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Kaktiis meyvesi (Opuntia ficus-indica L.), kurak ve yari-kurak bolgelerde yaygin olarak
yetigebilen, betalain pigmentleri ve bazi fenolik bilesikler bakimindan zengin bir
meyvedir. Son yillarda hem gorsel hem de fonksiyonel oOzellikleriyle one c¢ikan
betalainler, Ozellikle sentetik renklendiricilere karsi olusan tiiketici hassasiyetinin
artmastyla birlikte dogal bir alternatif olarak dikkat ¢cekmektedir. Ancak, dogal kokenli
bu bilesiklerin 151k, sicaklik ve pH gibi ¢evresel faktorlere karsi sinirli stabilite
gostermesi, kullanim alanlarmi kisitlayabilmektedir. Bu nedenle, kaktiis meyvesi gibi
betalain igerigi yiiksek kaynaklarin degerlendirilmesi ve bu bilesiklerin gidalarda daha

kararli formlarda kullanilmasina yonelik arastirmalar 6nem kazanmaktadir.

Betalain gibi dogal renk pigmentlerinin geleneksel ekstraksiyon yontemleriyle elde
edilmesinde, ekstraksiyon isleminin uzun siirmesi, yiiksek miktarda ¢6ziicii kullanimi ve

diisiik ekstraksiyon verimi baslica olumsuzluklar olarak goriilmektedir. Bu nedenle son



yillarda mikrodalga, ultrason gibi yesil ekstraksiyon teknolojilerine ilgi artmakta ve kisa
stirede, ¢cevre dostu kosullarda ve yiiksek verimle ¢alisan alternatifler 6ne ¢ikmaktadir.
Bu yontemlerle elde edilen fonksiyonel renk bilesikleri ve diger biyoaktiflerin
stabilitesinin arttirilmasi amaciyla g¢esitli enkapsiilasyon teknikleri gelistirilmektedir. Bu
amagla ozellikle kozmetik ve ilag endiistrilerinde uzun siiredir kullanilan, ancak gida
uygulamalar1 agisindan yeni sayilan niyozomal enkapsiilasyon dogal biyoaktif

bilesiklerin tasinmasi ve kontrollii salinimi agisindan dikkat ¢cekmektedir.

Betalainler ve fenolik bilesikler gibi antioksidan ozellikteki biyoaktifler, yalnizca
fonksiyonel ozellikleriyle degil, ayn1 zamanda bazi patojen mikroorganizmalara kars1
gosterdikleri antimikrobiyal etkilerle de ©One c¢ikmaktadir. Ayrica, niyozomal
enkapsiilasyon ile stabilitesi arttirilmis bu biyoaktiflerin gida uygulamalari ise hem katma
degeri yliksek iirlinlerin gelistirilmesine hem de bilesiklerin sindirim sirasinda
biyoerisilebilirliginin artiginin saglanmasina olanak saglamaktadir. Bu sebeple, elde
edilen biyoaktif igeren ekstraktlarin, niyozomal enkapsiilasyon uygulanmis biyoaktiflerin
ve niyozomlarin uygulandigi gidalarin in-vitro sindirim ¢alismalarinin yapilmasi oldukca

onemlidir.

Yapilan literatiir aragtirmasi sonucu bilgilerimiz dahilinde, ayni ¢aligma i¢inde kaktiis
meyvesinden elde edilen betalain ve fenolik bilesiklerin hem ultrason destekli hem de
vakum mikrodalga destekli yesil ekstraksiyon yontemleriyle elde edildigi, bu yontemlerin
konvansiyonel yontemle karsilagtirildigi ve ekstraksiyon kosullarinin optimize edildigi
bir ¢calismaya rastlanmamuistir. Ayrica, elde edilen ekstraktlara niyozomal enkapsiilasyon
uygulanmasi, enkapsiilasyon  kosullarinin ~ optimize  edilmesi, niyozom
karakterizasyonunun yapilmasi ve yogurt gibi bir gida matrisine uygulanmasina yonelik
kapsamli bir ¢alismaya da ulagilamamistir. Bu tez kapsaminda, dncelikle konvansiyonel,
ultrason destekli ve vakum mikrodalga destekli yontemlerle ekstraktlar hazirlanmus,
ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmis ve yontemler karsilagtirilmistir. Vakum
mikrodalga destekli yontem en iyi sonuclar1 verdigi i¢in, niyozomal enkapsiilasyon
uygulamasinda bu yonteme ait optimum ekstrakt kullanilmistir. Enkapsiilasyon stirecinde
kosullar optimize edilmis, elde edilen niyozom formiilasyonu karakterize edilmis ve
yogurt liriinline uygulanmistir. Son olarak, ekstrakt 6rnegi ve ekstrakt yiiklii niyozomlarin
yogurt Orneklerindeki etkileri analiz edilmis; bilesiklerin biyoerisilebilirligini

degerlendirmek amaciyla in-vitro sindirim ¢aligmalar1 gerceklestirilmistir.
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Tez calismasinin ilk kisminda, kaktiis meyvesinden betalainler ve fenolik bilesiklerin
ekstraksiyonu amaciyla konvansiyonel ekstraksiyon (KE), ultrason destekli ekstraksiyon
(UDE) ve vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE) yontemleri kullanilmistir.
Her bir yontem ig¢in ekstraksiyon kosullari, dort bagimsiz degiskenin ii¢ seviyede
degerlendirildigi 29 deney iceren Box-Behnken tasarimi ile optimize edilmistir. KE ve
UDE yontemlerinde; ekstraksiyon siiresi (Xi) sirasiyla 1-3 saat ve 30-90 dakika,
ekstraksiyon sicakligi (Xz) 30-50 °C, ¢oziiciideki etanol yiizdesi (X3) %40-80 ve drnek:
¢Oziicii oran1 (X4) 1:10-1:30 (g: mL) olarak belirlenmistir. VMDE yoOnteminde ise
bagimsiz degiskenler; vakum basinci (Xi) 100400 mmHg, ekstraksiyon siiresi (X2) 2—8
dakika, ¢oziiciideki etanol yiizdesi (X3) %20—60 ve ornek: ¢oziicii orant (Xa4) 1:10—1:30
(gcmL) seklinde tanimlanmistir. Deneyler sonucunda bagimli degiskenler (yanitlar)
olarak toplam fenolik madde (TFM), toplam antioksidan kapasitesi (DPPH ve CUPRAC
yontemleriyle, TAKpppn ve TAKcuprrac) ve toplam betalain miktar1 (TBM) 6l¢iilmiistiir.
Yanit yiizey yontemi kullanilarak coklu regresyon ile her yanit i¢in ikinci dereceden
model denklemler ve varyans analizleri elde edilmistir. Son asamada, her yontem icin
ekstraksiyon sartlart i¢in optimizasyon uygulanmistir. Buna gore, KE i¢in optimum
ekstraksiyon kosullari, 2.05 saatlik ekstraksiyon siiresi, 50°C sicaklik, %80 etanol
yiizdesi ve 1:22.60 g kat1 6rnek/mL ¢6ziicii orani olarak bulunmustur. UDE i¢in optimum
ekstraksiyon kosullar1 30 dk ekstraksiyon siiresi, 50°C sicaklik, %40 etanol yiizdesi ve
1:30 g kat1 6rnek/mL ¢oziicli oranidir. VMDE i¢in optimum ¢alisma kosullar1 ise, 108.82
mmHg vakum degeri ve 2.47 dakika ekstraksiyon siiresinde, %20 etanol yiizdesi ile
1:29.42 g kat1 6rnek /mL ¢oziicii olarak belirlenmistir. KE, UDE ve VMDE yontemleri
icin optimum ekstraksiyon kosullarinda yapilan deneyler sonucunda TFM degerleri
sirastyla 6.13, 6.38 ve 7.79 mg GAE/g kuru agirlik, TAKpppu degerleri sirastyla 13.96,
13.53 ve 13.74 mmol TE/kg kuru agirlik, TAKcuprac degerleri sirasiyla 34.87, 49.38 ve
47.06 mmol TE/kg kuru agirlik, TBM degerleri ise sirasiyla 418.83, 471.82 ve 715.50 mg

betalain/ kg kuru agirlik olarak bulunmustur.

Ekstraksiyon yoOntemlerinin optimizasyonu sonrasinda, her yontemden elde edilen
optimum Orneklerde betalain kompozisyonu analizi i¢in Q-TOF LC/MS uygulanmis ve
farkli tipteki betalain miktarlari, betanin standardi esdegeri cinsinden hesaplanmistir.
Optimum ekstraktlarin Sa/monella enteritidis subsp. enterica serovar Enteritidis (ATCC

13076), Escherichia coli O157:H7 (ATCC 25922), ve Listeria monocytogenes lizerindeki
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antimikrobiyal etkileri kuyucuk difiizyon ve tiip diliisyon metotlar: ile incelenmistir.
Kuyucuk diflizyon metodunda her ii¢ yontemden elde edilen optimum ekstrakt
Salmonella enteritidis subsp. enterica serovar Enteritidis lizerinde antimikrobiyal etki
gosterirken, Escherichia coli O157:H7 (ATCC 25922) iizerinde sadece VMDE
yonteminin optimum ekstrakt 6rnegi antimikrobiyal etki gdstermistir. Ayrica, optimum
ekstraktlarin higbiri, kuyucuk diflizyon metodunda Listeria monocytogenes tizerinde bir
antimikrobiyal etki gostermemistir. Tiip diliisyon metodunda, optimum ekstraktlar i¢in
MIK (minimum inhibisyon konsantrayonu) seyrelti yapilmayan tiiplerde sadece

Salmonella enteridis subsp. enterica serovar Enteritidis i¢in elde edilmistir.

Tez calismasinin niyozomal enkapsiilasyon agamasina, ekstraksiyon yontemlerinden en
iyi sonuclar1 veren ve 6ne ¢ikan VMDE yo6nteminden elde edilen optimum ekstrakt 6rnegi
kullanilarak devem edilmistir. Enkapsiilasyon kosullarinin optimizasyonu amaciyla yanit
ylizey yonteminde 3 seviyeye sahip 4 bagimsiz degisken; stirfektanlarin molar oranlari
(X1) (Span 60: Tween 80) 1:1-3:1 (M:M), ekstrakt miktar1 (X2) 5-15 mg ektrakt/100 mg
stirfektan, kolesterol miktar1 (X3) 0.1-0.3 mg kolesterol/100 mg siirfektan ve uygulanan
sonikasyon siiresidir (X4) 0-90 sn. Deneyler sonucunda bagimli degiskenler (yanitlar)
olarak, enkapsiilasyon verimi (%), toplam fenolik madde miktar1 (TFM), CUPRAC
yontemi ile Olgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TAK), renk analizinde 6lgiilen b*
degeri ve toplam betalain miktar1 (TBM) 6l¢iilmiistiir. Optimum enkapsiilasyon kosullari;
Span 60: Tween 80 molar oraninin 1.161, kullanilan ekstrakt miktar1 ile kolesterol
miktarinin sirastyla 14.440 mg ektrakt/100 mg siirfektan ile 0.1 mg kolesterol/100 mg
siirfektan oldugu 89.99 sn’lik sonikasyon uygulanan deney kosullar1 olarak belirlenmistir.
Optimum kosullarda elde edilen yanitlar ise; enkapsiilasyon verimi, % 96.06; TFM, 3.06
mg GAE/ g kuru agirlik; TAK, 24.41 mmol TE/kg kuru agirlik; b* degeri, 2.81 ve TBM,
687.30 mg betalain/kg kuru agirlik olarak hesaplanmistir. Optimum niyozom 6rneginde,
30 giinliik depolama siiresince betalain degradasyon sabitinin belirlenmesi, 1s1l
kararliligin degerlendirilmesi, FT-IR ve TEM analizleri ile zeta potansiyeli ile pargacik
boyutu 6l¢iimleri gerceklestirilmistir. Isil kararlilik analizlerine gore, KE, UDE ve
VMDE yontemlerinde elde edilen optimum ekstraktlarda sirasiyla %55.501, %60.752 ve
%66.808 olarak bulunan 1s1l kararlilik degerleri, niyozomal enkapsiilasyon sonrasinda

optimum Ornekte %92.91°e kadar yiikselmistir.
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Tez caligmasinin bir sonraki asamasinda, gida uygulamasi amaciyla yogurt iiretimi
gerceklestirilmis ve VMDE yontemiyle elde edilen optimum ekstrakt ile optimum
niyozom Ornekleri farkli oranlarda (%?2-4-6) sade yogurda eklenmistir. Tiim yogurt
ornekleri, 14 giin boyunca +4°C sicaklikta depolanmistir. Depolama siiresince
yogurtlardaki bazi fizikokimyasal (pH, su tutma kapasitesi, renk, kuru madde miktari ve
su aktivitesi), tekstiirel, reolojik, mikrobiyolojik (laktik asit bakterilerinin sayimi) ve
fonksiyonel 6zelliklerin (TFM, TAK ve TBM) degisimleri analiz edilmis ve sonuglar
katki ilavesi yapilmayan sade yogurt 6rnegi ile karsilastirllmistir. Yapilan analizler
sonucunda sade yogurda gore biyoaktif 6zelliklerin arttirilarak fonksiyonel 6zellikte bir
iiriin eldesi saglandig1 ve yogurt formiilasyonu igin %4 oraninda konsantrasyona kadar
yogurt Ozelliklerinin fizikokimyasal, tekstiirel ve reolojik anlamda biiylik Olcilide
korundugu tespit edilmistir. Ayrica niyozom iceren Orneklerde, sadece ekstrakt eklenen
orneklere gore depolama siiresince biyoaktif bilesikler ile betalainlerin daha iyi

korundugu tespit edilmistir.

Tez calismasinin son asamasinda sindirim sirasinda betalainler ve fenolik bilesiklerin,
ekstrakt ornekleri, ekstrakt yiikli niyozom oOrnekleri ve elde edilen yogurtlarda
biyoerisilebilirliginin nasil degistiginin anlagilmas1 amaciyla in-vitro sindirim
simiilasyonu gergeklestirilmistir. /n-vitro sindirim asamalar1 sonrasinda, TFM, TAK ve
TBM degerleri dlgiilerek sonuglar sindirim Oncesindeki baslangic degerleri ile
karsilastirilmistir. Sonuglar incelendiginde, mide fazi sonrasinda azalma seyrinde olan

biyoaktif bilesikler ile betalainlerin bagirsak fazi sonrasinda artis gésterdigi bulunmustur.

Bu tez calismasi kapsaminda, kaktiis meyvesinden ekstrakte edilen betalainler ve
biyoaktif bilesiklerin dogal gida renklendiricisi ve fonksiyonel katki maddesi olarak
degerlendirilme  potansiyeli  arastirllmistir.  Ekstraksiyonda  kullanilan  yeni
teknolojilerden, vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE) yonteminin, diger
ekstraksiyon yoOntemlerine gore daha verimli ve ¢evre dostu bir alternatif oldugu
belirlenmistir. Ayrica, VDME ile ekstrakte edilen betalainler ile hassas biyoaktif
bilesiklerin stabilitesinin korunmasinda niyozomal enkapsiilasyonun etkili bir yontem
oldugu tespit edilmistir. VMDE yontemiyle elde edilen dogal renk bilesenlerinin hem
dogrudan hem de niyozomal enkapsiilasyonu yapilarak sade yogurda uygulanmasi,
fonksiyonel oOzelliklere sahip yenilik¢i bir iiriin gelistirilmesi agisindan umut verici

sonuglar vermistir. Son agamada gergeklestirilen in-vitro sindirim deneyleriyle, optimum
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kosullarda elde edilen ekstrakt ve ekstrakt yiiklii niyozomal vezikiiller ile gelistirilmis
fonksiyonel yogurt 6rneklerinin biyoyararlanimi degerlendirilmis; biyoaktif bilesikler ile
betalainlerin sindirim stireglerindeki davranislar1 detayli bigimde analiz edilmistir. Elde
edilen bulgular, dogal renklendiricilerden biri olan betalainlerin gida endiistrisine
uygulanabilirligini ortaya koymakta ve bu alanda yenilik¢i teknolojilerin gida
entegrasyonuna katki saglamaktadir. Bu dogrultuda, ilerleyen calismalarda VDME ile
ekstrakte edilen betalainlerin ve biyoaktif bilesiklerin niyozomal enkapsiilasyon
kullanilarak farkli gidalara uygulanabilirligi test edilerek fonksiyonel 6zellikleri

gelistirilmis tiriin ¢esitliliginin arttirilmast hedeflenebilir.

Anahtar Kelimeler: Kaktiis meyvesi, betalain, dogal renklendirici, yesil ekstraksiyon

teknolojileri, niyozomal enkapsiilasyon, in-vitro sindirim
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Prickly pear (Opuntia ficus-indica L.) is a fruit commonly cultivated in arid and semi-
arid regions and is noteworthy rich in betalain pigments and various phenolic compounds.
In recent years, betalains have grown in interest due to their visual and functional
properties. Particularly, betalains are accepted as a natural alternative with rising
consumer sensitivity to the synthetic colorants. However, the limited stability of these
naturally derived compounds against environmental factors such as light, temperature,
and pH could restrict their applicability. Therefore, the utilization of betalain-rich sources
like cactus fruit and strategies to enhance the stability of these compounds in food systems

has gained significance.
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In traditional extraction of natural pigments like betalains, the extended processing times,
high solvent usage, and low extraction yield, are major limitations. Accordingly, there
has been increasing interest in green extraction technologies, microwave and ultrasound-
assisted methods, providing environmentally friendly, rapid, and high-yield alternatives.
Furthermore, various encapsulation techniques have developed to enhance the stability of
the extracted functional color pigments and other bioactives. For this purpose, niosomal
encapsulation, a technology utilized for a long time in the pharmaceutical and cosmetic
industries but relatively novel in food applications, has drawn attention as a promising
carrier system for the delivery and controlled release of natural bioactives.

Bioactive compounds such as betalains and phenolics not only have functional properties
but also exhibit antimicrobial activity against certain pathogenic microorganisms. In
addition, the application of these niosomal encapsulated bioactives to food systems
contributes to both value-added product development and enhancement of
bioaccessibility during digestion. Consequently, it is crucial to perform in-vitro digestion
studies on extracts, niosomal capsules containing bioactive compounds, and niosome-
incorporated food matrices.

To the best of our knowledge, there has been no investigation in the literature consisting
of the extraction of betalains and phenolics from prickly pear using both ultrasound-
assisted and vacuum microwave-assisted extraction methods in comparison with
conventional method, also optimizing extraction conditions. Similarly, niosomal
encapsulation of extracts, the optimization of encapsulation parameters, characterization
of the niosomes, and application in a food matrix have not been previously reported. In
this study, firstly extracts were prepared using conventional, ultrasound assisted, and
vacuum microwave assisted extraction techniques, the extraction parameters were
optimized, and extraction methods were compared. Since the promising results were
obtained in vacuum microwave assisted extraction, the extract obtained in optimal
extraction conditions was used in niosomal encapsulation process. During encapsulation,
process parameters were optimized, the resulting niosomal formulation was
characterized, and incorporated into a yogurt product. Finally, the effects of both the
extract and the extract-loaded niosomes on the yogurt samples were analyzed, and in-
vitro digestion studies were performed to evaluate the bioaccessibility of the bioactive

compounds.
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In the beginning of the thesis, conventional extraction (CE), ultrasound assisted extraction
(UAE), and vacuum microwave assisted extraction (VMAE) methods were used to
extract betalains and phenolic compounds from prickly pear. Extraction conditions were
optimized using a Box—Behnken design with 29 runs and four independent variables at
three levels. For CE and UAE, variables were determined as extraction time (Xi) 1-3
hours and 30-90 min, extraction temperature (Xz) 30-50 °C, ethanol concentration in
solvent (Xs) 40—-80%, and sample-to-solvent ratio (X4) 1:10-1:30 (g/mL). For VMDE,
variables were vacuum pressure (Xi) 100400 mmHg, extraction time (Xz) 2—8 min,
ethanol concentration in solvent (Xs) 20—-60%, and sample-to-solvent ratio (X4) 1:10—1:30
g/mL. Total phenolic content (TPC), total antioxidant capacity (DPPH and CUPRAC
methods), and total betalain content (TBC) were the responses. Second-order polynomial
equations and variance analysis were obtained for each response using Response Surface
Methodology. The optimization of extraction parameters was carried out for each
extraction method. For CE, the optimum extraction conditions were an extraction time of
2.05 h, extraction temperature of 50 °C, 80% ethanol, sample-to-solvent ratio of 1:22.6
g/mL. For UDE the optimum extraction conditions were an extraction time of 30 min,
extraction temperature of 50 °C, 40% ethanol, sample-to-solvent ratio of 1:30 g/mL. For
VMDE the optimum extraction conditions were the vacuum value of 108.82 mmHg,
extraction time of 2.47 min, 20% ethanol, sample-to-solvent ratio of 1:29.42 g/mL. Under
optimal conditions, TPC values were 6.13, 6.38, and 7.79 mg GAE/g DW; TACpppu were
13.96, 13.53, and 13.74 mmol TE/kg DW; TACcurrac were 34.87, 49.38, and 47.06
mmol TE/kg DW; and TBC values were 418.83, 471.82, and 715.50 mg betalain/’kg DW
for CE, UAE, and VMDE respectively.

After optimization of the extraction methods, Q-TOF LC/MS analysis was performed to
analyze betalain composition in extracts obtained in optimum conditions. The amounts
of different types of betalains were calculated in terms of betanin standard equivalents.
Antimicrobial activities of the extracts were investigated against Salmonella enteritidis
subsp. enterica serovar Enteritidis (ATCC 13076), Escherichia coli O157:H7 (ATCC
25922), and Listeria monocytogenes via well diffusion and broth macrodilution methods.
Extract obtained via VMDE exhibited activity against E. coli O157:H7 (ATCC 25922),
while all extracts showed antimicrobial activity against Salmonella enteritidis subsp.
enterica serovar Enteritidis (ATCC 13076). No inhibitory effect was detected against
Listeria monocytogenes among extraction methods in well diffusion method. In broth
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macrodilution method, the minimum inhibitory concentration (MIC) of extracts obtained
in optimum extraction conditions was found only for Salmonella enteridis subsp. enterica
serovar Enteritidis (ATCC 13076) in undiluted tubes.

Since VMAE was founded as the best extraction method among other methods, niosomal
encapsulation was performed using the extract obtained in optimum conditions of VMAE.
Encapsulation conditions were optimized by response surface methodology with four
independent variables at three levels: molar ratio of Span 60:Tween 80 molar (X:) 1:1-
3:1), the amount of the extract (X2) 5-15 mg/100 mg surfactant, the amount of the
cholesterol (Xs) 0.1-0.3 mg/100 mg surfactant, and sonication time (X4) 0-90 s.
Responses were chosen as encapsulation efficiency (%), total phenolic content (TPC),
total antioxidant capacity (TAC), b* value in color analysis, and total betalain content
(TBC). Optimum encapsulation conditions were determined as molar ratio of Span
60:Tween 80 1.161, 14.44 mg extract/100 mg surfactant, 0.1 mg cholesterol/100 mg
surfactant, and 89.99 s of sonication. In optimum conditions, the encapsulation efficiency,
96.06%; TPC, 3.06 mg GAE/g DW; TAC, 24.41 mmol TE/kg DW; b*, 2.81 and TBM,
687.30 mg betalain/kg DW. In niosomal capsule obtained in optimum encapsulation
conditions, the betalain degradation kinetics over 30 days, evaluation of thermal stability,
FT-IR, TEM, zeta potential, and particle size analyses were performed. In CE, UAE, and
VMBDE the thermal stability values of 55.5%, 60.8%, and 66.8% respectively increased
to 92.91% after niosomal encapsulation.

In the next stage of the thesis, for food application, yogurt was produced and optimal
VMDE extract and optimum niosomal capsules were supplemented to yogurt at different
concentrations (2-6%). Yogurts were stored at 4°C for 14 days, and the changes in
physicochemical (pH, water holding capacity, dry matter, color, water activity), textural,
rheological, microbiological (lactic acid bacteria count), and functional parameters (TPC,
TAC and TBC) were analyzed, and results were compared with plain yogurt sample
without any additives. Results indicated that bioactive properties were increased
compared to plain yogurt leading to the development of a product with functional
properties. Up to 4% concentration, yogurt quality maintained considerably in terms of
physicochemical, textural and rheological characteristics. Niosome-added samples
demonstrated better stability of bioactive compounds and betalains compared to extract-

added samples during storage.



In the final stage of the study, the simulation of in-vitro digestion was performed to
evaluate the bioaccessibility of betalains and phenolic compounds in extract, extract
loaded niosomes, and yogurt samples. After in-vitro digestion stages, TPC, TAC, and
TBC were measured and compared with the results before digestion. Results showed that
betalains and phenolic compounds declined in the gastric phase followed by an increase
in the intestinal phase.

In conclusion, in this study the potential of betalains and bioactive compounds extracted
from prickly pear was investigated in terms of usage of natural food colorants and
functional additives. Among the novel extraction technologies, vacuum microwave-
assisted extraction (VMAE) was found to be the most efficient and environmentally
friendly alternative compared to other extraction methods. Furthermore, it was
determined that niosomal encapsulation is an effective technique for stabilization of
betalains and sensitive bioactive compounds extracted via VMAE. The direct and
encapsulated application of natural colorant components into plain yogurt yielded
promising results in the development of an innovative product with functional properties.
Finally, the bioavailability of the extract obtained under VMDE optimal conditions,
extract-loaded niosomal vesicles, and functional yogurt samples were evaluated by in-
vitro digestion experiments. The behavior of bioactive compounds and betalains during
digestion processes was analyzed in detail. These findings demonstrated the applicability
of betalains in the food industry and contributed to the food integration of innovative
technologies. Accordingly, in further studies, the applicability of niosomal encapsulation
of betalains and bioactive compounds extracted via VMAE to various food could be

tested, thereby increasing the diversity of functional products.

Keywords: Prickly pear, betalain, natural colorant, green extraction Technologies,

niosomal encapsulation, in-vitro digestion

xi



TESEKKUR

Doktora siireci boyunca ve laboratuvar calismalarimin her asamasinda bilgi ve
tecriibesiyle hep yanimda olan ve bana yol gosterici olmakla birlikte yakin bir arkadas da

olan degerli tez danigmanim Dog. Dr. Elif YOLACANER e,
Tez siiresince deneyimlerini benimle paylasan Prof. Dr. S. Aykut AYTAC a,

Deneyler esnasinda ve her bagim sikistigi anda her zaman bana yardimci olan Hacettepe
Universitesi arastirma laboratuvarlar1  ¢alisanlarmma, ayrica sabirlarindan  ve
desteklerinden &tiirii Ogr. Gor. Meltem YILDIRIM’a, Ogr. Gor. Selin HEYBELI’ye ve
Ogr. Gér. Yelda ZENCIR e,

En yogun aninda bile sabirla beni tesvik eden olan ve destegini hi¢ esirgemeyen moral

kaynagim sevgili oda arkadasim Meltem LACIN’e,

Bu yolda birlikte yiiriidiigiim ve bana motivasyon saglayan arastirma gorevlisi arkadasim

Ozlem SAHIN’e,

Laboratuvarda birlikte ¢alismaktan ve birlikte kesfetmekten ¢cok keyif aldigim sevgili Nur
Sena AKDENIiZ’e,

Yiiksek lisans stirecimin bagindan beri her anim1 paylagtigim ve bana destek olan Ash

Deniz PEHLIVAN BOZDEMIR e,

2009 yilinda lisans egitimine ilk bagladigim siiregten itibaren hep yanimda olan sevgili

meslektasim ve yol arkadagim Eda YILDIZ’a,

Dogdugum ilk giinden bu yana kosulsuz destegi ile beni cesaretlendiren, sevgiyi ve azmi
bana en giizel sekilde 6greten, emeklerinin higbir zaman 6deyemeyecegim sevgili annem
Meliha AKDENIZ ve canim babam Kutlay AKDENIZ’e, en zor anim1 en giizel sekilde

gecirmemde her zaman destegi olan diger yarim canim kardesim Beren AKDENIZ’e,

Doktora siiresince hep yanimda bana destek olan ve benimle bu yiikii paylasan sevgili
esim, hayat arkadasim Berkin OKTAY’a, hayatima geldigi andan itibaren her yeri

giizellestiren ve bana motivasyon kaynagi olan canim oglum Mete OKTAY ’a,

Bu tez calismasinin gerceklesmesinde biiyiik katkisi olan 2220444 nolu projenin hayata

gegcirilmesi igin destek veren TUBITAK ’a ¢ok tesekkiir ediyorum.

Xii



ICINDEKILER

OZET oottt ettt i
ABSTRACT ...ttt sttt ettt ettt ettt sb et eatesaeeaeeaees vii
TESEKKUR ...t Xii
ICINDEKILER ..ot Xiii
SEKILLER DIZINI ..ot Xvii
CIZELGELER DIZINT ......ooiiiiiioeeceeeeeeeeeeeeeeeeee e xxiil
SIMGELER VE KISALTMALAR ....c..cootiiiiiiiieiieiineine e XXXi
1. GIRIS e 1
2. GENEL BILGILER ....c.ovutiiiiiitiicinitntieecissise et 6
2.1. Gida Endiistrisinde RenKlendiriCiler...........cccuveeeiieeiiieeiiieeiecee e 6
2.1.1. Yapay Gida RenklendiriCileri ........ccceeruieriieniienieeiieeieeieeeie e 7
2.1.2. Dogal Gida RenklendiriCileri........ccccuiervieriiesiieniieiiecieeieecee e 8

2.2, FENOLIK BIlESIKIET......ccciuviiiieiieee et et 12
2.3, ANtiOKSIAANIAT........cciiiiiiiiiecie e earae e 14
2.4. Kaktiis Meyvesi (Opuntia ficus indica L.)........ccccooevueeerieniiiiiiniiiecieeiie e 14
2.5. Ekstraksiyon YONtEMIETT ......c.ceevviieiiiieiiieeiiee ettt e 16
2.5.1. Konvansiyonel Ekstraksiyon (KE) ......c..ccccooiiniiiiniiniiniececeee, 16
2.5.2. Yeni ekstraksiyon YONteMIETT ......cceevvereiriiriinienienienieeieeeeeecie e 17

2.6. ENKaPSTIASYON .....vviiiiiieciieecie ettt et tee e e e e e e e 23
2.6.1. Niyozomlar ve Lipozomlar..........cccceeriiieiiiieiiieeiieeieeeeeeeiee e 25

2.7. Betalainlerin Gida Uygulamalart ...........cccoooieiiiiiiiniiiieeeeee e 30
2.7.1. Yogurt ve Beslenmedeki ONemi...........c..cccoooevrueveeeeerevceeeeeeeeeeeeeseneeennnn, 32

2.8. In-vitro Sindirim (Biyoerigilebillirlik) ..........cccoooviveiiiiiiniiiieieeeee e, 34

3. MATERYAL VE YONTEM......ccovvmiiniiieiiniiniieresissineiesesessisssessessssene e ssesesseenns 38
3.1. Materyal ve Kimyasallar...........ccoooieriiiiiiiiiieieeeceee e 38
3.2. Kaktiis Meyvesinin Fizikokimyasal OzelliKIeri .............c.coccoeveiereveruereeeererranans 38
3.2.1. Toplam Fenolik Madde Miktart (TFM)........cccceeviieeiiiieiiecieeeee e 39
3.2.2. Toplam Antioksidan Kapasitesi (TAK)......ccccoveeriieeniiieieeeeeee e 40

xiil



3.2.3. Toplam Betalain Miktart (TBM)........cccooiiiiiiiiniieieeieeeee e 42

3.3. Kaktiis Meyvesinden Betalain ve Fenolik Bilesiklerin Ekstraksiyonu ve Islem

Sartlarinin OPtiMIZASYONU........c..eeeriieeiieeeiieeeeeeeiteeeereeesreeesreeesreeessreeeseeesnnns 42
3.3.1. Konvansiyonel Yontemle Ekstraksiyon (KE) ........ccccoeeiiiiiiiiiiiiiiieeeieeee 43
3.3.2. Ultrason Destekli Ekstraksiyon (UDE) ........cccccooieriiiiieiieniieiiecieeieene 46
3.3.3. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon (VMDE).........c.ccccovveviiriiiennnnnne. 48

3.4. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinin Analizleri.........c.ccoeevveevciieiniieiiiie e 50
3.4.1. Toplam Fenolik Madde Miktart (TFM) .......cccccvveviiieniiieiieecee e 50
3.4.2. Toplam Antioksidan Kapasitesi (TAK) ......cccevviievieniiiiiieiieieceeeieee 50
3.4.3. Toplam Betalain Miktart (TBM)........ccceviiiiiiieniieiecieeeeeeeeee e 51

3.5. KE, UDE ve VMDE Yo6ntemlerinde Yanitlarin Modellenmesi ve Ekstraksiyon

Sartlarinin OptiMIZASYONU......cc.eeviriieriirienieenieeienteste ettt 51

3.6. Optimum Kosullarda Elde Edilen Ekstraktlarin Analizleri............cccccceevvervennnenn. 52
3.6.1. ReNK ANALIZI....coiiiiiiiiiiiiieceee s 52
3.6.2. Q-TOF LC/MS ile Betalain Kompozisyon Analizi........c..cccceeeveveenienicnneenne. 52
3.6.3. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinin Antimikrobiyal Etkisi.........c.cccooceeiiennenne 53
3.6.4. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinda Isil Kararlilik...........c.oooveeeiiiiiieniiiniennnnn 54

3.7. Niyozomal Enkapsiilasyon..........ccccuieriiiiieriieniieiie e 55
3.7.1. Niyozomal Vezikiillerin Analizi ve OptimiZasyon ..........cccceevvereenueevenneenne. 58

3.8. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarda Gergeklestirilen Analizler......59
3.8.1. Enkapsiilasyon Stabilitesi Hesaplanmasi ...........cccecvveeviieeniieiniieennieeeieene 59
3.8.2. Is1l Kararliligin Hesaplanmasi............cocuvveeiieeriiieeniieeiie e 60
3.8.3. Betalain Degradasyon Sabitinin OIGHIMESi............ccoevrverreererreereieerereenen. 60
3.8.4. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarin Karakterizasyonu............. 61

3.9. Ekstrakt ve Niyozomlarin Yogurda Uygulanmast ..........ccceeecveeeriieinieennieesnienn. 62
3.9.1. YOZUIt UTEtMI ..o 62
3.9.2. Yogurt Orneklerinde Fizikokimyasal AnalizIer...............ccoeevruerrverrerrnnnnn. 63
3.9.3. Yogurt Orneklerinde Mikrobiyolojik Analizler ............c.ccceevruereverrerrnnnnn. 65
3.9.4. Yogurt Orneklerinin Fonksiyonel OzelliKIeri ..............cocoveveveveveeeeerererennee, 65

3.10. In-vitro STNAITIM...c...eiiiiiiiiiie e sttt 65

. SONUCLAR VE TARTISMA ... .ottt 68
4.1. Kaktiis Meyvesinin Fizikokimyasal OzelliKIeri.............c...cccevrrrrererrererreerrennn. 68

Xiv



4.2. Kaktiis Meyvesinden Betalainler ve Fenolik Bilesiklerin Ekstraksiyonu ........... 69

4.2.1. Konvansiyonel Ekstraksiyondan (KE) Elde Edilen Yanutlar........................ 69
4.2.2. Konvansiyonel Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi .............c.cccuveene. 72
4.2.3. Ultrason Destekli Ekstraksiyondan (UDE) Elde Edilen Yanitlar................. 84
4.2.4. Ultrason Destekli Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi........................ 86
4.2.5. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyondan (VMDE) Elde Edilen Yanitlar
96

4.2.6. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi...... 98
4.2.7. KE, UDE ve VMDE Yé6ntemlerinde Islem Kosullarmin Optimizasyonu.. 109
4.2.8. Optimum Kosullarda Elde Edilen Ekstraktlarin Analizleri......................... 112
4.3. Niyozomal Enkapstilasyon ...........cccceeuieiiiiiiiiniieiiecie et 120
4.3.1. Niyozomal Enkapsiilasyonda Yanitlarin Hesaplanmasi ............ccccceeeneeeee. 120
4.3.2. Niyozomal Enkapsiilasyonda Yanitlarin Modellenmesi...............cc..c......... 123
4.3.3. Niyozomal Enkapsiilasyonda Islem Kosullarmin Optimizasyonu ............. 137
4.4. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarin Analizleri.............c.cccceeneee.e. 138
4.4.1. Enkapsiilasyon Stabilitesi .........cccceeviereirieriiniiniinienieeieseeneeeeeeiecnee e 138
4.4.2 TS1] KararltliK.....oo.oereeiieiieieeeeeee et 139
4.4.3. Depolama Sirasinda Betalain Degradasyonu...........c.ccoceevvveriinciienieenenne. 140
4.4.5. Niyozomlarin Karakterizasyonu ............ccceceerueeniieniienieeieeee e 141
4.5. Ekstrakt Yiklii Niyozomlarin Yogurda Uygulanmasi..........cccceceevieniinenniennene 146
4.5.1. Yogurt Orneklerinde Fizikokimyasal OzelliKler ...............ccocoeveveverevenennne. 146
4.5.2. Yogurtlarin Reolojik Karakterizasyonu..........ccccceeeeveenciieeniieencieeeniee e 160
4.5.3. Yogurt Orneklerinde Mikrobiyolojik Analizler..............cccccoverueveverrererenne. 178
4.5.4. Yogurt Orneklerinde Biyoaktif Bilesiklerin Analizi .............ccocoovveverennne 181
4.6. In-vitro SIndirim Uygulamast .......c..cocueeieriiriiiniininiinicneeicseeeeeeee e 185
4.6.1 Ekstrakt Ornegi ve Niyozomal Vezikiillerde in-vitro Sindirim................... 185
4.6.2 Yogurt Orneklerinde in-vitro SINAirim.............ccocoeveveveeeeeeeeeeeeeennns 187

5. YORUM. ettt sttt ettt ettt et et be e 192
6. KAYNAKLAR ..ottt ettt sttt s 196
EKLER ...ttt ettt ettt et e s et et e et e s ae et e e st e reenteeneenneenee 225
EK A — TFM ve TAK Olgiimleri I¢in Kullanilan Kalibrasyon Egrileri................... 225
EK B- Optimizasyon Deneylerinde Elde Edilen Yanutlar ..........ccccocoviiniiiininnnne 234

XV



EK C — ANova Cizel@eIeri. ..cc.eovuiieiieiiiiieieeeee et 238
EK D- KE, UDE ve VMDE Yéntemleri i¢in Optimum Kosullarda Elde Edilen
Ekstraktlarin Kuyucuk Diflizyon Metodu ile Bulunan Antimikrobiyal Etkilerinin

SONUGIATIT. ...t ettt e e e e e et e e e e aneas 255

EK E- Farkli Konsantrasyonlarda Katki Maddesi Eklenen ve Higbir Ekleme
Yapilmayan YoZurt OrneKIETi..........o.oovveuiueveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeee e, 256
EK F- Tezden Tiiretilmis YayInlar.........ccccveeoiiieiiieeiie e 257
EK G- Tezden Tiiretilmis Bildiriler ...........cooooiiiiiiiiiiicceeeeeeee e 258
EK H- Tez Calismasi Orjinallik Raporu ..........ccoooieviieniiiiiieiecieeceee e 259
OZGECMIS ..ottt ettt ettt et s s sene s 260

XVvi



SEKILLER DiZINI

Sekil 2.1. (a) Betalainlerin temel yapitasi olan betalamik asit; (b)betalamik asidin siklo-
DOPA tiirevleri ile kondensasyonu sonucu olusan betasiyaninler; (c¢) betalamik
asidin aminoasit ve tiirevleri ile kondensasyonu ile olusan betaksantinler ............ 10

Sekil 2.2. (a) Betasiyaninlerin genel molekiiler yapisi, (b) Betaksantinlerin genel

MOIEKUIET YAPISI...eiiiiiiiiiiiieiiecie ettt et be et eebeesana e 12
Sekil 2.3. Kaktiis meyvesi (Opuntia ficus-indica L.) ......c..ccccoeevevvieeiieniiieiienieecieeeeens 15
Sekil 2.4. (a) Prob tipi ultrasonik sistem; (b) Banyo tipi ultrasonik sistem.................... 19
Sekil 2.5. KE ve MDE’de 1s1 ve kiitle transferi mekanizmalari ..............c.ccocoeveeeennnnen. 21
Sekil 2.5. Lip0ozom yapis1 Ve OIUSUMU .......ccevieriieeiieiiieeieeiieeieeniieeveesieeeneeseneeseeseneens 25
Sekil 2.6. Niyozom ve 1ipozom yapilarti...........ccceeeevierieiiieniieeieenie e esve e ens 26

Sekil 3.1. Niyozomal enkapsiilasyon sirasinda olusturulan ince film tabakasi (balon
jojenin dibinde gdézlenen beyaz KiS1m) .........ccceeviiiiiiniiniiienieeiiee e 57
Sekil 4.1. KE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin karsilagtiriimasi,
(a) TFM, (b) TAKprpH, (¢) TAKcUPRAC, (d) TBM ..cceoiiiiiiiiieeeeeeee 75
Sekil 4.2. KE’de bagimsiz degiskenlerin TFM (Y1) lizerine etkilerini gdsteren yanit yiizey
GEATTKICT ...ttt et 77
Sekil 4.3. KE’de bagimsiz degiskenlerin TAKpppn (Y?2) lizerine etkilerini gosteren yanit
YUZEY GIATTKIETT ..eeeiiiiiiiie e e e e beeenebee e 79
Sekil 4.4. KE’de bagimsiz degiskenlerin TAKcuprac (Y3) lizerine etkilerini gdsteren
yanit YUZey grafikIeri.....coccooiiiiiiiiiiiiiiii e 81
Sekil 4.5. KE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) lizerine etkilerini gdsteren yanit
YUZEY GIATTKIETT ..eeeiiiiiiiieeiie e e e e e e ees 83
Sekil 4.6. UDE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin karsilagtirilmast,
(a) TFM, (b) TAKprrH, (¢) TAKcuprAC, (d) TBM ..cciiiiiiiiiiiiicccccce 87
Sekil 4.7. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TFM (Y1) lizerine etkilerini gdsteren yanit
YUZEY GIATTKIETT ..eeeiiiiiiiie e e e e beeenebee e 89
Sekil 4.8. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TAKpppn (Y?2) lizerine etkilerini gosteren yanit
YUZEY GIafiKI@IT ...veiiiieiiiiii ettt et 91
Sekil 4.9. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TAKcuprac (Y3) lizerine etkilerini gosteren
yanit YUzey grafikIeTi.......cocviiiiiieiiie et 93



Sekil 4.10. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) iizerine etkilerini gosteren yanit
YUZEY GIafIKICIT .oovviiiiiiiieeiiee ettt 95
Sekil 4.11. VMDE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin
karsilastirilmasi, (a) TFM, (b) TAKppph, (¢) TAKcurrac, (d) TBM .................... 100
Sekil 4.12. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TFM (Y1) iizerine etkilerini gdsteren yanit
YUZEY GIafIKICIT .ovviiiiiiiieiie et e 102
Sekil 4.13. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TAKpppu (Y2) iizerine etkilerini gosteren
yanit YUzey grafikleri ....c.oooviiiiiiieiie e e 104
Sekil 4.14. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TAKcurrac (Y3) lizerine etkilerini gdsteren
yanit YUZEY grafikIeri ......cooieviieiiiiiiiiiieeee e 106
Sekil 4.15. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) iizerine etkilerini gosteren yanit
YUZEY GIafiKICIT .ovviiiiiiiiice e 108
Sekil 4.16. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda belirlenen yanitlar i¢in tahmini
ve deneysel yanitlarin karsilastirilmasi, (a) Enkapsiilasyon verimi, (b) TFM, (c)
TAKcuprac, (d) renk analizinde 6lgiilen b degeri, (d) TBM........cccceeiieiienennen. 126
Sekil 4.17. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin enkapsiilasyon verimi
(Y1) lizerine etkilerini gdsteren yanit ylizey grafikleri........ccoceeeveeriiriivenieeneennen. 128
Sekil 4.18. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin TFM (Y2) lizerine
etkilerini gdsteren yanit ylizey grafikleri ........cccoooieiieiiiiiiiniiieeeeeeeee, 130
Sekil 4.19. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin TAK cuprac (Y3) lizerine
etkilerini gosteren yanit ylizey grafiklert ........cccooovvveviieiiiieniiieeieeee e, 132
Sekil 4.20. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin b* degeri (Y4) ilizerine
etkilerini gdsteren yanit ylizey grafikleri .......occoevvveiieiiiiiiiniieeeeeeeeee, 134
Sekil 4.21. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin TBM (Ys) iizerine
etkilerini gdsteren yanit ylizey grafikleri ........ccoeovveiieniiiiiiniieeeeeeeeee, 136
Sekil 4.22. Betalain degredasyon sabitinin hesaplanmasi i¢in kullanilan birinci dereceden
denklem ve grafik........ccooiiiiiiiiiie e e e 140
Sekil 4.23. FTIR spektrumlari: (a) ekstrakt eklenmis niyozom, (b) ekstrakt, (c) bos
niyozom, (d) ekstraktta kullanilan solvent ............cccoccoeiieniiiiieniiieiieicceee 142
Sekil 4.24. Optimum kosullarda elde edilen niyozomda transmisyon elektron mikrogram
sonuglart: (a) ve (b) 1. Giin i¢in sirasiyla 23,000 x ve 49, 000 x biiyiitme; (c) 30.giin
161N 49,000 X DUYTIME ....evvieiieeiiieiieeie ettt ettt ettt e e e eees 144



Sekil 4.25. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. gilinlinde Ol¢iilen viskozite ve kayma hizi degerleri: 4
kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
N1YOZOM, O %00 NIYOZOMN....ccuuiiiiieiiiieiieeieetee et eite et siee st et e eteeseeesabeesaeeenbeeees 162

Sekil 4.26. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. gilinlinde Ol¢iilen viskozite ve kayma hizi degerleri: 4
kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
NIYOZOM, O Y00 NIYOZOMN....ccuiiiiiiiiiieiieeiieetee et eite et ee st e e sieeebeeseeesabeesaeeenseeees 162

Sekil 4.27. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 14. giiniinde dlciilen viskozite ve kayma hizi degerleri: 4
kontrol, A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
N1Y0ZOM, O %06 NIYOZOM...c..tirtiiiiritiieiieeitente ettt ettt ettt st sae et naeereseeens 163

Sekil 4.28. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. giiniinde 50 s™' sabit kayma hizinda 6lgiilen viskozite
degerleri *Siitun grafiklerindeki farkli kiigiik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel
olarak dnemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05).......ccccevueeeeennnen. 164

Sekil 4.29. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanim 7. giiniinde 50 s™' sabit kayma hizinda 6lgiilen viskozite
degerleri *Siitun grafiklerindeki farkli kiigiik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel
olarak onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)........ccceevvruennes 165

Sekil 4.30. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 14. giiniinde 50 s sabit kayma hizinda 6lciilen viskozite
degerleri *Siitun grafiklerindeki farkl kiiciik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel
olarak onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)........ccceevvriennee 166

Sekil 4.31. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen 6rneklerde
depolamanin 1. giiniinde ol¢iilen G" degerleri: ¢ kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4
ekstrakt, m %6 ekstrakt; G"” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt

Sekil 4.32. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen 6rneklerde
depolamanin 1. giiniinde Olgiilen G' degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, e %4
niyozom, m %6 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, O %6

NLYOZOM 1.ttt ettt ettt et et e sb e et at e bt et shtesbe et e eh e e sb e e st e sat e bt et e ebtenbeeatenaeens 170

X1X



Sekil 4.33. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. gilinlinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri: 4
kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
N1YOZOM, O Y00 NIYOZOMN ....eeeuiiiiiieiieeiteeiie ettt e it e ettt e ste e bt e ebeeseeesateenaeeenne 171

Sekil 4.34. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen 6rneklerde
depolamanin 7. giiniinde ol¢iilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4
ekstrakt, m %6 ekstrakt; G"” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt

Sekil 4.35. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen 6rneklerde
depolamanin 7. giinlinde 6l¢iilen G' degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, e %4
niyozom, m %6 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, 0 %6
1081 707/0) 1 1 DU 172

Sekil 4.36. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. glinlinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri: 4
kontrol, A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
N1YOZOM, O %00 NIYOZOIM ...euiiiieniieiiiniienieete ettt ettt ettt st e 173

Sekil 4.37. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen 6rneklerde
depolamanin 14. giiniinde olgiilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4
ekstrakt, m %6 ekstrakt; G” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt

Sekil 4.38. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen orneklerde
depolamanin 14. giiniinde dlgiilen G' degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, e %4
niyozom, m %6 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, 0 %6
DLYOZOMN ¢ttt ettt ettt ettt et b et e bt et et sae e s bt et e bt e bt et e et sb et et e b enees 174

Sekil 4.39. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. giliniinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri:
kontrol, A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4
N1YOZOM, 0 Y00 NIYOZOM ...euiiiiiniieiiiniieieeite ettt st 175

Sekil Al. TFM hesaplamalarinda kullanilmak {izere %50 metanol ile hazirlanan gallik
aS1t KalIDrasyOn @EIISI.....ceecuiiiriiieeiieeeiieeciee et ee et e e etee e saeeeeaeeesaeeeenaeeens 225

Sekil A2. TFM hesaplamalarinda kullanilmak tizere %20 etanol ile hazirlanan gallik asit

KaliDIasSyOn €ZIIST «...eeuveruieiiriiiniieieeiieniteie ettt ettt 225

XX



Sekil A3. TFM hesaplamalarinda kullanilmak iizere %40 etanol ile hazirlanan gallik asit
KaliDIaSYON ©FTIST . cuvieeiieiieeiiieiie ettt ettt ettt ae et e s eesaeeenbeenseesnseesanesnseennes 226
Sekil A4. TFM hesaplamalarinda kullanilmak tizere %60 etanol ile hazirlanan gallik asit
L] 1100 ¥ 0 1 7o 4 1 SRR 226
Sekil AS. TFM hesaplamalarinda kullanilmak iizere %80 etanol ile hazirlanan gallik asit
KaliDIaSYON ©FTIST . ccuvieeiieiieeiiieiieeieeiee ettt ettt ae ettt e et eebeesseesnbeesaeesnseenees 227
Sekil A6. TFM hesaplamalarinda kullanilmak tizere %70 metanol ile hazirlanan gallik
aS1t KalIDraSyOn ©EIIST ...ecevvreriiieeiieeeiee ettt et e et e et e e et e e eteeesveeesebeeesaaeeenes 227
Sekil A7. TAKpppu hesaplamalarinda kullanilmak iizere %50 metanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €ZIiSi......c.eeruieiiieiiieeiieiie ettt e 228
Sekil A8. TAKpppy hesaplamalarinda kullanilmak tizere %20 etanol ile hazirlanan troloks
KaliDraSyOn €FTIST . ccuueeuiieuiieiieeiie ettt ettt ettt ettt ettt st 228
Sekil A9. TAKpppu hesaplamalarinda kullanilmak tizere %40 etanol ile hazirlanan troloks
KaliDIaSYON ©FTIST..ccuviieeiieiieeiiieiieeieeiee ettt e ete et e eaeesteesaeesaeesaseessaesnsaesanesnseensns 229
Sekil A10. TAKpppu hesaplamalarinda kullanilmak tizere %60 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €IS .....c.eeruiiiiiiiieiiieiieeie e 229
Sekil A11. TAKpppa hesaplamalarinda kullanilmak iizere %80 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €ZIiSi......c.eecuieeiieiiieeiieiieeie ettt ee 230
Sekil A12. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak iizere %50 metanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €IS .....c.eeruieiiieiieiiieiieeie et 230
Sekil A13. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %20 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon @EIiSI......cccuiieriieeiiieeiiie ettt eaee e e e ee e s 231
Sekil A14. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %40 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €IS .....c.eeruieiiieiiieiiieiieeie e 231
Sekil A15. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %60 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon @EIiSI......cccuiieriieeiiieeiiie ettt eaee e e e ee e s 232
Sekil A16. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %80 etanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon €IS .....c.eeruieiiieiieiiieiieeie et 232
Sekil A17. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %70 metanol ile hazirlanan
troloks Kalibrasyon @EIiSI......cccuiieriieeiiieeiiie ettt e ee e s 233

Sekil A18. Ticari betanin 6rneginin farkli konsantrasyonlari ile hazirlanan standart egri

xxi



Sekil D1. (a) KE ve UDE, (b) VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
betalaince zengin ekstraktlarin seyreltme uygulanmamis hallerinde kuyucuk
difiizyon yontemi kullanilarak Salmonella enteridis subsp. enterica serovar
Enteritidis’e kars1 olusan zonlar..............c.coooooiiiiiiiiiiie e 255

Sekil D2. VMDE yontemin optimum kosullarinda elde edilen betalaince zengin
ekstraktlarin seyreltme uygulanmamis hallerinde kuyucuk difiizyon yontemi
kullanilarak E. coli O157:H7 i¢in olusan zonlar..............cccceeeeeeiiiiecieiiieeeeenne. 255

Sekil E. Farkli konsantrasyonlarda (a) ekstrakt eklenen, (b) niyozomal kapsiil eklenen ve

(c) higbir ekleme yapilmayan kontrol yogurdu ornekleri...........cceeveeevvennrenennnen. 256

xxii



CIZELGELER DiZiNi

Cizelge 2.1. Bazi1 yapay gida renklendiricilerinin saglik iizerindeki etkileri ile kullanildig1
€1AA OTNEKICTT ..ottt et e e eneees 8
Cizelge 3.1. Konvansiyonel ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degigkenler ile
kodlanmis ve ger¢ek deZerleri ......ccviiiiiiiiiieeiiiecieeeee e 44
Cizelge 3.2. Konvansiyonel ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney tasarimi (X;:

siire (saat), Xz: sicaklik (°C), Xs: etanol yiizdesi (%) ve X4: Ornek: ¢oziicli orant

Cizelge 3.3. Ultrason destekli ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degiskenler ile
kodlanmis ve gercek deGerleri ........oovuiiiiiiiiiiiiiiie e 46
Cizelge 3.4. Ultrason destekli ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney tasarimi
(Xi: stire (dakika), X»: sicaklik (°C), X3: etanol yiizdesi (%) ve X4: ornek: ¢oziicii
OTANT (ML) e et e et e e e s e e et e e e nbreesnbeeeenbeeennns 47
Cizelge 3.5. Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degiskenler
ile kodlanmig ve gergek degerlert ........ooouiiiiiriiiiiiiiiiieeeee e 48
Cizelge 3.6. Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney
tasarimi1 (Xi: vakum degeri (mmHg), X: siire (dakika), X3: etanol yiizdesi (%) ve
X4: Ornek: ¢Oziicti orant (ML) .cc.eeiiiiiieiiiee e 49
Cizelge 3.7. Niyozom yontemiyle enkapsiilasyonda kullanilan bagimsiz degiskenler ile
kodlanmis ve ger¢ek deGerleri .......cuuiiiiiieiiiieiiieeieeeieeeee e 55
Cizelge 3.8. Box-Behnken deney tasarimina gore niyozom yontemi ile enkapsiilasyonda
gerceklestirilen deneyler (X;: Siirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80
(M/M), Xz: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan), X3: Kolesterol miktari
(mg kolesterol/100 mg siirfektan), X4: Sonikasyon siiresi (saniye)) ..........ccceeueeee.. 56
Cizelge 3.9. Gastrointestinal ortami simiile eden sivilarin hazirlanmast ....................... 66
Cizelge 4.1. Islem gdérmemis kaktiis meyvesinin fizikokimyasal 6zellikleri (TFM:
Toplam fenolik madde miktar1 (mg GAE/g kuru agirlik), TAKpepn: DPPH
yontemiyle Olgiilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol TE/ kg kuru agirlik),
TAKcuprac: CUPRAC yontemiyle oOlgiilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol
TE/ kg kuru agirlik), TBM: Toplam betalain miktar1 (mg betalain/ kg kuru agirlik))

XX1ii



Cizelge 4.2. KE’ de tiim yanitlar i¢in elde edilen 2. dereceden model denklemler (Xi:
Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C), Xs3: Ekstraksiyonda
kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa: Ornek/¢oziicii hacmi (g kat1 érnek/mL
¢oziicii); Yi: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru
agirlik), Ys: TAKcuprrac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru
ATITIIK) ) et ettt et et e e e naeenneens 73

Cizelge 4.3. UDE’ de tiim yanitlar i¢in elde edilen 2. dereceden model denklemler (X;:
Ekstraksiyon siiresi (dakika), X>: Ekstraksiyon sicakligi (°C), X3: Ekstraksiyonda
kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa: Ornek/coziicii hacmi orani (g kat1
ornek/mL ¢oziicii); Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg
kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/
kg Kurt aZirlik)) oo 86

Cizelge 4.4. VMDE’de tiim yanitlar i¢in elde edilen 2. dereceden model denklemler (X;:
Vakum degeri (mmHg), X»: Ekstraksiyon siiresi (dk), X3: Ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (% etanol), X4: Ornek/¢6ziicii hacmi oran1 (g kat1 6rnek/mL ¢oziicii);
Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru agirlik), Ya:
TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Cizelge 4.6. KE, UDE ve VMDE yo6ntemleri i¢in belirlenen optimum deney kosullarinda
gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen deneysel degerler (Yi: TFM (mg
GAE/g kuru agirlik); Y2: TAKpppn (mmol TE/ kg kuru agirlik); Y3: TAKcuprac
(mmol TE/ kg kuru agirlik); Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik)) ................ 111

Cizelge 4.7. KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in program c¢iktis1 tarafindan 6ngoriilen
yanitlar (Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik); Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru
agirlik); Ys: TAKcurrac (mmol TE/ kg kuru agirlik); Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru
ATITIIK) ) e et e 111

Cizelge 4.8. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlarin renk analizi SONUGIATIT ...........cooiiiiiiiiiiii e, 112

Cizelge 4.9. KE, UDE ve VMDE’nin optimum kosullarinda elde edilen ekstraktlarin

betanin KOMPOZISYONIATT ......ccueieiiiiiiiiieiieeieee et 114



Cizelge 4.10. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlar kullanilarak kuyucuk difiizyon yontemi ile yapilan Salmonella enteridis
subsp. enterica serovar Enteritidis i¢in elde edilen zon caplar1 (ND": Ekstraktlarin
diliisyon yapilmamis halleri) .........cccecviiiiiiieiiieeiee e 116

Cizelge 4.11. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlar kullanilarak kuyucuk diflizyon yontemi ile yapilan Escherichia coli
0157:H7 igin elde edilen zon caplart (ND": Ekstraktlarin diliisyon yapilmamis
[ 1F1 1 1S3 5 ) PSPPI 117

Cizelge 4.12. Niyozomal enkapsiilasyonda yapilan optimizasyon caligsmasinda her bir
yanit i¢in tiiretilen ikinci dereceden model denklemler (X;: Siirfektanlarin molar
oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan);
X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma
stiresi (saniye); Y1: Enkapsiilasyon verimi; Y»2: Toplam fenolik madde (TFM) (mg
GAE/g kuru agirlik); Ys: CUPRAC yontemi ile Olgiilen toplam antioksidan
kapasitesi (TAKcuprac) (mmol TE/ kg kuru agirlik); Y4: renk analizinde 6lciilen b
degeri; Ys: Toplam betalain miktar1 (TBM) (mg betalain/kg kuru agirlik)) ........ 124

Cizelge 4.13. Niyozom yontemi ile gergeklestirilen enkapsiilasyonda belirlenen optimum
deney kosullarinda gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen deneysel ve
teorik degerler (Y1: Enkapsiilasyon verimi, Y2: Toplam fenolik madde (TFM) (mg
GAE/g kuru agirlik), Ys;: CUPRAC yontemi ile Olciilen toplam antioksidan
kapasitesi (TACcuprac) (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: renk analizinde ol¢iilen b
degeri, Ys: Toplam betalain miktar1 (TBM) (mg betalain/kg kuru agirlik)) ........ 137

Cizelge 4.14. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C ®’de depolama siiresince
degisen pPH deZerleri.......c.ooviiiiiiiiiiiiieie s 147

Cizelge 4.15. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt orneklerinde + 4 C °’de depolama siiresince
yapilan renk analizi sonucu elde edilen L* degerleri .........cccccvveneiiiiniininncnnn, 148

Cizelge 4.16. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt orneklerinde + 4 C °’de depolama siiresince

yapilan renk analizi sonucu elde edilen a* degerleri........ccccceevveecvieeciveinciieennnenn. 149

XXV



Cizelge 4.17. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C ©’de depolama siiresince
yapilan renk analizi sonucu elde edilen b* degerleri .........ccceevevieeeciieeicieccieeeee. 150

Cizelge 4.18. Farkl1 konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde

+ 4 C ©de depolama siiresince yapilan renk analizi sonucu elde edilen AE degerleri

Cizelge 4.19. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde + 4 C®de depolama siiresince
degisen su aktivitesi deZErleri .......ccuevvuieiiiiiieiieciieiece e 153

Cizelge 4.20. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt orneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen sertlik degerleri ............cceeneeeeee. 154

Cizelge 4.21. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen konsistens degerleri...................... 155

Cizelge 4.22. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen kohesivlik degerleri...................... 156

Cizelge 4.23. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen p indeksi degerleri........................ 157

Cizelge 4.24. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen su tutma kapasitesi degerleri........ 159

Cizelge 4.25. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt orneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen tekstiir analizi sonucunda elde edilen kuru madde miktar1 degerleri....... 160

Cizelge 4.26. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
Power law modeli igin elde edilen kivam katsayisi, akis davrams indeksi ve r?

(4 [57 5453 4 1<) o S PRSRRRPR 168

XXVi



Cizelge 4.27. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
elastik modiiliis (G") viskoz modiiliis (G") ve tand degerleri.........ccccvvevvveennennns 177

Cizelge 4.28. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
mikrobiyolojik analiz SONUGIATT ........cceeeiiiiiiiiiiiecieee e 180

Cizelge 4.29. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince

degisen TFM degerleri (TFM: Toplam fenolik madde miktari (mg GAE/ g yogurt))

Cizelge 4.30. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince
degisen TAK degerleri (TAK: CUPRAC yontemi ile 6l¢iilen toplam antioksidan
kapasitesi (mmol TE/ K YOZUIT))....ccoviriieiiieiieiieeieecee et 183

Cizelge 4.31. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince

degisen TBM degerleri (TBM: Toplam betalain miktar1 (mg betalain/kg yogurt))

Cizelge 4.32. Kaktlis meyvesi icin optimum kosullarda elde edilen ekstrakt ve
niyozomlardaki in-vitro sindirim sonrasinda biyoaktif bilesenlerinin degisimi (TFM:
Toplam fenolik madde (mg GAE/g kuru agirlik), TAK: CUPRAC yontemi ile
Olciilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol TE/ kg kuru agirlik), TBM: Toplam
betalain miktar1 mg betalain/kg kuru agirlik)) .......ccccooeviiniiiiniiniiinicccens 187

Cizelge 4.33. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde in-vitro sindirim siiresince degisen
TFM degerleri (TFM: Toplam fenolik madde miktar1 (mg GAE/ g yogurt), BI:
Biyoerigilebilirlik indeksi) .........cocueoieiiiiiiniinininiieee e 188

Cizelge 4.34. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde in-vitro sindirim siiresince degisen
TAK degerleri (TAK: Toplam antioksidan madde miktari (mmol TE/ kg yogurt), BI:
Biyoerisilebilirlik indeKs1) ........covouiieiiiiiiiiieeiiecie et 190

XXVvil



Cizelge 4.35. Farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde
in-vitro sindirim siiresince degisen TBM degerleri (TBM: Toplam betalain miktari
(mg betalain/kg yogurt), BI: Biyoerisilebilirlik indeksi) .........cccccceeeevieiiiiencnnnnnn. 191
Cizelge B1. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktiis meyvesi orneklerinde KE
sonucu elde edilen yanitlar* (Yi: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM
(mg betalain/ kg kuru aB1rl1k)) .....ceeeeviieiieeeeeee e 234
Cizelge B2. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktlis meyvesi orneklerinde UDE
sonucu elde edilen yanitlar* (Yi: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM
(mg betalain/ kg kuru agirlik)) ......c.oeveiiiiiiiii e 235
Cizelge B3. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktiis meyvesi 6rneklerinde VMDE
sonucu elde edilen yanitlar* (Yi: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM
(mg betalain/ kg kuru agirlik)) ......c.oooeeiiiiiiii e 236
Cizelge B4. Box-Behnken deneysel tasarimina goére niyozom yontemi ile yapilan
enkapsiilasyonda elde edilen yanitlar* (Y1: Enkapsiilasyon verimi, Y2: Toplam
fenolik madde (TFM) (mg GAE/g kuru agirlik), Y3: CUPRAC yontemi ile 6l¢iilen
toplam antioksidan kapasitesi (TAKcuprac) (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: Renk
analizinde Olgiilen b degeri, Ys: Toplam betalain miktar1 (TBM) (mg betalain/kg
KUru @BIrT1K)) woeeeeieee e e e e 237
Cizelge C.1. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) lzerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X2: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol ylizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent)) ..........ccccoevveenennnen. 238
Cizelge C.2. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppu (Y2) tlizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yilizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent)) ..........cccoeevrenennnee. 239
Cizelge C.3. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcuprac (Y3) tizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuclar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X2: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent)) ..........cccoeverenennnen. 240

Xxvili



Cizelge C.4. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) tizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X2: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))..........ccccceevveeenennns 241

Cizelge C5. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) iizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglari (X;: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 drnek/mL solvent))..........ccccceevveeenennns 242

Cizelge C6. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppu (Y2) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglari (X;: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))..........cccoeeeeeennnen. 243

Cizelge C7. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcurrac (Y3) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (X: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent)).........ccccoeceeeennen. 244

Cizelge C8. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) iizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglari (X: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:
ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))..........ccccoeceennnnnen. 245

Cizelge C9. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) iizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi (dk),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon
solventi orani (g kat1 6rnek/mL sOIVeNt)) .......ccocueeiiiiniiiiiiniiiieceee e 246

Cizelge C10. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppn (Y2) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi (dk),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon
solventi orani (g kat1 6rnek/mL SOIVeNt)) ......ccooovieiiiiiiiiiiiiieeeeee e 247

Cizelge C11. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcuprac (Y3) lizerindeki etkilerine
ait ANOVA testi sonuglar1 (X;: Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi
(dk), Xs3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa:

ornek/ekstraksiyon solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))..........cccceeueennnnen. 248

XX1X



Cizelge C12. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglart (Xi: Vakum degeri (mmHg), Xo: Ekstraksiyon siiresi (dk),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon
solventi orani (g kat1 drnek/mL SOIVent)).......cccccecvvieviiiieniiieriie e, 249
Cizelge C13. Niyozom ydntemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
enkapsiilasyon verimi (Y1) tizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglart (Xi:
Stirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg
ekstrakt/ 100 mg siirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg
stirfektan); X4: Ultrason uygulanma stiresi (Saniye)) ........ccceeveevveerverireeneeenneennns 250
Cizelge C14. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
TFM (Y2) iizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglari (X;: Stirfektanlarin molar
oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan);
X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma
SUTEST (SANIYEC)) 1vvveerrreereeiieniieeteesteeteesseesseessseesseeesseeseesssaesseeasseesseessseesssessseensns 251
Cizelge C15. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
TAKcurrac (Y3) Tlzerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuclart (Xi:
Siirfektanlarin molar oranlart (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg
ekstrakt/ 100 mg siirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg
stirfektan); X4: Ultrason uygulanma stiresi (Saniye)) ........ccceeveeveereerieeeneeesneannne. 252
Cizelge C16. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
renk analizinde oOlciilen b degeri (Y4) lizerindeki etkilerine ait ANOVA testi
sonuglart (Xi: Siirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt
miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg stirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100
mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma siiresi (Saniye)) ........ccceeeeeevveerverveennnenne 253
Cizelge C17. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
TBM (Ys) iizerindeki etkilerine ait ANOV A testi sonuglar (X;: Stirfektanlarin molar
oranlar1 (Span 60: Tween 80), Xo: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan);
X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma

SUTEST (SANIYE)) 1vvveenrieereeiieiieeieeniteeteesteeteessteeseeenseenseesnseesseesnseenseesnseenseeenseensees 254

XXX



Simgeler
°C
dk

mmHg
mL

ppm

Sa

Kisaltmalar
BAE
CUPRAC
CTEM
DPPH
HLB

KE

MDE
MRS

NA

NB

RSM
SAE

SIMGELER VE KISALTMALAR

Santigrat derece
Dakika

Gram
Hacim/hacim
Kilogram

Litre

Molarite
Miligram
Milimetre civa
Mililitre
Normalite
Miligram ¢oziinen/L ¢ozelti

Saat

Basingli akiskan ekstraksiyon

Cupric Reducing Antioxidant Capacity
Cryo-Transmisyon elektron mikroskobu
2,2-difenil-1-pikrilhidrazil
Hidrofilik-lipofilik balans
Konvansiyonel ekstraksiyon
Mikrodalga destekli ekstraksiyon
deMan Rogosa Sharpe agar

Nutrient agar

Nutrient broth

Response surface methodology

Stiperkritik akiskan ekstraksiyon

XXx1



SBS

SMS

TAK

TBM

TFM

TEM

TSB

Q-TOF LC/MS

UDE
VMDE
VEADE

Simiile bagirsak sivisi

Simiile mide s1vis1

Toplam antioksidan kapasitesi
Toplam betalain miktar1
Toplam fenolik madde miktar1
Gegirimli elektron mikroskobu
Tryptic soy broth

Quadrupole-Time  of  Flight-Sivi ~ Kromatografisi
Spektrometresi

Ultrason destekli ekstraksiyon
Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon

Vurgulu elektrik alan destekli ekstraksiyon

XXXi1

Kiitle



1. GIRIS

Tiiketiciler tarafindan bir gidanin kabul edilebilirliginin en 6nemli 6lgiitlerinin basinda
gidanin fiziksel 6zellikleri gelmektedir. Bu o6zelliklerden en 6ne ¢ikani gidadaki renk
pigmentleridir. Renk pigmentleri gidayr gorsel anlamda gelistirirken ayni zamanda
gidanin kalite ve giivenligi agisindan bilgi de vermektedir (Dey ve Nagababu, 2022).
Gidalardaki renk pigmentleri hem dogal kaynaklardan elde edilen hem de yapay

(sentetik) olarak sentezlenen bilesenler olabilmektedir.

Sentetik yapil1 gida renklendiricileri daha ucuz maliyetlerle tiretilmeleri ve dis etmenlere
kars1 (pH, sicaklik, 151k vb.) stabilitelerinin dogal renklendiricilere kiyasla daha fazla
olmasi dolayisiyla gidalarda farkli kullanim alanlar1 bulmaktadir. Fakat sentetik
renklendiricilerin uzun vadeli kullanimlarinda saglik iizerinde potansiyel olumsuz etkiler
gostermekte, ¢esitli alerjik  reaksiyonlar ve c¢ocuklarda hiperaktivite ile
iligkilendirilmektedirler (Sigurdson ve ark., 2017). Bu nedenle tiiketicilerin daha ¢ok
dogal renklendiricilere yonelmeye basladigi ifade edilmistir. Dogal kaynaklardan elde
edilen renklendiricilerin ayn1 zamanda antioksidan ve fenolik gibi fonksiyonel 6zellikleri
de oldugundan saglk {izerinde olumlu etkileri bulunmaktadir. Fakat dogal
renklendiricilerde dis etmenlere kars1 yasanan stabilite sorunlari, dogal renk bilesenleri
ile yapilan ¢alismalarda bu bilesenlerin ekstraksiyonu amaciyla kullanilan yontemlerin
gelistirilmesi ile stabilitelerinin arttirilmast yoniinde ilerlemektedir (Coultate ve

Blackburn, 2018).

Cesitli bitkisel kaynaklardan elde edilen dogal renk pigmentleri arasinda yesil renkli
klorofiller, turuncu-sar1 renkli karotenoidler, mor renkli antosiyaninler ve sari-turuncu ile
kirmizi-mor renkli betalainler 6rnek verilebilir (Luzardo-Ocampo ve ark., 2021).
Literatiirde calismalar 6zellikle genis bir grup olan antosiyaninler iizerinde yogunlagsa da
betalainler son yillarda siklikla ¢alisilan dogal renklendiriciler arasina girmistir. Azotlu
aromatik yapida betalamik asit birimlerinden olusan betalainler, genis pH araliginda (pH
3-7) stabil kalmalar1 ve suda ¢oziiniirliiklerinin antosiyaninlere kiyasla daha fazla olmasi
ile dogal kaynakl1 gida renklendiricisi olarak tercih edildikleri ifade edilmektedir. Ayrica
betalainler konjuge cift bag icermeleri nedeniyle antioksidan 6zellikte olmalar1 disinda,
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antinflammatuvar, antikanser ve antidiyabetik etkilerinin de oldugu belirtilmistir (Leal-

Alcazar ve ark., 2025).

Betalainlerin dogal sebze ve meyve kaynaklarindan elde edilmesi i¢in farkli ekstraksiyon
yontemleri kullanilmaktadir. Bu yontemler geleneksel yontemler ile yeni ekstraksiyon
teknolojileri olarak ikiye ayrilmaktadir. Uzun siiren ve yiiksek hacimlerde solvent
kullanim1 ile gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemlerine alternatif olarak
gelistirilen yeni ekstraksiyon yontemleri (ultrason destekli, mikrodalga destekli, vurgulu
elektrik alan destekli vb.) son yillarda siklikla kullanilmaya baslanmistir. Ayrica
ekstraksiyon sonrasinda elde edilen fonksiyonel Ozellikteki betalainlerin gevresel
kosullara kars stabilite kazanmasi amaciyla enkapsiilasyon ¢alismalariin da yapilmasi

literatiir kaynaklarinda ¢alisilan diger bir 6nemli gereksinimdir (Molina ve ark., 2023)

Bu tez ¢aligmasi kapsaminda o6ncelikle Tiirkiye’de Akdeniz ve Ege bolgelerinde Agustos-
Eyliil aylarinda olgunlasan kaktlis meyvesi (Opuntia ficus indica L.) betalain kaynagi
olarak incelenmistir. Meyveden betalainlerin ekstraksiyonu amaciyla ¢ farkli
ekstraksiyon yontemi denenmis ve deney kosullarinin optimizasyonu gergeklestirilmistir.
Konvansiyonel ekstraksiyon (KE), ultrason destekli ekstraksiyon (UDE) ve vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE) yontemleri kullanilarak kaktiis meyvesinden
betalain ekstraksiyonu yapilmistir. Her ii¢ ekstraksiyon yontemi i¢in de 4 farkli bagimsiz
degiskenin 4 bagiml degisken (yanit) lizerindeki etkisi incelenmistir. KE ve UDE igin
belirlenen bagimsiz degiskenler ekstraksiyon sicaklii, ekstraksiyon siiresi,
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi ve 6rnek: ekstraksiyon solventi orani olarak
belirlenirken, VMDE i¢in bagimsiz degiskenler vakum degeri, ekstraksiyon siiresi,
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi ve Ornek: ekstraksiyon solventi orani olarak
belirlenmistir. Her {i¢ yontem i¢in de Box-Behnken deney tasarimi kullanilarak toplamda
5’1 merkez nokta olmak lizere 29’ar deney gergeklestirilmistir. Deneyler sonucunda
analiz edilen yanitlar ise, toplam fenolik madde miktar1 (TFM), iki farkli yontemle
belirlenen toplam antioksidan kapasitesi (TAKpppu ve TAKcuprrac) ve toplam betalain
miktaridir (TBM). Yamit yiizey yontemi kullanilarak ekstraksiyon kosullarinin
optimizasyonu ger¢eklestirilmis ve farkli ekstraksiyon yontemleri karsilagtirilmistir. Her
lic yontem i¢in de optimum ekstraksiyon kosulu belirlenerek en verimli sonucun elde

edildigi VMDE ile elde edilen 6rnek ile enkapsiilasyon deneylerine devam edilmistir.



Enkapsiilasyon agamas1 dncesinde her ekstraksiyon yontemi i¢in elde edilen ekstraktlarin
antimikrobiyel 6zelliklerinin belirlenmesi amaciyla kuyucuk difiizyon ve tiip diliisyon
metotlar1 ile ekstraktlarin bazi patojenler tizerindeki etkileri arastirilmistir. Ayrica her ti¢
ekstraksiyon yonteminin de optimum kosulunda elde edilen ekstraktin betalain profili Q-
TOF LC/MS yontemi ile karsilagtirilmis ve betanin standardi cinsinden betalain profilleri

belirlenmistir.

Enkapsiilasyon prosesi, biyoaktif bilesenler ile renk maddeleri gibi hassas bilesenlerin
uygun bir kaplama materyali kullanilarak farkli tekniklerle etrafinda bir bariyer
olusturarak nano veya mikro boyutta kaplanmasini ifade etmektedir. Boylece hassas
bilesenin biyoaktivitesi korunarak biyoyararlilig1 artmakta ve kontrolii salinim saglanarak
bilesenlerin stabilitesi arttirilmaktadir (Rezagholizade-Shirvan ve ark., 2024).
Enkapsiilasyon metotlarindan iyonik olmayan siirfektanlar ile olusturulan niyozom
vezikiilleri hem hidrofobik hem de hidrofilik o6zellikteki bilesenleri kapsiilleme
yetenekleri ile ozellikle eczacilik ve kimya alanlarinda 6ne ¢ikan bir enkapsiilasyon
metodu olarak ifade edilmistir (Mawazi ve ark., 2025). Tez calismasinda VMDE ile
optimum kosullarda elde edilen betalaince zengin ekstrakt ince film hidrasyon yontemi
kullanilarak niyozom vezikiilleri igerisinde enkapsiile edilmistir. Enkapsiilasyon
esnasinda deney kosullarinin optimizasyonu, ekstraksiyon yontemlerine benzer olarak
Box-Behnken deney tasarimina gore 5 tanesi merkez noktada olmak iizere 29 deney
yapilarak gerceklestirilmistir. Deney tasariminda belirlenen 4 bagimsiz degisken:
stirfektan maddelerin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), kaplanacak ekstrakt miktari,
kolesterol miktar1 ve enkapsiilasyon sonrasinda uygulanan ultrason siiresi olarak
belirlenmistir. Yapilan deneyler sonucunda enkapsiilasyon verimi, toplam fenolik madde
(TFM), CUPRAC yontemi ile 6l¢iilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKcuprac), renk
analizinde Ol¢iilen b degeri ve toplam betalain miktar1 (TBM) yanitlar1 degerlendirilerek
enkapsiilasyon icin optimum kosullar belirlenmistir. Optimum enkapsiilasyon
kosullarinda elde edilen kapsiilde ise 30 giinliik depolama siiresince betalain degradasyon
sabitinin 6l¢iilmesi, 1s1l kararliligin degerlendirilmesi, FT-IR ve TEM analizleri ile zeta

potansiyeli ve parcacik boyutu dl¢timii gergeklestirilmistir.



Fonksiyonel 6zelligi bulunan ya da dogal renklendirici 6zellikteki bilesenlerin bir gidaya
uygulanmasi literatiirde siklikla aragtirilan konular arasinda yer almaktadir. Bu hassas
bilesenlerin enkapsiilasyonu yapilarak gida uygulamasinin yapilmasi halinde, bilesenler
daha stabil kalarak gidalarin fiziksel 6zelliklerini iyilestirmekle birlikte fonksiyonel
ozelliklerini de arttirdig1 ifade edilmektedir (Rezagholizade-Shirvan ve ark., 2024). Tez
calismasinda VMDE optimum kosullarda elde edilen ekstrakt ve bu ekstraktin optimum
enkapsiilasyon  kosullarinda niyozom yontemi ile kaplanmis hali  farkh
konsantrasyonlarda (%2, %4 ve %6) sade yogurt 6rnegine eklenerek 14 giin boyunca
+4°C’de depolanmistir. Depolama siiresince yogurtlardaki bazi fizikokimyasal (pH,
tekstiir, reoloji, su tutma kapasitesi, renk, kuru madde miktar1 ve su aktivitesi),
mikrobiyolojik (laktik asit bakterilerinin sayimi1) ve biyoaktif bilesen (TFM, TAKcuprac
ve TBM) degisimleri analiz edilmis ve sonuglar hi¢bir katki eklemesi yapilmayan yogurt

ornegi ile karsilastirilmistir.

Glniimiizde arastirmalar, biyoaktif bilesenlerin nasil metabolize olduklarina dair
mekanizmalara ve insan viicudundaki biyoyararliliklarina 151k tutmak amaciyla
yapilmaktadir. Biyoyararlilik terimi hem biyoaktiviteyi hem de biyoerisilebilirligi iceren
genis bir kavramdir (Adeyanju, 2024). Viicuda alinan biyoaktif bilesenlerin sindirim
sisteminden gectikten sonra ne kadarinin yararlanilabilir oldugu biyoerisilebilirligin bir
gostergesi olarak ifade edilmektedir. Bu amagla yapilan in-vivo ve in-vitro ¢alismalar ile
cesitli gida maddelerinden ekstrakte edilen biyoaktif bilesenlerin biyoerisilebilirligi test
edilmektedir. In-vitro sindirim uygulamalari ile viicutta gerceklesen sindirim dongiisiine
benzer simiile sistemler olusturularak biyoaktif bilesenlerin sindirim Oncesinde ve
sonrasindaki  miktarlar1  laboratuvar  ortaminda  Olciilerek  biyoerisilebilirlik
degerlendirilmektedir ~ (Gongalves Santana ve ark., 2024). Tez c¢alismasinin son
asamasinda ise, optimum kosullarda VMDE ile elde edilen kaktiis meyvesi ekstraktinin,
optimum kosullarda elde edilen kapsiiliin ve farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve kapsiil
eklenen yogurt drneklerinin biyoerisilebilirliginin test edilmesi i¢in in-vitro sindirim
uygulamasi gergeklestirilmistir. Uygulama sonucunda 6rneklerde TFM, TAKcuprac ile

TBM ol¢iilerek sonuclar sindirim 6ncesindeki degerleri ile karsilastirilmistir.

Sonug olarak bu tez calismasinda Tiirkiye’de Akdeniz bdlgesinde yetistirilen zengin
betalain kaynagi, mevsimlik bir meyve olan kaktiis meyvesinin degerlendirilmesi

amaciyla oncelikle ii¢ farkli ekstraksiyon yontemi (KE, UDE ve VMDE) denenerek hem
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biyoaktif bilesenlerin hem de betalainlerin ekstraksiyonu gerceklestirilmistir. Betalain
icerigi en yiliksek olan VMDE ile elde edilen ekstrakt sonrasinda daha 6nce denenmemis
bir enkapsiilasyon yontemi olan niyozom ile kapsiillenerek optimum kosulda elde edilen
kapsiiliin karakterizasyonu da gercgeklestirilmistir. Tez calismasinin devaminda ise,
VMDE ile optimum ekstraksiyon kosullarinda elde edilen betalaince zengin ekstrakt ile
optimum enkapsiilasyon kosullarinda elde edilen kapsiiller dogal renklendirici olarak
farkl1 konsantrasyonlarda yogurda uygulanmis ve Orneklerin gida maddesine
uygulanabilirligi degerlendirilmistir. Son olarak optimum kosullarda VMDE ile elde
edilen kaktiis meyvesi ekstrakti, optimum kosullarda elde edilen kapsiil ve farkli
konsantrasyonlarda ekstrakt ve kapsiil eklenen yogurt 6rneklerinin biyoerisilebilirliginin
test edilmesi icin in-vitro sindirim uygulamasi gergeklestirilmistir. Boylece kaktiis
meyvesinden elde edilen betalaince zengin biyoaktif bilesenlerin bir gidaya katki maddesi

olarak eklenebilecegi dogrulanmistir.



2. GENEL BILGILER

Bu boliimde tez calismasindaki konularla ilgili giincel literatiir bilgisi verilmistir. Bu
amagcla, kaktiis meyvesinden li¢ farkli ekstraksiyon yontemi (konvansiyonel, ultrason-
destekli ve vakum mikrodalga-destekli) kullanilarak betalaince zengin ekstraktlarin elde
edilmesinde  ekstraksiyon  kosullarmmin  yanit  yiizey metodu kullanilarak
optimizasyonunun yapilmasi ve her ekstraksiyon yontemi i¢in bulunan optimum c¢aligsma
kosullarindan elde edilmis ekstrakt 6rneklerinin antimikrobiyel etkilerinin arastirilmasi
gerceklestirilmistir. Sonrasinda, vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon ile optimum
calisma kosullarinda elde edilen betalaince zengin ekstraktin stabilizasyonunun
arttirtlmas1 amaciyla niyozom yontemi ile enkapsiilasyonu gergeklestirilmis ve
enkapsiilasyon kosullarinin optimizasyonu igin yine yanit yiizey metodu kullanilmistir.
Optimum kosullarda elde edilmis olan niyozom 6rneginin FT-IR, TEM, parcacik boyutu
ve zeta potansiyeli 0l¢limil ile karakterizasyon analizleri gergeklestirilmistir. Ayrica hem
betalaince zengin ekstrakt drnekleri hem de ekstrakt yiiklii niyozom 6rnekleri model gida
Oornegi olarak yogurda uygulanmig ve fizikokimyasal, mikrobiyolojik deneyler ile
biyoaktif bilesen analizleri gerceklestirilmistir. Son olarak, betalaince zengin ekstrakt
ornegi, ekstrakt yiiklii niyozomlar ve tiim yogurt Orneklerinde biyoerisilebilirligin

belirlenmesi amaciyla in-vitro sindirim analizleri tamamlanmustir.

2.1. Gida Endiistrisinde Renklendiriciler

Gida iirtinlerinde renk, {irtin lizerine gelen 15181n spektral dagilimi sonucu olusan ve
gidanin tiiketici tarafindan kabulii, organoleptik karakteri ve kalite algisina dogrudan
etkisi olan en 6nemli gostergelerden biri olarak kabul edilmektedir (Cakmak Sancar ve
ark., 2023). Gidalarda tiretim ve depolama esnasinda dis etmenlerle (151k, oksijen, 1s1, pH
degisimi vb.) gerceklesen renk kayiplari dolayisiyla iireticilerin, gida endiistrisinde
renklendirici katki maddelerini gida formiilasyonlarima koydugu ifade edilmektedir.
Kullanilan bu renklendirici katki maddeleri dogal gida kaynaklarindan elde edilen dogal
renklendiriciler olabildigi gibi, yapay olarak sentezlenen yapay renklendiriciler de

olabilmektedir (Novais ve ark., 2022).



2.1.1. Yapay Gida Renklendiricileri

Yapay gida renklendiricileri, diisiik maliyetle sentetik olarak iiretilen, dogal
renklendiricilere gore renk yogunlugu ve homojenligi daha fazla olan dis etmenlere karst
stabil olarak kalabilen renk pigmentleri olarak tanimlanmaktadir (Malabadi ve ark.,
2022). Yapay gida renklendiricileri, gida endiistrisinde siklikla kullanilmakla birlikte,
uzun siireli tikketimdeki toksisitesi ile saglik tizerindeki olumsuz etkilerinden 6tiirli yapay
renklendirici koyulan iirlinlere tiiketici talebinin giderek azaldigi da ifade edilmektedir
(Cizelge 2.1) (Dey ve Nagababu, 2022). Maruz kalinan miktar ve siireye bagli olmakla
birlikte, yapay gida renklendiricilerinin tiikketimi ile alerjik reaksiyonlarin artig gosterdigi,
hiicrelerde mutasyonlar olusarak kanser olusumunun tetiklendigi ve 6zellikle cocuklarda
hiperaktivitenin arttigi rapor edilmistir (Vega ve ark., 2023). Yapilan bir hayvan
deneyinde, sicanlar 12 hafta siireyle, belirli bir konsantrasyonda yapay bir renklendirici
olan Sunset saris1 (E110) renklendiricisine maruz birakilmis ve siire sonunda sicanlarda
Olciilen hemoglobin seviyesi ile kirmizi ve beyaz kan hiicresi sayilarinin diistiigii ifade
edilmistir (Elbanna ve ark., 2017). Eritrozin (E127) olarak bilinen ve sekerleme
endiistrisinde siklikla kullanilan bir yapay renklendirici olan kirmizi renkli maddenin ise,
cok diisiik konsantrasyonlarda bile DNA iizerinde genotoksik etkisinin olabilecegi
belirtilmistir (Merinas-Amo ve ark., 2019). Yapilan diger bir calismada ise, Azorubin
(E122) yapay renklendiricisi igeren gidalarin tiiketiminin 6zellikle ¢ocuklarda alerjik

reaksiyonlara neden oldugu rapor edilmistir (Amchova ve ark., 2024).



Cizelge 2.1. Baz1 yapay gida renklendiricilerinin saglik tizerindeki etkileri ile kullanildig1

gida ornekleri

Kodu ve ismi

Saglik etkisi

Kullanilan gidalar

Kaynak

E110 (Sunset sarist)

Astim

Icecek tozlari

(Sarican ve ark.,

Deri dokiintiisii Jole karigimlart 2024)
Hiperaktivite Biskiivi kremalart
E102 (Tartrazin) Lokositlerde DNA Bazi igecekler (Atalay ve Celep,
hasar1 Cipsler 2024)
Receller
E129 (Allura Alerjik reaksiyonlar  Sekerlemeler (Amchova ve ark.,
kirmizisi) Hiperaktivite Gazli igecekler 2024)
E100 (Kurkumin) Karaciger hasari Margarin (Sarican ve ark.,
Et tirtinleri 2024)

Firin tathilar:

E122 (Karmozin) Alerjik reaksiyonlar ~ Soslar (Kara ve ark., 2025)
Dikkat eksikligi ve Firincilik tirtinleri
hiperkativite Sekerlemeler

2.1.2. Dogal Gida Renklendiricileri

Gida endiistrisinde kullanilan dogal kaynakli renk maddeleri bitkilerden, hayvanlardan
ya da mikroorganizmalardan elde edilebilmektedir. Bu nedenle dogal gida
renklendiricileri biyo-renklendirici olarak da adlandirilmaktadir (Cakmak Sancar ve ark.,
2023) ve elde edildikleri kaynaga, yagda ya da suda ¢oziiniirliiklerine ve en yaygin olarak
da kimyasal yapilarina gore smiflandiriimaktadir. Antosiyaninler, karotenoidler,
klorofiller ve betalainler gida endiistrilerinde en sik kullanilan dogal renklendirici
maddelerdir (Rodriguez-Amaya, 2016).

Bahsedilen bu dogal renklendiriciler ¢ogunlukla bitkilerden elde edilmekle birlikte,
mevsimlik Ozellikte olmalarindan otiirii stireklilik acgisindan dezavantaja sahiptirler.
Ayrica, bitki kaynakli renk pigmentleri ¢esitli dis etmenlere (pH degisimi, 1s1, 151k vb.)
kars1 stabilitesini de bir miktar kaybettiginden 6tiirii mikrobiyal renklendiriciler de dogal
gida renklendiricisi olarak on plana ¢ikmaktadir (Singh ve ark., 2023). Mikrobiyal renk
pigmentleri ¢cok sayida bakteri, maya, kiif ve protozoa tarafindan fermentasyon yoluyla
sentezlenmekte olup, renklendirici sira  antioksidan,

dogal ozelliklerinin  yan1



antienflamatuvar ve antikanser etkilerinin de oldugu ifade edilmektedir. Mikrobiyal yolla
iretilen dogal renklendiricilere 6rnek olarak riboflavin, beta karoten, likopen, zeaksantin,
piyosiyanin ornekleri verilebilir (Aman Mohammadi ve ark., 2022).

Hayvansal kaynakli olan dogal gida renklendiricileri ise, kurutulmus bdceklerin ve
yumusakealarin govde kisimlarindan {iretilmekte olup, karminik asit siklikla 6ne ¢ikan
kirmizi renkli bir dogal renk pigmentidir (Singh ve ark., 2023). Karminik asitten kalsiyum
ile selatlanma yoluyla elde edilen karminin, 6zellikle et ve siit tirlinlerinde, igecekler ile
sekerleme formiilasyonlarinda kullanildigi ifade edilmektedir (Bowers ve Sobeck, 2016).
Bitkilerin kdk, govde ve meyve gibi kisimlarindan elde edilen dogal renk pigmentlerinden
biri olan antosiyaninler, polifenollerin flavonoid simnifina ait suda c¢oziinebilen
glikozitlerdir. pH degisimlerinden biiyiik Olciide etkilenen antosiyaninler, bulunduklari
pH degerine gore turuncu ve kirmizidan, mavi ve mora kadar degisen skalada renk verme
ozelligine sahiptir (Wang ve ark., 2024a). pH disinda, oksijen, 151k, sicaklik gibi
faktorlerden de etkilenen antosiyaninlerin stabilizasyonu ig¢in gida endiistrisinde
genellikle enkapsiilasyon metotlarinin kullanildig: ifade edilmektedir (Cheng ve ark.,
2023).

Yagda c¢oziinen yapidaki karotenoidler ise, sadece hidrokarbon yapida olan karotenler ve
yapisinda oksijen de i¢eren ksantofiller olarak siniflandirilmaktadir. Karotenoidlerin uzun
hidrokarbon zincir yapisindaki konjuge ¢ift baglar sayesinde, goriiniir 151k spektrumu
bolgesinde saridan kirmiziya kadar farkli renklerde renk pigmenti olusturdugu ifade
edilmektedir (Ashokkumar ve ark., 2023). Endiistriyel olarak tiretilen karotenoidler,
dogal sebze ve meyve kaynaklarindan farkli ekstraksiyon yontemleri ile elde edilmekle
birlikte, mikroorganizmalar tarafindan biyoteknolojik yontemle de {iretilmektedir.
Antosiyaninlere benzer olarak fonksiyonel Ozellikleri ile de bilinen karotenoidlerin,
literatiirde farkli enkapsiilasyon teknikleri ile kaplanarak hem biyoerisilebilirliklerinin
hem de suda ¢oziiniirliikklerinin arttirilmast hedeflenmistir (Gonzalez-Pena ve ark., 2023).
Bitkilerde fotosentezde 15181 absorbe edip elektron transferinde 6nemli bir rolii olan
klorofiller ise, halkalarin her birinde magnezyum iyonunun merkezde olacag: sekilde
yapilandirilmis dort karbon ve bir azot molekiiliinden olusan dort adet pirol halkasindan
olusmaktadir (Echegaray ve ark., 2023). Pirol halkas1 hidrofobik 6zellikte olup klorofiller
yagda c¢oziinebilen renk pigmentleridir. Farkli tiirleri olmakla birlikte, klorofil-a (mavi-

yesil renkli) ve klorofil-b (sari-yesil renkli) en yaygin klorofillerdir (Ghosh ve ark., 2021).



2.1.2.1. Betalainler

Betalamik asidin amonyum tiirevleri (4-(2-oksoetiliden)-1,2,3,4-tetrahidropiridin-2,6-
dikarboksilik asit) olan betalainler, suda ¢dziinebilen ve ¢ekirdek yapisinda azot igeren
L-tirozin aminoasidinden meydana gelen dogal renk pigmentleridir (Carre6n-Hidalgo ve
ark., 2022; Sadowska-Bartosz ve Bartosz, 2021). Yapisinda bulunan konjuge ¢ift baglar
sayesinde betalamik asit tiim betalainlerin temel kromoforudur. Betalainler, sari-turuncu
renkli betaksantinler ve kirmizi-mor renkli betasiyaninler olarak ikiye ayrilmaktadir.
Betaksantinler, betalamik asit molekiiliiniin amin yada tiirevleri ile kondensasyonu ile
meydana gelirken; betasiyaninler, betalamik asidin  siklo-DOPA (siklo-L-3,4-
dihidroksifenilalanin) veya onun glikozil tiirevleri ile kondensasyonu sonucu meydana

gelmektedir (Sekil 2.1) (Calva-Estrada ve ark., 2022).

(c) % (a) “(b)

rrrrr

Sekil 2.1. (a) Betalainlerin temel yapitasi olan betalamik asit; (b)betalamik asidin siklo-
DOPA tiirevleri ile kondensasyonu sonucu olusan betasiyaninler; (c) betalamik asidin

aminoasit ve tlirevleri ile kondensasyonu ile olusan betaksantinler

Betalainler, dogada en fazla Caryophyllales takimina ait bitkilerin meyve, kok, yaprak ve
cigeklerinde bulunmaktadir (Castro-Enriquez ve ark., 2020). Yapilarindaki betalamik asit
nedeniyle elektron donorii olma 6zelliginde oldugundan fenolik ve antioksidan 6zellikte
oldugu ifade edilmistir. Ayrica antioksidan 0Ozelligin yapidaki hidroksil ve amin
gruplarinin sayist ile dogru orantili olarak artig gdsterdigi de belirlenmistir (Hadipour ve
ark., 2020). Literatiirde ayrica betalainlerin dogal renklendirici 6zellikte olmalarina ek
olarak antimikrobiyal, antienflamatuvar, antikanser ve antidiyabetik etkilerinin de oldugu

farkli calismalarla dogrulanmistir (Montiel-Séanchez ve ark., 2021; Sabir ve ark., 2025).

Betalainler, pH, su aktivitesi, sicaklik, 151k, O», metal iyonlar1 (Cu®*, Cu”, Fe**, Fe**, Sn**,
Hg?*, AI*") ve enzimatik aktiviteler gibi bir¢ok faktdrden etkilenmektedir. Betalainlerin

en stabil olduklar1 pH aralig1 3-7’dir. Genis pH araligindaki stabilitelerinden dolay1 yapay
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renklendiricilere alternatif olarak kullanildiklar1 bilinmektedir (Thirugnanasambandham
ve Sivakumar, 2017). Betalainlerin stabilitesini etkileyen en dnemli faktorlerin sicaklik
ve oksijen oldugu bilinmektedir. Ozellikle 50°C 1iizeri sicakliklarda betalain
degradasyonun basladigi ve renk bilesenlerinin Ozelliklerinin giderek azaldigi
bildirilmistir. Ayrica oksidasyon hizinin azaltilabilmesi i¢in ortamdaki 15181n en az
diizeyde tutulmasi ve pH degerinin 4-5 araliginda olmas1 gerektigi ifade edilmistir (Ozcan
ve Bilek, 2018; Sabir ve ark., 2025). Stabilizasyon i¢in diger 6nemli bir faktor olan pH
degerinin 3’lin altinda oldugu durumda betalainler anyonik formdan katyonik forma
doniiserek renk pigmentinin kirmizidan maviye déonmeye basladigi belirlenmistir. pH
degerinin 7°den yiiksek oldugu durumda ise, betalainlerdeki aldimin baglar1 hidrolize
olarak amin grubu igeren ferulik asit molekiili meydana geldigi ve rengin sari-

kahverengiye donmeye basladig1 ifade edilmistir (Calva-Estrada ve ark., 2022).

Betalainler, yaygin olarak Amaranthaceae, Basellaceae, Cactaceae, Portulacaceae,
Nyctaginaceae gibi Caryophyllales takiminin ailelerinde dagilim gosterdigi belirlenmis;
ayrica Hygrocybe, Hygrophorus ve Amanita muscaria gibi baz1 mantar tiirlerinde de
bulundugu rapor edilmistir (Carredn-Hidalgo ve ark., 2022). Betalaince zengin kaynaklar
arasinda, sar1 ve kirmizi pancar (Beta vulgaris L. ssp. vulgaris), farkli amarant ¢igcegi
tirleri (Amaranthus sp.), kaktiis meyveleri (Opuntia spp.), begonvil ¢igegi tiirleri
(Bougainvillea spp.) ve ejder meyvesi tiirleri (Hylocereus spp.) sayilabilmektedir (Sabir
ve ark., 2025).

Betalain ailesinin sari-turuncu renk pigmenti kaynagini olusturan betaksantinler, 457-485
nm araliginda maksimum absorbans gosterirken; kirmizi-mor renkli betasiyaninler ise,
532-550 nm araliginda maksimum absorbans gostermektedir (Khan, 2016). Sekil 2.2°de
gosterilen molekiiler yapilarina gore betasiyaninler ve betaksantinler, icerdikleri radikal

grubun 6zelligine gore siniflandirilmaktadir (Carredén-Hidalgo ve ark., 2022).
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(@) (b)

Sekil 2.2. (a) Betasiyaninlerin genel molekiiler yapisi, (b) Betaksantinlerin genel

molekiiler yapisi

Betalamik asidin amin ve tiirevleri ile tepkimeye girmesiyle meydana gelen
betaksantinlerin yapisindaki betalamik asit molekiilii azaldigindan betaksantinlerin daha
kararl1 bir forma doniistiigii ifade edilmistir. Bu nedenle, betasiyaninler ¢evresel kosullara
kars1 betaksantinler kadar stabil olmayip, stabiliteleri sicaklik, pH ve O varlig1 gibi
faktorlere bagli olarak degisebilmektedir (Coy-Barrera, 2020). Dogada en yaygin bulunan
betasiyaninlere drnek olarak kirmizi pancarda bulunan betanin ve betanidin gruplari ile,
Amaranthus sp.”de bulunan Amaranthin grubu verilebilir (Kumorkiewicz-Jamro ve ark.,
2021). Dogada siklikla bulunan betaksantin gruplarina 6rnek olarak ise, Bougainvillea
spp. ve Opuntia spp.’de yogun olarak bulunan indikaksantin ve vulgaksantin gruplari

ornek gosterilebilir (Carredn-Hidalgo ve ark., 2022).

2.2. Fenolik Bilesikler

Fenolik bilesenler, bitkilerin gelisim ve biiylimesinde herhangi bir islevi olmayan, bitkiye
karakteristik rengini veren maddeler iceren ve bitkileri olumsuz ¢evre kosullara karsi
koruyan savunma mekanizmasinda gorev yapan sekonder metabolitler olarak
tanimlanmaktadir (Alara ve ark., 2021). Ayrica fenolik bilesikler, sebzeler, meyveler,
baharatlar, baklagiller ve kuruyemisler gibi ¢esitli gidalarin yapisinda yogun olarak
bulunan ve gidalarin organoleptik 6zellikleri izerinde 6nemli etkiye sahip olan bilesenler
olarak da ifade edilirler (Zhang ve ark., 2022). Bu bilesenler, yapilarinda bulunan tekli

ya da ¢oklu hidroksil gruplara gore; flavonoidler, fenolik asitler, lignanlar, taninler,
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stilbenler olarak farkli gruplara ayrilirlar (Albuquerque ve ark., 2021). Flavonoidler,
difenilpropan iskeleti lizerinde (C6-C3-C6), merkezi ii¢ karbon kopriisii ile birbirine
baglanan 2 aromatik halkadan olusan bir dizi bilesiktir. Flavonoidler bitkilerdeki renk
bilesenlerinin olusumu ile yakindan baglantili olan en c¢esitli fenolik bilesen grubudur.
Dogada bulunan en yaygin flavonoidler antosiyaninler, flavonlar, flavonoller,
flavanonlar, izoflavonlar ve flavanonoller olarak belirlenmistir (Saini ve ark., 2024).
Fenolik bilesenlerin yaygin diger bir grubu olan fenolik asitler, aromatik halka (C6) ve
karboksil grup kombinasyonlarindan olusmaktadir. Fenolik asitler 3 alt gruba ayrilir:
hidroksibenzoik asit (C6-C1), hidroksisinnamik asit (C6-C1) ve fenilasetik asit (C6-C1).
Hidroksibenzoik asitler bol miktarda yagli tohumlarda, kahvede, tahillarda, ahudududa,
kabak kabuklarinda ve c¢ekirdeklerinde ve bdgiirtlende, hidroksisinnamik asitler
cogunlukla kahve, tahillar, seftali, kiraz, erik gibi meyveler ile 1spanak, domates ve
patates gibi sebzelerde ve fenilasietik asitler ise kekik ve biberiyede yogun olarak
bulunurlar (Tavan ve ark., 2024). Lignanlar, 2 fenil-propanoid iinitelerinin oksidatif
dimerizasyonundan olusan bir fenolik madde grubu olarak tanimlanmaktadir.
Antioksidan, antitiimdr, antiinflamatuar ve antiviral 6zelliklere sahip olan lignanlarin,
keten tohumunda en yogun olarak bulunmakla birlikte, diger yagli tohumlarda,
zeytinyaginda, sarapta, birada ve ¢ayda da bulundugu ifade edilmistir (Berenshtein ve
ark., 2024). Kimyasal yapilarina gore taninler, hidrolize edilebilir taninler (tannik asit) ve
yogunlastirilmis taninler (proantosiyanidin) olarak 2’ye ayrilmakta olup, saglik {izerinde
onemli biyolojik aktivitelere sahip olduklari rapor edilmistir (Amarowicz ve Pegg, 2024).
Son fenolik bilesen grubu olan stilbenlerin temel yapisi ise 1,2-difeniletilendir. Son
zamanlarda, stilbenler, antiinflamatuvar, antikarsinojen ve antidiyabet gibi aktiviteleri ile
saglik agisindan yararl etkileri nedeniyle yogun ilgi ve dikkat ¢ekmektedir. En yaygin
bulunan stilbenlerden biri olan resveratroliin, kardiyovaskiiler sistem iizerinde
antioksidan etkiler gosterdigi yapilan ¢aligmalar ile dogrulanmistir (Lee ve ark., 2016;
Zhang ve ark., 2022). Fenolik bilesen gruplarinin, reaktif oksijen tiirlerine karsi
antioksidan ozellikte olmalari, bazi mikroorganizmalar iizerinde antimikrobiyel etki
gostermeleri, antikanser ve antienflamatuvar bilesenler igermeleri dolayisiyla biyoaktif
ozellikte olduklarindan bir¢ok endiistride kullanim alani bulduklar1 ifade edilmistir (Chen

ve ark., 2024; Durazzo ve ark., 2019).
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2.3. Antioksidanlar

Biyolojik sistemlerde oksidatif stres, viicuttaki reaktif oksijen tiirleri veya serbest
radikallerin tiretiminin antioksidan savunma mekanizmalar1 ile dengelenememesi sonucu
hiicresel yapilarda hasara neden olan bir durum olarak tanimlanmaktadir (Santos-Sénchez
ve ark., 2019). Antioksidan bilesikler ¢esitli kimyasal mekanizmalar araciligi ile etki
ederler. Bunlar: oksidasyon siirecine yardime1 olan gegis metallerini selatlama yetenegi,
hidroksil radikalini olusturan O>’yi etkisiz hale getirmek, serbest radikalleri temizlemek,
otooksidasyon reaksiyonlarinit durdurmak seklinde siralanabilir (Deshmukh ve Gaikwad,

2024).

Bitkilerde bulunan fenolik bilesenler de oksidatif stresin yol actig1 etkilerin 6nlenmesinde
antioksidan etkiye sahip oldugundan serbest radikal temizleyici etkiye sahiptirler. Fenolik
bilesenlerin antioksidan aktivitesinin belirlenmesi i¢in mekanizmalart birbirinden
farklilik gosteren metotlar mevcuttur. Antioksidan aktivitenin belirlenmesinde daha ¢ok
kolay ve ucuz metotlar olarak bilinen spektrofotometrik metotlar (klorometrik ve
florometrik) kullanilmaktadir (Munteanu ve Apetrei, 2021). Klorometrik metotlardan
siklikla kullanilan DPPH, FRAP, ABTS metotlarinda hidrojen atomu yada elektron
transferi yoluyla serbest radikalleri notralize etme etkisi Olgiiliirken, CUPRAC
metodunda antioksidan bilesigin Cu?* iyonlarinin Cu”ya indirgenmesi analiz edilir
(Christodoulou ve ark., 2022). So6zii gecen metotlardan FRAP hidrofilik, DPPH
hidrofobik antioksidanlar1 6lgerken, ABTS ve CUPRAC metotlar1 hem hidrofilik hem de
lipofilik yapidaki antioksidanlar1 6lgebildigi ifade edilmistir. Her bir yontemin kendine
has zayif ve giiclii yonleri oldugu goz oOniine alinirsa, klorometrik antioksidan 6lgme
metotlart icin en az iki metodun birlikte kullanilmasi onerilmektedir (Munteanu ve

Apetrei, 2021).

2.4. Kaktiis Meyvesi (Opuntia ficus indica L.)

Kaktiis, Cactaceae familyasina ait daha ¢cok Afrika, Giliney Amerika ve Akdeniz iklimi
gibi kurak ve yar1 kurak iklim bdlgelerinde yetigsen bir bitkidir (Sekil 2.3) (Aragona ve
ark., 2018). Bu bitkinin, meyve, kladod, ¢igcek ve ¢ekirdeklerinin saglik tizerinde terapotik
etkileri oldugu bilinmektedir. Kaktiis meyvesi (Opuntia ficus-indica L.) igeriginde, ¢esitli
vitamin ve mineraller, bazi esansiyel amino asitler, karotenoidler, fenolik ve antioksidan

maddeler bulundugu ifade edilmistir (Barba ve ark., 2020). Meyvenin rengi kaktiisiin
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tirine gore mor, sar;, kirmizi veya turuncu olabilmektedir. Meyvedeki yliksek
antioksidan aktivite, icerikte bulunan askorbik asit, betalain, karotenoid ve flavonoid
bilesenlerin varligindandir. Bu bilesenlerin ayrica meyvenin rengi iizerine de etkili

oldugu ifade edilmistir (Dhar, 2021).

Sekil 2.3. Kaktiis meyvesi (Opuntia ficus-indica L.)

Kaktlis meyvesinde yogun olarak bulunan fenolik bilesen gruplarindan biri olan
flavonoidlerden, kaempferol, kuercetin, isorhamnetin bulunurken, renk maddesi olan
betalain gruplarindan betanidin, portulaksantin, vulgaksantin ve indikaksantinlerin baskin
olarak bulundugu rapor edilmistir (Aragona ve ark., 2018; Aruwa ve ark., 2018).
Literatiirde, kaktiis meyvesi icerigindeki betalainlerin saglik iizerinde kardiyoprotektif,
antiinflamatuvar, ndroprotektif, antidiyabetik ve hepatoprotektif etkilerinin gozlendigi
calismalar da mevcuttur (Carreon-Hidalgo ve ark., 2022; Rahimi ve ark., 2019). Farkli
literatiir kaynaklarinda ayrica, kaktiis meyvesi icerigindeki betalain ve diger fenolik
maddelerin belirlenmesi ve ekstrakte edilmesi tizerine ¢alismalar da goriilmektedir. Farkl
tirdeki kaktiis meyvelerinde fenolik madde ve betalain karakterizasyonunun yapildigi
baska bir calismada, ultrasonik banyo ile ultrason destekli ekstraksiyon ger¢eklestirilmis,
sonrasinda elde edilen ekstraktlardaki fenolik madde ve betalain profilleri HPLC
kullanilarak belirlenmistir (Garcia-Cayuela ve ark., 2019). Kaktiis meyvesinden elde
edilen betalaince zengin biyoaktif bilesenlerin bir model gidaya uygulandig giincel bir
calismada ise, betalaince zengin ekstrakt 6nce enkapsiile edilmis sonrasinda bir sekerleme

formiilasyonuna ilave edilmistir. Elde edilen iiriin sonrasinda ilave seker igeren sekerleme
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formiilasyonlari ile kiyaslanarak tip II diyabet hastalari i¢in fonksiyonel 6zellikte bir iiriin

eldesi elde edilebilecegi dogrulanmistir (Mehta ve ark., 2025).

2.5. Ekstraksiyon Yontemleri

Ekstraksiyon, karmasik yapili gida matrislerinden, degerli islevleri bulunan maddelerin
elde edilmesi ve saflastirilmasi i¢in kullanilan bir ayirma prosediirii olarak ifade
edilmektedir (Shi ve ark., 2022a). Ekstraksiyon yontemleri genel olarak konvansiyonel
(geleneksel) ve yeni (ileri teknoloji) ekstraksiyon yontemleri olarak iki baslik altinda
toplanmaktadir. Kullanilacak olan ekstraksiyon yonteminin se¢imi, ekstraksiyonda
kullanilacak olan parametrelere, gida matrisinin yapisina ve elde edilmek istenen
bilesenin yapisina gore secildiginde ekstraksiyon verimliliginin énemli dlgiide arttigi

rapor edilmistir (Alara ve ark., 2021).

2.5.1. Konvansiyonel Ekstraksiyon (KE)

Konvansiyonel yontemle yapilan ekstraksiyonda, biyoaktif bilesen iceren materyalin
Soxhlet yontemi ile ekstraksiyon veya ¢6ziicli stvida maserasyonu saglanir. Bu yontemle
gercgeklestirilen ekstraksiyonda, 6rnek uygun bir ¢oziicii ile muamele edilerek belirlenen
sabit bir sicaklikta ve ¢alkalama hizinda bir siire tutulduktan sonra, ekstrakta uygulanan
filtrasyon, berraklastirma gibi islemlerle elde edilir (Khan ve ark., 2025). Konvansiyonel
yontemle gerceklestirilen ekstraksiyondaki dezavantajlar, biiyiik hacimli solventlerin
kullanilmasi, uzun zamanda ekstraksiyonun gerceklestirilmesi, yiiksek enerji tiiketimi
yapilmasi ve siirdiiriilebilirliginin zayif olmasi seklinde siralanabilir (Picot-Allain ve ark.,

2021).

Betalainlerin ¢esitli gida kaynaklarindan ekstrakte edilmesi i¢in konvansiyonel yontemler
kullanildiginda dogru solvent se¢imi ile birlikte ekstraksiyon parametrelerinin (sicaklik,
pH, vb.) de optimizasyonu yapilirsa daha verimli bir ekstraksiyonun
gerceklestirilebilecegi bildirilmistir (Zin ve ark., 2021). Literatiirde betalainlerin
konvansiyonel yontemle ekstraksiyonunun gerceklestirildigi ¢esitli ¢aligmalar
bulunmaktadir. Kaktiis meyvesindeki betalainlerin maserasyon ile ekstraksiyonu i¢in
etanol cozeltisinin kullanildig1 bir ¢alismada ise, maserasyon sonrasinda elde edilen

fenolikge zengin ¢ozeltinin doner evaporator kullanilarak konsantre edildigi ve konsantre
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ekstraktin sprey ve pliskiirtmeli kurutma ile enkapsiile edildigi rapor edilmistir (Morales
ve ark., 2021). Ejder meyvesi kabuklarindan konvansiyonel yontemle betalain
ekstraksiyonu gerceklestirilen farkli bir calismada ise, ekstraksiyon solventi olarak su ile
sitrik asit ve etanoliin farkli konsantrasyonlar1 denenerek toplam betalain miktar1 ile
toplam antioksidan kapasitesi Ol¢lilmiis ve toplam betalain miktar1 en yiiksek olan
solventin su oldugu tespit edilmistir. S6zii edilen ¢aligmada elde edilen betalaince zengin
ekstrakt sonrasinda belirli bir konsantrasyonda sekerleme formiilasyonuna katilarak
duyusal analiz de gergeklestirilmis ve ejder eyvesi kabuklarindan yapay renklendiricilere
alternatif olabilecek Onemli bir renk bileseni eldesi saglanabilecegi ifade edilmistir

(Putthawan ve ark., 2021).

2.5.2. Yeni ekstraksiyon Yontemleri

Yeni ekstraksiyon yontemleri konvansiyonel ekstraksiyona alternatif olarak gelistirilen
yeni teknolojilerden olusmaktadir. Bu yeni ekstraksiyon teknolojilerinde yiiksek
sicakliklara ¢ikilmadan, az miktarda solvent kullanimu ile 1s1 ve kiitle transferi arttirilarak
kisa siirede verimli ekstraksiyon yapilabildiginden bu yontemlerin konvansiyonel
yontemlere gore avantajli oldugunu ifade edilmektedir (Caldas ve ark., 2018; da Rosa ve
ark., 2019). Yeni ekstraksiyon yontemlerine, ultrason destekli (UDE), mikrodalga
destekli (MDE), stiperkritik akiskan (SAE), vurgulu elektrik alan destekli (VEADE),
basingli akigskan ekstraksiyon (BAE) yontemleri 6rnek olarak verilebilir (Zaky ve ark.,
2024).

SAE yonteminde siiperktirik akiskanlar kullanilmaktadir. Bu akiskanlar siiperkritik
basing ve sicaklik degerleri lizerinde hem gaz hem de sivi 6zelliklerini tasiyarak daha
yluksek 1s1 ve kiitle transferi gerceklestirerek verimli bir ektraksiyon saglarlar. Bu amacla
en c¢ok kullanilan siiperkritik akiskan CO-’dir (Pilafova ve ark., 2024). Literatiirde SAE
yontemi ile betalain ekstraksiyonu gergeklestirilen bir ¢alismada, farkli ejder meyvesi
tirlerinin kabuklarinda SAE yontemi ile farkli basing ve ekstraksiyon solventi
kosullarinda ekstraksiyon gerceklestirilmistir. Sonrasinda elde edilen ekstraktlar toplam
betalain ve toplam antioksidan kapasite miktarlar1 agisindan degerlendirilmistir (Lacerda

ve ark., 2024).
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BAE, kati ve yari-kati materyallerde, artan sicaklik ve basingla ¢oziintirligii artan
biyoaktif bilesenlerin viskozitesi diisen solvent matrisine daha iyi niifuz etmesine dayali
bir ekstraksiyon yontemidir (de OX Machado ve ark., 2024). Literatiirde yapilan giincel
bir ¢alismada, yerfistig1 kabugu atigindaki biyoaktif bilesenlerin BAE ile ekstraksiyonu
gerceklestirilmistir. S6zii edilen ¢aligmada ekstraksiyon kosullarinin optimizasyonu
gerceklestirildiginde ozellikle yerfistigt kabugu atiginda bulunan flavonoidlerin
ekstraksiyonu i¢cin BAE metodunun kullanilabilecegi dogrulanmistir (Schumann ve ark.,

2025).

VEADE’da ise, iki metal elektrot arasina yerlestirilen biyoaktif bilesen ekstraksiyonu
gerceklestirilecek ornek tekrarlayan kisa siireli ve diisiik enerjili elektrik alana maruz
birakilir. Bu durum hiicre zarinda gozenekler olusturarak ekstrakte edilmek istenen
biyoaktif bilesenin solvente gecirgenligini arttirir. Bu duruma elektroporasyon adi verilir.
Boylece, yiiksek sicaklik degerlerine ¢ikilmadan kisa siirede verimli bir ektraksiyon
gerceklestirilmeketdir (Raso ve ark., 2016). Literatiirdeki yapilan bir ¢calismada, VEADE
kullanilarak gergeklestirilen betalain ekstraksiyonunda kaktiis meyvesindeki betalaince
zengin biyoaktif bilesenlerin ekstraksiyonu i¢in farkli sekilde elektroporasyon
gerceklestiren bir sistem optimize edilmistir. Bu sayede fenolik ve antioksidan igerigi
yiiksek betalaince zengin bir ekstrakt eldesi saglanabilecegi ifade edilmistir (Surano ve

ark., 2022).

2.5.2.1. Ultrason Destekli Ekstraksiyon (UDE)

Ultrason, frekans1 20 kHz-10 MHz arasinda olan mekanik bir dalgadir. Sivi ortama
uygulandiginda, akustik giiclin kuvvetine bagli olarak kavitasyon kabarciklarinin
olusumu, gelisimi ve ¢okmesine bagli olarak “akustik kavitasyon™ etkisi olusturmaktadir
(Yusoff ve ark., 2022). Ultrason destekli ekstraksiyonda ornege uygulanan ultrasonik
dalganin mekanik etkisiyle olusan kavitasyon ile, ¢oziicliniin hiicresel materyal i¢ine daha
fazla niifuz ettigi, kiitle transferinin hizlandig1 ve hiicre duvarimin hasar gorerek icerikteki
biyoaktif bilesenlerin serbest kaldig: ifade edilmektedir (Kumar ve ark., 2021a). UDE
ekipmanlari, ekstraksiyondaki temel dizayn parametrelerini (akustik enerji ve ultrason
giicii, ultrason yogunlugu, calisma modu vb.) belirlemektedir (Tiwari, 2015).
Ekstraksiyon icin yaygin olarak kullanilan ultrasonik prob ve ultrasonik banyo

ekipmanlar1 mevcuttur. Prob tipi sistemlerde transdiiser ile baglantili olan prob direk
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olarak ekstraksiyon solventi igerisine daldirildigindan ortama dogrudan ultrason dalgasi
yayilimi saglanarak enerji kaybinin minimuma indirildigi belirlenmistir. Ultrasonik
banyo sistemlerinde ise, sonikasyon enerjisi ultrasonik transdiiser sayesinde
iiretilmektedir ve 6rnek uygun bir kap igerisinde bu banyoya yerlestirilmektedir (Sekil

2.4) (Chemat ve ark., 2017).

= \
Transdiiser — -

Prob

Paslanmaz ¢elik
su tanki1

Transdiiser sistemi

(a) (b)

Sekil 2.4. (a) Prob tipi ultrasonik sistem; (b) Banyo tipi ultrasonik sistem

Ultrasonik sistemlerdeki tasarim parametrelerinin optimizasyonu ekstraksiyon veriminin
arttirtlmasi agisindan onemlidir. UDE’de anahtar sayilacak en onemli ekstraksiyon
parametreleri: ekstraksiyon sicakligi ve siiresi, ekstraksiyonda kullanilan solvent tipi,
ultrason giicli, dongii sayisi, kullanilan 6rnek miktart: kullanilan ekstraksiyon solventi
orani olarak bildirilmistir (Yusoff ve ark., 2022). Ekstraksiyon siiresi ve sicakligi
ekstrakte edilecek olan materyale gore degismekle birlikte literatiirde siklikla calisilan
UDE parametreleri arasindadir. Ekstraksiyon sicakligiin belirli bir 6l¢iide arttirilmast,
hedeflenen materyalin agiga c¢ikmasint saglayan bag kirilimini ve ¢oziintilebilirligini
arttirarak materyalden solvente dogru olan kiitle transferini kolaylastirdig: ifade edilmistir
(Sharayei ve ark., 2021). Ekstraksiyonda kullanilan solvent ¢esidi de UDE i¢in diger bir
onemli parametre olup, genellikle diisiik toksisitesi ve biyodegradasyonu olan etanoliin
farkl1 konsantrasyonlarinin biyoaktif bilesen ekstraksiyonunda kullanildigi rapor

edilmistir (Shehata ve ark., 2021). Ayrica UDE c¢alisma giicii, ultrasonik ekstraksiyon



teknolojisi i¢in kritik bir diger parametredir. Ultrason giiclinlin arttirilmasi olusturulan
kavitasyon etkisini de arttirmakta, boylece ekstraksiyon verimini de onemli Olciide

degistirmektedir (Yusoff ve ark., 2022).

Literatiirde Amarant ¢icegindeki betalainlerin ultrason destegi ile ekstrakte edildigi bir
calismada, sonikasyon siiresi ve giicii optimize edilmis ve elde edilen ekstrakttaki betalain
pigmenti bilesenleri HPLC ile dogrulanmistir. Ayrica bu yontemle elde edilen
ekstraktlarin 6nemli 6l¢ilide antioksidan aktivitelerinin de oldugu ifade edilmistir (Roriz
ve ark., 2021). Farkli kaktiis meyvesi tiirlerindeki betalainlerin UDE ile ekstrakte edildigi
farkli bir calismada ise, 4 farkli ekstraksiyon parametresinin (etanol yiizdesi, ekstraksiyon
sicakligl, ultrason sikligi ve dongii sayisi) Box-Behnken deney tasarimi kullanilarak
optimize edildigi rapor edilmistir (Vazquez-Espinosa ve ark., 2022). Kirmiz1 pancardaki
betalainlerin ekstraksiyonu i¢in farkli ekstraksiyon yontemlerinin (KE, UDE ve enzim
destekli) karsilastirildigr giincel bir calismada ise, UDE’nin diger yontemlere kiyasla
betalain ekstraksiyonunda one ¢iktig1 6l¢giilen toplam betalain miktarlar1 dogrulanmistir

(Kaur ve Ghoshal, 2025).

2.5.2.2. Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon (MDE)

Mikrodalgalar, frekanslar1 300 MHz ile 300 GHz arasinda degisen elektromanyetik
dalgalardir (Wang ve ark., 2024b). Mikrodalga enerjisindeki 1s1 iiretimi, dipol rotasyon
ve iyonik iletim olarak 2 mekanizma ile gergeklesir. Dipol rotasyon, polar yapidaki
molekiillerin uygulanan elektrik alana karsi dipol etkilesimleri sonucu olugsan molekiiller
aras1 carpisma ve hareketlenme sonucu iiretilen 1s1 ile meydana gelmektedir. Iyonik
iletimde ise, olusturulan elektromanyetik alanin etkisiyle, iyonlarin elektroforetik
hareketinin baglamasiyla meydana gelen 1s1 liretimi seklinde sonuglanmaktadir (Nonglait

ve Gokhale, 2024).

MDE, mikrodalga enerjisinin polar molekiiller iizerindeki etkisi ve elektromanyetik
radyasyonu emebilen iyonik yapidaki molekiillerin hareketi ile gerceklesmektedir. MDE
mekanizmasinda, elektromanyetik dalgalar ile olusan enerji ekstrakte edilecek materyale
aktarilir. Igerikteki iyonik yapida bilesenler ile polar molekiillerin etkisiyle bir buhar
basinci olusur ve bu basing substrat hiicresini parcalayarak biyoaktif bilesenin solvente
gecisini kolaylastirir. Boylece ekstraksiyon siiresince dogrudan iiretilen hacimsel 1s1

tiretimi sayesinde verimli bir ekstraksiyon gergeklesmektedir (Churyumov, 2021).
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MDE esnasinda diger ekstraksiyon yontemlerinden farkli mekanizma ile 1s1 ve kiitle
transferi meydana gelmektedir. MDE’deki 1s1 ve kiitle transferi olusturulan
elektromanyetik dalgalar sayesinde substratin i¢inden disina dogru sinerjik olarak
gergeklesirken; KE’de, 1s1 transferi substratin disindan igine, kiitle transferi ise substratin
icinden disina dogru gerceklesmektedir (Sekil 2.5) (Nour ve ark., 2021). MDE’de
materyalin i¢inden disina dogru yayilim gosteren 1s1 transferi sayesinde materyal
icerigindeki buhar basinci ylikselmekte ve hiicre duvari1 daha kolay pargalanarak istenen

bilesenin ekstraksiyonu kolaylagmaktadir.

Sekil 2.5. KE ve MDE’de 1s1 ve kiitle transferi mekanizmalari

MDE verimliligi ¢esitli etmenlere baglidir. Bunlardan en 6nemli olanlari: ekstraksiyonda
kullanilan solvent tipi, ekstraksiyon sicaklig1 ve siiresi, mikrodalga giicii, matrisin yapisi,
ekstrakte edilecek ornek: ¢oziicii orani, drnekteki su miktari, karistirma uygulanmasi,
mikrodalga enerjisi yogunlugu olarak siralanabilir (Nour ve ark., 2021). Ekstrakte
edilecek Ornek: ¢oziicii oranmnin optimize edilmesi Ornege gelen elektromanyetik
enerjinin penetrasyonunu direk olarak etkilediginden MDE’deki ekstraksiyon verimini
onemli Ol¢lide degistirmektedir. Ekstraksiyonda kullanilan solventin polar yapisi ile
ornekteki su miktar1 da mikrodalga enerjisinin 1sitma mekanizmalarindan biri olan polar
rotasyonun olusturulabilmesi agisindan 6nemlidir (Deo ve ark., 2015). Bunlarla birlikte
MDE esnasinda uygulanan karigtirma islemi ile de ekstrakte edilecek materyal ile solvent
arasindaki kiitle transferi hizlanarak kisa siirede daha verimli bir ekstraksiyon

gerceklesmektedir. Uygulanan mikrodalga giiciiniin ekstrakte edilen solventin hacmine
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orani alinarak hesaplanan mikrodalga enerjisi yogunlugu ise, her bir birim solvent bagina
uygulanan mikrodalga enerjisini ifade ettiginden ekstraksiyon verimini etkileyen diger
bir 6nemli parametredir (Li ve ark., 2012). Ayrica, ekstrakte edilecek materyalin 6n
islemden gegirilmesi, parcacik boyutunun degistirilmesi veya kurutulmus olmasi da
MDE’yi etkileyen 6nemli faktorler arasindadir (Nonglait ve Gokhale, 2024). MDE’de az
miktarda solvent kullanimi ile konvansiyonel yontemlere gore cok kisa siirede, daha
diisiik enerji tiikketimi ile yiliksek ekstraksiyon verimi saglandigi da ifade edilmektedir

(Sen Arslan, 2024).

2021 yilinda yapilan bir ¢calismada, Amaranthus tricolour yapraklarindaki betalainlerin
ekstraksiyonu i¢cin MDE kullanilmis ve farkli proses parametreleri (mikrodalga giicii,
ekstraksiyon sicakligi ve siiresi) degistirilerek ol¢iilen toplam betasiyanin ve betaksantin
miktarlar1 degerlendirilmistir. Elde edilen sonuclara gore, en yiiksek ekstraksiyon
veriminin gerceklestirildigi proses kosulunun betasiyanin ve betaksantin igin farkli
oldugu rapor edilmistir (Sharma ve ark., 2021). MDE ile avokado kabuklarindan fenolik
madde ekstraksiyonunun gergeklestirildigi farkli bir calismada ise, ekstraksiyon sicakligi
ve siiresi, etanol konsantrasyonu ve kati:¢oziicii oran1 yanit ylizey yontemi ile optimize
edilmistir. Optimum kosullarda MDE ile elde edilen ekstraktta elde edilen toplam fenolik
miktarinin konvansiyonel yontemle elde edilene gore yaklasik olarak sekiz kat daha fazla
oldugu ifade edilmistir (Figueroa ve ark., 2021). Kestane kabugundaki kahverengi renk
pigmentlerinin MDE ile ekstrakte edildigi gilincel bir caligmada ise, ekstraksiyon
parametreleri optimize edilerek, atik materyaldeki biyoaktif bilesenler ile renk

pigmentlerinin geri doniisiimiiniin saglanabilecegi dogrulanmistir (Kocer ve ark., 2024)

Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE), oksijene ve sicaklifa duyarli olan
fenolik ile antioksidan bilesenler icin MDE’nin gelistirilmis sekli olarak tanimlanabilir.
Vakum uygulamasi ile mikrodalga destekli ekstraksiyon esnasinda yliksek sicakliklara
¢ikilmadigindan termal degradasyon ve oksidasyon riski en aza indirilerek hassas
bilesenlerin daha iyi korunmasi saglanmaktadir (Lopez-Salazar ve ark., 2023). Normal
atmosfer basincina kiyasla vakum kosullarinda gergeklestirilen ekstraksiyonda
ekstraksiyon ¢oziiciisiiniin kaynama noktas: diisiiriilerek ekstraksiyon daha diisiik
sicakliklarda  gerceklesmektedir. Ayrica  ekstraksiyon sisteminden oksijenin
uzaklastirilmasi ile hassas bilesenlerin oksidasyonu da azaltilmis olmaktadir (Lopez-
Salazar ve ark., 2023; Wang ve ark., 2008). Polifenol ve antioksidan igerigi yiiksek olan
portakal posasindaki biyoaktif bilesenlerin VMDE ile ekstrakte edildigi 2021 yilinda
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yapilan bir caligmada, ekstraksiyon kosullarindaki bazi parametrelerin optimize edilmesi
ile katma degeri yiiksek bir atigin degerlendirilebilecegi rapor edilmistir (Petrotos ve ark.,
2021). Avokado kabuklar1 ve cekirdeklerindeki biyoaktif bilesenlerin VMDE ile
ekstrakte edildigi farkli bir calismada ise, ekstraksiyon siire ve sicakligi, kati: ¢oziicii
orani ile mikrodalga giicii kosullar1 optimize edilerek atik maddelerin farkli endiistriler

icin degerlendirilebilecegi belirlenmistir (Skenderidis ve ark., 2021).

2.6. Enkapsiilasyon

Enkapsiilasyon prosesi, hassas 6zellikteki bilesiklerin uygun bir kaplama malzemesiyle
kaplanarak etrafinda bir bariyer olusumunun saglandigi veya tasiyicilar icinde
hapsedildigi bir tekniktir (Ray ve ark., 2016). Bu teknikte, biyoaktif 6zellikteki hassas
bilesenler koruyucu bir kabuk materyali i¢cinde olumsuz ¢evre kosullarina karsi korunarak
stabilitesi artarken ayni1 zamanda, biyoyararlanim ve kontrollii salinim da desteklenerek
fonksiyonel ozelliklerin kaliciligir saglanmaktadir (Zabot ve ark., 2022). Ayrica,
enkapsiile edilen materyaldeki istenmeyen tat ve koku da maskelenirken, mevcut aroma

bilesenleri de korunmaktadir (Saifullah ve ark., 2019).

Biyoaktif oOzellikteki bilesenlerin enkapsiilasyonu ig¢in; fiziksel, kimyasal ve
fizikokimyasal tekniklerle yapilan calismalar mevcuttur. Fiziksel metotlar sprey kurutma,
ekstriizyon, dondurarak kurutma ve elektro-eg§irme gibi yontemlerden olusurken;
kimyasal metotlar inkliisyon kompleksi ve emiilsiyon polimerizasyonu gibi metotlari
kapsamaktadir. Fizikokimyasal enkapsiilasyon metotlarina ise; koaservasyon ile solvent
evaporasyonu yoOntemleri ornek verilebilir (Zabot ve ark., 2022). Sprey kurutma
yonteminde, biyoaktif bilesen iceren sivi ornek sicak hava yardimiyla spreyleyerek
ornekteki ¢oziicli buharlasir ve kalan kati partikiillerde biyoaktif bilesenin kaplanmasi
saglanir (Somera ve ark., 2024). Ekstriizyon metodunda, kaplama malzemesi ile
kaplanacak biyoaktif bilesen es merkezli nozullardan gegirilerek damlaciklar olusturulur
ve sonrasinda gergeklestirilen sogutma ile enkapsiilasyon gerceklestirilir (Choudhury ve
ark., 2021). Dondurarak kurutma metodu ise, genellikle sicakliga duyarli ya da
oksidasyona kars1 hassas bilesenlerin enkapsiilasyonunda tercih edilen bir yontemdir. Bu
yontemde, enkapsiilasyonu yapilacak biyoaktif bilesen ile kaplama materyali karigimi
dondurularak sonrasinda vakum altinda karisimdaki Once serbest sonra bagli su

uzaklastirilarak siiblimasyon ile buhar formunda karisimdan uzaklasir ve kaplanacak
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materyal kuru formda kaplama materyali ile enkapsiile edilmis olur (Kandasamy ve
Naveen, 2022). Elektro-egirme yontemi ile enkapsiilasyonda ise kaplama materyali ile
biyoaktif bilesen karigimi yiiksek elektrik alanda piiskiirtiilerek nanolif yapilar olusur ve
aktif bilesen bu nano yapilarin igerigine hapsolarak enkapsiilasyon ger¢eklesir (Coelho
ve ark., 2021). Kimyasal enkapsiilasyon metotlarindan biri olan inkliizyon kompleksinde
kaplama materyali olarak genellikle i¢i hidrofobik dis1 hidrofilik yapida olan siklodektrin
molekiilii  kullanilmaktadir. Suda ¢Ozlniirliigli distik olan aktif bilesenin
enkapsiilasyonunda hidrofobik, Van der Waals ve hidrojen baglarinin aktif bilesen ile
kaplama materyali arasindaki etkilesimleri kullanilmaktadir (Fuenmayor ve ark., 2021).
Fizikokimyasal metotlarin en sik kullanilanlarindan olan koaservasyon, 6zellikle ugucu
yag, vitamin ve dogal renk bilesenlerinin kaplanmasi i¢in tercih edilen bir yontemdir. Bu
yontemde ise, kaplanacak biyoaktif bilesen ile kaplama materyali karisimina pH, sicaklik
vb. degisimler uygulanarak faz ayrimi meydana getirilir. Olusturulan faz ayriminda
polimerler ¢ozeltiden uzaklastirilarak kaplama materyali olarak kullanilacak koaservat

olusturulur ve aktif bilesenin enkapsiilasyonu gerceklestirilir (Muhoza ve ark., 2023).

Enkapsiilasyon yontemi kadar enkapsiilasyonda kullanilacak kaplama materyali de
islemin verimliligi a¢isindan olduk¢a dnemlidir. Kaplama materyalleri lipid, protein ya
da polisakkarit yapisinda olabilmektedir. Enkapsiilasyon i¢in kullanilacak ideal bir
kaplama maddesi; kaplanacak aktif bilesen icin stabil bir kaplama materyali olusturmali,
ekonomik olmali, isleme ve depolama esnasinda stabilitesini koruyabilmeli ve inert

olmalidir (Poshadri ve Aparna, 2010)

Fenolik ve antioksidan 6zellikteki biyoaktif maddelerin disinda dogal renk bilesenlerinin
de stabilizasyonu i¢in enkapsiilasyon metotlar1 kullanilmaktadir. Betalain, antosiyanin
gibi dogal renk bilesenlerin sicaklik, oksijen, pH ve 151k gibi cevresel faktorlerden
olumsuz etkilenmeleri nedeniyle bu renk maddelerinin, literatiirde farkli tekniklerle
kaplandig1 ¢alismalar mevcuttur. Mor renkli kaktiis meyvesinden maserasyon yoluyla
ekstrakte edilen betalaince zengin biyoaktif bilesiklerin enkapsiilasyonunun yapildig: bir
calismada, farkli enkapsiilasyon metotlar1 karsilastirilmistir. Bu ¢alismadaki biyoaktif
bilesenler, hem piiskiirtmeli kurutma hem de piiskiirtmeli kurutma-cift emiilsiyon
yontemleri birlikte kullanilarak mikro diizeyde kapsiillenmistir. Sonug¢ olarak ikili
yontem kullanilarak elde dilen mikrokapsiillerin stabilitelerinin daha yiiksek oldugu
belirlenmistir (Toledo-Madrid ve ark., 2018). Pancardan elde edilen betalainlerin ultrason

destekli dondurmali kurutma metodu ile enkapsiile edildigi giincel bir calismada, farkli
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kaplama materyalleri karsilagtirilmis ve guar gum ile kaplanan betalainlerin stabilitesinin

ve biyoyararlaniminin daha yiiksek oldugu rapor edilmistir (Kaur ve Ghoshal, 2024).

2.6.1. Niyozomlar ve Lipozomlar

Vezikiiller, amfifilik molekiillerden olusan, bdylece hem lipofilik hem de hidrofilik
bilesenleri kapsiillemek amaciyla yaygin olarak kullanilan kolloidal yapida parcaciklardir
(Subramanian, 2021). Ozellikle farmasotik ve kozmetik alanlarda kullanilmakla birlikte
gida alaninda da kullanim alan1 bulmaya baslayan vezikiillerin en yaygin olan tiirleri

lipozom ve niyozomlardir (Mawazi ve ark., 2025).

Lipozomlar, boyutlar1 mikrometre veya nanometre arasinda degisebilen fosfolipitlerden
olusan cift katmanli yapiya sahip vezikiillerdir. Fosfolipidler, polar yapili gliserol ile
nonpolar yapili yag asidi {linitelerinden olugmaktadir (Sekil 2.5) (Ajeeshkumar ve ark.,
2021). Boylece lipozomlar, amfifilik yapilar1 sayesinde hem lipofilik hem de hidrofilik
yapidaki molekiilleri kapsiilleme o6zelligindedir. Lipozom stabilitesini arttirmak igin

kolesterol gibi stabilize edici ajanlar kullanilabilmektedir (Pande, 2023)
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Sekil 2.5. Lipozom yapist ve olusumu
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Literatiirde kirmiz1 ejder meyvesindeki betalainlerin lipozom yontemi ile enkapsiile
edildigi bir ¢alismada, enkapsiilasyon formiilasyonu optimize edilmistir. Optimum
kosullarda elde edilen kapsiilde, in-vitro sindirim gergeklestirilmis ayrica farkli
sicakliklarda kapsiil stabilitesi arastirilmistir. Elde edilen sonuglara gore, lipozom
yontemi ile yapilan enkapsiilasyonla ejder meyvesindeki betalainlerin biiyiik 6l¢iide stabil

kaldig: bildirilmistir (Lin ve ark., 2022).

Niyozomlar, lipozomlara benzer olan fakat fosfolipidler yerine iyonik olmayan
surfektanlarin hidrasyonu ile elde edilen, kolesterol igeren ya da igermeyen amfifilik
vezikiiller olarak tanimlanmaktadir (Ge ve ark., 2019). Niyozomlarin yapisinda da, hem
hidrofobik hem de hidrofilik kisimlar oldugundan hem hidrofilik hem de lipofilik
maddeleri kapsiilleme yetenegine sahiptir (Sekil 2.6) (Riccardi ve ark., 2024).

Niyozom Lipozom

'} ] Q -
Siirfektan Fosfolipit
Sekil 2.6. Niyozom ve lipozom yapilari

Niyozomlar, toksik olmamalari, iyonik olmayan siirfektanlardan olusmalar1 sayesinde
iretim maliyetlerinin ucuz ve basit olmasi ve fosfolipidlere oranla oksidasyona kars1 daha
stabil olmalarindan dolay1 lipozomlara gore iistiin yanlar1 bulunmaktadir (Riccardi ve
ark., 2024). Niyozom stabilitesini etkileyen en Onemli parametreler; niyozomlarin
hazirlanma sekli ve niyozom formiilasyonudur (Yeo ve ark., 2017). Niyozom
formiilasyonunda siklikla kullanilan iyonik olmayan siirfektanlar, Span ve Tween
cesitleri, polisorbatlar ile stabilite ajan1 olan kolesterol olarak siralanabilir. Niyozom
yontemi ile kaplanacak materyalin 6zelligine gore siirfektanlarin se¢iminde hidrofilik-

lipofilik balans (HLB), kritik misel konsantrasyonu, jel sivi gecis sicakligr , kritik
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paketleme parametresi 6nemli bilesenlerdir (Umbarkar, 2021). HLB degeri kararli bir
emiilsiyon olusturmak ic¢in emiilsiyonu olusturan maddelerin derisimini ve tipini
belirlemek i¢in kullanilan bir terimdir. Baska bir deyisle emiilsiyonu olusturan
bilesenlerin i¢indeki suda ¢dzlinen veya yagda ¢oziinen madde dengesini ifade eden,
genellikle 0-20 arasinda degisen sayisal bir deger olarak tanimlanabilir. HLB degeri 20’ye
yaklagtik¢a emiilsiyonun hidrofilik 6zelligi artarken, 0’a yaklastikca hidrofobik 6zelligi
artmaktadir (Gore ve ark., 2023). Niyozom formiilasyonu olusturulurken kaplama
materyalinin HLB degeri arttik¢a, niyozomlarin pargacik boyutu artarken, HLB degerinin
azalmasi durumunda ise, diisilk ylizey enerjisinden otiirii boyutu kiiciik niyozom
partikiillerine olusmaktadir (Mawazi ve ark., 2025). Niyozom formiilasyonundaki
stabilite i¢in siirfektanlarin HLB degeri kadar kullanilan stabilize edici ajanlarin kullanilip
kullanilmadig1 ve miktar1 da 6nemlidir. Niyozom olusumunda stabilize edici ajan olarak
siklikla kolesterol kullanilmaktadir. Elastisite ve akigkanlik niyozom formiilasyonundaki
kaplama materyali i¢in 6nemli olan iki reolojik Ozelliktir, kolesterol bu 6zelliklerin
tyilestirilmesi i¢in belirli 6zelliklere sahiptir. Kaplama materyaline kolesterol ilavesi
halinde c¢ift katmanl vezikiil yapisindaki yiizey aktif maddelerin hareketi sinirlanarak
akiskanlik azalir ve kaplama materyali daha stabil olur. Ayrica yiizey aktif siirfektan
maddeler saf haldeyken kristallenme egilimindedir, yapiya kolesterol eklenmesi halinde
kristallenme egilimi azalarak homojen ve elastik bir kaplama materyali eldesi saglanir.
Bunlarla birlikte kolesterol zar gecirgenligini de azaltarak kaplanan materyalin disartya

sizintisini azaltir (Krylov ve Arslanov, 2025).

2.6.1.1. Niyozom Olusturma Metotlar:

Niyozomlarin hazirlanmasinda kullanilan yontemler; ince film hidrasyon teknigi, eter
enjeksiyon, etanol enjeksiyon, ters faz evaporasyon, transmembran pH gradyani, ¢oklu
membran piiskiirtme, dondurup-¢ozdiirme, sonikasyon, bubble, dondurarak kurutma,
mikroakigskanlastirma olarak siralanabilir (Amoabediny ve ark., 2018; Mawazi ve ark.,
2025). Niyozomlarmn hazirlanmasinda se¢ilen yonteme bagl olarak niyozomdaki kapsiil
boyutu, enkapsiilasyon verimi, tabaka sayist ve kapsiillerin membran gecirgenligi

degiskenlik gostermektedir (Sanket ve ark., 2023).
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Eter yada etanol enjeksiyon metotlarinda, yiizey aktif madde ve kolesterol karisimi eter
yada etanolde ¢oziinerek olusan karisim su fazina yavasca enjekte edilerek genellikle tek
katmanli vezikiil olusumu saglanir (Thabet ve ark., 2022). Literatiirde antioksidan 6zelligi
yuksek olan kurkumin maddesinin diisiik stabilitesini ve ¢oziiniirliigiinli arttirmak igin
niyozom formiilasyonu ile kaplandigi 2023 yilinda yapilan bir ¢aligmada, niyozom
olusturulmasi icin eter enjeksiyon metodunun kullanildigi ifade edilmistir (John ve

Sailaja, 2023).

Niyozom olusumunda yiksek verim saglayan yontemlerden biri olan ters faz
evaporasyon tekniginde, ylizey aktif madde kolesterol karigimi organik bir ¢oziicii
karisiminda ¢oziildiikten sonra suda ¢oziinen kaplanacak materyal {izerin eklenerek tiim
fazlarin karigimi ic¢in ultrasonikasyon uygulanir. Sonrasinda diisiik basingta organik
¢oziicli uzaklastirilarak tek katmanli niyozom olusumu saglanir (Riccardi ve ark., 2024).
Kanser tedavisinde kullanilan karboplatinin terapdtik etkinliginin arttirilmast igin
karboplatin iceren niyozomal tasiyici sistemin ters faz evaporasyon teknigi ile

olusturuldugu rapor edilmistir (Abbasi ve ark., 2023).

Transmembran pH gradyani tekniginde ise, niyozomlarin i¢indeki ortam ile disarida bir
pH gradyani olusturularak kaplanacak materyalin niyozom igerisinde daha iyi tutulmasi
saglanir. Siirfektanlar ve kolesterol kloroformda c¢oziindiikten sonra ¢oziicli diisiik
basingta buharlastirilarak ince bir film tabakas1 olusturulur. Olusan film asidik bir ¢ozelti
ile ¢coziindiikten sonra olusan karisimda donma-¢oziilme islemleri yardimiyla niyozom
olusur. Suda coziinen kapsiillenecek materyal olusan niyozoma eklenir ve pH fosfat
tamponu ile 7.0-7.2 arasina yiikseltilerek niyozomlarin i¢i ile dis1 arasinda pH gradyeni
olusturulur (Thabet ve ark., 2022). Limon yaginin transmembran pH gradyani teknigi ile
niyozomal formiilasyona katildig1 gilincel bir ¢alismada, olusturulan dogal igerikli
formiilasyonun sivrisinek kovucu olarak kimyasal bazli kovuculara alternatif bir larvasid

olabilecegi rapor edilmistir (Muthukumar ve ark., 2025).

Mikroakiskanlagtirma metodunda, yagda ¢ozilinen ve suda ¢oziinen iki sivi fazin (kaplama
malzemesi ve kaplanacak materyalin oldugu ¢ozeltiler) yiiksek basing altinda ¢ok dar
kanallardan gegirilerek kiiciik boyutlu ve homojen stabil niyozom olusumu
saglanmaktadir (Mawazi ve ark., 2025). Literatlirde DNA replikasyonuna miidahale
ederek antitiimor etki gosteren fakat dis etmenlerle stabilitesi etkilenen topotekan
maddesinin  mikroakigkanlagtirma metodu ile niyozom enkapsiilasyonunun

gerceklestirildigi bir calismada, suda ve yagda ¢oziinen fazin molar akis hizlar1 optimize
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edilmis ve elde edilen kapsiiliin stabilitesi in-vitro kosullarda degerlendirilmistir. Elde
edilen sonuglara gore topotekan bileseninin stabilitesinin niyozomal formiilasyon ile

arttirildigr dogrulanmistir (Ag Seleci ve ark., 2019).

Ince film hidrasyon teknigi ise, niyozom olusturma metotlar1 arasinda en siklikla
kullanilan basit bir tekniktir. Kaplama materyalini olusturan kolesterol ve iyonik olmayan
sirfektan maddeler organik bir c¢oziiciide ¢oOziildiikten sonra doner buharlastiric
kullanilarak organik ¢oziicii uzaklastirilir ve sise tabaninda ince bir film tabakasi olusur.
Sonrasinda kapsiillenmek istenen 6rnek sulu bir ¢ozelti icerisinde olusturulan filme
eklenerek belirli bir siire karistirilarak ¢cok katmanli vezikiil olusumu saglanir. Karistirma
esnasinda sicaklik siirfektanin gecis sicakliginin iizerinde tutulmalidir (Javani ve ark.,
2021; Thabet ve ark., 2022). Literatiirde farkl1 gida kaynaklarindan (domates, havug ve
kirmiz1 sebze karisimlari) elde edilen likopenin niyozomal yontem ile enkapsiile edildigi
2024 yilinda yapilan giincel bir ¢aligmada, niyozom olusturulurken konvansiyonel ince
film hidrasyon teknigi ile yeni tekniklerden mikroakiskanlastirma metodu
karsilastirilmistir. Elde edilen sonuglara gore, mikroakiskanlastirma metodu ile elde
edilen kapsiillerin dis farkli etmenlere karsi stabilitesinin daha yiiksek bulundugu rapor
edilmistir (Kanpipit ve ark., 2024). Giiglii bir antioksidan olan yesil ¢ay ekstraktinin ince
film hidrasyon teknigi kullanilarak niyozom enkapsiilasyonu yapildig1 bir ¢alismada ise,
kaplanan yesil cay ekstrakti miktarinin kapsiiliin fiziksel ve kimyasal karakterleri
tizerinde onemli bir etkiye sahip oldugu ortaya konulmustur (Chasanah ve ark., 2021).
2020 yilinda yapilan baska bir c¢alismada, farkli tiirdeki bogiirtlen Orneklerinden
konvansiyonel yontemle ektrakte edilen fenolik bilesenler ince film hidrasyon teknigi
kullanilarak enkapsiile edilmis ve farkli bogiirtlen tiirleri i¢in olusturulan niyozomal
kapsiiller kozmetik formiilasyonlar1 i¢in degerlendirilmistir.  Ayrica elde edilen
kapsiillerin enkapsiilasyon verimlerinin ve antioksidan aktivitelerinin yiiksek oldugu da

bildirilmistir (D’ Angelo ve ark., 2020).

2.6.1.2. Niyozomlarda Karakterizasyon

Niyozom kapsiillerinde karakterizasyon yapilmasi amaciyla literatiirde, kromatografik,
mikroskobik ya da spektrofotometrik yontemler kullanildigi bilinmektedir. Niyozom
vezikiillerinin fiziksel 6zelliklerinin belirlenmesi amaciyla, parcacik boyutu ve zeta

potansiyeli Ol¢limleri ile gegirimli elektron mikroskobu (TEM) siklikla kullanilmaktadir
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(Tariq ve ark., 2024). Zeta potansiyeli 6l¢limii ile par¢acik boyutu homojenliginin analizi,
kolloidal sistemlerde siispansiyon igindeki kararliliginin belirlenmesi i¢in 6nemli kabul
edilen bir ozelliktir. Numuneden elektronlar gecirilerek atomik diizeyde goriintii elde
edilebilen TEM analizi sayesinde ise, kapsiillerin i¢ yapist hakkinda bilgi sahibi
olunurken ayni zamanda parcacik boyutu analizi dogrulamasi da gergeklestirilmektedir

(Ridolfo ve ark., 2020).

Niyozomlarin kimyasal karakterizasyonu amaciyla kullanilan Fourier Doniisiimli
Kizil6tesi Spektroskopisi (FT-IR) analizinde, kizil6tesi 1sinlar (IR) kullanilarak 6rnekteki
molekiillerin titresim hareketlerinin incelenmesi ile fonksiyonel gruplarmin analizi
gergeklesmektedir. FT-IR cihazinda 400-4000 cm™ araligindaki absorpsiyon pikleri
analiz edilerek yapisal degisikliklerin de tespiti yapilabilmektedir (Rezaei ve ark., 2024).

Literatiirde, kontrollii ilag salinim1 amaciyla gergeklestirilen enkapsiilasyonda, niyozom
formiilasyonu yanit yiizey yontemi kullanilarak optimize edilmis ve optimum kosullarda
elde edilen kapsiilde karakterizasyon amaciyla FT-IR, par¢acik boyutu ve zeta potansiyeli
Olctimlerinin gergeklestirildigi bildirilmistir (Rad ve ark., 2022). Bogiirtlen ekstraktinin
niyozom yOntemi ile enkapsiile edildigi farkli bir ¢alismada ise, elde edilen kapsiillerin
karakterizasyonunun, pargacik boyutu, FT-IR ve TEM analizleri ile gerceklestirildigi
rapor edilmistir (D’ Angelo ve ark., 2020).

2.7. Betalainlerin Gida Uygulamalari

Dogal renk bilesenlerinden biri olan betalainler genis renk yelpazesi ile gida endiistrisinde
farkli {riinlerde kullanilmaktadir. Cesitli meyve ve sebzelerden ekstrakte edilen
betalainlerin sivi formdaki halleri ile kurutulmus toz formlar1 dogal renklendirici olarak
gidalara entegre edilebilmektedir. Fakat, endiistriyel proseslerde dis etmenlere karsi
stabilitesinin uzun silire korunmasi amaciyla betalainlerin, literatiir kaynaklarinda
ozellikle farkli enkapsiilasyon teknolojileri ile kaplanarak gidalara uygulandigi caligmalar
daha ¢ok dikkat cekmektedir (Carreon-Hidalgo ve ark., 2022).

Literatiirde, Basella rubra L. bitkisinden elde edilen betalaince zengin fenolik
bilesenlerin nanoboyutlu lipozomal enkapsiilasyonu ile elde edilen kapsiillerin yumusak
seker formiilasyonuna eklendigi bir c¢alisma rapor edilmistir. S6zii gecen caligmada,
sekerlemeler 28 giin boyunca +5°C’de depolandiktan sonra drneklerdeki toplam betalain,

fenolik ve antioksidan miktarlarindaki degisim degerlendirilmis ve enkapsiilasyon ile
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renk bilesenlerinin biiylik dl¢lide korunabilecegi dogrulanmigtir (Kumar ve ark., 2020).
Kaktiis meyvesinden elde edilen betalainlerin iyonik jellesme metodu ile kaplanarak
sekerleme formiilasyonu katildig1 giincel bir calismada ise, kaktiis meyvesinden elde
edilen betalaince zengin kapsiil entegre edilmis Ornekler ile sentetik renklendiriciler
kullanilarak renklendirilmis sekerlemeler duyusal olarak karsilagtirilmistir. Elde edilen
sonuclara gore sentetik renklendirici iceren drnekler ile dogal renk bilesenlerini igeren

ornegin istatiksel olarak ayni olarak bulundugu ifade edilmistir (Mehta ve ark., 2024).

Sekerleme disinda literatiirde dogal kaynaklardan elde edilen betalaince zengin fenolik
bilesenlerin ekmek, kek gibi iiriinler ile et iirlinli formiilasyonlarina katilarak fonksiyonel
Ozellikte iiriin eldesi saglandig1 calismalar da mevcuttur. 2021 yilinda yapilan bir
calismada, dogal kaynaklarla renklendirme yapmak ve lif igerigi yiiksek iiriin eldesi
saglanmak amaciyla kurabiye formiilasyonuna farkli oranlarda (%S5, %10, %15, %?20)
kirmiz1 pancar posasi tozu ilave edilmistir. Elde edilen kurabiye 6rneklerinde ilave edilen
pancar posasi tozu miktar arttikca renk analizinde olgiilen kirmizilik degerinin artis
gosterdigi bulunmus hem lif igerigi hem de duyusal 6zellikler agisindan da en uygun
oranin %15 pancar posasi tozu ilave edilen 6rnek oldugu rapor edilmistir (Abdo ve ark.,
2021). Kirmiz1 pancar ekstrakti ve tozunun dogal renklendirici olarak farkli oranlarda
sosis formiilasyonuna katildig1r farkli bir ¢aligmada ise, sentetik renklendirici olan
karminin eklendigi 6rnek kontrol olarak kullanilmistir. Elde edilen sonuglara gore,
kirmiz1 pancar ekstrakti ve tozu igeren orneklerde antioksidan 6zellik kontrol drnegine
gore ylksek oldugundan lipid oksidasyonunun kontrol 6rne§ine gore onemli ol¢iide
azaltildig1 ifade edilmistir. Ayrica duyusal olarak da pancar ile renklendirilen 6rneklerin
karmin iceren orneklere gore daha iyi bir alternatif olabilecegi dogrulanmistir (Aykin-

Dinger ve ark., 2021).

Literatiirde, siit iiriinlerini renklendirmek ve fonksiyonel 6zelliklerini arttirmak amaciyla
betalaince zengin dogal kaynaklarin kullanildig1 ¢alismalara da rastlanmistir. Dondurma
formiilasyonuna farkli oranlarda kirmizi pancar ekstrakti eklenen giincel bir calismada,
dondurmanin hem dogal yollardan renklendirilmesinin gergeklestirildigi hem de fenolik
ve antioksidan igeriginin arttirildig: ifade edilmistir (Hussain ve ark., 2025). Pancar ve
kaktiis meyvesinden elde edilen ekstraktlarin peynir formiilasyonuna ilave edilerek
depolandig1 farkli bir calismada ise, 10 giinlilk depolama siiresince degisen betalain
miktarlar karsilagtirilmistir. Elde edilen sonuglara gore, kaktiis meyvesinden elde edilen

betalaince zengin ekstraktin eklendigi 6rneklerde pancardan elde edilen ekstrakt eklenen
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orneklere gore renginin ve betalainlerin daha iyi korundugu bulunmustur (Lopez-

Solérzano ve ark., 2025).

2.7.1. Yogurt ve Beslenmedeki Onemi

Yogurt, insan viicudu iizerinde kanitlanmis fonksiyonel etkileri olan, iilkemizde
geleneksel olarak iiretilen ve tizerinde bircok calisma yapilmis siit iirlinlerinden biridir.
Yogurt igeriginde laktik asit bakterileri bulunduran; vitamin, kalsiyum ve protein
acisindan zengin Onemli bir fermente siit lirliniidiir (Rashwan ve ark., 2023). Yogurt
iretiminde yaygin olarak kullanilan Kkiiltiitler Streptococcus salivarius —subsp.
thermophilus ve Lactobacillus delbrueckii subsp. bulgaricus' tur. Bu kiiltiirler siite
eklendiginde, laktozu fermente ederek laktik asit olusturur. Olusan iriinler siit
proteinleriyle etkilesime girerek pihti olusumuna neden olur ve bdylece yogurda
karakteristik jel benzeri bir goriinim kazandirir. Ayrica fermentasyon sirasinda
gerceklesen cesitli enzimatik ve kimyasal degisimler sayesinde siit yaglarini, proteinleri
ve sekerleri hedef alan ¢esitli kimyasal reaksiyonlar meydana gelerek yogurttaki
karakteristik ucucu bilesenlerin olusmasia olanak saglanir (Ahmad ve ark., 2022).
Yogurttaki tat bilesenleri: ugucu ( biitirik ve asetik asitler) ve ugucu olmayan (laktik ve
purivik asitler) karboksilik asitler, karbonil bilesikleri (asetaldehit), diketonlar (2,3-
pentanedion ve diasetil (2,3-biitandion)) ve diger organik bilesenler seklinde siralanabilir

(Giiler ve Park, 2011)

Yogurdun endiistriyel olarak iiretimi kullanilan kiiltiirler, bu kiiltiirlerin miktarlari,
kullanilan hammadde ve sicaklik gibi faktorlere bagl olarak degisken olabilmektedir. Bu
faktorler yogurdun renk, tekstiir, asitlik gibi fizikokimyasal 6zelliklerini etkilemektedir
(Farag ve ark., 2022). Yogurt temel olarak set ve stirred tip yogurt olarak iki gruba
ayrilmakla birlikte yogurdun siiflandirmasi yogurdun kimyasal kompozisyonuna, fiziki

dogasina, aromasina ve yapilis stiline gore yapilmaktadir (Bankole ve ark., 2023).

Sade yogurt saglik acisindan yararl etkilere sahip olan biyoaktif bilesiklerden fenolikler,
antioksidan maddeler agisindan fakirdir. Fonksiyonel 6zellikte biyoaktif bilesenler ile
dogal renk maddelerinin eklenmesi yogurdun olumlu saglik etkilerini tesvik etmesinin
yani sira, tiikketici algisinda yogurttaki talebin artmasi i¢in dnemli bir adim olacag: ifade
edilmistir (Pannerchelvan ve ark., 2024). Fonksiyonel 6zellikte katki ilavesi, yogurttaki

besin degerini arttirmakla birlikte ilave olarak koyulan bilesenler antioksidan,
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antidiyabetik, antimikrobiyel ve antikanser etkilerinden dolay1 saglik iizerinde olumlu
etkilere de sahiptir. Ayrica yogurtta yapisal iyilestirme, renklendirme ve tat ile aroma
gelisimi ve raf dmriiniin dogal yollarla uzatilabilmesi gibi etkiler de sade yogurda eklenen
fonksiyonel 6zellikteki maddeler ile miimkiin olacaktir (Ahmad ve ark., 2022). Yogurda
eklenen fonksiyonel 6zellikteki bilesenler, meyveler, sebzeler, tahillar ve diger bilesenler
(bal, esansiyel yaglar ve aloe vera vb.) olarak 4 gruba ayrilmaktadir. Ozellikle sebze ve
meyve kaynaklarindan elde edilen fonksiyonel 6zellikteki dogal renk bilesenlerinin sade
yogurda ilavesi son zamanlarda dikkat ¢ceken bilesenler arasina girmektedir (Rashwan ve

ark., 2023).

Literatiirde sade yogurda fenolik ve antioksidan ozellikteki fonksiyonel bilesenlerin
eklendigi bircok calisma mevcuttur. 2025 yilinda yapilan giincel bir ¢alismada sade
yogurda farkli konsantrasyonlarda (%0.5 ve %1.0) zerdecal tozu ilave edilmistir. S6zii
gecen calismada elde edilen yogurtlarda antioksidan kapasitenin 5 kat, toplam fenolik
maddenin ise 30 kata kadar arttirilabildigi rapor edilmistir (Sicramaz, 2025). Hem atik
degerlendirilmesi hem de fonksiyonel oOzelliklerin iyilestirilmesi amaciyla portakal,
mandalina ve limon posasi tozlarinin sade yogurda eklendigi bir ¢alismada ise, farkl
konsantrasyonlarda (%1, %3 ve %5) posa eklenen 6rneklerde fizikokimyasal, mikrobiyel
ve duyusal o6zellikler +4 °C’deki 21 giin depolama sonucunda degerlendirilmistir. Elde
edilen sonuglara gore %1 ve %3 portakal posasi eklenen yogurt drnegi diger 6rnekler
arasinda hem duyusal hem de fizikokimyasal agidan 6ne ¢ikarken, istenmeyen mikrobiyel
flora gelisimini de engelledigi ifade edilmistir (Alamoudi ve ark., 2022). Du ve ark. 2022
yilinda yaptig1 bir ¢alismada, sade yogurda antosiyanince zengin karadut posasi eklenmis
ve +4 °C’de 21 giinliik soguk depolama esnasinda yogurdun yapisindaki fenolik madde

miktari ile antioksidan kapasitenin artig seyrinde oldugu bulunmustur (Du ve ark., 2022).

Sebze ve meyvelerden elde edilen dogal renk maddelerinin sade yogurda katki olarak
eklendigi c¢alismalar da literatiirde siklikla calisilmaktadir. Karotenoid pigment
cesitlerinden biri olan likopence zengin kirmizi guava meyvesi pulpunun sprey kurutma
metodu ile enkapsiile edildigi bir caligmada aloe vera ve kaktiis meyvesi miisilaji kaplama
malzemesi olarak kullanilmigtir. S6zii gecen calismada, +4 °C’de 25 giinliik karanlik
kosullarda depolama sonrasindaki renk degisimi sunset sarist (E110) yapay
renklendiricisi kullanilan ticari yogurt 6rnegi ile karsilastirildiginda, guava meyvesinden
enkapsiile edilen renk pigmentlerinin depolama siiresince daha iyi korundugu rapor

edilmistir. Ayrica  kapsiil eklenen yogurt Orneklerindeki fenolik ve antioksidan
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kapasitenin de yapay renklendirici eklenen ticari yogurt 6rneginden fazla oldugu da
bildirilmistir (Otalora ve ark., 2022). Betalaince zengin pancar sap1 ekstraktinin ahududu
aromal stirred tipte yogurtta dogal renklendirici olarak kullanildig1 farkl: bir ¢calismada
ise, ekstrakt yogurda farkli konsantrasyonlarda (%1, %2 ve %5) eklenmistir. Depolama
stiresince degisen fizikokimyasal ozellikler, laktik asit bakterilerinin canliligindaki
degisim ve betalain stabilitesi pH degerinin 4 ve 5 oldugu kosullarda degerlendirilmistir.
14 giinliik +4 °C’lik soguk depolama stiresince bahsi gegen 6zelliklerin pH 4 olan ortam
kosullarinda daha iyi korundugu ifade edilmistir (Abdo ve ark., 2023). 2025 yilinda
Ahmed ve ark. yaptig1 giincel bir ¢caligsmada ise, sade yogurda farkli konsantrasyonlarda
(%4, %6, %8 ve %10) betalain ve fenolik¢e zengin pancar suyu eklenmis ve hi¢ ekstrakt
eklenmeyen sade yogurt 6rnegi ile depolama siiresince degisen fizikokimyasal 6zellikler
karsilagtirilmistir. Sade yogurttaki fenolik ve antioksidan kapasitenin pancar suyu eklenen
orneklere gore istatiksel olarak ¢ok diisiik oldugu tespit edilmistir. Ayrica 14 giinliik
depolama sonunda yogurttaki toplam betalain miktarinin bir miktar distigi ve
yogurtlardaki pH degeri ile C vitamini miktarinin arttig1 da rapor edilmistir. (Ahmed ve
ark., 2025).

2.8. In-vitro Sindirim (Biyoerisilebillirlik)

Giliniimiizde arastirmalar, biyoaktif bilesenlerin nasil metabolize olduklarina dair
mekanizmalara ve insan viicudundaki biyoyararlanimlarima 1sik tutmak amaciyla
yapilmaktadir. Literatiirde sdzii gegen biyoyararlanim, biyoerisilebilirlik ve biyoaktivite

terimlerinin her biri farkli kavramlar1 ifade etmektedir (Grgi¢ ve ark., 2020).

Biyoyararlanim terimi hem biyoaktiviteyr hem de biyoerisilebilirligi kapsamaktadir.
Biyoyararlanim biyoaktif bilesen madde viicuda alindiktan sonra kan dolasimina ge¢me
oranini ve hizimi ifade etmektedir. Bagka bir deyisle, viicuda alinan miktarin ne kadarlik
bir kisminin viicut iizerinde etkili olabilecegini belirtmektedir (Shi ve ark., 2022b).
Biyoerisilebilirlik, viicuda alinan biyoaktif bilesenin gastrointestinal sistemin epitel
hiicreleri tarafindan emilime erisilebilir hale gelen kismi olarak tanimlanmaktadir.
Biyoerisilebilirlik degerlerine deneysel olarak in-vitro sindirim g¢aligmalar1 yapilarak
ulagilabilmektedir. /n-vitro sindirim calismalarinda gastrointestinal sistemin 4 fazini
(ag1z, mide, ince bagirsak ve kolon) simiile eden kimyasal ve mekanik kosullarin

saglandig1 simiile ortamlar olusturularak biyoaktif bilesenin degisimi incelenmektedir
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(Dima ve ark., 2020). Biyoaktivite ise, viicuda alinan bilesigin viicutta biyolojik etki

olusturma yetenegidir (Albuquerque ve ark., 2021).

Fenolik ve betalainler gibi antioksidan o6zellikteki bilesikler, karmasik yapilarindan
dolayi, gidalar iginde diizgiin ve homojen sekilde dagilim gostermemektedir. Bu nedenle
ekstraksiyon esnasinda yalnizca ¢oziinebilir formda olan bilesiklerin elde edilebildigi
ifade edilmistir. Ayrica bir¢ok faktor bu tipteki bilesiklerin biyoyararlanimlarin1 da
etkilemektedir. Coziinebilirlik, biyoaktif bilesiklerin bu 6zelligini etkileyen en 6nemli
fizikokimyasal 06zelliktir. Genel olarak ¢o6ziinebilirlik arttikca biyoyararlanim da
artmaktadir. Fakat esas olarak biyoyararlanimda gida matrisindeki i¢ zar gegirgenligi
onemli rol oynamaktadir. Bu nedenle gida matriksinin, fenolik bilesiklerin
biyoerisilebilirliginde ¢ok biiyiik bir etkisi bulunmaktadir (Tatipamula ve Kukavica,
2021).

Fenolik ve antioksidan 6zellik gosteren bilesiklerin biyoerisilebilirligi, bilesiklerin gida
matrisinden ekstraksiyon sivisina salinmasi ve bu ekstraktin gastrointestinal sistemde
stabil kalabilmesi ile ger¢eklesmektedir. Gastrointestinal sistemin simiilasyonu i¢in farkli
in-vitro yontemler (dinamik, yari-dinamik ve statik) kullanilmaktadir (Brodkorb ve ark.,
2019). Statik model bu yontemler arasinda siklikla kullanilan, protokoliinde sirasiyla
agiz, mide ve ince bagirsak ortamlarmin simiilasyonu sabit kosullar altinda
gerceklestirilen bir yontem olarak ifade edilmektedir. Sindirim stiresince gerceklesen pH
degisimi, enzim salgis1 ve mikrobiyal flora gibi dinamik olaylarin g6z 6niine alinamamasi
statik yontemin dezavantajlarindan sayilmaktadir (Wang ve ark., 2023). Dinamik
yontemde ise in-vitro sindirim siireci, statik yontemde g6z oniine alinmayan kosullarla
birlikte degerlendirildiginden gergek sindirim siirecini daha iyi simiile etmektedir fakat
pahali olmas1 ve uzmanlik gerektirmesinden statik model daha pratik olarak kabul
edilmektedir (Brodkorb ve ark., 2019). Yari-dinamik modelde ise, statik ile dinamik
modelin arasinda bir modelleme olarak statik modelde eksik olan bazi olaylarin bir kismi1
gergeklestirilirken, karmasik dinamik sistem kosullarindan da uzak optimum sindirim

simiilasyonu gerceklestirilmeye ¢alisiimaktadir (Mulet-Cabero ve ark., 2020).

In-vitro sindirim protokoliinde yaygin olarak sirasiyla agiz, mide ve ince bagirsak
basamaklar1 yer almaktadir. Tiim basamaklardaki sicaklik 37°C olarak sabitlenmistir.
Agiz fazinda ¢igneme kosullarinin saglanmasi i¢in gida 6rne8i homojenize edilir.
Sonrasinda homojenize edilen 6rnek agiz fazini simiile eden elektrolit ¢ozeltiler ile a-

amilaz enzimini i¢eren bir karisim ile kars1 karsiya getirilmekte olup, bu faz genellikle
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nisasta icerigi yliksek kat1 drnekler i¢in tercih edilmektedir (Sensoy, 2021). Mide fazinda,
uygulanan protokollerde protein sindirimi i¢in pepsin enzimi ve lipid sindirimi i¢in lipaz
enzimi kullanilmaktadir. Bu fazda uygulanan asidik ortam kosullar1 pepsin enziminin
aktivasyonu icin gerekli olup genellikle pH 1-3 aralig1 tercih edilmektedir. Ayrica
peristaltik hareketlerin simiilasyonu i¢in ¢alkalama hizi1 50-260 rpm araliginda ve
inkiibasyon siiresi 1-2 saat aralifindadir (Miftahof, 2017). Gida mide fazindan sonra
simiile ince bagirsak fazina aktarilmaktadir. Bagirsak fazindaki protokollerdeki en 6nemli
bilesenler ise safra ve analiz edilen numuneye gore degisen pankreatik enzimlerdir
(pankreatik lipaz, proteaz ve lipazlar). pH degeri 7-7.5 olan simiile bir ortamda

inkiibasyon siiresi 30 dakika ile 2 saat araliginda degismektedir (Brodkorb ve ark., 2019).

Literatiirde, fenolik bilesiklerin biyoerisilebilirligi kadar, betalainler gibi farkli renk
bilesenlerinin de sindirim sisteminde kararli olarak kalmasi bir¢ok in-vitro ve ex-vivo
calisma ile degerlendirilmektedir. Betalain igerigi yogun olan sebze ve meyvelerden elde
edilen saflastirilmig betasiyaninlerin veya betaksantinlerin biyolojik ortamlarda fenolik
ve antioksidan aktivitelerinin olduklar1 yapilan calismalar ile dogrulanmistir (Martinez-
Rodriguez ve ark., 2022). Insan saghigina olan birgok yararmndan bahsedilse de
betalainlerin ger¢ek verimi ve biyoaktivitesi, viicuda alinan miktarin ne kadarinin absorbe
olduguna ve sindirim doniistimiine bagli olmaktadir. Betalainlerin biyoyararlilig
acisindan sindirim Onemli bir siiregtir. Literatiir incelendiginde cesitli meyve ve
sebzelerden elde edilen betalain ekstraktlarinin ve betalaince zengin ekstrakt igeren
kapstillerin in-vitro sindirimi ile ilgili bazi caligmalara rastlanmaktadir. Wang ve ark.’nin
gerceklestirdigi bir calismada, kirmizi1 pancarin icerigindeki toplam fenolik maddelerin,
betalainlerin ve flavonoidlerin stabilitesi regel yapimi ve in-vitro sindirim sirasinda
incelenmistir. S6zii edilen ¢alismada elde edilen sonuglara gore, regel yapimi esnasindaki
151l islemden otiirii fenolikler, betalainler ve antioksidan kapasite azalirken; toplam
flavonoid miktarinin arttig1 belirlenmistir. /n-vitro sindirim sonuglarina gore ise recel
prosesi  sonrasinda  kalan  fenoliklerin,  betalainlerin  ve  flavonoidlerin
biyoerisilebilirliginin arttig1 ifade edilmistir (Wang ve ark., 2020b). 2025 yilinda Yvonne
ve ark. tarafindan yapilan bir ¢alismada, kaktlis meyvesi ekstraktina uygulanan in-vitro
sindirim sonrasinda betalainlerin stabilitesindeki degisim ekstrakt farkli iceriklerdeki
matrislere entegre edildiginde degerlendirilmistir. Glukoz, sitrik asit, miisilaj ve pektin
formiilasyonlarindan olusan farkli iki matris igerisine entegre edilen betalaince zengin

ekstraktin miisilaj ve pektinden olusan matriste sindirim kosullarindan etkilenmeden,
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kovalent olmayan etkilesimler sayesinde biiyiik oranda korundugu rapor edilmistir
(Yvonne ve ark., 2025). 2023 yilinda yapilan bir ¢alismada sprey kurutma metodu ile
enkapsiile edilmis kirmiz1 pancardan elde edilen betalaince zengin ekstrakt, simiile in-
vitro sindirim kosullarinda mineraller, biyoaktif bilesen ve betalain miktarinin agisindan
degerlendirilmistir. Elde edilen sonuglara gére, Mg mineralinin sindirim kosullarina en
dayanikli mineral oldugu ifade edilmistir. Ayrica kapsiillerdeki betasiyaninlerin sindirim
kosullarinda bir miktar azaldig1 ve yeni kaplama formiilasyonlarinin denenecegi de rapor
edilmistir (Igual ve ark., 2023). Bagka bir ¢alismada, kaktiis meyvesi ekstrakti coklu
emiilsiyonda (w/o/w) enkapsiile edilerek farkli oranlarda yogurda entegre edilmis ve bu
yogurt Orneklerinin in-vitro sindirimi ¢alisilmistir. Elde edilen deney sonuglarina gore
coklu emiilsiyon igeren yogurtlardaki betalainlerin biyoerisilebilirlikleri daha yiiksek
bulunmustur (Cenobio-Galindo ve ark., 2019).
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal ve Kimyasallar

Kaktiis meyvesi (Opuntia ficus-indica L.) her yilin Agustos ay1 i¢inde alinacak sekilde
yerel ireticilerden temin edilmistir (BECOS Tarim, Aydincik, Mersin, Tiirkiye).
Sonrasinda meyve kabugundan ayrilmis, dilimlenmis ve dondurucuda -20°C’de
dondurulmustur. Donmus ornekler liyofilize (Christ, Alpha 1-4 LD plus, Osterode,
Almanya) edildikten sonra laboratuvar tipi bir dgiitiicii yardimiyla (Fakir Aromatic,
Tiirkiye) toz haline getirilerek analizlere kadar -20°C’de muhafaza edilmistir.
Ekstraksiyon agamalarinda kullanilan etanol, metanol, gallik asit ve Folin-Ciocalteu
kimyasallar1t Merck (Darmstadt, Almanya) firmasindan tedarik edilmistir. Ayrica sodyum
karbonat, DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil), troloks (6-hidroksi-2,5,7,8-
tetrametilkroman-2-karboksilik asit), amonyum asetat, neokuproin, CuCl>, NaOH ve HCI
kimyasallar1 ise Sigma-Aldrich (Darmstadt, Almanya)’den saglanmuistir.

Enkapsiilasyon islemleri sirasinda kullanilan kloroform, Span 60, Tween 80, kolesterol,
sodyum fosfat dibazik ve sitrik asit kimyasallar1 Sigma Aldrich (St. Louis, ABD)
firmasindan tedarik edilmistir.

Yogurt uygulamasi asamalarinda kullanilan ticari starter kiiltiir Maysa (Istanbul, Tiirkiye)
firmasindan saglanmistir. Laktik asit bakterilerinin sayimi1 amaciyla kullanilan M17 ve
MRS agar besiyerleri Merck (Darmstadt, Almanya) firmasindan tedarik edilmistir.
In-vitro sindirim analizlerinde kullanilan KCl ve NaCl tuzlart Merck (Darmstadt,
Almanya)’den, KH>PO4, NaHCO3, MgCl(H20)s kimyasallar1 ise Sigma Aldrich (St.
Louis, ABD) firmasindan tedarik edilmistir. Ayrica sindirim enzimlerinden pepsin ve

pankreatin ile safra tuzlar1 da Sigma Aldrich marka olarak kullanilmigtir.

3.2. Kaktiis Meyvesinin Fizikokimyasal Ozellikleri

Herhangi bir isleme tabi tutulmamais taze kaktiis meyvesi drneklerinde suda ¢6ziiniir kuru
madde (°Brix) tayini, dijital bir refraktometre (Boeco, Hamburg, Almanya) kullanilarak

20°C’de belirlenmistir.

38



Laboratuvar tipi karistirict yardimiyla parcalanip, homojen hale getirilen taze kaktiis
meyvesi Orneklerinin pH degeri, pH-metre yardimi (PL-700PV, Tiapei, Tayvan) ile

Olctilmiistiir.

Titrasyon asitligi tayini icin, yaklasik olarak 10-15 g kaktiis meyvesi O0rnegi iyice
parcalanip, homojen hale getirildikten sonra iizerine 100 ml saf su eklenmis ve kaba filtre
kagidi kullanilarak siizdiiriilmistiir. Siiziintiden alinan 25 mL 6rnegin 0.1 N NaOH
cozeltisi kullanilarak pH 8’e kadar titrasyonu gergeklestirilmistir. Sonug, sitrik asit

cinsinden asagida belirtilen esitlik (3.1) ile ifade edilmistir;

VXNXEXx1000
Asitlik = % 3.1)

Bu esitlikte; V, titrasyonda harcanan alkali (mL); N, alkalinin normalitesi; E, meyvedeki

hakim organik asidin miliekivalan agirlig (sitrik asit) ve M, alinan 6rnek miktaridir (mL).

Dondurularak kurutulmus toz halindeki kaktiis meyvesi (1g), 2 dakika siliresince
ultrasonik su banyosu kullanilarak 5 mL metanol/su (50/50, h/h) ile ekstre edilmistir.
Ekstraksiyon sonrasinda iistte kalan ekstrakt ayrilmis ve kalan kat1 kisim 3 mL metanol/su
(50/50, h/h) karisimu ile iki kere daha tekrar ekstre edilmistir. Son olarak, kat1 kisitmda
meyvenin tiim rengi renksiz hale gelene kadar 3 mL metanol (%100) ile ekstre edildi.
Tim ekstraktlar toplanarak 10 dakika boyunca 12000 rpm'de santrifiij edilmistir (Garcia-
Cayuela ve ark., 2019). Ardindan ekstraktta toplam fenolik madde miktari, CUPRAC ve
DPPH metodu ile 6lgiilen toplam antioksidan kapasitesi ve toplam betalain miktar

analizleri gergeklestirilmistir.

Kaktiis meyvesine gerceklestirilen fizikokimyasal analizler tiger tekrarli olarak

gerceklestirilmis olup, sonuglar ortalama ve standart sapma degerleri olarak verilmistir.

3.2.1. Toplam Fenolik Madde Miktar1 (TFM)

Kaktiis meyvesinden metanol su (50/50, v/v) karisimi ile ekstrakte edilen ornekteki
toplam fenolik madde (TFM) analizleri Folin-Ciocalteau metodu kullanilarak
gergeklestirilmistir (Singleton ve ark., 1999). Folin-Ciocalteau metodu gidalardan

ekstrakte edilen fenolik bilesiklerin analizi i¢in siklikla kullanilan spektrofotometrik bir
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yontemdir. Deney esnasinda gergeklesen reaksiyon sonucu Olgiilen renk yogunlugu
fenolik bilesiklerin hidroksil gruplart gibi indirgeyici bilesikler ile dogru orantili olarak
degismektedir. Metot, alkali ortamda fenolik bilesiklerden fosfotungstik veya

fosfomolibdik aside elektron transferine dayanmaktadir (Gao ve ark., 2019).

TFM tayini amactyla, 500 pL 6rnek 2.5 mL 0.2 N Folin-Ciocalteau reaktifi ile
karistirllmis ve vortekslenerek karanlikta 5 dakika bekletilmistir. Sonrasinda 2 mL
sodyum karbonat c¢ozeltisi (75g/L, Sigma-Aldrich) de bu karistma eklenerek
vortekslenmis ve 1 saat karanlikta bekletilmistir. Stire sonunda 6rneklerin absorbanslari
765 nm dalga boyunda UV/VIS spektrofotometre (Thermoscientific, Genesys 10S UV-
Vis, Boston, ABD) kullanilarak 6l¢iilmiistiir.

TFM sonuglari, gallik asit esdegeri cinsinden verilmistir. Bunun i¢in farkl
konsantrasyonlarda (10, 20, 40, 60, 80, 100 ppm) gallik asit (3,4,5-trihidroksibenzoikasit)
cozeltileri, metanol ¢ozeltisi (50/50, h/h) ile seyreltilerek kalibrasyon egrisi
olusturulmustur. Olusturulan standart egri Ek-Sekil Al’de verilmistir. Olusturulan
kalibrasyon egrisine gore elde edilen sonuclar her bir deneyde 3 tekrarin ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile mg gallik asit esdegeri (GAE)/ g kuru agirlik

cinsinden verilmistir.

3.2.2. Toplam Antioksidan Kapasitesi (TAK)

Elde edilen ekstraktlarda toplam antioksidan kapasite (TAK) tayini, DPPH ve CUPRAC

yontemleri ile spektrofotometrik olarak gerceklestirilmistir.
DPPH yoéntemi

DPPH radikalinin siipiiriicti etkisi ile TAK tayininde kullamilan DPPH (1,1-difenil-2-
pikrilhidrazil) 1s1, 151k gibi dis faktorlerden hizlica etkilenen oldukca hassas bir bilesendir.
DPPH normalde koyu menekse rengindedir. DPPH ¢6zeltisi hidrojen verici bir bilesik ile
karsilagtiginda rengi menekse renginden sar1 rengine donerek indirgenir (Gulcin ve

Alwasel, 2023).

TAKbpppn analizi i¢in 100 pLL 6rnek 3.9 mL DPPH c¢ozeltisi (25 ppm) ile karistirilmagtir.
Ayni anda, 100 pL metanol de 3.9 mL 25 ppm’lik DPPH c¢oézeltisi ile bir araya getirilip,
bu karisim kor 6rnek olarak kullanilmistir. Hem 6rnek hem de kor ¢ozetiler 5 saniye

vortekslendikten sonra karanlikta 1 saat bekletilmistir. Siire sonunda absorbans degerleri
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UV/VIS spektrofotometre (Thermoscientific, Genesys 10S UV-Vis, Boston, ABD)
kullanilarak 517 nm’de kaydedilmistir (Akdeniz ve ark., 2018). Kor ve 6rnek ¢ozeltilerin
absorbans degerleri sirastyla Aj and A; olarak okumustur. Bu degerler troloksun farkl
konsantrasyonlarinda (25, 50, 75, 100, 120, 150 ppm) metanol ¢6zeltisi (50/50, h/h) ile
hazirlanan kalibrasyon egrisi yardimiyla konsantrasyon degerlerine gevrilmistir ve
sonuglar mmol troloks esdegeri (TE)/ kg kuru agirlik olarak verilmistir. TACpppu

analizinde kullanilan standart egri Ek-Sekil A7’de sunulmustur.

CUPRAC yontemi

CUPRAC yontemiyle TAK analizinde kromojenik bir yiikseltgen olan Cu(Il)-
neokuproin reaktifi kullanilmaktadir. Bu reaktif hem hidrofilik hem de lipofilik
antioksidanlara cevap verebilen bir bilesik olup, fenolik hidroksiller ile karsilastiginda
CUPRAC redoks reaksiyonu ile kinon yapilarina doniigiir ve 450 nm’de maksimum

absorbans verir (Apak ve ark., 2004).

Yéntemin uygulanmasinda, CuCl ¢dzeltisi, 102 M olacak sekilde 0.085 g tartilip saf su
ile 50 mL'ye tamamlanmustir. Neokuproin ¢ozeltisi, 7.5%10 M olacak sekilde 0.078 g
tartilip etanolle 50 ml’ye tamamlanarak hazirlanmistir. Amonyum asetat tamponu ise, 1
M (pH=7) olacak sekilde 3.854 g tartim alinip saf su ile 50 ml’ye tamamlanarak
hazirlanmistir. Sonrasinda, tampon ¢6zeltinin pH degeri 7 olacak sekilde 1 N HCl ya da
1 N NaOH ile ayarlanmistir. TAKcuprac analizinde, cam bir tiip igerisine CuCl ¢ozeltisi,
neokuproin ¢ozeltisi ve amonyum asetat tamponundan sirasiyla 1’er mL eklenmistir ve
tizerine (x) mL ornek ve (1.1-x) mL ekstraksiyon ¢ozeltisinden ilave edilerek tiipler cok
iyi bir sekilde vorteks ile karigtirllmistir. Toplam hacim 4.1 mL olacak sekilde hazirlanan
cozeltiler karanlikta ve oda kosullarinda agzi kapali olarak 1 saat boyunca bekletilmistir.
Bu siire sonunda 450 nm’de absorbans degerleri spektrofotometrik olarak dl¢tilmiistiir.
Olgiilen absorbans degerleri troloksun farkli konsantrasyonlarinda (1.22 x 107, 2.44 x 10-
3.3.66 x 107, 4.88 x 10, 6.10 x 10 M) metanol ¢dzeltisi (50/50, h/h) ile hazirlanan
kalibrasyon egrisi yardimiyla konsantrasyon degerine c¢evrilip, hesaplamada asagida

verilmis olan esitlik (3.2) kullanilmistir;

A

TAK cyprac(mmol TE/kg kuru agirhik) = (E) X (

Vi

Vé) X (V;) SFx1000 (3.2)
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Denklemde; A, 450 nm’de o6lgiilen 6rnek absorbansi; €, Troloks bilesiginin CUPRAC
yontemindeki molar absorplama katsayisi; V¢, CUPRAC olgiim ¢ozeltisinin toplam
hacmi (4.1 mL); V&, Ornek hacmi (mL); SF, Seyreltme faktorii; Ve, Hazirlanan ekstrenin
hacmi (mL); m, Ekstraksiyon isleminde alinan o6rnek miktar1 (g)dir. TAKcuprac
sonuclart da mmol TE/ kg kuru agirlik olarak verilmistir. Bu analizde kullanilan standart

egri Ek-Sekil A12’de sunulmustur.

3.2.3. Toplam Betalain Miktar1 (TBM)

Elde edilen ekstraktlarda toplam betalain miktarinin  (TBM) belirlenmesi
spektrofotometrik (Thermoscientific, Genesys 10S UV-Vis, Boston, ABD) olarak
gerceklestirilmistir. TBM, 483 ve 535 nm dalga boylarinda dlgiilen betaksantin ve
betasiyanin miktarlar1 hesaplanip birbiri ile toplanarak bulunmustur. Hesaplamada,

asagida verilen esitlik (3.3) kullanilmistir (Castellanos-Santiago ve Yahia, 2008);

(AXDFXMWxVdx1000)
(exIxWd)

TBM (mg betalain/kg kuru 6rnek) = (3.3)

Bu esitlikte; A, 483 nm (betaksantin) ve 535 nm (betasyanin) dalga boyunda okunan
absorbanslar; DF, Diliisyon faktorii; MW, betaksantin (308 g/mol) ve betasiyanin (550
g/mol) molekiil agirhigt; Vd, Cozeltinin hacmi (mL); Wd, Ornek miktar1 (g); €, Molar
absorptivite katsayisi, betaksantin i¢in 48000 L/mol cm ve betasiyanin i¢in 60000 L/mol

cm; I, Kiivetin ¢apidir (1cm).

3.3. Kaktiis Meyvesinden Betalain ve Fenolik Bilesiklerin Ekstraksiyonu ve islem

Sartlarinin Optimizasyonu

Kaktlis meyvesinden betalaince zengin biyoaktif bilesenlerin  ekstraksiyonu
konvansiyonel ekstraksiyon (KE), ultrason destekli ekstraksiyon (UDE) ve vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE) olarak ii¢ farkli yontemle gergeklestirilmistir.
Her li¢ yontemde de bazi ekstraksiyon kosullarinin optimizasyonu amaciyla yanit yiizey

yontemi (Response Surface Methodology-RSM) kullanilmastir.
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Yanit yiizey yontemi matematiksel ve istatiksel yontemler ile proses kosullarinin
optimize edilerek ulasilmasi istenen hedefin yada hedeflerin maksimum seviyeye
cikarilmasi amaciyla yapilan deneysel bir modelleme yontemi olarak tanimlanmaktadir
(Bas ve Boyaci, 2007). Bu yontemde bagimli degiskenler (yanitlar) ile bu bagiml
degiskenleri etkileyen bagimsiz degiskenler arasindaki iligski genellikle polinomiyal bir
esitlik ile ifade edilmektedir (Myers ve ark., 2016). Optimizasyon yazilimlar1 yardimiyla,
deney tasarimina uygun olan tasarimi bulmak i¢in bagimsiz degiskenlerin bagimli
degiskenler {lizerindeki etkilerini gosteren farkli deneysel modeller mevcuttur. Bunlar
birinci dereceden modeller (2%, faktdriyel tasarimi, Plackett-Burman tasarimi), ikinci
dereceden modeller (merkezi karma tasarimi, Box-Behnken tasarimi) olarak iki grup

altinda toplanmaktadir (Li ve ark., 2021).

Tez caligmasinda hem ekstraksiyon hem de enkapsiilasyon asamasinda Box-Behnken
deneysel tasarimi deney kosullarinin optimizasyonu amaciyla kullanilmistir. Her bir

tasarimdaki deney sayisini belirlemek icin ise Esitlik (3.4) kullanilmistir.

N=2k(k-1)+Co (34

Bu esitlikte k bagimsiz degisken sayisi ve Co merkez noktadaki tekrarlanan deney sayisini
ifade etmektedir (Szpisjak-Gulyas ve ark., 2023). Her ekstraksiyon yontemi i¢in 4
bagimsiz degiskenin yanitlar tizerindeki etkisi merkez noktada yapilan 5 deney ile birlikte

29 olarak hesaplanmistir.

3.3.1. Konvansiyonel Yontemle Ekstraksiyon (KE)

Kaktiis meyvesinde bulunan betalainlerin ve fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu ig¢in
oncelikle konvansiyonel yontem denenmistir. Bu amagla ¢o6ziicii ekstraksiyonu
(maserasyon) yapmak i¢in, ¢alkalamali su banyosu (Mikrotest, msc 30, Tiirkiye)
kullanilmistir. Uygun oranlarda liyofilize meyve ornegi ve ¢oziicli karistirilmis ve belirli
bir sicaklikta su banyosunda biyoaktif bilesiklerin ¢oziicliye gegmesi saglanmistir.
Sonrasinda elde edilen 6rnek 0.45 nm’lik siringa filtreden gegirilerek analizlere hazir hale

getirilmistir. Filtreden gecirilen drnekler analize kadar -18°C°de muhafaza edilmistir.
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Bu tez ¢aligmasinda, KE i¢in 4 bagimsiz degisken belirlenmistir. Bunlar, ekstraksiyon
stiresi (saat), ekstraksiyon sicakligi (°C), ¢ozeltide suda etanol yiizdesi (%), 6rnek: ¢oziicii
hacmi oramidir (g kat1 6rnek/mL ¢oziicii). Deney kosullarini etkileyen degiskenlerin
seviyeleri literatiir kaynaklarina gore belirlenmistir (Maran ve ark., 2013; Morales ve ark.,
2021; Zin ve ark., 2020). Cizelge 3.1°de konvansiyonel ekstraksiyon yontemi i¢in
degiskenlerin kodlanmis ve gercek degerleri verilmistir. Box-Behnken deneysel
tasarimina gore belirlenmis deneylerin sayisi toplamda 29 adettir ve merkez nokta 5 tekrar
gerceklestirilmistir. Cizelge 3.2°de ise, Design Expert 13 (Statease Inc., Minneapolis,

ABD) programu tarafindan belirlenmis olan deneysel tasarim gosterilmektedir.

Cizelge 3.1. Konvansiyonel ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degiskenler ile

kodlanmis ve gercek degerleri

Derecelerin gercek ve kodlanmis degerleri

Bagimsiz degiskenler -1 0 1
Ekstraksiyon siiresi (saat) Xi 1 2 3
Ekstraksiyon sicakligi (°C) X2 30 40 50
Etanol yiizdesi (%) X3 40 60 80
Ornek: ¢dziicii oran1 (g/mL) X4 1:10 1:20 1:30
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Cizelge 3.2. Konvansiyonel ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney tasarimi (Xi:

stire (saat), X»: sicaklik (°C), X3: etanol ylizdesi (%) ve X4: 0rnek: ¢oziicii orani (g:mL))

Bagimsiz degiskenler

Deney No. X1 Xs X3 X4
1 0 1 0 1
2 1 -1 0 0
3 -1 0 -1 0
4 0 0 0 0
5 1 0 1 0
6 0 -1 0 -1
7 0 -1 1 0
8 -1 0 1 0
9 0 0 0 0
10 0 -1 -1 0
11 1 1 0 0
12 0 0 0 0
13 0 1 1 0
14 0 0 0 0
15 -1 -1 0 0
16 1 0 0 -1
17 -1 1 0 0
18 0 1 -1 0
19 -1 0 0 1
20 0 0 1 -1
21 1 0 0 1
22 1 0 -1 0
23 0 1 0 -1
24 -1 0 0 -1
25 0 0 -1 -1
26 0 0 -1 1
27 0 -1 0 1
28 0 0 0 0
29 0 0 1 1
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3.3.2. Ultrason Destekli Ekstraksiyon (UDE)

Kaktiis meyvesinde bulunan betalainler ve fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu igin ikinci
yontem olarak ultrason-destekli ekstraksiyon denenmistir. Bu amagla ultrasonik su
banyosu (Simsek Laborteknik, Tiirkiye) kullanilmistir. Uygun oranlarda liyofilize meyve
ornegi ve ¢oziicii karistirilarak belirli bir sicaklikta ultrasonik su banyosunda biyoaktif
bilesiklerin ¢oziiciiye geg¢mesi saglanmistir. Sonrasinda elde edilen 6rnek once filtre
kagidindan, ardindan 0.45 nm’lik siringa filtreden gecirilerek ve analizlere hazir hale

getirilmistir. Filtreden gecirilen drnekler analizlere kadar -18°C’de muhafaza edilmistir.

UDE i¢in secilen 4 bagimsiz degisken, ekstraksiyon siiresi (dk), ekstraksiyon sicaklig
(°C), cozeltide suda etanol ylizdesi (%), 6rnek: ¢oziicli hacmi orani (g kati 6rnek/mL
¢oziicill) olarak se¢ilmistir. Deney kosullarini etkileyen degiskenlerin seviyeleri literatiir
kaynaklaria gore belirlenmistir (da Silva ve ark., 2018; Espinosa-Muifoz ve ark., 2017).
Cizelge 3.3’te belirtilen degiskenlerin kodlanmis ve gercek degerleri verilmistir. Box-
Behnken deneysel tasarimina gore belirlenmis deneylerin sayisi toplamda 29 adettir ve
merkez noktada 5 tekrar gerceklestirilmistir. Cizelge 3.4°te, Design Expert 13 (Statease
Inc., Minneapolis, ABD) programi tarafindan belirlenmis olan deneysel tasarim

gosterilmektedir.

Cizelge 3.3. Ultrason destekli ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degiskenler ile

kodlanmis ve gercek degerleri

Derecelerin ger¢ek ve kodlanmis degerleri

Bagimsiz degiskenler -1 0 1
Ekstraksiyon stiresi (dakika) X1 30 60 90
Ekstraksiyon sicaklig1 (°C) X2 30 40 50
Etanol ytizdesi (%) X3 40 60 80
Ornek: ¢oziicii oran1 (g/mL) X4 1:10 1:20 1:30
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Cizelge 3.4. Ultrason destekli ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney tasarimi

(Xi: stire (dakika), X»: sicaklik (°C), X3: etanol yiizdesi (%) ve X4: drnek: ¢odziicli orani
(g:mL))

Bagimsiz degiskenler

Deney No. X1 Xs X3 X4
1 1 0 1 0
2 0 0 -1 1
3 0 0 0 0
4 0 0 0 0
5 1 0 0 -1
6 1 1 0 0
7 0 -1 -1 0
8 -1 -1 0 0
9 0 0 0 0
10 1 -1 0 0
11 0 -1 0 -1
12 0 0 1 1
13 -1 1 0 0
14 0 1 -1 0
15 -1 0 0 1
16 0 1 0 -1
17 -1 0 -1 0
18 0 1 0 1
19 0 0 -1 -1
20 1 0 -1 0
21 0 0 1 -1
22 1 0 0 1
23 -1 0 0 -1
24 0 0 0 0
25 0 0 0 0
26 0 1 1 0
27 0 -1 0 1
28 0 -1 1 0
29 -1 0 1 0
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3.3.3. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon (VMDE)

Kaktiis meyvesinde bulunan betalainler ve fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in tigiincii
ve son yontem olarak sonra vakum mikrodalga-destekli yontem denenmistir. Bu amacla
ayarlanabilir vakumlu mikrodalga ekstraksiyon cihazi (IFTECH, Ankara, Tiirkiye)
kullanilmistir. Uygun oranlarda liyofilize meyve 6rnegi ve ¢oziicii karistirilarak vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon cihazi kullanilarak belirlenen siirelerde biyoaktif
bilesiklerin ¢oziicliye gecmesi saglanmistir. Sonrasinda elde edilen 6rnek once filtre
kagidindan gegirilmis, sonrasinda 10000 rpm’de 15 dk santrifiij (Sigma 3-18K, Almanya)
islemi uygulandiktan sonra, 0.45 nm’lik siringa filtreden gecirilerek ve analizlere hazir
hale getirilmistir. Filtreden gegirilen rnekler analiz edilene kadar -18°C’de muhafaza

edilmistir.

VMDE i¢in secilen 4 bagimsiz degisken, vakum degeri (mmHg), ekstraksiyon siiresi (dk),
¢ozeltide suda etanol yiizdesi (%), 6rnek: ¢oziicli hacmi orani (g kat1 drnek/mL ¢oziicii)
olarak secilmistir. Deney kosullarimi etkileyen degiskenlerin seviyeleri literatiir
kaynaklarma gore belirlenmistir (Melgar ve ark., 2019; Thirugnanasambandham ve
Sivakumar, 2017). Cizelge 3.5’te belirlenen degiskenlerin kodlanmis ve gercek degerleri
verilmistir. Box-Behnken deneysel tasarimina gore belirlenmis deneylerin sayisi
toplamda 29 adettir ve merkez noktada 5 tekrar gergeklestirilmistir. Cizelge 3.6’da
Design Expert 13 (Statease Inc., Minneapolis, ABD) programi tarafindan belirlenmis olan

deneysel tasarim gosterilmektedir.

Cizelge 3.5. Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda kullanilan bagimsiz degiskenler

ile kodlanmis ve gergek degerleri

Derecelerin gercek ve kodlanmis degerleri

Bagimsiz degiskenler -1 0 1
Vakum degeri (mmHg) Xi 100 250 400
Ekstraksiyon siiresi (dk) X2 2 5 8
Etanol yiizdesi (%) X3 20 40 60
Ornek: ¢dziicii oran1 (g/mL) X4 1:10 1:20 1:30
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Cizelge 3.6. Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda uygulanan Box-Behnken deney
tasarimi (X;: vakum degeri (mmHg), Xo: siire (dakika), X3: etanol yiizdesi (%) ve Xa:

ornek: ¢oziicii orani (g:mL))

Bagimsiz degiskenler

Deney No. X1 Xs X3 X4
1 0 1 1 0
2 1 0 -1 0
3 0 0 0 0
4 0 0 0 0
5 0 -1 -1 0
6 0 0 0 0
7 -1 0 1 0
8 -1 0 -1 0
9 0 1 0 1
10 1 0 0 1
11 0 1 0 -1
12 0 1 -1 0
13 1 1 0 0
14 1 -1 0 0
15 0 0 -1 -1
16 0 0 -1 1
17 0 0 0 0
18 0 -1 1 0
19 0 -1 0 -1
20 1 0 0 -1
21 -1 0 0 -1
22 1 0 1 0
23 0 0 1 -1
24 0 0 1 1
25 -1 0 0 1
26 -1 -1 0 0
27 -1 1 0 0
28 0 0 0 0
29 0 -1 0 1
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3.4. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinin Analizleri
3.4.1. Toplam Fenolik Madde Miktar1 (TFM)

Tim yontemlerde elde edilen ekstrakt Orneklerinde toplam fenolik madde (TFM)
analizleri Bolim 3.2.1°deki Folin-Ciocalteau metodu kullanilarak gergeklestirilmistir
(Singleton ve ark., 1999). Orneklerin absorbanslari 765 nm dalga boyunda UV/VIS
spektrofotometre (Thermoscientific, Genesys 10S UV-Vis) kullanilarak l¢iilmiistiir.

TFM sonuglari, gallik asit esdegeri cinsinden verilmistir. Bunun igin farkh
konsantrasyonlarda (10, 20, 40, 60, 80, 100 ppm) gallik asit (3,4,5-trihidroksibenzoikasit)
cozeltileri, farkli konsantrasyonlarda etanol (%20, 40, 60, 80) ¢ozeltileri ile seyreltilerek
kalibrasyon egrileri olusturulmustur. Olusturulan standart egriler Ek-Sekil A2-A5’te
verilmistir. Olusturulan kalibrasyon egrilerine gore elde edilen sonuglar her bir deneyde
3 tekrarin ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile mg gallik asit esdegeri (GAE)/

g kuru agirlik cinsinden verilmistir.

3.4.2. Toplam Antioksidan Kapasitesi (TAK)

Elde edilen ekstraktlarda toplam antioksidan kapasite (TAK) tayini, DPPH ve CUPRAC

yontemleri ile spektrofotometrik olarak gerceklestirilmistir.
DPPH Y ontemi

Ekstraktlarda DPPH yontemi ile toplam antioksidan kapasite (TAK) tayini, Bolim
3.2.2°de belirtilen sekilde gerceklestirilmistir. Orneklerin absorbanslar1 UV/VIS
spectrofotometre (Thermoscientific, Genesys 10S UV-Vis, Boston, ABD) kullanilarak
517 nm’de kaydedilmistir (Akdeniz ve ark., 2018). Troloksun farkli konsantrasyonlarinda
(25, 50, 75, 100, 120, 150 ppm) farkli etanol yiizdeleri ile (20%, 40%, 60%, 80%)
hazirlanan kalibrasyon egrileri yardimiyla konsantrasyon degerlerine g¢evrilmistir ve
sonuclar mmol troloks esdegeri (TE)/ kg kuru agirlik olarak verilmistir. TAKpppn

analizinde kullanilan standart egriler Ek-Sekil A8-A11°de sunulmustur.
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CUPRAC Yontemi

Ekstraktlarda CUPRAC yontemi ile toplam antioksidan kapasite (TAK) tayini, Boliim
3.2.2°de belirtilen sekilde gerceklestirilmistir. Orneklerin absorbanslar1  UV/VIS
spectrofotometre (Thermoscientific, Genesys 10S UV-Vis, Boston, ABD) kullanilarak
450 nm’de kaydedilmistir (Apak ve ark., 2004). Olgiilen absorbans degerleri troloksun
farkli konsantrasyonlarinda (1.22 x 107, 2.44 x 107, 3.66 x 107, 4.88 x 107, 6.10 x 107
M) farkli etanol yiizdeleri ile (20%, 40%, 60%, 80%) hazirlanan kalibrasyon egrileri
yardimiyla konsantrasyon degerlerine ¢evrilmistir ve sonuglar mmol TE/ kg kuru agirlik
olarak verilmistir. TACcuprac analizinde kullanilan standart egriler Ek-Sekil A13-

A16’da sunulmustur.

3.4.3. Toplam Betalain Miktar1 (TBM)

Elde edilen ekstraktlarda toplam betalain miktarinin  (TBM) belirlenmesi
spektrofotometrik olarak 483 ve 535 nm dalga boylarinda olgiilen betaksantin ve
betasiyanin miktarlar1 hesaplanarak Bolim 3.2.3’te belirtilen sekilde bulunmustur

(Castellanos-Santiago ve Yahia, 2008).

3.5. KE, UDE ve VMDE Yontemlerinde Yamitlarin Modellenmesi ve Ekstraksiyon

Sartlarinin Optimizasyonu

KE, UDE ve VMDE i¢in tasarlanan deneyler ger¢eklestirildikten sonra her ekstraksiyon
metodu i¢in 4 adet bagimli degisken i¢in analizler gergeklestirilmistir. Bunlar Yi: Toplam
fenolik madde miktar1 (TFM), Y2: DPPH metodu ile olgiilen toplam antioksidan
kapasitesi (TAKppph), Y3: CUPRAC metodu ile dlgiilen toplam antioksidan kapasitesi
(TAKcuprrac), Y4: Toplam betalain miktar1 (TBM) olarak belirlenmistir. Elde edilen
yanitlar, Design Expert 13 programi kullanilarak degerlendirilmis, ANOVA analizleri
gerceklestirilmis ve ¢oklu regresyon analizi gergeklestirilerek ikinci dereceden model
esitlikler belirlenmistir. ikinci dereceden model denklemlerin genel formiilii, esitlik

(3.5)’te belirtilmistir.

y=Bo+ XS 1 Bixg+ X5, B xf + X X By xix; (3.5
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Bu esitlikte y, yaniti; Xj ve xi, bagimsiz degiskenleri; fo, bagimsiz degiskenlerin Gnemsiz
oldugu durumda yanitin degerini; Bj, Bjj ve Pij degerleri ise sirasiyla, lineer, 2. dereceden
ve bagimsiz degiskenlerin ikili etkilesim halinde oldugu zamanki katsayilarimi ifade

etmektedir.

Tiim ekstraksiyon yontemleri icin gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen
yanitlarin, sec¢ilen model ile ne kadar uyum gosterdigi varyans analizi (ANOVA)
yapilarak belirlenmistir. Modelin, elde edilen deneysel veriler ile uygunlugunun
degerlendirilmesi amaciyla uyum eksikligi testi (lack of fit) de uygulanmistir. Bagimsiz
degiskenlerin bagimli degiskenler (yanitlar) iizerindeki ikili etkilesimlerini gosteren yanit

ylizey ve kontiir grafikleri de Design Expert 13 programi yardimiyla olusturulmustur.

Her ekstraksiyon yontemindeki yanitlar icin model esitlikler tiiretildikten ve varyans
analizleri gerceklestirildikten sonra, ekstraksiyon yontemlerinin her biri i¢in optimum
kosul kombinasyonlar1 belirlenmistir. Bu amagla, Design Expert 13 programiyla istenen
hedefe ulasma fonksiyonu (desirability function) kullanilarak optimum kosul
kombinasyonlar1 belirlenmistir. Program ¢iktisindan elde edilen bir¢ok optimum kosul
kombinasyonu arasindan istenen hedefe ulasma fonksiyonu 1'e en yakin olan deney
kosullart secilmis ve her ekstraksiyon yoOntemi i¢in o kosullarda deneyler
gerceklestirilmistir. Son olarak, elde edilen yanitlar program tarafindan verilen yanitlar

ile karsilastirilmis ve birbirlerine yakinliklari degerlendirilmistir.

3.6. Optimum Kosullarda Elde Edilen Ekstraktlarin Analizleri
3.6.1. Renk Analizi

KE, UDE ve VMDE yontemlerinin her birinde, optimum ekstraksiyon kosullarinda elde
edilen ekstraktlarin renk analizleri gerceklestirilmistir. Renk analizi, renk 6l¢iim cihazi

(Minolta, CM-3600d, Japonya) kullanilarak CIE L, a ve b renk skalasi ile belirlenmistir.

3.6.2. Q-TOF LC/MS ile Betalain Kompozisyon Analizi

Uygulanan tiim ekstraksiyon yontemleri ile optimum kosullarda elde edilen ekstrakt

orneklerinin betalain kompozisyonlarinin analizi Q-TOF LC/MS (Agilent Technologies
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6530, ABD) ile Bilkent Universitesi UNAM’da gergeklestirilmistir. Ekstraktlardan elde
edilen farkli betalainlerin miktarlar1 betanin standardi (Sigma Aldrich, Darmstadt,
Almanya) lizerinden mg/L birimiyle verilmistir (Li ve ark., 2015). Hesaplamalarda
betanin standardinin farkli konsantrasyonlarindan elde edilmis olan standart egri (10, 50,
100, 200, 300, 400, 500 ppm) kullanilmistir. Analizde kullanilan standart egri Ek-Sekil
A18’de verilmistir.

Iyonizasyon, Atmosferik Basing Kimyasal Iyonizasyonu (APCI) modunda uygulanmustr.
Cihazin ¢alisma kosullart MMI (Seg) buharlastiric1 sicakligr 245°C ile gaz sicakligi
345°C’dir. Ayrica, nebiilizor basinct 35 psi iken kurutma gazi akist 10.0 L/dk olarak
ayarlanmigtir. MMI (Expt) modunda Corona+ akimi1 ve voltaji sirastyla 4.0 pA ve 6.31V,
VCap voltaji 3500 V, kapiler akimi 5.438 pA ve oda akimi 39.98 pA olarak
belirlenmigtir. Kiitle spektrometresi ayarlarinda, 150 V’luk fragmentor voltaji ile,
skimmer voltaji 50 V’dur. Analizler her ekstrakt i¢in ayn1 kosullarda yliksek hassasiyet

ile gergeklestirilmistir.

3.6.3. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinin Antimikrobiyal Etkisi

Uygulanan ekstraksiyon yoOntemlerinde optimum kosullarda elde edilen ekstrakt
orneklerinin antimikrobiyal etkilerinin belirlenmesi i¢in kuyucuk diflizyon ve tiip

diliisyon metotlar1 kullanilmistir.

3.6.3.1. Kuyucuk Difiizyon Metodu

Kuyucuk difiizyon deneyi Lubis ve arkadaslar ile Mir ve arkadaglarinin kullandiklar
yontem modifiye edilerek kullanilmistir (Lubis ve Wahyuni, 2020; Mir ve ark., 2020).
Salmonella enteritidis subsp. enterica serovar Enteritidis (ATCC 13076), Escherichia
coli O157:H7 (ATCC 25922) ve Listeria monocytogenes kiiltiirleri Tryptic soy broth
(TSB) besiyerinde 37°C’de 18-24 saat tutularak canlandirilmistir. Canlandirilan
kiiltiirlerden petriye dokiiliip katilagtirilmis Nutrient agar (NA) besiyerine 0.1 mL
aktarilarak yilizeye yayma ekim gerceklestirilmistir. Ekim yapilan petriler bakterilerin
ylzeye difiize olmasi i¢in oda kosullarinda 10 dakika kadar bekletilmistir. Daha sonra
petrilere steril cam tiiplerin ag1z kisimlar1 ile 15 mm’lik kuyucuklar agilmistir. Bir petriye

dort kuyucuk acilmis olup, bir kuyucuk kontrol 6rnegi olarak Nutrient broth (NB)
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icermektedir. Diger kalan 3 kuyucuga ise 3 farkli ekstraksiyon yonteminin optimum
kosullarinda elde edilen ekstraktlarin hem direk kendisinden hem de farkli seyreltmeleri
(1:2,1:3,1:4, 1:5, 1:6, 1:7, 1:8, 1:9, 1:10, 1:20, 1:30,1:40, 1:50, 1:80, 1:100) hazirlanarak
100°er pL doldurulmustur. Petriler 37°C’de 24 ve 48 saatin sonunda incelenmistir.
Inkiibasyon siiresi sonunda olusan zonlar, agilan kuyucugun dis kosesinden berrak zonun

bitimine kadar olan kisim cetvelle 6l¢iilerek kaydedilmistir.

3.6.3.2. Tiip Diliisyon Metodu

Tip diliisyon metodu i¢in Akyiiz ve arkadaslari ile Victor ve arkadaslarinin kullandigi
metot kullanilmistir (Akytiz ve ark., 2023; Victor ve ark., 2016). Salmonella enteritidis
(ATCC 13076) subsp. enterica serovar Enteritidis, Escherichia coli O157:H7 (ATCC
25922), and Listeria monocytogenes kiiltiirleri TSB besiyerinde 37°C’de 18-24 saat
tutularak canlandirilmistir. Sonrasinda hem kiiltiirden hem de 3 farkli ekstraksiyon
yonteminin optimum kosullarinda elde edilen ekstraktlardan NB besiyerine 100’er pL.
inokiilasyon yapilmistir. Ektraktlarin hem direk kendisinden hem de farkli seyreltmeleri
(1:2, 1:3, 1:4, 1:5, 1:6, 1:7, 1:8, 1:9, 1:10, 1:20, 1:30,1:40, 1:50, 1:80, 1:100) hazirlanarak
deney gerceklestirilmistir. Tiipler 37°C’de 24 ve 48 saatin sonunda incelenmistir. Ureme

gbzlenmeyen tiipler kaydedilmistir.

3.6.4. Kaktiis Meyvesi Ekstraktlarinda Isil Kararhhk

KE, UDE ve VMDE yontemlerinde optimum kosullarda elde edilen ekstrakt 6rneklerinin
1stya dayanikliligr da analiz edilmistir. 70°C’de 30 dakika boyunca sicak su banyosunda
bekletilmesinin ardindan TBM analizi (bkz. 3.2.3.) ger¢eklestirilmistir. Ekstraktlarin 1s1l
kararlilig1 esitlik (3.6)’ya gore hesaplanmistir (Elmi ve ark., 2021).

Is1l Kararhlik (%) = (TBMISll lolem Oncesiy w100 (3.6)

TBMg, islem Sonrasi
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3.7. Niyozomal Enkapsiilasyon

Tez c¢alismasinin bu asamasinda, optimize edilen ektraksiyon yontemlerinde en yiiksek
oranda betalain verimi gostermis olan yontem belirlendikten sonra o yontemden elde
edilen ekstrakt 6rnegi niyozomal yontemle enkapsiile edilmistir. Enkapsiilasyon i¢in ince
film hidrasyon (thin film hydration) teknigi kullanilmistir. Bu yontemde kullanilan iyonik
olmayan siirfektanlar, Span 60 ve Tween 80 olup; kapsiillerden sizinti olusumunu
engellemek ve stabilitenin arttirilmasi i¢in kolesterol kullanilmistir (Elmi ve ark., 2021;
Yeo ve ark., 2017). Niyozomal vezikiillerin olusturulmasinda deney parametreleri yanit
ylzey yontemi kullanilarak optimize edilmistir. Bunun ig¢in kullanilan parametreler
(bagimsiz degiskenler), siirfektan maddelerin molar oranlar1 (molar Span 60: molar
Tween 80), kaplanacak ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan), kolesterol
miktar1 (mg kolesterol/ 100 mg siirfektan) ve enkapsiilasyon sonrasinda uygulanan
sonikasyonun siiresi (sn) olarak belirlenmistir. Bagimsiz degiskenlerin seviyelerine
literatiirdeki benzer bir calismadan yola cikilarak ve yapilan 6n denemeler ile karar
verilmistir (Elmi ve ark., 2021). Cizelge 3.7°de belirtilen degiskenlerin kodlanmis ve
gercek degerleri sunulmustur. Deney kosullarinin optimizasyonunda 5 tanesi merkez
noktada olmak {izere toplamda 29 adet deney gerceklestirilmistir. Gergeklestirilen 29

deneyin kodlanmig degerleri Cizelge 3.8’de verilmistir.

Cizelge 3.7. Niyozom yontemiyle enkapsiilasyonda kullanilan bagimsiz degiskenler ile

kodlanmis ve gercek degerleri

Derecelerin gercek ve
kodlanmis degerleri

Bagimsiz degiskenler -1 0 1
Siirfektanlari molar orani (Span 60: Tween 80 (M/M))  Xi 1:1 2:1 3:1
Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg stirfektan) X2 5 10 15
Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/ 100 mg siirfektan) X3 0.1 0.2 0.3
Sonikasyon siiresi (sn) X4 0 45 90
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Cizelge 3.8. Box-Behnken deney tasarimina gére niyozom yontemi ile enkapsiilasyonda
gerceklestirilen deneyler (Xi: Siirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80 (M/M),
Xo: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan), X3: Kolesterol miktar1 (mg

kolesterol/100 mg siirfektan), X4: Sonikasyon siiresi (saniye))

Bagimsiz degiskenler

Deney No. Xy X2 X3 X4
1 0 0 0 0
2 0 0 -1 1
3 -1 0 1 0
4 -1 0 0 -1
5 -1 1 0 0
6 -1 0 0 1
7 0 -1 0 -1
8 1 0 0 -1
9 0 0 0 0
10 0 0 0 0
11 0 1 -1 0
12 1 0 1 0
13 0 1 1 0
14 0 0 0 0
15 -1 0 -1 0
16 0 1 0 1
17 0 -1 0 1
18 0 1 0 -1
19 0 -1 1 0
20 1 0 0 1
21 1 -1 0 0
22 0 0 0 0
23 0 0 -1 -1
24 0 0 1 1
25 1 0 -1 0
26 1 1 0 0
27 -1 -1 0 0
28 0 -1 -1 0
29 0 0 1 -1
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Ince film hidrasyon tekniginin uygulanisinda Elmi ve arkadaslarinin metodu modifiye
edilerek kullanilmistir (Elmi ve ark., 2021). Deney kosullarinda belirtilen miktarlarda
tartilan Span 60, Tween 80 ve kolesterol, kloroform-etanol (2:1, h/h) ¢6zeltisinde (30 mL)
cOzdiiriildiikten sonra ¢ozeltideki ¢oziiciiler vakumlu doner evaporatér (Heidolph, USA)
yardimiyla 50°C’de ve 120 rpm donme hizinda tamamen buharlastirilmistir. Buharlagma
islemi sonrasinda oda sicakligina getirilen cam balonun alt kisminda siirfektan kolesterol
karisimi ince bir film tabakasi halinde gozlenmistir (Sekil 3.1). Sonrasinda deney
kosullarinda belirtilen miktarda VMDE yonteminde optimum kosullarinda elde edilmis
olan ekstrakt drnegi film tabakasinin tlizerine eklenmis ve vakum olmadan yine ayni
evaporatorde 50°C’de ve 120 rpm donme hizinda yarim saat boyunca film tabakas ile
ekstraktin karigsmasi saglanmistir. Yarim saatin sonunda elde edilen ekstrakt yiiklii
vezikiillerin parcacik boyutunun homojen hale getirilmesi ve kiiciiltiilmesi amaciyla
%70’1ik gligte bir ultrasonik prob (Bandelin Sonopuls, Berlin, Almanya) kullanilarak
deney kosullarinda belirtilen siirelerde sonikasyon uygulamasi gerceklestirilmistir. Elde
edilen s1v1 formdaki niyozomal vezikiil 6rnekleri analizleri yapilincaya kadar +4 °C’de

saklanmustir.

Sekil 3.1. Niyozomal enkapsiilasyon sirasinda olusturulan ince film tabakasi (balon

jojenin dibinde gdzlenen beyaz kisim)
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3.7.1. Niyozomal Vezikiillerin Analizi ve Optimizasyon

Belirtilen kosullarda (Cizelge 3.8) gerceklestirilen 29 deney sonucunda 5 farkli bagiml
degisken i¢in analizler gergeklestirilmistir. Bunlar Y1, TFM; Y2, TAKcurrac; Y3, TBM;
Y4, Enkapsiilasyon verimi ve Ys, renk analizinde elde edilen b degeri olarak
belirlenmistir. Her deney kosulu i¢in elde edilen bu 5 yanit Design Expert 13 programi
kullanilarak degerlendirilmis, ANOVA analizleri gerceklestirilmis ve yanit ylizey
grafikleri olusturulmustur. Ayrica enkapsiilasyon ic¢in optimum kosul kombinasyonlari
belirlenmigtir. Bu optimum kosul kombinasyonlarindan istenen hedefe ulasma
fonksiyonu 1'e en yakin olan deney kosulu segildikten sonra o kosullarda deneyler
gerceklestirilmistir. Sonrasinda elde edilen yanitlar program tarafindan verilen yanitlar

ile karsilastirilmis ve birbirlerine yakinliklar1 degerlendirilmistir.

3.7.1.1. TFM, TAK ve TBM Analizleri

Niyozomal enkapsiilasyonda, farkli deney kosullarinda elde edilen ekstrakt yiikli 29
niyozomal vezikiil ve ayrica optimum kosulda elde edilen vezikiiler 6rnek icin TFM,
TAK ve TBM analizleri gerceklestirilmistir. Elde edilen 6rneklere, 14000 rpm’de 20
dakika santrifiij uygulandiktan sonra iistte kalan siipernatant kisimlarinda sirastyla boliim
3.2.1, 3.2.2°de belirtilen sekilde TFM ve TAKcuprac analizleri yapilmistir. TBM analizi
icin ise sitrat fosfat ¢ozeltisi (pH=6.5) kullanilmistir. Sitrat fosfat ¢ozeltisini hazirlamak
i¢in 30 ml 0.1 M sitrik asit ile 70 ml 0.2 M sodyum fosfat dibazik karistirilmis ve santrifiij
sonrast elde edilen 6rneklerde yapilan diliisyonlar bu ¢ozelti ile gergeklestirilmistir. TBM
analizi boliim 3.2.3’te belirtilen seklinde spektrofotometrik olarak yapilmistir (Raj ve
Dash, 2020; Wong ve Siow, 2015). Niyozomal orneklerdeki biyoaktif bilesikler ile
betalain miktarinin hesaplanmasinda, VMDE y6ntemindeki optimum kosulda elde edilen
TFM, TAKcurrac ve TBM degerlerinden siipernatant kisimlarinda serbest halde bulunan
TFM, TAKcurrac ve TBM degerleri c¢ikarilarak niyozom Orneklerindeki yanitlar
hesaplanmistir (Gorjian ve ark., 2021; Heidari ve ark., 2020; Tyagi ve ark., 2023).
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3.7.1.2. Renk Analizi

Niyozomal enkapsiilasyonda, farkli deney kosullarinda elde edilen ekstrakt yiikli 29
niyozomal vezikiiler 6rnek ve ayrica optimum kosulda elde edilen vezikiiler 6rnek i¢in,
renk analizi, renk 6l¢lim cihazi (Minolta, CM-3600d, Japonya) kullanilarak CIE L, a ve
b renk skalasi ile Ol¢iilmiistiir. Niyozomal vezikiillerde deney yaniti olarak renk

analizindeki sar1 rengin bir Ol¢iisii olan b degeri kullanilmistir.

3.7.1.3. Enkapsiilasyon Verimi

Enkapstilasyon veriminin (%) belirlenmesi igin vezikiiler Ornekteki serbest TBM
miktarlart bolim 3.2.3’te belirtilen sekilde 535 ve 483 nm dalga boylarinda
spektrofotometrik olarak belirlenmistir. Enkapsiilasyon verimi i¢in ise, VMDE
yontemindeki optimum kosulda elde edilen TBM degeri ile kapsiillerde serbest halde
bulunan TBM degeri kullanilmis ve enkapsiilasyon verimi asagidaki esitlik (3.7)
kullanilarak hesaplanmistir (Elmi ve ark., 2021).

TBMkapsﬁl
TBMkapsijll""I‘BMserbest

Enkapstilasyon verimi (%) = x 100 (3.7)

3.8. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarda Gerceklestirilen Analizler
3.8.1. Enkapsiilasyon Stabilitesi Hesaplanmasi

Niyozom ydntemi ile enkapsiilasyon kosullarinin optimize edilmesinden sonra optimum
kosulda gerceklestirilen kapsiilde enkapsiilasyon stabilitesinin belirlenmesi i¢in 6rnekler
30 giin boyunca +4°C’de muhafaza edilmistir. Sonrasinda 1, 15 ve 30. giinlerde
orneklerdeki betalain miktarlar1 boliim 3.2.3’te belirtilen sekilde spektrofotometrik olarak
belirlenmistir. Enkapsiilasyon stabilitesi asagida verilen esitlige gore hesaplanmistir (Es.

3.8) (Elmi ve ark., 2021; Javani ve ark., 2021).

Enkapsiilasyon stabilitesi = % x 100 (3.8)

1.gin
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3.8.2. Isil Kararhihgin Hesaplanmasi

Niyozom yontemi ile optimum kosullarda ile enkapsiile edilmis vezikiiliin 1s1l
kararliliginin belirlenmesi i¢in 6rnege 70°C’lik su banyosunda 30 dakika boyunca 1sil
islem uygulanmistir. Yapilan 1s1l islem Oncesinde ve sonrasinda dlgiilen betalain
miktarina gore kapsiillerin 1s1l kararlilik hesaplanmustir. Isil islem sonrasinda kapsiil
icerisindeki TBM miktarinin belirlenmesi i¢in Elmi ve arkadaglarinin metodu modifiye
edilerek kullanilmigtir (Elmi ve ark., 2021). Buna gore 2 mL niyozomal siispansiyon 2
mL 1:1 (h/h) oraninda %50’lik etanol ¢ozeltisi ile karistirilmis ve 10000 rpm’de 10 dk
santrifiijlenmistir. Sonrasinda kapsiillerin parcalanmasi amaciyla altta kalan pellet kismi1
kloroform ile 1:1 (h/h) oraninda karistirilmis ve iistte biriken kisimda TBM analizi boliim
3.2.3’te belirtilen sekilde gergeklestirilmistir. Isil kararliligin hesaplanmasinda Esitlik
(3.9) kullanilmistir.

Isil kararlilik = TEM

1s1l islem sonrasi % 100 (39)

Misit islem 6ncesi

3.8.3. Betalain Degradasyon Sabitinin Ol¢iilmesi

Optimum kosullarda hazirlanan niyozom vezikiilii karanlik ortamda +4°C’de 30 giin
boyunca depolandiktan sonra igerikte bulunan TBM miktar1 boliim 3.2.3’te belirtildigi
gibi Olgiilerek betalain degradasyonu incelenmis ve degradasyon sabiti hesaplanmuistir.
Betalain degradasyonunun 1. dereceden kinetik modele (Es.3.10) uydugu ifade edilmistir
(Robert ve ark., 2020).

In(C) = InCy—k(t) (3.10)

Bu esitlikte; Co ilk TBM miktar1 (0.glin) ve C ise t siiresi sonunda ol¢iilen TBM
miktaridir. Degradasyon hiz sabiti k ise zamana (t) karsi betalain miktarinin

logaritmasinin alinarak ¢izilmesi sonucu elde edilen egrinin egiminden bulunmustur.
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3.8.4. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarin Karakterizasyonu

3.8.4.1. Morfolojik Analiz (CTEM)

Optimum kosullarda hazirlanan niyozomlarin morfolojik 6zelliklerinin belirlenmesi
CTEM (FEI Tecnai G?Spirit BioTwin) analizi ODTU Merkez Laboratuvarinda
gergeklestirilmistir. Bu amagla niyozomlarin hem 1. giiniinde, hem de karanlik ortamda
+4°C’de 30 giin boyunca depolandiktan sonra morfolojik Ozellikleri belirlenmistir.
Analiz 6ncesinde 6rnekler fosfotungstik asit ¢ozeltisi ile 1 dakika boyunca boyanmaistir.
Ornekler yaklasik 5-10uL olacak sekilde bakir gridler iizerine damlatilmis ve fazlasi filtre
kagidi ile alinarak 6rnekler oda sicakliginda kurumaya birakilmistir. CTEM analizi 120

kV hizlandiric1 voltajda gergeklestirilmistir (Elmi ve ark., 2021; Gutiérrez ve ark., 2016).

3.8.4.2. FT-IR Analizi

Optimum kosullarda elde edilen niyozomlarin karakterizasyonu i¢in FT-IR analizi
Hacettepe Universitesi, HUNITEK ’te gerceklestirilmistir. Analizde FT-IR spektrometre
cihaz1 (Nicolet is50, Thermo Fisher) kullanilmistir. FT-IR analizinde hem VMDE’nun
optimum kosulunda elde edilen ekstrakt ile bu ekstraktta kullanilan solvent (%30 etanol),
hem de optimum enkapsiilasyon kosullarinda elde edilen ekstrakt eklenmis niyozom
vezikiilli ve ekstrakt eklenmemis bos kapsiil analiz edilmistir. Cihazda yapilan taramalar;
4000-500 cm! dalga boylar1 arasinda, 4 cm™' ¢oziiniirliikte ve 32 tekrarli olarak

gerceklestirilmistir (Elmi ve ark., 2021; Javani ve ark., 2021).

3.8.4.3. Parcacik Boyutu ve Zeta Potansiyeli Ol¢iimii

Optimum enkapsiilasyon kosullarinda elde edilen ekstrakt yiiklii vezikiil 6rnegin pargacik
boyutu ve =zeta potansiyeli degerlerinin belirlenmesi Hacettepe Universitesi,
HUNITEK te gerceklestirilmistir Analizde kullanilan cihaz Zetasizer Nano ZSP
(Malvern Instruments Ltd, Malvern, UK) nanometre boyutunda dl¢iim alabilmektedir.
Orneklerin 6lgiimleri, analizlerde saf su dispersiyon ortami olarak kullanilmis ve analiz
25 °C sabit sicaklikta gerceklestirilmistir. Dagitic1 ortamin viskozitesi 0.887 cP, kirilma
indisi 1.330 ve dielektrik sabiti 78.5 olarak belirlenmistir. Hem parcacik boyutu hem de

zeta potansiyeli i¢in alinan 6lgtimler 6rnek 1:10 oraninda saf su ile seyreltikten sonra 3
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tekrar seklinde alinmig ve sonuclar ortalama ile standart sapma degerleri olarak

verilmigtir.

3.9. Ekstrakt ve Niyozomlarin Yogurda Uygulanmasi

Tez calismasinin bu agsamasinda VMDE’ de optimum kosullarda elde edilen ekstrakt ve
optimum kosullarda elde edilen niyozomlarin farkli konsantrasyonlarda sade yogurda
eklendigi ornekler ve higbir katki maddesi ilave edilmeyen kontrol yogurdu 6rnekleri 14
giin boyunca +4 °C’de depolanmistir. Depolama siiresince 1., 7., ve 14. giinlerde bazi

fizikokimyasal, mikrobiyolojik ve fonksiyonel 6zellik analizleri gergeklestirilmistir.

3.9.1. Yogurt Uretimi

VMDE’da optimum kosullarda elde edilen ekstrakt ve optimum kosullarda elde edilen
niyozom kapsiilii farkli konsantrasyonlarda olacak sekilde yogurda eklenmistir. Bu
amagla 6n denemeler ve ticari meyveli yogurt ornekleri ile yapilan karsilagtirmalar
sonucunda hem ekstrakt hem de kapsiil i¢in secilen konsantrasyonlar 2, 4 ve 6 (mL/100
g yogurt) olarak belirlenmistir. Optimum kosullarda elde edilen ekstrakt yilizde 20
oraninda etanol icerdiginden hem yogunlastirma hem de ekstrakttan etanolii
uzaklastirmak amaciyla yogurda ekleme oncesinde ekstrakt dondiirmeli buharlastiricida
(Heidolph, Schwabach, Almanya) 1 saat boyunca 60 mbar basingta, 50°C’de 120 rpm
donme hizinda etanolden uzaklastirilmistir. Yogurda uygulanacak optimum kosullardaki
kapstiller icin de bu etanolden uzaklastirilmis konsantre ekstrakt kullanilmistir. Ayrica

hicbir ekleme yapilmamis yogurt 6rnegi de kontrol 6rnek olarak kullanilmistir.

Yogurt yapiminda Du ve arkadaslarinin metodu modifiye edilerek kullanilmistir (Du ve
ark., 2021). Yogurt yapilacak cam kavanozlar otoklavda 121°C’de 15 dakika boyunca
sterilize edilmistir. Sonrasinda ticari olarak pastorize edilen tam yaglh siit ornekleri
kaynama sicakliginda 10 dakika bekletilmis ve 43°C’ye sogutulduktan sonra igerisine
Lactobacillus delbrueckii subsp. bulgaricus ve Streptococcus salivarius subsp.
thermophilus igeren stirred type yogurt i¢in starter kiiltiir (0.125 g/1 L siit) (Maysa Gida,
Istanbul, Tiirkiye) eklenmistir. pH degeri 4.6’ya diisene kadar 43°C’de inkiibasyon
gerceklestirilmis ve sonrasinda konsantre kaktlis meyvesi ekstrakti ile niyozom

enkapsiilasyonu yapilmis konsantre kaktiis meyvesi ekstrakti yukarida belirtilen
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konsantrasyonlarda inkiibasyonu gergeklestirilen yogurt drneklerine eklenerek karistirma
islemi yapilmistir. 1, 7 ve 14. giin analizleri i¢in 4’er paralel olacak sekilde cam

kavanozlara 175’er gram paylastirilmistir.

3.9.2. Yogurt Orneklerinde Fizikokimyasal Analizler

Optimum kosullarindaki konsantre haldeki ekstrakt, optimum kosullarda elde edilen
kapsiiliin farkli konsantrasyonlar1 eklenerek yapilan ve higbir ilave yapilmamis yogurt
ornekleri +4°C’de 14 giin boyunca depolanmis ve depolamanin 1. 7. ve 14. giinlerinde

belirli fizikokimyasal analizler gerceklestirilmistir.

Depolama siiresince orneklerin pH degisimi bir pH-metre (PL-700PV, Tiapei, Tayvan)
yardimiyla takip edilmistir. Yogurt 6rneklerindeki renk analizi i¢in renk Ol¢lim cihazi
(Minolta, CM-3600d, Japonya) kullanilarak sonuglar CIE L, a ve b renk skalasi ile ifade
edilmistir. Su aktivitesi cihazi (Novasina, LabTouch, Lachen, Isvigre) kullanilarak

orneklerdeki su aktivitesi belirlenmistir.

Ayrica yapi analizi tekstiir cihaz1 (Stable Micro Systems, TA.XT plus, Surrey, Ingiltere)
kullanilarak belirlenmistir. Tekstiirdeki degisim geri ekstriizyon analizi yapilarak
gerceklestirilmistir. Bu amagla uygulanan metot Du ve ark. ile Wang ve ark. Kullandig1
metotlar modifiye edilerek kullanilmistir. 45 mm capli sahip disk seklindeki prob
yardimiyla cam kavanoz i¢indeki yogurt 6rneklerine baski uygulanarak 6rnegin silindirik
probun kenarlarindan yukar1 dogru ¢ikmasi saglanmistir. Analiz esnasinda tetikleme giicii
1 g, ornekle prob arasindaki mesafe 35 mm, On test hiz1 1 mm/s, test hiz1 1 mm/s ve test
sonrasi hiz1 2 mm/s olacak sekilde ayarlanmistir. Analiz sonrasinda 6rneklerde sertlik
(N), konsistens (Nxs), kohesivlik (N) ve viskosite indeksi (Nxs) degerleri kaydedilmistir
(Du ve ark., 2021; Wang ve ark., 2020c). Sertlik, probun 6rnekte gergeklestirdigi en
yiiksek sikistirma giiciinii ifade etmektedir. Konsistens degeri, probun ileri yondeki
hareketi sirasinda olusan kurvenin altina kalan pozitif alandir. Kohesivlik degeri ise,
probun ornekten uzaklagmasi sirasinda gergeklesen en yiiksek sikistima giicli olup, i¢
baglarin bir arada tutunma kuvveti olarak tanimlanmaktadir. Viskozite indeksi probun
geri dontisii esnasinda meydana gelen kurvenin altinda kalan negatif alandir (Mousavi ve

ark., 2019; Siddiqui ve ark., 2024).
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Ilave olarak, érneklerdeki su tutma kapasitesi de Slciilmiistiir. Bu amagla, 20 g yogurt
ornegi 4500 g’de 15 dakika santrifiijlendikten sonra aciga ¢ikan whey miktar1 tartilmis ve
Esitlik (3.11) ile su tutma kapasitesi hesaplanmistir (Korkmaz ve ark., 2021).

Tartilan érnek miktari—Olcillen whey miktari

Su tutma kapasitesi = X 100 (3.11)

Tartilan 6rnek miktari

Orneklerdeki kuru madde miktar1 tayinini gerceklestirmek igin termobalans cihazi
(Ohaus MB 200, Florham, ABD) kullanilmistir. 5 g 6rnek tartildiktan sonra cihazin
goziine yerlestirilmis ve 105°C’de sabit tartima gelene kadar kurutulmustur (Saeed ve

ark., 2021).

Son olarak yogurt oOrneklerinde depolama siiresince degisen reolojik 0Ozelliklerin
belirlenmesi amaciyla paralel plakali reometre (Netzsch, Kinexus, Selb, Almanya)
kullanilmis ve analizler +4°C sabit sicaklikta gerceklestirilmistir. Plakalar arasindaki
bosluk 1 mm olarak sabitlenmistir. Kesme hizinm 0.1 ile 150 s™' araliginda lineer olarak
arttigi durumda kesme geriliminin ve viskozite degerleri kaydedilmistir. Elde edilen
verilerin iis yasas1 (Power law) modeline uygunlugu; kivam katsayis1 (k), akis davranig
indeksi (n) ve r* degerleri hesaplanarak degerlendirilmistir degerleri hesaplanmistir (Es.

3.12 (Wang ve ark., 2020c).

T =kyn (3.12)

Bu esitlikte T kesme gerilimi, y ise kesme hizin1 ifade etmektedir.

Ayrica yogurt Orneklerinde frekans tarama testi de +4°C sabit sicaklikta
gerceklestirilmistir. Analiz esnasinda %0.5 sabit gerilme degerinde frekans degeri 0.1 ile
20 araliginda degistirildiginde elastik (G', storage modulus) ve viskoz modiiliis (G", loss
modulus) degerlerindeki degisimler ile loss tangent (tand = G'/G’) degerleri

kaydedilmistir (Du ve ark., 2021; Wang ve ark., 2020c).
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3.9.3. Yogurt Orneklerinde Mikrobiyolojik Analizler

Yogurt orneklerinde ayrica 1., 7. ve 14. giinlerde laktik asit bakterisi sayimi
gerceklestirilmistir. Bu amagla 1 mL yogurt 6rnegi alinarak 9 mL’lik serum fizyolojik
¢ozeltisine aktarilmis ve 107! diliisyonu elde edilmistir. Bu sekilde devam edilerek 107
diliisyonuna kadar cikilmistir. S. thermophilus sayimi amaciyla M17 agar, Terzahgi
(Merck, Almanya), L. delbrueckii subsp. bulgaricus sayimi igin ise MRS agar
kullanilmistir. Besiyerleri tizerine dokme plak yontemi ile inokiile edilen petrilerden M 17
agar olanlar aerobik olarak, MRS agar olanlar anaerobik kavanoz kullanilarak 37°C’de
48-36 saat inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonrasi sayim sonuglar1 log kob/mL seklinde

verilmistir (Shori ve ark., 2022).

Sayilan S. thermophilus ve L. delbrueckii subsp. bulgaricus kolonilerinin dogrulanmasi
amactyla, bazi testler gerceklestirilmistir. Oncelikle M17 agar ve MRS agar
besiyerlerinde tipik olarak gelisen kiiltiirlerden 5’er tane Nutrient broth besiyerine
gecilerek saf kiiltlirler olusturulmustur. Sonrasinda saf kiiltiirlerden alinarak mikroskobik
dogrulama amaciyla Gram boyama uygulamasi ile hareket testi gergeklestirilmistir.
Biyokimyasal dogrulama amaciyla da saf kiiltiirlere katalaz testi, glukoz fermantasyon

testi uygulanmistir (Gezging ve Akyol, 2010; Yurdakul ve ark., 2024).

3.9.4. Yogurt Orneklerinin Fonksiyonel Ozellikleri

Yogurt orneklerinde depolama esnasinda degisen biyoaktif bilesenlerin analizi igin,
Ozcan ve arkadaslarinin metodu modifiye edilerek kullanilmistir. Yogurt &rnekleri
metanol-su (%70:30, h/h) ¢ozeltisi ile belirli oranlarda karistirildiktan sonra ve 1 dakika
boyunca vortekslenmistir. Daha sonra bu karigimlar 20 dk oda sicakliinda bekletilerek
12000 rpm’de 4°C’de 10dk santrifiijlendikten sonra iistte kalan stipernatant ile TFM (Bkz.
3.2.1), TAK (Bkz. 3.2.2) ve TBM (Bkz. 3.2.3) analizleri spektrofotometrik olarak
gerceklestirilmistir (Ozcan ve ark., 2019). TFM ve TAK analizlerinde kullanilan standart
egriler sirastyla Ek-Sekil A6 ve A17°de sunulmustur.

3.10. In-vitro Sindirim

Optimum kosullarda ekstrakte edilen kapsiillenmemis kaktlis meyvesi ekstraktinin,

optimum kosullarda elde edilen kapsiiliin ve yogurt 6rneklerinin biyoerisilebilirliginin
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test edilmesi i¢in in-vitro sindirim uygulamasi yapilmistir. Bu amagla Brodkorb ve ark.
metodu modifiye edilerek kullanilmistir (Brodkorb ve ark., 2019). Sivi 6rnekler oral faza
maruz birakilmamis, sindirim uygulamasi dogrudan mide fazina koyulmustur.
Gastrointestinal sistem kosullarini 6érneklemek i¢in mide suyunu ve duodenum suyunu
taklit eden sindirim sivilar1 kullanilmistir. Simiile mide sivi (SMS) ve simiile duodenal
stvi (SDS), Cizelge 3.9’da belirtilen sekilde hazirlanmistir. Soliisyonlarin son hacimleri,
damitilmis su ile 400 mL'ye tamamlanmis ve kullanilincaya kadar -20°C'de

dondurulmustur.

Cizelge 3.9. Gastrointestinal ortami simiile eden sivilarin hazirlanmasi

SMS SDS
pH=3.0 pH=7.5
Stok Hacim SGS Hacim SDS
(g/L) (mL) icindeki (mL) icindeki
derisim derisim
(mmol/L) (mmol/L)
KCl 373 6.9 6.9 6.8 6.8
KH>PO4 68 0.9 0.9 0.8 0.8
NaHCO;3 84 12.5 25 42.5 85
NaCl 117 11.8 47.2 9.6 38.4
MgCl, (H20)6 30.5 0.4 0.1 1.1 0.33

Her 6rnek i¢in iki paralel olacak sekilde (1 adet mide faz1 ve bir adet bagirsak fazi) deney
tiipleri hazirlanmistir. Bir 6rnek i¢in hazirlanan iki deney tiipiine de 10’ar mL 6rnek 50
mL’lik santrifiij tiiplerine aktarilmistir. Sonrasinda iizerilerine 5’er mL pepsin ¢6zeltisi
(12.5 mg/mL 0.1M HCI) ile 10’ar mL SMS eklendikten sonra pH degerleri 3’e
ayarlanmisgtir. Karigimlar ¢alkalamali su banyosunda 60 rpm’de 37°C’de 2 saat boyunca
inkiibe edilmistir. 2 saatlik bekleme siiresi boyunca pH degeri yarim saat araliklarla
Olciilmiis ve 3’te sabit tutulmustur. 2 saat sonunda mide fazi sindirimini durdurmak
amaciyla her 6rnek i¢in hazirlanan paralellerden bir tanesi bekletilmeden buz banyosuna
konulmus ve analiz gerceklestirilinceye kadar -20°C’de muhafaza edilmistir. Bagirsak

faz1 i¢in hazirlanacak safra tuzlar1 10 mg/mL olacak sekilde SBS ile hazirlanmistir. In-
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vitro ¢galigmasinin ikinci kisminda ise, 6rnek i¢in hazirlanan ikinci paralelle deneye devam
edilmistir. Mide fazindan ¢ikan karigimin {izerine 20 mL safra tuzu ¢ozeltisi ile 5 mL
pankreatin (10 mg/mL su) eklenmis ve pH degeri 7.5’e ayarlanmistir. Sonrasinda karisim
bagirsak fazin1 simiile etmek i¢in yine ¢alkalamali su banyosunda 60 rpm’de 37°C’de 2
saat boyunca inkiibe edilmistir. Siire boyunca olusabilecek pH degisimlerine kars1 yarim
saat araliklar ile karisitmin pH degeri Olclilmiistiir. Siire sonunda bagirsak fazinda
gergeklesen reaksiyonlart durdurmak igin karisim bekletilmeden buz banyosunda

bekletilmis ve analiz ger¢eklestirinceye kadar -20°C’de muhafaza edilmistir.

Mide ve bagirsak fazlar1 sonrasinda elde edilen karigimlar, +4°C’de 10000 rpm’de 10
dakika santrifiijlendikten sonra TFM (Bkz. 3.2.1), TAK (Bkz. 3.2.2) ve TBM (Bkz. 3.2.3)
analizleri spektrofotometrik olarak gerceklestirilmistir. Biyoerisilebilirlik indeksi (%BI)
biyoaktif bilesigin bagirsak sonrasi dl¢lilen miktarinin sindirim 6ncesi 6l¢iilen miktarina

oranlanip 100 ile carpilmasi ile elde edilmistir (Mehta ve ark., 2024).
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4. SONUCLAR VE TARTISMA

Sunulan tez calismasinda elde edilen sonuglar, bes temel baslikta 6zetlenmektedir. Bu
basliklar: 1) Kaktiis meyvesinin fizikokimyasal 6zellikleri, ii) Kaktiis meyvesinden
betalainler ve fenolik bilesiklerin KE, UDE ve VMDE yontemleriyle ekstraksiyonu ve
optimizasyon, iii) Niyozomal enkapsiilasyon ile VMDE yonteminden optimum
kosullarda elde edilen ekstrakt Orneginin enkapsiilasyonu ve deney kosullarinin
optimizasyonu, iv) Optimum kosullarda elde edilen ekstrakt yiiklii niyozomalarin gida
iriini  olarak yogurda uygulanmasi ve v) In-vitro sindirim uygulamalart ile

biyoerisilebilirlik degerlerinin eldesi olarak verilmektedir.

4.1. Kaktiis Meyvesinin Fizikokimyasal Ozellikleri

Brix (°Brix), meyvede bulunan toplam ¢oziinebilir katilarin bir 6l¢iistidiir. Bunlar esas
olarak sekerlerden olusmaktadir ancak diger bilesikleri de igerebilmektedir. Toplam
coziinebilir katilar, fruktoz, sakkaroz vb. gibi monosakkaritler, disakkaritler veya
oligosakkaritler olabilmektedir. Herhangi bir isleme tabi tutulmamis kaktiis meyvesi
orneginde suda ¢oziiniir kuru madde (‘Brix) dijital bir refraktometre kullamlarak
10.20°+0.017 olarak belirlenmistir (Cizelge 4.1). Literatiirde kaktiis meyvesindeki °Brix
degerleri genel olarak 8.03 ile 15.4 arasinda degigsmekte olup, bu degerin meyvedeki seker
miktari, hasat edilen mevsim, toprak yapist ve meyvenin tiiriine gore degiskenlik

gosterdigi ifade edilmistir (De Wit ve ark., 2020).

Laboratuvar tipi karistirict yardimiyla parcalanip, homojen hale getirilen kaktiis meyvesi
orneginin pH degeri 5.64+0.015 olarak ol¢iilmiistiir (Cizelge 4.1). Olgun meyvedeki pH
degerinin 4.5’den biiylik olmas1 gerektigi ve genel olarak 4.5 ile 5.9 arasinda degistigi

ifade edilmistir (Manzur-Valdespino ve ark., 2022).

Kaktiis meyvesi ornegindeki toplam titrasyon asitligi 0.08+0.059/100 mL sitrik asit
olarak Olcililmiistiir (Cizelge 4.1) Bu deger, tiirler aras1 ve meyvenin ¢esitli kisimlari arasi

degiskenlik gostermekle birlikte literatiirde 0.001 ile 0.012 arasinda degistigi rapor
edilmistir (Valero-Galvan ve ark., 2021).
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Kaktiis meyvesindeki toplam fenolik madde (TFM), antioksidan kapasitesi (TAKcuprac
ve TAKpppn) ve toplam betalain miktari (TBM) degerleri de Cizelge 4.1°de verilmistir.
Literatiirde bu degerlerin, standart ekstraktin hazirlanma yontemine, hasat zamanina ve
kaktiis meyvesinin ¢esidine gore degisiklik gdsterdigi ifade edilmistir (Juhaimi ve ark.,

2020).

Cizelge 4.1. Islem gormemis kaktiis meyvesinin fizikokimyasal &zellikleri (TFM:
Toplam fenolik madde miktar1 (mg GAE/g kuru agirlik), TAKpppu: DPPH yoOntemiyle
Olciilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol TE/ kg kuru agirlik), TAKcuprac: CUPRAC
yontemiyle Slgiilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol TE/ kg kuru agirlik), TBM:
Toplam betalain miktar1 (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Fizikokimyasal ozellik Sonug¢
Suda ¢6ziiniir kuru madde 10.20°+£0.017
pH 5.64+0.015
Toplam titrasyon asitligi 0.08+0.059/100 mL sitrik asit
TFM 60.44 +2.205 mg GAE/g kuru agirlik
TAKppru 106. 07 + 6.437 mmol TE/kg kuru agirlik
TAKcuprac 335. 60 £ 2.955 mmol TE/kg kuru agirlik
TBM 3008.86 = 79.767 mg betalain/kg kuru agirlik

4.2. Kaktiis Meyvesinden Betalainler ve Fenolik Bilesiklerin Ekstraksiyonu
4.2.1. Konvansiyonel Ekstraksiyondan (KE) Elde Edilen Yanitlar

Yontem kisminda, Cizelge 3.2°de belirtilmis olan kosullarda gerceklestirilen 29 deney
sonrasinda elde edilen yanitlar (Y1: Toplam fenolik madde miktar1 (TFM), Y2: DPPH
metodu ile Slgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKpppu), Y3: CUPRAC metodu ile
Olciilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKcuprac), Y4: Toplam betalain miktar: (TBM))

ortalama degerler olarak Ek-Cizelge B1’de verilmistir.
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Ek-Cizelge B1’e gore, TFM degerlerinin 3.99 ile 6.15 mg GAE/g kuru agirlik arasinda
degistigi goriilmektedir. Elde edilen en yiiksek ve en diisik TFM degerlerini veren
deneylerdeki kosullar incelendiginde (sirasiyla, deney no. 7 ve 26) ekstraksiyon siiresi
(X1) iki kosulda da 2 saat olmasina ragmen, diger bagimsiz deney kosullarindaki farklilik
TFM degerlerini 6nemli Olciide etkilemistir. Daha diisiik sicaklikta (30°C) X3 ve X4
degiskenlerinin artmast durumunda TFM degerinde artis gozlemlenmistir. Sicaklik,
cOzeltideki etanol yiizdesi, ve ornek:¢oziicii oran1 degiskenlerinin fenolik bilesiklerin
konvansiyonel ekstraksiyonunda 6nemli degiskenler oldugu literatiirde de belirtilmistir
(Alara ve ark., 2021). Konvansiyonel ekstraksiyonda ¢ikilan yiiksek sicakliklar fenolik
bilesiklerin ¢oziiniirliglinli ve ¢oziicii igine diflizyonunu arttirmaktadir. Fakat
ekstraksiyon sicakliginin 60°C’nin {izerinde olmasi durumunda kullanilan ¢6ziiciiniin
kayba ugradig1 ve fenolik bilesiklerde termal degradasyonun da gergeklesmeye basladigi
ifade edilmigtir (Shi ve ark., 2022a). Cozeltideki etanol yiizdesi konvansiyonel
ekstraksiyonda ekstraksiyon verimini etkileyen diger onemli degiskendir. Literatiirde
fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu icin ¢ok farkli organik ¢oziiciiler ve bunlarin farkli
konsantrasyonlardaki sulu ¢ozeltilerinin kullanildig: bilinmektedir. Fenolik bilesiklerin
yapisinda hidroksil gruplarinin bulunmasi nedeniyle ekstraksiyonda etanoliin farkli
konsantrasyonlarinin kullanilmas1 fenolik bilesiklerin ekstraksiyonunu
kolaylastirmaktadir (Brahmi ve ark., 2022). Ornek: ¢dziicii oran1 ise, drnek ile kullanilan
cozlici arasindaki etkilesimi etkileyerek verimi degistirdiginden konvansiyonel

ekstraksiyonu etkileyen 6nemli bir etmendir.

DPPH ve CUPRAC yoéntemleri ile elde edilen TAK degerleri incelendiginde, iki
yontemdeki en diisiik ve en yliksek TAK degerlerinin farkli deney kosullarinda elde
edilmis oldugu goriilmektedir (Ek-Cizelge B1). Bu farklilik iki yontemin antioksidan
kapasitesi 6l¢me prensiplerinin farkliligindan kaynaklanmaktadir (Munteanu ve Apetrei,
2021). CUPRAC yonteminde antioksidan &zellikteki bilesikler Cu?**-neokuproin
kompleksini, pH 7'de Cu’-neokuproine indirger. DPPH yénteminde ise analiz edilen
ornekteki antioksidan bilesikler DPPH serbest radikali ile karsilagarak indirgenmesi ile
renk degisimi gozlenmektedir (Patricia ve Syaputri, 2021). En diisiik (3.30 mmol TE/kg
kuru agirlik) ve en yiiksek (14.87 mmol TE/kg kuru agirlik) TAKpppn degerlerinin
bulundugu deney kosullarina bakildig1 zaman, TFM sonuglarina benzer olarak siirenin
(X1) aynmt oldugu, diger degiskenlerin ise farklilik gosterdigi goriilmektedir. Yiiksek

ekstraksiyon sicakliginda (50°C) ve ekstraksiyon ¢ozeltisinde kullanilan en ytiksek etanol
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yiizdesinde (X3) TAKpppu degerinin en yiiksek seviyeye ulastigi belirlenmistir. Ayrica
ornek:¢oziicii oraninin (X4) artmasit durumunda TAKpppn degerinin en diisiik olarak
Olctlildiigi goriilmiistiir. Konvansiyonel ekstraksiyonla antioksidanlarin daha iyi ekstrakte
edilebilmesi i¢in yiiksek miktarda c¢oziicii kullanilmasi gerektigi literatiirde de
belirtilmistir. Konvansiyonel yontemde, uzun siiren ekstraksiyon esnasinda difiizyon hizi
da diisiik oldugu i¢in ancak yiiksek miktarda ¢oziicii kullanimi ile hedef bilesiklerin
¢oOziiciiye gecisi saglanabilmektedir (Sridhar ve ark., 2021).

Ek-Cizelge B1 incelendiginde TAKcuprac degerlerinin 16.56 ile 39.22 mmol TE/kg kuru
agirlik arasinda degistigi goriilmektedir. En diisiik ve en yliksek TAKcuprac degerlerini
veren deney kosullar incelendiginde, ayn1 sicaklikta ekstraksiyon siiresinin uzamasi ve
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin artmasi1 durumunda TAKcuprac degerinin en
yiiksek seviyeye ulastigi belirlenmistir. TAKpppu sonuglari ile benzer olarak ornek:
¢oziicli oraninin (X4) azalmasit TAKcuprac degerini en yiiksek seviyeye getirmistir.
Konvansiyonel ekstraksiyonda diger yeni ekstraksiyon yontemlerine gore fazla ¢oziicii
kullanima ile biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonu konvansiyonel yontemin bir dezavantaji

olarak rapor edilmistir (Kumar ve ark., 2021a).

Konvansiyonel ekstraksiyon deneylerinde 6l¢iilmiis olan son yanit olan TBM sonuglari
incelendiginde, en diisiik ve en yiiksek degerlerin sirasiyla 187.37 ve 467.18 mg
betalain/kg kuru agirlik olarak olciildiigii goriilmektedir (Ek-Cizelge B1). TBM degerinin
en diisiik oldugu deney kosullarinda (X;=2 sa, X>=50 °C, X3=60% etanol ve X4=1:30), en
yuksek sicaklik degerinin uygulanmasiyla, 2 saatlik ekstraksiyonda ekstraksiyon
¢Oziiciisii olarak %60 etanol kullanimi ile en diislik 6rnek:¢oziicii oraninda TBM’nin en
diisiik olarak olgiildiigli goriilmektedir. Betalainlerin konvansiyonel yontemle
ekstraksiyonunda ytiksek sicakliklara ¢ikilmasi renk pigmentlerinde 6nemli kayiplara yol
actig1 literatlirde kirmizi pancar kabugu ile yapilan benzer bir ¢alismada dogrulanmistir
(Zin ve ark., 2020). Betalainlerin termal degradasyonunda, konjuge bag sistemini igeren
rengi olusturan kromofor yap1 bozularak molekiil kararsiz bir hale geger ve renk kaybi1
gerceklesir. Ayrica yapidaki amino ve karboksil gruplarinin ayrilmasi ile deaminasyon ve
dekarboksilasyon gercekleserek renk degisimi de meydana gelmektedir. (Carredn-
Hidalgo ve ark., 2022). TBM nin en yiiksek oldugu deney kosullar1 incelendiginde ise,
diisiik sicaklikta uzun siireli ekstraksiyonla betalainlerin konvansiyonel yontemle daha
iyi ekstrakte edilebilecegi belirlenmistir. Literatiirde konvansiyonel yontem ile

betalainlerin ekstraksiyonu yeni ekstraksiyon teknolojileri ile karsilastirildiginda,
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konvansiyonel yontemde betalainlerin hiicre disina ¢ikarilmasi i¢in daha uzun siireye
ihtiya¢ duyuldugu rapor edilmistir (Carredn-Hidalgo ve ark., 2022). Konvansiyonel
ekstraksiyonun mekanizmasinda, kullanilan ¢6ziicii 6rnegin hiicre duvarindan igeriye
niifuz ederek hedef bilesiklerin ¢oziicliye gegisini baslatir. Bu gegis konsantrasyon farki
nedeniyle gerceklesmektedir. Konvansiyonel ekstraksiyonda, bu gegis yavas bir difiizyon
ile gerceklestiginden zaman alici bir siirectir ve betalain ekstraksiyonu i¢in daha ¢ok yeni

ekstraksiyon yontemleri tercih edilmektedir (Kaur ve Ghoshal, 2025).

4.2.2. Konvansiyonel Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi

KE yonteminde gerceklestirilen deney kosullarinda uygulanan bagimsiz degiskenlerin
(X1, X2, X3 ve X4), elde edilen yanitlar (bagimli degiskenler) iizerindeki etkilerini
gosteren model denklemlerin belirlenmesi i¢in, Design Expert 13 programi kullanilmig
ve ¢oklu regresyon analizi gerceklestirilmistir. Her bir yanit i¢in program tarafindan

Onerilen ikinci dereceden model denklemler Cizelge 4.2°de verilmistir.
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Cizelge 4.2. KE’ de tiim yanitlar i¢in elde edilen 2. dereceden model denklemler (Xi:
Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicaklig1 (°C), X3: Ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (% etanol), Xa: Ornek/cdziicii hacmi (g kat1 drnek/mL ¢dziicii); Yi: TFM
(mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru agirlik), Yi: TAKcuprrac
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Yanit Model denklem R?

Yi Y1 =+ 564+ 0.10X; — 026Xz + 0.37Xs + 0.34Xs — 0.13X:X2 — 0.9986
0.06X1Xs — 0.30X1Xs + 021X:Xs + 0.14XoXs — 0.78X3X4 —
0.49(X1)? + 0.17(X2)? + 0.08 (X3)? — 0.93(Xa)?

Y2 Y=+ 6.84 + 0.35X; — 0.24X5 + 1.36X35 + 2.04X4 — 0.20X; X2 + 0.9999
1.78X1 X3 — 0.31X1Xs + 3.83X2X3 — 0.89XpXs — 3.96X3Xs4 —
0.66(X1)* + 0.83(X2)? + 2.24 (X3)* + 1.58(X4)>

Y3 Y3 =+ 2584- 0.28X; — 1.72X> + 1.83X3 + 5.87X4 — 048X X2 — 0.9996
0.28X1X3 — 0.52X1 X4 + 0.43XoX4 + 7.22X3X4 + 0.92(X1)2 +
1. 19(X2)2 + 2.32(X3)2 — 4.98(X4)2

Ys  Y4=+440.96 +25.55X1- 30.38X2 +20.11X3 — 11.39X4 — 3.54X1 X2 0.9999
—17.91X1X53 — 7.63X1 X4 + 27.58X0X3 — 14.42X0X4 + 35.97X3Xs —
31.45(X1)* — 18.93(X2)* — 18.76(X3)* — 56.38(Xa4)>

Her yanit icin gerceklestirilen varyans analizi sonuclari ise Ek-Cizelge C1-C4’te
goriilmektedir. Yapilan varyans analizi sonucunda her bir yanit i¢in modelin énemli
(p<0.05), uyum eksiliginin énemsiz (p>0.05) bulunmasi ve modele ait R? degerinin
0.75’ten biiyiik olmas1 6nemsenmistir. Y1 ve Y2 yanit1 i¢in tiiretilen model denklemlere
gore, bagimsiz degiskenlerin lineer, ikili ve karesel etkilesimlerinin TFM ve TAKpppu
tizerinde Onemli bulundugu gorilmektedir. Degiskenlerin yaninda elde edilen
katsayilarin sayisal degerlerine gore yanitlarin bu bagimsiz degiskenlerden etkilenme
miktar1 da farklilik gostermektedir (Cizelge 4.2) Y3 yanitinin model denklemi
incelendiginde ise, XoX3 ikili etkilesiminin TAKcuprac lzerinde etkisi olmadigi
goriilmektedir. Literatiirde pancar yan lriinlerinden betalaince zengin biyoaktif bilesik

ekstraksiyonu gerceklestirilen benzer bir caligmada da ekstraksiyon sicakligi ve
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ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin biyoaktif bilesikler {izerinde bir etkisi
olmadig1 rapor edilmistir (Lazar ve ark., 2021). TBM yanit1 (Y4) i¢in tiiretilen ikinci
dereceden model denkleme gore, ekstraksiyon siiresinin ve ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesinin artmasi elde edilen TBM’yi olumlu yonde etkileyecegi goriilmektedir.
Betalainin hidrofilik dogas1 geregi konvansiyonel ekstraksiyonda etanol ve metanol gibi
coziiciilerin kullanilmasi betalain ekstraksiyonunu verimli hale getirmektedir (Calva-
Estrada ve ark., 2022). Literatiirde, konvansiyonel yontemle betalain ekstraksiyonunda
uzun slrelerde yiiksek konsantrasyonda solvent kullanilarak ekstraksiyonun
gerceklestirilmesi durumunda fazla enerji kullanilarak TBM’nin artabilecegi ifade
edilmis, bu nedenle betalain ekstraksiyonu i¢in yeni yontemlerin kullaniminin siklastig

belirtilmistir (Eyshi ve ark., 2024b).

Konvansiyonel ekstraksiyon sonucunda, Cizelge 4.2°de verilen model denklemler
kullanilarak hesaplanan tahmini yanitlar ile yapilan 29 deney sonucu elde edilen
yanitlarin karsilastirildigi grafikler ise Sekil 4.1°de gosterilmistir. Her bir yanit i¢in de

deneysel ve tahmini degerlerin R? degerlerinin 1’e yakin oldugu bulunmustur.
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Sekil 4.1. KE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin karsilastirilmasi, (a)

TFM, (b) TAKDPPH, (c) TAKCUPRAc, (d) TBM

Ayrica her yanit i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinin goriildiigii ic boyutlu yanit
yiizey grafikleri Sekil 4.2-4.5’te verilmistir. ilk yanit olan TFM igin program tarafindan
olusturulan yanit ylizey grafikleri Sekil 4.2°de goriilmektedir. Yanit yiizey grafikleri
incelendiginde, ekstraksiyon siiresi (Xi) degiskeninin merkez noktada oldugu ve
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (X3) degiskeninin maksimum (%80) oldugu
durumlarda TFM yamitinin 6nemli Olgiide artacagr goriilmektedir (Sekil 4.2b).

Konvansiyonel ekstraksiyonda ultrason destekli ve mikrodalga destekli ekstraksiyon
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yontemlerine gore biyoaktif bilesiklerin daha fazla ¢6ziicii kullanimi ile daha uzun
stirelerde elde edilebilecegi literatiir caligmalari ile dogrulanmistir (Dobroslavi¢ ve ark.,
2021; Mikucka ve ark., 2022). Konvansiyonel ekstraksiyonda fenolik bilesiklerin
¢Oziiciiye olan difiizyonu yavas oldugundan ekstraksiyon esnasinda ancak yiiksek
miktarda ¢ozilicii kullanimi ile hedef bilesenlerin ¢oziicliye gecisi saglanabilmektedir
(Sridhar ve ark., 2021). Ayrica ekstraksiyon sicaklig1 degiskeninin (X2) ikili etkilerinin
goriildigi grafikler incelendiginde (Sekil 4.2a, 4.2d, 4.2¢) ekstraksiyon sicaklifinin
30°C’lerde tutulmas1 TFM yanitini arttiracagi da dngoriilmektedir. Literatiirde, kullanilan
hammadde ve fenolik bilesigin ¢esidine gore degismekle birlikte, fenolik bilesiklerin
sicakliga duyarli oldugu ve yiiksek ekstraksiyon derecelerine ¢ikildigt zaman TFM
miktariin diisecegi rapor edilmistir (Antony ve Farid, 2022). TFM yanit1 {izerinde
ornek/¢oziici hacmi orani (X4) degiskeninin ikili etkileri incelendiginde ise, bu
degiskenin artmasi durumunda TFM’nin de artacag: belirlenmistir (Sekil 4.2¢ ve 4.2f).
Cizelge 4.2°deki ikinci dereceden model denklemlerin katsayilar1 incelendiginde, TFM
(Y1) yanitin1 en ¢ok etkileyen ikili etkinin X3X4 oldugu yanit ylizey grafiginden de

dogrulanmustir.
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Ikinci yanit olan TAKpppn igin program tarafindan olusturulan yanit yiizey grafikleri Sekil
4.3’te goriilmektedir. X1X2, X1X4 ve X2X4 degiskenlerinin ikili etkilerinin goriildiigii
yanit yiizey grafikleri incelendiginde, bu etkilerin Y> yanmiti iizerinde c¢ok Onemli
degisikliklere neden olmayacag goriilmektedir (Sekil 4.3a, 4.3¢ ve 4.3¢). Cizelge 4.2°de
Y yanit1 i¢in program ¢iktis1 tarafindan verilen model denklem incelendiginde de bu ikili
etkilerin katsayilarmin diger ikili etkilerin katsayilarina gore sayisal olarak daha diisiik
oldugu yamt yiizey grafiklerini dogrulamaktadir. TFM yanitina benzer olarak,
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (X3) degiskeninin diger degiskenler ile ikili
etkilerinin verildigi yanit yiizey grafikleri incelendiginde, etanol ylizdesinin artmasi
durumunda olgiilen DPPH metodu ile Olciilen antioksidan kapasitenin de artacagi
ongoriilmektedir. Konvansiyonel ekstraksiyonda antioksidan &zellikte olan biyoaktif
bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in sadece etanol ya da sadece su kullanimi1 yerine etanol-su
karigimlarinin tercih edilmesi ekstraksiyon verimini arttirdigi literatiirde belirtilmistir.
Ayrica konvansiyonel yontemde etanol ylizdesi yliksek olan ¢oziicti kullanimi ile daha
fazla miktarda biyoaktif bilesigin elde edilebilecegi de rapor edilmistir (Osorio-Tobon,
2020). Uziim kabugundaki fenolik ve antioksidan bilesiklerin konvansiyonel ve ultrason
destekli ekstraksiyon yontemleri ile elde edildigi ve yontemlerin karsilagtirildigi bir
calismada, her iki yontem i¢in de ekstraksiyon kosullarinin optimize edildigi
belirtilmistir. Bahsedilen ¢alismada Sekil 4.3f’ye benzer olarak konvansiyonel yontem
icin etanol ylizdesinin yaklasik %50 olmasi ve 6rnek:¢oziicli hacmi oraninin (X4) artmasi
durumunda elde edilen antioksidan kapasitenin de artacag ifade edilmistir (Caldas ve

ark., 2018).
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TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirlik)

TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirlik)

X1 (sa)

TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirlik)
TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirlik)

TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirhk)

TAK (DPPH) (mmol TE/kg kuru agirkik)

Sekil 4.3. KE’de bagimsiz degiskenlerin TAKpppn (Y2) lizerine etkilerini gosteren yanit yiizey
grafikleri
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TAKcuprac yaniti i¢in olusturulan yanit yiizey grafikleri Sekil 4.4’te sunulmustur.
Bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinde TAKpppu (Y2) yanit1 ile benzerlikler olmakla
beraber CUPRAC yontemi ile oOl¢iilen antioksidan kapasite yaniti i¢in bagimsiz
degiskenlerin ikili etkileri iki yontem arasinda farkliliklar da gostermistir. Bunu nedeni
bu iki yontemin antioksidan kapasite Ol¢iim mekanizmalarindaki farkliliktan
kaynaklandig: literatiirde belirtilmistir (Patricia ve Syaputri, 2021). Antioksidan kapasite
Olcme yontemlerinden DPPH’da antioksidan bilesik ile DPPH serbest radikali arasinda
hidrojen atomu transferi ile gergeklesen bir reaksiyon ile toplam antioksidan kapasite
dlgiilmektedir. CUPRAC metodunda ise Cu?’-neokuproin kompleksinin antioksidan
bilesige olan elektron transferi sayesinde Cu''e indirgenmesi ile toplam antioksidan
kapasite Olclilmektedir (Patricia ve Syaputri, 2021). Cizelge 4.2°de Y3 yaniti i¢in verilen
model denklemde bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinin katsayilari incelendiginde bu
yanit1 en ¢ok etkileyen ikilinin X3X4 oldugu goriilmektedir. Bu sonucu Sekil 4.4°te verilen
yanit yiizey grafikleri de dogrulamaktadir. Sekil 4.4 incelendiginde X:X>, X1X3 ve XoX3
degiskenlerinin ikili etkilerinin goriildiigii yanit yiizey grafiklerinden bu ikili etkilerin Y3
yaniti lizerinde ¢ok dnemli bir etkisinin olmadig1 gériilmektedir (Sekil 4.4a, 4.4b ve 4.4d).
X4 degiskeninin diger bagimsiz degiskenler ile ikili etkilerinin gorildiigi yanit yiizey
grafiklerine bakildiginda ise, ortak olarak Ornek:¢oziicii hacmi oraninin (X4) artmasi
durumunda biyoaktif madde miktar1 yiiksek ve ¢6ziicli oran1 daha az olan konsantre bir
ekstrakt elde edildigi i¢in 6l¢iilen TAKcuprac degerlerinin de artacagi ongoriilmektedir
(Sekil 4.4c, 4.4e ve 4.4f). Ayrica TAKpppn yanitina benzer olarak ekstraksiyonda
kullanilan etanol yilizdesinin artmast durumunda TAKcuprac degerlerinin de artacagi
belirlenmigtir. Literatiirde konvansiyonel ekstraksiyonda yiiksek hacimde ¢oziicii
kullanildiginda biyoaktif bilesiklerin daha iyi ekstrakte edilebilecegi ifade edilmistir
(Usman ve ark., 2022).
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Sekil 4.4. KE’de bagimsiz degiskenlerin TAKcuprac (Y3) lizerine etkilerini gosteren yanit
ylizey grafikleri
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Konvansiyonel ekstraksiyon optimizasyonunda son yanit olan TBM (Y34) i¢in yaniti i¢in
program ¢iktisi tarafindan olusturulan yanit yiizey grafikleri ise Sekil 4.5’te sunulmustur.
Y4 i¢in bagimsiz degiskenlerin her ikili etkisinin onemli oldugu hem yanit ylizey
grafiklerindeki degisimlerden hem de Cizelge 4.2’de bu yanit i¢in verilen model
denklemden dogrulanmistir. Bagimsiz degiskenlerin ilki olan ekstraksiyon siiresinin (X1)
artmasi durumunda TBM’nin 6nemli 6l¢iide artacagi belirlenmistir (Sekil 4.5a, 4.5b ve
4.5¢). Ayrica sicakligin 30°C’lerden 50°C’lere yiikselmesi durumunda TBM miktarinin
diisecegi de ekstraksiyon sicakligi (X2) i¢in olusturulan yanit yiizey grafiklerinden
ongoriilmektedir. Betalainler, pH, su aktivitesi, sicaklik, 151k, O, metal iyonlar1 ve
enzimatik aktiviteler gibi birgok faktérden etkilenmektedir. Bu faktorlerin en
onemlilerinden biri olan sicaklik, 50°C ve {izerine ¢iktigi zaman betalain
degradasyonunun bagladigi ve renk bilesenlerinin 0Ozelliklerinin giderek azaldig:
bildirilmistir (Carre6n-Hidalgo ve ark., 2022). Sekil 4.5b, 4.5d ve 4.5fde goriilen yanit
ylizey grafiklerine gore, ekstraksiyon solventinde kullanilan etanol miktarinin artmasi
durumunda ise, dl¢iilen TBM’nin yiiksek olacagi da belirlenmistir. Literatiirde betalain
ekstraksiyonu icin sadece su kullanimi yerine etanoliin farkli konsantrasyonlarinin
kullanilmasi ile ekstrakte edilen TBM’nin 6nemli dlgiide arttirilabilecegi rapor edilmistir.
Ayrica betalainlerin yapisindaki zayif elektrostatik etkilesimlerden 6tiirti, farkli
konsantrasyonlardaki etanol igeren c¢ozeltilerin saf polar bir ¢oziicii olan sudan daha
verimli bir ekstraksiyon sagladigi da belirtilmistir (Eyshi ve ark., 2024b). Kirmiz1 kaktiis
meyvesinden konvansiyonel yontemle betalain ekstraksiyonu yapilan bir ¢alismada,
ekstraksiyon ¢6ziiclisli olarak tez caligmasina benzer %80’lik etanol kullanilmis ve elde
edilen ekstrakttaki betalainler sprey kurutma yontemi ile enkapsiile edilmistir (Morales
ve ark., 2021). X>X4 ikili etkilesiminin goriildiigii yanit yiizey grafigi incelendiginde ise,
her iki degiskenin de merkez nokta degerlerinde TBM nin azalacagi goriilmektedir (Sekil

4.5¢)
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TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik)
TBM (mg betalain/ kg kuru agirik)

X1 (sa)

TBM (mg betalain/ kg kuru agirhk)

TBM (mg betalain/ kg kuru agiriik)

TBM (mg betalain/ kg kuru agiriik)

TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik)

Sekil 4.5. KE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) lizerine etkilerini gosteren yanit ylizey
grafikleri
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4.2.3. Ultrason Destekli Ekstraksiyondan (UDE) Elde Edilen Yanitlar

Ultrason destekli yontemle kaktiis meyvesinden betalaince zengin biyoaktif bilesiklerin
ekstraksiyon kosullarmin optimizasyonu da gercgeklestirilmistir. Secilen 4 bagimsiz
degisken X;: Siire (dk), X»: Sicaklik (°C), X3: Ekstraksiyon ¢ozeltisindeki etanol yiizdesi
(%), Xa: Ornek:¢dziicli hacmi orani (g kati drnek/mL ¢dziicii)) olup, gerceklestirilen 29
deney sonucunda incelenen yanitlar konvansiyonel yontem ile aymidir. Deneyler

sonucunda elde edilen yanitlar Ek-Cizelge B2’de goriilmektedir.

Ek-Cizelge B2’ deki TFM degerleri incelendiginde bu yanit i¢in degerlerin 3.59 ile 6.14
mg GAE/g kuru agirlik arasinda degistigi goriilmektedir. En diisiik ve en yiiksek
degerlerin deney kosullar1 (sirasiyla, deney no. 21 ve 28) incelendiginde X; ve X3
degiskenlerinin ayn1 oldugu fakat diger degiskenlerin farklilik gosterdigi goriilmektedir.
Kaktiis meyvesindeki fenolik bilesiklerin diger baska dis faktdrlerden etkilenmekle
birlikte yiiksek sicakliklara karsi hassasiyet gosterdiginden sicaklik degerinin 40°C’ye
cikmast ve Ornek: c¢oziici hacmi oram1 degiskenlerinin artmast durumunda TFM
degerlerinin azaldig1 29 deney sonucu elde edilen yanitlardan goriilmektedir (Iftikhar ve
ark., 2023). Ultrason destekli ekstraksiyonda olusan akustik kavitasyon sayesinde hiicre
¢eperinin biitiinliiglinli bozan mikrojetlerin olusmasi ile ultrason destekli ekstraksiyonun
konvansiyonel yonteme kiyasla fenolik bilesik ekstraksiyonunu arttirdigi da literatiirde
dogrulanmistir (Brahmi ve ark., 2022).

Ek-Cizelge B2 incelendiginde ikinci yanit olan TAKpppu degerlerinin 5.66 ile 17.05
mmol TE/ kg kuru agirlik arasinda degistigi belirlenmistir. UDE’de bu yanit i¢in elde
edilen sonuglarin genel olarak konvansiyonel yontemde elde edilen yanitlara gore yliksek
oldugu bulunmustur. Bu durum literatiirde konvansiyonel yontemde uzun siliren
ekstraksiyon kosullarinda antioksidan 6zellikteki maddelerin fenolik maddelere benzer
olarak olumsuz etkilenmesi olarak agiklanmaktadir (da Rosa ve ark., 2019). Literatiirde
ultrason destekli ekstraksiyonda az miktarda ¢oziicii kullanimi ile kisa siirede daha
verimli ekstraksiyon gergeklestirilmesi bu metodun prensibinden agiklanmaktadir.
Ekstraksiyon ortamina ultrason enerjisinin uygulanmasi ile ¢oziiciide hizli basing
dalgalanmalar1 meydana gelmektedir. Bu dongiiler ¢oziicli icerisinde mikroskobik
kavitasyon baloncuklari olusmasina ve zamanla bu baloncuklarin biiyiimesine neden
olmaktadir. Biiyliyen baloncuklar belirli bir boyuta gelince aniden ¢okmekte ve biyoaktif
bilesik iceren materyalin hiicre duvarinin parcalanip bu bilesiklerin disar1 ¢ikarak

cOziiciiye gecmesine imkan vermektedir. Kiitle transferi bu sekilde hizh
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gerceklestiginden istenen biyoaktif bilesikler kisa siirede ve az miktarda ¢oziicii kullanimi

ile ¢oziicliye gegebilmektedir (Das ve ark., 2022).

En yiliksek TAKpppu degerlerinin deney kosullari incelendiginde en yiliksek TFM
degerinin elde edildigi deney kosulu ile ayni oldugu goriilmektedir. Tez ¢alismasinda
UDE’de kullanilan 6rnek: ¢6ziicii hacmi orani degiskeninin seviyeleri ile ayn1 seviyelerde
(1:10, 1:20 ve 1:30) UDE gerceklestirilen bir ¢alismada Olciilen TAKpppn degerleri
incelendiginde, 6rnek: ¢dziicli hacmi oraninin artmasi durumunda TAKpppu degerlerinin
tez ¢alismasindaki gibi diistiigli rapor edilmistir (Buanasari ve ark., 2021).

CUPRAC yontemi ile dlgiilen TAK degerleri incelendiginde, Y3 yanitinin 22.29 ile 38.27
mmol TE/ kg kuru agirlik arasinda degistigi Ek-Cizelge B2’de goriilmektedir.
Konvansiyonel yontemle yapilan deneyler ile karsilastinnldiginda TAKcuprac
degerlerinin UDE’de daha fazla oldugu tespit edilmistir. En diisik ve en yliksek
TAKcurrac degerlerinin tespit edildigi deney kosullar1 incelendiginde ekstraksiyon
stiresi (X1) disindaki bagimsiz degiskenlerin hepsinin bu yanit {lizerinde etkili oldugu
belirlenmigtir. Ekstraksiyon sicakligimin (X:) azalmasi ve ekstraksiyonda kullanilan
etanol ylizdesi (X3) ile Ornek: c¢oziici hacmi oranmi (X4) degiskenlerinin artmasi
durumunda TAKcuprac degerinin azaldigi goriilmektedir. Literatiirde bir ¢alismada
betalaince zengin antioksidan 6zellikteki bilesiklerin ekstraksiyonu igin ¢dziicii olarak
etanol kullanilmasi ile daha fazla antioksidan bilesigin elde edilebilecegi rapor edilmistir.
Ayrica kullanilan etanol yilizdesinin degismesi ile de ekstraksiyon veriminin biiyiik dl¢lide

etkilendigi de ifade edilmistir (Chakraborty ve ark., 2024).

Ek-Cizelge B2’de belirtilen son yanit olan TBM degerleri incelendiginde ise, elde edilen
en yiikksek TBM degerinin 473.90 mg betalain/ kg kuru agirlik oldugu goriilmektedir. En
diisiik ve en yiiksek TBM degerlerinin bulundugu deney kosullari incelendiginde
(swrastyla deney no 21 ve 19) ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi degiskeni disindaki
degiskenlerin aymi oldugu tespit edilmistir. Literatiirde, kaktiis meyvesi ¢igeginden
biyoaktif bilesiklerin UDE ile ekstrakte edildigi bir calismada, tez ¢alismasinda ultrason
destekli ekstraksiyonda belirlenen maksimum TBM degerinin elde edildigi deney
kosullarina biiyiik 6l¢iide benzer kosullar bulundugu rapor edilmistir (Brahmi ve ark.,
2022). Ayrica kaktiis meyvesinden UDE betalain ekstraksiyonu yapilan baska bir
calismada, konvansiyonel yonteme kiyasla diisiik miktarda etanol kullanimi ile daha

yiiksek TBM eldesi saglanabilecegi de dogrulanmistir (Gémez-Lopez ve ark., 2021).
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4.2.4. Ultrason Destekli Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi

UDE yonteminde gergeklestirilen farkli deney kosullarinda uygulanan bagimsiz
degiskenlerin her bir bagimli degisken iizerindeki etkilerini gosteren model denklemlerin
belirlenmesi i¢in konvansiyonel yonteme benzer olarak, Design Expertl3 programi
kullanilmis ve ¢oklu regresyon analizi gergeklestirilmistir. Her yanit i¢in program

tarafindan onerilen ikinci dereceden model denklemler Cizelge 4.3 te verilmistir.

Cizelge 4.3. UDE’ de tiim yanitlar icin elde edilen 2. dereceden model denklemler (X;:
Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C), Xi3: Ekstraksiyonda
kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), Xa: Ornek/¢dziicii hacmi orani (g kat1 drnek/mL
¢oziicii); Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru agirlik),
Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Yanit Model denklem R?

Y1 Yi=+528 —0.11X; + 0.09X> + 1.09X3 + 0.15X4 — 0.60X1X2 — 0.9998
0.26X1X3 — 0.18X1Xs — 021X:X3 + 0.18X2X4 — 1.34X:Xy +
0.16(X1)2 — 0.18(X2)2 — 0.16 (X3)2 — 0.09(Xs)?

Y2 Yo=+ 819 + 0.16X; — 0.16X5 + 2.93X3 + 1.77X4 + 0.64X1X> + 0.9996
0.60X:X3 + 045X1Xs - 3.52XoXs3 + 0.14XoXs4 — 2.63X3X4 —
0.49(X1)? — 0.33(X2)* + 1.58 (X3)? + 0.34(X4)?

Y3 Ys=+3194 -0.31X; +1.12X5 + 0.70X3 + 1.25X4s — 2.35X1 X2 + 0.9969
271X1X3 — 1.16X1Xas - 2.71X0X3 + 2.72XoXs — 3.77X3Xs +
3.17(X1)* + 1.81(X2)? — 3.24(X3)? — 1.87(X4)?

Ys  Ya4=+43236-6.02X; — 2.07X> — 39.99X; + 8.83X4 — 17.38X:X>  0.9997
+11.02X1X3 + 11.15X1 X4 — 14.07X2X3 — 3.08XoXa — 10.95X3X4 —
22.76(X1)? = 7.13(X2)* — 10.46(X3)* — 11.10(X4)?

Cizelge 4.3’te verilen ikinci dereceden model denklemler incelendiginde bagimsiz
degiskenlerin lineer, ikili ve karesel etkilesimlerinin her bir yanit i¢in 6nemli bulundugu
goriilmektedir. Literatirde UDE kullanilarak betalain ekstraksiyonu gerceklestirilen
benzer calismalarda tez calismasinda belirlenen bagimsiz degiskenlerin hepsinin, elde

edilen TFM, TAK ve TBM degiskenleri {izerinde etkili oldugu ifade edilmistir (Gomez-
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Lopez ve ark., 2021; Véazquez-Espinosa ve ark., 2022). 4 yanit i¢in de gergeklestirilen
varyans analizi sonuclar1 ise Ek-Cizelge C5-C8’de sunulmustur. Program tarafindan
gergeklestirilen varyans analizi sonucunda yanitlarin her biri i¢in modelin 6nemli, uyum
eksikliginin ise 6nemsiz bulundugu ifade edilmistir. Ayrica Cizelge 4.3’e gore yanitlar

i¢in verilen R? degerlerinin 0.75’ten yiiksek bulundugu da belirlenmistir.

Ultrason destekli ekstraksiyon yontemiyle gergeklestirilen 29 deney sonucu elde edilen
yanitlar ile Cizelge 4.3’te verilen model denklemler kullanilarak hesaplanan tahmini
yanitlarin karsilastirildigr grafikler ise Sekil 4.6’da gosterilmistir. Her bir yanit i¢in de

deneysel ve tahmini degerler yiiksek R? degerleri ile dogrulanmustir.
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Sekil 4.6. UDE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin karsilastirilmasi, (a)

TFM, (b) TAKDPPH, (C) TAKCUPRAc, (d) TBM
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UDE’deki her yanit i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinin goriildiigii iic boyutlu
yanit yiizey grafikleri Sekil 4.7-Sekil 4.10°da sunulmustur. ilk yanit olan TFM igin
bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinin gorildiigii yanit ylizey grafikleri incelendiginde
(Sekil 4.7), ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin (X3) diger bagimsiz degiskenler
ile olan etkilesimlerinin (X:X3, X2X3, X3X4) TFM {izerinde 6nemli degisikliklere neden
olacag1 goriilmektedir. Ultrason destekli ekstraksiyonda, kullanilan etanol yiizdesinin
artmasi durumunda TFM’nin 6nemli Olgiide artacagi dngoriilmektedir (Sekil 4.7b, 4.7d
ve 4.7f). Ultrason destekli ekstraksiyonda uygulanan ultrason enerjisinin olusturdugu
akustik kavitasyon sayesinde konvansiyonel ekstraksiyona kiyasla daha az miktarda
¢ozilicii kullanilarak materyalden solvente daha fazla fenolik bilesik transferi saglandig:
rapor edilmistir (Tarone ve ark., 2021). Ayrica literatiirde yapilan bir caligmada betalain
icerigi yliksek fenolik madde ekstraksiyonunda ¢oziicii olarak etanoliin farkli
yiizdelerinin kullanilmast durumunda, sadece su kullanilmasina gore daha fazla miktarda
biyoaktif bilesik eldesi saglandigi belirtilmistir (Fernando ve ark., 2021). Sekil 4.7a’daki
yanit yilizey grafigi incelendiginde, ekstraksiyon siiresinin azalip ekstraksiyon
sicakliginin artmast durumunda TFM nin bir miktar artacagi da belirlenmistir. TFM (Y1)
yanit1 i¢in Cizelge 4.3’teki katsayilar incelendiginde X;X4, X2Xs etkilesimlerinin
katsayilarinin diger ikili etkilesimlere gore daha diisiik olmasi bu ikili etkilerin TFM
tizerinde ¢cok 6nemli degisikliklere neden olmayacagi seklinde yorumlanmis ve Sekil 4.7¢

ve 4.7¢’de de dogrulanmustir.
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TAKbpppu yaniti igin verilen yanit yiizey grafikleri Sekil 4.8’de goriilmektedir. XX ikili
etkilesiminin bu yanit {lizerinde ¢ok Onemli bir degisiklige neden olmayacagi Sekil
4.8a’dan anlagilmaktadir. Ayrica Cizelge 4.3’te TAKpppu (Y2) icin verilen ikinci
dereceden model denklemlerin katsayilar1 incelendiginde, XiX» ikili etkilesiminin
katsayisinin diisiik olmasi1 bu durumu dogrulamaktadir. Ekstraksiyonda kullanilan etanol
ylizdesi (X3) degiskeninin diger bagimsiz degiskenler ile olan etkilesimleri
incelendiginde (Sekil 4.8b, 4.8d ve 4.8f) TFM (Y1) yanitina aksi olarak TAKpppu yaniti
i¢cin ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin (X3) artmasi durumunda Y yanitinin
artacag1l belirlenmistir. Literatiirde mango meyvesi atiklarindan ultrason destekli
ekstraksiyon ile biyoaktif bilesik eldesi yapilan bir ¢aligmada, ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesinin artmasi durumunda tez ¢alismasindakine benzer olarak TAKpppu
degerlerinin arttig1 rapor edilmistir (Castafieda-Valbuena ve ark., 2021). XXy ile X2X4
ikili etkilesimlerinin goriildiigli yanit yiizey grafikleri (Sekil 4.8c ve 4.8¢) gore ise,
ornek/¢ozilicli hacmi oraninin (X4) artmast durumunda TAKpppy yanitinin da artacagi
ongoriilmektedir. Literatiirde, ultrason destekli ekstraksiyon ile bir palmiye tiiriiniin orta
kabuk katmanindan biyoaktif bilesik eldesi yapilan bir ¢aligmada ultrason destekli
ekstraksiyonda kullanilan 6rnek:¢oziicii oraninin (X4) degismesinin, 6rnekle DPPH
radikalinin etkilesim kinetigi tizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu rapor edilmis ayrica
bu oranin artmasi durumunda DPPH radikali ile daha hizli bir etkilesim saglanacagi da

belirlenmistir (Lima ve ark., 2023)
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Sekil 4.8. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TAKpppu (Y2) lizerine etkilerini gosteren yanit ylizey
grafikleri
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TAKcurrac (Y3) yanit1 i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili etkilerinin goriildiigii yanit yilizey
grafikleri Sekil 4.9°da sunulmustur. Bagimsiz degiskenlerin bu yanit lizerindeki etkileri
TAKprpn yaniti ile farklilik géstermektedir. Bu durumun iki antioksidan kapasite 6lgme
metodu arasindaki mekanizma farkliligindan kaynaklandigi dogrulanmistir (Munteanu ve
Apetrei, 2021). TAKprepu (Y3) yanitinin en fazla degisimine neden olan etkilesimlerin
XXz ile X3X4 ikili etkilesimlerinin oldugu hem Sekil 4.9a ile Sekil 4.9de hem de
Cizelge 4.3’teki ikinci dereceden model denklemin katsayilarindan goriilmektedir. Bu
grafiklere gore, ekstraksiyon siiresinin (Xi) kisa, ekstraksiyon sicakliginin (X») yiiksek
oldugu deney kosullarinda ve ayrica ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin (X3)
diisiik (%20) ve 6rnek:¢oziicii hacmi oraninin (X4) yiiksek olmasi durumunda TAKcuprac
degerlerinin artacagi ongoriilmiistiir. Bu durum literatiirde kaktlis meyvesi ¢iceginden
UDE ile biyoaktif bilesik eldesi yapilan tez c¢alismasina benzer bir c¢alismada
dogrulanmigtir. S6zii edilen calismada ultrason destekli ekstraksiyonda ses dalgalariyla
olusan akustik kavitasyon sayesinde kisa siirede ve az solvent kullanim1 ile konvansiyonel
yonteme gore daha verimli biyoaktif bilesik ekstraksiyonu yapildigi rapor edilmistir
(Espinosa-Mufioz ve ark., 2017). X degiskeninin X3 ve X4 degiskenleri ile
etkilesimlerinin goriildigli yanit yilizey grafiklerinde ise (Sekil 4.9d ve 4.9¢) yiiksek
ektraksiyon sicakliginda X3 degiskeninin artmasi ve X4 degiskenlerinin azalmasi
durumunda Y3 yanitinin belirli bir oranda artacagi belirlenmistir. Bununla birlikte
TAKbpppu yanitina benzer olarak, ekstraksiyon siiresinin kisalmasi durumunda diigiik
etanol ylizdesinde (X3) ve yiiksek ornek:¢oziici hacmi oraninda (X4) TAKcuprac

yanitinin da artacagi Sekil 4.9b ve 4.9 c’de goriilmektedir.
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Tez ¢alismasinda, UDE’de 6l¢iilen son yanit olan TBM i¢in ikili etkilerin sunuldugu yanit
yilizey grafikleri Sekil 4.10°da goriilmektedir. Ekstraksiyon siiresi (Xi) degiskeninin,
ekstraksiyon sicakligi (X2) ve oOrnek:coziicii hacmi oranmin (Xs) degiskenleri ile
etkilesimlerinin goriildiigii yanit yiizey grafiklerinde merkez nokta degerlerinde TBM
yanitinin bir miktar artacagi belirlenmistir (Sekil 4.10a ve 4.10¢). Cizelge 4.3te verilen
model esitliklerde Y4 yanit1 i¢in verilen ikili etkilerin katsayilar1 incelendiginde X>X4 ikili
etkilesiminin TBM iizerinde en az etkiye sahip etkilesim oldugu Sekil 4.10e’den de
dogrulanmistir. TFM ve TAK yanitlarina benzer olarak diisiik etanol ylizdesi
degerlerinde, ekstraksiyon sicakligi (X2) ve 6rnek:¢oziicli hacmi oraninin (X4) belirli bir
oranda artmasi ve ekstraksiyon siiresinin azalmasi (Xi) durumlarinda ultrason destekli
betalain ekstraksiyonunun daha verimli gerceklesecegi Sekil 4.10b, 4.10d ve 4.10f’den
anlagilmaktadir. Literatiirde kirmizi pancar atigindan ultrason destekli betalain
ekstraksiyonu gerceklestirilen bir ¢alismada ekstraksiyonda kullanilan etanol oraninin
%30-50 araliginda olmasmin elde edilen betalain miktarini maksimum seviyeye
tagtyacagl rapor edilmistir (Fernando ve ark., 2021). Ekstraksiyon metoduna gore
degismekle birlikte ekstraksiyon ¢oziiciisii olarak etanoliin belirli bir konsantrasyona
kadar (%50) kullanilmasi  betalainlerin  ekstraksiyonunu arttirirken,  belirli
konsantrasyondan sonra betalainlerin kromofor yapisinin bozdugundan betalain
degradasyonuna neden oldugu ifade edilmektedir (Fernando ve ark., 2021). Kirmiz1 ejder
meyvesinden ultrason destekli betalain ekstraksiyonu yapilan farkli bir ¢alismada ise,
ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmis ve tez ¢alismasina benzer olarak ekstraksiyonda
kullanilan etanol konsantrasyonun diisiik, ekstraksiyon siiresinin (Xi) kisa ve
ornek:¢oziicli hacmi oraninin (X4) yiiksek oldugu deney kosullarinda 6lgiilen TBM nin

arttig1 ifade edilmistir (Vieira ve ark., 2024).
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Sekil 4.10. UDE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) lizerine etkilerini gésteren yanit yiizey
grafikleri
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4.2.5. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyondan (VMDE) Elde Edilen Yamtlar

Tez ¢alismasinin bu agsamasinda kaktiis meyvesinden biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonu
icin VMDE yontemi denenmistir. Bu yontem i¢in deney parametrelerinin optimizasyonu
Design Expert 13 programi yardimiyla gergeklestirilmistir. Box-Behnken deney tasarimi
kullanilarak 3 seviyeli 4 bagimsiz degiskenin (vakum degeri (mmHg), ekstraksiyon siiresi
(dk), etanol yiizdesi (% etanol), 6rnek: ¢oziicli hacmi (g kat1 6rnek/ mL ¢dziicii)), bagimhi
degiskenler tizerindeki etkileri dl¢iilmiistiir. Segilen bagimli degiskenler konvansiyonel
ve ultrason destekli yontem ile ayni olup toplamda yapilan 29 deney sonucunda elde

edilen yanitlar Ek-Cizelge B3’te sunulmustur.

Ek-Cizelge B3’te belirtilen ilk yanit olan TFM i¢in degerlerin 4.15 ile 8.32 mg GAE/g
kuru agirlik araliginda degistigi gortiilmektedir. KE ve UDE ile karsilastirildiginda, elde
edilen TFM degerlerinin vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda en yiiksek oldugu
tespit edilmigtir. Literatiirde, mikrodalga destekli ekstraksiyonda olusan elektromanyetik
alan sayesinde ¢oziicii igerigindeki polar bilesiklerde bir basincin olustugu ve bu sayede
hiicre icindeki basincin da artarak hiicre duvarinin pargalandigi ve ¢oziiciiye olan
biyoaktif bilesik gegirgenliginin arttig1 ifade edilmistir. Boylece kisa siirede etkili bir
fenolik bilesik ekstraksiyonu saglandigi rapor edilmistir (Khadhraoui ve ark., 2021). En
diistik ve en yiiksek TFM degerlerinin elde edildigi deney kosullari incelendiginde
(swrastyla, deney no. 10 ve 16), X1 ve X3 bagimsiz degiskenlerinin TFM yanit1 lizerinde
etkili oldugu bulunmustur. Buna gére vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon ile yiliksek
vakumda ve daha az ¢oziicii kullanimi ile daha yiiksek TFM eldesi saglanabilecegi
yapilan 29 deney sonucunda dogrulanmustir.

Deeneyler sonucunda bulunan TAKpppu yanitlari incelendiginde (Ek-Cizelge B3), bu
yanit i¢in en diisiik ve en yliksek degerlerin sirasiyla 5.52 ve 12.48 mmol TE/ kg kuru
agirlik oldugu goriilmektedir. TFM yanitina benzer olarak vakum mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile diger ekstraksiyon yontemlerine gore diisiik miktarda ¢6ziicli kullanimi
ile daha fazla antioksidan 6zellik gosteren bilesik eldesi saglanabilecegi yapilan 29 deney
ile dogrulanmistir.  En diisiik ve en yiiksek degerlerin elde edildigi deney kosullarinda,
X1 disindaki tiim degiskenlerin Y» yaniti izerinde etkili oldugu goriilmektedir. Buna gore,
ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesinin ve 6rnek: ¢6ziicii hacminin oraninin azalmasi
ve ekstraksiyon siiresinin merkez nokta degerinde olmasi durumunda TAKpppu degerinin
maksimum seviyeye ¢iktigi belirlenmistir. Amaranth ¢igegi ile mikrodalga destekli

ekstraksiyon gerceklestirilen bir ¢alismada, mikrodalga giicli, ekstraksiyon siiresi ve
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sicakligl yanit ylizey yontemi kullanilarak optimize edilmis ve tez calismasina benzer
olarak antioksidan kapasite analizi DPPH yontemi ile gergeklestirilmistir. Buna gore,
secilen bagimsiz degiskenlerin her birinin renk pigmenti betalainlerin ve fonksiyonel
Ozellikteki antioksidan bilesiklerin mikrodalga destekli ekstraksiyonunda 6nemli
parametreler oldugu belirtilmistir (Sharma ve ark., 2021). Literatiirde kirmiz1 pancardan
betalain ve biyoaktif bilesik ekstraksiyonu gerceklestirilen diger bir c¢alismada,
konvansiyonel ekstraksiyon dncesinde mikrodalga 6n islemi uygulandiginda kisa siirede
ekstraksiyon verimini arttigr dogrulanmistir. So6zii gecen calismada, ekstraksiyon
oncesinde mikrodalga 6n islemi uygulanan orneklerde DPPH yontemi ile olgiilen
antioksidan kapasite degerlerinin uygulanmayan drneklere gore neredeyse iki kat arttig1
da rapor edilmistir (Zin ve ark., 2022).

Ugiincii yanit olan TAKcuprac sonuglart incelendiginde ise, diger iki ekstraksiyon
yontemine benzer olarak CUPRAC yontemi ile 6l¢iilen antioksidan kapasite degerlerinin
TAKpppu degerlerinden daha yiiksek oldugu goriilmektedir (Ek-Cizelge B3). Y3 yaniti
icin elde edilen verilere gore, TAKcuprac degerlerinin 18.82 ile 56. 96 mmol TE/ kg kuru
agirlik araliginda degistigi belirlenmistir. En diisiik ve en yliksek degerlerin tespit edildigi
deney kosullarinda uygulanan vakum degerleri ve ekstraksiyon siiresi degiskenleri ayni
olup, ekstraksiyonda kullanilan etanol ylizdesi (X3) ve ornek: ¢oziici hacmi orani (X4)
degiskenleri farklidir. TAKcuprac yaniti i¢in, X3 degiskeninin artip X4 degiskeninin
azalmasi ile Y3 yaniti maksimum olarak olgiilmiistiir. Vakum mikrodalga destekli
yontem ile Amaranth ciceginden betalain ekstraksiyonu gerceklestirilen gilincel bir
calismada, tez calismasina benzer mikrodalga parametreleri 6n denemeler yapilarak
optimize edilmis ve TPC, TAK ve TBM degerleri 6l¢iilmiistiir. Elde edilen verilere gore,
calismada elde edilen maksimum TAKcuprac degerlerinde belirlenen bagimsiz
degiskenlerin degerleri ile tez calismasinda maksimum Y3 yaniti i¢in bulunan
degiskenlerin benzer oldugu rapor edilmistir (Akdeniz ve Yolaganer, 2024).

Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonun son yanit olan TBM degerlerinin 371.40 ile
579.81 mg betalain/ kg kuru agirlik arasinda degistigi Ek-Cizelge B3’ten goriilmektedir.
Diger iki ekstraksiyon yontemi ile kiyaslandiginda vakum mikrodalga destekli
ekstraksiyonda TBM yanitlarinin 6nemli 6lciide arttigr belirlenmistir. En diisiik ve en
yliksek TBM yanitlarinin 6l¢iildiigii deney kosullari incelendiginde (sirasiyla, Deney no.
7 ve 25), ayn1t vakum ve ekstraksiyon siiresi degerlerinde ekstraksiyonda kullanilan
etanol ylizdesinin (X3) ve kat1 6rnek:¢oziicii hacmi orani (X4) degiskenlerinin azalmasi

ile dlgiillen TBM’nin maksimum oldugu dogrulanmistir (Ek-Cizelge B3). Literatiirde,
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mikrodalga destekli dogal renk pigmenti ekstraksiyonunda kullanilan ¢oziicliniin
dielektrik sabitinin yliksek olmasi durumunda, elektromanyetik mikrodalga enerjisinin
absorbe edilmesinin arttig1 rapor edilmistir. Bu nedenle kullanilan etanol miktarinin
betalain ekstraksiyonun verimi {izerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu da ifade edilmistir

(Nonglait ve Gokhale, 2024).

4.2.6. Vakum Mikrodalga Destekli Ekstraksiyonda Yanitlarin Modellenmesi

VMDE yontemiyle gergeklestirilen deneylerde bagimsiz degiskenlerin her bir bagimli
degisken tlizerindeki etkilerini gosteren model denklemlerin belirlenmesi i¢in, Design
Expert13 programi kullanilmis ve ¢oklu regresyon analizi gerceklestirilmistir. Her yanit
icin program tarafindan onerilen ikinci dereceden model denklemler ise Cizelge 4.4’te

verilmigtir.
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Cizelge 4.4. VMDE’de tiim yanitlar i¢in elde edilen 2. dereceden model denklemler (Xi:
Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi (dk), X3: Ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (% etanol), Xa: Ornek/cdziicii hacmi orani (g kat1 drnek/mL ¢dziicii); Yi:
TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Yanit Model denklem R?

Y1 Yi =+ 7.39- 0.56X; + 0.15X2 - 0.94X; + 0.18X4 — 0.42X;X2 + 0.9816
1.07X:1X3 — 0.39X1Xs + 0.35X2X3 — 0.28X3Xs — 0.60(X1)> —
1.02(X2)? - 0.42 (X3)? — 1.06(X4)>

Y2 Yo =+ 8.19- 1.18X; — 0.21X5 - 0.78X3 + 1.87X4 — 0.64X1X> + 0.9916
2.14X1X3 — 0.47X1Xs + 0.35X0X3 — 1.09XoX4 — 0.37X3Xs + 1.69
(X3)2 — 0.54(X4)2

Y3 Y3 =+56.23 - 5.55X; + 0.77X2+ 4.31X3 + 1.98X4 + 7.35X1X3 — 0.9934
1.37X1Xs + 1.67X:X3 — 3.23X0X4 — 11.51X3X4 — 7.00(X1)> —
9.88(X2)? — 12.68 (X3)* — 8.02(Xa4)?

Y4 Y4=+472.00 - 21.52X; - 13.46X>—22.66X3 + 18.74X4+ 4.72X;X>  0.9995
+96.09X1X3 — 62.07X1 X4 + 26.71X2X5 + 11.71X2X4 — 32.98X3X4 —
3.60(X1)? — 17.06(X2)? + 8.52(X4)?

Belirlenen 4 yanit i¢in gerceklestirilen varyans analizi sonuglart ise Ek-Cizelge C9-
Cl12°de goriilmektedir. Yapilan varyans analizi sonucunda diger iki ekstraksiyon
yontemine benzer olarak her bir yanit i¢in modelin 6nemli (p<0.05), uyum eksiliginin
onemsiz (p>0.05) bulunmasi ve modele ait R? degerinin 0.75’ten biiyiik olmasi
onemsenmistir. Y1 yanit1 i¢in tiiretilen model denkleme gore, bagimsiz degiskenlerin
lineer ve karesel etkilesimlerinin TFM iizerinde 6nemli bulundugu goriilmektedir
(Cizelge 4.4). Ayrica ikili etkilesimlerden X>X4 etkilesimi disindaki ikili etkilerin bu
yanit lizerinde 6nemli oldugu bulunmustur. Y> yanitinin model denklemi incelendiginde,
degiskenlerin lineer ile ikili etkilerinin hepsinin bu yanit iizerinde énemli oldugu, fakat
karesel etkilerden X; ve X degiskenlerinin TAKpppu tlizerinde etkili olmadigi
belirlenmistir. TAKcuprac yaniti i¢in program tarafindan tiiretilen model denkleme gore
(Cizelge 4.4), bagimsiz degiskenlerin lineer ve karesel etkilesimlerinin her biri bu yanit

icin 6nemli iken, ikili etkilesimlerden yalmizca XX etkilesimlerinin TAKcuprac
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tizerinde dnemsiz oldugu belirlenmistir. Bu yanit1 en ¢ok etkileyen ikili etkinin ise, X3-
X4 etkilesimi oldugu da tespit edilmistir. TBM yanit1 (Y4) i¢in tiiretilen ikinci dereceden
model denkleme gore, bagimsiz degiskenlerin tiim lineer ve ikili etkileri bu yanit igin
onemli bulunmus olup, karesel etkilerden yalnizca ekstraksiyonda kullanilan etanol
ylizdesinin bu yanit i¢in 6nemsiz oldugu tespit edilmistir.

Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda gergeklestirilen 29 deney sonucunda elde
edilen yanitlar ile Cizelge 4.4’te verilen model denklemler kullanilarak hesaplanan
tahmini yanitlarin karsilastirildigi grafikler ise Sekil 4.11°de gosterilmistir. Her bir yanit
icin de deneysel ve tahmini degerlerin birbirine olduk¢a yakin oldugu yiiksek R?

degerlerinden dogrulanmistir.
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Sekil 4.11. VMDE’de belirlenen yanitlar i¢in tahmini ve deneysel yanitlarin
karsilastirilmasi, (a) TFM, (b) TAKppph, (¢) TAKcurrac, (d) TBM
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Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda her yanit i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili
etkilerinin goriildiigl ti¢ boyutlu yanit yiizey grafikleri Sekil 4.12-4.15’te goriilmektedir.
VMDE’nin ilk yanit1 olan TFM’ye (Y1) ait yanit ylizey grafikleri incelendiginde, ytliksek
vakum degerlerinde, ekstraksiyonda kullanilan etanol ylizdesi (X3) degiskeninin azaldigi
(%20) ve ekstraksiyon siiresi (X2) ile ornek:¢oziicii hacmi orani (X4) degiskenlerinin
merkez nokta degerlerinde oldugu durumlarda TFM’nin 6nemli Olglide artacagi
goriilmektedir (Sekil 4.12a, 4.12b ve 4.12c¢). Vakum degerinin yiiksek olmasi
ekstraksiyon esnasinda ¢dOziiclinlin  kaynama noktasimi diislirerek ekstraksiyon
sicakliginin yiikselmesine engel oldugundan, sicakliga duyarli fenolik bilesiklerin ytliksek
vakum degerlerinde daha yiiksek degerlere ulasacagi literatiirde dogrulanmistir (Mella ve
ark., 2022; Wang ve ark., 2024b). Avokado atiklarinin vakum mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile degerlendirildigi farkli bir ¢alismada, mikrodalga destekli ekstraksiyonda
vakum uygulanmasinin fenolik ve antioksidan 6zellikteki maddelerin termal degradasyon
ve oksidasyona ugramalarini engelledigi de rapor edilmistir (Skenderidis ve ark., 2021).
Sekil 4.12d ve 4.12f°de ekstraksiyon siiresi (X2) degiskeninin ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (X3) ve Ornek:¢oziicii hacmi oran1 (X4) degiskenleri ile ikili etkilerinin
goriildigi grafiklerde etanol miktarindaki diisiis ile TFM nin yiiksek degerlere ulasacagi
ongoriilmektedir. Vakum mikrodalga destekli ektraksiyon sayesinde geleneksel
ektraksiyon yontemlerine gore diisiik sicaklikta daha az miktarda ¢oziicti kullanimi ile
TFM’nin artabilecegi rapor edilmistir (Picot-Allain ve ark., 2021). X; ile X4
degiskenlerinin ikili etkilerinin sunuldugu Sekil 4.12¢’de ise X> degiskeninin merkez
nokta degerinde TFM nin en yiiksek seviyelerde olacagi ongoriilmektedir. Cizelge 4.4’te
TFM (Y1) yanit1 i¢in program tarafindan tiiretilen ikinci dereceden model denklem
incelendiginde X> ile X4 degiskenlerinin karesel etkilerinin katsayilarinin diger bagimsiz
degiskenlerin karesel etkilerinin katsayilarindan daha yiiksek olmasi Sekil 4.12e’de

goriilen merkez noktada elde edilen en yiiksek degeri dogrulamaktadir.
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VMDE yonteminde ikinci yanit olan TAKpppu i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili
etkilerinin gorildiigii yanit yilizey grafikleri Sekil 4.13’te sunulmustur. X;X>
degiskenlerinin ikili etkilerinin Y iizerinde énemli bir degisiklige neden olmayacagi,
Sekil 4.13a’dan hem de Cizelge 4.4’te bu ikili etkinin katsayisinin diisiik olmasindan
anlagilmaktadir. TFM yanitina benzer olarak yiiksek vakum degerlerinde, ekstraksiyonda
kullanilan etanol yiizdesi (X3) degiskeninin azalmasi ve drnek:¢oziicii hacmi orani (X4)
degiskeninin artmasi durumunda TAKpppu degerlerinin artacagi ongoriilmektedir (Sekil
4.13b ve 4.13c). Elma piresine uygulanan 1sil islem esnasinda yiiksek vakum
teknolojisinin kullanildig1 bir ¢alismada, vakum uygulanan 6rneklerde kaynama noktasi
diistiriilerek son Ornekte fenolik bilesiklerin ve antioksidan kapasitenin vakum
uygulanmayan 6rneklere gore daha iyi korundugu rapor edilmistir (Kim ve ark., 2021).
Yiiksek vakum degerlerinde ayrica oksijen ile temas da kesildiginden antioksidan
bilesiklerde oksidasyon ve degradasyon olasiliginin da azaldig: bildirilmistir (Wang ve
ark., 2024b). X>X3 degiskenlerinin ikili etkilerinin goriildiigii yanit yiizey grafiginde ise
(Sekil 4.13d), ekstraksiyonda kullanilan etanol miktarinin diisiik (%20) ve ekstraksiyon
stiresinin kisa oldugu (2 dk) durumda Y, yanitinin bir miktar artacagi goriilmektedir.
Cizelge 4.4’ten TAKpppu (Y2) yaniti igin tiiretilen 2. dereceden model denklem
incelendiginde, X1X> ve XoX3 ikili etkilesimlerinin katsayilarinin birbirine yakin olmasi
bu ikili etkilesimlerin Y> yanitini benzer seyirde degistirecegini dogrulamaktadir.
Ornek:¢dziicii hacmi oranmnin (X4), ekstraksiyon siiresi (X2) ve ¢oziiciideki etanol yiizdesi
(X3) 1le ikili etkilerinin gorildiigii yanit yiizey grafiklerinde 6rnek:¢oziicli hacmi oraninin
(X4) yiiksek oldugu durumda benzer sekilde ekstraksiyon siiresinin (X2) kisalmasi ve
ekstraksiyonda kullanilan ¢6ziici miktarinin (X3) azalmasi ile TAKpppu degerlerinin
artacag1 ongoriilmektedir (Sekil 4.13e ve 4.13f). Nar kabugundaki fenolik ve antioksidan
bilesiklerin vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edildigi bir ¢aligmada tez
calismasina benzer olarak ekstraksiyon parametreleri (ekstraksiyon siiresi, ekstraksiyon
sicakligl, mikrodalga giicii ve Ornek:¢coziici hacmi oranmi) yanit ylizey yOntemi
kullanilarak optimize edilmis ve antioksidan kapasite DPPH metodu ile 6l¢iilmiistiir. Elde
edilen yanit yiizey grafikleri tez ¢aligmasi ile karsilagtirildiginda 6lgiilen antioksidan
kapasite degerleri i¢in Sekil 4.13e’te verilen yanit ylizey grafigine benzer sonuclar elde

edildigi rapor edilmistir (Skenderidis ve ark., 2020).
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Ugiincii yanit olan TAKcuprac igin program ciktisi tarafindan verilen yamit yiizey
grafikleri Sekil 4.14’te goriilmektedir ve TAKpppn yanitlart i¢in verilen yanit yiizey
grafiklerinden farklilik gdstermesinin iki Ol¢iim metodu arasindaki mekanizma
farkliligindan kaynaklandig1 belirtilmistir (Munteanu ve Apetrei, 2021). Ote yandan,
TFM ve TAKpppu yanitlarina benzer olarak, yiiksek vakum degerlerinde ekstraksiyonda
kullanilan etanol yiizdesinin (X3) ve ekstraksiyon siiresinin (X2) merkez nokta
degerlerinde oldugu deney kosullarinda TAKcuprac yanitinin artacagi ongoriilmektedir
(Sekil 4.14a ve 4.14b). XiX4 etkilesiminin verildigi yanit ylizey grafiine gore yliksek
vakum degerlerinde 6rnek:¢oziicli hacmi oraninin (X4) degiskeninin en diisiik (1:30) ve
en yiiksek (1:10) oldugu durumlarda Y3 yanitinin da artacagi ifade edilmistir (Sekil
4.14c). Ekstraksiyon siiresinin (X2), X3 ve X4 ile ikili etkilesimlerinin sunuldugu yanit
ylizey grafikleri incelendiginde ise, bu degiskenlerin merkez nokta degerlerinde
TAKcurrac degerlerinin artacagi belirlenmistir (Sekil 4.14d ve 4.14e). Y3 yanitin1 en
fazla etkileyen ikili etkinin X3X4 ikili etkilesimi oldugu hem Sekil 4.14f’den, hem de
Cizelge 4.4’te bu etkilesimin katsayisinin diger ikili etkilere gére daha yiiksek olmasindan
dogrulanmistir. Literatiirde vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon genellikle kolay
okside olabilen antioksidan 6zellikteki bilesikler i¢in kullanilmistir. Tez calismasina
benzer bir calismada, farkli gida kaynaklarindaki C vitamini ve karoten bilesikleri vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilmistir. Sozii edilen c¢aligmada
ornek:¢oziicli orani, ekstraksiyon siiresi, uygulanan vakum miktar1 ve mikrodalga giicii
gibi parametrelerinin ekstraksiyon verimi {izerindeki etkisinin arastirildigr rapor
edilmistir. Yiiksek vakum altinda mikrodalga destekli ekstraksiyon gerceklestirilmesi ile
hassas bilesiklerin oksidasyonu da azalarak verimli bir ekstraksiyon saglandigi

dogrulanmistir (Xiao ve ark., 2012).
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Sekil 4.14. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TAK cuprrac (Y3) lizerine etkilerini gosteren
yanit yiizey grafikleri
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Vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda son yanit olan TBM igin verilen yanit yiizey
grafikleri Sekil 4.15°te sunulmustur. Cizelge 4.4’te TBM (Y4) yanit1 igin verilen ikinci
dereceden model denklemin katsayilar1 incelendiginde XiX», X>X3 ve XoX4 bagimsiz
degiskenlerinin ikili etkilesimlerinin diger etkilesimlere gore katsayilarinin daha diisiik
olmasi bu ikili etkilerin Y4 yanit1 iizerinde ¢ok biiyiik degisikliklere neden olmayacagini
ifade etmektedir (Sekil 4.15a, 4.15d ve 4.15¢). Literatiirde, belirli bir konsantrasyon
tizerinde etanol kullaniminin betalainlerin stabilitesini ve yapisin1 olumsuz yonde
etkiledigi rapor edilmistir. So6zii gegen ¢alismada, kirmizi pancardan betalain
ekstraksiyonunda su, etanol ve metanol ¢oziiciilerinin farkli konsantrasyonlart denenmis
ve %20 etanol igeren ¢ozeltinin diger ¢oziiclilere ve konsantrasyonlara oranla daha
yiiksek miktarda betalain eldesi sagladigi belirtilmistir (Nhon ve Hang, 2020). Bu durum
tez caligsmasinin bu asamasinda yiiksek vakumda az miktarda etanol kullanimu ile yiiksek
TBM degerlerinin elde edilecegini dogrulamaktadir (Sekil 4.15b). X1X4 degiskenlerinin
ikili etkilerinin goriildiigii yanit ylizey grafiginde ise kat1 6rnek:¢oziici hacmi oraninin
artmasi durumunda yiliksek vakumda TBM degerlerinin de artacagi ongoriilmektedir
(Sekil 4.15¢). Ayrica, ekstraksiyon solventi olarak kullanilan etanol yiizdesinin (X3) en
diisiik (%20) oldugu durumda, 6rnek:¢oziicli hacmi oraninin (X4) artmasi ile TBM’in bir

miktar artacagi da Sekil 4.15fde goriilmektedir.

107



TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik)
I
8
TBM (mg betalain/ kg kuru agirkk)

X1 (mmHg)
X1 (mmHg)

X2 (min) X3 (%)

2100 20 100

650
2 6% g 60
= 600 R 550
- 2
_‘g‘ ,3 500
2 ‘E‘ 450
= 8
3 ¥
3
o ?
. s
P B
B
X1 (mmHg) X2 (min)
X3 (%)
X4 (g/mL)
. 10 100 208
650 A
=
f;‘ 600 %
g‘ 550 g
2
2 500 / °
o ~
= €
> s
3 £
3 o
2 E
£ B
=
=

X2 (min)

X4 (g/mb)

Sekil 4.15. VMDE’de bagimsiz degiskenlerin TBM (Y4) iizerine etkilerini gosteren yanit
ylizey grafikleri
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4.2.7. KE, UDE ve VMDE Yontemlerinde Islem Kosullarinin Optimizasyonu

Ug ekstraksiyon ydnteminin her biri icin 29 deney gergeklestirilip, model denklemler ile
yanit yiizey grafikleri olusturulduktan sonra her yontem icin deney kosullarinin
optimizasyonu gergeklestirilmistir. Optimizasyon sirasinda, yanitlar i¢in programda yer
alan istenilen hedefe ulasma fonksiyonu kullanilmis ve ekstraksiyon kosullari igin
program tarafindan belirlenen optimum kosullar ve bunlara gore elde edilen 6ngdriilen

yanit degerleri elde edilmistir.

KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in program tarafindan, sirasiyla toplamda 98, 85 ve 51
farkli ¢6ziim olusturmustur. Bu ¢oziimler arasindan istenen hedefe ulasma fonksiyonu
degerleri 1'e en yakin olan ilk ¢ozlimler se¢ilmis ve her yontem i¢in bu kosullardaki
deneyler gerceklestirilmistir. Ug farkli ekstraksiyon yontemi iin secilen deney kosullar

ve istenen hedefe ulagsma fonksiyonu degerleri Cizelge 4.5°te verilmistir.

Cizelge 4.5. KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in belirlenen optimum deney kosullar

Bagimsiz Konvansiyonel Ultrason destekli Vakum mikrodalga
degisken ekstraksiyon ekstraksiyon destekli ekstraksiyon
X1 2.05 30 108.822
X2 50 50 2.467
X3 80 40 20
1/X4 22.60 30 29.42
d 0.841 0.943 0.936

KE i¢in; X;: Ekstraksiyon siiresi (sa), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C), X3: Ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (% etanol), X4: Ornek/¢oziicti hacmi orani (g kati 6rnek/mL ¢oziicii); UDE igin; X;:
Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligr (°C), X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol
yiizdesi (% etanol), X4: drnek/¢6ziicti hacmi orani (g kat1 6rnek/mL ¢6ziicii); VMDE igin; X;: Vakum
degeri (mmHg), X»: Ekstraksiyon siiresi (dk), Xs3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol),
Xy: 6rnek/¢dziicii hacmi orani (g kat1 drnek/mL ¢dziicii); d”: Istenen hedefe ulasma fonksiyonu degeri

Cizelge 4.5 incelendiginde, konvansiyonel yontemden vakum mikrodalga destekli
ekstraksiyona dogru optimum ekstraksiyon siiresinin 6nemli Olgiide kisaldigi
goriilmektedir. Ayrica vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonun optimum kosullarinda

diger yontemlere gore etanol kullaniminin biiyiilk oranda azaldigi belirlenmistir.
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Literatiirde, vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda uygulanan vakum sayesinde
ekstraksiyon sicaklig1 diisiik sicakliklarda gergeklestigi bu sayede fenolik ve antioksidan
Ozellikteki bilesiklerin ekstraksiyonunun daha verimli gergeklestigi ifade edilmistir. S6zii
edilen calismada, iiziim posasindaki biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon kullanilmis ve tez ¢alismasina benzer olarak yanit yiizey
yontemi ile deney kosullarinin optimizasyonu gercgeklestirilmistir. Vakum mikrodalga
uygulamasi ile ekstraksiyon siiresinin 6nemli 6l¢iide kisaldigi rapor edilmistir (Hameed
ve ark., 2023). Her ekstraksiyon yontemi i¢in belirlenen optimum kosullarda
gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen yanitlar Cizelge 4.6’da, program ¢iktisi
tarafindan Onerilen teorik yanitlar ise Cizelge 4.7’de sunulmustur. Deneysel olarak elde
edilen yanitlar incelendiginde, vakum mikrodalga destekli ekstraksiyonda Y1 ve Y4
yanitlariin istatiksel olarak diger yontemlerden farkli oldugu goriilmiistiir. Ekstraksiyon
yontemindeki farklilik Y2 yanit1 igin istatiksel olarak onemli bir fark yaratmazken, Y3
yaniti i¢in ultrason destekli yontem ekstraksiyon yontemleri arasinda istatiksel olarak 6ne
cikmaktadir (Cizelge 4.6). Giincel bir literatiir kaynaginda betalain ekstraksiyonu ig¢in,
konvansiyonel yontem kullanilmasinda uzun siireli yiiksek sicakliklara ¢ikildigindan
betalain degradasyonunun artacagi ve ekstraksiyon verimini ultrason destekli ve
mikrodalga destekli yeni ekstraksiyon metotlarina gore diisiirecegini ifade etmistir (Eyshi
ve ark., 2024a). Geleneksel ekstraksiyon metotlari ile yeni teknolojilerin karsilastirildig:
farkli bir kaynakta ise, fenolik ve antioksidan 6zellikteki bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in
ultrason ve mikrodalga destekli yontemlerin 6ne c¢iktigin1 rapor etmistir. Fenolik
bilesiklerin sabit dipol momente sahip olmasi mikrodalga enerjisinin giiclii bir sekilde
absorbe edilmesine destek olarak ekstraksiyon verimini arttirmakta oldugu da ifade
edilmistir. Ayrica sdzii edilen kaynakta ultrason destekli ekstraksiyonda ses dalgalarindan
olusan kavitasyon sayesinde olusan basing degisimi ile matrisin hiicre duvar1 daha kolay
bozularak kullanilan ¢oziiciiye dogru fenolik madde transferini arttirdig1 da belirtilmistir

(Osorio-Tobon, 2020).

Cizelge 4.7°de program c¢iktis1 tarafindan verilen 6ngoriilen yanitlar incelendiginde ise
Cizelge 4.6’da deneysel olarak olgiilen yanitlara biiyiik oranda benzerlik gosterdigi

goriilmektedir.
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Cizelge 4.6. KE, UDE ve VMDE yd6ntemleri i¢in belirlenen optimum deney kosullarinda
gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen deneysel degerler (Y1: TFM (mg GAE/g
kuru agirlik); Y2: TAKpppa (mmol TE/ kg kuru agirlik); Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg
kuru agirlik); Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Bagimli Konvansiyonel Ultrason destekli Vakum mikrodalga
degisken ekstraksiyon ekstraksiyon destekli ekstraksiyon
Y1 6.13+0.090° 6.38+0.041° 7.79+0.1322
Y> 13.96+0.432% 13.53+0.144% 13.74+0.197%

Ys 34.87+0.280°¢ 49.38+0.840? 47.06+0.429°
Y4 418.83+4.098¢ 471.82+1.574° 715.50+5.5042

* Yanitlar ii¢ tekrarm aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir. Ayni satirdaki
farklr kiigiik harfler, farkli ekstraksiyon yontemleri arasinda istatistiksel olarak 6nemli derecede fark
oldugunu gostermektedir (p<0.05)

Cizelge 4.7. KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in program ¢iktis1 tarafindan 6ngoriilen
yanitlar (Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik); Y2: TAKpppu (mmol TE/ kg kuru agirlik);
Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik); Y4: TBM (mg betalain/ kg kuru agirlik))

Bagimli Konvansiyonel Ultrason destekli Vakum mikrodalga
degisken ekstraksiyon ekstraksiyon destekli ekstraksiyon
Y 6.05 6.49 7.80
Y> 14.34 13.60 16.81
Y; 32.59 49.21 48.05
Ys 419.45 472.88 730.27
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4.2.8. Optimum Kosullarda Elde Edilen Ekstraktlarin Analizleri

4.2.8.1. Renk Analizi

KE, UDE ve VMDE yo6ntemlerinin optimum kosullarinda elde edilen ekstraktlarin renk
analizleri gerceklestirilmistir. Cizelge 4.8’de analize ait L*, a* ve b* degerleri standart
sapma degerleri ile verilmistir. L* degerlerinin artmasi rengin agilmasini ifade ettiginden
istatiksel olarak diger yontemlere gore KE yonteminde en yiiksek olarak olgiilmiistiir.
Literatiirde ejder meyvesi kabugundan elde edilen betasiyanin agisindan zengin
ekstraktlarin farkli pH degerlerinde renk analizlerinin gerceklestirildigi bir ¢alismada tez
caligmasina benzer olarak oOlgiilen betalain miktarinin artmasi durumunda L* degerinin
azaldig1 rapor edilmistir (Permana ve ark., 2024). Cizelge 4.8’den sirastyla kirmiziligin
ve sariligin gostergesi olan a* ve b* degerleri incelendiginde ise, VMDE ile elde edilen
ekstrakttaki a* ve b* degerlerinin diger ekstraksiyon yoOntemlerinden elde edilen
degerlerden istatiksel olarak yiiksek oldugu goriilmektedir. VMDE’nin optimum
kosullarinda elde edilen ekstraktta Olgiilen TBM degerinin diger iki ekstraksiyon
yonteminin optimum kosullarinda dl¢iilen TBM degerlerinden yiiksek olmasi bu durumu
dogrulamaktadir. Literatiirde, Amaranth ¢igegindeki betalainlerin ekstraksiyon
kosullariin optimize edildigi bir calismada, tez ¢aligmasina benzer olarak dlciilen TBM
arttik¢a renk analizindeki a* ve b* degerlerinin de arttig1 rapor edilmistir (Howard ve

ark., 2022).

Cizelge 4.8. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen

ekstraktlarin renk analizi sonuglari

KE UDE VMDE
L* 56.58%4+0.526 54.67%+1.601 53.30°+0.026
a* 9.58°+1.076 10.86%°+1.014 12.32°+0.224
b* 25.35%+3.203 23.19+1.542 27.86+0.030

L*, a* ve b* degerleri ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
Ayn satirdaki farkli kiigiik harfler, farkli ekstraksiyon yontemleri arasinda istatistiksel olarak dnemli

derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)
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4.2.8.2. Q-TOF LC/MS ile Betalain Karakterizasyonu

Uygulanan ii¢ ekstraksiyon yonteminin her birinde optimum kosullarda elde edilen
ekstraktlarin Q-TOF LC/MS ile betalain kompozisyonu analizi i¢in ticari betanin
standardinin (Sigma Aldrich, Darmstadt, Almanya) farkli konsantrasyonlarinda (10, 50,
100, 200, 300, 400, 500 ppm) olusturulan standart egri kullanilmistir. Kullanilan egri Ek-
Sekil A15’te sunulmustur.

Elde edilen betalain kompozisyonlar1 Cizelge 4.9’da verilmistir. Bu g¢izelgeye gore,
betalain ¢esitlerinin pozitif iyon modundaki kiitleleri literatiirde yapilan benzer betalain
calismalarindan dogrulanmistir (Garcia-Cayuela ve ark., 2019; Wang ve ark., 2020a;
Wybraniec ve ark., 2013). Sonuglar betanin standard: tizerinden verildigi i¢in her ii¢
yontem i¢in de elde edilen en yiiksek betalain ¢esidinin betanin oldugu goriilmektedir.
Ayrica Vulgaksantin I, Portulaksantin I ve Portulaksantin III ile valine betaksantin
betalainlerinin her li¢ yontemde de elde edilen ekstraktlarda tespit edildigi bulunmustur.
Miktar olarak ise VMDE yontemi ile elde edilen ekstraktta hesaplanan betalainlerin diger
iki yontemde elde edilen betalainlere gore daha yiiksek miktarda oldugu da Cizelge 4.9’da
goriilmektedir. Sadece KE yoOnteminde tespit edilen 17-dekarboksi betanidin
konvansiyonel ekstraksiyonda uzun siirede gerceklesen ekstraksiyon ile betalainlerin
kismen termal degradasyona ugramasi ile dekarboksi formuna donistiigiini

dogrulamaktadir (Kumorkiewicz ve ark., 2020).
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Cizelge 4.9. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen

ekstraktlarin betanin kompozisyonlari

KE
Betalain cesidi Molekiiler (m/z) [M+H]* Konsantrasyon*

formiil (ppm)
Betanin C24H26N2013 551.47 2857.10
Vulgaksantin I C14sH17N307 340.11 18.04
Valine betaksantin C14H18N20¢6 311.12 387.89
Portulaksantin I Ci14H16N207 325.11 67.70
Portulaksantin III C1iH12N206 269.11 35.79
17-dekarboksi betanidin ~ (C17H;17N20¢)" 345.11 120.62

UDE

Betalain cesidi Molekiiler (m/z) [M+H]* Konsantrasyon*

formiil (ppm)
Betanin C24H26N2013 551.47 3016.91
Vulgaksantin I C14H17N307 340.11 14.11
Vulgaxanthin IV Ci15H20N206 325.30 13.43
Proline betaksantin C14H16N20¢ 308.11 15.38
Valine betaksantin Ci14H18N206 311.12 328.87
Portulaksantin I CisH16N207 325.11 97.01
Portulaxanthin 111 C11H12N206 269.11 16.18

VMDE

Betalain cesidi Molekiiler (m/z) [M+H]* Konsantrasyon*

formiil (ppm)
Betanin Co4H26N2013 551.47 3723.23
Vulgaksantin I C14H17N307 340.11 52.48
Vulgaksantin 111 Ciz3Hi15N307 326.27 11.75
Proline betaksantin C14H16N20¢ 308.11 257.02
Valine betaksantin C14H18N20s¢ 311.12 307.83
Portulaksantin I Ci4sH16N207 325.11 111.37
Portulaxanthin III C11H12N20¢ 269.11 43.54

*Sonuglar betanin stardardindan olugturulan kalibrasyon egrisi kullanilarak betanin esdegeri lizerinden

verilmigtir.
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4.2.8.3. Ekstraklarin Antimikrobiyal etkileri

KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen ekstraktlarin
antimikrobiyal etkilerinin arastirilmasi amaciyla kuyucuk difiizyon ve tiip diliisyon
metotlar1 kullanilmistir. Farkli mikroorganizmalar i¢in tiip diliisyon metodu ile ayrica

ekstraktlardaki minimum inhibisyon konsantrasyonlar1 (MiK) da belirlenmistir.

Kuyucuk difiizyon metodu

Mikroorganizma inokiilasyonu gergeklestirilen petriye agilan belirli ¢aptaki (15 mm)
kuyucuklara ekstraktlar doldurulduktan sonra inkiibasyon sonucunda elde edilen zonlarin
caplar1 bir uctan diger uca dlgiilerek antimikrobiyal aktivitenin etkinligi belirlenmektedir.
Ekstrakt Ornekleri dillisyon yapilmadan ve farkli oranlarda diliisyon yapilarak,
Salmonella enteridis subsp. enterica serovar Enteritidis, Escherichia coli O157:H7 ve
Listeria monocytogenes mikroorganizmalar1 {izerinde denendikten sonra, elde edilen
sonuglar Cizelge 4.10 ve 4.11’de sunulmustur. Kuyucuk diflizyon metodunda
ekstraktlarin L. monocytogenes disindaki iki mikrooganizma lizerinde antimikrobiyal
etkisi oldugu tespit edilmistir (Ek-Sekil D1, D2). Salmonella enteridis subsp. enterica
serovar Enteritidis icin Ui¢ ekstraksiyon yonteminde de inhibisyon zonu Olgiiliirken,
Escherichia coli O157:H7 i¢in sadece VMDE’de inhibisyon zonu dl¢lilmistiir. Ayrica
ekstraktlarda yapilan diliisyon miktar1 arttikca zon ¢aplarmin giderek azaldigi ve
inhibisyon zonlarinin miktarlarinin ekstraksiyon metoduna gore degiskenlik gosterdigi de
belirlemistir. Bu farklilik ekstraksiyon yontemlerindeki mekanizma farklilig1 nedeniyle
elde edilen farkli miktardaki betalain profilinden kaynakli oldugu diisiiniilmektedir
(Picot-Allain ve ark., 2021). Ayrica ii¢ farkli yontemle gergeklestirilen ekstraksiyonda
betalainler disinda fenolik bilesiklerin de ekstraksiyonu gergeklestirilmistir. Bu
bilesiklerin de antimikrobiyal 6zelliklerinin oldugu literatiirde ifade edilmektedir. Fenolik
bilesiklerin antimikrobiyal etki mekanizmasi, bu bilesiklerin mikroorganizma hiicre
membranina zarar vererek biitiinliiglinii bozmasi, hiicredeki ATP iiretimi, protein sentezi
gibi yasamsal faaliyetleri durdurarak hiicrenin canliligin1 yitirmesine neden olmasi olarak

agiklanmustir (Ecevit ve ark., 2022).

115



Cizelge 4.10. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlar kullanilarak kuyucuk difiizyon yontemi ile yapilan Salmonella enteridis
subsp. enterica serovar Enteritidis i¢in elde edilen zon ¢aplar1 (ND*: Ekstraktlarin

diliisyon yapilmamis halleri)

Inhibisyon zonu ¢ap (mm)

Diliisyon KE UDE VMDE
ND* 34.00+1.409 32.00+2.832 23.50+£2.834

1:2 30.50+2.121 29.25+1.767 19.00£1.768

1:3 26.50+0.710 26.25+1.058 -

1:4 23.00+1.408 23.50£2.120 -

1:5 22.25+1.059 22.15+2.623 -

1:6 - - -

1:7 - - -

1:8 - - -

1:9 - - -

1:10 - - -

1:20 - - -

1:30 - - -

1:40 - - -

1:50 - - -

1:80 - - -

1:100 - - -

*Yanitlar iki tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Cizelge 4.11. KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlar kullanilarak kuyucuk difiizyon yontemi ile yapilan Escherichia coli O157:H7
icin elde edilen zon caplar1 (ND": Ekstraktlarm diliisyon yapilmamus halleri)

Inhibisyon zonu ¢ap (mm)

Diliisyon KE UDE VMDE

ND’ - - 26.00£1.410
1:2 - - -
1:3 - - -
1:4 - - .
1:5 - - -
1:6 - - -
1:7 - - -
1:8 - - -
1:9 - - -
1:10 - - -
1:20 - - -
1:30 - - -
1:40 - - -
1:50 - - -
1:80 - - -

1:100 - - -

*Yanutlar iki tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Literatiirde betalainlerin antimikrobiyal aktivite mekanizmasi heniiz tam acikliga
kavugmamakla birlikte, betalainlerin mikrobiyal hiicre biitiinliiglinii bozarak hiicredeki
ATP iiretimini durdurmasi ile birlikte hiicrenin canliligini yitirmesi fikri literatiir
kaynaklarinda 6ne ¢ikmaktadir (Wijesinghe ve Choo, 2022). Bagka bir ¢alismada ise,
betalainlerin antimikrobiyal etkisinin hiicredeki iyon dengesini bozarak pH dengesini
degistirdiginden kaynaklandigi rapor edilmistir (Yong ve ark., 2018). Betalainlerin
antimikrobiyal etkilerinin arastirildigr kuyucuk diflizyon metodu kullanilarak yapilan
literatiir calismalarinda kirmizi pancardan ve ejder meyvesinden elde edilen betalain
ekstraktlarinin L. monocytogenes iizerinde antimikrobiyal etkisinin bulunmadigi rapor
edilmistir (Tenore ve ark., 2012; Vuli¢ ve ark., 2013). Literatiirde, bu durum gram pozitif
mikroorganizmalarin hiicre duvar1 yapisinda gram negatiflere gore daha saglam yapida
olan peptidoglikan tabakasindan dolay1 olabilecegi ayrica betalainin elde edildigi
kaynaga gore degisebilecegi ifade edilmistir (Kumar ve Brooks, 2018). Bir kaktiis tiirii
olan Opuntia matudae meyvesinin E.coli O157:H7’ye kars1 antimikrobiyal etkisinin
kuyucuk difiizyon metodu ile arastirildig: farkli bir calismada ise, meyvenin direk olarak
kendisi kullanildiginda mikroorganizmaya kars1 antimikrobiyal etkinin gozlendigi ifade
edilmistir (Hayek ve Ibrahim, 2012). Yine kirmiz1 pancar ekstraktindaki betalainlerin
Salmonella Typhimurium ATCC 14028 {izerinde antimikrobiyal etkisinin aragtirildig1 bir
calismada ise, tez ¢alismasinda elde edilen deney sonuglara benzer sonuclar elde

edilmistir (Vuli¢ ve ark., 2013).

Tiip diliisyon metodu

Tiip diliisyon metodu minimum inibisyon konsantrasyonu (MIK) belirlemeye yonelik bir
yontemdir. Minimum inhibisyon konsantrasyonu, analiz edilen maddenin hedeflenen
mikroorganizmanin iiremesini engelleyecegi minumum konsantrasyon olarak
tanimlanabilir (Kowalska-Krochmal ve Dudek-Wicher, 2021). Bu amagla tiip diliisyon
metodu i¢in, ii¢ farkli ekstraksiyon yonteminin optimum kosullarinda elde edilen
ekstraktlarin hem kendileri hem de belirli oranlarda yapilan seyreltileri, kuyucuk
diflizyon metodunda kullanilan mikroorganizmalar kullanilmistir. Mikroorganizmalar ve
ekstraktlar Nutrient broth besiyerine inokiile edilmis ve inkiibasyon sonrasinda

besiyerlerindeki bulaniklik degerlendirilmistir.
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Tiip diliisyon metodunda KE, UDE ve VMDE yontemlerinin optimum kosullarinda elde
edilen ekstraktlar icin MIK seyrelti yapilmayan tiiplerde sadece Salmonella enteridis
subsp. enterica serovar Enteritidis i¢in elde edilmistir. Konvansiyonel, ultrason destekli
ve vakum mikrodalga destekli yontemleri icin tespit edilen MIK konsantrasyonlar
sirastyla, 418.83, 471.82 ve 715.50 mg betalain/kg kuru agirlik olarak belirlenmistir.
Escherichia coli O157:H7 ve Listeria monocytogenes i¢in hicbir ekstraksiyon metodunda
ve konsantrasyonunda MIK degeri elde edilememistir. Literatiirde farkli betalain
kaynaklarinmn farkli mikroorganizmalar iizerinde MIiK degerlerinin belirlendigi farkli
calismalar mevcuttur. Kirmizi kaktiis meyvesi ekstraktinin Salmonella enterica’ya karsi
MIK degerinin belirlendigi bir calismada, MIK degeri 125 pg/mL olarak rapor edilmistir
(Kharrat ve ark., 2018). Farkli 3 kaynaktan elde edilen kirmizi ejder meyvesi
ekstraktlarinin farkli Gram negatif ve Gram pozitif mikroorganizmalar iizerinde MiK
degerlerinin arastirildig1 farkl bir calismada ise, MiK konsantrasyonlarinin farkli betalain
kaynaklarinda ¢ok Onemli farklar gostermedigi rapor edilmistir. Ayrica sozii edilen
calismada kullanilan 3 farkli kaynaktan elde edilen meyveler 6 giin boyunca buzdolab1
kosullarinda depolanmis ve depolanan meyvelerin ekstraktlarinin MIK degerleri de
belirlenmistir. Buna gore 6 giinliik depolama sonrasinda MIK degerlerinin ilk giine
kiyasla azaldig1 ve kaynaklar arasinda istatiksel olarak farklilik gosterdigi de tespit
edilmistir (Yong ve ark., 2018). Kirmiz1 ve sar1 pancarinda ve kabuklarindaki farkli
betaksantinlerin antimikrobiyal aktivitelerinin arastirildigi bagka bir calismada ise,
Salmonella Typhimurium ATCC 14028 susuna kars1 MiK konsantrasyonlar1 farkli pancar
tiirleri ve kabuklari i¢cin neredeyse ayni bulundugu ifade edilmistir (Spérna-Kucab ve ark.,
2023). Tez calismasinda elde edilen veriler ile literatiirde elde edilen MIK degerleri
arasindaki farkliligin kullanilan mikroorganizmalarin susuna, betalain elde edilen

kaynaga, ekstraksiyon yontemine gore farklilik gosterdigi diisiiniilmektedir.

4.2.8.4. Ekstraktlarin Isil Kararhhg:

KE, UDE ve VMDE yo6ntemlerinde optimum kosullarda elde edilen ekstrakt drneklerinin
1stya kararhiliklar1 70°C’de 30 dakika boyunca sicak su banyosunda bekletilerek
belirlenmigtir. Isil islem uygulamasinin ardindan TBM analizi gerceklestirilmis ve 1s1l

islem oncesindeki TBM degerleri ile oranlanarak 1s1l kararlilik degerleri hesaplanmastir.
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KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in hesaplanan 1sil kararlilik degerleri sirastyla
%355.501, %60.752 ve %66.808 olarak bulunmustur. Isil islem sonrasinda betalain
miktariin diismesi literatiirde, 6zellikle 60°C {iizeri sicakliklarda betalainin yapisinin
degiserek degradasyonunun baglamasi ve renk bilesenlerinin Ozelliklerinin giderek
azalmasi seklinde agiklanmistir (Calva-Estrada ve ark., 2022). Betalainlerin kararliliginda
1s1l islem sicakligl kadar 1s1l iglem siiresi de dnemlidir. Konvansiyonel ekstraksiyonda
optimum kosullarda elde edilen ekstraktin 1s1l kararliliginin diger 6rneklere gore en diisiik
cikmasi konvansiyonel ekstraksiyonda diger iki yonteme gore uzun siiren ekstraksiyon
stiresi ile aciklanabilir. Tez ¢alismasinda 70°C’de 30 dakika olarak segilen 1s1l islem
prosesi diisiik sicaklikta uzun siirede gerceklesen pastorizasyonu modellemek amaciyla
secilmigtir. Literatiirde kirmiz1 pancardan elde edilen betalainlerin dogal renklendirici
olarak farkli konsantrasyonlarda siite uygulandig1 bir calismada da benzer sicaklik ve
stirede 1s1l kararlilik analizi gergeklestirilmistir (Giineser, 2016). Isil islem sonrasinda
diisen TBM degerleri ekstraktlardaki hassas bilesiklerin enkapsiilasyonunun yapilarak
daha iyi korunabilecegini tez ¢aligmasinin devaminda yapilan enkapsiilasyon calismasi

ile dogrulanmastir.

4.3. Niyozomal Enkapsiilasyon

Tez ¢alismasindaki ti¢ farkli ekstraksiyon yoOntemi arasindan VMDE ydnteminin
optimum kosullarinda elde edilen ekstrakt ile niyozomal enkapsiilasyon asamasina
gecilmistir. VDME yonteminde, KE ve UDE’ye gore daha kisa siirede daha az ¢oziicii
kullanilarak yiiksek miktarda betalaince zengin biyoaktif bilesik elde edildiginden bu
yontemle elde edilen ornekle enkapsiilasyon yapilmistir. Niyozomal enkapsiilasyonda
enkapsiilasyonda kosullarin optimizasyonu yanit yiizey yontemi ile yapilmis ve optimum

kosullarda elde edilen elde edilen niyozomun karakterizasyonu gerceklestirilmistir.

4.3.1. Niyozomal Enkapsiilasyonda Yanitlarin Hesaplanmasi

Niyozomal enkapsiilasyonda, literatiir aragtirmalar1 ve 6n denemelere gore sec¢ilmis olan
bagimsiz degiskenler kullanilarak, enkapsiilasyon islemindeki sartlarin optimizasyonu
Design Expert 13 programi araciligtyla yanit yiizey metodu ile gerceklestirilmistir. Her
biri 3 seviyeye sahip olan bagimsiz degiskenler olarak, siirfektanlarin molar oranlari

(Span 60: Tween 80) Xi, niyozomal enkapsiilasyon uygulanacak ekstrakt miktar1 (mg
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ekstrakt/ 100 mg siirfektan) X», kolesterol miktar1 (mg kolesterol/ 100 mg stirfektan) X3
ve uygulanan sonikasyon siiresi (sn) Xs secilmistir ve bunlarin bagimli degiskenler
(yanitlar) tizerindeki etkileri 29 deneyde elde edilen sonuclara (Ek-Cizelge B4) gore
modellenmistir.

Ek-Cizelge B4’te goriilen ilk yanit olarak enkapsiilasyon verimi (Y1) degerleri
incelendiginde, Y1 degerlerinin %87.66-97.62 arasinda degistigi goriilmektedir. En diisiik
ve en yiiksek enkapsiilasyon verimi degerlerinin bulundugu deney kosullar
incelendiginde enkapsiilasyonda kullanilan ekstrakt miktar1 (X2) ve kolesterol miktari
(X3) degerlerinin ayn1 oldugu belirlenmistir. Bu kosullarda, enkapsiilasyonda kullanilan
stirfektanlarin oran1 (X) ve sonikasyon siiresinin (X4) enkapstilasyon verimi ile dogrudan
iligkili oldugu goriilmiistiir. Literatiirde kaplama materyalinin yapisinda bulunan
siirfektanlarin cinsi ve bunlarin birbirlerine olan oranlari, niyozom vezikiiliiniin
yiizeyindeki yiik dengesini etkileyerek Van der Waals ve itici kuvvetleri degistirdiginden
enkapsiilasyon verimi lizerinde 6nemli bir etkiye sahip oldugu rapor edilmistir (Yeo ve
ark., 2017). Ayrica askorbik asidin niyozom metodu ile kaplandig: giincel bir ¢aligmada,
niyozomal vezikiillere uygulanan sonikasyon ile olusturulan vezikiillerin pargacik
boyutu biiylik oranda kiiciiltiilerek, olusturulan askorbik asit yiiklii vezikiillerin
stabilitesinin stabilitesinin arttig1 ifade edilmistir (Tissera ve ark., 2025).

Ikinci yanit olan TFM degerleri incelendiginde, bu degerlerin 2.17-2.86 mg GAE/g kuru
agirhik arasinda degistigi gortilmektedir (Ek-Cizelge B4). Tiim deney kosullarina gore,
TFM degerlerinin birbirlerine goére dnemli dlclide degigsmedigi gézlenmektedir. En diisiik
ve en yiiksek degerlerin elde edildigi deney kosullarinda siirfektanlarin molar orani (X1)
disindaki diger degiskenlerin, Y2 yanitini etkiledigi goriilmektedir. Enkapsiilasyonda
kullanilan ekstrakt miktarinin (X3) artis1 vezikiillere yiiklenen fenolik madde miktarini
arttirdig1 igin ekstrakt ytiklii vezikiillerde TFM miktarinin artisina neden olmustur. Ayrica
vezikiillere eklenen kolesterol miktarinin (X3) ve uygulanan sonikasyon siiresinin (X4)
artis1 ile kaplama materyali daha stabil ve homojen yapida oldugundan kolesterol
miktarinin ve sonikasyon siiresinin yiiksek oldugu deney kosullarinda TFM’nin de

yiiksek oldugu bulunmustur.

Ek-Cizelge B4’e gore TAK degerlerinin 14.96-26.24 mmol TE/g kuru agirlik arasinda
degistigi belirlenmistir. Enkapsiilasyonda kullanilan ekstrakt miktar1 (X2) ve uygulanan
sonikasyon (X4) degiskenlerinin en yiiksek oldugu ve enkapsiilasyonda kullanilan

stirfektanlarin oraninin (X1) 2:1 oldugu deney kosullarinda TAK degerinin yiiksek oldugu
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tespit edilmistir. Gergeklestirilen 29 deney sonrasinda, niyozomal enkapsiilasyonla
VMDE ile elde edilen ekstrakt 6rneginin fenolik ve antioksidan ozelliklerinin belirli
Olctilerde korundugu ve disartya salinimin engellendigi belirlenmistir. Literatiirdeki bir
caligmada, fenolik bir bilesik olan resveratrole niyozomal enkapstilasyon uygulandiginda
biiylik 0Ol¢iide (%96) korundugu rapor edilmistir (Machado ve ark., 2021). Limon
otundaki esansiyel yaglarin ince film hidrasyon yontemi kullanilarak niyozomal yontem
ile kaplandig1 farkli bir calismada ise, farkli kaplama materyalleri ve stabilize edici ajanlar
kullanilmistir. S6zli gecen c¢alismada, esansiyel yag igeren niyozomlarin 30 giinliik
depolanmas1 sonrasinda bile yapidaki antioksidan 6zellikteki bilesenlerin biiyiik 6l¢iide

korundugu ifade edilmistir (Saleh ve ark., 2022).

Doérdiincti yanit olarak, renk analizinde Olgiilen b* degerleri (Ys) incelendiginde
degerlerin 2.07-8.84 arasinda oldugu goriilmektedir. En yiiksek b* degerlerinin elde
edildigi deney kosullar1 incelendiginde X degiskeninin en yiiksek ve X» degiskeninin ise
en diisik seviyede oldugu belirlenmistir. Ayrica niyozomal vezikiillere uygulanan
sonikasyon siiresinin de merkez nokta degerinde (45 sn) oldugu goriilmektedir. Bu
kosullarda b* degerinin en yiiksek olarak ol¢iilmesi, az miktardaki ekstraktin molar
yogunlugu yiiksek olan bir kaplama materyali ile kaplanmas1 sonucunda yiiksek ¢iktigi
diistiniilmektedir. Hidrofilik-lipofilik balans (HLB) degeri kararli bir emiilsiyon
olusturmak i¢in emiilsiyonu olusturan bilesenlerin tipini ve derisimini belirlemek i¢in
kullanilan bir terimdir. HLB degeri, emiilsiyonu olusturan maddelerin i¢indeki suda
¢Oziinen veya yagda ¢ozlinen madde dengesini ifade eder ve genellikle 0-20 arasinda
degismektedir. HLB degeri 20’ye yaklastik¢a emiilsiyonun hidrofilik 6zelligi artarken,
0’a yaklastikca hidrofobik 6zelligi artmaktadir (Gore ve ark., 2023). Optimizasyon
caligmasinda kullanilan Span 60 HLB degeri 4.7 olan ve yag fazinda ¢oziiniirligii yliksek
olan bir siirfektan iken, Tween 80 HLB degeri 15 olan su fazinda daha iyi ¢6ziinen bir
siirfektandir (Pandey ve ark., 2024). Enkapsiilasyonda kullanilan siirfektanlarin oraninin
(X1) 3:1 olmasi, 2:1 olmast durumuna goére HLB degerini bir miktar ytikselterek
kullanilan kolesterol ile renk bileseninin daha iyi korunmasini sagladigi sdylenebilir.
Literatiirde, renk analizinde Ol¢iilen b* degerinin 6rnekteki sarilik degerini gosterdigi ve
kapstildeki betaksantin miktar1 ile dogrudan iliskili oldugu belirtilmistir (Prieto-Santiago
ve ark., 2020).
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TBM degerleri (Ys) incelendiginde ise bu yanit i¢in en diisiik ve en yiiksek degerlerin
strastyla 627.17 ve 698.45 mg betalain/kg kuru madde olarak ol¢iildiigii goriillmektedir
(Ek-Cizelge B4). En yiiksek ve en diisiikk degerlerin olgiildiigli deney kosullar
incelendiginde, enkapsiilasyon verimi (Y1) ile tutarli sonuclar elde edildigi belirlenmistir.
Siirfektanlarin molar oran1 (Xi) ve sonikasyon siiresinin (X4) ikili etkilerinin TBM
tizerinde dnemli etkiye sahip oldugu bulunmustur. Enkapsiilasyonda kullanilan kaplama
materyalinin yapisi ve bilesimi enkapsiilasyon i¢in en dnemli parametrelerden biridir.
Ayrica kaplama materyaline eklenen kolesterol gibi stabilize edici ajanlar da igerikteki
TBM’nin korunmasi i¢in bir bagka dnemli etki olarak belirlenmistir (Bhardwaj ve ark.,
2020). En yiiksek TBM degerinin Sl¢iildiigii deney kosullarinda vezikiillere eklenen
kolesterol miktar1 (X3) 0.2 iken, en diisiik TBM degerinin 6l¢iildiigii deney kosullarinda
vezikiillere kolesterol eklenmemistir. Kaplama materyali bilesiminde kolesterol
kullanilmasi siirfektanlarin hidrokarbon zinciri arasina yerleserek yapiy1 daha siki bir hale
getirerek disartya sizintiyr engellemektedir. Ayrica zar gecirgenligini azaltarak
kapsiilleme verimi arttirmaktadir. Kaplama materyali daha kararli yapida oldugundan
pargacik boyutu degisimi de engellenmekte ve betalaince zengin fenolik bilesikler daha
iyi korunmaktadir (Elebyary ve ark., 2024). Literatiirde kaktiis meyvesinden elde edilen
betalaince zengin ekstraktin iyonik jellesme metodu ile enkapsiile edildigi bir ¢alismada,
kaplama materyalinde farkli kombinasyonlar kullanilarak elde edilen kapsiiller sekerleme
icerigine ilave edilmis ve model gida sistemi 4°C’de 30 giin boyunca depolanmistir.
Sonrasinda betalain miktar1 analiz edilmis ve en iyi bulunan kaplama materyali

formiilasyonunda betalain miktarinin korundugu rapor edilmistir (Otélora ve ark., 2019).

4.3.2. Niyozomal Enkapsiilasyonda Yamtlarin Modellenmesi

Niyozomal enkapsiilasyon ¢alismasinda, bagimsiz degiskenlerin her bir bagimli degisken
(yanit) iizerindeki etkilerini temsil eden ikinci dereceden model denklemlerin
belirlenmesi ic¢in ekstraksiyon yontemlerinde uygulanan sekilde, Design Expertl3
programi kullanilmis ve coklu regresyon analizi gergeklestirilmistir. Her yanit i¢in
program tarafindan Onerilen ikinci dereceden model denklemler Cizelge 4.12°de

sunulmustur.
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Cizelge 4.12. Niyozomal enkapsiilasyonda yapilan optimizasyon g¢alismasinda her bir
yanit i¢in tiiretilen ikinci dereceden model denklemler (X;: Siirfektanlarin molar oranlari
(Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg stirfektan); Xs:
Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma siiresi
(saniye); Y1: Enkapsiilasyon verimi; Y2: Toplam fenolik madde (TFM) (mg GAE/g kuru
agirlik); Y3: CUPRAC yontemi ile dlgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKcuprac)
(mmol TE/ kg kuru agirlik); Y4: renk analizinde 6lgiilen b degeri; Ys: Toplam betalain
miktar1 (TBM) (mg betalain/kg kuru agirlik))

Yanit Model denklem R?

Yi  Yi=+9411-1.09X; + 1.92X> - 0.18X3 + 1.43Xs+ 3.47X;X2 + 0.9996
2.06X1X3 — 1.80X1Xs + 0.50X2Xs3 — 1.71XoXs — 0.82X3Xs —
0.60(X1)%-0.19(X2)*+0.34 (X3)*-1.26(X4)?

Yz  Y2=+229+0.12X4—0.16X1X2+0.16X1X3—0.16X,X4+0.16(X1)*> 0.9104
+0.12(X2)* + 0.23 (X3)* — 0.15(X4)?

Ys Y3 =+ 19.85 - 1.48X; + 0.79X; - 0.50X3 + 0.97X4+ 0.19X;X> — 0.9983
1.86X1 X3 — 2.38X1Xs - 0.33XoX3 + 247XoXs + 2.05X3X4 —
1.83(X1)? + 1.34(X2) + 0.64 (X3)? + 0.80(X4)?

Y4 Ys=+ 359 +0.17X; — 148Xy + 0.27X3 - 0.92X4 — 0.39X1 X + 0.9988
0.52X1X3 + 1.02X1X4 + 0.07X2X3 - 0.56XoX4 + 0.33X3Xy4 +
1.48(X1)? + 1.00(X2)* + 0.59 (X3) + 0.42(X4)?

Ys Ys=+673.38-8.96X;+10.46X>—2.12X3+ 11.52X4+20.89X;X> 0.9994
+ 13.11X5X3 — 9.88X1 X4 — 1.04XoX35 — 8.71XoXs — 7.93X3Xy4 —
5.06(X1)? - 0.78(X2)? + 2.36(X3)* — 10.99(X4)?

Cizelge 4.12’te verilen ikinci dereceden model denklemlere gore her bir yamt i¢in
bagimsiz degiskenlerin yanit lizerindeki etkilerinin farkli oldugu goriilmektedir. TFM
(Y2) yanit1 haricindeki diger yanitlar incelendiginde, bagimsiz degiskenlerin lineer, ikili
ve karesel etkilesimlerinin her bir yanit i¢in 6nemli bulundugu belirlenmistir. Y2 yaniti
icin ise, bagimsiz degiskenlerin karesel etkilerinin her biri 6nemli iken, lineer etkilerden
yalnizca sonikasyon siiresinin (X4) 6nemli oldugu bulunmustur. Ayrica Y> yanit1 izerinde

X1X4, X2X3 ve X3X4 ikili etkilerinin 6nemsiz oldugu tespit edilmistir. TFM yanit1 igin
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bagimsiz degiskenlerden bazilarinin etkili olup bazilarinin olmamasi, enkapsiilasyon
esnasinda gergeklesen hidrofilik ve hidrofobik etkilesimlerden oldugu diistiniilmektedir.
Literatiirde, farkl1 fenolik bilesiklerin (gallik asit, kafeik asit ve ferulik asit) niyozomal
yontemle enkapsiile edildigi bir c¢alismada, enkapsiilasyonda kullanilan siirfektan
maddenin ve enkapsiilasyon isleminin fenolik bilesikler iizerinde 6nemli bir etkisi oldugu
ifade edilmistir. S6zii edilen ¢alismada, fenolik bilesiklerdeki hidrofilik ve hidrofobik
gruplar ile kaplama materyalindeki baglar1 etkileyen her parametrenin niyozomdaki
fenolik madde miktarini dogrudan etkiledigi de rapor edilmistir (Mazzotta ve ark., 2021).
Bes yanit i¢in gerceklestirilen varyans analizi sonuglar1 ise Ek-Cizelge C13-C17°de
verilmistir. Design Expert 13 programi tarafindan gerceklestirilen varyans analizi
sonucunda yanitlarin her biri i¢in modellerin dnemli (p<0.05), uyum eksikliginin ise
onemsiz (p>0.05) bulundugu belirlenmistir. Ayrica Cizelge 4.12°ye gore yanitlar i¢in

verilen R? degerlerinin 0.75ten yiiksek bulundugu da goriilmektedir.

Niyozomal enkapsiilasyonda belirlenen 5 yanit i¢in yapilan 29 deney sonucu elde edilen
sayisal sonuglar ile Cizelge 4.12’te verilen model denklemler kullanilarak hesaplanan
tahmini yanitlarin karsilagtirildig grafikler ise Sekil 4.16°da gosterilmistir. Her bir yanit
icin de deneysel ve tahmini degerlerinin birbirine olduk¢a yakin oldugu goriilmektedir.

R? degerlerinin 1 degerine yakin olmasi bu durumu dogrulamaktadir.
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Sekil 4.16. Niyozom ydntemi ile yapilan enkapsiilasyonda belirlenen yanitlar i¢in tahmini

ve deneysel yanitlarin karsilagtirllmasi, (a) Enkapsiilasyon verimi, (b) TFM, (c)

TAKcuprac, (d) renk analizinde 6lgiilen b degeri, (d) TBM
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Niyozomal enkapsiilasyonda 6l¢lilmiis olan her yanit i¢in bagimsiz degiskenlerin ikili
etkilerinin goriildiigii tic boyutlu yanit yiizey grafikleri Sekil 4.17-4.21°de sunulmustur.
Niyozomal enkapsiilasyonun ilk yanit1 olan enkapsiilasyon verimine (Y1) ait yanit yiizey
grafigi incelendiginde, bu yanitin en fazla etkilendigi degiskenlerin XX ikili etkilesimi
oldugu goriilmektedir (Sekil 4.17a). Bu durum Cizelge 4.12°teki katsayilar
karsilastirildiginda bu ikili etkinin katsayisindan da dogrulanmaktadir. Sekil 4.17a’ya
gore, X1 degerinin en yiiksek ve X> degerinin en diisiik oldugu deney kosullarinda Y,
yanitinin da azalacagi ongoriilmektedir. Enkapsiilasyon veriminin yiiksek oldugu ve
kimyasal olarak stabil olan niyozom formiilasyonu kaplama materyalindeki hidrofilik-
lipofilik denge (HLB) ile dogrudan iligkilidir. Literatiirde, HLB degerinin artmasi
durumunda niyozomlardaki pargacik boyutunun artti1 ve kaplama materyalindeki alkil
grubunun uzunlugu da arttigindan enkapsiilasyon veriminin dogrudan etkilendigi rapor
edilmistir (Faheem ve ark., 2024). Yapilan optimizasyon c¢aligmasinda siirfektanlarin
molar oranlarinin (Xi) 1:1°den 3:1°de dogru artmasi durumunda HLB degerinin azaldig1
ve enkapsiilasyon veriminin diger degiskenlerle birlikte enkapsiilasyon verimini
degistirdigi bulunmustur. Niyozom orneklerine uygulanan sonikasyon siiresinin (X4) ve
diger degiskenleri ile ikili etkilerinin goriildiigli yanit yilizey grafiklerine (Sekil 4.17c,
4.17¢ ve 4.17f) gore sonikasyon siiresinin artmasi durumunda enkapsiilasyon veriminin
olumlu yonde etkilendigi anlasilmaktadir. Sonikasyon siiresinin artis1 ile niyozomlarin
parcacik boyutu daha homojen hale gelerek stabilitesinin arttigi ifade edilmistir
(Owodeha-Ashaka ve ark., 2021). Ayrica niyozom stabilitesini etkileyen 6nemli bir
parametre olan kullanilan kolesterol miktarinin (X3) minimum tutulmas: durumunda bile
enkapsiilasyon veriminin artacagi ongoriilmektedir (Sekil 4.17b ve 4.17d). Niyozomal
kapstilde yapiya kolesterol eklenmesi vezikiillerin kararliligini arttirarak ve kapsiiliin
gecirgenligini azaltarak yapinin daha stabil kalmasini kolaylastirmaktadir (Elebyary ve
ark., 2024). Literatiirde, kuersetin ve resveratrol bilesenlerinin niyozom yontemi ile
enkapsiile edildigi bir ¢aligmada, kaplama materyalinin yapisinda bulunan siirfektanlar
kadar kullanilan kolesteroliin de enkapsiilasyon verimini 6nemli dl¢iide etkiledigi rapor
edilmistir. S6zl gecen calismada, kaplama materyalindeki Span 60:kolesterol oraninin
1:1 olmas1 durumunda enkapsiilasyon veriminin en yiiksek degeri verecegi bulunmustur

(Murugesan ve ark., 2022).
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Sekil 4.18’de enkapsiilasyondaki ikinci yanit olan TFM (Y3) icin verilen yanit yiizey
grafikleri goriilmektedir. Bu yanit i¢in Cizelge 4.12°de verilen ikinci dereceden model
denklemlere gore TFM yanit1 i¢in bagimsiz degiskenlerin karesel etkilesimleri 6nemli
bulunmustur. Bu durum TFM yaniti i¢in bagimsiz degiskenlerin dogrusal degil parabolik
bir etkiye sahip oldugunun yani belirli bir aralikta optimum (maksimum veya minimum)
degerin alinabilecegini gostermektedir (Weremfo ve ark., 2023). Ayrica Cizelge 4.12°de
Y> i¢in verilen ikinci dereceden model denkleme gore, XiXs, XoX3 ve X3X4 ikili
etkilesimlerinin TFM {izerinde 6nemli etkiye sahip olmadig1 belirlenmistir. Bu ikili
etkilerin yanit yiizey grafikleri incelendiginde ise (Sekil 4.18c, 4.18d ve 4.18f), merkez
nokta degerlerinde TFM yanitinin Onemli sayillmayacak bir miktarda azalacagi
ongoriilmektedir. Cizelge 4.12°deki Y: i¢in verilen model denklemdeki X;X>, X1X3 ve
X2X4 ikili etkilerinin katsayilarinin ayni olmasi ise bu etkilerin TFM yanitin1 benzer
sekilde etkileyecegini ifade etmekte olup bu durum ilgili yanit ylizey grafiklerinden de
dogrulanmistir (Sekil 4.18a, 4.18b ve 4.18e). Literatlirde, niyozomal enkapsiilasyonda
kullanilan siirfektanlarin molar orani (X;) ve kullanilan kolesterol miktar1 (X3) dogrudan
kaplama materyalinin stabilitesi ile iligkili parametreler olarak kabul edilmektedir. Ayrica
kaplama materyalinde kolesterol ya da tiirevlerinin kullanilmasi, kaplama materyalinin
daha siki yapida olmasiyla stabil niyozom formiilasyonlarinin elde edilmesine ve igerikte
bulunan fenolik yapidaki biyoaktif bilesiklerin daha 1yi korunmasina yardimci oldugu da
literatiirde dogrulanmistir (Ge ve ark., 2019). Farkli bir ¢alismada ise, dis etmenlere kars1
kararsiz yapida olan ve kolayca bozulabilen fenolik bilesiklerin korunmast ve
biyoyararlaniminin arttirllmas1 i¢in niyozomlar gibi nanotasiyict yontemlerin
kullanilmasinin, bu bilesiklerin kullanilabilirligini biiyiik oranda arttirdigi da rapor
edilmistir. Fenolik bilesiklerin niyozomal enkapsiilasyon ile kontrollii saliniminin
saglanmasi ve hidrofilik ve lipofilik 6zelliklerine gore uygun bir kaplama materyali
kullanilarak niyozomal yontemle kaplanmasi biyoyararlanimim arttirmaktadir

(Murugesan ve ark., 2022).
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Sekil 4.18. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin TFM (Y?) lizerine etkilerini
gosteren yanit ylizey grafikleri
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Niyozomal enkapsiilasyonda tigiincii yanit olan TAK (Y3) igin program tarafindan
olusturulan yanmit yilizey grafikleri Sekil 4.19°da sunulmustur. Sirfektanlarin molar
oraninin (X1), ekstrakt miktar1 (X2) ve kolesterol miktar1 (X3) ile olan ikili etkilesiminin
goriildiigii yanit yiizey grafiklerine gore, X;’in maksimum oldugu deney kosullarinda
X>’nin azalmasi ve X3’lin artmasi ile, TAK yanitinin azalacagi belirlenmistir (Sekil 4.19a
ve 4.19b). X»X3 ikili etkilesiminin ise Y3 yanit1 lizerinde onemli bir degisiklige neden
olmayacagi Sekil 4.19d’de goriilmektedir. Ayrica Cizelge 4.12°de Y3 yaniti i¢in verilen
ikinci dereceden model denklemdeki ikili etkilerin katsayilar1 incelendiginde, bu yaniti
en fazla etkileyen etkilerin X4 degiskeni ile diger bagimsiz degiskenlerin ikili etkileri
oldugu tespit edilmistir. Bu durum yanit yiizey grafiklerinden de dogrulanmistir (Sekil
4.19c, 4.19e ve 4.191). X4 degiskeninin en yliksek oldugu deney kosullarinda, X ve X3
degiskenlerinin artmasi ile X; degiskeninin azalmasi durumunda Y3 yanitinin artacagi
belirlenmistir. Literatiirde niyozom yoOntemi ile gergeklestirilen enkapsiilasyonda
ultrasonikasyon isleminin uygulanmasi, kaplama materyalindeki siirfektan maddelerin
molar oranlar1 ve kaplama materyalini stabilize edici ajanlarin kullanilmasi
enkapsiilasyondaki termodinamik stabiliteyi etkileyen Onemli faktorler olarak
degerlendirilmektedir. Ozellikle sonikasyon yapilmas: esnasinda, kaplama materyalinde
anlik olusan a¢ilma-kapanma dongiileri ile parcacik boyutunun stabilitesinin saglanmasi

ile kaplanan materyalin daha iyi korunmas1 hedeflenmistir (Trivedi ve Puranik, 2023).
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Sekil 4.19. Niyozomal enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerin TAKcuprac (Y3) lizerine

etkilerini gdsteren yanit yiizey grafikleri
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Enkapsiilasyonda dordiincii yanit olan renk analizinde olgiilen b* degeri yanit1 igin
verilen yanit ylizey grafikleri Sekil 4.20°de goriilmektedir. X X> ikili etkilesiminin
goriildiigli yanit ylizey grafigi incelendiginde (Sekil 4.20a), siirfektanlarin molar oraninin
(X1) artmasi (3:1), enkapstilasyonda kullanilan ekstrakt miktarinin (X») ise azalmasi (5
mg ekstrakt/100 mg siirfektan) durumunda b* degerinin de artacagi belirlenmistir. X;X3
ikili etkilesiminin ise b* degeri iizerinde ¢ok dnemli bir degisiklige neden olmayacagi
Sekil 4.20b’de goriilmektedir. Ayrica kaplama materyalinde kullanilan kolesterol
miktariin (X3) ve enkapstilasyonda kullanilan ekstrakt miktarinin (X2) en az oldugu
deney kosullarinda da Y4 yanitinin bir miktar artacagi odngoriilmektedir (Sekil 4.20d).
Cizelge 4.12°de Y4 yanit1 i¢in verilen ikinci dereceden model denklemden X>X3 ikili
etkilesiminin katsayisinin diisiik olmas1 bu durumu dogrulamaktadir. Enkapsiilasyonda
kullanilan ekstrakt miktarinin az oldugu durumlarda kaplama materyali daha konsantre
haldeki betalaince zengin biyoaktif icerigi kapladigindan daha yogun bir sar1 renk
olusumu gozlenmektedir. Renk analizinde 6l¢iilen b* degerinin niyozomlarda olusan sari
renk yogunlugu ile dogrudan iliskili oldugu da literatiirde dogrulanmistir (Lombardelli ve
ark., 2021). Enkapsiilasyonda uygulanan sonikasyon siiresinin (X4) diger bagimsiz
degiskenler ile ikili etkilerinin goriildigii yanit yiizey grafiklerinde (Sekil 4.20c, 4.20e ve
4.20f) ise, bu siirenin artmast durumunda X; ve X3 degiskenlerinin azalip, X>
degiskeninin artmasi ile Y4 yanitinin azalacagi da belirlenmistir. Sonikasyon uygulamasi
ile azalan pargacik boyutu ile birim kiitle bagina diisen ylizey alan1 artmaktadir. Bu artig
renk bilesenlerinin oksijen, 151k gibi dig etmenlere olan temasini arttirarak stabiliteyi bir
miktar azaltmaktadir (Haas ve ark., 2019). Renk analizinde 6l¢iilen parametrelerin
kaplama materyali formiilasyonuna gore degiskenlik gdstermesi literatiirde, flavonoid
molekiillerce zengin siyah havuc ekstraktinin kompleks koaservasyon metodu ile
enkapsiile edildigi bir ¢calismada da dogrulanmistir. Bu ¢alismada, kaplama materyali
formiilasyonu Box-Behnken deney tasarimi kullanilarak yanit yilizey yontemi ile optimize
edilmis ve tez calismasina benzer olarak optimum enkapsiilasyon kosullar1 bulunmustur.
Sozii edilen calismada kaplama materyalinin formiilasyonuna gore renk analizinde
Olciilen L*, a* ve b* degerlerinin tez ¢calismasina benzer sekilde degistigi rapor edilmistir

(Ayar-Sumer ve ark., 2024).
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Tez caligmasinda yapilan enkapsiilasyonun son yanit1 olan TBM i¢in olusturulan yanit
ylizey grafikleri Sekil 4.21°de sunulmustur. Sekil 4.21°de TBM (Ys) yaniti i¢in verilen
yanit yiizey grafikleri ile enkapsiilasyon verimi (Y1) yamti i¢in verilen grafiklerin
birbirine biiylik oranda benzerlik gosterdigi belirlenmistir. Bu durum Y yanitinin Ys
yanit1 kullanilarak hesaplanmasindan kaynaklanmaktadir. Cizelge 4.12°de Y5 yanit1 igin
verilen esitlikteki ikili etkilerin katsayilar1 incelendiginde, bu yaniti en fazla etkileyen
ikili etkinin X1X> oldugu Sekil 4.21a’dan da dogrulanmistir. Buna gore, enkapsiilasyonda
kullanilan ekstrakt miktarini (X2) azalmasi ve enkapsiilasyonda kullanilan siirfektanlarin
molar oraninin (X1) artmasi durumunda TBM yanitinin azalacagi ongoriilmektedir. X
degiskeninin, kolesterol miktarmin (X3) ve uygulanan sonikasyon siiresi (Xa4) ile ikili
etkilerinin sunuldugu yanit ylizey grafikleri incelendiginde kullanilan siirfektanlarin
molar oranlarinin minimum (1:1) oldugu deney kosullarinda, X3 degiskeninin azalmasi
ve X4 degiskeninin artmasi durumunda, TBM’nin de artacagi belirlenmistir. (Sekil 4.21b
ve 4.21c¢). Cizelge 4.12°te Ys yanitt i¢in verilen ikinci dereceden model denklemdeki
katsayilara gore, bu yaniti en az etkileyen degiskenin X>X3 oldugu yanit ylizey
grafiginden de anlasilmaktadir (Sekil 4.21d). Sekil 4.21e ve 4.21f’de verilen XoX4 ve
X3X4 ikili etkilesimlerine gore kapsiillere uygulanan sonikasyon siiresinin artmasi
durumunda, enkapsiilasyonda kullanilan ekstrakt miktarmin maksimum (15 mg
ekstrakt/100 mg siirfektan) oldugu ve kaplama materyalinde kullanilan kolesterol
miktarinin minimum (0.1 mg kolesterol/100 mg stirfektan) oldugu deney kosullarinda Y's
yanitinin da artacagi belirlenmistir. Literatiirde sonikasyon uygulamasinin niyozom
stabilitesine etkisinin arastirildig1 bir calismada, sonikasyon uygulama siiresinin optimize
edilmesi ile enkapsiilasyon veriminin arttig1 ve kabuk materyalinin daha iyi korundugu
rapor edilmistir (Owodeha-Ashaka ve ark., 2021). Ejder meyvesindeki betalaince zengin
ekstraktin lipozom yontemi ile enkapsiile edildigi farkli bir calismada ise, tez calismasina
benzer olarak ince film hidrasyon teknigi ile kapsiil olusturulmus ve enkapsiilasyon
esnasinda ilave edilen ekstrakt miktari, kaplama materyalindeki siirfektan maddelerin
molar orani ve kaplama materyalini stabilize edici ajan miktar1 optimize edilmistir. S6zii
edilen ¢aligmada optimize edilen parameterlerin hem enkapsiilasyon verimine hem de

betalain miktara dogrudan etki ettigi rapor edilmistir (Lin ve ark., 2022).
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4.3.3. Niyozomal Enkapsiilasyonda Islem Kosullarinin Optimizasyonu

Tez calismasinin bu asamasinda niyozomal enkapsiilasyon kosullarinin optimizasyonu
amaciyla, Design Expert 13 programi kullanilarak bir optimizasyon ¢alismasi yapilmaistir.
Optimizasyon calismasi yapilirken yanitlar i¢in, programda yer alan; istenilen hedefe
ulasma fonksiyonu kullanilmis enkapsiilasyon kosullar1 i¢in program tarafindan
belirlenen optimum kosullar ve yanitlar i¢in 6ngdriilen degerler elde edilmistir. Program
tarafindan, toplamda 100 farkli ¢6ziim olusturmustur. Verilen ¢oziimler arasindan,
istenilen hedefe ulagsma fonksiyonunun; 0.959 oldugu ilk ¢6ziim segilerek verilen
kosullarda optimizasyon c¢alismasi gergeklestirilmistir. Buna goére niyozom
enkapsiilasyonu i¢in optimum deney kosullari; X1=1.161, Xo= 14.440 mg ektrakt/100 mg
stirfektan, X3= 0.1 mg kolesterol/100 mg siirfektan ve X4= 89.99 sn olarak belirlenmistir.
Bu kosullarda deney gergeklestirildiginde elde edilen sonucglar Cizelge 4.13°te
sunulmustur. Deneysel olarak elde edilen sonuglar program c¢iktisi ile benzerlik

gostermistir.

Cizelge 4.13. Niyozom yontemi ile gergeklestirilen enkapsiilasyonda belirlenen optimum
deney kosullarinda gerceklestirilen deneyler sonucunda elde edilen deneysel ve teorik
degerler (Y1: Enkapsiilasyon verimi, Y2: Toplam fenolik madde (TFM) (mg GAE/g kuru
agirlik), Y3: CUPRAC yontemi ile 6lgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TACcuprac)
(mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: renk analizinde 6lgiilen b degeri, Ys: Toplam betalain
miktar1 (TBM) (mg betalain/kg kuru agirlik))

Deneysel deger” Teorik deger
Y1 96.06+0.014 96.36
Y> 3.06+0.059 3.13
Ys 24.41+0.263 25.20
Y4 2.81+0.070 2.75
Ys 687.30+0.010 695.85

* Deneysel yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Literatiirde, farkli kaynaklardan elde edilen betalaince zengin ekstraktlarin enkapsiile
edildigi ¢esitli literatiir calismalart mevcuttur. Bir calismada, kirmizi pancar suyu
konsantresindeki betalaince zengin bilesiklerin enkapsiilasyonu i¢in iyonik jellesme
metodu kullanilmig ve deney kosullarinin optimizasyonu yanit yiizey yontemi ile
gerceklestirilmistir. Optimum kosullarda elde edilen kapsiillerdeki toplam betalain
miktar1 295.52 mg betalain/100 g kuru agirlik olarak rapor edilmistir. S6zii gecen
calismada optimum kosullarda elde edilen kapsiiller alt1 hafta boyunca depolanmis ve
depolama sonrasinda toplam betalain miktarinin 234.87 mg betalain/100 g kuru agirliga
distigii belirlenmistir (Tekin ve ark., 2023). Farkli bir ¢alismada ise, ejder meyvesi
kabugundaki betalaince zengin biyoaktif bilesikler kaplama materyali kombinasyonlari
kullanilarak dondurmali kurutma metodu ile kapsiillenmistir. S6zii edilen ¢alismada,
farkli kaplama malzemesi kombinasyonlari ile kaplanan betalainlerin stabilitesi farkli pH,
su aktivitesi ve sicaklik kosullarinda depolanarak degerlendirilmistir. Alinan sonuglara
gore, kaplama materyalinin pektin-mikrokristalin seliiloz oldugu deney kosullarinda

kapsiillerdeki betalain stabilitesinin yliksek oldugu rapor edilmistir (Tran ve ark., 2022).

4.4. Optimum Kosullarda Elde Edilen Niyozomlarin Analizleri
4.4.1. Enkapsiilasyon Stabilitesi

Tez ¢aligmasinda, niyozomal enkapsiilasyon kosullarinin optimize edilmesinden sonra bu
kosullarda elde edilen niyozom 6rneginde enkapsiilasyon stabilitesinin belirlenmesi i¢in
ornekler 30 giin boyunca +4°C’de muhafaza edilmis ve 1., 15. ve 30. giinlerde 6rnekteki
TBM miktar1 spektrofotometrik olarak belirlenmistir. Alinan sonuglara gore, 1. 15. ve 30.
giinlerdeki enkapsiilasyon stabiliteleri sirasiyla %100, %93.85 ve %74.98 olarak
hesaplanmistir. Literatiirde, depolama siiresince azalan stabilitenin dogrudan kaplama
materyali ve enkapsiilasyonu etkileyen diger parametrelerden etkilendigi ifade edilmistir.
Buna gore, niyozom Orneklerinin stabilitesi ¢ift katmanli yapidan biiyiik olciide
etkilenmektedir. Vezikiil {izerindeki katmanlarin yapisina, depolama siiresine ve
sicakliga baglh olarak degismekte, ek olarak da iyonik olmayan ylizey aktif madde, faz
gecis sicakligi ve hidrokarbon zincirinin uzunlugunun artmasiyla azalmaktadir (Javani ve

ark., 2021; Junyaprasert ve ark., 2012).
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Literatiirde, tez ¢alismasinda kullanilan kaplama materyalleri olan Span 60 ve Tween 80
ile kuersetin molekiiliiniin niyozomal yontemle enkapsiile edildigi bir ¢alismada, kaplama
materyaline stabilize edici bir ajan olarak fitosterol eklenmesinin +4°C’de bir aylik
depolama sonunda eklenmeyen Orneklere kiyasla enkapsiilasyon stabilitesini arttirdigi
ifade edilmistir (Elmi ve ark., 2021). Tez ¢alismasinda niyozom yOntemi ile elde edilen
orneklerde de kolesterol kullanilmasi enkapsiilasyon stabilitesinin arttirmistir. Ayrica,
kaplama materyalinde, hidrofobik 6zellikteki Span 60 siirfektan1 kullanimi sayesinde
membran hidrofobisitesinin bir miktar arttig1 ve kaplanan materyalinin polar 6zellikteki
kisimlart ile etkilesimi azaltarak membran stabilitesinin arttirdigi da rapor edilmistir

(Javani ve ark., 2021).

4.4.2 Is1l Kararhhk

Niyozomal enkapsiilasyonda optimum kosullarda elde edilmis 6rnegin 1s1l kararliliginin
belirlenmesi i¢in 6rnege 70°C’lik su banyosunda 30 dakika boyunca 1sil islem
uygulanmistir. Yapilan 1sil islem 6ncesinde ve sonrasinda dl¢iilen TBM degerleri 6l¢iilen
vezikiillerin 1s1] kararliligt % 92.91 olarak bulunmustur. Tez ¢aligmasinin ekstraksiyon
asamasinda KE, UDE ve VMDE yontemleri i¢in hesaplanan 1s1l kararlilik degerleri
sirastyla % 55.501, % 60.752 ve % 66.808 olarak oOlclilmistiir. Farkli ekstraksiyon
yontemlerinin  optimum kosullarinda elde edilen 1s1l kararlihik degerlerinin,
enkapsiilasyon uygulanan Ornegin degerinden daha diisikk olmasi enkapsiilasyon

isleminin betalainlerin korunmasinda etkili oldugunu gostermektedir.

Enkapsiilasyon sonrasinda, 1sil kararliligin daha yiiksek bulunmasinin formiilasyona
katilmis olan kolesterol ile iliskili oldugu diistiniilmiistiir. Literatiirde kolloidal yapidaki
nanovezikiiler sistemlerin yiliksek sicaklik kosullarinda stabilitesini biiyiik Olclide
kaybettigi rapor edilmektedir. Bu nedenle niyozomal formiilasyona kolesterol gibi bir
stabilizator eklenmesi kaplama materyalinin daha diren¢li olmasini saglarken, ayrica
ornekten sizinti olmasimi minimize eden 6nemli bir kriter oldugu da ifade edilmistir
(Nasseri, 2005). Diger bir calisgmada steroid tlirevi olan kolesteroliin niyozomal
formiilasyona eklenmesi ile vezikiiler stabilizasyonun arttigi, membran gecirgenliginin
tyilestirildigi ve faz gecis sicakligimi diisiirerek vezikiillere sertlik kazandirdig: rapor
edilmistir. Ayrica, kolesterol eklenmesi ile kaplama materyalinde hidrojen baglar

olustugu icin kapsiillerdeki mekanik stabilitenin de arttig1 ifade edilmistir (Saleh ve ark.,
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2022). Kuersetin yiikli farkli formiilasyonlara sahip niyozomal vezikiillerin portakal
suyuna uygulandig1 bir caligmada, drneklerin 1s1l stabilitesi portakal suyuna uygulanan
pastorizasyon islemi sonrasinda oOl¢lilmiistiir. Calismadaki 1si1l stabilite degerlerinin
pastorizasyon sonrasinda %29.21-50.35 arasinda degistigi ifade edilmistir (Elmi ve ark.,

2021).

4.4.3. Depolama Sirasinda Betalain Degradasyonu

Optimum kosullarda hazirlanan ekstrakt yiiklii niyozomlar karanlik ortamda ve +4°C’de,
30 giin boyunca depolandiktan sonra i¢eriginde bulunan TBM belirli araliklarla 6l¢iilerek
betalain degradasyonu incelenmis ve degradasyon sabiti hesaplanmistir. Betalain
degradasyonunun 1. dereceden kinetik modele uydugu ifade edilmistir. Degradasyon hiz
sabiti k ise zamana (t) kars1 betalain miktarinin logaritmasinin alinarak ¢izilmesi sonucu

Esitlik (4.1) bulunmustur.

In (TBM)= 9.4x107giin+6.5634 4.1)

S6z konusu denklemin R? degeri ise 0.9404 olarak belirlenmistir. Bulunan denklemin

grafigi ise Sekil 4.22°de sunulmustur.

6.8
6.6 y = -0.0094x + 6.5634
(7 R> = 0.9404
o ®
2 6.4
Z 6
=
°
=
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Sekil 4.22. Betalain degredasyon sabitinin hesaplanmasi i¢in kullanilan birinci dereceden

denklem ve grafik
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Betalain degradasyonunu etkileyen baslica etmenler literatiirde, sicaklik, oksijen, 151k,
pH, su aktivitesi, depolama kosullar1 ve metal iyonlarinin varligi olarak ifade edilmistir
(Sadowska-Bartosz ve Bartosz, 2021). Tez ¢alismasindaki ekstrakt ytiklii niyozomlar +4
°C sabit sicaklikta, 151k almayan ve sabit pH’da (optimum kosullarda elde edilen ekstrakt
yukli niyozomun pH degeri 6.91) bir ortamda depolanarak betalain degradasyonu
incelenmistir. Bu nedenle betalain degradasyonu oksidasyon ile iligkilendirilmektedir.
Literatlirde betalain oksidasyonunun oksijen molekiiliiniin betalain molekiiliinden bir
elektron alarak radikal olusturmasi ile basladigi ifade edilmistir. Olusan radikal
molekiillerin polimerleserek betalainin kromofor yapisin1 bozdugu ve rengin acgilmasina
neden oldugu belirtilmistir (Martins ve ark., 2024).

Literatiirde siitte 1s1l islem sonrasinda betalain degradasyonunun incelendigi benzer bir
calismada da olgiilen TBM degerlerine gore betalain degradasyonunun buna benzer
olarak birinci dereceden kinetik modele uydugu goriilmiistiir (Giineser, 2016). Kirmizi
pancar kabugu kullanilarak betalain degradasyonu incelenen farkli bir ¢alismada ise,
betalain degradasyonunun birinci dereceden kinetik modele uydugunu ifade edilmis
ayrica, betasiyanin degradasyonunun ile betaksantin degradasyonundan daha hizli
gerceklestigi de bulunmustur (Zin ve Banvolgyi, 2021). Literatiirde ayrica,
betaksantinlerin betasiyaninlere gore daha kararl bilesikler oldugu ifade edilmis, ¢esitli
dis etmenlerle olusan betasiyaninlerin degradasyonu ile kirmizi mor renkli renk
bilesiklerinin turuncu sar1 renkli renk bilesenlerine doniiserek toplamda 6lciilen betalain

miktarinin ¢ok degismedigi rapor edilmistir (Lombardelli ve ark., 2021).

4.4.5. Niyozomlarin Karakterizasyonu

4.4.5.1. Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Optimum kosullarda elde edilmis ekstrakt yiiklii niyozomlar icin gerceklestirilen
karakterizasyonda, ilk olarak FTIR analizi gerceklestirilmistir. Sekil 4.23’te VMDE’nin
optimum kosullarinda elde edilmis ekstrakt, ekstraksiyonda kullanilmis olan ¢oziicii
(%20 etanol ¢ozeltisi), optimum kosullarda elde edilmis ekstrakt icermeyen bos
niyozomal vezikiil ve ekstrakt yiliklii niyozomal vezikiil 6rneklerinin FTIR spektrumu

sunulmustur.
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Sekil 4.23. FTIR spektrumlari: (a) ekstrakt eklenmis niyozom, (b) ekstrakt, (c) bos

niyozom, (d) ekstraktta kullanilan solvent

Betalainler ve fenolik bilesikleri igeren ekstrakt ornegi yiiklii niyozomal vezikiil ve
ekstraktin kendisinin FTIR spektrumlari incelendiginde (Sekil 4.23a ve 4.23b), yapisal
olarak birbirine biiylikk oranda benzedigi goriilmektedir. Farkli kaktiis meyvesi
cesitlerinden elde edilen betaksantin igeren ekstraktin sprey kurutma metodu ile
enkapsiile edildigi bir ¢alismada, bu tez calismasina benzer olarak FTIR analizi
gerceklestirilmis ve elde edilen kapsiil ile kapsiillenmemis ekstraktin  FTIR
spektrumlarinin benzer oldugu rapor edilmistir (Delia ve ark., 2019). Sekil 4.23a ve
4.23b’de goriilen 1641.87 ve 1455.49 cm™! pikleri, sirastyla yapida bulunan asimetrik ve
simetrik olan C=O gruplarini1 ifade etmektedir (Prabhu ve ark., 2023). Ayrica betalaince
zengin ekstraktin spektrumunda bulunan 1080.70 cm™ bandinin C-O-C simetrik
geriliminden kaynaklandigi goriilmektedir. Kirmizi kaktiis meyvesi ekstraktinin pH
indikatorii olarak aktif paketlemede kullanildig1 bir caligmada, buradaki FTIR analizi
sonucuna benzer sonuclar elde edilmistir. (Halloub ve ark., 2023). Buna gore, Sekil
4.23’te ekstrakt 0rneginde betalain yapisinda bulunan C—H baginin deformasyonu sonucu

olusan 1046.26 cm™ gerilimi ile C~COOH baginin 876.08 cm™! gerilimi tespit edilmistir.

Ekstrakt icermeyen bos niyozom Orneginin spektrumu incelendiginde (Sekil 4.23c¢),

kolesteroliin hidroksil gruplar1 ile kaplama materyalinde siirfektan olarak kullanilan Span
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60’1n karbonil gruplar1 arasindaki hidrojen baglar1 vezikiiliin stabilitesini arttiran dnemli
bir olusum oldugu belirlenmistir (Khan ve ark., 2019). Bos niyozomda goriilen Span 60’a
6zgii olan 2924.25 ve 3388.18 cm™ pikleri hidroksil gruplari ile aromatik CH3 gruplari
arasindaki titresimlere Ozgili karakteristik pikler olarak goriilmektedir.  Ayrica,
siirfektanlarin yapisindaki ester gruplarindaki C—O gerilimi, 1739.11 cm™ pikinde
belirlenmistir (Temprom ve ark., 2022). Bos niyozom 6rnegi icerigindeki kolesterolden
kaynaklanan C-H gerilimi, sirastyla metilen ve metil gruplarinin verdigi iki karakteristik
pik olan 2970.85 ve 2855.37 cm™! piklerinde goriilmektedir (Temprom ve ark., 2022).
Bunlarla birlikte yapida bulunan 1475.51 cm™ piki Tween 80’in yapisinda bulunan yag
asitlerinin metilen gruplari ifade ederken, 1088.80 cm™ piki yine Tween 80 yapisinda

bulunan C—O titresimlerini ifade etmektedir (Bisht ve ark., 2022).

Sekil 4.23d incelendiginde goriilen 880.28, 1046.39 ve 2983.05 cm™! dalga boylarinda
tespit edilen piklerin etanoliin yapisindaki O-H gerilmesinden kaynaklandig:
goriilmektedir (Thummajitsakul ve ark., 2020). Ayrica literatiirde 3200-3500 bandinda
derin olarak goriilen pikin etanoliin yapisindaki O-H geriliminden ve hidrojen bagindan

kaynaklandig1 da rapor edilmistir (Kainat ve ark., 2022).

4.4.5.2. Transmisyon Elektron Mikroskobu (TEM)

Optimum kosullarda elde edilmis olan niyozom 6rneginde, 1. glinde ve +4 °C sicaklikta
30 giin boyunca depolama sonucunda TEM analizleri gerceklestirilmistir. Elde edilen
TEM analizi sonuglart Sekil 4.24’te verilmistir. Sekil 4.24a ve 4.24b kapsiillerin 1. giin
sonugclar1 iken; Sekil 4.24c, 30 giinliik depolama sonrasindaki goriintiileri gdstermektedir.
Depolama oncesinde, niyozomlar daha kompakt ve kiiresel sekle sahipken 30 giinliik
depolama sonrasinda niyozomlarin kismen dagilmis oldugu goriilmektedir. TEM
analizine gore niyozomlarin pargacik boyutunun ise yaklasik olarak 250 nm oldugu
belirlenmistir. Elde edilen sonuglar pargacik boyutu analizi ile uyumlu bulunmustur. 30
giinliik depolama sonrasinda ise, parcacik boyutunun arttig1 ve orneklerdeki homojen
yapmin kismen yok oldugu da goriilmektedir (Sekil 4.24¢). Optimum enkapsiilasyon
kosullarinda elde edilen niyozom 6rneginde kolesterol kullanilmas1 depolama esnasinda
stabilitenin biiyiik Ol¢lide korunmasini saglamistir (Yeo ve ark., 2017). Niyozom
orneklerinin stabilitesini arttirmak i¢in kaplama materyalinde dedekanol kullanilan farkli

bir caligmada, stabilize edici ajanlarin niyozom formiilasyonlarina katilmast ile hem daha
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stabil ornek eldesi saglandig1 hem de morfolojinin stabilizator eklenmeyen ornege gore
daha homojen ve kiiresel oldugu TEM analizi mikrogramlari ile dogrulanmistir (Machado
ve ark., 2021) Literatiirdeki bir niyozom ¢aligmalar1 derlemesinde, karakterizasyonlar
esnasinda TEM analizi kullanilmasi, orneklerin morfolojisi ve pargacik boyutunu
belirleyebilmek i¢in kritik bir adim oldugu ifade edilmistir. S6zii gecen ¢alismada burada
elde edilen TEM goriintiilerine benzer 6zellikte niyozomlar da sunulmustur (Ge ve ark.,
2019). Sakiz agaci reginesinden elde edilen esansiyel yagin niyozom yontemi ile
enkapsiile edildigi bir ¢aligmada elde edilen TEM goriintiileri de tez ¢alismasina benzer

ozelliktedir (Fahmy ve ark., 2023).

Sekil 4.24. Optimum kosullarda elde edilen niyozomda transmisyon elektron
mikrogram sonugclari: (a) ve (b) 1. Giin i¢in sirastyla 23,000 x ve 49, 000 x
biiyiitme; (c) 30.giin i¢in 49,000 x biiyilitme
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4.4.5.3. Parcacik Boyutu ve Zeta Potansiyeli

Optimum kosullarda elde edilen kapsiillerin karakterizasyonu amaciyla parcacik boyutu
ve zeta potansiyeli analizleri 1. ve 30. giinlerin sonunda gerceklestirilmistir. Optimum
kosullarda elde edilen kapsiillerde depolamanin 1. giiniinde pargacik boyutu ve zeta
potansiyeli sirastyla 221.70+£1.778 nm ve -19.30+0.520 mV olarak bulunmustur.
Literatiirde niyozomal vezikiillerin, parcacik boyutlarina goére 3’e ayrildigr ifade
edilmektedir: biiyiik tek katmanli misel (>100 nm), ¢ok katmanli vezikiiller (>50 nm) ve
kiiciik tek katmanli vezikiiller (25-50 nm) (Yeo ve ark., 2017). Bu tez calismasinda
yapilan enkapsiilasyon optimizasyonu sonucu elde edilen optimum kosuldaki kapsiiller
pargcacik boyutu analizine gore biiyiik tek katmanli misel kategorisine girmektedir.
Niyozomal vezikiillerin pargacik boyutunun bircok faktérden (kaplama materyalinde
kullanilan siirfektanlarin ¢esidi, molar oranlari, ultrason uygulamasi yapilip yapilmadigi

vb.) etkilendigi rapor edilmistir (Amoabediny ve ark., 2018).

Bir dispersiyondaki zeta potansiyelinin biiyiikliigii, benzer yiikle yiiklenmis parcaciklar
arasindaki elektrostatik itmenin derecesini gostermektedir. Potansiyel kiigiikse, cekici
kuvvetler itmeyi yenebilir ve kolloidal dispersiyon daha stabil yapida kalmaktadir (Elmi
ve ark., 2021). Literatiirde ayrica parcacik boyutu ve emiilsiyon stabilitesinin bir
gostergesi olan zeta potansiyeli degerleri kullanilan enkapsiilasyonda siirfektan cinsi,
stirfektanlarin birbirine gére molar oranlari, kolesterol gibi bir stabilizator kullanimi ya
da ultrason uygulamasi gibi degiskenlere bagli olarak farklilik gosterdigi belirtilmistir.
Ayrica yine literatiir kaynaklarinda HLB degerinin artmasi ile, pargacik boyutunun da
artacag ifade edilmektedir (Rad ve ark., 2022). Bu yonden incelendiginde optimum
enkapsiilasyon kosullarinda, span 60’1n Tween 80’e gore daha fazla oranda emiilsiyona
katilmast hem kiiresel sekilli ve parcacik boyutu daha kiiciik kapsiiller elde edilmesi
acisindan dogrulanmistir. Ayrica kapsiillere uygulanan ultrasonikasyon islemi ile
homojen dagilimli bir pargacik boyutu profili saglandigi da ifade edilmistir (Amoabediny
ve ark., 2018). Literatiirde kuersetin ve resveratrol polifenollerinin niyozom yontemi ile
enkapsiile edildigi tez ¢aligmasina benzer kaplama materyallerinin kullanildigi bir
calismada, kapsiillerin par¢acik boyutunun 194 nm ve zeta potansiyelinin -20 mV olarak

bulundugu rapor edilmistir (Murugesan ve ark., 2022).

Depolamanin 30. giiniinde 6lciilen parcacik boyutu ve zeta potansiyeli degerleri ise,
strastyla 143.17£2.376 nm ve -19.93+0.981 mV olarak bulunmustur. Par¢acik boyutu 30.

giinde istatiksel agidan bir miktar diiserken, zeta potansiyelinin istatiksel olarak 1. giin
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degeri ile ayni oldugu tespit edilmistir. Parg¢acik boyutunun bir miktar azalmasi1 depolama
stiresince niyozom biitiinliigiiniin bir miktar bozulup dagilmasindan kaynakli oldugu
sOylenebilir. Literatiirde, D3 vitamininin farkli niyozom formiilasyonlari ile kaplandigi
bir ¢alismada hazirlanan nano boyutlu kapsiiller, +4°C’de 40 giin boyunca depolanmastir.
Baz1 formiilasyonlarda 40 giinliik depolama sonrasinda parcacik boyutunun tez

calismasina benzer olarak bir miktar azaldigi rapor edilmistir (Talebi ve ark., 2021).

4.5. Ekstrakt Yiiklii Niyozomlarin Yogurda Uygulanmasi
4.5.1. Yogurt Orneklerinde Fizikokimyasal Ozellikler

Tez calismasinin bu asamasinda, VDME’nin optimum kosullarinda konsantre haldeki
ekstrakt ve optimum kosullarda elde edilen kapsiiliin farkli konsantrasyonlar1 (2, 4 ve 6
(mL/100 g yogurt)) eklenerek yapilan ve hicbir ekleme yapilmamis kontrol yogurdu
ornekleri +4°C’de 14 giin boyunca depolanmis ve depolamanin 1. 7. ve 14. giinlerinde
belirli fizikokimyasal analizler gerceklestirilmistir. Depolamanin 1. Giiniindeki yogurt

ornekleri Ekler kisminda Sekil E’de sunulmustur.

4.5.1.1. pH

Her 6rnek i¢in depolama siiresince degisen pH degerleri Cizelge 4.14’te sunulmustur.
Genel olarak depolama siirecinde olusan laktik asit olusumuna bagl olarak yogurtlarin
pH degerlerinde diisiis oldugu goriilmiistiir. Literatiirde bu durum laktik asit bakterilerinin
fermantasyon sonrasindaki depolama esnasinda olusturduklar1 organik asit miktarinin
artmasi seklinde agiklanmistir (Nakov ve ark., 2024). Ekstrakt eklenen yogurtlarin ilk pH
degerleri incelendiginde ekstrakt miktarinin artmasi ile ilk pH degerlerinin de arttig1
gozlemlenmistir. Eklenen konsantre haldeki ekstraktin pH degeri 6.60 oldugundan
eklenen ektrakt miktarinin artmasi durumunda ilk pH’larin bu seyirde degistigi
bulunmustur. Farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen yogurt 6rneklerinin ilk pH
degerleri incelendiginde ise 2% ve 4% niyozom eklenen yogurtlarda istatiksel olarak
benzer sonuglar elde edilmisken, 6% niyozom eklenen kapsiilin diger iki
konsantrasyondan diisilk oldugu goriilmektedir.  Depolamanin 7. giiniinde ise,
6%ekstrakt eklenen oOrnekteki pH degerinin kontrol yogurdu ve diger yogurt

orneklerinden hala en yiiksek seviyede oldugu belirlenmistir. Depolamanin 14. giinlinde
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Olciilen pH degerleri ise istatiksel olarak birbirleri ile biiylik Olgiide ayni olarak

bulunmustur.

Cizelge 4.14. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C °’de depolama siiresince degisen

pH degerleri
Parametre  Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 4.49%2£0.011 4.225°+0.006 4.114°+0.015
%?2 ekstrakt 4.33%2+0.010 4.20°%+£0.006  4.065¢°+0.015
pH %4 ekstrakt 4.44P2£0.010 4.268°+0.015 4.078¢°+£0.021
%06 ekstrakt 4.66+0.006 4.3280+0.015  4.074BC¢+£0.015
%2 niyozom 4.5582+0.006 4.265+0.021 4.078¢<+0.021
%4 niyozom 4.5382+0.035 4.18°2+0.015 4.05%°£0.012

%6 niyozom

4.3252+0.015

4.14P°+0.006

4.114B210.015

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aymi siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05).Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.1.2. Renk Analizi

Yogurt Orneklerinde depolama siiresince Olciilen renk analizi i¢in bulunan sonuglar
Cizelge 4.15-4.18’de verilmistir. Renk analizinde a* degeri kirmiz1 veya yesilligi, b*
degeri sarilik veya maviligi, L* degeri ise 0 (siyah) ve 100 (beyaz) arasindaki aydinlik
derecesini ifade etmektedir (Ayustaningwarno ve ark., 2021). L* degerleri incelendiginde
kontrol 6rneginde 1. giinde diger orneklere gore daha yiiksek L* degeri, 6% niyozom
iceren Ornekte ise en diisiik L* degeri tespit edilmistir. Bu durum eklenen ekstraktin ve
niyozomun L* degerini bir miktar diisiirmesi ile agiklanabilir. Literatiirde kirmizi pancar
ekstrakt1 ve kaplanmis ekstraktin yogurda eklendigi bir ¢calismada da tez caligmasina
benzer sonuglar elde edilmistir. S6zii edilen ¢alismada kontrol 6rnegi i¢in ilk gilinde

Ol¢iilen L* degeri ekstrakt ve kapsiile eklenen drneklere kiyasla daha yiiksek oldugu rapor
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edilmistir (Flores-Mancha ve ark., 2021). Depolama siiresince kontrol drnegindeki L*
degerinin bir miktar artti1 tespit edilmistir. Niyozom eklenen 6rneklerde depolama
siresince L* degerlerinde Oonemli bir degisim go6zlenmezken, ekstraktin farkl
konsantrasyonlarinin eklendigi yogurt 6rneklerinde ise depolama siiresince istatiksel

olarak farkli olan L degerleri bulunmustur (Cizelge 4.15).

Cizelge 4.15. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde + 4 C °’de depolama siiresince yapilan

renk analizi sonucu elde edilen L* degerleri

Depolama zamani (giin)

Konsantrasyon
1 7 14

Kontrol 79.934°+0.401 81.3942+£0.603 81.1942+£0.433

%2 ekstrakt  78.24%2+0.168 78.7482+1.354 78.0389+0.502

%4 ekstrakt  77.41B¢2+£0.508  78.00B%%+(0.480 79.1782+0.600

L* %6 ekstrakt  77.34B¢2+£0.075 76.38%9+0.040 72.38P°+0.944
%2 niyozom  77.89%2+0.419 77.80B4+0.142 77.788¢9+0.984

%4 niyozom  77.60%+0.384 77.868%+£0.898 77.478%2+£0.029

%6 niyozom  75.93%%+1.163 76.09%+0.191 76.84%2+0.202

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aymi siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Cizelge 4.16’de ise drnekler i¢in renk analizinde dl¢iilen a degerleri sunulmustur. Olgiilen
a* degerlerine gore, depolama siiresince kontrol oOrneginde negatif a* degerleri
goriiliirken, hem ekstrakt eklenen hem de niyozom eklenen drneklerde pozitif a* degerleri
ol¢iildiigi tespit edilmistir. Literatiirde, farkli oranlarda karadut ekstrakti eklenen yogurt
orneklerinde yapilan renk analizi sonucunda da benzer sonuglar bulundugu rapor
edilmistir (Du ve ark., 2021). Ayrica yogurda eklenen ekstrakt ve niyozom miktari
arttikca 1. glinde olgiilen a* degerlerinin de arttig1 istatiksel olarak goriilmektedir. 6%

ekstrakt ve 6% niyozom eklenen yogurt orneklerinde depolama siiresince Olgiilen a*
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degeri azalirken, diger Orneklerde depolama siiresince a* degerlerinde onemli bir
degisiklik olmadig1 da tespit edilmistir. 7. ve 14. giin 6rneklerinde eklenen ekstrakt ve
niyozom miktarinin azalmasi ile a* degerlerinin de istatiksel olarak azaldigi

belirlenmistir.

Cizelge 4.16. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C °’de depolama stiresince yapilan

renk analizi sonucu elde edilen a* degerleri

Depolama zamani (giin)

Konsantrasyon
1 7 14

Kontrol -1.7092+£0.021 -1.74%2£0.006 -1.73%2+0.056

%2 ekstrakt 0.31%2+0.010 0.3252+£0.021 0.2954+0.023

%4 ekstrakt 1.0322+£0.026 1.0522+£0.012 1.02%+0.029

a* %06 ekstrakt 3.78%4+0.064 3.84%2£0.006 3.054°+0.101
%2 kapsiil 0.6354+0.052 0.61%+0.029 0.56°+0.025

%4 kapsiil 1.65%9+0.017 1.6657+0.021 1.6384+0.010

%06 kapsiil 2.1232+£0.010 1.998°+0.021 1.76%£0.040

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiikk harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Cizelge 4.17°deki b* degerleri incelendiginde, 1., 7. ve 14. giin degerlerine gore kontrol
yogurt drneginde ekstrakt ve niyozom eklenmis orneklere gore istatiksel olarak daha
diisiik b* degeri ol¢iildiigli bulunmustur. Betalaince zengin ekstraktta sar1 renk yogunlugu
fazla oldugundan 1. giin b* degerlerinin, yogurda eklenen ekstrakt ve niyozom miktari
arttikca arttig1 goriilmektedir. 7. ve 14. giin 6rnekleri kendi i¢inde incelendiginde ise, 1.
giin degerlerine benzer olarak eklenen niyozom ve ekstrakt miktarinin artmasi durumunda
istatiksel olarak b degerinin de arttig1 belirlenmistir. Ayn1 konsantrasyondaki ekstrakt ve
niyozom eklenen orneklerde 1. giinde olgiilen b* degerleri istatiksel olarak birbirleri ile

ayni bulunmustur. Ekstrakt eklenen 6rneklerde depolamanin 7. giiniinden sonra istatiksel
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olarak b degerlerinde bir miktar diisme oldugu belirlenmistir. Niyozom eklenen
orneklerde ise sadece 6% oraninda niyozom eklenen drnekte bir miktar diisme oldugu
tespit edilmistir. Diger oranlarda kapsiil eklenen 6rneklerde ise istatiksel olarak énemli
bir degisikligin olmadig1 goriilmiistiir. Bu durum betalaince zengin ekstraktin yogurt
iceriginde enkapsiilasyon ile onemli Ol¢lide korundugunu gdstermektedir. Literatiirde
Solanum melongena L. bark’dan ekstrakte edilen antosiyanince zengin ekstraktin hem
kendisi hem de sprey kurutma ile enkapsiile edilmis halleri farkli konsantrasyonlarda
yogurt orneklerine uygulanmis ve enkapsiile edilmis 6rneklerde depolama siiresince

renklerin daha korundugu ifade edilmistir (Barretto ve ark., 2020).

Cizelge 4.17. Higbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C de depolama siiresince yapilan

renk analizi sonucu elde edilen b* degerleri

Depolama zamani (giin)

Konsantrasyon
1 7 14

Kontrol 4.0152+0.167 3.7554+0.090 3.94+0.211

%?2 ekstrakt 8.59P2+£0.061 8.41Fa0+(. 147 8.2555+0.049
%4 ekstrakt  10.51%+0.067 10.48P4+0.121 10.05%°+0.059
%6 ekstrakt  15.07%+0.295 14.78%41£0.012 11.594°+0.459

b* %2 niyozom  8.75P4+0.104 8.9554+0.147 9.0322+0.170
%4 niyozom  11.02%2+0.142 11.04%2+0.030 11.184B2+£0.006
%6 niyozom  12.6984+0.303 11.565°+0.125 10.76%¢+£0.078

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05).Aymi siitundaki farkli biiylik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05).Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Cizelge 4.18’de depolama siiresince her 6rnek i¢in kontrol yogurduna gore hesaplanan
AE degerleri sunulmustur. Depolama siiresince %?2’lik ekstrakt ve niyozom eklenen 6rnek
ile %4 niyozom eklenen Ornekte AE degerlerinde istatiksel olarak bir farklilik

gozlenmezken, diger ornekler icin AE degerlerinin bir miktar azaldig1 belirlenmistir. 1.
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giin ornekleri incelendiginde, eklenen ekstrakt ve niyozom miktarinin arttiginda 6l¢iilen
AE degerlerinin arttig1 bulunmustur. Bunun nedeni, dlgiilen renk degerlerinin (L, a* ve
b*) yogurda eklenen betelaince zengin katki maddesi miktar1 arttikca kontrol grubu
orneginden uzaklasmasidir. Bu durumun 7. ve 14. giin 6rnekleri i¢in de benzer oldugu
Cizelge 4.18’den anlasilmaktadir. Kirmizi pancar ve ejder meyvesinden elde edilen
betasiyanince zengin ekstraktlarin aktif paketlemede renk indikatorii olarak kullanildigi
bir ¢alismada, ekstraktlar paketleme materyaline farkli konsantrasyonlarda eklenmis ve
renkleri hi¢bir ekleme yapilmayan kontrol grubu paketi ile karsilastirilmistir. S6zii gegen
calismada elde edilen sonuglara gore, aktif paketlerde Olciilen AE degerleri pakete
koyulan betasiyanince zengin ekstrakt miktar1 arttikga arttigi1 rapor edilmistir (Le ve ark.,

2024).

Cizelge 4.18. Farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde

+ 4 C ©de depolama siiresince yapilan renk analizi sonucu elde edilen AE degerleri

Depolama zamani (giin)

Konsantrasyon
1 7 14

%?2 ekstrakt 5.28+0.102P# 5.11£0.094F4 5.07+0.143E2
%4 ekstrakt 7.49+0.227¢4 7.30+0.142P* 6.68+0.022¢°
%6 ekstrakt  12.61+0.30142 12.62+0.01544 11.73+0.2964°

AE %2 niyozom  5.67+0.095: 5.85+0.171%2 5.96+0.250P*
%4 niyozom  8.11+0.025%2 8.09+0.250%2 8.28+0.01182
%6 niyozom  10.32+0.6755 9.24+0.0318° 8.19+0.075¢

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aym siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05).Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.1.3. Su Aktivitesi

Yogurt orneklerinde depolama siiresince Olgiilen su aktivitesi i¢in bulunan sonuglar
Cizelge 4.19°da goriilmektedir. Hem kontrol 6rneginde hem de farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt Orneklerinde depolama siiresince su aktivitesi
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degerlerinde istatiksel olarak onemli bir degisiklik olmadigi belirlenmistir. Literatiirde
yogurt 6rnegine eklenen farkl katkilar ile yapilan ¢aligmalarda su aktivitesi 6l¢limlerinde
hem tez ¢alismasina benzer hem de farkli sonuclar elde edilmistir. Bu durum kullanilan
katki maddesinin hammaddesinin yapisina gore degiskenlik gostermektedir. Stirred tipte
yogurt orneklerine farkli konsantrasyonlarda Mentha pulegium L. baharati eklenen bir
calismada, tez calismasina benzer olarak depolamanin 1., 7. ve 14. giinlerinde su
aktivitesi degerleri Ol¢iilmiis, ve depolama siiresince su aktivitesi degerlerinde istatiksel
acidan bir miktar degisiklik oldugu ifade edilmistir (Balpetek Kiilcii ve ark., 2021).
Yogurda farkli konsantrasyonlarda yaban mersini posasi eklenen farkli bir ¢aligmada ise,
depolama siiresince su aktivitesi degerlerinde istatiksel agidan onemli bir degisim
olmadig1 rapor edilmistir (Sengiil ve ark., 2022). Tez ¢alismasinda Sl¢iilen degerlerinde
depolamanin birinci giinlerindeki su aktivitesi degerlerinin hem kontrol 6rneginde hem
de ekstrakt ile niyozom eklenen 6rneklerde istatiksel agidan farkli olmadig1 bulunmustur.
7. ve 14. giin 6rnekleri karsilastirildiginda ise su aktivitesi degeri en yiiksek olan 6rnek
6%kapsiil eklenen 6rnek olarak tespit edilmistir. Bu durumun eklenen katki maddesinin

miktariin artisindan kaynakli oldugu diistiniilmektedir.
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Cizelge 4.19. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 C°’de depolama siiresince degisen

su aktivitesi degerleri

Parametre  Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 0.97+0.00542 0.97+0.0024B-2 0.97+0.00354
%?2 ekstrakt 0.97+0.00242 0.97+0.0024B-2 0.97+0.00454
%4 ekstrakt 0.96+0.000° 0.97+0.003AB 0.97+0.0008*
aw %06 ekstrakt 0.97+0.00342 0.97+0.0034B2  (.97+0.0034B4
%2 niyozom 0.97+0.00842 0.97+0.00754 0.97+0.0034B-
%4 niyozom 0.97+0.0054# 0.97+0.006"B 0.96+0.0045
%6 niyozom 0.97+0.006"2 0.98+0.00344 0.98+0.0104

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiikk harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu goéstermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.1.4. Tekstiir Profili Analizi

Tez ¢alismasinda yapilan yogurt drneklerine uygulanan tekstiir analizi sonucunda elde
edilen sonuclar Cizelge 4.20-24’te sunulmustur. Tekstlir analizinde 4 parametreye
(sertlik, konsistens, i¢ yapigkanlik ve p indeksi) bakilmistir. Yogurt kalitesini belirleyen
pihtt sikilig1 ya da yapmin deformasyonu igin gerekli maksimum kuvvet olarak
tanimlanan sikilik (firmness) tekstiir analizinin 6nemli parametrelerinden biridir. Cizelge
4.20’e gore, sertlik parametresi genel olarak incelendiginde sertlik degerinin hem kontrol
ornegi hem de farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen orneklerde
depolama stiresince istatiksel agidan arttig1 belirlenmistir. Yogurt prosesi esnasinda siit
matriksine meyve ve sebze bazli ilave yapilmasi, su tutma kapasitesini artirarak tekstiir
ve sikilig1 etkilemektedir (Yildiz ve Ozcan, 2019). Literatiirde elma ve karadut posasinin
farkli konsantrasyonlari eklenen yogurt drneklerinde yapilan tekstiir analizi sonuclarinda
da depolama siiresince sertlik degerlerinin arttig1 rapor edilmistir (Du ve ark., 2021; Wang

ve ark., 2020c).
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Cizelge 4.20. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen sertlik degerleri

Parametre =~ Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 0.73+0.0394B>  0.76£0.007%  1.26+0.0935*

%2 ekstrakt 0.48+0.017"< 0.65+0.0097°  (0.70+0.025P=
Sertlik %4 ekstrakt 0.59+0.061¢° 1.15+0.067¢2 1.27+0.06652

(N) %6 ekstrakt 0.67+0.0334BC¢  1.334+0.0368>  1.61+0.0474*

%2 niyozom  0.63+0.040°C¢  1.44+0.045%"  1.59+0.026*°
y
%4 niyozom  0.75£0.027%¢  0.96+0.014™"  1.12+0.084%*

%6 niyozom 0.39+0.017°¢ 0.57+0.032F° 0.98+0.023%%

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiikk harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu goéstermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Tekstiir analizi grafiginde yer alan pozitif egrinin altindaki alanin hesaplanmasi ile
hesaplanan konsistens degeri, yogurt orneklerinin kivam ve yogunlugu hakkinda bilgi
vermektedir. Cizelge 4.21°den konsistens degerleri incelendiginde, sertlik degerlerine
benzer olarak hem kontrol drneginde hem de ekstrakt ve niyozom eklenen orneklerde
depolama siiresince konsistens degerlerinin arttig1 belirlenmigtir. Literatiirde farklh
ekstraktlar eklenen yogurt 6rnekleri i¢in yapilan tekstiir analizi sonuglarinda da, hem
kontrol 6rnegi i¢cin hem de ekstrakt eklenen 6rneklerde depolama siiresince konsistens
degerlerinin artis seyrinde oldugu rapor edilmistir (Bulut ve ark., 2021). Depolama
stiresince konsistens degerlerinin artisi literatiirde ayrica depolama siiresince azalan pH
degeri ile kazein hidrasyonu ve sineresisin artmasi seklinde agiklanmistir (Zhao ve Liang,
2022). Kontrol ve 4% niyozom eklenen 6rneklerde ilk giinde dlgiilen konsistens degerinin
ekstrakt eklenen ve 2% ile 6% niyozom eklenen yogurtlara goére istatiksel olarak daha
yiiksek oldugu belirlenmistir. 7. ve 14. giin 6rnekleri incelendiginde ise iki giinde de ortak
olarak 2% niyozom eklenen Ornegin istatiksel agidan en yiiksek degere sahip oldugu

bulunmustur. Bu durum ise, 2%’lik niyozom konsantrasyonunda kaplama materyali
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ekstrakt kompleksi ile yogurdun arasinda depolama siiresince gergeklesen tekstiirel

degisimden kaynaklandig diisiiniilmektedir.

Cizelge 4.21. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen konsistens degerleri

Parametre Konsantrasyon

Depolama zamani (giin)

1

7

14

Kontrol

11.64+0.8984>

12.62+0.418E>

19.85+1.11654

%2 ekstrakt

7.79+0.304¢¢

10.52+0.154%°

11.47+0.55052

%4 ekstrakt 10.65+0.6824B°  17.65+0.496%*  17.89+0.227%%
Konsistens %06 ekstrakt 10.52+0.27948<  20.19+0.8005°  25.21+0.271A2
(Nxs) %?2 niyozom 9.53+£0.5328¢  22.924+0.136™*  26.33+0.953

%4 niyozom

11.834+0.2234¢

14.75+0.059Pb

9.50+0.080F"

16.54+0.875¢P=

15.35+0.346P°

%6 niyozom 5.84+0.148P¢

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aymi siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Kohesivlik (i¢ yapiskanlik) analizi sonuglari ise Cizelge 4.22°de sunulmustur. Kohesivlik
degeri, gida maddesi partikiillerinin birbiri arasindaki ¢ekim kuvvetini ifade eden ve
tiriinde yapisal bir biitiinliigli saglayan parametredir. Kontrol yogurdu orneginde
kohesivlik degeri depolama siiresince degismezken, ekstrakt ile niyozom eklenen
orneklerde kohesivligin depolama siiresince istatiksel olarak azaldig1 belirlenmistir. I¢
yapiskanlik degerinin katki maddesi eklenen yogurtlarda 1. gilinde en yiiksek olmasi
gidada giiclii bir jel yapisi olusumunun gergeklestigini gostermektedir. Literatiirde bu
durum katki maddesi ilave edilen yogurtlarda depolama esnasinda jel yapisinin kontrol
yogurda gore bozulmasindan kaynaklandigi rapor edilmistir (Delikanli ve Ozcan, 2014).
Ayrica 1. giin 6rnekleri kendi i¢inde incelendiginde, ekstrakt eklenen 6rneklerde, yogurda

ilave edilen ekstrakt miktari arttik¢a i¢ yapiskanlik degerleri azaldig1 goriilmiistiir. Kapstil
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eklenen orneklerde ise, 2 ve 4% niyozom eklenen orneklerde i¢ yapigkanlik degeri
istatiksel olarak ayni iken 6% niyozom eklenen 6rnekte daha yiiksek oldugu tespit
edilmistir. Hem 7. hem de 14. giin 6rnekleri kendi arasinda incelendiginde %6 niyozom

eklenen 6rnegin kohesivlik degerinin istatiksel olarak en yiiksek oldugu belirlenmistir.

Cizelge 4.22. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen kohesivlik degerleri

Parametre =~ Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol -0.37£0.023%%  -0.33+0.0225%  -0.41£0.046"B4
%?2 ekstrakt -0.29+0.005%%  -0.37+0.008%°  -0.39+0.0114B°
%4 ekstrakt -0.36£0.053%%  -0.4420.009%°  -0.45+0.039AB°
Kohesivlik %06 ekstrakt -0.37£0.027%%  -0.56+0.025  -0.61+0.045%°
™) %2 niyozom -0.34+0.0178%*  -0.52+0.034P®  -0.56+0.022°
%4 niyozom -0.34+0.0138%*  .0.35+0.018%%  -0.46+0.041B°
%6 niyozom -0.23£0.012%  -0.23+£0.024%*  -0.36+0.022A°

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiikk harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu géstermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Yogurt olusumunda siitte bulunan siit proteinlerinin yapisal degisimi ile molekiiler
konformasyonlari; {i¢ boyutlu yapilari ve fermantasyon esnasinda meydana gelen
biyokimyasal ve fiziko-kimyasal degisimler yogurttaki jel ve viskozite 6zellikleri ile
iliskilendirilmektedir (Yildiz ve Ozcan, 2019). Viskosite indeksi de bu 6zelliklere bagl
olarak yogurttaki tekstiirel 6zellikleri etkilemektedir. Viskozite indeksi degerinin
sunuldugu ¢izelge incelendiginde, kontrol yogurdunda depolama esnasinda 7. giine kadar
artt1igt  ve bundan sonra sabit kaldigi belirlenmistir (Cizelge 4.23). Farkli
konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen orneklerde ise depolama siiresince

konsantrasyon degisimine gore belirli bir seyirde degismedigi tespit edilmistir. Bu durum
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literatiirde, yogurt matriksinde degisen mikro yap1 degisikliklerinden ve katki maddesi
ilavesi ile yogurt jelinin parcalanmasi yada biitlinliigliniin korunmasi nedeniyle olustugu
seklinde agiklanmistir (Jooyandeh ve Alizadeh Behbahani, 2024). Ayrica literatiirde, tez
caligmasina benzer olarak farkli konsantrasyonlarda meyve ve sebze katkilar ilave edilen
yogurtlarda depolama siiresince viskosite indeksi degerlerinin hem arttig1 hem azaldig
calismalar mevcuttur (Jooyandeh ve Alizadeh Behbahani, 2024; Wang ve ark., 2020c).
Viskosite indeksi degerinin artmasi ya da azalmasi, ilave edilen katkidaki fenolik
bilesenler, dogal renk bilesenleri gibi maddeler ile yogurt proteinlerinin birlikte jel yapiy1
nasil etkiledigine bagl olarak degiskenlik gdstermektedir. 1., 7. ve 14. giin 6rnekleri
kendi i¢inde incelendiginde ise, farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen 6rneklerdeki
viskosite indeksi degerlerinin, ekstrakt eklenen 6rneklere gore istatiksel olarak daha tistiin

oldugu tespit edilmistir.

Cizelge 4.23. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen p indeksi degerleri

Parametre =~ Konsantrasyon Depolama zamant (giin)
1 7 14
Kontrol -2.57£0.1865°  -2.20+0.085%%  -2.04+0.085%°
%?2 ekstrakt -2.18+0.119%2  -3.45+0.107"°  -3.68+0.328P°
%4 ekstrakt -3.59+0.242P<  -3.08+0.130%*  -2.56+0.10152
u indeksi %6 ekstrakt -3.11£0.212%%  -3.10+0.14252  -3.42+0.198¢P=2
(Nxs) %2 niyozom  -2.47£0.0615%  2.59+0.0247%  _3.18+0.144P

%4 niyozom

%6 niyozom

-2.40+0.118B¢

-1.03+0.10142

-1.58+0.04982

-1.05+0.06742

-1.88+0.0644>

-1.81+0.0714°b

Aymni satirdaki farkli kiigiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aym siitundaki farkli biiylik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05).Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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4.5.1.5. Su Tutma Kapasitesi

Yogurt 6rneklerinde yapilan su tutma kapasitesi analizleri sonucunda elde edilen sonuglar
ise Cizelge 4.24°te verilmistir. Su tutma kapasitesi yogurtlarda bir kalite kriteri olarak
kabul edilen bir parametredir. Kontrol yogurdunda depolama siiresince su tutma
kapasitesinde Onemli bir degisiklik gozlenmezken; ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolama esnasinda 2%kapsiil eklenen 6rnek disinda su tutuma kapasitesinin
genel olarak arttigit gozlemlenmistir. Literatirde depolama esnasinda su tutma
kapasitesinin artmasi depolama esnasinda artan asitlige ve protein yapilarinin daha stabil
bir hale gelerek serbest suyun azalmasina bagli olarak degismesi ile iliskilendirilmistir
(Mustafa, 2020; Salehi ve ark., 2021). Ayrica farkli bir calismada, yogurda farkli
konsantrasyonlarda kaktlis meyvesi piiresi eklenen bir calismada da tez calismasina
benzer olarak depolama siiresince su tutuma kapasitesinin arttig1 rapor edilmistir (Amal
ve ark., 2016). 1., 7. ve 14. giin ornekleri kendi arasinda incelendiginde ise, 1. ve 7.
depolama giinleri i¢in %2 niyozom eklenen, 14. depolama giinii i¢in %2 ekstrakt eklenen
orneklerdeki su tutma kapasitesi degerlerinin diger ornekler arasinda istatiksel olarak en
yiiksek oldugu belirlenmistir. Bu durum %?2 konsantrasyondaki ekstrakt ya da niyozom
ilavesinin, diger konsantrasyonlara ve kontrol yogurdu 6rnegine gore yogurtta yiizeydeki
su saliimini engelleyen su tutma kapasitesi agisindan en uygun konsantrasyon oldugunu

dogrular niteliktedir.
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Cizelge 4.24. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen su tutma kapasitesi degerleri

Depolama zamani (giin)

1

7

14

48.93+0.378B+2

51.60 +£0.6548¢2

51.78+2.892B¢

Parametre =~ Konsantrasyon
Kontrol
%72 ekstrakt
Su tutma %4 ekstrakt
kapasitesi
P %06 ekstrakt

47.05+0.6065
44.88+0.275P¢

49.08+0.333B¢

47.33+0.362FP
48.70+0.229E>

52.20+0.3508°

58.62+0.69042
52.07+0.7158¢2

54.68+0.32184

%?2 niyozom
%4 niyozom

%6 niyozom

54.60+0.676%
45.134+0.769P-°

44.72+0.1612°

54.00+0.3914*
50.78+0.486P*

49.82+0.236PE2

54.80+0.18082
52.0540.458BC2

49.73+0.161%2

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiikk harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu goéstermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.1.6. Kuru Madde Miktari

Depolama esnasinda yogurtlarda yapilan kuru madde miktar1 analizi sonuglar1 Cizelge
4.25’te verilmistir. Yogurttaki kuru madde miktari, yogurdun icerigindeki su disindaki
tiim bilesenlerin toplami olarak ifade edilir ve protein, yag, laktoz ve mineralleri kapsar.
1. giin degerleri kendi arasinda incelendiginde, ekstrakt ve kapsiil eklenen yogurtlarda
eklenen katki maddesi miktar1 arttikca, kuru madde miktarinda diisis oldugu
belirlenmistir. Bu durum eklenen betalaince zengin konsantre ekstraktinin sivi formda
olmasindan kaynaklanmaktadir. Kontrol 6rneginde ise, 1. giinde olgiilen kuru madde
miktar1 literatiir degerleri ile uyumlu bulunmustur (Arslaner ve ark., 2017; Lussier ve
ark., 2023). 7. ve 14. giin o6rnekleri kendi arasinda degerlendirildiginde ise, kuru madde
miktar1 agisindan istatiksel olarak en yiiksek olarak bulunan 6rnek 2% niyozom eklenen
yogurt Ornegidir. Depolama siiresince orneklerdeki kuru madde miktar1 sonuglar
degerlendirildiginde, niyozom eklenen drneklerde eklenen niyozom konsantrasyonundan

bagimsiz olarak depolama esnasinda kuru madde miktarinda istatiksel olarak herhangi bir
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degisim olmadig1 Cizelge 4.25’te goriilmektedir. Kontrol 6rnegi ile ekstrakt eklenen
orneklerde ise, su tutma kapasitesinin artmasina bagl olarak kuru madde miktarlarini
depolama siiresince diisme seyrinde oldugu belirlenmistir. Siit iirlinlerinde igerikte
bulunan protein, polisakkarit ve yaglarin ekstrakt ile birlestiginde bag yapisini
degistirmesi ile kuru madde iceriginin degisecegi literatiirde de ifade edilmistir (Arab ve

ark., 2023).

Cizelge 4.25. Hicbir ilave yapilmamis kontrol ornegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

tekstiir analizi sonucunda elde edilen kuru madde miktar1 degerleri

Parametre =~ Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 14.17+1.26652 12.90+0.7558¢P-a0 10.80+0.436P°

%?2 ekstrakt

Kuru madde

miktar1 (%)

%4 ekstrakt

%6 ekstrakt

16.77+0.37942

13.80+0.3008¢

13.00+0.5008¢2

13.97+0.2084B°

13.30+0.458ABC>

12.13+0.351¢Pab

12.77+0.2085¢
12.53+0.2085°

11.80+0.4008¢>

%?2 niyozom
%4 niyozom

%06 niyozom

14.30+0.36152

13.13+0.833B¢

12.2340.214%

14.2740.153A2

12.53+£0.351¢P=

11.80+0.600P+

14.00+£0.436"

12.40+0.3618¢2

11.53+0.351¢P=

Ayni satirdaki farkli kiigiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli
derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak
standart sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.2. Yogurtlarin Reolojik Karakterizasyonu

4.5.2.1. Sabit Kayma Hizinda (Steady-shear) Akis Olciimii

Kontrol 06rnegi, konsantre ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt ornekleri icin
gerceklestirilen reolojik karakterizasyon c¢alismast sonucunda depolama siiresince
degisen viskozite degerleri 1., 7. ve 14. giinler i¢in sirasiyla Sekil 4.25, 4.26 ve 4.27°de

sunulmustur. Depolama siiresince degisen viskozite degerleri incelendiginde hem kontrol
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orneginin hem de farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen 6rneklerin
kayma ile incelme davranisi (shear-thinning) oldugu goriilmektedir. Literatiirde sade
yogurda farkli konsantrasyonlarda elma posasi ve dut posalar1 eklenen ¢aligmalarda da
tez ¢alismasina benzer sonuglar elde edilmistir (Du ve ark., 2021; Wang ve ark., 2020c).
Kayma ile incelme davranisindaki 6rneklerde kayma hizinin artisi ile, protein ag yapilari
icindeki zayif baglar bozularak, molekiiller arasindaki elektrostatik itme kuvvetleri ile
hidrofobik etkilesimlerin zayiflamasina neden olmaktadir. Bu durum da artan kayma hizi
ile viskozite degerlerinin giderek azalmasina sonucunu dogurmaktadir (Kumari ve ark.,
2024). Sekil 4.25. incelendiginde, kontrol yogurduna eklenen konsantre ekstrakt ve
niyozom miktarinin artist %4 konsantrasyona kadar viskozite degerlerinin artmasina
neden olurken, %6’lik konsantrasyonda hem ekstrakt eklenen hem de kapsiil eklenen
orneklerin viskozite degerleri azalmaya baglamistir. Benzer sonuglar hem 7. hem de 14.
giin 6rneklerinde de goriilmektedir (Sekil 4.26-4.27). Bu durum literatiirde sade yogurda
ilave edilen katki maddesi i¢erigindeki baz1 maddelerin belirli bir konsantrasyona kadar
kazein agregatlarini stabilize ederek onlarla kompleks olusturmasi ve jel yapisini

sikilagtirarak viskozite degerini arttirmasi seklinde agiklanmistir (Bo ve ark., 2025).

161



150

120
P
wn
<
e:" 90
Q o
.ﬁﬂ‘o 60
Z | me
> ‘.2
!ﬂ: 30
Hii%iliiiilln
....llllllllllll 0

0.1 1 10 100
Kayma hiz1 (1/s)

Sekil 4.25. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. giinlinde 6l¢iilen viskozite ve kayma hiz1 degerleri: 4 kontrol,

A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom
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Sekil 4.26. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. giinlinde Olciilen viskozite ve kayma hiz1 degerleri: 4 kontrol,
A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom
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Sekil 4.27. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 14. giiniinde dl¢tilen viskozite ve kayma hizi degerleri: 4 kontrol,
A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom

Sekil 4.28-4.30°da ise, depolama siiresince kayma hizinin 50 s™! oldugu durumda kontrol
yogurdu ve katki maddesi eklenmis yogurt 6rneklerindeki viskozite degerleri verilmistir.
Sekil 4.28’den birinci giin i¢in verilen viskozite degerleri incelendiginde, %4 oraninda
niyozom eklenen yogurt 6rneginin viskozitesi (1.22 Pa.s) en yiiksek olarak 6l¢iilmiis olup
kontrol yogurdu ile %6 ekstrakt ve niyozom eklenmis 6rneklerle istatiksel olarak aynidir.
Birinci giin analizlerinde oOlgiilen en diisiik viskozite degeri (0.71 Pa.s) ise %2 ekstrakt
eklenen ornekte belirlenmistir. Eklenen ekstrakt miktarinin artmasi viskozite degerlerinin
artmasina neden olmustur. Literatiirde kirmizi dut posasinin %1, %2 ve %3 oranlarinda
sade yogurda eklendigi benzer bir ¢alismada da eklenen katki maddesinin artmasi ile

belirli bir kayma hizinda 6l¢iilen viskozite degerlerinin arttig1 rapor edilmistir.
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Sekil 4.28. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. giiniinde 50 s! sabit kayma hizinda 6l¢iilen viskozite degerleri
*Siitun grafiklerindeki farkli kiigiik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli

derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)

Sekil 4.29°dan depolamanin 7. giiniinde 50 s sabit kayma hizinda 6lgiilen viskozite
degerleri incelendiginde 1. giinden farkli olarak en yiiksek (1.15 Pa.s) ve en diisiik (0.77
Pa.s) viskozite degerleri sirastyla %2 niyozom ve %2 ekstrakt eklenen yogurt
orneklerinde 6l¢iilmiistiir. Istatiksel olarak kontrol yogurdu drnegi ile en yiiksek viskozite
degerinin 0Ol¢iildiigii 6rnek arasinda dnemli bir fark bulunmamaistir. Depolama siiresince
degisen viskozite degerleri yogurdun {i¢ boyutlu protein agindaki degisimler ile fenolik
ozellikteki betalaince zengin katki maddesi ilavesinin depolama siiresince yapiy1

degistirmesi seklinde aciklanabilmektedir (Salehi ve ark., 2021).
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Sekil 4.29. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. giiniinde 50 s! sabit kayma hizinda 6l¢iilen viskozite degerleri
*Siitun grafiklerindeki farkli kiigiik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel olarak onemli

derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)

Depolamanin 14. giiniinde 50 s! sabit kayma hizinda 6l¢iilen viskozite degerleri Sekil
4.30’da sunulmustur. 1. ve 7. giin degerlerinden farkli olarak kontrol 6rnegindeki
viskozite degeri azalirken, %2 ekstrakt eklenmis yogurt Orneginin viskozite degeri
artmistir. Depolama siiresince azalan viskozite degeri literatiirde buzdolab1 sicakliginda
saklanan yogurt 6rneginde yogurdun jel yapist giderek katilasarak tiksotropi olusturmasi
ile agiklanmistir. Yogurt proteinleri yapisindaki tiksotropi, disiilfit baglarinin kirilmasi ve
Van der Waals etkilesimlerinin yan1 sira protein parcaciklari arasindaki iyonik ve
hidrofobik etkilesimlerle karakterize edildigi de ifade edilmektedir (dos Santos Moreira
ve ark., 2024). 14. giin i¢in Ol¢iilen en diisiik ve en yiiksek viskozite degerleri sirasiyla
0.82 ve 1.30 Pa.s olarak %6 niyozom eklenen ornek ile %2 ekstrakt eklenen 6rneklerde
Olciilmiistiir. %2 ekstrakt ve kapsiil eklenen 6rneklerde Olciilen viskozite degerleri, diger
orneklere gore istatiksel olarak en iistiindiir. Cizelge 4.24°te verilen su tutma kapasitesi
verilerine gore, 14 giinliik depolama sonucunda %2 ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerdeki su tutma kapasitesinin en yiiksek Olciilmesi bu orneklerdeki yiiksek
viskozite degerleri ile iligkilendirilebilir. Depolama sonucunda yogurt 6rneginde su

salinim1 engelleyen en uygun konsantrasyon %2 olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.30. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 14. giiniinde 50 s sabit kayma hizinda o6lciilen viskozite
degerleri *Siitun grafiklerindeki farkl kii¢iik harfler 6rnekler arasinda istatistiksel olarak

onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05)

Tez ¢alismasinin reolojik analiz kisminda ayrica kesme hizinin 0.1 ile 150 s araliginda
lineer olarak arttigi durumda kesme gerilimi ve viskozite degerleri kaydedilmistir.
Depolama siiresince degisen verilerin iis yasasi (Power law) modeline uygunlugu; kivam
katsayist (k), akis davranis indeksi (n) ve r? degerleri ile degerlendirilmis ve Cizelge
4.26’da sunulmustur. Us yasas1 denklemindeki n degeri, akiskanin akis davranisinin bir
Ol¢iistidiir. n degeri bire esitse akiskan Newtonian 6zellikte olup viskozite degeri degisen
kayma hizina ve gerilimi degisse degigsmez. n<l ise artan kayma hizinda akigkanin
viskozitesi diiserken, n>1 ise artan kayma hizinda akiskanin viskozitesi artmaktadir.
(McClements ve Grossmann, 2021). Kivam katsayis1 (k), akiskanin viskozite diizeyini
ifade eden bir kavram olup sayisal olarak yiikselmesi akigskanin viskozite degerinin
arttigm ifade etmektedir. r* degeri ise elde edilen datalarmn Power law modeline
uygunlugunun bir 6l¢iisii olarak tanimlanmis olup sayisal olarak bir degerine yaklasmasi

bu modele uygunlugun artmasi anlamina gelmektedir (Kumar ve ark., 2021b).
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Cizelge 4.26 incelendiginde, n degerlerinin birden kiigiik olmast hem kontrol yogurdu
hem de farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen 6rneklerin shear thinning
Ozellikte oldugunu dogrular niteliktedir. Literatiirde sade yogurda farkh
konsantrasyonlarda portakal posasi tozu ve ananas posasi tozu ilave edilen farkli iki
calismada da hesaplanan n degerlerinin tez calismasina benzer olarak birden kiigiik
oldugu ifade edilmistir. S6zii gecen caligsmalarda, birden kiiciik bulunan n degerleri artan
kesme hizi ile yogurttaki protein agregatlarmin biitiinliigliniin bozularak viskozite
degerlerini diistirmesi seklinde aciklanmistir (Acharjee ve ark., 2021; Meena ve ark.,
2022). Depolamanin birinci giiniinde 6rneklerde hesaplanan n degerleri arasinda istatiksel
olarak Onemli bir fark bulunmadigi goriilmektedir. Depolama siiresince degisen n
degerleri incelendiginde ise, %4 ve %6 ekstrakt ve niyozom eklenen 6rnekleri disindaki

orneklerde n degerinin istatiksel olarak depolama siiresince azaldig1 bulunmustur.

Kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen orneklerde
hesaplanan 1. glinde hesaplanan k degerleri incelendiginde, eklenen katki maddesinin
konsantrasyonu arttik¢a k degerlerinin de arttig1 gériilmektedir (Cizelge 4.26). Bu durum
Sekil 4.27°de verilen viskozite degerlerinden de dogrulanmaktadir. Literatiirde k
degerindeki bu degisimin eklenen katki maddesinin igeriginden kaynaklandigi ifade
edilmistir. Tez ¢alismasinda kullanilan betalaince zengin fenolik igerigi yiiksek ekstrakt
ve bu ekstraktin kaplandig1 niyozom sayesinde yogurttaki protein yapilari ile polifenoller
arasinda hidrofobik, Van der Waals ve hidrojen bag: gibi etkilesimlerin artmistir. Bunun
sonucunda viskozite degerlerinin yiikseldigi literatiirde sade yogurda kavun kabugu tozu
eklenen benzer bir calismada da dogrulanmistir (Nguyen ve ark., 2024). 7. ve 14. giin
degerleri incelendiginde ise, 7. giinde %4 ekstrakt eklenen 6rnegin 14. giinde ise, %2
ekstrakt eklenen 6rnegin hesaplanan k degerlerinin en yiiksek oldugu Cizelge 4.26’dan
goriilmektedir. Bunun nedeni depolama siiresince degisen protein katki maddesi
etkilesimlerinin k degerini dogrudan etkilemesi ile a¢iklanabilir.

Cizelge 4.26’dan r* degerleri incelendiginde ise 0.89 ile 0.98 araliginda degistigi

goriilmektedir. Bulunan yiiksek r?

degerleri Orneklerin Power law modeline
uygunlugunun yiiksek oldugunu ifade etmektedir. %2 ve %4 niyozom eklenen 6rneklerde
1. giin analizlerinde dlgiilen r* degerlerinin diger giinlerde &lgiilen r* degerlerine gore
istatiksel olarak daha yiiksek bulunmasi, depolama siiresince degisen protein ag yapisinin

degisimine bagli olarak 1> degerlerinin bir miktar azaldig1 diisiiniilmektedir.
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Cizelge 4.26. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt dérneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince Power

law modeli i¢in elde edilen kivam katsayis1, akis davranis indeksi ve r* degerleri

Parametre Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 0.35+0.00744 0.29+0.0158C 0.20:£0.044E>
%2 ekstrakt 0.36+0.02444 0.32+0.018BCa>  (,26+0.022PE>
%4 ekstrakt 0.33+0.03544 0.26+0.024¢ 0.28+0.002B¢P-
%6 ekstrakt 0.39+£0.0154 0.37+0.0324B4 0.37+0.0084
%?2 niyozom 0.41£0.01344 0.37+0.0014° 0.35+0.0024B¢
%4 niyozom 0.33+0.02944 0.3240.0114BC2 0.2740.005<P#
%6 niyozom 0.40+0.01144 0.37+0.026* 0.35+0.0104B2
1 7 14
Kontrol 15.93+0.84344 17.65£1.480%%  18.97+3.156"B¢2
%2 ekstrakt 8.26+0.7078¢ 10.78+0.5865° 22.03+0.45042
%4 ekstrakt 13.374£1.948AB4 16.25+0.715%%  16.21+5.17848C
%06 ekstrakt 11.7940.2974B4 10.64+1.16152 12.16+0.3978¢

%2 niyozom

%4 niyozom

9.85+0.0878°
16.68+3.0594

12.83+0.5665
12.33+0.50552

15.37+1.7114BCa
19.81£0.6854B

%6 niyozom 11.33£0.8624B4 10.57+0.45452 10.21£0.524¢2
1 7 14
Kontrol 0.974+0.0034B= 0.95+£0.0014BCa (,92+0.0208¢>
%2 ekstrakt 0.97+0.009B4 0.94+0.011¢2 0.94:£0.0024B4
%4 ekstrakt 0.96:0.0045¢ 0.95+£0.0054B%  (0.93+0.022AB¢
%06 ekstrakt 0.98+0.00344 0.98+0.00544 0.97+0.0034
%?2 niyozom 0.98+0.00244 0.97+0.0064B-a® 0.96+0.0034B>
%4 niyozom 0.9540.008%* 0.9440.0118¢2 0.8940.005¢°
%6 niyozom 0.97+0.0004B 0.96+0.012ABCa 0.96:0.0004B4

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aym siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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4.5.2.2. Frekans Tarama Testi

Yogurt orneklerinde depolama siiresince 1., 7. ve 14. giinlerde frekans tarama testi
gerceklestirilerek elastik (G') ve viskoz modiiliis (G") degerlerindeki degisimler
kaydedilmistir. Ayrica kayip tanjant (tand = G"/ G") degerleri de hesaplanmustir.

Elastik modiiliis (G") ve viskoz modiiliis (G"”) viskoelastik materyallerin 6zelliklerini
anlamak ic¢in kullanilmaktadir. Elastik modiiliis degeri, akiskanin elastik davranisini
gostermektedir. Baska bir deyisle, akigkanin uygulanan gerilimi ne kadar
depolayabildigini ve geri eski haline donebilme kapasitesini ifade etmektedir. Viskoz
modilis degeri ise, akiskanin viskoz yani akigkan benzeri davraniginin bir 6l¢iisiidiir
(Nnyigide ve Hyun, 2023). G">G" ise akigkanin elastik karakterin daha baskin, G'<G" ise

akiskanin viskoz karakterinin daha baskin oldugu sdylenebilir.

Sekil 4.31 ve 4.32°den sirasiyla ekstrakt ve niyozom eklenen 6rnekler i¢cin depolamanin
birinci giinlinde 6lglilen G’ ve G” grafikleri incelendiginde kontrol 6rnegi ile ekstrakt ve
kapsiil eklenen orneklerde elastik modiiliis degerlerinin viskoz modiiliis degerlerinden
yiiksek olmasi 6rneklerin viskoelastik stabil jel 6zelliginde oldugunu gostermektedir
(Wang ve ark., 2020c) Bu durum Sekil 4.33’de verilen birden kii¢iik tand degerlerinden
de dogrulanmigtir. Katki maddesi ilavesi yapilan yogurt Orneklerinde %4’liik katki
maddesi ilavesine kadar G’ ve G” degerlerinin arttig1 sonrasinda azaldigi tespit edilmistir.
Bunun sonucu olarak tand degerlerinin %6 konsantrasyonda ekstrakt ve niyozom ilave
edilen Orneklerde en yiiksek oldugu da belirlenmistir. tand degerlerinin yiiksek olmasi
literatiirde viskoz 6zelligi fazla olan sineresis potansiyeli yiiksek yapida bir iiriin elde
edilmesi seklinde a¢iklamistir (Zhao ve Corredig, 2016) Literatiirde sade yogurda farkl
konsantrasyonlarda portakal posasi tozu ilave edilen bir ¢aligmada da tez calismasina
benzer olarak depolamanin birinci giiniide dl¢iilen G' degerinin G” degerlerinden yliksek
oldugu bulunmustur. Ayrica s6zili gegen caligmada eklenen katki maddesi miktar1 arttikca

G’ ve G" degerlerinin de arttig1 rapor edilmistir (Acharjee ve ark., 2021)
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Sekil 4.31. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen 6rneklerde
depolamanin 1. giiniinde Olciilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt,
m %6 ekstrakt; G” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt
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Sekil 4.32. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen 6rneklerde
depolamanin 1. gilinlinde dl¢iilen G' degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, ® %4 niyozom,

m %6 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, 0 %6 niyozom
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Sekil 4.33. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 1. giiniinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri: 4 kontrol,
A %2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom

Sekil 4.34-4.36’da yogurt Orneklerinde depolamanin 7. giiniinde frekans testlerinin
sonuglar1 sunulmustur. G’ ve G" degerleri incelendiginde, kontrol 6rneginin depolamanin
7. giiniinde %2 ekstrakt eklenen 6rnekle biiyiik oranda benzedigi goriilmektedir. Ayrica
1. giin sonuglarmma benzer olarak, tiim oOrneklerde depolamanin 7. giiniinde de G’
degerlerinin G" degerlerinden yiiksek oldugu tespit edilmistir. Depolamanin 1. giliniinde
ornekler arasinda farklilik goriilen tand degerlerinin depolamanin 7. giinlinde birbirine
biiylik oranda benzerlik gosterdigi de bulunmustur. Literatiirde, tand degerlerinin su
tutma kapasitesi degerleri ile baglantili oldugu ifade edilmistir. Su tutma kapasitesinin
artmasi sineresis durumunu azaltmakta boylece tand degerleri de azalmaktadir (Acharjee

ve ark., 2021).
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Sekil 4.34. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen orneklerde
depolamanin 7. giiniinde Ol¢iilen G' degerleri: ¢ kontrol, A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt,
m %6 ckstrakt; G” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt
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Sekil 4.35. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen 6rneklerde
depolamanin 7. giiniinde 6l¢iilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, ® %4 niyozom,

m %06 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, 0 %6 niyozom
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Sekil 4.36. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. giiniinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri: ¢ kontrol,
A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom

Depolamanin 14. giiniinde uygulanan frekans testi sonuglar1 ise Sekil 4.37-4.39°de
verilmistir. Depolama siiresince hem kontrol yogurdu hem de farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen 6rneklerde dlciilen G’ ve G” degerleri artis gostermistir. Bu
durum literatiirde yapilan benzer bir calismada tekstiir analizindeki parametrelerden
sertlik degerinin artmasi ile iliskilendirilmistir. S6zii gecen calismada Solenostemma
argel Hayne bitkisinin ekstrakti sade yogurt 6rnegine farkli konsantrasyonlarda (%0.1 ve
0.2) eklenmis ve tez ¢caligmasina benzer depolama stiresince degisen G’ ve G" degerleri
kaydedilmis ve tekstiir analizindeki sertlik parametresinin artis1 ile karsilastirilmistir
(Ahmed ve ark., 2021). tand degerlerinde ise %6 ekstrakt eklenen 6rnek hem kontrol
ornegine hem de katki maddesi eklenen Orneklere gore one g¢ikmaktadir. 14. giinde
Olciilen tand degerleri genel olarak tiim Orneklerde depolama siiresince bir miktar

artmistir.
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Sekil 4.37. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen 6rneklerde
depolamanin 14. giiniinde Sl¢iilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt,
m %6 ekstrakt; G” degerleri: A %2 ekstrakt, o %4 ekstrakt, o %6 ekstrakt
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Sekil 4.38. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda niyozom eklenen orneklerde

depolamanin 14. giinlinde 6l¢iilen G’ degerleri: ¢ kontrol, A %2 niyozom, ® %4 niyozom,

m %6 niyozom; G" degerleri: A %2 niyozom, © %4 niyozom, 0 %6 niyozom
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Sekil 4.39. Kontrol yogurdu ile farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
orneklerde depolamanin 7. giiniinde hesaplanan kayip tanjant (tand) degerleri: ¢ kontrol,
A %?2 ekstrakt, ® %4 ekstrakt, m %6 ekstrakt, A %2 niyozom, o %4 niyozom, 0 %6

niyozom

175



Cizelge 4.27°de 1 Hz sabit frekans degerinde kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen
elastik modiiliis (G') viskoz modiiliis (G”) ve tand degerleri sunulmustur. 1 Hz olarak
secilen sabit frekansa, literatlirde sade yogurda farkli konsantrasyonlarda portakal posasi
tozu ilave edilen bir ¢alismadan yola ¢ikilarak karar verilmistir (Acharjee ve ark., 2021).
1. giinde kaydedilen elastik modiiliis (G") degerleri incelendiginde eklenen ekstrakt ve
niyozom miktarinin %4’liikk konsantrasyona kadar elastik davranisin bir 6l¢iisii olan G’
degerinin arttirdig1, %6’ lik konsantrasyonda ise %4 ‘liikk katki maddesi eklenen 6rneklerle
istatiksel olarak benzer oldugu goriilmektedir. Literatiirde sade yogurda elma posast
eklenen benzer bir calismada da, eklenen katki maddesi ilavesinin artis1 ile G’ degerinin
arttig1 ifade edilmistir (Wang ve ark., 2020c). Depolama siiresince ise, kontrol 6rnegi ile
%06 ekstrakt ve niyozom eklenen orneklerde G’ degerlerinin istatiksel olarak artma
seyrinde oldugu Cizelge 4.27°den goriilmektedir. Bu durum depolama siiresince tekstiir
analizinde Olgiilen sertlik degeri ile su tutma kapasitesi degerlerinin artist ile
iligskilendirilmektedir. Depolamanin 7. ve 14. giiniindeki G" degerlerine gore sirasiyla
kontrol yogurdu ile %2 ekstrakt iceren drneklerde dlgiilen elastik modiiliis degerlerinin

istatiksel olarak en yiiksek bulundugu goriilmektedir (Cizelge 4.27).

1 Hz sabit frekanstaki G degerleri incelendiginde, viskoz modiiliis degerlerinin elastik
modiiliis degerlerinden daha diisiik olduklar1 goriilmektedir. 1. giinde G’ degerlerine
benzer olarak eklenen katki maddesinin %4 liikk konsantrasyona kadar artisi ile kontrol
yogurduna istatiksel olarak benzer viskoz modiiliis degerleri elde edilmistir. Depolama
stiresince %6 kapsiil eklenen 6rnek disindaki drneklerde G” degerlerinin artig gosterdigi
Cizelge 4.27°de goriilmektedir. Literatiirde sade yogurda farkli konsantrasyonlarda
portakal posasi tozu ilave edilen bir ¢alismada da benzer sonuglarin bulundugu rapor

edilmistir (Acharjee ve ark., 2021).

Cizelge 4.27°de verilen tand degerlerinin birden kiiciik olmasi depolama siiresince
Ol¢iilen G’ degerlerinin G degerlerinden yiiksek olmasindan kaynaklanmaktadir. Kontrol
ornegi ile farkli konsantrasyonlarda katki maddesi ilavesi yapilan 6rneklerde 1., 7. ve 14.
giinde oOl¢iilen tand degerlerine incelendiginde kontrol 6rnegi ile katki maddesi ilavesi
yapilan 6rneklerde istatiksel agidan 6nemli bir fark bulunmamaistir. %4 niyozom igeren
ornek disimdaki tiim Orneklerin ise depolama siiresince tand degerlerinde 6nemli bir

degisiklik gézlenmemistir.
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Cizelge 4.27. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda

ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt dérneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince elastik

modiiliis (G') viskoz modiiliis (G") ve tand degerleri

Parametre Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 184.40+6.5114B4  232.10+16.263%%  239.80+29.416P4
%2 ekstrakt 156.20+13.7448¢  225.60+1.4142B>  384.35+35.143A2
%4 ekstrakt 204.75+7.566%°  164.30+18.102¢°  352.00+2.828AB4
G’ %6 ekstrakt  141.85+28.496"B¢  149.70+2.687%¢  213.15+41.083¢P*
%?2 niyozom 123.65+25.5308°  175.35£13.647°°  287.80+0.2838¢2
%4 niyozom 199.30+28.8504%  177.45+15.768B¢°  280.87+7.019<P
%6 niyozom 143.40+29.416%B+  158.65+7.000%* 177.15+1.768P2
1 7 14
Kontrol 53.374£2.113A° 68.80+3.3454® 70.32+8.457<P4
%?2 ekstrakt 43.68+3.1114B° 62.36+2.1214B° 107.90+10.46544
%4 ekstrakt 57.05+1.669A° 47.22+6.5414B° 105.26+7.156"B2
G" %6 ckstrakt 40.48+8.4714B>  43.06+£0.304%°  86.93+12.693ABC=
%?2 niyozom 30.3741.5498° 52.40+£12.120AB% 78 4543,1328¢2
%4 niyozom 51.80+7.191A° 50.62+2.326AB 77.4243.288%
%6 niyozom 39.85+6.838AB4 42.50+1.19584 48.06+13.22P4
1 7 14
Kontrol 0.29+0.003A4 0.30+0.006*2 0.29+0.0007
%?2 ekstrakt 0.28+0.005%2 0.2840.00844 0.28+0.00244
%4 ekstrakt 0.28+0.00244 0.2940.00844 0.30+0.01844
tand %06 ekstrakt 0.2940.00242 0.2940.00744 0.424+0.14144
%?2 niyozom 0.25+0.039A4 0.30+0.046* 0.27+0.011A4
%4 niyozom 0.26+0.0024° 0.29+0.01244 0.2840.0054®
%6 niyozom 0.28+0.01044 0.274+0.004442 0.274+0.00544

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aymi siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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4.5.3. Yogurt Orneklerinde Mikrobiyolojik Analizler

Hem kontrol yogurt 6rnegine hem de farkli oranlarda ekstrakt ve niyozom eklenmis
yogurt Orneklerinde depolama siiresince degisen mikroorganizma sayilari Cizelge
4.28’de verilmistir. Mikroorganizma sayilar1 logiokob/g yogurt cinsinden verilmis olup,
S. thermophilus sayim1 amaciyla M17 agar, L. delbrueckii ssp. bulgaricus sayimi igin ise

MRS agar kullanilmstir.

MRS besiyeri i¢gin de kontrol drnegindeki 1. glinde tespit edilen mikroorganizma sayisi
ekstrakt ve niyozom eklenmis 6rneklerden daha fazladir. Bu durum yogurt 6rnegine steril
edilmeden eklenen betalaince zengin fenolik igerigi yiiksek ekstrakt ve niyozomun
mikroorganizmalar1 kismen inhibe etmesi ile iligkilendirilebilir. Yogurdu renklendirmek
amaciyla farkli konsantrasyonlarda cesitli ekstraktlarin stirred tip yogurda eklendigi bir
calismada, tez ¢alismasina benzer olarak kontrol drneginde 6l¢iillen mikroorganizma
sayist, farkli konsantrasyonlarda fenolik igerikli ekstrakt eklenen 6rneklere gore istatiksel
olarak daha yiiksek bulunmustur (Wijesekara ve ark., 2022). Cizelge 4.28’deki birinci
giin sonuglart incelendiginde ekstraktin ve kapsiiliin miktarinin artmasi ile her iki
besiyerinde tespit edilen mikroorganizma sayisinin istatiksel olarak bir miktar azalttig1
belirlenmistir. 7. ve 14. giin sonuglar1 degerlendirildiginde ise, hem S. thermophilus hem
de L. delbrueckii ssp. bulgaricus sayim sonuglarmin farkli konsantrasyonlarda kapsiil
eklenen baz1 6rneklerde istatiksel olarak azalirken, farkli konsantrasyonlarda ekstrakt
eklenen baz1 6rnekler icin MRS agar besiyerinde de eklenen ekstrakt konsantrasyonunun
artmasi ile sayim sonuclarinin azaldig1 belirlenmistir. Tragopogon collinus ekstraktinin
ve ekstraktin dondurmali kurutma yontemi ile enkapsiile edilmis halinin farkh
konsantrasyonlarinin probiyotik yogurt formiilasyonuna katildigi bir ¢aligmada, tez
calismasina benzer olarak ekstrakt konsantrasyonunun artmasi ile mikroorganizma
sayisinin  azaldigi, fakat farkli konsantrasyonlarda kapsiil eklenen Orneklerde

mikroorganizma sayisinin ¢ok degismedigi rapor edilmistir (Maleki ve ark., 2021).

Depolama siiresince degisen mikroorganizma sayilar incelendiginde, kontrol drneginde
depolama stiresince hem S. thermophilus hem de L. delbrueckii ssp. bulgaricus sayisinda
istatiksel agidan bir azalma gozlenmektedir (Cizelge 4.28). Kontrol yogurdunda
depolama siiresince mikroorganizma sayisinin azalmasi literatiirde depolama siiresince
azalan pH degeri ile iligkilendirilmistir (Farahmand ve ark., 2021). S. thermophilus sayisi
acisindan degerlendirildiginde farkli konsantrasyonlarda ekstrakt eklenen yogurt

orneklerinde depolama stiresince Onemli bir degisim olmazken, kapsiil eklenen
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orneklerde depolamanin 7. giinii ile S. thermophilus sayisinda diisiis oldugu
belirlenmistir. Depolama siiresince degisen L. delbrueckii ssp. bulgaricus sayilar
incelendiginde ise, %4 ekstrakt ve kapsiil eklenen ornekler haricindeki diger
konsantrasyonlarda hem ekstrakt hem de niyozom eklenen 6rneklerde depolamanin 7.
giiniinden itibaren mikroorganizma sayisinin istatiksel olarak azaldigi gézlemlenmistir.
Literatiirde yogurda bogiirtlen eklenen bir ¢alismada depolama siiresince Olgiilen L.
delbrueckii ssp. bulgaricus ve S. thermophilus sayim sonuglar1 tez ¢aligsmasinda yapilan

kontrol ve katki maddesi eklenen yogurt 6rnekleri ile benzer bulunmustur (Akan, 2022).
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Cizelge 4.28. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt Orneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince

mikrobiyolojik analiz sonuglari

Besiyeri  Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14

Kontrol 9.06+0.021482  8.89+0.0284P 8.76+0.032¢¢

2% ekstrakt 8.95£0.020%%  8.86+0.013B*  8.82+0.0565¢2

4% ekstrakt 8.60£0.069%%  8.66+0.0275%%  8.54+0.053D2

M17 agar 6% ekstrakt 8.52+0.037¢2 8.49+0.137¢4 8.38+0.088P
%2 niyozom  9.17+0.01742 9.04+£0.008%°  8.97+0.023ABb

%4 niyozom  9.14+0.011%2 8.99+0.016*°  9.02+0.0034°

%6 niyozom  9.08+0.0184B#  9.02+0.024%%®  8.96+0.007AB

Kontrol 7.92+0.01144 7.75£0.10242°  7.57+0.0418°

2% ekstrakt 7.90+0.02342 7.72£0.05340  7.73+£0.046"®

4% ekstrakt 6.92£0.018"*  6.93+0.032P*  6.81+0.038"*

MRS agar 6% ekstrakt 6.86£0.033P2  6.79+0.020>%  6.67+0.046"°

%2 niyozom
%4 niyozom

%6 niyozom

7.29+0.01184
7.16£0.0132

7.10£0.027¢#

7.23+0.033B°
7.14+0.0245°

7.04+0.014BC0

7.15+0.002C>
7.044+0.0592

7.01£0.015°

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aymi siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.

Sayilan S. thermophilus ve L. delbrueckii subsp. bulgaricus kolonileri temel bazi
biyokimyasal reaksiyonlara bakilarak ve mikroskobik testler gerceklestirilerek kontrol
edilmistir. Nutrient broth besiyerine gecilen saf kiiltiirlerden 6ncelikle Gram boyama
gerceklestirilmistir. Hem S. thermophilus hem de L. delbrueckii subsp. bulgaricus Gram
pozitif, olarak mikroskopta mor renkli goriilmiistiir. Biyokimyasal dogrulama amaciyla

da saf kiiltiirlere katalaz testi ve hareket testi uygulanmistir. Yapilan testler sonucunda S.
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thermophilus hem de L. delbrueckii subsp. bulgaricus’un katalaz negatif ve hareketsiz
mikroorganizmalar olduklar1 dogrulanmistir. Glukoz broth besiyerinde gergeklestirilen
glukoz fermantasyon testleri sonucunda ise glukozun bu iki mikroorganizma tarafindan

fermente edildigi ancak durham tiiplerinde gaz olusumu gerceklesmedigi gozlenmistir.

Literatiirde yapilan bir calismalarda da bu iki mikroorganizmanin biyokimyasal
ozellikleri tez calismasi ile ayni bulunmustur (Huang ve ark., 2024; Khushboo ve ark.,

2023).

4.5.4. Yogurt Orneklerinde Biyoaktif Bilesiklerin Analizi

4.5.4.1. Toplam Fenolik Madde (TFM) Analizi

Tez ¢alismasinda yogurt orneklerinde gerceklestirilen TFM analizi sonuglar1 Cizelge
4.29’da sunulmustur. Depolama siiresince kontrol 6rnegindeki TFM degerlerinin bir
miktar azaldig tespit edilmistir. Ayn1 konsantrasyondaki ekstrakt ve niyozom ornekleri
i¢in, %2 ve %4’°lik konsantrasyonlarda depolama siiresince TFM degerlerinin bir miktar
arttigl; %6’lik konsantrasyon icin ise, TFM degerlerinin istatiksel olarak bir miktar
azaldig1 tespit edilmistir. Bu durum belirli bir konsantrasyona kadar bagli formda bulunan
fenolik bilesenlerin yogurt matriksinde aktif forma ge¢mesinden kaynaklandigi
diistiniilmektedir. Literatiirde sade yogurda {liziim posas1 eklenen bir ¢alismada, bu durum
eklenen katki maddesindeki fenolik bilesikler ile yogurttaki proteinlerde protein-
polifenol komplekslerinin olusarak fenolik bilesiklerin miktar olarak artabilecegi
seklinde agiklanmistir (Demirkol ve Tarakci, 2018). 1., 7. ve 14. giin 6rnekleri kendi
arasinda incelendiginde ise, hicbir ilave yapilmamis kontrol yogurdu 6rneginde 6lgiilen
TFM diger orneklere gore en diisiik oldugu goriilmektedir. Ayrica ekstrakt eklenen
orneklerde Olgiillen TFM degerleri niyozom eklenen orneklerden istatiksel olarak bir
miktar fazla oldugu belirlenmistir. Bu durum, enkapsiilasyon esnasindaki bir dizi proses
esnasinda bir miktar TFM’nin kaybedilebileceginden kaynaklandig diistiniilmektedir.
Fenolikge zengin bilesenler igeren ekstraktin kapsiillenmedigi durumda ise depolama
esnasinda daha fazla kayip olacag literatiirde dogrulanmistir (Khoshdouni Farahani ve
ark., 2022). Cizelge 4.29°da verilen aym siitundaki 6rneklere gore ayrica yogurda ilave
edilen betalaince zengin ekstrakt ve niyozom miktarinin artmasi ile TFM degerlerinin
artigt  da belirlenmistir. Literatiirde tez c¢alismasina benzer olarak farkli

konsantrasyonlarda dut ve elma posasi eklenen yogurt 6rneklerinde de TFM analizi
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gerceklestirilmis ve fenolik bilesik iceren katki maddesi ilavesinin yiizde olarak artmasi
durumunda 6l¢iilen TFM degerlerinin de arttig1 rapor edilmistir (Du ve ark., 2021; Wang
ve ark., 2020c).

Cizelge 4.29. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

TFM degerleri (TFM: Toplam fenolik madde miktar1 (mg GAE/ g yogurt))

Parametre  Konsantrasyon Depolama zamani (giin)
1 7 14
Kontrol 0.05+0.00192 0.04+0.001F° 0.04+0.001%°
%?2 ekstrakt 2.63+0.0585¢ 5.56+0.043¢2 5.27+0.047¢>
%4 ekstrakt 4.78+0.073“° 5.4740.108%"  5.30+0.047°
TFM
%06 ekstrakt 8.57+0.06744 7.23+0.111B% 7.05+0.0808°
%2 niyozom 2.25+0.050"° 3.57+£0.0705%*  2.62+0.055%°
%4 niyozom 4.49+0.033D° 5.04+0.120P* 5.01+0.070P#

%6 niyozom

8.23+0.0335:

8.06+0.08142

7.99+0.0884°

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak onemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05) Ayni siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli
derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart
sapma degerleri ile verilmistir.

4.5.4.2. Toplam Antioksidan Kapasitesi (TAK) Analizi

Yogurt 6rneklerine depolama siiresince uygulanan TAK analizi sonuglar1 Cizelge 4.30°da
verilmistir. Yogurt 6rneklerindeki TFM sonuglari ile TAK sonuglar1 birbirleri ile biiytik
o6l¢iide benzerlik gostermektedir. Bu durum fenolik 6zellikteki bilesiklerin ayn1 zamanda
antioksidan 6zellikte de olmasindan kaynaklanmaktadir (Shi ve ark., 2022a). Birinci giin
ornekleri incelendiginde, kontrol 6rnegindeki TAK degeri en az olmakla birlikte, yogurda
eklenen ekstrakt ve niyozom miktari arttikga TAK degerlerinin de arttig1 tespit edilmistir.
Literatiirde yogurda farkli konsantrasyonlarda kusburnu posasi eklenen bir ¢calismada da,
eklenen antioksidan oOzellikteki katki maddesi ilavesinin artis1i ile Olgiillen TAK

degerlerinin artti1 rapor edilmistir (Sahingil ve Hayaloglu, 2022). Ayrica istatiksel olarak
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%4 niyozom ile %6’lik konsantrasyondaki ekstrakt ve niyozom oOrnekleri i¢cin TAK
degerleri arasinda bir fark bulunmamistir. 7. ve 14. giin 6rneklerine bakildiginda ise,
orneklerde istatiksel acidan ayni sonuglarin elde edildigi goriilmektedir. TAK
degerlerinin en yiiksek konsantrasyonda ekstrakt eklenen ornekten baslayarak diisiik
konsantrasyona dogru azaldigi belirlenmistir. Cizelge 4.30’a gore, TFM degerlerine
benzer olarak depolama siiresince TAK degerlerinin istatiksel olarak hem arttig1 hem de
azaldig1 6rnekler bulunmustur. Depolama siiresince TAK degerlerinin artisi literatiirde,
depolama siiresince yogurtta meydana gelen protein hidrolizi sonucu olusan kisa
peptidlerin antioksidan kapasiteyi arttirmasi ile agiklanmaktadir (Abdel-Hamid ve ark.,
2019; Sahingil ve Hayaloglu, 2022). Kontrol 6rnegi ile %6 ekstrakt ve niyozom eklenen
ornekler i¢in ise, depolama siiresince TAK degerlerinin istatiksel olarak bir miktar

azaldig tespit edilmistir.

Cizelge 4.30. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen
TAK degerleri (TAK: CUPRAC y6ntemi ile 6lgiilen toplam antioksidan kapasitesi (mmol
TE/ kg yogurt))

Parametre  Konsantrasyon Depolama zamant (giin)
1 7 14
Kontrol 0.52+0.00152 0.47+0.0109° 0.46+0.0126°
%?2 ekstrakt 21.66+£0.283%Y  29.42+0.4745%  28.63+0.899F4
TAK %4 ekstrakt 34.75+0.4718>  38.89+0.340%*  33.37+0.519%¢
%6 ekstrakt  44.79+£0.356%  43.41+0.498%"  43.03+0.6174°
%?2 niyozom 20.19+0.392P¢  26.28+0.340F%  22.98+0.249"°

%4 niyozom

%6 niyozom

33.96+0.5685*

43.534+0.80142

34.15+0.303P*

41.40+0.9808

31.70+0.519P

40.99+0.0548">

Ayni satirdaki farkl kiigiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Ayni siitundaki farkli bilyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak
onemli derecede fark oldugunu gostermektedir (p<0.05). Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi
alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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4.5.4.3. Toplam Betalain Miktar1 (TBM) Analizi

Tez calismasindaki yogurt deneylerinde gergeklestirilen TBM analizi sonuglart Cizelge
4.31°de goriilmektedir. Kontrol 6rnegine betalaince zengin bir katki maddesi ilavesi
yapilmadigi i¢in TBM analizi de gerceklestirilmemistir. 1. giin 6rnekleri incelendiginde,
eklenen ekstrakt ve kapsiil yiizdesi arttikga Olclilen TBM degerlerinin de arttig
goriilmektedir. Ekstrakt eklenen Orneklerdeki TBM degerleri, ayn1 konsantrasyonda
niyozom eklenen 6rneklere gore istatiksel agidan daha yiiksektir. Bu durum TFM ve
TAK analizlerine benzer olarak enkapsiilasyon prosesi esnasinda az bir miktar betalainin
kaybedilmesinden kaynaklandig diistiniilmektedir. 7. ve 14. giin 6rnekleri kendi arasinda
incelendiginde istatiksel olarak 1. glin sonuglarina benzer sonuclar elde edildigi
goriilmektedir. Depolama siiresince degisen TBM sonuglari incelendiginde ise, ekstrakt
eklenen orneklerde 7. glinden itibaren TBM’de 6nemli azalmalar gozlenirken, niyozom
eklenen Orneklerdeki azalmanin ekstrakt eklenen orneklere gore daha az oldugu
belirlenmistir. Bu durum niyozom yontemi ile uygulanan kapsiilleme prosesinin dogal
renk maddesi olan betalainleri korumak i¢in anlamli bir yontem oldugunu ortaya
koymaktadir. Literatlirde kirmiz1 pancar suyu konsantresinin iyonik jellesme metodu ile
enkapsiile edildigi bir ¢alismada, tez calismasina benzer olarak enkapsiilasyon kosullari
optimize edilmis ve optimum kosulda elde edilen kapsiil 6 hafta boyunca depolanmustir.
Sozii edilen caligmada bulunan sonuglara gére, TBM 4 haftaya kadar istatiksel olarak
stabil kalmis sonrasinda bir miktar azalmaya basladig1 belirlenmistir (Tekin ve ark.,
2023). Ejder meyvesinden elde edilen betaksantince zengin ekstraktin farkli kaplama
malzemeleri ile sprey kurutma metodu ile enkapsiile edildigi farkli bir calismada ise, elde
edilen kapsiiller ve kapsiillenmemis ekstrakt yumusak seker formiilasyonuna eklenmistir.
Yumusak seker formiilasyonlarinin 30 giinliik depolanmasi sonucunda kapsiillenmis
ornek iceren sekerlemelerde renk bilesenlerinin sadece ekstrakt eklenen 6rnege gore daha

1yl muhafaza edildigi rapor edilmistir (Otalora ve ark., 2019).
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Cizelge 4.31. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt drneklerinde + 4 °C’de depolama siiresince degisen

TBM degerleri (TBM: Toplam betalain miktar1 (mg betalain/kg yogurt))

Parametre Konsantrasyon Depolama zamani (giin)

1 7 14

2% ekstrakt 747.42+2.7665%  554.14+3.301P° 413.21+1.641F¢
4% ekstrakt  1073.28+1.533%%  964.56+10.545%°  652.39+8.584D

TBM 6% ekstrakt  2430.36+£1.145%%  1260.23+4.117%°  1092.90+10.8798

%2 niyozom  711.39+6.347%%  533.71+4.745P%  518.19+5.047%¢
%4 niyozom  1016.86+8.942P2  969.38+7.989“*  905.03+8.102¢¢

%6 niyozom  1927.48+6.216%* 1714.63+18.2774°  1706.65+5.1524°

Ayni satirdaki farkli kiig¢lik harfler, drnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Aym siitundaki farkli biiyiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli
derecede fark oldugunu gostermektedir (p<<0.05). Yanitlar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart
sapma degerleri ile verilmistir.

4.6. In-vitro Sindirim Uygulamasi
4.6.1 Ekstrakt Ornegi ve Niyozomal Vezikiillerde in-vitro Sindirim

Tez c¢alismasinin son asamasinda, kaktiis meyvesinden VMDE ile elde edilen
kapsiillenmemis ve kapsiillenmis ekstraktlarin in-vitro sindirimi iki asamali olarak
gerceklestirilmistir. Mide fazi ve bagirsak fazi sonrasinda biyoaktif bilesikler dl¢iilmiis
ve sindirime ugramadan Olgiilen degerler ile karsilagtirilmistir. Elde edilen sonuglar
Cizelge 4.32°de verilmistir. Sindirim Oncesi ve sindirimin her agsamasi sonrasi ol¢iilen
TFM, TAK ve TBM degerleri tek yonlii varyans analizi ile analiz edilmis ve istatiksel
olarak farkliliklar1 degerlendirilmistir. Elde edilen sonuglar ayrica biyoerisilebilirlik
ylzdesi olarak da aymi c¢izelgede verilmistir. S6zii edilen biyoerisilebilirlik indeksi
biyoaktif bilesigin bagirsak sonrasi 6l¢iilen miktarinin sindirim oncesi 6lgiilen miktarina
oranlanip 100 ile carpilmasi ile elde edilmistir (Mehta ve ark., 2024). Cizelge 4.32
incelendiginde hem ekstrakt hem de niyozom i¢in sindirimin iki asamasinda da TFM ve
TAK degerleri biiylik 6lclide artarken TBM degerleri ekstrakt icin daha fazla niyozom
icin daha az artis géstermistir. Niyozomlarda baslangicta dlgiilen TFM ve TAK degerleri
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ekstrakttakilere cok daha azken sindirim sonrasinda ulagilan miktarlar, ekstraktta sindirim
sonrasinda Olciilen TFM ve TAK degerleri ile neredeyse aynidir. Sindirim sonrasinda
TFM ve TAK degerlerinin artis1 sindirim kosullarinda bagli formdan aktif hale gecen
fenolik ve antioksidan bilesiklerin olusmasindan kaynaklandig1 diisiiniilmektedir. Ejder
meyvesinden ekstrakte edilen betaksantinlerin hem kaplanarak hem de kaplanmadan
yumusak seker formiilasyonuna katildigi bir ¢alismada, 6rneklere uygulanan in-vitro
sindirimden sonra antioksidan kapasite degerleri 6l¢ililmiistiir. Buna gore, bagirsak fazi
sonrasinda tez ¢calismasina benzer olarak ekstraktta 6lciilen biyoerisilebilirlik yilizdesinin
kapsiilde olgiilenden daha az oldugu rapor edilmistir (Otalora ve ark., 2023). TBM
degerleri incelendiginde ekstraktta sindirim biyoerisilebilirlik miktar1 kapsiillere gore
daha fazla ol¢lilmiistiir. Bu durum kaplama materyalinin renk maddesini ekstrakta gore
sindirim kosullarina kars1 bir daha iyi korudugunu gostermektedir. Literatiirde kaktiis
meyvesinden elde edilen betalainlerin iyonik jellesme metodu ile kaplanarak yumusak
seker formiilasyonuna katildig1 bir ¢alismada, betalainlerin enkapsiile edildigi taktirde
renk maddesinin daha iyi korundugu ifade edilmistir (Mehta ve ark., 2024). Mide faz
sonrasinda TBM degerleri incelendiginde, bu fazdan sonra hem kapsiil hem de ekstrakt
icin TBM nin diistiigl belirlenmistir. pH betalainlerin stabilitesini etkileyen 6nemli bir
dis etmen olup literatiirde betalainlerin en stabil oldugu aralik pH 4-7 arasinda oldugu
ifade edilmistir (Thirugnanasambandham ve Sivakumar, 2017). Bu nedenle, mide faz1
sonrasinda, TBM’nin hem ekstrakt hem de kapsiil i¢in azalmasi diisiik pH degerlerinde

betalainlerin stabilitesini kismen kaybetmesi ile aciklanabilir.

Literatiirde betalainlerle yapilan in-vitro sindirimi calismalarinin birinde, in-vitro
analizlerindeki mide faz1 ve bagirsak fazi kosullarina betaksantinlerin betasiyaninlerden
daha stabil olarak kaldiklari ifade edilmistir. Bu durum betasiyaninlerdeki baskin betalain
olarak bilinen betanin bileseninin hidrofobik dogasindan kaynaklandig: rapor edilmistir
(Grace ve ark., 2025). Sozl gecen calismada, kirmiz1 pancardan elde edilen betalainler
bezelye proteinin kullanilarak dondurmali ve piskiirtmeli kurutma yontemleri ile
enkapsiile edilmis ve kapsiillere in-vitro sindirim uygulamasi yapilmistir. Elde edilen
sonuglara gore, sindirim sonunda kapsiillerdeki betasiyaninler kismen kayba ugrarken,

betaksantinlerin biiyiik 6l¢iide korundugu ifade edilmistir.
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Cizelge 4.32. Kaktiis meyvesi icin optimum kosullarda elde edilen ekstrakt ve
niyozomlardaki in-vitro sindirim sonrasinda biyoaktif bilesenlerinin degisimi (TFM:
Toplam fenolik madde (mg GAE/g kuru agirlik), TAK: CUPRAC yo6ntemi ile dlgiilen
toplam antioksidan kapasitesi (mmol TE/ kg kuru agirlik), TBM: Toplam betalain miktar1
mg betalain/kg kuru agirlik))

Ekstrakt TFM TAK TBM
Sindirim 6ncesi 7.78°+0.13  47.06°+0.43  715.50°+5.50
Mide sindirimi sonrast 10.38°+£0.11  46.98°+0.96 645.47°+18.19
Bagirsak sindirimi sonrasi 16.75°4£0.03  98.28%+1.13 2181.36°+17.76
Biyoerisilebilirlik indeksi (%) 215.30 208.84 304.87
Niyozom TFM TAK TBM
Sindirim 6ncesi 3.06°40.06  24.40°£0.26  687.30°+0.10
Mide sindirimi sonrasi 9.86°£0.24  91.04°+0.26  503.77°+3.52
Bagirsak sindirimi sonrasi 15.99%+0.34  88.42°+0.81 830.29°+18.51
Biyoerisilebilirlik indeksi (%) 522.55 362.38 120.80

*Sonuglar ekstrakt ve kapsiil i¢in ayr1 ayr1 degerlendirilmis olup, ayni siitundaki farkli kii¢iik harfler, sindirim
Oncesi ve sindirimin her bir asamasi sonrasinda istatistiksel olarak Onemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Yanitlar Gi¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile
verilmistir.

4.6.2 Yogurt Orneklerinde in-vitro Sindirim

Tez caligmasinin bu asamasinda ise, higbir katki maddesi eklenmemis kontrol yogurdu
ornegi ile farkli konsantrasyonlarda konsantre ekstrakt ve bu ekstrakt ile hazirlanan
niyozomlarin eklendigi 6rneklere in-vitro sindirim uygulanmig, mide ile bagirsak fazi

sonrasinda TFM, TAK ve TBM analizleri ger¢eklestirilmistir.

Cizelge 4.33’ten sindirim siiresince degisen TFM degerleri incelendiginde hem kontrol
ornegi hem de farkli konsantrasyonlarda katki maddesi eklenen yogurt 6rnekleri icin mide
fazinda TFM degerleri istatiksel olarak bir miktar azalirken, bagirsak fazi1 sonrasinda
sindirim Oncesi Ol¢iilen TFM degerlerinin iistiine ¢ikti1 tespit edilmistir. Bu durum
fenolik maddelerin ekstrakt ve kapsiil i¢ceren yogurt ortaminda mide ve bagirsak fazindaki
pH degisimine kars1 gosterdigi stabilite ile aciklanabilir. Ayrica eklenen ekstrakt ve
kapsiil miktar1 arttik¢a sindirim sonunda Ol¢iilen TFM degerlerinin de artis gosterdigi
tespit edilmistir. Literatiirde yogurda tarcin ekstrakti eklenen bir calismada da tez

caligmasina benzer olarak sindirim tamamlandiktan sonra 6l¢iilen TFM degerleri sindirim
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oncesinde Olgiilen degerlere gore daha yiiksek bulunmustur. Bu durum siit iirlinleri
maktiksinde varolan siit proteinleri ile polifenolik 6zellikteki bilesiklerin etkilesimleri ile
aciklanmistir. Sindirim Oncesinde kompleks formda olan proteinler ile fenolik bilesikler
sindirim sonrasinda siit proteinin hidrolize olmasiyla serbest forma gegctiklerinden Slgiilen
TFM degerlerinin artt1g1 ifade edilmistir (Helal ve Tagliazucchi, 2018). Benzer bir sonug
da yogurda antosiyanince zengin bir piring ekstrakti eklenen yogurt calismasinda da
mevcuttur. So6zii edilen calismada da bagirsak fazi sonrasinda elde edilen TFM
degerlerinin sindirim Oncesi Olgiillen TFM’ye gore yiiksek oldugu rapor edilmistir
(Anuyahong ve ark., 2020). Biyoerisilebilirlik indeksi degerleri incelendiginde ise, %4
ekstrakt eklenen 6rnek disinda bagirsak fazi sonunda oSlgiilen TFM degerleri sindirim
oncesi TFM degerlerinden yiiksek oldugundan indeks degerlerinin 100°lin iizerinde

oldugu belirlenmistir.

Cizelge 4.33. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde in-vitro sindirim siiresince degisen TFM
degerleri (TFM: Toplam fenolik madde miktar1 (mg GAE/ g yogurt), BIL:
Biyoerisilebilirlik indeksi)

Parametre Konsantrasyon Sindirim Mide fazi Bagirsak fazi Bl (%)
oncesi sonrasi sonrasl

Kontrol 0.05+0.001°  0.04+0.004°  0.07+0.006*  140.00

%?2 ekstrakt  2.63+0.058%°  2.54+0.018®  2.68+0.011*° 101.90

%4 ekstrakt  4.78+0.073*  4.38+0.016°  4.74+0.025*  99.16

TFM %6 ekstrakt  8.57+0.067°  7.12+0.025°  9.23+0.065* 107.70
%2 niyozom  2.25+0.050°  2.20+0.017°  3.23£0.014* 143.56

%4 niyozom  4.49+0.033°  4.48+0.021°®  4.82+0.033* 107.35

%6 niyozom  8.23+£0.033%>  8.21+0.024°  8.86+0.033% 107.65

Ayni satirdaki farkli kiigiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile

verilmistir.
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Cizelge 4.34’te ise, kontrol yogurdu ve farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom
iceren Ornekler i¢in mide ve bagirsak fazi sonrasinda degisen TAK degerleri sunulmustur.
TFM degerlerine benzer olarak TAK degerlerinde de mide faz1 sonrasinda yasanan diisiis
sonrasinda bagirsak fazinda TAK degerlerinde artis gézlenmistir. Yine TFM degerlerine
benzer olarak eklenen ekstrakt ve niyozom miktar1 arttikga Orneklerde bagirsak fazi
sonunda Olciilen TAK degerlerinin de arttig1 belirlenmistir. Betalaince zengin katki
maddesi igerigindeki fenolik bilesikler ayn1 zamanda antioksidan 6zellikte de oldugundan
TFM ve TAK sonuglariin birbirine paralel olmasi olasi olarak goriilmektedir (Alara ve
ark., 2021). Literatiirde TAK ve TFM degerlerinin artmasi, yogurda uygulanan in-vitro
sindirim uygulamasi sonucu hidrolize olan siit proteinleri ile laktik asit bakterilerinin
sekonder metabolizmalar1 sonucunda fenolik bir yan zincir i¢eren biyoaktif peptidlerin
ve baska bilesiklerin olusmasi ile agiklanmaktadir. Artan fenolik igerige bagli olarak
antioksidan kapasitenin de artmasi ile raf Oomrii daha uzun olan yogurt eldesinin
saglanacagi da ifade edilmektedir (Ferreira ve Santos, 2023). Belirli bir oranda sumak
yaprag1 ekstrakti ile zenginlestirilen yogurt O6rnegine uygulanan in-vitro sindirim
uygulamasi yapilan bir ¢alismada, sindirim sonucu elde edilen TAK degerlerinin sindirim
oncesi Ol¢iilen degerlerden yiiksek oldugu ve biyoerisilebilirlik indeksi degerlerinin tez
calismasina benzer olarak yiizden fazla oldugu rapor edilmistir. S6zii gegen ¢alismada,
bagirsak fazindan sonra antioksidan Ozelligin artmasinin bazik ortamda fenolik
bilesenlerdeki aromatik halkanin hidroksil radikallerinin deprotonasyonu sonucunda
gerceklestigi de ifade edilmistir (Simonetti ve ark., 2021). Biyoerisilebilirlik indeksi
degerlerinin kapstillerde ekstraktlara gore daha yiiksek oldugu da Cizelge 4.34’te

goriilmektedir.
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Cizelge 4.34. Hicbir ilave yapilmamis kontrol 6rnegi ile farkli konsantrasyonlarda
ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde in-vitro sindirim siiresince degisen TAK
degerleri (TAK: Toplam antioksidan madde miktar1 (mmol TE/ kg yogurt), BI:
Biyoerisilebilirlik indeksi)

Parametre Konsantrasyon Sindirim Mide fazi Bagirsak fazi  BI(%)
oncesi sonrasi sonrasi

Kontrol 0.52+0.001>  0.51+0.046"  0.63+0.043*  119.23

%2 ekstrakt 21.66+0.283%  19.73£0.180° 22.09+0.105* 101.98

%4 ekstrakt 34.75+£0.471*  30.21+0.115° 32.33+0.204° 93.04

TAK %6 ekstrakt  44.79+0.356°  43.70£0.201° 46.44+0.483* 103.68
%2 niyozom  20.19+0.392° 21.08+£0.107° 24.79+0.392% 122.78

%4 niyozom  33.96+0.568°  32.33+0197° 36.42+0.206* 107.24

%6 niyozom  43.53+0.801°  42.73£0.379° 47.81+0.653* 109.83

Ayni satirdaki farkli kiiglik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak 6nemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile
verilmistir.

Cizelge 4.35’te farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom igeren yogurt érneklerine
uygulanan in-vitro sindirim sonrasinda degisen TBM degerleri ile Ol¢iilen TBM
degerlerinden hesaplanan biyoerisilebilirlik indeksi degerleri verilmistir. Kontrol
orneginde betalain igerikli herhangi bir katki maddesi ilavesi yapilmadig: i¢in TBM
analizi gergeklestirilmemistir. TFM ve TAK analizlerinde Olgililen biyoerisilebilirlik
indeksi degerlerine benzer olarak TBM i¢in de bu degerlerin yiiziin tizerinde oldugu tespit
edilmistir. Tim Ornekler i¢in mide fazi sonrasinda Olciilen TBM degerleri sindirim
oncesinde Ol¢iilenlere gore daha diisiik olarak belirlenmigtir. Literatiir kaynaklarina gore,
betalainlerin stabilitesini bircok faktor (1s1k, sicaklik, metal iyonlar1 vb.) etkilemekle
birlikte pH degisimi stabilite iizerinde en ¢ok etkiye sahip olan bir kriter olarak ifade
edilmistir. Diger ¢evresel faktorlere de bagli olmakla birlikte literatiir kaynaklarinda
betalainlerin en stabil oldugu pH aralig1 4-7 olarak ifade edilmektedir (Calva-Estrada ve
ark., 2022; Lukitasari ve ark., 2024). Bu nedenle mide faz1 sonrasinda, TBM degerlerinin
bir miktar azalmas1 beklenmektedir. Bagirsak fazi sonrasi l¢giilen TBM degerlerinin ise

sindirim oncesi ve mide faz1 sonras1t TBM degerlerine gore istatiksel olarak en yiiksek
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oldugu belirlenmistir. Bagirsak fazi sonrasinda yiiksek 6l¢iilen TBM degerleri, intestinal
fazdaki pH degerinin betalainlerin stabil kaldigi pH araliginda olmasindan oldugu
diistintilmektedir. Kirmiz1 ejder meyvesi ekstraktinin lipozomal yontem ile enkapsiile
edildigi bir calismada, elde edilen kapsiil tez calismasina benzer olarak mide ve bagirsak
simiilasyonuna maruz birakilarak sonrasinda betalain miktart incelenmistir. Mide fazi
esnasinda diisiik pH degerine maruz kalan kapsiillerde elektrostatik itici kuvvetlerin
azalmasi sonucu meydana gelen agregasyonlar ile igerikteki betalainler serbest halde
olmadigindan mide faz1 sonrasi betalainlerin bir miktar azaldig: ifade edilmistir. Mide
faz1 sonrasi kapsiillere bagirsak fazi uygulamas: da gergeklestirildiginde ise, pankreatik
enzimler ve betalainler icin optimum olan pH ortami sayesinde betalainlerin serbest

forma gecerek miktar olarak artis gosterdigi ifade edilmistir (Lin ve ark., 2022).

Cizelge 4.35. Farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen yogurt 6rneklerinde
in-vitro sindirim siiresince degisen TBM degerleri (TBM: Toplam betalain miktart (mg

betalain/kg yogurt), BI: Biyoerisilebilirlik indeksi)

Parametre = Konsantrasyon  Sindirim 6ncesi ~ Mide fazi1 sonrasi Bagirsak fazi BI

sonrasi
(%)

%2 ekstrakt 747.42+2.766° 645.86+4.574°¢ 929.4748.121* 124.36
%4 ekstrakt 1073.28+1.533Y 913.26£3.120¢ 1270.99+7.684* 118.42

TBM %06 ekstrakt 2430.36+1.145° 2073.39+5.206°¢ 2510.15+12.067*  103.28

%2 niyozom 711.39+6.347° 688.68+7.511¢ 828.20+7.5842 116.42
%4 niyozom 1016.86+8.942° 896.32+1.264° 1248.29+4.935 122.76

%6 niyozom 1927.48+6.216° 1529.91+£21.734°  2300.36+17.054*  119.35

Ayni satirdaki farkli kiigiik harfler, 6rnekler arasinda istatistiksel olarak dnemli derecede fark oldugunu
gostermektedir (p<0.05). Yanitlar {i¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile
verilmistir.
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5. YORUM

Bu tez ¢calismasinda, 6zellikle kurak ve yari-kurak iklimlerde yetisen, betalain pigmentleri
ile fenolik bilesikler a¢isindan zengin olan mevsimlik kaktiis meyvesinin (Opuntia ficus-

indica L.) fonksiyonel olarak degerlendirilmesi amaglanmistir.

Kaktiis meyvesinden betalain ve fenolik bilesikler yoniinden zengin biyoaktiflerin
ekstraksiyonu amaciyla konvansiyonel ekstraksiyon (KE), ultrason destekli ekstraksiyon
(UDE) ve vakum mikrodalga destekli ekstraksiyon (VMDE) yontemleri kullanilmistir.
Her ii¢ ekstraksiyon yontemi i¢in Box-Behnken deney tasarimi kullanilarak 5 tanesi
merkez noktada olmak iizere 29 adet deney gergeklestirilmis ve Design Expert 13
programi kullanilarak ekstraksiyon kosullarinin optimizasyonu gerceklestirilmistir. KE
ve UDE i¢in bagimsiz degiskenler: ekstraksiyon siiresi (X1) (saat-dakika), ekstraksiyon
sicakligl (X2) (°C), ¢oziiciideki etanol ylizdesi (X3) (%) ve 6rnek: ¢oziicli hacmi orant (X4)
(g kat1 6rnek/mL ¢oziicii) olarak belirlenmistir. VMDE i¢in bagimsiz degiskenler ise;
vakum degeri (X1) (mmHg), ekstraksiyon siiresi (X2) (dakika), ekstraksiyonda kullanilan
etanol yiizdesi (X3) (%) ve ornek: ¢oziicli hacmi oranidir (X4) (g kat1 6rnek/mL ¢oziicii).
Deneyler sonucunda, elde edilen yanitlar ise, toplam fenolik madde miktar1 (TFM), iki
farkli yontemle Olgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKpppn ve TAKcuprac) ve

toplam betalain miktaridir (TBM).

Yanit ylizey yoOntemi yardimiyla gerceklestirilen optimizasyon ¢aligmalarinda, {i¢
ekstraksiyon yontemi i¢in yapilan deneyler sonucunda optimum islem kosullari
bulunmustur. Buna gore, KE i¢in optimum ekstraksiyon kosullari; X;: 2.05 saat, X»: 50
°C, X3: %80 etanol yiizdesi ve X4: 1:22.60 g kati oérnek/mL ¢oziicii oran1 olarak
belirlenmistir. UDE i¢in optimum ekstraksiyon kosullari; X;: 30 dakika, X»: 50 °C, Xs:
%40 etanol yilizdesi ve X4: 1:30 g kat1 6rnek/mL ¢oziicii oranidir. Son yontem olan
VMDE i¢in optimum ¢alisma kosullar1 ise; Xi: 108.82 mmHg, X»: 2.47 dakika, X3: %20
etanol yiizdesi ile X4: 1:29.42 g kat1 6rnek /mL ¢6ziicii olarak belirlenmistir. VDME nin
diger iki yonteme gore ¢cok daha kisa siirede daha diisiik oranda etanol kullanilarak verimli

bir ekstraksiyon sagladigi goriilmiistiir.
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KE, UDE ve VMDE optimum kosullarinda da elde edilen ekstraktlarin 70 °C’deki 1s1l
kararlilig1 belirlenmis ve renk analizleri gerceklestirilmistir. KE, UDE ve VMDE
yontemlerinde elde edilen ekstraktlarda 1sil kararlilik degerleri sirasiyla %55.501,
%60.752, %66.808 olarak bulunmustur. Renk analizinde oOlclilen degerler ise
ekstraktlarda Olgiilen TBM degerleri ile tutarli bulunmustur. Ayrica ekstraktlarin
kompozisyonlarinin analizi igin ticari betanin 6rneginden Q-TOF LC/MS analizi ile
standart egri olusturulmus ve ekstraktlardaki farli betalainler betanin cinsinden miktar
olarak tayin edilmistir. Optimum kosullardaki ekstraktlarin Salmonella enteritidis subsp.
enterica serovar Enteritidis (ATCC 13076), Escherichia coli O157:H7 (ATCC 25922),
and Listeria monocytogenes iizerindeki antimikrobiyel etkileri de 2 farkli yontem ile
arastirilmistir. Kuyucuk difiizyon metodunda her {i¢ yontemin optimum kosullarinda elde
edilen ekstraktlar, Salmonella enteritidis subsp. enterica serovar Enteritidis iizerinde
antimikrobiyal etki gosterirken, sadece VMDE yonteminin optimum kosullarinda elde
edilen ekstrakt Escherichia coli O157:H7 (ATCC 25922) iizerinde antimikrobiyal etki
gostermistir. Listeria monocytogenes lizerinde ise herhangi bir antimikrobiyal etki
bulunmamastir. Tiip diliisyon metodunda her ii¢ yontemin de optimum kosullarinda elde
edilen ekstraktlar icin MIK seyrelti yapilmayan tiiplerde sadece Salmonella enteridis

subsp. enterica serovar Enteritidis i¢in elde edilmistir.

Ekstraksiyon caligmalarindan sonraki asamada, VMDE yonteminden elde edilen
optimum ekstrakt 6rnegindeki betalainler ve fenolik bilesiklerin dis etmenlerden olumsuz
etkilenmemesi ve stabilizasyonunun saglanmasi i¢in niyozomal enkapsiilasyon
gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon yontemlerine benzer olarak Box-Behnken yontemi ile
toplam 29 deney yapilmig ve uygulanan bagimsiz degiskenler; siirfektan maddelerin
molar oranlar1 (X;) (Span 60: Tween 80) (M/M), ekstrakt miktar1 (X2) (mg ekstrakt/100
mg siirfektan), kolesterol miktar1 (X3) (mg kolesterol/100 mg siirfektan) ve
enkapsiilasyon sonrasinda uygulanan ultrason siiresi (X4) (sn) olarak secilmistir. Yapilan
deneyler sonucunda enkapsiilasyon verimi, toplam fenolik madde miktar1 (TFM),
CUPRAC yontemi ile olgiilen toplam antioksidan kapasitesi (TAKcuprac), renk
analizinde 6lgiilen b* degeri ve toplam betalain miktar1 (TBM) yanitlar1 6l¢iilmiistiir.
Yanit ylizey yontemi sonucunda belirlenen optimum enkapsiilasyon kosullari; Xi:1.161,
X2: 14.440 mg ektrakt/100 mg siirfektan, X3: 0.1 mg kolesterol/100 mg siirfektan ve Xa:
89.99 sn olarak belirlenmistir. Bu kosullarda yanitlardan enkapsiilasyon verimi %96.06,

TFM 3.06 mg GAE/ g kuru agirlik, TAK 24.41 mmol TE/kg kuru agirlik, b* degeri 2.81
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ve TBM 687.30 mg betalain/kg kuru agirlik olarak bulunmustur. Optimum enkapsiilasyon
kosullarinda elde edilen kapsiilde karakterizasyon amaciyla FT-IR ve TEM analizleri ile
zeta potansiyeli ve pargacik boyutu Slgiimleri gergeklestirilmistir. 30 giinliik depolama
siiresince betalain degradasyon sabiti dl¢iilmiis ve 1s1l kararlilik degeri enkapsiilasyon ile
%92.91 e kadar yiikseltilmistir. Bu degerin ekstraktlardaki 1s1l kararlilik degerlerine gore
yiiksek Olciilmesi kapsiillerde stabilize edici ajan olarak kullanilan kolesterol ile niyozom
vezikiillerinin stabilizasyonu saglanarak kabuk materyalinin iyi korunmasindandir. 30

1

giinlik depolama sonucunda betalain degredasyon sabiti 9.4 x 10> giin olarak

Olgtilmiistiir.

Literatiirde fonksiyonel 6zellikteki dogal renk bilesenleri ile biyoaktif bilesiklerin bir
gidaya uygulanmasi siklikla ¢alisilan konulardandir. Fakat kaktiis meyvesinden elde
edilen betalaince zengin biyoaktif bilesiklerin yogurda uygulandigi bir calismaya
rastlanmamistir. Bundan yola c¢ikilarak, tez calismasinda VMDE’nin optimum
kosullarinda elde edilen ekstrakt ile bu ekstraktin optimum enkapsiilasyon kosullarinda
niyozom yontemi ile kaplanmis hali farkli konsantrasyonlarda (%2, %4 ve %6) sade
yogurt Ornegine entegre edilmis ve Ornekler 14 giin boyunca +4°C’de depolanmustir.
Depolama siiresince yogurtlardaki bazi fizikokimyasal, mikrobiyolojik ve biyoaktif
bilesiklerin degisimleri dl¢iilerek ve sonuglar higbir katki eklemesi yapilmayan kontrol
yogurdu ile karsilagtirllmistir. Elde edilen sonuglara gore, %4’liik konsantrasyona kadar
yogurttaki fizikokimyasal 6zelliklerin biiyiik 6l¢iide korundugu tespit edilmistir. Bununla
birlikte depolama siiresince niyozom eklenen 6rneklerde ekstrakt eklenen drneklere gore

betalaince zengin biyoaktif bilesiklerin daha iyi korundugu tespit edilmistir.

Tez calismasinin son asamasinda ise, in-vitro sindirim c¢aligmalar1 yapilmistir. Bu
amagla, optimum kosullarda VMDE ile elde edilen kaktiis meyvesi ekstrakti, optimum
kosullarda elde edilen niyozom ve farkli konsantrasyonlarda ekstrakt ve niyozom eklenen
yogurt Ornekleri in-vitro sindirim uygulamasma tabi tutulmustur. Sindirim fazlar
sonucunda Orneklerdeki TFM, TAKcuprac ile TBM 0l¢iilmiis ve mide fazi sonrasinda
azalma seyrinde olan betalain ve fenolik bilesikler iceren biyoaktiflerin bagirsak fazi

sonrasinda artig gosterdigi bulunmustur.

Bu tez caligmasinin sonucunda, ekstraksiyon yontemleri arasinda yeni ve yesil bir
ekstraksiyon yontemi olan VMDE ile kaktiis meyvesinden betalain ve fenolik bilesikler
yoniinden zengin biyoaktiflerin ekstraksiyonu ic¢in ¢alismadaki diger yontemlere gore

daha kisa siirede, daha az ¢oziicli kullanimt ile yiiksek verimde sonuglar elde edildigi
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belirlenmistir. Ayrica, literatiirdeki gida uygulamalarinda ¢ok yaygin olmayan niyozomal
enkapsiilasyonun, elde edilen hassas bilesiklerin korunmasinda etkili bir yontem oldugu
da goriilmiistiir. Bu etkili yontemin uygulanmasiyla birlikte, elde edilen niyozomlarin
iilkemizde de yaygin ve sik tliketilen bir iirin olan yogurtta dogal bir renklendirici
alternatifi ve fonksiyonel bir bilesen olarak eklenmesinin de miimkiin olabilecegi ifade
edilmistir. Yogurt orneklerinde, fizikokimyasal, tekstiirel, reolojik, fonksiyonel ve
mikrobiyolojik analizlerin yani sira, in-vitro sindirim c¢aligmasiyla biyoerisilebilirlik
degerlerinin elde edilmesi, biyoaktiflerin sindirim sirasindaki davranisi agisindan énemli
bilgiler sunmustur. Caligmanin sonucunda, dogal bir kaynaktan yeni yontemlerle elde
edilen betalain ve fenolik bilesikler gibi farkli biyoaktiflerin stabilizasyonunun
saglanarak gelecekte ticari bir iirlinde de kullanilabilme potansiyelinin oldugu acikg¢a
goriilmiistiir. ilerleyen calismalarda yeni ekstraksiyon teknolojilerinden vakum
mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi kullanilarak farkli gida kaynaklarindan
betalainlerin ve biyoaktif bilesiklerin ekstrakte edilmesi hedeflenebilir. Ayrica niyozomal
enkapsiilasyon kullanilarak elde edilen betalainlerin farkli gida matrikslerine
uygulanabilirligi de test edilerek fonksiyonel 6zellikleri iyilestirilmis iirlin gesitliliginin

arttirtlmasi saglanabilir.
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Sekil A11. TAKpppa hesaplamalarinda kullanilmak tizere %80 etanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A12. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %50 metanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A13. TAKcuprrac hesaplamalarinda kullanilmak iizere %20 etanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A14. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak tizere %40 etanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A15. TAKcurrac hesaplamalarinda kullanilmak iizere %60 etanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A16. TAKcuprac hesaplamalarinda kullanilmak iizere %80 etanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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Sekil A17. TAKcurrac hesaplamalarinda kullanilmak iizere %70 metanol ile hazirlanan

troloks kalibrasyon egrisi
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EK B- Optimizasyon Deneylerinde Elde Edilen Yanitlar

Cizelge B1. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktiis meyvesi 6rneklerinde KE
sonucu elde edilen yanitlar* (Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol
TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcurrac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/

kg kuru agirlik))
Deney No Y Y2 Y3 Y,
1 5.10+0.152 10.20+0.076 26.66+0.199 187.37+0.286
2 5.83+0.203 7.79+0.036 29.85+0.133 467.18+3.085
3 4.72+0.540 6.18+0.033 27.23+0.179 376.02+7.885
4 5.66+0.442 6.84+0.020 25.91+0.405 441.05+3.154
5 5.65+0.382 11.93+0.320 26.39+0.577 418.42+2.439
6 4.95+0.051 6.55+0.051 18.33+0.213 430.82+1.148
7 6.15+0.382 7.78+0.034 34.86+0.655 426.22+0.779
8 5.60+0.827 7.63+0.019 31.48+0.459 403.10+6.409
9 5.62+1.128 6.84+0.019 25.82+0.334 441.03+2.640
10 4.10+0.737 5.75+0.017 22.78+0.237 402.94+1.161
11 5.55+0.175 6.91+0.052 25.56+0.668 379.93+£3.102
12 5.64+0.405 6.84+0.035 25.87+0.133 440.71+£3.221
13 6.14+0.462 14.87+0.205 29.43+1.545 420.86+6.082
14 5.63+0.702 6.84+0.035 25.82+0.276 440.98+2.634
15 5.33+0.616 6.72+0.020 28.78+1.086 392.16+2.188
16 4.67+0.843 6.09+0.100 20.47+0.153 397.81+1.103
17 5.08+0.998 6.64+0.050 27.02+0.466 213.06+5.994
18 5.05+0.368 6.88+0.060 25.68+0.237 405.44+2.425
19 5.08+0.912 9.754+0.083 22.48+0.199 403.99+3.852
20 5.53+£0.212 7.77+0.100 26.10+0.206 440.07+0.978
21 4.35+0.548 9.84+0.052 26.79+0.804 359.93+£5.283
22 5.02+0.975 5.64+0.029 27.284+0.499 361.97+1.381
23 5.01+£0.791 6.80+0.072 24.23+0.101 394.50+2.302
24 4.35+0.837 4.124+0.042 16.56+0.101 414.69+3.454
25 4.42+0.088 3.30+0.031 21.28+0.078 393.16+5.693
26 3.99+0.406 8.85+0.068 24.15+0.356 400.95+4.883
27 5.354+0.662 12.42+0.138 28.45+0.912 393.98+2.173
28 5.65+0.304 6.86+0.059 25.78+0.276 441.05+0.296
29 4.70+0.318 11.39+0.029 39.22+0.214 422.414+2.704

*Sonuglar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Cizelge B2. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktiis meyvesi 6rneklerinde UDE
sonucu elde edilen yanitlar* (Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol
TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/

kg kuru agirlik))
Deney No Y Y. Y3 Y,
1 5.954+2.013 12.37+0.104 34.86+0.623 363.61+2.912
2 5.49+£3.015 10.09+0.155 31.14+0.356 470.65+6.285
3 5.28+0.564 8.24+0.201 31.924+0.203 432.89+2.004
4 5.27+0.442 8.18+0.066 32.06+0.502 432.30+1.338
5 5.27£1.594 5.94+0.025 32.98+0.268 374.83+£5.924
6 4.63+0.464 8.07+0.052 24.32+0.502 377.35+2.011
7 4.91+1.505 6.10+0.306 34.94+0.677 413.55+3.154
8 4.77+0.765 7.954+0.069 33.91+0.203 392.90+1.857
9 5.2840.351 8.17+0.099 31.83+0.133 432.10£2.545
10 5.66+0.405 7.05+0.087 36.83+0.334 415.97+2.979
11 4.96+0.088 6.76+0.050 31.15+0.233 405.02+5.658
12 4.9240.841 12.18+0.052 22.79+1.057 381.77+4.912
13 5.53+0.464 7.87+0.153 31.26+0.536 425.0242.272
14 4.46+0.541 6.10+0.120 29.40+0.782 360.12+7.834
15 5.78+0.662 10.23+0.131 35.88+0.753 401.94+5.545
16 4.78+0.35 6.09+0.280 29.09+0.233 390.74+1.430
17 4.53+0.638 6.78+0.126 35.25+0.945 456.40+3.888
18 5.81+1.449 9.92+0.129 38.27+1.849 441.80+7.774
19 5.25+0.368 5.66+0.060 31.99+0.411 473.90+4.106
20 4.33+1.645 5.90+0.137 31.11+£1.206 421.7940.153
21 3.59+0.505 6.99+0.056 22.29+0.258 329.60+3.669
22 5.51+£0.804 10.38+0.227 35.424+0.526 412.35+4.290
23 4.924+0.304 6.69+0.079 30.99+0.203 407.17+4.646
24 5.27+0.268 8.18+0.087 32.01+0.276 432.3542.844
25 5.2840.616 8.16+0.050 31.88+0.777 432.18+4.007
26 6.00+2.498 8.68+0.407 29.67+1.971 358.87+3.692
27 4.89+2.009 10.03+0.062 29.18+0.828 461.38+4.881
28 6.14+0.971 17.05+0.146 32.86+0.857 361.14+5.362
29 4.30+1.425 8.40+0.242 25.24+0.436 376.27+1.289

*Sonuglar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Cizelge B3. Box-Behnken deneysel tasarimina gore kaktiis meyvesi drneklerinde VMDE
sonucu elde edilen yanitlar* (Y1: TFM (mg GAE/g kuru agirlik), Y2: TAKpppu (mmol
TE/ kg kuru agirlik), Y3: TAKcuprac (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: TBM (mg betalain/

kg kuru agirlik))
Deney No Y Y. Y3 Y4
1 5.60+0.098 9.25+0.362 40.63+0.996 445.85+2.307
2 5.85+0.117 7.86+0.269 21.52+0.805 374.17+2.593
3 7.27+0.053 8.10+0.232 56.15+1.411 472.21+4.271
4 7.444+0.091 8.28+0.199 56.96+2.797 471.39+1.265
5 6.98+0.179 11.06+0.117 29.77+£1.925 517.40+5.112
6 7.40+0.074 8.16+0.248 56.22+1.867 471.86+3.981
7 4.79+0.228 8.37+0.376 37.98+2.985 371.40+3.934
8 6.54+0.042 11.23+0.171 25.97+1.560 454.41+4.087
9 5.27£0.117 8.48+0.251 37.83+1.708 481.44+10.747
10 4.15+0.433 7.82+0.295 35.2842.516 412.45+7.257
11 5.21+0.023 6.26+0.067 39.84+0.741 420.50+1.186
12 6.70+£0.032 10.14+0.405 27.94+0.994 437.73£8.270
13 5.05+0.102 6.85+0.215 35.08+0.789 420.05+10.483
14 5.47+0.151 8.11+0.371 33.75+0.470 437.98+10.796
15 6.32+0.111 7.95+0.144 18.82+0.382 452.89+3.956
16 8.32+0.090 12.48+0.322 44.31+0.824 554.32+13.720
17 7.45+0.099 8.13+0.340 56.09+1.479 472.85+0.984
18 4.4740.270 8.86+0.506 35.86+0.654 420.09+0.687
19 5.23+0.065 5.52+0.060 32.30+0.986 469.21+4.009
20 5.23+0.103 5.12+0.069 33.40+0.129 498.69+0.793
21 5.91+0.043 6.48+0.094 44.10+0.970 421.844+5.736
22 5.98+0.234 10.33+0.151 42.59+0.890 521.55+£3.973
23 5.06+0.065 7.02+0.180 49.70+2.313 470.36+3.274
24 5.94+0.147 10.12+0.638 30.24+0.663 442.92+7.457
25 6.98+0.117 11.09+0.135 52.05+1.309 579.81+4.584
26 5.69+0.132 9.27+0.133 43.27+1.244 490.34+7.015
27 7.86+0.118 10.96+0.093 53.1340.560 581.56+5.887
28 7.40+0.077 8.29+0.240 55.72+0.745 471.698+3.054
29 5.31+0.161 11.00+0.252 43.73+1.348 483.53+0.082

*Sonuglar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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Cizelge B4. Box-Behnken deneysel tasarimina gore niyozom yontemi ile yapilan
enkapsiilasyonda elde edilen yanitlar* (Y: Enkapsiilasyon verimi, Y2: Toplam fenolik
madde (TFM) (mg GAE/g kuru agirlik), Y3: CUPRAC yontemi ile 6lgiilen toplam
antioksidan kapasitesi (TAKcuprac) (mmol TE/ kg kuru agirlik), Y4: Renk analizinde
Olctilen b degeri, Ys: Toplam betalain miktar1 (TBM) (mg betalain/kg kuru agirlik))

Deney No Y Y2 Ys Y, Ys
1 94.16+0.035 2.31+0.023 19.77+0.101 3.60+0.021 673.68+0.254
2 95.86+0.011 2.79+0.023 20.68+0.101 3.38+0.131 685.87+0.080
3 92.89+0.023 2.47+0.013 21.56+0.210 5.25+0.026 664.63+0.167
4 90.11+0.006 2.52+0.031 16.88+0.154 7.26+0.220 644.72+0.045
5 92.94+0.078 2.72+0.013 21.46+0.309 4.75+0.205 664.95+0.558
6 96.56+0.012 2.80+0.012 23.75+0.058 3.36x0.172 690.85+0.086
7 97.62+0.035 2.17+0.027 21.63+0.309 6.39+0.074 698.45+0.251
8 91.53+0.017 2.49+0.057 18.63+0.154 5.544+0.256 654.89+0.118
9 94.11+0.025 2.33+0.036 19.91+0.117 3.59+0.015 673.34+0.181
10 94.09+0.035 2.26+0.053 19.81+0.233 3.57+0.053 673.20+0.250
11 96.31+0.039 2.72+0.012 23.48+0.210 3.35+0.139 689.07+0.278
12 94.69+0.038 2.82+0.024 14.96+0.117 6.60+0.133 677.49+0.273
13 95.38+0.027 2.63+0.012 21.69+0.101 3.40+0.015 682.45+0.193
14 94.10+0.033 2.28+0.031 19.87+0.364 3.64+0.050 673.25+0.240
15 97.12+0.022 2.78+0.007 18.66+0.175 5.76+0.061 694.92+0.155
16 94.30+0.068 2.46+0.018 26.24+0.101 2.07+0.032 674.71+£0.483
17 93.87+0.057 2.83+0.027 19.67+0.101 6.09+£0.208 671.65+£0.411
18 94.87+0.072 2.58+0.036 19.81+0.210 5.48+0.188 678.82+0.515
19 92.70+0.027 2.63+0.055 19.81+0.058 6.81+0.254 663.25+0.196
20 90.92+0.032 2.74+0.101 15.974+0.254 5.70+£0.214 650.51+0.227
21 87.66+0.073 2.77+0.020 16.91+0.117 8.84+0.8523 627.17+0.521
22 94.12+0.032 2.26+0.007 19.91+0.117 3.544+0.053 673.42+0.229
23 90.51+0.027 2.60+0.042 22.97+0.058 5.54+0.124 647.57+0.195
24 93.62+0.009 2.86+0.044 23.75+0.058 4.33+0.309 669.87+0.063
25 90.89+0.038 2.50+0.049 19.50+0.309 5.05+0.145 650.33+£0.271
26 90.43+0.027 2.53+0.037 18.36+0.364 4.26+0.093 646.99+0.191
27 95.98+0.019 2.44+0.018 19.27+0.303 8.01+0.006 686.76+0.137
28 93.04+0.048 2.68+0.036 21.29+0.440 6.46+0.292 665.71+0.345
29 92.15+0.050 2.48+0.020 17.45+0.440 5.454+0.115 659.30+0.359

*Sonuglar ii¢ tekrarin aritmetik ortalamasi alinarak standart sapma degerleri ile verilmistir.
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EK C - Anova Cizelgeleri

Cizelge C.1. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) tizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y1) 9.90 14 70.7 1207.43 <0.0001
X1 0.0868 1 8.68 148.27 <0.0001
X2 0.4983 1 49.83 851.04 <0.0001
X3 0.8969 1 89.69 1531.78 <0.0001
X4 0.5035 1 50.35 859.92 <0.0001
Xi1Xa 0.0716 1 7.16 122.25 <0.0001
Xi1X3 0.0159 1 1.59 27.11 0.0006
Xi1X4 0.1884 1 18.84 321.81 <0.0001
X2X3 0.1012 1 10.12 172.9 <0.0001
X2X4 0.0408 1 4.08 69.76 <0.0001
X3X4 0.5321 1 53.21 908.72 <0.0001
Xi? 1.16 1 115.72 1976.37 <0.0001
X2? 0.1348 1 13.48 230.3 <0.0001
X3? 0.0243 1 243 41.51 0.0001
X4? 2.13 1 212.87 3635.58 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0053 5 0.0898 4.61 0.082
Hata 0.0045 4 0.0195

Genel 0.0008 23

Adjusted R? (Y1) =0.9986; Tahminsel R? (Y1) =0.9922

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C.2. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppu (Y2) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y2) 154.36 14 11.03 28988.5 <0.0001
X1 1.13 1 1.13 2969.99 <0.0001
X2 0.3983 1 0.3983 1047.25 <0.0001
X3 12.38 1 12.38 32553 <0.0001
X4 18.22 1 18.22 47898.7 <0.0001
XiX2 0.1625 1 0.1625 427.3 <0.0001
X1X3 12.73 1 12.73 33481.5 <0.0001
Xi1X4 0.2044 1 0.2044 537.37 <0.0001
X2X3 33.68 1 33.68 88555.9 <0.0001
X2X4 1.67 1 1.67 4383.16 <0.0001
X3X4 13.58 1 13.58 35702.7 <0.0001
X2 2.15 1 2.15 5660.1 <0.0001
X2? 3.43 1 3.43 9005.13 <0.0001
X3? 17.64 1 17.64 46388.8 <0.0001
X4? 6.18 1 6.18 16243.9 <0.0001
Uyum eksikligi 0.003 5 0.0006 5.5 0.0619
Hata 0.0004 4 0.0001

Genel 154.36 23

Adjusted R? (Y2) =0.9999; Tahminsel R? (Y2) =0.9997

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C.3. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcuprac (Y3) iizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y3) 438.01 14 31.29 3793.2 <0.0001
X1 0.7004 1 0.7004 84.91 <0.0001
X2 21.24 1 21.24 2575.12 <0.0001
X3 22.58 1 22.58 2737.13 <0.0001
X4 150.33 1 150.33 18226.5 <0.0001
XiX2 0.9218 1 0.9218 111.76 <0.0001
Xi1X3 0.3293 1 0.3293 39.93 0.0001
Xi1X4 0.5799 1 0.5799 70.31 <0.0001
X2X3 0.0003 1 0.0003 0.0333 0.8593
X2X4 0.3843 1 0.3843 46.59 <0.0001
X3X4 45.07 1 45.07 5464.06 <0.0001
X2 4.14 1 4.14 502.11 <0.0001
X2? 7.03 1 7.03 852.14 <0.0001
X3? 18.9 1 18.9 2291.46 <0.0001
Xq? 61.47 1 61.47 7452.57 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0641 5 0.0128 5.04 0.0711
Hata 0.0102 4 0.0025

Genel 438.09 23

Adjusted R? (Y3) =0.9996; Predicted R? (Y3) =0.9978

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C.4. KE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) tizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar (Xi: Ekstraksiyon siiresi (saat), X»: Ekstraksiyon sicakligi (°C),
X3: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y4) 42975.9 14 3069.71 37667.3 <0.0001
X1 5999.41 1 5999.41 73616.8 <0.0001
X2 6624.31 1 6624.31 81284.7 <0.0001
X3 2716.57 1 2716.57 33334.2 <0.0001
X4 566.83 1 566.83 6955.39 <0.0001
XiX2 50.1 1 50.1 614.72 <0.0001
X1X3 1282.91 1 1282.91 15742.2 <0.0001
Xi1X4 121.55 1 121.55 1491.49 <0.0001
X2X3 1744.51 1 174451 21406.3 <0.0001
X2X4 442.12 1 442.12 5425.07 <0.0001
X3X4 1118.14 1 1118.14 13720.3 <0.0001
X2 4873.57 1 4873.57 59801.9 <0.0001
X2? 1766.46 1 1766.46 21675.6 <0.0001
X3? 1238.49 1 1238.49 15197 <0.0001
X4? 7863.86 1 7863.86 96494.8 <0.0001
Uyum eksikligi 0.6491 5 0.1298 6.15 0.0514
Hata 0.0844 4 0.0211

Genel 42976.6 23

Adjusted R? (Y4) =0.9999; Predicted R? (Y4) =0.9996

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C5. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon

solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y1) 5.84 14 0.4172 8797.71 <0.0001
X1 0.0817 1 0.0817 1722.57 <0.0001
X2 0.0424 1 0.0424 893.56 <0.0001
X3 4.05 1 4.05 85466.23 <0.0001
X4 0.1837 1 0.1837 3874.13 <0.0001
XiX2 0.7983 1 0.7983 16833.23 <0.0001
Xi1X3 0.1494 1 0.1494 3150.18 <0.0001
Xi1X4 0.1254 1 0.1254 2643.93 <0.0001
X2X3 0.0657 1 0.0657 1385.68 <0.0001
X2X4 0.1233 1 0.1233 2600.43 <0.0001
X3X4 2.25 1 2.25 47475.31 <0.0001
X2 0.0992 1 0.0992 2092.03 <0.0001
X2? 0.1366 1 0.1366 2880.05 <0.0001
X3? 0.1097 1 0.1097 2313.22 <0.0001
X4? 0.0387 1 0.0387 816.53 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0003 4 0.0001 2.96 0.1592
Hata 0.0001 4 0.0000

Genel 5.84 22

Adjusted R? (Y1) =0.9998; Predicted R? (Y1) =0.9985

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C6. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppu (Y2) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon

solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y2) 137.69 14 9.84 3662.06 <0.0001
X1 0.179 1 0.179 66.64 <0.0001
X2 0.1567 1 0.1567 58.34 <0.0001
X3 29.18 1 29.18 10865.55 <0.0001
X4 27.54 1 27.54 10254.46 <0.0001
XiX2 0.9212 1 0.9212 343.01 <0.0001
X1X3 0.7969 1 0.7969 296.72 <0.0001
Xi1X4 0.8144 1 0.8144 303.24 <0.0001
X2X3 18.36 1 18.36 6837.01 <0.0001
X2X4 0.0765 1 0.0765 28.47 0.0007
X3X4 8.74 1 8.74 3253.83 <0.0001
X2 0.9941 1 0.9941 370.15 <0.0001
X2? 0.4699 1 0.4699 174.96 <0.0001
X3? 10.21 1 10.21 3802.07 <0.0001
X4? 0.5676 1 0.5676 211.35 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0181 4 0.0045 5.27 0.0682
Hata 0.0034 4 0.0009

Genel 137.72 22

Adjusted R? (Y2) =0.9996; Predicted R? (Y2) =0.9982

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C7. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcuprac (Y3) tlizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon

solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y3) 190.15 14 13.58 500.53 <0.0001
X1 0.6619 1 0.6619 24.39 0.0011
X2 7.14 1 7.14 263.13 <0.0001
X3 1.64 1 1.64 60.56 <0.0001
X4 13.79 1 13.79 508.14 <0.0001
XiX2 12.27 1 12.27 452.3 <0.0001
Xi1X3 16.27 1 16.27 599.77 <0.0001
Xi1X4 5.41 1 5.41 199.55 <0.0001
X2X3 10.9 1 10.9 401.87 <0.0001
X2X4 29.6 1 29.6 1091.02 <0.0001
X3X4 17.89 1 17.89 659.22 <0.0001
X2 41.13 1 41.13 1515.64 <0.0001
X2? 14.23 1 14.23 524.38 <0.0001
X3? 43.05 1 43.05 1586.6 <0.0001
X4? 17 1 17 626.35 <0.0001
Uyum eksikligi 0.1835 4 0.0459 5.46 0.0645
Hata 0.0336 4 0.0084

Genel 190.36 22

Adjusted R? (Y3) =0.9969; Predicted R? (Y3) =0.9818

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C8. UDE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) iizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Ekstraksiyon siiresi (dakika), X»: Ekstraksiyon sicakligi
(°C), Xs: Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon

solventi orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y4) 18585.8 14 1327.56 5208.43 <0.0001
X1 257.31 1 257.31 1009.51 <0.0001
X2 24.54 1 24.54 96.27 <0.0001
X3 5441.89 1 5441.89 21350.24 <0.0001
X4 684.58 1 684.58 2685.83 <0.0001
XiX2 672.48 1 672.48 2638.34 <0.0001
X1X3 268.67 1 268.67 1054.09 <0.0001
Xi1X4 496.97 1 496.97 1949.75 <0.0001
X2X3 293.16 1 293.16 1150.17 <0.0001
X2X4 37.85 1 37.85 148.49 <0.0001
X3X4 150.94 1 150.94 592.17 <0.0001
X2 2121.52 1 2121.52 8323.4 <0.0001
X2? 220.39 1 220.39 864.68 <0.0001
X3? 448.02 1 448.02 1757.71 <0.0001
X4? 597.11 1 597.11 2342.67 <0.0001
Uyum eksikligi 1.66 4 0.4149 4.37 0.091
Hata 0.3796 4 0.0949

Genel 18587.9 22

Adjusted R? (Y4) =0.9997; Predicted R? (Y1) =0.9978

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C9. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TFM (Y1) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Vakum degeri (mmHg), X»: Ekstraksiyon siiresi (dk), Xs:
Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y1) 24.94 14 1.78 99.82 <0.0001
X1 241 1 241 135.26 <0.0001
X2 0.2236 1 0.2236 12.53 0.0041
X3 8.69 1 8.69 486.78 <0.0001
X4 0.3747 1 0.3747 21.00 0.0006
XiX2 0.4296 1 0.4296 24.08 0.0004
Xi1X3 2.77 1 2.77 154.99 <0.0001
Xi1X4 0.5971 1 0.5971 33.46 <0.0001
X2X3 0.5009 1 0.5009 28.07 0.0002
X2X4 0.0198 1 0.0198 1.11 0.3134
X3X4 0.3162 1 0.3162 17.72 0.0012
Xi? 1.79 1 1.79 100.12 <0.0001
X2? 6.10 1 6.10 341.67 <0.0001
X3? 1.02 1 1.02 57.28 <0.0001
Xq? 6.74 1 6.74 377.77 <0.0001
Uyum eksikligi 0.1937 8 0.0242 4.76 0.0745
Hata 0.0204 4 0.0051

Genel 25.15 26

Adjusted R? (Y1) =0.9816; Predicted R? (Y1) =0.9436

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C10. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKpppn (Y2) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi (dk), Xs:
Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y2) 84.96 14 6.07 221.04 <0.0001
X1 10.58 1 10.58 385.34 <0.0001
X2 0.4219 1 0.4219 15.37 0.0020
X3 5.99 1 5.99 218.09 <0.0001
X4 41.87 1 41.87 1525.18 <0.0001
XiX2 0.9817 1 0.9817 35.76 <0.0001
X1X3 11.03 1 11.03 401.85 <0.0001
Xi1X4 0.8849 1 0.8849 32.23 0.0001
X2X3 0.4925 1 0.4925 17.94 0.0012
X2X4 4.71 1 4.71 171.67 <0.0001
X3X4 0.5554 1 0.5554 20.23 0.0007
X2 0.0378 1 0.0378 1.38 0.2633
X2? 0.0595 1 0.0595 2.17 0.1668
X3? 16.58 1 16.58 603.86 <0.0001
X4? 1.73 1 1.73 62.92 <0.0001
Uyum eksikligi 0.3008 8 0.0376 5.24 0.0635
Hata 0.0287 4 0.0072

Genel 85.29 26

Adjusted R? (Y2) =0.9916; Predicted R? (Y2) =0.9699

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C11. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TAKcuprrac (Y3) lizerindeki etkilerine
ait ANOVA testi sonuglari (X;: Vakum degeri (mmHg), X»: Ekstraksiyon siiresi (dk), Xs:
Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y3) 3013.02 14 215.22 280.41 <0.0001
X1 235.24 1 235.24 306.49 <0.0001
X2 5.80 1 5.80 7.56 0.0176
X3 182.65 1 182.65 237.97 <0.0001
X4 47.19 1 47.19 61.48 <0.0001
XiX2 0.1933 1 0.1933 0.2518 0.6249
Xi1X3 130.25 1 130.25 169.71 <0.0001
Xi1X4 7.53 1 7.53 9.82 0.0086
X2X3 11.19 1 11.19 14.58 0.0024
X2X4 41.75 1 41.75 54.39 <0.0001
X3X4 529.90 1 529.90 690.42 <0.0001
X2 243.01 1 243.01 316.62 <0.0001
X2? 569.29 1 569.29 741.73 <0.0001
X3? 937.44 1 937.44 1221.40 <0.0001
X4? 387.01 1 387.01 504.23 <0.0001
Uyum eksikligi 8.39 8 1.05 5.11 0.0662
Hata 0.8211 4 0.2053

Genel 3022.23 26

Adjusted R? (Y3) =0.9934; Predicted R? (Y3) =0.9789

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C12. VMDE’de bagimsiz degiskenlerinin TBM (Y4) lizerindeki etkilerine ait
ANOVA testi sonuglar1 (Xi: Vakum degeri (mmHg), X>: Ekstraksiyon siiresi (dk), Xs:
Ekstraksiyonda kullanilan etanol yiizdesi (% etanol), X4: 6rnek/ekstraksiyon solventi

orani (g kat1 6rnek/mL solvent))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y4) 60216.32 14 4301.17 3959.40 <0.0001
X1 3536.02 1 3536.02 3255.05 <0.0001
X2 1783.63 1 1783.63 1641.90 <0.0001
X3 5051.34 1 5051.34 4649.97 <0.0001
X4 4213.04 1 4213.04 3878.27 <0.0001
XiX2 53.78 1 53.78 49.51 <0.0001
X1X3 22257.17 1 22257.17 20488.64 <0.0001
Xi1X4 15410.62 1 15410.62 14186.11 <0.0001
X2X3 2853.74 1 2853.74 2626.98 <0.0001
X2X4 548.09 1 548.09 504.54 <0.0001
X3X4 4350.20 1 4350.20 4004.54 <0.0001
X2 64.40 1 64.40 59.29 <0.0001
X2? 1696.63 1 1696.63 1561.82 <0.0001
X3? 2.46 1 2.46 2.27 0.1581
X4? 436.78 1 436.78 402.07 <0.0001
Uyum eksikligi 11.78 8 1.47 4.68 0.0765
Hata 1.26 4 0.3147

Genel 60229.36 26

Adjusted R? (Y4) =0.9995; Predicted R? (Y1) =0.9985

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C13. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
enkapsiilasyon verimi (Y1) lzerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglart (Xi:
Stirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/
100 mg siirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason

uygulanma siiresi (saniye))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y1) 139.30 14 9.95 4296.33 <0.0001
X1 11.90 1 11.90 5136.69 <0.0001
X2 30.52 1 30.52 13179.31 <0.0001
X3 0.3766 1 0.3766 162.62 <0.0001
X4 20.38 1 20.38 8798.90 <0.0001
Xi1X2 30.01 1 30.01 12958.03 <0.0001
Xi1X3 16.99 1 16.99 7336.69 <0.0001
Xi1X4 12.94 1 12.94 5586.91 <0.0001
X2X3 0.9930 1 0.9930 428.77 <0.0001
X2X4 7.27 1 7.27 3140.62 <0.0001
X3X4 2.71 1 2.71 1170.51 <0.0001
X2 2.06 1 2.06 888.74 <0.0001
X2? 0.1974 1 0.1974 85.24 <0.0001
X3? 0.6989 1 0.6989 301.78 <0.0001
X4? 8.94 1 8.94 3861.69 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0249 8 0.0031 4.32 0.0869
Hata 0.0029 4 0.0007

Genel 139.33 26

Adjusted R? (Y1) =0.9996; Predicted R? (Y1) =0.9987

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C14. Niyozom ydntemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin

TFM (Y2) lizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglart (X;: Stirfektanlarin molar

oranlar1 (Span 60: Tween 80), Xo: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan); Xs:

Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma siiresi

(saniye))
Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y2) 0.9234 14 0.0660 19.87 <0.0001
X1 3.294E-10 1 3.294E-10  9.925E-08 0.9998
X2 0.0001 1 0.0001 0.0187 0.8934
X3 0.0056 1 0.0056 1.68 0.2199
X4 0.1543 1 0.1543 46.48 <0.0001
Xi1X2 0.0626 1 0.0626 18.85 0.0010
X1X3 0.1055 1 0.1055 31.78 0.0001
Xi1X4 0.0002 1 0.0002 0.0557 0.8174
X2X3 0.0023 1 0.0023 0.6963 0.4203
X2X4 0.0613 1 0.0613 18.47 0.0010
X3X4 0.0100 1 0.0100 3.01 0.1082
X2 0.1530 1 0.1530 46.10 <0.0001
X2? 0.0830 1 0.0830 25.01 0.0003
X3? 0.3349 1 0.3349 100.90 <0.0001
X4? 0.1363 1 0.1363 41.07 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0356 8 0.0045 4.24 0.0898
Hata 0.0042 4 0.0011
Genel 0.9632 26

Adjusted R? (Y2) =0.9104; Predicted R? (Y2) =0.9587

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi



Cizelge C15. Niyozom ydntemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
TAKcurrac (Y3) lizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglart (X;: Siirfektanlarin
molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), X>: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg
siirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); Xs: Ultrason

uygulanma siiresi (saniye))

Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Y3) 167.17 14 11.94 1115.29 <0.0001
X1 21.80 1 21.80 2036.15 <0.0001
X2 5.21 1 5.21 486.36 <0.0001
X3 3.00 1 3.00 280.01 <0.0001
X4 9.40 1 9.40 877.97 <0.0001
Xi1X2 0.0928 1 0.0928 8.67 0.0123
Xi1X3 13.85 1 13.85 1293.94 <0.0001
Xi1X4 22.72 1 22.72 2121.79 <0.0001
X2X3 0.4246 1 0.4246 39.66 <0.0001
X2X4 15.14 1 15.14 1414.31 <0.0001
X3X4 16.85 1 16.85 1574.13 <0.0001
X2 18.96 1 18.96 1771.08 <0.0001
X2? 9.76 1 9.76 912.10 <0.0001
X3? 2.53 1 2.53 236.60 <0.0001
X4? 3.63 1 3.63 339.34 <0.0001
Uyum eksikligi 0.1135 8 0.0142 3.79 0.1069
Hata 0.0150 4 0.0037

Genel 167.29 26

Adjusted R? (Y3) =0.9983; Predicted R? (Y3) =0.9949

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C16. Niyozom yontemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
renk analizinde Olgililen b degeri (Y4) tlizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglari
(X1: Siirfektanlarin molar oranlar1 (Span 60: Tween 80), X»: Ekstrakt miktar1 (mg
ekstrakt/ 100 mg siirfektan); X3: Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4:

Ultrason uygulanma siiresi (saniye))

Varyans KT SD KO F-degeri p-degeri

kaynag
Model (Y4) 59.39 14 4.24 1557.41 <0.0001
X1 0.2882 1 0.2882 105.80 <0.0001
X2 18.22 1 18.22 6689.17 <0.0001
X3 0.8640 1 0.8640 317.19 <0.0001
X4 8.52 1 8.52 3126.79 <0.0001
Xi1Xa 0.3729 1 0.3729 136.89 <0.0001
X1X3 1.07 1 1.07 391.99 <0.0001
X1X4 4.12 1 4.12 1512.80 <0.0001
X2X3 0.0210 1 0.0210 7.72 0.0167
X2X4 0.7805 1 0.7805 286.53 <0.0001
X3X4 0.4467 1 0.4467 163.97 <0.0001
Xi? 12.34 1 12.34 4529.60 <0.0001
X2? 545 1 545 2001.57 <0.0001
X3? 2.13 1 2.13 781.21 <0.0001
X4? 0.9958 1 0.9958 365.54 <0.0001
Uyum eksikligi 0.0273 8 0.0034 2.53 0.1934
Hata 0.0054 4 0.0014
Genel 59.43 26

Adjusted R? (Y4) =0.9988; Predicted R? (Y4) =0.9964

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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Cizelge C17. Niyozom ydntemi ile yapilan enkapsiilasyonda bagimsiz degiskenlerinin
TBM (Y5) lizerindeki etkilerine ait ANOVA testi sonuglar1 (X;: Siirfektanlarin molar
oranlar1 (Span 60: Tween 80), Xo: Ekstrakt miktar1 (mg ekstrakt/ 100 mg siirfektan); Xa:

Kolesterol miktar1 (mg kolesterol/100 mg siirfektan); X4: Ultrason uygulanma siiresi

(saniye))
Varyans kaynagi KT SD KO F-degeri p-degeri
Model (Ys) 6478.32 14 462.74 3056.37 <0.0001
X1 801.56 1 801.56 5294.30 <0.0001
X2 908.26 1 908.26 5999.06 <0.0001
X3 54.08 1 54.08 357.20 <0.0001
X4 1324.54 1 1324.54 8748.61 <0.0001
Xi1X2 1087.15 1 1087.15 7180.61 <0.0001
Xi1X3 687.85 1 687.85 4543.27 <0.0001
Xi1X4 390.07 1 390.07 2576.43 <0.0001
X2X3 4.30 1 4.30 28.40 0.0002
X2X4 188.90 1 188.90 1247.71 <0.0001
X3X4 251.59 1 251.59 1661.74 <0.0001
X2 144.70 1 144.70 955.74 <0.0001
X2? 3.29 1 3.29 21.74 0.0005
X3? 34.29 1 34.29 226.52 <0.0001
X4 683.14 1 683.14 4512.11 <0.0001
Uyum eksikligi 1.67 8 0.2087 5.66 0.0559
Hata 0.1475 4 0.0369
Genel 6480.13 26

Adjusted R? (Ys5) =0.9994; Predicted R? (Y5) =0.9980

KT: Kareler toplami, SD: Serbestlik derecesi, KO: Kareler ortalamasi
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EK D- KE, UDE ve VMDE Yéntemleri icin Optimum Kosullarda Elde Edilen
Ekstraktlarin Kuyucuk Difiizyon Metodu ile Bulunan Antimikrobiyal Etkilerinin

Sonuglar

(a) (b)
Sekil D1. (a) KE ve UDE, (b) VMDE yo6ntemlerinin optimum kosullarinda elde edilen

betalaince zengin ekstraktlarin seyreltme uygulanmamis hallerinde kuyucuk difiizyon
yontemi kullanilarak Salmonella enteridis subsp. enterica serovar Enteritidis’e karsi

olusan zonlar

Sekil D2. VMDE yo6ntemin optimum kosullarinda elde edilen betalaince zengin
ekstraktlarin seyreltme uygulanmamais hallerinde kuyucuk diflizyon yontemi kullanilarak

E. coli O157:H7 i¢in olusan zonlar
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EK E- Farkh Konsantrasyonlarda Katki Maddesi Eklenen ve Hi¢cbir Ekleme

Yapilmayan Yogurt Ornekleri

(b)

©
Sekil E. Farkli konsantrasyonlarda (a) ekstrakt eklenen, (b) niyozomal kapsiil eklenen ve (¢)

higbir ekleme yapilmayan kontrol yogurdu 6rnekleri
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EK F- Tezden Tiiretilmis Yayinlar

Akdeniz Oktay, B., Turabi Yolaganer, E., & Aytag, S. A. (2024). Ultrasound-assisted
extraction of betalain-rich bioactive compounds of prickly pear fruit: An optimization

study. Food Bioscience, 61, 104734 (SCI).
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EK G- Tezden Tiiretilmis Bildiriler

B.Akdeniz Oktay, C. A. Oluk, E. Turabi Yolacaner, & S. A. Aytag, (2024). 6.
Geleneksel Gidalar sempozyumu, Toros Universitesi, Mersin, 7-9 Kasim 2024,
Kaktiis Meyvesi (Opuntia ficus-indica L.) Ekstrakt1 igeren Geleneksel Yogurtta

Fonksiyonel Ozelliklerin Incelenmesi, S6zlii sunum

B.Akdeniz Oktay, E. Turabi Yolaganer, & S. A. Aytag, (2024). 6. Geleneksel
Gidalar sempozyumu, Toros Universitesi, Mersin, 7-9 Kasim 2024, Betalainler:
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