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OZET

TEZiN BASLIGI : MEYVELERIN DONDURARAK KURUTULMASI
YAZARIN ADI : NESRIN OZENIR

Kurutma, meyve ve sebze gibi tarimsal iiriinlerin saklanmasi ve korunmasinda
kullanilan en eski metotlardan biridir. Dondurarak kurutma, kuruma isleminin
siiblimasyon ile gerceklestigi pahali ve karmasik bir kurutma metodudur. Akla
gelebilecek herhangi bir meyve dondurularak kurutulabilir. Bu konuda en fazla
rastalanan meyvelerden biri olan elma, meyve tiikketimi alaninda ¢ok 6énemli bir yere

sahiptir ve hem taze olarak hem de kurutulmus halde tiiketimi olduk¢a yaygindir.

Bir iiriiniin kuruma karakteristiginin belirlenmesi, kurutma islemi ve kurutma
tesislerinin dizayn ve kurulumunda kolaylik saglar. Kuruma kinetigi, kurutma
deneyleri ve sistemin matematiksel modellenmesi ile belirlenebilmektedir. Bu
caligmada, degisen kuruma zaman araliklar1 kullanilarak elma i¢cin kuruma kinetigi
olusturulmustur. Ayrica, literatiirde mevcut farkli kuruma modelleri denenerek
matematiksel modelleme c¢alismasi uygulanmistir. Deneyler, pilot 6lcekli tepsili
tipteki dondurarak kurutucuda gerceklestirilmistir. Caligmada yer alan biitiin kurutma
deneylerinde kurutma odasindaki basinci 10 Pa’a sabitlenmistir. Plaka sicakligi ise -
40°C’dan baglayarak adim adim 20°C’a g¢ikartilmustir. 21 saatlik toplam kurutma
islemi tamamlanincaya kadar her 2 saatte bir elmada meydana gelen kiitle kayb1
Olciilmiistiir ve bu veriler sayesinde kuruma egrisi olusturulmustur. Kuruma egrisi,

zamana karsilik degisen nem orani olarak gosterilmistir.

Calismada 11 farkli model kullanilmistir. Modellerin ¢coziimii en kiiciik kareler
yaklasimi kullanilarak nonlineer regresyon ile gerceklestirilmistir ve regresyon
katsayis1 metodu ile de kuruma egrisinin belirlenmesi icin uygunluklari
karsilastirdmigtir.  Kiip  haline  getirilmis elma parcalarinin  dondurarak
kurutulmasinda kuruma kinetigini en iyi temsil eden difiizyon modeli Page modeli

(Regresyon katsayist: 0,991564) olarak belirlenmistir.
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SUMMARY

TITLE OF THE THESIS : FREEZE DRYING OF FRUITS
AUTHOR : NESRIN OZENIR

Drying is one of the oldest methods for the preservation of agricultural
products such as fruits and vegetables. Freeze drying is an expensive and complex
drying method where dehydration is carried out by sublimation. Freeze drying
process can be applied for any fruit. Apple is one of the most common fruit that it
has a significant share in fruit consumption both in fresh and dried form. It is also an

important ingredient for many food products such as cakes, cereals etc.

Drying characteristics of a product can provide useful information for
designing, construction and operating of dryer plants. Drying kinetics data can be
determined by drying experiments and used to verify mathematical models. In this
study, drying kinetics of apple cubes were determined experimentally by measuring
weight loss with time. The experimental drying data were used to determine model
parameters for different diffusion models. The experiments were conducted using a
pilot scale tray freeze dryer. The chamber is set at the lowest value of 10 Pa of
vacuum pump while plate temperaure was slowly increased from -40°C to 20°C for
drying experiments. The weight loss of apple cubes is measured and recorded for
every 2 hours until the all drying operation is completed (21 hours). The measured
datas are used to obtain drying rate curves. For this purpose, the moisture ratio versus

time curves were plotted.

Eleven different diffusion models were studied to find the best diffusion model
to represent freeze drying of apple cubes. In order to find parameters of the different
diffusion model equations, nonlinear regression analysis were performed by using
least-squares approach. The non-linear regression analysis showed that best
diffusion model that describes the freeze drying of apple cubes is the Page model

where regression coefficent is 0,991564.
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1. GIRIS

Kurutma, 1s1 ve kiitle transferinin siirekli sekilde gerceklestigi karmagik bir
islemdir. Bu islem siiresince madde icerisindeki su (ya da diger ugucu ¢oziiciiler)
uygulanan 1s1 ile birlikte buharlagirlar. Buhar haline ge¢en suyun kati maddenin
ortamindan uzaklastirilmast da kurutma igleminin bir parcasini olusturmaktadir.
Kurutma iglemi boyunca su, kurutulan maddenin i¢ kismindan, buhar halinde
uzaklastigi yer olan maddenin yiizeyine dogru hareket eder. Islem siiresince 1s1,
iriiniin ¢evresinden ylizeyine transfer olur ve bu 1sinin bir kismi da iiriiniin ig¢
kismina gecerek sicakhigin artmasiyla birlikte su buhart olusumunu saglar. Ig
kisimlara ge¢cmeden kalan 1s1 yiizeydeki suyun buharlastirilmast icin kullanilir

[Dikbasan, 2007].

Kurutma iglemi kimyasal, tarimsal, biyoteknoloji, gida, polimer, seramik,
eczacilik, mineral isleme gibi alanlarda en temel islemlerden biridir. Literatiirde
400’den fazla kurutucu oldugu ve bunun 100’den fazlasinin cok yaygin sekilde
kullanildig: bilinmektedir [Mujumdar and Devahastin, 2000].

Meyve ve sebzeler yiiksek oranda vitamin ve mineral igerdiklerinden insan
beslenmesinde 6nemli bir yer teskil ederler. Meyve ve sebzeler %80’ den fazla su
icerigine sahiptir ve bu yiizden kolay bozulabilirler. Hasat isleminden sonra meyve
ve sebzeler kendilerine has kosullarda saklanmali, nakliye edilmeli ve
depolanmalidir. Aksi taktirde 6nemli 6l¢lide su, mineral ve vitamin kaybina ugrarlar
ve ciiriirler. Uygun olmayan depolama ve tasima kosullarindan dolayr gelismis
tilkelerde dahi hasat edilen meyve ve sebzenin yaklasik % 30’u kullanilamamaktadir.

[Dikbasan, 2007].

Kurutma iglemi, meyve ve sebzelerin hasat mevsimi disinda da tiiketilmesinin
saglanabildigi en eski saklama yOntemlerinden biridir. Tarim iiriinlerinin
kurutulmasindaki en biiyiik sebep, raf dmriinii uzatma, saklama siiresince kayiplari
en aza indirme ve tagima kolaylig1 saglamaktir. Kurutmadaki asil amaglar su sekilde

siralanabilir [Dikbasan, 2007]:



» Kurumus haldeki bir gida maddesi, bakteri, kiif veya boceklerin gelismesiyle
olusacak herhangi bir bozunmaya kars1 daha dayaniklidir.

» Kurutma ile gida maddesinin yiiksek besin degeri ve lezzet Kkalitesi
korunabilir.

» Paketleme, depolama ve transfer islemleri kuru maddeler ici ¢ok daha basit
ve ucuzdur c¢iinkii kuru haldeki gida maddesi agirlikca ve hacimce daha diisiik
seviyededir.

> Ogiitme, karistirma ve ayirma islemleri, kuru gidalar icin cok daha kolaydir.

» Kurutma iglemi boyunca gerceklesen su transferi ve 1s1 uygulamasi ile bocek
ve diger organizmalar yok edilebilir. Bu sebeple kurutma islemi gidalar icin

ayrica iyi bir saglikli hale getirme islemidir.

Meyve ve sebzelerin kurutulmasi bir ¢ok avantaj saglamasina ragmen, iglemin
gerceklesmesini saglayan 1s1 ve kiitle transferi mekanizmalar1 diger taraftan bazi
degisimlere sebep olarak iiriiniin kalitesini diisiirebilirler. Meydana gelen bu fiziksel
degisimler, biiziisme, ¢okelme, sisme, kirilma, catlama ve kristalizasyon seklinde
olabilmektedir. Bazi durumlarda, istenen veya istenmeyen kimyasal ya da
biyokimyasal reaksiyonlar sonucunda maddenin tat, koku, renk, goriiniis gibi

ozelliklerinde degisiklik goriilebilir [Mujumdar and Devahastin, 2000].

Tarim sektoriinde gelismis pek cok iilke, oldukca biiylik miktarlarda gida
maddesini raf Omriinii uzatmak, paketleme maliyetini diisiirmek, tonaj agirligini
azaltmak, {iriiniin goriintisiinii gelistirmek, orijinal tad1 ve besin degerini korumak
amaciyla kurutma islemine tabi tutar. Bu bakimdan gida endiistrisinde kurutma
islemine dair yapilan ¢calismalar da baglica hedefler su sekilde siralanabilir:

a) Ekonomik etmenler
b) Cevresel iliskiler

¢) Uriin kalitesi

Gida kurutulmasinda birincil amag saklamay1 kolaylastirmak olsa da kurutma
mekanizmasina bagl olarak ham madde, kalitede miithim degisikliklere sebep olacak
farkli bir son iiriin haline gelebilir. Buna ek olarak kurutma, cok fazla enerji

tilkketimine neden olan bir islemdir. Bircok endiistrilesmis iilkede kurutma icin



harcanan enerji, iilkedeki toplam enerjinin %7 ila %15’ini olusturmaktadir ve bu
oran %25 ile %50 arasinda degisen ve diisiik sayilabilecek bir verimi saglamak i¢in

gerekli enerjiye denk gelmektedir [Giinhan et al., 2005].

Kurutma teknolojisinin en 6nemli yonlerinden biri de kurutma isleminin ve
ekipmaninin matematiksel olarak ifade edilmesi yani modellenmesidir. Buradaki
amag dizayn miithendislerinin en uygun islem kosullarim1 segmesine olanak saglamak
ve arzulanan islem kosullar1 i¢in en uygun kurutma ekipmam ve kurutma odasi
Olciimlerinin yapilmasini kolaylastirmaktir. Modelleme, sistemi en dogru sekilde
karakterize eden matematiksel esitliklerin diizenlenmesi prensibine dayanir. Bu
esitliklerin ¢6ziimii, baslangic kosullar1 temel alinarak kurutucu igerisinde herhangi
bir noktada islem parametrelerinin zamanin fonksiyonu olarak belirlenmesini saglar

[Giinhan et al., 2005].

Literatiirde, meyve ve sebzelerin kurutulmasina yonelik pek cok matematiksel

modelleme caligmas1 mevcuttur. Bunlardan bazilar1 asagida kisaca 6zetlenmistir.

Kaya ve arkadaslar1 [Kaya ve ark., 2007], farkl sicaklik, hiz ve bagil nemdeki
hava ile elma dilimlerinin kurutulmasi iizerine bir calisma gerceklestirmislerdir. Bu
calismada 35, 45 ve 55°C sicakliktaki, 0,2, 0,4 ve 0.6 ms™ hizdaki ve %40, %55 ve
%70 bagil neme sahip hava kosullar1 kullamilmigtir. Kuruma islemi denge nem
icerigine ulagilincaya kadar devam ettirilmistir. Deneysel olarak elde ettikleri nem
icerigi datalarimi literatiirde bulunan bazi modellere uygulamiglardir. Bu modeller
baslica Henderseon ve Pabis, Newton ve Iki-terimli eksponensiyel modelleridir ve
oldukga iyi sonuglar elde etmislerdir. Fick difiizyon modelinden faydalanarak nem
diftizyon degerlerini elde etmislerdir. Farkli sicakliklarda, kurtulmus elma dilimleri
icin sorpsiyon isotermleri belirlenmistir. Calismanin sonucunda, sabit denge bagil
nem degerinde artan sicaklikla birlikte denge nem igeriginin arttigin1 gérmiislerdir.
Ayrica, sabit sicaklikta denge nem igirigi artan denge bagil nem ile artmistir.
Kurutucu havanin sicakliginin ve hizin artmasiyla da toplam kuruma siiresi
azalmistir. Hiz veya sicakliktaki herhangi bir artig ya da bagil nemdeki herhangi bir

diisiis efektif difiizyon katsayisini diigtirmiistiir.



Akpinar ve Bicer [Akpinar and Biger, 2003] elma dilimlerinin konvektif tipte
siklon kurutucudaki kuruma davranmiglarini incelemisler ve literatiirdeki tek-tabaka
kuruma modellerini kullanarak matematiksel modelleme iizerine caligmislardir.
Deneysel 60, 70 ve 80°C sicakliga sahip ve 1 ve 1,5 ms” hizindaki kurutucu hava ile
gerceklestirilmistir. Bu ¢alisma sartlarinda 12,5 mm kalinligindaki elma dilimleri
280-540 dakika arasinda, 8 mm kalinhigindaki elma dilimleri ise 180-320 dakika
arasinda kurumustur. Elmalarin kuruma davranisglarini agiklamak igin 11 farkli tek-
tabaka kuruma modeli karsilagtirilmis ve logaritmik modelin elma 6rnekleri icin
kuruma 06zelligini ifade eden en iyi model oldugunu belirtmislerdir. Tek-tabaka
kuruma egrilerini temsil eden matematiksel modeller non-lineer regresyon analiziyle
¢Ooziimlenmigtir. Kuruma zamani, nem transferi ve kurutma havasimin hizi ve
sicakligl gibi parametreler goz Oniine alindiginda elma dilimleri optimum islem

kosullarindan daha yiiksek kosullarda kurumuslardir.

Simal et al., [Simal et al., 2005] kivi meyvesinin kuruma kinetigini belirlemek
amaciyla 3 farkli modeli incelemislerdir. Calismalar1 laboratuar olcekli bir
kurutucuda iki farkli yontem ile gerceklesmistir. Ik olarak yikanmis ve kabugu
soyulmus 10 m kenar uzunlugundaki kiibik dilimler 30, 40, 50, 60, 70, 80, ve 90°C
sicakliktaki ve 3 kg/mzs akiya sahip hava ile kurtulmustur. Diger bir yontemde ise
yikanmis ancak kabugu soyulmamis 6x10~ m kalinhigindaki kivi dilimleri 35 ve 65
°C ‘de ve 3 kg/m’s akidaki hava ile kurutulmuslardir. Bu ¢alismada herhangi bir
sabit hiz periyoduna rastlanmamis ve biitiin kuruma azalan-hiz periyodunda
gerceklesmistir. Uyguladiklari modeller icerisinde en iyi sonucu Page modeli ile elde
ettikleri kuruma egrisinde gozlemlemislerdir. Diger taraftan sadece difiizyonel
model, farkli sicaklik ve geometrik kosullar altinda model parametrelerinin

belirlenmesinde elverisli sonuclara ulagildigini belirtmislerdir.

Ceylan ve arkadaslar1 [Ceylan ve ark., 2007], kivi, avokado ve muz gibi bazi
tropikal meyvelerin kurumalarma dair deneysel verilerini kullanarak PID kontrollii
bir 181 pompasi kurutucu dizayn etmislerdir. Kurutucu hava sicakligi 40°C’de sabit
tutulmus ve hizi 0,03 ms’ ile 0,39 ms' arasinda degistirilerek deneyler
gerceklestirilmistir. Calijmada muz ve kivinin kuruma oraninin daha yiiksek

oldugunu gormiislerdir ve bunu sebebinin bu meyvelerin avokadoya gore daha



yiiksek baslangi¢ nem icerigine sahip olmasim gostermislerdir. Azalan nem igerigi
ile birlikte kuruma oram1 da azalmistir. Meyvelerin kuruma kinetikleri literatiirde
varolan bazi kuruma modelleriyle olusturulmustur ve deneysel verilere dayanilarak
uygulanan bu modellerden kivi i¢in Newton modelinin, muz ve avokado icinse Page
modelinin en iyi sonuclar1 verdigini tespit etmislerdir. Ayrica kurutucu igerisinde 1s1
pompasi kurutucu sistemi kondenseri haricinde baska bir enerji kaynaginin

kullanilmasinin daha uygun olacagi sonucuna varmiglardir.

Doymaz, [Doymaz, 2007] yapmis oldugu calismada kullanim alanmi ¢ok genis
olan ¢ilek meyvesinin kuruma kinetigini laboratuar 6l¢ekli kurutucu ile incelemistir.
Bu amagla alkalin etil oleat (alkaline ethyl oleate) ¢ozeltisi ile 6n islemden gecirilmis
ve On iglemden gecirilmemis iki farkl ¢ilek 6rneklerini, 50, 55 ve 65°C sicakliklarda
1,2 ms’ sabit kurutucu hava hizinda isleme tabi tutmustur. Deney sonucunda
rehidrasyon karakteristigine dair incelemede bulunmus ve 6n islem gérmiis cileklerin
on islem gormemislere gore daha hizli rehidrasyon 6zelliginde oldugunu tespit
etmistir. Ayrica cilegin kuruma kinetigini belirlemede Lewis, Henderson ve Pabis,
logaritmik, Page ile Wang ve Singh ince-tabaka kuruma modellerini kiyaslamis ve
deneysel kurutma kinetigi datalarini en iyi temsil eden empirik modelin logaritmik
model oldugunu tespit etmistir. Ancak ¢aligmasina gore, logaritmik model 50-55
°C’ler i¢in uygun sonuglar1 verirken, 65°C’deki ¢aligma i¢in Wang ve Sing modelinin

daha uygun oldugunu gostermistir.

Togrul ve Pehlivan [Togrul ve Pehlivan, 2002], kayis1 meyvesi iizerinde
yaptiklar1 kuruma kinetigi c¢aligmasinda literatiirde yer alan 14 farkli model
denemisler ve bu modellerden ayr1 olarak kendileri de bir model gelistirmislerdir. Bu
amagla sicak havanin gecirildigi kurutma odasina asilan farkli hava akis hizlarinda
0,2, 0,5, 1,0 ve 1,5 ms’l) ve sicakliklarda (50, 60, 70 ve 80°C) isleme tabi
tutulmuslardir. Modellerin uygulanmasinda zamanla degisen kuruma hizi ve nem
icerigi verilerinden faydalanmislardir. Elde ettikleri sonuglara gore; sabit hava
sicakliginda ve farkli hava hizlarinda nem iceriginde meydana gelen degisim, sabit
hava hiz1 ve farkli hava sicakliklarinda gerceklesen degisime gore daha belirgindir.
Tespit ettikleri sabitler ve katsayilar i¢in coklu regresyon analizi kullanarak en uygun

modelin logaritmik model oldugunu gostermislerdir. Ayrica gelistirdikleri yeni



modelin de kuruma kinetigine %99,9 uyum gosterdigini bulmuslardir. Biitiin bunlara
ek olarak logaritmik modelin, kayisinin giineste kurutulmasina dair kuruma egrisini

de ifade eden model oldugunu belirtmislerdir.

Elicin ve Sacilik [Eli¢in ve Sacgilik, 2005], tiinel tipi giines enerjili kurutucu
kullanarak ince-tabaka halinde elmanin kurutulmasini incelemislerdir. Gerceklesen
deneyler sonucunda giines enerjili tiinel tipli kurutucuda elmalar %82’lik nem
iceriginden %11°lik nem icerigine 1,5 giinde (28 saat) diiserken, acik havada giines
altinda birakilan elmalar bu nem igerigine 2 giinde (32 saat) ulasmistir. Elde edilen
deneysel veriler Page, logaritmik ve Wang ve Singh modelleri iizerinde denenmis ve
bu modellere ait sabitler non-lineer regresyon analizi ile tespit edilmistir.
Calismalarimin sonucunda Wang ve Singh modeli icin kurumayi destekleyici
sonuclar elde edilmis ancak Page modelinin daha destekleyici oldugu tespit
edilmigtir. Ayrica hava kosullarina bagl olarak, giines enerjili tiinel tipi kurutucu,
acik havada giines altinda gerceklesen kuruma iglemine gore kuruma zamanini

%14,28’e varan oranda azaltmistir.

Velic et al., [Velic et al.,2004] deneysel olarak konvektif kurutucuda kurutulan
elmalarin kuruma kinetigini, farkli hava hizlarinin 1s1 tagimmina ve ortalama
diftizyon kat sayisina olan etkisini incelediler. Bu amagla hava kurutma iglemi tepsili
bir kurutucuda, 60°C sicaklikta ve sirastyla 0,64, 1,00 1,5, 2,00, 2,50 ve 2,75 ms’'
hizindaki hava ile (20x20x5mm) boyutlarindaki elma parcalar1 ile
gerceklestirilmistir. Kuruma siiresince iiriindeki sicaklik degisimleri, bagil nem ve
kurutucu havanmin sicakligimi 6lgmiislerdir. Rehidrasyon orami kurumus maddenin
kalitesini belirlemede bir parametre olarak kullanilmigtir. Kinetik esitlikler
eksponensiyel matematik ifadeleri ile belirlenmistir. Hesaplamalar sonucunda
modelin deneysel verilerle iyi sekilde uyum gosterdigini bulmuslardir. Hava hizinda
meydana gelen herhangi bir artis ile nem igeriginin azalmasi i¢in gerekli zaman
degerinde diisme goriilmiistiir. Ayrica havanin hizi artikga 1s1 transfer katsayisinda ve
efektif diflizyon katsayisinda artis meydana gelmistir. Rehidrasyon siiresince,

kurutma islemi ile uzaklastirilan suyun %72 kadarinin geri dondiigii tespit edilmistir.



Literatiirde bir ¢ok kurutma ydntemi mevcuttur. Bunlardan bazilari: giines ile
kurutma, sicak hava ile kurutma, mikrodalga ile kurutma, piiskiirterek kurutma,
dondurarak kurutma ve ozmotik kurutma olarak siralanabilir. Bunlarin icerisinde yer
alan dondurarak kurutma, vakumlu bir odada donmus haldeki iiriinden suyun
siiblimasyon ile uzaklastirilmas: temeline dayanir. Bu yontemin diger kurutma

yontemlerine gore avantaji, cok yiiksek kalitede iiriin elde edilebilmesidir.

Su icerigi ¢ok yiiksek ve hassas yapida olan meyve ve sebzelerde klasik
kurutma tekniklerinin uygulanmasi ¢ok zor olabilir. Ornegin hava ile kurutma
siiresince herhangi bir ¢cokme meydana gelerek fiziksel yapida 6nemli degisikliklere
neden olabilir. Uriin yapisinda meydana gelebilecek farklilasmalar disinda, iiriiniin
besin degerini de yok edici etmenler klasik kurutma tekniklerinde bas edilmesi
gereken diger bir sorundur. Meyve ve sebzeler birer vitamin deposu olmalarina
karsin, kurutulmalar1 esnasinda bu Ozelliklerini yitirebilirler. Sicak ortamda
gerceklestirilen kurutma islemlerinde, iiriiniin icerisindeki besin degeri tasiyan
maddeler sicakligin etkisiyle kolaylikla bozunabilirler. Dondurarak kurutma, iiriiniin

yapisal kararliliginin ve besin degerinin korunmast agisindan en iyi yontemdir.

Dondurarak kurutma islemi asagidaki safhalardan meydana gelir: (1)
Dondurma safhasi; (2) Birinci kurutma periyodu ve (3) lkinci kurutma periyodu.
Dondurma sathasinda, dondurarak kurutulacak gida maddeleri veya cozeltiler,
icerdikleri ¢Oziiciiniin tiimii donana kadar sogutulurlar. Birinci kurutma periyodunda,
donmus haldeki c¢oziicli (solvent) siiblimasyonla uzaklagtirilir. Bunun igin
kurutulacak maddenin bulundugu sistemin (dondurarak kurutucu) basinci donmus
¢oziicliniin buhar basincina yakin veya daha az olmasi gerekir. Siiblimasyon igin
gerekli olan siiblimasyon 1si1sinin (2840 kJ/kg) maddeye transferi listen kurutulmus
tabaka veya alttan dondurulmus tabaka boyunca saglanir. Buharlagmis olan ¢oziicii
(su buhar1) gozenekli olan kurutulmus tabaka icinden tagiir. Ikinci kurutma
periyodu, kurutulacak maddenin icinde bulunan bagli suyu (donmamis su)
uzaklastirmayr igerir. lkinci kurutma periyodu, birinci kurutma periyodunun
bitmesinden hemen sonra baglar ve desorb olmus baghh su buhar1 kurutulmus
tabakanin gozeneklerinden tasinarak maddeden uzaklastirilir [Sadikoglu ve Ozdemir,

2001].



Diger kurutma yontemleriyle karsilagtiridiginda kural olarak en kaliteli {iriin
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilebilir. Burada en onemli faktér olan yapisal
sertlik, siiblimasyonun meydana geldigi yiizeyin donmus olmasiyla saglanmaktadir.
Bu yapisal sertlik, kurutma isleminden sonra, kurutulmus maddenin seklinin
bozulmasini da dnler. Sonug¢ olarak dondurarak kurutulmus maddeye tekrar su ilave
edildiginde, biiziilmemis ve gdzenekli yapisi sayesinde hizli bir sekilde biinyesine su
alarak (rehidrasyon), kurutma Oncesi yapisina c¢ok yakin bir yapiya ulagir.
Dondurarak kurutulmus gida ve biyolojik maddelerin diger bir avantaji da kurutma
islemi sirasinda cok az tat ve aroma kaybina ugramalaridir. Sicakligin ¢ok diisiik
olmasi, bagil nemin diisiik olmasi, lokal olarak su kaybimin ¢ok hizli olmasi, diger
geleneksel kurutma yOntemlerine gore enzimatik olmayan kararma, gidanin
yapisindaki proteinlerin bozulmasim ve enzimatik reaksiyonlart minimuma indirir

[Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].

Bu calismada amag, Golden Smith olarak adlandirilan yesil ve sulu elmanin
kuruma kinetiginin literatiirde mevcut bazi kuruma modelleriyle karsilastirilarak, bu
sayede elmanin kuruma davramisinin ne sekilde gelistiginin belirlenmesidir. Bu
amagla elma, yiiksek vakum altinda dondurarak kuruma islemine tabii tutulmustur.
Belli zaman araliklarinda elmanin nem igeriginde meydana gelen degisimler

gbzlemlenmis ve hesaplamalarda bu veriler kullanilmistir.



2. DONDURARAK KURUTMA

Dondurarak kurutma, diger adiyla liyofilizasyon, en basit haliyle maddenin
icinde bulunan ¢o6ziiciiniin genelde suyun dondurulduktan sonra yiiksek vakum
altinda siiblimasyonla uzaklastirilma islemidir. Bir¢ok ila¢ ve gida maddesi ilk
tiretildiklerinde yiiksek oranda c¢oziicli (su) igerirler ve bu halde paketlenip
saklanmalar1 yiiksek su igeriginden dolayr miimkiin degildir. Yine ila¢ ve gida
maddeleri sicakliga son derece duyarlidir ve bircok ilag ve gida maddesi yiiksek
sicaklikta hem deforme olur hem de aktivitelerini kaybederler. Sicaklia duyarl ve
yiikksek nem icerigine sahip maddeler iiretildikten hemen sonra nem icerikleri
azaltilarak kararli hale getirilmeleri gerekir. Aksi halde yiiksek nem igeriginden
dolayr iiriinler iizerinde bakteri, kiif, maya gibi istenmeyen, iirliniin aktivite ve
kalitesini bozacak zararlilarin iiremesine imkan verecektir. Dondurarak kurutma
islemi ¢ok diisiik sicakliklarda gerceklesebildiginden sicaklifa duyarli olan ilag ve

gidalar rahatlikla dondurarak kurutulabilirler.

Diger kurutma yontemleriyle karsilagtirildiginda kural olarak en kaliteli iiriin
dondurarak kurutma yontemi ile elde edilebilir. Burada en énemli faktor olan yapisal
sertlik, siiblimasyonun meydana geldigi ylizeyin donmus olmasiyla saglanmasidir.
Bu yapisal sertlik, kurutma isleminden sonra, kurutulmus maddenin seklinin
bozulmasini da dnler. Sonug¢ olarak dondurarak kurutulmus maddeye tekrar su ilave
edildiginde, biiziilmemis ve gdzenekli yapisi sayesinde hizli bir sekilde biinyesine su
alarak (rehidrasyon), kurutma Oncesi yapisina c¢ok yakin bir yapiya ulagir.
Dondurarak kurutulmus gida ve biyolojik maddelerin diger bir avantaji da kurutma
islemi sirasinda cok az tat ve aroma kaybina ugramalaridir. Sicakligin ¢ok diisiik
olmasi, bagil nemin diisiik olmasi, lokal olarak su kaybimin ¢ok hizli olmasi, diger
geleneksel kurutma yoOntemlerine gore enzimatik olmayan kararma, gidanin
yapisindaki proteinlerin bozulmasim ve enzimatik reaksiyonlart minimuma indirir

[Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].

Dondurarak kurutma islemi sirasinda her gida maddesinde bagli su olarak
adlandirilan donmamis halde bir miktar suyun bulunmasi kaginilmazdir. Bununla

birlikte bu suyun bulundugu nemli bolgedeki gecis sicakliginin ¢ok diisiik olmas1
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kurutulmus iriin kalitesini oldukca artirmaktadir. Kurutulacak maddenin icerisinde
yeterli miktarda donmus suyun bulunmasi, dondurarak kurutma islemi i¢in oldukca
Onem tasir. Bununla birlikte dondurarak kurutma, gidalar icin oldukca pahali bir
kurutma yontemidir. Bunun nedeni, kurutma hizinin ¢ok diisiik olmas1 ve ¢ok yiiksek
oranda enerji kullanilmasim gerektiren vakum icermesidir. Dondurarak kurutulmusg
iriiniin sogutmaya, sogukta saklamaya gerek duymamasi, pahali bedeli ile bir denge

saglamaktadir [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].

Geleneksel kurutma yontemleri ile kurutulmalar1 ¢ok zor olan kahve, sogan,
corba, bazi deniz iiriinleri ve meyveler gibi bazi gida maddeleri giderek artan bir
hizla dondurarak kurutma yOntemiyle kurutulmaktadir. Yine ila¢ sanayinde de
dondurarak kurutma yontemi giderek artmaktadir. Bir¢ok ilag, soliisyon halindeyken
zamanla bozulmaya ugrarlar. Bunu 6nlemenin en iyi yolu bu ilaglarin dondurularak
kurutulmasidir. Bozulmaya egilimli bu ila¢ soliisyonlari, iiretilmelerinin hemen
ardindan dondurarak kurutularak, molekiilleri kararh (stable) hale getirilir ve boylece

bu maddeler biyoaktivitelerini korurlar [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].

Dondurarak kurutma islemi 3 ana basamaktan olusur: donma, birincil ve ikincil
kurutma evreleri. Ik basamakta tamamen bir katilagma gerceklestikten sonra, buzun
siiblimasyonunda kullanilacak olan 1s1y1 saglamak i¢in sicaklik yavasca arttirilir.
Ikincil kurutma evresi, suyun genellikle oda sicakligindan daha iist sicakliklarda

desorpsiyon ile uzaklastirilmasin igerir [Gieseler, 2004].
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Bu teknik, 1sisal zararlarin gerceklestigi diger kurutma teknikleriyle
karsilastirildiginda son iiriiniin cok yiiksek kalitede elde edildigi yaygin bir
dehidrasyon teknigidir. Dondurarak kurutulmus iiriin iyi bir yapisal sertlige, yiiksek
rehidrasyon kapasitesine, diisiik yogunluga ve goriiniis, sekil, tat gibi baslangic ham

madde 6zelliklerini koruma yetenegine sahiptir [Hui, 2006].

Ornegin geleneksel yontem olarak adlandirdifimiz ve suyun kaynayarak
uzaklastirilmas1 esasina dayanan yontemde, maddeye verilen 1s1 duyusal 6zelliklerin
ve gidalarda besinsel karakteristigin kaybina neden olur. Dondurarak kurutma ile
geleneksel kurutma arasinda temel farkliliklar Tablo 2.1°de goriilmektedir [Fellows,

2000].
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Tablo 2.1. Geleneksel Kurutma ve Dondurarak Kurutmanin Karsilastirilmasi

Geleneksel kurutma

Dondurarak Kurutma

Kolay  kuruyan gidalarda uygun

(sebzeler ve tahillar)

Cogu gida maddesinde uygulanabilir
ancak kurumasit zor maddelerde diger

metotlara gore kisithdir.

Kotii kalite etlerin kurutulmasinda

Pismis ve ham etlerde

Sicaklik araligi 37-93°C

Sicaklik donma noktasinin altinda

Atmosferik basing

Diisiik basing (27-133 Pa)

Yiizeyden buharlagsma

Buz yiizeyinde siiblimasyon

Coziicii hareket halinde

Minimum ¢6ziicii hareketi

Yapisal bozulma ve biiziilme

Minimum yap1 bozunumu ve biiziilme

Yavas, tamamlanmamis rehidrasyon

Hizli tamamlanmis rehidrasyon

Kat1 ya da gozenekli yapidaki kurumusg

taneler genellikle orijinal maddeden

daha yiiksek yogunluktadir.

Gozenekli  kuru  taneler  orijinal

maddeden diisiik yogunluktadir

Koku ve tat sikca bozunur

Koku ve tat genellikle normaldir

Renk koyulagir

Renk genellikle normaldir

Besin degeri diiser

Besin degeri korunur

Diisiik maliyetlidir

Yiiksek maliyetlidir

Dondurarak kurutma yonteminde kurutulmus maddenin yapisi bozulmadigi

icin liyofilizasyon sadece bir kurutma degil ayn1 zamanda miikemmel bir koruma

yontemidir. Ciinkii yontemin en belirgin 6zelligi, malzemeleri dondurulmus iiriinler

kadar, hatta onlardan daha uzun raf Omrii saglayarak, normal ortam sicakligi

kosullarinda baslangigtaki halleriyle koruyabilmesidir [Celebi, 2006].

Uriinler iizerindeki etkisi acisindan bakildiginda dondurarak kurutmanin diger

avantajlar1 asagidaki gibidir:

e Dondurarak kurutulmus

madde,

sogutucu  gerektirmeksizin rahatca

depolanabilir ve bu da saklama ve tasima maliyetini diisiiriir [Senawong,

1988].
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¢ Diisiik sicaklikta gergeklesen bir kurutma islemi oldugu i¢in 1s1ya duyarl her
cesit malzemede asgari diizeyde hasar ve etkinlik kaybima yol actigindan
otiirli tercih edilmektedir.

¢ Kimyasal olusumlarin kararliliklarin1 koruyarak ila¢ benzeri veya kimyasal
malzemelerin daha uzun dayanabilmelerini saglar.

e (Cok diisik nem kalanm diizeylerine kadar kurutulabilen malzemenin
gozenekli, ufalanabilir bir yapis1 vardir ve bu da kolayca toz haline
getirilebilmesini ve ¢ok hizli bicimde sulandirilmasini saglar.

e Malzemelerin nihai kaplarinda liyofilize edilebilmeleri; belli miktardaki
stvinin dolumu maddenin toz haline kiyasla daha rahat yapilabildigi i¢in
biyokimya, ecza vb. sektorlerde nihai kaptaki malzemenin dozaji kesin
sekilde belirlenebilmektedir.

® Yontem mikroorganizmalari ve diger canli yasam bicimlerini bir yandan
korur diger yandan da ortamdaki suyu almak suretiyle bunlarin tiremelerini

ve faaliyetlerini engeller [Celebi, 2006].

Buna karsilik dondurarak kurutmayi olumsuz kilan bazi 6zellikler de vardir.

Bunlardan bazilar [Senawong, 1988]:

¢ Tesis donanim sermaye maliyeti olduk¢a fazladir: Diger kurutma
tesislerinden 3 kat fazla.
¢ Enerji maliyeti yiiksektir: Diger metotlardan 2-3 kat fazla.

e Islem siiresi ok uzundur: 24 saati bulan kurutma dongiisii.

Bu kurutma yontemi, islemden gegirilecek olan iiriin kararsiz oldugunda, 1s1ya
duyarli oldugunda, minimum partikiil ihtiyacinda, dogru ve hassas dozaj yapilmasi
gerektiginde, izl bir islem istendiginde, tamamlanmis bir rehidrasyon ihtiyacinda

ve yiiksek kalitede iiriin ihtiyacinda kullanilmalidir [Senawong, 1988].
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2.1. Dondurarak Kurutmanin Uygulama Alanlari

Tarihde bilinen en eski dondurarak kurutma uygulamasi antik caglarda Peru’
nun  And Daglar’ nda yasamis olan Inkalar’ da  goriilmektedir
[http://inventors.about.com]. Inkalar patatesleri ve diger gida iiriinlerini bu daglarin

doruklarinda dondurup kurutuyorlardi [Celebi, 2006].

Dondurarak kurutma prosesi ikinci Diinya Savasi siiresince, kan plazmasi ve
penisilini muhafaza etmek amach kullanilmaya baglanmis ve ticari hale gelmistir

[http://inventors.about.com].

Giiniimiizde bu prosesin en yaygin kullanimi saglik sektoriinde goriilmektedir
[Jennings, 2008]. Ozellikle, bozulmaya egilimi olan ilag soliisyonlari, iiretilmelerinin
hemen ardindan dondurarak kurutularak molekiilleri kararli hale getirilir ve bdylece
biyoaktivitelerini korurlar [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001]. Bunun yan sira kimya ve
biyokimya, kozmetik ve gida sanayilerinde sik¢a rastlanmaktadir. Bu alanlardan daha
az rastlanan uygulamalari ise, sudan zarar gormiis kitaplar, belgeler ve el yazmalari,
dokumalar, hayvani yan {iriinler, siit iirlinleri mayalar1 ve cesitli arkeolojik kazi
ciktilarinin korunmasi, cerrahi nakil dokulari, bitkiler ve hayvanlar gibi miize sergi
objeleri ve arastirma projelerinde gereken bitkisel maddeler iizerindedir [Celebi,

2006].

2.2. Gida Sektoriinde Meyvelerin Dondurarak Kurutulmasi

Gida maddeleri icin “liyofilizasyon” ya da dondurarak kurutma, oldugu gibi
dondurma, canliligim askiya alma anlamina gelmektedir. Dondurularak kurutulup
saklanmis bir gida maddesini yillarca bekletip, yeme siras1 geldiginde de orijinal
tadindan hicbir sey yitirmeden tiiketmek miimkiindiir. Dondurarak kurutmanin
siradan dehidrasyondan (suyunu giderme) farki, maddenin orijinal ozelliklerini

tiimiiyle korumasidir [Yoney, 2005].
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Ik dondurularak kurutulmus gida 6rnegi olan hazir kahve, ilk defa 1938°de,
Brezilya’nin fazla kahve stoklarina ¢6ziim bulmasi talebi iizerine Nestle tarafindan
gelistirilerek iiretildi ve toz igecekler ve gida iiriinleri sektoriiniin gelismesine yol agt1

[http://inventors.about.com].

Dondurarak kurutma, gidanin agirliginda da 6nemli bir azalmaya yol acar.
Cogu gida maddesi, 6zellikle de ¢ogu meyvenin yiizde 80-90’1 sudan olusur. Bu suyu
cikarirsak, ¢ok hafiflesir ve nakliyesi de o kadar kolaylasir. Ozellikle askeri taymlar
ve kamping malzemeleri {ireten firmalar, bir kisinin yeterli giday1 tek basina yaninda
tasiyabilecegi gibi dondurularak kurutulmus yiyecek maddeleri {iretirler.
Dondurularak kurutulmus gidalarin tiiketildigi bir baska 6nemli alan ise uzay

gemileridir [ Yoney, 2005].

Gida sektoriinde cok fazla kullanim alanina sahip dondurarak kurutma teknigi,
bir insanin besin ihtiyac1 zincirinde 6nemli yeri olan meyveler icin de vazge¢ilmez
bir yontemdir. Meyve sularindan piirelerine kadar bircok meyve ¢esidi dondurarak
kurutulur ve toz ya da parcaciklar halinde temin edilebilir. Bu kurutulmus meyveler
daha sonra ¢abuk rehidrasyon gerektiren kahvaltilik gevrekler veya cerezler gibi

iiriinlere katilir [Leibowitz, 2006].

Akla gelebilecek herhangi bir meyve dondurarak kurutma islemine tabii
tutulabilir. Dondurarak kurutulmus halde daima bulunabilecek baslica meyveler
cilek, seftali, frambuaz, ahududu, bogiirtlen, portakal, limon ve ananastir. Bunlar
disinda kivi, armut, papaya, muz, kayisi, izim ve elma gibi meyveler ile tropik
meyvelerde dondurarak kurutulur. Dondurarak kurutulmus meyveler dilimler

halinde, kiip sekilde veya toz olarak tiretilmektedir [Aschkenasy, 1989].

Dondurarak kurutma tekniginin tercihinde tabii ki bazi avantajlar aranmaktadir.

Bunlardan en 6nemlileri su sekilde siralanabilir:

v Yilin 12 ayi boyunca bulunabilirler, genis kullanim alanlar1 saglarlar

[Leibowitz, 2006].
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v Ugucu aroma bilesikleri siiblimasyon ile uzaklagan su buharina katilmazlar ve
meyve yapisinda kalirlar. Boylece %80-100 oraninda aroma korunumu
saglanir [Fellows, 2000].

v Kuru hallerinde renklerini, tatlarini, sekillerini ve kokularim korurlar [Celebi,
2006].

v Buzdolabinda saklanma ihtiyaci duyulmaz [Aschkenasy, 1989].

v' Ambalajlarinin ve kendi net agirliklar1 oldukga hafiftir. Bu nedenle nakilde de
kolaylik saglarlar. [Celebi, 2006]

v" Uzun, kimi durumlarda ¢ok uzun raf dmriine sahiptirler: Meyvelerde yaklasik
8-10 y1l [Celebi, 2006].

v Yeniden sulandirilmalar1 halinde taze hallerine geri donerler, eski dokularini
geri kazanirlar.

v Islemde herhangi bir katki maddesine ihtiya¢ duyulmaz.

v" Liyofilizasyonla kurutulan toz icecekler suda daha kolay ve hizli ¢oziiniirler
ve topak birakmazlar.

v Bir giinde ihtiyag¢ duyulan meyve miktarinin temin edilmesinde kolaylik

saglarlar ve pratiktirler.

Bunlarin  yaninda kullanimi1 ekonomiktir. Taze meyveler yalnizca
mevsimlerinde bulunmalarina ragmen, dondurulmus meyveler yil boyunca temin
edilebilir. Ayrica taze meyveler buzdolabinda saklanmalarina ragmen g¢abucak
bozunabilirler. Bu yiizden birka¢ giin icerisinde tiiketilmeleri gerekir. Ancak
dondurularak  kurutulmus  gidalar alindiktan sonra ¢ok uzun  siire
saklanabildiklerinden bu durum onlar1 daha ekonomik yapar. Alinip ¢iiriiyerek atilan

meyveler daha masrafl olabilir [Leibowitz, 2006].

Iri meyveler ve sebzeler de genellikle dilimler halinde liyofilize edilirler.
Elbette bu da rast gele yapilmaz. Dilimin veya parcanin boyutlar1 ve kurutma siiresi
ile kalan nem yiizdesi arasinda matematiksel bir modele ¢evrilebilecek bir baginti
vardir. Dolayisiyla sistematik bir yaklasimla, islem istenen sonuglar elde edilecek

sekilde uygulanmalidir [Celebi, 2006].
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Dalinda koparilmig taze ve hos kokulu meyveler her ne kadar insanlara daha
cekici goriinse de, dondurarak kurutulmus bir meyve beslenme ve saglik acisindan
ayn1 derecede tatmin edicidir. Biitiin bu iyi yonlerine ragmen dondurarak kurutulmus
meyveler mat renkleri ve ¢igneme sirasinda verdigi histen dolayr cok fazla tercih
edilmez. Oysa dondurulmus meyveler dort mevsim boyunca elimizin altinda bulunan

saglikli gidalardir [Leibowitz, 2006].

Dondurarak kurutulmus meyveleri olumsuz kilan etmenlerden biri de C
vitamini basta olmak {izere bir¢cok vitamin miktar1 taze meyvelere gore daha azdir
[http://www.mamashealth.com]. Proteinler, nisasta veya diger karbonhidratlarda ise
cok kiiciik derecede kayiplar olabilir. Diger taraftan acik gozenekli yap1 (Sekil 2.2)
oksijenin meyve icerisine girmesine izin verebilir ve sonugta lipidlerin oksidatif

bozunmas1 gerceklesebilir [Fellows, 2000].

Kurumus
bolge

0,

N \ ‘__\'\\‘.\
Buz ’ AN AN

Sekil 2.2. Dondurarak kurumus meyvenin gozenekli yapisi

Kuruyan maddede olusan acik gozenekli yapi, hizli ve tamamlanmig bir
rehidrasyon saglamasina ragmen oldukc¢a narin ve kirillgan 6zelliktedir. Bu yiizden
mekanik olarak gelebilecek zararlara kars1 korunmalidirlar. Bu amagla paketlemede

genellikle inert bir gaz kullamilir [Fellows, 2000].

Dondurarak kurutma, meyveler ve diger gida iiriinleri icin kismen pahali bir
kurutma yontemidir. Bunun nedeni, kurutma hizinin ¢ok diisiik olmas1 ve ¢ok yiiksek
oranda enerji kullanilmasim gerektiren vakum icermesidir. Dondurarak kurutulmus
iriinlin sogutmaya ve sogukta saklamaya gerek duymamasi pahali bedeli ile bir

denge saglamaktadir [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].
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2.3. Meyvelerde Dondurarak Kurutmanin Tercih Nedenleri

Dondurarak kurutulmus meyvelerin temel tazelik niteliklerinin oldugu gibi
korunmasi1 dondurarak kurutmanin diger dehidrasyon tekniklerine tartismasiz
istiinliigtidiir. Dondurarak kurutuma ayni zamanda yiiksek sicakliklarin s6z konusu
oldugu bir kurutma teknigi olmadig: icin meyvelerin besin kalitesini daha iyi korur

[Celebi, 2006].

Yaygin bir teknik olan evaporasyon ile kurutma ise atmosferik kosullarda
gerceklesir. Bunun sonucunda meyvenin hiicresel yapisinda bulunan nem
uzaklasirken, atmosferik basin¢ bu hiicrelerin sekil degistirmesine ve ozelliklerini
kaybetmelerine sebep olur. Meyve dondurup kurutuldugunda ise, kurutma siiresince
yiiksek vakum uygulanmasiyla neredeyse meyve iizerinde hi¢ basin¢ olmadigindan
tat ve koku hiicreleri saglam kalir ve zarar gormez. Bu sebeple dondurarak
kurutulmus meyve taze haldeki tat, renk ve rengini muhafaza eder [Aschkenasy,

1989].

Sicak hava kurutmasiyla iirtinlerdeki suyun sadece % 90-95’i yok edilir. Oysa
dondurarak kurutmada daha diisiik nem kalam seviyelerine kadar kurutma yapmak
miimkiindiir. Gida veya diger iirlinlerde dondurarak kurutma bu nedenle raf 6mriinii

sicak hava kurutmasina kiyasla daha fazla uzatir [Celebi, 2006].

Dondurarak kurutulmus bir meyvede dikkat ¢eken diger baz1 6zellikler ise,
coziinme Ozelligindeki kararhilik, gelistirilmis tat karakteristidi ve okside
olmamasidir. Bu sekilde iretilen meyve tozlar1 neredeyse higroskopik olmayan
(havadaki su buharimi emen) ve oda kosullarinda bir y1l veya daha uzun siire stabil

kalabilen 6zelliktedir [Duxbury, 1993] .

Meyvelerde fermantasyonla olusabilecek bozunmalar1 Onlemek icin nem
iceriginin belli limitlerde olmasi gerekir. Dondurarak kurutulmus bir meyvede en

fazla %3 nem bulundugundan bu duruma olduk¢a uygundur [Aschkenasy, 1989].
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Dondurularak  kurutulmus meyvelerin hacimleri sabit kalir, iiriinler
baslangictaki formlarim tiimiiyle korurlar. Meyve dokular1 genellikle buharlagsan su
molekiillerinden arta kalan iri gdzeneklere sahiptir ve sicak hava kurutmasinda
oldugu gibi iirliniin dis ylizeyinde biiziilme ve sertlesme, ikinci bir dig kabuk
olusumu, meydana gelmez. Bu nedenlerle de bu iiriinlerin kolayca yeniden
sulandirilabilmesi miimkiindiir. Su, sessiz sakin, iiriiniin molekiiler yapisinda evvelce

isgal ettigi yeri geri edinir [Celebi, 2006].

Pastacilikta ve sekerleme yapiminda kullanilan taze veya yalnizca donmusg
haldeki meyveler, icerisindeki sudan kurtulmak i¢in cogu zaman pisirilirler. Bu hem
vakit kayb1 hem de daha ¢cok emek demektir. Dondurarak kurutulmus bir meyvede

ise boyle bir sorun olmaz ¢iinkii nem icerigi oldukga diisiiktiir [Aschkenasy, 1989].

2.4. Meyvelerin Dondurarak Kurutulmasinda Meydana Gelebilecek

Zorluklar

Dondurarak kurutma isleminde iki biiyiik sorun vardir. Birincisi; buharlagtirma
yontemiyle suyun tiimiini c¢ikarmak cok zordur ¢iinkii suyun tamami havaya
dogrudan maruz kalmamaktadir. Genel olarak bu yontemle yiyecek kurutmak suyun
sadece %90-95’ini ¢ikarabilir. Bu oran bakteri ve enzimlerin etkinligini 6nemli
olciide yavaslatir ama tamamiyla durdurmaz. Ikinci sorun, buharlasma siirecinde isin
icine giren 1s1, maddenin seklini, dokusunu ve bilesimini degistirecek kimyasal
reaksiyonlar1 tetikler. Bu da pisirmenin temel amacidir. Bu degisiklikler, yiyecek
maddesini daha lezzetli kiliyorsa kabul edilebilir ancak daha sonra yeniden eski
haline getirmek iizere bir seyi kurutuyorsak, bu siire¢ farkli bir nitelikte olmak
durumundadir. Dondurarak kurutma isleminin ardindaki temel amag, buharlagsma
stireci icin gerekli 1s1y1 atlayarak kurutmaktir ki, bu sayede maddenin bilesimi ve

yapist degisime ugramaz [Y6ney, 2005].

Yapilan arastirmalarda, simdiye kadar yalnizca dondurarak kurutulmus haldeki
cilegin baz1 enzimatik veya mikrobiyal etkiler gosterdigi goriilmiistiir. Cilegin

icerisindeki renk pigmentlerinin dogasindan kaynaklanan bazi etkilesmeleri sonucu
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renklerinin kahverengiye dondiigii goriilmiistiir. Bu olayin olusum siiresi 30 giin
olarak tespit edilmistir. Diger taraftan, bdyle bir degisimin meyvenin icinde
(merkezinde) cok nadir olarak pembeden beje kacan bir renk doniisiimiine neden

oldugu, tat da ise hicbir degisime neden olmadig s6ylenebilir [Aschkenasy, 1989].

Cogu meyvenin yiizeyinde liyofilizasyonla, donmus su kristallerinin yol ac¢tig1
ve sise mantarin1 animsatan bir goriintii olusur. Bu yilizey niteligi miikemmel bir
yaliticidir. Fakat bu tip meyveler bu ozellikleri dolayistyla merkezlerinde bulunan
buz kristallerinin siiblimasyonu icin gereken 1sinin igeri iletilebilmesini de
engellerler. Ancak oldukga yiiksek bir sicakliga ¢ikildiginda 1s1 igeriye iletilebilir ki
bu da iirlinde bozulmaya neden olur. Bu sorunun asilabilmesi i¢in 1s1mimla 1sitma
yontemi gelistirilmistir. Yiiksek frekanshi dalgalar iceride sakli molekiilleri
diirtiistiiriip devindirerek sadece siiblimasyon icin gerekecek kadar 1s1y1 olustururlar.
Bu nedenle gida iiriinlerinin liyofilizasyonunda ¢ogu zaman bu yontem kullanilir

[Celebi, 2006].

2.4.1. Rehidrasyon Etkisi

Dondurarak kurutulmus meyvelerdeki tadi geri alabilmek icin su eklenmesi ve
bunun miktar1 cok 6nemlidir. Boyle meyvelerle yapilan bir sekerleme ancak agizdaki
salgi (tiikriik) ile 1slatihr ve bu da meyvenin tadin1 tam olarak almaya yeterli olacak
kadar nem saglamayabilir. Bu ylizden hazirlanan sekerlemeler, icerisinde su
barindiran bazi yardimci maddelerle kaplanarak, tat alma ozelligi gelistirilebilir
[Aschkenasy, 1989]. Ancak taze meyve tadin1 %100 su kullanarak yapmak miimkiin
olmadigindan iiretilen bazi iiriinlerin icerisine % 25 hazir meyve suyu, dogal yaglar

ve tatlandiricilar (dextrin) eklenir [Duxbury, 1993].

Kurutulan iiriinler normalde igerdikleri su oramna karsilik gelecek sekilde

sulandirilmalidirlar [Celebi, 2006].
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3. PROSES EKiPMANLARI

Bir dondurarak kurutucu, belli bagh bazi ekipmanlardan meydana gelir. Bu
temel ekipmanlar arasinda numunenin diisiik basing altinda istenen sicakliga
diisiiriilecegi bir sogutucu bulunur. Bir diger ihtiya¢ da donmus materyali 1sitmak
icin gerekli 1sitma araglaridir. Boylece suyun siiblimasyonu ve kati iiriin icerisinde
arta kalan bagil suyun uzaklastirilmasi saglanir [Franks and Auffret, 2007]. Isiticilar

siiblimasyon gizli 1s1s1m1 sisteme saglarlar [Fellows, 2000].

Kondenser sistemi kendi kompresoriinden ve 1s1 degistiricisinden olusur.
Sistem, sogutma odasinda buzun siiblimasyonu ile serbest kalan su buharinin
uzaklagmasini saglar [Franks and Auffret, 2007]. Sistemdeki enerjinin biiyiik kismi1
kondenserin sogutulmasi i¢in harcanir. Bu nedenle dondurarak kurutma ekonomisi

kondenserin verimliligine gore belirlenir [Fellows, 2000].

Vakum sistemi, segilen islem sicakliinda sogutma odasi basincini buzun
doygun buhar basinci degerinin altinda tutacak ozellikle olmalidir [Franks and

Auffret, 2007].

Bunlarin disinda iyi bir sicaklik kontrol sistemi ile proses siiresince iiriin
sicakligini gosterecek iyi bir monitdr sisteminin bulunmasi gerekir. Modern
dondurarak kurutma ekipmanlari, bilgisayar destekli kontrol sistemi ve Onceden
belirtilen kurutma dongiisiinii gosteren sistemlere sahip olmalidir [Franks and

Auffret, 2007].

3.1. Pilot Olcekli Dondurarak Kurutucular

[la¢ ve gida endiistrisinde oldugu kadar laboratuarlarda da kullanilabilen pilot
Olcekli dondurarak kurutuculara karsi oldukga yiiksek bir talep vardir cilinkii bu
kurutucular dayamiksiz tiriinlerin, 6zellikle biyolojik kokenlilerin saklanmasi igin

gerekli sartlarin arastirllmasinda kullanilmaktadir. Bu tipteki kurutucu sistemler
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portatiftir ve diinyanin her tarafinda ki fabrika ve laboratuarlarda dondurarak
kurutulan iirtinlerin gelistirilme caligmalar1 i¢in uygundur. Birbirinden bagimsiz,
miistakil denebilecek 6zellige sahip olan sogutucu, 1sitic1 ve vakum pompast gibi
elemanlar sayesinde oldukca fazla sayida dizayn kolaylig1 saglanir. Bu kurutucular 2

kg’dan 20 kg’a kadar donmus iiriinii kurutabilirler [Liapis and Bruttini, 1995].
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SEKIL 3.1. Pilot dondurarak kurutucu (a) Criofarma model C5-2 diyagrami; 1
kurutma odasi, 2 kondenser, 3 sogutma iinitesi, 4 plakalar1 sogutma/isitma iinitesi, 5
vakum {initesi, 6 izolasyon kelebek valf, 7 silikon yag1 pompasi, 8 sogutma/isitma
plakasi, 9 sogutma bobini, 10 kondenser vakum valfi, (b) C5-2 modelinin 6nden
goriiniisii, 1 kurutma odasi, 2 kondenser, 3 sogutma/isitma plakasi, 4 kontrol
penceresi, 5 bilgisayar sistemi, 6 vakum gostergesi ve regiilator, 7 sicaklik kontrol

paneli, 8 yazici.

Sekil 3.1’ de, pilot sistemin (Criofarma model C5-2) sematik diyagrami

gosterilmektedir. Sistemin icerigi su sekildedir:

(a) Kondensordeki 1s1 degistiriciye ya da iiriiniin dondurulmasi icin sogutma bobinine

gonderilebilen dondurma akigkan sistemi
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(b) Plakanin 1sitilmasi i¢in 1sitma devresi (1sitma akigkani olarak silikon yagi) ve
kondensordeki buzu ¢6zme
(¢) Kurutmadan once ve kurutma boyunca vakum sistemiyle havanmin cihazdan

bosaltilmasi.

Dondurarak kurutucularin pilot olarak kullanimi, proses degiskenleri iizerinde
tam kontrol saglanmasma olanak taniyabilir. Ayrica iretim sistemi boyunca
siirlanan basing ve sicaklik degerlerinin gecilmesinde basar1 saglanacak kosullari
sunabilir. Plaka ve kondensor sicakligi -50° C ve -70 ° C ve kurutma odasindaki
basing 1 Pa ya da daha az degerde olabilir. Pilot 6lgekli dondurarak kurutuculardaki
kontrol paneli tamamen (a) iiriin sicaklig1 (b) plaka sicakliklar1 (c) kondensoér bobin
sicakligi (d) kurutma odasindaki basing (e) vakum sisteminin basinct ve (f)
kondensor kismindaki basinct gosterebilen ve kaydedebilen cihazlarla donatilmistir

[Liapis and Bruttini, 1995].

3.2. Endiistriyel Dondurarak Kurutucular

Endiistriyel dondurarak kurutma ele alindiginda asagidaki kriterler baglica
Onem tagimaktadir [Liapis and Bruttini, 1995]:

v’ lsletim giivenirligi
v" Kolay ve kaliteli proses kontrolii
v Uriin kayiplar1

v Buhar doniisiim verimi

3.2.1. Tepsili ve Farmasotik (Eczacihlk Amacl) Dondurarak Kurutucular

Endiistriyel dondurarak kurutucular igerisinde en fazla tercih edilen, iriinlerin
tepsilerde  kurutuldugu kesikli vakum tipteki (vacuum-batch) dondurarak
kurutuculardir. Bu tip dondurarak kurutucularda kullanilan kondensore gore degisen
iki tiir mevcuttur. Ilk tiiriinde, kondensér plakalart ayn1 kurutma odasi igerisinde,

tepsi 1sitictlarmin yanina monte edilmistir. Ikinci tiirde ise; kondensor ayr1 odadadir
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ve genellikle kelebek tipteki genis bir valf ile ilk odaya baghdir. Ilac endiistrisinde
daima ikinci tiirdeki tesis kullanilir fakat bu aym1 zamanda gidalarin dondurarak

kurutulmasi icinde kullanilabilir [Liapis and Bruttini, 1995].

Bu tip dondurarak kurutucularda, 6zellikle ilaclarin islem gdrmesi esnasinda
steril kosullarin saglanmasi cok onemlidir. Uriin kaplar1 (siseler veya paslanmaz
celik tepsilere yerlestirilen kiiciik ampuller) doldurma ve yiikleme islemi 6ncesinde
genellikle ayr1 bir tinitede sterilize edilirler. Sekil 3.2° de gosterilen tesis iki kapilidir.
Kiigiik kapi, kurutma oncesi iirtintin doldurulmasi icindir. Kiigiik kapinin karsisina
yerlestirilen biiylik kap1 ise kurutmadan sonra {iriiniin bosaltilmas: icindir.
Kondenser, sogutma odasimin bulundugu birinci katin altindaki zemin kata
yerlestirilir. Uriiniin yiiklenmesi, laminer akistaki steril hava esliginde gerceklesir.
Kiiciik kapr acilarak steril hava esliginde plakalarin dolumu saglanir ve ardindan

hemen kapanir [Liapis and Bruttini, 1995].
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Sekil 3.2. Endiistriyel dondurarak kurutucu yerlesim plani (Criofarma model C300—
7): 1 kurutma odast, 2 kontrol penceresi, 3 otomatik kiiciik kap1 agma, 4 biitiin kap,

5 kurutma sonrasi siselere tipa takilan hidrolik baski, 6 tipa i¢i sterilizasyon igin
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PTFE dirsekleri, 7 buhar sterilizasyonu sonrasi sogutma bobini ve destek elemani, 8
izolasyon kelebek valfi, 9 kondenser odasi, 10 yiikleme ekipmani, 11 bosaltma

ekipmani, 12 yiiklenmeyen raflar.

Eger dondurarak kurutulacak {iiriin kararsiz degil ise (6rn. kolajen) ve donma
islemi de dahil olmak iizere uzun siire dayanabilecekse, tepsiler genellikle yiikleme
aracinda biriktirilirler. Yiikleme araci dolduktan sonra dondurarak kurutucu Oniine
yerlestirilir ve tepsiler otomatik olarak raflara dogru itilir. Bu sistem, dondurarak
kurutucunun maksimum kapasitede kullanimina olanak saglar [Liapis and Bruttini,

1995].

Eger iiriin kararsiz durumda sivi fazda ise (6rn. ampisilin sodyum tuzu) ve
hemen sogutulmaya ihitya¢ duyuyorsa, tepsiler doldurulmadan &nce sogutulmus
raflara yerlestirilirler. Boylece donma agamasi olduk¢a cabuk gergeklesir ve donma
islemi yiikleme boyunca devam eder. Bu sistem sayesinde dondurarak kurutma

zamani oldukga kisalir [Liapis and Bruttini, 1995].

Uriiniin dondurarak kurutucuya direk yiiklendigi y1gim iiretimlerde fazladan bir
kondenser bulundurulmasi kolaylik saglar. Buna yardimci kondenser (auxiliary ice
condenser) adi verilir ve ana kondenser ile birlikte sogutma odasina baglidir [Liapis

and Bruttini, 1995].

Ham madde islenmesinde birden fazla dondurarak kurutucu kullamldigi
takdirde, her bir tesisteki vakum hatt1 diger tesislerdeki vakum hatlar1 ile farkli
valflar kullanmilarak birbirine baglanir. Boylece herhangi bir tesisin vakum
sisteminde bozukluk oldugunda, bu tesis, bir bagka tesisin pompalama igleminden
faydalanarak islemini yarida kesmeden kurutma dongiisiinii tamamlayabilir [Liapis

and Bruttini, 1995].
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3.2.2. Kesikli Dondurarak Kurutucular

Kesikli (batch) bir tesiste gerceklesen dondurarak kurutma islemi genellikle
kurutma zamanim diisiirmek ve iiretimi arttirmak icin program kontrollii sekilde

gerceklesir [Liapis and Bruttini, 1995].

Kesikli olarak gergeklestirilen dondurarak kurutma tesislerinde gidalar
genellikle ¢ok cesitli boyutlarda ki silindirik vakum odalarmda islem goriirler. Cok
genis sayilabilecek bir sistem 90 m’ toplam raf alam ve 227 kg/saat ‘lik siiblimasyon
kapasitesi saglayabilir. Baz1 sistemlerde donmus madde tepsisi raflara iist taraftan
gelen ray sistemi lizerinden itilerek yerlestirilir. Boylece, tepsi yiikli raflar 1sitict
plakalar arasinda sanki gomiiliircesine yiiklenir (Sekil 3.3). Diger tip dondurarak
kurutucularda, yiiklii tepsiler 1sitic1 plakalar arasinda bulunan yol boyunca ilerleyen
raylar lizerinde islem goriirler. Yine diger sistemlerde, raflar ve isitict plakalar
kurutucu igerisine dogru itilen tasiyici araca ait bir kisim durumunda bulunabilirler.
Isitic1 akigkan, tasiyici arag¢ kurutucuya girdikten sonra plakalara dogru hareket eder
[Francis, 1999].
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Sekil 3.3. Kesikli dondurarak kurutucu

Isitic1 cihazlarin yiizey alanlar genellikle en 6nemli iiretim parametrelerden
birini olusturur ve 1sitict yiizeye bagh olarak su sekilde simiflandirma yapilabilir:
diisiik kapasitede iiretim (7m? ile 27 m?® arasi), orta kapasitede iiretim (70 mz’ye

kadar), ve yiiksek kapasitede iiretim (140 mz’ye kadar) [Ratti, 2009].

Kesikli tipte bir dondurarak kurutucucunun dizayni, pilot tipteki dondurarak
kurutucu ile ayn1 karakteristikleri gosterir ancak iiretim kapasitesine bagli olarak
daha biiyiik boyutlara sahiptir. Kesikli dondurarak kurutucular asagidaki temel
unsurlara sahip olmalidirlar [Ratti, 2009]:

e Kondenser bobinlerini ve vakum dolab1
¢ Aliiminyum iiriin tepsileri ve kolay dolum ve bosaltim i¢in raflar

e Isitma, vakum saglama gibi islemler i¢in gerekli distan miidahale olanag:
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e Kontrol sistemi

® Genellikle amonyak bazli kondenser sogutma sistemi

Diisiik ve orta kapasitedeki kondenserler, siiblime olmus biitiin suyu kurutma
islemi devam ederken kondense edebilirler. Yiiksek kapasitede iiretim yapan tesisler
icin bazi buz kirici cihazlar kondenserle beraber kullanilabilir. Bu sekildeki 6zel tip
kondenserlerin fonksiyonu, islem boyunca ¢dziinmeyi ve siiblime edilmis buharin

tahliyesini saglamaktir [Ratti, 2009].

Kesikli dondurarak kurutucular, olabilecek en yiiksek iiretimi en kisa zamanda
yapmaya programlanmiglardir. Tek bir cihazin istenilen miktarda tiretim icin yetersiz
kaldig1 durumlarda bagska kesikli sistemler de kullanilabilir. Bu amagcla, ¢ok asamali
kesikli (multi-batch) tipteki dondurarak kurutucularin kullanimi yaygm hale
gelmistir. Bu tip dondurarak kurutucular, birbirinden ayri programlanmis ancak
birbirini takip eden kurutma dongiilerinin gerceklestigi bircok kesikli kurutucudan
meydana gelir. Herbir kurutucu 1sitma, sogutma ve vakum kontroli gibi islemlerde
tek merkezden kontrol edilebilir ve ayn1 anda farkli veya aym karakteristikteki

tiriinlerin islem gormesi saglanabilir [Ratti, 2009].

3.2.3. Siirekli Dondurarak Kurutucular

Siirekli sistem, dogasina bagli olarak her {iiriiniin islenmesi i¢in kullanima
uygundur ve ayrica bu sistem fazla {retimin gerceklesecegi islemlerde de
kullanilabilir [Ratti, 2009]. Bu sistemlerde, 6rnegin gida maddeleri iiretiminde, 3,7 m
geniglik ve 25 m uzunluga varan ve bir seferde 15 tepsi dolumu yapilabilen silindirik
odalar kullanilir [Francis, 1999]. Sistemde otomatik olarak doldurulan, tasinan ve
bosaltilan {iriin tepsileri mevcuttur [Ratti, 2009]. Siiblimlesen buhar, elektrikle
calisan kondenserler ile giderilir. Donmus {riin tepsileri, ¢ift valf kilidi boyunca
sisteme bir seferde girer ve bu sayede vakum kayb1 yasanmaz. Sisteme giren tepsiler
otomatik olarak kaldirlirlar, dikey halde dizilirler ve ardindan bir sira haline gelecek
sekilde ileriye itilirler. Itilen tepsiler kurutucu boyunca ayri siralar halinde 1sitict

plakalar arasinda hareket eder. Kurutucunun bosgaltimi tamamlandiginda tepsiler ve
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icerisindeki kurumus haldeki iiriinler birer birer cift valf kilit sistemi ile disari
cikarilirlar. Kilit ciftleri biiyiikk kurutucularda her cikista mevcuttur. Kiiciik
kurutucularda ise her ¢ikista tek bir kilit bulunur [Francis, 1999].

Bu tip dondurarak kurutucularda, {riine ve tepsilere olan 1s1 transferi
radyasyonla gerceklesir. Bu yOntem, proses siiresince 1s1 transferinin en dogru
sekilde ve esit bicimde dagitilmas1 acisindan en kolay yontemdir. Radyant 1s1, yatay
sekildeki 1sitict plakalar tarafindan iiretilir. Bu plakalar belirli sicaklik bolgelerine
yerlestirilmislerdir ve her tepsi, kurutma siiresini minimuma indirecek sabit bir

zaman araliginda, her bir sicaklik bdlgesinde durur [Liapis and Bruttini, 1995].

. Siirekli dondurarak kurutucular, kurutucu boyutuna ve beslemenin nem
icerigine bagh olarak bir giinde 5.000 ile 27.500 kg aras1 iiretim yapabilirler [Francis,
1999].

Conrad sistemi, siirekli dondurarak kurutucularda tepsideki {iriiniin
islenmesinde yaygin olarak tercih edilen bir yontemdir. Bu tiir sistemin basarisi,
sistemi olusturan her bir bilesenin giivenilirligine ve basitligine dayanmaktadir
[Liapis and Bruttini, 1995]. Bu sistemde donmus graniil haldeki {iriin ile yiiklenmis
tepsiler, sogutucu odayi (yaklasik -40°C) otomatik olarak terk eder ve bir valf sistemi
yardimi ile dondurarak kurutucu odasina tasinir. Dondurarak kurutma siiresince,
tepsilerin bosaltilip sogutma odasina tekrar geri dondiiriilmesi de dahil olmak {izere

biitiin iglemler otomatik olarak gerceklesir [http://www.niro.com].

Sekil 3.4. Conrad Dondurarak Kurutucu
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Sekil 3.5. Conrad siirekli dondurarak kurutucu elemanlar1

3.2.4. Tiinel Tipi Dondurarak Kurutucular

Tiinel tipi dondurarak kurutucularda proses genis vakum kabininde
gerceklesmektedir. Bu kabinlerde, tepsi tasiyan arabalar, genis vakum kilitlerinin
bulundugu tiinel boyunca bir ugta yiiklenirler ve aym sekilde diger ucta bosaltilirlar
[Liapis and Bruttini, 1995].

Elektriksel
Tk eat] = i} kontrolarler
I-l Buhar konstniksiyon plakas: 1 -
Vakum
@ @ / @ @ 6lgcr
B M
I
.  EAEET = i
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On Y, 1 “Arka
wakun A 1A vaiam
kilitleri I kilitleri
Kondenser
Sabit sitma levhalan Vakum haglantisi  Vakum pompas:
arasinda ilerleven gida
arabalar

Sekil 3.6. Tipik bir tiinel tipi dondurarak kurutucunun sematik diyagrami
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Sekil 3.6° da her bir ucunda vakum Kkilitlerinin bulundugu tiinel bi¢cimindeki
dondurarak kurutucu gosterilmektedir. Vakum Kkilitlerinden biri, donmus gidalar1
tagtyan derin aliiminyum tepsilerin tiinele yiiklenmesi; digeri ise paketleme
isleminden 6nce kurumus iiriiniin tagindig havalandirmali odaya bosaltilmasi i¢in
kullanilir. Kuruma sartlari tiinelin boyunca bulunan sicaklik — basing kontrolorleriyle
dikkatlice kontrol edilmektedir. Tiinelin duvarlarina yerlestirilen ve yiik arabalarinin
gecisini miimkiin kilan buhar sikistirma plakalar, tiinelin ana kisminda iki bolgede
bulunur ve kapi valflar1 ana boliimden kilitleri kapatir. Bu sebeple tiinel birbirinden

bagimsiz bes islem bolgesine boliinmiistiir [Liapis and Bruttini, 1995].

Sogutma sistemi, kompresorlii sistem yerine, genis bir sulu amonyak
absorpsiyon sogutucu igerir. Tiinel tipi dondurarak kurutucu toplam kapasitesi, islem
hacminin artmasiyla artabilir. Bu tip kurutucular, tesis kullanim kapasitesi acisindan
cok asamali-kesikli dondurarak kurutucular ile ayni avantajlar1 saglayabilir. Ancak
farkli {iriinlerin es zamanli iiretimi ve bir iirlinden digerine gec¢is esnekligini

gostermez [Liapis and Bruttini, 1995].

3.2.5. Vakum-Sprey Dondurarak Kurutucular

Vakum sprey dondurarak kurutucu (Sekil 3.7) kahve ekstrakti, ¢ay infiizyonu
ya da siit igin gelistirilmistir. Uriin, belli bir cap ve yiikseklikteki silindir kuleye,
hareketli bir aparat yardimiyla piiskiirtiiliir. Biitiin bir tesis yaklasik 67 Pa vakum
altinda caligmaktadir. Sivilar bu islem ile kiiciik partikiillere doniiserek katilagirlar
[Liapis and Bruttini, 1995].
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Sekil 3.7. Vakum-sprey dondurarak kurutucu goriiniimii

Spreyleme yontemi ile dondurarak kurutulmus kahve normal dondurarak
kurutma yontemine gore genellikle daha az lezzet icerir. Lezzet, kule igerisine
spreylemeden Once iiriiniin konsantre edilmesi ile geri kazanilabilir [Liapis and

Bruttini, 1995].

3.3. Manifold Tipi Dondurarak Kurutucular

Manifold tipi dondurarak kurutucular genellikle kiiciik kaplarda biiyiik
miktarda iiretim gerceklestirilmesi gerektiginde ve kisa siirede tiiketilmesi gereken
iriinlerin iiretilmesinde kullamlir. Bir manifold kurutucu, iirlinii %5’den daha az
miktarda su kalana kadar kurutabilir. Is1 aktarimi1 olmadan yalmzda birincil kurutma
islemi (baglanmamis suyun uzaklastirilmasi) gerceklestirilebilir. Bagill suyun
uzaklastirildig1 ve daha az nem icerigine sahip iiriiniin elde edildigi ikincil kurutma

islemi icin ise bir 1siticiya ihtiya¢ duyulur [www.wikipedia.com].
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Bu tip dondurarak kurutucularda, iiriin kiiciik siseler icerisinde ©nceden
dondurulabilir. Bu siseler daha sonra kondensere baglanmis bir manifolda monte
edilirler. Prosesi hizlandirmak icin sise, diisiik 1sili bir banyoda dondiiriilerek

kabuksal donma saglanabilir (Sekil 3.8) [www.niro.com].

Sekil 3.8. Diisiik 1s1li dondiirmeli banyoda kabuksal donma olusumu; (a) yandan

goriiniim, (b) 6nden goriiniim

Manifold sistemine yerlestirilen cesitli kaplar mevcuttur. Bu kaplar, ayni anda
farkli iiriinlerin, fakli boyutlardaki siselerde ve cok cesitli kapatma yontemleri ile
kurumasina olanak saglar. Uriiniin boyutu ve hacmi degisken olabildiginden her kap,
kurutma islemi tamamlandiktan sonra manifolddan ayrilabilir. Ayrica sistemin
toplayiciya yakin gerceklesebilen bir yontem olmasi, kurutma verimini maksimize
edici bir ortam olugmasini saglar [www.labconco.com]. Sekil 3.9’da kurutucu
icerisine yerlestirilen manifold sisesi ve Sekil 3.10°da tipik bir manifold kurutucusu

goriilmektedir.
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Sekil 3.10. Manifold tipi dondurarak kurutucu temel elemanlar1
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4. DONDURARAK KURUTMA iSLEMI

Dondurarak kurutma, saklama kosullarinda stabilizasyonundan emin olunmasi
gereken ve 1siya hassas ya da kolay bozunan {iriinlerin {iretiminde en fazla tercih
edilen yontemdir. Bu ihtiyaci karsilamak icin dondurarak kurutmada 3 gerekli adim
vardir. Bunlardan ilki suyun ¢ogunlugunun buza doniistiiriildiigi dondurma islemi,
ikincisi buzun siiblime edildigi birincil kurutma islemi ve dgiincii olarak da

donmamis suyun desorpsiyonla uzaklastirilma islemidir [Gieseler, 2004].

Dondurarak kurutma iiretimine teknik olarak bakildiginda, bir dondurarak
kurutucu genellikle 2 ana parcadan meydana gelir: sicaklik kontrol raflarinin
bulundugu bir kurutma odasi ve bu kurutma odasinin bir valf ile bagh bulundugu
kondenser odasi (Sekil 4.1). Kondenser odasi ¢ok diisiik sicakliklara ulasilmasini
saglayan bobinler icerir. Sistem igerisinde c¢ok diisiik basinglara ulagilmasini
saglayan bir ya da daha fazla vakum pompasi da bu kondensere baglidir. Bu diizenek
ile birincil kurutma igleminde siiblime olan su, kondenser sayesinde tekrar buza

doniistiiriiliir ve ortamdan uzaklastirilir [Gieseler, 2004 ].

Vakum
pOmpas!

1stilan raflar
borular

Sekil 4.1. Basitlestirilmis dondurarak kurutma iinitesi [ Yoney, 2005].

Uriin bozunmalarini 6nlemek icin kurutma evrelerinin prensiplerinin ve
termodinamik davraniglarin anlagiimasi oldukca fazla 6nem icermektedir [Gieseler,

2004].
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4.1. Hazirhk Asamasi

Dondurarak kurutulacak madde, islem 6ncesinde bazi hazirlik asamalarindan
gecer. Kurutulacak madde eger gida maddesi ise, ilk olarak icerigine ve safligina
bakilir. Meyveler, etler ve bazi diger yiyecekler bakteri icerikleri ve bozunma
ozellikleri agisindan test edilirler. Cogu gida maddesi i¢in hazirlik agamasi, hasat

mevsimine bagliligiyla baslar [Brennan, 1994].

Dondurarak kurutulacak madde et ya da deniz iiriinii ise, kurutmadan 6nce
pisirilmesi gerekmektedir. Bu iiriinler genellikle kiigiik parcalar halinde islem
goriirler. Meyveler ise genellikle dogranmis, cekirdegi ¢ikarilmig ve kabugu
soyulmus sekilde islem goriirler. Bu gidalar kurutma Oncesi basit¢e yikanirlar.
Bezelye ve misir gibi bazi sebzeler dondurarak kurutma islemi Oncesi ¢abucak
haglanabilirler. Kahve ise, 6nceden demlendirilerek konsantre hale getirilmis sekilde

bulunabilir [Brennan, 1994].

Dondurarak kurutma prosesi 6ncesinde, bu basit fiziksel hazirliklarin yaninda,
prosesin en Onemli asamasi olan dondurma evresinin kontrolii i¢inde ©On islem

yapilmas1 gerekebilir.

Dondurarak kurutma, bozunma siirecini yavaslatir ve iiriinii daha kararli hale
getirir. Bu islem, {iriindeki ¢oziicii bilesen ya da bilesenleri, herhangi bir kimyasal
reaksiyonun veya biyolojik biiylimenin olmayacagi seviyeye diisiiriir. Bu diisiis

oncelikle iiriin formiilasyonunun dondurulmastyla gerceklesir'. Dondurma ile ¢oziicii

! Formiilasyon, bir veya daha fazla aktif bilesenin (kimyasal ya da biyolojik) kararli halde durdugu ve
belli zaman periyotlarinda etkisini stirdiirdiigii sivi ortam olarak tanimlanabilir. Dondurarak
kurutulacak iiriin formiilasyonu baslica 3 unsurdan meydana gelir: aktif bilesenler, eksipientler ve

¢oziicii sistemi.
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(veya coziiciiler) coziinen maddelerden ayrilir ve c¢oziicli kristallerin yap1 da

hareketsiz hale gelir [Jennings, 1997].

Kompleks organik c¢ozeltiler ve siispansiyonlarin (6rnegin ilaglar) donma
ozelliklerinin teorik olarak belirlenmesi ¢ogunlukla zordur. Uriiniin donmasi pek ¢ok
etmene baghdir. Ornegin; donma hizi, yabanc1 maddelerin sayis1 ve geometrisi, buz
kristallerini biiylime hizi, donmayan su icerigi gibi. Boyle bir durumda, eksipient adi
verdigimiz maddelerin eklenmesi ile soguma ve katilagma prosesleri kontrol

edilebilir [Oetjen, 1999].

Ozellikle ilag endiistrisinde ¢ok fazla tercih edilen eksipientler icin IPEC’ in
tanimina gore; eksipientler iirlin giivenligi agisindan uygun sekilde arastirilan ve ilag
tiretimi boyunca koruyucu, destekleyici, stabilizasyon gelistirici, biyoyaraurlamm1
amagli kullanilan, ve ilacin saklanma ve kullanimi boyunca gerekli diger giivenlik ve
etkinlik Ozelliklerinin gelisimine yardimci olacak maddelerdir. Eksipientler

farmakolojik etkiler gostermemelidirler [Franks and Auffret, 2007].

Eksipientlerin belli basli baz1 fonksiyonlar1 vardir. Bunlardan ilki, belli bir
zaman igerisinde aktif bilesenler i¢in kararli s1v1 ortam1 saglamaktir [Jennings, 1997].
Yaygin olarak kullanilan eksipientler, kuruma prosesi boyunca ya da sonrasinda
gosterdikleri etkilere gore kimyasal gruplara ayrilirlar [Franks and Auffret, 2007].
Tampon cozeltiler, kriokoruyucular (cyroprotectants; sogugun zararli etkisinden
koruyan), hacim veren bilesikler (bulking compounds), stabilizasyon maddeleri ve

liokoruyucular (lyoprotectants) gibi érnekler siralanabilir [Jennings, 2008].

Baz1 aktif bilesenler sulu ¢ozeltide iyi derecede c¢oziinmezler. Bunun

sonucunda icerikteki kat1 yiizdesi %2’den daha az hale gelir [Jennings, 2008].

'Biyoyararlanim: Bir ilacin ya da aktif metabolitinin etkin olabilmek icin uygulandig: yerden hizla ve
yeterince emilmesi ve kana karigsan miktar1 ya da ylizdesi. Biyofarmaside biyoyararlanim, kisaca bir
ilag, besin ya da toksik maddenin hedef hiicreye dolasim yoluyla ulasan miktarimin yiizde olarak

belirtilmesidir diye tarif edilmektedir (Roche tip sozliigi).
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Formiilasyondaki kat1 konsantrasyonu %?2’den daha az degere ulasirsa, olusan kek
yapisinda zayiflama gosterebilir ve kuruma siireci boyunca kaptan disart c¢ikabilir

[Jennings, 1997].

Hacim verici bilesikler daha saglam yapida keklerin olusmas1 amaciyla toplam
kat1 icerigini yiikseltmek icin kullanilirlar [Franks and Auffret, 2007]. En fazla
kullanilan hacim verme bilesigi manitoldur. Manitoliin en 6nemli avantaji, eger
formiilasyon yavas sekilde donuyorsa, manitol kristalleserek aktif bilesenler igin
destek yap1 saglar ve iiriin kaybim Onler. Manitol genellikle aktif bilesenlerle
reaksiyona girmez. Bir diger 6nemli hacim verici bilesense polivinil pirolidin’dir
(polyvinyl pyrrolidone, PVP). PVP diger eksipientlerinde varligiyla kekin kuvvetini
biiyiik 6l¢iide arttirir [Jennings, 2008].

Tampon ¢o6zeltiler formiilasyonun sivi fazinin satbilizasyonunda 6nemli rol
oynarlar [Jennings, 2008]. pH tamponlama s6z konusu oldugunda, ¢ozeltiler igin
izotonisite dzelligi gereklidir. Bu asamada uygun konsantrasyondaki fosfat-tamponlu
tuz cozeltisi tercih edilen bir eksipienttir. Diger taraftan, bu siiregte eger aktif
materyalin korunumu s6z konusu ise (6rn. protein) daha uygun bir tamponun
secilmesi gereklidir. Bu tamponlar genellikle fosfat/sitrat, bikarbonat ve asetat
iceriklidir [Franks and Auffret, 2007]. Burada, dondurma hizi, tampon sistemin
kritik sogutma hizindan daha yiiksek olmalidir. Minimum sogutma hiz1 da ¢6ziinenin

kristalizasyonunu 6nleyecek kadar hizli olmalidir [Gieseler, 2004].

Eksipientler ayrica aktif bilesenler ilizerinde kriyoprotektan etki gosterirler.
Kriyoprotektan eksipientlere 6rnek olarak sukroz, glukoz ve dextran gosterilebilir

[Jennings, 1997].

Liyoprotektanlarin fonkisyonu, kriyoprotektanlardan farkli olarak dondurarak
kurutma prosesi siiresince aktif bilesenlerin bozunmasim engellemektir. Diger bir
tanimla liyoprotektanlar liyofilizasyon islemi boyunca proteinlerin bozunmasini

engelleyerek kararliligi arttirir. Seker bu konuda en iyi eksipienttir [Jennings, 2008].
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4.2. Dondurma Asamasi

Kavramda c¢ok basitmis gibi goriinse de, dondurma evresi en karisik ve
anlagilmasi1 en zor basamak olarak nitelendirilebilir. Bu evre, kurutma isleminde
oldukga biiyiik oneme sahiptir ve son iirliniin 6zelliklerini etkiler [Jennings, 2008].
Prosesin ilk agamas1 olmas1 ve olusacak kristal yapisini belirlemesi, bu evreye ayrica
onem katmaktadir. Bu basamakta olusan donmus tabaka, birinci ve ikinci kurutma

evresinin hizlari tizerinde ve iiriin re-kristalizayonunda etkilidir [Gieseler, 2004].

Donma islemi boyunca olusan donmus tabaka (matrix), kurutma prosesini
kontrol eden ana etmenlerden biridir. Bu tabakanin birincil ve ikincil kurutma
siiresince su buharinin gegisine engel olmayacak sekilde olusmasi istenir. Donmusg
tabakanin olusumu yalmizca suyun icerigine degil donma Ozelligine de baghdir

[Jennings, 2008]. Pratikte maddeler iki farkli sekilde donma 6zelligi gosterir:

- Kurutulacak madde icinde bulunan kati madde icerigine baglh olarak
sistemdeki s1v1 belli bir sicaklikta aniden katilasir.

- Siv1 faz katilasmaz (camsi olusum) fakat ¢ok viskoz hale gelir. Boyle bir
sistemde Otektik sicakliktan bahsedilemez ve bu tiir sistemler i¢in minimum

donma sicaklig1 gecerlidir [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].

Dondurma islemi iki onemli parametreyle karakterize edilir: (1) sogutma

asirilik derecesi (supercooling) ve (2) kristalizasyon hizi [Gieseler, 2004 ].

Sogutma asirilik derecesi, denge sicakligi ile iiriinde ilk buz kristalinin
olustugu sicaklik arasindaki fark olarak ifade edilir. Uriinde ilk buz kristalinin
goriindiigii sicaklik gekirdeklesme sicakligi (Tn) olarak adlandirilir [Gieseler, 2004].
Bilinen iki tiir ¢cekirdeklesme mevcuttur. Bunlardan ilki, buz kristal ¢ekirdeklerinin
yabanct maddeler iizerinde olustugu heterojen cekirdeklesmedir. Bu yabanci
maddeler, kurutulan maddenin bulundugu kabin yiizeyi, suda bulunan partikiiller
veya protein gibi biiyiilk molekiillerin {izeri olabilir. Diger tiir olan homojen

cekirdeklesme ise, su molekiillerinin aniden bir araya gelerek kiimelenmesi ve diger
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molekiillerinde buna tutunarak bir kalip olusturmasi ile gerceklesir. Bu molekiiller

sonug olarak kristal yapisini olustururlar [Gieseler, 2004].

Kristal biiyiimesi; molekiillerin ¢ekirdek yiizeyine difiizyonu, uygun bir yer

bulmalar1 ve ¢evrelerindeki serbest enerji dagilimlarina gore saptanir [Oetjen, 1999].

Olusan bu buz kristallerinin boyutu, sogutmadaki asirilik derecesi ile ters
orantilidir. Sonug olarak hizli bir sogutma, sogutma asirilik derecesini biiyiitiir ve ¢ok
sayida cekirdek olusumuna neden olur. Donan su miktar1 aynt olmasina ragmen,
olusan buz kristalleri boyut olarak oldukca kiiciiktiir (Sekil 4.2 ve Sekil 4.3). Bu

durum proses dizayni1 ve iiriin kalitesini olumsuz etkiler [Gieseler, 2004].

Sekil 4.2. Fakli ¢ekirdeklesme sicakliklarinin buz kristalleri olusumu iizerine etkisi.

Dioatmug/oanmug
tabaka aravizeyi 1

S buhar

Sithlimasyona Bgrayan
buz kristalleri

Sekil 4.3. Birincil kurutma boyunca, farkli yapilarin su buhar1 difiizyonu tizerine

etkisi.
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Cekirdeklesme derecesi kiigiik oldugunda ise sogutma asirilik derecesi daha

kiigiiktiir ve biiyiik buz kristalleri olusumuna neden olur [Oetjen, 1999].

Dondurarak kurutma islemi sirasinda olusan kurutulmus tabakadaki
gozeneklerin boyutu, dagilimi ve gozeneklerin birbirleriyle olan iligkileri, dondurma
islemi sirasinda olusan buz kristallerine son derece baghdir. Ciinkii dondurarak
kurutma iglemi sirasinda siiblimasyonla olusan kurumus tabakay karakterize eden 1s1
ve kiitle transferi parametreleri kurutulmus tabakanin gdzenekli yapisina baglilik
gosterir. Eger buz kristalleri kiiciik ve birbirleriyle olan baglar1 az ise kurutulmusg
tabakadaki su buharmnin taginimi simrli olacaktir [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].
Diger bir deyisle, kurumus tabakada mevcut olabilecek kiiciik boyuttaki gézenekler,
birinci kurutma evresi boyunca su buharimin transferine karsi bir diren¢ meydana
getirecektir. Ayrica kurutma zamanimi da uzatacaktir. Diger taraftan, kiiciik buz
kristalleri yiiksek oranda ylizey alanina sahiptir ve bu sayede ikinci kurutma evresi

boyunda suyun desorpsiyonuna olanak saglarlar [Gieseler, 2004 ].

Biiyiik ve homojen dagilmis buz kristalleri olusursa kurutulmus tabakadaki su
buhar1 taginimi daha hizli olacaktir ve madde daha hizli kuruyacaktir [Sadikoglu ve

Ozdemir, 2001].

4.3. Birinci Kurutma Asamasi

Birincil kurutma islemi ©ncesinde baslangigtaki iirlin icerisindeki suyun
990’ ndan fazlas1 donmus halde bulunur ve buz siiblimasyon iglemi ile uzaklagtirilir.
Dondurma prosesinden fakli olarak buz siiblimasyonu daha kontrol edilebilir bir
islemdir. Buz yiizeyine dogru olan 1s1 akisi, siiblimasyon sicakligindaki buzun
siiblimasyonu boyunca absorbladig1 1s1 ile dengede olmalidir [Franks and Auffret,

2007].

Birinci kurutma siireci boyunca gerceklesen siiblimasyon islemi icin 6zellikle
dikkat edilmesi gereken ve kontrolii ¢ok Onemli olan iki parametre sicaklik ve

basingtir [Wasan et al, 2006]. Siiblimasyonun asil yiiriitiicii kuvveti, buz yiizeyi ile
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kondenser yiizeyi arasindaki su buhar basinci farkidir. Bunun anlami; molekiiller
yiiksek basingli bolgeden diisiik basinghi bdlgeye dogru go¢ ederler [Franks and
Auffret, 2007].

Dondurma isleminin ardindan, iiriiniin icerisine yerlestirildigi kurutma odasinin
basinc1 ¢oOziiciiniin (suyun) siiblimasyonuna olanak saglayacak degere kadar
diisiiriiliir. Su molekiilleri siiblime olup buhar faza gectiklerinde 6nemli miktardaki
siiblimasyon gizli 1s1s1m1 da alikoyarlar (2840 kJ/kg) ve bu yiizden donmus maddenin
sicakligl yeniden diiser. Eger iirtine herhangi bir 1s1 kaynagindan 1s1 saglanmazsa,
donmus iiriin ile aym sicakliktaki suyun buhar basinci, kurutma odasmdaki su
buharinin kismi buhar basincina ulagir. Bunun sonucunda sistem dengeye ulasir ve
iriinde gergeklesen su siiblimasyonu daha fazla devam edemez. Siirekli devam eden
bir siiblimasyon islemi icin, herhangi bir 1s1 kaynagindan iiriine siiblimasyon gizli

1s1s1in saglanmasi gerekir [Liapis and Bruttini, 1995].

Buzun siiblimasyonu icin gerekli enerji sisteme farkli yollarla saglanabilir
[Oetjen, 1999]:
v" Sicak yiizeylerden kaynaklanan radyasyon ile
v" Sicak plaka ya da gazlardan kondiiksiyon ile

v Gaz konveksiyonu ile

Uriine saglanan 1s1 miktar: gelisi giizel arttirillamaz ¢iinkii birinci kurutma islem
stiresince dikkat edilmesi gereken baz1 kisitlamalar mevcuttur. Kisitlamalardan bir
tanesi kurumus iiriinde bazi degisikliklere sebep olmayacak sekilde maksimum
sicaklik etkisidir. Maksimum sicaklik, kurumus iiriinde (a) biyoaktiviteyi
kaybettirecek, (b) rengi degistirecek, (c) kimyasal ve biyokimyasal reaksiyonlara
sebep olacak ve (d) kuru tabakada yapt bozukluguna sebep olacak sicakligi
gecmemelidir. Yukarida sozii edilen olumsuz etkilere maruz kalmadan, kurutulmus
tabaka icin ulasilabilinecek en yiiksek sicakliga Ty, (genellikle kurumus iiriiniin

kavrulmus sicakligi olarak ifade edilir) ad1 verilir [Liapis and Bruttini, 1995].

Diger bir sinirlandirma da donmus tabakanin bu halinde kalmasi icin gerekli

maksimum sicaklik ile ilgilidir. Birinci kurutma siiresince madde otektik formda ise
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ve sicaklik en diisiik otektik sicaklig1 gecerse, donmus tabakada erime meydana gelir.
Siiblimasyon ara yiizeyinde olacak erime veya donmus tabakadaki herhangi bir
erime, sigsme, biiziilme, suyla dolan yapisal bosluklar meydana getirebilir. Donmus
tabakanin herhangi bir noktasinda erime meydana geldiginde, bu noktadaki ¢6ziicii
siiblimasyonla uzaklastirilamaz. Bu sebeple, donmus maddenin kurutulmasi
isleminde basarisizlik meydana gelir ve yapisal kararlilikta kayip yasanir [Liapis and

Bruttini, 1995].

Bazi iiriinler (6rnegin sulu sukroz cozeltisi), kurumu iglemi siiresince ¢okme
ad1 verilen yapisal bir degisime ugrarlar. Uriin 6tektik sicakligin altina sogutulmasina
ragmen, dondurarak kurutma prosesi siiresince gerceklesen 1sitma islemi, kurumus
tabakanin sinirinda bulunan donmus kisimda yapisal degisiklige neden olur. Bu da
¢okme ile sonuclanir. Cokmeyi engellemek icin, kurutma islemi boyunca iiriin

sicakligt kritik ¢cokme sicakligr altinda tutulmahdir [www.labconco.com].

Bitineil karutma bittiginde
itin sicakhfy raf
steakliFing egit olut. S

Kondenser sicakhd

Fessse,

Sicalchle
¥

T~ Kurutma derledikge irlin sicaklif
taf sicakdifmun altina diger

Basing

Zatran

Sekil 4.4. Dondurarak kurutma islemi icin siiblimasyon dongiisii (raflardan olusan

tepsili tip kurutucuda)

Sekil 4.4’de tipik bir siiblimasyon islemi dongiisii goriilmektedir. Uriin ilk
olarak otektik sicakhigin altindaki bir degere sogutulur (A noktasi). Uriin, 6tektik ya
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da ¢okme sicakligindan biraz daha diisiik sicaklikta dondurarak kurutulmalidir (B
noktas1). Uriin ne kadar ¢ok sogutulursa birincil kurutma asamasi o derece
uzayacaktir. Uriin istenilen derecede sogutulduktan sonra, vakum pompast yardimi
ile sisteme vakum uygulanir (C noktasi). Bu noktada birincil kurutma agamasi baglar

ve tiim donmus tabaka kuruyana kadar devam eder [www.labconco.com].

Siiblimasyon ile olusan su buharinin ara ylizeyden kondensere tasinimi,
kurutma islemi boyunca su buharmin akisini engelleyen ¢esitli kisitlamalar altinda
kiitle transferi ile gerceklesir. Kiitle transferine karsi olusan toplam direng, seri
halinde bulunan cesitli direng¢lerin toplami ile olusur. Bunlar kisaca (1) kismi olarak
kurutulmus tabaka, (2) tiriiniin bulundugu kap (6rnegin tipa gecirilmis siseler) ve (3)
kurutma odasimdan kondensere olan yoldur. En biiyiik direng ve bu yiizden en fazla
basing diisiisii, kurutulmus tabaka boyunca olusur. Su molekiilleri kondensere
ulagsmak icin, bu tabaka boyunca dondurma evresinde olusan gézenek ve kanallardan
gecmek zorundadir [Gieseler, 2004]. 67 Pa basincta 1 g buz 2 m® su buhar1 meydana
getirir ve ticari amach kullanilan dondurarak kurutma iglemlerinde kurumusg tabaka
gozeneklerinden saniyede birka¢ yiiz metre kiip suyun tasinmasi gerekir [Fellows,

2000].

Su buharinin basing gradyentini etkileyen bazi faktorler vardir [Fellows, 2000]:
v Kurutma odasi basinct
v Kondenser sicakligi

v" Siiblimasyon yiizeyindeki buz sicakligi olarak siralanabilir.

Burada kondenser sicakligi ekonomik olarak saglanabilecek en diisiik degerde,
buz sicakligi da erime olmadan saglanabilecek en yiiksek degerde olmalidir [Fellows,

2000].

Hangi tip dondurarak kurutucu olursa olsun, su molekiillerinin iiriinden
uzaklagmasi sarttir. Bunu gerceklestirmek i¢in, iiriin ¢evresindeki basinci diisiiren bir
vakum pompast ve donmus iiriinden ayrilan suyu toplayan elemanlar bulunmalidir

[www.labconco.com]. Dengesizlik sartlarinin olusup kuruma prosesinin devamin
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saglamak icin su buharinin ortamdan uzaklastirilmasi genellikle kurutma odas1 ve
vakum pompasi arasinda yerlestirilen bir kondenser ile gergeklesir [Liapis and
Bruttini, 1995]. Siiblimasyonun gergeklesecegi daha fazla donmug tabaka kalmadigi

an birinci kurutma asamasinin bittigi kabul edilir.

4.4. ikinci Kurutma Asamasi

Buzun siiblimasyonunun ve birinci kurutma asamasinin tamamlanmasinin
ardindan [Wasan et al, 2006], iiriin igerisinde amorf yapilar i¢in %20-30 [Franks and
Auffret, 2007], kristal yapilar i¢in maksimum %7-8 oraminda bagil su (donmamis su)
hala bulunmaktadir. Uriin icerisindeki kalan suyu kabul edilebilir degerlere
indirebilmek i¢in daha yiiksek sicakliklara ¢ikilarak kurutmanin devam etmesi
gerekmektedir [Wasan et al, 2006]. Bagil su (a) fiziksel adsorpsiyon, (b) kimyasal
adsorpsiyon ve (c) kristalizasyon suyu mekanizmalar1 olarak ibraz edilir. Bagil su,
toplam su igeriginin yaklasik %10-35’1 kadardir (toplam suyun %65-90°1 serbest
haldeki donmus sudur ve birinci kurutma asamasi boyunca siiblimasyonla
uzaklastirilir) ve kuruma siiresi ile toplam kurutma zamam iizerine etkisi oldukca
fazladir. Bagil suyun uzaklastinlmasi i¢in gerekli siire serbest haldeki suyun
uzaklastirilmasi i¢in gereken siireye esit ya da daha uzun olabilir [Liapis and Bruttini,
1995]. Kristal yapidaki iiriinlerin cams1 (amorf) yapilara gore ikinci kurutma siiresi
daha kisa olabilir ciinkii {iriin bozunmasi riski olmaksizin daha yiiksek sicakliklara ve
sicaklik arttirma oranlarma (0,3°C veya 0,4°C) cikilabilir. Buna karsihik camsi
yapilarin kuruma hiz1 (1) kuru tabakada daha yavas molekiiler difiizyon ve (2) daha
yiiksek miktardaki donmamis su oranindan dolay1 daha sinirlidir [Gieseler, 2004].

Ikincil kurutma asamasi boyunca siiblimasyon ile kurumus haldeki kati iiriin ile
etkilesen su (Ornegin kristallesemeyen su) ortamdan uzaklastirilir. Bagil su iiriin
icerisinden difiizyon, desorpsiyon ve evaporasyon (kondensere olan transfer) ile
gerceklestirilir [Franks and Auffret, 2007]. Su, kristallesmis iiriiniin kristal ylizeyine
baglanmis halde ya da amorf yapmm icerisinde bagli halde bulunabilir. Ikincil

kurutma asamasiyla ilgili dort durum s6z konusudur [Oetjen, 1999]:
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i.  Ikincil kurutmamn baslangicinda su igerigi hizli bir bigimde diiser ancak
bunun ardindan istikrarli bicimde iglem devam eder.
ii.  Bu istikrarh sekildeki durum, artan sicaklikla birlikte daha az su icerigi olan
yone dogru ilerler
iii.  Kurutma hizi, Uiriiniin spesifik yiizey alaninin artmasiyla artar.
iv.  Ikincil kurutma siiresince, kurutma odasinda meydana gelebilecek herhangi

bir degisim eger 0,26 mbar’dan daha diisiik ise kurutma hizim etkilemez.

Birincil ve ikincil kurutma asamalar1 arasinda meydana gelen iki durum
farkliligi 6z konusu olabilir: (a) iiriin sicakligindaki yiikselme ve (b) kismi buhar

basincinda azalma [Oetjen, 1999].

Genellikle birincil ve ikincil kurutma arasinda belirli bir siir yoktur ciinkii
giderek azalan buz tabasmin iist kisminda gergeklesen bagil suyun uzaklagsmasi
islemi, donmus kismin altinda devam eden siiblimasyon islemine ragmen baslamis
olabilmektedir [Franks and Auffret, 2007]. Ideal dondurarak kurutma siireclerinde
ikinci kurutma birinci kurutmanin bitmesinin hemen ardindan baglar. Burada ideal
kelimesiyle anlatilmak istenen sudur: ideal bir kurutma siirecinde birincil kurutma
asamasi boyunca yalnizca donmus haldeki su, ikinci kurutma asamasi siiresincede
yalnizca bagil su uzaklagtirilir. Fakat gercek kurutma sistemlerinde, birinci kurutma
asamas1 boyunca bir miktar bagil su da desorpsiyon ile uzaklasmaktadir ve bu
nedenle kurumus tabakada ikinci kurutma isleminin gerceklestigi soylenebilir [Liapis

and Bruttini, 1995].

Bagil su, iiriiniin vakum altinda 1sitilmasi ile uzaklastirilir. Ancak birinci
kurutma isleminde de oldugu gibi 1s1, sisteme gelisi giizel verilemez ciinkii ikinci
kurutma siiresince de bazi kisitlamalar mevcuttur. Bu kisitlamalar nem igerigi ve
iriin sicakligiyla ilgilidir ve bu iki degisken yapisal kararliligi etkiledigi kadar
kuruma Oncesi ve sonrasi iirlin kararligin1 da etkiler. Yapisal kararlilik s6z konusu
oldugunda, birinci kurutmada bahsedilen ¢cokme, erime (eger sabit nem oranminda
sicaklik artarsa) ve coziinme (eger sabit sicaklikta nem fazlaysa) olaylarindan
bahsedilebilir. Uriin kararhlifi (6rn. bioaktivite) hem nem iceriginin hem de

sicakligin bir fonksiyonudur ve ikinci kurutma siiresince nem konsantrasyonu ile
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sicaklik, zaman ve mekéina gore biiyiik farkliliklar gosterebilir. Bunun anlami,
iriiniin bozunma potansiyelinin zaman ve mekana gore degisiklik gosterecegidir.
Nem konsantrasyonu sicaklikla iligkili oldugundan 6rnekteki nem icerigi tek basina
kontrol edilemez. Bircok iiriin 1siya duyarli oldugundan, iiriin kararliligi kontrolii
ikinci kurutma boyunca sicaklik kisitlamalar: ile yapilir ve boylece son durumdaki
nem igerigi kurutma dongiisii bitiminden hemen ©6nce kontrol edilir [Liapis and

Bruttini, 1995].

Vakum altinda sisteme saglanan 1s1 genellikle kondiiksiyon, konveksiyon ve
radyasyon ile iletilir. Birinci kurutmanin aksine, kurutma odas1 basincinin ise ikinci
kurutma hiz1 izerinde onemli bir etkisi yoktur [Franks and Auffret, 2007]. Diger bir
deyisle, ikinci kurutma siiresince kurutma odasi1 basincim degistirmek gereksizdir
clinkii belirtilen iiriin sicaklifinda {riiniin buhar basinct kurutma odasmin buhar
basincindan daha yiiksek oldugu miiddetce, oda basincinin kurutma hizinda kayda

deger bir etkisi bulunmamaktadir [Gieseler, 2004].

4.5. Paketleme Ve Saklama

Dondurarak kurutulan iriin eger islem Oncesinde nihai ambalajina
konulmamigsa islem bitiminde ortamdan nem kapmamasi icin miimkiin olan en kisa
siirede ambalajlanmalidir. Dolayisiyla ambalajlama isleminin de dondurarak kurutma
tesisinde yerine getirilmesi bir zorunluluktur. Bu {iriinler kati olmalar1 halinde
tepsiler, sulu iseler (hazir yemekler gibi) kaliplar veya kaplar igerisinde islem
goriirler. Islem sonrasinda kurumus olduklari i¢in kullanim amaclarina gére poset tipi
veya Ozel i¢ kaplamali teneke kutu ambalajlara konurlar. Pogetler plastik lamine
folyo tipte olurken, teneke kutular metal ve plastik veya biiyiik miktarli davul tipi
kutular i¢in metal ve fiber malzemeden yapilma olurlar. Ambalaj ne sekilde olursa

olsun su ve nem ge¢irmez olmasi ¢ok dnemlidir. [Celebi, 2006].

Gida iiriinleri s6z konusu oldugunda, aymi sekilde, dondurarak kurutulmusg
gidalarin ortamdan nem kapmalarin1 Onlemek icin hava gecirmeyen sekilde

muhafaza edilmeleri gerekir [Brennan, 1994]. Ambalajin i¢inde oksijen
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bulunmamasi iirliniin daha uzun dayanmasimi saglar. Bu nedenle kurutulmusg
gidalarla birlikte ambalajin icine ya oksijen emici bir ped konur ve/veya azot gibi
inert bir gazin enjekte edilmesiyle ortamdaki oksijen disar1 atilir [Celebi, 2006]. Bu
sayede iiriiniin oksidasyonu ya da bozunmasi engellenmis olur. Bazi iiriinler
vakumlanarak paketlenir, yani paket icerisindeki havanin bosaltilmas1 saglanir.

[Brennan, 1994].

Liyofilize gida posetlerinin veya ambalajlarinin delinmeye dayanikli, su ve
hava gecirmez olmalar1 gerekir. Biiylikce veya ele gelir parcalar halinde satilacak
olan baz1 meyveler benzeri kimi hassas {iriinlerin nakliye ve depolama esnasinda
hasar nedeniyle par¢alanmalarimi ve dagilmalarimi engelleyecek bigimde plastik
kapakli ambalajlar gibi daha korunakli bir ambalaja sahip olmalar1 gerekebilir. Gida
iriinlerinin hem liyofilizasyonun gerceklesmesine izin verecek hem de nem ve
oksijen gecirmez posetlere veya kaplara konulabilmesi ambalajlamanin en azindan
baz1 iiriin cesitlerinde liyofilizasyon Oncesinde yapilmasimi saglayacaktir. Bu
liyofilizasyon tesislerinin sadece liyofilizasyona odaklanmasin1 saglayacaktir.
Gidanin ambalaji ne kadar koruyucu olursa olsun, bulundurulacagi mekanin

kosullarma yine de dikkat edilmelidir [Celebi, 2006].

Bazi asilar, -20°C’de muhafaza edildiklerinde yillarca stabil kalabilirler. Buna
kargilik, eger 37°C’de saklanirlarsa bir yil igerisinde 6zelliklerini kaybedebilirler.
Kizamik ve kizamikg¢ik gibi asilar asir1 kurutma ile zarar gorebilirler (6zelliklerini
muhafaza etmede son iiriindeki %2 nem igerigi idealdir). Kemoterapi ilaglar1 ve
antibiyotikler i¢in en uygun nem igerigi, son {iiriin i¢in %0,01’den daha diisiik

olamidir [Sadikoglu ve Ozdemir, 2001].
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5. DENEYSEL CALISMA

Deneysel caligsma baglica 3 kisim altinda incelenmistir:
1. Meyvenin hazirlanmasi ve dondurulmasi
2. Dondurarak kurutucu ve deney uygulama basamaklar1

3. Kuruma egrilerinin matematiksel modellemesi
5.1. Meyvenin Hazirlanmasi ve Dondurulmasi

Deneyde kullanilan elmalar Granny Smith cesidi olarak adlandirilan ve sert,
sulu, mayhos, yesil ve orta iri biiyiikliikte elma tiiriidiir. Her bir kurutma islemi icin
yaklasik 120 g agirhiginda tek bir elma kullanilmistir. Elmalar ilk olarak iyice
yikanarak kabuk ve c¢ekirdek kisimlarindan ayrigtirdmistir. Kurutma islemi
uygulanacak elma parcalari, kesim stiline gore kiibik veya diktortgenler prizmasi
seklinde ki geometrik bigimlerden meydana gelmis olup, boyutlar1 1xIxlcm olan
kiipler veya 1,5x1x1 cm, 0,8x1x1 cm, 0,5x0,5x1 cm gibi degisen bouytlardaki
dikortgenik prizmalardan olusmaktadir. Buna bagh olarak, olciileri alinip kurutma
islemine tabii tutulan elma parcalarinin toplam hacmi yaklasik 108,5 cm’ ve toplam
ylizey alani ortalama 650 cm”dir. Islem Oncesi bos halde tartilan 20x25 cm
boyutlarindaki kurutma tepsisine elma parcalar1 yerlestirilmistir. Igerisinde elma

bulunan tepsi tekrar tartilarak kurutma islemi oncesi net elma agirlig: elde edilmistir.

Dondurma islemi, kurutma isleminin optimizasyonu ve elmanin biyolojik
mikro yapisinin korunmasi agisindan oldukga biiyiik bir dneme sahiptir. Materyalde
donma siiresince olusan buz kristal yapisi, siiblimasyonun gerceklesmesini
saglayacak gozenek yapisinin olusumunda direkt etkilidir. Bu asamada, yiiksek
dondurma hizinda daha kiiciik buz kristalleri olusur ve daha yogun g6zenekli
yapidaki maddeden su buhari ¢ikist daha sinirli hale gelir. Yavas dondurma hizinda
ise daha biiylik boyutta buz kristalleri meydana gelir ve gézenek yapis1 daha biiyiik
ve homojen bir hal alir. Bu sayede su buhar1 taginimi daha kolay olur ve kuruma
daha hizl gergeklesir. Fakat buz kristallerinin iri olmasinin dezavantaji ise, suyun
donarak icinde bulundugu hiicreleri parcalamasi ve kurutulan maddeyi deforme

etmesidir. Bundan dolay1 iirlin temelinde en iyi kurutma performansini verecek
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dondurma hiz1 secilmelidir. Bu calismada elma parcalar1 tepsiye yerlestirilerek -40
°C’e kadar sogutulmus plaka iizerinde nispeten hizli bir dondurma islemine tabi

tutulmustur.

Yapilan deneysel ¢aligmalarda elmalar ezilip piire haline getirilmeden parcalar
halinde kurutma iglemine tabii tutulmustur. Bunun en 6nemli sebebi, su orani yiiksek
gidalarda, ezilip piire haline getirilmis iiriin i¢in kuruma hizi ¢ok daha diisiik
olmaktadir. Marquez ve arkadaslarinin [Marquez et al, 2006] yaptiklar1 deneysel
calismalarda piire haline getirdikleri yiiksek oranda serbest su iceren Hint kiraz1 ya
da Barbados kirazi1 olarak bilinen akerolanin dondurarak kurutma isleminde, kuruma
hizinin pargalanarak kurutulan c¢ilege gore cok daha diisiik oldugunu rapor
etmektedirler. Bunun nedeni ezilmis {iiriinde koheziv (cohesive) kuvvetlerin var
olmas1 olarak agiklanabilir. Piire, kuruma siireci boyunca giderek biiziisiir ve bu
ylizden kiitle transferi icin gerekli alan azalirken kiitle transferine karsi olan direng
artar. Dilimlenmis iiriinlerde ise, maddenin icindeki ve disindaki gézenekler de dahil
olmak {iizere orijinal yapis1 kuruma siiresince korunur. Bunun sonucunda, dncesinde
buzla dolu olan kanallardan kiitlenin transferi kolaylikla gergeklesir ve Kkiitle
transferine karsi olan direng azalir. ikincil kurutma evresinde iiriiniin fiziksel durumu
kuruma iizerinde herhangi bilinen bir etkiye neden olmaz ciinkii bu asama yalnizca

bagli suyun uzaklastirilmasi ile karakterize edilir.

Kurutulacak elma orneklerinin baslangictaki toplam nem icerigi kiitlesel olarak
yaklagik %89’dur. Bunu belirlemek amaciyla elmalar laboratuar ortaminda 105°C
sicakliktaki etiivde 24 saat bekletilmek suretiyle kurutulmus ve toplam kiitle (nem)

kayb1 hesap edilmistir.

5.2.Dondurarak Kurutucu ve Deney Uygulama Basamaklari

Dondurarak kurutma islemi Virtis Ultra 25 Super XL model, pilot 6lgekli
tepsili tip dondurarak kurutucuda gergeklestirilmistir (Sekil 5.1). Kurutma odas1 4
adet plakadan olusmaktadir ve +65°C ile -60°C araliginda kullanilabilmektedir. Ici

elma Kkiipleri dolu kurutma tepsisi dondurarak kurutucunun orta katina
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yerlestirilmistir. Tepsi icerisindeki bir elma numunesine termokapl probu saplanmis
ve bu sayede proses siiresince numune sicakligr takip edilmistir. Kurutucunun
basinca dayanikli kapagi kapatilarak, elimizde mevcut kurutma iglem sartlar1 kontrol
sistemine girilmistir. Bu sartlar donma sicakligini, birinci kurutma safhast boyunca
uygulanacak sicaklik basamaklart ile siirelerini, ikinci kurutma safhasi sicaklik ile

stiresini ve vakum uygulanarak inilecek basing degerini icermektedir.

Sekil 5.1. Calismada kullanilan dondurarak kurutucu (VirTis Ultra 25 Super XL

Freeze Dryer)

Deneyler, elmanin belli zaman araliklarinda ne kadar nem kaybina ugradigini
belirlemek amaciyla yapilmistir. Dondurarak kurutma prosediirii Tablo 5.1° de

verilmistir.

Bu prosediire ek olarak; vakumun bagslatilacagi kondenser sicakligi (condenser
set point) -40 °C, birinci kurutma evresi Oncesi ulagilacak vakum degeri 50 Pa,
birinci kurutma evresinin bitecegi sicaklik 20 °C ve ikinci kurutma evresi boyunca

ulagilacak son vakum degeri 100 Pa olarak sisteme girilmistir.
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Dondurarak kurutma islemi toplam 21 saatte tamamlanmistir. Deneysel
caligma, dondurma evresi bittikten sonra 2 ser saatlik periyotlar halinde kiitle
kaybinin ol¢iilmesini kapsamaktadir. Bu amacla yaklasik 2 saat siiren dondurma
evresinin bitmesinin ardindan, dondurarak kurutma cihazi sirasiyla 2, 4, 6, 8, 10, 12,
14, 16, 18 ve 20 saat sonunda kapatimis ve numunenin tartimi yapilmistir. Son
olarak da 21 saatlik toplam c¢alisma gerceklestirilmis ve toplam kiitle kayb1 yiizde
olarak hesaplanmistir. 2 saatlik periyotlar halinde elde edilen kiitle kayiplar1 yiizdesel

olarak Tablo 5.2°de gosterilmektedir.

Tablo 5.1. Dondurarak kurutma isleminin uygulama basamaklari

Sicaklik (°C) Siire (dakika)

1. Donma Islemi -40 120
2. Birincil Kurutma islemi -30 60
-20 60
-10 60
-5 60

0 60

5 180

10 180

15 300

3.ikincil Kurutma islemi 20 300
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Tablo 5.2. Dondurarak kurutma isleminde islem siiresi, ortalama kiitle kayb1 ve kuru
bazda toplam nem icerigi

Toplam nem igerigi
Dondurarak Kurutma Ortalama Kiitle
. (kuru-baz)
Islem Siiresi (saat) Kayb1 (%)
Xkb
2 20,8 6,410
4 30,7 5,320
6 51,7 3,400
8 71,2 1,633
10 74.6 1,315
12 80,8 0,748
14 81,4 0,698
16 83,7 0,482
18 84,3 0,432
20 85,5 0,320
21 86,0 0,267

Baslangigta %89 (w/w) olarak belirlenen toplam nem igerigi, her deney
sonunda 1slak-baz yiizdesi olarak elde edilmis, daha sonra modelleme islemleri igin
daha uygun olan kuru-baz haline doniistiiriilmiistiir. (Xyubaz = kg su/kg kati).
Baslangi¢ zamanindaki kuru-baz toplam nem igerigi 8,09’dur. Her deney ikiser defa
tekrar edilmistir ve hesaplamalarda, elde edilen sonuclarin ortalamalari
kullanilmigtir. Buna gore deneysel olarak elde edilen kuru-baz toplam nem icerikleri

Tablo 5.2°de goriilmektedir.

5.3. Kuruma Egrilerinin Matematiksel Modellemesi

Gida maddelerinde kiitle transferi olduk¢a karmasiktir. Bu nedenle kuruma
egrilerinin modellenmesinde temel mekanizma olarak difiizyon prosesi varsayilir.
Kuruma kinetiginin ifadesi icin kullanilan modeller ince-tabaka kuruma prensibine
dayanirlar. Ince-tabaka kurumasinin tanimlanmas1 amaciyla genellikle emprik ve yar1

emprik modeller kullanilir. Emprik modeller ortalama nem icerigi ve kuruma zamani



54

arasinda dogrudan bir iligki kurarlar. Bu modeller kuruma prosesi temellerini yok
sayarlar ve dolayisiyla parametrelerinin fiziksel bir ifadesi yoktur. Bu sebeple,
kuruma siiresince meydana gelen 6nemli bazi olaylarin agiklanmasinda dogru sonucu
vermeseler bile deneysel islemlerin uygulanma kuruma ozellikleri hakkinda kabaca

bir bilgi saglarlar ve kuruma egrilerinin ifadesinde yardimci olurlar

Yari-emprik modeller genellikle Fick’in ikinci yasasina dair seri ¢oziimiin
basitlestirilmesiyle ya da bu basitlestirilmis modellerin modifiye edilmesiyle elde
edilirler. Emprik ve yari-emprik modeller ¢oziimlemede, teorik modellere nazaran
daha az zaman gerektirir ve gida maddesinin geometrisine, diffusivitesine ve
kondaktivitesine vb. dair herhangi bir varsayima gerek duymazlar. Bu sebeple
otomatik kontrol prosesleri i¢in oldukca kullamshdirlar. Emprik ve yar1 emprik
modeller, hangisi icin gelistirildigine bagh olarak sicaklik, goreceli nem, hava akis
hiz1 ve nem icerigi oram i¢in gecerlilik gosterirler. Bu modeller igerisinde, gida
maddelerinin ince tabaka kuruma davraniglarin1 géstermede en fazla tercih edilenler

Page, Henderson ve Pabis ve Iki-terimli exponensiyel modelleridir [Pletney, 2007].

Ince-tabaka kuruma prensibi kuruma isleminin, iiriiniin yalnizca tek bir
tabakasinda oldugunu varsayar (Aghbashlo, 2009). Buna gore kuruma tepsisi
icerisindeki biitiin elmalar sabit kuruma kosullarinda her bir noktada aym kuruma

ozelliklerini gosterirler.

Bu calisgmada, deneysel olarak elde edilen kuruma ozellikleri 11 ayr1 model
izerinde uygulanmistir (Tablo 5.3). Bu emprik (ve yar1 emprik) modeller ortalama

nem icerigi (MC) ve kuruma zamanin arasinda dogrudan bir iligki kurarlar.
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Tablo 5.3. Kuruma islemi icin kullanilan emprik ve yar1 emprik matematiksel

modeller
Mli)];lel Model Adi Model Referans
1 Newton MR = exp(—kt) [40]
2 Page MR = exp(—kt") [29]
3 | Modifiye Page 1 MR =exp| (ki)' | 28]
4 | Modifiye Page 2 MR = exp [—k () } [28]
5 Henderson ve Pabis MR = aexp(—kt) [32]
6 Logaritmik MR = aexp(—kt)+c [23]
7 Iki terimli MR = aexp(—k,t) +bexp(—kt) [37]
8 iki terimli eksponensiyel | MR = aexp(—kt)+(1—a)exp(—kart) [37]
9 Wang ve Singh MR =1+ at + bi? [35]
10 | Difiizyon yaklagimi MR = aexp(—kt)+(1—a)exp(—kbt) [41]
7’ b
11 Alvarez ve Legues MR =exp {— 14D ((1 + Fot)(1 o _ 1) [22]

Kullanilan modeller, maddelerin kurutulmasinda oldukg¢a fazla tercih edilen
modellerden bazilaridir. Bu modellerin ortak 6zelliklerinden biri bagimhi degisken
olarak nem oranim (MR) kullanmalaridir. Nem orani, o andaki nem icerigi ve
baslangi¢c zamanindaki nem igeriginin, dengedeki nem icerigi ile olan gradyentlerinin

oran olarak aciklanabilir. Buna gére nem orani:

MR:[X_Xej (D

esitligi ile tammmlanmaktadir ve boyutsuzdur. Burada X herhangi bir t anindaki nem
icerigi, Xy baslangic nem icerigi ve X, denge nem igerigini gdstermekte olup hepsi

kuru-bazdadir.

Bu modellerden Wang ve Singh modeli polinomal 6zelliktedir ve ikinci

dereceden bir polinom seklindedir. Biitiin modellerde deneysel olarak elde edilmis
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MR degerlerine karsilik kurutma zamam kuruma kinetigini meydana getirmektedir.
Buna bagh olarak kuruma egrisi MR’a karsilik zaman (t) grafigi ile belirlenmistir.
Modellerde yer alan ve kuruma hiz1 sabiti olarak adlandirilan k parametresi ile diger

parametreler bu verilerle elde edilmistir.

Alvarez ve Legues [Alvarez and Legues, 1986], farkli sicaklik ve hizdaki
havayr kullanarak greyfurt meyvesini kurutmuslardir. Bu amacla, her biri kendi
icerisinde sabit hava sicakligina ve hizina sahip dokuz farkli deney
gerceklestirmiglerdir. 15 saat siiresince 10 dakikada bir kiitle kaybini olcerek
modelleme iizerinde c¢alismislardir. Modelin gelistirilmesinde ©ne siirdiikleri
varsayimlar su sekildedir:

a) Uriiniin baslangi¢ su icerigi iiniform (tekdiize) 6zelliktedir.
b) Is1 ve kiitle transferine kars1 dig diren¢ yoktur, bu sekilde iiriin yiizeyi yakin
cevre ile dengededir.

c) Proses siiresince kurutucu havanin 6zellikleri degismez.

Bu varsayimlar 15181 altinda diflizyon modelinden yola ¢ikarak asagidaki

denklemi elde etmislerdir [Alvarez and Legues, 1986]:

2

MR =exp {— 17-[+ p ((1 +Fp)" - 1)} )

Biitiin modeller icin non-lineer regresyon hesaplamalar1 i¢cin En-Kiiciik-Kareler
yaklasim1 (Least Square Approach) kullanilmistir ve Fortran PowerStation 4.0
programi kullanilarak fortran dilinde kodlanmistir. Her bir model i¢in deneysel
veriler kullanilarak uygun model parametreleri belirlenmistir. Teori ve deneysel
verilerin karsilastirilmas1 amaciyla cizilen kuruma egrilerinin olusturulmasinda ise

SigmaPlot 2000 bilgisayar programindan faydalanilmistir.

Kuruma modellerinin uygunlugunun test edilmesi amaciyla literatiirde pek
cok statiksel test metotlar1 mevcuttur. Bunlardan biri de regresyon katsayisi test
metodudur. Bu sayede, deneysel veriler ile mevcut model arasindaki uyum

matematiksel olarak ifade edilebilir. Regresyon katsayis1 degeri O ile 1 arasinda
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degismektedir (O < R <1). R degeri 1’e ne kadar yakinsa, o model deneysel verileri o
kadar iyi destekliyor demektir. Diger bir deyisle, R degeri 1’ yaklastik¢a, datalara en
uygun matematiksel model belirlenebilmektedir. R=1 durumu miikemmeliyeti
gOsterir ve bunun saglanmasi imkéansizdir. Regresyon katsayisi su sekilde hesap

edilmektedir:

2

S, =2(3"=7") (3)

i=1

<D _ =l 4
y Y 4)
S, =2 (=" ®)
R= @ 0<R<1 (6)

burada y” deneysel olarak 6l¢iilmiis nem oran1 (MR), y” deneysel nem oranlarmin

ortalamasi, y* modele ait nem oram ve N deney sayisin1 gostermektedir.
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6. SONUCLAR VE TARTISMA

Calismada kullanilan modellere ait parametreler En-Kiiciik-Kareler yaklasimi
kullanilarak non-lineer regresyon analizi ile belirlenmistir. Béylece deneysel olarak
elde edilen verilerin olusturdugu kuruma egrisi ile, modellerin olusturdugu kuruma

egrileri karsilastirilmis ve uygunluklar1 gozlemlenmistir.

Zaman degeri olarak da deneylerin gerceklestirildigi 2 saatlik periyotlar
kullanilmig ve her bir deneysel islem icin kuruma hiz1 tespit edilmistir. Hesaplanan
degerler Tablo 6.1 ’de goriilmektedir. Kuruma hiz1 asagidaki denklemden

faydalanarak bulunmustur:

R:[XIMI—XIJ R [Sukiitlesij {lj -

dt B [katl kiitlesi x zamanj h

Bu denklemde X, t anindaki nem igerigi, X t+dt amndaki nem igerigi ve dt ise

t+dt
deneyin gerceklestigi zaman araligim gostermektedir. Kuruma hizinin zamanla

degisimi Sekil 5.2° de goriilmektedir.

Tablo 6.1. Zamana karsilik kuruma hiz degerleri

Zaman (saat) Kuruma hizi (1/h)
0 4,045
2 0,840
4 0,544
6 0,962
8 0,884
10 0,159
12 0,284
14 0,025
16 0,108
18 0,025
20 0,056
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® Elma meyvesi

Drying rate dX/dt (kgsu/(kgkati.zaman)

0 5 10 15 20

Kuruma zamani (saat)

Sekil 6.1. Kuruma hizinin zamanla degisimi

Sekil 6.1’de basta ¢ok hizli bir kuruma gerceklesmis ve zamanla hizda siirekli
bir diisiis oldugu goriilmektedir. Kuruma hiz1 azalan nem icerigi ve kuruma zamani
ile giderek diismektedir. Olusan kuruma egrilerinin hi¢ bir noktasinda herhangi bir
sabit kuruma hizi periyoduna rastlanmamistir. Yani kuruma, hizdaki azalmayla
birlikte siirekli bir halde devam etmektedir. Bu da gostermektedir ki difiizyon,

elmalar icerisindeki nem hareketini kontrol eden en baskin fiziksel mekanizmadir.

Sekil 6.2 nem iceriginin kg su/kg kati olarak zamanla degisimini
gostermektedir. Sekilden de goriilecegi gibi tiim kuruma azalan kuruma periyodunda
gerceklesmektedir yani kiitle transferi onemli 6l¢iide difiizyon ile gerceklesmektedir.
Buna gore baslangi¢c nem orani sulu bazda yaklagik %89 olan elma meyvesinin nem

icerigini %35 civarina diisiirebilmek i¢in gerekli zaman yaklasik olarak 21 saattir.
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8 ® ® Elma meyvesi
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Sekil 6.2. Nem iceriginin zamanla degisimi

Regresyon katsayisit analizi kullanilarak yapilan statiksel test modeline ait
regresyon katsayilari da esitlik (3), (4), (5) ve (6) ile hesap edilmistir. Biitiin bu

hesaplamalara ait sonuglar Tablo 6.2’de goriilmektedir.



Tablo 6.2. Kullanilan matematiksel modeller

regresyon katsayilari
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icin hesap edilen parametre ve

Regresyon
Model Model Model . Katsayisi
No Parametreleri (R)
1 MR = exp(—kt) k=0,1606 0,973523
" k=0,0739 0,991564
2 MR = exp(—kt") n=1.395
n k=0,1545 0,991564
3 MR =exp| ~(k)' | n=1,395
" k=0,01068 0,991564
4 MR= CXP{—k (4] } n=1,395
— _ a=1,2416
5 MR = aexp(—kt) k=0.1959 0,987625
a=1,2357
6 MR = aexp(—kt)+c ¢=0,0136 0,980962
k=0,1875
a=0,7295
b=0,512
7 MR = aexp(—k,t) +bexp(—k,t) Ko=0.196 0,987625
k;=0,1958
_ B _ _ a=1,12086
8 MR = aexp(—kt)+(1—a)exp(—kat) £=0.1938 0,955597
B ) a=-0,1185
9 MR =1+at+bt b=0.003594 0,987707
a=0,99668
10 MR = aexp(—kt)+(1—a)exp(—kbt) | b=-0,7872 0,963435
k=0,1535
s (145) b=10,295
1 MR = exp| —— ((+ £ =1)| | Bi=0,01053 0,988684

Sekil 6.3 ile 6.13 arasindaki grafikler, kuruma igleminin gerceklestigi zamana

araligina karsilik degisen nem oranin1 gdstermektedir.

Kuruma kinetiginin modellenmesinde, ilk olarak denenen model olan Newton

modelidir. Bu modelde kiitle transferi soguk siviya batirilmig bir kiitledeki 1s1

transferine benzetilerek aciklanir. Diger bir deyisle Newton’un soguma yasast 6rnek

almarak ac¢iklanir. Kuruma hizi, kuruma ortaminda kuruyan maddenin nem igerigi ve

dengedeki nem icerigi arasindaki farkla iligkilendirilir. Bu modelin en Onemli
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sakincasi, kuruma siirecinin ilk asamalarinda tahmin asiris1 ve son asamalarinda da

tahminlerde diisiikliik olabilmesidir.

Bu model 1921 yilinda Lewis tarafindan Newton’un soguma yasasimndan
faydalanarak bulunan ve ince tabaka kuruma kinetiginde de faydalamilan bir
modeldir [Jain and Pathare, 2004]. Newton modeli, nem orani ve zaman arasinda
exponensiyel bir bagmti kurar. Bu sebeple exponensiyel model olarak ta pek ¢ok
calismada yer almistir. Ancak deneysel veriler ile Newton modelinin teoriksel olarak
karsilastirilmast tatminkar sonuglar vermemistir. Sekil 5.4’de Newton modeli ile
gerceklestirilen regresyon analizi sonuglar grafiksel olarak gosterilmektedir. Burada
da goriilecegi gibi deneysel sonuglar model ile tatminkér sekilde uyusmamaktadir.
Regresyon katsayis1 kabul edilebilir deger olan 0,9’un iizerinde olmasina ragmen

(0,973523) Newton modelinden tam bir verim alinamamustir.

1,0
0,8 ° ® Deneysel Sonug
—— Newton Modeli
o)
x
< 0,6
&
o)
~
= 04
a4
=
0,2 1
0,0 T T T T
0 5 10 15 20

zaman (saat)

Sekil 6.3. Newton modeli uygulamasi
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1,0
0,8 ® Deneysel Sonug
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n
S 0,61
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C)
o
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=
0,2
0,0
0 5 10 15 20

Zaman (saat)

Sekil 6.4. Page modeli uygulamasi

Newton modelinin sakincalarin1 giderebilmek icin Page, Newton modeline
iistel bir ifade getirmistir. Ustel ifadenin eklenmesi modelin tamamen amprik bir hal
almasina neden olmustur. Bu parametre, zaman1 daha ortalama bir hale getiren bir

etkiye sahiptir. Boylece nem kayb1 tahmininde daha iyi sonuglar vermistir.

Bu calismada elde edilen deneysel veriler yukarida belirtilen farkli modellerle
karsilastirilmistir ve kiip seklinde parcalanarak dondurarak kurutulan elma icin en iyi
modeller Page, modifiye Page 1 ve Modifiye Page II modelleri oldugu belirlemistir.
Her iic modelde de iliski katsayis1 (Regression Coefficient) hemen hemen ayni
degerdedir (R=0,991564). Deneysel ve Page modelinden elde edilen (teorik)
ortalama nem igeriginin zaman ile degisimi Sekil 6.4’de verilmistir. Sekilden de
goriildiigli gibi deneysel verilerle modelden elde edilen veriler arasinda uyum

sozkonusudur.
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1,0
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Sekil 6.5. Modifiye Page 1 modeli uygulamasi
1,0
0,8 °
® Deneysel veriler
~5 —— Maodifiye Page 2 modeli
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Sekil 6.6. Modifiye Page 2 modeli uygulamasi

Page modelinden ayr1 olarak uygulanan Modifiye Pagel ve Modifiye Page 2
modelleri de Page modeli gibi oldukga tutarli sonuclar sunmuslardir. Sirasiyla Sekil
6.5 ve Sekil 6.6’da gosterilen Modifiye Page 1 ve Modifiye Page 2 modelleri i¢in
deneysel data noktalari, modeli ifade eden ¢izgiye olduk¢a yakin sekilde
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bulunmaktadir. Bu da gerceklestirilen non-lineer regresyon analizi i¢in minimum
hatayi ifade etmektedir. Modifiye Page modelleri patates dilimlerinin, pirincin, yesil
fasulyenin, bezelyenin, havucun ve daha bircok gida maddesinin kuruma egrinin

olusturulmasinda ¢cok dogru sonuglar vermistir [Simal, 2005].

Kirmac1 ve arkadaslarinin [Kirmaci ve ark., 2008] kiraz meyvesi iizerinde
gerceklestirdigi dondurarak kurutma isleminde, kuruma kinetigi Page modeline

uygun bulunmustur.

Simal ve arkadaglarmin [Simal et al., 2005] gerceklestirdigi kivi meyvesinin

kurutulmasi calismasinda da en uygun model Page modeli olarak tespit edilmistir.

1,0
0,8 ) ® Deneysel Sonug
Henderson and Pabis
C)
~
S 0,6 1
z
)
o
2 04
a2
=
0,2
0,0 T T T T
0 5 10 15 20

Zaman (saat)

Sekil 6.7. Henderson-Pabis modeli ile elde sonuglar

Calismada kullanilan modellerin ¢cogunlugu Fick’in ikinci (difiizyon) yasasinin
seri ¢oziimiiniin basitlestirilmis halinden tiiretilmistir ve Henderson ve Pabis modeli
serinin genel ¢oziimiiniin ilk terimini olusturur [Doymaz, 2006]. Bu calisma icin
Henderson ve Pabis modeli, regresyon analizi sonucu dikkat edilmeye degecek

sonuclar vermistir. Sekil 6.7°de de goriildiigli gibi modele uygun datalar elde edilmis
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ve 0,987625 regresyon katsayisi ile kabul edilebilir deger olan 0,9’u asarak bu
kurutma icin uygun nitelikte bir model olabilecegi goriilmiistiir. Ancak bu modelin

potansiyeli Page ve Modifiye Page modellerine gore daha diisiiktiir.

Logaritmik model, Fick’in ikinci yasasinin genel seri c¢Oziimiinii
basitlestirmeye dayanan Henderson ve Pabis’in modifiye edilmis formudur. Bu
caligmada logaritmik model kabul edilebilir sonuglar gostermis ve regresyon

katsayisi da 0,980962 olarak bulunmustur (Sekil 6.8).
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Sekil 6.8. Logaritmik model ile elde edilen sonuclar
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Sekil 6.9. iki-terimli model uygulamasi

Degisik kisimlara sahip gida maddelerinin kuruma davramslarinin yalnizca
Fick’in ikinci yasasinin genel seri ¢oziimiiniin ilk terimi ile dogruya en yakin sekilde
ifade edilmesi miimkiin degildir. Bu sartlar altinda, her boliimiin kuruma isleminin
ifade edilmesinde eksponensiyel terimler boliim sayisiyla esit olmalidir. Iki-terimli
modelleri bu c¢esit kuruma proseslerini ifade etmede kullanilirlar. Sharma et al., bu
iki ve li¢ terimli modelleri kullanarak kuru piring ve kepek kurumasin1 uygulamistir

[Pletney, 2007].

Calismada yer alan diger modellerden Iki-terimli (Two-term) ve Iki terimli
eksponensiyel (Two-term exponential) modelleri, sahip olduklar1 katsayilar ile
farklilik gosterirler. Bu farkin modellemede ortaya cikardigi sonug Sekil 6.9 ve Sekil
6.10’da goriilmektedir. iki terimli modelin deneysel datalari, modeli temsil eden
cizgisel ifadeye iki terimli eksponensiyel modeline gore daha yakindir. Yani iki
terimli modelin regresyon sonuclar1 daha kabul edilebilir niteliktedir. Ozellikle
prosesin gerceklestigi ilk zaman araliklarinda kuruma kinetigi modele gore oldukca
farklilik gostermektedir ve iki terimli eksponeniyel modeli, bu kuruma islemini ifade

etmekte tercih edilmemektedir.
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Sekil 6.10. iki-terimli eksponensiyel modeli uygulamasi

Yapilan regresyon katsayisi analizinde de bu sonuglar desteklenmistir. Iki
terimli model icin bulunan deger 0,987625 iken iki terimli eksponensiyel igin
bulunan deger 0,955597 dir. Bu regresyon katsayisina sahip iki terimli eksponensiyel
modeli, calisilan modeller icerisinde en diisiik katsayiya sahip modeller arasinda

ikinci sirada yer almaktadir.

Diger modeller, tekdiize olarak tanimlanabilinecek azalan esitlikler olmasina
karsin Wang ve Sing modeli, kuruma kinetigi i¢in ikinci dereceden bir denklem
uyarlamas1 One siirer. Bu model de ampirik 6zelliktedir ve farkli tipteki gida

maddelerinin kuruma davraniglarinin simiilasyonunda kullanilmay1 amaglarlar.

Calismada bu model icin ortaya c¢ikan sonuclar gecerlilik niteligindedir.
Grafiksel sonuca dayanarak, modelin bu kuruma kinetigini olduk¢a iyi karsiladigi
sOylenebilir (Sekil 6.11). Regresyon katsayis1 0,987707 ile kabul edilebilir
diizeydedir ancak diger baz1 modellere gore daha diisiiktiir. Diger taraftan Wang ve
Singh modelinin bir dezavantaji, terim sayisimin giderek artmasinin nem icerigi

degerinde de bir artiga neden olabilmesidir [Arabhosseini, 2009].
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Sekil 6.11. Wang ve Singh modeli ile elde edilen sonug¢lar

Difiisyon yaklasim modeli, ii¢ katsayi, iki terimden olugmaktadir ve zaman
degiskenine ait tek bir kuvvet vardir. Sekil 6.12°de regresyon analiz sonuclarinin
grafiksel gosterimde ¢ok ta tatminkar olmadig1 goriilebilir. Deney verileri modelle iyi
sekilde uyusmamaktadir. Regresyon katsayis1 analizine bakildiginda 0,963435 degeri

ile modeller arasinda en diisiik degere sahip modellerden biridir.
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Sekil 6.12. Difiizyon yaklasim modeli ile elde edilen sonuglar

Simal ve arkadaglarinin [Simal et al., 2005] kivi meyvesinin kuruma
kinetiginin olusturulmasi iizerine gerceklestirdikleri ¢caligmada Page modelinde en
tutarh sonuclar1 elde etmislerdir. Ancak modellerin performansin1 gérmek amaciyla,
modeller ile elde edilen nem icerigine karsin tahmini nem icerikleri kiyaslandiginda

en iyi sonucun %97,6 ile difiizyon modelinin sagladig1 gézlenmistir.
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Sekil 6.13. Alvarez-Legues modeli ile elde edilen sonuglar

Sekil 6.13” de gosterilen Alvarez ve Legues modeli incelendiginde, regresyon
analizi sonucunda modeli destekleyici sonuclarin alinamadigi goriilebilir. Deneysel
verilere ait noktasal datalar, modeli temsil eden ¢izgisel ifadeye diger model
grafiklerine nazaran daha fazla uzaktir. Bu sekilde olmasma ragmen, regresyon
katsayis1 0,988684 bulunmus ve kabul edilebilir bir deger oldugu goriilmiistiir.
Ancak diger bazi modellere gére bu deger bire daha az yakindir.

Modellerden elde edilen statiksel sonuglara gore R degeri 0,885130 ile
0,991564 arasinda degismektedir. Bu degerlere gore elma meyvesinin kuruma
karakteristiini en iyi sekilde ifade eden modeller Page, Modifiye Page 1 ile
Modifiye Page 2 modeli olarak tespit edilmistir. Uygulamadaki kolayligindan dolay1

Page modeli digerlerine gore daha fazla tercih edilebilir niteliktedir.
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