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Ozet

Krema tozu gesitli iiriinlere katilan 6nemli bir gida katki maddesidir. Krema tozu iiretiminde hem toz iriiniin
fiziksel oOzelliklerinin gelistirilmesi, hem de lezzet o6zelliklerinin korunabilmesi ig¢in mikroenkapsiilasyon
tekniginin kullanilmasi gerekmektedir. Ancak, krema tozlarinin ugucu bilesimlerine dair bilimsel literatiirde
herhangi bir bilgi bulunmadig1 gibi, ugucu bilesiklerinin analizinde ekstraksiyon kosullarimin ugucu bilesikler
iizerine etkilerine dair de bir veri yoktur. Bu ¢alismada, hammadde olarak kremadan mikroenkapsiile krema tozu
iiretilmis, {iretilen bu tozlarda saptanan farkli bilesik gruplarindan (alkol, aldehit ve keton) 7 karbonlu ugucu
bilesiklerin (2-heptanol, heptanal ve 2-heptanon) ekstraksiyon kosullari (ekstraksiyon sicakligi, siiresi ve
karigtirma hizi) ile degisimi modellenmis ve degisimler incelenmistir. Sonuclara gdre, 2-heptanol disindaki
ugucu bilesiklerin ekstraksiyonunda tiim faktorlerin dogrusal etkileri anlamliyken, 2-heptanol ekstraksiyonunda
karistirma hizinin etkisi 6nemli bulunmamistir. Ekstraksiyon faktorlerinin interaksiyon etkileri agisindan ise
heptanal ve 2-heptanol’iin benzer 6zellikler gosterdigi belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Krema, Mikroenkapsiilasyon, Ugucu bilesikler, SPME, RSM.

Effects of extraction factors on the analysis of volatile compounds via SPME method in
the microencapsulated cream powder

Abstract

Cream powder is an important food additive that is added to various products. In the production of cream
powder, it is necessary to use the microencapsulation technique in order to improve the physical properties of the
powder product and to preserve the flavor compounds. However, there is no information about the volatile
compounds of the cream powders, and the effects of the extraction conditions of the volatile analysis on the
volatile compounds. In the present study, microencapsulated cream powder was produced from cream as a raw
material and the variation of extraction efficiency of volatile compounds including 7 carbon atoms (2-heptanol,
heptanal, and 2-heptanone) from different chemical groups (alcohol, aldehyde, and ketone) detected in the
microencapsulated cream powder were investigated. The extraction temperature, extraction time, and agitation
speed were the process factors used in the study. Results showed that all linear terms of extraction factors had
significant effect on the volatile compounds except 2-heptanol. The interaction effects of extraction factors on
heptanal and 2-heptanol were detected to be similar.
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1. Giris

Siit ve iirlinleri tiretimi, gida endiistrisi igerisindeki en biiyiik ve énemli sektorlerden birisini
olusturmaktadir [1]. Siit sadece besin degeri acisindan degil, ayn1 zamanda dogada esi bulunmayan
bilesenleri ile ve bu bilesenlerinin 6zgiin fonksiyonel 6zellikleri ile de 6ne ¢ikmaktadir. Siit icerisinde
bulunan temel bilesenlerde laktoz, kazein ve serum proteinlerinin yani sira, 6zgiin bilesimi ile siit yag
da dogada baska bir gidada bulunmamaktadir [2].

Siit yagi, siit ve Uriinlerinin lezzeti ve fonksiyonel ozellikleri acisindan 6nemli bir bilesen
olmasinin yaninda, tereyagi, sade yag ve krema gibi siit iiriinlerinde de ana bilesendir. Bu iiriinler
dogrudan tiiketilebildikleri gibi, farkli gidalarin iretiminde formiilasyona dahil edilerek de
kullanilabilmektedir. Giinlimiizde, siit iiretimindeki artis ile paralel olarak siit yagmin da tiretimi
artmig, ancak tiiketicilerin degisen beslenme aligkanliklari ile saglik gerekgeleri ile az yaglh veya
yagsiz lrinlere yonelmeleri dolayisiyla fazla siit yaginin dayandirilmasi ve alternatif kullanim
alanlarimin gelistirilmesi 6nem kazanmistir [3-5].

Siit yagindan {iretilen tereyagi oda sicakliginda yaklasik 4 hafta, buzdolab1 kosullarinda ise 6
ay kararli sekilde depolanabilmektedir [5-7]. Krema i¢in bu siire daha da diisliktiir. Bu geleneksel
iriinlere islenerek tiretim fazlasi olan siit yaginin siirdiiriilebilir sekilde degerlendirilmesi miimkiin
degildir. Ayn1 zamanda, siit yaginin tereyagina doniistiiriilerek her ¢esit gidanin formiilasyonlarina
katilabilmesi miimkiin degildir. Siit yaginin hem daha uzun dayaniminin saglanmasi i¢in, hem de
endistriyel bir gida katki maddesi olarak kullanim alanlarinin genisletilebilmesi icin toza
donistiiriilmesi zorunludur [8-10]. Giiniimiizde {iretilen toplam siitlin %15’inin piiskiirtmeli
Kurutucular araciligiyla toza dontistiiriildiigt distiniildiigiinde, siit ve iriinlerinden elde edilen tozlarin
kullanim yayginligir daha net anlasilabilmektedir [1]. Toza doniistiiriilen siit yagi gida endiistrisinde;
firincilik, tatli ve pastacilik {irlinleri, kek karisimlari, sekerlemeler, ¢ikolatalar, ¢orbalar, soslar, hazir
yemekler, cerez cesnileri ve kaplamalari, kahve beyazlaticilar, siit bazli igecekler, dondurma
karigimlari, eritme peyniri ve bebek mamasi formiilasyonlar1 gibi alanlarda yaygm bir bigimde
kullanilmaktadir [11].

Buna karsin, siit yaginin toza doniistiiriilmesi ile elde edilen yagli tozlarin depolanmasi
siirecinde cesitli degisimler gerceklesebilmektedir. Bu istenmeyen degisimlerin basinda yag
oksidasyonu ile enzimatik olmayan esmerlesme reaksiyonlar1 gelmektedir [11]. Aym1 zamanda, yagh
tozlarin fiziksel 6zelliklerinde ciddi sorunlarla da karsilagilabilmektedir [4,12]. Yagh toz {iretiminde
enkapsiilasyon tekniklerinin kullanimi ile bu sorunlarin ¢oziimii saglanabilmektedir [13-15].
Enkapsiilasyon ile siit yagi damlaciklar halinde, bir kaplama materyalinin veya kaplama materyali
kombinasyonunun olusturdugu siirekli bir filmle hapsedilmekte, bu sekilde sicaklik, nem, pH ve diger
bilesenlerle etkilesim gibi etkenlerden korunmasi miimkiin hale gelmektedir.

Siit yagmin gida katkis1 olarak kullanmmindaki 6nemli nedenlerden birisi de kendine 6zgii
lezzetidir. Lezzet dendiginde, tat ile kokunun bilesimi diisiiniilmektedir ve biiyiikk oranda ugucu
bilesikler tarafindan karakterize edilmektedir. Siit yaginin toza donistiiriilmek tizere puskiirtmeli
kurutulmas siirecinde lezzetinde cesitli degisimlerin olmas1 miimkiindiir. Her ne kadar enkapstilasyon
islemi ile bu kayiplarin minimize edilmesi miimkiinse de, bu durum yapilan enkapsiilasyon igleminin
basarisi ile orantilidir.

Ucucu bilesiklerin ekstraksiyon/izolasyonunda cesitli yontemler kullanilmaktadir ve bu
yontemlerin ¢esitli avantaj/dezavantajlar1 vardir [16-23]. Bu yontemler igerisinde kati faz
mikroekstraksiyon (solid phase microextraction, SPME) teknigi, ¢dzgen kullanilmaksizin, ugucu
bilesiklerin kaynasmis silika faz kaplamali fibere adsorpsiyonuna dayanmaktadir. SPME yontemi
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hizli, kolaylikla otomatiklestirilebilen, tekrarlanabilir sonuglar veren, kullanimi kolay ve kullanim
masraflart diisiik bir yontem oldugundan siit {iirlinlerindeki ugucularin saptanmasinda siklikla
kullanilmaktadir [23,24]. Ancak SPME yonteminin segiciligi, hassasiyeti ve verimliligi cesitli
parametrelere bagli olarak degismektedir [25]. Ornek matriksinin 6zellikleri, fiberin niteligi (fiber tipi,
kaplama materyalleri, film kalinlig1 vb) ile ekstraksiyon islem kosullart (karistirma hizi, karigtirma
stiresi, ekstraksiyon/desorpsiyon siiresi ve sicakligi) SPME islemi {lizerinde ciddi etkilere sahiptir
[23,25,26,27].

Literatiir incelendiginde, siit yaginin toza doniistiiriilmesi siirecinde gerceklesen degisimlere
dair herhangi bir ¢alismaya rastlanmadigi gibi, bu degisimlerin analizi ile ilgili bir yontem ¢alismasi
da bulunmamaktadir. Siit tiriinlerinden elde edilen tozlarin ugucu bilesiklerine dair yapilmis ¢ok az
sayida ¢alisma vardir ve bunlarin ¢ogunlugu da yag igerigi diisiik olan tozlarla ilgilidir [28-33]. Bu
calismada, hammadde olarak kremadan mikroenkapsiile krema tozu iiretilmis, iiretilen bu tozlarda
saptanan farkli bilesik gruplarindan (alkol, aldehit ve keton) 7 karbonlu ugucu bilesiklerin (2-heptanol,
heptanal ve 2-heptanon) ekstraksiyon kosullar1 (ekstraksiyon sicakligi, siiresi ve karistirma hizi) ile
degisimi modellenmis ve degisimler incelenmistir.

2. Materyal ve yontem

2.1. Materyal

Arastirmada hammadde olarak ¢ig siit kullanilmistir. Emiilsiyon hazirlama asamasinda
formiilasyona katilmak iizere sodyum kazeinat, maltodekstrin (DE 18), soya lesitini, sodyum sitrat,
sodyum fosfat ve kalsiyum karbonat kullanilmistir.

2.2. Uretim teknigi

Caligma kapsamindaki mikroenkapsiile krema tozu iiretiminde, TUBITAK 1002 programi
kapsaminda sonuglandirilmis olan 2150948 kodlu, “Mikroenkapsiile krema tozu iiretimi ve tiretim
optimizasyonu” baslikli projede arastirilmis ve belirlenmis olan iiretim prosediirii izlenmistir [34].

Buna gore, iiretimi gerceklestirilecek mikroenkapsiile krema tozunun yag oraninin %60 olmast
hedeflenmistir. Piiskiirtmeli kurutucuda tikanmalara neden olmamak icin ise kurutucuya beslenecek
olan emiilsiyonun kuru maddesinin %25’in {izerinde olmamasi kararlagtirilmistir. Bu dogrultuda, %16
yag oranma sahip bir emiilsiyonun elde edilmesi gerektigi hesaplanmigtir. Emiilsiyonda
mikroenkapsiilasyon amaciyla kullanilan duvar materyalinin, emiilsiyon kuru maddesinin %30’unu
olusturmasina karar verilmistir.

Emiilsiyon duvar materyali olarak birer ¢esit karbonhidrat ve protein ilave edilmistir.
Karbonhidrat olarak dekstroz esdegerligi 18 olan maltodekstrin ile protein olarak sodyum kazeinat
kullanilmistir. Duvar materyali bilesiminin %20’si protein olacak sekilde formiilasyon ayarlanmustir.
Formiilasyonda emiilgator olarak soya lesitininden, stabilizor olarak sodyum sitrattan, asitlik
diizenleyici olarak sodyum fosfattan ve topaklanmayi oOnleyici olarak da kalsiyum karbonattan
faydalanilmistir. Belirlenmis olan emiilsiyonun formiilasyonu Tablo 1°de verilmistir.

Mikroenkapsiile krema tozu iiretiminde islem basamaklari Sekil 1°de gosterilmistir. Buna
gore, oncelikle yerel bir iireticiden ¢ig siit tedarik edilmis ve su banyosunda 65 °C’ye 1sitildiktan sonra
krema separatorii (Tulsan) yardimiyla kremasi ayrilmistir. Ayrilan krema, sirkiilasyonlu bir su
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banyosu kullanilarak 85 °C’de 60 saniyelik bir 1s1l islemle pastorize edilmistir. Pastorize edilen krema
ornekleri analiz edilinceye kadar derin dondurucuda, -18 °C’de dondurularak saklanmustir.

Emiilsiyonda kullanilacak emiilgator krema igerisinde; karbonhidrat, protein, stabilizor, asitlik
diizenleyici, topaklanmay1 Onleyici ise su igerisinde ¢Oziindiiriilmiistiir. Emiilsiyonda kullanilacak
kremanin sicakligr 50 °C, suyun sicakligl ise 60 °C’ye ayarlanmistir. Karistirma isleminde Ultra-
Turrax (IKA, T25, Almanya) cihaz1 kullanmilmistir. Karigtirma 8000 ve 12000 devirde altmisar saniye,
14000 devirde 3 dakika olacak sekilde toplam 5 dakikada tamamlanmaistir.

Hazirlanmis olan emiilsiyonlar, laboratuvar tipi bir piiskiirtmeli kurutucuda toza
donistiiriilmistiir. Hazirlanacak olan %25 kuru maddeli, %16 siit yag: iceren, kuru maddede %30
enkapsiilasyon duvar materyaline sahip emiilsiyon, piiskiirtmeli kurutucuya 45 °C’de beslenmistir.
Mikroenkapsiile krema tozunun iiretiminde piiskiirtmeli kurutma giris sicakligi 162.8 °C, besleme
debisi 11.51 mL/dk ve aspirasyon orani %72.8 olarak ayarlanmistir [34].

Tablo 1. Mikroenkapsiile krema tozu {retimindeki emiilsiyon eldesinde kullanilan
formiilasyon (150 g i¢in).

Formiilasyon Miktar
Krema 33
Soya Lesitini 0.098
Su 105
Maltodekstrin (DE 18) 8.852
Sodyum Kazeinat 2.213
Sodyum Sitrat 0.188
Sodyum Fosfat 0.188
Kalsiyum Karbonat 0.376
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Formiilasyon Hazirlama

Emiilsiyon Hazirlama

Emiilsiyon

Piiskiirtmeli Kurutma

Mikroenkapsiile Krema Tozu

Sekil 1. Mikroenkapsiile krema tozu {iretimi akis semasi.

2.3. Ucucu bilesiklerin belirlenmesi

Mikroenkapsiile krema tozu orneklerindeki ugucu bilesikler kati faz mikroekstraksiyon (solid
phase microextraction, SPME) teknigi kullanilarak ekstrakte edilmistir. Ugucu bilesiklerin miktar1 ve
tanimlanmas1 GC-FID’de (Agilent 6890N, Agilent Technologies, Santa Clara, ABD) ve buna bagh
kiitle spektrometresinde (MS) (Agilent 5977A MSD, Agilent Technologies, Santa Clara, ABD)
yapilmigtir. Dengelenme, ekstraksiyon ve enjeksiyon asamalart otomatik enjeksiyon modiili (GC
Injector 80, Agilent) tarafindan ger¢eklestirilmistir. Karistiricinin agik/kapali zaman1 5/2 s olarak ve
dengeleme sicakligi, ekstraksiyon sicakligi ile ayni olacak sekilde ayarlanmistir. Dengeleme isleminin
siiresi ise 30 dakikadir. Ekstraksiyon igleminde Carboxen/Polidimetilsilokzan (CAR/PDMS, Auto
Merlin 75 pm, SU57343U, Agilent) ile kaplanmis fiber kullanilmistir. Ekstraksiyon siiresi,
ekstraksiyon sicakligi ve karigtirma hizi degiskenleri ise ekstraksiyonun ugucu bilesikler iizerine
etkisinin degerlendirilmesinde birer degisken olarak kullanilmigtir. Bu kapsamda, ekstraksiyon siiresi
olarak 30-90 dakika araligi, ekstraksiyon sicakligi olarak 30-60 °C araligi ve karistirma hizi olarak ise
250-750 rpm aralig1 incelenmistir. Bu degerlere 6n denemeler, yazarlarin gegmis tecriibesi ve literatiir
arastirmasiyla karar verilmistir [35].

Fiberlerle gergeklestirilen ekstraksiyon sonrasindaki enjeksiyon portundaki desorpsiyon siiresi
180 s’ye, sicakligi ise 250 °C’ye ayarlanmistir. Septumdaki tahliye akis hiz1 (septum purge flow rate),
3.0 mL/dk’dir. Ayirmada DB-Wax kolonundan yararlanilmistir (30 m x 250 um x 0.25 um; 122-7032,
Agilent). Tasiyic1 gaz olarak He gazi kullanilmis, akis hizi1 2 mL/dk olmustur. Firin sicakligi 40 °C’de
2 dakika kaldiktan sonra dakikada 5 °C/dk artisla sicaklik 70 °C’ye yiikseltilerek, firm bu sicaklikta
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bir dakika durduktan sonra dakikada 10 °C’lik bir artisla 240 °C’ye ulastirilmasina ve bu sicaklikta 4
dakika tutulduktan sonra programin tamamlanmasina dayandirilmistir. FID sicakligi olarak 260 °C’de
calisilmigtir. MS iyonlasma enerjisi 70 eV, iyon kaynagi sicakligi 250 °C, kuadrupol sicakligi 120 °C
tutularak, 1 saniye araliklarla 30-400 kiitle/yiik (m/e) arasinda tarama yapilmistir [36-38].

Piklerin tanmisinda, analiz edilen 2-heptanol, heptanal ve 2-heptanon bilesiklerinin
standartlarinin enjeksiyonu gergeklestirilmis, orneklerden elde edilen piklerle bu standartlarin
enjeksiyonu sonucu elde edilen pikler karsilastirilmistir. Ayni zamanda, kiitle spektrumunun bilgisayar
hafizasindaki kiitle spektrumlariyla karsilagtirilmasi yapilmistir. Tanimlamada NIST11 ve Wiley7
kiitiiphanelerinden yararlanilmistir.

2.4 Deneysel tasarim ve istatistiksel analiz

Mikroenkapsiile krema tozu Orneklerinin ugucu bilesiklerinin analizindeki ekstraksiyon
asamasinda merkezi karma donel tasarim (central composite rotatable design, CCRD) ve yanit yiizey
yontemi (response surface methodology, RSM) kullanilmistir. Bu optimizasyon c¢aligmasinda
belirlenen iglem faktorleri ile yanitlar arasindaki iliski bilinmediginden ikinci dereceden polinomiyal
bir modelle en uygun yanit fonksiyonuna ulasilacagi varsayilmistir. Bu amagcla gerekli deneysel iiretim
kosullar1 “Merkezi karma donel tasarim” (Central Composite Rotatable Design, CCRD) deneme plani
secilerek belirlenmistir. Segilen 3 faktoriit CCRD deneme planina gore 23 faktoriyel tasarima, 6 adet
merkez noktast ve 6 adet eksenel nokta (A=1.68179) eklenmis ve toplam 20 deneme noktasi
belirlenmistir.

Uygulanan deneme deseni dogrultusunda belirlenen yanitlar (deneysel veri), ¢coklu regresyon
analiziyle degerlendirilmis ve her bir yanit icin islem degiskenlerine bagl ikinci dereceden denklemler
olusturulmustur. Olusturulan modellerin deneysel verilerle uyumu i¢in varyans analizi (ANOVA)
yapilmigtir. Bu analiz ile her bir faktdriin yanitlar lizerindeki dogrusal, ikinci dereceden ve
interaksiyon etkilerinin  6nemi %95’lik giiven araliginda F-testi (Fischer testi) uygulanarak
belirlenmis, istatistiksel olarak 6nemli olmayan etkiler modelin disinda birakilmistir. Elde edilen
modelin deneysel verilerle uyumluluguna, “lack of fit”, model regresyon katsayisi (R?), diizeltilmis
regresyon katsayisi (Adj-R?), tahminlenmis hata kareler toplamn (PRESS), tahminlenmis g¢oklu
regresyon katsayisi (Pre-R%), degisim katsayisi (C.V.) ve yeterli kesinlik (Adeq.Precision) degerlerine
bakilarak karar verilmistir [39,40]. Model uyumlulugu saglandiktan sonra, tanilayici grafikler ve
durum istatistiklerinin hesaplanmasimi igeren kalinti analizleri yapilarak, ANOVA’da kullanilan
kabullerin dogrulamasi gerceklestirilmistir.

3. Bulgular ve tartisma

Caligma kapsaminda mikroenkapsiile krema tozunun ugucu bilesiklerinin, SPME ekstraksiyon
kosullar1 ile degisiminin belirlenmesinde incelenecek ugucu bilesiklere 6n denemelerle karar
verilmistir. Yapilan 6n denemeler sonucunda saptanan ugucu bilesiklerden 3 farkli kimyasal grupta
(alkol, aldehit ve keton), 7 karbonlu 3 bilesik (2-heptanol, heptanal ve 2-heptanon) saptanmistir ve bu
bilesiklerin degisimlerinin incelenmesine karar verilmistir.

Secilen ii¢ ekstraksiyon faktoriiniin (ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresi ve karigtirma
hiz1) ugucu bilesikler lizerine etkisinin belirlenmesinde RSM kullanilmistir. Tanimlanan 3 faktorlii
CCRD ve belirlenen kodlanmig seviyeler Tablo 2°de, bu seviyeler dogrultusunda CCRD’ye gore
rastgele hazirlanan deneme plam Tablo 3’te goriilmektedir.
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Tablo 2. Optimizasyonda kullanilan degiskenler ve seviyeleri.

Kodlanms Seviyeler

Bagimsiz Degisken (Faktor) Birim

-1.682 -1 0 +1 +1.682
X1, Ekstraksiyon Sicakligi °C 30.0 36.1 45.0 53.9 60.0
Xz, Ekstraksiyon Siiresi dk 30.0 42.0 60.0 78.0 90.0
X3, Karistirma Hizi rpm 250 351 500 649 750

Belirlenmis olan deneme plani ile yapilan iiretimler sonucu elde edilen deneysel sonuglardan
hareketle, islem degiskenlerinin her bir yanit {izerindeki etkisinin ve optimizasyon igin segilecek en
uygun modelin belirlenmesinde ANOVA’dan yararlanilmistir. Buna gore oncelikle her bir yanit igin
uygun model tipi belirlenmistir. Bunun i¢in islem degiskenlerinin yanitlara dogrusal, ikinci dereceden
ve interaksiyon etkileri dikkate alinmistir. En uygun model, kareler toplamindaki degisim, “lack of fit”
testleri ve model istatistikleri dikkate alinarak segilmistir.

Sonrasinda, her bir islem degiskeninin her bir yanita dogrusal, interaksiyon ve ikinci
dereceden etkileri ANOVA ¢izelgesi olusturularak hesaplanmistir (Tablo 4). ANOVA sonucu p-degeri
0.1°den biiyiik olan model parametreleri istatistiksel olarak oOnemsiz kabul edilmis ve model
hiyerarsisine zarar vermeden modellerden ¢ikarilarak belirlenen modellerin etkinligi arttirilmstir.

Incelenen yanitlardan 2-heptanol disindaki incelenen tiim ugucu bilesikler {izerinde
ekstraksiyon faktorlerinin 6nemli diizeyde dogrusal etkisi vardir. 2-Heptanol igin karigtirma hizinin
etkisi istatistiksel olarak 6nemli bulunmamistir. Uyumu kanitlanan modellerin tiim model katsayilar
asagidaki esitliklerle ifade edilmistir:

2-Heptanon: —8.65 x 106 + 1.36 X 10° X x; + 1.10 X 10% X x, + 6312.88 X x3 — 99.90 X
X,x3 — 42.58 X x,x3 — 578.58 X x2

Heptanal: 5.00 x 10 — 1.75 X 10% X x; — 30877.72 X x, — 4614.23 X x5 + 959.77 X
X1X, +1962.78 X x? + 4.07 X x3

2-Heptanol: 2.62 x 10° — 1.14 x 10° X x; — 25584.96 X x, + 732.21 X x;x, + 1129.93 x
xf

Elde edilen modellerle islem degiskenlerinin yanitlar iizerine karsilikli etkilesimlerini gorsel
olarak da belirleyebilmek icin (interaksiyon etkisi istatistiksel olarak Onemli bulunan islem
degiskenleri i¢in) yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri ¢izilmistir (Sekil 2-4). Bu ¢izimlerde, islem
kosullarindan birisi sabit tutulurken, diger ikisinin degisiminin yanitlara etkisi belirlenmektedir.
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Tablo 3. Optimizasyonda kullanilan merkezi karma donel tasarim dizayn.

Deneme # T(°O) t (dk) o (rpm)
1 45.0 (0) 90.0 (+1.68) 500 (0)
2 53.9 (+1) 78.0 (+1) 649 (+1)
3 53.9 (+1) 42.0 (-1) 351 (-1)
4 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
5 45.0 (0) 60.0 (0) 250 (-1.68)
6 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
7 45.0 (0) 30.0 (-1.68) 500 (0)
8 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
9 53.9 (+1) 42.0 (-1) 649 (+1)
10 36.1(-1) 42.0 (-1) 351 (-1)
11 36.1(-1) 78.0 (+1) 649 (+1)
12 60.0 (+1.68) 60.0 (0) 500 (0)
13 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
14 53.9 (+1) 78.0 (+1) 351 (-1)
15 36.1(-1) 42.0 (-1) 649 (+1)
16 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
17 36.1(-1) 78.0 (+1) 351 (-1)
18 45.0 (0) 60.0 (0) 750 (+1.68)
19 45.0 (0) 60.0 (0) 500 (0)
20 30.0 (-1.68) 60.0 (0) 500 (0)

Sonuglara gore, 2-heptanon bilesiginin SPME ile ekstraksiyonu {izerine ekstraksiyon sicakligi
ile karigtirma hizinin ve ekstraksiyon siiresi ile karistirma hizinin interaksiyon etkileri dnemli
bulunmustur. Buna karsm, heptanal ve 2-heptanol bilesiklerinin ekstraksiyonunda ise sadece
ekstraksiyon siiresi ile sicakliginin karsilikli etkilesimleri 6nemli bulunmustur.
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Genel olarak alkol ve aldehit grubu bilesikler olan 2-heptanol ile heptanal, ekstraksiyon
degiskenleri ile benzer degisimler sergilemislerdir. Ekstraksiyon siiresinin ve sicakliginin artisi ile bu
bilesiklerin daha fazla ekstrakte edilebildigi goriilmiistiir. Buna karsin, keton grubu bir bilesik olan 2-
heptanon, digerlerinden farkli davranmistir. 2-Heptanon bilesiginin ekstraksiyon verimi, yliksek
ekstraksiyon sicakligi, uzun ekstrakisyon siiresi ve diigiik karistirma hizinda artmistir.

Tablo 4. ANOVA sonucunda her bir yanit i¢in belirlenmis model istatistikleri (x: T; Xp: t; X3! w).

Kaynak 2-Heptanon Heptanal 2-Heptanol
p- degeri p- degeri p- degeri
Model <0.0001 <0.0001 <0.0001
Xy <0.0001 <0.0001 <0.0001
Xo <0.0001 <0.0001 0.0011
X3 0.0376 0.0253 0.4825
X1X2 0.2490 0.0034 0.0112
X1X3 0.0486 0.3992 0.3956
XoX3 0.0848 0.3008 0.7827
Xi? 0.4297 0.0004 0.0087
Xo? 0.0027 0.8186 0.7719
Xa2 0.2517 0.0144 0.4751
Lack of fit 0.1191 0.1151 0.1491
R? 0.9738 0.9753 0.9323
Adj-R? 0.9501 0.9531 0.8714
Pre-R? 0.8328 0.8443 0.5906
Adeq.precision 22.787 21.721 12.519
PRESS 1.8x10* 8.4x10" 7.1x10"
C.V. 11.50 16.25 36.84
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Heptanal (FID Alani)

TR Sicakiik(°C)

Sekil 2. Mikroenkapsiile krema tozunda elde edilmis yanit yiizey egrileri (Karistirma hizi 500 rpm olarak
sabitlenmistir).

S Sicanik(*C|
mTe

Sekil 3. Mikroenkapsiile krema tozunda elde edilmis yanit yiizey egrileri (Ekstraksiyon siiresi 60 dakika olarak
sabitlenmistir).

Sekil 4. Mikroenkapsiile krema tozunda elde edilmis yanit yiizey egrileri (Ekstraksiyon sicakligi 45 °C olarak
sabitlenmistir).

4. Sonug¢
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Calisma kapsaminda mikroenkapsiile krema tozunda bulunan farkli bilesik gruplarindan
(alkol, aldehit ve keton) 7 karbonlu ugucu bilesiklerin (2-heptanol, heptanal ve 2-heptanon)
ekstraksiyon kosullar1 (ekstraksiyon sicakligi, siiresi ve karigtirma hizi) ile degisimi incelenmistir.
Calisma sonucunda elde edilen sonuclar su sekilde 6zetlenebilir:

e 2-Heptanon bilesiginin degisimi {izerine tiim faktorlerin dogrusal etkileri Gnemli
bulunmustur. Bu bilesigin ekstraksiyon veriminin yliksek ekstraksiyon sicakligi, uzun
ekstraksiyon siiresi ile diisiik karistirma hizinda arttig1 belirlenmistir.

e Heptanalin degisiminde de tiim faktorlerin dogrusal etkileri istatistiksel olarak anlamli
bulunurken, heptanal ekstraksiyonunun sicaklik ve siirenin arttirilmasi ile arttig
belirlenmistir.

e 2-Heptanol ekstraksiyonunda ise sadece sicaklik ve siirenin 6nemli oldugu saptanmis ve
yiiksek sicaklik-uzun siireli ekstraksiyon islemi ile ekstraksiyon veriminin yiikseldigi
gOrilmistir.
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