I

T.C.
FIRAT UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

PORTAKAL KABUGU PEKTINININ FizZIKOKIMYASAL OZELLIKLERI VE
PEKTIN EKSTRAKTININ SABIT BASING FILTRASYONU

Filiz KAR

At

DOKTORA TEZi
KiMYA MUHENDISLIGI ANABILIM DALI

Tez Yoneticisi: Dog. Dr. Nurhan ARSLAN

1998
ELAZIG



T.C.
FIRAT UNIVERSITESI
FEN BILIMLERI ENSTITUSU

PORTAKAL KABUGU PEKTINININ FIZIKOKIMYASAL OZELLIKLERI VE
PEKTIN EKSTRAKTININ SABIT BASING FILTRASYONU

Filiz KAR
DOKTORA TEZI
KIMYA MUHENDISLIGI ANABILIM DALI

Bu Tez, 23.10.1998 Tarihinde Asagida Belirtilen Juri Tarafindan Oybirlidi ile
Basarili Olarak Degerlendirilmistir.

@ i f’\'ﬂ ///,»f/;q N
N e

15 —_ /
Danigman: \7’&

Doc. Dr. Nurhan ARSLAN Prof. Dr. Ali BLGESU Dog. Dr. Dursun PEHLIVAN




OzZET

Doktora Tezi

PORTAKAL KABUGU PEKTINININ FIZIKOKIMYASAL OZELLIKLERI VE
PEKTIN EKSTRAKTININ SABIT BASING FILTRASYONU

Filiz KAR

Firat Universitesi
Fen Bilimleri Enstitisu
Kimya Mlhendisligi Anabilim Dall
1998, Sayfa:165

Pektin, meyve ve sebzelerde dogal olarak bulunan hidrofilik kolloidal
bir karbonhidrattir ve ticari olarak elma, portakal, greyfurt ve limon gibi
meyvelerden Gretilir. Portakal suyu ve konsantresi Gretim artii olan portakal
kabugu da, pektin Gretimi icin dSnemli hammaddelerden birisidir.

Pektin; gida, ilag, tekstil ve kagit endustrilerinde jel yapici, stabilizator,
emulsifiyan ve kivam verici olarak yaygin bir sekilde kullaniimaktadir. Gida
endustrisinde, pektin, hidrokolloid 6zellidi nedeniyle jel yapici olarak regel ve
sekerlemelerde, emulsiyon stabilitesini dizeltmek i¢in meyve sularinda ve sit
proteinlerini stabilize etmek igin st Granlerinde kullantimaktadir.

Ulkemizde pektin ihtiyacinin tamami ithalat yoluyla karsilanmaktadir.
Son yillarda tuketime hazir gidalar sektérindeki gelismeler nedeniyle,
Turkiye'de pektin kullanimi yayginlastiindan ihtiya¢ giderek artmaktadir.
Ulkemizde pektin Gretimi yoktur, fakat meyve kabuklari gibi zengin hammadde
kaynaklarina sahiptir.

Bu c¢alismada, portakal kabugundan pektin ekstraksiyonunda, pektin
verimine ekstraksiyon suresi, sicaklik ve pH gibi ¢esitli faktérlerin etkisi
aragtinimistir.



Portakal kabudundan asit ekstraksiyonu ile elde edilen pektinin
esterlesme ve amidasyon dereceleri, metoksil, asetil ve anhidrogalakturonik
asit icerigi, viskozitesi, optik cevirme agisi ve % ¢bkme degeri belirlenmigtir.

Pektin ¢ozeltilerinin viskozitesine L- askorbik asit, amonyum perstifat
ve bazi sekerlerin etkisi incelenmistir. Dektroz ve maltozun viskozite artirici
6zelligi, sekerlerin dehidratasyon etkisi ve hidrojen bagd! olusturma reaksiyonu
ylzinden pektin molekulleri arasinda agregatlarin olugmasina baglanmigtir.
Pektin ¢ozeltilerinin viskozitesi L-askorbik asidin depolimerizasyon etkisi ile
azalmis, amonyum persulfat kullaniimasi durumunda artmigtir.

HCI, AO ve EDTA ekstraksiyonlariyla elde edilen pektinlerin intrinsik
viskozite ve molekll agirhidt de@erleri Mark-Houwink-Sakurada esitliine
uyduruimustur. Bu, intrinsik viskozitenin bilinmesi durumunda portakal
kabugundan elde edilen pektin gézeltilerinin ortalama moleki agirhiklaninin
bilinmesine yarar.

20 °C - 60 °C arasindaki bes farkli sicaklik ve bes farkh konsantrasyon
seviyelerinde pektin coézeltilerinin viskozitesine sicaklik ve konsantrasyon
etkisi incelenmigtir. Viskoziteye sicaklik ve konsantrasyonun birlikte etkisini
tarif eden esitlikler taretilmistir.

Pektin ekstrakti, cesitli sicaklik ve basing farklarinda vakumda
stizOimus, ortalama spesifik kek direngleri belirlenmis ve ortalama spesifik kek
direncinin filtrasyon basincina bagh oldugu bulunmustur. Basing dasust ve
ortalama spesifik kek direnci arasindaki korelasyon, portakal kabugu pektininin
stkistinlabilir kek olugturdudunu gdéstermistir. Filtrasyon etkinligini artirmak icin
sUzme yardimecl maddesi olarak Kizelgur kullanarak, énkaplama miktan ve
beslemeye katki konsantrasyonunun sabit basing filtrasyonu sonucu elde
edilen keklerin ortalama spesifik kek direncine etkileri incelenmigtir. En dugik
ortalama spesifik kek direnci, énkaplama ve ¢ézeltiye katk: tekniginin birlikte
kullaniimasi durumunda elde edilmigtir.

Anahtar Kelimeler: Portakal Kabugu, Pektin, Ekstraksiyon, Viskozite,
Filtrasyon.
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Pectin is a natural hydrophilic colloidal carbohydrate found in higher
plants, including fruits and vegetables, and is commercially produced from a
limited number of plant species, including apple, orange, grapefruit and lime.
The orange peel left over from the manufacture of orange juices and
concantrates is also one of the major raw materials for pectin manufacture.

Pectin is widely used by the food, pharmaceutical, textile and paper
industries as a gelling, stabilizing, emulsifiying and thickening agent. In food
industry, it is the hydrocolloid character of pectin which makes it such an
important additive in certain food systems, for example, in jams and
confectionery jellies as a gelling agent, in fruit drinks and juices to improve
emulsion stability and mouthfeel, and in sour milk drinks to stabilise milk
proteins.

The pectin requirement in Turkey is met through imports, mostly from
European Countries. Pectin requirement has increased because of wide pectin
uses due to developments in food sector recently. It is not manufactured
domestically, but the Country has rich raw material sources like citrus fruits
and fruit juice industry wastes.

In this study, the effects of various factors such as extraction time,
temperature and pH on pectin yield in extraction of pectin from the orange peel
were investigated.



The esterification and amidation degrees, methoxyl and acetyl content,
anhydrogalacturonic acid content, viscosity, molecular weight, optical rotation
and % sag value of pectin obtained from orange peel with acid extraction
were determined.

The effects of some sugars, L-ascorbic acid and ammonium
persulphate on viscosity of pectin solutions were examined. The viscosity-
enhancing property of dextrose and maltose was attributed to the formation of
aggregates between the pectin molecules due to dehydration action, and the
hydrogen bond formation reaction of the sugars. The viscosity of pectin
solutions decreased due to the depolymerization effect of L-ascorbic acid, but
it increased in case of ammonium persulphate.

Magnitudes of intrinsic viscosity, and molecular weight of pectins
obtained by extraction with HCI, ammonium oxalate and EDTA were fitted to
Mark-Houwink-Sakurada equation, which helps evaluate the average
moleculer weight of pectin solutions from orange peel with a knowledge of
their intrinsic viscosity.

Effects of temperature and concentration on viscosity of pectin
solutions were examined at five different temperatures between 20 °C and
60°C and five concentration levels. Equations describing the combined effects
of temperature and concentration on viscosity are given.

The pectin extract was vacuum filtered at different temperatures and
under various pressure differences, and the average specific cake resistances
were determined. The specific cake resistance was dependent on the filtration
pressure. The correlation between the pressure drop and the average specific
cake resistance showed the orange peel pectin forms compressible fiiter cake.
By using diatomaceous earth as a filter aid to increase the filtration efficiency,
the effects of varying the precoating amount and filter aid concentration on
average specific cake resistance of cake from constant pressure filtration were
studied. The lowest average specific cake resistance was obtained with
precoating-body fed technique.

Key Words: Orange Peel, Pectin, Extraction, Viscosity, Filtration.
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1. GIRiS

Pektin, farkli oranlarda metil ester grubu igeren ve uygun kosullar altinda
seker ve asitle jelimsi bir yapi olusturan poligalakturonik asittir. Pektin, 'bitkisel
kaynakh bir stabilizér olup her meyve ve sebzede farkh nitelik ve miktarlarda
bulunur. Tarimsal endUstri artiklar bazi hallerde iglenebilir gok k'lymetli aranleri
icermektedir. Elma posasi, narenciye kabuklari, aycicegi tablasi ve seker
pancart kispesi gibi tarimsal endustri artiklari pektin eldesi igin 6nemli
hammadde kaynaklaridir. Herhangi bir bitkiden elde edilebilecek pektin miktar
ve bilesimi; bitkinin turine ve g¢esidine, olgunluk derecesine, bitkinin
ekstraksiyonda kullanilan kismina, ekstraksiyon o6ncesi iglemiere ve
ekstraksiyon yontemine gére degismektedir.

Katilarin sivilardan ayrilmast ile ilgili problemler katilarin 6zelliklerine ve
karigimda bulunan kati-sivi oramina bagh olmak tzere farkh iglemierle
coztmlenebilir. Katinin miktar siviya oranla olduk¢a az ise filtrasyon iglemi
uygulanir. Portakal kabugundan pektin ektraksiyonu isleminde elde edilen
pektinin jelatinimsi ¢okeltisi stizintlden filtrasyon islemiyle ayrilabilir.Yuksek
basing filtrasyonu, vakum filtrasyonu ve ultrafiltrasyon gibi gégitli filtrasyon
yontemleri olmasmna ragmen, filtrasyon hizini  kontrol eden igletme
parametreleri genellikle aynidir ve bu proseslere ayni filtrasyon teorileri
uygulanir. Filtrasyon basinci 6nemli isletme parametrelerinden birisidir.
Filtrasyon hizini ve szme ortami Uzerine oturacak c¢okeltinin gegirgenligini
artirmak ve filire kekinin direncinin artmasini 6niemek amaciyla stzllecek
sivinin yapisini bozmayan ve ekonomik olan kizelgur ve perlit gibi stzme
yardimc) maddeleri kullaniiir.

Pektin gézeltisinin viskozitesi pektinin jellesme ozelligiyle ilgili
oldugundan, pektin gdzeltilerinin akis 6zelliginin ve viskozite Gzerine sicaklik ve
konsantrasyonun etkisinin bilinmesi gerekmektedir.

Pektin Gretiminin baglica hammaddesi olan portakal, Ulkemizde yeterince
mevcuttur. Meyve suyu sanayii hizla gelisen tlkemizde, pektin yan sanayiinin



kurulmas: icin gerekli teknoloji ve hammaddenin var olusu bu konuya daha
fazla eg@ilmeyi zorunlu kilmistir. Turkiye'de ithalat yoluyla karsilanan pektinin
kullanimi giderek yayginlastigindan, ihtiyacin karsilanmasi amaciyla portakal
kabuklarinin pektin Oretiminde dederlendirilmesi dusuntimastar.

Bu calismada; portakal kabugundan pektinin ekstraksiyonunda pektin
miktari ve kalitesine ekstraksiyon kosullarinin etkisi, pektinin karakterizasyonu,
pektin ¢dzeltilerinin akis 6zellikleri, pektin ¢bzeltinin viskozitesinin sicaklik ve
konsantrasyonla degisimi, farkli filtrasyon sicakligi ve basing farklarinda viskoz
bir ¢cézelti olan pektin ekstraktinin sabit basing filtrasyonu ve slizme yardimci
maddesi olarak Kizelgur ve perlit kullanarak farkli &nkaplama miktaninin ve
beslemeye katki konsantrasyonunun ortalama spesifik kek direncine etkisi
incelenmisgtir.



2. GENEL BILGI

2.1. Pektin ve Yapisi

Pektinler genel olarak tum geng bitkilerin hiucre duvarlarinda ve hticre
aralarinda, meyve ve sebzelerde bulunan kompleks kolloidal polisakkarit
kansimlandir. Geng bitkilerdeki pektin igeri§i yash bitkilerdekinden daha
fazladir. Bazi bitkisel hicreler tek tabakali bir duvarla cevrili oldugu halde
bazilari (i¢ tabakadan olugurlar. i¢ ve dis tabakalar arasinda kalan orta lamella,
pektik maddelerden olusur ve hiicreleri birbirine baglar. Pektik maddeler hiicre
cekirde§inin bélinmesi sirasinda olugur. Pektin bulunduran zar hicreyi ikiye
béler, béllinme devam ederken seltlozik zarlar orta laméllada pektik maddeler
halini alir. Bitkideki kalsiyum ile birlesen pektin, kalsiyum-pektat halinde
hicreleri sertlestirirler. Hemen hemen butln bitki dokularinda pektik maddeler
¢6zunmus halde bulunur. Pektin bitkisel kaynakii bir stabizdr olup, her meyve
ve sebzede farkl nitelik ve miktarlarda bulunur (Gee ve ark., 1958; Kirk-
Othmer(a), 1967; Keskin, 1981; Lee, 1983; Gregory, 1986; Gurbuz ve
Tekingen, 1993, Batisse ve ark., 1994).

Pektik maddeler, ana hidroliz Grlnleri galakturonik asit ve metanol olan,
D-galakturonik asit veya D-galakturonik asidin metil esterinden olusan
polisakkaritlerdir. D-galakturonik asit, D-galaktozun son alkol grubunun
ylkseltgenmesiyle olusan bir Uronik asittir. Pektik maddeleri olusturan
birim, D-galakturonik asit veya bunun metil esteri olup, a-1,4 glikozid baglar
vasitasiyla birbirleriyle diz bir zincir yapariar. Pektinler, D-galakturonik asit
birimlerinden baska diger sekerleri de igerirler. Bunlar arasinda D-
galaktoz, L-arabinoz ve L-ramnoz en Onemlileridir. Bu gekerlerin gogu
muhtemelen pektin molekiline kovalent olarak baglanmiglardir. Pektin, uzun
zincirler halindedir ve kismen metil ester grubu bulunduran 1,4-o-D-
galakturonan (galakturonik asit polimeri), dallanmig L-arabinan (arabinoz
polimeri), 1,4-8-D-galaktan (galaktoz polimeri), ramnogalakturonan (ramnoz ve
galakturonik asit polimerlerinin karigimi), L-ramnan ve arabinogalaktan'dan



(arabinoz ve galaktoz polimerlerinin karisimi ) olusmustur. Sekil 2.1' de D-
galakturonik asit, D-galakioz,L-arabinoz,L-ramnoz molekulleriyle 1,4-a-D-
galakturonan ve 1,4-B-D-galaktan birimleri, Sekil 2.2' de pekﬁk maddelerin
primer yapisi gorulmektedir (Goodban ve Owens, 1956; Zitko ve Bishop, 1965;
Kirk-Othmer(a), 1967; Yigit, 1975; Lee, 1983; Thibault, 1983; Whitaker, 1984;
Evranuz,1985; Rombouts ve Thibault (a), 1986; Cemeroglu ve Acar, 1986).

COOH
H(ID Y ©
H H,OH
H OH
H OH
D-galakturonik asit D-galaktoz
H H o
HO b ® HO /Hl
OH H H,OH H H H,OH
H H
H OH OH OH
L-arabinoz L-ramnoz
COOR H OH
O\H H
....O H OH H O....
OH H o) H
H o/ H
H OH COOR

1.4 -a-D-galakturonan birimi (R= H veya CHj, olabilir)

CH,OH

CH,OH

1,4 -B-D-galaktan birimi
Sekil 2.1. D-galakturonik asit, D-galaktoz, L-arabinoz, L-ramnoz molekulleri,

1,4-a-D-galakturonan ve 1,4-p-D-galaktan birimleri



a) Ramnogalakturonaniar
Pektindeki ana zincir
> 4)—?1.-D—Galp A{1-),.> 2)-L-Rhap-(1 > 4)-a-D-Galp A1 »2)-L-Rhap-(1-[> 4)-a-D-Galp A-{1-]-
Peldindeld kisa yan zincirler Pektindeki genislemis yan zincirler

B-D-Xylp-(1>3)-
B-D-Galp-(1»2)-D-Xylp{(1- - 4) -B-D-Galp-(1-»4) -B-D-Galp-(1-
a-L-Fucp-(1»2)-D-Xylp-(1- - §) -a-L-Araf -(1-»5) -« -L-Araf -(1-

L-Araf-(13)- 3
D-Apif-(1»3)-D-Apif{ 1- ?
b)Arabinogalaltanlar | ci—L-Araf
= 4)-8-D-Galp{1->4)-3-D-Galp-(1-94)-p-D-Galp-(1>4}-3-D-Galp-( 1-
3
4
1
o-L-Araf
5
)
1
: a-L-Araf
c)Arabinogalaktaniar li
-»3)-3-D-Galp-{1-» 3)-p-D-Galp-{1 -»3)-B-D-Galp-(1 > 3)-B-D-Galp-( 1> 3)-B-D-Galp-(1-
6 6 6 8
A A A 4
1 R 1 1
R->»3)-$-D-Gaip p-D-Gaip B-D-Galp
6 6 6
A § 4
1 1 1
g-D-Galp g-D-Galp #-D-Galp

R= L-Araf-(a veya B-L-Arap-(1»3)-L-Araf-(1-
d)Arabinaniar

- 5)-c-L-Araf{1 »5)-a-L-Araf-{1-> 5)-a-L-Araf-(1 5)a-L-Araf-{ 19 5)-a-L-Arai-{1-
3 3 3

4 ¢ A
1 1 1
a-L-Araf o-L-Araf nt-L-Araf

Sekil 2.2. Pektik maddelerin primer yapilan (Fry, 1983 ; Whitaker,1984).

Arabinogalaktaniar | ramnogalakturonaniarin «(1-* 4) bagl galakturonik.
asit birimlerinin aksine B(1~4) bagh D-galaktoz birimlerinin ana zincirinden
ibarettir. Yan zincirler galaktoz ana zincirine a(1*3) bagh (1*5)- «-L-arabinoz
polimerleridir. Arabinogalaktaniar lI, g(1» 3) bagh D-galaktoz birimlerinin ana
zincirinden ibarettir. Yan zincirler birbirine ve ana zincire B(1+ 6) bagh D-
galaktoz birimlerinden olusmustur. Yan zincirlerden bazilar birbirlerine a(1-+>3)

yada B(1->3) badl ana zincire (1> 6) bagh L-arabinoz birimlerini de icerebilir.



Ayrica L-arabinoz birimleri galaktoz yan zincirine de baglanabilir.
Arabinogalaktanlar || nétral polisakkaritlerdir.

Arabinanlarda ana zincir a(t»5) bagl L-arabinoz birimleridir. Yan
zincirler, ana zincire ot 3) bagh tek L-arabinoz birimlerini igerirler.
Arabinanlar nétral polisakkaritlerdir.

Ramnogalakturonaniar pektik maddelerin ana bilegenidir.
Ramnogalakturonanlar baslica a(1-+> 4) bagl D-galakturonik asit birimlerinden
ve D-galakturonik asit birimlerine a(1+2) ve a1 4) bagh ramnoz birimlerinden
olusan bir ana zincirden ibarettir. Ramnogalakturonanlar farkl bilesimlerde ve
cesitli uzunluklarda yan zincirler igerirler. Geniglemis yan zincirler ya D-
galakturonik asit yada L-arabinoz birimlerine baglidir. Ramnogalakturonaniar
pH>5'de negatif yukll polimerlerdir. D-galakturonik asit birimlerinin 6-karboksil
gruplarinin % 75’i metanol ile esterlesmistir (Whitaker, 1984).

Pektin molekulindeki galakturonik asitlerin karboksil gruplar, metil
gruplariyla kismen esterlesmis, kismen katyonlarla nétrallesmis veya serbest
halde bulunabilirler. Seker pancart kispesi pektini gibi bazi pektinlerde
hidroksil grubu kismen asetillegsmigtir. McComb ve McCready (1957), oda
sicakhginda pektindeki ester gruplar ile alkali hidroksilaminin reaksiyonuna
dayanan hidroksamik asit reaksiyonu yontemiyle, pektindeki asetil gruplarinin
tayinini aragtirmiglar ve bu reaksiyonun pektindeki asetilin kantitatif tayini igin
spesifik-hizli  bir kolorimetrik yontem oldugunu ifade etmiglerdir. Pektin
molekulleri; esterlesme derecesi, poligalakturonik asit zinciri boyunca metil
ester gruplannin dagilim sekli, polimerizasyon derecesi (molekal agirhg) ve
pektin molekuline bagh nétral gekerlerin cins ve miktari gibi bilegsim ve
yapidaki muhtemel degisikliklerden dolay! birbirlerinden farkli olabilirler (Mc
Cready, 1966; Klavons ve Benett, 1986; Rombouts ve Thibault(a),1986;
Kujawski ve Tuszynski, 1987).

Pektik maddelerin molekilleri, polimer zincirinde yer alan galakturonik
asit birimlerinin kimyasal niteliklerine gére, farkli &zellik gésterir ve gesitli



isimlerle anilirlar. Metil ester grubu icermeyen poligalakturonik asitlerden
olusan pektik maddelere pektik asit, tuzlarina pektat denir. Pektik asitler suda
¢6ziinmezler. Bazi karboksil gruplan .metil gruplart ile esterlesmis
poligalakturonik asitlere pektinik asit, tuzlarina pektinat denir. Pektinik asit
uygun kosullar altinda, asit ve sekerle veya efer metoksil icerigi yeterince
dustkse, bazi metal iyonlariyla jel yapma ozelligindedir. Degisik oranlarda
metil ester grubu igeren, farkli nétralizasyon derecesinde bulunan geker ve
asitle uygun kosgullarda - jel yapabilen ve suda gdzinebilen pektinik asitlere
pektin denir. Pektik maddelerin yapilari birbirinden farkiidir. Ornegdin pektinik
asit ve pektinde -COOH (karboksil) gruplarinin bazilan -CH3 (metil) gruplariyla
esterlegmisken, pektik asitte karboksil grubu esterlesmemigtir. Bitkilerde
bulunan ve soguk suda ¢dzinmeyen fakat sicak su, asit veya tuz ¢odzeltileri ile
ekstrakte edilebilen pektik maddelere protopektin denir. Protopektinin kismi
hidrolizi ile pektin veya pektinik asitler olugur. Birgok bitkisel hicrenin birinci
duvars protopektin bakimindan zengindir. Meyve ve sebzeler olgunlasiriarken,
yapilarindaki pektik maddeler kimyasal degisikliklere ugrarlar. Omegin asin
olgun meyvelerde pektinik asit, pektik aside hidroliz olur. Bu nedenle agiri
olgun meyvelerden recel ve marmelat Gretilirse zayif bir jel olusur. Protopektin,
pektinik asit, pektin, pektik asit ve bunlarin tuzlarini iceren maddeler grubuna
pektik maddeler denir (Roboz ve Van Hook,1946; McCready,1966; Kirk-
Othmer(a), 1967; Yigit,1975; Whitaker, 1984; Cemeroglu ve Acar, 1986).

'2.2. Pektinin Fizikokimyasal Ozellikleri
2.2.1. Pektinin fiziksel 6zellikleri

Saf pektin agik renklidir ve en iyi ¢6zlctst sudur. Pektinin sulu gézeltisi
pektin molekulintn lineer yapisindan dolay! viskoz oldugundan en fazla % 4'
luk pektin gozeltisi hazirlamak mumkandar. Pektin, en yluksek jel glct veya
viskoziteyi gosterebilmesi igin tamamen ¢ézinmelidir. Pektin; formamid, dimetil
sUlfoksit, dimetil formamid ve sicak gliserol haric organik g¢bziculerde
cozinmez. Polisakkaritler ve diger suda c¢oznebilir polimerler, organik veya



inorganik maddelerin, 6zellikle elektrolitierin ilavesi ile koagtle olabilirler.
Pektinin koagllasyona hassasiyeti; molekal agirhginin artmasi ve esterlesme
derecesinin dismesi ile artar. Pektini sulu c¢ozeltilerinden metanol, etanol,
propanol veya aseton gibi suyla karigabilen ¢ézlculer, Cu2* ve AIR* gibi gok
degerlikli katyonlar, setiltrimetii amonyum bromdar, polietilenimin gibi suda
¢6zanebilen polimerler ve kazein gibi bazi proteinler ilave ederek gokturmek
mUmkandar (Kirk-Othmer(a),1967; Yigit, 1975; Evranuz, 1985).

Pektinin diger polisakkaritler gibi erime noktasi yoktur, isitma ile bozunur
ve kémurlesir. Pancar pektini diger pektin tarlerine kiyasla sicaga daha az
dayaniklidir (Kirk-Othmer(a), 1967 ; Bozok, 1971).

Pektinin ortalama molekldl agirhi@i; pektin tarine, pektin hazirlama
yéntemine ve dlcme yéntemine bagh olarak 10000-400000 dalton arasinda
degisir. Pektinde viskozite &lctimleri molekdl agdirh§inin  hesaplanmasi,
kimyasal ve enzimatik parcalanmanin incelenmesi i¢in kullanilir. Viskozite;
molekal agirhdi, esterlesme derecesi, elektrolitlerin- varligi, pH, sicaklik ve
konsantrasyon gibi faktérlere baghdir. Pektik maddelerin ¢ézeltileri ylksek
viskozite gosterirler. Molekll agirliginin ve nétralizasyon derecesinin artmasi
ile intrinsik viskozite artar. Elektrolit ilavesi pektini ¢oktirmemesi sartiyla
viskoziteyi azaltir (Chen ve Joslyn,1967; Herp ve ark.,1967; Kirk-Othmer(a),
1967; Rombouts ve Thibault (b),1986; Tanglertpaibul ve Rao, 1987).

Pektin c¢ozeltileri polimerizasyon derecesine, dolayisiyla molekil
agirhgina bagl olarak yiksek optik cevirme agisina sahiptir. D-galakturonik

asidin  spesifik rotasyonu [a]02°=+51.9°, pektinin spesifik rotasyonu ise

yaklagik olarak [oa]D20=+23Oo dir (McCready ve ark., 1951; Kirk-Othmer(a),
1967).

Tablo 2.1' de bazi sebze ve meyvelerin icerdikleri ham pektinin 6zellikleri
gésterilmigtir (Zitko ve Bishop ,1965).



-Tablo 2.1. Bazi Sebze ve Meyvelerdeki Ham Pektinin Ozellikleri

Uriin Galakturonik Esterlesme Spesifik  Intrinsik

Adi Asit (%) Derecesi (%) Rotasyon Viskozite (ml/g)
Aycicegi 7.7 38.7 +2270 340 .
Elma 87.1 62.5 +2530 600
Narenciye 72.9 67.0 +2159 500
Seker pancari  68.5 54.8 +2150 174

2.2.2. Pektinin jellegmesi ve jel olusumunu etkileyen faktorier

Degdisik kaynaklardan elde edilen pektinler; galakturonik asit zincir
boylarinin, karboksil gruplarinin metil gruplar ile esterlesme derecelerinin ve
uygulanan ekstraksiyon yéntemlerinin farkh oluguna gére seker ve asitler ile
farkl jel meydana getirme 6zelligi gosterirler. Asit, seker ve pektinin sudaki
cOzeltisi 1sitilip sogutulursa karisim, pektin jeli denen kivamli bir yapiya
donustr. Bazi meyvelerde yeterli miktarda pektin ve asit dodal olarak
bulundugundan, bunlara sadece sgeker ilave edildikten sonra sitilip
sogutulmasiyla, istenen diizeyde bir jel olugabilmektedir. Ancak her meyvede
yeterli miktar ve nitelikte pektin bulunmadigindan, bunlara ayrica pektin ilave
edilmesi gereklidir. Ana zincirdeki karboksil gruplarinin bir kismina esterlenen
metil gruplari jel olugturma zamanini, kivamini ve pektinin jel gictn belirler. lyi
bir jel olusumu icin ortamda yaklasik %1 oraninda pektin bulunmasi yeterlidir.
Jel, kolloid parcaciklarin ¢ekmis olduklari suyu azaltmakia gercekiesebilir.
Pektinih jel olusturma 6zelli§i galakturonan'in lineer yapisindan dolayldir. Jelin
olugsumunu ve mekanik dzelliklerini etkileyen esas faktérler; pektinin bilegimi ve
cinsi, esterlesme derecesi, molekul agirligi, sekerin cinsi ve miktari, pH, suda
erime durumu ve elektrolit varligidir. lyi bir jel olusumu igin pektinin ortamda
kolloidal dispersiyon yaparak ¢dzinmis olmasi gerekir. Pektinin esterlegme
derecesi ve molekll buyUkiugu elverigli olsa bile, eger suda usuline gére
¢cézUnmemisse iyi bir jel olusamaz. Bu ylzden, endustride regel ve benzeri
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ardnlerin tretiminde kullanitacak pektinin ¢ézGnme iglemi son derece 6nemlidir.
Pektin-asit-geker jelinin olusumunda énemli bir faktér ortamin pH derecesidir.
Az asidik meyvelerden iyi bir jel yapilamaz. pH 3.5 in altina dugmeden jel
olusmaz, pH 2.8’ in altina daslince olusan jel sulanir. Jelin bu sekilde sulanip
civiklagmasi olayina “sineresis” denir. Jel pH=2.8-3.5 arasinda olugursa da, en
iyi jel pH=2.8-3.2 arasinda elde ediir. Bu nedenle, marmelat ve benzeri
gidalarin Gretiminde, uygun kivamli bir Grin elde edilmesi icin ortam'nn pH
degeri mutiaka kontrol altinda tutulmali ve gerekirse yeterli miktarda uygun bir
asit ilave edilmelidir. pH’ nin jel olusumu Gzerine etkisi, pektin liflerinin esneklik
kazanmasiyla agiklanmaktadir. Pektin agr pH=2.8-3.2 arasinda mikemmel bir
esneklik kazanmasina karsin, 2.8’ in altinda son derece gevsektir. Sineresis
olayinin nedeni de budur. Yiksek molekdl agirlikli metil ester gruplarinin orani
fazla olan (duglk oranda serbest karboksil gruplari iceren) pektinier daha iyi jel
olustururiar. Dustik molektll agirhkh pektinin jel yapma yetenegi azdir ve
yiksek oranda asetil gruplar igerdiklerinden jel olusumunda sterik bir
engelleme yaratirlar. Bu nedenle ekstraksiyon, deassetilasyona neden. olan
kuvvetli asidik kosullarda yapilir. Asetil gruplarinin kismi asit hidrolizi de
pektinin jellesme glicini dizeltmektedir.

Yuksek metoksilli pektinlerin serbest karboksil gruplari ile komsu
molekillerin karboksil gruplari arasinda veya hidroksil gruplar ile komsu
molekallerin hidroksil gruplari arasinda meydana gelen hidrojen baglar jel
olusumunu saglarlar (Sekil 2.3). YlUksek metoksilli pektinlerin sahip oldugu
karboksil gruplari ortamdan ayrilirsa elektrostatik itim ¢cok guglii olmaya baslar.
Bu durumda Sekil 2.3’ deki ikili ag yapisi meydana gelmez. Bu nedenle yiksek
metoksilli pektinlerin jel olusturmasi icin pH degerinin 2.3-2.6’ ya dustrulerek
karboksil gruplarinin ayriimasi azaltiimalidir (Hamm, 1963).
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Sekil 2.3. Pektinin hidrojen baglanyla olugturdugu stabil jel mekanizmasi

Oakenful ve Scott (1984), yuksek metoksilli pektinlerin jellesmesinde
met_il ester gruplar arasindaki hidrofobik etkilesimin roliini aragtirmislar ve hem
kirnima kuvveti hem de jel baglangicinin, CH; gruplan arasindaki hidrofobik

etkilesim serbest enerjisi ile kismen orantili oldugunu buimuslardir (Pippen ve
ark.,1950; McCready, 1966; Kirk-Othmer(a), 1967; Saldaml, 1985 ; Gurbuz ve
Tekinsen, 1993).

Dusuk metoksilli pektinier sekersiz ortamlarda da jel olusturabilmesine
karsilik, yaksek metoksilli pektinler ortamda seker varligina bagl olarak
jellegirler.

Yiksek metoksilli pektinin jel olusturmasi igin, ayrica ortamdaki seker
konsantrasyonunun % 65 dolayinda bulunmasi gerekir. Bu oranin Gzerindeki
konsantrasyonlarda jel sertlesirken altindaki konsantrasyonlarda gevser. Buna
gore, istenilen nitelikte bir pektin jeli ancak % 68-72 geker konsantrasyonunda
elde edilmektedir. Jel olusumu, pektin molekUlierinin adeta lif seklinde Ug¢
boyutlu bir a§ yapmasi ve seker surubunun bu ad arasinda tutulmasi geklinde
aciklanmaktadir. Buna gére iyi bir ag, moiekullerin uzun zincirler seklinde
olmasiyla gerceklesebilir. Eger molekiller cok kisa zincirlerden olusursa ag,
kesik ve pargall olur ve bdylece seker surubunu tutamaz. Bunun sonucu olarak
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da gercek bir jel olusmaz. Seker dehidratasyon etkisi yapar. Asit ise pozitif
ylklQ hidrojen iyonlart ile pektin molekilinin negatif yukint azaltir. Bu ¢ift etki,
kolloidal ¢6zinmas pektinin ¢cékelmesine neden olur ve G¢ boyutlu bir seker-
pektin jeli olugur, hidrojen koépruleri yardimiyla kitle halinde durur. Yiksek
metoksilli pektinler tamamen farkli bir tirde ve farkli bir mekanizma ile jel
olustururlar. Bu tip jel olusumu, dehidratasyona ve kolloidal bir sekilde disperse
olmus, asiri hidrate olmus pektin aglomeratlarinin veya molekuler agregatlarin
elektriksel nétralizasyonuna baghdir. Bu pektin molekiler agregatlart sulu
¢ozeltilerde negatif bir yik tasir. Bu nedenle jel olusumu igin gerekli elektriksel
notralizasyon pH=3.5' un altina dusinceye kadar pozitif hidrojen iyonlu asit
ilave ederek saglanir. Yuksek metoksilli pektinlerin jel olusturmast i¢in ortama
seker ilave edildiginde, sekerin hidroksil gruplariyla, pektinin hidroksil gruplari
arasinda capraz hidrojen baglarinin olusmasi ile jel meydana gelmektedir.
Sakkaroz molekillerinin su kutuplarina dogdru yéneldidi, bu kutuplarin karsiitkli
birbirini ¢ektigi ve pektin molekulinin zincir uzuniudunun artmasiyla ¢ok
belirgin hale gelen jel olusumuna neden oldugu bildirilmigtir (Sekil 2.4) (Hamm,
1963; Chang ve Miyamoto, 1992).

Pektin Molekulu
|
(@]
@]

N\
ESakkaroz Molekulu ]
l
O
O
l
Pektin Molekulu

Sekil 2.4. Muhtemel pektin - seker jel olusumu

Dasuk metoksilli pektinlerin fonksiyonlarini gésterebilmeleri igin kalsiyum
iyonlar gerekmektedir. Iki degerlikli katyonlar pektin molekullerini birbirine
baglamakta ve pektin karboksil gruplan ile tuz olusturarak ¢ boyutiu bir ag
meydana getirmektedirler (Sekil 2.5).
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Sekil 2. 5. Dusuik metoksilli pektin ile kalsiyum arasinda meydana gelen reaksiyon

Sekil 2.5 de gosterilen jel olusumu ortamin pH de@erinden oldukga
etkilenmektedir. Cunkl tuz benzeri ¢apraz baglanmaya sadece ayrilan
karboksil gruplan istirak etmektedir. Ortamda kalsiyum iyonlan
konsantrasyonunun artmasiyla, pH= 3-5 arasinda c¢apraz baglanti éyle gugld
bir hal almaktadir ki kalsiyum pektinat ¢ékmekte ve jel tahrip olmaktadir. Tuz
benzeri badin normal olmadi§i, fakat kalsiyumun muhtemelen kelat seklinde
béglandlgl ve bu baglanmanin pektin molekulinin pozisyonuna bagl oldugu
bildirilmektedir (Hamm, 1963).

Cok degerlikli katyonlar bir pektinat zincirinden bir karboksil ile
birlesebilir. Ayrica komsu bir pektinat zincirinden bir karboksil ile de birlesebilir.
Kovalent baglar yoluyla iyonik ¢capraz baglanma, ¢ok degerlikli katyonlarin bir
jel yapisi olusturmasini saglar. Dustk metoksilli pektinlerin jel olusturmasi icin
seker gerekli oimamasina ragmen % 10-20 oraninda seker jele arzu edilebilir
fiziksel Gzellikler verir. Sicaklik, dugtk metoksilli pektin jellerinin olugumunda
jelatin jellerinde oldugu gibi 6nemli bir faktérdir (McCready, 1966; Kirk-Othmer,
1967; Cemeroglu ve Acar, 1986; Johnson ve Breene, 1988; Gurblz ve
Tekinsen, 1993). )

Pektinler; pektin molekulinin karboksil gruplarinin esterlesme
derecesine gbére, yuksek metoksilli veya disik metoksilli olarak adlandirtlirlar.
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Toplam galakturonik asit birimlerindeki esterlegmis karboksil gruplarinin toplam
karboksil gruplarina orani esterlesme (metilasyon) derecesi olarak ifade edilir.
Tam karboksil gruplan esterlegmis pektin molekilanin metoksil- miktarn %
16.32 ,esterlesme derecesi % 100 ‘dir. Metoksil miktari % 3-7 arasindaki
pektin dastk metoksilli, % 7-16.32 arasindaki pektin yuksek metoksilli olarak
adlandimnlir. Yuksek metoksilli pektinin (elma posasi, narenciye kabuklan ve
seker pancari kispesinden elde edilen pektin) esterlesme derecesi % 50 ' den -
daha fazla, dustk metoksilli pektinin (aygicegi tablalarindan elde-edilen pektin)
esterlesme derecesi % 50'den daha azdir. Dogal' yiksek e’sterli pektinler en
fazla % 75 esterlesme derecesine sahiptir. Dagilk metoksilli pektinler, yuksek
metoksilli pektinlerin kismi hidrolizi ile elde edilmektedirler. Pektin tipinin
secimi kullanim alaninin ihtiyacina gére belirlenir. Pekiik maddelerin
esterlesme derecesi ve jel yapma o6zelliine gére tanimlart Sekil 2.6' da
sematik olarak gosterilmistir (Gee ve ark, 1958; Kirk-Othmer(a), 1967; Yigit,
1975; Keskin, 1981; Evranuz, 1985; Gregory, 1986).

Metoksil  Esterlesme

miktari derecesi
% A %
16 - 100 -
Jel yapma ‘ Yiksek
180 szellig : | 4 metoksill
Kati madde> 55 pektinler
pH=3
- 60
8 / Pekiinik
Y asit n
L 40 Jel yapma
bzelligi : Diisiik
+ »
4 Ca2* jle veya < metoksilli
L 20 katt madde< 30 pektinler
pH=2.5-6.5
Pekiik asit » -

Polimerizasyon derecesi

Sekil 2.6. Esterlegsme derecesi ve jel yapma &zelligine gore maddelerin tanimiari
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Esterlesme derecesinin farklihgi pektine degisik nitelik kazandirir.
Esterlesme derecesi, jel olusumu igin gerekli sicaklik ve sire iligkisini de
etkiler. (Yigit,1975; Evranuz, 1985).

2.2.3. Pektinin kimyasal 6zellikleri

Pektinin sulu cozeltileri, yapilarindaki serbest karboksil gruplarindan
dolay! asidiktir. Karboksil gruplan noétrallestirimemis pektinin % 0.5-1'lik
cozeltisinin pH dederi 3.2 ila 3.4 arasindadir. Pektin sicak asitle muamele
edildiginde, asit konsantrasyonuna ve sicakhiga bagh olarak metil ester gruplan
ve glikozid baglar hidroliz olur ve sonunda galakturonik asit olusur. Duguk
sicakliktaki asitler glikozid baglarimin  hidrolizinden ziyade metil ester
gruplarinin hidrolizini ilerletir. Halbuki, sicakliktaki bir artig glikozid baglarinin
hidrolizini hizlandinir ve pektin molektlunin kugimesine ve molekil agirhgimn
dasmesine neden olur. Bu nedenle uygun kosullarda pektin, molekdl
agrrh@inda bir azalma olmaksizin asitler ile deesterifikasyona tabi tutulabilir.
Pektinlerin bu dzelliginden dusuk metoksilli pektinlerin  hazirlanmasinda
yararlanilir. Asitler genellikle pektinde bulunan uronid olmayan
polisakkaritlerin (ézellikle arabanlar) oranini dusGrtrler. Galakturonik asit daha
fazla hidroliz ile dekarboksilasyona ugrar ve karbondioksit, furfural, rediktik
asit ve diger bozunma UrGnlerinin olusumuna yol agan dehidratasyon
reaksiyonlan olusur. Galakturonik asit ayrica cok ihmli kosullarda, pH=5' de,
70-100 °C' de agir metaller varhginda piridin kullanarak dekarboksilasyona
ugratilabilir (Kirk-Othmer(a), 1967; Bozok, 1971).

Oda sicakliginda seyreltik alkaliyle muamele metil ester gruplarimin
sabunlagmasina ve poligalakturonik asit zincirinin azda olsa pargalanmasina
neden olur. Daha yiksek sicakliklarda pargalanma artar. Sadece esterlegmis
bir karboksil grubuna komsu glikozid baglari alkaliye karsi duyarh oldugundan
pektik asitler alkalilere karsi daha dayanaklidir (McCready, 1966; Kirk-
Othmer(a), 1967).
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Coézunmeyen pektik maddeler katyon degistirici olarak rol oynarlar.
Pektik maddeler Ca2* iyonu ve Zn2*, Cu2+, Fe3* gibi adir metal iyonlari igin gok
secimlidir (Kirk-Othmer(a), 1967).

Pektinler KMnO,, Cl,, H,0,, Fe?*/ H,0,, oksijen veya su varliginda
askorbik asit gibi oksidasyon ajanlari ile bozunabilir. Bitkideki veya ¢dzeltideki
pektin radyasyon ile de bozunabilir (Kirk-Othmer(a), 1967).

Pektin metilesteraz enzimi pektin molekllinin metil ester gruplarini
hidroliz eder. Poligalakturonaz enzimi ise pektik maddelerdeki glikozidik bagini
parcalar (Whitaker, 1984).

2.3. Pektin Uretimi

Pektin, bitkisel dokularda yaygin olarak bulunmasina ragmen her bitkide
ekonomik bir tretime elverecek diizeyde bulunmamaktadir. Bazi bitkilerde ise
yeterli dizeyde bulunmasina karsin Uretilen pektin nitelikleri bu alanda
kullanilmaya elverigli olmaktan uzaktir. Meyve suyu isletme artikiarindan eima
posas! ve narenciye kabuklari ile aygicegdi tablasi ve seker pancari kuspesi en
onemli pektin hammaddeleridir. Ancak, yukarida agiklanan nedenlerle, dinya
pektin Oretiminde hammadde olarak ¢ogunlukla turuncgil kabuklar
kullaniimaktadir (Huong ve Luyen, 1989; Akhtar ve Uddin, 1971; Cohen ve ark.,
1984; Khan ve ark., 1985; Gregory, 1986; El-Nawawi ve Shehata, 1987; King
ve ark., 1988; Phatak ve ark., 1988; Kratchonova ve ark., 1991; Miyamoto ve
Chang, 1992; Ma ve ark., 1993; Chang ve ark.,1994; Donagy ve McKay, 1994;
Wang ve Chang, 1994; Arslan ve Togrul, 1996; El-Nawawi ve Heikal, 1996).

Tablo 2.2' de bazi sebze ve meyvelerin igerdikleri kuru maddede ylzde
(K.M'de %) olarak pektin miktarlar gosterilmigtir (Cemeroglu ve Acar, 1986).



17

Tablo 2.2. Bazi Sebze ve Meyvelerin Yaklagik Pektin igerikleri

Uriin Adi Toplam Pektik Maddeler ( K. M.'de %)
Patates 25

Havug 10

Siyahturp 15

Domates 3

Eima 4-7

Elma posasi 15-20
Aygicedi tablalan 25

Narenciye kabuklari 20-40

Seker pancart kiispesi 15-20

Her meyvede, belli miktarda ve farkli nitelikte pektin bulunur. Ornegin,
eksi elma pektince gok zengin, erik, portakal, limon ve ayva pektince zengin
olduklari halde tath elma, kayisi ve cilek orta derecede, armut, kiraz, vigne, ve
seftali az miktarda pektin iceren meyvelerdir. Meyvelerin gekerle karigtirilip bir
siire pigirildikten sonra, kivamli bir hal almalarinin nedeni yapilarindaki
pektindir (Cemeroglu ve Acar, 1986).

Pektin eldesinde amgg, jel yapma 6zelligi ve hazirlanan jdlenin katilagsma
stresi bakimindan istenen ozelliklere sahip pektinin en g,ok"fakat en ekonomik
sekilde elde edilmesidir. Pektin, kullanim alanina gére jel yapma &zelligi
ayarlanmig toz halinde uretilir ve satiir. Pektin ekstrakti konsantre edilerek
tasima maliyetinin az oldugu Uretim merkezlerine yakin alanlarda kullaniimak
Uzere sivi pektin olarak da pazarlanabilir (Kirk-Othmer(a), 1967 Evranuz,1985).

Pektin Oretim yontemi tim hammaddeler igin ayni temel adimlardan
olugur: Bunlar; hammaddedeki pektinin suda ¢dzUniar hale getirilmesi ve zayif
asit ¢bzeltisinde 1sitarak pektinin ekstraksiyonu, ekstraktin stiziilerek antiimasi,
pektinin ¢okturiimesi, stzUimesi,yikanip kurutulmasi, 6§utiimesi ve Grandn
standardizasyonudur. Ticari olarak pektin Gretimi igin, daha ¢ok meyve suyu
fabrikalarinin  arti§1 olan portakal, greyfurt veya limon kabuklar kullanibr.

Meyve suyunun ekstraksiyonu sonunda kabuklar, 90-95 °C’ de su iginde
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isttilarak, dogal olarak bulunan pektolitik enzimler inaktif hale getirilir. Boylece
Uretilecek pektinin kalitesi korunmus olur. Isitma sonunda, su ile sodutulan
kabuklar bir parcalayicida kiyilir. Daha sonra kabuklar su ile yikanarak suda
¢6zinen maddeler uzaklastinlir. Yikama, hem daha sonra uygulanacak
kurumayi, hem de elde edilecek pektinin  saflagtinima  iglemini
kolaylastirmaktadir. Bu sekilde hazirlanmisg kabuklar, dogrudan dogruya pektin
tretiminde kullanilabilecegi gibi, kurutularak sezon diginda da pektin
Gretiminde kullaniimak amaciyla serin bir yerde depolanabilir. Kabuklarin
kurutulimasinin ilk asamasinda yiksek sicaklik uygulanabilirse de kabuklarda
nem orani azaldik¢a daha distk sicaklik dereceleri uygulanmalidir. Aksi halde
tretilecek pektinin kalitesi diser. Ancak genel olarak kabuklarin kurutma
sicakliginin 60-65 °C’ yi asmamasi gerekir. Pektin Gretiminde bundan sonraki
asama, taze veya kurutulmug kabuklarin seyreltik asit ¢ozeltisiyle sicakta
muamele edilerek pektinin ekstraksiyonu iglemidir. Bu amagla pH' si 1.5-3.0
arasinda degigen cesitli asit ¢cozeltilerinden yararlanilir. Ekstraksiyon 60-1 00°C
arasinda degisen sicakiiklarda gerceklestirilir. Ekstraksiyon, uygulanan
kosullara bagh olarak bir veya birka¢ saat strer. Ekstraksiyonda sulfurik asit
veya hidroklorik asit gibi inorganik asitlerle, sitrik asit ve tartarik asit gibi
organik asitler kullanilir. Pektinin, ekstrakttan gﬁkti]ri]lerek bir saflagtirma
isleminin uygulanmadidi sivi pektin uretiminde mutlaka yenebilir nitelikte bir
organik asit kullaniimahdir. Ekstraksiyon; kurutulmug kabuklarin, PH=1.5-3.0
arasinda hazirlanmis seyreltik asit c¢odzeltisiyle karistinlip, bir ekstraksiyon
tankinda buharla 1sitiimasiyla gercgeklestirilir. Ekstraksiyon ¢ozeltisi korozif
oldugundan, gerek ekstraksiyon tanki gerekse bu amagla kullanitan tim cihaz
ve baglantilarin korozyona direngli malzemeden yapilmis olmasi gerekir. Bu
nedenle, adag¢, aluminyum, paslanmaz celik veya Uzeri porselen emaye
kaplanmig ¢elik malzemeler kullanilir. Ekstraksiyon iglemi sirasinda kabukta
bulunan protopektin, suda g¢ozlnebilen pektine doénlgerek ekstraksiyon
cozeltisine geger. Ekstraksiyon sonunda ekstrakt gozeltisi kabuktan kabaca
stzOlap aynhr ve kabuklar bir hidrolik preste preslenir. Presten alinan
ekstraktla diger ekstrakt birlestirilir. Bu gekilde toplanan ekstrakt kendi halinde
sojumaya ve igerisinde bulunan bulaniklik 6gelerinin ¢dkmesine terkedilir.
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Ekstrakt tam olarak soguduktan sonra slzulerek berraklastifilir. Berrak
ekstrakt daha sonra, bir buharlastiricida % 4 pektin icerene kadar deristirilir. Bu
haliyle sivi pektin preparati olarak pazarlanabilecedi gibi, bazi islemlerin
uygulanmasi sonunda toz pektine islenmektedir. Swvi pektin olarak
kullanilacaksa, konsantre edilmis pektin ekstrakti sodyum benzoat veya kikirt
dioksitle dayanikli hale getirilir. Toz pektin Gretiminde ise, konsantre edilmis
ekstrakttaki pektin etanol veya izopropil alkol ile gokturllur. Bu organik
¢dzOciler, pektin ekstraktina yavas yavag ilave edilirken kuvvetli bir gekilde
calkalanir. Olusan pektin lapasi daha sonra preslenir. Tekrar alkol ilave edip
yeniden preslenerek suyun 6nemli bir béluma uzaklagtiriimig olur. Preste
olusan kitle pargalanip 70-80 °C'de bir kabin kurutucuda kurutulur. Kurutulmus
pektin soguduktan sonra 6gutalar, elenir ve standardize edilerek ambalajlanir.
Coktarme vasitasi olarak kullanilan ¢ézlculerin geri kazaniimasi gerekir. Bu
nedenle daha az ¢6zich kullanilan bagka bir yéntemle, ekstrakttaki pektin
¢cOkthrilmektedir. Bu amagla konsantre editmis ekstrakta, aluminyum veya bakir
tuzlari ilave edilerek ¢ézeltideki pektin lapa halinde c¢okturilmektedir. Cokelti
bir elekte suzuldikten sonra, soguk suyla ylkanmakta ve Sonra
preslenmektedir. Daha sonra pektindeki metal iyonlari, hafif sulandiriimig
etanol ile yikkanmakta; asit ise, bunu izleyen az miktarda alkali ilave edilmig
etanol ile yikamayla uzaklagtinimaktadir. Son olarak da etanol ile yikanan
pektin lapast preslenip kurutulmaktadir. Gerek sivi, gerekse toz pektin
Gretiminde, kabuklarin yikkanma asamasinda kullanilan sudan baglamak Uzere
her agamada kullanilan suyun 6zelliginin pektin Gretimine son derece etkisi
vardir. Suda herhangi bir agir metal iyonu bulunmamasi gerektigi gibi kalsiyum
ve magnezyum gibi ¢ok degerlikli iyonlar da mimkin oldujunca az
bulunmalidir. Bu nedenle, pektin Gretiminde kullanilacak suyun iyon
degistiricilerde iyonlarindan artilmasi gerekir (Evranuz,1985; Cemeroglu ve
" Acar, 1986; Gregory, 1986; Koseki ve ark., 1986).

Meyve kaynakli pektin, ticari olarak elma , limon ve portakaldan sulart
alindiktan sonra geriye kalan posadan Uretilmektedir. Bu posa 50-120 dk.
stireyle 60-100 °C'de tartarik, limon ve stt asidi gibi seyreltik organik asitlerle
veya fosfat, stlfat ve klorir asidi gibi inorganik asitlerle muamele edilir. Karigim
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presten gegiriterek santriflyj edilir. SGzinti 3540 °C' ye kadar sogutulur.

Sogutulan pektinli 6ztt, pH dederi yaklasik olarak 4.5 yapiidiktan sonra

stzular. Stiztlen pektin ya derisik hale getirilerek sivi pektin olarak siselere

doldurulur ya da Cu ve Al tuzian ile muamele edilerek ¢okturalar. Tuzlarla

cOktaraimiug pektin asitlendirilmis alkol ve sonra da nétral alkol ile yikanarak

metal katyonlar giderilir. Presten gegcirilip 6gttGlen kitle kuru pektin olarak

piyasaya verilir (Cemeroglu ve Acar,1986; Gurbliz ve Tekingen,1993). Sekil

2.7' de mevcut teknolojinin uygulandid! yitksek ve diastk metoksilli pektin

Gretim prosesinin ana agsamalari gésterilmigtir.

Elma posasi : Pargalama —» Kurutma. —>» Depolama —»\__yYikama
Narenciye kabuklan : Depolama veya enzim inaktivasyonu—»Pargalama —»| J
v

Asitli ortamda ekstraksiyon

\/

Ayirma, sanfrifdjleme ( nigasta pargalanmast, renk agma), stizme

v
St ;——'l Temizlenmis ekstrakt l——+

pektin-<Konsantre etme

\

Alkol ile g&kttirme, presleme, pargalama

¥

AICi3 ve alkaliyle gokttirme

alkol ile yikama

Presleme, pargalama, asitli

r-‘ Polimetilpoligatakturonat T

Amonyak veya bagka bir alkali
katilmig alkol ile nétrallegtirme

|

Presleme, kurutma

Qfitme, eleme

|

Standardizasyon

¢

v

v

Asitli alkolle de-esterifikasyon Asitli veya amonyakii

|

Alkolle yikama

¢

alkol ile de-esterifikasyon

|

Presleme, yikama,
nétrallestirme

Alkalili alkolle nétrallestirme i
Ogitme, eleme, standerdizasyon Ogutme, eleme,
standardizasyon

y

Gok hizh katilagan yiiksek metoksilli
(eslerlegme derecesl: %74-82) pekiin

Hizh veya yavas katilasan yiksek
metoksilii (est. der.. %60-72)pektin

Dugiik esterli pektin (esterlegme
der. : %25-45) veya amidli pektin

Sekil 2.7.Yiiksek ve distk metoksilli pektin icin akim gsemasi (Gierschner,1981)
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2.4. Pektinin Teknolojik Qzellikleri

Pektinin do@ru olarak kullanilabilmesi, ancak elde mevcut preparatin
ozelliklerinin tam olarak bilinmesiyle mamkundir. Pektinin bu konudaki baglica
ozellikleri “jel derecesi” ve “jellesme suresidir”.

Jel derecesi, pektinin seker alma kapasitesini gosterir ve yaklasik % 65
seker iceren standart sertlikte bir jel Uretimi icin, 1 gram pektinin kag gram
sekere ihtiyag gbsterdidini belirten bir dederdir. Ornegin 1 gram pektinle, % 65
seker igeren belli sertlikte bir jel yapmak icin 100 gram geker 154 mi'ye destile
su ile tamamianirsa, elde edilen pektinin jel derecesi 100° dur. Pektinin jel
derecesi, Uretimde ne kadar pektin kullaniimasi gerektiginin bir élctstdar. Bu
nedenle jel derecesi ayni zamanda pektinin ticari degerinin de olgust
niteligindedir. Ticarete sunulan toz pektinler cesitli jel derecesinde bulunur.
Ancak genellikle en ¢ok 150 jel derecesine kadar hazirlanmaktadir.

Baz pektinler suratle (yiksek sicaklikta) jel yaparken bazilari daha
yavas olarak (dusuk sicaklikta) jellesirler. Pektinin esterlesme derecesine bagl
olan bu nitelidine gére pektinier, hizh jellesen ve yavas jellesen olmak Gzere
ikiye ayrilirlar. Ancak ¢ok hizli ve orta hizda jellesen pektinler olarak bazen ara
nitelikli olanlar da vardir. Pektinin jellesme suresine gére kullanihs alani ve
amagclan farkhdir.Yiksek metoksilli pektinler hizli jellesen (esterlesme derecesi
%70 veya daha fazla) veya yavas jellesen (esterlesme derecesi % 50-70)
olmak (zere iki sinifa ayrilirlar. Hizl jellesen pektinler 88 °C'de jel yapmaya

baslarlar. Bu tip pektinler, Griiniin ambalaja 90 °C'nin Uzerinde oldudu gibi
yuksek sicakliklarda dolduruldugu durumlarda kullanilir. Ayrica, meyve
pargalarinin  bulundugu Urtnlerde (regellerde) hizh jellesen pektin
kullaniimalidir. Béylece meyve par¢aciklari tepede toplanma olanag! bulmadan
jel olusmakta ve parcaciklar tim Grane dagimis durumda kalabilmektedir.
Yavas jellesen pektinler 55-65 °C'de jel yapmaya baslar. Bu tip pektinler,
pisirilmis Gruntn belli bir dereceye kadar sogutulmasindan sonra
ambalajlanmasi gereken durumlarda kullaniimahdirlar. Ornedin, buyuk
ambalajlara doldurulan Grtinler, 6nce belli bir dereceye kadar sogutuimall ve
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sonra dolum yapiimahdir. Aksi halde blylik ambalajda soguma ¢ok uzun
sUreceginden Urlnin rengi ve lezzeti bozulur. Yavas jellesen pektin kullanimi
ile, 6nemli olgiide sogudugu halde heniiz jel yapmamig Orinan dolumunda
herhangi bir sorun olmaz. Vakumda pisirilen Grlinlerde de yavas jellesen pektin
kullaniimalidir. Bu kogullarda hizhi jellesen pektin kullanilirsa, daha pigirme
sirasinda jel olugabilir. Diger taraftan, j6le Gretiminde daima yavas jellesen
pektin kullanilarak, jellesmenin gergeklesmesinden &énce Urundeki hava
kabarciklarinin ¢ikmasi icin yeterli stre birakimig olur. Dugik metoksilli
pektinler yavas jellesirler ve daha gok diyabetikler icin hazirlanacak Grtnlerde
kullantlirlar (Cemeroglu ve Acar, 1986).

2.5. Pektinin Gidalarda Kullanmimi

Pektin; gida, kozmetik ve ilag endistrilerinde, sekerlemelerde, jel ve
recel yapiminda, stabilizér ve jellegsme vasitasi olarak tibbi islemlerde yaygin
olarak kullaniimaktadir (Koseki ve ark., 1986; Guichard ve ark., 1991). Pektin
ayrica sut endustrisinde stabilizér olarak kullanihr. Pektin, dasuk pH'hi sit
Urinlerinde kazein ile kompleks olugturarak koruyucu hidrokolloid olarak gérev
yapar (Gregory, 1986). Bu fonksiyonel gérevier pektinin yapisina, bilegimine ve
fiziksel 6zelliklerine baghdir (Lodge ve ark., 1987).

Gida endustrisinde kivam arttirici ve jellestirici 6zelliginden yaralanilan
pektinde bazi teknolojik 6zelliklerin bulunmas! gerekmektedir. Bunlar pektinin
jel olusturma derecesi veya kapasitesi, pektinin kivamiagma suresi ve pektinin
en iyi derecede géziinme 6zelli§idir. Pektin bitkilerde bulundudu haliyle; bitkinin
yenebilen kisimlarinin ve dokusunun korunmasini, Grinde istenilen kivamin
kazaniimasini saglar. Gida alaninda pektinin kullaniimasi gekerler ve asitler ile
jel olugturma ézelli§ine dayanir. Pektinlerin gida endustrisinde kullaniimasiyla
stabil formda kati jel elde edilir. Pektin je! yapici, kivam verici, emulgatér ve
stabilizér 6zelliginden dolayr meyve ve sebze sularinda, regel, pasta jGlesi,
marmelat, sekerleme, karbonatli ve sade mesrubat, meyveli krema ve st
Urtinlerinde yaygin olarak kullaniimaktadir.
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Duguk metoksilli pektinlerierin jel olusturma ve kivam artirici 6zellikleri,
molekuler yapisina ve besin sisteminde az miktarda kalsiyum iyonlarinin
varhgina baghdir. Disik metoksilli pektinier pH degeri 2.5-6.5 olan ve % 30’
dan daha az kati madde igeren besinlerde, ylisek metoksilli pektinler pH degeri
2.0-3.5 olan ve % 55’ den daha fazla ¢6zinebilen kati madde igeren besinlerde
jel olustururlar. Dustk metoksilli pektinlerin  gekersiz ortamlarda jel
olusturabilmeleri, pektinlerin 6zellikle et ve balik Grtnlerinde kullanimi icin’
énemlidir. Yavas sertlesen pektinler seker endistrisinde, hizli sertlesen
pektinler ise genellikie regellerde meyve pargalarinin belli bir oranda dagtlimin
saflamada kullanilir. Pektin ilag sanayinde diyareye karst kullanilan bazi
ilaglarin bilesiminde de kullaniimaktadir. Pektin yatistirict 6zellige sahiptir ve
toksik etkiyi giderici rol oynar. Ayrica pektin su-yad emuilsiyoniarinda emaisiyon
tutucu ve ince bir tabaka haline getirilebilme 6zelliinden dolay! da kagit ve
tekstil sanayilerinde kullaniimaktadir. Marmelat, jole ve meyva suyu
endustrisinde, dondurma, balik konservesi, mayonez ve soslarin Gretiminde
1-5 mg/kg arasinda, eritme peyniri Uretiminde ise 8 g/kg dolaylarinda yutksek
esterli pektin kullaniimaktadir. Yogurdun yapisini diizeltmek amaciyla da pektin
koruyucu kolloid olarak kullaniimaktadir. % 0.2 miktarinda duasik metoksilli
pektin kullanimi ile fermentasyon sirasinda olusan dogal yapiskanligi artirarak
yogurdun sabit bir yapi kazanmasi sa§lanir. Daha fazla duzeyde pektin
kulianiimasi durumunda, viskozitede artis meydana gelmekte ve yogurt kumsu
bir yapt kazanmaktadir. Pektin tercihen diger katki maddeleriyle birlikte kuru
karigim halinde yogdurt sttiinde dagitiimalidir. Bunu izleyen homojenlestirme ve
Islyla igleme sirasinda pektin erir. Pektinin etkisi fermantasyon déneminde 5

°C’ye kadar yavasca sodurken gorulir. Bu nedenle dusiik metoksilli pektinle
karistiriimis  yogurt 25 °C'de kaba doldurulmal ve 5 °C'ye kadar

sogutulmahidir.

Sutin dogal pH'sinda kazein miselleri Uniform kolloidal stGspansiyon
halindedir. Sitteki proteinlerin % 80'i kazeindir ve 1 mi st 10" kazein miseli
iceri. Kazein digindaki proteinier ¢6zinmis durumdadir. Kazein miselleri
negatif yike sahiptir ve bu miseller birbirlerini iterler. pH digtraldugunde,
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kazeinin izoelektrik noktasinda (pH=4.6) koagllasyon sonucu yogurt jellesir.
PH 4.1'e kadar disuruldugiinde kazein miselleri pozitif olarak yiklenir. Bu
agsamada yogurda pektin ilave edildiginde, dastk pH deg@erlerinde pektin
molekilleri negatif yiklh oldugundan, pozitif yakit kazein miselleri ile negatif
yUkla pektin molekdlleri arasinda karstlikli etkilegim olur ve stabil bir kompleks
olusur. Béylece pektinin koruyucu kolloid etkisi ile kazein misellerinin aglomere
olmasi ve ¢okmesi 6nlenerek yogurdun uzun sire dayanmas: saglanir (Kirk-
Othmer(a), 1967 ; Saldaml, 1985; Gregory, 1986; Christensen, 1991; Gurblz
ve Tekingen, 1993).

2.6. Pektinin Kullanilma Ydntemleri

Hangi meyveden yapilirsa yapilsin, regel, marmelat ve j6le Gretiminde,
¢oguniukla az veya cok ama mutlaka pektin kullanmiimaldir. Kullanilacak pektin
miktari; meyve c¢esidi, olgunluk asamasi, Grinde bulunacak meyve orani,
{rintin son kuru madde igerigi, uygulanan pH derecesi ve pigirme yéntemi gibi
gok degisik faktdriere baglidir. Bu nedenle, 6n denemelerde kullaniimasi
gerekli pektinin belirlenmesi ve buna gdére uygun recetelerin saptanmasi
gerekir. Tablo 2.3’ de cesitli meyve gruplarinda kullamimasi uygun olan pektin
miktarlari verilmigtir. Ancak bu degerler sadece kaba rakamlar olup, iglenen
meyvenin 6zelliklerine gére cok degisebilir.

Tablo 2.3. Cesitli Meyve Gruplarinda Kullaniimasi Gereken Pektin Miktarian

Meyve Grubu Meyve orani % 30 Meyve orant % 45 Meyve orani % 60
50 kg uirtin elde etmek igin gerekli 150 jel dereceli toz pektin miktan, gram

A 180 - 225 105 - 135 55 - 80
B 135 -165 75-105 35-55
C 90 - 120 30-75 15-35

Meyve Gruplar : A : Visne, Seftali, Armut, Gilek
B : Kayisi, Karadut
C : Elma, Frenklziimii, Ayva, Erik
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Tablo 2.3’ den gorildugu gibi, 6érnegdin pisirilmis son GOriunde % 45
oraninda meyve bulunacak bir gilek marmelatindan 50 kg Gretmek igin, 105-135
gram miktarinda 150 jel dereceli pektine ihtiyag varken, ayn kosullarda ayva
icin 30-75 gram pektin kullaniimalidr.

Eldeki pektinin sivi preparat olmasi halinde, tGretimde kullaniimasinda
herhangi bir sorun ¢gtkmaz, yani daha énceden herhangi bir 6n igleme ihtiyag
yoktur. Butun sorun, bu sivi preparattan ne kadar kullanilacaginin
belirlenmesidir. Halbuki toz pektin, kullaniimadan énce suda ¢6zulmelidir. Aksi
halde, 6nceden ¢bzelti hazirlanmaksizin dogrudan toz preparat kullanilirsa,
pektin hemen topaklagir ve hicbir yarar saglamadan boga gider. Toz pektinin
suda c¢obzilerek genellikle % 34 oraninda pektin iceren bir ¢ozelti haline
getiriimesi, kendine 06zgl yontemlerle ve ftitizlikle saglanir. Bu amagla
genellikle, basit bir kazanda ¢6zme veya yiksek devirle calisan bir
karigtiricidan yaralanarak ¢6zme olmak Uzere iki yéntem uygulanir. Agik
kazanda eritilerek % 4 pektin iceren 100 kg pektin c¢ozeltisi su sekilde
hazirlanir: Bir kazana 80 kg su konup, 70-75 °C’ ye kadar isitir. Diger taraftan
4 kg pektin 8 kg sekerle kuru kuruya iyice kangtinlir ve karigtirmaya arakliksiz
devam edilir. Pektin-seker karigiminin timi bu sekilde ¢ozlldukten sonra,
cOzelti 1sitthp 1 dakika sUreyle kaynatiir., Hazirlannmg ¢bzelti hemen
kullanilmayacaksa, pektin molekillerinin degradasyonunu sinirlamak igin, 50-
60 °C’ye kadar sodutulmalidir. Su yerine, dogrudan dogruya tretilecek regele
ait meyvenin suyu kullanilarak da pektin ¢ézulebilir. Ancak bu defa pektinin
yine, kendi agirhdinin 3-5 misli sekerle 6nceden karistiriimasi gerekir. Ayrica
pektin ve seker karisiminin meyve suyuna ilavesinden sonra ortamdaki kuru
madde konsantrasyonu % 20’yi agmamalidir. Cinkd kuru madde orani bu
sinirin Gzerine ¢ikinca, pektinin erimesi ¢ok zorlagmaktadir.

Yuksek hizla ¢aligan karnistiricilarin kullanildidi aygitlarda pektin ¢ozeltisi
hazirlanirken, dakikada 4000 devirli kanistiricilar kullamifir. Bu gekilde pektin
gOzeltisi hazirlanirken, pektinin daha énceden toz sgekerle karigtiriimasina
gerek yoktur. Ancak karistirici yeterli devirde degilse, mutiaka topaklasma
belirir. Topaklagmis pektinin bir daha eritilme imkan yoktur.
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Toz pektin hangi yontemle ¢dzillurse g¢dzllsin, bazi énemli noktalar
gézden uzak tutulmamalidir. Toz pektin-toz geker karigimi daima suya ilave
edilmelidir. Pektin ¢dzeltisi, bir giinde kullanilacak miktarda hazirlanip, ikinci
gine birakilmamahdir. Hazirlanacak ¢o6zeltinin pH'si 4.5den yuksek
olmamalidir. EGer kullanilacak suyun niteligi hafif alkali ise, suya bir miktar
sitrik asit ilave edilerek pH, 4'Un altina dasGrGimelidir. Ayrica pektinin
¢Ozindariimesinde mutlaka yumusak su kullaniimalidir (Cemeroglu ve Acar,
1986).

2.7. Filtrasyon

2.7.1. Filtrasyon ve tanimi

Akiskan-kati veya akigkan-yari kati karigimlarin ayirici bir ortamdan
gegirilerek yapilarindaki kati ya da yari kati pargaciklarin ayriimasi iglemine
filtrasyon denir. Karigimin  kati ve sivi bilegenlerini birbirinden ayirmaya
yarayan gbzenekli ortama slzme ortami, sizme ortami Uzerinde biriken kati
maddelere filtre keki, stzilen siviya da filtrat (stzianti) denir. Filtrasyon; sabit
basing filtrasyonu, sabit hiz filtrasyonu ve degisken hiz-de§isken basing
filtrasyonu gibi ¢esitli sekillerde uygulanabilir. Szme hizini tane irilidi, tanelerin
sekli, kati madde miktan, sicaklik, basing ve stizme alani gibi gesitli faktérier
etkileyebilir. Fazlardan birisi sivi ya da gaz vdigeri kat ya da yan kati, kat
maddeler iri ya da ¢ok kiguk, sert ya da yumusak, karigim sicak ya da soguk,
filtrasyon iglemi ise vakum ya da basing altinda yapiliyor olabilir. Stzllecek
madde granil yapisinda, kolaylikla stzllebilen veya yapigma 6zelligi gésteren
cinste, slzme ortamini tikayacak cinste, sikistinlamaz veya sikigtirlabilir
kolloidler halinde bulunabilir. Pektin igeren beslemelerin filtrasyonu gida
endistrisindeki ana uygulamalardan birisidir (Perry ve Green,1984; Shomer ve
Merin, 1984; Saldamli ve Saldamli,1990; Szaniawski ve Spencer, 1921; Tien ve
Chiang, 1992).
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2.7.2. Sitizmeyi etkileyen faktorler

Stzmeyi olumlu veya olumsuz yénden etkileyen cesitli faktérier vardir.
Bu faktorler, stzintinin berrakii§i, slzme hizi, kek kalinh§ ve kekin
sikigtirilabilme 6zelligi Gzerine etki eder.

Sazllerek ortamdan ayrilmasi istenen taneciklerin irili§i sGzme Gzerine
¢ok etkilidir. Taneciklerin kaba olmasi ve snklgmaya kars!i dayanikli olmasi
stizmeyi kolaylagtirir. ince tanecikler iri tanelere kiyasla daha zor aynilir. Ince
taneler suzme ortam: Gzerinde ¢ok siki ve tanecikleri arasinda gézenek
olmayan bir kek meydana getirdiklerinden stzme iglemi ¢ok yavasg

gerceklesir.

Tanelerin kristal veya amorf yapida olmalan ¢ok 6nemlidir. Kristal
taneler, eder sert ve késeli ise, sizme ortami (izerinde kaba yapili, gbzenekli
ve stizintllyQ kolayca gecirebilen bir filtre keki meydana getirirler. Kristallerin
yassi veya yaprak geklinde olmasi stizmeyi guglestirir. Viskoz maddeler slizme
ortaminin gézeneklerini cok ¢abuk tikar ve siizme ortaminin Uzerinde ¢ok ince
ve stzlintuyl gegirmeyen bir tabaka meydana getirirler. Bu gibi durumlarda
ince taneleri daha kolay slizme yapabilecek kaba taneler haline getirmek icin,
isitma veya koagulasyonu kolaylastiric hidrofil jel Veya elektrolit maddeler ilave
etme gibi iglemler yapilir. Hidrofil jel olarak nigasta, tutkal, agar-agar gibi
yiksek molekulli maddeler kullanilir. Eger ¢ok ince kolloid tanecikleri siizme
ortamu ile tutmak veya koaglle etmek mimkin degilse, besleme igerisine
slizmeyi kolaylastirici stzme yardimci maddelerinin ilave  edilmesi
gereklidir.

Beslemedeki katt maddelerin miktart sGzme kapasitesi yoéninden
onemlidir. Fazla miktarda Kkati maddé bulunduran beslemelerin tamamini
siizmek glgtir. Bu nedenle kati maddelerin bir kismint sedimentasyonla 6n
ayirmaya tabi tutmak veya kaba bir 6n sizme yapmak gerekir.
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Beslemenin - akigkanhigt sicakligin artmas:t ile artar. Sulu
siuspansiyonlarda sicakhigin 10 °C' den 40 °C' ye artinimasi ile siizme hizi

yaklasik iki kat, 10 °C’' den 70 °C'ye artirimasi ile yaklasik ¢ kat artar .

Basing; stizme ortami Gzerindeki beslemenin kalinhigini artirarak, basing
altinda calisarak veya vakum uygulanarak saglanir. Basincin artinimas: ile
suzme hizi artar. Ancak basincin ¢ok ylksek tutulmasi bazi durumlarda ters
etki yapabilir. Bu durum daha ¢ok sikisarak gézenekliligini kaybeden kekler igin
6nemilidir. Boyle durumlarda belirli bir basincin lUzerinde c¢alismak sakincal
olur. Basing yerine vakum altinda calismakia da ayni sonuca varilabilir
(Taygun, 1973).

2.7.3. Siizme ortami

Filtrasyonda kullanilan slzme maddesinde bulunan gdézeneklerin
buyuklagu, sivi icinde bulunan kati maddelerin buyukluginden daha kugik
olmahdir. Kullanilan siizme maddelerinin cinsi kullanim amacina gore
degismektedir. Sizme maddesi; slzllecek sivinin yapisini bozmamali, katt
parcaciklari tutabilmeli, olduk¢a berrak suzuntl verebilmeli, tikanmamal,
kimyasal ve fiziksel etmenlere ve calisma kosullarina dayanikli olmali, kolay
yikanabilir bir kek olugturmaya uygun nitelikte olmali ve pahali olmamalidir.
Stizme maddesi olarak delikli sag, tel elek, seramik elek; dogal ve yapay
elyafli dokuma; kagit, kege, lastik ve deri gibi kegelestirilmis tabakalar; kok,
kum, talas, kizelgur, amyant ve kémur gibi gevsek doigu maddeleri; seramik,
cam, suni maddeler, metal ve lastikten yapilmis gézenekli- maddeler; deri
veya membran kullanilir. Delikli metalden (paslanmaz ¢elik) yapilmig, iginden
stizilen swvi fazdaki kati ve yan kati fazlari tutabilen filtreler soéklGp
temizlenebilirler (Evranuz,1985; Bennett ve Myers, 1988).

2.7.4. Siizme yardimci maddeleri

Kek filtrasyonunda, olusan kek tabakasi sizme ortamini tikayip akist
engelleyebilir. Hatta bdyle bir durum olmasa bile prosesin ekonomisi kek
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partiktllerinin boyut dagiimini dedistirerek modifiye edilebilir. Boyut dagtlimi,
‘beslemeye farkli boyut dagiimina sahip slizme yardimci maddeleri ilave
edilerek degistirilebilir (Joslyn, 1961; $ahin ve Bayindirli, 1993).

Suzme ortami gézeneklerinin tikanarak stizme hizinin yavaglamasi en
6nemli igletme soruhlarmdandlr. Suzme iglemi sirasinda karsilagilan diger bir
sorun ise stzUntGndn istenilen berraklikta elde edilememesidir. Bu sorunlarin
¢6ziminde, sizme yardimci maddeleri denen sert yapih ince toz halindeki
sikigtinnimaz bir karaktere sahip maddelerden yararlanilir.. Sizme yardimci
maddelerinin esas gbrevi, slizme ortami Uzerinde gdbzenekli bir tabaka
olusturmaktir. Bu gbézenekler ¢ok kigik oldugundan beslemedeki bulanikliga
neden olan kolloid maddeler bu tabakanin saglandigi kanallar velveya
bosluklarda tutulur. Béylece kolloid maddelerin stizme ortaminin gézeneklerini
tikamasi 6nlenir ve sizme slresi uzar.

Stzme yardimci maddesi suzillecek siviyla kolayca karigabilmeli ve
stizme iglemi slresince sUspansiyon halinde kalmalidir ve sizilecek siviyla
kimyasal reaksiyona girmemelidir. Stizme yardimci maddesinde, stzilecek
sivinin Gzelliklerini bozabilecek ¢ézinebilen tuzlar, organik maddeler, tad ve
koku veren maddeler bulunmamalidir. Stizme yardnrricn maddesinin stzme
ortami Ustinde meydana getirdigi tabaka, sizme islemi sirasinda uygulanan
basing altinda sikismamali ve gegirgenligini uzun stre koruyabilmelidir. Stzme
yardimci maddesinin tanecikleri, mikroskopla gézlenebilen irilikte, degisik
sekillerde ve gbzenekli olmalidir. Ancak bu sayede, slizme yardimci
maddesinin olusturdugu filtre kekinin gecirgenligi fazla, stzinti akigina
gosterdigi direng az ve kati maddeleri tutma 6zelligi en fazia olur.

Cesitli suizme yardimci maddelerini birbirinden ayiran &zelliklerin en
dnemlisi tane irilik dagiimidir. Tane irilik dagiimi farkli gesitli sizme yardimci
maddelerinin sa§ladi§i berrakiik ve/veya sizme hizindaki artis ise stizllecek
sivinin 6zelliklerine (viskozite, sicaklik, pH vb.) ve ortamdan uzaklagtiriimak
istenen partikillerin cinsine, miktanina, buytkitigine ve sekline gére degisir.
Suzme yardimci maddelerinin tane irilik dagihmi gok genis bir boyut aralifinda
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degismemeli, taneciklerin bayukiGgd mimkan oldugu kadar birbirine yakin
olmahdir. Herhangi bir stzme yardimci maddesinde, ¢ok iri taneciklerin
yaninda ¢ok kuglk taneciklerin de 6nemli miktarlarda bulunmasi, filtre kekinin
gozeneklerinin  bu tanecikler tarafindan tikanarak slzme debisinin
yavaglamasina neden olur. Sizme yardimci maddelerinin, stzme ortami
Gzerinde istenilen. gecirgenlife sahip, filtreden kolayca temizlenebilen ve
dlzgln bir yapida filtre keki olusturabilmesi i¢in 150 mesh (0.105 mm) elek
Usttnde kalan tanecikierin oraninin en az % 3 olmasi gerekir.

En fazla kullanilan siizme yardimci maddesi kizelgurdur. Kizelgur
(diatomit) jeolojik zamanlarda 5 milyon yil énceki miojen devrinde durgun
sularda yasayan tek hucreli bitkilerden yosun sinifina ait diatomelerin silisli
iskeletleridir. Bu iskeletler hemen hemen saf silisyum dioksitten ibaret olup ¢ok
kiucUk tanecikier halindedirler ve ancak mikroskopla rahat olarak gérulebilirler.
Kolloidlerin adsorplanmasina yarayacak ¢ok genis yuUzeylere sahiptirler.
BuyUkitkleri ve sekilleri ¢ok cesitlidir. BayUkltkleri 3-100 mikron arasinda
degisir. Sizme kabiliyeti de buyiklagine baghdir. Kuglk olanlar ¢cok daha
berrak slizme yaptiklari halde stizme hizi yavagtir. Blylk olanlar ise gabuk
slizerler, fakat gok ince kolloidleri tutamaziar. Kizelgurun cok cesitli gekilleri
vardir. Bugine kadar 40 bin cins kizelgur bulunmustur. Géllerin ve i¢ denizlerin
zamanla kurumas: sonucu buralarda bulunan kizelgurlar blyik yidinlar
seklinde yataklar meydana getirirler. Kizelgurun yapisinin esasini  silis
olusturur. Ancak dogdada bulunan ham kizelgur degisik oranlarda organik ve
anorganik maddelerie karigik haldedir. Anorganik maddelerin esasini demir,
aliminyum ve kalsiyum olusturur. Ham kizelgurun rengi, igerdigi organik madde
miktarina bagl olarak beyazdan kahverengiye kadar degigir. Ham kizelgur
dogada bulundugu sekliyle sanayide kullaniimaz, kullanma amaglarina gore
saflagtiriimasi, aktiflestiriimesi ve siniflandirtimasi gereklidir.

Diger bir stizme yardimci maddesi perlittir. Perlit, volkanik kaynakl,
amorf aliminyum silikattir. Kagik, yuvarlak, camsi taneciklerden olusmustur.
Topraktan ¢iktigt gibi kullanilamaz. Perliti stizme yardimci maddesi olarak
kullanilir hale getirmek igin énce tag gériinusundeki perlit 1000 °C'de kizdinlir,
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bu sirada molekilde bulunan su g¢ikar ve karbonatlarin pargalanmas! sonucu
olusan CO2'in ¢ikis etkisi ile tag seklindeki maddeyi ¢cok gézenekli hale sokar.
Bdylece perlitin hacmi ilk hacminin 10 kati btydr. Perlit, esas olarak aliminyum
silikat oldugu icin, genelde kimyasal tepkimelere girmesi glgctir ve kolayca
¢ézindlrulemez. Ancak perlitte aluminyum oksit, potasyum karbonat ve
sodyum karbonat miktarinin fazla olusu, perlit sizme yardimct maddelerinin pH’
s 4-9 arasinda olan sivilarda glvenli bir gekilde kullaniimasim gerektirir.
Kizelgur, perlite kiyasla biraz daha fazla asitli veya bazik ortamlarda
kullanilabilmektedir. Perlit sizme yardimci maddesinin tanecikleri de Kizelgur
kadar olmamakia birlikte, dizgun olmayan sekillerdedir. Fakat kizelgurun
aksine, gézenekli degildirler. Bu nedenle de, perlitin olusturdudu kekin yuzey
alani dustk olup, sivilarin berraklastiriimasi igin yapilan stizme iglemlerinde
etkinlikleri géreceli olarak azdir. Ancak ticari uygulamalarda, perlitin daha ucuz
olmasi nedeniyle, istenilen berraklik derecesinden bir Slclide feragat ederek
perlit kullanimi, ekonomik avantaj saglar. Perlitin olusturdugu kek stizme iglemi
sirasinda normal olarak uygulanan basinglarin Ust limitlerinde bastirilabilen
karakterdedir. Perlitin olusturdugu kek yoguniugu, kizelgurun olusturdugu kek
yoduniugundan daha az oldugundan ayni kalinhiktaki kek olusumu icin,
kizelgura gére daha az miktarda perlit gerekir. Bu .durumlarda da, perlit
kullanimt igletme igin avantajii olmaktadir.

Sellloz da stzme yardlrhcn maddesi olarak kullaniimaktadir. Kayin agdaci
veya kizilgam adacindan elde edilen kadit hamuru lifleri bu amagla kullanihir.
Kagit hamuru liflerinin kizelgurla birlikte kullaniimasi tavsiye edilmektedir.
Ayrica lif, asbest, aktif kdmir gibi maddeler de sizme yardimci maddeleri
olarak kullanilirlar. Filtrasyonda kullanilan asbest, gergekte kisa ve ince lifli
asbest icine % 10-20 oraninda seluloz lifleri karigtirilarak hazirlanir.

Suzme yardimel maddesinin stizilecek karisima karistiriimasi G¢ sekilde
olur. Bunlardan birincisi, filtre yuzeyinin bu maddelerle ince bir tabaka halinde
kaplanmasidir. Bu iglem, stizUlecek maddede bulunan kolloidal pargaciklarin
suzme ortaminin gézeneklerini tikamasini ve suzme ‘ortamlmn direncinin
artmasini dnler. Ayrica filtrasyon islemi sonunda filire kekinin uzaklagtiniimasi
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islemini kolaylagtirir. Bu iglemde filtrasyon, stizme ortamindan cok filtre
yardimcl maddesi tarafindan yapilir. Bu yéniem daha ok bir kek meydana
getiremeyecek kadar az olan bulanikliklar gidermek icin kullanilir. Onképlama
durumunda, stizme ortaminin fiziksel 6zelliklerinin genellikle filtrasyon hizina
etkisi yoktur. Suzme yardimci maddelerinin kullamihgindaki ikinci yontem,
stizme yardimci maddelerini belirli-bir yizde oraninda sliztilecek madde ile iyi
bir gekilde karigtirmaktir. SGzme yardimci maddelerinin varlii, siizme ortami
ylzeyine oturacak g¢okeltinin gegcirgenligini artirir, onun sikigtirilabilirligini
azaltir, filtrasyon sirasinda filtre kekinin direncinin artmasini énler ve
beslemedeki katilarin kanallani tikamasimi engeller. SGzme yardimci
maddelerinin kullanihgindaki Gglinct yéntem, énceden 6zel olarak bu yardimel
maddelerle ortllmis filtrelerin kullaniimasidir. Bu yéntem daha ¢ok vakum
altinda caligan, déner silindirik filtrelerde kullanilir ve filtre kekinin gereksiz
olup filtre yuzeyinden uzaklastiriimasi gerektigi durumlarda kullanilir. Stzme
yardimci maddesinden ¢okeltinin ayrilmasi kimyasal bir yoéntemin uygulanmasi
halinde mumkandr. Kullanilan filtre yardime maddeleri beslemenin kimyasal
ozelliklerini bozmamalidir. Ornegin; beslemenin pH ve rengi Uzerinde etkili
olmamalidir (Aitken, 1961; Joslyn, 1961; Kirk-Othmer(b), 1967; Taygun, 1973;
Taygun ve Cetin,1977; Cataltas, 1979; Evranuz ve ark., 1984; Cengiz ve
ark,1986; Bennett ve Myers, 1988; Evranuz ve Bercin,1988; Bayindirh ve ark.
1989).

2.7.5. Filtrasyonda basing kaybi

Filtrasyon islemi sirasinda; kullanilan stizme cihazinin kanal ve
gézeneklerinin neden oldugu direng, kullanilan sizme ortaminin szintl
akigina goésterdigi direng ve filtre kekinin direnci olmak tizere Gg turlt direncle
karsilasilir.

Sividan uzaklagtirilan kati maddelerin olusturduklar tabaka sitzme
igleminin devam ettigi sire icinde sivi akimina karg! artan bir direng yaratir.
Suzme ortaminin direncinden tamamen farkh olan bu dirence "filtre keki
direnci" denir. Filtre keki direnci filtrasyon baglangicinda sifir iken filtrasyon
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sUresince -ylukselir ve filtrasyon sonunda maksimuma ulagir. Stizme igleminin
baslangicinda, karigim igindeki kati maddeler, sizme ortaminin 'gdzenekierine
dolarak, sizme ortaminin suzintl akigina gosterdigi direnci artirir. Gergek
sﬁzme ortamy, filtrenin ylzeyinde toplanan ilk ¢ékelti taneciklerinin olusturdugu
tabakadir. Genel olarak, stizme islemi ile ilgili teorik hesaplamalarda, siizme
cihazinin kendisinin neden oldugu diren¢ ihmal edilir. Buna gore, filtrasyonun
herhangi bir anindaki toplam direng ya da toplam basing kaybi; filtre keki ve
stizme ortami direnglerinin toplamina esittir (Sekil 2.8).

Sivi basinc! <— | —» Stres basinci

dx Filtre keki
x=L
Siizme ortami

Stiziintit

Sekil 2.8. Filtre tablas: ve kekindeki basing degisimi

-AP = (Pg - Pj) + (P; - Py)

{-AP)=Pa-Pi= Filtre kekindeki basing dustsu
(-AP)=P;j-Pp= Stizme ortamindaki bésmg distsu
-AP = Po-Py, = Toplam basing dustsu

P, = Girig basinct

Py = Cikig basinc

P; = Filtre keki ve siizme ortami araylzeyindeki basing



Esitlikteki A ¢ikis ve giris kosullari arasindaki farki simgeler. Bu nedenle
AP = Py-P,'dir ve degeri negatiftir (Evranuz ve ark., 1984 ; Bennett ve Myers,
1988).

Bir kangimin filtrasyonunda kontrol altinda tutulan baglica degisken
"toplam basin¢ kaybi" dir. Basing kaybi sabit olursa, filtrasyon basglangicinda
maksimum dizeyde olan akig hizi yavas yavas azalir. Bu tir filtrasyona "sabit
basing filtrasyonu" denir. Genellikle filtrasyon baglangicinda az olan, filtrasyon
ilerledikge artan ve filtrasyon sonunda maksimuma ulagan basing kaybinin
-degisken olmasi halinde giris basinci strekli artirilirsa bu tir filtrasyona da
"sabit hiz filtrasyonu" denir.

Sabit basing filtrasyonunun bazi sakincalan vardir. Basincin yiksek
olmasi halinde stGizme ortami tarafindan tutulan ¢ékelti pargaciklari gézenekleri
tikar ve filtrasyonun geri kalan kisminda dlsik bir sizint( debisine neden olur.
Ayrica, ¢okelti pargaciklarinin homojen bir yapi ve buytklik gdstermemeleri
(kristal ve kolloidal yapidaki parcaciklarin bir arada bulunmalari) halinde,
yiksek basing cokeltinin kolloidal kismim kristal kisim tarafindan meydana
getirilen ilk ¢cokelti tabakas! arasindaki bogluklari doldurmaya zorlar ve stzintl
debisinin 6nemli derecede azalmasina neden olur. Eger baglangictaki basing
distk tutulursa c¢okelmis tanecikler tarafindan sGzme ortami Gzerinde
olugturulan ilk tabaka gevsek yapili ve gbzenekli olur. Bu da ylksek bir sizintu
debisine neden olur. Bu durumda ¢tkelti tabakasi stzme ortaminin deliklerini
dolduramaz ve olugan kekin stizme ortamindan temiz bir sekilde kolaylikla
alinmasi mimkin olur. Baslangig basincinin distk olmasi durumunda stizme
ortamindan gegen ilk stizinta biraz bulanik olur. Bu bulaniklik kisa surer, buna
karsilik yuksek bir siizme debisi ve dolayisiyla biyuk bir siizme kapasitesi elde
edilir (Bennett ve Myers, 1988 ).
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2.7.6. Stizme teorisi

Filtrasyonda filtre kekinin katlesi, kekin kalinhgt ve sGzintinan hacmi
arasindaki iligkileri bilmek 6nemlidir. Kitlesi dM;,, olan bir kati iceren ve kalinlidi

dL olan diferansiyel bir kek elemani distnelim (Sekil 2.8).
Kek kltlesini kek icinden uzaklik (x) ile agsagidaki sekilde ifade edebiliriz.

dM, =(1-€) ps A dx : (2.1)

€ = Bosluk kesri, kekin gézenekliligi, bosluk hacmi/yas kek hacmi

1-€ = Kati hacmifyas kek hacmi
ps = Keki olugturan kati parcaciklarin yoguniugu (kg/m3)

A = Akis yonine dik kek kesit alani (m?2)

Taneciklerin meydana getirdidi toplulugun direnci; toplulugun kalinligina,
taneciklerin blytklak ve sekillerine, tanecikler arasindaki boslugun hacmine
baglidir. Bu nedenle taneciklerin gosterdigi direnci etkileyen faktérlerin yer
aldige bir esitligin kullaniimas: gerekir. Bu baginti Kozeny-Carman tarafindan
gelitirilmistir. Diferansiyel bir kalinhik icin Kozeny-Carman esitli§i asagidaki
sekilde yazilir.

dp  kSiunv(1e)?

= (2.2)
dx g3

Sy (6zgll yuzey) = Sy/Vp, =birim tanecik hacminin alar ( m-1)
Sp = Tek pargacigin yazey alani (m?2)

Vp, = Tek pargacidin hacmi (m3)

{ = SUzUntinin viskozitesi (kg/ms)

v= SUzantlnan laminer hizi (m/s)

€ = Filtre kekinin gézenekliligi

k= Sabit



Kek yatagi katmanlarinin direnglerinin degdisik olusu, kekin mekaniksel
yapi ve etkisinin sonucudur. Stzlnta basinci, kekin Gst ylizeyinde en yuksek,
slizme ortami Uzerinde ise en dugtktar. Burada kekin gézenekliliginin kekin st
ylizeyinde en az, slizme ortami sinirinda ise en yiksek oldugu dastnalebilir.
Ancak, gercek tamamen bunun tersidir. StzUntlh, pargacigin bulundugu bir
noktadan gecgerken parcacigi siizme ortami yénine dogru surtukleme (¢ekme)
edilimindedir. Ancak bu gekme kuvveti parcacik tarafindan egdegerde fakat ters
yonde bir karsi kuvvetle kargilagir. Kekin her katmani, bir énceki katmanda
olusan karsi koyma ve cekme kuvvetlerini kendisinde olusan kuvvetleri de
ekleyerek kumulatif olarak bir sonraki katmana iletir. Sizme ortami Uzerine
gelen bu kimulatif kuvvetin siizme ortami ylzey alanina bélinmesi kuvvetin
basing olarak degerini verir. Bu basinca karsi koyma ya da stres (baski)
basinci denir (Sekil 2.8). Stres basinci, stzint basincinin maksimum oldugu
(P,) kek dst ylzeyinde sifir degerde iken siizintli basincinin minimuma

dustagl (P;) sizme ortami sinirinda maksimum diizeye gikar. Bir bagka deyisle,

stzintu basinct dustikce stres basinct artar. Stzintl basinci tum yénlere
dogru etkili iken stres basinci yalmzca akis ydnl paralelinde etkilidir. Bu
nedenle parcacidi yassiltma egilimindedir. L kalinh§indaki kekin kumulatif
cekme kuvveti (P4-P;) olarak ifade edilebilir.

k, taneciklerin gekillerine ve konumlarina, gegitlere ait kesit alanlaninin
sekline ve akigkanin izlemis oldudu yol uzunlugunun tanecik topluluguna ait

kalinlia oranina baghdir. 0.3<€<0.6 olan kekler icin k=5' dir. £>0.6 olan kekler

icin k bulunmaldir.

Esitlik (2.1)' deki dx'in degeri esitlik (2.2)'de yerine koyulursa agagidaki
esitlik elde edilir.

2
KSy (1-g) v

dM, (2.3)

dP
Ps AE

Sert ve tekduze pargaciklarin olugturdugu bir kati-sivi karigiminin,
basing duststnin ¢ok dusitk oldudu bir filire yatagindan filirasyonu gibi 6zel



37

durumlarda (2.3) nolu esitligin sag tarafindaki tum faktorler kek yuksekliginden
bagimsizdir. Sabit basing filtrasyonu igin esitlik (2.3) integre edilirse agagidaki
esitlik elde edilir.

kS2(1-g)uvM
Pa - P| = - APC-': 3 (2.4)
pPsA€

Birim yikseklikteki filtre kekinin sGzinth akigina gobsterdigi direng
(spesifik kek direnci) o. (m/kg) asagidaki esitlik ile ifade edilir.

2
k Sy (1-¢€)
=-————3————
PsE

a (2.5)

Bu esitlige gore kek go6zenekliligi, stzme basincindaki artis ile
azaldiindan daha yuksek stzme basinglarinda daha yiiksek spesifik kek
direncleri elde edilir. Esitlik (2.5)deki o'nin degeri esitlik (2.4)de yerine
koyulursa asagidaki esitlik elde edilir.

‘APczauV
M. A

. (2.6)

Ry, ile gosterilen stizme ortami direnci esitlik (2.6)'nin bir benzeri olan

asagidaki esitlikle tanimlanabilir.

“APm _

Y, 2.7
R. U (2.7)

Esitlik (2.6) ve (2.7) yardimiyla asagdidaki esitlik yazilabilir.

(- AP)=(- AP)+(- APm) = pv (“_Z“ + Rm) (2.8)
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V=

dv
" (2.9)

>|=

Burada; V filtrasyonun baslangicindan t stresine kadar toplanan stznt(
hacmi, c¢ birim stizintd hacmi bagina stizme ortaminda biriken kati maddelerin
kitlesi, v stzintinan laminer hizi oimak Gzere, M =cV oldugundan esitlik (2.8)

ve (2.9) yardimiyla asagidaki esitlik yazilabilir.

1 dV(acV
-AP)=p~ &¥ +R 2.10
(-AP) b dt LA m) (2.10)

dV__ A(-AP)  A(-AP) 2.11)

e ) )

m

Esitlik (2.11)'den géruldugu gibi stzme hizi (dV/dt)), sizme ortaminin
iki ylz( arasindaki basing farkina, sizme ortamimin alanina, stizilen sivinin

viskozitesine, filtre kekinin direncine ve slizme ortaminin direncine bagli olarak -

degismektedir. Toplam direng (R), filtre keki direnciyle (Rc) stizme ortami
direncinin (Rpy) toplamina esittir. Esitlik (2.11)'in diizenlenmesiyle asagidaki

esitlik elde edilir.

acV
u(——‘+ Rm) v R
dt A _ B c s mb 2.12)

av A(- AP) A2(- AP) A(-AP)

Burada; V stizintl hacmi (m3), t stre (s), dV/dt stizme hizi (mals), -AP
stizme basinci (Pg), A stizme ortami alant (m2), u stizintinin viskozitesi (Pa
s), Ry, sizme ortami ve 6nkaplama maddesi direnci (m'1), a spesifik kek direnci

(m/kg), ¢ birim stizintl hacmi bagina toplanan katilarin kitlesidir (kg/ m3). Re
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kek direncidir, sUzOnti hacmiyle dogrusal olarak artar ve oc ile dogru

orantilidir. a ve ¢ beslemedeki kati 6zellikleriyle ilgili sabitlerdir.

Sdzme ortaminin direnci, slizme ortaminin direncine esit dirence sahip
hayali kekin olugsumu igin gerekli sizunt hacmi (V,) cinsinden de yazilabilir.

Rpn=acVe/A (2.13)
Sabit basing filtrasyonu igin, esitlik (2.11) integre edilirse,

t  pacV uRy

VIA~2A(-AP) T (AP) (214

esitligi elde edilir. Bu esitlik cesitli stzme basinglarinda spesifik kek direnglerini
belirlemek igin kullanilabilir. Filtrasyon iglemiyle elde edilen stiztintl hacim-sire
verileri kullanilarak hesaplanan V/IA’ ya karsi t /(V/A) dederlerinin grafije
gecirilmesiyle elde edilen dogrularin egiminden spesifik kek direnci «,
kaymasindan slizme ortami direnci Ry hesaplanabilir. Filtrasyon baslangicinin
tam sdresini ve ilk anlardaki filtrasyon hizi yiksek oldugundan zaman-hacim
uyumunu gézlemedeki deneysel hatalardan dolayr kaymanin dogru olarak
tayini zordur (Ruth,1935; Kirk-Othmer (b), 1967; Earle, 1983; De La Garza ve
Boulton, 1984, Lionnet, 1984, Perry ve Green, 1984; Cataltas,1985; Mc Cabe
ve ark.,1985; Takai ve ark., 1987, Bennett ve Myers,1988; Bayindirli ve
ark.,1989, Saldamlt ve Saldaml, 1990; Wu,1994; Geng ve Tosun,1994).

2.7.7. Filtre kekleri

Stzme basincinin artmasi ile taneler birbirine yaklasir, sekilleri bozulur
ve varsa flok kumeleri kirithr. Bu yuzden farkl stizme basinglan degisik spesifik
kek direnglerinin olugsmasina yol acar. Spesifik kek direncinin sizme basincinin
bir fonksiyonu oldugu durumda kek sikistinlabilir kekdir. Sikigtirilabilir filtre

keklerinin spesifik kek direnci (o) igin amprik iki esitlik yaygin olarak kullanilir.
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o= oy (-AP)S (2.15)

o =a,[1+8(-AP)S ] (2.16)

Esitliklerdeki a,, B, s ve s' amprik sabitlerdir. Cesitli basing kayiplarinda
sabit basing filtrasyonu deneyleri (-AP) ile o 'nin degistigini gdsterebilir. a,
(-AP)' den badimsiz ise karigim sikigtinimayan karakterdedir. Esitlik (2.15),
esitlik (2.16)'ya kiyasla daha sinirli kullanimina kargilik daha basit olan bir

esitliktir. ap ve s degerlerinin bulunmasi igin iki sabit basing degerinin elde

edilmesi yeterlidir. Ancak dustk basinglarda yanlis sonug verir. Esitlik (2.16)
icin {ic deney yapilmasina gerek vardir. Bu esitlik, sifir dederinin Gzerindeki
cesitli basing kayiplarina uygulanabilecek kadar genis bir uygulama alanina
sahiptir. Esitlik (2.15)' deki s sabiti, sikistirilabilme niteliginin sayisal degerini
(stkistinlabilirlik katsayisi) gdsterir. Bu sabit, sikistirilamayan karigimlarda sifir,
sikigtirilabilen karigimlarda ise O ile 1 arasinda bir degere sahiptir. Genelde
0.1-1.0 arasinda degigir. s degeri 1' e ne kadar yakin ise kekin sikistirilabilme
6zelli§i de o kadar fazladir. o, sabiti birim slzme basincindaki spesifik kek

direncidir. Esitlik (2.15) ve (2.16)' daki sabitler, deneylerde elde edilen basing
sinirlari digindaki basinglar icin kullaniimamalidir. Sizme basincinin artmasiyla
spesifik kek direncinin artmast, filtre kekinin sikigtirilabilir 6zellikte oldugunu
gosterir (Earle,1983; Bennett ve Myers, 1988; Saldamli ve Saldamli, 1990; Lee
ve Hsu,1993).

2.8. Konuyla ligili Galismalar

Pippen ve ark. (1950), her sekiz galakturonik asit birimi igin bir asetil
grubunun varliginin narenciye pektininin jellesmesini engelledigini géstermisler
ve asetil gruplarinin kismi asit hidrolizinin, pektinin jellesme gtcuni duzeltigini
ifade etmiglerdir.
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Christensen (1953),intrinsik viskoziteyi tayin ederek pektinin ortalama
molekdl agiridini bulmustur.

Barreit ve Northcote (1965), elmadaki pektik maddeleri ekstrakte
etmisler, saf pektinik asit ve etanol ile asidik bilesenin ¢okturtimesiyle nétral
arabinan - galaktan kompleksi haline ayirmiglar ve fraksiyonlarin bilesimlerini
belirlemislerdir.

Zitko ve Bishop (1965), ayciceGi tablalari, seker pancari, elma ve
narenciye pektinini asitte céziinmeyen pektik asitiere ve asitte ¢ozlnebilir
polisakkaritlere ayirmiglardir. Asitte ¢ozinebilir polisakkaritlerin 4 veya 5
polisakkaritin kompleks’bir karisimi oldugunu hareketli sinir elektroforezi ile
gostermiglerdir. Pektik maddeleri sulu ¢dzeltiden sodyum asetat ile ayirmig ve
fraksiyonlarda galakturonik asit igerigini, 6zgll ¢evirme acisini, viskoziteyi ve
nétral sekerleri tayin etmiglerdir. Sonuclar, pektik asitlerin herbirinin nétral
sekerlerin serbest oldugu ve muhtemelen yan zincirler ile baglandidt
galakturonan geklinde iki asidik bilegsenden ibaret oldugunu géstermistir.

Chen ve Joslyn (1967), narenciye pektininden hazirlanan pektin
cozeltilerinin dekstroz, maltoz ve G¢ tip dekstrin varlifinda indirgenmis
viskozitesini 6lgmugler, dekstroz ve maltozun pektin ¢ozeltilerinin viskozitesini
artirdigini, dekstrinin ise azaltigini bulmuslardir .

Herp ve ark. (1967), L-askorbik asidin bazi polisakkaritlerin
depolimerizasyonunu sagladiini géstermiglerdir. 0.2 M fosfat tamponunda
pH=7.3" de, 30 °C’ de 3.3 mM askorbik asit kullanildijinda, % 73 metilasyon
derecesine sahip pektinin intrinsik viskozitesinde % 56 azalma oldugunu ifade
etmi§ierdir.

Akhtar ve Uddin (1971), portakal kabuklarindan su, amonyum oksalat ve
EDTA ekstraksiyonu yéntemleriyle ekstrakte ettikleri pektinlerin ézgal gevirme
agisini, metoksil, Gronik asit ve polisakkarit igeriklerini belirlemigler;
polisakkaritleri kolon kromatografisi ve elektrolit ¢okturme yoluyla
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fraksiyonlamiglar ve fraksiyonlarin kimyasal bilesim bakimindan kayda deger
bir fark gostermediklerini ifade etmiglerdir.

Bartolone ve Hoff (1972), bitki dokularindaki serbest metanol, metoksil
gruplan ve pektin metilesterazi gaz kromatografisi yontemiyle tayin etmislerdir.
Yoéntem, metil nitrite dénisiimden sonra gaz - sivi kromatografisi ile metanoliin
6ictilmesi esasina dayanmaktadir.

Rouse ve Crandall (1976), nitrik asit (pH=1.6) ile portakal, greyfurt ve
limon kabuklarindan farkli ekstraksiyon sicakligi ve sirelerinde pektin ekstrakte
etmigler ve portakal, greyfurt ve limon kabuklarindan elde edilen 150 jel
dereceli pektinlerin maksimum verimlerinin sirasiyla % 8.15, % 6.35, % 11.0
oldugunu bulmuslardir.

Herrera ve ark. (1979), portakal kabugu pektininin pektinaz enzimiyle
hidrolize edilmesiyle elde edilen Uriinun igeceklerde bulanikhk vasitasi olarak
kullanilabilirligini aragtirmis ve depolama sirasinda bulaniklik vasitasinin
esmerlesmesini  dnlemek amaciyla dondurma veya SOz ile muamele

yontemierinin kullaniimasinm énermiglerdir.

Speirs ve ark. (1980), pektinesteraz enzimi ile deesteriﬁye edilen
portakal kabugu pektininin konserve gidalarda kivam verici olarak
kullarulabilecegini ifade etmiglerdir.

Baig ve ark. (1982), pektik polisakkaritlari fraksiyonladiktan sonra gesitli
polisakkarit miktarlarini ve metoksil miktarlarini tayin etmislerdir.

Kintner ve Van Buren (1982), uronid olmayan karbonhidratiarin
varhiginda bitkilerdeki galakturonik asit miktarini, m- hidroksibifenol kullanarak
kolorimetrik ydntemle analiz etmigler ve karbonhidrat girisimini incelemiglerdir.

Crees ve Willersdorf (1983), kek filtrasyonunda kek gézenekliligine
yuksek molekul agirhikli polimerlerin etkisini aragtirmig ve polimer dozunun
artmasiyla gézenekliligin azaldigini ifade etmiglerdir.
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Cohen ve ark. (1984), portakal ve greyfurt kabuklari ile portakal ve
greyfurt sularinin bilegimlerini belirlemigler; sitrik asit, ki, mineral, pektin,
flavonoid fosfat bakimindan kabuk ve meyve suyu arasinda énemli farklar
oldugunu bulmuslar ve portakal kabugu ekstraktindaki pektin iceriginin. portakal
suyundakinden ¢ok daha yitksek oldugunu ifade etmislerdir.

Colin ve ark. (1984), enzimatik veya alkali yolla deesterifiye edilen
portakal pektinindeki serbest karboksil gruplarinin dagiimini élgmagler ve
yaklasik % 25 esterlesme derecesinde enzimatik olarak deesterifiye edilmis
pektinin serbest karboksil gruplarinda énemli bir degigme gdzlemiglerdir.

Inoue ve ark. (1985), ¢esitli narenciyelerin kabuk ve pulplarindan pektin
elde etmisler, pektinin esas itibariyle galakturonik asitten ibaret oldugunu ve az
miktarlarda arabinoz, galaktoz, ramnoz, ksiloz, glukoz gibi nétral sekerleri de
icerdigini Ve pektinin fizikokimyasal 6zelliklerinin ektraksiyon ve saflagtirma
sartlarina bagh oldugunu ifade etmislerdir.

Khan ve ark. (1985), portakal kabuklarindan pektin Gretimini ve pektinin
karakterizasyonunu calismiglar, pektini pH=2, 3A ve 3.5 degerlerinde ve 30, 45
ve 60 dakikalik ektraksiyon surelerinde sitrik asit ile ekstrakte etmigler ve
maksimum pektjr] veriminin pH=2’ de 60 dakikalik ekstraksiyon siresinde ve en
yliksek metoksil igeriginin pH=3.5' de 60 dakikallk ekstraksiyon suresinde elde
edildigini bulmuslardir.

Parveen ve ark. (1985), portakal kabuklarini pektinazi inaktive etmek igin
kaynatmig, % 6 neme kadar kurutmus, 6gutmus ve pektini pH=1.5, 2.5 ve 3.5’
de, 90-95 °C’ de, 20, 30, 45 dk surelerde sitrik asit ile ekstrakte etmisler ve

pektinin nem, ki, metoksil igerigi ve jel gicinii belirlemiglerdir.

Klavons ve Bennett (1986), alkol oksidaz kullanarak metanol miktarinin
tayini icin bir yéntem geligtirmigler ve pektindeki metil ester igeriginin tayini
icin bu yéntemi uygulamiglardir.



Koseki ve ark. (1986), pektinaz kullanarak polisakkarit karigimindaki
pektini tayin etmek igin secici - spesifik bir yéntem gelistirmiglerdir. Arap zamki
ve etanolde ¢dzinebilir diger sakkarit ve polisakkaritleri gidermek igin % 99.5°
lik etanol ile karisimu ekstraksiyona tabi tutmuslar ve daha sonra pektini
pektinaz ile hidrolize ederek % 80’ lik etanol ile pektini kazanmig ve m-
hidroksibifenol yéntemi ile Gronik asit tayin etmiglerdir.

El-Nawawi ve Shehata (1987), portakal kabugunun KM. de % 30
miktarinda pektin icerdigini ve optimum ekstraksiyon sartlarinin 90 °C sicaklik,

120 dk ekstraksiyon suresi,70 su/kabuk orani, 2200 d/dk karistirma hiz1 ve
0.075 mm kabuk pargacik ¢api oldugunu ifade etmiglerdir.

Kujawski ve Tuszynski (1987), pektindeki metoksil gruplarinin tayini igin
bazi yontemleri kargilagtirmiglar ve indirekt metanol yéntemi kullanilarak en
yuksek degerlerin elde edildigini bulmuslardir.

Tehchien ve Kokini (1987), narenciye pektininin reolojik o6zelliklerini
incelemigler, konsantrasyon-spesifik viskozite iligkisini Huggins esitlidi ile ifade
ederek intrinsik viskoziteyi bulmuslar ve pektin érneklerinin molektl agirhgin
kromatografik yontemlerle belirlemiglerdir.

El-Nawawi ve Shehata (1988), portakal kabugundan elde edilen pektinin
anhidrogalakturonik asit icerigi, metoksil igerigi, kal, viskozite ve jel derécesine
50-110 °C araligindaki ekstraksiyon sicakhiginin etkisini incelemigler ve jel
derecesinin 60 °C’ nin Ustinde azaldigini, kil iceriginin sicaklik ile arttigin,
metoksil iceri§i ve jel derecesi arasinda higbir korelasyonun bulunmadigin,
maksimum viskozite ve pektinin veriminin 90 °C’de gergeklestigini ifade

etmislerdir.

Huong ve Luyen (1989), kurutulmus narenciye kabuklarindan ekstrakte
edilen pektinin verimine asit konsantrasyonu, ekstraksiyon sicakhi§ ve
siresinin etkilerini arastirmig ve deney sartlarinin- pektin verimi ve pektin
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gozeltilerinin relatif viskozitesine etkisini matematiksel bir model ile tarif
etmislerdir.

Kirtchev ve ark. (1989), alkoller{n varliinda pekiin ekstraksiyonunu
incelemigler ve % 1-3 konsantrasyonlarinda alkol ilavesinin pektin veriminde
% 55-90 oraninda artiga yol actigi, etilen glikol, gliserol ve dietilen glikolin
monohidroksi alkollerden daha iyi etkiye sahip oldugu ve ilave edilen bu
alkollerin pektinin jel glicin arttirdigi sonucuna varmiglardr.

Panchev ve ark. (1989), % 0.5lik nitrik asit ile 60 , 70 ve 80 °C ‘de
elmadan pektin ekstrakte etmiglerdir, optimum stre, pH ve sicakhdi
belirlemisler ve pektin ekstraksiyonunun kineti§ini tarif eden bir model
sunmuslardir.

Thzun ve ark. (1989), elma kabugu pektininin molekdl agirhg:, akis
aktivasyon enerjisi ve baglayabildigi su miktari gibi bazi fizikokimyasal
6zelliklerini, pektin c¢ozeltilerinin viskozitesinin tuz varhiindaki degisimini,
viskozite-konsantrasyon iliskisi igin Huggins ve Martin esitliklerinin
uyguniugunu ve pektin ¢ozeltilerinin seyreltme ile iletkenliklerinde meydana
gelen degisimleri arastirmiglardir. '

Lavrenko (1990), polimerlerin intrinsik viskozite - molekdl agirhg iligkisi
icin analitik ifadeler dnermistir.

Williamson ve ark. (1990), portakal kabugundan ekstrakie edilen
enzimler kullanarak narenciye ve seker pancari pektinlerinin  kalsiyum
varliginda jellesme 6zelliklerini incelemiglerdir.

Fishman ve ark. (1991), meyve pektininin intrinsik viskozitesi ve molekul
agirhd Uzerine bir arastirma yapmiglar ve pektin ¢dzeltilerinin  intrinsik
viskozitelerinin yaklagik 0.75 ile 5.9 di/g, molekal agirliklarinin ise 61000 -
182000 dalton arasinda degistigini ifade etmiglerdir.

Kerezova ve ark. (1991), farkli konsantrasyonlardaki pektin ¢ézeltilerinin
dinamik viskozitelerine manyetik alanin etkisini incelemigler ve pektin
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cOzeltilerinin  viskozitesinin manyetik alan etkisiyle artmasini, pektin
molekallerinin sterik yapi deg@isimleri ile agiklamiglardir.

Kratchanova ve ark. (1991), mongo meyvesinin iki tarinin kabuk ve
pulplarinin pektin igeridini arastirmislar, polidronid asit igeriginin hammaddenin
turtne bagl olarak % 14.6-21.3 arasinda degistigini ve elde edilen pektinlerin
molekll adirh§inin 72000-83000 dalton arasinda, jel gacindn ise 162-232
arasinda oldugunu belirtmiglerdir.

Szaniawski ve Spencer (1991), % 0.1 kosantrasyonundaki narenciye
pektin ¢ozeltilerinin  mikrofiltrasyonunda titanyum dioksit bir membranin
kullantlabilirligini arastirmuglardir.

Westerlund ve ark. (1991), ham papaya meyvesinin pulpundan suda
¢ozinebilir  pektini  ekstrakte  etmigler, kromatograﬁk yéntemlerle
fraksiyonlamiglar  ve fraksiyonlarin seker analizlerinden ana bilesenin
ramnogalakturonan oldugunu bulmuslardir.

Lopes ve ark. (1992), yiuksek metoksilli pektinlerin reolojik 6zelliklerini
incelemigler ve viskozite - ortalama molekal agirhigi iligkisini Mark-Houwink
esitligi ile vermislerdir. '

Pléger (1992), narenciye pektininin esterlesme derecesini HPLC
yontemiyle belirlemis ve yéntemin dogru, kesin ve hizh sonuglar verdigini ifade
etmistir.

Cervera ve Sanchez (1993), portakal kabuklarindan en iyi kalitede
pektin Gretimi icin gerekli uygun sartlari belirlemiglerdir.

Renard ve Thibault (1993), kelat yapici maddeler ile elma ve sgeker
pancarindan ekstrakte edilen pektinlerin &zellikleri ve yapisi hakkinda bir
inceleme yapmislar, farkli pH ve sicaklikia asetat ve fosfat tamponuyla ve ayn
tamponlari iceren siklohekzandiamin tetraasetik asit ve etilendiamin tetraasetik
ésit ile pektini ekstrakte etmisler ve daha yuksek pH ve sicakhklardaki
degradasyonu intrinsik viskozitedeki azals ile agiklarmglardir.



47

Sahin ve Bayindirh (1993), vigne suyunun filtrasyonunda filtrasyon
direnci ve hizi (zerine depektinizasyonun etkisini arastirmiglar, filtrasyon
hizina sizme ortaminin cinsi ve 6nkaplama miktarinin etkilerini incelemigler
ve 6nkaplama miktarini artirmanin filtrasyon hizim artirdigini, kumag stizme
ortaminin ticari asbest sizme ortamina kiyasla daha dasik dirence sahip
oldugunu bulmuslardir.

Batisse ve ark. (1994), kirazdaki pektik maddeleri suda, oksalatta ve
asitte ¢b6zunen kisimlar olarak ayirmiglar, su ve asitte ¢ozlinebilen
fraksiyonlarin ¢ok daha fazla nétral seker icerdigini ifade etmiglerdir.

Donaghy ve McKay (1994), Kiuveromyces fragilis mayasi ile, kurutulmusg
taze peyniraltt suyunda Uretilen poligakturonaz enzimi ile portakal
kabuklarindan pektini ekstrakte etmisler ve ekstraksiyon kogullarint enzim
konsantrasyonu, su/kabuk orani, sicaklik ve streye gére optimize etmiglerdir.

Todisco ve ark. (1994), Rhizopus’ dan elde edilen poliglakturonaz
enziminin katalize ettigi pektin hidrolizi reaksiyonunun enzim kinetigini pH=4.5
ve 34 °C’ de substrat olarak poligalakturonik asidin sodyum tuzunu kullanarak

karigtirmah kesikli bir reaktérde deneysel olarak analiz etmiglerdir.

Arslan (1995), seker pancari kuspesinden elde edilen pektin
cozeltilerinin intrinsik  viskozite - molektl agdirh@r iligkisini incelemis ve
deneysel verileri Mark-Houwink -Sakurada esitligine uyarlamisgtir.

Arslan ve Togrul (a) (1996), greyfurt kabuklarindan HCI ile pektini
ekstrakte etmigler (pH=2.5, 85 °C, 90 dk), farkhi sicaklik ve slzme
basinglarinda pektin ekstraktinin sabit basing filtrasyonunu incelemis, spesifik
kek direnclerinin sizme basincina buylk 6lgide bagl oldugunu ve olusan
kekin sikigtinlabilen bir kek oldugunu ifade etmiglerdir. Ayrica pektin
cozeltilerinin viskozitelerinin sicaklik ve konsantrasyonla degisimini incelemis
ve deney sonuglarini amprik bir formUlle vermiglerdir.
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Bu calismada, ilgili literatir 1s1§inda, portakal kabuklarindan farkl
ekstraksiyon kosullarinda pektin eldesi, pektin verimini etkileyen bir faktér
olarak pektin ¢dzeltisinin etanol ile ¢oktiralmesiyle olusan zor stzilen viskoz
bir ¢bzelti olan pektin ekstraktinin filtrasyonunda, filtrasyon basinci ve sicakligi
ile stizme yardimci maddesi kullaniminin spesifik kek direncine etkisinin
incelenmesi ve filtrasyon hizinin artiriimasi, elde edilen pektinin bazi
fizikokimyasal o6zelliklerinin belirlenmesi, jel olusumunu kolaylagtirmak
amaciyla pektin ¢ézeltilerinin viskozitesinin artirimast ve pektin gozeltilerinin
viskozitesinin sicakllk ve Kkonsantrasyon ile degi§iminin’ inceleniesi
hedeflenmisgtir.
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3. MATERYAL VE METOT

3.1. Materyal

Ekstraksiyon iglemlerinde Washington tirlu portakal (Citrus cinensis, L.)
kabugu kullanildi. Portakal kabukiari guneste kurutuldu, nemsiz ve delik
acikhidi 0.3 mm olan elekten gecgecek sekilde 6guthluldu ve ayni gin analize
alinmayan 6rnekler polietilen torbalara konarak kodlanip desikatérde saklandi.

3.2. Metot
3.2.1. Portakal kabugunun bilegimi

Portakal kabugunun bilegimini belirlemek amaciyla nem , kil , protein ,
ham lif ve yag tayini yapimigtir.

3.2.1.1. Nem tayini

Kabuktaki nem miktari, 105 °C' de sabit tartima getirme yontemi ile tayin
edildi (Zitko and Bishop,1965). 2 g civarindaki érnek, darasi alinmig porselen

kapsiile konarak 105 °C' de sabit tartima getirildi ve kabuktaki nem orani
asagidaki bagintidan hesaplandi.

N= (m_-m,) (100/m )

m_ = Ornegin ilk agirh§ (g)
m,= Kurutulmus 6rnegin agirhigt (g)

N= % nem
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3.2.1.2. Kiil tayini

Paortakal kabugu 600 °C' deki firinda bir gece bekletilerek kil icerigi tayin
edildi (Phatak ve ark.,1988). 2 g civarindaki 6rnek, darasi alinmig porselen

kapstle konarak 600 °C' de sabit tartima getirildi ve kabuktaki kil orani
asafudaki badintidan hesaplandi. Pektindeki kal miktart da aym sekilde tayin
edildi.

K=m, (100/m_) {100/ (100 - N)]

K= Kol miktarinin kuru esas tzerinden agirlik ylzdesi
m, = Ornegin ilk agirhg: (g)

m,= Kalan agirhgt (g)

N= % nem
3.2.1.3. Protein tayini-

Portakal kabudundaki protein miktari mikrokjeldahl yéntemiyle belirlendi.
2 g Grnek; derisik sulfirik asit, 10 g susuz sodyum siifat, 0.3 g bakir suifat ve
0.15 g saf selenyum kansimindan ibaret olan kimyasal katalizbr ve 1isi
yardimiyla pargalandiktan sonra destile edildi ve toplam destilat 0.1 N ayarli
HCI ile titre edildi (Pearson,1970; llyas, 1989).

Cozeltiler :

1) Borik asit (% 4'l0k). 4 g borik asit 65 mi. kéynatﬂmlg ve cok sicak
destile suda ¢6zlldu ve oda sicakligina gelmis cozeltiye 1 ml. % 0.1' lik
bromokresol yesili ve 0.7 ml. % 0.1' lik metil kirmizisi ilave edilerek karigtirildi
ve destile su ile 100 mlI' ye tamamiandi.

2) Bromokrezol yesili (% 0.1' lik): 0.1 g bromokrezol yesgili % 96" Ik
alkolde ¢dzuldu ve alkolle 100 mi' ye tamamland.
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3) Metil - kirmizis1 (% 0.1' lik): 0.1 g metil kirmizisi % 96' ik alkolde
¢6zaldu ve alkolle 100 ml' ye tamamland..

4) HCI (0.1 N): Analitik safliktaki 8.9 ml. HCl destile su ile litreye
tamamlandi ve ayarlandi.

Ornegin yakilmasi : 2 g 6rnek kjeldahl balonuna tartildi, Gzerine
yaklagik 2 g katalizér ve 13 ml. derigik H,SO,  konuldu. Kjeldah! yakma

Gnitesinde 6rnek tamamen renksiz olana kadar yakildi ve soJutulduktan sonra
Gzerine 75 ml. destile su ilave edildi.

Destilasyon : 25 ml. borik asit 260 ml' lik erlene alindi, destilasyon
sogutucusunun ucu erlene daldirildi, kjeldahl balonundakiler destilasyon
balonuna aktarildi ve Uzerine 50 ml. % 35-40' ik NaOH ilave edildi. Erlene
yaklasik 75 ml. destilat toplanana kadar destilasyona devam edildi . Ayrica
yalnizca kimyasal maddeler bulunan (6rneksiz) kér igin de yakma iglemi
uygulandiktan sonra ayni sekilde destile edildi.

Titrasyon : Toplam destilat 0.1 N ayarli HCI ile nétral gri renge kadar
titre edildi. KM.' de % N agagidaki bagintidan hesapland..

% N=0.0014 ( V4-V, ) x (100/m )

V, : Kér deneyinde kullanilan 0.1 N HCI miktari ( ml. )
V;: Ornek deneyinde kullanilan 0.1 N HCI miktari ( ml. )
m : Analiz edilen érnegin agirhgi (g )

% Protein= N x 6.25

3.2.1.4. Ham lif tayini

Ham lif miktar tayini Association of Official Analytical Chemists (AOAC,
1975) yéntemine gbre yapilmigtir.

Cozeltiler :

1) Salfarik asit (% 1.25, 0.25 N)

2) Sodyum hidroksit (% 1.25, 0.313 N)
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3) Etanol (% 98)
4) Mineral yag

1 g kuru érnek 500 ml' lik balona alindi ve Gzerine 100 ml. sicak sulfirik
asit ¢cozeltisi ve birka¢g damla mineral yag ilave edildi. Balon geri sodutucu

altinda 200 'C' de 30 dakika sureyle kaynatildi. 3000 d / dk' da 10 dakika
sureyle santrifijj edildi (Erba 303) ve Ustteki sivi atildi. Kalinti, sicak su ile asit
reaksiyonu vermeyinceye kadar yikandi ve balonun igerisine alinarak Uzerine
100 ml. sodyum hidroksit ¢ozeltisi ve birkag damla mineral yag ilave edildi.

Balon igerigi tekrar geri sodutucu altinda 200 °C' de 30 dakika streyle
kaynatildi. 3000 d / dk' da 10 dakika streyle santriftj edildi ve Gstteki sivi atildi.
Kalinti 10 ml. sicak sulfurik asit ¢ézeltisi ile yikandi ve santriftj edildi. Daha
sonra sicak su ile asit reaksiyonu vermeyinceye kadar yikandi. Son yikama
etanol ile yapildi. Kalinti sabit tartima getirilmis porselen kroze igine alindi ve

130 °C' de etivde 4 saat streyle kil edildi. Desikatérde sogutulduktan sonra
tartildi. Ham lif KM.' de % olarak agagidaki bagintidan hesaplandi.

% Ham lif= [(m, -m; ) /m|x 100

m, : Kulden énce kurutmadan sonra érnegin agirhd: (g)
my : Kal edilmis érnegin agirhg: (g)

m : Kuru érnegin agirhdi (g)
3.2.1.5. Yag tayini

Soxhlet cihazindan petrol eteri ile ekstrakte edilebilen toplam yaglar
K.M.’ de % olarak ifade edildi.

Soxhlet cihazinin ekstraktériine gére kartus seklinde hazirlanmis stzgeg
kagidinin icine 5 g kadar 6rnek tartildi ve kartus ekstraktére yerlestirildi.

Agirhidi bilinen balona petrol eteri konuldu ve 80 °C' lik su banyosu zerinde
6-8 saat slreyle kaynatiidi. igslem sonunda balon alindi ve ¢ézlici: destilasyon



53

Onitesinde geri kazanildi. Daha sonra 80 °C' lik etivde 2-4 saat sUreyle
kurutuldu, desikatérde sogutularak tartildi. Yag KM.' de % olarak agagidaki
bagintidan hesaplandi.

% Yag= [(m, -m, )/m|x 100

m4: Balonun agirhg (g)
my: Kurutmadan sonra balon + yag agirhg (g)

m: Kuru érnegin agirligi (g)
3.2.1.6. Toplam karbonhidrat tayini

Azotsuz ekstrakt, toplam karbonhidrat olarak ifade edildi. Nem, toplam
protein, ham lif, toplam yag ve kul miktarlari tayin edildikten sonra K.M.' de %
toplam karbonhidrat agagidaki formule gére hesaplandi.

% Toplam karbonhidrat =100 -(Nem + Ham lif +Toplam protein + Toplam yag+Kiil)

3.2.2. Pektinin portakal kabugundan ekstraksiyonu

Yerel saticilardan temin edilen portakallar yikandi, kabugu soyulduy,
gineste kurutuldu ve ekstraksiyon iglemlerini kolaylastirmak icin 50 mesh
elekten gececek sekilde o6gJutaldh. Kurutulmus portakal kabuklar pektik

enzimleri inaktive etmek igin yaklasik 10 dk. sireyle su banyosunda 97 °C' de

tutuldu, seker ve flavenoidleri uzaklastirmak igin su ile yikandi, stzald, 50 °c
de kurutuldu ve tekrar 50 mesh elekten gececek sekilde égutuldu. Pektin, kuru
portakal kabugundan HCI ekstraksiyonu, amonyum oksalat ekstraksiyonu ve
disodyum etilendiamin tetraasetik asit reaksiyonu olmak Gzere ug¢ farkli
yéntemle ekstrakte edildi. Ekstraksiyon islemleri Phatak ve arkadaglarinin
(1988) kullandii iglemin bir modifikasyonudur.



3.2.2.1. HCI ekstraksiyonu

Kurutulmug portakal kabugundaki yaglar petrol eteri ile giderildi ve
omekler tekrar kurutuldu . Kabuklar, pektik enzimleri inaktive etmek igin
yaklasik 10 dk. streyle 97 °C’ deki bir su banyosunda isitildi ve daha sonra
dagok molekal agirhikli karbonhidratiari, organik asitleri, flavenoidleri ve

minerallerin bir kismini uzakiastirmak igin su ile yikandi, 50 °C'de kurutuldu ve
delik acikhdg 0.3 mm olan elekten gececek sekilde 6gatulda.

10 gram kurutulmus portakal kabudu su banyosunda 90 °c ye énisitilmig
250 mi 0.003 N HCI (pH=2.5) ile kangtinidi ve daha sonra karigim, termostatik
su banyosu bulunan erlen galkalayicida (Clifton), sicakltk 90 °C' de sabit
tutularak 90 dk. sdreyle calkalandi. Erlenlerin Gstl, ekstraksiyon slresince
buharlagma ve sicaklik kaybinin minimumda tutulmasi igin alﬁminyum folyo ile

sikica kapatildi. Sivi faz siizilerek aynidi, 37 °c ye sogutuldu, 0.1 M sodyum
fosfat ile pH=7.5 'e ayarlandi, 50 mg proteaz enzimi (Sigma Chemical Co., P
5147) ilave edilerek 37 °C' de etiivde 1 gece bekletildi. Asit ekstrakh stzilerek
aynildi ve pektin, ekstraksiyon ¢ozlicisinin miktarinin iki kat kadar etanol
ilave ederek gokturalda (Fotograf 1). Filtrasyon iglemierinde bu jelatinimsi
cokelti besleme olarak kullanildi. Kek 50 oC' de etivde kurutularak pektin
verimi grayimetrik,_Siarakf,ﬁéliﬂéﬁdi.' b

Fotograf 1. Etanol ile pektinin ayriimas!



55

HC! ekstraksiyonu ile elde edilen pekiin o6rnekleri, fizikokimyasal
ozelliklerin tayini ve pektin karakterizasyonunun belirlenmesi amaciyla
kullanuldi. Ayrica farkh ekstraksiyon kosullarinin pektin verimine etkisini
incelemek amaciyla; farkli pH, slre ve sicakliklarda HCI! ekstraksiyonu
yontemiyle portakal kabugundan pektin ekstrakte edilerek pektin verimi
belirlendi. Bunun igin pH 1.5, 2.0, 2.5 ve 3.0, stre 30, 60, 90, 120 dakika,
élcakllk ise 85, 90, ve 95 °C‘de tutularak pektin verimj tayin edildi. pH, farkli
konsantrasyoniarda HCI ¢ozeltileri kullamlarak ayarlandi.

3.2.2.2. Amonyum oksalat ekstraksiyonu

3.2.2.1.'deki sekilde hazirlanan 10 gram kurutulmus portakal kabugu su

banyosunda 90 °c ye onisitiimis 250 ml % 0.25' lik (w/v) amonyum oksalat
(pH=3.5) ile karistinldi ve daha sonra karigim, sicaklik 90 °C' de sabit tutularak
erlen calkalayicida 90 dk. streyle tutuldu. Sivi faz stiztlerek aynidi, 37 °c ye
sogutuldu, 0.1 M sodyum fosfat ile pH=7.5 'e ayariandi, proteaz enzimi (Sigma
Chemical Co., P 5147) ilave edilerek 37 °C' de etiivde 1 gece bekletildi. Asit
ekstrakh stizllerek ayrildi ve pektin, ekstraksiyon ¢dzicisinun miktarinin iki
kati kadar etanol ilave ederek ¢oktruldi.

3.2.2.3. Disodyum etilendiamin tetraasetat ekstraksiyonu

3.2.2.1.’deki gekilde hazirlanan 10 gram kurutulmus portakal kabugu su
banyosunda 90 °C 'ye érsitiimis 125 ml. 0.01 N HCI ve 125 ml. % 0.5’lik (w/v)
EDTA (pH=3.6) ile karigtirildi ve daha sonra karisim, sicaklik 90 °C' de sabit
tutularak erlen cgalkalayicida 90 dk. sUreyle tutuldu. Sivi faz stzilerek ayrild,
37 °C' ye sodutuldu, 0.1 M sodyum fosfat ile pH=7.5 'e ayarlandi, proteaz
enzimi (Sigma Chemical Co., P 5147) ilave edilerek 37 °C' de etivde 1 gece
bekletiidi. Asit ekstrakti stGzlilerek ayrildi ve pektin, ekstraksiyon ¢bzlctstnin
miktarimin iki kati kadar etanol ilave ederek ¢ékturaldi.
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Pektini alinmig portakal kabugunun yakit olarak kullanitabilirligini tespit
etmek amaciyla, kurutulmug portakal kabugu ve pektin ekstraksiyonu sonucu
elde edilen kurutulmus posanin Ust i1si dederleri JULIUS PETERS. 1 BERLIN
21 adyabatik kalorimetre cihazi ile belirlendi.

3.2.3. Anhidrogalakturonik asit miktan tayini

Reaktifler :
1) Sulflrik asit - sodyum tetraborat ¢bzeltisi: Derigik H,SO4' de 0.0125 M

sodyum tetraborat ¢bzeltisi hazirlandt.

2) p-hidroksibifenil ¢odzeltisi: P-hidroksibifenil % 10' luk NaOH' de
¢cozlldlu ve ¢ozelti % 0.5' lik NaOH' deki p-hidroksibifenil konsantrasyonu % 1.5
" olacak gekilde destile su ile seyreltildi. Cézelti daha sonra % 0.5' lik NaOH ile
1:10 oraninda seyreltildi ve reaktif olarak kullanildi.

3) Galakturonik asit standart c¢oézeltileri: Destile su ile 1 mg/ml

galakturonik asit igeren stok ¢oézelti hazirlandi ve +3 °C' de saklandi. Her ay
yeni bir c¢oézelti hazirlandi. Gerektiginde stok c¢ozeltiden 10-60 pg/ml
galakturonik asit igeren standart ¢ézeltiler hazirlanarak kullanildi.

Metot : ‘

10-60 pg/ml arasinda uronik asit (galakturonik asit) i¢eren standart veya
6rnegin 1 ml' lik kismi test tlplerine alindi ve sodumasi igin bir buz-su
banyosuna yerlestirildi. Birka¢ dakika sonra buz-su banyosundaki ttplerin her
birine 6 ml. stlfurik asit-sodyum tetraborat ¢ézeltisi ilave edildi ve orta hizdaki
bir vorteks karigtiricida (Nuve) karigtirildi. Her karistirma sirasinda vorteks
karigtirici birka¢c defa durduruldu ve tekrar karigtirildi. Daha sonra tupler 5

dakika sireyle 100 °C' de su banyosunda isitildi ve sodumasi igin hemen buz-
su banyosuna yerlestirildi. Renk olugsumu igin érneklere 0.1 ml. % 0.15' lik p-
hidroksibifenil ¢ozeltisi ilave edildi. Tupler tekrar kanstinildi ve 100 ml' lik
beherlere aktarildi. Her bir beher, kabarciklarin dagiimasi igin oda sicakliginda
20 dk. sUreyle bekletildi. Uronik asitlerin varliginda kirmizimsi bir renk olugtu.
Renk reaktifi haric diger tum iglemler uygulanarak blank ¢ézeltisi
hazirlandi (0.1 ml. % 0.15' lik p-hidrok§ibifenil ¢cozeltisi yerine 0.1 ml %
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0.5' lik sodyum hidroksit). p-hidroksibifenil yziinden olusan absorbansi bulmak
igin blank absorbansi toplam absorbanstan gikarildi. Absorbans élgimleri 5 dk.
icinde yapildi. Absorpsiyon &l¢imleri 520 nm'de Bausch Lomb Spektronik 20
spektrofotometresinde yapildi. Aleti sifirlamak icin 1 ml. destile su, 6 ml.
H,S0,-sodyumtetraborat ve 0.1 ml. % 0.5' lik NaOH igeren reaktif blank

kullaruldi. Anhidrogalakturonik asit konsantrasyonu tayini igin kullanilan
kalibrasyon grafigi Ek-2' de verilmigtir (Blumenkrantz ve Asboe-Hansen,1973;
Scott, 1979, Kintner ve Van Buren, 1982; Koseki ve ark. 1986; King ve ark.,
1988; Kim ve ark., 1989). |

3.2.4. Esterlesme derecesi, amidasyon derecesi, serbest -COOH miktarn ve
metoksil miktan tayini

500 mg pektin 6rnegdi bir erlen igine tartildi, 2 ml. etanol ile islatildi ve
100 ml. su ilave edildi. Erlenin adzi kapatilarak pektin ¢ézinlnceye kadar
karigtiriidi. Sonra 5 damla fenolftalein indikatéri kullanilarak 0.1 N NaOH ile
titre edildi. Harcanan 0.1 NaOH miktari kaydedildi (V). Erlene 20 ml. 0.5 N

NaOH ilave edildi, agz! kapatildi ve hizlica karigtinidi. Deesterifikasyon igin 15
dk. beklendi. Sonra erlene sodyum hidroksiti nétralize etmek igin 20 ml. 0.5 N
HCI ilave edildi. Pembe renk kayboluncaya kadar karistinldi ve 3 damila
fenolftalein indikatorii kullanilarak 0.1 N NaOH ile titre edildi. Harcanan 0.1
NaOH miktari kaydedildi (V,). Erlenin igindekiler dikkatlice 500 ml* lik kjeldahl

destilasyon balonuna bogaltildi. Uzerine 20 ml. 1:10 oraninda sulandinimig
sodyum hidroksit ¢ézeltisi ilave edildi ve alttan 1sitmak suretiyle destile edildi.
Balonun-agdzina takili sogutucunun ucu, iginde 150 ml. destile su ve 20 ml. 0.1
N HCI bulunan erlenin icine daldiriidi. 80-120 ml. destilat toplandiktan sonra,
toplama erleni igine birkag damla metil kirmizist indikatéri damlatildi ve 0.1 N
NaOH ile titre edildi. Harcanan 0.1 N NaOH miktar1 kaydedildi (S). 20 ml. 0.1 N
HCI, benzer §ekilAde 0.1 N NaOH ile titre edilerek kér titrasyon degeri bulundu
(B). (B-S) ml. 0.1 N NaOH (V3) degeri olarak kaydedildi. Burada V ilk titrasyon

degeri, V, sabunlagma titrasyon degeri, V3 amid titrasyon degeridir.
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V4+Vo+V3=V; toplam titrasyon degerini verir. Esterlesme derecesi,serbest

COOH, amidasyon derecesi ve metoksil miktari agadidaki férmile goére
hesaplandi.

Esterlegsme derecesi = (V4/ Vi )x100

Serbest COOH = (V5 /Vy)x100

Amidasyon derecesi = (V3 /V)x100

Metoksil rhiktarl(% MéO) = (16.32/100)x(esterlesme derecesi)

(%100 esterlesmis pektin molekalinin metoksil miktari % 16.32 dir)
(McCready, 1970; Evranuz, 1985).

3.2.5. Asetil miktan tayini

Bu metot alkali hidroksilamin ile ester gruplarinin oda sncakhgmda
pektin hidroksamik asit ve asetohidroksamik asit olusturmak Gzere reaksiyonu
esasina dayanir. Pektin hidroksamik asit, demir iyonlari ile ¢ézinmeyen bir
kompleks olusturur. Pektinin sekonder asetil gruplarindan olugsan
asetohidroksamik asit ¢éziinebilen kirmizi bir kompleks olusturur. Bu
reaksiyonlar asetillenmis karbonhidrat polimerlerindeki asetilin kantitatif tayini
icin uygulanir.Hidroksamik asit reaksiyonu agagidaki gibi olugur ($ekil 3.1).

_ _ _ ~
0 0
COCH SN

3 “INS .
-0 o\ 3nNH,OH| © OHoH
OCOCH;4 o —_—> OH >| o- +2n CH3;CONHOH+
H (OHy H nCH4OH

H ? H HO

L 0=C-CH,

Asetillenmis Pektin Pektin Hidroksamik Asit Asetohidroksamik

Asit

Sekil 3.1. Hidroksamik asit reaksiyonu
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Gozeltiler :

1) NaOH: 9.4 g NaOH 100 ml. destile suda ¢ézuldu.

2) Hidroksilamin HCI: 3.75 g hidroksilamin HCl 100 mi. destile suda
¢ozllda.

3) Ferrik perklorat ¢ozeltisi: 1.93 g FeCl3.6 H,O 5 ml. D. HCI' de
¢cozuldi, % 70' lik perklorik asitten 5 ml. ilave edildi, hemen hemen kuruluga
kadar buharlastinidi ve stok ¢ézelti olarak kullaniimak Uzere 100 ml' ye destile
su ile seyreltildi (bu ¢ozelti buzdolabinda 1 ay saklanarak dayanabilir). Bu stok
cozeltinin 60 mi' sine 8.3 ml. % 70’ lik perklorik asit ilave edildi. Sodutulmusg
mutlak metanol ile 500 ml' ye tamamlandi ve buz icinde sogutuldu (bu ¢dzelti
oda sicakliginda 1 hafta dayanir). |

4) Asit metanol ¢ozeltisi: 35.2 ml. % 70' lik perklorik asit sogutuldu ve
sogutulmug mutlak metanol ile 500 ml' ye tamamlandi.

Metot :

108.9 mg B-D-glukoz pentaasetat 5 ml. etanolde isitilarak ¢ézildi ve su
ile 100 ml' ye tamamlandi. Bu ¢dzeltiden 2,4,5 ve 7 ml. alindi ve su ile 50 ml' ye
seyreltildi (seyreltiimis ¢6zeltinin 5 ml' sinde 120,240,300,420 ug. asetil vardir).
Standart ¢ézelti yerine 5 ml. su kullanarak blank hazirlandi ve bu blank ile
gegirgenlik % 100' e ayarlandi.

25 ml'lik erlene 2 ml. 1:1 oraninda hazirlanmig NaOH gézeltisi ve
hidroksilamin ¢ozeltisi karisimi kondu. Bu karigima karistirarak 5 ml. 6rnek
cOzeltisi ilave edildi. En az 5 dk. sonra 5 ml. asit metanol ¢ozeltisi ilave edildi
ve kanstinldi, hacim 25 ml' ye ferrik perklorat ¢ozeltisi ile yavas yavas ilave
ederek ve her ilaveden sonra karigtirarak tamamiandi. 5 dk. sonra ¢6kmus
pektin hidroksamik asit- ferrik kompleksi, ¢ézelti dogrudan kolorimetre tGplne
slUzulerek giderildi. Baush Lomb marka Spektronik 20 model gérintr bélge
spektrometrede 520 nm. dalga boyunda renk siddeti tayin edildi. 25 ml' lik
erlene 1 ml. NaOH ¢ozeltisi ve 5 ml. 6rnek ilave edilerek dérnek blank ¢ézeltisi
hazirlandi, karigtirildi ve 2-3 dk. bekletildi. Daha sonra 1 mi. hidroksilamin HCI



cozeltisi ilave edildi ve yukarndaki iglemlere tabi tutuldu. Standart egriden
6rnekteki asetil miktari tayin edildi.

Asetil konsantrasyonu tayini icin kullanilan kalibrasyon grafigi Ek-2' de
verilmigtir (McComb ve McCready, 1957; Gee ve ark., 1958).

3.2.6. Optik gevirme agisi tayini

% 0.5 (wiv) konsantrasyonunda destile su ile pektin ¢ézeltisi. hazirlandi

ve 25 'C' de optik ¢cevirme agisi dl¢imeden énce santrifilj edildi (McCready ve
ark., 1951).
Reaktif :

Bakir siifat tampon gézeltisi: 27.2 g CH3COONa. 3H,0, 12 ml. glasiyal
asetik asit ve 9.4 g CuS04.5H,0 destile suda ¢ozildl ve litreye seyreltildi.

Metot :
Optik cevirme acisi polarimetre (Atago) ile 6lcildd. 1 dm' lik tupteki
pektin ¢ézeltisinin rotasyonu okundu (o). 25 ml. bakir stifat tampon ¢ézeltisine

esit hacimde pektin ¢ozeltisi ilave edildi, karistinldi ve cokelek stzuldo.
Stzuntinun rotasyonu okundu (ap) ve asagidaki formule gére spesifik cevirme

acis! hesaplandi.

Spesifik cevirme agisi =[ o]n29=(rotasyonx0.346x100)/ (cxL)

gevirme acgisi = o = dp - 04

ar=Bakir ¢ékturmesi ve filtrasyondan sonra 1 dm' lik tUpteki sGzintinin
gevirme agisi

a4= 1 dm' lik tipteki pektin ¢dzeltisinin rotasyonu

¢ = Pektin konsantrasyonu (g pektin/100 ml. ¢bzelti)

L = Polarimetre tupanan uzunlugu (dm)
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3.2.7. % g¢dkme dederinin tayini

% 65 sakkaroz ve % 0.024 tartarik asit iceren ¢ézelti ile (pH=3.0) %1 ve
% 2 konsantrasyonlarinda pektin 6rnekleri hazirlandi ve test bardaklarina
dolduruldu. Test bardaklarinin agiz kismi daha énce 2 cm. eninde plastik bant
takmak suretiyle yukseltildi. Hazirlanan j6éle bandin Gst kenarina gelene kadar

dolduruldu. Sonra jéleler 24 saat slreyle 25 °C'de bekletildi. Bu sire sonunda
bardagin adiz kismina sarilan bant cikartildi. ince bir tel kullanarak jéle
bardagin adiz kisminin hizasindan kesildi ve kesilen kisim atildi. Bardak
dikkatlice ters gevrildi ve j6le duz bir cam Uzerine bogaltildi. J6le cam Uzerine
alindiktan 2 dk. sonra yiksekligi 6lgtlda. Jélenin bardaktan bogaldiktan sonra
yaylimas! yani ylksekliginin azalmast % ¢bkme degeri olarak ifade edildi
(Evranuz, 1985; Phatak ve ark.,1988; Johnson ve Breene, 1988).

Buna gére % ¢okme degeri;

. Bardagin ylkseklidi - jdlenin dlctlen yuksekligi
9 -
% Cokme Bardagin yuksekligi

formlinden bulundu.

3.2.8. Viskozite tayini

Pektinin jellesme yetenegi, cézunurlagun ve pektinin molekdl agirhidinin
bir 6lglisti olan viskozitesine bagl oldugundan (Rao, 1993) pektin ¢bzeltilerinin
viskozite Glgimleri yapiimigtir. Bu amagla; 0.1 M sodyum fosfat tamponu
(PH=7.0) ile 0.25x102 0.5x102, 1.0x102, 15x10% 2x10% kgl
kdnsantrasyonlarmda pektin ¢ozeltileri hazirland! ve kapiler numarasi Ic, i¢
capt 0.84 mm olan, -20 ile +100 °C arasindaki sicakliklara ayarlanabilen
sirktilasyonlu su banyosuna (Grant LTDGG) bagh sicaklik kontrolld isi
stabilizasyon ceketi igine daldiriimig, Ubbelohde viskozimetresiyle ($ekil 3.2)
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20 °C’ de cozeltilerin ve ¢bztctniin akma sireleri 6lctldi. Yoguniuk Slgimleri
piknometre ile yapildi.

Sekil 3.2. Ubbelohde viskozimetresi

Viskozimetre kullaniimadan énce % 15' lik HoO5 ve % 15 lik HCI ile

temizlendi. Yaklasik 15 ml. érnek 4 nolu alt rezervuara dolduruldu. 2 nolu tip
parmak ile kapatilarak 1 nolu tipe vakum uygulandi. Béylece érnek kapilerden
gegcirilerek 9 nolu Gst rezervuara alindi. 2 nolu tupten parmak kaldinldl ve
cozelti agagiya dogru inerken My-M, cizgileri arasini aldigi stire kronometre ile
saptand! ve asagidaki esitliklerden kinematik viskozite ve dinamik viskozite
hesaplandi.

Kinematik viskozite= v (cst,mm?/s) =k (t-0) (3.1)

k = Viskozimetre sabiti (0.03005)
t = Akma siresi (s)
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8= Hagenbach diizeitme katsay!si
Dinamik viskozite = 1 (cps)=v p (3.2)

Relatif viskozite, spesifik viskozite, indirgenmis viskozite, inherent
viskozite ve intrinsik viskozite asadidaki esitliklerden hesaplandi.

Relatif viskozite= 1)r= 11/1_= vp /vo po = (t-8)p/(ts-0)po (3.3)
Spesifik viskozite= Ngp= (1 - NO)/ Mo =11 (3.4)
indirgenmisg viskozite (viskozite sayisi)= Ming= N plc (I/kg) (3.5)

inherent viskozite (logaritmik viskozite sayisi)=(In n, Yic (I/kg) (3.6)

p = Gozeltinin yogunlugu (kg/m3)

po = GozUcinin yoguniugu (kg/m3)

to= Co6zlcinin akma suresi (s)

v = Cozeltinin kinematik viskozitesi (m?/s)
Vg = Gézuctnin kinematik viskozitesi (m?/s)
N = Gozeltinin viskozitesi (mPas)

N =C6zicunln viskozitesi (mPas)

¢ = Cézeltinin konsantrasyonu (kg/l)

Intrinsik viskozite Staudinger esitli§inden hesaplandi

intrinsik viskozite (sinirlayici viskozite sayisi)= 1) = lim { Nsp/C)

c—>0

=lim ( 6( 1, °-1)/c (I/kg) (3.7)

c—0

1/6

(c, nsp/C) veya (c, 6(n,  -1/c) grafiklerinde egrilerin y eksenini kestigi

nokta intrinsik viskoziteyi verir (iki e{jri cizilmesinin nedeni intrinsik viskozitenin



bulunmasinda dogruluk derecesinin artinimasi igindir). Intrinsik viskozite
asagidaki esitliklerden de hesaplanabilir.

Nsp/C=1Ni +K n;z c Huggins esitligi (3.8)
Innr/c=ni-knic Kraemer esitligi (3.9)
log (nsp/C) =logni+kmnic Martin esitligi (3.10)

(Christensen, 1953; Postlmayr ve ark., 1956; McMillan, 1974, Evranuz,
1985; 'Tanglertpaibul ve Rao, 1987; Chou ve Kokini, 1987; Techien ve Kokini,
1987).

3.2.8.1. Molekiil agirhg: tayini

Viskozite sadece konsantrasyona bagl degil ayrica molekul agirigi, pH
ve iyonik guce de baghdir (Thibault ve Rombouts, 1986). Molekil agirhd
arttikga viskozite de artar ve jellesme daha kolay olur. Bu nedenle pektin
cozeltilerinin molekdl agirh@inin élctimesine ihtiyac vardir. Pektin érneklerinin
molekul agirligini belirlemek icin daha ziyade kromatografik yéntemler
kullantimistir (Deckers ve ark., 1986; Chou ve Kokini, 1987; Phatak ve ark.,
1988, Bartolini ve Jen, 1990, Fishman ve ark.,1991; Pang ve Rudin, 1992). Bu
calismada, ortalama molekdl agdirhgt kolayligt ve basitli§i nedeniyle sk
sacilimasi (light scattering) teknigiyle belirlendi.

Molekd! agirhidinin tayini icin; ¢dzGct olarak 0.1 M sodyum fosfat
tamponu kullanilarak hazirlanan 0.25x1072 , 0.5x107 , 1.0x107 , 1.5 x107 ve
2.0 x102 kg/l konsantrasyonlardaki pektin g¢ozeltilerinin ve ¢bzlcinin
(pPH=7.0) kinlma indisi, monokromatik sodyum lambasinin (A=5893 A°)

kullanildigi bir refraktometre ile (Atago) élgulda. 0.1 M sodyum fosfat tamponu
ile hazirlanan farkli konsantrasyonlardaki pektin ¢ézeltileri igin % gegirgenlik
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de@erleri  Spectronik 20 (Bausch and Lomb) géranar  bdlge
spektrofotometresiyle (Rao,1993) élgulda.

Ortalama molekil agirhdi (Mwort) asadidaki esitlik ile hesapland:
(Allock ve Lampe, 1981 ; Rao,1993).

. He 4
Moon — Lim - (3.11)

c—>0

( 327 3n, 2 ) n-n, )2 3.12)
34N, c '

H=
ne = Cézlicuntn ( 0.1 M sodyum fosfat tamponu) kiriima indisi = 1.3368
n = Cozeltinin kirilma indisi

2 = Monokromatik sadyum 1si§inin dalga boyu = 0.5893 x 10°m

N, = Avogadro sayisi = 6.023 x 10°% (kg mol™)

¢ = ¢Ozeltinin konsantrasyonu (kg/t)

Isikk sagiimasi nedeniyle 1si§in siddetindeki azalma cozeltilerin
bulanikhiligini (t) tarif etmek igin kullanildi. Azalma, sistemden gegen isik
yolunun uzunluguna baglidir ve Lambert kanununa benzetilerek séyle yazilir.

{{l,=e”" (3.13)

Burada; 1 ¢6zeltinin bulanikliidl, I, gelen 151gin siddeti, | gbzeltiden gikan

1sigmn §iddeti, | 15131n ¢ozeltiden gectigi yolun uzunlugudur.
Bu esitlik su sekilde de duzenlenebilir.

- lo-Is - lo—TIsl =1_I’_s_l (3.14)

lo lo lo lo

<l 1
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Burada; Is c¢ozelti tarafindan sacilan 15183in toplam siddeti, I's birim isik

yolu uzunlugu bagina sagilan 1$1gin toplam siddetidir.

Sagilan 151k % ‘si genellikle gok kaguktur ve esitlik (3.14)'deki Ustel
fonksiyonu agagidaki sekilde ifade etmek iyi bir yaklagimdir.

e =111+ % (rl)2- 1/6 (-rl)3+ ................. = 1-1l (3.15)
Esitlik 3.13 ve 3.15 yardimiyla asagidaki esitlik yazilabilir.
T=1-(1/lo)=1- (% gegirgenlik /100) (3.16)

I/lo=1 cm uzunlugundaki ¢bzeltiden gegen isigin Kesri (gegirgenlik)

C'ye karsi HC/ t ‘nun grafige geciriimesiyle elde edilen dogrunun

kaymasi 1/ My ort. ‘y1, kKaymanin tersi My, ort ‘y! verir.

Ortalama molekil agirligi ve intrinsik viskozite arasindaki iligki Mark-
Houwink- Sakurada esitligi ile verilir (Lavrenko, 1990; Isihara, 1992). '

Ni = K (Mwort.) 2 ». (3.17)

Bu esitlik bir dogru denklemi halinde duzenlenirse agagidaki esitlik elde
edilir.

nni=inK+alnMyor (3.18)

In Myort ‘ya karsillk In m; grafije gegirildijinde intrinsik viskoziteyi
ortalama molekll adirhgina baglayan esitlikteki a ve K Sabitleri bulunabilir.
Molekll agirhiginin 5x10° ‘den daha yliksek oldugu durumlarda intrinsik
viskozite sicakliga kargi oldukga duyarlidir (Brandrup ve Immergut, 1975;
Allock ve Lampe, 1981) .
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3.2.8.2. Pektin gbzeltisinin viskozitesine sekerlerin etkisi

Dekstroz, maltoz ve dekstrinin pektin ¢dzeltisinin viskozitesine etkisini
incelemek amaciyla 050 g/ 100 g arasinda degisen  seker

konsantrasyonlarinda seker ¢ozeltileri hazirlandl. Tam sekerler 70 oC' de 24
saat slreyle kurutuldu (yuksek konsantrasyonlardaki seker i¢in karigtirma ve 2
gin bekleme gereklidir). Farkli konsantrasyonlardaki pektin ¢ézeltilerinin
indirgenmig  viskozitesine farkli konsantrasyonlardaki gekerlerin etkisini
incelemek amaciyla pektin 0.1 M sodyum fosfat tamponunda (pH=7.0) ¢6zulda
ve pektin ¢ozeltileri son ¢ozeltideki seker konsantrasyonu % 0-50, pektin
konsantrasyonu % 0.25, 0.5, 1.0, 1.5 ve 20 (wlv) olacak sekilde 0.1 M
sodyum fosfat tamponu (pH=7.0) kullanarak sekerler ile karistinldi ve

karigimin 20 °C’de viskozitesi olgtildi (Chen ve Joslyn, 1967).

3.2.8.3. Pektin ¢ozeltisinin viskozitesine L-askorbik asidin etkisi

Pektin @zeltisinin viskozitesine bir antioksidan olan L-askorbik asidin
etkisini incelemek amaciyla pektin 0.1 M sodyum fosfat tamponunda
(pH=7.0) ¢6zuldl ve pektin cozeltileri son g¢dzeltideki L-askorbik asit
‘konsantrasyonu 0.33 mM ve 3.30 mM, pektin konsantrasyonu % 0.25, 0.5, 1.0,
1.5, 2.0 (w/v) olacak sekilde 0.1 M sodyum fosfat tamponu kullanarak L-

askorbik asit ile karigtirildi ve 20 °C'de karigimin viskozitesi, zamanla karigimin
spesifik akiciligindaki degisimi incelemek amaciyla 2 saat sureyle farkli
zamanlarda 6lguldu (Herp ve ark.,1967).

3.2.8.4. Pektin gbzeltisinin viskozitesine amonyum persiilfatin etkisi

Pektin jellesmesi (izerine oksidasyon ajanlarinin etkisini incelemek
amactyla amonyum persilfat kullanildi. Bu amagla 20 °C' de 10,15,20 ve 40
mM (NH4),S,0g 'deki % 0.5' lik (wlv) pektin g¢dzeltisindeki zamanla

(indirgenmis viskozite/ilk indirgenmis viskozite) degisimi incelendi.
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10 mM (NHg4)2S,0g ‘de % 0.5,1.0, 1.58' lik (w/v) pektin gozeltileri
hazirlandi ve 20 °C' de viskoziteleri okundu ve zamanla (indirgenmis

viskozitelilk indirgenmis viskozite) deg@isimi incelendi (Thibault ve Rombouits,
1986).

3.2.8.5. Pektin ¢ozeltisinin vizkozitesine tuzlann etkisi

Pektinin viskozitesi Uzerine anyonlarin etkisini incelemek amactyla NaCl,
Na,SO4 ve NazPO4 tuzlari % 0.5, 1.0, 1.5 ve 2 oranlarinda % 0.25' lik (w/v)

pektin gbzeltisine katilarak 20 °C'de viskoziteleri 6igaldi. Tuz konsantrasyonu

ile pektin ¢ozeltisinin viskozitesindeki degisim incelendi.
3.2.9. Pektinin infrared spektrumliarn

Infrared spektrumu pek ¢ok grup i¢in karakteristik pikler verir. Boylece
spektrumu alinan maddede hangi karakteristik gruplarn bulundugunu ve
dolayisiyla maddenin yapisini anlamak kolaylasir.

Bu nedenle HCI, AO ve EDTA ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin,
‘FTIR spektrumlari (ATI UNICAM 1000 MATTSON FTIR Spektrometre) alindi
(Ek-3).

-3.2.10. Pektin ekstraktinin sabit basing filtrasyonu

Portakal kabuklarindan HCI ekstraksiyonuyla (pH:2.5, stre: 90 dk.,
sicaklik: 90 °C) elde edilen pektin ¢tzeltisinin etanol ile gokturUimesiyle elde
edilen pektin ekstrakti viskoz oldugundan siizme iglemi gugctir ve bu nedenle
degisik sicaklik ve basing farklarinda pektin ekstraktinin filtrasyonu denemeleri
de yapilarak filtrasyon isleminin etkinliginin filtrasyon sicakii§i ve basinciyla
degisimi incelenmigtir. Ayrica filtrasyon igleminin etkinligine stzme yardimc

maddelerinin etkisi de incelenmistir.
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Pektin ekstrakti cesitli sizme basinglarinda vakum altinda stizuldil.
Pektin ekstraktinin stzUlmesi isleminde kullanilan kesikli laboratuvar
duzeneginin sematik géranimi Sekil 3.3' de gosterilmigtir.

<] ©

Q 10 l11|
9

12 13

> ——
14

Sekil 3.3. Filtrasyon dlzenegdinin sematik g&sterimi.
1-Su banyosu 2-Kanigtirici 3-Termometre 4-Besleme kabi  5-Vana 6-Ceketli
paslanmaz gelik filtre 7-Huni 8-Vakum béimesi 9-Vakum Pompasi 10-Vakum
manometresi 11-Basing kontrol vanasi 12-Siiziintii kab 13-Derecelendirilmis
cam seviye gdstergesi 14-Siiziintii ¢ikis vanasi

Filtrasyon dUzenegi; besleme kabi, 1.8 litre kapasiteli su ceketli
paslanmaz celik filtre, vakum bélmesi ve stizintl kabindan ibarettir. Filtrasyon
alam 73.9 cm? dir. Deneylerde kullanilan stizme ortami, seker endustrisinde
kullanitan ve yerel olarak Uretilen sik dokulu (10 atki/cm, 30 ¢ézgu/cm) pamuklu
kumastir. Sizme islemine baglamadan 6nce alaninin % 32.1'i 4 mm g¢apli
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deliklerden ibaret olan delikli bir plaka, kumas slizme ortami ile kaplandi ve
vakum boélmesinin Uzerine yerlestirildi.

Pektin ekstrakti 0.20x105 Pa (150 mmHg), 0.33x10° Pa (250 mmHg) ve
0.47x10% Pa (350 mmHg) basing farklarinda ve 10, 15, 20, 25 °C sicakliklarda

vakum altinda stzulda.

Suzme iglemi sirasinda istenilen stizme sicaklidi, sirkilasyon banyosu
(Grant LTD 6G) vasitasiyla filtre ceketi iginden gegirilen sizme sicakhgindaki
su ile, siizme basinci ise basing kontrol vanasi ve -760 mmHg basinca kadar
olcim yapan 5 mmHg hassasiyetli vakum manometresi ile ayarlandi. 750 ml
pektin ekstrakti, besleme kabina konuldu ve homojen bir kek olugmasi igin bir
kanistirict ile stirekli kanistirilarak stizme sicakligina getirildi ve filtreye beslendi.
Stzulecek karigim besleme tankindan filtrasyon Unitesine aktarildiktan sonra
siizme basinct, basing kontrol vanasi ile ayarlandi ve besleme bogaltilip
filtrasyon Gnitesi yeniden dolduruldu. Daha sonra ayni slzme basincinda
yapilan deneylerde basn'ng istenen seviyeye ayarlandi§! i¢in basing ayarlama
islemi sirasinda olusabilecek okuma hatalari onlenmis oldu. Filtrasyon
deneyleri sirasinda ilk 100 mi stizint0 atildiktan sonra her 30 ml szintl almak
igin gegen sUre kaydedilerek zaman-hacim verileri elde edildi ve besleme
sicakligi ile stizme basincinin stizme iglemine etkileri incelendi. Suzintdlerin
vizkozitesi kapiler numarasi Ic, ic ¢api 0.84 mm olan, su banyosuna bagh
sicaklik kontrolli 1s1 stabilizasyon ceketi igine daldinimig Ubbelohde
vizkozimetresiyle 6lglldd. Suztntulerin yogunluklart 25 ml kapasiteli Gay-
Lussac tipi kapiler baghkl bir piknometre kullantlarak Sl¢aldu.

Suzme isleminin etkinligini artirmak ve sizme katki maddelerinin spesifik
kek direnci ve stizme hizi Gzerine etkilerini incelemek icin beslemeye sizme
yardimel maddesi ilave ederek stizme denemeleri de yapildi. Bu amagla sizme

yardimci maddesi olarak ortalama tane buyUklugu 35.8 pm olan kizelgur ve

% 90’1 9.1 um'nin Uzerinde tane buyuklugune sahip olan perlit kulianiidi. Stizme
yardimci maddesi katkisinin pektin ekstraktinin siizulme 6zelliklerine etkisini
aragtirmak igin (¢ ¢esit deney grubu planiandi. Bunlar 6n kaplamali, beslemeye
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katkili, 6n kaplamali ve beslemeye katkili stzme tekniklerini igermektedir.
Onkaplamali deneylerde, hazirlanan bir kisim stizme yardimci maddesi ve iki
kisim su igeren karisim 50 ml' lik bir enjektér yardimiyla stizme ortaminin
Uzerine, vakum uygulanarak, homojen bir sekilde enjekte edildi ve énkaplamali
slizme ylzeyi olarak kullanildi. Beslemeye katkili deneylerde belirli miktardaki
sUzme yardimci maddesi ve besleme, besleme tankinda kanistiriip stzme
sicakhdina ayarlandiktan sonra filtreye beslendi. Onkaplamali ve beslemeye
katkili deneylerde 6nce sizme ortaminin sizme yardimci maddesi ile
6nkaplamasi yapildi, daha sonra beslemeye katkili kisim bunun Uzerine
aktaritdi. Onkaplama igin 0.3, 0.5, 0.7 ve 0.9 kg/m? stzme alani, beslemeye
katki icin 0.5x107°, 1x10°, 3x10 ve 5x102 kg/l besleme kullanildi. Stizinto

hacmi-siire verileri spesifik kek direncini hesaplamak icin kulanild (Ek -4).

Spesifik kek direncine perlit ve kizelgurun birlikte kullaniimasinin etkisini
arastirmak Gzere, 0.003 kg/l beslemeye katki konsantrasyonunda kizelgur ve
perlit (% 50 kizelgur; % 50 perlit) karigtinimis ve beslemeye katilmigtir. Ayni
sekilde 0.5 kglm2' 6nkaplama miktarinda kizelgur ve perlit (%350 kizelgur; % 50
perlit) karistiriimisg ve énkaplama yapilarak kizelgur ve perlitin spesifik kek
direncine birlikte etkisi arastirilmistir. Onkaplama ve beslemeye katki igleminin
birlikte uygulandi§i deneylerde 0.003 kg/l beslemeye katki konsantrasyonunda
ve 0.5 kg/m2 6nkaplama miktarinda kizelgur ve perlit (% 50 kizelgur; % 50
perlit) karigtirllmis ve énkaplama yapilarak kizelgur ve perlitin spesifik kek
direncine birlikte etkisi arastiriimigtir.
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4. BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Portakal Kabugunun Bilesimi

Portakal kabugunda % 75.60 oraninda nem bulunmustur. Portakal
kabugunun bilesimi Tablo 4.1'de K.M.'de % olarak gdésterilmistir.

Tablo 4.1. Portakal Kabugunun Bilegimi

Bilesen ’ K.M.de %
Kl 2.68
Protein 6.08
Yag 2.24
Ham Lif 17.60
Azotsuz Ekstrakt 71.40

4.2. Portakal Kabugunun Pektin igerigi

Ekstraksiyon iglemi portakal tari ve portakalin olgunluk asamasi,
portakal kabugundan ekstrakte edilen pektinin nitel ve nicel Gzelliklerini etkiler
(Pléger, 1992).

Portakal kabugunun pektin icerigi uygulanan ekstraksiyon ydntemine
gore degismektedir. Ug ekstraksiyon yoéntemi arasinda en yiksek aran
amonyum oksalat ekstraksiyonu ile elde edilmistir. Tablo 4.2' de farkl
ekstraksiyon yéntemilerinin pektin verimine etkisi gésterilmigtir.

Tablo 4.2. Portakal Kabugunun Pektin i¢erigi

Ekstraksiyon Yéntemi % Pektin (K.M.’de)

HCI 29.58"
AO 30.12
EDTA 27.63

*pH: 2.5, slire: 90 dakika vé sicakiik: 90 °C’ de yaﬁilan'ékf}aksiyon
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HCI ekstraksiyonu yéntemiyle, portakal kabuklarindan pektin eldesinde
85, 90, ve 95 °C ekstraksiyon sicakliklarinda, pH ve ekstraksiyon stresinin
pektin verimine etkileri sirasiyla Sekil 4.1, 4.2 ve 4.3’ de gb6sterilmigtir.

o1
o
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o

30 4
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o

Pektin verimi (K.M.'de %)

-
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N
(3]
w

pH

Sekil 4.1. pH ve ekstraksiyon slresinin pektin verimine etkisi (eks. sic.: 85°C)

(ekstraksiyon siiresi (dk): 4 30,0 60,@® 90, A 120)

Sekil 4.1 ‘den géruldugl gibi 85 °C’ de yapilan ekstraksiyonlarda, pHnin
artmastyla pektin veriminde bir dugsme gdézlenmistir. 30, 60 ve 90 dk.‘'lik
ekstraksiyon sonucu elde edilen pektinlerin verimleri birbirlerine yakin degerler
oldugu halde, 120 dk. ‘lik ekstraksiyon sonucu elde edilen pektinlerin veriminin
daha dasuk oldugu gdéralmustar.
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Sekil 4. 2. pH ve ekstraksiyon siiresinin pektin verimine etkisi{eks. sic.: 90 °C)

(ekstraksiyon stiresi (dk): 4 30,0 60,0 S0, A 120)

Sekil 4.2 ‘den gorldugi gibi 90 °C'de yapilan ekstraksiyonlarda, pH'nin
artmasiyla pektin veriminde bir dusme go6zlenmigtir. Ekstraksiyon siresinin
artmastyla pektin verimi artmis, ancak 90 dk'dan sonra verimde dusme
gozienmistir. pH 1.5, 2.0 ve 2.5'da 120 dk’lik ekstraksiyon sonucu elde edilen

pektinlerin verimlerinin birbirlerine yakin degerler oldugu géralmastar.
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Sekil 4.3. pH ve ekstraksiyon slresinin pektin verimine etkisi (eks. sic.: 95°C)

(ekstraksiyon stiresi (dk): A 30,0 60,® 90, A 120)
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Sekil 4.3'den gbruldugu gibi 95 °C'de yapilan ekstraksiyonlarda, pH'nin
artmasiyla pektin veriminde bir digsme gozlenmistir. 85 °C'de yapilan
ekstraksiyonlarda oldugu gibi ekstraksiyon slresinin artmasiyla pektin verimi
artmig, ancak 90 dk'dan sonra verimde disme goézlenmistir. pH 1.5, 2.0 ve
2.5da 120 dk'lik ekstraksiyon sonucu elde edilen pektinlerin verimlerinin
birbirlerine yakin degerler oldugu gérulmagstir. Genellikle tUm ekstraksiyon
sicaklikiari igin 120 dk’lik ekstraksiyonlarda elde edilen pektinin veriminin diger
ekstraksiyon sirelerinde elde edilen pektinlerin verimlerine kiyasla dasik
olmasi, ekstraksiyon slresinin uzamasiyla ekstrakte edilen safsizliklarin
miktarinin artmasi ve bu safsizliklarin alkol ile pektinin ¢éktUriimesi iglemini
engellemis olmasindan kaynaklanmaktadir. Tim pH ve ekstraksiyon
siirelerinde, ekstraksiyon sicakliginin artmasiyla pektin verimleri artmistir.

Pektin ekstraksiyonunda kullanilan sicak, seyreltik asit ¢bzeltisi suda
¢bzinemeyen protopektinin, suda ¢dzinebilen pektin haline dénusmesini
saglar. Bu islem sirasinda pektin pargalanarak veya demetilasyona ugrayarak
kalitesinde azalma olabilir. Pratikte, maksimum ekstraksiyonla minimum
degradasyon arasinda bir tercih yapilir (Potter, 1966).

Kurutulmus portakal kabugu ve pektin ekstraksiybnu sonucu elde edilen
kurutulmug posanin kalori deg@erleri sirasiyla 3210 ve 3500 cal/g olarak
bulunmustur. Bu sonuglar, pektinin ekstrakte edilmesiyle portakal kabugunun
Ust 1s1 degerinin arttigini géstermektedir. Bu nedenle pektin ekstraksiyonu arti§i
posa yakit olarak degerlendirilebilir.

4.3. Portakal Kabugu Pektininin Ozellikleri

Yuksek molekul agirlikhi karbonhidrat polimerleri olan pektik maddeler,
bitkilerdeki ¢6ztinemeyen selllozik maddeler ile birlikte bulunmaktadir. Ug
boyutlu selllozik yapi iginde bulunmasi nedeniyle, pektini kimyasal ve
molekuler bilegimini degistirmeden tamamen ekstrakte etmek mumkun degildir
(Gee ve ark., 1958). Bu nedenle meyvedeki pektik maddelerin 6zellikleriyle ilgili
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sonuglarin ¢ogu , meyvede mevcut olan toplam pektik maddelerin hepsinin
degil ekstrakte edilenlerin ézelliklerini gésterir (Mc Cready ve Mc Comb, 1954).

Gida Oranlerinin  iglenmesi ve gelistirilmesinde, portakal kabugu
pektininin daha iyi kullaniminin saglanmasi icin portakal kabugundan ekstrakte
edilen pektinin fizikokimyasal 6zelliklerinin bilinmesi gerekir. Pektinin jellesme
yetenegi; galakturonik asit igerigi, molekdl agirhigi, metilasyon ve asetilasyon
derecesi, karboksil gruplarinin dagihimi, asetilasyon derecesi, nétral seker
iceridi- ve bilegimi, amidasyon derecesi, pH, kalsiyum igerigi, iyonik kuvvet ve
sicaklik gibi cesitli faktérlerden etkilenir (Chang ve Miyamoto;"1 992).

Bu c¢aligsmada; pektinin kalitesinin  belirlenmesi  i¢in, HCI
ekstraksiyonuyla (pH : 2.5, stire : 90 dk., sicaklik : 90 °C) elde edilen pektinin '

anhidrogalakturonik asit ve kil igerikieri, esterlegme, amidasyon ve asetilasyon
dereceleri, serbest COOH ve metoksil miktarlarinin tayinleri yapilmistir.

Anhidrogalaktufonik asit pektini olusturan ana birim oldugundan
anhidrogalakturonik asit miktarinin tayini, bir érnekteki pektin icerigini tayin
etmede kullanilan énemli bir yéntemdir. Pektinin anhidrogalakturonik asit ve kil
.icerikleri sirasiyla KM'de %74.30 ve % 6.07 olarak bulunmustur. Portakal
kabugundan elde edilen pektinin verimi % 29.58 oldugundan, kurutulmus
portakal  kabugundaki anhidrogalakturonik asit miktart % 21.98'dir. Yiksek
galakturonik asit igeri§i ve dasuk kdl igcerigi, pektinin safligi igin iki dnemli
kriterdir. K0l igerigi pektinin jel olusturma yetene@ini 6nemli oliglde etkiler
(Miyamoto ve Chang, 1992).

Portakal kabugundan elde edilen pektinin anhidrogalakturonik ésit icerigi
literatirde (Yigit, 1975; McCready ve Gee, 1960) verilen de@erlere gbre biraz
dusik bulunmustur. Bu, anhidrogalakturonik asit miktarinin tayin yénteminin ve
kullanilan hammaddenin farklihidindan ileri gelebilir.

Esterlesme derecesi, pektinin reolojik &zelliklerini belirleyen énemli bir
etkendir. Pektinin fizikokimyasal 6zellikleri 6nemli élgiide karboksil gruplarinin
metilasyon derecesiyle belirlenir (Barford ve ark., 1986; Hwang ve ark., 1992).
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Pektinin esterlesme, amidasyon ve asetilasyon dereceleri, serbest -COOH ve
metoksil miktarlari Tablo 4.3' de gésteriimistir.

Tablo 4.3. Pektinin Esterlesme, Amidasyon ve Asetilasyon Dereceleri,
Serbest -COOH ve Metoksil Miktar

Ozellik %
Esterlesme derecesi 74.46
Amidasyon derecesi 9.04
Serbest -COOH miktar 16.50
Metoksil miktari 12.18
Asetil miktan 0.37

Saf galakturonik asitteki karboksil gruplarinin tamaminin esterlesmesi
durumunda, metoksil miktar1 % 16.32 ve esterlegsme derecesi % 100'dur, Dogal
kaynaklardan elde edilen pektinin metoksil miktari nadiren % 13.5’den yiksek
olabilir (Yigit, 1975). Denemelerimizde elde edilen pektin, metoksil miktari
yoninden ust sinira yakindir ve pektik maddeler arasindaki iligkiyi gdsteren
Sekil 2.6'dan da goérulecedi gibi ylksek metoksilli pektinler grubuna
girmektedir. Portakal kabugundan elde edilen pektinin- esterlesme derecesi %
74.46 oldugundan hizh sertlesen pektin grubuna girmektedir. Bu nedenle jel ve
recel Gretimi i¢in ¢cok uygundur.

Pektik maddelerin kimyasal 6zelliklerinin tayini, metoksil iceri§i yaninda
asetil igeriginin de tayinini gerektirir. CUnkU pektinin zayif jellesme 6zelligi
asetil igerigi ile ilgilidir. Yuksek asetil icerigi hem yuksek metoksilli pektinde
hem de dustk metoksilli pektinde sterik engellemeyle jel olusumunu engeller
(Rombouts ve Thibault, 1986). Portakal kabugundan elde edilen pektinin asetil
icerigi % 0.37 olarak bulunmustur. Bu deder seker pancari kuspesinden elde
edilen pektinin asetil icerigine (% 4.70) gére oldukga disuktar( Arslan, 1992).

Pektinin optik gevirme agisi +252° olarak bulunmustur. Optik gevirme

agist seker bilesenlerinin 6zelliklerini yansitir.
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% 1 ve % 2 konsantrasyonlardaki pektin i¢in % ¢gokme degerleri sirastyla
% 28.5 ve % 22.2 olarak bulunmusgtur. Bu durum, pektin konsantrasyonunun
artmasiyla jel guctunin arttigini gostermekiedir.

4.4. Pekiin Gozeltilerinin Viskoziteleri ve Molekiil Agiritkian

Yuksek metoksilli pektin c¢ozeltilerinde, viskoziteye bakarak pektinin
kalitesi hakkinda bilgi sahibi olmak mumkandur. HCI ekstraksiyonuyla (pH:2.5,
stre:90 dk., sicaklik:90 °C) elde edilen pektinden ¢ozict olarak 0.1 M NazPO4

(pH :7) kullamiarak hazirlanan 0.25x10'2, 0.5x10'2, 1.0x10'2, 1.5x10% ve
2.0x10 kg/l konsantrasyonlardaki pektin géze!ﬁleriyle 20 °C'de yapilan

viskozite olcumleri sonucu elde edilen kinematik viskozite deferlerinden
hesaplanan relatif viskozite, spesifik viskozite, indirgenmis viskozite degerleri
Tablo 4.4de gosterilmistir (no,=1.1518 mPas). Farkl ekstraksiyon yontemileriyle

elde edilen pektinden hazirlanan pektin gézeltileri igin, nsp/c ve 8(n,16-1)/c

degerlerinin c¢ozeltideki pektin konsantrasyonlarina bagh olarak degisimleri
Sekil 4.4, 4.5 ve 4.6' da goésterilmistir. Bu egrilerin y eksenini kestigi noktalar
intrinsik viskoziteyi vermektedir. HCI, AO ve EDTA ekstraksiyon ydntemleriyle
elde edilen pektinden hazirlanan pektin ¢ozeltilerinin intrinsik  viskozite

degerleri sirasiyla 262, 281,309 l/kg olarak bulunmustur.

Tablo 4.4. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektin ile Hazirlanan Farki
Konsantrasyonlardaki Pektin Cozeltilerinin Relatif Viskozite, Spesifik
viskozite ve Indirgenmis Viskozite Degerleri

Ccx10? Relatif Spesifik Indirgenmis 8(n, " - 1)/C
(kg/l) viskozite viskozite viskozite(I/kg) (/kg)
0.25 1.45 0.45 180 153
0.50 1.71 0.71 142 112
1.00 2.78 1.78 178 112
1.50 6.70 5.70 380 185
2.00 17.78 16.78 839 503
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Sekil 4.4. HCI ekstraksiyonu ile elde edilen pektin 6émekleri i¢in
(C, nsp/C) ve (C, B(n,1/6-1)/C) egrileri (pH : 7.0, 20 °C)

(® n5p/C, 0 6 (n, "°-1)/C)
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Sekil 4.5. AO ekstraksiyonu ile elde edilen pektin 6mekleri igin

(C. nsp/C) ve (C, 6(n;1/6-1)/C) egrileri (pH : 7.0, 20 °C)

(® 16/C. © 6 (n, "e-1)/C)
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Sekil 4.6. EDTA ekstraksiyonu ile elde edilen pektin érnekleri igin
(C. nsp/C) ve (C, 6(n1/6-1)/C) egrileri (pH : 7.0, 20 °C)

(® 16/C, 0 6 (n, B-1)/C)

intrinsik viskozite (3.8), (3.9) ve (3.10) nolu esitlikler yardimiyla da
bulunabilir. Gok seyreltik ¢ozeltiler icin Kraemer esitlidi (esitlik 3.9) sadece ilk
terim alinarak kisaltilabilir ve n;, C'ye karsi In n/nin grafige gegirilmesiyle elde
edilen dogrunun egiminden hesaplanabilir. Huggins, Martin ve Kraemer
esitliklerine viskozite-konsantrasyon iligkisinin uygunlugu da arastiniidi. C'ye
karsi nsp/C, C'ye karst In n/C ve C'ye karsi log (nsp/C) grafikleri diz bir dogru
vermediginden intrinsik viskozite hesaplamalarinda Staudinger esitligi (esitlik
3.7) kullamidi.Farkli. molekul agirliklarina sahip molekaller igi‘n, intrinsik
viskozite ve molekll agirli§i arasindaki iligskinin bilinmesi gerekmektedir.
Cozelti viskozitesindeki degisimin pektin molekllindeki pargalanmayla ilgili
olup oimadiginin ve intrinsik viskozite-molekil agirhid iligkisinin belirlenmesi
amaciyla, her kosulda elde edilen pektin 6rneklerinin molekal agirliklari

saptanmigtir.

Farkh ekstraksiyon yéntemleriyle ekstrakte edilen pektinlerin molekdl

adirhiklan esitlik (3.11) geregince C ‘yve kargi HC/t'nun grafie gegirilmesiyle
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elde edilen dogrunun kaymasinin tersinin alinmasiyla bulunmustur (Sekil 4.7).

T ve H degerleri esitlik 3.12 ve 3.16 yardimiyla bulunmustur.

1.4
£ 13
°
E 12
X
e 11+
b3
B
'S 1 1
x
0,9 : . -
0 0,5 1 1,5 2
Cx10? (kgil)

Sekil 4.7. Pektin ¢ozeltilerinin molekil agiriklannin tayini igin C-HC/ T grafigi

(@ HCI,0 AQ, A EDTA)

HCI, AO ve EDTA ekstraksiyoniariyla elde edilen pektinierden farkh
konsantrasyonlarda hazirlanan pektin g¢ézeltilerine ait ortalama molekdl
agiriginin  hesaplanmasinda kullanilan deneysel veriler Tablo 4.5de

gosterilmigtir.

HCI ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin molekul agirhigi AO ve EDTA
ile- ekstraksiyondan elde edilen pektinlerin molekll agirliklarina gére daha
dustk bulunmustur. Bu, HCl ekstraksiyonu ile pektin molektlUindn
degradasyona ugramasindan ileri gelebilir. Pektinin ticari énemi, kullanildig
yerlere gére kivam verici, viskoziteyi artirici veya kolloid stabilizasyonu
sadlayici dzelliklerinden ileri gelir. Bu 6zelliklere sahip pektin molekulinun ise,
molekdl uzuniugunun , dolayisiyla molekul aglrhgmlh fazla olmasi gerekir
(Speiser ve Eddy, 1946; Christensen, 1953). Pektin Uretiminde asil amag,
maksimum pektin ekstraksiyonunu saglamak yaninda, pektin molekulintn
parcalanmasini da mimimumda tutmak oldugundan, EDTA ekstraksiyonu ile
elde edilen pektinlerin bu amaglar igin kullaniimasi daha uygundur.
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Tablo 4.5. Ortalama Molekiil Agirigini Hesaplamak igin Gerekli Veriler

Eks. | Cx10% | Kinima | Gegirgenli{ Bulaniklik| HC/tx10® n Mw,ort
yontemi (kg/l) | indisi % 1 Oz(m") (kgmol/kg) | (/kg) (kg/kgmol)
0.25 1.3505 49 0.51 1.196
0.50 1.3590 34 0.66 1.217
HCI | 1.00 1.3698 30 0.70 1.267 262 84500
1.50 1.3813 17 0.83 1.296
2.00 1.3912 8 0.92 1.311
0.25 1.3496 51 0.49 1.090
050 | 1.3570 | 41 0.59 1127
AO | 1.00 1.3682 30 0.70 1.147 281 | 91400
1.50 1.3795 15 0.85 1.165
2.00 1.3886 7 0.93 1.174
0.25 1.3510 44 0.66 0.996
0.50 1.3585 25 0.75 1.023
EDTA |1.00 1.3698 17 0.83 1.069 309 |102800
1.50 1.3792 12 0.88 1.110
2.00 1.3888 4 0.96 1.148

intrinsik viskozite; makromolekiillerin akisi bozma yetenegiyle dogrudan,

sekil ve boyutlariyla dolayl olarak ilgili bir 6zelligidir ve bir molekul tarafindan

isgal edilen hacmin bir éiguslidar. Bir polimer ¢dzeltisinin intrinsik viskozitesi,

polimer molekUlunin viskoziteyi artirma kapasitesinin bir Slgistudar. Farkl

molekul agirhigina sahip molekuller igin intrinsik viskozite ve molektl agirigi

arasindaki iliski en 6nemli &zelliklerden birisidir (Tanglertpaibul ve Rao,

1987).Intrinsik viskozite-molekul agdirhi§i iligkisini bulmak igin esitlik (3.18)

geregdince In My o1'ya karsilik In n; degerleri grafige alinmistir (Sekil4.8).
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5,55 T T T T
13 113 114 1145 11,56 1155

ln Mw‘ort.
Sekil 4.8. Molekll agiridi - intrinsik viskozite iligkisi

Esitlik (3.18)deki K ve a sabitleri Sekil 4.8'deki dogrunun egim ve
kaymasindan sirasiyla 0.0234 ve 0.8224 olarak bulunmustur. Buna goére
intrinsik viskozite ile molekdl agirhdt arasindaki iligki asagidaki sekilde
yazilabilir.

1 = 0.0234 (Myon ) ©%**

K ve a sabitleri ¢ézlcunin cinsine, monomere, sicaklia ve polimerin
konfigurasyonuna bagli sabitlerdir (Tanglerpaibul ve Rao, 1987). Mark-
Hauwink esitligindeki bu parametreler sadece 0.1 M sodyum fosfat
tamponunda ¢éziulen pektin ‘Qézeltileri ve 20 °C sicaklik igin gegerlidir. Bu
esitlikteki K ve a sabitleri yardimiyla intrinsik viskoziteyi &lcerek pektin
6érneklerinin ortalama molekdl adirigini bulmak mimkandur.

4.5. Pektin Cdzeltilerinin Viskozitesine $ekerierin Etkisi

HC! ekstraksiyonuyla (pH : 2.5, sure : 90 dk., sicaklik : 90 °C) elde edilen
pektinin % 0.5' lik (w/v) ¢dzeltisinin indirgenmis viskozitesi Gzerine dekstroz,
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maltoz ve dekstrin (glikoz ve glikoz polimerleri) konsantrasyoniarindaki
degisimin etkisi Sekil 4.9’ da gésterilmigtir.

600

500 -
400

iskozite (lI/kqg)

300

indirgenmis v

0 ~ . X , :
0 10 20 30 40 50

Seker kons. (%)

»

Sekil 4.9. HC! . ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin % 0.5k g¢ozeltisinin
indirgenmis viskozitesi (zerine gseker konsantrasyonunun etkisi
(sicaklik:20°C)

(@ Dekstroz, © Maltoz, A Dekstrin)

Dekstroz ve maltoz pektinin indirgenmis viskozitesine % 30 seker
konsantrasyonuna kadar artirmakta, daha yuksek gekef konsantrasyonlarinda
ise onemli bir degisim gdzlenmemektedir. Dekstrin ise pektinin indirgenmis
viskozitesini azaltmaktadir. Dekstrinin maksimum viskozite azaltici etkisi % 20
dekstrin konsantrasyonunda meydana gelmekte, dekstrin konsantrasyonunun
daha .fazla artinimast 6nemli bir etki yapmamaktadir. Dekstroz ve maltozun
viskozite artinct 6zelligi, ya sekerlerin ve pektinin hidroksil gruplari arasinda
capraz bagh hidrojen baglarinin olugumunun neden oldudu poli hidroksi
birlesmeler yada pektin molekulierinin ¢capraz baglar olusturmasi igin suyun
pektin ile hidrojen bagt olusturmasint dnleyecek sekilde sekerlerin
dehidratasyon etkisi nedeniyle pektin molekllleri arasinda agregatiarn
olugmasina atfedilebilir. Pektinin viskozitesi Gzerine dekstrozun etkisi maltoza
gére daha fazladir. Bu durum, dekstrozun maltoza kiyasia birim agirlik basina
daha fazla primer alkol gruplan icermesine atfedilebilir. Cinki primer alkollerin
reaktifligi sekonder alkollerinkine gére daha bytktar (Chen ve Joslyn, 1967).



85

Pektinin indirgenmis viskozitesi Uzerine dekstrinin azaltic! etkisi

b

dekstrindeki iyonik safsizliklarin varligi ile ilgili olabilir.

HCI ekstraksiyonuyla elde edilen pektinden hazirlanan g¢ozeltiler igin, %
20 konsantrasyonundaki dekstroz ve maltozun farkii konsantrasyonlardaki
pektin g¢ozeltilerinin indirgenmig viskoziteleri Uizerine etkisi Sekil 4.10'da
gdsterilmigtir.
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Sekil 4.10. HCI ekstraksiyonu  yontemiyle elde  edilen pektinin farki
konsantrasyonlardaki  ¢oézeltilerinin  indirgenmis viskoziteleri Gizerine % 20
konsantrasyonundaki dekstroz ve maltozun etkisi (sicaklik:20 °C)

(® Dekstroz,© Maltoz)

% 20 dekstroz ve % 20 maltoz varliinda pektin konsantrasyonundaki
artma ile pektin gézeltilerinin indirgenmis viskozitelerinde azalma gézlenmisgtir.

4.6. Pektin Cozeltisinin Viskozitesine L-Askorbik Asidin Etkisi

0.33 mM ve 3.30 mM konsantrasyonlardaki L-askorbik asit varlidinda,
HCI ekstraksiyonuyla (pH:2.5, stre:90 dk., sicaklik:S0 °C) elde edilen pektinin

farkll konsantrasyonlardaki ¢ozeltilerinin spesifik akiciiindaki (1/nsp) artig hizi
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Sekil 4.11, 4.12, 4.13, 4.14 ve 4.15' de gosterilmigtir (kontrol olarak askorbik
asitsiz pektin ¢ézeltileri kullaniimigtir )

3,2 — “

3 A
2.8

(o)}
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H

Spesifik akicilik
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2,2 - ——ir — A——
2 T T 1 1
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Reaksiyon siresi (dk.)

Sekil 4.11. HC! ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin spesifik akicthginin askorbik
asit konsantrasyonuna bagh olarak zamania degisimi (pektin kons: %

0.25, 0.1 M fosfat tamponu, pH:7.0, sicakiik: 20 C)
(Askorbik asit kons. (mM):0 0.33,@ 3.30,A Kontrol)
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Sekil 4.12. HCI ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin spesifik akicihdinin askorbik asit
konsantrasyonuna bagl olarak zamania degisimi (pektin kons: % 0.5, 0.1 M

fosfat tamponu, pH:7.0, sicakhk: 20 oC)
(Askorbik asit kons. (mM):0 0.33,® 3.30,A Kontrol)



74

Spesifik akicilik

0 30 60 920 120
Reaksiyon siiresi (dk.)

Sekil 4.13. HCI ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin spesifik akicihgin askorbik asit
konsantrasyonuna bagl olarak zamanla degisimi (pektin kons: % 1.0, 0.1

M fosfat tamponu, pH:7.0, sicakhik: 20 °C)
(Askorbik asit kons. (mM):0 0.33,@® 3.30,A Kontrol)

0,6

Spesifik akicilik

0 30 60 90 120
Reaksiyon siiresi (dk.)

Sekil 4.14. HC! ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin spesifik akiciiginin askorbik
asit konsantrasyonuna bagh olarak zamanla degisimi (pektin kons: % 1.5,

0.1 M fosfat tamponu, pH:7.0, sicaklik: 20 °C)
(Askorbik asit kons. (mM):© 0.33,® 3.30,A Kontrol)
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Sekil 4.15. HCI ekstraksiyonuyla elde edilen pektinin spesifik akicihginin askorbik asit
konsantrasyonuna bagh olarak zamanla degisimi (pektin kons: % 2.0, 0.1
M fosfat tamponu, pH:7.0, sicakhk: 20 °C)
(Askorbik asit kons. (mM):© 0.33,® 3.30,a Kontrol)

Polisakkaritlerin askorbik asit gibi bazi antioksidanlarin varhginda
depolimerizasyona ugramasi nedeniyle, (Herp ve ark, 1967) belli
konsantrasyonlarda askorbik asit iceren pektin ¢ézeltilerinin spesifik
akiciiinda zamanla dogrusal bir artma gézlenmisgtir. L-askorbik asit
konsantrasyonu arttikga spesifik akicilik daha da artmistir. L-askorbik asidin
etkisiyle pektinin depolimerizasyonu kontrol ¢ézeltisininkine kiyasla 2 saat
sonra spesifik viskozitedeki % azalig olarak hesaplandi. Ornegin % 0.5'lik (w/v)
'pektin gozeltisinin spesifik viskozitesi 0.33 mM L-askorbik asit varhginda %
44.7, 3.30 mM L-askorbik asit varliginda ise % 66.7 azalmigtir. Askorbik asit
konsantrasyonunun artmasiyla spesifik viskozite daha fazla azalmigtir. L-
askorbik asit pektinin viskozitesini énemli élgide azaltan ve pektin molekilunl
degrade eden kuvvetli bir ajandir. ‘Sulu ortamda L-askorbik asit gibi
indirgenlerin otoksidasyonunun serbest radikal reaksiyonu oldudu ve olusan
serbest radikallerin  depolimerizasyon  etkisinden  sorumiu  oldugu
dusunalmektedir (Herp ve ark., 1967).
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4.7. Pektin Cozeltilerinin Viskozitesine Amonyum Persiilfatin Etkisi

% 0.25, 0.50 ve 1.0’hk (w/v) pektin ¢dzeltilerinin indirgenmis viskoziteleri
sirastyla 180, 142 ve 178 l/kg olarak bulunmustur (Tablo 4.4). HCI
ekstraksiyonuyla (pH : 2.5, stire : 90 dk., sicakiik : 90 °C) elde edilen pektinin
farkli konsantrasyonlardaki c¢ozeltilerinin indirgenmis viskozitelerine 10 mM
konsantrasyonundaki amonyum persulfatin etkisi Sekil 4.16' da gésterilmistir.

ind. vis. / ilk ind. vis.

Siire (saat)

Sekil 4.16. HCI ekstraksiyonu ile  elde edilen pektinin farkli
konsantrasyonlardaki cozeltilerinin indirgenmis viskozitefilk - indirgenmig
viskozite degerlerinin zamanla degisimi (amonyum persdlfat kons: 10 mM,
(sicakiik: 20 C) )

(Pektin kons. (%): 4 0.25,0 0.50, 0 1.0)

10 mM  (NH4)2S20s ‘deki % 025, 050 ve 1.0hk (whv)
konsantrasyonlardaki pektin gozeltilerinin indirgenmis viskozitefilk indirgenmis
viskozite degerlerinde 8 saat sonraki artis sirastyla % 160, % 320 ve % 420
olmustur. Pektin konsantrasyonu % 0.25 (w/v) iken 3 saat sonra hafif bir artig
olmustur. % 1.0k (w/v) pektin g¢ozeltisinin  indirgenmis viskozitesinin
maksimum degeri 926 l/kg' dir. Pektin gozeltilerinin konsantrasyonlarinin
artmas: ile indirgenmig viskozite/ilk indirgenmig viskozite degerierinde daha

fazla bir artis gézlenmigtir.
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Sekil 4.17' de HCI ekstraksyonu ile elde edilen pektinin % 0.5' lik (w/v)
¢bzeltisinin indirgenmis viskozite/ ilk indirgenmis viskozite degerinin amonyum
perstlfat konsantrasyonuna bagli olarak degisimi gdsterilmigtir.

45
g 4
>
g 3,5
£
x 31
= 25
[’/
£ ]
' \
215/
1 1B 1 1
0 2 4 6 8

Siire (saat)

Sekil 4.17. HCl ekstraksiyonu ile elde edilen pektinin % 0.5 Ik
¢ozeltisinin indirgenmis viskozite / ilk indirgenmis viskozite degerinin
amonyum persulfat konsantrasyonuna bagh olarak zamania degisimi (pektin
kons: % 0.5,sicakhk: 20 °C)

(Amonyum persiilfat kons.(mM):@ 10,0 15,4 20,4 40)

10 mM ve 15 mM amonyum perstlfat konsantrasyonunda HCI
ekstraksiyonu ile elde edilen pektinin % 0.5' lik (w/v) gdzeltisinin indirgenmig
viskozite/ilk indirgenmis viskozite dederlerinde diizgtn bir artis gézlenirken, 20
mM ve 40 mM amonyum persilfat konsantrasyonlarinda indirgenmis
viskozitelerin maksimum degerleri sirasiyla 6. ve 4. saatlerde elde edilmigtir. Bu
maksimum degderler amonyum persulfat konsantrasyonunun artmasiyla dismas
ve indirgenmis viskoziteler bu maksimumlardan sonra hizla dusmustar.
Amonyum perstifatin  sulu ¢bzeltide serbest radikaller verecek sekilde
bozundugu bilinmektedir (Thomson, 1983). Amonyum persuifat pektindeki
ramnogalakturonanin yan zincirlerine bagh feruloil gruplan ile kenetlenme
reaksiyonu olugturur. PersUlifat iyonu sulu ¢ozeltide stlifat radikalleri verecek
sekilde bozunur. Bu durum muhtemelen iyonik kuvvet, pH ve sonug olarak
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viskozitede degisime yol acar. Daha yiksek amonyum persalfat
konsantrasyonlarinda belli bir sireden sonra viskozitenin azalmasi, yaksek
konsantrasyonlarda bazi depolimerizasyon reaksiyonlarinin meydana
gelmesine baglanabilir (Thibault ve Rombouts, 1986).

4.8. Pektin Cozeltilerinin Viskozitesine Tuzlann Etkisi

Farkli deg@erlikteki anyonlari igerén uc; tuz farkh konsantrasyonlarda HC'I
ekstraksiyonuyla (pH: 2.5, stire: 90 dk., sicaklik: 90 °C) elde edilen pektinden
hazirlanan % 0.25 lik (w/v) pektin ¢dzeltilerine ilave edilmistir. Pektin
cozeltilerinin viskozitesine NaCl, Na;SO4 ve NazP0O4’ un etkileri Sekil 4.18'de

gosterilmistir.

Viskozite (mPas)

0 0,5 1 15 2
Tuz kons. (%)

Sekil 4.18. HCI ektraksiyonu ile elde edilen % 0.25’%k pektin ¢o6zeltisinin

viskozitesinin tuz konsantrasyonu ile degigimi (sicakiik: 20°C )

(® NaCl},0 N32804,A Na3PO4)

Tuzlar pektin ¢ézeltisinin viskozitesini ayni sekilde etkilemistir. Tuz
konsantrasyonunun artmasi ile pektin ¢ézeltilerinin viskozitelerinde bir azalis
gézlendi. Bu azalmanin seyreltik konsantrasyonlarda daha blyUk olmasi,
elektroviskoz etkide ©o6nemli bir azalisa neden olan tuzun &nemli
dissosiosyonuna baglanabilir (TGzun ve ark., 1989).
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Tuz konsantrasyonlari daha da artarken egrilerin edimindeki azalma,
yuksek konsantrasyonlarda tuzlarin disosasyonundaki azalmadan ve zeta
potansiyelinin sifira yaklagmasindan dolayi, parcaciklarin zit yukia. iyonlari
adsorplama egilimindeki azalmadan ileri gelebilir.

4.9. Pektin GCozeltilerinin Viskozitesinin Sicaklik ve Konsantrasyon ile
Degigimi

Seyreltik organik cézeltiler (gercek cdzeltiler) Newtonian akis davranigi
gosterirler (Kirk-Othmer,1970; Arslan ve Togrul(b),1996). % 3 ve daha digsuk
konsantrasyonlardaki pektin ¢cézeltilerinin Newtonian karakterde oldugu ifade
edilmigtir (Chou ve Kokini, 1987). Bu nedenle incelenen pektin ¢dzeltilerinin
Newtonian akis davranigi gosterdikleri varsayiimisgtir.

Pektin ¢ozeltilerinin viskozitesi; molekal agirligi, metilasyon derecesi, pH
ve zit yukli iyonlarin varligindan etkilenir (Phatak ve ark., 1988). Viskozite
ayrica sicaklik ve konsantrasyon ile de degisir. HCI ekstraksiyonuyla (pH: 2.5,
stre: 90 dk., sicakik: 90 °C) elde edilen pektinden hazirlanan pektin
cozeltilerinin- viskozitesine sicakhk ve konsantrasyonun etkisi Sekil 4.19'da
gdsterilmistir.

25

20

15

1 {mPa s)

10 -

5

0 T r ,
0,15 0,65 1,15 1,65

Cx10? (kgfl)

Sekil 4.19. Pektin ¢dzeltilerinin viskozitesine sicaklik ve konsantrasyonun etkisi

(Stcakitk (°C): @ 20,0 30,4 40,A 50, W 60)
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Viskozite konsantrasyonla dogru, sicaklikla ters orantilidir. Sekilden
goralduga gibi viskozite, ylksek konsantrasyonlarda sicakliktan daha fazia
etkilenmigtir. Bir ¢dzeltinin viskozitesi molekillerarast kuvvetlerin  bir
fonksiyonudur. Bu kuvvetler molekiller arasinda olusan hidrojen baglarinin
kuvvetine, molekiller arasindaki bosluja baglidir ve konsantrasyon ile.
sicakliktaki degigsimden etkilenirler. Kat konsantrasyonundaki artig hidroksil
gruplar ile hidrojen baglarinin, dolayisiyla viskozitenin artmasina neden olur.
Cozeltinin sicakh§ artinldiginda, molekullerin termal enerjisi ve isil genlegme
nedeniyle molekdlllerarasi uzaklik arttigindan dolayi, viskozite azalir (Constenla
ve ark., 1989; Bayindirli ve Ozsan, 1992).

Swilanin viskozitesine sicakligin etkisi Arrhenius esitlidi ile ifade edilir
(Rao ve ark., 1984).

N=n.exp(E,/RT) (4.1)

Inm=Inne + Ea/RT (4.2)

Burada, n=Viskozite(mPas), n,=Sabit(mPas), E =Akis aktivasyon enerjisi
(kJ/mol), R=Gaz sabiti (kd/molK), T=Mutlak sicaklik (K) dir.

Sabit sicaklikta sivilarin viskozitesine konsantrasyonun etkisi iki tip
esitlik ile temsil edilir (Rao ve ark., 1984; Ibarz ve ark., 1987). Power tip
esitlikte konsantrasyon ile viskozite asagidaki sekilde degismektedir.

n=K1(C)A1 : Inm=In Ky + A1InC (4.3)

Eksponansiyel tip esitlikte ise konsantrasyon ile viskozite aga§idaki
sekilde degigmektedir.

n=K,exp(A,C); Inn=inK7+AC (4.4)

Burada, K{=Sabit (mPas(kg/I)-A1, K,=Sabit(mPas), A;=Sabit (boyutsuz),
A,=Sabit(kg/l)-1, C=Konsantrasyon (kg/l) dur.
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Aktivasyon enerjilerini  bulmak i¢in 1/T'ye karsi belli bir
konsantrasyondaki deneysel viskozite degerleri grafije gegirilmigtir (Sekil 4.20)

4,2
3,2

22

Inm

1,2

0,2

‘0,8 T T T T T
3 3.1 3.2 33 3,4

1Tx10° (K™)

Sekil 4.20. Arrhenius grafigi
(Pektin kons. (%):® 0.25,A 0.50,41.0,0 1.5,@ 2.0)

Esitlik (4.2) deki E;, ve m, Sekil 420 'nin edim ve kaymasindan

hesaplandi. Bu sabitlerin degerleri Tablo 4.5'de verilmigtir.

Tablo 4.6. Farkli Konsantrasyonlardaki Pektin Cézeltilerinin Arrhenius Model

Parametreleri
Cx10%(kg/l) E, (kJ /mol) nox10’ (mPa s) r2
0.25 19.53 0.550 0.9987
0.50 20.61 0.400 0.9700
1.00 22.04 0.385 0.9919
1.50 24.32 0.351 0.9964
2.00 27.16 0.282 0.9892

Akis aktivasyon enerjisi konsantrasyon artigi ile artmustir. YlOksek
konsantrasyonlarda molekillerarasi mesafe azalacagindan dolayi, molekuller
icinden akacaklari daha fazla bogluga ihtiyag duyarlar, dolayisiyla aktivasyon



95

enerjisi artar (Rao ve ark., 1984). Tablo 4.5'deki degerler belli bir sicakiiktaki
her konsantrasyon degeri igin viskoziteyi hesaplamada kullanilabilir.

Esitlik (4.2)'deki E, ve n, sabitlerinin konsantrasyon ile iliskileri

asagidaki esitlikler ile verilir.

E.=Ksexp(AsC) ; INEa=InK3z+A3C (4.5)
1=K (CY\  ; Inme=InKq+AqInC (4.6)
M:=Ksexp(AsC) ; Inne=InKs+AsC (4.7)
Burada, Ks=kJ/mol, =mPas(kg/|)'A4, =mPa s, A3=(kgll)'1,

A,=(boyutsuz), As= (kg/l)"

Sekil 4.21, 4.22 ve 4.23 konsantrasyon ile aktivasyon enerjisi ve n,

degerlerinin degisimini gdstermektedir.

3.4

2,9 g ™ T T T
0 0,5 1 1,5 2

Cx10° (kg/)

Sekil 4.21. Pektin gozeltilerinin akig aktivasyon enerjilerinin konsantrasyon ile degigimi
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Sekil 4.22. In C-In ng, grafigi

-0,5 1

-0,7 -

Inme

-0,9 A

-1,1

-1,3

cx10%(kgh)

Sekil 4.23. C-in 1 grafigi

Esitik 4.5, 4.6 ve 4.7'deki katsayilar K3 ve Az, K, ve Ay K5 ve Ag
sirasiyla C'ye kars! In E, (r2=0.9927), In C'ye kars! In 1, (r2=0.9015) ve C'ye
karsi In 1,'In (r2=0.8628) grafige gegirilmesiyle elde edilmistir (Sekil 4.21, 4.22,

4.23) (Tablo 4.7). Esitik 4.3 ve 4.4 deki sabitleri bulmak igin deneysel
viskozite-konsantrasyon verileri esitlik 4.3 ve 4.4' Un lineer gekline uyduruldu.

Sekil 4.24 ve 4.25' de In C-In 1} ve C-In 1y grafikleri gérlimektedir.



'1 T L T T
-6,1 -5,6 -5,1 In C -4,6 -4,1
Sekil 4.24. In C-In n grafigi
(Sicaklik (°C): ® 20,0 30,4 40,A 50, W 60)
3,2 o
o
2,2
A
=y
£ 12
°
0,2 -
'0,8 T T T
0,1 0,6 1,1 1,6 2,1
Cx10%(kg/l)

Sekil 4.25. C-In n grafigi
(Sicaklik (°C): ® 20,0 30,4 40,A 50,8 60)

Tablo 4.7'de farkh sicakliklarda esitlik 4.3 ve 4.4' deki parametrelerin
degerleri verilmigtir.
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Tablo 4.7. Pektin Cozeltilerinin Viskozitesine Konsantrasyon ve Sicakhgin
Birlikte Etkisi

209C 300C 400C 50 °C 60 9C

Izotermal-power modeli: n = Ky (C)A1

K4 949.9 434.1 372.9 198.5 126.7

Aq 1.119 1.027 1.054 0.983 0.933

r2 0.819 0.835 0.818 0.805 0.824
Izotermal-eksponansiyel modeli: n = Ko exp (Az C)

Ko 0.975 0.791 0.570 0.467 0.409

Ag 143.73 131.15 135.49 126.96 119.62

re 0.970 0.978 0.971 0.965 0.973

Birlestirilmis Arrhenius and Power modeli: n = K4 exp( K3 exp (A3 C)/RT) (C)A4
A3=18.36, K3=18.62, Ay=-0.2727, Ky =0.104

Birlestiriimis Arrhenius and Eksponansiyel modeli: n=Kg exp(K3exp(A3zC)/RT)exp(A5C)
Az =18.36, K3=18.62, A5=-31.49, Ks5=0.535

Tablo 4.7'de konsantrasyon ve sicakligin pektin ¢ozeltilerinin
viskozitesine etkisi tek bir esitlikle verilmistir. Boyle bir esitlik konsantrasyon ve
sicakligin. proses sirasinda degistigi pektin Uretiminin cesitli asamalarinda
viskoziteyi modellemek i¢in kullanilabilir.

Viskoziteye konsantrasyonun etkisi eksponansiyel model ile daha iyi tarif
edilmistir. Tablo 4.7’ deki sabitler sadece incelenen sicaklik ve konsantrasyon

araligina uygulanabilir.

4.10. Pektinin Infrared Spektrumlan

HCI ekstraksiyonuyla farkh pH, stcaklik ve slrelerde ekstrakte edilen 16
pektin drnedinin ve AO ile EDTA ektraksiyonu yéntemleriyle elde edilen
pektinierin infrared spektrumlari Ek 3'de verilmigtir. Bu spektrumlann
incelenmesi ile asagidaki sonuglar ¢cikarilmistir.
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3200-3600 cm’ *deki genis band, pektin molekiliinde ¢gok miktardaki -
OH gruplarinin varligini géstermektedir. 1625 cm™ 'de gorilen karakteristik
bandin hidroksil grubuna komgu -O- gerilme titregimi bandi oldugu séylenebilir.
1410 cm™ civarindaki band dizlem ici C-O-H egilme titresimi bandidir. 1280
cm” ‘de gok zayif C-O gerilme titresimi bandi bulunmaktadir. 1245 cm™
civarindaki belirgin band asimetrik C-O-C gerilme titregimi bandidir ve -O-CHj3
(metoksil) gruplarimin bolluguna isaret eder. 1040 cm™' civarindaki kuvvetli
bandin simetrik C-O-C gerilme titresimi bandi olmasi bu gérisu
desteklemektedir. 1735 c“m'1 ‘deki band C=0 gerilme titresimi bandi olup,

pektindeki karbonil gruplarina igaret etmektedir.

90 °C'de yapilan deneylerde , ekstrakte edilen pektinler arasinda bir
kiyaslama yapilacak olursa; pH: 1.5de 120 dklik ekstraksiyon suresi
sonucunda elde edilen pektindeki OH miktarinin ve pH: 2.5'de 120 dk'da elde
edilen pektindeki C=0 miktarinin en yiksek dederler oldugu gérilmektedir.

4.11. Pektin Ekstraktinin Filtrasyonu
4.11.1. Siizme basincinin spesifik kek direncine etkisi

HCI ekstraksiyonuyla (pH:2.5, sure:90 dk., sicaklik:90 °C) portakal
kabugundan elde edilen pektin ekstraktinin 0.20x10°, 0.33x10° ve 0.47x10° Pa

basing farklari ve 10,15, 20 ve 25 °C suzme sicakliklarinda elde edilen

filtrasyon egrileri Sekil 4.26, 4.27 ve 4.28'de gésterilmistir.
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4500
3750 -
3000 -

© 2250
1500 -
750 -

0 h T T T
0 100 200 300 400

vx10® (m®)

Sekil 4.26. 0.20x10° Pa basing farkinda, farkl filtrasyon sicakliklaninda stzllen pektin
ekstraktinin filtrasyon egrileri

(Sicakhk (°C): ® 10,0 15,A 20,A 25)

0 100 200 300 400
Vx10® (m%)

Sekil 4.27. 0.33x10° Pa basing farkinda, farkl filtrasyon sicakliklarinda stiziilen pektin
ekstraktinin filtrasyon egrileri

(Sicaklik (°C): ® 10,0 15,4 20,A 25)
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Vx10® (m?)

Sekil 4.28. 0.47x10° Pa basing farkinda, farkli filtrasyon sicakliklaninda stizilen pektin
ekstraktinin filtrasyon egrileri

(Stcaklik (°C): ® 10, A 15,0 20,A 25)

Stizantd hacmi-siire verileri kullanilarak hesaplanan V/A' ya karsi t/(V/A)
degerlerinin esitlik 2.14 geregince grafige gecirilmesiyle elde edilen dogrularin
edim ve kaymalarindan spesifik kek direnci ve esdeger siizinti hacmi
hesaplanmistir. Sekil 4.29, 4.30 ve 4.31'de farkli sizme basing¢larinda stztlen
10, 15, 20 ve 25 °C ‘deki pektin ekstrakti icin t/(V/A)' nin VI/A ile degisimi

gosterilmistir.
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t 1 (VIA)x10%(s/m)

VIAx10? (m)

Sekil 4.29. 0.20x10° Pa filtrasyon basincinda, farkli sicaklikiarda stiziilen pektin
ekstrakt: igin t/(V/A)' nin V/A ile degigimi
(Sicakiik (°C): ® 10,0 15,A 20,A 25)

600
500 -
400 -
300 -
.200
100 -

O : 1l 1 T U 1
0 1 2 3 4 5

VIAx10? (m)

t/ (VIA)x1072 (s/m)

Sekil 4.30. 0.33x10° Pa filtrasyon basincinda, farkh sicakliklarda sizilen pektin
ekstrakti igin t/(V/A)' nin V/A ile degisimi
(Sicaklik (°C): ®.10,0 15,A 20,A 25)
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t/ (VIA)x1072 (s/m)

VIAx10% (m)

Sekil 4.31. 0.47x10° Pa filtrasyon basincinda, farkli sicakhklarda stzilen pektin

ekstrakti i¢in t/(V/A) nin V/A ile degigimi

(Sicakiik (°C): ® 10,4 15,0 20,4 25)

0.20x10° Pa, 0.33x10° Pa ve 0.47x10° Pa stizme basinglarinda farkir
sicakliklarda deneysel filtrasyon verilerinin analizinden elde edilen spesifik kek

direnci ve esdeg@er stzintl hacmi Tablo 4.8 ‘de verilmigtir.

Tablo 4.8. 0.20x10° Pa, 0.33x10° Pa ve 0.47x10° Pa Stizme Basinglarinda
ve Farkh Sicakliklarda Deneysel Filtrasyon Verilerinin Analizinden

Elde Edilen Spesifik Kek Direnci ve Esdeger Stizinti Hacmi

Basing (Pa) Sicaklik (° C) ax10? (mig)| Vexto* (md)
10 2.33 1.510
0.20x10° Pa 15 284 0.737
20 2.36 0.854
25 2.11 0.826
10 3.63 0.727
0.33x10° Pa 15 433 0.392
20 3.58 0.266
25 3.14 0.346
10 5.20 0.284
0.47x10° Pa 15 5.49 0.118
20 5.62 0.088
25 4.66 0.145
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Spesifik kek direnci uygulanan basing farkinin bir fonksiyonudur. Tablo
4 8'den go6rildugl gibi tum filtrasyon sicakliklarinda filtrasyon basincinin
artmasiyla spesifik kek direnci artmistir. SGzme basincindaki artis kekin
goézenekliligini azalttigindan esitlik (2.5) geregince daha yuksek spesifik kek
direncleri elde edilmektedir. Stizme basincinin artmasiyla spesifik kek
direncinin artmasi filtre kekinin sikigtinlabilir 6zellikte oldugunu gdéstermektedir.
Sikistirilabilir keklerde spesifik kek direnci uygulanan filtrasyon basinciyla
degisir. Cankl daha ylksek basinglarda kek daha yogun olur ve bdylece akis
icin daha az ve daha kuguk gecitler saglar. Deney kosullarinda, esdeger
slzuntl hacminde gérilen kararsizlik, filtre kekinin 6ze|li§ihden ve hizli akim
debisinin neden oldugdu tarbllanstan kaynaklanmaktadir (Foust ve ark., 1960).

- Sabit stcaklikta ve degisik basing farklarinda yapilan stizme iglemlerinde
In(-AP) degerlerine karsilik Ino. de@erlerinin grafige gecirilmesiyle elde edilen
dogrularin edim ve kaymalarindan kek sikigtinlabilirlik faktérleri (s) ve birim

basing farkindaki spesifik kek direngleri (o5) bulunmustur (Sekil 4.32).

29,4
29,1 1
3
£ 28,8 2
28,5 -
28,2 r — r .
9,8 10 10,2 10,4 10,6 10,8

In (-AP)

Sekil 4.32. Spesifik kek direncinin filtrasyon basinci ile degisimi
(Sicakhk (°C): © 10, @ 15,4 20,A 25)
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Pektin ekstraktinin sGzilmesinde olugsan kekin spesifik kek
direncinin stizme basinci ile degisimini gésteren esitlik 2.15'deki s ve a,

degerleri Tablo 4.9 ‘da gosterilmistir.

Tablo 4.9. a= o, (AP)® Esitligindeki o, ve s Degerlerinin Sicaklikla Degigimi

)
x10
Sicaklik (m:;o -1 Pa's) s ?
o)

10 0.22 | 0.937 0.9985
15 1.22 0.783 0.9970
20 0.34 0.894 0.9976
25 0.23 0.919 0.9906

Tablo (4.9)daki o, ve s dederleri sadece incelenen basing araliina

uygulanabilir.

4.11.2. Siizme yardimci maddesinin spesifik kek direncine etkisi

Filtrasyon iglemlerinde, yavas stzuntl akigi problemini ¢ézmek, stizme
ortami tikanmasini 6énlemek ve berrak stzintl elde etmek amaciyla sizme
yardimci maddeleri kullaniimaktadir (Perry ve Green, 1984). Bu caligmada,
stizme igleminin etkinligini artirmak ve sizme yardimci maddesinin spesifik kek
direncine ve suzUlme 6zelliklerine etkisini arastirmak igin; 6n kaplamali,
beslemeye katkili ve 6n kaplamali-beslemeye katkili slizme teknikleri olmak
Uzere g cesit deney grubu planlandi. Stizme yardimct maddeleri sert yapili,
cok ince égutulmis, saglam kati parcaciklardan ibaret olup, sikistirilamaz bir
karaktere sahiptir. Endustride kullanilan en énemli stizme yardimci maddeleri
kizelgur ve perlittir. Bu ¢aligmada da pektin ekstraktinin kizelgur ve perlit ile
stzGlmesi denemeleri yapiimigtir.
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4.11.2.1. Onkaplamanin spesifik kek direncine etkisi

Kizelgur siizme yardimci maddesi 0.3, 0.5, 0.7 ve 0.9 kg/m?2 stizme alani
miktariarinda stizme ortami Uzerine énkaplanmistir. Sekil 4.33'de 15°C'de ve
farkli filtrasyon basinglarinda yapilan deneylerde 6nkaplama miktarina karsi,
hesaplanan spesifik kek direngleri grafigi verilmistir.

10 q

8

ox10"? (m/kg)

o L 1 1 1 1
0 0,2 0,4 0,6 0,8

Onkaplama miktan (kg/m?)

Sekil 4.33. Kizelgur 6nkaplama miktarinin spesifik kek direncine etkisi

(Filtrasyon basincix10S (Pa): A 0.20,0 0.33,@ 0.47)

Suzme yardimei maddesi kullanilmayan deneylere kiyasla, énkaplama
kullanimi ile 0.47x10° Pa basing duisiistinde yapilan deneyler harig spesifik kek
direnci azalmigtir. 0.47x10° Pa basing duststinde yapilan deneylerde spesifik
kek direncindeki artig, dolgulu yatak direnci ve bdylece énkaplama miktarinin
artmasilyla filtrasyon slresindeki artistan ileri gelmistir. En yUksek ortalama
spesifik kek direnci 0.47x10° Pa basing dugush icin 0.3 kglm2 dénkaplama
miktarinda gézlenmistir. Onkaplama miktarini daha fazla artirma, 0.20x10° Pa
ve 0.33x10° Pa basing distslerinde yapilan deneyler hari¢, ortalama spesifik
kek direncini azaltmistir. 0.20x10° Pa ve 0.33x10° Pa basing farklarinda
6nkaplama miktarinin artmasiyla spesifik kek direncinin dusmesi, yUksek
basinglarda dolgulu yatak direncinin énkaplama miktarindan etkilenmedigini
gbstermektedir. Stzme ortamini kizelgur ile 6nkaplama 0.20x10° Pa basing
duststnde yapilan deneyler harig, spesifik kek direncini azaltmigtir.
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4.11.2.2. Beslemeye katki isleminin spesifik kek direncine etkisi

Kizelgur 0.0005, 0.001, 0.003 ve 0.005 kg/l beslemeye Kkatki
konsantrasyonlarinda beslemeye homojen olarak karnstinimis ve pektin

ekstraktinin 15 °C de farkh filtrasyon basinglarinda stzilmesi sirasinda,

beslemeye ilave edilen sizme yardimci maddesinin kek direncine etkisi
hakkinda veriler elde ediimistir. Beslemeye katki konsantrasyonu ile kek
direnglerindeki degisimler Sekil 4.34 'de gosterilmigtir.

6
5
S
< 4
E
o 3
=)
x 2
38
1
+ “
0 T T T T T

0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
Beslemeye katki kons. (kg/l)

Sekil 4. 34. Beslemeye kizelgur katki konsantrasyonunun spesifik kek direncine etkisi

(Filtrasyon basincix10® (Pa): A 0.20,0 0.33,® 0.47)

Stzme yardimct maddesi kullanilmayan deneylere kiyasla, beslemeye
katki teknigi kullaniimasiyla ortalama spesifik kek direnci azalmigtir. Beslemeye
katki konsantrasyonunun artmasiyla spesifik kek direngleri daha da azalmigtir.
0.20x10° Pa basing duststnde bu azalmanin hizi daha yavas olmustur. Bu
durum yuksek stizme yardimer maddesi konsantrasyonlarinda siizme yardimci
maddesi kanallarinin pargaciklar ile daha az tikandi§ini gésterir.
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4.11.2.3. Onkaplama ve beslemeye katk: isleminin birlikte uygulanmasinin

spesifik kek direncine etkisi

Slizme yardimci maddesi olarak kizelgur kullanarak farkh basing
farklarinda yapilan deneylerde o6nkaplama miktari ve beslemeye katki
konsantrasyonunun spesifik kek direncine birlikte etkisi Sekil 4.35, 4.36 ve
4.37' de gbsterilmigtir.

ax10"%2 (mikg)

0 L T T i J

0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
Beslemeye katk: kons. (kg/l)

Sekil 4.35. Onkaplama ve beslemeye katki igleminin Dbirlikte uygulanmasinin

spesifik kek direncine etkisi (-AP:0.20x10° Pa)

(Onkaplama miktari (kg/m?):0 0.3,A 0.5,4 0.7,@ 0.9)
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ax10'2 (m/kg)

K 0 i 1 L) U ¥
0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005

Beslemeye katki kons. (kg/l)

Sekil 4.36. Onkaplama ve beslemeye katki isleminin birlikte uygulanmasinin

spesifik kek direncine etkisi (-AP:0.33x105 Pa)

(Onkaplama miktan (kg/m?):@ 0.3,0 0.5,A 0.7,A 0.9)

ax10™ (m/kg)

0 T i

0 0,001 0,002 0,003 0,004 0,005
Beslemeye katki kons. (kg/l)

Sekil 4.37. Onkaplama ve beslemeye katki isleminin birlikte uygulanmasinin

spesifik kek direncine etkisi (-AP:0.47x105 Pa)

(Onkaplama miktan (kg/m?):0 0.3,A 0.5,@ 0.7,A 0.9)

Onkaplama ve beslemeye katki islemleri birlikte uygulandiginda,
0.20x10° Pa basing farkinda ortalama spesifik kek direncinde daha fazla bir

dagme gbzienmigtir ve beslemeye katki konsantrasyonunun artmasi ile tim
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onkaplama miktarlarinda spesifik kek direnci azalmigtr. Onkaplama ve
beslemeye katki islemleri birlikte uygulandiginda; 0.20x1 0° Pa filtrasyon
basincinda spesifik kek direngleri tirn 6n kaplama miktarlari i¢in 0.003 kg/l
beslemeye katki konsantrasyonuna kadar, 0.47x10° Pa filtrasyon basincinda
ise 0.001 kg/l beslemeye katki konsantrasyonuna kadar artmis, daha sonra her
iki basingta spesifik kek direnglerinde pek fazla degigim gdzlenmemigtir.
0.20x10° Pa filtrasyon basincinda 0.003 kg/l ve 0.005 kg/l kizelgur katki
konsantrasyonlarinda, 0.33x1 0° Pa filtrasyon basincinda ise 0.005 kg/l kizelgur
katki konsantrasyonunda spesifik kek direnci 6nkaplama miktarindan pek fazla

etkilenmemektedir. 0.33x1 0° Pa filtrasyon basincinda spesifik kek direngleri 0.9

kglm2 6nkaplama miktari ve 0.003 kg/l. kizelgur katki konsantrasyonuna kadar

azalmig, daha sonra pek fazla degismemistir.

Sabit bir sizme basinci igin, esitlik (2.11) gere@ince spesifik kek
direncinin dugmesi slizme hizinin artmasi anlamina geldiginden, portakal
kabugundan elde edilen pektin ekstraktinin stzllmesinde ylksek filtrasyon
hizlarina erismek igcin 6nkaplama ve beslemeye katki tekniginin birlikte
uygulanmasi gerekmektedir. Tam filtrasyon deneylerinde en dustk spesifik kek
direnci (0.160 m/kg) 0.9 kg/m2 onkaplama miktari ve 0.005 kg/l kizelgur katk

konsantrasyonunda elde edilmistir.

Farkli miktardaki stizme yardimci maddesinin kargilastiriimasi, stizme
yardimci maddesinin ekstra kati etkisini ortadan kaldirilarak yapiimalidir. Kek
direnci egitlik 2.11'den goéruldugu gibi ac ile orantiidir. Bu direng hem
¢6zlinmeyenlerin hem de slizme yardimci maddesinin direnglerini icermektedir
Tiller ve ark. (1977) bu amagla

oiC=ac (4.8)

seklinde tanimlanan bir a; hayali kek direncini hesaplamiglardir. Burada c; birim

stzinth hacmi bagina sizme yardimci maddeleri digindaki sizme ortaminda



biriken katilarin kutlesidir. Stizme yardimci maddeleri digindaki kati maddeler
icin kitle dengesi yapildiginda

ci=c (1) (4.9)

esitligi elde edilir. Burada x sizme yardimci maddesinin agirhk oranidir.
Esitlik (4.8) ve (4.9)'un birlegtiriimesiyle

aj = a/(1-x) (4.10)

esitligi elde edilir. Esitlik (4.10) kullanmilarak sadece sizme yardimci
maddesi disindaki katilar, yani beslemedeki katilar i¢in spesifik kek direngleri
hesaplanabilir.

15 °C ve, 0.20x10° Pa, 0.33x10° Pa ve 0.47x10° Pa filtrasyon
basinglarinda yapilan deneylerde sadece sizme yardimci maddesi digindaki
katilar igin egitlik (4.10)' den hesaplanan spesifik kek direncinin (o;) 6nkaplama

miktari ve beslemeye katki konsantrasyonu ile degigsimi Tablo 4.10' da
verilmigtir.
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Tablo 4.10. Sizme Yardmci Maddeleri Disinda Sizme Ortaminda
Biriken Kati Maddelerin Spesifk  Kek  Direncine (aj)

Onkaplama Miktani ve Beslemeye Katki Konsantrasyonunun

Birlikte Etkisi
Onkaplama Beslemeye
miktann  katki kons. a;ix16-12 (m/kg)
(kam?)  (ka/l)
0.20x105Pa 0.33x105Pa 0.47x105Pa

0.00 0.0005 0.68 1.78 2.73
0.00 0.0010 0.61 1.95 2.71
0.00 0.0030 0.69 2.34 2.01
0.00 0.0050 0.48 1.14 1.55
0.30 0.0005 1.35 4.65 2.53
0.30 0.0010 1.22 4.26 2.31
0.30 0.0030 0.53 0.90 2.36
0.30 0.0050 0.59 0.74 1.09
0.50 0.0005 0.89 2.02 3.26
0.50 0.0010 0.72 2.00 2.38
0.50 0.0030 0.41 0.83 1.98
0.50 0.0050 0.48 0.62 2.05
0.70 0.0005 1.41 1.10 3.95
0.70 0.0010 1.09 0.78" 2.06
0.70 0.0030 0.55 0.85 2.85
0.70 0.0050 0.30 0.98 1.86
0.90 + 0.0005 1.44 168 3.20
0.90 - 0.0010 1.33 1.64 1.54
0.90 0.0030 0.63 2.30 1.73
0.90 0.0050 0.36 0.59 0.83

Tum 6nkaplama miktarlan ve filtrasyon basinglarinda, beslemeye katki
konsantrasyonunun artmasi ile stzme yardimci maddeleri disinda stzme
ortaminda biriken kati maddelerin spesifik kek direngleri genellikle azalmigtir.
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4.11.24. Perlit ve kizelgurun birlikte kullanilmasinin spesifik kek

direncine etkisi

Kizelgur ile perlitin sizme yardimci maddesi olarak birlikte kullaniimasi
durumunda (% 50 kizelgur, % 50 perlit), 0.5 kg/m2 6nkaplama miktar igin

spesifik kek direncinin filtrasyon basinciyla degisimi Sekil 4.38'de gosterilmigtir.

6
5 .
)
X 4
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g 31
°
% 27
3
1
0 : :
0,18 0,28 0,38 0,48
~APx10° (Pa)

$Sekil 4.38. Kizelgur ile perlitin slizme yardimci maddesi olarak birlikte kullaniimasi
durumunda spesifik kek direncinin filtrasyon basinciyla dedisimi  (6nkaplama

miktari: 0.5 kg/m?)

( ® SYM yok,O Kizelgur,A Kizelgur+Perlit)

Onkaplafha deneylerinde kizelgur ve perlitin birlikte kullaniimasi ve
sadece kizelgur kullaniimasi durumunda spesifik kek direngleri basing arttikga
once azalmig, sonra artmistir. Kizelgur ve perlitin 6nkaplamali beslemeye
katkili ve onkaplamali-beslemeye katkili deneylerde birlikte kullaniimasi
durumunda, sadece kizelgur kullanimina goére farkl filtrasyon basinglarindaki
spesifik kek direngleri degerlerinde fazla bir degigme gbézlenmemistir.

Kizelgur ile perlitin siizme yardimci maddesi olarak birlikte kullamimasi
durumunda, (% 50 kizelgur, % 50 perlit), 0.003 kg/l beslemeye katki
konsantrasyonu igin spesifik kek direncinin filtrasyon basinciyla degisimi Sekil
4.39'da gdsterilmistir.
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Sekil 4.39. Kizelgur ile perlitin siizme yardimci maddesi olarak birlikte kullaniimasi
durumunda spesifik kek direncinin filtrasyon basinciyla degisimi  (beslemeye
katki konsantrasyonu: 0.003 kg/l)

(® SYM yok,© Kizelgur,A Kizelgur+Perlif)

Sekilden de goéraldugh gibi dustk basingta kizelgurun tek basina
kullaniimasiyla perlitle birlikte kullaniimas: spesifik kek direncini fazla
etkilememig, ancak hi¢ stizme yardimcisi kullanilmayan deneylere nazaran
spesifik kek direncini dusirmastir. Basing artttkga kizelgur ve perlitin birlikte
kullaniimas! ve sadece kizelgur kullaniimasi durumunda spesifik kek direnci
artmustir.

Kizelgur ile perlitin sizme yardimci maddesi olarak birlikte kuilaniimasi
durumunda (% 50 kizelgur, % 50 perlit), 0.5 kg/m2 6nkaplama miktari ve 0.003
kg/l beslemeye katki konsantrasyonu igin spesifik kek direncinin filtrasyon
basinciyla degisimi Sekil 4.40'da gdsterilmigtir.
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Sekil 4.40. Kizelgur ile perlitin sizme yardimci maddesi olarak birlikte kullaniimasi
durumunda spesifik kek. direncinin filtrasyon basinciyla degisimi
(6nkaplama miktari:0.5 kg/m?, beslemeye katki konsantrasyonu:0.003 kg/l)

(® SYM yok,© Kizelgur,A Kizelgur+Perlit)

Kizelgur ve perlitin birlikte kullanilmasi durumunda 6nkaplama ve
beslemeye katkinin ayni anda yapildig: deneylerde spesifik kek direnci basing
ile artmistir.

Portakal kabuklarindan elde edilen pektin ekstraktinin 15 °C 0.20x1 0°

Pa, 0.33x1 0° Pave 0.47x10° Pa filtrasyon basinglarinda stzildga ve siizme
yardimci maddesi olarak perlitin kullanildidi bir c¢aligmada &nkaplama
yapildiginda spesifik kek direncinin artti§i, beslemeye katki teknigi
kullanildidinda beslemeye katki konsantrasyonunun artmasiyla spesifik kek
direncinin dustigt ve 6nkaplama ve beslemeye katki teknidinin birlikte
uygulanmasi durumunda spesifik kek direnclerinde daha fazla dusme
go6zlendigi bulunmustur (Arslan ve Kar, 1996).

Filtrasyon igleminden sonra, beslemedeki kati maddenin slzme
yardimci maddesinden ayrilmasi kimyasal bir yontemin uygulanmasi ile
mUumkandar (Cataltag, 1979). Portakal kabugu pektin ekstraktinin sabit basing
filtrasyonunda, filtrasyon hizini artirmak igin stizme yardimci maddeleri olarak
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kizelgur ve perlitin 6nkaplama teknigi ile uygulandifi deneylerde pektin ve
siizme yardimci maddesi birbirinden kolayca aynidig halde, beslemeye katki
tekniginin ve Onkaplama-beslemeye katki tekniginin birlikte uygulandidi
deneylerde pektin ile sizme yardimct maddesi birbiriyle kangtigindan, stizme
yardimct maddesinden pektinin ayriimasi icin kimyasal bir y&ntemin
uygulanmasi Onerilebilir. Ancak pektin ile kizelgur ve perlitin kimyasal bir
y6ntemle ayriimasi oldukga gi¢ oldugundan, pektinin gida katki maddesi olarak
kullanilmas! gézénune alindiinda, 6nkaplama durumunda pektin ve stizme
yardimct maddeleri filtrasyon sonunda birbirinden kolayca ayrilabildiginden,
6nkaplama tekniginin kullanilmas: 6nerilebilir.
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5. SONUGLAR

Sonuglart ana hatlariyla agagidaki gibi irdeleyebiliriz:

@ Portakal kabudunun bilesiminin literatirde verilen degerlerle uyum

icinde oldugu gézlenmistir.

® ¢ ekstraksiyon yéntemi arasinda en yllksek pektin verimi amonyum
oksalat ekstraksiyonu kullanilarak elde edilmistir.

® HCI ekstraksiyonuyla portakal kabuklarindan pektin eldesinde, sicaklik
ve ekstraksiyon suresinin artmasiyla (120 dk harig) pektin verimi artmakia,
pH'nin artmasiyla ise azalmaktadir. Farkh ekstraksiyon kosullannin pektin
verimine etkisinin incelendidi deneylerde,pH:1.5,ekstraksiyon siresinin 90
dk. ve ekstraksiyon sicakhdinin 95 °C oldugu kosul pektin veriminin en yiiksek
oldugu kosul olarak belirlenmigtir.

® Esterlesme derecesinin % 50' den, metoksil miktarinin % 7'den daha
yuksek cikmasi portakal kabugu pektininin ylksek metoksilli pektin oldugunu
g6stermektedir.

® Asetil iceriginin dustk gikmasi portakal kabugu péktininin jel gbclnan iyi
-oldugunu ve recel yapiminda kullanilabileceg@ini gésterir.

® HCI ekstraksiyonuyla edilen pektinin molekdl agirligi diger yéntemlerle
elde edilen pektinin molekll agirhigina gére daha dustk cikmistir. Bu HCI
ekstraksiyonu ile, pektin molekulinin degradasyona ugramasindan ileri

gelebilir.

® Dekstroz ve maltoz gibi gekerler pektinin indirgenmis viskozitesini
artirmakta, dekstrin ise azaltmaktadir. Pektinin viskozitesi Uzerine dekstrozun
etkisi maltoza gbre daha fazladir. Dekstroz ve maltoz gibi sekerlerin hidrojen
bag: olusturma reaksiyonu ve sekerlerin dehidratasyon etkisi nedeniyle pektin
molekilleri arasinda agregatlarin olugmasi pektin ¢ozeltilerinin viskozitesinde
artisa neden olmaktadir.



118

® |-askorbik asidin depolimerizasyon etkisi ile portakal kabugu pektini
bozunmakta ve béylece pektin ¢odzeltilerinin viskozitesi azalmaktadir.

® | -askorbik asidin depolimerizasyon etkisi ile pektin ¢ozeltisinin spesifik
akiciliinda zamanla dogrusal bir artma go6zlenmigtir. L-askorbik asit
konsantrasyonu arttikga spesifik akicilik daha da artmistir.

® Amonyum persiifat, pektinin farkli konsantrasyonlardaki g¢ézeltilerinin
indirgenmig viskozitelerini artirmaktadir. Pektin ¢bzeltisinin  indirgenmis
viskozite / ilk indirgenmis viskozite degerlerinde amonyum persiifat
konsantrasyonu arttikga disme gdzlenmistir. Amonyum persdlfatin viskozite
artinct etkisi, pektin ile olusturdugu kenetlenme reaksiyonu sonucu olusan
serbest radikallerin viskoziteyi artirmasindan kaynaklanmaktadir.

® Pektin cozeltilerinin viskozitesi farkli de{erlikteki tuzlarin ilavesi ile
azalmistir. Tuz konsantrasyonu arttikga azalma daha da fazladir ve en yiksek
azalma sodyum fosfatta géralmustar.

® Pektin c¢ozeltilerinin  viskozitesi konsantrasyonun artmasi ile artmis,
sicakligin artmasi ile azalmistir. Viskoziteye konsantrasyon ve sicakhigin birlikte
etkisi icin bir model gelistiriimis ve en uygun modelin eksponansiyel model
oldugu bulunmustur.

® Farkli ekstraksiyon yontemleriyle elde edilen pektinden hazirlanan pektin
gOzeltilerinin intrinsik viskoziteleri pektinin molektl agirhigina bagh olarak
degismektedir.

@ Pektinin jellesme yetenedi pektin c¢ozeltilerinin viskozitesine bagl
oldugundan, viskoziteleri arttirimis pektin ¢ézeltileri pektin jellerini hazirlamak
icin daha uygundur.

® Kek gozenekligi sizme basincindaki artis ile azaldigindan daha yiksek
filtrasyon basinclarinda daha yilksek spesifik kek direngleri elde edilmigtir.
Filtrasyon basincinin artmasiyla spesifik kek direncinin artmasi, filtre kekinin
sikigtirilabilir 6zellikte oldugunu gdstermektedir.
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® Spesifik kek direnci 6nkaplama miktari ve beslemeye katki
konsantrasyonu ile degismektedir.

@ Onkaplama ve beslemeye katki tekniginin birlikte uygulandigi
deneylerde daha dusuk spesifik kek direngleri elde edilmigtir.

® Kizelgur ve perlitin 6nkaplamali, beslemeye katkili ve 6nkaplamali-
beslemeye katkili deneylerde birlikte kullaniimasi durumunda, sadece kizelgur
kullanimina gére farkli filtrasyon basinglarindaki spesifik kek direncleri
degerlerinde fazla bir dedisme gézlenmemistir.
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7. EKLER

EK-1

Tablo 1. pH ve Ekstraksiyon Stresinin Pektin Verimine Etkisi (eks. sic. :85 °C)
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pH 30 dk. 60 dk. 90 dk. 120 dk.
1.5 37.99 40.01 41.79 29.73
2.0 290.54 29.76 29.95 21.35
25 26.12 26.30 26.98 16.34
3.0 18.48 19.30 20.28 15.03

Tablo 2. pH ve Ekstraksiyon Siresinin Pektin Verimine Etkisi (eks. sic. :90 °C)

pH 30 dk. 60 dk. 90 dk. 120 dk.
1.5 39.71 42.08 43.10 30.99
2.0 30.37 31.23 34.66 30.46
2.5 28.56 28.66 29.58 28.16
3.0 20.37 22.38 22.45 21.32

Tablo 3. pH ve Ekstraksiyon Suresinin Pektin Verimine Etkisi (eks. sic. :95 °C)

pH 30 dk. 60 dk. 90 dk. 120 dk.
1.5 40.28 40.85 43.93 32.19
20 33.94 36.26 36.96 30.85
2.5 29.41 32.82 33.25 28.31
3.0 23.48 25.80 27.29 26.51
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Tablo 4. HCI Ekstraksiyonu ile Elde Edilen Pektin Ornekleri icin (C, ngp/C) ve

(C, S(n,-1/6-1 )IC) Egrilerinin Verileri (pH = 7.0, 25 °C)

Cx107 (kafl) Nsp/C (kg) 6 (M"°-1) IC (Ukg).
025 180 153
0,5 142 112
1,0 178 112
1,5 380 185
2,0 839 503

Tablo 5. AO Ekstraksiyonu ile Elde Edilen Pektin Ornekleri Igin (C, ngp/C) ve

(C, 6(n,1/6-1)/C) Egrilerinin Verileri (pH = 7.0, 25 °C)

Cx10? (kg/l) Nsp/C (kg) 6 (N °-1) IC{I/kg)
0,25 152 132
0,5 113 93
1,0 170 108
1,5 208 131
2,0 514 149

Tablo 6. EDTA Ekstraksiyonu ile Elde Edilen Pektin Ornekleri igin (C, nsp/C)

ve (C, 6(nr1/6-1 Y/C) Egrilerinin Verileri (pH = 7.0, 25 °C)

Cx10% (kg/l) Nsp/C (k@) 6 (1),"°-1) IC(I/kg)
0,25 219 | 181
0,5 165 126
1,0 187 115
1,5 437 160
2,0 1003 199
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Tablo 7. Pektin Cézeltilerinin Molekal Agirliklarinin Tayini igin Veriler

C x10? HC/t x 10° (kgmol/kg)
(ka/l)

HCI AO EDTA
0.25 1.196 1.090 0.996
0.50 1.217 1.127 1.023
1.00 1.267 1.147 1.069
1.50 1.296 1.165 1.110
2.00 1.311 1.174 1.148

Tablo 8. Molekil Agirhdinin intrinsik Viskozite ile Degisimi

Mw, ort. Lnm;
11.34 5.568
11.42 5.638
11.54 5.733

Tablo 9. HC! Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin % 0.5' lik Gozeltisinin

indirgenmis Viskozitesi Uzerine Seker Konsantrasyonunun Etkisi

Seker varhginda % 0.5' lik pektin ¢dzeltisinin
Seker kons. indirgenmis viskoziteleri(l/kg)
(%)
Dekstroz Maltoz Dekstrin
0 142 142 142
2 173 135 110
10 241 200 95
20 374 235 84
30 530 289 82
40 573 295 72
50 581 305 70
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Tablo 10.HC| Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Farkli Konsantras-
yonlardaki Gozeltilerinin  indirgenmis Viskoziteleri Uzerine Ayni
Konsantrasyondaki Sekerlerin Etkisi

Pektin kons.

(%) % 20 dekstroz % 20 maltoz
0.25 381 301
0.50 374 235
1.00 338 177
1.50 204 151
2.00 171 125

Tablo 11. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Spesifik Akicihginin
Askorbik Asit Konsantrasyonuna Bagh Olarak Zamanla Degisimi
( pektin kons: % 0.25, 0.1 M fosfat tamponu, pH= 7.0, 25°C )

Sure (dk. ) Spesifik akicilik Spesifik akicilik
(0.33mM ask. asit) (3.30 mM ask. asit )
0] 2.22 222
30 2.33 2.41
60 2.54 270
90 275 295
120 2.85 3.11

Tablo 12. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Spesifik Akiciidinin
Askorbik Asit Konsantrasyonuna Bagh Olarak Zamanla Degisimi
( pektin kons: %\0.5, 0.1 M fosfat tamponu, pH= 7.0, 25°C )

Sare (dk. ) Spesifik akicihik Spesifik akicihik
(0.33mM ask. asit) (3.30 mM ask. asit)
0 1.41 1.41
30 1.59 1.68
60 1.75 1.92
90 1.88 2.13

120 2.04 2.35
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Tablo 13. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Spesifik Akiciliinin
Askorbik Asit Konsantrasyonuna Bagli Olarak Zamanla Degisimi
( pektin kons: % 1.0, 0.1 M fosfat tamponu, pH=7.0, 25 °C))

Sure ( dk. ) Spesifik akicilik Spesifik akicilik
(0.33mM ask. asit) (3.30 mM ask. asit)
0 0.56 0.56
30 0.76 0.78
60 0.88 0.98
90 1.10 1.21
120 1.23 1.34

Tablo 14. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Spesifik Akiciliinin
Askorbik Asit Konsantrasyonuna Bagh Olarak Zamanla Degigimi
( pektin kons: % 1.5, 0.1 M fosfat tamponu, pH=7.0, 25 °C )

Siare (dk. ) Spesifik akicilik Spesifik akicilik
(0.33 mM ask. asit) ( 3.30 mM ask. asit )
0 0.18 0.18
30 0.26 0.28
60 0.34 0.37
90 0.43 0.46
120 0.52 0.56

Tablo 15. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Spesifik Akiciliginin
Askorbik Asit Konsantrasyonuna Bagli Olarak Zamanla Degisimi
( pektin kons: % 2.0,0.1 M fosfat tamponu, pH=7.0,25°C)

Stre (dk. ) Spesifik akicilik Spesifik akicilik
( 0.33 mM ask. asit ) ( 3.30 mM ask. asit )
0 0.060 0.060
30 0.091 0.099
60 0.120 0.140
90 0.150 0.170
120 0.180 0.210
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Tablo 16. HCI Ekstraksiyonuyla Elde Edilen Pektinin Farkli Konsantras-
yonlardaki Cézeltilerinin ind. Vis. / ik ind. Vis. Degerlerinin

Zamanla Degisimi (Amonyum Perstilfat Kons: 10 mM, Sic; 25 °C)

Stre ind. vis./lilkind. vis. ind. vis. /lik ind. vis. ind. vis./ ilk ind. vis.
(saat) % 0.25'lik pektin % 0.5’lik pektin % 1.0’lik pektin

1 1.36 1.30 1.38

2 1.39 1.38 1.40

3 1.42 1.45 1.48

4 1.53 1.61 175

5 1.62 1.74 2.50

6 1.85 2.20 3.50

7 2.10 3.10 4.40

8 2.60 420 5.20

Tablo 17. HCI Ekstraksiyonuyla Eide Edilen Pektinin % 0.5' lik Cézeltisinin
ind. Vis. / iIk ind. Vis. Degerlerinin Amonyum persiilfat Konsantras-
yonuna Bagh Olarak Degisimi ( pektin kons: % 0.5, sic: 25 °C)

Sire Amonyum persulfat konsantrasyonu
(saat) 10mM 15 mM 20 mM 40 mM
1 1.30 1.41 1.60 1.63
2 1.38 1.48 1.58 1.67
3 1.45 1.61 1.70 210
4 1.61 1.70 1.79 2.45
5 1.74 1.81 1.92 213
6 2.20 235 265 2.01
7 3.10 3.60 242 1.93
8 4.20 3.74 2.36 1.79
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Tablo 18. % 0.25'lik Pektin GC4zeiltisinin Viskozitesinin Tuz Konsantrasyonu ile

Degisimi
Tuz kons. Viskozite (mPas)
(%) NaCl NaySO4 NazPOy4
0 1.67 1.67 1.67
0.5 1.50 1.48 1.42
1.0 1.38 1.35 1.30
1.5 1.37 1.31 1.25
2.0 1.37 1.30 1.24

Tablo 19.Pektin Cézeltilerinin Viskozine Sicaklik ve Konsantrasyonun Etkisi

1 (mPa s)

Cx10°

(kg/!) 20 °C 30°C 40°C 50°C 60 °C
0.25 1.67 1.29 0.99 0.78 064
0.50 1.97 1.45 1.00 0.83 0.73
1.00 3.20 2.46 1.92 1.30 1.13
1.50 7.72 5.35 3.92 3.04 2.27
2.00 20.48 12.33 9.97 8.77 5.16

Tablo 20. Arrhenius Grafigi
Inn

1T x 10°
(KY %025 %05 %10 %15 %20

3.41 0.513 0.678 1.163 2.044 3.019
3.30 0.255 0.370 0.900 1.677 2.512
320 -0.011 -0.002 0.650 1.367 2.300
310 -0246 -0.186 0.265 1.112 1.912
3.00 -0446 -0.317 0.118 0.820 1.640
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Tablo 21. Pektin Cdzeltilerinin Akis Aktivasyon Enerjilerinin Konsantrasyon ile

Degisimi

Cx10%(kg/l) In E,
0.25 2.972
0.50 3.026
1.00 3.093
1.50 3.191
2.00 3.302

Tablo 22. In C - In 1, Grafigi

inC InMo
-5,992 -0.596
-5.298 -0.916
-4.605 -0.955
-4.200 -1.047
-3.912 -1.266"

Tablo 23. C - In 1, Grafigi

Cx10%(kg/) In Mo

0.25 -0.5686
0.50 -0.916
1.00 -0.955
1.50 -1.047

2.00 -1.266
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Tablo 24. In C - In | Grafidi

inC inn

20°C 30°C 40°C 50°C 60°C
-5.992 0513 0.255 0.011 -0246 -0.446
5298 0678 0.370 0002 -0186 -0.317
4605 1.163 0.900 0.650 0.265 0.118
4200 2.044 1677 1.367 1112 0.820
3912 3.019 2.512 2300 1912 1.640

Tablo 25. C - In N Grafidi

Cx10? inn

(k) 20°C 30°C 40°C 50°C 60°C
025 0513 0255 0011 -0246 -0.446
050 0678 0370 0002 -0186 -0.317
1.00 1163 0900 0650 0265 0.118
1.50 2044 1677 1367 1112 0820
2.00 3019 2512 2300 1912 1640

Tablo 26. 0.20x10° Pa Basing Farkinda, Farkli Filtrasyon Sicakliklarda Suzilen

Pektin Ekstraktinin Filtrasyon Egrilerinin Verileri

t(s) _

Vx10% (m®) 10°C  15°C 20°C 25°C
30 140 72 57 59
60 288 166 201 161
90 495 285 316 266
120 688 399 460 391
150 904 534 596 530
180 1105 703 795 685
210 1350 920 973 855
240 1601 1172 1185 1060
270 1946 1418 1395 1265
300 2265 1712 1662 1533
330 2674 2115 2003 1782
360 3220 2691 2297 1948
390 3940 3321 2980 2628
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Tablo 27. 0.33x10° Pa Basin¢ Farkinda, Farkli Filtrasyon Sicakliklarda Sdzilen

Pektin Ekstraktinin Filtrasyon Egrilerinin Verileri

t(s)

Vx10% (m®) 10°C 15°C 20°C 25°C
30 63 41 29 18
60 158 106 65 60
90 280 174 100 125

120 430 265 249 197
150 570 402 355 290
180 747 580 475 395
210 970 789 600 487
240 1202 991 732 604
270 1450 1191 885 729
300 1750 1424 1127 911
330 2017 1643 1342 1075
360 2332 1874 1578 1260
390 2675 2167 1830 1460

Tablo 28. 0.47x10° Pa Basing Farkinda, Farkli Filtrasyon Sicakliklarda Suizalen

Pektin Ekstraktinin Filtrasyon Egrilerinin Verileri

t(s)

vx10° (m®) 10°Cc 15°C 20°C 25°C
30 60 17 22 17
60 138 55 63 57
90 262 120 133 113
120 376 192 203 187
150 780 275 296 282
180 1094 375 435 403
210 1340 470 585 520
240 1680 597 826 685
270 2054 730 972 836
300 2460 897 1211 1031
330 2910 1095 1346 1240
360 3395 1340 1827 1461
390 3917 1665 2091 1711
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Tablo 29. 0.20x10° Pa Basing Farkinda, Farkli
Suzalen Pektin Ekstrakti igin t/(V/IA) nin V/A ile Degisimi

Filtrasyon Sicakliklarda

V/AX10° t(VIAX107 (s/m)
(m) 10°C 15°C 20°C  25°C
0.406 344,83 177.34 14039  145.32
0.812 354.68 204.43 247.54  198.28
1218  406.40 233.99 259.44  218.39
1624 42365 245.70 28325 24076
2029 44554 266.14 293.74  261.21
2.436 453.61 288.70 326.36  281.20
2.842 475.02 323.83 34237  300.84
3.248 492.92 360.95 364.84  326.36
3654 53257 388.17 381.77  346.20
4.060 557.88 421.77 409.36  377.59
4.466 598.75 47368 44850  399.01
4872 660.92 471.47  399.84
5277 746.64 560.93  498.01
5.683 891.26 594.41  512.41
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Tablo 30. 0.33x10° Pa Basing Farkinda. Farklt Filtrasyon Sicakliklarda
Suzulen Pektin Ekstrakti icin t/(V/A) nin V/A ile Degisimi

VIA x10° Y(V/A)X102 (s/m)
(m) 10°C 15°C 20°C 25°C
0.406 15517  102.2 70.20 44.34
0.812 19558  130.36 80.05 73.89 |
1.218 2989 14243 12315 10263
1.624 26478  160.93 15356  121.31
2.029 28103  198.13 17496  142.93
2.436 30665  238.19 195.07  162.15
2.842 34131 27766 21119  171.36

3248 370.07  305.20 22543  185.96
3.654 396.83  326.03 24226  199.51
4.060 431.03  350.82 277.65  224.38
4.466 45164  376.93 300.56  240.71
4.871 47836  384.84 32395 25862
5277 506.92  410.66 34678  276.67




Tablo 31. 0.47x1 0° Pa Basing Farkinda. Farkl! Filtrasyon Sicakliklarda
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_Stztlen Pektin Ekstrakti igin t/(V/A) nin V/A ile Degigimi

VA x102 Y(VIA) x1072 (s/m)
(m) 10 °C 15°C 20°C 25°C
1 0.406 147.78 41.87 54.19 41.87
0.812 169.95 67.73 77.59 70.20
1.218 215.11 98.52 109.20 92.78
1.624 231.53  117.93 125.00 115.15
2.029 27551 13553 14589  138.99
2.436 32020  154.00 178.57  165.44
2.842 384.94  165.39 20584 18297
3.248 41256  183.86 25431  210.90
3.654 459.77  199.83 266.01  228.79
4.060 505.91  220.99 29828  253.94
4.466 550.83  245.24 301.39  277.65
4.872 597.29  275.09 37500  299.88
5.277 643.36  315.52 39625  324.24

Tablo 32. Spesifik Kek Direncinin Stizme Basinci ile Degigimi

In AP In o
10°C 15°C 20°C 25°C
9.904 28.477 28.674 28.490 28.378
10.404 28.920  29.096 28.906 28.775
10.758 20280  29.340 29.257 29.170
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Tablo 33. Kizelgur Onkaplama Miktarinin Spesifik Kek Direncine Etkisi

Onkaplama Miktari o x 10712 (m/kg)
(kg/m?) .
0.20x10°Pa 0.33x10°Pa  0.47x10° Pa
0.0 2.840 4.330 5.490
0.3 1.182 1.716 8.510
05 3.260 2.036 5.316
0.7 4.300 2767 3.827
0.9 5.210 2.850 3.185

Tablo 34. Beslemeye Kizelgur Katki Konsantrasyonunun Spesifik Kek Direncine

Etkisi

Beslemeye katki kons. o x 10712 (m/kg)
(kg/m?)

0.20x10° Pa 0.33x10° Pa 0.47x10° Pa

0.0000 2.840 4.330 5.490
0.0005 0.600 1.581 2.416
0.0010 0.484 1.552 2.165
0.0030 ' 0.390 1.330 1.142
0.0050 0.209 0.500 0.683
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Tablo 35. Onkaplama ve Beslemeye Katki Isleminin Birlikte
Uygulanmasinin Spesifik Kek Direncine Etkisi (-AP=O.20x105 Pa)

ox 1072 (mikg)
Beslemeye katki kons.
(kafl) Onkaplama miktari (kg/mz)
0.3 0.5 0.7 0.9

0 2.840 2.840 2.840 2.840
0.0005 1.193 0.786 1.249 1.274
0.0010 0.977 0.577 0.873 1.063
0.0030 0.298 0.235 0.312 0.360
0.0050 0.258 0.212 0.132 0.160

Tablo 36. Onkaplama ve Beslemeye Katki Isleminin Birlikte

Uygulanmasinin Spesifik Kek Direncine Etkisi (-AP=O.33)<1()5 Pa)

a x 1072 (mikg)
Beslemeye katki kons.
(ka/l) Onkaplama miktari (kg/m?)
0.3 0.5 0.7 0.9

0 4.330 4.330 4.330 4.330
0.0005 4.120 1.790 0.978 1.486
0.0010 3.400 1.599 0.622 1.307
0.0030 0.510 0.472 0.483 1.305
0.0050 0.325 0.274 0.431 0.260
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Tablo 37. Onkaplama ve Beslemeye Katki Igleminin Birlikte
Uygulanmasinin Spesifik Kek Direncine Etkisi (-AP=0.47x1 0° Pa)

a x 107 (m/kg)
Beslemeye katki kons.
(kg/l) Onkaplama miktari (kg/m?)
0.3 0.5 0.7 0.9

0 5.490 5.490 5.490 5.490
0.0005 2.245 2.886 3.500 2.834
0.0010 1.847 1.901 1.640 1.231
0.0030 1.342 1.123 1.617 0.981
0.0050 0.478 0.900 0.819 0.363
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Tablo 38. Suzme Yardimci Maddeleri Disinda Stzme Ortaminda Biriken

Kati Maddelerin Spesifik Kek Direncinin ( o; ) Hesaplanmasinda

Kullanilan x Degerleri

Onkaplama Beslemeye

miktari katki kons. X

(kg/m?) (ka/)

0.20x10°Pa 0.33x109Pa 0.47x10%Pa

0.00  0.0005 0.118 0.112 0.115
0.00 0.0010 0.207 0.204 0.201
0.00 0.0030 0.435 0.432 0.432
0.00 0.0050 0.565 0.561 0.560
0.50 0.0005 0.116 0.114 1 0.113
0.30 0.0010 - 0.200 0.202 0.200
0.30 0.0030 0.438 0.433 0.431
0.30 0.0050 0.563 0.561 0.562
0,50 0.0005 0.117 0.114 0.115
0.50 0.0010 0.199 0.200 0.201
0.50 0.0030 0.427 0.431 0.433
0.50 0.0050 0.558 0.558 0.561
0.70 0.0005 0.114 0.111 0.114
0.70 0.0010 0.199 0.203 0.204
0.70 0.0030 0.433 0.432 0.433
0.70 0.0050 0.560 0.560 0.560
0.90 0.0005 0.115 0.116 0.114
0.90 0.0010 0.201 0.203 0.200
0.90 0.0030 0.430 0.433 0.433
0.90 0.0050 0.556 0.560 0.563
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Tablo 39. Kizelgur ile Perlitin Sizme Yardimci Maddesi Olarak Birlikte

Kullamimasi Durumunda Spesifik Kek Direncinin Filtrasyon
Basinciyla Degisimi (6nkaplama miktari:0.5 kg/m? )

-APx10° (Pa) a x 1072 (m/kg)
SYM Yok Kizelgur Kizelgur+Perlit
0.20 2.840 2.750 2.500
0.33 4.330 2.036 1.850
0.47 5.490 5.316 4.900

Tablo 40. Kizelgur ile Perlitin Sizme Yardimci Maddesi Olarak Birlikte

Kullaniimast Durumunda Spesifik Kek Direncinin Filtrasyon
Basinciyla Degisimi (beslemeye katki konsantrasyonu:0.003 kgfl)

o x 1072 (m/kg) |
-APX10° (Pa) SYM Yok Kizelgur  Kizelgur+Perlit

0.20 2.840 0.390 0.552

0.33 4.330 1.100 0.878
0.47 5.490 1.200 1.442

Tablo 41. Kizelgur ile Perlitin SGzme Yardimeci Maddesi Olarak Birlikte

Kullaniimasi Durumunda Spesifik Kek Direncinin Filtrasyon
Basinciyla Degisimi (6nkaplama miktart:0.5 kg/m?, beslemeye katki

konsantrasyonu:0.003 kg/l)

-APx10” (Pa) o x 1072 (mikg)
SYM Yok Kizelgur  Kizelgur+Perlit
020 2.840 0.235 0.454
0.33 4.330 0.472 0.716
0.47 5.490 1.123 - 1.435
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EN KUCUK KARELER METODU 1lLE F1LTRASYON VERILERININ
DEGERLENDIRILMES1 1CIN HAZIRLANAN FORTRAN PROGRAMI
OPEN(4,FILE='DOK.CIK"')

WRITE(*,*)'PA=~,...... '

READ(*,*)PA

WRITE(*,*)'X=....... !

READ(*,*)X

WRITE(*,*)'ALAN=....... '

READ(*, *)ALAN

WRITE(*,*)'VIS=....... !

READ(*,*)VIS

WRITE(*,*)'2=....... '

READ(*,*)Z

D=0

FAKT=10000

F=0

Q=0

E=0

H=0

J=1

T1=0

Vi=0

WRITE(*,*)'SYM KULLANILIYORSA 1 KULLANILMIYORSA
*2 TUSUNA BASIN'

READ(*,*)SY

IF(SY.EQ.1)GOTO 35

WRITE(*,1)

WRITE(4,1)

FORMAT (1X, 'SYM KULLANILMADI')

GOTO 2

WRITE(*,*)'SYM BESLEMEYE KATKI OLARAK KULLANILDIYSA
*1 ONKAPLAMA OLARAK KULLANILDIYSA 2 1K1S1 BIRL1KTE
*KULLANILDIYSA 3 TUSUNA BASIN'

READ(*, *)BK

IF(BK.EQ.1) GOTQ 15

IF(BK.EQ.2) GOTO 16

IF(BK.EQ.3) GOTO 17

WRITE(*,11)

WRITE(4,11)

FORMAT (1X, 'SYM BESLEMEYE KATKI OLARAK KULLANILDI')
WRITE(*,*)'SYM M1KTARINI GlRIN1lZ='

READ(*, *)SYM

WRITE(*,18)SYM

WRITE(4,18)SYM

FORMAT (1X, 'BK M1KTARI=',F7.4,1X,'g/ml"')

GOTO 2

WRITE(*,21)

WRITE(4,21)

FORMAT (1X, 'SYM ONKAPLAMA OLARAK KULLANILDI')
WRITE(*,*)'SYM M1KTARINI GLlRIN1Z='

READ(*,*)SYM

WRITE(*,19)SYM

WRITE(4,19)SYM

FORMAT (25X,'2',/1X, 'OK M1KTARI=',LF7.4,1X,'g/cm')
GOTO 2

WRITE(*,29)

WRITE(4,29)

FORMAT(1X, '1K1 TEKN1K BlRL1KTE KULLANILDI')
WRITE(*,*) 'BK M1IKTARINI GlRIN1lZ='

=04
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READ(*, *)BK
WRITE(*,*)'OK M1IKTARINI GlRIN1Z="'
READ(*, *)OK
WRITE(*,39)BK,OK
WRITE(4,39)BK,0K

39 FORMAT(/1X,'BK M1KTARI=',F7.4,1X,'g/ml',/25X,'2',/1X,

*'OK M1KTARI=',F7.4,1X,'g/cm"')
2 OPEN(UNIT=1,FILE='DAT.DAT')

10 READ(1,*,END=40)V,T
IF(J.GT.1) GOTO 90
WRITE(*,49)

WRITE(4,49)

49 FORMAT(1X,' ")
WRITE(*,59)

WRITE(4,59)

59 FORMAT(1X,' ")
WRITE(*,69)

WRITE(4,69)

69 FORMAT(1X,' \% T ")
WRITE(*,79)

WRITE(4,79)

79 FORMAT (1X,' ")
WRITE(*,89) .
WRITE(4,89)

89 FORMAT(1X,' _ ")

90 A=T/(V/ALAN)
vVi=v
T1=T
WRITE(*,99)V,T
WRITE(4,99)V,T

99 FORMAT(6X,F5.1,8X,F6.1)

C=V*A

D=D+C

F=F+V

E=E+A

H=H+V*%*2

Q=Q+A**2

W=F*%2

J=J+1

IF(J.EQ.Z) GOTO 9

GOTO 10

9 REG=((Z-1)*D-F*E)/((((Z=-1)*H-F**2)*((Z-1)*Q-E**2))**0.5)

B1=((Z-1)*D-E*F)/((Z~1)*H-W)

B2=(D*F-E*H)/(W=-(Z-1)*H)

ALFA=FAKT*B1*PA/(X*VIS)

VM=B2*PA*100*ALAN/ (X*ALFA*VIS)

S=15

WRITE(*,98)PA,S,REG,B1,B2,ALFA,VM
WRITE(4,98)PA,S,REG,B1,B2,ALFA,VM

98 FORMAT(/2X,'PA=',F8.2,2X,'Pa'/,/2X,'T=',F8.2,2X,'C"/,/

*2X,'R= ',F9.7,/,22X,'2',/2X,'EGIM="',F9.7,2X,'s/m',/,/2X,
* 'KAYMA= ',F10.7,2X,'s/m',/,/2X,'ALFA= ',F17.3,2X,'m/kg"',/,22X,'3"
*/,2X,'VM="',F14.10,2X,'m")

STOP

40 END
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SYM KULLANILMADI

v T
30.0 72.0
60.0 166.0
90.0 285.0

120.0 399.0
150.0 534.0
180.0 703.0
210.0 920.0
240.0 1172.0
270.0 1418.0
300.0 1712.0
330.0 2115.0
360.0 2691.0
390.0 3321.0

PA=20000.00 Pa

T 15.00 c

il

R

0.9786228

EGIM=0.0274074 s/m ?

KAYMA= 1.5955560 s/m

ALFA= 2839658900000.200 m/kg

VM= 0.0000737002 n
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SYM BESLEMEYE KATKI OLARAK KULLANILDI

BK M1KTARI= 0.0005 kg/1

v T
30.0 37.0
60.0 82.0
90.0 140.0

120.0 206.0
150.0 280.0
180.0 365.0
210.0 480.0
240.0 603.0
270.0 763.0
300.0 937.0
330.0 1125.0
360.0 1349.0
390.0 1593.0

PA=20000.00 Pa

T

il

15.00 C

Il

R= 0.9901921

2
EG1M=0.0000506 s/m
KAYMA= (0.0068147 s/m
ALFA= 601104821400.000 m/kg
3

VM= 0.00005572130 m



SYM ONKAPLAMA OLARAK KULLANILDI
2
OK M1KTARI= 0.300 kg/m

v T
30.0 250.0
60.0 505.0
90.0 812.0

120.0 1151.0
150.0 1485.0
180.0 1859.0
210.0 2268.0
240.0 2645.0
270.0 3152.0
300.0 3743.0
330.0 4527.0
360.0 5437.0
390.0 7030.0

PA=20000.00 Pa

15.00 ¢C

L
it

R= 0.9927741

2
EGIM=0.0001107 s/m
KAYMA= 0.0567926 s/m
ALFA= 1181965470000.000 m/kg
3

VM= 0.00007791800 m



1K1 TEKN1K B1RLIKTE KULLANILDI
BK M1KTARI= 0.0005 kg/1l
2

OK M1KTARI= 0.300 kg/m

\Y T
30.0 150.0
60.0 325.0
90.0 485.0

120.0 780.0
150.0 1045.0
180.0 1335.0
210.0 1640.0
240.0 2090.0
270.0 2405.0
300.0 2995.0
330.0 3375.0
360.0 4025.0
390.0 4802.0

PA=20000.00 Pa

T 15.00 ¢C

it

R= 0.9897960

2
EG1M=0.0001348 s/m

KAYMA= 0.0310457 s/m
ALFA= 22459632800.000 m/kg

3
VM= 0.00007058000 m



