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Editorden,

Merhaba,

Dergimizin 2018 yili 43. cilt 3. sayst ile yine birlikteyiz. Bu sayimizda 2 adet Ingilizce arastirma, 10
Turkce arastirma ve 2 adet Tirkce derleme olmak tzere toplam 14 makale bulunmaktadir. Bu 14
makaleden 5 adedi 2017 yilinda, 9 adedi ise 2018 yilinda gonderilmistir. Bu tarihte 2017 yili kayitli olan
sadece bir adet makalenin islemleri stiirmektedir.

Dergimizde ilk yaymm tarihi olan 1976 yili 1. cilt 1. sayisindan baslayarak, bugtine gelinceye kadar hep
arastirma makalelerini ve kuskusuz nitelikli derlemeleri destekledik. ingilizce arastirma makalelerine,
zaman icerisinde evrensel bilim adina farkli 6zel destekler verdik.

Derleme makalelerinde en bulylik sorunumuz, baska bir uluslararas: dergide farkli yazarlar tarafindan
yayimlanmus bir derleme makalenin, bir anlamda Turkceye cevrilerek, dergimize gonderilmesi oldu.
Oysa genel kabul gordigi sekli ile derleme makale, Ingilizce arastirma makalesinden cok daha
kiymetlidir ¢tinkt bu tir makalelerde konunun uzmani, konu tizerindeki en son bilgileri okuyucunun
bilgisine sunar. GIDA Dergisine gonderilen makaleler icinde, hakemlerimiz tarafindan en fazla
[yayimlanamaz] karari derleme makaleler icin verilmektedir, ctinki GIDA Dergisine gdnderilen derleme
makalelerin 6nemli bir kismu yazarin derledigi degil, daha énce baska bir uluslararas: dergide farkl
yazarlar tarafindan yayimlanmis tek bir makaleden tiiretilmis makale niteligindedir.

Dergimize gonderilen Ingilizce arastirma makalelerinde yazar isimlerinde Tiirkce karakter kullanilmasi
ya da kullanilmamas: konusuna karismiyoruz. Bu konuda bir zorlamamiz yoktur.

Dergimize http://dergipark.gov.tr/gida adresinden dogrudan erisebilirsiniz.

Nevsehir Hact Bektas Universitesi'nde yapacagimiz 3. Uluslararasi Gida Teknolojisi Kongremizin kayitlari
devam etmektedir.

Sevgi ve saygilarimla,

Prof. Dr. A. Kadir Halkman
GIDA Dergisi Editort



A Message from the Editor-in-Chief

Hello,

We are together again with the 3% issue of the volume 43 of our journal in 2018. There are 14 articles,
including 2 research articles in English, 10 research articles in Turkish, and 2 review articles in Turkish
in this issue. From these 14 articles, 5 of them were submitted in 2017 and 9 of them were submitted in
2018. At this date, the review and publication process of only one article submitted in 2017, is continuing.

Starting with the 1* issue of the volume 1 of our journal in 1976, we have always supported the research
articles and, of course, qualified review articles until the present day. Over time, we gave different special
supports to the research articles in English on behalf of universal science.

Our biggest problem in review articles is the submission of a Turkish translation of an article which
was written by different authors and was published in another international journal. However, with the
general acceptance, the review article is much more valuable than the research articles in English because
the expert of the subject informs the readers of the latest information on the subject in these types of
articles. In the articles submitted to FOOD Journal, the most [rejected] decision by our referees is given
to the review articles because a significant part of the review articles submitted to FOOD Journal is
not a review of the author, but an article derived from another article which was written by different
authors and was published in another international journal.

We do not interfere with the use of Turkish letters in authors' names in research articles in English
submiitted to our journal. We do not force authors to any obligation in this regard.

You can access our journal directly at http://dergipark.gov.tr/gida

The registration to the 3" International Congress on Food Technology which will be held in Nevsehir
Haci Bektas University, has still been continuing.

Best Regards,

Prof. A. Kadir Halkman
Editor of Journal of FOOD
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Devseren, E., Yilmaz, T., Petmez, B., Okut, D., Ko¢, M., Kaymak-Ertekin, F. (2018). Farkli dondurma
ve ¢Ozundiirme yontemleri ile 6n islem uygulamalarinin mandalina ve cilekte kalite 6zellikleri tizerine
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Devseren, E., Yilmaz, 1., Petmez, B., Okut, D., Kog, M., Kaymak-Ertekin, F. (2018). Effects of different freezing
and thawing methods including pre-treatments on quality attributes of mandarin and strawberry. GIDA (2018) 43 (3):
370-383 doi: 10.15237/ gida. GD17108

oz

Bu calismada mandalina ve cilegin, dondurulmast ve ¢ozindirilmesi asamasinda uygulanan 6n islemlerin,
dondurma ve ¢éziindiirme yontemlerinin son tiriin kalitesi tizerine etkisi incelenmistir. On islem olarak sakkaroz
ve sitrik asit ¢ozeltilerine daldirma islemi uygulanirken, donma yontemi olarak hizli donma (IQF, -15°C) ve
konvansiyonel statik yontemler (-18°C ve -24°C) uygulanmustir. Coziindiirme islemi ise ev tipi buzdolabinda (4°C,
4 saat) ve mikrodalga firinda (2 dak) gergeklestirilmistir. Dondurma islemi 6ncesi sakkaroz ¢ozeltisine daldirilmis
érneklerin renk ve dokusal 6zellikleri gelisirken, donma sonrast ¢6ziinme kayiplart azalmustir. On islem olarak
sitrik asit ¢Ozeltisine daldirlmus 6rneklerin ise ¢6ztinme sonrast C vitaminini daha iyi korudugu belirlenmistir. Hizlt
donma, ¢oziinme kaybini konvansiyonel yontemlere gére oldukea azaltmistir. Mikrodalga ¢oziindiirme islemi ise
¢oziinme kaybt acisindan buzdolabinda ¢6ziindiirme islemine gére daha avantajlidir. Hizli dondurma yontemi

zaman ve kalite kayiplarini azaltmastyla 6ne ¢ikmaktadir.
Anahtar Kelimeler: Mandalina, Cilek, Donma hiz1, On islem, Donma, Céziindiirme

EFFECTS OF DIFFERENT FREEZING AND THAWING METHODS
INCLUDING PRETREATMENTS ON QUALITY ATTRIBUTES OF MANDARIN
AND STRAWBERRY

ABSTRACT

In this study, the effects of pretreatments, freezing and thawing methods on the quality of mandarin and
strawberry were investigated. Individual quick freezing (IQF,-15°C) and conventional static methods (-
18°C and -24°C) were applied as freezing methods while immersing sugar and citric acid solutions as
pretreatments. Thawing was carried out in a refrigerator (4°C, 4 hours) and in a microwave (2 min). The
color and texture of the samples improved and the drip loss after freezing decreased with immersing into
sugar solution before freezing. Immersion into citric acid were found a better way to protect vitamin C
after thawing. Quick-freezing significantly reduced the drip loss compared to conventional freezing.
Microwave thawing is superior to thawing in the refrigerator considering drip losses. The fast freezing
method, IQF is emphasized by reducing time and quality losses.

Keywords: Mandarin, Strawberry, Freezing rate, Pre-treatment, Freezing, Thawing
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Dondurma ve ¢6ziindiirme isleminin mandalina ve gilegin kalitesine etkisi

GIRIS
Meyve ve sebzeler, sahip olduklari yliksek su
(~%85-%95) icerigi nedeniyle hizhi bir sekilde
bozulmaktadirlar.  Bozulmaya neden olan
biyokimyasal reaksiyonlar ile mikrobiyolojik
faaliyetler yiiksek su aktivitesi degerlerinde daha
hizli  gerceklesmektedir (Chong vd., 2013).
Donma islemi, meyve ve sebzelerin bozulmalarint
onlemek  icin  su  aktivitesini = dusurecek
islemlerden biridir (Fellows, 2017). Donma islemi
sonucunda gidalarin sicakligt digtrilerek, drin
yapisinda bulunan serbest su stvi formdan buz
formuna donistirilmekte béylece triinin su
aktivitesi dustriilmektedir. Bunun sonucunda ise
trtiniin  yapisinda gerceklesen  biyokimyasal,
enzimatik ve mikrobiyal reaksiyonlarin iz
duserken, Urinin duyusal nitelikleri ve besin
degerlerinde smurh degisiklik gerceklesmektedir
(Fellows, 2017). Demiray ve Ttlek (2010) de taze
meyve ve sebze 6zelliklerine en yakin drtnlerin
dondurularak muhafaza ile elde edilebildigini
bildirmislerdir.

Dondurulmus meyve ve sebzelere, haglama,
¢Ozeltiye daldirma, yenilebilir film ile kaplama gibi
6n islemler donma ve dondurulmus urinin
depolanmasi  sirasinda  gelisebilecek  olumsuz
degisiklikleri 6nlemek icin uygulanmaktadir
(Ketata vd., 2013). Meyvelerin dondurulmasinda
en Onemli 6n islemlerden biti olan seker
¢ozeltisine daldirma, meyvenin oksijen ile
temasinin  engellenerek  dogal  renk  ve
gorinisinin korunmasint saglamanin yant sira
katt kazanimi ve su kayb:1 gerceklestirerek
meyvenin tadinin ve yapisinin gelismesine katkida
bulunmaktadir (Parniakov vd., 2015). Diger bir 6n
islem olan organik asit ¢ozeltisine daldirma ise
ortam pH’sinin dustirerek Grtinin oksidasyonu
engellerken, rengin koyulasmasi 6nlenmektedir.
Abd-Elhady (2014) yaptigt calismada, donma ile
dokusal yapida ve renkte ciddi kayiplar yasanan
cilegin sitrik asit ¢Ozeltisine daldirilmast ile
askorbik asit ve toplam antosiyanin icerigindeki
kayiplarin azaluldigi ve esmetlesme indeksinin
dastrildigti  gozlenmistir.  Turmanidze vd.
(2017), cilek ve ahududu 6rneklerini donma iglemi
oncesi 6n islem olarak %1 ve %2’lik askorbik asit
¢ozeltisinde 2.5 dak siiresince bekleterek, toplam
fenolik madde ve C vitamini igerigini korudugu
tespit edilmistir.

Donmus drtin  kalitesini  etkileyen 6nemli
etkenlerden biri de dondurma yo6ntemidir.
Dondurma yoéntemleri soguk hava ile donma
(durgun havada donma ve hava akiminda donma),
plakali dondurma metodu ile donma, daldirarak
donma ve kriyojenik stvilarla donma olmak tzere
dort ana baslikta smniflandirdmaktadir. Ancak
kosullarda  gidalarin  donmast  icin
uygulanabilen tek yontem duragan soguk hava ile
donmadir. Hava akimi ile donma islemi ise
endistride en ¢ok kullanilan yéntem olup -40°C
ve -20°C arasindaki havanin 1-6 m/s hizla
uygulanmasi ile gerceklestirilmektedir. Durgun
hava ile donmada ise kullanilan hava haraketsizdir
ve izole edilmis bir sistemde -15-30°C arasinda
uygulanmaktadir (Biglia vd., 2016). Donma hizt
meyve ve sebze kalitesi Gizerinde fiziksel, kimyasal
ve biyokimyasal degisimlere etki etmektedir.
Donma hizinin artmast ile kiicik buz kristallert
olusurken, renk, tat, aroma ve doku degisimi
minimum diizeye indirilebilmektedir (Demiray ve
Tilek, 2010). Bircok calismada, hizli donma
yontemi ile yitksek kalitede donmus triinler
arasinda yakin iliski oldugu ve hizh donmanin
nihai kaliteyi maksimum diizeyde koruyarak
tranlerin raf émriini uzattig dogrulanmustir (Sun
ve Li, 2003).

evsel

Dondurulmus gidalar i¢in 6nemli unsurlardan biri
de dondurulmus gidalarin ¢oztundirilmesidir.
Meyve ve sebzelerin ¢éztindirilmesi icin evlerde
siklikla mikrodalga ve buzdolabinda bekleterek
¢cbziindirme  uygulanmaktadir. Mikrodalgada
¢ozindlirme, ¢o6zlinme suresini dakika bazina
indirmesinin  yan1  sira  ¢Oziinme  kaybini,
mikrobiyal problemleri ve kimyasal bozunmay1
azaltmastyla bilinen bir yontemdir (Oszmianski
vd.,, 2009; Baysal vd., 2011). Buzdolabinda
¢cozindirmede ise paketli dondurulmus gida
buzdolabina (4-6 °C) yerlestirilerek ¢6ziinme
islemi tamamlanincaya kadar tutulmaktadir. Bu
yontemde ¢ozindirme isleminde ¢ozindirme
zamaninin olusu nedeniyle, urlinde
mikroorganizma gelisimi olabilmekte, damlama
kaybinin olusmast, tirtinde yiizey oksidasyonunun
ve renk degisimlerinin meydana gelmesi gibi
olumsuzluklar gorilebilmektedir (Bozkir vd.,
2014).

uzun
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E.Devseren, T.Yilmaz, B.Petmez, D.Okut, M.Kog, F.Kaymak-Ertekin

Bu c¢alismada donma 6ncesi 6n islemlerin, donma
hizinin ve ¢6ziindlirme yénteminin mandalina ve

cilek kalitesi izerine etkisinin incelenmesi
amaclanmaktadir.
MATERYAL ve YONTEM

Materyal

Deneysel calisma stirecinde arastirma materyali
olarak kullanilan mandalina ve cilek o6rnekleri
Izmir ilindeki yerel bir marketten temin edilmistir.
Ornekler uygulanacak islemler éncesinde 4°Cta
saklanmistir. Mandalinalara ytkama, ayiklama,
soyma, segmentlere ayirma; cileklere yikama
islemleri uygulandiktan sonra 6n islem olarak
cozeltiye daldirma islemine tabi tutulmustur.
Cozeltiye daldirma isleminde kullanilan sakkaroz
ve sitrik asit gidalarda kullanilabilir saflikta olup
yerel bir marketten temin edilmistir.

YONTEM

On Islemler

Yikama, aytklama, soyma, segmentlere ayirma,
kesme islemleri uygulanmis olan mandalina ve
yikanmis cilek Ornekleri, donma &ncesinde
sakkaroz c¢ozeltisi ve sitrik asit ¢ozeltisine
daldirilarak 6n isleme tabi tutulmustur.

Mandalina ve ¢ilek 6rnekleri, meyve/¢ozelti orant
1:4 olacak sekilde 25°C ortam sicakliginda sirast
ile %50 ve %40 (w/w) sakkaroz c¢Ozeltisi
icerisinde 2 saat siire, duragan ortamda ozmotik
on isleme tabi tutulmustur. Ayrica mandalina ve
cilek Ornekleri, bir basgka 6n islem olarak
meyve/¢ozelti orant 1:4 olacak sekilde %1 (w/w)
lik sitrik asit ¢ozeltisine 15 dakika siire ile daldirma
islemine tabi tutulmustur. Uygulanan 6n islem
kosullart  6n  denemeler ile belirlenmistir.
Uygulama sonrast ¢ozeltilerden ctkarilan 6rnekler
kaba filtre kagidi tizerine alinarak ylizeye yapisan
¢ozeltinin alinmasi saglanmustir.

Donma Iglemi

On islemlerden gegirilen mandalina ve cilek
orneklerine (25°C) duragan havalt ve hava akiml
sistemde olmak Uzere farkli yontemlerle donma
islemi uygulanmistir. Duragan havali sistemde a) -
18°C’ta ev tipi buzdolabiin (Argelik, Turkiye)
dondurucu  bolmesinde, b) -24°C’taki
dondurucuda ve ¢) hava akimli sistemde sabit

hava akis hizinda -15°Cta laboratuvar tipi
dondurucuda (air blast freezer, Frigoscandia)
donma islemi gerceklestirilmistir. Ayrica kontrol
grubu olarak 6n islem uygulanmamis mandalina
ve cilek Ornekleri de ayni kosullarda dondurul-
mustur. Tim denemelerde ortam ve gidanin
metrkez noktasinin sicaklik 6lcimi  1s1l  esler
kullanilarak gerceklestirilmistir. Sicaklik degerleri
veri kaydetme cihazt ile kaydedilmis, gidanin
merkez sicakligt donma noktasinin 10°C daha
altina ulastiginda donma islemine son verilmistir.
Farkli  kosullardaki sistemlerde dondurulan
orneklerin  donma siireleri ve donma hizlan
hesaplanmustir.

Cozindirme iglemi

Dondurulmus mandalina 6rnekleri buzdolabinin
(Arcelik, Model 5500 NM, Tirkiye) -24°C’taki
dondurucu  bélmesinde 1  hafta  stireyle
depolanmus ve ¢oziindirme islemine gecilmistir.
Dondurulmus mandalina ve ¢ilek Ornekleri,
buzdolabinda (Arcelik, Ttrkiye) 4°C’ta 4 saat ve
mikrodalga firinda (Argelik, Model 595, Tirkiye)
¢cozindiirme fonksiyonunda (360 W) 2 dakika
suresince ¢ozindiirme islemine tabi tutulmustur.

Analiz Yoéntemleri

Coziinme Kaybe

Cozinme  kaybi, dondurulan  meyvelerin
dondurucudan ¢ikarildiktan sonraki agirliklart ile
cozlinditkten sonraki agirliklart arasindaki farkin,
baslangic agithigina oranlanmasi (%) seklinde
hesaplanmistir (Baysal vd., 2014).

Cozidiniir Madde Tayini

On islem uygulamalarinin iiriinlerdeki ¢6ziiniir
kuru madde igerigine etkisini belitflemek igin
orneklerin madde icerigi Abbe
refraktometresi ile belitlenmistir  (Cemeroglu,
2010).

¢ozunur

Rentk

Baslangicta, 6n islem sonrast ve ¢ozindirilmis
orneklerde renk, yuzeyde ve i¢ kisimda olmak
tzere Hunter Lab (CIE Yxy, L*a*b*) degerleri
olctlerek (CM-2600d/2500d, Konica Minolta)
belirlenmistir. On islem, donma ve ¢éziindiirme
sirasindaki renk degisimi, AE (Esitlik 1), renk
yogunlugu (croma,C*) (Esitlik 2) ve renk tonu
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(Hue, h°) (Esitlik 3) hesaplanmustir. Mandalina
Orneklerinde Sl¢limler; ti¢ paralel bir segmentten
5’er 6lctim olacak sekilde; cilekte ise ylizeyden 5’er
olcim alinarak renk 6lcumu gereeklestirilmistir.

AE=AI 24+ Aa2+Ab2 (Esitlik 1)
Cx= Ya =2+ b =2 (Esitlik 2)
o arctan b (Esitlik 3)
a
Doku

Donma denemeleri sirasinda; taze Ornek, 6n
islemler ve ¢ozundirme islemleri sonrasinda
alinan 6rneklerde doku analizi (Texture Analyzer
TA-XT2, Stable Micro Systems, Haslemere, UK)
gerceklestirilmistir. Doku analizi icin mandalinada
igne baslik (P/2N) kullanilitken, cilekte ise TPA
analizi gerceklestirilmistir.

Cilek 6rnekleri doku profil analizi testinde (TPA
analizi) set degerleri s6yle secilmistir:

Test 6ncesi hiz: Imm/s

Test hizi: 1 mm/s

Test sonrast hiz: 5 mm/s

Sikistirma orant: %80

Tki stkistirma arasindaki bekleme siiresi: 3 s
Tetikleme kuvveti: 5 g

Yk htcresi: 30 kg

Olgiim baslig1:36 mm capli silindir

Test strasindaki sicaklik: 25°C

C Vitamini Tayini

Taze, 6n islem sonrast ve c¢Ozundirilmis
orneklerin C vitamini igerigi, spektrofotometrik
(VARIAN Cary 50 Bio, UV/VIS
Spectrophotometer) yontem kullanidarak 518
nm’de tespit edilmistir (Higsil, 2011).

Istatistiksel Analiz

On  islemler, donma ve c¢oziindiirme
yontemlerinin kalite 6zellikleri (¢6ztinme kaybi,
stizlintil kaybi, ¢6zintr madde icerigi, doku, renk

degerleri ve C vitamini) Uzerine etkisini
istatistiksel olarak degerlendirmek icin tek

degiskenli (Univariate) bir test yontemi olan Tek
Degiskenli Varyans Analizi (Univariate Analysis
of Variance) yontemi uygulanmustir. Istatistiksel

analizler SPSS, 2006 (15.0 for Windows) paket
programi kullanilarak gerceklestirilmistir.

BULGULAR VE TARTISMA

Donma Egrileri ve Donma Hiz1

Farkli 6n islem gbrmiis mandalina ve ¢ilek
orneklerinin  farkli  ortamlarda  (-18  °C
buzdolabinin dondurucu haznesinde, -24 °C’ta
duragan ortam dondutrucuda ve -15 °C’ta hava
akimli dondurucuda) dondurulmast sirasinda
gbzlenen sicaklik -zaman donma egrileri Sekil 1a,
b ve c ve Sekil 2 a, b ve ¢’de ve hesaplanan donma
hizlart  Cizelge 1’de gosterilmistir.  Donma
noktasinin hemen uzerindeki derecelere kadar
sogutma asamasindan sonra gelen donma sireci
icindeki sicaklik azalmast Griinin donma hizini
belirlemektedir. Bir gida kitlesinin donma hiz
gidanin merkezi ile yiizeyi arasindaki uzakligin,
yiuzey sicakligt 0°C oldugu andan merkezdeki
sicaklik donma noktasinin 10°C altina disene
kadar gecen siireye oranidir ve cm/h olarak ifade
edilmektedir. 0.2 cm/h donma hizt yavas, 0.5-3
cm/h donma hizt hizli, 5-10 cm/h donma hizi cok
hizli ve 10-100 cm/h sok donma olarak
adlandirimaktadir. Aynt terimler ortalama sicaklik
degisim orant olarak da tanimlanabilmektedir. 1-
20 °C/dak yavas; 20-50 °C/dak ¢ok hizli olarak
ifade edilmektedir (Hui vd. 1995).

Mandalina ve ¢ilek O6rnekleri icin uygulanan
donma yontemleri karsilastirildiginda hava akimlt
donma (IQF) yénteminde diger yontemlere gore
donma hizinin  oldukca yiksek ve donma
stiresinin ise oldukea disiik oldugu gorilmektedir.
Uygulanan 6n islemlerden sakkaroz cozeltisine
daldirma isleminin, meyvelerdeki suda ¢6ziinebilir
kuru madde igeriginin artmasina neden oldugu ve
buna baglt olarak donma siiresinin artmasina yol
acti@1 belirlenmistir. Cilek 6rneklerine uygulanan
sitrik asit ¢Ozeltisine daldirma  isleminin de
meyvedeki suda ¢6zlinebilir kuru madde igeriginin
artmasina neden oldugu ve donma suresini
artisina neden oldugu gorilmektedir. Daha uzun
donma siiresine sahip kontrol gruplarinda ise
meyvenin sogutucu ile temas halinde olan
ylzeyinin buyikligiindeki degisimin donma
stresini etkiledigi gorilmektedir (Kesim vd.,
1995).
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Cizelge 1. Farkli 6n islem ve donma yéntemleri uygulanmis mandalina ve cilek 6rneklerinin donma hizlar
Table 1. Freeging rates of mandarin and strawberry with different pretreatment and freezing methods

Mandalina (Mandarin) Cilek (Strawberry)
Donma Yoéntemi  On Islem bonma D?nma bonma D?nma
Hiz Suresi Hiz Strest
(Freexing method) (Pretreatmens) (Freezing (Freezing (Freezing (Freezing
Rate) Time) Rate) Time)
(cm/h) (h) (cm/h) (h)
Kontrol (Control) 6.32 0.16 5.00 0.40
I(?lio(:) SCD* 3.75 0.26 2.58 0.78
SACD*™ 4.51 0.22 3.04 0.65
Konvansiyonel Kontrol (Control) 0.20 4.83 0.52 2.85
(Conventional) SCD* 0.21 4.63 0.45 3.34
(-18°C) SACD* 0.29 3.46 0.38 3.91
Konvansiyonel Kontrol (Control) 0.83 1.20 0.75 3.33
(Conventional) SCD* 0.59 1.68 0.96 2.59
(-24°C) SACD*™ 0.69 1.45 0.71 3.50

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 hours)
** Sitrik asit ¢6zeltisine daldirma (15 dak) (Immersing citric acid solution, 15 min)

Mandalina ~ 6rneklerinin = IQF  y6nteminde
dondurulmast isleminde gézlenen egri (Sekil 1a),
faz degisim asamasinin sakkaroz c¢Ozeltisinde
osmotik  6n islem uygulanmis mandalina
orneklerinde diger gruplara goére daha uzun
surdigini ve hedeflenen sicakliga daha geg
ulasildigimi  gostermektedir. Sekil 1la, 1b ve lc
incelendiginde, IQF, konvansiyonel -18°C ve
konvansiyonel -24°C i¢in sakkaroz ¢ozeltisi icinde
osmoz edilen mandalina 6rneklerinin, merkez
sicakliginin donma noktasinin 10°C daha altina
diismesi i¢in gegen siire sirast ile 15.6 dak, 277.8
dak ve 100.8 dak; sitrik asit ¢cozeltisine daldirilan
orneklerde 13.2 dak; 207.6 dak ve 87 dak; kontrol
grubu icin ise 9.6 dak, 289.8 dak ve 72 dak olarak
hesaplanmustir.

Buzdolabinin dondurucu bélmesinde -18°C’ta
uygulanan islemde mandalina 6rneklerinin yavas
dondurulmasinda faz degisim siresinin  ve
hedeflenen sicakliga ulasma siiresinin  uzun
sirdiigi goriilmektedir (Sekil 1b). Orneklerin
donma noktasinin -3°C ve -4°C araliginda oldugu
gozlenmistir. Cizelge 1 ve Sekil 1 a, b, ¢
incelendiginde, bulgular IQF yoénteminin hizlt
donma yo6ntemi oldugunu desteklemektedir.

Konvansiyonel donma yéntemlerinde ise -24°C’ta
uygulanan donma isleminin -18°C’ta uygulanan

donma  isleminden daha kisa  sirdigi
gorilmektedir. Konvansiyonel donma
yontemlerinde daha disik sicaklik

uygulanmasinin  donma hizinda artisa sebep
oldugu gbzlenmistir. Cileklere uygulanan hizli
donma (IQF) islemi incelendiginde kontrol
grubunda faz degisiminin daha kisa stirede
tamamlandi@  gérilmektedir (Sekil 2a). Faz
degisimi siiresince Orneklerin sicakliklart  ufak
degisimler haricinde sabittir. Osmotik 6n islem
uygulanan Srneklerde faz degisiminin daha uzun
strdiigh gérulmektedir. Daha yiiksek kuru madde
icerigine sahip gidalarda ilk buz kristallerinin
olusmasi daha diistik sicakliklart gerektirmektedir
(Pala, 1983). Cekirdeklenme sicakliginin sakkaroz
grubunda -2.8 °C, sitrik grubunda -2.5 °C kontrol
grubunda -2 °C  oldugu  gOrilmustir.
Cekirdeklenme olayinin gerceklesmesinden sonra
gilekler donma sicakligina gelmekte ve faz

degisimi bu asamada baslamaktadir.
Cekirdeklenme asamasindan sonra gizli 1st
salinimi  nedeniyle  sicaklik  bir  miktar

yikselmektedir. Bu asamadan sonra sicaklik sabit
devam etmekte yani Urinde faz degisimi
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gerceklesmektedir.  Cilek  6rneklerin - merkez
noktalarinin donma noktasinin 10 °C daha altina
ulasma sireleri sirastyla kisadan uzuna dogru
kontrol grubu; sitrik asit grubu ve sakkaroz grubu
seklinde olmustur. Kontrol 6rnekleri 24. dakikada
hedeflenen sicakliga gelmistir. Sitrik asit 6n islemi
uygulanan grupta bu siire 39 dakika, osmotik 6n

Sicakhk (°C)

islem wuygulanan grupta 46.8 dakika olarak
kaydedilmistir. Cilek 6rneklerinin konvansiyonel
olarak dondurulmasinda (-24 °C) hedeflenen
merkez nokta sicakligina ulasmak icin gerekli
donma surelerinin konvansiyonel olarak -18 °C’ta

dondurulan 6rneklere gére daha kisa oldugu
gorilmektedir (Sekil 2b ve 2c).
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Sekil 1. a) IQF (-15°C) yéntemi ile b) Konvansiyonel (-18°C) ¢) Konvansiyonel (-24°C) dondurulan
mandalina 6rneklerinin donma egrileri
Figure 1. Freezing curves of mandarin for (a) IOF (15 °C), (b) conventional (-18 °C) and (c) conventional (-24 °C)
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Sekil 2. a) IQF (-15°C) yéntemi ile b) Konvansiyonel (-18°C) ¢) Konvansiyonel (-24°C) dondurulan
cilek Srneklerinin donma egrileri
Figure 2. Freezing curves of strawberry for (a) IOF (15 © C), (b) conventional (-18 °C) and (c) conventional (-24 °C)

Cozuinme Kaybi

Farkli 6n islem gbrmis ve farkli sicaklik ve
yontemler ile dondurulmus ve c¢ozindirilmus
mandalina ve cilek 6rnekletinin buzdolabinin taze
gida bélmesinde 4°C’ta (4 h) ve mikrodalga firinin
defrost (buz ¢6zme) ayarinda (2  dak)
¢ozindirilmesi sonrast meydana gelen ¢éziinme

kaybi sonuglart Cizelge 2’de verilmistir. Mandalina
ve cilek Ornekleri kendi aralarinda ve kontrol
ornekleri ile karsilastirildiginda, uygulanan 6n
islem, donma yoéntemi ve ¢6zliindiirme yéntemine
bagli  olarak  6rneklerin  ¢bzlinme  kaybt
degerlerinde 6nemli farkliliklar gézlenmistir. IQF
yontemiyle dondurulan hem mandalina hem ¢ilek
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ornekleri i¢in her iki ¢6ziindirme yoéntemi
arasinda istatistiksel olarak O6nemli bir fark
gozlenmistir (P <0.05). Ancak gidalari buzdolabt
ortaminda ¢6ziindirme islemi zaman alacagt ve
bu stre icinde kimyasal degisimlerin olabilecegi
g6z 6niinde bulundurulmali ve tiiketici ona gére
bir tercihe yonlendirilmelidir. Konvansiyonel
yontemle -18 °C’ta dondurulan mandalina ve ¢ilek
Ornekleri icin mikrodalga firinda ¢6ziindirme
isleminde  ¢6ziinme  kaybinin  buzdolab:
ortamindaki kayiplara gére daha disik oldugu

orneklerinin - ¢6zUndurilmesinde sakkaroz
cozeltisinde 6n islem uygulamasinin ¢ézlinme
kayb1 acisindan avantaj sagladigr tespit edilmistir.
Orneklerdeki kuru madde miktarinin artmasinin
¢cozlinme kaybit azalttgl gOrilmektedir (P
<0.05). Konvansiyonel yontemle -24 °C’ta
dondutrulan 6rneklerde de benzer sonuglar
izlenmistir (P <0.05). Genel olarak sitrik asit
cozeltisinde 6n islem uygulanan grupta hem
buzdolab1 ortaminda hem de mikrodalga firnda
¢cozindirme strasinda ¢6ziinme kayiplarinin ¢ok

gbzlenmistir (P

<0.05).

Mandalina ve cilek

daha yiiksek oldugu goriilmektedir (P <0.05).

Cizelge 2. Farkli 6n islem, donma ve ¢éziindirme yontemleri uygulanmis mandalina ve ¢ilek
orneklerindeki ¢6ztinme kaybi degerleri
Table 2. Drip loss of mandarin and strawberry with different pretreatment, freezing and thawing methods

Cozundurme

Cozinme Kaybt (Drip Loss) (Yo)

Mandalina
(Mandarin)

Cilek
(Strawberry)

0.69 1£0.02 »dg
0.66 £0.01 bdg
0.50 £0.01 48
0.73 £0.03 2dh
0.33 £0.02bdh
0.82 £0.03 ©dh

0.20 £0.01 »dg
0.29 £0.02bdg
0.17 £0.01 «dg
0.34 £0.02 bdh
0.21 £0.01 adh
0.34 £0.01 beh

1.26 £0.01 28
0.09 £0.01 bes
1.46 £0.02 ¢c
0.11 £0.01 aeh
0.05 £0.01 beh
0.37 £0.01 ceh

0.84 £0.03 2=
0.19 £0.01 bes
0.63 £0.02 e
0.60 £0.022<h
0.40 £0.01 beh
0.55 £0.01 e&h

Donma Yéntemi ¢ Onislem
(Freezing Method) (Thamwing Method) (Pretreatment)
Buzdolabt Kontrol (Control)
(Refrigerator) SCD*
IQF (+4°C, 4 h) SACD*™
(-15°C) Kontrol (Control)
Mikrodalga (2 dak) .
. . SCD
(Microwave, 2 min)
SACD™
Buzdolabt Kontrol (Control)
(Refrigerator) SCD*
I(onvan§i}ronel (+4°C, 4 h) SACD™
(Conventional)
(-18 °C) Kontrol (Control)
: Mikrodalga (2 dak) .
. . SCD
(Microwave, 2 min) ;
SACD™
Buzdolabt Kontrol (Control)
(Refrigerator) SCD*
I(onvan§i}ronel (+4°C, 4 h) SACD™
(Conventional)
(-24°C) Kontrol (Control)

Mikrodalga (2 dak)
(Microwave, 2 min)

SCD*
SACD"™

0.60 +0.02»f¢
0.34 £0.01 bfg
0.75 1£0.02 »f
0.32 £0.01 ath
0.16 £0.01 bfh
0.88 £0.02 cth

4.58 £0.02 258
1.61 £0.02bf8
2.42 £0.03 £
1.07 £0.01 »fh
1.04 £0.01 bfh
0.14 £0.01 cdh

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 hours)

*k Sitrik asit ¢ozeltisine daldirma (15 dak) (Tmmersing citric acid solution, 15 min)

a,b,c 6n islemler arasindaki fark: istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (a, b, ¢ indicate statistically difference between

pretreatments (P <0.05)).
d,e,f donma yontemleri arasindaki fark: (aynt 6n islem tzerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05).

(d, ¢, findicates statistically difference between freezing method (on the same pretreatment) (P <0.05)).
g, h ¢éziindirme yontemleri arasindaki farki (ayni1 6n islem tGzerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05).
(2, b indicate statistically difference between dissolution methods (on the same pretreatment) (P <0.05)).
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On islem, Donma ve Coziindiirmenin Uriin
Kalitesi Uzerine Etkileri

Coziiniir Kurumaddeki Degisim (CKM)
Meyve ve sebzelerin suda ¢ozlntr formda olan
maddelerinin ~ biyitk  bir kismint  seketler
olusturmaktadir. Mandalina ve cilek 6rneklerinin
baslangic suda ¢6zinir kuru madde (CKM)
icerikleri sirastyla % 12 ve %7.5 dir. Osmotik 6n
islem ve sitrik asit ¢ozeltisine daldirma sonrasi ve
¢oziindiirme sonrast mandalina ve cilek
orneklerinin CKM igerikleri (°Briks) Cizelge 3 ve
4te gosterilmistir. Cozindirme islemi 6ncest %
CKM degerleri incelendiginde iki trln icinde
uygulanan 6n islemlerin istatistiksel olarak fark
olusturdugu belirlenmistir (P <0.05). Sakkaroz

¢ozeltisinde osmotik  6n  islem uygulanan
mandalina  ve c¢ilek Orneklerinde sakkaroz
difizyonu sonucu Briks degerlerinin daha yiiksek
oldugu gérilmektedir (Cizelge 3 ve 4). Osmotik
6n islem uygulanan mandalina OSrneklerinde
¢bziinme sonrast ise Briks degerlerinin daha fazla
azaldigi gézlenmistir (P <0.05). Cilek 6rneklerinde
ise sitrik asit ¢ozeltisine daldirilan 6rneklerde daha
fazla ¢6zuntr madde kaybt meydana gelmistir (P
<0.05). Mikrodalgada  ¢Ozundirilen  ¢ilek
orneklerinde daha fazla ¢ozinir madde kaybi
gozlendigi  bulgulanmistir.  Yiksek —sicaklikta
konvansiyonel olarak dondurulmus érneklerde de
daha fazla ¢6ztnir madde kayb1 gézlemlenmistir
(P <0.05).

Gizelge 3. Farkli 6n islem uygulamalarinda ve donma yontemlerinde mandalina 6rneklerinin ¢6ziintir
kuru madde, sertlik ve C vitamini degerleri
Table 3. Soluble dry matter (Brix), hardness and vitamin C values of mandarin in different pretreatment and freezing

meethods

Donma Céoz. On islem Son. Goz. Son. On islem Son. Goz. Son. On %levr?t Son. (;ijcz.vfton.

Yont.  Yont. On islem Briks Briks Sertlik Sertlik (After (Afer Pw' Vit (Afier Th ) win

(Freezing (Thawing (Pretreatment) (After Pre. (After Thawing (After Pre. Thawing C)L. ’ Vit Z) g

Method)  Method) Brix)(°B) Brix) (°B) Hardness) N)  Hardness) (N) (me/100 ) (mg/l l 00 o)
Buzdolabt Kontrol 12.00£0.0224¢  12.00£0.0124s  0.37+0.01b4e  0.42+0.025d8  45.2810.092ds  36.28£0.044¢
(Refrigerator) ~ SCD* 16.00£0.02>dg  12.50£0.02>4s  0.40£0.03bde  0.28+0.01bde  41.61£0.07>ds  35.33%0.09>ds

1QF (+4C,4h) SACD™ 11.80£0.01ed¢  11.00£0.02ec¢  0.15£0.01ds  0.18+0.02¢48  37.2240.13°ds  34.84£0.10d¢

-15°C

( ) Mikrodalga  Kontrol 12.00£0.0224¢  12.00£0.0224¢  0.37+0.01b4e  0.20+0.05¢h  45.2840.0924¢  36.17£0.092k
(Microwave) SCDh* 16.00£0.02>4¢  14.00£0.03>4h  0.40£0.03bde  0.28+0.03b4h  41.61£0.07>d8  30.46£0.07>dh
(2 dak) SACD™ 11.80£0.01e¢¢  10.00£0.01e4h  0.15£0.014¢  0.10£0.01eds  37.2240.13°ds  34.65£0.11ch
Buzdolabt Kontrol 12.00£0.0224¢  13.50£0.022¢¢  0.37+0.01b4s  (0.24%0.02%8  45.28+0.09*%¢  34.11+0.06%
(Refrigerator) ~ SCD* 16.00£0.02>d¢  15.7520.03b¢s  0.40£0.03bds  0.27£0.03be¢  41.61£0.07>48  36.4010.06b8

< (+4C,4h) SACD™ 11.80£0.01e4¢  12.40£0.03%4¢  0.15%£0.01=ds  0.11£0.03%  37.224+0.13%d¢  30.541+0.09cc8

onv.

-18 °C

( ) Mikrodalga  Kontrol 12.00£0.0224¢  14.00£0.04»<h  0.37+0.01b48  0.19+0.03b<h  45.28+0.0924e  32.63%0.08<h
(Microwave) SCD* 16.00£0.02>d¢  16.7520.04>¢  0.40£0.03bds  0.26£0.01>¢¢  41.61£0.07>ds  36.8420.07>eh
(2 dak) SACD™ 11.80£0.01e4¢  13.00£0.02e¢h  0.15+£0.012ds  0.09£0.012s  37.2240.13¢de  33.52%0.10cch
Buzdolabt Kontrol 12.00£0.0224e  12.25+0.02+f  0.37+0.01b4s  0.20£0.04>%s  45.28+0.09>4e  37.80+0.11=f¢
(Refrigerator) ~ SCD* 16.00£0.02>4¢  14.75+0.01>f  0.40£0.03bds  0.22+0.01>f8  41.61£0.07>ds  34.28+0.08>5¢

K, (+4C,4h) SACD™ 11.80£0.01e4¢  11.50£0.02e4¢  0.15%£0.01=ds  0.10£0.03*f¢  37.224+0.13%de  32.69+0.09¢

onv.

-24°C .

( ) Mikrodalga  Kontrol 12.00+0.022d  12.50£0.02%5h  0.37+0.01b4e  0.17£0.02+fs  45.28+0.09%d  31.59£0.054th
(Microwave) SCh* 16,00£0.02>d¢  14.25+0.02>5h  0.40£0.03bde  0.2520.04>%  41.61£0.07>4s  33.172£0.08>Fk
(2 dak) SACD™ 11.801£0.01eds  11.00+0.01th  0.15£0.01>d¢  0.10£0.01sfe  37.224+0.13ds  26.1210.07<F

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 hours)

** Sitrik asit ¢ozeltisine daldirma (15 dak) (Tmmersing citric acid solution, 15 min)

a,b,c 6n islemler arasindaki fark: istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (@, b, ¢ indicate statistically difference between
pretreatments (P <0.05)).

d,e,f donma yéntemleri arasindaki farki (ayn1 6n islem tzerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (4, ¢, f
indicates statistically difference between freezing method (on the same pretreatment) (P <0.05)).

g, h ¢éziindirme yontemleri arasindaki farki (ayni1 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05).
(g, b indicate statistically difference between dissolution methods (on the same pretreatment) (P <0.05)).
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Cizelge 4. Farkli 6n islem uygulamalarinda ve donma yontemlerinde ¢ilek 6rneklerinin ¢éztintr kuru
madde, sertlik ve C vitamini degerleri
Table 4. Soluble dry matter (Brix), bardness and vitamin C values of strawberry in different pretreatment and freezing

methods
Donma  Coz. On islem Son. Coz. Son. On islem Son. Coz. Son. On léleri Son. C(g Ston.
Yont.  Yont. On islem Briks Briks Sertlik Sertlik (Afer IZI Vi ;lb' .
(Freezing  (Thawing (Pretreatment) (After Pre. (After Thawing (After Pre. Thawing (After Cne, " 1 Te/r} gwmg
Method) — Method) Brix)(°B) Brix) (°B) Hardness) N)  Hardness) (N) (me/ 1)00 % (mg/ll O(f 9
Buzdolabt  Kontrol 7.50£0.02248  7.0010.04%c8  41.62£0.04*ds  12.01£0.042¢¢  50.2620.042ds  34.28+0.02»ds
(Refrigerator) SCD* 8.50£0.04>de  8.20+0.04b¢s  34.97£0.06>4s  9.58 £0.02bde  33.26£0.03>ds  32.86%0.03 bes
IQF ¢ (+4C,4h) SACD* 8.00£0.02¢48  7.50£0.03%ds  58.261£0.03°%s  11.14+0.03¢ds  49.24%0.04¢ds  39.17£0.03 ces
o
15°6) Mikrodalga Kontrol 7.50£0.02248  6.80£0.0424h  41.62£0.042ds  14.1810.0224  50.26£0.042ds  36.93 £0.04%ch
(Microwave) ~ SCD* 8.50£0.04>de  8.00£0.07>4h  34.97+0.06>4s  12.78+0.01b4h  33.26+0.03>ds  31.65 £0.02beh
(2 dak) SACD* 8.00£0.02¢48  6.75£0.062"  58.261£0.03°4¢  10.4210.01e¢h  49.24£0.04¢ds  39.80 £0.03¢cdh
Buzdolabt  Kontrol 7.50£0.02:d8  6.50£0.0224¢  41.62£0.04*4e  6.73 £0.022ds  50.2620.042ds 2545 £0.02%¢8
(Refrigerator) SCD* 8.50£0.04>ds  8.00+0.05Pes  34.97£0.06>ds  10.41+0.02b¢8  33.26£0.03bds  26.12 +£0.01>ds
Kon (+4C,4h) SACD™ 8.00£0.02¢48  7.25+0.03¢c¢  58.2610.03%4¢  7.87 £0.01¢cc&  49.24%0.04cd¢  30.18 £0.03¢4s
V.
_18°
(1870 Mikrodalga Kontrol 7.50£0.02:d8  6.7520.0324h  41.62£0.04*de  7.36 £0.032<h  50.2620.0424s  20.9020.02%deh
(Microwave)  SCD* 8.50£0.04>ds  7.75£0.07>¢h  34.97£0.06>48  9.04 £0.03beh  33.26£0.03>4s  26.21+0.02bdh
(2 dak) SACD* 8.00£0.02¢48  7.00£0.04e4h  58.26%0.03%%¢  7.73 £0.02%¢8  49.24%0.04de  25.17+0.01cch
Buzdolabt  Kontrol 7.50£0.022d8  6.50£0.06*%¢  41.62£0.04*4e  15.96+0.03+ds  50.26£0.04*4¢  28.00%0.03 ~ s
(Refrigerator) SCD* 8.50£0.04>ds  8.00£0.04>4s  34.97£0.06>4s  12.50£0.01%F  33.26£0.03>4s  26.21£0.03 bdse
i (+4C,4h) SACD™ 8.00£0.02¢48  7.20£0.06%f8  58.26£0.03%%¢  9.90 £0.01cfs  49.24%0.04de  32.80+0.04<ds
Konv.
24 °© R
2470 Mikrodalga Kontrol 7.50£0.02:d8  6.70£0.052  41.62£0.042de  11.65%£0.04+%h  50.2620.042ds  17.54 +0.02adh
(Microwave)  SCD* 8.50£0.04>ds  7.80£0.06>4  34.97£0.06>ds  9.68+0.03b6h  33.26£0.03bds  24.91 £0.01>4k
(2 dak) SACD* 8.00£0.02¢48  7.00£0.02e¢h  58.260.03°%¢  9.48 £0.03<th  49.2440.04°4e  19.96 £0.01cch

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 hours)
** Sitrik asit ¢ozeltisine daldirma (15 dak) (Tmmersing citric acid solution, 15 min)

a,b,c 6n islemler arasindaki fark: istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (@, b, ¢ indicate statistically difference between

pretreatments (P <0.05)).

d,e,f donma yéntemleri arasindaki farki (aymi 6n islem tGzerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (4, ¢, f
indicates statistically difference between freezing method (on the same pretreatment) (P <0.05)).

g, h ¢6zindlirme yontemleri arasindaki farki (aynt 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05).
(g, b indicate statistically difference between dissolution methods (on the same pretreatment) (P <0.05)).

Dokudaki Degisim

Onemli kalite  6zelliklerinden  olan  doku,
mandalinada igne baslk kullanilarak sertligin test
edilmesi ile, ¢ilekte ise TPA analizi ile
belirlenmistir.  Cizelge 3’te  verilen sertlik
degerlerine bakildiginda taze mandalinanin sertlik
degerinin 0.37 N oldugu gériilmektedir. On islem
olarak sitrik asite daldirma uygulanan mandalina
orneklerinin - dokularinda  6nemli  diizeyde
yumusama gerceklesmistir (P <0.05). Coézinme
islemi ile genellikle sertlik degerlerinin azaldigt
gorilmektedir. Donmus cilekteki kuru madde
miktarinin  ylksekliginin, ¢6zlinme  sonrast
hticresel sivi kayiplarini azalttigt ve buna baglt
olarak cilekteki doku hasarini azalttig1 yapilan bir

calismada raporlanmistir (Reno vd., 2011). Ayrica
buzdolabinda  ¢6zindirme ile mikrodalga
¢6zlinmeye oranla dokunun daha fazla korundugu
tespit edilmistir (P <0.05). Donma yéntemi olarak
IQF’ in dokuyu korudugu saptanmustir (P <0.05).

Cizelge 5 incelendiginde, taze cilegin sertlik
degerinin 41.62 N oldugu goriilmektedir. Genel
olarak cilek 6rneklerine uygulanmis tim donma
ve ¢Ozindirme yontemlerine bakildiginda, 6n
islem ve ¢Ozindirme sonrasinda  sertlik
degerlerinde  buiyuk  oranlarda degisim
saptanmistir. Cilegin ¢6ziinme sonrast dokusal
butinligini  buyik  oranda  kaybettigi
belirlenmistir (P <0.05).
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Gizelge 5. Uygulanan 6n islem ve ¢6ziindiirme sonrast mandalina 6rneklerinin renk degisimi degerleri

(AE, C*, h°)
Table 5. The color change values (AE, C*, h°) of mandarin after pretreatment and thawing
gi)ntma ;’.?Z't On isl On islem Son. Coz. Son. On islem Son. Co6z. Son. On islem Son. Coz. Son
(P?’Z%z'ﬂg (]?bzzi;ing (P[;elfe;l;n;en 9 (After Pre.) (After Thawing) (After Pre.) (After Thawing) (After Pre.) (After Thawing)
s K 0 o o
Method)  Method) AE AE Chroma (C¥) ~ Chroma (C¥) Hue(h®) Hue(h®)
Buzdolabt  Kontrol - - 22.67£3.98*ds  20.92+5.67ds  1.16+0.02+d¢  1.28+0.03~d¢
(Refrigerator)  SCD* 11.09£3.28+ds  7.59+1.88*¢  29.56+£5.29xde  22.65%£7.72+ds  1.2710.04bds  1.26£0.03~de
IQF (+4C,4h) SACD™ 6.74 £1.46>de  536F4.112ds  23.69£3.67*ds  21.02+5.30de  1.23+0.05>ds  1.2710.042d¢
(15°C)  Mikrodalga ~Kontrol - - 22.67£3.98ws 28,5242 5400 1.16+0.024¢ 12900424
(Microwave) ~ SCD* 11.09+3.28%ds  9.55+3.042de  29.561+5.292ds  28.48+5.28+de  1.27+0.04>ds  1.38+0.04><h
(2 dak) SACD™ 6.74 £1.46>de  59012.02bds  23.691+3.600ds  22.86+5.712de  1.231+0.05Pde  1.321+0.04bch
Buzdolabt Kontrol - - 22.671£3.98%d¢  24.4219.94%dg  1.16£0.022de  1.2910.022¢8
(Refrigerator)  SCD* 11.09+3.28ds  7.8912.45%deg 295615292 29.25+5.84xde  1.27+0.04>ds  1.2810.042d¢
Konv. (+4C,4h) SACD™ 6.74t1.46>d¢  8.39+3.54+d¢  23.69+3.60~4¢  20.61£5.192ds  1.23+0.05>d¢  1.3210.03%8
(18°C)  Mikrodalga Kontrol - - 22.67+3.98e 2519459608 1.16+0.02de  1.25+0.03%e
(Microwave) ~ SCD* 11.09+3.28d¢  7.89+£2.45%8  29.561+5.292ds  31.92+3.31adg  1.27+0.04>ds  1.2820.06%¢
(2 dak) SACD™ 6.7411.46%de  8.39%3.54%¢  23.69+3.60=4¢  30.50+6.74+4h  1.23+0.05>d¢  1.25%0.032dh
Buzdolabt Kontrol - - 22.671£3.98d¢  32.8812.44+ds  1.16£0.022de  1.260.012¢¢
(Refrigerator)  SCD* 11.09+3.28%ds  5.04+1.812de  29.561+5.292ds  30.02+4.29+de  1.27+0.04>ds  1.27£0.042d¢
Konv. (+4C,4h) SACD"™ 6.74t1.46>d¢  4.38+1.52+d¢  23.6913.60~4¢  30.50%£6.74>d¢  1.23+£0.05>d¢  1.25+0.03%¢8
(-24°C)  Mikrodalga Kontrol - - 22.67+3.98ds 318244460k 1.16+0.02008  1.27+0.0208
(Microwave) ~ SCD* 11.09+3.28%ds  4.51+1.00=de  29.561+5.292ds  32.44+3.28+de  1.27+0.04>ds  1.2310.032d¢
(2 dak) SACD™ 6.74t1.46>d¢  4.60+£1.200d¢  23.69£3.6348  26.0914.200ds  1.23+0.05>d¢  1.32£0.03bch

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 hours)
*k Sitrik asit ¢ozeltisine daldirma (15 dak) (Tmmersing citric acid solution, 15 min)
a,b,c 6n islemler arasindaki fark: istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (@, b, ¢ indicate statistically difference between

pretreatments (P <0.05)).

d,e,f donma yontemleri arasindaki farki (ayni 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (4, ¢, f
indicates statistically difference between freeging method (on the same pretreatment) (P <0.05)).

g, h ¢6zindlirme yontemleri arasindaki farki (aynt 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05).
(g, b indicate statistically difference between dissolution methods (on the same pretreatment) (P <0.05)).

C Vitaminindeki Degisim

Mandalina ve cilek 6rneklerinin farkli 6n islemler,
farkli donma yontemleri ve farkli ¢ézindirme
yontemleri sonrast C vitamini miktarlarindaki
degisim Cizelge 3 ve 4'te verilmistir. Taze
mandalina 45.28 mg/100 g, taze cilek ise 50.26
mg/100 g C vitamini icermektedir. En az kayip
IQF yontemi ie dondurulan mandalina
Orneklerinde  gbzlenmistir.  Bu  yOntemle
dondurulan, mikrodalgada buzdolabinda
¢6ziindirme yontemleriyle ¢oOzlndirilen
mandalina Srneklerinde C vitamini degisiminin en
az oldugu belitflenmistir (P <0.05). Cilek
orneklerinde  ¢oziinme sonrast C  vitamini
degerleri incelendiginde en yiiksek kaybin kontrol
grubunda oldugu belitflenmistir (P <0.05). Sahari
ve ark. tarafindan 2003 yilinda cilekteki askorbik
asidin diger kalite karakteristiklerinin
korunmast icin, disiik depolama sicakliginin ve

ve

ve

dondurma metotlarinin  kaliteye etkisi Uzerine
yaptlan calismada ¢ilekler, -20°C’ta 24 saat
bekletildikten sonra -12°C, -18°C ve -24°C ‘taki
depolarda bekletilerek, uygulanan tim sicaklik
degerleri arasinda askorbik asit, pH, antosiyanin,
asitlik tayini yapilmus ve yavas ve hizli dondurma
yontemleri karsilastirilmistir. Yapilan incelemeler
sonucunda askorbik asit icerigi dikkate alindiginda
-12°C, -18°C ve -24°C’ta depolanan 6rneklerde
strayla %064,5, %10,7 ve %8,9luk bir azalma
gozlenmistir. Hizlt dondurmada daha az askorbik
asit kaybt oldugu tespit edilmistir. C vitamini
kristal haldeyken dayaniklt bir bilesik olmasina
karsin, gidalarda oldugu gibi yani ¢ozelti
halindeyken kolaylikla parcalanabilmekte ve
Ozellikle oksijen ve 1sitk etkisiyle dondurarak
muhafaza dahil tim depolama kosullarinda
askorbik asit kaybt gorilmektedir. (Kasak vd.,
2009)
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Renk Degigimi

Mandalina ve cilek Orneklerine uygulanan 6n
islemler ve takiben uygulanan donma ve ¢6ztinme
islemleti sonrasinda Orneklerin L*, a* ve b*
degerleri kaydedilmis ve toplam renk farkini ifade
eden AE degerleri, renk yogunlugu Chroma
degerleri ve renk tonu Hue degetleri hesaplanmis
ve Cizelge 5 ve 6°’da verilmistir. Sakkaroz ¢ozeltisi
icinde osmoz edildikten sonra IQF yontemi ile
dondurulmus mandalina  dilimlerinde  renk
degisiminin %31.56 oldugu, sitrik asit ¢dzeltisine
daldirllan mandalina 6rneklerinde ise % 20.471ik
degisim  gozlendigi  belitlenmistir.  Sakkaroz
¢Ozeltisi mandalinalarda daha koyu bir renk elde
edilmesini saglamistir. Renk tonunu belirleyen
Hue agisal degeri incelendiginde 6n  islem
uygulanmayan grupta degisim %10.34 olarak
belirlenmistir. On islem uygulamalarinda bu
degisim sakkaroz ¢6zeltisinde % 0.79, sitrik asit
¢cozeltisinde %3.25 olarak belitlenmistir. En
yiksek  Chroma degerinin ise  sakkaroz
¢ozeltisinde o6n islem uygulanan mandalina

dilimlerinde gézlendigi belirlenmistir. Sakkaroz
cozeltisinde 6n islem uygulanmasinin mandalina
dilimlerinde renk yogunlugunu belirgin bir sekilde
gelistirdigi anlasilmaktadir.  Cozlinme sonrast
mandalinadaki Chroma sonuglati incelendiginde
hizli donma sonrasi diisik Chroma degerlerinin
elde edildigi gorillmektedir (P <0.05).

Renk tonunu belitleyen Hue acisal degeri
incelendiginde taze cilegin Hue degerinin 0.41
oldugu goriilmektedir. On islem ve ¢éziindiirme
sonrasinda ¢ilek Orneklerinin @ Hue  degerleri
incelendiginde (Cizelge 6) -18°C’ta konvansiyonel
olarak  dondutrulan mikrodalga  firinda
¢ozlindirilen cilek 6rneklerinde biyiik oranlarda
degisim oldugu bulgulanmistir (P <0.05). Hue
agistun artmast rengin kirmiziliginin azaldigini
gostermektedir. Chroma degerinin yitksek olmast
ise renk yogunlugunun fazla oldugu anlamina
gelmektedir. Sakkaroz c¢ozeltisinde 6n  islem
uygulanmasinin ~ ¢ilekte  renk  yogunlugunu
gelistirdigi anlasiimaktadir (P <0.05).

ve

Cizelge 6. Uygulanan 6n islem ve ¢6ziindiirme sonrasi ¢ilek 6rneklerinin renk degisimi degerleri
(AE, C*, h°)
Table 6. The color change values (AE, C¥*, h°) of strawberry after pretreatment and thawing

Donma

Coz.

Yont Yont On islem On islem Son. Coz. Son. On islem Son. Coz. Son. On islem Son. Coz. Son
(Freez.'ing (Th au./ing (Pre reatmen 9 (After Pre.)  (After Thawing) — (After Pre.) — (After Thawing) ~ (After Pre.) — (After Thawing)
* D D % * o [}
Method)  Method) AE AE Chroma (C*)  Chroma (C¥) Hue(h®) Hue(h®)
Buzdolabt  Kontrol - - 29.59+1.270de 2570£1.25%¢  0.41£0.03»d¢  0.35£0.02bde
(Refrigerator) ~ SCD* 5.79£0.55%4  3.14£0.12%¢  33.1011.06>48  26.91+0.97»ds  0.42£0.012de  0.29%0.02*d
IQF (- (+4C,4h) SACD™ 8.71£0.90>4s  3.06£0.19%4  33.54£0.98de  24.94%1.07+d¢  0.44%0.012d¢  0.31+0.012de
15°C) Mikrodalga  Kontrol - - 29.5941.27»de  27.60+1.35»4h  0.41£0.03*4e  0.35+0.012dg
(Microwave)  SCD* 5.79£0.55%d¢  4.491+0.68+4h  33.10£1.06>4¢  26.03£1.092de  0.42£0.01»de  0.42+0.02>4h
(2 dak) SACD™ 8.71+0.90>ds  2.88+0.32>de  33.54+0.98>dg  26.62+2.012ds  0.44£0.01%4¢  0.31£0.02¢d¢
Buzdolabt  Kontrol - - 29.59+1.27+de  33.43+2.36%0¢  0.41£0.03*d¢  0.55+0.02%¢¢
(Refrigerator) ~ SCD* 5.79£0.55%48  4.4940.68%d¢  33.10+1.06>4e  37.73%3.45%s  0.42£0.01%48  0.58+0.01>cs
Konv. (+4C,4h) SACD" 8.71£0.90>ds  2.88+0.32bde  33.541£0.98de  36.2912.67*2  0.44%0.012dg  0.56£0.01¢¢¢
(-18°C)  Mikrodalga Kontrol - - 29.59%1.27=d¢  39.18%3.06%"  0.41£0.03%4s  0.59£0.025"
(Microwave)  SCD* 5.79£0.55%d¢  4.89%0.122¢¢  33.10£1.06>d¢  36.77£2.68%¢  0.42£0.01*d¢  0.62%£0.012ch
(2 dak) SACD™ 8.711£0.90>ds  4.78+0.03bch  33.54+0.98>4s 353242148 0.44£0.01%48  0.62£0.015h
Buzdolabt  Kontrol - - 29.59+1.27+d¢ 19.01£1.28de  0.41£0.03»d¢  0.38£0.02bd<
(Refrigerator) ~ SCD* 5.79£0.55%4¢  7.89£0.23%¢  33.10+1.06>4s  25.9312.30bde  0.42£0.01%4s  0.35£0.03bf¢
Konv. (+4C,4h) SACD™ 8.71£0.90>4s  5.15£0.03bee  33.54£0.98dg  23.68%1.36>d¢  0.44%0.012dg  (0.31+0.022d¢
(-24°C)  Mikrodalga  Kontrol - - 29.5941.278d  2570£1.613dh 0414003 0.35%0.02:4¢
(Microwave) ~ SCD* 5.79£0.55%d8  3.14+0.0924h  33.10£1.06>d¢  26.91£1.26*4¢  0.42£0.012d¢  0.29+0.012»
(2 dak) SACD™ 8.71£0.90>ds  3.06£0.0424h  33.541+0.98>ds  24.94%1.742dg 0.4410.01d¢  0.31+0.012d¢

* Sakkaroz ¢ozeltisine daldirma (2 saat) (Immersing sugar solution, 2 honrs)
** Sitrik asit ¢6zeltisine daldirma (15 dak) (Tmmersing citric acid solution, 15 min)

a,b,c 6n islemler arasindaki farki istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (a, b, ¢ indicate statistically difference between pretreatments

(P <0.03)).

d,e,f donma yontemleri arasindaki fark: (ayn1 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (d, ¢, f indicates

statistically difference between freezing method (on the same pretreatment) (P <0.05)).

g, h ¢6zindiirme yontemleri arasindaki farki (aynt 6n islem tizerinde) istatistiksel olarak belirtmektedir (P <0.05). (g, 4 indicate

statistically difference between dissolution methods (on the same pretreatment) (P <0.05)).
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SONUCLAR

Farkli 6n islemler uygulanan mandalina ve
cileklerin  kalitesi Uzetine donma hizt ve
¢ozundurme tekniklerinin etkileti incelenmistir.
Donma o6ncesi meyvelere uygulanan sakkaroz
¢ozeltisi icinde osmotik 6n islem meyvelerin renk
Ozelliklerini  gelistirmekte,  ayrica  siziintd
kayiplarint  azaltarak ~ meyvelerin  dokusal
kalitesinin korunmasint saglamaktadir. Donma
hizinin meyvenin kalite 6zelligini 6nemli Slgiide
etkiledigi tespit edilmistir. Yiksek donma hizinin
mandalina ve cilekte donma strasinda meydana
gelen Kkalite kayiplarinda  azalma  sagladigs
belirlenmistir. Meyvelerde donma islemi kadar
¢oziindirmenin uygun yontemle yapilmast da
6nem tagimaktadir. Uygun olmayan ¢éziindirme
teknikleri donma islemi ile yitksek oranda
korunmast amacglanan Urtin karakteristiklerinde
bozunmalar meydana getirmektedir. Mikrodalga
firinda  ¢b6zindirme  isleminin  ¢6ziinme
kayiplarint azalttigi, buzdolab: kosullarinda uzun
stiren ¢cHziinme islemi ve 6rneklerin bu stirecte 1sil
dalgalanmaya maruz  kalmasinin  ¢6ziinme
strasindaki  ¢6ziinme  kaybini  arttirdig
belirlenmistir. Yavas donma isleminde buytk buz
kristallerinin olusumu ile iligskilendirilen hicre
zedelenmeleri, Urtnlerin  ¢6zlinmesi  sirasinda

gorilen  olumsuz degisimlerin  en 6nemli
nedenidir. Buzdolabi ortaminda gerceklesen
¢oziindirme islemi daha uzun sirmesi ve

¢ozlinme sirasinda meydana gelen su kaybinin
fazla olmast ile dikkat ¢ekmektedir. Mikrodalga
firinda ¢6zindtrme isleminin kisa stireli olmasi ve
¢6zliinme sonrast meydana gelen su kayiplarinin az
olmast bu yéntemi 6n plana ¢ikarmaktadur.
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oz

Antep, Stirt ve Mardin y6relerinde yetisen bitim ve fisttk 6rnekleri toplam yag iceridi, yag asidi, sterol, tokol
kompozisyonlari, toplam fenolik madde miktatlar1 ve antioksidan aktiviteleri (oksijen radikali absorbans kapasitesi-
ORAC) yoniinden incelenmistir. Orneklerin yag miktarlarinin 50.33 ile 54.00 g/100 g arasinda degistigi tespit
edilmistir. Tamimlanan sekiz yag asidi arasinda strastyla, en fazla 18:1w9 (%55.78-75.10), 18:2w6c, 16:0 ve 18:0
bulunmustur. Dokuz sterol ve yedi tokol izoformu (4 tokoferol ve 3 tokotrienol) arasinda ise $-sitosterol (148.40-
205.90 mg/100 g) ve y-tokoferoliin (33.57-43.94 mg/100 g) ilk sirada yer aldig1 saptanmustir. Orneklerin, toplam
fenolik madde iceriginin ise 3.03 - 4.52 mg gallik asit esdeger (GAE)/100 g yag araliginda degistigi tespit edilmistir.
Ornekler antioksidan aktivite acisindan degetlendirildiginde, ORAC degerlerinin 371.23-736.48 umol Trolox
esdeger (TE)/100 g yag araliginda degistigi gozlenmistir. Calisma sonuglatina gore; farkli fistik tiitlerinden elde
edilen yaglarin, yagda ¢6ziniir biyoaktif bilesikler agisindan zengin birer kaynak oldugu belitlenmistir.

Anabhtar kelimeler: Fistik, bittim, yag asitleri, tokoller, steroller, toplam fenolik madde, antioksidan aktivite

DETERMINATION OF FATTY ACID, STEROL, TOCOL COMPOSITIONS,
TOTAL PHENOLIC CONTENTS AND ANTIOXIDANT ACTIVITIES OF
TURPENTINE (PISTACIA TEREBINTHUSL.) AND PISTACHIO
(PISTACIA VERA) OILS GROWN IN TURKEY

ABSTRACT

Oils of turpentines and pistachios from Antep, Siirt and Mardin regions were evaluated for their fatty
acid, tocol, and sterol compositions as well as total phenolic contents and oxygen radical absorbance
capacities (ORAC). The oil content of the samples varied between 50.33 and 54.00 g/100 g nuts. Eight
fatty acids were identified, among which 18:1w9 predominated (55.78 - 75.10 %) in all samples, followed
by 18:2w6c¢, 16:0, and 18:0. Among nine phytosterols and seven tocol isoforms, B-sitosterol (148.40-205.90
mg/100 g) and y-tocopherol (33.57-43.94 mg/100 g) wete predominant in samples. Total phenolic
contents ranged from 3.03 to 4.52 mg of gallic acid equivalents (GAE)/100 g oil. With regard to
antioxidant activity, ORAC values were in the range of 371.23-736.48 umol of Trolox equivalents
(TE)/100 g oil. According to the results of the study, these oils extracted from different species, setve as
a good source of nutrients, fat-soluble bioactives, and health-promoting components.

Keywords: Pistachio, turpentine, fatty acids, tocols, sterols, total phenols, antioxidant activity
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Bittim ve fistigin yag karakterizasyonu

GIRIS
Fistik, sakiz agact ailesinde bulunan, 11 tiire sahip,
yaklastk 80 milyon yillik bir meyvedir (Kafkas,
2006; Patfitt ve Badenes, 1997), Turkiye’de
yetisen Pistacia vera (Antep fisugl) ve Pistachio
terebinthus L. (bittum, ¢itlembik ya da menengic) bu
fisttk titlerindendir (Bozorgi vd. 2013). Antep
fistig1 olarak bilinen Pistacia vera ekonomik agidan
degerlendirildiginde familya icindeki en Gnemli
tirdir (AL-Saghir, 2012). Turkiye’de fistuk turleri
genellikle  Glineydogu Anadolu  bdlgesinde
yetistitilmektedir. FAO (2016)’ya gore yillik
ortalama 170.000 MT iretim ile Tiurkiye diinyada
fistik tiretimi yapan ve ihra¢ eden 6ncii tilkelerden
biridir. Fistik sahip oldugu ekonomik énemin yant
sira besin degeri ¢ok yiksek olan bir meyvedir.
Fistik %50-62 orantyla, doymamis yag asitleri
bakimindan zengin yag icerigine sahip olup, sterol
miktar1 ve antioksidan kapasitesi de diger kuru
yemislerle kiyaslandiginda oldukga  yitksektir
(Yildiz vd., 1998). Turkiye’de yetisen fistiklarin
tekli doymamus yag asidi olan oleik asit iceriginin
yiksek oldugu tespit edilmistir. Bu da yagin
oksitlenmeye karst daha dayanikli olmasin
saglamaktadir (Yazicioglu ve Karaali, 1983).

Fisttk  yaglart  gida alaninda  ¢ogunlukla
sekerlemelerde tereyagt ve margarinin yerine
kullanilmaktadir. Bunun disinda deriye ve saca
olan olumlu etkilerinden dolay1 kozmetik endust-
risinde sabun, krem ve sampuanlarin formiilas-
yonunda stklikla kullanilmaktadir (Catalan vd.,
2017; Durmaz ve Gokmen, 2011; Gogus vd.,
2011). Fistik yaglari biyoaktif bilesenler yoniinden
cok zengindir ve sagliga olan etkileri bircok
calismada arastilmustir.  Ornegin;  fistk  ilag
endustrisinde antioksidan 6zellikteki aktif katki
maddelerinin elde edilmesinde kaynak olarak
kullanilmaktadir (Zhang vd., 2010). Fistigin bazt
bagirsak hastaliklarinin  iyilestirilmesinde, apse
tedavisinde, dolasim sistemindeki rahatsiz-liklarda
ve diger hastaliklarda tedavi amagh kullanildig
belirtilmistir (AL-Saghir, 2012; Barbour vd. 2014).

Fistik yaglari cok sayida biyoaktif ve sagliga yararlt
bilesikler icermektedir (Alasalvar ve Pelvan, 2011;
Alasalvar ve Shahidi, 2009; Matthdaus ve Ozcan,
2006; Miraliakbati ve Shahidi, 2008a; Miraliakbari
ve Shahidi, 2008b; Ternus vd., 2009). Fistuk
yaglari tekli doymamis yag asitleri, coklu

doymamis yag asitleri, tokoller ve steroller
bakimindan olduk¢a zengindir ve bu bilesenler
insan beslenmesinde 6nemli bir yere sahiptir
(Alasalvar ve Pelvan, 2011; Ertas vd., 2013;
Matthdus ve Ozcan, 2006; Seeram vd., 2009,
Bolling vd. 2011). Dolayistyla, Ttrkiye’de yetisen
fistik yaglarinin iceriklerinin belitlenmesi olduk¢a
onemlidir. Bu sebeple, mevcut ¢alismada,
tlkemizde Antep, Siirt ve Mardin’de yetisen 4
gesit fisngin (Antep fistigy, Siirt fistig1, Mardin
bittimt ve Siirt bittimi) toplam yag icerikleri, yag
asidi, sterol, tokol kompozisyonlari, toplam

fenolik madde miktarlart ve antioksidan
kapasiteleri belirlenmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Materyal

Aksi  belirtilmedigi takdirde kullandan tim

kimyasallar Sigma-Aldrich-Fluka Co. Ltd. (Prolab,
Istanbul, Tiirkiye)’den temin edilmistir. Potasyum
hidroksit (KOH) ve susuz sodyum silfat
(N2,SOy) Carlo Erba (Milano, Ttalya)’dan, N,O-
bis  (trimetilsilil)  trifluoroasetamid,  trimetil
klorosilan, 5a-kolasten-3-3-ol, tokoferol, ve
tokotrienoller Merck’den (Darmstadt, Almanya)
ve yag asitlerinin metil esterleri standart karigimi
Supelco’dan  (Bellefonte, PA, Amerika) temin
edilmistir.

Orneklerin Hazirlanmast

Tirkiye’nin glineydogu boélgesinde (Antep, Siirt
ve Mardin) yetismis fisttk Ornekleri Dicle
Kalkinma Ajanst (DIKA) tarafindan  temin
edilmistir. Ornekler, homojenligin saglanmast icin
yore icerisinde 5 farklt cografik noktadan
toplanmustir. Laboratuvara ulasan 6rnekler analiz
edilene kadar 4 *£ 1 °Cde ve karanlikta
saklanmustir.

Yag Ekstraksiyonu

Yag ekstraksiyonu pilot 6lgekli, 3 kW ayarlanabilir
hizli elektrik motora sahip vida pres ekstraktor ile
gerceklestirilmistir (IKMS Soguk Pres Yag, 1zmir,
Thrkiye). Vida doniis hizi, toplam yagin %80’ini
ekstrakte edecek sekilde 60 rpm olarak
ayarlanmstir. Elde edilen yag Orneklerinin yag
asidi, tokol, sterol kompozisyonlarinin yani sira
toplam fenolik madde miktarlar1 ve antioksidan
aktiviteleri belirlenmistir. Toplam yag miktart ise
ISO 659 (2009ya gbre dietil eter ¢6zgeni
kullanilarak tespit edilmistir.

385



386

E. Pelvan, i. Demirtas

Yag Asitleri Kompozisyonun Belirlenmesi
Orneklerin yag asidi kompozisyonu ISO:12966-2
(2011) yontemi modifiye edilerek belirlenmistir.
0.1 g yag 6rnegi vida kapakls tiipe tartilip, Gzerine
0.5 mL 2.0 N KOH ve 5 mL #-heptan eklenerek
vorteks ile karstirtlmistir. Daha sonra, susuz
Na,S0y ile kurutulmustur. Hazirlanan 6rnekler
gaz kromatografisi-alev iyonlasma detektori (GC-
FID) (Perkin Elmer, Autosystem GLX, Shelton,
ABD) ve SP™ - 2560 (100 m x 0.25 mm x 0.2 um
(Supelco, Bellefonte, ABD) kolonu ile analiz
edilmistir. GC-FID ¢alisma kosullart: tastyict gaz,
helyum; akis hizt 0.5 mL/dk; enjeksiyon sicakligi,
280 °C; detektor sicakligs, 260 °C; firin sicakhk
programi, baslangic sicakligt 120 °Cde 2 dk
tutulup 5 °C/dk ile 220 °Cye cikartilip bu
sicaklikta 10 dk kalacak sekilde ayarlanmigtir.
Sonuglar TotalChrom Navigator ile
degerlendirilmistir.

Sterol Kompozisyonun Belirlenmesi

Orneklerin  sterol  kompozisyonu 1S0:12228
(1999) yontemi modifiye edilerek belirlenmistir.
Bu yonteme gére 1 mL i¢ standart 5a-kolesten-
3B-01 (1000 mg/L) ve 0.5 g yag 6rnegi vida kapakli
tipe tartilp 10 mL doymus metanolli KOH
cozeltisi ile 80°Cde 1 saat boyunca
sabunlastirilmistir. Sonrasinda, 5 mL. #-hekzan ile
3 kez ckstrakte edilmistir. Ekstraktin hacmi 10
ml’nin altna disecek sekilde azot altinda
ucurulduktan sonra 5 ml saf su ile 3 kez ekstrakte
edilmis ve organik faz #-hekzan ile 10 mL’ye
tamamlanarak susuz NaxSOy ile kurutulmustur.
0.5 mL ekstrakt vial icerisine alinip, tizerine 250
ul bis(trimetilsilil) trifluoroasetamid ~ /
trimetilklorosilan (4:1, v/v) ve 250 pL saf piridin
eklenip 60 °C’de 15 dakika tirevlendirilmistir.
Hazirlanan  Ornekler gaz kromatografisi-alev
iyonlagsma detektéri (GC-FID) (Perkin Elmer,
Autosystem GLX, Shelton, ABD) ve SE-54 [5%-
phenyl-1%-vinylmethylpolysiloxane, 30 m x 0.32
mm x 0.25 um (Agilent, Santa Clara, CA, ABD)]
kolonu kullaniarak analiz edilmistir. GC-FID
calisma kosullart: tastyict gaz, helyum; akis hiz1 0.8
mL/dk; enjeksiyon sicaklig, 280 °C; detektor
stcakligt, 300 °C; firin sicaklik programi, baslangic
sicakligt 60 °C’de 2 dk tutulup 40 °C/dk ile 220
°C’ye ctkartilip 1 dakika tutulup, 5 °C/dk ile 310
°C’ye arttrilip bu sicaklikta 30 dk kalacak sekilde

ayarlanmustir. Sonuglar TotalChrom Navigator ile
degerlendirilmistir.

Tokol (Tokoferol ve Tokotrienol)
Kompozisyonunun Belirlenmesi

Tokoferol ve toktrienoller 1SO:9936 (2006)
metodu kullanilarak tespit edilmistir. Metoda
gore hazirlanan 6rnek floresans detektorli yiksek
basinglt stvi kromatografisi (HPLC-FLD) ve
normal-faz kolon [5um LiCrosorb Si60 25 cm x
4.6 mm i.d. (HiChrom Ltd., Theale, Ingiltere)] ile
analiz edilmistir. Kromatografik ayirma isokratik
tetrahidrofuran / #-heptan (% 3.8, v/v) tastyict ile
1 mL/dk akis hiz1 uygulanarak yapilmistir. Kolon
stcakligs 40 °C’de tutulmugtur. Detektdriin dalga
boyu uyarilma icin 270 nm, emisyon icin 310 nm
olarak ayarlanmustir.

Toplam Fenolik Madde Miktarinin
Belirlenmesi

Toplam fenolik madde miktari Folin-Ciocalteu
yontemi ile tayin edilmigtir. Yagdaki fenolik
bilesenlerin ekstraksiyonu icin Capannesi vd.
(2000y’nin belirttigi tzere 2.5 g yag 2.5 mL #»-
hekzan ile seyreltildikten sonra metanol / su
(80:20, v/v) kansimu ile 5 dk boyunca
karistirdmistir. Sonrasinda 5000 g’de (Hettich
Zentrifugen Rotina 420 R, Tuttlingen, Almanya)
santriftyj edilen 6rnege aynt islem iki kez daha
uygulanmistir.  Yoéntemde  belirtildigi  tizere
metanollii  ekstraktlara  Folin—Ciocalteau  ve
sodyum karbonat (Na,COs) eklendikten sonra
765 nm’de (FLUOstar Omega, BMG Labtech,
Ortenberg, Almanya) absorbans degerleri okunup
sonuglar 100 g yagda gallik asit esdeger (GAE)
olarak verilmistir.

Antioksidan Aktivitenin Belitlenmesi
Orneklerin antioksidan aktivitelerinin
belirlenmesi icin, toplam fenolik madde miktart
tespitinde hazirlanan metanollii ekstraktlar fosfat
tamponu (75 mM, pH 7.4) ile seyreltilip oksijen
radikali absorbans kapasitesi (ORAC) yontemi
kullanilarak analiz edilmistir. Hidrofilik ORAC
degerleri Huang vd. (2002)’nin belirttigi tizere
mikroplaka okuyucu kullanarak (FLUOstar
Omega, BMG Labtech, Ortenberg, Almanya),
floresanin azalma egrisi altinda kalan alana gore
hesaplanmis olup 100 g yagda Trolox esdeger
(TE) olarak verilmistir.
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Istatistiksel Analizler

Sonuglar ortalama * standart sapma olarak
verilmistir (7= 3). Sonuglarin degerlendirilme-
sinde SPSS istatistiksel bilgisayar programi (SPSS,
Inc., Chicago, 1L, ABD) kullanilmis ve analiz
sonuclarinin ~ varyans  analizleri (ANOVA)
yapilarak istatistiksel olarak %95 gtiven araliginda
degerlendirilmistir.

SONUC VE TARTISMA

Yag Asitleri

Fistik Orneklerinin  yag icerikleri 50.33-54.00
g/100 g arasinda degismekte olup sonuglar
literatiirdeki degerlerle uyumludur (Alasalvar ve
Pelvan, 2011; Kashaninejad vd., 2006; Matthaus
ve Ozcan, 2006; Miraliakbati ve Shahidi, 2008b;
Venkatachalam ve Sathe, 20006).  Cizelge 1
incelendiginde Antep fistiginin en disik, Siirt
bittiminin ise en yiiksek toplam yag degerine sahip
oldugu goérilmektedir. Yag Srneklerinde toplam
sekiz adet yag asidi tanimlanmis olup, érneklerde
%55.78-75.10 oraniyla en fazla oleik asit (18:109)
tespit edilmistir. Diger yag asitlerinin miktarlari
sirastyla; linoleik asit (18:2w6c) %12.66-31.00,
palmitik asit (16:0) %8.02-9.19 ve stearik asit
(18:0) %1.41-3.51 arasinda degismektedir (Cizelge
1). Siirt bittiminin diger 6rneklere kiyasla ¢ok daha

fazla 18:2w6c icerdigi saptanmustir. Toplam
doymamis yag asitleri (DYA) oranimin %10.64-
11.83 araliginda oldugu, tekli doymamis yag
asitlerinin (TDYA) ise %56.85-76.10 aralig1 ile en
yiksek orana sahip oldugu tespit edilmistir. Coklu
doymamis yag asitleri oraninin (CDYA) %12.91-
31.40 arasinda degistigi, doymamus yag asitlerinin
toplammnin ise (TDYA+CDYA) toplam yag
asitlerinin %87.58-89.12’sini olusturdugu belirlen-
mistir. Sonuglar istatistiksel olarak incelendiginde
Ornekler arasinda  farkliliklar (P < 0.05)
gozlenmistir  (Cizelge 1). Analiz edilen tim
orneklerin yitksek oranda doymamis yag asidi
igerigine sahip olduklarr belirlenmistir. Ertas vd.
(2013) bitttm ve fistigin tohum ve zarinda
yaptiklari ¢alismada, %51.2-67.5 orantyla en fazla
oleik asit (18:1w9) tespit etmislerdir. Ayni
calismada diger yag asitlerinin sirasiyla, linoleik
asit (18:2w6c) %11.5-31.6, palmitik asit (16:0)
%?7.7-25.8 ve stearik asit (18:0) %2.0-5.6 arasinda
degistigi  vurgulanmustir. Matthdus ve Ozcan,
(2006)’1n yabani bittimlarda yaptigi calismada en
cok bulunan yag asitleri strastyla; %46.9 ile oleik
asit (18:1w9), %21.7 ile linoleik asit (18:2w6c) ve
%21.6 ile palmitik asittir (16:0). Calismamizda
elde edilen sonuclar literatir ile benzerlik
gostermektedir.

Cizelge 1. Bitum ve fistik 6rneklerinin yag oranlari (g/100 g) ve yag asidi kompozisyonlari.
Table 1. Oil content (3/ 100 g) and fatty acid compositions (%) of pistachios and turpentines.

Antep Fistig Stirt Fistigt Mardin Bittimi Stirt Bittimit
Apntep Pistachio Siirt Pistachio Mardin Turpentine  Siirt Turpentine
Yag Orant Oi/ Content 50.33 £ 0.11 51.52 £ 0.57 52.44 £ 0.19 54.00 £ 0.07
Yag Asitleri Fatty Acids
16:0 8.16 £ 0.02> 8.02 £ 0.01b 8.08 £ 0.22b 9.19 £ 0.022
16:1 0.55 % 0.007 0.40 * 0.00v 0.39 £ 0.01> 0.56 £ 0.032
18:0 227 £ 0.01¢ 2.56 £ 0.01b 3.51 £ 0.08 1.41 +0.024
18:1w9 71.71 £ 0.02b 75.10 + 0.02» 66.76 * 0.54¢ 55.78 £ 0.284
18:2w6¢ 16.07 + 0.00> 12.66 + 0.02> 19.30 + 0.500 31.00 £ 0.082
20:0 0.21 £ 0.00v 0.21 £ 0.00v 0.24 £ 0.022 0.14 £ 0.014
18:3w3 0.29 + 0.01b 0.25 = 0.00¢ 0.38 = 0.032 0.40 + 0.022
20:109 0.50 £ 0.00¢ 0.60 £ 0.00v 0.75 £ 0.052 0.51 £ 0.01¢
> DYA Y SEA 10.64 10.79 11.83 10.74
> TDYA Y MUFA 72.76 76.10 67.90 56.85
> CDYA Y PUFA 16.36 12.91 19.68 31.40

Sonuglar ortalama * standart sapma olarak verilmistir (# = 3).
Ayni satirda verilen farkls harfler istatiksel acidan fark oldugunu géstermektedir (P < 0.05).
Kisaltmalar: DYA, doymus yag asitleri; TDYA, tekli doymamus yag asitleri; ve CDYA, ¢oklu doymamis yag asitleri.
Data are expressed as mean = SD (n = 3).
Means £ SD followed by different letters, within a row, are significantly different (P < 0.05).
Abbreviations: SFA, saturated fatty acids; MUFA, monounsaturated fatty acids; and PUFA, polyunsaturated fatty acids.
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Steroller

Fistik 6rneklerinden elde edilen yaglarda dokuz
adet, bittim 6rneklerinde ise yedi adet sterol tespit
edilmistir (Cizelge 2). Ornekten bagimsiz olarak,
B-sitosterolun (Antep fistigi: 173.50 mg/100g,
Siirt fistgt: 205.90 mg/100g, Siirt bittimi: 148.40
mg/100g ve Mardin bittimt: 152.80 mg/100g) en
¢ok bulunan sterol oldugu; diger sterollerinse
sirastyla su sekilde azaldigr: A7-stigmastenol, A5,

24-stigmastadienol,  A5-avenasterol+sitostanol,

kampesterol, A5,23-stigmastadienol, ve A7-
avenasterol gbzlenmistir. 24-Metilen kolesterol ve
stigmasterol ise bittimdan elde edilen yaglarda
tespit edilmemistir. Sonugclar istatistiksel olarak
incelendiginde 6rnekler arasinda farklidiklar (P <

0.05) oldugu gbzlenmistir  (Cizelge  2).
Orneklerdeki toplam  sterol miktar1 205.87
mg/100 g yag (Siirt bittimi) ve 279.12 mg/100 g
yag (Siirt fist1) araliginda tespit edilmistir.
Amerika’da  ¢ok  tiketilen  kuruyemis ve
tohumlarda yapilan ¢alismada Antep fisugt icin
sterol miktart 279.00 mg/100 g yag olarak
bulunmustur (Phillips vd., 2005). Orneklerin
sterol miktar1  ve kompozisyonundaki
degisimlerin; tiir, cografik orijin, yetisme kosullari,
olgunluk seviyesi, glibrenin etkisi, hasat zamani,
sezon, toprak tlrd, iklim, ytkseklik ve depolama
kosullart gibi pek ¢ok kosula bagl oldugu 6nceki
calismalarda belirtilmistir (Alasalvar ve Pelvan,
2011; Matthius ve Ozcan, 2000).

Cizelge 2. Bitum ve fistik 6rneklerinin sterol kompozisyonlart (mg/100 g).
Table 2. Sterol compositions (mg/ 100 g) of pistachios and turpentines.

Sterol Kompozisyonu Antep Fistigt Siirt Fistig1 Mardin Bittim1 Siirt Brttimi
Sterol composition Antep Pistachio Stirt Pistachio Mardin Turpentine Siirt Turpentine
24-Metilen Kolesterol

+ a + b
24-Methylone Chalestrol 514 £ 0.64 4.00 + 0.15 nd nd
Kampesterol 5.49 + 0.30¢ 6.85 + 0.36 7.94 + 0.18 5.87 + 0.07¢
Campesterol
Stigmasterol 311+0.100 146+ 017 nd nd
Stigmasterol
A5,23-Stigmastadienol 426 +024c 336+ 0.164 4.93 + 0.10b 6.99 + 0.122

A5,23-Stigmastadienol
B-Sitosterol

p-Sitosterol

A5-Avenasterol + Sitostanol

173.50 £ 21.90P

205.90 *+ 8.002

152.80 + 11.20b 148.40 £+ 10.60P

. 12.08 £ 0.280  9.83 + 0.51b 10.54 + 0.53b 12.23 + 0.71
A5-Avenasterol + Sitostanol
A5,24-Stigmastadienol 932+1.39% 1812+ 1.122 18.21 + 1.152 17.34 + 0.1
A5,24-Stigmastadienol
A7-Stigmastenol 2733+ 172 2429 + 1.16 19.42 + 1.04¢ 11.87 + 0514
A7-Stigmastenol
A7-Avenastetol 4.63 + 0.38 5.28 + 0.46 nd 311 + 0.56b
A7-Avenasterol
> Sterol

, 244.82 + 24320 27912+ 9.61*  213.84+ 11.53  205.87 + 10.60¢

2 Sterols

Sonuglar ortalama + standart sapma olarak verilmistir (z = 3).
Ayni satirda verilen farklt harfler istatiksel agidan fark oldugunu géstermektedir (P < 0.05).

nd: tespit edilemedi < 0.01 mg/kg.
Data are expressed as mean £ SD (n = 3).

Means £ SD followed by different letters, within a row, are significantly different (P < 0.05).

nd: not detected < 0.1 mg/ kg.
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Tokoller

Fisttk Orneklerinden elde edilen yaglarda yedi
tokol izomeri tespit edilmistir (Cizelge 3).
Tanimlanan tokoller arasinda en fazla y-tokoferol
(33.57-43.94 mg/100g) oldugu; diger tokollerinse
sirastyla y-tokotrienol ve a-tokoferol seklinde
azaldig1 gorilmistiir. B-tokotrienol ise 6rneklerde
tespit edilmemistit. Tokotrienollerin  toplam

tokollerin sadece %02.40-19.10’unu olusturdugu
belitlenmistit.  Sonuclar  istatistiksel — olarak
incelendiginde Ornekler arasinda farkliliklar (P <
0.05) gozlenmistir (Cizelge 3). Toplam tokol
miktatlarinin Siirt fisuginda 42.73 mg/100 g,
Antep fisuginda 47.94 mg/100 g; Mardin
bittiminda 57.81 mg/100 g, Siirt bitttminda ise
63.32 mg/100 g oldugu saptanmustir.

Cizelge 3. Bittim ve fistik 6rneklerinin tokol kompozisyonlari (mg/100 g).
Table 3. Tocol compositions (mg/ 100 g) of pistachios and turpentines.

Tokol Kompozisyonu Antep Fistigt Siirt Fistigt Mardin Bittimi1 Siirt Bittimi
Tocol composition Antep Pistachio Siirt Pistachio Mardin Turpentine Siirt Turpentine
a-Tokoferol 1.01 £ 0.02¢ 1.80 £ 0.03 4.83 +0.122 4.92 + 0.06°
o-Tocopherol

- Tokoferol 0.67 £ 0.05¢ 0.73 £ 0.07¢ 1.38 £ 0.06° 1.18 + 0.01°
B-Tocopherol

v- Tokoferol 43.57 + 0.13 33.57 + 0.200 43.24 + 0.65° 43.94 * 0.400
y-Tocophero!

6- Tokoferol 1.52 + 0.04a 1.30 + 0.04> 1.18 £ 0.32¢ 1.18 £ 0.03¢
o-Tocopherol

OL—Tokot.nenol 014 + 0.024 0.22 + 0.01¢ 0.45 + 0.01b 0.70 + 0.012
o-Tocotrienol

B-Tokotrienol

B-Tocotrienol nd od nd n
y-Tokotrienol 1.03 + 0.03¢ 430 % 0.04¢ 5.83 £ 0.100 9.80 % 0.152
y-Tocotrieno!

6-Tokotrienol nd 0.81 % 0.03¢ 0.90 + 0.03b 1.60 + 0.072
o0-Tocotrieno!

> Tokoferol 0 0 0 0

> Tocgpherols 46.77 (%97.60) 37.40 (%87.50) 50.63 (%87.60) 51.22 (%80.90)

Y Tokotrienol
2 Tocotrienols
2. Tokol

2 Tocols

1.17 (%2.40)

47.94

5.33 (%12.50)

42.73

7.18 (%12.40) 12.10 (%19.10)

57.81 63.32

Sonuglar ortalama + standart sapma olarak verilmistir (z = 3).
Ayt satirda verilen farklt harfler istatiksel agidan fark oldugunu géstermektedir (P < 0.05).

nd: tespit edilemedi < 0.01 mg/kg.

Parantez icindeki degetler toplam tokol miktart icindeki yiizdesini belirtmektedit.

Data are expressed as mean £ SD (n = 3) on a fresh weight basis.

Means £ SD followed by different letters, within a row, are significantly different (P < 0.05).

nd: not detected< 0.01 mg/ kg.

Numbers in parentheses indicate the percentage in the total amount of tocols.

Miraliakbari ve Shahidi (2008b) yaptigt calismada
kuruyemis ve tohum yaglarindaki tokoferol
miktatlarint incelemislerdir. Yapilan ¢alismada o-
ve y- tokoferoller, kuruyemis ve tohum yaglarinda
en cok bulunan tokoferoller olarak belirtilmistir.
Fistik yaginda #-hekzan ve kloroform / metanol

ile yapilan ekstraksiyonda toplam tokol miktarlari
sirastyla, 33.43 mg/100 g yag ve 39.77 mg/100 g
yag olarak tespit edilmistir. Calisma sonuglart
arasindaki farkliliga neden olan tiir, sezon,
olgunluk seviyesi, lokasyon, hasat zamani, toprak
tipi gibi pek cok faktér bulunmaktadir.
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Matthidus ve Ozcan (20006), 14 bittum yaginda
tokoferol miktarint incelemistir. Sonuclar, a- ve
y-tokoferolin sirastyla, ortalama 13.49 mg/100 g
ve 13.56 mg/100 g ile en ¢ok bulunan tokoferoller
oldugunu gostermistit. Bu ¢alisgmada ise o-
tokoferolin (Mardin bittimi: 4.83 mg/100 g yag
ve Siirt bittimt: 4.92 mg/100 g yag); y-tokoferole
gore (Mardin bittimt: 43.24 mg/100 g yag ve Siirt
bittimi: 43.94 mg/100 g yag) daha dustik degetlere
sahip oldugu tespit edilmistir.

Toplam Fenolik Madde ve Antioksidan
Aktivite

Fisttk 6rneklerinden elde edilen yaglarin toplam
fenolik madde miktarlart ve antioksidan
aktiviteleri (hidrofilik ~ ORAC  ybntemi

kullanilarak) belirlenmistir (Cizelge 4). Toplam
fenolik madde miktatlari 3.03-4.52 mg GAE/100
¢ yag arasinda degisirken, en az Siirt fistiginda en
coksa Mardin bitttminda  tespit  edilmistir.
Miraliakbari ve Shahidi (2008a)’nin kuruyemis ve
tohum yaglarinin  toplam  fenolik madde
miktarlarint - karsilastirdiklart  calismada, Antep
fisuginin #-hekzan ve kloroform / metanol ile elde
edilen ekstraktlarinda toplam fenolik madde
miktatlari sirastyla 15.80 ve 37.90 mg GAE/100 g
yag olarak tespit edilmistir. Bu degerlerin Cizelge
#4te yer alan degerlerden ¢ok yiiksek oldugu
gorilmektedir. Ekstraksiyon yontemi, kullanilan
cozgenler, tiir, sezon, olgunluk seviyesi, lokasyon,
hasat zamani, toprak tipi gibi faktorler yaglardaki
toplam fenolik madde miktarini etkileyebilmek-
tedir.

Cizelge 4. Bitum ve fistik 6rneklerinin toplam fenolik madde miktarlart ve ORAC degertleri.
Table 4. Total phenolic contents and ORAC values of pistachios and turpentines.

Toplam Fenolik Madde ORAC Degeri
Total Phenolics ORAC Value
(mg GAE/100 g) (wmol TE/ 100 g)
Antep Fisugt 3.07 + 028 736.48 + 34.14¢
Antep Pistachio
Siirt Fisugu 3.03 + 0361 557.19 + 36.57b
Strt Pistachio
Mardin Bittimi
=+ b + c
Mardin Turpentine 4.52 +0.59 710.26 * 55.38
Siirt Bretimt 3.38 + 0.32 371.23 + 33.872
Stiirt Turpentine

Sonuglar ortalama * standart sapma olarak verilmistir (# = 3).

Ayni stitunda verilen farkli harfler istatiksel agidan fark oldugunu gostermektedir (P < 0.05).

Toplam fenolik madde sonuglari, 100 gram yagda milligram gallik asit esdeger (GAE) olarak verilmistir.
ORAC degerleri, 100 gram yagda mikromol Troloks esdeger (TE) olarak verilmistir.

Data are excpressed as mean £ SD (n = 3).

Means £ SD follow by the same letter, within a column, are not significantly different (P < 0.05).
Total phenolics are expressed as milligrams of gallic acid equivalents (GAE) per 100 gram pistacia species oil.
ORAC values are expressed as milligrams of Trolox equivalents (TE) per 100 gram pistacia species oil.

Orneklerin antioksidan aktiviteleri degerlendirildi-
ginde ise (en digiik deger 371.23 umol TE/100 g
ile Siirt bittimi ve en ylksek deger 736.48 pmol
TE/100 g ile Antep fistig1) titler arasinda
istatistiksel farkliliklar tespit edilmistir (P < 0.05).
Miraliakbari  ve Shahidi (20082) tarafindan
kuruyemis ve tohum yaglarinin (badem, findik,
Pikan cevizi, Brezilya findigl, cam fistig1, Antep

fistig1 ve ceviz) ORAC degerlerinin belirlendigi
calismada Antep fisugt yagt 224 umol a-tokoferol
esdeger sonucu ile dérdunci sirada yer aldigt
bildirilmistir (lk ti¢ sirasiyla Pikan cevizi, ceviz ve
findik yag1). Birim farkliliklart sebebiyle yapilan
calismanin sonuclart ile calismamizin sonuglart
kiyaslanamamugtir.
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USDA (2010)’in zeytinyaginda yaptgi calismada
ORAC degerleri ve toplam fenolik madde
miktatlari strastyla 106-766 umol TE/100 g ve 0-
10 mg GAE/100 g araliginda degistigi
bildirilmistir. Bu sonuglar karsilastirildiginda;
analiz  edilen yaglarin  hidrofiik  ORAC
degerlerinin zeytinyaginin degetleri ile benzerlik
gosterdigi belirlenmistir.

Bu calismada elde edilen sonuglarin daha 6nce
literatiirde verilen degerler ile benzer oldugu
gorilmustir. Antep, Siirt ve Mardin ydrelerinde
yetisen fisttk ve bittimlardan elde edilen yaglarin,
yagda ¢Ozinlr biyoaktif bilesikler acisindan
zengin birer kaynak oldugu belirlenmistir. Bu
sebeple bu yaglar, fonksiyonel gida ya da kozmetik
tretiminde hammadde olarak kullanilabilir.

TESEKKUR

Bu calisma Dicle Kalkinma Ajanst (DIKA)
tarafindan desteklenmistir. Desteklerinden dolay1
DIKA’ya tesekkiirlerimizi sunariz.
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Bu calismada ¢iya tohum yaginin, ultrason destekli ekstraksiyon sisteminde eldesi ve uygulama sirasindaki
ekstraksiyon parametrelerinin (ultrason giicii, ekstraksiyon sicakhigt ve ekstraksiyon stiresi) cevap yiizey
metodu kullanilarak optimizasyonu gerceklestirilmistir. Yapilan istatistiksel analiz sonucuna gére, modelin
sadece ekstraksiyon verimi tizerine etkili oldugu ancak peroksit sayist ve serbest yag asitligi degetleri tizerinde
etkili olmadig: tespit edilmistir. Calismada kullanilan deneme desenine gore elde edilen ekstraksiyon verimi,
peroksit degeti ve serbest yag asitligi degerlerinin sirastyla 36.19-49.45/100 g yag, 0.33-7.33 mEqnO,/kg ve
%1.13-2.26 arasinda degistigi belitlenmistir. Optimizasyon sonucunda ise en yiksek yag verimi olan %49.45
degerine; yaklasik %75 ultrason giiciinde, 25 dakikalik ekstraksiyon stiresinde ve 55°C ekstraksiyon
sicakliginda ulasilabilecegi tespit edilmistir.

Anahtar kelimeler: Ciya, omega-3, ultrason, optimizasyon, cevap yiizey metodu

OPTIMIZATION OF ULTRASOUND ASSISTED OIL EXTRACTION FROM
CHIA SEEDS

ABSTRACT

In this study, chia seed oil was obtained in ultrasound assisted extraction technique and extraction
parameters (ultrasound power, extraction temperature and extraction time) was optimized by using
response surface method. According to the results of statistical analysis, it was found that the model
was only effective on extraction yield it did not affect the number of peroxides and free fatty acid
values. In addition, according to experimental design used in the study, it was determined that
extraction yield, peroxide and free fatty acid value were 49.45/100 g oil, 0.33-7.33 mEqnO2/kg and
1.13-2.26%, respectively. As a result of the optimization, the highest oil yield was 49.45% and this
value could be ensured at 75% ultrasound power and at the temperature of 55°C for 25 minutes.
Key words: Chia, omega-3, ultrasound, optimization, response surface method
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GIRIS
Ciya (Salvia bhispanica 1..), Lamiaceae familyasina ait
tek yilik otsu bir bitkidir (Magali Alvarez-Chavez
vd., 2008; Martinez vd., 2012; Magdalena Julio
vd., 2015; Bodoira vd., 2017; Dabrowski vd.,
2017; Oliveira-Alves vd., 2017). Bitkinin asil
anavatant Meksika ve Guatemala olup kullanimina
bagli olarak artan ilgi nedeniyle ekim alanlar
genisletilmis ve Arjantin, Kolombiya, Ekvador,
Peru, Bolivya ve Paraguay gibi Giliney Amerika
tlkelerine de yayilmustir (Magdalena Julio vd.,
2015; Oliveira-Alves vd., 2017). Ciya tohumlar,
sahip olduklart yiiksek biyoaktif bilesikler
nedeniyle tane halinde veya Sgitildikten sonra
meyve suyu, yogurt, firmcilik driinleri, salata ve
sporcu besini gibi farkli gidalara katkilanarak
tiketilebilmektedir (Imran vd., 2016; Oliveira-
Alves vd., 2017; Timilsena vd., 2017).

Ciya tohumu, %38-40 oranina kadar cikabilen
yiksek yag icerigi ile bilinmekte olup bu yag
miktar1 yetistirildigi bolgeye ve iklime gore
degisiklik gosterebilmektedir (Magali Alvarez-
Chavez vd., 2008; Martinez vd., 2012; de Mello
vd., 2017; Timilsena vd., 2017). Tohum yaginda
bulunan en 6nemli biyoaktif grubu ise bir omega-
3 esansiyel yag asiti olan linolenik asit
olusturmaktadir (Magali Alvarez-Chavez vd.,
2008; Martinez vd., 2012; Magdalena Julio vd.,
2015; Bodoira vd., 2017; Dabrowski vd., 2017; de
Mello vd., 2017; Oliveira-Alves vd., 2017).
Yapilan  ¢alismalarda  ¢iya  tohum  yag
kompozisyonunun yaklagitk %60’dan fazlasinin
linolenik asitten olustugu bildirilmistir (Ayerza
1995; Magali Alvarez-Chavez vd., 2008; Imran
vd.,, 2016; Bodoira vd., 2017). Omega-3 yag
asitlerinin, kalp-damar hastaliklarinin, astim,
diyabet, hipertansiyon ve retinal bozukluklarin
onlenmesinde  ve  beyin  fonksiyonlarinin
dizenlenmesinde faydali oldugu bilinmektedir
(Ayerza 1995; Magali Alvarez-Chavez vd., 2008;
O’ Dwyer vd., 2013; Bodoira vd., 2017). Son
yillarda omega-3 esansiyel yag asitlerinin bu tir
yararlt saglik etkileri nedeniyle fonksiyonel trtin
gelistirme  calismalarinda, ¢iya  tohumuna
gosterilen ilgi de artmustir (Magdalena Julio vd.,
2015). Bu ilginin bir bagka nedeni ise tiiketicilerin,
en temel omega-3 kaynagi olarak bilinen baliga
alternatif yeni kaynak arayisina girmeleridir.

Clinkii son zamanlarda sanayinin gelismesi ile
birlikte balik yetistirilen tath ve tuzlu su alanlari,
hizla agir metal ve organik kimyasallar ile
kitletilmistit. Bu nedenle uretici ve tlketiciler
omega-3 kaynagi olarak kullanilabilecek baska
bitkisel materyallere yOnelmistir (Smutna vd.,
2009; Timilsena vd., 2017).

Ciya tohumu, omega-3 yag asitlerinin yaninda
yapisinda bulundurdugu yitksek miktarda mineral,
protein, diyet lif ve fenolik bilesikler ile de 6nem
kazanmistir (Martinez vd., 2012; Magdalena Julio
vd., 2015; Oliveira-Alves vd., 2017). Ayrica tohum
digin1 saran ve vyapisinda glikoz ve metil
glukuronik asit bulunduran, sulu ortamlarda jel
olusturan musilajlar nedeniyle de kivam arttirici
olarak gida endistrisinde kullanilmaktadir (Magali
Alvarez-Chavez vd., 2008). Bu alanda yapilan
calismalar her yil hizla artmakta olup son 3 yilda
ise konu ile ilgili olarak yaklasik 500 adet makale
yayinlanmustir (ISI' 2017). Ciya tohumu sahip
oldugu bu tir biyolojik ve teknolojik etkileri
nedeniyle, saglik hassasiyeti yuksek ve iyi
beslenme aliskanligina sahip bireyler arasinda
o6nemli bir besin takviyesi roli Ustlenmektedir
(Magali Alvarez-Chavez vd., 2008).

Tohumlardan yag eldesi giiniimiizde genellikle
soguk/sicak pres veya ¢ozictu ekstraksiyon
yontemi ile gergeklestirilmektedir  (Shalmashi
2009; Martinez vd., 2012; Dabrowski vd., 2017).
Presleme genellikle yiiksek enerji tiiketimine
karsin dustik verim saglamakta olup ¢ozici
ckstraksiyonunda ise gevreye zararlt kimyasallarin
kullanimi ve ekstraksiyon siiresinin uzun olmast
gibi bir takim sikintilar bulunmaktadir (Shalmashi
2009). Bu iki yéntemin disinda ise daha maliyetli
teknikler ~ olan  enzimatik ve  siuperkritik
karbondioksit altinda ekstraksiyon yéntemlerine
de basvurulabilmektedir (Martinez vd., 2012; Li
vd., 2015; de Mello vd., 2017). Son yillarda
tohumlardan yag eldesinde bu tiir tekniklerde
karsilasilan sikintilar nedeniyle, ultrason destekli
ekstraksiyon yontemi uygulanmaya baglanmistir
(Shalmashi 2009; Li vd., 2015).

Bu yontemin temel prensibi, ses dalgalar
nedeniyle ortaya c¢tkan akustik kavitasyonlar ve
hidrostatik basing nedeniyle daha fazla miktarda
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¢ozlcl transferine imkan taniyarak ekstraksiyon
etkinliginin =~ ve  veriminin  arttirilmasina
dayanmaktadir (Shalmashi 2009; Barizao vd.,
2015; Hernandez-Santos vd., 2016). Ginumuzde
ultrason destekli ekstraksiyon yontemi; sadelik,
ekipman  ucuzlugu, ¢bzlici  miktarinin
azaltilabilmesi, endustriyel Olgcege uyatlanabilme,
daha dusiik sicakliklarda ve stirede ¢alisma imkant
saglamast gibi cesitli avantajlart  nedeniyle
geleneksel ekstraksiyon yontemleri yerine tercih
edilmektedir (Abdullah and Koc 2013; Samaram
vd., 2013; Barizao vd., 2015; Li vd., 2015; de Mello
vd., 2017). Yapilan bir ¢alismada ultrason destekli
ekstraksiyonun, geleneksel  yontem ile
kiyaslandiginda 30 dakika gibi kisa bir siirede
o6nemli bir miktarda papaya tohum yag1 eldesine
imkan tamdigr tespit edilmistir (Samaram vd.,
2013). Ayrica disiik sicakliklarda ve strelerde
calisma imkant saglamasi bu ydntemi, sicaklik
hassasiyeti ~ yiksek ~ biyoaktif  bilesiklerin
ekstraksiyonu icin aranan bir teknik haline
getirmistir  (Shalmashi  2009). Tum bunlara
ilaveten ultrason destekli ekstraksiyon sistemleri;
enerji tiketimini azaltmast ve yenilenebilir dogal
¢oziicilerin kullanimina imkan tanimasi yonleriyle
de yesil ve ekonomik bir ekstraksiyon yontemi
olarak kabul edilmektedir (Hernandez-Santos vd.,
2016; Castejon vd., 2018).

Tohum vyag1 ckstraksiyonu sirasinda verim
Uzerine, kullandan ¢ozicinln tird, uygulanan
sicaklik ve ekstraksiyon siiresi gibi faktorler son
derece etkili olabilmektedir (Barizao vd., 2015).
Bu nedenle tercih edilecek  ekstraksiyon
parametrelerinin iyi secilmesi ve optimize edilmesi
zorunlu hale gelmektedir. lgili parametreler ok
degiskenli  istatistiksel ~metotlatla  optimize
edilebilmekte olup son dénemde bu amagcla cevap
yizey metodu yaygin olarak kullanidmaktadir
(Barizao vd., 2015). Cevap yiizey metodu
optimizasyonunda temel amag; bagimsiz farklt
bircok  degiskenin  birbirleri  ile  olan
interaksiyonlarinin bir veya daha fazla hedef
veriye olan etkilerinin bir araya getirilerek anlaml
sonuglar elde edilebilmesidir (Kog¢ and Kaymak-
Ertekin 2009; Li vd., 2015). Bu teknikteki en
Onemli avantaj ise faktOriyel dizayn ile
karsilastirildiginda daha az sayidaki deneme ile
sonucun elde edilebilmesidir (Li vd., 2015).

Yapilan literatiir taramasinda daha 6nce yapilan
calismalarda ultrason destekli ekstraksiyonda
ultrason giicii, siiresi ve sicaklik parametrelerinin
cay tohumu (Shalmashi 2009), papaya cekirdegi
(Samaram vd., 2013; Samaram vd., 2015), karpuz
cekirdegi (Bimakr vd., 2012), nar cekirdegi
(Barizao vd., 2015) ve kabak c¢ekirdegi
(Hernandez-Santos vd., 2016) gibi farkli bitkisel
materyallerden elde edilen yaglarin ekstraksiyon
verimi Uzerine etkileri arastirilmistir. Ancak
yapilan literatlr calismasinda ¢iya tohumlarindan
ultrason destekli yag eldesine dair yalnizca bir
calismaya (de Mello vd., 2017) rastlanmis olup bu
calismada da ultrason gicinin etkilerinin
arastirilmadigy gorilmistir. Ayrica bu konuda
yuritilmis ulusal literatirde yer alan herhangi bir
calisma da tespit edilememistir. Bu nedenlerle ilgili
calismada ¢iya tohumu yaginin, ultrason destekli
ekstraksiyon sisteminde eldesi ve kullanilacak
parametrelerin (ultrason giicii, uygulanan sicaklik

ve  ckstraksiyon stresi) optimizasyonu
amaclanmistir.

MATERYAL VE YONTEM

Materyal

Calismada kullanilan ¢iya tohumu (Sakia hispanica
L) paketli olarak yerel bir marketten temin
edilmigtit. Tohumlar bir blender (7011HG,
Waring, New Hartford, ABD) vyardim: ile
ogutildikten sonra 1.40 mm’lik elekten
gecirilerek, sizdirmaz kiliti posetlerde ve +4°C
sicaklikta tutulmustur. Orneklerin ekstraksiyon
islemleri, 6gutildikten sonra ayni glin icerisinde
gerceklestirilmistir.  Arastrmada  kullanilan
kimyasallar ise Merck (Darmstadt, Almanya) ve
Sigma (Taufkirchen, Almanya) firmalarindan
temin edilmistit.

Yontem

Ciya tohumundan ultrason destekli yag
ekstraksiyonu

Aragtirmada, yag esktraksiyonu  ultrasonik
Ozellikte su banyosu (DL102H, Bandelin, Berlin,
Almanya) kullanilarak gerceklestirilmistir.
Ogiitiilmis tohum 6rneklerinden, vida kapaklt
100 mL 6lgegindeki cam siseler igerisine yaklagik
10 g tartidmis ve tzerine 50 mL hekzan ilave
edilmistir. Ornek siseleri, saf su doldurulmus su
banyosu igerisine yetlestirilerek ekstraksiyon
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gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon — sirasinda
kullanian; ultrason glict, ckstraksiyon stiresi ve
sicaklik degerleri Design Expert 8 (Stat-Ease Co.,
Mineapolis, ABD) istatistik programi kullanilarak
belirlenmistir. Ekstraksiyondan sonra &rnekler
santriflyj tiplne aktaridmis ve 7500 rpm donts
hizinda 5 dakika santrifij edilerek katt fazin
ayrilmasi saglanmistir. Santrifiij yardimiyla ayrilan
ust faz, evapore edilerek hekzan ucurulmus ve
¢iya tohum yagi ayrdmistur. Elde edilen tohum
yaglari tlplere alinarak analiz edilene kadar
+4°C’de karanlik ortamda muhafaza edilmistir.

Yi=Bo+ BiXy + B Xo+ B3 X5+ BuiXy + B X+ BisXG+ BraXiXo+ B Xo X5+ BasXo X5+ e

Deneme deseni ve cevap yiizey metodu

Calisma Box-Benken Deneme Desenine gore
yuritilmis olup, bagimsiz degisken olarak
ultrason giicli, ekstraksiyon stresi ve sicakligt

(strasiyla X5, Xo ve X5 secilmis ve bu
degiskenlerin maksimum, minimum ve orta
noktalart  Cizelge 1’de verilmistir.  Analiz

sonucunda elde edilen bagimli degiskenler ise
verim (Y7), peroksit sayist (Y2) ve serbest asitlik
degeri (Y3 olarak belitlenmistir. Deneysel
verilerin en uygun oldugu matematik modelin
kuadratik model oldugu belirlenmis olup bu
modele ait katsayilar asagidaki esitlik (Esitlik 1) ile
hesaplanmustir.

(Esitlik 1)

Cizelge 1. Ekstraksiyon deneme deseninde kullanilan parametreler
Table 1. Parameters used in experimental design of extraction

Degiskenler Minimum (-1) Orta Nokta (0) Maksimum (+1)
Variables Mininum Medium Mascimum
Ultrason glicti (%o)

Ultrasound power (%) 60 80 100
Ekstraksiyon stiresi (dk.) 10 20 30
Extraction time (min.)

Sicaklik (°C) 30 45 60

Temperature (°C)

Bu esitlikte Bo, B1, B2, B3, B11, Bz, B33, Biz, B13 ve P23
cevap degerlerine ait regresyon katsayilarint ifade
etmektedir. Flde edilen analiz verileri c¢oklu
regresyon metodu ile analiz edilmistit. Model
yeterliligi; R2, dizeltilmis R? ve uyum eksikligi
(lack-of-fit) testleri Design Expert 10 (Stat-Ease
Inc. USA) programi kullanilarak
degerlendirilmistir.  Ilgili  calismada  ¢oklu
regresyon analizine gére 6nemli (P <0.05) olan
katsayilar incelenmistir.

Ham yag tayini

Ciya tohumlarinin toplam yag miktari kontrol
olarak kullanilmak tizere, Soxhlet yontemi ile
belirlenmistir (AACC 1987).

Nem miktart

CGiya tohumlarinin nem miktari, Orneklerin
ogutuldikten sonra 105°C etivde sabit tartima
gelene kadar bekletilmesi sonucunda % olarak
belirlenmistir (AACC 1975).

Ekstraksiyon verimi
Verim degeri, ekstraksiyon sonunda elde edilen
yag miktarinin tohum Orneklerinin toplam yag
miktarina oranlanmast sonucunda g/100 g yag
olarak hesaplanmistir.

Peroksit analizi

Ekstraksiyonlardan elde edilen ¢iya tohum
yaglarinin peroksit analizi icin, 0.3 g yag lzerine
10 mL asetik asit/izooktan (3:2) karisimi ilave
edilerek bir girdap kanstricida karstirdmustir.
Ardindan  karisim  tzerine 0.5 ml doygun
potasyum iyodiir ¢Ozeltisi ilave edilmis ve 1 dakika
beklemeye birakilmistir. Siire sonunda karisim
tzerine 10 mL saf su ilave edilmis ve 0.002 N
sodyum tiyosiilfat ile kolorimetrik olarak titre
edilmistir. Titrasyon sirasinda indikator olarak ise
%0.5’lik nisasta c¢ozeltisi kullanilmistir (Tontul
2011).
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Serbest yag asitligi analizi

Ciya tohumu O6rneklerinden elde edilen yagin
serbest asitlik degeri, tartilan 0.5 g 6rnegin 2 mL
etil alkol/dietil eter (1:1) ¢ozeltisi ile
karistirilmasindan sonra 0.1 N potasyum hidroksit
ile titrasyonu sonucunda belitlenmistir (Goluket

2006).

BULGULAR VE TARTISMA

Ekstraksiyon sonucunda elde edilen yagin
kimyasal 6zellikleri

Belirlenen bagimsiz degiskenler ile yiiriitiilen yag
ekstraksiyonu c¢alismast sonucunda elde edilen
analiz sonuglar1 Cizelge 2’de verilmektedir.
Calismada kontrol olarak kullanidlan ve Soxhlet
ekstraksiyon yontemi ile gerceklestirilen yag
ekstraksiyonu  sonucunda, tohumlarin  yag
miktarinin 4224 ¢/100 g kurumadde oldugu

belirlenmistir. Ultrason destekli yag ekstraksiyonu
denemelerinde ise ¢iya tohumlarinin icerdigi bu
yagin, 30.22-49.45%’inin ekstrakte edilebildigi
belirlenmistir. Analiz sonuglarindan anlagilacagt
tzere geleneksel yontemde daha ylksek yag
verimi elde edilmekle birlikte bu sonucun tam
tersini ortaya koyan calismalar da literatirde
bulunmaktadir. Benzer yag verimi degerleri farkls
cozlcllerde ultrason destekli ekstraksiyon
yontemini  deneyen Castejon vd.,, (2018)
tarafindan da elde edilmistir. Ciya tohumu ile
yapilan bir calismada, ultrason uygulamasinin
geleneksel ¢oziicti ekstraksiyon yontemine gore
yag verimini %20 oraninda arttirdigs bildirilmistir
(de Mello vd., 2017). Baska bir calismada ise keten
tohumu yag veriminin ultrason uygulamas: ile
%17 oraninda daha fazla geri kazanilabildigi rapor
edilmistir (Zhang vd., 2008).

Cizelge 2. Deneme desenine gére elde edilen analiz sonuglari
Table 2. Analysis results obtained according to the excperimental design

Deneme X 1 X 2 X Verim (%/ 100 Peroksit degeri  Serbest ygg as.itligi

Rin) (Giig) (Sqre) (S1caklik) g y.ag) (mEqQZ /kg) (%o oleik amF)
(Power) — (Iime)  (Lemperature) (Yield) (Peroxide value) (Firee fatty acid)

1 80 10 30 39.81 0.67 1.13

2 100 10 45 40.67 1.00 2.25

3 80 30 30 42.94 1.00 2.26

4 60 20 60 46.89 0.33 2.26

5 80 20 45 49.45 1.00 1.13

6 80 20 45 48.88 1.33 1.13

7 60 30 45 44.03 0.33 1.69

8 60 20 30 36.22 0.33 2.26

9 80 10 60 42.96 2.00 1.70

10 60 10 45 36.19 5.33 1.13

11 80 20 45 48.66 1.33 1.13

12 80 30 60 46.80 5.00 1.69

13 100 20 60 37.65 2.67 1.69

14 100 20 30 40.28 0.67 2.26

15 100 30 45 41.86 7.33 1.13

Ciya tohumlarinin nem igerigi, 7.47 g/100 g olarak arttirici etkisinden kaynaklandigi

tespit edilmistir. Ayrica ekstraksiyon sirasinda
uygulanan gli¢, stre ve sicaklik degerlerinin
peroksit degerinde oldukea farkli sonuglar verdigi
(0.33-7.33 mEqnO2/kg) belitlenmistit. Bu
sonucun nedeni ise doymamis yag asidi icerigi
yiksek olan ¢iya tohum yaginin ekstraksiyonu
sirasinda uygulanan ultrason nedeni ile ortaya
ctkan  kavitasyonlarin, oksidasyon tzerinde

distntlmektedir. Cizelge 2’de gorildiigh tizere en
yitksek ultrason giicli uygulamast olan %100
degerinde ve en uzun ekstraksiyonu siiresi olan 30
dakikalik islem siresinde peroksit degeri 7.33
mEqnO2/kg degerine ulagmustir. Zhang vd.,
(2017),  fisutk  yagt  eldesinde  ultrason
uygulamasinin, geleneksel yontem ile elde edilen
kontrol ~ Ornegine  gbére  peroksit degerini
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arttirdigini tespit etmistir. Yapilan bir ¢alismada
petrol eteri ile ekstrakte edilen c¢iya tohumu
yaginin peroksit degerinin 4.33 mEq O/kg
oldugu tespit edilmistir (Timilsena vd., 2017).

Calismada elde edilen ¢iya tohum yaginin serbest
yag asitligi degerinin ise oleik asit cinsinden %1.13
ile 2.26 arasinda degistigi tespit edilmistir. Farklt
teknikler ile ¢iya tohumundan yag eldesinin
amaclandigs bir calismada serbest asitlik degerinin
benzer olarak 1.4-1.9 mg KOH/g olarak degistigi

belitlenmistir (Dabrowski vd., 2017).

Ekstraksiyon parametrelerinin verim tizerine
etkisi

Elde edilen verilerin cevap ylzey metodu
sonucuna gbre, modelin sadece ekstraksiyon
verimi Uzetine Onemli (P <0.05) bir etkide
bulundugu, ancak peroksit sayist ve serbest yag
asitligi degeri tzerine Onemli (P >0.05) bir
etkisinin bulunmadig: belirlenmistir. Bu nedenle

optimizasyon  islemi yalnizca  ekstraksiyon
verimini maksimize edecek sekilde
gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon verimi

degerlerine ait regresyon katsayilari Cizelge 3’te
verilmistir.

Cizelge 3. Ekstraksiyon verimi degerlerine ait regresyon katsayilari
Table 3. Regression coefficients of extraction yield values

Bagimsiz degiskenler Regresyon katsayist P degeri

Variables Regression coefficients P value

Sabit 49.00 0.0023*

(Intercept)

X -0.36 0.4562

Xz 2.00 0.0065*

X5 1.88 0.0084*

X1. Xo -1.66 0.0463*

X1. X5 -3.33 0.0033*

X2. X5 0.17 0.7930

X2 -5.59 0.0004*

X2 -2.72 0.0090*

X3 -3.15 0.0049*

R? 0.9716

Diizeltilmis R? (Adjusted R?) 0.9214

Uyum eksikligi (Iack of fit) 0.0609
Varyans  analiz  sonuglarina  gbre;  yag oldugu; ancak artan giiclerde ise negatif bir etkide
ckstraksiyonu  tzerine,  dogrusal = olarak  bulundugu gérilmektedir. Bu etkinin temel
ekstraksiyon siire ve sicakligiin, wultrason  nedeni ise, artan ultrason glicii kavitasyonlar

gliciniin siire ve sicaklik ile interaksiyonlarinin ve
kuadratik olarak ti¢ degiskenin de 6nemli diizeyde
etkili (P <0.05) oldugu belitlenmistir. Modelin
dogrulugunu ifade eden R? degerinin 0.92 olarak
tespit edilmesi ise modelin deneysel tahmin
kapasitesinin yiiksek oldugunu ifade etmektedir.

Verim tizerine gii¢ ve siire interaksiyonunun
etkisi

Yag verimi Uzerine, giic ve slrenin etkisi Sekil
1A’da gosterilmektedir. Sekilden de anlasilacag
tzere ¢iya tohum yagi eldesinde, %80’e varan
ultrason glicii uygulamastnin uzayan ekstraksiyon
stresi ile birlikte verim tizerine pozitif bir etkisinin

arturmakta olup bu etki sonucu olusan
baloncuklar daha yilksek enerji ve hizda
patlamaktadir. Bu baloncuk olusum ve patlama
mekanizmast ise ¢Ozlcinin bitkisel hicre
materyali icerisine girisimini arttirmakta ve
boylece daha fazla miktarda yag materyalden
coziinerek ortama salinmaktadir (Shalmashi 2009;
Samaram vd., 2015). Ancak artan ultrason
glicliniin zamanla verimi diistirmesinin nedeni ise
artan kavitasyon orant ile dogru orantilt bir sekilde
ortamdaki baloncuk yogunlugunun artmasi ve bu
etki sonucunda ¢ozgen-doku interaksiyonunun
azalmasi nedeniyle yag saliniminin azalmasindan
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kaynaklanabilecegi distunilmektedir. Benzer bir
sekilde cay tohumlarindan ultrason destekli yag
ekstraksiyonu  calismasinda, artan  ultrason
glciiniin ekstraksiyon verimini arttirdigs ancak 50
W’lik artistan sonra verim Uzerine 6nemli bir
etkisinin olmadigi tespit edilmistir (Shalmashi
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2009). Benzer sonuglar Li vd., (2015) tarafindan
da tespit edilmis olup ultrason destekli perilla
tohumlarindan yag eldesinde 400 W’a kadar
uygulanan ultrason glcinin yag verimini
arttirdigr ancak bu giicten sonra herhangi bir
etkisinin olmadig belirlenmistir (Li vd., 2015).
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Sekil 1. Ciya tohum yag: ekstraksiyonunda kullanilan bagimsiz degisken interaksiyonlarinin verim
tizerine etkisine ait iki ve ti¢ boyutlu grafikler
Figure 1. Two and three dimensional graphs of the effects of independent variable interactions on yield, used in chia seed
oil extraction
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Verim tizerine sicaklik ve giig
interaksiyonunun etkisi

Ultrason giicti ile ilgili belitlenen yukarida
bahsedilen durum, Sekil 1B’de sicaklik ve gli¢
interaksiyonunda da  gorilmektedir.  Artan
ekstraksiyon sicakligi degerleri yag verimini pozitif
yonde etkilerken %80 degerinin  izerinde
uygulanan ultrason giicli ise negatif yonde etkili
olmustur. Ayrica disiik ekstraksiyon sicakliginin
(<36 °C) ise ultrason giiciinden bagimsiz olarak
verimi etkilemedigi de tespit edilmistir. Samaram
vd., (2015) ultrason destekli yag ekstraksiyonu
calismasinda ekstraksiyon sicakliginin
optimizasyonda belitleyici olan en 6nemli
parametre oldugunu rapor etmistir. Bu durum ise
sicaklik artist ile yagin ¢6zunurligiintin artmast ve
¢Ozucl viskozitesinin azalmasi ile bitlikte kiitle
transfer hizinin  artmasindan  kaynaklandigt
dustintlmektedir (Barizao vd., 2015; de Mello vd.,
2017). Benzer bir sekilde ¢iya tohumundan
ultrason destekli yag ekstraksiyonu calismasinda
artan sicaklikla dogru orantili olarak yag veriminin
de arttif1 tespit edilmistir (de Mello vd., 2017).

Stirekli artan ekstraksiyon sicakliklarinda ise belli
bir sicaklik degerinin istiinde yag veriminde
herhangi bir  degisiklik  tespit  edilemedigi
belirlenmistir. Yapilan bir c¢alismada artan
sicakligin ekstraksiyon verimini arttirdigt ancak
60°Cnin  tzerindeki sicakliklarin  ise verimi
dustirdigt tespit edilmistir (Shalmashi 2009). Li
vd,, (2015) ise perilla yagt ekstraksiyonunda
ultrason altinda 40°C’ye kadar yag veriminde bir
artts oldugu ancak ilerleyen sicakliklarda ise
herhangi bir artis tespit edilemedigini bildirmigtir
(Samaram vd., 2015).

Verim iizerine sicaklik ve siire
interaksiyonunun etkisi

Ekstraksiyon verimi tzerine sicaklik ve siire
interaksiyonunun etkisi ise Sekil 1C’de verilmistir.
Artan  sicaklik  ve degerlerinde  ¢iya
tohumundan daha fazla yag elde edilebildigi ancak
limit sicaklik ve stre degetlerinin (<36 °C ve 15
dk) ise ekstraksiyon verimine etki etmedigi tespit
edilmigtir. Sicaklik artisindan bagimsiz olarak 15
dakikanin altindaki ekstraksiyon siirelerinde verim
artis1 saglanamamaktadir. Benzer sonuglar baska
aragtirmacilar tarafindan da tespit edilmis olup

sure

yapilan bir calismada ultrason uygulamas: altinda
stre artisinin verimi belli bir noktadan sonra
etkilemedigi tespit edilmistir (Barizao vd., 2015).
Baska bir calismada ise en yiksek ekstraksiyon
veriminin 20. dakikada elde edildigi ve bu strenin
tzerinde gerceklestirilen ekstraksiyon isleminin
ise verimi azalttig1 bildirilmistir (Goula 2013).

Ekstraksiyon temelde iki asamadan meydana
gelmekte olup birinci asamada ¢ozict, katt
bitkisel materyal icerisine difiize olmakta, ikinci
asamada ise ¢6ziict ile birlikte yag pordzli hiicre
disina salinmaktadir (Barizao vd., 2015). Bu
mekanizma ise hucre icerisindeki Gnemli
miktardaki yagin ¢6ziict igerine salinimina kadar
devam etmekte ve stire ne kadar uzatilirsa uzatilsin
belirli bir noktadan sonra duragan faza
gecmektedir. Iste bu optimum siireden sonra
uygulanacak siire artist sadece islem siiresini
uzatmakta olup yag veriminde herhangi bir artisa
neden olmamaktadir.

Cevap yiizey metoduna goére ekstraksiyon
parametrelerinin optimizasyonu
Ekstraksiyonda kullanilan farkli ultrason gig, siire
ve sicaklik uygulamalarnin verim {zerindeki
ctkileri  tespit  edilerek, ultrason  destekli
ekstraksiyon yoénteminde yitksek verimlilikte ¢iya
tohumu yagt eldesi icin cevap ylizey metodu
kullanilarak optimum sartlar belirlenmistir. Buna
gore ckstraksiyon sonucunda en yiksek yag
verimi olan %49.45 degerine; yaklastk %75
ultrason guciinde, 25 dakikalik strede ve 55°C’lik
sicaklikta ulagtlabilmektedir.

Yapilan  caligmalarda  ekstraksiyonda  farkh
coziciler  kullanilmast  nedeniyle  farkh
optimizasyon parametreleri elde edilmistir. Etil
asetatin  ¢6zUct  olarak tercih edildigi ¢iya
tohumundan ultrason destekli yag ekstraksiyonu
calismasinda en yiksek yag veriminin optimum
olarak 40 dakikalik iglem stresinde ve 50°C
ekstraksiyon sicakliginda elde edildigi bildirilmistir
(de Mello vd., 2017).

Geleneksel ekstraksiyonda islem siiresinin uzun
olmasi, sicaklik hassasiyeti yitksek biyoaktif
bilesiklerin inaktive olmasina sebep
olabilmektedir (Hernandez-Santos vd., 2016). Bu
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nedenle kisa stirede yiksek yag verimini
saglayacak ultrason uygulamast gibi teknikler
o6nem kazanmaktadir. Yapilan bir calismada ciya
ile benzer yiksek oranlarda omega-3 yag asidi
iceten Echinm plantaginenm L. bitkisinden ultrason
destekli yag eldesinde, biyoaktif bilesiklerin
degredasyonunun engellenmesi icin 55°C limit
ekstraksiyon  sicakligt  olarak  belirlenmistir
(Castejon vd., 2018). Bu calisma sonucunda tespit
edilen optimizasyon sicakliginin diisiik olmasi da
¢iya tohum yaginda yiksek oranda bulunan
omega-3  yag  asitlerinin  oksidasyonunun
engellenmesi i¢in ayrica 6nemlidir.

SONUC
Ciyaya olan ilgi son yillarda, iceriginde
bulundurdugu  yitksek  miktardaki omega-3

doymamus yag asitleri nedeniyle hizla artmakta
olup fonksiyonel Urlin gelistirme calismalarinda
sikca kullanilmaktadir.

Bu ¢aligma ile ¢iya tohum yaginin yiksek verimle
elde edilebilmesi icin son zamanlarda sikea
basvurulan bir teknik olan ultrason destekli
ekstraksiyon yontemi kullanilmis ve cevap yizey
metoduna  gére  optimum  ekstraksiyon
parametreleri  belitlenmigtir. ~ Buna  gbre
ekstraksiyon sonucunda en yiiksek yag verimi olan
%49.45 degerine; yaklastk %75 ultrason glciinde,
25 dakikalik islem stresinde ve 55°C sicaklikta
ulasilabilmektedir. Bu optimum parametrelerin
altinda veya ustinde gerceklestirilen ekstraksiyon
calismalarinin ise hem enerji ve zaman kaybina yol
acabilecegi hem de ¢iya tohum yagt verimini
azaltabilecegi dusiiniilmektedir. Ayrica bu ¢alisma
sonucunda ulusal literatire katki saglanmis olup
elde edilen verilerin yeni calismalara imkan
saglayabilecegi dustinilmektedir.
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ABSTRACT

The aim of this study was to investigate the presence of tetracycline and florfenicol residues in broiler meat
that sailed in Aydn city, Turkey. For this purpose, 80 broiler meats that brands of local and national
commercial were used. ELISA technique was used to investigate the presence of antibiotic residues and
liquid chromatography/ tandem mass spectrometry (LC-MS/MS) technique was used to confirm the
residue. As result of the ELISA, 24 samples 30%) were positive for tetracycline. Florfenicol residues were
found in any of the samples. 24 samples that is confirmed by LC-MS/MS were included an average of 30
ppb level. Residual amounts of the samples were found to be below the maximum residue limit (MRL)

values.
Keywords: Florfenicol, tetracycline, ELISA, LC-MS/MS

BROILER ETLERINDEKI TETRASIKLIN VE FLORFENIKOL ANTIiBIiYOTIiK
KALINTILARININ ELISA iLE GORUNTULENMESI VE SIVI
KROMATOGRAFISI KUTLE/ KUTLE SPEKTROMETRESI iLE
DOGRULANMASI

oz

Bu calismada Aydin ilinde tiketime sunulan broiler etlerindeki tetrasiklin ve florfenikol antibiyotik
kalintilarinin arastirllmasi amaclanmistir. Bu amacla farkli satis yerlerinden farkli zamanlarda toplanan
80 adet broiler 6rnegi kullandmistir. Antibiyotik kalintt varligi ELISA test kitleriyle belirlenmis ve LC-
MS/MS cihaz ile dogrulama yapilmistir. ELISA test sonuglarina gore incelenen 6rneklerin 24’tintin
(%30) tetrasiklin pozitif oldugu ve Srneklerin hicbirinde florfenikole rastlanilmadigl gbzlenmistir.
Tetrasiklin iceren ve LC-MS/MS’de dogrulamast yapilan 24 6rnekteki antibiyotik diizeyi ortalama 30
ppm olarak bulunmustur. Bulunan degerin maksimum kalintt dizeyinin (MRL) altida oldugu
gorulmustir.

Anahtar kelimeler: Florfenikol, tetrasiklin, ELISA, L.C-MS/MS

* Corresponding author /Yazismalardan sorumlu yazar
A4 yeliz.tekgul@adu.edu.tr © (+90) 256 212 02 58 / 196 = (+90) 256 214 68 34

403



404

Y. Tekgul, F. Kok

INTRODUCTION
Antibiotics have been widely used for treating
infectious diseases and for promoting food

producing animals growth and yields too
(Aarestrup, 2012). B- lactam, tetracyclines,
chloramohenicol,  sulfonamide  nitrofurans,

quinolones and macrocyclics groups are the most
commonly used drugs for these purposes (Chafer-
Pericas et al., 2010). However, their improper and
illegal use may produce residues in meat, milk,
eggs, honey and the other edible tissues of animals
(Passantino and Russo, 2008). The presence of
antibiotic residues induces allergic reactions in
humans and give rise to an increase in the
antibiotic resistance of pathogenic bacteria that
may result in hazardous health problems (Gomes
and Demoly, 2005; Martinez, 2005; Raison-
Peyron,  2001).  Therefore  international
organizations and national regulatory agencies
have installed maximum residue limits (MRLs) for
veterinary drugs that are allowed to be present in
foods of animal origin (Bryant Christie Inc, 2016;
CODEX, 2016).

Tetracycline is an antibiotic widely used in the
cultivation of poultry (Carrique-Mas et al., 2015).
Florfenicol is prohibited in Turkey because of
toxic property. However, in some countries the
freedom of use, and the imports with countries
relations to investigate the importance of the
presence of residues in products offered for sale.
Because of the health risks that caused by
antibiotic residues (human, toxic, carcinogenic
and allergenic effects and the development of
resistance in microorganisms) in poultry meat and
meat products should be researched to identify
the residues. The monitoring of food from animal
origin for the presence of antibiotic residues,
broadly speaking, is usually performed by two
categories of analytical methods: screening
methods that include microbiological tests, and
confirmatory or quantitative methods mostly
based on liquid chromatography coupled to mass
spectrometry (Do et al., 2016). LC-MS/MS is the
most promising as a highly specific, broadly
applicable detection method that provides both
qualitative and quantitative data (Mavungu et al.,
2009).

This study aimed to survey the occurrence and
quantification on florfenicol and tetracycline
residues in broiler meat samples marketed in
Aydin, Turkey. To achieve this goals, we used LC-

MS/MS  method validated to European
Commission  Decision  202/657/EC  for
confirmatory assay (European Commission,
2002).

MATERIALS AND METHODS

Materials

Eighty broiler samples were used which were
collected from commercial products of various
brands gathered from butcher’s and supermarkets
in and around the province of Aydin, Turkey.
Samples were transported to the laboratory
immediately after sampling.

Methods

Preparation of Samples

Muscular tissues which come to the laboratory for
analysis, were made homogenize after excoriation
of their skin and fat with the help of a blender.
Acquired samples after blender process were kept
and waited in nylon bags varying 50-100 g at -20
°C until the time of analysis.

Sample extraction and clean-up

2 * 0.02 grams of muscle tissue sample was
weighed to put into 50 mL-polypropylene
centrifuge tube. 100 pL of internal study standard
solution was loaded and after a few seconds of
vortex motion process 200 plL 0.1 M NaEDTA
and 10 mL from 70% MeOH werte added onto it.
And, it was exposed to vortex motion again for
15 minutes and subsequently it was centrifuged at
4°C at 4000 rpm for 15 minutes. 0.5 mL from the
liquid of the top phase of each sample was
transferred to clean glass tubes and upon adding
2 mL pure water onto tubes, then the procedure
followed 2 minute-vortex-motion. Afterwards,
0.45 micron RC was filtrated so that it was
replaced to 2 mL-glass vials and injected to 20 pL
LC-MS/MS system (Chico et al., 2008).

Immunoassay

In order to identify the residuals of tetracycline
antibiotics; Tecna SuperScreen Tetra HS ELISA
test kit (code AB710/AB711) was used. And, so
as to identify the residuals of florfenicol
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antibiotics; Green Spring Florfenicol ELISA test
kit (LSY-10008) was used. ELISA plate washer
from Nunc Maxisarp (Roskilde, Denmark), a
microtiter plate reader (Wallac, model Victor 1420
multilabel  counter, Turku, Finland) with
photometric and time-resolved fluorometric
detection was used for absorbance (490 and 650
nm) and fluorescence measurements (samarium
filters 340 nm, 642 nm), respectively. UV-vis
spectra were recorded on an Agilent 8453 diode
array spectrophotometer (Palo Alto, CA).

LC-MS/MS chromatographic system

The analysis of LC-MS/MS was cartried out via
Agilent 6460  Triple Quadropole mass
sepectrometer. Chromatographic distinction of
Zorbax SB - C18, 100 x 4.6 mm was performed
by a column in width of 3.5 mm. Mobile phase A,
was prepared with 0.001% M oxalic acid (0.002%
formic acid ) in water and Mobile phase B was
prepared with acetonitrile (0.001% formic acid).
Rate of flow was arranged as 0.8 mL per minute
(mL/min) and from 0 to 7.5 minute 90% A, 10%
B; from 7.5 minute to 8th minute 49% A, 51% B
and from the 8th minute on 90% A and 10% B.
The injection volume was arranged as 20 ul. and
the temperature of the column was arranged as 35
°C.

Mass spectrometer detector was used in positive
ionized mode. MS/MS conditions were given at
Table 1. The heat of source block was held at 350
°C and electrospray capillar voltage was held at
+4000 V. Nitrogen was used as collision gase.

Table 1. MS/MS conditions

Tonisation mode ESI+
Collision gase Nitrogen
Collision gase temprature 350 °C
Collision gase flow rate 121L/m
API nebulising gas pressure 45 psi
Drying gas temperature 400 °C
Capillary 4000 V
Scan time 04s
Solutions

The Preparation of Mobile Phase A

0.126 g oxalic acid (Merck Millipore, Guyancourt,
France) was solved in water (approximately 500
mL). Then, 2 mL of formic acid was added into it

and the volume were increased to 1 L. It was kept
in ultrasonic bath for 15 minutes.

The Preparation of Mobile Phase B

1 mL of formic acid was added into the 900 mL
Acetonitrile (Sigma-Aldrich, St. Louis, MO, USA)
which is in gradient purity so as to make it 1 L in
total amount.

ELISA procedure

Tetracycline residues

One of the test kits was made use of for the
analysis of tetracycline. The kits were taken out of
the refrigerator at least 30 minutes earlier than the
analysis and waited at room temperature.
Previously made homogen broiler samples were
taken 2 grams at a time and onto each sample was
added 8 ml. of 10 times diluted buffer. Then, each
of them was homogenised with the help of vortex
for 1 minute. All the instances were incubated for
15 minutes at 4 °C. After incubation, instances
were centrifuged at 2000 rpm and then they all
were filtered by using Whatman 1 filter paper.
Each and every samples’ pH-value was arranged
to 7.4 with the help of 0.5 N NaOH. Sample
preparations and analysis of tetracycline were
done according to the instructions of the
tetracycline Kkit.

Florfenicol residues

Three grams were weighed from the
homogenised sample for florfe