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OZET

ULTRASOUND YONTEMI ILE MESE PALAMUDUNDAN TANEN
EKSTRAKSIYONU VE EKSTRAKTIN TABAKLAYICI
OZELLIKLERINE ETKISININ ARASTIRILMASI

KILICARISLAN, Cigdem

Yiiksek Lisans Tezi, Deri Miihendisligi Bolimii
Tez Yoneticisi: Dog. Dr. Hasan OZGUNAY
Eyliil 2011, 105 sayfa

Bu ¢alismada; Quercus macrolepis tiiriindeki mese agaglarindan elde edilen
palamutlardan valeks adi verilen tanenin ultrasonik ekstraksiyonu geleneksel
ekstraksiyon yontemi ile karsilagtirmali olarak arastirilmistir. Ultrasonik giiciin,
stirenin ve sicakligin ekstraksiyon iglemi lizerine etkileri incelenmistir. Ultrasonik
ekstraksiyon denemeleri herhangi bir harici 1sitma ya da sogutma yapilmaksizin
40, 60, 80, 100 W’da gergeklestirilirken geleneksel ekstraksiyon denemeleri 30,
50, 70 ve 90°C’de gergeklestirilmistir. Ultrasonik ve geleneksel ekstraksiyon
yontemlerin her bir parametresi i¢in ekstraksiyon siiresi 4, 6 ve 8 saat olarak
uygulanmistir. Ultrasonik ekstraksiyon denemeleri sirasinda, artan ultrasonik giic
ile birlikte ekstraksiyon ¢ozeltisinin sicakliginin da arttig1 fark edilmistir. Sicaklik,
stvinin kaynama noktasina yaklastiginda kavitasyon onemli Olclide azalmistir.
Geleneksel ekstraksiyon yontemi ile en yliksek ekstraksiyon verimi (%53.6),
90°C-8 saat ekstraksiyon kosullarinda %70.5 tanen igerigi ile elde edilirken,
ultrasonik ekstraksiyon ile en yiiksek verim (%62.8), %64.0 tanen igerigi ile
100W-8 saat ekstraksiyon kosullarinda elde edilmistir. Iki ekstraksiyon
yonteminin en yiiksek ekstraksiyon verimleri ve tanen igerikleri gbz Oniine
alindiginda, ultrasonik ekstraksiyon ile kati madde veriminde %17.16, tanen
igeriginde %6.61 artis oldugu belirlenmistir. Ayrica ultrasonik ekstraksiyon ile
ekstraksiyon siiresi de kisalmistir. Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon
yontemleri ile elde edilen ekstraktlar verimliliklerinin yani sira, tabaklama
etkinlikleri ve deriyi doldurma ozellikleri agisindan da karsilastiriimastir.
Boylelikle her iki yontemin birbirlerine karsi avantaj ve dezavantajlar1 ortaya

konmustur. Ayrica elde edilen sonuglar SPSS 15 istatiksel analiz programinda
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One-Way ANOVA, Duncan ve t-testleri ile degerlendirilmistir. Elde edilen
sonuglardan, ultrasonik ekstraksiyon ydnteminin mese palamudundan tanen
(valeks) eldesinde geleneksel ekstraksiyon yontemine alternatif bir yontem olarak

kullanilabilecegi sonucuna varilmstir.

Anahtar sozciikler: Ultrasound, eckstraksiyon, mese palamudu, tanen,

valeks
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ABSTRACT

TANNIN EXTRACTION FROM ACORNS BY ULTRASOUND
METHOD AND INVESTIGATION OF ITS EFFECTS ON TANNING
PROPERTIES OF EXTRACT

KILICARISLAN, Cigdem

MSc in Leather Eng.
Supervisor: Assoc. Prof. Dr. Hasan OZGUNAY
September 2011, 105 pages

Ultrasound extraction of valonea tannin from the acorn cups of the Quercus
species has been investigated comparatively with the conventional extraction
method. Effects of ultrasonic power, time and temperature on extraction were
examined. While ultrasonic extraction experiments were carried out at 40, 60, 80,
100W ultrasonic powers without any external heating or cooling, conventional
extraction experiments were carried out at 30, 50, 70 and 90°C. Extraction times
was applied to be 4, 6 and 8h for each parameter of ultrasonic and conventional
processes. During the ultrasonic extraction trials, it was noticed that the
temperature of the extraction liquor gradually increased correspondingly with the
ultrasonic power. When the temperature approached to the boiling point of the
liquid, cavitations considerably decreased. While the highest extraction yield
(53.6%) by conventional method was obtained at 90°C—8h extraction conditions
with 70.5% tannin content, the highest yield (62.8%) by ultrasonic extraction was
obtained at 100W-8h extraction conditions with 64.0% tannin content.
Considering the highest extraction yields and tannin contents of two extraction
methods, it was found out that ultrasound extraction result in 17.16% increase in
extraction yield and 6.61% in tannin amount. Additionally, the extraction time
was also decreased by ultrasonic extraction. The extracts obtained by
conventional and ultrasonic extraction methods were examined comperatively in
terms of their tanning ability and filling properties as well as their yields.
Therefore, the advantages and disadvantages of both methods against each other
has been presented. Likewise, the results were evaluated statistically by using
One-Way ANOVA, Duncan and t-tests at SPSS 15 statistic programme. The
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results showed that ultrasonic extraction method can be used as an alternative to

conventional method for extraction of tannin (valonea) from acorn cups.

Keywords: Ultrasound, extraction, acorn, tannin, valonea
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1. GIRiS

Tanenler, bitkiler aleminde ikincil metabolitler seklinde yaygin olarak
bulunan polifenollerin heterojen bir grubudur (Mané et al., 2007). Bunlar, bitkiler
aleminin belli iiyelerinde, 6zellikle yiiksek bitkilerde ve ¢ift cenekli bitkilerin belli
familyalarinda meydana gelirler. En dikkate deger tanence zengin bitki familyalari
Leguminosae (eg. Acacia sp.), Anacardiaceae (eg. sumach, quebracho),
Combretaceae (eg. myrobalan), Rhizophoraceae (eg. mangrove), Myrtaceae (eg.
eucalyptus) ve Polygonaceae (eg. canaigre) dir. Hemen hemen tiim bitkilerde az
ya da ¢ok tanen bulunmasma ragmen, sadece birkag¢ tiir ticari a¢idan Onem
tagtyacak kadar yeterli miktarda tanen igerigine sahiptir. Tanence zengin bitkiler
iliman bolgelerde de yetismelerine karsin, mimoza, mangrove, quebracho ve
myrobalan gibi ticari agidan en 6nemli tanen materyallerinin ¢ogu, tropikal ya da
subtropikal iklimlerde yetisen bitkilerden elde edilmektedir. (Haslam, 1989).
Fenolik bilesikler genellikle hem yenilebilir hem de yenilemez bitkilerde
bulunurlar, antioksidan ve antimikrobiyal aktivite gibi cok yonlii biyolojik etkilere
sahip olduklar1 bildirilmistir (Dapkevicious et al., 1998; Proestos and Komaitis,
2003; Proestos et al., 2005).

Tanenler bitkilerin kok, kabuk, odun, meyve, meyve kabuklari, yaprak, bitki
urlar1 gibi kisimlarindan ekstrakte edilmektedir (Mané et al., 2007). Ekstraksiyon;
uygun bir ¢Oziicii igerisinde karisim halindeki bilesenlerden bir veya daha
fazlasin1 segici olarak ¢ozme islemidir. Bu ¢6ziinmiis bilesiklerin bulundugu
cozelti genellikle ekstrakt olarak adlandirilir (Manion, 1997). Geleneksel olarak
tanenler, tanence zengin bitki materyallerinden biiyiik, kapali ya da acik kaplarda

bitki materyalinin sicak suya maruz birakilmast ile ekstrakte edilmektedir.

Bitki materyallerinden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu; kimyasal
yapilarindan, uygulanan ekstraksiyon yonteminden, bitki materyalinin partikiil
boyutundan, depolama siiresinden ve ekstraksiyon kosullarindan etkilenmektedir
(Naczk et al., 2004). Bitki materyallerinden tanen ekstraksiyonunda asil amag;
suda c¢oziilebilen maddelerin maksimum ekstraksiyonu ve nihai ekstrakttan
bunlarin en az kayipla geri kazanilmasidir. Ekstraksiyonda ¢o6ziicii olarak

kullanilan suyun kalitesi ve miktari, ekstraksiyon siiresi ve sicakligi ekstraksiyon



verimi, elde edilecek tanenin kalitesi ve miktar1 iizerinde Onemli bir etkiye
sahiptir. Bu nedenle ekstraksiyon sartlarinin, tanenin kimyasal yapist ve
ozellikleri dikkate alimarak verimlilik ve kalite bakimindan optimize edilmesi

gerekmektedir.

Bitki materyallerinde mevcut aktif maddelerin daha etkili ve verimli
ekstraksiyonu i¢in uygun ekstraksiyon tekniklerinin gelistirilmesi yoniinde artan
bir talep vardir (Sivakumar et al., 2009). Bununla birlikte, fenolik bilesikler 1s1k,
1s1 ve oksijene karsi ¢ok duyarli olduklarindan, bu bilesiklerin stabilitesinin
saglanabildigi ekstraksiyon yontemlerinin gelistirilmesine de ihtiya¢ duyulmustur
(Ma et al., 2009). Bitkilerden aktif maddelerin ekstraksiyonunda; ekstraksiyon
siiresini kisaltmak, ¢6ziicii tiikketimini azaltmak, ekstraksiyon verimini artirmak ve
ekstrakt kalitesini gelistirmek i¢in ultrasound-destekli ekstraksiyon, mikrodalga-
destekli ekstraksiyon, siiperkritik sivi ekstraksiyonu ve hizlandirilmis ¢oziici
ekstraksiyonu gibi yeni yontemler gelistirilmistir (Wang et al., 2006). Bu teknikler
ekstraksiyon kosullarinin daha iyi kontrol edilmesini ve ekstraksiyon isleminin
daha kisa siirede gerceklestirilmesini saglamaktadir. Bununla birlikte, ultrasound
destekli ekstraksiyon farkli matrislerden analitlerin diger yontemlere gore daha
kisa siirede ekstraksiyonu igin etkili bir yoldur (Herrera and Luque de Castro,
2005).  Ultrasonik  ekstraksiyon  klasik  ekstraksiyon  yontemleri ile
karsilastirildiginda; yiiksek verimi, diisiik enerji ve su tliketimi (geri akis ya da
sogutma gerektirmez) nedeniyle iyi bir alternatif ekstraksiyon yontemi olmustur.
Bunlarin yani sira, ultrasound-destekli ekstraksiyon bitki materyallerinden
ozellikle diisiik molekiil agirlikli maddelerin ekstraksiyonu i¢in iyi bir yontemdir

(Hromadkova et al., 2002).

Bu o6zellikleri nedeniyle son zamanlarda ultrasonik ekstraksiyon bitki
materyallerinden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu ig¢in alternatif bir ydntem
olarak test edilmistir (Sivakumar et al., 2007, 2009; Rodrigues et al., 2007;
Markom et al., 2007; Herrera et al., 2004).

Ultrasound, insan kulagimin duyabilecegi 16 kHz’den daha yiiksek

frekanstaki ses dalgalar1 olarak adlandirilmaktadir (Morera et al., 2008; Mason,



1990; Lee and Kim, 2001). Ultrasound 3 frekans araligina ayrilabilmektedir.

Bunlar;

* Yiiksek giiglii ultrasound (16-100 kHz),

* Yiiksek frekansli ultrasound (100 kHz-1 MHz) ve

* Tanilayici ultrsound (1-10 MHz) (Patist and Batest, 2008) dir.

Bitkilerin hiicre duvarlarinda biyolojik olarak aktif bircok bilesik oldugu
bilinmektedir. Bu bilesikleri ekstrakte etmek icin ultrasound ekstraksiyonu ile
hiicre duvarlar1 yarilabilir (Hu et al., 2008). Bitki hiicreleri, membranlar ve hiicre
duvarlart ile ¢evrili durumdadir. Canli bir hiicrede duvar, diflizyonun
gerceklesmesine imkan veren yapisik bir doku iginde, capraz bagli cesitli
polisakkaritler, fenolik bilesikler ve proteinler ile birbirine yapisik olan seliiloz

mikrofibrillerden olusan bir ag orgiistidiir (Bacic et al., 1988; Andrei et al., 1978).

Ultrasound ile ekstraksiyonda meydana gelen gelisme genellikle su sekilde
aciklanmaktadir; ultrasonik dalgalar bitkisel materyal {izerine etki ederek
bitkilerin hiicre duvarlarini kirarlar ve ektraksiyon ortamina hiicre igeriklerini
serbest birakirlar (Mason and Zhao, 1994; Schneider et al., 1985). Bir sivi
ultrasound ile muamele edildiginde; mikro kabarciklar olusur, bunlar biiyiir ve son
derece hizli bir sekilde titresirler, akustik basing yeterince yiiksek oldugunda ise
patlarlar/¢okerler. Kati yiizeyin yakininda meydana gelen bu patlama/¢okmeler,
mikro pliskiirmeleri ve sok dalgalarini meydana getirir. Ayrica sivi fazin iginde
bulunan partikiillerin etrafinda gergeklesen yiiksek mikro akis; 1s1 ve Kkiitle
transferinin hatta katt maddenin porlar1 igindeki bilesiklerin diflizyonunun
artmasina neden olur (Contamine et al., 1994; Suslick and Cassadonte, 1987). Bu
olgu kavitasyon olarak bilinmektedir. Disiik frekansli ultrasound (giic
ultrasoundu) kavitasyon alaninda yiiksek sicakliklara ve basinglara neden olan
bliylik kavitasyon kabarciklar1 iiretmektedir. Frekans arttikga kavitasyon alani
daha az siddetli olmaktadir. MHz alaninda ise kavitasyon gozlenmez, temel
mekanizma akustik akistir. Tibbi goriintilleme islemleri MHz alanindaki

frekanslarda gerceklestirilirken, bir¢cok endistriyel uygulama 16-100 kHz



arasindaki frekanslarda gergeklestirilmektedir, ¢iinkii kavitasyon bu frekans

araliklarinda tretilebilmektedir (Lorimer and Mason, 1987).

Cesitli bitkilerde ekstraksiyon verimindeki farkliliklar; bitkilerin yapi,
reolojik ya da kompozisyonundaki farkliliklar1 nedeniyle ultrasoundun sok
dalgalarina ve kavitasyon kabarciklarinin bitki ylizeyi ile temas etmesi ile olusan
mikro puskiirmelere karsi farklt derecede duyarlilik gostermelerinden

kaynaklanabilmektedir (Haizhou et al, 2004).

Deri sanayinde tabaklayict 6zellikleri iyi olan ve {iretim hacmi i¢in yeterli
hammadde kaynagina sahip olan belli bashi bitki ekstraktlar1 (tanenler)
kullanilmaktadir. Bunlardan Quebracho, Mimoza, Tara, Kestane, Valeks ve
Myrobalan en c¢ok kullanilanlaridir. Ancak bunlar icerisinden sadece valeks
iilkemizde tretilmektedir. Bat1 Anadolu’da dogal olarak yetisen palamut mesesi
(Quercus macrolepis) tiirlerinin meyvelerinin kadeh ve tirnaklarinda yiiksek
oranda tabaklayici madde (tanen) bulunmaktadir. Mese palamudundan elde
edilen, lilkemiz ve diinya deri sanayi i¢in hem teknik hem de ekonomik agidan
biiylik 6nem tasiyan bu tanen uluslararasi ticarette valonea, lilkemizde ise valeks

olarak adlandirilmaktadir.

Yapmis oldugumuz calismada; son yillarda 6zellikle gida, kimya, eczacilik
gibi alanlarda cesitli bitkisel materyallerden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in
kullanilan ultrasound teknolojisinin mese palamudundan tanen iiretiminde
kullanilabilirliginin arastirilmasi hedeflenmistir. Ulkemiz ve diinya deri sanayi
icin ticari 6neme sahip olan bu tanenin, ultrasound yontemiyle ekstraksiyon
veriminde bir artig saglanip saglanamayacaginin belirlenmesini amacladigimiz
caligmamiz kapsaminda, ultrasound ve geleneksel yontemle valeksin ekstraksiyon
verimlilikleri karsilagtirmali olarak arastirnlmigtir. Ayrica c¢alisma sirasinda
geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen ekstraktlarin
verimliliklerinin yan1 sira tanen ozellikleri, tabaklama etkinlikleri ve deriyi
doldurma ozellikleri bakimindan da karsilastirmalar1 yapilarak her iki yontemin

birbirlerine kars1 avantaj ve dezavantajlari ortaya konmaya caligilmastir.



2. ONCEKI CALISMALAR
2.1. Bitki Polifenolleri (Bitkisel Tanenler)

Fenolik bilesikler, bir veya birden fazla hidroksil gruplari ile yine bir veya
daha fazla aromatik zincirlere sahip bilesiklerdir. Bunlar; fenolik asitler gibi basit
molekiillerden, tanenler gibi yiiksek derecede polimerize olmus maddelere kadar
bilinen 8000’den fazla fenolik yapi ile bitkiler aleminde genis bir sekilde dagilmis
olmakla birlikte, bitkilerde ikincil metabolitler olarak en ¢ok bulunan bilesiklerdir
(Dai and Mumper, 2010). Bitkilerin her yerinde bulunabilen bu bilesikler
(Harborne, 1982, 1984), fenilalanin ve tirozinden tiiremis fitokimyasallarin ¢ok
cesitli bir grubudur (Shahidi, 2000; Shahidi and Nackz, 2004). Bitki fenolleri;
basit fenoller, fenolik asitler (hem benzoik hem de sinnamik asit tiirevleri),
kumarinler, flavonoidler, hidrolize ve kondanse tanenler ile lignan ve ligninleri
icermektedir (Shahidi and Nackz, 2004). Sekil 1’de bazi fenolik tiirlerin yapilari

gosterilmistir.
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Sekil 2.1. Bazi fenolik tiirler ve yapilari.

Bitki polifenolleri; genellikle bitkilerin renklerine katkida bulunduklari
gibi, ultraviyole radyasyona veya patojenler, parazitler ve yirtict hayvanlarin
saldirllarma karsi savunma gorevini de dstlenirler (Dai and Mumper, 2010).
Nitekim; Hervas et al. (2003), tanenleri; bitkilerin otgul hayvanlara kars1 savunma
mekanizmasi olarak gelistirdikleri polifenolik bilesiklerin kompleks bir grubu
olarak nitelendirmislerdir. Gutteridge and Shelton (1998) ise, tanenlerin varliginin
bitkilerin biiylime doneminde siklikla kahverengimsi, kirmizimsi renklerle kendini

belli ettigini belirtmislerdir.

Fenolik bilesikler bitkilerin doku, hiicre ve hiicre i¢i kisimlarinda diizenli bir
sekilde dagilmazlar. Coziinebilen fenolik bilesikler bitkilerin hiicre bosluklari
icerisinde bollimlere ayrilirken, ¢oziinmeyen fenolik bilesikler hiicre duvarlarinin
bilesenleri durumundadir (Beckman, 2000; Bengoechea et al., 1997; Ibrahim and
Barron 1989; Towers, 1964; Wink, 1997). Bitkiler, dis katmanlarinda ig



kisimlarina gore daha fazla fenolik bilesikler igermektedir (Bengoechea et al.,
1997; Perez-Llzarbe et al., 1991; Fernindez de Simoén et al., 1992). Lignin
(monolignol birimlerinin polimerleri) ve hidroksisinnamik asitler gibi hiicre
duvari fenolleri, ¢esitli hiicre bilesenlerine baglidir (Nackz and Shahidi, 2004;
Baucher et al., 1998). Bu bilesikler hiicre duvarinin mekanik dayanimina katkida
bulunmakta, bitkilerin biiylimelerinde ve morfogenezlerinde diizenleyici rol
oynamakta ve hiicre icinde ise basinca ve patojenlere karsi durmaktadirlar
(Wallace and Fry, 1994; Baucher et al., 1998; Kamisaka et al., 1990; Lewis and
Yamamoto, 1990; Scalbert, 1993). Baslica fenolik asitler olan ferrulik ve p-
kumarik asitler; pektinler ve arabinoksilanlara esterlenmis olabilirler ya da
dehidroferulatlar ve truksilik asit gibi dimerler formunda hiicre duvar
polisakkaritlerine ¢apraz baglidirlar (Brett et al., 1999; Bunzel et al., 2000; Fry,
1983; Eraso and Hartley, 1990; Ishii, 1997; Renger and Steinhart, 2000; Waldron
et al., 1997; Wende et al., 1999). Bu ¢apraz baglanmalar hiicrelerin birbirine
yapismasinda énemli rol oynarlar (Ng et al., 1998), lignin olusumu i¢in uygun bir
zemin sunarlar (Bruce and West, 1989; Grabber et al., 2000; Ralph et al., 1995) ve
bitki dokusunun termal stabilitesine katkida bulunurlar (Waldron et al., 1997).

Ham deriyi tabaklama 0Ozelligi yiizyillardir bilinen ve adini
“tanning=tabaklama” kelimesinden alan tanenler, sergiledigi c¢arpict Ozellikler
nedeniyle gida, ilag ve tip alanlarinda pek ¢ok arastirmaya konu olmustur (Ergezer

ve Cam, 2008).

Brenna et al. (1998), fenolik bilesiklerin saraba karakteristik renk ve tat
verdiklerinden sarap endiistrisinde 6nemli oldugunu, insan saghigina faydalar
nedeniyle de farmasotik endiistride kullanildigini belirtmislerdir. Negro et al.
(2003) ise polifenollerin sahip olduklari anti-iilser, anti-mutajenik, anti-iltihap
aktivitesi ve anti-kanserojen ozellikleri ile diisiik yogunluktaki lipoproteinlerin
okdidasyonu engelleyerek kardiyovaskiiler hastalik riskini azalttiklarina

deginmislerdir.

Tanenler igin yapilan pek ¢ok tanimlama mevcuttur. Ornegin;



Freudenberg (1920), genel olarak “tanen” teriminin suda ¢oziinirligi
siurli, doygun ¢ozeltiler olusturma egilimi gosteren polifenolik maddeler karigimi

anlamina geldigini belirtmistir.

Horvath (1981) tarafindan yapilan tanima gore tanenler;

““Belirli gevresel sartlar altinda, protein ve diger makromolekiiller ile etkin bir
sekilde kuvvetli kompleksler olusturmak igin yeteri kadar hidroksil ve diger uygun gruplari
(6rnegin karboksiller) igeren, yeterince buyiik molekil agirlikh fenolik bilesiklerdir’’.

White (1958) tanenleri;

“Bozunabilir ozellikte olan ham derileri bozunmaz duruma donustiren
materyallerdir” seklinde tanimlamastir.

Bate-Smith and Swain (1962), tarafindan yapilan tanen tanimi ise daha basit

ve kabul edilebilir bulunmustur. Bu tanima gore;

“Tanenler, suda ¢Oziinen ve molekiler agirliklari 500 ile 3000 arasinda olan
alkolidleri, jelatini ve diger proteinleri ¢oktirerek fenollere uygun tipik reaksiyonlar veren
fenolik bilesiklerdir”.

Tanenler; kestane, mese, mese palamudu, sumak gibi yliksek yapili
bitkilerde yogun sekilde bulunan, kimyasal yapilar1 oldukca degiskenlik gdsteren
ve molekiil agirhiklari 20000 Daltona kadar ulasabilen, suda c¢oziilebilen
polifenolik karakterli bilesiklerdir. Bitkinin kabuk, kok, yaprak, meyve ve tohum
kisimlarinda bulunabilen tanenler; agik saridan beyaza, parlaktan mata kadar
degisen gorsel Ozellikler sergileyen, gevsek yapili, buruk tatta bilesiklerdir
(Chung et al., 1998a; 1998b; Khanbabaee and Ree, 2001).



Cizelge 2.1. Baz bitkisel tanenlerin bitkilerde bulunduklar1 yerler (Ozgiinay, 2005).
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Kabuk Odun Meyve ve Yaprak Kok Bitki
Tohum Mazilar
Mimoza Quebracho Myrobalan Sumak Docks Mese
(Acaciasp.)  (Schinopsis (Terminalia (Rhus sp.) (Rhumex sp.) (Quercus
sp.) chebula) sp.)
Mangrove Kestane Valeks Gambir Canaigre Cin
(Rhizophora (Cestanea sp.) (Quercus (Uncaria (Rhumex (Rhus
sp.) macrolepis) gambir) hymenosepalus) semialata)
Mese Mese Divi-divi Badan Siberian Tamarisk
(Quercus (Quercus sp.) (Ceasalpinia (Bergenia saxifrage (Tamarix
sp.) coriaria) crassifolia) (Saxifragia articulata)
crassifolia)
Spruce Cutch Algarobilla Garoille Pistacia
(Picea sp.) (Acacia (Ceasalpinia (Quercus (Pistacia sp.)
catechu) brevifolia) coccifera)
Hemlock Wandoo Tara Sea lavender Aleppo
(Tsuga sp.) (Eucaliptus (Ceasalpinia (Quercus
wandoo) spinosa) infectoria)

Okaliptus Urunday
(Eucaliptus
sp.) .
Avaram Tizera
(Cassia
auriculata)
Babul
(Acacia
arabica)

Birch
(Betula sp.)

Willow
(Salix
caprea)

Cam
(Pinus sp.)

Larch
(Larix sp.)

Alder
(Alnus sp.)

Teri tohumlari

Sant tohumlari
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2.2. Tanenlerin Genel Ozellikleri

Cok az bir kism1 amfoter yapida olan tanenler, yliksek molekiiler yapilarina
uygun olarak tamamen kolloidal karakterde olup az veya ¢ok ¢oziiniir 6zelliklere
sahiptirler. Oksidatif, rediiktif ve enzimatik etkilerle kolayca degisirler.
Higroskopiktirler, 1sitildiklarinda erimez kdmiirlesirler, burusturucu, biiziistiiriict,
adstrigenz ve kekre tadindadirlar (Sar1, 2000). Astrigen tadi; agizda mevcut olan

tiikiiriik proteinleri ve glikoproteinler ile reaksiyonu nedeniyledir.

Tanenler su ve alkolde kolaylikla ¢oziiniirken, saf susuz eterde hemen
hemen c¢oziinmezler. Aseton ve gliserinde ¢Oziniirler fakat karbon siilfiir,

kloroform ve benzende ¢6ziinmezler.

Tanenler; karbonhidratlar, proteinler, polisakkaritler, bakteriyal hiicre
membranlari, protein ve karbonhidrat sindirimine katilan enzimler gibi cesitli
molekiil tipleri ile kompleks olusturma yeteneklerinden dolayr onemli bir
besleyici etkiye sahiplerdir. Hem nisasta hem de seliiloz tanen ile komplekslesir.
Tanen-protein etkilesimleri ¢ogunlukla hidrofobik ve hidrojen baglanmalara
dayanir, iyonik ve kovalent baglar daha az meydana gelir. Tanenler alkoloidler,
jelatin ve albiimin ile ¢okerler. Tanenin sulu ¢ozeltileri demir tuzlari ile mavi-
siyah renk verir ve ¢oker. Isitildiginda renk koyulasir ve progallol, karbondioksit
ve eser miktarda metagallik asit bilesenlerine ayrilir. Gallotanen mineral asit ya da
alkali ile hidrolizlenir ayn1 zamanda tannaz ile de enzimatik olarak hidrolizlenir

(Ramakrishnan et al., 2006).

2.3. Deri Uretiminde Tanenlerin Onemi

Gilinlimiizde bazik krom stilfat tuzlar1 deri sanayinde en yaygin kullanilan
tabaklama maddesidir. Ancak kromun toprak, su ve canlilar lizerindeki zararli
etkilerinden dolayr deri sanayi son zamanlarda, ozellikle bitkisel tanenler gibi
dogal iirtinlere dayali tabaklama materyalleri ile metal-free tabaklama sistemlerine

yonelmektedir.
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Deri iiretimi M.O. 1500°den beri var olan bir sanattir. Tabaklama islemi,
tabaklama ¢ozeltileri kullanilarak biiylik ve kiigiikbas ham derilerden su, bakteri,
1s1 ve asinmaya maruz kaldiginda, daha iyi stabilite veren derilerin iiretimi igin
yapilmaktadir (Ramakrishnan et al., 2006). Bu islem 19. yy.’in ortalarina kadar
ham bitki materyalleri dogrudan kullanilarak gergeklestirilmistir. Deri
endiistrisinde tabaklama (tanen) ekstraklar1 ilk olarak 1860-1870’lerde
kullanilmaya baglanmistir. Nitekim, diinyada iiretilen bitkisel tanen ekstraklarinin

yaklasik %901 deri endiistrisinde kullanilmaktadir (Sivakumar et al, 2006).

Tabaklama islemi siiresince; ham derideki kollegen zincirleri tanen ile
capraz baglanmaktadir. Bu cesitli tanen-protein polimer kombinasyonlart ile
meydana gelmektedir (Ramakrishnan et al., 2006). Tanence zengin g¢esitli
bitkilerin ekstraktlari, Ozellikle agaglarin odun ve kabuklart bu amagcla
kullanilmaktadir ve 500-3000 g/mol molekiil kiitlesine sahip olanlarin daha etkili
olduklar1 goriilmustiir. Genellikle ticari tabaklama maddeleri kompleks ve
polimerik yapidaki birkag bilesigin karigimidir (Covington, 1997; Slabbert,
1999).

Bitkisel tabaklama islemi ¢ok esnek bir islemdir ve ¢ok farkli karakterlerde
deriler iretilebilmektedir. Kiiciikbas ham derilerden baski yapilabilir sert deri
giyim esyalar1 veya yumusak esnek deriler yapmak miimkiindiir. Agir derilerden

ise kosele gibi yiiksek asinma dayanimina sahip deriler iiretilebilmektedir.

Deri sanayinde bitkisel tanenler;

* 75-85 °C termal stabilite saglamalari

* Baski tutma ve sekil alma yeteneklerinin iyi olmast

* Hava ve su buhar1 gecirgenliklerinin iyi olmasi nedeniyle giyim hijyeni

saglamalar1

* Dogal bir tutum ve his vermeleri

* Deriyi doldurma yeteneklerinin 1yi olmasi
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» Asinma dayanimlarinin iyi olmasi

* Biyolojik pargalanabilirliginin Cr’a gore daha iyi olmasi nedeniyle tercih

edilmektedirler (Jones, 2000).

2.4. Bitkisel Tanenlerin Kimyasal Yapilarina Gore Simiflandirilmasi

Bitkisel tanenler kimyasal yapilarina gore hidrolize (gallotanenler,

ellagitanenler) ve kondanse tanenler olmak iizere 2 gruba ayrilmaktadir.

Baz1 bitkiler gallo-, ellagi- ve kondanse tanenleri igeren kompleks
karisgimlart iiretirken bazi tiirler ya gallotanenleri ya da ellagitanenleri
iiretmektedir. Ornegin; acacia, alder ve fagaceace’in hem hidrolize hem de
kondanse tanenlere sahip oldugu bilinmektedir (Bate-Smith, 1977; Mueller-
Harvey et al., 1987; Ishimaru et al., 1987).

2.4.1. Hidrolize tanenler (progallol tanenler)

Hidrolize tanenler, bitkiler aleminde genis bir dagilima sahip olan
polifenollerin biiyikk bir kismimi teskil etmektedir. Bunlar ya gallik asit
(gallotanenler) ya da hekzahidroksidifenik asit (ellagitanenler) ile bir polioliin
(¢cogunlukla B-D-glukoz) esterleridir. Bu ester formlar1 2500’iin {izerinde molekiil
agirligt  olan bilesikler i¢in  B-D-glukogallin gibi basit bilesiklerden
cesitlenmektedir (Haslam, 1992). Glikoz ¢ekirdegi 5 ya da daha az gallol grubu ile
esterlesir, meydana gelen bilesik gallotanen onciisii olarak tamimlanir. Tk gergek
gallotanen; pentagallolglukopiranoz (Sekil 2.2, A) cekirdegine, gallol biriminin
meta-depsid  olarak  adlandirilan  bag ile  baglanmasiyla  olusan
hekzagallolglukopiranozdur.  Ellagitanenler;  trigallol-HHDP-glukopiranozda
oldugu gibi; hekzahidroksidifenol (HHDP) birimlerini olusturmak igin,
pentagallolglukopiranozun 2 komsu gallol gruplar1 arasinda oksidatif C-C
eslesmesi ile olusmaktadir (Gross, 1992).
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HO OH HO OH

A B

Sekil 2.2. Pentagallolglukopiranoz (A, gallotanen) ve trigallol-HHDP-glukopiranoz (B,
ellagitanen) yapilart.

Sekil 2.3 farkli hidrolize tanen bilesikleri arasindaki biyosentetik iliskiyi

gostermektedir. Merkezi bilesik, bir¢ok kompleks tanen yapilari i¢in baslama

noktasi olan pentagalloglukozdur.

Basit gallotanenler dogada nispeten nadir bulunur, fakat ticari olarak mevcut
olan tannik asitlerin ana bilesenleri olma egilimindedir. Ellagitanenler gibi daha
kompleks tanenler de gallik asit birimleri arasinda oksidatif reaksiyonlar ile

pentagalloglukozdan biyosentetik olarak tiirerler (Muelller-Harvey, 2001).
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Sekil 2.3. Hidrolize tanen bilesikleri arasindaki biyosentetik iligki.

Bu grupta yer alan bitkisel tanenler asit ve enzim etkisiyle kiigiik
molekiillere parcalanirlar. Valeks, sumak, kestane gibi tanenler bu gruba
dahildirler. Hidrolize tanenler yiiksek oranda organik asit, tuz ve seker
igcermektedirler. Derilere kazandirdiklar1 renk saridan koyu kahverengiye kadar
degismektedir. Erimez yapida fazla madde icermemelerine ragmen derilerin
tizerinde ‘‘Bloom’’ denilen ¢icek goriiniimli ¢okelti olustururlar. Kiif
mantarlarimin  fermente etkisiyle yapilarinda bozulma meydana gelmektedir.
Meydana gelen bu bozulmus yapilarin ise tabaklayici etkisi yoktur. Hidrolize

tanenlerin pH’1 3.5’den diisiiktiir, bu nedenle asidik bitkisel tabaklama maddeleri
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olarak adlandirilmaktadir. Kollegene ‘“H’’ bagi ile baglanirlar. ‘“H’’ bag iire,
kalsiyum klorit veya organik solventlerle bozulur. Derilerin biiziilme sicakliklarini
75-80°C’e kadar cikartirlar. Isik dayanimlart yiiksek oldugu ig¢in 1sikta

bekletildikleri zaman kararma yapmazlar (Soluk, 2010).

2.1.3.1. Gallotanenler

Fenolik gruplar bazen gallik asidin (her monomer gallol olarak adlandirilir)
dimer ya da daha biiyiik oligomerleri tarafindan olusturulan c¢ekirdek ile
esterlesirler. Her bir hidrolize tanen molekiilii genellikle bir D-glukoz ¢ekirdegi ve
6-9 gallol gruplarindan olusmaktadir. Dogada, glukozun mono ve di-gallol
esterleri (molekiiler agirligit 900 kadar) boldur. Bunlar tanenler olarak dikkate
alinmaz. Tanen olarak siniflandirilmasi icin, yeterli derecede saglam baglanma
kapasitesi gostermesi i¢in en az glukozun 3 OH grubu esterlesmelidir.

(Ramakrishnan et al., 2006).

2.1.3.2. Ellagitanenler

Fenolik  gruplar  hekzahidroksidifenik  asitten  meydana  gelirler
(Ramakrishnan et al., 2006). Bu siniftaki bitkisel tabaklama maddelerinin sayisi
gallotanenlere gore daha fazladir. Ellagenlerin yapisindaki gallik asit oligomerleri
baslica dimer ya da trimer formundadir (bagimsiz 2 ya da 3 gallik asit birimi).
Molekiiller kuvvetli oksidatif eslesmeler sonucunda bir araya gelirler ve glikoz
molekiilii tizerinde iki ya da {i¢ hidroksil grubu ile ester baglari ile baglanirlar

(Ozgiinay, 2005).

2.4.2. Kondanse tanenler (proantosiyanidinler)

Kondanse tanenler olarak da bilinen proantosiyanidinler ise; hidrolize
tanenlerden daha yaygin olarak dagilmislardir ve hidroliz ile kirilmayan karbon-
karbon baglar1 ile baglanmis flavonoid birimlerinin (6rnegin flavan-3-ol)
oligomerleri ya da polimerleridir. Proantosiyanidin terimi, asidik alkol ¢ozeltileri
icerisinde proantosiyanidinlerden 1sitilmak suretiyle kirmizi antosiyanidinlerin

elde edildigi asit katalizlenmis oksidasyon reaksiyonundan ileri gelmektedir. En
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yaygin antosiyanidinler siyanidin (flavan-3-ol, proantosiyanidinden) ve
delphinidindir (prodelphinidinden). Proantosiyanidinler 2-50 veya daha fazla
flavonoid birimleri igerirler. Proantosiyanidin polimerleri kompleks yapiya
sahiptir ¢linkii flavonoid birimleri bazi substituentler i¢in farklilik gosterebilmekte
ve flavonlararasi baglar farkli yerlerde bulunabilmektedir. Antosiyanidin
pigmentleri; cicekler, yapraklar, meyveler, meyve sular1 ve saraplardaki pembe,
skarlet, kirmizi, leylak rengi, mor ve mavi renklerin genis diziliminden ayni
zamanda meyve ve saraplarin adstrigen tatlarindan da sorumludur. Kimyasal
yapilar1 ve polimerizasyon derecesine bagli olarak proantosiyanidinler sulu

organik ¢oziiciilerde ¢oziiniir veya ¢6ziinmez (Ramakrishnan et al, 2006).

R (E)

Sekil 2.4. Quebracho ve mimoza (kondanse) ekstraktlarinin kimyasal yapisi.

Mineral asitler veya oksitleyici maddelerin etkisiyle biiyiik molekiillii suda
zor ¢Oziinen maddeler meydana getirirler. Mimoza, kebrako bu gruba dahildir.
Diisiik miktarda asit, tuz ve seker, yiiksek oranda “‘reds’’ adi verilen ¢6ziinmez
formda madde igerirler. Cozeltileri pH degisikligine karsi ¢ok hassastir. Ortamin
pH’1 degistiginde kolaylikla cokerler. Bekletildiklerinde zamanla tabaklama
havuzlarinda camur seklinde ¢okmeler goriiliir. Kondanse tanen g¢ozeltilerinde,
kiif gelisimi ve kiifiin etkisiyle fermantasyon daha az goriiliir. Kondanse tanenler

tath tanenler olarak bilinir. Cozelti pH’lar1 4.5-5.0 arasindadir. Kondanse tanenler
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de hidrolize tanenler gibi derilerin polipeptitlerine ‘“H’’ baglar1 ile baglanirlar.
Ayrica kollegenin amino grubuna kovalent olarak da baglanirlar. Deriye
kazandirdiklar1 biiziilme sicakliklar1 80-85°C’dir. Kondanse tanenlerin 151k

dayanimlari iyi olmadigindan 1sikta bekletildiklerinde koyulasirlar (Soluk, 2010).

Kondanse tanenlerin biiyiikliikleri (polimerizasyon dereceleri) ozellikle
adstrigenslik gibi bir¢cok 0Ozelliklerini etkilemektedir. Son c¢aligsmalar tanen
fraksiyonlarinin polimerizasyon derecelerinin artmasi ile adstrigesligin arttigini

kanmitlamistir (Mané et al, 2007).

Hidrolize tanenlerin ekstraksiyon ¢oziiclisii ile reaksiyona girme olasiligi
kondanse tanenlerden daha yiiksektir. Ornegin metanol, oda sicakliginda ve nétral
pH’da gallotanenlerde depsid baglarini ayirir (Tedder et al., 1972; Porter, 1989),
fakat asitlendirilmis metanol (pH<3) bu baglar1 ayiramaz (Haslam et al., 1961).
Biiyiik ve kompleks tanenler 6zellikle yiiksek sicakliklarda yalnizca 30 dakikada
su ya da seyreltik asitler ile daha kiiciik tanenlere kolaylikla parcalanirlar (Beasley
et al., 1977; Okuda et al., 1989, 1990). Glikozun anomerik C-1 pozisyonundan
gallik asidi 60°C’de suda serbest birakmasi muhtemeldir (Tedder et al., 1972).
100°C suda, ellagitanenlerden ellgic asit de serbest kalabilir (Nishimura et al.,
1986) ve valoneoyl grubunda eter bagi ayrilir (Okuda et al., 1990). Bazi
reaksiyonlar oldukg¢a 1limli sartlar altinda gergeklesmesine ragmen hidrolize
tanenlerin tiim baglar1 kolaylikla degrade olmaz. Seyreltik asitler ile baz1 hidrolize
tanenlerden gallik ya da ellagik asitleri hidrolize etmek 26 saate kadar siirebilir
(Porter, 1989; Wilson and Hagerman, 1990). Bazi arastirmacilar hidrolize
tanenlerden gallik ya da ellagic asidi uzaklastirmak igin tannaz enzimini
kullanmislardir (Okuda et al., 1989).
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Cizelge 2.2. Bazi hidrolize ve kondanse tanenler.

HIDROLIZE TANENLER KONDANSE
Gallotanenler Ellagitanenler TANENLER
Sumak ( Rhus coriaria) Myrobalan (Terminalia Mimoza (Acacia mearnsi)
chebula)
Tara (Ceasalpinia Divi-divi (Ceasalpinia Qubracho (Schinopsis
spinosa) coriaria) lorentzii)
Teri (Ceasalpinia Algarobilla (Ceasalpinia Gambir (Uncaria gambir)
digyna) brevifolia)

Valeks (Quercus macrolepis) | Mangrove (Rhizophora sp.)

Kestane (Castanea sativa) Babul (A. Arabica)

Mese (Quercus sessiliflora) Avaram (Casia auriculata)

2.5. Mese Palamudu Taneni (Valeks)

Tirkiye'de yayilis gosteren Fagaceae familyasinin bir cinsi olan meselerin,
yaklasik 23 taksonun meyveleri bir ayirim yapilmaksizin palamut olarak
adlandirilmaktadir. Bununla birlikte ekonomik ©nemi olan palamutlarin elde
edildigi tiirler; Q. cerris I. (Tiirk mesesi), Q. ithaburensis decne subsp. macrolepis
(Kotschy) Hedge-yalt (Palamut mesesi) ve Q. robur sapli mesedir. Bunlarin
igerisinde en ¢ok palamut mesesinin meyveleri kullanilmaktadir. Bu tiiriin diinya
lizerindeki tabi yayilis alani; Yunanistan, Arnavutluk, italya, Suriye, Urdiin,
Tiirkiye, kismen Balkanlar ve hemen biitiin Dogu Akdeniz Bdlgesi iilkeleridir.
Yaklagik olarak tilkemizde 260 bin hektar alanda yayildig: literatiirde yer alan bu
bitki Ege, Giiney, Giineydogu Anadolu Bolgeleri ile I¢ Anadolu Bélgesi,
Marmara Bolgesi ve Trakya'da lokal olarak yayilis gostermektedir (Ansin ve
Ozkan, 1993; Yaltirik, 1994).

Bu tiirler igerisinde Quercus ithaburensis (Anadolu Palamut Mesesi)
tiirlerinin meyvelerinde bulunan tanen, ililkemiz ve diinya deri sanayi i¢cin hem
teknik, hem de ekonomik agidan biiyiilk 6nem tagimaktadir. Ciinkii bu mese
palamutlarinin kadeh ve tirnaklarinda yiliksek oranda ve tabaklama 6zelligi iistiin

tanenler bulunmaktadir (Oncii, 1949; Sar1, 2000).
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Sekil 2.5. Palamut mesesi agaci ve meyvelerinin kadeh ve tirnak kisimlart (Quercus macrolepis).

Palamut mesesinin meyvelerinin olgunlagma donemi yetisme yoresine bagli
olmakla birlikte Eyliil- Kasim arasidir. Fakat meyveyi tasiyan kadehin ticari
yonden ekonomik degeri ¢cok fazla oldugundan en uygun toplama zamani Akdeniz
bolgesinde Agustos ay1 ortasi, Ege ve Marmara bolgelerinde de Agustos ayi
sonlaridir (Bozkurt ve Goker, 1981; Geng, 1990; Armagan, 1988).

Esmer renkli bir toz olan palamut ekstrakti %70 tanen, %4 glikoz, %1.5

sakkaroz ve %7.5 su igermektedir (Sar1, 2000)

Mese palamudu, valeks (valonea extract) ticari adi ile iilkemizde birkag
fabrikada tiretilmektedir. Bunlardan en yiiksek kapasiteli olanlar Salihli’deki Artu
Kimya Sanayi A.S.’nin valeks isletmesi ve Balaban Palamut isletmesidir. Mese
palamudu ekstraktlar1 yurt i¢inde genis bir kullanim alanina sahip olmakla birlikte
yurt disina da ihrag¢ edilmektedir.

2.6. Ultrasound

Ses, denge durumunda bulunan bir ortamda taneciklerin mekanik
titresimleridir. Ses verebilen herhangi bir sisteme ses kaynagi, ses kaynaklarinin
ses vermekteyken yaptiklar1 hareketlere ses titresimleri, bu hareketlerde bir tam
titresim sliresine ses titresiminin periyodu ve saniyedeki devir sayisina da sesin
frekans1 denir. Ses bir titresim hareketinden meydana gelir. Bunun tersi her zaman

dogru degildir. Yani her titresim hareketi muhakkak bir ses meydana getirmez
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(Biiytiktanir, 2010). Akustik enerji bir mekanik enerjidir ve molekiiller tarafindan
absorbe edilmez (Vajnhandl and Le Marechal, 2005).

Elektromanyetik dalgalarin aksine ses boslukta iletilemez. Ses dalgalari
ancak molekiiler ortamda iletilebilmektedir. Ses, boyuna dalga 6zelligindedir.
Sesin yayilabilirligi ortamlarin sikisabilirligi ile ters orantilidir. Bu yiizden ses hizi
gazlarda en yavas, katilarda da en hizlidir. Ayrica sesin hizi sivilarda ve gazlarda

sicaklikla artmaktadir. Havada ses hizi ortalama 331 m/s’ dir (Biiyiiktanir, 2010).

Ses hizinde ilerleme _

frelns rokans

Disik ses

Yioksek ses

Sekil 2.6. Ses dalgalari.

Ultrasound, insan kulaginin duyabilecegi 16 Hz-16 kHz frekans arligindan
daha yiiksek ses dalgalar1 olarak tanimlanmaktadir (Oner, 2002). Ultrasound; gii¢
ultrasoundu (16-100 kHz), yiiksek frekansli ultrasound (100 kHz-1MHz) ve
tanilayici ultrasound (1-10 MHz) olmak iizere 3 frekans aralifina ayrilmaktadir

(Patist and Bates, 2008).

Paul Langevin, ultrasonik enerjinin mucidi olarak bilinmektedir. Langevin,
ilk defa 1917 yilinda ses dalgasinin deniz suyunda iletisimini saglamistir.
Ultrasonik enerji ilk olarak denizaltilarin tespit edilmesinde askeri amacli olarak
kullanilmistir. Yiiksek elektrik iletkenligine sahip olduklarindan, elektromanyetik

dalgalarin deniz suyunda etkili olmamalarindan dolay1, akustik dalgalarin
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kullanim1 kesfedilmistir. Langevin su altinda ¢alisan ilk ses transdiisoriinii imal

ederken kuvars kristallerdeki piezoelektrik etkiyi kullanmistir (Oner, 2002).

Piezoelektrik olayi, lizerine mekanik bir basing uygulanan bazi kristal ve
seramik malzemelerde bir elektriksel gerilimin olusmasi anlamina gelmektedir.
Piezoelektrik o6zellikte bir kristal malzeme; disk veya prizma seklinde kesilip,
yiizeyleri ince iletken bir metal (altin, gimiis, aliminyum) ile kaplanir. Kristalin
alt ve st yilizeylerine mekaniksel basing uygulanirsa, bu yiizeylerde
kutuplanmalar, tersi bir uygulama sonucunda ise devamli degisen voltajin
frekansina bagli olarak seri bir sekilde uzama ve kisalmalar elde edilir. Bu
mekaniksel uzayip kisalmalar (titresimler) da ultrasesi olusturmaktadir.
Piezoelektrik olay ¢ift yonliidiir. Ters piezoelektrik olayla ultrases elde edilir,
sistem verici olarak kullanilir. Normal piezoelektrik olayla ultrases algilanir,
sistem alici olarak kullanir. Ultrases liretiminde; kuartz, lityum siilfat, kadminyum
siilfat, ¢inko oksit, tourmaline, baryum, titanat, kursun titanat gibi piezoelektrik

ozelligine sahip kristaller kullanilmaktadir (Biiyiiktanir, 2010).

Voltmetre

Sekil 2.7. Piezoelektrik 6zellige sahip kristaller iizerine mekaniksel bir basing uygulandiginda
meydana gelen degisim (Piezoelektrik etki).

Elektrik akiminin veya manyetik alanin, kristaller tarafindan basing
dalgalarina cevrilmesi ile ultrasound dalgalar1 olugmaktadir. Bu islemi yapan
aygitlara da transdiisor denir. Yani transdiisorler, bir formdaki enerjiyi bir bagka

forma cevirebilen aygitlardir (Biiyiiktanir, 2010).

Endiistriyel iglemlerde ultrasoundun kullanimi i¢in 2 temel gereksinime

ihtiyag vardir. Bunlar; sivi bir ortam ve yiiksek-enerji titresim kaynagi
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(ultrasound) dir. Titresimsel enerji kaynagi titresimi, islem ortami ile direkt
temasta olan sonotrode ya da prob olarak adlandirilan birime transfer eden
transdiisordiir. Transdiisorlerin baslica iki tipi vardir. Bunlar; piezoelektrik ve
magnetostriktif transdiisorlerdir. Piezoelektrik transdiisorler
Ol¢eklenebilirliklerinden dolayr ticari uygulamalarda daha c¢ok kullaniimaktadir

(Patist and Bates, 2008).

a) Magnetostriktif Transdiisorler

Magnetostriksiyon, bir magnetik alandaki uygulama ile uygun
ferromagnetik materyalin (6rnegin; nikel veya nikel alasimlari) boyutundaki
degisime ait bir olaydir. Bu transdiisorler, ¢ok saglam yapilidirlar ve 180°C’ye
kadar olan sicakliklara dayanabilirler. Bunlar, maden cevheri ekstraksiyonu ve
metal kristalizasyonu gibi kontinii, yiiksek gii¢ gerekliligi olan islemlerde hala
kullanilmaktadir. Bununla beraber, bu transdiisorlerin genel dezavantaji 100

kHz’in tizerindeki frekanslarda kullanilamamasidir.

b) Piezoelektrik Transdiisorler

Elektrik enerjisini, ses enerjisine doniistiirmektedirler. Bunlar, genellikle
1889 yilinda Piere ve Jacques CURIE kardesler tarafindan kesfedilmis olan
piezoelektrik  olaymma  dayanarak  calisirlar.  Piezoelektrik  materyaller

komplemanter iki 6zellige sahiptirler:

- Direkt Etki: Bir kesitin genis yiizeyleri boyunca basing uygulandiginda,
her bir ylizde esit boylarda fakat ters isaretlerde bir yiik olusturulmaktadir. Eger

gerilim, ylizeyler boyunca uygulanirsa bu polarite ters ¢cevrilmektedir.

- Ters Etki: Eger bir yiik, kesitin bir yiiziine esit uygulandiginda ve diger
yiizline karsi yiikte fakat esit bir ylik uygulandiginda kristal’in tiim kesiti
uygulanan yiikiin polaritesine bagl olarak, ya genisleyecektir ya da daralacaktir

(Oner, 2002).
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2.7. Ultrasonik Cihazlar

Ultrasonik uygulamalar icin ultrasonik banyo ve ultrasonik prob yaygin
olarak kullanilan 2 cihazdir. Problu sistemler ultrasonik banyolara gore bazi
avantajlara sahiptir. Bunlar enerjilerini lokalize olmus o©rnek alaninda
toplamaktadirlar, boylelikle sivi igerisinde daha verimli kavitasyon iiretirler
(Capelo et al, 1999). Yiiksek siddetteki ultrasonik prob sistemi, drnek kabi i¢inde
ultrasonik banyoya gore ¢ok daha biiyilk bir ultrasonik siddet ortaya
koyabilmektedir (100 kat daha fazla). Boylelikle ultrasonik prob, kat1 6rneklerden
analitlerin ekstraksiyonunu biiyiik dl¢tide hizlandirmaktadir (Luque-Garcia and
Castro, 2003).

Sekil 2.8. Ultrasonik banyo ve ultrasonik prob cihazlari .



Transdisor

Prob

Ekstraksiyon
Cozeltisi

Jenerator

Sekil 2.9. Ultrasonik prob cihazinin sematik goriintimii.
2.8. Ultrasoundun Mekanizmasi

Ultrasoundun biyolojik ve kimyasal etkileri ilk olarak 1927°de Loomis
tarafindan bildirilmistir. Ultrasound birka¢ fiziksel mekanizma sayesinde
kimyasal etkiler de meydana getirmektedir ve sonokimya i¢in ¢ok onemli olan
islem akustik kavitasyondur (Vajnhandl and Le Marechal, 2005). Kavitasyon,
stviya bir negatif basincin uygulanmasi sonucunda, s1vi iginde mikrobaloncuklarin
olusmasi olayidir. Bu baloncuklar, birbirleriyle siirekli olarak ¢arpigsmaktadirlar ve
boylece kuvvetli bir lokal enerji ortaya c¢ikmaktadir. Biitiin ses dalgalar1 gibi
ultrasonik ses dalgalar1 da siv1 i¢inde dalgalar halinde iletilmektedir ve bu dalgalar
icinden gectigi ortamin molekiiler yapisinda sikisma ve gevsemelere neden
olmaktadir. Boylece bir sivi igindeki molekiiller arasindaki mesafe, salinim
yapildik¢a degisecektir. Eger yeterli miktarda negatif basing siviya uygulanirsa,
stvi biitlinliigiinii bir arada tutmak i¢in gerekli olan kritik mesafe asilacaktir.
Sivida parcalanma gdzlenecek, bosluklar olusacaktir. Bu bosluklara “Kavitasyon

Baloncuklarr” denmektedir (Oner, 2002).

Kavitasyonun meydana gelmesi i¢in sivinin tipine ve safligina bagli olarak

ses dalgalarinin siddetine gerek vardir. Saf sivilarin gerilme direnci iyidir, bu
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nedenle ultrasonik jeneratorler kavitasyon meydana getirmek i¢in Onemli bir
negatif basing iiretmezler. Ancak sivilar saf degildir ve ¢ok sayida kiigiik kati
partikiiller, onceden var olan ¢Oziinmiis gazlar ya da hapsedilmis gaz-buhar
cekirdeklerini igeririler ve sonug¢ olarak sivinin gerilme dayanimi diiser. Bu kati

partikiiller ve gaz kabarciklar1 sivi igerisinde zayif noktalari temsil etmektedir

(Suslick, 1986, 1990; Adewyi, 2001; Goskonda et al., 2002).

Megatit Basingta Kavitasyon
Balonunun BOydmesi

Mak=imum Balan
By GkIGE0

Bazingta Balonlarin
Sikizmas

Danglnon Tekrar BEtmesi
Y eni Balonun BayOmesi

Sekil 2.10. Kavitasyon Dongiisii.

Ultrasoundun temel etkisi ortamda rol oynayan hidrostatik basinca ilave
olarak, akustik basing uygulamaktir. Akustik basing; siire, frekans ve dalganin
maksimum basing genisligine bagl sintisoidal bir dalgadir (Muthukumaran et al.,
2006). Dalganin maksimun basing genisligi, direk olarak transdiisoriin gii¢ girisi
ile orantilidir. Diislik giicte, basing dalgasinin akustik akis olarak bilinen sivi

icerisindeki karistmi ve hareketi azalir (Patist and Bates, 2008). Daha yiiksek
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giiclerde, dongiiniin genlesme fazinda yerel basing sivinin buhar basincinin altina
diiser ve kiigiik kabarciklarin biiyiimesine neden olur (siv1 igerisinde mevcut olan
gaz ¢ekirdeklerinden olugmaktadir). Giiciin daha da artmasi, siv1 igerisinde negatif
gegcici basinglar1 meydana getirir, kabarcik buylkligi artar ve sivi yiizeyinde
gerilim etkisi ile yeni kaviteler olusur (Mason, 1998). Sikistirma dongiisii
stiresince, kabarcik kiigiiliir ve igerikleri sivi igerisinde absorblanir. Fakat
kabarciklarin yiizey alam1 bu anda daha biiyiik oldugundan buharin tamami
absorlanmaz bdylelikle kabarciklar birka¢ dongii daha biiyiir. Kritik boyutlardaki
kabarcik duvarlarin salinimlari ses dalgasinin frekansi ile eslesdiginde tek bir

sikistirma dongiisiinde i¢eriye dogru patlarlar (Moholkar et al., 2000).

Teorik hesaplamalar, su i¢inde kavitasyonu olusturmak i¢in oldukea yiiksek
bir enerjiye ihtiya¢ oldugunu gostermektedir. Eger, saf su i¢in kritik mesafenin
10%m oldugu diisiniliirse, gerekli negatif basing 10.000 atmosferlik bir
mertebede olacaktir. Baloncuklarin, suyun buharlagsmasiyla meydana gelen buhar
ile oldugu diisiiniilerek bu hesaplama yapilirsa, kavitasyonu olusturmak i¢in
yaklasik 1.000 atmosferlik bir negatif basing gerekli olacaktir. Birbirini takip eden
sikistirma evrelerinde bu baloncuklar birbirlerine ¢arparak biiylik miktarda enerji
aciga cikarirlar. “Sicak Nokta Teorisi”, bu ¢arpisma boyunca 5.000 °K sicaklik ve

birkag bin atmosferlik basincin olusturuldugunu 6ne siirmektedir (Oner, 2002).

Kavitasyon olayinda, kararl1 ve kararsiz olmak iizere iki tiir baloncuk vardir.
“Kararli Baloncuklar”, birden fazla akustik g¢evrimde kalicidirlar. “Kararsiz
Baloncuklar” ise, ortamda genellikle bir akustik ¢evrimden daha fazla siire
kalamazlar, siddetle ¢arpismadan Once baslangi¢ boyutlarmin en az iki misli
genislerler (Oner, 2002). Kabarcigin kritik boyutlar1 siviya ve sesin frekansina
baghdir. 20 kHz’de kabarcigin boyutu yaklasik 170 pm, 1 MHz’de ise 3,3 um’dir
(Suslick, 1986).

2.9. Kavitasyona Etki Eden Faktorler

Enerji: isleme alman materyalin her hacmi i¢in enerji girisidir (kWh/L).
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Siddet: Sonotrodun her ylizey alani i¢in mevcut enerji ¢ikisidir (W/cm?2).
(sonotrod=prob: ultrasonik titresimi a¢iga ¢ikaran ve daha sonra bu titresim
enerjisini uygulamak i¢in elemente veren (gaz, sivi, kat1 ya da doku) metal ya da
aygitin bir pargasidir.) Aciga ¢ikma siliresi dogrudan ultrasonik cihazin akis

oranina baglidir (L/h) (Patist and Bates, 2008).

Céziiciiniin Ozellikleri: Kaviteler (bosluklar); yiiksek buhar basinci, diisiik
viskosite ve diisiik yiizey gerilimine sahip bir ¢oziicii kullanildiginda daha kolay
olusur. Fakat yiiksek buhar basincinda kavitasyonun olusumu siiresince daha fazla
buhar kavitasyon kabarciginin igine girer ve kabarcigin sonmesi tamponlanir,

siddeti azalir (Peters, 1996).

Gazlarin Ozellikleri: Coziiniir gazlar daha fazla sayida kavitasyon cekirdegi
olusturmaktadir fakat daha iyi ¢6zilinebilen gazlar kavite icerisine daha fazla gaz
molekiilleri penetre etmektedir. Boylece balonun sénmesi i¢in daha az siddette ve
yogunlukta sok dalgasi olusturulmus olur. Gazin degisken 1si1l oram1 ve 1si1l
iletkenligi kavitenin sonmesi siiresince son sicakligin meydana gelmesinde 6nemli
etkiye sahiptir. Daha yiiksek 1s1l iletkenlikteki gaz, sonme siiresince erisilen

sicaklig1 azaltmaktadir (Adewuyi, 2001; ince et al., 2001; Peters, 1996).

Harici Basing: Harici basincin artmasi ile sivinin buhar basincit azalir ve
kavitasyonun meydana gelmesi i¢in daha fazla siddete ihtiya¢ duyulur (Vajnhandl
and Le Marechal, 2005).

Harici Sicaklik: Daha yiiksek harici sicaklik kavitasyonun meydana gelmesi i¢in
gerekli siddeti azaltir, boylece sivinin buhar basinci azalir. Daha yiiksek harici
isitmalar ile kavite igerisine daha fazla buhar niifuz eder, kavite sonmesi
tamponlanir ve siddeti azalir. Boylelikle sonokimyasal reaksiyonlar ortam
sicakliginin artmasiyla daha yavas gerceklesir. Sivinin kaynama noktasia yakin

sicaklik, ses bariyeri olarak rol oynayabilen kabarciklarin sayisin artirir.

Ses Dalgas1 Parametresi: Diisiik frekans daha siddetli kavitasyon meydana

getirir, sonu¢ olarak daha yiiksek lokalize olmus sicakliklar ve basinglara sebep



29

olur. Megahertz alaninda kavitasyon zayiftir ya da hi¢ yoktur (Ince et al., 2001;
Peters, 1996).

Belirtilen parametreler arasinda basit bir iliski yoktur fakat bu bilgiler
dizayn edilen deneysel sartlarda ¢ok Onemlidir, boylece sonokimyasal etkiler

maksimum diizeyde olmaktadir (Vajnhandl and Le Marechal, 2005).

Gallego-Juarnez (2010), 20. yy.’1n ortalarindan bu yana ultrasonik enerjinin
cesitli proseslerin gelistirilmesi ya da iiretilmesi icin kullanilmasina ragmen
endiistriyel diizeyde yalnizca az sayida kuruldugunu, fakat son 10 yilda mevcut
klasik yontemleri gelistirmek i¢in temiz ve etkili bir arag olan ya da yeni
yontemlerin gelisimi i¢in yenilik¢i bir alternatif sunabilen ultrasonik teknolojinin;
ozellikle gida endiistrisi, ¢evre, ilag ve kimyasal iiretimi, makine, madencilik gibi
endiistriyel sektorlerde yontem gelisimi i¢in ortaya g¢ikan yeni bir teknoloji

oldugunu belirtmistir.

Ultrasound teknolojisi uzun yillardir tipta tanilayici amacli kullanilmakla

birlikte, bu teknolojinin kullanilabilecegi bazi islemler Cizelge 2.3.’de verilmistir.



Cizelge 2.3. Ultrasonik teknolojinin kullanim alanlari, mekanizmalar1 ve faydalar1 (Patist and

Bates, 2008).
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UYGULAMA MEKANIZMA FAYDA
EKSTRAKSiYON Coziclinliin artan kiitle transferi, | Artan ekstraksiyon
bitki hiicre materyalinin serbest | verimi, ¢oziiclide, sulu ya
kalmast da siiperkritik sistemlerde
verimlilik
EMULSIYON Yiiksek stvi deformasyonu, mikro | Emiilsiyon olusumu igin
OLUSTURMA/ aks efektif maliyet
HOMOJENLESTIRME
KRISTALLESTIRME | Kristal olusumunun Daha kiigiik kristallerin
¢ekirdeklenmesi ve olusumu
modifikasyonu
FILTRASYON/ELEME | Sinir tabakanin diizenini bozmak | Artan akis orani, azalan
kirlenme
AYIRMA Basing  bogum  noktalarinda | Kimyasal olmayan ayirma
bilesenlerin yigilmasi islemlerinde  kullanima
yardimci
VISKOSITE Titresimsel ve yiiksek sivi | Gelisen islem &zellikleri
DEGISTIRME deformasyonl.l_ ve mikro a.k1.s igin_ .kimyasal olmayan
yoluyla tersinir ya da tersinir | modifikasyon, azalan
olmayan yapisal modifikasyon. | katki maddeleri,
Capraz baglanma ve yeniden | farklilasan iglevsellik
yapilanmayt  kapsayan  sono-
kimyasal modifikasyon
KOPUK GIDERME Havayla gelen basing dalgalarinin | Artan iiretim verimliligi,
kabarcik ¢okmelerine sebep kopiik onleyici
olmast kimyasallarin giderilmesi
ya da azaltilmasi,
siseleme iretim hattinda
azalan sarfiyat
EKSTRUZYON Mekaniksel titresim, azalan Artan verimlilik
surtiinme
ENZIiM VE Artan 1s1 transferi ve yiiksek sivi | Kalite ozelliklerini
MIiKROBIYAL deformasyonu. Mikrobiyal hiicre | gelistirmek i¢in  daha
. . membranlarina dogrudan | diisiik sicakliklarda enzim
INAKTIVASYON kavitasyonal hasar. inaktivasyon yardimcisi
FERMENTASYON Artan substrat transferi ve canli | Gittikce artan metabolit
dokularin  uyarilmasi,  enzim | dretimi, fermantasyon
islemleri islemlerinin
hizlandirilmasi
ISI TRANSFERI Akustik  akis  ve kavitasyon | Diisiik sicaklikta iirinlerin

araciligiyla artan 1s1 transferi

1sinma, soguma ve
kurumalarinin hizlanmasi
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2.10. Ultrasound Ile Ekstraksiyon

Mavlyanov et al. (2001), bitkisel tabaklama maddeleri adli ¢alismalarinda,
bitkisel tanen bilesimlerinin mevsimler degisimler ge¢irdiginin bilindigini,
tabaklama materyallerinin depolanmasi ve ekstraksiyonu siiresince kimyasal
bilesimin kuskusuz degistigini belirtmislerdir ve tanen bilesimindeki bu
degisimler nedeniyle daha yiiksek ¢oziinmenin ve tekrarlanabilirligin saglandigi

yeni bir yonteme ihtiya¢ olduguna deginmislerdir.

Patist and Bates (2008) ve Knorr (2003) adli arastirmacilar, bitki ya da
tohumlardan organik bilesiklerin ekstraksiyonunun klasik olarak ¢oziicii, 1s1
ve/veya calkalamanin makul kombinasyonlarina dayandigini ve ekstraksiyonun,
yiiksek giiclii ultrasoundun kullanimi ile 6nemli derecede gelistirilebilecegini

belirtmisleridir.

Son on yilda, ultrasonik ekstraksiyon bir¢ok bitkinin farkli kisimlarindan
ekstraktif maddelerin ekstraksiyonu i¢in yaygin bir sekilde kullanilmistir
(Velickovic et al., 2008). Ornegin, ultrasoundun bioaktif maddelerin (Vinatoru et
al., 1997; Valachovic et al., 2001) ve S. offininalis’den polisakkaritlerin
(Hromadkova et al., 1999) ekstraksiyonunu artirdig1 goriilmistiir. Yeni bir teknik
olarak ultrasonik ekstraksiyonun, adagayindan bioaktif maddelerin ekstraksiyonu
i¢in ¢ok etkili ve umut verici oldugu ve klasik ekstraksiyondan daha kisa zamanda
ekstraktif maddelerin yiiksek verimini sagladigi belirtilmistir (Velickovic et al.,
2006).

Akustik kavitasyon, mekanik ve termal islev, ultrasonik ekstraksiyonun
verimi lizerine direk etkiye sahiptir (Pan et al., 2008). Bunlar igerisinde
kavitasyon en Onemli faktordiir. Ultrasonik islem siiresince, negatif basing
yeterince yiiksek oldugunda mikro kabarciklar meydana gelecektir. Ilk meydana
gelen kabarciklar negatif basing periyodu boyunca biiyliyecek ve pozitif basing
periyodu boyunca sikisacaktir. Genlesme ve sikisma sabit titresime ya da mikro
kabarciklarin siddetli sonmesine neden olabilmektedir. Kati ylizey yakininda
sonme meydana geldiginde bu durum hiicre duvarlarina zarar verebilmekte

boylelikle hiicre igeriklerinin serbest kalmasini kolaylagtirmaktadir. Ayni



32

zamanda mekanik islevi ile hiicre duvarlarindan igeriye ¢6ziicli penetrasyonunun
artmasini, termal islevi ile de ¢6ziicli viskozitesinin azalmasiyla kiitle transferini
gelistirmektedir (Mason et al., 1996; Hemwimol et al., 2006). Bu faktorler,
birlikte ele alindifinda ultrasonik  ekstraksiyonun verimini  oldukca

gelistirmektedirler (Pan et al., 2008).

Biiyiik siddetteki ultrasound dalgalar1 kiitle ortamindan gegerken bitki
membranlarinin  yiizeyinde ya da yakininda mikro kirilmalara sebep olan
kavitasyonal kabarcik sonmeleri meydana gelebilmektedir (Vinatoru, 2001).
Kavitasyon kabarciklarinin sonmesi; mikro-tiirbiilansa, yiliksek hiza, pargaciklar
arasi carpismaya yol ac¢maktadir. Ayrica, sivi-kati ara yiizeyi yakinindaki
kavitasyon, ylizeyde kaviteye dogru sivinin hizla hareket eden akintisini
saglamaktadir. Uriin yiizeyinde kavitasyon; mikro-piiskiirmeler sonucunda yiizey
soyulmasi, asinma ve partikiil pargalanmasina neden olmaktadir. Bu etki, yeni
yiizeylerin agiga ¢ikmasini saglamakta ayrica kiitle transferini de artirmaktadir

(Vilkhu et al., 2008).

Vinatoru et al. (1999), basarili bir ultrasonik ekstraksiyon i¢in en 6nemli
etkenin ekstrakte edilecek bitki materyalinin biyolojik 6zelliklerine uygun

ekstraksiyon parametrelerinin belirlenmesi oldugunu belirtmislerdir.

Wang and Weller (2006), geleneksel ekstraksiyon tekniklerine alternatif
olarak ultrasound-destekli ekstraksiyonun ucuz, basit ve verimli oldugunu, kati-
sivi  ekstraksiyonunda ultrasoundun temel faydalarmin hizli  kinetigi ile
ekstraksiyon verimini artirmasi, 1s1l kararsizligi olan bilesiklerin ekstraksiyonu
icin islem sicakliginin azaltilmasini miimkiin kilmasi, mikrodalga-destekli
ekstraksiyon gibi yeni ekstraksiyon teknikleri ile karsilastirildiginda ultrasound
cihazinin daha ucuz ve ekstraksiyon isleminin daha kolay olmasi, ¢cok ¢esitli dogal
bilesikleri ekstrakte etmek icin birgok ¢dziicliniin kullanilabilmesi oldugunu
belirtmiglerdir. Fakat ultrasound ekstraksiyonunun verim ve Kinetik iizerine
etkilerinin bitki matriksinin yapisina bagli oldugunu, disperse olmus bir fazin
varligmin ultrasonik dalganin soniimlenmesine neden olacagini ve ekstraktor

icerisinde ultrasoundun aktif roliiniin, ultrasonik yayici etrafinda lokalize olmus
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bir bolgeye sinirlanacagini, bu nedenle bu iki faktére ultrasound destekli

ekstraksiyonun dizayninda dikkat edilmesi gerektigine deginmislerdir.

Wang and Weller (2006), ultrasound frekansinin ekstraksiyon verimi ve
kinetigi lizerine 6nemli etkilere sahip oldugunu, fakat bu etkilerin ekstrakte edilen
bitki materyalinin dogasma bagli olarak degistigini belirtmislerdir. Frekanstaki
kiigiik bir degisimin pyrethum c¢igeklerinden pyrethrineslerin ultrasound destekli
kati-hekzan ekstraksiyonunda ekstraksiyon verimini yaklasik %32 artirabilmesini,
fakat ultrasoundun ¢ivitotu tohumlarindan yag ekstraksiyonunda hem verim hem
de kinetik {iizerine zayif etkilere sahip olmasmi bu duruma ornek olarak

gostermislerdir.

Toma et al. (2001), ozellikle kuru bitkisel materyaller kullanildiginda,
banyo ya da prob gibi ultrasonik ekstraksiyon cihazlari ile bitkisel hiicrelerin
kirilmasinin sadece mekanik ile ilgili olmayabilecegini, ¢linkii kuru materyal
kullanilarak gergeklestirilen ekstraksiyonun 2 asama icerdigini belirtmislerdir.

Bunlari da;

* Sisme ve hidrasyon (su alma) islemlerini kolaylastirmak i¢in bitkisel

materyalin ¢6ziicli i¢inde 1slatilmasi

* Difiizyon ve osmotik islemlerle materyalden ¢o6ziiciiye c¢oziilebilir
bilesenlerin kiitle transferi olarak aciklamislardir. Ikinci asama siiresince
karistirma, sicaklik artis1 ya da titresim gibi islemlerin ekstraksiyonu hizlandirmak

icin kullanildigini belirtmislerdir.

Vinatoru (2001), ekstraksiyonun gergeklesmesi igin 6n hidratasyonun (su
alma) gerekli oldugunu, ekstrakte edilecek bilesen kuru ise ultrasoundun sismeyi
ve hidrasyonu kolaylastirabilecegini ve hiicre duvarlarimin goézeneklerinin
genislemesini saglayabilecegini belirtmistir. Ayrica, bitki hiicre duvarlarina dogru
difiizyonun, parcalanmanin ve hiicre igeriklerinin serbest kalmasinin gelistirilmis
ekstraksiyon performansima bagli oldugunu ve ultrasoundun neden oldugu

parcalama ile bitkisel materyalin partikiil boyutlarmin kigiilmesiyle birlikte



34

ekstraksiyona dogrudan maruz kalan hiicrelerin sayisinin artacagini da

bildirmistir.

Sivakumar et al. (2006), ekstraksiyon verimini gelistirmek, 1limli islem
sartlar1 altinda ekstraksiyonu gergeklestirmek ve ekstraksiyon siiresini kisaltmak
amaciyla  kati-sivi myrobalan  ekstraksiyon  isleminde  ultrasoundun
kullanilabilirligini aragtirmiglardir. Ultrasonik ekstraksiyon denemelerini harici bir
1sitma veya sogutma yapmadan 20, 40, 60, 80 ve 100W ultrasonik giiclerde
gergeklestiren arastirmacilar, ultrasonik giiciin 20W’dan 100W’a ¢ikarilmasi ile
30°C’de mekanik etki kullanilmadan gergeklestirilen kontrol denemelerine gore,
ekstraksiyon veriminin 3-5 kat arttigin1 belirtmislerdir. Ayrica 40-70°C’de hem
ultrasound ile hem de ultrasound kullanilmadan (kontrol) gergeklestirdikleri
ekstraksiyonlarda, 80W-40°C’de gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyonun
70°C’de gerceklestirilen kontrol denemesine gore verim agisindan ¢ok daha iyi

oldugunu belirtmislerdir.

Sivakumar et al. (2009); deri iiretimi i¢in kullanilan mimoza adl bitkisel
tanenin ultrasonik ekstraksiyonu ile 1ilgili c¢aligmalarinda; 40-120W’da
gerceklestirdikleri ultrasonik ekstraksiyonlar ile 30°C’de gergeklestirilen kontrol
denemesine gore elde edilen toplam ekstraktta 2-3 kat, tanen igeriginde ise 1.2-1.3
kat artis elde ettiklerini ve ultrasonik yontemin bitkisel materyallerden bioaktif

maddelerin ekstraksiyonu i¢in uygulanabilir oldugunu belirtmislerdir.

Herrera and Luque de Castro (2005), cilekteki fenolik bilesiklerin
belirlenmesi i¢in yaptiklari calismada, ekstraksiyon yontemi olarak ultrasound-
destekli ekstraksiyonu kullanmiglardir. Bu yOntemin uygulanabilirligini
kanitlamak amaciyla 2 ¢ilek tipini kullanmiglar ve sonug¢ olarak ultrasound
yonteminin kati-sivi, stiperkritik akigkan ve mikrodalga destekli ekstraksiyon
yontemlerinden daha hizli oldugunu ve analitte daha az bozulmaya neden

oldugunu belirtmislerdir.

Ma et al. (2009), turuncgil kabuklarindan bazi fenolik bilesiklerin
ekstraksiyonu ig¢in ultrasound yonteminin etkisini arastirdiklari galigsmalarinda,

ultrasonik ekstraksiyonun maserasyon ekstraksiyon yonteminden daha verimli
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oldugunu, ultrasonik ekstraksiyonun fenolik asitlerin maksimum verimine,
ekstraksiyon siiresinde kisalmaya ve oOzellikle bitkisel materyallerden sicakliga
dayaniksiz bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in ekstraksiyonda daha diisiik sicakliklarin
kullanilmasini sagladigini, ayrica ekstraksiyon sicakligi ve siliresinin artmasi ile
fenolik bilesiklerin veriminde diisme oldugunu, bunun da fenollerin kendi
aralarindaki polimerizasyon reaksiyonu veya termal bozunma nedeniyle
olabilecegini belirtmislerdir. Bununla birlikte; ¢alismalarinda her bir fenolik
bilesen i¢in optimal ultrasound kosullarinin énemli derecede farkli oldugunu, bu
nedenle ultrasonik ekstraksiyonda kimyasal yapi farkliliklarinin ve ultrasonik

parametrelerin kombine etkisinin géz dniinde tutulmasi gerektigini bildirmislerdir.
2.11. Ultrasonik Teknolojinin Ticarilestirilmesi

Ultrasonik uygulama, biiytik ticari 6l¢ekli kapasitesi ve sermaye yatiriminda
iyi geri doniisii ile onemli bir gida islem teknolojisi olarak kendini kabul
ettirmistir. Ticari 0l¢ekte ultrasonik teknolojinin kullanimut ile {iriin kalitesi, iglem
gelisimi ve maliyet azaltilmasinda Onemli gelismeler elde edilebilmektedir.

Nedenleri asagida siralanmustir:

e Biiyiik Ticari Uygulamalar Icin Yiiksek Giic Elemanlarinn

Kullamlabilirligi

Yiiksek giic ultrasound ekipmanlarinin iireticileri, islenen her hacimdeki
materyal i¢in maliyetinin azaltilmasini1 saglayan biiyiik sistemlerin dizaynina

odaklanmiglardir.
e Ekipman Enerji Verimliliginin Gelistirilmesi

Ultrasonik jeneratorler ve transdiisorlerin verimliligi yillardir gelistirilmistir,
dolayisiyla siklikla sistem kaybina neden olan, dahili 1sitma (ve sonraki pahali
sogutma sistemleri) azalmigtir. Bugilinkii sistemler %85 civarinda bir enerji
verimliligine sahiptir, enerjinin ¢ogu transdiisore gonderilmekte ve transdiisor de

ortama tagimaktadir.
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* Kurulumu ve Gii¢lendirilmesi Kolay Sistemler

Jeneratdr, sogutma sistemi ve diger parcalar mevcut bir tesis iginde
kolaylikla kurulmaktadir. Eger gerekliyse, kavitasyon ile (ultrasoundun
kendisinden degil) meydana gelen sesi azaltmak icin susturucu kabinler temin

edilebilmektedir.
* Rekabetci Enerji Maliyetleri

Uygulamaya bagli olarak, islem goren her 1L materyal i¢in gerekli enerji

miktar1 (kWh/L) endiistride diger birim islemleri ile kiyaslanabilir durumdadir.
* Diisiik Bakim Maliyeti

Ultrasonik teknolojinin ana faydalarindan biri tagima pargalarinin
olmayisidir. Rotorlar, contalar, makine yag1 gibi parcalarinin olmayist bu
sistemleri saglam yapmaktadir. Yenisiyle degistirilmesi gereken tek parcasi ortam
ile direkt temasta olan probdur. Ortamin asindirma 6zelligi ve uygulanan siddete

bagli olarak probun émrii 1-18 ay arasindadir.

» Fikri Miilkiyet I¢in Giiclii Potansiyel

Yiiksek giiclii ultrasonik sistemler giderek daha cok standardize olurken,
enerjinin ortama uygulanma sekli her uygulama i¢in 6zgiin oldugundan patent

elde etme potansiyeli nispeten biiyiiktiir (Patist and Bates, 2008).
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3. MATERYAL ve METOT

3.1. MATERYAL

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyonda kullanilan mese palamutlari
Karacasw/AYDIN’da faaliyet gdsteren TEZCAN DERI’den temin edilmistir.
Suyla temas yiizeyinin artirilmasi i¢in palamutlar, 2-5mm boyutlarinda
parcalanmistir. Palamutlarin kadeh ve tirnak kisimlarmin farkli oranlarda tanen
icermesinden dolay1 deneme sonuglarinin daha tutarli ve gilivenilir olabilmesi ve
orneklerin homojenliginin artirilabilmesi i¢in tartimlarda 4g tirnak, 6g kadeh

kism1 olacak sekilde her bir ekstraksiyon i¢in 10g palamut tartilmigtir.

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon sonucunda elde edilen tanenin
tabaklayic1 etkisinin belirlenmesi amaciyla yapilan tabaklama isleminde pikle

koyun derileri kullanilmugtir.

Palamutlarin ultrasonik ekstraksiyon denemeleri problu ultrasonik ekstraktor
(BANDELIN SONOPULS, Germany, 20kHz, 30-200W) kullanilarak
gerceklestirilmistir.

3.2. METOT
3.2.1. Mese palamutlarinda rutubet tayini

0,0001g duyarlikli bir terazide yaklasik 25g numune hassas olarak
tartilmigtir. Daha sonra numune 98.5-100°C’de etiivde degismez agirliga
gelinceye kadar kurutulmus ve desikatorde yaklasik 30 dakika sogutulduktan
sonra tartilmistir. Numunenin igerdigi ugucu madde (rutubet) miktar1 % cinsinden
bulunmustur (SLC 113-Official Methods of Analysis, 1996). Denemeler 3
tekerriirlii olarak gerceklestirilmis ve mese palamutlarinin icerdigi nem miktar

ortalama olarak tespit edilmistir.
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3.2.2. Maksimum ekstrakte edilebilir madde (MEM) tayini

Palamutlardan maksimum ekstrakte edilebilir madde miktarinin belirlenmesi
amaciyla; 10g palamut 300mL saf su igerisinde (Palamut:Su, 1:30) 70°C’de giinde
8 saat olmak tlizere 3 giin ekstraksiyon islemine tabi tutulmustur. Ekstraksiyon
islemi geleneksel yonteme gore manyetik karistirict kullanilarak yapilmistir. Her
giin 8 saatlik ekstraksiyon siiresi sonunda, kati madde tayini yapilmis ve elde
edilen sonug¢lardan mese palamudundan ekstrakte edilebilir maksimum madde

miktar1 (MEM) hesaplanmustir.
3.2.3. Mese palamutlarinin geleneksel yontem ile ekstraksiyonu

Etlivde kurutulmus, kirilmis palamutlardan 10’ar gram tartilarak 30, 50, 70
ve 90°C’lik sicakliklarda 300mL saf su ile 4, 6 ve 8’er saat geleneksel
ekstraksiyon iglemine tabi tutulmustur. Geleneksel ekstraksiyon sirasinda (pratikte
uygulandigi sekilde) herhangi bir mekanik islem (karistirma) uygulanmamustir. 3
tekerriirlii olarak gergeklestirilen ekstraksiyonlarda, ekstrakt ¢ozeltilerinden 4, 6
ve 8 saat ekstraksiyon siiresi sonunda 2mL 6rnek alinarak toplam kati madde
miktarlarina bakilmistir (SLC 114-Official Methods of Analysis, 1996). Boylece
bu saatlerde ¢ozeltiye gecen kati madde miktarlar1 belirlenmis ve bu degerler

ekstraksiyon verimi olarak verilmistir.
Ekstraksiyon verimleri asagidaki formiile gore hesaplanmustir.

_ Elde edilen ekstrakt miktar1 (g)
Verim = - ] x 100
Kullanilan palamut miktari (g)
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Sekil 3.1. Geleneksel ekstraksiyonlarin uygulama sekli.
3.2.4. Mese palamutlarinin ultrasonik yontem ile ekstraksiyonu

Uc¢ boyunlu reaksiyon balonu icerisine etiivde kurutulmus, kirilmis
palamutlardan 10’ar gram tartilarak, iizerine 300mL saf su ilave edilmistir. 40-60-
80 ve 100W ultrasonik gii¢lerin her biri i¢in 4, 6 ve 8’er saatlik siirelerde
ultrasonik ekstraksiyonlar gergeklestirilmistir. 3 tekerriirlii olarak gergeklestirilen
ultrasonik ekstraksiyon denemelerinde de geleneksel yontemde oldugu gibi 4, 6
ve 8 saat ekstraksiyon siiresi sonunda 2mL 6rnek alinarak bu siirelerde ¢ozeltiye
gecen toplam kati madde miktarlart belirlenerek ekstraksiyon verimleri

hesaplanmustir.
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Sekil 3.2. Ultrasonik ekstraksiyonlarin uygulama sekli.

3.2.5. Mese palamudu ekstraktinda kantitatif analizler

Ekstraksiyonlardan elde edilen ¢dzeltilerin icermis oldugu tanen miktarinin
belirlenmesi amaciyla filtre metodu kullanilmistir. Analizin esasi; hafif kromla
tabaklanmig (%1 Cr,03) standart deri tozu ile doldurulmus bir ¢an igerisinden
tanen ¢Ozeltisinin gegmeye zorlanmasi ve bu gecis sirasinda analitik ¢ozeltideki
tanenin deri tozuna baglanarak ¢ozeltiden uzaklastirilmasi esasina dayanmaktadir.
Taneni uzaklagtirilan ¢ozelti ve toplam ¢ozlinebilir maddeler gravimetrik olarak
tayin edilebilmekte, bdylelikle mevcut tanen miktarinin belirlenmesi miimkiin

olmaktadir.

Ekstraksiyon sonunda elde edilen c¢ozeltiler, cam elyafindan siiziilerek
palamut parcaciklarindan arimdirilmistir. Bu ¢ozelti 1L’lik bir erlene aktarilarak
iizerine toplam hacim 1L olacak sekilde saf su ilave edilmistir. Homojen bir
cozelti elde etmek icin ¢oOzelti manyetik bar ile karnistinlmistir. Bu sekilde

hazirlanan ¢ozeltide sirasiyla asagidaki ii¢ analiz uygulanmistir.

2.3.5.1. Toplam kati madde tayini

Bu metot herhangi bir s1v1 ya da kati tabaklama maddesi ekstraktinin igermis

oldugu toplam kati maddelerin belirlenmesine yonelik olarak kullanilmaktadir.
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Analitik ¢ozeltiden 50’ser mL alinip, daha 6nce 98.5-100°C’de degismez agirliga
getirilmis iki porselen buharlastirma kabina (kroze) konulmustur (Iki paralelli
olarak denemeler yapilmis, ortalamalar1 alinarak sonuglar belirlenmistir). Once su
banyosunda tam kuruma saglanincaya kadar buharlastirma islemi yapilmis, sonra
krozeler etiive alinarak 98.5-100°C’de tekrar sabit tartim saglanana kadar
bekletilmistir. Sabit tartim saglandiktan sonra krozeler desikatorde 45 dakika
sogutulmus ve tartimlari yapilmistir (SLC 114-Official Methods of Analysis,
1996).

2.3.5.2. Coziinen madde tayini

Analitik ¢ozeltiden 100 mL’lik ¢ozelti 0.45u gozenek c¢aplt filtre kagidi
kullanilarak vakumlu siizme cihazinda siliziilmiistiir. Bir pipetle 50’ser mL
alinarak daha once 98.5-100°C’de degismez agirliga getirilerek darasi alinmis 2
adet krozeye konulmustur. Krozeler dnce su banyosunda kuruluga kadar, daha
sonra 98.5-100°C’de etiivde 1.5 saat tutulmus ve desikatorde sogutularak
tartimlar1 alinmistir (SLC 115- Official Methods of Analysis, 1996).

— e
Analitik s ]
¢cOzelti girisi -
IR
/ ---------- _ Filtre
Masa -+
Vakum

Cozliinmeyen madde
icermeryen ¢ozelti

W—

Sekil 3.3. Vakumlu siizme aparati.
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2.3.5.3. Tanen olmayan madde tayini

Bu tayin yontemi procter ¢an filtresi diizenegi yardimi ile
gerceklestirilmistir. Procter c¢an filtresi eni 28mm, boyu 85mm ¢an seklinde cam
silindirden olusmaktadir. Canin ince tarafina ortasi delik bir lastik tipa gecirilmis
durumdadir. Bu tipanin bir ucu ¢ap1 1.5mm olan kapillar boru ile baglantilidir.
Tipa ile deri tozu arasina kapillar borunun deri tozu ile tikanmasini engellemek
icin konulan cam elyafi tampon goérevi yapmaktadir. Cana konulan hafif
kromlanmis standart deri tozunun agirligi 7g kadardir. Can agz1 keten bir bez ile
baglanmis halde ve ¢an i¢inde ekstrakt bulunan bir behere daldirilmis durumdadir.

Ekstrakt azaldik¢a yukaridan ilave edilmelidir.

Sekil 3.4. Procter can filtresi.

Deneyin yapilis1 esnasinda, ¢an i¢ine 7g deri tozu iyice sikistirilmis ve hava
boslugu kalmayacak sekilde i¢inde ekstrakt bulunan behere daldirilmistir. Kapillar
akis sistemine gore canin i¢indeki deri tozu ¢ozeltiyi tipaya kadar emdigi anda
kapillar borunun diger ucundan hafif bir emis yapilarak damlamanin baslamasi
saglanmistir. Damlama hizi 6-10 damla/dk olacak sekilde ayarlanmig olmalidir.
Baska bir ifadeyle; 50mL’lik 6rnek 30dk’dan daha az ya da 90dk’dan daha uzun

sirede olmayacak sekilde toplanmalidir. Deri tozu taneni baglayacak, tanen
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olmayan madde kapillar borudan gecerken, suda ¢oziinmeyen madde de filtre
edilerek tutulacaktir. Bdylelikle damlatilarak toplanan madde; suda ¢dziinen,
tanen olmayan maddeler olacaktir. Bu islem de 2 paralelli olarak gergeklestirilerek
ortalama deger alinmistir. Meziirlerde toplanan ilk 20 mL atilmis (emis hareketi
yapilirken ¢6zelti i¢cindeki tanenin de deri tozuna baglanmadan gegebilme ihtimali
nedeniyle), daha sonra toplanan 50 mL suda ¢oziinen tanen olmayan madde
cOzeltisi oOnceden darast alimmis krozelere konularak su banyosunda
buharlagtirildiktan sonra etiivde 98.5-100°C’de bekletilip sabit tartima
getirilmistir. Krozeler desikatérde sogutulduktan sonra tartimlar1 yapilmistir (SLC

116-Official Methods of Analysis, 1996).

Hesaplamalarda;

* 100-Toplam Kat1 Madde farki = % Su degerini;

* % Toplam Kat1 Madde - % Cozlinebilen Madde farki = % Coziinmeyen
Madde degerini;

* % Coziinebilen Madde- % Tanen Olmayan Madde farki = % Tanen

degerini vermektedir.

3.2.6. Valeks ornekleri ile derilerin tabaklanmasi

Geleneksel ve ultrasonik yontem ile ekstrakte edilen tanenlerin ve her bir
yontemin kendi igerisinde degisen ekstraksiyon kosullariin tabaklayict 6zellikler
tizerine olan etkilerinin belirlenmesi amaciyla; geleneksel yontemde her bir
sicaklik degeri igin (30°C-8saat, 50°C-8saat, 70°C-8saat, 90°C-8saat) ultrasonik
yontemde ise her bir ultrasonik gii¢ i¢in (40W-8saat, 60W-8saat, 80W-8saat,
100W-8saat, 100W-6saat) en yiiksek verimin elde edildigi siireler sonunda elde

edilen ekstraktlar pikle koyun derilerinin tabaklanmasinda kullanilmiglardir.

Bilindigi gibi derilerin ¢esitli bolgeleri farkli yapisal o6zellikler
gostermektedir. Bu sebeple; kullanilacak olan pikle derilerin miimkiin oldugu

kadar bir d6rnek olmasini saglamak amaciyla; derilerin boyun, etek ve kuyruk gibi
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kisimlar1 uzaklastirilarak geriye kalan kropon kismindan alinan deriler tabaklama

isleminde kullanilmstr.

Her bir ekstraksiyon islemi sonunda elde edilen ¢ozeltilerin toplam kati
madde miktarlar1 ve bunun igerisindeki tanen oranlar1 degisim gosterdiginden,
tabaklama islemi sirasinda farkli sekillerde ekstrakte edilmis tanenlerin
tabaklayici etkilerinin karsilastirilmasi i¢in, tabaklama isleminin ayni miktardaki
aktif tabaklayic1 (tanen) ile yapilmasi gerektiginden, deri agirligi tizerinden
kullanilacak ekstrakt miktar1 hesaplanirken sadece ekstrakt hacmi degil, her bir
ekstraktin tanen icerikleri de géz oniline alinmistir. Ekstraksiyon iglemleri sonunda
elde edilen ¢ozeltilerin hacimleri, igermis olduklar1 toplam kat1 madde ve tanen
icerikleri hesaplandiktan sonra, tabaklama isleminde deri agirhigi iizerinden %13
aktif tanen icerecek sekilde o ¢ozelti ile tabaklanmasi gereken deri agirligi asagida
verilen 6rnek hesaplamalara gore tespit edilmis ve tespit edilen agirliktaki deri

ornekleri boylelikle ayn1 oranda tanen iceren ekstraktlar ile tabaklanmugtir.

Diger yandan tabaklama islemi ile derilere kazandirilacak olan kalinlik artis1
ve biizlilme sicakliklarinin da saglikli bir sekilde karsilastirilabilmesi adina, her
bir deneme icin tabaklanan derilerde %13 aktif madde (tanen) bulunacak sekilde
hesaplamalar yapilarak tabaklamada kullanilacak deri agirliklar1 belirlenmistir.

Ornek bir hesaplama asagida verilmistir.

Ornegin; toplam kat1 madde igerigi 6.28g, ¢dzelti hacmi 245mL, tanen
icerigi %64 olan 100W-8h ultrasonik ekstraksiyon sonucu elde edilen ekstrakt ile
deri agirhigi iizerinden %13 tanen kullanilmis olacak sekilde tabaklama isleminin
gerceklestirilebilmesi i¢cin alinmast gereken deri miktar1 asagidaki sekilde

hesaplanmaistir:
64 x ﬁ = 13 ise ?=20.31 olarak bulunur.

Normalde deri agirlig: tizerinden 100g deri icin 20.31g toplam kati madde
icerikli ekstrakt kullanilmas1 gerekmektedir, ancak bizim ekstraktimiz 6.28g kati

madde icerigine sahip oldugundan;
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Kullanilacak deri agirligi x

Esitligine gore kullanilacak deri agirligi 30.9 gram olarak hesaplanmustir.

Benzer sekilde her bir ekstraksiyon sonunda elde edilen ekstrakt
cozeltilerinin 6zellikleri géz Oniine alinarak hesaplamalar yapilmis ve %13 tanen
ile tabaklama gerceklestirilecek sekilde kullanilmasi gereken deri agirliklar
belirlenmis ve buna gore her bir denemede esit oranda tabaklayicinin kullanimi

saglanmistir.

Tartimlar1 yapilan deriler geleneksel ve ultrasonik yontemlerle elde edilen

ekstraktlar ile Cizelge 3.1.’de verilen regeteye gore tabaklanmistir.
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Cizelge 3.1. Tabaklama isleminde uygulanan regete.

TABAKLAMA RECETESI
ISLEM MIiKTAR URUN SURE
(%)
Depikle 300 Su 6 °Be” 5 dk.
15 HCOONa 30 dk
0.8 NaHCO; 120 dk
pH 4.5-5
Bosaltma&Yikama
Tabaklama 2 Naftalin Fenol Siilfon 20 dk.
Esasli Sintan
X Ekstrakt Cozeltisi 30 dk.
1 Sentetik Yaglama
Maddesi
0.5 Siilfoklorlanmig Sentetik 15 dk.
Parafin ve Emiilgatorler
Kombinasyonu
X Ekstrakt Cozeltisi 30 dk.
1 Sentetik Yaglama
Maddesi
0.5 Siilfoklorlanmig Sentetik 15 dk.
Parafin ve Emiilgatorler
Kombinasyonu
X Ekstrakt Cozeltisi 30 dk
1 Sentetik Yaglama
Maddesi
0.5 Silfoklorlanmis Sentetik 5 saat
Parafin ve Emiilgatorler
Kombinasyonu
1 HCOOH 1 saat
pH 3.5

Bosaltma&Yikama
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3.2.7. Tabaklanan derilerde yapilan tayinler

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemi ile elde edilen ekstraktlarla

tabaklanmis derilerde asagidaki iki analiz uygulanmistir.

3.2.7.1. Kalhinhk tayini

Derilerin kalinlik tayini TS 4117 EN ISO 2589’a gore yapilmistir. Derilerin
kalinliklart 0.00lmm hassasiyete sahip Peacock marka o6zel deri kumpasi
kullanilarak belirlenmistir. Deri, cilt yiizii yukar1 gelecek sekilde aletin ¢eneleri
arasina yerlestirilmis ve yiik yavasca uygulandiktan sonra 5 saniye igerisinde
deger okunmustur. Olciimler; baski ayagi, numune ve 6rs yatay konumda iken
yaptlmistir.  Tabaklama isleminin derilere kazandirdigr kalinlik artiglarinin
belirlenebilmesi amaciyla tabaklamaya baslamadan 6nce (depikle asamasindan
sonra, deriler yas halde iken) ve tabaklama islemi tamamlandiktan sonra (deriler
yas halde iken) derilerin kalinliklar1 kumpas ile dl¢iilerek, hesaplamalar yapilmis

ve meydana gelen kalinlik artiglar1 % olarak verilmistir.

3.2.7.2. Biiziilme sicakhig tayini

Tabaklama derecesinin bir gostergesi olarak kabul edilen biiziilme sicakligi
tayininin temel ilkesi deri test Orneginin su iginde 1sitilmasi ve biiziilmenin

basladig1 anki sicakligin 6l¢iilmesine dayanir.
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Sekil 3.5. Biiziilme sicaklig1 test aparati.

Biizilme sicakliginin tayini i¢in deri Orneklerinden 3mm x 50mm
boyutlarinda seritler kesilmis, kesilen deri pargalarinin asilmasi i¢in iki ucundan
Smm igeride ve kenarlarindan esit uzaklikta iki delik agilmistir. Deri pargasi,
icerisinde 300mL (1:3) gliserol-su karigimi bulunan, sicakligi 40°C’ye getirilmis
bir beher glas igine list ucu kancaya alt ucu ise igneye takilarak asilmistir. Is1
kaynagi beher glastaki karisimin sicakligini dakikada 2°C arttiracak sekilde
ayarlanmistir. Dairesel gosterge hareket ettigi andan itibaren 30 saniye araliklarla
sicaklik ve ibrenin gosterdigi deger kaydedilmistir. Bu isleme, deri parcasi
tamamen biiziilene kadar devam edilmistir. Kaydedilen degerlerden derinin
biiziilme sicaklig1 su sekilde belirlenmistir. Ibrenin gosterdigi en yiiksek degerin
yaris1 alinarak bu degere tekabiil eden sicaklik degeri okunmustur ve bu deger
analiz edilen derinin biiziilme sicaklig1 olarak kaydedilmistir (TS 4120 EN ISO
3380).

3.2.8. istatistiksel analiz

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemlerinden elde edilen sonuglar
ayn1 zamanda istatiksel olarak da degerlendirilmistir. Istatiksel analizler SPSS 15

programi kullanilarak gerceklestirilmistir.



49

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemlerinden elde edilen
ekstraksiyon verimi (%), tanen orant (%) ve tanen miktar1 (g) degerleri;
ekstraksiyon siiresine ve ekstraksiyon sicakligina/giicene gore siniflandirilarak bu
Olctimlerin ortalama, standart sapma, standart hata ve varyasyon katsaylsl1
degerleri hesaplanmistir. Yapilan siniflandirmalarda fark olup olmadiginin

incelenmesi amaciyla One-Way ANOVA Varyans Analizi yapilmistir.

Her bir smiflandirmaya yapilan varyans analizi sonuglarina gore, farkin
hangi seviyeler arasinda oldugunu belirlemek i¢in Duncan ikili karsilastirma testi
yapitlmistir. Ayrica geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde
edilen ekstraksiyon verimleri (%), tanen oranlari (%) ve tanen miktarlart (g)
degerlerinin ortalamalar1 arasinda fark olup olmadiginin saptanmasi igin t-testi
kullanmilmistir. Yapilan tiim istatistiki analizlerde giiven katsayis1 %95 alinmis ve

elde edilen tiim sonuglar 0=0.05 Onem seviyesine gore degerlendirilmistir.

! Varyasyon katsayisi; standart sapmanin ortalamaya gére yiizde kaglik bir degisim gdsterdigini
belirtir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Mese Palamutlarinin Rutubet Icerigine Ait Bulgular

SLC 113 metoduna gore yapilan rutubet tayininde palamutlarin ortalama

%11,06 nem icerdigi belirlenmistir.

4.2. Mese Palamutlarindan Maksimum Ekstrakte Edilebilir Madde (MEM)
Miktarina Ait Bulgular

70°C’de giinde 8 saat olmak iizere 3 giinliik ekstraksiyon islemi sonunda
mese palamutlarindan maksimum ekstrakte edilebilir madde miktar1 ortalama

%49,8 olarak tespit edilmistir.

€ = Ty :~:a - “"* o

Sekil 4.1. Sagdan sola dogru, 1., 2., ve 3. giiniin sonunda elde edilen ekstraktlar.

4.3. Mese Palamutlarinin Geleneksel Yontem ile Ekstraksiyonuna Ait

Bulgular

Farkli sicaklik ve siirelerde geleneksel yontem ile gerceklestirilen
ekstraksiyonlardan elde edilen mese palamudu ekstraktlarinin % kati madde
verimlerine iliskin degerler Cizelge 4.1°de verilmistir. Geleneksel ekstraksiyon
yontemiyle elde edilen veriler incelendiginde; beklenildigi gibi, ekstraksiyon
siiresi ve sicakliginin artmasi ile birlikte ekstraksiyon veriminin de arttigi

gOorilmiistiir.
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Cizelge 4.1. Geleneksel sicak su ekstraksiyonu ile elde edilen ekstraksiyon verimleri (%)

ortalamalari.
EKSTRAKSIYON VERIMLERI (%)
Ekstraksiyon Sicakhigi
Siire 30°C 50 °C 70°C 90 °C
4 saat 15.9 29.1 33.9 48.5
6 saat 22.1 334 41.7 52.7
8 saat 22.6 35.8 43.2 53.6

Cizelge 4.1 dikkatle incelendiginde; ekstraksiyon sicakliginin artirilmast ile
ekstrakte edilen kati madde veriminde meydana gelen artisin, ekstraksiyon
siiresinin  artirllmasiyla meydana gelen artistan daha fazla oldugu
goriilebilmektedir. Nitekim; ekstraksiyon isleminde uygulanan sicakligin
30°C’den 90°C’ye yiikselmesi, siireye bagl olarak ekstraksiyon veriminde 2.37-
3.05 kat artisa sebep olurken, ekstraksiyon siiresinin 4 saatten 8 saate ¢ikarilmasi
ekstraksiyon veriminde sicakliga bagli olarak 1.11-1.42 kat artis ile
sonuclanmistir. Elde edilen sonuglar dogrultusunda, mese palamudu kadehlerinin
ekstraksiyon verimi iizerine, ekstraksiyon sicakliginin ekstraksiyon siiresinden
daha 6nemli bir etkiye sahip oldugu belirlenmistir. Bu durum Sekil 4.2°de agik bir
sekilde goriilebilmektedir.
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Ekstraksiyon Sicakligi

Sekil 4.2. Geleneksel sicak su ekstraksiyonunda ekstraksiyon siiresi ve sicakliginin verim
ortalamalari iizerine etkisi.
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Cizelge 4.2. Geleneksel ekstraksiyonda sicakligin verim tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSIYON VERIMLERI (%) UZERINE SICAKLIGIN ETKISi
Sicakhk | n 4 saat Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. C.V.(%)
30°C | 3 | 1580 [ 1595 | 1595| 1595 | 15,80 | 15,90+0.05° | 0,09 0,56
50°C | 3 | 29,29 | 29,44 (28,57 | 29,44 | 28,57 | 29,10+0.27° | 0,47 1,60
70°C | 3 | 33,64 | 33,64 [3451| 3451 | 33,64 | 33,93+029° | 0,50 1,48
90°C | 3 | 48,43 | 4858 | 48,58 | 48,58 | 48,43 | 48,53+0.05" | 0,08 0,17
F=4494.441
P=0.000
Sicakhk | n 6 saat Mak. | Min. X+S.E.M. SD. | CV.(%)
30°C | 3 22142190 | 22,33 | 22,33 | 21,90 | 22,12+0.13% | 0,22 0,99
50°C | 3 | 33,06 | 33,79 | 33,35 | 33,79 | 33,06 | 33,40+0.21° | 0,36 1,09
70°C | 3 | 40,75 | 41,91 | 42,34 | 42,34 | 40,75 | 41,66+0.48" | 0,82 1,98
90°C | 3 | 52,64 | 52,78 | 52,78 | 52,78 | 52,64 | 52,73+0.05° | 0,08 0,16
F=2317.615
P=0.000
Sicakbik | n 8 saat Mak. Min. X+S.E.M. S.D. C.V.(%)
30°C | 3 | 2376 | 22,01 | 22,04 | 23,76 | 22,01 | 22,60+0.58" | 1,00 4,44
50°C | 3 | 34,70 | 3582 | 36,98 | 36,98 | 34,70 | 35,83+0.66c | 1,14 3,18
70°C | 3 | 43,94 | 42,34 | 43,36 | 43,94 | 4234 | 4321+0.47° | 0,81 1,87
90°C | 3 |53,80|5235|5452 | 5452 | 5235 | 53,55+£0.64* | 1,11 2,07
F=485.904
P=0.000
a,b,c, d;

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).

Elde edilen verilerin istatistiksel analizinden (Cizelge 4.2); geleneksel
yontemle 4, 6 ve 8 saatte gerceklestirilen ekstraksiyonlarda, uygulanan
ekstraksiyon sicakliklar1 arasinda ekstraksiyon verimlerinin ortalamalari
bakimindan 0=0.05 6nem diizeyine gore istatistiksel olarak fark oldugu (P<0.05)
goriilmiis, geleneksel ekstraksiyonda artan sicaklik ile ekstraksiyon veriminde

meydana gelen artigin istatistiksel agidan da 6nem tasidigi belirlenmistir.

Geleneksel ekstraksiyonda stirenin verimlilik tizerine etkisi istatistiksel
acidan degerlendirildiginde ise (Cizelge 4.3); her bir ekstraksiyon siiresi (4, 6, 8

saat) i¢cin ekstraksiyon verimi ortalamalar1 arasindaki farkin istatiksel olarak
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onemli oldugu belirlenmistir (P<0.05). Ancak 50 ile 70°C’de her bir ekstraksiyon
siiresi arasinda verimlilik agisindan fark varken, 30 ve 90°C’lik sicakliklarda 6 ile
8 saatte geceklestirilen ekstraksiyonlarin ortalama verimleri arasinda istatistiksel

acidan onemli bir fark olmadig1 goriilmiustiir.

Cizelge 4.3. Geleneksel ekstraksiyonda siirenin verim tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSIYON VERIMLERI (%) UZERINE SURENIN ETKISI

Siire 30 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. | CV.(%)

4 saat 15,80 | 15,95 | 15,95 | 15,95 | 15,80 15,90+0.05° | 0,09 0,56

n
3

6saat | 3 | 22,14 | 21,90 | 22,33 | 22,33 | 21,90 | 22,12+0.13* | 0,22 0,99
3

8 saat 23,76 | 22,01 | 22,04 | 23,76 | 22,01 22,60+0.58% | 1,00 4,44
F=118.476
P=0.000
Siire n 50 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. | CV.(%)
4saat | 3 | 29,29 | 29,44 | 28,57 | 29,44 | 28,57 29,10+£0.27° | 0,47 1,60
6saat | 3 | 33,06 | 33,79 | 33,35 | 33,79 | 33,06 33,40+0.21° | 0,36 1,09
8saat | 3 | 34,70 | 35,82 | 36,98 | 36,98 | 34,70 35,83+£0.66° | 1,14 3,18
F=63,380
P=0.000
Siire | n 70 °C Mak. | Min. | X+S.EMM. | SD. | C.V.(%)
4saat | 3 | 33,64 | 33,64 | 34,51 | 34,51 | 33,64 | 33,93+0.29° | 0,50 1,48
6 saat 3 | 40,75 | 41,91 | 42,34 | 42,34 | 40,75 41,66+0.48"° | 0,82 1,98
8saat | 3 | 43,94 | 42,34 | 43,36 | 43,94 | 42,34 4321+0.47* | 0,81 1,87
F=140.460
P=0.000
Siire n 90 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. | CV.(%)
4saat | 3 | 48,43 | 48,58 | 48,58 | 48,58 | 48,43 48,53+0.05° | 0,08 0,17
6saat | 3 | 52,64 | 52,78 | 52,78 | 52,78 | 52,64 52,73+£0.05% | 0,08 0,16
8saat | 3 | 53,80 | 52,35 | 54,52 | 54,52 | 52,35 53,55+£0.64% | 1,11 2,07
F=52.751
P=0.000
a,b,cd,

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).

Elde edilen bu sonuglardan; geleneksel sicak su ekstraksiyonunda, genel
olarak ekstraksiyon siiresi ve oOzellikle ekstraksiyon sicakligindaki artisin
ekstraksiyon verimi lizerine oldukg¢a etkili oldugu ve ekstraksiyon verimini

artirdig belirlenmistir.
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Biitiin ticari bitkisel tanenler, tanen igeriklerinin yani sira tanen olmayan
maddeleri de (anorganik tuzlar, organik asitler, gumiler, nisasta, seker, tuz, gum,
lignin vb.) biinyelerinde bulundurmaktadir. Diger bir ifadeyle; tanen olarak
adlandirilan ticari higbir materyal %100 tanenden (polifenolik maddelerden)
olusmamaktadir. Muhakkak biinyesinde bir miktar ekstraksiyon sirasinda
cozeltiye gegen tanen olmayan maddeleri de igermektedir. Nitekim; mese
palamutlarindan ekstrakte edilen kat1 maddenin de tamami tanen olmadigindan,

ekstrakte edilen kat1 materyalin igerdigi % tanen miktar: da incelenmistir.

Siire ve sicaklik artis1 ekstraksiyon verimliligi (toplam kat1 madde) iizerine
olumlu etki gosterirken, ekstrakte edilen {irlinlerin tanen oranlart analiz
edildiginde ise; 70°C’lik ekstraksiyon sicakligina kadar katt madde verimliligi ile
birlikte ekstrakte edilen {irlinlin tanen oraninin da artis gosterdigi, ancak 90°C
sicakliktaki ekstraksiyon kosullarinda suda ¢oziinen tanen olmayan maddelerin
daha fazla miktarlarda suya ge¢mesi nedeniyle tanen oraninda hafif bir azalma

oldugu goriilmiistiir (Sekil 4.3).
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Sekil 4.3. Farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyonlardan elde edilen
ekstraktlarin tanen oranlar1 ortalamalari (%).

Elde edilen ekstraktlarin tanen oranlarinin ekstraksiyon sicakligina bagh
olarak degisimine iligkin istatiksel degerlendirme sonuglar1 Cizelge 4.4’de

verilmistir. Cizelge incelendiginde, 4 ve 6 saatlik geleneksel ekstraksiyonlarda

degisen sicakligin elde edilen ekstraktlarin tanen oranlar {izerine etkili oldugu



55

(P<0.05) artan sicakligin tanen oraninda artis sagladigi, 8 saatlik ekstraksiyon
stiresinde ise sicakligin ekstraktin tanen orani iizerine etkisinin istatistiksel agidan

onem tagimadig1 (P>0.05) goriilmektedir.

Cizelge 4.4. Geleneksel ekstraksiyonda sicakligin tanen oranlari (%) tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSIYON TANEN ORANLARI (%) UZERINE SICAKLIGIN
ETKISi
Sicaklik | n 4 saat Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |[CV.(%)
30°C 3 | 57,47 | 51,80 | 52,26 | 57,47 51,80 | 53,85+1.82° | 3,15 5,85
50 °C 3 | 6332 | 62,77 | 61,10 | 63,32 61,10 | 62,40+0.67" | 1,16 1,85
70 °C 3 |67,33 | 70,08 | 68,64 | 70,08 67,33 | 68,68+0.80" | 1,38 2,01
90 °C 3| 71.,79 | 71,31 | 69,81 | 71,79 69,81 | 70,97+0.60* | 1,03 1,46
F=49,534
P=0.000
Sicakhk | n 6 saat Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |[CV.(%)
30 °C 3 | 65,60 | 57,24 | 59,92 65,60 57,24 | 60,92+2.46" | 4,27 7,01
50 °C 3 | 63,71 | 68,02 | 62,88 | 68,02 | 62,88 | 64,87£1.59° | 2,76 4,25
70 °C 3 17090 | 72,13 | 71,96 | 72,13 70,90 | 71,66+0.38% | 0,67 0,93
90 °C 3 169,29 | 7094 | 72,34 | 72,34 69,29 | 70,86+0.88% | 1,53 2,15
F=10,917
P=0.003
Sicakhik | n 8 saat Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |C.V.(%)
30 °C 3 | 66,77 | 59,11 | 65,99 | 66,77 59,11 | 63,96+2.43° | 4,22 6,59
50 °C 3 | 64,05 | 72,89 | 67,91 | 72,89 64,05 | 68,28+2.56*" | 4,43 6,49
70 °C 3 | 72,10 | 7441 | 69,60 | 74,41 69,60 | 72,04+1.39* | 2,40 3,34
90 °C 3 |69,64 | 71,78 | 69,93 | 71,78 69,64 | 70,45+0.67*" | 1,16 1,65
F=3.311
P=0.078
a,b,c G,

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar onemlidir (P<0.05).

Yine yapilan Duncan testi sonucunda 4 saatlik geleneksel ektraksiyonda 70
ve 90°C’de gerceklestirilen ekstraksiyonlar ile elde edilen ekstraktlarin tanen
oranlarindaki degisimin 6nemli olmadigi, 6 saatlik geleneksel ekstraksiyonda 30
ile 50°C’lerde yapilan ekstraksiyonlarin tanen oranlarindaki degisimin Onemli
olmadigi, yine 6 saatte 70 ile 90°C’lerde yapilan ekstraksiyon sonucu elde edilen
ekstraktlarin tanen oranlarinda da istatistiki anlamda 6nemli bir farkin olmadig

belirlenmistir (Cizelge 4.4).
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Farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyonlarda, siirenin
(4, 6, 8 saat) elde edilen ekstraktlarin tanen oranlari iizerine etkisi istatistiksel
olarak  degerlendirildiginde ise; 50, 70 ve 90°C’de gergeklestirilen
ekstraksiyonlarda ekstraksiyon siiresinin elde edilen ekstraktin tanen orani lizerine
etkili olmadig1 (P>0.05), 30°C’de yapilan ekstraksiyonda ise siirenin elde edilen

ekstraktin tanen orani lizerine etkili oldugu (P<0.05) goriilmistiir (Cizelge 4.5).

Cizelge 4.5. Geleneksel ekstraksiyonda siirenin tanen oranlari (%) tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSiYON TANEN ORANLARI (%) UZERINE SURENIN

ETKISI
Siire | n 30°C Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4saat | 3 | 57,47 | 51,80 | 52,26 | 57,47 | 51,80 | 53,85+1.82° | 3,15 5,85
6saat | 3 | 65,60 | 57,24 | 59,92 | 65,60 | 57,24 | 60,92+2.46*" | 4,27 7,01
8saat | 3 | 66,77 | 59,11 | 65,99 | 66,77 | 59,11 | 63,96+2.43" | 4,22 6,59
F=5.275
P=0.048
Siire | n 50 °C Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4saat | 3 | 63,32 | 62,77 | 61,10 | 63,32 | 61,10 | 62,40+0.67° | 1,16 1,85
6saat | 3 | 63,71 | 68,02 | 62,88 | 68,02 | 62,88 | 64,87+1.59° | 2,76 4,25
8saat | 3 | 64,05 | 72,89 | 67,91 | 72,89 | 64,05 | 68,28+2.56° | 4,43 6,49
F=2.751
P=0.142
Siire | n 70 °C Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4saat | 3 | 67,33 | 70,08 | 68,64 | 70,08 | 67,33 | 68,68+0.80° | 1,38 2,01
6saat | 3 | 70,90 | 72,13 | 71,96 | 72,13 | 70,90 | 71,66+0.38* | 0,67 0,93
8saat | 3 | 72,10 | 74,41 | 69,60 | 74,41 | 69,60 | 72,04+1.39° | 2,40 3,34
F=3.741
P=0.088
Siire | n 90 °C Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4saat | 3 | 71,79 | 71,31 | 69,81 | 71,79 | 69,81 | 70,97+0.60° | 1,03 1,46
6saat | 3 | 69,29 | 70,94 | 72,34 | 72,34 | 69,29 | 70,86+0.88* | 1,53 2,15
8saat | 3 | 69,64 | 71,78 | 69,93 | 71,78 | 69,64 70,45+0.67% 1,16 1,65
F=0.143
P=0.870
a, b, cd,

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).
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Cizelge 4.1°de verilen geleneksel ekstraksiyon yontemi ile ekstraksiyonun
siire ve sicakliga bagl verimleri géz Oniine alindiginda; 90°C’de ekstraksiyon
sonucu MEM miktarina 6 saatlik ekstraksiyon siiresi sonunda ulasildigi, tanen
oraninin daha yiiksek oldugu 70°C’de 8 saatlik ekstraksiyon sonucunda ise

MEM ’nin yaklasik %87’ sinin ekstrakte edilebildigi tespit edilmistir.

4.4. Mese Palamutlarinin Ultrasonik Yontemle Ekstraksiyonuna Ait

Bulgular

Ultrasonik ekstraksiyon denemelerine planlandigi sekilde 40-60-80-100-
120-140W ultrasonik gii¢ ile 4, 6 ve 8’er saatlik siirelerde en diisiik ultrasonik gii¢
ile baglanmistir. Ancak, ultrasonik ekstraksiyon denemeleri sirasinda ¢dzeltinin
1sindig1 goriilmiis ve ultrasonik giic arttikca c¢ozelti sicakliginin da arttigi
belirlenmistir. Bu sebeple ultrasonik gii¢ ve siireye bagl olarak ekstrakt ¢ozeltisi

sicakliginda meydana gelen degisimler takip edilmistir (Cizelge 4.6).

Cizelge 4.6. Sicaklik kontrolii yapilmadan gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyonlarda ultrasonik
gii¢ ve silireye bagli olarak meydana gelen sicaklik degisimleri.

Ultrasonik Gii¢
Siire 40w 60 W 80 W 100 W
1 saat 50°C 68°C 86 °C 88°C
2 saat 63°C 78°C 90°C 92°C
3 saat 70°C 83°C 92°C 98 °C
4 saat 72°C 83°C 94°C 98°C
5 saat 72°C 86 °C 94°C 98 °C
6 saat 72°C 86 °C 94°C 98 °C
7 saat 76 °C 88°C 94°C 98°C
8 saat 76 °C 88°C 94°C 98 °C

Yapilan sicaklik dl¢limleri sonucunda, ilk saatten itibaren ultrasonik giice
bagl olarak ortam sicakliginda 6nemli bir artis oldugu belirlenmistir. Cizelge
4.2’den de gorildiigii gibi 100W’da gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon
sirasinda ekstrakt ¢ozeltisinin sicakligl suyun kaynama noktasina yaklasmistir. Bu
sartlarda prob ve ultrasound cihazinda asir1 derecede bir 1sinmanin meydana

geldigi ve kavitasyon etkisinin onemli Olgiide azaldigi gozlemlenmistir. Bu
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sebeplerden dolay1 120 ve 140 W’lik ultrasonik giic ile ekstraksiyon denemeleri
iptal edilmistir.

Lorimer ve Mason (1987), Sonokimya ile ilgili fiziksel yaklasimlar Boliim 1
adli ¢alismalarinda; genellikle ekstraksiyonda 50°C’nin iizerine ¢ikildiginda daha
fazla kavitasyonun meydana gelecegini, Mason et al. (1996) ise bunun sonucunda
ekstraksiyon veriminin artacagini, bununla birlikte sicakligin sivinin kaynama
noktasina yaklastiginda yiizey geriliminin azalmasi nedeniyle sonikasyonun

etkisiz olacagini da belirtmislerdir.

Vajnhandl ve Le Marechal (2005), tekstil boyamada ultrasound kullanimi
iizerine yaptiklar1 ¢aligmada; yiiksek harici sicakliklarin, kavitasyonun meydana
gelmesi icin gerekli olan siddeti azalttigini, sicakligin daha da artmasi durumunda
kabarciklar igerisine daha fazla buharin niifuz etmesine ve sénme sirasinda
siddetin azalmasina neden oldugunu, boylece sonokimyasal reaksiyonlarin ortam
sicakliginin artmasi ile yavas gerceklestigini bildirmisleridir. Ayrica sivinin
kaynama noktasina yakin sicakliklarin ses bariyeri olarak rol oynayabilen

kabarciklarin sayisini artirdigina da deginmiglerdir.

Herhangi bir sicaklik kontrolii yapilmaksizin 100W ultrasonik giice kadar
uygulanan ultrasonik ekstraksiyon ile elde edilen toplam kat1 madde degerleri, %
ekstraksiyon verimleri olarak asagida Cizelge 4.7°de verilmistir. Cizelge
incelendiginde; ultrasonik gili¢ ve ekstraksiyon siiresinin artmasi ile birlikte

ekstraksiyon veriminin de arttig1 agik¢a goriilmektedir.

Cizelge 4.7. Ultrasonik ekstraksiyon ile elde edilen ortalama ekstraksiyon verimleri (%).

EKSTRAKSIYON VERIMI (%)

Ultrasonik Gii¢
Siire 40 W 60 W 80 W 100 W
4 saat 33.2 43.2 46.0 58.6
6 saat 40.5 46.4 514 60.4

8 saat 43.9 48.6 54.8 62.8
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Sekil 4.4. Ull(t.ra.sonik ekstraksiyonda ekstraksiyon siiresi ve sicakligin ortalama verim iizerine
etkisi.

Cizelge 4.7 ve Sekil 4.4 dikkatle incelendiginde, ultrasonik giic ve
ekstraksiyon siiresinin artmasi ile ekstraksiyon veriminin de artig1 agik bir sekilde
goriilmektedir. Elde edilen sonuglara gore; ultrasonik giiciin 40 W’dan 100 W’a
kadar artirilmasinin ekstraksiyon veriminde siireye bagli olarak 1.43-1.76
oraninda bir artisa neden oldugu ve yiliksek ultrasonik giiglerde (6zellikle
100W’da) ekstraksiyon siiresinin uzatilmasinin ekstraksiyon veriminde énemli bir

artisa neden olmadig1 (1.07 kat) belirlenmistir.

Ultrasonik ekstraksiyonlarda degisen ultrasonik gii¢ ile elde edilen
ekstraksiyon verimi ortalamalarinin istatiksel olarak birbirlerinden farkli oldugu
(P<0.05) saptanmustir (Cizelge 4.8). Duncan ikili karsilastirma yontemine gore de
uygulanan tiim gili¢ seviyeleri arasinda fark oldugu belirlenmistir. Buradan agikca

ultrasonik gii¢ artiginin ekstraksiyon verimini de artirdigi anlagilmistir.
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Cizelge 4.8. Ultrasonik ekstraksiyonda ultrasonik giiclin verim iizerine etkisi.

ULTRASONIK EKSTRAKSIYON VERIMLERI (%) UZERINE ULTRASONIK GUCUN

ETKISI

U'tg‘zzmk n 4 saat Mak. | Min. | X#SEM. | SD. |C.\V.(%)
40W | 3 | 33,06 | 33,93 | 32,63 | 33,93 | 3263 | 33.21:038° | 066 | 2,00
60W | 3 | 42,34 | 4481 | 42,34 | 4481 | 4234 | 43,16:082° | 142 | 3,30
80W | 3 | 4553 | 45,10 | 47,42 | 47,42 | 4510 | 46,01:0.71° | 123 | 2,68
100W | 3 | 5829 | 58,558 | 58,87 | 58,87 | 58,29 | 58,58£0.17° | 0,20 | 0,50

F=321.932

P=0.000

U'tgﬁznik n 6 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | SD. |CV.(%)
40W | 3| 41,62 | 40,02 | 39,88 | 41,62 | 39,88 | 40,50:056° | 0,97 | 2,38
60W | 3 | 48,00 | 45,10 | 46,26 | 48,00 | 45,10 | 46,45:084° | 1,46 | 3,14
80W | 3 | 5351 | 49,01 | 51,62 | 5351 | 49,01 | 5138:130° | 226 | 439
100W | 3 | 59,74 | 61,34 | 60,03 | 61,34 | 59,74 | 60,374049° | 0,85 | LAl

F=95.401

P=0.000

U'tg‘f.lz”ik n 8 saat Mak. | Min. | X4SEM. | SD. |C\V.(%)
A0W | 3 | 45,30 | 42,63 | 43,65 | 45,39 | 42,63 | 43,89:080° | 139 | 317
60W | 3 | 4974 | 47,27 | 4872 | 4974 | 4727 | 48,58:0.72° | 124 | 2,55
80W | 3 | 55,68 | 5452 | 54,00 | 55,68 | 54,09 | 54,76:048° | 082 | 151
100W | 3 | 6221 | 60,03 | 66,27 | 66,27 | 60,08 | 62,83£183° | 3.16 | 504

F=56.874

P=0.000

a, b, cd;

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).

Ultrasound ekstraksiyon verimliliginin siireye bagli degisimi istatiksel
olarak degerlendirildiginde ise; 40, 60 ve 80W ultrasonik giiclerin siireye bagl
ekstraksiyon verimi ortalamalar1 arasindaki farkin istatistiksel olarak Onemli
oldugu (P<0.05), 100W ultrasonik giiciin ekstraksiyon verimi ortalamalar
arasindaki farkin 6nemli olmadig1 (P>0.05) goriilmiistiir. Bununla birlikte; 40 ve
80W ultrasonik giiclerde gergeklestirilen ekstraksiyonlarda uygulanan tim
ekstraksiyon stireleri arasinda fark var iken, 60 W’da 6 ile 8 saat arasinda fark

olmadig1 belirlenmistir (Cizelge 4.9).
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Cizelge 4.9. Ultrasonik ekstraksiyonda siirenin verim iizerine etkisi.

ULTRASONIK EKSTRAKSiIYON VERIMLERI (%) UZERINE SURENIN ETKiSi

Siire | n 40 W Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. [C.V.(%)
4saat | 3 | 33,06 | 33,93 [ 32,63 | 3393 | 32,63 | 33,21+038° | 0,66 | 2,00
6saat | 3 | 41,62 | 40,02 | 39,88 | 41,62 | 39,88 | 40,50+0.56° | 097 | 2,38
8saat | 3 | 45,39 | 42,63 | 43,65 | 4539 | 42,63 | 43,89+0.80° | 1,39 | 317
F=80.911
P=0.000

Siire | n 60 W Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. [C.V.(%)
4saat | 3 | 42,34 [ 44,81 | 42,34 | 4481 | 4234 | 43,16:082" | 142 | 3,30
6saat | 3 | 48,00 | 45,10 | 46,26 | 48,00 | 4510 | 46,45+0.84° | 1,46 | 3,14
8saat | 3 | 49,74 | 47,27 | 48,72 | 49,74 | 4727 | 48,58+0.72° | 124 | 2,55
F=11.764
P=0.008

Siire | n 80 W Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |CV.(%)
4saat | 3 | 45553 [ 4510 | 47,42 | 47,42 | 4510 | 46,010.71° | 1,23 | 2,68
6saat | 3 | 5351 | 49,01 | 51,62 | 53,51 | 49,01 | 51,38t1.30° | 226 | 4,39
8saat | 3 | 55,68 | 54,52 | 54,09 | 55,68 | 54,09 | 54,76x0.48 | 082 | 1,51
F=24.007
P=0.001

Siire | n 100 W Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. [C.V.(%)
4saat | 3 | 58,29 | 58,58 | 58,87 | 58,87 | 5829 | 58,58+0.17° | 0,29 | 0,50
6saat | 3 | 59,74 | 61,34 | 60,03 | 61,34 | 59,74 | 60,37£0.49*° | 0,85 1,41
8saat | 3 | 62,21 | 60,03 | 66,27 | 66,27 | 60,03 | 62,83+1.83° | 3,16 | 5,04
F=3.793
P=0.086

a,b,cd;

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).

Geleneksel ekstraksiyon yonteminde oldugu gibi ultrasonik ekstraksiyon

sonucunda elde edilen ekstraktlarin tanen oranlar1 da tespit edilmistir. Ultrasonik

yontem ile mese palamudu kadehlerinden ekstrakte edilen kati madde icerisindeki

tanen ylizdeleri Sekil 4.5°de verilmistir.
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Sekil 4.5. Farkli ultrasonik gii¢lerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyonlardan elde edilen
ekstraktlarin tanen oranlari ortalamalart.

Sekil 4.5’de de gorildiigii gibi; 40 ve 60 W ultrasonik giiclerde artan
ekstraksiyon siiresi, ekstraktin tanen oranlarinda az da olsa bir artisa sebep
olmustur. Fakat, 80 W ve ozellikle 100 W ultrasonik giiclerde tanen oranlarinda
azalmalar meydana gelmistir. Bu durum, bitki materyalinden ekstrakte edilen
tanen olmayan madde miktarlarinin artmasi nedeniyle ekstrakte edilen toplam kat1
madde icerisindeki tanen oranlarinin azalmasi ile agiklanabilir. Ayrica ultrasonik
giiciin 100W’a ¢ikarilmast durumunda, 8 saatlik ekstraksiyon siiresi sonunda
ekstrakte edilen toplam kat1 madde oran1 80W’a gore %14,6 artarken, toplam kat1
madde igerisindeki tanen oraninda %4.48 oraninda azalma meydana geldigi

gOriilmiistiir.

Ancak; ultrasonik ekstraksiyonda uygulanan ultrasonik gii¢ degisiminin ve
ekstraksiyon siiresinin elde edilen ekstraktin tanen orani iizerine etkisi 0=0.05
onem diizeyine gore istatistiki olarak degerlendirildiginde; bir fark olmadig:
(P>0.05), uygulanan ultrasonik giiciin ve ekstraksiyon siiresinin elde edilen
ekstraktin tanen oraninda istatistiksel agidan 6nemli bir degisime sebep olmadigi

belirlenmistir (Cizelge 4.10, 4.11).
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ULTRASONIK EKSTRAKSIYON TANEN ORANLARI (%) UZERINE ULTRASONIK

GUCUN ETKIiSi

Ultgzonik n 4 saat Mak. | Min. | X+S.EM. | S.D. |C.V.(%)
40 v‘i/ 3 | 66,07 [ 64,19 | 6504 | 66,07 | 64,19 | 65,10:0.54° | 094 | 145
60W | 3 | 6743 | 6550 | 67,82 | 67,82 | 6550 | 66,91+0.72° | 1,24 | 1,86
80W | 3 | 6508 | 64,81 | 67,95 | 67,95 | 64,81 | 6595t1.00° | 1,74 | 2,64
100W | 3 | 6814 | 66,23 | 68,02 | 68,14 | 6623 | 67,47+0.62° | 1,07 | 1,58

F=1.993

P=0.194

U'tg\isionik n 6 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | S.D. |C.V.(%)
40 v";/ 3 (67,35 | 67,24 | 62,78 | 67,35 | 62,78 | 65,79+1.51° | 2,61 | 3,96
60W | 3 | 68,22 | 66,13 | 71,10 | 71,10 | 66,13 | 68,48t1.44* | 249 | 364
80W | 3 | 6740 | 68,33 | 68,78 | 68,78 | 67,40 | 68,17+0.41° | 0,70 | 1,03
100W | 3 | 67,29 | 64,00 | 69,07 | 69,07 | 64,00 | 66,79:1.49° | 258 | 3,86

F=0.933

P=0.468

Ultgisionik n 8 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | S.D. [C.V.(%)
40 vi/ 3 6974 [71,92 [ 6535 | 71,92 | 6535 | 69,00:1.93% | 3,35 | 485
60W | 3 | 68,64 | 67,74 | 70,89 | 70,89 | 67,74 | 69,09+0.94° | 1,62 | 2,35
80W | 3 | 6939 | 6657 | 6512 | 69,39 | 6512 | 67,03£1.26"° | 2,17 | 3,24
100W | 3 | 64,13 | 64,36 | 63,66 | 64,36 | 6366 | 64,05:020° | 0,36 | 0,55

F=3.588

P=0.066

a,b,cd;

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).
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Cizelge 4.11. Ultrasonik ekstraksiyonda siirenin tanen oranlari (%) lizerine etkisi.

ULTRASONIK EKSTRAKSiYON TANEN ORANLARI (%) UZERINE SURENIN

ETKISi
Siire | n 40 W Mak. [ Min. X+S.E.M. SD. | C.V.(%)
4saat | 3 | 66,07 | 64,19 | 65,04 | 66,07 | 64,19 65,10+0.54% 0,94 1,45
6saat | 3 | 67,35 | 67,24 | 62,78 | 67,35 | 62,78 65,79+1.512 2,61 3,96
8saat | 3 | 69,74 | 71,92 | 65,35 | 71,92 | 65,35 69,00+1.93% 3,35 4,85
F=2.070
P=0.207
Siire | n 60 W Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. C.V.(%)
4saat | 3 | 67,43 | 6550 | 67,82 | 67,82 | 65,50 66,91+0.72% 1,24 1,86
6saat | 3 | 68,22 | 66,13 | 71,10 | 71,10 | 66,13 68,48+1.44% 2,49 3,64
8saat | 3 | 68,64 | 67,74 | 70,89 | 70,89 | 67,74 69,09+0.94% 1,62 2,35
F=1.090
P=0.395
Siire | n 80 W Mak. [ Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4saat | 3 | 65,08 | 64,81 | 67,95 | 67,95 | 64,81 65,95+1.00° 1,74 2,64
6saat | 3 | 67,40 | 68,33 | 68,78 | 68,78 | 67,40 68,17+0.41% 0,70 1,03
8saat | 3 | 69,39 | 66,57 | 65,12 | 69,39 | 65,12 67,03£1.26% 2,17 3,24
F=1.350
P=0.328
Siire | n 100 W Mak. [ Min. X+S.E.M. SD. | C.V.(%)
4saat | 3 | 68,14 | 66,23 | 68,02 | 68,14 | 66,23 67,47+0.62% 1,07 1,58
6saat | 3 | 67,29 | 64,00 | 69,07 | 69,07 | 64,00 66,79+1.49%P 2,58 3,86
8saat | 3 | 64,13 | 64,36 | 63,66 | 64,36 | 63,66 64,05+0.20° 0,36 0,55
F=3.732
P=0.088
a, b, cd;

¢ Aynu siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).

Cizelge 4.7°de verilen ultrasonik ekstraksiyon yontemi ile ultrasonik gii¢ ve

siireye bagli ekstraksiyon verimleri incelendiginde; 80W’da gerceklestirilen

ekstraksiyon sonucu MEM miktarina 6 saatlik ekstraksiyon siiresi sonunda

ulasilirken, 100W’da gergeklestirilen ekstraksiyonda MEM miktarina 4 saatten

daha kisa bir siirede ulagilabildigi goriilmektedir. Bununla birlikte 100W—8saat

ultrasonik ekstraksiyon sonucunda elde edilen kati madde miktarinin, MEM

miktarindan %26.1 daha fazla oldugu belirlenmistir.
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4.5. Geleneksel ve Ultrasonik Ekstraksiyon Yontemlerinin Karsilastirilmasi

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yOntemlerinin ekstraksiyon
verimlilikleri, tanen oranlar1 (%)  ve tanen miktarlari (g) bakimindan
karsilastirilmas1  Cizelge 4.12°de verilmistir. Cizelge 4.12 incelendiginde;
geleneksel (90°C-8saat) ve ultrasonik (100W-8saat) ekstraksiyon ydntemlerinin
en yiiksek ekstraksiyon verimleri sirasiyla %53.6 ve %62.8 olarak bulunmustur.
Her iki yontem en yliksek ekstraksiyon verimleri bakimindan karsilastirildiginda
ultrasonik ekstraksiyon ile verimin geleneksel yonteme gore %17.16 oraninda
arttigi belirlenmistir. Ayrica geleneksel ekstraksiyonun %53.6 olan en yiiksek
ekstraksiyon verimine ultrasonik ekstraksiyon ile 100W da 4 saatten daha kisa

stirede ulasildig1 goriilmistiir.

Cizelge 4.12. Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemlerinin ortalama ekstraksiyon verimleri
(%), tanen oranlar1 (%) ve tanen miktarlar1 (g) bakimindan karsilastirilmas.

4 saat 6 saat 8 saat

Ekst. Tanen Tanen Ekst. Tanen Tanen Ekst. Tanen  Tanen

Verimi  Oram  Miktarn | Verimi Oram Miktar1 | Verimi  Oram  Miktar
(%) (%) ()] (%0) (%) (9) (%) (%0) 1(g)

30°C 15.9 53.8 8.6 221 60.9 135 22.6 64.0 13.9
50°C 29.1 62.4 18.2 334 64.9 21.7 35.8 68.3 245
70°C 33.9 68.7 23.3 41.7 71.7 29.9 43.2 72.0 31.1
90°C 48.5 71.0 344 52.7 70.9 37.4 53.6 70.5 37.8
40W 33.2 65.1 21.6 40.5 65.8 26.6 43.9 69.0 30.3
60W 43.2 66.9 28.9 46.4 68.5 31.8 48.6 69.1 33.6
80W 46.0 65.9 30.3 51.4 68.2 35.1 54.8 67.0 36.7
100W | 58.6 67.5 39.6 60.4 66.8 40.3 62.8 64.0 40.2

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen en yiiksek
tanen miktarlar1 sirastyla 37.8g (90°C - 8saat) ve 40.3g (100W - 6saat) olarak
bulunmustur. Bu degerlere gore; ultrasonik ekstraksiyon ile mese palamudundan
ekstrakte edilen tanen miktarinin geleneksel yonteme gore %6.61 oraninda artis
gosterdigi belirlenmistir. Diger yandan Cizelge 4.12°den, geleneksel ekstraksiyon
yonteminde MEM miktarina 90°C’de 4-6 saatte ulasilirken, ultrasonik
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ekstraksiyon yontemi ile 100 W’da 4 saatten daha kisa bir siirede ulasilabildigi de

goriilmektedir.

Geleneksel yontemle yapilan ekstraksiyonlarda sicaklifin ve ekstraksiyon
siresinin elde edilen tanen miktar1 T{zerine etkisi istatiksel olarak
degerlendirildiginde; tiim sicaklik ve siire degisimlerinin tanen miktar1 iizerine
istatistiki anlamda onemli degisimler sagladigi (P<0.05), yani artan sicaklik ve
ekstraksiyon siiresi ile toplam ekstrakte edilen tanen miktarinin arttigi

belirlenmistir. (Cizelge 4.13, 4.14).

Cizelge 4.13. Geleneksel ekstraksiyonda sicakligin tanen miktar1 (g) tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSiYON TANEN MiKTARLARI (g) UZERINE SICAKLIGIN

ETKISI
Sicakhik | n 4 saat Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | CV.(%)
30 °C 3 9,08 8,26 8,34 9,08 8,26 8,56+0.26" 0,45 5,27
50 °C 3 | 1855 | 18,47 | 17,45 | 1855 | 17,45 | 18,16+0.35° 0,61 3,37
70 °C 3 | 22,65 | 23,58 | 23,69 | 23,69 | 22,65 | 23,30+0.33" 0,57 2,45
90 °C 3 | 34,77 | 34,64 | 3391 | 34,77 | 3391 | 34,44+0.27° 0,46 1,34
F=1248,191
P=0.000
Sicakhik | n 6 saat Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
30 °C 3 | 1452 | 12,53 | 13,38 | 14,52 | 12,53 13,48+0.58° 1,00 7,41
50 °C 3 | 21,06 | 22,98 | 20,97 | 22,98 | 20,97 | 21,67+0.65° | 1,13 5,23
70 °C 3 | 3598 | 30,22 [ 30,47 | 3598 | 30,22 | 32,22+1.88° | 3,25 10,10
90 °C 3 | 36,47 | 37,44 | 38,18 | 38,18 | 36,47 | 37,36x0.49*° | 0,86 2,29
F=100.927
P=0.000
Sicakhik | n 8 saat Mak. | Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
30 °C 3 | 1586 | 13,01 | 14,54 | 1586 | 13,01 | 14,47+0.83° 1,43 9,88
50 °C 3 (2222|2611 | 25,11 | 26,11 | 22,22 | 24,48+1.16° 2,02 8,24
70 °C 3 | 31,68 | 31,50 | 30,18 | 31,68 | 30,18 | 31,12+0.47" 0,82 2,64
90 °C 3 | 3746 | 37,57 | 38,13 | 38,13 | 37,46 | 37,72+0.21° 0,36 0,94
F=170,700
P=0.000
a,b,cd,

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).
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Ayrica 30, 70 ve 90 °C’lik sicakliklarda gergeklestirilen ekstraksiyonlarda,

elde edilen tanen miktarn ortalamalar1 bakimindan 6 ile 8 saat arasinda fark

yokken, 50 °C’de gerceklestirilen ekstraksiyonda, uygulanan tiim siireler arasinda

fark oldugu goriilmiistiir (Cizelge 4.14).

Cizelge 4.14. Geleneksel ekstraksiyonda siirenin tanen miktari (g) tizerine etkisi.

GELENEKSEL EKSTRAKSiYON TANEN MiKTARLARI (g) UZERINE SURENIN

ETKIiSi
Siire n 30 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |CV.(%)
4saat | 3 | 9,08 | 8,26 | 8,34 9,08 8,26 8,56+0.26" 0,45 | 5,27
6saat | 3 | 14,52 | 12,53 | 13,38 | 14,52 12,53 13,48+0.58% 1,00 741
8saat | 3 | 15,86 | 13,01 | 14,54 | 15,86 13,01 14,47+0.83% 1,43 | 9,88
F=27.787
P=0.001
Siire n 50 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |CV.(%)
4saat | 3 | 1855 | 18,47 | 17,45 | 18,55 17,45 18,16+0.35° 0,61 | 3,37
6saat | 3 | 21,06 | 22,98 | 20,97 | 22,98 20,97 21,67+0.65" 1,13 | 5,23
8saat | 3 | 22,22 | 26,11 | 25,11 | 26,11 22,22 24,48+1.16% 2,02 | 8,24
F=15.750
P=0.004
Siire n 70 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. |CV.(%)
4saat | 3 | 22,65 | 23,58 | 23,69 | 23,69 22,65 23,30+0.33" 0,57 | 245
6saat | 3 | 3598 | 30,22 | 30,47 | 35,98 30,22 32,22+1.88% 3,25 | 10,10
8saat | 3 | 31,68 | 31,50 | 30,18 | 31,68 30,18 31,12+0.47% 0,82 | 2,64
F=18.367
P=0.003
Siire | n 90 °C Mak. Min. X+S.E.M. S.D. | C.V.(%)
4 saat 3 | 34,77 | 34,64 | 3391 34,77 33,91 34,44+0.27° 0,46 1,34
6saat | 3 | 36,47 | 37,44 | 38,18 | 38,18 36,47 37,36+0.49% 0,86 | 2,29
8saat | 3 | 37,46 | 37,57 | 38,13 | 38,13 37,46 37,72+0.212 0,36 | 0,94
F=27.098
P=0.001
ab,ca

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar onemlidir (P<0.05).
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Ultrasonik ekstraksiyonda ekstraksiyon giicliniin elde edilen tanen miktar1
iizerine etkisi istatistiksel olarak degerlendirildiginde; tiim ekstraksiyon
siirelerinde ultrasonik gii¢ artisinin elde edilen tanen miktar1 ortalamalarinda
yarattig1 farkin istatiksel agidan onemli oldugu (P<0.05) goriilmiistiir. 6 saatte
gergeklestirilen ekstraksiyonda kullanilan tiim ultrasonik gii¢ seviyeleri arasinda
fark tespit edilirken, 4 saatte gerceklestirilen ekstraksiyonda 60—80W arasinda, 8
saatte gerceklestirilen ekstraksiyonda ise 80—-100W arasinda tanen miktari
ortalamalar1 bakimindan istatistiksel acidan Onemli bir fark olmadigi

belirlenmistir (Cizelge 4.15).

Cizelge 4.15. Ultrasonik ekstraksiyonda ultrasonik giiciin tanen miktar1 (g) iizerine etkisi.

ULTRASONIK EKSTRAKSIYON TANEN ORANLARI (%) UZERINE ULTRASONIK
GUCUN ETKiSi

U'tggonik n 4 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | S.D. |C.V.(%)
40 v‘i/ 3 | 66,07 | 64,19 | 65,04 | 66,07 | 64,19 | 65,10£0.54* | 094 | 1,45
60 W 3 | 67,43 | 65,50 | 67,82 | 67,82 | 6550 | 66,91+0.72° | 1,24 | 1,86
80 W 3 | 6508 | 64,81 | 67,95 | 67,95 | 64,81 | 65,95£1.00° | 1,74 | 2,64
100W | 3 | 68,14 | 66,23 | 68,02 | 68,14 | 66,23 | 67,47+0.62° | 1,07 1,58

F=1.993

P=0.194

Ultg\isioﬂik n 6 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | S.D. |C.V.(%)
40 v‘i/ 3 167,35 | 67,24 | 62,78 | 67,35 | 62,78 | 65,79+1.51° | 2,61 | 3,96
60 W 3 | 68,22 | 66,13 | 71,10 | 71,10 | 66,13 | 68,48+1.44° | 249 | 3,64
80 W 3 | 67,40 | 68,33 | 68,78 | 68,78 | 67,40 | 68,17+0.41° | 0,70 1,03
100W | 3 | 67,29 | 64,00 | 69,07 | 69,07 | 64,00 | 66,79+1.49* | 258 | 3,86

F=0.933

P=0.468

U“félgonik n 8 saat Mak. | Min. | X#S.EM. | S.D. |C.V.(%)
40 v‘i/ 3 ]69,74 | 71,92 | 65,35 | 71,92 | 65,35 | 69,00£1.93* | 335 | 4,85
60 W 3 | 6864 | 67,74 | 70,89 | 70,89 | 67,74 | 69,09+0.94* | 1,62 | 2,35
80 W 3 | 69,39 | 66,57 | 65,12 | 69,39 | 65,12 | 67,03£1.26*" | 2,17 | 3,24
100W | 3 | 64,13 | 64,36 | 63,66 | 64,36 | 63,66 | 64,05:0.20° | 0,36 | 0,55

F=3.588

P=0.066

a, b,cd

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).
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Ultrasonik ekstraksiyonda 40, 60 ve 80W’lik ultrasonik giicler ile farkll
siirelerde uygulanan ekstraksiyonlarda elde edilen tanen miktar1 ortalamalari
arasindaki farkin istatiksel acidan Onemli oldugu (P<0.05) ve 40W’lik
uygulamada tiim ekstraksiyon siireleri arasinda fark oldugu, 60 ve 80W’lik
uygulamalarda 6 ile 8 saat arasinda fark olmadigi belirlenmistir. 100W’da
gerceklestirilen ekstraksiyonlarda siireye bagli olarak elde edilen tanen miktari
ortalamalar1 arasindaki farkin istatiksel ag¢idan Onemli olmadigi (P>0.05)

goriilmiistiir (Cizelge 4.16).

Cizelge 4.16. Ultrasonik ekstraksiyonda siirenin tanen miktari (g) iizerine etkisi.

ULTRASONIK EKSTRAKSIYON TANEN MiKTARLARI (g) UZERINE SURENIN

ETKISi

Siire n 40W Mak. Min. X+S.E.M. SD. | CV.(%)
4 saat 3 121,84 | 21,78 | 21,22 | 21,84 21,22 21,61+0.20° 0,34 1,59
6 saat 3 | 28,03 | 26,91 | 25,03 | 28,03 25,03 26,66+0.87" 1,51 5,67
8 saat 3 | 31,65 | 30,66 | 28,52 | 31,65 28,52 30,28+0.92% 1,60 5,28
F=34.354
P=0.001

Siire n 60 W Mak. Min. X+S.E.M. SD. | CV.(%)
4 saat 3 | 2855|2935 | 28,71 | 29,35 28,55 28,87+0.24° 0,42 1,46
6 saat 3 132,74 ]2982 | 3289 | 32,89 | 29,82 | 31,82+1.00* | 1,73 5,44
8 saat 3 | 34,14 | 32,02 | 3454 | 3454 32,02 33,57+0.78% 1,35 4,03
F=10.143
P=0.012

Siire | n 80 W Mak. | Min. X+S.EMM. | SD. | C.V.(%)
4 saat 3 | 29,63 | 29,23 | 32,22 | 32,22 29,23 30,36+0.94° 1,62 5,35
6 saat 3 |36,06 | 33,49 | 3551 | 36,06 | 33,49 | 35,02+0.78* | 1,36 3,87
8 saat 3 | 40,72 | 36,30 | 35,22 | 40,72 35,22 37,41+1.68% 2,92 7,79
F=8.925
P=0.016

Siire n 100 W Mak. Min. X+S.E.M. S.D. | CV.(%)
4 saat 3 | 39,72 | 38,80 | 40,05 | 40,05 38,80 39,52+0.37* | 0,65 1,63
6 saat 3 | 40,20 | 39,25 | 41,46 | 41,46 39,25 40,31+0.64* | 1,11 2,75
8 saat 3 139,89 | 38,63 | 42,18 | 42,18 38,63 40,24+1.04* | 1,80 4,48
F=0.347
P=0.720
a,b,c G

" Ayni siitunda farkli harflerle gosterilen ortalamalar arasindaki farklar 6nemlidir (P<0.05).
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Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen
ekstraksiyon verimleri (%), tanen oranlar1 (%) ve tanen miktarlar1 (g) degerlerinin
ortalamalar1 arasinda fark olup olmadiginin saptanmasi igin yapilan esli t-testi
sonuglarina gore; geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri arasinda, elde
edilen ekstraksiyon verimlerinin (%) ve ekstrakte edilen tanen miktarlarinin (g)
ortalamalar1 arasindaki farkin istatiksel olarak 6nemli oldugu (P<0.05), tanen
oranlarinin (%) ortalamalar1 arasindaki farkin ise 6nemli olmadig1 belirlenmistir
(P>0.05). Kisaca; geleneksel yonteme gore ultrasonik yontemle ekstrakte edilen
toplam kati madde miktarindaki (verimlilik) ve toplam tanen miktarindaki (g)
artislarin istatistiki acidan da Onem tasidigi, yani ultrasound ekstraksiyonda
verimliligin ve ekstrakte edilen tanen miktarinin daha fazla oldugu, elde edilen
toplam kat1 madde icerisindeki tanen oranindaki degisimlerin ise istatistiki acidan

onemsiz oldugu anlasilmistir.

4.6.Elde Edilen Ekstraktlarin Derilere Kazandirdiklar1 Kahinhk Artislar: ve

Biizillme Sicakliklarina Ait Bulgular

Farkli ekstraksiyon kosullarinda gergeklestirilen geleneksel ve ultrasonik
ekstraksiyon denemeleri sonucunda elde edilen ekstraktlarin tabaklama islemi ile
deriye kazandirdiklar1 kalinlik artiglar1 ve biiziilme sicakliklar1 Cizelge 4.17°de

verilmistir.

Cizelge 4.17°de verilen bulgular incelendiginde; geleneksel yontemde
ekstraksiyon sicakhigi arttikga (30 °C - 90 °C) elde edilen tanenin deriye
kazandirdig1 dolgunluk 6zelliginin de arttig1 (% 42.22 - % 51.71) goriilmektedir.
Bu durum, yiiksek sicaklikta gergeklestirilen ekstraksiyonlarda daha yiiksek

molekiiler boyuta sahip yapilarin ¢dziicli ortama gectigini diigiindlirmiistiir.

Ultrasonik yonteme iliskin sonuglar incelendiginde ise; ekstraksiyonda
kullanilan ultrasonik giic 40W—80W elde edilen tanenlerin derilere kazandirdiklar
kalinlik artiglarinda (deriye kazandirdiklart dolgunlukta) belirli bir azalma
goriilmekle birlikte, 6zellikle 100 W’da 6 ve 8 saatlik ekstraksiyonlarla elde
edilen c¢ozeltilerle tabaklanmig derilerin kalinlik artiglarinda dikkate deger bir

azalma tespit edilmistir. Bu durum; ozellikle 100 W’da gergeklestirilen
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ekstraksiyonda elde edilen tanenin kimyasal yapisinda bir parcalanmanin

meydana gelmis olabilecegini diisiindiirmiistiir.

Cizelge 4.17. Gelencksel ve ultrasonik yontemlerle elde edilen ekstraktlarin, tabaklama islemi ile
derilere kazandirdiklari kalinlik artis1 ve biiziilme sicakliklari.

Ekstraksiyon Ekstraksiyon % Kalinhk Biiziilme
Yontemi Kosulu Artisi Sicakhigi (Ts)
30 °C, 8 saat % 42.22 61.5°C
GELENEKSEL 50 °C, 8 saat % 45.09 65.5°C
EKSTRAKSiYON
70 °C, 8 saat 00 45.67 66.5°C
90 °C, 8 saat % 51.71 65.0°C
40 W, 8 saat 9% 60.07 66.0°C
ULTRASONIK 60 W, 8 saat % 53.73 67.5°C
EKSTRAKSIYON
80 W, 8 saat % 52.00 65.5°C
100 W, 8 saat 0041.17 65.0°C
100 W, 6 saat 00 31.57 66.5°C

Derilere kazandirilan kalinlik artis1 her ne kadar geleneksel yontemde
sicaklik arttikga artmis, ultrasonik ekstraksiyon yonteminde ise ultrasonik gii¢
arttikca azalmis olsa da, ultrasonik ekstraksiyon yontemi ile 40, 60 ve 80 W’da
elde edilen ekstraktlar ile tabaklanmis derilerdeki kalinlik artisi geleneksel
yonteme gore elde edilmis ekstraktlarla tabaklanmis derilerin kalinlik artisindan
fazla olmustur. Geleneksel yontem ile elde edilen en yiiksek kalinlik artis1 %51.71
(90°C, 8 saat) iken ultrasonik yontem ile 40 — 60 — 80 W ile 8 saatlik ekstraksiyon
sonucu elde edilen ekstraktlar ile derilerde % 60.07 — 53.73 — 52.00 kalinlik

artiglar1 elde edilmistir.

Tabaklama islemi ile derilere kazandirilan biiziilme sicakliklart (Ts)
incelendiginde ise; geleneksel yontemle 30 °C’de elde edilen ekstrakt ile yapilan
tabaklama ile saglanan biiziilme sicakligi haricinde (61.5°C) diger tiim
ekstraktlarin derilere kazandirdiklar1 biiziilme sicakliklar1 birbirine yakin elde

edilmistir (65.0 — 67.5°C).
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4.7. Ektraksiyon Verimliligi Uzerine Yapilan ilave Denemelere Ait Bulgular

Ekstraksiyonlarda daha kiiglik partikiillerin ve geleneksel ekstraksiyon

yonteminde mekanik etkinin kullanilmasi gibi calisma kapsaminda olmayan

parametrelerin ekstraksiyon islemine etkileri de birka¢ deneme ile incelenmistir.

Palamut kadeh ve tirnaklarmin daha ufak boyutlara getirilmesi boylelikle

kiitle transfer direncini azaltmaya yonelik olarak yapilan denemelerde Cizelge

4.18’de verilen bulgular elde edilmistir.

Cizelge 4.18. Farkli partikiil boyutlarinda palamutlar kullanilarak 80 ve 100W’lik ultrasonik
gliglerde gergeklestirilen ekstraksiyonlardan elde edilen verimler (%).

80W Ultrasonik Ekstraksiyon | 100W Ultrasonik Ekstraksiyon
Partikiil Calismada Partikiil boyutu Calismada
boyutu kullanilan kiigtiltiilmiis kullanilan
Sii kiigtltiilmiis palamut palamut palamut
iire
palamut boyutu (<2-5mm) boyutu
(<2-5mm) (2-5mm) (2-5mm)
2 saat 57.6 40.0 57.6 44.5
4 saat 59.2 46.0 59.2 58.6
6 saat 59.6 51.4 60.3 60.4
8 saat 60.3 54.8 61.3 62.8
Sonuglar incelendiginde; Ozellikle 80W’ta yapilan ekstraksiyonda

ekstraksiyon veriminin beklendigi sekilde arttigi ve ekstraksiyon siiresinin
kisaldig goriilmistiir. 100W’lik uygulamada ise 2 saat ekstraksiyon sonunda elde
edilen verimler disinda partikiil boyutunun kiigiiltiilmesinin verimlilik agisindan
ciddi bir fark yaratmadigi belirlenmistir. Elde edilen ekstraktlarin katt maddeleri
icerisindeki tanen oranlar1 belirlenmek istendiginde analizlerde ciddi sorunlarla
karsilagilmistir.  Ciinkii; palamutlar daha kiicik boyutlara pargalanmaya
calisilirken ayn1 zamanda toz hale gelen materyal miktar1 artmistir. Bu durum
ekstraktin dibinde bir ¢amur tabakasinin olusumuna neden olmus, analizler
stirasinda bu durumu agmak i¢in santrifiij uygulamasi yapilmis ancak yine de tanen
analizleri sonucunda oldukca diisiik ve tutarli olmayan analiz sonuglar elde
Bu nedenle

edilmistir. daha kiiciik boyutlarda pargalanan materyalin

ekstraksiyonunda tanen oranlar1 ve ¢ozelti icerisindeki tanen miktar1 degerleri
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belirlenememistir. Verimlilikle ilgili elde edilen veriler {izerinden partikiil
boyutunun kiiciiltiilmesinin 6zellikle diisiik ultrasonik giic uygulamalarinda

ekstraksiyon siiresini kisaltacagi sonucuna varilmastir.

Geleneksel ekstraksiyon yonteminde mekanik etkinin (karistirmanin),
ekstraksiyon verimi iizerine etkisini incelemek amaciyla; mekanik etki
kullanilarak ekstraksiyonlar gerceklestirilmis ve elde edilen sonuglar mekanik
etkinin kullanilmadig1 geleneksel ekstraksiyon yonteminden elde edilen sonuglar

ile karsilastirilmistir (Cizelge 4.19).

Cizelge 4.19. Mekanik etki kullanilarak ve kullanilmadan gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon
yontemlerinden elde edilen verimler (%).

A: Mekanik etki kullanilmadan gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemi
B: Mekanik etki (karistirma) kullanilarak gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemi

30 °C 50 °C 70 °C 90 °C

A B A B A B A B

4saat | 15.9 17.2 29.1 27.8 33.9 38.8 485  52.8

6saat | 22.1 22.8 33.4 34.5 41.7 43.7 52.7  53.7

8saat | 22.6 26.3 35.8 37.6 43.2 46.2 53.6 56.1

Ekstraksiyon verimleri incelendiginde; mekanik etki kullaniimadan
gerceklestirilen geleneksel ektraksiyon yontemi ile elde edilen en yiliksek verime
(90°C-8saat), mekanik etki kullanilarak ayni sicaklikta 6 saat ekstraksiyon
siiresinde ulagilabildigi goriilmiistiir. Ayrica her iki yontem ile elde edilen en
yiksek verimlilik degerleri karsilagtirildiginda (90°C-8saat), ekstraksiyon
isleminde mekanik etkinin kullanilmasi ile verimin %4.66 arttig1 belirlenmistir.
Sonug olarak geleneksel yontemle ekstraksiyonda mekanik etki uygulamasinin
ekstraksiyon siiresini kisaltacagi ve verimlilikte de artis saglayabilecegi

gorilmiistiir.
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Mekanik etki kullanilarak ve kullanilmadan gerceklestirilen geleneksel
ekstraksiyon ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen en yiiksek

verimler Cizelge 4.20’de 6zet halinde verilmistir.

Cizelge 4.20. 90 °C’de mekanik etki kullanilarak ve kullanilmadan gergeklestirilen geleneksel
ekstraksiyon ile 100W’da gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemlerinden
elde edilen ekstraksiyon verimlerinin karsilastirilmasi.

* 90 °C’de mekanik etki kullanilmadan gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore
ekstraksiyon verimlerinde meydana gelen % artislar

EKSTRAKSIYON VERIMLERI (%)

) 90 °C’de Geleneksel 90 °C’de Geleneksel | 100 W’da Ultrasonik
SURE Ekstraksiyon Ekstraksiyon Ekstraksiyon

(Mekanik Etki Yok) (Mekanik Etki Var)

2 saat 41.9 43.9 %4.77* 44.5 %6.21*
4 saat 48.5 52.8 %8.87* 58.6 %20.82*
6 saat 52.7 53.7 %1.90* 60.4 %14.61*
8 saat 53.6 56.1 %4.66* 62.8 %17.16*

Cizelge 4.8 incelendiginde; en yiiksek verimlerin 100W’da gergeklestirilen
ultrasonik ekstraksiyon yontemi ile elde edildigi goriilmektedir. Mekanik etki
kullanilmadan 90°C’de gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore;
mekanik etki kullanilarak 90°C’de gerceklestirilen ekstraksiyonda verim, siireye
bagl olarak %1.90-8.77 oraninda artarken, 100W’da gerceklestirilen ultrasonik

yontemde ise %6.21-20.82 oraninda artiglarin saglanabilecegi belirlenmistir.
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5. SONUC

Bu calismada, son yillarda 6zellikle gida, kimya, eczacilik gibi alanlarda
cesitli bitkisel materyallerden fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu i¢in kullanilan
ultrasound teknolojisinin mese palamudundan tanen (valeks) iiretiminde
kullanilabilirligi geleneksel ekstraksiyon yontemi ile karsilagtirilmali olarak
arasgtirtlmistir. Bu  suretle, her iki yontem ile elde edilen ekstraktlarin
verimlilikleri, tanen Ozellikleri, tabaklama etkinlikleri ve deriyi doldurma

ozellikleri a¢isindan karsilagtirmalari yapilmistir. Elde edilen sonuglardan;

Geleneksel ekstraksiyon isleminde siirenin (1.11-1.42 kat) ve ozellikle
sicakligin  artmas1 (2.37-3.05 kat) ile ekstraksiyon veriminin de arttig1
goriilmistiir. Ancak, 90°C’de gerceklestirilen ekstraksiyonda ekstrakte edilen
toplam kat1 madde verimliliginde artis devam etmekle birlikte toplam kati madde
igerisindeki tanen oraninda az da olsa bir diisiis meydana gelmistir. Bunun nedeni,
artan ekstraksiyon sicakligi ile birlikte bitki materyalinden ekstrakte edilen tanen
olmayan maddelerin miktarindaki artistir. Buna ragmen geleneksel ekstraksiyon
yontemi ile en yiliksek verim ve tanen miktar, 90°C’de 6 ve 8 saatlik
ekstraksiyonlarda elde edilmistir (6 saatte: %52.7 verim, 37.4g tanen, 8 saatte:

%53.6 verim, 37.8g tanen).

Ultrasonik ekstraksiyonda ise siirenin (1.07 kat) ve o6zellikle ultrasonik
gliciin (1.43-1.76 kat) artmasi ile ekstrakte edilen katt madde verimliliginde artis
saglanmistir. Ancak ultrasonik ekstraksiyonda da artan ultrasonik giiclerde (80W
ve Ozellikle 100W’da) ekstrakte edilen tanen olmayan madde miktarindaki artig
nedeniyle toplam kati madde igerisindeki tanen oranlarinda azalma meydana
gelmis olsa da toplam ekstrakte edilen tanen miktarlar1 artmistir. Ultrasonik
ekstraksiyona iliskin verilerin incelenmesi ve istatistiki degerlendirmelerden
100W’lik ultrasonik gii¢ ile 4-6-8 saatlik ekstraksiyonlardan elde edilen tanen
miktarlar1 arasinda énemli bir fark olmadig1 belirlenmistir. Ozellikle 100W-6saat
ve 100W-8saatlik ekstraksiyonlardan elde edilen tanen miktarlart hemen hemen
ayn1 olarak bulunmustur (40.3g — 40.2g). Bu nedenle ultrasonik ekstraksiyon igin

100W, 4-6 saat ekstraksiyon siirelerinin uygun oldugu gorilmiistiir.
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Geleneksel ekstraksiyon yontemi ile en yiiksek ekstraksiyon verimi
(%53.6), 90°C—8 saat ekstraksiyon kosullarmnda 37.8g tanen miktar1 ile elde
edilirken, ultrasonik ekstraksiyon ile en yiiksek verim (%62.8), 100W-8saatlik
ckstraksiyonda, en yiiksek tanen miktari (40.3g) ise 100W-6saatlik ekstraksiyonda
elde edilmistir. iki ekstraksiyon ydnteminin en yiiksek ekstraksiyon verimleri ve
tanen icerikleri gz oOniline alindiginda, ultrasonik ekstraksiyon ile kati madde
veriminde %17.16 (1.17 kat), tanen iceriginde %6.61 (1.07 kat) artis sagladigi
belirlenmistir. Ayrica, geleneksel ekstraksiyon yontemi ile 90°C - 8 saatte elde
edilen en yliksek ekstraksiyon verimine (%53.6) ve tanen miktarina (37.8g),
100W ultrasonik ekstraksiyonla 4 saatten daha kisa siirede ulasilabilmistir (L00W-
4saatte: verim %58.6, tanen miktar1 39.69).

Sivakumar et al. (2006), kati-sivi myrobalan ekstraksiyon isleminde
ultrasoundun kullanilabilirligini arastirdiklart c¢aligmalarinda ultrasonik giiciin
20W’dan 100W’a ¢ikarilmasi ile 30°C’de mekanik etki kullanilmadan
gerceklestirilen kontrol denemelerine gore, ekstraksiyon veriminin 3-5 Kat
arttigini belirtmislerdir. Yine Sivakumar et al. (2009); deri tiretimi i¢in kullanilan
mimoza adl1 bitkisel tanenin ultrasonik ekstraksiyonu ile ilgili ¢calismalarinda 40-
120W’da  gergeklestirdikleri ~ ultrasonik  ekstraksiyonlar ile  30°C’de
gerceklestirilen kontrol denemesine gore elde edilen toplam ekstraktta 2-3 kat
artis  elde ettiklerini  bildirmislerdir. ~ Ancak; ultrasound ile yapilan
ekstraksiyonlardan elde edilen sonuclar, her iki calismada da 30°C’de
gerceklestirilen geleneksel yontem ekstraksiyon sonuglar ile karsilastirilmistir.
Mese palamudundan ultrasound ile tanen (valeks) ekstraksiyonuna iligkin yapmis
oldugumuz calisma kapsaminda elde edilen bulgular benzer sekilde
degerlendirildiginde; 40W-100W ultrasonik giicler kullanilarak gerceklestirilen
ekstraksiyonlarda 30°C’deki geleneksel yonteme gore; ekstraksiyon veriminde
1.94-2.78 kat, ekstraksiyon sonunda elde edilen tanen miktarlarinda ise 2.18-2.90
kat artislar elde edilmistir.

Farkl1 ekstraksiyon kosullarinda gergeklestirilen geleneksel ve ultrasonik
ekstraksiyon denemeleri sonucunda elde edilen ekstraktlarin tabaklama islemi ile
derilere kazandirdiklar1 kalinlik artislar1 incelendiginde; geleneksel yontemde,

ckstraksiyon sicakligi arttikga (30°C - 90°C) elde edilen tanenlerin derilere
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kazandirdigi dolgunluk o6zelliklerinin de arttig1 (%42.22 - %51.71) goriilmiistiir.
Ultrasonik yontemde ise; ekstraksiyonda kullanilan 40W—80W ultrasonik gii¢ ile
elde edilen tanenlerin derilere kazandirdiklar1 kalinlik artislarinda (deriye
kazandirdiklar1 dolgunlukta) belirli bir azalma goriilmekle birlikte, 6zellikle 100
W’da 6 ve 8 saatlik ekstraksiyonlarla elde edilen ¢ozeltilerle tabaklanmis derilerin
kalinlik artislarinda dikkate deger bir azalma tespit edilmistir. Bu durum; 6zellikle
100 W’da gergeklestirilen ekstraksiyonda elde edilen tanenin kimyasal yapisinda
bir par¢alanmanin meydana gelmis olabilecegini diisindiirmiistiir. Buradan,
100W’lik ultrasonik ekstraksiyonun gerek yiiksek ultrasonik giig, gerekse ¢ozelti
sicakliginin kaynama noktasina yaklasarak yiiksek sicakliklara ulagmasi sebebiyle

ekstrakte edilen tanen yapisinda parcalanmalara sebep oldugu diistiniilmiistiir.

Derilere kazandirilan kalinlik artisi her ne kadar geleneksel yontemde
sicaklik arttikca artmus, ultrasonik ekstraksiyon yonteminde ise ultrasonik giic
arttikga azalmis olsa da, ultrasonik ekstraksiyon yontemi ile 40, 60 ve 80 W’da
elde edilen ekstraktlar ile tabaklanmis derilerdeki kalinlik artis1 geleneksel
yonteme gore elde edilmis ekstraktlarla tabaklanmis derilerin kalinlik artisindan
fazla olmustur. Geleneksel yontem ile elde edilen en yiiksek kalinlik artis1 %51.71
(90°C, 8 saat) iken ultrasonik yontem ile 40-60-80W ile 8 saatlik ekstraksiyon
sonucu elde edilen ekstraktlar ile derilerde % 60.07-53.73-52.00 kalinlik artislar

elde edilmistir.

Her iki yontemden elde edilen ekstraktlarin tabaklama islemi ile derilere
kazandirdiklar1 biiziilme sicakliklari (Ts) incelendiginde ise; geleneksel yontemle
30°C’de elde edilen ekstrakt ile yapilan tabaklamadan elde edilen biiziilme
sicakhign haricinde (61.5°C) diger tiim ekstraktlarin derilere kazandirdiklari

biiziilme sicakliklar1 birbirine yakim elde edilmistir (65.0 — 67.5°C).

Sonug¢ olarak, elde edilen bulgulardan, mese palamudundan tanen
ekstraksiyonu igin ultrasonik ekstraksiyon yonteminin geleneksel ekstraksiyon
yontemine alternatif bir yontem olarak kullanilabilecegi ve ultrasonik yontemin
geleneksel yonteme gore siire ve verimlilik acisindan avantaj saglayabilecegi

anlagilmistir.
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1 4 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

2 6 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

3 8 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

4 4 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

5 6 saatte farkl giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

6 8 saatte farkl giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

~

4 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

(e0)

6 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

(o]

8 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

10 4 saatte farkli giliclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

11 6 saatte farkli giiclerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

12 8 saatte farkli giliclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu
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13 4 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

14 6 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

15 8 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

16 4 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

17 6 saatte farkli giliclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

18 8 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine

gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

19 30 °C’de farkli siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

20 50 °C’de farkl siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

21 70 °C’de farkli siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

22 90 °C’de farklh siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

23 40 W’da farkli siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon
yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz

tablosu

Ek 24 60 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz

tablosu
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80 W’da farkli siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon
yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz

tablosu

100 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu

30 °C’de farkli siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

50 °C’de farkli stirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen icerigine ait varyans analiz tablosu

70 °C’de farkli siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen icerigine ait varyans analiz tablosu

90 °C’de farkli siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

40 W’da farkh siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

60 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

80 W’da farkli siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

100 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gdre yapilan tanen igerigine ait varyans analiz tablosu

30 °C’de farklh siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

50 °C’de farkli siirelerde gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

70 °C’de farkli siirelerde gercgeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu
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90 °C’de farkli siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

40 W’da farkli stirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

60 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

80 W’da farkli siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu

100 W’da farkli siirelerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon

yontemine gore yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu



95

EKLER

Geleneksel ve ultrasonik ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen
ekstraksiyon verimleri (%), tanen oranlari (%) ve tanen miktarlar1 (g) degerlerinin
stire ve sicakliga/ultrasonik giice gore siniflandirilarak yapilan One-Way ANOVA

Varyans Analizi sonuglart Ek Cizelge 1-42’de verilmistir.

Ek 1. 4 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Sicaklik 3 1633.420 544.473 4494.441 0.000
Hata 8 0.969 0.121
Toplam 11 1634.390

Ek 2. 6 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Sicaklhik 3 1507.956 502.652 2317.615 0.000
Hata 8 1.735 0.217
Toplam 11 1509.691

Ek 3. 8 saatte farkl sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gére yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Sicakhik 3 1524977 508.326 485.904 0.000
Hata 8 8.369 1.046
Toplam 11 1533.346
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Ek 4. 4 saatte farkli giiclerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Ultrasonik Gii¢ 3 083.143 327.714 321.932 | 0.000
Hata 8 8.144 1.018
Toplam 11 991.287

Ek 5. 6 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Ultrasonik Giic¢ 3 635.339 211.780 95.401 0.000
Hata 8 17.759 2.220
Toplam 11 653.098

Ek 6. 8 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Ultrasonik Gii¢ 3 604.462 201.487 56.874 0.000
Hata 8 28.342 3.543
Toplam 11 632.803

Ek 7. 4 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Sicaklik 3 528.746 176.249 49.534 | 0.000
Hata 8 28.465 3.558
Toplam 11 557.211
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Ek 8. 6 saatte farkli sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplanm Ortalamasi
Sicakhik 3 234.062 78.021 10.917 | 0.003
Hata 8 57.173 7.147
Toplam 11 291.235

Ek 9. 8 saatte farkl sicakliklarda gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplam Ortalamasi
Sicakhk 3 110.651 36.884 3.311 | 0.078
Hata 8 89.116 11.139
Toplam 11 199.767

Ek 10. 4 saatte farkh giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm Ortalamasi
Ultrasonik Giic¢ 3 9.864 3.288 1.993 | 0.194
Hata 8 13.198 1.650
Toplam 11 23.062

Ek 11. 6 saatte farkli giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam Ortalamasi
Ultrasonik Giic¢ 3 14.095 4.698 0.933 | 0.468
Hata 8 40.297 5.037
Toplam 11 54.391
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Ek 12. 8 saatte farkli giiglerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen icerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Ultrasonik Gii¢ 3 50.289 16.763 3.588 0.066
Hata 8 37.373 4.672
Toplam 11 87.662

Ek 13. 4 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yoOntemine goére

yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Sicaklik 3 1046.320 348.773 | 1248.191 | 0.000
Hata 8 2.235 0.279
Toplam 11 1048.555

Ek 14. 6 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore

yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Sicaklhik 3 1029.670 343.223 100.927 | 0.000
Hata 8 27.206 3.401
Toplam 11 1056.875

Ek 15. 8 saatte farkli sicakliklarda gerceklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore

yapilan tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Sicakhik 3 885.639 295.213 170.700 | 0.000
Hata 8 13.835 1.729
Toplam 11 899.474
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Ek 16. 4 saatte farkl giiglerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplanm Ortalamasi
Ultrasonik Gii¢ 3 487.074 162.358 194.048 | 0.000
Hata 8 6.694 0.837
Toplam 11 493.768

Ek 17. 6 saatte farkl giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine goére yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam Ortalamasi
Ultrasonik Gii¢ 3 294.866 98.289 47.098 | 0.000
Hata 8 16.695 2.087
Toplam 11 311.561

Ek 18. 8 saatte farkh giiclerde gerceklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm Ortalamasi
Ultrasonik Giic¢ 3 171.070 57.023 14.144 | 0.001
Hata 8 32.253 4.032
Toplam 11 203.323

Ek 19. 30 °C’de farkl: siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam Ortalamasi
Siire 2 83.895 41.947 118.476 | 0.000
Hata 6 2.124 0.354
Toplam 8 86.019
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Ek 20. 50 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 69.725 34.862 63.380 0.000
Hata 6 3.300 0.550
Toplam 8 73.025

Ek 21. 70 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 148.315 74.158 140.460 0.000
Hata 6 3.168 0.528
Toplam 8 151.483

Ek 22. 90 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam | Ortalamasi
Siire 2 43.625 21.812 52.751 0.000
Hata 6 2.481 0.413
Toplam 8 46.105

Ek 23. 40 W’da farkl siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 178.811 89.405 80,911 0.000
Hata 6 6.630 1.105
Toplam 8 185.440
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Ek 24. 60 W’da farkl siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 44.629 22.315 11.764 0.008
Hata 6 11.382 1.897
Toplam 8 56.011

Ek 25. 80 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplami | Ortalamasi
Siire 2 116.764 58.382 24.007 0.001
Hata 6 14.591 2.432
Toplam 8 131.355

Ek 26. 100 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

ekstraksiyon verimine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam | Ortalamasi
Siire 2 27.365 13.683 3.793 0.086
Hata 6 21.642 3.607
Toplam 8 49.007

Ek 27. 30 °C’de farkli siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplami | Ortalamasi
Siire 2 161.493 80.746 5.275 0.048
Hata 6 91.840 15.307
Toplam 8 253.333
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Ek 28. 50 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen icerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 52.434 26.217 2.751 0.142
Hata 6 57.187 9.531
Toplam 8 109.621

Ek 29. 70 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 20.251 10.125 3.741 0.088
Hata 6 16.238 2.706
Toplam 8 36.489

Ek 30. 90 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 0.451 0.226 0.143 0.870
Hata 6 9.489 1.581
Toplam 8 9.940

Ek 31. 40 W’da farkl siirelerde ger¢eklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam | Ortalamasi
Siire 2 26.060 13.030 2.070 0.207
Hata 6 37.771 6.295
Toplam 8 63.831
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Ek 32. 60 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 7.561 3.780 1.090 0.395
Hata 6 20.803 3.467
Toplam 8 28.363

Ek 33. 80 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 7.425 3.712 1.350 0.328
Hata 6 16.495 2.749
Toplam 8 23.920

Ek 34. 100 W’da farkl siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen igerigine ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kayna@ Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 19.654 9.827 3.732 0.088
Hata 6 15.798 2.633
Toplam 8 35.452

Ek 35. 30 °C’de farkl: siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 60.163 30.082 27.787 0.001
Hata 6 6.495 1.083
Toplam 8 66.659
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Ek 36. 50 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 60.176 30.088 15.750 0.004
Hata 6 11.462 1.910
Toplam 8 71.638

Ek 37. 70 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamn | Ortalamasi
Siire 2 141.835 70.917 18.367 0.003
Hata 6 23.167 3.861
Toplam 8 165.002

Ek 38. 90 °C’de farkl siirelerde gergeklestirilen geleneksel ekstraksiyon yontemine gbre yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam | Ortalamasi
Siire 2 19.432 9.716 27.098 0.001
Hata 6 2.151 0.359
Toplam 8 21.583

Ek 39. 40 W’da farkl siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 113.611 56.805 34.354 0.001
Hata 6 9.921 1.654
Toplam 8 123.532
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Ek 40. 60 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam1 | Ortalamasi
Siire 2 33.793 16.897 10.143 0.012
Hata 6 9.995 1.666
Toplam 8 43.789

Ek 41. 80 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gore yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplamm | Ortalamasi
Siire 2 77.186 38.593 8.925 0.016
Hata 6 25.946 4.324
Toplam 8 103.132

Ek 42. 100 W’da farkl: siirelerde gergeklestirilen ultrasonik ekstraksiyon yontemine gére yapilan

tanen miktarina ait varyans analiz tablosu.

Varyasyon | Serbestlik Kareler Kareler F P
Kaynag Derecesi Toplam | Ortalamasi
Siire 2 1.130 0.565 0.347 0.720
Hata 6 9.779 1.630
Toplam 8 10.909




