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OZET

TURKIYE'DE MARKETLERDE SATILAN CESITLI SUTLERIN
FUROZIN, 5-HIDROKSIMETILFURFURAL VE LiZIN
ICERIKLERININ ARASTIRILMASI

Irem KAYA
Yiiksek Lisans, Beslenme ve Diyetetik
Tez Danigsmani: Dog. Dr. Serap ANDAC

Haziran, 2024 — 78 Sayfa

Sit ve driinlerine uygulanan 1s1l islemler; Maillard reaksiyonu ile protein
denatiirasyonu ve c¢apraz baglanmaya neden olarak, protein yapisini
farklilagtirmakta, biyoaktivite ve sindirilebilirligi degistirmektedir. Maillard
reaksiyonu, laktoz ve lizin gibi reaktifleri kullanarak, furozin ve
5-hidroksimetilfurfural (5-HMF) olusumuna yol agmaktadir. Bu ¢alismada, ¢ig
ve 1s1l islem gormiis ¢esitli siitlerin furozin, 5-HMF ve lizin igeriklerinin
arastirtlmas1 amaclanmistir. Bu baglamda, Istanbul ilindeki ¢esitli marketlerden
toplam 42 adet siit 6rnegi (3 ¢ig, 3 kaynatilmis, 3 yiiksek sicaklikta pastorize ve
33 UHT) toplanmistir. Toplanan siit 6rneklerinde furozin, 5-HMF ve lizin
seviyeleri HPLC yontemi ile ol¢lilmiistiir. Bulgulara goére, furozin ve lizin
degiskenleri arasinda korelasyon oldugu tespit edilmistir (p<0.05). Cig ve 1s1l
islem gormiis siitlerin 5-HMF ve lizin seviyeleri arasinda anlamli farklilik
olmadigr (p>0.05), ancak furozin diizeyinin 1s1l islem gérmiis siitlerde anlaml
sekilde arttigr belirlenmistir (p<0.05). UHT tam yagh standart siitiin 5-HMF
diizeyinin, UHT yagsiz standart siitten ve UHT laktozsuz yarim yagli siitiin furozin
diizeyinin standart UHT yarim yagli siitten anlamli olarak yiiksek oldugu tespit
edilmistir (p<0.05). Sonug olarak, siitlerin, 6zelliklerine ve uygulanan 1s1l isleme
gore furozin, 5-HMF ve lizin diizeylerinin degisebildigi anlasilmistir. Buna gore,
siit ve triinlerinde Maillard reaksiyon irilinlerini azaltacak proseslerin ve dogal
koruyucu katkilarin arastirilmas: gerekmektedir.

Anahtar Kelimeler: Siit, Pastoérizasyon, UHT, Furozin, 5-HMF, Lizin



ABSTRACT

INVESTIGATION OF FUROSINE,
5-HYDROXYMETHYLFURFURAL AND LYSINE CONTENTS
OF VARIOUS MILKS SOLD IN TURKISH MARKETS

irem KAYA
Master, Nutrition and Dietetic
Thesis Advisor: Assoc. Prof. Dr. Serap ANDAC

June, 2024 — 78 Pages

Heat treatments applied in dairy products cause protein denaturation and cross-linking
via Maillard reactions, which differ in protein structure and alter bioactivity and
digestibility. Maillard reactions yield furosine and 5-hydroxymethylfurfural (5-HMF)
using lactose and lysine. This study investigated the furosin, 5-HMF, and lysine
contents of raw and heat-treated milk. In this context, 42 milk samples (3 raw, 3 boiled,
3 pasteurized at high temperature and 33 UHT) were collected from the established
markets in Istanbul. Furosine, 5-HMF, and lysine levels were determined using the
HPLC method in the milk samples collected. According to the findings, there was a
correlation between furosine and lysine variables (p<0.05). It was determined that raw
and heat-treated milk did not have significant differences between 5-HMF and lysine
levels (p>0.05), but that the level of furosine increased significantly in heat-treated
milk (p<0.05). It was detected that the 5-HMF level of UHT whole fat standard milk
was significantly higher than that of UHT skimmed standard milk, and the furosine
level of UHT lactose-free semi-skimmed milk was significantly higher than that of
standard UHT semi-skimmed milk (p<0.05). As a result, it has been understood that
according to the characteristics of the milk and the heat treatment applied, the levels
of furosine, 5-HMF and lysine can change. Accordingly, it is necessary to investigate
the processes and natural protective additives that will reduce Maillard reaction
products in milk and products.

Keywords: Milk, Pausterization, UHT, Furosine, 5-HMF, Lysine
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BIRINCI BOLUM
GIRIS
Siit, dengeli protein, karbonhidrat, lipit ve mineral icerigi ile beslenmede 6nemli
bir yer tutmaktadir. Tiiketici talep ve tercihleriyle, piyasada, tam yagl, yagsiz,

yarim yagli, aromali, proteinli ve laktozsuz siitler satisa sunulmaktadir (Barbano,

2017).

Siit sanayisinde, ¢ig siitiin mikrobiyolojik giivenligini saglamak ve raf omriinii
uzatmak ig¢in pastorizasyon ve sterilizasyon gibi 1sil islemlerin uygulanmasi
onemlidir. Uygulanan 1s1l islemler protein denatiirasyonuna neden olmakta,
protein yapisim1  farklilastirmakta, biyoaktivitesi ve sindirilebilirliginin

degismesine neden olmaktadir (Krishna vd., 2021).

Siit ve iiriinlerinde 1s1] islemin neden oldugu degisiklikler 6nemli 6l¢iide Maillard
reaksiyonundan kaynaklanmaktadir (Yu vd., 2020). Maillard reaksiyonu;
indirgeyici karbonhidratlarin karbonil gruplari ile proteinlerin, peptitlerin ve
aminoasitlerin niikleofilik kalintilar1 arasinda gergeklesen enzimatik olmayan
esmerlesmeyi ifade etmektedir. Bu reaksiyon sonucunda glikasyon iiriinleri
olusmaktadir (Akillioglu vd., 2022). Siit ve siit iiriinlerinde, olusan Maillard
drlinleri arasinda; “furozin”, “5-hidroksimetilfurfural (5-HMF)” ve “ileri

glikasyon son iriinleri (AGE)” yer almaktadir (Aljahdali ve Carbonero, 2019).

Siitte reaksiyona katilan ana reaktifler laktoz ve lizindir. Maillard reaksiyonuna
dahil olan lizin, bloke lizin halini almaktadir. Bloke edilmis lizin Amadori
bilesigi yapisinda bulunmakta olup, sindirim i¢in uygun degildir. Bu durum besin
degeri kaybina neden olmaktadir. Bloke edilmis veya glikozillenmis lizinin
metabolik siireclerde biyolojik olarak kullanilabilirligi azalmaktadir (Li vd.,

2022).

Furozin [Ne-(2-furoylmethyl)-L-lysine]; glukoz, laktoz veya maltozun lizindeki
g-amino gruplariyla etkilesimi sonucu, erken asamada olusan Amadori
bilesiklerinin asit hidrolizi sirasinda meydana gelmektedir. Furozin seviyesi, siit
ve lriinlerindeki 1s1 hasarini tespit etmek ic¢in kullanilmakta olup, bloke edilmis
lizinin bir gostergesi olarak kullanilabilmektedir (Mehta ve Deeth, 2016; Bi vd.,
2023).



5-hidroksimetilfurfural, Maillard reaksiyonunun orta asamasinda olusan ve
viicutta kanserojen tiirevlere doniisebilen, en ¢ok arastirilan furfural tiirlerinden

biridir (Cepas vd., 2020; Li vd., 2021).

Bu c¢alismada; Tiirkiye’de marketlerde satilan ¢esitli siitlerin (¢ig, kaynatilmais,
yiksek sicaklikta pastorize, ultra 1sil islem goérmiis (tam yagli, yarim yagli,
yagsiz, laktozsuz, organik, aromali/meyveli, protein ilaveli ve laktozsuz) furozin,

5-HMF ve lizin i¢eriklerinin arastirilmasi amag¢lanmaistir.



IKINCi BOLUM
GENEL BIiLGILER

.1 Siit

Siit genellikle emiilsifiye yag globiilleri, protein, laktoz, mineraller, vitaminler ve
enzimler igeren kolloidal bir siispansiyon olarak tanimlanmaktadir. Dengeli
protein, karbonhidrat, lipid ve mineral igerigiyle insan beslenmesinde 6nemli bir
yer tutar. Gegmiste tam yagl siit tiiketiminin nispeten yiiksek oldugu, ancak
yasam tarzi degisikligiyle tam yagh siit tiiketiminin azaldig1; yagsiz, yarim yagl,
meyveli/aromali, laktozu hidrolize ve yiiksek proteinli ¢esitli siit {irlinlerinin
tiiketiciye sunuldugu belirtilmektedir (Pratelli vd., 2024). Farkli siit ¢esitlerine ait

besin igerikleri Tablo 2.1°de sunulmaktadir.

Tablo 2.1: Farkh Siit Cesitlerinin Besin I¢erikleri

Icerik (g/100 ml) Enerji Degeri

et Protein Yag Laktoz Mineral (Kkal)
Insan 1.1 4.2 7.0 0.2 70
Inek 2.8 3.2 4.8 0.7 58
Keci 3.0 4.2 4.5 0.8 68
Koyun 5.6 7.7 4.8 0.8 111
Kisrak 2.3 1.0 5.8 0.4 41
Deve 4.0 5.1 4.9 0.7 82
Bufalo 4.0 78 4.8 0.8 105
Esek 1.9 1.4 6.2 0.5 46
Geyik 10.9 17.1 2.8 1.5 209

Kaynak: Karimova ve Ismailova, 2023

Siit, 6zellikle niifustaki hassas gruplar tarafindan (¢cocuklar, gebeler ve yaslilar)
siklikla tiiketilen biyolojik degeri yiiksek bir besindir. Iyi kalite protein kaynagi

olmasiyla birlikte, kalsiyum, fosfor, B2, B6 ve B12 vitaminlerini icermektedir.



Yagda eriyen vitaminlerden A, E ve K vitaminleri ise siitiin yaginda bulunmakta

ve yagsiz veya yarim yagli siitlerde bu vitaminlerin konsantrasyonu azalmaktadir

(TUBER, 2022; Yu vd., 2023).

Uygun miktarda siit ve tiirevlerinin tiiketiminin, laktoz intoleransi veya siit
proteini alerjisi gibi spesifik tibbi durumlar haricinde tiim yas gruplarinda faydali
olabilecegi ©ne siiriilmektedir. Siit ve iriinlerinin obezite, diyabet ve
kardiyovaskiiler hastaliklara karsi potansiyel koruyucu etkilerinin olabilecegi

bildirilmektedir (Marangoni vd., 2019).

Inek siitii, baz1 bireylerde laktoz intoleransindan dolay1 diyare veya siskinlige
neden olabilmektedir. Bu nedenle, B-galaktosidaz olarak da bilinen ve aktivitesi
sicakliktan etkilenen laktaz enzimi ile siitiin i¢indeki laktoz hidrolize edilerek

laktozu azaltilmis siit elde edilmektedir (Bi vd., 2023).

Laktozla hidrolize edilmis siitlerde bir mol laktoz; birer mol glukoz ve galaktoza
doniismektedir. Proteinle zenginlestirilmis siitlerde ise siit bazli proteinlerin

eklenmesiyle lizin igerigi arttirilmaktadir (Aktag vd., 2019).

2.2 Siitlere Uygulanan Isil islemler

Cig siit, notr pH ve yiiksek su aktivitesi ile bir¢cok mikroorganizma i¢in elverisli
bir biliylime ortamina sahiptir. Isil islem, siitiin besin degerini dnemli Ol¢iide
degistirmeden siitiin mikrobiyolojik gilivenligini arttirmak i¢in en sik kullanilan

yontemdir (Nufiez-Delgado vd., 2024).

Pastorizasyon ve sterilizasyon gibi 1s1l islemler igme siitli ve siit iiriinleri
imalatinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Bununla birlikte, 1s1l islem siit
matrisinde ve bilesenlerinde bir dizi fiziksel ve kimyasal modifikasyona neden
olmaktadir. Bu durum, 0&zellikle proteinlerin molekiiler 6zelliklerini
etkileyebilmekte ve siitiin besin degerinde degisikliklere yol agmaktadir. Siitlere
uygulanan 1s1l islemler; renk degisikliklerine, besin degerinin kaybina ve

sindirilebilirligin azalmasina yol acabilmektedir (Nielsen vd., 2022).

Igme siitii {iretim tesislerinde siitlere uygulanan 1s1l islemlerde temel olarak dikkat

edilen faktorler sunlardir (Aalaei vd., 2019):



e Tiiketicilerde enfeksiyonlara neden olabilecek tiim patojenik bakterileri
oldiirmek

e Insan saghg igin olumlu etkileri olan laktoferrini korumak

e Isil islemin zararini en aza indirmek

e [sil islemin neden oldugu olumsuz yan iiriinlerinin olusumunu azaltmak.

Tiirk Gida Kodeksi Igme Siitleri Tebligine gore siitlere uygulanan 1s1l islemler 4’¢
ayrilmaktadir (Resmi Gazete, 2019a):

e Pastdrizasyon

e Sterilizasyon

e Termizasyon

e Ultra yiiksek sicaklik (UHT).

Pastorizasyon, siitteki patojen mikroorganizmalarin vejetatif formlarinin
tamamini elimine etmek amaciyla uygulanan, siitlerde en az diizeyde fiziksel ve
kimyasal degisiklige neden olan, ¢ig siitiin en az 72 °C’de 15 sn veya 63 °C'de 30
dk islem gormesidir. Yiiksek sicaklikta pastdrizasyon ise, 85 °C ve lizerindeki
kisa siireli 1s1l islemi tanimlamaktadir (Resmi Gazete, 2019a; Resmi Gazete,
2019Db).

Sterilizasyon, lriinleri oda sicakliginda saklayabilmek amaciyla, en az 115 °C 13
dk veya 121 °C 3 dk boyunca gerg¢eklestirilen 1s1l islemi ifade etmektedir. UHT
ise, kisa siireli, silitte canli mikroorganizma veya gelisim kabiliyetine sahip
sporlarin olusmamasini saglayan, 135 °C'den az olmayan, 1s1l islemdir (Resmi
Gazete, 2019a).

Siitlere uygulanan 1s1l iglem ve uzun siireli depolama, gida kalitesinin dnemli bir
gostergesi olan ve toksik olabilen Amadori bilesiklerinin olusumuna yol acan

Maillard reaksiyonuyla sonuglanmaktadir (Saeed vd., 2017).

2.3 Maillard Reaksiyonu

Maillard reaksiyonu; 1912'de Louis Camille Maillard tarafindan, besinin

islenmesi ve depolanmasi sirasinda olusan, glikoz ve laktoz gibi indirgeyici



sekerlerin karbonil grubu ile amino asitlerin amino grubu arasindaki non-

enzimatik reaksiyon olarak tanimlanmistir (Aljahdali ve Carbonero, 2019).

Siit proteini ve laktoz, siitiin iki ana bileseni olarak, yiiksek kimyasal aktivitelere
sahiptir, Maillard reaksiyonunda reaktan olarak yer almaktadirlar ve
olusturduklar1 Maillard reaksiyon iriinleri; besin aromasi, besin oksidasyon
direnci ve ilag tasiyicilart gibi ¢esitli alanlarda kullanilabilmektedir (Lund ve

Ray, 2017; Xiang vd., 2021).

Siitlerde Maillard reaksiyonu 1s1l islem sirasinda baslar ve 6zellikle sterilize siit
gibi uzun Omiirlii iirlinlerde depolama siiresince devam eder. Reaksiyon hizi,

30 °C’nin iizerindeki sicakliklarda 6nemli 6lgiide artmaktadir (Zhao vd., 2023).

Siitteki temel indirgeyici seker, glukoz ve galaktozdan meydana gelen ve bir disakkarit

olan laktozdur. Maillard reaksiyonu baslangic, orta ve ileri olmak {izere iic agsamaya

ayrilmaktadir (Sekil 2.1) (Li vd., 2022).
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Sekil 2.1: Siit ve Uriinlerinde Maillard Reaksiyonunun Asamalari ve flerlemesi
Kaynak: Li vd., 2022

Siit, zengin karbonhidrat ve protein igerigi nedeniyle, yiiksek sicakliktaki 1s1l islem

sirasinda sicakligin siddeti ve zamanina bagl olarak Maillard reaksiyonuna yatkindir.



Depolama kosullar1 ve stiresi de Maillard reaksiyonu olusumunda etkili bir faktordiir

(Aalaei vd., 2019).

Isil islemin tiiriine baglh olarak c¢esitli Maillard reaksiyon bilesikleri meydana
gelmektedir. Bu bilesikler arasinda furozin, Ne-karboksimetillizin, 5-HMF, piralin ve
pentozidin yer almaktadir. Bunlar, yiiksek diizeyde veya hafif 1sil islem gérmiis, ultra
yiiksek sicaklikta islenmis veya pastorize siit gibi besinlerin niitrisyonel
degerlendirmesi i¢in kullanilan belirteglerdir (Li vd., 2022). Furozin, furfuraller ve
ileri glikasyon son triinleri gibi Maillard reaksiyon {irlinlerinin insan sagliginda ve
besinler {izerinde olumsuz etkileri bulunabilmektedir (Goulding vd., 2020; Zhao vd.,
2023). Bunlar arasinda;

e Besin kalitesinin bozulmasi,
e Besin degerinin azalmasi,
e Vicut i¢in toksik ve kanserojenik olabilecek bilesiklerin olusmasi yer

almaktadir.

Erken Maillard reaksiyonunda bir aldehit olan laktoz, proteine bagli lizinin amino
grubuyla bir Schiff bazi olusturur ve daha sonra proteine bagli Amadori iirliniine,
laktulosil-lizine doniisir ve bu asamadaki en Onemli sonug¢ lizinin

kullanilabilirliginin kaybidir (Huan vd., 2024).

Amadori Uriinleri, aynt zamanda, tripsin ve karboksipeptidaz gibi proteinazlarin
erisimini azaltarak proteinlerin sindirilebilirligini azaltabilirler. Schiff bazindan
sonra olusan Amadori Urlnleri asidik hidroliz (6 M HCI, 110 °C, 24 saat) ile
furozine doniistiriiliir. Bu ise erken Maillard reaksiyonu sirasinda olusan
Amadori bilesikleri i¢in 6zel bir kimyasal belirtegtir. Bu nedenle, Amadori
bilesikleri genellikle asit hidroliz iiriinii olan furozin cinsinden Sl¢iilmektedir (Li

vd., 2022).

Proteinler glikolize edildiginde; metabolik siirecler i¢in gerekli olan lizinin
kullanilabilirliginin ve proteinlerin sindirilebilirliginin azalmasi olas1 patojenik

etkiler ile sonuglanabilmektedir (Dong vd., 2023).

Maillard reaksiyonunun orta agsamasinda, Amadori iiriinlerinin enolizasyonu

meydana gelmekte olup, pH aracili bu reaksiyonda; pH degeri 7'nin altina indigi



takdirde, pentozlar furfurala, heksozlar ise HMF’ye doniismektedir (Ozdal vd.,
2018).

Maillard reaksiyonunun daha sonraki asamalarinda ileri glikasyon son iiriinleri
(AGE) olusmaktadir. AGE, insan viicudunda endojen olarak olusabilmekte veya
ekzojen olarak besinler yoluyla alinabilmektedir. Proteinlerin viicuttaki
fonksiyonlarin1 olumsuz etkileyerek oksidatif stres veya inflamatuar siireglere

neden olabilmektedir (Al-Abbasy vd., 2024).

Karbonhidrat tiirliniin Maillard reaksiyonu {lizerine 6nemli etkisi bulunmaktadir.
Maltodekstrin ve laktoz karsilastirildiginda laktozun amin grubuyla daha kolay
reaksiyona girdigi belirtilmektedir. Laktoz hidrolizi sirasinda yiiksek
konsantrasyonlarda monosakkaritler olan glukoz ve galaktoz olusmaktadir. Bu

monosakkaritler laktozdan daha aktif 6gelerdir (Zhang vd., 2024).

Laktoz hidrolizi ve/veya protein takviyesi, UHT islemine tabi tutulmus siit
tirlinlerinde Maillard reaksiyon f{iriinlerinin olusumu agisindan yiiksek risk
olusturabilmektedir. Cesitli siitlere uygulanan 1s1l islemlerde Maillard
reaksiyonunun ilerlemesinin izlenmesi gida giivenligi ve insan saglig1 a¢ilarindan
onemlidir (Aktag vd., 2019; Li vd., 2021).

2.4 Furozin

Furozin; bir¢ok gidada ve yenidogan formiilasyonlarinda erken Maillard
reaksiyonunun bir belirteci olarak ve siite uygulanan 1sil islemin siddetini

degerlendirmek ic¢in kullanilmaktadir (Bi vd., 2023).

Hafif ve ¢ok 1sitilmis, kurutulmus yagsiz siitten hazirlanan asit hidrolizatin kolon
kromatogramlarinda, furozinin varligina isaret eden bir pik goriilmiistiir; bu pik,
kimyasal yapis1 heniiz tanimlanmadigi i¢in o donemde "bilesik x" olarak
adlandirilmistir. "Bilesik x" kesfinin tesadiifen oldugu belirtilmektedir. Daha
sonra, bilesigin e-fruktozlizin parcasinin tiirevi oldugu, lizin ve glukozun

bilesigin olusumunda rol oynadig1 belirtilmistir (Sekil 2.2) (Zhang vd., 2024).



Sekil 2.2: Furozin (Bilesik x)’in Ilk Kromatogram

Kaynak: Erbersdobler ve Somaza, 2007

Furozin; lizinin, laktoz, glikoz ve galaktoz ile tepkimesiyle ortaya ¢ikan Amadori

bilesiklerinin (laktulozil-lizin, fruktozil-lizin ve tagatozil-lizin) asit hidrolizi
sirasinda olusmaktadir (Sekil 2.3) (Lv vd., 2024).

Siitlere, uygulanan 1s1l yiikiin artmasiyla, 1s1l hasarin gostergesi olan, furozin

miktariin da artmasi beklenmektedir. Furozin, o6zellikle, 30 °C ve iizeri

sicakliklarda yiikselise gecmektedir. Furozin analizi i¢in yiiksek performansli sivi

kromatografisi (HPLC) yaygin olarak kullanilmaktadir (Schmidt vd., 2017; Li

vd., 2019).
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Sekil 2.3: Furozin Olusumu

Kaynak: Nielsen vd., 2022
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2.4.1 Furozinin Saghk Uzerine Etkileri

Furozinin in vitro hiicre hatlarindaki doz yanit iliskilerini ve toksik etkilerini
arastiran bir ¢alismada, furozinin bobrek Hek-293 hiicre hatlar1 i¢in giiclii bir
genotoksik ajan oldugu ve diisiik konsantrasyonlarda bile énemli deoksiriboz
niikleik asit (DNA) hasar1 ve hiicre 6liimiine yol actig1 bildirilmistir. Furozinin
absorpsiyonu sonrasindaki etkilerini belirlemek i¢in in vivo bobrek fonksiyonlari
tizerindeki etkisinin de degerlendirilmesine ihtiya¢ oldugu belirtilmistir (Saeed

vd., 2017).

Intragastrik gavaj fare modeli ile kontrollii olarak yapilan baska bir ¢alismada 42
glin boyunca farkli diizeylerde furozin farelere uygulanmis ve karaciger dokusuna
sitotoksisitesi arastirilmistir. Doza bagl sekilde, kontrol grubuna kiyasla, fare
serumlarinda alanin aminotransferaz (ALT) ve aspartat aminotransferaz (AST)
diizeyleri anlamli olarak yiliksek bulunmustur. Uzun siire furozine maruziyetin
karaciger hasar1 ve kronik inflamasyon ile iliskili olabilecegi bildirilmistir (Li

vd., 2019).

Furozinin kronik hastaliklar ile iliskisi ve hedef organlar lizerinde olusturabilecek
toksisitesinin genis kapsamli olarak aydinlatilmasi; besin sanayisinde furozin
olusumunu en aza indirmek ve giivenli gida iiretimini optimize etmek i¢in dnem

tastmaktadir (Li vd., 2018).

2.5 5-Hidroksimetilfurfural

5-Hidroksimetilfurfural (5-HMF), 1s1l islem gormiis gidalarda Maillard
reaksiyonu ve karamelizasyon gibi enzimatik olmayan esmerlesme reaksiyonlari

ile olusan ve gida kontaminanti olarak kabul edilen heterosiklik bir iirlindiir (Sekil

2.6) (Pastoriza De La Cueva vd., 2017).
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Sekil 2.4: Hidroksimetilfurfuralin Kimyasal Yapisi

Kaynak: Li vd., 2023

5-Hidroksimetilfurfural olusumu, artan sicaklikta (>100 °C) lizin yoklugunda
laktozun izomerizasyonu ve bozunmasi yoluyla da gergeklesebilmektedir.
Depolama kosullar1 5-HMF olusumunu etkilemektedir. Yiiksek 5-HMF
konsantrasyonlari, iyi olmayan depolama kosullarina isaret edebilmektedir

(Shapla vd., 2018; Zhang vd., 2022).

Furfuralin olusumu, seker ve amino asit bilesimi, pH degeri ve 1sitma
kosullarindan etkilenmektedir. Karamel, kurutulmus meyveler, kahve; 5-HMF

konsantrasyonu agisindan zengin tiriinlerdir (Shapla vd., 2018; Zhang vd., 2019).

Siitteki 5-HMF i¢erigi 1s1l islem, saklama kosullar1 ve siitiin bilesimi gibi ¢esitli
faktorlerden etkilenmektedir. Yiiksek sicakligin HMF seviyelerinde artisa yol
actig1 bildirilmektedir. 5-HMF tespiti i¢in yaygin olarak kullanilan yontemler
arasinda HPLC yer almaktadir (Zhang vd., 2022; Zhao vd., 2023). Maillard
reaksiyonu veya karamelizasyon ile HMF olusabilmektedir (Sekil 2.5) (Martins
vd., 2022).
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Sekil 2.5: Glikoz (a) ve Fruktozdan (b) Maillard Reaksiyonu ile/lya da

Fruktofuronozil Katyonundan (¢) Karamelizasyon Yolu ile HMF Olusumu

Kaynak: Martins vd., 2022

Cesitli besinler ile giinliik 30-150 mg HMF nin viicuda alinabildigi belirtilmistir.
HMF i¢in giivenilir alim diizeyi heniiz netlik kazanmamistir. HMF’nin
metabolizmasi, biyotransformasyonu ve atilimi her bireyin organ fonksiyonuna
gore farklilik gosterebilmektedir. Siitlerde, furfuralin izin verilen maksimum
limitine iliskin agik bir bilgi bulunmamaktadir. Genellikle, Maillard reaksiyon

triinlerinin miimkiin oldugu kadar diisiik seviyede tutulmasi Onerilmektedir.

(Shapla vd., 2018; Guan vd., 2023).

Baz1 farkli kahve igeceklerinin furfural tiirevlerince durumlar1 Sekil 2.6’da

gosterilmektedir (Liu vd., 2023).
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Sekil 2.6: Kahve Cekirdegi ve Farklh Hazirlanmis Kahve Iceceklerin 5-HMF
Seviyeleri (mg/kg)

Kaynak: Liu vd., 2023

2.5.1 5-Hidroksimetilfurfural ve Saghk Uzerine Etkileri

5-HMF, Maillard reaksiyonunun ara {iriinlerinden biridir siitiin 1s1l islem hasarini
degerlendirmek i¢in kullanilabilmektedir. 5-HMF, son yillarda yogun olasi
toksikolojik etkisiyle dikkat c¢ekmektedir. Ilgili arastirmalar, 5-HMF'nin
sitotoksik ve genotoksik etkilere sahip olabilecegini gostermistir (Jiang vd., 2022;
Zhao vd., 2023; Han vd., 2024).

5-Hidroksimetilfurfural, insan hiicreleri iizerinde istenmeyen etkilere neden
olabilmektedir. Olas1 kanserojenik, mutajenik, sitotoksik ve genotoksik etkileri
nedeniyle, farkli yiyecek ve iceceklerdeki dagilimi onceki arastirmalarda nicel

olarak incelenmistir (Heie vd., 2015; Zhang vd., 2019).

5-HMF metabolitlerinden olan 5-siilfoksimetilfurfuralin (5-SMF) olumsuz
etkileri saglik acisindan endise uyandirmaktadir (Czerwonka vd., 2020). Pre-
adolesan bireyler ve deney hayvanlari ile yapilan bir ¢aligmada, oral yoluyla
alinan HMF'nin in vivo olarak siilfoksimetilfurfurala doniisebildigi bildirilmistir
(Pastoriza De La Cueva vd., 2017).

S-siilfoksimetilfurfural, potansiyel genotoksik ve mutajenik etkilere sahip

olabilmektedir (Hoie vd., 2015). Diger taraftan, DNA ile reaksiyona girerek

13



karaciger ve bobrek hastaliklarina yol acgabilen 5-siilfoksimetilfurfural, HMF’1n
biyodoniisiimii yoluyla iiretilirken, HMF'nin insan sagligina olumsuz etkilerinin

olup olmadig1 konusu heniiz netlik kazanmamistir (Seo vd., 2018).

Deney havvanlar: ile yapilan bir arastirmada, farelere SMF verilmistir. Sekil
2.7°de kontrol grubu saglikli farelerin bobrekleri (A®) ve bdbrek kesit (B)
resimleri ve SMF ile muameleye tabi tutulan hayvanlarin bobrekleri (A<) ve
bobrek kesiti goriintiisii (C) gosterilmektedir. SMF’a maruz kalan hayvanlarin

bobreklerinde biiyiime ve kesit goriintiilerinde ise nekroz saptanmistir (Svendsen

vd., 2009).

Sekil 2.7: (A) Saghkh Kontrol Grubu Hayvan Bobrek Resmi (@) ve SMF
Maruziyetine Ugramis Bobrek Resmi (<) (B) Saghkh Hayvan Bobregi Kesiti (B)
ve SMF’e Maruz Kalmis Hayvan Nekrozlu Bobrek Kesiti (C)

Kaynak: Svendsen vd., 2009
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2.6 Lizin

Lizin, viicut i¢in gerekli olan elzem aminoasitlerden birisidir. Karnitin iiretimi,
kolesterol seviyelerinin diisiiriilmesi, kemik ve bag doku ig¢in gerekli olan
kalsiyumun absorpsiyonu gibi bir¢ok islevi vardir. Lizin metabolizmas1 dokuya
Ozgiidiir. Serbest bir molekiil olan lizin, antioksidan tepkisinde yer alir ve protein
modifikasyonlarina katilir. Kimyast hem proteomu hem de metabolomu
sekillendirmektedir. Proteomda, ¢ok sayida posttranslasyonel modifikasyon igin
bir alicidir. Metabolomda ise, degistirilebilir, konjuge edilebilir ve bozulabilir bir

esansiyel aminoasittir (Tan vd., 2023).

Siit proteinleri nispeten yiiksek miktarda lizin igerir. Lizin, isleme veya uzun
siireli depolama sirasinda modifikasyona duyarlidir. Lizinin yan zincir amino
grubu, laktoz veya diger bilesiklerle reaksiyona girebilmekte ve lizinin reaktif
olmayan tiirevleri olugsmaktadir. Bu nedenle Maillard reaksiyonunda lizinin
kullanilabilirliginin azalmasi dikkate alinmasi gereken bir siirectir (Mehta ve
Deeth, 2016; Zenker vd., 2020). TiirKomp verilerine gore bazi siitlerin lizin
igerikleri Tablo 2.2°de yer almaktadir (TiirKomp, 2024).

Tablo 2.2: Cesitli Siitlerin Lizin Icerikleri (mg/100 g)

Siit Cesiti Miktar (mg/100 g)
Laktozsuz Siit 322
Pastorize Tam Yagl Inek Siitii 407
UHT-Tam Yagl Inek Siitii 273
UHT-Yarim Yagh Inek Siitii 355
UHT-Yagsiz Inek Siitii 246

UHT: Ultra Isil islem

Kaynak: TirKomp, 2024

Aminoasit analizleri besinsel protein kalitesini degerlendirmek i¢in uzun stiredir
kullanilmaktadir. Ancak, 1s1l islem uygulanmis besinlerde aminoasit analizinin

giivenilir sonu¢ vermedigi bulunmustur. Lizin gibi serbest amino grubu tasiyan

amino asitler 1s1l islem sirasinda indirgen sekerlerle kolayca reaksiyona
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girebilmektedir. Bu reaksiyon sonucunda lizinin besinsel olarak erisilebilir
olmadig1 bilesikler olusmaktadir. Aminoasit analizinin standart prosediirii
uygulandig1 zaman erisilebilir olmayan lizin, serbest lizin olarak Slciilmektedir

(Matthews, 2020).

2.6.1 Bloke Lizin

Siitiin 1s1ya maruz kalmasiyla olusan Maillard reaksiyonu, lizini bloke edebilen
ve viicut tarafindan emilmesini ve kullanilmasini engelleyen kompleks
bilesiklerin olusumuna yol agmaktadir. Yiiksek sicakliklarda, lizinin indirgeyici
sekerlerle oOzellikle laktozla reaksiyona girerek biyoyararlanimini azaltan

glikasyon {iiriinleri olugsmaktadir (He vd., 2020).

Bloke edilmis veya glikozillenmis lizin, lizinin metabolik siire¢lerde biyolojik
olarak kullanilabilirligini azaltmaktadir. Siit proteini glikasyonunun, post-
prandiyal plazma lizin kullanilabilirligini disiirdiigi belirtilmektedir. Yiiksek
glikasyon seviyesine sahip proteinlerin alimini takiben lizinin daha diisiik post-
prandiyal kullanilabilirligi, protein kaynaginin anabolik 6zelliklerini olumsuz

etkileyebilmektedir (Nyakayiru vd., 2020).

Lizin blokajinin boyutunu ve siitlerdeki biyolojik degerdeki azalmay1
degerlendirmek i¢in kullanilan yontemler arasinda furozin analizi yer almaktadir.
Bagimsiz olarak Olgiilebilen lizin igerigiyle birlikte furozin igeriginin
belirlenmesi, bloke edilmis lizinin ylizdesinin hesaplanmasina olanak

tanimaktadir (Zenker vd., 2020).

Proteine bagli laktulozil-lizinin 6 M HCI kullanilarak hidrolizi ile %40 verimle
lizin ve %32 verimle furozin iirettigi kabul edilmektedir. Furozin analizinden
bloke lizinin belirlenmesinin dezavantaji, Amadori TUriinlerinden yalnizca
%30-40 verimle furozin olusmasidir. Maillard reaksiyonunun, yiiksek siddette
1sitilmis drtinlerde ilerlemesi, Amadori triinlerini ve furozin igerigini azaltan

baska ara ve son glikasyon iiriinlerin olugsmasina yol agmaktadir (Akillioglu vd.,
2022).

Isil islemin, genellikle benzer isleme kosullarina tabi tutulan, icme siitii, bebek
mamalari, kefir ve yogurt gibi siit driinlerinde kullanilabilir lizin

konsantrasyonunda bir azalmaya yol acabilecegi belirtilmistir (Ziarno vd., 2021).
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UCUNCU BOLUM
GEREC VE YONTEM

|3.l Gere¢

Bu ¢alismada, Nisan 2024 doneminde Istanbul ilindeki marketlerde satilan ¢ig ve
islenmis siitlerden toplam 42 adet rnek toplanmistir. Toplanan 6rnekler Istanbul
Sabahattin Zaim Universitesi, Sabri Ulker Gida ve Beslenme Ar-Ge Merkezi’nde
ileri analizlere kadar 4 °C’de saklanmaya alinmistir. Kaynatilmis siit drnekleri;
Tiirkiye’ye Ozgii Beslenme Rehberi (2004) talimatina gore, ¢ig siitiin kaynamaya
basladiktan sonra, 5 dk daha set {istii ocak atesinde kaynatilmaya devam edilmesi

ile elde edilmistir. Ornekleme ait bilgiler Tablo 3.1°de sunulmaktadir.

Tablo 3.1: Orneklem ve Ozellikleri

Kategorisi Islem Uriin Tanimi Ornek Kodu Adet
Tanimi
Islenmemis Cig Cig Siit 01, 02, 03 3
Kaynatma Kaynatilmig Siit 04, 05, 06 3
YS*.. . Tam Yagh 07, 08, 09 3
Pastorize
Standart Tam Yagh 010, O11, 012 3
Standart Yarim Yagh 013, 014, O15 3
UHT** .. .. ..
Standart Yagsiz 016, 017, O18 3
Isil Organik Tam Yagh 019, 020, 021 3
Islenmis Cilekli Sekerli 022, 023, 024 3
UHT
Aromal1 Muzlu Sekerli 025, 026, 027 3
Sekerli . i i .
Kakaolu Sekerli 028, 029, O30 3
Laktozsuz Standart 031, 032, 033 3
UHT
Laktozsuz Kakaolu . . ,
Laki0ZSUZ S oyersis 034,035,036 3
Sekersiz | aktozsuz Proteinli 037, 038, 039, 6
Aromal1 Sekersiz 040, 041, 042
Toplam 42

"YS: Yiiksek Sicaklik, “"UHT: Ultra Is1l islem
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Siit 6rnekleri 1s1l iglem tiirlerine gore kategorize edilmistir. Buna gore toplam 42
adet ornekten 3 adeti ¢ig siit olarak alinmistir. Kalan 39 adet siit 6rnegi i¢inde; 3
adet kaynatilmis, 3 adet YS pastorize ve 33 adet UHT islemi gérmiis standart,
aromal1 sekerli ve laktozsuz sekersiz olan iiriinler yer almaktadir. UHT laktozsuz
sekersiz iiriin grubunda standart, kakaolu, proteinli ve aromal: alt {iriin ¢esitleri

bulunmaktadir. Ornekler 3 paralel olarak ¢alisilmistir.

Bu calisma Istanbul Sabahattin Zaim Universitesi BAP 2023-24 projesi

kapsaminda desteklenmistir.

|3.2 Kullanilan Ekipmanlar ve Kimyasallar

Calismada kullanilan ekipmanlar, kimyasallar ve sarf malzemelere ait bilgiler
Tablo 3.2°de sunulmaktadir.

Tablo 3.2: Analizde Kullanmilan Ekipmanlar, Kimyasallar ve Sarf

Malzemeleri

Ekipman Markasi ve Mensei

Dijital Pipet
Siringa
Siringa Filtresi CA-45/25
Vial Tiipler
Deney Tiipleri ISOLAB, Eschau, Almanya
Beherglas

Falcon Santrifiij Tiipleri

Balon Joje
Pipet ucu
Saf Su Sistemi New Human Power -UV, Seul, Kore
HPLC-UV Shimadzu LC20A, Kyoto, Japonya
Kromatografik Kolon Agilent Zorbax SB-C8, Santa Clara, ABD
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Tablo 3.2 (Devami): Analizde Kullanilan Ekipmanlar, Kimyasallar ve Sarf

Malzemeleri
Kromatografik Kolon LUNA C-18, Aschaffenburg, Almanya
Kromatografik Kolon Agilent Eclipse 08-C18
Analitik Terazi Radwag — AS 220R2, Radom, Polonya
Santrifiij Cihazi Weightlab Instruments-WN- CM15N, Atasehir,
Istanbul
Etiiv Cihaz1 Memmert UNB-400, Schwabach, Almanya
Vorteks Cihazi Velp ZX, Usmate, Italy
Ph Metre HANNA, Woonsocket, ABD
Hidroklorik asit Isolab 932.103
Amonyum Asetat, > 98 Isolab 903.026
Asetonitril, > 99.9% Isolab 901.038
Methanol, % > 99.9 Isolab 947.046
Trietilamin, % > 99 Isolab 974.031
Aminoasit Standardi Sigma Aldrich AAS18, Darmstadt, Almanya
5-(Hidroksimetil) furfural Sigma Aldrich W501808
Standard1
Fenil izotiyosiyanat, %98 Sigma Aldrich 185353
Trikloroasetik asit, > 99.5% Sigma Aldrich 91228
Furozin Standardi Iris Biotech HAA2960, Marktredwitz, Almanya

HPLC-UV: High Performance Liquid Chromatography
3.3 Yontemler3.3.1 Furozin Analizi

Orneklerde furozin analizi kismen modifiye edilerek Chiang (1983), Resmini vd.

(1990) ve Li vd. (2021) caligsmalar1 takip edilerek gergeklestirilmistir.

19



3.3.1.1 Ornek Hazirlama ve Kromatografik Sartlar

Cam tiipe 1 ml 6rnek pipet ile alinmistir. Uzerine, 10 mL, 6 N HCI ilave
edilmistir. HCI ilave edilmis 6rnek 50 mL’lik cam siseye aktarilmis, kapak sikica
kapatilmis ve 110,5 °C etiivde minimum 24 saat hidrolize edilmistir. Hidrolize
edilen 6rnek hacmi saf su ile 20 mL’e tamamlanmistir. 20 mL’e tamamlanan
ornekten 0,5 mL falkon tiipe pipetlenmistir. Uzerine 4,5 mL amonyum asetat (pH:
6,6) ilave edilerek toplam hacmi 5,0 mL’e tamamlanmistir. Bu soliisyon, seliiloz

asetat filtre ile stiziilerek HPLC analizi i¢in viale aktarilmistir.

Furozini tanimlamak ve kantifikasyonu i¢in Shimadzu LC20A HPLC-UV
dedektorii ve separasyon igin ise Agilent Zorbax SB-C8 (4,6 mmx=250 mm, 5 um)
kolonu kullanilmistir. ileri asamada, Mobil Faz A: 0,06 M sodyum asetat (pH:
4,3 asetik asit ile) ve Mobil faz B (Asetonitril) hazirlanmistir.

Eliisyon gradyan programlari; 0-6 dk, %100 A hatt1, 6-10 dk %50 A-%50 B hatti
ve 10-15 dk %100 A hatti olarak set edilmistir. Akis 1mL/dk, enjeksiyon hacmi
10 pL, dalga boyu 280 nm ve kolon sicakligt 32 °C olarak ayarlanmistir. Furozin

analizi Oncesi, standart egrisi ve saf analit ile kalibrasyonu yapilmaistir.

3.3.2 5-Hidroksimetilfurfural Analizi

Orneklerde 5-HMF analizi kismen modifiye edilerek Zappala vd. (2005)
calismas1 takip edilerek gergeklestirilmistir.

3.3.2.1 Ornek Hazirlama ve Kromatografik Sartlar

Eppendorf tiipe 1 mL Ornek pipet ile alinmis ve lizerine 1 mL %10’luk
trikloroasetik asit eklenmistir. Ardindan soliisyon, Weightlab Instruments-WN-
CM15R, 15000 rpm’de 1 dk santrifiij edilmistir. Santrifiij edilen 6rnek seliiloz

asetat filtresinden stiziilerek HPLC analizi i¢in viale aktarilmistir.

5-Hidroksimetilfurfurali tanimlamak ve kantifikasyonu i¢in Shimadzu LC20A
HPLC-UV dedektorii ve separasyon i¢in ise LUNA C-18 (4,6 mmx250 mm, 5
pum) kolonu kullanilmistir. Ileri asamada, Mobil Faz A/Mobil Faz B: 92:8

(Su:Metanol) hazirlanmistir.
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Akis 1mL/dk, enjeksiyon hacmi 20 pL, dalga boyu 280 nm ve kolon sicakligi
25 °C olarak ayarlanmigtir. 5-HMF analizi 6ncesi, standart egrisi ve saf analit ile

kalibrasyonu yapilmistir.

3.3.3 Lizin Analizi

Orneklerde Lizin analizi kismen modifiye edilerek Pehlivanoglu vd. (2021)
calismasi takip edilerek gergeklestirilmistir.

3.3.3.1 Ornek Hazirlama ve Kromatografik Tanimlama

Cam tiipe 1 mL ornek pipet ile alinmistir ve tizerine 10 mL, 6 N HCI ilave
edilmistir. HCI ilave edilen 6rnek cam schot siseye aktarilmis, kapak sikica
kapatilmis ve 110,5 °C etiivde minimum 24 saat hidrolize edilmistir. Hidrolize
edilen 6rnek hacmi saf su ile 20 mL’e tamamlanmistir. Ardindan, soliisyondan
falkon tiipe 0,5 mL alinmis ve tizerine 5 mL sodyum bikarbonat tamponu (pH:10)
eklenmistir. Tamponlanan 6rnekten 0,1 mL cam deney tiipline alinarak iizerine
0,25 mL asetonitril:metanol:trietilamin  (100:50:20) ve tiirevlendirme
¢ozeltisinden 0,1 mL fenilizotiyosiyanat ilave edilmis, oda sicakliginda 30 dk
siireyle tiirevlendirme yapilmistir. Uzerine 0,02 M amonyum asetat ¢dzeltisinden
1,55 mL ilave edilmistir. En son elde edilen soliisyon, seliiloz asetat filtresinden

siiziilerek viale aktarilmistir.

Lizini tanimlamak ve kantifikasyonu i¢in Shimadzu LC20A HPLC-UV dedektorii
ve separasyon i¢in Agilent Eclipse 08-C18 (4x6x150 mm, 5 pm) ters fazli kolon
kullanilmistir. Ileri asamada, Mobil Faz A (%80): 1 L’lik balon jojeye, 0,78 g
sodyum dihidrojen fosfat dihidrat ve 0,88 g disodyum hidrojen fosfat dihidrat
tartilmis ve hacim deiyonize suyla tamamlanmistir. Mobil faz B (%20):
Asetonitril hazirlanmigtir. Akis ImL/dk, enjeksiyon hacmi 10 uL, dalga boyu 254
nm ve kolon sicakligi 30 °C olarak ayarlanmigtir. Lizin analizi 6ncesi, standart
egrisi ve saf analit ile kalibrasyon yapilmistir. Tampon ¢6zeltisinin pH degeri 6,8-

6,9 arasinda olacak sekilde ayarlanmis ve sliziilmiistiir.
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Lizin analizi, 0,001 mg/100 g LOD ve 0,007 ila 0,161 mg/100 g LOQ ile
gerceklestirilmistir. Okumalarda, paralel sonuglar arasindaki farkin %15 'den

fazla olmamasi beklenmistir.

3.3.3.2 Cozeltilerin Hazirlanmasi

HCI1 Cozeltisi (0,1 N): 8,28 mL HCI hacmi 1-L olan balon joje igerisine eklenmis

ve daha sonra hacim deiyonize suyla tamamlanmustir.

HC1 Cozeltisi (6 N): 496,8 mL HCI hacmi 1-L olan balon jojeye konulmus ve

hacim deiyonize suyla tamamlanmistir.

Tirevlendirme Cozeltisi: 1,2 mL fenilizotiyosiyanat ve 100 mL asetonitril balon

jojeye alinarak tiirevlendirme ¢6zeltisi hazirlanmaistir.

Amonyum Asetat Cozeltisi (0,02 M): 0,31 g amonyum asetat balon joje (200 mL)

igerisine konulmus ve hacim deiyonize suyla tamamlanmigtir.

Asetonitril:Metanol: Trietilamin Cozeltisi: 200 mL’lik balon joje icine 100 mL

asetonitril, 50 mL metanol ve 20 mL trietilamin ilave edilmistir.

Aminoasit Cozeltisi: 100 ppm aminoasit standardindan 0,1 mL alinmis ve 2 mL’e

diliie edilerek 5 ppm derisime gecilmistir.

3.4 istatiksel Analiz

Cig, kaynatilmis, YS pastorize ve UHT standart tam yagl siit 6rneklerinin
furozin, 5-HMF ve lizin degiskenleri arasindaki korelasyon Pearson’s R yontemi
ile SPSS 20 (IBM Corporation, NY, ABD) paket programi kullanilarak analiz
edilmistir (p<0.05).

Siitlere uygulanan 1s1l islemlere (kaynatilmis, YS pastorizasyon ve UHT) ve
siitlerin yag ve laktoz igeriklerine gore furozin, 5-HMF ve lizin seviyeleri
arasindaki iliskiler Minitab (Pensilvanya, ABD) paket programi kullanilarak tek
yonlit ANOVA Tukey teknigi ile analiz edilmistir (p<0.05).
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DORDUNCU BOLUM

BULGULAR

Calismada orneklerde furozin, 5-HMF ve lizin diizeyleri bakilmis ve ortalama
(Ort.) ve standart sapma (+Ss) degerleri hesaplanmistir. Her iiriin grubu i¢in liger

O0rnek olmak tlizere toplam 42 adet siit 6rnegi ¢alisiimistir.

|4.l Furozin Bulgular:
|4.1.1 Standart Egri ve Kalibrasyon Bulgular:

Furozin calisilan siit 6rnekleri analizi 6ncesi, furozin standart soliisyonundan 20
ppm hazirlanmistir. Hazirlanan ¢ozelti ile standart egri ve kalibrasyon ol¢iim
kontrolii gergeklestirilmistir. Devaminda, ¢ig siit 0rneginde test amaglt furozin

seviyesi dlciilmiistiir. Olciimlere ait kromatograflar Sekil 4.1 ve Sekil 4.2°de

gosterilmektedir.
mV
1 E Det.A ChT
150 g
| L
100
50
U,
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0.0 2.5 5.0 75 10.0
min

Sekil 4.1: Furozin Standart Egri ve Kalibrasyon Kromatogram
Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.
Kalibrasyon Standart Egrisi R?=0,9999

Kalibrasyon Standart Egrisi Denklemi y = (1,62785¢°%%%).X + (0,0722219)
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0.0 25 5.0 7.5 10.0
min

Sekil 4.2: Cig Siit Ornegi Furozin Kromatogram

Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.

4.1.2 Cig Siit

Toplam 3 adet ¢ig siit 6rneginde HPLC teknigi ile furozin (F) (mg/kg) seviyesine

bakilmistir. Cig siit drneklerine ait furozin sonuglart Tablo 4.1°de sunulmaktadir.

Tablo 4.1: Cig Siit Ornekleri Furozin Seviyeleri (mg/kg)

Ornek “F-1 F-2 F-3 Ort. Ss (¥) Ort.+Ss
01 4.0 3.0 10.0 5.7 3.8
02 30 40 30 3.3 0.6 4.542.2
03 “n.d. n.d. n.d. ““nla n/a

*kk

*F: Furozin, **n.d: not detected, "*n/a: not available

Incelenen ¢ig siit 6rnekleri arasinda, O1 igin furozin seviyesi 5,7+3,8 mg/kg ve
02 icin 3,3+0,6 mg/kg tespit edilmistir. Ancak, O3’te furozin belirlenememistir.

Ug adet ¢ig siit drnegi icin furozin ortalamasi 4,5+2,2 mg/kg hesaplanmistir.
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4.1.3 Kaynatilmis Siit

Toplam 3 adet kaynatilmis ¢ig siit orneginde HPLC teknigi ile furozin (F) (mg/kg)
seviyesine bakilmistir. Kaynatilmis siit érneklerine ait furozin sonuglar1 Tablo

4.2’de sunulmaktadir.

Tablo 4.2: Kaynatilmis Siit Ornekleri Furozin Seviyeleri (mg/kg)

Ornek F-1 F-2 F-3 Ort. Ss (x)  Ort+Ss
04 37.0 33.0 39.0 36.3 3.1

05 33.0 32.0 32.0 32.3 0.6 29.9+1.2
06 20.0 23.0 20.0 21.0 1.7
F: Furozin

Incelenen kaynatilmis siit Ornekleri arasinda, O4 igin furozin seviyesi
36,3+3,Img/kg, OS5 icin 32,3+0,6 mg/kg ve O6 icin 21,0£1,7 mg/kg tespit
edilmistir. Ug adet kaynatilmis siit 5rnegi icin furozin ortalamasi 29,9+1,2 mg/kg

olarak hesaplanmistir.

4.1.4 Yiiksek Sicaklikta Pastorize Siit

Toplam 3 adet yiiksek sicaklikta pastorize siit 6rneginde HPLC teknigi ile furozin
(F) (mg/kg) seviyesine bakilmistir. YS pastorize siit orneklerine ait furozin

sonuclar1 Tablo 4.3’te sunulmaktadir.

Tablo 4.3: Yiiksek Sicakhikta Pastérize Siit Ornekleri Furozin Seviyeleri
(mg/kg)

Ornek F-1 F-2 F-3 Ort. Ss(x) Ort+Ss
07 25.0 26.0 26.0 25.7 0.6
08 18.0 20.0 22.0 20.0 2.0 46.1+0.7
09 93.0 94.0 91.0 92.7 1.5

F: Furozin

25



Incelenen YS pastorize siit drnekleri arasinda, O7 icin furozin seviyesi 25,7+0,6
mg/kg, O8 icin 20,0+2,0 mg/kg ve 09 igin 92,7+1,5 mg/kg tespit edilmistir. Ug
adet YS pastorize siit Ornegi icin furozin ortalamasi 46,1+0,7 mg/kg

hesaplanmuistir.

4.1.5 UHT Siitler

Toplam 33 adet UHT siit 6rneginde HPLC teknigi ile furozin (F) (mg/kg)
seviyesine bakilmistir. UHT siit 6rneklerine ait furozin sonucglar1 Tablo 4.4’te

sunulmaktadir.

Tablo 4.4: UHT Siit Ornekleri Furozin Seviyeleri (mg/kg)

Ornek F-1 F-2 F-3 Ort. Ss (£) Ort.+Ss
010 45.0 46.0 44.0 45.0 1.0
011 54.0 52.0 54.0 53.3 1.2 44.0+0.4
012 35.0 35.0 32.0 34.0 1.7
013 40.0 41.0 42.0 41.0 1.0
014 49.0 47.0 46.0 47.3 1.5 40.0+1.3
015 30.0 30.0 36.0 32.0 3.5
016 59.0 60.0 59.0 59.3 0.6
017 33.0 32.0 32.0 32.3 0.6 48.0+0.5
018 52.0 54.0 55.0 53.7 1.5
019 27.0 29.0 15.0 23.7 7.6
020 37.0 38.0 36.0 37.0 1.0 25.0+3.7
021 16.0 14.0 15.0 15.0 1.0
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Tablo 4.4(Devami): UHT Siit Ornekleri Furozin Seviyeleri (mg/kg)

Ornek F-1 F-2 F-3 Ort. Ss (%) Ort.+Ss
022 43.0 42.0 39.0 41.3 2.1
023 15.0 16.0 14.0 15.0 1.0
024 54.0 55.0 56.0 55.0 1.0
025 42.0 40.0 43.0 41.7 1.5
026 45.0 48.0 45.0 46.0 1.7 39.0+0.6
027 44.0 43.0 44.0 43.7 0.6
028 45.0 44.0 45.0 44.7 0.6
029 52.0 50.0 53.0 51.7 1.5
030 150.0 16.0 15.0 15.3 0.6
031 42.0 45.0 43.0 43.3 1.5
032 87.0 87.0 86.0 86.7 0.6 >8.0+1.2
033 41.0 49.0 42.0 44.0 4.4
034 246.0 250.0 237.0 244.3 6.7
035 152.0 136.0 140.0 142.7 8.3 168.0+2.9
036 119.0 114.0 116.0 116.3 2.5
037 104.0 108.0 104.0 105.3 2.3
038 74.0 75.0 75.0 74.7 0.6
039 122.0 126.0 121.0 123.0 2.6 96.0+0.7
040 110.0 115.0 114.0 113.0 2.6
041 71.0 67.0 70.0 69.3 2.1
042 93.0 90.0 90.0 91.0 1.7
Genel Ort. £Ss 63.1+2.0

UHT: Ultra Isil islem
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UHT siit rnekleri arasinda, furozin seviyesi, standart tam yaglh siitlerde (010,
O11, O12) 44,0+0,4 mg/kg, standart yarim yagh siitlerde (013, 014, O15)
40,0+1,3 mg/kg, standart yagsiz siitlerde (016, O17, O18) 48,0+0,5 mg/kg,
organik tam yagh siitlerde (019, 020, 021) 25,0+3,7 mg/kg, aromal sekerli
siitlerde (022, 023, 024, 025, 026, 027, 028, 029, 030) 39,0+0,6 mg/kg,
laktozsuz standart siitlerde (031, 032, 033) 58,0+1,2 mg/kg, laktozsuz kakaolu
sekersiz siitlerde (034, 035, 036) 168,0+2,9 mg/kg ve laktozsuz proteinli
aromali sekersiz siitlerde (037, 038, 039, 040, 041, 042) 96,0+0,7 mg/kg olarak

tespit edilmistir. UHT siit 6rnekleri grubunun ortalama furozin diizeyi 63,1+2,0

mg/kg olarak hesaplanmistir.

4.2 5-HMF Bulgular
4.2.1 Standart Egri ve Kalibrasyon Bulgulari

5-HMF calisilan siit 6rnekleri analizi 6ncesi HMF standart soliisyonundan 20 ppm
hazirlanmistir. Hazirlanan ¢ozelti ile standart egri ve kalibrasyon 6l¢iim kontroli

gergeklestirilmistir. Devaminda, ¢ig siit orneginde test amacli HMF seviyesi

olciilmiistiir. Olgiimlere ait kromatograflar Sekil 4.3 ve Sekil 4.4’te

gosterilmektedir.

i :
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Sekil 4.3: HMF Standart Egri ve Kalibrasyon Kromatogram

Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.
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Sekil 4.4: Cig Siit Ornegi HMF Kromatogrami
Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.
Kalibrasyon Standart Egrisi R?=0,9999

Kalibrasyon Standart Egrisi Denklemi y = (6,64328e%:%).X + (-0,00182497)

4.2.2 Cig Siit

Toplam 3 adet ¢ig siit 6rneginde HPLC teknigi ile 5-HMF (mg/100ml) seviyesine
bakilmistir. Cig siit 6rneklerine ait 5-HMF sonuclar1 Tablo 4.5°te sunulmaktadir.

Tablo 4.5: Cig Siit Ornekleri 5-HMF Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek HMF-1 HMF-2 HMF-3 Ort. Ss (%) Ort.+Ss

01 0.040 0.038 0.036 0.038 0.002
02 0.017 0.018 0.008 0.014 0.006  0.091+0.002
03 0.221 0.221 0.224 0.222 0.002

HMF: Hidroksimetilfurfural

Incelenen ¢ig siit 6rnekleri arasinda, O1 i¢in HMF seviyesi 0,038+0,002 mg/100
mL, O2 i¢in 0,014+0,006 mg/100 mL, O3 igin 0,222+0,002 mg/100 mL tespit
edilmistir. Uc adet ¢ig siit drnegi icin HMF ortalamas1 0,091+0,002 mg/100 mL

hesaplanmistir.
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4.2.3 Kaynatilmis Siit

Toplam 3 adet kaynatilmis ¢ig siit 6rneginde HPLC teknigi ile HMF (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. Kaynatilmis siit Orneklerine ait HMF (mg/100mL)

sonuclar1 Tablo 4.6’da sunulmaktadir.

Tablo 4.6: Kaynatilmis Siit Ornekleri 5-HMF Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek  HMF-1 HMF-2 HMF-3 Ort. Ss (%) Ort.+Ss

04 0.046 0.055 0.04 0.047 0.008
05 0.023 0.024 0.027 0.025 0.002  0.048+0.005
06 0.077 0.058 0.078 0.071 0.011

HMF: Hidroksimetilfurfural

Kaynatilmis siit drneklerinde HMF degeri O4 igin 0,047+0,008 mg/100 mL, O5
icin 0,025+0,002 mg/100 mL, O6 i¢in 0,071£0,011 mg/100 mL hesaplanmustir.

4.2.4 YS Pastorize Siit

Toplam 3 adet YS pastorize siit orneginde HPLC teknigi ile HMF (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. YS pastorize siit 6rneklerine ait HMF (mg/100mL)

sonuglar1 Tablo 4.7°de sunulmaktadir.

Tablo 4.7: YS Pastérize Siit Ornekleri 5-HMF Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek HMF-1 HMF-2 HMF-3 Ort. Ss (%) Ort.+Ss

07 0.024 0.025 0.028 0.026 0.002

08 0.039 0.037 0.005 0.027 0.019 0.196+0.014
09 0.557 0.548 0.501 0.535 0.030

YS: Yiksek Sicaklik

Yiiksek sicaklikta pastdrize siit drneklerinde O7 i¢in HMF diizeyi 0,026+0,002
mg/100 mL, O8 i¢in 0,027+0,019 mg/100 mL, O9 i¢in 0,535+0,030 mg/100 mL

tespit edilmistir.
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4.2.5 UHT Siitler

Toplam 33 adet UHT siit 6rneginde HPLC teknigi ile 5-HMF (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. UHT siit 6rneklerine ait 5-HMF sonuglar1 Tablo 4.8’de

sunulmaktadir.

Tablo 4.8: UHT Siit Ornekleri 5-HMF Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek HMF-1 HMF-2 HMF-3  Ort. Ss (%) Ort.+Ss
010 0.094 0.093 0.076 0.088 0.010
O11 0.149 0.138 0.142 0.143 0.006  0.115+0.004
012 0.118 0.112 0.115 0.115 0.003
013 0.159 0.153 0.123 0.145 0.019
O14 0.090 0.104 0.103 0.099 0.008  0.084+0.009
015 0.009 0.01 0.009 0.009 0.001
016 0.054 0.054 0.052 0.053 0.001
017 0.040 0.035 0.030 0.035 0.005  0.047+0.006
018 0.050 0.043 0.069 0.054 0.013
019 0.042 0.04 0.039 0.040 0.002
020 0.052 0.051 0.051 0.051 0.001  0.035+0.000
021 0.015 0.013 0.015 0.014 0.001
022 0.237 0.259 0.250 0.249 0.011
023 0.305 0.311 0.305 0.307 0.003
024 0.143 0.147 0.154 0.148 0.006
025 0.069 0.077 0.070 0.072 0.004
026 0.179 0.166 0.173 0.173 0.007  0.198+0.003
027 0.108 0.108 0.101 0.106 0.004
028 0.251 0.241 0.259 0.250 0.009
029 0.447 0.468 0.449 0.455 0.012
030 0.026 0.021 0.023 0.023 0.003
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Tablo 4.8 (Devami): UHT Siit Ornekleri 5-HMF Seviyeleri (mg/100 ml)

Ornek HMF-1 HMF-2 HMF-3 Ort. Ss (%) Ort.£Ss
031 0.038 0.044 0.041 0.041 0.003

032 0.072 0.07 0.063 0.068 0.005 0.067+0.001
033 0.094 0.092 0.086 0.091 0.004

034 0.156 0.160 0.170 0.162 0.007

035 0.208 0.229 0.215 0.217 0.011  0.262+0.002
036 0.419 0.403 0.400 0.407 0.010

037 0.196 0.185 0.168 0.183 0.014

038 0.019 0.024 0.021 0.021 0.003

039 0.070 0.071 0.069 0.070 0.001  0.067+0.008
040 0.102 0.093 0.091 0.095 0.006

041 0.010 0.011 0.013 0.011 0.002

042 0.047 0.009 0.013 0.023 0.021

Genel Ort.£Ss 0.122+0.005

UHT: Ultra Isil islem

UHT siit érnekleri arasinda, 5-HMF seviyesi, standart tam yagl siitlerde (010,
O11, 012) 0,115+0,004 mg/100 mL, standart yarim yagh siitlerde (013, O14,
015) 0,084+0,009 mg/100 mL, standart yagsiz siitlerde (016, 017, O18)
0,047+£0,006 mg/100 mL, organik tam yagl siitlerde (019, 020, 021)
0,035+0,000 mg/100 mL, aromal1 sekerli siitlerde (022, 023, 024, 025, 026,
027, 028, 029, 030) 0,198+0,003 mg/100 mL, laktozsuz standart siitlerde (O31,
032, 033) 0,067+0,001 mg/100 mL, laktozsuz kakaolu sekersiz siitlerde (034,
035, 036) 0,262+0,002 mg/100 mL ve laktozsuz proteinli aromali sekersiz
siitlerde (037, 038, 039, 040, 041, 042) 0,067+0,008 mg/100 mL olarak tespit
edilmistir. UHT siit 6rnekleri grubunun ortalama 5-HMF diizeyi 0,122+0,005
mg/100 mL olarak hesaplanmistir.
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|4.3 Lizin Bulgulan
4.3.1 Standart Egri ve Kalibrasyon Bulgulari

Lizin c¢aligilan siit 6rneklerinin analizi 6ncesi, toplam 16 farkli aminoasit i¢ceren
standart soliisyonundan 5 ppm ¢ozelti hazirlanmistir. Hazirlanan ¢oézelti ile
standart egri ve kalibrasyon ol¢iim kontrolii gerceklestirilmistir. Devaminda, ¢ig
siit drneginde test amagli lizin seviyesi l¢iilmiistiir. Olgiimlere ait kromatograflar

Sekil 4.5 ve Sekil 4.6’da gosterilmektedir.

iy

mr . =

Sekil 4.5: Aminoasit S ppm Cozeltisi Standart Egri ve Kalibrasyon
Kromatogram

Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.
Kalibrasyon Standart Egrisi R?=0,9999

Kalibrasyon Standart Egrisi Denklemi y = (3,63025e%%).X + (0,0585566)
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Sekil 4.6: Cig Siit Ornegi Lizin Kromatogram

Kaynak: Arastirmaci tarafindan olusturulmustur.

4.3.2 Cig Siit

Toplanan 3 adet ¢ig siit 6rneginde HPLC teknigi ile lizin (mg/100mL) seviyesine

bakilmistir. Cig siit 6rneklerine ait lizin sonuglar1 Tablo 4.9°da sunulmaktadir.

Tablo 4.9: Cig Siit Ornekleri Lizin Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek  Lizin-1  Lizin-2  Lizin-3  Ort. Ss (%) Ort.£Ss
01 306.0 261.0 272.0 279.7 23.4

02 268.0 245.0 283.0 265.3 19.1 252.6+8.7
03 220.0 211.0 207.0 212.7 6.6

Incelenen ¢ig siit oOrnekleri arasinda lizin  diizeyleri Ol igin
279,7+23,46 mg/100 mL, 02 icin 265,3+19,14 mg/100 mL, 03 icin 212,7+6,66
mg/100 mL olarak tespit edilmistir.
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4.3.3 Kaynatilmis Siit

Toplam 3 adet kaynatilmis ¢ig siit orneginde HPLC teknigi ile Lizin (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. Kaynatilmig siit Orneklerine ait Lizin (mg/100mL)

sonuclar1 Tablo 4.10°da sunulmaktadir.

Tablo 4.10: Kaynatilmas Siit Ornekleri Lizin Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek  Lizin-1  Lizin-2  Lizin-3  Ort. Ss (%) Ort.+Ss
04 278.0 269.0 261.0 269.3 8.5

05 292.0 291.0 298.0 293.7 3.7 278.1+2.4
06 275.0 274.0 265.0 271.3 5.5

Kaynatilmis siit 6rneklerinde O4 igin 269,3+£8,5 mg/100mL, O5 igin 293,7+3,7
mg/100 mL ve O6 i¢in 271,3+5,5 mg/100 mL lizin tespit edilmistir.

4.3.4 YS Pastorize Siit

Toplam 3 adet YS pastorize siit orneginde HPLC teknigi ile Lizin (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. YS pastorize siit Orneklerine ait lizin (mg/100mL)

sonuclar1 Tablo 4.11°de sunulmaktadir.

Tablo 4.11: YS Pastérize Siit Ornekleri Lizin Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek  Lizin-1 Lizin-2 Lizin-3 Ort. Ss (£) Ort.+Ss
07 240.0 238.0 252.0 243.3 7.5

08 328.0 249.0 261.0 279.3 42.6 260.8+19.7
09 263.0 249.0 267.0 259.7 9.4

YS: Yiksek Sicaklik

YS pastérize siit drneklerinde O7 igin 243,3+7,5 mg/100 mL, O8 igin 279,3+42,5
mg/100 mL, O9 i¢in 259,7+9,4 mg/100 mL hesaplanmistir.
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4.3.5 UHT Siitler

Toplam 33 adet UHT siit 6rneginde HPLC teknigi ile lizin (mg/100mL)
seviyesine bakilmistir. UHT siit 6rneklerine ait lizin sonucglar1 Tablo 4.12°de

sunulmaktadir.

Tablo 4.12: UHT Siit Ornekleri Lizin Seviyeleri (mg/100 mL)

Ornek Lizin-1  Lizin-2  Lizin-3 Ort. Ss (2) Ort.+Ss
010 294.0 314.0 298.0 302.0 10.6
O11 293.0 317.0 290.0 300.0 14.8 276.0+8.0
012 251.0 228.0 199.0 226.0 26.1
013 261.0 276.0 267.0 268.0 7.6
O14 231.0 251.0 226.0 236.0 13.2 263.0+3.8
015 289.0 287.0 278.0 284.7 5.8
016 247.0 256.0 276.0 259.7 14.8
017 317.0 338.0 298.0 317.7 20.0 290.0+6.3
018 295.0 298.0 284.0 292.3 7.4
019 289.0 274.0 304.0 289.0 15.0
020 291.0 297.0 281.0 289.7 8.0 286.0+3.4
021 292.0 268.0 278.0 279.3 12.0
022 317.0 335.0 296.0 316.0 19.5
023 276.0 251.0 273.0 266.7 13.7
024 171.0 161.0 134.0 155.3 19.1
025 287.0 281.0 317.0 295.0 19.2
026 270.0 271.0 315.0 285.3 25.7  255.0+13.3
027 336.0 334.0 247.0 305.7 50.8
028 192.0 175.0 163.0 176.7 14.6
029 221.0 241.0 222.0 228.0 11.2
030 271.0 266.0 271.0 269.3 2.8
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Tablo 4.12(Devami): UHT Siit Ornekleri Lizin Seviyeleri (mg/100 mL)

031 307.0 288.0 268.0 287.7 307.0

032 288.0 346.0 321.0 318.3 288.0  295.0+4.8
033 282.0 255.0 302.0 279.7 282.0

O34 259.0 267.0 272.0 266.0 6.6

035 232.0 231.0 221.0 228.0 6.0 250.0+3.0
036 254.0 254.0 256.0 254.7 1.2

037 244.0 235.0 254.0 244.3 9.5

038 236.0 256.0 243.0 245.0 10.2

039 309.0 307.0 288.0 301.3 11.6  269.0+18.2
040 262.0 266.0 274.0 267.3 6.1

041 346.0 257.0 255.0 286.0 51.9

042 268.0 271.0 266.0 268.3 2.5

Genel Ort.£Ss. 269.4+11.6

UHT: Ultra Isil islem

UHT siit rnekleri arasinda, lizin seviyesi, standart tam yagl siitlerde (010, O11,
012) 276,0+8,0 mg/100 mL, standart yarim yagh siitlerde (013, O14, O15)
263,0+3,8 mg/100 mL, standart yagsiz siitlerde (016, 017, 0O18)
290,0+6,3 mg/100 mL, organik tam yagh siitlerde (019, 020, 021)
286,0+3,4 mg/100 mL, aromal1 sekerli siitlerde (022, 023, 024, 025, 026, 027,
028, 029, 030) 255,0+13,3 mg/100 mL, laktozsuz standart siitlerde (031, 032,
033)295,0+4,8 mg/100 mL, laktozsuz kakaolu sekersiz siitlerde (034, 035, 036)
250,0+3,0mg/100 mL ve laktozsuz proteinli aromal1 sekersiz siitlerde (037, 038,
039, 040, 041, 042) 269,0+18,2 mg/100 mL olarak tespit edilmistir. UHT siit
ornekleri grubunun ortalama lizin diizeyi 269,4+11,6 mg/100 mL olarak

hesaplanmigtir.

Tim siit 6rnekleri gruplarinin ortalama furozin, 5-HMF ve lizin degerleri ise

Tablo 4.13, Sekil 4.7, Sekil 4.8 ve Sekil 4.9°da sunulmaktadir.
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Tablo 4.13: Siit Ornekleri Gruplar1 Konsolide ve Ortalama Furozin, 5-HMF

ve Lizin Seviyeleri

Ornek . Furozin 5-HMF Lizin
Grubu Alt Ornek Grubu (mg/kg) (mg/100 mL) (mg/100mL)
Cig Siit - 4.542.2 0.091+0.002 252.6+£8.7
I;sgnamm” 200412  0.04840.005  278.142.4
*YS
v - 46.1+0.7 0.196+0.014 260.8+19.7
Pastorize
*xUHT Standart Tam 44.040.4 0.11540.004  276.0+8.0
Yagh
Standart Yarim 40.0+1.3  0.08440.009  260.0+3.8
Yagh
Standart Yagsiz 48.0+£0.5  0.047+0.006 290.0+6.3
Ryoanik T 25.043.7 0.035:0.000  286.0+3.4
Yagh
Aromal1 Sekerli 39.0£0.6  0.198+0.003 255.0+13.3
S lozsuz 58.0412 0.06740.001  295.0+4.8
Standart
Laktozsuz
Kakaolu Sekersiz 168.0+2.9 0.262+0.002 250.0+3.0
Laktozsuz 96.040.7  0.067+0.008  269.0+18.2
Proteinli Aromali
*Y'S: Yiiksek Sicaklik, **UHT: Ultra Isil Islem
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Sekil 4.7: Siit Ornekleri Furozin Seviyesi Grup Ortalamalar
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5-HMF (mg/100 mL)
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Sekil 4.8: Siit Ornekleri 5-HMF Seviyesi Grup Ortalamalar
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Sekil 4.9: Siit Ornekleri Lizin Seviyesi Grup Ortalamalar
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|4.4 Korelasyon ve Karsilastirma Bulgular:
Furozin, 5-HMF ve Lizin Degiskenleri Arasindaki Korelasyon Bulgular:

Cig, kaynatilmis, YS pastorize ve UHT standart tam yaglh siit 6rneklerinin
furozin, 5-HMF ve lizin degiskenleri arasindaki korelasyon Pearson’s R yontemi
ile SPSS 20 (IBM Corporation, NY, ABD) paket programi kullanilarak analiz
edilmistir (Tablo 4.14) (p<0.05).

Tablo 4.14: Furozin, 5-HMF ve Lizin Degiskenleri Arasindaki Korelasyon

Bulgular:

Degiskenler Furozin 5-HMF Lizin
Furozin 1

HMF r=-0.6772; p=0.06 1

Lizin r=0.7625; p=0.03 r=-0.8199; p=0.01 1

P degerinin hesaplanmasinda Pearson’s R Korelasyon Testi uygulanmistir.

Buna gore;

e Furozin seviyesi ile 5-HMF seviyesi arasinda anlamli bir iliski olmadigi
(r=-0,6772; p=0,06>0,05);

e Furozin seviyesi ile lizin seviyesi arasinda pozitif yonde anlamli bir

korelasyon oldugu (r = 0,7625; p=0,03<0,05);

e 5-HMF seviyesi ile lizin seviyesi arasinda negatif yonde anlamli bir

korelasyon oldugu (r =-0,8199; p=0,01<0,05) tespit edilmistir.

Isil isleme Gére Furozin, 5-HMF ve Lizin Degiskenlerinin Karsilastirnlmasi

Farkli 1s1] islemler (kaynatma, YS pastorizasyon ve UHT) ile furozin, 5S-HMF ve
lizin seviyelerinin karsilagtirilmasi1 Minitab (Pensilvanya, ABD) programi
kullanilarak tek yonli ANOVA Tukey teknigi ile analiz edilmistir (Tablo 4.15)
(p<0.05).
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Tablo 4.15: Orneklerin Isil islemlere Gore Smiflandirilarak Furozin, 5-HMF ve

Lizin I¢eriklerinin Karsilastirilmasi

Ornekler Furozin 5-HMF (mg/100 mL) Lizin (mg/100 mL)
(mg/kg)

Cig Siit 3.0+3.12° 0.091+0.098? 252.6+34.30?
Kaynatilmig ~ 29.89+7.11% 0.047+0.0212 278.11+12.892
YS Pastorize  46.1+35.00° 0.019+0.255? 260.78+27.08%

UHT Siit 44.11+8.48% 0.115+0.0242 276.0+40.70?

Tek yonli ANOVA Tukey testi. Ayni siitundaki farkli harfler 6rnekler arasindaki farkin anlaml
oldugunu gdstermektedir (p <0,05). UHT: Ultra Isil islem, 5-HMF: 5-Hidroksimetilfurfural, YS:
Yiiksek Sicaklik +: Ortalama-Standart Sapma

Buna gore;
e Cig siit furozin diizeyi diger 1s1l islem gormiis siitlerden anlamli olarak

distik ¢ikmistir (p=0,00<0,05).

e Kaynatilmis, YS pastorize ve UHT siitlerin furozin seviyeleri arasinda

anlamli bir fark bulunamamuistir (p>0,05).

e (Cig ve 1sil islem gormis sitlerin 5-HMF (p=0,16>0,05) ve lizin

(p=0,25>0,05) seviyeleri arasinda anlamli bir fark tespit edilememistir.

Siitlerin Yag ve Laktoz Iceriklerine Gore Furozin, 5-HMF ve Lizin

Degiskenlerinin Karsilastirilmasi

Farkli oranlarda yag ve laktoz iceren UHT standart tam yagli, yarim yaglh ve
yagsiz siitlerde furozin, 5-HMF ve lizin seviyeleri arasindaki karsilagtirmalar
Minitab (Pensilvanya, ABD) paket programi kullanilarak tek yonli ANOVA
Tukey teknigi ile analiz edilmistir (Tablo 4.16 ve Tablo 4.17) (p<0.05).
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Tablo 4.16: Standart UHT Siitlerin Yag Iceriklerine Gore Simiflandirilarak

Furozin, 5-HMF ve Lizin I¢eriklerinin Karsilastirilmas

Ornekler 0sS Furozin 5-HMF Lizin
(mg/kqg) (mg/100mL) (mg/100mL)
Yagsiz UHT 3 48.44+12.36% 0.047+0.011° 289.89+28.332
YY UHT 3 40.11£6.952 0.084+0.060% 262.89+22.928
TY UHT 3 44.11+8.482 0.115+0.0242 276.0+40.70?

Tek yonli ANOVA Tukey testi. Ayn stitundaki farkli harfler 6rnekler arasin farki anlamli oldugunu
gostermektedir (p<0,05). UHT: Ultra Isil Islem, TY: Tam Yagh, YY: Yarm Yagh, 5-HMF: 5-
Hidroksimetilfurfural, OS: Ornek Sayisi, +: Ortalama-Standart Sapma

Buna gore;

e UHT standart tam yagli, yarim yagli ve yagsiz siitlerin furozin diizeyleri

arasinda anlamli bir farklilik olmadigi (p>0,05);

e UHT tam yagh standart siitlerin 5-HMF diizeyinin, UHT yagsiz standart
siitten anlamli olarak daha yiiksek oldugu (p=0,004<0,05);

e UHT standart tam yagli, yarim yagli ve yagsiz siitlerin lizin diizeyleri

arasinda anlamli bir farklilik olmadigi (p=0,21>0,05) tespit edilmistir.

Tablo 4.17: Laktozsuz Yarim Yagh ve Standart Yarim Yagh Siitlerin Furozin,

5-HMTF ve Lizin I¢eriklerinin Karsilastirllmasi

Ornekler 0s Furozin 5-HMF Lizin
(UHT) (mg/kQg) (mg/100 mL) (mg/100mL)
Standart YY 3 39.44+7.65° 0.084+0.060? 262.89+£22.92°

Laktozsuz YY 3 58.00+21.63? 0.066 +0.0212 295.224+27.542

Tek yonli ANOVA Tukey testi. Ayni siitundaki farkli harfler 6rnekler arasindaki farkin anlamli
oldugunu gostermektedir (p <0,05). UHT: Ultra Isil Islem, 5-HMF: 5-Hidroksimetilfurfural, LS:
Laktozsuz, TY: Tam Yagl, YY: Yarim Yagh, YS: Yiiksek Sicaklik, OS: Ornek Sayisi, +: Ortalama-
Standart Sapma
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e UHT laktozsuz yarim yagl siitlerin furozin ve lizin diizeylerinin, UHT
standart yarim yagli siitlerden anlamli olarak daha yiiksek oldugu
(p=0,02<0,05); HMF diizeyleri arasinda anlamli bir farklilik olmadigi
(p=0,42>0,05) belirlenmistir.

UHT Laktozsuz Yarim Yagh ve Laktozsuz Kakaolu Yarmm Yagh Siitlerin

Furozin, 5-HMF ve Lizin I¢eriklerinin Karsilastiriimas

UHT laktozsuz yarim yagl standart siitler ile UHT laktozsuz kakaolu yarim yagh
siitlerin furozin, 5-HMF ve lizin igerikleri tek yonli ANOVA Tukey testi ile
karsilastirilmistir (Tablo 4.18).

Tablo 4.18: Laktozsuz Siitlerin Furozin, 5-HMF ve Lizin Iceriklerinin

Karsilastirilmasi
Ornekler (UHT)  OS Furozin 5-HMF Lizin
(mg/kqg) (mg/100mL)
Laktozsuz YY 3 58,00+21,6°  0,066+0,021° 249,56+27,54"°

Laktozsuz Kakaolu 3 167,8+58,82 0,262+0,111% 295,22+17,49%
YY

Tek yonli ANOVA Tukey testi. Ayni siitundaki farkli harfler 6rnekler arasindaki farkin anlaml
oldugunu géstermektedir (p<0,05). UHT: Ultra Isil Islem, 5-HMF: 5-Hidroksimetilfurfural, LS:
Laktozsuz, TY: Tam Yagl, YY: Yarim Yagh, YS: Yiiksek Sicaklik, OS: Ornek Sayisi, +: Ortalama-

Standart Sapma
Buna gore;

e UHT laktozsuz kakaolu yarim yaglh sitlerin furozin ve 5-HMF

diizeylerinin UHT laktozsuz yarim yagli siitten anlamli olarak daha yiiksek
(p=0,00<0,05);

e UHT laktozsuz yarim yaglh siitlerin lizin diizeyinin, UHT laktozsuz
kakaolu yarim yagl siitten anlamli olarak daha diisiik (p=0,001<0,05)

oldugu bulunmustur.
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UHT Standart Yarim Yagh Siitler ile Aromah Sekerli Yarim Yagh Siitlerin

Furozin, 5-HMF ve Lizin I¢eriklerinin Karsilastirilmas

UHT standart yarim yagli siitler ile UHT aromali sekerli yarim yagli siitlerin
furozin, 5-HMF ve lizin igerikleri tek yonli ANOVA Tukey testi ile
karsilastirilmistir (Tablo 4.19).

Tablo 4.19: UHT Standart Yarim Yagh Siit ile UHT Aromah Sekerli Yarim

Yagh Siitlerin Furozin, 5-HMF ve Lizin I¢ceriklerinin Karsilastirilmasi

Ornekler (UHT) 0Ss Furozin 5-HMF Lizin
(mg/kqg) (mg/100mL) (mg/100mL)
Standart YY 3 40,11+£13,91*  0,084+0,060% 262,89+ 22,922

Aromali Sekerli YY 9 39,37+6,95¢ 0,204+0,125° 2523 +57,002

Tek yonlit ANOVA Tukey testi. Ayni siitundaki farkli harfler 6rnekler arasindaki farkin anlaml
oldugunu gostermektedir (p < 0,05). UHT: Ultra Isil islem, 5-HMF: 5-Hidroksimetilfurfural, LS:
Laktozsuz, TY: Tam Yagli, YY: Yarim Yagl, YS: Yiiksek Sicaklik, 0OS: Ornek Sayisi, +: Ortalama-
Standart Sapma

Buna gore;
e UHT standart yarim yagl siitlerin furozin diizeyi ile UHT aromali sekerli

yarim yagli siitlerin arasinda anlamli bir farklilik bulunmamistir

(p=0,21>0,05).

e UHT standart yarim yagl siitiin 5-HMF diizeyinin, UHT aromali sekerli
yarim yagl siitten anlamli olarak daha diisiik oldugu (p=0,01<0,05) tespit

edilmistir.

e UHT standart yarim yagl siitiin ve UHT aromal1 sekerli yarim yagli siitiin

lizin diizeyleri arasinda anlamli bir farklilik bulunmamistir (p=0,5>0,05).
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BESINCi BOLUM
DEGERLENDIRME VE TARTISMA

Bu ¢alismada, ¢ig ve 1sil islem goérmiis cesitli siitlerin furozin, 5-HMF ve lizin
igerikleri arastirilmistir. Sonug olarak, siitlerin, 6zelliklerine ve uygulanan 1s1l isleme
gore furozin, 5-HMF ve lizin diizeylerinin degisebildigi gozlemlenmistir. Buna gore,
siit ve triinlerinde, Maillard reaksiyon iirlinlerinin olusumunu, azaltacak yontemler

lizerinde arastirma yapilmasinin 6nemli oldugu diistiniilmiistiir.

5.1 Tartisma

Siit besin degeri agisindan zengindir ancak farkli mikroorganizmalar igin elverisli
bir yetisme ortamidir. Siit elde edilirken; ¢evre, sagim, depolama, tagima ve
ulasim kosullar1 {irliniin patojen mikrobiyal yiikiinii arttirabilmektedir. Tiiketici
sagligin1 korumak ve siitiin olast mikrobiyal risklerini ortadan kaldirmak ig¢in
igme slitlerine genel olarak 1s1l (termal) sterilizasyon islemleri uygulanmaktadir

(Akillioglu vd., 2022).

Siitler, igme siitii liretim tesislerinde yiiksek sicaklikta kisa siireli (72 s veya istii
icin 15 °C) yontemle pastorize edilebilmektedir. Yiiksek kaliteli pastorize siit i¢in
raf Oomrii, uygun sekilde sogutuldugunda yaklasik 14 giindiir. Ultra yiiksek
sicaklik (UHT) uygulamasi ile siitlerin raf dmrii uzatilmaktadir. UHT islemi genel
olarak 135 °C-4s uygulanmaktadir. UHT siitler, alt1 aydan bir yila kadar raf
omriine sahiptir (Xing vd., 2021).

Sttiin 1s1l islem ile mikrobiyolojik giivenliginin saglanmasi1 ve tiiketici ig¢in
giivenli hale getirilmesi bir zorunluluktur. Isil islemler siitiin mikrobiyolojik
giivenligini korumak ve raf dmriinii uzatmak amaciyla ¢esitli teknolojik islemler
kullanilarak yapilmaktadir. Isil iglemler ise siit proteinlerinde, baslica, enzimatik
olmayan Maillard reaksiyonunun sonucu olarak iiretilen kimyasal yan iriinler ile
sonu¢lanmaktadir. Maillard reaksiyonu, protein glikasyonu ile baslamakta ve
devaminda ileri glikasyon son iiriinlerine doniiserek sonu¢lanmaktadir (Gazi vd.,

2022).
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Maillard reaksiyonu, (i)baslangig, (ii)orta ve (iii)ileri olmak iizere baslica {ic
asamadan meydana gelmektedir. Her asama igin farkli degerlendirme kriterleri

ile indikator kimyasal yan iiriinler tanimlanmistir (Ozdal vd., 2018).

Ekzojen glikasyon bilesiklerinin bir dizi hastaliga katkida bulundugu ve olumsuz
saglik etkilerine neden olabilecegi, iizerinde ciddiyetle durulan bir aragtirma alani

olmustur (Feng, 2021).

Bu ¢alismada, Istanbul ilinde bulunan marketlerden tedarik edilen; ¢ig, ¢ig siitten
elde edilen kaynatilmis, yiiksek sicaklikta pastorize ve UHT siit 6rneklerinde lizin
diizeyleri ve glikasyon iirlinlerinden furozin ve 5-HMF diizeylerine HPLC teknigi
ile bakilmistir. Calismamiz, 1s1l isleme maruz kalmais siit orneklerindeki glikasyon
tirlinlerinin gilincel diizeylerini incelemis olmasit nedeniyle, halk sagliginin
korunmasi ve besin kalitesinin siirdiiriilebilir olmasi ag¢ilarindan literatiire katkida

bulunmustur.

Reaktanlarin aktivitesi Maillard reaksiyon olusum hizinda etkilidir. Y liksekten
diisiige reaktant aktivite sirasi: indirgeyici monosakkarit> indirgeyici
polisakkarit, indirgeyici bes karbonlu seker> indirgeyici alti karbonlu seker,
amin > amino asit > protein seklindedir. Demir, bakir ve ¢inko iyonlar1 gibi metal
iyonlarinin varligi Maillard reaksiyonunu hizlandirabilmektedir (Xiang vd.,
2021). Besin hazirlama ve depolama sirasinda Maillard reaksiyonu kendiliginden

olusabilmektedir (Li vd., 2022).

Lizin, glikasyon iiriinii olusumunda son derece aktif rol oynamaktadir. Isleme
veya uzun siireli depolama sirasinda modifikasyona duyarlidir. Lizinin yan zincir
amino grubu, laktoz veya diger bilesiklerle reaksiyona girebilmektedir ve lizinin

reaktif olmayan tiirevleri olusmaktadir (Zenker vd., 2020).

Bu calismada, siitlere uygulanan 1sil islemin tiirline gore (kaynatilmis, YS
pastorize, UHT) siniflandirma yapilarak, iiriinlerin furozin, 5-HMF ve lizin
degerleri karsilastirilmistir. Buna gore, ¢ig siit, kaynatilmis siit, YS pastorize ve
UHT siitlerde; furozin, 5-HMF ve lizin konsantrasyonlar1 ortalamalari sirasiyla;
4,5£2,2 mg/kg, 0,091£0,002 mg/100 mL ve 252,6+8,7 mg/100 mL;
29,9+1,2 mg/kg, 0,048+0,005 mg/100 mL ve 278,1£2,4 mg/100 mL;
46,1+0,7 mg/kg, 0,196+0,014 mg/100 mL ve 260,8+19,7 mg/100 mL;
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63.1+2,0 mg/kg, 0,122+0,005 mg/100 mL ve 269,4+11,6 mg/100 mL olarak tespit

edilmistir.

Bulgulara bakildiginda, furozin seviyesi ag¢isindan en diisiik diizey ¢ig siit
grubunda 4,5+2,2 mg/kg olarak bulunmustur. UHT grubunda yer alan biitiin siit
cesitlerinin furozin diizeyi ¢ig siitten daha yiiksektir. Literatiirde, siitlerde,
Maillard reaksiyon yan friinlerinin, UHT islemi sirasinda olustugu
bildirilmektedir (Aktag vd., 2019). Bu nedenle, UHT siitteki furozin igeriginin
daha yiiksek olmasi beklenen bir durumdur. Baska bir ¢alismada sterilize ve
pastorize siitlerde furozin diizeyi ¢ig siite gore sirasiyla 2,5-5,0 ve 1,4-2,8 kat
daha yiiksek tespit edilmistir (Li vd., 2021). Siitlerin depolanma sicakligi
Maillard reaksiyonu i¢in 6nemli bir parametre oldugunda UHT siitlerin, oda
sicakliginda degil 4-6 °C sicakliktaki soguk depoda saklanmasi Onerilmektedir
(Martysiak ve Stolyhwo, 2007). Uretim ve saklamanin her asamasinda siitlerin
furozin igeriginde degisiklik olabilmektedir (Akillioglu vd., 2022). Bunun temel

sebebi, Maillard reaksiyonunun dinamik bir siire¢ olmasidir (Aktag vd., 2019).

Ayrica, bu aragtirmada kaynatilmis siit ve YS pastdrize siitlerin furozin diizeyleri
¢ig siitlerin ortalama furozin diizeyinden sirasiyla 6,6 ve 10,2 kat daha yiisek
belirlenmigtir. Bu degerler Li vd. (2021) bildirdikleri oranlarin oldukca
tizerindedir. Bu farkliligin nedeni siitlere uygulanan 1s1l islem, iiretim siiregleri ya

da iiriinlerin depolama kosullarina bagl olabilir.

Baska bir calismada keci siitlerinin furozin ve 5S-HMF diizeyleri arastirilmis ve
1s1l islem sicakliginin ve zamanin artmasi ile bu iki molekiiliin diizeyi artmistir.
Ultra yiiksek sicaklikta sterilize (UHT) kegi siitiindeki 5S-HMF ve furozin igerigi
strastyla 1,3 £ 0,03 mg/L ve 130,2 £ 0,15 mg/100 g protein olarak tespit edilmistir
(Guo vd., 2023). Bizim g¢alismamizda ise artan 1sil islem sicakligi ile furozin
diizeyleri artarken, 5-HMF diizeylerinde anlamli bir farklilik olmadig:
belirlenmistir (p>0.05).

Bu calismada, ¢ig, kaynatilmig, YS pastorize ve UHT standart tam yagh siit
orneklerinin furozin ve 5-HMF, furozin ve lizin, 5-HMF ve lizin degiskenleri
arasindaki korelasyon analiz edilmistir. Buna gore; lizin seviyesi ile furozin
diizeyleri arasinda, 5-HMF ve lizin konsantrasyonlar:1 arasinda korelasyon oldugu

belirlenmistir (p<0.05). Lizin, Maillard reaksiyonunda indirgen sekerlerle
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kolayca reaksiyona girerek glikasyon iiriinlerini olusturmaktadir (Matthews,
2020). Furozin ve 5-HMF ile lizin aminoasidi arasinda korelasyon bulunmasi

lizinin reaksiyonda aktif rol almasi ile agiklanabilir.

Maillard reaksiyonu dinamik bir siiregtir ve furozin reaksiyonun erken
asamasinda olugmaktadir. Yiiksek sicakliklarda (80-100 °C) furozin diizeyinin
azalabilecegi ve diger glikasyon iriinlerinin konsantrasyonunun artabilecegi

bildirilmektedir (Shi vd., 2022).

Bir diger taraftan ise, laktozu hidrolize edilmis ve proteinle zenginlestirilmis siit
orneklerinin furozin diizeylerinin diger siit 6rneklerine gore nispeten daha yiiksek
oldugu gorillmiistiir. Siitteki laktozun hidrolize edilmesi ile laktozun, glikoz ve
galaktoza doniismesi ve siite protein ilavesi ile lizin konsantrasyonunun artmast
Maillard reaksiyonu i¢in uygun kosullar olusturmaktadir (Aktag, vd., 2019). Bir
calismada; laktozu hidrolize edilmis siitlerde; glikoz, galaktoz, fruktoz, tagatoz
ve furozin olusumunun yiiksek oldugu bildirilmistir. (Mendoza vd., 2005).
Laktozu hidrolize edilmis siitte daha yiliksek bir proteolitik aktivite oldugu
belirtilmektedir (Jansson vd., 2014). Bi vd. (2023), laktozsuz siitlere farkli
pastorizasyon teknikleri uygulayarak yaptiklar1 arastirmada; laktozsuz siitte
Maillard reaksiyonunun etkisinin azaltilmasi i¢in pastorizasyonun 70 °C/15 s’de
gerceklestirilmesi gerektigini dnermislerdir. Mendoza vd. (2005) ise siitlere 1s1l
islem uygulandiktan sonra aseptik kosullarda laktozun hidrolize edilmesi

gerektigini bildirmislerdir.

5-Hidroksimetilfurfural, Maillard reaksiyonu veya karamelizasyon ile 1sil islem
sirasinda liretilen molekiildiir. pH, basing, sicaklik ve gida bilesimi gibi bir¢ok
faktor, 5S-HMF’nin iretimini ve reaksiyon siirecini etkilemektedir (Xiang vd.,
2021).

Is1l isleme gore siitlerin 5-HMF diizeyleri degerlendirildiginde, ¢ig ve 1s1l islem
gormiis siitlerin 5-HMF (p=0.16>0.05) seviyeleri arasinda anlamli bir fark
olmadig1 belirlenmistir. Bagka bir calismada ise UHT siitteki 5-HMF icgerigi
anlamli olarak pastorize siitten daha yiiksek bulunmustur (Li vd., 2021). Urgu vd.
(2017) de, siitlerde 1s1 artis1 ile HMF diizeyinin arttigini bildirmislerdir. Bizim

calismamizda elde ettigimiz sonug literatiir ile uyum gdéstermemektedir. Siitlerin
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depolanma siireleri ve kosullari HMF olusumunu etkilediginden sonuglar
arasinda farklilik olabilmektedir.

Yag iceriklerine gore standart UHT siitler analiz edildiginde; UHT tam yagh
standart siitiin HMF diizeyinin, UHT yagsiz standart siitten anlamli olarak daha
yiiksek oldugu (p=0.004<0.05) tespit edilmistir. Ulkemizde gerceklestirilen
baska bir ¢alismada da UHT siitlerde yag iceriginin artmasi ile HMF diizeylerinde
diisiikte olsa bir artis oldugu belirlenmistir ve g¢esitli siitlerin HMF degeri
pastorize tam yagl, pastorize yagl, UHT yagli, UHT yarim yagli, UHT yagsiz ve
UHT laktozsuz siitler i¢in sirastyla; 4,03 pmol/L, 2,61 pmol/L, 7,64 pmol/L, 5,3
umol/L, 4,8 pmol/L ve 31.5 pmol/L olarak tespit edilmistir (Urgu vd., 2017). Bir
diger calismada ise lipid bilesenlerinin 1s1l islem goérmis siitte 5-HMF
konsantrasyonunu etkilemedigi sonucuna varilmistir (Czerwonka vd., 2020).
Czerwonka vd.,’nin aksine baska bir ¢alismada ise serbest HMF olusumunun
siitteki yag miktarindaki artisa bagl olarak arttig1 ve siit yaginin pastorize, UHT
ve sterilize edilmis siitte serbest ve toplam HMF olusumunu etkiledigi

bildirilmistir (Morales ve Jiménez-Pérez, 1999).

Calismamizda UHT aromali sekerli yarim yagh siitiin HMF diizeyi, standart
yarim yagl siitten anlamli (p<0.05) olarak daha yiiksek bulunmustur. Siikrozun
HMF olusumunda rol oynadigi bilinmektedir (Locas vd., 2008), sonuglara

silkrozun etki etmis olabilecegi diisiinlilmiistiir.

Bu calismada, laktozsuz yarim yagli ve standart yarim yagl siitlerin HMF
diizeyleri arasinda anlamli bir farklilik bulunmamistir. Baska bir calismada ise
laktozsuz siit 6rneklerinin, glikoz ve galaktozun yiiksek reaktivitesi nedeniyle

daha yiiksek HMF degerlerine sahip oldugu bildirilmistir (Ozdal vd., 2018).

UHT laktozsuz kakaolu yarim yagh siitiin HMF igerigi, UHT laktozsuz yarim
yagl siitten daha yiiksek bulunmustur. Kakao kavruldugu zaman igerisindeki 5-
HMF seviyesinin arttig1 bilinmektedir (Tas ve Gokmen, 2016). Diger taraftan,
kakao melanoidinlerinin depolama sirasinda siit iriinlerindeki glikasyonu
azaltabildigi bildirilmistir (Zhang vd., 2021) ancak kakao elde edilirken
uygulanan islemler ve siitlere 1s1l islem uygulanmasi ile kakaodaki g¢esitli fenolik

bilesenlerin etkisi azalmis olabilir (Maldonado-Mateus vd., 2021).
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Bu ¢aligmada, UHT tam yagli, yarim yagli ve yagsiz siitlerin 5-HMF igerikleri
sirastyla 0,115+0,004 mg/100mL, 0,084+0,009 mg/100 mL ve 0,047+0,006
mg/100 mL olarak bulunmustur. Aktag vd. (2019) ise, konvansiyonel tam yagli,
yarim yagli ve yagsiz UHT siitlerde, 5S-HMF tespit edememislerdir (Aktag vd.,
2019). Gana'da yapilan baska bir arastirma, siit iriinlerindeki 5-HMF
seviyelerinin 1,165 ila 2,638 g/L arasinda degistigini ve uluslararasi kabul
edilebilir simirlar ic¢inde kaldigin1 belirtmistir (Adu vd., 2022). Bizim
calismamizda ise farkli siit gruplarinin 5-HMF ortalama degerleri 0,035 mg/100
mL ila 0,262 mg/100 mL araliginda tespit edilmistir. Siitlerde genel olarak 5-
HMF diizeyinin yiliksek olmadigi belirlenmistir. Bazi siit orneklerinin HMF
diizeylerinin digerlerine kiyasla daha yiiksek olmasi iriinlerin son kullanma
tarihleri ile ilgili olabilmektedir. Son kullanma tarihi yaklasan 6rneklerde HMF
diizeyinin daha yiiksek olabilecegi belirtilmistir (Demirhan vd., 2015). Bir
calismada, UHT siitleri oda sicakliginda depolamanin, HMF olusumunu iki kat
arttirdigi bildirilmistir (Cais-Sokolinska vd., 2004).

Avrupa Gida Giivenligi Otoritesi (EFSA), siit tirtinlerinde 5-HMF'nin maksimum
kullanim simirim1 15 mg/kg olarak bildirmistir (Hou vd., 2022). Tiirk Gida
Kodeksi'nde ise siitlerdeki 5-HMF veya furfural bilesiklerinin diizeyleri i¢in bir

limit belirlenmemistir (Demirhan vd., 2015).

Is1l isleme gore siitler analiz edildiginde; ¢ig, kaynatilmis, YS pastorize ve UHT
siitler arasinda lizin diizeyleri agisindan anlamli bir farklilik bulunamamistir
(p>0.05). Literatiirde, farkli pastorizasyon ve sterilizasyon yontemleri uygulanan
stitlerde lizin igeriginin farklilik gosterebilecegi belirtilmektedir. Calismamizdan
farkli olarak, Li ve arkadaslar1 ¢ig siite farkli tiirde 1s1l islem uygulamislar ve
pastorize siitteki total lizin igerigini sterilize siitteki total lizin igeriginden daha
yiksek bulmuglardir (Li vd., 2021). Erbersdobler ve Somaza’nin (2007) bildirdigi
lizere standart aminoasit analizi ile Amadori yapisina katilan yani aktif olmayan
lizin diizeyi belirlenmeyebilmektedir. Bu nedenle bizim ¢alismamizda, farkli 1s1l
islemler uygulanan siitlerin lizin diizeylerinde anlamli bir farklilik elde

edilememis olabilecegi diisiiniilmektedir (Erbersdobler ve Somaza, 2007).

Siit proteinlerinin glikasyonu genel protein sindirilebilirligini bozabilmektedir. Siit
proteini glikasyonu insanlarda lizin erisilebilirligini azaltmakta ve postprandiyal

plazma lizin bulunabilirligini diistirmektedir ve bu durum bir protein kaynaginin
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anabolik 6zelliklerini olumsuz etkileyebilmektedir (Jansson vd., 2014; Zenker vd.,

2020).

Bu calismada pastorize siitlerin yapis1 geregi iiretim tarihleri ve analizler
arasindaki gegen siire UHT siitlerden daha kisadir. UHT siitler arasinda ise 5
ornek hari¢ diger drneklerde iiretim tarihi bulunmamakta sadece son kullanma
tarihi yer almaktadir. Calismada son kullanma tarihi birbirine yakin olan siitler
tercih edilmistir. Ancak siitlerin depolama siireleri farkli oldugu i¢in Maillard
reaksiyonu depolama boyunca farkl diizeylerde gerceklesmis olabilir. Bu husus
calismanin kisitliliklar: arasindadir. Bu nedenle ileriki ¢caligmalarda kullanilacak
orneklerin ayni gilinde bir liretim tesisinde hazirlanmis olanlar ile yiiriitilmesi

calismanin sinirliliginin azaltilmasinda 6nemli olabilir.

Calismalar arasindaki farkliliklara pek ¢ok faktor katkida bulunabilir. Pastorize
ve UHT siitlere uygulanan farkli zaman-sicaklik parametreleri; iiretim hattinin
tiri Maillard reaksiyon driinlerinin nihai igerigini etkileyebilmektedir

(Czerwonka vd., 2020).

Ozetle, uygulanan 1s1l iglemin tiiriine Ve siitlerin gesitli 6zelliklere bagli olarak, siitler,
farkli diizeylerde glikasyon iiriinleri igermektedir ve bu glikasyon iriinlerinin lizin
kullanilabilirligini azalttigi bilinmektedir bu nedenle Maillard reaksiyonu ara
tirtinlerini azaltacak teknolojilerin gelistirilmesi, siitlerin iiretim, transfer ve depolama
stireclerinde kalite kontrol asamalarinin iyilestirilmesi ve ozellikle dogal koruyucu

prezervantlarin arastirilmasi 6nemli olabilir.
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SONUC

Bu arastirma, farkli 1s1l islemlerden gegmis ve igerik agisindan birbirlerinden bazi
farkliliklar gosteren ticari siitlerdeki baslangi¢ ve orta asamalarda glikasyon
tirtinlerinden furozin ve 5-HMF ile bu iki hedef yan {iriinlin ana reaktifi olan lizin
amino asidinin durumunu HPLC yo6ntemi ile genis kapsamli ortaya koyarak
literatiire gilincel veriler saglamistir. Cig ve 1s1l islem gormiis cesitli siitlerin
furozin, 5-HMF ve lizin igerikleri arastirtlmistir. Cig siitiin furozin igerigi
(3,0+3,2) diger 1s1l islem gormiis siitlerden diisiik; UHT laktozsuz yarim yaglh
siitin furozin igerigi, UHT yarim yagh siite kiyasla daha yiiksek bulunmustur.
Siitlere uygulanan 1s1l islemin ve laktozun hidrolize edilmesinin erken Maillard
reaksiyon iirlinii olan furozin olusumunda etkili olabilecegi anlasilmistir. UHT
aromal1 sekerli yarim yagl siitlerin HMF diizeyleri, standart yarim yagl siitlere
gore daha yiliksek tespit edilmistir. Sonug¢ olarak, siitlerin, 6zelliklerine ve
uygulanan 1s1l isleme gore furozin, 5S-HMF ve lizin diizeylerinin degisebildigi

gozlemlenmistir.
Bu arastirmada elde edilen bulgulara gore, asagidaki maddeler onerilebilir:

o Isil islem uygulanmis, seker ilave edilmis ve laktozu hidrolize edilmis
siitlerde liretim ve depolama siire¢lerinde glikasyon iiriinlerinin olusumu
takip edilmelidir. Glikasyon iiriinlerinin olusum mekanizmalar1 detayh
calisilmali ve Onleyici tedbirler gelistirebilmek icin disiplinler arasi

calismalar yiiriitiilmelidir.

e Siit tirlinlerinde glikasyon iiriinlerinin olusumunu azaltacak proseslerin ve

dogal koruyucu katkilarin arastirilmasi onerilmektedir.

e QGlikasyon iriinlerinin saglik iizerinde olumsuz etkileri olabilecegi
bilinmektedir. Bu nedenle siitlerde ve sut uirtinlerinde st limitlerin, tolere
edilebilir alim diizeylerinin belirlenmesi i¢in ¢alismalarin yiiriitiilmesi

onemlidir.

e Bu konuda in siliko, in vitro ve molekiiler tabanli teknikler kullanilarak

arastirmalarin kapsami ve veri kalitesi yiikseltilmelidir.
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