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OZET

YUKSEK LiSANS TEZIi

GREYFURT KABUGUNDAN MiKRODALGA DESTEKLIi PEKTIN
EKSTRAKSIiYONU VE KARAKTERIZASYONU

NEDRA TEKTAS TASAN

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITESI FEN BiLIMLERI ENSTITUSU

GIDA MUHENDISLiGi ANA BILIM DALI

(TEZ DANISMANI: Prof. Dr. Ozlem AKPINAR)

Bu ¢alismada kurutulmus greyfurt kabugundan mikrodalga destekli ektraksiyon ile
pektin elde edilmis ve elde edilen pektinin 6zellikleri klasik yontemle elde edilen
pektinle karsilastirilmistir. Her iki ekstraksiyon yontemi pektin verimi i¢in optimize
edilmis, optimizasyon i¢in yanit yiizey yontemi Ve Box—Behnken tasarimi
kullanilmistir. Ayrica elde edilen pektinler kayis1 marmelati {iretiminde kullanilmus,
iiretilen marmelatlarinda fizikokimyasal ve duyusal 6zellikleri incelenmistir. Optimum
ekstraksiyon kosullar klasik yontem i¢in 80°C’de, 30 ml/g siv1 kat1 orani, 3 sa, pH 1;
mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in, 30 ml/g, 90 s, pH 1 olarak belirlenmistir.
Verimler sirasi ile %35.95 ve 21.88 olarak bulunmustur. Elde edilen pektinlerin yiiksek
esterlesme derecesine sahip oldugu tespit edilmistir. Pektinlerde FT-IR analizi yapilmus,
mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektin, klasik yontemle elde edilen
pektin ile karsilastirilmis ve yapilari benzer bulunmugstur. Duyusal agidan mikrodalga ile
elde edilen pektin ile Gretilen marmelat klasik yontemle elde edilen pektin ile iiretilmis
marmelattan daha tistiin bulunmustur.

2018, 80 Sayfa
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ABSTRACT

MASTER THESIS

MICROWAVE ASSISTED EXTRACTION AND CHARACTERIZATION OF
PECTIN FROM GRAPEFRUIT PEEL

NEDRA TEKTAS TASAN

TOKAT GAZIOSMANPASA UNIVERSITY
GRADUATE SCHOOL OF NATURAL AND APPLIED SCIENCES

DEPARTMENT OF FOOD ENGINEERING

SUPERVISOR: Prof. Dr. Ozlem AKPINAR

In this study, pectin was obtained from dried grapefruit peels by microwave assisted
extraction, and the properties of pectin were compared to pectin obtained by
conventional extraction. Both extraction methods were optimized for pectin yield with
response surface method and Box-Behnken design was used. In addition, the obtained
pectins were used in the production of apricot marmalade, and their physicochemical
and sensory properties were investigated. Optimum extraction conditions for the
conventional extraction at 80°C were determined as 30 ml/g of the liquid solid ratio, 3 h
and pH 1; for microwave assisted extraction were determined as 30 ml/g, 90 s and pH 1.
The yields for both pectin were found to be 35.95% and 21.88%, respectively. It was
determined that the pectins obtained by both methods had high degree of esterification.
FT-IR analysis was performed for both pectins. Pectin obtained by microwave assisted
extraction was compared with pectin obtained by the conventional method and their
structures were found to be similar to each others. It was found that marmalade
produced with pectin obtained by microwave assisted extraction had better sensory
properties than that with produced with pectin obtained by conventional extraction.

2018, 80 Page

KEY WORDS: Acid, Extraction, Grapefruit, Microwave, Pectin
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1. GIRIS

Meyvelerde bulunan pektik bilesenler ilk kez 1790 yilinda Fransiz kimyager Louis
Nicolas Vauquelin tarafindan tespit edilmis ve 1825 yilinda Fransiz kimyager Henri
Braconnot tarafindan izole edilmistir. Jellesme Ozelligini vurgulamak amaciyla
Yunancada pihtilastirici, katilastirict anlamina gelen “pectos” kelimesinden yola ¢ikarak
pektik asit olarak tanimlanmistir. Pektin jellestirici ve stabilize edici olarak kullanilan,
yiiksek degerli fonksiyonel gida maddesi, hiicre duvarmin multifoksiyonel bilesenidir
(Shi ve ark., 1998; Guillotin, 2005; Srivastavave Malviya, 2011; Georgiev ve ark.,
2012). Pektik maddeler bitkilerin hiicre zarlarinda ve hiicre aralarinda bulunan kolloidal
kompleks asidik heteropolisakkaritlerdir ve pektinin kimyasal yapist ve miktari,
bulundugu bolgeye, bitkiden bitkiye olgunlasma donemine goére degisiklik
gostermektedir. Olgunlagsma sirasinda meyvenin yumusayan bolgelerinde pektin,
pektinaz ve pektin esteraz enzimleri tarafindan pargalanmaktadir (Srivastava ve

Malviya, 2011).

Genel olarak pektin, farkli oranlarda esterlesme derecesine sahip, farkli nétralizasyon
derecesinde suda cozlinen ve uygun kosullar altinda seker ve asitle jel olusturan
maddedir. Biiyilk oranda anhidrogalakturonik asit birimlerinden olusan karmasik,
kolloidal karbonhidrat tirevleridir ve yiksek su tutma kapasitesine sahiptirler. Pektin
bitkisel kaynakli bir stabilizordiir, her meyve sebzede farkli nitelikte ve miktarlarda
bulunur. Sebze ve meyvelerde pektin miktar1 ortalama %0.51 diizeyindedir. Elma
posasi, narenciye kabuklari, aygicegi tablasi, seker pancar kiispesi gibi tarimsal endiistri

atiklar1 onemli miktarda pektin igermektedirler (Arslan, 1994).

Pektin iretiminde daha ¢ok yaygin kullanilan metod, pektinin kaynaginindan
asitlendirilmis su ile ekstraksiyonu, takiben etanol ile ¢oktirilmesidir (Wang ve ark.
2007). Klasik olarak kullanilan bu yontem ¢ok uzun zaman almaktadir. Son yillarda
mikrodalga destekli pektin ekstraksiyonu; ekstraksiyon i¢in daha kisa siireye ve daha az
cOziiciiye ihtiya¢ duymasi, yiiksek ektraksiyon verimi, diisiik maliyeti ve {iriin
kalitesinin daha yiiksek olmasi gibi avantajlar1 nedeniyle Klasik yonteme alternatif bir

yontem olarak arastirilmaktadir. Mikrodalga ekstraksiyon ile pektin ekstraksiyonu
1



sirasinda; mikrodalga enerjisi ile hiicre duvar matriksinin gevsemesi hizla artmakta,
solventin bitki matrisine penectrasyonu artmakta ve mikrodalga isininda etkisiyle

pektinin ekstraksiyonu kolaylasmaktadir (Cellat, 2011; Adetunji ve ark., 2017).

Yapilan arastirmalarda mikrodalgada uygulanan giic 420 W'dan yiiksek oldugunda,
verimin azaldig1 tespit edildiginden, bu ¢alismada greyfurt kabuklarinda distk
mikrodalga guciinde, kisa siirede, yiiksek verimle pektin {iretimi i¢in ekstraksiyon
kosullarin1 (1sinlama siiresi, pH ve kati-sivi orani) optimize edilmesi amaglanmistir.
Ayn1 zamanda klasik yontemlede iiretilen pektinle ekstraksiyon kosullart karsilastirilmis
ve her iki yontemle Uretilen pektini karakterize edilerek, elde edilen pektinlerin, gida

uygulamalarina uygunlugu arastirilmistir.



2. KAYNAK OZETLERI

2.1. Pektin ve Yapisi

Pektin, bitkisel dokularin hiicre duvarlar1 ve hiicreler arasi bolgelerde dogal olarak
bulunan yapisal bir heteropolisakkarittir. Bitkinin biiyiimesi ve gelismesinde 6nemli rol
oynar ve bitkiye mekaniksel bir dayaniklilik saglar (Bagherian ve ark., 2011; Liang ve
ark. 2012; Torralbo ve ark., 2012; Gunning ve ark., 2013; Guo ve ark., 2013; Zhang ve
ark., 2013). Hemiseliiloz ve seliiloz gibi diger polisakkaritlerle birlikte bitkilerin birincil
hiicre duvarinda bulunmaktadir (Stephen ve ark., 2006; Buggenhout ve ark., 2009).

Pektinin hiicre duvarindaki yeri Sekil 2.1°de gosterilmistir.

Plazma -
membram L

hemiseliiloz

Sekil 2.1. Primer hiicre ¢eperi modelinde pektinin yeri (Anonim 2017).

Pektik maddeler, pektinik asit, pektin, pektik asit ve bunlarin tuzlarmi igeren
maddelerini de iceren genis bir kavramdir. Cogunlukla, genel olarak tiimii i¢in de pektin

sozclgi kullanilabilmektedir. Pektik maddeler grubunda yer alan bilesikler sunlardir:

e Pektik asit (poligalakturonik asit): Esterlesmemis galakturonik asit birimlerinden
olusan zincirdir. Asit formdadir ve suda ¢oziinmez, kismi notralizasyon

isleminden sonra suda ¢dziiniir ve kalsiyumla jel olusturur.



e Pektat: Poligalakturonik asidin notral veya asidik halde tuzudur. Az sayida
metoksil grubu icerir (Na-pektat suda ¢ozlnar, ancak Ca-pektat suda ¢oziinmez).

e Pektin: Metil alkol iginde esterlesen, poligalakturonik asittir. Esterlesme derecesi
ve polimerizasyon derecesine bagl olarak 6zellikleri degisiklik gosterir.

e Pektinat: Pektinin tuzudur, molekiilde metoksil gruplari da bulunabilir.

e Protopektin: Pektin zincirleri, birbirlerine esterlesmemis —COOH gruplari
Uzerinden metal iyonu (Mg, Ca) ile baglanmistir. Sinirli sayida fosforik asit
tizerinden ester kopriisii de igeren dogal pektindir. Suda ¢6zlinmez, kismi
hidrolizi ile pektin ve pektinik asit olusur.

e Pektin tlirevleri: Asetil vb. gibi 6zel gruplarin baglandigi pektindir (Maras ve
ark., 2004).

Pektin heteropolisakkariti, o-D-galakturonik asit molekiillerinin a-1.4-glikozidik
baglarla birbirlerine baglanmasiyla olusan bir polimerdir. Molekiilde dogrusal
poligalakturonik asit, ana zincirinde o-1,2-glikozidik baglarla baglanmis daginik bir
sekilde yer alan ramnoz molekiilleri yer almaktadir. Bu sebepten pektin molekiiliinde
diiz (smooth) ve sagakli (hairy) bolgeler bulunmaktadir (Fidalgo ve ark., 2016). Pektin
molekiiliiniin yapisinda; ramnogalakturonan I, ramnogalakturonan II, ksilogalakturonan
ve temel bilesen olan homogalakturon olmak Uzere doért temel birim bulunmaktadir
(Sekil 2.2) (Yang ve ark., 2013). Homogalakturonan a-(1-4) D-galakturonik asit
birimlerinin baglanmasi1 ile uzun lineer poligalakturonik zincirinden olusmaktadir
(Belitz ve ark., 2004; Cameron ve ark., 2008; Ngouémazong ve ark., 2012; Torralbo ve
ark., 2012). Homogalakturonan (diiz bolge) pektin molekiiliiniin temelini olusturmakta
ve bazi bitkilerde bu yapida karboksil (-COOH) gruplari, metil esterlenmis (-COOCHs3)
ya da asetillenmistir (Yuliarti, 2011). Ramnogalakturonan I (dallanmis bdlge)
bolgesinde lineer zincir, tekrar eden galakturonik asit (GalA) ve ramnoz (Rha)
molekiillerinin baglanmasi ile olusmustur ve arabinan, galaktan ve arabinagalaktan gibi
notral sekerlerden meydana gelen yan zincirleri bulunmaktadir (Willats ve ark., 2006;
Yuliarti, 2011; Torralbo ve ark., 2012). Ramnogalakturonan Il ise, lineer zincir
homogalakturonan molekiiliinden olugmakta ve bu bolgedeki yan zincirleri ramnoz,

apioz, frukoz gibi molekiillerden olusturmaktadir. Ksilogalakturonan homogalakturonan



zinciri ile ksiloz yan zincirlerinden olusmaktadir (Willats ve ark., 2006; Yuliarti, 2011).
Pektinin galakturonik asit tinitelerinden bir kismi metanol ile esterlesmistir. Metanol ile
esterlesmis galakturonik asit miktar1 %50’nin altinda ise diisiik esterlesme dereceli

pektin, %50’nin ilizerinde ise yiiksek esterlesme dereceli pektin seklinde degerlendirme
yapilmaktadir (Arslan, 1994).

[ I I l!1:q
Diiz bolge (homogalaktronan) Sacakl bolge

| /\

Galaktronanlar:

P-o-p-o-o-0-p-0 gt ees
Homogalaktronan Ksilogalakturonan Ramnogalaktronan 2

v Gal VKDO
O GalA ¢y Api
B Rha xAceA

Ara GicA
Ramnogalaktronan 1 3 Fuc ?Ao

m Xyl o Me
® DHA ¢ 4-O-Me

(’) (’) (’)
Diz bolge Dallanmis bolge

Sekil.2.2. Pektin molekiiliiniin yapis1 (Vorangen ve ark., 2001).

2.1.1. Pektinin fiziksel 6zellikleri

Saf pektin acik renklidir ve suda ¢oziiniir. Formamit, dimetil siilfoksit, dimetil formamit
ve sicak gliserol haricinde, organik c¢oziiclilerde ¢oziinmez. Coziiniirliigli molekiil
agirh@i ve esterlesme derecesi ile ters orantilidir. Pektin, tamamen ¢6ziiniirse, en yluksek

jel glcl veya viskoziteyi gosterebilir. Pektinin sulu ¢ozeltilerine; metanol, etanol,
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propanol veya aseton gibi coziiciiler, Cu™ ve AI*® gibi cok degerlikli katyonlar,
setiltrimetil amonyum bromiir, polietilenimin gibi polimerler ve kazein gibi bazi

proteinler ilave ederek pektini ¢oktiirebilmek miimkiindiir (Arslan, 1994; Yildirim,

2013).

Pektinin erime noktas1 yoktur, 1sitma sonucu bozunur ve komiirlesir. Ortalama molekiil
agirligi; pektin tiirtine, hazirlama yontemine, 6lgme yontemine bagli olarak 30000-
300000 dalton arasinda degisir. Molekiil agirlig1 ve notralizasyon derecesinin artmasi ile
pektinde viskozite artar (Arslan, 1994; Yildirim, 2013). Pektin ¢6zeltisinin viskozitesi,
sicaklik artis1 ile azalirken, konsantrasyon artist ile artmaktadir; ancak sicakligin
viskoziteye etkisi, konsantrasyonun etkisinden daha fazladir. Viskoziteyi etkileyen diger
parametreler ise; esterlesme derecesi, molekiil agirligi, elektrolit konsantrasyonu, pH ve
¢ozlcu konsantrasyonudur (Shi ve ark., 1998; Kar ve Arslan, 1999). Pektin c¢ozeltileri
polimerizasyon derecesine (molekiil agirligina) bagli olarak yiliksek optik ¢evirme
acisina sahiptir. D-galakturonik asidin spesifik rotasyonu [a]p?® = + 51.9° pektinin
spesifik rotasyonu ise yaklasik olarak [a]p?® = + 230° dir. Cizelge 2.1’ de baz1 sebze ve

meyvelerin igerdikleri ham pektinin 6zellikleri sunulmustur (Arslan, 1994).

Cizelge 2.1. Bazi sebze ve meyvelerdeki ham pektinin 6zellikleri (Arslan, 1994).

Uriin ada Galakturonik Esterlesme Spesifik Viskozite
asit % derecesi % rotasyon (ml/g)
Aygicegi 71.7 38.7 +227° 340
Elma 87.1 62.5 +253° 600
Turuncgil 72.9 67 +215° 500
Sekerpancari 68.5 54.8 +215° 174

2.1.2. Pektinin kimyasal 6zellikleri

Pektin’in sulu g¢ozeltileri asidiktir, ¢linkii yapilarinda serbest karboksil gruplart bulunur
ve %0.5-1" lik ¢ozeltisinin pH degeri 3.2 ile 3.4 arasindadir. Pektin sicak asit ¢ozeltisi
ile muamele edildiginde, metil ester gruplart ve glikozidik baglar1 hidroliz olarak

galakturonik asitler olusur. Diisiik sicaklikta, asitler glikozid baglarmin hidrolizinden
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ziyade metil ester gruplarini hidroliz ederken, sicaklik artisi ile glikozid baglarini
hidrolize eder ve pektinin molekiill agirhiginin diismesine neden olur. Uygun asit
konsantrasyonu ile pektin desterifikasyona tabi tutulabilir ve diisiik metoksilli pektinler
hazirlanabilir (Arslan, 1994; Yildirim, 2013).

Kuru toz haline getirilmis pektin, suya eklendiginde hidratlasma egilimi gosterir ve gok
hizli bir sekilde kiimeler olusturur. Pektinin tek degerlikli katyon tuzlar1 ¢ozelti i¢inde
yuksek iyonlasir ve iyonik degisimin sagladigi itme kuvveti molekiiliin uzun bir form
almasin1 saglar. Ayrica karboksilat iyonlar1 arasindaki bu itme polimer zincirlerinin
kiimelesmesini onler. Boylelikle her bir polisakkarit zinciri ve her bir karboksil grubu
hidrate edilmis olur. Diisiik pH’larda, karboksilat gruplarinin iyonlasmasi bastirilir ve
bu da hidrasyonun azalmasimna neden olur. Azalmis iyonizasyon sonucu, artik
polisakkkarit molekiilleri birbirini itmez ve birlesip jel olustururlar (Thakur ve ark.,

1997).

Coziinmeyen pektik maddeler ayn1 zamanda katyon degistirici gorevi goriirler ve Ca*?
iyonu ve Zn*2, Cu*?, Fe*? gibi agir metal iyonlar1 icin ¢ok segimlidir. Pektinler KMnOs,
Cla, H20;,, Fe*? [ H20,, oksijen veya su varliginda askorbik asit gibi oksidasyon ajanlari

ve radyasyon ile de bozunabilir (Arslan, 1994).

2.1.3. Pektinin jellesmesi

Pektinler; galakturonik asit zincir boylarmin karboksil gruplarinin metil gruplar ile
esterlesme derecelerinin ve uygulanan ekstraksiyon yontemlerinin farkli olusuna gore
seker ve asitler ile farkli jel meydana getirme Ozelligi gosterirler (Arslan, 1994).
Pektinin metoksil derecesi bitkinin ¢esidine ve meyvenin olgunlagsma siiresine gore
cesitlilik gostermektedir (Cemeroglu, 2004; Guillotin, 2005; Yuliarti, 2011). Yuksek
metoksilli pektinin esterlesme derecesi %50’den daha fazla, diisiik metoksilli pektinin
esterlesme derecesi %50°den daha azdir. Pektinin jellesme hizi esterlesme derecesine
baglidir ve esterlesme derecesi arttikga jellesme hizi da artmaktadir (Cizelge 2.2).
Jellesme hiz1 {iriintin tekstiirtinii etkileyen 6nemli bir parametredir (Arslan, 1994; Shi ve

ark., 1998; Belitz ve ark., 2004; BeMiller, 2007).
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Cizelge 2.2. Farkli esterlesme derecelerinde pektinlerin jellesme stireleri (Belitz ve ark.,

2004)
Pektin Cesidi Esterlesme Derecesi % Jellesme Siiresi (sn)
Hizh jellesen 72-75 20-70
Normal 68-71 100-135
Yavas jellesen 62-22 180-250

Yiiksek metoksilli pektinin jel olusturmasi i¢in yliksek miktarda seker (%50°den daha
fazla) ve asit bulunmalidir. Asitligi arttirilan pektin ¢ozeltilerinde, karboksil gruplar
yuksuz hale gelir. Boylelikle yukini kaybeden polimer molekillerinin, bir bolumi
birbirleriyle interaksiyona gegerek birlesme noktalart olustururlar (Sekil 2.3). Serbest
karboksil gruplar ile komsu molekiillerin karboksil gruplar1 arasinda veya hidroksil
gruplar ile komsu molekiillerin arasinda meydana gelen hidrojen baglar1 jel olusumunu
saglamaktadir. Birlesme bolgeleri sayesinde polimer zincirleri ii¢ boyutlu bir ag yapiya
dontisiir ve biinyesinde suyu tutuklar. Yiiksek seker konsantrasyonu (ylizde 55° ten
fazla) ag yapiy1 olusturan birlesme bolgelerinin olusumuna destekleyici etki yapar.
Ciinkii seker molekiilleri pektin zincirlerini hidrate eden suyun bir kismini absorbe

ederek zincirlerin ¢oziinmesi zorlastirir (Saldamli, 2005).

Diisiik metoksilli pektinler, diisiikk seker konsantrasyonlarinda, ¢ok degerlikli katyonlar
(Ca*?, Mg*? gibi) ile jel olustururlar. Cok degerlikli katyonlar, bir pektinat zincirinden
bir karboksil ile birlesebilir. Ayrica komsu bir pektinat zincirinden bir karboksil ile de
birlesebilir ve bu sekilde jel olusturur. Sicaklik, diisiik metoksilli pektin jelinin
olusumunda Onemli bir faktordiir (Arslan, 1994). Jellesmeyi saglayan ve pektin
zincirleri arasinda c¢apraz baglar olusturan bu divalent katyonlarin konsantrasyonu

artarsa, jellesme sicakligi ve jel dayaniklilig1 yani direnci artar (Saldamli, 2005).



COCH COOCH 5

H OH
HO OH OH
H o) o H H o H
%
o7 “oH

H OH COOCH 5
HO
COOCH 5
O|4
oH
COOCH3 COOCH 3

Sekil. 2.3. Pektinin hidrojen baglariyla olusturdugu sabit jel mekanizmasi1 (Hamm,
1963)

Yiksek molekiil agirlikli pektinler daha iyi jel olustururlar. Diisiik molekiil agirlikli
pektininin jel yapma yetenegi azdir ve yiiksek oranda asetil gruplari igerdiklerinden, jel
olusumunda bir engelleme yaratirlar. Bu nedenle ekstraksiyonu, deasetilasyona neden
olan kuvvetli asidik kosullarda yapilir. Asetil gruplarinin kismi asit hidrolizi de pektinin

jellesme giiclinii diizeltmektedir (Arslan, 1994).

Yuksek metoksilli pektinler hizli jellesirler ve 88 °C’de jel olusturmaya baslarlar. Bu tip
pektinler, yiiksek sicakliklarda dolum yapilan, ambalajlanan drinlerde kullanilir.
Ayrica, meyve parcalarinin bulundugu iirtinlerde (regellerde) hizli jellesen pektin
kullanilmalidir. Bdylece meyve pargaciklari tepede toplanma olanagi bulmadan jel
olugsmakta ve parcaciklar tiim {irline dagilmis durumda kalabilmektedir. Diisiik
metoksilli pektinler ise yavas jellesirler. 55-65°C” de jel olusturmaya baslarlar. Bu tip
pektinler, iirtin pisirilip bir miktar sogutulduktan sonra ambalajlandigi durumlarda
kullanilmalidir. Vakumda pisirilen {irlinlerde de yavas jellesen pektin kullanilarak,
jellesmenin gerceklesmesinden Once iiriindeki hava kabarciklarinin ¢ikmasi igin yeterli
siire birakilmig olur. Diisiik metoksilli pektinler yavas jellestiginden ve jel olusumu i¢in
sekere ihtiya¢ duymadigindan dolay1 daha ¢ok diyabetikler i¢in hazirlanacak iirtinlerde
yaygin olarak kullanilmaktadir (Cemeroglu ve Acar, 1986).



2.2. Pektin Uretimi

Pektin, bitkisel dokularin ¢ogunda bulunur fakat iiretime degecek miktarda tiim
bitkilerde bulunmaz. Bitkilerin bazilarinda ise pektin yeterli diizeyde bulunsa da iiretilen
pektin nitelikleri bu alanda kullanilmaya elverisli olmayabilir (Cizelge 2.3). Yani
pektinin uretilmesi igin Gretilecek bitkiden alinacak pektinin hem kaliteli olmas1 hem de
veriminin yiiksek olmasi gerekir. Bu oOzellikler géz oniine alinarak en dnemli pektin
hammaddeleri meyve suyu isletme artiklarindan elde edilen elma posasi ve turunggil
kabuklar ile aygigegi tablasi ve seker pancari kiispesidir. Hem kaliteli olmasi, veriminin
yiiksek olmasi, hem de yaygin bulunmasi nedeniyle diinya pektin iiretiminde hammadde

olarak ¢ogunlukla turunggil kabuklari kullanilmaktadir (Yildirim, 2013).

Cizelge 2.3. Bazi meyve sebzelerin pektin icerikleri (Evranuz, 1985)

Uriin ada Toplam pektik maddeler (KM de %)
Patates 2.5
Havuc 10
Siyah Turp 15
Domates 3
Elma 4-7
Elma Posasi 15-20
Aycicegi Tablalar: 25
Narenciye Kabuklar 20-40
Seker Pancar Kiispesi 15-20

Ticari pektin iiretiminde ¢ogunlukla meyve suyu fabrikalarinin artigi olan portakal,
greyfurt veya limon kabuklar1 kullanilir ve kullanim amacia gore toz halde ve sivi
halde (Uretilebilir. Pektin ekstraksiyonu ic¢in birgok yontem kullanilmaktadir.
Hammaddesi ne olursa olsun pektin iiretiminde temel iiretim adimlar1 vardir. Oncelikle
hammadde 6giitiiliir ve boylece hammaddeki pektin zayif asit ¢ozeltisinde 1sitililarak
¢cozlnlr hale getirilirek ekstrakte edilir, ekstraktan elde edilen pektin alkol ile

coktiiriiliir, stiziiliir, yikanir, kurutulur, 6giitiiliir ve standardize edilir (Yildirim, 2013).
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Bununla beraber, daha ekonomik, daha kisa siirede, ¢evreyle dost, daha kaliteli pektin
uretimi yontemlerinin gelistirilmesi igin siirekli arastirmalar yapilmaktadir (Adetunji ve
ark., 2017).

2.2.1. Klasik ekstraksiyon yontemi ile pektin tretimi

Giliniimiizde en ¢ok kullanilan pektin ektraksiyon metodu asitle gergeklestirilen Klasik
ekstraksiyon yontemidir (Guo ve ark., 2013). Klasik ekstraksiyon yonteminde proses
kiitle transferi mekanizmasina dayanmaktadir. Ektraksiyon islemine tabi tutulacak bitki
oncelikle kurutularak, dgiitiiliir boylelikle yiizey alami arttirilmus olur. Ogiitiilen bitki
materyaline asitlendirilmis su (pH 1.5-3.6 ayarli su) eklenerck ve 70-80-90 °C’ de,
genellikle 1-3 saat arasinda ekstraksiyon gergeklestirilir. Ekstrakte edilen pektin, alkol
cozeltisi ile ¢oktiiriiliir, sliziiliir, alkol ile yikandiktan sonra kurutulur, ogiitiiliirek toz

pektin elde edilir.

Kiitle transferi prensibi ile olusturulan bu yontem; sicaklik, zaman, viskozite, 6ziitleyici,
pH gibi pek c¢ok faktérden etkilenir. Simdiye kadar, klasik yontem ile farkli asitler
kullanilarak farkli hammaddelerden pektin iiretimi incelenmistir. Torralbo ve ark.
(2012), lobeira meyvesinden (Solanum lycocarpum) nitrik asit kullanarak elde ettiklerin
pektinlerin 6zelliklerini ticari pektin ile kiyaslamislardir. Yaptiklar: ¢alismada iirettikleri
pektinlerin ticari pektine gore daha yiksek metoksil derecesi, daha diisiik viskozite ve
molekiil agirligina sahip oldugunu bildirmislerdir. Liang ve ark. (2012), yapmis
olduklar1 c¢aligmada incir sarmasigi (Ficus pumila) cekirdeklerinden su (H20),
amonyum okzalat [(NH4)C204] ve hidroklorik asit (HCI) kullanarak pektin ekstrakte
etmisler ve tirettikleri pektinin 6zelliklerini ve verimlerini incelemislerdir. Ekstraksiyon
kosullarinin pektinin yalnizca verimi ve biyokimyasal ozellikleri {izerinde etkili
olmadigini, bununla birlikte pektinin jellesme 6zelligini de etkiledigini belirtmislerdir.
Ekstraksiyon sonucunda metoksil dereceleri Ol¢iilen pektinlerin her birinde diisiik

metoksilli pektin elde ettiklerini bildirmislerdir.
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Klasik yontemin en Onemli dezavantaji ekstraksiyon ig¢in uzun siireye ihtiyag
duyulmasidir. Yapilan c¢alismalar incelendiginde ekstraksiyonda en ¢ok kullanilan
asitlerin hidroklorik, siilfiirik ve nitrik asit oldugu goriilmektedir. Asitle ekstraksiyon
yontemi ekonomik acidan avantajli olarak diisiiniilmesine ragmen uygulama sirasinda
aci8a cikabilecek zararli bilesenlerden dolay1 ¢evresel problemlere neden olmaktadir.
Ayrica yiiksek sicaklik ve asit pektinin kimyasal yapisini etkileyebilir. Bu baglamda
gida islemede kullanilan zararli kimyasallarin kullanimimin azaltilmasi veya tamamen
iiretimden uzaklastirilmasina yonelik ¢alismalar yapilmaktadir. Hem insan sagligina
hem de ¢evreye zarari olmayan, yiiksek verimde ve kaliteli pektin eldesini saglayan
ayrica klasik metodlardan daha kisa siirede tamamlanarak enerji tiiketimini azaltan

pektin ekstraksiyon yontemleri gelistirilmeye ¢alisilmaktadir (Min ve ark., 2011).

2.2.2. Enzim destekli ekstraksiyon ile pektin tretimi

Solvent-bazli ekstraksiyon prosesi iriinlerinde istenmeyen, ancak Onlenemeyen eser
miktardaki kimyasallar olabilmektedir. Bu dezavantaji gidermek amaciyla gelistirilen
bir yontem de enzim destekli ekstraksiyondur (Puri ve ark., 2012). Enzimatik pektin
izolasyonunun ilk adimi, bitki materyallerinde arzu edilen polimerlerin enzim
uygulamalar1 ile serbest birakilmasidir. Agiga ¢ikan polimer asit klasik yOntemde
kullanilan asit ekstraksiyonda elde edilen pektine gore daha yiiksek molekiil agirligina
sahiptir (Adetunji ve ark., 2017). Pektin enzimatik esktraksiyonunda iki yaklasim
bulunmaktadir, bunlar:

(1) Pektini degrade eden enzimlerin kullanimi ile pektinin izolasyonu

(i) Bitki hiicresi duvarini yikabilen selillazlar, amilazlar ve hemiseliilazlar,

arabanazlar gibi enzimler ile pektinin izolasyonudur (Adetunji ve ark., 2017).

Enzim desteklik ekstraksiyonda ikinci yaklasim daha yaygin olsada, birinci yaklagimin
Ornekleri, pektin metil esteraz enzimi ile yliksek metoksilli pektin kaynaklarindan diistik
metoksilli pektin iiretimi proseslerinde gériilmektedir. Ikinci yaklasimda ise seliilazlar,
hemiselllazlar ve proteazlar genellikle pektin-olmayan bitki hiicre duvari
bilesenlerindeki hidrolitik faaliyeti gerceklestirmek i¢in kullanilmaktadir; ancak bunun

icin hem secilen enzimlerin katalitik faaliyetinin hem de bunlarin enzim destekli
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ekstraksiyon i¢in kullanimindaki optimum kosullarin iyi bilinmesi gerekmektedir

(Ptichkina ve ark., 2008; Puri ve ark., 2012).

Enzimatik yontemde pektin ekstrakte edilecek maddenin 6n islemlere tabi tutulmasi
gerekmektedir. Boylece enzimin, pektin izole edilecek hicrelere daha kolay erisimi
saglanir. Bu yontem enzim kompozisyonu ve konsantrasyonu, hidroliz suresi, pH,
iyonik kuvveti, solvent-biyokiitle oran1 ve daha az 6l¢iide substratin nem igerigi pektin

verimi ve Ozelliklerini etkilemektedir (Adetunji ve ark., 2017).

Enzim destekli ekstraksiyon ¢evre agisindan giivenli bir metoddur. Klasik yontemde
kullanilan asite gore daha az atik sorunu ortaya ¢ikarir, gevre agisindan zararl bilesikler
uretmez, enzimler organik materyellerdir ve segici olduklarindan ekstrakte edilen
polisakkaritlerin yapisal nitelikleri ve islevsel ozelliklerini daha iyi korumaktadir.
Fiziksel tekniklerdeki belirli 6n-uygulama adimlarina (6rnegin, sekerlerin ve renk
pigmentlerinin uzaklastirilmasi) olan ihtiyaci1 da azaltir ve islem boyunca az miktarda

cozeltiler kullanilir (Adetunji ve ark., 2017).

Enzimler ile pektin Uretiminin endiistriyel kullanima gecilmesinde, bazi1 faktorlerden
dolayr ilerleme kaydedilememistir. Bunlardan ilki, enzimlerin maliyetidir. Farkli
enzimlerin, sicaklik ve gida varlig1 gibi degisen cevresel kosullara karsin tepkileri farkli
oldugu i¢in prosesinin 6l¢eklendirmesi zor olmaktadir ve ekstraksiyon siresi klasik
yonteme gore de daha uzundur (Adetunji ve ark., 2017).

Sakai ve Okushima (1980), mandalina kabugundan protopektinaz enzimi ile pektin elde
etmis ve elde edilen polimerin yliksek molekiil agirligina sahip oldugunu bulmustur.
Ptichkina ve ark. (2008), gri kabaktan (Cucurbita pepo) ticari enzimlerle (seltlaz ve
pektinaz) 3 saat gibi bir surede %1 (w/v) enzim konsantrasyonu ile pektini izole
etmisler ve ekstraksiyon siiresinde kisalmanin verimi azalttigini bildirmislerdir (Wikiera
ve ark., 2016). Jeong ve ark. (2014), yag alinmis kolza tohumu kekinden iki ticari
enzimin (Celluclast® 1.5L ve Alcalase®) farkli oranlar1 ile pektin izole etmisler, 1:4
celluclast-alcalase oraninin sabit pH ve sicaklikda en iyi randimani sagladigini (%6.85)

bildirmislerdir. Bu sekilde esterlesme derecesi <%50 pektin elde edilmistir (Adetunji ve
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ark., 2017). Yan iriinlerin degerlendirilmesi amaciyla yapilmis olan bir ¢alismada, elma
posasindan kimyasal ve enzimatik yontemler kullanilarak pektin ekstrakte edilmis ve
elde edilen pektinlerin kimyasal, yapisal ve reolojik Ozelliklerini incelenmistir.
Kimyasal yontemde elde edilen pektinin galakturonik asit icerigi ve veriminin daha
yiiksek oldugunu tespit edilmis; ancak esterlesme dereceleri incelendiginde, enzimatik
yontem kullanilarak elde edilen pektinin esterlesme derecesinin (%69) kimyasal yontem

ile elde edilen pektinden daha yiiksek oldugu bildirilmistir (Min ve ark., 2011).

2.2.3. Subkritik su (siv1) ekstraksiyonu ile pektin tretimi

Subkritik su; bir degisim evresi olmadan normal kaynama noktasindan daha yiiksek
sicakliklara ulagabilen, yiiksek basingta sivi sudur. Basinghi sicak su ekstraksiyonu
olarak da bilinir (Adetunji ve ark., 2017). Subkritik suyun sicakligi 100-374°C
arasindadir. Ekstra yiiksek basin¢ sayesinde, solvent yiliksek sicakliklara ragmen sivi
halde bulunmakta, yiiksek basing ve sicaklik uygulamasi sonucu suyun ozellikleri

onemli 6l¢iide degismektedir (Cellat, 2011; Buyuktuncel, 2013).

Subkritik su ekstraksiyonu, siiperkritik akigskan ektraksiyonundan farklidir. Subkritik su
ekstraksiyonu, 1sisal olarak kararsiz analitler i¢in uygun degilken, siiperkritik akiskan
ekstaksiyonu 1sisal olarak kararsiz analitler igin de uygundur. Subkritik su ekstraksiyon
stvist kritik alti halde iken, superkritik akigkan ekstraksiyonda kritik Gstli haldedir.
Subkritik sistemde solvent su veya sivi iken, digerinde akiskan gaz ve sivi hal arasinda
tek bir faz halinde bulunur. Subkritik sistemde solvent basing ve sicaklik degisimi ile
hal degistirmez, yani sivilagma veya buharlagma olmaz. Subkritik ekstraksiyonda 6rnek
kat1 veya siv1 olabilir ve 6rnek yelpazesi Stperkritik akiskan ekstaksiyonuna gore daha

genistir (Biiytiktuncel, 2013).

Subkritik akigkan ekstaksiyonunda ekstraksiyon esnasinda uygulanan yiiksek sicaklik
verim ve segiciligi etkileyen kritik faktorlerden biridir. Ekstrakte edilecek maddeden
maksimum verim elde edilmesi i¢in; farkli basing ve sicakliklar kullanilarak o maddeye
uygun optimum sartlar belirlenmektedir. Yikseltilmis sicaklik; van der waals

kuvvetleri, hidrojen bagi ve dipol ¢ekim gibi, analit-6rnek matriksi etkilesimlerinin
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bozulmasma yardimci olur ve ekstraksiyon kinetigini hizlandirarak ekstraksiyon
verimini artirtr. Benzer molekiiller arasindaki kohezyon (aymi tiirdeki molekillerin
birbirini ¢ekmesini saglayan elektriksel kuvvet) ve farkli molekiiller arasindaki
adhezyon kuvvetlerinin (ayni cins molekiillerin birbirine elektriksel ¢cekim kuvvetiyle
tutunmasi) {istesinden gelinmesine yardimci olur. Boylelikle geri birakma (desorpsiyon)
siireci i¢in gerekli, aktivasyon enerjisi azalir. Coziinenin ve matriksin ylizey gerilimini,
yiiksek sicaklik nedeniyle diiser. Solventin yiizey geriliminde meydana gelen azalma,
solvent kavitesinin kolaylikla olusmasini saglar. Analitler solventte daha hizli ¢oziiniir,
solventin viskozitesi azaldigindan matriksin i¢ine girmesi kolaylasir. Sicaklik, gii¢lii
analit ve matriks etkilesimlerinin bozulmasini saglayarak difiizyon hizini artirir ve daha
hizli ekstraksiyonlar gerceklesir. Slperkritik akiskan ekstaksiyonun baslica avantaji,
ekstraksiyon i¢in gerekli solvent miktarin1 6nemli dl¢lide azaltmasidir ve ekstraksiyon
slirecinin hizim1 artiran yiiksek diflizyona sahip sivilarin proseste kullanilmasidir.
Ekstraksiyon, yiiksek basing sayesinde, solventin atmosferik kaynama noktasinin
iistiindeki bir sicaklikta gergeklestirilir. Ekstra yiiksek sicakligin etkisi ile analitlerin
yayilma giicli ve ¢oziiniirliigli artmaktadir. Bu sekilde ekstraksiyon daha hizli ve daha
etkin hale gelmektedir. Solventin analite ulagsmasini engelleyen, matrikste bulunan hava
kabarciklar1 sebebiyle olusabilecek problemler, yiiksek basing sayesinde kontrol altina
alinmaktadir (Cellat, 2011; Biiyiiktuncel, 2013). Bu yontemde; yiiksek kalitede ekstrakt
elde edildigi gibi, ekstraksiyon sonunda filtrasyon gerektirmemektedir. Su gibi guvenli
bir ¢oziiciiniin kullanilmas1 ise ayrica gida ve farmokolojik uygulamalar agisindan
avantajhidir (Adetunji ve ark., 2017); ancak 1sisal kararli olmayan 6rnekler i¢in uygun
degildir (Cellat, 2011; Buyiktuncel, 2013).

Subkritik sistemlerde; ekstraksiyon siresi, segilen solvent, solventi hacmi ve 6rnek
miktar1 ekstraksiyon verimini etkileyen degiskenlerdir. Ornegin bilesiminin (su igerigi,
partikiil boyutu ve heterojenite gibi) yaninda, kurutma, 6giitme gibi 6rnek 6n hazirlama
teknikleri de sonucu etkileyebilir (Biiyliktuncel, 2013). Ekstraksiyon sirasinda, pektin
zincirinin hidrolizi olabilmesi, proses kosullarinin kontrol edilebilirliginin zor olmasi,
verimin ekstraksiyonun yapilacagi matrikse bagimli olmasi, yiiksek proses maliyeti ise

pektin iiretimi agisindan dezavantajlaridir (Adetunji ve ark., 2017).
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Ueno ve ark. (2008), sar1 mandalinadan (citrus junos) subkritik akiskan ekstaksiyonu ile
pektin ekstrakte etmis, 160°C’ de ekstraksiyon hizinin arttigin1 bulmustur. Wang ve ark.
(2014), mandalina kabugu ve elma ezmesinde subkritik akiskan ekstaksiyonu ile
optimizasyon calismalar1 yapmis; mandalinada maksimum verimi (%21.95) 120 °C’de,
elmada ise (%16.68) 150 °C’de elde etmistir (Adetunji ve ark., 2017). Guo ve ark.
(2012), yapmis olduklar1 ¢alismada Klasik 1sitma, mikrodalga ve ultra yiiksek basing
ekstraksiyon yoOntemlerini kullanarak portakal kabuklarindan pektin ekstrakte
etmiglerdir. Ekstraksiyon veriminin ultra yiiksek basing ekstraksiyon yonteminde diger
yontemlere goére daha yuksek oldugunu ve elde edilen pektininin daha iyi
fizikokimyasal, reolojik ve jellesme Ozelligi gosterdigini belirtmislerdir. Ultra yiiksek
basing ekstraksiyon yonteminin zaman kazandiran, ¢evre dostu 6zellikleri nedeniyle de

ekstraksiyonda kullanilabilecek etkili bir yontem oldugunu vurgulamislardir.

2.2.4. Ultrases destekli ekstraksiyon ile pektin tretimi

Insan kulag isitme aralig1 1-16 khz arasindadir ve 20 khz frekansl ses dalgalari ultrases
olarak adlandirilmaktadir. Sivi bir ortamda bu dalgalar genisleme dongisu olan
bliyliyen kabarciklar olusturur. Bu olay, kavitasyon olarak adlandirilir (Adetunji ve ark.,
2017; Buyuktuncel, 2013). Ultrases esnasinda olusan kavitasyon, sivi ortam igerisinde
cok sayida ufak kabarcik iireterek, katilarin mekanik olarak sarsilmasina neden olur ve
bunun sonucunda partikiillerin kopmasini1 saglar. Ses dalgalari; kati1 6rnek ile solvent
arasinda analitin ektraksiyonu ile sonuglanan etkin bir temas saglar. Kati 6rneklerde
ekstraksiyonu saglarken, sivi 6rneklerde, homojenizasyonu ve emilsiyonu desteklemek

amaciyla da kullanilabilmektedir (Bayraktaroglu ve Obuz, 2006).

Ultrases destekli ekstraksiyon sisteminde ultrasonik prop ve ultrasonik banyo sistemi
olarak adlandirilan iki sistem vardir. Ultrasonik banyo daha ucuz bir sistemdir ve ayrica
prop sistemine gore, ayni anda daha ¢ok sayida o6rnek ekstrakte edilebilir, bu nedenle
daha yaygin kullanilmaktadir; ancak, ultrasonik banyoyu ekstraksiyon prosesi a¢isindan

kisitlayan iki dezavantaj vardir;
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a) ultrases enerjisinin diizensiz yayilmasi ve
b) zamanla giiciin azalmas1 ve sonugcta tedarik edilen enerjinin kismen bosa harcanmis

olmasidir (Adetunji ve ark., 2017).

Ultrasonik proplarda ise, bu durumun zitt1 olarak enerji daha etkili sivi kavitasyonu
saglamak i¢in, Ozel 6rnek bolgelerinde odaklanabilir. Boylelikle enerji tasarrufu ve
enerjinin homojen dagilimi saglanmis olur. Laboratuvar Olgekli pektin ekstraksiyon
calismalarinda, prop Uniteleri daha ¢ok populerdir (Adetunji ve ark., 2017); fakat
ultrasonik uglarin pahali, kullanim Omiirlerinin kisa olmasi ve daha az sayida o6rnek

ekstraktre edilmesi baslica dezavantajlaridir (Biiyliktuncel, 2013).

Ultrases destekli ekstraksiyonda; ¢oziicii biyokiitle orani, sicaklik, basing, frekans ve
sonikasyon zamani gibi faktorler ekstraksiyon verimini etkileyen faktorlerdir (Adetunji
ve ark., 2017). Ayrica kullanilacak bitkinin karakteristik Ozellikleri (nem igerigi,
partikiil boyutu) solvent miktar1 ve igerigi (asit, baz 6zelligi vs.) oldukca etkilidir
(Adetunji ve ark., 2017). Ekstrasyon siiresi kisadir, ¢iinki ultrasesin etkisi, solvetin
dokularin igerisine diflizyonunu hizlandirir. Daha hizli 1s1 kiitle transferi ve diisiik
¢Oziicii kullanim1 saglar. Ultrases ile hiicre duvarimi pargaladigindan hiicre i¢i bilesen,
¢oziicii solvente kolaylikla gecebilir. Ayrica bu islemde, enerji tlketimi disiiktir ve
daha etkili karistirma, diisiik ekstraksiyon sicakligi, secici bir ekstraksiyon, kiigiik
ekipman boyutu, daha hizli ¢alisma, proses islemine daha hizli tepki verme, klasik
esktraksiyon asamalarinda kullanilan bazi proses asamalarinin eliminizasyonu ve verim
artig1 gibi avantajlart vardir (Adetunji ve ark., 2017). Bununla birlikte, ultrases destekli
ekstraksiyon pahali bir sistemdir ve verim kullanilan materyallere gore degisken olup,
her zaman iyi sonug¢ vermeyebilir. Gelisen teknoloji ile ultrasesin bircok alanda
kullanilmaya baglanmasina ragmen, gida endiistrisinde ek maliyet getirmesi nedeniyle
kullaniminin yayginlagsmasi i¢in hala gelistirilmesine ihtiya¢ vardir (Adetunji ve ark.,

2017).

Bagherian ve ark. (2011), greyfurt kabugundan ultrases destekli ekstraksiyon ile pektin
liretmis ve en Onemli faktorliin zaman ve kullanilan sicaklik oldugunu agiklamistir.

Ayrica proseste devamli ultrases uygulamasina gore, aralikli ultrases uygulamasinin
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daha ytiksek verim sagladigini belirtmiglerdir. Moorthy ve ark. (2015), nar kabugundan
ultrases destekli ekstraksiyon ile optimizasyon g¢alismasi yapmis; optimum kati sivi
oranmi 1:17.52 g/ml, optimum pH’y1 1.27, optimum zamani1 28.31 dakika, optimum
sicakligl ise 61.9°C belirlemisler ve bu kosullar altinda yapilan ekstraksiyonda, verimi
%24.05 olarak bulmuslardir. Wang ve ark. (2015), greyfurt kabugundan klasik
ekstraksiyon ile ultrases destekli ekstraksiyonu karsilastirmis; ultrases ekstraksiyonun
pektin verimini %16 arttirdigi ve ekstraksiyon zamaninida %38 kisalttigini tespit
etmislerdir. Bu ekstraksiyon sonunda daha iyi renk Kkalitesinde pektin eldesinin
saglandigini, ayrica mikroyapilarin sicakliktan daha az etkilenerek kimyasal yapisinin

da korundugunu belirtmiglerdir.

2.2.5. Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile pektin Gretimi

Mikrodalgalar 0.3-300 GHz araliginda degisen elektromanyetik dalagalardir ve son
yillarda ekstraksiyon ic¢in olduk¢a yaygin olarak kullanilmaya baglanan ve
arastirmalarinda yogunlastigi, ayn1 zamanda diger yontemlere gore pek ¢ok avantaji
olan bir yontemdir. Daha kisa zaman ve daha az ¢0ziicii ile ekstraksiyonu
gerceklestirmesi, yiiksek verimi, diisiik maliyette daha kaliteli liriin elde edilmesi gibi

avantajlar1 bulunmaktadir (Cellat, 2011).

Mikrodalga teknolojisi ile 1sitma sistemi, 1sitilacak 6rnege derinlemesine niifuz edebilen
elektromanyetik enerji formunda olmasi nedeniyle klasik 1sitmadan farkhidir. Klasik
1sitmada tasinim ve yayilma gbi standart 1s1 transfer mekanizlamlari ile numune 1sitir.
Mikrodalga sistemi ise ortam 1sitilmaksizin sadece numune matrisine odakli, se¢imlidir
ve numunenin ¢ok daha hizli 1sinabilmesi avantajina sahiptir (Sekil 2.4) (Mahesar ve
ark., 2008; Onol, 2010).
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Sekil 2.4. Isitma modelleri (Biiyiiktuncel, 2013)

Mikrodalga destekli ekstraksiyonda isitma prosesi, iyonik iletkenlik ve dipol doniisii
olmak {izere iki ilkeye dayanmaktadir (Mahesar ve ark., 2008; Onol, 2010). Iyonik
iletim, mikrodalga ile {iretilen elektrik alaninin etkisi altindaki yiik tasiyicilariin
elektroforetik gocund ifade eder. Dipol molekiilleri ayni alanda elektrik alanini takip
etmeye calistiklarinda dipol doniisii meydana gelir. Boylece polarize olmus molekiiller
bir diizene girmis olur (Mahesar ve ark., 2008). Mikrodalgalarin meydana getirdigi bu
iki etkinin sonucunda molekuller harekete gecer, pektinin mikrodalga enerjisi ile hiicre
duvar matriksinin gevsemesi ve solventin bitki matrisine penetrasyonu artar, 1sininda
etkisiyle pektinin ekstraksiyonu gerceklesir. Polar molekiiller ve iyonik tiirlerin
varliginda, mikrodalga enerjisi daha hizli bir sekilde yayilmaktadir (Cellat, 2011;
Adetunji ve ark.,, 2017). Mikrodalga destekli ekstraksiyonda mikrodalga gicu,
¢Oziiclinlin igerigi, bitki materyali, ektraksiyon siiresi, sicakligi, pH ve Ornek agirlhig
ekstraksiyon verimini etkileyen onemli parametrelerdir (Thirugnanasambandham ve
ark., 2015).

Mikrodalga ekstraksiyonun yiiksek verimle sonuglanmasi i¢in en Onemli
parametrelerden biri uygun solvent secimidir. Solventin segiminde mikrodalga 1s1masini
absorplamasi, matriksin solvent ile etkilesimi ve solvent igerisinde analitin ¢oziiniirligl
g0z Oniine alimmalidir. Solventin dipol momenti biiyiidilk¢e, mikrodalga etkisi ile daha
hizli 1smacaktir. Dipol momenti diisiik bir solvent kullanilacaksa, 1sinmay1 hizlandirmak
icin dipol momenti yiksek solventlerle belli oranda karistirilmasi gerekmektedir
(Buyuktuncel, 2013).
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Kapali kap sistemi ve agik kap sistemi olarak iki tip mikrodalga destekli ekstraksiyon
sistemi kullanilabilir. Kapali sistemde hiicrelerin 1simnlanmasi es zamanli olurken, acik
sistemde kaplar sirali olarak isinlanir. Agik sistemde atmosfer basinci nedeniyle
kaynama noktasi sabit ve sinirlt olur. Kapali sistemde basing faktorii kullanilarak
sicaklik istenen diizeye yiikseltilebilir. Bu sistem ugucu bilesikler gibi kayba
ugrayabilecek bilesenler i¢in uygundur. Kapali sistemlerde islem giivenligi ig¢in

sicakligin diismesi beklendikten sonra kap agilmalidir (Biiyiiktuncel, 2013).

Mikrodalga destekli ekstraksiyonun en oOnemli avantaji kisa zamanda
uygulanabilmesidir. Ornegin, klasik ekstraksiyon icin 20 saatten fazla zamana inhtiyag
varken mikrodalgada birka¢ dakika yeterli olabilmektedir. Subkritik akiskan
ekstraksiyonu ile karsilastirildiginda mikrodalga sistemin aparatlar1 hem daha basit hem
de ucuzdur. Mikrodalga destekli ekstraksiyonda materyallerin kilcal gdzeneklere su
absorblama kapasitesini artirarak, diisiik miktarda ¢oziicliye gereksinim duymaktadir

(Maran ve ark., 2013).

Wang ve ark. (2007), elma posasindan mikrodalga destekli ekstraksiyon ile pektin
ekstraksiyonu gergeklestirmisler ve verimi 0.315 g/2 g (kurutulmus elma posasi) olarak
bulmustur. Maran ve ark. (2013), portakal kabugundan mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile pektin ekstraksiyonu optimizasyonunda; optimum mikrodalga guclni
420 W, zamani 169 saniye, kat1 sivi oran1 ise 0.059 olarak tespit etmisler, bu kosullarda
yapilan ekstraksiyonda maximum verimi %19.24 olarak bulmuslardir. Li ve ark. (2012),
seker pancart posasinda mikrodalga ile ekstraksiyon metodu kullanarak pektin
ekstraksiyonunda pH, siire (dakika), mikrodalga giicii (W) gibi degiskenlerin tamaminin
verim lizerinde 6nemli diizeyde etkili oldugunu belirlemislerdir. Biitiin degiskenler i¢in
verimin en ylksek oldugu optimum kosullarin 152.63 W, 3.53 dakika, pH 1.57
oldugunu bildirmislerdir. Ortalama molekiil agirliginda ise, en etkili parametrenin ise

pH oldugunu vurgulamiglardir.

Pektinin mikrodalga ile ekstraksiyonu bir¢ok arastirmaci tarafindan incelenmis olsada,
sonucta iirlin gida uygulamasinda kullanilacaksa, islemde yine de verime ve safliga

daha fazla odaklanilmas1 gerekmektedir (Adetunji ve ark., 2017). Yapilan ¢aligmalarda
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mikrodalga da uygulanan giiciin 420 W'dan daha yiiksek oldugunda, verimin azaldigi
tespit edilmistir (Maran ve ark., 2015). Ayrica mikrodalga destekli ekstraksiyon ile
pektinin ekstraksiyonu sirasinda, diger polisakaritlerin ekstrakte edilebilme riski

oldugunu rapor etmislerdir. Bu nedenle, mevcut yontemin iyilestirilmesi gerekmektedir.

2.3. Pektinin Kullanim Alanlar1

Pektin (E 440) bir gida katki maddesi olarak kullanim1 gida endiistrisinde ¢ok yaygindir.
Kivam verici ve jellestirici olarak gida, kozmetik, ila¢ sanayinde ve tibbi islemlerde

yaygin sekilde kullanilmaktadir (Arslan ve Asan, 1993).

2.3.1. Pektinin gida sanayisinde kullanim

Pektin jel yapici, kivam verici, emiilgator ve stabilizor 6zelliginden dolayr meyve ve
sebze sularinda, regellerde, pasta jolelerinde, marmelatlarda, sekerlemelerde, meyveli
krema ve siit iiriinlerinde yaygin sekilde kullanilmaktadir. Marmelat, jole ve meyve
suyu endiistrisinde, dondurma, balik konservesi, mayonez ve soslarin iiretiminde 1-5
g/kg kadar, eritme peyniri Uretiminde ise 8 g/kg dolaylarinda yiiksek esterlesme
derecesine sahip pektin kullanilmaktadir (Yildirim, 2013). Diistik metoksilli pektinlerin
sekersiz ortamlarda jel olusturabilmeleri nedeniyle, Ozellikle et ve balik {irlinlerinde
kullanimi i¢in 6nemlidir. Yavas sertlesen pektinler seker endiistrisinde, hizli sertlesen
pektinler ise genellikle regellerde kullanilmaktadirlar (Giirbliz ve Tekingen, 1993).
Recel marmelat ve jole yapiminda kullanilan pektin; piiriizsiiz ve diizgiin bir jel yapisi
saglamasi, su salmasmin az olmasi, parlak bir goriinim kazandirmasi, iiriin ig¢inde
homojen dagilmasi, iriin i¢cinde meyve parcalarinin belirli bir oranda dagilimimi
saglamasi, iriiniin dogal tadin1 bozmamasi nedeniyle yaygin olarak kullanilmaktadir
(Herbstreith ve Fox, 2017). Meyvede bulunan pektin miktarinin istenen jel yapisinin
olusmasini saglamada yeterli olmamasi nedeniyle, recel ve marmelat yapiminda {iriine
ek olarak pektin ilave edilmektedir. Pektin ilavesiyle iiriinde istenen kivam saglanabilir.
Bu kivama ulagmak i¢in seker kullanilacak olursa, istenen kivama ulagmak yerine,

iiriinde sekerlenme meydana gelebilmektedir (Cemeroglu, 2004).

21



Pektin siit iiriinlerinde stabilizor olarak kullanilmaktadir. Diistik pH’l1 siit iirlinlerinde
kazein ile kompleks olusturur (Arslan ve Asan, 1993) ve bu 6zelligi sayesinde yogurdun
yapisint diizeltir (Yildirim, 2013). %0.2 miktarinda diisiik metoksilli pektin kullanimi
ile fermentasyon sirasinda olusan dogal yapiskanlik artar ve yogurdun sabit bir yap1
kazanmasi saglanir. Daha fazla miktarda pektin kullanilmasi durumunda, vizkozitede
artis meydana gelmekte ve yogurt kumsu bir yap1 kazanmaktadir. Siitiin dogal pH’sinda
kazein miselleri Uniform kolloidal stispansiyon halinde, negatif yike sahiptir ve bu
miseller birbirini iterler. Yogurt yapiminda pH disiiriildiiglinde, kazein izoelektrik
noktasinda (pH=4.6) koagiile olur ve bu pH da kazein miselleri pozitif yiikle yiiklenir.
Bu asamada yogurda pektin ilave edildiginde, diisiik pH degerlerinde pektin molekiilleri
negatif yiiklii oldugundan, pozitif yiiklii kazein miselleri ile arasinda karsilikl1 etkilesim
olur ve stabil bir kompleks olusur. Boylece pektinin koruyucu kolloid etkisi ile kazein
misellerinin ¢okmesi onlenerek yogurdun uzun siire dayanmasi saglanir (Glirbiliz ve

Tekingen, 1993).

Sekerleme endiistrisinde kullanilan pektin sekerlemeye elastik yap1 saglamasi,
meyvenin dogal tadmi giliclendirmesi ve diizgiin, parlak bir yap1 saglamasi nedeniyle
kullanilmaktadir (Kar ve Arslan, 1999; Herbstreith ve Fox, 2017). Pektin, ketcap ve
soslarin 6zel kivaminin saglanmasinda; 6zellikle mayonezin su tutma kapasitesini ve
tekstiiriinii  gelistirmede kullanilir (Kar ve Arslan, 1999; Willats ve ark., 2006;
Herbstreith ve Fox, 2017). Firincilik iriinlerinde bayatlamayr geciktirmek igin
kullanilir. Paketleme malzemesi olarak pektinat filmleri halinde Griin kalitesini
arttirmak icin kullanilir (Anonim, 2016). Pektin, baz1 firincilik {iriinlerinde dolgu olarak
kullanilacak meyveler hazirlanirken kullanilmaktadir. Bu amagla kullaninlan ytiksek
metoksilli pektin jelinin yapisi 1s1 ile degismeyeceginden meyvenin dolgudan sizmasini
ve lirliniin deformasyonunu 6nlemekte, dolgunun meyve tadini korumasini ve diizgiin

bir goriiniime sahip olmasini saglamaktadir (Herbstreith ve Fox, 2017).

2.3.2. Pektinin ila¢ sanayisinde kullanim

Ila¢ endiistrisinde pektin, ishali iyilestirmek igin iiretilen bazi ilaclarin bilesiminde de

kullanilmaktadir. Yatistirict ve yara iyilestirici 06zelligi bulunmaktadir. Kanser
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hiicrelerindeki biiyiime ve gelismeyi azaltict etkisi vardir. Pektin ince bagirsaktan
sindirilmeden geger diyet lifi gorevi goriir ve kandaki kolesterol oranini diisiirmeye
yardimer olur. Safra ve yiyeceklerden kolesterol emiliminin azalmasina yol acgarak,
bagirsak igerisinde viskoziteyi artitirir. Kalin bagirsakta ve kolonda mikroorganizmalar
pektini parcalar, fermente ederek, saglik {izerinde olumlu etkisi oldugu bilinen kisa
zincirli yag asitlerini ortaya c¢ikarir (Maras ve ark., 2004; Srivastava ve Malviya, 2011).
Yapilmis olan bir ¢alismada, deney hayvanlarinin diyetine greyfurt pektini eklenerek
kan degerleri incelenmis ve diyetine pektin eklenmemis grupta toplam kolesterol
degerini 249 mg/dl, diyetine pektin eklenmis grupta ise 168 mg/dl olarak tespit
ettiklerini belirtmislerdir (Backey ve ark., 1988).

2.3.3 Pektinin kozmetik, kagit ve tekstil sanayisinde kullanimi

Pektinin su-yag emilsiyonlarinda emiilsiyon tutucu ve ince bir tabaka haline
getirilebilme o6zelliginden dolay1r kozmetik alanindaki {rtinlerin dogal yapilariin
saglanmasinda, kagit ve tekstil sanayilerinde kullanilmaktadir (Srivastava ve Malviya,
2011). Tekstil sektoriinde pektin, karboksimetil seliiloz i¢eren alginat elyafi liretiminde
kullanilmaktadir. Sodyum alginat, karboksimetil seliiloz ve yiksek metoksilli pektinle
hazirlanan karigimin elyaf {iretim sivisi igine eklenmesi ile alginat elyafinin emis
kapasitesi arttirilarak iyon degisimi kolaylastirilir. Bu sekilde oldukca emici ve dokusuz

yuzeyler elde edilebilir (Klc¢ukcapraz ve ark., 2016).

2.4. Greyfurt Kabuklari

Greyfurt (Citrus paradisi), sedef otugiller (Rutaceae) familyasindan olup, 1750’li
yillarda Jamaika'da ortaya ¢ikmis dogal hibrid bir meyvedir. Jamaika' nin yerli tatl
portakalinin yaninda yetistirilmek tizere, Kaptan Shaddock tarafindan Giiney Asya'dan
getirilen bir pomelo tiiriidiir. Bu tiir, yerli tatli portakal ile tozlasmaya girerek 3. bir tir
olan greyfurtu ortaya ¢ikarmis ve Jamaika'dan tim diinyaya yayilmistir. Greyfurt
tretimi en fazla Cin Halk Cumhuriyeti'ndedir. Ulkemiz diinya greyfurt dretiminin
%35’ini olusturmaktadir (Anonim 2016). FAO (2015) verilerine gére Diinya turuncgil

uretiminde; Turkiye (104 bin hektar alanda 3.6 milyon ton Gretim) 6. sirada yer
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almaktadir. Ulkemizde, ozellikle Akdeniz ve Ege Bolgeleri’nde yetistirilmektedir
(Anonim 2018).

Sonbaharda olgunlasan greyfurt meyvesi, kalin kabuklu ve ¢esitlerine gore sar1, kirmizi

ya da pembe etlidir. Cesitlerine gére adlandirilmast su sekildedir:

» Star Ruby: Meyve eti ve kabugu kirmizidir. Cok sik ve ¢ali gibi bir dal yapisina
sahip olmasi meyvenin biiylimesini engellediginden yetistirilmesi oldukca
zordur.

» Flame: Renkli, duzgin yuvarlak meyveli, ince puruzsiz kabuklu bir greyfurt
cesitidir. Diger cesitlere gore meyve suyu miktar1 daha fazladir. Kabuk rengi
Star Ruby’den koyudur; bununla beraber Star Ruby gibi soguga duyarli degildir.

» Henderson: Star Ruby’ye benzer ama verimi daha yiiksektir ve ekolojik sartlara
uyumu daha iyidir. Meyvesi ve kabugu diger tiirlere gére daha koyudur. Diger
tiirlere gore daha erken hasat edilir. Tad1 ve goriintiisii sayesinde taze tiiketime
daha elverisli bir tiirdiir.

» Ray Ruby: Sekerli, renkli bir greyfurt ¢esididir. Meyvesi Star Ruby’den biraz
daha sekerli ve daha koyu renklidir.

» Rio Red: Agaglart giiclii, meyvesi az ¢ekirdeklidir ve kabugu zor soyulur.

» Ruby Red: Diinyada en ¢ok iiretimi yapilan ¢esididir. Meyvesi pembe renkli,
meyve suyu beyazdir. Agagta uzun slre kalabilir, 4 ay slreyle depolanabilir.
Verimi istikrarli ve yliksek oldugundan iilkemizdede ¢ok yetistirlen bir tiirdiir.

» Marsh Seedless: Beyaz renklidir, verimi yulksektir; ancak tlkemizde ¢ok
yetistirilmez (Anonim 2018).

Greyfurt kabuklar1 kuru madde bazinda %20-30 oraninda pektin icermektedir ve elma
posasindan elde edilen pektine gore turunggil kabugundan elde edilen pektin daha agik
renkli ve gorsel acidan daha kalitelidir. Gilizel ve Akpinar (2017) tarafindan cesitli
turuncggiller lizerinde yapilan pektin ekstraksiyonu caligmasinda, en ylksek verime
%22.09 ile greyfurt kabugunun sahip oldugu tespit edilmistir. Bagherian ve ark. (2011),
yaptiklar1 bir ¢aligmada asit, mikrodalga ve ultrases ile ekstraksiyon yontemlerini

greyfurttan pektin ekstraksiyonunda kullanmislar. En yiiksek verimi 900 W giiciinde ve
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6 dakika siiresinde, %27.81 olarak tespit etmislerdir. Ayn1 calismada yine greyfurt
kabugundan pektin iiretilmis, ultrases destekli ekstraksiyon ile 70°C’de 20 dakikada
%17.92 verim elde edilmistir. Wang ve ark. (2015) tarafindan yapilan bir ¢aligmada
calismada 66.71 °C, 27.95 dakikada %27.34 verimle pektin iiretilmistir.

2.5. Yanit Yiizey Yontemi (Response Surface Methodology-RSM)

Yanit yiizey yontemi, 1951 yilinda Box ve Wilson tarafindan gelistirilmis olup
“proseslerin gelistirilmesi ve optimizasyonu icin gerekli istatistiksel ve matematiksel
tekniklerin birlikte kullanildigr bir yontem” olarak tanimlanmaktadir (Myers ve
Montgomery, 1995). Amaci; deneyler i¢in gerekli olan zaman, emek, maliyet
gereksinimini en aza indirgeyerek optimum deney kosullarini elde etmek ve ¢alisilan
konuya iliskin bir matematiksel formiilasyon gerceklestirmektir (Degirmecioglu ve
Yazgi, 2006). Yanit ylizey yontemi, sistemin yanitt ve bagimsiz degiskenler arasindaki
iliskiyi  belirlemek ig¢in kullanilir. Bagimsiz degiskenler, prosesi etkileyen
parametrelerdir, yanitlar ise bagimli degiskenlerdir. Yanitlarin izohips egrilerinin iist
liste yerlestirilmesi veya istenilen hedefe ulasma fonksiyonu veya lineer olmayan
programlama yontemleri kullanilarak optimum noktalar belirlenir. Yanit yiizey yontemi;
eleme denemeleri, bolge arastirmasi ve islemin veya iiriiniin optimizasyonu olmak iizere
3 asamadan olusmaktadir. Eleme denemeleri, daha az sayida ve daha verimli deneme
yaptlmasina olanak saglarken, bOlge arastirmasi eleme denemelerinde elde edilen
bagimsiz degiskenlerin sistem yanitinda olusturduklari degerlerin, optimum noktaya
yakin sonuglar verip vermedigini belirlemektedir. Optimum noktaya yaklasildiginda
optimizasyon asamasi baslar, gercek yanit fonksiyonu optimum nokta etrafinda 6nemli
bir egrilik gosterir ve tahminlenmesinde lineer olmayan modeller, ikinci dereceden
polinomiyal modeller, tissel modeller veya eksponensiyel modeller kullanilmaktadir.
Uygun model, optimum noktanin tahminlenmesinde kullanilir (Kog ve Ertekin, 2009;
Bas, 2010). Deneme desenlerinin olusturulmasinda asagida siralanan iki farkli tasarim
kullanilmaktadir.

1. Box-Wilson merkez esasl bilesik tasarim (CCD) modeli bir merkez noktali tam ya da
kismi 2 faktoriyel dagilimini igerir. Yildiz noktasini, bir faktor olarak tasarim daima 2

kez icerir. 3 tipi bulunmaktadir:
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a) Ilgi alanin1 distan gevreleyen tasarim (CCC); tiim deney alaninda yiiksek
tahminleme yapilmasini saglar ve her faktor i¢in 5 seviyeye ihtiyag vardir.
b) Ilgi alani igten cevreleyen tasarim (CCI); belirli faktor limitlerinde tam ya
da kismi faktoriyel tasarim yaratir ve her faktor igin 5 seviyeye ihtiyag vardir.
c) Yuz merkezli tasarim (CCF); her faktor igin 3 seviyeye ihtiya¢ vardir.
2. Box-Behnken tasarim (BB) tam ya da kismi faktoriyel tasarim icermeyen en az islem
gerektiren tasarimdir ve her faktor i¢in 3 seviyeye ihtiya¢ vardir (Degirmecioglu ve
Yazgi, 2006).

Simdiye kadar yanit yiizey yontemi pektin ekstraksiyon kosullarinin optimizasyonu i¢in
pek ¢ok calismada kullanilmigtir. Moorthy ve ark. (2016) tarafindan nar kabugundan
pektin ekstrakte edilen calismada sivi kati orami (1:10-1:20 g/ml), pH (1-2),
ekstraksiyon zamani (15-35 dakika) ve ekstraksiyon sicakligi (50-70°C) bagimsiz
degiskenler olarak alinmis, verime ulasmak i¢in 29 deney yapilmis, en yiiksek verim
%23.87 olarak bulunmustur. Mosayebi ve Yazdi (2015) tarafindan, kurutulmus
karaduttan mikradalga ile pektin ekstraksiyonunda Box-Wilson yiz merkezli dizayn
(CCF) yontemi ile 20 deney yapilmistir. Bagimsiz degiskenler olarak ektraksiyon
zamani (10-20-30 dakika), mikrodalga guct (300-600-900 W), siv1 kat1 oran1 (15-22.5-
30 ml/g) kullanilmisg, en yliksek verim 900 W, 20 dakika, 22.5 ml/g kosullarinda %
14.47 olarak bulunmustur. Maran ve Parakash (2014) tarafindan papaya meyvesinin
kabugundan mikrodalga ile pektin ekstrakte edilen ¢alismada; ektraksiyon zamani (20-
100-180 sn), mikrodalga giicu (320-480-640 W), siv1 kat1 oran1 (5-15-25 ml/g), pH (1-
2-3) bagimsiz degiskenler olarak kullanilmis, 29 deney yapilmis, bu deney
sonuglarindan elde edilen verimlere gore optimum kosullar belirlenmistir. En yiiksek
verim 512 W, 140 sn, 15 ml/g, pH 1.8 kosullarinda %25.41 olarak bulunmustur.
Hosseini ve ark. (2016) tarafindan eksi portakal kabugundan mikrodalga ile pektin
ekstraksiyonu yapilmis ve bu ¢calismada Box—Behnken yanit yiizey yontemi kullanilmas,
bagimsiz degiskenler ektraksiyon zamani (1-2-3 dak.), mikrodalga giicu (300-500-700
W) ve pH (1.5-2.25-3) olarak belirlenmistir. En yiiksek verim 700 W, 3 dak, pH 1.5

kosullarinda %29.1 olarak bulunmustur.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1. Materyal

Greyfurt kabuklar1 yerel marketlerden temin edilen greyfurtlardan (ruby red) elde
edilmistir. Kabuklar dograyici vasitasiyla pargalanip, oda sicakliginda Kkurutulup,

ogiutiildiikten sonra kullanilincaya kadar +4 °C’ de depolanmustir.

Ticari pektin 6rnegi Tito (Yantai Andre Pectin Co. Ltd., Cin) firmasindan alinmistir.
Kullanilan biitiin kimyasallar Sigma (Sigma Chemical Company, MO, USA), Merck
(Merck KGaA, Darmstadt, Germany) ya da Alfa Aesar (Alfa Aesar GmbH & Co KG,

Germany) firmalarindan temin edilmistir.

3.2. YOntem

3.2.1. Pektinin klasik yontemle ekstraksiyonu

Pektin klasik ekstraksiyon prosediri Whistler ve BeMiller, (1973)’e gore
gergeklestirilmistir. Ogiitiilen greyfurt kabuklari (1 g), payreks siselerde (100 ml) farkls
hacimlerde (20-30-40 ml) ve farkli pH’ lara (1-1.5-2) ayarli asidik su (asitli sularin pH’
lar siilfirik asitle ayarlanmistir) ile karigtirtlmig, 80°C’ye ayarli karistirmali su
banyosunda (Memmert WB 22, Almanya) pektinler farkli siirelerde (1-2-3 saat)
ekstrakte edilmistir. Ekstrakte edilen pektini ¢oktiirmek amaciyla %96’ lik etil alkol ile
ilave edilmis ve +4°C’ de buzdolabinda 24 saat bekletilmistir. 24 saat sonunda pektin
filtrasyonla izole edilmis ve %96’ lik etil alkol ile 3 kez yikanmistir. Daha sonra etlivde
45 °C’ de kurutulmustur. Kurutulduktan sonra pektin ogiitiilerek toz pektin elde
edilmistir. Pektin verimi asagidaki formiille bulunmustur.

Verim=(mo/m)x100 (3.1
Mo= g cinsinden kurutulmus pektinin agirlig

m= g cinsinden kurutulmus greyfurt kabuklarinin agirhig
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3.2.2. Pektinin mikrodalga ile ekstraksiyonu

Pektin mikrodalga ekstraksiyonu Wang ve ark. (2007)’e gore gerceklestirilmistir. Evsel
mikrodalga firin kullanilmistir (Arcelik MD 554, Tiirkiye). Ogiitiilen greyfurt kabuklar
(1 9), payreks siselerde (100 ml) farkli hacimlerde (20-30-40 ml) ve farkli pH’lara (1-
1.5-2) ayarli asidik su (asitli sularin pH’lar1 siilfiirik asitle ayarlanmistir) ile
karistirilmig, 360 W mikrodalga giiciine ayarli mikrodalga firminda pektinler farkli
strelerde (30-60-90 s) ekstrakte edilmistir. Ekstrakte edilen pektini ¢oktiirmek amaciyla
%96’1ik etil alkol ile ilave edilmis ve +4°C’ de buzdolabinda 24 saat bekletilmistir. 24
saat sonunda pektin filtrasyonla izole edilmis ve %96’lik etil alkol ile 3 kez yikanmustir.
Daha sonra etlivde 45°C’ de kurutulmustur. Pektin verimi asagidaki formiille
bulunmustur.

Verim=(mo/m)x100 (3.2)
Mo= g cinsinden kurutulmus pektinin agirlig

m= g cinsinden kurutulmus greyfurt kabuklarinin agirlig

3.2.3. Deneysel tasarim ve yanit yiizey yontemi ile ekstraksiyon kosullarinin
optimizasyonu
Her iki ekstraksiyon yontemi igin de optimizasyon calismalart yapilmistir. Klasik
yontemle pektin ekstraksiyonunda bagimsiz degiskenlerin deger araliklarinin se¢iminde
literatiir taramasi sonuglarindan yararlanilmigtir, ekstraksiyon atik/solvent orani (20-40
ml/g), sure (1-3 saat) ve solvent pH’st (1-1.5) bakimindan optimize edilmistir.
Mikrodalga ile pektin ekstraksiyonunda, bagimsiz degiskenlerin deger araliklarinin
seciminde literatiir taramasi ve On denemelerin sonuglarindan yararlanilmustir,
ekstraksiyon atik/solvent orani (20-40 ml/g), stre (30-90 saniye) ve solvent pH’s1 (1-
1.5) bakimindan optimize edilmistir. Optimizasyon i¢in bir yanit yiizey yontemi olan Ug
degiskenli ve ii¢ seviyeli Box—Behnken tasarimi kullanilmistir ve detaylar asagida
¢ikartilmistir.
Bagimsiz degiskenler: atik/solvent orani, siire, solvent pH’s1

Bagimh degisken: Pektin verimi
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Cizelge 3.1. Mikrodalga destekli ekstraksiyon igin denenen bagimsiz degiskenlerin

degerleri
Bagimsiz Degiskenler -1 0 +1
Sire (saniye) X1 30 60 90
pH X2 1.0 1.5 2.0
SK orani (ml/g) X3 20 30 40

Cizelge 3.2. Klasik ekstraksiyon i¢in denenen bagimsiz degiskenlerin degerleri

Bagimsiz Degigkenler =1 0 +1
Sire (saat) X1 1 2 3

pH X2 1.0 1.5 2.0
SK oran1 (ml/g) X3 20 30 40

Pektin veriminin maksimum oldugu kosullar optimum hidrolizasyon kosullar1 olarak
secilmistir. Optimum kosullar i¢in segilen model asagidaki esitlikte (Esitlik 3.3)
aciklanmustir:

Y=bo+b1X1+b2Xo+b3X3+h11X1+022X2+033X3+012X 1 X2+013X1 X3+023X2X3 (3.3)
Esitlikte 1 de Y bagimli degiskenleri b sabit, b1, b2 ve bz lineer terimleri, b11, b2> ve bsz
kuadratik terimleri ve Xi, X2 ve X3 bagimsiz degiskenleri temsil etmektedir. Design-
Expert V7 (Stat-Ease Inc., Minneapolis) programi elde edilen datalarin regresyon ve
grafiksel analizi i¢in kullanilmistir. Fischer’s testi model esitligini elde etmek ig¢in

Student’s t-test regresyon katsayilarinin istatiksel 6nemini bulmak igin kullanilmustir.
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3.2.4. Marmelat Uretimi

Optimum ekstraksiyon kosullar1 belirlenen pektinlerin biiyiik o6l¢ekte iiretimleri
yapildiktan sonra, gidalardaki etkilerini incelemek i¢in kayist marmelati iiretiminde
kullanilmistir. Marmelat tretimi; “Regel, Jole, Marmelat ve Tatlandirilmis Kestane

Plresi Tebligi”ne gore yapilmistir (Yurdagil, 2007). Kullanilmis olan recete asagida

verilmistir.

Cizelge 3.3. Kayis1 marmelat1 iiretim regetesi

Meyve veya pulp 1000 g

Seker 1200 g (10.75 g pektin ile karistirilacak 43g seker
dahildir.)

Pektin 10.75 g (43 g sekerle karistirtlarak kullanilmistir)

Sitrik asit ¢ozeltisi (%25°lik)  13.30 ml

Su 200 ml

Oncelikle kayisi ezilip pulp haline getirilmistir. Hazirlanan meyve pulpu iginde
manyetik karistirict bulunan temiz bir behere aktarilmis; dibi tutmamasi ve homojen bir
yap1 elde edilebilmesi icin seker ilave edilerek, karistirmali isiticida 1sitilmigtir.
Kaynama basladiktan sonra dijital refraktometre (Hanna HI 96801, Almanya) ile briksi
Olciilmiistiir. Briks %60’a ulasinca i¢ine 43 g seker ilave edilmis pektin eklenmistir
(ilave edilen seker marmelat hazirlama formiiliinde belirtilen 1200 g seker igerisinden
tartilarak alinmistir). Pektin ¢oziilene kadar bir iki dakika kadar daha kaynatilmis ve
sitrik asit ¢ozeltisi eklenip, birkag dakika daha kaynatilmistir. Uretilen kayis1 marmelati,
porsiyonlara boliinmiistiir. Numuneler soguduktan sonra kaplarin agzi kapatilarak ve

uzerlerine 6rnek kodlar1 yazilarak panelistlerin tadim yapmalari i¢in hazirlanmistir.

30



3.2.5. Duyusal analiz

Hazirlanan marmelat 6rnekleri 15 katilimei ile, 9-aralikli hedonik test ile duyusal olarak
degerlendirilmistir. Caligmada renk, kivam, tat ve lezzet ve koku oOzellikleri
degerlendirilmistir. Orneklerinin konuldugu plastik kaplar rastgele secilen 3 basamakli

sayilarla kodlanmistir (Cizelge 3.4).

Cizelge 3.4. Panelistlere dagitilan duyusal degerlendirme formu

Renk Kivam Koku Tat lezzet  Genel begeni
682
426
350
350: Ticari, 426: Klasik, 682: Mikrodalga
10-9.......... Cok lyi
e Iyi
T, Orta
T Kotu

3.2.6. Pektinin soguk ve sicak suda ¢oziiniirligii

0.25 g pektin 10 ml %95’ lik etanol karistirilarak ve tizerine 50 ml destile su eklenip
kuvvetlice ¢alkalanmigtir. Pektinin soguk suda ¢oziiniip ¢6ziilmedigine bakilmistir.
Karigim 85-95 °C’ de 15 dakika siire ile galkalanarak isitilmis ve 15 dakika sonunda
¢6zinlp ¢ozlinmedigine bakilmistir (Fishman ve ark., 1984).

3.2.7. Pektinin sicak ve soguk alkalide (NaOH) coziiniirliigii

0.25 g pektin 10 ml %95’ lik etanol karistirilip ve tizerine 50 ml destile su eklenip

kuvvetlice ¢alkalanmustir. Pektin ¢ozeltisinden 5 ml almmistir. Uzerine 1 ml 0.1 N

sodyum hidroksit (NaOH) eklenmistir. Pektinin soguk alkalide ¢oziinlip ¢ozliinmedigine
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bakilmistir. Karisim 85-90 °C’ de 15 dak siire ile ¢alkalanarak 1sitilmis ve 15 dakika

sonunda ¢ozliniip ¢6ziilmedigine bakilmistir (Fishman ve ark., 1984).

3.2.8. Pektinde eklivalent (esdeger) agirhk

0.5 g pektin 5 ml etanol ile 1slatilmis ve tlizerine 1 g sodyum kloriir eklenmis 100 ml
destile su ve birka¢ damla fenol kirmizisi eklenmistir. Cozelti 0,1 N sodyum hidroksit
ile pembe renk elde edilinceye kadar titre edilmistir (Aina, 2012). Ekiivalent agirlik
asagidaki formiil ile hesaplanmugtir.

EA= (Ornek agirhigi (g) x 1000) / (NaOH sarfiyat (ml) x Normalite NaOH) (3.4)

3.2.9. Pektinin metoksil icerigi

0.5 g pektin 5 ml etanol ile islatilip ve tizerine 1 g sodyum kloriir eklenmis 100 ml
destile su ve birka¢ damla fenol kirmizisi eklenmistir. Bu soliisyona 0.25 N NaOH
cozeltisinden 25 ml eklenip ve calkalandiktan sonra, oda sicakliginda 30 dakika
bekletilmistir. Sonra 25 ml 0.25 N HCI ¢ozeltisi eklenip ve 0.1 N NaOH ¢ozeltisi ile
dontiim noktasina gelene dek titre edilmistir (Aina, 2012). Metoksil icerigi asagidaki
esitlik ile hesaplanmustir.

% Metoksil icerigi= [NaOH sarfiyat (ml) x Normalite NaOH x 31 x 100] / [6rnek
agirligl (mg)] (3.5)

3.2.10. Pektinin anhidronik asit analizi

Pektinin anhidronik asiti ekiivalent agirlik ve metoksil igerigi degerleri kullanilarak
asagidaki esitlikle hesaplanmistir (Azad ve ark., 2014).

% AUA =[(176x0.1Zx100) / (Wx1000)] + [(176x0.1Yx100) / (Wx1000)] (3.6)
Z= ekiivalent agirlikta kullanilan NaOH sarfiyat (ml)
Y

metoksil igerigi belirlemede kullanilan NaOH sarfiyat (ml)
W=06rnek agirligi (g)
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3.2.11. Pektinin esterlesme derecesi

Esterlesme derecesi ekiivalent agirlik ve metoksil igerigi degerleri kullanilarak
asagidaki esitlikle hesaplanmistir (Azad ve ark., 2014).
% DE = [(176x% MeO) / (31x%AUA)] x 100 (3.7)

3.2.12. Pektinin Uronik asit icerigi

Orneklerin iironik asit igerigi m-hidroksidifenil metodu ile D-galakturonik asit standardi
kullanarak belirlenmistir (Melton ve Smith, 2001). Ornekler (0.005 g) 2 ml konsantre
stlfurik asit ile 20 dakika karistirildiktan sonra hacmi 10 ml’ye su ile tamamlanmis ve
10 dakika 2000xg’de santrifiij edilmistir. Stvi kissmdan 400 pl alinarak 40 pl 4 M
sulfamik asit/potasyum sulfamat ¢ozeltisi (pH 1.6) ile karistirilarak, Gzerlerine sulfurik
asit icinde hazirlanmis 2.4 ml 75 mM sodyum tetraborat eklenmis, su banyosu i¢inde 20
dakika kaynatilmistir. Oda sicakligina kadar sogutulan Orneklere, 80 pl m-
hidroksidifenol ¢ozeltisi eklenmis, 10 dakika oda sicakliginda inkiibe edildikten sonra
absorbansi spektrofotometrede 525 nm’de okunmustur. Uronik asit tayininde kullanilan

cozeltilerin hazirlanis1 EK I’de verilmistir.

3.2.13. Fourier transform infrared (FTIR) spektroskopisi

Uretilen pektinin yapist FT-IR (Fourier Transformed Infrared) spektroskopi sistemi
kullanilarak infrared spektrumu ile karakterize edilmistir. Pektinler ayr1 ayr1 olmak
kaydiyla KBr ile basing altinda preslenerek pellet haline dontstiirilmiistiir. Bu
pelletlerin 400-4000 cm-1 dalga sayis1 araliginda spektrumlari alinmistir. Ayni zamanda
pektin 6rneklerinin esterifikasyon derecesi (DE) serbest karboksil gruplarinin (1630 cm”
1) ve esterlesmis gruplarmn (1740 cm™) pik alan degerleri ile asagidaki baginti
kullanilarak da hesaplanmistir (Pappas ve ark., 2004).

DE =124.7 xR+ 22013, R =[A1740/(A1720+A1630)] X 100 (3.8)
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Bu bagintida Ai740 ve Aie3o metil esterlenmis ve metil esterlenmemis karboksil
gruplarmin sirastyla 1740 cm™ ve 1630 cm™’de bantlarin absorbans yogunluklarini

ifade etmektedir.

3.2.14. Nem igerigi

Ornek kabi etiivde 100-105 °C’de sabit agirliga gelmesi saglanmustir. 0.5 g 6rnek
(pektin, marmelat) icerisine konulmus ve 100-105 °C’de sabit agirliga gelene kadar
kurutulmustur. Asagidaki esitlikle % nem hesaplanmistir (AOAC, 2005).

% nem = (kayip agirlik/ 6rnek agirligr) x100 (3.9)

3.2.15. Kl igerigi

0.5 g pektin ve 1 g marmelat 6rnekleri kuru porselen kaba tartilmistir. Pektin ve
marmelat 6rnekleri iki ayr1 grup olarak 550 °C’ de 4-6 saat kiil firininda agik gri kiil
rengi elde edilene kadar yakilmistir. Asagidaki esitlige gore hesaplama yapilmistir
(AOAC, 2005).

% kiil= (atik agirhigi/6rnek agirligr) x100 (3.10)

3.2.16. Toplam seker tayini

Fenol siilfrik asit metodu ile glikoz standardi kullanilarak belirlenmistir (Dubois ve ark.,
1956). 10 mg pektin tartilmis ve tartilan 6rnege 5 ml su ilave edilmistir, tizerine 200 ul
0.1 N NaOH eklenmistir. Analiz i¢in stok ¢ozelti hazirlanmistir. Olusan ¢ozeltiden bos
tiipe 100 pl 8rnek almarak, 50 pl %80 lik fenol ¢dzeltisinden eklenmistir. Uzerine 2 ml
konsantre sulfrik asit eklendikten sonra 10 dakika bekleyip, 490 nm’de
spektrofotometrede absorbansi okunmustur. Marmelatlarda toplam seker tayini igin, 2 g
ornek tartilmis ve 50 ml saf su ile tamamlanarak analiz i¢in stok ¢ozelti hazirlanmustir.
Gerekli seyreltmelerden sonra ¢ozelitiden100 pl alinip, 900 pl su ile tamamlanmustir.
Olusan ¢ozeltiden tekrar 100 pl alinip, 900 pl su ile tamamlanmistir. Bu ¢ozeltiden de
50 ul alimip, 50 pl su ile tamamlanarak marmelat ¢ozeltisinden 100 pl 6rnek alinmistir.

Uzerine 50 ul %80 lik fenol ¢ozeltisinden eklenmistir. Uzerine 2 ml konsantre siilfurik
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asit eklendikten sonra 10 dakika bekleyip, 490 nm’ de spektrofotometrede absorbansi

okunmustur.

3.2.17. Protein tayini

Protein Bradford metodu ile Bovin Serum Albumin (BSA) standardi kullanilarak
belirlenmistir (Bradford, 1976). Pektinde protein tayini i¢in, 10 mg pektin Ornegi
tartilmis iizerine 5 ml su konulmustur. 200 pul 0.1 N NaOH eklenmis ve 2 dakika
kaynatilmisitr. Kaynatilan ¢ozeltiler vortekslendikten sonra kapakli tiiplere
bosaltilmistir. Boylelikle analiz igin stok pektin ¢ozeltisi hazirlanmistir. Marmelatta
protein tayini icin, 2 g 6rnek tartilmis ve 50 ml saf su ile tamamlanarak analiz igin stok
marmelat ¢ozeltisi hazirlanmistir. Stok ¢dzeltilerden 0.5 ml 6rnek alinip, 5 ml Bradford
cOzeltisi  karigtirnllarak 10 dakika oda sicakliginda  bekletildikten  sonra
spektrofotometrede 595 nm’de absorbansi okunmustur. Bradford metodunda kullanilan

cozeltilerin hazirlanis1 EK II’de verilmistir.

3.2.18. Marmelatta indirgen seker tayini

Indirgen seker Dinitrosalisilikasit (DNS) metodu ile glikoz standardi kullanilarak
belirlenmistir (Miller, 1959). 2 g alinan 6rneklerin hacmi 50 ml’ye tamamlanmistir. 100
ul érnek, 900 pl su ile tamamlanmistir. Orneklerden, 1ml alinarak iizerine 1.5 ml DNS
cozeltisi eklenmis ve karistirici ile Ornekler homojen hale getirilmistir. 100 °C
sicaklikta 5 dakika kaynatildiktan sonra, Ornekler buz banyosu yardimiyla oda
sicakligina sogutulmus ve olusan renk glikoz standardina karsilik, spektrofotometrede

560 nm’de okunmustur. DNS ¢6zeltisinin hazirlanmas1 EK III’ de verilmistir.

3.2.19. Marmelatta asitlik tayini

Asitlik Rangana (1986)’ da anlatilan sekilde titrasyon ile belirlenmistir. 5 g marmelat
alinarak ve destile su ile 100 ml balon jojeye tamamlanmistir. Hazirlanan sollisyondan
erlene 5 ml alinarak iizerine birka¢ damla fenol kirmizis1 eklenmistir. 0.1 N’ lik NaOH

ile titre edilmistir. A¢ik pembe renk goriiliince titrasyon sona erdirilmistir. 15 saniyeden
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sonra hala renk sabit oldugunda titre degeri kaydedilmistir. Kaydedilen deger

kullanilarak asagidaki esitlige gore hesaplama yapilmistir.

titres NNaOH stamamilanan hacimsekivalent agirhk (sitrik asit cinsinden )+ 100 (3 11)

%Asitlik=

arnek hacmisbrnek aprhif+=1000

3.3. istatistiksel Analiz

Sonuglar, ortalama + standart sapma olarak verilmistir. SPSS istatistiksel bilgisayar
programi sonuglari analiz etmek amaciyla kullanilmistir (SPSS, Inc., Chicago, IL,
USA). Deneylerde bulunan degerler, %95 giiven araliginda, Duncan testi ile

degerlendirilmistir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Pektinin Mikrodalga Yontemi ile Ekstraksiyonu ve Ekstraksiyon Kosullarinin
Optimizasyonu

Pektin Uretiminde daha yaygin kullanilan metod, pektin kaynagi bitkiden asitlendirilmis
su ile ekstraksiyonu sonrasinda etanol ile coktlrilmesidir (Wang ve ark., 2007).
Kullanilan klasik yontem ¢ok uzun zaman almaktadir. Son yillarda kullanilmaya
baslanan mikrodalga destekli pektin ekstraksiyonunda; ekstraksiyon i¢in daha kisa
slireye ve daha az ¢oziiciiye ihtiya¢ duyulur. Ayrica daha yiiksek kaliteli {iriin, ylksek
ektraksiyon verimi, diisitk maliyet gibi avantajlar1 sayesinde klasik yonteme alternatif
ve daha Ustin bir yontem olarak gérilmektedir (Cellat, 2011; Adetunji ve ark., 2017).
Mikrodalga destekli esktraksiyon daha kaliteli ve kolay ekstraksiyon sagladigindan bu
calismada mikrodalga destekli ekstraksiyon sistemi tercih edilmistir. Yapilan
arastirmalarda mikrodalgada uygulanan giic 420 W'dan yiiksek oldugunda, verimin
azaldig1 tespit edildiginden (Maran ve ark., 2015), ekstraksiyon kosullar1 diisiik

mikrodalga giiciinde optimize edilmistir.

Mikrodalga yontemi ile pektin ekstrakte etmek amaciyla yerel marketlerden alinan
greyfurtlarin kabuklar1 kurutularak 6giitiilmiistiir. Ogiitiilen greyfurt kabuklari farkli
stvi/katt (20-30-40 ml/g) oranlarinda farkli pH’lara (1-1.5-2) ayarlh asidik su ile
karistirilarak, 360 W mikrodalga giicline ayarli, evsel mikrodalga firinda farkli siirelerde
(30-60-90 saniye) ekstrakte edilmistir. Bagimsiz degiskenler X1 sure (saniye), X2 pH,
Xssivi kati oran1 (ml/g); ve deneysel veri araligt Materyal ve Yontem boliimiinde
Cizelge 3.1°de verilmistir. Bagimli degisken Y pektin verimi (%) Cizelge 4.1°de

verilmistir.
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Cizelge 4.1. Deneysel tasarim ve greyfurt kabuklarindan mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile elde edilen pektin verimleri

Deney Sure SK orani Pektin Verimi
numarasi (saniye) PH (ml/g) Deneysel Tahmini
1 60 15 30 7.75 7.88
2 60 15 30 7.40 7.88
3 60 2.0 20 6.43 6.01
4 90 15 20 12.48 12.98
9 60 1.0 20 13.38 13.35
6 60 15 30 7.59 7.88
7 60 15 30 9.51 7.88
8 30 1.0 30 11.08 11.16
9 90 1.0 30 21.88 21.41
10 30 15 20 5.19 5.14
11 60 15 30 7.16 7.88
12 60 1.0 40 14.42 14.83
13 30 15 40 6.32 5.83
14 30 2.0 30 4.97 5.44
15 90 2.0 30 14.09 14.01
16 90 15 40 16.75 16.80
17 60 2.0 40 9.02 9.05
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Optimum kosullarin elde edilmesi i¢in yapilan denemelerde en yiiksek verim pH 1°de,
30 ml/g sivi kati oraninda, 90 saniyede yapilan ektraksiyonda %21.88 olarak
bulunmustur. En diisiik verim ise pH 2’de, 30 ml/g siv1 kati oraninda, 30 saniyede
yapilan ektraksiyonda %4.97 olarak bulunmustur (Cizelge 4.1). pH 2’deki verimlerin
pH 1 ve pH 1.5 verimlerine gore daha diisiik oldugu goriilmektedir. pH ve siv1 kat1 orant
sabit kaldiginda 30 saniyede verim %11.08 (deney 8), 90 saniyede ise verim
%21.88°dir. Bu durum ekstraksiyon suresinin verim tzerinde énemli derecede etkisi

oldugunu gostermektedir.

Sonuglar denenen kosullarda pektin veriminin farkli oldugunu gosterdiginden, elde
edilen verilerin optimize edilmesi gerekmektedir. Mikrodalga ile greyfurt kabuklarindan
pektinin optimizasyonu i¢in bagimsiz degiskenler ve deneysel veri araligi Cizelge 4.1
de sunulmustur. Kodlanmis degiskenlere gore kuadratik model Esitlik 4.1°de
gosterilmigstir. Y verim, siire (X1), pH (X2) ve sivi kati oran1 (X3) fonksiyonu olarak

verilmistir.

Y=7.88+4.70X1- 3.28X5 + 1.13X3 — 0.42X12 + 0.78X22 + 0.39X3, + 2.25X1X>
+ 2.87X1X3 + 0.05X2X3 (4.2)

Greyfurt kabugundan mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektin verimi
ANOVA ile degerlendirilerek; Cizelge 4.2°de sunulmustur. Pektin verimi igin regrasyon
katsayist 0.99 olarak bulunmustur, model uyum eksikligi gostermemis (p <0.05) ve
regresyon %95 giiven araliginda istatistiksel olarak 6nemli bulunmustur. R%nin (0.99)
yiiksek degeri, Adj R?(0.97) degeri, Pred R? (0.92) degerleri modelin, yanit ve bagiml
degiskenler arasindaki iliskiyi sergilemekte ve modelin 6nemini dogrulamaktadir
(Maran ve ark., 2013). Diisiikk varyans katsayist (8.02) ve standart sapmanin 0.83
olmasi, deneylerin yiiksek derecede hassasiyetini ve giivenilirligini gdstermektedir.
Yanit i¢in yeterli tahminleme (Adeq Precision-sinyal/giiriiltii oraninin) degerinin 4’ten
blylik olmasi, model hassasiyetinin yeterliligini gosterir. Bu deger yapilan ¢alismada

26.13 ¢ikmis olup, gelistirilen modelin en uygun oldugunu gostermistir.
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Cizelge 4.2. Greyfurt kabuklarinda mikrodalga destekli ekstraksiyonda elde edilen
pektin verimlerinin ANOVA Cizelgesi

Kaynak Tahmini  Kareler Serbestli'k Standart  Karelerin If . P-degeri
Katsay1  toplamm  derecesi sapma ortalamas1  degeri

Model 7.88 336.68 9 37.41 54.60 <0.0001
X1 4.70 177.08 1 0.37 177.08 258.47 <0.0001
X2 -3.28 86.05 1 0.29 86.05 125.60 <0.0001
X3 1.13 10.21 1 0.29 10.21 1490  0.0062

X1 Xz -0.42 0.70 1 0.29 0.70 1.03 0.35

X1 X3 0.78 2.46 1 0.41 2.46 3.59 0.10

X2 X3 0.39 0.60 1 0.41 0.60 0.88 0.38
Xq? 2.25 21.29 1 0.41 21.29 31.08  0.0008
X2? 2.87 34.78 1 0.40 34.78 50.76  0.0002
Xa? 0.05 0.01 1 0.40 0.01 0.02 0.90

Residual 4.80 7 0.69

elL<Js>i/1L<jlriT:§i 1.29 3 0.43 049 071

Saf hata 3.50 4 0.88

Toplam 341.48 16

R% 0.99, Adj R? :0.97, Pred R% 0.92, Adeq Precision : 25.6, CV.% : 8.02,

Std. Dev. : 0.83, PRESS: 26.13

Sekil 4.1°de greyfurt kabuklarindan mikrodalga ile ekstrakte edilen pektin verimi
Uzerine sicaklik, siire ve sivi/kati orani etkisini gosteren, verimi tahmin etmede
kullanilan yanit yuzey ve kontur grafikleri gorulmektedir. 360 W sabit mikrodalga
glictinde siv1 kat1 oran1 30 ml/g oldugunda, maksimum pektin verimi 90 saniye ve pH 1
de %21; pH 1.5 oldugunda maksimum pektin verimi, sivi kati oran1 40 siire 90 saniye
oldugunda %17; sire 60 saniye oldugunda ise maksimum pektin verimi pH 1 ve

stvi/kat1 oran1 40 ml/g oldugunda %15 olarak tespit edilmistir.

Pektin verimi siire artis1 ile artmakta, pH artis1 ile azalmakta, sivi/kati orami ile
artmaktadir. Ekstraksiyon siresi ekstraksiyonu etkileyen en 6nemli faktorlerden

birisidir. En yiiksek verimi elde etmek i¢in en uygun siireyi segmek gerekir. Elde edilen
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sonuclardan, sekildeki grafiklerde gorildiigi tizere, sire 30 saniyeden 90 saniyeye
dogru arttikca sivi kati oranmma da baglh olarak ekstraksiyon veriminin arttigi
gozlenmistir. Bununla beraber, ekstraksiyon sisteminde mikrodalga enerjisinin
sogurulmasi ekstraksiyon sivisinin termal birikimi arttirmakta ve asir1 zaman
maruziyetide, pektin bozunmasina neden olabilmektedir (Maran ve ark., 2013). Chen ve
ark. (2007), tarafindan yapilan bir ¢alismada mikrodalga 1sinlama siiresinin 125

saniyeyi astiginda verimin yavagca azaldig1 gozlemlenmistir.

Sekil 4.1°deki grafiklerden pH degerinin pH 2’den pH 1’e dogru diismesiyle, diger
faktorlerede bagli olarak verimin arttigi gozlenmistir. Diisiik pH degerindeki
ekstraksiyon ¢ozeltisi ¢oziinmeyen pektine daha kolay ulasir ve pektini ¢oziiniir pektin
haline getirerek geri doniisiimiinii saglar. Ekstraksiyon verimi, S1tv1 kat1 oranindan biiyiik
olglde etkilenmektedir. En yuksek verim 30 ml/g oraninda elde edilmis olup 20 mi/g
oranina dogru verimde goriilen diisiis, 40 ml/g oranindaki verim azalmasindan daha
fazla tespit edilmistir.  Sivi kati oraninin artmasi ile ekstraksiyon hacmi artig
gostermekte ve haddinden fazla sisen bitki materyali mikrodalgalar1 dogrudan daha
rahat absorbe etmektedir. Hiicre duvarlarinin par¢alanmasiyla pektinin ¢cevredeki ortama
kolayca birakilmasini saglanir ve bu durum verim artisina yol agmaktadir. Kati sivi
orani belirli bir seviyenin lzerine ¢iktiginda soliisyon doymus hale gelir ve bu durum
kutle aktarim hizin1 negatif etkiler ve penetrasyon engellenmis olur, bu durum da verim

azalmasina sebep olmaktadir (Guo ve ark., 2012; Maran ve ark., 2013).
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Model yeterliligi, ¢esitli etkileyici faktorler ile arastirilmis ve sonuglar Sekil 4.2 'de
gosterilmistir ve veriler (Sekil 4.2 a ve 4.2 b) incelendiginde varyanstan ¢ok buyik
sapmalar olmadigi goriilmektedir. Sonuglar, deneyler ile tahmin edilen veriler arasinda
iyl bir korelasyon oldugunu gostermistir. Tiim data noktalar1 belirli smirlar iginde
kalmakta olup,kalint1 degerler diigiiktiir ve modeldeki biitiin veriler limit (x3) iginde
cikmustir (Sekil 4.2 ¢). Dolayisiyla Sekil 4.2 'de gozlenen egilimler, gelistirilen modelin
hassas oldugunu ve deneysel verileri tahmin etme kabiliyetinin oldugunu

gostermektedir.
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Pektin veriminin yiksek olmasi igin program tarafindan Onerilen veriler arasindan,
optimum sartlar olarak pH 1, 30 ml/g sivi kati orani, 90 saniye olarak secilmistir.
Segilen optimum kosullarda ti¢ tekerriirlii halde yapilan ekstraksiyon sonunda Uretilen
pektin verimi Cizelge 4.3’de gosterilmistir. Optimizasyon i¢in kullanilan istatistik
programi (Design Expert) tarafindan onerilen optimum ektraksiyon kosullarinlarinda
yapilan deneylerden bulunan pektin verimi ve program tarafindan tahmin edilen veriler

(Cizelge 4.3) ile karsilastirildiginda, pektin verimi tahmin edilen degere oldukga yakin

bulunmustur.

Cizelge 4.3. Optimum mikrodalga destekli ekstraksiyon kosullarinda elde edilen
deneysel ve tahmini pektin verimleri

Stre H Sivi/kat Verim Verim
(Saniye) P (mi/g) (Deneysel) (%)  (Tahmin) (%)
90 1 30 20.93+2.33 21.42

4.2. Pektinin Klasik Yontemle Ekstraksiyonu ve Ekstraksiyon Kosullarinin
Optimizasyonu

Greyfurt kabuklarindan klasik yontemle de pektin ekstrakte edilmis ve ekstraksiyon
kosullar1 optimize edilmistir. Ogiitiilen greyfurt kabuklar1 farkli sivi/kati (20-30-40
ml/g) oranlarinda, farkli pH’lara (1-1.5-2) ayarli asidik su ile karigtirilarak, 80°C’ye
ayarli karigtirmali su banyosunda farkli siirelerde (1-2-3 saat) ekstrakte edilmistir.
Bagimsiz degiskenler X1 sire (saat), X2 pH, X3 sivi kati oran1 (ml/g); bagimsiz
degiskenler ve deneysel veri araligi Materyal ve Yontem boliimiinde Cizelge 3.2°de

verilmistir. Bagimli degisken Y pektin verimi (%) Cizelge 4.4’de verilmistir.
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Cizelge 4.4. Deneysel tasarim ve greyfurt kabuklarindan klasik ekstraksiyonla elde
edilen pektin verimleri

Deney Sire SK oram Pektin Verimi
numarasi  (saat) P (ml/g) Deneysel Tahmini
1 3 15 20 16.94 17.48
2 1 1.0 30 26.88 28.14
3 2 15 30 20.03 21.13
4 2 15 30 19.98 21.13
5 2 15 30 22.85 21.13
6 2 2.0 40 23.45 23.49
7 2 2.0 20 9.09 9.82
8 3 15 40 27.62 28.85
9 2 15 30 20.40 21.13
10 1 15 40 26.36 25.82
11 2 15 30 22.40 21.13
12 3 1.0 30 35.95 35.45
13 1 15 20 15.56 14.33
14 3 2.0 30 19.84 18.57
15 2 1.0 20 24.75 24.72
16 2 1.0 40 34.63 33.90
17 1 2.0 30 19.20 19.71
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En yiiksek verim pH 1°de, 30 ml/g siv1 kat1 oraninda, 3 saatte yapilan ektraksiyonda
%35.95 bulunmustur. En diisiik verim pH 2’de, 20 ml/g siv1 kat1 oraninda, 2 saatte
yapilan ektraksiyonda % 9.09 bulunmustur (Cizelge 4.4). En diisiik verimin ise pH 2’de
elde edildigi goriilmektedir. 6 ve 7 no’lu deneylerde sabit siire ve pH degerlerinde tek
degiskenin sivi kat1 oran1 oldugu durumda (pH 2’de, 2 saatte); 40 ml/g siv1 kat1 oraninda
verim %23.45 iken, 20 ml/g sivi kat1 oraninda verim %9.09 bulunmustur. Sivi kati
oraninin artmasi ile ekstraksiyon hacmi artmakta, difiizyon kuralina gére sisen hiicreler,
sicakligi daha rahat absorbe edebilmekte ve bunun sonucunda verim artisi
gerceklesmektedir (Maran ve ark., 2013). Diisiik pH, uzun sure ve 30 ml/g sivi kati
orani ile bitkinin hiicre duvar1 dejenerasyonunu saglanmis ve daha fazla pektin

salinimini saglanmis ve boylece verim yiikselmistir.

Yapilan optimizasyon ¢aligmalarinda elde edilen kodlanmis degiskenlere gore kuadratik
model Esitlik 4.2°de gosterilmistir. Y verim, siire (X1), pH (X2) ve siv1 kat1 orant (X3)

fonksiyonu olarak verilmistir.

Y=21.13+1.54X1-6.33X2 +5.71X3 - 2.11X12 — 0.31 X2 + 1.12X3> + 1.49X1 X5
+ 2.85X1X3- 1X2X3 4.2)

Greyfurt kabugundan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektin verimi ANOVA ile
degerlendirilerek; sonuglar Cizelge 4.5’te sunulmustur. Pektin verimi igin regrasyon
katsayist 0.98 olarak bulunmustur. Modelde uyum eksikligi gostermemistir (p <0.05).
Regresyon %95 giiven araliginda istatistiksel olarak énemli bulunmustur. R?0.98, Adj
R? 0.95, Pred R? 0.79 olarak tespit edilmistir. Varyans (6.66) ve standart sapma (1.51)
deneylerin yiiksek derecede hassasiyetini ve 1yi giivenilirligini gostermistir. Yanit i¢in
yeterli tahminleme (Adeq Precision-sinyal/giiriiltii oraninin>4) degerinin 22.1 ¢ikmasi,

bu gelistirilen modelin en uygun oldugunu gostermektedir.
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Cizelge 4.5. Greyfurt kabuklarinda klasik ekstraksiyonda elde edilen pektin verimlerinin
ANOVA Cizelgesi

Kareler Serbestlik Standart Karelerin F-

Tahmini -degeri
Kaynak Katsay1 toplamn  derecesi Sapma ortalamas1  degeri p-degeri
Model 21.13 671.40 9 0.68 74.60 32.65 <0.0001
X, 1.54 19.06 1 0.53 19.06 8.34 0.0234
X, -6.33 320.35 1 0.53 320.35 140.21 < 0.0001
Xs 571 261.22 1 0.53 261.22 114.32 < 0.0001
-2.11 17.81 1 0.76 17.81 7.80 0.0268
X1 X
3.863E- 1.691E-
X1 Xs -0.031 003 1 0.76 3.863E-003 003 0.9684
X, Xa 1.12 5.04 1 0.76 5.04 2.20 0.1812
X2 1.49 9.32 1 0.74 9.32 4.08 0.0832
X2 2.85 34.15 1 0.74 34.15 14.95 0.0062
X2 -1.00 4.22 1 0.74 4.22 1.85 0.2164
Residual 1.54 15.99 7 2.28
Uyum -6.33 8.37 3 2.79 1.46 0.3506
eksikligi
Saf hata 5.71 7.62 4 191
Toplam -2.11 687.40 16 74.60 32.65 <0.0001

R%0.98, Adj R% 0.95, Pred R% 0.79,  Adeq Precision : 22.1, C.V.% : 6.66,
Std. Dev, : 1.51, PRESS: 146

Sekil 4.3’de greyfurt kabuklarindan klasik yontem ile ekstrakte edilen pektin verimi
Uzerine sicaklik, siire ve sivi/kati orani etkisini gosteren, verimi tahmin etmede
kullanilan yanit ylizey ve kontur grafikleri gorilmektedir. Maksimum pektin verimi
80°C sabit sicaklikta, s1v1 kat1 oran1 30 ml/g oldugunda, 3 saatte ve pH 1’de %35.95; pH
1.5°de siv1 kat1 oran1 40 ml/g, slire 3 saat oldugunda verim %27.62; slire 2 saatte sabit

tutuldugunda maksimum pektin verimi pH 1 ve sivi kati oran1 40 ml/g’da %34.63
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olarak tespit edilmistir. Verim sure artisi ile artarken, pH artis1 ile azalmakta, sivi kati

orani ile artmaktadir.

Klasik yontemde de ekstraksiyon suresi ekstraksiyon verimini Onemli derecede
etkilemektedir. Sekil 4.3’de grafiklerde goriildiigii tizere en yiiksek verim 3 saat siireyle
yapilan ekstraksiyonda alinmistir. Siire 1 saatten 3 saate arttiginda sivi kati oranina da
bagl olarak ekstraksiyon veriminin arttig1 gézlenmistir. Solventin bitki matrisine niifuz
etmesi ve hiicre duvarmin pargalanmasi ile, mikro kabarciklar ¢Okmiistiir. Bunun
sonucunda mikro jetler olusumus ve bu sekilde ekstraksiyon performansi artmistir. Bu
olay Fick'in, solid matrix (bitki matrisi) i¢indeki ¢tziinen madde konsantrasyonlari ile
bulk soliisyon (solvent) arasindaki ¢6ziinmeyi ifade eden diflizyonun ikinci kanunu ile
aciklanabilir (Moorthy ve ark., 2015).

Sekil 4.3’deki grafiklerde pH degerinin pH 2’den pH 1’e dogru diismesiyle, diger
faktorlerede bagli olarak verimin arttigi gozlenmistir. Sivi kati orani, ekstraksiyon
verimini blyuk olcide etkilemektedir. En yiksek verim 30 ml/g siv1 kat1 oraninda elde
edilmistir. 20 ml/g siv1 kat1 oraninda verimde goriilen diistis 40 ml/g siv1 kat1 oraninda
gbzlenen verim diismesinden daha fazladir. Sivi kati oranmin artmasi ekstraksiyon
hacminin artigin1 saglar. Boylelikle bitki materyali haddinden fazla siser ve sicakligi
daha rahat absorbe eder pektin daha kolay ¢oziinerek ekstrakte edilen solvente gecer.
Bunun sonucunda verim artig1 olur. Kat1 s1vi orani belirlenen optimum diizeyin Gzerine
ciktiginda soliisyon doymus hale gelir. Bu durumdan kiitle aktarim hizi negatif etkilenir

ve penetrasyon engellenmis olacagindan verim azalmasina sebep olur (Maran ve ark.,

2013).
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Sonuglar, deneyler ile tahmin edilen veriler arasinda iyi bir korelasyon oldugunu
gostermistir (Sekil 4.4 a ve Sekil 4.4 b). Tim data noktalar1 belirli smurlar (£3)
icindedir. Kalint1 degerler diisiiktiir ve modeldeki biitiin veriler limit i¢inde ¢ikmistir
(Sekil 4.4 ¢). Dolaysiyla Sekil 4.4'de gozlenen egilimler, gelistirilen modelin hassas

oldugunu ve deneysel verileri tahmin etme kabiliyetinin oldugunu gostermektedir.
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Sekil 4.4. Model yeterliligi i¢in tanimlayici grafikler (klasik ekstraksiyon)
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Pektin verimininin yiiksek olmasi i¢in optimum sartlar, program tarafindan Onerilen
veriler arasindan, pH 1, 30 ml/g siv1 kat1 orani, 3 saat olarak secilmistir. Cizelge 4.6’da
optimum kosullarda {i¢ tekerriirlii halde yapilan ekstraksiyon sirasinda iiretilen pektin
verimi gosterilmistir. Optimizasyon i¢in kullanilan istatistik programi (Design Expert)
tarafindan Onerilen optimum ekstraksiyon kosullarinlarinda yapilan deneylerden
bulunan pektin verimi program tarafindan tahmin edilen veriler ile karsilastirilmistir.

Pektin verimi tahmin edilen degerden daha yiiksek bulunmustur (Cizelge 4.6).

Cizelge 4.6. Optimum klasik ekstraksiyon kosullarinda elde edilen deneysel ve tahmini
pektin verimleri

Sure H Sivi/kati Verim Verim
(Saat) P (ml/g) (Deneysel) (%0) (Tahmin) (%)
3 1 30 38.88+1.53 35.45

Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile Klasik ekstraksiyon yontemleri karsilastirildiginda
klasik ekstraksiyonda verimin daha yiiksek olmasina ragmen yiiksek sicaklik, ekstrakte
edilen maddelerin kimyasal yapisini etkileyebileceginden klasik ekstraksiyon daha
yiiksek verime ragmen dezavantajli durumda olabilir. Ayrica iki ekstraksiyon yontemi
arasindaki zaman farki, verim farkini tolere edebilecek diizeydedir. Mikrodalga destekli
ekstraksiyonda maximum verim 90 saniyede elde edilirken, klasik ekstraksiyonda
maximum verim 3 saatte olup, harcanan siire, mikrodalga ile ekstraksiyon suresinin 120
katidir. Klasik ekstraksiyon siire zarfinda kullanilacak enerjinin maliyeti ve
ekstraksiyon igin harcanan zaman gibi faktorler g6z Oniine alindiginda mikrodalga

destekli ekstraksiyon daha avantajli olarak gériilmektedir
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4.3. Ekstrakte Edilen Pektinlerde Nem, Kiil, Toplam Seker, Protein Tayini

Mikrodalga ve klasik ekstraksiyon ile optimum kosullarda iiretilen pektinler analiz
edilmis ve sonuglar Cizelge 4.7°de sunulmustur. Pektinlerin nemleri sirasiyla %26.85 ve
%27.3, ticari pektinin nem degeri ise %3.96 olarak bulunmustur. Mikrodalga destekli
ekstrakte edilmis ve klasik yontemle ekstrakte edilmis pektinler arasinda istatiksel
olarak onemli bir fark goriilmezken ticari pektin farki Onemlidir. Ektraksiyon
tekniklerinin farkli olmasinin drneklerin nem igerigini etkiledigi diistiniilmistiir. Daha
onceki caligmalarda Oguz (2015), limon posasindan kimyasal yontemle elde ettigi
pektinde nem miktarini %7.6 olarak tespit etmistir. Norazelina ve ark. (2012) tarafindan
yapilan aragtirmada dragon meyvesinden pektin ekstrakte etmisler ve elde ettikleri

pektinlerin nem miktarini %11.13 olarak tespit etmislerdir.

Kil miktar1 gidalarda mineral maddenin gostergesi olup, diisiik kiil igerigi pektinin
safsizligin1 gésteren 6nemli bir kriterdir (Giizel ve Akpinar, 2017). Kiil miktar1 ne kadar
diisiik ¢ikarsa analizi yapilan materyal o derece saftir. Cizelge 4.7°de kil oranin pektin
orneklerinde klasik ekstraksiyon icin %7.56, mikrodalga destekli ekstraksiyon icin
%9.44 ve ticari pektin igin %14.57 olarak tespit edilmistir. Mikrodalga destekli
ekstrakte edilmis ve klasik yontemle ekstrakte edilmis pektinler arasinda istatiksel
olarak onemli bir fark goriilmezken ticari pektin farki dnemlidir. Yapilan ¢aligmadaki
kiil degerlerinin ticari pektine gore daha diisiik ¢ikmasi tretilen pektinin referans
pektine gore daha kaliteli oldugunun gostergesidir. Glizel ve Akpinar (2017) tarafindan
cesitli turunggil kabuklar {izerinde yapilan ¢alismada greyfurt kabugu pektininin kiil
miktart %1.17 olarak tespit edilmistir. Bu calismada elde edilen pektininin, literatiir
caligmalar1 sonuclarinda elde edilen pektinlere gore safsizlik oraninin biraz yiiksek
oldugu tespit edilmis olup, bu farkliligin ekstraksiyon tekniklerinin ve kullanilan asitin
farkliligindan ileri geldigi diistiniilmistiir. Diger ¢alismalar incelendiginde Sato ve ark.
(2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektinde, kiil oranin1 %2.03
olarak tespit etmislerdir. Oliveira ve ark. (2018) tarafindan mango kabugundan HCI ile
klasik ekstraksiyondan elde edilen pektinde kiil degeri %1 olarak tespit edilmistir.
Norazelina ve ark. (2012) tarafindan yapilan arastirmada dragon meyvesinden pektin
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ekstrakte etmisler ve elde ettikleri pektinlerin kiil miktarint %11.95 olarak tespit

etmislerdir.

Cizelge 4.7°de goriildigi iizere pektin Orneklerinde toplam seker miktarlar klasik
ekstraksiyon icin 1.029 mg/mg, mikrodalga destekli ekstraksiyon i¢in 0.547 mg/mg ve
ticari pektin icin 0.545 mg/mg olarak tespit edilmistir. Protein miktar1 Kklasik
ekstraksiyon pektininde 23.5 mg/g (%2.35), mikrodalga destekli ekstraksiyon
pektininde 32.5 mg/g (%3.25) olarak tespit edilmistir. Ticari pektinde proteine
rastlanmamistir. Pektin hammaddesi ve iiretimi bakimindan protein igermesi beklenen
bir madde degildir. Safsizliktan Otiirii eser miktarda protein igeren Ornekler ortaya
cikabilir. Wikiera ve ark. (2016) tarafindan elma puresinde endo-xylanase enzimi ile
yapilan enzimatik ekstraksiyonda ortalama protein %3 bulunmugtur. Sato ve ark.
(2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektinde, %3.8 protein tespit
etmiglerdir. Oliveira ve ark. (2018) tarafindan mango kabugundan HCI ile klasik
ekstraksiyondan elde edilen pektinde %2.1 protein tespit edilmistir. Sonuglar literatiir

sonugclari ile uygunluk gostermistir.

Cizelge 4.7. Pektin 6rneklerinde nem, kiil, toplam seker ve protein miktarlar

Pektin Nem (%) Kl (%) Toplam seker Protein (mg/g)
(mg/mg)

Ticari 3.96+0.27° 14.57+0.382 0.54+0.08° 0.00+0.00°

Klasik 27.30+0.422 7.560.30° 1.03+0.242 23.50+11.96%

Mikrodalga  26.85+0.14 9.44+1.58P 0.55+0.20P 32.50+17.31%

Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. a, b, ¢ Ayni siitunda farkli harfle isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak Duncan testine
gore birbirinden farklidir (p<0.05)

4.4. Pektinlerin Coziiniirligii

Pektinin suda ¢oziiniirliigii polimerizasyon derecelerine, metoksil gruplarinin sayisina
ve dagilimimna baghdir. Pektinin molekiil agirligr azaldikga, esterlesmis karboksil
gruplarinin  varhigt ve sicaklik ile c¢oziiniirliik artmaktadir. Cozelti pH’s1t ve
konsantrasyonun azalmasiyla pektin ¢ozlniirliigii azalmaktadir (Thakur ve ark., 1997).

Cizelge 4.8°de ifade edildigi lizere, pektin soguk suda ¢dziinmemis, sicak suda ve soguk
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alkalide ise kismen ¢Ozliinmiistiir. Sicak alkalide pektin partikiilleri gorilmemis,

tamamen ¢6ziindiigii saptanmaistir.

Cizelge 4.8. Pektinlerin ¢oziiniirligii

Pektin Soguk su Sicak Su Soguk alkali Sicak Alkali
Ticari Hayir Kismen Kismen Evet
Klasik Hayir Kismen Kismen Evet
Mikrodalga Hayir Kismen Kismen Evet

4.5. Pektinlerin Esdeger Agirhik, Metoksil ve Esterlesme Derecesi, Anhidronik Asit
ve Galakturonik Asit Miktarlar

Esdeger agirlik, pektinde anhidronik asit igerigini hesaplamak i¢in kullanilan bir
degerdir. Esdeger agirlik, belirli bir reaksiyonda bir baska maddenin rastgele sabit bir
miktar1 ile tam olarak reaksiyona giren veya birlesen degerine esit olan madde
miktaridir. Maddeler stokiyometrik veya kimyasal olarak esdeger oranlarda birbirleriyle
reaksiyona girerler. Esdeger agirlik degerleri klasik ekstraksiyon igin 325 mg,
mikrodalga destekli ekstraksiyon igin 355.5 mg, ticari pektin i¢in 689 mg olarak
bulunmustur (Cizelge 4.9). Esdeger agirlik degeri ticari pektinle ve literatiir
caligmalarinda bulunan degerler ile kiyaslandiginda beklenenden biraz diisiik ¢ikmusitr.
Khan ve ark. (2014) tarafindan greyfurt kabugu ile yapilan bir ¢alismada 80°C’de
yapilan klasik pektin ekstraksiyonunda esdeger agirlik degeri pH 1°de 962.5 mg, pH
1.5” te 1012.5 mg ¢ikmistir. Kumar ve Chauhanm (2010) tarafindan greyfurt kabugu ile
yaptiklar1 bir caligmada, greyfurt kabugu pektininin esdeger agirligt 953 mg olarak
tespit edilmistir. Ahmmed (2013) tarafindan jackfruit meyvesinin kabugundan elde
edilen pektinin esdeger agirlik degeri 475.74 mg olarak tespit edilmistir.

Metoksil igerigi pektin molekiiliindeki hangi karboksilik gruplarmm var oldugunu
aciklayarak pektin siniflandirmasini saglayan 6nemli bir molekiiler endekstir (Khan ve
ark., 2014). Yapilan bu ¢alismada yUzde metoksil degerleri mikrodalga destekli
ekstraksiyon pektini igin %12.93, klasik ekstraksiyon pektini igin %13.43, ticari pektin

iIcin% 4.98 bulunmustur (Cizelge 4.9). Ticari pektine gore metoksil degerlerinin yuksek
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cikmasi; lretilen pektinin jellesme giicliniin yiliksek, dolayisiyla ticari pektinden daha
iistlin Ozellikte oldugunun gostergesidir. Klasik ve mikrodalga destekli yontemle elde
edilen pektinler yuksek metoksilli pektindir ve aralarindaki istatiksel fark 6nemli
degilken, ticari pektinde 6nemlidir. Bulunan degerler standart literatiir calismalar ile de
uygunluk gostermektedir. Khan ve ark. (2014) tarafindan greyfurt kabugu ile yapilan bir
calismada % metoksil degeri 80°C’de; pH 1° de %12.2, pH 1.5 te %11.78 ¢ikmustir.
Sato ve ark. (2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektinde,
metoksil degeri %6.46 olarak tespit edilmistir. Azad ve ark. (2014) tarafindan
olgunlasmamis limon posasindan pektin {iretiminde yapilan klasik ekstraksiyon
calismasinda metoksil igerigi % 10.25 bulunmustur. Sonuglar literatiir ¢alismalar1 ile

uyumludur.

Anhidronik asit igerigi; pektinin safligini, esterlesme derecesini, hangi Uriin Uretiminde
(sekerleme, marmelat, recel vs.) kulanilmaya uygun yapida oldugunun belirlenmesi
acisindan Onemli bir parametredir (Castillo ve ark., 2014). Eksrakte edilen pektinin
safligin1 belirleyen anhidronik asit icerigi gida kodeksine gore %65’ ten daha diistik
olmamalidir (Food Chemical Codex, 1996). AUA igerigi %65'in altinda ise bu durum
proteinlerin varligina bagh safsizliklardan, nisasta sekerlerden kaynaklaniyor olabilir
(Norazelina ve ark., 2012). Pektin drneklerinde tespit edilen % AUA degerleri Klasik
ekstraksiyon icin %127.5, mikrodalga destekli ekstraksiyon icin %123.5, ticari pektin
icin %51.93 olarak tespit edilmistir (Cizelge 4.9). Bu ¢alismada bulunan AUA degeri,
ticari pektine gore oldukga yiiksek ¢ikmistir. Bulunan degerler %65 degerinin iizerinde
oldugundan standarda uygundur. Ayrica Moon ve ark. (1982) tarafindan nareciyeden
ekstrakte edilen pektinlerde yapilan bir ¢alismada AUA degeri %98.4 bulunmustur. Bu
literatir degeri, yapilan bu caligmada bulunan yiiksek AUA degerini destekler
niteliktedir. Daha 6nceki ¢aligmalar incelendiginde Castillo ve ark. (2014), muz kabugu
pektini ile ticari turunggil pektinin karsilastirirken %74.29 olarak tespit etmislerdir. Sato
ve ark. (2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektinde, AUA
icerigi %50.82 olarak tespit edilmistir.

Esterlesme derecesi; esterlesmis karboksil gruplarinin toplam karboksil gruplarina oran

esterlesme derecesi olarak ifade edilir. Pektin molekilindeki her 100 galakturonik asit
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unitesinin esterlesmis olanlarinin miktar1 pektinin esterlesme derecesini vermektedir.
Pektinin metoksil derecesi bitkinin ¢esidine ve meyvenin olgunlagsma siiresine gore
cesitlilik gostermektedir (Cemeroglu, 2004; Guillotin, 2005; Yuliarti, 2011). Pektinlerin
yiiksek metoksilli ve diisiik metoksilli olarak ayrilmasini belirleyen faktorlerden biri
pektin molekulinun karboksil gruplarinin esterlesme derecesidir. Bu ¢alismada
esterlesme derecesi klasik ekstraksiyon pektini icin %59.07, mikrodalga destekli
ekstraksiyon pektini icin %60.90, ticari pektin i¢in %54.43 olarak bulunmustur.
(Cizelge 8.9). Esterlesme derecesi analizi sonuglarina goére, elde edilen pektinlerin tiimii
yiksek metoksilli pektindir. Giizel ve Akpmar (2017), cestili turunggiller iizerinde
yaptiklar1 ¢alismada greyfurt kabugu pektininin esterlesme derecesini %73.28 olarak
tespit etmiglerdir. Bagherian ve ark. (2011) tarafindan yine greyfurt kabugunda yapilan
bir ¢alismada 80°C’de klasik ekstraksiyonda %75.34, 900 W giiciinde mikrodalga
destekli ekstraksiyonda ise % 74.8 olarak bulunmustur. Sato ve ark. (2011), elma
posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektinde esterlesme derecesi %72.29
olarak tespit edilmistir. Pasandide ve ark. (2017) turunggil kabuklarindan elde edilen
pektinde esterlesme derecesi %77.2 olarak tespit edilmistir. Elde edilen sonuglar

literatiir ¢aligmalart ile de uygunluk gostermektedir.

Galakturonik asit igerigi, pektin ¢esidini belirlemede 6nemli bir parametredir. Pektinin
jellesme giictinii etkiler (Arslan, 1994). Klasik ekstraksiyon pektini icin 9%18.25,
mikrodalga destekli ektraksiyon pektini icin %20.40 ticari pektin icin %26.35 olarak
tespit edilmistir (Cizelge 4.9). Istatiksel olarak pektinler arasinda galakturonik asit
icerigi bakimindan fark onemli goriilmemistir. Galakturonik asit igerigi meyvenin
yapisina, olgunluguna, pektinin ekstrakte edilme yontemine, ektraksiyon pH’sina ve
ekstraksiyon sicakligina bagli olarak degiskenlik gosterebilir. Literatiir ¢aligmalar
incelendiginde, Kaya ve ark., (2014) tarafindan greyfurt kabugundan cesitli asitler
kullanilarak yapilan klasik estraksiyon sonucu galakturonik asit miktarlar1 greyfurt
kabugu pektini i¢in %25.91, portakal kabugu pektini i¢in %24.08, limon kabugu pektini
icin %24.33 olarak bulunmustur. Bulunan sonuglar literatiir ¢aligmalari ile uyumluluk
gostermektedir. Leong ve ark. (2016), jackfruit meyvesinden Klasik ekstraksiyon ile
ekstrakte ettigi pektinde galaktronik asit icerigini %79.95 olarak tespit etmislerdir.

Jafari ve ark. (2017) tarafindan havu¢ posasindan klasik ekstraksiyon ile ekstrakte
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edilen pektinde galaktronik asit igerigini %75.5 olarak tespit edilmistir. Oliveira ve ark.
(2018) tarafindan mango kabugundan HCI ile klasik ekstraksiyondan elde edilen
pektinde galaktronik asit icerigi %66.9 olarak tespit edilmistir.

Cizelge 4.9. Pektin 6rneklerinde esdeger agirlik, metoksil, esterlesme derecesi,
anhidronik asit ve galakturonik asit miktarlar

Pektin Esdeger Metoksil ~ Anhidronik Esterlesme Galakturonik
agirhk (%) asit (%) derecesi asit (%)
(mg) (%)
Ticari 689+56.56% 4.98+0.28° 51.93+1.61¢ 54.43+4.37°  26.35+0.07°
Klasik 325+4.24°  13.43+0.50° 127.5+0.70° 59.06+1.02*  18.25+6.86°

Mikrodalga 355.5+9.19° 12.93+0.37% 123.5+0.70° 60.90+1.47%  20.40+0.28?

*Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. a, b, ¢ Ayni siitunda farkli harfle isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak Duncan testine
gore birbirinden farklidir (p<0.05)

4.6. Pektinde FT-IR Analizi

Mikrodalga destekli ekstrakte edilen pektinin FT-IR spektrumu sekil 4.5’de verilmis
olup sonuglar klasik yontemle elde edilen pektin 6rneginin FT-IR spektrumu (Sekil 4.6)
ile karsilastirllmistir. Bu yontem ile organik bilesiklerin yapilarindaki fonksiyonel

gruplar, yapidaki baglarin durumu ve baglanma yerleri belirlenmektedir.

IR spekturumlart pektin Orneklerinde bulunan gruplarin karakteristik piklerini
icermektedir. 800 ve 1200 cm™ dalga araliginda bulunan pikler karbonhidratlar igin
parmak izi bolgesidir ve her polisakkarit icin spesifiktir (Giizel ve Akpiar, 2017).
3600-3400 cm™ de assosiye olmamig O-H pikleri bulunmakta, bunlar polihidroksi
bilesiklerde goriilen karakteristik piklerdir. 2900 cm™’deki absorbans galakturonik
asidin metil esterleri olan -CH, -CH, ve -CHjs gerilmelerine ait olup, 1740 cm™ pik ise
asetil (COCHs) gruplarindan ileri gelen C=0 gerilmesidir. 1630 cm™ de bulunan pik -
OH gerilme titresim bandini, 1380-1445 cm™ de bulunan pikler ise —CH3z grubunun
varhgim  gostermektedir. 1015-1100 cm™ bantlar C-O egilme veya gerilme

titresimlerinden kaynaklanmaktadir (Giizel ve Akpinar, 2017). Sekil 4.5 miktodalga
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destekli ekstraksiyonla elde edile pektinin FT-IR spektrumunu gostermekte olup,
spektrum pektine ait karakteristik piklere sahiptir. Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile
elde edilen pektin klasik yontemle elde edilen pektin ile karsilastirilmis ve yapilar

benzer bulunmustur.
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Sekil 4.5. Mikrodalga destekli ekstrakte edilmis pektininin FT-IR spektrumu
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Sekil 4.6. Klasik yontemle ekstrakte edilmis pektininin FT-IR spektrumu

Pektin orneklerinin FT-IR spektrumunda bulunan 1740 cm™®’deki 1630 cm™’den
piklerin alanlari ile de esterifikasyon dereceleri hesaplanmis ve esterifikasyon dereceleri
de Sekil 4.7°de grafikte sunulmustur. Esterlesme dereceleri mikrodalga destekli
ekstraksiyon pektininde %70.69, klasik ekstraksiyon pektininde %68.16 olarak
bulunmustur. Sonuclar her iki pektininde yiksek esterifikasyona (DE>50) sahip
oldugunu gostermektedir ve titrasyon yonteminde bulunan sonuglarla da uyumludur. En
yiiksek esterlesme derecesi mikrodalga destekli ekstraksiyon pektininde tespit edilmesi,

en yiiksek jellesme giiciiniin bu pektinde oldugunu gosterir.
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Sekil 4.7. FT-IR spektrumdan elde edilen pektinlerin esterlesme dereceleri

4.7. Ekstrakte Edilen Pektinlerden Marmelat Uretimi

Optimum ekstraksiyon kosullari belirlenen pektinlerin biiyiikk 6l¢ekte tiretimleri
yapildiktan sonra, gidalardaki etkilerini incelemek i¢in kayis1 marmelat: iiretiminde
kullanilmigtir. Kayist1 marmelatlarinda nem tayini yapilmis, nem degerleri klasik
ekstraksiyon pektinli marmelat i¢in %39.33, mikrodalga destekli ekstraksiyon pektinli
marmelat icin %37.90, ticari pektinli marmelat i¢in %37.13 olarak tespit edilmistir
(Cizelge 4.10). Kayist marmelatlarinda kil tayinini sonucunda Klasik ekstraksiyon
marmelatr i¢in %0.22, mikrodalga destekli ekstraksiyon marmelat1 igin %0.20, ticari
marmelat i¢in %0.13 olarak tespit edilmistir. En disiik kiil igerigi ticari marmelatta
bulunurken, bunu mikrodalga destekli ekstraksiyon marmelati izlemektedir. Bu sonug
mikrodalga destekli ekstraksiyon dretilen pektinin, klasik ekstraksiyon ile elde
edilenden daha saf oldugunu gostermektedir. Bulunan deger literatiir ¢galigmalari ile de
uygunluk gostermektedir. Ahmmed (2013) yaptigi calismada portakal jelinde kiil
miktarini %0.43 olarak tespit etmistir. Yurdagiil (2007) yaptig1 calismada %75 erik,
%25 kayis1 pulplarinda karistirarak elde ettigi meyve pulplarindan yapilan marmelatin

kil degerini %0.23 olarak tespit etmigitr. Masmoudi ve ark. (2008) limondan pektin
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tiretmisler ve trettikleri pektin ile hurma jeli yapmiglar. Yapilan hurma jelinin kiil

icerigini %2.68 olarak tespit etmislerdir.

Toplam kuru maddenin suda ¢6zinen kismi suda ¢ézinlr kuru maddeyi olusturur, briks
ya da refraktometre degeri olarak adlandirilir. Fruktoz, glukoz olmak iizere sekerler ve
sitrik asit, malik asit, tartarik asit gibi organik asitler suda ¢oziinir kuru maddeyi
olusturur. Suda ¢6zunir kuru madde hem Uretimde hem de kalite kontrolde énemli bir
olcuttlr. Regel, Jole, Marmelat ve Tatlandirilmis Kestane Piiresi Tebligi’nde geleneksel
marmelatta kuru madde igeriginin %55’ten daha az olmamasi gerektigi belirtilmistir.
Uretilen marmelatlarin briks degerleri klasik ekstraksiyon marmelat: icin %60.67,
mikrodalga destekli ekstraksiyon marmelati i¢in %62.30, ticari marmelat icin %61.20
olarak tespit edilmistir (Cizelge 4.10). Khan ve ark. (2014) tarafindan greyfurt
kabugundan tiretilmis pektin ile elma jeli yapilmis, elma jelinde briks olgiildiigiinde,
ortalama deger %66.99 olarak tespit edilmistir. Ahmmed (2013) tarafindan jackfruit
meyvesinden elde edilen pektin ile yapilan portakal jelinin briksi %65.5, ananas jelinin
briksi %67.5 olarak bulunmustur. Yurdagul (2007) yaptig1 calismada erik, seftali, kayist
pulplarint karigtirarak yaptigi marmelatta briks degerini %55.2 olarak tespit etmistir.
Abid ve ark. (2018) tarafindan nar kabugundan elde edilmis ticari pektin kullanilarak
nar jeli yapilmis, nar jelinin briksi %49.7-59.4 arasinda tespit edilmistir. Elde edilen

sonuglar literatiir ve tebligdeki standartlar ile uyumludur.

Pektin agimi olusturan lifler belirli pH smirlarinda esneklik kazanmaktadir ve iyi bir jel
olusturmaktadir (Cemeroglu, 2004). pH degerleri klasik yontemle (retilen pektin
marmelat1 i¢in 3.12, mikrodalga destekli yontemle Uretilen pektin marmelati igin 3.14,
ticari pektin marmelat: igin ise 3.56 olarak olgiilmiistiir. Klasik ve mikrodalga destekli
elde edilen pektin marmelatlar1 arasinda istatiksel olarak herhangi bir farklilik
gorulmemektedir. Regel, Jole, Marmelat ve Tatlandirilmigs Kestane Piiresi Tebliginde,
recel, marmelat, jOle gibi trtnlerde iyi bir jel olusumu i¢in gerekli pH derecesinin 2.8-
3.5 olmas1 gerektigi belirtilmistir. Khan ve ark. (2014) tarafindan yapilan arastirmada
elma jelinde 5 hafta boyunca pH Ol¢iilmiis, ortalama pH degeri 3.37 olarak tespit
edilmistir. 5 hafta boyunca pH’in diistiigli gézlemlenmistir. Bu sonugtan depolama

stirecinde asitligin arttig1 anlagilmistir. Abid ve ark. (2018) tarafindan nar kabugundan
61



elde edilmis ticari pektin kullanilarak nar jeli yapilmais, jelin ortalama pH degerleri 2.88-
3.11 arasinda degismekte oldugu tespit edilmistir. Bu calismada elde edilen pH
degerlerinin standartlara uygun oldugu ve literatiir ¢alismalarina paralellik gosterdigi

tespit edilmistir.

Titrasyon asitligi gidadaki toplam asit miktarinin gostergesidir. Pektin Gretimi icin
hammadde greyfurt kabugu oldugundan titrasyon asitligi sitrik asit cinsinden
hesaplanmistir. Marmelat yapimi i¢in kullanilan kayisinin meyve asidi de titrasyon
asitligi miktarin1 etkilemektedir. Cizelge 4.10°da gorildiigl tizere % titrasyon asitligi
klasik yontemle dretilen pektin marmelat: igin %0.67, mikrodalga destekli yontemle
uretilen pektin marmelat1 icin %0.89, ticari pektin marmelati icin %0.60 olarak
Olglilmiistiir. En yiiksek titrasyon asitligi mikrodalga ile ekstrakte edilen pektinli
marmelatta bulunmustur. Khan ve ark. (2014) tarafindan yapilan arastirmada greyfurt
pektininden {iretilmis elma jelinde titrasyon asitligi %0.72 olarak bulunmustur.
Yurdagiil (2007) yaptig1 calismada erik, seftali, kayisi pulplarin1 karistirarak yaptigi
marmelatta titrasyon asitligini %0.65 olarak tespit etmistir. Sonug¢ olarak bulunan

degerler birbirleriyle ve literatiir caligmalari ile uygunluk ve paralellik gostermistir.

Cizelge 4.10. Marmelatlarin nem, kiil, briks, pH, titrasyon asitligi

Pektin Nem (%0) Kl (%) Briks (%0) pH Titrasyon
asitligi (%)
Ticari 37.13+0.21° 0.13+0,02° 61.20+0.46° 3.56+0.04% 0.60+0.15°
Klasik 39.33+0.06% 0,2240,03% 60.67+0.35° 3.12+0.02° 0.67+0.15%

Mikrodalga 37.90+0.10° 0,20+0,02®8 62.30+0.30*  3.14+0.05" 0.89+0.13%

Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. a, b, ¢ Ayn siitunda farkli harfle isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak Duncan testine
gore birbirinden farklidir (p<0.05)

Ektstakte edilen pektinlerle yapilan marmelatlarin toplam seker degeri Cizelge 4.11°de
sunulmustur. Toplam seker tayini marmelatta bulunan karbonhidratlar ve disardan
katilan tiim seker miktarin1 6lgen bir yontemdir. Cizelgeden goriildiigii tizere 934.27-

997.09 mg/g arasinda degismektedir. En yiiksek deger 997.09 mg/g (%99.71) olarak
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ticari pektin marmelatinda bulunmustur. Mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde
edilen pektin marmelatinda %93.43 ve klasik esktraksiyon ile elde edilen pektin
marmelatinda %94.10 degerleri tespit edilmistir. Pulpun toplam seker miktar1 185.80
mg/g (%18.58) olarak bulunmustur. Pulpta disaridan seker ilavesi olmadigindan, sadece
kayisinin dogasinda bulunan seker oldugundan marmelatlardaki seker degerine gore ¢cok

daha diisiik ¢ikmasi beklenen bir sonugtur.

Cizelge 4.11’de marmelatlarin indirgen seker degerleri de verilmis olup 65-78.57 mg/g
araliginda degismektedir. En ylksek indirgen seker degeri %7.86 olarak klasik
ekstraksiyon ile elde edilen pektin marmelatinda bulunmustur. Bunu %7.02 degerinde
bulunan mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektin marmelati1 izlemektedir.
Bu ¢alismada {iretilen pektinlerle yapilan marmelatlar igin tespit edilen indirgen seker
degerleri, ticari pektin ile yapilan marmelatin indirgen seker degerinden daha yuksek
cikmistir, fakat standarda ve literatiir ¢alismalarina gore diisiik ¢ikmistir. Ahmmed
(2013) tarafindan jackfruit meyvesinden elde edilen pektin ile yapilan portakal ve
ananas jelinde indirgen seker miktarlar1 sirasiyla %28.46 ve %?27.35 olarak

bulunmustur.

Marmelatlarin protein miktarlart Cizelge 4.11°de gorildiigi tizere oldukca diisiik
cikmistir. Degerler 0.11-0.64 mg/g arasinda degismektedir. En yiiksek deger 0.53 mg/g
olarak kayis1 pulpunda ¢ikmistir (klasik ekstraksiyon ile elde edilen pektin marmelati
harig). Tespit edilen proteinin kayisidan gelen protein oldugu disiinilmektedir.

Istatiksel olarak tiim rnekler arasinda benzerlik gériilmektedir.
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Cizelge 4.11. Marmelatlarin toplam seker, indirgen seker, protein miktari

Pektin Toplam seker % T.S. Indirgen % 1.S. Protein
(mg/g) seker (mg/g) (mg/g)
Ticari 997.09+19.67%  99.71  65.00+0.17° 6.50  0.36+0.03%
Klasik 940.95+36.56°  94.10  78.57+2.95% 7.86  0.64+0.422
Mikrodalga  934.27451.26% 9343  70.23%+3.59" 7.02  0.11+0.04°
Pulp 185.80+22.91° 1858  28.47+3.18° 2.85  0.53+0.04?

Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. a, b, ¢ Ayn1 siitunda farkli harfle igsaretlenmis ortalamalar istatistikiolarak Duncan testine

gore birbirinden farklidir (p<0.05)

4.8. Marmelatlarin Duyusal Degerlendirmesi

Marmelatlarin duyusal degerlendirme formu Materyal ve Metod kisminda Cizelge
3.4’de sunulmustur. 15 panelist, 9-aralikli hedonik test ile duyusal olarak
degerlendirilmistir. Calismada renk, kivam, tat ve lezzet ve koku 0Ozellikleri
degerlendirilmistir. Cizelge 4.12°de duyusal degerlendirme sonuglari verilmistir. Sunum
ve gorsel begeni bakimindan renk olduk¢a dnemli bir parametredir. Marmelatlarin renk
puanlart 5.53-8.47 araliginda degismektedir. Renk analizinde en begenilen renk 8.47
puan ile ticari pektin ile yapilan marmelatlar olmustur, bunu mikrodalga destekli
ekstrakte edilmis pektin ile Uretilen marmelatlar 7.46 puan ile izlemistir. Panelistlerce
istatiksel olarak mikrodalga destekli ekstraksiyon ve ticari pektin ile elde edilen
pektinlerin marmelatlarinda fark dnemli gorilmezken, klasik ekstraksiyon ile Uretilen

marmelatlarda 6nemli goriilmiistiir.

Kivam i¢in verilen puanlar 6.46-7.33 arasinda degismektedir. Kivami en begenilen
Ornek 7.33 puan ile ticari pektin marmelatidir. Ticari pektini 6.60 puan ile klasik
ekstraksiyon ve 6.46 puan ile mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektin
marmelat1 izlemektedir. Mikrodalga destekli ve klasik yontem arasinda ¢ok 6nemli bir
puan farki goriilmemektedir. Kivama ve lezzete etki eden faktorler; pisirme siiresi, pulp
icerisindeki kayisinin olgunlugu, icerisindeki seker miktari, eklenen seker miktaridir.
Tat—lezzet bakimindan degerlendirmede, degerlendirme puanlar1 6-7.80 arasinda
degismektedir. 7.80 puan ile en begenilen ticari pektinle {iretilmis marmelatidir. Bunu
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6.80 puan ile mikrodalga destekli ekstraksiyon pektin ile (retilen marmelati
izlemektedir (Cizelge 4.12). Genel begeni puani 5.93-7.93 arasinda degismektedir.
Ticari pektinle iiretilen marmelatlari, 7.20 puan ile mikrodalga destekli ekstraksiyon

pektini ile Gretilen marmelatlar izlemektedir (Cizelge 4.12).

Cizelge 4.12. Duyusal degerlendirme

Pektin Renk Kivam Koku Tat-lezzet  Genel begeni
Ticari 8.47+0.64*  7.33+1.18*  7.53+1.41* 7.80+1.27% 7.93+0.88%
Klasik 553+2.03° 6.60+1.96%° 6.07+1.44° 6.00£2.17°  5.93+2.12"

Mikrodalga 7.53+0.92%  6.46+1.80° 7.00+1.61%® 6.80+1.37%  7.20+1.61°

Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. a, b, ¢ Ayn siitunda farkli harfle isaretlenmis ortalamalar istatistiki olarak Duncan testine

gore birbirinden farklidir (p<0.05)

Mikrodalga teknolojisi sayesinde mikrodalga destekli ekstraksiyonda klasik
ekstraksiyon pektinine gore, esterlesme derecesi ve galakturonik asit miktar1 daha
yiiksek pektin elde edilmistir. Bu durum jellesmeyi arttirdigi gibi daha 0stlin, daha
kivamli, tat lezzet ve gorsel bakimdan da daha kaliteli bir marmelat elde edilmesine
sebebiyet vermistir. Mikrodalga destekli ekstrakte edilmis pektin ile yapilan marmelatin
uistiin 6zellikleri, panelistler tarafindan duyusal olarak da kanitlanmistir. Duyusal analiz

sonuclar, fizikokimyasal analiz sonuglarini destekler niteliktedir.
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5. SONUC

Bu caligmada, mikrodalga destekli yontem ile greyfurt kabugundan pektin ekstrakte
edilmis, sonuglar klasik yontemle ekstrakte edilen pektinle karsilastirilmistir. Hem
mikrodalga destekli hemde klasik yontemle pektin ekstraksiyonu icgin ekstraksiyon
kosullart optimize edilmistir. Klasik ekstraksiyonda optimum kosullar pH 1, 30 ml/g
stvi katt orani, 3 saat olarak belirlenmistir. Bu kosullarda ektraksiyon verimi %35.95
bulunmustur. Mikrodalga destekli ekstraksiyonda optimum kosullar pH 1, 30 ml/g siv1

kati orani, 90 saniye olarak belirlenmis ve verim %21.88 bulunmustur.

Mikrodalga destekli yontemle ekstrakte edilen pektin fizikokimyasal o6zellikleri
bakimindan, klasik yontemle ekstrakte edilen pektine istiinlilk gostermistir. Ayrica iki
ekstraksiyon yontemi arasindaki zaman farki verim farkim1 tolere edebilecek
duzeydedir. Klasik ekstraksiyon i¢in harcanan surenin, mikrodalga destekli ekstraksiyon
stiresinin 120 kati olmasi, kullanilan elektriksel glciin maliyeti de gbz Oniine
alindiginda, mikrodalga destekli ekstraksiyon daha avantajli olarak goriilmektedir.
Ayrica her iki yontemle elde edilen pektinlerin FT-IR analizi yapilmis sonuglarin

birbiriyle uyumlu ve literatiir ile tutarl oldugu gozlenmistir.

Klasik yontem ile mikrodalga destekli ekstraksiyon sistemi ile elde edilen pektinler
kayist marmelati iiretiminde kullanilmistir.  Uretilen kayist marmelatlarinin
fizikokimyasal ve duyusal oOzellikleri incelendiginde, fizikokimyasal ve duyusal
Ozellikler bakimimndan da mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektinle
uretilen marmelat, klasik olarak ekstrakte edilen pektin ile dretilen marmelata gére daha

iyi bulunmustur.

Literattirde mikrodalga destekli ekstraksiyon ¢alismalart sinirli sayidadir. Bu ¢alisma ile
greyfurt kabuklarinda diisiik mikrodalga giiciinde, kisa siirede, yiiksek verimle, duyusal
ve diger ozellikleri bakimindan iyi kalitede pektin elde edilebilecegi gosterilmistir ve
calisma sonuglar1 bu konudaki literatiirdeki bosluklar1 doldurmustur. Elde edilen pektin
yiiksek metoksilli pektin oldugundan gida endiistrisinde; 6zellikle regel, marmelat,

sekerleme endiistrisinde kullanilabilir olacagi gosterilmistir. Gida uygulamasina
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uygunlugunun arastirillmasit amaciyla elde edilen pektin, marmelat Uretiminde
kullanilarak tiriinde etkisi incelenmis, bdylelikle bu konuda ki teknolojik eksiklikler de
tamamlanmustir. Gelecekte sonuglar ticarilestiginde, mikrodalga destekli ekstraksiyonla
pektin Uretiminde Uretim maliyetlerinin diisebileceginden ekonomik olarak da pektin

tireticilerine bir katki saglayacaktir.
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7. EKLER

EK 1. Uronik Asit Yonteminde Kullanilan Cézeltilerin Hazirlanmasi
EK Il. Bradford Metodunda Kullanilan Cozeltilerin Hazirlanmasi
EK I11. DNS Cozeltisinin Hazirlanmasi

EK IV. Toplam Seker Tayininde Kullanilan Cozeltilerin Hazirlanmasi
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EK I. Uronik Asit Yonteminde Kullamlan Cézeltilerin Hazirlanmasi

%0.5 NaOH Cozeltisi: 0.5 g kadar NaOH tartilir ve bir miktar su ile

manyetikkaristiricida ¢ozdiiriilerek hacmi 100 ml” ye tamamlanir.

m-hidroksidifenil Cozeltisi: 0.15 g kadar 3-fenilfenole 80 mL %0.5 NaOH c¢ozeltisi

eklenir ve hacmi 100 ml’ ye %0.5 NaOH ¢ozeltisi ile tamamlanir.

75 mM Sodyumtetraborat Cozeltisi: 1.501 g kadar sodyumtetraborata 90 ml
konsantre stilfiirik asit eklenir ve manyetik karistiricida ¢ozdiiriilerek hacmi 100 ml’ ye

asitle tamamlanir.

4 M Sulfamik asit/Potasyum Sulfamat Cozeltisi: 38.84 g kadar sulfamik aside 50
mlsaf su eklenir. Doygun KOH yavas yavas eklenerek pH 1.6” ya ayarlanir ve hacmi

100ml’ ye doygun KOH ile tamamlanir.

Galaktronik Asit Kurve Grafigi
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EK I1. Bradford Metodunda Kullanilan Cozeltilerin Hazirlanmasi

50 ml %95 etil alkol, 100 ml ortofosforik asit, 100 mg brillant blue hazirlanmistir. 200
ml’ye saf su ile getirlerek bu ¢ozeltiden 25 ml alinmis, 100 ml saf su eklenerek 125 ml

bradford ¢ozeltisi hazirlanmistir. Koyu renkli kapakli sisede buzdolabinda saklanmustir.

BSA Kurve Grafigi:
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EK I11. DNS Cozeltisinin Hazirlanmasi

DNS Cozeltisi: 5 g dinitrosalisilik asit, 1 g fenol, 0.25 g sodyum siilfit, 5 g sodyum
hidroksit, 6nce 400 ml saf su i¢inde ¢oziindiiriiliir, sonra hacmi 500 ml tamamlanir.

Standart olarak 2.5 mg/ml konsantrasyonda glikoz kullanilmistir.

Glikoz Kurve Grafigi:

Grafik Baslig
0,8
0,7 y=2,904x-0,0933 '
0,6 R2=0,9454 .
N C .
0,5 __.-"
0,4 _
0,3 e
0,2 B
0,1

Absorbans (560nm)

01 &7 005 0,1 0,15 0,2 0,25 0,3

-0,2
Konsantrasyon (mg/ml)

78



EK IV. Toplam Seker Tayininde Kullamlan C0Ozeltilerin Hazirlanmasi

%380’lik Fenol Cozeltisi: 80 g fenol 100 ml’ye saf su ile tamamlanmistir.
1 mg/ml D-Glikoz Cozeltisi: 100 mg D-Glikoz 100 ml saf suda ¢oziindiiriilmiistiir.

0,8 y=0,787x-0,025 o
R?=0,9896 ..

0.6 ’

Absorbans (490 nm)

0 0,2 0,4 0,6 0,8 1 1,2
Konsantrasyon (mg/ml)

79



OZGECMIS

Kisisel Bilgiler

Adi-Soyadi: Nedra TEKTAS TASAN
Dogum Tarihi ve Yeri: 06.07.1984- AMASYA
Medeni Hali: Evli

Yabanci Dili: Ingilizce (orta), Almanca (baslangic)

e-posta: nedratektas@yahoo.com

Ogrenim Durumu

Derece Alan Universite Yil
Lisans Gida Miihendisligi | Mersin Universitesi 2004-2008
Yuksek Lisans Gida Miihendisligi | Gaziosmanpasa Universitesi | 2013-
Is Deneyimi

Yil Yer Gorev

2008-2009 | Karaman- Saray Biskuvi Uretim Muhendisi
2009-2010 | Amasya 15. Kolordu Komutanligi Istihdam1 Zorunlu Personel
2011-2012 | Amasya Universitesi Ascilik Boliimii | Ogretim Gérevlisi
2012-2013 | Amasya- Goylezzet Projesi Istihdam1 Zorunlu Personel
2013-2015 | Amasya Goyniicek SYDV Buro Gorevlisi

2015- Istanbul Atasehir SYDV Buro Gorevlisi

Uluslararasi bilimsel toplantilarda sunulan bildiriler:

1. TEKTAS NEDRA, AKPINAR OZLEM (2017). Optimization of Microwave
Extraction of Pectin From Grapefruit Peel. International Conference on
Agriculture, Forest, Food Sciences and Technologies (Ozet Bildiri/S6zlu
Sunum).

80



mailto:nedratektas@yahoo.com



