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GELENEKSEL ICECEGIMIiZ HARDALIYENIN FENOLIK
BILESIKLERININ ARASTIRILMASI

Fatma Faikoglu* Hakan Yavas ** Ozan Giirbiiz *** Nilgiin ISTEK****

OZET

Hardaliye, Trakya bolgesinde tiziim suyunun, hardal tohumu ve visne yapragiyla aromalandirilmasi sonucu
elde edilen, alkolstiz, buruk ve ferahlatici etkisi ile karakteristik bir igecektir. Bu ¢alismada, Tekirdag Miirefte
bolgesinden temin edilen Kalecikkarasi, Papazkarasi ve Adakarasi tiziim cesitlerinden trettigimiz
hardaliyelerin, fenolik bilesik ig¢eriginin tespit edilmesi amag¢lanmistir. Hardaliyelerde gallik asit, kafeik asit, p-
kumarik asit, ferulik asit, resveratrol, mirisetin, vanilik asit, siringik asit, naringin, (-)-epikatesin icerikleri
HPLC-DAD metoduile tespit edilmistir.

Arastirmadan elde edilen sonuglara gore, Papazkarasi ve Kalecikkarasi tiztim suyuna laktik asit bakterileri
ilave edilerek tiretilen hardaliyelerde, toplam fenolik madde icerigi %34 oraninda azalirken, Adakarasinda ise
%47 oraninda azaldig1 gériilmiistiir.

Anahtar Kelimeler: Uziim, Hardaliye, fenolik asitler, flavonoidler, HPLC-DAD.

RESEARCH ABOUT PHENOLIC COMPOUNDS OF
TURKISH TRADITIONAL DRINK HARDALIYE

ABSTRACT

Hardaliye, produced in the Thrace region with grape juice, mustard seeds and sour cherry leaves, is a
refreshing drink which is characterized as aromatic, non-alcoholic, and astringent. In this study, we found the
phenolic compound contents of Hardaliye prepared from Kalecikkarasi, Papazkarasi and Adakarasi grape
varieties. These cultivars were obtained from the Tekirdag, Miirefte region. Gallic acid, caffeic acid, p-coumaric
acid, ferulic acid, resveratrol, myricetin, vanillic acid, syringic acid, naringin, (-)-epicatechin were analyzed by
HPLC-DAD.

Results from this study indicated that Hardaliye produced with the addition of lactic acid bacteria decreased
the total phenolic content by %47 in the drink made with the Adakarasi cv. but increases %34 when the
Kalecikkarasi and Papazkarasi cv... were used.

Keywords: Grape, Hardaliye, phenolic acids, flavonoids, HPLC-DAD.

*  Gida Yiiksek Miihendisi e-mail: fatma.faikoglu@gmail.com
**  Ziraat Mithendisi, Gida ve Yem Kontrol Merkez Aragtirma Enstitiisii-BURSA

#+% Dog.Dr., Uludag Universitesi, Ziraat Fakiiltesi, Gida Miihendisligi Boliimi-BURSA

**** Uzm.Dyt. Medikal Park Hastanesi, Beslenme ve Diyetetik Béliimii- BURSA



Fatma Faikoglu, Hakan Yavas, Ozan Giirbiiz, Nilgiin ISTEK / Gida ve Yem Bilimi - Teknolojisi Dergisi / Journal of Food and Feed Science - Technology 16:17-23 (2016) 17

1.GIRIS

Ttrkiye, diinya tizerindeki cografi konumu ve sahip oldugu ekolojik 6zellikleri itibariyle bagciliga elverisli
bir cografyada yer almaktadir. Bundan dolay1 iilkemizde oldukg¢a genis bir ¢esit yelpazesiyle bagcilik
yapilmaktadir (Ozden ve Vardin, 2009). Diinya iiziim iiretiminde 3923040 ton iiretimiyle 6. sirada yer alan
Turkiye bagciligi (FAO, 2012), iilkenin tarimsal yapisi i¢erisindeki yeri ve lilke ekonomisine katkis1 bakimidan
da biiyiik 6neme sahiptir.

Uziim, taze veya kuru olarak tiiketildigi gibi farkl1 islemlerden gegirildikten sonra {iziim suyu, raki, sirke,
pekmez ve pestil vb. iiriinler olarak da tiiketilmektedir (Ozden ve Vardin, 2009). Hardaliye de bu iiriinlerden bir
tanesi olup, Tiirkiye lezzet haritasina Trakya bolgesinden girmis, olgunlagsmis tiztimlerin islenmesiyle elde
edilen doviilmiis hardal tohumu ve visne yapragiyla aromalandirilmis, alkolsiiz, buruk ve ferahlatici etkisi ile
karakteristik bir igecektir. Hardaliye sadece besin igerikleri yoniinden 6nem tagimakla kalmayip; insan sagligi
tizerine olan son derece olumlu etkileri nedeniyle de biiyiikk 6nem tagimaktadir. Uziim suyunun fermente
edilmesiyle elde edilen hardaliyenin bagisiklik sistemini gliclendirdigi, icerdigi meyve asitleri ve lifli yapisindan
dolay1 mideye zarar vermeden bobrek ve bagirsak sisteminin ¢alismasini ve kan dolagimini diizenledigi, kapiller
kuvveti ve vaskiiler fonksiyonu arttirdigi, bobreklerde kum ve taslarin dusiiriilmesine yardimci oldugu,
karaciger hastaliklarini 6nledigi, kani temizledigi ve 6zellikle siyah tizimiin kabuklar1 ve c¢ekirdekleri ile
yenildiginde hiicre yenileyici bir etki gosterdikleri tespit edilmistir (Aras, 2006).

Bugiine kadar en az 5000 tane fenolik madde tanimlanmis olup 2000’den fazlas1 dogal flavonoidlerdir.
Genellikle bitkilerin yaprak, ¢icek meyve gibi canli dokularinda glikozitler seklinde, odunsu dokularinda
aglikonlar seklinde, ¢ekirdeklerinde ise her iki formda da bulunabilmektedirler (Shahidi ve Naczk, 1995).
Meyve ve sebzelerde az miktarda bulunan bu bilesikler agizda buruk bir tat birakan ve besin rengine etki eden,
6nemli olan bir madde grubudur. Fenolik maddeler aromatik halkasinda bir veya daha fazla hidroksil grubu
igeren bilesiklerdir (Shahidi ve Naczk, 1995). Bu bakimdan en basit fenolik maddenin bir tane hidroksil grubu
iceren fenol oldugu ve diger fenolik maddelerin bundan tiiredigi bilinmektedir (Cemeroglu ve Acar, 1986).

2. MATERYAL VE METOT

2.1. Materyal

Caligmada materyal olarak 2012 yilinda Tekirdag Bagcilik Arastirma Enstitiisti Mudiirliigii’nden temin
edilen Kalecikkarasi, Adakaras1 ve Papazkarasi ¢esitinden hasat edilen tiztimler ayn1 giin hardaliye tiretiminde
kullanilmistir.  Aromalandirmada hardal tohumu ve visne yapragi, fermentasyonda ise (Saccharomyces
bayanus) ve laktik asit bakterileri (Leuconostoc mesenteroides subsp. dextranicum, Leuconostoc
mesenteroides) kullanilmigtir,. Maya ve kiif olusumunu 6nlemek igin potasyum metabisiilfit ve benzoik asit
kullanilmstr.

2.2. Hardaliye Uretim Metodu

Tekirdag Miirefte bolgesinden Agustos-Kasim aylari arasinda degisen olgunlasma zamanlar1 gdzoniinde
bulundurularak optimum olgunluk dénemlerinde hasat edilen tiziimler bekletilmeden Uludag Universitesi Gida
Miihendisligi Boliim isletmesine getirilmis ve ayni giin hardeliye iiretimine baslanmistir. Uretim akim semasina
(Sekil 1) gore gerceklestirilmistir.

Fizikokimyasal analizler, Uludag Universitesi Gida Miihendisligi Bolimii Laboratuvarinda
gergeklestirilmistir. Fenolik bilesiklerin kromatografik analizleri ise Bursa Gida ve Yem Kontrol Merkez
Aragtirma Enstitiisti HPLC laboratuvarinda ytirtitillmiistiir.

Hardaliye tiretiminde oncelikle tiziimler yikanip saplarindan ayrilip sonrasinda danelerin patlatilmasi
islemine tabi tutulmustur. Daneler patlatildiktan sonra 50 mg/L olacak sekilde K-metabisiilfit ilavesi yapilmistir.
Bu islem sonrasinda aroma vermesi igin vigne yapragi ve doviilmiis hardal tohumu ilave edilerek islemler
sonunda elde edilen mayse 25 °C’de 1 hafta alkol fermentasyonuna birakilmigtir. Bu asamada hardal tohumu
tizim sirasiin mayalanmasini engelleyerek alkole doniismemesini saglamistir. Fermentasyon sonunda sira
stiziilerek ayr1 kaplara alinip 25 °C’de 20 giin siireyle malolaktik fermentasyon gergeklestirilmistir.
Fermentasyonun ikinci asamasi olan malolaktik fermentasyon sirasinda malik asidin laktik aside doniismesi
saglanarak hardaliyedeki asitlik belli bir seviyeye cekilmistir. Fermentasyon sonunda filtreleme, siselere
doldurma ve tag¢ kapakla kapatma islemleri yapilip 72 °C’de 20 dakika pastorize edilmis ve drneklerin hepsi
buzdolabinda 4 °C’de 6 ay depolandiktan sonra analize alinmstir.
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Sekil 1. Hardaliye 6rneklerinin tiretim akim semasi (Faikoglu ve Giirbtiz 2012).

Yapilan ¢alismada, Kontrol Grubu ve Deney Grubu olmak {izere her tiziim ¢esidi i¢in iki farkli deneme
gergeklestirilmistir. Deney grubuna kontrol grubundan farkli olarak laktik asit bakterileri (Leuconostoc
mesenteroides subsp. Dextranicum, Leuconostoc mesenteroides) ilave edilerek tat ve aromada meydana
gelebilecek degisiklikler panelistler tarafindan puanlama testine gére degerlendirilmistir. Laktik asit bakterileri
hardaliyede tat, koku ve renk degisikliklerine neden olmalarinin yani sira, mikrobiyal kararliligin saglanmasinda
da onemli rol oynarlar. Uretim asamasinda deney ve kontrol gruplari icin diger tiim parametreler ayni
tutulmustur.
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2.3 Analiz Metotlar
2.3.1 Hardaliye Ekstraktlarinin Hazirlanmasi

Hardaliye ekstraksiyonu i¢in Mulero ve ark., (2010) tarafindan bildirilen metod modifiye edilerek
kullanilmistir. Hardaliye 6rneklerinden 5 mL alindiktan sonra 15 mL etanol ile karanlikta 25°C sicakliga
ayarlanmis calkalamali su banyosunda 15 saat siireyle bekletilmistir. Siire sonunda 15 dakika ultrasonik su
banyosunda bekletilen 6rnekler 6nce 25°C sicaklikta 2000 devir/dak. hizda 10 dakika santrifiij edilmistir. Daha
sonra santrifiijden elde edilen berrak kisimlar 6000 rpm devirde 20 dakika siireyle ikinci bir santrifiijleme
islemine tabi tutulmustur. Ekstraksiyon igleminden sonra elde edilen hardaliye ekstraktlari fenolik madde
bilesenlerinin belirlenmesi icin HPLC cihazi kullanilarak analiz edilmistir.

2.3.2 Fenol Bilesiklerinin HPLC ile Belirlenmesi

Ekstraksiyon isleminde elde edilen hardaliye ekstraktlari 0,45 pL’lik membran filtreden stiztilmistiir. Filtre
edilen ekstraktin 100 pL’si HPLC’ye enjekte edilmistir. Fenolik bilesiklerin HPLC ile belirlenmesinde Giirbiiz
ve ark., (2012) metodu baz1 degisiklikler yapilarak kullanilmistir. HPLC analizinde uygulanan kosullar Cizelde
1’de verilmistir.

Cizelge 1. HPLC ¢alisma kosullar1

HPLC Calisma Kosullar:

Model HP A (%) B (%) | Siire(dk)
Kolon C8 (ACE HPLC coloumn) . 9 0
150x4,6 mm&8920
Kolon Firim Coloumn C1316A 8 92 0
Dedektor DAD 18 82 57
A: Asetonitril 24 76 78
Mobil Faz B: su+ %0,1 fosforik asit 26 74 92
Dedeksiyon 280, 320 ve 360 nm 28 72 92
Akis Hiz 1 mL/dk 0 20 98
Kolon Sicakhgi 40°C 8 92 115
Enjeksiyon Miktar1 100 uL

Fenolik bilesiklere ait piklerin tanimlanmasi ve konsantrasyonlarinin hesaplanmasi bilesiklerin segilen 3
dalga boyundan maksimum absorbans degeri verdigi dalga boyunda gergeklestirilmistir. Bu ¢alismada primer
fenolik bilesiklerin her bir standart serisi teker teker run edilip kalibrasyon egrisi olusturularak belirlenmistir.

Ornegimizde arastirilan fenolik bilesikler ve dalgaboylar1 asagidaki gibidir:
280 nm: Gallik asit, ferulik asit, vanilik asit, naringin, (-) epikatesin, mirisetin

320 nm: Kafeik asit, p- kumarik asit, resveratrol, siringik asit

3. ARASTIRMA BULGULARI

Hardaliye 6rneklerinden fenol bilesikleri igerigi agisindan en zengin olan Adakarasi cinsine ait fenol
bilesiklerinin kromotogram drnekleri Sekil 2.1-2.10 arasinda verilmistir.



20 rama Faikoglu, Hakan Yavas, Ozan Giirbiiz, Nilgiin ISTEK / Gida ve Yem Bilimi - Teknolojisi Dergisi / Journal of Food and Feed Science - Technology 16:20-23 (2016)

DAD1 A, Sig=280 4 Ref=360,100 (FTM13\AK-1.D)
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Sekil 2.1. Numuneye ait
Gallik asit i¢in HPLC kromatogrami

DAD1 A, Sig=280 4 Ref=360,100 (FTM13\AK-1D)

mAU
3.2 z
' 2
2
3 a
w
2.8 ©
S
2.6 <
2.4
2.2
2
1.8

215 22 225 23 235 24 24.5min

Sekil 2.3. Numuneye ait
(-)Epikatesin i¢in HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\AK-1D)

21.308 - KafeikAsit
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Sekil 2.5. Numuneye ait
Kafeik asit icin HPLC kromatogrami

DADI1B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13AK-1D)
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Sekil 2.7. Numuneye ait
p-kumarik asit icin HPLC kromatogrami
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Sekil 2.2. Numuneye ait
Vanilik asit icin HPLC kromatogrami

DAD1A, Sig=280 4 Ref=360,100 (FTM13\AK-1D)
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Sekil 2.4. Numuneye ait
Naringin i¢in HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\AK-1D)

29.351 - Siringik asit
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Sekil 2.6. Numuneye ait
Siringik asit i¢cin HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\AK-1.D)
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Sekil 2.8. Numuneye ait
Resveratrol i¢in HPLC kromatogrami
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24087 - Mirisetin

DAD1A, Sig=2804 Ref=360,100 (FTM13\1AK-1D)
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Sekil 2.9. Numuneye ait
Mirisetin i¢in HPLC kromatogrami
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Sekil 2.10. Numuneye ait
Ferulik asit icin HPLC kromatogrami

Cizelge 2. Hardaliye Orneklerine Ait Analiz Sonuglar1 (mg/100mL)

ORNEKLER
Blzle:;?lii]l;r Algzl:lil:;ﬂ Adakaras1* Palgzil::;f St Papazkarasi* Kaizz;l;l;z:am Kalacikkarasr*

Gallik asit 21.18 £0.024 4.00+0.036 | 17.61+0.032 | 2.46+0.015 | 21.88+£0.023 | 1.14+0.019
Ferulik asit 1.00 £ 0.051 TE TE TE TE TE
Vanilik asit0 0.83 £0.043 0.87 £0.029 0.62 £0.011 1.34+£0.025 | 3.81+£0.044 | 2.17+0.056
Naringin 13.22£0.038 13.41 £0.082 TE 0.16 £0.018 TE TE
(-)-Epikatesin | 21.89+0.072 | 21.16+0.063 | 1.46+0.037 | 1.62+0.064 | 20.55+0.028 | 24.76 £ 0.078
Kafeik asit 1.39 £ 0.057 TE 0.58+£0.084 | 0.54+0,0.81 | 1.73+0.077 | 1.46+0.053
p-kumarik asit | 0.77 +0.033 TE 0.29+0.023 | 0.29+0.041 | 1.83+0.076 | 1.20+0.033
Resveratrol 0.53 £0.061 TE 0.13£0.054 TE 0.54 £ 0.093 1.39+£0.079
Siringik asit 7.48 £0.058 TE 8.87+0.067 | 8.56+0.044 | 9.06+0.045 | 4.39+0.057
Mirisetin 7.34 £ 0,022 TE 6.80+0.047 [ 8.99+0,091 [ 9.50+£0.055 | 8.89+0.039
Toplam 75.63 39.44 36.36 23.96 68.90 45.40

TE: Tespit edilemedi

*Laktik asit bakterileri ilave edilmis grup

HPLC- DAD teknigi ile tespit edilen fenolik bilesiklerin konsantrasyonlar1 toplamina bakildiginda kontrol
grubu olarak tiretilenlerin laktik asit bakterisi ilave edilerek tiretilenlere gére daha zengin oldugu goriilmektedir.
Fenolik bilegiklerin standart kromatogramlar1 Sekil 3.1 -3.12 arasinda verilmistir.

DAD1A, Sig=280,4 Ref=360,100 (FTM13\EPIK20.D)
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Sekil 3.1. -(-)Epikatesin standardinin
HPLC kromatogrami

DAD1A, Sig=280 4 Ref=360,100 (FTM13FERULI10.)

41.325 - Feruik asit
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Sekil 4.1. Ferulik asit standardinin
HPLC kromatogrami
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DAD1A, Sig=280.4 Ref=360,100 (FTM13'GALLIK10.0)
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Sekil 5.1. Gallik asit standardinin
HPLC kromatogrami
DAD1A, Sig=280,4 Ref=360,100 (FTM13\MRSETI0.D)
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Sekil 7.1. Mirisetin standardinin

HPLC kramotogram1
DAD1A, Sig=280,4 Ref=360,100 (FTM13NARING10.0)
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Sekil 9.1. Naringin standardinin
HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\SYRIN40.D)
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Sekil 11.1. Siringik asit standardinin

HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\KAFEIC10.0)
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Sekil 6.1. Kafeik asit standardinin
HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\P-CUMA10.D)
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34,637 - Kumarik asit

Sekil 8.1. p-kumarik asit standardinin
HPLC kromatogrami

DAD1 B, Sig=320,16 Ref=360,100 (FTM13\RESVE40.D)

69.902 - Resveratrol
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Sekil 10.1. Resveratrol standardinin
HPLC kromatogrami

DAD1A, Sig=280,4 Ref=360,100 (FTM13\VANILL20.D)
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Sekil 12.1. Vanilik asit standardinin
HPLC kromatogrami
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4. SONUC

Hardaliye ornekleri icermis olduklar1 fenolik bilesik miktarlari bakimindan elde edilen verilere gore
degerlendirildiginde; kullanilan {iziim ¢esitlerine gére miktarinin degistigi belirlenmistir. Yapmis oldugumuz
arastirmada; Adakarasi, Papazkarasi ve Kalecikkarasi tizim cinsinden fiiretilen hardaliyelerde laktik asit
bakterisi (Leuconostoc mesenteroides subsp. dextranicum, Leuconostoc mesenteroides) ilave edilen deney
gruplar ile laktik asit bakterisi ilave edilmeyen kontrol gruplar kiyaslandiginda, kontrol gruplariin toplam
fenolik bilesik miktarinin sirastyla %47, %34 ve %34 oraninda daha yiiksek oldugu tespit edilmistir.

Sonug olarak insan saglig1 ve beslenmesi {izerinde son derece 6nemli rolii olan {iziimiin toplam fenolik
bilesik igeriklerinin, kullanilan iiziim ¢esidine ve isleme sonrasi donustiigii iirtiine bagh olarak biiyiik 6l¢tide
degistigi saptanmistir. Bu trlnlerin bilesimlerinin bilinmesinin daha dogru bir tiiketim aliskanligi
kazanilmasinda biiyiik rol oynayacag diistiniilmektedir.
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