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oz

Bu calismada farkls ekstraksiyon yontemlerinin hibiskus ekstraktlatinin kalite 6zellikleri tizerine etkisi aragtirtlmustir.
Bu amagla termal ekstraksiyon (40 ve 75 °C) ve termosonikasyon (0.031 W/mL, 40 ve 75 °C) uygulamalari
gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon siirecinde 1., 5., 15. 30., 60. ve 120. dk’larda alinan 6rneklerde, sicaklik ve stireye
baglt olarak °Brix ve antosiyanin iceriginde artis belitlenitken, pH 6nemli bir degisim seyri géstermemistir.
Ardindan 6rnekler 1.1 °Briks’e kadar ekstrakte edilmistir. Bu érneklerde antosiyanin icerigi 149.7-156.2 mg/L
arasinda tespit edilitken, delfinidin-3-sambiosit ve siyanidin-3-sambiosit ise strastyla 112.1-120.5 ve 52.35-55.26
mg/L arasinda belitflenmistir. Sakaroz, en yiksek miktardaki seker olarak belitlenirken, malik asit ise 811.2-932.4
mg/L arasinda tespit edilmistir. Ekstraksiyonlarin kalite 6zellikleri Gzerine etkisi degetlendirildiginde bulantklik
degetleri haric, uygulamalar arasinda istatistiki acidan 6nemli bir fark olmadigt belirlenmistir.

Anahtar kelimeler: Hibiscus sabdariffa L, ekstraksiyon, termosonikasyon, antosiyanin.

INVESTIGATION OF THE EFFECT OF DIFFERENT EXTRACTION
METHODS ON THE QUALITY PROPERTIES OF HIBISCUS EXTRACTS

ABSTRACT

In this study, the effect of different extraction methods on the quality properties of hibiscus extracts was
investigated. Therefore, thermal extraction (40 and 75 °C) and thermosonication (0.031 W/mlL, 40 and
75 °C) applications were performed. In the samples taken at 1st, 5th, 15t 30t 60th and 120% minutes
during the extraction, an increase in °Brix and anthocyanin content was determined depending on the
temperature and time, while pH did not show a significant difference. The samples were then extracted
up to 1.1 °Brix. In these samples, anthocyanin content was determined between 149.7-156.2 mg /1, while
delphinidin-3-sambubioside and cyanidin-3-sambubioside were determined between 112.1-120.5 and
52.35-55.26 mg/L, respectively. Sucrose was determined as the highest amount of sugar while malic acid
was found between 811.2-932.4 mg/1.. When the effects of extractions on the quality characteristics were
evaluated, it was determined that there was no statistically significant difference between the applications
except turbidity values.

Keywords: Hibiscus sabdariffa L, extraction, thermosonication, anthocyanin.
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GIRIS
Hibiscus sabdariffa L. bitkisi tropikal ve subtropikal
iklimlerde yetistirilebilen, Malvaceae
familyasindan, ¢alimst bir bitkidir (Gedik, 2014).
Almanya’da Hibiscus ve Sabdariff-Eibisch,
Fransa’da Karkade ve I’Oiselle, ingﬂtere’de Red
sorel ve Roselle, 1spanya’dajamaica, Arabistan’da
Karkade, Tayland’da Krachiap daeng gibi isimler
ile bilinen bitki tlkemizde bamya cicegi, kara
bamya, Sudan bamyasi, hibiskus veya kerkede gibi
isimlerle anilmaktadir (Ozdogan, 2001; Gedik,
2014). Bitkinin ticati olarak 6énemli olan kismi etli
canak yapraklaridir (Gedik, 2014). Hibiskus ¢anak
yapraklart 6nemli miktarda karbonhidrat, protein,
ham lif ve organik asit icermesi yaninda ticari
olarak Onemi 6zellikle antosiyanin iceriginden
kaynaklanmaktadir. Delfinidin-3-sambiosit ve
siyanidin-3-sambiosit hibiskus canak
yapraklarinda bildirilen baglica antosiyaninlerdir
(Cid-Ortega ve Guerrero-Beltran, 2015).

Halk arasinda farklt hastaliklarin tedavisinde uzun
yillardir kullanilan hibiskus ekstraktlarinin, son
dénemde yapilan calismalarda igerdigi biyoaktif
maddelere bagh olarak antioksidan, antibakteriyel,
ditiretik, ates dustrlcl, tansiyon digtricd,
antikolesterol ve antidiabetik 6zellikler gosterdigi
bildirilmektedir (Da-Costa-Rocha vd., 2014; Cid-
Ortega ve Guetrero-Beltran, 2015). Hibiskus
canak yapraklart (kaliksleri) gida endistrisinde
bitki ¢ay1, sicak ve soguk icecekler, recel,
seketlemeler, dondurma, cikolata, tatlandiricilar,
puding ve pasta gibi Griinlerin hazirlanmasinda
kullanilmaktadir (Da-Costa-Rocha vd., 2014; Cid-
Ortega ve Guerrero-Beltran, 2015).

Hibiskus  gibi  bitkisel
endistrisinde  istenen

kaynaklarin ~ gida
amaca uygun olarak
degerlendirilebilmesi i¢in ekstraksiyon,
konsantrasyon vb. islemlere tabi tutulmast
gerekebilmektedir. Ekstraksiyon, katt ya da sivi
fazda bulunan bir veya birden fazla bilesigin farkl
¢oziniirlik ézelliklerinden yararlanilarak diger bir
stvt faza alinmasi olarak tanimlanabilmektedir
(Nakilcioglu ve Otles, 2014). Gida sanayiinde
klasik  termal  ekstraksiyon  yontemlerinin
kullantmi  olduk¢a  yaygindir.  Ancak  bu
yontemlerde,  ¢bzgen  tiketiminin  yiksek
olmasinin  yani stra, ekstraksiyon siire ve

sicakligina baglt olarak isiya hassas bilesenlerce
zengin Uriinlerde arzu edilmeyen olumsuzluklarin
meydana gelmesi yeni ekstraksiyon yontemleri ile
ilglli calismalart hizlandirmustir. Bu kapsamda
termal yonteme kiyasla daha disik sicakliklarda
ve kisa siirede ekstraksiyona imkan tantyan
ultrases ekstraksiyonu gibi yontemler 6n plana
ctkmaktadir (Ergiin vd., 2013).

Ultrases, kati, swvi ve gazlardan gecebilen,
insanlanin duyma sturt (16-20 kHz) tzerindeki
yuksek  frekansli  ses  dalgalat  olarak
tantmlanmaktadir (Condén vd., 2005; Dinger ve
Topuz, 2018).  Ultrases sivt  icerisinde
uygulandiginda sonikasyon olarak
adlandirilabilmekte (Tiwari ve Mason, 2011) ve
sonikasyonun temel etki mekanizmasi kavitasyon
ile aciklanmaktadir. Ses dalgasi stvinin icerisinden
gecerken boyuna dalgalar olusturur ve ardisik
olarak kasilip gevseme olaylart gerceklesir ve
mikro kabarciklar ve bosluklar olusur. Stvi
icindeki kiigiikk kabarciklar ultrases dalgalarinin
gevseme-stkisma hareketleri ile hizli bir sekilde
gelisit  ve  krittk bir degere ulastiginda
patlamaktadir ki buna kavitasyon denir (Piyasena
vd., 2003; Tiwari ve Mason, 2011). Sonikasyon tek
basina uygulanabildigi gibi etkinligi arttirmak icin,
1s1l islem ile bitlikte de kullanilabilmektedir ki bu
uygulama termosonikasyon olarak

adlandirilabilmektedir (Karagéz ve Demirdéven,
2010)

Ultrasonik uygulama, ekstraksiyon isleminde
hticre duvarlarint mekanik olarak parcalamakta ve
materyal  aktarimini  saglamaktadir.  Hicre
duvarinin yikilmasiyla hiicre icindeki bilesenler,
hiicre distna kolayca ctkabilmekte bu nedenle
ultrases uygulamasiyla yapilan ekstraksiyon islemi
diger ckstraksiyon yontemlerine gbre daha hizh
gerceklesmektedir.  Ultrasonik  uygulama  ile
partikill capinin azalmasina baglt olarak, kat ve
kistmlar arasindaki ylzey alami artar.
Ultrasesin mekanik aktivitesi, solventin dokulara
dogru olan dagilimint hizlandirir. Mekanik olarak
hicre duvarnt yikddigindan hiicre i¢i bilesen,
¢bziicii solvente kolayca geemektedir (Camelo-
Méndez vd., 2013, Ergin vd., 2013).
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Farkhi yontemler ile gerceklestirilen ekstraksiyon
calismalarinda  genellikle sistemler ayr1 ayn
optimize edilmekte ve optimum sartlardaki
uygulamalar mukayese edilmektedir. Bir diger
uygulama ise 6nceki caligmalardaki ekstraksiyon

sartlarinin  kullamilarak  dogrudan  sonuglann
kargilagtirilmast  seklindedir.  S6z  konusu
calismalarda  Ornekler  farkll  seviyelerde

uygulamara maruz birakilmakta, farkli seviyelerde
suda ¢oziniir kuru madde degerlerine ulasiimakta
ve bu sonuglar muakayese edilmektedir. Ancak
ekstraksiyon isleminde yitksek verimin yani sira
yararll bilesenlerin zarar gérmeden eldesi de
onemli bir faktordur. Bu noktadan hareketle, bu
calismada hibiskus Orneklerinin - 6nce  farkli
yontemler ile aym surelerde gerceklestirilen
ekstraksiyon sonucunda pH, suda ¢éziuntr kuru
madde ve antosiyanin iceriklerinin
degerlendirilmesi ve ardindan yaklasik ayni suda
cozlinlr kuru madde icerigine kadar ekstrakte
edilmesiyle bu sartlardaki kalite 6zelliklerinin
karsilastirilmasi hedeflenmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Materyal

Calismada materyal olarak Hibiscus sabdariffa 1.
bitkisinin kurutulmus ¢anak yapraklart (kaliksleri)
kullanilmigtir. Antalya’da faaliyet gOsteren bir
aktardan temin edilen 6rnekler blendirda (Beko
BKK-2155 Maxi El Blandiri, Tirkiye)
ogutuldikten sonra eleklerden (Retsch, Almanya)
elenerek partikil buytkliginin 0.5-1 mm
arasinda olmast saglanmgtir.

Yoéntem

Geleneksel termal ekstraksiyon

Ogiitiilmiis numuneden alinan 2 g &rnek 100
mllik cam siselere aktarilmis ardindan, katt sivi
orant 1/40 olacak sekilde Uzerine ekstraksiyon
stcakligindaki (40 °C veya 75 °C) distile su ilave
edilmistir ~ (Ramirez-Rodrigues  vd., 2011).
Ekstraksiyon  ¢alkalamali  su  banyosunda
Memmert WNE 29, SV 2945 Almanya), su
banyosundaki su seviyesi sise icersindeki
seviyenin Uzetinde olacak sekilde, 150 d/dk
calkalama hizinda gerceklestirilmistir.
Ekstraksiyon siiresince diizenli zaman araliklart ile
(1, 5, 15, 30, 60 ve 120. dk) Srnekleme yapilmus,
¢Ozeltilerde pH, antosiyanin ve suda ¢6ziintir kuru

madde igerigi belirlenmistir. Ardindan aym
uygulamalarla bu sefer 1.1 °Briks seviyesine kadar
ekstrakte edilen 6rneklerde belirlenen analizler
gerceklestirilmisgtir.

Termosonikasyon uygulamasi
Termosonikasyon uygulamasi ultrasonik banyoda
(Caliskan Ultrasonic cleaner, Turkiye) 40 °C ve 75
°C olmak tzere iki farklt sicaklikta, 40 kHz sabit
freakansta ve 0.031 W/mL Akustuk Giig
Yogunlugunda (AGY) uygulanmistir (AGY,
Tiwari vd. (2008)’nin rapor ettigi metoda gore
kalorimetrik olarak belitlenmistir). Geleneksel
termal ekstraksiyonda oldugu gibi, 6gutilmis
numuneden alinan 2 g 6rnek 100 mL’lik cam
siselere aktarilmis ardindan, katt stvi orant 1/40
olacak sekilde tizerine ekstraksiyon sicakligindaki
(40 °C veya 75 °C) distile su ilave edilmistir.

Ekstraksiyon stiresince diizenli zaman araliklart ile
(1, 5, 15, 30, 60 ve 120. dk), ¢ozeltilerde pH,
antosiyanin ve suda ¢oziinir kuru madde icerigi
belirlenmistir. Ardindan ayni uygulamalatla bu
sefer 1.1 °Briks seviyesine kadar ekstrakte edilen
Orneklerde belirlenen analizler gerceklestirilmistir.

Suda ¢6zuniir kuru madde tayini (SCKM)
Orneklerin suda ¢oziinebilir kuru madde miktart
refraktometre (PAL-a ATAGO, Tokyo, Japonya)
ile oda sicakliginda Slctilmistiir.

pH Olgiimii

Orneklerin pH degerleri oda sicakliginda dijital
pH metre (Orion 4-Star pH meter, Thermo
Scientific, ABD)  kullanilarak  Slgtlmustir
(Ramirez-Rodrigues vd., 2011).

Titrasyon asitligi

Titrasyon asitligi 6rneklerin 0.1 N NaOH ¢6zeltisi
ile pH 8.1 noktasina kadar titrasyonu ile
potansiyometrik olarak belirlenmistir ve sonuglar
g malik asit/100 mlL ekstrakt cinsinden
sunulmustur (AOAC, 2002).

Renk analizi

Orneklerin renk analizi Konica-Minolta CR-400
(Japonya) renk Olcer cihazi ve stvt kab1 kullanilarak
yapilmustir. Renk, L (koyuluk-aciklik), a (yesillik-

411



412

C. Dinger, T. Tongur, T. Erkaymaz

kirmizilik), b (mavilik-sanhk) renk parametreleri
cinsinden ifade edilmistit.

Bulaniklik

Orneklerdeki bulaniklik degeri élgiimi icin 6rnek
95 mm yiksekligi ve 25 mm ¢apa sahip 6rnek
kabina yerlestirilmis ve tiirbidimetre (Hach 2100
N Turbidimeter, A.B.D.) kullanilarak NTU
(Nepholometric Turbidity Unit) degeri cinsinden
belirlenmistir (Tajchakavit vd., 2001).

Toplam monomerik antosiyanin tayini
Orneklerde toplam monomerik antosiyanin tayini
pH diferansiyel metodu ile spektrofotometrik
olarak belirlenmis ve sonuglar siyanidin-3-
glukozit cinsinden mg/L. olarak sunulmustur
(Wang ve Xu, 2007).

Antioksidan aktivite tayini

DPPH  radikalinin  inhibisyonuna  dayalt
antioksidan aktivite Fernandez-Ledn vd., (2013)
tarafindan uygulanan yénteme gore belitlenmistir.
Bu amagla uygun oranda seyreltilmis Ornek
ekstraktindan 50 pL. ve lzerine taze hazirlanmis
950 ul. 6.10-°> M DPPH c¢ozeltisi ilave edilmistir.
Karisim oda sicakliginda 30 dk bekletildikten
sonra 516 nm dalga boyunda okunmustur. Elde
edilen deger ile DPPH ¢Ozeltisinin  bekleme
stresinin basinda saf metanole kars1 516 nm dalga

boyunda yapilan okumasina gére farklar
alinmistir. Orneklerin antioksidan aktivitesi bu
absotrbans farklart kullanilarak, farkli

konsantrasyonlarda hazirlanmis troloks ile elde
edilen egti yardimiyla mg troloks esdeger aktivite
/ 100 mL ekstrakt cinsinden hesaplanmistit.

Antosiyanin Kompozisyonunun Belirlenmesi
Ekstraktlarin antosiyanin kompozisyonu Li vd.
(2010) tarafindan uygulanan metot modifiye
edilerek Thermo Fisher UHPLC-DAD cihazi
kullamilarak  belitflenmistir.  Antosiyaninlerin
kromatografik ayirtmi GL Sciences Inertsil ODS-
4 (4.6 mm ID x 250 mm, 5 um partikil boyutlu)
HPLC kolonunda ger¢eklestirilmistir. Mobil faz A
suda %2 (v/v) formik asit ile %5 (v/v)
asetonitrilden, mobil faz B ise su-asetonitril
(40:58) karigimindaki %2 (v/v) formik asitten
olusmaktadir. Gradyen elisyon %15 B faz ile
baslamis ve artarak 30. dakikada %25 olmustur.

Ardindan B faz1 40. dakikaya kadar artarak %100’
ulasmustir. 45. dakikaya kadar da B fazi baslangic
orant olan %15% geri dénmistir. Akis hizt 1
mL/dk, enjeksiyon hacmi de 20 pL olarak
belitlenmistir. ~HPLC  kolonun ve oto
ornekleyicinin sicakligt sirastyla 25 °C ve 10 °C
olarak ayarlanmistir. Antosiyaninlerin kalitatif ve
kantitatif tayini maksimum absorbans verdigi 520
nm dalga boyunda yapilmstir.

Seker ve organik asit bilegimi

Seketlerin ve organik asitlerin tayini Coelho vd.
(2018)’nin kullandigt yonteme gobre
gerceklestirilmistir.  Analizler Refraktif Indeks
Dedektotli (RID) Shimadzu LC-20 AD model
HPLC cihazt kullanilarak yiriitilmistir. Seker ve
organik  asitlerin  kromatografik  ayirimi
Transgenomics ICE ORH-801 jel kolonda (6.5
mm ID x 300 mm) gerceklestirilmistir. Mobil faz
olarak 0.01 N H.SO4 c¢ozeltisi kullanidmistir.
Izokritik akis hizt 0.6 mL/dk’dir ve her bir
enjeksiyon 25 dakika strmustiir. Enjeksiyon
hacmi 50 pL, HPLC kolonun, otodrnekleyicinin
ve RID hicresinin sicakligt sirastyla 65 °C, 10 °C
ve 55 °C olarak ayarlanmusar. Sakkaroz, glikoz,
fruktoz ve tartarik asit, sitrik asit, okzalik asit,
malik asit, garcinia asidin kalitatif ve kantitatif
tayini RID dedektérde pozitif polarizasyonda
yapilmustir.

Istatiksel analizler

Aragtirma tesadif parselleri deneme desenine
gbre U¢ tekerrirld olarak  gergeklestirilmis
analizler  paralelli  olarak  yuratulmistir.
Ortalamalar varyans analizine tabi tutularak,
o6nemli bulunan farkliiklar Duncan Coklu
Kargilastirma Testi ile ortaya konulmustur.

SONUC VE TARTISMA
Geleneksel termal ekstraksiyon ve
termosonikasyonda,  ckstraksiyon  siiresince

diizenli zaman araliklari ile (1, 5, 15, 30, 60 ve 120.
dk) alinan 6rneklerde belitlenen suda ¢6zinir
kuru madde, antosiyanin igerigi ve pH sonugclar
Sekil 1-3’de sunulmustur.

Su banyosunda (150 d/dk) 40 °C’de ekstrakte
edilen &rnekler incelendiginde siiredeki artisa
bagli olarak °Bx degerlerinin istatistiki acidan artis
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gosterdigi ve 120 dk sonunda yaklagik 1.1 °Bx’lik
degere ulasildig1 belitlenmistir. Su banyosunda 75
°C’de ckstrakte edilen Orneklerin zamana bagl
°Bx degetleri incelendiginde ise genel olarak
stredeki artisa bagl olarak istatistiki olarak 15.
dk’ya kadar bir artis gosterdigi, 15 ile 30. dk’larda
vapilan Olcimlerde istatitiki agidan bir fark
gbrilmedigi  beliflenmistir. Bu  ekstraksiyon
yonteminde en ylksek briks degerine (1.4 °Bx)
120. dk'da ulasildigi ancak 60 ve 120. dk'lar
arasinda istatistiki actdan bir fark olmadigr tespit
edilmigtir. ~ Ultrasonik  banyoda 40 °Cde
gerceklestirilen  ¢alismada  15. dk’dan  sonra
ornekletin °Bx degetlerinde istatistiki acidan bir
farklilik belirlenmezken, ultrasonik banyoda 75
°C’de gerceklestitilen calismada ise 30 dk’dan
sonra Orneklerin briks degerlerinde istatistiki

yapildiginda 40 °Cde gerceklestirilen
uygulamalardan ultrasonik banyoda
gerceklestirilen ekstraksiyonun 60. dk’ya kadar
istatistiki acidan daha etkili oldugu goérilirken
120. dk’da iki ekstraksiyon islemi arasinda °Bx
degerleri bakimindan istatistiki agidan fark
olmadigy belirlenmistir. Ayrica 60. dk’dan sonra 75
°C’de gerceklestirilen ekstraksiyon islemlerinin 40
°C’de gerceklestirilen ekstraksiyon islemlerinden
°Bx degetleri acisindan istatistiki olarak Snemli
seviyede daha yiiksek oldugu goriilmektedir.

Sekil 2. incelendiginde en yiiksek antosiyanin
icerigine (216.7 mg/L) termosonikasyon ile 75
°C’de 60. dk’da ulasildig1 gorulmektedir. Ayrica
30. dk’dan itbaren 75 °Cde gerceklestitilen
ekstraksiyon sonucu elde edilen anyosiyanin

acidan bir farklilik géralmemistir. Bununla birlikte degetlerinin - 40 °Cde  gerceklestitilenlerden
en yukek briks degerine (1.43 °Bx) ultrasonik istatistiki ~ olarak ~ daha  yiksek  oldugu
banyoda 75 °C’de 120 dk ekstrakte edilen gorillmektedir.
orneklerde ulasimistir. Genel bir degerlendirme
SCKM
1.60
1.40
1.20
1.00 E
% 0.80 = Dot
0.60 = 5T
0.40 = §40T5
0.20 = 87575
0.00 =
1 5 15 30 60 120
Siire (dk)
Time (min)

Sekil 1. Farkh yontemler ile ekstrakte edilen érneklerin zamana baglh °Bx degerleri
Figure 1. Time-dependent © Bx values of samples extracted by different methods

Aynt stredeki farklt biytk harfler metotlar arast farkin istatistiksel olarak énemli oldugunu gosterir. Ortalama
degerler + standart hata. Aynt desendeki farkh kigiik harfler ayni metotda siireler arast farkin istatistiksel olarak

6nemli oldugunu gosterir.

Different capital letters on the same time represent that the difference between the different methods is statistically significant. Mean
values X standard error. Different lower case letters in the same pattern represent that the difference between time periods is statistically

significant in the same method.
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Antosiyanin icerigi
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Sekil 2. Farkl yontemler ile ekstrakte edilen 6rneklerin zamana baglt antosiyanin igerikleri
Figure 2. Time-dependent anthocyanin content of samples extracted by different methods

Aynt stiredeki farklt buyik harfler metotlar arast farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu gosterir. Ortalama
degetler * standart hata. Ayni desendeki farklt kiiciik harfler aynt metotda siireler arast farkin istatistiksel olarak
6nemli oldugunu gosterir.
Different capital letters on the same time represent that the difference between the different methods is statistically significant. Mean
valnes T standard error. Different lower case letters in the same pattern represent that the difference between time periods is statistically
significant in the same method.
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Sekil 3. Farkhi yontemler ile ekstrakte edilen 6rneklerin zamana bagli pH degerleri
Figure 3. Time-dependent pH values of samples extracted by different methods

Aynt stredeki farklt biytik harfler metotlar arast farkin istatistiksel olarak 6nemli oldugunu gosterir. Ortalama
degerler * standart hata. Aynt desendeki farklh kigiik harfler ayni metotda siireler arasi farkin istatistiksel olarak
6nemli oldugunu gosterir.
Different capital letters on the same time represent that the difference between the different methods is statistically significant. Mean
values X standard error. Different lower case letters in the same pattern represent that the difference between time periods is statistically
significant in the same method.
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Sekil 3. incelendiginde genel olarak pH'nin 2.4-2.5
araliginda oldugu gorilmektedir. Bununla birlikte
40 °Cde ckstrakte edilen O6rneklerin pH
degerlerinin 1. ve 5. dk.’lardaki él¢timlerde diger
yontemlere gére istatistiki acidan daha yiksek
olmasinin, pH {izerine etkili bilesenlerin bu
yontemde nispeten daha yavas suya ge¢mesinden
kaynaklandigt diigtiniilmektedir. 15. dk’dan sonra
gerceklestirilen  6lcimlerde  6rneklerin - pH
degerlerinde istatistiki acidan Gnemli farkldiklar
gbzlenmemistir.

Yukarida aciklanan ekstraksiyon 6n
denemeleriyle, 6rneklerin 120 dk sonunda ulagilan
en dustik seviye olan 1.1 °Briks’e (40 °C’de termal
ekstraksiyon) kadar ekstrakte edilmesine karar
verilmistir. Bununla birlikte termal yéntem ile 75
°C’de 1.1 °Bx seviyesine 32dk’da ulagmustir. 40
°C’de ultrasonik banyoda ornekler 1.1 Bx
seviyesine 29 dk’da, 75 °C’de ise 23 dk’da
ulagsmistir. Aynt kosullarda 1.1 °Bx seviyesine
kadar isleme tabi tutulan ekstraktlarda kaba filtre
ile stiziildiikten sonra Cizelge 1’de goriilen fiziksel
ve kimyasal analizler gerceklestirilmistir.

Cizelge 1. Hibiskus ekstraktlarinin fiziksel ve kimyasal analiz sonuglart
Table 1. Physical and chemical analysis results of hibiscus extracts

40T 75T 40TS 75TS
pH 2.417+:0.003 2.420%:0.000 2.413120.003  2.420%0.000
TTA (g/rnL), +aj +a +a +a
TTA (o/mL) 0.377+:0.009  0.387+20.003  0.393%20.007  0.397+20.003
L 16.17+20.01  16.15+20.02  16.16+20.01 16.15+20.01
a 0.82+20.02 0.74+20.07 0.84+20.03 0.66+20.08
b 1.15+20.00 1.13420.02 1.16420.01 1.14420.01
Bulaniklik (NTU), i " T .
Turbidiyy (NTU), 1031450.60  12.394b1.48  18.2340.85 16.63%21.02
TMA (Siyanidin-3-glukozit mg/L), ta +a ta ta
TMA (Cranidin.3. glucoside mg/1), 153.6+22.4 151.8425.5 156.244.4 149.7422.4
TEAK (mg TE/100mL), " +a e t
TEAC fmg T 100mL) 79.99+21.94  86.91+:1.17  84.61+22.35 85.38+11.33
Delfinidin-3-sambiosit (mg/L) ta +a ta ta
Delphinidin 3-sambubioside img/ 1) 120.5+21.26  112.1+21.6 117.8423.1 114.2422.6
Siyanidin-3-sambiosit (mg/L) ta ta ta ta
Coanidin 3-cambubivside (g T 55.26+21.03  53.57+21.40  54.19+20.86 52.35+11.23
Glikoz (mg/L), 1329.7+218.4  1301.0429.2  1362.7+:27.7  1372.6+254.0
Glucose (mg/ L)
Fruktoz (mg/L), 629.9+119.7  646.3+237.0  610.5+221.8 692.7+40.1
Fructose (mg/L)
Sakkaroz (mg/L), 5390.74293.8 5332.7+2136.5 5324.5+272.8  5212.4+2108.8
Sucrose (mg/1)
Malik asit (mg/L), ta ta ta ta
Maic acid (mg/1) 811.24:37.4  880.9+250.1  845.5+437.1 932.4+129.7

40T ve 75T: 40 °C ve 75 °C deki termal ekstraksiyon. 40TS ve 75TS: 40 °C ve 75 °C deki termosonik ekstraksiyon.
Aynt satirdaki farkli harfler 6rnekler arasi farkin istatistiksel olarak 6nemli (P<0.05) oldugunu gosterir. Ortalama

degertstandart hata.

40T and 75T: Thermal extraction at 40 °C and 75 °C. 40TS and 75T8: Thermosonic extraction at 40 °C and 75 °C. Different
letters on the same line represent that the difference between the samples is statistically significant (P<0.05). Mean values Estandard

error

pH ve titrasyon asitligi
izelce 1. incelendiginde Orneklerin H
g gl P
degerlerinin 2.4 civaninda ve iststistiki agidan
>0.05) onemli bir degisim gOstermedigi
S15 g g

belirlenitken titrasyon asitligi degerleri ise 0.37-
0.40 g malik asit/100 mL ekstrakt olarak
belirlenmistir. Genel olarak titrasyon asitligi
degerlerinde  de  uygulanan  ekstraksiyon
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yontemine gore istatistiki acidan  Onemli
degisimler gbzlenmemistir. Chumsti vd., (2008)
taze ve kurutulmus hibiskus ¢anak yapraklarin
suda farklt sicaklik (50, 60 °C), sure (30, 60 dk) ve
kati/¢ozict oranlarinda (1/5, 1/10) ekstrakte
ettigi calismada, 6rneklerin ektraksiyon sartlarinda
pH degerinin 2.79 ile 2.95, toplam asit miktarinin
1.71-3.29 (%) malik asit, toplam ¢6ziinebilir katt
madde miktarinin  5.33-9.80 briks arasinda
belirlendigini bildirilmislerdir. Ayrica kurutulmus
orneklerde optimum kosullarin 1/10 katt/¢oztict
oraninda 50 °C’de ve 30 dk’da gerceklestirilen
ekstraksiyonda elde edildigi rapor edilmistir. S6z
konusu calisgma ile sunulan c¢alismanin pH ve
titrasyon asitligi degerlerindeki farkliligin temel
nedeninin farklt katt/¢oziicli oranlart (1/5, 1/10
ile 1/40) ve ekstraksiyon sicakliklart oldugu
sOylenebilir. Bununla birlikte Chumst vd.,
(2008)’nin yurhttiglh calismada ¢ozeltilerin daha
konsantre olmasina ragmen pH degerinin daha
yiksek olmasinin ise kullanidan hammadde

farkliligindan kaynaklanabilecegi
disiinilmektedir. Nitekim Ramirez-Rodrigues
vd.,, (2011)nin kati/¢ozici orant  sunulan

calismada oldugu gibi 1/40 ve 25 °C’de 30, 60,
120 ve 240 dk ile 90 °C’de 2, 4, 8, 16 dk olmak
tzere farkl sicaklik ve stirelerde gerceklestirdikleri
calismada; pH degeri 2.31-2.37 arasinda toplam
katt miktar1 0.68-1.08 ¢/100 ml ekstrakt ve
titrasyon asitligi ise 0.28-0.44 g malik asit/100mL
ekstrakt araliginda  belitlenmistir.  Ramirez-
Rodrigues vd., (2011) ¢alismast ile sunulan calisma
sonuglarinin oldukg¢a uyumlu oldugu
goriilmektedir.

Renk ve bulaniklik
Orneklerin L, a, b renk degerlerinin uygulanan

ckstraksiyon yontemlerine gére Snemli  bir
degisim gbstermedigi belitlenitken
termosonikasyon yontemiyle ekstrakte edilen
orneklerin - bulanikllk  (NTU)  degerlerinin

geleneksel yontem ile ekstrakte edilen 6rneklerin
NTU degerlerine kiyasla daha yiksek oldugu

belirlenmistir. Nitekim literatiirde yer alan
calismalarda da wultrases ile gerceklestirilen
uygulamalanin  geleneksel termal yoOntemlere

kiyasla daha yiksek bulaniklik degetlerine neden
oldugu bildirilmektedir (Dinger ve Topuz, 2015).

Ultrases uygulamasiyla cozeltilerdeki bulaniklik
artist genellikle kavitasyon olgusuyla
iliskilendirilmektedir. Noktasal da olsa kavitasyon
stresince meydana gelen yiiksek sicaklik ve basing
degisimleri biiyiik molekillerin  daha kiiciik
olanlara parcalanmasina neden olabilmektedir.
Buytuk partikiillerin parcalanmasi, astlt partikiil
sayistnt  arttirtr, yizey alaninin  genislemesiyle
partikiiller arasindaki mesafeyi dustiriir ve béylece
¢ozelti bulanikligint arttirabilmektedir (Dinger ve
Topuz, 2015).

Wong vd.,, (2003) taze hibiskus c¢anak
yapraklarinda sicak su ekstraksiyonu, vidali pres,
blendirda sicak (100 °C) ve soguk (27 °C) su
ekstraksiyonu olmak tizere farkli ekstraksiyon
yontemlerinin kalite 6zellikleri tizerine etkilerini
arastrmistir. . Wong  vd.,, (2003) uygulanan
ekstraksiyon yontemine gbre L, a, b renk
degerlerinde istatistiki acidan 6nemli farkliliklar
gozlemlendigini ve strastyla L degerinin 22.5-29.8,
a degerinin 13.3-18.5 ve b degerinin 4.08-5.47
arasinda  degistigini  bildirmislerdir. Ramirez-
Rodrigues vd., (2011)nin 1/40 kati/¢oztict
oraninda ve 25 °C’de 30, 60, 120 ve 240 dk ile 90
°C’de 2, 4, 8, 16 dk olmak tizere farkls sicaklik ve
strelerde gerceklestirdikleri calismada; uygulanan
ekstraksiyon yontemine gbre L, a, b renk
degerlerinde istatistiki acidan 6nemli farklidiklar
tespit edildigi ve L, degerinin 35.26-54.18, a
degerinin 63.93-67.65 ve b degerinin 45.39-68.76
arasinda degistigi bildirilmistir. Bununla bitlikte
hibiskus ile gerceklestirilen calismalarda da diger
ekstraksiyon  calismalarinda  oldugu  gibi
ekstraksiyon isleminin aynt briks seviyesine gore
yuritilmedigi ~ distunildiginde elde edilen
degerlerin genis bir aralikta ve uygulamalara gére
o6nemli  fakliiklar ~ g6stermesinin = nedeni
anlagilabilmektedit.

Antosiyanin icerigi ve antioksidan kapasite

Uygulanan  ekstraksiyon  yontemine  gore
orneklerin ortalama antosiyanin igerigi 149.7-
156.2  siyanidin-3-glukozit mg/L  arasinda
belirlenirken, DPPH yontemi ile belirlenen
Troloks Esdegeri Antioksidan Kapasite (TEAK)
degetleri ise 80.0-86.9 mg TE /100 mL arasinda
belirlenmistir. Bununla birlikte antosiyanin igerigi
ve TEAK degetlerinin uygulanan ckstraksiyon
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yontemleri arasinda istatistiki acidan 6nemli bir
degisim gostermedigi tespit edilmisgtir.

Wong vd., (2003) taze hibiskus c¢anak
yapraklarinda sicak su ekstraksiyonu, vidalt pres,
blendirda sicak (100 °C) ve soguk (27 °C) su
ekstraksiyonu olmak tizere farkll ekstraksiyon
yontemlerinin kalite 6zellikleri tizerine etkilerini
arastirdiklart ¢alismada, uygulanan ekstraksiyon
yontemine gore (1/40 kati/¢oziich oraninda)
antosiyanin icerigini 7-42.9 delfinidin-3-glukozit
mg/L, arasinda rapor etmislerdir.

Chumsti vd., (2008)nin kurutulmus hibiskus
canak yapraklarini 60 °C suda 1/5 ve 1/10
katt/¢oziici  oranlarinda  ekstrakte  ettigi
calismada, kurutulmus  Orneklerin  toplam
antosiyanin miktarinin 400.67-445.02 siyanidin-3-
galaktozit mg/100g arasinda, ECsy antioksidan
aktivite degetletinin ise 50.48-45.05 mg/mL
arasinda belitlendigi bildirilmistir.

Cisse  vd.,, (2012)  farkh  ekstraksiyon
prosediitlerinin  depolama esnasinda hibiskus
ekstraktlarindaki renk ve antosiyanin
degradasyonuna etkisini arastirmustir. Sicak (100
°Cde 30 dk) ve soguk (30 °Cde 240 dk),
pastotize edilmis (90 °C’de 5 dk) ve edilmemis
olmak tizere dort farkli proses sonucu elde edilen
ekstraktlarda en yitksek ¢6zinir kuru madde (48
g/kg) ve antosiyanin icerigi (280 delfinidin-3-
ksiloglukozit mg/1.) 100 °C’de 30 dk (1:15 6rnek
su oraninda) ekstrakte edildikten sonra pastorize
edilmemis Orneklerde tespit edilmistir. Yine ayni
calismada ORAC antioksidan aktivite sonuclart
ise 159-241 pmol /Trolox g arasinda rapor
edilmistr.

Sindi vd., (2014) Hibiscus sabdariff mn formik asitli
ve formik asitsiz, farkli ¢6zgen (su, metanol, etil
asetat ve hekzan), farkl siire (3, 5, 10 dk) ve farkh
stcakliklarda (25°C, 50 °C ve ¢bzgenlerin kaynama
sicakliklarinda) ekstraksiyonu ile elde ettikleri
ckstraktlarda toplam  polifenol, antioksidan
kapasite (DPPH, FRAP ve TEAC) ve antosiyanin
bilesenlerini beliflemislerdir. Sonuglara gére en
yuksek antioksidan kapasite formik asitli veya
formik asitsiz su ile 100 °C’de 10 dk ekstrakte
edilen Orneklerde tespit edilmigtir. Bununla

birlikte antioksidan aktivite tayininde farkls
yontemler kullanilmasi ve aynt yontemde dahi
sonuclarin farkli sekillerde sunulmast veriletin
mukayese edilmesini zotlastirmaktadir.

Antosiyanin kompozisyonu

Hibiskus ile yiiritilen ¢alismalar incelendiginde,
genel olarak delfinidin-3-sambiosit ve siyanidin-3-
sambiositin majér antosiyaninler olarak rapor
edildigi  g6rilmektedir.  Bununla  birlikte
delfinidin-3-glikozid ve siyanidin-3-glikozidin de
bazi kaynaklarda hibiskus 6rneklerinde tespit
edildigi rapor edilmektedir. Sunulan ¢alismada s6z
konusu majér antosiyaninlerden delfinidin-3-
sambiosit ve siyanidin-3-sambiosit sirastyla 112.1-
120.5 mg/I.  ve 52.4-55.3 mg/L. arasinda
belirlenirken, delfinidin-3-glikozid ve siyanidin-3-
glikozidin antosiyaninleri tespit edilememistir.
Bununla birlikte bu antosiyaninlerin ekstraksiyon
yontemlerine gére istatistiki acidan 6nemli bir
degisim gbstermedigi belitlenmistir.

Sicak (90 °C) ve soguk (25 °C) su ile esdeger
ekstraksiyon kosullarinda hazirlanan  hibiskus
ekstraktlarinda, Ramirez-Rodrigues vd., (2011)
fizikokimyasal ~ ve  fitokimyasal — 6zellikleri
degerlendirmislerdir. Arastiricilar 25 °C’de 240 dk
ve 90 °C’de 16 dk (1:40 hibiskus:su oraninda)
ekstrakte edilen Srneklerin antosiyanin igeriginin
istatistiki olarak esdeger oldugunu bildirmisledir.
Bununla birlikte siyanidin-3-sambiosit miktatt
(41.62-44.88 mg/1) her iki ekstraktta istatistiki
acidan aynt bulunsa da, sicak (90 °C) su ile
ckstrakte edilen  6rneklerdeki  delfinidin-3-
sambiosit miktart (100.90 mg/L) 25 °Cde
ekstrakte edilenlere (87.32 mg/1) kiyasla daha
yitksek oranda tespit edilmisgtir.

Sindi vd., (2014) Hibiscus sabdariffa nin formik asitli
ve formik asitsiz su ve metanol ¢bzgenlerini
kullanarak kaynama noktasinda 10 dk sire ile
gerceklestirdikleri  ekstraksiyon  sonucunda
orneklerin  delfinidin-3-sambiosit icerigini 2.41-
3.687 mg/g arasinda, delfinidin-3-glikozid
icerigini 0.15-0.19 mg/g arasinda, siyanidin-3-
sambiosit icerigini 1.96-3.81 mg/g arasinda ve
siyanidin-3-glikozid icerigini ise 0.46-0.52 mg/g
arasinda bildirmislerdir.
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Sinela vd., (2017) hibiskus 6rneklerinde 1/10 kat
stvi oraninda, oda sicakliginda 30 dk’da
gerceklestirdikleri ekstraksiyon sonunda
delfinidin-3-sambiosit icerigini 0.78 mg/mlL,
siyanidin-3-sambiosit icetigini ise 0.46 mg/mlL
olarak rapor etmislerdir.

Organik asit ve seker kompozisyonu

Hibiskus o6rneklerinde tespit edilen sekerlerin
uygulanan ekstraksiyon yontemine gére istatistiki
agidan  oOnemli  bir degisim  gdstermedigi
belirlenmistir. Tespit edilen sekerler icinde
sakaroz en yiksek oranda (5212.4-5390.7 mg/L)
belitlenirken fruktoz ise en dusik (610.5-692.7
mg/L) oranda belitlenen seker olmustur.
Hibiskus ekstraktlarinda degerlendirilen organik
asitler (tartarik asit, sitrik asit, okzalik asit, malik
asit, garcinia asit) icerisinde ise sadece malik asit
tespit edilmistir (811.2-932.4 mg/L). Malik asit
icerigi de uygulanan ekstrakt yontemlerine gore
istatistiki ~ agtidan  6nemli  bir  degisim
gbstermemistir.

Wong vd., (2002) taze hibiskus kalikslerinde
gerceklestirdikleri calismada glikoz icerigini 1.29
g/100g, fruktoz icerigini 1.12 g/100g, sakaroz
icerigini ise 0.87 g/100g olarak belirlemislerdir.
Ayrica organik asitlerden siiksinik asit icerigini
0.51 g/100g, okzalik asit icerigini 0.43 g/100g,
tartarik asit icerigini 0.17 g/100g, malik asit
icerigini 0.12 g/100g ve askorbik asit icerigini ise
141.09 mg/100g olarak rapor etmislerdir. Jung vd
(2013) ise kurutulmus hibiskus kalikslerinin
fizikokimyasal ve antimikrobiyal &zelliklerini
aragtirdiklart calismalarinda fruktoz icerigini 19.1
g/kg, glikoz icerigini 23.8 g/kg ve sakkaroz
icerigini ise 5.10 g/kg olarak bildirmislerdir.
Ayrica calismada maltoz igeriginin de aragtirildigt
ancak tespit edilemedigi rapor edilmistir. Okzalik,
tartarik, malik, laktik, asetik, sitrik, stksinik ve
fumarik asit gibi organik asitlerin de arastirildigs
calismada sadece 274.5 g/kg seviyesinde malik asit
rapor edilmistir.

SONUC

Hibiskus orneklerinin ckstraksyionunda
termosoniaksyon isleminin geleneksel termal
yonteme goére daha kisa siirede hedeflenen
ckstrakt  seviyesini = sagladigi  belirlenmistir.

Ekstraksiyon siirecinde sicaklik ve siireye baglt
olarak suda ¢6ziintr kuru madde ve antosiyanin
iceriginde genel olarak artis belirlenitken, pH
genel olarak 6nemli bir de§isim gostermemistir.
1.1 °Briks seviyesine kadar ekstrakte edilen
orneklerde delfinidin-3-sambiosit ve siyanidin-3-
sambiosit  baslica antosiyaninler ~ olarak
belirlenmistir. Ayrica ekstraklarda sakaroz, en
yiksek miktardaki seker olarak belirlenirken,

bunu glikoz ve fruktoz takip etmistir.
Ekstraksiyon uygulamalarinin  kalite 6zellikleri
lzerine etkisi degerlendirildiginde bulaniklik

degerleri hari¢, uygulamalar arasinda 6nemli bir
fark olmadig: tespit edilmisgtir.

Bitki ¢ay1, sicak ve soguk icecekler, regel,
sekerlemeler, dondurma, cikolata, tatlandiricilar,
puding ve pasta gibi Griinlerin hazirlanmasindaki
kullanim potansiyeli ve analiz sonuglart gbz 6ntine
alindiginda; hibiskus kaliksleri gida endustrisi
acisindan zengin bir antosiyanin kaynagi olarak

dikkat cekmektedir. Hibiskus  kalikslerinin
endustitiyel Slcekte kullaniminda  maksimum
fayda  saglanmasi  acisindan  ekstraksiyon

sartlarinin optimize edilmesi kacinilmazdir. Diger
taraftan, ekstraksiyon yontemi ve sartlarinin
belirlenmesinde, hedef bilesenlerin yitksek verim,
distik enerji gideri ve dustik maliyetle elde
edilmesinin  yaninda  ekstraktlarin  kullanim
amacina gore renk, bulamklik vb. fiziksel
Ozelliklerinin de dikkate alinmasi 6nem arz
etmektedir.
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