin yüzeyinde
bulunan  antijen  moleküller)  ba¤lan›rlar.  Bu
antijenik reaksiyon, T-hücrelerinin ve bunun
sonucunda, inflamatör sitokinlerin (interferon-γ
veya interleukin-4) ve matriks metaloproteinazlar›n
aktivasyonuna yol açar. Bu durum ise mukozal
y›k›m ve epitel hücrelerinin körelmesine sebep
olur  ve  en  sonunda  ince  ba¤›rsakta  yang›  ve

E. Karademir, E. Yalçın

Çizelge 1. Triticeae alt s›n›f›ndan bu¤day, çavdar ve arpan›n çölyak hastal›¤›na sebep olan prolamin proteinleri ile bu¤day›n glutenin
proteinleri (2, 8, 9). 

Bu¤day Çavdar Arpa
(Triticum aestivum) (Secale cereale) (Hordeum vulgare)

HMWa polimerik grup HMW-gluteninlerb HMW-sekalinler D-hordeinler
(67 000-88 000 MWc) (>75 000 MW) (105 000 MW)

Kükürt-fakir MMWa ω-gliadinler (ω1-, ω2- ω5-) ω-sekalinler C-hordeinler
monomerik prolaminler (46 000-74 000 MW) (48 000-53 000 MW) (55 000-75 000 MW)

Kükürt-zengin LMWa LMW-gluteninlerd γ-75k-sekalinler B-hordeinler
polimerik (agregat) grup (30 000-45 000 MW) (40 000-75 000 MW) (32 000-46 000 MW)

Kükürt-zengin LMW α-, β- ve γ-gliadinler γ-40k-sekalinler γ-hordeinler
monomerik prolaminler (30 000-45 000 MW) (40 000-75 000 MW) (32 000-46 000 MW)
a HMW: Yüksek Molekül A¤›rl›kl›; MMW: Orta Molekül A¤›rl›kl›; LMW: Düflük Molekül A¤›rl›kl›
b ‹ndirgeyici ajan içeren çözeltilerde çözünen, %60’l›k 1-propanolde çözünemeyen indirgenmifl (reduced) alt-birimler
c MW: Moleküler A¤›rl›k
d ‹ndirgeyici ajan içeren çözeltilerde ve %60’l›k 1-propanolde çözünebilen indirgenmifl (reduced) alt-birimler



iltihaplanma meydana gelir. Uyar›lan T-hücreleri
ise,  B-hücrelerinin  aktivasyonuna  yol  açar,
bunlar ise gluten peptitleri (antijen) veya doku
transglutaminaz›na (oto-antijen) karfl› serum IgA ve
IgG antikorlar›n›n gelifltirilmesini sa¤lar (2, 3, 13, 14).

GLUTEN DETOKSİFİKASYON YÖNTEMLERİ

Son  y›llarda,  tüm  dünyada  gluten  kaynakl›
hastal›klar›n art›fl göstermesi, bu hastal›klara karfl›
fark›ndal›¤›n artmas›na ve gluten tespiti için hassas
metotlar›n gelifltirilmesine sebep olmufltur (1).
Codex Alimentarius Commission (CAC) standartlar›na
uygun glutensiz (<20 mg/kg) g›dalar›n üretimi
için  çeflitli  gluten  detoksifikasyon  yöntemleri
literatürde belirtilmifltir. 

Mikrobiyel, fungal ve bitki-böcek zararlıları
kaynaklı peptidazların kullanımı

Farkl› kaynaklardan elde edilen, prolince zengin
gluten peptitlerine spesifik proteaz uygulamas›,
gluten peptitlerinin lenf dokusuna ulaflmadan T
hücreleri taraf›ndan tan›nmayacak flekilde en fazla
9 aminoasit içeren k›sa fragmentlere parçalanmas›n›
amaçlar (15, 16). "Proteaz" veya "peptidaz" terimi,
oligopeptitlerin ya da daha büyük proteinlerin,
terminal uçlar›ndaki veya iç k›s›mlar›ndaki peptit
ba¤lar›n› k›ran enzimleri ifade eder (17).

Oral yoldan enzim takviyesiyle prolin spesifik ve
glutamin spesifik proteazlar›n birlikte kullan›larak,
gastrointestinal sistemde gluten degradasyonunun
teflvik edilmesi (18, 19), uygulama kolayl›¤› ve
düflük  riskli  yan  etkileri  bak›m›ndan  önem
kazanm›flt›r (20). Uygulamadaki iki önemli nokta;
proteazlar›n immünolojik gluten epitoplar›ndaki
prolin ve glutamince zengin dizileri parçalayabilme
yetene¤ine sahip olmas› ve ayr›ca mide ve/veya
ince ba¤›rsak sisteminde etkin ve kararl› yap›da
olmalar› gerekti¤idir (21). Prolil-endopeptidazlar
(PEPs), karboksil ucunda bulunan prolin kal›nt›lar›
aras›ndaki peptit ba¤lar›n› hidroliz edebilen enzim
grubudur. In-vitro ve in-vivo yap›lan çal›flmalarda
Aspergillus niger, Flavobacterium meningosepticum,
Myxococcus xanthus ve Sphingomonas capsulata
gibi birçok bakteri ve küf kaynakl› PEP’in (22)
gastrointestinal sistemin pH aral›¤›nda, yap›s›n›
ve fonksiyonunu muhafaza ederek, prolince
zengin immunojenik gliadin peptitlerini kolayl›kla
hidrolize etti¤i kan›tlanm›flt›r (23, 24).

Son  y›llarda  bitki  zararl›lar›ndan  elde  edilen
enzimlerin,  g›da  proteinlerinin  hidrolizinde
biyokatalizör olarak rol almas›n›n kan›tlanmas›yla,
gluten-spesifik peptidazlar›n tah›l zararl›lar›ndan
elde   edilmesi   üzerine   yap›lan   çal›flmalara
yo¤unlafl›lm›flt›r. Süne olarak bilinen Eurygaster
spp. gibi çeflitli tah›l zararl›lar›ndan elde edilen
‘serin endopeptidaz’ ve ‘sistein endopeptidaz’
grubu enzimlerin (25), gluten proteinlerini etkin
bir flekilde hidroliz etti¤i belirlenmifltir (10). Bellir
et al. (2014), çörek otu olarak bilinen Nigella sativa
türü  bitkiden  elde  ettikleri  enzim  ile  glutenin
gliadin fraksiyonunun tümünün y›k›m›n› 24 saatlik
inkübasyon sonucunda gerçeklefltirmifllerdir (26).

Ekşi hamur uygulaması ile detoksifikasyon

Glutensiz    g›dalar›n    üretimi    için    gluten
detoksifikasyonunda   kullan›lan,   proteolitik
aktiviteye  sahip  laktik  asit  bakterileri  ve  küf
proteazlar›n›n kombinasyonuyla yap›lan ekfli
hamur fermantasyonu, prolin içeren baz› potansiyel
toksik peptitlerin hidrolize edildi¤i kompleks bir
yöntemdir  (15, 27).  Ekfli  hamur  ile  proteoliz
yöntemiyle bakteriyal peptidazlar›n yan› s›ra,
aspartikpeptidazlar ve karboksipeptidazlar gibi
(28, 29) bu¤day ve çavdar unlar›nda bulunan
asidik  enzimlerin  fermantasyon  koflullar›nda
aktivasyonuyla,  prolaminlerin  çözünürlü¤ü
artt›¤›ndan, proteolik parçalanmaya uygun bir
ortam  oluflur  (30)  ve  tah›l  prolaminlerinin
degradasyonu gerçeklefltirilir (13). Di Cagno et
al. (2010), Lb. alimentarius 15M, Lb. brevis 14G,
Lb.  sanfranciscensis 7A  ve  Lb. hilgardii 51B
bakterilerini kullanarak in-vitro koflullarda yapt›klar›
çal›flmada (10, 28) ekfli hamur fermantasyonu ile
α-gliadindeki 31-43 aminoasitler aras› fragmentlerin
ve ayr›ca albumin ve globulin fraksiyonlar›n›n
önemli oranda hidroliz edildi¤ini göstermifllerdir (10).

Rizzello et al. (2014), ekfli hamurdan izole edilen
laktobasiller ile küf proteazlar›n›n kombinasyonunu
uygulayarak, gluten konsantrasyonunu 10 mg/kg’›n
alt›na düflürmüfllerdir. Bu çal›flmada ekfli hamur;
her sufl miktar› 109 kob/ml hamur olacak flekilde
çeflitli Lactobacillus sufllar› ve Aspergillus niger ve
Aspergillus oryzae kaynakl› proteazlar kullan›larak,
48 saat 37°C s›cakl›kta fermantasyon uygulamas›yla
elde edilmifltir. Ekfli hamurdan ekstrakte edilen
protein  fraksiyonlar›  alt›  hastadan  al›nan  ince
ba¤›rsak mukozas›nda (in-vitro organ kültürü)
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inkübe edildi¤inde, herhangi bir intestinal T hücresi
aktivitesine rastlanmam›flt›r (30). Angelis et al.
(2010)’nun yapm›fl olduklar› benzer bir çal›flmada
da glutenin 72 saat 37°C s›cakl›kta mikrobiyel
proteazlar ile hidrolizasyonu sonucunda gluten
miktar› 20 mg/kg’›n alt›na düflürülebilmifltir (31).

Glutensiz   ekmek   üretiminde   ekfli   hamur
uygulamas›yla yap›lan mikrobiyel fermantasyonun,
ürün tekstürünü (32, 34) ve  hacmini gelifltirdi¤i
(4, 32), laktik asit ve alkol fermantasyonuyla
gerçekleflen biyotransformasyon reaksiyonlar› ile
baz› biyoaktif bileflenleri (esansiyel aminoasitler,
esansiyel ya¤ asitleri) ortaya ç›kararak g›dan›n
tad›n› ve besinsel de¤erini iyilefltirdi¤i, bayatlamay›
geciktirdi¤i  (32, 34),  protein  sindirilebilirli¤ini
art›rd›¤›, normal koflullarda lisin ve sülfür içeren
aminoasitler  bak›m›ndan  fakir  olan  bu¤day
unlar›n›n, lisin içeri¤ini ve sülfür içeren aminoasit
miktar›n› art›rd›¤› (30), antifungal aktivite gösteren
laktik asit bakterilerinin g›dalarda do¤al koruyucu
olarak  rol  alabilece¤i  belirlenmifltir  (32, 34).
Dolay›s›yla bu yaklafl›m›n, maliyet, fonksiyonellik,
katk›s›z ürün içeri¤i (clean label), uzun raf ömrü
ve iyilefltirilmifl besin içeri¤i bak›m›ndan avantajl›
bir yöntem oldu¤u ifade edilmifltir (34).

Tahılların   çimlendirilmesiyle   aktifleşen
enzimler ile detoksifikasyon (oto-sindirim)

Bakteri ve küf proteazlar›n›n, prolince zengin toksik
gluten peptitlerinin birço¤unun degradasyonunu
sa¤larken yavafl reaksiyon göstermeleri, baflka
enzimlerle  birlikte  yüksek  konsantrasyonda
kullan›m ihtiyac›, maliyetlerinin fazla olmas› gibi
sebeplerden (16), tah›l enzimlerinin çimlendirme
ifllemi ile aktiflefltirilmesiyle depo proteinlerinin
hidrolizinin sa¤lanmas›, gluten detoksifikasyonunda
farkl› bir bak›fl aç›s› sa¤lam›flt›r.

Prolin ve glutamince zengin depo proteinleri,
çimlenmenin ilk geliflim evresinde embriyoya
azot ve aminoasit kayna¤› sa¤lar (12, 16). Bunun
için çimlenme s›ras›nda sentezlenen endojen tah›l
proteazlar›, proteinleri etkin bir flekilde hidrolize
ederler (33). Bu uygulama, bira üretimindeki
malta ifllemede oldu¤u gibi baz› üretim proseslerinin
bir parças›d›r (12, 16), çimlendirme süresince
mineral,   vitamin   ve   besinsel   lif   içeri¤ini
zenginlefltiren  hemiselülaz,  lipaz  gibi  di¤er
enzimler de aktif hale geçer (35) ve uygulama
oldukça düflük maliyetlidir (7).

Glutensiz bira üretimi için yap›lan bir çal›flmada,
çimlenme aflamas›nda ortaya ç›kan do¤rudan
gluten epitoplar›na spesifik endoproteinazlar›n
(sistein proteinaz, serin proteinaz, metaloproteinaz
gibi) (36, 37) ve tanede bulunan aspartik proteinaz
ve serin karboksipeptidazlar›n (13), gastrointestinal
peptidazlara karfl› dirençli P-Q, Q-P, P–F, L–P, ve
P–Y gibi aminoasitler aras›ndaki ba¤lar›, etkin
olarak hidrolize etti¤i gösterilmifltir (7).

Hartmann et al. (2006), bu¤day, çavdar ve arpa
tanelerini 7 gün boyunca iki farkl› s›cakl›kta (15
ve   30°C)   çimlendirdiklerinde,   glutelinlerin
degradasyonunun 30°C’de, prolaminlerin ise
15°C’de daha h›zl› oldu¤unu belirlemifllerdir.
Proteolitik   aktivitenin,   tah›l   kepeklerinde,
unlar›ndan önemli derecede yüksek; bu¤day ve
çavdar kepe¤i ekstraktlar›n›n ise arpa ekstrakt›ndan
daha aktif oldu¤unu saptam›fllard›r. ‹nkübasyon
koflullar›n›n çimlendirilmifl tah›l proteazlar›n›n
aktivitesi üzerine etkisini incelediklerinde, pH
4.5 ve 50°C’de ve pH 6.5 ve 50-60°C’de proteolitik
aktivitenin maksimum oldu¤unu ve tüm peptitlerin
aminoasit  say›s›n›n  9’dan  düflük  oldu¤unu
bildirmifllerdir (16). Tah›llar›n vejetasyon süresi
ve nem içeri¤indeki art›fla ba¤l› olarak, son üründeki
gluten  içeri¤inin  do¤rusal  olarak  azald›¤›n›
belirleyen Kerpes et al. (2016), en iyi sonucun
(9300 mg gluten/ kg), %48 nem içerikli arpan›n 8
gün,  18°C’de  çimlendirilmesi  ile  sa¤land›¤›n›
rapor etmifllerdir (36). 

Mikrobiyel  Transglutaminaz  ile  Gluten
Detoksifikasyonu 

Transglutaminaz  (TG),  peptit  veya  proteinin
yap›s›ndaki  glutaminin,  γ-karboksiamid  grubu
(-açil donörü) ile yine protein veya peptitlerin lisin
aminoasidinin ε-amino grubu (-açil grubu al›c›s›)
aras›nda açil-transfer reaksiyonunu katalizleyen,
proteinler aras›nda inter- veya intramoleküler
ε-(γ-glutamil)-lisin izopeptit ba¤lar›n›n oluflumunu
sa¤layan bir polimerazd›r (4, 12, 25, 38). Dolay›s›yla
TG, deamidasyon ve transamidasyon/çapraz
ba¤lama  reaksiyonlar›n›  kataliz  etmektedir.
Doku-TG 2 (tTG) enzimi deamidasyon reaksiyonu
sonucunda, gluten peptitlerinin çölyak hastal›¤›n›
ortaya  ç›kar›fl›n›  h›zland›rmaktad›r  (12).  Bu
sebeple TG’nin transamidasyon reaksiyonu ile
gluten  detoksifikasyonu  üzerinde  daha  çok
durulacakt›r. 
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Gliadinler, sekalinler ve hordeinlerde, prolin ve
glutamince zengin, tekrar eden birçok PQPQLPY
peptit dizilimi bulunur (39). Bu dizilim, tTG enzimi
ile deamidasyon reaksiyonunun meydana gelmesi
için iyi bir substratt›r (25, 40). tTG enzimi, bu
dizilimde ikinci defa tekrar eden glutamin (Q)
aminoasidini  deamidasyona  u¤ratarak,  peptit
dizilimini  PQPELPY  olarak  de¤ifltirir  (39).
Glutaminin amid gruplar›n›n ayr›larak, glutamik
aside (E) deamidasyonu sonucu yeni epitoplar›n
oluflmas›yla, peptitlerin antijenlere (HLA-DQ2)
ba¤lanma e¤ilimleri artarken, lisin aminoasidinin
metil esteriyle transamidasyonu sonucu toksik
peptitlerin maskelenmesiyle ba¤lanma e¤ilimleri
azalmaktad›r (25, 40). Asidik koflullarda tTG enzimi,
glutaminin glutamik aside deamidasyonunu katalize
ederken (41), alkali ortamda transamidasyon
reaksiyonlar›n›n   gerçekleflti¤i   ve   polipeptit
zincirleri  aras›nda  çapraz  ba¤  oluflumunun
görüldü¤ü ifade edilmifltir (41, 42). Brzozowski
(2015)’nin  farkl›  ortam  koflullar›nda  yapt›¤›
çal›flmada, TG ile asidik koflullarda yap›lan protein
modifikasyonunun immuno-reaktiviteyi art›rd›¤›,
alkali koflullarda ise gluten içeri¤inin 61400
mg/kg’dan 7200 mg/kg’a düfltü¤ü belirtilmifltir (41).

Heredia  et  al.  (2014)  lisin  aminoasidinin
mikrobiyel-TG   (mTG)   etkisiyle   glutamin
aminoasidine ba¤lanma derecesini belirlemek
amac›yla oluflturduklar› model sistemde, pH 8 ve %2
L-lisin bulunan ortam koflullar›ndaki örneklerde,
L-lisin  ba¤lanmas›n›n  daha  yüksek  oldu¤unu
ve  bunun  sonucunda  gluten  proteinlerinin
reaktivitesinin %42 oran›nda azalarak, gluten
miktar›n›n     1102     mg/kg’a     düfltü¤ünü
gözlemlemifllerdir   (43).   TG   uygulamas›nda
inkübasyon süresinin etkisinin araflt›r›ld›¤› bir
baflka çal›flmada (44), 8 U/g mTG ve 20 mM lisin
etil ester (Lys-C2H5) ile bu¤day unu veya durum
semolina süspansiyonu haz›rlanarak, iki aflamal›
inkübasyon yap›lm›flt›r. ‹lk aflamada, 30°C’de 2
saat, ikinci aflamada tekrar taze enzim ve Lys-C2H5

ile 30°C’de 3 saat inkübasyondan sonra santrifüj
yap›lm›flt›r. ‹ki aflamal› transamidasyon ifllemi
sonucunda, R5 ELISA analizi sonuçlar›na göre,
ekmekteki son gluten miktar› 5.8 mg/kg, makarnada
ise 13.7 mg/kg olarak tespit edilmifltir (44). 

Sonuç olarak mTG’nin, tTG enzimine göre daha
spesifik  olarak  çal›flmas›  sebebiyle  (37);
de/trans-amidasyon, substrat dizilimi, pH (25,

38), enzim konsantrasyonu ve primer aminlerin
miktar› gibi reaksiyon koflullar›na ba¤l› olarak
aktivitesi de¤iflmektedir (38). Öte yandan bu
uygulamayla, glutamin ve lisin kal›nt›lar› aras›nda
çapraz  kovalent  ba¤  oluflumu  ile  hamurdaki
protein a¤›n›n kuvvetlendi¤i (4), g›dalarda su tutma
kapasitesi, renk, aroma, tekstür ve viskozitenin
geliflti¤i çeflitli çal›flmalarda ifade edilmifltir (38).

Basınç-Ezme-Kesme Etkisi ile Glutenin Antijenik
Özelliğinin Değiştirilmesi

Farkl› g›da iflleme teknolojileri ile g›da proteinlerinde
yap›sal de¤ifliklikler meydana getirilerek antijenik
özellikleri  de¤iflikli¤e  u¤rat›labilir.  Örne¤in
ekstrüzyon teknolojisi ile bu¤day unu nemli ortamda
yüksek bas›nç ve s›cakl›¤a tabi tutuldu¤unda
bu¤day depo proteinlerinin sindirilebilirli¤i ve
oluflan hidrolizatlar›n immünolojik özelliklerinin
de¤iflti¤i  saptanm›flt›r.  Ekstrüzyon  iflleminde
s›cakl›k, bas›nç, kesme kuvveti ve oksijen etkisiyle
protein yap›s›nda ve çözünürlü¤ünde de¤iflimler
meydana getirildikten sonra proteazlar ile hidroliz
özellikleri    de¤ifltirilebilir;    hammaddedeki
patojenler ve bozulma yapan mikroorganizmalar
yok edilebilir veya azalt›labilir; hammaddedeki
besleyici de¤eri azaltan bilefliklerin inaktivasyonu
ve niflasta jelatinizasyonu sa¤lanabilir (45).

Farkl› pH (3, 5, 7), s›cakl›k (80, 90, 100°C) ve
kesme kuvveti (shear stress, 500, 1000, 1500 1/s)
kombinasyonlar› ile glutenin antijenitesi tam
olarak yok edilememifltir. Rahaman et al. (2016) farkl›
kombinasyonlar uygulad›klar› bu çal›flmalar›nda,
pH 3’te ve 90°C’ye kadar uygulanan s›cakl›klarda,
kontrol grubuna göre antijenitenin %30 azald›¤›n›
tespit etmifllerdir. 100°C’den yüksek s›cakl›klarda
ise muhtemelen yeni epitoplar›n ortaya ç›kmas›
sebebiyle antijenitenin artt›¤› belirtilmifltir. Fakat
pH 5 ve pH 7’de ve 100°C’de -tiol gruplar›n›n
modifikasyonuna ve baz› epitoplar›n parçalanmas›na
veya   maskelenmesine   sebep   olan   yap›sal
de¤ifliklikler  sonucunda  antijen  özelliklerin
azald›¤› rapor edilmifltir (46). 

GLUTENSİZ GIDA GÜVENLİĞİ İÇİN GLUTEN
ANALİZİ

Glutensiz  g›dalar,  tarladan  bafllayarak,  hasat,
tafl›ma, depolama ve üretim aflamalar› s›ras›nda
gluten bulafl›s› tehdidi ile karfl› karfl›yad›r. CAC,
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glutensiz g›da olarak etiketlenmifl g›dalar›n gluten
içeri¤i  bak›m›ndan  eflik  de¤erini <20 mg/kg,
düflük gluten içerikli g›dalar›n ise <100 mg/kg
olarak belirtmifllerdir (47). Gliadin proteinlerinin
karmafl›k ve polimorfizm göstermesi sebebiyle,
toksik özellikteki alt birimlerinin tespitini ve bu
alt  birimlerin  modifikasyonlar›  için  yap›lan
çal›flmalar› zorlaflt›rmaktad›r. Glutensiz g›dalar›n
güvenli¤i ancak güvenilir bir flekilde gluten tespiti
yapan ve miktar›n› belirleyen metotlar›n gelifltirilmesi
ile sa¤lanabilir (1). Günümüze kadar çölyak hastalar›
için toksik prolamin tip proteinlerin tespitinde
ELISA, Western Blot gibi immunolojik teknikler;
izoelektrik odaklama (IEF-isoelectric focusing),
A-PAGE, SDS-PAGE gibi elektroforetik teknikler;
RP-HPLC, yüksek performansl› kapiler elektroforez
(HPCE-high performance capillary electrophoresis)
gibi kromatografik teknikler; PCR (polymerase
chain   reaction)   gibi   genomik   teknikler;
MALDI-TOF/MS   gibi   proteomik   teknikler
gelifltirilmifltir (1, 39). 

Glutenin   tespitinde,   prolamin   proteini   ve
antikorlar› aras›ndaki spesifik etkileflimlere dayanan
immünolojik teknikler önemli rol oynamaktad›r.
Codex  Alimentarius  Commission  taraf›ndan
belirlenen resmi standart metot, R5 antikorunu
kullanan kompetetiv ELISA yöntemidir. R5 antikoru,
bu¤day gliadininde, arpa hordeininde ve çavdar
sekalininde bulunan ve çölyak hastal›¤›na sebep
olan k›sa zincirli peptitlerin tekrar eden epitoplar›n›n
birço¤unu (QQPFP, LQPFP, QLPYP, QLPTP,
QQSFP,  QQTFP,  PQPFP,  QQPYP  ve  PQPFP)
tan›ma kabiliyetine sahiptir (47). G12 ve A1 gibi
monoklonal antikorlar›n da kullan›ld›¤› ELISA
standart metodu ile di¤er bir immün dominant
peptit olan ‘proteaz dirençli 33-mer α-gliadin’ de
tespit edilebilmifltir (48). Bu antikorlar›n g›dalardaki
toksik peptitlerin ve gluten detoksifikasyonunun
belirlenmesinde   oldukça   yararl›   olduklar›
kan›tlanm›flt›r (1, 49).

Antikorlara  dayal›  immüno-kimyasal  ELISA
yöntemi orijinal hedeflere oldukça spesifiktir ve
yüksek affinite gösterirler, fakat maliyetli bir
uygulamad›r. Antikorlar çeflitli manipülasyonlara
karfl› hassast›r, ayr›ca protein ekstraksiyonunda
kullan›lan indirgeyici kimyasallardan etkilenirler.
ELISA yöntemine göre daha hassas sonuç veren
PCR yöntemi, DNA biyo-iflaretleyici miktar›n›n

belirlenmesine  dayanan  di¤er  bir  alternatif
yöntemdir.  Yüksek  spesifiklik  ve  duyarl›l›k
gösteren PCR yöntemi ile glutence zengin bitki
hücrelerindeki DNA biyo-iflaretleyici tespit edilir.
PCR yönteminin, bitki hücresinin tan›mlanmas›
ve miktar›n›n belirlenmesine odaklan›rken, toplam
gluten içeri¤ini tespit etmede baflar›s›z oldu¤u
bildirilmifltir (50).

Kütle spektrometresi (MS-mass spectrometry),
unlardaki  ve  di¤er  g›dalardaki  prolaminleri
belirlemede kullan›lan en önemli fiziksel metottur
(1, 51). Protein ve peptitleri yüksek hassasiyetle
belirler, tan›mlar ve miktar›n› tespit eder. Bu metot,
moleküllerin iyonizasyonuna dayan›r, iyonlar
kütle/yük oran›na göre ayr›l›r ve ayr›lm›fl iyonlar
tespit edilir. MALDI-TOF/ MS, çölyak hastal›¤›na
sebep   olan   toksik   prolaminlerin   tespitinde
kullan›lan ilk kütle spektrometrik yöntemdir. Fakat
yöntemin, parçalanmam›fl gluten proteinlerinin
veya gluten hidrolizatlar›n›n analizinde, dizilimlerin
benzerli¤i sebebiyle yeterli olmad›¤› bildirilmifltir
(1). MALDI-TOF/MS, 20-25 mg/kg’›n alt›ndaki
prolaminleri tespit edemedi¤i için düflük prolamin
içeren g›dalarda yap›lan ELISA analiz sonuçlar›n›
do¤rulayamamaktad›r (51). 

SONUÇ

Çölyak hastal›¤›, genetik olarak yatk›n bireylerin,
bu¤day   gliadini   veya   di¤er   prolaminlerin
sindiriminden sonra, oto-immün sistemlerinin
gösterdi¤i tepki reaksiyonlar› sonucu meydana
gelen rahats›zl›kt›r ve dünyadaki toplam nüfusun
%1’inde görülmektedir. Bu durum son on y›lda,
glutensiz g›da üretimi için yap›lan çal›flmalar›n
artmas›na sebep olmufltur. Bu çal›flmada, CAC ve
Avrupa  Birli¤i  mevzuat›nda  belirtilen  s›n›rlar
çerçevesinde   glutensiz   g›da   üretimi   için
uygulanabilecek detoksifikasyon yöntemlerine ve
gluten tespitinde kullan›lan metotlara de¤inilmifltir.
Bu potansiyel gluten detoksifikasyon faaliyetleri,
g›da güvenli¤i, maliyet, verimlilik gibi faktörler
aç›s›ndan teoride pozitif sonuçlar vermifltir, ancak
daha  detayl› in-vivo çal›flmalar›n  da  yap›lmas›
gerekti¤i göz önünde bulundurulmal›d›r.
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PÜSKÜRTMELİ KURUCUTU İLE MİKROENKAPSÜLE EDİLMİŞ 
NANE (MENTHA PIPERITA VE MENTHA SPICATA) 

ESANSİYEL YAĞININ SALINIM PROFİLİ

Özet

Bu çal›flmada gam arabik-maltodekstrin (%38-62) kombinasyonu ve %100 gam arabik nane (Mentha
piperita ve Mentha spicata) esansiyel ya¤›n›n mikroenkapsülasyonu için kaplama materyali olarak
kullan›lm›flt›r. 4 farkl› nane (Mentha piperita ve Mentha spicata) esansiyel ya¤› püskürtmeli kurutucu
ile toz haline getirilmifltir. Mikroenkapsüle haldeki örnekler fanl› etüvlerde 160, 180 ve 200 °C’de belirli
aral›klarla örnekleme yap›larak h›zland›r›lm›fl depolamaya al›nm›flt›r. Mikroenkapsüle örneklerde kalan
ya¤  miktar›  Gaz  kromotografisi-Alev  iyonizasyon  dedektörü  (GC-FID)  ile  belirlenerek  örneklerin
reaksiyon kinetikleri incelenmifltir. Nane (Mentha piperita ve Mentha spicata) esansiyel ya¤ sal›n›m›n›n
0. derece reaksiyon kineti¤ine uygun oldu¤u belirlenmifltir. Ayr›ca mikroenkapsüle edilmifl örneklerin
aktivasyon enerjileri, z ve Q10 de¤erleri birbirinden farkl› bulunmufl ve s›cakl›k artt›kça örneklerin
yar›lanma süresi ve desimal azalma süresinin (D) azald›¤› görülmüfltür.

Anahtar kelimeler: Mentha spicata, Mentha piperita, esansiyel ya¤, mikroenkapsülasyon, kinetik

RELEASE PROFILE OF MINT (MENTHA SPICATA AND 
MENTHA PIPERITA) ESSENTIAL OIL MICROENCAPSULATED

BY SPRAY DRYER 

Abstract

Gam arabic-maltodextrin-gam arabic (38-62%)  combination and 100% gam arabic as wall materials
were used for microencapsulation of mint (Mentha spicata and Mentha piperita) essantial oil. Mint
(Mentha spicata and Mentha piperita) essential oil was microencapsulated by spray dryer. Reaction
kinetics of these microcapsules were evaluated with accelerated storage. For this purpose, microcapsules
were put in oven at 160, 180 and 200 °C and they were taken out at specific times to determine amounts
of essential oils by Gas Chromatography- Flame Ionization Dedector (GC-FID). It was determined that
release profile of mint (Mentha spicata and Mentha piperita) essential oil was appropriate to zero-order
reaction. The activation energy, z and Q10 values of microcapsules were evaluted different each other.
Additionally, it was observed that half-life and decimal reduction time (D) decreased when temperature
increased.

Keywords: Mentha spicata, Mentha piperita, essential oils, microencapsulation, kinetic
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GİRİŞ
Esansiyel ya¤lar›n aroma terapisinde kullan›m›
son y›llarda art›fl göstermektedir. Nane uçucu
ya¤› yat›flt›r›c›, uyar›c›, antiviral ve antibakteriyel
etkiler sergilemektedir (1, 2). Nanenin de en çok
üzerine çal›fl›lan ve kullan›m aç›s›ndan da en
yayg›n k›sm› esansiyel ya¤ fraksiyonudur (3).

Mentha türü  Lamiaceae ailesine  ait  olup  18
türden  oluflmaktad›r.  G›da  sanayinde  yiyecek
ve  içecek  sektöründe  tatland›r›c›  olarak  ve
ayr›ca antioksidan, antimikrobiyal ve duyusal
özelliklerinden dolay› kullan›lmaktad›r (4-6).

Tüm bunlara ilaveten literatürde Mentha türlerinin
anti-inflamatuar, antiemetik, spazm giderici, a¤r›
kesici ve uyar›c› etkilerinden dolay› modern t›pta
bulant›,  bronflit,  gaz,  anoreksi,  ülserli  kolit  ve
karaci¤er sorunlar›n› tedavi etmede yararlan›ld›¤›ndan
bahsedilmifltir (7-9).

Mentha spicata çok güçlü bir aromaya sahip, çok
y›ll›k  sürünen  rhizomatous  bir  bitki  olup
tüysüzdür (10). Mentha spicata esansiyel ya¤›n›n
kompozisyonunun %80’inden fazlas›n› büyük
oksijenli monoterpen bilefliklerden olan carvone
(fiekil 1), cis carveol ve limonen oluflturmaktad›r
(11-14). Bu bilefliklerden carvacrol ve carvone S.
aureus, L. Monocytogenes ve E. coli O157:H7

karfl›  antibaktariyel  aktiviteye  sahip  oldu¤u
bilinmektedir  (15).  Ayr›ca  Mentha  spicata
ensansiyel ya¤›n›n büyük bir k›sm›n› oluflturan
carvone bilefli¤i (16,17) antimikrobiyal etkiye
sahiptir ve bu bileflikten tatland›r›c›, koku verici
ve inhibitör olarak da yararlan›lmaktad›r (18). 

Fonksiyonel  özellikleri  üzerinde  araflt›rmalar
yap›lan Lamicaceae familyas› üyelerinden biri
Mentha piperitad›r (19). Mentha piperita L.
Mentha aquatica ve Mentha spicata bitkilerinin
rastlant›sal hibritleflmesi ile ortaya ç›km›flt›r (20).
Farkl› yükseklik ve iklim koflullar›na adaptasyonu
yüksektir  (20, 21). Avrupa, Kuzey Amerika ve
Kuzey Afrika baflta olmak üzere tüm bölgelerde
ekimine rastlanmaktad›r (21). Ancak, ‹ran’da bu
oran fazlad›r (22). Mentha piperita’n›n antiviral,
antimikrobiyel, antioksidan (23, 24), anti-ülser,
fungusit,  antikanserojenik  etkiye  (25, 26)  ve
antispazmodik  aktiviteye  (27)  sahip  oldu¤u
bilinmektedir. Yap›lan bir çal›flmada nanenin
esansiyel ya¤ fraksiyonu %0.1-1 aras›nda oldu¤u
belirtilmifltir (28). Uçucu ya¤›n %79.5 oksijenli
monoterpenler, %16.23 monoterpen hidrokarbonlar
ve %2.44 siskiterpen hidrokarbonlar olmak üzere
%98.71’ini 26 bileflik temsil etmektedir. Bunlar
aras›nda mentol (%33.59) (fiekil 2) ve izo-menton
(%33.0) esansiyel ya¤›n büyük bir k›sm› olufltururken
daha az miktarda limonen (%8.0), piperiton
(%3.2), 1,8-sineol (%2.8), linalol (%2.64), izopulegol
(%2.4), kariyofilen (%1.95) ve pulegon (%1.6)
içermektedir. Ayr›ca Mentha piperita esansiyel
ya¤›n›n gram pozitif (S. aureus, E. faecalis ve L.
monocytogenes) ve gram negatif (S. enterica, E.
coli ve P. aeruginosa) bakterilere karfl› antibakteriyel
etkiye sahip oldu¤u bilinmektedir (29).

B. Başyiğit, M. Çam

fiekil 1. Carvone bilefli¤i yap›s› 
Figure 1. Structure of  carvone compound 

fiekil 2. Menthone (a) ve Mentol’ün (b) kimyasal yap›lar›  
Figure 2. Structure  of  Menthon  (a)  and  Menthol  (b)
compound 
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Mentha spicata ve Mentha spicata esansiyel ya¤›
g›da, kozmetik, flekerleme, sak›z, difl macunu ve
ilaç endüstrisinde yayg›n olarak kullan›lmaktad›r
(30).

Mikroenkapsülasyon ifllemi kat›, s›v› ya da gaz
halinde enkapsüle edilmifl biyoaktif maddelerin
kombinasyonlar›n›n  birleflme,  emilim  veya
dispersiyonunu içerir. As›l amaç d›fl çevrenin sebep
oldu¤u bozulmalara karfl› enkapsüle edilecek
materyali korumak ve kompozisyonundaki belirli
maddelerin kontrollü sal›n›m›n› yapmakt›r (31).
Mikroenkapsülasyon materyalin stabilizasyonundan,
koku maskelemeyi kadar g›dan›n birçok alan›nda
kullan›lmaktad›r (32). Bu tür koku verici uçucu
bileflenler  ile  esansiyel  ya¤lar›n  stabilitesi
mikroenkapsülasyon tekni¤i ile istenilen seviyeye
getirilebilmekte, yeni ifllenmifl g›dalar›n üretilmesine
olanak sa¤lamaktad›r. Elde edilen suda çözünebilir
formdaki (instant) tozlar kat› g›dalara kolayl›kla
uygulanabilmekte, arzu edilen aromaya ve uzun
raf ömrüne sahip olmaktad›r (33). 

Mikroenkapsülasyon  ifllemi  için  püskürtmeli
kurutma, sprey so¤utma, haval› süspansiyon
kaplama,  ekstrüzyon,  santrifüj  ekstrüzyon,
dondurarak kurutma, koaservasyon, rotasyonlu
süspansiyon ayr›lmas›, ko-kristalizasyon, lipozom
s›k›flmas›, ara yüzey polimerizasyonu, moleküler
inklüzyon vb. gibi bir çok teknik mevcut olmas›na
ra¤men (34-38) püskürtmeli kurutma yöntemi
mikroenkapsülasyon için yayg›n olarak tercih
edilmektedir (39, 40). Ayr›ca bu teknik ekonomik
olup (41) dondurarak kurutma ile karfl›laflt›r›ld›¤›nda
kurutma masraflar› 30-50 kat daha düflüktür (42).
Mikroenkapsülasyonda yüksek bir etkinlik ve
stabilite için duvar materyali seçimi önemlidir
(43). Genifl pH aral›¤›nda ço¤u ya¤ ile stabil bir
emülsiyon  ve  ayn›  zamanda  ya¤  ara  yüzünde
görünür bir film oluflturma özelli¤ine sahip gam
arabikin (44) duvar materyali olarak bu alanda
kullan›m› yayg›nd›r (45). Maltodekstrin ise nispeten
düflük maliyetli, nötr aroma ve tat, yüksek kat›
konsantrasyonda düflük viskozite ve oksidasyona
karfl› iyi bir koruma özelli¤ine sahip oldu¤u için
ikincil duvar materyali olarak yayg›n bir flekilde
yararlan›lmaktad›r (46). 

Bu çal›flmada gam arabik-maltodekstrin (%38-62)
kombinasyonu ve %100 gam arabik kullan›larak
nane (Mentha spicata ve Mentha piperita)
esansiyel ya¤lar› mikroenkapsül hale getirilmifltir.
Mikroenkapsül haldeki örnekler belirli s›cakl›klarda

h›zland›r›lm›fl  depolamaya  al›narak  reaksiyon
kinetikleri incelenmifltir. Bu kapsamda örneklerin
aktivasyon  enerjileri,  z  (Örneklerdeki  uçucu
birlefliklerin sabit bir s›cakl›kta desimal parçalanma
süresinin 10 misli k›salmas› için bu sabit s›cakl›¤›n
ne kadar artt›r›lmas› gerekmektedir), Q10 (Her
10 °C  s›cakl›k  art›fl›n›n  reaksiyonda  meydana
getirdi¤i  art›fl),  D  (desimal  azalma  süreleri)
de¤erleri ve yar›lanma süreleri saptanm›flt›r.

MATERYAL VE METOT

Materyal

Mentha  piperita esansiyel  ya¤›  piyasadan
(Arifo¤lu Baharat) 100 ml’lik ambalajlarda; Mentha
spicata ise sertifikal› ürünlerden yafl olarak temin
edilmifltir. Reaktifler ve solventler analitik safl›kta
olup  Merck  ve  Sigma  firmalar›ndan  temin
edilmifltir.

Esansiyel yağ ekstraksiyonu

Mentha spicata ve Mentha piperita esansiyel
ya¤lar›n› elde etmek için clevenger distilasyon
cihaz› kullan›lm›flt›r. Bu amaçla Mentha spicata
esansiyel ya¤› eldesinde örnekler güneflten izole
ama hava sirkülasyonlu ortamda kurutulduktan
sonra 100 gram örnek tart›l›p 250 ml saf su eklenerek
2 saat boyunca distilasyona tabi tutulmufltur.
Distile edilen örnekten al›nan esansiyel ya¤ Na2SO4

ile kurutulmufltur. Mentha piperita esansiyel ya¤›
eldesinde ise piyasadan (Arifo¤lu Baharat) al›nan
esansiyel  ya¤lar  herhangi  bir  safs›zl›k  içermesi
ihtimaline karfl› Mentha spicata örneklerinde
yap›ld›¤› gibi 2 saat distile edilmifltir. Distile edilen
esansiyel ya¤ Na2SO4 ile kurutulmufltur. Analizler
ve mikroenkapsülasyon için esansiyel ya¤lar +4
°C’de saklanm›flt›r.
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fiekil 3. Çal›flmada kullan›lan nane türleri
Figure 3. Mint species used in the study

Mentha spicata                          Mentha piperita
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Esansiyel yağ mikroenkapsülasyonu

Ön  denemeler  kapsam›nda  bir  optimizasyon
çal›flmas› yap›larak ifllem parametreleri belirlenmifl
ve  sonuç  olarak  gam  arabik-maltodekstrin
kombinasyonunun (%38-62) ve %100 gam arabik
kullan›m›n›n nane (Mentha piperita ve Mentha
spicata)  esansiyel  ya¤lar›n›  mikroenkapsüle
etmek için optimum noktalar oldu¤u saptanm›flt›r.
Bu amaçla 24 gram kaplama materyali 100 ml su
içerisinde Ultraturrax’da 20000 devirde 5 dakika
boyunca kar›flt›r›larak çözündürülmüfl ve hidrate
olmas›  için  8  saat  süreyle  bekletilmifltir.  Süre
sonunda solüsyona nane esansiyel ya¤› kaplama
materyali oran› 1:6 olacak flekilde 4 gram nane
esansiyel ya¤› ilave edilmifl ve tekrar Ultraturrax’da
homojenize/emülsiye edilmifltir. Elde edilen bu
solüsyon püskürtmeli kurutucu ile kurutulmufl ve
mikroenkapsüle  nane  esansiyel  ya¤lar›  elde
edilmifltir. Elde edilen mikrokapsüller analizleri
yap›lana kadar +4 °C’de kapal› flifleler içerisinde
saklanm›flt›r. Üretim s›ras›nda püskürtmeli kurutucu
çözelti besleme h›z› 8 mL/dakika, aspiratör çal›flma
h›z› %100, kuru hava besleme h›z› ise 600 L/saat
olarak ayarlan›p önce saf su beslemeye bafllanm›fl
ve sistem s›cakl›k aç›s›ndan dengeye geldikten
sonra haz›rlanan çözelti beslenmifltir. Püskürtmeli
kurutucu  girifl  s›cakl›¤›  140 °C  olarak sabit
tutulmufltur.    Gam    arabik-maltodekstrin
kombinasyonunun (%38-62) ve %100 gam arabik
kullan›larak haz›rlananan Mentha spicata esansiyel
ya¤› için püskürtmeli kurutucu ç›k›fl s›cakl›klar›
s›ras›yla 89 ve 92 °C iken Mentha piperita esansiyel
ya¤› için ise 85 ve 94 °C oldu¤u gözlemlenmifltir.

Depolama süresi 

Mikroenkapsüle edilmifl örneklerin depolama süresi
literatüre not edilmifl bir metodun modifikasyonu
ile belirlenmifltir (47). Bu amaçla fanl› etüvlerde

160 °C’de 6’flar saat aral›klarla 24 saat; 180 °C’de
2’fler saat aral›klarla 12 saat; 200 °C’de 1’er saat
aral›klarla 8 saat boyunca örnekleme yap›lm›flt›r. ‹lgi
birleflikler için örnekler kat› faz mikroekstraksiyon
yöntemi (SPME) ile ekstrakte edilmifltir. 0,05
gram mikroenkapsül haldeki örnek 2 mL suda
çözündükten sonra DVB/CAR/PDMS fibere 40°
C’de 30 dakika ekstrakte edilmifltir (48). Fibere
ekstrakte  edilen  uçucu  maddeleri  GC-FID’ye
enjekte edilmifltir. Fiberden uçucu maddelerinin
desorpsiyonu  için  260 °C’de  5  dakika  ifllem
uygulanm›fl ve ilgili uçucu  (Mentha spicata için
sadece carvone; Mentha piperita için ise  mentol,
menthyl  acetate  ve  menthone  bilefliklerinin
toplam alan› kullan›lm›flt›r) bilefli¤in/bilefliklerin
alan› tespit edilmifltir. Örneklerin içerisinde kalan
ya¤ miktarlar› (%) formül 1’e göre hesaplanm›flt›r.
Uçucu bilefliklerin belirlenmesinde ise standart
enjeksiyon metodu uygulanm›flt›r. Analiz için
TR5-MS  kolon  (60 m x 0.25 mm,  0.25 µm)
kullan›lm›flt›r.  Çal›flma  koflullar›:  dedektör  ve
enjeksion s›cakl›klar› s›ras›yla 280 ve 260 °C, ak›fl
h›z› 1 ml/dak olup s›cakl›k program› çizelge 1’de
verilmifltir.

Aktivasyon enerjisi ve diğer parametrelerin
hesaplanması

Arrhenius grafiklerinin e¤imlerinden yararlan›larak
her bir örne¤in aktivasyon enerjileri formül 2’ye
göre  hesaplanm›flt›r.  Aktivasyon  enerjileri  ve
s›cakl›k de¤erlerinden yararlan›larak Q10 de¤erleri
formül 3’e; aktivasyon enerjileri, s›cakl›k ve gaz
sabiti de¤erlerinden yararlan›larak z de¤erleri
formül 4’e görehesaplanm›flt›r. Ayr›ca yar›lanma
süresi formül 5’e ve desimal azalma süreleri formül
6’ya göre Çizelge 2’de verilen k de¤erlerinden
yararlan›larak  her  bir  s›cakl›k  derecesi  için
hesaplanm›flt›r.

B. Başyiğit, M. Çam

Çizelge 1. GC-FID s›cakl›k program›
Table 1. GC-FID temperature program

S›cakl›k/dak S›cakl›k (°C) Bekletme Süresi (dak)
Temperature/min Temperature (°C) Retention Time (min)

- 40 2
25 100 0
7 280 5

Kalan esansiyel ya¤ (%)= x 100        (1)
‹lgili s›cakl›k ve sürede al›nan mikroenkapsül esansiyel ya¤da bulunan aroma maddesinin alan›

Herhangi bir s›cakl›k uygulanmam›fl mikroenkapsül esansiyel ya¤da bulunan aromaa maddesinin alan›
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Modelleme ve istatistiksel analiz 

‹statistiksel analizleri SPSS 10.0.1 (SPSS Inc.,
Chicago, USA) paket program› ile belirlenmifltir.
Mikrokapsüller içerisinde kalan esansiyel ya¤
miktar›n›n zamana karfl› grafi¤i Excel program›
kullan›larak çizilmifltir. Aktivasyon enerjisi ve z,
Q10, D de¤erlerini hesaplamak için Arrhenius
grafi¤i oluflturulmufltur. 

BULGULAR VE TARTIŞMA

Mikroenkapsüle esansiyel yağlar için reaksiyon
kinetiği denemeleri

Mentha spicata ve Mentha piperita için üretilen
4 farkl› mikroenkapsüle esansiyel ya¤ 160, 180
ve 200 °C’de h›zland›r›lm›fl raf ömrü testine tabi
tutulmufltur.  Mikrokapsüller içerisinde kalan ya¤
miktar›  ve  zamana  karfl›  oluflturulan  sal›n›m
profilleri fiekil 4 ve 5’te verilmifltir. 

Mikroenkapsül  hale  getirilen  nane  esansiyel
ya¤lar›n›n çeflitli s›cakl›k derecelerinde sal›n›m
kinetikleri incelenmifltir. Buna göre 160, 180 ve
200 °C’de bekletilen mikroenkapsüle esansiyel
ya¤lar belirli aral›klarla al›narak mikrokapsüllerde
kalan  esansiyel  ya¤  miktar›  tayin  edilmifltir.
Esansiyel ya¤lar›n kalan miktarlar› örne¤in türüne,
kullan›lan  kaplama  materyallinin  çeflidine  ve
solüsyondaki konsantrasyonlar›na göre de¤iflim
gösterse  de  en  önemli  parametrenin  s›cakl›k
oldu¤u  belirlenmifltir  (fiekil  4  ve  5).  S›cakl›k
artt›kça ayn› süre içerisinde kalan nane esansiyel
ya¤ miktarlar›n›n azald›¤› görülmüfltür. Benzer
sonuçlara  nane  esansiyel  ya¤›n›  kompleks
koaservasyon yöntemi kullanarak mikroenkapsüle
edildi¤i çal›flmada da rastlanm›flt›r (49).
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Çizelge 2. Çeflitli s›cakl›k derecelerinde mikroenkapsüle nane ya¤lar› için k de¤erleri
Table 2. k values for mint oil microencapsulated in various temperatures

Esansiyel ya¤ kayna¤› Kaplama maddesi oran› S›cakl›k (°C) Do¤rusal denklem ve R2 de¤eri k (saat-1) 
Supply of essential oil (GA-MD%) Temperature (°C) Linear equations and R2 value k (h-1)

Coating agent ratio
(GA-MD%)

M. spicata 100-0 160 y = -1.517x + 96.96 1.517  
R2= 0.968

M. spicata 38-62 160 y = -1.583 + 96.61 1.583
R2= 0.961

M. piperita 100-0 160 y = -1.459 + 95.82 1.459
R2= 0.910

M. piperita 38-62 160 y = -1.870 + 100.8 1.870
R2= 0.977

M. spicata 100-0 180 y = -3.471 + 92.79 3.471
R2= 0.924

M. spicata 38-62 180 y = -3.716x + 91.50 3.716
R2= 0.904

M. piperita 100-0 180 y = -3.328x + 93.38  3.328
R2= 0.936

M. piperita 38-62 180 y = -4.959x + 98.6 4.959   
R2= 0.936

M. spicata 100-0 200 y = -8.053x + 94.30   8.053
R2= 0.973

M. spicata 38-62 200 y = -6.094x + 90.17  6.094
R2= 0.926

M. piperita 100-0 200 y = -7.085x + 94.662  7.085
R2= 0.957

M. piperita 38-62 200 y = -9.665x + 100.4   9.665
R2= 0.964
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Her bir grafi¤in lineer denklemi ve regresyon
katsay›  verilmifltir.  Buna  göre  esansiyel  ya¤
sal›n›m›n›n 0. derece reaksiyon kineti¤ine uydu¤u
belirlenmifltir.

Bu grafiklerin üzerinde y=ax+b fleklinde belirtilen
denklemlerin e¤imleri (a de¤eri) reaksiyon h›z

sabiti olan k (saat-1) de¤erlerini vermektedir. Her
bir mikroenkapsüle ürün ve bu ürüne uygulanan
s›cakl›k için denklem, bu denkleme ait R2 ve k
de¤erleri  çizelge  2’de  verilmifl  olup  s›cakl›k
artt›kça h›z sabitinin (k) artt›¤› görülmüfltür.

Bu aflamay› takiben M. spicata ve M. piperita

fiekil 4. Farkl› s›cakl›klarda Mentha spicata esansiyel ya¤› sal›n›m profili
A: 100% gam arabik                   B: Gam arabik-maltodekstrin (38-62%)
Figure 4. Release profile of  Mentha spicata essential oil at different temperatures
A: 100% gam arabic                   B: Gam arabic-maltodextrin (38-62%)

fiekil 5. Farkl› s›cakl›klarda Mentha piperita esansiyel ya¤› sal›n›m profili
A: 100% gam arabik             B: Gam arabik-maltodekstrin (38-62%)
Figure 5. Release profile of  Mentha piperita essential oil at different temperatures
A: 100% gam arabic             B: Gam arabic-maltodextrin (38-62%)
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esansiyel ya¤lar›n›n maltodekstrin ve gam arabik
ile   kaplanm›fl   mikroenkapsülleri   için   ilgili
s›cakl›klarda  Arrhenius  grafikleri  çizilmifltir.
(fiekil 6). Bu grafiklerden yararlan›larak örneklerin
aktivasyon enerjileri, z ve Q10 de¤erleri saptanm›flt›r
(Çizelge 3). Örneklerin aktivasyon enerjileri, z ve
Q10 de¤erleri kullan›lan kaplama materyali ve
örne¤e göre de¤iflti¤i görülmüfltür. Gam arabik-
maltodekstrin (GA-MD) (%38-62) kombinasyonu
ile kaplanm›fl Mentha spicata örne¤inde aktivasyon
enerjisi en yüksek bulunmufltur. Uçucu birlefliklerin
desimal  parçalanma  süresini  k›saltmak  için
gerekli olan s›cakl›k art›fl› en fazla %100 gam arabik
ile kaplanm›fl Mentha spicata örne¤inde saptanm›flt›r.
Benzer flekilde nane esansiyel ya¤›n› kompleks
koaservasyon yöntemi kullanarak mikroenkapsüle
edildi¤i çal›flmada örne¤in aktivasyon enerjisini
32.6 kJ mol-1 oldu¤u saptanm›flt›r (49).

Sal›n›m oran› örne¤in kimyasal yap›s› ve içerdi¤i
aroma bilefliklerinin özellikleri, mikroenkapsül
haldeki boyutu, kullan›lan duvar materyali ve
depolama koflullar› gibi çeflitli parametrelere

ba¤l›  oldu¤u  literatürde  yer  almaktad›r  (50).
S›cakl›k artt›kça yar›lanma süresi ve dolay›s›yla
desimal azalma süresinin de azald›¤› görülmüfltür.
Ayr›ca, ayn› s›cakl›k içerisinde sadece gam arabik
kullan›larak haz›rlanm›fl mikroenkapsül haldeki
nane esansiyel ya¤› örneklerinin daha yüksek
yar›lanma  ve  desimal  azalma  süresine  sahip
oldu¤u belirlenmifltir (Çizelge 4).  Bunun sebebi
ise daha önceki çal›flmalarda da belirtilmifl oldu¤u
gibi gam arabik do¤al bir polimer olman›n yan›
s›ra  iyi  bir  film  oluflturma  özelli¤ine  sahip
oldu¤undand›r (51). Benzer flekilde siyah nane
oleoresini enkapsülasyonunda birinci dereceden
reaksiyon  kineti¤i  kullanarak  yap›lm›fl  olan
çal›flmada gam arabikin daha iyi enkapsülasyon
yetisine sahip oldu¤u belirlenmifltir (52). Fakat
M. spicata 200 °C’deki örneklerinde gam arabik-
maltodekstrin kombinasyonunda aksi bir durum
gözlenmifltir.  Çal›fl›lan  materyallerin  sentetik
olmas› ayr›ca ortam koflullar›ndaki stabilitenin
de¤iflmesi  böyle  bir  durumu  ortaya  ç›kard›¤›
düflünülmektedir.

fiekil 6. Mikroenkapsüle esansiyel ya¤lar›n Arrhenius grafi¤i
Figure 6. Arrhenius plot of microencapsulated essential oils

%100 GA ile kaplanan M. piperita esansiyel ya¤›
M. piperita essential oil microencapsulated by GA (100%)  

GA-MD (%38-%62) kapl› M. piperita esansiyel ya¤›
M. piperita essential oil microencapsulated by GA-MD (38-62%)

%100 GA ile kaplanan M. spicata esansiyel ya¤›
M. spicata essential oil microencapsulated by GA (100%)      

GA-MD (%38-%62) kapl› M. spicata esansiyel ya¤›
M. spicata essential oil microencapsulated by GA-MD (38-62%)
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Mentha spicata ve Mentha piperita örneklerinde
yar›lanma ömürlerini ve desimal azalma sürelerinin
tespitinde içermifl olduklar› aroma birlefliklerinin
konsantrasyonlar›na göre elde edilen sonuçlar
çizelge 4’te verilmifltir. Yap›lan di¤er bir çal›flmada
nane esansiyel ya¤› enkapsülasyonunda farkl›
duvar materyaller kullan›larak mikroenkapsül
hale getirilmifl örnekler 27 °C’ de 8 hafta depolayama
al›nm›fl ve yar›lanma süreleri izlenmifltir. Herhangi
bir  ifllem  görmemifl  nane  esansiyel  ya¤›n›n
yar›lanma   süresi   en   düflük   bulunmufltur.
Mikroenkapsül haldeki toz örneklerin yar›lanma
süresi ise herhangi bir ifllem görmemifl nane
esansiyel ya¤›n›n yar›lanma süresinin 2 kat daha
fazla oldu¤unu saptanm›flt›r (47).  Bu çal›flmadan da
raf ömrü k›sa olan, s›cakl›k, ›fl›k vb. parametrelere
çok hassas davran›fl sergileyen nane esansiyel
ya¤›n›n mikroenkapsülasyon ifllemi ile stabilitesinin
artt›¤› anlafl›lm›flt›r.

SONUÇ ve ÖNERİLER

Mentha spicata ve Mentha piperita esansiyel
ya¤lar›n›n mikroenkapsüle edilmesinde gam
arabikin  yar›lanma  süresi  ve  desimal  azalma
süresi üzerine daha etkin bir kaplama materyali
oldu¤u belirlenmifltir. Fakat gam arabik kadar iyi
bir koruma sergilemese de benzer sonuçlar gam
arabik-maltodekstrin  kombinasyonunda  da
görülmüfltür.  Bu  sonuçlara  göre  gam  arabik-
maltodekstrin kombinasyonun sadece gam arabik
kullan›m›na alternatif olarak de¤erlendirilebilece¤i
saptanm›flt›r. Çünkü k›s›tl› ve pahal› bir kaplama
materyali olan gam arabikin kullan›m›, yaklafl›k gam
arabikle ayn› koruma gösteren bu kombinasyonu
(MD-GA) kullanarak azaltmak mümkün olacakt›r.

Mikroenkapsül örneklerin sal›n›m kineti¤i üzerine
nane esansiyel ya¤lar›n›n türü, kullan›lan kaplama
materyalinin çeflidi ve konsantrasyonu etkili oldu¤u
saptanm›flt›r. Ancak s›cakl›¤›n mikroenkapsül
haldeki nane esansiyel ya¤lar›n›n sal›n›m profili
üzerine en önemli parametre oldu¤u belirlenmifltir.
S›cakl›k artt›kça yar›lanma ve desimal azalma
süresinin azald›¤› görülmüfltür. 

Çizelge 3. Mikroenkapsüle esansiyel ya¤lar için Ea, z ve Q10 de¤erleri
Table 3. EA, z and Q10 values for microencapsulated essential oils

Örnekler* Aktivasyon enerjisi (kal/mol) Z de¤eri (°C) Q10 de¤eri
Samples* Activation energy (cal/mol) Z value (°C) Q10 value

1 16968 55.23 1.51
2 13757 68.12 1.40
3 16076 58.29 1.48
4 16746 55.96 1.52

*1 ve 2 kodlu örnekler M. spicata; 3 ve 4 kodlu örnekler M. piperita mikroenkapsüle esansiyel ya¤lar›n› göstermektedir. 1 ve
3 kodlu örnekler Gam arabik-Maltodekstrin (38-62%) kombinasyonu ile 2 ve 4 nolu örnekler 100% gam arabik ile üretilmifltir.
*1, 2 and 3,4 represent M. spicata and M. piperita respectively.  1 and 3 were microencapsulated by gam arabic-maltodextrin
(38-62%) of combination. 2 and 4 were microencapsulated only by gam arabic (100%)

Çizelge 4. Mikroenkapsüle esansiyel ya¤lar için yar›lanma ve desimal azalma süreleri
Table 4. Half-life and Decimal reduction time for microencapsulated essential oils

Esansiyel ya¤ kayna¤› Kaplama maddesi oran› S›cakl›k (°C) Yar›lanma süresi (saat) Desimal azalma süresi 
Supply of essential oil (GA-MD %) Temperature (°C) Half-life (hour) (saat)

Coating agent ratio Decimal reduction time
(GA-MD%) (hour)

M. spicata 100-0 160 32.96 109.87
M. spicata 38-62 160 31.58 105.27
M. piperita 100-0 160 34.27 114.23
M. piperita 38-62 160 26.73 89.10
M. spicata 100-0 180 14.41 48.03
M. spicata 38-62 180 13.45 44.83
M. piperita 100-0 180 15.02 50.07
M. piperita 38-62 180 10.08 33.60
M. spicata 100-0 200 6.21 20.70
M. spicata 38-62 200 8.20 27.33
M. piperita 100-0 200 7.06 23.53
M. piperita 38-62 200 5.17 17.23
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Mikroenkapsüle    nane    ya¤lar›n›n    sal›n›m
kinetiklerinin incelenmesi neticesinde ürünlerin
normal depolama koflullar›nda içerdikleri esansiyel
ya¤  miktar›n›  uzun  süreler  boyu  koruyaca¤›
sonucuna var›lm›flt›r. 

Burada al›nan veriler sadece nane esansiyel ya¤›
için de¤il ›fl›¤a, s›cakl›¤a ve birçok parametreye
göre raf ömrü de¤iflen di¤er esansiyel ya¤lar için
de benzer araflt›rmalar yap›lmal›d›r.
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GÜNEYDOĞU ANADOLU BÖLGESİ’NDE YETİŞTİRİLEN
GEMLİK ÇEŞİDİ ZEYTİNLERDE VERTİCİLLİUM

SOLGUNLUĞUNUN ZEYTİNYAĞI KALİTE PARAMETRELERİ
VE FENOLİK BİLEŞENLERE ETKİSİ

Özet

Çal›flman›n amac› Verticillium solgunlu¤unun zeytinya¤› kalite parametreleri ve fenolik bileflenlerine
etkisini incelemektir. Bu amaçla, Güneydo¤u Anadolu Bölgesi’nde yetifltirilen Gemlik çeflidine ait 16
farkl› örnek de¤iflik yetiflme alanlar›ndaki enfekte a¤açlardan hasat edilmifltir. Zeytinler, hastal›k fliddetine
göre s›n›flanm›fl ve su, ya¤ ve fenolik içeriklerine göre de¤erlendirilmifltir. Zeytin örnekleri laboratuvar
ölçekli bir sistemle ya¤a ifllenmifl ve örnekler serbest ya¤ asitleri; peroksit de¤eri; K232, konjuge dien ve
∆E de¤erleri ile toplam fenol ve fenolik bileflen da¤›l›m› aç›s›ndan analiz edilmifllerdir. Sonuçlar,
hastal›k fliddetiyle zeytinlerin su içeri¤inin düfltü¤ünü fakat ya¤ içeri¤inin de¤iflmedi¤ini göstermifltir.
Peroksit, K232, konjuge dien, ∆E de¤erleri ve toplam fenol miktar› hastal›k fliddetiyle genellikle pozitif
korele iken, serbest ya¤ asitleri de¤iflmemifltir. Zeytinya¤› örneklerinin hakim fenoli¤i luteolin olup,
trans sinnamik asit ve luteolin-7-glikozit izleyen fenolikler olarak tespit edilmifltir. 

Anahtar kelimeler: Fenolik, kalite, Verticillium dahliae Kleb., zeytinya¤›

EFFECT OF VERTICILLIUM WILT IN GEMLIK VARIETY OLIVES
CULTIVATED IN SOUTH EAST ANATOLIA ON QUALITY PARAMETERS

AND PHENOLIC COMPOUNDS OF VIRGIN OLIVE OILS

Abstract

The aim of the work was to investigate the influence of Verticillium wilt on quality parameters and
phenolic compounds of olive oil. For this purpose, 16 different olive samples of Gemlik variety cultivated
in South East Anatolia were collected from infected trees from different growing regions. Olives were
classified according to the incidence of the disease and evaluated for their water, oil and phenolic contents.
Olive samples were processed to olive oil by a laboratory scale mill and analyzed for their free fatty
acids; peroxide value; K232, conjugated dien and ∆E values; total phenol content and phenolic compound
distribution. Results have shown that the water content of olives decreased but oil content didn’t
change with disease incidence. Peroxide, K232, conjugated dien, ∆E values and total phenols were generally
positively correlated with disease incidence, whereas free fatty acids were found to remain unchanged.
Luteolin was the predominant phenolic of olive oil samples, followed by trans cinnamic acid and
luteolin-7-glycoside. 

Keywords: Olive oil, phenolics, quality, Verticillium dahliae Kleb.
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GİRİŞ
Zeytin  ve  zeytinya¤›  yüzy›llar  boyunca  insan
beslenmesinde ve kültüründe önemli yer tutmufl
olan  g›da  ürünleridir.  Zeytin  a¤ac›n›n  (Olea
europaea L.) anavatan› Yukar› Mezopotamya
olup, a¤›rl›kl› olarak kuzey ve güney yar›mkürenin
30-45 enlem dereceleri aras›nda yetiflebilmektedir.
Dünyadaki zeytin a¤açlar›n›n % 97’si Akdeniz
havzas›nda yer almaktad›r. Ülkemiz dünyan›n
önemli zeytin üreticisi ülkelerinden biridir ve
zeytin bafll›ca Marmara, Ege, Akdeniz, Güneydo¤u
Anadolu ve Ege bölgelerinde yetifltirilmektedir. 

Ülkemizde son y›llarda a¤aç say›s›n›n art›fl› ile
birlikte  zeytin  yetifltiricili¤ine  olan  ilgi  ve  ayn›
zamanda zeytin hastal›k ve zararl›lar›na olan
duyarl›l›k da artm›flt›r. Zeytin a¤ac›nda görülen
önemli   hastal›klardan   biri   de   Verticillium
solgunlu¤udur.  Hastal›k,  k›smi  veya  tam  dal
kurumalar› ile solgunlu¤a neden olmakta; a¤açta
verim düflüklü¤ü ve ölüme de yol açabilmektedir
(1). Hastal›k ilk olarak 1946 y›l›nda ‹talya’da,
sonras›nda Kaliforniya, Avrupa ve Asya ülkeleri
ile Avustralya’da görülmüfltür (2).

Hastal›k etmeni, Verticillium dahliae Kleb.
Hphomycetes s›n›f›na ait olan toprak kökenli bir
fungusdur ve morfolojik özellikleri sebebiyle
tan›mlanmas› kolayd›r. Toprakta 10 y›ldan daha
uzun bir süre bulafl›k olarak kalabilmektedir (3),
bu sebeple de hastal›k ile mücadele zorlaflmaktad›r.
Hastal›k, önceki y›llarda pamuk ve sebze gibi
fungusun konukçusu bitkilerin yetifltiricili¤inin
yap›ld›¤› yerlerde kurulan zeytin plantasyonlar›nda
daha yo¤un görülür. Yap›lan çal›flmalar zeytin
bahçelerinde sulaman›n yayg›nlaflmas›yla hastal›¤›n
görülme s›kl›¤›n›n da artt›¤›n› ortaya koymufltur
(4). Patojen populasyonunun sulama için kullan›lan
kanallara yak›n alandaki nemli toprakta kuru
topra¤a k›yasla daha fazla oldu¤u belirlenmifltir
(5).  Fungus,  zeytin  a¤ac›  yapraklar›n›n  yere
dökülmesiyle, toprakta inokulum yo¤unlu¤unu
artt›r›r. Hastal›k fliddeti zeytin çeflidine, a¤ac›n
yafl›na, çevresel etmenlere, patojenin hastal›k
oluflturma yetene¤ine ba¤l›d›r (6). Hastal›k,
önemli düzeyde ekonomik kayba yol açmaktad›r
ve kontrolü için herhangi bir kimyasal yöntem
kullan›lmamaktad›r.  Bu  sebeple  mücadele
yöntemleri daha çok önleyici teknikler üzerine
yo¤unlaflm›flt›r (7).

Zeytinya¤›, zeytin a¤ac› meyvelerinden sadece
mekanik  yollarla  elde  edilen  ve  do¤al  haliyle
tüketilen  tek  bitkisel  s›v›  ya¤d›r.  Yap›s›nda
trigliseritler, serbest ya¤ asitleri, k›smi gliseritler,
fosfatitler,  renk  maddeleri,  steroller,  aroma
maddeleri, fenolik bileflikler ile minör bileflenleri
içermektedir. Fenolik bileflikler, bir veya daha
fazla hidroksil (-OH) grubunun ba¤land›¤› benzen
halkas›na sahip maddelerdir (8). Zeytinya¤›n›n
temel antioksidanlar› karotenler ile hidrofilik ve
lipofilik fenoliklerdir. Tokoferolleri de içine alan
lipofilik  fenoller  di¤er  bitkisel  ya¤larda  da
bulunabilirken;  hidrofilik  fenolik  maddeler
zeytinya¤›na özgüdür (9). Zeytin meyvesi meyve
etinin %1-3’ünü oluflturacak düzeyde fenolik
madde   içermektedir.   Zeytinya¤›   fenolikleri
fiziksel ya¤ ekstraksiyonu s›ras›nda zeytin meyve
fenoliklerinin  ya¤a  geçmesi  fleklinde  ortaya
ç›kmaktad›r. 

Zeytinya¤›n›n kalitesi, çeflit, co¤rafi üretim alan›,
iklim, zirai uygulamalar, hasat yöntemleri, üretim
teknolojisi  gibi  pek  çok  faktöre  ba¤l›  olarak
de¤iflmektedir. Zeytin a¤ac›nda görülen hastal›k
ve zararl›lar da ya¤ kalitesine olumsuz yönde etki
etmektedir. Verticillium solgunlu¤unun farkl›
zeytin çeflitlerinden elde edilen ya¤ kalitesi ve
kompozisyonuna etkisini inceleyen herhangi bir
çal›flma tespit edilememifltir. Yap›lan bu çal›flma
Verticillium hastal›¤› tafl›d›¤› bilinen a¤açlardan
hasat edilen zeytin meyve özelliklerini ve elde
edilen ya¤ kalite parametreleri ile fenolik madde
içerik   ve   bileflenleri   inceleyen   ilk   çal›flma
niteli¤indedir. 

MATERYAL VE METOT

Zeytin Örneklerinin Temini 

Çal›flmada Adana (Merkez, Yumurtal›k, Karaisal›,
Ceyhan, Tuzla), Osmaniye (Kadirli, Sumbas),
Kahramanmarafl (And›r›n), Ad›yaman (Besni),
Mersin (Tarsus, Mut), Hatay (Alt›nözü), Gaziantep
(Nizip) illerinden hasat edilen 16 farkl› Gemlik
çeflidi zeytin örne¤i kullan›lm›flt›r. Zeytinler, arazide
hastal›k tespit edilen a¤açlardan hasat edilmifltir.
Hasat  edilen  meyveler  hastal›k  fliddetine  göre
s›n›fland›r›lm›fl olup hastal›k fliddeti Sezgin ve
ark. (10) taraf›ndan gelifltirilen yöntem, zeytin
meyvelerine  uyarlanarak  afla¤›da  verilen 0-4
skalas›na  göre  Tawsend-Heuberger  formülü
yard›m›yla hesaplanm›flt›r. 
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Skala Değeri Hastalık Tarifi

0 Meyve sa¤lam, lezyon ve çürüme yok %0

1 Meyve 1/4’ünde lezyon ve çürüme varsa %25

2 Meyve 2/4’ünde lezyon ve çürüme varsa %50

3 Meyve 3/4’ünde lezyon ve çürüme varsa %75

4 Meyve 4/4’ünde lezyon ve çürüme varsa %100

Zeytinyağı Eldesi

Hasat edilen ve hastal›k fliddetine göre s›n›fland›r›lan
örnekler Ankara Üniversitesi Mühendislik Fakültesi
G›da  Mühendisli¤i  Bölümü  Ya¤  Teknolojisi
laboratuvar›na  getirilmifltir.  Zeytin  meyveleri
geleneksel  zeytinya¤›  üretimine  uygun  olacak
flekilde  önce  laboratuvar  ölçekli  diskli  k›r›c›da
k›r›lm›fl, sonra oda s›cakl›¤›nda 25 dk boyunca
malakse   edilmifltir.   Malaksiyon   ifllemi   için
labortauvar tipi dikey kar›flt›r›c› kullan›lm›fl ve
kar›flt›rma etkinli¤ini art›rmak üzere paletler
monte edilmifltir. Malaksiyon s›ras›nda ezmeye
su ilavesi yap›lmam›flt›r. Elde edilen zeytin ezmesi
bas›nç alt›nda preslenerek kat› ve s›v› (ya¤ ve su)
faz ayr›lm›flt›r. S›v› faz 6000 rpm’de 10 dk boyunca
santrifüj  edilerek  zeytinya¤›  ve  su  birbirinden
ayr›ld›ktan sonra elde edilen zeytinya¤› örnekleri
analizler süresince +4°C’de azot atmosferi alt›nda
muhafaza edilmifltir.

Fiziksel ve Kimyasal Analizler

Zeytin meyvelerinin nem ve yağ içeriği

Zeytinlerin nem içeri¤inin belirlenmesi için 10 g
zeytin  parçalanm›fl,  105°C’deki  etüvde  24  s
süresince kurutulmufl, bir desikatörde so¤utularak
tekrar tart›lm›flt›r. Ya¤ miktar› ise AOCS Am 2-93
(11) sokselet yöntemine göre n-hekzan kullan›larak
belirlenmifltir.

Ham  zeytin  meyvelerinde  ve  zeytinyağı
örneklerinde fenolik ekstraktların hazırlanması
ve fenolik madde bileşimi ile toplam fenolik
madde miktarlarının belirlenmesi

Zeytin   meyvesinden   fenolik   maddelerin
ekstraksiyonunda  çekirde¤i  uzaklaflt›r›lan  ve
kahve de¤irmeninde ezilen zeytinden 1.5 g tart›lm›fl,
üzerine 20 mL metanol/su (80:20, v/v) kar›fl›m›
eklenmifltir. Homojenizatörde 3 dk homojenize
edildikten sonra, azot alt›nda manyetik kar›flt›r›c›da
3 dakika tutulmufltur. Ard›ndan ekstrakt Whatman
40 filtre kâ¤›d›ndan süzülmüfl ve süzüntüye 20
mL hekzan eklenmifltir. Azot alt›nda manyetik
kar›flt›r›c›da 3 dk bekletilen kar›fl›mdan ay›rma
hunisi kullan›larak metanol:su faz› ayr›lm›flt›r (12).

Zeytinya¤›  örneklerinin  fenolik  maddelerin
ekstraksiyonunda  ise  deney  tüpüne  2.5  g  ya¤
tart›lm›fl üzerine 2.5 mL metanol eklenmifltir. Kapa¤›
kapat›ld›ktan sonra 1 dk vorteksde kar›flt›r›lm›flt›r.
Ard›ndan 5000 rpm’de 2 dk santrifüj yap›lm›fl ve
üst faz fenolik madde miktar› ve bileflimi için
kullan›lm›flt›r (13).

Toplam fenolik madde miktar›n›n belirlenmesi
için Folin Ciocaulteu yöntemi (14) kullan›lm›flt›r.
0.2 mL  fenolik  ekstrakt  üzerine  4.8  mL  su
eklenmifltir. Daha sonra 0.5 mL Folin çözeltisinden
eklenip  3  dakika  karanl›kta  bekletilmifl,  süre
sonunda 1 mL %35’lik (w/v) doymufl sodyum
karbonat   ilave   edilmifltir.   10 ml’ye   su   ile
tamamland›ktan sonra 2 saat karanl›kta bekletilmifl
ve 725 nm’de Hitachi U-2800 spektrofotometrede
(Tokyo,  Japonya)  flahide  karfl›l›k  absorbans
ölçülmüfltür. Sonuç kafeik asit eflde¤eri olarak
(mg kafeik asit/g ekstrakt) verilmifltir. Zeytinya¤›
örneklerinin fenolik bileflenleri yüksek performans
s›v› kromatografi cihaz› ile Inertsil (250x4.6 mm2,
ODS-3, 5 mm, Tokyo, Japonya) kolon kullan›larak
belirlenmifltir. Mobil faz %90 su (%0.2’lik (v/v)
asetik asit çözeltisiyle pH 3.1’e ayarlanm›fl) ve
%10 metanol (v/v) kar›fl›m›d›r. F›r›n s›cakl›¤›
35°C olup, deteksiyon için fotodiyot detektör ile
280 ve 320 nm dalga boylar› kullan›lm›flt›r. 

Natürel zeytinyağlarının bazı kalite analizleri
[Serbest yağ asidi, peroksit değeri, ultraviyole
özgül  soğurma  değerleri  (K232,  konjuge
dien, ∆K)]

Serbest  ya¤  asitli¤i,  peroksit  de¤eri,  konjuge
dien, K232 ve ∆K de¤erleri s›ras›yla AOCS Ca 5a-40,
Cd 8-53, Ti 1a-64, Ch 5-91 (11) yöntemlerine
göre belirlenmifltir. Serbest ya¤ asitli¤i (oleik asit
cinsinden), etanol:dietil eter (1:1) kar›fl›m›nda
çözünen ya¤ örne¤inin sodyum hidroksit çözeltisi
ile titre edilmesiyle belirlenmifltir. Peroksit de¤eri
(meq O2/kg ya¤) ya¤ örne¤inin kloroform:asetik
asit (3:2) kar›fl›m›nda çözündükten sonra potasyum
iyodür  ile  reaksiyonu  sokulmas›;  serbest  hale
gelen iyodun sodyum tiyosülfat ile titre edilerek
miktar›n›n bulunmas› yöntemiyle belirlenmifltir.
K232 de¤eri,  ya¤ örne¤inin  232 nm’deki  özgül
absorpsiyon de¤erinin spektrofotometrik yöntemle
belirlenmesi ve 1 nolu eflitli¤in kullan›lmas›yla
elde edilmifltir. Konjuge dien de¤eri afla¤›da verilen
2 nolu eflitlik ile hesaplanm›fl olup ∆K de¤eri ise
3 nolu eflitlik yard›m›yla hesaplanm›flt›r.
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(1 nolu eşitlik)

K = (E/ c x l)

Kλ = λ dalga boyundaki özgül so¤urma;

Eλ = λ dalga boyunda ölçülen so¤urma;

c = örnek konsantrasyonu (g/100 mL)

l = kuvartz küvetin uzunlu¤u (cm)

(2 nolu eşitlik) 

Konjuge dien (%) = 0.84 x [(As / bc) - Ko]

Ko: asit ve ester gruplar›n›n absorptivitesi (asitler
için 0.03, esterler için 0.07)

As: 232 nm’deki özgül absorbans de¤eri

b: ölçümde kullan›lan spektrofotometrik küvet
uzunlu¤u

c: örnek konsantrasyonu (g/L)

(3 nolu eşitlik)

∆K = Km – [(Km-4 + Km+4 )/2]

Km: m dalga boyunda özgül so¤urma

İstatistik Analiz

Elde edilen veriler, SPSS 15.0 paket program›
kullan›larak  istatistiki  de¤erlendirmeye  tabi
tutulmufltur. Varyans analizi tekni¤i ile (ANOVA)
grup ortalamalar› aras›ndaki fark belirlenerek, bu
farkl›l›¤›n  önem  derecesi  ise  Duncan  çoklu
karfl›laflt›rma testi yap›larak incelenmifltir.

BULGULAR VE TARTIŞMA

Zeytin Meyve Özellikleri

Hastal›k  fliddetinin  meyvelerin  nem,  ya¤  ve
toplam fenolik madde içeri¤ine etkisi Çizelge
1’de verildi¤i gibidir. Meyvelerin nem içeri¤i
%45.13-49.04 aras›nda, ya¤ içeri¤i ise %23.44-24.66

aras›nda  de¤iflen  de¤erler  alm›flt›r.  Hastal›k
fliddeti artt›kça meyvelerin nem içeri¤inin genel
olarak düfltü¤ü, ya¤ içeri¤inin ise de¤iflmedi¤i
gözlenmektedir. Zeytinlerin toplam fenolik madde
içeri¤i ise 3388.38-7728.77 mg/kg aras›nda de¤iflen
de¤erler alm›flt›r. Yorulmaz ve ark. (15) farkl›
zeytin  çeflitlerinde  fenolik  madde  içeri¤ini
inceledikleri çal›flmalar›nda Gemlik zeytin çeflidi
için ortalama 6610.88 mg/kg düzeyinde toplam
fenolik madde tan›mlam›fllard›r. Vinha ve ark.
(12) Portekiz’de yetifltirilen zeytin çeflitlerinin
fenolik madde miktarlar›n›n 4364 ile 75215
mg/kg aras›nda de¤iflim gösterdi¤ini bildirmifltir.
Boskou  ve  ark.  (16)  farkl›  çeflit  kahvalt›l›k
zeytinlerden elde edilen çekirdeklerde kafeik asit
cinsinden 510 ile 2560 mg/kg aras›nda de¤iflen
oranlarda    fenolik    madde    bulundu¤unu
bildirmifllerdir.   Çizelge   1   incelendi¤inde,
zeytinlerdeki toplam fenolik madde içeri¤inin
hastal›k fliddeti artt›kça düfltü¤ü, ancak hastal›¤›n
en fliddetli oldu¤u örneklerde maksimum de¤ere
ulaflt›¤› gözlemlenmektedir. 

Zeytinyağı Özellikleri 

Hastal›k   fliddetinin   zeytinya¤lar›n›n   kalite
parametreleri ve toplam fenolik madde içeri¤ine
etkisi Çizelge 2’de verildi¤i gibidir. Zeytinya¤›
örneklerinin serbest ya¤ asidi içerikleri %0.91-1.57
aras›nda de¤iflmifl ve Türk G›da Kodeksi Zeytinya¤›
Tebli¤i’nde natürel birinci s›n›f zeytinya¤lar› için
belirlenen  limitler  içinde  yer  alm›flt›r.  Ya¤
örneklerinin serbest asit içerikleri Vertisilyum
solgunlu¤u hastal›k fliddeti ile do¤rusal bir iliflki
göstermemifltir. Bitkisel ya¤larda birincil oksidasyon
ürünleri  ile  ilgili  bilgi  veren  peroksit  de¤eri
hastal›kl› a¤açlardan elde edilen ya¤ örneklerinde
8.07-14.20  meq  O2/kg  ya¤  aras›nda  de¤iflen
de¤erleri alm›fl ve Türk G›da Kodeksi Zeytinya¤›
Tebli¤i’nde natürel zeytinya¤lar› için belirlenen
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Çizelge 1. Verticillium solgunlu¤u hastal›k fliddetinin meyve nem (%), ya¤ (%) ve toplam fenolik madde (mg/kg) içeri¤ine etkisi
Table 1. Effect of Verticillium wilt disease incidence on fruit water (%), oil (%) and total phenol (mg/kg) content 

Hastal›k fliddeti Nem (%) Ya¤ (%) Toplam fenolik madde (mg/kg)
Disease incidence Water (%) Oil (%) Total phenolic compounds (mg/kg)

0 49.04c±0.99 24.33a±1.20 5596.26ab±2624.50
1 47.50bc±2.34 23.97a±0.97 4642.95a±701.45
2 45.68a±1.09 24.14a±1.21 3836.59a±1524.91
3 46.66ab±0.48 24.66a±1.72 3388.38a±1155.44
4 45.13a±0.69 23.44a±2.14 7728.77b±1225.58
a Ayn› sütunda istatistiki olarak farkl› örnekler farkl› simgeler ile belirtilmifltir (P< 0.05).
a Different superscript letters in the same row indicate significant difference (P< 0.05).



20 meq O2/kg’l›k  limiti  aflmam›flt›r.  Peroksit
de¤erleri hastal›k fliddeti ile do¤ru orant›l› iliflki
göstermifltir. K232 de¤eri ya¤larda çoklu doymam›fl
ya¤ asitlerinin konjugasyonunu ifade etmektedir
ve genel olarak hastal›k fliddetiyle art›fl e¤ilimi
göstermifltir. Konjuge dien de¤erlerinin 3. hastal›k
fliddetinde di¤erlerinden farkl› olarak düflük bir
de¤er gösterse de, hastal›k fliddetinin artmas›yla
art›fl gösterdi¤i çizelgeden gözlemlenmektedir.
Zeytinya¤› örneklerine ait ∆E de¤erleri Türk G›da
kodeksinin belirledi¤i 0.01 de¤erinin alt›nda
olup, hastal›k fliddetiyle art›fl göstermifl ve hastal›¤›n
en fazla oldu¤u 4 skala de¤erindeki örneklerde
en yüksek seviyeye ulaflm›flt›r. Ya¤ örneklerinin
spektrofotometrik olarak belirlenen toplam fenolik
madde içeri¤i 126.26-270.55 mg/kg aras›nda de¤iflen
de¤erler alm›flt›r. Garcia ve ark. (13) ‹spanyol
natürel zeytinya¤lar›n›n toplam fenolik madde
miktarlar›n›n 330-500 mg/kg aras›nda de¤iflti¤ini
rapor etmifltir. Gómez-Alonso ve ark. (14) yapt›klar›
çal›flmada, Cornicabra zeytin çeflidinden elde
edilen ya¤lar›n ortalama 308 mg/kg (siringik asit
cinsinden) düzeyinde fenolik madde içerdi¤ini
saptam›fllard›r. Aparicio ve Luna (19) 10 ayr› zeytin
çeflidinden elde ettikleri ya¤lar› incelemifller ve
200 ile 1000 mg/kg aras›nda de¤iflen de¤erler
tespit etmifllerdir. Ya¤ örneklerinin toplam fenolik
madde içeri¤i zeytin meyve fenoliklerine uyumlu
olarak hastal›k fliddeti artt›kça artm›fl ve en yüksek
de¤ere  hastal›k  skalas›n›n  en  yüksek  oldu¤u
de¤erde ulaflm›flt›r. 

Vertisilyum  hastal›k  fliddetinin  elde  edilen
zeytinya¤lar›n›n fenolik madde da¤›l›m›na etkisi

Çizelge 3’te verildi¤i gibidir. Ya¤ örneklerinde
temel olarak 2,4-hidroksifeniletanol (tirozol),
siringik asit, p-kumarik asit, luteolin-7-glukozit,
trans sinnamik asit, luteolin ve apigenin varl›¤›
tespit edilmifltir. Ocako¤lu ve ark. (20) yapt›klar›
çal›flmada Türk zeytinya¤lar›nda hidroksitirozol,
4-hidroksibenzoik asit, tirozol, 2,3-dihidroksibenzoik
asit, 4-hidroksifenilasetik asit, kafeik asit, vanilik
asit, vanilin, siringik asit, p-kumarik asit, ferulik
asit, sinnamik asit, luteolin ve apigenin varl›¤›
tespit etmifllerdir. Garcia ve ark. (21) iki farkl›
zeytin çeflidinden üretilen zeytinya¤lar›n›n fenolik
madde  miktarlar›n›  belirlemifller  ve  natürel
zeytinya¤›n›n hidroksitirozol, tirozol, vanilik asit,
vanilin, 4-(asetoksietil)-1,2-dihidroksibenzen,
p-kumarik  asit,  hidroksitirozol  ve  tirozola
ba¤l›    elenolik    asitin    dialdehidik    formu,
1-asetoksipinoresinol, pinoresinol, oleuropein
aglukon, luteolin, ligstrosit aglikon ve apigenine
sahip oldu¤u bildirmifllerdir. Brenes (22) yapt›¤›
çal›flmada, farkl› zeytin çeflitlerinden elde etti¤i
zeytinya¤lar›nda 3,4-DHPEA-AC (4-(asetoksietil)-
1,2-dihidroksibenzen), 3,4-DHPEA-EDA (elenolik
asidin hidroksitirozole ba¤l› dialdehidik formu),
p-HPEA-EDA  (elenolik  asidin  tirozole  ba¤l›
dialdehidik formu), 3,4-DHPEA-EA (oleuropein
aglikonu), p-HPEA-EA (ligstrosit aglikonu) varl›¤›n›
tespit etmifllerdir. Çizelge incelendi¤inde temel
fenoli¤in luteolin oldu¤u ve 228.99-414.24 mg/kg
aras›nda de¤iflen de¤erler ald›¤› görülmektedir.
Murkovic ve ark. (13) yapt›klar› çal›flmada befl
farkl› zeytinya¤› örne¤ini analiz etmifller ve bu
ya¤larda 1.9-7.0 mg/kg aras›nda de¤iflen düzeylerde
luteolin tespit etmifllerdir. Romani ve ark. (23) ise
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Çizelge 2. Verticillium solgunlu¤u hastal›k fliddetinin zeytinya¤›n›n kalite parametreleri ile toplam fenol içeri¤ine etkisi
Table 2. Effect of Verticillium wilt disease incidence on quality parameters and total phenol content of virgin olive oil

Hastal›k fliddeti Disease incidence

0 1 2 3 4

Serbest ya¤ asitli¤i (%)
Free fatty acidity (%)

Peroksit de¤eri (meq O2/kg ya¤)
Peroxide value (meq O2/kg oil)

K232 1.87a±0.08 1.99b±0.05 2.03b±0.06 1.94ab±0.07 2.14c±0.10

Konjuge dien
Conjugated dien

∆E 0.0019ab±0.0004 0.0018a±0.0003 0.0024c±0.0004 0.0022bc±0.0001 0.0032c±0.0002

Toplam fenolik madde (mg/kg) 
Total phenolic compound (mg/kg)
a Ayn› sat›rda istatistiki olarak farkl› örnekler farkl› simgeler ile belirtilmifltir (P< 0.05).
a Different superscript letters in the same row indicate significant difference (P< 0.05).

0.95a±0.12 1.06ab±0.09 1.29b±0.35 0.91a±0.08 1.57c±0.07

9.60ab±1.52 8.07a±0.98 12.28bc±4.54 12.59bc±1.20 14.20c±1.67

1.51a±0.07 1.61b±0.04 1.65b±0.05 1.57ab±0.06 1.74c±0.09

103.30a±18.9 126.26a±47.82 130.60a±68.12 188.95a±24.26 270.55b±145.03
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analiz ettikleri zeytinya¤lar›nda 1.08-8.58 mg/L
ya¤ düzeyinde luteolin varl›¤› belirlemifllerdir.
Yorulmaz ve ark. (15) Türk zeytinya¤lar›n›n fenolik
madde bileflenlerini inceledikleri çal›flmalar›nda
Gemlik çeflidi zeytinya¤› için ortalama 71.81
mg/kg  düzeyinde  luteolin  tan›mlam›fllard›r.
Çal›flmada bu de¤erlerin çok üzerinde luteolin
miktar› tan›mlanm›flt›r. Hastal›k fliddeti ile luteolin
aras›nda bir korelasyon tespit edilmemifltir.
Trans sinnamik   asit   ve   luteolin-7-glikozit
luteolinden  sonra  ya¤  örneklerinde  en  fazla
bulunan bilefliklerdir. Ancak miktarlar› oldukça
düflüktür. Trans sinnamik asit 2.78-4.61 mg/kg,
luteolin-7-glikozit ise 1.77-5.14 mg/kg aras›nda
de¤iflen de¤erler alm›flt›r. Gómez-Alonso ve ark.
(18)  yapt›klar› çal›flmada trans sinnamik asit ve
1-asetoksipinoresinol toplam›n›n Cornicabra
zeytin çeflidinden elde edilen ya¤larda ortalama
1.57 mg/kg düzeyinde yer ald›¤›n› bildirmifllerdir.
Apigenin  ya¤  örneklerinde  0.75-2.39 mg/kg
aras›nda de¤iflen de¤erler alm›flt›r. Murkovic ve ark.
(13) yapt›klar› çal›flmada zeytinya¤› örneklerinde
0.68-1.6  mg/kg   düzeyinde   apigenin   tespit
etmifllerdir.  Ocako¤lu  ve  ark.  (20)  ise  farkl›
çeflitlerden elde ettikleri ya¤larda 1.66-24.04
mg/kg düzeyinde apigenin belirlemifllerdir. Tirozol,
p-kumarik asit, luteolin-7-glikozit, trans sinnamik
asit hastal›k fliddetinden etkilenmezken, di¤er
fenoliklerin  hastal›k  fliddetinden  etkilendi¤i
gözlemlenmektedir. Ancak ya¤ örneklerinin fenolik

da¤›l›m› ile hastal›k fliddeti aras›nda do¤rusal bir
korelasyon tespit edilmemifltir.

Mevcut çal›flma Vertisilyum solgunlu¤unun ya¤
kalite parametreleri ve fenolik bileflenlere etkisini
inceleyen ilk çal›flma niteli¤indedir. Elde edilen
sonuçlar, hastal›k fliddetinin ya¤ kalite parametrelerini
olumsuz, ancak toplam fenolik madde içeri¤ini
olumlu yönde etkiledi¤ini ortaya koymufltur.
Bulgular,  hastal›¤›n  bitkide  yol  açt›¤›  fenolik
oluflum  mekanizmas›n›  aç›klamaya  yönelik
gerçeklefltirilecek olan araflt›rmalar için kaynak
niteli¤indedir. Hastal›¤›n, bitkiden elde edilecek
ya¤›n trigliserit, ya¤ asidi, tokoferol ve sterol
kompozisyonu  gibi  di¤er  bileflenler  üzerine
etkisi de henüz çal›fl›lmam›fl konulard›r. Benzer
çal›flmalar›n ülkemizde yetifltirilen di¤er zeytin
çeflitleri için de gerçeklefltirilmesi hastal›¤›n kalite
kayb› sebebiyle yol açt›¤› ekonomik zarara da
dikkat çekmek aç›s›ndan önem arz etmektedir.
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EFFECT OF DRYING PROCESS ON
PESTICIDE RESIDUES IN GRAPES  

Abstract

In this study, drying kinetics of chlorpyrifos, diazinon, dimethoate and methidathion pesticides on
grape samples were determined. Grapes were dried under two conditions: by sunlight (for 21 days)
and in a ventilated oven at different temperatures (at 50 °C for 72 hrs, at 60 °C for 60 hrs, at 70 °C for 48
hrs, at 80°C for 36 hrs).  During sun drying, half-lives of chlorpyrifos, diazinon and methidathion were
5.64, 6.42 and 5.25 days, respectively. The data for dimethoate did not fit 0th,, 1st and 2nd order kinetics.
During oven-drying, the pesticides followed the first order kinetic model. When the temperature
increased, degradation of pesticides raised. The activation energies of dimethoate, diazinon, chlorpyrifos
and methidathion were calculated as 42.02, 42.18, 42.01 and 41.08 J/mol, respectively. 

Keywords: Grape, oven-drying, pesticides, sun-drying 

KURUTMA İŞLEMİNİN ÜZÜMLERDE BULUNAN
PESTİSİTLER ÜZERİNE ETKİSİ 

Öz

Bu çal›flmada üzümlerde bulunan chlorpyrifos, diazinon, dimethoate ve methidathion pestisitlerinin
kurutma kinetikleri belirlenmifltir. Güneflte ve farkl› s›cakl›larda (50°C’de 72 saat, 60°C’de 60 saat,
70°C’de 48 saat, 80°C’de 36 saat süre ile) hava ak›ml› etüvde kurutma ifllemi olmak üzere iki farkl› kurutma
ifllemi uygulanm›flt›r. Güneflte kurutma iflleminde chlorpyrifos, diazinon ve methidathion pestisitlerinin
yar›lanma ömürleri s›ras›yla 5.64, 6.42 ve 5.25 gün olarak bulunmufltur. Dimethoate verileri 0., 1. ve 2.
derece kinetik uyumu göstermemifltir. S›cakl›k yükseldikçe pestisitlerin parçalanmas› artm›flt›r. Dimethoate,
diazinon, chlorpyrifos ve methidathionun aktivasyon enerjileri s›ras›yla 42.02, 42.18, 42.01 ve 41.08
J/mol olarak hesaplanm›flt›r.

Anahtar kelimeler: Üzüm, f›r›nda kurutma, pestisit, güneflte kurutma
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INTRODUCTION 
Grapes  are  one  of  the  most  popular  and  the
widespread cultural fruit in the world. World's
fresh grape production is about the 65 million
tons per year and the 7.5 million hectares of the
world are dedicated to grapes (1, 2). Grapes are
nutritionally important fruit crops of international
trade significance and consumed both as fresh
and processed products. The use of pesticides
can be beneficial in protecting crops, thereby
increasing  agriculture  production.  However
multiple applications of a variety of pesticides
can lead to residues within the food product (3,
4). Since there is need for pesticide treatments on
grapes  as  near  as  possible  to  harvest,  high
residues could be present on grapes at harvest time
(5). Raisins are dehydrated grapes manufactured
by exposure to sunlight or oven-drying. It is one
of the most important and popular dried fruits in
the world because of their high nutrition value
(6). The different drying processes have different
effects on pesticide residues on raw commodity
since sun light may additionally photodegrade
pesticide residues (7). 

Food processing usually causes a decrease in
pesticide levels. However, in some cases, residue
levels may increase in the final product due to
concentration factors of raw commodities in the
process of the final product. This concentration
effect can be related with water removal for
example in the production of dry fruit such as
raisins and prunes. Processing factors assist in
the  dietary-intake  assessment  of  processed
commodities   (8).   They   are  also   used   in
recommending MRLs for processed products
with an existing Codex commodity code, but
only if the processing leads to an increase of the
residue level (7, 9, 10).

The objectives of this work were to determine
the effects of sun-drying and oven-drying on
chlorpyrifos, diazinon, dimethoate and methidathion
residues on grapes.

MATERIAL AND METHODS
Materials

The Sultana grape samples were supplied from
Manisa (Turkey) in September 2012. Chlorpyrifos
(98.5%), diazinon (99.0%), dimethoate (98.5%)
and  methidathion  (98.5%)  standarts  were

purchased from the Dr. Ehrenstorfer GmbH
(Augsburg, Germany). 

Apparatus and Chromatography 

Analysis of pesticides was performed using a
Perkin Elmer Clarus 500 GC-MS. The separation
was conducted on a CP-Sil 8-ms capillary column
(30 m, 0.25 mm id, 0.25 µm film thickness). Helium
was used as the carrier gas at the flow rate of 1.3
mL min-1, and the injection volume was 5.0 µL.
The injection port temperature was held at 250 °C
at the split mode with the split ratio of 1:5. The
oven temperature was programmed as follows:
75 °C held for 3.0 min, and then the temperature
was increased to 180 °C at a rate of 25 °C min-1

and then the temperature was raised to 300 °C at
a rate of 5 °C min-1 and maintained for 3 min.
Dedector was operated on the EI (70 eV) ionization
mode. Scan mode was fullscan (40 m/z–360 m/z),
interface temperature and ion source temperature
were 250°C. Processing data was performed using
NIST 2008 and Wiley 2002 libraries.

Drying Processes

To evaluate the effect of drying process on pesticide
residues, Sultana grape treated with pesticides
(chlorpyrifos 45µL/kg, diazinon 50µL/kg, dimethoate
50µL/kg, methidathion 45µL/ kg) through spraying
onto  surface.  To  maintain  the  penetration  of
pesticides,  the  grapes  were  kept  in  a  closed
container for 12 hours at room temperature.
Then grapes were separated from stems and dried.
Grapes were dried under two conditions: by
sunlight (for 21 days) and in a ventilated oven at
different temperatures (at 50 °C for 72 hrs, at 60
°C for 60 hrs, at 70 °C for 48 hrs, at 80°C for 36
hrs). Moisture content and pesticide analyses were
conducted at equal time intervals. Moisture
content was determined according to AOAC (11). 

Pesticide Analysis

QuECHERS  method  (12)  was  used  to  extract
pesticides residues from grapes. Grape samples
were homogenized and 15 g of each homogenate
was weighed into a 50 mL centrifuge tube. Then
15 mL MeCN was added into tube. Tubes were
capped well and shaken vigorously by hand for
45 s. 6 g anhydrous MgSO4 and 1.5 g NaCl were
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added and shaken. Tubes were centrifuged at
3000 rpm for 1 min. Extracts were decanted into
the dispersive-SPE tubes containing 0.3 g PSA + 1.8 g
anhydrous MgSO4. Tubes were capped well, shaken
by hand for 20 s and centrifuged for 1 min at
3000 rpm. Supernatant were then analysed by
GC/MS.

The  recoveries  were  ranged  from  88 to  98%.
Detection limit was 0.02 mg/kg for all pesticides.

Drying Kinetics

Food processing studies often results in transfer
factors or food processing factors (PF) of the
pesticide  residue  in  the  transition  from  raw
agriculture commodity to the processed product.
Processing factors are calculated and considered
by JMPR (13) as follows:

In order to determine degradation kinetics, the
obtained data were evaluated with zero-order,
first–order and second–order kinetic models. All
pesticides obey first order kinetic model during
drying. The experimental data were fitted according
to simple first–order rate:

In this equation, C0 is the initial concentration of
the pesticides, k is the rate constant. Half-lives
(t1/2) were calculated from the equation:

t1/2 = ln(2) / k  

The temperature dependence of rate constants
was described by the Arrhenius equation. Activa-
tion energy of pesticides during oven drying was
calculated according to Arrhenius equation:

k=Ae-Ea/RT

Ea: Activation energy

R: Gas constant (8.3145 J mol-1 K-1)

T: Absolute temperature

A: Frequency factor

Since  rate  constants  were  determined  at  two
temperatures, the following formula derived
from the Arrhenius equation was used to calculate
activation energy.

ln (k1 / k2) = –Ea/R (1/T1 -1/T2)

RESULTS AND DISCUSSION
Sun Drying

The moisture content of the fruits reduced to
~10-12%. Chlorpyrifos, diazinon, methidathion
and dimethoate disappeared 73, 92, 82 and 39%,
respectively. Processing factors of pesticides are
given in Table 1. All pesticides decreased during
all drying processes. These results supported by
previous work (14).

Figure 1 shows the first order kinetic behaviours
of  chlorpyrifos,  diazinon  and  methidathion
during  sun-drying.  Half-lives  of  chlorpyrifos,
diazinon and methidathion were 5.64, 6.42 and
5.25 days, respectively. The data for dimethoate
did not fit zero, first and second order kinetics.  

During sun-drying dimethoate decreased by 39%
probably due to not having chromophores in the
molecules  (15).  Chlorpyrifos,  diazinon  and
methidathion reduced considerably because of
their chromophores. Table 2 shows the physical-
chemical characteristics of pesticides. As seen
from the Table 2, hydrolysis and photolysis are
the main mechanisms for the decrease during
sun  drying.  We  found  that  diazinon  level
mostly decreased because it was very sensitive to
photodegradation. Chlorpyrifos level was higher
than methidation level after drying although
chlorpyrifos more sensitive to photodegradation.
However chlorpyrifos was least water soluble
pesticide and hydrolysis rate was slower than
methidation. 

Effect of Drying Process on Pesticide Residues in Grapes
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Processing factors = (1)
residue level in processed commodity

residue level in raw commodity

e-kt
C

C0

Table 1. Processing factors of pesticides

Process Dimethoate Diazinon Chlorpyriphos Methidathion

80 °C 0 0 0.09 0.02
70 °C 0.01 0 0.04 0.06
60 °C 0.03 0.01 0.12 0.13
50 °C 0.64 0.02 0.22 0.35
Sun-drying 0.60 0.08 0.26 0.18
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Figure 1. The first order kinetic behaviours of methidathion, chlorpyrifos and diazinon during sun-drying



Oven Drying

When the temperature increased, degradation of
pesticides raised (Table 1). Drying in the oven at
70 °C and 80 °C cause drastic reduction (above
90%) in short time. Therefore those data were
not convenient for kinetic evaluation. 

During oven-drying, the pesticides followed the
first order kinetic model. Table 3 summarizes the
pesticide degradation rate constants and regression
coefficients obtained. Half-lives of chlorpyrifos,
diazinon, methidathion and dimethoate were
respectively 15.75, 8.89, 19.8, 10.35 hours at 50°C
and 9.63, 4.53, 10.83, 6.3 hours at 60 °C. 

The activation energies of dimethoate, diazinon,
chlorpyrifos and methidathion were calculated as
42.02, 42.18, 42.01 and 41.08 J/mol, respectively.
There was no information related to activation
energies of pesticides for grapes in the literature. 

CONCLUSION
As a result, this study showed that the higher the
temperature,  the  fastest  the  degradation of
pesticides in drying processes of grapes. Physical-
chemical characteristics of pesticides were not
effective  on  pesticide  residues  during  oven
drying. Thermal degradation was the determinative
mechanism for oven drying.
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