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OZET

FARKLI KURUTMA YONTEMLERI iLE BAL TOZU URETIM
KOSULLARININ OPTIMIiZE EDILMESI VE DEPOLAMA
STABILITESININ BELIRLENMESI

KOC, Mehmet

Doktora Tezi, Gida Miihendisligi Anabilim Dali
Tez Danismani: Prof. Dr. Figen ERTEKIN
Temmuz 2015, 202 sayfa

Sivi balin viskoz ve yapiskanimsi Ozelliklerinden otiirii dogrudan gida
sanayinde kullanimi oldukg¢a zor olmasi nedeniyle bu ¢alisma kapsaminda bal
puskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemleri ile sivi formdan toz forma
donistirilmiistiir. Kurutma islemlerinin oncesinde besleme karisimmnin %
kurumadde igerigi, % anti-keklesme ajan1 orani, % bal ve % maltodekstrin
oranini belirlemek amaciyla sabit piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda D-
optimal birlesik dizayn kullanilarak optimizasyon c¢alismasi gerceklestirilmistir.
Bal tozu iiretimi i¢in optimum besleme ¢ozeltisi icerigi kurutma sonunda elde
edilen toz {irliniin verimi, akabilirligi (CI) ve Hunter b degeri (sarilik indeksi)
dikkate alinarak belirlenmistir. D-optimal birlesik dizayna goére elde edilen
modeller dogrultusunda optimum besleme karigiminin igerigi; %58 bal ve %42
maltodekstrin, %30 besleme ¢ozeltisi kuru madde igerigi ve %0.25 son toz

tirtindeki anti-keklesme ajani orani olacak sekilde belirlenmistir.

Besleme karigiminin igeriginin belirlenmesinin ardindan CCRD deneme
desenine gore puskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretiminde hava giris
sicakligl, hava cikis sicakligr ve atomizasyon basincinin etkileri incelenmistir.
Optimizasyon c¢aligmasinda, bu bagimsiz degiskenlerin, bal tozunun aroma
igerigi, camst ge¢is sicakligi, HMF igerigi ve akabilirlik degeri lizerine etkileri
incelenmistir. Design-Expert paket programi kullanilarak belirlenen optimum
puskiirtmeli kurutucu kosullari; hava giris sicakligi 187°C, hava ¢ikis sicakligi
75°C, atomizasyon basinci 462 kPa seklindedir. Optimizasyon calismasinda
yanit olarak kullanilmayan fakat bal tozunun kalite 6zellikleri agisindan oldukga
Oonemli olan nem igerigi, su aktivitesi, higroskopisi, Hunter L, a ve b renk

degerleri, partikiil capi, agiklik, tekdiizelik, partikiil yogunlugu, partikiil
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morfolojisi, yi8in ve sikistirilmis yogunluk, sikistirilabilirlik, 1slanabilirlik,

dagilabilirlik ve ¢oziiniirliik 6zellikleri de incelenmistir.

Bal tozu iiretiminde kurutma yontemlerinin etkisini incelemek igin
optimum igerige sahip besleme karisimi pliskiirtmeli kurutma yontemi yani sira
dondurarak kurutma y6ntemi ile de kurutularak bal tozu {iretimi gergeklestirilmis

ve elde edilen tirtinlerin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri karsilagtirilmistir.

Optimum igerige sahip besleme karisimi, CCRD deneme desenine gore
tespit edilen optimum piiskiirtmeli kurutucu isleme kosullarinda kurutulmus ve
iiretilen bal tozu aliiminyum kapli polietilen ambalaj materyali icerisinde 4, 25 ve
45°C’ta depolanmustir. Depolama siiresince bal tozu Orneklerinin fiziksel ve

kimyasal 6zellikleri incelenmistir.

Ayrica piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemleri ile elde edilen bal
tozu Orneklerinin adsorpsiyon Ozellikleri 4, 25 ve 45°C’ta cesitli doygun tuz

cozeltileri kullanilarak statik-gravimetrik yontemle belirlenmistir.

Anahtar Sozciikler: Bal, Bal tozu, Piskiirtmeli kurutma, Dondurarak
kurutma, Optimizasyon, Camsi1 gecis sicakligi, Aroma, Akabilirlik, HMF,
Depolama, Sorpsiyon isotermi



ABSTRACT

OPTIMIZATION OF HONEY POWDER PRODUCTION
CONDITIONS WITH DIFFERENT DRYING METHODS AND
DETERMINING THE STORAGE STABILITY

KOC, Mehmet

PhD in Food Eng.
Supervisor: Prof. Dr. Figen ERTEKIN
July 2015, 202 pages

Direct usage of honey in the food industry is very difficult due to its
viscous and sticky features. In this study, honey was converted from liquid form
to a powder form via spray and freeze drying methods. In order to determine the
feeding solution properties in terms of dry matter content of feeding solution
(%), anti-caking agent ratio (%) and the ratio of honey to maltodextrin prior to
drying process, optimization study was carried out at constant spray drying
conditions according to D-optimal combined design. Optimum composition of
feeding solution honey powder production was determined considering
production vyield, flowability (CI) and Hunter b value (yellowness index) of
obtained honey powder. In accordance with the obtained model by D-optimal
combined design, the optimum feeding solution parameters were defined as the
ratio of honey to maltodextrin of 58:42, dry matter content of feeding solution of
30% and the amount of anti-caking agent in the final product of 0.25%.

After determination of the optimum feeding solution content, the effect of
spray drying process conditions in terms of air inlet temperature, air outlet
temperature and atomization pressure were investigated based on CCRD
experimental design. The effect of these independent variables on aroma content,
glass transition temperature, HMF content and flowability of honey powder were
determined in the optimization study. The optimum spray drying conditions were
selected as 187°C air inlet temperature, 75°C outlet air temperature and 462 kPa
atomization pressure by using Design-Expert software. Moisture content, water
activity, hygroscopicity, Hunter L, a and b values, particle diameter, span,
uniformity, particle density, particle morphology, bulk and tapped density,
wettability, dispersibility, and solubility of honey powder obtained at different



spray drying conditions were also determined. But these properties were not used
as response in optimization study.

To investigate the effect of drying method in honey powder production, the
feeding solution having the same composition was also dried in freeze dryer as
well as spray dryer and the physical and chemical properties of obtained honey
powder were compored to those of spray dried.

After that the feeding solution having 58% honey and 42% maltodextrin
was dried at optimum spray drying conditions, the product was packaged in
aluminium polyethylene pouches and stored at different temperature of 4, 25 and
45°C. During the storage period physical and chemical properties of spray dried
honey powder were analysed.

The adsorption properties of honey powder produced via spray and freeze
drying methods were determined at different temperatures of 4, 25 and 45°C
according to the static-gravimetric method by using saturated salt solutions.

Keywords: Honey, Honey powder, Spray drying, Freeze drying,
Optimization, Glass transition temperature, Aroma, Flowability, HMF, Storage,
Sorption isotherm
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1. GIRIS

Bal, doganin insanogluna sundugu beslenme ve saglik 6zellikleri agisindan
ender gida maddelerinden biridir. Fakat balin viskoz ve yapiskanimsi
Ozelliklerinden o6tiiri gida sanayinde kullanimi olduk¢a zordur. Gida iiretiminde
AR-GE miihendisligi kavraminin gelismesi ve gida ¢esitliligine olan taleplerin
artmasiyla birlikte gida bilesenlerine olan ihtiya¢ 6nemli diizeylere ulasmistir.
Gida sanayinde kullanilan ¢ogu bilesenin toz formunda olmasi sebebiyle de, toz
teknolojisinin 6nemi gida endiistrisi ve gida ireticileri agisindan daha da
artmaktadir. Gidalarin toz formda iiretilmelerinin baslica sebepleri ise su
icerigini diisiirerek raf Omriinii arttirmak, tasima maliyetini diisiirmek ve
kullanim kolaylig1 saglamaktir. Toz gidalar genellikle, kurutma veya boyut
kiigiiltme islemleri sonucunda elde edilmektedir. Kurutma yontemleri arasinda

puskiirtmeli kurutma ve dondurarak kurutma one ¢ikmaktadir.

Gida sanayindeki gelismeler ve hizli yasam sartlarindan otiirii tiiketiciler,
marketten satin aldiklar1 tek bir {irlinden biitiin gereksinimlerini karsilamasini
beklerken, treticiler ise trettikleri tirlinlerin daha uzun siire bozulmadan rafta
kalmalarini ve nakliye giderlerinin azalmasini istemektedirler. Bu sebep ile gida
treticileri ve tiliketicileri 6zellikle toz karisimlara yonelmektedir. Fakat toz
gidalarmn iretimi gidanin yapisinda yer alan seker, yag ve proteinden otiirli 6n

isleme teknolojilerine gereksinim duymaktadir.

Diinya genelinde yaklasik olarak 68000 ton bal gida iiretimlerinde bilesen
olarak kullanilmaktadir (Snowdon and Oliver, 1996). Balin yapisinda bulunan
sekerler, aroma bilesenleri ve sahip oldugu asitlik 6zelligi, balin farkli gidalarin
tiretimlerinde bilesen olarak tercih edilmesini saglamaktadir. Gida endiistrisinde
balin en sik kullanildig1 sektorler; firincilik, pastacilik, et iirlinleri, icecek ve
kuruyemis sanayidir (Wilson and Crane, 1976; Tuley, 1989). Fakat saglik ve
beslenme agisindan miikemmel bir iiriin olan bal gida endiistrisinde istenilen
diizeyde kullanilmamaktadir. Balin daha yaygin olarak kullanilamamasinin
baslica nedenleri; yliksek viskozitesinin neden oldugu borularda akis zorlugu,
yapisma ve Uretim hatlarindaki temizlik sorunlar1 gelmektedir (Cui et al., 2008;
Shi et al., 2013; Samborska and Czelejewska, 2014).

Bal %90’nim1 glikoz ve fruktozun olusturdugu bir seker karisimi olup,
cams1 gecis sicakligl -45°C civarindadir. Bal gibi seker igerigi yiiksek, akiskan

bir gidadan toz iiriin iiretilmek istenildiginde {iretim esnasinda karamelizasyon,



yapisma, agdalasma gibi sorunlar ortaya ¢ikmaktadir (Adhikari et al., 2000). Bu
sorunlar balin diisiik camsi1 gegis sicakligindan ileri gelmektedir. Balin
kurutulmasi i¢in camsi gecis sicakligi oldukga yiliksek tasiyici materyal veya
materyallere (maltodekstrin, waxy nisasta, gam arabik) ihtiya¢ duyulmaktadir.
Karigimin camsi gegis sicakligiminin yiikselmesi sonucunda balin kurutulmasi
sirasinda ortaya ¢ikan agdalasma ve yapisma gibi sorunlar 6nlenebilmektedir.
Bala ilave edilen tasiyici materyal miktar1 kurutma islemi sonrasinda elde
edilecek olan bal tozunun fiziksel, kimyasal ve duyusal 6zelliklerini dogrudan
etkilemektedir. Bu sebeple bala ilave edilecek olan tasiyici materyalin orani
optimize edilmelidir. Literatiirde gergeklestirilen ¢alismalarda bal tozunun
yapisindaki bal orani %50 veya daha az miktar olup, bal oranin artmasiyla
birilikte ekonomik degeri yiikselmektedir. Ayrica bal tozu ile ilgili
gerceklestirilen caligmalarin ¢ogu igin patent alinmistir. Bu patentlerin ve
aragtirmalarin tiimii yurtdist kaynakli olup, diinya bal {iretiminde dordiincii sirada
olan iilkemizde, balin farkl iirlinlere doniistiiriilerek degerlendirilmesi {izerine

caligma yliriitilmemektedir.

Nem igerigi diistik, seker igerigi yiiksek ve akiskan 6zellikte olan siv1 balin
toz forma doniistiiriilmesiyle; {iireticilerin nakliye giderleri azalacak ve liretim
sirasinda balin yiiksek viskoziteye sahip olmasindan otiirli ortaya ¢ikan iiretim
ekipmanlarina yapisma sorunu ortadan kalkacaktir. Bal tozu dogrudan son
tilketiciye sunulabilecegi gibi yogurt, alkollii ve alkolsiiz icecek, soslar,
yenilebilir kaplamalar, kuru yemisler, saglikli gidalar veya kozmetik iiriinlere
bilesen olarak ilave edilebilir. Tiketiciler besleme 6zellikleri agisindan

miikemele yakin olan bal1 farkli iiriinler igerisinde daha siklikla tiiketebilecektir.

Bal tozu iretiminde kullanilan kurutucu tipleri; tamburlu, vakum,
dondurarak, mikrodalga ve piskiirtmeli kurutucudur. Kurutma teknolojileri
icerisinde yiiksek {retim verimi ve diisiik isletme maliyetleri nedeniyle
puskiirtmeli kurutma; yiiksek sicakliklara duyarli bilesenlerin korunmasi,
hammaddenin o6zelliklerinin son iirlinde dogrudan hissedilmesi ve tekstiirel

yapinin bozunmamasi i¢in ise dondurarak kurutma teknolojileri 6ne ¢ikmaktadir.

Bu calisma kapsaminda dogal yollar ile uzaklastirilamayan su igerigine
sahip balin tasiyic1 materyal olarak maltodekstrin ile karistirilip, piiskiirtmeli ve
dondurarak kurutma yontemleri ile bal tozu elde edilmesi hedeflenmistir. Bal
tozunun en 6nemli 6zelligi olan bal igerigini artirmak i¢in kurutucu sistemlere

beslenecek olan karigimin kuru madde igerigi, bal ve maltodekstrin orani ve son



triinde yer alan anti-keklesme ajani1 oranin belirlenmesi gerekmektedir. Bu
amacla D-optimal birlesik deneme dizayn1 kullanilarak, sabit piiskiirtmeli
kurutucu islem kosullarinda (hava giris sicaklig1 180°C, hava ¢ikis sicakligr 80°C
ve atomizasyon basinci 588 kPa) besleme karigiminin icerigi kurutma sonrasinda
elde edilen bal tozunun iiretim verimi, akabilirligi ve Hunter b degeri dikkate
alinarak optimize edilmistir. Optimum besleme karisiminin igerigi Design-Expert
paket programi kullanilarak tespit edilmistir. Gergeklestirilen calismalar
sonucunda optimum besleme karisiminin igerigi; %30 kuru madde igeriginde
~%358 bal ve ~%42 maltodekstrin ve %0.25 son toz iiriindeki anti-keklesme ajani

orani olarak tespit edilmistir.

Literatiirde gergeklestirilen c¢aligmalar incelendiginde, bal tozu iiretimi
icin oldukca genis kurutma kosullar1 (6zellikle piiskiirtmeli kurutma yontemi)
altinda calisilmaktadir. Bu sebep ile aroma igerigi yiiksek, akabilirligi iyi, HMF
icerigi diisik ve camsi gecis sicaklifi yliksek bir bal tozu iiretimi igin
puskiirtmeli kurutucu islem kosullar1 olan hava giris ve c¢ikis sicakligi ve
atomizasyon basinct CCRD deneme deseni kullanilarak optimize edilmistir.
Maksimum aroma igerigi ve camsi gecis sicakligi, minimum HMF igerigi ve
kabul edilebilir akabilirlik degerlerini saglayacak sekilde gerceklestirilen
optimizasyon ¢aligmast sonucunda optimum piiskiirtmeli kurutucu islem
kosullari; hava ¢ikis sicakligr ~75°C, hava giris sicakligr ~187°C ve atomizasyon
basinct ~462 kPa olarak bulunmustur. Farkli islem kosullarinda iiretilen bal
tozunun aroma igerigi, camst gegis sicakligi, HMF igerigi ve akabilirlik degeri
yani sira nem igerigi, su aktivitesi, higroskopisi, Hunter L, a ve b renk degerleri,
partikiil capi, agiklik, tekdiizelik, partikiil yogunlugu, partikiil morfolojisi, y18in
ve sikistirilmis  yogunluk, sikistirilabilirlik, 1slanabilirlik, dagilabilirlik ve
¢Oziiniirliik degerleri analiz edilerek belirlenmistir.

D-Optimal birlesik dizayn deneme deseni kullanilarak ~%58 bal ve ~%42
maltodekstrin, %30 besleme ¢ozeltisi kuru madde igerigi ve %0.25 son toz
tirtindeki anti-keklesme ajani olacak sekilde optimize edilen besleme karigimi,
dondurularak ve piiskiirtmeli kurutma yontemleri ile kurutulmus ve iki farkl
kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

karsilastirilmistir.

Optimum igerige sahip besleme karisiminin optimum piiskiirtmeli kurutucu
islem kosullarinda kurutulmasi sonucunda {iretilen bal tozu 4, 25 ve 45°C

sicaklikta depolanmugtir. Piskiirtiilerek kurutulmus bal tozu ornekleri 45°C



sicaklikta 90 giin, 4 ve 25°C sicaklikta ise 180 giin siiresince aliminyum kapli
polietilen (ALPE) ambalaj materyali igerisinde depolanmustir. Ilk 90 giinliik
depolama siiresince piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu 6rneklerinin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri 15 giinliik periyotlarda izlenirken, son 90 giin siiresince ise
30 giinliik periyotlarda analizler gerceklestirilmistir. Piiskiirtiilerek kurutulmus
bal tozu orneklerinin; nem igerigi, su aktivitesi (aw), renk, yigin yogunlugu,
sikistirllmis y18in yogunlugu, partikiil yogunlugu, akabilirlik, sikistirilabilirlik,
rekonstitiisyon ozellikleri, cams1 gecis sicakligi, partikiil morfolojisi, partikiil
dagilimi, Hidroksimetilfurfural (HMF) ve aroma igerigi depolama siiresince

incelenmistir.

Bu calisma ile hem piiskiirtmeli kurutma yontemi hem de dondurarak
kurutma yontemi ile pilot dl¢ekte bal tozu iiretimi i¢in; maksimum bal icerigine
sahip {riinii saglayacak optimum besleme karigimi icerigi belirlenmis, optimum
icerige sahip besleme karisimi farkli piiskiirmeli kurutucu islem kosullarinda
kurutularak kurutucu islem kosullar1 optimize edilmis, iki farkli kurutma yontemi
kullanilarak elde edilen bal tozlarinin kalite 6zellikleri karsilastirilarak kurutucu
tipinin etkisi arastirilmis ve farkli sicakliklarda gergeklestirilen depolama
denemeleri ile piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun fiziksel
ve kimyasal ozellikleri depolama siiresince izlenerek, bal tozunun depolama
stabilitesi tespit edilmistir. Ayrica hem piiskiirtmeli kurutma yontemi hem de
dondurarak kurutma yontemi kullanilarak iretilen bal tozlarinin farkli
sicakliklarda adsorpsiyon izotermleri tespit edilmistir.

Ulkemiz diinya bal iiretiminde iist siralarda yer almasma ragmen balin
farkli formdaki (iirlinlere doniistliriilmesi konusunda istenilen diizeye
ulagamamistir. Bu calisma kapsaminda akiskan sivi bal iki farkli kurutma
yontemi ile toz forma doniistiiriilmiis ve balin katma degeri artirllmistir. Bu
caligmanin {irlinii olan bal tozu gida endiistrisinde farkli sektorlerde rahatlikla
kullanilabilecek niteliktedir. Gida endiistrisinde iiretim miktarlar1 giderek artan
toz gida karisimlarinda kolaylikla yer edinebilecek olan bal tozu tiiketicilerin
saglikli ve kolay hazirlanabilir iirlin beklentisini karsilarken, iireticiler agisindan
ise bal tozu, her yil s1v1 balda yasanan fiyat dalgalanmalarinin olumsuz etkilerini
azaltacak ve arz fazlasi ballarin sanayi iirlinline doniistiiriilmesine olanak
saglayacaktir. Ayrica ilerleyen donemlerde bal tozuna talebin artmasi halinde bal

ve aricilik sanayi de hizli bir gelisme siirecine girecektir.



2. LITERATUR OZETI

2.1 Bal

Bal, doganin insanogluna sundugu besleme ve saglik 6zellikleri agisindan
ender gida maddelerinden biridir. Kodeks Alimentarius Komisyonu (The Codex
Alimentarius Commission) (CODEX, 2001) bali; bitki nektarlarinin, bitkilerin
canli kisimlariin, salgilarinin veya bitkilerin canli kisimlar1 iizerinde yasayan
bitki emici boceklerin salgilarmin bal aris1 Apis mellifera tarafindan toplandiktan
sonra kendine 0zgii maddelerle birlestirerek degisiklige ugrattigi, su igerigini
disiirdiigli  ve petekte depolayarak olgunlastirdigit dogal {iriin olarak
tanimlanmaktadir. Tarihte balin 16 bin yil gibi ¢ok uzun bir ge¢mise sahip
oldugu belirtilirken, arilardan elde edilen diriinler, iilke ekonomisi ve insan
sagligi acgisindan biiyiilk bir Oneme sahiptir. Hititler, Siimerler, Misirlilar,
Romalilar ve Yunanlilar basta olmak iizere, bircok eski uygarlik bali ¢esitli

hastaliklarin iyilestirilmesinde ilag olarak da kullanmislardir.

Tiirkiye koloni sayis1 ve toplam bal iiretimi bakimindan diinyada aricilikta
s0z sahibi iilkeler arasinda yer almaktadir. Sekil 2.1’de gosterilen Tiirkiye
Istatistik Kurumu (TUIK) verilerine gore her gegen yil iilkemizde iiretilen bal
miktar1 artmaktadir. 2014 yilinda ise bal tiretimi 100 000 tonun {izerine ¢ikmuistir.
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Sekil 2.1 Yillara gore Tiirkiye bal iiretim miktar1 ve kovan verimi (TUIK, 2015)

Tiirkiye ar1 kolonisi varligi bakimindan diinyada %8’lik paya sahip olup,
2013 verilerine gore toplam bal {iretimi agisindan ise diinya genelinde 4. sirada
yer almaktadir (FAO, 2015). Fakat koloni bagina bal verimi ve bal dis ticareti



bakimindan iilkemiz ayni performansi sergileyememektedir. Diinyanin koloni
basina bal verimi ortalamasi 24 kg Bal/koloni iken Tiirkiye’de bu deger 16-17 kg
Bal/koloni (Sekil 2.1) civarindadir (Kekegoglu vd., 2007). Bal tiiketimi agisindan
ise 2007 yili itibariyle diinya ortalamasi kisi basina bal tiiketiminin 0.22 kg
oldugunu gostermektedir. Ulkemizde ise 1.09 kg ile diinya ortalamasinin oldukca
tizerinde bir bal tiikketimi s6z konusudur (Saner vd., 2011).

Bal diinyada her bolgede f{retilebilen, dogada {iretildigi sekilde
kullanilabilen ve insanlar i¢in en eski besin kaynaklarindan biridir. Balin
olusumu ve bilesimi aricilik faaliyetinin gergeklestirildigi bolgelere gore onemli
olgiide farklilik gostermektedir. Ulkemizde koloni sayisi ve bal iiretiminin en
yogun oldugu bélgeler, sirasiyla, Mugla, Ordu, Adana, Izmir, Antalya, Aydin,
Erzurum, Sivas, Konya, Kars, icel ve Ankara’dir (Kumova, 2000). Oldukca
farkli ekolojik yapisi nedeniyle iilkemizde c¢ok cesitli ballar iiretilmektedir.
Mugla ve yoresinde ¢am, Akdeniz bolgesi ve civarinda narenciye, Karadeniz
bolgesinde kestane bali bilinen ballardir (Kayral ve Kayral 1984).

Crane (1975), balin bilesiminin iiretim donemindeki iklimsel kosullara ve
nektar kaynagina bagli olarak degistigini belirtmektedir. Kaynagina gore ballar
simiflandirilirken, ¢igek ve salgi bali olmak iizere ikiye ayrilmaktadir. Pamuk,
kestane, aygicegi, yayla ve narenciye gibi bitki nektarlarindan elde edilen ballar
“cicek bal1”; cam, mese ve ladin gibi bitkilerin canli kisimlarinin salgilarindan
veya bitkilerin canli kisimlar1 iizerinde yasayan bitki emici bdceklerin
salgilarindan elde edilen ballar ise “salgi balli” olarak adlandiriimaktadir
(Anonim, 2012).

2.2 Balin Kimyasal Ozellikleri

Balin kimyasal bilesimi, arilarin bal yapiminda kullandiklar1 nektar ve salgi
kaynagina gore farklilik gostermektedir. Nektarin ve salginin 6zellikleri ise bolge
ve iklim kosullarina gore degismektedir. Bu nedenle balin kimyasal bilesiminin
degerlendirilmesinde bu iki faktoriin dikkate alinmasi gereklidir (Azeredo et al.,
2003). Genel olarak bal ~%17 su, ~%82 toplam karbonhidrat ve ~%1 diizeyinde
protein, amino asit, vitamin ve minerallerden olugsmaktadir (Khan et al., 2007).
Bogdanov et al. (2008) ¢igek ve salgi ballarinin ortalama kimyasal bilesiminin
Cizelge 2.1°deki gibi oldugunu belirtmistir.



Cizelge 2.1Balin kimyasal kompozisyonu (g/100g bal) (Bogdanov et al., 2008)

Cicek bali Salg1 bali
Bilesen Aralik Ortalama Aralik Ortalama

Su 15-20 17.2 15-20 16.3
Fruktoz 30-45 38.2 28-40 31.8
Glikoz 24-40 31.3 19-32 26.1
Sakkaroz 0.1-4.8 0.7 0.1-4.7 0.5
Oligosakkaritler 3.1 10.1
Erloz 0.5-6.0 0.8 0.1-6.0 0.1
Melezitoz <0.1 0.3-22 4
Yiiksek molekiil agirlikli sekerler 0.5-1.0 0.5 0.1-6.0 3
Mineraller 0.1-0.5 0.2 0.6-2.0 0.9
Aminoastiler, proteinler 0.2-0.4 0.3 0.4-0.7 0.6
Organikasitler 0.2-0.8 0.5 0.8-1.5 1.1
pH 3.2-45 3.9 45-6.5 5.2

Balin temel bilesimini olusturan karbonhidratlarin ¢ogu monosakkarit
olarak nitelendirilen glikoz ve fruktozdur. Genellikle balin yapisinda fruktoz
icerigi glikoza gore daha yiiksek miktarlarda bulunmaktadir. Eger glikoz miktari
fruktoz miktarina yaklasirsa bal c¢abuk kristallesir, aradaki fark biiyiirse
kristallesme gecikmektedir. Gonnet (1992) balda kristallenmenin sadece seker

icerigine bagli olmadigi, su igeriginin %18.5’den az ve glikoz/su oranin 1.8’den



bliyiik olmasinin kristallenmeye etki ettigini belirtmektedir. Olgunlagsmamis
balda sakkaroz fazla glikoz daha az oldugu icin kristallesme yavas olurken,
olgunlagsmis ballarda ise enzimatik reaksiyonlar sonucunda daha az miktarda
sakkaroz bulunmaktadir (Ak¢adag, 2014). Ayrica balda fruktoz ve glikoza
ilaveten en az 12 disakkarit bulunmaktadir. Bunlar; sakaroz, maltoz, izomaltoz,
nigeroz, turanoz, maltuloz, 16kroz, kojibioz, neotrehalaz, gentibioz, laminariboz
ve izomaltulozdur (D’Arcy, 1999). Karbonhidrat olarak balin yapisinda toplam
seker igeriginin %1’1 veya daha azi oraninda yiiksek molekiil agirlikli sekerler,
oligosakkaritler ve dekstrin bulunmaktadir (White, 1992). Graham (1992),
Donner (1977) ve Jimenez et al. (1994) balin karbonhidrat igeriginin statik
olmadigin1 ve zamana bagli olarak asit katalizlenme reaksiyonlar1 sonucunda
glikoz ve fruktozun maltoz ve diger invert disakkaritlere doniistigiinii

belirtmistir.

Balin azot icerigi oldukca diisiik olup ortalama 9%0.4 tiir. Balda bulunan
toplam azotun %40-65’i dogal proteinlerden olusmaktadir. Azotun geri kalan
kismi ise balda yogun olarak bulunan serbest amino asitlerden prolin, glutamik
asit, alanin, fenilalanin, tirozin, 16sin ve izoldsinden olusmaktadir (Silici ve
Soylu, 2015). Balda bulunan nisasta ya da glikojeni daha kiigiik birimlere
parcalayan ve balin kalitesinin 6l¢timiinde kullanilan diastaz (a- ve - amilaz),
sakarozu glikoz ve fruktoza pargalayan invertaz (sukraz, sakkaraz, glukosidaz)
ile glikozdan glukonik asit ve hidrojenperoksit iireten glikoz oksidaz enzimleri
balin temel enzimleridir. Glikozun glukonolaktona gevrilmesinden sorumlu olan
glikoz oksidaz balda bulunan dominant asit olan glukonik asittin olusumundan
sorumludur. Bal arist tiikiiriigli, onemli oranda amilaz ve glikoz oksidaz
icermektedir (Sunay vd. 2003).

Balda %0.5 oraninda bulunan organik asitler balin tat karakteristigine
katkida saglamaktadirlar. Bal ortalama 3.9 gibi diisiik bir pH’ya sahip olmasina
ragmen asidik tadi, yapisinda yiiksek oranda yer alan sekerler tarafindan
maskelenmektedir (Ball, 2007). Balda bulunan organik asitlerin, glukonik,
formik, asetik, butirik, laktik, okzalik, sitrik, suksinik, tartarik, maleik, malik,
piroglutamik, piriivik, alfa-ketoglutamik, glikolik, alfa ya da beta gliserofosfat ve
glikoz 6 fosfat oldugu bildirilmistir (Crane 1976). Balin asitligi
mikroorganizmalara kars1 stabiliteyi saglamaktadir. Glukonik asit balda diger
asitlere gore en fazla oranda bulunan asittir ve glikoz iizerine etki eden enzim
aktivitesiyle tiretilmektedir (Arcot and Brand-Miller 2005).



Balin yapisinda diisiik miktarda mineral maddeler ve vitaminler de yer
almaktadir. Mineral maddeler igerisinde en baskin olanlar1 siras1 ile potasyum,
sodyum, kalsiyum, magnezyum, fosfor ve demirdir. Balin yapisinda yer alan
vitaminler ise riboflavin, pantotenik asit, niasin, tiamin, piridoksin, askorbik
asittir (Bogdanov et al., 2008).

Bal kendine 6zgii lezzet ve aromaya sahip bir gidadir. Balin aromasi ariin
kullandig1 kaynaga bagh olarak degisir. Balin yapisindaki aroma maddeleri genis
capta nektar ve salgi partikiillerinden meydana gelir. Saf, temiz siizme ¢igek bal,
nektarin toplandig1 c¢icekten kokusunu alir. Balin aromasinda bitki tiirliniin
karakteristik esansiyel yaginin kokusu hakimdir. Esansiyel yaglar, nektara ve
bala karakteristik bir aroma ve tat veren ugucu organik maddelerdir
(Alissandrakis et al., 2003). Baldaki aromayi olusturan bilesenler esterler,
aldehitler, ketonlar, alkoller ve serbest asitlerdir. Bu maddeler arasinda en genis
yeri alkoller almaktadir. Aroma maddeleri daha ¢ok hammadde olan nektardan
veya salgidan gelirken, nektar veya salgi hangi kaynaktan toplanmis ise o

bitkinin veya salginin aromasini balda hissetmek miimkiindiir.

2.3 Balin Fiziksel Ozellikleri

Balin nem icerigi de kimyasal bilesiminde oldugu gibi bal arisinin bal
yapiminda kullandig1 nektar veya salgi kaynagina, iklime ve bdlgeye bagl olarak
degismektedir (Bath and Singh, 1999). Balin nem igeriginin yiikselmesi
kristalizasyon hizin1 artirirken, su aktivitesi degerini de yiikselterek osmofilik
mayalarin gelisimi i¢in uygun ortam saglamaktadir (Yanniotis et al., 2006).
Anupama et al. (2003) balin nem igeriginin %17 ile %22.6, Lazaridou et al.
(2004) %13.0 ile %18.9, Sopade et al. (2003) %15.8 ile %18.0 ve Junzheng and
Changying (1998) %19.8 ile %29 arasinda degistigini rapor etmislerdir.

Balin nem igerigi tasima, depolama ve isleme agisindan olduk¢a Snemli
olan viskozite lizerine dogrudan etkilidir. Nem igeriginin yilikselmesiyle balin
viskozitesi azalmaktadir (Mossel et al., 2000). Viskozite balin 6énemli bir fiziksel
ozelligi oldugu gibi tekstiire etki ederek, balin duyusal kalitesini de
belirlemektedir (Yanniotis et al., 2006). Balin reolojik 6zellikleri incelendiginde
literatlirde gergeklestirilen bir¢ok calismada balin newtonumsu akis davranisi
gosterdigi rapor edilmistir (Abu-Jdayil et al., 2002; Bhandari et al., 1999;
Junzheng and Changying, 1998; Lazaridou et al., 2004). Nem igerigi %17 olan
¢am balinin viskozitesinin 25°C sicaklikta 20.7 Pa*s oldugu nem igeriginin ve
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sicakligin yiikselmesiyle viskozitenin azaldigr Yanniotis et al. (2006) tarafindan
belirtilmistir. Balin 35°C ve iizerindeki sicakliklarda depolanmasi, balin
akiskanligint  artirirken, depolama  stabilitesini azaltarak raf Omriini
diisiirmektedir (Crane, 1996).

Balin diger bir 6nemli fiziksel 6zelligi ise renktir. Bal arisinin bal yapimi
icin farkli kaynaklar1 kullanmasina ragmen balin rengi homojen bir yapidadir.
Bal, genellikle saydamdan baslaylp koyu kirmiziya kadar, sari, kehribar,
kahverengi yesilimsi ve kirmizimsi renklerde olmaktadir (Olaitan et al., 2007).
Ballar renklerine gore; su beyazi, ekstra beyaz, ekstra agik amber, koyu amber
olarak dort gruba ayrilmaktadir. Balin rengi diinya piyasasinda balin fiyatim
belirlerken, miisteri tercihini de etkilemektedir. A¢ik renkli ballar koyu renkli
ballara gore daha naif bir aroma ve lezzete sahip olup, ticari degerleri daha
yiiksektir (Wootton et al., 1976; White, 1978). Bala renk veren maddeler klorofil,
karoten, ksantofil ve bilesimi bilinmeyen sar1 ve yesil rengi meydana getiren
bitki pigmentleridir (Otles, 1995). Balin birgok kimyasal ve fiziksel dzelliginde
de oldugu gibi renk de iklime, nektar veya salgi kaynagina, nektar veya salgi
toplama zamani ile bal alim zamam arasindaki siireye ve liretim yonteminde
uygulanan 1sisal isleme bagli olarak degismektedir. Balin renginden karatenoid
bilesikler, sekerlerin asit varliginda kimyasal karemelizasyon reaksiyonlar1 ve
invert sekerler ile aminoasitlerin Maillard reaksiyonlar1 da sorumludur (Ball,
2007).

Kurutma iglemleri ve depolama kosullarmin belirlenmesinde onemli bir
parametre olan camsi gegis sicakligi da balin fiziksel o6zellikleri igerisinde
incelenmesi gereken onemli bir parametredir. Kurutma islemleri esnasinda hizl
su uzaklagmasina bagli olarak yap:1 degismektedir. Bu yapr camsi gecis
sicakligina bagl olup yapiskanlik, keklesme, ¢okelme (Aguilera et al., 1995;
Chen, 2007; Foster et al., 2006; Phanindrakumar et al., 2005; Venir et al., 2007),
ve renk degisimi (Acevedo et al., 2006; Lievonen et al., 2002; Ling et al., 2005;
Miao and Roos, 2006) gibi sorunlar1 ortaya ¢ikarmaktadir. Bal %90 nin1 glikoz
ve fruktozun olusturdugu bir seker karisimi olmasindan Otiirli; camsi gegis
sicakliglt nem igerigine (~%15-18 nem w/w) de baglh olarak -38 ile -46°C
arasinda degigsmektedir (Sopade et al., 2003). Fakat fruktozun camsi gecis
sicakligr 5°C iken glikozun camsi gecis sicakligr ise 31°C’tir. Balin camsi gegis
sicakliginin ¢ok daha diisiik olmasinin nedeni ise bilinyesinde bulunan su ve

organik asitlerden kaynaklanmaktadir.
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2.4 Balin Saghk Acisindan Onemi

Bal antik ¢aglardan giiniimiize kadar beslenme amaci disinda medikal
amagh olarak da kullamlmistir (Karadal ve Yildirnm, 2012). Giiniimiizde
iilserlerin, yara ve yanik sonucu olusan deri infeksiyonlarinin ve yatak
yaralarinin tedavisinde baldan yararlanilmaktadir (Malika et al., 2004;
Mohapatra et al., 2011). Bal antibakteriyel ve antifungal 6zellik gostererek
birgok mikroorganizmanin ve kiiflerin gelisimini engellemektedir (Bogdanov et
al., 2008). Balin anibakteriyel etkisi daha ¢ok gram pozitif bakteriler lizerinedir
(Molan 1992; Bogdanov 1997). Ayrica bal yapisinda barindirdigi ¢ok ¢esitli
polifenoller, askorbik asit ve organik asitlerden dolayr antioksidan 6zellige
sahiptir (Al-Mamary et al., 2002). Ozellikle balin biinyesinde bulunanan fenolik
maddeler ile antioksidan 6zelligi dogrudan iliskili olup, insan kan serumunda
lipoprotein oksidasyonunu onleyici etki gostermektedir (Gheldof et al., 2003).
Balin bilesen olarak kullanilmasi sonucunda meyve ve sebzelerdeki enzimatik
esmerlesme veya etteki lipit oksidasyonu gibi gidalarda istenmeyen oksidasyon
olaylar1 6nlemektedir (Lachman et al., 2010; Nagai et al., 2001). Sanz et al.
(2005) balin yapisinda dogal olarak bulunan oligosakkaritlerin sindirim sistemini
diizenleyici prebiotik etkiye sahip oldugunu bildirmislerdir.

2.5 Bal Bazh Uriinler

Bal arisinin nektar veya salgit kaynaklarini kullanarak trettigi bal, gida
sanayinde farkli liretim proseslerinden gecirilerek form degistirmektedir. Bal
tirlinleri i¢erisinde kristalize bal, krem bal veya siiriilebilir bal, bal sekerlemesi ve

bal tozu 6ne ¢ikmaktadir.
2.5.1 Kristalize bal

"Bal Tebligi"nde kristalize bal "kristalizasyon metotlarinin herhangi birine
tabi tutularak veya balin kristallesmesi i¢in herhangi bir isleme tabi tutulmaksizin
tamamen veya kismen sekerlesmis, krema ve fondan kivamdaki bal" seklinde
tanimlanmistir. Kristalizasyon islemi aktif bir bilesenin kiime halindeki kristaller
icerisinde hapsedilmesi ile meydana gelmektedir (Bhandari et al., 1998).
Sakkaroz  kristalizasyon isleminin temel bilesenini  olusturmaktadir.
Kristalizasyon isleminde siiper doygun sakkaroz surubu yiiksek sicaklik
(>120°C) ve diisik nem igeriginde (95-97°Brix) iken, diger aktif bilesen

karisima ilave edilerek gerceklesmektedir. Kristalize edilmis graniil yapidaki
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trtiniin higroskopisi diisiik ve siiriilebilirligi iyidir. Kristalizasyon islemi bazi
durumlarda aktif bileseni oksidasyona karsi korumakta ve aroma kaybini
engellemektedir (Bhandari et al.,1998).

Bhandari et al. (1998) farkli oranlarda sakkaroz bal karistmi (90:10, 85:15
ve 80:20) ile hazirladiklar1 kristalize bal Orneklerinin fiziksel ve aroma
ozelliklerini incelemislerdir. Sonug¢ olarak sakkaroz oraninin yiikselmesi ile
graniile bal orneklerinin akabilirlikleri iyilesmistir. Uretim prosesinden
kaynaklanan yiiksek sicaklik (128°C) uygulamasina ragmen Orneklerin

aromasinin iglem gérmemis baldan farkli olmadigini bulgulamislardir.
2.5.2 Krem (siiriilebilir) bal

Kontrollii kristalizasyon islemi sayesinde kiigiik kristallere sahip akis
ozelligi gelismis ve yumusak siiriilebilir bal iirlinlerinin {liretilmesi miimkiindiir.
Bu iiriinler siiriilebilir bal veya krem bal olarak isimlendirilmektedir. Iyi
ozelliklere sahip stiriilebilir bir bal oda sicakliginda kasiktan akmayan bal olarak
tanimlanmaktadir. Siiriilebilir bal {irtinleri yag bazli ve meyve bazli olmak iizere
ikiye ayrilmaktadir (Umesh Hebbar et al., 2008).

Stiriilebilir nitelikte bal iiretimi igin sivi balin kontrolsiiz olarak
kristallenmesini engellemek amaciyla 63°C sicaklikta 30 dakika pastorizasyon
islemi gergeklestirilerek yapida bulunan ve kristalizasyona neden olan mayalarin
inaktivasyonu saglanmaktadir (Dyce, 1979). Pastorize edilen bal daha sonra
filtrasyon islemine tabi tutularak polen ve waxlar uzaklastirilir (Tew, 1992;
Morse, 2000) ve sicakligi 24°C’a diiiriiliir. Daha sonra bal, kristal tohumu
olarak isimlendirilen ¢ok kiigiik kristalize yapiya sahip bal ile hava almayacak
sekilde uniform bir yap1 elde edilene kadar karistirilir. istenilen akis kivamma
ulagildigi noktada bala kuru meyve, findik, badem, dogal aroma ve/veya
renklendirici ilave edilebilir. Daha sonra karisim 3-5 giin siiresince 14°C’ta
depolanir (Morse, 2000).

2.5.3 Bal sekerlemesi

Bal bazli iirlinler igerisinde ticari olarak popiiler olan diger bir iiriin ise bal
sekerlemesidir. Bal sekerlemesi bir¢ok bilesenin bir araya gelmesi ile tiretilmekte
olup saglikli gida olarak (Tadao, 1983) veya astim ve Oksiiriik gibi hastaliklarin
tedavisi amaciyla tiiketilmektedir (Li et al., 2002). Farkli lezzette bal sekerlemesi
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tiretmek i¢in siit tozu, soya siitii, zerdecal, fistik, misir nisastasi, kuru meyveler,
limon kabugu, Hindistan cevizi, vanilya ve musir gevregi kullanilmaktadir.
Literatiirde bal sekerlemesinin iiretimi hakkinda ¢ok az bilgi bulunmakta ve
caligmalarin birgogu tescillenmis durumdadir. Bal sekerlemesi liretimi genel
olarak bal, sakkaroz, su ve yagin sertlesene kadar kaynatilmasi ve karisimin diiz
bir zemin lizerine yayilarak sogutulmasi seklinde gergeklestirilmektedir (Umesh
Hebbar et al., 2008). Tadao (1983) patentli caligmasinda bal sekerlemesini, bal,
graniile seker ve musir surubunu karistirarak hazirlamistir. Uretim prosesinde
karistm homojen viskoz bir yap1 elde edilene kadar 120-150°C sicaklikta
kaynatilmigtir.

2.5.4 Bal tozu

Bal bazh {irlinler olarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozu; toz
biiyiikliigiine gore ince, graniile ve pulcuk olarak iiretilebilmektedir ve bal
tozunun sivi bala gore daha fazla uygulama alani bulunmaktadir. Bal tozunun
partikiil biiytikliigii kullanilan kurutma yontemine gore farklilik gostermektedir.
Bal tozu, toz kek ve ekmek karisimlarinda kullanilarak bu tip hazir gidalarin hem
ekonomik hem de ticari degerlerini yiikseltmektedir (Turkot, 1960). Bu iiriinlerin
icerisindeki bal orani ylikseldikge ticari degeri daha da artmaktadir. Bal tozunun
hazir gida karisimlarinda kullanilmasinin  yan1 sira  kozmetik ve sabun
endiistrisinde de kullanildigi bildirilmektedir (Turkot, 1960). Bal tozu siv1 bala
gore kullanim kolayligi saglamakta, bal iceren {irlinlerin iiretilmesine olanak
saglamaktadir. Ayrica bal tozu sivi bala gore depo alanlarinda daha az yer
kaplamaktadir.

Toz formda gida iiretimleri genellikle yiiksek sicakliklarda farkli kurutma
islemleri ile gerceklestirilmektedir. Bal gibi seker igerigi yiiksek, akiskan bir
gidadan toz tirlin Uretilmek istenildiginde {iretim esnasinda karamelizasyon,
yapisma, agdalasma gibi sorunlar ortaya ¢ikmaktadir (Adhikari et al., 2000). Bu
sorunlar balin diisiik cams1 gecis sicakligindan ileri gelmektedir. Bal %90 nin1
glikoz ve fruktozun olusturdugu bir seker karisimi olmasindan 6tiirti balin (~%17
nem, w/w) camst gecis sicakligi -45°C civarindadir. Camst gegis sicakligi
amorfoz bir yapinin camsi halden lastiksi faza veya lastiksi fazdan camsi hale
gectigi sicaklik olarak tanimlanmakta ve gidalarin kimyasal bilesimleri ve nem
igerikleri camsi gegis sicakligini belirlemektedir (Righetto and Netto 2005).
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S1v1 bal yiiksek seker iceriginden dolay1r tek basina kurutulmasi miimkiin
olmayan bir gida olup, kurutma Oncesi camsi gecis sicakligini yiikseltecek
bilesenlere ihtiyag duyulmaktadir. Kurutma islemlerinde genellikle yiiksek
molekiil agirlikli karbonhidratlar olan modifiye nisasta, maltodekstrin, misir
nigastas1 gibi bilesenler kullanilmaktadir. Bu maddelerin tercih edilmesinde
camsi gegis sicakliklarinin yiiksek olmasmin yaninda kurutucuya beslenecek
olan karisimin viskozitesini artirmamalar1 gelmektedir. Bunlarin yami sira toz
irlinlin  higroskopisini azaltmak ic¢in anti-keklesme ajanlar1 da tercih

edilmektedir.
2.6 Bal Kurutma Y ontemleri

Gida iretiminde AR-GE miihendisligi kavraminin gelismesi ve gida
cesitliligine olan taleplerin artmasiyla birlikte gida bilesenlerine olan ihtiyag
onemli diizeylere ulagmistir. Gida sanayinde kullanilan c¢ogu bilesenin toz
formunda olmasi1 sebebiyle de, toz teknolojisinin 6nemi gida endiistrisi ve gida
iireticileri agisindan daha da artmaktadir. Gilinlimiizdeki hizl1 yasam sartlarindan
otiirti tiiketiciler, marketten satin aldiklari tek bir tirlinden biitiin gereksinimlerini
karsilamasin1 beklerken, iireticiler ise {rettikleri lriinlerin daha uzun siire
bozulmadan rafta kalmalarin1 ve nakliye giderlerinin azalmasini istemektedirler.
Bu sebep ile gida fdreticileri ve tiiketicileri oOzellikle toz karigimlara
yonelmektedir. Fakat toz gidalarin tiretimi gidanin yapisinda yer alan seker, yag
ve proteinden 6tiirii 6n isleme teknolojilerine gereksinim duymaktadir. Ozellikle
seker icerigi yliksek akiskan veya sivi gidalardan kurutma teknolojisi ile toz tiriin
iretilmek istenildiginde iiretim esnasinda karamelizasyon, yapigma, agdalasma

gibi sorunlar ortaya ¢ikmaktadir.

Gidalarin toz formda iiretilmelerinin baglica sebebi ise su igerigini
diisiirerek raf Omrilinli arttirmak, tagima maliyetini diistirmek ve kullanim
kolaylig1r saglamaktir. Toz gidalar genellikle, kurutma veya boyut kiigiiltme
islemleri sonucunda elde edilmektedir. Fakat akiskan ve sivi formdaki gida

iriinlerinden toz formda tirtinler kurutma teknolojisi ile tiretilmektedir.

Nem igerigi diisiik (%15-18), seker igerigi yiiksek ve akigskan 6zellikte olan
s1v1 balin toz forma doniistiiriilmesiyle: Ureticilerin nakliye giderleri azalacak ve
iiretim sirasinda balin yiiksek viskoziteye (1.36 Pa.s, 25°C’ta) sahip olmasindan

oOtiirii ortaya ¢ikan tiretim ekipmanlarina yapisma sorunu ortadan kalkacaktir
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(White 1979). Tiiketiciler ise besleme 6zellikleri agisindan miikemmele yakin

olan bal1 farkli tiriinler igerisinde daha siklikla tiiketebilecektir.

Bal tozu fretiminde kullanilan kurutucu tipleri; tamburlu, vakum,
dondurarak, mikrodalga ve piskiirtmeli kurutucudur. Kurutma teknolojileri
igerisinde yiiksek iiretim verimi ve disiik isletme maliyetleri nedeniyle
puskiirtmeli kurutma; yiliksek sicakliklara duyarli bilesenlerin  korunmasi,
hammaddenin o&zelliklerinin son {irlinde dogrudan hissedilmesi ve tekstiirel

yapinin bozunmamasi i¢in ise dondurarak kurutma teknolojileri 6ne ¢ikmaktadir.
2.6.1 Piiskiirtmeli kurutma yontemi

Sivi akiskan formdaki gida maddelerinin kurutularak toz forma
doniistiiriilmesinde, iirlin verimliligi ve diisiik isletme maliyetleri agisindan diger
Kurutma yontemlerine kiyasla en ¢ok tercih edilen kurutma yontemi piiskiirtmeli
kurutmadir. Piiskiirterek kurutma isleminin temel prensibi; sivi akiskan formdaki
triiniin kurutma hiicresindeki sicak hava icerisine doner atomizdr veya nozul
yardimi ile c¢ok kiiciik damlaciklar halinde beslenerek, genis bir ylizey
kazandirilmas1 ve bodylece hizli bir evaporasyon isleminin saglanmasidir.
Plskiirtmeli kurutucu islem basamaklari; (1) beslemenin atomizasyonu ile
damlacik olusumu, (2) damlaciklarin sicak kurutma havasi ile temasi, (3)
damlaciklardan nem uzaklagmasi, (4) toz iriinden havanin ayrilmasi seklinde
gerceklesmektedir.  Piiskiirtmeli  kurutucu sematik gosterimi  ve islem

basamaklarinin siralamasi Sekil 2.2°de goriilmektedir.

2. Basamak |
Fommmm e 1 l Besleme Damlacik-Hava |
| 1.Basamak | etkilesimi |
| Atomizasyon | l b !
Lo ! Hava -

/

4. Basamak

_________________ Toz Girtin-hava
3. Basamak I ayrimi

Nemuzaklasma +  \ /S 1t Lt

a Toz iiriin

Sekil 2.2 Piiskiirtmeli kurutucu sematik gosterimi ve islem basamaklari
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Piiskiirtmeli  kurutucuda atomizor veya nozul tarafindan olusturulan
damlaciklar sicak hava akimi ile temas eder etmez damlacik yiizeyinde
buharlagma olay1 baslar. Bu anda damlacik yiizeyindeki sicaklik yas termometre
sicakligindadir. Damlaciktan nemin uzaklastirilmasi, yiizeyde olusan kabuktan
nemin diflizyon hizina bagli olup zamanla olusan kabuk kalinlasarak nem
difiizyonu da azalir ve kuruyan tanecik ¢ok kisa siirede (1-10 saniye) havanin
¢ikis sicakligina ulasmadan kurutma kabinini terk eder (Foust et al., 1976;
Geankoplis, 1983). Dolayisiyla iirlin ¢ikis sicakligi hava ¢ikis sicakliginin altinda
kalmaktadir. Piiskiirtmeli kurutma isleminde son {iriinlin kalitesini ve kurutma
isleminin etkinligini dogrudan etkileyen ve sivi akiskan iirliniin kurutma
ortaminda kiiclik damlaciklar seklinde dagilmasini saglayan atomizasyon
isleminde doner tip atomizoérler veya nozullar kullanilmaktadir. Doner tip
atomizorler kanalli digli ve kanalsiz disk seklinde ikiye ayrilirken, nozul tip
atomizorler ise atomizasyon isleminde uygulanan kuvvet tipine bagli olarak
basingli, sonik ve pnomatik olmak iizere {ige ayrilmaktadir. Piiskiirtmeli

kurutucuda kullanilacak olan déner veya nozul tipi atomizor segerken;

Besleme kapasitesi

Beslemenin fiziksel 6zellikleri (yogunluk, viskozite, vb.)
Partikiil boyutu

Partikiil boyut dagilimi (homojenlik)

Islem esnekligi

YV V V YV V V

Kurutuma odasinin dizayni

dikkate alinmalidir.

Son ylizyilda piiskiirtmeli kurutma teknolojisi derinlemesine incelenmistir.
Literatiirde yer alan bir¢ok c¢alismada (de Vilder et al., 1976; Alexander and
King, 1985; Rosenberg et al., 1988; Wallack et al., 1990; Twomey et al., 2000;
Kelly et al., 2002; Schuck, 2002) da belirtildildigi iizere piiskiirtmeli kurutucu
islem parametreleri (besleme hizi, besleme konsantrasyonu, sicaklik, yiizey
gerilimi) son {irlinlin fiziksel Ozellikleri tlizerine dogrudan etkilidir. Masters
(1972) sabit atomizasyon basincinda ve kurutma kosullarinda besleme hizinin ve
konsantrasyonun yiikselmesiyle elde edilen son iiriiniin partikiill boyutunun
artacagini belirtmistir. Ayrica beslemenin ylizey geriliminin artmasiyla da son
iirlinlin partikiil boyutu artmaktadir. Piiskiirtmeli kurutucuda diger 6nemli bir
islem parametresi olan hava giris sicakliginin ytlikselmesi ise partikiil boyutunu

artirirken, yigim yogunlugunun azalmasina neden olmaktadir. Hava hizinin
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yiikselmesinin ise y18in yogunlugu {izerine sabit bir etkisi bulunmazken, 1s1 ve
kiitle transfer hizimi artirdi@i igin partikiil boyutunu etkilemektedir. Besleme
¢ozeltisinin pompalama hizi ve kuru madde igerigi yiikseldigi takdirde ise elde
edilen toz iirliniin pargacik boyutunun arttigi bilinmektedir (Ilicali and Aslan,
1993). Bhandari et al. (2008) piiskiirtmeli kurutucuda uygulanan diisiik hava giris
sicakliklarmin  ozellikle seker icerigi yiiksek {iriinlerin rekonstitiisyon

Ozelliklerini iyilestirdigini rapor etmistir.

Piskiirtmeli kurutma yontemi siit (Kim et al., 2009), peynir alt1 suyu
(Tunick, 2008), yogurt (Kog et al., 2010), dondurma karisimlarinda kullanilmak
tizere laktoz (Schmitt et al., 1999), yumurta (Kog et al., 2011), kahve (Mussatto
et al., 2011), cay (Sahin Nadeem et al., 2011), meyve ve sebze sular1 (Cano-
Chauca et al., 2005; Chegini and Ghobadian 2005; Goula and Adamopoulos
2005; Grabowski et al., 2006; Quek et al., 2007; Jittanit et al., 2010) gibi birgok

gida maddesinin kurutulmasinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
2.6.2 Dondurarak kurutma yontemi

Dondurarak kurutma islemi firiiniin dondurulmasi ve buz kristallerinin
siiblimasyonla iriinden uzaklagtirilmas:t temeline dayanmaktadir. Gidanin
yapisinda bulunan su, siiblimasyon ile buhar olarak kurutma ortamindan
kondansor vasitasiyla uzaklastirilmaktadir (Mellor 1978). Dondurarak kurutma
lic asamada gerceklesmektedir; (1) dondurma, (2) birincil kurutma, (3) ikinci
kurutma asamasi seklinde. Dondurma, dondurarak kurutma isleminin ilk asamasi
olup lriiniin donma sicakliginin altinda bir sicaklikta dondurulmasi seklinde
gerceklesmektedir. Donma isleminin sonunda, gidadan uzaklastirilacak olan su
(buz kristalleri seklinde donmus su) ile ¢dziinen bilesenler arasinda bir ayrisma
olmaktadir. Donma sirasinda gidanin baslangi¢ su igeriginin %65-90’1 donmus,
geriye kalan %10-35 oraninda su ise donmamis (tutulmus) haldedir (Sadikoglu
ve Ozdemir, 2003). Donma esnasinda buz olusum hiz1 ve miktari; kompozisyona
ve donmamuis kismin viskozitesine bagli olarak degigsmektedir (Roos, 1995). Eger
iriiniin nem igerigi diislikse biitiin su donmamis fazda kalir. Roos (1987) kismen
kurutulmus ¢ilegin su aktivite degeri 0.75’in altinda ise yapisinda yer alan suyun
donmadan kalacagini bildirmistir. Sopade et al. (2003) ise balin (nem igerigi =
%16 w/w (yas temel), aw = 0.60) yapisinda yer alan suyun dondurulamayacagini
belirtmislerdir. Dondurarak kurutma islemi esnasinda gidanin yapisinda buz
halinde bulunan suyun siiblimasyonu sonucunda kurutulmus son {iriinde

gozenekli yap1 olusmaktadir. Bu yapidaki gbzeneklerin boyutu ve gozeneklerin



18

dagilimi donma islemi esnasinda olusan buz kristallerine bagli olarak
degismektedir (King, 1971; Goldblith et al., 1975; Millman et al., 1985). Eger
buz kristalleri kiigiik ve birbirleri ile olan baglar1 az ise kurutulmus tabakadaki su
buhar1 tagimimi simirh diizeyde kalacaktir. Bunun tam tersi olarak donma iglemi
esnasinda olusan buz kristalleri homojen bir sekilde dagilmis ise kurutma
asamasinda su buhar1 daha rahat ve hizli bir sekilde uzaklasacaktir. Bu nedenle
dondurarak kurutma isleminin ilk basamagi olan dondurma asamasinda
uygulanan yontem, dondurma hizi, kurutulacak iriiniin sekli, biliyiikligi ve
bilesimi, kurutma hizin1 ve kurutulmus iirliniin son kalitesini dogrudan
etkilemektedir.

Dondurma islemi sonrasinda gida kurutma c¢emberine yerlestirilir ve
ortamin havast vakum pompasi yardimi ile alinir. Kurutma ¢emberinin basinci
suyun siiblimasyonunu saglayacak sekilde diisiiriilmelidir. Buz halinde bulunan
su molekiilleri siiblimasyon ile su buhari1 haline gegerken, cok yiiksek olan
stiblimasyon 1s1s1, kurutulacak olan gidadan uzaklasmakta ve donmus tabakanin
sicakligt daha da diismektedir. Eger sisteme disardan bir 1s1 kaynagi
saglanmayacak olursa kurutma cemberindeki su buharinin kismi basinct ile
donmus {iriindeki suyun buhar basinci denge konumuna ulasarak kurutma
isleminin durmasina neden olur. Genellikle kurutma g¢emberinin alt tabakasi
(plaka) 1sitilarak gidaya konduksiyon ile 1s1 aktarimi gergeklestirilir (King,
1971). Sisteme saglanan 1s1 miktar1 donmus haldeki gidanin erimesine ve
kimyasal herhangi bir reaksiyona neden olmamalidir. Donmus haldeki gidanin
bir noktasinda erime gergeklesirse su siiblimasyon ile uzaklastirilamayacak ve
iirlinlin yapis1 bozulacaktir. Birinci kurutma asamasinda gidadan uzaklastirilan
suyun biiylik bir kismin1 donmus halde bulunan su olusturmaktadir. Donmus
haldeki suyun siiblimasyonu sonucunda olusan gidanin yapisindaki
gozeneklerden uzaklasan su buhari sistemdeki kondansor sayesinde kurutma

¢emberinden uzaklastirilmaktadir.

Ikinci kurutma asamasi ise donmamus (bagl su) suyun uzaklastirilmasini
icermektedir (Toledo et al., 1979). ideal bir dondurarak kurutma prosesinde
ikinci kurutma asamasi birinci kurutma isleminin hemen sonunda baslar
(Sadikoglu ve Ozdemir, 2003). Dondurarak kurutma sistemlerinde kurutulacak
olan gidanin yapisindaki donmus suyun siiblimasyon ile uzaklagtirildigr birinci
kurutma asamasi sonrasinda bagli haldeki su ikinci kurutma asamasinda
desorpsiyon ile uzaklasmaktadir. Kurutulacak gidadaki bagli su vakum altinda

gidaya 1s1 verilerek uzaklastirilmaktadir. ikinci kurutma asamasinda plaka
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sicakliginin artirimi oldukga diisiik hizlarda (0.1 veya 0.15°C/dak) olmalidir.
Aksi takdirde kurutulacak olan amorf yapiin ¢okmesine neden olur. Ciinki
ikinci kurutmanin ilk asamalarinda yiiksek nem igeriginden otiirii amorf iirtiniin
cams1 gegis sicakligr oldukea diisiiktiir (Tang and Pikal, 2004). Ikinci kurutma
asamasinda suyun desorpsiyon hizi kurutma ¢emberinin sicakligindan
etkilenirken, basin¢ 200 mTorr altinda ise kurutma g¢emberinin basincindan
etkilenmez (Pikal et al., 1990).

Dondurarak kurutma sivi faz igerisinde diisiik stabiliteye sahip ve 1siya
duyarli bilesenlerin  kurutulmasinda en ¢ok tercih edilen ydntemdir
(Mumenthaler and Leuenberger, 1991). Dondurarak kurutma teknolojisinin en
yaygin kullanildig: alanlar eczacilik, 6zellikle protein bazli ilaglarin kurutulmasi
ve gidadir (Pikal, 1990; Genin and René, 1995). Literatiirde ¢ok cesitli gida
tirtinleri; meyve (Jankovie, 1993; Hammami and Rene, 1997; Krokida et al.,
2001), kahve (Babic et al., 2009), yumurta (Jaekel et al., 2008), tavuk eti (Babic
et al., 2009) vb. dondurarak kurutma yontemi ile kurutulmaktadir. Dondurarak
kurutma teknolojisi 1stya duyarli gidalarin kurutulmasinda kullanilmasina
ragmen hava-kurutma islemine gore 4-8 kat daha pahali bir yontemdir (Flink,
1977, Mafart, 1991). Ratti (2001) dondurarak kurutma isleminin ekonomik
olarak uygun olabilmesi i¢in hammaddenin maliyetinin yiiksek olmasi

gerektigini belirtmektedir.
2.7 Seker Icerigi Yiiksek Gidalarin ve Balin Kurutulmasi

Seker igerigi yiiksek tiriinlerin kurutulmasinda, kurutma islemi esnasinda
ve/veya sonrasinda yapigma, yiliksek nem c¢ekisi (higroskopi) ve diisiik
¢oziinebilirlik gibi baz1 sorunlar ortaya ¢ikmaktadir. Bhandari et al. (1997) seker
ve asit igerigi yliksek {irlinlerin yapiskanlik sorununun nedenini; yapida yer alan
diisiik molekiil agirligina sahip fruktoz, glikoz ve sakkaroz gibi sekerlerden ve
sitrik, malik, tartarik ve glukonik asit gibi organik asitlerden kaynaklandigini
bildirmislerdir. Bu bilesenlerin ortak 06zelligi ise camsi gecis sicakligt
degerlerinin, kurutma islemleri i¢in olduk¢a diisiik olmasidir. Camsi gegis
sicakligr seker icerigi yiiksek gida iriinlerinin kurutulmasinda belki de tek
onemli parametre olarak goriilmektedir (Imtiaz-Ul-Islam and Langrish, 2009).
Cams1 gecis sicakliginda molekiiler hareketliligin artmas1 ve viskozitenin
azalmasi nedeniyle yapida ¢bkelme ve yapisma ortaya cikmaktadir. Cizelge
2.2’de kurutulmus toz gida Orneklerinin camsi1 gecis sicaklik degerleri

goriilmektedir. Cams1 gecis sicakligt amorfoz bir yapinin camsi halden lastiksi
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faza veya lastiksi fazdan camsi hale gectigi sicaklik olarak tanimlanmakta ve
gidalarin  kimyasal bilesimleri ve nem igerikleri camsi gecis sicakligin
belirlemektedir (Righetto and Netto 2005). Saf suyun camsi gegis sicakligi
yaklagik olarak -138°C civarinda olup, gidalarin nem igeriklerinin yiikselmesi
cams1 gegis sicaklik degerlerinin azalmasina neden olmaktadir (Roos and Karel,
1991; Slade et al., 1991; Biliaderis et al., 1999; Tolstoguzov, 1999). Camsi gegis
sicakligr Diferansiyel Taramali Kalorimetre (DSC) gibi 1sisal analiz cihazlari
yardimi ile 1s1l kapasitedeki degisime gore veya Dinamik Mekaniksel Isisal
Analizor (DMTA) veya Isisal Mekaniksel Analizor (TMA) gibi cihazlar ile
mekaniksel Ozelliklerdeki degisimler baz alinarak Olgiilebilir (Boonyai et al.,
2006).

Cizelge 2.2 Bazi toz gidalari camsi gecis sicaklik degerleri

Nem icerigi Camsi gegis sicakhigi
Toz gida Kaynaklar
(%) O

Telis and Martinez-Navarrete

Greyfurt suyu tozu 35 23 (2009)

Sakkaroz - 62 Bhandari and Howes (1999)
Glikoz - 31 Bhandari and Howes (1999)
Fruktoz - 5 Bhandari and Howes (1999)
Maltodekstrin (DE 10) - 160 Bhandari and Howes (1999)
Tavuk eti tozu 1.8 1.3 Kurozawa et al. (2009)
Tavuk eti tozu +

Maltodekstrin (DE 10) 1.5 49.2 Kurozawa et al. (2009)
Yumurta tozu 2.5 114.6 Kog et al. (2012)

Elma suyu tozu - 34 Jakubczyk et al. (2010)
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Seker igerigi yiiksek iiriinlerin 6zellikle piiskiirtmeli kurutucuda yapigsma
sorunu olmaksizin kurutulabilmesi i¢in hava ¢ikis sicakligi degerinin maksimum,
tirlinlin cams1 gecis sicakligl degerinin 20°C iizerinde olmas1 gerekmektedir. Bu
sicaklik yapigsma sicakligl olarak adlandirilmaktadir (Bhandari and Hartel, 2005).
Sekil 2.3’de piiskiirtmeli kurutma islemi esansinda atomizdér veya nozulda
kurutma ortamina beslenen seker igerigi yiiksek damlaciklarin fiziksel durumu ve

sicakliklar1 goriilmektedir.

S1vi besleme

l Atomizasyon

C)Cf) %) Sivi1 yiizey

l Kurutma I- Kurutucu uist kistmlari

C%j) Plastik yiizey
@)

l Kurutma II- Kurutucu orta kisimlari

O Plastik yapiskan yilizey
( § Toizey >> T
yiizey 9
O u<10’Pas

Kurutma [II- Kurutucu alt kisimlari

Yapigkan olmayan yiizey
pu>107 Pas

Sekilsiz toz tirtin

Sekil 2.3 Piiskiirtmeli kurutma sirasinda damlaciklarin fiziksel degisimlerinin sematik

olarak sunumu (Bhandari et al., 1997)

Atomizasyon islemi sonrasinda kurutucu ¢emberine 20 ile 150 um c¢apa
sahip damlacik (Masters, 1972) halinde beslenen ¢ozelti, yiikksek nem icerigine
sahip olmasina ragmen herhangi bir aglomerasyon olmamasi i¢in homojen ve
etkin bir sekilde dagilmalidir. Kurutma cemberinin alt kisimlarmma dogru

ilerledik¢e damlaciklardan hizli bir sekilde nem uzaklagsmakta ve damlaciklarin
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yogunlugu yiikselmektedir. Bu asamada partikiillerin yiizey sicakliklar1 camsi
gecis sicakliklarindan yiiksektir. Eger partikiillerin yiizeyinde yapisma egilimi
yiiksek sekerlerin bulunmasi durumunda partikiiller birbirlerine veya kurutma
¢emberi duvarina yapismaktadir. Bu durumu ortadan kaldirmak i¢in seker icerigi
yiiksek triinlerin kurutulmasinda nisasta, maltodekstrin, gam arabik gibi yiiksek

camsi gecis sicakligi degerlerine sahip tasiyict materyaller kullanilmalidir.

Seker icerigi yiiksek gidalarin piiskiirtmeli kurutucuda kurutulmasinda,
tagiyict materyal kullanilmasimin yami sira diisiik hava c¢ikis sicakliklarinda
(60°C) calismakta (Hayashi, 1989) miimkiindiir. Fakat bu durum kurutma
sliresini Uzatacagi ve piiskiirtmeli kurutucularin daha uzun bir kurutma kabinine
sahip olmasmni gerektigi icin ticari olarak tercih edilmemektedir. Ayrica
kurutmanin son asamasinda Sisteme kontrollii olarak soguk hava beslenmesi
tirtinlin yiizey sicakligini hizli bir sekilde diisiirerek, yapismay1 engellemektedir
(Lazar et al., 1956). Bu uygulama da ¢ok sik tercih edilmemektedir. Zira soguk
havanin biinyesinde barindirdig1 nem ile toz {iriin etkilesime gecmektedir. Kismi
kristalizasyon uygulamasi ile de yapigsma sorununun ¢oziilebilecegi literatiirde
(Masters, 1972) belirtilse de, meyve suyu ve diger seker igerigi yiiksek iiriinlerin
kurutulmasina yonelik herhangi bir uygulama bulunmamaktadir. Yapisma
sorununun 6nlenmesinde kurutucu dizayni ve islem kosullar1 agisindan belki de
en ¢ok tercih edilen yontem kurutucu duvarlarinin sogutulmasidir (Bhandari et
al., 1997). Fakat bu yontemde bile agilmasi gereken sorunlar bulunmaktadir.
Kurutucu duvarinin sogutulmasi esnasinda sadece duvar sogumamakta ortam

havasinin sicaklig1 da diiserek nem igerigi artmaktadir.

Dondurarak kurutma isleminde ise, kurutulacak olan sivi iiriin ilk Once
dondurulmakta daha sonra yapidaki su siiblimasyon yolu ile uzaklastirilmaktadir.
Dondurarak kurutma islemi diisiik sicaklikta gergeklestigi i¢in diger kurutma
yontemlerine gore daha kaliteli iiriin (lezzet ve aroma) elde edilebilmekte, fakat
daha pahali bir kurutma yontemi olarak 6ne ¢ikmaktadir. Gidanin yapisindaki su
kurutma islemi esansinda uzaklasirken gdzenekli bir yap1 olusmakta ve katinin
bu gbzenekli yapiyr kurutma siiresince korumasi gerekmektedir. Eger kuruyan
kati kismin sicakligi camsi gegis sicakligmin {izerinde ise kati materyalin
viskozitesi bu gozenekli yapiyr korumasina izin vermemekte ve ¢okme veya
biiziilme meydana gelmektedir (To and Flink, 1978; Tsourouflis et al., 1976).
Uriiniin kurutma esnasinda orijinal hacmini koruyabilmesi igin {iriin sicakliginin,
iriine ait camsi gegis sicakligr degeri lizerine ¢ikmamasi gerekmektedir. Bu

demektir ki ¢ékme hiz1, kuru katinin viskozitesinin 107 Pa*s altina diistiigii cams1
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gecis sicakligiin tizerindeki degerlerde yiikselmektedir. Bu yapisal ¢cokme veya
bliziilme diisiik aroma tutumunu, diisiik rehidrasyon hizin1 ve hatta istenilen
kuruma diizeyine ulasamamaya sebep olmaktadir. Bazi siv1 gidalarin dondurarak
kurutma esnasindaki ¢okme sicakliklari bilesime de bagl olarak -5 ile -60°C
arasinda degismektedir (Bellows and King, 1972). Seker igerigi yiiksek gidalar
diisiik ¢okelme sicakliklarina sahiptir. Tsourousflis et al. (1976) seker igerigi
yiiksek c¢ozeltilerin ¢okme sicakliklarinin yiiksek molekiil agirligmma sahip
bilesenlerin ilave edilmesi ile yiikselecegini bildirmislerdir. Daha 6nceden de
belirtildigi iizere ¢Okme sicakliginin yiikselmesi, camsi gecis sicakligimin
artacagl anlamina gelmektedir. Baz1 sekerlerin ¢okme sicakliklar1 Cizelge 2.3’de

goriilmektedir.

Cizelge 2.3 Sekerlere ait cokme sicakhgi degerleri (Mackenzie, 1966)

Bilesen Yapi Cokme sicakhigr (°C)
Glikoz Monosakkarit -40
Fruktoz Monosakkarit -48
Sakkaroz Disakkarit -32

Laktoz Disakkarit -31

Maltoz Disakkarit -30 ile-35
Dekstran Polisakkarit -9

Stern and Storrs (1969) patentli ¢aligmalarinda elma ve greyfurt gibi meyve
sularina ve bala laktoz veya diisiik dekstroz igerikli misir surubu ilavesinin seker
icerigi yiiksek tirlinlerin ¢okme sicakligini yiikselttigini bulgulamiglardir. Ayni
sekilde Moy (1971) tropik meyve sularina maltodekstrin ilave edilmesinin ¢cokme
sicakligint yiikselttigini bildirmistir.

Diinya genelinde yaklasik olarak 68000 ton bal gida iiretimlerinde bilesen
olarak kullanilmaktadir (Snowdon and Oliver, 1996). Gida endiistrisinde en sik
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kullanildig1 sektorler; firincilik, pastacilik, et lriinleri, igecek ve kuruyemis
sanayidir (Wilson and Crane, 1976; Tuley, 1989). Bal yapisinda bulunan
sekerler, aroma ve sahip oldugu asitlikten dolay1 farkl tiirde gida iiretimlerinde
bilesen olarak tercih edilmektedir. Ornegin bal, yiiksek seker iceriginden otiirii
tuzlanmis et {lriinlerinin yiiksek tuz tadin1 maskelemekte ve pisirme sirasinda et
iirlinlerinin ylizeyinde arzu edilen karemelizasyonun ger¢eklesmesine yardimci
olmaktadir (Wilson and Crane, 1976). Tong et al. (2010)’ ekmek iiretiminde
hamur hazirlama asamasinda bal kullanilmasinin son iirliniin kalite 6zelliklerini

tyilestirecegini ve raf Omriinii uzatacagini bildirmislerdir.

Balin gida endiistrinde daha yaygin olarak kullanilamamasinin baslica
nedeni yiiksek viskozitesinin neden oldugu borularda akis zorlugu, yapisma ve
temizlik sorunlar1 gelmektedir (Cui et al., 2008; Shi et al., 2013; Samborska and
Czelejewska, 2014). Serbest akis oOzelliklerine sahip; tagimasi, aktarimi ve
temizligi kolay; depolama alanlarinda daha az yer tutan toz formda bal siv1 bala
gore iyi bir alternatiftir (Cui et al., 2008; Umesh Hebbar et al., 2008; Sahu, 2008;
Samborska and Bienkowska, 2013). Bal tozu dogrudan son tiiketiciye
sunulabilecegi gibi yogurt, alkollii ve alkolsiiz igecek, soslar, yenilebilir
kaplamalar, kuru yemisler, saglikli gidalar veya kozmetik iiriinlere bilesen olarak
ilave edilebilir. Samborska et al. (2015a) kurutulmus balin kek ve ekmeklere
bilesen olarak ilave edilmesi durumunda son iiriiniin lezzeti, rengi, aromasi ve
tekstiiriiniin gelisecegini ve bu tarzda lirlinlerin tiiketiciler tarafindan daha cekici
bulunacaklarini belirtmislerdir. Ram (2011), bal tozunun tatli ekmek yapiminda
sakkarozun yerine kullanilabilecegini rapor etmistir. Antony et al. (2006),
pisirme islemi Oncesi hindi gogiis etlerinin bal tozu ile muamele edilmesi
durumunda, etlerin oksidatif stabilitenin iyilestigini bulgulamislardir. Tong et al.
(2010) ekmek tiretimi i¢in hamur hazirlama asamasinda %5-15 oraninda bal tozu
kullanmiglar ve hazirlanan hamurlarin reolojisini ve tretilen ekmeklerin duyusal
begenileri ve tekstiirel 6zelliklerini incelemislerdir. Sonug olarak, %10’a kadar
bal tozu ilavesinin kontrol Ornegine goére hamurun reolojisini gelistirdigini,

ekmeklerin duyusal ve tekstiirel 6zelliklerinin gelistigini bulgulamislardir.

Fakat bal gibi seker icerigi yiiksek iirlinler kurutma islemi esnasinda diisiik
su iceriklerinde bile surup veya agdamsi halde kalmaktadir (Tonon et al., 2009).
Kurutma islemi esnasinda arzu edilmeyen bu durumu 6nlemek i¢in yiiksek camsi
gecis sicakligina sahip nisasta, maltodekstrin, gam arabik gibi tasiyicilarin
kullanilmasi gerekmektedir (Goula and Adamopoulos, 2010).
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Ozellikle kurutma sirasindaki 60 ile 100°C (Bhandari et al., 1997)
arasindaki yiiksek sicakliklar, diisiik camsi gecis sicakligina sahip amorf
yapidaki materyallerin toz forma gecemeyerek, plastik fazda kalmasma ve
partikiillerin birbirlerine ve partikiillerin kurutma ¢emberi duvarina veya kurutma
kabina yapismasina neden olmaktadir (Truong et al., 2005; Shi et al., 2013).

Balin baslica bilesimini fruktoz ve glikoz olusturdugundan dolay1r camsi
gecis sicakligr oldukga diisiiktiir. Bu durum balin piskiirtmeli kurutucuda
yapisma sorunu olmaksizin kurutulamamasina neden olmaktadir (Boonyai et al.,
2006). Shi et al.,(2013), siv1 bali tasiyict bir materyal olmaksizin piiskiirtmeli
kurutucuya beslemisler ve kurutma islemi sonunda biitiin {iriiniin kurutucu
cemberine yapistigint ve hi¢ bir sekilde toz {iriin elde edemediklerini
belirtmislerdir. Fakat tasiyict materyal olarak %60 maltodekstrin veya %30
peynir alti suyu protein izolatinin kullanilmasi durumunda 150°C hava giris
sicakligi ve 85°C hava cikis sicakligina sahip piiskiirtmeli kurutucuda toz bal

tiretimi gergeklestirilmistir.

Boonyai et al. (2006) bali piiskiirtmeli kurutucuda kurutabilmek igin kuru
bazda %50 maltodekstrin ¢ozeltisi ile karistirmiglardir. Calismada puskiirtmeli
kurutucu hava giris sicakligit 150£1°C ve hava c¢ikis sicakligi 65+2°C’dir.
Calisma sonucunda piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun
nem igeriginin kuru bazda %?2.68 cams1 ge¢is sicakliginin ise 58.5°C oldugunu

bulgulamiglardr.

Samborska et al. (2015b), 180°C hava giris sicakligi ve 80°C hava ¢ikis
sicakligi islem kosullarina sahip piiskiirtmeli kurutucuda bal tozu iiretimi i¢in
tastyict materyal olarak %50 oraninda gam arabik kullanmiglar ve besleme
cozeltisine %1 ve %?2 oraninda sodyum kazeinat ilavesinin bal tozu iiretim
verimi, akabilirligi, higroskopisi iizerine etkisini arastirmiglardir. Sonug¢ olarak
protein ilavesinin bal tozu iiretim verimini arttirdigi ve akabilirlik degerlerini
tyilestirdigini, fakat protein oraninin yiikselmesiyle bal tozunun daha da
higroskopik bir hal aldigin1 belirtmislerdir. Yiizey aktif bilesenler olan proteinler
kurutma islemi esnasinda damlacigin yiizeyinde bir film olusturmakta ve
partikiillerin birbirlerine yapismasina engel olmaktadirlar (Adhikari et al., 2009;
Wang and Langrish, 2010).

Samborska and Bienkowska (2013), piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal

tozu Uretiminde dekstrin ve maltodekstrini tasiyicti materyal olarak
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kullanmiglardir. Sonug¢ olarak bal tozunun fizikokimyasal 6zellikleri acisindan
bal tozu flretimi i¢in maltodekstrinin kullaniominin daha uygun oldugunu
bildirmislerdir. Samborska et al. (2015a) gergeklestirmis olduklar1 bir ¢alismada
bal tozu tretimi i¢in tasiyici materyal olarak maltodekstrin ve gam arabik
kullanilmasmnin ~ son  irilinlin  fiziksel  ozellikleri  iizerine  etkisini
karsilagtirmiglardir. Gam arabik kullanilarak iiretilen bal tozunu higroskopisi
yiiksek, akabilirligi ve  rekonstitiisyon  6zelliklerinin  zayif  olarak

tanimlamislardir.

Takashi (1984) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu {iretimi
gergeklestirirken tasiyict materyal olarak waxy nisasta kullanmigstir. Bal 1:2 ile
1:4 oranlar1 arasinda waxy nisasta ile karistirilmis ve karigim %20-25 kuru
madde icerecek sekilde sulandirilmistir. Elde edilen sulu karisim piiskiirtmeli
kurutucuda hava giris sicakligi 140-150°C ve hava c¢ikis sicakligi 90-95°C
kurutma kosullarinda kurutulmustur. Elde edilen son tiriindeki bal oraninin en az
%50 oldugu bildirilmistir.

Nobuhiko et al. (1992) suda ¢oziinebilir diyet lifleri ile bali karigtirarak
hazirladiklart sulu karigimi 100-180°C hava giris sicakligi ve 70-100°C hava
cikis sicakligl kosullarina sahip piiskiirtmeli kurutucuda kurutarak toz {iriin elde
etmislerdir. Diyet lifleri kullanilarak elde edilen son iiriiniin fonksiyonel bir gida
oldugunu ileri siirmiislerdir. Son iirlin, bal tozunun kuru maddesinde %23

oraninda diyet lifi icerdigi rapor edilmistir.

Yoshihide and Hideaki (1993) bal tozu tiretimi igin gelistirdikleri proseste
antioksidan maddeler, tasiyict materyaller ve kismi seyrelticiler kullanarak
hazirladiklart bal karigimini piiskiirtmeli kurutucuda kurutmuslardir. Ayrica
calisma kapsaminda besleme ¢ozeltisinin pH’sin1 6.5-7.5 arasinda degistirerek
kurutma esnasinda sekerli maddelerin termoplastik etkilerini azaltmaya
caligmislardir. Piiskiirtmeli kurutma kosullar girig 120-200°C ve ¢ikis 70-120°C
araliginda degistigi rapor edilmistir. Son tirlindeki bal igerigini ise %50 olarak
belirlemislerdir. Elde edilen bal tozunu ise higroskopisi diisiik, aroma ve lezzeti
iyl ve raf Omrii uzun olarak tanimlamislardir. Ancak besleme ¢ozeltinin diisiik
KM igeriginin (%25), kurutma sirasinda yliksek enerji tiiketimi gerektirdigini de

belirtmislerdir.

Hebbar et al. (2002) bal tozu {iretimi icin belirlenen diger kurutma

yontemlerinin aksine daha ilimli kosullarda (hava giris sicakligi 115-125°C; hava
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cikis sicakligr 80-85°C) calismislardir. Bu kosullar altinda iiretilen bal tozunun
bal igerigini ~52%, aromasinin karakteristik bal oldugunu, renginin sar1 ve toz
akabilirliginin iyi oldugunu belirtmislerdir. Tasiyict materyal olarak dekstrin,

maltoz kullanmislardir.

Samborska and Czelejewska (2014), balin piiskiirtmeli kurutma yontemi ile
toz forma doniistiiriilmesi sirasinda sivi balin diastaz sayisi1 ile bal tozunun
diastaz sayisinin ayni oldugunu, kurutma isleminin balin diastaz sayisini

diistirmedigini bulgulamislardir.

Piiskiirtmeli kurutmanin yani sira literatiirde kurutulmus bal {iretimi icin
vakum ve mikrodalga kurutma teknikleri de kullanilmaktadir. Cui et al. (2008),
yiiksek kalitede kurutulmus bal {iretimi i¢in yaklasik olarak 10 dakika icerisinde
%2.5 nem igerigine ulasilabildigini belirtmistir. Yalmiz calisma kapsaminda
kurutulmus balin seker ve aroma icerigi gibi kimyasal 6zellikleri incelenirken,
kurutulmus iirliniin fiziksel Ozellikleri hakkinda bilgiye yer verilmemistir.
Kurutulmus balin seker ve aroma bilesimi uygulanan vakum ve kurutma
haznesindeki balin kalinhigindan etkilenmektedir. Nurhadi et al. (2012) bal tozu
tretimi i¢in vakum ile piiskiirtmeli kurutma teknigini karsilastirmistir. Sonug
olarak vakum kurutma tekniginin iiretim verimi ve son lriiniin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri agisindan daha iyi oldugunu bildirmislerdir. Vakum kurutma
islemi esnasinda uygulanan sicakligin diisiik olmasi bal tozunun Xkalitesini
iyilestirirken, hareketsiz ve duragan kosullarda kurutma isleminden dolayr da

tirtin kayb1 minimum diizeyde kalmakta ve tiretim verimi yiikselmektedir.

Literatlirde ¢ok azda olsa dondurarak kurutma ydntemi ile bal tozu {iretimi
gergeklestirilmistir. Mun-Kwu (2005), bal tozu tiretimi ig¢in dondurarak kurutma
yontemini kullanmis, tasiyict materyal olarak da glikozu tercih etmistir.
Kurutucu islem kosullariin ise 18°C plaka sicakligi, 0.1 ile 1 Torr basing
oldugunu bildirmistir. Torr (1966) dondurarak kurutma yontemi ile bal ve siit
karisimini kurutarak, balli siit tozu {iretimi gergeklestirmislerdir. Patentli olan bu
calisma kapsaminda kurutma islemi oncesi %30 kuru maddeye sahip ball: siit
cozeltisi hazirlamak i¢in 197 g bal, 52.5 g yagh siit tozu ve 450,5 g su
kullanmislardir. Hazirlanan karisim, iki saat siiresince -45°C’ta dondurulmus ve
plaka sicakligi 51°C; ortam sicakligi 29-32°C; 0.07-0.1 Torr basing; -40°C
kondansor sicakligi kosullarinda 12-18 saat dondurarak kurutulmustur. Elde

edilen son tiriiniin nem igeriginin %1°de az oldugu rapor edilmistir.
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2.8 Yanit Yiizey Yontemi (Response Surface Methodology)

Geleneksel optimizasyon yontemlerinin temelini sadece bir parametreyi
zamanla degistirirken digerlerini sabit tutmak olusturur. Bu yaklagim,
arastirmactya hem maliyet hem de zaman agisindan 6nemli dezavantajlar
getirmektedir. Ayrica, bu yaklasimla c¢esitli islem parametreleri arasindaki
intereksiyonlarin belirlenmesi ve prosesin tam anlamiyla tanimlanabilmesi i¢in
yeterli veri elde etmek oldukga giigtiir (Cochran and Cox, 1957). Yamt yiizey
yontemi ise, sistemin yanitini etkileyen c¢ok sayida degiskeni bir arada ve
eszamanli olarak incelemektedir. Bu sayede, prosesin islem parametrelerindeki
degisime verdigi yanit en az sayida deneme yapilarak en iyi sekilde

tanimlanabilmektedir.

Yanit yiizey yontemi, “Denemelerin Optimum Kosullara Ulagmas1” ismi
ile 1951 yilinda Box ve Wilson tarafindan gelistirilmis ve tanimlanmistir. Ilk
olarak kimya endiistrisine uygulanmistir. Son 50 yilda fiziksel bilimler ve
miihendislik, sosyal bilimler, biyoteknoloji ve gida endiistrisini de igeren gesitli
dallarda da uygulama alam bulmustur. Uriin ve proses tasariminda,
tanimlanmasinda,  gelistirilmesinde ~ ve  optimizasyonunda,  belirsizlik
(uncertainty) analizlerinde, kalitenin 1iyilestirilmesinde sik¢a kullanilan bir
yontemdir. Yanit yilizey yontemi, gida bilimi ve teknolojisi alaninda yaygin
olarak kullanilan bir yontemdir. Firinda pisirme, osmotik dehidrasyon, kurutma,
firmda kavurma, ekstraksiyon, ekstriizyon, pastorizasyon ve biyoteknolojik
islemler, enzim tiretimi, fermantasyon, puiskiirtmeli kurutma,
mikroenkapsiilasyon gibi ¢esitli alanlarda pek ¢ok arastirmaci tarafindan basarili
bir sekilde kullamilmistir (Cui et al., 1994; Sacchetti et al., 2001; Eren and
Kaymak-Ertekin 2007; Mundra et al., 2007; Kog et al., 2010; Kog et al., 2011).

Khuri and Cornell, (1996), yanit ylizey yontemini, bir isletim sisteminde
problemlerin analiz edilmesi ve modellenmesi i¢in, deneysel faktorlerle bunlarin
oOlgiilen yanitlart arasinda baglantilar kuran matematiksel ve istatistiksel teknikler
olarak tanimlamaktadir. Myers and Montgomery, (1995) ve Montgomery (2001)
ise yanit yiizey yOntemini, proseslerin gelistirilmesi ve optimizasyonu ig¢in
gerekli istatistiksel ve matematiksel tekniklerin bir arada kullanildig bir yontem
olarak tanimlamistir. Box and Draper (2007) yanit yilizey yontemini tanimlarken;
empirik model gelistirmek ve bu modeli degerlendirmek i¢in kullanilan bir grup
istatistiksel teknikleri kapsadigini belirtmislerdir. Dikkatlice dizayn ve analiz
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edilmis denemelerle, bagimli bir degisken veya yanit ile bu yanit1 etkileyen

bagimsiz degiskenler arasindaki iliskiyi arastirmaktadir, ifadelerine yer vermistir.

Yanit ylizey yontemi, deneysel tasarimi, emprik model gelistirmeyi ve bu
modeli degerlendirmeyi iceren iterative bir prosestir. Yanit yiizey yonteminin
ilkesini, bir dizi istatistiksel ve matematiksel tekniklerin birbiri ardina
uygulanmas1 ve her bir asamada elde edilen verilerin bir sonraki asamada
kullanilmasi olusturmaktadir. Genel olarak yanit yiizey yontemi 3 asamadan
(eleme denemeleri, bolge arastirmasi ve iglemin veya iirliniin optimizasyonu)
olusmaktadir. Sistemi karakterize eden performans ol¢iilerinin (yanitlarin) ve bu
yanitlar lizerinde etkili olabilecek faktorlerin veya kontrol edilebilir
degiskenlerin belirlenmesi gerekmektedir. Genellikle bu faktorler olduk¢a uzun
bir liste olusturmaktadir. Bu durumda, eleme (screening) denemeleri yapilarak bu
faktorler arasindan istatistiksel olarak en Onemli olanlar secilebilir. Eleme
denemeleri, daha az sayida ve daha verimli esas deneme yapilmasina olanak
saglamaktadir. Ayrica maliyet ve zaman acisindan da Onemli avantajlar

saglamaktadir.

Ikinci asama olan bolge arastirmasinda amag, eleme denemeleri ile
belirlenen bagimsiz degiskenlerin sistemin yanitinda olusturduklar1 degerlerin,
optimum noktaya yakin sonuglar verip vermedigini belirlemektir. Optimum
noktaya yaklastikca yanit yiizeydeki egrilik daha belirgin hale gelmektedir. Yanit
yiizey yonteminin bu asamasinda birinci dereceden modeller kullanilir. Birinci
dereceden modeller sistemin yanitin1 belirlemede yeterli ise secilen deneme
bdlgesinin optimum noktadan uzakta oldugu anlasilir ve yeni bir deneme bolgesi
secilir. Bu iglem, olusturulan yanit yilizeydeki egriligin 6nemli oldugu bolgeler
bulununcaya kadar devam eder.

Yanit ylizey yoOnteminin tlglincli asamasi, islem optimum noktaya
yaklasildiginda baglar. Gergek yanit fonksiyonu optimum nokta etrafinda dnemli
bir egrilik gostermektedir. Bu egriligin tahminlenmesinde lineer olmayan
modeller, genellikle ikinci dereceden polinomiyal modeller kullanilir. Uygun bir
model elde edildikten sonra, bu model optimum noktanin arastirilmasinda

kullanilir.

Goriildiigii gibi, yanit ylizey yontemi, proses degiskenlerinin deneysel
uzayimn arastirmak i¢in deneysel stratejileri, sistemin yaniti1 ve lizerinde etkili

olan bagimsiz degiskenler arasindaki iliskiyi belirlemek i¢in kullanilan empirik
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modelleme tekniklerini ve proses degiskenlerinin sistemin yanitinda arzu edilen
etkiyi  gosterdigi  seviyelerinin bulunmasi i¢in kullanilan optimizasyon
tekniklerini igermektedir (Eren, 2004).

Denemelerin dizayn edilmesi, modelin se¢imi ve gelistirilmesi, modelin
istatistiksel olarak dogrulanmasi ve optimizasyon, yanit yilizey yonteminin
baslica kisimlarin1 olusturmaktadir. Yanit yiizey yonteminin akis semasi1 Sekil

2.4°de gosterilmistir.

Yanit yilizey yonteminin bazi avantaj ve dezavantajlar1 bulunmaktadir. Bu

yonteminin avantajlarini asagidaki gibi siralayabiliriz:

» Daha az deney yaparak, daha fazla bilgi sahibi olma imkan1
vermektedir.

» Bagimsiz degiskenlerin etkilerinin birlikte incelenmesini miimkiin
kilmaktadir.

» Sistemin matematiksel bir model ile tanimlanmasi, dolayisiyla
bagimli degisken ve bagimsiz degisken arasindaki iliskinin bu

model ile ifade edilmesini saglamaktadir.

Yanit yiizey yonteminin dezavantaji ise, elde edilen modelin dogrusal
olmayan sistemlerin modellenmesinde basarili olamamasidir. Hiperbolik ya da
can egrisi seklinde simetrik olmayan fonksiyonlar, polinomiyal modeller ile
modellenememektedir (Myers and Montgomery 1995).
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Sekil 2.4 Yanit Yiizey Yonteminin Akis Semasi

2.8.1 D-Optimal dizayn

D-optimal dizayn bdolge tarama ve optimizasyon calismalarinda

kullanilmakta olup, asagidaki durumlar i¢in sikca tercih edilmektedir.

>

YV V V V V

Diizensiz  deneme  boélgesinde tarama veya  optimizasyon
caligmalarinda

Cok seviyeli nitel faktor tarama ¢alismalarinda

Nitel faktorler ile optimizasyon ¢alismalarinda

Deneme sayilarinin klasik dizayna gore azaltilmasi istendiginde

Ozel regresyon modellerinin fit edilmesi gerektiginde

Proses ve karigim faktorlerinin ayni dizayn igerisinde incelenmesi
gerektigi durumlarda

D-optimal dizayn bilgisayar destekli tiiretilmis bir dizayn olup, yanitlar ile

bagimsiz

degiskenler arasindaki iliskiyi ag¢iklamak i¢in tahminlenen bir
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matematiksel model olusturmaktadir. Klasik dizaynlarin aksine D-optimal dizayn
olusturulan matematiksel modeli temel alarak muhtemel yeni alt bolgeler

yaratmaktadir. Olusturulan bu alt bolgelerde de tarama igslemi gergeklestirilir.

Bir calismada deneme bdlgesi, arastirilan bagimsiz degiskenlerin sinirlari
tarafindan tanimlanir. Her bir bagimsiz degiskenin tek tipi, bagimsiz
degiskenlerin bolgeleri ve toplam bagimsiz degisken sayisi deneme bolgesinin
alaninm1 etkiler. Kiibik ve kuadratik dizaynlarin aksine D-optimal dizaynda
deneme bolgeleri hiperkiiplere benzemektedir (Eriksson et al. 2008).

Bir problemin formiilasyonunda biitiin alanlarin incelenmesi miimkiin
olmadig1 igin kisitlamalar olusmaktadir. Kisitlama, deneme bdlgesinin bir
kosesinin deneyler i¢in ulasilabilir olmadigini ifade etmektedir. Sekil 2.5’deKi
orta ¢izgi sag Ust kosedeki kisitlama ile kuadratik dizayna ornek olarak
gosterilmektedir. Bu kose arastirilmamis ve sonug olarak normal dizayn kabul
edilebilir degildir. Bunun nedenleri denemeyi yapanin 6zel faktor
kombinasyonlarin1 6nlemek istemesi veya bu kdsenin dis etkenlerden dolay1

arastirilamamasindan kaynaklanabilmektedir (Eriksson et al. 2008).

i

Lﬁ Faktor A =" Faktor A

113

Sekil 2.5 Diizensiz deneme bolgelerini gosteren érnek sematik diyagramlar (Eriksson

et al., 2008)

Fakitis B
» Falitéi B

Diizensiz deneysel alanda islem yapmak i¢in 2 yol vardir. Birincisi deneme
bolgesini tekrar bir kuadratik forma sahip olana kadar alani kii¢tiltmektir. Ancak,
bu tiim deneme dizaynini bozacagi icin tavsiye edilmez. Daha etkin bir ¢oziim
bilgisayar destekli D-Optimal dizayn kullanimidir. Sekil 2.6’da gorildiigi gibi
karenin sol iistiinde, D-Optimal algoritmasi hari¢ koseler yerine kisitlanmis

cercevenin lizerinde 2 nokta seger. Bu deneme sayilarimi arttirmaktadir ancak
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kisitli deneme bolgesinin karmasikligi ile basa ¢ikmak icin gereklidir. Ayrica,
merkez noktas1 manipiile edilmektedir (Eriksson et al., 2008).

Sekil 2.6 D-optimal deneme dizaym sematik gosterimi (Eriksson et al.,2008)

Analitik  siireglerin  optimizasyonunda istatistiksel teknikler sikca
kullanilmaktadir. D-optimal dizayn 6zellikle {iriin formiilasyonlarinda en ¢ok
tercih edilen yontemlerdendir. Cilinkii karisim faktorleri ile proses faktorlerini bir
arada degerlendirme olanagi saglamaktadir. Sekil 2.7°de D-optimal dizayn ile
karisim ve proses faktorlerinin birlikte incelenmesini anlatan sematik gdsterim
goriilmektedir. Kiip proses faktorlerini ifade ederken, tiggen prizmalar ise
karisim faktorlerini ifade etmektedir (Eriksson et al., 2008). D-optimal dizayn
coklu bagimsiz degiskenlerin birlikte degerlendirilmesinde klasik deneme
desenlerine gore az sayida deneme yapmay1 gerektirmektedir. Ayrica klasik
deneme yontemlerinin agiklayamadigi faktor interaksiyonuna da cevap
vermektedir (Borhan et al.,2014). D-optimal dizayn gida endiistrisinde iiriin
bilesiminin optimize edildigi durumlarda kullanilmaktadir (Nikzade et al., 2012;
Shaviklo and Rafipour, 2014; Kog et al., 2015).

Sekil 2.7 D-optimal deneme dizayminda proses ve karisim faktorlerinin bir arada

incelenmesi (Eriksson et al., 2008)
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2.8.2 Merkezi tiimlesik dizayn (Central composite rotatable
dizayn, CCRD)

Merkezi timlesik dizayn genellikle ikinci dereceden yanit yiizey
problemlerinin tahminlenmesinde kullanilmaktadir. Merkezi tiimlesik dizayn iki
seviyeli tam veya kismi faktoriyel dizaynlar ile eksenel veya yildiz noktalarinin
en az bir merkez noktayr da biinyesinde barindiracak sekilde bir araya
getirmektedir (Box et al., 2005; Montgomery, 2001; Bruns et al., 2006; Box and
Wilson, 1951). Ayrica merkezi tiimlesik dizayn lineer ve kuadratik modellerin
birlikte incelenmesine de imkan vermektedir.

Genellikle, merkezi tiimlesik bir dizayn k sayida ve Xy, ... ,X¢ olacak sekilde

kodlanan faktorler i¢in 3 kisimdan olusmaktadir:

(1) Bir faktoriyel veya kubik dizayn, xj=-1 veya xj=+1 (i=1, ..., k)
kordinatlarinda toplamda n sayida nokta igerir;

(2) Bir eksenel veya yildiz kismi, merkez nokta harig biitiin koordinatlarda
Nax=2*k nokta sayis1 kadar sabit bir degere sahip +a veya — a;

(3) xi=..x=0 (i=1, ..., k) kordinatlarinda n. deneme sayis1 kadar merkez
nokta denemesidir.

Merkez noktasi tiim bagimsiz degiskenlerin orta (0) degerini aldig1 deneme
noktasidir. Bu noktada yapilan tekrar denemeleri, uygun serbestlik derecesi
saglayarak, kalint1 hatanin, saf deneysel hata ve “lack of fit” olarak ayrilmasini
saglar. Boylelikle bagimli degiskenlerin iizerine bagimsiz degiskenlerin etkisinin
aciklandig1 matematiksel model test edilebilir. “Lack of fit” model uygunsuzlugu
olarak tanimlanmakta ve modelin matematiksel formundan kaynaklanan hatay1
ortaya koymaktadir. Eksenel veya yildiz noktalari ise bagimsiz degiskenlerin en
yiikksek (+a) ve en diisiik (-o) degerleri aldiklart noktalardir ve modeldeki

egrilerin genis bir aralikta tahminlenmesine imkan saglamaktadirlar.

Ornegin merkezi tiimlesik dizayn 22 (Sekil 2.8 (a)) faktoriyel bir tasarima 4
(n¢) adet merkez ve 4 (o= (2¥)*, 0=1.414) adet eksenel noktanin eklenmesi ile
elde edilmekte ve toplam da 12 denemeyi icermektedir. Merkezi tiimlesik dizayn
23 (Sekil 2.8 (b)) faktoriyel bir tasarim igin ise 6 (n¢) adet merkez ve 6 (o= (24,
a=1.683) adet eksenel noktanin eklenmesi sonucunda toplam da 20 denemeyi

icermektedir.
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(b)

Sekil 2.8 Merkezi tiimlesik dizayn sematik gosterimi; (a) 2 faktorlii, (b) 3 faktorlii

Merkezi tiimlesik dizayn kullanilarak bircok gida prosesinin islem
degiskenlerinin tiriin kalitesi lizerine etkisi incelenmistir. Ko¢ et al. (2010),
puskiirtmeli kurutma ydntemi ile yogurt tozu iiretiminde 3 faktorlii merkezi
tiimlesik dizayn kullanarak, proses islem degiskenleri olan hava giris ve ¢ikis
sicaklig1 ve besleme sicaklifinin yogurt tozunun canli laktik asit bakteri sayisi,
renk degisimi, nem igerigi ve duyusal kabul edilebilirlik {izerine etkisini
incelemislerdir. Patil et al. (2014) guava tozu iiretiminde puskiirtmeli kurutucu

hava giris sicakligi ve kurutma yardimer materyali olan maltodekstrin oranini
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bagimsiz islem degiskeni olarak belirlemisler ve 2 faktorlii merkezi tlimlesik
dizayn kullanarak bagimsiz degiskenlerin guava tozu lizerine etkisini
arastirmiglardir. Kassama et al. (2008) siiperkritik karbondioksit ekstraksiyon
yonteminin  iglem parametreleri olan sicaklik, basing ve ¢Ozgen
konsantrasyonunun domates kabuklarindan likopen ekstraksiyonu iizerine
etkisini 3 faktorlii merkezi tiimlesik dizayn kullanarak agiklamislardir. Urkiit et
al. (2007) Aureobasidium pullulans mikro organizmasindan pullunan tiretimi i¢in
fermantasyon islem parametrelerinin (baslangic pH, karistirma hiz1 ve
inkiibasyon siiresi) etkisini 3 faktorli merkezi tiimlesik dizayn kullanarak
incelemislerdir.

2.8.3 Optimizasyon

Optimizasyon, prosesin belirlenen hedefler (yanitlar) dogrultusunda,
bagimsiz degiskenlerin birbirleriyle olan etkilesimleri ve bu bagimsiz
degiskenlerin hedefe (yanita) olan etkileri de g6z oOniinde bulundurularak bir
araya getirilip uygulanmasi islemidir. Optimizasyonun bir¢ok avantaji

bulunmaktadir:

» Prosesin daha kisa siirede gergeklesmesini saglamaktadir.
» Enerji tasarrufu saglayarak prosesin ekonomik yiikiinii azaltmaktadir.
> Istenilen kalitede iiriin elde edilmesini saglamaktadir.

» Bir ekipman veya bir proses i¢in gerekli ve dogru bilgileri elde etme imkani

saglamaktadir.

» Yeni bir ekipman tasarimi i¢in, girdi bilgilerinin elde edilmesini saglayip,
proseslerde bu ekipman ile daha kisa silirede ve daha etkin calismay1

saglamaktadir.

Proseslerin optimizasyonunda genellikle sistemin performansini veya
iiriiniin kalite kriterlerini belirleyen ¢ok sayida yanitla es zamanl olarak c¢alisilir.
Bu yanitlarin bazilarinin maksimum seviyede tutulmasi, bazilarinin minimum
seviyede tutulmasi, bazilarmmin da kabul edilebilir degerler veya hedef deger
almasi arzu edilebilir. Bir¢ok durumda, yanitlar birbirleri ile rekabet halindedir,
diger bir ifadeyle bir yanitin gelistirilmesi diger bir yanit {izerinde olumsuz bir
etki olusturabilir. Bu yiizden, optimizasyon calismalarinda sistemi karakterize
eden tiim yanitlarin hep birlikte ele alinmasi1 gerekmektedir. Ancak bu durumda,

optimizasyon oldukc¢a karmasik bir hal almaktadir. Bu problemi ¢dzmek i¢in
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farkli yaklasimlar One siiriilmiistiir. Cok yanitli optimizasyon problemlerinin

¢Oziimiinde:

» Lineer olmayan programlama,
» Yanitlarin izohips egrileri ¢izilerek iist iiste yerlestirilmesi (superimposing),

» Desirability fonksiyonu

gibi yaklagimlar kullanilmaktadir.

2.8.3.1 Lineer olmavyan programlama vaklasimi

Bu yaklasimda, ¢ok yanithh optimizasyon problemi, kisitlanmis

(constrained) optimizasyon problemi olarak formiile edilerek c¢oziilmektedir.
Secilen bir tane yanit {y(xi) = £, (X, Xpe X, )} optimize edilirken diger yanitlarin

belirli kisitlamalar konularak kabul edilebilir smirlar igerisinde tutulmasi

amaclanmaktadir:
Optimize edilecek yanit, max(min) y(x.)
Kisitlamalar;

L < )A/S(xi)SUi, (1=23,...,1) )
X, €R

Burada, m bagimsiz degisken sayisini, | ikincil yanit sayisini, y ikincil

yanitlari, L; ve Uj ikincil yanitlar i¢in sirasiyla alt ve dst smiri, X bagimsiz
degiskenleri ve R ise deneysel bolgeyi temsil etmektedir. Goriildiigii gibi bu
yaklasimla c¢ok yanith sistemlerin optimizasyonunda temel amag¢ olan, tiim

yanitlar arasinda en iyi dengenin saglanmasi karsilanamamaktadir (Myers et al.,
2004; Castillo, 2007).

2.8.3.2 izohips egrilerinin cizilerek iist iiste verlestirilmesi

(superimposing) vaklasimi

Yanitlarin  izohips egrilerinin ¢izilerek st iiste yerlestirilmesi

(superimposing), ¢ok yanitli optimizasyon problemlerinin ¢éziimiinde kullanilan
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Her bir
iki

vermektedir. Katsayilara bagli olarak izohips egrilerinin dairesel, eliptik ya da

diger bir yaklagimdir. izohips egrisi, bir bagimsiz degisken

merkezdeyken, diger degiskenin sonsuz sayidaki kombinasyonlarini
eyer seklinde olmasi; maksimum nokta, minimum nokta, (eyer noktasi (saddle
point)) durgun tepe ya da yiikselen/azalan tepe kosularini verebilmektedir.
Maksimum nokta, minimum nokta ve eger noktasi i¢in yanit yiizey grafikleri ve
izohips egrileri sirasiyla Sekil 2.9(a) (b), Sekil 2.10(a) (b) ve Sekil 2.11(a) (b)’de

(Kog¢ ve Kaymak-Ertekin, 2010) gosterilmistir.

Yanit ylizeyinin dairesel olmasi, degiskenler arasindaki etkilesimin ihmal
edilebilir oldugunu, elips ya da eger seklindeki ylizeyler i¢ etkilesimin 6nemli
oldugunu gostermektedir. En kiigiik elips ya da dairesel sekil ile sinirlandirilmig

yiizey, 0ngoriilen en yliksek veya en diisiik yanit1 belirtmektedir.

Yanitlarin izohips egrilerinin c¢izilerek iist liste yerlestirilmesi yaklagima,
bagimli ve bagimsiz degiskenlerin az oldugu sistemlerde etkin bir yontem olarak
karsimiza ¢ikmaktadir. Ancak bu yaklasim c¢ok sayida bagimli ve bagimsiz
degiskenin (dort veya daha fazla) bir arada incelendigi durumlar igin

kullaniglhiligin1 kaybetmektedir. Ayrica, yanitlarin ¢ok farkli skalaya sahip olmasi

aym grafik {izerinde gosterilmelerini de zorlastirmaktadir (Myers and
Montgomery, 1995; Khuri and Cornell, 1996; Montgomery, 2001).
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iy
AR ALY \‘

R \
RS g\
\\“\“\\ SN
R ““\\\\‘ 2 :‘
X ‘
\\\\{‘\\ .~ '
S o0 '.‘0 4
RIS '.'.'.'.::'.

x1

_ = R
‘s ( Iy
80.00 = 195.00
75.00 ‘\ = 187.50
70 oo\\ 180.00
X1 6500 "~ 17250 X2
60.00 ~ 165.00

(a) Yanit ylizey

39

80.00
75.00
70.00
85.00
60.00
165.00 172.50 180.00 187.50
X2

(b) Izohips egrileri

Sekil 2.10 Minimum nokta icin yanit yiizey grafigi ve izohips egrileri

0.00 125,00

(a) Yanit ylizey

100.00

75.00 —

50.00 —

X1

25.00 —{

125.00 150.00

T
200.00

(b) izohips egrileri

Sekil 2.11 Eyer noktasi icin yanit yiizey grafigi ve izohips egrileri

225.00



40

2.8.3.3 Desirability fonksivonu vaklasimi

Desirability fonksiyonu yaklasimi, ilk olarak Harrington (1965)
tarafindan ortaya atilmis, sonra Derringer and Suich (1980) tarafindan
gelistirilmistir. Desirability fonksiyonu yaklagimi, ¢ok yanithi optimizasyon ile
iliskili endiistriyel uygulamalarda yaygin olarak kullanilmaktadir. Desirability
fonksiyonun ilkesi, tim yanitlarin, boyutsuz desirability skalasini iceren
“desirability fonksiyonu” olarak tamimlanan bir fonksiyon altinda toplanmasini
ve bu fonksiyonun arzu edilen sonuclari verecek sekilde maksimize edilmesini
icermektedir. Farkli skalaya sahip yanitlarin birlikte incelenebilmesi, yanitlarin
bir fonksiyona kolayca doniistiiriilebilmesi ve kalitatif ve kantitatif yanitlarin

kullanilabilmesi bu yontemin 6nemli avantajlari arasindadir.

Desirability fonksiyonu yaklasimi asagidaki adimlari icermektedir.

» Biitiin yanitlar i¢cin denemeler yiiriitiilir ve modele fit ettirilir.
» Her bir yanit i¢in bireysel olarak desirability fonksiyonlar1 tanimlanir

»Toplu desirability fonksiyonunu maksimize eden degisken seviyesi

kombinasyonu bulunur.

Desirability Fonksiyonu metodu, arastirmacimin sistemin yanitlar
tizerindeki Onceliklerini ve arzularmi desirability fonksiyonlar1 olusturarak
optimizasyon islemine dahil etmesini saglamaktadir. Desirability fonksiyonu,
tim yanitlarin bir araya getirildigi, 0 ile 1 arasinda degisen tek bir yanit
indeksidir ve bu degerin 1’e yaklasmasi arastirmacinin belirledigi kriterlerin

saglandigint belirtmektedir. Desirability fonksiyonunun standart tahminleme

skalas1 Cizelge 2.4’de gosterilmistir. Desirability fonksiyonu di( §/i )’ ler her bir

yanit (§/ ;) icin ayr1 ayr1 hesaplanir ve daha sonra bu bireysel fonksiyonlarin

geometrik ortalamasi alinarak tek bir toplu desirability fonksiyonu (D)

olusturulur.
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Cizelge 2.4 Desirability fonksiyonunun standart tahminleme skalasi (Lazi¢, 2004).

Standart Tahminleme Istenen
1 Miikemmel
1-08 Cok iyi
0.8-0.63 fyi
0.63-0.37 Yeterli
0.37-0.20 Koti
0.20-0 Cok koti

2.9 Toz Formdaki Seker ig:erigi Yiiksek Uriinlerin Depolanmasi

Gida driinlerinin  depolanmasinda  dikkat edilmesi gereken husus
depolamanin saglik agisindan gilivenli ve gidanin kalitesini koruyacak sekilde
dizayn edilmis olmasidir. Bu nedenle gida depolama alaninin temizligi, sicakligi
ve relatif rutubetine dikkat edilmesi gerekmektedir. Depolamay1 gerektiren
baslica nedenler olarak; tiiketimdeki belirsizlikler, sadece belirli mevsimlerde
tretim yapilmasi, tretim diizeyindeki degigsmeler ve mallarin fiyatlarindaki
belirsizlikler veya dalgalanmalar sayilabilir. Kurutma teknolojisi ile gida
maddelerinden suyun uzaklastirilmas: mikroorganizma gelisimini durduran ve
kimyasal reaksiyon hizin1 yavaslatan, dolayisiyla, gida maddesinin korunmasin
ve raf omriiniin uzamasini saglayan bir islemdir. Ayrica gidalarin su igerigini
diistirerek, hacim azalmasindan dolayr tasima maliyeti de azalmaktadir. Su
icerigi yliksek sivi gida iirlinlerinin kurutma islemi ile her ne kadar yukarida
belirtilen kosullar1 saglamasi istense de, sivi yapinin yerini gida liretim alanlari
icin daha kullanishh toz formun alacak olmasi da kurutma isleminin birincil

nedenleri igerisinde yer almaktadir.

Ozellikle seker igerigi yiiksek sivi gida iiriinlerinin kurutularak toz forma
doniistiiriilmesi ile yapida yer alan diisiik molekiil agirlikli sekerlerden dolay1
tirtiniin higroskopisi artmakta ve camsi gecis sicakligi azalmaktadir. Bu nedenle
bu tarz {irlinlerin depolanmasinda {iriiniin bilesimi, depolama sicaklig1 ve relatif
rutubeti, ambalaj materyalinin tipi dikkate alinmalidir.

Roustapour et al. (2012) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile tirettikleri nar

suyu tozunu amber renkli cam siseler igerisinde 6 hafta siiresince depolamiglar ve
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[1P2)

orneklerin Hunter “L”, “a”, “b” ve toplam renk degisim (AE) degerlerini
incelemiglerdir. Depolama siiresinin ilerlemesi ile nar suyu tozunun Hunter “L”,

[IP%2)

a” ve “b” degerleri azalirken, AE degeri ise artmaktadir.

Sagar and Kumar (2014), Hindistan’da yetisen tibbi bir meyve olarak da
bilinen bael meyvesinin tozunu iiretmek amaciyla kabin tip kurutucuda kurutma
islemini  gergeklestirdikten sonra  Ogiitme islemi  gegeklestirmislerdir.
Aragtirmacilar bael meyvesi tozunun 6 aylik siire boyunca %50-60 relatif
rutubete (RH) sahip oda sicakliginda (18-25°C) ve buzdolabi kosullarinda (7°C
ve %85 RH) depolama stabilitesini inceledikleri ¢alismalarinda {i¢ farkli ambalaj
materyali; polipropilen (PP), diisiik yogunluklu polietilen (LDPE) ve yiiksek
yogunluklu polietilen (HDPE) kullanmislardir. Depolama siiresinin ilerlemesiyle
farkli ambalaj materyali icerisindeki 6rneklerin tiimiiniin nem igerigi yiikselirken,
askorbik asit, fenolik madde ve antioksidan igerigi ise azalmaktadir. Sonug
olarak beal meyvesi tozunun nem, askorbik asit, fenolik madde ve antioksidan
icerigi dikkate alindiginda oda sicakligi kosullarinda 4 ay, buzdolabi kosullarinda
ise 6 ay siiresince depolanabilecegi bulgulanmistir.

Selvamuthukumaran and Khanum (2014) yalanci igde meyve suyu tozu
dretimi i¢in piskiirtmeli kurutma yontemini kullanmiglar ve elde edilen toz
orneklerin fizikokimyasal, duyusal ve mikrobiyolojik 6zelliklerinin vakum ve
modifiye atmosferde paketleme ile depolama siiresince degisimini
incelemiglerdir.  Aragtirmacilar vakum paketleme yOnteminin modifiye
atmosferde paketleme yoOntemine gore daha uygun oldugunu ve iriiniin oda

sicakliginda 8 ay siiresince depolanabilecegini bildirmislerdir.

Teunou and Fitzpatrick (1999) un, ¢ay tozu ve peynir alti suyu protein
tozunun 20°C’ta farkl relatif rutubetlerde depolanmasinin akabilirlik 6zellikleri
lizerine etkisini arastirdiklar1 ¢alismalarinda; depolama ortaminin relatif
rutubetinin = %20’den  %76’ya yiikselmesiyle {riinlerin akabilirliklerinin
katiilestigini daha 6zelde unun zayif baglara sahip keklestigi, cay tozunun lastiksi
faza gectigi, peynir alti suyu protein tozunun ise Kuvvetli baglara sahip
keklestigini bildirmislerdir.

Samborska and Bienkowska (2013), piskiirtmeli kurutma yontemi ile
maltodekstrin kullanarak irettikleri bal tozu Orneklerini 25°C’ta agz1 kapali
plastik posetler igerisinde 9 hafta siiresince depolamiglardir. Depolama siiresince

bal tozunun nem igeriginin ve su aktivitesi degerinin yiikseldigini ve toz
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partikiillerinin birbirlerine yapisarak topaklandigini bildirmislerdir. Bal tozunun

¢oziinebilirliginin ise depolama siiresince stabil kaldigin1 bulgulamislardir.
2.10 Su Sorpsiyon izotermleri ve Sorpsiyon Modelleri

Su bir¢ok gida maddesinin ana komponentidir ve birgok kalite
karakteristigi iizerinde onemli etkiye sahiptir. Gida materyallerindeki bozunma
reaksiyonlarinda 6nemli rol oynayan suyun etki mekanizmasi, genellikle gidanin
su icerigi ile degil, su aktivitesi (ay) ile karakterize edilir. Kurutma ve depolama
sirasinda gidanin kimyasal ve fiziksel oOzellikleri su aktivitesinden dogrudan
etkilenmektedir. Gidanin yapisinda meydana gelen enzimatik reaksiyonlar,
enzimatik olmayan esmerlesme ve mikrobiyal aktivite {irliniin su aktivitesi ile
iliskilidir (Labuza, 1985).

Gidalarin su sorpsiyon izotermlerinin dl¢iilmesi bir¢ok arastirmaya konu
olmustur. Su sorpsiyon izotermlerinin 6l¢iimii i¢in ¢esitli yontemler dnerilmis ve
literatiirde belirtilmistir. Gal (1981) bu yontemleri gravimetrik, manometrik ve
higrometrik yontemler olmak iizere 3 ana grupta toplamistir. Bir yontemin
digerine gore {Ustlinliigli, Ol¢clim araligi, dogruluk, oOl¢iim hiz1 ve
tekrarlanabilirligine baglidir (Rao et al., 2005).

Herhangi bir gida maddesinin sabit sicaklikta su aktivitesinin bir
fonksiyonu olarak icerdigi denge nem miktarin1 sematik olarak gdsteren egri
“sorpsiyon izotermi” olarak bilinir. Gidalarin su sorpsiyon davraniglarini
karakterize eden sorpsiyon izotermleri ilizerinde 50 yildan fazla bir zamandan
beri ¢alisiimakta ve ¢ok sayida gida {iriinii icin bu izotermler elde edilmektedir
(Wolf et al., 1973; Chirifie, 1983; Wolf and Jung, 1985 ).

Gida maddelerinin sorpsiyon mekanizmasi ile gida biopolimerlerinin su ile
interaksiyonu hakkinda bilgi veren su sorpsiyon izotermleri, gida bilimi ve
teknolojisi alaninda o6zellikle kurutma, depolama, karistirma ve paketleme
islemlerinde biiylik 6nem tagimaktadir. Su sorpsiyon izotermlerinden kurutma
isleminin modellenmesinde ve kurutucu dizayn ve optimizasyonunda
yararlanilmaktadir. Ayrica sorpsiyon izotermleri depolama sirasindaki nem
degisimlerinin hesaplanmasinda, uygun paketleme materyalinin se¢iminde,
tirtiniin mikrobiyal stabilitesine bagli olarak depolama kosullar1 ve raf dmriiniin
belirlenmesinde ve karigtirma islemi ile degisik iiriin formiilasyonlarinin
gelistirilmesinde kullanilir (Spiess and Wolf,1983; Rao et al., 2005; Gal, 1981).
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Gida maddeleri genellikle kompleks yapida oldugundan ve sorpsiyon ozellikleri
gidanin kompozisyonuna gore degistiginden sorpsiyon izotermlerinin teorik
tahminlenmesi ¢ok miimkiin olmamakta, deneysel Olgiimler ile sorpsiyon

verilerinin her gida materyali i¢in belirlenmesi gerekmektedir.

Gida maddelerinin sorpsiyon izotermleri genellikle bu maddelerin temel
komponentleri (polimerik materyaller, nisasta, pektin, seliiloz gibi) ve i¢erdikleri
¢Oziinlir maddeler (seker, tuz, asitler gibi) temelinde yorumlanabilir (Saravacos,
1986; Rao et al., 2005). Bu durumda seker igerigi yiiksek bir gidanin sorpsiyon
davranisi ile yiiksek oranda nisasta i¢eren bir gidanin sorpsiyon 6zellikleri farkli
olacaktir. Dolayisiyla, iirlin yapisi ve kompozisyonu sorpsiyon izotermleri
tizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir (Wolf et al., 1972; Chirifie, 1983; Duckworth,
1983).

Sorpsiyon egrileri 6zellikle toz lriinlerin spesifik ylizey alani, gozenek
hacmi, gozenek capt ve dagilimi ve gida maddelerinin kristallenmesi gibi
ozelliklerinin arastirilmasi iginde kullanilmaktadir. Ayni egriler uygun depolama
kosullar1 ve paketleme sistemini (aroma, renk, tekstiir ve besin 6gesi kalimini

maksimize eden) belirlemek i¢in de kullanilir.

Su sorpsiyon izotermi suyun durumuna bagli olarak 3 bdlgeye ayrilabilir
(Sekil 2.12). 0.00-0.35 a, araligmi kapsayan ilk bolge, suyun tek tabaka
(monomolekiiler) film adsorpsiyonunu gosterir. Bu bdlgede su polar bolgelerde
oldukca yiiksek enerjisi ile tutulur. 0.35-0.60 a, aralifindaki ikinci bolge, tek
tabakanin iizerine ilave su tabakalarinin adsorpsiyonunu (¢ok tabakali bolge-
multilayer) gosterir. 0.6 a, degerinin tizerindeki 3. bolge ise, materyalin
gozeneklerinde suyun yogustugu bolgedir. Bu bolgede izoterm ¢ozelti 6zelligi
gosterir ve ylizeyde kapiler etki mevcuttur. 3 bolge de spesifik bir a degeri ile
tanimlanamaz. Sonu¢ olarak bir¢ok izoterm esitligi belirli a, araligi i¢in
gelistirilmistir ve bu bdlge i¢in uygun olmaktadir. Tek bir izoterm denkleminin
sorpsiyon mekanizmasinin tiimii i¢in uygun olmamasinin literatiirde belirtilen
nedenleri;

1. Gidalarin su aktivitesi degisimi bir¢cok faktore baghdir ve belirli bir ay

araliginda bu faktorlerden biri dominant olabilir,

2. Gidalarin su sorpsiyon izotermleri, birgok komponentin birlesik higroskobik
ozelliklerini gosterir. Bu Ozellikler 1sitma veya ¢esitli 6n islemler sirasinda

kimyasal veya fiziksel interaksiyona bagli olarak degisirler,
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3. Gida su adsorpladikca veya desorpladikca boyut ve nem transfer

ozelliklerinde gozlenen degisimler sorpsiyon hizin etkiler.

Sicaklik da su aktivitesi iizerinde ¢ok Onemli etkiye sahiptir. Gidalarin
yiiksek sicakliklardaki su aktiviteleri 6zellikle kurutma islemlerinde ve kuru

tirtinlerin tropik bolgelerdeki depolanmalarinda 6nemli rol oynar.
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Sekil 2.12 Histerisis etkisini gosteren tip II sorpsiyon izotermi (Labuza, 1975)

Sorpsiyon izotermleri ile ilgili son 20-30 yilda yayinlanmis cesitli
aragtirmalarin  ¢ogu seker igierigi yliksek gida driinlerinin Su sorpsiyon
izotermleri ile ilgilidir.

Piskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilmis mikroenkapsiile nane
yaginin 15, 25 ve 35°C’taki adsorpsiyon izotermleri Adamiec (2009) tarafindan
belirlenmis ve GAB modelinin {iriin i¢in en uygun model oldugu sonucuna
vartlmistir. Borgognoni et al. (2008) farkli kaplama maddeleri kullanarak
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilmis d-limonen tozunun 15-35°C
araligindaki sorpsiyon Ozellikleri belirlemislerdir. Yapilan calisma sonucunda
kullanilan kaplama materyalinin son iirliniin higroskopikligi iizerine énemli bir
etkisi oldugu bulgulanmistir. Cevallos et al. (2010) enkapsiile tar¢in ve kekik
aromatik yaglarinin sorpsiyon 6zelliklerini belirlemis ve %75 RH’a kadar tiriiniin
stabilitesini uzun depolama siiresi boyunca korudugunu ancak relatif rutubet
degerinin %84’ilin iizerine ¢ikmasiyla {irliniin denge nem igeriginde biiyik bir
artis oldugunu bulgulamislardir.
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Literatiirde gidalarin sorpsiyon karakteristiklerini matematiksel olarak
tanimlayan c¢esitli esitlikler verilmektedir. Bu esitliklerin bazilar1 sorpsiyon
mekanizmasinin teorileri temeline dayanmakta, digerleri ise tamamiyla iki veya
ii¢ parametreli emprik veya yar1 emprik esitliklerdir (Duckworth, 1983; Rao et
al., 2005). Kapiler yapida gozenekli materyallerin sorpsiyon izotermlerinin
modellenmesi amaciyla, gecerliligi farkli derecelerde olan yaklasik 77 farkh
esitlik literatiirde mevcuttur (Vanden Berg and Bruin,1981). Chirifie and Iglesias
(1978) literatiirde var olan esitliklerden gida maddelerinin su sorpsiyon
izotermlerine uygun 23 esitligi derlemislerdir. Daha sonra Boquet et al. (1978),
39 farkli gida i¢in 8 esitligi degerlendirmislerdir. Tiim bu c¢alismalarda,

aragtirmacilar gida izotermlerine en uygun olan esitlikleri belirtmislerdir.

Higbir sorpsiyon izoterm modeli genis bir a, aralifinda sorpsiyon
verilerine tam olarak uymamaktadir. Su farkli aktivite boélgelerinde farkl
mekanizmalarla gida matriksi ile iliskidedir. Gidanin ay,’si ¢ok tabakali bolgeye
yaklastikca mekanik denge kurulmaktadir. Histerisis etkisindeki degismelerde
belli bir {riin i¢in tek bir sorpsiyon izoterminin gecerliligini imkansiz
kilmaktadir.

BET (Brunauer-Emmet-Teller, 1938) denklemi en yaygin olarak kullanilan
sorpsiyon modelidir. 0.05-0.45 a, araliginda, ¢esitli gida maddelerinin sorpsiyon
izotermlerine en uygun sonucu veren esitliktir (Chirifie and Iglesias, 1978;
Mazza and LeMaguer, 1978; Rao et al., 2005). Bu denklem yiizeyde adsorplanan
tek tabaka nem degerinin tahminlenmesini saglar. Bir¢ok gidanin tek tabaka nem
iceriginin, kurutulmus gidanin fiziksel ve kimyasal stabilitesi ile iligkili oldugu
belirtilmektedir. BET esitligi genellikle asagidaki sekilde (Es.2) verildigi gibi
ifade edilir.

_ M,Ca,,
M= [(1-a,)+(C-1)(1-a,)ay] (2)

Burada; ay, su aktivitesi; M, denge nem igerigi (kuru temel); Mo, tek tabaka

nem icerigi (kuru temel); C ise sabit katsayidir.

Sorpsiyon modelleri arasinda cesitli gida maddeleri iizerinde basariyla
uygulanan GAB esitligi (Guggenheim-Anderson de Boer), BET teorisi temeline
dayanan ancak daha genis bir a, araliginda gegerli olan bir modeldir. 3

parametreli GAB esitligi, cok tabakali bolgede suyun farkli 6zelliklerini dikkate
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alan ¢ok tabakali adsorpsiyon modelidir. GAB en yaygin kullanilan izoterm
esitligidir ve gidanin fiziksel 6zellikleri iizerine gergeklestirilen Avrupa COST-
90 projesi tarafindan 6nerilmektedir (Wolf et al., 1984; Van den Berg,1985).

GAB esitligi su sekilde ifade edilmektedir (Es. 3):

M = M,Cka,,
“[(1-kay)(1-ka, :Cka,)] @

Burada C (Es.4) ve k (Es.5) sicaklikla iliskili parametrelerdir (Vanden
Berg, 1985).

C =Coexp (AHc/ RT) 4)

k = ko exp (AHk/ RT) (5)

Burada, T, mutlak sicaklik (K); R, gaz sabiti (kJ/mol.K); AH;ve AHy, su
sorpsiyon 1sisinin fonksiyonlaridir (kJ/mol). AH; = Hy, — Hy ve AHx = H| — Hy’dir
(Vanden Berg, 1985; Weisser, 1985). Bu ifadelerde, Cy ve ko, sabit katsayilar,
Hm, tek tabaka su sorpsiyon 1sis1 (kJ/mol); Hp, ¢ok tabaka su sorpsiyon 1sisi
(kJ/mol) ve H,, su buharinin yogunlasma 1sis1 (kJ/mol)’dur.

Van den Berg (1985) GAB modelinin avantajlarin1  6zetlemistir.
Denklemin bir teorik temele dayanmasi, hemen tiim gidalar icin 0.9 a,’sine
kadar sorpsiyon davraniglarini tanimlamasi, sadece ii¢ parametreli basit bir
matematik forma sahip olmasi, parametrelerin sorpsiyon prosesinin fiziksel
anlamini igermesi ve sicakligin etkisini tanimlamasi en 6nemli avantajlaridir.
Labuza et al. (1985), GAB esitligini ¢esitli sicakliklarda 0.1-0.9 a,, araliginda su
sorpsiyon izotermlerine uygulamislar ve verilere milkemmel uydugunu
belirtmislerdir. Literatiirde yapilan caligmalara gore aroma ve yag tozlarmin
sorpsiyon izotermlerinin modellenmesinde en uygun esitlik GAB esitligidir
(Adamiec, 2009; Borgognoni et al., 2008).

Van den Berg and Bruin (1981) gidalarin su sorpsiyon izotermlerini
tanimlamakta kullanilan literatiirde mevcut emprik esitliklerin bazilarini tartismis
ve degerlendirmiglerdir. Cizelge 2.5’de gida materyallerinde su sorpsiyon
izotermlerini tanimlamakta yaygin olarak kullanilan diger esitliklerin bazilari

gosterilmigtir.
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Modelin Adi Esitlik

Halsey (Halsey, 1948) aw =g (K/Mn) (6)
Iglesias- Chirife (Chiriife and Iglesias, aw= (fn [ M + (M2 + MO0.5)1/2 ]-c)/k (7)
1978)

Oswin (Oswin, 1946) M =k (aw / 1-aw) n (8)
Ferro Fontan (Ferro Fontan et al., aw=a/(e® M1y 9)
1982)

Peleg (Peleg, 1988) M=(k*aw")+(c*aw®) (10
Chung — Pfost (Chung and Pfost, 1967) aw = elk/ RT exp(eM)] (11)
Henderson (Henderson, 1952 ) 1-aw = e (KT"M™) (12)
Modifiye Chung-Pfost (Chung and M=(-1/n)tn {[-(T+c)tn(aw)/k]} (13)
Pfost, 1967)

Modifiye Halsey (Halsey, 1948) aw=el &P TrOM1] (14)
Modifiye Henderson (Henderson, M={n(1-aw)/[-k(T+c)]}1/ n (15)
1952)

Smith (Rockland and Stewart, 1981) M=(a+b*T)-(c+d*T)*LN(1-aw) (16)
Modifiye Oswin (Oswin, 1946) M=(a+b*T)*(aw/(1-aw))° @an

a, b, ¢, d, k ve n, sorpsiyon izoterm modellerindeki sabitler; aw, su aktivitesi ; M, denge nem igerigi (kuru temel);

MO.5, aw= 0.5 oldugundaki nem igerigi (kuru temel); R , gaz sabiti (kJ/mol.K) ve T, mutlak sicaklik (K)’dir.

Halsey (1948), yiizeyden belirli uzakliktaki ¢ok molekiillii tabakalardaki
yogusmay1 dikkate alan bir esitlik gelistirmistir. Bu esitlik farkli gida

komponentlerinin 0.1 ile 0.8 a, araliginda sorpsiyon izotermlerini tanimlamak
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icin kullanilmaktadir (Chirifie and Iglesias, 1978; Rao et al., 2005). Halsey
esitliginin nisasta igeren iirlinler, etler, kurutulmus siit lriinleri ve sebzelerin
sorpsiyon davraniglarini iyi tanimladigi ifade edilmektedir (Boquet et al., 1978).
Iglesias and Chirifie (1976), Halsey esitligini gida materyallerinin su sorpsiyonu
tizerinde sicaklhigin etkisini dikkate alacak sekilde emprik olarak modifiye

etmislerdir.

Henderson esitligi emprik bir esitliktir (Rao et al., 2005). Adsorplanan su
miktar1 ile a,’si arasindaki iligkiyi gosteren modellerden biridir. Ancak
gegerliligi Halsey esitligine gore daha diisiiktiir (Boquet et al., 1978; Lomauro et
al., 1985) . Boquet et al. (1978) orjinal Henderson esitliginin muz, ananas, seftali
gibi taze meyvelerin ve yiiksek seker icerikli soganlarin deneysel verilerine
uydugunu bulgulamislardir. Chung-Pfost esitligi ise nisastali tirlinlerin sorpsiyon
davranigin1 iyi tamimlamaktadir. Ancak yiiksek seker icerikli gidalarda
uygulanabilirligi bulgulanmamistir. Modifiye Chung-Pfost esitligi ise tahillarin
farkli sicakliklarda sorpsiyon karakteristiklerini tanimlayan standart esitlik olarak
kullanilmaktadir (ASAE, 1983).

Meyveler gibi yiiksek seker icerikli gidalarin su sorpsiyon izotermlerini
tanimlamakta kullanilan en yaygin esitlik Iglesias ve Chirifie esitligidir
(Lomauro et al.,1985; Rao et al., 2005). Iglesias ve Chirifie esitligi yiiksek seker
icerikli 17 farkli taze meyvenin (muz, armut, ¢ilek, kayisi, liziim, incir gibi)
sorpsiyon davranig1 lizerinde incelenmis ve tip 3 izoterme uyan, sekerin
¢Oziinmiis formda oldugu yiiksek seker icerikli taze meyvelerde, 0.5 ay,’nin

tizerinde basarili sonuclar verdigi bulgulanmstir.

Oswin esitligi ise tip II izoterme uyan sorpsiyon egrilerine
uygulanmaktadir. Genellikle protein ve nisasta igeren gidalarin sorpsiyon
davraniginin en iyi Oswin esitligi ile tanimlandig ifade edilmektedir (Lomauro et
al.,1985; Rao et al., 2005). Wang and Brennan (1991) patateslerin farkli
sicakliklardaki adsorpsiyon ve desorpsiyon izotermlerini tanimlamakta Oswin

esitliginin en uygun esitlik oldugunu belirtmislerdir.
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.1 Materyal

Denemelerde hammadde olarak ¢am bali (80°Brix) kullanilmis ve Doga
Ar1 Uriinleri Gida San. Tic. Ltd. Sti. Torbali, izmir firmasindan temin edilmistir.
Denemeler oncesinde sivi bal oda sicakliginda ve 1sik gegirmeyen ortamda
muhafaza edilmistir. Tasiyicti materyal olarak %8 nem igerigine sahip
maltodekstrin (DE 5-7) ve anti-keklesme ajani olarak silikon dioksit (SiO,)
kullanilmis ve MARK Gida Ltd. Sti., Izmir firmasindan temin edilmistir.

3.2 Yontem

3.2.1 Besleme karisiminin iceriginin belirlenmesi

Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemleri ile bal tozu iiretimi oncesi
kurutucu sistemlere beslenecek olan maltodekstrin, anti-keklesme ajani ve bal
cozeltisi karistminin  (besleme karisimi) igeriginin ve kuru maddesinin

belirlenmesi gerekmektedir.

3.2.1.1 Besleme karisiminin hazirlanmasi

Besleme karisimi hazirlanirken ilk 6nce maltodekstrin ve silikondioksit
25°C’taki saf su igerisine ilave edilip, manyetik karistirici tizerinde 300 dev/dak
karistirma hizinda 30 dak siiresince karistirilarak ¢oziindiirilmiistiir. Hazirlanan
bu karisim igerisine bal ilavesi gerceklestirilmis ve karistirma islemine 10 dak
daha devam edilmistir. Karisim igerisinde topaklanma sonucu herhangi bir
coziinmeyen kismin kalmasimi engellemek ve daha homojen bir karisim elde
etmek amaciyla, hazirlanan besleme karisimi 3500 dev/dak karistirma hizinda
IKA T25 Ultra Turrax homojenizatorde 5 dak siiresince karistirilmigtir. Besleme
karigtmimin igeriginin bal tozu kalitesi iizerine etkisini belirlemek amaciyla,
farkli iceriklere sahip besleme karisimlari bekletilmeksizin, hava giris sicaklig
180+2°C, hava c¢ikis sicakligi 80+2°C ve atomizasyon basincit 588 kPa olan

ptskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda kurutulmustur.
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3.2.1.2 Besleme karisiminin iceriginin optimize edilmesi

Besleme karisiminin % kuru madde igerigi, % anti-keklesme ajani orani
(bu iki degisken proses degiskeni olarak segildi), % bal ve % maltodekstrin
oranini (karistm degiskenleri olarak segildi) belirlemek amaciyla D-optimal
birlesik dizayn kullanilarak optimizasyon g¢alismasi gergeklestirilmistir. Besleme
¢Ozeltisinin igeriginin optimizasyonu kapsaminda hazirlanan karigimlardaki bal
orani %50 ile %60 arasinda degisirken maltodekstrin orani ise %40 ile %50
arasinda degismektedir. Bal ve maltodekstrin oranlarmma ait sinir degerleri
gerceklestirilen 6n denemeler sonucunda belirlenmistir. Besleme karisimi
icierisindeki bal oraninin %60’1n iizerine ¢ikmasi durumunda kurutma islemi
sonrasinda toz iirlin elde edilememektedir. Bu calisma Oncesi yiiriitillen 6n
denemeler (KM igerigi %25) dikkate alinarak, hazirlanan ¢ozeltilerin Kuru
madde igerikleri %20 ile %30 arasinda degismektedir. Anti-keklesme ajaninin
(silikon dioksit) orani ise 6n denemelerde %0.5 oraninda kullanilmis olup bu
calismada daha az anti-keklesme ajant kullanmak amaciyla anti-keklesme
ajanmin son iriindeki oran1 %0.25-%0.5 arasinda olacak sekilde denemeler
yuritiilmiistiir. D-optimal birlesik dizayn i¢in segilen bagimsiz degiskenlerin
seviyeleri Cizelge 3.1°de ve deneme plani Cizelge 3.2°de goriilmektedir. Her bir
deneme i¢in 1 kg besleme ¢ozeltisi hazirlanmig ve sabit piiskiirtmeli kurutucu
islem kosullarinda sadece besleme ¢ozeltisinin igerigindeki degisimin kurutma
lizerine etkisi incelenmistir. Yanit olarak toz iiriiniin akabilirligi (Carr indeks), %

toz lirlin verimi ve Hunter b degeri (sarilik indeksi) secilmistir.

Cizelge 3.1 D-Optimal Birlesik Dizayn icin degiskenler ve seviyeleri

Degisken
Bagimsiz degisken Kod Degisken seviyeleri
tipi
Bal (%) A Karisim 50 (0) 52.5(0.25) 55 (0.5) 57.5(0.75) 60 (1)
Maltodekstrin (%) B Karisim 40 (0) 42.5(0.25) 45 (0.5) 47.5(0.75) 50 (1)
Kuru madde igerigi (%) Cc Islem 20 (-1) 22.5(-0.5) 25(0) 27.5(0.5) 30 (1)

Anti-keklesme ajani (%) D Islem 0.25(-1) 0.3125(-0.5)  0.375(0) 0.4375 (0.5) 0.5(1)
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Cizelge 3.2 D-Optimal Birlesik Dizayn deneme plam

Deneme Karisim degiskenleri islem degiskenleri

No A B C D

1 55 (0.5) 45 (0.5) 0.5(1) 30 (1)
2 50 (0) 50 (1) 0.5(1) 20 (-1)
3 60 (1) 40 (0) 0.5(1) 20 (-1)
4 50 (0) 50 (1) 0.5(1) 30 (1)
5 60 (1) 40 (0) 0.25 (-1) 30 (1)
6 50 (0) 50 (1) 0.25 (-1) 20 (-1)
7 50 (0) 50 (1) 0.25 (-1) 30 (1)
8 55 (0.5) 45 (0.5) 0.5(1) 20 (-1)
9 60 (1) 40 (0) 0.5(1) 30 (1)
10 60 (1) 40 (0) 0.25 (-1) 20 (-1)
11 55 (0.5) 45 (0.5) 0.25 (-1) 20 (-1)
12 55 (0.5) 45 (0.5) 0.25 (-1) 30 (1)
13 55 (0.5) 45 (0.5) 0.25 (-1) 25 (0)
14 50 (0) 50 (1) 0.25 (-1) 25 (0)
15 60 (1) 40 (0) 0.25 (-1) 25 (0)
16 55 (0.5) 45 (0.5) 0.375 (0) 20 (-1)
17 50 (0) 50 (1) 0.375 (0) 20 (-1)
18 60 (1) 40 (0) 0.375 (0) 30 (1)
19 52.5 (0.25) 47.5 (0.75) 0.4375 (0.5) 25 (0)
20 60 (1) 40 (0) 0.4375 (0.5) 25 (0)
21 52.5 (0.25) 47.5 (0.75) 0.375 (0) 30 (1)
22 52.5(0.25) 47.5 (0.75) 0.3125 (-0.5) 22.5 (-0.5)
23 57.5(0.75) 42.5 (0.25) 0.3125 (-0.5) 27.5(0.5)
24 60 (1) 40 (0) 0.5(1) 30 (1)
25 50 (0) 50 (1) 0.5(1) 20 (-1)
26 50 (0) 50 (1) 0.5(1) 30 (1)
27 50 (0) 50 (1) 0.25 (-1) 30 (1)
28 60 (1) 40 (0) 0.5(1) 20 (-1)

Elde edilen verilerin regresyon analizi sonucu her bir yanit; Akabilirlik

(CI), toz iirlin verimi (V) ve Hunter b degeri (sarilik indeksi) (S) i¢in karigim (bal

ve maltodekstrin orani) ve islem (kuru madde ve anti-keklesme ajani icerigi)

degiskenlerine bagli olarak ikinci dereceden polinomiyal denklem (Es. 18, 19,

20) olusturulur.

Cl = 1A+ B + a1 AB + a,AC + a3AD + a,BC + asBD + 6;ABC +
8,ABD + 83ACD + 6,BCD + y,AC? + y,AD? + y3BC? + y,BD? + £, ABC? +

€,ABD? + @ABCD

(18)
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5,ABD + 83ACD + 6,BCD + y,AC? + y,AD? + y3BC? + y,BD? + £, ABC? +
&,ABD? + @ABCD (19)

S =BA+ BB + a;AB + a,AC + a3AD + a,BC + asBD + §;ABC +
8,ABD + 683ACD + 8§,BCD + y,AC? + y,AD? + y3;BC? + y,BD? +
£,ABC? + £,ABD? + @ABCD (20)

Olusturulan bu modellerin deneysel verileri ne Olgiide karsiladigi birlesik
varyans analizi (ANOVA) ile belirlenmistir. Bu yontemle her bir faktoriin lineer,
quadratik ve interaksiyon etkilerinin yanitlar iizerindeki istatistiksel 6nemlilikleri
%95 giivenlik seviyesinde Fischer (F-testi) testi uygulanarak bulunmustur.
Istatistiksel olarak énemli olmayan (p>0.05) etkiler modelden cikarilmistir. Bir
modelin sistemin ger¢ek yanitina uygun bir yaklasim olup olmadigina, “lack of
fit”den kaynaklanan hatanin 6nemsiz ve regresyondan kaynaklanan varyasyonun
%95 giivenlik seviyesinde Oonemli olmasi kosuluyla karar verilmistir. Ayrica,
modelin uygunlugu regresyon katsayist (R?), diizeltilmis regresyon katsayisi
(Adj-R?), tahminlenmis kaliti hata kareler toplam: (PRESS) ve vyeterli

tahminleme (Adeq Precision) kullanilarak test edilmistir.

Piiskiirtmeli kurutucuda bal tozu iiretimi i¢in besleme ¢dzeltisinin igerigi
puskiirtmeli kurutma sonunda elde edilen toz iiriiniin verimi, akabilirligi (CI),
Hunter b degeri (sarilik indeksi) dikkate alinarak optimum besleme ¢ozeltisi
igerigi belirlenmistir. D-Optimal birlesik dizayn deneme desenine gore
gerceklestirilen optimizasyon g¢aligmasinda Carr Indeks degeri minimum, toz
tirlin verimi ve Hunter b degeri maksimumu saglayan optimum karisim ve iglem
kosullar1 “desirability fonksiyonu” metodu kullanilarak belirlenmistir. Ayrica,
regresyon analizi sonucu elde edilen modeller kullanilarak, optimum noktanin
belirlenmesinde biiyiik kolaylik saglayan izohips ve yanmit yiizey egrileri

cizilmistir.

Matematiksel olarak belirlenen optimum besleme ¢o6zeltisi igerigine sahip
besleme karisimi yukarida belirtilen kosullarda kurutulmustur. Optimum
noktanin  deneysel dogrulanmasi asamasinda 3 dogrulama denemesi
gerceklestirilmistir.  Her bir yamit i¢in, optimum nokta dogrulama
denemelerinden elde edilen ortalama sonuglar ile modelden tahminlenen degerler
arasinda istatistiksel olarak onemli bir fark olup olmadigi tek Oornek T—testi
uygulanarak belirlenmistir. Tek 6rnek T—testi SPSS, 2006 (15.0 for Windows)

paket programi kullanilarak gerceklestirilmistir.
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Regresyon analizi, istatistiksel analizler, izohips ve yanit ylizey grafikleri
ve optimizasyon Design Expert Version 7.0 (Statease Inc.) paket programi
kullanilarak yapilmistir.

3.2.2 Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi

Piiskiirtmeli kurutma islemi Niro-Atomizér Mobile Minor modeli pilot
Ol¢ekli piiskiirtmeli kurutucuda (Sekil 3.1) gerceklestirilmistir. Ekipman 1.20 m
yiikseklikte yalitilmis, tist kismi silindirik alt kismi konik bir kurutma kabininden
olusmaktadir. Atomizdriin bulundugu haznenin ¢ap1 0.87m’dir. Basingli hava ile
23000-32000dev/dak hiz araliginda ayarlanabilen santrifiij etkili disk atomizor,
kurutulacak materyali ¢ok ufak damlaciklar halinde kurutma kabinine
dagitmaktadir. 80 kg/h hava emme kapasiteli fan yardimi ile emilen hava,
elektrikli 1siticilar yardimi ile istenilen giris sicakligina 1sitilmakta ve kurutma
haznesine yukaridan paralel akimli olarak beslenmektedir. Isitici, panel
tizerindeki diigmenin c¢esitli pozisyonlarina bagh olarak farkli gii¢lerde
calistirilabilmekte ve istenilen hava giris sicakliklar1 elde edilebilmektedir Giriste
ve cikista bulunan 1sil esler yardimi ile giren ve c¢ikan havanin sicakligi
ol¢iilmektedir. Ayrica, kurutucu iizerindeki panelde bulunan diger gostergelerden
basing ve giicii ayarlayabilmek miimkiindiir. Kurutulmus iiriin havadan bir siklon
separatdrde ayrilmakta, iirlin kabinin alt kismindaki iiriin toplama kabindan

alinmaktadir.

Sekil 3.1 Kurutma isleminde kullamlan Niro-Atomizér pilot o6lcekli piiskiirtmeli

kurutucu
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3.2.2.1 Piiskiirtmeli Kkurutucu islem degiskenlerinin
optimizasyonu

Besleme ¢oOzeltisinin igeriginin belirlenmesinin ardindan, piiskiirtmeli
kurutma yontemi ile farkli islem kosullarinda bal tozu iiretimi gerceklestirilerek,
bal tozu firetimi i¢in optimum piiskiirtmeli kurutucu islem kosullar1 CCRD
(Merkezi Tiimlesik Dizayn, Central Composite Rotatable Design) deneme
dizaynina gore belirlenmistir. Piliskiirtmeli kurutma islem kosullarindan hava
giris sicakligi 170-200°C, hava ¢ikis sicakligi 65-80°C (istenen ¢ikis sicakligi
besleme hizi peristaltik pompa ile ayarlanarak kontrol edilmistir) araliginda
olacak sekilde CCRD deneysel tasarima gore ayarlanmistir. Bu sicakliklarin alt
ve lst siirlar literatlire ve karisimin kuru agirligmin camsi gegis sicakligina
gore belirlenmistir. Bu sinirlar 6n denemelerle de test edilmistir. Piiskiirtmeli
kurutucu giris ve ¢ikig sicakliklarinin yani sira atomizor hava basincinin (353.6-
588 kPa) {iriin kalitesi iizerine etkisi planlanan CCRD deneme desenine gore
incelenmistir. CCRD deneme desenine gore piskiirtmeli kurutucu islem
degiskenlerinin araliklar1 Cizelge 3.3’de ve deneme plami ise Cizelge 3.4’de

goriilmektedir.

Cizelge 3.3 CCRD deneme deseni icin degiskenler ve seviyeleri

Kodlanmis Seviyeler
Bagimsiz Degiskenler

-1.68 -1 0 1 1.68

X1, Hava giris sicakligi, T; (°C) 170 176 185 194 200
X, Hava ¢ikis sicakligi, T, (°C) 65 68 72.5 77 80
X3, Atomizasyon basinci, P (kPa) 294 353.6 441 528.4 588

Bagimsiz degiskenler olarak; hava giris sicakligi (X1), hava ¢ikis sicakligi
(X2) ve atomizor hava basinci (X3); bal tozunun aroma igerigi (Y1), camsi gegis
sicakligr (Y2) (Tg), HMF igerigi (Y3) ve akabilirlik (Ys) (CI) degerleri ise
sistemin yanit1 (bagimli degiskenler) olarak se¢ilmistir. Farkli islem kosullarinda
dretilen bal tozunun aroma igerigi, camsi gecis sicakligi, HMF icerigi ve
akabilirlik degeri yan1 sira nem igerigi, su aktivitesi, higroskopisi, Hunter L, a ve
b renk degerleri, partikiil ¢api, agiklik, tekdiizelik, partikiil yogunlugu, partikiil
morfolojisi, y18in ve sikistirilmis yogunluk, sikistirilabilirlik, 1slanabilirlik,

dagilabilirlik, ¢oziiniirliik degerleri analiz edilerek belirlenmistir.
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Cizelge 3.4 CCRD deneme plani

Deney Hava gi'ris Hava gl}(ls Atomizasyon Besleme

No sicakhigy, sicakhigy, basinci, debisi

Ti(°C) (X1) T, (°C) (X) P (kPa) (X3) (ml/s)
1 176.08 (-1) 68.04 (-1) 353.59 (-1) 0.958
2 193.92 (+1) 68.04 (-1) 353.59 (-1) 1.094
3 176.08 (-1) 76.96 (+1) 353.59 (-1) 0.855
4 193.92 (+1) 76.96 (+1) 353.59 (-1) 1.026
5 176.08 (-1) 68.04 (-1) 528.41 (+1) 0.958
6 193.92 (+1) 68.04 (-1) 528.41 (+1) 1.265
7 176.08 (-1) 76.96 (+1) 528.41 (+1) 0.821
8 193.92 (+1) 76.96 (+1) 528.41 (+1) 1.094
9 170.00 (-1.68) 72.50 (0) 441.00 (0) 0.889
10 200.00 (+1.68) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.197
11 185.00 (0) 65.00 (-1.68) 441.00 (0) 1.163
12 185.00 (0) 80.00 (+1.68) 441.00 (0) 0.889
13 185.00 (0) 72.50 (0) 294.00 (-1.68) 1.060
14 185.00 (0) 72.50 (0) 588.00 (+1.68) 0.958
15 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.094
16 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.060
17 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.094
18 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.094
19 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.060
20 185.00 (0) 72.50 (0) 441.00 (0) 1.026

Yanitlar (Y1, Y2, Y3 Yy) ile bagimsiz degiskenler (X1, X, X3) arasindaki
iliski bilinmediginden ikinci dereceden polinomiyal bir modelle (Es. 21, 22, 23,
24) gercek yanit fonksiyonuna yaklasilacagi varsayilir. Boyle bir modelin fit

edilebilmesi i¢in gerekli deneysel veriler ‘CCRD’ deneme plani izlenerek elde

edilmistir.
Yl—,80+z,b’lX +Z/3”X +Z Z BuXy (k=123) (21)
i=1 j=i+1
Yz—ﬁ0+2ﬁlX +Z[3”X +Z z BuXy (k=123) (22)
i=1 j=it+1

Y3—,80+ZﬁlX +Z[3”X +ZZﬁU W (k=123)  (23)

i=1 j=i+1
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k K k-1 k
Yy =B+ Z,BiXi + Z.Biixiz + Z Z BijXji (k=123) (24)
i-1 i-1

i=1 j=i+1

Olusturulan bu modellerin deneysel verileri ne Olgiide karsiladig1 varyans
analizi (ANOVA) ile belirlenmistir. Bu yontemle her bir faktoriin lineer,
quadratik ve interaksiyon etkilerinin yanitlar {izerindeki istatistiksel onemlilikleri
%95 giivenlik seviyesinde Fischer (F-testi) testi uygulanarak bulunmustur. Her
bir etki i¢in hesaplanan Fcy ile tablo Fip degerleri karsilastirilmis ve istatistiksel
olarak 6nemli olmayan etkiler modelden ¢ikarilmistir. Bir modelin sistemin
gercek yanitina uygun bir yaklasim olup olmadigina, “lack of fit”den
kaynaklanan hatanin 6nemsiz ve regresyondan kaynaklanan varyasyonun %95
giivenlik seviyesinde dnemli olmas1 kosuluyla karar verilmistir. Ayrica, modelin
uygunlugu regresyon katsayisi (R?), diizeltilmis regresyon katsayisi (Adj-R?),
tahminlenmis kalint1 hata kareler toplami (PRESS) ve tahminlenmis g¢oklu

belirleme katsayis1 (Pre-R?) kullanilarak test edilmistir.

Diger yandan, regresyon ve varyans analizinde yapilmis olan
varsayimlarin (kalinti hatanin birbirinden bagimsiz normal dagilisa sahip oldugu
ve ortalamasinin sifir ve varyansmin sabit) gecerliligini belirlemek i¢in her bir
modele ait diagnostik durum istatistikleri kalintiya karsi normal % olasilik

grafigi ve tahminlenen degerlere karsi kalint1 hata grafigi elde edilmistir.

Tim bu analizler sonunda elde edilen modeller kullanilarak calisilan
deneysel bolge igerisinde maksimum aroma igerigi ve camsi gecis sicakligi;
minimum HMF igerigi ve kabul edilebilir akabilirlik degerini saglayan optimum
islem kosullar1 “desirability fonksiyonu” metodu kullanilarak belirlenmistir.
Ayrica, regresyon analizi sonucu elde edilen modeller kullanilarak, optimum
noktanin belirlenmesinde biiylik kolaylik saglayan izohips ve yanit ylizey egrileri

cizilmistir.

Optimum noktanin deneysel dogrulanmasi asamasinda matematiksel olarak
belirlenen piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinde 5 dogrulama denemesi
gerceklestirilmisgtir.  Her bir yamit igin, optimum nokta dogrulama
denemelerinden elde edilen ortalama sonuglar ile modelden tahminlenen degerler
arasinda istatistiksel olarak Onemli bir fark olup olmadigi tek Grnek T—testi
uygulanarak belirlenmistir. Tek 6rnek T—testi SPSS, 2006 (15.0 for Windows)

paket programi kullanilarak gerceklestirilmistir.
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Regresyon analizi, istatistiksel analizler, izohips ve yanit ylizey grafikleri
ve optimizasyon Design Expert Version 7.0 (Statease Inc.) paket programi

kullanilarak yapilmastir.
3.2.3 Dondurarak kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi

Besleme igeriginin belirlenmesinin ardindan, optimum igerige sahip
besleme karigimi1 dondurarak kurutma yontemi ile de kurutulmus ve bal tozunun
fiziksel ve kimyasal kalite 6zellikleri agisindan piiskiirtmeli kurutma yontemi ile
karsilagtirilmistir. Yukarida belirtildigi sekilde hazirlanan besleme karisimi petri
kaplar igerisine 20 g olacak sekilde yayilmistir. Daha sonra hava iiflemeli
dondurucuda (-12°C) (Frigoscandia, Helsinborg, Sweden) iki saat igerisinde ¢ok
hizli bir sekilde dondurulup, -25°C‘deki soguk hava deposunda 1 giin siireyle
bekletilmistir. Daha sonra dondurulmus besleme karisimi1 10°C plaka sicakligina
sahip laboratuvar olgekli dondurarak kurutucuda (liyofilizator) (Armfield
Limited-FT33 Vacuum Freeze Drier) 10 saat siiresince kurutulmustur. Bu islem

sirasinda kondenser sicakligi -48 ile -52°C arasinda degisim gostermistir.

3.2.4 Analiz yontemleri

3.2.4.1 Nem tayini

Sivi balda nem tayini AOAC (1995) (969.38)’da belirtildigi {izere
refraktrometrede kirtlma indisinin belirlenmesiyle tespit edilmistir. Bal tozlarinin
nem igerikleri vakumlu etiiv yontemi ile 0.99’luk korelasyonun saglandigi
halojen kurutmali nem tayin cihazinda (Ohaus MB45, Switzerland)

belirlenmistir.
3.2.4.2 Su aktivitesi

Bal tozu 6rneklerinin su aktivitesi, +=0.001 hassasiyete sahip su aktivitesi
Olgtim probu (Testo- AG 400, Germany) kullanilarak belirlenmistir. Bu amagla,
yaklagik 3-4 g toz ornek hizli bir sekilde aletin paslanmaz celikten yapilmis
sizdirmaz haznesine yerlestirilmistir. Su aktivitesi degerinde 10 dak boyunca
0.001” den az bir degisim oldugunda, sistemin dengeye ulastig1 kabul edilmis ve

cihazin gdstergesinden su aktivitesi degeri okunmustur.
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3.2.4.3 Higroskopi

Higroskopi icin, 1g toz ornek 4 cm’lik cam petri kaplarina konulduktan
sonra 25°C’ta igerisinde %75.3 RH’1 saglayacak olan doygun NaCl ¢ozeltisi
iceren desikatore yerlestirilmistir. 10 dakikalik araliklar ile tartim alinarak 90 dak

sonundaki kiitle artis1 hesaplanmustir.

3.2.4.4 Renk Tayini

Bal tozlarinda renk, Hunter L, a ve b degerleri 6lgiilerek (Konica Minolta,
CR-300) belirlenmistir (Hunter, 1975). Orneklerin AE (Es. 25) renk degisim,
Croma (Es. 29 ) ve Hue (Es. 30) degerleri hesaplanmustir.

AE = VAILZ + Aa? + Ab? (25)
AL = Lo giin — Lornex (26)
Ab = bg gin — bsrnek (27)
Aa = ag gin — Asrnek (28)
Croma = Va2 + b? (29)
Hue = arctan b/ a (30)

3.2.4.5 Uriin verimi

Farkli igeriklere sahip besleme ¢ozeltilerinin piiskiirtmeli kurutucuda iiriin

verimleri Es. 31°e gore hesaplanmistir.

% Verim = Toz rin (g) x 100 (31)

Besleme ¢ozeltisi (g)*(Kuru madde/100)

3.2.4.6 Partikiil vogunlugu

Bal tozlarmin partikiil yogunlugu Barbosa-Canovas et al. (2005)’e gore,
stvi  piknometresi yontemi ile ¢ozgen olarak 2-propanol kullanilmasiyla
gerceklestirilmistir ve Es. 32°ye gore toz irlinlerin partikiil yogunlugu

hesaplanmuistir.
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( S )
pp = — =0k (32)

T (my—mg)—(mg—my)

Burada; ms: toz iirlin ile dolu piknometre agirligi (g), mo: bos piknometre
agirlign (g), p: 2-propanol’iin yogunlugu (0.785 g/ml), m;: 2-propanol dolu
piknometre agirligi (g), mg: toz {iriin ve 2-propanol dolu piknometre agirlig: (g)
dir.

3.2.4.7 Partikiil boyut dagilimi

Bal tozlarmin partikiil boyut dagilimi Dpz (um), agiklik ve tekdiizelik
degerleri LLD (Laser Light Diffraction) cihazi kullanilarak (Malvern Mastersizer
Model 2000), Akdeniz Universitesi, Gida Miihendisligi Boliimiinde
gergeklestirilmistir. Cozgen olarak 2-propanol kullanilmigtir. Toz {iriiniin partikiil
boyutu ortalama hacimsel alan boyutu (Dys3)) olarak ifade edilmis ve Es. 33

kullanilarak hesaplanmustir.

> nid?

S o (33)

Dpyz1=

ni; di capina sahip partikiil sayisini ifade etmektedir.

Aciklik y1gin igindeki partikiillerin dagilimimi ifade etmekte olup Es. 34’e

gore hesaplanmuigtir.

dgg — dgg

aciklik = — ™ (34)

dgo, d1g Ve dsp sirasiyla %90, %10 ve %50 kiimiilatif hacme sahip esdeger

hacimsel ¢aplar1 ifade etmektedir.

3.2.4.8 Partikiil morfolojisi

Bal tozlarmin partikiil morfolojisi (x1650), taramali elektron mikroskobu
(SEM) (FEI, QUANTA 250 FEG) kullanilarak belirlenmistir. SEM calismalar
[zmir Yiiksek Teknoloji Enstitiisii, Malzeme Arastirma Merkezi tarafindan

hizmet alim1 seklinde gergeklestirilmistir.
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3.2.4.9 Yi181n yogunlugu ve Sikistirilmis vigin vogunlugu

Bal tozlarinin yigim yogunlugu, 10 ml hacme sahip silindirik bir kap
igerisine hava boslugu kalmayacak sekilde ancak her hangi bir basing
uygulamaksizin  doldurulmasiyla, kiitle/hacim  oranindan  hesaplanmistir
(Bhandari et al, 1992). Yigin yogunlugu, p, kg/m® olarak verilmistir.
Sikistirilmis yogunluk ise, 2 g toz 6rnegin 10 ml hacme sahip silindirik kabin
icerisine doldurulup sikistirilmasi ile kiitle/ hacim oranindan belirlenmistir
(Bhandari et al., 1992). Sikistirilmis yogunluk p; kg/m?® olarak verilmistir.

3.2.4.10 AKkabilirlik ve Sikistirilabilirlik

Y1gin yogunlugu ve sikistirilmis yogunluk degerlerinden hesaplanarak Carr
Indeks (CI) (Carr, 1965) ve Hausner orani (HR) (Hausner, 1967) terimi Es. 35 ve
36 ile belirtilmistir.

Cl = (pt;tpb) (35)
HR = % (36)

Carr (1965) toz drlinlerin yigmm yogunlugu ve sikistirllmis yi8in
yogunluklarin1 kullanarak belirledigi “Carr Indeks (CI)” degerlerine gore; CI
degerinin 15’ten kiigiik olmasi durumunda akabilirligi ¢cok iyi, 15-20 arasinda iyi,
20-35 arasinda zayif, 35-45 arasinda kotii, 45°ten biiyilik ise ¢ok kotii olarak

tanimlamistir.

3.2.4.11 Islanabilirlik

Toz Ornegin 1slanabilirlik analizi i¢in 250 ml’lik bir beherin i¢inde,
25+1°C’ta 100 ml saf su hazirlanmistir. Beher ve cam huniden olusan bir
diizenek olusturulup, beherdeki sivi yiizeyi ile huninin alt kismi arasindaki
mesafe 10 cm olacak sekilde ayarlanmistir. Huninin igerisine bir cam test tiipii
yerlestirilip, toz ornek (1g) test tlipliniin ¢evresine konulmustur. Son olarak toz

ornegin tamamiyla 1slanma siiresi 6l¢lilmiistiir (Jinapong et al., 2008).
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3.2.4.12 Dagilabilirlik

Dagilabilirlik analizi i¢in 50 m1’lik behere 25+1°C’ta 10 ml saf su konulup,
iizerine toz ornek (1g) eklenmistir. Bir kasik yardimiyla, 15 s igerisinde saat
yoniinde ve aksi yonde 25 dairesel hareket yapildiktan sonra karigtirmaya son
verilmistir. Rekonstitiite 6rnek 212 pm’lik elekten siiziiliip ve siiziintiiden 1 ml
ornek alinip, daras1 alinmig aliiminyum kaba aktarilmistir. Etiivde 105£1°C’ta 4
saat siireyle bekletilerek, % dagilabilirlik asagidaki denkleme (Es.37) gore
hesaplanmistir (Jinapong et al., 2008).

(104+a)x%TS

_ 37)
ax(_li)gob)

%Dagilabilirlik=

a:toz miktar1 (g)

b : tozun nem igerigi (%)

% TS : Elekten gegen rekonstitiite 6rnegin yilizde kuru madde miktari

3.2.4.13 Coziinebilirlik

(Coziinebilirlik analizi i¢in 1 g toz 6rnek 25 ml saf su ile seyreltildikten
sonra 3000 dev/dak 5dak siire boyunca mekanik bir karigtirici ile karigtirilmigtir.
Elde edilen karisimlar ependorf tiiplerine aktarilip, 5 dak boyunca 3000 dev/dak
ile santrifiijlenmistir. Santrifiij sonrasinda {stte kalan sivi metal petri kaplarina
aktarilmis ve etiivde 105°C’ ta 4 saat siireyle kurutulmustur. % ¢6ziinebilirlik toz
kiitlesi/¢6zelti hacmi olarak verilmistir (Cano-Chauca et al. ,2005).

3.2.4.14 Camsi gecis sicakhgl, T,

Yaklasik olarak 6 mg Ornek aliiminyum kap igerisinde tartilmis ve agzi
hava gecirmeyecek sekilde kapatilmistir. Orneklerin camsi gegis sicaklig
diferansiyel taramali kalorimetre (DSC) (Q2000, TA Instruments, New Castle,
Del., USA) kullanilarak belirlenmistir. Ornekler ilk énce 25°C’den -40°C’ye
sogutulmus, daha sonra 10°C/dak sicaklik artistyla -40°C’den 110°C’ye kadar
isitilmistir. Analiz sonucunda baslangic camsi gecis sicakligt (Tp), camst gegis

sicaklig1 (Tgy) ve camsi gegis sicakligi sonu (Te) tespit edilmistir.
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3.2.4.15 Aroma analizi

Sivi bal ve bal tozunda aroma analizi Statik Tepe boslugu-Gaz
kromatografisi-Kiitle spektrometresi (SHS-GC-MS) metodu kullanilarak
belirlenmistir. Ornek hazirlama asamasinda 5 g s1v1 bal ve 5g s1vi1 bal iceren bal
tozu (~6.9 g) 6rnegi 5 ml saf su igerisinde sulandirilip tizerine 2 g NaCl ilave
edilerek 20 ml’lik tepe boslugu viallerine aktarilmast  seklinde
gergeklestirilmistir. Statik tepe boslugu 6rneklemesi Agilent 7697A cihazinda 20
ml vialler icerisine hazirlanan Orneklerin 90°C’de 15 dakika bekletilmesi ve
otomatik olarak GC’ye enjekte edilmesi seklinde gergeklestirilmistir. GC-MS
calisma kosullar1 ise agsagidaki sekildedir.

Cihaz: Gaz Kromatografisi Agilent 7820A

Kiitle spektrometresi Agilent 5975 Series MSD

Kolon: HP-5-MS 30 m uzunluk, 0.25 mm i¢ ¢ap, 0.25 pm film kalinlig1

Enjeksiyon sicakligi: 250°C

Enjeksiyon modu: Splitless

Tas1yic1 gaz: Helyum

Tastyic1 gaz akis hizi: 1.1 ml/dak

Firin sicaklik programi: Basglangi¢ sicakligi 40°C olup, 3 dakika bu
sicaklikta bekletilmistir. Sicaklik 4°C/dak artirilarak 120°C’ye getirilmistir.
120°C’de bekletilmeksizin, 10°C/dak artigla 230°C’ye getirilerek bu sicaklikta 8
dakika tutulmustur.

Elektron enerjisi: 70 eV

Dedektor sicakligi: 230°C

MS kiitiiphanesi: Wiley kiitliiphanesi
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3.2.4.16 Hidroksimetilfurfural (HMF)

HMF analizi HPLC (Shimadzu LC20a, Japan) cihaz1 kullanilarak
yapilmistir. HMF analizi igin 6.9 gram bal tozu alinarak, 50 ml’ye saf su ile
seyreltilmistir. Daha sonra 0.45 mikrometre’lik siringa ucu membran filtreden
stiziiliip otomatik enjeksiyon yardimi ile HPLC cihazina verilmistir. Hazirlanan
kalibrasyon egrisi (Sekil 3.2) kullanilarak ornek icerisindeki HMF miktari
belirlenmistir. HMF analizi i¢in kullanilan cihaz ve kromatografik kosullar; 1
ml/dak akis hizinda, mobil faz1 %80 saf su + %20 metanol olan ve DAD
dedektorde 285 nm dalga boyunda, oda sicakliginda islem yapilmistir. Kolon
ozelligi ise: C18, partikiil ¢cap1 3 mikrometre, kolon LxID; 150x4.6.

Kalibrasyon egrisinin hazirlanmasi i¢in HMF standarti (Sigma-Aldrich) saf
su ile seyreltilerek 0.625-20 mg/kg arasinda HMF igerecek sekilde hazirlanmig
olup yukarida belirtilen HPLC calisma kosullarinda pik alanlar1 belirlenmistir.
Pik alanlar1 ile HMF igerikleri arasindaki iliski Sekil 3.2’de goriilmektedir.

25 ~

HMF (mg/kg)
= = N
o (6)] o

(6]
1

o

0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500 4000
Pik alan

Sekil 3.2 HMF kalibrasyon egrisi

3.2.4.17 Duyusal analiz

Duyusal degerlendirme, bal tozu 6rneklerinin topaklanma derecesi, renk,
bal lezzeti yogunlugu, yanik lezzet ve yabanci lezzet ozellikleri i¢in 5 puanlik
skala kullanilarak, 5 kisilik yar1 egitilmis panel grubu tarafindan
gerceklestirilmistir. Bal tozunun duyusal degerlendirilmesinde kullanilan
degerlendirme formu Cizelge 3.5’de goriilmektedir.
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Cizelge 3.5 Bal tozu duyusal degerlendirme formu

Ozellik

Nitelik

Puan

Topaklanma durumu

Yok, bal tozu rahatlikla dagiliyor

Bal tozunda hafif topaklanma mevcut

Bal tozu orta diizeyde topaklanma mevcut

Bal tozu ¢ok fazla topaklanmis

Bal tozu asir1 topaklanmis dagilmryor

ol

Renk

Koyu kremsi sar1
Agik kremsi sart
Kremsi

Beyaz

Kahverengi kremsi

Bal lezzeti yogunlugu

Bal lezzeti ¢ok belirgin

Bal lezzeti belirgin

Bal lezzeti orta diizeyde belirgin
Bal lezzeti zayif

Bal lezzeti yok

Yanik lezzet

Yanik lezzet yok

Yanik lezzet zayif

Yanik lezzet orta diizeyde belirgin
Yanik lezzet belirgin

Yanik lezzet ¢ok belirgin

Yabanci lezzet

Yabanci lezzet yok

Yabanci lezzet zayif

Yabanci lezzet orta diizeyde belirgin
Yabanci lezzet belirgin

Yabanci lezzet ¢ok belirgin

P N Wb O, N W O, N WD O, N WD OO, DN WS

3.2.5 Depolama yontemi

Depolama denemeleri optimum islem kosullarinda, piiskiirtmeli kurutma
yontemiyle iiretilmis bal tozlarinin, aliiminyum kapl polietilen (ALPE) (12 pm
PET + 8 um AL + 50 pm LDPE) ambalaj materyali icerisine yerlestirildikten
sonra kontrollii kosullarda; 4°C sicaklikta ve %90 RH’da 180 giin (6 ay) siire ile;
25°C sicaklikta ve %50 RH’da 180 giin (6 ay) siire ile; 60°C sicaklikta ve %50
RH’da 90 giin (3 ay) siire ile depolanmasi ile gerceklestirilmistir. Depolama

denemeleri 2 kez tekrar edilmistir.
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3.2.6 Bal tozu nem adsorpsiyon egrilerinin belirlenmesi ve
sorpsiyon izoterm esitliklerinin matematiksel analizi

Standart statik, gravimetrik yontem kullanilarak, dondurarak ve
puskiirtmeli kurutma yontemleri ile elde edilmis bal tozu Orneklerinin
adsorpsiyon izotermleri 4, 25 ve 45°C sicaklikta belirlenmistir (Spiess and Wolf,
1983; Labuza,1984). Adsorpsiyon denemeleri i¢in, 6rnekler denemeden Once
65°C vakum etiivde 4 saat kurutulmustur. Adsorpsiyon denemeleri, agz1 contali 1
litrelik cam kavanozlar igine yerlestirilmis su aktivitesi bilinen doygun tuz
cozeltileri {lizerinde (0.1 < ay <0.9 aralifinda) sabit sicakliktaki bir ortamda,
COST-90 projesi kapsaminda Wolf et al. (1985) ve Labuza (1984) tarafindan
onerildigi gibi, gergeklestirilmistir. Ornekler 0.3 g (+0.001g) olmak iizere, darasi
alinmis cam tartim kaplarina konulduktan sonra cam ayaklar {izerinde doygun
tuz ¢ozeltisi iceren kavanozlara yerlestirilmistir. Doygun tuz ¢6zeltisinin
spesifikasyonlar1 Cizelge 3.6’da verilmistir. Kullanilan 9 adet doygun tuz
cozeltisinin farkli sicakliklardaki relatif rutubetleri Greenspan (1977) tarafindan
belirtilen verilerden alinmistir (Cizelge 3.7) %50 relatif rutubetten yiiksek
deneme ortamlarinda kiif iiremesini Onlemek amaciyla, her sorpsiyon
kavanozuna 5ml toluen igeren kaplar ilave edilmistir (Labuza, 1984; Wolf et al.,
1985; Rapusas et al., 1993). Sorpsiyon kavanozlari sicaklik (£1°C) kontrolli
inkiibatorlere yerlestirilmis ve adsorpsiyon denemeleri 4, 25 ve 45°C olmak
iizere 3 farkli sabit sicaklikta gerceklestirilmistir. Her deneme 2 tekrarli olarak
gerceklestirilmistir. Ornekler sabit agirhga (£0.01g) ulasincaya kadar (yaklasik
sekiz hafta) denge i¢in bekletilmistir. Sabit agirliga ulagsan drneklerin denge nem

icerikleri (kg su/kg KM) olarak belirlenmistir.

Cizelge 3.6 COST-90 Projesine gore doygun tuz ¢ozeltilerinin hazirlama o6zellikleri

Sorpsiyon Kavanozu Tuz Tuz (9) Su (g)
1 LiCl 150 85
2 CH3COOK 200 65
3 MgCl, 200 25
4 K,CO3 200 90
5 Mg(NO3), 200 30
6 NaBr 200 80
7 NaCl 200 60
8 NH3SO, 200 70
9 KClI 200 80
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Cizelge 3.7 Doygun tuz cozeltilerinin 4, 25 ve 45°C’taki su aktivite degerleri
(Greenspan, 1977)

Tuz Aw(4°C) Aw(25°C) Aw(45°C)
LiCl 0.113 0.113 0.112
CH;COOK 0.243 0.226 0.208
MgCl, 0.339 0.327 0.316
K,CO3 0.431 0.432 0.432
Mg(NO3), 0.587 0.529 0.497
NaBr 0.643 0.576 0.522
NaCl 0.758 0.753 0.750
NH3SO, 0.826 0.810 0.797
KCI 0.878 0.843 0.816

Sorpsiyon izotermlerinin matematik modellerle ifadesi konusunda yapilan
detayli literatiir caligmasi, gidalarin sorpsiyon izotermlerinin birden fazla
sorpsiyon modeli ile tanimlanabildigini gostermistir (Lomauro et al., 1985). En
uygun sorpsiyon modelinin se¢iminde esas alinan kriterler, modelin deneysel

verilere uygunluk derecesi ve 6nerilen modelin basit olmasidir.

Deneysel verilerin degerlendirilmesinde GAB, BET ve Cizelge 2.5’deki

tiim esitlikler analiz edilmistir.

Modeldeki parametreler deneysel sorpsiyon verilerinden, hata kareleri
toplamini1 minimize eden non-linear regresyon analizi (SPSS 16.0 for Windows)

kullanilarak saptanmustir.

Incelenen esitligin amaca uygunlugunun saptanabilmesi igin R? yanisira,
ortalama % bagil sapma (P) ve hata kareleri kokii (RMSE) degerleri esas alinmis
ve asagida esitliklerde (Es. 38 ve 39) gosterilmistir.

N
100 IMei - Mcil
%P = Z (38)
N o Mei
i=1
N 2
0 . 1 |Mei B Mcil
¢ el
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Burada, Mg, deneysel nem igerigi (kuru temel) ; Mj, model ile hesaplanan
nem igerigi (kuru temel); N, deneysel veri sayisidir. P degerleri %10°nun altinda
ise ve RMSE ne kadar kiigiik ise oOnerilen model kabul edilebilir olarak
diistintilmektedir (Lomauro et al., 1985; Kaymak-Ertekin and Sultanoglu, 2001;
Kaymak-Ertekin and Gedik, 2004; Wang and Brennan, 1991).
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4, BULGULAR VE TARTISMA
4.1 Besleme Karisim I¢eriginin Belirlenmesi

Piiskiirtmeli kurutucuda bal tozu iiretimi i¢in besleme ¢ozeltisinin igerigi
D-Optimal Birlesik Dizayn kullanilarak belirlenmistir. Karisim (bal ve
maltodekstrin (MD) orani) ve islem (kuru madde (KM) ve anti-keklesme ajani
(SiOy) igerigi) degiskenlerinin sabit piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda
(hava giris sicakligr 180°C, hava ¢ikis sicakligr 80°C ve atomizasyon basinci 588
kPa) iiretilen bal tozunun akabilirlik (Cl), toz iriin verimi ve Hunter b degeri
(sarilik indeksi) tizerine etkileri incelenmistir. Hazirlanan karigimlardaki bal
orant %50 ile %60 arasinda degisirken maltodekstrin orani ise %40 ile %50
arasinda degismektedir. D-Optimal Birlesik Dizayn deneme desenine gore
hazirlanan ¢ozeltilerin kuru madde igerikleri ve anti-keklesme ajaninin son
tirtindeki orani sirasi ile %20-%30 ve 9%0.25-%0.50 arasinda degismektedir.
Bagimsiz islem ve karisim degiskenlerinin yanitlar {izerine etkisi regresyon
analizi ile Design-Expert paket programi kullanilarak modellenmis, bal tozunun
akabilirlik (CI), toz {irin verimi ve Hunter b degeri (sarilik indeksi) dikkate

alinarak islem optimize edilmistir.
Model esitligindeki katsayilarin belirlenmesi ve modelin olusturulmasi i¢in
tasarlanan deneme plani ve elde edilen deneysel yanitlar sirasi ile Cizelge 3.2 ve

Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1 D-Optimal Birlesik Dizayn deneme plam izlenerek elde edilen deneysel

sonuclar
Den.No  pp (kg/m) pe (kg/m?) Cl Hunter b degeri  Verim (%)
1 375.5 524.2 28.36 12.58 70.65
2 396.9 600.9 33.95 10.79 70.41
3 476.4 680.2 29.91 15.05 61.22
4 379.9 522.6 27.30 11.32 78.57
5 471.8 588.0 19.71 14.41 68.40
6 361.9 513.6 29.47 10.91 71.07
7 343.2 539.0 36.28 11.53 76.12
8 381.6 581.4 34.34 12.13 78.37
9 445.9 577.8 22.77 15.95 69.73
10 458.6 650.0 29.42 14.30 72.86
11 385.6 595.3 35.25 12.34 72.76
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12 377.6 535.5 29.36 12.74 78.78
13 351.6 531.2 33.82 12.50 75.47
14 352.0 547.6 35.72 10.90 76.90
15 466.0 607.5 23.30 15.59 64.49
16 368.2 538.0 31.57 11.96 71.63
17 355.7 541.1 34.20 9.74 65.66
18 491.0 629.3 21.98 15.56 67.59
19 340.4 468.9 27.40 11.69 74.45
20 432.9 602.3 28.12 15.67 67.14
21 3455 503.4 31.38 11.62 77.28
22 377.7 551.6 31.46 10.94 74.29
23 441.1 597.6 26.20 13.16 74.95
24 531.3 617.0 13.88 16.17 65.48
25 346.6 544.7 36.38 10.92 69.80
26 356.1 492.0 27.64 11.23 77.45
27 358.9 553.8 35.19 10.98 75.71
28 429.7 601.7 28.59 14.19 66.53

4.1.1 Modelin olusturulmasi

Optimizasyon calismasinda yer alan iglem degiskenleri ile her bir yanit
arasindaki iliskiyi ifade eden matematiksel model quadratik regresyon analizi
yapilarak olusturulmustur. Bunun icin modellere her bir degiskenin oncelikle
lineer etki terimleri, daha sonra quadratik ve interaksiyon etki terimleri sirasi ile
toplu halde eklenmis ve kareler toplamindaki artis ve model uygunsuzlugu testi

(lack of fit) degerleri analiz edilmistir.

Cizelge 4.1°de verilen sonuglara gore, ti¢ yanit (akabilirlik (CI), toz iiriin
verimi ve hunter b degeri) i¢in quadratik terimlerin eklenmesinin modelleri
onemli olgiide gelistirdigi bulgulanmistir. Akabilirlik (CI), toz iirlin verimi ve
Hunter b degeri tahminlenmesi i¢in en uygun model tipi, ikinci dereceden
polinomiyal modellerdir. Deneysel verilerin ikinci dereceden polinomiyal
modele fit ettirilmesine iligkin varyans analizi Cizelge 4.2’de verilmistir. Burada,
elde edilen tiim regresyon modellerinin %99 giiven seviyesinde onemli oldugu
goriilmektedir. Her bir bagimsiz degiskenin yanitlar iizerindeki lineer,
interaksiyon ve quadratik etkilerinin istatistiksel olarak onemliligi de Cizelge
4.2°de gosterilmistir. Etkilerin istatistiksel olarak model agisindan 6nemliligi F

ve p-degerlerinden bulunmustur. p-degeri 0.05’ten biiyiik olan etkiler 6nemsiz
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kabul edilmis ve bu terimler modelden ¢ikarilmistir. Ayrica, bu Cizelge 4.2°de
kalintt hata, deneysel dizaynin merkez noktasinda yapilan goézlemlerin
tekrarlanmasiyla saf deneysel hata ve model uygunsuzlugu (lack of fit) olarak
ayrilmistir. ideal olarak modelin, matematiksel formunun uygunsuzlugu (lack of
fit) i¢in dnemsiz ve regresyon modeli i¢in 6nemli olmasi gerekmektedir (Myers
and Montgomery,1995). Her {i¢ yanit i¢in ikinci dereceden polinomiyal model,
%99 giiven seviyesinde 6nemli ve model uygunsuzlugu (lack of fit) %95 giiven

seviyesinde 6nemsiz ¢ikmistir (Cizelge 4.2).

Cizelge 4.2 Her bir yamit iizerine lineer, quadratik ve interaksiyon terimlerinin

bireysel olarak etkisini gosteren ANOVA tablosu

Carr Indeks Verim (%) Hunter b degeri

Kaynak df Hata kareler Hata kareler Hata kareler

toplam Prdefert toplam P-defert toplam P-defert
Model 17 732.5 0.0026° 5745 0.0034"  96.49 <0.0001"
Lineer karigim 1 346.5 <0.0001" 201.8 0.0001" 87.71 <0.0001"
AB 1 9.536 0.2638 12.53 0.1694 0.24 0.2546
AC 1 156.1 0.0007" 1.08 0.6734 0.95 0.0384™
AD 1 0.0109 0.9688 20.99 0.0842 1.09 0.0285"
BC 1 0.8034 0.7382 75.82 0.0045 0.48 0.1222
BD 1 5.313 0.3976 0.33 0.8145  0.019 0.7448
ABC 1 0.2980 0.8384 2.27 0.5425 4.20*107 0.6252
ABD 1 1.930 0.6059  8.26*10° 0.997 0.17 0.3427
ACD 1 0.3515 0.8248 23.69 0.069 0.6 0.0873
BCD 1 76.178 0.0074" 3.83 0.4317 1.21*10° 0.9338
AC? 1 0.3395 0.8277 10.01 0.215 0.74 0.0615
AD? 1 16.97 0.1453 3.55 0.4489  7.44*107° 0.8372
BC? 1 1.984 0.6009 7.48 0.279  8.80*10° 0.8232
BD? 1 2.071 0.5933 15.89 0.1263 0.56 0.0970
ABCD 1 9.567 0.2631 72.96 0.0051" 5.20*10% 0.5898
ABC? 1 4.676 0.4264 6.20*10°  0.9744 0.12 0.4188
ABD? 1 24.33 0.0879 0.4 0.796  0.033 0.6672
Kalinti 10 68.04 57.11 1.67
Lackof Fit 5 24.05 0.7382 33.1 0.3668 1.11 0.2338
Saf Hata 5 43.99 24.02 0.56
Toplam 27 800.5 631.6 98.16

* p<0.01seviyesinde istatistiksel olarak 6nemli; ** p<0.05 seviyesinde istatistiksel olarak 6nemli
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Modellerin deneysel veriyi ne Olgiide karsiladigl regresyon katsayisi R?,
diizeltilmis regresyon katsayisi R;dj ve varyasyon katsayis1 (C.V.) hesaplanarak

belirlenmistir. Modellerin uygunlugunun test edilmesi i¢in kullanilan istatistikler
ve degerleri Cizelge 4.3°de 6zetlenmistir. Regresyon katsayisi R?, deneysel
verideki model tarafindan agiklanabilen varyasyonun toplam varyasyona orani
olarak tanimlanmistir (Myers and Montgomery, 1995; Khuri and Cornell, 1996).
Elde edilen modellerin tiimiinde varyasyonun biiyikk bir kismi (R*>0.910)
modeller tarafindan agiklanabilmektedir (Cizelge 4.3).

Ancak modele yeni terimlerin eklenmesi, bu terimler istatistiksel olarak

6nemsiz olsa da R?’yi her zaman arttirmaktadir.

Bu nedenle diizeltilmis regresyon katsayisi R;dj degerlerinin modelin

uygunlugunun degerlendirilmesinde kullanilmasi 6nerilmektedir (Myers and

Montgomery, 1995). Tim modeller igin diizeltilmis regresyon katsayisi R:dj

degeri; Carr Indeks degeri i¢in 0.771, {iretim verimi igin 0.756 ve Hunter b
degeri i¢in 0.954 olarak hesaplanmis ve kabul edilebilir sinirlar igerisinde
¢ikmistir. R? ve R;dj degerlerinin birbirlerine yakin olmasi (%8.3) modellerin

istatistiksel olarak Onemsiz terimleri icermedigini gostermektedir. Varyasyon
katsayis1 deneysel verilerdeki kalinti varyasyonun ortalamaya baghh bir
Olciistidiir. Biiylik varyasyon katsayis1 degerleri, verilerin ortalamadan ¢ok fazla
saptiklarini, kiigiik varyasyon katsayist degerleri ise verilerin hemen hemen
ortalamayla ayni degere sahip oldugunu gostermektedir (Lazi¢, 2004). Tim
modeller igin varyasyon katsayist (C.V.) degeri; Carr indeks degeri icin 8.88,

iiretim verimi i¢in 3.32 ve Hunter b degeri i¢cin 3.20 olarak hesaplanmustir.

Bir regresyon modelinin daha sonra yapilacak gozlemler igin bir
tahminleme modeli olarak kullanilabilmesi igin ise Adequate Precision ve
PRESS istatistikleri kullanilmaktadir. Adequate Precision degerinin 4’ten biiyilik
olmas1 gerekmektedir (Myers and Montgomery, 1995). Tiim modeller i¢in
Adequate Precision degeri 4 den biiyliktiir (Cizelge 4.3).

Model parametreleri en kiigiik kareler yontemi kullanilarak, bu
parametrelerin ve modelin 6nemliliginin test edilmesi ise varyans analizi
kullanilarak yapilmigtir. Elde edilen sonuglarin, istatistiksel olarak bir anlam
ifade edebilmesi ve modelin uygunlugunun test edilmesi asagida belirtilen

varsayimlara dayali olarak gerceklestirilmistir:
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» Secilen modelin matematiksel formu uygundur,

»>( ¢ ~N(0,6%)), denemelerde & birbirinden bagimsiz normal dagilis

gostermektedir ve ayrica beklenen degeri ( E[8]=0 ), ve varyansi (

Var[s]= o?) sabittir.

Kalintilar, rasgele hata teriminin ( &; ) davranigini yansittigl i¢in bu

varsayimlarin test edilmesinde ve modelin uygunlugunun belirlenmesinde énemli
rol oynamaktadir. Kalint1 analizi; kalintilarin normal olasilik grafigi, kalintilarin
model tahminlerine kars1 cizildigi grafik, kalintilarin deneme sirasina karsi
cizildigi grafik gibi grafiksel yontemler kullanilarak gerceklestirilmistir. Her bir
yanit icin, normal olasilik grafigi Ek Sekil 1°de (Ek Sekil 1.(a) Carr Indeks icin,
1.(b) Uretim verimi igin, 1.(C) Hunter b degeri icin), kalintiya karsi model
tahminleri grafigi Ek Sekil 2°de (Ek Sekil 2.(a) Carr Indeks icin, 2.(b) Uretim
verimi i¢in, 2.(c) Hunter b degeri i¢in) ve deneme sirasina karsi kalint1 grafigi ise
Ek Sekil 3’de (Ek Sekil 3.(a) Carr indeks icin, 3.(b) Uretim verimi icin, 3.(c)
Hunter b degeri i¢in) gosterilmistir. Elde edilen grafiklerden bu varsayimlarin

tam anlamiyla karsilandig1 agikca goriilmektedir.

Cizelge 4.3 Modelin uygunlugunun test edilmesi icin kullanilan istatistikler

Carr Indeks % Verim Hunter b degeri
R 0.915 0.910 0.983
R’ 0.771 0.756 0.954
C.V. 8.88 3.32 3.20
PRESS 793 1189 415
Adequate Precision 8.52 8.22 18.6

4.1.1.1 Carr indeks (akabilirlik) degerinin modelin yamiti1 olarak
incelenmesi

Farkli igeriklere sahip besleme ¢ozeltilerinin piiskiirtmeli kurutucuda
kurutulmas: sonucunda elde edilen bal tozlarmin yigin ve sikistirilmis yigin
yogunlugu degerleri kullanilarak hesaplanan Carr indeks (akabilirlik) degerleri
Cizelge 4.1°de goriilmektedir. Toz bir gidanin akabilirligi; bir y1gin partikiiliin,
etrafindaki partikiillerin arasindan veya bir haznenin duvarlarina siirtiinerek
meydana getirdigi hareket olarak tanimlanmaktadir (Peleg, 1977). Carr (1965)

toz rilinlerin yi1gim yogunlugu ve sikistirilmis yigin yogunluklarimi kullanarak
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belirledigi “Carr Indeks (CI)” degerlerine gore; CI degerinin 15 ten kiigiik olmasi
durumunda akabilirligi ¢ok 1yi, 15-20 arasinda iyi, 20-35 arasinda zayif, 35-45
arasinda kotii, 45°ten biiylik ise ¢ok kotii olarak ifade etmistir.

Carr Indeks degerleri i¢in regresyon analizi sonucunda elde edilen birlesik
ikinci dereceden polinomiyal model, kodlanmis degiskenler cinsinden Es. 40’da
verilmistir (p<0.01). Esitlik (40)’dan tahminlenen degerler ile deneysel degerler
arasindaki iliski Sekil 4.1°de gosterilmistir. Bal tozunun Carr Indeks (CI)
degerleri i¢cin model tahminlerinin deneysel verilerle uyum igerisinde oldugu

saptanmuigtir.

Cl=2849xA+352%B—532+AC —3.44xBCD  (40)

37.00 —

31.00 T

25.00 —

Tahminlenen deger

19.00 —

13.00 —

\ \ \ \ \
13.88 19.51 25.13 30.76 36.38

Deneysel deger

Sekil 4.1 Carr indeks degeri icin modelden (Es.40) tahminlenen degerlere karsi

deneysel veriler

Islem ve karisim degiskenlerinin Carr Indeks degeri iizerindeki etkilerinin
gorsel olarak kolayca belirlenebilmesi icin, elde edilen modeller kullanilarak
yanit ylizey grafikleri ve izohips egrileri olusturulmustur. Bu grafikler, islem
degiskenlerinden herhangi birinin deneysel dizaynin merkez, maksimum ve
minimum noktasinda sabit tutulup, diger iki degiskenin sonsuz sayidaki

kombinasyonlarini vermektedir.
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Sekil 4.2 Carr indeks (akabilirlik) degeri icin yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi;
(a) %55 Bal+%45MD, (b) %50 Bal+%650MD, (c) %60 Bal+%40MD

Besleme karigiminin kuru madde igeriginin azalmasiyla birlikte piiskiirtmeli

kurutma yontemi ile iiretilen bal tozlarmin Carr Indeks degerleri yiikselmektedir.

Carr indeks degerinin artmasi bal tozunun akabilirliginin kétiilestigi anlamina

gelmektedir. Besleme karisiminin kuru madde igeriginin azalmasiyla viskozite

azalacak ve besleme hiz1 dolayli olarak yiikselecektir. Bu durum da piiskiirtmeli

kurutucuda daha kiiclik partikiil biiytlikliigline sahip bal tozu iiretimine neden

olmustur (Jinapong et al., 2008). Toz gida iiriinlerinde partikiil boyutunun
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kiiclilmesi ile akabilirlik kotiilesmektedir. Besleme karisimi i¢erisinde bal oranin

maksimum veya minimum oldugu durumlarda (Sekil 4.2 (a) ve (c)) bal tozunun

akabilirligi lizerine anti-keklesme ajaninin orani etkisizdir. Fakat karigim

degiskenlerinin merkez noktasinda, bal tozunun akabilirligi lizerine son iiriindeki
anti-keklesme ajanmnin oraninin etkisi hissedilmektedir (Sekil 4.2). Ozellikle

yiiksek kuru madde igerigine sahip karisimlarda anti-keklesme ajaninin oranin

yiikselmesi ile bal tozunun akabilirligi iyilesmektedir.

Kuru madde igeriginin ve karisim degiskenlerinin (bal ve maltodekstrin

oran1) fonksiyonu olarak bal tozunun Carr Indeks degerindeki degisim, sabit son

tirtindeki anti-keklesme ajani oranlari i¢in (merkez (%0.38), minimum (%0.25)
ve maksimum (%0.50)) Sekil 4.3’de yanit yiizey grafigi ve izohips egrileri ile

gosterilmistir.
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Sekil 4.3 Carr indeks (akabilirlik) degeri i¢in yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a)

sabit anti-keklesme ajam oram %0.38, (b) sabit anti-keklesme ajam oram %0.25, (c) sabit

anti-keklesme ajani oram %0.50
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Sekil 4.3 (a), (b) ve (c)’den de gorildiigi lzere farkli anti-keklesme ajani
oranlar1 igin bal tozunun Carr Indeks degerlerine ait yanit yiizey grafikleri
oldukg¢a benzerdir. Bu durum da anti-keklesme ajaninin bal tozunun akabilirligi
tizerine etkisinin smirli oldugunu gostermektedir. Besleme karigiminin kuru
madde igeriginin ve bal oraninin artmasi ile birlikte bal tozunun akabilirliginin
iyilestigi goriilmektedir. Bal tozunun Carr Indeks degerleri ile y1gm yogunluklari
arasinda yiiksek bir negatif korelasyon (r=-0.78) bulunmaktadir. Yigin
yogunlugunun yiikselmesi ile Carr Indeks degeri diismekte ve bal tozunun
akabilirligi iyilesmektedir. Farkli igeriklere sahip bal tozunun maltodekstrin
oranin yiikselmesi sonucu yi1gim yogunlugu azalmakta ve akabilirlik
iyilesmektedir. Goula and Adamopoulos (2010) da piiskiirtmeli kurutucuda
portakal ve domates suyu tozu iiretiminde kullanilan maltodekstrin oraninin
artmasinin yigm yogunlugunu azaltacagini bildirmislerdir. Fakat anti-keklesme
ajaninin maksimum degere sahip oldugu durumda bal tozunun akabilirligi,
besleme karisiminin  bal oranindan daha ¢ok kuru madde igeriginin

degismesinden etkilenmektedir.

Besleme karisiminin kuru madde igeriginin merkez (%25), minimum
(%20) ve maksimum (%30) noktadaki sabit degerleri i¢in, son {iriindeki anti-
keklesme ajan1 oraninin ve karigim degiskenlerinin (bal ve maltodekstrin orant)
fonksiyonu olarak Carr Indeks degerindeki degisimi veren yanit yiizey grafigi ve
izohips egrileri Sekil 4.4’de verilmektedir.

Kuru madde igeriginin maksimum oldugu durumda bal tozunun
akabilirliginin bal veya maltodekstrin oranindan etkilendigi, anti-keklesme ajani
oraninin ise Sekil 4.4 (c)’de goriilen diiz izohips egrilerinden de anlasilacagi
tizere bal tozunun akabilirligi lizerine etkisinin olmadig1 goriilmistiir. Besleme
karigiminin kuru madde igeriginin azalmasiyla birlikte ise anti-keklesme ajani
oraninin, bal tozunun Carr indeks degeri iizerine etkili oldugu Sekil 4.4 (a) ve
(b)’de goriilmektedir. Fakat bu etki yanit ylizey ve izohips egrilerinden de

anlasilacagi lizere eyer noktas1 seklinde gerceklesmektedir.



Carr Indeks (Akabilirlik)

Anti-keklesme ajani
orani (%) D

N

Ny
N
TRy

TR
TR
AN

T

Carr Indeks (Akabilirlik)

ua
Y
N
N
N
AU

78

36.0

34.3

Yl
%
Dlioci

77
!

R

77

7

Carr Indeks (Akabilirlik)

Bal (%) A

MD (%) B
0.250

—
0.375 m

Anti-keklesme ajani
orani (%) D

37.0

32.3

268

we o0 A
gy Bal
0.250 28 MD (%) B

0438 5500 60.0

Anti-keklesme ajani
orani (%) D

T
050" ggig

LTI
g
TN
nnnag
Smng

3738
358
/ 358

Sekil 4.4 Carr indeks (akabilirlik) degeri icin yanit yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a)

sabit kuru madde icerigi %25, (b) sabit kuru madde icerigi %20, (c) sabit kuru madde

icerigi %30

4.1.1.2 Uretim veriminin modelin yaniti olarak incelenmesi

Farkli iceriklere sahip besleme ¢ozeltilerinin piskiirtmeli kurutucuda

kurutulmasi sonucunda elde edilen bal tozunun miktar1 dikkate alinarak

hesaplanan kurutma/iiretim verimi Cizelge 4.1°de goriilmektedir. Uretim verimi

icin regresyon analizi sonucunda elde edilen birlesik ikinci dereceden

polinomiyal model, kodlanmis degiskenler cinsinden Es. 41’de verilmistir.

Esitlik (41)’den tahminlenen degerler ile deneysel degerler arasindaki iliski Sekil

4.5°de gosterilmistir. Bal tozu iiretim verimi (%) i¢in model tahminlerinin

deneysel verilerle uyum igerisinde oldugu saptanmaistir.

V=6679+A+7252*B+3.34*BC—19.69 * ABCD (41)

Bal (%) A
MD (%) B
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80.00 —

75.25 —

70.50 —

Tahminlenen deger
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61.22 65.91 70.60 75.29 79.98

Deneysel deger

Sekil 4.5 Bal tozu iiretim verimi (%) icin modelden (Es.41) tahminlenen degerlere

kars1 deneysel veriler

Piiskiirtmeli kurutucuda bal tozu iiretim verimi besleme karigimi igerisinde
yer alan bal ve maltodekstrin oranlarindan istatistiksel olarak 6nemli (p<0.01)
seviyede etkilenmektedir (Cizelge 4.2). Bal tozu iiretim verimi %62 ile %78
arasinda degismekte olup en yiliksek iiretim verimine bal oraninin %55,
maltodekstrin oraninin %45 ve kuru madde igeriginin %30 oldugu besleme
karigimi ile ulagilirken, en diisiik dretim verimi ise bal oranmin %60,
maltodekstrin oraninin %40 ve kuru madde igeriginin %20 oldugu durumda
ortaya ¢ikmistir (Cizelge 4.1). Bhandari et al. (1997), basarili bir piiskiirtmeli
kurutma isleminin en az %50 iiretim verimine sahip olmasi gerektigini
vurgulamiglardir. Karisim ve islem degiskenlerinin bal tozu iiretim verimi
tizerine etkilerinin gorsel olarak kolayca belirlenebilmesi i¢in, elde edilen model
kullanilarak yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri olusturulmustur. Bu
grafikler, karisim veya islem degiskenlerinden herhangi birinin deneysel
dizaynin merkez, maksimum ve minimum noktasinda sabit tutulup, diger iki

degiskenin sonsuz sayidaki kombinasyonlarini vermektedir.

Karisim degiskenlerinin  merkez noktasindaki %55 bal ve %45
maltodekstrin  karistmi  oram1  oldugu durum, bal igeriginin minimum
maltodekstrin igeriginin ise maksimum oldugu durum (%50 Bal+%50 MD) ve
bal igeriginin maksimum maltodekstrin ig¢eriginin ise minimum oldugu durum

(%60 Bal+%40 MD) i¢in, kuru madde igerigi ve son iriindeki anti-keklesme
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ajan1 oraninin fonksiyonu olarak iiretim veriminin degisimini veren yanit yiizey
grafigi ve izohips egrileri Sekil 4.6’da gosterilmistir. Besleme karisimi igerisinde
bal igeriginin minimum (%50) veya merkez (%55) noktada oldugu durumda
beslemenin kuru madde igeriginin yiikselmesiyle birlikte bal tozu tiretim verimi
artmaktadir (Sekil 4.6 (a) ve (b)). Karisim degiskenlerinin merkez nokta
degerlerine sahip oldugu durumda, diisilk kuru madde igerigine sahip besleme
¢oOzeltisinin anti-keklesme ajani igeriginin artmasiyla liretim verimi yiikselirken,
yiiksek kuru madde igeriklerinde ise durum tersine donmektedir (Sekil 4.6 (a)).
Sekil 4.6 (c¢)’de de goriilecegi lizere karisim degiskenleri igerisinde bal oraninin
maksimum (%60) oldugu durumda kuru madde iceriginin maksimum veya
minimum olmasi iiretim verimini maksimize etmektedir. Bu da elde edilen yanit
yiizey grafiginde eyer noktasinin olustugunu belirtmektedir. izohips egrilerine
bakarak da eyer noktasi kolaylikla anlagilmaktadir.
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Sekil 4.6 Bal tozu iiretim verimi (%) icin yanit yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) %55
Bal+%45MD, (b) %50 Bal+%50MD, (c) %60 Bal+%40MD
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Piiskiirtmeli kurutucuya beslenecek olan karistmin kuru madde igeriginin
ve bal ve maltodekstrin oraninin fonksiyonu olarak bal tozu iiretim verimindeki
degisim, sabit son {irindeki anti-keklesme ajani oranlari i¢in (merkez (%0.38),
minimum (%0.25) ve maksimum (%0.50)) Sekil 4.7’de yanit yiizey grafigi ve
izohips egrileri ile gosterilmistir. Sekil 4.7°de elde edilen yanit ylizey grafikleri
her ne kadar birbirlerine benzerlik gosterseler de son tiriindeki anti-keklesme
ajan1 oraninin ve karisim degiskenlerinin merkez nokta degerine sahip oldugu
durumda, kuru madde igeriginin artmasi ile iiretim verimindeki artis daha ¢ok
hissedilmektedir. Andrade and Flores (2004) piiskiirtmeli kurutucuda besleme
¢Ozeltisinin kuru madde igeriginin artmasi ile liretim veriminin yiikselecegini
bildirmislerdir. Nurhadi et al. (2012) besleme karisimi igerisinde kuru madde
iceriginin azalmasiyla birlikte artan su igeriginden dolay: {iriiniin cams1 gegis
sicakliginin daha da azalacagini ve kurutucu duvarina daha ¢ok yapisarak, iiretim
veriminin azalacagini bildirmislerdir. Kuru madde igeriginin de {iretim verimi
tizerine etkisi bulunsa da asil etkili bagimsiz degiskenler bal ve maltodekstrin
oranlaridir. Bal iceriginin maksimum veya minimum oldugu durumlarda iiretim
verimi azalirken bal oraninin %55 maltodekstrin oraninin %45 oldugu durumda
iretim verimi maksimum degerlerine ulagmaktadir. Piiskiirtmeli kurutma
yontemi ile nar suyu tozu iretiminde de %35-40 maltodekstrin ve %3-5
silikondioksit iceriginin yapiskanlifi azalttifi ve iiretim veriminin yiikseldigi
bildirilmistir (Roustapour et al., 2012). Bal igeriginin %55’in {izerinde oldugu
durumda ise elde edilen bal tozunun yapigskanligi yiikselerek, iiriin kurutucu
¢emberine yapigmakta ve liretim verimi diismektedir. Quek et al. (2007) karpuz
suyunun piiskiirtmeli kurutma yontemi ile kurutulmasi esnasinda maltodekstrin
igeriginin artmasinin iretim verimi tUzerine olumlu etkisinin oldugunu ve
kurutucu duvarma yapismanin azaldigimi bildirmiglerdir. Bal igeriginin %55’in
altinda oldugu durumlarda ise maltodekstrin oraninin artmasi sonucu iiretilen bal
tozunun tozuma potansiyeli artmakta ve {irlin kayb1 gercekleserek iiretim verimi
azalmaktadir. Samborska et al. (2015a) diisiik partikiil boyutuna sahip bal
tozunun piiskiirtmeli kurutma islemi esnasinda c¢ikis havasi ile uzaklasarak

iretim veriminin azalacagin bildirmislerdir.
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Sekil 4.7 Bal tozu iiretim verimi (%) icin yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) sabit

anti-keklesme ajani1 oram %0.38, (b) sabit anti-keklesme ajami oram %0.25, (c) sabit anti-

keklesme ajani oran1 %0.50

Piiskiirtmeli kurutucuya beslenecek olan karistmin kuru madde iceriginin
merkez (%25), minimum (%20) ve maksimum (%30) noktadaki sabit degerleri

icin, son triindeki anti-keklesme ajani oraninin ve karigim degiskenlerinin (bal

ve maltodekstrin orani) fonksiyonu olarak bal tozu {iretim verimi degisimi Sekil
4.8’de yanit yiizey grafigi ve izohips egrileri ile gosterilmistir. Kuru madde
iceriginin %25’in ilizerinde oldugu durumlarda Sekil 4.8 (a) ve (b)’deki diiz
izohips egrilerinden de goriilecegi lizere son iiriindeki anti-keklesme ajaninin

orani iliretim verimi lizerine etkisiz kalmaktadir. Fakat besleme karisiminin kuru

madde igeriginin %20 oldugu minimum noktada ise karisim igerigine de bagh

olarak anti-keklesme ajani oraninin iiretim verimi iizerine etkisi goriilmektedir.

Bu kosullarda bal oraninin maksimum oldugu noktada anti-keklesme ajani

oraninin yiikselmesi ile bal tozu tiretim verimi azalmaktadir.
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Sekil 4.8 Bal tozu iiretim verimi (%) i¢in yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) sabit
kuru madde icerigi %25, (b) sabit kuru madde icerigi %20, (¢) sabit kuru madde icerigi
%30

4.1.1.3 Hunter b degerinin (sarilik indeksi) modelin yaniti olarak
incelenmesi

D-optimal birlesik deneme dizayni izlenerek elde edilen bal tozlarinin
sarilik indeksini ifade eden Hunter b degerleri Cizelge 4.1°de verilmistir. Bal
tozunun Hunter b degerleri iizerine en etkili bagimsiz degiskenin karigim
degiskenleri olan bal ve maltodekstrin orani oldugu, bal miktarinin veya oraninin
yiikselmesiyle birlikte bal tozuna ait Hunter b degerlerinin artma egilimi
gosterdigi bulgulanmistir.

Hunter b degerleri i¢in regresyon analizi sonucunda elde edilen ikinci
dereceden birlesik polinomiyal model, kodlanmis degiskenler cinsinden Esitlik
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(42)’de verilmistir. Hunter b degerleri i¢in Esitlik (42)’den tahminlenen degerler
ile deneysel degerler arasindaki iliski ise Sekil 4.9’da gosterilmistir. Sekil
4.9°dan da goriildiigii gibi, Hunter b degerleri i¢in modelden tahminlenen
degerler, deneysel verilerle uyum igerisindedir.

S=1558%4+10,33+B+ 0,41 xAC + 0,41 * AD (42)

16.20 T

1457 7

12.95 7

Tahminlenen deger

1133 4

9.70 —

\ \ \ \ \
9.74 11.35 12.95 14.56 16.17

Deneysel deger

Sekil 4.9 Hunter b degeri icin modelden (Es.42) tahminlenen degerlere karsi deneysel

veriler

Karisim ve islem degiskenlerinin bal tozu Hunter b degerleri lizerindeki
etkilerinin gorsel olarak kolayca belirlenebilmesi icin, elde edilen modeller
kullanilarak yanmit yiizey grafikleri ve izohips egrileri olusturulmustur. Bu
grafikler, islem degiskenlerinden herhangi birinin deneysel dizaynin merkez,
maksimum ve minimum noktasinda sabit tutulup, diger iki degiskenin sonsuz

sayidaki kombinasyonlarin1 vermektedir.

Karisim degiskenlerinin  merkez noktasindaki %55 bal ve %45
maltodekstrin  karigimi  oran1  oldugu durum, bal igeriginin minimum
maltodekstrin igeriginin ise maksimum oldugu durum (%50 Bal+%50 MD) ve
bal igeriginin maksimum maltodekstrin i¢eriginin ise minimum oldugu durum
(%60 Bal+%40 MD) i¢in, kuru madde igerigi ve son iriindeki anti-keklesme
ajan1 oraninin fonksiyonu olarak Hunter b degerlerindeki degisimi veren yanit
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yilizey grafigi ve izohips egrileri Sekil 4.10°da gdsterilmistir. Besleme karigimi
igerisindeki bal oraninin %55 ve altinda oldugu kosullarda, kuru madde
iceriginin artmasiyla birlikte bal tozunun sarilik indeksi yiikselirken, son
tiriindeki anti-keklesme ajani oraninin merkez noktasi degerlerine (%0.38) yakin
kosullarda ise bal tozunun Hunter b degeri diismektedir (Sekil 4.10 (a) ve (b)).
Besleme karisimi igerisindeki bal oraninin maksimize olmasi durumunda, diisiik
kuru madde igerigine sahip besleme karigimlarinin kurutulmasi sonucu elde
edilen bal tozunun Hunter b degeri lizerine anti-keklesme ajani oraninin etkisiz
oldugu Sekil 4.10 (c)’deki izohips egrilerinden anlasilmaktadir. Fakat kuru
madde igeriginin yiikselmesiyle birlikte anti-keklesme ajani oranindaki artis bal

tozunun sarilik indeksini gelistirmektedir.
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Sekil 4.10 Hunter b degeri icin yamit yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) %55
Bal+%45MD, (b) %50 Bal+%50MD, (c) %60 Bal+%40MD

Piiskiirtmeli kurutucuya beslenecek olan karigimin kuru madde igeriginin
ve karisim degiskenlerinin fonksiyonu olarak bal tozu sarilik indeksindeki

degisim, sabit son iiriindeki anti-keklesme ajani oranlart i¢in (merkez (%0.38),

Kuru madde
icerigi (%) C
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minimum (%0.25) ve maksimum (%0.50)) Sekil 4.11°de yanit yiizey grafigi ve
izohips egrileri ile gosterilmistir. Besleme karisiminin kuru madde igeriginden
bagimsiz olarak, bal oraninin yiikselmesiyle birlikte bal tozunun Hunter b degeri
artmaktadir (Sekil 4.11). Fakat son iirlindeki anti-keklesme ajani oraninin ve
besleme karisimi igerisindeki bal oraninin maksimum oldugu kosullarda kuru

madde igerigindeki yiikselme de bal tozunun Hunter b degerini artirmaktadir.

Hunter b degeri
&
o

§55  Bal(%)A
Bal (%) A MD (%) B

MD (%) B

30.00 27.50 25.00 22.50 20.00 588

Kuru madde igerigi
(%) C
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(%) C
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© 149
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Sekil 4.11 Hunter b degeri icin yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) sabit anti-
keklesme ajam oram %0.38, (b) sabit anti-keklesme ajami oram %0.25, (C) sabit anti-

keklesme ajani oran1 %0.50

Piiskiirtmeli kurutucuya beslenecek olan karisimin kuru madde igeriginin
merkez (%25), minimum (%20) ve maksimum (%30) noktadaki sabit degerleri
icin, son iriindeki anti-keklesme ajani oraninin ve karigim degiskenlerinin (bal
ve maltodekstrin orani) fonksiyonu olarak bal tozu sarilik indeksindeki degisim
Sekil 4.12°de yanit yilizey grafigi ve izohips egrileri ile gosterilmistir.
Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozlarinin sarilik indeksi

besleme karigimi hazirlanirken kullanilan anti-keklesme ajanit oranindan
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bagimsiz olarak, karisim igerisindeki bal oranimnin artmasiyla birlikte
yiikselmektedir (Sekil 4.12). Bhusari et al. (2014) demirhindi meyvesinin
puskiirtmeli kurutma yontemi ile toz forma doniistiiriilmesi esnasinda kullanilan
maltodekstrin oraninin artmasi ile elde edilen toz {iriiniin Hunter b degerinin
azaldigim bildirmislerdir. Fakat karisim icerisindeki bal oraninin %50 civarinda
oldugu kosullarda, Sekil 4.12°de parabol seklideki izohips egrilerinden de
anlasilacag1 iizere anti-keklesme ajaninin maksimum veya minimum oldugu
noktalarda bal tozunun Hunter b degeri maksimize olmaktadir.
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Sekil 4.12 Hunter b degeri icin yamit yiizey grafigi ve izohips egrisi; (a) sabit kuru
madde icerigi %25, (b) sabit kuru madde icerigi %20, (¢) sabit kuru madde icerigi %30
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4.1.2 Besleme karisim iceriginin optimizasyonu ve deneysel
dogrulama

Piiskiirtmeli kurutucuda bal tozu iiretimi i¢in optimum besleme ¢ozeltisi
igerigi kurutma sonunda elde edilen toz {iriinlin verimi, akabilirligi (CI), Hunter b
degeri (sarilik indeksi) dikkate alinarak belirlenmistir. D-Optimal birlesik dizayn
deneme desenine gore gergeklestirilen optimizasyon calismasinda Carr Indeks
degeri minimum, toz iirlin verimi ve Hunter b degeri maksimumu saglayan

karisim ve islem kosullarinin optimum nokta olarak secilmesi hedeflenmistir.

Optimizasyonda D-Optimal birlesik dizayna gore karisim bagimsiz
degiskenleri olarak besleme ¢ozeltisi igerisindeki bal %50-%60 ve maltodekstrin
orani %40-%50 araliginda secilirken, islem degiskenleri olarak ise besleme
cozeltisinin kuru madde icerigi %20-%30 ve toz liriindeki anti-keklesme ajani
orani %0.25-%0.5 araliginda se¢ilmistir. Optimum noktanin belirlenmesinde her
bir yanit i¢in elde edilen birlesik ikinci dereceden polinomiyal modeller

kullanilmastir.

Desirability fonksiyonu yaklasimi uygulandiginda optimum nokta icin
birbirine yakin 6 ¢6ziim bulunmustur. Bu ¢6ziimler Ek Cizelge 1°de verilmistir.
Cizelge 4.4’de optimum noktay1 veren 3 ¢6ziim goriilmektedir. Optimum nokta
olarak, programin (Design-Expert 7.0.0) belirledigi bu c¢oziimlerden, birinci
coziimde elde edilen karisim ve islem seviyeleri se¢ilmistir. Bu noktada karigim
seviyeleri; bal ~%58 ve maltodekstrin ~%42 oranindayken, islem degiskenleri;
besleme ¢ozeltisi kuru madde igerigi %30 ve son toz iriindeki anti-keklesme

ajani orani ise %0.25°dir.

Cizelge 4.4 Desirability fonksiyonu yaklasimi ile belirlenen optimum nokta ¢éziimleri

Bal Maltodekstrin KM A-C  Akabilirlik Hunter b

No %\Verim Desirability
(%) (%) (%) (%) (C1) degeri

1 57.98 42.02 30.00 0.25 24.60 74.25 137 0.775

2 5813 41.87 30.00 0.25 24.21 73.80 13.8 0.775

3 58.08 41.92 30.00 0.25 24.35 73.96 13.8 0.775
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Optimum nokta sonuglarinin deneysel dogrulanmasi igin; belirlenen
matematiksel optimum noktada; bal orant ~%58 ve maltodekstrin oran1 ~%42,

besleme karisimi kuru madde igerigi %30 ve son toz lriindeki anti-keklesme

ajan1 orani ise %0.25, olacak sekilde besleme karigimi hazirlanmis ve sabit

puskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda (hava giris sicakligir 180°C, hava ¢ikis

sicakligr 80°C ve atomizasyon basinci 588 kPa) ii¢ deneme gerceklestirilmistir.

Elde edilen 3 dogrulama denemesi sonuglari, sonuglarin ortalamasi ve modelden

tahminlenen degerler Cizelge 4.5°de verilmistir.

Cizelge 4.5 Optimum nokta dogrulama denemeleri sonuclari

Deneme No Akabilirlik (CI) % Verim Hunter b degeri
1 25.83 74.7 15.6
2 25.93 725 16.7
3 25.19 71.8 16.1
Ortalama 25.65 73.0 16.1
Modelden Tahminlenen 24.60 74.3 13.7

Her bir yanit i¢in, optimum nokta dogrulama denemelerinden elde edilen

ortalama sonugclar ile modelden tahminlenen degerler arasinda istatistiksel olarak

onemli bir fark olup olmadig: tek ornek T —testi uygulanarak belirlenmistir. Tek
ornek t-testt SPSS, 2006 (15.0 for Windows) paket programi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Her bir yanit i¢in tek 6rnek T —testi sonuglar1 Cizelge 4.6’da

verilmistir.

Cizelge 4.6 Optimum noktada ortalama deneysel degerlerin modelden tahminlenen

degerler ile karsilastirilmasi

Tahminlenen  Deneysel

Yanitlar deer deer’ SH® Fark % Hata® p-degeri
Akabilirlik (C1) 24.60 25.65+0.40 0.23 -1.05  4.27 0.045

% Verim 74.3 73.0£1.5 086 130  1.66 0.289
Hunter b degeri 13.7 16.140.5 0.31 240  17.43 0.017

a Deneysel sonuglar standart sapma ile birlikte verilmistir
b Ortalama standart hata
¢ % Hata = (Jyden — ytah|/yden) x 100



90

Her bir yanit i¢in dogrulama denemelerinden elde edilen sonuglar ile
modelden tahminlenen degerler arasinda, istatistiksel olarak onemli bir farkin
olmadigi (p-degeri>0.01) saptanmustir. Dogrulama denemelerinden elde edilen,
bal tozunun akabilirligini ifade eden Carr Indeks degeri 25.19 ile 25.93
seviyesinde degisirken, modelden tahminlenen degerin 24.60 oldugu ve
denemelerden elde edilen sonuglar ile gok iyi bir uyum gosterdigi belirlenmistir.
Modelden tahminlenen iiretim verimi %74.3 iken, denemelerden elde edilen
iiretim verimi degerinin %73 oldugu belirlenmistir. Uretim verimi agisindan da
modelden tahminlenen deger ile deneysel olarak belirlenen ortalama deger
arasinda ¢ok az bir fark vardir. Hunter b degeri modelden 13.7 olarak
belirlenirken, deneysel olarak 15.6 ile 16.7 arasinda degismektedir.

4.2 Piiskiirtmeli kurutma yoéntemi ile bal tozu iiretimi icin
optimum islem kosullarinin belirlenmesi

Piiskiirtmeli kurutucuya beslenecek olan besleme karigiminin igerigi D-
Optimal birlesik dizayn deneme deseni (Cizelge 3.2) kullanilarak optimize
edilmis ve besleme karigimmin igerigi; bal ~%58 ve maltodekstrin ~%42 ,
besleme ¢ozeltisi kuru madde igerigi %30 ve son toz iriindeki anti-keklesme
ajan1 %0.25 olacak sekilde belirlenmistir. Besleme karistminin igeriginin
belirlenmesinin ardindan CCRD deneme desenine (Cizelge 3.4) gore piiskiirtmeli
kurutma yontemi ile bal tozu iiretiminde etkili bagimsiz degiskenler olan hava
giris sicakligi (T, °C), hava ¢ikis sicakligi (T,, °C) ve atomizasyon basincinin (P,
kPa) etkisi incelenmistir. Piiskiirtmeli kurutucu bagimsiz islem degiskenleri olan
hava giris sicakligi 170-200°C, hava ¢ikis sicakligi 65-80°C ve atomizasyon
basinct 294-588 kPa arasinda degismektedir. Bagimsiz degiskenlerin araliklart
on deneme calismalar1 ve literatliirde gerceklestirilmis olan c¢aligmalar dikkate
alinarak belirlenmistir. Optimizasyon ¢alismasinda, bu bagimsiz degiskenlerin,
puskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi esnasinda aroma igerigi, camst
gecis sicakligl, HMF igerigi ve akabilirlik degeri lizerine etkileri incelenmistir.
Farkli islem kosullarinda iiretilen bal tozunun aroma igerigi, camsi gegis
sicakligi, HMF igerigi ve akabilirlik degeri yani sira nem igerigi, su aktivitesi,
higroskopisi, Hunter L, a ve b renk degerleri, partikiil ¢api, agiklik, tekdiizelik,
partikiil yogunlugu, partikiil morfolojisi, y18in ve sikistirilmis yogunluk,
sikigtirtlabilirlik, 1slanabilirlik, dagilabilirlik ve ¢oziintrlik degerleri analiz

edilerek belirlenmistir.
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Model esitligindeki katsayilarin belirlenmesi ve modelin olusturulmasi i¢in
tasarlanan deneme planina gore elde edilen deneysel yanitlar Cizelge 4.7°de

verilmistir.

Cizelge 4.7 “CCRD” deneme plani izlenerek elde edilen deneysel sonuclar

Den.  Carrindeks <™ BT HMF igerigi Aromalserig
sicakhig (toplam pik alam
No Cl mg/k
O meo M v o)

1 4328 + 1.73 463 + 3.6 1105 £0.114 277 =+ 0.04

2 4071 + 176 472 + 36 0873 £0.009 436 =+ 0.04

3 4571 + 129 486 + 3.8 0860 +£0.001 415 =+ 0.18

4 4441 + 234 475 + 35 0895 +£0.017 764 =+ 012

5 3825+ 289 460 + 34 1028 +£0.042 291 =+ 0.06

6 3838 + 1.73 479 + 33 0910 £0.044 350 =+ 0.03

7 4298 + 263 496 + 3.7 0842 +£0.018 388 =+ 0.05

8 4564 + 124 497 + 36 0920 £0.047 975 =+ 0.07

9 50.60 + 254 502 + 3.7 0912 £0.024 503 =+ 0.03

10 43.64 + 1.08 471 + 38 0847 +£0.036 893 =+ 0.06

11 3150 + 1.06 437 + 34 0898 +£0.019 370 =+ 0.05

12 4184 + 200 482 + 36 0.786 +0.007 940 =+ 0.09

13 5097 =+ 205 488 + 33 0873 +£0.008 853 =+ 0.07

14 46.64 + 137 495 + 33 0886 +£0.006 865 =+ 0.09

15 4426 + 147 494 + 32 0.837 £0.010 1000 =+ 0.01

16 3464 + 085 476 + 33 0819 £0.007 9.02 =+ 0.15

17 4121 + 113 487 + 33 0776 £0.009 797 =+ 0.09

18 3575+ 066 490 + 31 0841 +£0.034 748 =+ 0.09

19 3859 + 110 496 + 33 0824 +£0.018 717 =+ 0.05

20 3881+ 066 484 + 31 0821 +£0.013 865 =+ 0.04

Elde edilen sonuglardan yola ¢ikilarak, islem degiskenlerinin her bir yanit

tizerindeki etkisi varyans analizi (ANOVA) tablosundan belirlenmistir. Cizelge
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4.8°de %95 giiven seviyesinde, Carr Indeks, camsi gegis sicakligi, HMF ve

aroma igerigi lizerine etkili olan bagimsiz degiskenler goriilmektedir.

Cizelge 4.8 Her bir yanit iizerinde bagimsiz degiskenlerin etkisinin 6nemini gosteren

ANOVA tablosu

Hata Kareler Toplanu

islem - —
Degiskenleri cl T HMF icerigi Aroma icerigi
(°O) (mg/kg) (toplam pik alam1 (MV*s))
Hava Giris 11.99 0.687 0.009" 2.40%10%"
Sicakhigr (°C)
Hava Cikis 92.31" 14.64 0.025" 3.37*10%"
Sicakhigr (°C)
Atomizasyon 19.09 1.369 0.000 1.25*10"
Basinc (kPa)

* %95 diizeyinde 6nemli

Hava ¢ikis sicakligi bal tozunun akabilirlik, cams1 gegis sicakligi, HMF ve
aroma icerigi tlizerine dnemli etkiye sahipken, hava giris sicakligi ise HMF ve
aroma icerigi lizerine 6nemli etkiye sahiptir. Farkli iglem kosullarinda iiretilen
bal tozlarinin aroma igerigi, camsi gegis sicakligi, HMF igerigi ve akabilirlik
degeri yani sira nem igerigi, su aktivitesi, higroskopisi, Hunter L, a ve b renk
degerleri, partikiil capi, agiklik, tekdiizelik, partikiil yogunlugu, partikiil
morfolojisi, yigm ve sikistirilmis yogunluk, sikistirilabilirlik, 1slanabilirlik,
dagilabilirlik, ¢oztniirliik degerleri de Design-Expert paket programi
kullanilarak, bagimsiz degiskenlerin (Hava giris sicakligi, hava ¢ikis sicakligi ve
atomizasyon basinci) etkilerini belirlemek amaciyla varyans analizine (ANOVA)
tabi tutulmustur.

4.2.1 Modelin olusturulmasi

Optimizasyon caligmasinda yer alan islem degiskenleri ile her bir yanit
arasindaki iligskiyi ifade eden matematiksel modeller coklu lineer regresyon
analizi yapilarak olusturulmustur. Bunun i¢cin modellere her bir degiskenin
oncelikle lineer etki terimleri, daha sonra quadratik ve interaksiyon etki terimleri
sirast ile toplu halde eklenmis ve kareler toplamindaki artis ve model
uygunsuzlugu testi (lack of fit) degerleri analiz edilmistir. Her bir yanit i¢in
varyans analizi tablosu Ek Cizelge 2’de verilmistir.
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Ek Cizelge 2’de verilen sonuglara gore, dort yanit (Carr Indeks, camsi gegis
sicakligi, HMF ve aroma igerigi) i¢in quadratik terimlerin eklenmesinin
modelleri 6nemli Slgiide gelistirdigi bulgulanmistir. Baslangigta da varsayildigi
gibi Carr indeks, cams1 gegis sicakligi, HMF ve aroma igeriginin tahminlenmesi
icin en uygun model tipinin ikinci dereceden polinomiyal modeller oldugu
kanitlanmistir. Deneysel verilerin ikinci dereceden polinomiyal modele fit

ettirilmesine iliskin varyans analizi Cizelge 4.9’da verilmistir.

Cizelge 4.9 Her bir yamt iizerine lineer, quadratik ve interaksiyon terimlerinin

bireysel olarak etkisini gosteren ANOVA tablosu

Camsi gecis

Aroma icerigi HMF icerigi sicakliét Akabilirlik
(Pik alani (MV*s)) (mg/kg) p C)g (1)
Varyasyon
Kaynag SD K';?:Er Hata Hata Hata
Toplam P-degeri Kareler p-degeri Kareler p-degeri Kareler p-degeri
(fO“) Toplam Toplam Toplam
Model 9 97.4 0.019* 0.097  0.003* 3521  0.009* 3824 0.012*
Xi-T; 1 24.0 0.013* 0.009  0.041* 0.687  0.368 1199  0.279
Xo-To 1 337 0.005* 0.025 0.003* 1464 0.001* 92.31 0.010*
X3P 1 0125 0.832 0.000  0.933 1.369  0.213 19.09 0.179
XX 1 6.44 0.150 0.027  0.002* 1.777  0.160 1.810 0.665
X1 X3 1 0235 0.772 0.003  0.198 0.495  0.442 5,550  0.454
XoXs3 1 0813 0.591 0.000 0.684 1.073  0.266 4320  0.507
X2 1 14.7 0.040* 0.016  0.009* 0.107  0.718 87.98 0.011*
X5 1 195 0.022* 0.006  0.084 1436  0.002* 2155  0.156
X2 1 2.81 0.327 0.016  0.010* 0.269  0.568 1354  0.003*
Kalmti 10 265 0.016 7.726 91.29
Lack of Fit 5 20.9 0.086 0.013  0.053 5.465  0.178 29.02  0.789
Saf Hata 5 5.55 0.003 2.261 62.27
Toplam 19 124.0 0.113 42.94 473.7

*p<0.05 seviyesinde istatistiksel olarak onemli

Cizelge 4.9°da goriildiigii tizere elde edilen tiim regresyon modellerinin %95
giiven seviyesinde onemli oldugu goriilmektedir. Her bir bagimsiz degiskenin
yanitlar iizerindeki lineer, interaksiyon ve quadratik etkilerinin istatistiksel olarak
onemliligi de Cizelge 4.9°da gdosterilmistir. Etkilerin istatistiksel olarak model
acisindan 6nemliligi F ve p-degerlerinden bulunmustur. p-degeri 0.05’ten biiyiik
olan etkiler 6nemsiz kabul edilmis ve bu terimler model hiyerarsisine zarar
vermeden modelden c¢ikarilmistir. Ayrica, bu ¢izelgede kalinti hata, deneysel

dizaynin merkez noktasinda yapilan gozlemlerin tekrarlanmasiyla saf deneysel
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hata ve model uygunsuzlugu (lack of fit) olarak ayrilmistir. Besleme karigimi
igeriginin optimizasyonu asamasinda da belirtildigi tizere ideal olarak modelin,
matematiksel formunun uygunsuzlugu (lack of fit) icin Gnemsiz ve regresyon
modeli i¢cin 6nemli olmasi gerekmektedir. Her bir yanit i¢in ikinci dereceden
polinomiyal model, %95 giiven seviyesinde 6nemli ve model uygunsuzlugu (lack
of fit) %95 giiven seviyesinde 6nemsiz ¢ikmistir (Cizelge 4.9).

Modellerin deneysel veriyi ne Olgiide karsiladigi regresyon katsayisi R?,
diizeltilmis regresyon katsayisi Rzadj ve varyasyon katsayisi (C.V.) hesaplanarak
belirlenmistir. Ayrica bir regresyon modelinin daha sonra yapilacak gozlemler
i¢cin bir tahminleme modeli olarak kullanilabilmesi i¢in ise Adequate Precision,
PRESS ve Pred-R? istatistikleri kullanilmistir. Modellerin uygunlugunun test

edilmesi i¢in kullanilan istatistikler ve degerleri Cizelge 4.10’da 6zetlenmistir.

Cizelge 4.10 Modelin uygunlugunun test edilmesi icin kullanilan istatistikler

Aroma icerigi

Akabilirlik Camsi geci HMF .
CI) sreaklig (°0) (mg/kg) (f;}k\/’f:)')“
R? 0.807 0.820 0.859 0.786
R 0.634 0.658 0.731 0.594
CV.% 7.213 1.782 4,553 24.37
PRESS 309.7 44.78 0.105 1.68*10'
Adeq Precision 8.654 9.304 9.036 6.692

Model parametreleri en kiigiik kareler yontemi kullanilarak, bu
parametrelerin ve modelin 6nemliliginin test edilmesi ise varyans analizi
kullanilarak yapilmistir. Kalintilar, rasgele hata teriminin (g) davranigini
yansittigl i¢in besleme karigiminin igeriginin optimizasyonu agamasinda model
olusturma i¢in kullanilan varsayimlar bu asamada da dikkate alinmistir. Kalinti
analizi; kalintilarin normal olasilik grafigi, kalintilarin model tahminlerine karsi
cizildigi grafik, kalintilarin deneme sirasina kars1 ¢izildigi grafik gibi grafiksel
yontemler kullanilarak gerceklestirilmistir. Her bir yanit i¢in, normal olasilik
grafigi Ek Sekil 4’de (Ek Sekil 4.(a) Carr Indeks icin, 4.(b) cams1 gecis sicaklig
icin, 4.(c) HMF icerigi icin, 4.(d) aroma igerigi i¢in), kalintiya karst model
tahminleri grafigi Ek Sekil 5°de (Ek Sekil 5.(a) Carr Indeks igin, 5.(b) camsi
gecis sicakligi icin, 5.(c) HMF igerigi i¢in, 5.(d) aroma igerigi i¢in) ve deneme
sirasina kars1 kalt1 grafigi ise Ek Sekil 6°de (Ek Sekil 6.(a) Carr Indeks igin,
6.(b) camsi gegis sicakligi i¢in, 6.(c) HMF igerigi icin, 6.(d) aroma igerigi igin)
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gosterilmistir.  Elde edilen grafiklerden bu varsayimlarin tam anlamiyla

karsilandig1 agikg¢a goriilmektedir.

4.2.1.1 AKkabilirligin modelin vamiti1 olarak incelenmesi

Farkli piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda {iretilen bal tozlarmin
akabilirlik degerlerini gdsteren Carr indeks degerleri Cizelge 4.7°de verilmistir.
Toz iiriinlerin Carr Indeks degerlerinin yiikselmesi akabilirlik 6zelliginin
kotiilestigi anlamina gelmektedir (Carr, 1965). Bal tozu 6rneklerinin akabilirlik
degerleri 31 ile 50 arasinda degismekte (Cizelge 4.7) olup, Carr (1965)’e gore
kotii bir akabilirlige sahiptir. Bal tozu 6rneklerinin akabilirlik degerlerinin diistik
olmasinin en 6nemli sebebi ise partikiillerin su varliginda birbirlerine yapisarak
keklesmesinden ileri gelmektedir. Balin yapisindaki diisiik molekiil agirlikli
sekerlerin yiiksek higroskopisi ve ¢oziiniirliiglinden dolayr bal tozu partikiilleri

birbirlerine yapismaktadir.
Optimizasyon c¢alismasinda kullanilan, Carr Indeks degerleri igin
regresyon analizi sonucunda elde edilen ikinci dereceden polinomiyal model,

kodlanmis degiskenler cinsinden Esitlik (43)’de verilmistir.

Cl =38.94 +2.60 X, + 2.47 * X;* +3.07*X;>  (43)

51.00 —

46.00

41.00

Tahminlenen deger

36.00 —

31.00

\ \ \ \ \
3111 36.08 41.04 46.00 50.97

Deneysel deger

Sekil 4.13 Carr indeks degerleri icin modelden (Es. 43) tahminlenen degerlere kars

deneysel veriler
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Carr Indeks degerleri icin Esitlik (42)’den tahminlenen degerler ile
deneysel degerler arasindaki iliski Sekil 4.13’de gosterilmistir. Sekil 4.13’den,
Carr Indeks degerleri icin model tahminlerinin deneysel verilerle uyum icerisinde
oldugu saptanmastir.

Islem degiskenlerinin bal tozunun Carr indeks degerleri iizerindeki
etkilerinin gorsel olarak kolayca belirlenebilmesi i¢in, elde edilen modeller
kullanilarak yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri olusturulmustur. Bu
grafikler, islem degiskenlerinden herhangi birinin deneysel dizaynin merkez
noktasinda (0) sabit tutulup, diger iki degiskenin sonsuz sayidaki
kombinasyonlarin1 vermektedir.
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Sekil 4.14 Bal tozu Carr indeks degerleri i¢cin yamt yiizey grafikleri ve izohips egrileri

Sekil 4.14 (a) ve (c)’den goriilecegi iizere bal tozunun akabilirligini
niteleyen Carr Indeks degeri hava giris sicakliginin ve atomizasyon basincinin

merkez noktalarinda azalmakta ve hava ¢ikis sicakliginin yiikselmesiyle birlikte
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artmaktadir. Carr Indeks degerinin azalmasi bal tozunun akabilirliginin iyilestigi
anlamina gelmektedir. Hava cikis sicakliginin yilikselmesiyle birlikte iiriiniin
yapisma sicakligi noktasina (Sticky point temperature) ulasilmakta ve bal tozu
partikiilleri yapidaki su ile de birlikte birbirlerine yapisarak akabilirlikleri
kotiilesmektedir. Ayrica Sekil 4.14 (b)’de de Carr Indeks degerinin minimum
oldugu nokta hava giris sicaklifinin ve atomizasyon basincinin merkez
noktalarindadir. Sekil 4.14 (b)’deki izhops egrilerinin daireselligi de hava giris
sicakliginin ve atomizasyon basmcinin quadratik seviyede Carr indeks degerini

etkiledigini (Cizelge 4.9) agik¢a gostermektedir.

4.2.1.2 Camsi gecis sicakliginin modelin yanit1 olarak incelenmesi

Imtiaz-Ul-Islam and Langrish (2009) seker igerigi yiiksek gida tirlinlerinin
puskiirtmeli kurutma yontemi ile kurutulmasi esnasinda en énemli parametrenin
cams1 gegis sicakligt oldugunu bildirmistir. Literatiir 6zetinde de belirtildigi
lizere balin baslica bilesimini fruktoz ve glikoz gibi diisiik molekiil agirligina
sahip monosakkaritlerin olusturmasi, balin camsi gecis sicakliginin oldukca
diisiik olmasmna neden olmaktadir. Piskiirtmeli kurutma islemi esnasinda
uygulanan yiiksek sicakliklar sonucunda, diisiik cams1 gegis sicakligina sahip bal
toz forma gegemeyerek, plastik fazda kalmakta ve partikiillerin birbirlerine ve
partikiillerin kurutma ¢emberi duvarina yapismasina neden olmaktadir. Kurutma
islemi esnasinda hava ¢ikis sicakliginin bal tozunun camsi gecis sicakliginin
20°C tizerinde oldugu yapisma sicakliklarinda, {irliniin yapis1 bozulmaktadir.
Ayrica diisiik camst gecis sicaklifina sahip iirlinlerin depolama stabiliteleri de
diisiiktiir. Bu nedenle piiskiirtmeli kurutucuda iiretilecek olan bal tozunun camsi

gecis sicakliginin oldukga yiiksek olmasi gerekmektedir.

Farkli islem kosullarinda iiretilen bal tozunun camsi gegis sicakliklar (Tg);
39.81 — 45.86°C arasinda degismektedir (Cizelge 4.7). Sekil 4.15°de bagimsiz
islem degiskenlerinin merkez noktasinda (Deneme no:18 hava giris sicakligi
185°C, hava c¢ikis sicakligi 72.5°C, atomizasyon basinci 441 kPa) iiretilen bal
tozuna ait DSC termogrami goriilmektedir. Ayrica CCRD deneme desenine gore
farkli piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda iiretilen bal tozlarina ait DSC
termogramlart Ek Sekil 7°de verilmistir. Bal tozunun camsi gegis sicakligi
tizerine en etkili islem degiskeninin ANOVA analizi sonucunda hava cikis
sicakligr oldugu bulgulanmistir (Cizelge 4.9). Hava ¢ikis sicakligindaki artis ile

birlikte bal tozunun camsi gecis sicaklig1 artma egilimi gostermistir.
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Sekil 4.15 Bal tozunun (Deneme no:18) DSC termogram

Camsi gegis sicaklign i¢in regresyon analizi sonucunda elde edilen ikinci
dereceden polinomiyal model, kodlanmis degiskenler cinsinden Esitlik (44)’de
verilmistir. Cams1 gecis sicakligr i¢in Esitlik (44)’den tahminlenen degerler ile
deneysel degerler arasindaki iliski ise Sekil 4.16°da gosterilmistir. Sekil 4.16°dan

de goriildiigii gibi, cams1 gegis sicakligl i¢in modelden tahminlenen degerler,
deneysel veriler ile uyum igerisindedir.

T, = 49.98 + 1.04 x X, — X,° (44)

51.30 —

49.70 7

48.10 7

Tahminlenen deger

46.50

4490

\ \ \ \ \
44,99 46.55 48.12 49.68 51.24

Deneysel deger

Sekil 4.16 Camsi gecis sicakhig: icin modelden (Es. 44) tahminlenen degerlere karsi
deneysel veriler
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Islem degiskenlerinin bal tozunun camsi gegis sicakhign iizerindeki
etkilerinin gorsel olarak kolayca belirlenebilmesi i¢in, elde edilen modeller
kullanilarak yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri olusturulmustur. Bu
grafikler, islem degiskenlerinden herhangi birinin deneysel dizaynin merkez
noktasinda (0) sabit tutulup, diger iki degiskenin sonsuz sayidaki

kombinasyonlarii vermektedir.

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile farkli islem kosullarinda iiretilen bal
tozunun camsi gegis sicakliklari birbirine yakin olmakla birlikte hava ¢ikis
sicakliginin yiikselmesiyle artmaktadir (Sekil 4.17 (a) ve (c)). Bu durum elde
edilen toz iriiniin nem igerigi ve su aktivitesi ile iliskilidir. Suyun camsi1 gegis
sicakligr -135°C civarlarinda olup, toz iirlinlerde su igeriginin artmasiyla birlikte
tirtiniin camst gecis sicakligl azalmaktadir. ANOVA analizine gére atomizasyon
basinci her ne kadar bal tozunun camsi gegis sicakligi lizerine etkili degilse de
atomizasyon basincinin artmasiyla birlikte bal tozunun camsi gecis sicaklig
yiikselmektedir (Sekil 4.17 (b)). Bu durum partikiil boyutunun kiiciilmesiyle toz
iriindeki nem igeriginin azalmasiyla iligkilidir. Ayrica Sekil 4.17 (b)’den de
goriildiigli lizere bal tozunun camsi geg¢is sicakligi hava giris sicakliginin
azalmasiyla birlikte yiikselmektedir. Yiiksek hava giris sicakliklarinda kurutma
ortamina damlacik halinde beslenen bal karisimimin yiizeyinde hizli bir sekilde
kabuk olusmakta ve kurutma isleminin devaminda olusan bu kabuk nedeni ile i¢
kisimlarda bulunan su uzaklasamamaktadir. Bu nedenle bal tozunun camsi gegis

sicaklig1 azalmaktadir.
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Sekil 4.17 Bal tozu camsi gecis sicakhg icin yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri

4.2.1.3 Hidroksimetilfurfural (HMF) iceriginin modelin vaniti
olarak incelenmesi

HMF (hidroksimetilfurfural), pisirme ya da sterilizasyon esnasinda gidalara
uygulanan 1s1sal islemler sonucu, indirgen sekerlerin aminoasitlerle olusturdugu,
enzimatik olmayan esmerlesme (Maillard) reaksiyonu ya da heksozlarin asit
katalizorliigiinde dehidrasyonu sonucunda olusan bir {irlindiir. Karbonhidrat
iceren bircok gida maddesinde asiri 1s1 uygulamasini 6nlemek i¢in miktar
yonetmelikler ile sinirlanmistir (Fallico et al., 2004; Khalil et al., 2010; Turhan et
al., 2008; Turkmen et al., 2006). R;erigindeki yiiksek orandaki basit sekerlerin
(glikoz ve fruktoz) varligi ve birgok organik asit nedeniyle bal, HMF olusumu
icin ¢cok uygun kosullar saglamaktadir (Khalil et al., 2010). Piskiirtmeli kurutma
islemi esnasinda kisa siireli uygulanan yiiksek sicakligin etkisini belirlemek igin
yiikksek performanslt sivi kromotografi (HPLC) yontemi ile HMF analizi
gerceklestirilmigtir. Farkli islem kosullarinda iiretilen bal tozunun HMF igerigi

C:Atomizasyon
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yaklasik olarak 0.77 ile 1.10 mg/kg arasinda degismektedir (Cizelge 4.7). Balin
HMF igerigi ise 0.64 mg/kg olarak belirlenmistir. Bal tozlarinin HMF igerigi
kurutma islemi sonucu ylikselmektedir. Fakat {iretilen bal tozlarinin HMF
icerikleri, balin HMF igerigi icin belirlenen yasal sinirlarin (40 mg/kg) oldukca
altindadir. Bunun nedeni olarak bal tozu iiretiminde kullanilan balin HMF
igeriginin olduk¢a diisiik olmasi gosterilebilir. Nitekim Vazquez et al. (2007)
Ispanya’ya 6zgii bir sekerleme olan ve bal kullanilarak 1s1l islem sonucu iiretilen
“turron’un” HMF igeriginin kullanilan balin baglangic HMF igerigine dogrudan
bagli oldugunu bildirmislerdir.

HMF igerigi i¢in regresyon analizi sonucunda elde edilen ikinci dereceden
polinomiyal model, kodlanmis degiskenler cinsinden Esitlik (45)’de verilmistir.
HMF igerigi i¢in Esitlik (45)’den tahminlenen degerler ile deneysel degerler
arasindaki iliski ise Sekil 4.18’de gosterilmistir. Sekil 4.18’den de goriildiigii
gibi, HMF igerigi i¢in modelden tahminlenen degerler, deneysel veriler ile uyum

i¢cerisindedir.

HMF = 0.82 — 0.025 * X; — 0.043 * X, + 0.058 * X, X, + 0.034 * X,* +
0.034 * X52 (45)

111 7

103 7

0.94 —|

Tahminlenen deger

0.85 —

0.77 —|

0.78 0.86 0.94 1.02 111

Deneysel deger

Sekil 4.18 HMF icerigi icin modelden (Es. 45) tahminlenen degerlere karsi deneysel

veriler
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Piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinin bal tozunun HMF igerigi
iizerine etkisini daha iyi aciklayabilmek amaciyla elde edilen model (Es. (44))
kullanilarak  Sekil 4.19°da yanmit yilizey grafikleri ve izohips egrileri
olusturulmustur. Bu grafikler, islem degiskenlerinden herhangi birinin deneysel
dizaynin merkez noktasinda (0) sabit tutulup, diger iki degiskenin sonsuz

sayidaki kombinasyonlarini vermektedir.

Bal tozunun HMF igerigi beklenenin aksine hava giris ve ¢ikis sicakliginin
azalmasiyla birlikte artmaktadir (Cizelge 4.9). Bu durum bal tozunun su
aktivitesi icerigi ile acgiklanabilir. Gidalarin su aktivitesi igeriginin 0.2’den biiyiik
olmasiyla enzimatik olmayan esmerlesme reaksiyonlar1 hizlanmaktadir. Nurhadi
et al. (2012) gerceklestirdikleri ¢alismada piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde
edilen bal tozlarinin HMF igeriklerinin O ile 22.7 mg/kg arasinda degistigini
belirtmislerdir. Bartakova et al. (2011) mikrodalga ile balin 1sitilmasinda HMF
iceriginin azaldigmi bulgulamislardir. Balin HMF icerigi sadece uygulanan
sicaklik iglemi ile iligkili olmayip depolama siiresi ile de dogrudan baglantilidir
(Kowalski et al., 2013). Sekil 4.19 (a)’da gortldigi tizere hava giris sicakliginin
170°C oldugu durumda hava ¢ikis sicakliginin azalmasiyla birlikte bal tozunun
HMF igerigi artarken, hava giris sicakliginin 200°C’a yiikselmesiyle birlikte
hava ¢ikis sicakligindaki artis bal tozunun HMF igerigini olumsuz yonde
etkilemektedir. Sekil 4.19 (b)’dan goriildiigii lizere hava giris sicakliginin ve
atomizasyon basmcinin merkez nokta degerlerinde bal tozunun HMF igerigi
minimum seviyededir.
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Sekil 4.19 Bal tozu HMF icerigi icin yamt yiizey grafikleri ve izohips egrileri

4.2.1.4 Aroma iceriginin modelin vaniti olarak incelenmesi

CCRD deneme desenine (Cizelge 3.4) gore gerceklestirilen 20 {iretim
sonucunda elde edilen bal tozlarinin aroma bilesimi ve igerigi (toplam pik alani
(mV*s)) Cizelge 4.7°de gorilmektedir. Piskiirtmeli  kurutucu islem
kosullarindaki degisim bal tozunun aroma bilesimine dogrudan etki etmekte ve
her deneme sonucunda elde edilen bal tozunda farkli aroma bilesenleri
olugmaktadir (Ek Cizelge 3). Bagimsiz islem degiskenlerinin merkez noktasinda
(Deneme no:18 hava giris sicakligt 185°C, hava c¢ikis sicaklign 72.5°C,
atomizasyon basinc1t 441 kPa) iiretilen bal tozunun, statik tepe boslugu
ektraksiyon yontemi ile gaz kromatografisi kiitle spektrometresi kullanilarak elde
edilen kromatogrami Sekil 4.20°de goriilmektedir. Ayrica CCRD deneme
desenine gore farkli piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda iiretilen bal

tozlarmin, statik tepe boslugu ektraksiyon yontemi ile gaz kromatografisi kiitle



104

spektrometresi kullanilarak elde edilen kromatogramlart Ek Sekil 8’de

verilmistir.
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Sekil 4.20 Bal tozu (Deneme no:18) aroma bilesimi GC-MS kromatogram [(1) Asetik
asit; (2) Benzaldehit; (3) Cyclotetrasiloxane, octamethyl; (4) Benzenasetaldehit; (5) Nonanal,;
(6) Cyclopentasiloxane, decamethyl; (7) Decanal; (8) n-Hexadecane; (9) 22-trimethylsilyloxy-
3-methoxyimino-23,24-bisnorchol-4-en-3-methoxime; (10) Tridecane; (11) Spiro {6,6-
dimethyl-2,3-diazobicyclo [3.1.0] hex-2-ene-4,1'-cyclopropane}, (12) 1-Octene; (13) 2-Methyl-
5-(4'-methylphenyl) sulfonyl-4-nitroimidazole; (14) Tetradecane; (15) Trimethylsilyl
derivative of 1-(3,4-dihydroxyphenyl)-propan-1-ol; (16) Nonadecane; (17) Docosane; (18)

Pentacosane]

Farkli piiskiirtmeli  islem kosullarinda {iretilen bal tozlarinda
gerceklestirilen aroma analizi sonucunda toplamda 18 bilesen kiitle
spektrometresi Wiley kiitliphanesi kullanilarak belirlenmistir. Bal tozunda en
baskin aroma bilesenleri Nonanal, Benzenasetaldehit, Benzaldehit olarak tespit
edilmistir. Duyusal terim karsilig1 olarak nonanal aldehit, turunggil, kalin yagli,
cicegimsi, yesil, ¢amimsi; benzenasetaldehit yesil, keskin, bal; benzaldehit
badem, yanik seker seklinde adlandirilmaktadir (Bayraktar, 2008).

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi esnasinda islem
degiskenlerinin iriiniin aroma igerigi tzerine etkisi Design-Expert paket
programi kullanilarak gergeklestirilen ANOVA analizi (Cizelge 4.9) ile
belirlenmistir. Kurutma esnasinda uygulanan hava sicakligi bal tozunun aroma

icerigine dogrudan etkilidir. Bal tozunun aroma igerigi i¢in regresyon analizi
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sonucunda elde edilen ikinci dereceden polinomiyal model kodlanmis
degiskenler cinsinden Esitlik 46’da verilmistir.

Aroma = 8.46 * 107 + 1.3+ 107 * X; + 1.6 * 107 * X, — 1.01 = 107 * X, * —
1.16 * 107 * X,* (46)

Esitilik 46’dan tahminlenen degerler ile deneysel degerler arasindaki iliski
ise Sekil 4.21°de gosterilmistir.

1.03E+08 —

8.35E+07 —|

6.40E+07 —|

Tahminlenen deger

4.45E+07 —

2.50E+07 —

I I I I I
2.53E+07 4.45E+07 6.38E+07 8.30E+07 1.02E+08

Deneysel deger

Sekil 4.21 Aroma icerigi icin modelden (Es. 46) tahminlenen degerlere karsi deneysel

veriler

Piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinin bal tozunun aroma igerigi
tizerine etkisini daha iyi aciklayabilmek amaciyla elde edilen model (Es. 46)
kullanilarak ~ Sekil 4.22’de yamit yiizey grafikleri ve izohips egrileri
olusturulmustur.

Piiskiirtmeli  kurutucu islem degiskenlerinden hava giris ve ¢ikis
sicakliklarmin hem lineer hem de quadratik diizeyde bal tozunun aroma igerigini
istatistiksel olarak 6nemli seviyede (p<0.05) etkiledigi goriilmektedir. Hava giris
ve ¢ikis sicakligmin yiikselmesi ile birlikte bal tozunun aroma igerigi artmakta
(Sekil 4.22 (a)) iken atomizasyon basincinin ise bal tozunun aroma igerigi

tizerine herhangi bir etkisinin olmadigi Sekil 4.22 (b) ve (c)’deki diiz izohips
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egrilerden de goriilmektedir. Kurutma sicakliginin artmasiyla birlikte bal tozu
icerisinde baskin olarak bulunan Nonanal, Benzenasetaldehit ve Benzaldehit'in

de toplam aroma igeriginde oldugu gibi artig1 goriilmiistiir.
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Sekil 4.22 Bal tozu aroma icerigi icin yamit yiizey grafikleri ve izohips egrileri

4.2.2 Bal tozunun ozellikleri

4.2.2.1 Nem icerigi, Su aktivitesi ve Higroskopi

CCRD deneme desenine (Cizelge 3.4) gore gergeklestirilen 20 iiretim
sonucunda elde edilen bal tozlarinin nem igerikleri ve su aktivite degerleri
Cizelge 4.11°de goriilmektedir. Bal tozlarin ortalama nem igerikleri (yas
temelde) yaklasik olarak %1.10 ile %2.49 ve su aktivitesi degerleri ise 0.090 ile
0.251 arasinda degismektedir. Literatiirde bal tozu fizerine gercgeklestirilen

caligmalar incelendiginde su aktivitesi degerlerinin kullanilan tasiyici materyalin

185

200
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tipine gore 0.066 ile 0.320 arasinda degistigi goriilmektedir (Nurhadi et al.,2012;
Samborska et al., 2015a). Nurhadi et al. (2012) tarafindan gergeklestirilen
puskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi ¢alismasinda maltodekstrin
iceren bal tozu Orneginin nem igerigini %2.2, piyasadan temin edilen kontrol
Orneginin nem igerigini ise %1.1 olarak belirlemislerdir. Toz gidalarda nem
igerigi {iirliniin akabilirligini de 6nemli derecede etkilediginden (Sims, 1989)

dolay1 oldukga 6nemlidir.

Cizelge 4.11 Bal tozu ortalama nem icerigi, su aktivitesi ve higroskopi (90 dk sonunda

% Kkiitle artis1) degerleri

Higroskopi
Nem (% yas
Deney No temel) Su aktivitesi (ay,) (90 dk sonunda
% Kkiitle artis1)

1 141 + 0.10 0.219 + 0.014 417 + 041
2 155 + 0.11 0.203 + 0.025 3.84 + 0.29
3 1.79 £+ 0.13 0.134 + 0.022 3.89 + 031
4 154 + 0.05 0.241 + 0.006 280 + 0.20
5 151 + 0.12 0.251 + 0.013 500 + 0.01
6 1.71 + 0.05 0.175 =+ 0.014 345 + 0.16
7 1.82 + 0.10 0.125 + 0.021 561 =+ 0.35
8 249 + 0.07 0.104 =+ 0.012 310 + 011
9 159 =+ 0.06 0.125 + 0.001 594 + 0.26
10 197 + 0.05 0.163 + 0.005 298 + 0.08
11 211 + 0.09 0.231 + 0.021 3.77 + 0.01
12 132 + 0.03 0.137 + 0.007 291 + 0.24
13 151 + 0.06 0.138 + 0.002 385 + 0.23
14 1.17 + 0.04 0.123 + 0.002 560 =+ 0.20
15 1.63 + 0.07 0.104 =+ 0.009 360 + 0.11
16 149 =+ 0.11 0.160 + 0.015 3.16 + 0.06
17 1.23 + 0.01 0.166 + 0.015 426 + 0.12
18 110 + 0.11 0.157 + 0.023 3.64 + 0.06
19 1.74 + 0.10 0.091 + 0.002 360 + 011
20 1.71 + 0.07 0.167 =+ 0.012 417 + 0.20

Bal tozunun nem igeriginin piiskiirtmeli kurutma islem kosullarindan nasil
etkiledigini ortaya koymak i¢in Design-Expert paket programi kullanilarak
gerceklestirilen ANOVA analizine (Cizelge 4.12) goére model uyumsuzlugu

gorilmektedir. Bal tozu oOrneklerinin su aktivite degerleri ise hava c¢ikis



108

sicakligindan ve hava c¢ikis sicakliginin  karesinden anlamli seviyede
etkilenmekte (p<0.05) ve hava ¢ikis sicakliginin artmasiyla birlikte su aktivitesi

azalmaktadir.

Cizelge 4.12 Nem icerigi, su aktivitesi ve higroskopi (90 dk sonunda % Kkiitle artisi)

degerleri iizerine se¢ilen bagimsiz degiskenlerin etkisini gosteren ANOVA tablosu

Higroskopi
Nem (%, wb) aw (90 dk sonunda %
kiitle artisy)

Varyasyon Kaynag SD

Hata Kareler Hata Kareler Hata
p-degeri p-degeri Kareler p-degeri
Toplami Toplam
Toplami
Model 9 0.7556 0.728 0.0321 0.030* 14.712  0.0002*
Xi-Ti 1 0.1424 0.315 0.0003 0.627 7.970 <0.0001*
Xo-To 1 0.0017 0.910 0.0118 0.006* 0.464 0.090
Xs-P 1 0.0325 0.624 0.0020 0.188 2.141  0.002*
X1 X2 1 0.0010 0.930 0.0040 0.074 0.373 0.123
X1 X3 1 0.1213 0.352 0.0044 0.062 0.864  0.028*
X X3 1 0.0644 0.493 0.0029 0.121 0.317 0.152
X2 1 0.2354 0.204 0.0007 0.413 0.622 0.055
X5? 1 0.1553 0.295 0.0064 0.030* 0.508 0.078
X3 1 0.0118 0.767 0.0001 0.791 1.321  0.010*
Kalint1 10 1.2719 0.0100 1.317
Lack of Fit 5 0.9189 0.159 0.0041 0.641 0.482 0.719
Saf Hata 5 0.3530 0.0058 0.835
Toplam 19 0.7556 0.728 0.0321 0.030* 16.029

*p<0.05 seviyesinde anlaml
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Sekil 4.23 Bal tozlarimin higroskopisi (25°C ve %75.3 RH)

Farkli islem kosullarinda iiretilen bal tozu 6rneklerinin higroskopi degerleri
ise %2.80+0.20 ile %5.94+0.26 arasinda degismektedir. Goula and Adamopoulos
(2010) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde ettikleri portakal suyu tozunun
hikroskopi degerlerinin %4.2 ile 5.3 arasinda degistigini bildirmislerdir. Bal
tozunun higroskopi degerlerinin yiiksek olmasinin nedeni yapisinda barindirdigi
diisiik molekiil agirlikli monosakkaritlerden kaynaklanmaktadir (Samborska et
al. 2015b). Orneklerin 90 dakika sonundaki kiitle artisina gore belirlenen
higroskopi degerleri kurutucu islem kosullarindan hava giris sicakligi ve
atomizasyon basincindan etkilenmektedir (p<0.05). Bal tozlarinin higroskopisi
puskiirtmeli islem kosullarindan hava giris sicakligimin artmasiyla birlikte
azalirken, atomizasyon basincinin yiikselmesiyle ise artmaktadir. Sekil 4.23’de
de goriilecegi lizere 6zellikle hava ¢ikis sicakliginin azalmasiyla birlikte bal tozu
ornekleri daha hizli nem kapmaktadir. Hava giris sicakliginin yiikselmesi ile
damlacik yiizeyinde olusan kristal kabuk yapis1i neme karst bir bariyer etkisi
gosterirken, atomizasyon basincinin artmasi ile genisleyen yiizey alanin etkisi ile
ise neme daha duyarl hale gelmektedir.

4.2.2.2 Renk

Cizelge 3.4’de goriilen CCRD deneme plani izlenerek elde edilen bal
tozlarmin Hunter L, a ve b degerlerinin degisim araliklar1 Cizelge 4.13’de
gorilmektedir. Piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinin bal tozu Hunter L, a
ve b degerleri tizerine etkisi varyans analizi (ANOVA) kullanilarak

belirlenmigstir. Toz oOrneklerin Hunter L, a ve b degerleri {izerine islem
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degiskenlerinin %95 giiven seviyesinde etkilerini gosteren ANOVA tablosu
Cizelge 4.14’de verilmistir. ANOVA analizine gore bal tozlarinin Hunter L ve a
degerleri iizerine piiskiirtmeli kurutma islem kosullarinin etkisi secgilen model ile
aciklanamazken, Hunter b degerinin degisimi ise secilen quadratik model ile
anlamli (p<0.05) bir sekilde agiklanabilmektedir. Bal tozunun renk degerleri
icerisinde dikkat edilmesi gereken kriter de sarilik indeksini gosteren Hunter b
degeridir. Bal tozu Orneklerinin sarilik indeksi hava giris sicakligindan ve hava
cikis sicakligiin karesinden énemli seviyede (p<0.05) etkilenmektedir. Ozellikle
hava girig sicakliginin yiikselmesiyle birlikte Hunter b degeri dogrusal bir artis

gostermektedir.

Cizelge 4.13 Bal tozu ortalama Hunter L, a ve b degerleri

Deney No L a b
1 876 =+ 0.1 -081 + 0.01 1266 + 0.11
2 883 = 03 -0.68 + 0.03 1436 + 0.18
3 906 =+ 0.2 -061 =+ 001 1269 =+ 0.19
4 89.4 + 0.3 -059 =+ 0.04 1401 =+ 0.15
5 90.1 + 0.1 -059 =+ 0.04 13.07 =+ 0.12
6 899 =+ 0.1 -061 =+ 0.02 1337 =+ 0.05
7 90.1 =+ 02 -047 + 0.04 1240 =+ 0.05
8 885 + 05 -0.78 + 0.07 1420 =+ 0.23
9 912 =+ 02 -0.84 + 0.02 11.67 + 027
10 89.8 + 0.1 095 + 0.03 1386 + 0.14
11 89.3 + 0.3 -041 <+ 0.03 1351 =+ 0.18
12 877 + 0.3 -082 =+ 0.06 1431 =+ 0.27
13 90.2 + 0.1 -066 =+ 0.01 1266 =+ 0.11
14 896 + 0.6 -063 =+ 0.04 1261 = 0.34
15 906 =+ 0.1 -0.48 =+ 0.01 1234 + 0.07
16 90.3 + 0.1 092 + 001 1312 =+ 0.07
17 895 + 0.3 -044 <+ 0.04 1221 =+ 0.14
18 896 + 0.1 -0.39 + 0.03 13.02 + 0.8
19 908 + 0.2 -089 =+ 0.02 1268 =+ 0.63
20 899 =+ 0.3 -066 =+ 0.01 13.02 =+ 0.18
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Cizelge 4.14 Hunter L, a ve b degeri iizerine secilen bagimsiz degiskenlerin etkisini

gosteren ANOVA tablosu
L
Varyasyon S Hata Hata Hata
Kaynag D Kareler ) Kareler ) Kareler p-degeri
Toplam degerl Toplam degerl Toplam
Model 9 13.1771 0.053 0.1929 0.790 9.2443 0.004*
X1-Ti 1 1.6200 0.100 0.0089 0.635 5.6951 0.0001*
Xo-To 1 0.0001 0.987 0.0147 0.544 0.1020 0.441
X3-P 1 0.2031 0.536 0.0058 0.702 0.0428 0.615
X1 X, 1 1.2090 0.149 0.0194 0.487 0.1579 0.342
X1 X3 1 0.1842 0.555 0.0295 0.394 0.1049 0.435
XoXs3 1 3.7620 0.020 0.0136 0.559 0.0298 0.674
X2 1 0.0896 0.679 0.0843 0.164 0.0478 0.595
X2 1 5.7974 0.007 0.0069 0.677 3.0911 0.001*
X3? 1 0.2670 0.479 0.0020 0.819 0.0018 0.916
Kalint1 10 4.9435 0.3725 1.5869
Lack of Fit 5 3.4882 0.180 0.1037 0.841 0.8367 0.454
Saf Hata 5 1.4553 0.2688 0.7501
Toplam 19 18.1206 0.5654 10.8312

*p<0.05 seviyesinde anlamli

4.2.2.3 Partikiil morfolojisi

CCRD deneme plam1 (Cizelge 3.4) izlenerek elde edilen bal tozlarinin

taramal1 elektron mikroskobu (SEM) goriintiileri Sekil 4.24°de gdsterilmektedir.
Farkli piiskiirtmeli kurutma islem kosullarinda iiretilen bal tozlarinin SEM
goriintiileri incelendiginde piiriizsiiz, kiiresel, ylizey girinti ve c¢ikintisiz ve
boyutun heterojen oldugu goriilmektedir. Bal tozlarmin piiriizsiiz yiizey 6zelligi
yapisinda icerdigi diisiik molekiill agirlikli sekerlerden ileri gelmektedir.
Loksuwan (2007), B-karoteni maltodekstrin ile kapladigi ¢alismasinda SEM
goriintiilerinde elde ettigi piiriizsiiz yapinin diisik molekiil agirlikli seker
iceriginin fazla olmasindan kaynaklandigini belirtmistir. Bu diigiik molekiil
agirhikli  sekerlerin - kurutma sirasinda  ylizeyin  biiziigmesini  Onleyen
plastiklestirici olarak hareket ettigini belirtmistir. Ayrica partikiillerin yapis1 ve
gozenekliligi, kurutma hizi, kurutucu hava giris ve ¢ikis sicakligi (Anker and
Reineccius, 1988) ve atomizasyon basincindan etkilenmektedir. Orneklerin (Std

1, 2, 3, 4 ve 13) tanecik yapilar1 bir biitiin olarak incelendiginde atomizasyon
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basincinin azalmasiyla partikiillerin biiylidiigi fakat birbirlerine yapisarak

topaklanmadig: goriilmektedir.

Sekil 4.24 CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarina ait SEM gériintiileri
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Cizelge 4.24 CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarma ait SEM gériintiileri (devam)
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4.2.2.4 Partikiil bovut 6zellikleri ve partikiil vogunlugu

CCRD deneme deseni (Cizelge 3.4) izlenerek elde edilen bal tozlarmin
partikiil boyut dagilim Dy 3 (um), agiklik ve tekdiizelik degerleri LLD (Laser
Light Diffraction) cihazinda, ¢6zgen olarak 2-propanol kullanilarak (Malvern
Mastersizer Model 2000) Olgiilmiustiir. Sekil 4.25’de bagimsiz  islem
degiskenlerinin merkez noktasinda (Deneme no:18 hava giris sicakligi 185°C,
hava ¢ikis sicakligr 72.5°C, atomizasyon basinci 441 kPa) iiretilen bal tozunun
partikiil boyut dagilimi goriilmektedir. Ayrica CCRD deneme desenine gore
farkli piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda iiretilen bal tozlarmin partikiil
boyut dagilimlar1 Ek Sekil 9’da verilmistir.

Hacimsel fraksiyon (%)
w

0 T T T 1
1 10 100 1000 10000

D[4,3] (um)

Sekil 4.25 Bal tozlarinin partikiil boyut dagilim

Orneklerin partikiil boyutu, Dys3) (um) degeri 164.1 — 580.4 um arasinda
degismektedir (Cizelge 4.15). Her ne kadar SEM fotograflarinda tek bir tanecigin
biiyiikliigii 20-50 um arasinda degisir gibi goriinse de, partikiil yiizeylerinin
yapiskanlik 6zelliginden otiirli topaklanma meydana gelmekte ve partikiil
boyutu, Dys 3 degeri yiikselmektedir. Bal tozu drneklerinin partikiil yogunluklari
(ppar (kg/m®)) ise 1377-1677 kg/m® araliginda degismektedir. Samborska et al.
(2015b) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretiminde farkli tasiyici
materyallerin etkisini inceledikleri ¢alismalarinda tasiyict materyalin tipine de
bagl olarak bal tozu drneklerinin partikiil yogunlugunun 1410 ile 1610 kg/m®
arasinda degistigini bulgulamislardir. Abadio et al. (2004) de ananas suyunu toz
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forma doniistiirdiikleri ¢alismalarinda 6rneklerin partikiil yogunlugunun 1470 ile
1580 kg/m3 arasinda degistigini bildirmislerdir. Ayrica farkli islem kosullarinda
iiretilen bal tozlarmin partikiil yogunlugu toz sekere (1590-1600 kg/m®)
benzemektedir. Orneklerin partikiil yogunlugunun yiiksek olmas1 rekonstitiisyon
Ozelliklerini de iyilestirmektedir.

Cizelge 4.15 Bal tozu ortalama partikiil bityiikliigii (D), aciklik, tekdiizelik ve

partikiil yogunlugu degerleri.

Deney No Dia,35, (mm) Acikhik Tekdiizelik Ppar (kg/m®)
1 1641 + 7.1 3322 + 0.280 1001 + 0.094 1475 + 151
2 3119 + 159 4637 + 0329 1386 =+ 0.096 1609 =+ 39
3 206.4 =+ 347 4464 <+ 1397 1245 + 0246 1377 + 74
4 376.8 + 58.1 5478 <+ 1.016 1587 <+ 0211 1666 =+ 155
5 3192 + 17.9 6.727 + 0971 1760 =+ 0.110 1677 + 72
6 359.2 + 482 4396 + 0374 1327 + 0.099 1539 =+ 52
7 4174 + 394 5212 + 0.688 1582 =+ 0.155 1485 =+ 83
8 3110 =+ 272 4425 + 0448 1305 =+ 0.110 1559 + 83
9 1974 + 208 4975 =+ 1.228 1420 + 0.193 1473 =+ 29
10 3579 <+ 400 6.449 + 1374 1727 + 0172 1488 + 58
11 361.8 + 443 6.009 =+ 1138 1634 + 0143 1750 + 71
12 580.4 <+ 87.8 4257 + 1114 1312 + 0251 1539 + 63
13 2231 + 164 4643 + 0526 1353 =+ 0.113 1473 + 65
14 2321 + 445 5819 + 1479 1663 =+ 0308 1599 =+ 21
15 3018 + 275 6.029 =+ 0435 1680 =+ 0181 1644 =+ 281
16 3701 + 84 4544 <+ 0622 1175 + 0.142 1480 =+ 39
17 4329 + 335 7271 + 0556 1963 + 0.106 1480 + 18
18 4376 + 545 5185 + 0.848 1560 =+ 0.178 1528 + 27
19 303.7 + 27.9 6.602 =+ 0.893 1855 =+ 0.158 1468 + 90
20 4027 + 46.9 8521 + 0845 2190 + 0.161 1570 + 29

Puskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinin bal tozunun Dpsz (um),
aciklik, tekdiizelik ve partikiil yogunlugu degerleri tizerine etkisi Design-Expert
paket programinda varyans analizi (ANOVA) kullanilarak belirlenmistir. Toz
orneklerin partikiil boyut 6zellikleri ve partikiil yogunlugu iizerine piskiirtmeli
kurutma islem degiskenlerinin %95 giiven seviyesinde etkilerini gosteren
ANOVA tablosu Cizelge 4.16°da goriilmektedir.
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Cizelge 4.16 Partikiil biiyiikliigi (Dps3), acikhk, tekdiizelik ve partikiil yogunlugu

degerleri iizerine secilen bagimsiz degiskenlerin etkisini gosteren ANOVA tablosu

Dis,35, (wm) Aqiklik Tekdiizelik Ppar (Kg/m?)

Varyasyon Hata Hata Hata Hata
Kaynag Kareler Kareler Kareler Kareler

Toplam degeri Toplam degeri Toplam degeri Toplam degeri
Model 9 151765 0.012* 15.512 0.355 0.827 0.369 0.121 0.024*
Xi-T; 1 19924 0.040* 0.209 0.703 0.021 0.608 0.011 0.111
Xo-To 1 20157 0.039* 0.439 0.582 0.006 0.774 0.023 0.027*
X3-P 1 9639 0.132 1.713 0.287 0.119 0.233 0.009 0.147
X:Xs 1 1918 0.482 0.193 0.714 0.002 0.886 0.017 0.054
X: X3 1 18491 0.047 3.710 0.129 0.258 0.092 0.030 0.016*
XoXs 1 410 0.743 1.503 0.317 0.052 0.422 0.002 0.453
X4 1 20095 0.040* 1.540 0.311 0.093 0.290 0.005 0.269
X5 1 13889 0.078 4.070 0.114 0.193 0.138 0.023 0.030*
X3 1 43670 0.006* 3.558 0.136 0.154 0.180 0.000 0.938
Kalmt: 10 35894 13.545 0.741 0.035
Lack of Fit 5 17403 0.526 3.198 0.888 0.120 0.952 0.012 0.764
Saf Hata 5 18491 10.347 0.621 0.023
Toplam 19 187659 29.057 1.568 0.157

*p<0.05 seviyesinde anlamlt

Bal tozlarmmin Dpygs ve partikil yogunluklari degerlerinin degisimi
quadratik modele istatistiksel olarak uyum (p<0.05) gosterirken, agiklik ve
tekdiizelik degerleri ise istatistiksel olarak anlamli bulunmamustir. Orneklerin
Dpa,3) degerleri hava giris ve ¢ikis sicakligmin yiikselmesi ile istatistiksel olarak
onemli derecede (p<0.05) artarken, partikiil yogunlugu ise hava ¢ikis sicakliginin
artmasiyla birlikte azalmaktadir (p<0.05). Hava giris sicakliginin yiikselmesiyle
partikiillerin yiizeyi hizlica sertlesmekte ve olusan kabuk nedeniyle nem istenilen
diizeyde uzaklasamamaktadir. Kurutma islemi sonrasinda yapidaki nem yiizeye
transfer olarak partikiillerin birbirlerine yapismasina ve partikiil boyutunun Dy 3;
yiikselmesine neden olmaktadir. Chegini and Ghobadian (2005) portakal
suyunun piiskiirtmeli kurutma yontemi ile toz forma doniistiiriilmesi esnasinda
hava giris sicakliginin yiikselmesinin orneklerin partikiil boyutunu yiikseltigini
bildirmislerdir. Orneklerin partikiil boyutlarindaki Dy degisim daha detayli
incelendiginde ise hava c¢ikis sicakliginin merkez nokta degerlerine kadar
orneklerin Dys3) degerleri sabitken, hava ¢ikis sicakliginin daha yiiksek oldugu
durumlarda ise Dy 3 degerleri artis gostermektedir. Bunun nedeni olarak {iriiniin
cams1 gegis sicakliginin 20°C iizerindeki yapisma sicakligina ulagmasi ve
partikiillerin birbirlerine yapisarak boyutlarinin biiyliimesi gosterilebilir. Ayrica

hava giris sicakligimin minimum (170°C) oldugu kosullarda atomizasyon
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basincinin yiikselmesi ile birlikte rneklerin Dps 3 degerleri artmaktadir. Normal
sartlarda atomizasyon basincinin yiikselmesi orneklerin Dps3; degerlerinin
azalmasina neden olmalidir. Fakat yapisinda diisiik molekiil agirlikli sekerleri
yiiksek oranda barindiran balin diisiik giris sicakliginda kurutulmasi esnasinda
yiizeyde yiiksek sicakliklara gore daha fazla nem baridirmasi ve bu nemin
plastiklestirici olarak c¢alisip partikiillerin birbirlerine yapistirmasindan dolay1
orneklerin Dys 31 degerleri artmaktadir. Nitekim hava giris sicakliginin maksimum
(200°C) oldugu kosullarda atomizasyon basincinin yiikselmesiyle oOrneklerin
Dpas degerleri azalmaktadir. Chegini and Ghobadian (2005) de
gergeklestirdikleri calismada atomizasyon basincinin artmasiyla atomizasyon
islemi sonrast daha fazla sayida damlacik olusturulacagini ve elde edilecek olan

partikiillerin boyutunun azalacagini bildirmislerdir.

4.2.2.5 Yigin ozellikleri

Bal tozunun yigin O6zelliklerini belirlemek amaciyla yigin yogunlugu,
sikigtirtlmis  yogunluk, sikistirilabilirlik (Hausner orani) ve akabilirlik (Carr
Indeks) degerleri incelenmistir. Akabilirlik degerleri piiskiirtmeli kurutucu islem
kosullarinin bal tozu iiretimi i¢in optimizasyonu asamasinda yanit olarak da
secilmistir. Orneklerin y1gin ve sikistirilmis y1§in yogunluklari sirasiyla 283.8—
425.0 kg/m®, 528.0-663.8 kg/m® arasinda degismektedir (Cizelge 4.17).
Samborska and Czelejewska (2014) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu
iretimi igin tagiyict materyal olarak gam arabik kullandiklar1 ¢aligsmalarinda;
orneklerin y1gin yogunlugunu 490-540 kg/ m?® ve sikistirilmis yigin yogunlugunu
ise 630-660 kg/m® arasinda oldugunu bildirmislerdir. Ayrica ¢alisma kapsaminda
gerceklestirdikleri partikiil boyut analizi ile {iretikleri bal tozu orneklerinin
partikiil boyutunun 10 pum civarinda oldugunu bildirmislerdir. Bu c¢alisma
kapsaminda {retilen bal tozu Orneklerinin sikistirllmis yigin yogunluklar
Samborska and Czelejewska (2014) tarafindan iiretilen 6rnege benzerlik gosterse
de bal tozu 6rneklerinin yigin yogunluklart acisindan oldukga farklidir. Bunun
nedeni bal tozu Orneklerinin partikiill boyutundan (Cizelge 4.15) ileri
gelmektedir. Partikiil boyutunun biiylimesi ile Orneklerin y1§in yogunlugu
azalmaktadir. Bagimsiz degisken olarak secilen hava cikis sicakliginin ve
atomizasyon basincinin sirastyla bal tozu yigin yogunlugu ve sikistirilmis
yogunluk degerleri {izerine etkisinin istatistiksel olarak dnemli (p<0.05) oldugu
Cizelge 4.18’de belirlenmistir. Ayrica hava ¢ikis sicakliginin karesi (BZ) ve hava
giris sicaklifinin atomizasyon basinci ile interaksiyonu (AC) de 6rneklerin y1gin

ve sikistirtlmis y1gin yogunluklari tizerine etkili degiskenlerdir (p<0.05).
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Cizelge 4.17 Bal tozu ortalama yigin yogunlugu, sikistirilmis yogunluk ve

sikistirilabilirlik (Hausner orani) degerleri.

Deney No po (kg/m®) p: (kg/m®) HR
1 3205 =+ 5.4 565.4 + 11.4 176 + 0.05
2 371.8 + 44 6275 + 13.1 169 + 0.05
3 3300 + 39 608.2 + 19.0 1.84 + 0.04
4 3688 + 143 663.8 + 257 1.80 + 0.07
5 3782 + 308 6125 + 38.6 1.62 + 0.08
6 3410 + 158 5533 + 20.2 1.62 + 0.05
7 3372 + 104 5901.7 =+ 134 176 + 0.08
8 3093 + 97 569.5 + 29.6 184 + 004
9 2838 + 9.0 5751 + 12.0 203 + 0.10
10 3387 + 23 601.1 + 135 177 + 0.03
11 4250 + 153 6203 + 147 146 + 0.02
12 369.2 + 58 6352 + 17.0 1.72 + 0.06
13 3244 + 178 6629 + 514 204 + 0.09
14 2925 + 23 5485 + 144 187 + 0.05
15 3151 + 76 565.7 + 21.4 180 + 0.5
16 3451 + 46 5280 + 6.3 153 + 0.02
17 3133 + 28 5330 + 95 1.70 + 0.03
18 3534 + 98 550.0 + 11.9 156 + 0.02
19 3291 + 75 536.1 + 17.1 1.63 + 0.03
20 3353 + 23 5479 + 6.1 1.63 + 0.02

Orneklerin akabilirlik degerleri incelendiginde (Cizelge 4.7) Carr Indekse
gore kotii (35-45) olarak tanimlanmaktadir. Bal tozu orneklerinin akabilirlik
degerlerinin kotiilesmesinin en 6nemli sebebi de partikiillerin su varliginda bir
birlerine yapisarak keklesmesinden ileri gelmektedir. Ayrica elde edilen toz
iriintin akabilirlik degerleri toz partikiillerin yiizey yapisindan etkilenmektedir
(Peleg and Mannheim 1973; Rosenberg and Young 1993). Bu mekanizma suyun
partikiil yiizeyindeki mikro boyutta yer alan piiriizlii yapiy1 yok ederek, partikiil-
partikiil yakinlasmasina izin vermesi ve partikiiller arasi ¢ekim kuvvetini
artirmasindan ileri gelmektedir. Sekil 4.24’deki SEM fotograflarindan da
goriilecegi lizere Orneklerin yiizeyleri oldukca piiriizsiizdiir. Bal tozu
orneklerinde de goriilen topaklanmanin en Onemli sebebi suyun diisiik nem
iceriklerinde plastiklestirici olarak ¢alismasindan kaynaklanmaktadir. Orneklerin
yapiskanlik derecesini veya sikistirilabilirlik degerini gdsteren Hausner orami

1.4’den biiyiik oldugu durumda toz {iriiniin yapiskanliginin yiiksek oldugunu
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belirtmektedir (Hausner, 1967). Balin yapisindaki diisik molekiil agirlikli
sekerlerin yiiksek higroskopisi ve ¢oziinirliigiinden dolayr bal tozunun
yapiskanligr artmaktadir. Piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenlerinden hava
¢ikis sicakliginin lineer boyuttaki etkisi ve hava giris sicakliginin ve atomizasyon
basincinin quadratik boyuttaki etkileri istatistiksel olarak Onemli seviyede
(p<0.05) bal tozunun akabilirligine (Carr indeks) (Cizelge 4.9) ve yapiskanligina
(Hausner orani) (Cizelge 4.18) etki etmektedir. Hava ¢ikis sicakliginin artmasiyla
birlikte bal tozu orneklerinin akabilirlikleri kotiilesirken, yapiskanliklar1 da
yiikselmektedir.

Cizelge 4.18 Yigin yogunlugu, sikistirilmis yogunluk ve sikistirilabilirlik (Hausner

orami) degerleri iizerine secilen bagimsiz degiskenlerin etkisini gosteren ANOVA tablosu.

po (kg/m’) pe (kg/m’) HR

Varyasyon D Hata Hata Hata
Kaynag Kareler  p-degeri Kareler  p-degeri Kareler  p-degeri

Toplam Toplam Toplam
Model 9 177498  0.001* 311157 0.000* 0.3444 0.016*
X,-T, 1 1004.4 0.067 469.5 0.218 0.0155 0.216
Xo-To 1 1876.9 0.018* 729.0 0.132 0.0705 0.018*
Xa-P 1 457.3 0.195 7983.7 <0.0001* 0.0209 0.156
X, Xo 1 1.3 0.943 116.0 0.528 0.0017 0.669
X Xs 1 3010.0 0.005* 4948.0 0.002* 0.0052 0.463
XoXs 1 782.5 0.099 874.0 0.103 0.0032 0.563
X 2 1 550.4 0.158 2524.8 0.012 0.0792 0.014*
X2 1 8413.0  <0.0001* 10713.6  <0.0001* 0.0185 0.180
X4 1 739.5 0.108 5462.6 0.001* 0.1281 0.004*
Kalint: 10 2369.1 2710.0 0.0888
Lackof Fit 5 10847 0.571 17505 0.263 0.0418 0.550
Saf Hata 5 1284.4 959.5 0.0470
Toplam 19  20119.0 33825.8 0.4333

*p<0.05 seviyesinde anlamli

4.2.2.6 Rekonstitiisyon ozellikleri

CCRD deneme planina (Cizelge 3.4) gore gerceklestirilen iretimler
sonucunda elde edilen bal tozlarinin rekonstitiisyon degerleri Cizelge 4.19°da
goriilmektedir. Orneklerin 1slanabilirlikleri oldukga iyi olup, su icerisine
birakildigr anda ayni toz sekermiscesine asagiya dogru batmaktadir. Yiiksek
partikiil yogunlugu ve diisiik miktarda hapsolmus hava (partikiil igcerisinde kapali

kalmis olan hava) toz tiriinlerin s1vi ortamda batma hizlarini arttirmaktadir (Caric
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and Milanovic, 2002). Orneklerin ¢dziinebilirlik degerleri de oldukca yiiksektir
(>%93). Bal tozunun yiiksek seker icerigi ortamdaki nemi hizli bir sekilde
blinyesine almasina neden olarak islanabilirlik ve c¢o6ziinebilirlik degerlerini
iyilestirmektedir (Jinapong et al., 2008). Samborska et al. (2015a) bal tozu
iiretimi i¢in tagiyic1 materyal olarak gam arabik kullandiklar1 c¢aligmalarinda
orneklerin 1slanabilirlik degerlerini 4.5 ile 120 saniye arasinda oldugunu
bildirmislerdir. Bu g¢alisma kapsaminda farkli islem kosullarinda iiretilen bal
tozlarinin 1slanabilirlik degerleri ise 0.1 saniyeden daha disiiktiir. Nurhadi et al.
(2012) de maltodekstrin kullanarak tirettikleri bal tozlarinin 1slanabilirlik
degerleri de 0.05 ile 0.4 saniye civarindadir. Tasiyic1 materyalden kaynaklanan
bu farkliligin sebebi gam arabigin hidrofobik kisimlarinin maltodekstrine gore
daha fazla olmasindan kaynaklanmaktadir (Wiliam and Philips, 2000). ANOVA
analizine gore bal tozlarinin ¢oziinebilirlik degerleri hava giris sicakliginin
artmasiyla birlikte istatistiksel olarak 6nemli seviyede (p<0.05) yiikselmektedir
(Cizelge 4.20).

Cizelge 4.19 Bal tozu ortalama 1slanabilirlik, ¢oziinebilirlik ve dagilabilirlik degerleri

Deney No Islanabilirlik (s) Coziinebilirlik (%) Dagilabilirlik (%)
1 <0.1 938 + 35 100 + 0.7
2 <0.1 957 + 0.2 991 + 21
3 <0.1 960 + 0.1 945 <+ 13
4 <0.1 956 + 0.4 770 £+ 07
5 <0.1 957 + 0.0 950 =+ 1.8
6 <0.1 958 + 0.1 701 £+ 25
7 <0.1 959 + 0.3 986 + 24
8 <0.1 959 + 0.1 758 + 15
9 <0.1 943 + 14 893 + 09
10 <0.1 96.1 + 05 569 + 26
11 <0.1 958 + 0.1 513 =+ 13
12 <0.1 958 + 0.1 590 =+ 0.7
13 <0.1 96.0 + 0.3 741 £+ 29
14 <0.1 958 + 0.1 795 =+ 7.1
15 <0.1 958 + 0.1 100 + 36
16 <0.1 959 + 0.3 627 =+ 08
17 <0.1 957 + 03 726 £+ 1.0
18 <0.1 958 + 0.1 826 =+ 4.1
19 <0.1 958 + 0.1 988 =+ 09
20 <0.1 959 + 0.1 865 =+ 21
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Cizelge 4.20 Coziinebilirlik ve dagilabilirlik degerleri iizerine secilen bagimsiz

degiskenlerin etkisini gosteren ANOVA tablosu

Coziinebilirlik (%) Dagilabilirlik (%)
Varyasyon Kaynag SD Hata Kareler Hata Kareler
Toplam p-degeri Toplam prdegeri

Model 9 4514 0.042* 0.198 0.627
X.-T; 1 1.600 0.010* 0.107 0.077
Xo-T, 1 0.426 0.130 0.000 0.927
X3P 1 0.245 0.239 0.004 0.727
X1 X, 1 0.729 0.056 0.003 0.768
X1 X3 1 0.285 0.206 0.011 0.550
X,X3 1 0.426 0.129 0.017 0.447
X, 1 0.789 0.048* 0.001 0.879
X2 1 0.007 0.842 0.046 0.225
X3 1 0.001 0.940 0.006 0.660
Kalmti 10 1.560 0.276

Lack of Fit 5 1.533 0.0002* 0.168 0.318
Saf Hata 5 0.027 0.108

Toplam 19 6.074 0.474

*p<0.05 seviyesinde anlamli
4.2.3 Optimizasyon ve sonuclarmin deneysel dogrulanmasi

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu tiretimi i¢in islem kosullar
olarak secilen hava giris ve ¢ikis sicakligi ve atomizasyon basinct maksimum
aroma igerigi ve camsi gegis sicakligi, minimum HMF igerigi ve kabul edilebilir
akabilirlik degerlerini saglayacak sekilde Desirability fonksiyonu yaklagimi ve
izohips egrilerinin st {ste yerlestirilmesi (superimposing) yontemleri
kullanilarak optimize edilmistir. CCRD deneme desenine gore iiretilen bal

tozlarinin diger 6zellikleri ise optimizasyon ¢alismasina katilmamustir.

Optimizasyon caligmasinda piiskiirtmeli kurutucu islem degiskenleri olan
hava cikis sicakligt 65-80°C, hava giris sicakligi 170-200°C ve atomizasyon
basinct 294-588 kPa aralifinda secilmistir. Optimum noktanin belirlenmesinde
her bir yamt icin elde edilen ikinci dereceden polinomiyal modeller
kullanilmistir. Desirability fonksiyonu yaklasimi uygulandiginda optimum nokta
icin birbirine yakin 6 ¢oziim (Ek Cizelge 4) bulunmustur. Cizelge 4.21°de ise

optimum noktayr veren 3 ¢Oziim goriilmektedir. Optimum nokta olarak,
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programin belirledigi bu c¢oziimlerden, birinci ¢oziimde elde edilen faktor
seviyeleri secilmistir. Bu noktada faktor seviyeleri, hava ¢ikis sicakligi ~75°C,
hava giris sicakligt ~187°C ve atomizasyon basinct ~462 kPa olarak

bulunmustur.

Cizelge 4.21 Desirability fonksiyonu yaklasimi ile belirlenen optimum noktalar

Hava Hava Aroma HME Camsi

Giris Cikis Atomizasyon icerigi Akabilirlik gecis L
No icerigi Desirability

Sicakhigr  Sicakhigr basinci (kPa) (Pik alam (mglkg) cn sicakhig
mg/kg

C) (W] (mV*s)) 0)
1 186.98 74.92 462.14 93703707 0.807 40 50.3 0.888
2 187.10 74.87 463.06 93831893 0.808 40 50.3 0.888
3 186.64 74.99 461.52 93248926 0.806 40 50.3 0.888

Izohips egrilerinin {ist iiste yerlestirilmesi (superimposing) yontemi ile de
Desirability fonksiyonu yaklagimi kullanilarak belirlenen optimum noktalar
iceren bir kiime elde edilmistir. Bal tozu liretiminde yanit olarak secilen aroma
icerigi, HMF igerigi, camsi gecis sicakligi ve akabilirlik degerlerine ait izohips
egrilerinin iist iiste yerlestirilmesi ile elde edilen kiime Sekil 4.26’da
goriilmektedir.

76.96

74.73 —

72.50 —

70.27 —

B: Hava ¢ikis sicakligi (°C)

68.04 T T T
176.08 180.54 185.00 189.46 193.92

A: Hava giris sicakhgi (°C)

Sekil 4.26 Yanitlara ait izohips egerilerinin iist iiste yerlestirilmesi sonucunda elde

edilen optimum nokta kiimesi (sar1 alan) (P=~462 kPa)
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Optimum nokta sonuglarinin dogrulanmasi, belirlenen matematiksel
optimum noktada; hava ¢ikis sicakligt ~75°C, hava giris sicakligi ~187°C ve
atomizasyon basincinin ~462 kPa’da ‘Niro Atomizor Mobile Minor’ pliskiirtmeli
kurutucuda bal tozu flretimi yapilarak gergeklestirilmistir. Elde edilen 5
dogrulama denemesi sonuglari, sonuglarin ortalamasi ve modelden tahminlenen

degerler Cizelge 4.22°de verilmistir.

Her bir yanit i¢in, optimum nokta dogrulama denemelerinden elde edilen
ortalama sonuglar ile modelden tahminlenen degerler arasinda istatistiksel olarak
onemli bir fark olup olmadig1 tek ornek t—testi uygulanarak belirlenmistir. Tek
ornek t-testi SPSS, 2006 (15.0 for Windows) paket programi kullanilarak
gerceklestirilmistir. Her bir yanit i¢in tek 6rnek t—testi sonuclar1 Cizelge 4.23’de

goriilmektedir.

Cizelge 4.22 Optimum nokta dogrulama denemeleri sonuclar:

Aroma icerigi HMF icerigi Akabilirlik Camsi gecis sicakhigi
Deneme No 8
(Pik alam1 (mV*s)) (10°) (mg/kg) (cn °O)
1 1.33 0.7441 40.17 495
2 1.37 0.8047 38.62 494
3 1.53 0.7683 40.00 49.9
4 1.22 0.7725 41.20 494
5 - 0.7275 41.48 50.5
Ortalama 1.36 0.7634 40.30 49.7
Modelden
0.94 0.807 40 50.3

Tahminlenen
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Cizelge 4.23 Optimum noktada ortalama deneysel degerlerin modelden tahminlenen

degerler ile karsilastirilmasi

Yamtlar Tahminlenen deger Deneysel deger®  SHP Fark % Hata® p-degeri
Aroma icerigi (pik alam (MV*s)) 9.37*107 1.36*10%1.3*%107 6.49*10° -4.24*10° 31.17  0.007
HMF icerigi (mg/kg) 0.807 0.763+0.030 0.013 0.044 5.709 0.069
Akabilirlik (CI) 40.00 40.30+1.13 0.507 -0.294 0.730 0.593
Camsi gecis sicakhgi (°C) 50.30 49.74+0.47 0.211 0.560 1.126 0.057

a Deneysel sonuglar standart sapma ile birlikte verilmistir
b Ortalama standart hata
¢ % Hata = (Jyden — ytah|/yden) x 100

Dogrulama denemeleri sonucunda elde edilen bal tozu analiz sonuglarina
gore aroma igerigi hari¢ diger tim yanitlar modelden tahminlenen degerlere
oldukga yakin olup, istatistiksel olarak da aralarindaki fark 6nemsizdir (p>0.05).
Aroma igeriginde ise optimum noktada iiretilen orneklerde pozitif yonde bir
aroma artis1 gozlenmektedir.

4.3 Dondurarak ve piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu
iiretimi

D-Optimal birlesik dizayn deneme deseni kullanilarak ~%58 bal ve ~%42
maltodekstrin, %30 besleme ¢o6zeltisi kuru madde igerigi ve %0.25 son toz
iirlindeki anti-keklesme ajanmi1 olacak sekilde optimize edilen besleme karigimu,
dondurularak ve piiskiirtmeli kurutma yontemleri ile kurutularak bal tozu liretimi
gerceklestirilmistir. Iki farkli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun nem
icerigi, su aktivitesi (aw), Hunter L, a, b, y1gin yogunlugu, sikistirilmis yigmn
yogunlugu, partikiil yogunlugu, akabilirlik, sikistirilabilirlik, rekonstitiisyon
ozellikleri, camsi gec¢is sicakligi, partikiil morfolojisi, partikiil dagilima,

Hidroksimetilfurfural (HMF) ve aroma igerigi karsilastirilmistir.

Dondurarak kurutma yontemi ile bal tozu tiretimi: Optimum karisim
oranlarina ve kuru madde igerigine sahip bal ¢ozeltisi cam petri kaplarina 20 g
olacak sekilde yayilmis ve hava iiflemeli dondurucuda (Frigoscandia,
Helsinborg, Sweden) iki saat icerisinde c¢ok hizli bir sekilde dondurulup, -
25°C*deki soguk hava deposunda 1 giin siireyle bekletilmistir. Dondurulmus

ornekler 2 kg su/gin uzaklastirma kapasitesine sahip laboratuar Olgekli
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dondurarak kurutucuda (liyofilizator) (Armfield Limited-FT33 Vacuum Freeze
Drier) kurutulmustur.

Piiskiirtmeli kurutma yéntemi ile bal tozu iiretimi: Kurutma islemi Niro-
Atomizor Mobile Minor modeli pilot 06l¢ekli piiskiirtmeli kurutucuda
gergeklestirilmistir. CCRD deneme desenine gore optimize edilen piiskiirtmeli
kurutma islem kosullarinda (hava giris sicakligi 187°C, hava ¢ikis sicakligi 75°C

ve atomizasyon basinci 462 kPa) bal tozu iiretimi gergeklestirilmistir.

Iki farkli kurutma yontemi ile iiretilen bal tozu 6rneklerinin fiziksel ve

kimyasal 6zellikleri Cizelge 4.24°de goriilmektedir.

Cizelge 4.24 Dondurarak ve piiskiirtmeli kurutma yontemleri ile elde edilmis bal tozu

orneklerinin fiziksel ve kimyasal 6zellikleri

Fiziksel ve Kimyasal Ozellikler Dondurarak kurutma Piiskiirtmeli kurutma
Nem icerigi (% yas temelde) 3.88 + 0.09 0.97 + 0.05
ay 0.265 + 0.002 0.188 + 0.010
pp (kg/m®) 3366 =+ 417 3974  + 3.8
py (kg/m®) 5632 =+ 8.63 6167 =+ 75
HR 1.67 + 0.02 1.55 + 0.03
(¢]] 40.23 + 0.88 35.56 + 131
pear (Kg/m®) 1494 + 17 1424+ 5
Coziinebilirlik (%) 95.96 + 0.18 95.59 + 0.34
Dagilabilirlik (%) 64.97 + 4.1 62.11 + 2.55
Islanabilirlik (s) <0.1 <0.1
Hunter “L” degeri 90.47 + 0.02 84.40 + 0.09
Hunter “a” degeri -0.29 + 0.01 0.45 + 0.02
Hunter “b” degeri 10.93 + 0.04 16.51 + 0.17
Dy 3 (um) 5128  + 2.62 8256 + 084
Span 1.490 + 0.123 1.823 + 0.018
Tekdiizelik 0.475 + 0.038 0.608 + 0.032
HMF (mg/kg) 1.32 + 0.01 1.25 + 0.00
T, (°C) 4539  + 0.49 4980 + 034
Aroma igerigi (toplam pik alan1 (mV*s)) 2.82*10° + 1.99*10° 2.44%10° +  4.62*10°
Duyusal 6zellikler
Topaklanma durumu 3.40 + 0.55 4.60 + 0.55
Renk 3.20 + 0.45 3.80 + 0.45
Bal lezzeti yogunlugu 4.80 + 0.45 4.60 + 0.55
Yanik lezzet 5.00 + 0.00 5.00 + 0.00
Yabanci lezzet 5.00 + 0.00 5.00 + 0.00
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Dondurarak kurutma yontemi ile iiretilen bal tozu 6rneklerinin nem igerigi
ve su aktivitesi degerleri piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen 6rnekten
oldukca yiiksektir. Sekil 1’de goriilen higroskopisite degisimi de bu duruma
paraleldir.
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Sekil 4.27 iki farklh kurutma yontemi ile elde edilmis bal tozu érneklerinin higroskopi

ozelliklerinin degisimi

Dondurarak kurutma yontemi ile elde edilmis bal tozu Orneginin nem
icerigi, su aktivitesi ve higroskopisite degerlerinin yiiksek olmasinin nedeni elde
edilen 6rnegin partikiil boyutunun oldukga diisiik olmasindan ileri gelmektedir.
Bal tozu Sekil 4.27°den de goriilecegi lizere oldukg¢a higroskopik bir materyaldir.
Partikiil boyutunun azalmas: ile birlikte yiizey alani genislemekte ve daha fazla
suyu biinyesine hapsetmektedir. Bu durum neticesinde {irlinlin yapiskanlig
artmakta (HR: 1.67) ve akabilirliligi (CI>40) kotiilesmektedir. Ayrica
dondurarak kurutma yontemi ile dretilen bal tozu daha fazla suyu
baglayabilmesinden dolay1 camsi gecis sicakligi, piiskiirtmeli kurutma yontemi
ile tiretilen bal tozu 6rnegininkine gore daha diistiktiir. Camsi1 gecis sicakligiin
azalmasiyla birlikte {iriniin depolama stabilitesi diisecektir. iki kurutma yontemi
ile de elde edilen bal tozu orneklerinin rekonstitliisyon 6zellikleri ise birbirlerine
oldukga yakindir. Ozellikle her iki drnegin de 1slanabilirlik degeri 0.1 saniyeden
az, ¢oziinebilirlikleri %95’in {izerindedir. Rekonsitiisyon 6zelliklerinin bu kadar
iyi olmas iiriiniin kullanim alanini genisletmektedir. Orneklerin 6zellikle partikiil
yogunluklarinin suyun yogunlugundan oldukc¢a yiiksek olmasi rekonsitiisyon
ozelliklerini iyilestirmektedir. Orneklerin HMF igerikleri ise oldukca diisiik olup,
ulusal ve uluslar arasi standartlar (<40 mg/kg) igerisinde yer almaktadir. Bal tozu

orneklerinin aroma analizi sonucunda toplam pik alani dikkate alindiginda,
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dondurarak kurutma yoéntemi ile elde edilen iiriinlin daha yiiksek aroma icerigine
sahip oldugu goriilmektedir. Iki farkli kurutma ydntemi ile elde edilen bal
tozlarmin aroma profillerini gosteren GC-MS kromatogramlar1 Sekil 4.28’de

verilmistir.
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Sekil 4.28 iki farkh kurutma yontemi ile elde edilmis bal tozu 6rneklerinin aroma

bilesimi GC-MS kromatogram
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Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun SEM goériintiisti (Sekil 4.29)
incelendiginde partikiil morfolojisinin piiriizsiiz, kiiresel, yilizey girinti ve
cikintisiz ve boyutun heterojen oldugu goriilmektedir. Bal tozlarinin piirlizsiiz
yilizey 6zelligi yiiksek kurutma sicakliklarinda hizli bir sekilde kabuk olusturan
diisiik molekiil agirlikli sekerlerden ileri gelmektedir. Dondurarak kurutulmus bal

tozunun partikiil morfolojisi (Sekil 4.29) ise kiiresellikten uzak, piiriizli, yiizey

girinti ve ¢ikintilarina sahip sekilde tanimlanabilir.

Sekil 4.29 iki farkh kurutma yontemi ile elde edilmis bal tozu 6rneklerinin SEM

goriintiileri

Bal tozlarinin duyusal 6zellikleri incelendiginde dondurarak kurutma
yontemi ile elde edilen ornegin bal lezzeti yogunlugu piiskiirtmeli kurutma
yontemi ile elde edilen 6rnege gore yiiksektir. Aroma igerigi sonuglar ile bal
lezzetinin uyumlu oldugu Cizelge 4.24’de goriilmektedir. Fakat piiskiirtmeli
kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun topaklanma durumu ve renk
acisindan degerlendirildiginde panalistler tarafindan daha ¢ok kabul edildigi
anlasilmaktadir. Her iki kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunda yanik tat ve

yabanc1 lezzete rastlanmamstir.
4.4 Depolama

D-Optimal birlesik dizayn deneme deseni kullanilarak ~%58 bal ve ~%42
maltodekstrin, %30 besleme ¢ozeltisi kuru madde icerigi ve %0.25 son toz
iiriindeki anti-keklesme ajani olacak sekilde optimize edilen besleme karisimi,
CCRD deneme desenine gore tespit edilen optimum piiskiirtmeli kurutucu iglem

kosullarinda (hava giris sicakligt 187°C, hava c¢ikis sicakligt 75°C ve
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atomizasyon basinci 462 kPa) kurutularak iretilen bal tozu 4, 25 ve 45°C
sicaklikta depolanmustir. Piskiirtiilerek kurutulmus bal tozu ornekleri 45°C
sicaklikta 90 giin, 4 ve 25°C sicaklikta ise 180 giin siiresince aliiminyum kapli
polietilen (ALPE) (12 um PET + 8 um AL + 50 um LDPE) ambalaj materyali
icerisinde vakum uygulanmaksizin havas1 almarak depolanmistir. ilk 90 giinliik
depolama stiresince piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu Orneklerinin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri 15 giinliik periyotlarda izlenirken, son 90 giin siiresince ise
30 giinliik periyotlarda analizler gerceklestirilmistir. Piiskiirtiilerek kurutulmus
bal tozu 6rneklerinin; nem igerigi, su aktivitesi (aw), renk, yigin yogunlugu,
sikistirllmis y18in yogunlugu, partikiil yogunlugu, akabilirlik, sikistirilabilirlik,
rekonstitiisyon Ozellikleri, cams1 gegis sicakligi, partikiil morfolojisi, partikiil
dagilimi, Hidroksimetilfurfural (HMF) ve aroma igerigi depolama siiresince

incelenmistir.

Nem igerigi ve su aktivitesi degerleri toz iirlinlerin depolanmasi sirasinda
onemli bir faktor olup (Botrel et al., 2011), nem igerigi toz iiriiniin akabilirligini
de 6nemli derecede etkilemektedir (Sims, 1989). Bu sebeple bal tozunun nem
icerigi ve su aktivitesi depolama sirasinda kontrol altinda tutulmasi gereken
parametrelerin basinda gelmektedir. Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen
bal tozunun ii¢ farkli sicaklikta (4, 25 ve 45°C) depolama siiresince nem
icerigindeki degisim Sekil 4.30°da ve su aktivitesi degerlerindeki degisim ise
Sekil 4.31°de gortilmektedir. ANOVA sonuglarina (Cizelge 4.25) gore 4, 25 ve
45°C’ta depolanmis bal tozu orneklerinin nem igerikleri depolama siiresinden
istatistiksel olarak 6nemli seviyede etkilenmistir (p<0.05). Fakat orneklerin
depolama siiresince nem igerikleri bir miktar yiikselse de baglangic nem igerigine
oldukca yakindir. Depolama denemelerinde ambalaj materyali olarak kullanilan
ALPE’nin su buhar1 gegirgenliginin ¢ok diisiik (Kog et al., 2015) olmasindan
otliri bal tozu Orneklerinin nem igerikleri ¢ok biiylik degisim gostermemistir.
Depolama siiresince elde edilen nem igerigi sonuglart gida sanayinde kurutulmus
tirtinler i¢in maksimum nem limitleri olan %3-4 degerlerinin oldukca altindadir
(Klinkesorn et al., 2006). Toz gida iiriinlerinin depolama stabilitesi {izerine nem
icerigi olduke¢a etkili olup, Nurhadi et al. (2012) tarafindan gergeklestirilen
puskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu liretimi ¢aligmasinda maltodekstrin
iceren bal tozu Orneginin nem igerigi %2.2, Kontrol 6rneginin nem igerigi ise
%1.1 olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.30 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolama siiresince nem icerigi degisimi

Cizelge 4.25 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu érneklerinin nem

icerigi iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

D =
PO et orlamay P
Gruplar arasinda 9 0.007 0.029
4 Gruplar iginde 10 0.002
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 0.009 0.001
25 Gruplar i¢inde 10 0.001
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 0.007 0.000
45 Gruplar i¢inde 7 0.000
Toplam 13

Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun su aktivitesi degerleri ise ilk 60 giin
siiresince stabil durumda iken, 60. giin sonrasinda artis gostermistir (Sekil 4.31).
Cizelge 4.26’da gorillen ANOVA sonuglarina gore bal tozunun su aktivitesi
degerleri 4 ve 25°C’ta depolanma igin istatistiksel olarak depolama siiresinden
anlamli diizeyde etkilenmektedir (p<0.05). Literatirde bal tozu {izerine

gerceklestirilen calismalar incelendiginde su aktivitesi degerlerinin kullanilan
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tasiyic1 materyalin tipine gére 0.066 ile 0.320 arasinda degistigi goriilmektedir
(Nurhadi et al.,2012; Samborska et al., 2015). Bal tozu orneklerinin nem
icerikleri ANOVA sonuglarinin (Cizelge 4.25) aksine depolandigi ii¢ farkli
sicaklikta (4, 25 ve 45°C) depolama siiresince degismezken, Orneklerin su
aktivitesi degerleri ise yiikselmektedir. Su aktivitesi degerlerinin depolama
siiresince artmasi ic¢in bal tozu 6rneklerinin nem igeriklerinin de yilikselmesi
beklenirken bdyle bir durum s6z konusu degildir. Nem igeriginin sabit kalip su
aktivitesinin artig1 su sekilde agiklanabilir; pliskiirtmeli kurutma islemi esnasinda
yiiksek buharlasma hizindan o6tiirti {retilen partikiiller amorfoz yapidadir.
Ozellikle diisiik molekiil agirlikli seker icerigine sahip balin kurutulmasi
sonucunda bilesenler kristalize olarak amorfoz yapiya doniismektedirler.
Depolama esnasinda amorfoz yapidan tekrar kristal yapiya gegen partikiiller bir
miktar su agiga ¢ikmasina neden olmakta, bu durumda partikiillerin sabit nem
icerigine sahip olsalar bile su aktivitesi degerlerinin yiikselmesine neden
olmaktadir (Truong et al., 2005; Das and Langrish 2012). Samborska and
Bienkowska (2013) tarafindan gegeklestirilen bal tozu calismasinda da benzer

durum ortaya ¢ikmustir.

Cizelge 4.26 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu érneklerinin su

aktivitesi iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

Depolama Sicakhigi Varyasyon Kareler

(°C) kaynagi SD Ortalamasi p-degeri
Gruplar arasinda 9 0.002 0.002
4 Gruplar ig¢inde 10 0.000
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 0.003 0.001
25 Gruplar iginde 10 0.000
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 0.005 0.306
45 Gruplar ig¢inde 7 0.003

Toplam 13
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Sekil 4.31 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolama siiresince su aktivitesi degisimi

Piiskiiriitmeli kurutma yontemi ile elde edilmis bal tozunun, 4, 25 ve 45°C
sicakliktaki depolama siiresinceki Hunter “L”, “a”, “b”, Hue ve Croma renk
degerleri Cizelge 4.27°de, renk degisim (AE) degerleri ise Sekil 4.32°de
goriilmektedir. 4 ve 25°C’ta depolanan orneklerin sarilik indeksini ifade eden
Hunter b degeri depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte azalirken, 45°C’ta
depolanan bal tozunun Hunter b degeri baslangic degerine oldukca yakin
diizeyde kalmaktadir. 4, 25 ve 45°C sicakliktaki depolama denemeleri siiresince
tim bal tozu oOrneklerinin Hunter L degerlerinin yiikseldigi goriilmektedir.
Beyazlik indeksi olarak nitelenen Hunter L degerinin artig1 bal tozunun depolama
stiresince renginin ac¢ildigin1 gdstermektedir. Bal tozu Orneklerinin Hue ve
Croma degerleri ise depolama siiresince degismemekte ve stabil kalmaktadir.
Sayisal olarak elde edilen Hue degerleri incelendiginde bal tozunun turuncu ile
sicak sar1 arasi bir renge sahip oldugu sdylenebilir. Depolama siiresinin ve
sicakligmin etkisinin agikca goriildiigii bal tozunun renk degisim degerleri (AE)
ise Ozellikle 4 ve 25°C’ta depolanan oOrneklerde 75 glinden sonra artis
gosteririrken, 45°C’ta depolanan bal tozunun AE degerleri ise azalmaktadir.
Cizelge 4.28’de gorilen ANOVA sonuglarina gore 4 ve 25°C sicaklikta
depolanan bal tozunun depolama siiresi ile renk degerlerindeki degisim
istatistiksel olarak 6nemli (p<0.05) iken 45°C’ta depolanan bal tozunun renk
degerlerindeki depolama siiresince gézlenen degisim istatistiksel olarak anlamsiz
bulunmustur (p>0.05).
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Cizelge 4.27 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolanmasi siiresince ortalama Hunter “L”, “a”, “b”, Hue ve Croma renk degerleri

Depolama Depolama
sicakligs (°C) siiresi L a b Hue Croma
(giin)
0 84.40 + 0.09 0.45+ 0.02 1651+ 0.17 1544+ 0.001 16.52+ 0.17
15 86.20 + 0.11 0.27 + 0.03 1599+ 0.14 1554+ 0.000 15.99+ 0.21
30 86.15+ 0.06 0.31+ 0.05 16.02+ 0.13 1551+ 0.001 16.02+ 0.73
45 83.16 + 0.05 0.26 + 0.03 1554+ 0.03 1551+ 0.004 15.64+ 0.14
60 85.83+ 0.30 0.34+ 0.06 1541+ 0.31 1549+ 0.005 1542+ 0.15
‘ 75 86.09 + 0.05 0.28 + 0.02 15.61+ 0.08 1.553+ 0.000 15.61+ 0.11
90 86.29 + 0.38 0.25+ 0.05 15.37+ 0.05 1555+ 0.006 15.37+ 0.11
120 86.29 + 0.09 0.27 + 0.05 1552+ 0.20 1.553+ 0.003 15.52+ 0.21
150 85,57+ 0.32 0.24 + 0.03 1493+ 0.21 1555+ 0.004 1493+ 0.61
180 86.45+ 0.11 0.36 + 0.04 15.19+ 0.06 1.547 + 0.001 15.19+ 0.03
0 84.40 + 0.09 0.45+ 0.02 1651+ 0.17 1544+ 0.001 16.52+ 0.17
15 85,50+ 0.19 0.23+ 0.03 16.25+ 0.17 1557+ 0.003 16.25+ 0.26
30 85,57+ 0.13 0.36 + 0.02 16.44+ 0.18 1549+ 0.002 16.45+ 0.06
45 85.35+ 0.19 0.37 + 0.11 1597+ 0.46 1548+ 0.004 15.98 + 0.03
’s 60 85.19+ 0.13 0.45+ 0.03 1565+ 0.16 1542+ 0.001 15.66 + 0.05

75 8551+ 0.29 041+ 0.05 16.04+ 0.11 1545+ 0.009 16.04 + 0.47
90 85.60+ 0.13 0.29 + 0.02 1557+ 0.07 1552+ 0.003 15.57 + 0.15
120 8594+ 0.14 0.29+ 0.04 1548+ 0.18 1552+ 0.007 15.48 + 0.10
150 8557+ 0.24 0.24 + 0.04 1494+ 0.14 1555+ 0.003 14.94+ 0.55
180 86.65+ 0.17 0.35+ 0.05 1520+ 0.18 1.548+ 0.001 15.20+ 0.07

0 84.40+ 0.09 045+ 0.02 1651+ 0.17 1544+ 0.001 1652+ 0.17
15 86.68 + 0.07 0.25+ 0.02 1587+ 0.03 1.555+ 0.000 15.87 + 0.17
30 87.45+ 0.15 0.38+ 0.03 16.99+ 0.07 1549+ 0.007 16.99 + 0.06
45 45 86.57+ 0.38 0.35+ 0.06 16.45+ 0.34 1557+ 0.010 13.73+ 3.85
60 86.08 + 0.07 0.35+ 0.02 16.47+ 0.17 1549+ 0.003 16.47 + 0.04
75 8556 + 0.29 042+ 0.05 1657+ 0.19 1545+ 0.002 16.58 + 0.04
90 84.82+ 056 0.37+ 0.06 16.21+ 054 1548+ 0.008 16.21+ 0.80
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Sekil 4.32 Piiskiirtiillerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicaklhiklarda

depolama siiresince renk degisim (AE) degerleri

Cizelge 4.28 Depolama siiresinin piiskiirtillerek kurutulmus bal tozu o6rneklerinin

renk degerleri iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

Depolama Varyasyon L a b AE

Sicakhg (°C) kaynagi SD “Kareler p- Kareler p- Kareler p- Kareler p-
Ort.  degeri  Ort. degeri Ort. degeri Ort. degeri

Gruplar arasinda 9 2.280 0.001 0.008 0.039 0.440 0.019 0.152 0.042

4 Gruplar iginde 10  0.248 0.002 0.106 0.044
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 0.639 0.031 0.013 0.079 0.572 0.001 0512 0.034
25 Gruplariginde 10  0.181 0.005 0.065 0.138
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 1243 0524 0.016 0273 2352 0463 10.87 0.404
45 Gruplar iginde 7 13.28 0.010 2.217 8.964
Toplam 13

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iretilen bal tozunun 4, 25 ve 45°C
sicaklikta depolanmasi siiresince DSC termogramlar1 ve baslangic camsi gegis
sicakligt (To), camsi gegis sicakligi (Tg) ve camsi gecis sicakligi sonu (Te)
degerleri siras1 ile Sekil 4.33, 4.34 ve 4.35’de goriilmektedir. Ayrica Sekil
4.36’da puskiirtiilerek kurutulmus bal tozlarinin farkli sicakliklarda depolanmasi

stiresince camsi gecis sicaklig (Tg) degerlerindeki degisim verilmistir.
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DSC termogramlari ve camsi gecis sicakh@i degerleri
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Sekil 4.36’da da goriildiigli iizere bal tozunun 4 ve 25°C sicaklikta
depolanmas1 siiresince Orneklerin camsi gecis sicakligr yiikselmekte, 45°C
sicaklikta depolanan bal tozunun camsi gegis sicakligl ise depolama siiresinin
ilerlemesiyle birlikte azalmaktadir. Cizelge 4.29’da goriilen ANOVA sonuglarina
gore ise farkli sicakliklarda gergeklestirilen depolama denemelerinde, depolama
stiresinin cams1 ge¢is sicakligi tlizerine etkisi istatistiksel olarak 6nemlidir
(p<0.05).

Cizelge 4.29 Depolama siiresinin piiskiirtillerek kurutulmus bal tozu o6rneklerinin

camsi gecis sicakhigi (Ty) degerleri iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

De g
PO P ortalaman P
Gruplar arasinda 6 1.59 0.011
4 Gruplar iginde 7 0.23
Toplam 13
Gruplar arasinda 6 22,53 0.000
25 Gruplar i¢inde 7 0.09
Toplam 13
Gruplar arasinda 3 3.02 0.004
45 Gruplar i¢inde 4 0.11
Toplam 7

4 ve 25°C sicaklikta depolanan bal tozlarinin camsi gecis sicakligi
degerlerinin ylikselmesinin nedeni, {irliniin depolama dncesi camsi gecis sicakligi
degeri ile depolama sicakligi arasindaki farkin yiiksek olmasindan ileri
gelmektedir. Sekil 4.33 ve 4.34’de gosterilen DSC termogramlarindan da
goriilecegi lizere depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte erime pikleri
netlesmektedir. Depolama sicakligi ile bal tozunun camsi gecis sicaklig
arasindaki farkin yiikselmesiyle birlikte {riin kristalenmekte ve camsi gecis
sicakligi yiikselmektedir. Zeleznak and Hoseney (1987), Levine and Slade
(1988) ve Roos and Karel (1991), depolama siiresince olusan yiiksek
kristalizasyonun  iirlinlin ~ camst  gecis  sicakligim1  ylikseltebilecegini
bildirmislerdir. Fan and Angell (1995) ve Truong et al. (2004) fruktozun camsi
gecis sicakligmin depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte yiikseldigini ve
depolama sicakliginin bu yiikselise dogrudan etki ettigini bildirmislerdir. Fiziksel
degisimlerin yan1 sira toz gidalarin camsi gegis sicakligl, depolama sicakliginin
triinlin cams1 gegis sicakliginin {izerinde veya altinda olmasi durumunda

degismekte olup, bu yap1 iriiniin bilesimine bagli olarak da degisim
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gostermektedir (Truong et al., 2002). Depolama sicakliginin 45°C ve bal tozunun
cams1 gegis sicakligina olduk¢a yakin oldugu durumda ise Sekil 4.35’deki DSC
termogramlarindan da anlasilacagi iizere bal tozu kristallenmemistir. Depolama
sicakligmmin (45°C) yiikselmesiyle birlikte bal tozu lastigimsi faza dogru
kaymaktadir. Bu durum sonucunda bal tozunun yapiskanligi artmakta ve iirliniin

akabilirligi olumsuz yonde etkilenmektedir.

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iretilen bal tozunun 4, 25 ve 45°C
sicakliktaki depolama siiresince partikiil Ozelliklerini belirlemek amaciyla
partikiil yogunlugu, partikiil boyutu (D3, pm), agiklik (span), tekdiizelik

(uniformity) ve partikiil morfolojisi (SEM analizi) incelenmistir.

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile {retilmis ve tii¢ farkli sicaklikta
depolanmis bal tozlarmin partikiill morfolojisini gdsteren taramali elektron
mikroskobu (SEM) fotograflar1 Sekil 4.37°de goriilmektedir.
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Sekil 4.37 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhklarda

depolama siiresince SEM goriintiileri (500x)
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Ug farkli sicaklikta gerceklestirilen depolama denemeleri siiresince bal
tozu partikiillerinin yiizeylerinin piiriizsiiz, kiiresel, girinti ve ¢ikintisiz oldugu
goriilmektedir. Fakat depolama siiresinin ilerlemesi (120 giine kadar) ile birlikte
SEM fotograflarindan goriilecegi lizere kiimelenmis haldeki bal tozu partikiilleri
bir birlerinden ayrilarak daha kii¢iik kiimeler olusturmaktadir. 120 giin
sonrasinda ¢ekilen SEM goriintiilerinde ise bal tozu partikiillerinin tekrar daha
biiyiik kiimeler olusturdugu goriilmektedir. Bu morfolojik yapidaki degisim bal
tozunun diger partikiil o6zelliklerine ve yigin 06zelliklerine dogrudan etki
etmektedir. Ayrica 4°C’taki depolama denemelerinde 90 giiniin sonunda

partikiillerin ylizeyinde catlaklarin olustugu goriilmiistiir. 90. glin sonrasinda
4°C’ta depolanan bal tozlarmma ait biyltilmis (2500x ve 5000x) SEM
goriintiileri Sekil 4.38”de goriilmektedir.

Sekil 4.38 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4°C sicakhikta 120, 150 ve 180.

depolama giinlerine ait detayll SEM goriintiileri
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Olusan bu catlak yapilarin miktar1 Sekil 4.38’den de goriilecegi iizere
depolama siiresinin ilerlemesi ile birlikte artmistir. Depolama siiresince su
aktivitesindeki degisim kisminda da belirtildigi iizere, piiskiirtmeli kurutma
islemi sonras1 amorf yapida elde edilen bal tozlar1 depolama siiresinin
ilerlemesiyle birlikte kristalize olmaktadir. Buna kanit olarak Sekil 4.38’deki
partikiil yiizeyindeki catlak yapilar gosterilebilir. Ug farkli sicaklikta depolanan
bal tozlarinin tiimiiniin su aktivitesi depolama siiresince artarken, sadece 4°C’ta
depolanan 6rneklerde ortaya ¢ikan bu ¢atlak yapi ise lirliniin camsi gegis sicakligi
ile depolama sicaklig1 arasindaki farktan ileri gelmektedir. Bu farkin biiyiimesi
kristalizasyon oranini ve hizini artirmaktadir.

Kog vd. (2011) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iiretilen toz gidalarin
genellikle homojen olmayan partikiillere sahip oldugunu bildirmislerdir. Farkli
sicakliklarda  depolanan bal tozunun, depolama siiresince partikiil
yogunlugundaki degisim Sekil 4.39°da goriilmektedir. Partikiil yogunlugu,
toplam  partikiil ~ kiitlesinin ~ toplam  partikiil hacmine  bdliinmesiyle
belirlenmektedir. Partikiil yogunlugu toz iiriiniin yigin yapist ve partikiil
biiylikliigi ile dogrudan iligkilidir (Okuyama and Kousaka, 1991). Ayrica
partikiil yogunlugu toz gidalarin rekonstitiisyon o6zelliklerini dogrudan

etkilemektedir.
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Sekil 4.39 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhklarda

depolama siiresince partikiil yogunlugu degerlerindeki degisim

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile {iretilen bal tozunun partikiil yogunlugu
depolama islemi Oncesi 1424+5 kg/mg’dlr. Ug farkli sicaklikta gerceklestirilen
depolama denemeleri i¢in depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte ilk 90 giin

boyunca bal tozunun partikiil yogunlugu artis gdstermistir. Ilk 90 giin sonunda 4
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ve 25°C’ta devam eden depolama denemelerinde ise bal tozunun partikiil
yogunluklar1 azalmaktadir. Sekil 4.37°deki SEM goriintiilerinden de goriilecegi
izere kiimeler halindeki partikiillerin arasinda kalan hava bosluklari, bal tozunun
partikiil yogunluguna dogrudan etki etmektedir. Hava bosluklarinin artmasiyla
birlikte bal tozunun partikiil yogunlugu diismektedir. ANOVA sonuglarina gore
depolama boyunca bal tozunun partikiil yogunlugu degisimi depolama
stiresinden istatistiksel olarak 6nemli seviyede etkilenmektedir (p<0.05) (Cizelge
4.30).

Cizelge 4.30 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu o6rneklerinin

partikiil 6zellikleri iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

Depolama Varyasyon Prar (kg/m?) Dys3) (nm) Aqikhk Tekdiizelik
Slci‘khgl Kaynag SD “Kareler p-  SD "'Kareler p- Kareler p-  Kareler p-
(°C) Ort.  degeri Ort.  degeri Ort. degeri  Ort. degeri
Gruplar arasinda 8 20495 0.000 6 210  0.000 0.15 0.000 0.02 0.000
4 Gruplar iginde 9 1425 7 0.92 0.00 0.00
Toplam 17 13
Gruplar arasinda 8 11377 0.002 6 100  0.000 0.02 0.003 0.00 0.027
25 Gruplariginde 9 1548 7 3.00 0.00 0.00
Toplam 17 13
Gruplar arasinda 5 14041 0.000 3 322 0.000 0.09 0.000 0.01 0.002
45 Gruplar iginde 6 606 4 0.62 0.00 0.00
Toplam 11 7 210  0.000

Sekil 4.40°da piiskiirtmeli kurutma yontemiyle elde edilmis bal tozunun
depolama siiresince degisen partikiil boyut dagilim grafikleri goriilmektedir.
Depolamanin baslangicinda bal tozunun partikiil boyut dagilimi bimodal dagilim
gosterirken, depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte partikiil boyut dagilimi
homojenleserek unimodal dagilim gostermektedir. Piiskiirtmeli kurutma yontemi
ile tretilen ve farkli depolama sicakliginda depolanan bal tozlarinin partikiil
boyutlarinin en fazla 30 ile 100 pum arasinda degistigi Sekil 4.40’da
goriilmektedir. Partikiil boyut farkliliklar1 toz gidalarin sorpsiyon izoterm ve
yigin Ozellikleri iizerinde 6nemli bir etkiye sahiptir; kiiclik tanecikler biiyiik
taneciklere kiyasla daha fazla su adsorplarlar ve daha az akabilirlige ve
1islanabilirlige sahiptirler (Kurozawa et al. 2009). Depolama siiresince 6rneklerin
Dz (um), agiklik ve tekdiizelik degerlerindeki degisim sirasi ile Sekil 4.41,
442 ve 4.43°de verilmistir. Gergeklestirilen ANOVA analizi sonuglarina
(Cizelge 4.30) gore depolama siiresinin, bal tozu orneklerinin partikil cap,
aciklik ve tekdiizelik degerleri degisimi tizerine etkisi istatistiksel olarak énemli
seviyededir (p<0.05).
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Depolama siiresinin ilerlemesi 1ile birlikte 6rneklerin partikiil cap1
kiigiilmektedir. SEM fotograflarindan da (Sekil 4.37) goriilecegi {iizere
baslangicta biiyiik kiimeler halinde olan partikiiller bir birlerinden ayrisarak
partikiil ¢capinin azalmasina neden olmaktadir. Sekil 4.40°da goriilen partikiil
dagilim grafiklerinden de anlasilacagi iizere, depolama baslangicinda egri
acikligi depolama sonuna dogru azalmaktadir. Ozellikle 45°C sicaklikta
gerceklestirilen depolama denemelerindeki bal tozu Orneklerinin partikiil
boyutlar1 diger depolama sicakliklarina gére daha hizli azalmaktadir (Sekil 4.41).
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Sekil 4.42 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolama siiresince aciklik degerlerindeki degisim
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Sekil 4.43 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhiklarda

depolama siiresince tekdiizelik degerlerindeki degisim

Piiskiirtmeli kurutma ydntemi ile iiretilmis bal tozunun 4, 25 ve 45°C
sicaklikta depolanmasi siiresince yi8in yogunlugu ve sikistirilmis y18in
yogunlugu degerlerindeki degisim Sekil 4.44 ve 4.45°de goriilmektedir.
Depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte {i¢ farkli sicaklikta depolanan bal
tozlarmin tiimiiniin y1gin yogunlugu yiikselmektedir. Fakat bal tozunun yigin
yogunlugu depolama sicakliginin artmasiyla birlikte daha yiiksek degerlere
ulagsmaktadir. Nitekim en yiiksek yi1gin yogunlugu degerleri, 45°C sicaklikta
depolanan bal tozu 6rneklerine aittir. Teunou and Fitzpatrick (2000) depolama
stiresinin ilerlemesiyle un ve peynir alt1 suyu proteininin y18in yogunlugunun
artigin1 ve bu durumun toz iriinlerin akabilirligi tizerine etkisinin oldugunu
bildirmiglerdir. Domian and Poszytek (2005), bugday ununun yigin
yogunlugunun depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte artigin1 ve bu durumun
toz riiniin kendi agirlig1 ile zamana bagli olarak sertlesmesinden ve yapidaki
nem igeriginden kaynaklandigini rapor etmislerdir. Yiiksek yigin yogunlugu,
partikiiller aras1 bosluklarin azalarak, hava kanallarimin sayisinin diigmesinden
ileri gelmektedir. Bir ¢ok arastirmaci (Kwapinska and Zbicinski, 2005; Goula
and Adamopoulos, 2008; Kurozawa et al., 2009; Kog et al., 2011) bu durumun
toz gidalarin oksidasyon seviyeleri {izerine etkili oldugunu da bildirmislerdir.
Seker igerigi yiiksek iriinlerde depolama siiresinin ilerlemesi ile yigin
yogunlugunun artmasinin nedenini Das and Langrish (2012) su sekilde

aciklamaktadir; kristalizasyon sonucunda amorfoz yapida yer alan suyun yiizeye
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transfer olmasi ile partikiiller arasinda sivi kopriileri olugsmakta ve partikiiller bir

birlerine yapisarak hava bosluklarinin daha az oldugu kiimeler olusturmaktadir.
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Depolama siiresi (giin)

Sekil 4.45 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicaklhiklarda

depolama siiresince sikistirllmis y1gin yogunlugu degisimi

Depolama siiresinin etkisini gosteren ANOVA sonuglarina (Cizelge 4.31)
gore sadece 25°C’ta depolanan Srneklerin yigin yogunlugu degerleri depolama
stiresinden onemli seviyede (p<0.05) etkilenirken, 45°C’ta depolanan bal
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tozlarimin hem yigin hem de sikistirilmis yigin yogunlugu degerleri depolama

stiresinden 6nemli seviyede etkilenmemektedir (p>0.05).

Cizelge 4.31 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu érneklerinin

yigin ozellikleri iizerine etkisini gésteren ANOVA tablosu

Depolama Varyasyon po (kg/m’) pe(kg/m’) cl HR

Sicakhg (°C) kaynag SD "Kareler p- Kareler p- Kareler p- Kareler p-
Ort. degeri Ort. degeri Ort. degeri Ort. degeri

Gruplar arasinda 9 457.0 0.221 3680 0.002 6.87 0415 0.005 0.381

4 Gruplar icinde 10  275.9 47.3 6.00 0.004
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 904.8 0.015 757.2 0.013 8.63 0.286 0.005 0.294
25 Gruplaricinde 10  204.0 165.7 5.97 0.004
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 5059 0434 3341 0371 1372 0.297 0.007 0.357
45 Gruplar iginde 7 449.5 259.5 9.04 0.005
Toplam 13

Yigin ve sikistirilmis yigin  yogunlugu toz {iriiniin akabilirligini ve
sikigtirilabilirligini belirledigi i¢in olduk¢a 6nemlidir. Cizelge 4.31°de verilen
ANOVA sonuglaria gore her ii¢ depolama sicakligi i¢in de depolama siiresinin
bal tozunun akabilirlik ve sikistirilabilirlik degerlerinin gostergesi olan sirast ile
Carr Indeks (CI) ve Hausner Orani (HR) iizerine etkisinin istatistiksel olarak
onemli olmadigi bulgulanmistir (p>0.05). Depolama siiresince bal tozunun Carr
Indeks degerleri ~30 ile 40 (Sekil 4.46), Hausner oranlari ise ~1.40 ile 1.70
(Sekil 4.47) arasinda degismektedir. Bu degerler dogrultusunda bal tozunun
akabilirliginin koti (Carr, 1965) yapiskanliginin ise yiiksek (Hausner, 1967)
oldugu soylenebilir. Balin yapisindaki diisiik molekiil agirlikli sekerlerin yiiksek
higroskopisi ve ¢oziinilirliiglinden dolay1 bal tozunun yapiskanligi artmakta ve
akabilirligi kotiilesmektedir. Ug farkli sicaklikta depolanan bal tozlarinin Carr
Indeks ve Hausner oranlari iizerine depolama sicakligmin etkisi ise sirasi ile
Sekil 4.46 ve 4.47°de goriilmektedir. Depolama sicakliginin azalmasi ile bal
tozunun akabilirligi daha da kétiilesirken (Carr Indeks degeri artmakta),
yapiskanligi ise daha da yiikselmektedir (Hausner oran1 artmakta). Bu durum bal
tozunun depolama sicakligi ile camsi gecis sicakligi arasindaki farkin agilmasi ile
alakalidir. Depolama sicakligi ile camsi gecis sicakligi arasindaki farkin
yiikselmesiyle birlikte kristalizasyon hizi ve orani artmakta ve partikiillerin
yapiskanlig1 yiikselmektedir (Ebrahimi and Langrish, 2014).
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Sekil 4.47 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolama siiresince Hausner Oram (HR, sikistirilabilirlik) degisimi

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iiretilmis olan bal tozunun 4, 25 ve 45°C
sicakliklarda gerceklestirilen depolama denemeleri siiresince rekonstitliisyon
ozellikleri kapsaminda 1slanabilirlik, c¢oziinebilirlik ve dagilabilirlikleri
incelenmistir. Sulu ortama ilave edilen bal tozunun suyu absorbe ederek
islanmasini ifade eden 1slanabilirlik Gzelligi depolama siiresince sabit olup
depolama sicakligindan etkilenmemis ve 0.1 saniyenin altinda bir degere sahiptir.
Bu 1slanabilirlik degeri bal tozunun sulu ortama ilave edildigi anda hemen

1slanarak batmasini gostermektedir. Toz gida iirlinlerinin 1slanabilirlik degeri
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partikiil yogunlugu ile ilgili olup, yiiksek partikiil yogunlugu toz iiriinlerin sivi
ortamda batma hizlarmi arttirmaktadir (Caric and Milanovic, 2002). Ug farkli
sicaklikta depolanan bal tozu 6rneklerinin ¢oziinebilirlik degerleri ise ANOVA
sonuclarinin (Cizelge 4.32) aksine, depolama siiresince ~%95’in {izerinde olup,
depolama sicakliklar1 arasinda c¢oziinebilirlik agisindan ¢ok Onemli bir fark
goriilmemektedir (Sekil 4.48).

Cizelge 4.32 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu 6rneklerinin

rekonstitiisyon ozellikleri iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

. o Lo
Depolar?a Varyasyon Coziinebilirlik (%) Dagilabilirlik (%)
Sicakhg kaynag Sb Kareler I Kareler -
°C) Ort. p-degeri Ort. p-degeri
Gruplar arasinda 9 0.320 0.031 162.4 0.162
4 Gruplar i¢inde 10 0.090 84.5
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 0.336 0.077 82.0 0.858
25 Gruplar iginde 10 0.129 171.1
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 0.173 0.046 336.8 0.631
45 Gruplar iginde 7 0.043 450.8
Toplam 13
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Depolama siiresi (giin)

Sekil 4.48 Piiskiirtillerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhiklarda

depolama siiresince ¢oziinebilirlik (%) degerlerindeki degisim
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Samborska and Bienkowska (2013) gergeklestirdikleri ¢alismada bal
tozunun ¢ozinebilirliginin yiiksek oldugunu ve kullanilan tasiyici materyalin
tipine gore degisim gosterdigini bildirmislerdir. Fazaeli et al. (2012) seker igerigi
yiiksek karadut suyunun diisiik dekstroz esdegerligine sahip maltodekstrin ile
puskiirtmeli kurutucuda kurutulmasi sonucunda elde edilen toz iiriiniin

coziinebilirliginin %87 civarinda oldugunu bildirmislerdir.

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile tiretilmis bal tozunun depolama siiresince
dagilabilirlik degerleri %50 ile %85 arasinda degismekte olup (Sekil 4.49),
Bhusari et al. (2014) ve Jaya and Das (2004) tarafindan gergeklestirilen
caligmalarda elde edilen dagilabilirlik sonuglart ile uyumludur. Bal tozunun
dagilabilirlik degerleri depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte azalmasina
ragmen ANOVA sonuglarina (Cizelge 4.32) gore depolama siiresinin etkisi
istatistiksel olarak 6nemsizdir (p>0.05).
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Sekil 4.49 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolama siiresince dagilabilirlik (%) degerlerindeki degisim

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun farkh
sicakliklarda depolanmasi siiresince HMF icerigindeki degisim Sekil 4.50°de
goriilmektedir. Piiskiirtmeli kurutucuda kullanilan balin baglangic HMF
iceriginin ¢ok diisiik olmasi nedeni ile bal tozunda depolama siiresince g¢ok
yiksek HMF degerlerine ulagilmamistir. Vazquez et al. (2007) bal bazli
driinlerin Uretiminde uygulanan sicaklik iglemi yami sira kullanilan balin

baslangic HMF iceriginin elde edilecek olan iiriiniin HMF igerigine dogrudan
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etki ettigini bildirmislerdir. Sekil 4.50’den de goriillecegi iizere depolama
sicakliginin  ve sliresinin artmasiyla birlikte bal tozunun HMF igerigi
yiikselmektedir. Kowalski et al. (2013) balin HMF igeriginin uygulanan sicaklik
isleminden daha ¢ok depolama siiresinden etkilendigini bildirmislerdir. En diisiik
HMF igerigine 4°C’ta depolanan bal tozu sahip olup, Cizelge 4.33’de verilen
ANOVA sonuglarindan da goriilecegi iizere bu sicaklikta depolanan bal tozunun
HMF icerigi depolama siiresinden istatistiksel olarak Onemli seviyede
etkilenmemektedir (p>0.05). Depolama sicakliginin 4°C oldugu durumda bal
tozunun 180 giinliikk depolama sonunda HMF igerigi yalmz %2 oraninda
yiikselmistir. Depolama sicakliginin 45°C oldugu durumda ise 90 giinliik
depolama sonunda bal tozunun HMF igerigi %14 oraninda artig gostermistir.
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Sekil 4.50 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhiklarda
depolama siiresince HMF icerigindeki (mg/kg) degisim

Cizelge 4.33 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu orneklerinin

HMF icerigi iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

HMF icerigi (mg/kg)
Depolama Sicakhg (°C) Varyasyon kaynagi SD
Kareler Ort. p-degeri
Gruplar arasinda 9 0.001 0.052
4 Gruplar iginde 10 0.000
Toplam 19
Gruplar arasinda 9 0.001 0.024
25 Gruplar iginde 10 0.000
Toplam 19
Gruplar arasinda 6 0.009 0.000
45 Gruplar iginde 7 0.000

Toplam 13
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Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iiretilen bal tozlarmin 4, 25 ve 45°C
sicaklikta depolanmasi siiresince statik tepe boslugu yontemi kullanilarak izole
edilen aroma bilesenleri ve toplam pik alanlar1 sirasi ile her bir sicaklik i¢in
Cizelge 4.34, 4.35 ve 4.36°da verilmistir. Balin aroma bilesimini agiklamak i¢in
bilesenlerin pik alanlar1 kullanilmistir. Plutowska et al. (2011), Cui et al. (2008)
ve Soria et al. (2003) balin aroma Dbilesimini agiklarken GC-MS

kromatogramlarinda elde edilen bilesenlerin pik alanlarini kullanmisglardir.
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Cizelge 4.34, 4.35 ve 4.36’dan goriildiigli tlizere bal tozlarimin farkl
sicaklikta depolanmasi siiresince 18 farkli aroma bileseni izole edilmistir. Bal
tozlarin depolanmasi siiresince sirasi ile en baskin olan aroma bilesenleri
benzenasetaldehit, asetik asit, benzaldehit ve nonanal’dir. Benzenasetaldehit
duyusal terim karsilig1 olarak yesil, keskin ve bal olarak tanimlanmaktadir
(Bayraktar, 2008). Cui et al. (2008) vakum mikrodalga kurutma teknigi
kullanarak tirettikleri bal tozunda gergeklestirdikleri aroma analizi sonucunda
etanolden sonra en baskin aroma bileseninin benzenasetaldehit oldugunu
bulgulamislardir. Cigek ballarinda aroma bilesimi i¢in gerceklestirilen GC-MS
sonuglarma gore asetik asit (Uckun ve Selli, 2012) miktar1 asitler igerisinde
oldukea diisiikken, Plutowska et al. (2011) ve Campos et al. (2000) asetik asidi
salgi ballarinda indikator bilesen olarak tanimlamislardir. Cui et al. (2008)
tarafindan yapilan calismada da aromatik bilesenler icerisinde yer alan asitler
grubunda en baskin bilesenin asetik asit oldugu goriilmistiir. Asetik asit
iceriginin aroma bileseninde bu kadar baskin olmasina ragmen bal tozlarinda
asidik tadin hissedilememesinin nedeni; yapida yiiksek oranda yer alan sekerler
tarafindan asidik tadin maskelenmesinden ileri gelmektedir (Ball, 2007). Bal
tozunun yapisinda baskin halde bulunan diger bir aroma bileseni ise benzaldehit
olup, duyusal terim karsilig1 ac1 badem, kokulu, aromatik, tatli (SAFC, 2006) ve
yanik seker (Bayraktar, 2008) seklindedir. Jerkovi¢ et al. (2009)
gerceklestirdikleri calismada balda aroma bileseni olarak baskin halde bulunan
maddelerden birinin benzaldehit oldugunu bildirmislerdir. Cui et al. (2008) balin
kurutulmas: sonucunda benzaldehit igeriginin sivi bala oranla %200 oraninda
artigin1 bulgulamislardir. Bal tozlarmin yapisinda baskin olarak bulunan son
aroma bileseni ise nonanal olup, Bayraktar (2008) nonanalin duyusal terim
karsih@mi yesil ve ¢amimsi olarak tanmimlamuslardir. Ayrica Bayraktar and
Onogur (2011) farkli bolgelerden temin ettikleri cam ballarinda nonanalin baskin

olarak bulundugunu bildirmislerdir.

Depolama siiresi ve sicakligl ile bal tozunun aroma igeriginin degisimi
Sekil 4.51’de goriilmektedir. Depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte bal
tozunun aroma igerigi diismektedir. 4, 25 ve 45°C’ta gergeklestirilen depolama
denemelerinde bal tozunun aroma igerigi ilk 90 giin igerisinde hizli bir azalma
gosterirken, 4 ve 25°C’ta son 90 giinliik depolama periyodunda ise bal tozunun
aroma icerigi degismemistir. Cizelge 4.37°deki ANOVA sonuglarina gore de 4,
25 ve 45°C sicaklikta bal tozunun aroma igerigi depolama siiresinden istatistiksel
olarak oOnemli seviyede etkilenmektedir (p<0.05). Senoussi et al. (1995)

puskiirtiilerek kurutulmus laktoz ve yagsiz siit icerisinde ugucu bilesen olarak



diasetil igeriginin depolama sicakligr ile toz iirliniin camsi gegis sicaklig

arasindaki farktan etkilendigini bildirmislerdir. Depolama sicakligi ile toz iirliniin

camsi1 gecis sicakligr arasindaki farkin yilikselmesiyle amorfoz fazdan kristal faza

gecis esnasinda partikiil yiizeyinde mikro diizeyde aciklik meydana gelmekte ve

ucucu bilesenlerin kayb1 gerceklesmektedir. Levi and Karel (1995) amorfoz

yapidaki sakkaroz igerisinde yer alan 1-n-propanol ugucu bileseninin kaybinin

kristalizasyon sonucunda oldugunu bildirmislerdir.

Aroma igerigi (Toplam pik alani (mV*s))

3,00E+08

2,50E+08

~
> |

2,00E+08

1
D

H

1,50E+08

—

1,00E+08

5,00E+07

B

¢4C m25C 45C

0,00E+00 T T
0 30 60

120 150 180

Depolama siiresi (giin)

Sekil 4.51 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakhklarda

depolama siiresince aroma icerigindeki (toplam pik alan1 (mV*s)) degisim

Cizelge 4.37 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu dérneklerinin

aroma icerigi iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

Aroma icerigi

Depolama Sicakhigi (°C) Varyasyon kaynagi SD (toplam pik alani (MV*s))
Kareler Ort. p-degeri
Gruplar arasinda 6 3.87*10% 0.000
4 Gruplar iginde 7 3.48*10%
Toplam 13
Gruplar arasinda 6 4.25*10% 0.000
25 Gruplar iginde 9.48*10%
Toplam 13
Gruplar arasinda 4.12*10% 0.001
45 Gruplar iginde 4 5.85*10%

Toplam
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Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun 4, 25 ve 45°C
sicaklikta depolanmasi siiresince duyusal Ozelliklerindeki degisim Cizelge
4.38’de goriilmektedir. Farkli sicakliklarda depolanan bal tozlarinin duyusal
ozellikleri agisindan topaklanma durumu, renk, bal lezzeti yogunlugu, yanik
lezzet ve yabanci lezzet yari egitilmis 5 panelist tarafindan degerlendirilmistir.

Cizelge 4.38 Piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozunun 4, 25 ve 45°C sicakliklarda

depolanmasi siiresince duyusal 6zelliklerindeki degisim

Depolama Duyusal Ozellikler
Depolama L
sicakhig °C) S“ies' Topaklanma Renk Bal lezzeti Vanik lesget Yabana
(giin) durumu yogunlugu lezzet
0 460+ 055 380+ 045 460+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
30 440+ 0.89 400+ 0.71 480+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
60 400+ 1.00 340+ 055 4.60+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
4 90 3.60+ 055 3.60+ 0.55 440+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
120 340+ 055 280+ 0.84 420+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
150 3.60+ 055 280+ 0.84 380+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
180 320+ 045 260+ 055 360+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
0 460+ 055 380+ 045 460+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
30 480+ 045 360+ 055 440+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
60 480+ 045 340+ 055 420+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
25 90 420+ 0.45 380+ 045 380+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
120 3.80+ 045 340+ 055 340+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
150 3.60+ 055 340+ 055 320+ 045 5.00+ 0.00 5.00+ 0.00
180 340+ 055 320+ 084 320+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
0 460+ 055 380+ 045 460+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
30 420+ 0.45 440+ 055 420+ 045 500+ 0.00 5.00+ 0.00
*® 60 340+ 055 3.60+ 055 340+ 055 500+ 0.00 5.00+ 0.00
90 320+ 045 420+ 045 320+ 045 5.00+ 0.00 5.00+ 0.00

Duyusal analiz sonuglarina gore piiskiirtmeli kurutma yontemi ile iiretilen

bal tozunda depolama siiresince yanik ve yabanci lezzete rastlanmamistir.
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Topaklanma durumu agisindan bal tozlar1 degerlendirildiginde ise depolama
sicakliginin ylikselmesi ve depolama siiresinin ilerlemesiyle birlikte kabul
edilebilirlikleri digsmektedir. Cizelge 4.39’daki ANOVA sonuglarina gore de 4,
25 ve 45°C sicaklikta bal tozunun duyusal oOzellikleri igerisinde topaklanma
durumu depolama siiresinden istatistiksel olarak 6nemli seviyede etkilenmektedir
(p<0.05). Depolama sicakliginin 4°C oldugu kosulda bal tozunun renk o6zelligi
baslangicta agik kremsi sar1 olarak nitelenmesine ragmen depolama siiresinin
ilerlemesiyle birlikte renk agilarak beyaza dogru gitmektedir. Depolama
sicakliginin 25 ve 45°C oldugu kosullarda ise bal tozlarinin rengi panelistler
tarafindan daha stabil kabul edilmistir. Cizelge 4.39’da goriilen ANOVA
sonuclarina gore de 4°C’ta depolanan bal tozunun rengindeki degisim istatiksel
olarak anlamli (p<0.05) iken, 25 ve 45°C’ta depolanan orneklerin rengindeki
degisim istatiksel olarak Onemsizdir (p>0.05). Bal lezzetinin yogunlugu ise
aroma sonuglar1 ile paralellik gostererek, depolama siiresinin ilerlemesiyle
birlikte azalmakta, fakat depolama sicakliginin diismesiyle ise bal lezzeti daha
yogun hissedilmektedir. ANOVA sonuglarina (Cizelge 4.39) gore de farkli
sicaklilarda depolanan bal tozlarinin bal lezzeti yogunlugu depolama siiresinden

istatiksel olarak anlamli seviyede etkilenmektedir (p<0.05).

Cizelge 4.39 Depolama siiresinin piiskiirtiilerek kurutulmus bal tozu 6rneklerinin

duyusal 6zellikleri iizerine etkisini gosteren ANOVA tablosu

Topaklanma Bal lezzeti
Renk < <
Varyasyon durumu yogunlugu
<o B
Depolama Sicakhigi (°C) kaynag SD p Kareler - Karele p-

Kareler Ort. deger

i Ort.  degeri r Ort. degeri

Gruplar arasinda 6 1.362 0.022 1.524 0.010 0.990 0.006

4 Gruplariginde 28 457 0.429 0.257
Toplam 34
Gruplar arasinda 6 1.695 0.000 0.257 0591 1.695 0.000
25 Gruplar iginde 28 0.243 0.329 0.243
Toplam 34

Gruplar arasinda 3 2.183 0.001 0.667 0.083 2.183 0.001

45 Gruplar iginde 16 0.250 0.250 0.250
Toplam 19
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4.5 Adsorpsiyon izotermleri ve Adsorpsiyon Verilerinin
Matematiksel Modellenmesi

Gida maddelerinin nem miktarlar1 trinlerin kurutma, konsantre etme,
depolama ve ambalajlama kosullarinin belirlenmesinde 6nemli  bir yer
tutmaktadir (Gamli, 2012). Denge nem igerigi, ortam sicaklifi ve bagil neme
baglh olarak degismekte, sabit sicakliklarda farkli bagil nem degerlerindeki
ortamlarda bekletilen 6rneklerin denge nem miktarlar1 ise, ortamin bagil nemine
bagl olarak artmaktadir. Gida maddelerinde meydana gelen reaksiyonlarda nem
miktarinin etkisi, su aktivitesi (ay) ile ifade edilmekte; bunun sonucu olarak
reaksiyonlarin kontrol edilmesi ve gidalarin stabilitelerinin saglanmasi soz
konusu olmaktadir (Nelson and Labuza, 1994). Gidalarin stabiliteleri igin ay
degerlerinin 6nemli bir faktdr oldugu; sorpsiyon izotermlerinin ise, gidalarin
kurutma islemlerinde iriinlerin optimum nem degerleri (Wang and Brennan,
1991), uygun ambalajlama sistemleri ve depolama kosullarinin belirlenmesinde
kullanilabilecegi belirtilmektedir (Saracavos et al., 1986).

Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemi kullanilarak elde edilen bal
tozlarmin 4, 25 ve 45°C’taki adsorpsiyon izotermleri sirast ile Sekil 4.52 ve
4.53’de gosterilmistir. Her a, degerindeki denge nem igerigi 3 paralel ve 2
tekrarin ortalama degeridir.
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S 0350 - x
x X
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p g
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Su aktivitesi (a,)

Sekil 4.52 Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun 4, 25 ve 45 °C’taki

adsorpsiyon izotermleri
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Sekil 4.53 Dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun 4, 25 ve 45 °C’taki

adsorpsiyon izotermleri

Diistik ay degerlerinde her iki kurutma yontemi ile elde edilen bal
tozlarinin nem igeriklerinde ¢ok yavas bir artis gézlenmektedir. Su aktivitesi
degerinin 0.4’lin iizerine ¢ikmasiyla birlikte bal tozlarinin denge nem igeriginde
daha hizli bir artis gozlemlenmistir. Sekerler ve diisiik molekiil agirlikli
bilesenler su aktivitesinin artmasiyla birlikte su adsorbe eder ve bu da izotermin
yukar1 dogru kivrilmasina neden olmaktadir. 4, 25 ve 45°C’ta gergeklestirilen
sorpsiyon denemelerinde, her iki kurutma yontemi ile iiretilen bal tozu igin
gecerli olmak tizere 4°C’ta bal tozlar1 %43 ve daha diisiik relatif rutubete sahip
ortamda toz formda serbest akabilirlige sahipken, daha yiiksek relatif
rutubetlerde toz partikiillerinin birbirine yapistigi ve %82 ve lizerindeki relatif
rutubetlerde ise sivilagtigi goriilmistiir. 25 ve 45°C’ta ise toz formda serbest
akabilirlilige sahip oldugu relatif rutubet degerleri siras1 ile %32 ve alt1 ve
%11°dir. Sorpsiyon sicakliginin yiikselmesiyle birlikte her iki kurutma yontemi
ile elde edilen bal tozlar1 ortam relatif rutubetine karst daha duyarh
olmaktadirlar. Kristalizasyon igeriginin artmasiyla birlikte toz {iriiniin
higroskopisi azalmakta ve iiriin ortam rutubetine daha dayanikli hale gelmektedir
(Pisecky, 1985). Tonon et al. (2009) piiskiirtmeli kurutma yontemi ile tirettikleri
acai meyve suyu tozunun 25°C’ta gerceklestirilen sorpsiyon denemelerinde
ortam relatif rutubetinin %43’lin iizerine c¢iktiginda toz (iirliniin serbest
akabilirliginin kayboldugunu bildirmislerdir. Aguilera et al. (1995), toz iiriinlerin
akabilirliginin kaybolmasi sonucu ortaya ¢ikan keklesmis yapinin partikiiller

aras1 boslugun azalarak partikiiller arasinda koprii kurulmasindan ileri geldigini

1,0
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bildirmistir. Ayrica keklesme sonrasi daha ileri siirecte ortaya ¢ikan sivilagmanin
ise diisiik molekiiler agirliga sahip bilesenlerin (monosakkaritler) ¢oziinerek,
partikiiller arasinda olusan kopriiniin  yok olmasindan kaynaklandigini

bildirmislerdir.

Bal tozlarinin 4, 25 ve 45°C’taki adsorpsiyon verileri GAB, BET ve
Cizelge 2.5’de verilen sicakliktan bagimsiz ve sicakliga bagimh esitliklere fit
edilmis, uygulanan non-lineer regresyon analiz sonuglar1 ve hesaplanan %P, %
RMSE ve R? degerleri Cizelge 4.40°da (sicakliktan bagimsiz esitlikler i¢in) ve
Cizelge 4.41°de (sicakliga bagimli esitlikler i¢in) gosterilmistir.

GAB modeli, genis su aktivitesi araliginda (0.11-0.90) bal tozlari igin
deneysel veriler ile olduk¢a 1yi bir uyum gostermistir. K ve C katsayisi bal tozlar
icin siras1 ile 0.878-0.995 ve 1.012-2.588 araliginda degismektedir. Tonon et al.
(2009) farkl tastyict materyaller kullanarak trettikleri acai meyve suyu tozunun
25°C’taki sorpsiyon denemeleri sonucunda GAB modeli terimlerinden K
katsayisin1 0.962-0.996 arasinda bulmuslardir. Ayrica arastirmacilar dekstroz
esdegerligi 10 olan maltodekstrin kullanarak trettikleri acai meyve suyu tozunun
25°C’taki sorpsiyon denemeleri sonucunda GAB modeli terimlerinden c
katsayisin1 2.830 olarak hesaplamislardir. K katsayis1 ¢oklu tabakalar i¢indeki
molekiiller arasinda interaksiyonun bir Ol¢iiti olarak kullanilmaktadir. K
katsayisinin 1’e esit olmasi ¢oklu tabakalarin sivi fazinda su tabakasi 6zelligi
gosterdigini ifade etmektedir. Sicakligin artmasiyla birlikte K katsayisi
yikselmektedir. C katsayis1 ise sicaklikla degisimi diizenli degildir. Perez-
Alonso et al. (2006), C katsayisinin fiziksel bir anlam ifade etmekten daha gok
matematiksel bir terim oldugunu ve gercgeklestirdikleri ¢alismada C katsayisinin
sicakliga bagli olarak diizenli bir degisim gostermedigini bildirmislerdir. Tek
tabaka nem igerigi, My, enzim aktivitesi, enzimatik olmayan esmerlesme,
lezzetin korunumu ve iriin yapist iizerine dogrudan etkili oldugundan gida
maddesinin fiziksel ve kimyasal stabilitesini tanimlamaya yardimci olmaktadir.
Bal tozlar i¢in sicakliktan bagimsiz GAB modelinden elde edilen My degerleri
(0.075-0.159) kg su/kg KM araliginda bulunmustur. Ortam sicakliginin

artmasiyla birlikte Mo degerleri azalmaktadir.
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Cizelge 4.40 Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemleri ile elde edilen bal tozlari

icin ongoriilen sicakliktan bagimsiz adsorpsiyon model sabitleri ve R? %P ve %RMSE

degerleri
Sicaklik (°C)
Model Parametre 4 25 45 4 25 45
Dondurarak Kurutma Piiskiirtmeli Kurutma

k 0.091 0.108 0.086 0.059 0.085 0.087

n 0.941 0.832 0.887 1.112 0.907 0.912

Halsey P (%) 9.566 7.626 15.44 14.04 10.37 10.56
RMSE (%) 16.69 10.71 30.68 29.05 18.09 21.21

R? 0.984 0.985 0.965 0.974 0.985 0.985

k 0.132 0.116 0.098 0.118 0.106 0.107

n 0.724 0.719 0.768 0.648 0.718 0.821

Oswin P (%) 12.54 4.707 16.00 12.38 6.521 5.441
RMSE (%) 17.01 5.975 28.57 15.55 8.809 9.975

R? 0.991 0.997 0.993 0.985 0.996 0.998

k 1.582 1.461 1.208 1.341 1.448 1.437
c -1.360 -1.352 -1.336 -1.349 -1.437 -1.426

Iglesias- MO0.5 0.125 0.118 0.106 0.108 0.099 0.098
Chirife P (%) 26.58 21.96 19.93 22.47 24.29 23.52
RMSE (%) 50.01 39.23 30.78 37.57 40.60 38.51

R? 0.891 0.915 0.936 0.902 0.904 0.91
k -0.156 42.35 40.75 0.522 -106.6 -102.9

n 2.712 2.406 2.060 4.306 2.434 2.302

c 0.883 -41.73 -40.31 0.121 107.1 103.4

Peleg b 2.712 2.406 2.060 0.588 2.434 2.302
P (%) 28.40 24.96 17.08 10.44 25.83 24.12

RMSE (%) 42.33 36.74 26.92 18.04 39.37 37.88

R? 0.978 0.973 0.980 0.995 0.978 0.980

a 1.088 1.447 2.964 1.273 1.239 1.195

c 0.138 0.343 0.884 0.194 0.206 0.188

Ferro Fontan r 0.818 0.528 0.310 0.725 0.659 0.688
P (%) 9.711 2.741 8.273 10.97 7.099 8.134

RMSE (%) 18.87 2.981 12.94 18.69 11.38 14.85

R? 0.985 0.997 0.987 0.979 0.990 0.988

MO 0.060 0.108 0.087 0.062 0.059 0.059

c 7.907 1.365 1.411 6.437 4.487 4,965

BET? P (%) 15.74 7.191 15.60 15.76 10.33 9.774
RMSE (%) 16.66 10.67 19.42 22.04 11.57 14.65

R? 0.814 0.987 0.967 0.892 0.947 0.976

MO 0.159 0.083 0.075 0.107 0.091 0.075

C 1.012 2.588 2.335 1.927 1.802 2.536

GAB K 0.878 0.980 0.958 0.883 0.946 0.995
P (%) 12.09 5.165 14.09 9.302 8.158 5.661

RMSE (%) 20.98 7.149 24.36 12.32 10.95 8.906

R? 0.985 0.997 0.993 0.989 0.997 0.998

@ BET denklemi a,, araligi 0.11-0.50dir.



164

Cizelge 4.41 Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemleri ile elde edilen bal tozlar:

icin dngoriilen sicakhga bagh adsorpsiyon model sabitleri ve R%, %P ve %RMSE degerleri

Model Parameters Dondurarak Kurutma Puskiirtmeli Kurutma
MO 0.116 0.096
Co 0.014 0.071
KO 0.76 1.384
GAB AHc (kJ/mol) 11.34 8.00
AHk (kJ/mol) 0.448 -0.98
P (%) 9.78 8.43
RMSE (%) 14.84 12.14
R? 0.991 0.994
k 4.550 4.623
c 7.21 7.70
Chung-Phost P (%) 18.04 19.59
RMSE (%) 32.33 30.96
R? 0.943 0.932
a -0.122 0.086
b 0 0
c 0.727 0.036
Smith d 0 0
P (%) 20.90 22.25
RMSE (%) 35.32 34.03
R? 0.978 0.98
k 0.014 0.016
n 0.854 0.901
Henderson P (%) 6.07 8.95
RMSE (%) 10.20 12.89
R? 0.981 0.972
k -0.005 -0.002
c -0.839 -2.092
o n 0.885 0.958
Modified Halsey P (%) 11.81 12 04
RMSE (%) 22.90 23.01
R? 0.977 0.977
a 0.301 0.002
b -0.001 0
o . c 0.748 0.733
Modified Oswin P (%) 12 56 10.12
RMSE (%) 23.03 13.82
R? 0.99 0.987
a 0.023 0.002
b 0.86 0.893
Modified c -114.1 2792.0
Henderson P (%) 5.87 8.07
RMSE (%) 10.00 11.49
R? 0.983 0.976
a 429 3.017
b 722 759.15
Modified Chung- c -64.745 1331.37
Phost P (%) 17.92 19.57
RMSE (%) 32.14 31.15

R 0.943 0.935
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Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozlar1 i¢in
4, 25 ve 45°C’ta genis su aktivitesi araliginda (0.11-0.90) deneysel veriler ile en
iyl uyumu gosteren (R2>O.985) GAB modeli kullanilarak hesaplanmis
adsorpsiyon denge nem igerikleri ile deneysel verilerin karsilastirilmasi sirasi ile
Sekil 4.54 ve 4.55’de gosterilmistir.

0,450 -
. 0400 1 © 4C - GAB 4 C s
S O 25C @ e GAB25 C
0,350 -
o ’ x 45C  ----- GAB45C ;ﬁo
3 0300 -
]
X 0,250 -
80
3 0,200 -
£ 0,150 -
e
o 0,100 -
4
g 0,050 - _
0,000 T T T T T T T T T 1

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
Su aktivitesi (a,)

Sekil 4.54 Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozlar1 i¢in 4, 25 ve 45°C’ta
GAB esitligi kullanilarak hesaplanmis adsorpsiyon denge nem icerikleri ile deneysel verilerin

karsilastirilmasi

0,600 -
0,550 - o 4C ---- GAB4C
0’500 _ m] 25C ------ GAB25 C

0,450 - X 45C — — GAB45C o)r_"

0,400 - 7
0,350 - P
0,300 - X
0,250 - 2
0,200 - B TX
0,150 - P4
0,100 - a=-"

0,050 - 5. o =
0,000 . . . . . . . . .

0,0 0,1 0,2 0,3 0,4 0,5 0,6 0,7 0,8 0,9 1,0
Su aktivitesi (a,)

Denge nem icerigi (kg Su/kg KM)

Sekil 4.55 Dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozlar i¢in 4, 25 ve 45°C’ta
GAB esitligi kullamlarak hesaplanms adsorpsiyon denge nem icerikleri ile deneysel verilerin

karsilastirilmasi
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GAB modeli yam sira Halsey, Oswin ve Ferro Fontan modelleri genis su
aktivitesi araliginda (0.11-0.90) bal tozlar1 i¢in deneysel veriler ile iyi bir uyum
gostermistir. Seker ve nisasta igerigi yiiksek iirtinlerin adsorpsiyon izotermlerinin
aciklanmasinda, deneysel veriler Halsey ve Oswin modelleri ile uyum
gostermektedir (Al-Muhtaseb et al., 2002). Kaymak-Ertekin and Gedik (2004)
seker igerigi yliksek tiziimiin adsorpsiyon izoterminin Halsey ve GAB modelleri
ile uyumlu oldugunu bildirmislerdir. Ayrica arastirmacilar bu g¢alismalarinda
nigasta igierigi yiiksek olan patatesin adsorpsiyon izoterminin Halsey, GAB,
Oswin ve Modifiye Halsey sorpsiyon modelleri ile uyumlu oldugunu

bulgulamislardir.

Bir esitligin sorpsiyon izotermini tanimlama 6zelligi incelenen su aktivitesi
aralig1 daraltilarak arttirilabilir. Sonugta herhangi bir sorpsiyon modelinin
deneysel iirlinlere 1iyi uyumunun sorpsiyon isleminin dogasindan ¢ok
matematiksel kaliteyi gosterdigine daima dikkat edilmelidir (Rao et al., 2005).
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5. SONUC

Bal tozu f{iretimi i¢in kurutucu sisteme beslenecek olan besleme
¢Ozeltisinin igerigi, sabit piskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda (hava giris
sicakligr 180°C, hava ¢ikis sicaklign 80°C ve atomizasyon basinci 588 kPa)
iretilen bal tozunun akabilirlik (CI), toz iiriin verimi ve Hunter b degeri (sarilik
indeksi) dikkate alinarak D-Optimal Birlesik Dizayna gore belirlenmistir. Bal ve
maltodekstrin oran1 karisim degiskenleri olarak segilirken, besleme ¢6zeltisinin
kuru madde igerigi ve anti-keklesme ajaninin son triindeki orani ise islem
degiskeni olarak secilmistir. Sonu¢ olarak besleme karisimimin kuru madde
iceriginin yiikselmesiyle birlikte bal tozunun akabilirligi iyilesmekte, lretim
verimi ve sarilik indeksi olan Hunter b degeri yiikselmektedir. Besleme karisimi
icerisinde bal oraninin yiikselmesi de toz iirlinlin akabilirligini iyilestirmekte ve
Hunter b degeri daha yliksek toz iirlin elde edilmesine olanak saglamaktadir.
Fakat karisim igerisindeki bal oranin %55’in iizerine ¢ikmasi durumunda ise bal
tozu iiretim verimi diismektedir. Anti-keklesme ajaninin bal tozunun iretim
verimi, akabilirligi ve sarilik indeksi {izerine etkisi diger bagimsiz degiskenlere
gore siirh diizeyde kalmistir. D-Optimal birlesik dizayn deneme desenine gore
gerceklestirilen optimizasyon ¢alismasinda Carr indeks degeri minimum, toz
tirtin verimi ve Hunter b degeri maksimumu saglayan karisim ve islem kosullari;
bal ~%58 ve maltodekstrin ~%42 oranindayken, islem degiskenleri; besleme
¢ozeltisi kuru madde igerigi %30 ve son toz iiriindeki anti-keklesme ajan1 orani

ise %0.25 olacak sekilde belirlenmistir.

Besleme karigimimin igeriginin belirlenmesinin ardindan CCRD deneme
desenine gore pilskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretiminde etkili
bagimsiz degiskenler olan hava giris sicaklig1 (T, °C), hava ¢ikis sicakligr (To,
°C) ve atomizasyon basincinin (P, kPa) etkisi incelenmistir. Design-Expert paket
programi1 kullanilarak gergeklestirilen optimizasyon ¢aligmasinda bagimsiz islem
degiskenleri olarak segilen piiskiirtmeli kurutucu islem kosullariin bal tozunun
aroma igeri8i, camst gecis sicakligi, HMF igerigi ve akabilirligi iizerine etkisi
incelenmistir. CCRD deneme desenine gore farkli islem kosullarinda iiretilen bal
tozlarmin ayrica nem igerigi, su aktivitesi, higroskopisi, Hunter L, a ve b renk
degerleri, partikiil capi, agiklik, tekdiizelik, partikiil yogunlugu, partikiil
morfolojisi, yigin ve sikistirllmis yogunluk, sikistirilabilirlik, islanabilirlik,

dagilabilirlik ve ¢oziiniirliik degerleri de analiz edilerek belirlenmistir.
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Farkli piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinda {retilen bal tozunun
akabilirligini niteleyen Carr indeks degeri hava giris sicakliginin ve atomizasyon
basincinin merkez noktalarinda (185°C ve 442 kPa) azalmakta ve hava ¢ikis
sicakhiginin yiikselmesiyle birlikte artmaktadir. Carr Indeks degerinin azalmasi
bal tozunun akabilirliginin iyilestigi anlamina gelmektedir. Bal tozunun camsi
gecis sicakligi tlizerine en etkili bagimsiz degiskenin hava ¢ikis sicakligi oldugu
belirlenmis ve hava ¢ikis sicakligiin yiikselmesiyle birlikte bal tozunun camsi
gecis sicakligmin artign goriilmiistiir. Bal tozlarinin HMF igerigi kurutma islemi
sonucu yiikselmektedir. Fakat iiretilen bal tozlariin HMF igerikleri, balin HMF
igeri8i icin belirlenen yasal siirlarin (40 mg/kg) oldukga altindadir. Hava giris
ve ¢ikig sicakligimin yiikselmesi ile birlikte bal tozunun aroma igerigi artarken
atomizasyon basincinin ise bal tozunun aroma igerigi iizerine herhangi bir
etkisinin olmadigi belirlenmistir. Kurutma sicakliginin artmasiyla birlikte bal
tozu igerisinde baskin olarak bulunan Nonanal, Benzenasetaldehit ve

Benzaldehit'in de toplam aroma igeriginde oldugu gibi artig1 goriilmiistiir.

Piiskiirtmeli kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi i¢in islem kosullar
olarak secilen hava giris ve cikis sicakligli ve atomizasyon basinct maksimum
aroma icerigi ve camsi gecis sicakligli, minimum HMF igerigi ve kabul edilebilir
akabilirlik degerlerini saglayacak sekilde optimize edilmis ve piskiirtmeli
kurutma yontemi ile bal tozu iiretimi i¢in optimum islem kosullari; hava c¢ikis
sicakligl ~75°C, hava giris sicakligi ~187°C ve atomizasyon basinci ~462 kPa

olarak bulunmustur.

Optimum igerige sahip besleme karigimi, piiskiirtmeli kurutma yodntemi
yani sira dondurarak da kurutulmus ve elde edilen bal tozlarimin fiziksel ve
kimyasal 6zellikleri karsilastirilmistir. Dondurarak kurutma yontemi ile iiretilen
bal tozu 6rneklerinin nem igerigi, su aktivitesi, Carr Indeks, Hausner orani,
Hunter L degeri ve aroma igerigi piiskiirtmeli kurutma ydntemi ile elde edilen
ornekten oldukca yiiksektir. Dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal
tozunun partikiil boyutunun kii¢iik ve yiliksek nem igeriginden dolay1 camsi gecis
sicakligimin diisiik olmasi piiskiirtmeli kurutma yontemi ile elde edilen bal tozuna
gore daha diisiik depolama stabilitesine sahip olacagimi gostermektedir. Nitekim
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozunun akabilirligi piiskiirtmeli

kurutucuda elde edilen iiriine gore oldukga kotiidiir.

CCRD deneme desenine gore tespit edilen optimum piiskiirtmeli kurutucu
islem kosullarinda (hava giris sicakligi 187°C, hava c¢ikis sicakligit 75°C ve
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atomizasyon basinc1 462 kPa) optimum igerige sahip besleme karigiminin
kurutulmasi sonucunda iiretilen bal tozu 45°C sicaklikta 90 giin, 4 ve 25°C
sicaklikta ise 180 giin siiresince aliiminyum kapli polietilen ambalaj materyali
icerisinde depolanmistir. Farkli sicakliklarda depolanan bal tozlarmin fiziksel
Ozellikleri acisindan en uygun depolama sicakliginin 25°C oldugu goriiliirken,
HMEF ve aroma igerigi acisindan ise 4°C depolama sicakliginin en uygun oldugu

tespit edilmistir.

Depolama siiresince gergeklestirilen duyusal analiz sonuglar1 da g6z
oniinde bulunduruldugunda 4°C’ta depolanan 6rneklerin renklerinin agildigi ve
panalistler tarafindan kabul edilebilirliginin azaldigi gortilmistiir. Duyusal
degerlendirme kapsaminda incelenen bal lezzeti yogunlugu GC-MS’de
gerceklestirilen aroma analizi sonuclar1 ile paralellik gostermektedir. 4°C’ta
depolanan o6rneklerin bal lezzeti yogunlugu 25 ve 45°C’ta depolanan 6rneklere

gore panalistler tarafindan daha ¢ok hissedilmistir.

Piiskiirtmeli ve dondurarak kurutma yontemi ile elde edilen bal tozlari i¢in
4,25 ve 45°C’ta genis su aktivitesi araliginda (0.11-0.90) deneysel veriler ile en
iyi uyumu gdsteren modelin GAB modeli (R>0.985) oldugu tespit edilmistir.
Diger uyumlu modeller ise Halsey, Oswin, Peleg ve Ferro Fontan olarak
belirtilebilir.
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Miihendislik Fakiiltesi Gida Miihendisligi Béliimiinde Ogretim Géorevlisi olarak
gorev yapmaktadir. Kurutma teknolojisi, mikroenkapsiilasyon ve toz gidalar

konusunda c¢alismalar1 bulunmaktadir.



EKLER

Ek 1 Besleme karistminin igeriginin belirlenmesinde desirability fonksiyonu

yaklasimi ile belirlenen optimum nokta ¢oztimleri

Ek 2 Piskiirtmeli kurutucu islem kosullarinin optimizasyonunda yanitlara ait

varyans analiz tablolari

Ek 3 CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarinin aroma bilesimi ve igerigi
(pik alan1 (mV*s))

Ek 4 Piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinin optimizasyonunda desirability

fonksiyonu yaklasimai ile belirlenen optimum noktalar

Ek 5 Besleme karigiminin igeriginin belirlenmesinde her bir yanita ait normal %
olasilik, kalintiya karst model tahminleri ve deneme sirasina karsi kalinti
grafikleri

Ek 6 Piiskiirtmeli kurutucu islem kosullarinin belirlenmesinde her bir yanita ait
normal % olasilik, kalintiya kars1 model tahminleri ve deneme sirasina karsi
kalint1 grafikleri

Ek 7 DSC termogramlari

Ek 8 GC-MS kromatogramlari

Ek 9 Partikiil boyut dagilim grafikleri



Ek 1 Besleme karigiminin igeriginin belirlenmesinde desirability fonksiyonu

yaklagimi ile belirlenen optimum nokta ¢éziimleri

Ek Cizelge 1. Besleme karisiminin igeriginin belirlenmesinde desirability fonksiyonu yaklagimi

ile belirlenen optimum nokta ¢oziimleri

Bal Maltodekstrin KM  A-C  Akabilirik . Hunter b L
%\Verim . Desirability

(%) (%) (%) (%) (en degeri

1 57.98 42.02 30.00 0.25 24.60 74.25 13.7 0.775

2 5813 41.87 30.00 0.25 24.21 73.80 13.8 0.775

3 58.08 41.92 30.00 0.25 24.35 73.96 13.8 0.775

4 57.70 42.30 30.00 0.25 25.31 75.05 13.6 0.774

5 58.04 41.96 29.93 0.25 24.47 74.00 13.8 0.773

6

60.00 40.00 30.00 0.27 20.04 67.54 14.7 0.694




Ek 2 Piskiirtmeli kurutucu islem kosullarinin optimizasyonunda yanitlara ait

varyans analiz tablolari

Ek Cizelge 2 (a). Carr indeks i¢in Varyans Analizi Tablosu

Ek Cizelge 2 (a) 1. Carr indeks icin Ardisik Model Kareler Toplami

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kaynag Toplam Derecesi Ortalamasi
Ortalama 35095.61 1 35095.61
Lineer 123.39 3 41.13 1.88 0.1738
2FI 11.67 3 3.89 0.15 0.9282
Quadratik 247.29 3 82.43 9.03 0.0034
Kiibik 14.89 4 3.72 0.29 0.8730
Kalint1 76.40 6 12.73
Toplam 35569.26 20 1778.46

Ek Cizelge 2 (a) 2. Carr Indeks i¢in Model Uygunsuzlugu Testi

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kaynad Toplam derecesi Ortalamasi
Lineer 287.99 11 26.18 2.10 0.2128
2FI 276.31 8 34.54 2.77 0.1381
Quadratik 29.02 5 5.80 0.47 0.7891
Kubik 14.13 1 14.13 1.13 0.3355
Saf Hata 62.27 5 12.45

Ek Cizelge 2 (a) 3. Carr indeks icin Model Istatistikleri

Varyasyon Standart R? Adj-R? Pred R? PRESS
Kaynag Hata
Lineer 4.68 0.2605 0.1219 -0.1691 553.73
2FI 5.10 0.2852 -0.0448 -0.2316 583.34
Quadratik 3.02 0.8073 0.6338 0.3462 309.66

Kubik 3.57 0.8387 0.4892 -5.7648 3204.14




EKk Cizelge 2 (b). Camsi gegis sicakligi igin Varyans Analizi Tablosu

EKk Cizelge 2 (b) 1. Camsi gegis sicakligi igin Ardisik Model Kareler Toplami

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri  p-Degeri
Kayna@ Toplam Derecesi Ortalamasi
Ortalama 48669.96 1 48669.96
Lineer 16.69852 3 5.566173 3.394011 0.0438
2FI 3.344738 3 1.114913 0.633051 0.6067
Quadratik 15.16944 3 5.056481 6.544931 0.0100
Kiibik 5.445231 4 1.361308 3.5815 0.0801
Kalint1 2.280566 6 0.380094
Toplam 48712.9 20 2435.645

Ek Cizelge 2 (b) 2. Cams1 gecis sicakligi icin Model Uygunsuzlugu Testi

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kayna Toplam derecesi Ortalamasi
Lineer 23.97898 11 2.179907 4.82067 0.0476
2FI 20.63424 8 2.57928 5.703848 0.0356
Quadratik 5.464797 5 1.092959 2.416982 0.1775
Kubik 0.019566 1 0.019566 0.043268 0.8434
Saf Hata 2.261 5 0.4522




Ek Cizelge 2 (b) 3. Cams1 gegis sicaklig1 icin Model Istatistikleri

Varyasyon Standart R’ Adj-R? Pred R? PRESS
Kaynag Hata
Lineer 1.280624 0.388894  0.274312  -0.03779  44.56119
2FI 1.327092 0.46679 0.220693 -0.2915 55.45516
Quadratik ~ 0.878965 0.820073  0.658139  -0.04284  44.77804
Kubik 0.616518 0.946888  0.831811  0.823789  7.566248

EKk Cizelge 2 (c). HMF igerigi igin Varyans Analizi Tablosu

EKk Cizelge 2 (c) 1. HMF igerigi i¢in Ardisik Model Kareler Toplam

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kayna@ Toplam Derecesi Ortalamasi
Ortalama 15.4056 1 15.4056
Lineer 0.034005 3 0.011335 2.300332 0.1162
2FI 0.030215 3 0.010072 2.692718 0.0894
Quadratik 0.032658 3 0.010886 6.81807 0.0088
Kiibik 0.002089 4 0.000522 0.225776 0.9143
Kalinti 0.013878 6 0.002313
Toplam 15.51845 20 0.775922

Ek Cizelge 2 (c) 2. HMF igerigi i¢cin Model Uygunsuzlugu Testi

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kaynag Toplam derecesi Ortalamasi
Lineer 0.076143 11 0.006922 12.83047 0.0056
2FI 0.045927 8 0.005741 10.64115 0.0093
Quadratik 0.013269 5 0.002654 4.918999 0.0526
Kubik 0.01118 1 0.01118 20.72321 0.0061
Saf Hata 0.002698 5 0.00054

Ek Cizelge 2 (c) 3. HMF igerigi icin Model Istatistikleri

Varyasyon Kaynagi Standart Hata R? Adj-R*  PredR?® PRESS
Lineer 0.070196 0.30134 0.170342 -0.15304 0.130115

2F1 0.061159 0.5691  0.370223 -0.84939 0.208695
Quadratik 0.039958 0.858509 0.731167 0.068312 0.105136

Kubik 0.048093 0.87702 0.610562 -20.8741 2.468387




EKk Cizelge 2 (d). Aroma igerigi i¢in Varyans Analizi Tablosu

EKk Cizelge 2 (d) 1. Aroma igerigi i¢in Ardisik Model Kareler Toplami

Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri  p-Degeri
Kayna@ Toplam Derecesi Ortalamasi
Ortalama 8.91*10' 1 8.91*10'
Lineer 5.78*10% 3 1.93*10" 4.675961 0.0157
2FI 7.49*10" 3 2.50*10" 0.555121 0.6538
Quadratik 3.20*10% 3 1.07*10" 4.035836 0.0404
Kiibik 1.88*10" 4 4.70*10" 0.114648 0.9725
Kalnti 2.46*10% 6 4.10*10"
Toplam 1.01*10% 20 5.07*10%
Ek Cizelge 2 (d) 2. Aroma igerigi icin Model Uygunsuzlugu Testi
Varyasyon Kareler Serbestlik Kareler F-Degeri p-Degeri
Kayna Toplam derecesi Ortalamasi
Lineer 6.04*10" 11 5.49*10™ 4.952828 0.0451
2FI1 5.29*10% 8 6.62*10" 5.965822 0.0324
Quadratik 2.09*10% 5 4.18*10" 3.770015 0.0858
Kubik 1.90*10% 1 1.90*10% 17.15661 0.0090
Saf Hata 5.55*10" 5 1.11*10"
Ek Cizelge 2 (d) 3. Aroma icerigi icin Model Istatistikleri
Varyasyon Standart R? Adj-R’ Pred R? PRESS
Kaynag Hata
Lineer 2.03*10’ 0.467162 0.367255 0.14759 1.06*10%
2FI 2.12*10’ 0.527670 0.309671 -1.08909 2.59*10%
Quadratik 1.63*10’ 0.786348 0.594062 -0.35780 1.68*10%
Kubik 2.02*10’ 0.801519 0.371476 -32.9432 4.20*10"




Ek 3 CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarinin aroma bilesimi ve igerigi
(pik alan1 (mV*s))

Ek Cizelge 3. CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarinin aroma bilesimi ve icerigi

(pik alan1 (MV*s))

Deneme No
Aroma bilesimi

1 2 3 4 5 6 7 8 9 10
Acetic acid 3379979 2859223 3957000 6231786 4563719 4828733 3489357 2015309 4112037 3614396
Benzaldehyde 2153758 5321478 5759213 9245844 3246176 6080528 7392051 17252858 11614381 13193534
Cyclotetrasiloxane, octamethyl - 1063648 1774941 3818757 1640616 1630953 1569389 3795738 - 3412849
2,3-Dihydrofuran - - - 2761044 - - - - - 1556835
Benzeneacetaldehyde 7162411 9387586 10958647 9810759 4667760 7751471 11818717 30454837 6198860 21998111
1-Octanol 121186 1103933 915455 - - - - - - -
Nonanal 3501101 4987507 4262483 6911789 3524866 3157511 3440835 6843644 2021578 6311733
Cyclopentasiloxane, decamethyl 1126274 2208783 2924329 6074658 2012743 1625889 2239234 6861265 2978892 7223690
dodecane, 1,1-difluoro- 357438 441052 304033 655248 - 364251 399953 591099 1186918 955597
Decanal 811734 787748 639439 990863 - 339521 416408 973561 - 964072
Cyclopropane, 1,1-dimethyl - - 370145 - - - - - - -
n-Hexadecane 831116 958409 497295 1610762 989104 741396 946177 1336542 2474074 1785153
2,4-Nonadien-1-al - - - - - - - - - -
22-trimethylsilyloxy-3-
methoxyimino-23,24-bisnorchol- 505761 1077089 845489 3522327 1003152 993420 1409486 3927598 2612742 4750320
4-en-3-methoxime
Tridecane 997764 1249231 881131 2064724 947141 888721 1196727 2020341 2683177 2549523
1,5-Hexadiene, 2,5-dimethyl 280535 - - - - - - - - -
Spiro { 6,6-dimethyl-2,3-
diazobicyclo [3.1.0] hex-2-ene- 1376419 5052367 3076952 4937106 - - - 1674814 2586370 4905818
4,1'-cyclopropane }
1-Octene 491885 620934 678218 1345498 412062 496631 672743 1577611 1684982 1689568
2-Methyl-5-(4"-
methylphenyl)sulfonyl-4- 918960 1494310 981506 3290547 1123102 1098909 1880740 4792986 4698709 4554662
nitroimidazole
1-Pentadecene 668580 1084118 - 3178662 2795325 1867759 - - - -
Tetradecane 1134873 1136078 1087832 1842522 786928 1037003 808670 2210257 2092741 3265552
g(zsrecanom acid, 1-methylethyl ) 479707 ) ) ) 509274 ) ) ) )
Trimethylsilyl derivative of 1-
(3,4-dihydroxyphenyl)-propan- 651764 860402 661503 1778370 792561 664935 1104247 2492529 3336470 3062420
1-ol
Nonadecane 765939 723132 562051 - - 468724 - 1027729 - 1927480
Decanal 450751 297191 - - - - - - - -
Docosane - 430739 408719 - - 417079 - - - 1576248
Pentacosane - - - - - - - - - -
Dotriacontane - - - 6358746 617093 - - 7623163 - -




Ek Cizelge 3 (devam). CCRD deneme planina gore iiretilen bal tozlarinin aroma bilesimi

ve igerigi (pik alan1 (mV*s))

Deneme No
Aroma bilesimi
11 12 13 14 15 16 17 18 19 20

Acetic acid 2083881 3555587 4083077 6142788 3809141 3893995 4598324 2672112 5576719 4633925
Benzaldehyde 6790701 17815106 13145792 14911297 13960399 15760207 12688419 10521129 11652745 14291265
Cyclotetrasiloxane, octamethyl 1449442 2270220 4192362 3283499 3014654 4117241 3179192 2600183 2857749 3656768
2,3-Dihydrofuran - - - 1413711 1301747 1595943 1868463 - - 2129162
Benzeneacetaldehyde 14154689 27781472 21543350 24096897 27724342 27647592 19204844 21910577 18688314 23189780
1-Octanol - - - - - - - - - -
Nonanal 3903164 6807804 6152108 6516867 6089449 6787101 5807532 7937136 7556831 7656946
Cyclopentasiloxane, decamethyl 1695305 7676011 7969742 7392604 7497221 7222159 7334498 4807175 5305414 6707494
dodecane, 1,1-difluoro- - - 707345 872586 652915 719477 609954 - 614674 592316
Decanal 519204 - 1020195 940131 1068914 874724 804146 1368052 1080828 1187373
Cyclopropane, 1,1-dimethyl 409032 - - - - - - - - -
n-Hexadecane 651285 - 1932372 1611741 1424318 2387328 1777545 900257 1379333 1324727
2,4-Nonadien-1-al - - - - - - - - - 634983
22-trimethylsilyloxy-3-
methoxyimino-23,24-bisnorchol- 973610 3614690 4429511 3173877 3971347 4601903 4321898 3331108 3352875 3570637
4-en-3-methoxime
Tridecane 1029802 1758708 2451619 2188389 2348811 2405074 2122932 1369747 1626474 1719858
1,5-Hexadiene, 2,5-dimethyl - - - - - - - - - -
Spiro { 6,6-dimethyl-2,3-
diazobicyclo [3.1.0] hex-2-ene- - 7933474 6142485 1337146 4599561 1993687 3317847 837256 822328 1703803
4,1'-cyclopropane }
1-Octene 571095 1496869 1228222 1753445 1664069 1021366 1160330 1341184 1038552 1193838
2-Methyl-5-(4"-
methylphenyl)sulfonyl-4- 1031822 4408662 4659236 3006244 5206446 4535518 3955467 4217189 3533692 4674377
nitroimidazole
1-Pentadecene - - - - - - - - - -
Tetradecane 1046400 2273615 2055773 2736668 2792244 1787517 2245910 2548365 1862772 2361530
Dodecanoic acid, 1-methylethyl ) ) ) ) ) ) ) ) 890058 )
ester
Trimethylsilyl derivative of 1-
(3,4-dihydroxyphenyl)-propan-1- 710695 4182829 3569470 2406748 3573226 2861377 2044742 2337401 2225126 5289201
ol
Nonadecane - 1290878 - 1684204 1580259 - 1054557 1966731 956292 -
Decanal - - - - - - - - - -
Docosane - 1117555 - 1011479 1118230 - 717667 1342538 662218 -
Pentacosane - - - - - - - 2769808 - -
Dotriacontane - - - - 6561704 - - - -




Ek 4 Piskiirtmeli kurutucu islem kosullarinin optimizasyonunda desirability

fonksiyonu yaklagimi ile belirlenen optimum noktalar

Ek Cizelge 4. Desirability fonksiyonu yaklasimi ile belirlenen optimum noktalar

Hava Hava Aroma Cams1
Giris Cikig Atomizasyon icerigi HMF Akabilirlik gecis L
No icerigi Desirability
Sicakhign  Sicakhigr basinci (kPa) (Pik alam (mg/kg) cn sicakhigl
(W] 0 (mV*s)) 4
1 186.98 74.92 462.14 93703707 0.807 40 50.3 0.888
2 187.10 74.87 463.06 93831893 0.808 40 50.3 0.888
3 186.64 74.99 461.52 93248926 0.806 40 50.3 0.888
4 187.30 74.78 464.26 94017755 0.809 40 50.3 0.888
5 187.14 74.77 465.85 93768425 0.809 40 50.3 0.888
6 187.27 75.04 452.66 94143242 0.806 40 50.2 0.886




Ek 5 Besleme karisiminin igeriginin belirlenmesinde her bir yanita ait normal %

olasilik, kalinttya karst model

grafikleri
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Ek Sekil 1. Her bir yanit icin normal % olasilik grafikleri (a). Carr Indeks (b). Uretim verimi (c).
Hunter b degeri
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Ek Sekil 2. Her bir yanit igin kalintiya karst model tahminleri grafikleri (a). Carr indeks (b).

Uretim verimi (c). Hunter b degeri
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Ek Sekil 3. Her bir yanit icin deneme sirasina kars1 kalint: grafikleri (a). Carr Indeks (b). Uretim

verimi (c). Hunter b degeri



Ek 6 Piiskiirtmeli kurutucu islem kosullariin belirlenmesinde her bir yanita ait

normal % olasilik, kalintiya kars1 model tahminleri ve deneme sirasina karsi
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Ek Sekil 4. Her bir yamt icin normal % olasilik grafikleri (a). Carr Indeks (b). Camsi gegis

sicakligi (c). HMF igerigi (d). Aroma igerigi
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Ek Sekil 5. Her bir yamt i¢in kalintiya karsi model tahminleri grafikleri (a). Carr Iindeks (b).
Camsi gecis sicakligi (c). HMF igerigi (d). Aroma igerigi



3.00

1.507

Kalinti
o
8

-1.507

M
[V “\jwv

-3.00

T
1

L L B S S B B By B
4 7 10 13 16 19

Deneme No

3.00

1.507

-1.507

Kalint1
e
— |
|
<
=
|

-3.00

Deneme No

Kalint1

3.00

;;::N | ﬂ/\m
vvv Tl \/

-1.507
-3.00
T
1 4 7 10 13 16 19
Deneme No
3.00 (d)

NIV AWNY,
A

-1.507

-3.00

L sy B B By B BN R B
1 4 7 10 13 16 19

Deneme No

Ek Sekil 6. Her bir yanit icin deneme sirasma karsi kalinti grafikleri (a). Carr indeks (b). Cams1

gecis sicakligi (c). HMF igerigi (d). Aroma igerigi
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Ek Sekil 7. CCRD deneme desenine gore iiretilen bal tozlarina ait DSC termogramlari
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Ek Sekil 7(devam). CCRD deneme desenine gore iiretilen bal tozlarina ait DSC termogramlari



Ek 8 GC-MS kromatogramlari
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