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Bu galismada kimyasal ve enzimatik yontemle Kiitdiken limonu posasindan
pektin ekstrakte edilmistir. Kimyasal ekstraksiyon farkli sicakliklarda (75, 80 ve
85°C) ve farkli extraksiyon siirelerinde (90, 120 ve 150 dk) HCI (2mL/1L, pH: 2,45)
cozeltisi ile yapilmistir. Enzimatik ekstraksiyonda ise oncelikle limon posalari
H,SO, (4,657 mL/1 L, pH: 1,8) cozeltisi ile ekstrakte edilmis, sonrasinda farkli
sicakliklarda (25, 35, 45 ve 55 C) ve farkli pH degerlerinde (1,5, 2,0, 2,5, 3,0 ve 3,5)
Aspergillus niger pektinaz ile muamele edilmistir. Kimyasal ekstraksiyonda optimum
sicaklik, optimum extraksiyon siiresi ve maksimum pektin verimi sirastyla 75°C, 150
dk ve %23,2 olarak belirlenmistir. Enzimatik extraksiyonda optimum sicaklik,
optimum pH ve maksimum pektin verimi ise sirasiyla 45 °C; 2,0 ve %21,8 olarak
belirlenmistir. Kimyasal ekstraksiyon ile elde edilen pektinin galakturonik asit
miktari, esterlesme derecesi, nem miktar1 ve kiil miktar1 sirasiyla %95,7, %78,8,
%7,6 ve %3,4 olarak, enzimatik ekstraksiyon ile elde edilen pektinin galakturonik
asit miktari, esterlesme derecesi, nem miktar1 ve kiil miktart sirasiyla %94,5; %71,8;
%10,0 ve %7,68 olarak bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Pektin, Pektinaz, Kutdiken limonu, Enzimatik ekstraksiyon.
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OPTIMIZATION OF CHEMICAL AND ENZYMATIC PECTIN
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In this study, pectin was extracted by chemically and enzymatically from
Kitdiken lemon. The chemical extraction was carried out with HCI (2mL/1L, pH:
2.45) at different temperature (75, 80 and 85°C), and time (90, 120 and 150 min). In
enzymatic extraction, firstly lemon peels were extracted with H,SO, (pH: 1.8), and
the extraction was continued at different temperature (25, 35, 45 and 55°C) and pH
(1.5, 2.0, 2.5, 3.0 and 3.5) with Aspergillus niger pectinase. In chemical extraction,
optimum temperature, optimum extraction time and maximum pectin yield were
determined as 75°C, 150 min, and 23.2%, respectively. In enzymatic extraction,
optimum temperature, optimum pH and maximum pectin yield were determined as
45 °C, 2.0 and 21.75%, respectively. Galacturonic acid content, degree of
esterification, moisture content and ash content of the chemically extracted pectin
were found as 95.7%, 78.8%, 7.6% and 3.4%, respectively. The corresponding
values were 94.5%, 71.8%, 10.0% and 7.68%, respectively for enzymatically
extracted pectin.

Key Words: Pectin, Pectinase, Kiitdiken lemon, Enzymatic extraction,
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1.GIRIS MELIKE OGUZ

1. GIRIS
1.1. Pektin

Pektin seliiloz ve hemiseliiloz gibi yiiksek bitkilerin hiicre duvarinda bulunan
bir polisakkarittir. Pektinin yapisinda poligalakturonik asit, ramnogalakturonik asit,
galaktanlar ve arabinogalaktanlar vardir (Celestino ve ark., 2006). Pektinler diger
hicre duvari elemanlariyla olan etkilesimi sayesinde bitkiye esneklik ve mekanik gii¢
kazandirmaktadirlar (Rosenbohm ve ark., 2003). Pektinler, bitki hucresinin
bliylimesindeki bir¢ok fizyolojik siirecte hiicre duvar1 6zelliklerinin  kontrol
edilmesinde veya fitopatojenlere (hastalik yapict organizmalar) karsi bitki
savunmasinda gorev alirlar (Videcoq ve ark., 2011).

Pektin, kismen metil alkolle esterlesmis galakturonik asit birimlerinin a-D-1,4
baglariyla baglanmasiyla olusmustur ve bu lineer zincirde yer yer a-L-1,2 baglh

ramnoz birimleri bulunabilmektedir (Seggiani ve ark., 2009).

IGalﬂkra.rl
0
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GUA
0 0
/
0
RAM
RAM GUA )~ 0= GUA - O—( GuA )~ O~ GUA )~ 0 GUA 0
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0
(iro-(any-o(a
0 0 0

Sekil 1.1. Pektin molekdili (Acar ve Gokmen, 2004)
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Narenciye kabugunun beyaz kismi olan albedo, meyvenin gelisimi sirasinda
meyve ve yapraklari arasinda su aligverisi yapmaktadir. Olgunlasmamis limon
meyvesinin hiicre duvari yiiksek miktarda pektik bilesenler icermektedir. Pektinlerin
su baglama kapasitelerinin ne kadar yiiksek oldugu da bilinmektedir (Schrdder ve
ark., 2004).

Pektinler; pektin molekaliiniin karboksil gruplarinin esterlesme derecesine
gore, yuksek metoksilli veya disiik metoksilli olarak smiflandirilir (Kim ve ark.,
2010). Toplam galakturonik asit birimlerindeki esterlesmis karboksil gruplarinin
toplam karboksil gruplarina orani, esterlesme derecesi olarak ifade edilir (Arslan,
1994).

Yiiksek esterlesme dereceli pektin (%75)

COOCH;

COOCH; COOCH;
Diisiik esterlesme dereceli pektin (%25)

COOH COOCH; OH

0
H /o o—
OH OH
0
H OH COOH H OH COOH

Sekil 1.2. Dustk ve yuksek esterlesme dereceli pektin (Acar ve Gokmen, 2004)

Esterlesme derecesi %50’ den fazla olan pektinler yiiksek metoksilli pektinler
(HMP) olarak adlandirilmaktadirlar. Yiiksek metoksilli pektinler, pH 3,5’ un
altindaki kosullarda, konsantrasyonu %55’ in (zerindeki sikroz c¢ozeltisi ile
isitildiginda, kolayca jellesebilmektedirler. Diger taraftan diisiik metoksilli

pektinlerin esterlesme derecesi %50’ den diisiiktlir ve diisiik metoksilli pektinler jel
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olusturmak i¢in Ca®* iyonlarmm varligma gereksinim duymaktadirlar. Diisiik
metoksilli pektinler regel ve jole gibi az sekerli tirlinlerde jellestirme ajani olarak
kullanilabilmektedirler (Seggiani ve ark., 2009). Esterlesme derecesi %85 ve
tizerinde olan pektinler ise asit ilave edilmeksizin siikrozla jel olusturmaktadirlar (El-
Nawawi ve Heikel, 1997).

Esterlesme derecesi, jel olusumu icin gerekli sicaklik ve stire iligkisini de
etkiler. Pektin ile hazirlanan jelin jellesme siiresine gore, yiiksek metoksilli pektinler
hizli jellesen (esterlesme derecesi %70 veya daha fazla) veya yavas jellesen
(esterlesme derecesi % 50-70) olarak iki sinifa ayrilir. Diisiik metoksilli pektinler
yavas jellesir (Arslan, 1994).

Ticari pektinler belli miktardaki siikrozla, ‘jel giicii’ olusturmasi igin
standardize edilmektedir. Jel giicliniin degerlendirilmesinde bircok metot
bulunmaktadir. Bu metotlardan en yaygin kullanilani ise ¢okmeyi dlgmeye dayali
SAG metodudur. SAG metodunda titizlikle hazirlanmis pektin jeli 6zel bardaklarina
aktarilmakta, jeller bardaklarindan ¢ikarildiginda yergcekimi sonucu jelin
yiiksekligindeki azalma Ol¢iilmektedir. Jellerdeki ¢Okmenin yiizdesi ridgelimetre
(ridgelimeter) cihaz1 yardimiyla dlgiilmektedir (Seggiani ve ark., 2009).

Pektin, bitkisel kaynakl:i bir stabilizator olup, her meyve ve sebzede farkl
nitelik ve miktarlarda bulunur. EIma posasi, portakal kabugu, aycicegi tablasi ve
seker pancar1 kispesi gibi tarimsal endustri artiklart 6nemli miktarda pektin
icermektedirler (Arslan, 1994). Ham maddedeki protopektin asit ekstraksiyonu ile
¢ozUndr hale getirilir ve daha sonra izopropil alkol ile ¢ozunir pektin sulu ¢ozeltiden
ayrilir. Pektin ticarette sivi veya kurutulmus toz halde bulunur (Acar ve Gokmen,
2004).
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Cizelge 1.1. Meyve pektin icerigi (Aehle, 2004)

Meyve Pektin, % Metilasyon,%
Elma 0,5-1,6 80-92
Kusliziimii 1,0-1,2 50-80

Uzim 0,1-0,4 50-65
Portakal kabugu 3,5-5,5 65

Armut 0,7-0,9 50-70
Ananas 0,04-0,1 22-40

Cilek 0,5-0,7 20-60

1.2. Pektinin Endustriyel Onemi

Pektin E 440 kodlu ¢ok degerli bir gida katki maddesidir ve sayisiz gida
tirtinii igeriginde yer almaktadir. Diinya genelindeki yillik tiiketimi 45000 ton olarak
tahmin edilmektedir (Willats ve ark., 2006). 1 kg pektinin Sigma-Aldrich
firmasindaki fiyat1 387 Euro olarak verilmistir.

Pektinin kalitesi ve kullanim alanlari, galakturonik asit miktarina, esterlesme
derecesine, metoksil miktarina ve molekiil agirhgina gore degisir (Cemeroglu ve
Acar, 1986; Kim ve ark., 2013; Yoo ve ark., 2009). Uretim kosullarina bagli olarak
istenilen kalitede pektin elde etmek olasidir (Cemeroglu ve Acar, 1986).

Pektin, bitkisel dokularda yaygin olarak bulunmasina ragmen, her bitkide
ekonomik tiretime elverecek diizeyde bulunmamaktadir. Bazi materyallerde ise
yeterli diizeyde bulunmasina karsin iiretilen pektinin nitelikleri bu alanda
kullanilmaya elverisli olmaktan uzaktir. Hangi meyveden elde edilirse edilsin, recel,
marmelat ve jole Uretiminde ¢ogunlukla az veya ¢ok, ama mutlaka pektin
kullanilmalidir (Cemeroglu ve Acar, 1986).

Diinyada pektin iiretiminde hammadde olarak ¢ogunlukla turunggil kabuklar
ve daha az miktarda da elma posalar1 kullanilmaktadir (Cemeroglu ve Acar, 1986).
Ham maddedeki protopektin asit ekstraksiyonu ile ¢ozlndr hale getirilir ve daha
sonra izopropil alkol ile ¢cdzlnlr pektin sulu ¢ozeltiden ayrilir. Pektin ticarette sivi

veya kurutulmus toz halde bulunur (Acar ve Gékmen, 2004).



1.GIRIS MELIKE OGUZ

Pektin; gidada, kozmetikte, ilag endiistrisinde genis bir alanda kivam verici
olarak kullanilmaktadir (Koseki ve ark, 1986).

Gida alaninda pektinin kullanilmas1 sekerler ve asitler ile jel olusturma
Ozelligine dayanir. Pektinler jel yapici, kivam verici, emilgator ve stabilizator
Ozelliginden dolayr meyve ve sebze sularinda, recel, jole, marmelat, meyveli
sekerlemeler ve siit tirtinlerinde yaygin olarak kullanilir. Yiiksek metoksilli pektinler,
jole ve marmelatlarin hazirlandig1 kosullarda (yiiksek seker konsantrasyonu ve pH:
2,0-3,5) diger polisakkaritlerden daha iyi jel yaparlar. Diisiik metoksilli pektinler
diisiik seker konsantrasyonunda ve daha genis pH araliginda (pH: 2,5-6,5) diisiik
kalorili jole, recel, marmelat hazirlanmasinda kullanilirlar (Arslan, 1994).
Pektinlerin siit tiriinlerinde, meyveli uygulamalarda, firincilikta, sekerli krema ve
dondurmalarda; salata siislemelerinde ve emiilsifiye edilmis et {iriinlerinde de yaygin
kullanim alanlart oldugu rapor edilmistir (Hawthorne ve ark, 2000). Meyve ve
sebzelerin bir bileseni olarak pektinin, ¢oziinebilen liflere katkida bulunmasiyla,
insan diyetinin dogal bileseni oldugu bildirilmis, {ist gastrointestinal sistem
tarafindan parcalanamamasina ragmen, ¢oziinebilir lifin sagliga faydali oldugunu
goOsteren kanitlar bulunmustur.

Gida endiistrisi agisindan énemli oldugu kadar pektin diger birgok endiistride
de dnemlidir. Modifiye pektin, pro-metastatik protein galektin 3’e baglanarak, onun
birgok aktivitesini inhibe etmis, bdylece anti kanser ajami oOzelligi gosterdigi
bildirilmistir (Maxwell ve ark, 2012). Farmakoloji endistrisinde pektinlerin birgok
kullanim1 vardir ve son zamanlarda kanser acisinin iyilesmesi uygulamasinda
transmukozal salim sistemi olarak kullamilmistir (Videcoq ve ark., 2011).

Pektinin yapisi yiiksek miktarda iyonik grup icermektedir. Bu 6zelligi onu
stper emici hidrojellerin sentezinde ¢ok iyi bir polimer matriksi yapmaktadir.

Dolayisiyla pektin, agir metal giderimi de yapmaktadir (Guilherme ve ark, 2010).

1.3. Pektinazlar

Ticari pektinazlar genellikle poligalakturonaz (PG), pektin liyaz (PL) ve

pektin esteraz (PE) enzimlerinden olusan bir karisimdir. Bu ti¢ enzimin aktivitesi de
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pektik maddelerin yikilimint ve modifikasyonunu gerceklestirmektedir. Pektik
maddelerin enzimatik yikimiyla galakturonik asit ve oligomerler olusur.

Ticari pektin genellikle hammaddenin pH 2’deki asitlendirilmis sicak su ile
ekstraksiyonu ile elde edilir. Ekstraksiyon i¢in biiyiik miktarlarda kullanilan asit
cozeltileri, ekstraksiyonda kullanilan cihazlarin onarimini gerektirir. Bitkileri kotu
etkilemeleri nedeniyle bu asit ¢ozeltileri pektin endiistrisinde géz oniine ¢ikan 6nemli
bir faktordiir. Tiiketici talepleri dogrultusunda “yesil” {iriinler i¢in ekstraksiyon
alternatifleri arastirilmig ve yiiksek fiyatlarina ragmen “yesil etiketli” pektinlerin
cevre dostu ekstraksiyonu igin enzimler alternatif olarak gosterilmistir. Hidrolazlarin
hiicre duvar1 polisakkaritlerinden seliilloz, hemiseliiloz ve pektini degrade etme
kapasiteleri gida endiistrisinde olduk¢a dikkat ¢ekmektedir (Fissore ve ark., 2009).
Spagnuolo ve ark. (1999) seker pancart posasinin ticari hemiseliilazlar ile arabinoz,
pektin ve seliiloza ayrilmasi geleneksel kimyasal yontemlere gore kalitatif ve
kantitatif olarak benzer sonuclar gosterdigini, bu sonuca gore enzimlerin asitlerin
kullanimindan sakinma avantaji sundugunu 6nermislerdir.

Spagnuolo ve ark. (1997) seker pancari posasinin hidrolizinde pektinolitik ve
sellilozik enzimlerin sinerjik etkileri ¢alismalarinda seliilaz, hemiseliilaz ve pektinaz
karigtminin asit hidrolizi ile karsilastirildiginda daha etkili oldugunu, Ozellikle
pektinazin diger enzimleri seliiloz ve hemiseliillozun degredasyonunu kolaylastirmasi

nedeniyle, en 6nemli enzim oldugunu 6nermislerdir.
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2.ONCEKIi CALISMALAR

Rouse A. H. ve Crandall P. G., 1976, nitrik asit (pH: 1,6) ile portakal,
greyfurt ve limon kabuklarindan farkli ekstraksiyon sicakligi ve siirelerinde pektin
ekstrakte etmisler ve portakal, greyfurt ve limon kabuklarindan elde edilen 150 jel
dereceli pektinlerin maksimum verimlerinin sirastyla % 8,15, % 6,35 ve %11,0
oldugunu bulmuslardir.

Inoue ve ark., 1985, cesitli narenciye kabuk ve pulplarindan pektin elde
etmigler, pektinin esas itibariyle galakturonik asitten ibaret oldugunu ve az
miktarlarda arabinoz, galaktoz, ramnoz, ksiloz, glukoz gibi nétral sekerleri de
igerdigini ve pektinin fizikokimyasal ozelliklerinin ekstraksiyon ve saflastirma
sartlarina bagl oldugunu ifade etmisleridir.

Kirtchev ve ark., 1989, alkollerin varliginda elmadan pektin ekstraksiyonunu
incelemisler ve %1-3 konsantrasyonlarinda alkol ilavesinin pektin veriminde %55-90
oraninda artisa yol actigi, etilen glikol, gliserol ve dietilen glikoliin monohidroksi
alkollerden daha iyi etkiye sahip oldugu ve ilave edilen bu alkollerin pektinin jel
giiclinii artirdig1 sonucuna varmislardir.

Kratchanova ve ark., 1991, mango meyvesinin iki tdrinin kabuk ve
pulplarinin pektin igerigini arastirmislar, poliiironid asit i¢eriginin hammaddenin
tiriine bagli olarak %14,6-21,3 arasinda degistigini ve elde edilen pektinlerin
molekiil agirliginin 72000-83000 dalton arasinda, jel giiciiniin ise 162-232 arasinda
oldugunu belirtmislerdir.

Norsker ve ark. 2000, seker pancart posasinin, ferulik asitlerin g¢apraz
baglanmas1 sonucu, oksidatif jel yapma Ozelliginden yararlanarak iki lakkaz bir
peroksidaz ile farkli gidalarda jel olusumu incelenmistir. Jellerin dokusal 6zellikleri
doku analizatorii ile dlgiilmiistiir. Siyah kusiiziimii suyu, siit ve dogranmis 1sitilmig et
emiilsiyonu lizerinde seker pancar1 pektini ile enzimatik jellesmeye seker, tuz ve
protein eklenmesinin etkisi incelenmistir. Tuz eklenmesi yumusak, daha az sert ve
yapiskan jel yaparken, seker eklenmesi jelin sertligini artirmis, fakat yiliksek seker
konsantrasyonlarinda jeli daha kirilgan yapmistir. Protein eklenmesinin jelin

sertligini ve kivamini azalttigini belirtmislerdir.
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Liu ve ark. 2002, Texas, USA’dan alinan ‘Rio Red’ greyfurtunun (Citrus
paradisi Macf) anatomik ii¢ katmanindaki pektin igerigi ve kimyasal bilesenlerinin
mevsimsel degisimi incelenmistir. Agustos 1988 ve Mayis 1999 tarihleri arasinda
meyveler hasat edilmistir. Sezon ortasinda (Kasim ve Ocak) albedo ve pargalara
ayrilmis membrandaki pektin icerigi en az iken, flavedodaki pektin igerigi sezon
boyunca azalmistir. U¢ katmanda da sezon ortasinda pektindeki anhidrogalakturonik
asit icerigi en yiiksektir. Sezon boyunca ii¢ katmanda da metoksil miktar1 artmas,
toplam notral seker icerigi azalmistir. Greyfurt pektininin fibroblast biiylime faktorii-
fibroblast biiylime faktorii reseptorii baglantisi iizerindeki etkisi in vitro olarak
aragtirtlmistir.  Sonuglar greyfurt pektininin fibroblast biiyiime faktdrinin
reseptoriine baglanmasini %0,1pg/ml heparin varliginda inhibe ettigini gostermistir.
En iyi inhibitoriin Ocak ayinda hasat edilen greyfurttaki albedo pektini oldugu
bildirilmistir.

Mesbahi ve ark. 2005, seker pancari posasint pH 1,0-1,5 arasinda, 80-90°C
sicakliklarda ve 1-4 saat arasinda degisen ekstraksiyon siiresinde ekstrakte
etmislerdir. En yiiksek verim 90°C, 4 saat ve pH 1° de %22,4 olarak belirlenmistir.
Seker pancar1 pektini ile ticari narenciye pektini kimyasal bilesenler acisindan
karsilagtirilmistir. Ayrica seker pancari pektini ile narenciye pektini bazi gidalarda
kullanilmis ve fonksiyonel ozellikleri karsilastirilmistir. Amonyum persiilfat ve
yiiksek pH seviyelerinin viskozite ve jellesme 6zelliklerine olan etkisi incelenmis ve
sonucgta pancar pektini ve ticari narenciye pektininin bazi gidalarin tatlar1 iizerine
olan etkisi degerlendirilmistir. Sonuglara gore ekstrakte edilen seker pancari
pektininin ketcap domates sosu gibi bazi gidalarda kivamlastirici veya viskoziteyi
artirma ajan1 olarak kullanilabilecegi, bununla birlikte seker pancart pektini ticari
narenciye pektini ile karsilastirildiginda gidalarda jel yapma yeteneginin olmadigi
bildirilmistir.

Liu ve ark. 2006, portakal kabuklarindan pektin ekstraksiyonunu farkli
ornek(albedo)-¢0Oziicii(su) oranlarinda, farkli pH’ larda ve suyla uygulanan farkli
ekstraksiyon teknikleri ile ¢alismislardir. Ornek(albedo)-¢dziicii(su) oran1 1:12,5
oldugunda maksimum toplam azot ve pektin verimi elde etmislerdir. Uygulanan

ekstraksiyon tekniklerinden el basingli ve mikrodalga tekniklerinin kombinasyonuyla
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portakalin flavedo kismindan elde ettikleri pektin verimini %12 bulmuslardir. Bu
yontemler tek baslarina uygulandiklarinda ise elde ettikleri pektin veriminin %12’
den daha diisiik oldugunu rapor etmislerdir.

Acikgoz C. ve Poyraz Z. 2006, ayvadan maksimum pektin eldesi igin 0,01M
HCI ¢ozeltisi (pH 2) icindeki pektin ekstraksiyonunda optimum sicaklik ve siire
denemeleri yapmislardir. Pektinin verimi, galakturonik asit ve esterlesme derecesi
igerigi ve jellesme Ozelliklerini incelemislerdir. Maksimum pektin verimine %?2,86
(yas agirlik tizerinden) olarak 90°C ekstraksiyon sicakliginda ve 90 dakika
ekstraksiyon siiresinde ulagilmistir. Pektin numunelerinin esterlesme derecesini
%85,27, galaturonik asit miktarim1 %97,80 olarak bulmuslardir. Bu degerlere gore
ayva pektininin yliksek metoksilli ve hizli jellesebilen tiirde pektin oldugunu ve regel
ile jole tiretiminde katki maddesi olarak kullanilabilinecegini rapor etmislerdir.

Ptichkina ve ark. 2008, Aspergillus awamori’den elde edilmis enzim preparati
kullanarak, balkabagi posasindan pektin ekstraksiyonu iizerinde c¢alismiglardir.
Aspergillus awamori’ den elde edilen enzim preparati, seliiloz ve bitki dokusundaki
diger ¢oziinmez bilesenleri pargalamanin yaninda biraz da pektinaz aktivitesi
gostermistir. 3 saatlik deney siiresinde esterlesme derecesini %53 olarak
bulmuglardir. Deney siiresini uzatmalar1 sonucunda esterlesme derecesi azalarak
esterlesmemis galaturonik asit birimleri agiga ¢ikmistir. Esterlesmemis galakturonik
asit birimlerinin kursun ve diger bazi agir metalleri baglayabildigini rapor etmisler,
calisma sonunda bazi medikal ve gida uygulamalar1 6nermislerdir.

Lee ve ark. 2012, Yuza (Citrus junos) narenciye posasini, birlestirilmis
fiziksel-enzimatik ve kimyasal ekstraksiyona tabi tutmuslardir. Elde ettikleri
pektinleri  verim, esterlesme derecesi ve galakturonik asit degerlerince
kiyaslamiglardir. Fiziksel-enzimatik yontemde Yuza posasini destile suda bekletmis
ve oda sicakliginda 5 dakika c¢oktiirmiislerdir. Coktiiriilen posayr filtrelemis ve
ardindan tekrar destile su ekleyip 121°C’ de 5 dakika otoklavlamislardir. Hemen
sonrasinda enzimatik ekstraksiyonu yapmislardir. Bu yontemle elde ettikleri pektinin
galaturonik asit miktarint %55, verimini %7,3, esterlesme derecesini %46 olarak
bulmuslardir. Kimyasal ekstraksiyonda Yuza posasini dort kez 70°C’ de 20 dakika

%85 etanolle muamele etmislerdir. Ardindan posayr filtre etmis, okzalik asit/
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amonyum okzalatla 85°C ‘de 1 saat karistirmis ve filtre etmislerdir. Bu yontemle elde
ettikleri pektinin galaturonik asit miktarimi %72,3, verimini degisen ekstraksiyon
kosullarina gore % 4-19 arasinda, esterlesme derecesini %41 olarak bulmuslardir. Bu
iki yontemde elde ettikleri pektinlerden kimyasal ekstraksiyonla elde ettikleri
pektinin sulu ¢ozeltisinin viskozitesinin daha yiiksek oldugunu bulmuslardir.

Combo ve ark. 2012, alt1 ticari pektinazin (Endopolygalacturonase M2,
Pectinase, Viscozyme L, Pectinex Ultra SP-L, Pectinase 62L and Macer8 FJ)
galakturonik asitten olusan pektik oligosakkaritler tizerindeki etkisini incelemiglerdir.
Enzim hidrolizatlarinin analizini HPAEC-PAD (high-performance anion-exchange
chromatography with pulsed amperometric detection) ile yapmislar ve aldiklari
sonuglara gore; Endopoligalakturonaz M2 disindaki enzimlerin narenciye pektinini
ekzo uglarindan ve rastgele pargalayarak pektik oligosakkaritler olusturdugunu rapor
etmislerdir. Alt1 enzimin her birini, narenciye posasi pektinine gosterdigi spesifiklik
ve enzimatik reaksiyonun siiresi bakimindan ayr1 ayr1 kiyaslamislar, sonugta her bir
enzimin farkli oranlarda oligogalakturonik asit agiga cikardigini tespit etmislerdir.
Sonugta Endopoligalakturonaz M2’nin oligogalakturonik asit, Pektinaz 62L’nin ise
galakturonik asit birimlerini agiga ¢ikaran en iyi enzim preparatlar olduklarini rapor
etmislerdir.

Bu yiksek lisans tez calismas: kapsaminda;

1) Simdiye kadar pektin eldesinde kullanilmamis olan Kiitdiken limonu
posasinin pektin kaynagi olarak kullanilmasi,

2) Kimyasal ve enzimatik yontemle Kutdiken limonu posasindan pektin
eldesinin optimizasyonunun yapilmasi

3) Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin karakteristik
Ozellikleri (galakturonik asit miktari, esterlesme derecesi, jel olusturma

giicii ile nem ve kiil igerigi) belirlenerek karsilastirilmasi amaglanmistir.
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3. MATERYAL VE METOD
3. 1. Materyal
3.1.1. Limon Temini

Kitdiken limonu (Limonun turi C.U. Ziraat Fakiltesi Bahge Bitkileri
Boliimii tarafindan belirlenmistir) Mersin’ deki bir turuncgil bahgesinden alinmus,
limon posast hazirlanincaya kadar +4'C* de muhafaza edilmistir.

3.1.2. Kimyasallar

Arastirmada kullanilan tiim reaktifler analitik saflikta olup Merck veya Sigma
firmalarindan saglanmustir.

Pektinaz (Aspergillus niger, >5units/mg), hidroklorik asit (%37, v/v), stlfurik
asit (H,S0O4), sodyum hidroksit (NaOH), etil alkol, 2-propanol, fenolftalein, metil
kirmizisi, magnezyum siilfatheptahidrat, siikroz, tartarik asit.

3.1.3. Arag ve Gerecler

Magnetik 1sitici-karistirict  (Are), inkiibator (Memmert), analitik terazi
(Denver), otomatik pipet (Brand), pH metre (Hanna), girdap karistirici, desikator, su
buhar1 destilasyon sistemi, biiret, kiil firin1 (Protherm), etiiv (Elektro-mag), infrared
spektrofotometre cihazi (Perkin Elmer, FT-IR 2000).

3.2. Metot

3.2.1. Limon Posasinin Hazirlanmasi

Denemede kullanilan Kditdiken limonu Mersin® de bulunan bir turuncgil

bah¢esinden temin edilmistir. Pektin igeriginin fazla olmasi dolayisiyla, limon

11
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kabugunun albedo kisminin kalin olmasina ozellikle dikkat edilmistir. Limonlar
yikanmisg, kurulanmis, tartilip not edilmistir. Albedo kism1 limonun iizerinde kalacak
sekilde limonun flavedo (renkli kabuk) kismi ince ince soyulduktan sonra kalan
kisim tekrar tartilmigtir. Limon ikiye boliinlip suyu iyice sikilmis, kalan posa tekrar
tartilmigtir. Limon posasi blenderdan geg¢irilmis, posa tekrar tartilmistir. Blenderdan
gecen posa saf su ile iyice yikanip kurutularak tekrar tartilmistir. Elde edilen limon

posasi pektin eldesinde kullanilmistir.
3.2.2. Pektinin Limon Posasindan izolasyonu

Kimyasal yontemle pektin eldesi i¢in; 10 g limon posas1 1:17 oraninda (170
mL) sulandirilmis HCI (2 mL/1 L, pH: 2,45) ile 75, 80 ve 85 C” lerde; 90, 120 ve 150
dk siirelerde sik sik karistirilarak ekstrakte edilmistir. Karisim sicakken ipek bez
stizgecten siiziilmiistiir. Siizlintii yogunlastirilmis, sonra oda sicakligma gelmesi
beklenmis, siiziintii hacmi kadar 2-propanol eklenerek pektin ¢oktiiriilmiistiir. Coken
pektin +4°C’ de 1 saat bekletilmis ve daha sonra ipek bez siizgecten siiziilmiistiir.
HCI ile asitlendirilmis su kullanilarak yapilan ekstraksiyonda elde edilen pektinler,
CI" iyonlarinin uzaklastirilmasi amaci ile, %96’ lik etil alkol ile yikanmistir. Darasi
alinmis saat camui {izerine alinan pektin 60'C’ de kurutulmustur. Ogiitiildiikten sonra
tartim1 alinmistir.

Enzimatik pektin eldesi USP (2003)’ te onerilen yontemde bir takim
modifikasyonlar yapilarak uygulanmistir. Bu yonteme gore; 10 g limon posasi1 1:17,5
oraninda (175 mL) sulandirilmis H,SO4 (4,657 mL/1 L, pH: 1,8) ile 2 saat sik sik
karistirilarak ekstrakte edilmistir. Ardindan 25, 35, 45 ve 55 C sicakliklarda ve pH
1,5, 2,0, 2,5, 3,0 ve 3,5 degerlerinde, 10 g limon posasina 25 uLL  Aspergillus niger
pektinazi ilave edilip hizlica karistirilarak ekstraksiyona enzimatik olarak devam
edilmistir. 10 dk reaksiyon siliresinin sonrasinda ekstraktin sicakligi 70°C’ ye
getirilerek enzim inaktive edilmistir. Karisim sicakken ipek bez silizgegten
stiziilmistiir. Silziinti yogunlastirilmis, sonra oda sicakligina gelmesi beklenmis,
stizuntu hacmi kadar 2-propanol eklenerek pektin ¢oktiirilmistiir. Coken pektin

+4'C de 1 saat bekletilmis ve daha sonra ipek bez siizgecten siiziilmiistiir. Darasi
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almmus saat cami {izerine alman pektin 60°'C° de kurutulmustur. Ogiitiildiikten sonra

tartim1 alinmustir.

3.2.3. FTIR Spektroskopisi

Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin yapilart FTIR

spektroskopisi ile aydinlatilmistir.

3.2.4. Galakturonik Asit ve Esterlesme Derecesi Tayini

Pektinlerin galakturonik asit ve esterlesme derecesinin belirlenmesinde FAO
(2009)’ ta Onerilen yontem uygulanmistir. Bu yonteme gore; 5 g pektin, 100 mL
%60’ lik etil alkol ve 5 mL 2,7 M HCI karisgimi ile 10 dk karigtirllmistir.  Karisim
filtre kagidindan gegirilerek stiziilmiistiir. 2,7 M’ ik HCI” den 5 mL ve %60’ lik etil
alkolden 100 mL eklenilerek olusturulan karisimdan 15’er mL ile filtre kagidinda
kalan siizlinti 6 kez yikanmistir. Sonra %60’ lik etil alkol ile CI" iyonlar1 yok
oluncaya kadar yikanmigtir. Siiziintii son kez %96’ lik 20 mL etil alkol ile
yikanmigtir. Filtre kagidinda kalan kati madde darasi alinmis saat caminda, 105°C
deki etlivde 2,5 saat kurutulmustur.

Kurutulan katt madde miktarinin 1/10 u kadar tartilip 250 mL’ lik erlene
alimmustir. 2 mL %96’ lik etil alkol ile 1slatilmistir. 100 mL (kaynatilip sogutulmus,
CO;, gaz1 igermeyen) saf su ilave edilerek kati madde c¢oziinesiye kadar
karigtirilmistir. Olusan ¢ozelti lizerine 5 damla fenolftalein indikatorii damlatilip 0,1
M NaOH ile titre edilmistir. Sarf edilen NaOH, V; mL olarak kaydedilmistir. Titre
edilen karisima 0,5 M 20 mL NaOH ilave edilip tikag takilarak hizla ¢alkalanmistir.
15dk bekledikten sonra 0,5 M 20 mL HCI ilave edilip pembe renk kayboluncaya
kadar calkalanmistir. 3 damla fenolftalein eklenmistir. C6zelti 0,1 M NaOH ile titre
edilmistir. Hizla c¢alkalaymca siirekli soniik bir pembe renk olusanca titrasyon
durdurulmustur. Sarf edilen NaOH, V, mL olarak kaydedilmistir.

Esterlesme Derecesi Hesaplanmasi

%DE =V, / (V1+V) x100

13
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Galakturonik Asit Miktar1 Hesaplanmasi
% GA = (V1+V2 +) x 19,41 x 1000 / X

X = yikanmis ve kurutulmus 6rnek miktari

3.2.5. Nem Tayini

Pektinlerin nem tayini MEGEP (2007)’ de belirtilen yonteme gore
yapilmistir. Bu yonteme gore; sabit tartima getirilmis saat camlaria kimyasal ve
enzimatik yotemle elde edilmis pektinlerden 2 g tartilmig, 70°C’ de sabit tartima

gelene dek kurutulmus ve nem miktar1 hesaplanmistir.

3.2.6. Kul Tayini

Pektinlerin kiil tayinleri MEB (2010)’da belirtilen yonteme gore yapilmistir.
Bu yonteme go0re; sabit tartima getirilmis krozelere 2 g pektin tartilmis, 4 saat 600°C'

de yakildiktan sonra tartilarak kiil miktar1 hesaplanmistir.

3.2.7. Jel Denemesi

Pektinlerden jel olustururken A¢ikg6z ve Poyraz (2006) tarafindan kullanilan
yontem kullanilmistir. Bu yonteme gore; 4,33 g pektinle 40 g sikroz iyice
karistirilmistir. Karisima 405 mL saf su ilave ilave edilmistir. Karisim 1s1tici lizerinde
karistirtlmis, pektin ve siikroz ¢oziindiiriilerek kaynatilmistir. 606 g sukroz parca
parca eklenerek ¢oziinmesi saglanmistir. Karigim 1015 g olunca isiticidan alinmus,
sicaklign 95°C oluncaya kadar termometre ile karistirilmistir. Cam bardaklara 2 mL
%48,8 lik tartarik asit ¢ozeltisi eklenmis, hazirlanan karisim tek seferde bekleme
yapilmadan dokilmiis, karisim ile asidin karismasi i¢in iyice karistirilmistir.
Bardaklar 25°C’ lik inkibatorde 24 saat bekletilmistir. Bekleme stiresi bitiminde
jellerin gorsel ve duyusal 6zelliklerine bakilmis ve gida sanayisinin hangi alanlarinda

kullanilabilecegi ile ilgili yorumlar yapilmistir.
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4.BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Limon Posasinin Hazirlanmasi

Mersin’ deki bir turuncgil bahgesinden, alinan 27,5 kg Kitdiken limonu (sekil
4.1) laboratuvarda yikanip kurutulmus, 27,5 kg olarak kaydedilmistir. Limon
kabugunun flavedo kismi ince ince soyulmus, tartilmis ve 22 kg olarak
kaydedilmistir. Limonlarin suyu iyice sikilmig, susuz kalan limon posasi tartilmis ve
10,3 kg olarak tartilmigtir. Limon posasi blendir yardimiyla kii¢lik parcalara ayrilarak
tartilip 10 kg olarak kaydedilmistir. Limon posasi limon suyundan kalabilecek olan
asitliginden arindirilmak amaci ile saf suyla yikanmis tekrar tartilmis, 11,5 kg olarak
kaydedilmistir. Limon posast 55°C’ deki etiivde kurumaya birakilmistir. Kuruyan
posa toplamda 2,04 kg olarak kaydedilmistir. Sekil 4.2.” de gosterilen 55°C” deki
etlivde kurutulmus limon posasi kimyasal ve enzimatik yontemle pektin eldesinde

hammadde olarak kullanilmaistir.

Sekil 4.1. Deneylerde ana materyal olarak kullanilan Kitdiken limonu
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P
f‘"
Pt
F

Sekil 4.2. Kurutulmus limon posast

4.2. Pektinin Limon Posasindan izolasyonu
4.2.1. Kimyasal Yontemle Pektin Eldesi

Kimyasal yontemle pektin eldesi i¢in ekstraksiyon kosullart sicaklik ve siire
acisindan optimize edilmis, bulgular g¢izelge 4.1.°de verilmistir. 100 g limon
posasindan elde edilen en ylksek pektin verimi olan %23,2; 75°C’ de, 150 dk siirede
elde edilmistir. Pektin kurutup 6giitiilerek +4°C’de saklanmistir. FTIR, galakturonik
asit ve esterlesme derecesi, nem ve kil tayini ile jel denemeleri &giitiilmiis olan

pektinle yapilmistir.
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Cizelge 4.1. Kimyasal yontemle pektin eldesinin optimizasyonu

Limon Posasi (g) | Sicaklik (°C) Stre (dk) Kuru pektin (g)
90 1,84
120 2,07
150 2,32*
10 75 180 1,96
240 1,48
270 1,21
90 1,42
10 80 120 1,48
150 1,78
90 1,11
10 85 120 1,48
150 2,17

Sekil 4.3. Kimyasal yontemle elde edilen pektin
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Sekil 4.4. Kimyasal yontemle elde edilen, 6giitiilmiis pektin

4.2.2. Enzimatik Yoéntemle Pektin Eldesi

Enzimatik yontemle pektin eldesi igin ekstraksiyon kosullar1 sicaklik ve pH
acisindan optimize edilmis, bulgular cizelge 4.2 de verilmistir. 100 g limon
posasindan elde edilen en yiksek pektin verimi olan %21,8; 45°C’de, pH 2,0’ de
elde edilmistir. Pektin kurutup 6giitiilerek +4°C’de saklanmistir. FTIR, galakturonik
asit ve esterlesme derecesi, nem ve kil tayini ile jel denemeleri 6giitiilmiis olan
pektinle yapilmistir.
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Cizelge 4.2. Enzimatik yontemle pektin eldesinin optimizasyonu

Limon Posast | Enzim  miktar1 | Sicaklik (°C) | pH Kuru pektin (g)
(9) (L)
1,5 1,31
2 1,33
2,5 1,47
10 25 25 3 1,44
35 0,92
1,5 1,44
2 1,62
2,5 1,82
10 25 35 3 1,57
35 1,14
1,5 1,36
2 2,18*
2,5 1,73
10 25 45 3 1,76
3,5 0,51
1,5 0,43
2 2,19
2,5 1,37
10 25 55 3 1,22
35 0,53
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Sekil 4.6. Enzimatik yontemle elde edilen, 6giitiilmiis pektin
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4.3. FTIR Spektroskopisi

Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektin numunelerinin IR
spektrumu Perkin Elmer, FT-IR 2000 marka infrared spektrofotometre cihazi ile
alinmig ve fonksiyonel gruplar belirlenmistir. Elde edilen numunelerin IR spektrumu

Cizelge 4.3. ve Cizelge 4.4.” de verilmistir.

Cizelge 4.3. Kimyasal yontemle elde edilen pektinin FTIR spektroskopisi

100

95

90
580,35cm-1

85

80

%T

5

70 1012.320m1

65

61
4000 3500 3000 2500 | 2000 1500 1000 500 450
cm-

Cizelge 4.4. Enzimatik yontemle elde edilen pektinin FTIR spektroskopisi

94 3300,54em-1 1734 86cm-1

T
=

90+ 1012,07em-1

85 y T y v y v —
4000 3500 3000 2500 ’ 2000 1500 1000 500450
cm-
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IR spekturumlart bazi fonksiyonlu gruplarin belirgin piklerini verir. 3200—
3600 cm™ arasindaki genis pik pektinde c¢ok fazla hidroksil (-OH) gruplarinin
oldugunu gostermektedir (Arslan ve Kar, 1999). 1734 cm™ pik esterlerde gériilen
karbonil (C=0) gerilmesidir ve pektinde asetil (-COCH3) gruplarinin varligini
gosterir. 1634ve 1637 cm™ pikleri hidroksil (-OH) gerilme titresim bandini belirtir.
1384- 1445 cm™ deki bantlar metil (-CHs) grubunun varligini gosterir. 1015-1104
cm? bantlart C-O egilme veya gerilme titresimlerinden olusur. Esterlerin
spekturumunda bu bolgede bir veya iki kuvvetli band bulunur. Bu bantlarin varligi
pektindeki metil esterlerinin varligimi destekler (A¢ikgéz ve Poyraz, 2006). 1734
cm* pikindeki yiiksek yogunluk pektinin metilasyon derecesinin yiiksek oldugunu
gostermektedir (Souza ve ark., 2012).

4.4. Galakturonik Asit ve Esterlesme Derecesi Tayini

Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinler 5 g tartilarak 6n isleme

tabi tutulmus sonrasinda yikanip 105°C' deki etiivde 2,5 saat kurutulmustur.

Cizelge 4.5. Yikanip kurutulmus pektin miktarlar

Elde edilis yontemine gore pektin | Yikanip kurutulmus pektin agirligi (g)
cesidi

Kimyasal 3,12

Enzimatik 3,45

Yikanip kurutulmus pektinden 1/10 oraninda tartilip galakturonik asit ve
esterlesme derecesi deneyleri yapilmigtir. Kimyasal ve enzimatik yontemle elde
edilen pektinler icin Ucer deney seti ¢alisilmistir. V; ve V; degerleri bulunduktan
sonra asagida verilen esitliklerle pektinlere ait esterlesme derecesi ve galakturonik
asit miktar1 hesaplanmustir.

Esterlesme Derecesi Hesaplanmasi
%DE =V, /(V1+V;) x100
Galakturonik Asit Miktar1 Hesaplanmasi
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% GA = (V1+V3) x 19,41 x 1000/ X
X = yikanmis ve kurutulmus 6rnek miktari

Bulgulara gore; kimyasal yontem pektininin esterlesme derecesi %78,8,
galakturonik asit miktar1 %95,7, enzimatik yontem pektininin esterlesme derecesi

%71,8, galakturonik asit miktart % 94,5 olarak belirlenmistir.

Cizelge 4.6. Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinin esterlesme
derecesi ve galakturonik asit miktari

Kimyasal yontemle elde | Enzimatik ydntemle elde
edilen pektin edilen pektin
2,8 4,5
Vi 3,2 4,7
3,7 5,0
13 12,3
V> 12,1 11,8
11,4 12,1
82,2 73,2
%DE 79,0 71,5
75,4 70,7
Ortalama %DE 78,8 71,8
98,2 94,5
% GA 95,1 92,8
93,9 96,2
Ortalama % GA 95,7 94,5

4.5. Nem Tayini

Sabit tartima getirilmis saat camlarina kimyasal ve enzimatik yontemle elde

edilmis pektinlerden 2 g tartilmis, 4 saat 70°C’ de sabit tartima gelene dek
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kurutulmus ve nem miktart hesaplanmigtir. Kimyasal ve enzimatik yontemle elde
edilen pektinler icin Ucer deney seti ¢alisilmis, sirasiyla ortalama nem miktarlar

%7,6 (w/w) ve %10,0 (w/w) bulunmustur.

Cizelge 4.7. Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin nem tayini

Nem (%ow/w) Ortalama Nem (%w/w)
Kimyasal Yontemle Elde | 7,8
Edilen Pektin 7,7 7,6
7,3
Enzimatik Yontemle Elde | 9,85
Edilen Pektin 10,75 10,0
9,6
4.6. Kul Tayini

Sabit tartima getirilmis krozelere 2 g pektin tartilmig, 4 saat 600°C' de
yakildiktan sonra tartilarak kiil miktar1 hesaplanmistir. Kimyasal ve enzimatik
yontemle elde edilen pektinler igin {iger deney seti ¢alisilmig, sirasiyla ortalama Kl

miktarlar1 %3,4 (w/w)ve %7,68 (w/w) bulunmustur.

Cizelge 4.8. Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin kil tayini

Kl (Yow/w) Ortalama Kl (%ow/w)
Kimyasal Yontemle Elde | 3,25
Edilen Pektin 3,55 34
3,4
Enzimatik Yontemle | 7,8
Elde Edilen Pektin 7,95 7,68
7,3
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4.7. Jel Denemesi

Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin jelleri yapilmus,
gorsel ve duyusal ozelliklerine bakilmistir. Kimyasal yontem pektininin jel

ozellikleri;

o Kokusuz,

e Sari renkli,

e Yogun kivamli,

e Icinde askida kalmis partikiiller bulunan,

e Enzimatik yontem pektininin jeline oranla daha sert nitelikli ve

e pH degeri 1,8 olarak belirlenmistir.

Sekil 4.7. Kimyasal yontemle elde edilen pektinin jeli

Enzimatik yontem pektininin jel 6zellikleri;

e Kokusuz,

e Kahverengi renkli,
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e Az yogun kivamli,
e Icinde askida kalmis partikiiller bulunan,
¢ Kimyasal metod pektininin jeline oranla daha akiskan nitelikli ve

e pH degeri 1,8 olarak belirlenmistir.

Sekil 4.8. Enzimatik yontemle elde edilen pektinin jeli

4.8. Tartisma

Literatirde pektin eldesinde portakal, limon, greyfurt, elma, ayva, seftali,
mango, seker pancari, balkabagi, sari g¢arkifelek meyvesi gibi ¢esitli kaynaklar
kullanilmistir. Fakat 6zellikle Kiitdiken limonundan pektin eldesine rastlanmamustir.

Literatiirde farkli kaynaklar kullanilarak cesitli ekstraksiyon yontemleri,
asitler, alkoller ve enzimlerle pektin elde edilmis, bu ¢alismalar sonucunda da farkl
tir ve verimdeki pektinler rapor edilmistir. Mesbahi ve ark. (2005) seker pancari
posasint HCI ile (pH 1,0) ekstrakte etmisler, pektini ¢oktirmek igin izopropil alkol
kullanmiglardir. En yiksek verim %224, esterlesme derecesi %58,92 olarak

belirlenmis, pektin tiiriiniin narenciye pektini kadar iyi sertlikte jeller olusturmadigini
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belirtmislerdir. Liu ve ark. (2006) portakal kabuklarindan pektin ekstraksiyonu igin
el basingli ve mikrodalga tekniklerini kombine etmisler, portakalin flavedo
kismindan elde ettikleri pektin verimini %12 bulmuslardir. Bu yontemlerin ayr1 ayri
uygulandiklarinda ise elde ettikleri pektin veriminin %12’ den daha diisiik oldugunu
rapor etmislerdir. Ptichkina ve ark. (2008) Aspergillus awamori’den elde edilmis
enzim preparatt kullanarak, balkabagi posasindan pektin ekstraksiyonu tizerinde
calismiglardir. Aspergillus awamori’ den elde edilen enzim preparati, seliiloz ve bitki
dokusundaki diger ¢oziinmez bilesenleri parcalamanin yaninda biraz da pektinaz
aktivitesi gostermistir. Esterlesme derecesini (DM) %53 olarak bulmuslardir. Diyet
besinlerinde bu pektinin viicuttaki agir ve radyoaktif elementleri baglayip
uzaklagtirabilecegini, ayrica sekerlemecilikte, jole kapli keklerde, meyve jolesi
hazirlamada ve yumusak iceceklerde kullanilabilecegini Onermislerdir. Bu tiir
pektinin yiliksek katyon baglama 6zelligi nedeniyle iyilestirici ve Onleyici olarak
siniflandirilabilecegi belirtilmistir. Yapo, B.M. (2009) Sar1 carkifelek meyvesi
kabuklarindan pektin ekstraktesi i¢in sitrik, nitrik ve siilfirik asit kullanmistir. Sitrik
asitte pektin verimi en diisiik (%2,8), esterlesme derecesi(%73) ve jellesme 6zelligini
(°sag 179) en yiiksek bulmustur. Sitrik asitle ekstrakte olan pektinin esterlesme
derecesi ve jellesme ozellikleri bakimindan limon pektinine benzer oldugunu
bulmustur. Lee ve ark. 2012, Yuza (Citrus junos) narenciye posasini, birlestirilmis
fiziksel-enzimatik ve kimyasal ekstraksiyona tabi tutmuslardir. Elde ettikleri
pektinleri  verim, esterlesme derecesi ve galakturonik asit degerlerince
kiyaslamiglardir. Fiziksel-enzimatik yéntemde elde ettikleri pektinin galaturonik asit
miktarini %55, verimini %7,3, esterlesme derecesini %46 olarak bulmuslardir.
Kimyasal ekstraksiyonda elde ettikleri pektinin galaturonik asit miktarin1 %72,3,
verimini degisen ekstraksiyon kosullarina goére % 4-19 arasinda, esterlesme
derecesini %41 olarak bulmuslardir. Lira-Ortiz ve ark., (2014) kompleks yapici
ajanlarin varhiginda su ile ard arda yapilan ekstraksiyonla hint inciri meyvesinden
diisilk metoksilli pektin ekstrakte etmisler ve pektinin esterlesme derecesini %30,7
olarak belirlemislerdir.

Aygigegi tablasindan %14 verimle Turmugin ve ark., (1981); portakal,

greyfurt ve limon kabuklarindan sirasiyla % 8,15, % 6,35, %11,0 verimle Rouse ve
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Crandall (1976); seker pancari kiispesinden % 21,75 verimle Arslan ve Asan (1993)
pektin elde ettiklerini rapor etmislerdir.

Arslan ve Kar (1999) portakal posasi pektininin HCI ile ekstraksiyonunda
optimum kosullart 90°C sicaklik, pH 2,5 ve 90 dk ekstraksiyon siresi olarak
belirlemislerdir. Esterlesme derecesini %74,46, kil miktarimi %6,07 olarak
belirlemisler, portakal pektininin yiiksek metoksilli ve hizli jellesen pektin oldugunu
rapor etmislerdir. A¢ikgéz ve Poyraz (2006) ayvadan pektin eldesi i¢in ayvayr 0,01
M HCI (pH 2) ile ekstrakte etmisler, optimum sicakligi 90°C ve optimum sireyi 90
dk olarak belirlemisler, pektini ¢oktiirmek i¢in etanol kullanmiglardir. Bu yolla elde
edilen pektin verimi %2,86 (yas agirlik {izerinden), esterlesme derecesi %85,27,
galakturonik asit miktarin1 %97,80, nem miktarin1 %8,9, kiil miktarin1 %2,7, jel
derecesini °sag 165,40 olarak belirlemislerdir. Bulunan degerlerin Gida Maddeleri
Kodeksi’ nde pektin igin verilen standartlara uygun oldugunu, yliksek galakturonik
asit miktarinin ve diisiik kiil degerinin elde edilen pektinin kalitesini ve safligini
gosteren Oonemli iki kriter oldugunu belirtmislerdir. Bu degerlere gore ayva pektininin
yiilksek metoksilli ve hizli jellesebilen tiirde pektin oldugunu ve regel ile jole
uretiminde katki maddesi olarak kullanilabilinecegini rapor etmislerdir.

USP (2003) tarafindan belirtilen yonteme gore seker pancari posast H,SOy ile
75°C’ de 2 saat ekstrakte edilmis, ardindan enzimatik ekstraksiyon Viscozyme 120L
ile devam ettirilmistir. Bu yolla elde edilen pektin renksiz, pH’ 1 3,5 ve molekiil
agirhigr 30000 Da olarak belirlenmis, bu pektinin emiilsifiye edici ve ¢oziinebilir lif
bileseni olarak gidalarda kullanilabilecegi bildirilmistir.

Tirk Gida Kodeksi standartlarina gore; pektinin  yapisinda toplam
galakturonik asit miktarinin %65 tizeri olmasi, maksimum kiil miktarinin %12’nin
altinda, renginin acik sar1 ya da agik kahverengi olmasi gerektigi belirtilmistir.

Kiitdiken limonu posasindan kimyasal ve enzimatik yontemle pektin

eldesinde, yontemlerin karsilikli kiyaslamasi ¢izelge 4.9’ da verilmistir.
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Cizelge 4.9. Kimyasal ve enzimatik yontemle pektin eldesinin karsilagtirilmasi

Nitelikler Kimyasal Yontem Enzimatik Yontem

Ekstraksiyonda HCI (2mL/1L) H,SO4 (4,657 mL/1L)

kullanilan asit ve

derisimi

Ekstraksiyonda 10g 170 mL 175 mL

limon posasina

kullanilan asit miktari

Ekstraksiyon siresi 150 dk 130dk

Ekstraksiyon sicakligi 75°C 45°C

Ekstraksiyon pH’ 1 2,45 1,8

100 g limon posasi 0023,2 0021,8

uzerinden elde edilen

pektin verimi

Elde edilen pektin rengi | Koyu sar1 Koyu kahverengi

Esterlesme derecesi %78,8 %71,8

Galakturonik asit miktar1 | %95,7, %94,5

Nem miktari %7,6 9010,0

Kiil miktar1 %3,4 %7,68

Jel rengi Agik sar1 Acik kahverengi

Jel kivami Yogun Kimyasal yontem
pektinine gbre az yogun

Jel pH degeri 1,8 1,8
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Cizelge 4.10. Kimyasal
karsilastirmast

ve enzimatik yontemin pektin eldesi bakimindan

Kimyasal Yodntem

Enzimatik Yontem

Kimyasal reaksiyonlarda kullanilan asit
kullanilan aletlerinin korozyonuna ve

su kirliligine neden olabilmektedir.

Enzimatik uygulama su kirliligini

azaltmakta ve daha az =zararli kirlilik

birakmaktadir.

Kimyasal reaksiyonlarin yiiksek pH ve
sicaklikta, uzun siirede gergeklesmesi,

daha az tercih edilir kilmaktadir.

Enzimatik uygulama daha kisa siirede,
diistik
nedeniyle kimyasal

sicaklikta gerceklesmesi
uygulamaya gore

daha ¢ok tercih edilebilir.

Kimyasal uygulamalarda ekstraksiyon
streci yeterince iyi kontrol edilmezse
pektin tamamen degrade olabilmekte ve

jellesme 6zelligini kaybedebilmektedir.

Enzimatik uygulamalarda ekstraksiyon
stireci yeterince iyi kontrol edilmezse
pektin enzimler tarafindan degrade
olabilmekte ve jellesme 6zelligini
kaybedebilmektedir. Ancak enzimin
kontrolll inhibisyonu ile bu problem

Onlenebilir.

Yukarida verilen bilgilerden yola ¢ikilarak;

FTIR spektroskopisi sonucunda her iki yontemle elde edilen Grunlerin

icerdigi fonksiyonel gruplarina bakilarak pektin oldugu ve yiliksek oranda

metoksil igerdigi anlagilmistir.

Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinlerin 100 g limon

posasindan elde edilen verimleri, galakturonik asit ve esterlesme derecesi,

nem ve kil degerlerinin birbirlerine yakin bulunmasi bu iki yontemle elde

edilen pektinin ayni tiirde ve yliksek metoksilli oldugunu, ayrica bu iki

yontemin pektin eldesinde birbirine alternatif iki yontem oldugunu da

goOstermektedir.
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» ki yontemle de elde edilen pektinlerin %50’den yiiksek olan esterlesme
derecesi, onlarin yiiksek metoksilli ve hizli jellesen pektinler oldugunu
gostermektedir.

* Kimyasal ve enzimatik yontemle elde edilen pektinler Tiirk Gida Kodeksi
standartlarina uygundur ve %65’den yiksek galakturonik asit igerigi ile
%12’den diisiik kiil icerigi, pektinlerin yiksek kalitede oldugunu gosteren iki

onemli kriterdir.
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5. SONUCLAR VE ONERILER

5.1. Sonuclar

1-

10-

11-

12-

13-

Kimyasal yontemle 100 g limon posasindan maksimum %23,2 verimle pektin
elde edilmistir.

Enzimatik yontemle 100 g limon posasindan maksimum %21,8 verimle
pektin elde edilmistir.

Kimyasal yontemle maksimum verimde pektin eldesi ig¢in optimum sicaklik
75°C, sire ise 150 dk olarak belirlenmistir.

Enzimatik yontemle maksimum verimde pektin eldesi i¢in optimum sicaklik
45°C, pH ise 2,0 olarak belirlenmistir.

Kimyasal yontemle elde edilen pektin koyu sar1 renkte elde edilmistir.
Enzimatik yontemle elde edilen pektin koyu kahverengi renkte elde
edilmistir.

Kimyasal ve enzimatik yontem pektinlerinin FTIR spektroskopisi ile
aydinlatilmig, fonksiyonel gruplari belirlenmistir.

Kimyasal yontemle elde edilen pektinin esterlesme derecesi %78,8;
galakturonik asit igerigi %95,7 olarak tayin edilmistir.

Enzimatik yontemle elde edilen pektinin esterlesme derecesi %71,8;
galakturonik asit igerigi %94,5 olarak tayin edilmistir.

Kimyasal ve enzimatik yontem pektinlerinin nem miktarlar1 sirasiyla %7,6 ve
%10,0 olarak belirlenmistir.

Kimyasal ve enzimatik yontem pektinlerinin kiil miktarlar1 sirastyla %3,4 ve
%7,68 olarak belirlenmistir.

Kimyasal ve enzimatik yontem pektinleriyle yapilan jellerin pH degeri 1,8
olarak 6lgllmustiir.

Kimyasal yontem pektininin jeli yogun kivamli ve sar1 renkliyken; enzimatik

yontem pektininin jeli az yogun kivamda ve kahverengi renkte elde edilmistir.
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5.2. Oneriler

1-

Hammaddenin ¢esidine ve ekstraksiyon kosullarina bagl olarak daha yiiksek
esterlesme dereceli ve molekiil agirlikli pektin elde edilebilir.

Enzimatik pektin eldesinde pektinaz ile birlikte amilaz, selilaz ve
hemiseliilaz gibi enzimlerin ayarlanmis orandaki kombinasyonlariyla daha
yuksek verim ve kalitede pektin elde edilebilir.

Enzimatik pektin ekstraksiyonunun optimizasyonunda farkli enzim-substrat
oranlari farkli ekstraksiyon siirelerinde denenebilir.

Ticari kriterler i¢in elde edilen pektinlerde renk standardizasyonu yapilabilir.
Ticari kriterde pektin jeli olusturmak igin pektin standardize edilebilir.

Meyve suyu firmalarinin atiklar1 olan meyve posalarindan yiiksek kalitede
pektin elde edilebilir.

Meyve ve sebze bahcgelerinde satilamayacak durumda bulunan, satici
acisindan hi¢bir ekonomik degeri olmayan ve cogunlukla hayvan yemi olarak
kullanilan ya da ¢ope dokiilen meyve ve sebzelerden pektin gibi degerli bir

gida katki maddesi elde edilebilir.
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