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Calismada, salgam suyu iiretim tesisi atig1 olan fermente siyah havuctan yesil ¢oziiciiler
smifindaki dogal derin oOtektik ¢oziicliler (Natural Deep Eutectic Solvents, NADES)
kullanilarak ultrasonik dalga ekstraksiyonu ile katma degeri yiiksek degerli bilesenlerin
geri kazanilmasi ve bu bilesenlerin yenilebilir film sentezinde kullanilmas1 amaglanmistir.
Asidik, seker, poliol ve kolin kloriir-seker bazli olmak iizere toplam 11 adet ¢oziicii
hazirlanmis ve NADES tiiri ve miktari, kati-sivi (KS) oran1 ve ekstraksiyon siiresi (t)
parametrelerinin toplam fenol (TP), toplam flavonoid (TF), toplam monomerik
antosiyanin (TMA) miktar1 ve antioksidan aktivite (AA) lizerine etkileri incelenmistir.
En yiiksek TF, TP, TMA ve AA degerleri sirasiyla CG (1:2) ile 16.04+0.87 mg/g, FSW ile
16.49+0.52 mg/g, CSW (4:1:4) ile 1680.51+£22.21 mg/kg ve CG (1:2) ile %86.88 olarak
elde edilmistir. Deneysel tasarim ve optimizasyon i¢in ¢oziici olarak TMA
ekstraksiyonunda en etkili ¢oziicii olan CSW (4:1:4) se¢ilmistir. Bagimsiz degiskenlerin
t, KS oran1 ve NADES miktari, yanitin ise TMA miktar1 olarak belirlendigi merkezi
kompozit tasarimda cevabin iiciincii dereceden polinom ile ifade edildigi (R’°=0.9939)
belirlenmigtir. Optimum kosullar %59.07 NADES, t=60.25 dk, KS=0.02 g/mL olarak
belirlenmis ve bu kosullar altinda TMA miktar1 1776.76+8.65 mg/kg bulunmustur.
Optimum kosullardaki ekstre yenilebilir filmlere hem katki maddesi hem de
plastiklestirici olarak eklenmis ve Ozelliklerindeki degisimler incelenmistir. Kontrol
filmine gore, antioksidan aktivite degerinin arttig1, mekanik 6zelliklerin gelistigi, nem
orani, gecirgenlik ve seffaflik degerlerinin azaldig1 ve kaplanan domatesin raf dmriinii
uzatan film tiirii %10 ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig1 yenilebilir film olarak
belirlenmistir.

Mayis 2024, 95 sayfa

Anahtar kelimeler: Salgam suyu, ultrasonik dalga ekstraksiyonu, atik degerlendirme
yesil ¢oziiciiler, yenilebilir film
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ABSTRACT

Master Thesis

RECOVERY AND EVALUATION OF VALUABLE COMPONENTS FROM
SHALGAM JUICE PLANT WASTE

Pelin TOPRAK

Ankara University
Graduate School of Natural and Applied Sciences
Department of Chemical Engineering

Supervisor: Assoc. Prof. Dr. A. Ezgi UNLU BUYUKTOPCU

This study aims to recover high value components from fermented black carrot which is
waste of shalgam juice facility, using ultrasound-assisted extraction with Natural Deep
Eutectic Solvents (NADES) and to use these components in the synthesis of edible films,
which are one of the bio-based sustainable packaging materials. Eleven different
NADESs were prepared in four different groups based on acidic, sugar, polyol and choline
chloride-sugar and the effects of the type and amount of solvents, solid-to-liquid (SL)
ratio and extraction time (t) on total phenol (TP), flavonoid (TF) monomeric anthocyanin
(TMA) content and antioxidant activity (AA) were investigated. The highest TF, TP, TMA
and AA were obtained as 16.04+0.87 mg/g with CG (1:2) 16.49+0.52 mg/g with FSW
(1:1:11), 1680.51+£22.21 mg/kg with CSW (4:1:4), and 86.88% with CG (1:2),
respectively. Experimental design and optimization were conducted using CSW (4:1:4)
which was identified as the most prominent solvent among NADESs for the recovery of
the TMA. The response was found to be expressed by cubic model (R*=0.9939) using
central composite design in which independent variables were time, SL and NADES
amount while TMA was the response. The optimal extraction conditions were found to
be 59.07% NADES, t=60.25 min, SL=0.02 g/mL. Under the optimal conditions, TMA
was found as 1776.76+£8.65 mg/kg. The extract obtained under optimal conditions was
examined both as an additive and as a plastisizer into the structure and the properties were
examined. It was found that when 10% extract is used as an additive, the moisture content,
transmittance and transparency values of the film decreased, while antioxidant activity
and mechanical resistance increased. Additionally, it was determined that film extended
the shelf life of tomato fruit.

May 2024, 95 pages

Key Words: Shalgam juice, ultrasonic extraction, waste valorization, green solvents,
edible film
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1. GIRIS

Diinyadaki niifus artis1 ile birlikte gidaya olan talebin artmasi sonucu, kiiresel ¢apta en
hizl1 gelisen sektorlerden biri gida sektorii olmustur. Artan gida iiretimine paralel olarak
atik ve yan {iriin miktarlarinda da artis meydana gelmektedir. Aragtirmalara gore her yil
1.6 milyar ton gida atig1 olusmaktadir. Gida atiginin karbon ayak izinin ise 3.3 milyar ton

karbondioksite esdeger oldugu bildirilmistir (Nirmal vd. 2023).

Atiklarm biiyiik bir kismi gidalarin islenmesi sirasinda ortaya ¢ikmaktadir. Gida isleme
atiklarinin en biiyiik pay1 meyve ve sebze endiistrilerine aittir (Rifna vd. 2023). Meyve
veya sebzelerin iglenmesi sirasinda ortaya ¢ikan yiiksek miktarlarda ve farkli tiirdeki
atiklar isletmeler tarafindan hayvan yemi olarak kullanilmak iizere ¢iftliklere verilmekte
veya oldugu gibi atilarak ¢evre kirliligine yol agmaktadir (Jabbar vd. 2015). Ancak
yapilan bilimsel calismalar, bu atik ve artiklarin yliksek miktarda yararli biyoaktif
bilesenler igerdigini ortaya koymustur (Agcam ve Akyildiz, 2015). Bu biyoaktif
bilesenlerin atiklardan geri kazanimi ile katma degeri yiiksek bilesenlerin sifir maliyetli
bir kaynaktan iiretimi ve atiklarin yeniden degerlendirilmesi ile ¢evre kirliliginin

azaltilma potansiyelleri bulunmaktadir.

Ulkemizde sevilerek tiiketilen iceceklerden biri salgam suyudur. Salgam suyu
fermantasyonunda laktik asit bakterileri (Lactobacillus plantarumand) ve mayalarin
(Saccharomyces cerevisiae) etkili oldugu kirmizimsi/mor renkli bulanik ve eksi bir
lezzete sahip bir igecektir (Erten vd 2008; Tangiiler vd 2021). Salgam suyu iiretiminde
kullanilan siyah havucun igerdigi antosiyaninlerin tiimoér oOnleyici, iltihap giderici
ozelliklerinin yanisira, kanser, felg, kalp krizi ve koroner kalp hastaliklarinin risk
faktorlerini azaltici etkileri bulunmaktadir (Clifford 2000, Netzel vd. 2007, Sevimli-Gur
vd. 2013, Khandere vd. 2011, Cao vd. 1996, Wang vd. 1997, Wrolstad 2004).

Ulkemizde salgam suyu iiretimi y1llik 60 milyon litreye ulasmustir (Diinya salgam suyunu
kesfetti, 2020). Bu iiretim sonucu yillik yaklasik 12 milyon kg fermente siyah havug kati
atik olarak ortaya cikmaktadir (Tanriseven vd. 2018). Ortaya c¢ikan atik miktarinin

yiiksekligi ve fermente siyah havucun antosiyanin basta olmak iizere ¢ok ¢esitli degerli



bilesenleri igerme potansiyeli nedeniyle salgam suyu tesisi atiginin degerlendirilmesi

cevresel ve ekonomik agidan biiylik 6nem tagimaktadir.

Biyoaktif bilesenlerin dogal kaynaklardan geri kazaniminda maserasyon, perkolasyon ve
Soxhlet ekstraksiyonu gibi geleneksel teknikler yaygin olarak kullanilmaktadir, ancak bu
tekniklerin yiiksek miktarda organik ¢oziicii kullanimi, diisiik ekstraksiyon verimi ve
yiiksek enerji tiikketimi gibi dezavantajlar1 bulunmaktadir. Ayrica ekstraksiyon siirelerinin
uzun olmasi oksidasyon, hidroliz ve iyonizasyon gibi istenmeyen tepkimeleri tetikleyerek
1stya duyarl bazi degerli bilesenlerin bozulmalarina neden olmaktadir. Bunlarin yani sira
geleneksel ekstraksiyon proseslerindeki diisiik secicilik, elde edilen ekstrelerde
istenmeyen bilesenlerin varligina yol agarak ciddi bir dezavantaj olusturmaktadir

(Cvetanovi¢ 2019, Rasul 2018, Usman vd. 2022).

Alkoller, etil asetat ve kloroform gibi geleneksel organik coziiciiler, bitki materyalinden
biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda yaygin olarak kullanilmaktadir (Duan vd. 2016).
Organik ¢oziiciiler toksik ve kanserojen olmalar1 ve biyolojik olarak pargalanamamalari
nedeniyle dogaya ve cevreye zarar vermektedirler (Fuad ve 2021). Ayrica ekstraksiyon
sonras1 gerekli olan saflagtirma adimi yiiksek maliyete ve enerji tiiketimine sebep

olmaktadir (Cvetanovi¢ 2019).

Literatiirde geleneksel olmayan ekstraksiyon yontemleri kullanilarak geleneksel
yontemlere kiyasla verimin artirilmast ve maliyetin azaltilmasi amaclanmaktadir. Bu
yontemlerden biri olan ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon, ¢oziicii tiikketimini ve enerji
gereksinimini azaltan basit, ucuz, etkili ve ¢evre dostu bir ekstraksiyon yontemi olarak
tanimlanmaktadir (Huang vd. 2009, Chemat vd. 2017). Ultrasonik dalga, kavitasyonu
artirarak etkin bir kiitle aktarimi saglamakta ve olusan gaz kabarciklar1 noktasal basing

yaratarak bitki dokusunun kolayca pargalanmasina neden olmaktadir (Knorr vd. 2002).

Yesil coziiciiler, siirdiiriilebilirligi olumsuz etkileyen geleneksel c¢oziiciilere yesil
alternatifler olarak gelistirilmistir. Toksikligi oldukca diisiik olan ve yiiksek ekstraksiyon
kapasitesine sahip ekonomik ¢oziiciilerdir. Yesil ¢oziicii sinifinda yer alan Derin Otektik

Coziiciiler (Deep Eutectic Solvents, DES) diisiik toksisite, diislik maliyet, kolay kullanim,



biyolojik olarak parc¢alanabilirlik, biyouyumluluk ve yeniden kullanilabilirlik gibi gesitli
avantajlariyla birgok farkli proseste kullanilmaktadir Bunlar arasinda kiikiirt giderme,
CO; yakalama, organik reaksiyonlarda stirdiiriilebilir ortam, enzimatik biyodizel iiretimi
ve ekstraksiyon sayilabilir (Castro-Muiioz vd. 2022). DES’lerin polarite ve viskozite gibi
fizikokimyasal Ozelliklerinin ayarlanabilir olmasi1 ekstraksiyon prosesinde Onemli
olmaktadir. Buna ¢k olarak DES'lerin hedef molekiille karst segici olmasi
biyomolekiillerin yiiksek verimle geri kazanilmasini saglamaktadir (Hamdi Zainal-
Abidin vd. 2017). Ayrica DES’ler, son donemlerde gida isleme atiklarindan biyoaktif
bilesenlerin geri kazaniminda ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon ve mikrodalga
destekli ekstraksiyon yontemleriyle birlikte kullanilmaktadir (Bubalo vd. 2016, Chemat
vd. 2019).

Ambalaj, temel olarak gida giivenligini saglamak, gidayr mikrobiyal kontaminasyona
kars1 korumak, gida israfini veya kaybini Onlemek, gida raf omriinii artirmak ve
tiikketicilere tiriin hakkinda bilgi vermek i¢in kagit, cam, metal, plastik gibi malzemelerden
yapilmis materyaldir (Han 2013). Ambalaj materyali olarak genellikle diisiik maliyetli,
kolayca elde edilebilir ve mekanik direnci yliksek olan petrol bazli polimerler
kullanilmaktadir. Giliniimiizde ¢evre bilincinin artmasiyla beraber, petrol bazli {irtinlere
alternatif olarak doga dostu bilesenlerin kullanimina yonelik ¢calismalar hiz kazanmustir.
Bu alandaki 6nemli gelismelerden biri olan yenilebilir film ve kaplamalar gidalara ince
bir tabaka halinde uygulanan, gida ile birlikte tiiketilebilen, tiiketilmeseler bile dogal
kaynaklardan elde edildiklerinden dolay1 dogada ¢oziinebilen ambalajlardir (Debeaufort
vd. 1998, Dhanapal vd. 2012). Gida iirliniiniin renk, parlaklik ve piiriizliilik gibi duyusal
ozelliklerini iyilestirmenin yani sira oksidasyon, mikrobiyal bozunma ve nem kaybi gibi

gida bozulmalarina yol agan durumlar1 azaltmaktadirlar (Otoni vd. 2017).

Bu tez ¢aligmasinda {ilkemizde yillik 12 milyon kg atiga sebep olan salgam suyu liretim
tesisi atig1 olan fermente siyah havug posasindan degerli bilesenlerin ¢evre dostu yesil bir
yontemle geri kazanilmasi ve biyoaktif bilesenler acisindan zengin olan ekstrenin bir
uygulama alani olarak yenilebilir film sentezinde kullanilmas1 amag¢lanmigtir. Bu amagla
fermente siyah havug¢ posasindan biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda yeni nesil

yontemlerden biri olan ultrasonik dalga ekstraksiyonu se¢ilmis ve ¢Oziicii olarak yesil



¢oziiciiler siifinda olan Dogal Derin Otektik Céziiciiler (Natural Deep Eutectic Solvents,
NADES) kullanilmistir. Ekstraksiyonda NADES tiirti, NADES igerigi, kati-sivi (KS)
orant ve siire gibi farkli ekstraksiyon parametrelerinin etkisi incelenmistir. Toplam
monomerik antosiyanin (TMA) miktarinin optimizasyonu deneysel tasarim yontemi
kullanilarak merkezi kompozit tasarimi (MKT) ile belirlenmis ve yanit grafikleri yanit
yiizey yontemi (YYY) ile elde edilmistir. Optimum kosullarda elde edilen ekstre ise
yenilebilir film sentezinde kullanilmis ve film yapisina katilan ekstrenin yenilebilir
filmlerin antioksidan, antimikrobiyal, kalinlik, UV-gecirgenlik gibi farkli 6zellikleri

lizerine etkisi incelenmistir.



2. KURAMSAL TEMELLER VE KAYNAK OZETLERI

2.1 Salgam Suyu

Fermente gidalar “kontrollii mikrobiyal biiyiime ve gida bilesenlerinin enzimatik etki
yoluyla doniistiiriilmesi ile iiretilen yiyecek veya igecekler” olarak tanimlanmaktadir
(Marco vd. 2017). Fermentasyon, organik asitler, etanol ve bakteriyosinler gibi
antimikrobiyal metabolitlerin iiretimini saglayarak patojenik mikroorganizmalarla
kontaminasyon riskini azalttig1 icin bir koruma yontemi olarak yiizyillardan beri
uygulanmaktadir. Fermantasyon ayni zamanda organoleptik ozellikleri (6rnegin tat ve

doku) gelistirmek i¢in de kullanilmaktadir (Dimidi vd. 2019).

Fermente i¢eceklerden biri olan salgam suyu iilkemizde yiiksek miktarda tiiketilmektedir.
Salgam suyu, kirmizimsi/mor renkli bulanik ve eksi bir lezzete sahip, yiiksek oranda
vitamin, mineral, antioksidan ve fenolik bilesik icermesi nedeniyle besleyicilik degeri
yiiksek bir igecektir (Erten vd. 2008). Mersin, Adana, Hatay ve Kahramanmaras gibi
iilkemizin giiney illerinde olduk¢a yaygin olarak tiiketilmekle birlikte Istanbul, Ankara,
[zmir gibi illerde de ragbet gdrmektedir (Erten vd. 2008, Tangiiler ve Erten 2013).
Uretiminde genel olarak siyah havug (Daucus carota), kaya tuzu, salgam, eksi maya,
bulgur unu ve su kullanilmakta bazi proseslerde ise salgam bitkisi de eklenmektedir.
Salgam suyu iiretiminde kullanilan siyah havug, seker fermantasyonu sirasinda laktik asit
olusumunu saglamasi ve salgama kirmizi rengini vermesi amactyla ana hammadde olarak
kullanilmaktadir (Erten vd. 2008, Tangiiler vd. 2014). Fermantasyonunda laktik asit
bakterileri (Lactobacillus plantarumand vb.) ve mayalar (Saccharomyces cerevisiae)
etkilidir. Laktik asit bakterileri, laktik asit, etanol, asetik asit ve diger organik bilesikleri

iireterek salgam suyuna tipik tat ve lezzetini vermektedir (Tangtiler ve Erten 2013).

Salgam suyunun, geleneksel iiretim ve dogrudan iiretim olmak iizere iki sekilde liretim
yontemi bulunmaktadir (Erten vd. 2008). Geleneksel salgam suyu iiretimi iki asamada
gerceklesmektedir. Birinci asama mayalarin ve laktik asit bakterilerinin gelistigi hamur
fermentasyonudur. Bu asamada bulgur unu, tuz, eksi maya ve yeteri kadar su

karistirilmakta ve oda sicakliginda 3-5 giin fermantasyona birakilmaktadir. Fermantasyon



sonunda hamur 3-5 kez su ile yikanmaktadir. Hamur fermantasyonundan elde edilen sivi,
fermantasyon tankina alinarak siyah havug, tuz, salgam turbu, su ile karistirilmakta ve
fermantasyona birakilmaktadir (Tangiiler vd. 2008). Dogrudan iiretim yonteminde ise
yalnizca havug fermantasyonu uygulanmaktadir. Dogranmis siyah havug, dilimlenmis
salgam, su, tuz ve eksi maya bir tankta karigtirilarak 10-35 °C'de 3—10 giin mayalanmaya
birakilmaktadir (Erten vd. 2008, Tangiiler ve Erten 2012).

2.2 Siyah Havuc¢

Siyah havu¢ (Daucus carota ssp. sativus var. atrorubens Alef.) Tirkiye, Afganistan,
Misir, Pakistan, Hindistan ve Uzak Dogu iilkelerinde oldukga ilgi ¢eken bir sebzedir
(Sekil 2.1) (D. Kammerer vd. 2004a, Tiirkyilmaz vd. 2012). C ve E vitamini gibi bilinen
antioksidanlarin yani sira fenolik bilesik igerigi nedeniyle bilimsel agidan da ilgi

gormektedir (Alasalvar vd. 2001, Kirca vd. 2006, Singh vd. 2012).

Sekil 2.1 Siyah havug a) biitiin b) dilimlenmis

Siyah havuca karakteristik rengini veren polifenolik yapidaki antosiyaninlerdir (Wrolstad
2006). Antosiyaninler suda ¢oziinlir pigmentler arasinda en biiyiik grubu olusturan
fenolik maddelerdir (Kammerer vd. 2004b, 2004a). Taze siyah havucun antosiyanin
icerigi literatiirde 1750 mg/kg agirlik olarak bildirilmistir (Mazza ve Miniati, 1993). Sekil
2.2°de siyah havugta bulunan agillenmis ve agillenmemis antosiyaninlerin kimyasal

yapilart verilmistir. Siyah havugcta iki tanesi agillenmemis, {i¢ tanesi ise acillenmis olmak



tizere 5 adet temel antosiyanin maddesi bulunmaktadir. Agillenmemis antosiyaninler
siyanidin-3-ksilosil—galaktosit (C3XG) ve siyanidin-3-ksilosil-glukosil-galaktosit
(C3XGG)’tir. Agillenmis antosiyaninler ise siyanidin-3-ksilosil-glukosil-galaktosit
sinapik asit (C3XGGS), siyanidin-3-ksilosil-glukosil-galaktosit ferrulik asit (C3XGGF)
ve siyanidin-3-ksilosil-glukosil-galaktosit kumarik asittir (C3XGGC) (Algarra vd. 2014,
Gizir vd. 2008, Kammerer vd. 2004b, Tiirkyilmaz vd. 2012). Antosiyaninler yaygin
olarak kullanilan dogal renklendirici maddelerdir (Tiirker ve Erdogdu, 2006) ve meyve
suyu, seker, dondurma, regel, alkollii-alkolsiiz icecekler ve diger fermente igeceklerde
renklendirme amagcli kullanilmaktadir (D. Kammerer vd. 2007, Kirca vd. 2006, Turker
vd. 2004). Renklendirici 6zelliginin yan1 sira, antosiyaninlerin saglik acisindan biiyiik
yararlar1 bulunmaktadir. Koroner kalp hastaliklarin1 ve kalp krizi riskini azaltma, timor
onleyici, iltihap giderici, kanser ve felg gibi hastaliklarin risk faktoriinii azaltma etkisi
mevcuttur (Clifford 2000, Netzel vd. 2007, Sevimli-Gur vd. 2013, Khandere vd. 2011,
Cao vd. 1996, Wang vd. 1997, Wrolstad 2004). Bunlarin yani sira hipertansiyon, obezite,
diyabet, gibi hastaliklarin 6nlenmesinde 6nemli rol oynamaktadir (Tsuda vd. 2012,
Olejnik vd. 2016). Siyah havugta antosiyaninlerin yani sira énemli miktarda fenolik
asitler de bulunmaktadir ve ¢ogunlugu hidroksisinamik asit tiirevleridir (Kamiloglu vd.
2016). Bunlar p-kumarik asit, hidroksisinamik asit, kafeik asit, ferrulik asit, klorojenik
asit, kuersetin glukosit gibi bilesiklerdir (Kammerer vd. 2004a). Fenolik asitler hidroksil
radikali, siiperoksit radikal anyonu, organik radikaller ve peroksil radikaline kars

koruyucu 6zellik gostermektedirler (Chandrasekara 2019).
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Sekil 2.2 Siyah havugta bulunan antosiyaninler

2.3 Yesil Coziiciiler

“Yesil kimyanin” temel prensipleri, enerji tiiketimini azaltmayi amaclayan proseslerin
tasarlanmasi, siiregle ilgili risklerin ve tehlikelerin ¢evre ve insan saghigi tizerindeki
etkisinin en aza indirilmesini saglayacak cevre dostu ¢oziciilerin kullanilmasina

dayanmaktadir.

2003 yilinda Abbott ve arkadaslari tarafindan, farkli alanlarda ¢ok yonlii kullanim, kolay
sentezlenme, biyolojik olarak parcalanma, diisiik toksisite sunan ¢evre dostu yeni bir
¢oOziicii sinifi olan DES’ler kesfedilmistir (Abbott vd. 2003, Fuad vd. 2021). DES’ler iki
veya daha fazla bilesenden olusan, bu bilesenlerden en az iki tanesinin hidrojen bagi
yapabilme kapasitesinin oldugu, bir tanesinin H-bag1 verici bir tanesinin de H-bag1 alicis1

oldugu ¢oziiciiler olarak tanimlanmaktadir.



2011 yilinda DES'lerin 6zel bir grubu olan Dogal Derin Otektik Céziiciiler’in (Natural
Deep Eutectic Solvents, NADES) tanimi yapilmistir (Choi vd. 2011). DES’lerden tek
farki dogal olan bilesiklerden sentezleniyor olmalaridir. Bu bilesikler arasinda toksik
olmayan kuaterner amonyum tuzlar1 (kolin kloriir gibi), sekerler (glikoz, fruktoz, sukroz,
trelahoz), organik asitler (malik asit, sitrik asit, maleik asit, akonitik asit), alkoller, amino
asit (prolin) ve aminler gibi birincil metabolitler yer almaktadir. NADES'lerin,
bilesenlerinin dogal olmasi ekstrelerin gida, ilag ve kozmetik endiistrilerinde giivenle

kullanimlarin1 miimkiin kilmaktadir (Shishov vd. 2017).

NADES’ler termal Kkaristirma, vakumlu buharlastirma, dondurarak kurutma,
ultrasonikasyon ve mikrodalga olmak iizere bes farkli yontemle hazirlanabilmektedir
(Sekil 2.3). Termal karistirma yontemi bilesenlerin 50-80°C sicaklikta berrak bir sivi elde
edilinceye kadar karistirilmasi ile gergeklestirilir. Vakum buharlagtirma yonteminde
bilesenler suda ¢oziindiikten sonra doner evaporatdr ile yaklagik 50°C'de buharlastirilir
ve elde edilen sivi, sabit bir agirliga ulasana kadar silika jel bulunan bir desikatorde
kurutulur. Dondurarak kurutma yonteminde yine bilesenler ¢oziindiikten sonra ¢ozelti
dondurarak kurutulur. Ultrasonik dalga yonteminde ses dalgalari kavitasyona sebep
olarak ¢ok yliksek 1s1 ve basinci agiga cikarir ve bu enerji hidrojen bagi alicis1 (HBA) ile
hidrojen bagi vericisi (HBD) arasindaki etkilesimi tesvik eder. Bu yontemin avantaji,
NADES sentezini birka¢ saatten saniyelere kadar azaltabilmesidir. Ultrason dalga
yontemi, ses dalgalarinin yayilabilecegi yar1 akigkan bir ortam gerektirmekte ve karigimin
yaklagik 50°C’de 1sitilmasiyla gerceklestirilmektedir. Bu nedenle, bilesenlerden en az
birinin sivi olmasi gerekmektedir. Mikrodalga yonteminde ise dipol rotasyonu,
molekiiller arasinda ve HBD ile HBA bilesenleri arasinda ¢arpismalara yol acar ve sentez
stiresini kisaltan dielektrik 1sitnmaya neden olur. Ultrason dalgada oldugu gibi mikrodalga
destekli sentez, geleneksel 1sitmayla karsilastirildiginda daha hizli ve daha verimlidir

(Cannavacciuolo vd. 2023, Dtugosz 2023).
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Sekil 2.3 NADES hazirlama yontemleri

2.4 Ultrasonik Dalga Ekstraksiyonu

Ultrasonik dalga, insan kulaginin isitemeyecegi kadar yiiksek frekanstaki (>20 kHz) ses
olarak tanimlanmaktadir. Genellikle dalga boyu, frekans ve yogunluk agisindan
karakterize edilmektedir. Gida endiistrisindeki uygulamasi diisiik yogunluklu yiiksek
frekansh (f > 100 kHz) ve yiiksek yogunluklu diisiik frekansh (20 kHz < £ < 100 kHz)

olmak tizere iki farkli kategoriye ayrilmaktadir

Ultrasonik dalga ekstraksiyonu alti temel mekanizma ile iliskilidir (Chemat vd. 2016,
Cvetanovi¢ 2019). Bunlar parcalanma, erozyon, sonokapiller, detekstiirasyon,

sonoporasyon ve yerel kayma gerilimidir.

Parcalanma: Bu olay, kati parcaciklar arasindaki carpisma ve sividaki kavitasyon
kabarciklarmin ¢okmesiyle olusan sok dalgalarindan kaynaklanmaktadir. Ultrasonik etki
ile pargacik boyutunun azalmasi, kati yiizey alaninin artmasina ve buna bagli olarak kiitle
transferinin ve ekstraksiyon hizinin artmasina neden olur. Boylece ekstraksiyon verimi

artmaktadir.
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Erozyon: Kavitasyon kabarciklarinin ¢okmesi sonucu kati yapilarin matristen ekstraktif

¢oziicliye gegcmesine dayanmaktadir.

Sonokapiller: Ultrasonik kapiller etkisi, ¢oziiciiniin matrisin gézeneklerine daha iyi niifuz

etmesini saglar, boylece ekstraksiyon hizini artirmaktadir.

Detekstiirasyon: Ultrasonlarin neden oldugu katit matris tahribatini igermektedir.

Sonoporasyon: Bu mekanizma, membran gozenekleri olusturarak hiicre zarinin
gecirgenliginin artmasina neden olmakta ve bdylece hiicre i¢i tirlinlerin ekstraktif ortama

gecmesini saglamaktadir.

Yerel kayma gerilimi: Ultrasonik dalgalarin sivi ortama uygulanmasi, matris yiizeyinde
kayma kuvvetlerinin olusmasina sebep olur, bu da matris yapilarinin yirtilmasma ve

¢oziicli i¢indeki bilesiklerin ekstraksiyonuna neden olmaktadir.

2.5 Yenilebilir Film ve Kaplamalar

Tamimu ve tarihgesi: Yenilebilir film (YF) ve kaplamalar (YK) gidalara ince bir tabaka
halinde uygulanan, gida ile birlikte tiiketilebilen sentetik olmayan polisakkarit, protein,
lipit gibi dogal kaynaklardan elde edilen materyallerdir (Suhag vd. 2020). YK, direkt gida
lizerine ince bir tabaka halinde uygulanmaktadir. YF ise yine yenilebilir malzemeden
hazirlanan ancak onceden film haline getirilen ve daha sonra gida iizerine veya arasina
yerlestirilen malzemedir. Kaplama ve film arasindaki temel fark, YK’ nin siv1 ¢ozeltisi
icine gida maddesinin daldirilmasiyla olusturulmasi, YF’ nin ise katlanabilir yapraklar

halinde olusturulmasi ve daha sonra gidanin kaplanmasidir (Han vd. 2013).

Bu ve benzeri malzemeler insanlar tarafindan cesitli meyvelerin nem kaybin1 6nlemek ve
parlakligini korumak gibi amaglarla yiizyillardir kullanilmaktadir. 12. ve 13. yiizyillarda
turuncggillere balmumumdan kaplamalar yapildigi, 15. yiizyilin sonlarinda ise Asya

tilkelerinde soya siitiinden elde edilen ve Yuba ad1 verilen yenilebilir filmlerin kullanildig1
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bilinmektedir. Bunun yani sira orta ¢aglarda et ve peynirin korunmasi amaciyla lipit bazli

kaplamalar da kullanilmigtir (Pavlath ve Orts 2009).

YF ve YK gida tiriinlerini nem gegisinden, 15181 neden oldugu kimyasal degisimlerden,
oksidasyondan ve mikrobiyolojik bozulmalardan koruyarak kalitenin siirekliligini
saglamaktadir. Ayrica fiziksel biitiinligli korumakta ve duyusal 06zelliklerini
gelistirmektedir. Bunlarin yani sira lipit, gaz ve buhara kars1 bariyer 6zelligi gosterirken
antioksidanlar, antimikrobiyaller, renklendiriciler ve aromalar gibi aktif maddelerin

tastyicilar olarak islev gormektedirler (Gennadios vd. 1997, Guilbert vd. 1997).

Yenilebilir film ve kaplamalarin iiretiminde kullanilan malzemeler: Yenilebilir film
ve kaplamalar proteinler, polisakkaritler veya lipitler gibi yenilebilir biyopolimerlerden
ve gidaya uygun katki maddelerinden iiretilmektedirler. Biyopolimerler disiilfit baglari
ve ¢apraz baglama gibi molekiiller arasi kovalent baglar ve elektrostatik, hidrofobik veya
iyonik etkilesimler gibi c¢oklu film olusturma mekanizmalarima sahiptirler.
Biyopolimerler tek baslarina veya karisim halinde film olusturucu malzeme olarak
kullanilabilirler (Gennadios vd. 1997). Yenilebilir filmlerin fiziksel 06zelliklerini
gelistirmek i¢in biyopolimerlerin igine plastiklestirici veya ek maddeler de katilmaktadir.
Film ve kaplamalarin yenilebilir 6zellikte olabilmeleri igin {iretim sirasindaki film
olusturma mekanizmalarinin da gida islenmesine uygun olmas1 gerekmektedir (Guilbert

vd. 1997).

Protein bazh yenilebilir filmler: Biyopolimer olarak tahillar, yagli tohumlar, kazein,
yumurta aki, kolajen, jelatin gibi bitki ve hayvanlardan elde edilen proteinler
kullanilabilmektedir (Krochta 2002). Protein bazli filmler nem absorbsiyonuna duyarl
olmalarindan dolayr nem ve sicakliktan ¢ok fazla etkilenmektedir. Ancak hidrofobik
bilesiklere, oksijene ve karbondioksite karst miikemmel bariyer 06zelligi
gostermektedirler. Ayrica protein bazli filmler, kaplandiklar1 gidalara antimikrobiyal ve

antioksidan 6zellik kazandirilabilmektedir (Dursun ve Erkan 2009).
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Lipit bazh yenilebilir filmler: Lipit bazli yenilebilir filmlerde mumlar, (balmumu,
karnauba mumu, mum) regineler (selak reginesi, kumarin reginesi, terebentin) mineral ve
bitkisel yaglar gibi hidrofobik yapilar kullanilmaktadir. Lipitler neme kars1 iyi bir bariyer
ozelligi sergilemekte ve hidrofobik yapilarindan dolayr gida iiriinlerinin bozulmasini
geciktirmektedirler. Ayrica gida tirlinlerinin gorsel cekiciligini arttirmakta ve gidalara
parlaklik kazandirmaktadir (Debeaufort vd. 2009). Ancak lipitlerin hidrofobik 6zelligi
daha kalin ve daha kirilgan filmlerin olusmasina neden olmaktadir. Bu nedenle protein ya
da polisakkaritler gibi diger film-yapic1 malzemelerle birlestirilerek lipit bazli filmlerin

esnekligi artirilabilmektedir (Gennadios vd. 1997).

Polisakkarit bazh yenilebilir filmler: Polisakkarit bazli yenilebilir filmlerin sentezinde
nisasta, aljinat, seliilloz ve tiirevleri, kitosan, karragenan, pektin kullanilmaktadir.
Polisakkaritler filmlere sertlik, kompaktlik, viskozite, yapiskanlik ve jel olusturma
ozelligi kazandirmaktadir (Dhanapal vd. 2012). Yapilarinda bulunan hidroksil gruplarinin
birbirleriyle hidrojen baglari olusturabilmesi film olusumunda ve 6zelliklerinde 6nemli
rol oynamaktadir. Polisakkarit bazli yenilebilir filmler iyi oksijen bariyeridirler boylece
meyve ve sebzelerin solunumunu yavaslatarak olgunlagmalarini geciktirirler. Ancak

hidrofilik yapilarindan dolay1 zayif nem bariyeridirler (Pavlath vd. 2009).

Karragenan kirmiz1 deniz yosunlarinin ekstraksiyonu ile elde edilen dogrusal zincirli,
stilfat grubu igeren, suda ¢oziinen bir polisakkarittir. Yapisal 6zelliklerine bagli olarak
iota-(1), kappa-(x), ve lambda-(A) olmak iizere ii¢ temel ¢esit bulunmaktadir. k-karragenan
yaklasik %25-30 oraninda siilfat gruplart ve %28-35 oraninda 3,6-anhidrogalaktoz
icermesi sebebiyle iota-(1) ve lambda-( A)’a gore daha giiclii jellesme 6zelligine sahiptir

dolayisiyla gerilme direnci daha yiiksek filmler sentezlenebilir (Sedayu vd. 2019).

Kompozit filmler: Farkli biyopolimerlerin bir arada kullanilmasiyla olusturulan filmlere
kompozitler filmler denilmektedir. Bu sekilde film 6zellikleri modifiye edilebilmekte ve
0zel uygulamalara yonelik olarak istenilen 6zellikte film yapilar1 olusturabilmektedirler.
Cok tabakali kompozit plastik filmlere benzer sekilde biyopolimer filmler de katman
katman ¢oklu kompozitler halinde hazirlanmaktadir. Polisakkarit filmler iizerine protein

veya protein/polisakkarit filmler iizerine lipit katmanlar1 uygulanabilmektedir. Ayrica iki
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veya daha fazla biyopolimer karigtirllarak homojen bir film tabakasi da
olusturulabilmektedir. Bu sekilde her bir film olusturucu malzemenin istenilen 6zelliginin

filmin yapisina katilmas1 miimkiin olmaktadir (Debeaufort vd. 1998).

Plastiklestiriciler: Plastiklestiriciler polimerik film olusturma malzemelerinin igine
eklenen diisiik molekiiler agirliga sahip bilesiklerdir. Yenilebilir film ve kaplamalarda
yaygin olarak kullanilan plastiklestiriciler gliserol, propilen glikol, polipropilen glikol,
sorbitol ve siikroz gibi poliollerdir. Polisakkarit ve protein bazli filmlerde polimer
molekiilleri arasindaki gii¢lii baglar filmlerin elastikiyetlerinin azalmasina ve kirilgan bir
yaptya sebep olmaktadir (Krochta 2002). Plastiklestiriciler biyopolimer filmlerde polimer
molekiillerinin aralarina girerek molekiiller arasi kuvveti azaltir ve polimer zincirlerinin
hareketliligini artirir. Boylece filmlerin mekanik, bariyer ve fiziksel 0Ozelliklerini

tyilestirir (Guilbert vd. 1995, Krochta 2002).

Katki Maddeleri: Yenilebilir film ve kaplamalara antioksidan, antimikrobiyal ajanlar,
emiilsiifiyerler, aroma ve renk vericiler, esmerlesmeyi Onleyiciler gibi katki maddeleri
eklenerek gidalarin mekanik, fiziksel 6zellikleri gelistirilmekte ve bodylece gidalarin
kalitesi ve gilivenligi artirilabilmektedir (Guilbert vd. 1997, Han 1997). Filmlerin yapisina
katilan katki maddelerinden biri olan emiilgatorler, su-lipit arayiiziiniin veya su-hava
ylizeyinin yiizey gerilimini azaltan hem hidrofilik hem de hidrofobik yapiya sahip yiizey
aktif maddelerdir (Krochta 2002). Bircok biyopolimer belirli seviyelerde
emiilsiyonlagtirma kapasitesine sahip olsa da lipit emiilsiyon filmleri iiretmek icin
emiilgatorlerin film olusturucu ¢ozeltilere dahil edilmesi gerekmektedir. Emiilgatorlerin
yani sira antioksidan ve antimikrobiyal ajanlar da c¢ozeltilere eklenerek enzimatik
kararmay1, oksidasyonu, mikrobiyal bozulmay1 engelleyerek yenilebilir film ve

kaplamalarin islevselligini artirmaktadirlar (Han 1997).

2.6 Yenilebilir Filmlerin Avantajlar:

Yenilebilir film ve kaplamalarin en Onemli avantajlari yenilebilir ve biyobozunur

olmalaridir (Guilbert vd. 1997; Krochta 2002). Bu materyallerin yenilebilir 6zelliklerini
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korumak amactyla tiim film bilesenleri (biyopolimerler, plastiklestiriciler ve diger katki

maddeleri) gida sinifi bilesenleri olmalidir.

Filmler gidalarda lipit oksidasyonunu, aroma kaybini, enzimatik kararmay1 engellemekte
ve gidalarin transferi ve depolanmasi sirasinda su kaybini azaltmaktadir (Gennadios vd.
1997). Ayrica antioksidanlari, antimikrobiyal maddeleri, pigmentleri, esmerlesme
reaksiyonlarini durduran iyonlart ve vitaminleri iirliniin igerisinde tutarak gidalarin
kalitesini ve raf omriinii artirmaktadir (Franssen ve Krochta 2003). Gida {iriinlerini
fiziksel etki, basing ve diger mekanik faktorlerin neden oldugu fiziksel hasarlardan

korumaktadirlar.

Film ve kaplama tabakalarinin oksijen bariyer 6zelligi kuruyemisler, sekerleme tiriinleri,
kizarmis iirlinler ve renkli {irlinler gibi gida iriinlerinde, renklendirici, tat ve lipit
bilesenlerinin  oksidasyonunu Onlemekte ve taze (lrilinlerin solunum  hizini
yavaglatmaktadir (Baldwin vd. 1999). Cok yagl et ve balik iirlinleri yenilebilir film ile
kaplandiginda lipit oksidasyonu engellenebilmektedir.

2.7 Yenilebilir Film ve Kaplamalarin Sentezi

Filmler kuru ve 1slak olmak tizere iki sekilde tiretilmektedir (Sekil 2.4). Kuru islem erimis
dokiim, ekstriizyon ve 1siyla presleme ile olabilmektedir. Kuru islemde sicakligi film
olusturucu malzemelerin erime noktasinin iizerine ¢ikarmak i¢in 1s1 uygulanmakta ve

bdylece materyaller akiskan hale getirilmektedir (Dhanapal 2012).

Islak film iiretiminde, film olusturan malzemelerin dagilimi i¢in ¢dziiciiler kullanilmakta
ardindan ¢oziiciiyii uzaklagtirmak ve film yapist olugturmak igin kurutma yapilmaktadir.
Islak film prosesi i¢in ¢oziicii se¢cimi en onemli faktorlerden biridir. Filmlerin olugsmasi
icin film olusturan materyallerinin tamami ¢oziiciiler i¢inde ¢oziinmeli veya homojen

olarak dagilmalidir.

Yenilebilir kaplamalar ise gida maddesinin yiizeyine direkt temas ederek ince tabaka

olusturacak sekilde daldirma, boyama, piiskiirtme gibi yontemlerle uygulanmaktadir.
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Kaplama yonteminin se¢imi gida iirliniin tipine bagli olarak degismektedir (Cerqueira vd.

2017).

Film soliisyonu hazirlama

o] - <] > <1

Film sollisyonu Homojenizasyon Gaz giderme

a) Dikme b) Ekstriizyon
besleme hunisi

. ekstriider vidas - motor
film

I-\,.l"lcn\‘\l_l'.\!.\

Islak yvintem Kuru vintem

Sekil 2.4 Filmlerin hazirlanma yontemleri a) 1slak ve b) kuru

2.8 Kaynak Ozetleri

Literatiirde salgam suyu ana hammaddesi olan siyah havugtan biyoaktif bilesenlerin
ekstraksiyonuna yonelik birgok calisma bulunmasina karsin, atik siyah havucun
degerlendirildigi ¢aligmalarin ¢cok kisitli oldugu belirlenmistir. Asagida atik olmayan taze

siyah havugla gerceklestirilen ¢caligmalar 6zetlenmistir.

Gizir vd. (2008) calismalarinda marketten temin edilen siyah havucu 6giitiip 60°C’lik
firinda kurutmuslardir. Antosiyanin ekstraksiyonu i¢in basingh sistemde asitlendirilmis
su kullanmislardir. Bu amagla siilfiirik (%0.01), sitrik (0.1M) ve laktik asit (0.2M) ile
asitlendirilmis su ile 50, 75, 100°C sicakliklarda 50 bar basing altinda ekstraksiyonlar
gerceklestirmislerdir. Laktik asit ile asitlendirilmis suyun, siilfiirik ve sitrik asit ile
asitlendirilmis suya kiyasla 100°C sicaklikta daha yiliksek ekstraksiyon verimi
gosterdigini tespit etmisler ve en yiiksek TMA igerigini 7.63 mg/g olarak bildirmislerdir.

Jabbar vd. (2015) calismalarinda marketten temin edilen taze siyah havucu ev tipi bir

parcalayicida ogiiterek etanol ile ultrasonik dalga ekstraksiyonu gerceklestirmislerdir.
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Deneysel tasarimin yapildigr calismada parametreler ekstraksiyon siiresi (3-37 dk),
sicaklik (10-60°C) ve etanol miktart (%3-97) olarak belirlenmis ve toplam fenol (TP)
miktar1 ve antioksidan kapasitesi yanit olarak belirlenmistir. TP miktar1 i¢in en uygun
ekstraksiyon kosullar belirlenmis (T=34°C, t=17 dk, %48 etanol) ve bu kosullar altinda
316.74 pg/g toplam fenol elde edilmistir. Antioksidan kapasitesi ise en uygun
ekstraksiyon kosullar1 (T=29°C, t=17 dk, %54 etanol) altinda 447.62 pg/g olarak

bulunmustur.

Tiirker ve Dogan (2021) taze siyah havuctan antosiyanin ekstraksiyonu icin, yesil ¢oziicii
olan DES’leri kullanarak karistirma yontemiyle ekstraksiyon ve ayrica ultrasonik dalga
destekli ekstraksiyon gerceklestirmiglerdir. Farkli hidrojen bagi donorleriyle (gliserol,
sitrik asit, tartarik asit, malik asit ve fruktoz) kolin kloriir bazli DES’ler hazirlanmustir.
Caligsmada en etkili yontemin ultrasonik dalga ekstraksiyon oldugu ve DES’ler arasinda
en yiiksek TMA miktarinin kolin kloriir-sitrik asit (1:1) ile 6 mg/g olarak elde edildigi
bildirilmistir.

Ekstraksiyonda atik olan siyah havucun kullanildig1 ¢calismalar ise agsagida 6zetlenmistir.

Agcam ve Akyildiz (2015) siyah havucun bir tesiste islenmesinin ardindan ortaya ¢ikan
posay1 kullanmiglardir. Coziicii olarak metanol, etanol, saf su, metanol ve etanoliin %37
HCI ile asitlendirilmis ve ayrica saf suyun sitrik asit ile asitlendirilmis halleri
kullanilmistir. 5 g posa tizerine 20 mL ¢oziicii eklenmis, 5 dakika bekletildikten sonra 30
saniye vortekslenerek santrifiijlenmistir. HPLC ile bilesenler belirlenmis ve sonuclara
gore siyah havug posasinda baskin olarak siyanidin-3-ksilozil-glukozil-galaktozit-ferulik
asidin C3XGGF (298.3- 398.8 mg/kg) ve siyanidin-3- ksilozil-galaktozidin C3XG
(217.7-330.4 mg/kg) bulundugunu tespit etmislerdir. Ayrica TMA miktarinin 656.2-
1191.9 mg/kg arasinda degistigi bildirilmistir.

Agcam vd. (2021) meyve suyu endiistrisi atig1 olan siyah havu¢ posasindan biyoaktif
bilesenlerin  ekstraksiyonunu yiiksek hidrostatik basing yontemi kullanarak
gerceklestirmislerdir. Atik 1:3 oraninda saf su ile seyreltilmis ve bu sekilde siyah havug

posasi karigimi elde edilerek deneysel tasarim yontemi ile TMA ve TP degerleri optimize
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edilmistir. Bu amagla basing, sicaklik ve ekstraksiyon siiresi parametre olarak
belirlenmistir. Optimum kosullarda (266.6 MPa, 13.6 dk, 78.3°C) en yiiksek TM A miktar1
105.7 mg/L, en yiiksek TP ise 333.9 mg/L olarak bildirilmistir.

Kumar vd. (2019) siyah havug¢ posasindan fenolik madde ekstraksiyonu {izerine
mikrodalga, ultrasonik dalga ve geleneksel ekstraksiyon yoOntemlerinin etkisini
incelemeyi amaglamiglardir. En yiiksek verim mikrodalga destekli ekstraksiyon ile
348.07 W mikrodalga giiciinde 9.8 dk ekstraksiyon siiresinde 19.3 mL/g sivi-kati
oraninda ve %19.8 etanol kullanilarak elde edilmistir. Bu kosullar altinda TP 264.9+10.02
mg GAE/100 mL, antioksidan kapasitesi 13.14+1.05 pmol Troloks esdegeri/mL ve renk
yogunlugu 68.63+5.40 {inite olarak bulunmustur.

Literatiirdeki cesitli aktif bilesiklerin karragenan bazli yenilebilir film ve kaplamalara
eklenerek Ozelliklerinin gelistirilmesine yonelik gerceklestirilen caligsmalar asagida

Ozetlenmistir.

Liu vd. (2020) calismalarinda nar suyu ve nar kabugu ekstresi kullanarak k-karregenan
bazli film iiretmeyi amaglamislardir. HCI (%1) ile asitlendirilmis etanol ile 4°C sicaklikta
24 st ekstraksiyon sonucu elde edilen ekstreler farkli oranlarda (%1, 2 ve 4) film
cozeltisine ilave edilmistir. Sentezlenen filmlerin antioksidan aktivitesi (AA) %5-90
araliginda degismis ve en yiiksek AA, en fazla ekstre iceren filmlerde elde edilmistir.
Filmlerin mekanik 6zellikleri incelendiginde ekstre orani arttikca nem igerigi ve su buhari
gecirgenligi azalmis ancak gerilme direnci artmistir. Ayrica sentezlenen filmlerin
patojenlerin  (Escherichia coli, Salmonella, Staphylococcus aureus, Listeria

monocytogenes) gelisimini inhibe etmede etkili oldugunu bildirmislerdir.

Jancikova vd. (2020) «- ve -karragenan kullanarak hazirladiklar1 yenilebilir filmlere
lapacho cayr ekstresini ekleyerek filmlerin antioksidan oOzelliklerini gelistirmeyi
amaglamislardir. Bunun i¢in filmlere farkli oranlarda (%5, 10, 20) lapacho ekstresi
eklemisler ve filmlerin TP miktarin1 ve AA degerlerini belirlemislerdir. En yiiksek TP ve
AA degerleri %20 lapacho ekstresi eklenmis k-karragenan filminde sirasiyla 233.75 mg/g

ve %87.6 olarak elde edilmistir. Caligma sonucunda sentezlenen filmlerin meyve
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sebzelerde raf dmriini arttirmak i¢in kullanilabilecegini ve iyi bir antioksidan kaynagi

oldugunu bildirmislerdir.

Velasquez vd. (2021) kolin kloriir, laktik asit, gliserol, tartarik asit, glukoz, sitrik asit
bilesenleri ile hazirlanan NADES’leri kullanarak Chilean Luma chequen (Molina)
meyvesinden ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon yontemi ile antosiyanin
ekstraksiyonu gerceklestirmigler ve elde edilen ekstreyi k-karragenan bazli yenilebilir
filme ilave etmislerdir. En yiiksek TMA degerine kolin kloriir:gliserol (4:6) kullanilarak
ulasildig bildirilmistir. Elde edilen ekstreler k-karragenan bazli yenilebilir film matrisine
eklendiginde filmlerin antioksidan aktivitilerinin %7.26-10.81 civarma arttig1 ve
Escherichia coli, Staphylococcus aureus, and Salmonella typhi’ye kars1 antibakteriyel

ozellik gosterdikleri tespit edilmistir.

Literatiirde yer alan calismalar incelendiginde ekstraksiyon i¢in genellikle saf ya da
asitlendirilmis organik coziiciilerin kullanildig1 goériilmektedir. Ayrica ¢aligmalarda atik
olarak degerlendirilen siyah havug ya direkt presleme sonucu elde edilmis ya da meyve
sebze suyu isleme tesisinden temin edilmistir. Salgam suyu tesisi atig1 olan fermente siyah
havug atiginin kullanimina yonelik yalnizca bir adet ¢alismaya rastlanmis ve ¢alismada
herhangi bir ekstraksiyon islemi gergeklestirilmeden atik direkt olarak biskiivi
formiilasyonuna 1ilave edilerek fonksiyonel 0zelliklerinin gelistirilmesi T{izerine
yogunlasilmistir (Baltacioglu vd. 2019). Dolayisiyla salgam suyu {iretim tesisi atiginin

degerlendirilmesi konusunda yeterli ¢calisma olmadig1 belirlenmistir.

Bu tez calismasi fermente siyah havug atifindan yesil ¢oziiciiler olan NADES ler ile etkin
bir yontem olan ultrasonik dalga ekstraksiyonu kullanilarak katma degeri yiiksek degerli
bilesenlerin ¢evre dostu yontemlerle geri kazanilmasi ve elde edilen ekstrenin yenilebilir
filmlerin mekanik ve kimyasal ozelliklerini gelistirmek iizere kullanilmasi agisindan

0zglin bir calismadir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1 Materyal

Calismada kullanilan atik fermente siyah havu¢ Kavaklidere Gida A.S.’nin Ankara’da
bulunan salgam suyu {iretim tesisinden temin edilmistir. Deneysel ¢calismada kullanilan

kimyasal maddeler ve cihazlar sirasiyla EK 1 ve EK 2’de verilmistir.

3.2 Salgam Suyu Tesisi Atiginin Hazirlanmasi

Salgam suyu tesisi atig1 olan fermente siyah havug, parcalayicida ogiitiiliip (Braun
MQ9078X) 0.04 mbar ve -50°C’de liyofilize edilmis (Hetosicc, CD 52-1, Heto Lab) elek
cihazinda (Endecotts, Octagon 200, England) elenerek 1 mm-425 pum araligindaki
partikiiller (Sekil 3.1) deneylerde kullanilmak {izere ayrilmis ve kullanilmadigi

durumlarda -30°C’de saklanmistir.

Sekil 3.1 Ogiitiilmiis ve liyofilize edilmis fermente siyah havug

3.3 Coziiciilerin Hazirlanmasi

NADES’ler uygun mol oranindaki bilesenler tartilarak uygun sicaklikta berrak bir sivi
olusana kadar, manyetik karistiricida karigtirilarak hazirlanmigtir (Dai vd. 2013).

NADES’ler asidik, seker bazli, poliol bazli ve kolin kloriir-seker bazli olmak iizere 4
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farkli grupta hazirlanmis olup isimleri, kisaltmalar1 ve sentez sicakliklar ¢izelge 3.1’de

verilmistir. Kolin kloriir, kullanimdan dnce en az 24 st boyunca desikatorde bekletilmistir.

Cizelge 3.1 Calismada kullanilan NADES’ler

NADES NADES Kisaltma Sentez  Referans
grubu sicaklig1
Asidik Kolin klortir-laktik asit ClLa (1:1) 60 °C  Jablonsky vd. 2015
CLa (1:6) 60 °C  Jablonsky vd. 2015
CLa (1:9) 60 °C  Jablonsky vd. 2015
Seker bazli  Glukoz-fruktoz-sukroz- GFSW 50°C Mohammadpour
141 o vd. 2018
su (2:1:1:11) 50°C Mohammadpour
Glukoz-fruktoz-su GFW (1:1:11) 50 °C vd. 2018
L o Mohammadpour
Glukoz-sukroz-su GSW (1:1:11) 50 °C vd. 2018
Fruktoz-sukroz-su FSW (1:1:11) Mohammadpour
vd. 2018
Kolin Kolin kloriir-fruktoz-su CFW (5:2:5) 80 °C Elgharbawy vd.
Kloriir- Kolin kloriir-sukroz-su ~ CSW (4:1:4) 80 °C 2018
Elgharbawy vd.
seker bazl 2018
Poliol bazli  Kolin kloriir-etilen glikol CEG (1:2) 80 °C Zhang vd. 2012
Kolin klortir-gliserol CG (1:2) 80 °C Dai vd. 2013

3.4 Elektriksel letkenlik Ol¢iimii

Calismada en yiiksek TMA degerini veren NADES olan CSW (4:1:4)’nin 6tektik
yapisinin bozulmadan iizerine eklenebilecek en yiiksek su miktarinin belirlenebilmesi
icin farkli oranlarda CSW (4:1:4)-su karisimlar1 hazirlanarak elektriksel iletkenlik
degerleri Ol¢lilmiistiir (Radiometer, [ONcheck65).

3.5 Ultrasonik Dalga Destekli Ekstraksiyon

Fermente siyah havug¢ atigindan ultrasonik dalga ile ekstraksiyonda NADES tiiri,

NADES miktari, KS oram1 ve siire gibi farkli parametrelerin etkisinin incelenmesi
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amactyla ultrasonik banyo kullanilmistir (37 kHz, 140 W) (Elma S30H, Singer,
Almanya).

NADES tiiriiniin (asidik, seker, kolin kloriir-seker ve poliol bazli) etkisinin incelendigi
deneylerde cizelge 3.1°de verilen 11 adet NADES kullanilmistir. Bu parametrenin etkisi
incelenirken NADES miktar1 %50, KS orant 0.06 g/mL, sicaklik 50°C ve siire 30 dk

olarak ayarlanmistir. Kontrol grubu ¢oziiciileri olarak ise etanol ve su kullanilmgtir.

NADES tiirii etkisinin incelenmesinin ardindan her bir gruptan en yiiksek TMA degerini
veren NADES belirlenmis ve sonraki parametre incelemelerine dort farkli gruptan segilen

birer adet NADES ile devam edilmistir (CLa (1:1), FSW (1:1:11), CSW (4:1:4), CG
(1:2)).

NADES miktarinin etkisinin incelenmesi amaciyla %50, 65 ve 80 oranlarinda NADES
iceren sulu ¢ozeltiler hazirlanarak ekstraksiyonlarda kullanilmistir (KS oran1i=0.06 g/mL,
T=50°C, t= 30 dk). KS oraninin etkisinin incelenmesi amaciyla 0.04, 0.06 ve 0.08 g/mL
degerlerinde atik/¢Oziicii oranlarinda ekstraksiyonlar gerceklestirilmistir (%50 NADES,
T=50°C, t= 30 dk). Bu deney setinin ardindan farkli NADES tiirleri i¢in 6ne ¢ikan KS
oranlar1 belirlenmis ve diger parametre incelenirken her biri i¢in en yliksek TMA
degerlerini veren KS oranlar1 kullanilmistir. Siirenin etkisinin incelendigi deneylerde 15,
30 ve 60 dk boyunca ekstraksiyonlar gerceklestirilmistir (NADES miktar1 %50, KS orani
CG (1:2), CSW (4:1:4) ve FSW (1:1:11) i¢in 0.06 g/mL, CLa (1:1) i¢in 0.04 g/mL,
T=50°C, t= 30 dk). Ekstraksiyon islemlerinin sonunda ekstreler siiziilerek ayrilmis ve

0.45 pm PVDF siringa filtreden gegirilmis ve -30°C'de saklanmustir.

3.6 Toplam Fenol Analizi

Orneklerin TP miktar1 Folin-Ciocalteu ydntemi ile belirlenmistir (Arnous vd. 2001).
Belirli oranda seyreltilmis ekstreden 20 pL alinmis, 1580 pL distile su ile karistirilmis ve
100 pL Folin-Ciocalteu reaktifi eklenmistir. 1 dk’lik inkiibasyon siiresi sonunda 300 uL
%20’1lik Na,COs eklenmis ve vortekslenmistir. Karisim oda sicakliginda karanlikta 2 st
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inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonunda 750 nm dalga boyunda absorbans okunmustur
(Shimadzu, UV-1601). TP derisimi, gallik asit esdegeri olarak bulunmustur. Buna gore

gallik asit kullanilarak hazirlanan kalibrasyon egrisi EK 3’te verilmistir.
3.7 Toplam Flavonoid Analizi

Ekstrelerin toplam flavonoid (TF) miktar1 Choi vd. (2011)’nin uyguladigi yonteme gore
belirlenmistir (2011). Belirli oranda seyreltilmig ekstreden 100 pL deney tiipiine alinmas,
tizerine 1000 pL dietilen glikol ve 100 uL NaOH eklenmistir. Vortekslendikten sonra
37°C'de 60 dk sicak suda inkiibe edilmistir. 420 nm dalga boyunda absorbans
okunmustur. TF derisimi, kuersetin cinsinden verilmistir. Buna gore kuersetin

kullanilarak hazirlanan kalibrasyon egrisi EK 4’te verilmistir.
3.8 Antioksidan Aktivite Tayini

Toplam antioksidan aktivite, 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH) radikal yakalama
yontemiyle belirlenmistir (Fernando ve Soysa 2015). 60 pL ekstre, 1140 uL. DPPH (100
uM) ile karistirllmistir. Karisim oda sicakliginda ve karanlikta 30 dk bekletildikten sonra
517 nm'de absorbans okunmustur. Ayni prosediir numune olmadan kontrol (Axontrol) 1¢In

de gergeklestirilmistir. DPPH giderimi (% inhibisyon) esitlik 3.1°den hesaplanmistir.

inhibisyon (%) = Zkentrot=domek 1 g (3.1)

Akontrol

3.9 Toplam Monomerik Antosiyanin Tayini

TMA tayini, pH diferansiyel yontemi kullanilarak belirlenmistir (Giusti ve Wrolstad,
2001). Numuneler, 0.025 M potasyum kloriir tamponu (KCI, pH=1) ve 0.4 M sodyum
asetat tamponu (CH3COONa.3H20, pH=4.5) ile seyreltilmistir. 15 dk sonra 527 nm ve
700 nm dalga boylarinda absorbans okumalar1 yapilmistir. TMA miktari, esitlik 3.2 ve
esitlik 3.3 kullanilarak siyanidin-3-glukozit esdegeri olarak hesaplanmustir.
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_ AxMWx SFx1000
€x1

TMA (%

(3.2)

A= (As27nm — A700nm)pr1 — (As27nm — A700nm)pHas (3.3)
Siyanidin-3-glukozit igin MW (molekiiler agirlik) = 449.2 g/mol

SF= Seyreltme faktorii

|= kiivetin 151n yolu (1 cm)

&= siyanidin-3-glukozit i¢in molar absorpsiyon katsayis1 (26900)

10°= g'den mg'a déniistiirme faktorii.

3.10 Antosiyanin Parcalanma Olciitlerinin Belirlenmesi

Polimerik renk, polimerik renk orani, renk yogunlugu hesaplanarak antosiyaninlerin
pargalanma Olgiitleri belirlenmistir (Giusti ve Wrolstad (2001). Cozeltiye bisiilfit
eklendiginde ornekteki monomerik antosiyaninleri renksiz kompleks olustururken
polimerik antosiyanin-tanen kompleksleri ve melanoidin pigmentleri ise, bisiilfite karsi
direng gostererek renklerini korumaktadirlar. Her iki deney tiipiine belirli oranlarda
seyreltilmis orneklerden 1120 pl alinmis ve deney tiiplerinden birine 80 ul bisiilfit
cozeltisi, digerine ise 80 ul su eklenip vortekslenmis ardindan beklenmis, absorbans
degerleri okunmus ve polimerik renk esitlik 3.4, renk yogunlugu esitlik 3.5 ve polimerik

renk orani esitlik 3.6 kullanilarak hesaplanmustir.

Polimerik renk = [(A/lvis—max - A700 nm) + (A420 nm -~ A700 nm)] X Sf (3-4)

Renk yogunlugu = [(A/lvis—max - A700 nm) + (A420 nm ~ A7OO nm)] X Sf (3-5)

Polimerik renk oranit (%) = Polimerikrenk . 100 (3.6)

Renk yogunlugu

Ajvis—max: Ekstrenin en yliksek absorbans verdigi dalga boyu (527 nm)
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3.11 Deneysel Tasarim ve Optimizasyon

TMA’nin optimizasyonunda bagimsiz degiskenler ile yanitlar arasindaki iliskinin

belirlenebilmesi icin yapilmasi gereken deneyler MKT ile belirlenmis ve aralarindaki

iliskiler YYY grafikleri ile gorsellestirilmistir (Design-Expert® 9.0. Stat-Ease, Inc.,
USA). Coziicli olarak en yliksek TMA ekstraksiyonunu saglayan NADES olan CSW

(4:1:4) secilmistir. Ekstraksiyon siiresi, KS orani ve NADES miktari, bagimsiz

degiskenler olarak se¢ilmis, TMA miktar1 ise yanit olarak belirlenmistir. MKT ile elde

edilen faktor seviyeleri ¢izelge 3.2°de verilmistir. Buna gore, merkezi noktada alt1 tekrarli

olmak iizere toplam 20 adet deney gerceklestirilmistir. (Cizelge 3.3).

Cizelge 3.2 Deneysel tasarimin bagimsiz degiskenleri ve seviyeleri

Bagimsiz Degiskenler Faktor Seviyeleri

-ol -1 0 1 +o
A- NADES orani (%) 39.77 50 65 80 90.23
B- KS oran1 (g/mL) 0.01 0.03 0.05 0.08 0.1
C- Siire (dk) 13.07 25 42.5 60 71.93

Cizelge 3.3 MKT ile olusturulan deney setleri

Deney  Faktor 1 A: NADES (%)

Faktor 2 B: KS (g/mL)  Faktor 3 C: Siire (dk)

1 80.00
2 65.00
3 80.00
4 80.00
5 65.00
6 65.00
7 65.00
8 50.00
9 90.23
10 65.00
11 65.00
12 65.00
13 39.77
14 65.00

0.03
0.05
0.03
0.08
0.05
0.05
0.10
0.08
0.05
0.05
0.05
0.05
0.05
0.01

25.00
42.50
60.00
25.00
42.50
13.07
42.50
25.00
42.50
42.50
42.50
42.50
42.50
42.50
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Cizelge 3.3 MKT ile olusturulan deney setleri (devam)

15 65.00 0.05 42.50
16 50.00 0.03 60.00
17 80.00 0.08 60.00
18 50.00 0.03 25.00
19 65.00 0.05 71.93
20 50.00 0.08 60.00

3.12 Antosiyaninlerin HPLC ile Analizi

Salgam suyu atig1 ekstrelerinin antosiyanin profili HPLC kullanilarak Durst ve Wrolstad
(2001) tarafindan aciklanan yontem modifiye edilerek belirlenmistir. Belirli oranda
seyreltilen ekstreler 0.45 pm’lik PVDF filtrelerden gegirilerek analize hazirlanmistir.
HPLC analizleri C18 kolon (4.6 mm x 150 mm x 5 um) kullanilarak, 1 mL/dk akis hizinda
520 nm dalga boyunda (Waters 2487 UV-VIS dedektor), 30°C sicaklikta, enjeksiyon
hacmi 30 pL olacak sekilde, tasiyici fazlarin asetonitril (A) ve %4 fosforik asit (B) oldugu
kosullarda gerceklestirilmistir. Ekstre analizi i¢in kullanilan gradyen program ve standart
olarak kullanilan siyanidin-3-glukozit i¢in kullanilan izokratik program ayrintilari cizelge

3.4 ve cizelge 3.5’de verilmistir.

Cizelge 3.4 Ekstreler i¢in uygulanan gradyen programi

Tasiyici fazlar

Siire (dk) A (%) B (%)
0 6 94
15 20 80
20 50 50

Cizelge 3.5 Siyanidin 3-glukozit i¢in uygulanan izokratik program

Tasiyic1 faz A %100 Asetonitril
Tasiyic1 faz B %4 Fosforik asit
Mobil faz bilesimi ~ 50:50 (A:B)
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3.13 Yenilebilir Film Sentezi

Yenilebilir film yapisinda kullanilmak iizere deneysel tasarim sonucu optimize edilen
kosullarda elde edilmis ekstre kullanilmigtir (NADES= %59,07 CSW (4:1:4), t=60.25 dk,
KS oran1=0.02 g/mL). Yenilebilir film sentezinde polimer olarak x-karragenan (%1, a/h)
ve plastiklestirici olarak gliserol kullanilmistir ve ekstre film yapisina iki farkli yontemle
eklenmistir. Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig1 birinci yontemde film ¢ozeltisi
hazirlandiktan sonra, kurutma asamasina ge¢ilmeden hemen oOnce farkli miktarlarda
ekstreler film ¢ozeltilerine eklenmistir. Ekstrenin yapiya katildig: ikinci yontemde ise
filmlerde plastiklestirici olarak goérev yapan gliserol icine farkli miktarlarda ekstreler

eklenmistir. Yontemler agsagida ayrintili olarak sunulmustur.

Ekstrenin katki maddesi olarak kullanimi: Polimer olarak kullanilan k-karragenanin
%1°lik, (a/h) ¢ozeltisi tlizerine %30 gliserol ilave edilerek 80°C ve 400 rpm’de 60 dk
boyunca karistirilmistir. Toplam 6 mL olarak hazirlanan ¢ozelti 60°C’ye sogutularak
tizerine farkli oranlarda ekstre eklenmistir (%3, 6, 10, 16 ve 25). Hazirlanan ¢ozeltiler 9.6
cm ¢apindaki cam petriye aktarilmig ve etiivde 30°C’de 24 st boyunca kurutulmustur.
Kontrol olarak ekstrenin eklenmedigi film kullanilmistir. Ekstrenin katki maddesi olarak
kullanildig: filmlerdeki % ifadesi ekstre hacminin toplam hacim i¢indeki miktarini ifade

etmektedir.

Ekstrenin yapiya katilmasi: Ekstrenin yapiya katildig: filmlerde ise, gliserol miktarinin
%S5, 10, 20 ve 30’u kadar ekstre cozeltiye ilave edildikten sonra yukarida verilen
prosediirle filmler hazirlanmistir. Kontrol filmlerinde ekstre yerine, ¢oziiciisii olan
%359.07 CSW (4:1:4) kullanilmistir. Ekstrenin yapiya katildigi filmlerdeki % ifadesi
ekstre hacminin gliserol hacmi igindeki miktarin1 ifade etmektedir. Cizelge 3.6’da

hazirlanan yenilebilir filmler, 6zellikleri ve kisaltmalar1 verilmistir.
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Cizelge 3.6 Calismada hazirlanan yenilebilir filmler

Ekstrenin Film ismi Kisaltma | Ekstre Cozicu
kullanim tiirii miktart | miktar1 (% V/V)
Katki Yapt (% viv)
N Kontrol K - -
N %3 Ekstre E3 3 -
N %6 Ekstre E6 6 -
N %10 Ekstre E10 10 -
N %16 Ekstre E16 16 -
N %25 Ekstre E25 25 -
N %3 Yapi-Kontrol YK5 - 5
N %5 Yapi-Ekstre YE5 5 -
N %10 Yapi-Kontrol YK10 - 10
N %10 Yapi-Ekstre YE10 10 -
N %20 Yapi-Kontrol YK20 - 20
N %20 Yapi-Ekstre YE20 20 -
N %30 Yapi-Kontrol YK30 - 30
N %30 Yapi-Ekstre YE30 30 -

3.14 Yenilebilir Film Analizleri

3.14.1 Antioksidan aktivite tayini

Filmlerin AA degerleri, 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH) radikal giderme yontemiyle
Boliim 3.8°de verilen yontemle dlciilmiistiir. Ornek ¢dzeltisi igin 25 mg yenilebilir film

4 mL suda ¢éziinmiistiir.
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3.14.2 Kalinhk 6l¢iimii

Filmlerin kalinliklari, mikrometre ile 3 farkli bolgeden alinan Ol¢timlerin ortalama

degerleri olarak verilmistir (Simona vd. 2021).
3.14.3 Gegirgenlik ve seffaflik ol¢iimii

Gegirgenlik ve seffaflik degerlerinin 6l¢iimii i¢in 3 cm x 3 ¢cm boyutlarinda kesilerek UV
spektrofotometre haznesine yerlestirilmis ve 356 nm ve 600 nm dalga boylarinda
gecirgenlik degerleri okunmustur. Seffaflik degeri esitlik 3.7 kullanilarak hesaplanmistir
(Simona vd. 2021).

Seffaflik degeri = =22 (3.7)

Teoo: 600 nm'deki gegirgenlik degeri (%)

x: film numunelerinin kalinlig1 (mm).
3.14.4 Nem icerigi tayini
Filmlerden 2 cmx2 cm kesilerek tartilmis (W1), ardindan etiivde 105°C’de 2 saat kurutma

sonrasinda tekrar tartilmistir (W2). Nem igerigi esitlik 3.8 ile hesaplanmistir (Jancikova

vd. 2020).

Wy —-W»
Wy

Nem icerigi (%) = x100 (3.8)

3.14.5 Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi analizi

Yenilebilir filmlerin FTIR analizleri 4000-400 cm™ aralifinda Attenuated Reflactance
(ATR) FTIR ile (Jasco (FT/IR-4600)) Ankara Universitesi Biyomedikal Miihendisligi

Boliimii’nde gergeklestirilmistir.

29



3.14.6 Taramal elektron mikroskobu analizi

Yenilebilir filmlerin SEM analizleri, 15 kV’luk voltaj ve x1000 biiyiitme orani

kullanilarak Ankara Universitesi Niikleer Bilimler Enstitiisii'nde gergeklestirilmistir

(ZEISS, Evo 40).

3.14.7 Mekanik analizler

Hazirlanan yenilebilir filmlere ¢ekme testi uygulanmigtir (SON yiik, 5 mm/dk hiz)
(Shimadzu, AGS-X). Orneklere uygulanan ¢ekme yiikii ve 6rneklerde meydana gelen
uzama miktar1 zamana bagli olarak kaydedilmistir. Miihendislik gerilmesi (o) ve

miihendislik gerinmesi (¢) esitlik 3.9 ve esitlik 3.10 ile hesaplanmustir.

o (MPa)=F/A (3.9)
F: kopma aninda uygulanan maksimum kuvvet (N)

A : kesit alan1 (mm?)

e= (L~ lp)/lo (3.10)
[; : ilk uzunluk (mm)

ly: son uzunluk (mm)

Kopma uzamasi (KU%) ise esitlik 3.11 ile hesaplanmustir.

li=lo

KU (%) = ( -

)x100 (3.11)

Bu degerler yardimiyla elde edilen miihendislik gerilmesi (o) - miithendislik gerinmesi (¢)
egrisinin egiminden Young modili (YM) ve maksimum gerilme oldugu noktadan
gerilme direnci (GD) hesaplanmistir. Olgiimler Ankara Universitesi Biyomedikal

Miihendisligi Boliimii’nde gergeklestirilmistir.
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3.14.8 Antimikrobiyal aktivite

Filmlerin ve ekstrelerin antimikrobiyal aktivitesi, Ankara Universitesi Biyoloji
Boliimii'nde gergeklestirilmistir. Filmlerin antimikrobiyal aktiviteleri, ekstrenin katki
maddesi olarak kullanildig1 E10 ve kontrolii (K) ayrica ekstrenin yapiya katildigi YE20
ve kontroli (YK20) i¢in 6l¢iilmiistiir. Bu amagla gida kaynakli enfeksiyonlara ve gida
bozulmalarina neden olan ii¢ farkli gram negatif bakteri (Escherichia coli ATCC 43888,
Salmonella infantis ATCC 51741 ve Salmonella typhimurium SL 1344) ve iki farkli gram
pozitif bakteriye (Listeria monocytogenes ATCC 13932 ve Listeria monocytogenes ATCC
7644) kars1 disk difiizyon yontemi kullanilarak belirlenmistir (Shen vd. 2010, Simona vd.
2021). Yenilebilir filmler 6 mm ¢apinda disk seklinde kesilmis ve fiziksel dezenfeksiyon
i¢in 1 saat siireyle UV 15181na (dalga boyu 260 nm) maruz birakilmistir. Gliserol icerisinde
stok kiiltiir halinde -20°C’de saklanan patojen bakteriler Brain Heart Infusion (BHI,
Merck, Almanya) sivi besiyerinde 37°C’de 24 st siireyle inkiibe edilerek
aktiflestirilmistir. 0.5 Mc Farland standardina gore hazirlanan her bir patojen bakteri
kiiltiirti BHI yar1 kat1 besiyerine (%0.75 gr agar i¢eren) inokiile edilmis ve ardindan petri
igerisinde hazirlanan BHI kat1 (%1.5 gr agar iceren) yiizeyine yayilmistir. Besiyerinin
katilasmasini takiben hazirlanan diskler belirli araliklarla ytlizeye yerlestirilmistir. Pozitif
kontrol olarak antibiyotik igeren diskler kullanilmistir. 37°C’de 24 saat inkiibasyonu

takiben diskler etrafinda olusan inhibisyon zonlar1 bir cetvel yardimiyla ol¢iilmiistiir.

Ekstre ve kontrolii olan ¢oziiclisii i¢in antimikrobiyal aktivite Olglimleri agar kuyu
diflizyonu yontemi kullanilarak gercgeklestirilmistir. Disk difiizyon yontemine benzer
sekilde agar lizerine bakteri kiiltiirii inokiile edilmis ve yayilmistir. Katilasan agarlar
tizerinde steril bir ug ile aseptik olarak kuyucuklar agilmistir. A¢ilan kuyucuk igerisine
gozenek boyutu 0.22 pm olan filtreden gegirilerek steril edilen 6rneklerden 100 pL
konulmus ve 37°C’de 24 st inkiibe edilmis ardindan diskler etrafinda olusan inhibisyon

zonlar1 bir cetvel yardimiyla 6l¢tilmiistiir.
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3.15 Yenilebilir Filmin Gida Uriiniine Uygulanmasi

Yenilebilir filmler arasinda arasinda en diisiik nem igerigi, en diisiik seffaflik ve en yiiksek
AA degeri gosteren filmler ile domatesler kaplanarak filmlerin gidalar1 korumasi
incelenmistir. Bu amagla ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig1 E10 ve kontrolii (K)
ayrica ekstrenin yapiya katildigt YE20 ve kontroli (YK20) secilmistir. Kaplamada
kullanilan domatesler yerel bir marketten temin edilmis, temizlenmis ve ardindan filmler

ile kaplanarak 30 giin boyunca oda sicakliginda fiziksel degisimleri gozlenmistir.

3.16 istatiksel Analiz

Tiim ekstraksiyonlar ve analizler ii¢ tekrarli gerceklestirilmis ve elde edilen deneysel
sonuglar ortalama + standart sapma olarak ifade edilmistir. Istatistiksel analiz tek yonlii
varyans analizi (ANOVA) ile GraphPad Prism Version 10.0.2 kullanilarak yapilmis
ortalama degerler p<0.05 oldugunda anlamli olarak kabul edilmistir. Veri analizinde
varyans ve yanit ylizeylerinin analizi, regresyon denklemleri ve optimum parametrelerin

belirlenmesi amaciyla Design-Expert® 9.0 (Stat-Ease, Inc., ABD) yazilimi kullanilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI

4.1 Salgam Suyu Tesisi Atigindan Degerli Bilesenlerin Ekstraksiyonu

4.1.1 Yesil coziicii tiiriiniin etkisi

NADES tiirliniin etkisinin incelenmesi amaciyla asidik gruptan CLa (1:1), CLa (1:6), CLa
(1:9) seker grubundan GFSW (1:1:1:11), GFW (1:1:11), GSW (1:1:11), FSW (1:1:11),
kolin kloriir-seker grubundan CFW (5:2:5), CSW (4:1:4) ve poliol grubundan CEG (1:2),
CG (1:2) ¢oziiciileri kullanilmstr.

NADES tiirlerinin salgam suyu atigindan ekstrakte edilen TP miktarina etkisi sekil 4.1°de
verilmigtir. Sonuglara gore en yiiksek TP miktar1 CG (1:2) ile 16.04+0.87 mg/g olarak,
ikinci yiiksek deger ise CFW (5:2:5) ile 14.23+0.42 mg/g olarak elde edilmistir. GFW
(1:1:11), CLa (1:9), GSW (1:1:11), CEG (1:2) ¢oziiciileri ile elde edilen TP miktarlar1 ise
10 mg/g civarinda bulunmustur (p>0.05). Farkli NADES gruplar1 g6z 6niine alindiginda,
poliol grubunda CG (1:2)’nin asidik grupta CLa (1:9)’nin, seker grubunda GFW
(1:1:11)’nin ve kolin kloriir-seker grubunda ise CFW (5:2:5)’nin 6ne c¢iktig1
belirlenmistir. Seker grubu disindaki tim NADES gruplarinda ¢oziicli tiirlerinin TP
miktari lizerine etkisi istatiksel olarak anlamli bulunmustur (p<0.05). Kontrol gruplart ile
NADES’ler kiyaslandiginda ise su ve etanol ile daha diisiik miktarda fenolik maddenin
ekstrakte edilebildigi belirlenmistir (Su:6.9+0.34 mg/g, EtOH: 2.50+0.66 mg/g).
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Cozuciu tara

Sekil 4.1 Coziici tiirlerinin TP miktarina etkisi

(Kirmiz1 yatay ¢izgi: asidik grup, mor dortgen: seker grubu, mavi-beyaz egik ¢izgili: poliol grubu, mor:
kolin kloriir seker grubu gri desen: kontrol gruplari) Farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak
anlamlidir (p<0.05)

NADES tiirlerinin TF miktarina etkisi ise sekil 4.2°de verilmistir. En yiiksek TF miktar1
21.45+0.10 mg/g olarak kolin kloriir-seker bazli grupta olan CFW (5:2:5) ile elde edilmis
ve bunu 17.38+0.75 mg/g degeri ile seker bazli olan GFW (1:1:11) takip etmistir. Her
gruptan en yiiksek flavonoid miktarini saglayan NADES'ler; CFW (5:2:5), GFW (1:1:11),
CLa (1:9), CEG (1:2) olarak belirlenmistir. Asidik grupta 1:9 mol oran1 en yiiksek sonucu
vermis, ancak laktik asit mol orani ile ekstrakte edilen flavonoid miktar1 arasinda dogrusal
bir iligski olmadig1 belirlenmistir. Seker bazli ve poliol bazli NADES’ler ekstrakte ettikleri
flavonoid igerigi bakimindan karsilagtirildiginda aralarinda istatistiksel olarak anlamli bir
fark olmadig belirlenmistir (p>0.05). Kontrol grubu ¢oziiciilerinden suyun CLa (1:6)’dan
daha yiiksek flavonoid ekstrakte ettigi gozlenirken, etanol ile en diisiik deger elde

edilmistir.
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d cd

Toplam flavonoid miktari (mg/g)

Cozuciu tara

Sekil 4.2 Coziicii tiirlerinin TF miktarina etkisi

(Kirmiz1 yatay ¢izgi: asidik grup, mor dortgen: seker grubu, mavi-beyaz egik ¢izgili: poliol grubu, mor:
kolin klortir seker grubu, gri desen: kontrol gruplar)Farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak
anlamlidir (p<0.05)

NADES tiirlerinin TMA miktarina etkisi ise sekil 4.3’te verilmistir. Buna gére TMA
ekstraksiyonunda yiiksek degerleri saglayan ¢oziicli grubunun kolin kloriir seker bazli
NADES’ler oldugu belirlenmistir. CSW (4:1:4) ile elde edilen ekstrede 1680.514+22.21
mg/kg ile en yliksek TMA miktarina ulagilmistir (p<0.05).

TMA igeriginin poliol ve seker iceren NADES’ler kullanildiginda daha yiiksek
miktarlarda ekstrakte edilebildigi, asidik NADES'ler kullanildiginda ise ekstraksiyonun
yeterli olmadig1 belirlenmigstir. Ayrica asidik gruptaki NADES'ler incelendiginde ise
laktik asit mol oraninin artmasiyla TM A miktarinin azaldig1 goriilmiistiir. Bunun yani sira
kontrol grubunda bulunan suyun 1114.04+10.14 mg/kg degeri ile antosiyaninleri altinci

sirada ekstrakte ettigi, EtOH'un ise son sirada yer aldig1 belirlenmistir.
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2000
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250

Toplam monomerik
antosiyanin miktan (mg/kg)

Goézuci tura

Sekil 4.3 Coziicii tiirlerinin TMA miktarina etkisi

(Kirmizi1 yatay ¢izgi: asidik grup, mor dortgen: seker grubu, mavi-beyaz egik ¢izgili: poliol grubu, mor:
kolin kloriir seker grubu, gri desen: kontrol gruplar1) Farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak
anlamlidir (p<0.05)

NADES tiirlerinin AA degerleri tizerine etkisi sekil 4.4’te verilmistir. En yiiksek AA
degerlerine CG (1:2) ve CEG (1:2) ile swrastyla %81.77¢1.01 ve %81.22+0.99 ile
ulagtlmistir (p>0.05). TMA sonuglarina benzer sekilde asidik grup NADES'lerde laktik

asit mol oraninin artmasiyla ekstrelerdeki AA degerlerinin azaldig belirlenmistir.

100

Antioksidan aktivite, %

000000000000
0000000000000

Coziuci tara

Sekil 4.4 Coziicii tiirlerinin AA iizerine etkisi

(Kirmiz1 yatay ¢izgi: asidik grup, mor dortgen: seker grubu, mavi-beyaz egik ¢izgili: poliol grubu, mor:
kolin kloriir seker grubu, gri desen: kontrol gruplar1) Farkl: harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak
anlamlidir (p<0.05)

36



Cizelge 4.1°de ekstrelerin renk yogunlugu, polimerik renk ve % polimerik renk degerleri
verilmistir. En yiiksek renk yogunlugu degeri asidik gruptan CLa (1:9) kullanildiginda
elde edilmistir. En diisiik renk yogunlugu degerine ise kolin kloriir seker bazli gruptan
CSW (4:1:4) ile ulastlmistir. Polimerik renk ve % polimerik renk degerleri incelendiginde
ise en yiiksek deger CLa (1:6) ve CLa (1:9) ekstrelerinde elde edilirken en diisiik
polimerik renk ve polimerik renk oranina kolin kloriir seker bazli gruptan CFW (5:2:5)
ile ulasilmistir. Bu durum CFW (5:2:5) ekstresindeki rengin diger ekstrelere kiyasla daha

1yl korundugunu gostermistir.

Cizelge 4.1 Coziicii tiiriiniin ekstrelerin renk yogunlugu, polimerik renk ve % polimerik
renk degerlerine etkisi

Coziicii Renk yogunlugu Polimerik renk % Polimerik renk
CLa(1:1) 17.94+0.19° 2.70+0.22° 14.56+0.38%
ClLa (1:6) 21.0+0.14° 8.87+0.26° 42.93+0.182
CLa (1:9) 21.92+0.25% 8.86+0.272 40.82+0.33°
GFSW (1:1:1:11) 13.93+0.15¢ 1.85+0.99° 13.79+0.36¢
GFW (1:1:11) 14.0+0.24°F 0.77+0.05° 5.76+0.729"
GSW (1:1:11) 14.06+0.35°f 1.86+0.07° 13.91+0.28¢
FSW (1:1:11) 14.49+0.37% 1.08+0.11¢ 7.77+0.19¢
CG (1:2) 13.94+0.19° 0.81+0.05¢ 5.92+0.149
CEG (1:2) 14.45+0.38% 1.03+0.12¢ 7.05+0.15f
CSW (4:1:4) 7.58+0.379 1.15+0.07¢ 15.43+0.4°
CFW (5:2:5) 14.97+0.27¢ 0.74+0.07° 5.10+0.18"
Su 17.54+0.29¢ 2.61+0.37° 14.72+0.31%
% 50 EtOH 13.70+0.23" 1.07+0.07¢ 7.77+0.248

Ayni siitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdr (p<0.05)

Calismada incelenen NADES tiirlerinin TF, TP, TMA ve AA degerleri {izerine etkileri
incelendiginde her biri i¢in en yiiksek degeri saglayan NADES’in farkli oldugu
belirlenmistir. Ancak siyah havucun antosiyanin igerigi ile 6ne ¢ikmasi sebebi ile NADES
seciminde kriter olarak her bir grup icinde en yiiksek TMA miktarini saglayan NADES
secilmistir. Buna gore, asidik grubundan CLa (1:1), seker grubundan FSW (1:1:11), kolin
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kloriir seker grubundan CSW (4:1:4) ve poliol grubundan CG (1:2) sonraki deneylerde

kullanilmak tizere segilmistir.

4.1.2 Yesil c¢oziicii miktarmin etkisi

Her bir gruptan secilen NADES’lerin TP, TF, TMA ve AA degerleri lizerine etkilerinin
incelenmesi i¢in %50, 65 ve 80 NADES igeren ¢ozeltiler hazirlanarak ekstraksiyonlarda

kullantlmistir.

Sekil 4.5’te TP miktar1 lizerine ¢oziicli yiizdesinin etkisi verilmistir. Buna gore, her bir
tiir icin en yiiksek TP degerine %50 NADES ortaminda ulagilmis ve NADES miktar1
arttikca TP azalmistir. CG (1:2) ile elde edilen ekstrede 16.04+0.87 mg/g ile en yiliksek
TP miktarina ulagilmistir (p<<0.05).
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CG (1:2) CSW (4:1:4) CLa(1:1) FSW (1:1:11)
Coziici tiri

Sekil 4.5 Secilen NADES tiirleri ile elde edilen TP miktar1 lizerine ¢oziicii yiizdesinin
etkisi

Ayni grup icindeki farkl harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)

Sekil 4.6°da segilen NADES tiirleri ile elde edilen TF miktar1 {izerine ¢6ziicii yiizdesinin
etkisi verilmistir. Buna gore en yiiksek flavonoid icerigine %50 NADES ortaminda
16.49+0.52 mg/g ile FSW (1:1:11) kullanilarak ulagilmistir. Her bir NADES grubu i¢in
ortamdaki NADES yiizdesi arttik¢a flavonoid iceriginin azaldig1 goriilmiistiir.
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Toplam flavonoid miktar (mg/g)

CG (1:2) CSW (4:1:4) ClLa (1:1) FSW (1:1:11)
Cozuci tara

o w o
T

Sekil 4.6 Secilen NADES tiirleri ile elde edilen TF miktar1 iizerine ¢oziicli yilizdesinin
etkisi

Ayni grup igindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidw (p<0.05)

Sekil 4.7°de TMA miktar1 iizerine ¢6zlicii ylizdesinin etkisi verilmistir. Buna gore, CLa
(1:1) i¢in en yiiksek TMA ekstraksiyonunu saglayan NADES miktar1 farkli bulunmustur.
Poliol bazli CG (1:2), kolin kloriir-seker bazli CSW (4:1:4) ve seker bazli FSW (1:1:11)
ile en yiiksek TMA degerine %50 NADES ortaminda ulasilirken asidik olan CLa (1:1) ile
%65 NADES ortaminda ulagilmistir.
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Géziic tirii

Sekil 4.7 Segilen NADES tiirleri ile elde edilen TMA miktar1 iizerine ¢oziicli yiizdesinin
etkisi

Ayni grup igindeki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidir (p<0.05)
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Sekil 4.8’de secilen NADES tiirleri ile elde edilen AA degerleri lizerine ¢oziicli
yiizdesinin etkisi verilmistir. Buna gore asidik, seker bazli grup ve kolin kloriir-seker
grubu ile en yliksek AA degerler, %50 NADES ortaminda elde edilirken, poliol grubu ile
%65 NADES ortaminda elde edilmistir. En yiiksek AA degerleri ise CLa (1:1) ile
%67.84+3.50, FSW (1:1:11) ile %58.46+1.59, CG (1:2) ile %86.16+0.79 ve CSW (4:1:4)
ile %75.76+1.02 olarak elde edilmistir.

100 = 0,50 =T %65 =3 %80
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Antioksidan aktivite, %
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CSW (4:1:4)  ClLa (1:

Cozuci turia

Sekil 4.8 Secilen NADES tiirleri ile elde edilen AA degeri lizerine ¢oziicii yiizdesinin
etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidw (p<0.05)

Cizelge 4.2°de secilen NADES tiirleri ile elde edilen renk yogunlugu, polimerik renk ve
% polimerik renk degerleri {lizerine ¢Oziicii yiizdesinin etkisi verilmisti. NADES
miktarinin artmasti ile renk yogunlugu degerinin FSW (1:1:11) i¢in azaldigi, CG (1:2) ve
CSW (4:1:4) i¢in 6nce artip sonra azaldigi, CLa (1:1) i¢in ise dnce azalip sonra arttiS1
tespit edilmistir. En yiiksek renk yogunluguna %50 CLa (1:1) ile en diisiik renk
yogunluguna ise %50 CSW (4:1:4) ile ulagilmistir. Ekstrelerin polimerik renk degerleri
incelendiginde NADES miktarinin artmasi ile polimerik rengin CLa ve CG igin arttigi,
CSW ve FSW i¢in once arttig1 sonra azaldigi saptanmustir. % Polimerik rengin ise
NADES vyiizdesi arttikca CG (1:2), CSW (4:1:4) ve FSW (1:1:11) i¢in Once arttig1 sonra
azaldig1 CLa (1:1) i¢in arttig1 belirlenmistir. En diisiik polimerik renk ve % polimerik
renk degerine %80 CSW (4:1:4) ve %50 CG (1:2) ile ulasilirken en yiiksek polimerik
renk ve % polimerik renk degeri %80 CLa (1:1) ekstrelerinde gozlenmistir.
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Cizelge 4.2 Secilen NADES tiirleri ile elde edilen renk yogunlugu, polimerik renk ve %

polimerik renk degerleri lizerine ¢oziicii yiizdesinin etkisi

NADES Coziicl Renk Polimerik % Polimerik
Miktar1 (%) < -
yogunlugu renk renk

CG (1:2) 13.94+0.19  0.81+£0.059  5.92+0.65"

Cla (1:1) 17.94+0.19°  2.7040.22°  14.56+0.58¢

S0 CSW (4:1:4)  7.58+037F  1.15£0.07  15.43+0.40°
FSW (1:1:11) 14.49+0.36%  1.08+0.11%"  7.77+0.199

CG (1:2) 14.39+0.30°  129+0.12¢  12.29+0.38°

65 CLa (1:1) 16.73£0.64°  2.91£0.10°  17.44+0.28°
CSW (4:1:4)  15.29+0.54°  2.98+0.41°  18.21+0.38"

FSW (1:1:11)  14.10£0.20%  1.65+0.12°  11.90+0.60¢

CG (1:2) 12.7940.34%  1.44+0.10°  10.430.40f

80 ClLa (1:1) 18.19£0.38° 3774040  20.20+0.31°
CSW (4:1:4)  7.74£0.12"  041+0.13"  6.65+0.45"

FSW (1:1:11)  12.36+0.50°  1.17+0.14°"  8.27+0.619

Ayni siitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)

4.1.3 Kati-s1v1 orani etkisi

KS oraninin ekstraksiyon iizerine etkisi 0.04, 0.06 ve 0.08 g/mL olmak iizere ii¢ farkl
degerde (%50 NADES, T=50°C ve t=30 dk) incelenmistir. KS oraninin TP miktar1
tizerine etkisi sekil 4.9°da verilmistir. Buna gore en yiiksek TP miktar1 CG (1:2), CSW
(4:1:4) ve FSW (1:1:11) ile 0.06 g/mL KS oraninda CLa (1:1) ile ise 0.04 g/mL KS
oraninda elde edilmistir. En yiiksek TP miktar1 16.04+0.87 mg/g olarak CG ile elde
edilmis ve sonraki yiiksek degerlere sirasiyla CLa (1:1), FSW (1:1:11), CSW (4:1:4)

kullanilarak ulasilmistir.
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E= 0.04 g/mL == 0.06 g/mL E=3 0.08 g/mL
18

15+

12+

Toplam fenol miktari (mg/g)

CG (1:2) CSW (4:1:4)
Coziicii tiiri

FSW (1:1:11)

Sekil 4.9 KS oranimnin farkli ¢oziiciiler ile elde edilen TP miktarina etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidw (p<0.05)

KS oraninin TF miktari iizerine etkisi sekil 4.10°da verilmistir. Her bir NADES tiirii i¢in
0.06 g/mL KS oraninin en iyi sonucu verdigi belirlenmistir. En yiiksek TF degeri FSW
(1:1:11) ile 16.49+0.80 mg/g olarak elde edilmistir.

== 0.04 g/mL == 0.06 g/mL E=3 0.08 g/mL
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Cozuci taru

Sekil 4.10 KS oraninin farkli ¢oziictiler ile elde edilen TF miktarina etkisi

Ayni grup igindeki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidir (p<0.05)

KS oraninin TMA miktari iizerine etkisi sekil 4.11°de verilmistir. En iyi sonucu veren KS
oran1 CG (1:2), CSW (4:1:4) ve FSW (1:1:11) igin 0.06 g/mL, CLa (1:1) i¢in ise 0.04

g/mL olarak bulunmustur. Bu oranlarda elde edilen TMA degerleri sirasiyla
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1366.26+£14.16 mg/kg, 1680.51£22.21 mg/kg, 1166+24.76 mg/kg, ve 877.69+56.68
mg/kg olarak elde edilmistir.

2000 == 0.04 g/mL =3 0.06 g/mL E=2 0.08 g/mL
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Sekil 4.11 KS oraninin farkl ¢oziiciiler ile elde edilen TMA miktari {izerine etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidwr (p<0.05)

KS oraniin AA degeri lizerine etkisi sekil 4.12°de verilmistir. Buna gore her bir NADES
icin en yliksek AA degerine 0.04 g/mL KS oraninda ulasilmis ve CG (1:2), CSW (4:1:4),
FSW (1:1:11) ve CLa (1:1) ¢oziiciileri ile sirasiyla %87.09+0.48, %85.57+0.25,
%81.85+0.16 ve %74.01+1.19 AA degerleri elde edilmistir.
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Sekil 4.12 KS oraninin farkli ¢oziictiler ile elde edilen AA degeri lizerine etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdw (p<0.05)
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Cizelge 4.3 te KS oraninin renk yogunlugu, polimerik renk ve % polimerik renk degerleri
tizerine etkisi verilmistir. Buna gére FSW (1:1:11), CG (1:2) ve CLa (1:1) i¢in KS
oraninin artmasi ile renk yogunlugunun 6nce arttig1 sonra azaldigi, CSW (4:1:4) igin ise
once azaldig1 sonra arttig1 tespit edilmistir. En yiliksek renk yogunlugu degeri CLa (1:1)
ile KS oraninin 0.08 g/mL oldugu kosulda elde edilirken en diisiik renk yogunlugu
degerine ise CSW (4:1:4) ile KS oranmnin 0.06 g/mL oldugu kosulda ulagilmistir.
Ekstrelerin polimerik renk degerleri incelendiginde ise NADES miktarinin artmasi ile
polimerik rengin CLa (1:1), CG (1:2) ve FSW (1:1:11) ¢oziiciileri i¢in dnce artip sonra
azaldigi, CSW (4:1:4) i¢in ise Once azalip sonra arttig1 saptanmistir. % Polimerik rengin
ise CG i¢in KS oraninin artmastyla arttigt CLa (1:1), CSW (4:1:4) ve FSW (1:1:11) igin
ise Once artti1 sonra azaldig1 belirlenmistir. En diigiik polimerik renk ve % polimerik
renk degeri CLa (1:1) ile KS oranmin 0.04 g/mL ve 0.08 g/mL oldugu kosulda elde
edilirken en yiiksek polimerik renk ve % polimerik renk degeri CLa (1:1) ve CSW (4:1:4)
ekstrelerinde 0.06 g/mL oldugu kosulda elde edilmistir.

Cizelge 4.3 KS oraninin farkli ¢oziiciiler ile elde edilen renk yogunlugu, polimerik renk
ve %polimerik renk degerlerine etkisi

KS orani Coziici Renk Polimerik renk % Polimerik
(g/mL) yogunlugu renk

CG (1:2) 10.4240.22"  0.64+0.15% 6.45+0.26¢

CLa(1:1) 12.65+0.489 0.45+0.14f 4.81+0.54¢

0.04 CSW (4:1:4) 9.57+0.22] 1.87+0.13° 14.37+0.682

FSW (1:1:11) 8.58+0.35] 0.47+0.12f 5.24+0.29°

CG (1:2) 13.94+0.19"  0.81+0.05% 5.92+0.14¢

0.06 ClLa (1:1) 17.94£0.19° 27040222 14.56+0.38°

CSW (4:1:4) 7.58+0.37 1.15£0.07° 15.43+0.40°

FSW (1:1:11)  14.49+0.36"  1.08+0.11% 7.7740.19°

CG (1:2) 18.6240.46°  0.77+0.17%f  4.56+0.57°

0.08 ClLa (1:1) 22.44+0.50°  0.62+0.11° 4.03+1.01°

CSW (4:1:4) 16.38:0.391 2.60+0.21*  11.68+0.69"

FSW (1:1:11)  15.36+0.31°  0.89+0.07 6.52+0.62¢

Ayni stitundaki farkl harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdir (p<0.05)
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Her bir NADES i¢in en yliksek TMA degerini saglayan KS oranlar1 CG, CSW ve FSW
icin 0.06 g/mL ve CLa i¢in 0.04 g/mL olarak se¢ilmis ve sonraki deneylerde bu oranlar

sabit tutulmustur.

4.1.4 Ekstraksiyon siiresinin etkisi

Ekstraksiyon siiresinin etkisinin incelenmesi i¢in 15, 30 ve 60 dk boyunca ultrasonik
dalga ekstraksiyonu gergeklestirilmistir (%50 NADES, T=50°C, KS orani: CG (1:2),
CSW (4:1:4) ve FSW (1:1:11) i¢in 0.06 g/mL, CLa (1:1) i¢in 0.04 g/mL). Sekil 4.13’te
ekstraksiyon siiresinin TP miktar1 {izerine etkisi verilmistir. Buna gore her bir NADES
tirii icin farkl stirelerde en yiliksek fenol degerlerinin elde edildigi belirlenmistir. En
yiiksek TP miktar1 CLa (1:1) ve CSW (4:1:4) ile 15 dk ekstraksiyon siiresinde 13.31+0.31
mg/g ve 10.03+0.29 mg/g olarak elde edilitken CG (1:2) ve FSW (1:1:11) ile 30 dk
ekstraksiyon siiresinde 16.03+0.88 mg/g ve 9.94+0.68 mg/g olarak elde edilmistir.
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Sekil 4.13 Ekstraksiyon siiresinin farkli ¢oziiciilerle elde edilen TP miktar1 {izerine etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdw (p<0.05)
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Sekil 4.14’te ekstraksiyon siiresinin TF miktari {izerine etkisi verilmistir. Buna gore tiim
¢oziicliler icin en yiiksek TF miktarina 30 dk ekstraksiyon siiresinde ulasilmistir. Bu
degerler FSW (1:1:11) i¢in 16.49+0.80 mg/g, CG (1:2) igin 14.67+0.36 mg/g, CSW
(4:1:4) igin 15.73+0.17mg/g, CLa (1:1) igin ise 14.70+0.59 mg/g olarak elde edilmistir.
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Coziucu turi

Sekil 4.14 Ekstraksiyon siiresinin farkli ¢oziiciilerle elde edilen TF miktari tizerine etkisi

Ayni grup icindeki farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)

Ekstraksiyon siiresinin TMA miktar1 {izerine etkisi sekil 4.15’te verilmistir. Bu deney
setinde CLa (1:1) i¢in siire arttikga ekstrakte edilen TMA miktarinin artmaya devam ettigi
belirlendigi i¢in ek olarak 75 dk boyunca ekstraksiyon gergeklestirilmistir. En yiiksek
TMA degerlerine CLa (1:1) haricindeki NADES’lerle 30 dk ekstraksiyon siiresinde CLa
(1:1) 1le ise 60 dk ekstraksiyon siiresinde ulagilmistir. Coziiciiler arasinda en yiiksek deger

1680.51+£22.21 mg/kg olarak CSW (4:1:4) ile elde edilmistir.
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Coziuci tura

Sekil 4.15 Ekstraksiyon siiresinin farkli ¢oziiciilerle elde edilen TMA miktar1 iizerine
etkisi

Ayni grup icindeki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidwr (p<0.05)

Ekstraksiyon siiresinin AA iizerine etkisi Sekil 4.16’da verilmistir. Buna gore CG (1:2)
CLa (1:1) ve FSW (1:1:11) igin ekstraksiyon siiresinin AA iizerine énemli bir etkisi
olmadig belirlenmistir (p>0.05). CSW (4:1:4) icin ise ekstraksiyon siiresi arttikca AA
degerinin azaldig1 belirlenmistir. NADES’ler arasinda en yiiksek antioksidan aktivite

%82.7442.56 ile CG (1:2) kullanilarak elde edilmistir.
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Coziuca tara

Sekil 4.16 Ekstraksiyon siiresinin farkli ¢oziiciilerle elde edilen AA iizerine etkisi

Ayni grup igindeki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdr (p<0.05)
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Cizelge 4.4’te ekstraksiyon siiresinin renk yogunlugu, polimerik renk ve % polimerik
renk degerleri ilizerine etkisi verilmistir. Buna goére CLa (1:1) ve FSW (1:1:11)
ekstrelerinde benzer davranig goriilmiis olup ekstraksiyon siiresinin artmasi ile renk
yogunlugu degerinin arttig1 saptanmistir. CSW (4:1:4) i¢in ekstraksiyon siiresinin artmasi
ile renk yogunlugu degeri dnce azalmis sonra artmistir. CG (1:2) i¢in ise renk yogunlugu
degeri tizerinde ekstraksiyon siiresinin belirgin bir etkisi goriilmemistir. En yiiksek renk
yogunlugu 60 dk ekstraksiyon siiresi ile CLa (1:1) ekstresinde, en diisiik deger ise 30 dk
ile CSW (4:1:4) ekstresinde saptanmistir. Ekstrelerin polimerik renk ve % polimerik renk
degerleri incelendiginde ekstraksiyon siiresinin artmasi ile degerlerin CG (1:2), CSW
(4:1:4) ve FSW (1:1:11) icin 6nce azalip sonra arttigi CLa (1:1) i¢in ise Once artip sonra
azaldig1 gozlenmistir. En diisiik polimerik renk ve % polimerik renk degerine 15 dk
ekstraksiyon siiresinde CLa (1:1) ile ulasilmis en yliksek polimerik renk ve % polimerik

renk degeri 60 dk ile CSW (4:1:4) ekstresinde belirlenmistir.

Cizelge 4.4 Ekstraksiyon siiresinin farkli ¢oziiciilerle elde edilen renk yogunlugu,
polimerik renk ve %polimerik renk degerleri iizerine etkisi

Ekstraksiyon  Coziicii Renk Polimerik % Polimerik
stiresi (dk) - <
yogunlugu renk renk

CG (1:2) 13.96+0.92°  1.36+0.15°%  9.40+0.09"

Cla (1:1) 14.7141.08°  0.99+0.12 6.90+£0.12'

15 CSW (4:1:4)  12.58+0.649  2.07+0.17°  16.41+0.52°
FSW (1:1:11)  11.94+0.929  1.20+0.17%"  9.71+0.16°"

CG (1:2) 13.94+0.19°  0.81:0.059 5.92+0.14)

30 CLa (1:1) 17.94+0.198  2.70£022%  15.43+0.40¢
CSW (4:1:4) 7.58+0.37° 1.15+0.07°"  14.56+0.38°

FSW (1:1:11)  14.49+0.36°  1.08+0.11° 7.77+0.19"

CG (1:2) 13.03+0.89%0  1.20+0.10%"  9.22+0.18

60 ClLa (1:1) 16.06+0.74°  1.63+0.14°  10.48+0.58°
CSW (4:1:4) 14.15+0.73¢ 2.39+0.102 17.58+0.572

FSW (1:1:11)  16.57+1.06®°  1.42+0.13°  8.65+0.599
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4.1.5 Deneysel tasarim ve optimizasyon

Salgam suyu tesisi atig1 olan fermente siyah havugtan farklt NADES tiirleri kullanilarak
gerceklestirilen ekstraksiyonlarda NADES miktari, KS orani ve siire parametrelerinin
etkileri tek seferde tek parametre stratejisi ile belirlenmistir. Ancak incelenen
parametrelerin ikili ve ti¢lii etkilesimleri de olduk¢a dnemlidir ve tek seferde inceleme
sonuclarindan daha farkli sonuclar elde edilebilmektedir. Bu ¢alismada salgam suyunda
en ¢ok bulunan biyoaktif bilesen tiirii olmasi nedeniyle optimizasyon i¢in cevap olarak
TMA miktar1 se¢ilmis ve ekstraksiyon ¢oziiciisii olarak TMA i¢in en yiiksek degeri
saglayan CSW (4:1:4) kullanilmistir. Bagimsiz degiskenler % NADES miktari, KS orani

ve ekstraksiyon siiresi olarak secilmistir.

Deneysel tasarimda yer alan bagimsiz degiskenlerden %NADES, en diisiik seviye degeri
acisindan kritik bir 6neme sahiptir. Coziicii miktar1 azaldik¢a 6tektik baglarin bozulma
riski ortaya ¢ikmaktadir. Bu bozulmanin gerceklestigi spesifik deger farkli su
iceriklerindeki  karisimlarin  elektriksel iletkenlik  degerlerinin  Olglilmesi ile
belirlenebilmektedir. Eklenen su igerigiyle elektriksel iletkenlik artmakta, ancak bir
noktadan sonra azalma goriilmektedir. Bu degisimin basladigi nokta 6tektik yapinin
bozuldugu noktadir ve su iceriginin en fazla bu degere kadar artirilmasi gerekmektedir

(Unlii vd. 2019).

Bu nedenle optimizasyonda kullanilacak NADES olan CSW (4:1:4)’ye farkli miktarlarda
saf su ilave edilerek elektriksel iletkenliginin degisimi incelenmis ve sekil 4.17°de
sunulmustur. Buna goére %62.95 su icerigi degerine kadar elektriksel iletkenligin artmaya
devam ettigi, bu noktadan sonra azalmaya bagladig1 goriilmiistiir. Dolayisiyla MKT de
yer alan %NADES miktarmin en kiigiik degeri bu kritik nokta asilmayacak sekilde

belirlenmistir.
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Elektriksel iletkenlik
mS/cm
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Su igerigi, %
Sekil 4.17 Eklenen su miktar1 ile CSW (4:1:4)’nin elektriksel iletkenlik degisimi
Deneysel tasarim ile optimizasyon i¢in MKT kullanilarak elde edilen 20 farkli deney seti
ve bu kosullarda elde edilen TMA miktarlar1 ¢izelge 4.5’te verilmistir. Elde edilen
sonuclara géore TMA degerleri 822.92 ile 1736.68 mg/kg arasinda degismistir.

Cizelge 4.5 Deneysel tasarimda kullanilan faktor seviyeleri ve yanitlar

Faktor 1 Faktor 2 Yanit
Deney A:NADES (%) B:KS (g/mL) Faktor 3 C:Siire (dk) TMA (mg/kg)

1 80.00 0.03 25.00 1237.94
2 65.00 0.05 42.50 1245.07
3 80.00 0.03 60.00 899.51

4 80.00 0.08 25.00 1435.27
5 65.00 0.05 42.50 1282.47
6 65.00 0.05 13.07 1148.88
7 65.00 0.10 42.50 1295.50
8 50.00 0.08 25.00 1292.49
9 90.23 0.05 42.50 822.92

10 65.00 0.05 42.50 1341.25
11 65.00 0.05 42.50 1613.78
12 65.00 0.05 42.50 1522.94
13 39.77 0.05 42.50 1378.66
14 65.00 0.01 42.50 1736.68
15 65.00 0.05 42.50 1592.41
16 50.00 0.03 60.00 1496.22
17 80.00 0.08 60.00 911.76

18 50.00 0.03 25.00 1514.03
19 65.00 0.05 71.93 1416.07
20 50.00 0.08 60.00 1282.47
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Elde edilen veriler ile olusturulan model ve model parametrelerinin varyans analizi
(ANOVA) sonuglari ¢izelge 4.6’da verilmistir. Buna gore en uygun modelin indirgenmis
kiibik model oldugu belirlenmistir. Model F degerinin (94.46) oldukca biiyiik ve model p
degerinin 0.001’den kii¢iik olmas1 6nerilen modelin anlamli oldugunu gostermektedir.
Modelin tahmini regresyon katsayisi (RZ,,) ve diizeltilmis regresyon katsayisi (R3;,)
degerleri 0.8661 ve 0.9833 olarak bulunmustur. Bu degerlerin birbirine ve de 1’e yakin
olmast tahmini ve deneysel degerlerin arasinda yiiksek bir uyumun oldugunu
gostermektedir. Yeterli kesinlik (YK) degeri 36.641 olarak bu lunmus ve bu degerin 4'ten
bliyiik olmasi, TMA degerinin tahmin edilmesi i¢in modelin kullanilabilecegini
dogrulamaktadir. Ayrica diisiikk varyasyon Kkatsayist (%2.27) deneysel sonuglarin

giivenilirligini ve kesinligini gostermektedir.

Modelde yer alan tiim lineer (A, B ve C) ve ikinci dereceden parametrelerin (A%, C?)
istatistiksel olarak anlamli oldugu belirlenmistir (p<0.05). Bunun yani sira terimlerin

etkilesimleri de (AB, AC, BC, A’B, A’C) 6énemli bulunmustur (p<0.05).

Cizelge 4.6 MKT ile elde edilen iiciincii dereceden polinom modelinin varyans analiz

sonuglari
Kaynak KT SD KTO F-degeri  p-degeri
Model 1.047E+006 12  87225.23 94.46 <0.0001 Onemli
A-DES% 3.308E+005 1 3.308E+0.05 358.28 <0.0001
B-KS 97326.07 1 97326.07 105.40 <0.0001
C-t 35691.77 1 35691.77 38.65 0.0004
AB 51961.32 1 51961.32 56.27 0.0001
AC 86734.19 1 86734.19 93.93 <0.0001
BC 8942.48 1 8942.48 9.68 0.0170
A? 2.664E+0.05 1 2.664E+0.05 288.48 <0.0001
B? 1704.65 1 1704.65 1.85 0.2164
c? 74127.41 1 74127.41 80.28 <0.0001
ABC 1344.14 1 1344.14 1.46 0.2668
A’B 35219.23 1 35219.23 38.14 0.0005
A’C 1.205E+0.05 1 1.205E+0.05 130.47 <0.0001
Kalint1 6463.55 7 923.36

51



Cizelge 4.6 MKT ile elde edilen iigiincii dereceden polinom modelinin varyans analiz
sonuglar1 (devam)

Uyum eksikligi 2084.97 2 1042.48 1.19 0.3777  Onemsiz
Saf hata 4378.58 5 875.72

Toplam 1.053E+006 19

Std sapma=30.39

C.V%=2.27

R?=0.9939

RZ%,, =0.9833
RZ,,=0.8661
YK= 36.641

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KTO: Kareler toplaminin ortalamasi

TMA miktar1 i¢in yapilan tasarim sonucu olusturulan tigiincii dereceden polinom denklem
kodlanmis degiskenler (Esitlik 4.1) ve gercek degiskenler (Esitlik 4.2) cinsinden asagida

verilmistir.

TMA = 147439 — 155.64 % A — 131.17 * B + 79.43 x C + 80.59 x A * B — 104.12 * A *
C —3343%B*C —135.95 % A% + 10.88 * B2 — 71.72 % C% — 12.96 * A B * C + 103.09 x
A? % B —190.67 = A2 C (4.1)

TMA = 4+3945.70553 — 83.05483 « DES% + 49408.34526 * R — 156.84167 = t —
1894.32217 * DES% * R + 5.99266 * DES% * t + 47.24303 * R * t + 0.57903 * DES%? +
14381.39702 * R? — 0.23419 x t2 — 1.79562 * DES% * R * t + 16.66163 * DES%? * R —
0.048424 x DES%?  t 4.2)

Salgam suyu tesisi atigindan ekstrakte edilen TMA miktarinin % NADES, KS oran1 ve
ekstraksiyon sliresine gore degisimini gosteren iic boyutlu yanit yiizey grafikleri ve

esyukselti egrileri sekil 4.18’de gosterilmistir.
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Sekil 4.18 Deneysel tasarim sonucu elde edilen YY grafikleri ve esylikselti egrileri(a) ve
(b) KS ve %NADES miktar1 ile degisimi (t=60 dk) (c) ve (d) KS ve t ile
degisimi (%NADES= 58.50) (e) ve (f) t ve %NADES ile degisimi (KS
oran1i=0.03 g/mL)
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Sekil 4.18.a, b’de %NADES ve KS oraninin TMA miktari iizerine etkisi goriilmektedir.
Buna gore KS oraninin biiylik degerlerinde (0.07-0.08 g/mL arasi) %NADES arttikca
TMA’da hafif bir azalma goriilmiistiir. KS oraninin kiiclik degerlerinde ise (0.03-0.04
g/mL aras1) NADES miktar1 arttikga TMA Once artmis, sonra azalmistir. %NADES
miktarmin diisiik oldugu aralikta (%50-55) TMA degeri KS orani arttik¢a azalmis,
%NADES miktarimin yiiksek oldugu aralikta ise (%75-80) tam tersi bir degisim oldugu
belirlenmistir. En yliksek TMA degerlerine diisik %NADES ve diisik KS orani

degerlerinde ulasildig1 belirlenmistir.

Sekil 4.18.c, d’de verilen grafiklerde siire ve KS oraninin TMA miktari {izerine etkisi
incelendiginde diisiik ekstraksiyon siirelerinde (25-40 dk) KS oran1 azaldikga TMA’da
hafif bir artis gozlenirken daha uzun ekstraksiyon siirelerinde (40-60 dk) TMA’nin
oldukca yiiksek bir egimle arttig1 gézlenmistir. KS oraninin yiliksek degerlerinde TMA
miktarinin ekstraksiyon siiresiyle hafif bir artma ve azalma sergiledigi, diisiik

degerlerinde ise ekstraksiyon siiresiyle artig gosterdigi belirlenmistir.

Sekil 4.18.e, f’de ise NADES miktar1 ve siirenin TMA miktar1 iizerine etkisi verilmistir.
Buna gore % NADES miktarinin diisiik oldugu aralikta (%50-55) siire artttkca TMA
artmis ve son noktada artigta hafif bir azalma olmustur. %NADES’in yiiksek degerlerinde
ise (%70-80) siire arttikga TMA miktarinda siddetli bir azalma oldugu goriilmiistiir.
Ekstraksiyon siiresi 60 dk civarinda NADES miktar1 azaldikga TMA’da ytiksek artis ve
sonra azalma oldugu belirlenmistir. Daha kisa ekstraksiyon siirelerinde (25-30 dk) 6nemli

bir degisim gozlenmemistir.

YYY grafiklerinin incelenmesinin ardindan TMA degerinin optimize edilmesi
amaclanmistir. Buna gore cevabin maksimize edilmesi i¢in program tarafindan optimum
kosullar ekstraksiyon siiresi 60.25 dk KS oran1 0.02 g/mL ve NADES miktar1 %59.07
olarak belirlenmis ve bu kosullar altinda TMA miktar1 1788.99 mg/kg olarak
ongoriilmiistiir. Deneyler optimum kosullar altinda 4 tekrarli olarak gerceklestirilmis ve
TMA degeri 1776.76+8.65 mg/kg olarak bulunmustur. Buna gore, 6ngdriilen ve bulunan
TMA miktar1 birbirine olduk¢a yakin bulunmustur (%0.683). Bu kosullar altinda
ekstrenin TP degeri 10 mg/g, TF degeri 16.30 mg/g, AA degeri %69, renk yogunlugu
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4.38, polimerik renk 0.70 ve % polimerik renk 17.99 olarak bulunmustur. Buna gére TP
ve TF’nin artt11, AA’nin sabit kaldigi, renk yogunlugunun azaldigi, polimerik renk ve %

polimerik renk degerlerinin arttig1 belirlenmistir.

4.1.6 Antosiyaninlerin HPLC analizi

Salgam suyu atig1 ekstresinin monomerik antosiyaninlerinin HPLC analizi i¢in standart
olarak siyanidin-3-glukozit kullanilmis ve Ornek bir kromatogrami sekil 4.19°da
verilmistir. Kalibrasyon i¢in farkli derisimler kullanilarak hazirlanan ¢ozeltilerin de

kromatogramlari elde edilmistir.
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Sekil 4.19 Siyanidin-3 glikozit standardina ait 6rnek HPLC kromatogrami
Ekstre analizinde standart i¢in kullanilan eliisyon programi ile herhangi bir pik
gbzlenememistir. Bu nedenle literatiirde yer alan farkli ¢oziicii ve bilesimleri igeren
gradyen programlar denenerek en iyi kromatogramin elde edildigi eliisyon programinin

kullanilmasina karar verilmistir.

Optimum kosullarda elde edilen CSW (4:1:4) ekstresi ve ayrica monomerik antosiyanin
icerigi bakimindan en iyi olarak belirlenen FSW (1:1:11), CG (1:2), CLa (1:1)
ekstrelerinin kromatogramlar1 sekil 4.20°de verilmistir. Her bir ekstrenin antosiyanin
profili benzerlik géstermesine ragmen ¢oziicii tiirline gore piklerin absorbans degerlerinin

biiyiik 6l¢iide farklilik gosterdigi belirlenmistir.
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Sekil 4.20 Ekstrelerin HPLC kromatogramlar1t FSW (1:1:11) (a), CSW (4:1:4) (b), CLa

(1:1) (c), CG (1:2) (d)
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Ancak segilen eliisyon programi kullanildiginda siyanidin-3-glukozitin kromatogramda
pik vermedigi belirlenmistir. Elde edilen sonuglara gore, ekstredeki antosiyanine ait pikler
yalnizca gradyen programda belirlenirken standarda ait pikler ise yalnizca izokratik
kosulda belirlenebilmistir. Bu nedenle ekstre ve standarta ait pikler ayni kosulda

tanimlanamadigindan antosiyanin miktar1 HPLC analizi ile tespit edilememistir.

4.2 Yenilebilir Filmlerin Ozellikleri

Salgam suyu atigindan TMA igerigi agisindan optimize edilmis kosullar altinda elde
edilen ekstrenin bir uygulamada kullanilmast amaciyla yenilebilir film sentezleri
gerceklestirilmis ve ekstrelerin film Ozellikleri {izerine etkilerinin incelenmesi
amaglanmistir. Bu amagcla ekstre iki farkli strateji ile film yapisina katilmistir. Uygulanan
iki farkli stratejinin birinde ekstre film yapisina son basamakta katki maddesi olarak
eklenmis, digerinde ise sentez asamasinda plastiklestirici olarak gliserol i¢ine eklenerek

yapiya katilmistir.

Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildigi deneylerde ekstre %3, 6, 10, 16 ve 25
oranlarinda filme eklenmis ve kontrol olarak ekstre eklenmeyen film kullanilmigtir.
Ekstrenin yapiya katildig filmlerde ise gliseroliin %35, 10, 20 ve 30’u oraninda ekstre
filme eklenmis ve kontrol olarak her bir ekstrenin ¢oziiciisii ayn1 oranda filme eklenmistir.
Hazirlanan filmlerin ayrintili igerikleri cizelge 3.6’da fotograflar1 ise sekil 4.21°de
verilmistir. Goriintiiler incelendiginde filmlerde ekstre miktarinin artmasi ile film rengin
koyulastig1 ve ayrica kontrol filmlerine gore ekstre eklenmis olan filmlerin daha koyu
renkte oldugu belirlenmistir (Sekil 4.21, a-d, h-j). Ancak hazirlanan filmler arasinda E16,
E25 ve YK30 isimli filmler biitiinliigli bozulmadan petriden ¢ikartilamadigindan

analizleri gergeklestirilememistir.
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Sekil 4.21 Hazirlanan yenilebilir filmlerin goriintiileri K (a), E3 (b), E6 (c), E10 (d), YK5
(e), YK10 (f), YK20 (g), YES (h), YE10 (i), YE20 (j)

4.2.1 Kalinhk, nem icerigi

Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig: filmlerde kalinlik degerlerinin 0.17 mm ile
0.24 mm arasinda degisiklik gosterdigi belirlenmistir (Cizelge 4.7). Ekstre toplam hacim
iizerine eklendiginden filmlerin kalinhiginda artisa neden olmustur. Ekstrenin
eklenmesiyle film ¢ozeltinin hacmindeki artisa bagl olarak kalinligin artmasi beklenen
bir sonugtur. Ekstrenin yapiya katildigi filmler toplam hacim degismeyecek sekilde
hazirlandigindan tiim filmlerin kalinlik degeri 0.17+0.01 mm olarak bulunmustur
(Cizelge 4.8).

Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig1 ve ekstrenin yapiya katildigi filmlerin nem
igerikleri sirasiyla cizelge 4.7°de ve cizelge 4.8’de verilmistir. Ekstrenin katki maddesi

olarak ilave edildigi filmlerde nem igerigi %21.82-28.35 aralifinda degismis ve kontrol

58



filmine kiyasla E3, E6 ve E10 filmlerin nem igeriginin azaldig1 gorilmiistiir (p<0.05).
Ayrica ekstre miktarinin artmasi ile nem igerigi degerlerinin azaldigi belirlenmistir
Ekstrenin yapiya katildigi filmlerin nem icerigi degerleri ise %21.67-26.63 arasinda
degismistir. YES, YE10 ve YE20 filmlerin nem igerikleri kiyaslandiginda ekstre miktari
arttikca filmlerin nem igeriklerinin azaldig1 belirlenmistir (p<<0.05). Kontrol filmlerinin
nem igeriklerindeki degisimin istatistiksel olarak anlamli olmadigi belirlenmistir

(p>0.05).

Cizelge 4.7 Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig: filmlerin kalinlik ve nem igerigi

degerleri
Ornek Kalinlik (mm) Nem igerigi (%)
K 0.17 +0.01° 28.35+1.232
E3 0.18 + 0.01¢ 25.56+ 1.07%
E6 0.21 +0.01° 23.77 + 1.95°
E10 0.24 + 0.012 21.83+221°

Ayni stitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamlidr (p<0.05)

Cizelge 4.8 Ekstrenin yapiya katildigi filmlerin kalinlik ve nem icerigi degerleri

Ornek Kalinlik (mm) Nem icerigi (%)
YKS 0.17 + 0.012 26.67 £ 1.53°
YES 0.17 + 0.012 25.97 +0.71°

YK10 0.17 £ 0.012 26.27 + 1.25%®
YE10 0.17 £ 0.012 24.30 +0.62°

YK20 0.17 £ 0.012 24.13 + 0.90%°
YE20 0.17 + 0.012 21.63 £ 1.60°

Ayni stitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamlidr (p<0.05)

4.2.2 Gegirgenlik ve seffaflik

Hazirlanan yenilebilir filmlerin UV (356 nm) ve goriiniir (600 nm) bolgelerdeki
gecirgenlik ve seffaflik degerleri sirasiyla cizelge 4.9 ve cizelge 4.10°da verilmistir. Buna
gore ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig: filmlerde en yiiksek gecirgenlik 356 nm
ve 600 nm’de %91.7+0.3 ve %93.3+0.5 degerleri ile kontrol filminde gortilmiistiir.

Filmlere eklenen ekstre miktar1 ile gegirgenlik degeri azalmistir (p<<0.05). En diisiik
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gecirgenlik degerine E10 filminde ulasilmis, 356 ve 600 nm’de sirastyla %85.0+£0.3 ve
%87.0+0.3 olarak bulunmustur (p<0.05). Ekstrenin yapiya katildig1 filmlerde de benzer
sekilde ekstre miktar1 arttikca filmlerin 356 ve 600 nm’deki gegirgenlik degerlerinin
azaldig tespit edilmistir (p<0.05). En diisiik gecirgenlik degeri YE20 filminde saptanmas,
356 ve 600 nm’de sirasiyla 87.1+0.32 ve 88.6+0.36 olarak bulunmustur.

Seffaflik degerleri incelendiginde ekstrenin katki maddesi olarak eklendigi filmlerde
kontrol filminin daha yiiksek seffafliga sahip oldugu ve ekstre miktarinin artmasiyla
filmlerin seffaflik degerlerinde 6nemli bir azalma oldugu goriilmiistiir (p<<0.05). En diisiik
seffaflik degerine (8.2+0.2) E10 filmi ile ulasilmistir. Ekstre, yapiya katildiginda ise

derigimin artmasi seffaflik degerinde 6nemli bir degisiklige neden olmamistir (p>0.05).

Cizelge 4.9 Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildigi filmlerin gecirgenlik ve seffaflik

degerleri
Ornek T356 (%) T600 (%) Seffaflik
K 91.7 +0.3? 93.3 £ 0.5° 11.8+£0.22
E3 89.2 +0.3° 91.5+0.1° 10.8 £0.1°
E6 87.5+0.3° 89.0 + 0.4° 9.1+0.2°
E10 85.0 + 0.3¢ 87.0 = 0.3¢ 8.2 +0.2¢

Ayni siitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)

Cizelge 4.10 Ekstrenin yapiya katildig1 filmlerin gecirgenlik ve seffaflik degerleri

Ornek T356 (%) T600 (%) Seffaflik
YK5 90.4 +0.32 92.1+0.32 11.9 +0.23
YE5 89.4 +0.4° 90.1 +0.2° 11.3+0.2°

YK10 90.9 +0.22 92.4+ 0.5 11.8 +0.5%
YE10 87.4 + 0.4° 89.4 + 0.3 11.1+0.4°

YK20 90.6 + 0.32 91.4+ 052 115+0.1°
YE20 87.1+0.3C 88.6 + 0.3° 11.1+0.4°

Ayni siitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)
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4.2.3 Yenilebilir filmlerin antioksidan aktivite degerleri

Yenilebilir filmlerin AA degerine iliskin sonuglar sekil 4.22 ve sekil 4.23’te verilmistir.
Ekstre eklenen filmlerin AA degerleri kontrole gore daha yiiksek bulunmustur (Sekil
4.22). En yiiksek AA degerine E10 filmiyle ulagilmistir (%4.94+0.07). Ekstrenin yapiya
katildig1 filmlerde ise her bir filmin kontroliine gére daha yiiksek AA degerine sahip
oldugu belirlenmistir. Kontrol filmlerinde de NADES igerigi arttikca AA degerinin arttig1
gozlenmistir. Dolayisiyla CSW (4:1:4)’nin AA degerine katki sagladig1 gozlenmistir. En
yiiksek AA degeri olan %3.75+0.025 degerine YE20 ile ulagilmistir.
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Sekil 4.22 Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig: filmlerin AA degerleri (%)
Farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdir (p<0.05)
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Sekil 4.23 Ekstrenin yapiya katildig: filmlerin AA degerleri (%)
Farkly harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhidir (p<0.05)
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Calismada hazirlanan yenilebilir filmler arasinda en diisiik nem igerigi, en diisiik seffaflik
ve en yiiksek AA degeri gosteren filmler olan; ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig1
E10 ve ekstrenin yapiya katildigr YE20 filmleri secilmistir. Segilen bu filmlerin mekanik

Ozellikleri, FTIR analizi, SEM analizi ve antimikrobiyal aktivite 6zellikleri belirlenmistir.

4.2.4 Mekanik ozellikler

Yenilebilir filmlerin kimyasal yapistyla iligkili olan GD, %KU ve YM filmlerin mekanik
ozelliklerini degerlendirmek i¢in en yaygin kullanilan parametrelerdir. GD, filmin ¢ekme
gerilimine dayanma kabiliyeti ya da filmin kirilmadan 6nce gerilirken veya cekilirken
dayanabilecegi maksimum stres olarak ifade edilmektedir ve filmin mekanik hasara kars1
direncini gostermektedir. Film ne kadar yiiksek bir GD degerine sahipse o kadar dayanikli
olarak kabul edilmektedir. %KU degeri, filmlerin esnekligini ve uzama kapasitesini
gostermektedir. Yiiksek %KU degeri filmin gidayr sarma ve paketleme kapasitesini
artirmaktadir. YM ise filmin sertligi hakkinda bilgi vermektedir. Yiiksek YM degerine
sahip filmler daha sert olmaktadir (Kong vd. 2022).

Bu calismada hazirlanan filmlerin mekanik 6zellikleri YM, %KU ve GD degerleri ile
belirlenmis ve sonuglar ¢izelge 4.11°de sunulmustur. Buna gore, E10 ve kontrolii olan K
filmi kiyaslandiginda ekstrenin GD, YM ve %KU degerlerini gelistirdigi belirlenmistir.
YE20 filminin kontrolii olan YK20’ye gore YM ve %KU degerlerinin azaldigi GD
degerlerinin ise degismedigi tespit edilmistir (p<<0.05). K filminin YM degerinin yiiksek,
%KU ve GD degerlerinin ise diger filmlere gore diisiik olmas1 mekanik 6zelliklerinin
zaylf oldugunu gostermektedir. K filminin diger filmlere gore farki NADES (CSW
(4:1:4)) ve ekstre icermemesidir. Dolayisiyla film yapisina katilan CSW (4:1:4)’nin

filmlerin mekanik 6zelliklerini gelistirdigi sdylenebilir.
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Cizelge 4.11 Filmlerin young modiilii, kopma uzamasi, gerilme direnci degerleri

Ornek Young modiilii Kopma uzamasi Gerilme direnci
(MPa) (%) (MPa)
K 0.54 +0.022 9.43 + 1.74° 0.03 + 0.00°
E10 0.50 +0.01° 18.42 +2.622 0.04 + 0.00P
YK20 0.43 £ 0.02° 20.94 +1.57° 0.05 + 0.00?
YE20 0.37 +0.01¢ 13.32 +£1.83° 0.05 + 0.00?

Ayni siitundaki farkli harfle belirtilen degerler istatistiksel olarak anlamhdwr (p<0.05)

4.2.5 Yenilebilir filmlerde Fourier doniisiimlii kizilotesi spektroskopisi

K, E10, YK20 ve YE20 yenilebilir filmlerinin FTIR spektrumlar1 sekil 4.24 ve sekil
4.25’te verilmistir. Buna gore spektrumda 3291 ¢cm’! civarinda gdzlemlenen pik -
karragenan ve gliserol yapisinda bulunan hidroksil grubunun O—H gerilme titresiminden
kaynaklanmaktadir. 2933 cm™! ve 2811 cm!*de gériilen pikler x-karragenandaki metilen
gruplarmin C-H bandinin asimetrik ve simetrik gerilmesini ifade etmektedir. 1650 cm™!
dalga sayisinda goriilen pik absorplanmis suyun O—H biikiilmesine karsilik gelmektedir.
900-1200 araligindaki pikler k-karregenanda bulunan oksijen gruplarinin titresimlerini
gostermektedir. 1030 cm™! absorpsiyon bandi C-O ve C-OH gerilmesine, 917 cm™’deki
pik 3,6-anhidro-D-galaktozda C-O-C gerilmesine, «-karragenanin siilfatla iliskili
titresimleri spektrumda 846 cm™’deki pik D-galaktoz-4-siilfat gerilmesine karsilik
gelmektedir (Sen ve Erboz, 2010; Oun ve Rhim, 2017; Liu vd. 2019; Simona vd. 2021Db).

Sekil 4.24 ve sekil 4.25 incelendiginde filmlere ekstre veya NADES eklenmesi ile yeni
bir pikin olugsmadigi ancak pik yogunluklarinda farkliliklar oldugu tespit edilmistir.
Ekstre eklendiginde 3291 cm™’de bulunan pikin (OH) yiiksekliginin arttig1 goriilmiistiir.
OH bant yogunlugu degisikliginin, ekstrede bulunan antosiyanin ve k-karragenan film
matrisi-gliserol arasinda olusan hidrojen baglarindan kaynaklandigi diigiiniilmektedir
(Liu vd. 2019). Ekstre ilavesi ile E10 filminin spektrumundaki bagli su bant
yogunlugunun artmasi, ekstre igerisinde bulunan suya isaret etmektedir. Ayrica E10 ve
YE20 filmlerinin spektrumunda 1414 cm™ ve 846 cm™’deki bantlarin yogunlugunun
arttig1 goriilmiistiir bu pikler, antosiyaninlerin C-C gerilme titresimi ve C-H diizlem dis1

biikiilme titresimine karsilik gelmektedir (Chi vd. 2020).
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spektrumu

4.2.6 Yenilebilir filmlerde taramal elektron mikroskobu analizi

K, E10, YK20 ve YE20 yenilebilir filmlerinin SEM analizleri sekil 4.26°da verilmistir.
Gortintiiler incelendiginde kontrol filmleri olan K ve YK20’nin E10 ve YE20’ye gore
daha homojen ve piiriizsiiz bir yiizey sergiledikleri belirlenmistir. Ancak antosiyaninlerin

eklenmesiyle film agindaki bazi ¢oziinmeyen polifenol pargaciklar1 nedeniyle yilizey
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puriizliiligiiniin arttig1 goriilmiistiir. Ekstre iceren filmlerde baz1 kiigiik beyaz noktalarin
varli§i, antosiyanin agisindan zengin ekstrenin safsizlifindan ve ¢oziinmeyen

parcaciklarin topaklanmasindan kaynaklandigi diistiniilmektedir.

EHT = 15.00 k¥ Mag= 1.00KX

Sekil 4.26 Filmlerin SEM analizleri A) K B) E10 C) YK20 D) YE20 filmlerin SEM
goriintiileri

4.2.7 Antimikrobiyal aktivite

Antimikrobiyal aktivite analizlerinde ii¢ farkli gram negatif bakteri (Escherichia coli
ATCC 43888, Salmonella infantis ATCC 51741 ve Salmonella typhimurium SL 1344) ve
iki farkli gram pozitif bakteri (Listeria monocytogenes ATCC 13932 ve Listeria
monocytogenes ATCC 7644) kullanilmistir. Yenilebilir filmler arasindan K, E10, YK20
ve YE20 ile gercgeklestirilen deneylerde filmlerin patojenlere karst antimikrobiyal aktivite
gostermedigi belirlenmisti. Bu nedenle saf ekstrenin antimikrobiyal aktivitesi

incelenmistir ve kontrol olarak ¢oziiciisii kullanilmistir (%59.07 CSW (4:1:4)). Sonuglara
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gore salgam suyu ekstresinin ve ¢Oziiclisliniin incelenen tiim bakteri tiirlerine karsi
antimikrobiyal aktivite gosterdigi belirlenmistir (sekil 4.27). Inhibisyon zon ¢aplari ise
cizelge 4.12°de verilmistir. Buna goére NADES olan CSW (4:1:4)’nin tek basina da
antimikrobiyal aktivite gdsterdigi belirlenmistir. Ancak ekstrenin varligi her durumda
antimikrobiyal aktiviteyi artirmistir. Buna gore ekstre en fazla L. Monocytogenes 13932°1
inhibe etmis, ikinci sirada ayni mikroorganizmanin farkli susu olan L. Monocytogenes
7644’1 inhibe etmistir. Ekstrenin, gram negatif bakterilerle (E. coli, S. infantis ve S.
thphimurium) karsilastinnldiginda gram pozitif bakterilere (L. Monocytogenes ATCC
13932 ve L. Monocytogenes ATCC 7644) kars1 daha fazla antimikrobiyal aktivite

gosterdigi belirlenmistir.

Sekil 4.27 Ekstre (01) ve ¢oziiciisiiniin (02) S. infantis (A), E. coli (B), S.typhimurium
(C), L monocytogenes ATCC 13932 (D), L.monocytogenes ATCC 7644 (E)’
e kars1 antimikrobiyal aktiveleri
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Cizelge 4.12 Orneklerin farkli patojen bakterilere kars1 dlgiilen inhibisyon zon ¢aplar1

Inhibisyon ¢ap1, mm
L.monocytogenes | L.monocytogenes | S.infantis | E.coli | S. thphimurium

Ornek 13932 7644

Ekstre 27 25 22 20 16
Cozicu 18 17 16 14 14
(CSwW

(4:1:4))

Fark 9 7 6 6 2

4.3 Meyve Kaplama Sonuclar:

Gida kaplama i¢in domates secilmistir. E10, YE20, YK20, K filmleriyle kaplanmis ve
kaplanmamis domateslerin oda sicakliginda 30 giinliikk depolama siiresi boyunca
gosterdikleri degisimler sekil 4.28’de sunulmustur. ilk 10 giin boyunca kaplanan
domateslerin kaplanmayan domatese gore daha iyi korundugu tespit edilmistir. E10 filmi
ile kontrolii kiyaslandiginda filmde bulunan ekstrenin domatesin burugmasini engelledigi
belirlenmistir (sekil 4.28 b ve ¢). YK20 ve YE20 kiyaslandiginda (sekil 4.28 d ve e) yine
ekstre iceren film ile kaplanmis domatesin daha iyi durumda oldugu goriilmektedir. Otuz
giin sonunda ise kaplanmamis olan domatesin iyice kurudugu ve ciiriidiigii, kaplanmis
olanlarin ise nispeten daha iyi durumda oldugu, yani daha uzun raf dmriine sahip oldugu
belirlenmistir. Filmler arasinda en iyi koruma saglayan filmin E10 oldugu saptanmistir.
Buna gore salgam suyu tesis atigindan geri kazanilmis olan ekstrenin filmin 6zelliklerini

gelistirdigi belirlenmistir.
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b)

d)

Sekil 4.28 Filmler ile kaplanan domateslerin zamanla degisimlerinin izlenmesi a:
kaplanmamis, kaplamada kullanilan filmler; b: K c¢: E10, d: YK20, e: YE20
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5. TARTISMA ve SONUC

Bu tez ¢alismasinda salgam suyu tesisi atigindan biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda
¢Oziicii tiirliniin etkisinin incelenmesi amaciyla farkli gruplardan toplam 11 adet
NADES’in TP, TF, TMA ve AA lizerine etkisi incelenmistir. Buna gore ol¢iilen her grup
nicelik i¢in farkli NADES tiirlerinin 6n plana ¢iktig1 belirlenmistir. Bunun nedeni
NADES molekiilleri arasindaki farkli yapisal baglar ve bu baglarin fenolik bilesiklerle
olan farkli etkilesimleri olarak yorumlanabilir. Ayrica ham maddenin bilesimi, hedef
bilesiklerin ¢dziicii igindeki difiizyon hizi, ylizey gerilimi ve ¢dziiciiniin viskozitesi gibi

faktorler de 6nem tasimaktadir (Guo vd. 2019).

NADES gruplar arasinda TP miktar i¢in poliol grubu (CG (1:2)), kolin kloriir-seker
grubu (CFW (5:2:5)) ve seker grubu (GFW (1:1:11)) 6ne ¢ikmistir. TF miktar1 igin ise
yine kolin kloriir-seker bazli (CFW (5:2:5)) ve seker bazli (GFW (1:1:11)) NADES’ler en
iyl sonucu vermistir. Literatiirde salgam suyu liretim tesisi atifindan NADES’ler ile
herhangi bir ekstraksiyon ¢alismasi yer almamaktadir. Dolayisiyla sonuglar farkli bitkisel
kaynaklardan DES ile gergeklestirilen ekstraksiyon calismalari ile kiyaslanmistir.
Cajanus Cajan yapraklarindan fenolik bilesen ekstraksiyonu gergeklestirilen ¢aligmada
kolin kloriir seker bazli NADES’ler ile daha yiiksek TP miktarina ulasildigi rapor
edilmistir (Wei vd. 2015). Baska bir calismada zeytin yapragindan seker, kolin klortir-
seker, asit ve poliol bazli olmak tizere farkli NADES tiirleri ile ekstraksiyon
gerceklestirilmis ve TP, TF icin en yliksek degerlerin seker bazli CFW (5:2:5) ile elde
edildigi bildirilmistir (Unlii 2021). Yer igdesi yapragindan flavonoid ekstraksiyonunun
kolin kloriir bazli DES ile gerceklestirildigi diger bir ¢alismada poliol bazli olan kolin
kloriir- 1,4 butanediol ve seker bazli olan kolin kloriir glukoz DES’lerin organik bazli
DES’lerden daha yiikksek sonuglar verdigi bildirilmistir.  Bu  c¢alismalar
degerlendirildiginde bu tez ¢alismasindaki sonuglara benzer sekilde, fenol ve flavonoid
ekstraksiyonunda kolin kloriir-seker ve seker bazli DES’lerin 6n plana c¢iktigi
goriilmektedir. Bu ¢6ziicii tiirlerinin 6n plana ¢ikma nedeninin hedef bilesenlerin zayif ve
orta polaritede olmalar1 dolayisiyla kullanilan c¢oziiciilerle uyumlu olmalar1 olarak

degerlendirilmistir (Cui vd. 2018).
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TMA sonuglart degerlendirildiginde de yine poliol ve seker iceren NADES’ler
kullanildiginda daha yiiksek miktarlarda ekstrakte edilebildigi, asidik NADES'ler
kullanildiginda ise diisiik TMA elde edildigi belirlenmistir. Literatiirde de benzer bir
bulguya rastlanmistir. Jovanovi¢ vd. (2022) yaban mersini meyvesinden kolin kloriir
seker bazli, poliol bazli, asidik bazli NADES ler ile ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon
yontemi kullanarak antosiyanin ekstraksiyonu gergeklestirdikleri ¢alismada seker bazl
((kolin klortir:glukoz:su (2:1:1)) ve poliol bazli DES’lerin (kolin kloriir:sorbitol (1:1))
toplam monomerik antosiyaninin ve siyanidin-3 glikozit ekstraksiyonunda daha etkili

oldugunu bildirmislerdir.

NADES tiirlerinin AA iizerine etkisi incelendiginde en yiiksek degerlere poliol grubu CG
(1:2) ve CEG (1:2) ile ve seker grubundan CFW (5:2:5) ile ulasildigi belirlenmistir.
Literatiirde zeytin yapragindan poliol ve seker grubuyla ekstrakte edilen bilesenlerin daha
yiiksek AA sergiledigi belirtilmistir (Unlii 2021). Dolayisiyla bu tez ¢alismasinda elde

edilen sonuclarin literatiir ile uyumlu oldugu belirlenmistir.

Polimerik renk yiizdesi, polimerik renk ile renk yogunlugu arasindaki oran olarak
tanimlanmakta ve polimerize olmus antosiyaninlerin iirlinliin rengine yiizde olarak
katkisin1 belirlemek i¢in kullanilmaktadir. NADES tiirlerinin renk yogunlugu, polimerik
renk ve %polimerik renk {lizerine etkisinin incelendigi deneylerde en diisiik renk
yogunlugu degerine kolin kloriir seker bazli gruptan CSW (4:1:4) ile en yiiksek renk
yogunlugu degeri ise asidik gruptan CLa (1:9) kullanildiginda elde edilmistir. Bu degerin
artmasi antosiyaninlerin pargalandigini ve esmer renkli pigment miktarlarinin arttigini
gostermektedir. Ekstredeki diisiik renk yogunlugu degeri ise ekstrenin renk saglayan daha
fazla monomerik antosiyanin miktarina ve daha az polimerize olan antosiyaninlere sahip
oldugunu gostermektedir. Polimerik renk ve % polimerik renk degerleri incelendiginde
ise en yiiksek deger CLa (1:6) ve CLa (1:9) ekstrelerinde elde edilirken en diisiik
polimerik renk ve polimerik renk oranina kolin kloriir seker bazli gruptan CFW (5:2:5)
ile ulagilmistir. Bu durum CFW (5:2:5) ekstresindeki rengin diger ekstrelere kiyasla daha
iyi korundugunu gostermistir (Veldsquez vd. 2021). NADES kullanilarak Chilean Luma
chequen (Molina) meyvesinden ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon yontemi ile

antosiyanin ekstraksiyonunun gerceklestirildigi bir calismada diisiikk renk yogunlugu

70



degeri kolin kloriir: gliserol (4:6) ile diisiik polimerik renk ve polimerik renk orani

degerleri ise laktik asit-gliserol (1:2) ile elde edildigi rapor edilmistir.

DES ve NADES!'lerin polarite ve viskoziteleri su igerigi ile ayarlanabilmektedir. Boylece
daha 1yi kiitle aktarimi1 saglanmakta ve ekstraksiyon verimi artmaktadir. Ancak yiiksek
miktarda eklenen suyun (>%50) HBD ve HBA arasinda hidrojen bagini1 pargalama riski
bulunmaktadir. Bu nedenle NADES miktarinin incelendigi deneylerde en diisiik NADES
icerigi %50 olarak belirlenmistir. Buna gore, her bir NADES grubu i¢in en yiiksek TF,
TP ve TMA miktarina %50 NADES ortaminda ulasilmis ve NADES miktar arttik¢a
degerlerin azaldig1 belirlenmistir. Burada tek istisnanin TMA igeriginde %65 ile en iyi
sonucu veren CLa (1:1) oldugu belirlenmisti. NADES iizerine eklenen suyun
NADES’lerin polaritesinin artirmasi nedeniyle biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda
daha iyi sonuglar elde edildigi diisiiniilmektedir. Literatiirdeki caligmalar incelendiginde,
bu tez calismasina benzer sekilde; zeytin yapragindan (Unlii 2021) ve sarap tortusundan
(Bosiljkov vd. 2017) biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda NADES miktarmin %50

civarinda oldugunda verimin maksimum oldugu belirtilmistir.

Bosiljkov vd. (2017) monomerik antosiyaninlerin ekstraksiyonunda optimum
ekstraksiyon verimine alkol ve seker bazli NADES’lerde %50 NADES igeriginde,
organik bazli NADES’lerde %75 NADES ortaminda ulagmiglardir. Su ilavesinin daha az
polar olan DES tiirlerinde polariteyi artirdigi polaritesi sudan daha fazla olan
NADES’lerde polariteyi disiirdiigii bildirilmigtir. Ancak daha az miktarda su
kullanildiginda yiiksek viskoziteden dolayr verimin diistliglinii gdzlemlemislerdir
(Bosiljkov vd. 2017). NADES miktarinin incelendigi bir diger calisma olan zeytin
yapragindan biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonunda NADES miktarinin %50 civarinda

verimin maksimum oldugu tespit edilmistir (Unlii 2021).

KS oran1 ekstraksiyon verimini dogrudan etkilemektedir. Bu tez kapsaminda incelenen
ti¢ farkli KS oran1 (0.04, 0.06, 0.08 g/mL) degerlendirildiginde CLa (1:1) disindaki tim
NADES’ler i¢in en yiiksek fenol, flavonoid, monomerik antosiyanin 0.06 g/mL oraninda
elde edilmistir. Antioksidan aktivite degerleri i¢in en yiiksek sonucu veren KS orani ise

0.04 g/mL olarak elde edilmistir. Dolayisiyla KS oranimin orta ve diisiik degerleri en iyi
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sonuglar1 vermistir. Literatiirde yer alan bilgilere gore, yiiksek miktarda ¢oziicii kullanima,
bitki hiicre matrisi ile ekstraksiyon ortami arasinda dnemli derigim farkina sebep olarak
kiitle transferini kolaylastirmakta bdylece hiicre matrisinden bilesenlerin salimin
hizlandirmaktadir. Aksine, diisiik miktarda ¢oziicii kullanimi ekstraksiyon icin gereken
stireyi artirabilmekte ve kavitasyon enerjisini azaltarak ekstraksiyon verimini

diisiirebilmektedir (Bajkacz ve Adamek 2017, Liu vd. 2023).

Ekstraksiyon siiresi prosesin uygulanabilirligi agisindan énemli bir parametredir. Genel
olarak ekstraksiyon siiresinin uzatilmasi, biyoaktif bilesenlerin c¢oziiciilerde yeterli
¢Oziinmesini tegvik edebilmektedir. Literatiire gore, aktif bilesenlerin artan ekstraksiyon
stiresi ile ¢oziiniirliikleri artmakta, ozmotik dengenin saglanmasinin ardindan fazla bir
degisiklik olmamaktadir (Xia vd. 2021). Ancak ultrasonik dalgaya uzun silire maruz
birakilmak, ekstrelerdeki hedef bilesenlerin parcalanmasina yol acabilmekte, dolayisiyla
uzun siireli ekstraksiyon 6zellikle kararsiz fenolik bilesenler i¢in uygun olmamaktadir.
Bunun yani sira enerji tiiketimini artiracagindan yliksek maliyete ve ¢evresel sorunlara
sebep olabilmektedir (Liu vd. 2023). Bu ¢alisma kapsaminda da en fazla 60 dk siire
denenmis ve TP, TF ve TMA i¢in en uygun olan siire 30 dk olarak belirlenmistir. AA i¢in
ise farklt NADES tiirleri icin farkli siireler elde edilmistir. Buna gore CG (1:2) ve FSW
(1:1:11) 1le 60 dk, CSW (4:1:4) ile 15 dk, CLa (1:1) ile 30 dk en uygun siireler olarak elde

edilmistir.

Literatlir incelendiginde, Polygonatum odoratum bitkisinden DES ile flavonoid
ekstraksiyonununda ekstraksiyon siiresi 10-40 dk arasinda incelenmis ve 20 dk’nin
tizerinde flavonoid miktarinda azalma gozlemislerdir. Arastirmacilar, bu durumun
denatiire olan baz1 maddelerin ¢okmesi, flavonoidlerle tepkimeye girmesi veya zamanla
flavonoidlerin kararliliginin azalmasindan kaynaklanabilecegini bildirmislerdir (Xia vd.
2021). Benzer bir sonu¢ Zhou vd. (2018) tarafindan yiiriitiilen ¢alismada da rapor
edilmistir. UAE ve DES kullanilarak Morus alba L. yapraklarindan fenolik bilesiklerin
ekstraksiyonunda 10-50 dk calismiglar ve 30 dk’dan sonra verimin diistigiini

bildirmislerdir (Zhou vd. 2018).
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Bu tez caligmasinda tek seferde tek parametre stratejisi ile yiiriitiilen deneylerin ardindan
TMA igin en yiiksek ekstraksiyonu saglayan CSW c¢oziiciisii kullanilarak, KS orani,
NADES miktar1 ve siirenin parametre olarak incelendigi deneysel tasarim
gergeklestirilmistir. Bunun sonucunda TMA degerini iiglincii dereceden polinomun ile
parametrelere baglayan denklem yiiksek R? degerleri ile (R%=0.9939 ve RZ;,= 0.9833)
ortaya konulmus ve yanit yiizeyleri belirlenmistir. Dolayisiyla elde edilen denklem cevap

ve parametreler arasindaki iliskiyi basarili bigimde ifade etmektedir.

Literatiirde salgam suyu iiretim tesisi atigindan ekstraksiyon ¢aligmasi1 yer almamaktadir,
ancak meyve suyu iretimi sonucunda atik olarak ortaya c¢ikan siyah havug¢ posasinin
ekstraksiyonuna yonelik calismalar bulunmaktadir. Kaynak o6zetleri boliimiinde de
Ozetlenmis olan bu c¢alismada siyah havug¢ posasindan biyoaktif bilesenlerin
ekstraksiyonu sonucunda TMA miktarini 105.7 mg/L olarak TP degerini ise 333.9 mg/L
olarak rapor etmislerdir (Agcam vd. 2021). Gergeklestirilen bu tez ¢aligmasinda ise CG
(1:2) ile 3 kat daha fazla TP miktarina (16 mg/g, 1067 mg/L) ulasildig1 gorilmistiir. Diger
bir calismada atik olarak temin edilen ve dondurularak kurutulan siyah havug posasinin
metanol-su karigimi ile ekstraksiyonu sonucunda TP miktar1 81.6 mg/kg, TMA miktari
101.8 mg/100 g olarak tespit edilmistir (Polat vd. 2022). Tez ¢alismasinda elde edilen
bulgular bu calisma ile karsilastirildiginda ¢ok daha yiiksek TP (1067 mg/L, 16000
mg/kg) ve TMA (177.6 mg/100g, 1776.76 mg/kg) degerlerine ulasildig: belirlenmistir.

Bu tez ¢aligsmasinda atiktan geri kazanim yapilmis olmasina ragmen, literatiirde yer alan
taze siyah havuctan gerceklestirilen ekstraksiyona gore daha yiiksek biyoaktif bilesen
miktar1 elde edildigi belirlenmistir. Jabbar vd. (2015), organik ¢oziiciiler ile ultrasonik
dalga yontemi kullanarak optimize edilmis kosullarda taze siyah havugtan 316.74 pg/g
TP elde etmislerdir.

Bu sonuglara gore atiktan geri kazanilan ekstrenin kiyaslanabilir dlciide yiiksek biyoaktif

igerikte oldugu goriilmektedir.

TMA degerinin optimizasyonunun ardindan bir uygulama alani olarak yenilebilir film

sentezi gergeklestirilmistir. Ekstrenin katki maddesi olarak kullanildig: filmlerde kalinlik

73



degerlerinin 0.17 mm ile 0.24 mm arasinda degisiklik gosterdigi belirlenmis, ekstrenin
yaptya katildigi filmlerde ise tiim filmlerin kalinlik degeri 0.17£0.01 mm olarak
bulunmustur. Yenilebilir film ve kaplamalarin ideal kalinlig1 0.25 mm'den az olmalidir
dolayisiyla bu tez ¢alismasinda iiretilen filmlerin kalinlig1 ideal kalinliga uygundur

(Skurtys vd. 2011).

Sentezlenen filmler nem igerigi acisindan degerlendirildiginde ise ekstrenin yapiya
katildig1 filmlerin nem igerigi degerleri %21.6-26.6 arasinda ekstrenin katki maddesi
olarak ilave edildigi filmlerde ise nem igerigi % 21.82-28.35 araliginda degistigi ve tiim
filmlerde ekstre miktar1 arttikga nem miktarinin azaldigi belirlenmistir. Benzer bir sonug
Liu vd. (2019) calismasinda da bulunmustur. Arastirmacilar, filmlere polifenolik
ekstresinin eklenmesi ile su iceriginin azaldigini bildirmislerdir. Ekstrelerin eklenmesiyle
su igeriginin azalmasi, ekstrelerdeki fenolik hidroksil gruplarinin karragenandaki
hidroksil gruplariyla reaksiyonu ile agiklanabilmekte ve bu molekiil i¢i etkilesimlerin
(6rnegin hidrojen baglar1), karragenan ve su arasindaki etkilesimi etkileyebildigi

bildirilmektedir (Liu vd. 2019).

Filmlerin gegirgenlik ve seffaflik degerleri incelendiginde ekstrenin eklenmesi ile UV ve
gorliniir dalga boyundaki gecirgenligin ve seffafligin azaldigi belirlenmistir. Bunun
sebebinin antosiyanin agisindan zengin ekstrenin igerdigi yiiksek miktardaki aromatik
halkalar oldugu distliniilmektedir. Literatiirde yapidaki aromatik halkalarin UV-VIS
1s1nlarini absorbe etme potansiyellerinin yiiksek oldugu bildirilmistir (Qin vd. 2019).
Filmlerde gecirgenlik degerlerinin azalmasi istenen bir durumdur ¢iinkii baz1 gida
bilesenlerinin 1s18a maruz kalmasi lipit oksidasyonuna ve besin degerlerinde kayiplara
neden olabilmektedir. Yenilebilir filmlerde diisiik seffaflik seviyeleri, UV ve goriiniir
15181in  lirline niifuz etmesini engellemekte ve {riiniin  kalitesinin  korunmasini
saglamaktadir (Thakur vd. 2022). Benzer sekilde literatiirde de filmlere ekstre ilavesi ile
seffaflik degerinde azalmanin gozlendigi ¢alismalar yer almaktadir (Adilah vd. 2018;
Riaz vd. 2018; Qin vd. 2019; Thakur vd. 2022).

Oksidatif reaksiyonlar, gida maddelerinin goriiniimiinii, besin degerini ve kalitesini

olumsuz yonde etkileyen eksime ve tat bozukluklarina neden olmaktadir (Liu vd. 2019).
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Uygun antioksidan maddeler i¢eren ambalaj filmleri, gida sirasinda agiga ¢ikan radikal
oksidatif tiirler gibi istenmeyen bilesikleri notralize edebilmekte ve paketlenmis tirtinlerin
raf Omriiniin uzatilmasina yardimci olabilmektedir (Khan vd. 2024). Ekstre eklenmis olan
filmlerin AA degerleri film matrisinden aciga ¢ikan aktif bilesiklere (fenolik bilesikler,
ucucu yaglar, vitaminler gibi) atfedilmektedir (Zhang vd. 2021). Ekstrede bulunan fenolik
hidroksil gruplari, fenoksi gruplart olusturarak serbest radikalleri ortadan
kaldirabilmektedir. Literatiirde yer alan ¢alismalar, fenolik hidroksil i¢erigindeki artisin
antioksidan aktiviteyi iyilestirmede kritik dneme sahip oldugunu gdstermektedir (Cheng
vd. 2022; Zhang vd. 2021). Tez calismasinda sentezlenen filmlerin AA degerlerinin
ekstre eklendikc¢e kontrollere gore arttigi belirlenmistir. Dolayisiyla sentezlenen filmler
AA sergilemekte ve gidayr koruma potansiyeli bulunmaktadir. Ancak, ekstrenin filme
eklenmeden 6nceki aktivitesine gore oldukea diisiik degerler elde edildigi belirlenmistir.
Benzer sonuglar literatiirde de yer almaktadir. Nogueria vd. (2019) nisasta bazl
hazirladiklar1 filmlere bogiirtlen posasi ilave etmisler ancak filmlerin bogiirtlen posasina
kiyasla %32 daha diisiik antioksidan aktiviteye sahip oldugunu rapor etmislerdir
(Nogueira vd. 2019). Bunun sebebinin antosiyaninlerin, film {iretimi sirasinda maruz
kaldiklar1 sicaklik, 151k, pH ve oksijen gibi faktorler nedeniyle bozunmasi oldugu
diisiiniilmektedir. AA degerinin artirilmast amaciyla ekstre miktar1 artirildiginda film

yapisinin bozuldugu belirlenmistir

Sentezlenen filmlerin mekanik analiz sonuglar1 degerlendirildiginde YM degeri 0.37-0.54
MPa, %KU degeri 9.43-20.94 GD ise 0.03-0.05 MPa aralifinda bulunmustur.
Calismamizda elde edilen yenilebilir filmlerin GD degeri oldukga diisiik bulunmustur Bu
sonu¢ Dordevic vd.’nin (2023) sonuglart ile uyumlu bulunmustur. Ilgili calismada
karregenan bazli filme kahve atigindan elde edilen lipit eklediklerinde GD degerlerinin
0.03-0.06 MPa araliginda bulundugunu bildirmislerdir. Bu tez calismasinda ayrica
plastiklestirici olarak kullanilan gliserol yerine ekstre veya ¢oziiciisii olan %59.07 CSW
ilave edilen filmlerin diisiik YM, yiiksek GD ve yiiksek %KU gosterdigi belirlenmistir.
Dolayisiyla filmler kontrole gore daha esnek ve daha yiiksek direncli hale gelmistir.

Literatiirdeki ¢alismalar incelendiginde farkli sonuglar elde edildigi goriilmektedir. Liu

vd. (2019) k-karragenan bazli filmlere Lycium ruthenicum Murr ekstre ilavesi ile YM ve
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GD degerinin azaldigini tespit etmislerdir. Ekstrenin eklenmesi ile polimerler arasindaki
molekiiler etkilesimin zayifladigint ve bdylece filmin kompakt yapisinin zayiflamasina
bagli olarak YM ve GD degerinin azalmis olabilecegini bildirmislerdir. Thakur vd. (2022)
NADES’leri  kullanarak  siyah  piringten  antosiyaninlerin  ekstraksiyonunu
gerceklestirmisler ve elde edilen NADES-antosiyanin ¢ozeltisini yenilebilir filme ilave
etmiglerdir. Filme NADES-antosiyanin ilavesinin %KU’yu artirirken, YM ve GD'yi
azalttigini tespit etmislerdir. Braham vd. (2022) metilseliiloz bazl1 filmlere plastiklestirici
olarak DES veya DES Moringa oleifera ekstresi eklemislerdir. Calisma sonunda
formiilasyona DES veya ekstre eklendiginde metilseliiloz zincirleri arasindaki molekiiller
arasi baglarin azaldigini1 ve bunun da daha az direncli bir filme neden oldugu bildirilmistir
(Braham vd. 2022). YM degerlerine iliskin olarak, herhangi bir plastiklestirici ilavesinin
metilseliiloz aginin kararli yapisini bozdugu ve YM degerlerinde diisiise neden oldugu,
daha esnek filmlerin elde edildigini rapor etmislerdir. Bu tez ¢aligmasinda elde edilen

ekstrenin, filmin gerilme direncini artirdiinin tespit edilmesi 6énemli bir sonugtur.

Film yapilarinda ekstre eklenmesiyle olan degisikliklerin incelenebilmesi amaciyla
gerceklestirilen FTIR analizinde, kovalent baglarda ve kimyasal etkilesimlerde 6nemli
bir degisikligin meydana gelmedigi belirlenmistir. Literatiirde de filmlere katki
maddelerinin eklenmesi ile film 6rneklerinin FTIR spektrumunda 6nemli farkliliklar
olmadig1 rapor edilmistir (Ferreira vd. 2014, Dordevic vd. 2021). Dordevic vd. (2021)
dogal yaban mersini, kirmizi {iziim ve maydanoz ekstrelerini yenilebilir film yapisina

ilave ettiklerinde yeni absorpsiyon bantlarinin olugsmadigini tespit etmislerdir.

Ekstrelerin karragenan bazli filmlerin morfolojisi iizerine etkisini belirlemek amaciyla
SEM analizleri gerceklestirilmistir. Buna gore kontrol filmlerinin ekstre iceren filmlere
gore daha homojen ve piiriizsiiz bir ylizey sergiledikleri ve antosiyanin i¢eren filmlerin
ise ylizeyinde herhangi bir kirilma veya faz ayrimmin olmadigi gézlenmistir. Ayrica
antosiyaninlerin eklenmesiyle film agindaki bazi ¢oéziinmeyen polifenol pargaciklari
nedeniyle ylizey piiriizliiliigliniin arttig1 gériilmiistiir. Ekstre iceren filmlerde bazi kiiclik
beyaz noktalarin varlifi, antosiyanin agisindan zengin ekstrenin safsizligindan ve
¢oziinmeyen pargaciklarin topaklanmasindan kaynaklanmigtir. Benzer bir durum Echium

amoenum bitki ekstresi ile protein bazl yenilebilir film hazirlamis olan Moghadam vd.
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(2021) tarafindan da ortaya konulmustur. Ayrica literatiirde nar ve nar kabugu ekstresi
iceren karregenan film (Y. Liu vd. 2020), Lycium ruthenicum Murr meyve ekstresi i¢eren
karregenan film (J. Liu vd. 2019) ve greyfurt ¢ekirdegi ekstresi igeren kitosan filmlerde
(Tan vd. 2015) ekstrelerin polimer matrislerine eklenmesi ile heterojen ve/veya piiriizlii

yiizeyler gosterdigi bildirilmistir.

Gidalarin bozunmalarinin 6nlenebilmesi ve depolama stabilitesini artirabilmek amaciyla
endiistriyel islemlerde sentetik antimikrobiyaller gidaya dogrudan dahil edilmektedir
(Espitia vd. 2014). Ancak bu durumda gidalarda bulunan farkli bilesenler eklenen aktif
maddelerin antimikrobiyal etkinligini azaltabilmektedir. Ayrica dogrudan ilave, bakteri
popiilasyonlarinda aninda ancak kisa vadeli bir azalmaya neden olmaktadir. Bu nedenle
kullanilan filmlerin antimikrobiyal 6zellik tagimasi1 6nemlidir. Antimikrobiyal 6zellikteki
filmler sayesinde antimikrobiyal maddeler gidaya yavasca gecerek aktivitelerini uzun bir
sire boyunca koruyabilmekte, dolayisiyla gidayr bozunmaktan korumaktadir
(Benbettaieb vd. 2019). Bu tez calismasi kapsaminda elde edilen filmlerde gida kaynakli
patojenlere karsi antimikrobiyal aktivite elde edilememistir. Literatlir incelendiginde
antimikrobiyal filmlerin etkinligi aktif maddelerin film i¢indeki difiizyonuna dayandigi,
dolayisiyla film sentezi asamasi ve sonrasinda ekstrede bulunan aktif madde
molekiillerinin boyutu sekli, ayrica filmi olusturan polimer yapis1 (gézenek boyutu,
polimerik zincir esnekligi) ve ¢cevresel kosullarin (pH, su aktivitesi ve sicaklik) diflizyonu
etkileyerek ekstrenin film i¢inde antimikrobiyal aktivite gdsterememesine sebep

olabilecegi belirtilmistir (Zactiti ve Kieckbusch 2009).

Dolayisiyla film i¢cindeyken herhangi bir inhibisyon yaratmayan ekstrenin kendisi direkt
olarak antimikrobiyal aktivite deneylerinde kullanilmigtir. Sonuglara gore salgam suyu
tesisi atigindan CSW (4:1:4) ile optimum kosullar altinda elde edilen ekstrenin incelenen
tim gida patojenlerine karsi inhibisyon etki gosterdigi belirlenmistir. Coziicli olan
NADES de antimikrobiyal aktivite gostermis ancak ekstre ¢oziiclisiine gore daha fazla

inhibisyon yaratmistir.

Ekstre ve ¢oziiciislinlin gram pozitif bakterilere kars1 daha fazla antimikrobiyal aktivite

gosterdigi tespit edilmistir. Bunun nedeni gram-negatif ve gram-pozitif bakterilerinin

71



hiicre duvari yapilarinin farkliligidir. Bu durum bu bakterilerin antimikrobiyal bilesiklerle
etkilesimini etkilemektedir. Gram-pozitif bakterilerin hiicre duvarlar1 bir peptidoglikan
tabakasindan olugsmaktadir. Buna karsilik gram-negatif bakteriler, dis zar ad1 verilen ek
bir lipopolisakkarit tabakasina sahiptir. Bu dis zar peptidoglikan katmanini ¢evreleyerek
antimikrobiyal maddelerin girisini kisitlamaktadir. Bu nedenle gram-negatif bakterileri
antimikrobiyallere karsi daha direngli iken gram pozitif bakterileri daha duyarli

olmaktadir (Biswas vd. 2013).

Bu tez calismasinda ekstrenin gosterdigi antimikrobiyal aktivitenin filmlere
yansitilabilmesi i¢in kullanilan ekstre miktar1 artirildiginda film yapisinin bozuldugu

belirlenmistir.

Hasat sonrasinda olgunlagsmaya devam eden domates, 6zellikle nakliye ve pazarlama
sirasinda hizla bozulmaya ugramakta bu da biiyiik ekonomik kayiplara yol agmaktadir.
Ozellikle sicakligin yiiksek oldugu tropik bolgelerde domatesin hasat sonrasi raf dmriiyle
ilgili en 6nemli faktér solunum hizinin artmasidir. Bu olay meyvenin daha hizli
olgunlagmasina ve meyve kalitesinin bozulmasina neden olmaktadir (Ali vd. 2010). Bu
nedenle biyolojik olarak pargalanabilen filmler nem kaybini, oksijeni ve diger gazlarin
gecisini azaltarak domatesin raf dmriinii uzatmak icin bir alternatif olabilmektedir. Bu tez
calismasinda hazirlanmis olan filmler benzer sekil ve boyutlardaki domateslerin
kaplanmasinda kullanilmis ve otuz giin boyunca kaplanmis ve kaplanmamis
domateslerdeki fiziksel degisiklikler takip edilmistir. Otuz giinlin sonunda kaplanmamis
olan domatesin tamamen kurudugu ve ciiriidiigii, kaplanmis olanlarin ise nispeten daha
1yl durumda oldugu belirlenmis yani daha uzun raf 6mriine sahip oldugu belirlenmistir.
Ekstre iceren filmlerin kontrollerine gore daha 1yi koruma sagladigi gézlenmistir. Benzer
sonuglar literatiirde de sunulmustur. Abdillah ve Charles (2021) ararot nisastasi igeren
karragenan bazli yenilebilir filmler ile domates kaplamislar ve 10 giinliik depolama siiresi
boyunca kontrol gruplarina kiyasla kaplanan domateslerin goriiniimlerini daha iyi
korunduklarint bildirmislerdir. Sganzerla vd. (2021) ise bdogiirtlen ekstresi igeren
polisakkarit bazli filmleri domatesleri kapladiklarinda 15 giinliik depolama siiresince
meyvelerin korundugunu ve yumusamalarmin engellendigini belirtmislerdir (Sganzerla

vd. 2021).
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Bu tez c¢alismasi kapsaminda literatiirde ilk kez;

) salgam suyu tesisi atigindan ultrasonik dalga ekstraksiyonu ile yesil ¢oziiciiler
olan NADES’ler kullanilarak biyoaktif bilesenlerin geri kazanimi incelenmis
i) secilen NADES ile TMA optimizasyonu ger¢eklestirilmis,

i) elde edilen ekstre farkli stratejiler ile yenilebilir film sentezinde kullanilmigtir.

Yenilebilir filmlere ekstre eklenmesi ile elde edilmesi beklenen avantajlardan olan
antioksidan aktivite degerlerinin artmasi, gecirgenlik degerlerinin azalmasi, mekanik
ozelliklerinin artmasi ve meyvenin raf dmriiniin uzamasi bu calismada sentezlenen filmler
ile saglanabilmistir. Dolayisiyla sifir maliyeti olan bir atiktan geri kazanilan katma degeri
yiiksek bilesenler yenilebilir film sentezinde kullanilarak siirdiiriilebilir, ¢evre dostu yesil

bir siire¢ ortaya konulmustur.

lleriki c¢alismalarda filmlerin ekstreye yakin diizeyde antioksidan ve antimikrobiyal
aktivite gosterebilmeleri i¢in, yiiksek miktarda ekstre igerigine dayanikli olan farkl

polimerler kullanilarak yenilebilir filmler sentezlenmesi nerilmektedir.
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EK 1 Cahismada Kullanilan Kimyasal ve Biyokimyasal Maddeler

Kimyasal Firma Katalog No
Kolin kloriir Sigma C1879
L-laktik asit Sigma Aldrich 27714

Etilen glikol Merck 1.009.492.500
Gliserol Sigma Aldrich G5516
D-(+)-sukroz Applichem A2211
D-(-)-fruktoz Merck 104.007
D-(+)-glukoz Applichem A3666
Folin-Ciocalteu reaktifi Sigma Aldrich F9252
Sodyum karbonat Isolab 969.023.1000
Etanol Isolab 9.200.262.500
Metanol Sigma Aldrich 24229

DPPH Sigma Aldrich D9132
Gallik asit Sigma Aldrich G7384
Hidroklorik asit Merck 1.00314.2500
Kuersetin Sigma Q4951
Potasyum klortir Applichem A2939
Sodyum asetat Merck 106268
Potasyum disiilfit Merck 105057
K-karragenan Fluka 22048
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EK 2 Calismada Kullanilan Cihazlar

Cihaz Model

Ultrasonik banyo Elma, ElImasonic S 30 H
Terazi Mettler AB54-S; Scaltec
UV-VIS spektrofotometre Shimadzu UV-1601

Ph metre Sartorious PP25
Liyofilizator Hetosice, CD 52-1, Heto Lab
Elek sarsma cihazi Endecotts, Octagon 200
Saf su cihazi Millipore

HPLC Waters Aliance

Etliv Zhichang-ZRD 5110
Manyetik karigtirict Isolab Laborgerate GmbH
Ev tipi blender Braun MQ9078X
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EK 3 Toplam Fenol Derisimi Kalibrasyon Dogrusu

Absorbans (750 nm)
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EK 4 Toplam Flavonoid Derisimi Kalibrasyon Dogrusu

Absorbans (420 nm)
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