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OZET

Doktora Tezi

Kanath Kemiklerindeki Kalint1 Etlerden Elde Edilmis Protgin
Hidrolizatlarindan Dondurarak Kurutma Yontemi ile Et Tozu Uretim
Optimizasyonu

Ceyda SOBELI

Manisa Celal Bayar Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Gida Miihendisligi Anabilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Semra KAYAARDI

Yapilan bu tez ¢alismasiyla, kanath endiistrisi atig1 olan kemikler tizerindeki
et kalintilarinin hidroliz edilerek geri kazandirilmasi, elde edilen bu hidrolizattan
protein orant ve kalitesi yliksek olan tavuk eti tozunun dondurarak kurutma
yontemiyle en kisa siirede tiretilmesi ve piyasada bulunan protein tozlarma ve katki
maddelerine alternatif bir {iriin gelistirilmesi amag¢lanmistir.

Calismada, kanatli kemikleri {izerinde kalan etler enzimatik hidroliz
yontemiyle islenmis ve protein hidrolizati elde edilmistir. Hidrolizattan en kisa
siiblimasyon siiresinde, en yiiksek ¢oziintirlilk ve in vitro protein sindirilebilirligine
sahip tavuk eti tozu elde etmek amaciyla optimizasyon calismasi yapilmistir.
Dondurarak kurutma prosesine etki ettigi bilinen raf sicakligi (-5-(+)15 °C),
liyofilizasyon sicakligi (-20-(-)10 °C) ve donma hiz1 (0.40-3.60 °C/dk) bagimsiz
degiskenler olarak kabul edilmis ve yanit ylizey yontemi kullanilarak optimizasyon
caligmast yapilmistir. Optimum iiretim kosulu 15 °C raf sicakhig, (-)10°C
liyofilizasyon sicakligi ve 2.00 °C/dk donma hiz1 olarak belirlenmistir. Optimum
kosullarda elde edilen tavuk eti tozu i¢in siiblimasyon siiresi, ¢oziiniirliik ve in vitro
protein sindirilebilirligi sirasiyla 590,344 (dk), 25,625 (%) ve 23,808 (%)’dir.

Optimum kosullarda dort tekerriirlii tiretim yapilmis, iiretilen tavuk eti tozu
ornekleri ve hammadde olarak kullanilan protein hidrolizatlarinin fiziksel, kimyasal
ve mikrobiyolojik analizleri gerceklestirilmistir.

Tavuk eti tozlarinin gerek nem ve su aktivitesi degerleri, gerek protein orani
ve kalitesi gerekse fonksiyonel 6zellikleri bakimindan piyasadaki protein tozlarina
alternatif olabilecegi sonucuna varilmistir. Tavuk eti tozlarimin mikrobiyolojik
kalitesinin iyilestirilmesi icin endiistriyel boyutta {iretim yapildiginda, kontrollii
proses kosullarinin olusturulmasi énerilmektedir.

Anahtar kelimeler: mekanik siyrilmis kanathi eti, enzimatik hidroliz,

dondurarak kurutma, optimizasyon, et tozu
2019, 158 sayfa
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ABSTRACT

PhD Thesis

Optimization of Meat Powder Production by Freeze-Drying Method from
Protein Hydrolysates Obtained from Residue Meat on Poultry Bones

Ceyda SOBELI

Manisa Celal Bayar University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Department of Food Engineering

Supervisor: Prof. Dr. Semra KAYAARDI

With this study, recovery of chicken meat stuck on the bones of poultry
industry wastes by enzymatic hydrolysis, production of chicken meat powder with
high quality protein content by freeze-drying method in a short time and
development of an alternative product to protein powders and food additives were
aimed.

In the study, mechanically deboned chicken meat residues were hydrolyzed
by enzymatic hydrolysis and protein hydrolysate was obtained. Optimization studies
were carried out in order to obtain chicken meat powder from protein hydrolysate
that has maximum solubility and in vitro protein digestibility in minimum
sublimation time. Response Surface Methodology (RSM) was used for optimization
with the independent variables shelf temperature (-5-(+)15 °C), lyophilization
temperature (-20-(-)10 °C) and freezing rate (0.40-3.60 °C/min). The optimum
conditions were shelf temperature, 15 °C; lyophilization temperature, (-) 10°C; and
freezing rate, 2.0°C/min. Sublimation time, solubility and in vitro protein
digestibility for this optimum conditions were found to be 590,344 (min), 25,625 (%)
and 23,808 (%), respectively.

Chicken meat powders were produced four times (as replicates) under
optimum conditions and physical, chemical and microbiological analysis of chicken
meat powders and protein hydrolysates used in powder production were performed.

It was concluded that chicken meat powders could be the alternatives for
protein powders in the market in terms of moisture and water activity content, high
protein quality and content and also functional properties. As a proposal for
improvement of microbiological quality, controlled process conditions shoulde be
provided in industrial production,

Key words: mechanically deboned poultry meat, enzymatic hydrolysis,

freeze-drying, optimization, meat powder

2019, 158 pages

Xii



1. GIRIS

Tirkiye’de ve diinyada niifusun artmasiyla birlikte gida ve protein ihtiyacinda
da artis meydana gelmektedir. Kirmizi etteki iiretim maliyetleri ve dolayisiyla yiiksek
sati fiyatlar1 hayvansal gida kaynagi olarak tavukculuk sektorii ve tavuk eti liretimi

ile tiiketimini 6n plana ¢ikarmaktadir.

Tiirkiye Istatistik Kurumu (TUIK) verilerine gére 2010-2018 yillar1 arasinda
tavuk eti iiretiminde ciddi bir artis bulunmaktadir [1]. Tablo 1.1°de Tiirkiye’de tavuk

eti Uiretimiyle ilgili istatistiksel veriler goriilmektedir.

Tablo 1.1. 2010-2018 yillar arasinda Tiirkiye’de tavuk eti iiretimi [1]

Yil Kesilen tavuk sayis Uretilen tavuk eti (ton)
(adet)
2010 843 897 793 1 444 059
2011 963 245 455 1613 309
2012 1047 782 683 1723919
2013 1 060 673 395 1758 363
2014 1109 742 317 1 894 669
2015 1118719413 1909 276
2016 1101571912 1879018
2017 1228 444 095 2136 734
2018 (Kasim ay1 1129 714 000 1 985 044
itibariyle)

Tavuk etinin artan iiretimiyle birlikte tonlarca da atik ve yan iiriinler ortaya
cikmaktadir. Bu yan iirlinler arasinda, i¢ organlar, ayaklar, bas, kan, kemikler ve
tiiyler sayilabilmektedir [2—4]. Tavuk karkasimnin gogiis, but ve kanat gibi temel
pargalarinin ayrilmasindan sonra geriye gogiis kafesi, sirt ve boyunu igeren ve tim
karkasin yaklasik %40’1n1 olusturan kisim kalmaktadir. Karkas tizerinde kalan, tim
etin azimsanmayacak bir kismini olusturan bu etler, mekanik yollarla ayrilarak
teknolojiye kazandirilabilmektedir [5]. Literatiirde “mechanically deboned meat
(MDM)”, “mechanically recovered meat (MRM)” ya da *“ mechanically separated
meat (MSM)” olarak gecen mekanik olarak ayrilmis et (MAE), elle biiyiik pargalar
ayrildiktan sonra kemikte kalan kiiclik parcalarin mekanik yollarla (diisiik/yliksek

basing sistemleri ve/veya “makaslama” yontemiyle) ayrilmasiyla elde edilen ettir [5—




8]. MAE, bircok iilkede iistiin fonksiyonel ve besleyici 0zellikleri ve ucuz protein
kaynagi olmasindan dolayr salam, sosis, kofte gibi {irlinlerin iiretiminde
kullanilmaktadir [6,9,10]. Ulkemizde de yakin zamana kadar pek cok fiiriinde
kullanilip, lizerinde ¢ok ¢esitli aragtirmalar yapilmis olmasina ragmen 5 Aralik 2012
tarihinde degisen “Et ve Et Uriinleri Tebligi” ile et iiriinlerine MAE katilmasi
yasaklanmistir [11]. Bununla birlikte, 29 Ocak 2019 tarihinde degisen teblig ile
mekanik ayrilmis kanatli etinin (MAKE) “sadece 1sil islem gérmiis kanath
emiilsifiye et iirlinlerinin tiretiminde kullanimi1” ile ilgili yeni diizenleme getirilmistir
[12]. Bu diizenleme yapilmadan onceki siirecte, kemikler iizerinde kalan bu etler
renderinge gonderilerek hayvan yemi olarak degerlendirilebilmekteydi. Ancak, bu
yontem ekonomi i¢in biiylik kayip anlamina gelmektedir. Tavuk karkasinda kalan bu
etlerit MAE olarak degerlendiremeyen et sektorii ise bu etlerin degerlendirilmesi igin
hem ekonomik olarak daha avantajli hem de insan tiiketimine uygun yeni yontemler
aramaya baglamistir [13]. Bu yontemlerin baginda hem MAE’den hem de mekanik
ayirma isleminden sonra kalan kemiklerden (MDR) ¢esitli yontemlerle proteinleri
ekstrakte ederek “protein hidrolizati” elde etmek ve bu ekstraktlar1 ¢esitli iiriinlerin
fonksiyonel 6zelliklerini iyilestirmek basta olmak iizere pek ¢ok alanda kullanmak

gelmektedir [14-22].

Protein hidrolizatlar1 yiiksek nem ve protein igeriklerinden dolayr oldukg¢a
dayaniksizdir. Bu nedenle raf Omiirlerini arttirmak i¢in uygun bir koruma yontemi
uygulamak gerekmektedir. Koruma yontemlerinin arasinda enzimatik ve mikrobiyal
reaksiyonlar1 azaltmak amaciyla su aktivitesinin diisiiriildiigi kurutma, protein

hidrolizatlari i¢in en uygun yontemdir [23].

Gidalarin kurutulmasi ¢ok eski zamanlardan beri kullanilan bir muhafaza ve
isleme yontemidir. En yaygin olarak kullanilan, bilinen en eski ve en basit kurutma
yontemi ise sicak hava ile (konvansiyonel) kurutmadir [24]. Ancak sicak hava ile
kurutma sirasinda gidanin yiiksek sicakliklara maruz kalmasi basta renk olmak iizere
bir¢ok kalite 6zelliginin olumsuz etkilenmesine ve gidada istenmeyen degisikliklere
neden olmaktadir [24]. Bu istenmeyen degisikliklerin ortadan kaldirilmasi ve gidanin
taze haline en yakin sekilde kurutulmasi i¢in vakumda kurutma, kizilétesi 1sinimla
kurutma, morétesi radyasyonla kurutma, dielektrik kurutma, mikrodalga kurutma ve

dondurarak kurutma (liyofilizasyon) gibi yeni teknikler gelistirilmistir [24-26].
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Liyofilizasyon olarak da adlandirilan dondurarak kurutma, tirlinlerin stabilize
edilmesi ve muhafazasi i¢in biyoteknoloji, gida ve eczacilik alanlarinda siklikla
kullanilan ~ bir  kurutma  yontemidir [26-30]. Geleneksel yontemlerle
karsilastirildiginda en kaliteli kurutulmus {iriiniin dondurarak kurutma ile elde

edildigi belirtilmektedir [29,31].

Dondurarak kurutma islemi ¢ok diisiik basing altinda donmus materyalden ya
da donmus c¢ozeltilerden ¢oziiciiniin (serbest su) siiblimasyonla, bagli suyun
desorpsiyonla uzaklastirilmast islemidir [27,32]. Dondurarak kurutma islemi temelde
lic asamadan olusmaktadir: a) dondurma, b) birincil kurutma (siiblimasyon) ve c)

ikincil kurutma (desorpsiyon) [24,25,29,31].

Dondurarak kurutma yonteminin iiriine olan avantajlar1 yaninda kurulum
maliyetleri ve proses siliresinin uzun olmasi dezavantajlarindan sayilmaktadir. Bu
nedenle proses siiresini kisaltmak amaciyla yapilan optimizasyon g¢alismalari son

yillarda arastirmacilar tarafindan oldukga ilgi ¢eken bir konu haline gelmistir [33-38]

Tiiketicilerin degisen yasam tarzlarina ayak uydurmak i¢in yeni teknolojiler
gelistiren gida sektorii, bu anlamda farkli kaynaklara da yonelmektedir. Bu anlamda
tavuk yan triinlerinden elde edilen protein hidrolizatlari, katma deger katacak yeni
bir alternatif olarak diisiiniilebilmektedir. Ayrica sadece {iriine katarak degil, ayni
zamanda proteinleri biitiin olarak sindiremeyen bireylerin beslenmelerinin
diizenlenmesinde, sindirimin kolaylasmasindan dolay1 sporcu beslenmesinde ve pek
cok diyette protein destegi olarak kullanilabilmektedir. Yapilan bu tez ¢alismasi ile
tilkemizde ciddi bir potansiyele sahip olan kanatli endiistrisi kemik atiklarindan
enzimatik yolla protein kaynagi elde edilmesi ve dondurarak kurutma yonteminin
optimizasyonuyla en kisa siirede, en kaliteli tavuk eti tozu tliretilmesi amaglanmustir.
Elde edilen bu tavuk eti tozunun ise et endiistrisinde farkli iiriinlerde katki maddesi
olarak ya da farkli amaglarla dogrudan kullanilmasi ve basta et endiistrisi olmak

tizere iilke ekonomisine biiyiik katki saglamasi hedeflenmektedir.



2. GENEL BIiLGILER

2.1. Kanath Eti Uretimi ve Kanath Etinin Beslenmedeki Onemi

Bir gida bileseni olarak proteinler, insan beslenmesinin dnemli bir pargasi
olarak yaygin sekilde tiiketilmektedir. Hayvansal kaynaklardan elde edilen
proteinler, insanin besinsel gerekliliklerini karsiladigi icin daha ¢ok tercih

[23]. Yiiksek kaliteli insanlarin

edilmektedir protein kaynagi olarak et,
beslenmesinde Oonemli bir rol oynamaktadir. Et ¢esitleri arasinda kanath eti, hem
kiiltiirel ya da dini kisitlamalara maruz kalmamasi, hem de diisiikk yag ve yiiksek
protein igerigiyle besleyici ve saglikli olmasindan dolay1 evrensel olarak
tiikketilmektedir [39,40]. En 6nemlisi de bu yiiksek kaliteli etin ucuz olmasi ve pek
cok kisi tarafindan ulasilabilir olmasidir. Bu 6zelliginden dolayr kanathli etleri
arasinda ozellikle tavuk eti, diisikk gelirli olan iilkelerde en iyi protein kaynagidir
[41]. Kanath eti, domuz ve dana etiyle karsilastirildiginda diinya capindaki et
tilketiminin yaklasik %35’ini olusturdugundan diinyada en ¢ok tiiketilen ikinci et

cesididir [42].

Kanatl eti terimi, tavuk, hindi, 6érdek ve kaz gibi ozellikle eti ve yumurtasi
degerli olan evcil kiimes hayvanlarmi ifade etmektedir [43,44]. Kanath etleri
piyasada taze ya da donuk, biitiin ya da parca halde, kemikli ya da kemiksiz, ¢esitli

sekillerde baharatlanmis, ¢ig ya da pismeye hazir halde bulunabilmektedir [43,45].

Tiirkiye’de 2017 yilinda {iretilen kanatli hayvanlarin %64’linii et tavugu,
%35’ini yumurta tavugu, %1°lik kismini ise hindi, 6rdek, kaz gibi diger kanath
hayvanlar olusturmaktadir [46]. Tiirkiye’deki tavuk etine ait {iretim, tiiketim, ihracat
ve kisi basina diisen tiiketim (kg) miktarlar1 Tablo 2.1°de gosterilmektedir.

Tablo 2.1. Tiirkiye’de tavuk etine ait veriler [1]

2013 2014 2015 2016 2017
Uretim (ton) | 1.758.363 | 1.894.669 | 1.909.276 1.879.018 | 2.136.734
Tiiketim (ton) | 1.401.146 | 1.498.221 1.576.157 1.564.701 1.735.755
Ihracat (ton) 357.567 396.765 334.006 314.402 403.731
Kisi basina 18,3 19,3 20 19,6 21,4
tilkketim (kg)




2018 yil1 Kasim ayma kadar olan veriler incelendiginde kesilen tavuk sayisi
bir dnceki yilin ayn1 ayma gore %1,5 azalma gostermistir. Kasim ayinda kesilen
hindi sayis1 ise bir onceki yilin ayni ayma gore %10,5 artmistir [47]. Tavuk eti
tretimi Kasim 2018 itibariyle 174.483 ton; hindi iiretimi ise 4.954 ton olarak
aciklanmistir. Kasim 2018 itibariyle 2017-2018 yillar1 aylara gore Tiirkiye’deki

tavuk eti tiretim miktarlar1 Sekil 2.1°de gosterilmektedir.
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Sekil 2.1. Tiirkiye tavuk eti tiretim miktarlari, Kasim 2018. [47]

Kanatl etleri tiir olarak gesitlilik gdsterse de benzer kimyasal kompozisyona

sahiptir. Tablo 2.1’°de gesitli kanath etlerinin besinsel 6zellikleri yer almaktadir.

Tablo 2.2. Cesitli kanatli etlerinin besinsel 6zellikleri (g/ 100 g) [48]

Bilesen Broyler Hindi Ordek Bildircin
Su 74.6 72.5 70.8 74.3

Kiil 1.0 0.8 1.2 1.1
Protein 12.1 13.7 12.8 13.1
Yag 11.1 11.9 13.8 11.1

Lif 0.0 0.0 0.0 0.0
Karbonhidrat | 1.2 1.1 1.4 1.4

Kanatl etleri arasinda en ¢ok tiiketilenler tavuk ve hindi etidir. Tavuk eti,

dana etinden daha az doymus yag igceren bir protein kaynagidir. Proteini, tiim




esansiyel aminoasitlerin zengin bir kaynagidir. Bununla birlikte, derisi ¢ok yliksek
oranda yag igerdiginden, pisirmeden Once derisinin alinmasi onerilmektedir. Tavuk
eti ayrica B¢ ve B, vitamini, demir, ¢inko ve fosfor kaynagidir [48,49] Hindi eti, iyi
bir protein kaynagi olmasimin yaninda iyi bir selenyum, ¢inko, niasin ve B¢ ve B>
vitamini kaynagidir. Hindi de tavuk etine benzer olarak yaginin biiylik cogunlugunu
deride icermektedir. Koyu renk etleri agik renk etlerine gore daha yaghdir. Bu
anlamda derisiz beyaz et, yiiksek proteinli ve diisiik yaglh miikemmel bir gidadir

[48].

Bahsedilen saglik ve ekonomik 6zelliklerinden dolayr kanatli eti iiretimi ve
tilketimi tiim diinyada giin gectik¢e artis gostermektedir [2]. Kanath endiistrisinde
aciga cikan atik miktar1 da {liretim ve tiiketim miktarina paralel olarak artmaktadir.
Ureticiler ve arastirmacilar ise dnceleri yem ve organik giibre olarak degerlendirilen

bu atiklar1 degerlendirmek i¢in yeni yontemler arayisina girmistir.

2.2. Kanath Endiistrisinde Atik ve Yan Uriinlerin Degerlendirilmesi

Gida enddistrisi son zamanlarda atiklarin azaltilmasi ve yan iriinlerin geri
kazaniminda daha etkili olunmasi konularinda biiyiik baski altinda tutulmaktadir.
Tarimsal atik ifadesi, tarla bitkilerinin ekimi ve hasadi, siit iiretimi ve hayvan kesimi
sirasinda ortaya cikan kalintilar1 tanimlamak icin kullanilmaktadir. Et endiistrisi
acisindan bakildiginda ise, hayvansal atik ve yan iiriinler, dogrudan insan tiiketimine
ayrilamayan karkas ya da hayvan parcalar1 olarak tanimlanabilmektedir. [4,50-53].
Yan {irtinlerin tanimi1 gelenekler, millet ve din gibi bir¢ok faktore gore degisiklik
gostermekle birlikte, deri, kemik, et parcalari, kan, yagl dokular, boynuz, ayaklar,
toynaklar ya da i¢ organlar olarak kabul edilebilmektedir [51,54—58]. Bu yan iiriinleri
ise “yenilebilen” ve “yenilemeyen” olmak iizere iki baglik altinda siniflandirmak
miimkiindiir [4,59]. Yenilebilen kisimlar arasinda ciger, yiirek ve iskembe;
yenilemeyen kisimlar arasinda ise bagirsaklar, bas ve kemikler bulunmaktadir [50].
Hayvansal yan {riinler ¢ok farkli alanlarda ve c¢ok ¢esitli amaglarla

kullanilabilmektedir.



Hayvansal yan iriinlerin bir kismmi ve kullanildigi alanlart su sekilde

siralayabiliriz:

1. Insan tiiketimi igin et ¢esidi olarak (yenilebilen yan iiriinler)

2. Margarin, seker ve sakiz {iretimi i¢in yenilebilen yaglar

3. Yumusak doku eldesi i¢in mekanik ayirma isleminde degerlendirilen, diigme,
bigak sapi, kemik unu, ¢omlek kili ya da rafine seker iiretiminde kullanilan
kemikler

4. Insan tiikketimi, kan unu, yapistiric1 ve giibre olarak kullanilan kan

5. Nitrogliserin, ¢dzgen, gida koruyucusu, plastik ajan gibi ¢cok fazla endiistriyel
kullanim alan1 olan gliserin

6. Sosis gibi et lriinleri i¢in kilif, miizik enstriimanlari icin tel ve tibbi ligatiir
olarak kullanilan bagirsaklar

7. Sekerleme iiriinleri i¢in jelatin

8. Peynir yapiminda kullanilan rennin

9. Adrenokortikotropik hormon (ACTH), albiimin, bilirubin, epinefrin,
insiilin, pepsin, testosteron gibi ila¢ sanayinde kullanilan {iriinler

10. Protein, yag ve mineral yoniinden zengin yan iiriinlerden hayvan yemi

11. Kiirk, deri ya da deri {irtinleri gibi kullanimlar i¢in post ve deriler

12. Giyim ya da mobilya iiretiminde ve lanolin ekstraksiyonunda kullanilan yiin

13. Yan iiriinlerden iiretilen toprak giibresi

14. Giibre ya da metan iiretimi i¢in kullanilan digki [59].

Bu tanimlardan ve orneklerden yola ¢ikilarak kanatli endiistrisi yan iirtinleri
sakatat, kemik, kan, i¢ organlar, ayaklar ve tiiyler olarak tanimlanabilmektedir [4,50].
Bununla birlikte, kanatlilarda genel olarak ciger, kalp ve taslik yenilebilen; bagirsak,
bas ve kemikler yenilemeyen ve baska amaglarla ileri islemeye gonderilen

kisimlardandir [4].

Sekil 2.2°de kanatl isleme ve isleme sirasinda agiga ¢ikan atik ve yan iirlinler

gosterilmektedir.



Nakil ve hayvanin N ‘Giibre
yakalanmas Oliimler
v
Bayiltma ve kesim 5 Kan
Atik su
Tiiylerin Tiiyler
uzaklastirilmasi Atik su
v
I¢ cikarma - S Sakatat/I¢ organ
\l/ Giibre, Atik su
Trimleme ve karkas Yag+Et Kalintilart
yikama > Atik su
Kemiklerd Et kalintilar
emiklerden ayirma _— Atik su
Sogutma _— Yag
Atik su
Ambalajlama e Atk su
Sogukta depolama

Sekil 2.2. Kanatli isleme akim semasi ve isleme sirasinda ortaya ¢ikan atik ve yan

diriinler [50]

Bu atik ve yan iirtinler farkli yontemlerle islenerek et ve kemik unu, tiiy unu,
kan unu ve rendering isleminden sonra yag olarak degerlendirilmektedir [60]. Elde
edilen kemik, et ve kan unlar1 hayvan beslemede yem olarak kullanilabilmektedir.
Ayrica bazi iilkelerde kandan yapilan sosis, biskiivi, ekmek ve puding gibi dogrudan
insan tliketimine yonelik olan iirlinler de bulunmaktadir [61]. %90’dan fazla ham
protein igerigine sahip olan tiiyler ise canli hayvanin %35-7’sini olusturmaktadir.
Diisiik degerli protein icermesinden dolayr tiiyler hidrolize edilerek, hayvan

yemlerinde kullanilabilmektedir. Ayaklar ise bazi islemlerden gecirildikten sonra



insan tiikketimine ya da hayvan yemi olmaya uygun hale getirilmektedir [61].
Bununla birlikte, Bovine Spongiform Encephalopathy (BSE; daha bilindik adiyla
“Deli Dana Hastalig1”) salginindan sonra 6zellikle Avrupa Birligi iilkelerinde, sadece
disiik riskli materyallerin hayvancilikta yem olarak kullanilmasiyla ilgili kati
kurallar getirilmistir [55]. BSE disinda, ayak ve agiz hastalig1 salginlar1 ve hayvan
yemlerindeki dioksin kontaminasyonlar1 hayvansal yan iiriinlerle ilgili kapsamli ve
kat1 kontroliinii zorunlu hale getirmistir. Burada amag, hayvansal yan iiriinlerin
hayvan ya da insan sagligina ve ¢evreye karsi bir risk olusturmamasidir [62]. Ayrica,
hayvansal yan iriinlerin degerlendirilmemesi ya da yeteri kadar iyi sekilde
degerlendirilememesi sadece potansiyel gelirin kaybina degil ayni zamanda bu
tirlinlerin imha edilmesi i¢in art1 bir maliyetin olugsmasina da neden olacaktir [53].
Iste bu nedenlerle giiniimiizde et isletmecileri, bu yan iiriinleri
degerlendirerek katma degeri olan fonksiyonel katki maddeleri ve degerli yeni
tiriinler tiretmeyi hedef haline getirmistir [56,63]. Bu anlamda izlenen stratejiler gida,
yem, fonksiyonel katki maddeleri, ilag, giibre, isleme yardimcilar1 ve yenilebilir yan
tiriinlerden katma degerli triinlerin elde edilmesidir [64]. Hayvansal yan {iriinler
protein hidrolizatlar1 gibi biyomolekiillerin, fonksiyonel 6zellikli ekstraktlarin ya da
biyoaktif peptitlerin iiretiminde hammadde olarak kullanilmaktadir [52]. Hayvansal

yan triinlerin kullanimiyla ilgili akis diyagrami Sekil 2.3°te gosterilmektedir.
Gida katki maddeleri

Biyoaktif maddeler
// Enzimler

—————> Biiyiikbas hayvan yemi
Hayvansal yan ——> Evcil hayvan yemi
uriinler ———> Giibre

—> Enerji iiretimi

Kimyasal maddeler

Ilaclar

Tibbi malzemeler

Sekil 2.3. Hayvansal yan {iriinlerin kullanimu ile ilgili akis diyagrami [52]



2.3. Kanath Endiistrisi Kemik Atiklarindan Protein Hidrolizat1 Uretimi

Kanatli karkaslar i¢ organlar ¢ikarildiktan sonra yaklasik olarak %60 et ve
%40 kemikten olusmaktadir [65]. Kanatli islemede kesim, parcalara ayirma ve elle
ya da otomatik olarak yapilan kemikten ayirma iglemlerinden sonra kemikler
lizerinde azzmsanmayacak miktarda et kalmaktadir [66]. Kemik oraninin yaklagik
%40 oldugu diisiiniildiiglinde ise bu miktar oldukca yiiksektir [55]. Et endiistrisi son
zamanlarda bu kemiklerden daha fazla et eldesi arayisina girmis ve bu amagla yeni
yontemler gelistirilmistir. Bu yontemler arasinda mekanik ayirma iglemi basta olmak
tizere kemikten eti styirmak i¢in su ya da kiigiik buz parcalarinin piiskiirtiilmesi, su,
seyreltik asit ya da alkali ile ekstraksiyon ya da proteolitik enzimlerle hidrolizasyon

yontemleri bulunmaktadir [67].

Atik kemikler tizerinde kalan etler yiiksek miktarda protein, enzim ve lipit
icermektedir. Bu yan iiriinler bazi teknolojik islemlerden gectikten sonra yemlerde ya
da gilibrede kullanilsa da, son zamanlarda protein hidrolizati olarak da
degerlendirilmektedir. Diisiik molekiil agirlikli peptitler (minimum seviyede serbest
aminoasit iceren di ve tri peptitler) bakimindan zengin protein hidrolizatlar1 yiiksek
besleyici degeri ve teropatik Ozellikleriyle lezzet arttirici, fonksiyonel katki maddesi
ya da diisiik protein kalitesine sahip gidalara besinsel takviye olarak kullanilabilecek

iyi bir kaynaktir [2,21,23,68,69].

Protein hidrolizi, et yan {iriinlerinden proteinleri ekstrakte etmek icin yaygin
olarak kullanilan ydntemlerdendir. Bu degerlendirme yontemi geleneksel
yontemlerden farklidir ¢linkii, yan tiriinler dogrudan kullanilmamakta, oncelikle yan
iriinlerin kimyasal bilesenlerinin (protein) geri donilisiimii yapilmakta daha sonra
degerlendirilmektedir [2]. Proteinlerin daha kiiciik ve suda daha cok ¢oziiniir peptit
ve serbest aminoasitlere parcalanmasini kapsamaktadir. “Hidroliz” kelimesi
literatiirde “su ile reaksiyona girme” anlamindadir ve protein hidrolizi de su
molekiillerine ihtiyagc duymaktadir. Hidroliz prosesinin amaci, protein geri
doniigiimiinii ve degerli bilesenlerin verimini arttirmaktir. Protein hidrolizatinin
fonksiyonel ve fizyolojik aktivitesi hidrolizatin igerdigi aminoasidin serbest formda
ya da peptitlere bagli olmasindan etkilenmektedir ve bu da kismen hidroliz

prosesinin yontemi ve kosullariyla belirlenmektedir [70]. Protein hidrolizi kimyasal,
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termal, mikrobiyal ya da enzimatik yontemlerle ya da bunlarin kombinasyonlari
kullanilarak yapilmaktadir [2]. Proteinlerin hidrolizi icin segilen yontem protein
kaynagina baghdir. Ornegin, tiiyler, killar, boynuz, gaga ya da yiin gibi keratin yapili
protein kaynaklar1 asidik ya da alkali uygulamayla ya da bakteriyel kerateinaz
yardimiyla hidrolize edilmektedir. Tam tersi olarak, hayvansal {iriinler (kazein,
peyniraltt suyu, bagirsak ve et) ve bitkisel ingredientler (soya, bugday, piring,
bezelye ve ¢igit) enzimatik ya da mikrobiyal hidrolizle muamele edilmektedir [71].

Yontemlerin uygulanisiyla ilgili genel akim semas1 Sekil 2.4’te gosterilmektedir.

Hayvansal ya da bitkisel iiriinlerdeki protein

Su
v
Coziindiirme
pH, Kimyasal hidroliz (HCl ya da NaOH)
sicaklik Enzimatik hidroliz (tripsin ya da
iyon konsantrasyonu pepsin)
ve reakt)é/Sr basinci a ari]a ma Mikrobiyal hidroliz (bakteri, mantar
Y ya da maya)
v

Hidrolizin belli bir siire sonra kontrol edilmesi (4-48 saat)

Sicakligr azaltma (kimyasal hidroliz)
Sicaklig1 arttirma (enzimatik ya da
mikrobiyal hidroliz)

pH ayarlama

v

Hidrolizi sonlandirma

Filtrasyon, santrifiijleme ve ayirma

v
Peptitler
Pastorizasyon, evaporasyon,
kurutma ve ambalajlama
Uriin

Sekil 2.4. Hayvansal ve bitkisel proteinlerden peptit liretimi genel akim

semasi [71]
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2.3.1. Protein hidroliz yontemleri

2.3.1.1. Asit hidrolizi

Bir proteinin (jelatin) asit hidrolizi 6 M HCI i¢inde 110 °C’de 24 saatte
olmaktadir [71,72]. Peptit elde etmek icin ise daha kisa siireler (6rnegin, 2-6 saat)
kullanilmaktadir. Hidrolizden sonra, iiriin buharlastirilmakta, pastorize edilmekte ve
kurutulmaktadir. Bu yontem ¢ogunlukla lezzet arttiricilarin  iiretimi  igin
kullanilmaktadir [71,72]. Diislik maliyetli olmasi yoniinden avantajli olsa da,
triptofanin tamamen parcalanmasi, metiyoninin kismen kaybi1 ve glutaminin
glutamata, asparaginin aspartata doniismesi gibi bazi problemler bulunmaktadir

[71,73].

2.3.1.2. Alkali hidroliz

Kalsiyum, sodyum ya da potasyum hidroksit gibi alkali ajanlarin yiiksek
sicaklikta (105 °C) 20 saat kullanilmasiyla proteinler hidroliz edilmektedir. Daha
diisiik sicakliklar (27-55 °C) ve daha kisa siirede ise gida sanayinde peptitlerin
olusumu gergeklestirilmektedir. Hidrolizden sonra, iirlin buharlastirilmakta, pastorize
edilmekte ve kurutulmaktadir. Asit hidrolizi gibi, alkali hidroliz de diisiik
maliyetlidir ve %100 triptofan geri doniisiimii saglamaktadir. Ancak sistin, arginin,
treonin, serin, izolosin ve/veya lisin gibi pek¢ok aminoasidin tamamen
parcalanmasina ve lisinoalanin ya da lantionin gibi istenmeyen amino asit

kalintilarinin olusmasina neden olmaktadir [71,73].

2.3.1.3. Enzim hidrolizi

Gida endiistrisinde ve gida arastirmalarinda en c¢ok kullanilan enzimler
hidrolazlardan karbohidrazlar ve sonrasinda proteazlar ve lipazlardir. Proteazlar en
iyl nitelendirilmis enzimler arasindadir. Proteazlar, hidroliz ettikleri peptit bagi
(serin, tiol, karboksil ve metallo) ve izledikleri mekanizmaya (endoproteinaz ve
ekzopeptidaz) gore smiflandirilmaktadir. Endoproteinazlar, protein molekiilleri

arasindaki peptit baglarin1 hidroliz ederek, biiyiik peptitlerin olugsmasini saglarken,
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ekzopeptidazlar hem N terminustan (aminopeptidaz) hem de C terminustan
(karboksipeptidaz) aminoasitleri uzaklagtirarak terminal peptit baglarim1 da yok
etmektedir. Gida sanayiinde, cogunlukla endopeptidazlar kullanilmakla birlikte, daha
ileri bir degradasyon istendiginde ekzopeptidazlarla endopeptidazlar birlikte
kullanilabilmektedir [70,73].

Proteinlerin peptit baglar1, farkli cesitlerde proteazlarla kirilabilmektedir. Bu
enzimler hayvansal, bitkisel ya da mikrobiyal kaynakli olabilmektedir. Hayvansal
kaynakli enzimler pankreatin, tripsin, pepsin, karboksilpeptidaz ve aminopeptidaz;
bitkisel kaynakli enzimler papain ve bromelindir. Enzim se¢imi protein kaynagi ve
hidroliz derecesine bagli olarak degismektedir [71]. Enzimatik hidrolizin diger
yontemlere gore avantajlart bulunmaktadir [16,74-76]. Hidroliz reaksiyonunun
kolayca kontrol edilmesi, metodun tekrarlanabilirligi, reaksiyona giren enzimlerin
Ozglnliigli, hidrolizatin besinsel kalitesi ve daha az ac1 tatta ve az tuzlu olmasi bu
avantajlardandir [2,75]. Bununla birlikte enzimlerin dikkatli bir sekilde secilmesi ve
uygun kosullar altinda (sicaklik, pH, enzim/substrat (E/S) orani) kullanilmasi
gerekmektedir [71,77]. Literatiirde arastirmacilar tarafindan kullanilan bazi enzimler
Alcalase® 0.6, Neutrase ®, papain, Flavourzyme®, Corolase®, pepsin, Kojizyme®
‘dir [70,78-81]. Tablo 2.3’te hayvansal kaynaklar ve yan iirtinleri kullanilarak farkli

enzimlerle protein hidrolizati elde edilmis caligmalara 6rnekler verilmektedir.
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Tablo 2.3. Hayvansal kaynaklar ve yan tiriinleri kullanilarak farkli enzimlerle protein

hidrolizat1 elde edilmis ¢alismalar

Enzim Ad1 Kullamilan Hammadde Referans
Protease Koyun i¢ organlari [69]
Umamizyme Tuna balig1 atig1 [80]
Papain Mekanik ayrilmis hindi kalintisi [74]
Alcalase Tatl1 su ¢ipurasi [82]
Alcalase 2.4 L Mekanik ayrilmig tavuk eti [22]
Alcalase 2.4 L Kegci i¢ organlari [75]
Brauzyn

Flavourzyme Tavuk kemigi [83]
Alcalase 2.4 L Tavuk gogiis eti [84]
Flavourzyme 500 L Sazan balig1 atig1 [85]
Neutrase 0.8 L

Alcalase Mekanik ayrilmis kanatl eti [86]
Esperaz

Flavourzyme

Alcalase 2.4 L Mekanik ayrilmis kanath eti [16]
Flavourzyme

Alcalase 2.4 L, | Somon balig1 [87]
Flavourzyme

Corolase PN-L, Corolase

7089

2.4. Protein Hidrolizati Kurutma Yontemleri ve Yapilan Calismalar

Protein hidrolizatlari, yiiksek protein igeriklerinden dolayr bozulmaya
olduk¢a agiktir. Bu nedenle raf Omiirlerinin uzatilmast i¢in islenmeleri
gerekmektedir. Protein hidrolizatlar1 i¢in en uygun yontem ise kurutmadir.
Kurutmada buharlastirma ya da siiblimasyon islemleri yardimiyla, gida igerisindeki
su uzaklagtirilmakta ve su aktivitesi azaltilarak enzimatik ve mikrobiyal faaliyetler

yavaglatilmaktadir [88,89].

Protein hidrolizatlarinin kurutulmasinda en uygun iki yontem piiskiirterek
kurutma ve dondurarak kurutmadir. Piiskiirterek kurutma, bir ¢ozeltiyi, siispansiyonu
ya da emiilsiyonu gaz halde bulunan yiiksek sicaklikta bir ortamdan atomize edilmis
bir piiskiirtii halinde gecirerek tek bir adimda toz hale getirme islemidir [90,91].

Endiistriyel anlamda zorluklar1 bulunsa da ilag, gida ve siit endiistrisinin vazgegilmez
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bir parcast olmustur. Diisiik isletme maliyeti ve kisa temas siiresi bu yontemi

avantajli hale getirmektedir [84,88].

Protein hidrolizatlarinin piiskiirterek kurutma yontemiyle toz hale getirildigi
pek c¢ok calisma bulunmaktadir. Bu calismalarda genellikle farkli hayvansal
kaynaklardan elde edilen protein hidrolizatlar1 koruma ve depolama amaciyla
piskiirterek  kurutulmaktadir [23,69,98,78,88,92-97]. Baz1 c¢alismalarda ise
piskiirterek kurutma isleminin etkinligini arttirmak i¢in yardimci ajanlarla

optimizasyon ¢aligmalarina yer verilmistir [84,99].

Her ne kadar yaygin bir sekilde kullanilsa da, piiskiirterek kurutmanin bazi
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Bunlar arasinda proteinlerde denaturasyona sebep
olmasi [82,100], kovalent ve kovalent olmayan interaksiyonlarin oranini ve tiirlinii
degistirmesi ve bu nedenle protein hidrolizatlarinin antioksidan aktivitesini
etkilemesi [91], protein hidrolizatlarinin diisiik molekiil agirliklar1 nedeniyle kurutma

haznesinin ¢eperine yapismasi ve yaniklara sebep olmasi [89] sayilabilmektedir.

Dondurarak kurutma yontemi ise kurutma isleminin diisiik sicakliklarda
yapilmasindan dolay1 her zaman bir alternatif olarak kullanilmaktadir. Dondurarak
kurutma temel olarak diisiik basing altinda suyun siiblimasyon yoluyla
uzaklagtirllmasidir ve piskiirterek kurutmadan daha az denaturasyon meydana
getirmektedir [91]. Bununla birlikte islem siiresinin uzun olmasi, yliksek kurulum ve
isletme maliyeti bulunmaktadir [91,98].

Dondurarak kurutma goriiniis, besinsel kalite, lezzet ve yliksek rehidrasyon
kapasitesi gibi yiiksek kalite ozelliklerine sahip gidalar ve biyoiiriinler iiretilmesini
saglamaktadir [101]. Literatiirde piiskiirterek kurutma yontemiyle oldugu kadar
dondurarak kurutma yoOntemiyle de elde edilmis protein hidrolizati tozlar

bulunmaktadar.
Ovissipour ve ark. [102], farkli endojen enzimler kullanarak elde ettikleri

hamsi balig1 protein hidrolizatini dondurarak kurutmus ve antioksidan 6zelliklerini

belirlemistir.
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Onuh ve ark. [103], tavuk but ve gdgiis eti derilerinden elde ettikleri
proteinleri alkalaz veya pepsin-pankreatin karisimiyla hidroliz etmis ve dondurarak
kuruttuktan sonra tavuk but derisi hidrolizati ve tavuk gogiis derisi hidrolizatinda

antioksidan 6zellikleri incelemistir.

Fik ve Surowka [104], tavuk kafalarinin papain ile enzimatik hidrolizinin
optimum kosullarin1 belirlemek i¢in yaptiklari ¢alismada hidrolizatlar1 dondurarak

kurutmus ve fizikokimyasal ve fonksiyonel 6zelliklerini incelemistir.

Sazan baliginin Protamex enzimi kullanilarak elde edilen hidrolizatlari,
fonksiyonel, biyoaktif ve antioksidatif o©zellikleri yoniinden incelenmek iizere

dondurarak kurutulmus ve toz hale getirilerek depolanmistir [105].

Jridi ve ark. [106]’nin yaptiklar1 ¢aligmada miirekkep balig1 derisinden farkli
mikrobiyal proteazlar ve alkalaz kullanilarak elde edilen protein hidrolizatlari

dondurarak kurutulmus ve antioksidan aktiviteleri yoniinden incelenmistir.

Liu ve ark. [107], domuz kemikleri kullanarak elde ettikleri protein
hidrolizatlarim1 dondurarak kurutmus ve emiilsifikasyon ve oksidatif stabilite

ozelliklerini incelemistir.

Slizyte ve ark. [85] sazan baligi atiklarindan Flavourzyme ve Neutrase
kullanarak elde ettikleri protein hidrolizatlarin1 dondurarak kurutmus ve besinsel,

fizikokimyasal ve fonksiyonel 6zelliklerini incelemislerdir.

Jemil ve ark. [108], farkli balik tiirlerinin etlerinden bakteriyel enzimin
fermantasyonu yoluyla elde ettikleri balik eti protein hidrolizatlarint dondurarak
kurutmus ve genel bilesim, fonksiyonel ozellikler ve in vitro antioksidan ve

antimikrobiyal 6zellikler yoniinden incelemistir.
Hur ve ark. [20], yumurtlamay1 bitirmis tavuk etlerinin mekanik olarak

ayrilmasi ile elde edilen eti Protamex enzimi ile hidroliz ettikten sonra dondurarak

kurutmus ve tavuk eti protein hidrolizati elde etmistir. Daha sonra bu hidrolizati
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baliktan elde edilen “surimi”de farkli oranlarda kullanarak suriminin genel bilesim

ve antioksidatif 6zelliklerini incelemistir.

Mezgit baliginin Alcalase® enzimi kullanarak farkli oranlarda hidroliz
edildigi calismada, elde edilen hidrolizatlar dondurarak kurutulmus ve gruplar
arasindaki ¢oziiniirliikk, emdiilsifikasyon ve kopiliklenme o6zellikleri incelenmistir

[109].

He ve ark. [110] yaptiklar1 ¢caligmada, Atlantik somonu ve sar1 agiz baliginin
yan iirlinlerinden balik protein hidrolizati iiretim kosullarin1 optimize etmek amaciyla
farkli enzimler kullanmig ve bu sonucta elde edilen protein hidrolizatlarini
dondurarak kurutmustur. Dondurarak kurutulmus Orneklerde fizikokimyasal ve

fonksiyonel 6zellikler belirlenmistir.

Tiim bu calismalardan ayr1 olarak, yapilan bir caligmada piring posasi protein
hidrolizatinda piiskiirterek ve dondurarak kurutma yontemleri karsilastirilmis ve
puskiirterek kurutulmus orneklerin protein ¢oziiniirligii, kopiiklenme kapasitesi ve
emiilsifikasyon aktivitesi degerlerinin dondurarak kurutulmus orneklerden yiiksek
oldugu belirlenmistir. Bununla birlikte, dondurarak kurutulmus oOrneklerin daha
yiiksek su/yag baglama kapasitesi ve termal stabilitesi oldugu sonucuna varilmistir.
Ayrica, dondurarak kurutulmus oOrneklerin protein ikincil yapilarinin piiskiirterek

kurutulmus 6rneklerden daha siki ve diizenli oldugu belirtilmistir [111].

Yine et proteini hidrolizatlarindan farkli olarak yumurta beyazi proteini
hidrolizati {liretiminde dondurarak ve piiskiirterek kurutma yontemleri kullanilarak
yapilan bir ¢alismada, iki yontem ile elde edilen 6rnekler fonksiyonel ve antioksidan
aktiviteler yoniinden karsilastirilmistir. Her iki grup hidrolizatin da benzer genel
bilesim ve molekiiler agirlik dagilimima sahip oldugu fakat renk ve fiziksel yap1
yoniinden farklilik gosterdigi bulunmustur. Hidrolizatlarin kopiiklenme 6zelliklerinin
dondurarak kurutmayla arttigi, piiskiirterek kurutmayla azaldigi tespit edilmistir.
Ayrica, dondurarak kurutmanin emiilsifikasyon ozelliklerini etkilemedigi ancak

puskiirterek kurutmanin olumsuz etkisinin oldugu belirlenmistir [91].
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Linares ve ark. [100] ayni hidroliz oraniyla elde ettikleri dondurarak ve
puskiirterek kurutulmus gluten hidrolizatlarin1 biyokimyasal ve emilsifikasyon
ozellikleri yoniinden incelemislerdir. Her iki kurutma yoOnteminde Orneklerin
molekiiler boyut dagilimi, hidrofobiklik ve ¢oziiniirlikk 6zelliklerinde farklilik
goriilmemistir. Ancak, dondurarak kurutulmus gluten hidrolizatinin emiilsifikasyon
ozelliklerinin  puiskiirterek  kurutulmus hidrolizatlardan daha fazla oldugu

belirlenmistir. Orneklerin yag/su baglama 6zelliklerinin benzer oldugu belirtilmistir.

Calismalardan da anlagilacagi iizere, farkli etlerden elde edilen protein
hidrolizat1 iiretiminde dondurarak kurutma islemi siklikla kullanilmakta ancak
kurutmay1 etkileyen  parametrelerin  optimizasyonu  iizerine caligma
bulunmamaktadir. Bu ¢alismalarin yapilabilmesi i¢in dondurarak kurutma prosesinin

prensibi, asamalari, bu asamalari etkileyen faktorler 1yi anlasilmalidir.

2.5. Dondurarak Kurutma

2.5.1. Dondurarak Kurutma Tanim ve Tarihgesi

Liyofilizasyon olarak da bilinen dondurarak kurutma, suyun donmus halden
(buzdan) siiblimasyon yoluyla wuzaklagsmasidir. Bu proseste, gida Oncelikle
dondurulmakta, daha sonra yiiksek vakum altinda buz erimeden siiblime olmaktadir
[112,113]. Cikan su buhar1 genellikle ¢ok diisiik sicakliktaki kondenser yiizeyinde
toplanmaktadir. Dondurarak kurutma, biyoteknoloji, toz kimyasallar, gida ve ilag
endiistrisinde kullanilan kurutma teknolojilerindendir. Konvansiyonel bir kurutma
yontemi kullanildiginda kalitesini ya da aktivitesini kaybedebilecek olan 1s1ya duyarlh
malzemeler, toz kimyasallar, mikroorganizmalar, biyoteknolojik iiriinler ve bazi
ilaclara dondurarak kurutma islemi uygulanabilmektedir [114—-116]. Dondurarak
kurutmayla yiiksek kaliteli kuru iirtin elde edilebilmesine ragmen, prosesin ¢ok
asamali, oldukca yavas ve pahali olmasi uygulama alanlarim1 kisitlamaktadir. Tablo
2.4’te  konvansiyonel kurutma ile dondurarak kurutma arasindaki farklar

gosterilmektedir [117].
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Tablo 2.4. Konvansiyonel kurutma ve dondurarak kurutma arasindaki farklar

[117]

Konvansiyonel Kurutma

Dondurarak Kurutma

Sebze ve tane gibi
tiriinlerde basarilidir.

kolay kuruyan

Bircok iirtinde basaril olarak
uygulanabilmesine ragmen, diger
yontemler ile kurutulamayan gidalar ile
uygulamasi sinirhdir.

Et tirtinlerinde basarili degildir.

Pismis ve ¢ig etin kurutulmasinda
basartyla kullanilabilir.

Sicaklik
degisebilir.

37° ile 93°C arasinda

Sicaklik donma noktasmnin altinda

olabilir.

Atmosferik basingta gerceklesir.

Basing oldukga diistiktiir (27-133 Pa)

Suyun gida ylizeyinden evaporasyonu ile
gergeklesir.

Buzun siiblimasyonu (kat1 fazdan direk
buhar fazina gecis) ile gerceklesir.

Kati madde hareketinden kaynaklanan
ylizey sertlesmesi gerceklesebilir.

Kati madde hareketi minimum
seviyededir.

Uriin iizerindeki stresten dolay1 yapisal
bozulmalar ve biiziilme meydana gelir.

Biiziilme ve yapisal degisimler minimum
seviyededir.

Kurutulan tiriiniin rehidrasyonu | Hizli rehidrasyon meydana gelir.
minimum seviyededir.

Koku ve aroma cogunlukla | Koku ve aroma muhafaza
degismektedir. edilebilmektedir.

Uriiniin ~ rengi  genellikle  kurutma | Uriiniin rengi muhafaza edilebilmektedir.

sonunda daha esmerdir.

Kurutma maliyeti diistiktiir.

Kurutma maliyeti sicak havaya gore
genellikle 4 kata kadar daha fazladir.

Dondurarak kurutma ydntemi antik Cin ve Peru Inkalar1 zamaninda ¢ok az da

olsa bilinmekteydi. Cinliler, daha uzun siire depolamak ve daha iyi lezzet elde etmek
icin soguk kis giinlerinde eti disar1 koyarlardi. Et 6nce donar, daha sonra kururdu.
Benzer sekilde, Inkalar da patatesi ve bazi mahsullerini yiiksek dag tepelerinde
sogukta birakarak, gida igindeki suyun Once donmasini, daha sonra ise diisiik
basingta yavas yavas siiblime olarak kurumasinmi saglardi. Bunlar dondurarak
ilk oOrnekleri olarak dondurarak kurutma

kurutmanin sayilmakla birlikte,

teknolojisinin geligmesindeki {i¢ onemli doniim noktas1 sunlardir [118,119]:

1. 1933 yilinda Earl W. Flosdorf ve Stuart Mudd insan serumunu dondurarak

kurutmayla bagarili bir sekilde korumusglardir.
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2. II. Diinya Savasi sirasinda, kan plazmasi ve penisilinin korunmasi igin
dondurarak kurutma prosesi ticarilestirilmistir. Howard Walter Florey ve Ernst Boris
Chain 1938 yilinda penisilini dondurarak kurutma yontemiyle korumuslar ve II.
Diinya Savagi sirasinda klinik uygulamalara biiylik katki saglamiglardir. Bundan
birkag yil sonra ise, Charles Merieux, ilaglarin korunmasi i¢in dondurarak kurutmay1

diizenli bir teknoloji haline getirmistir.

3. 1938 wyilinda ise, Nestle’nin arastirmacilarindan bilim adami Max
Mortgenthaler, ilk dondurarak kurutulmus kahveyi ve toz kahveyi iiretmis ve toz

gida tirlinlerinin gelismesine Onciiliik etmistir.

Her ne kadar bu ii¢ olay mikroorganizma ve gidalarin dondurularak
kurutulmasina katki saglamis olsa da kullanilan sistem ve aparatlar saglam ve etkili
degildi. Aparatlarin ¢ogu camdan yapilmaktaydi. Vakum, mekanik bir vakum
pompasiyla degil, etil eterden kimyasal pompa yardimiyla iiretilmekteydi. Ayrica,
materyallerin dondurulmas: igin gerekli olan diisiik sicakliklar kuru buz ile

saglanmaktaydi [118].

1930’larda 6nce dondurucu ajanin ticari olarak iiretilmesi, daha sonra ise
mekanik buhar sikistirmali  buzdolabinin {iiretilmesiyle dondurarak kurutma
teknolojisi gelismis ve uygulamalart artmistir [118]. Teknoloji 1940-1960’lar
arasinda mikroorganizmalar, kahve ve daha pek cok iiriinde kullanimiyla en ¢ok

gelistigi donemi yasamistir.

Giiniimiizde ise dondurarak kurutma, malzeme biliminde o0zellikle de
nanoteknolojide kullanilmasiyla, nanopartikiillerin iiretiminde oldukca ©nemli bir

yontem haline gelmistir [118].

2.5.2. Dondurarak Kurutmanin Prensibi

Dondurarak kurutmanin temel prensibi suyun sivilagmadan dogrudan gaz faza
gectigi siiblimasyon olgusudur. Suyun siiblimasyonu “ii¢lii nokta”nin (0,01 °C
sicaklik ve 612 Pa basing) altindaki sicaklik ve basinglarda meydana gelmektedir
[113,120-122]. Bu nedenle, dondurarak kurutma i¢in gerekli olan siiblimasyon

sinirin1 asabilmek i¢in Oncelikle ortam sicakligindaki driniin (Sekil 2.5°teki A
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noktasi) sicakligr diisiirtilerek (Sekil 2.5’teki B noktasi) dondurulmasi gerekmektedir.
Daha sonra basing {i¢lii noktanin altindaki degerlere indirilmelidir (C noktasi). Son
olarak, buzu siiblimasyonla buhara doniistiirmek i¢in biraz 1s1 uygulamasi
yapilmalidir (Sekil 2.5°te D noktasi). Dondurarak kurutma prosesinde siiblimasyon
“birincil kurutma” olarak da adlandirilmaktadir. Serbest suyun biiylik kisminin
siiblime oldugu noktadan itibaren, bagli suyun desorpsiyon yoluyla {irlinii terk

etmeye basladig1 asama ise “ ikincil kurutma”dir [122,123].

Sivi

Buharlagma

Basing (mTorr)
A
©

Gaz

4580 | —————t————— g
Ucli nokta

Sublimasyon

—

0.01 Sicaklik (°C)

Sekil 2.5. Dondurarak kurutma sicaklik-basing grafigi (A: Baslangic noktasi;

B:Donma; C:Vakum+isitma D:Birincil kurutma (siiblimasyon))

Boylelikle, dondurarak kurutma prosesinde ii¢ asamadan
bahsedilebilmektedir: Dondurma, birincil kurutma (siiblimasyon) ve ikincil kurutma
(desorpsiyon) [31,33,114,124-126]. [lk asama olan dondurmada, 6rnek sicaklig1 buz
kristallerinin biiyiikliigiinii kontrol altina almak ve lriine olabilecek herhangi bir
zarar1 dnlemek igin hizli bir sekilde diisiiriilmektedir. ikinci asama, yani birincil
kurutma, buzun siiblimasyonunu saglayacak sekilde drnegin vakum altinda 1sitilmasi
isleminden olusmaktadir. Bu asama, prosesin en uzun agsamasidir ve donmus olan
tiim su siiblime olmaktadir [36,127]. Ayrica lriiniin kalite 6zelliklerinin ¢ogunun

olustugu asamadir. Son asama olan ikincil kurutmada ise, poroz yapiya tutunmus
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olan su sicakligin arttirilmasiyla desorbe edilmektedir [121]. Dondurarak kurutma ile

ilgili akis semasi Sekil 2.6’da gosterilmektedir.

[ Sartlandirma

Ornek hazirlama

Dondurma

Sekil 2.6. Dondurarak kurutma proses dongiisii [113]

2.5.3. Dondurarak Kurutma Prosesinin Asamalari

Birincil kurutma

Son Urdn

ikincil kurutma

Sekil 2.7°de dondurarak kurutma prosesi ve asamalarina ait 6rnek bir grafik

yer almaktadir. Grafik ile ilgili detayli bilgiler asamalarin agiklandigi boliimlerde

bulunmaktadir.
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Sicaklik ve basing

Raf sicaklign

Uriin sicaklig

\
‘\ Dondurma Birincil kurutma ikincil kurutma

.\\\\\\- \
.

Sekil 2.7. Dondurarak kurutma prosesinin asamalari

2.5.3.1. Dondurma

Dondurma islemi, dondurarak kurutma prosesinin ilk ve en énemli asamasidir.
Ciinkii, dondurularak kurutulacak {riiniin yapist dondurma islemi sirasinda
olugmaktadir. Bu asamada suyun cogu camsi ve/veya kristal c¢Oziinenlerin
olusturdugu matriksin arasindan ayrilmaktadir. Bu nedenle, bir formulasyonun
kuruma asamasinin biiylik ¢ogunlugu donma asamasinda meydana gelmektedir
[125]. Bu asamada siv1 ¢ozelti sogutulmakta ve saf su buz kristalleri olusmaktadir.
Donma islemi devam ettikge, sivi igerisinde bulunan daha fazla su donmaktadir. Bu,
kalan sivi fazin konsantrasyonunun artmasi demektir. Bu olduk¢a konsantre ve
viskoz s1vi amorf, kristal ya da amorf-kristal ikisi birarada bir faz meydana getirerek
katilagsmaktadir. S1v1 fazda kalan ve donmayan ¢ok az miktardaki su bagli su olarak

adlandirilmaktadir [124,128]. Dondurmayla birlikte;

1. Cozelti icindeki bilesenler immobilize olmakta ve vakum uygulandiginda
kopiirme engellenmektedir.

2. Dagilmis {iriiniin termal inaktivasyonu azalmaktadir.

3. Donma sirasinda olusan buz yapist dondurarak kurutma prosesinin

davranigini ve kuruyan tortunun temel morfolojisini belirlemektedir [129].
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Dondurma ydntemi ve donmus iiriiniin son sicaklifi materyalin bagarili bir
sekilde dondurularak kurutulmasini etkilemektedir. Hizli dondurmayla kiiciik buz
kristalleri olusmaktadir. Bu durum mikroskobik olarak incelenecek olan yapinin
korunmasi1 demektir ancak bu sekilde dondurulan {riinlerin kurutulmasi
zorlagsmaktadir. Yavas dondurmayla daha biiyiikk buz kristalleri olugmaktadir.

Boylece, kurutma prosesi sirasinda matrikste daha az sinirlayici kanal bulunmaktadir.

Dondurmanin temel fonksiyonu solventi (temel olarak sudan olugmaktadir)
¢oziinenlerden (suda ¢oziinmiis ya da asili halde duran maddeler) ayirmaktir
[113,130]. Dondurma asamasinda, ¢oziinenler kristalize olabilmektedir. Pratikte,
cOziinenler genellikle denge donma noktasinin 10-15 °C altinda siiper sogutmadan
sonra c¢ekirdeklenmekte ve kristallenmektedir. Kristalize olmayan bu coziinenler
sicaklik en fazla konsantre ¢oOziinenin (ya da donuk konsantrat) camsi gecis
sicakliginin (Tg’) altina diistiiglinde amorf katilara donligmektedir. Bu nedenle bu

proses ayn1 zamanda solidifikasyon olarak adlandirilmaktadir [125].

Dondurarak kurutmada Tg’ gosterimi dondurma sirasinda olusan “en fazla
konsantre ¢oOziinen” ya da “donuk konsantrat” in camsi gegis sicakligi ig¢in
kullanilmaktadir. Genelde, amorf katilar i¢in sistemdeki nem igerigine bagl olarak

degisen camsi gegis sicakligl Tg olarak belirtilmektedir [125].

Camsi gegis sicakligi, Tg, termal isleme sirasinda bozulmaya bagli olan bir iiriin
ozelligidir. Amorf bir sistemin cams1 halden kauguk hale dondiigii sicaklik olarak
tanimlanabilmektedir [122]. Camsi1 gegis sicakligi genellikle maddenin hizli

dondurulmastyla olugsmaktadir [114].

Birincil kurutma sirasinda suyun buhar basinct sicakliktaki artigla birlikte
artmaktadir. Bu nedenle, birincil kurutma sicakligi miimkiin oldugunca yiiksek, fakat
kek yapisinda kayb1 6nlemek i¢in kritik proses sicakliginin altinda tutulmalidir. Bu
kritik proses sicakligr amorf maddeler i¢in ¢okme sicakligi (collapse temperature), ya

da kristal maddeler i¢in otektik erime sicakligidir [113].

Birincil kurutma sirasinda, iiriiniin sicakligi 6tektik erime sicakligini (Te) ya da

cams1 gecis sicakligimi (Tg’) asarsa, oOtektik kristal katilar erimekte ya da amorf
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¢coziinen fazin viskozitesi azalmaktadir. Her iki faz degisikligi de kuru matrikste
gozenekli yapmin degismesine neden olacaktir. Yapmin kaybi dondurarak
kurutulmus triinde gozle goriiniir bir sekilde “kek ¢okmesi”ne neden olmaktadir.
Donma ve birincil kurutma sirasinda ¢okmeyi engellemek icin iiriin sicakligl ¢okme
sicakliginin (Tc) altinda olmalidir [122]. Amorf bir sistem i¢in ¢okme sicakligi, buz
bolgeye yakin olan yapist bozulmus kuru bolgenin iizerindeki sicakliklara karsilik

gelmektedir [125].

Bir {iriiniin kritik ¢cokme sicakliginin belirlenmesi dondurarak kurutma prosesinin
optimizasyonu i¢in onemli bir basamaktir. Kritik sicaklik iirlinlin birincil kurutma
sirasinda erimeden ya da c¢okmeden durabildigi en yiiksek sicaklik olarak
tanimlanmaktadir. Termal analizler (DSC & Freeze Dry Microscopy) ve Dielektrik
Rezistans analizleri {irlinlin kritik sicakliginin belirlenmesinde kullanilan yaygin

yontemlerdir [125,131].

Donmus iirlinler yapisal olarak kristal ya da amorf camsi olarak
siiflandirilmaktadir. Kristal {riinler ¢cokme sicakliklari olan simirlart belirlenmis
otektik donma/erime noktasina sahiptir. Amorf iiriinler ise uygun ‘“camsi gecis”
sicakligina sahiptir ve bunlarin dondurulmasi ¢ok daha fazla zordur. Amorf {iriinlerin
¢okme sicakliklar1 cams1 gecis sicakliklarindan birkag derece daha fazladir. Her ne
kadar dondurarak kurutulan maddelerin ¢ogu gercekte amorf olsa da, Stektik terimi
herhangi bir {irliniin donma/erime noktasinin tanimlanmasinda kullanilmaktadir

[131].

Ikinci tip donmus {iriin ise dondurma prosesi sirasinda cam olusumuna ugrayan
bir siispansiyondur. Otektik olusturmak yerine, sicaklik diistiilk¢e tiim siispansiyon
viskoz hal almaktadir. Sonunda iirlinler cam halde bir kat1 olusturarak camsi gegis
sicakliginda donmaktadir. Bu tip iiriinlerin dondurarak kurutulmasi olduk¢a zordur

[113].

Dondurma asamasi, dondurarak kurutma prosesinin ilk agamasi oldugundan tiim
prosesin basarisi i¢in kritiktir. Cilinkii;
i.  Gida dondugunda i¢indeki kristallerin boyutu, sekli ve dagilimi, dogrudan

son lrlinlin gbzeneklerinin boyutu, sekli ve dagilimi haline gelmektedir. Bu
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sadece dondurularak kurutulmus {iriiniin rehidrasyon davranigint  ve
goriiniislini degil ayn1 zamanda yogunlugunu da etkilemektedir.

ii.Bagli bir kristal ag1 elde etmek dondurarak kurutma prosesine yardim
etmektedir. Boylelikle su molekiilleri gidanin iginden bu gézenek agini takip
ederek kolayca cikabilmektedir. Bunun gibi bir kristal agin elde edilebilmesi
icin su igeriginin yiiksek olmasi (%80) gerekmektedir. Bu nedenle, nem
igerigi yiiksek olan (ve gozenek agi olusturabilen) bir iiriiniin dondurularak
kurutulmasi diisiik nem icerigine sahip (ag olusmamis) ve suyun gida
matriksinden difflize olmaya zorlandigi bir iiriinden daha hizli olacaktir.
Ayrica, biiyiik kristaller olusturan yavas sogutmanin daha hizli dondurarak

kurumaya elverisli oldugu bilinmektedir [132].

2.5.3.2. Birincil Kurutma

Uriiniin dondurulmasmdan sonraki asama birincil kurutma asamasidir. Bu
asamada, donmus su molekiilleri camsi1 gegis sicakligi (Tg) ya da ¢cokme sicakliginin
(Tc) altinda siiblimasyon yoluyla uzaklastirilmaktadir [133]. Burada, iki
parametrenin dikkatli bir sekilde kontrol edilmesi gerekmektedir: 1. Sicaklik 2.

Dondurarak kurutma sistemindeki basing.

Donmus iirtinden buzun siiblimasyon hizi kondanserin buhar basinciyla
irlinlin buhar basinci arasindaki farka baghidir [113,134]. Molekiiller yiiksek basingl
ornekten diisiik basingli kondensere dogru hareket etmektedir. Basing da sicaklikla
dogru orantili oldugundan, 6rnegin sicakligi kondenserin sicakligindan her zaman

daha fazla olmalidir [113].

Birincil kurutma prosesi temelde 1s1 transferi ve kiitle transferi olmak iizere
iki onemli olaya dayanmaktadir.
2.5.3.2.1. Birincil Kurutma Sirasinda Is1 ve Kiitle Transferi

Diger dehidrasyon proseslerinde oldugu gibi, dondurarak kurutma da 1s1 ve

kiitle transferinden olugmaktadir. Is1, siiblimasyon yiizeyine iki yolla aktarilmaktadir.
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Bunlar; sicak ylizeylerden radyasyon ve/veya iletimdir [112,113,117]. Tasinim ¢ok
ender gerceklesmektedir ¢iinkii vakum ortaminda sivi molekiilleri ¢ok az miktarda
bulunmaktadir. Bu nedenle ¢ok zayif olan bu tasmim katsayis1 yiiksek vakumlu
ortamlarda ihmal edilebilmektedir [123]. Ayrica iletimle 1s1 transferinden
bahsederken de iiriin ve 1sitict plakanin iyi temas etmesine dikkat etmek

gerekmektedir. Diger yandan, {iriin i¢inde iletimle 1s1 transferi hakimdir [123].

Sicak ylizeylerden radyasyonla 1s1 transferinde, 1s1 termal radyasyonla kuru
alanin yiizeyine ulagmakta, daha sonra iletimle kuru alanin i¢inden siiblimasyon
yiizeyine hareket etmektedir. Ayrica salinan su buhari da 1s1 ile ters yonde kuru
alanin i¢inden hareket ederek siiblimasyon yiizeyine gelmekte ve buradan
kondensere gegmektedir (Sekil 2.8). Sicak yiizeyle temas halinde ise icinde donmus
iriin bulunan tepsiler 1sitilmis raflar iizerine yerlestirilmektedir. Is1 donmus tabaka
icinden iletim yoluyla siiblimasyon alanina gegmektedir. Su buhari ise radyasyonda

oldugu gibi kuru tabakanin i¢inden ge¢cmektedir [112,118].

Buhar akisi i i @ Ist

Kuru

Isitici plaka

Sekil 2.8. Dondurarak kurutma sirasinda 1s1 ve kiitle transferi [134]
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Sekil 2.9. Bir gidanin dondurarak kurutma sirasinda baslangi¢ aninda (t=ty), siiblimasyon
stirasinda (t=t;) ve desorpsiyon oldugu anda (t=t;) sematik gosterimi. q, iletimle 1sitma;

gr, radyasyon.

Uriin 1s1y1 alir almaz siiblimasyon baslamaktadir (Sekil 2.9) (t;). Donmus
halde bagli olmayan ¢ok fazla miktarda su oldugundan dolay1 birincil kurutma
sirasinda kurutma olduk¢a hizlidir. Buzun siiblimasyonuyla birlikte kurutma
ilerledikge gozenekli bir kuru tabaka olugmaktadir. Dondurarak kurutma sirasinda
cok ince bir “faz ge¢is ara yiizli” ile ayrilan iki belirgin alan olugsmaktadir: donmus
alan ve “kuru” alan (Sekil 2.9). Donmus alan orijinal nem icerigindedir. Kuru alanda
ise buz kristalleri bulunmamaktadir ve igindeki tek nem kuru matriks tarafindan
adsorblanan sudur. Bu iki alan arasindaki arayiiz “sliblimasyon yiizeyi” olarak

bilinmektedir [112,123].
Siiblimasyon yiizeyine aktarilacak olan 1s1 oldukga fazladir. Siiblimasyonun

gizli 1s1s1 buharlagsma 1sis1yla erimenin gizli 1sismin toplamina esittir. 0 °C’deki su

icin bu deger yaklasik olarak 3000 kJ/kg’dir [112].
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2.5.3.3. ikincil Kurutma

Birincil kurutma bitip buzun tamama siiblime olduktan sonra, iirtinde bagli su
kalmaktadir. Uriin kuru gériinmektedir ancak kalan su {iriin oda sicakliklarmda
depolandiginda hizli bir sekilde yapisal bozulmalara sebep olabilmektedir. Bu
nedenle daha yiiksek sicakliklarda ve daha diisiik basingta kurutma iglemine devam
edilerek bagl suyun uzaklastirilmasi gerekmektedir. Bu isleme “ikincil kurutma” ya

da “desorpsiyon” ad1 verilmektedir [113,123,124,130,135].

Bircok dondurarak kurutma prosesinde, birincil kurutma asamasinda
kurutulan materyalin kurumus tabakasindan desorpsiyonla az miktarda bagli su
uzaklastirilabilmektedir. Bu da ikincil kurutmanin kismen birincil kurutma

asamasinda meydana geldigini gostermektedir [114].

Ikincil kurutma sirasinda, su amorf haldeki donuk konsantrattan
uzaklagmaktadir. Bagli suyun kuru tabakadan desorpsiyon hizi biiyiik 6lgiide kuru
tabakanin sicakligina baglhdir [114]. Kurutmanin ilk kisminda kuruma hiz1 fazladir
ancak sonra azalmaktadir. Bunun sebebi donuk konsantratin kurumasindan dolay1
suyun katidaki hareketinin ve kat1 ylizeyde buharlasmasinin yavaslamasidir. Kalan
suyun c¢ok diisilk olmasini saglamak icin yiiksek sicakliklar gerekebilmektedir.
Bununla birlikte, {rlinlin kalitesinden kayiplar1 6nlemek icin ikincil kurutma
sirasinda iiriin sicaklifinin camsi gegis sicakligini gegmemesi gerekmektedir [136].
Ikincil kurutmada en énemli faktdr nem ve gdzenekli ortam arasindaki adsorpsiyon-
desorpsiyon dengesidir. Bu nedenle kabul edilebilir bir iiriin kalitesinin elde
edilebilmesi i¢in hem sicaklik hem de nem igeriginin kontrol edilmesi gerekmektedir

[137].

2.5.4. Dondurarak Kurutma Sistem Elemanlari

Dondurarak kurutma sistemleri farkli yaklasimlarla siiflandirilabilmektedir.

Bunlar;

V' Kurutulan iiriine gore: ilag ve gida dondurarak kurutma sistemi,

v' Ekipmana gére: kesikli ya da siirekli
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V' Proses kapasitesine gore: bilyiik 6l¢ekli, orta 6lgekli ya da kiigiik olcekli
v Uygulama alamina gore: deneysel kurutucular, deneme kurutuculari ve

tiretim kurutucular1 [118].

Uygulama ve kullanim alanlar1 farkli olsa da bir dondurarak kurutma sistemi
temelde su bilesenlerden olusmaktadir: kurutma haznesi, kondenser, sogutma

sistemi, vakum sistemi, 1sitma sistemi ve kontrol sistemi.

J-,. Havalandirma

FEEO

e e e —
@ ' — ‘1:- .L\ ‘:.‘ } Isitici plakalar
I S—
- — [__—;N Raflar
N \r’/ ~— ‘ N Sogutucu gikis

/
- Sogutucu girisi

D —
Vakum pompasi =
Tahﬁye

@ Srcalkhk kontroli
Basing indikatorii ve
kontroli

Sekil 2.10. Laboratuvar 6l¢ekli bir dondurarak kurutma sisteminin sematik gdsterimi

[138]

2.5.4.1. Kurutma Haznesi

Kurutma haznesi vakum altinda kurutma prosesinin gergeklestigi yerdir.
Icinde kurutulacak materyal olan 6rnek kaplari 1sitici raf iistiinde, bu kabinin igine
konmaktadir. Ila¢ sanayinde, tiim kurutma haznesinin ve vakum sisteminin aseptik
olmasi istendiginden, sanitizer olarak yiiksek sicaklikta buhar kullanilmaktadir. Bu

nedenle kabin genellikle paslanmaz ¢elikten yapilmaktadir [118,129].

30



2.5.4.2. Raf sistemi

Raf sistemi amaca gore tekli ya da coklu olabilmektedir. Raflar, dondurma
islemi sirasinda iiriinden enerjiyi ¢ekerek ve birincil ve ikincil kurutma sirasinda
iirline enerji saglayarak bir 1s1 degistirici gorevi de tistlenmektedir [113]. Raflarin
dondurma ve 1sitma sicakliklar1 kontrol edilebilmektedir [123]. Bunun i¢in genellikle
uygulanan yontem raflarin etrafindan istenilen sicaklikta sivi gegirilmesidir. Bu
amacla kullanilan s1vi, silikon yagidir [113,118]. Deneysel boyuttaki sistemlerde raf
alan1 0.1 m” iken, deneme uygulamasi yapilan sistemler icin raf alam1 1 m*dir.
Gidalar i¢in kullanilan sistemlerin ise raf alami birka¢ yiiz metrekareye kadar

¢ikabilmektedir [118].

2.5.4.3. Kondenser

Kondenserler, birincil kurutma sirasinda agiga c¢ikan ve vakum sistemi
tarafindan uzaklastirilamayan cok fazla miktardaki buharin (suyun) tutulmasini
saglamaktadir [113,123,129,139]. Kondenserler bobinlerden ya da plakalardan
olusmaktadir. Kurutma haznesinin i¢cinde ya da vakum pompasindan hemen once
haznenin disinda olabilmektedir. Ancak kondenserlerin haznenin i¢inde ya da disinda
olmast performansinda herhangi bir degisiklik yaratmamaktadir [113,123].
Kondenserin sicakligi, gida tirtinleri i¢in genellikle -30 °C- (-) 40°C, ilaglar i¢in ise -

40 °C- (-) 80°C arasinda degismektedir.

2.5.4.4. Sogutma sistemi

Dondurarak kurutma sistemlerinde sogutma sisteminin iki gorevi
bulunmaktadir. Birincisi, raflar iizerinde dondurulacak olan materyallere dondurma
enerjisi saglamak; ikincisi ise kondensere sogutma enerjisi saglamaktir [113,118].

Kompresorler ya da s1vi azot yardimiyla bu enerji saglanabilmektedir.

2.5.4.5. Vakum sistemi

Bir dondurarak kurutma sisteminde vakum pompasinin asil gorevi bazi

yogusturulamayan gazlar, sisteme sizan hava ve materyallerden ¢ikan hava gibi
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gazlarin disar1 atilmasidir. Bazen de vakum pompasi kondenser tarafindan
tutulamayan su buharinin atilmasini saglamaktadir. Dondurarak kurutma sistemi i¢in
gerekli olan vakum miktarin1 kondenser sicakligi belirlemektedir. Giintimiizde
kullanilan kondenserlerin sicakligi -40 °C ya da -60 °C civarindadir. Buna karsilik
gelen doymus buhar basinci da 12.85 Pa ve 1.08 Pa’dir. Genellikle 1-10 Pa arasinda
vakum aralig1 kullanilmaktadir. Bu nedenle, istenilen vakumu saglamak i¢in mekanik

pompalar kullanilabilmektedir [118].

2.5.4.6. Kontrol sistemi

Modern sistemlerde istenilen kurutma ¢evriminin ayarlanabildigi bir
bilgisayar tabanli kontrol ve goriintiileme sistemi de bulunmaktadir. Bu programlama
sisteminde raf sicakligi, basing ve siire kontrol edilebilmektedir. Uriin sicaklig1 ve
proses kondenser sicakligi gibi diger parametreler de kaydedilip saklanabilmektedir

[113,139].

2.5.5. Dondurarak Kurutma Proses Tasarimi ve Prosesin Optimizasyonu

Dondurarak kurutma prosesinin optimizasyonu, arzu edilen kalitede son
irtinlin elde edildigi en kisa proses anlamina gelmektedir [139]. Dondurarak kurutma
prosesinin optimizasyonunda amag, iiretim hacmini arttirmak i¢in proses siiresini
kisaltmak ve {liretim maliyetlerini azaltmaktir [140,141]. Bunun i¢in sadece kurutma
prosesine degil, ayn1 zamanda 6n igslemler ve dondurma prosesine de dikkat ¢ekmek
gerekmektedir [142]. Ayrica, s6z konusu eger bir ila¢ iiretimiyse, dondurularak
kurutulacak olan formulasyon da oldukc¢a onemlidir. Ciinkii, formulasyon ve proses
birbirine oldukc¢a baghdir; dyle ki formulasyon proses tasarimini etkilemekte ve
proses  degisiklikleri ~de  formulasyonun fiziksel = durumunu tamamen
degistirebilmektedir. Kotii bir formulasyonun dondurularak kurutulmasi pratikte
imkansizdir veya tam tersi olarak, ¢ok kotii tasarlanmis bir proseste iyi tasarlanmis
bir formulasyondan uygun kaliteye en yakin bir maddenin {retilmesi giinler

siirebilmektedir [34].
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Uriine uygulanacak olan &n islemlerde, kurutmanimn daha etkin bir sekilde
gerceklesmesini saglayarak proses siiresini kisaltmak hedeflenmektedir. Bu nedenle,
kurutulacak iirtindeki su miktarin1 azaltmak i¢in konsantrasyon islemi, formulasyon
diizenlemesi (stabiliteyi arttirmak ve/veya islemeye gelistirmek i¢in bilesenler
eklemek), yiizey alanini arttirmak ya da {iriiniin partikiil biiyiikliigiinii azaltmak igin
oglitme islemi yapilmaktadir. Yag ya da seker icerigi yiiksek olan ve kurutulmasi zor
olan gidalar i¢in ise kopiirtme isleminin uygulanmasinin uygun olacag ifade

edilmektedir [123,143].

Donma hizi, proses sicakligi ve basing c¢alismalara en ¢ok konu olan
dondurarak kurutma prosesi parametrelerindendir [36,144,153,145-152]. Donma hizi
buz kristallerinin boyutunu ve dolayisiyla kuru tabakanin gézenekliligini kontrol
etmekte, boylece de kuruma siiresi ve son iiriin Ozellikleri etkilenmektedir
[35,123,132,154]. Yiiksek donma hizinda ¢ok sayida, kii¢iik ve rastgele dagilmis buz
kristalleri; yavas donma hizinda ise birkac¢ tane biiyiik buz kristali olugsmaktadir
[122,123,155,156]. Eger bir matrikste hizli donmayla kiiciik buz kristalleri
olugsmussa, kurutma prosesi sirasinda su buharinin hareketine karsi biiylik bir
difiizyon direnci meydana gelmektedir. Tam tersi olarak, yavas donmayla daha az ve
bliyiik buz kristalleri olusmussa, daha az difiisyon direnci ve dolayisiyla kuru {iriiniin

gozeneklerinden daha fazla su buhari kiitle transfer hizit meydana gelmektedir [114].

Dondurarak kurutma prosesinin optimizasyonunda birincil kurutma
(stiblimasyon) stiresinin kisaltilmasi i¢in buz kristal boyutunun miimkiin oldugunca
bliylik olmasi, ancak ikincil kurutma (desorpsiyon) periyodunda, amorf yapidaki
matriksten suyun kolayca desorpsiyonunu saglamak amaciyla biiyiik ve spesifik bir
gbozenek alani olusturacak sekilde kiiciik olmas1 gerekmektedir [148]. Bu nedenle,
siiblimasyon ve desorpsiyon basamaklariin bir 1s1 ve kiitle transfer modeliyle
validasyonu ve dondurarak kurutma prosesinin tamaminin optimize ve kontrol
edilmesi i¢in Oncelikle kabul edilebilir bir buz kristali boyutu bulunmalidir.
Boylelikle, tiim bu asamalarin siireleriyle iligkili isletme maliyetleri de minimize

edilmis olacaktir [148,157,158].

Dondurarak kurutma prosesinin optimizasyonunda diger basamak iiriin

sicakligmin optimize edilmesidir. Uriin sicaklii, raf sicaklign ve basingtan
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kaynaklanmakta ve bu nedenle birincil kurutma sirasinda dogrudan kontrol
edilememektedir [159,160]. Genel olarak, optimize edilmis bir liyofilizasyon
prosesinin birincil kurutma asamasi sirasinda hedef {iriin sicakligi, dondurularak
konsantre edilmis fazin camsi gegis sicakligina (Tg’) ya da ¢okme sicakligina (Tc)
karsilik gelen bir sinir degerin birka¢ derece altindadir [159-161]. Tp ve Tc
arasindaki sicaklik farki sicaklik emniyet payidir. Bununla birlikte, iirtin sicakligi ne
kadar yiiksekse, siiblimasyon hizi o kadar yiiksek, dolayisiyla proses siiresi de o
kadar kisadir [140,159,160]. Bu nedenle, hedef iirlin sicaklig1 olarak Tc’ye en yakin
olan sicaklik se¢ilmelidir [159]. Eger sistemin vakum seviyesi yeterince diisiikse, bu

yaklasim saglanabilmektedir [123].

Kurutma haznesi basinci, Pc, birincil kurutma sirasinda 1s1 ve kiitle transferini
etkileyen ©Onemli parametrelerden biridir [37,114,159]. Birincil kurutma buzun
stiblimasyon hizini arttirmak amaciyla diisiik basingta yapilmaktadir. Yiiksek bir
siiblimasyon hizi saglayabilmek i¢in, Pc, hedef iirtin sicakliginda buzun buhar
basincinin altinda olmalidir [159]. Yiiksek Pc degerleri 1s1 transfer hizini arttirmakta
ancak gozenekli kuru tabakanin igindeki kiitle transfer hizin1 azaltmaktadir. Birincil
kurutma prosesinde hizin kontrol mekanizmas: kiitle transferi oldugundan dolayi,
kuru tabakadan su buhar1 akisini arttirmak i¢in Pc en diisiik degerinde tutulmalidir
[114,159]. Ancak, bunun da 1s1 transferinde heterojenligi arttirma gibi bir dezavantaji
bulunmaktadir. Bu nedenle, yiiksek siiblimasyon hizi ve homojen 1s1 transferi igin
ortak bir nokta bulmak gerekmektedir. Hedef {iriin sicaklig1 bilinen bir sistem igin

“en uygun” Pc degeri su esitlikle hesaplanabilmektedir [159]:
Pc=0,29x10""™  pc__basing (Torr), Tp—iiriin sicaklig1 (°C)

Raf sicaklig1 da {iriin sicakligini diizenleme ve dondurarak kurutma prosesini
kontrol etmede oldukca onemli bir parametredir [162]. Is1 ve kiitle transferine baglh
olarak, siiblimasyonun baslamasiyla Ornegin sicakliginda bir diisiis meydana
gelmektedir. Ornegin sicakligindaki bu diisiis siiblimasyon arayiizeyindeki su buhar
basincinin (Py,,) da diismesine dolayisiyla da siiblimasyon hizinin azalmasina neden
olmaktadir. Bu durumu ¢6zmek i¢in 6rnege ek bir 1s1 verilmesi gerekmekte, bu da
genellikle 1sitict raflar yoluyla saglanmaktadir [163]. Uriine aktarilan 1s1 miktar1 raf
ve Uriin sicakliklarmin farkina baglidir. Is1 ve kiitle transferine gore, siiblimasyon

prosesi sirasinda {irtin sicakligr (Tp) stirekli degistiginden dolay1 dogrudan kontrol
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edilememektedir. Basing ve siirekli degisen {irlin direnci bir iriin sicaklig
belirlemeyi zorlastirmaktadir. Bu nedenle dondurarak kurutma proseslerinde iiriin
sicakligini ve siiblimasyon hizin1 belirlemek i¢in raf sicakligi (Ts) kontrol

edilmektedir [163].

2.6. Yanit-Yiizey Yontemi

Optimizasyon, olas1 secenekler arasindan en iyi durumun belirlenmesi olarak
tanimlanmaktadir. Tasarimda, herhangi bir miihendislik sisteminin tasarlanmasi ve
saglanmast i¢in hem gerekli enerjiyi en aza indirmek hem de istenen yarar
maksimize etmek icin farkli proses basamaklarinda farkli teknolojik ve yonetimsel
kararlarin verilmesinde gereklidir. Bir sistem ya da proses, sistemin girdileri ve
ciktilar1 arasindaki iligki ile tanimlanmaktadir. Girdi degiskenleri ayni zamanda
faktorler, bagimsiz degiskenler ya da proses degiskenleri; ciktilar ise yanit ya da

bagimli degiskenler olarak adlandirilmaktadir [164].

Bagimsiz degiskenler islem degiskenleri (sicaklik, basing, debi, vs.), cihaz
degiskenleri (ekipman capi, hacmi, elektrik giicii, vs.) ve parametreler (bir akiskanin
termofiziksel degeri gibi); bagimli degiskenler ise sonu¢ degiskenleri ve ara deger

degiskenleri olmak tizere siniflandirilabilmektedir [165].

“Yanit yiizey yontemi (Response Surface Methodology; RSM)”, sistemin
girdi/ ¢iktilar arasindaki iligskiyi tahminlemek i¢in polinomiyalleri kullanan empirik
bir model yaklasgimidir. RSM, ¢oklu girdi degiskenleri ile bir ¢ikti yanitinin
arasindaki kantitatif iligkiyi anlamak i¢in kullanilan, ¢oklu yanitlara uyarlanabilen ve

genellikle yanitin optimizasyonuyla vurgulanan bir yontemdir [164].

RSM, proses ve iirlin gelistirmede 6nemli bir aractir [16,166]. Bu yontem,
arastirmacinin yanitlar ve bagimsiz degiskenler arasindaki iligskiyi belirlemesini
saglayan deneysel desen ve optimizasyon tekniklerinin bir toplamidir [16]. RSM,
deney tasarimi, model se¢imi ve fit edilmesi ve fit edilen model iizerinde
optimizasyon gibi matematiksel ve istatistiksel prosediirleri kapsamaktadir [164]. Bu
yontemde, deney sonug seti iizerinde regresyon teknikleri kullanilarak empirik

(matematiksel) modeller olusturulmaktadir.

35



RSM’nin bir¢ok uygulamasi dogasi geregi siralidir. Oncelikle, yiizey yanit
caligmasinda hangi degiskenler ya da faktorlerin ilgili olabilecegi ile ilgili fikirler
olusturulmaktadir. Bu asamada oOnemli olmayan faktérler deney tasarimindan
elenmektedir. Bu tip bir yaklasim genellikle “eleme (screening)” yaklagimi olarak
adlandirilmaktadir [167]. Eleme yaklasiminda amag, uzun degisken listelerini
nispeten daha aza indirip sonraki yaklasimlar1 daha etkili kilmak ve daha az deneme
ya da test yapmaktir. Eleme yaklasimi yanit ylizey yonteminin “0. Asamas1” olarak

adlandirilmaktadir.

Onemli bagimsiz degiskenler belirlendigi icin, Asama 1 yamt yiizey
caligmasinin basladigi asamadir. Bu asamada, bagimsiz degiskenlerin belirlenen
seviyelerinin optimum noktaya yakin olup olmadig1 ya da prosesin optimumdan uzak
olan bir bolgede isleyip islemedigini belirlemektir. Eger bagimsiz degiskenlerin
mevcut seviyeleri optimuma yakin degilse, prosesi optimum noktaya tasimak i¢in

ayarlamalar yapilmalidir. Bu agsamada birinci dereceden modeller kullanilir [167].

Asama 2, proses optimuma yakin oldugunda baslamaktadir. Bu asamada
model, optimumun etrafinda kiiciik bir alanda gercek yanit fonksiyonuna yakin
olmahdir. Gergek yamit yiizeyi genellikle optimum yakininda egrilik
olusturdugundan, tahminlemede ikinci dereceden modeller kullanilmaktadir [167].
Uygun bir model elde edildiginde, bu model proses i¢in optimum kosullarin

belirlenmesi i¢in analiz edilmektedir.

RSM arastirmaciya c¢alisma devam ederken prosesle ilgili bilgiler
vermektedir. Arastirmaci prosesle ilgili, optimum noktanin konumu, gerekli olan
yaklagim fonksiyonunun tiirii, deneysel desenlerin dogru secimi, ka¢ replikasyonun
gerekli oldugu ve yanitta ya da herhangi bir proses degiskeninde transformasyon

gerekip gerekmedigi sorularina yanit bulmaktadir [167].

2.6.1. Deney Tasarim

Teorik olarak, son {iriiniin fiziksel Ozelliklerini etkileyen tiim faktorlerin
deneysel tasarimda yer almasi gerekmektedir. Ancak tiim degiskenler deney

tasarimina alinirsa, arastirma prosesi ¢ok zor gelismektedir. Bu nedenle, bir eleme
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prosesiyle baskin olan parametreler makul bir sayiya indirilmelidir. Bunun i¢in
kullanilan yontemler iki seviyeli faktoriyel desen, merkezi tiimlesik desen (Central
Composite Design; CCD), yiizey-merkezli merkezi tiimlesik desen (Face-centered
Central Composite Design; FCCD) ve Box-Behnken Desen (Box-Behnken Design;
BBD) ‘dir [164]. Bu yontemler arasinda en yaygin kullanilani ise merkezi tiimlesik

desen (CCD)’dir [168-170].

CCD, Box ve Wilson (1951) tarafindan gelistirilmistir [164,167,168,171]. Bu
desen, k girdi faktorleri olmak iizere, 2" +2k + n. toplam noktalari i¢in, iki seviyeli
faktoriyel nokta, 2% ve eksenel noktalar, 2k, ve coklu merkez noktalari, n. ‘den

olusmaktadir. Sekil 2.11a ve b’de iki ve ii¢ faktorlii CCD’ler goriilmektedir.

(0, &)
(=1. 1) T (1. 1)
(—ex, O ©.9 » (c, 0) ° P )
X X3 x o
T—' X: Z’ Xq -
(-1.-1) (O_"—a) (1. —-1) L
(a) (b)

Sekil 2.11. (a) - (b). k=2 ve k=3 i¢in merkezi tiimlesik desen [164,168]

Tim eksenel noktalar merkez noktasindan o kadar wuzakliktadir.
Dondiiriilebilirlik, tahminlenmis yanitin varyansinin desenin merkez noktasindan esit
uzakliktaki tiim noktalarda sabit oldugu istenilen bir desen ozelligidir [164,167].
CCD eksenel noktalar a=Vk degerlerine set edilerek dondiiriilebilir yapilabilmekte

ve bu desen kiiresel desen olarak adlandirilmaktadir.

Girdi faktorlerinin belirli sinirlar ya da bolgeler igerisinde siki bir sekilde
maruz kaldigr bazi durumlar olabilmekte ve bu smirlar agilamamaktadir. Bu ifade
edilen desen alani bir kiiptiir. Ust ve alt sinirlar arasinda bagimsiz degiskenleriyle
kisitlanmis olan ylizey-merkezli tiimlesik desen (FCCD), kiibik bir desendir ve o=1
‘e set edildiginde CCD ailesine ait olmaktadir. Bir FCCD ayni zamanda 2* +2k + n,
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desen noktalarindan olusmaktadir. Sekil 2.12 a ve b’de iki ve ii¢ degiskenli FCCD

gosterilmektedir.
)
(-1.1) ©@1) (1.1 !
.
(0, 0} & y 4

(-1,0)¢——- B G— » (1,0) ¢
X X3 X »
L. LA V.

X X ’

1 (-1,-1) (0,-1) (1,-1)

(a) (b)

Sekil 2.12. (a) ve (b) k=2 ve k=3 i¢in ylizey merkezli tiimlesik desen
[164,167].

2.6.2. Optimizasyon

Tek bir yanit i¢in optimal kosullarin bulunmasi olduk¢a kolaydir. Ancak
arastirmacilar ¢ogunlukla birden ¢ok yanit {izerine ¢alismaya odaklidir [168]. Cok
yanitli olan ¢alismalarda kullanilan yaklagimlar lineer olmayan programlama
yaklasimi, yanitlarin izohips egrilerinin st iiste yerlestirilmesi (superimposing) ve

istenilebilirlik (desirability) fonksiyonu yaklagimidir [172].

Lineer olmayan programlama yaklasimiyla, tim yanitlar arasinda en iyi
denge saglanamadigindan bu yontem ¢ok yanith sistemlerin optimizasyon amacini

karsilayamamaktadir [172].

Coklu yanitlarin optimizasyonunda en basit yontem gozle incelemedir. Eger
onemli faktorlerin sayisi, diizeltilmis modellerin grafiksel goriintiilenmesine olanak
sagliyorsa ve yanitlarin sayist fazla degilse, c¢alisilan tiim yanitlar1 karsilayacak
deneysel bolgenin bulunmasi i¢in ylizeyler iist iiste getirilebilmektedir [168]. Ancak

dort ya da daha fazla degiskenin olmasi durumunda bu yontem kullanish
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olmamaktadir [167].

Coklu yanitlarin optimizasyonunda kullanilan bir diger yaklasim Derringer ve
Suich (1980) tarafindan yayginlastirilmis olan “desirability (istenilebilirlik)
fonksiyonu yaklasimidir [167]. Bu fonksiyonun prensibi, tiim yanitlarin “desirability
fonksiyonu” adi altinda tek bir fonksiyon haline getirilmesi ve bu fonksiyonun

istenilen sonuglar1 verecek sekilde maksimize edilmesidir [166,172].

Istenilebilirlik yaklasimi su asamalardan olusmaktadir:

1. Deneylerin uygulanmasi ve tiim m sayida yanit i¢in yanit modellerinin uygun
hale getirilmesi

2. Her bir yanit i¢in bireysel istenilebilirlik fonksiyonlarinin tanimlanmasi

3. Toplam istenilebilirlik fonksiyonu D’nin kontrol edilebilir faktorlere gore

maksimize edilmesi [173].

Bu yaklasimda, her bir yanita ait 6l¢iilebilen 6zellikler bireysel boyutsuz bir
istenilebilirlik (d;) skalasina aktarilir. Bireysel fonksiyonlar arasinda, aragtirmaci her
bir yanitin O6l¢lim prosediiriinde karsilamasi gereken oOzellikleri tanimlamaktadir.
Bireysel istenilebilirlik fonksiyonlar1 skalasi tamamen istenmeyen bir yanit i¢in, d=0
ile tamamen istenen bir yanit i¢in d=1 arasinda degismektedir. Bu bireysel
istenilebilirlikler kullanilarak toplu istenilebilirlik fonksiyonu (D) olusturulmaktadir
[168,172]. Toplu istenilebilirlik fonksiyonu D  bireysel istenilebilirlik
fonksiyonlarinin agirlikli geometrik ortalamasi olarak tanimlanmaktadir [168]. Toplu

istenilebilirlik fonksiyonunun denklemi

D=(d;d;...d)"™ (1) ‘dir. m optimizasyon prosesinde c¢alisilan

yanitlarin sayisini temsil etmektedir.

Eger y yanit1 i¢in hedef T maksimum degerse, istenilebilirlik fonksiyonu;
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Oify < 1

N

d: y—)l =

(T—L ifL<y=<T
lify>T

2)

L yanitin en diisiik kabul edilebilir degeri, s agirlik sabitidir. Dolayisiyla s=1
oldugunda istenilebilirlik fonksiyonu lineerdir. s >1 se¢mek hedef degere yakin
olmanin 6nemli oldugu; 0<s<I se¢mek ise daha az 6nemli oldugunu ifade etmektedir

[167,168,173].

Eger y yanit1 i¢in hedef T minimumsa, istenilebilirlik fonksiyonu;

1ifT <y
t
d= (E—:i) ifT<y<U
Oify = U
3)

U yanitin kabul edilebilir en {ist deger, ¢ ise agirlik sabitidir.

Eger hedef deger en alt seviye (L) ile en iist seviye (U) arasindaysa, o zaman
cift tarafli bir istenilebilirlik fonksiyonu kullanilmalidir. Fonksiyon bu degerler
arasinda 1, diger bolgelerde ise 0 olarak tanimlanmaktadir (Sekil 2.13). Bu fonksiyon
su sekilde ifade edilmektedir:

(0ify <L
(F—_L) fL=y=T
d={ ML
U-—y rf
(ﬁ) IT ﬂ-y"ﬂ-U
Oify = U

“4)
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1 1
Alt Deger Ust Deger

Sekil 2.13. Belli bir araliktaki hedef i¢in istenilebilirlik fonksiyonu

Her bir yanit icin istenilebilirlik fonksiyonlarinin tanimlanmasinin ardindan
geometrik ortalamalar1 alinarak toplu istenilebilirlik  fonksiyonu (D) elde
edilmektedir. Agirlik katsayilarina ek olarak, her bir yanitin optimizasyondaki
onemini belirten 1-5 arasi Onemlilik derecesi (vi) de verilebilmektedir. Toplu

istenilebilirlik fonksiyonunun son hali su sekildedir:

! : , . 1/Zvi vi\ 1/2vi
D=(d,"x d," xd;"' x ....xd,") :<1'[?=1 di ) (5)
Daha sonra toplu istenilebilirlik fonksiyonunu maksimize eden degisken

seviyesi (x) kombinasyonu elde edilir.

2.7. Yamit Yiizey Yonteminin Dondurarak Kurutma Islemi ve Protein

Hidrolizinin Optimizasyonunda Kullaninu Uzerine Yapilan Calismalar

Dondurarak kurutma teknigi ile kurutulan 6rneklerde iiriin ve proses birbiri
ile oldukca baglantilidir. Formulasyonun igerigi prosesi; proseste olanlar ise son
triinlin kalitesini tamamiyle degistirebilmektedir [34]. Bu nedenle dondurarak
kurutma prosesinin optimizasyonunu “iriinle ilgili (formulasyon) optimizasyon” ve
“igslem parametreleri (dondurma, birincil kurutma, ikincil kurutma) optimizasyonu”
olmak {iizere iki boliime ayirmak mimkiindiir. Literatiirdeki mevcut g¢alismalar
incelendiginde, meyve ve sebzeler basta olmak iizere ¢esitli gidalarin,
mikroorganizma ve ilag {retiminin hem iglem hem de formulasyon
optimizasyonunda yanit yilizey yoOnteminin kullanildigi goriilmektedir. Protein

hidrolizat1 eldesinin optimizasyon c¢alismalar1 incelendiginde ise hidrolizatlarin
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liyofilizasyon ile toz hale getirilmesine ragmen, daha c¢ok hidroliz asamasinin
optimize edilmesi ilizerine c¢aligmalarin oldugu goriilmektedir. Bu baslik altinda
literatiirdeki dondurarak kurutma formulasyon ve islem parametreleri ile protein

hidrolizat1 liretimi optimizasyon c¢aligmalarina 6rnekler verilmeye ¢alisiimistir.

Hammami ve ark.’nin [35] elma dilimlerinin dondurarak kurutma prosesinin
optimizasyonu ile ilgili yaptiklar1 ¢alismada, yanit ylizey yontemi ve iki faktorlii bes
seviyeli merkezi tiimlesik dondiiriilebilir desen (CCRD) tasarimi kullanilmistir.
Optimum nokta superimposing yontemiyle belirlenmistir. Islem basinci ve raf
sicakligl bagimsiz degiskenler, goriiniis/sekil, renk, tekstiir ve rehidrasyon orani yanit
olarak kabul edilmistir. Calisma sonuglar1 incelendiginde, dondurarak kurutma siiresi

ile raf sicaklig1 arasinda negatif lineer iliski tespit edilmistir.

Salazar ve ark. [174], mango dilimlerinin dondurularak kurutulmasinda
proses parametrelerinden dondurmanin etkisi {izerine ¢alisma yapmislardir. Yanit
yiizey yontemi ve Box-Behnken tasarimi ile donma hizi, vakum-indiikleme ile yiizey
dondurma basinci ve bu basincin uygulandig: sicakligin, mango dilimlerinin toplam
dondurarak kurutma siiresi, son nem igerigi, iiriin rehidrasyon kapasitesi, toplam renk
farki ve toplam polifenol igerigi iizerine etkileri optimize edilmistir. Optimizasyon

superimposing teknigi ile gerceklestirilmistir.

Streptococcus thermophilus’ un dondurarak kurutulmasinda kriyoprotektan
kullaniminin arastirildigr bir ¢alismada, sukroz, ¢6ziinebilir nisasta ve askorbik asit
igeriginin mikroorganizmanin hayatta kalma ve canli sayisi lizerine etkileri yanit

yiizey yontemi ve Box-Behnken tasarimi ile optimize edilmistir [175].

Shu ve ark. [176] tarafindan dondurarak kurutma sirasinda Lactobacillus
acidophilus’un canliligi {izerinde farkli kriyoprotektan kullanimimin etkisinin
arastirildig1 calismada yanit yiizey yontemi ve dort faktorlii ti¢ seviyeli Box-Behnken
tasarimi kullanilmistir. Bagimsiz degiskenler trehaloz, Na,HPOy, laktoz ve yagsiz siit

tozu iken yanit dondurarak kurutma igsleminden sonra canli kalma oranidir.

Dikenli kobekbaligindan elde edilen hidrolizatin optimizasyonu {izerine

yapilan calismada, Diniz ve ark. [177] tarafindan pH, sicaklik ve enzim-substrat
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oraninin hidroliz derecesi iizerine olan etkileri arastirilmistir. Optimizasyon

calismasinda ii¢ seviyeli Box-Behnken tasarimi kullanilmistir.

Gbogouri ve ark. [77], somon baligi yan iiriinlerinden balik hidrolizati
tiretiminde yanit yiizey yontemi ve Doehlert deseni kullanarak sicaklik,
enzim:substrat oran1 ve pH degiskenlerinin hidroliz derecesi ve verim {izerine

etkilerini arastirmislardir.

Nilsang ve ark. [95] balik konsantratinin enzimatik hidrolizinde yaniti
optimize eden degerleri belirlemek i¢in rastgele tam blok tasarim (RCBD) i¢inde 4 x
5 x 6 faktoriyel desen tasarimi kullanmiglardir. Bagimsiz degiskenler olarak sicaklik,
enzim konsantrasyonu ve hidroliz siiresinin hidroliz derecesi yanit1 lizerine etkileri

optimize edilmistir.

Kurozawa ve ark. [68], tavuk etinin enzimatik hidrolizi iizerine yaptiklari
caligmada yanit yiizey yontemini ve CCRD tasarimimi kullanmislardir. Sicaklik,
enzim:substrat orant ve pH bagimsiz degiskenler; hidroliz derecesi ve protein geri
doniislim oran1 yanitlar olarak ele alimmistir. Optimum noktanin tespitinde

superimposing yontemi kullanilmistir.

Sazan baliginin i¢ organlarindan balik hidrolizati1 {iretiminin optimizasyonu
izerine calisma yapan Bhaskar ve ark. [178], yanit yiizey yontemi ve merkezi
tiimlesik faktoriyel desen (CRFD) kullanmistir. Bu ¢alismada siire, sicaklik, enzim-
substrat seviyesi ve pH bagimsiz degiskenlerinin hidroliz derecesi yaniti iizerine

etkileri optimize edilmistir.

Kanatli endiistrisi atiklarindan enzimatik yontemle protein hidrolizati elde
edildigi ¢alismada, Rossi ve ark. [16], 2} faktoriyelli CCD tasarimi kullanmiglardir.
Sicaklik, pH ve enzim konsantrasyonu degiskenleri ile hidroliz indeksi yaniti

optimize edilmistir.

He ve ark. [110] yaptiklar1 ¢alismada, Atlantik somonu ve sar1 agiz baliginin
yan irlnlerinden liyofilize balik protein hidrolizati iiretim kosullarinin optimize

edilmesi amagclanmustir. Islem siiresi ve enzim-substrat oran1 bagimsiz degiskenler,
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protein geri doniisiim orani, yag baglama kapasitesi ve emiilsifikasyon kapasitesi
yanitlar olarak secilmistir. Optimum kosullar “‘superimposing” ydntemiyle

belirlenmistir.

de-Queiroz ve ark. [75], keci i¢ organlarindan enzimatik protein hidrolizati
iiretiminde 27 faktoriyelli CCRD tasarimi kullanmiglar ve hidroliz siiresi ve

enzim:substrat oraninin hidroliz derecesi lizerine etkilerini incelemislerdir.

Erge ve Zorba [17], mekanik ayrilmis tavuk eti kalintisindan jelatin eldesinin
optimizasyonunu caligmiglardir. Calismada, CCD tasarimi kullanilmistir. NaOH
konsantrasyonu, ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon siiresi bagimsiz degiskenler
olarak ele alinmis ve elde edilen jelatinin fizikokimyasal (nem, protein, kiil,
hidroksiprolin igerigi, jelatin verimi, L*, a* b* degerleri) ve reolojik 6zellikleri

optimize edilmistir.

Tezin Amaci

Tez calismasinda, kanatli endiistrisi atiklarindan olan mekanik styrilmis
kanatl kemiklerinden enzimatik yontemle proteinlerin hidrolizi ile kemikler iizerinde
kalan protein bakimindan zengin etlerin degerlendirilmesi, elde edilen hidrolizatin
minimum siirede maksimum kalitede kurutulmasi i¢in dondurarak kurutma
prosesinin optimize edilmesi ve gerek gida katki maddesi gerekse sporcu besini

olarak kullanilabilecek tavuk eti tozu iiretilmesi amag¢lanmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEMLER
3.1. Materyal

Tavuk hidrolizat1 {iretimi, enzim hidrolizi yontemi kullanilarak yapilmistir.
Bunun i¢cin COROLASE® 8000 (AB Enzymes, Almanya) ticari enzimi
kullanilmistir. Bu enzim, hafif alkali kosullarda proteinleri hidrolize etmek igin
kullanilan sicakliga dayanikli, gida safliginda, fungal, alkali 6zellikte bir proteaz
enzimidir. Bir serin endoproteazidir ve ayni zamanda bir endopeptidaz olarak da
tanimlanmaktadir. Sivi formdadir; karakteristik kokuda ve agik kahverengi renktedir;
enzim aktivitesi minimum 100.000 BPU/g’dir. Genel kullanim alanlar1 bugday
gliiteni, soya proteini, jelatin, siit proteinleri hidrolizi, et yan {iriinlerinin geri
doniisiimii ve yan triinlerden balik proteinlerinin geri kazanimidir. pH 6.0-10.0 ve 70
°C’ye kadar olan sicakliklarda aktivite gosterebilmektedir. Protein igerigine bagh
olarak %0.1 ila 2.0 oraminda kullanilmaktadir. Hidrofobik aminoasitlere kadar
(alanin, fenilalanin ve tyrosin) hidroliz etmektedir.

Tavuk atiklart Keskinoglu Tavukculuk ve Damuzlik Isl. San Tic. A.S.’den
temin edilmistir. Hidroliz islemi i¢in mekanik siyirma islemi tamamlanmais, iizerinde

bir miktar tavuk eti bulunan tavuk kemikleri kullanilmistir.

3.1.1. Tavuk hidrolizat1 iiretimi

Tez ¢alismasinda kullanilan tavuk hidrolizati iiretimi Keskinoglu Tavukculuk
ve Damizhik Isl. San Tic. A.S.de yapilmistir. Bunun igin et siyirma islemi
tamamlanmis tavuk gogiis kemikleri haslama kazanina konulmus ve 53 °C’ye
gelinceye kadar %1,5 konsantrasyonunda tuzlu su igerisinde 1sitma islemi
uygulanmistir. Daha sonra %0,1 oraninda proteaz enzimi eklenmis ve enzimin
aktivasyonu i¢in 3,5 saat 1sitma islemine tabi tutulmustur. Siire sonunda, enzim
inaktivasyonu i¢in sicaklik 90 °C’ye c¢ikarilmis ve bu sicaklikta 45 dakika haslama
islemi gergeklestirilmistir. Daha sonra haglanmis kemiklerin kazandan ayrimi manuel
olarak yapilmis ve tavuk-enzim ¢ozeltisi kemik partikiillerinin uzaklastirilmasi igin
filtre edilmistir. Filtre edilen ¢ozelti, seperatorden gegirilerek fazla yag
uzaklagtirilmis ve 0-4 °C’de depolamaya alinmistir. Tavuk hidrolizat1 ¢ozeltisinin

tiretim akis semas1 Ek A’da gosterilmektedir.
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3.1.2. Liyofilizasyon kosullari

Liyofilizasyon islemi, yapilan modifikasyon islemleri sonrasinda Manisa
Celal Bayar Universitesi Gida Miihendisligi Boéliimii'nde bulunan liyofilizator
(Christ Alpha 2-4 LD Plus, Germany) ile gergeklestirilmistir. Deneme deseninde yer
alan raf sicakligi parametresinin saglanabilmesi i¢in, cihazin mevcut kabini yerine,

raf sicaklik kontrolii yapmaya imkan saglayan yeni bir kabin tasarlanmistir.

Kabin tasarimi i¢in 6ncelikle yiiksek vakum ortamina dayanabilecek 24x24
cm (11 L) boyutlarinda paslanmaz ¢elik bir kazan temin edilmistir (Sekil 3.1). Daha
sonra bu kazanin tabani altta ve tistte olmak tizere 2 noktadan delinmis, igerisinden
su akist saglanabilecek paslanmaz celik, kivrimli borular kazan igerisine yine
paslanmaz ¢elik kaynakla tutturulmustur. Paslanmaz c¢elik borular iizerine {iriiniin
konulmasina imkan saglayacak ve 1s1 gecisini engellemeyecek 6zellikte raf sistemi
yaptlmistir (Sekil 3.2). Kabinin merkez noktasi, mevcut sistemin kondenseriyle
baglanti yapilmasi amaciyla delinmis ve conta kullanilarak sizdirmazhik o6zelligi
kazandirilmistir. Kondenser iizerine ise 30 cm ¢apli 2 mm kalinliginda krom-celik
malzemeden bir aparat yaptirilarak kondenser baglantis1 tamamlanmistir. Son olarak,
merkez noktasinin hemen altinda bir conta sistemiyle kabin igerisine ortam ve {iriin
sicakliklarinin kaydedilmesi amaciyla 5 adet termokapil yerlestirilmis ve data
loggera baglanmistir. Bunlardan 3 tanesi {riin dondurulmadan once (iriine
yerlestirilmesi amaciyla sistemden ayrilabilir durumda olmakla birlikte, 1 ortam
sicakligint 1 de raf sicakligimi oOlcen 2 adet termokapil bahsedilen noktalarda

sabitlenmistir (Sekil 3.3).

Tepsi sicakligi kontrolii i¢in sisteme sogutmali sirkiilatorlii su banyosu
baglanmistir. 0°C’nin altinda ¢alismalar yapabilmek adma su banyosuna -40°C’ye
kadar kullanilabilecek ozellikte anti-freeze konulmustur. Sistem basinci kontrolii,
mevcut kondenser iizerinden yapilmakla birlikte, bu haliyle sicaklik kontrolii
yapilabilen yeni bir dondurarak kurutma sistemi kurulumu gergeklestirilmistir (Sekil
3.4). Orneklerin sisteme yerlestirilmesi amaciyla da 15x15x1 cm boyutunda 2 adet
tepsi yaptirilmistir. Bu tepsilerin iizerine 4x5x1,5 cm boyutlarinda dikdortgen

kaliplar silikon yardimiyla yapistirilmistir (Sekil 3.5). Sivi haldeki protein hidrolizati,
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bu kaliplarin igerisine 1 cm yiikseklikte olacak sekilde (yaklagitk 20 mL)
doldurulmustur (Sekil 3.6).

Sekil 3.1. Kabin tasarimi i¢in kullanilan paslanmaz ¢elik kazan

RAF 1

RAF 2

Sekil 3.2. Tepsi sicaklifi kontrolii i¢in tasarlanan raf sistemi
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Ortam sicaklig1
Olcen
termokapil

Sekil 3.4. Sicaklik kontrollii dondurarak kurutma sistemi
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Raf sicaklig1 dlgen
termokapil

Uriin sicaklig
6lgen termokapil-1

Uriin sicakligi
6lgen termokapil-2

Uriin sicaklig
6lgen termokapil-3




Sekil 3.5. Uriinlerin sisteme yerlestirilmesinde kullanilan tepsiler ve drnek kaplari
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Sekil 3.6. Kalip i¢indeki hidrolizatlarin akiskan yatak dondurucudaki goriintiisii

Sistem Sekil 3.4’teki haliyle kurulduktan sonra, 6n deneme ¢alismalarina
baslanmistir. On deneme calismalarinda oncelikli olarak sistemin sizdirmazliginin
saglanmas1 ve sicaklik araliklarinin tespit edilmesi hedeflenmistir. Bu ¢alismalar
sonucunda, sistemin ortam sicakligindan etkilendigi belirlenmis ve sistemin kabin
boliimii ve kondenser {lizerindeki yardimci aparat yalitim malzemesiyle kaplanmastir.

Boylelikle ortam ve sistem sicakliginin etkilesimi engellenmistir (Sekil 3.7).

Sekil 3.7. Dondurarak kurutma sisteminin son hali

3.1.3. Deneme Deseni ve Yanit- Yiizey Yontemi ile Optimizasyon

Tavuk hidrolizatinin dondurularak kurutulmasinda en kisa liyofilizasyon
siiresinde kaliteli ve yiiksek protein igerigine sahip tavuk eti tozu iiretimi icin
optimum islem kosullar1 ylizey-yanit yontemi ile belirlenmistir. Yiizey Yanit
Yontemi Design Expert (Stat-Ease, Design Expert software, v.7) kullanilarak
gerceklestirilmistir. Et tozu {iretiminde dondurarak kurutma parametrelerinden

donma hiz1 (X1: 0.40-3.60 °C/dk), raf sicaklig1 (X2: (-)5-(+)15°C) ve liyofilizasyon
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sicakligt X3: -10-(-)20°C )’nin etkilerini belirlemek iizere, 2} faktoriyel dizayna
sahip ve merkezde 5 tekerriirlii toplamda 19 deneme deseni veren “Yiizey Merkezli
(face-centered) Merkezi Tiimlesik Desen (CCD)” kullanilmigtir. Sistemin yanitlar
ise, siiblimasyon siiresi (dakika), coziiniirliik (%) ve in vitro protein sindirilebilirligi
(%) olarak se¢ilmistir. Her bir bagimsiz degisken i¢in kodlanmis seviyeler Tablo

3.1’de verilmistir.

Tablo 3.1. Central Composite Design i¢in bagimsiz degiskenler ve seviye degerleri

Kodlanmis Seviyeler

Bagimsiz degiskenler -1 0 1

Raf sicaklig1 (°C), X1 -5 5 15
Liyofilizasyon sicaklig1 (°C ), X2 -20 -15 -10
Donma hiz1 (°C/dakika), X3 0.40 2.00 3.60

Central Composite Design deneme deseni Tablo 3.2°de goriilmektedir.
Modelin uygunlugu Fischer testi (F-testi) uygulanarak bulunmus, regresyon katsayisi
(R?) varyans analizi (ANOVA) ile %95’lik giiven araliginda elde edilmistir. Her bir
etki i¢in hesaplanan (Fcal) ile tablo (Ftab) degerleri karsilastirilmis ve istatistiksel
olarak 6nemli olmayan etkiler modelden ¢ikarilmistir. Bir modelin sistemin gercek
yanitina uygun bir yaklagim olup olmadigina, uyum eksikliginden (lack of fit)
kaynaklanan hatanin Onemsiz ve regresyondan kaynaklanan varyasyonun % 95
giivenlik seviyesinde onemli olmasi kosuluyla karar verilmistir. Ayrica, modelin
uygunlugu regresyon katsayisi (R?), diizeltilmis regresyon katsayisi (Adj—Rz),
tahminlenmis kalinti hata kareler toplami (PRESS) ve tahminlenmis regresyon
katsayisi (Pre-R?) kullanilarak test edilmistir. Bu analizler sonunda elde edilen
modeller kullanilarak siiblimasyon siliresinin minimum, protein sindirilebilirligi ve
¢Oziinlirliiglin maksimum oldugu optimum liyofilizasyon kosullar1 “istenilebilirlik

(desirability) fonksiyonu “ yontemi kullanilarak belirlenmistir.
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Tablo 3.2. Central Composite Design Deneme Deseni

Deney No Raf sicakhgi Liyofilizasyon sicakhgi Donma hiz1

“O “°C) (°C/dakika)

(X1 (X2) X3
19 5.00 -15.00 2.00
2 15.00 -20.00 0.40
5 -5.00 -20.00 3.60
11 5.00 -20.00 2.00
14 5.00 -15.00 3.60
13 5.00 -15.00 0.40
10 15.00 -15.00 2.00
7 -5.00 -10.00 3.60
17 5.00 -15.00 2.00
3 -5.00 -10.00 0.40
18 5.00 -15.00 2.00
8 15.00 -10.00 3.60
1 -5.00 -20.00 0.40
9 -5.00 -15.00 2.00
15 5.00 -15.00 2.00
6 15.00 -20.00 3.60
12 5.00 -10.00 2.00
16 5.00 -15.00 2.00
4 15.00 -10.00 0.40

3.1.4. Donma hiz1 belirleme denemeleri

Optimizasyon caligmalarinda kullanilacak bagimsiz degiskenlerden biri olan
donma hiz1 i¢in donma sicaklig1 ve siiresi degistirilerek yapilan denemelerle ilgili

veriler su sekildedir:
3.1.4.1. Yavas donma

Yavas dondurma uygulamasi i¢in hammadde -18°C’de durgun havada merkez
noktasindan sicaklik takibi yapilabilecek sekilde donmaya birakilmistir. Merkez
sicakligr -18 °C oluncaya dek sicaklik 6l¢iimleri yapilmis ve 1 dakika araliklarla
kaydedilmistir. Donma hiz1 asagidaki formiil yardimiyla hesaplanmis olup, Tablo

3.3’de hammaddeye ait bilgiler yer almaktadir.

°C AT

D Hizi(—) = —
onma IZI(dk ;
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AT (OC) =Tson-Tix

t (dk)=Merkez sicaklig1 -18 C’ye gelinceye kadar gecen siire

Tablo 3.3. Hammaddenin donma siiresi ve hizina ait bilgiler (yavas donma)

Baglangic Son Siire (dk) Donma hiz1 (°C/dk)
sicakligi(°C) sicaklik(°C)
24 .4 -18 103 0,411

Hammaddeye ait donma grafigi Sekil 3.8’de gosterilmektedir.

(°C/dk)

Donma hizi (-18°C, durgun havada)=0,411

Sicaklik (°C)

Sure (dk)

Sekil 3.8. Hammaddenin yavas donma hizina ait donma grafigi

3.1.4.2. Hizli Donma

Hizli dondurma uygulamasi i¢in hammadde -30°C sicaklikta akiskan yatak
dondurucuda hava sirkiilasyon hizi maksimum olacak sekilde donmaya birakilmistir.
Merkez sicakligr -21 °C oluncaya dek sicaklik Olc¢iimleri yapilmig ve 1 dakika
araliklarla kaydedilmistir. Donma hiz1 asagidaki formiil yardimiyla hesaplanmis

olup, Tablo 3.4’de hammaddeye ait bilgiler yer almaktadir.

°C. AT
Donma Hiz1 (ﬁ =
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AT (OC) =Tson-Tix
t (dk)=Merkez sicaklig1 -20 °C’ye gelinceye kadar gecen siire

Tablo 3.4. Hammaddenin donma siiresi ve hizina ait bilgiler (hizli donma)

Baslangig Son sicaklik | Siire (dk) Donma hiz1 (°C/dk)
sicakligi(°C) O
28,9 21,4 14 dk 3,59

Hammaddeye ait donma grafigi Sekil 3.9°da gosterilmektedir.

Donma hizi (-30°C, max hava akim hizi)=3,59
(°C/dk)

Sicaklik (°C)

Siire (dk)

Sekil 3.9. Hammaddenin hizli donma hizina ait donma grafigi

3.1.4. 3. Orta hizda donma

Hammaddenin hizl1 ve yavas dondurma hizlarinin orta noktasini karsilayacak
bir degere ulasilmasi icin yapilan uygulamada, 6rnek -30 °C’de orta hizda hava
akiminda merkez noktasindan sicaklik takibi yapilabilecek sekilde donmaya
birakilmistir. Merkez sicaklig -20 °C oluncaya dek sicaklik 6l¢timleri yapilmis ve 1
dakika araliklarla kaydedilmistir. Donma hiz1 asagidaki formiil yardimiyla
hesaplanmis olup, Tablo 3.5’te hammaddeye ait bilgiler yer almaktadir.

Donma Hizy = AT
onma rilzl1 dk = n

54



AT (OC) =Tson-Tix

t (dk)=Merkez sicaklig1 -20 °C’ye gelinceye kadar gecen siire

Tablo 3.5. Hammaddenin donma siiresi ve hizina ait bilgiler (orta hizda donma)

Baglangic Son Siire (dk) Donma hiz1 (°C/dk)
sicakligi(°C) sicaklik(°C)
21,4 -20,4 20 2,09

Hammaddeye ait donma grafigi Sekil 3.10’da gosterilmektedir.

Donma hizi (-30°C, orta hava akim

hiz1)=2,09(°C/dk)

Sicakhik (°C)

Siire (dk)

Sekil 3.10. Hammaddenin orta hizda donma hizina ait donma grafigi

3.2. Yontemler

Denemelerde tavuk hidrolizat1 ve tavuk eti tozunda yapilan analizler Tablo

3.6’da goriilmektedir.
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Tablo 3.6. Tavuk hidrolizati ve tavuk eti tozunda yapilan analizler

Tavuk hidrolizat:

Tavuk eti tozu

Fiziksel ve kimyasal analizler:
Nem

Kiil

Yag

Protein

pH

Renk

Su aktivitesi

Fiziksel ve kimyasal analizler:
Nem

Kiil

Yag

Protein

Renk

Su aktivitesi

Protein sindirilebilirligi
Kalsiyum miktar1
Coziiniirliik

Protein fraksiyonu
Bagdoku miktari

Su baglama kapasitesi
Yag baglama kapasitesi
Emiilsiyon kapasitesi

Diferansiyel Tarama Kalorimetre (DSC) Analizi
Fourier Transform Near Infrared (FTIR) Analizi

Mikrobiyolojik analizler:

Toplam aerobik mezofilik bakteri sayimi
Staphylococcus aureus sayimi
Maya-kiif sayimi

Tavuk hidrolizatinda hammadde iiretiminin yapildigr giin nem ve pH

analizleri yapilmig, daha sonra ¢ozelt

liyofilizasyon isleminin yapilacag: giine kadar -18 °C’de depolanmistir. Uretimi

yapilan tavuk tozlarindan ise mikrobiyolojik analizler i¢in bir miktar 6rnek aseptik

olarak ayrildiktan sonra nem ve su

1 250 mL’lik porsiyonlar halinde ayrilmis ve

aktivitesi analizleri yapilmigtir. Kalan tavuk

tozlar1 diger analizler i¢in 6rnek kaplarina konarak +4°C’de depolanmustir.

3.2.1. Genel bilesim analizleri

Orneklerin genel bilesim analizleri (nem, kiil, yag, protein) AOAC (2007)’ye

gore yapilmustir [179].

3.2.2. pH Tayini

Tavuk-enzim ¢ozeltilerinin pH degerleri batirmali tip elektroda sahip pH

metre (WTW Inolab pH 720, Weilheim, Almanya) ile yapilmistir. Behere uygun
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seviyede doldurulan sivi tavuk-enzim ¢ozeltisi igerisine kalibrasyonu yapilmis pH
metre probu daldirilmis ve ¢dzeltinin bes farkli yerinden Sl¢lim alinmistir. Bes

Olclimiin ortalamasi pH degeri olarak verilmistir.
3.2.3. Renk Tayini

Tavuk eti tozu ve tavuk-enzim ¢ozeltilerinin renk degerleri Konica Minolta
Chromometer CR-5 (Osaka, Japonya) renk Ol¢lim cihazi kullanilarak ol¢tilmiistiir.
Olgiim yapilacak olan drnekten 30 mm ¢apl kuvartz kiivete taban1 kaplayacak kadar
doldurulmusg ve kiivet cihazin 151k kaynagi (Dgs lambasi, 10° gozlem agis1) iizerine
yerlestirilmistir. Cihazdan otomatik olarak 3 farkli 6l¢limiin ortalamasi alinmis ve
ornegin 5 farkli bolgesinden Olgiim yapilmistir. Her bir 6rnegin, CIELAB 6lgiim
parametreleri L*(aydinlik-karanlik), a* (kirmizilik-yesillik) ve b* (sarilik-mavilik)
olarak degerlendirilmistir [20].

3.2.4. Su aktivitesi

Orneklerin su aktivitesi (ay) degerleri, su aktivitesi dl¢iim cihaz1 (HygroPalm
23, Rotronic, Isvigre) kullamlarak yapilmistir. Cihazin 6rnek kabma, 1 cm
kalinliginda ve kabin tabanini kaplayacak sekilde ornek doldurulmus ve Ornek
haznesine yerlestirilmistir. Cihazin kapagi kapatildiktan sonra analiz baglatilmis,
cihaz okuma yaptig1 uyarisin1 verene kadar beklenmistir. Uyar1 geldikten sonra
ekrandaki deger okunarak, a,, olarak kaydedilmistir. Analiz 2 paralelli 6l¢iim alinarak

yapilmistir [180].
3.2.5. Protein sindirilebilirligi

Orneklerin protein sindirilebilirligi miktar1 Deng ve ark. (2015) tarafindan
belirtilen yonteme gore belirlenmistir [181]. 250 mg toz 6rnek 17 mL 0.1 M HCI
i¢inde 37 °C’de 30 dk inkiibe edilmis, ardindan mide sindirimini baslatmak tlizere 2.5
mL pepsin ¢ozeltisi (2.5 mg pepsin / mL HCI (0.1 M)) ilave edilmistir. 37 °C’de 1
saat inkiibasyon sonrasinda, pepsini inaktive etmek i¢in 0.5 M NaOH ile pH 8.0’a
ayarlanmistir. Ince bagirsak sindirimini temsilen 2.5 mL pankreatin ¢ozeltisi
(sodyum fosfat tamponu (pH 8.0, 0.1 M) i¢inde ¢6ziinmiis 2.5 mg/mL) eklenmis ve 2

saat inkiibe edilmistir. Daha sonra, reaksiyonu sonlandirmak i¢in 6rneklere 5 mL
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%10’luk TCA (trikloroasetik asit) ¢ozeltisi ilave edilmistir. Elde edilen ¢6zelti 4000
rpm’de 5 dakika santrifiij (Hettich Universal 32R, Almanya) edilmistir. Ust fazdan
10 mL alinarak Kjeldahl yontemiyle protein tayini yapilmstir.

3.2.6. Kalsiyum miktar tayini

Tavuk tozu orneklerinde kalsiyum miktar1 tayini TS 3606 no’lu standart
yontem ile belirlenmistir [182]. Ornekler kiil firninda yakilarak kiil haline
getirildikten sonra, iizerlerine 5 mL nitrik asit (HNO3) eklenmis ve 1s1 ile kiillerin
¢oziinmesi saglanmistir. Coziinen drnekler filtre edilmis ve 50 mL’ye 1 N nitrik asit
¢ozeltisiyle tamamlanmistir. Orneklerin kalsiyum miktart ICP-MS cihaz ile tespit

edilmistir.

3.2.7. Coziiniirliik

Orneklerin suda ¢oziiniirlik degerleri Ceballos ve ark. (2012)’'ye gore
belirlenmigstir [145]. Buna gore, 1 g o6rnek 100 mL saf suyun icerisinde
¢oOziindiiriilmiis ve 5 dakika karistirllmigtir. Daha sonra santrifiij tiirline aktarilmis ve
3000 rpm’de 5 dakika santrifiij edilmistir. Ust fazdan 25 mL aliarak 6nceden darasi
alinmis nem kaplarina aktarilmig ve etiivde 105 °C’de 5 saat kurutulmustur.
Orneklerin suda ¢oziiniirliigii asagidaki esitlik yardimiyla hesaplanmistir:

Suda ¢oziiniirliik (%)= 100 x (list fazdaki ¢oztinmis kat1 miktar1/ornek miktar)
3.2.8. Protein fraksiyonu tayini

Orneklerdeki protein fraksiyonu sodyum dodesil siilfat poliakrilamid jel
elektroforezi (SDS-PAGE) yontemiyle belirlenmistir. Analize iliskin asamalar
asagida ayrintili sekilde agiklanmistir:

3.2.8.1. Myofibriler Proteinlerin Ekstraksiyonu

Tavuk tozu Orneklerinin myofibriler protein ekstraksiyonunda bazi
modifikasyonlar yapilarak Claeys ve ark. (1995) nin belirledigi yontem kullanilmistir
[183]. 1 g toz O6rnek bir santrifiij tiipiine tartilmis, tizerine 25 mL Tampon-I ¢ozeltisi

(0,05 M Tris, 0,25 M Sukroz, 1| mM EDTA; pH 7.6) eklenmis ve 1000 x g ‘de 10
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dakika santrifiij edilmistir. Santriflij sonrasinda st faz atilmus, alttaki ¢okelti 25 mL
Tampon- II ¢ozeltisi (0,05 M Tris, 0,05 M EDTA; pH 7,6) ile karigtirilip tekrar ayni
kosullarda santrifiij edilmistir. Son olarak, iist faz tekrar uzaklastirilmis ve alttaki
cokelti 25 mL 0,15 M KCI ¢ozeltisi ile karistirtlmistir. 1000 x g’de 10 dakika
santrifiij isleminden sonra iist faz atilmig ve santrifijj tiipiinde kalan ¢okelti alinarak

liyofilize edilmistir.

3.2.8.2. Coziiniir Protein Miktar1 Tayini

Bir 6nceki asamada ekstrakte edilmis olan myofibriler proteinlerin miktarini
belirlemek iizere proteinlerin Coomassie Brilliant Blue G-250 boya maddesine

baglanmasini esas alan Bradford yontemi kullanilmistir [184].

5 mg liyofilize 6rnek agzi kapakli cam tiiplere konarak 1 mL 6rnek ¢ozeltisi
(950 pL 2xLaemmli 6rnek tamponu (65,8 mM Tris-HCI, pH 6.8, %2,1 SDS, %?26,3
(w/v) gliserol, %0,01 bromfenol mavisi) + 50 pL 2 p-merkaptoetanol) icinde
¢Oziindiiriilmiistiir. Tiipler 50 °C’deki su banyosunda 1 gece bekletildikten sonra oda
sicakligina sogutulmus ve 6rneklerin protein miktarlar1 Biorad Quick Start Bradford

Assay Kiti (Bradford, California, USA) kullanilarak belirlenmistir.

Kalibrasyon grafiginin hazirlanmasi i¢in, 2 mg/mL konsantrasyonundaki stok
bovine serum albiimin (BSA) ¢ozeltisinden, kit protokoliindeki Mikroplaka Standart
Yontemine gore farkli konsantrasyonlarda standartlar hazirlanmigtir. Tablo 3.7°de

standart konsantrasyonlari ve hazirlama yontemi verilmistir.

Tablo 3.7. Bradford kiti standart hazirlama yontemi

Konsantrasyon (ug/mL) Hazirlama yontemi

2000 2 mg/mL BSA (20uL)

1500 2 mg/mL BSA (30uL) + 10 uL saf su
1000 2 mg/mL BSA (20pL) + 20 pL saf su

750 1,5 mg/mL standart (20uL) + 20 uL saf su
500 1 mg/mL standart (20uL) + 20 puL saf su
250 500 pg/mL standart (20uL) + 20 pL saf su
125 250 pg/mL standart (20uL) + 20 pL saf su
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Hazirlanan standartlardan ve Orneklerden 5 pL alinarak mikroplakaya
aktarilmis ve iizerlerine 250 uL “Quick Start™ Bradford 1x Dye Reagent (BioRad
Lab., USA)” c¢ozeltisi eklenmistir. Mikroplaka okuyucuda (Thermo Scientific
Multiskan GO, Thermo Fischer Scientific, Finland) 595 nm’de optik yogunluk (OD)
degerleri belirlenmis ve standartlara karsilik gelen optik yogunluklardan kalibrasyon
egrisi ¢izilmistir. Orneklerin protein miktarlar1 asagidaki esitlik kullanilarak

hesaplanmistir:

Protein miktar1 (mg/mL)= (Absorbans/Standart grafigin egimi) X diliisyon oram

3.2.8.3. Sodyum Dodesil Siilfat Poliakrilamid Jel Elektroforezi (SDS-
PAGE)

Orneklerin jel elektroforezi analizi BioRad Mini-Protean Tetracell (BioRad
LAb., USA) elektroforez cihazinda yapilmistir. Ornekler Laemmli 6rnek tamponu ile
10 pg protein igerigine seyreltildikten sonra enjeksiyon yapilmistir. %4,5’luk
yikleme jeli, %12’lik ayiric1 jel kullamilarak 100 V 40 mA akimda ayrisma
gerceklestirilmis, boya maddesi jelin bitimine 0,5 cm kadar yaklaginca islem
sonlandirilmistir. Jeller cam plakalar arasindan ¢ikarildiktan sonra, zedelenmeden
%12’lik TCA (trikloroasetik asit) ¢ozeltisi icerisine konmus ve 10 dakika siireyle
fikse edilmistir. Daha sonra boya c¢ozeltisi (%0,02 Coomasie Brilliant Blue R-250,
%50 metanol, %10 asetik asit) ile boyanmis (yaklasik 1,5 saat) ve boya giderme
cozeltisi (%10 metanol, %7 asetik asit) ile fazla boya uzaklastirilmistir [185].

Sekil 3.11. Elektroforez sistemi
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Jelde elde edilen protein bantlarinin tanimlanmasi amaciyla 6,5-200 kDa
arasinda 9 protein bandi gosteren “Bio-Rad Unstained SDS-PAGE Standards, broad
range, 161-0317” marker olarak kullanilmistir. Elde edilen jeller Bio-Rad Gel Doc

EZ goriintiileme sistemiyle goriintiilenmistir.

3.2.9. Bagdoku Miktar1 Tayini

3.2.9.1. Ornek cozeltilerinin hazirlanmasi

Orneklerin hidroksiprolin tayini Kim ve ark. [186]'na gore yapilmustir.
Ornekler 2 gr tartilarak erlene aktarilmis, 6N HCl ile 108°C etiivde 18 saat yakmaya
birakilmigtir. 18 saat sonrasinda oda sicaklifina sogutulan yanmis Ornekler filtre
edilmis ve filtrat hacmi saf suyla 50 mL’ye tamamlanmistir. 50 mL 6rnek icerisinden
25 mL behere alinarak %40’lik NaOH ile pH 7.0’ye ayarlamigtir.Daha sonra hacim
tekrar saf suyla 50 mL’ye tamamlanmistir. Her bir 6rnekten 2,5 mL, ayrica kor
¢oOzelti icin de 2,5 mL saf su alinarak 25 mL balonjojeye aktarilmistir. Bundan sonra

ornek ve kor ¢ozeltilere sirasiyla asagidaki islemler uygulanmistir:

(a) Ornek ve saf su iceren balon jojelere 2,5 mL 0,05 M CuSO, ¢ozeltisi ve
ardindan 2,5 mL 3,5 N NaOH c¢ozeltisi eklenerek karistirilmis, daha sonra yine her
bir balon jojeye 2,5 mL %6’lik H,O, yavas yavas ilave edilmistir.

(b) Kopiirme bitince tlim balonjojelerin kapaklar1 kapatilarak 75 °C’de 10
dakika bekletilmistir. 10 dk sonunda su banyosundan c¢ikarilan ornekler, oda
sicakligina sogutulmus ve Tlzerlerine 10 mL 3N H2SO4 eklenerek renk

berraklasincaya kadar karistirilmistir.

(c) Daha sonra iizerlerine 5 mL %5’lik para-dimetilaminobenzaldehit
cozeltisi ilave edilmis ve balon jojeler yine 75 °C’deki su banyosunda 20 dk
bekletilmistir. Siire sonunda oda sicakligina sogutulmus ve eksilmeler varsa n-propil

alkolle 25 mL’ye tamamlanmustir.
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(d) Cozeltilerin absorbanslar1 560 nm dalga boyunda kor cozeltiye kars

okunmustur.

Orneklerdeki hidroksiprolin miktar1 standart hidroksiprolin ¢ozeltileriyle

hazirlanan kalibrasyon grafiginden hesaplanmaistir.

3.2.9.2. Kalibrasyon grafiginin hazirlanmasi

100 °C’de 2 saat kurutulan saf hidroksiprolinden 25 mg tartilarak 100 mL’lik
balonjojeye aktarilmis ve c¢izgisine saf suyla tamamlanmistir. Bu ¢ozeltinin
konsantrasyonu 0,25 mg/mL’dir. Bu ¢6zeltiden, sirasiyla 1, 2, 3, 4, 5, 6, 8 ve 10 mL
100 mL’lik balonjojeye aktarilarak c¢izgisine saf suyla tamamlanmistir. Her bir
standarttan 2,5 mL alinarak 25 mL’lik balonjojeye aktarilmis ve bu asamadan sonra
ornek ve kor ¢ozeltilere uygulanan a, b, ¢ ,d iglemleri sirasiyla tiim balonjojelere
uygulanmistir. Konsantrasyonlara karsilik gelen absorbans degerleriyle kalibrasyon

grafigi cizilmistir.

3.2.10. Su tutma kapasitesi

Orneklerin su tutma kapasitesi Gong ve ark. [187] yontemine gére modifiye
edilerek yapilmistir. 1 gr 0,0001 hassasiyette 6rnek tartilarak {izerine 10 mL saf su
eklenmis ve 5 dakika boyunca homojenizatérde karistirllmistir. Karisim 30 dk
bekletildikten sonra 4000 rpm’de 5 °C’de 30 dk santrifiijlenmistir. Santrifiijden sonra
ist faz atilmis, dipteki ¢okelti tartilmistir (W2). Cokelti 105 °C’de 30 dk
kurutulduktan sonra tekrar tartilmis (W1) ve su tutma kapasitesi asagidaki formiil
yardimiyla hesaplanmaistir:

w2a2-wi
wo

Su tutma kapasitesi (mL su/g)=

3.2.11. Yag baglama kapasitesi

Toz orneklerin yag baglama kapasitesi Mune Mune ve ark. [188] tarafindan
belirlenen yonteme gore bazi modifikasyonlar yapilarak gerceklestirilmistir. Buna
gore, 1 gr ornek (Wo) 10 mL (V1) aygigek yagiyla karistirilmis ve 30 dk oda
sicakliginda bekletilmistir. Karisim 4000 rpm’de 30 dk santrifiijlenmis, daha sonra
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iist faz alinarak hacmi 6lciilmiistir (V2). Orneklerin yag baglama kapasitesi

asagidaki formiil ile hesaplanmaistir:

Vi-v2
wo

YBK(mL yag/g)=

3.2.12. Emiilsiyon kapasitesi

Toz 6rneklerden 1 gr tartilarak 200 mL saf su ile 2 dk karistirilmistir. Daha
sonra, sabit karistirma hizinda ay¢icek yagi karisima damla damla ilave edilmistir.
Karigtirma iglemi 2 dk araliklarla durdurularak emiilsiyon olusumu olup olmadigina
bakilmig, emiilsiyon olusumu gozlendigi anda islem sonlandirilmigtir. Emiilsiyon
kapasitesi, 1 gr oOrnek tarafindan emiilsifiye edilen mL ya§ hacmi olarak

kaydedilmistir [109].

3.2.13. Fourier Transform Infrared (FT-IR) Analizi

Tavuk tozu orneklerinin sekonder protein yapilart FT-IR (Carry 600 Series,
Agilent Technologies, USA) Spektrometresi ile Manisa Celal Bayar Universitesi
Deneysel Fen Bilimleri Arastirma Merkezi’'nde (DEFAM) yapilmistir. Ornekler 400-
4000 cm™ aralikta 4 cm™ ¢oziiniirlikkte taranmis ve sonuglar absorbans olarak elde

edilmistir. Spektrumda belirlenen pikler literatiirde taranarak tanimlanmistir [189].

3.2.14. Differantial Scanning Calorimetry (DSC) Analizi

Tavuk eti tozu Orneklerinin camsi gegis sicakliklari, DSC (Agilent 7700
Series, USA) ile Manisa Celal Bayar Universitesi Deneysel Fen Bilimleri Arastirma
Merkezi’nde (DEFAM) yapilmistir. Ornekler (-)70-(+)80 °C arasindaki sicakliklarda
10 °C /dk hiz ile taranmis, camsi gecis sicakliklari 1s1l kapasite basamaginin orta

noktasi olarak belirlenmistir [138].
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3.2.15. Mikrobiyolojik analizler

3.2.15.1. Orneklerin analize hazirlanmasi

Uretimden sonra aseptik kosullarda stomacher posetlerine alman toz
orneklerden 10 gr tartilarak %0,1°lik 90 mL peptonlu su igerisinde homojenize
edilmistir. Bu sekilde 10™ diliisyonu elde edilmis ve bu diliisyondan 10 'ya kadar
seri diliisyonlar hazirlanarak mikrobiyolojik analizlerde kullanilmistir. Diliisyonlar
petri kaplarina aktarilmadan 6nce homojenligin saglanmasi amaciyla vorteks

karistirict yardimiyla iyi bir sekilde karigtirilmastir.

3.2.15.2. Toplam aerobik mezofilik bakteri (TAMB) Sayim

Hazirlanan diliisyonlardan daha 6nceden kodlanmis ve iki paralelli olarak
hazirlanmis petri kaplarma 1’er mL aktarilmigtir. 451 °C’ye sogutulmus Plate
Count Agar (PCA) besiyerinden 12-15 mL dokiilerek, petri kabi, besiyeri ve
diliisyonun homojen sekilde karismasi i¢in ileri-geri hareketler ve dondiirme
hareketleriyle diiz zeminde calkalanmistir. Besiyeri katilastiktan sonra, petri kaplari
ters gevrilerek 30°C’de 24-48 saat inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonunda 30-300
arasinda olusan tiim koloniler TAMB olarak sayilmistir [190].

3.2.15.3. Staphylococcus aureus sayimi

Analiz i¢in Egg yolk-Tellurite ¢ozeltisi eklenmis Baird Parker Agar (BPA)
besiyerinden, petri kaplarma 15 mL dokiilmiis ve besiyerinin petri kaplarinda
kurumasi saglanmistir. Daha sonra hazirlanan diliisyonlardan 1 mL alinarak 3 ayr
petri kabina 0,3mL, 0,3 mL ve 0,4 mL olmak iizere dagitilmis ve drigalski spatiilii ile
diliisyon besiyeri tarafindan emilene dek ylizeye yayilmistir. Petri kaplari ters
cevrilerek 35-37 °C’de 24-48 saat inkiibe edilmistir. Inkiibasyon sonunda olusan

etrafi berrak zonlu siyah koloniler Staphylococcus aureus olarak sayilmistir [191].
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3.2.13.4. Maya-kiif saymm

Maya kiif sayimi i¢in Dichloran rose bengal chloramphenicol (DRBC) agar
ile yayma plak yontemi uygulanmistir. DRBC Agar dokiiliip kurutulmus petri
kaplarina, hazirlanan diliisyonlardan 0,1 mL aktarilmis ve drigalski spatiilii ile
diliisyon besiyeri tarafindan emilene kadar yiizeye yayilmistir. Petriler 25 °C’de 5
giin inkiibe edilmis, inkiibasyon siiresi sonunda 10-150 aras1 koloni igeren petriler

sayillmistir [192].

3.2.14. istatistiksel analizler

Optimum kosullarda dort tekerriirlii tiretimi yapilan tavuk eti tozlarinin
istatistiksel degerlendirmesi tek yonlii varyans analizi (One-way ANOVA)
kullanilarak SPSS 24.0 paket programi kullanilarak yapilmistir [193]. Ornekler
arasindaki farkliliklar P<0.05 seviyesinde Duncan ¢oklu karsilastirma testi yapilarak

belirlenmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

Raf sicakligi ((-)5-(+)15°C), liyofilizasyon sicakligi (-20-(-)10°C) ve donma
hiz1 (0.40-3.60°C/dk) degiskenleri kullanilarak en yiiksek ¢Oziniirliikte, en yiiksek
protein sindirilebilirligine sahip tavuk eti tozunu en kisa siirede tiretmek icin gerekli
olan parametreleri belirlemede 5 tanesi merkez nokta olmak iizere toplamda 19 adet
deneme veren “Central Composite Design (CCD)” tasarimi kullanilmistir. Bu
bagimsiz degiskenlerin tavuk eti tozlarinin siiblimasyon siiresi, ¢6ziinebilirlik ve in
vitro protein sindirilebilirligi 6zellikleri iizerine etkileri ve birbirleri lizerine etkileri
incelenmigstir. CCD tasariminin verdigi denemelere (Tablo3.2) ait {iretimler
yapilarak siiblimasyon siireleri belirlenmis ve elde edilen toz iirlinlerde protein
sindirilebilirligi ve ¢oziiniirliik analizleri yapilmistir. Ayrica, teorik olarak belirlenen
optimum kosullarda 4 tekerriirlii {retim yapilarak sonuglarin validasyonu
gerceklestirilmis, elde edilen tavuk eti tozlarmin kalite karakteristiklerinin
belirlenmesi amaciyla “Materyal ve Yontemler” boliimiinde ayrintili sekilde

aciklanan analizler yapilmustir.

4.1. Siiblimasyon siirelerinin belirlenmesi

Deneme desenine gore yiiriitiillen tavuk eti tozu iiretimleri i¢in ornekte ii¢
farkli noktadan (merkez, yiizey ve taban) termokapillar yardimiyla dl¢iim alinmistir.
Ayrica raf tabanina da termokapil yerlestirilerek buradan raf sicakligi kontrolii ve
takibi yapilmustir (Sekil 4.1). Ornek taban sicakhigi, raf sicakligina esit hale
geldiginde siiblimasyon sonlandirilmis ve siiblimasyon grafigi ¢izilerek siiblimasyon

stiresi dakika (dk) olarak kaydedilmistir.

Yiizey (1)

Merkez (0.5)

Y c“ ' Taban (0)

Sekil 4.1. Termokapillarin 6rnek kalibi igerisinde yerlesimi
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Deneme deseninde bulunan liyofilizasyon sicakligi, raf sicakligi ve donma
hiz1 degiskenlerine ait kodlamalar ve bu iiretimlere ait siiblimasyon grafikleri alt

basliklar halinde asagida yer almaktadir:

Raf sicakligi: ST; ST (-5), ST (5), ST (15)
Liyofilizasyon sicakligt: LT ; LT(-20), LT (-15), LT (-10)
Donma hizi: FR; FR (0.40), FR (2.00), FR (3.60)

Elde edilen deneme deseninde yer alan raf sicakligi, liyofilizasyon sicakligi
ve donma hiz1 parametrelerinde liretim yapmak i¢in istenilen donma hizina gore (0.4,
2.0 ya da 3.60 °C/dk) daha once denemeleri yapilan donma hiz1 kosullarinda 6rnek
dondurulmus, cihaz ve raf sicaklig: istenilen degerlere ayarlanmis ve siiblimasyon
islemi baslatilmistir. Tiim denemeler icin, Ornek taban sicakligi raf sicakligina
geldiginde siiblimasyon sonlandirilmistir. Denemelere ait grafikler Sekil 4.2-4.20°de

sirastyla gosterilmektedir.

Sicakhk ( °C)
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Sekil 4.3. ST (5) - LT (-15) - FR (2.0)-1ait sicaklik-zaman grafigi

== Ortam

=0=Dis

Siire (dk)

Sekil 4.4. ST (5) - LT (-15) - FR (3.60) ait sicaklik-zaman grafigi
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4.2. Modelin Olusturulmasi

Raf sicakligi, liyofilizasyon sicakligi ve donma hizi bagimsiz degiskenlerinin
degerlendirilmesi ic¢in kullanilan siiblimasyon siiresi, ¢Oziiniirlik ve in vitro
sindirilebilirlik yanitlar1 ve denemeler sonucunda elde edilen veriler Tablo 4.1°de
goriilmektedir. Bu verilere dayali olarak, islem degiskenleri ile her bir yanit
arasindaki iliskiyi ifade eden matematiksel modeller ¢oklu lineer regresyon analizi
yapilarak olusturulmustur. Bunun icin islem degiskenlerinin yanitlara dogrusal,

ikinci dereceden ve interaksiyon etkileri dikkate alinmigtir.

Tablo 4.1. CCD deneme desenine gore yapilmis iiretimlerden yanitlara ait deneysel

veriler

Uretim | ST (°C) LT (°C) | FR (°C/dk) Siiblimasyon | Coziiniirliik In vitro
No siiresi (dk) (%) sindirilebilirlik (%)
1 5.00 -15.00 2.00 880 20.21 29.40
2 15.00 -20.00 0.40 550 24.53 22.94
3 -5.00 -20.00 3.60 1101 16.52 18.35
4 5.00 -20.00 2.00 720 22.86 15.98
5 5.00 -15.00 3.60 749 18.56 31.03
6 5.00 -15.00 0.40 830 23.46 12.93
7 15.00 -15.00 2.00 680 22.91 18.23
8 -5.00 -10.00 3.60 966 16.30 19.50
9 5.00 -15.00 2.00 931 25.84 36.10
10 -5.00 -10.00 0.40 1062 15.13 19.06
11 5.00 -15.00 2.00 852 25.40 27.68
12 15.00 -10.00 3.60 615 22.43 21.57
13 -5.00 -20.00 0.40 1189 24.03 24.33
14 -5.00 -15.00 2.00 992 23.38 31.60
15 5.00 -15.00 2.00 785 20.82 26.77
16 15.00 -20.00 3.60 570 16.85 19.40
17 5.00 -10.00 2.00 858 22.19 26.39
18 5.00 -15.00 2.00 660 24.51 29.35
19 15.00 -10.00 0.40 610 25.23 21.75

En uygun model, kareler toplamindaki degisim, “lack of fit” testleri ve model
istatistikleri dikkate alinarak secilmistir. Her bir islem degiskeninin yanitlara olan
lineer, interaksiyon ve quadratik etkilerinin istatistiksel olarak 6nemliligi de ANOVA
tablosu olusturularak Tablo 4.2’de gosterilmistir. p-degeri 0.05° ten biiylik olan
etkiler istatistiksel olarak dnemsiz kabul edilmis ve bu terimler model hiyerarsisine

zarar vermeden modelden ¢ikartilmigtir.
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Tablo 4.2. Her bir yanit iizerinde lineer, quadratik ve interaksiyon terimlerinin bireysel olarak etkisini gosteren ANOVA tablosu

Varyasyon DF Siire DF Coziinirliik DF In vitro sindirilebilirlik
kaynag1 Kareler toplami1 | p-degeri Kareler toplami p-degeri Kareler toplami p-degeri
Model 3 5.279E+05 | <0.0001%* 9 170.61 0.0193* 0.0000

X (raf sicakligi) 1 5.221E+05 <0.0001 1 27.52 0.0327

Xj(liyofilizasyon sic.) 1 36.10 0.9418 1 1.23 0.6067

X3(donma hizr) 1 5760.00 0.3629 1 47.18 0.0092

X1 X5 1 29.65 0.0280

X X3 1 2.14 0.4997

X7 X3 1 22.98 0.0467

X, 1 0.0630 0.9067

X, 1 1.63 0.5551

X5 1 14.29 0.1027

Kalint1 15 98126.35 0.8658 9 38.99 18 667.70
Model 11 54369.15" 5 10.98* 0.8824 14 613.99°
Uygunsuzlugu

Saf hata 4 43757.20 4 28.01 4 53.71
Toplam 18 6.260E+05 18 209.59 18 667.70

*9095 gliven araliginda dnemlidir.
“: %95 giiven araliginda 6nemli degildir.
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Ayrica her bir yanit i¢in modelden beklenen degerler ile deneysel degerlerin
uyumunu gosteren grafikler ¢izilmistir (Ek B). Islem degiskenlerinin ve modellerin
yanitlar iizerindeki etkilesimlerini gorsel olarak belirleyebilmek i¢in yanit yiizey
grafikleri ve izohips egrileri cizilmistir. Bu grafiklerde, islem kosullarindan biri
merkez noktada (0) sabit tutulup, diger iki degiskenin belirlenen yanita etkisi ortaya
konmaktadir. Islem degiskenlerinin yanitlar iizerine etkisi ayri ayri incelenmis ve

asagida basliklar halinde tartisilmistir.

4.2.1. Siiblimasyon siiresi

Dondurarak kurutma prosesinde en uzun zaman alan proses siiblimasyon
(birincil kurutma) asamasidir. Dolayisiyla, siiblimasyon siiresinin kisaltilmasi biiyiik
oranda liyofilizasyon islemini de kisaltacak ve hem tiiketilen enerjiden hem de
iretim maliyetlerinden kazang saglanmis olacaktir. Yapilan calismalarda,
stiblimasyon siiresinin azaltilmasinin yiiksek isleme maliyetlerini azaltacagina dair

ifadeler yer almaktadir [194,195].

Yapilan optimizasyon c¢alismalar1 sonucunda ANOVA tablosu
incelendiginde (Tablo 4.2) siiblimasyon siiresi i¢in sadece raf sicakligir degiskeninin
etkili oldugu, liyofilizasyon sicaklii ve donma hizi1 degiskenlerinin ise yanita
istatistiksel olarak etki etmedigi belirlenmistir (P < 0.05). Siiblimasyon siiresi yaniti
i¢in 6nerilen model lineer modeldir ve varyans analizi tablolar1 Ek C’de (Ek C1, C2
ve (C3) gosterilmektedir. Buna gore elde edilen regresyon modeli kodlanmisg

degiskenler cinsinden su sekildedir:

Siiblimasyon siiresi=821.05 — 228.5X;

Raf sicakligi, liyofilizasyon sicakligi ve donma hizinin siiblimasyon siiresi
tizerindeki interaksiyon etkilerini gosteren yanit yilizey egrileri Sekil 4.21°de
gosterilmektedir. Sekil 4.21b ve 4.21c¢ siiblimasyon siiresi lizerinde raf sicakliginin
etkisini ortaya koymaktadir. Bu grafiklere gore raf sicakliginin arttirilmasinin
liyofilizasyon sicakligi ya da donma hizi ne olursa olsun, siiblimasyon siiresini

kisalttig1 goriilmektedir. Ciinkii, raf sicakliginin arttirilmasi iiriin sicakliginda da
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artisin  meydana gelmesi demektir. Yapilan ¢alismalarda, iiriin sicakliginin

arttirllmasinin proses siiresini kisalttig bildirilmektedir [151,155,196,197].

1200
1000
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sire (dk)

400

-20 04

Sekil 4.21a. Siiblimasyon siiresi yanit1 i¢in yanit yiizey grafigi ve izohips egrisi (raf sicaklig

sabit, ST=5 °C)

stire (dk)

Sekil 4.21b. Siiblimasyon siiresi yanit1 i¢in yanit yiizey grafigi ve izohips egrisi

(liyofilizasyon sicaklig1 sabit, LT=-15 °C)
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stire (dk)

Sekil 4.21¢.Siliblimasyon siiresi yaniti i¢in yanit yiizey grafigi ve izohips egrisi (donma hizi

sabit, FR=2.00°C/dk)

Sekil 4.21. Siiblimasyon siiresi yanit1 i¢in yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri
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4.2.2. Coziiniirlik

Bir bilesenin bagka bir bilesen igerisinde ¢ozlinme yetenegine “c¢oziiniirliik”
denmektedir [118]. Toz iiriinler i¢in ¢Oziiniirlik suda c¢oziiniir olma olarak
tanimlanmaktadir ve toz lriiniin sulandirilma kalitesini belirlemede kullanilan 6nemli
bir ozelliktir [198-200]. Ayrica, protein hidrolizatlar i¢in de ¢oziiniirliik, gidadaki

proteinlerin genel kalite 6zelliklerini etkileyen 6nemli bir fonksiyonel ozelliktir [75].
Tablo 4.2°de raf sicakligi, donma hizi, raf sicakligi x liyofilizasyon sicakligi
ve liyofilizasyon sicakligt x donma hizi degiskenleri ile interaksiyonlarinin
¢oziinlirliigli onemli olarak etkiledigi goriilmektedir (P<0.05).
Coziiniirliik icin kuadratik model 6ne ¢ikmaktadir ve varyans analizi tablolar1
Ek D’de (Ek D1, D2 ve D3) gosterilmektedir. Buna gore elde edilen regresyon
modeli kodlanmig degiskenler cinsinden su sekildedir:

Coziiniirliik (%)= 23.33 + 1.66X; — 2.17X5 + 1.93X, X, + 1.70X, X5

Raf sicakligi, liyofilizasyon sicakligi ve donma hizinin ¢oziiniirliik tizerindeki

interaksiyon etkilerini gosteren yanit yiizey egrileri Sekil 4.22°de gosterilmektedir.
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(2¢) ynpnunzod

8i ve izohips egrisi (raf sicaklig1 sabit,

Sekil 4.22a.Coziiniirliik yaniti i¢in yanit yiizey grafi

ST=5 °C)

(%) 3npnunzod

Sekil 4.22b. Coziiniirlikk yanit1 i¢in yamt yiizey grafigi ve izohips egrisi (liyofilizasyon

15 °C)

sicakligi sabit, LT
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¢ozlinrliik (%)

Sekil 4.22¢. Coziiniirlik yaniti i¢in yanit yilizey grafigi ve izohips egrisi (donma hizi sabit,

FR=2.00°C/dk)

Sekil 4.22. Coziiniirliikk yanit1 igin yanit yiizey grafikleri ve izohips egrileri

Bu grafiklere gore, donma hizindaki artigla birlikte ¢oziintirliigiin diistigii
goriilmektedir. Bunun sebebi, yiiksek hizda dondurmalarda daha diisiik 6zgiil yiizey
alaninin meydana gelmesi ve toz iiriinlerin termodinamik ve suda coziinebilme
Ozelliklerinin yilizey alanindan etkilenmesi olarak aciklanabilmektedir [201].
Ceballos et al. (2012)’de yaptig1 ¢alismada, farkli donma hizlarinin dondurularak
kurutulmus tar¢in elmasinin ¢oziintirliigiinii etkiledigini bulmustur [145]. Ayrica, raf

sicakligindaki artig da ¢oziiniirliigl belirgin sekilde arttirmistir.

4.2.3. In vitro protein sindirilebilirligi

Proteinler, enzimlerin spesifikligi, hidroliz derecesi ve ortam kosullarina bagh
olarak hidrolizasyon prosesi sirasinda kiiciik peptitler ve aminoasitlere
parcalanmaktadir [76]. Beslenmeyle alinan proteinlerin absorpsiyonunun peptit ve

aminoasit formunda oldugu distlniildiigiinde, protein hidrolizatlarinin protein
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sindirilebilirligi biitiin haldeki (parcalanmamis) proteinlerden {i¢ kat daha fazla

olmaktadir [202].

Bu calismada, in vitro sindirilebilirlik yaniti icin bagimsiz degiskenler
arasindaki lineer, quadratic ya da interaksiyon etkileri %95 giiven araliginda anlaml
bulunmadigr i¢in model olusturulamamistir. Boylece, peptitlerin ya da aminoasitlerin
dondurarak kurutma proses kosullarindan etkilenmedigi sonucuna varilmistir. Yanita

ait varyans tablosu Ek E’de (Ek E1, E2, E3) verilmektedir.

4.3. Liyofilizasyon Isleminin Optimizasyonu

Bu tez calismasi kapsaminda yapilan optimizasyon caligmasinin amaci
literatlirde liyofilizasyon islemini etkiledigi bilinen raf sicakligi, liyofilizasyon
sicakligr ve donma hizi parametrelerini, en kisa siirede en yiiksek kalitede tavuk eti
tozu tliretmek icin optimize etmek olarak belirlenmistir. Optimizasyon igin raf
sicaklig (-)5-15 °C , liyofilizasyon sicakligi (-) 20-(-)10 °C ve donma hiz1 0.40-3.60
°C/dk araliginda secilmistir. Optimum noktanin belirlenmesi i¢in desirability
fonksiyonu kullanilmis olup, degiskenlere ve yanitlara ait optimizasyon sinirlari

Tablo 4.4’te gosterilmektedir.

Tablo 4.3. Tavuk eti tozu iiretimi icin optimizasyon sinirlari

Hedef Alt siir Ustsinir ~ Onem derecesi
X1:Raf sicaklig1 Aralikta -5 15 3
X2:Liyofilizasyon sicakligi Aralikta -20 -10 3
X3:Donma hizi Aralikta 0.40 3.60 3
Siire En disiik 550 1189 5
Coziiniirlik En yiiksek 15.13 25.84 2
In vitro protein En yiiksek 12.93 36.1 2

sindirilebilirligi
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Optimizasyon ¢aligmast sonucunda toplamda 63 adet ¢6ziim bulunmus olup,
Ek F’de verilmektedir. En yiiksek istenebilirlik seviyesine sahip olan ¢oziim 0.812
istenebilirlik degeri ile Sekil 4.23’te grafik olarak gosterilmektedir. Buna gore
optimum nokta; raf sicakhgi(X1)=15°C , liyofilizasyon sicakhgi (X2)= -10°C ve
donma hiz1 (X3)=2.0 °C/dk olarak belirlenmistir.
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Sekil 4.23. En yiiksek istenilebilirlikte bagimsiz ve bagimli degiskenler
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4.4. Optimizasyon Sonu¢larinin Validasyonu

Belirlenen optimum noktada 4 tekerriirlii iiretim gerceklestirilmis olup,
dogrulama iiretimlerine ait yanitlarin ortalama ve standart sapma degerleri ve
modelden tahminlenen degerler Tablo 4.4’te gosterilmektedir. Optimum siiblimasyon

stirelerine ait sicaklik-zaman grafikleri Ek G’de verilmistir.

Tablo 4.4. Dogrulama iiretimlerine ait yanitlarin ortalama ve standart sapma

degerleri ve modelden tahminlenen degerler

.. Siiblimasyon In vitro
Uretim No . . Coziiniirliik (%) sindirilebilirlik
Siiresi (dk)
(%)
T1 671 28,52+1,03 26,64+0,34
T2 651 27,27+0,09 27,40+0,18
T3 645 26,43+2,67 27,87+0,07
T4 631 26,96+0,51 27,03+1,35
Tabggpnmis 590,344 25,626 23,808
deger

Optimum {iretimlere ait yanitlar ve tahminlenen degerler arasinda anlamli
fark olup olmadig1 One Sample t-Test (Tek Orneklem -Testi) (SPSS V.24.00)[193]
ile belirlenmistir. Ayrica deneysel degerler ve tahminlenen degerler arasindaki

%Hata asagidaki formiil yardimiyla hesaplanmistir:

% Hata= |Ydeneysel — Ytahminlenen|/Ydeneysel x 100
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Her yanit i¢in Tek 6rneklem #7-Testi sonuglart ise Tablo 4.5’te verilmistir.

Tablo 4.5. Optimum noktada ortalama deneysel degerlerin modelden tahminlenen

degerler ile karsilastirilmasi

Tahminlenen Deneysel  Standart % p-
Yamt deger sonu(_,;lar* hata Fark Hata  degeri
Stiblimasyon 590,381 649,5¢16,6 830  -59.12 9,1 0,006
Siiresi (dk)
Coziiniirliik(%) 25,626 27,295+0,88 0,44 -1,669 6,11 0,033
In vitro
sindirilebilirlik 23,808 27,2440,52 0,916  -3,432 12,59 0,01
(%)

*Ortalama deger+Standart sapma

Dogrulama tretimleri sonucunda tavuk eti tozu lretimi i¢in gerekli olan
siiblimasyon siiresi ve {iretim sonucunda tavuk eti tozlarinin sahip oldugu ¢oziintirliik
ve in vitro sindirilebilirlik sonuglarina gore tiim yanitlar i¢in veriler arasindaki farkin
tahminlenen degerlerden istatistiksel olarak farkli oldugu goriilmektedir (P<0.05).
Ancak, bu durumun degerlerin birbirine ¢ok yakin c¢ikmasindan kaynaklandigi
diisiiniilmiis olup, degerlendirme % hataya goére yapilmistir. Siire ve ¢Oziniirliik
yanitlar1 i¢in hata oraninin %10’un altinda oldugu goriilmektedir. Bu da, her iki yanit
icin de herhangi bir raf sicakligi, liyofilizasyon siiresi ve donma hiz1 kombinasyonu

icin dogru bir sekilde tahmin edilebilecegini kanitlamaktadir.
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4.5. Tavuk eti tozu iiretiminde kullanilan protein hidrolizati ve optimum
kosullarda iiretilen tavuk eti tozuna ait fizikokimyasal ve mikrobiyolojik kalite

ozellikleri

Optimum noktada 4 tekerrirlii iretimi gerceklestirilen tavuk eti tozu
orneklerinin ve bu iiretimlerde kullanilan protein hidrolizatinin fizikokimyasal ve

mikrobiyolojik kalite 6zellikleri su sekildedir:

4.5.1. Protein hidrolizati hammaddesinin ve tavuk eti tozunun genel

bilesimi

Calismada, protein hidrolizat1 ve tavuk eti tozu Orneklerinin genel
bilesimlerini belirlemek amaciyla nem (%), kiil (%), yag (%) ve protein (%)
analizleri yapilmistir. Tavuk eti tozu iiretiminde kullanilan protein hidrolizatina ait
genel bilesim oOzellikleri Tablo 4.6’da; tavuk tozu Orneklerinin genel bilesim

ozellikleri ise Tablo 4.7’ de verilmistir.

Tablo 4.6. Protein hidrolizatt hammaddesinin genel bilesimi

Ornek Nem (%) Kiil (% )*** Yag (%) Protein (%)
H1 82,15+0,11 8,21+0,21 1,09+0,02 18,2+0,62
H2 82,57+0,13 8,14+0,11 1,00£0,02 16,84+0,06
H3 81,38+0,95 8,61+0,67 1,05+0,18 15,71+1,67
H4 78,364,11 8,12+0,14 1,15+0,23 15,79+0,92
Ortalama(YB) | 81,11+2,37 8,27+0,34 1,07+0,12 16,64+1,32
Ortalama (KB) | -- 8,27+0,34 5,71+0,41 85,47+12,96

*H1: 1.iretimde kullanilan hammadde; H2:2. iiretimde kullanilan hammadde; H3: 3. {iretimde

kullanilan hammadde; H4: 4. iiretimde kullanilan hammadde
**Degerler 2 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.
**% Kuru madde iizerinden hesaplanmuistir.

*#*+YB:yas bazda; KB:kuru madde bazinda.
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Tablo 4.7. Tavuk eti tozu drneklerinin genel bilesimi

Ornek Nem (%) Kiil (%) Yag (%) Protein (%)
T1 7,50+0,20° 7,22+0,04° 6,19+0,15 83,42+0,46
T2 9,2+0,17° 6,67+0,84° 5,98+0,11 82,37+1,18
T3 7,38+0,08" 7,53+0,06" 5,75+0,64 81,45+0,70
T4 5,7120,13¢ 8,54+0,06" 5,33+0,07 83,5120,67
Ortalama 7,45+1,32 7,49+0,79 5,81+0,42 82,69+1,09

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu; T4:4. Uretim
tavuk eti tozu

**Degerler 2 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

ok “dAyny siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, rneklerin karsilastirmast olup, istatistiksel

olarak 6nemlidir (P<0,05).

Buna gore protein hidrolizatinin nem degerlerinin %78,36-82,57 arasinda
degistigi goriilmektedir. HI, H2 ve H3 hammaddelerinin nem degerleri birbirine
olduk¢a yakinken, H4 hammaddesi en diisiik nem igerigine sahiptir. Ancak bu fark,
istatistiksel olarak Onemli bulunmamistir (P>0,05). Hidrolizatlarin nem degeri
Kurozawa (2009)’un tavuk go6giis etinden elde ettigi protein hidrolizatinin nem
degerinden diisiik bulunmustur [99]. Tavuk tozu Orneklerinin ise nem degerleri
%5,71-9,2 arasinda degismektedir. Hammaddeler arasinda en diisiik nem igerigine

sahip olan H4 ile tiretimi gergeklestirilen toz 6rnegin (T4) en diisiik nem degerine

sahip oldugu goriilmektedir.

Calisma kapsaminda, dondurarak kurutulmus tavuk eti tozu iiretiminde temel
hedef nem degerinin %10’un altina indirilmesi olarak belirlenmistir. Elde edilen nem
degerleri bunu desteklemektedir. Ayrica, Taheri ve ark. (2013) tavuk yan
tiriinlerinden enzimatik yontemle elde ettikleri protein hidrolizatini dondurarak
kurutmug ve nem degerini %66,9’dan %3,78’e indirmistir [76]. Nem degerlerinde

ortalama olarak %90 oraninda bir azalma goriilmektedir.

Protein hidrolizatinin kiil degerleri %8,12-8,61 arasinda bulunmustur. Elde
edilen protein hidrolizatlarinin kiil degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir
fark bulunmamaktadir (P>0,05). Tavuk eti tozu 6rneklerinin kiil degerleri ise %6,67-
8,54 arasinda degisim gostermektedir. Buna gore en yiiksek kiil degeri 4.

hammaddeden elde edilen tavuk eti tozunda bulunmustur. Yapilan caligmalarda
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farkl1 hayvansal kaynaklardan elde edilen protein hidrolizatlarinda da yiiksek kiil
degerleri tespit edilmistir [82]. Taheri ve ark. (2013) yaptiklar1 calismada, tavuk yan
tirinlerinden elde edilen protein hidrolizatinin balik protein hidrolizatindan daha
fazla kil igerigine (%4.70) sahip oldugunu ve bunun hidrolizat icersinde bulunan
minerallerin ana kaynagi olan kemikten ileri geldigini ifade etmistir. Hidrolizasyon
islemi sirasinda %1,5 konsantrasyonunda NaCl ¢ozeltisinin kullanilmasinin da

mineral madde miktarini, dolayisiyla da kiil oranin1 arttirdigi sdylenebilmektedir.

Protein hidrolizatlarinin  yag igerikleri %1,00-1,15 arasinda degisim
gostermekte olup ortalama yag igerigi %1,07 bulunmustur. Hidrolizatlar arasinda yag
igerigi bakimindan istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunmamaktadir (P>0,05).
Hidrolizatlara hidrolizasyon islemi sonrasinda uygulanan yag seperasyonu isleminin,
etkili oldugu goriilmektedir. Nilsang ve ark. (2005), balik protein hidrolizat1 ile ilgili
yaptiklar1 ¢aligmada, yag oranin1 %2.37 olarak bulmuslar ve bu diisiik yag oraninin
hidrolizatlardaki lipid oksidasyonunu engelleyerek iiriin stabilitesini arttiracagini
belirtmislerdir [95]. Hidrolizatlar kurutuldugunda ise, kuru madde oraninin artmasina
bagli olarak yag igeriklerinde artis olmus ve  %5,3-6,19 arasinda degisim
gostermistir, fakat Ornekler arasinda yine istatistiksel olarak anlamli bir fark
bulunmamaktadir (P<0,05). Ktari ve ark. (2012) ve Balti ve ark. (2010), farkh tiirlere
ait baliklardan elde ettikleri hidrolizatlarda yag oranini sirasiyla %2,91-3,25 ve

%2,89-3.1 bulmustur [203,204].

Hidrolizatlarin protein oranlarinin %15,71-18,2 arasinda degisim gostermekte
oldugu goriilmektedir. Hidrolizat iiretimi i¢in kullanilan hammaddenin kemik
tizerinde kalan etler oldugu diisiiniildiigiinde, geri kazanimin oldukg¢a fazla oldugu
goriilmektedir. Hidrolizatlar dondurularak kurutulduktan sonra ise tavuk eti
tozlarinda protein orani, ortalama %82, 69 ‘a yiikselmektedir. Bu anlamda,
caligmanin temel amaglar1 arasinda yer alan “yiiksek protein igerigine sahip” tavuk
eti tozu lretimi hedefine ulasilmis olmakta ve tavuk eti tozlarinin iyi bir protein
kaynagi olarak kullanilabilecegi sonucuna varilmaktadir. Bu sonuglar, Fik ve
Surowka (1986) [104], Muzaifa ve ark. (2012) [205], Ktari ve ark. (2012) [203],
Taheri ve ark. (2013) [76]'nin yaptiklar1 c¢alismanin sonuclariyla benzerlik
gosterirken, Nilsang ve ark. (2005) [95], Dong ve ark. (2014) [83] ve Sathivel ve ark.
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(2005) [206] ‘nin farkli et kaynaklarindan elde ettikleri protein hidrolizatlarinin

protein oranlarindan yiiksektir.

4.5.2. pH

Tavuk eti tozu iiretiminde kullanilan protein hidrolizatina ait pH degerleri

Tablo 4.8’ de gosterilmektedir.

Tablo 4.8. Protein hidrolizatt hammaddesinin pH degerleri

Ornek pH
H1 7,37+0,007*
H2 7,29+0,005"
H3 6,53+0,004°
H4 6,54+0,029°¢
Ortalama 6,94+0,41

*H1: 1.uretimde kullanilan hammadde; H2:2. {iretimde kullanilan hammadde;
H3: 3. tiretimde kullanilan hammadde; H4: 4. iiretimde kullanilan hammadde.
**Degerler 5 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk “dAyny siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, Grneklerin karsilastirmast olup,
istatistiksel olarak onemlidir (P<0,05).

pH degeri protein hidrolizatlarinin stabilitesini ve fiziksel 6zelliklerini

tanimlamak i¢in olduk¢a 6nemlidir.

Protein hidrolizatlariin pH degerleri 6,53-7,37 arasinda degismektedir.
Ornekler arasinda standart sapmalarm diisiik olmasindan dolayr fark istatistiksel
olarak oOnemli goriinse de (P>0,05), pH degerleri birbirine oldukc¢a yakindir.
Hidrolizat {iretiminde kullanilan enzimin c¢alisma pH’sinin 6.0-10.00 oldugu
bilinmektedir. Ayrica, hidroliz prosesi sirasinda peptit baglarmin kirilmasiyla
protonlar (H") salinmaktadir (95). Bu da ortamm asitliginin bir miktar artmasina
sebep olmaktadir. Hidrolizatlarin {iretim sonras1 pH’larinin 7.0’ye yakin olmasini bu

sekilde agiklamak miimkiindiir.
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4.5.3. Renk

Tavuk eti tozu lretiminde kullanilan protein hidrolizatina ait renk degerleri

Tablo 4.9°da; tavuk tozu 6rneklerinin renk degerleri ise Tablo 4.10°da verilmistir.

Tablo 4.9. Protein hidrolizatt hammaddesinin renk degerleri

Ornek L* a* b*
H1 54,30+0,05 7,29+0,01° 18,21+0,03*
H2 53,55+0,07¢ 8,70+0,07° 18,66+0,06*
H3 54,67+0,77% 4,15+0,2¢ 17,5240,54°
H4 55,42+0,41* 4,98+0,34° 16,87+0,22°

Ortalama 54,63+0,82 5,85+1,81 17,66+0,75

*H1: 1.uretimde kullanilan hammadde; H2:2. tiretimde kullanilan hammadde; H3: 3. iiretimde

kullanilan hammadde; H4: 4. iretimde kullanilan hammadde; HS:S. tiretimde kullanilan hammadde.

**Degerler 5 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk Ay siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, rneklerin karsilastirmasi olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Tablo 4.10. Tavuk eti tozu 6rneklerinin renk degerleri

Ornek L* a* b*
T1 63,44+0,01° 4,89+0,01° 23,66+0,01°
T2 63,73+0,07* 4,53+0,03° 23,040,027
T3 60,99+0,15¢ 5,43+0,04° 23,59+0,03"
T4 60,92+0,12° 5,43+0,04° 23,47+0,03°
Ortalama 61,94+1,32 5,16+0,38 23,46+0,22

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu; T4:4.
Uretim tavuk eti tozu

**Degerler 5 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk 4 A vy siitunda farkl harflerle ifade edilen degerler, 6rneklerin karsilastirmasi olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Renk, tiiketicilerin bir gida iriiniinii satin alma ya da almama kararim
etkileyen oldukg¢a onemli bir kalite 6zelligidir [56]. Protein hidrolizati gorsel olarak
degerlendirildiginde koyu kahverengi renge sahiptir. (Sekil 4.24). Bu rengin
olusmasinin sebebi, hidroliz sirasinda kullanilan Corolase enziminin kahverengi

olmasidir. Protein hidrolizatlarinin L* degerleri 53,55-55,42 ; a* degerleri 4,15-8,70;
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b* degerleri ise 16,87-18,66 arasinda degismektedir. Tavuk eti tozu 6rneklerinin ise,
L* degerleri 60,92-63,73 ; a* degerleri 4,53-5,43; b* degerleri ise 23,04-23,66
arasinda bulunmustur. Dondurarak kurutma isleminden sonra L* ve b* degerlerinde
artis gozlenmekte, bu da toz iiriinde rengin bir miktar daha acik olduguna isaret

etmektedir. Literatiirde, kullanilan enzimin rengine, hidroliz sirasinda olusan

Maillard reaksiyonlarina ve kullanilan hammadde ¢esidine bagli olarak hidrolizat

renginde degisiklikler olusabilecegi bildirilmektedir [56,93,207].

Sekil 4.24. Tavuk eti tozu (solda) ve tavuk proteini hidrolizati (sagda)
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4.5.4. Su aktivitesi

Tavuk eti tozu Orneklerinin su aktivitesi degerleri Tablo 4.11°de

gosterilmektedir.

Tablo 4.11. Tavuk eti tozu 6rneklerinin su aktivitesi degerleri

Ornek Su aktivitesi
T1 0,24+0,002¢
T2 0,35+0,003*
T3 0,26+0,000°
T4 0,11+0,009¢
Ortalama 0,24+0,096

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;
T4:4. Uretim tavuk eti tozu

**Degerler 5 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

% “IA vy siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, drneklerin karsilastirmasi olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Su aktivitesi (ay), bir gidanin buhar basincinin ayni sicaklikta saf suyun
buhar basincina orani olarak tanimlanmaktadir. A, gidalarda bulunan “aktif” suyun
fiziksel bir Olciisiidiir. Bu aktif su, bozulma yapan mikroorganizmalarin gelisimi,
kimyasal reaksiyonlar ve enzimatik aktivitelerden sorumludur [208]. Ayrica,
kurutma sirasinda, gidadan disariya iletilen nemin Olgilislinii ve kurutulan gidada
kalan nemin miktarin1 belirlemektedir [208]. Bu nedenlerle su aktivitesi, toz
tiriinlerin raf omriinii belirleyen dnemli parametrelerden biridir [209]. Genellikle, su
aktivitesinin azaltilmasiyla raf dmrii artmaktadir. Gidalar i¢in optimum su aktivitesi
degeri, gidalarin kalitesini en yiiksek seviyede tutan deger olarak belirlenmektedir

[118].

Tavuk eti tozu Orneklerinin su aktivitesi degeri 0,11-0,35 arasinda degisim
gostermektedir. Kurutma oOncesi ve kurutma sonrasi nem degerleriyle birlikte
degerlendirildiginde, en yliksek nem igerigine sahip olan hidrolizattan (H2) en
yiiksek nem igerigine sahip olan tavuk tozu 6rneginin (T2), en diisiik nem igerigine
sahip olan hidrolizattan (H4) ise en diisiikk nem icerigine sahip olan tavuk tozu
orneginin (T4) tretildigi goriilmektedir. Benzer sekilde, su aktiviteleri de paralel

sonuglar vermektedir. En yiiksek su aktivitesi degeri T2, en diisiik su aktivitesi degeri

96



de T4 6rnegine aittir. Genellikle, 6rnek ne kadar kuruysa, su aktivitesi degeri de o

kadar diisiik olmaktadir [209].

Su aktivitesi degeri 0,3’lin altinda olan toz iirlinler mikrobiyolojik ve
kimyasal agidan giivenli kabul edilmektedir [198,210]. Tavuk tozu 6rneklerinden T1,
T3 ve T4 “iin su aktivitesi degerleri <0,3 oldugundan dolay1 bu kriteri saglamaktadir.

4.5.5. Bagdoku miktar: tayini

Bag doku proteinlerinden kollajen, kemik, tendon ve deride bulunan ana
yapisal proteindir [211]. Kollajen, ete kiyasla az miktarda esansiyel aminoasit

igerdiginden dolay1 tiiketiciler tarafindan istenmeyen bir bilesendir [212].

Orneklerde bagdokunun belirlenebilmesi i¢in kullanilan en iyi yaklasim
hidroksiprolin analizidir [213]. Ciinkii hidroksiprolin bagdokuya o6zgii bir
aminoasittir ve bagdokudaki oram1 %12,5 ile sabittir [214]. Boylece et ve et
tirtinlerinde hidroksiprolin miktar1 belirlenerek bagdoku miktar1 tespit edilebilmekte

ve et protein kalitesi degerlendirilebilmektedir.

Bagdoku tayininde kullanilan standart hidroksiprolin ¢d6zeltilerine ait

kalibrasyon grafigi Sekil 4.25’te gosterilmektedir.

Hidroksiprolin kalibrasyon grafigi
0,3

y =0,0945x + 0,0109
R?=0,982

0,25

o
)

0,15

=¢=2abs

Absorbans

o
N

——Dogrusal (abs)

0,05
7

O T T T T T 1
0 0,5 1 1,5 2 2,5 3

Konsantrasyon (ppm)

Sekil 4.25. Hidroksiprolin standartlar1 kalibrasyon grafigi
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Tablo 4.12. Tavuk eti tozu 6rneklerinin bagdoku miktar1 degerleri

Ornek Bagdoku miktar1 (%)
T1 0,0312+0,001°
T2 0,0313+0,0005°
T3 0,0427+0,00001°
T4 0,0369+0,0022°
Ortalama 0,0355+0,0052

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;

T4:4. Uretim tavuk eti tozu
**Degerler 2 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk “dAyny siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, rneklerin karsilastirmast olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Orneklerin bagdoku miktarlar1 %0,0312-0,0427 arasinda bulunmustur.
Toplam protein oranina bakildiginda bu miktar olduk¢a diisiiktiir. Bag doku proteini
oraninin diisilk olmasi da tavuk eti tozlarimin protein kalitesinin yliksek oldugu

seklinde yorumlanabilmektedir..

4.5.6. Kalsiyum miktar tayini

Tavuk eti tozu orneklerinin tiretimi iki farkli hammaddeden yapildig i¢in
kalsiyum analizi T1 ve T4 no’lu Orneklerde yapilmistir. Orneklerin kalsiyum

miktarlar1 Tablo 4.13’te gosterilmektedir.

Tablo 4.13. Tavuk eti tozu 6rneklerinin kalsiyum miktar1 degerleri

Ornek Kalsiyum (ppm)
T1 5220
T4 4800
Ortalama 5000

T1: 1. Uretim tavuk eti tozu T4:4. Uretim tavuk eti tozu

Kanatli isleme endiistrisinde standart pargalama isleminden sonra kemikler
tizerinde kalan parcalarin ayrilmasi i¢in mekanik ayirma islemi kullanilmaktadir.
Mekanik ayirma isleminde kemik kalintilar1 da elde edilen mekanik ayrilmis ette
bulunmakta ve bu durum istenmeyen bir 6zelik olarak karsimiza ¢ikmaktadir. Bu

nedenle, kalsiyum miktar1 mekanik ayrilmis etlerde ve kemiklerden elde edilen diger
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yan {lrlinlerde bir belirte¢ olarak kullanilmaktadir [215,216]. Ciinkii kalsiyum
seviyesinin yiiksek olmasi, tirtinde kemik kalintilarinin varligina isaret etmektedir

[212].

Orneklerin kalsiyum miktarlar1 ortalama 5000 ppm (%0.5) bulunmustur.
Mekanik ayrilmig kanathi kemiklerinde kalsiyum miktarinin genellikle %0,19-0,23
arasinda bulundugu ifade edilmektedir [211]. Fonkwe ve Singh (1996)’nin mekanik
ayrilmis kanatl etlerinin enzimatik hidrolizasyonu konusunda yaptiklar1 ¢alismada
ise kalsiyum miktar1 %0,2 olarak bulunmustur [74]. Tavuk eti tozu Orneklerinde,
kalsiyum miktarinin fazla ¢ikmasinin nedeni hidrolizat iiretimi sirasinda her ne kadar
filtrasyon islemi uygulanmis olsa da, kiigiik kemik parcalarinin hidrolizata karigsmasi
olarak gosterilebilmektedir. Ayn1 zamanda 6rneklerin kiil miktarmin yiiksek olmasi

da bu sonuglar1 desteklemektedir.

4.5.7. Protein Degradasyonu

4.5.7.1. Coziiniir Protein Miktari

Tavuk eti tozu Orneklerinin ¢oziinlir myofibriler protein miktarlar1 Tablo

4.14’te verilmistir.

Tablo 4.14. Tavuk eti tozu 6rneklerinin ¢oziinlir myofibriler protein miktarlar

Ornek Coziiniir Protein miktari
(mg/mL)

T1 0,7479+0,064

T2 0,7548+0,031

T3 0,8328+0,102

T4 0,7659+0,135

Ortalama 0,7754+0,089

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;
T4:4. Uretim tavuk eti tozu

**Degerler 5 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk 24 Ay siitunda farkl harflerle ifade edilen degerler, drneklerin karsilastirmasi olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).
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Proteinlerin en 6nemli fonksiyonel 6zelliklerinden birisi emiilsifikasyon ve
kopiiklenme ozelliklerini etkileyen ¢oziiniirliiktiir [111]. Protein ¢oziintirliigii, protein
hidrolizi ile protein degradasyonu sebebiyle azalmaktadir. Orneklerde protein
¢oziiniirliigii 0,7479-0,8328 mg/mL olarak bulunmustur. Uretimler arasinda protein
¢Oziiniirliigl degerleri yoniinden istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunmamaistir (P

> 0,05).

4.5.7.1. Sodyum Dodesil Siilfat Poliakrilamid Jel Elektroforezi (SDS-
PAGE)

Tavuk eti tozu Orneklerine ait SDS-PAGE jel goriintiisii Sekil 4.26’da

verilmistir. Myofibriler proteinler 6rneklerden ekstrakte edilmis ve uygun oranda

seyreltilerek jele yiiklemesi yapilmistir.

- " WT WYy -

——> 135kDa

. —> 97kDa

66 kDa

45 kDa

31 kDa

—> 21kDa

14 kDa

T4 T4 T3 T3 T2 T1 T1

Sekil 4.26. Tavuk eti tozlarina ait SDS-PAGE jel goriintiisii

*M: Marker; T1: T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim

tavuk eti tozu; T4:4. Uretim tavuk eti tozu
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SDS-PAGE analizi hidroliz sirasinda proteinlerin alt iinitelerinde olan
degisikliklerin incelenmesi amaciyla yapilmaktadir. Sekil 4.24 incelendiginde, tavuk
eti tozu Orneklerinde herhangi bir bant olusumu goriilmemektedir. Bu da hidrolizle
birlikte tavuk etinde mevcut olan ve Hay ve ark. [217] ve Porzio ve Peterson [218]
tarafindan tanimlanan myofibriler proteinlerden MHC (myosin heavy chain)
(200kDa), C-protein (135 kDa), a-aktinin (95 kDa), desmin (53kDa), tropomyozin
(36 kDa), MLC1 (myosin light chain) (24 kDa), troponin I (23 kDa), troponin C (17
kDa) ve MLC2 (myosin light chain) (14 kDa) bantlarinin parcalandigini

gostermektedir.

Literatiirde yapilan ¢alismalarda farkli kaynaklardan elde edilen
hidrolizatlarda da benzer SDS-PAGE goriintiileri elde edilmistir [68,111].

4.5.8. Su Baglama Kapasitesi

Tavuk eti tozu Orneklerinin su baglama kapasitesi degerleri Tablo 4.15°te

gosterilmektedir.

Tablo 4.15. Tavuk eti tozu drneklerinin su baglama kapasitesi degerleri

Ornek SBK (mL/g)
T1 2,53
T2 2,60
T3 2,63
T4 2,22
Ortalama 2,49+0,18

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;

T4:4. Uretim tavuk eti tozu.

Proteinlerin en Onemli Ozelliklerinden biri su ile etkilesime girebilme
yetenekleridir. Bu 0Ozellik jel olusturma, ¢oziinebilme, sisme ve emiilsiyonlarda
kivam arttirict  olarak  kullanilabilme gibi c¢esitli  fonksiyonel 6zelliklerini
etkilemektedir [219]. Su baglama kapasitesi proteinlerin suyu yer ¢ekimi kuvvetine
kars1 protein matriksi i¢inde alikoyabilme yetenegidir [220]. Enzimatik hidroliz

sirasinda  karbonil (COOH) ve amino gruplart (NH,) gibi polar gruplarin
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konsantrasyonlarinin artmasi, absorbe edilen suyun miktari tizerinde oldukga etkilidir

[87].

Tavuk eti tozu Orneklerinin su baglama kapasiteleri 2,22-2,60 mL/g arasinda
degismektedir. Putra ve ark. (2018) tarafindan yapilan bir calismada salyangoz
hidrolizatinin su baglama kapasitesi 4.24 mL/g olarak bulunmustur [220]. Taheri ve
ark. (2013)’nin kanath yan iiriinlerinden enzimatik yontemlerle elde ettikleri protein
hidrolizatinda su baglama kapasitesi 2.84+0.2 mL/g hidrolizat olarak bulunmustur ve

calismamizin sonuglariyla benzerlik gostermektedir [76].

4.5.9. Yag Baglama Kapasitesi

Tavuk eti tozu Orneklerinin yag baglama kapasitesi (YBK) degerleri Tablo

4.16’da gosterilmektedir.

Tablo 4.16. Tavuk eti tozu 6rneklerinin yag baglama kapasitesi (YBK) degerleri

Ornek YBK (mL/g)
T1 5,55
T2 4,57
T3 4,16
T4 4,98
Ortalama 4,82+0,60

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;

T4:4. Uretim tavuk eti tozu

Yag baglama kapasitesi, protein hidrolizati tarafindan baglanan yag miktarin

gostermektedir ve et endiistrisi i¢in Onemli bir fonksiyonel ozelliktir [75,76,220].

Tavuk eti tozu Orneklerinin YBK degerleri 4,16-5,55 mL yag/g arasinda

bulunmustur.
Taheri ve ark. (2013) [76] tarafindan yapilan bir calismada tavuk yan
tiriinlerinden elde edilen hidrolizatin yag baglama kapasitesi 2.8+0.10 mL yag /g

hidrolizat olarak bulunmustur. Ayni calismada balik hidrolizatinin yag baglama
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kapasitesi ise 3.1£0.12 mL yag /g hidrolizat olarak tespit edilmistir. de Queiroz ve
ark. (2017) [75] ise kegi yan tirlinlerinden elde ettikleri protein hidrolizatlarinda yag
baglama kapasitesini 5.94-6.92 mL yag/g protein olarak tespit etmislerdir. Bu
sonuclar ¢alismamizda bulunan degerlere oldukca yakindir. Bu da tavuk tozu

orneklerinin emiilsiye {liriinlerde kullaniminin uygun oldugunu gostermektedir.

4.5.10. Emiilsiyon Kapasitesi

Tavuk tozu 6rneklerine ait emiilsiyon kapasitesi (EK) degerleri Tablo 4.17°de

verilmistir.

Tablo 4.17. Tavuk eti tozu 6rneklerinin emiilsiyon kapasitesi (EK) degerleri

Ornek EK (mL yag/g ornek )
T1 83,91
T2 91,85
T3 99,66
T4 89,91
Ortalama 91,33+6,49

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;

T4:4. Uretim tavuk eti tozu

Emiilsiyon kapasitesi (EK), bir maddenin emiilsiyon olusturabilme yetenegi

olarak tanimlanmaktadir [221]. 1 g hidrolizatin emiilsifiye ettigi yag miktaridir.

Tavuk eti tozu 6rneklerinde EK degerleri 83,91-99,66 mL/g olarak bulunmustur.
Bu degerler de Queiroz ve ark. (2017) [75] tarafindan keci yan iiriinleri hidrolizatinin
63,25-64,83 mL/g olan EK degerlerinden oldukga yiiksektir. Diger fonksiyonel
ozellikleriyle birlikte degerlendirildiginde tavuk eti tozlarinin emiilsiye et iiriinlerinin

tiretiminde yardimec1 madde olarak kullanilabilecegi agikca goriilmektedir.

4.5.11. Differential Scanning Colorimetry (DSC) Analizi Sonuclari

Camsi gecis sicakligr (Tg), amorf bir sistemin camsi halden kauguksu hale
gectigi sicaklik olarak tanimlanmaktadir [84,222]. Camsi1 halde matriksin yiiksek

viskoziteli olmasindan dolayi, molekiiler hareketlilik oldukca yavastir. Bu nedenle
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Tg gida sistemlerinin kalite, stabilite ve giivenligi 6zelliklerini karakterize etmede
referans bir parametre olarak kullanilabilmektedir.

Gidalar temel olarak su, polisakkaritler, proteinler ve yaglardan
olustuklarindan dolay1r amorf matrisler olarak diisiiniilmektedir [222]. Tiim amorf
tirtinler, yar1 kararlidir ve depolama sirasinda zamanla kek olusturma, ¢dkme ya da
kristallenmeye kars1 duyarli hale gelmektedir. Bu triinlerin kararliligi su aktivitesi,
bagil nem ve sicaklik gibi depolama kosullarina bagli olan camsi gecis sicakligi (Tg)
ile kuvvetli iliski i¢indedir [99]. Bu nedenle toz iiriinlerde camsi gecis sicaklig
onemli bir parametredir. Diisiik nem icerikli ve depolama sicakliginin iizerinde Tg’ye
sahip olan gida maddeleri “kararli” olarak ifade edilmektedir [84,99].

Sekil 4.27-4.30°da tavuk tozu Orneklerine ait DSC termogramlari
goriilmektedir. Cams1 gecis sicakliklar1 1s1l kapasitedeki degisimin basladig
sicakligin orta noktasi olarak belirlenmistir Buna gore Orneklerin camsi gecis

sicakliklar1 T1, T2, T3 ve T4 icin sirastyla 38, 31.5, 40 ve 42 °C olarak bulunmustur.
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Sekil 4.27. T1 6rnegine ait DSC termogrami
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Sekil 4.30. T4 6rnegine ait DSC termogrami

Orneklerin camsi1 gegis sicakliklari incelendiginde, Tg'nin su aktivitesi ve
nem igerikleriyle ters orantili olarak degistigi goriilmektedir. Su aktivitesi degerleri
T2>T1>T3>T4 olarak siralanmaktadir. Literatiirde cams1 gegis sicaklifinin yiiksek
nem igeriklerinde diisiik oldugu belirtilmektedir [222]. Balik protein hidrolizati
kullanilarak yapilmis bir ¢aligmada, Aguilera ve ark. (1993) [223], cams1 gegis
sicakliklariin su aktivitesiyle ters orantili olarak degistigini belirtmislerdir. a,, degeri

0,12 iken Tg sicakligini 23,9 °C’dir. Bu deger calismamizin sonuglarindan oldukca

diistiktiir.

Kurozawa ve ark. (2009) [84] ise piiskiirtmeli kurutucuda kurutulmus saf
tavuk eti hidrolizatinda cams1 gegis sicakliklarinin su aktivitesiyle ters orantili olarak
degistigini desteklemislerdir. Yapilan bu calismadan elde edilen sonuglar da
calismamizin  sonuglarindan diistik bulunmustur. Bu farkliligin, kullanilan
hammadde, protein denaturasyonu, hidroliz sonucu ¢ikan protein fraksiyonu 6zellikle
de myofibriler proteinlerin yapisindan kaynaklanabilecegi disiiniilmektedir

[224,225].
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4.5.12. Fourier-Transform Infrared (FTIR) Analizi Sonuclar

FTIR spektroskopisi protein hidrolizatlarinin kimyasal bilesenlerini ve
fonksiyonel gruplarini belirlemek i¢in 6nemli ve gii¢lii bir yontemdir [220,226,227].
Proteinlerin ikincil yapilarini belirlemede bu teknikten yararlanilmaktadir [228,229].

Tim orneklerde belirlenen fonksiyonel gruplar, biiyiikliikleri degismekle
birlikte, Amide A, B, I, II ve III’tiir. Amide A bandi T1 ve T2 6rnekleri i¢in 3270
cm’de , T3 ve T4 ornekleri icin ise 3272 cm™de goriilmektedir. Bu bant, hidrojen
bagiyla birlikte gerilmis N-H bagi icermektedir [189]. Genellikle serbest N-H
gerilme titresimi 3400-3440 cm™ ‘de gerceklesmektedir. Hidrojen baginda, bir
peptidin NH grubu bulunuyorsa bu pozisyon 3300 cm™ dolaymndaki frekanslara
diismektedir. Hidrojen bagi ne kadar kuvvetliyse, bu bandin pozisyonu o kadar
asagida olmaktadir [230]. Bu baglamda, tavuk eti tozu Orneklerinde hidrojen
baglarinin zayif oldugu sonucuna varilmaktadir. Kanwate ve ark. (2019) [189], farkli
kurutma teknikleri ile elde ettikleri jelatin Orneklerinde dondurarak kurutulmus,
vakumla kurutulmus ve piiskiirterek kurutulmus orneklerde Amide A bantlarinin

frekanslarini sirastyla 3294, 3273 ve 3274 cm™ olarak bulmuslardur.

Orneklerin Amide B bantlar1 2925-2927 cm™ olarak bulunmustur. Amide B
band1 C-H ve NH;" gerilme titresimlerine isaret etmektedir [189,231].

Amide I bandi, FTIR spektrumunda goriilen bantlar icinde en hassas olan ve
proteinlerin ikincil yapilarini belirlemede en ¢ok kullanilan banttir [228,232]. Amide
I bandi, C=0 gerilme titresimlerine ve az miktarda peptit baglarinin C-N gerilme

titresimlerine baglidir ve 1600-1700 cm™ araliginda ortaya ¢ikmaktadir [189,232].

Tavuk eti tozlarina ait FTIR spektrumlar1 Sekil 4.31-4.34’de gosterilmektedir.
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Tavuk eti tozu orneklerinin timiinde Amide I bandi 1622 cm” ‘de
goriilmektedir. Xu ve Liu (2016) [233] protein izolatiyla ilgili yaptiklar1 ¢alismada
Amide I bandim 1654 cm’de; Muyonga ve ark. (2004) [234] baligin farkli
bolgelerinden elde ettikleri kollajen ve jelatinde Amide I bandin1 ve farkli bolgelerini
1637-1699 cm’ araliginda; Gong ve ark. (2015) piiskiirterek ve dondurarak
kurutulan yer fistig1 protein izolatinda Amide I bandin1 1640 cm™de; Ai ve ark.
(2019) [235] ise yumurta aki hidrolizatinda Amide I bandimi 1655.16 cm de
bulmugstur. Farklt hammaddelerde bulunan bag yapilarina gére Amide I bandinin

goriildiigi frekansin farklilik gosterdigi anlagilmaktadir.

Amide II bandi 1480-1575 cm”' frekans araliginda (=1550 cm™)
goriilmektedir [133,229]. Calismamizdaki tavuk eti tozu 6rneklerinde Amide I bandi
tiim ornekler i¢in 1533 cm™ frekansinda pik vermistir. Bu pik, N-H i¢in biikiilme
titresimi olarak tanimlanmaktadir. Ayrica Amide II bandinda =1460 cm™ frekansinda
bir pik daha goriilmektedir. Bu pikin de peptitlerden kaynakli aminoasit kalintilarinin
yan zincirlerinden kaynaklandigi belirtilmektedir [236]. Kher ve ark. (2007)’nin
[237] yaptiklar1 calismada, 1454 cm™ “de tespit edilen pikin, prolin aminoasidine ait
oldugu belirtilmektedir. Samsalee ve Sothornvit (2017) [238] kurutulmus domuz
plazma proteini ile ilgili yaptiklar1 calismada Amide II bandini 1525-1541 cm™ “de
tespit etmislerdir. Putra ve ark. (2018) [220] farkli protezlar kullanarak elde ettikleri
salyangoz protein hidrolizatinda Amide II bandin1 1555 ve 1573 cm™ frekansinda

tespit etmiglerdir.

Amide III band1, 1200-1400 cm™ frekans araliginda goriilmektedir [98,227].
Bu bant suya karst hassas olmadigindan, genellikle su igerigi yiiksek olan
proteinlerin ikincil yapilarin1 belirlemede kullanilmaktadir [133]. Tavuk tozu
orneklerinde 1395 cm™ ve 1235 cm™ “de iki adet pik goriilmektedir. Bunlar sirasiyla,
C-N biikiilme titresimleri ve N-H baglarim1 ifade etmektedir. Elavarasan ve ark.
(2016) [98] balik hidrolizatlarinin iki farkli yontemle kurutuldugu calismalarinda,
firnda kurutulmus hidrolizatlarda ve Rozi ve ark. (2018) [236] kemik iliginde
yaptiklar1 ¢alismada bu iki piki tespit etmislerdir. Yapilan bagka caligmalarda ise,
Amide III bolgesinde 1235-1240 cm™ frekansinda bir pik tespit edilmistir
[189,228,234,239-241].
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FTIR analizi ile proteinlerin ve peptitlerin karakteristik pikleri tespit edilmeye
calistlmistir ancak farkli protein ve peptitleri arasindaki farkliliklarin daha iyi
aciklanabilmesi ve ylizde miktar tespiti i¢in daha ileri analizlerin yapilmas1 gerektigi

diistiniilmektedir.

4.5.13. Tavuk Eti Tozu Orneklerinin Mikrobiyolojik Analiz Sonuclar

4.5.13.1. Toplam Aerobik Mezofilik Bakteri (TAMB) Sayimi
Tavuk eti tozu drneklerine ait TAMB degerleri Tablo 4.18’de goriilmektedir.

Tablo 4.18. Tavuk eti tozu 6rneklerinin TAMB degerleri

Ornek TAMB (log CFU/g)
T1 7,50+0,008"
T2 7,64+0,109°
T3 8,93+0,08°
T4 8,89+0,04°
Ortalama 8,24+0,77

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;
T4:4. Uretim tavuk eti tozu

**Degerler 4 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

sk 4 Ay siitunda farkl harflerle ifade edilen degerler, 6rneklerin karsilastirmasi olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Sonuglara gore, 6rneklerin TAMB degerleri 107 - 10° logaritmik birimle
olduk¢a yiiksek cikmistir. Sangtherapitikul ve ark. (2005) [242] dondurarak
kurutulmus tavuk protein hidrolizatinda toplam aerobik bakteri sayisini 2,59-2,97
CFU/g olarak bulmuslardir. Suréwka ve Fik (1994) [243] tavuk kafalarinin enzimatik
hidrolizi ile elde ettikleri hidrolizatlarda baslangi¢ toplam aerobik mezofilik bakteri
yiikiinii 10* seviyesinde bulmuslar, dondurarak kurutma isleminden sonra ise toplam
aerobik mezofilik bakterinin tespit edilmedigini belirtmislerdir. Bueno-Solano ve
ark. (2009) [93] piiskiirtmeli kurutma yontemiyle elde ettikleri karides hidrolizati
tozunda toplam mezofilik bakteri sayisin1 1730 CFU/g olarak tespit etmislerdir.
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Literatiirde tespit edilen tiim toplam aerobik mezofilik bakteri sonuglari,
calismamizdan elde edilen sonuglardan diisiiktiir. Sonuglarin yiiksek ¢ikmasinin,
iiretimin laboratuvar Olceginde yapilmasindan, aseptik kosullarin tam olarak
saglanamamasindan kaynaklandigi diisiiniilmektedir. Calismamizin 6ncelikli amaci
en kisa siirede, yiiksek protein icerikli bir tavuk eti tozu iiretmektir. Uretilen bu toz,
daha sonrasinda 1s1l islem gorecek bir iiriinde kullanim bulacaktir. Bu nedenlerden
dolay1, mikrobiyolojik kalitesinin gelistirilmesi icin ileri ¢alismalarin yapilmasi

diistiniilmektedir.

4.5.13.2. Maya-Kiif Sayimi

Tavuk eti tozu Orneklerine ait maya-kiif degerleri Tablo 4.19’da

goriilmektedir.

Tablo 4.19. Tavuk eti tozu 6rneklerinin maya-kiif degerleri

Ornek Maya-kiif sayis1 (log CFU/g)
T1 -
T2 -
T3 2,51+0,15"
T4 2,57+0,13"
Ortalama 2,54+0,03

*T1: 1. Uretim tavuk eti tozu; T2: 2. Uretim tavuk eti tozu; T3:3. Uretim tavuk eti tozu;
T4:4. Uretim tavuk eti tozu

**Degerler 4 paralelin ortalamasi olup, ortalama+standart sapma olarak verilmistir.

#k “dAyny siitunda farkli harflerle ifade edilen degerler, rneklerin karsilastirmast olup,

istatistiksel olarak 6nemlidir (P<0,05).

Tavuk eti tozu 6rneklerinin maya-kiif degerleri incelendiginde, T1 ve T2
orneklerinde maya-kiife rastlanmadigi, T3 ve T4’te ise ortalama 2,54 log CFU/g
maya-kiif oldugu goriilmektedir. Hidrolizat tozlarinda yapilan c¢alismalarda,
orneklerin maya-kiif sayilar1 degerlendirilmemistir [16,22,93,242]. Tirk Gida
Kodeksi Mikrobiyolojik Kriterler Tebligi’ne (2009) gore iiretilen tavuk eti tozlari
“dogrudan tiiketime sunulan ¢oziinen toz karisgimlar” baghgt altinda

degerlendirildiginde maya-kiif limiti 10”e kadar kabul gormektedir [244].
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Dolayisiyla, tavuk eti tozlar1 maya-kiif sayis1 yoniinden tiikketime uygundur

denilebilir.

4.5.13.3. Staphylococcus aureus Sayimi

Yapilan 4 tekerrlirlii  iiretimde, tiim Orneklerde zonlu koloniye
rastlanmamistir. Calismamizin sonucu, Bueno-Solano ve ark. (2009)’nin [93] elde

ettigi sonugla benzerlik gostermektedir.
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5. SONUC VE ONERILER

Calismada, oncelikle mekanik siyrilmis kanathi kemiklerinden elde edilen
protein hidrolizatinin dondurarak kurutma prosesinde raf sicakligi, liyofilizasyon
sicakligi ve donma hizi parametrelerinin siiblimasyon siiresi, ¢oziiniirliik ve in vitro
sindirilebilirlik 6zellikleri lizerine etkisini belirlemek amaciyla yanit ylizey yontemi
kullanilarak optimizasyon ¢alismasi yapilmistir. Optimum kosullar belirlendikten
sonra, yapilan dort tekerriirlii iiretimde elde edilen tavuk eti tozlarinin ve iiretimde
kullanilan protein hidrolizatinin fiziksel, kimyasal ve mikrobiyolojik analizleri

yapilmustir.

Bu ¢alismadan elde edilen sonuglari su sekilde 6zetlemek miimkiindiir:

CCD tasarimina gore yapilan optimizasyon caligmasindan siiblimasyon siiresi
i¢in lineer, ¢dziiniirliikk i¢in quadratik model elde edilmistir. In vitro sindirilebilirlik

i¢in ise model olusturulamamaistir.

Stiblimasyon siiresi yaniti i¢in en etkili bagimsiz degisken raf sicakligi olarak
tespit edilirken, ¢oziiniirliikk yanit1 i¢in raf sicakligi ve donma hizi ile raf sicakligi x
liyofilizasyon sicakligi ve liyofilizasyon sicakligi x donma hizi interaksiyonlar etkili

bulunmustur. In vitro sindirilebilirlik yanit1 i¢in tiim degiskenler etkisiz bulunmustur.

Optimum noktanin belirlenmesinde siiblimasyon siiresinin en disiik,
¢Oziiniirlik ve in vitro sindirilebilirlik yanitlarinin en yiiksek olmasi hedeflenmistir.
Tavuk eti tozunda optimum iiretim kosullar1 raf sicakliginin 15 °C, liyofilizasyon
sicakliginin -10°C ve donma hizinin 2.0 °C/dk oldugu nokta olarak belirlenmistir.

Istenilebilirlik (desirability) degeri 0.812’dir.
Optimum kosullarda Tretilen tavuk eti tozunun siiblimasyon siiresinin

590,344 dk; c¢oziiniirliik degerinin %25,625 ve in vitro sindirilebilirlik degerinin

%23,808 olacag ongoriilmiistiir.
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Yapilan dogrulama denemelerinde in vitro sindirilebilirlik disindaki iki yanit
icin hata orant %10’un altinda bulunmustur. Bu da elde edilen modellerle

siiblimasyon siiresi ve ¢oziiniirlilk degerlerinin tahminlenebilecegini géstermektedir.

Protein hidrolizatlarinin ortalama %81 olan nem degeri dondurarak kurutma
isleminden sonra ortalama %7’ye indirilmistir. Calismada tavuk eti tozlarinda

%10’un altinda hedeflenen nem igerigine ulagilmistir.

Protein hidrolizatlarinin ¢ok diisiik olan yag degerleri, dondurarak kurutma
islemi sonrasinda kuru maddedeki artisa bagli olarak artmakla beraber istatistiksel
olarak anlamli bulunmamistir (P > 0,05). Benzer sekilde protein igerigi tavuk eti
tozlarinda ortalama %82’ye ulasmistir. Bu da ¢alismanin “yiiksek protein icerigine

sahip tavuk eti tozu tiretimi” amacina ulasildigin1 gostermektedir.

Protein hidrolizatlarinin pH degerleri kullanilan enzimin ¢alisma araliginda

bulunmustur.

Tavuk eti tozu Orneklerinin  L* degerleri protein hidrolizatiyla
karsilastirlldiginda yiiksek bulunmustur. Benzer sekilde dondurarak kurutma
isleminden sonra Orneklerin b* degerlerinde de artis gozlemlenmistir. Kurutulan

orneklerin gorsel olarak da rengi protein hidrolizatlarindan daha agiktir.

Tavuk eti tozu Orneklerinin su aktivitesi degerleri ortalama olarak 0,24
bulunmustur. Nem degerleriyle birlikte degerlendirildiginde, son iirin nemi yiiksek
olan orneklerin, su aktivitesinin de yiiksek oldugu tespit edilmistir. Bununla birlikte,
kuru {irtinlerde 0,3 olarak bilinen su aktivitesi degerinin altinda degerler elde

edildiginden, kurutma igleminin basarili oldugu sonucuna varilmistir.
Tavuk eti tozu 6rneklerinde ortalama %0,03 oraninda bagdoku saptanmustir.

Bu miktar, toplam protein oranina (%82) bakildiginda oldukg¢a diistiktiir. Bu da

orneklerde bulunan proteinin kaliteli olduguna isaret etmektedir.
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Tavuk eti tozu Orneklerinde %0,5 oraninda kalsiyum bulunmustur. Bu
sonucun her ne kadar filtrasyon islemi uygulansa da hidroliz sonrasinda kii¢iik kemik

parcalarinin hidrolizata karismasindan kaynaklanabilecegi seklinde yorumlanmastir.

Orneklerin protein ¢oziiniirliigii degerleri ortalama 0,77 mg/mL olarak tespit
edilmis ve ornekler arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark olmadigi sonucuna
varilmistir (P >0,05).

Orneklerin SDS-PAGE analizi sonucunda, tiim myofibriler protein degrade
oldugu belirlenmistir. Bu da proteinlerin hidroliz ile ikincil ve lglinciil yapilaria

pargalandigini gostermektedir.

Tavuk eti tozu Orneklerinin fonksiyonel o6zelliklerinden su baglama
kapasitesi, yag baglama kapasitesi ve emiilsifikasyon kapasitesi degerleri
incelendiginde, genel anlamda 6rneklerin iyi fonksiyonel 6zelliklere sahip oldugu

gorilmistir.

Camsi gecis sicakliklari, drneklerin nem igerikleri ve su aktivitesiyle ters

orantili olarak bulunmustur.

Orneklerin ikincil protein yapilari incelendiginde, tiim &rneklerde Amide A,
B, I, II ve III gruplari tespit edilmistir. Orneklerdeki pik biiyiikliikleri farklilik
gostermektedir. Bu farkliligin  farkli hammaddelerdeki hidroliz derecesinden

kaynaklandig1 diistiniilmektedir.

Tavuk eti tozu Orneklerinde Staphylococcus aureus’a rastlanmamistir.
Bununla birlikte TAMB sayilarinin oldukga yiiksek oldugu tespit edilmistir. Ayrica
orneklerin maya-kiif sayisimun 10 CFU/g ile Tiirk Gida Kodeksi Mikrobiyolojik

Kriterler Tebligi’ne uygun oldgu sonucuna varilmaistir.

Sonuc¢ olarak, iiretilen tavuk eti tozu oOrneklerinin protein oranmnin ve
kalitesinin yiiksek oldugu, goriiniis olarak kabul edilebilir durumda oldugu ve iyi
fonksiyonel 06zelliklere sahip oldugu tespit edilmistir. Ancak Orneklerin
mikrobiyolojik kalitesinin daha kontrollii kosullarda {iretim yapilarak gelistirilmesi

gerektigi diigiiniilmektedir.
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Bu tez calismasiyla, Oncelikli olarak kanathi endiistrisi atiklarinin katma
degeri yliksek geri doniisiimlerinin saglanmasi amaglanmistir. Bu anlamda, etlerin
siyrilmasindan sonra bile {izerinde biiylikk oranda et kalan kanath kemikleri
hammadde olarak kullanilmistir. Literatiirde farkli hammaddeler kullanilarak yapilan
enzimatik hidroliz yontemi uygulanmis ve mekanik siyrilmis kanatli kemiklerinden
etlerin kazanimi saglanmistir. Boylelikle, hem iireticinin atiklar1 degerlendirmesi igin
bir alternatif olusturulmus, hem de tiiketici i¢in protein kalitesi ve oram yiiksek yeni
bir {iriin gelistirilmesi hedeflenmistir. Ayrica {ireticilerin ithal olarak kullandiklar
protein icerikli hammaddelere benzer nitelikte bir katki maddesi {iretimi yurtiginde

gerceklestirilmis olacak ve firmalarin bu konudaki disa bagimlilig1 giderilecektir.

Kalitede en az degisimle, iiriinlerden suyun siiblimasyonla uzaklastirildigi
dondurarak kurutma yonteminin kurulum ve isletme maliyetleri oldukca yiiksektir.
Bu nedenle, prosesin optimizasyonu biiyilk onem tasimaktadir. Proses kosullari
degistirilerek {irtin kalitesinde kayip olmadan siirenin kisaltilmasi, bu yontemi
kullanan isletmeler agisindan fayda saglayacaktir. Bu yontemin toz iirlin {iretiminde
kullaniminin yayginlasmasiyla, farkli kurutma teknikleriyle elde edilen {iriinlerde
karsilasilan problemler ortadan kalkacak ve tiiketici agisindan daha ¢ok kabul goren

irlinlerin diretimi saglanmis olacaktir.

Calismada karsilagilan ve ¢Oziim getirilmesi gereken en Snemli problem
{iriinlerin mikrobiyolojik yiikiiniin fazla olmasidir. Uriinlerin &ncelikli amaci, protein
sindiriminde problem yasayan tiiketicilerin de tiiketebilecegi bir et tozu iiretmek,
sporcular ve protein agirlikli beslenme yapan kisiler i¢in alternatif bir iiriin
gelistirmektir. Bu baglamda disiintildiigiinde, {iriiniin {iretiminin laboratuvar
kosullarindan isletme Olcegine getirilmesi asamasinda, tipki ilag sanayinde oldugu
gibi, dondurarak kurutma sistemi igerisine CIP sisteminin kurularak, belli
periyotlarda temizlik ve dezenfeksiyon saglanmasi onerilebilmektedir. Caligmanin
diger amaci, liretilecek tavuk eti tozlarinin fonksiyonel 6zelliklerinden yararlanilmasi
ve piyasadaki katki maddelerine alternatif olarak emiilsifiye et iiriinlerinde
kullanilmasidir. Bu baglamda ise, yine gerekli tedbirler alinarak mikrobiyal yiikiin
kontrol altina alinmasi ve sonrasinda uygulanacak 1sil islemle mikrobiyal yiikiin

elimine edilmesi yapilabilecek uygulamalar arasinda goriilmektedir.
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EK A. Tavuk Eti Protein Hidrolizat1 Uretimi Akim Semasi
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EK B. Yanutlar i¢in belirlenen modeller ile deneysel sonug¢larin uyumu
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B1. Siire yanit1 i¢in tiretilen model ile elde edilen degerlerin, deneysel
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B3. In vitro sindirilebilirlik yanit1 i¢in iiretilen model ile elde edilen
degerlerin, deneysel degerlerle uyumu
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Ek C. Siire i¢in Varyans Analizi Tablosu

Cl1. Siire i¢in Ardisik Model Kareler Toplam1

Varyasyon | Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplami Ortalamasi
Ortalama 1.281E+07 1| 1.281E+07
Lineer 5.279E+05 3| 1.760E+05 26.90 | < 0.0001 | Onerilen
2F1 22362.38 3 7454.13 1.18 0.3581
Kuadratik 4048.88 3 1349.63 0.1694 0.9144
Kiibik 26394.40 4 6598.60 0.7280 0.6096
Kalint1 45320.70 5 9064.14
Toplam 1.343E+07 19 | 7.071E+05
C2. Siire i¢in Lack of Fit Testleri
Varyasyon | Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplam1 Ortalamasi
Lineer | 54369.15 11 4942.65 0.4518 0.8658 | Onerilen
2FI1 32006.77 8 4000.85 0.3657 0.8946
Kuadratik | 27957.90 5 5591.58 0.5111 0.7604
Kiibik 1563.50 1 1563.50 0.1429 0.7246
Pure Error | 43757.20 4 10939.30
C3. Siire i¢in Model Istatistikleri
Varyasyon | Standart | R” Adj- R* Pred-R* | PRESS
Kaynagi Hata
Lineer 80.88 0.8433 0.8119 0.7555 | 1.530E+05 | Onerilen
2F1 79.46 0.8790 0.8185 0.7273 | 1.707E+05
Kuadratik 89.27 0.8854 0.7709 0.5653 | 2.721E+05
Kiibik 95.21 0.9276 0.7394 -2.3404 | 2.091E+06
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Ek D. Coziiniirliik I¢in Varyans Analizi Tablosu

D1. Coziiniirliik Icin Ardisik Model Kareler Toplami

Varyasyon | Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplami Ortalamasi
Ortalama 8897.50 1 8897.50
Lineer 75.93 3 25.31 2.84 0.0732
2FI1 54.77 3 18.26 2.78 0.0869
Kuadratik 39.90 3 13.30 3.07 0.0836 | Onerilen
Kiibik 10.97 4 2.74 0.4893 0.7458
Kalint1 28.02 5 5.60
Toplam 9107.10 19 479.32
D2. Coziiniirliik icin Lack of Fit Testleri
Varyasyon | Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplami Ortalamasi
Lineer 105.65 11 9.60 1.37 0.4094
2F1 50.88 8 6.36 0.9083 0.5812
Kuadratik 10.98 5 2.20 0.3135 0.8824 | Onerilen
Kiibik 0.0105 1 0.0105 0.0015 0.9710
Pure Error 28.01 4 7.00
D3. Coziiniirliik Icin Model Istatistikleri
Varyasyon | Standart R’ Adj- R* | Pred- R* PRESS
Kaynag1 Hata
Lineer 2.99 | 0.3623 0.2347 -0.1950 250.46
2F1 2.56 | 0.6236 0.4354 -0.7326 363.15
Kuadratik 2.08 | 0.8140 0.6280 0.2762 151.70 Onerilen
Kiibik 2.37 | 0.8663 0.5187 0.7567 50.99
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EKk E. In Vitro Sindirilebilirlik I¢in Varyans Analizi Tablosu

El. In Vitro Sindirilebilirlik I¢in Ardisik Model Kareler Toplami

Varyasyon | Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplami Ortalamasi
Ortalama 10769.98 1 10769.98
Lineer 21.11 3 7.04 0.1632 0.9194
2FI1 15.62 3 5.21 0.0990 0.9590
Kuadratik 210.98 3 70.33 1.51 0.2780
Kiibik 301.82 4 75.46 3.19 0.1174
Kalint1 118.17 5 23.63
Toplam 11437.67 19 601.98
E2. In Vitro Sindirilebilirlik icin Lack of Fit Testleri
Varyasyon Kareler df Kareler F-degeri p-degeri
Kaynagi Toplam1 Ortalamasi
Lineer 592.88 11 53.90 4.01 0.0958
2FI1 577.26 8 72.16 5.37 0.0609
Kuadratik 366.28 5 73.26 5.46 0.0626
Kiibik 64.46 1 64.46 4.80 0.0936
Pure Error 53.71 4 13.43
E3. In Vitro Sindirilebilirlik i¢in Model Istatistikleri
Varyasyon | Standart R’ Adj- R* Pred- R* PRESS
Kaynag1 Hata
Lineer 6.57 0.0316 -0.1621 -0.4676 979.94
2F1 7.25 0.0550 -0.4175 -2.5838 2392.93
Kuadratik 6.83 0.3710 -0.2580 -3.0798 2724.10
Kiibik 4.86 0.8230 0.3629 -124.6309 83883.48
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EK F. Optimum Nokta Coziimleri

Siiblimasyon Coziiniirlii

In vitro protein

Sayp ST LT FR  iresi K sindirilebilirligi APty
1 15000 -10.001 2.021 590344  25.626 23.808 0.812  Selected
2 15000 -10.000 2.013 590451  25.631 23.808 0.812
315000 -10.001 2.033 590.152  25.617 23.808 0.812
4 15000 -10.001 1.987 590.855  25.647 23.808 0.812
5 15000 -10.040 2.019 590385  25.627 23.808 0.812
6 15000 -10.001 1.974 591.051  25.655 23.808 0.812
7 15000 -10.076 2.002  590.645  25.637 23.808 0.812
8§ 15000 -10.089 2.032 590200  25.617 23.808 0.812
9 15000 -10.123 2.000 590.700  25.638 23.808 0.812
10 15.000 -10.000 1.955 591.330  25.665 23.808 0.812
11 15000 -10.139 2.019 590422  25.625 23.808 0.812
12 15000 -10.220 1.990  590.880  25.643 23.808 0.811
13 15000 -10.300 1.987 590.955  25.643 23.808 0.811
14 15000 -10.000 2.126 588765  25.547 23.808 0.811
15 15.000 -10.000 2.142  588.531  25.533 23.808 0.811
16 15.000 -10.000 1.879  592.469  25.701 23.808 0.811
17 15.000 -10.483 1910 592.186  25.687 23.808 0.811
18 15.000 -10.004 2.183  587.909  25.495 23.808 0.811
19 15000 -10.651 1.998 590.924  25.623 23.808 0.811
20 15.000 -10.784 1.994 591049  25.620 23.808 0.811
21 15.000 -10.854 1932 591.996  25.662 23.808 0.811
22 15.000 -10.000 1.803 593.605  25.727 23.808 0.811
23 15000 -10.534 1792 593978  25.741 23.808 0.811
24 15000 -10.815 2.044 590302  25.577 23.808 0.811
25 14960 -10.110 1.961 592207  25.649 23.808 0.811
26 15.000 -10.907 1.698 595527 25772 23.808 0.810
27 14950 -10.069 1.839 594246  25.701 23.808 0.810
28 14.939 -10.544 1.828 594.825  25.708 23.808 0.810
29 15000 -12.026 1721 595.601  25.723 23.808 0.809
30 15000 -12.170 1702 595950  25.724 23.808 0.809
31 15.000 -10.001 1.605 596585  25.745 23.808 0.809
32 15000 -12.164 1558 598.109  25.784 23.808 0.808
33 14.883 -10.001 1.838 595757  25.678 23.808 0.808
34 15000 -12.481 1.820 594292  25.611 23.808 0.808
35 15.000 -10.000 2.466 583.666  25.156 23.808 0.808
36 15.000 -12.114 1511 598790  25.798 23.808 0.808
37 15000 -12.788 1773  595.117  25.611 23.808 0.808
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38
39
40
41
42
43
44
45
46
47
48
49
50
51
52
53
54
55
56
57
58
59
60
61
62
63

15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000
15.000

-12.912
-10.000
-12.960
-10.000
-10.000
-13.941
-14.539
-14.711
-15.211
-15.642
-15.862
-15.852
-13.617
-14.182
-12.804
-15.521
-17.097
-10.000
-10.762
-18.023
-18.299
-17.711
-18.890
-10.000
-19.541
-19.252

1.817
1.489
1.818
1.460
1.403
1.211
1.647
1.346
1.305
1.450
1.444
1.076
2.396
0.745
2.617
0.619
0.830
0.776
0.695
0.910
1.030
1.664
0.781
0.557
0.699
1.454

594.497
598.317
594.512
598.749
599.605
603.979
597.681
602.254
603.054
601.051
601.224
606.733
586.086
611.066
582.462
613.470
610.898
609.023
610.514
610.050
608.354
598.617
612.311
612.294
613.790
602.354

25.556
25.723
25.549
25.714
25.692
25.729
25.424
25.602
25.537
25.351
25.303
25.504
24.523
25.559
24.288
25.435
25.305
25.061
25.117
25.072
24.930
24.413
24.871
24.677
24.697
24.083
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23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808
23.808

0.807
0.807
0.807
0.807
0.806
0.803
0.803
0.802
0.800
0.799
0.798
0.797
0.795
0.795
0.793
0.791
0.791
0.788
0.788
0.787
0.786
0.784
0.782
0.778
0.778
0.775



EK G. Optimum Uretim Sicaklik-Siire Grafikleri

Optimum Uretim-T1
:J o= Merkez
:_: =l Yizey
éé ==fe=Taban
n Rafl
==ie=Raf2
Sire (dk)
G1. T1 iiretimi icin elde edilen sicaklik zaman grafigi
Optimum Uretim-T2
? == Merkez
:_“ =li=Yizey
a(:g =—Taban
a =>=Rafl
==je=Raf2
Sire (dk)

G2. T2 iiretimi i¢in elde edilen sicaklik zaman grafigi
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Optimum Uretim-T3

Siire (dk)

E‘_; =9 Merkez
:_" =fl=Taban
‘33 =he=Ylzey
n =>6=Rafl
==je=Raf2
Siire (dk)
G3. T3 iiretimi i¢in elde edilen sicaklik zaman grafigi
Optimum Uretim-T4
? ¢— Merkez
; =fll=Taban
f“} =he=Ylzey
n =>é=Rafl
==je=Raf2

G4. T4 iiretimi i¢in elde edilen sicaklik zaman grafigi
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EK H. Tavuk eti tozu 6rneklerinin fiziksel, kimyasal ve mikrobiyolojik analizlerine

ait varyans analiz tablolari

Tablo H1. Protein hidrolizatinin nem degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 21,691 3 7,230 1,618 0,319
Hata 17,875 4 4,469
Toplam 39,566 7

Tablo H2. Tavuk eti tozu 6rneklerinin nem degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 12,215 3 4,072 168,715 ,000
Hata 0,097 4 0,024
Toplam 12,312 7

Tablo H3. Protein hidrolizatinin kiil degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 0,318 3 0,106 0,804 0,553
Hata 0,528 4 0,132
Toplam 0,846 7

Tablo H4. Tavuk eti tozu 6rneklerinin kiil degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 3,706 3 1,235 6,953 0,046
Hata 0,711 4 0,178
Toplam 4,417 7

Tablo HS. Protein hidrolizatinin yag degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 0,022 3 0,007 0,323 0,810
Hata 0,090 4 0,023
Toplam 0,112 7
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Tablo H6. Tavuk eti tozu 6rneklerinin yag degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 0,820 3 0,273 2,403 0,208
Hata 0,455 4 0,114
Toplam 1,275 7

Tablo H7. Protein hidrolizatinin protein degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 8,126 3 2,709 2,683 0,182
Hata 4,039 4 1,010
Toplam 12,165 7

Tablo H8. Tavuk eti tozu 6rneklerinin protein degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 5,703 3 1,901 2,957 0,161
Hata 2,572 4 0,643
Toplam 8,276 7

Tablo H9. Protein hidrolizatinin pH degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 3,169 3 1,056 4281,394 0,000
Hata 0,004 16 0,000
Toplam 3,173 19

Tablo H10. Protein hidrolizatinin L* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 6,989 3 2,330 9,072 0,002
Hata 3,081 12 0,257
Toplam 10,070 15
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Tablo H11. Protein hidrolizatinin a* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 48,835 3 16,278 305,493 0,000
Hata 0,639 12 0,053
Toplam 49,474 15

Tablo H12. Protein hidrolizatinin b* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 7,118 3 2,373 20,582 0,000
Hata 1,383 12 0,115
Toplam 8,501 15

Tablo H13. Tavuk eti tozu 6rneklerinin L* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 26,124 3 8,708 632,48 0,000
Hata 0,165 12 0,014
Toplam 26,289 15

Tablo H14. Tavuk eti tozu drneklerinin a* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F |
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 2,119 3 0,706 594,581 0,000
Hata 0,014 12 0,001
Toplam 2,133 15

Tablo H1S. Tavuk eti tozu 6rneklerinin b* degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F |
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 0,735 3 0,245 312,058 0,000
Hata 0,009 12 0,001
Toplam 0,745 15

152




Tablo H16. Tavuk eti tozu orneklerinin su aktivitesi degerlerine ait varyans analiz

tablosu
Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 0,064 3 0,021 741,430 0,000
Hata 0,000 4 0,000
Toplam 0,064 7

Tablo H17. Tavuk eti tozu Orneklerinin bagdoku miktar1 degerlerine ait varyans

analiz tablosu

Kareler Serbestlik Kareler F P
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 0,018 3 0,006 34,422 0,003
Hata 0,001 4 0,000
Toplam 0,019 7

Tablo H18. Tavuk eti tozu Orneklerinin

varyans analiz tablosu

¢Oziinlir protein miktar1 degerlerine ait

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 0,018 3 0,006 0,718 0,560
Hata 0,102 12 0,008
Toplam 0,120 15

Tablo H19. Tavuk eti tozu 6rneklerinin TAMB degerlerine ait varyans analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F P
Toplam derecesi Ortalamasi
Ornek 4,843 3 1,614 290,800 0,000
Hata 0,044 8 0,006
Toplam 4,888 11
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Tablo H20. Tavuk eti tozu Orneklerinin maya-kiif sayimi degerlerine ait varyans

analiz tablosu

Kareler Serbestlik | Kareler F |
Toplamm derecesi Ortalamasi
Ornek 25,938 3 8,646 783,335 0,000
Hata 0,132 12 0,011
Toplam 26,071 15
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