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OZET

Yiiksek Lisans

FRUKTO-OLIGOSAKKARIT BILESENLERININ ZEOLITLER
TARAFINDAN ADSORPSIYONUNUN INCELENMESI

Nese DUMAN

Siileyman Demirel Universitesi
Fen Bilimleri Enstitiisii
Kimya Anabilim Dah

Damisman: Yrd. Do¢. Dr. Sibel YIGITARSLAN YILDIZ

Yapilan c¢alismada, friikkto-oligosakkarit bilesenleri iceren c¢ozeltiler ig¢inde farkl
zeolit tiirleri; zeolit Y ve klinoptilolit adsorbentlerinin adsorplama davraniglar
incelenmistir. Zeolit Y ve klinoptilolit adsorbentleri kullanilarak; hazirlanan orafti,
orafti-glikoz, orafti-friikktoz ve orafti-siikroz c¢ozeltilerinin her birinde adsorpsiyon
verimi arastirilmistir.

Her bir zeolit tirii i¢in sicaklik, siire ve karistirma hizi parametreleri ayr ayri
calisilmigtir. Elde edilen adsorpsiyon verimleri kullanilarak ii¢ parametreli iic
merkezli Box-Behnken dizayni olusturulmus, yazilim programi kullanilarak
adsorpsiyon prosesinin her bir zeolit tiirli i¢in optimizasyonu gerceklestirilmis ve
sistemin cevap yiizeyleri ve kontur grafikleri olusturulmustur.

Calisma sonucunda Zeolit Y adsorbentinin orafti, orafti-glikoz, orafti-friiktoz
cozeltilerindeki adsorpsiyon verimlerinin klinoptilolit adsorbentine gore daha yiiksek
degerlerde oldugu gozlenirken, orafti-siikroz ¢ozeltisinde klinoptilolit adsorbenti i¢in
daha yiiksek verim degerleri elde edilmistir. Yapilan c¢alismalar ve elde edilen
niimerik optimizasyonlar sonucunda zeolit Y adsorbenti ile gerceklestirilen deneyler
icinde en yiiksek verim yaklasik % 69 iken, klinoptilolit i¢in bu deger yaklasik % 54
olarak belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Friikto-oligosakkarit, 1-kestoz, Nistoz, Friikto-furanozil Nistoz,
Adsorpsiyon, Optimizasyon, Oligosakkarit, Cevap Yiizey Yontemi, Zeolit

2011, 137 sayfa
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ABSTRACT

M.Sc.

THE INVESTIGATION OF ADSORPTION OF FRUCTO-
OLIGOSACCHARIDES BY ZEOLITES

Nese DUMAN

Siileyman Demirel University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Chemistry Department

Supervisor: Assist. Prof. Sibel YIGITARSLAN YILDIZ

In this study, adsorption behaviour of different zeolite types, zeolite Y and
clinoptilolite adsorbents, in solutions containing fructo-oligosaccharide components
was investigated. Adsorption yield of zeolite Y and clinoptilolite in each of the
prepared solutions of orafti, orafti-glucose, orafti-fructose and orafti-sucrose was
searched.

For each zeolite type, temperature, time and mixing rate parameters were studied
seperately. By using obtained adsorption yields, three-parameter-three-centered Box-
Behnken design was prepared, the optimization of adsorption process of each zeolite
type was realized by using software program and the response surface and kontour
graph of each system were obtained.

Results of the study showed that while the adsorption yield of zeolite Y in orafti,
orafti-glucose, orafti-frucose solutions was higher than those of clinoptilolite, the
adsorption yield of clinoptilolite in orafti-sucrose was higher than that of zeolite Y.
As a result of the experiments and numerical optimizations, experiments realized by
zeolite Y resulted maximum 69% yield, whereas this value was nearly 54% for
clinoptilolite.

Key Words: Fructo-oligosaccharide, 1-kestose, Nystose, Fructofuranosyl Nystose,
Adsorption, Optimization, Oligosaccharide, Response Surface Methodology, Zeolite

2011, 137 pages
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1. GIRIS

Milattan 6nce 400 yilinda heniiz modern tip kurulmamigsken Hipokrat ilacimizin da,
zehrimizin de yediklerimiz oldugunu sdylemistir. Bugiin, modern tibbin giderek daha
cok gelismesi sayesinde biliyoruz ki tiikettigimiz gidalar hem besleyici hem de
tyilestirici bir¢ok ozellige sahiptir. Giinlimiizde saglikli olma ve beslenme sekli
arasindaki yakin iligki cesitli bilimsel veriler ile ortaya konmustur. Toplumlarin
yiiksek miktarda seker, tuz ve doymus ve trans yag iceren gidalar1 fazlaca tiiketip
buna karsin lifli, vitaminli veya gerekli minerallerin bulundugu gida maddelerini
daha az oranda tiiketmeleri beslenme durumlarimi etkilemistir. Beslenmedeki bu
aligkanliklar iyilesmeyen bazi kronik hastaliklarin da ortaya cikmasina sebep
olmustur. Fizyolojik aktiviteye sahip fonksiyonel gidalarin glinlimiiz diinyasinda
oldukca yaygin kullanimi dikkate alindiginda, toplumlarin ve bireylerin iizerindeki
yararlarinin ve risk durumlarimin da mutlaka ¢ok dikkatli bir sekilde ele alinmasi ve

degerlendirilmesi gerekmektedir.

21. yiizyila girerken birgok lilkede yasam standartlarinin yiikselmesiyle birlikte
insanlar aldiklar1 gidalarin nitelikleri ve bu gidalarin sagliklar1 {izerine biraktig
olumlu ve olumsuz etkileri hakkinda ¢ok daha hassas ve bilingli olmaya
baslamislardir. Insanlar artik gidalari sadece tiiketim amach degil, sagliklarim

koruyucu ve/veya arttirict olarak irdelemektedir.

Hemen hemen tiim gelismis tlilkelerin toplumlari, daha uzun 6miir beklentileri, tedavi
masraflarinin kontrol edilemez diizeyde artisi ve yeni yasam tarziyla ortaya ¢ikan
teknolojinin gelismesi sonucu bircok yenilikle karsi karsiya kalmistir. Artik
beslenme bilimi dengeli beslenme iizerindeki vurguyu azaltmadan yeni bir beslenme
kavrami gelistirmek istemektedir. Ihtiyaglar dogrultusunda ortaya cikan bu yeni
beslenme kavrami; her bireyin bir yandan yasam siiresince hastalanma riskini
minimuma indirirken, bir yandan da daha saglikli olmasini saglamak tizere fizyolojik

fonksiyonlarint maksimuma ulagtirmay1 amaglamaktadir.

Tiiketicinin Dbilinglenmesi gida sektoriinii yeni arayislara siirliklemis ve son

zamanlarda, viicudun fizyolojik fonksiyonlarini pozitif yonde etkileyen ve saglik



ihtiyaclarimi dogrulayabilen, fonksiyonel gidalar olarak adlandirilan yeni bir kavram
gelistirilmistir. Fonksiyonel bilesenler arasinda en sik goriilen siniflar probiyotikler
ve prebiyotiklerdir. Probiyotikler, “saglik iizerinde pozitif etkilere sahip canl
organizmalar” olarak bilinirler. Prebiyotikler ise “kolondaki bir veya sinirl sayidaki
bakterilerin biiyiimesini veya aktivitesini seg¢ici olarak diizenleyerek konak
organizmay1l olumlu yodnde etkileyen gida bilesenleridir.” Fermente olabilen
sindirilemeyen karbonhidratlar olarak da bilinen prebiyotikler; kiiciik alkoller,
disakkaritler (laktoz ve laktitol), oligosakkaritler (friikto-oligosakkaritler (FOS), soya
oligosakkaritleri, ksilo-oligosakkaritler vb.) ve biiyiikk poli-oligosakkaritlerlerden
(iniilin) olusur. Iniilin dogada, bitkilerin depo karbonhidrati seklinde yaygin olarak
bulunur ve friikktoz polimerlerinin heterojen karisimlara verilen isimdir. Friikto-
oligosakkaritler; maksimum on seker birimini (polimerizasyon derecesi) igceren
glikoz ve friikktoz molekiillerine B (2->1) bagi ile bagl frikktoz oligomerleridir.
Fermente edilebilme o6zellikleri sayesinde friikto-oligosakkaritler (FOS), sindirim
sistemi hastalik riskini azaltir, mukozal korumay: gii¢lendirir, kalsiyum gibi
minerallerin  emilimini ve bagirsak epitelini  etkiler. Yiiksek derecede
¢oziinebildiginden (oda sicakliginda suda yaklasik %80), organoleptik kaliteyi
arttirmakta, yag ve seker yerine, lif ve prebiyotik olarak kullanilmaktadir. FOS, basta
hindiba ve yer elmasi olmak iizere kuskonmaz, muz, sogan, sarimsak, domates vb.

bitkilerde bulunur.



2. KAYNAK OZETLERI

2.1. Fonksiyonel Gidalar

[lk olarak ele alindiginda besinlerin en ©nemli temel gdrevlerinden biri,
organizmanin metabolik ihtiyag¢lart i¢cin gerekli olabilecek maddeleri saglamasidir.
Ancak besinler metabolik ihtiyaglar i¢in makro ve mikro besleyicilerden baska saglik

tizerinde faydali etkileri olabilecek bilesenler de icermektedir (Coskun, 2005).

Son yillarda gergeklestirilen bilimsel ¢alismalar beslenme modeli ile saglik arasinda
onemli bir iliskinin oldugunu ortaya koymaktadir (Milner, 1999). Beslenmeye bagh
olarak diinya iizerinde kronik rahatsizliklar giderek artmaktadir. Diinya Saglik
Orgiitii’niin (WHO) verilerine gére, bir yilda 16,7 milyon insan Kardiyovaskiiler
hastaliklardan (KVH), 7,9 milyon insan kanserden hayatin1 kaybetmektedir. Bu
hastaliklarin miicadelesinde olduk¢a yiiksek miktarda paralar harcanmaktadir
(Alasarvar ve Pelvan, 2009). Bundan dolayr hem bu hastaliklarin riskini en aza
indirmek hem de hastaliklarin miicadelesinde harcanan paralarin miktarini
azaltabilmek i¢in bazi besinler dogal yollardan hastaliklarin 6nlenmesinde ve
tedavisinde kullanilmaya baglanmistir, bu durum beslenme desteginin Onemini
arttirmigtir  (Coskun, 2005). Yapilan c¢alismalarda, hastaliklardan korunmak,
yaslanmay1 geciktirmek, saglikli yasam ve yasam kalitesinin yiikseltilmesini
saglamak hedeflenmistir. Bu baglamda gelecegin vazgeg¢ilmez bir pargasi haline
gelecek fonksiyonel gidalar yasam cergevesi programinda ele alinmakta ve tiim

diinyada iiretim ve tiikketim oranlar1 hizla artmaktadir.

Fonksiyonel gidalar, tek bir bicimde tanimlanmis veya Ozellikleri kesin olarak
belirtilen gidalar degildir. Nutrasetikler, tibbi gidalar, terapotik gidalar, fito-
kimyasallar ve siiper gidalar, fonksiyonel gida besinlerini tanimlamak i¢in kullanilan
terimlerdir. Fonksiyonel gidalar, “viicudun temel besin ihtiyaglarini karsilamanin
yani sira insan fizyolojisi ve metabolik fonksiyonlar1 {izerinde ilave faydalar
saglayan bdylelikle hastaliklardan korunmada ve hastalik risklerinin azaltilmasinda

onemli etkilere sahip olan ve daha saglikli bir yasama ulagmada etkinlik gosteren



besinler ve besin bilesenleri” olarak tanimlanmaktadir (Giiven ve Giilmez, 2006).
Nutrasetikler, fonksiyonel gidalar ile es anlamli olarak kullanilmaktadir.
Nutrasétikler, hem bilinen sekildeki hem de farkli (tablet, kapsiil vb.) gida ve gida
bilesenlerini tarif eder. Bu agidan nutrasetikler; hastaliklarin tedavi edilmesinde veya
Onlenmesinde sagliga yararli etkileri bilimsel olarak kanitlanmis, toksik olmayan,
herhangi bir gida ekstresini tanimlamaktadir (Baser, 2002). Fonksiyonel gida
biliminde bazi terimler Cizelge 2.1.’de verilmistir (Dayisoylu, 2008).

Cizelge 2.1. Fonksiyonel gida biliminde bazi terimler/ bilesenler (Dayisoylu, 2008)

Fonksiyonel Gida Vitalins Fonksiyonel Gida Vitalins

Nutrasotikler Vita Food Nutritional Food Fitosteroller
Probiyotikler Dietary Supplements Therapeutic Food Fitokimyasallar
Prebiyotikler Botanicals Super Food Fitodstrojenle
Sinbiyotikler Cosmeceuticals Pharma Food Flavonoidler
Medicinal Food Kolik Gida Designer Food Polifenoller

Medical Food Tibbi Gida Novel Food Omega-3 Yag Asitleri
Fitness Food Herbal Products Hypernutricious Food Konjuge Linoleik Asit

Fonksiyonel gidalar lizerindeki ilk arastirmalar, 1980’lerin baginda Japonya’da “gida
fonksiyonlarinin gelistirilmesi ve sistematik analizler” iizerinde gerceklestirilen 86
aragtirma projesinin “Japon Hiikiimeti” tarafindan desteklenmesiyle baglamistir.
Daha sonra 1980’lerin sonunda ve 1990’larin basinda Japon Hiikiimeti (Ministry of
Education) “Gida Fonksiyonlarinin Fizyolojik Diizenlemelerinin Analizi” ve
“Fonksiyonel Gidalarin Analizi ve Molekiiler Diizeyde Tasarim” iizerine belirtilen
calismalar1 desteklemistir. 1991 yilinda ise gidalarin saglikli yasam i¢in kullanimi
(Foods for Specific Health Use=FOSHU) kavrami ortaya g¢ikmistir (Roberfroid,
2000).

Amerika’da 1990’larda Gida ve Ila¢ Teskilat1 (Food and Drug Administration) FDA,
fonksiyonel gida bilesenlerinin, hastaliklarin 6nlenmesi ve iyilestirilmesinde énemli

bir etken oldugunu kabul etmistir (Roberfroid, 2000).



Uluslararas1 Gida Enformasyon Konseyi (IFIC - The International Food Information
Council) fonksiyonel gidalari, “temel beslenme gereksinimlerinin Gtesinde saglik

acisindan cesitli faydalar saglayan gidalar olarak tanimlamaktadir.” (Konar, 2008).

Avrupa Birligi (AB)’nde fonksiyonel gidalarin gelisim siireci, uluslararasi bir sivil
toplum kurulusu olan ILSI (International Life Sciences Institute- Uluslararas1 Yasam
Bilimleri Enstitiisii) tarafindan FUFOSA (Functional Foods Science in Europa-
Avrupa’da Fonksiyonel Gida Bilimi) olarak bilinen ¢aligmalarla 1995°de baslamistir
(Sevilmis, 2008).

ILSI, ¢alismalarinda fonksiyonel gidalari; “fizyolojik olarak aktif gida bilesenleriyle

saglik lizerinde olumlu etkiler olusturan gidalar” olarak tanimlamaktadir. ILSI nin

yapmis oldugu arastirmalar dogrultusunda bir fonksiyonel gida belirli 6zelliklere

sahip olmalidir. Bunlar:

* Normal diyetin bir parcasi olarak tiiketilebilmeli,

* Gidalarda dogal olarak bulunan bilesenlerden olusmali,

* Bilimsel olarak saglik {izerindeki pozitif etkileri kanitlanmis olmalidir (sagligi
arttiric1 yonde etkileri olmali, hastalik risklerini azaltmali, yagam siiresine olumlu

katkilar1 olmali) (Farr, 1997).

Ancak bu tanima ragmen 2001’de Japonya’da fonksiyonel gidalarin hap ve kapsiil
seklinde de olabilecegi kabul edilmistir. Japonya’da hap ve kapsiil formunda satilan

bazi iirlinler niitrasotikler veya diyet takviye iiriinleri igerisinde nitelendirilmektedir

(Siro et al., 2008).

Tirkiye’de fonksiyonel gidalar 2000°1i yillardan itibaren marketlerde sunulmaya
baslamistir. “5179 No’lu Gidalarin Uretimi, Tiiketimi ve Desteklenmesine Dair
Kanun Hikmiinde Kararnamenin Degistirilerek Kabulii Hakkinda Kanun’da
fonksiyonel gidalar; “besleyici etkilerinin yani sira bir ya da daha fazla bilesene bagh
olarak saglig1 koruyucu, diizeltici ve/veya hastalik riskini azaltic1 etkiye sahip, bu
etkileri bilimsel ve klinik olarak kanitlanmis gidalar” olarak tanimlanmistir

(www.kkgm.gov.tr, 2011).



Tim bu tanimlar 15181inda fonksiyonel gida bilesenleri, hayati bir makrobesleyici
olabilir (sindirime direngli bir nisasta ve omega-3 yag asitleri gibi), giinliik 6nerilen
miktarlarin iizerinde tiiketildiginde sagligi olumlu yonde etkileyen bir hayati
mikrobesleyici olabilir, fizyolojik olumlu etkileri olan hayati olmayan bilesenler

olabilir (oligosakkaritler ve fotokimyasallar gibi) (Kwak and Jukes, 2001).

Fonksiyonel gida adi altinda gelistirilen ilk iirlinlere genellikle C vitamini, E
vitamini, folik asit, ¢inko, demir ve kalsiyum eklenmistir. Daha sonralari
gergeklestirilen fonksiyonel gida caligsmalarinda ise gidalara daha ¢ok omega-3 yag
asitleri, bitki sterol/stanol, koenzim Q10 ve ¢oziinebilir 6zellikteki lifli yapilarin
eklendigi goriilmektedir. Elde edilen calismalarda hedeflenen, bir tek gida ile bir¢ok

saglik sorununu giderecek ¢oziimler iiretebilmektir (Alasalvar ve Pelvan, 2009).

Yapilan bilimsel arastirmalar goz oniine alindiginda giinliik beslenmede fonksiyonel
ozelligi olan besinlerin tiiketilmesi; kardiyovaskiiler ve gastrointestinal sisteme ait
birgok saglik sorununun azaltilabilecegini, kanser ve menopoza iliskin bulgularin
olusturdugu riskleri azaltabilecegini, osteoporozun dnlenebilecegini ve goz sagligini
korumaya yardim edebilecegini gostermektedir (Hasler, 2002). Bitkisel yaglarda
bulunan sterol/stanollerin kolestrol diisiiriicii 6zellie sahip olmasi, fenol ve
karotenoitlerce zengin sebze ve meyve tiiketimi, oksidatif stresten koruyarak kronik
hastalik riskini azaltmasi, lifli yiyeceklerin sindirimi kolaylastirarak bazi kanser
tiirlerinin olusmasin1 Onlemesi, kan sekeri ve kolesterol seviyesini diizenlemesi,
omega-3 yag asitlerince zengin hayvansal gidalarin tiikketilmesi kolesterol diizeyinin
diistirmesi, koroner hastaliklarin onlenmesine yardimci olmasi fonksiyonel gida
bilesenlerinin saglhiga olumlu etkileri arasinda gosterilebilir (Kasabali, 2007).
Fonksiyonel gida bilesenlerinin Ornekleri ve saghiga etkileri Cizelge 2.2.°de

verilmistir (Gliven ve Giilmez, 2006).



Cizelge 2.2. Fonksiyonel gida bilesenleri ve olas1 saglik etkileri (Giiven ve Giilmez,

2006)

Kerotonoidler

Kaynak

Smif/Bilesik

Olas1 Saglik Etkisi

Havug, baz1 meyveler

Beta-karoten

Hiicrelere zarar veren serbest radikalleri

noétralize eder

Karalahana, 1spanak, misir,

yumurta, turuggiller

Lutein, Zeaxanthin

Saglikli goriiniim devamina katki saglar

Domates ve islenmis domates

urinleri

Likopen

Prostat sagligina katkida bulunur

Diyet (fonksiyonel ve tamam ) lifler

Bugday kepegi Coziinmeyen lif Sindirim  sistemi  sagligina  katkida
bulunurlar

Yulaf kepegi unu Beta glukan Koroner kalp hastaligit (KKH) riskini
azaltirlar

Psyllium tohumu kabugu Coziinen lif KKH riskini azaltirlar

Tahil tohumlar Tohumlar KKH ve kanser riskini azaltir, saglikli kan
glikoz diizeyine katkida bulunurlar

Yag Asitleri

Agagta yetisen sert kabuklular Tekli doymamis yag KKH riskini azaltirlar

asitleri
Ceviz, keten Coklu  doymamis yag | Zihinsel fonksiyonlara ve gorme

asitleri

fonksiyonlarina katkida bulunur

S1g1r ve kuzu et, bazi peynirler

(PUFAs)-Konjuge Linoik
asit (CLA)

Viicut gelisimi ve bagisiklik sistemi

fonksiyonlarina katkida bulunur

Flavanoidler

Kabuklu meyveler, kiraz, vigne,

kirmizi Giziim

Antosiyadinler

Antioksidan savunmay1 destekler, beyin

fonksiyonlarma yardimci olur

Cay, kakao, ¢ikolata, elma, liziim

Katekinler, epikatekinler

Kalp sagligina yardimct olur

Trunggiller Flavanonlar Hiicreleri hasara ugratan serbest
radikalleri nétralize eder, antioksidan
savunmay1 destekler

Sogan, elma, ¢ay, brokoli Flavononlar Hiicreleri hasara ugratan serbest
radikalleri nétralize eder, antioksidan
savunmay1 destekler

Izotiyosyanatlar

Karnabahar, brokoli, brokoli Sulforafen Zararli bilesiklerin detoksifikasyonunu

filizi, lahana, karalahana,

bayirturpu

saglar ve antioksidan savunmay1 destekler




Cizelge 2.2. (devam)

Fenoller

Elma, armut, aga¢ meyveleri, bazi

sebzeler

Kafeik ve ferulik asit

Antioksidan savunmayi, genel sagligi ve

kalp sagligini destekler

Bitki stanolleri/sterolleri

Misir, soya, bugday, agac¢ yaglari,

fortiye gidalar ve igecekler

Serbest stanolleri/steroller

KKH riskini azaltirlar

Zenginlestirilmis kahvaltilik

gevrekler, stanol esterleri

Stanol/sterol esterleri

KKH riskini azaltirlar

Prebiyotikler/probiyotikler

Tahillar, soganlar, baz1 meyveler,

sarimsak, bal, pirasa

Inulin, fruktooligosakkaritler

(FOS)

Sindirim sistemi sagligini arttirir.

Yogurt ve diger siit lirlinleri

Laktobasilliler,
bifidobakteriler

Sindirim sistemi sagligini ve sistemik

bagisiklig: destekler

Fitodstrojenler

Soya fasulyesi ve soya bazl

gidalar

Izoflovanlar-Daidzein-

Genistein

Kemik sagligi, beyin saglig1 ve bagisiklik

sistem, menepozal saglig1 destekler

Keten, ¢avdar ve bazi sebzeler

lignanlar

Kalp ve bagisiklik sistem sagligini
destekler

Soya proteini

Soya fasulyesi ve soya bazli

gidalar

Soya proteini

KKH riskini azaltirlar

Siilfitler/tiyoller

Sarimsak, sogan, pirasa, yesil

Diallyl sulfide, Allyl methyl

Zararl bilesiklerin detoksifikasyonu, kalp

iziim, sarap yerfistig1, tar¢in

sogan trisulfide saglig1 ve bagisiklik sistemi destekler
Turpgiller ditiyltiyonlar Bagisiklik fonksiyonlar: destekler
Tanninler

Yabanmersini, kakao, elma, ¢ilek, | proantosiyanidinler Uriner sistem ve kalp sagligin1 destekler

Bir fonksiyonel besin asagida belirtilen kosullar1 karsilayabilmelidir (Coskun, 2005):

* Bireyin beslenmesine katkida bulunmali; sagligin korunmasi ve daha iyi duruma

getirilmesine yardimci olmali,

* Besleyici ve sagligi olumlu yonde etkileyici 6zelliklerinin beslenme bilimi ve tip

agisindan arastirmalarla desteklenen temelleri olmali,

* S0z konusu besinin tiiketiminin giivenilirligi kanitlanmis olmali,

* S0z konusu besin dogal olarak tiiketildigi seklinde olmalidur,

* So6z konusu besin giinliik beslenmede sik¢a kullanilan bir besin olmali,




* Tip ve beslenme bilgilerine dayali olarak s6z konusu besin veya besin 6gesi i¢in
giinliik uygun alim miktarlar1 belirlenmis olmali,

* S0z konusu besin bilesenlerinin fizikokimyasal 6zellikleri, niceliksel ve niteliksel
ozellikleri belirlenmis olmals,

* S0z konusu besin islenerek fonksiyonel 6zellik kazanmigsa; besleyici 6zelliginde
kayip olmamalidir.

Bir gidaya; gidanin igerisinde dogal olarak bulunan ve yararli fizyolojik etkinligi

olan bir bilesigin konsantrasyonunun arttirilmasiyla (enrichment); yararl fizyolojik

etkinligi olan bilesenin gidaya ilavesiyle (fortification); negatif fizyolojik etkinligi

olan bilesenin uzaklastirilmasiyla; negatif fizyolojik etkinligi olan bilesenin kismen

uzaklastirilarak, yerine yararli fizyolojik etkinligi olan bilesenin ilave edilmesiyle

veya tamamen ihtiyaca yonelik bilesenlerin iiretilmesi yontemleriyle fonksiyonel

gida olma 6zelligi kazandirilabilir (Roberfroid, 2000).

Fonksiyonel gida {iriinleri, diinya saglikli gida pazar1 icinde Onemli bir yer
kaplamaktadir. Cizelge 2.3.’de 2005 ve 2006 yillarinda diinya saglikli gida pazari
icerisinde fonksiyonel gidalarin olusturdugu kisim goriilmektedir. 2006 yilinda
228,320 milyon $’lik toplam saglikli gida satiginin igerisinde fonksiyonel gida
tirtinleri 85,010 milyon § ile %37’lik bir alan olugturmustur (Sevilmis, 2008).

Cizelge 2.3. 2005 — 2006 Yillar1 tiriinlere gore diinya saglikli gida pazar durumu

(Sevilmis, 2008)
Uriin Kategorileri 2005 (milyon $) 2006 (milyon $) 2005 -2006
Biiyiime Orami (%)
Vitamin ve Mineraller 27,020 28,100 4
Baharat ve Bitkiler 19,000 19,700 4
Diger Gida Destekleri 19,280 20,470 6
Toplam Gida Destekleri 65,300 68,270 5
Dogal ve Organik Gidalar | 49,000 53,780 10
Dogal ve Organik Kisisel 18,790 21,270 13
Bakim ve Ev Uriinleri
Fonksiyonel Gidalar 79,400 85,010 7
Toplam 212,480 228,320 7




Bu Pazar igerisinde (Sekil 2.1.) en %37 ile ABD en biiyiik pay1 olustururken ikinci
sirada %28 ile Avrupa Birligi gelmektedir, ii¢lincii sirada ise %16 ile Japonya

gelmektedir (Sevilmis, 2008).

28%

DABD mAB O Japonya O Diger

Sekil 2.1. Ulkelere gore saglikli gida pazar durumu (Sevilmis, 2008)

Sekil 2.2.’de ifade edildigi gibi, fonksiyonel gida pazarinda en ¢ok tercih edilen
triinler siit iirtinleridir. Bu f{irlinler arasinda bagirsak fonksiyonlari rahatlatici
yogurt iriinleri, probiyotik, prebiyotikler ve fermente siit icecekleri yer almaktadir.
Ikinci siray1 %22 ile sekerlemeler, iigiincii siray1 ise %13 ile firincilik iiriinlerinin

takip ettigi goriilmektedir (Sevilmis, 2008).

‘I:I St Urtinleri m Sekerlemeler O Frnciik Uriinleri O Aperatifler @ Swvive Kati Yaglar @ Diger ‘

Sekil 2.2. Fonksiyonel gidalarin iirlinler bazinda dagilimi (Sevilmis, 2008)

b

2007 yilinda bir arastirma firmasmin hazirladigi “Fonksiyonel ve Diyet Uriinleri’
konulu ¢alismada Tiirkiye’deki fonksiyonel gida tirtinleri tiikketiminin yaklasik % 89

oldugu ve pazar payinin 420 milyon YTL oldugu belirtilmistir (Sevilmis, 2008).
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Tirkiye’de fonksiyonel gida iiriinlerine olan ilgi son zamanlarda hizli bir sekilde artis
gostermistir. 11k zamanlarda saglikli beslenmede diisiik kalorili iiriinlerin tiiketimine
yonelik talep varken, sonralar1 piyasaya siiriilen probiyotik yogurt, prebiyotik siit,
ozellikle ¢ocuklar i¢in hazirlanmis Ca agisindan zengin biskiivi, meyveli yogurt vs.
ile fonksiyonel gidalara olan egilim hizli bir artisa ulasmistir. Bugiin Tiirkiye’deki
Danone, Dogadan, GidaSa, Hero, Otaci, Pinar, Siitas ve Unilever gibi bir¢ok biiyiik
firma fonksiyonel 6zellikli gidalar liretmekte ve piyasaya sunmaktadir. Bu gelismeler
1s181inda  fonksiyonel gida pazarinin hizli bir sekilde biiyliyecegi goriilmektedir

(Kimyaevi.org, 2011).

Fonksiyonel gida biliminde belirlenen {iriinlerin etkinliklerinin nasil bir mekanizma
izleyecegi heniiz tam olarak belirlenmis degildir. Bu konunun daha anlasilir bir hale
getirilmesi i¢in daha ¢ok bilimsel ¢alisma yapilmali ve yapilan bu ¢aligmalar mutlaka
insan ¢alismalarin1 da igermelidir. Arastirmalar sonucundaki bulgular, saglig
gelistirme, hastalik risklerini azaltma yOniindeki iddialar1 bilimsel temeller
kapsamindaki dogrular1 destekler nitelikte olmalidir. Uriinler hakkinda tiiketicinin
bilinglendirilmesi son derece dnemli olmakla birlikte buna bagli olarak fonksiyonel
gida irilinlerinin analizlerinin uygun kosullar ve standartlar altinda yapilip
yapilmadig1 ve piyasa analizlerinin mevcut sartlarinin kontrolii de olduk¢a dnem
tagimaktadir. Bu baglamda fonksiyonel gidalar iizerindeki arastirmalar ve tesvikler
arttirtlmali,  uluslararas1  diizeyde saglik etkileri konusunda tiiketicinin

bilin¢lendirilmesi yayginlastirilmalhidir.

2.1.1. Probiyotikler

Insan viicudu trilyonlarca bakteriyi barindiracak bir ekosisteme sahiptir. Viicudun
bakterilerin gelisimine uygun olan bolgelerinde farkh tiir ve gruplara ait ¢cok sayida
mikroorganizma yer almaktadir (Giiltekin, 2001). Temelde bu mikroorganizmalar
yararli ve zararli olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir. Saglikli bir konakg¢ida yararl
ve zararli mikroorganizmalar denge halindedir. Bu yararli mikroorganizmalar

genelde “probiyotikler” olarak adlandirilmaktadir (Alp ve Aslim, 2009).
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Probiyotik mikroorganizmalar {irettikleri maddeler sayesinde gidalarin sindirimine
yardimci olurlar, canliy1 patojen mikroorganizmalardan korur ve canlinin savunma

mekanizmasini destekleyerek floranin dengesini korurlar (Basyigit, 2004).

Probiyotiklerin uzun bir ge¢misi vardir. Probiyotik kelimesi Yunanca olup “yasam
icin“ anlamina gelmektedir. Probiyotik mikroorganizmalarin insan saglig iizerindeki
olumlu etkileri ilk defa 1908 yilinda Nobel 6diilli Rus immunolojist Ellie
Metchnikoff’un yapmis oldugu gozlemler sonucunda ortaya konulmustur (Toprak
Kavas, 2007). Metchnikoff, Bulgar cit¢ilerin yogurt, kefir, peynir gibi siit {iriinlerini
tilkketimi sonucu daha saglikli ve uzun Omiirlii olduklarini, bunun sebebinin ise bu
tirtinlerde bulunan ¢ubuk seklindeki bakterilerin (Lactobacillus spp.) bagirsaktaki
mikrofolarayr olumlu sekilde etkilemesi ve toksik mikrobiyel hareketi azaltmasi

oldugunu belirtmistir (Cakir ve Cakmakgi, 2004).

Bu tarihten giiniimiize kadar probiyotik kelimesi, etki mekanizmalarina ve insan
saghgr lzerindeki yararli etkilerine goére birgok farkli anlamda kullanilmistir.
Probiyotik, terim olarak ilk kez 1954 yilinda Ferdinand Vergi tarafindan antibiyotik
ve flora ilizerindeki antimikrobiyal maddelerin patojen olmayan yararhi etkileriyle
iligkisinin anlatildigr bir calismada ‘“Probiotika” olarak kullanilmistir (Tongug,
2006). Daha sonra probiyotik terimi 1965 yilinda Lilly ve Stillwell tarafindan diger
mikroorganizmalarin  gelisimini  destekleyen maddeleri  tanimlamak igin
kullanilmigtir (Alp ve Ashim, 2009). Probiyotikler i¢in yapilan tanimlar 1970’1i
yillarin baslarinda genisletilerek mikrobiyal gelismeyi destekleyen doku ekstraktlar
icin de kullanilmaya baglamistir. 1974 yilinda Parker probiyotik kelimesini,
bagisiklik sisteminin mikrobiyal dengesine katkida bulunan madde ve organizmalar,
olarak tanimlamistir (Basyigit, 2004). Bugiin probiyotikler i¢in kullanilan tanim
Fuller (1989) tarafindan gelistirilmis olup probiyotik terimi; “bagirsak sisteminin
mikrobiyal dengesini gelistirerek konake¢1 sagligi iizerinde yararl etkileri olan canli
mikrobiyal diyet destekleyicisi” anlaminda kullanilmistir. Probiyotik kelimesinin
tanimina Avrupali bilim insanlar1 son seklini vermis olup, “besinler ile belirli

miktarlarda alindiginda bagirsak florasin1 dengeleyip konake¢imin sagligini olumlu
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yonde etkileyen canli mikroorganizmalar” seklinde tanimlamaktadir (Roberfroid,

1996, Cakir ve Cakmakgi, 2004).

Bir mikroorganizmanin probiyotik olarak kabul edilebilmesi i¢in gesitli 6zelliklere

sahip olmasi gerekir. Bunlar:

* Giivenilir olmalidir. Insan veya hayvanlarda kullanildig1 zaman herhangi bir yan
etki olusturmamalidir.

e Insan kaynakli olmalidir.

* Bagirsak hiicrelerine tutunabilmeli ve bagirsaklarda kolonize olabilmelidir.

e Stabil olmalidir. Agiz yoluyla alindiginda etkili olabilmeli ve bunun i¢in diisiik

pH, asit ve safra tuzlar1 gibi olumsuz ¢evre kosullarina diren¢ gostererek

bagirsakta metabolize olmalidir.

e Canli olmali, besinlere ilave edildiginde canliligini kaybetmemeli ve aktivitesini
koruyabilmelidir.

* Konak i¢in patojen olmamali, normal florayr bozmadan patojen bakterileri inhibe
etmelidir.

* Antimikrobiyal maddeler tiretmelidir.

* Antibiyotiklere kars1 diren¢li olmalidir. Antibiyotige bagh ortaya ¢ikan
hastaliklarda  bagirsak  florasim1  diizenlemek i¢in  kullanilabileceginden,
bagirsaklarda bulunan antibiyotiklerden etkilenmemelidir.

* Cok suslu tirlinlerin hazirlanmasina uygun olmalidir (Gismondo and Drago, 1999;

Gionchetti et al., 2001; Salmien et al., 2002; Basyigit, 2004).

Giliniimiizde Ozellikle Japonya, Uzakdogu iilkeleri ve Avrupa Birligine iiye olan
bircok {iilkede probiyotik kapsamli {iriinlerin kullanimi giderek daha yaygin hale
gelmigstir (Lee et al., 1999). Amerika Birlesik Devletleri’nde ise son zamanlarda
saglikli beslenme bilincinin giderek artmasi, fonksiyonel gidalara dolayisiyla
probiyotik liriinlere olan ilgiyi daha da arttirmistir (Basyigit, 2004). Probiyotikler,
genellikle yogurt ve diger fermente lriinlere ilave edilerek kullanilmaktadir. Fakat
son yillarda bu bakteriler iceceklere katilarak, tablet seklinde, kapsiil olarak ve
dondurarak kurutma yontemiyle marketlerde satilmaya baglamistir. Bu giin diinya

pazarlarinda 70’den fazla Bifidobacterium bifidus ve L. acidophilus igeren; eksi
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krema, yayik alt1, yogurt, siittozu ve dondurulmus tatlilar gibi iirtinler bulunmaktadir.
Aragtirmalar sonucu sadece Japonya’daki marketlerde probiyotik organizma igeren
53’den fazla siit iirlinlin oldugu belirlenmistir. Probiyotik bakterilerin etki siirelerinin
uzun olmasindan dolayr fermente {irlinlerin {retiminde genellikle yogurt
bakterileriyle birlikte kullanilirlar (Sagdi¢ ve ark., 2004). Biitiin bunlara ek olarak
probiyotikler, dogal olmalari, hayvanlara herhangi bir zarar vermemeleri, sindirim
kanalinda absorbe olmamalar1 gibi 6zellikleri sayesinde hayvanlarda sindirim sistemi
ile ilgili baz1 hastaliklarin korunma ve tedavisinde, buzagi ve kuzularin dogumdan
itibaren 28 giinliik donem boyunca (neonatal donem) hastaliklarinda, beslenmeye
bagl ishallerde ve ¢esitli stres faktorlerinden kaynaklanan sorunlarin énlenmesi ve

tedavi edilmesinde basarili bir sekilde kullanilmaktadir (Karademir, 2003).

Probiyotik olarak nitelendirilen mikroorganizmalar, genel anlamda bakteriyel
mikroorganizmalar veya maya hiicreleri olarak iki gruba ayrilabilir (Alp ve Aslim,
2009). Farkli cinslere ait bircok mikroorganizma probiyotik olarak
kullanilabilmektedir. Diinyada yaygin olarak kullanilan probiyotik bakteriler Cizelge
2.4.°de verilmistir. Laktik asit bakterileri, enterokoklar, laktobasiller ve
bifidobakteriler en yaygin olarak kullanilan bakterilerdir. Ozellikle laktobasiller
probiyotik olarak kullanilan bakterilerin en 6nemlilerindendir (Tok ve Aslim, 2007).
Probiyotiklerin kesfinden itibaren laktobasillerin probiyotik olarak kullaniminin
avantajlart konusunda bir¢cok aragtirmanin yapilmasi laktobasillerin en ¢ok tercih
edilen probiyotik olmasmin gerekg¢elerini agiklamaktadir (Giirsoy ve ark., 2005).
Bununla birlikte, son zamanlarda, probiyotik olarak kullanilan bakterilerin, insan
kaynakli olmasinin 6nemi vurgulanmaktadir. Probiyotiklerin insan kaynakli olmasi,
bu mikroorganizmalarin bulunduklari ortama daha kolay uyum saglamalar1 ve konak
canli ile olan iliskilerini en dogru sekilde gergeklestirmeleri agisindan Gnem

tasimaktadir (Fuller, 1989)
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Cizelge 2.4. Probiyotik olarak kullanilan mikroorganizmalar (Sagdi¢ ve ark., 2004)

L. gasseri

Thermophilus

Lactobacillus sp. Bifidobacterium Diger laktik asit bakterileri Laktik asit bakterisi olmayan
sp. diger bakteriler

L. acidophilus B. adolescentis Enterococcus faecalis Bacillus cereus var. Toyoi

L. amylovorus B. animalis Enterococcus faecium Escherichia coli Nissle

L. casei B. bifidum Lactococcus lactis Propionibacterium

L. crispatus B. breve Leuconostoc mesenteroides freudenreichii

L. delbrueckii ssp. B. infantis Pediococcus acidilactici Saccharomyces cerevisiae

Bulgaricus B. lactis Sporolactobacillus inulinus Saccharomyces boulardii

L. gallinarum B. longum Streptococcus salivarius ssp.

L. johnsonii
L. paracasei
L. plantarum
L. reuteri

L. rhamnosus

Probiyotikler, konak canliy1 patojenlere karsi koruyarak ve bagisiklik sistemini
giiclendirerek etki gosterirler (Vural ve Celen, 2005). Probiyotiklerin etki
mekanizmasin1 agiklamaya yonelik calismalar, bagirsak florasinin diizensizligiyle
ortaya ¢ikan gastrointestinal sistemdeki bozukluklar géz ontline alinarak yapilmaya
baslanmistir (Salminen et al., 1999). Probiyotiklerin etki mekanizmalari i¢in 6zellikle
tic mekanizma onerilmektedir (Fuller, 1991;; Salminen et al., 1999; Yiicesan, 2002;
Bagyigit, 2004; Alp ve Aslim, 2009). Bunlar:

1) Patojen ve zararl bakterilerin sayilarini azaltmak,

a. Antimikrobiyal bilesikler liretmeleri,

b. Besin elementleri i¢in rekabet etmeleri,

c. Kolonizasyon bdlgeleri i¢in rekabet etmeleri,

2) Mikrobiyal metobolizmay1 (enzimatik aktiviteyi) degistirmek,

a. Sindirim sistemini tesvik eden enzimlerin tiretimi (6rnegin; laktaz),

b. Amonyak, amin veya toksik enzimlerin iiretiminin azalmasi,

c. Bagirsak duvariin fonksiyonlarini iyilestirmesi,

3) Bagisiklik sistemini iyilestirmek,

a. Antikor diizeyinin artmasi,

b. Makrofaj aktivitesinin artmasidir.
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Probiyotiklerin bu etkileri bakterinin susuna, uygulanan dozuna, kullanim zamanina
ve kullanim sartlarina gore degisebilir. Probiyotiklerin 22-25° C*de ve kuru bir yerde
depolanmasi gereklidir. Depolama sicakligi 30°C’yi agsmamalidir. Demir ve bakir
gibi iyonlar, 6zellikle K vitamini gibi yiiksek yogunluktaki vitaminler, antibiyotikler,
baz1 oksidatif ajanlar ve bazi koruyucu maddeler probiyotikler {izerinde olumsuz

etkiye sahiptir (Karademir, 2003).

Probiyotiklerin insan saglig1 tizerinde kanitlanmis olumlu etkileri vardir (Gibson and
Roberfroid, 1995). Bu ozellikler Cizelge 2.5.’de kisaca dzetlenmistir (Karahan ve
Giivener, 1999).

Cizelge 2.5. Probiyotiklerin yararl etkileri ve etki mekanizmalarinin temeli (Karahan
ve Glivener, 1999)

Yararh Etkileri Etki Mekanizmasi

Laktoz sindirimine katki Bakteriyel laktaz ve laktozun sindirimi

Enterik  patojenlere  karsi | Bagisiklik salgilama etkisi, kolonizasyon direnci,

direng intestinal sistemin patojenleri i¢in uygun olmayan kosullara
degisimi,toksin baglama bolgelerinin yapisal degisimi, intestinal
flora populasyonlari {izerindeki etki, intestinal mukozada
agregasyon olusturarak patojenlerin baglanmasini engelleme,

patojenlerin epitel hiicrelere baglanmsini engellemek.

Bagisiklik sisteminin Enfeksiyon ve timor olusumuna karsi spesifik olmayan
diizenlenmesi savunma mekanizmasini gii¢lendirir. Antijene 6zgli immiin

yanita yardimer etki, IgA iiretimini arttirtlmasi

Kalp lipidleri ve kalp Kolesteroliin bakteri hiicresi i¢inde asimilasyonu, safra tuzu
hastaliklar hidrolazin dekonjugasyonu ile safra tuzlarmin atilimimi

arttirmak, antioksidasyon etkisi

Hipertansiyonu 6nleyici etkisi | Peptidazin siit proteinleri {izerinde etkisi sonucu olusan
tripeptidler anjiotensin-1 enzim doniisiimiinii inhibe etmesi,
hiicre duvari bilesenlerinin anjiotensin-1 enzim inhibitdrleri gibi

davranmasi

Urogenital enfeksiyonlar Uriner ve vajinal bdlge hiicrelerine adezyon, bdlgeye giiclii

kolonize olabilme, inhibitdr iiretimi (H,O,, biyosiirfaktan)

H.pylori’nin neden oldugu H. pylori inhibitorlerinin (laktik asit, bakteriosin v.b.) iiretimi
enfeksiyonlar
Hepatic ensefalopati Ureaz iireten bagirsak florasmin inhibisyonu
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Probiyotik mikroorganizma sugslarinin smiflandirilmas1 ve sec¢iminde {izerinde
onaylanmis belirli Olglitler yoktur. Bir mikroorganizmanin probiyotik olarak
secilebilmesi i¢in sahip olmasi gereken bazi kistaslar vardir (Cizelge 2.6.).
Gilintimiizde satilan probiyotiklerin bir¢cogu bu kistaslar gdz onilinde bulundurularak
secilir. Saglik agisindan yararli etkileri belirlenebilen ve fonksiyonel 6zellikleri olan
suslar elde etmek i¢in bu kistaslara sahip suslarin secilmesi gerekmektedir (Cakir ve

Cakmakgi, 2004).

Cizelge 2.6. Probiyotik se¢im Olciitleri (Cakir ve Cakmake1, 2004).

Probiyotik tiiriin ézelligi Aciklama

Insanlar icin kullanilacak Insan merkezli olmasina ragmen insanlar i¢in kullanilan Saccharoniyces
iirtinlerde insan kaynakl boulardii gibi bir drnege ragmen tiire bagl saglik etkileri acisindan bu
suslarin kullanimi1 ozellik onem tagimaktadir.

Asit ve safra tuzlarina direng Diger kullanimlar igin olmasa bile agizdan yapilan uygulamalarda

mikroorganizmanin canli kalma, metabolik aktivitesini devam ettirme ve

tutunabilme 6zelliklerinin siirdiiriilebilmesi 6nemlidir.

Mukozal yiizeylere tutunma Bagisiklik sisteminin gii¢lendirilmesi, patojenlerle yarismali rekabet,

tutunmanin engellenmesi ve kolonizasyonun engellenmesi agisindan

onemlidir.
Gida ve klinik amaglh Suslarin dogru tanimlanmalar1 ve dzelliklerinin belirlenmesi. Intestinal
kullanimlarda giivenilirlik sistemde mukozal yapiya zarar vermeyen suslarin kullanilmast.
Klinik olarak kanitlanmig ve Her bir farkli susun veya iiriiniin minimum etki dozunun belirlenmesi ve
saglik iizerine olumlu etki ¢ok tekrarli canli denemelerinin gergeklestirilmesi

Probiyotik bakterilerin giinliik tiiketilmesi gereken en diisiikk doz tam olarak
bilinmemesine ragmen, saglik iizerine yararl etki gosterebilmesi i¢in yaklagik 109-
1010 kob/g canli mikroorganizma tasimasi ve diskida 106-108 kob/g diizeyinde
olmast gerektigi tahmin edilmektedir (Berg, 1998). Minimum doz belirlenirken
probiyotik bakterilerin bagirsak sisteminde canli kalabilme yetenegi iizerinde
durulmasi gereken Onemli bir konudur. Sindirim sistemine daha kolay uyum
saglayan probiyotikler, daha zor uyum saglayanlara gore daha diisilk dozlarda

kullanilabilir (Berrada et al., 1990).

Fonksiyonel gidalarin bir parcasi olarak diigiiniilen probiyotiklerin insanlarda mide

ve bagirsak sisteminde Onemli etkilerinin bulundugu bilinmektedir. Probiyotik
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bakterilerin sagliga olumlu etkileri hakkinda bir¢ok kaynak bulunmaktadir. Yapilan
cesitli aragtirmalar sonucunda probiyotiklerin, farkli nedenlerden kaynaklanan
bagirsak rahatsizliklari, Helicobacter pylori kaynakli mide rahatsizliklari, laktoz
intoleransi, kolon kanseri, alerjik reaksiyonlar ve yiiksek kolesterol seviyeleri gibi
cesitli rahatsizliklar tizerinde olumlu etkilerinin oldugu belirlenmistir (Alp ve Aslim,

2009).

2.1.2. Prebiyotikler

Yasam stiresinin uzun oldugu bazi toplumlarda beslenmeyle alinan kisa zincirli
friikkto-oligosakkaritlerin tliketiminin fazla olmasi prebiyotik kavraminin ortaya

¢ikisinda 6nemli bir etkiye sahip olmustur (Coskun, 2006).

Viicudumuz i¢in faydali olan probiyotik mikroorganizmalarin beslenmesi ig¢in
prebiyotikler gereklidir. Bagirsak florasinin desteklenmesi i¢in genelde iki temel yol
vardir. Bunlar; probiyotik alinmasi veya prebiyotik tliketerek bagirsaklarda bulunan
yararli mikroorganizmalarin ¢ogalmasini ve gelismesini arttirmaktir (Gibson and
Roberfroid, 1995). Bagirsak florasinin desteklenerek gelistirilmesine bagli olarak
hem konak i¢in saglikli bir durum yaratilmis olup hem de bazi hastaliklarin tedavisi
ve Onlenmesi miimkiin hale gelmistir (Gibson, 2004). Bu sayede insan intestinal
mikroflorasinin besinler ile diizenlenmesi besin biliminde yeni gelismelere yol

acmistir (Y1lmaz, 2004).

Prebiyotikler; “kolondaki bir veya sinirli sayidaki bakterinin biiyiimesi veya
aktivitesini secici olarak diizenleyerek konak organizmayi olumlu yonde etkileyen,

sindirilemeyen gida bileseni” olarak tanimlanir (Roberfroid, 1998; Tannock, 1999).

Bir besin bileseninin prebiyotik olarak kabul edilebilmesi i¢in belirli 6zelliklerinin
olmasi1 beklenir. Bunlar:

e Sindirime direngli olmali,

* Kolondaki mikroflora bakterileri tarafindan hidroliz edilebilmeli,

* Konakg1 sagligi tizerinde olumlu etkileri olmals,
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* Bagirsakta bulunan yararli bakteriler tarafindan kullanilabilmelidir (Schrezenmeir

et al., 2001; Gibson, 2004;).

Besinlerde kullanilan prebiyotik ¢esitleri; laktuloz, inulin, friikkto-oligosakkaritler
(FOS), galakto-oligosakkaritler (GOS), izomaltooligosakkaritler, soya fasulyesi
oligosakkaritleri, laktosiikroz, ksilo-oligosakkaritlerdir (Cizelge 2.7.).Uzerinde en
cok calisilmis ve etkinligi onaylanmis prebiyotikler: friikto-oligosakkaritler (FOS),
inulin, galakto-oligosakkaritler (GOS) ve laktulozdur (Collins and Gibson, 1999;
Tomasik, 2003).

Prebiyotiklerden inulin tipi fruktanlarin, seker ve yag yerine kullanilabildigi,
fermente siit iiriinlerinde kivam kazandirici, tat verici olarak kullanildigi, jeller,
dondurma benzeri yiyecekler, ekmek, pasta, biskiivi gibi irlinlerde, bebek

mamalarinda kullanildig1 bilinmektedir (Roberfroid, 2000).

Inulin, friikto- ve galakto-oligosakkarit gibi karbonhidratlar kolon bakterileri igin
substrat gorevi goriirler. In vitro olarak yapilan calismalarda prebiyotikler olarak
kullanilan oligofruktoz ve inulinin, kolondaki yararli mikroflora (Lactobacillus,
Bifidobacterium gibi) tarafindan segici olarak kullanildigi, toksin {ireten
Clostridium’lar, proteolitik Bakteriodlar ve toksik E. coli gibi potansiyel patojen
mikroorganizmalarin ¢ogalmasini engelledigi ispatlanmistir (Gibson and Roberfroid,
1995).
Cizelge 2.7. Besinlerde bulunan prebiyotik ¢esitleri (Kizil ve Arslan, 2009)

Prebiyotik Oligosakkarit Oriintiisii
Frukto-oligosakkarit (FOS) B(2,1) bagh friiktoz

Inulin B(2,1) bagl friiktoz
galakto-oligosakkaritler (GOS), [Galaktoz B(1,)n3/4/6]laktoz
Gentio- oligosakkaritler B(1,6) bagh glikoz

Laktuloz Galaktizol B(4,1) friiktoz
Laktosukroz Lakto-frukto-oligosakkaritler
[zomaltooligosakkaritler [Glikoz B(1,)n6]friiktoz

Soya fasiilyesi oligosakkaritleri Rafinoz ve stakinoz karigimi
Ksilo-oligosakkaritler B (1,4) bagh ksiloz
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Bu prebiyotik cesitlerinin yaygin olarak bulundugu besin maddeleri; sogan, muz,
sarimsak, pirasa, arpa, bugday, yulaf gibi biitiin tahill1 iirtinler, kuskonmaz, domates,

enginar, bal, yer elmasi gibi besinlerdir (Van Loo et al., 1995).

Kolona kadar degisiklige ugramadan gelen prebiyotikler, burada bifidobakteriler
tarafindan hidroliz edilir ve hidroliz sirasinda “betafriiktofuranosidaz” enzimi gorev
alir. Fermantasyon islemi sonunda temel son iiriinler; CO,, H,, CHy, kisa zincirli yag
asitleri ve diger organik asitlerdir (Roberfroid, 2000; Cherbut 2002; Cummings and
MacFarlane, 2002). Prebiyotikler, intestinal mikroflorada karbon kaynagi olarak
kullanildiklarinda temel olarak laktik asit, asetik asit, biitirik asit ve propiyonik asit
gibi kisa zincirli yag asitlerini liretirken valerat, kaproat, izobiitirat ve izo-valerat gibi

yag asitlerini de iiretir (Cummings et al., 1987).

Uretilen bu kisa zincirli yag asitlerinin saghgimiz agisindan bir¢ok yararli etkisi
vardir. Asit ortaminda yararli mikroorganizmalar ¢ogalabilirken hastaliklara sebep
olan patojen mikroorganizmalar ¢ogalamaz. Kisa zincirli yag asitleri bagirsak pH 11
diistirerek bu ortamda mineral ve 6zellikle de kalsiyum emiliminin daha iyi olmasini
saglar. Fermantasyon sonucunda agiga ¢ikan bilesikler bagirsak epitel hiicreleri i¢in

de enerji kaynagi olusturur (Gibson and Roberfroid, 1995).

Kisa zincirli yag asitlerinin her birinin ayr1 bir etki mekanizmasi vardir. Propiyonik
asit, hepatik yag asidi sentezini inhibe ederek serum LDL diizeyini diisiiriir. Asetat
kuvvetli bir asit olmasindan dolay1 bagirsak pH’im1 diisiiriir. Biitirat ise kolon
hiicrelerinin yakiti olarak kullanilir, kanserli hiicrelerin ¢ogalmasini1 kontrol altina
alarak kolon kanserine etki eder (Coskun, 2006). Bunlara ek olarak prebiyotiklerin
fermantasyonu sonucunda ortaya ¢ikan metabolitlerin:

* Kolonistlerin beslenmesini saglayarak enerji ihtiyacini karsilamasi,

* Sodyum adsorpsiyonunu arttirmasi,

e Mukoza kan akisini arttirmast,

* Kan kolesterol diizeyini azaltmasi,

* Bagisiklik sistemini diizenlemesi,

* Hiicre ¢gogalmasini diizenlemesi,
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* Hiicre farklilagsmasi1 ve karsinogenez {izerine olumlu etki gdstermesi gibi bir¢ok

faydasi vardir (Yilmaz, 2004; Coskun, 2006).

Prebiyotiklerin yararli etkileri arasinda; patojen bakterilerin ¢ogalmasini inhibe
etmesi, ishalin gelisme riskinin ve kolon kanserinin riskini azaltmasi, mineral
adsorpsiyonunu arttirmasi, serum trigliserid diizeyini, hayvan deneylerinde
postprandial glikoz ve insiilin diizeylerini diisirmesi de gosterilebilir (Gibson and

Roberfroid, 1995).

2.1.3. Sinbiyotikler

Sinbiyotik terimi; probiyotik ve prebiyotiklerin birlesimini ifade eder (Gibson and
Roberfroid, 1995). Sinbiyotik bir {irtin belli kimyasal formiilden ¢ok fonksiyonel
gida olarak diisiintilebilir. Fermente edilmis siit (yogurt, kefir vb.) sinbiyotiklere
verilecek en iyi Orneklerden biridir (Wikipedia the Free Ansiklpedia, 2011). En 1yi
sinbiyotik  kombinasyonunu;  bifidobakteri ve friikto-oligosakkarit (FOS),
Lactobacillus GG ve iniilin ve bifidobakteri ve laktobasil ile FOS veya inulinin
meydana getirdigi bilesenler olusturmaktadir (Giilmez ve Giiven, 2002). Yapilan bazi
arastirmalar bazi bakterilerin (6zellikle bifidobakterilerin) gelismesi igin 6zel
beslenme kosullarina ihtiya¢ duyuldugunu gostermistir. Prebiyotiklerin 6zel besin
veya gidalara ilavesiyle belirtilen bakterilerin daha iyi artis gosterecegi belirlenmistir

(Coskun, 2006).

Sinbiyotiklerin, probiyotikler yerine kullanilmasinin temel sebebi, prebiyotik bir
besin olmaksizin sindirim sisteminde probiyotiklerin tek basina hayatta kalmalarinin
zor olmasidir. Probiyotiklerin bagirsakta yasayabilirliginin artmasi icin, zararh
bakterilerin iiremesinin azaltilmasi ve yararli bakterilerin hizla iireyebilmesi i¢in
sinbiyotikler onemlidir. Probiyotiklerin hayatta kalabilmesi i¢in gerekli besinler
olmadan bu probiyotik mikroorganizmalarin diisiik pH, oksijen ve sicakliga karsi
dayanikliliklar1 biiyiik oranda azalmaktadir buna ek olarak yerine gecebilecek diger
bakterilerle de rekabet etme diizeyi diismektedir. Bu yiizden sinbiyotik {iriinler tek

basina probiyotik veya bir prebiyotikten daha iyi bir verim saglarlar (innvista, 2011).
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2.1.4. inulin

En iyi bilinen prebiyotik 6rneklerinden biri; inulin tipi fruktanlar, inulin ve friikto-
oligosakkaritlerdir. Inulin, diiz zincirli B-(2—1) baglariyla bagh fruktoz molekiilleri
(n~35) ile ugta slikroz molekiiliinden bir polifriiktan yapidir. (Edelman ve Jefford,
1964). Sekil 2.3.’de inulinin kimyasal yapis1 verilmistir (Geng, 2007). Lifler sinifina
ait, polimerizasyon derecesi (baglh friikktoz birimi sayisi) 60’a ulasan dogal bir
polisakkarittir. Inulindeki friiktoz birimleri beta-(2-1)-glikozidik bagiyla baglanirlar.
Inulin tipi fruktanlar, yapilarinda bulunan friikktoz monomerlerindeki anomerik
karbonunun (C;) PB-konfigiirasyonundan dolay1 insanlarin ince bagirsaklarinda
hidroliz olmazlar bu 6zellikleri sayesinde “sindirilemeyen” oligosakkaritler olarak
siniflandirilirlar (Delzenne ve Roberfroid,1994; Roberfroid ve Slavin, 2000). inulin
genel olarak koklerde ve kok saplarinda bulunur ve gerektiginde birgok bitki
tarafindan enerji saglamak amaciyla kullanilabilmektedir (Kim et al., 1997; Cho et

al., 2001).

Inulinler ( n: friiktoz birimi sayis1, py: piranoz )

e Terminal glikozlu 1ise; beta-D-glikopiranozil-[beta-D-fruktofuranosil]u.1)-D-
friktofuranoz ( GpyF, ) olarak,

* Glikoz icermiyorsa; beta-D-friiktopiranozil-[ D-friiktofuranozil ] y.-1)-D-
frikktofuranoz ( F,yF, ) olarak adlandirilir (Wikipedia the Free Ansiklopedia,
2011).
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Sekil 2.3. Inulinin kimyasal yapisi (Geng, 2007)
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Suda c¢oziinebilirlik, fermente edilebilirlik vb. 6zelliklerinden dolay1r inulinin
¢Oziinebilir nigasta yapisinda olmayan polisakkarit (NOP) gibi davranis gosterdigine
inanilmaktadir (Meehye, 2002). Inulinin NOP’lerden ayricit &zelligi, segicici bir
sekilde bakteri gelisimini uyarmasidir. Inulin; sindirim kanalinda bifidobacteria,
lactobacilli ve belli basgh biitirik asit iireten yararli bakterilerin gelismesini secici
olarak uyarirken (Hold et al., 2003) aym1 zamanda Clostridium perfiringens gibi
patojenik bakterilerin ¢ogalmasini da durdurabilmektedir (Zentek et al., 2003).
Inulin ve oligofruktozlar Lactobacillus ve Bifidobacterium tiirleri gibi normal
bagirsak floras1 tarafindan diger grup bakterilere gore daha etkin olarak
kullanilabilmektedir. Bu mikroorganizmalar inulin ve oligofruktozu fermente ederek
kisa zincirli yag asitleri (KZYA) ve laktat olusturarak patojenik mikroorganizmalarin

gelisimini sinirlayacak asidik bir ortam yaratmaktadirlar (Asan ve Ozcan, 2006).

Insan viicudunda nisastanin sindirimini saglayan enzimlerden pitalin ve amilaz
inulini sindiremez. Bu ylizden, iniilin sindirim sisteminden pargalanmadan geger.
Inulini metabolize edebilen bakteriler sadece kolonlardaki bakterilerdir. Diizenli
olarak kullanildiginda inulinin, kolondaki bifidobakterilerin geligimini arttirdigi
bilinmektedir. Buna karsin Bacteroides, Clostridia ve Escherichia coli gibi patojen

izerinde inhibitor etki gosterir (Roberfroid and Delzenne, 1998).

Inulin ilk olarak 1804’de Alman bilim adami, Rose tarafindan Inula heleniu un
kaynayan sudan ekstraksiyonu ile “bitki kokiiniin kendine 6zgii bir maddesi” olarak
izole edilmistir ve bu madde 1818’de Thomson tarafindan “inulin” olarak
adlandirilmigtir. 1864°de Alman bitki fizyolojisti; Julius Sachs; Dahlia, Helianthus
kokleri ve Inula helenium’un koklerindeki inulin kiiresel kristal yapisini tespit
edebilmek i¢in mikroskop kullanan ve fruktanlar iizerine arastirma yapan ilk bilim

insanidir (Franck and De Leenheer, 2005).

Insanlar tarafindan tiiketilen hindibadan inulinin ilk temel {iretimi, mide, karaciger ve
bobrekler lizerinde yararl etkileri olduguna inanan ”Pedanios Dioscoride” tarafindan
gerceklestirilmistir. 1874’de Kiilz tarafindan yapilan aragtirmalarda giinliik 50-120

gramlik dozlarda inulin tiiketen diyabetli hastalarin idrarinda sekerin olmadig tespit

23



edilmistir. 19. yiizyilin sonlarinda yapilan calismalarda giinliik 40-100 gramlik
dozlarda saf iniilin tiiketen diabet hastalarinin daha saglikli oldugu ortaya konmustur

(Franck and De Leenheer 2005).

Inulinin dogal kaynaklari; hindiba, andiz otu, karahindiba ¢icegi, yerelmasi, yabanil
patates, dulavratotu, sogan, sarimsak, pirasadir. Cizelge 2.8.’de inulinin baz1 bitkisel
kaynaklar1 ve inulin diizeyleri (Franck and De Leenheer, 2005) verilmistir. Bu
bitkilerden hindiba yiiksek miktarda inulin igermektedir ve endiistriyel anlamda
inulin tretiminde yaygin olarak kullanilmaktadir (De Leenheer ve Hoebregs, 1994).
Cizelge 2.9.°da hindibadan elde edilen inulinin o&zellikleri (Franck, 2002)
sunulmustur. Hindibadan elde edilen inulin tadinin aci olmasindan dolay1 insanlar
tarafindan dogrudan tiiketilemez. Inulin, dogal bir tada ve diisiik viskoziteye sahip
oldugu i¢in yaygin olarak standart gida formuna sahip yiiksek lifli gidalarin
tiretiminde, fonksiyonel gidalarda ve diyet iiriinlerinde kullanilabilmektedir (Niness,
1999). Seker, yag ve un yerine de kullanilabilir. Inulin, seker ya da karbonhidrat
kalorisinin %75’ini ve yag enerjisinin %33’linli igerir. Kan sekeri ilizerinde etkisi
minimum diizeydedir. Friikktozun tersine insiilemik degildir ve trigliseriti yiikseltmez.
Diyabetlerde, trigliseriti diizenler ve kan sekeriyle ilgili hastaliklarin kontroliinde

yardimci olur (Hammaddeler, 2011).

Cizelge 2.8. Baz1 bitkisel kaynaklar ve inulin diizeyleri (Franck ve De Leenheer,

2005)

Kaynak Kullamlabilir Kisim Inulin I¢erigi (%)
Sogan Yumru 2-6
Yerelmasi Yumru 14-19
Hindiba Kok 15-20
Pirasa Yumru 3-10
Sarimsak Yumru 9-16
Enginar Yapraklar ve gobek 3-10
Muz Meyve 0,3-0,7
Cavdar Tahil 0,5-1
Arpa Tahil 0,5-1,5
Dulavratotu Kok 3,5-4,0
Kamas Yumru 12-22
Yemlik otu Kok 4-11
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Cizelge 2.9. Hindiba inulin ve yiiksek performansli inulinlerin fiziko-kimyasal
ozellikleri (Franck, 2002)

Fiziko kimyasal karakteri Hindiba Inulin Yiiksek  Performansl
(HP) Inulin

Kimyasal yap1 GF, (2<n<60) GF" (10<n<60)

Ortalama polimerizasyon derecesi 12 25

Kuru madde (%) 95 95

Inulin/oligofriiktoz igerigi (% kuru madde) 92 99.5

Seker igerigi (% kuru madde) 8 0.5

pH (10% a/a) 5-7 5-7

Siilfatl kiil (% kuru madde) <0.2 <0.2

Agir metaller (ppm kuru madde iizerinde) <0.2 <0.2

Gortinilis Beyaz goriiniis Beyaz goriiniis

Tat Dogal Dogal

Seker orani (siikrozunki 100% iken) 10% Hig

25° C ‘deki suda ¢oziiniirliik (g/1) 120 25

10° C de (%5) lik suda viskozite 1.6 24

Insan ve hayvan saglig1 acisindan prebiyotiklerin yararli etkileri sadece enfeksiyon
ve hastaliklara kars1 direnci artirmakla ya da bakteriyel fermantasyonla sindirilmeyen
besin maddelerinden yararlanilmasini artirmakla sinirli olmayip lipid metabolizmasi
lizerinde de yararli etkiler yaratabildigi belirtilmektedir (Van Loo, 2007). Ornegin
gontlli insanlar tizerinde yapilan denemelerde iniilinin serum kolesterol diizeyini
azalttig1 goriilmiistiir (Davidson et al., 1998; Brighenti et al., 1999). Aymi sekilde
inulinin fare (Trautwein et al., 1998) ve kopeklerde (Diez et al., 1998) de kolesterol
diisiirticti  etkisinin  oldugu kanitlanmistir. Bazi eriyebilir bitki liflerinin
hipokolesterolemik etki mekanizmasinin nétral steroid ve safra asitlerinin
salgilanmasindaki artisa ya da propiyonik asit gibi fermantasyon yan {irlinlerinin
sentezindeki artisa bagl olarak karacigerdeki kolesterol sentezindeki azaligla ilgili
olabilecegi ileri siiriilmiistir (Chen et al., 1984). inulin iizerine yapilan diger
caligmalarda sicanlar ve insanlar iizerindeki deneylerde inulin tipi fruktanlarin esas
olarak kalsiyum ve magnezyum gibi minerallerin emilimini uyardigi ve kemik
saghigl lzerine yararli etkiler yaratabildigi belirlenmistir (Scholz-Ahrens and

Schrezenmeir, 2002). Inulin tipi fruktanlarm mineral emilimini uyararak kemik
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mineral i¢eriginde iyilesme yaratmasinin altinda yatan mekanizmanin kalin bagirsak
ve Ozellikle sekumda kisa zincirli yag asitleri (KZYA)’ nin fermantasyonu sonucu
bagirsak i¢i pH diizeyinin diismesi ve buna bagl olarak minerallerin eriyebilir

olmasinin sebep oldugu belirlenmistir (Le Blay et al., 1999).

Iniilinin  yapisindaki p-(2—1) baglarm1 pargalayarak glikoz ve friiktoz
monermerlerini agiga ¢ikaran enzim, iniilinaz enzimidir (Van Damme and Derycke,
1983). Sekil 2.4."de iniilinaz enziminin etki mekanizmas1 goriilmektedir (Oziisaglam,

2009).

= HoOH
-]
-
OH
ek .
oH <2
CHoOH
L B-(2—1) fruktoz dniteleri
O
CHo
oH | =
CHzOH =] O el inulinaz
@‘
CH
L OH I| = |
CHOH o O

Sekil 2.4. Iniilinaz enziminin etki mekanizmasi (Oziisaglam, 2009)

Iniilinaz enzimi, Aspergillus, Penicillium, Rhizopus ve Fusarium  gibi funguslar,
Kluyveromyces gibi mayalar, Flavobacterium multivorum, Bacillus subtilis,
Arthrobacter sp., Bacillus polymyxa, Bacillus stearothermophilus, Clostridium
thermosuccinogenes gibi bakteriler ve bir¢ok mikroorganizma tiiri tarafindan
sentezlenebilmektedir (Oziisaglam, 2009). Bu mikroorganizmalar tarafindan
sentezlenen inulinaz enzimimin etkin oldugu maksimum pH araligi 3,5- 8,5
araligidir, maksimum sicaklik aralig1 ise 28-34 °C arasidir. Buna karsin bazi 6zel
suslarin etkinlik gosterdigi sicaklik araligi 40-50 °C dolaylarindadir (Gern et al.,
2001).

Inulinaz enzimi ilk defa bitkilerden izole edilerek kullamlmustir (Allais et al., 1987).

Inulin sentezinde gérev alan ekzoinulinazlar (8-D-fructopyranoside fructohydrolase,
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EC 3.2.1.80) ugtaki B-(2—1)-friikktofuranosidik baglar1 pargalarken, endoinulinazlar
(B-D-fructanohydrolase EC 3.2.1.7) inulinin igteki baglarini hidrolize ugratarak
inulo-oligosakkaritlerin olusmasii saglar (Oziisaglam, 2009). Inulinin ekzoinulinaz
ile hidrolizlenmesi sonucu GRAS statiisiine sahip bir tatlandirict olan friikktoz surubu
elde edilir (Byun and Nahm, 1978). Friiktozun viskozitesi oldukca disik,
¢cOziinlirliigli ise oldukca yiiksektir; ayrica diisilk kalorili bir tatlandirici olma

ozelligine sahiptir. Bu 6zelliklerinden dolay1 siikroz yerine kullanilabilecek alternatif

bir tatlandiricidir (Pandey et al., 1999).

Inulinden, asit hidroliziyle ya da enzimatik hidrolizi (Inulinin kismi hidroliz
mekanizmasi sekil 2.5.¢ de 6zetlenmistir) yontemiyle friiktoz birimleri elde edilebilir
ancak, inulinin yiiksek sicakliklarda asitle hidrolizlenmesi islemleri sonucunda
difriktoz anhidrid gibi istenmeyen yan {iriin ve renk degisikligi meydana
gelebilmektedir, buna bagli olarak da elde edilen verim diisiik olmaktadir
(Matsumoto and Yamazaki, 1986). Endiistriyel anlamda inulinden friiktoz elde
edilmesinde karsilagilan bir diger sorun ise; inulinin soguk suda ¢6ziinme 6zelligi
olmayrp 55 °C’de ancak %5 oraninda ¢oziinebilmesidir. Inulinin hidrolizinden
ylksek oranda verim saglamak ve karsilagilan sorunlari ortadan kaldirmak igin
hidroliz islemi inulinin ¢oziiniirliigiiniin yliksek oldugu 60 °C gibi sicakliklarda

gergeklestirilmelidir (Vandamme and Dercyke, 1983; Allais et al., 1987).

inulin tipi
fruktanlar
Inulin GgyFy D oligofruktoz
n=2'den 60'a; DP ;=12 endo-inulinaz
n=2'den 60’a; DP4=4

fiziksel ayurma

f-fruktosidaz

GyyFrnve Fi Fy
n=2'den 7,10,60%a

Inulin yiiksek dereceli an;_]r_r:/ siikroz
GyyFa >
n=10°den 60°a; DP ;=25

Sinerjil

Sekil 2.5. Inulinin kismi hidroliz mekanizmas1 (Roberfroid, 2005)
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2.1.5. Friikto-oligosakkaritler

Friikto-olisakkaritler, bir glikoz veya frilkktoz birimine bagl friikktoz iinitelerinin
birlesmesinden olusur (Gibson and Roberfroid, 2008). Inulinlerin hidrolize
edilmesiyle, polimerizasyon derecesi 2-10 arasinda degisen diisiik molekiil agirlikli
oligomerler, yani friikkto-oligosakkaritler meydana gelir. Molekiill formiilii
CenHion120sn41°dir. Molekiil agirligr n’e baghdir. Oligofruktoz olarak da bilinen
(Niness, 1999) FOS’lar sindirilememeleri, tatlandiricilik 6zellikleri ve prebiyotik
Ozelliklerinden dolay1r son yillarda beslenme alaninda 6nemli bir yer edinmistir

(Roberfroid and Slavin, 2000).

Friikto-oligosakkaritler;

* a-(1-2) ile bagh bir glikoz tinitesi, iki friiktoza baglandiginda 1-kestoz (GF>),

* {i¢iine baglandiginda nistoz (GF3),

o dordiine baglandiginda 1°-fritkkto-fronozilnistoz (GFs) (Sekil 2.6.) vb. olarak
adlandirilir (Hammaddeler, 2011).

FFy,- tipindeki friikto olisakkaritler “inulo- oligosakkaritler” olarak da bilinmektedir
(Roberfroid and Delzenne 1998). GF, ve FF,- tipi molekiillerin her ikisinin de
prebiyotik  oOzellikleri, bifidobakteriler tarafindan ayni1 oranlarda fermente

edilebilmesinden dolay1 benzerdir ( Yildiz, 2011).

Yapidaki diger birimler B(1-2) glikozidik bagi ile baglanir. 1-Kestoz en kiigiik FOS
bilesenlerinden  bir tanesidir. Izokestoz veya 1,l-kestotrioz olarak da
isimlendirilmektedir (Lewis, 1993). Degisik friikkto-oligosakkaritlerin kimyasal yapisi
sekil 2.6’da gosterilmistir (Elrayeh, 2006). Molekiil yapilarindaki glikozit baglariyla
bagli frikktoz yapisindaki anomerik karbonun (C,) B-konfigiirasyonundan dolay1

insan sindirim enzimleri tarafindan sindirilemezler (Gibson and Roberfroid, 2008).

Friiktozil-glikoz bagi daima B-(2«»>1) seklinde iken friiktozil-frikktoz baglar1 -
(2—1) yapisindadir. Friikto-olgosakkaritler; bagli olan molekiiliin tiirti (GF,, 2<n<9
ve FFy,, 1<m<9) ve sayisina (polimerizasyon derecesi, dp) bagl olarak adlandirilirlar

(Waterhouse and Chatterton, 1993).
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Sekil 2.6. Degisik frukto-oligosakkaritlerin kimyasal yapis1 (G:glukoz, F:fruktoz, n
veya m molekiillerdeki fruktoz sayisini gostermektedir) (Elrayeh, 2006)
Friikto-oligosakkaritlerin bulundugu temel besin kaynaklar1 arasinda bugday, sogan,
muz ve sarimsak, pirasa, yerelmasi, hindiba, yabani sogan, kuskonmaz ve bezelye
yer almaktadir. Arpa ve ¢avdar gibi bazi tahillar da FOS igermektedir (Cho et al.,

2001).

Giinliik bir diyetle Kuzey Amerika'da 75 kg agirligindaki bir insanin giinde 1-4 gram
FOS tiikettigi, Avrupa' da ise ortalama FOS tiiketiminin 3-11 gram oldugu
saptanmustir. Glinde 4-10 gram FOS tiiketildiginde bifidojenik etki goriilecegi ve bir
porsiyon pirasa yemegi, bir kiiclik boy muz, bir kiiciik boy sogan ve sarimsak
tilkketimin gilinliik prebiyotik gereksinimini karsiladig bildirilmektedir (Moshfeg et
al., 1999).

FOS’lar fermente olduklarinda kalsiyum, magnezyum gibi minerallerin emilimlerini
artirmakta, serum glikoz ve kolesterol diizeyini azaltmaktadir (Gibson and
Roberfroid, 1995; Tannock, 1999). Fermantasyonlar1 sonucu olusan kisa zincirli yag
asitleri (biitirat, propiyonat, asetat), sodyum ve su emilimini artirmakta ve

gastrointestinal sistemin diizenlenmesinin yan1 sira, mukozanin kan akimini artirarak,
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kolon epiteli lizerinde etki gostermektedir. FOS’lar sahip olduklar1 probiyotik
ozellikten dolayr FDA (Food and Drug Administration-Gida ve Ilag Kurumu)
tarafindan GRAS (Generally Recognized As Safe-Giivenli Olarak belirlenmis)
statiisiine sahip bir bilesen olarak tanimlanmistir (Godshall, 2007).

FOS’in kanitlanmis saglik etkileri sunlardir:

o Ust gastrointestinal sistemde ya hidrolize olur ya da emilir (Molis et al., 1996),

* Kolondaki bakterilerin gelisimini destekler, patojenik olanlar1 inhibe eder
(Roberfroid, 1998),

e Lipidemi ve/veya kolesterol diizeylerini azaltir (Roberfroid and Delzenne,
1998),

» Kalsiyum, magnezyum, fosfor, demir emilimini artirir (Itsaranuwat, 2003),

* Kanser olusturucu hiicreleri inhibe eder (Nzeusseu et al., 2006),

* Osteoporozu Onler ve kemikleri giiglendirir (Tungland and Meyer, 2002),

» Kardiovaskiiler hastalik riskini azaltir (Roberfroid, 2000),

* Obezite riskini azaltir ve 2. tip diyabeti 6nler (Franck, 2002),

Friikto-oligosakkaritler teknolojik oOzellikleri ve besin degerlerinden dolayr gida
endiistrisinde siklikla kullanilmaktadir. Cizelge 2.10.°da FOS’larin yiyecek ve
iceceklerdeki kullanimi 6zetlenmistir (Franck, 2002). FOS; ekmek ve tahill
tiriinlerde nemi muhafaza etmek icin, ¢erez liriinlerinde gevrekligi arttirmak, raf
Omriinii uzatmak i¢in kullanilmaktadir. Dondurulurmus gidalarda kolay iiretim
saglamaktadir. Seker ve glikozun tiim teknolojik ozellilerini tasimaktadir ve ¢ogu

zaman sadece kiigiik bir uyum islemi gerektirmektedir (Franck, 2002).

Hindiba ve yer elmasi yiiksek derecede inulin ve FOS igerdiginden ticari anlamda
FOS hindiba koklerinden sicak su ile ekstrakte edilerek elde edilir. Inulinin kismi
olarak hidrolizlenmesi (endoinulinaz EC 3.2.1.7 kullanilarak) veya asidik yontemle
FOS iiretilebilmektedir. Uretilen bu FOS bilesiklerinin polimerizasyon derecesi 6-7

arasinda olmaktadir.
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Cizelge 2.10. Friikto-oligosakkaritlerin gidalarda kullanimi1 (Franck, 2002)

Kullanim alan Fonksiyonellik Dozaj
(Y%ow/w)
Siit tirtinleri Seker ve yag ikamesi, tatlandiricilarla sinerjist 2-10

etki olusturma, yapiy1 iyilestirme, kopiik

stabilitesini saglama, lif ve prebiyotik

Dondurulmus tatlilar | Seker ve yag ikamesi, donma noktasini 5-12
diislirme tatlandiricilarla sinerjist etki

olusturma, lif ve prebiyotik

Firmmlanmis gidalar | Lif ve prebiyotik, nemin muhafazasi, seker 2-25
ve ekmek ikamesi

Kahvaltilik Lif ve prebiyotik, gevreklik 2-15
gevrekler

Meyveli icecekler Seker ikamesi, tatlandiricilarla sinerjist etki 5-50

olusturma, yapiy1 iyilestirme, lif ve prebiyotik

Fruktooligosakkaritlerin sentezinden sorumlu iki temel enzim vardir. Bunlardan
birincisi; verici siikroz yapisindan alici siikroz yapisina friiktozil gruplarimi transfer
ederek 1-kestotrioz iireten siikroz:siikroz friiktozil transferaz (1SST) (EC 2.4.1.99)

enzimidir.1 SST enzimi sadece iki siikroz ile ¢alisir. Dolayisyla reaksiyon:
Siikroz+siikroz— D-Glukoz+ I-Kestotrioz

seklinde gerceklesir. Friikto-oligosakkaritlerin sentezinden sorumlu bir diger temel
enzim ise; polimerizasyon derecesini arttiran 1-friiktofuranozil transferaz (1FFT)
(EC.2.4.1.100) enzimidir. Bu enzim diger FOS bilesenlerinin {iretilmesini saglar

ancak bu enzim siikrozdan 1-kestoz iiretmez. Katalizledigi reaksiyon ise :

(1,2-B-fruktozil),+(1,2-B-D-fruktozil),—(1,2-B-D-fruktozil ), +(1,2-B-Dfruktozil ),
reaksiyonudur.Bu iki enzim genel anlamda bir¢ok bitkide bulunmaktadir. Oraftinin
elde edildigi Cichorium intybus (hindiba) bitkisinde en ¢ok GF, tiirii FOS bileseninin
mevcut oldugu bildirilmektedir (Yildiz, 2011).
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Sekil 2.7. GF, tipi FOS’larin mekanizmasi (Y1ldiz, 2011)

2.2. Zeolitler

Zeolit, ilk kez 1756 yilinda isvegli mineralog Fredrich Cronstdet tarafindan mineral
grubu olarak tanimlanmistir (Meier, 1968). 200° C‘ye kadar 1sitildiginda kopilirmesi

nedeniyle Yunanca “kaynayan tag” anlamina gelen “Zeolite” diye isimlendirilmistir

(Polat ve ark., 2005).

Zeolit tiirlerinin sahip olduklar1 kristal yapilarmin ¢éziimlenmesi 1930°lu yillara
dayanmaktadir. 1927 yilinda x-1s1inlar1 kirtniminin, mineralleri tanimlamak amactyla

kullanilmaya baglanmasindan sonra, ilk kez 1930 yilinda Taylor tarafindan zeolitin
kristal yapist belirlenmistir (Dikmen, 2008). Daha 6nceleri dogada bulunan zeolitin
oldukca az miktarda oldugu yoniinde tahminler yapilmistir. Bu durum géz Oniine
aliarak Birlesmis Karpit Anonim Sirketi (Union Carbide Corporation)’nin 1948’de

baslattig1 ilk aragtirmalar olumlu yonde sonuglar vermis ve boylelikle yapay zeolitler

tiretilmeye baslanmistir (Danabag, 2009). Zeolit, ticari olarak 1960’lardan sonra
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iiretilip pazarlanmaya sunulmustur. Ulkemizde ise varligi ilk defa 1971 yilinda tespit

edilmistir (Ayan, 2001).

Daha sonralar1 gergeklestirilen ¢alismalarda 150’yi askin zeolit yapist bulunmustur.
Bu zeolit ¢esitlerinden 40’1 dogal formda, geriye kalan zeolit g¢esitleri ise yapay
formdadir. Analsim, kabazit, klinoptilolit, erionit, ferrierit, heulandit, laumontit,
mordenit ve fillipsit yaygin olarak bulunan dogal zeolit tiirleridir. Zeolit A, X, Y ve
ZSM-5 ise en c¢ok lretilen yapay zeolit tiirlerindendir (Alp, 2005; Tepe ve ark.,
2005). Yapay zeolit iiretiminin pahali olmasindan dolayr zaman igerisinde dogal
yataklarin bulunmasi i¢in ¢alismalar hizlandirilmis ve sonugta diinyanin bir¢ok

yerinde dnemli zeolit yataklar tespit edilmistir (Aybal, 2001).

Giliniimiizde diinyada ilk sirayr 61000 ton zeolit iiretim kapasitesiyle Japonya
almaktadir. Tiirkiye’de milyarlarca tonluk zeolit rezervlerin oldugu tespit edilmistir.
Ankara — Polatli — Miilk — Oglak¢1 Bolgesi ile Bigadi¢, Saphane, Gediz, Emet,
Gordes Bolgeleri zeolit yataklarmin yogun olarak bulundugu boélgelerdir. Bu
yataklardan sadece Ankara — Polath Bdlgesi’'nde yer alan yatakta, analsim ve
klinoptilolit  tiiri  zeolite birlikte rastlanmaktadir. Dogantepe Bolgesi’nde
klinoptilolite ek olarak mordenit tiirii zeolite de rastlanmaktadir (Sarioglu, 2005).
Diger yataklarda ise sadece klinoptilolit bulundugu bildirilmistir (Aybal, 2001;
Sarioglu, 2005). Ik yapilan denemelerde, iilkemizde bulunan zeolit minerallerinin
bircok alanda kullanilabilir 6zellige sahip oldugu bildirilmistir. Ancak, gereken
ilginin tam olarak gosterilmemesinden dolay1r bu mineral kaynaklarindan yeterli

miktarda fayda saglanamamistir (Danabas, 2009).

Zeolitler, alkali ve toprak alkali metal katyonlar1 ile su molekiilleri igeren aliiminyum
silikat kristal yapidadirlar. Kristal iskelet yapisi aliiminyum, silisyum ve oksijenden
meydana gelmektedir ve bu kristal iskelet yapismim en kiigiik yap1 birimi [SiO4 1*
veya [AlO4 ] dértyiizliisiidiir (Olgun, 2004). [SiO4 ] ve [AlO4 ] dortyiizliisii sekil
2.8.’de verilmistir (Alpan, 2007). Zeolitler, iskelet yapisindaki Si/Al oranlar1 ile
katyon tiiri ve miktarlarindaki degisikliklere ragmen, “(MH,MH)dy/d[(AlySix_
y)xO2x].nH,O” genel formiililyle gosterilirler (Ozklrlm ve Yoriikogullar, 2005).
Burada M, bir alkali katyon ve genellikle Na" veya K, nadiren de Li"; M ise bir

33



toprak alkali katyondur ve genellikle Mg™, Ca™, Fe™, nadiren de Ba™, Sr'>’dur

(Aybal, 2001).

) \

O "

Sekil 2.8. [Si04 ] ve [AlO4 | dortyiizliisti (Alpan, 2007).

Zeolitlerin iskelet yapisindaki birincil yapir {initelerinin birlesmesi ile tek ve cift
halkal1 ikincil yapi {initeleri meydana gelir. Bunlarinda {i¢ boyutta, farkli sekillerde
birlegsmesi sonucunda ise zeolitin bal petegine benzeyen, gozenek ve kanallarini
iceren, kristal yapisi olusur (Alpan, 2007; Danabas, 2009). Sekil 2.9.’da zeolitin
kristal yapisi detayli olarak gosterilmistir (Olgun, 2004). Sekil 2.10.’da zeolitin
fiziksel yapis1 ve degisik tane boyutlu tiriinler verilmistir (Ayan, 2001).

Bolge 11

Bialge 1

@ Zat iyonun

Balge I"deki I
veri @ Zit iyonun
’ Bolge II"deki yeri

a) b) c)

Sekil 2.9. Zeolitin kristal yapisinin gosterimi a) Hegzagonlardan olusan oktahedran
yapi icerisindeki zit iyonlarin yerlestigi  kafesi (Bolge I). b) 8 iiyeli halkadan
olusan ve zit iyonun o kafesine (Bolge II) erisimini saglayan pencere. c) a kafesini
olusturan birimlerin kiibik yapis1 (Olgun, 2004).
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Sekil 2.10. Dogal zeolit ve degisik tane boyutlu tiriinler (Ayan, 2001).

Bu kanallar zeolitlerin en 6nemli yapisal 6zelligidir (Vedrine, 1992). Zeolitlerin
kanal boslugu 2-12 °A arasinda degisir. Olusan kanal bosluklarinin hacmi toplam
hacmin genellikle % 20-50’si arasindadir (Alpan, 2007; Demirel ve ark., 2010).
Cizelge 2.11.’de baz1 zeolit tiirleri ve gdzenek boyutlar verilmistir (Olgun, 2004).

Cizelge 2.11. Bazi1 zeolit tiirleri, gozenek ¢aplar1 ve bozunma sicakliklar1 (Olgun,

2004)

Tip Birim hiicre Bilesimi Bosluk Gozenek Isil Si/Al

Hacmi Cap1 (°A) bozunma orani

(ml/ml) sicaklig1

°O
Zeolit A Nalz(AIOZ)lz(siOZ)lz 0,47 4,2 700 1
Zeolit X Naggs(AlO,)56(Si02)106 0,50 7,4 772 1,23
Zeolit Y Nase(AlO,) 56 (Si02)40 0,48 7.4 793 2,43
Mordenit Nag(AlOy) 5 (Si07)136 0,28 6,7x7,0 1000 5,0
Zeolit ZSM-5 | (Li,Na)y(AlO,),(S102)3 2m 0,53 - - >10
Klinoptilolit Nag(AlO,)6(S10,)50 0,34 8(3,3x4,6) - 5
10(3,0x7,6)

Silikat-1 Sig6019:F4(TPA), - 5,4 - 00

Zeolitler 350-400°C’ye kadar birka¢c saat 1sitilirsa, yapisinda bulunan su
gbozeneklerden ayrilir. Kanallardan gecgebilecek biiyiikliikte olan molekiiller kanal

igerisine sizarak gozenek yiizeylerine tutunurlar. Zeolit yapiya giremeyecek daha
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bliyiik molekiiller ise digarida kalirlar. Bu olay zeolitlerin, “molekiiler elek” gorevi

yaptigim1 ifade eder. Bu o6zellikleri sayesinde zeolitler genellikle iyi bir adsorban

olarak kullanilir (Alp, 2005; Dikmen, 2008).

Zeolit mineralleri yapisindaki su molekiillerini ortama verebildikleri gibi, geri de

alabilirler. Zeolitten su molekiillerinin uzaklagmasi sirasinda, elektrik yiik dengesinin

de etkisiyle zeolitin yapisindaki katyonlardan bazilar1 da disariya atilabilmektedirler.

Zeolitin iyon degistirme kapasitesi, yapisinda ne kadar az katyon bulundurursa o

oranda artar (Danabas, 2009). Zeolitlerin katyon degisim &zellikleri belirli

parametrelere baglidir. Bunlar:

Zeolitin kristal yapisi,

Katyonun cinsi, boyutu, yiikii,
Cozeltideki katyonun derisimi,

Cozeltide katyonla birlesen anyonun tiiri,

Sicaklik ve ¢oziicii tiiriidiir (Akdeniz, 1999).

2.2.1. Zeolitlerin kullanim alanlari

Zeolitler, karakteristik 0Ozelliklerinden dolay1r ticari anlamda bir¢cok alanda

kullanilmaktadir. Zeolitlerin bu 6zellikleri:

Kristal yapilar icerisindeki diizgiin molekiiler boyutlu kanal sistemleri,
Katyon degisim o6zellikleri,

Gaz ve su buhar1 adsorpsiyonu,

Katalitik 6zellikleri,

Elektriksel iletkenlik,

Yiiksek hidratasyon enerjisi, diisiik yogunluk ve bosluk hacmi seklinde

stralanabilir (Alp, 2005).

Zeolitlerin endiistrideki kullanim alanlari; kirlilik kontrolii, enerji, tarim-hayvancilik,

maden-metaliirji ve diger alanlar olmak {izere 5 ana boliimde toplanabilir

(Madencilik Ozel Ihtisas Komisyonu Raporu, 2001).
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2.2.1.1. Kirlilik kontrolii

Iyon degistirme ve adsorpsiyon ozellikleri sayesinde, zeolitler kirlilik kontroliinde

giderek artan bir kullanim alanina sahiptir (Dikmen, 2008).

a. Radyoaktif Atiklarin Temizlenmesi: Niikleer santral atiklarindan kaynaklanan
ve cevre sagligi agisindan tehdit olusturan Sr™°, Cs"7, Co®, Ca® gibi izotoplar,
zeolitler tarafindan tutulabilmektedirler. Boylece atik sudan alinan radyoaktif
atiklar, zeolitlerle birlikte gomiilerek etkisiz hale getirilebilir. Bu alanda,
klinoptilolit ve mordenit gibi asitlere dayanikli zeolitler kullanilmaktadir
(Faghihian et al., 1999).

b. Atik Sularin Temizlenmesi: Sehir ve endiistri tesislerinin atik sularinda
bulunan azot bilesikleri (6zellikle amonyum) ve metal iyonlar1 (Pb, Cd, Fe, Cu,
vb.) balik ve diger su faunasina toksik etki yapmanin yani sira bu faunanin
beslenmesi i¢in gerekli alglerin iiremesini de engellemektedir. Bu nedenle atik
sularda bulunan azot ve istenmeyen bazi agir metal katyonlar1 (6rnegin Pb*%)
zeolitler tarafindan tutulmaktadir. Bu alanda klinoptilolitin kullanilmasiyla
azotun fazlasi tutularak zararsiz hale getirilir (Oter, 2002).

c. Baca Gazlarimin Temizlenmesi: Zeolitlerin adsorplayic1 6zellikleri ile petrol
ve komiir kullanan tesislerin bacalarindan ¢ikan CO,, SO, ve diger kirletici
gazlar ayrilabilmektedir. Mordenit ve klinoptilolitin bu alandaki uygulamalarda
oldukca iyi sonuglar verdigi yapilan ¢alismalarla ortaya konmustur (Cetinel ve
ark., 1996).

d. Petrol Sizintilarmmin Temizlenmesi: Bu alanda aktiflestirilmis zeolit,
genlestirilmis perlit, sodyum karbonat, tartarik asit ve %20 metilsiloksan igeren
bir baglayiciyla peletlenmis halde kullanmaktadir. Ozgiil agirhig: 0,5 gr/em’ ve
yag adsorblama kapasitesi 0,97 gr olan bu malzeme, 200 saat suda yiizebilmekte
ve adsporblama 0Ozelligi sayesinde ylizeydeki petrolii temizleyebilmektedir
(Madencilik Ozel Ihtisas Komisyonu Raporu, 2001)

e. Oksijen Uretimi: Su ve hava kirliliginin neden oldugu oksijen azlig1 yasam igin
onemli bir sorun olusturmaktadir. Akarsu ve gollerdeki oksijen eksikligi, bu

ortamlarda yasayan balik ve bitkilerin nesillerinin tiikenmesine sebep olurken
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kapali bir mekandaki oksijen azlig1 insan sagligini tehdit etmektedir. Bu gibi
durumlarda zeolitlerin azotu se¢imli adsorplama 6zelliklerinden yararlanarak bu
ortamlara oksijen bakimindan zenginlestirilmis hava saglanabilmektedir.
Oksijen iretiminde, daha ¢ok sentetik zeolitlerden yararlanilmaktadir. Dogal
zeolitlerden Ozellikle mordenit, baz1 klinoptilolitler ve sabazit de

kullanilabilmektedir (Madencilik Ozel ihtisas Komisyonu Raporu, 2001)

2.2.1.2. Eneriji

Dogal zeolitlerin enerji sektoriinde en Onemli kullanim alanlari; dogal gazin
saflagtirilmast ve susuzlastirilmasi, havadan oksijen ve azot eldesi, biyogazin
saflastirilmasi, giines enerjisini depolama-sogutma yer alir. Dogal zeolit kullanarak
havanin bilesenlere ayrilmasinin temelinde, zeolit ylizeyinin azotu, oksijene gore

tercih etmesi 6nemli bir etken olusturmaktadir (Dikmen, 2008).

Zeolitlerin sicakliga bagli olarak su verip alma 0&zelliklerinden yararlanarak,
klinoptilolit ve sabazitin gilines enerjisinin transferinde 1s1 degistirici olarak

kullanilmast miimkiindiir (Y 6riikogullari, 1997).

2.2.1.3. Tarim ve hayvancihik

Tarim ve hayvancilikta zeolitli tiifler, klinoptilolit ve mordenit tiirii zeolit mineralleri
kullanilmaktadir (Mumpton, 1999). Zeolit minerallerinin tarim ve hayvancilik

alanindaki kullanim alanlari:
* Giibreleme ve toprak hazirlanmasi,
* Giibrelerin igeriginin kontrol edilerek kotii kokularin giderilmesi,

e Ortamdaki su molekiillerini adsorplama Ozelliginden yararlanarak giibrelerde

depolama sirasinda sertlesmeyi saglayarak bozulmanin geciktirilmesi (Rehdkova

et al., 2004; Alp, 2005)
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e Zeolit minerallerinin bulundugu ortamlardaki amonyum iyonunu baglayip, bu
bilesigin bitkiler tarafindan daha etkin bir sekilde kullanilmasini saglayarak

giibreden tasarruf edilmesi (Alp, 2005; Zorpas et al., 2008),

* Yiiksek iyon degistirme ve su molekiillerini baglama 6zelligi sayesinde,
cogunlukla kil bakimindan fakir topraklarda, topragin tarim i¢in hazirlanmasi ve

1slahinin yapilmasi (Alp, 2005).

* Besicilikte yem katki maddesi olarak kullanilmasi (Madencilik Ozel ihtisas
Komisyonu Raporu, 2001)

2.2.1.4. Madencilik ve metalurji

Zeolitlerden maden yataklarinin aranmasi ve metalurjide de yararlanilmaktadir.
Cevher yataklarinin olugumlarinin agiklanmasinin yani sira, maden aramalarinda da
kullanilabilir. Madencilik ve metalurjik faaliyetlerden ortaya ¢ikan atik sularin
icerdigi baz1 agir metal iyonlari, dogal zeolitlerin katyon degistirme 6zelliklerinden

faydalanilarak aritilabilmektedir (Madencilik Ozel Ihtisas Komisyonu Raporu, 2001)

2.2.1.5. Diger kullamim alanlari

Zeolitlerin diger kullanim alanlar1 ise; kagit endiistrisi, insaat sektorii, saglik sektorti

ve deterjan sektoriidiir (Madencilik Ozel Thtisas Komisyonu Raporu, 2001)

2.2.2. Zeolit cesitleri
2.2.2.1. Klinoptilolit

Dogal bir zeolit ¢esidi olan klinoptilolit alkali ve toprak alkali katyonlar1 igeren sulu
aliminosilikattir.  Aly,SipmO2nMnXH,O  genel kimyasal formiiliiyle gosterilir.
Monosiklik bir kimyasal yapiya sahiptir. Klinoptilolitlerin (Al+Si)/O oraninin 0,5
olmasi istenen bir durumdur (Ugurlu ve Pimnar, 2004). Klinoptilolitin katyon orani
degistirilebilir. Degistirilebilen katyonlar Na®, K, Ca™, Mg™ dir. Klinoptilolitin
katyon seciciliginin, Cs>Rb>K>NHs>Ba>Sr>Na>Ca>Fe>AI>Mg>Li seklinde
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oldugu bilinmektedir (Ozkirim ve Yériikogullari, 2005). Klinoptilolitin 1s1] kararlilig
700° C dir. Asit ve bazlara kars1 duyarhilig1 giiglii olan bir mineraldir (pH: 1,5-11).
Klinoptilolitin lifsi bir mineral yapist yoktur, zararl elementler igermez ve kalitesinin
yiiksek olmasindan dolay1 organik hayvancilikta genis bir kullanim alanina sahiptir

(Demirel ve ark., 2010).

Klinoptilolit yogun adsorplama giicii sayesinde sudan ve havadan amonyak ve diger
toksik gazlar1 kolaylikla adsorplayabilmektedir (Ozkirim ve Ydriikogullari, 2005).
Yiiksek katyon degisimi, agir metal giderimi, su tutma kapasitesi ve yiizey alaninin
biiytlikliigii gibi dnemli 6zelliklerinden dolayr molekiiler bir elek 6zelligi gosterirler.
Sekil 2.11.’de klinoptilolitin molekiiler elek yapist ve bir maddeyi adsorplamasi
verilmistir (Danabas, 2009).

o ) 5 .‘-.
ol | i # i ( ""d‘\ y
LU 1 % @/ % bud
| 4 {H‘_J \y
a b

Sekil 2.11. a) Klinoptilolitin Molekiiler Elek Yapisi b) Bir Maddeyi Adsorplamasi
(Danabas, 2009)

2.2.2.2. Zeolit Y

Zeolit Y; Nags[(AlO2)86(Si02)106]*264(H,0)4.73  kimyasal  formiili ile
gosterilmektedir. Zeolit Y’nin kristal yapisi polihedrallerin ¢ift altili halkalarla
birlesmesi ile olusturulmustur. Iskelet yapisi dogal fajozit ile aym yapidadir. Her bir
birim hiicre 192 adet (Si,Al)O4 dortyiizliisii igerir ve her bir birim hiicredeki
aliminyum iyonlar1 sayis1 48’den 78’e kadar olan aralikta ise (Si/Al=L,5 ile 3 aras1)

zeolit Y adimi alir. Zeolit Y’nin yapisindaki (Sekil 2.12.) kanallar {i¢ boyutludur ve
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ana kanalin serbest agikligi 7,4 A°’dur. Toplam hacim i¢inde %48’lik hacim bos
hacimdir. Zeolit Y’nin en ¢ok kullanildig1 alanlar petrol rafinasyonu ve gaz

doniistiirme prosesleridir (Bhatia, 1990; www.personal.utulsa.edu, 2011).

sodalit kafes
siiper kafes //]-
e

hekzagonal

pricima

Sekil 2.12. Zeolit Y’ nin molekiil yapisi (Kaduk and Faber, 1995).

2.3. Adsorpsiyon

Adsorpsiyon; bir maddenin diger bir madde yiizeyinde veya iki faz arasindaki ara
ylizeyde konsantrasyonunun artmasi ya da bir bagka ifadeyle molekiillerin, temas
ettikleri yiizeydeki ¢ekme kuvvetlerine bagli olarak o yiizeyle birlesmesidir.
Adsorpsiyon olayi, maddenin ara yilizeyinde bulunan molekiiller arasindaki

kuvvetlerin dengelenmemis olmasindan ve Van der Walls kuvvetlerinden ileri gelir.

Yiizeye tutunan maddeye adsorban madde denir. Adsorban madde siv1 ya da gaz bir
madde olabilir. Adsorbent: tutunulan madde veya adsorplayan madde diye
tanimlanabilir. Kati veya sivi olabilecegi gibi dogal veya yapay olarak da

siniflandirilabilir.

Adsorpsiyon olay1 sabit sicaklik ve sabit basingta kendiliginden gergeklestigi igin,
adsorpsiyon sirasindaki serbest entalpi degisimi daima negatif isaretlidir. Diger
taraftan, gaz ya da sivi ortaminda daha diizensiz olan tanecikler kati yiizeyinde
tutunarak daha diizenli hale geldiginden, adsorpsiyon sirasindaki entropi degisimi de

daima negatif isaretlidir (Sawyer and McCarty, 1978).
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2.3.1. Adsorpsiyon tiirleri

Adsorplayan madde ylizeyi ile adsorplanan kimyasal arasindaki ¢ekim kuvvetlerine

bagli olarak gergeklesen li¢ tiir adsorpsiyon islemi tanimlanmaktadir:

* Fiziksel adsorpsiyon: Fiziksel adsorpsiyon molekiiller arasi zayif c¢ekim
kuvvetleri veya Van der Waals kuvvetlerinden kaynaklanan ve genel olarak 6zel
karakteristikler tagimayan bir tutulma seklidir. Bir mol gazin fiziksel olarak
adsorplanmis olmasi i¢in gerekli 1s1 genellikle 20 kJ’den daha azdir. Burada
ylizeyler lizerine y18ilmis olan molekiiller, yiizeyin 6zel bir kisminda sabitlenmis
degillerdir. Ancak ylizey lizerinde serbestge hareket edebilirler. Ayni1 zamanda
ylizey iizerinde yogunlasan bu materyal birbirine girmis tabakalar olusturabilir.
Van der Waals adsorpsiyonu hi¢ aktivasyon enerjisi gerektirmez ve bu sebeple
daha hizli bir sekilde meydana gelir. Fiziksel adsorpsiyon genel olarak
dontisiimliidiir ve ¢ozeltide ilgili maddenin konsantrasyonu azalinca adsorbe olan
kisim ¢ozeltiye gegebilir (desorpsiyon).

e Kimyasal adsorpsiyon: Kimyasal adsorpsiyonda (kemisorpsiyon), adsorplanan
molekiiller adsorbentin ylizeyine tipki molekiillerde atomlar1 bir arada tutan
kuvvet gibi kovalent baglarla tutunurlar. Kimyasal adsorpsiyonda bir mol
molekiiliin adsorpsiyonu i¢in gerekli enerji, genellikle kimyasal bag i¢in gerekli
olan enerjiye yakindir (100-500 kj). Kimyasal adsorpsiyon belli bir aktivasyon
enerjisini gerektirir ve bundan dolay1 bu proseses yavas bir prosestir. Kimyasal
adsorpsiyon hizi sicaklikla artar. Adsorplanmis tabaka molekiilleri tek bir
tabakadir. Ayrica bir¢ok hallerde kimyasal adsorpsiyon katinin biitiin yiizeyinde
degil aktif merkez denilen bazi merkezlerde kendini gosterir.

« Iyonik adsorpsiyon: Adsorbent ile yiizey arasindaki elektriksel yiikten
kaynaklanan adsorpsiyonu ifade etmektedir. Bu durumda iyon yer degistirmesi
miimkiindiir. Burada iyonlar ile yiizey arasindaki farkli yiiklerden kaynaklanan bir
elektrostatik ¢ekim soz konusudur. Genel olarak (H") iyonu harig, yiikii yiiksek ve
hidratasyon ¢aplar1 kiiciik olan iyonlar ylizey tarafindan daha kuvvetli tutulur.
Ornegin ii¢ degerlikli olanlar iki veya bir degerlikli iyonlara kiyasla yiizey
tizerindeki karsi elektrik ytikii tarafindan daha kuvvetli tutulur. Diger taraftan ayni

degerligi tasiyan iyonlardan hidratasyon capi kiigiik olan digerine kiyasla daha
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kuvvetli tutulur. Adsorpsiyon tipleri arasinda bu farkli 6zellikler olmasina karsin
adsorpsiyon olaymni sadece bir tipe indirgemek miimkiin degildir. Adsorpsiyon
olayr kati yiizeylerinde olustugu i¢in adsorpsiyon orami (hizi) ve derecesi

kullanilan katinin yiizey alaninin bir fonksiyonudur.

2.3.2. Adsorbent maddeler

Adsorpsiyon tekniklerinde ¢esitli kimyasal maddeler kullanilmaktadir. Metaller ve
plastikler de dahil olmak {izere, bir kristal yapiya sahip olan veya olmayan tiim
katilar degisen oranlarda adsorplama giicline sahiptirler. Adsorplama giicii yliksek
olan bazi dogal katilar; komiirler, killer, zeolitler ve ¢esitli metal filizleri seklinde,
yapay katilar ise aktif komiirler, molekiiler elekler, silikajeller, metal oksitleri,
katalizorler ve bazi 6zel seramikler seklinde siralanirlar. Makroporoz regineler, aktif

silika ve aktif karbon en ¢ok bilinen adsorbent maddelerdir.

Graniil halde bulunan karbonlar en iyi adsorplama yetenegine sahip adsorbent
maddelerdir. Ancak bu adsorbanlarin pahali olmasindan dolay1 uygulama giderlerini
en aza indirebilmek i¢in tarim yan friinleri, atik materyaller, kil materyalleri ve
silikajeller gibi diisitk maliyetli adsorbent maddeler kullanilmaya baslamistir

(Sarikaya,1997).

2.3.3. Adsorpsiyonu etkileyen faktorler

* pH: Adsorpsiyonu etkileyen en onemli faktorlerden biridir. Hidronyum ve
hidroksil iyonlar1 kuvvetli adsorbe olduklarindan, diger iyonlarin adsorpsiyonunda
cozelti pH’1 etkilidir. Ayrica asidik ve bazik bilesiklerin iyonizasyon derecesi de
adsorpsiyonu etkiler.

e Sicakhk: Adsorpisyon islemi genellikle 1s1 veren bir tepkime bigiminde
gerceklesir. Bu nedenle azalan sicaklik ile adsorpsiyon biiyiikliigii artar. Aciga
cikan 1smin genellikle fiziksel adsorpsiyonda yogusma veya kristalizasyon 1silari
diizeyinde, kimyasal adsorpsiyonda ise kimyasal reaksiyon 1sis1 diizeyinde oldugu

bilinmektedir.

43



* Yiizey alani: Adsorpsiyon bir yiizey islemi oldugundan, adsorpsiyon biiyiikligii
spesifik ylizey alani ile orantilidir. Adsorplayicinin partikiill boyutunun kiictik,
ylizey alaninin genis ve gézenekli yapida olmasi adsorpsiyonu arttirir.

* Nem: Adsorbent yiizeyinde tutunmus olan su molekiilleridir. Yiizey alanini
azalttiklar1 i¢in adsorpsiyonu da azaltir.

e Coziinen maddenin cinsi ve ozellikleri: Coziinen maddenin ¢oziintirligi,
adsorpsiyon dengesi ic¢in kontrol edici bir faktordiir. Genel olarak, ¢dziinen
maddenin adsorpsiyon hiz1 ile sivi fazdaki ¢Oziiniirliigii arasinda ters bir iligki
vardir. Coziiniirlik arttikca ¢oziicii-¢oziinen bagi kuvvetlenir, adsorpsiyon
derecesi azalir. Cogu zaman, herhangi bir organik bilesigin zincir uzunlugu

arttik¢ca sudaki ¢oziiniirliigl azalir.

2.4. Cevap Yiizey Yontemi

Cevap yiizey yontemi, 1951 yilinda Box ve Wilson tarafindan gelistirilmis ve
“Denemelerin Optimum Kosullara Ulagmasi” seklinde tanimlanmistir. Yontemin ilk
uygulama bi¢imleri kimya endiistrisinde gerceklestirilmistir. Myers ve Montgomery
cevap ylizey yOntemini, “proseslerin gelistirilmesi ve optimizasyonu ig¢in gerekli
istatistiksel ve matematiksel tekniklerin birlikte kullanildigi bir yontem* olarak

tanimlamigtir (Myers and Montgomery, 2002).

Deneme setlerinden tiiretilen basit ampirik modellerin yer aldigi Cevap Yiizey
Yontemi (Response Surface Methodology), birgok miihendislik ve teknoloji alaninda
yaygin olarak kullanilan bir optimizasyon yontemidir (Kog¢ ve Kaymak-Ertekin;
2009). Cevap Yiizey Yontemi (CYY); bir cevabin birgok degiskenle degistigi ve
amacin bu cevabi optimize etmek oldugu herhangi bir problemin analiz ve
modellenmesi i¢in uygun, matematiksel ve istatistiksel tekniklerin bir bilesimidir.
Genel anlamda Cevap Yiizey Yontemi iic asamadan (eleme denemeleri, bolge
arastirmasi ve islemin veya iirliniin optimizasyonu) olusmaktadir. Ydntemin ilk
asamast olan eleme denemeleri, daha az sayida ve daha verimli esas deneme
yapilmasina imkan saglamaktadir. Yontemin ikinci asamasi olan bolge

aragtirmasinda hedeflenen, eleme denemeleri ile belirlenen bagimsiz degiskenlerin
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sistemin yanitinda olusturduklar1 degerlerin, optimum noktaya yakin sonuglar verip
vermedigini belirlemektir. Cevap Yiizey YOnteminin iiglincii asamasi, elde edilen
islem sonuglar1 optimum degere yaklasildigi zamanda baglar. Gergek yanit
fonksiyonu optimum nokta etrafinda 6nemli bir egrilik gostermektedir. Bu egriligin
tahmin edilmesi sirasinda genellikle lineer olmayan ikinci dereceden polinom
fonksiyonlar, iistel fonksiyonlar veya eksponansiyel fonksiyonlar kullanilir. Uygun
olan bu fonksiyonlar gerekli sekillerde elde edildikten sonra optimum noktanin

belirlenmesi ger¢eklestirilir (Kog¢ ve Kaymak-Ertekin, 2009).

Ornegin bir kimya miihendisi bir prosesin verimini arttiracak sicaklik (x;) ve basing
(x2) seviyelerini bulmak i¢in proses verimi sicaklik ve basing seviyelerinin bir
fonksiyonu oldugundan;

y= (x5, x2) t ¢ (2.1)

yazabilir. Burada €, y cevabinda gozlenen hata veya “giiriilti”’yii belirtmektedir.

Beklenen cevabi E(y)= f(xi, x2) = n ile nitelendirdiginde,
n= f(xy, x,) ile belirtilen yiizeyle prosesin cevap ylizeyini elde eder.

Cevap Yilizeyi, genellikle, n’nin x; ve x, seviyelerine kars1 grafige gecirilerek Sekil
2.13’deki gibi “kontur”lar ile ifade edilir. Konturlar x;, X, diizlemindeki sabit cevap

cizgileridir. Her kontur cevap ylizeyinin belli bir yiiksekligini temsil eder.

E 3 3

kontur ve ii¢ boyutlu cevap ylizeyi seklinde gosterimi

Cevap yiizey problemlerinin ¢ogunda, cevapla bagimsiz degiskenler arasindaki
ilisgkinin matematiksel yapisi tam olarak tahmin edilemez. Bundan dolay1 cevap
ylizey yontemindeki ilk basamak, y ile bagimsiz degisken seti arasindaki gergek

fonksiyonel iliski i¢in uygun bir tahmin bulmaktir. Genellikle bagimsiz degiskenlerin
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bir bolgesi igindeki diisiik dereceli bir polinom fonksiyon kullanilir. Eger cevap,
bagimsiz degiskenlerin lineer bir fonksiyonuyla iyi bir sekilde modellenebiliyorsa

tahmin fonksiyonu “birinci derece model” dir.
y=Bo+Pixi TPhaxa+.... P xct € (2.2)

sistemde bir kavis (egrilik) varsa “ikinci derece model” gibi yliksek dereceli bir

polinom kullanmak zorundadir:

y=PBo+YBixi +YBixi TY Y Bixixite (2.3)

Hemen hemen biitiin cevap yiizey problemleri bu modellerin bir ya da ikisini
kullanir. Bir polinom modelinin, bagimsiz degiskenlerin biitiin uzay1 istiindeki
gercek fonksiyonel iliskisinin makul bir tahmini olabilecegi elbette kuskuludur, fakat

nispeten kiiciik bir bolge icin genellikle 1yi i gortirler.

Kiiciik kareler metoduyla polinomdaki parametreler belirlenir. Daha sonra,
yapilandirilan  ylizey kullanilarak cevap ylizey analizleri gergeklestirilir.
Yapilandirilan ylizey, ger¢ek cevap fonksiyonunun yeterli nitelikteki bir tahmini ise,
bu yiizeyin analizi ger¢ek sistemin analizine kabaca esdeger olacaktir. Verileri
toplamada uygun deney dizaynlar1 yapilirsa, model parametreleri daha etkili
belirlenebilir. Yapilandirilmis cevap yiizeyine ait dizaynlar “ Cevap Yiizey Dizayn1”
olarak adlandirilir. Cevap Yiizey Dizaynlarinda genellikle kiiresel merkez kompozit

dizayni veya Box Behnken Dizaynlar1 kullanilir.

2.4.1. Kiiresel merkez kompozit dizayn

Dondiiriilebilirlik kiiresel bir 6zelliktir, yani ilgilenilen bodlgenin bir kiire olmasi bir

dizayn kriteri gibi yorumlanir. Ilgilenilen kiiresel bir bdlge icin varyans bakimindan

o’nin en iyi se¢imi a=+/k dir. Kiiresel MKD olarak adlandirilan bu dizayn, biitiin

faktoriyel ve aksiyal dizayn noktalarini, yarigcap1 Jk olan bir kiire yiizeyine koyar.

MKD’de o’nin se¢imi esasinda ilgilenilen bolge tarafindan dikte edilir. Bu bolge

kiire oldugunda, dizayn tahmini cevabin olduk¢a durgun varyansini saglayacak
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sayida merkez deneyini igermek zorundadir. Genellikle 3 ile 5 merkez deneyi tavsiye

edilmektedir.
2.4.2. Box -Behnken dizaym

Box-Behnken (1960), yapilandirilmis cevap yiizeyleri i¢in ti¢ seviyeli bir dizayn
6nermistir. Bu dizaynlar, tam olmayan blok dizaynlariyla 2* faktériyellerin
birlestirilmesiyle olusturulmustur. Elde edilen dizaynlar ¢ogunlukla gerekli deney

sayist acisindan oldukca verimlidir ve dondiiriilebilir 6zelliktedir.

Box-Behnken dizayni biitiin noktalarin yarigap1 2k olan bir kiire iizerinde oldugu
kiiresel bir dizayndir (Sekil 2.14.). Kiibik bolge her bir degiskenin alt ve {ist sinirlari
tarafindan olusturulur. Kiipiin i¢indeki noktalar, prosesin fiziksel kisitlamalarindan
dolayr uygulanmasi imkansiz veya c¢ok yiiksek maliyetli olan faktor-seviye

kombinasyonlarini ifade ettiginde avantajli bir yontemdir.

+

a
b

|
o
*
|
|
e
- . 2
7~ / 3
-1 . i
——r—y 1
=1 o]

Sekil 2.14. Box-Behnken dizayn sinirlari

Bu dizayn cevap yiizey yontemiyle birlikte kullanilacaksa, genel prosediir cevap
ylizey yoOnteminin ilk asamasinda belirlenen ii¢ parametrenin optimum bdlgesini
tireten degerlerinin merkez nokta olarak segilmesi ve deneyi yapan Kkisinin
Ongoriisiine bagli olarak araligi belirlemesidir. Sonugta cevap yiizey yOnteminde
kullanilabilecek ii¢ degiskenli ve iic merkez deneyli bir Box-Behnken dizayni ¢izelge

2.12°deki gibi elde edilir.
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Cizelge 2.12. Ug degiskenli Box-Behnken dizaym (Myers and Montgomery, 2002)

X; Xz X3 Deney sayis1
-1 -1 0 1
+1 -1 0 1
-1 +1 0 1
+1 +1 0 1
-1 0 -1 1
+1 0 -1 1
-1 0 +1 1
+1 0 +1 1
0 -1 -1 1
0 +1 -1 1
0 -1 +1 1
0 +1 +1 1
0 0 0 3

2.5. Literatiir Ozeti

Incelemeler dogrultusunda L. J. Fooks ve arkadaslar1 (1999), prebiyotikler ve
probiyotiklerin bagirsak mikrobiyolojisi {izerinde Onemli etkileri oldugunu

belirtmislerdir.

B. Pool-Zobel ve arkadaslar1 (2002), prebiyotik friiktanlarin f(2—1) baglarinin insan
sindirim enzimleri tarafindan sindirilemiyor olmasindan dolay1 bagirsaklardaki
yararlt bakterilerin populasyonunu zenginlestirdigini, ayrica hayvan deneyleri
lizerinde yapilan calismalarda iniilin tipi friiktanlarin 6nemli antikarsinojenik

Ozelliklerinin oldugunu belirlemislerdir.

Marcel B. Roberfroid (2000), hindibadan elde ettigi friikto-oligosakkaritlerin
kalsiyum adsorpsiyonunda yararl etkiler saglayabilecegini ve buna ek olarak kolon

kanserinin gelisme riskini azaltacagini belirtmistir.

C.Corradini ve arkadaglar1 (2004), iniilin ve friikkto-oligosakkaritlerin prebiyotik
ozelliklerini belirlemek icin c¢esitli kromatografik ol¢iimler gerceklestirmiglerdir.
Olgiimlerde polimerizasyon derecesi 3’den 60’a kadar degisen ¢esitli friiktan
yapilarini incelemislerdir. Olgiimler sonucunda kromatografik ydéntemlerin, farkl
polimerizasyon derecesindeki iniilin ve friikkto-oligosakkaritlerin  prebiyotik

Ozeliklerini belirlemede uygulanabilir oldugunu belirlemislerdir.
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Cummings JH. Ve Macfarlane GT. (2002), prebiyotik 6zellik gosteren karbonhidrat
yapilarinin en 6nemli 6zelliklerinden birinin, bu prebiyotiklerin viicutta patojenlere
kars1 diren¢ gostermesi buna bagli olarak cocuklarda ve yetigkinlerde ishalin

azaltilmasinda kayda deger etkilerinin oldugunu belirtmesidir.

Roberfroid MB. ve Delzenne NM. (1998), iniilin tipi friikktanlarin gastrointestinal
sistemdeki etkilerinin yani sira, mineral adsorpsiyonunda, karbonhidrat ve yag

metabolizmasinda, hormon dengesinde 6nemli etkilerinin oldugunu belirtmistir.

Ohta A. ve arkadaglar1 (1995), friikto-oligosakkarit igeren kontrollii bir diyetle
beslenen fareler lizerinde kalsiyum ve magnezyum adsorpsiyonunu incelemisler ve
sonugta friikkto-oligosakkaritlerin fareler {izerinde rektum ve kolonda kalsiyum ve

magnezyum adsorpsiyonunu dnemli derecede arttirdigini saptamislardir.

Literatiirdeki ¢aligmalarin taranmasit sonucunda FOS bilesenlerinin zeolitlerce
adsorpsiyonu iizerine higbir arastirmaya rastlanmadigindan, karsilastirma ve bilgi
edinme amaciyla seker karisimlarinin zeolitler kullanilarak ayristirilmasit konulu

calismalar Cizelge 2.13.’de 6zetlenmistir.

Misket Heper ve arkadaglar1 (2006), kesikli sistemde ¢alisarak Na, NHy, Ca ve Mg
zeolit Y’nin glikoz ve friikktoz ¢dzeltilerinden adsorpsiyonunun gercgeklestirilmesini
incelemisglerdir. Yapilan calismada CaCl, ve NH4 zeolitleri modifiye etmede
kullanilmis, deney analizleri HPLC ile gerceklestirilmistir. Yapilan deneyler
sonucunda ilk 30 dakika icinde adsorpsiyonun gerceklestigi ve adsorpsiyondaki
secicilik sirasmim NH;'<Mg™?<Ca™<Na'! sirasinda degistigi gozlenmistir. Ca-Y ve
NH,"-Y, glikozu friiktozdan daha hizli adsorplarken, Na-Y ve Mg-Y’nin buna benzer
bir segicilik gostermedigi, seker c¢ozeltilerinden olusan karisima NH,-Y
eklendiginde glikoz ve friikktozun segici ayrilmasinda NH, -Y ’nin negatif bir etkiye

neden oldugu ortaya konmustur.

2003 yilinda S. Berenmeier ve K. Buchholz’un yaptigi calismada dealiimine f
zeolitlerle izomaltozun reaksiyon ortamindan ayrilmasi amaglanmis, kesikli sistemde
calisilarak deney analizleri HPLC ile gergeklestirilmistir. Yapilan deneysel

calismalarda belirli siire ve sicaklikta zeolitlerin Si/Al oranlar degistirilerek glikoz,
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siikroz ve izomaltozun reaksiyon ortamindan ayrilmasi gerceklestirilmistir.
Deneylerin sonucunda Si/Al oraninin 75°de en 1yi adsorpsiyon gerceklestigi ve

reaksiyon kinetiginin Langmuir izotermine uygunlugu saptanmustir.

(1993) yilinda C. Buttersack ve arkadaslar1 sakkaritlerin dealiimine zeolit Y ile
spesifik adsorpsiyonu incelenmis, kesikli bir sistemde calisilarak deney analizleri ise
HPLC ile gerceklestirilmistir. Yapilan ¢alismada 1-4 glikoz ekli seker karisimi ile
Si/Al oranmnin seker seciciligi lizerindeki etkisi géz Oniinde bulundurularak Si/Al
orant 110 oldugu, reaksiyon kinetiginin Langmiur izotermine uygun oldugu

belirlenmistir.

(1992) yilinda Y.L. Cheng ve arkadaslart siirekli bir sistemde zeolit Y ile friiktoz ve
glikoz karisimlarinin  ayrilmasi incelemislerdir. Deney sonucunda analizler
spektofotometrik yontemle Ol¢iilmiistiir. Calisma sonucunda Ba-Y zeolitin
se¢iciliginin en iyi oldugu, 40°C’de glikoz igin ayrilmanin 80 dakikada, friikktoz igin
110 dakikada gergeklestigi bulunmustur.

(1987) yilinda C. Ho ve arkadaslari, zeolitlerin Si/Al oranlar1 degistirilerek zeolit ve
recinelerle friikktoz ve glikoz karisimlarinin ayrilmasini incelenmistir. Zeolitlere ek
olarak Duolit, Amberlit, Zeolit gibi re¢ine tiirleri de kullanilan parametreler arasinda
yer almistir. Deneysel caligmalar sonucunda CaY’nin seciciligini hemen hemen
recinelerin seciciligine es oldugu bulunmustur. Si/Al oranlar1 2,2 ve maksimum

sicaklik 60° C olarak belirlenmistir.

(1982) yilinda K. Hashimoto ve arkadaslari akigkan yatakli bir sistemde CaY
zeolitler ile glikoz ve frikktoz gibi molekiil yapilar1 birbirine ¢ok benzeyen gibi
bilesenlerin karisimlarinin ayrilmasini incelemisler ve yapilan deneyler sonucunda

ayrilma i¢in maksimum siirenin 120 dakika oldugunu bulmuslardir.

Aragtirmalarin biitlinli incelendiginde FOS bilesenlerinin miktarinin belirlenmesinde
HPLC  yonteminin  kullanildig1i,  adsorpsiyonun  temel  parametrelerinin
silisyum/aliminyum oranina bagli zeolit yapisi, sicaklik ve siire oldugu gézlenmistir.
Bulgular dikkate alinirsa zeolitlerin glikoz ve friiktoz gibi birbirine yapica oldukca

benzer maddelerde bile segici davranabildigi, dolayisiyla FOS bilesenleri arasinda da
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secicilik gosterecegi Ongoriilebilir. Ancak bu konuda herhangi bir calisma soz

konusu olmadigindan ¢ikarimin dogrulugu deneylerle ispatlanmadig1 siirece

tartismaya aciktir. Cizelge 2.13.°de seker karisimlarinin zeolitler tarafindan

adsorpsiyon yontemiyle ayrilmasina iligkin literatiirde yapilan ¢aligmalar verilmistir.

Cizelge 2.13. Seker karisimlarinin zeolitlerce adsorpsiyon yontemiyle ayrilmasina

iligkin literatiirdeki aragtirmalar

Referans Amag Parametre Analiz Sonu¢
Yontemi
Misket Na, NH4, Ca ve Esmolar glikoz-friiktoz HPLC Siire: 30 dk.
Heper ve Mg zeolit Y nin Sicaklik:50°C Siire:10- Segicilik:
ark. glikoz ve friiktoz | 300 dk NH, <Mg+><Ca"*<Na"'
(2006) ¢oOzeltilerinden Modifikasyon: CaCl,,
adsorpsiyonunun | NH,CI
incelenmesi
S. Dealiimine Si/Al: 12,5-150 HPLC Si/Al: 75
Berenmeier | zeolitlerle Sicaklik: 30°C Siire Langmuir izotermine
ve K. izomaltozun 0-1400 dk uygun
Buchholz reaksiyon Glikoz, siikroz,
(2003) ortamindan izomaltoz
ayrilmasi
C. Sakkaritlerin Si/Al oraninin seker HPLC Si/Al: 110
Buttersack | dealiimine zeolit | seciciligi izerindeki Langmuir
ve ark. Y ile spesifik etkisi K&Henry sbt
(1993) adsorpsiyonu 1-4 glikoz ekli seker
karigimi
Y.L. Cheng | Zeolit Y ile Sicaklik: 25-60°C Spektro- Ba-Y
ve ark. friiktoz ve glikoz | Siire10-90 dk fotometrik | Sicaklik:40°C
(1992) karigimlarinin K-, Na-, Ca-,Ba-Y Siire: 80G-110F
ayrilmasi
C. Ho ve Zeolit ve Si/Al: 1,3-2,2 CaY =re¢ine
ark. recinelerle Duolit, Amberlit, Si/Al: 2,2
(1987) friiktoz ve glikoz | Zerolit Sicaklik:60°C
karigimlarinin Sicaklik: 25-60 Siire:0-
ayrilmasi 100dk
K. Cay ile glikoz- Sicaklik: 50°C  Siire:0- Siire:120dk
Hashimoto | friiktoz 240dk
ve ark. karigimlarinin Akigkan yatakli sistem
(1982) ayrilmasi

51




3. MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal

Calismada kullanilan materyaller ve gerekgeleri asagidaki gibidir:

Zeolitler: Yapilan ¢alismanin temel materyalidir. Calismada zeolit-Y ve klinoptilolit
tiirleri adsorbent olarak kullanilmistir. Cizelge 3.1.’de zeolit tiirleri ve diger kimyasal

materyaller verilmistir.

Hassas terazi: Numunelerin tarttminda kullanilmustir.

Balon joje: Belli seker ¢ozeltilerin hazirlanmasinda kullanilmistir.

Erlen: Adsorpsiyon islemlerinin kesikli prosesle gergeklestirildigi ortami olusturan

materyallerdir.

Calkalamali su banyosu (Memmert WNB7-45): Hazirlanan seker ¢ozeltilerinin belli
bir sicaklik ve karigtirma hizi esli§inde adsorpsiyon islemlerinin gerceklestirilmesi

i¢in kullanilmustir.

Filtre kagitlar1 (Macherey-Nagel 110 mm): Adsorpsiyon sonrasinda zeolitlerin

ortamdan uzaklastirilmasinda kullanilmastir.

Huni: Adsorpsiyon sonrasinda zeolitlerin ortamdan uzaklastirmak i¢in yapilan siizme

isleminde kullanilmustir.

Kroze: Zeolitlerin uzaklastirildigi numunelerin miktarinin belirlenmesi i¢in etiivde

kullanilmustir.

Etiiv (Niive FN 500): Kuru madde tayini yapabilmek amaciyla krozelere koyulan
seker ¢ozeltisi numunelerinden belli bir sicaklikta suyun uzaklastirilmasi igleminde

kullanilmustir.

Desikator: Krozelerin sabit tartima gelmesi i¢in kullanilmustir.
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Cizelge 3.1. Kullanilan kimyasal materyaller

Zeolit-Y (Sigma 96096-100 G)

Klinoptilolit | (Ege Zeolit Sanayi Ticaret LTD tarafindan bagis olarak

gonderilmistir.)

Orafti (Orafti P95 Beneo- 1KQG)
Siikroz (Sigma S5016- 1KG)
Friiktoz (Sigma F0127-1KG)
Glikoz (Sigma G-8270 1KG)
3.2. Yontem
3.2.1.Deney prosediirii

Bu ¢alismada ilk olarak calismanin ana hammaddesi olan zeolitlerin her bir tiirii ile
kesikli sistemde gerceklestirilen deneylerde (Sekil 3.1.), dncelikle igerisinde orafti ve
glikoz, siikroz, friikktoz sekerlerini belirlenen miktarda bulunduran dort ayri stok

¢Ozelti hazirlanmistir. Stok ¢ozeltiler;

(1.0025gr —orafti)
(1000mL — safsu)

(1.000gr —orafti +1.0017 gr — friiktoz)
(1000mL — safsu)

(1.0021gr — orafti +1.0008 gr — glikoz)
(1000mL — safsu)

(1.0001gr — orafti +1.006 gr — siikroz)
(1000mL — safsu)

seklinde hazirland1. Her bir stok ¢ozelti i¢in Box Behnken dizaynina uygun olarak 15
ayr1 deney yapildi. Stok ¢ozeltilerin her birinden 50°ser mL’lik alinarak bir erlene
konuldu. Cozeltilerin sicakliklar1 ¢alisilan sicaklik degerine ulastigit zaman

cozeltilere l1gram zeolit eklenerek belirlenen sicaklik, siire ve karistirma hizinda
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calkalamali su banyosuna (Memmert WNB7-45) konularak seker c¢ozeltilerinin
zeolitler tarafindan adsorpsiyonu ger¢eklestirildi. Belirlenen siireler boyunca
adsorpsiyon islemi gerceklestirildikten sonra ¢ozeltiler filtre kagitlar1 (Macherey-
Nagel 110 mm) ile siiziilerek zeolitlerin ortamdan uzaklastirilmas: saglandi.
Krozeler, 105°C’de etiivde (Niive FN 500) 12 saat bekletildikten sonra desikatorde
sogutularak hassas terazide tartilarak Ol¢iim degerleri kaydedildi. Filtre kagidi ile
sliziilmlis olan numunelerden 1 mL alinarak sabit tartima gelmis olan krozelere
konularak etlivde tekrar 105° C’de 24 saat boyunca bekletildi. Ayni sekilde
desikatdorde sogutma islemi gergeklestirildikten sonra sabit tartim degerleri
kaydedildi. Numune igeren krozelerin sabit tartim degerlerinden bos krozelerin sabit
tarttim degerleri ¢ikartilarak numunedeki kuru madde miktar1 hesaplandi. 1 mL
cozeltideki kuru madde miktarindan yola ¢ikarak 50 mL ¢ozeltideki kuru madde
miktar1 hesaplandi. Elde edilen bu degerler, Box Behnken dizaynina gore Dizayn

Expert programina girildi.

Zealitler ile
Filtrasyon

= 1 M .:J:
"y,

Sekil 3.1. Deney diizenegi

3.2.2. Deney dizaym

Hazirlanan her bir stok ¢ozelti icin ii¢ degiskenli iic merkez deneyli Box Behnken
dizayni kullanildi. Biitiin prosediirler i¢in en 6nemli ii¢ deney parametresi sicaklik,
siire ve karistirma hizi olarak belirlendi. Dolayisiyla calisma kapsaminda her bir
optimizasyon i¢in 15 deney gerceklestirilerek toplamda 60 deney yapildi. Bu

deneyler icin belirlenen parametreler ve deney kosullar1 Cizelge 3.2.’de verilmistir.
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Cizelge 3.2. Belirlenen parametreler ve deney kosullari

X (sicaklik °C) X, (stire X5 (karigtirma hizi rpm) X, | X5 | X3 | Deney sayisi
Dakika)
30 30 300 -1 -1 10 1
30 90 300 -1 | +1 |0 1
30 60 200 -1 10 -1 1
30 60 400 -1 |0 +1 |1
40 30 200 0 -1 -1 1
40 90 200 0 +1 | -1 1
40 30 400 0 -1+ |1
40 90 400 0 +1 |+ |1
40 60 300 0 0 0 3
50 30 300 +1 (-1 |0 1
50 90 300 +1 | +1 |0 1
50 60 200 +1 |0 -1 1
50 60 400 +1 [0 +1 |1
Toplam= 15

3.2.3. Cevap yiizeylerinin olusturulmasi

Yapilan ¢aligmada cevap yiizeylerinin olusturulmasi i¢in bilgisayar yazilim programi
(Design Expert 8.0.5 Statease Inc.) kullanilmistir. Farkli ¢ozelti ve adsorbanlar icin
hazirlanan Box Behnken dizaynlar1 ve verimler yazilim programina ayri ayri

girilmistir (¢izelge 3.3).

Cizelge 3.3. Design Expert 8.0.5 Stateease yazilim programina girilen veriler

Design Summary

Study Type Response Jurface Runs 13

Design Type Box-Behnken Blocks MoBlocks

Design Model  Quadratic Build Time (ms) 1.33

Factor Name Units Type Subtype Minimum Maximum Coded Values Mean Std. Dev.
A tempeture degree C Numeric Continuous 3000 5000 -1.000=30.00 1.000=50.0040.00 7.30

B time  minute Numeric Continvous 30.00 9000  -1.000=30.00 1.000=30.00 40.00 21.91
C mixing rate ysfi Numeric Continuous 200,00 40000 -1.000=200.00  1.000=400.00 300.0073.03

Response Name Units Obs  AnalysisMinimum Maximum Mean 8$td.Dev. Ratio Trans Mode)|
71 yield  percent 15 Folynomial 1263 5756 2511 11439 45574 NoneNom
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Daha sonra yazilim programina veriler analiz ettirilerek hangi fonksiyonun onerildigi
belirlenmistir. Bu belirleme yapilirken; her bir fonksiyon i¢in “Sequential Model
Sum of Squares (Type I)” ve “Lack of fit” testleri yapilmis ve her bir fonksiyon i¢in
standart sapma (Standard deviation), R? ( R-squared), ayarlanmis R* (adjusted R-
squared) ve ongoriillen R* (predicted R-squared) degerleri hesaplanmustir. Yazilim

programi bu degerleri karsilastirarak onerilen fonksiyonu kendisi belirtmektedir.

Bir sonraki asamada, onerilen fonksiyonlarin hangisinin en iyi modelleme yaptig1
ANOVA tablolar1 ayr1 ayr1 cikarilip karsilastirilarak belirlenmistir.  En  1yi
modellemeyi yapan fonksiyon secilirken;

* Model; significant,

* Lack of fit; insignificant,

* Biitlin model terimleri; “Values of (Prob>F) <0,05”,

e R-squared; ~1,

* Adjusted R-squared; ~1,

e Predicted R-squared; ~1,

* Adjusted R-squared ~ Predicted R-squared,

* Coefficient of variation (C.V%) minumum

Kriterlerin tamamini en iyi sekilde karsilayan (2) fonksiyon secilmistir. Sistemi
modelleyen en iyi fonksiyon belirlendikten sonra ii¢ boyutlu cevap ylizeyi ve kontur

grafikleri, yazilim programinin ilgili butonu araciligiyla elde edilmistir.

Desing Expert {i¢ farkli optimizasyon gerceklestirebilen bir programdir; “ Numerical,
graphical optimization ve point prediction”. Optimizasyonun amaci; istenilen
cevabin elde edilmesini saglayacak parametrelerin kesin degerlerinin belirlenmesini
saglamaktir. Yapilan calismada sayisal optimizasyon (numerical optimization)
kullanilmig ve optimizasyon kriterleri olarak her iki adsorbent i¢in de;

Karigtirma hizi; in range

Stire ; Inrange
Sicaklik ; Inrange
Verim ; Maximize

Olarak secilerek coziimler istenmistir. En iyi ¢0zliim belirlenirken de Onerilen

¢Oziimler iginde istenildigi 1’e en yakin olan ( desirability~1) ¢6ziim secilmistir.
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4. ARASTIRMA BULGULARI VE TARTISMA

4.1. Zeolit Y Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti Cozeltisi i¢cin Cevap

Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizayni kisminda belirtilen kosullarda adsorpsiyon deneyleri
gergeklestirilmis, dizayn ve verimler dizayn expert yazilim programina c¢izelge

4.1.’de verilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.1. Zeolit Y ile adsorplama islemi gergeklestirilen orafti ¢ozeltisinin cevap
yiizeylerini olusturulmak i¢in Design Expert programina girilen veriler

Std | Run | Factor 1 Factor 2 Factor 3 Response 1
A: B: time C: mixing rate | Yield
temperature minute rpm Per cent
Degress °C

5 1 30.00 60.00 200.00 20.22

13 2 40.00 60.00 300.00 28.21

15 3 40.00 60.00 300.00 28.15

6 4 50.00 60.00 200.00 35.18

14 |5 40.00 60.00 300.00 28.20

2 6 50.00 30.00 300.00 35.18

7 7 30.00 60.00 400.00 35.18

11 8 40.00 30.00 400.00 30.2

1 9 30.00 30.00 300.00 30.15

4 10 50.00 90.00 300.00 50.14

9 11 40.00 30.00 200.00 15.24

3 12 30.00 90.00 300.00 48.14

8 13 50.00 60.00 400.00 40.22

12 14 40.00 90.00 400.00 35.22

10 15 40.00 90.00 200.00 20.21

Girilen veriler programa analiz ettirilerek her bir fonksiyon icin istatiksel
parametreler hesaplatilmistir. Cizelge 4.2.’de de goriildiigii gibi; “cubic” ya da daha
yiksek dereceli polinomlarda “alias” gozlenmektedir. Kullanilan diger
fonkksiyonlar; “lack of fit”, “Adjusted R squared”, “Predicted R squared” degerleri
acisindan karsilastirildiginda; dogrusal ortalama (lineer vs. Mean) ve Quadratic (2.

dereceden) fonksiyonlar1 6nerilmektedir.
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Cizelge 4.2. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi

tarafindan Onerilen “cubic fonksiyona” ait istatistiksel parametreler

Response 1 ¥ Transform: None
*** WARNING: The Cubic Model and higher are Aliased! ***
Summary (detailed tables show nbelow)
Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted
Source p-value p-value R-Squared R-Squared
Linear 0.0550 = 0.0001 0.3447 -0.0697
2F1 0.9512 = 0.0001 0.1350 -1.4937
Quadratic 00178 = 0.0001 07871 -0.2164 Suggested
Cubic = 0.0001 1.000a Aliased
Sequential Model Sum of Squares [Type I]
Sum of Mean F p-value
Source Squares daf Square Value Probh = F
Mean ws Totall 5349 76 1 15349768 suggested
Linearvs Meanf33.93 3 211.31 345 0.0550
2F I we Linear2d.90 3 §.07 011 09512
Cuadratic vs dFI546.61 3 182.20 917 0.0178 Suggested
Cubic vs Quadratic 9035 3 3312 3204772 = 0.0001 Aliaged
Fesidual2 067E-003 2 1.033E-003
Total 16656.55 15 111044
“Segquenticl Model Suwm of Sguares [Type IT" Select the highest order polynomial where the
additional terms are significant and the model is not aliased.
Lack of Fit Tests
Sum of Mean F p-value
Source Sguares df Sguare ¥ alue Prob = F
Linear 67286 q 7476 7235005 < 0.0001
F1 64596 f 107 66 1.04ZE+005 = 0.0001
Quadratic  99.35 3 33.112 32047 72 = 0.0001 Suggested
Cuhbic n.o0o I Aliased
Pure Error2 067E-003 2 1.033E-003
"Lack of Fit Tests™ Want the selected model to have insignificant lack-of-fit.
Model Summary Statistics
Std. Adjusted Predicted
Source Dev. R-Squared R-Squared R-Squared FRESS
Linear 7.82 04851 0.3447 -0.0697 1397 87
IFI 3.99 0.5057 0.1350 -1.4937 325879
Quadratic 4.46 0.9240 07871 -0.2164 15589.57 Suggested
Cubic 0.032 1.00001.0000 + Aliasged
+ Casel(s) with leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined

Dolayisiyla fonksiyon “quadratic” olarak secilip yazilim programmma ANOVA
tablosu olusturmasi istenmis ve ¢izelge 4.3.’de verilen bilgiler elde edilmistir.
Gortldiugl gibi onerilen model “signigicant”, “lack of fit” ise * significant” tir. Yani
model gegerlidir ancak “lack of fit” yani uygunsuzluk s6z konusudur ve
“Prob>F>0.0050" degerine sahip parametreler “not significant” (6nemsizdir). “R? (R
squared) degeri” 1’e oldukca yakindir (0.9240). “Adjusted ve Predicted R squared
degerleri” ise 1’den ve birbirlerinden olduk¢a uzaktir. “Coefficient of variation”
%13.93 olarak belirlenmistir, diisiik bir degere sahiptir. Bu nedenlerle “quadretic
fonksiyon* gecersizdir. Yerine “alias® gozlenmeden ve hiyerasiyi bozmadan

3.dereceden (cubic) bir fonksiyon kullanilarak ayni incelemeler tekrar yapilmistir.
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Cizelge 4.3. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan onerilen “quadratic fonksiyona” ait ANOVA tablosu

Response 1 yeild
ANOVA for Response Surface Quadratic Model
Analysis of variance tahle [Partial sum of squares- T ype III]
Sum of Mean F p-value

Source Squares df Square Value Prob = F

Model 1207.44 9 134.16 .75 0.0244 significant

A-temperature 97.33 I 97133 4.60 0.0849

B-time 23048 I 230.48 I11.60 0.0191

C-mixing rate 31213 I 31213 1571 0.0107

AB2.30 I 2.30 0.12 0.7474

AC24.60 I 24.60 124 0.3164

BC6.2508-004 I 6.2508-004  3.1458-005 0.9957

A2376.50 I 378.59 1§95 0.0073

51528 I 25.28 1.27 0.3105

211521 I 115.21 580 0.0610

Residual 99.35 5 19.57

Lack of Fit 08.35 3 3312 3204772 < (0.0001 significant
Pure Ervor 2.067E-003 Z 1.033E-003

Cor Total 1306.79 14

5td. Dev. 4 46 E -Bquared 0.9240

Mean 31.99 Adj R -Squared 0.7871

CV. % 13.93 Pred R -Squared -0.2164

PRESS 1580.57 Adeqy Precision 9.692

Coefficient Standard 050, CI 050% CI

Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 28.19 1 2.57 21.57 3420
A-tem perature 338 1 1.58 067 743 1.00
B-time 537 1 158 132 9.4z 1.00
C-mixing rate 6.25 1 1.58 2.20 10.30 1.00
AB.0.76 1 223 -6.49 4.97 100
AC.2.48 1 223 -8.21 3.25 100
BCOOI3 1 223 -5.72 5.74 100
A210.10 1 232 4.14 16.06 101
B2262 1 232 -3.35 3.53 101
2559 1 232 -11.55 0.33 101

Final Equation in Termsof Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:

yeild = yeild =
+3% 19 +71.23375
+3.38 A -6.34596 * temperature

# -0.070222 * time

+5.37 B - .
+6.25 " +0.49656 miging rate

076 WA MR -1.32500E-003 * temperature * time

'2' 3 T -248000E-003 * temperature * mixing rate
40-313 *g' . +4.16667E-006 * lime * mixing rate

‘ 5 +0,10099 * temperature?

#

+10.10 Aa +2.90741E-003 * time?
+1.62 *B -5 53533E-004 * mixing ratel

.5 50 *

Cizelge 4.4.den de goriildiigii gibi “cubic” fonksiyonda “alias” igeren terimler
, , , ,A°, B, ve ulundugundan sistemi modelleyen fonksiyonu
ABC, AC?, B’C, BC?, A%, B, ve C*) bulundugundan sistemi modelleyen fonksi

olusturmak i¢in bu terimlerin ¢ikarilmasi gerekmektedir.
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Cizelge 4.4. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “cubic fonksiyona” ait ANOVA tablosu

Response 1 yeild
ANOVY A for Response Surface Cubic Model {Aliased)
Analysis of variance table [Partial sum of squares - T ype III]

Sum of Mean F p-value

Source Squares df Square Yalue Proh > F
Ilodel 1306.79 12 105.90 1.054E+005 < 0.0001 significant
A-temperature fagag ! J00.00 LAY = 0.0007

E-time 2405 ! 24,05 2454510 = 0.0007

C-mixing rate 22455 ! 22455 2 I7IE+005 = 0.0007

AE2 3a i 230 222170 a.0004

ACrd a0 ! 2460 23508.00 < 2.0007

B8 250E-004 H 6. 250E-004 a.d0 05187

A2376 50 i 37858 F a44E+005 = 00007

B21528 ! 2528 2446557 = 0.0007

C27F5 21 ! Fis2i T IISE+Q05 = 0.0007

AEBZ Q000 [

AlE G580 ! [ GIFER.55 = 0.0007

A J2.43 ! f2.43 I2024.30 = Q.0007

AB? 21.03 ! 21.03 2034930 = Q.0007

Ac? 0.000 0

B2 0.000 a

B 0.000 a

Alo00 o

EBf9.000 ]

cfo.000 ]
FPure Error 2.067E-003 2 1.033E-003

Cor Total 1306.70 14

Std. Devw, 0.032 F.-Squared 1.0000
Mean 31.99 Adj R -Squared 1.0000

CWV.% 0.10 Pred F. -Equared Nfa
FRESS M/A Adeg Precision 1166.216

Case(s) with leverage of 1.0000: Pred R-Squared and PRE 35 statistic not defined

Coefficient Standard 95% CI 95% CI

Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 28.19 1 0o1e 28.11 28.27

A -temperature 5.00 1 0016 4.93 5.07 200
B -time 2.50 1 0016 2.43 .57 2.00
C-mixing rate 749 1 0016 7.42 7.56 2.00
AB-0D.76 1 0.016 -0.83 -0.69 1.00
AC-2.48 1 0.016 -2.55 -2.41 1.00
BCOOIL3 1 0.016 -0.057 0.082 1.00

A+10.10 1 0.017 10.03 10.17 1.01

B*2.62 1 0.017 1.54 2.69 1.01

C=-5.50 1 0.017 -5.66 -5.51 1.01
ABC ALIASED Intercept

ArB5.74 0.023 5.64 5.84 2.00

A (C-2.49 1 0.023 -1.59 -2.39 2.00
AB®-3.24 1 0.023 -3.34 -3.14 2.00

AC: ALIASED A, AB»
B«C ALIASED C,AC
BC* ALIASED B,LA*B

A3 ALTASED A
B: ALIAZSED B
C: AaLIASED C

Final Equation in Terms of Coded Factors:

yeild
+28.19
+5.00
+2.50
+7.49
-0.76 * A
-2.48 A
+0.013 *B
+10.10 *
+2.62 *
-5.50 *
+5.74 * oA o*
-2.49 * A v
-3.24 R =

Final Equation in Terms of Actunal Factors:

Mot available for ALIASED models.
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Bu terimler c¢ikarilarak elde edilen istatistiksel veriler ¢izelge 4.5.’de verilmistir.
Goriildiigii gibi model “significant”, “R- squared* degerleri 1.000, “Coefficient of
variation” degeri % 0,10 (oldukg¢a diisiik) oldugundan fonksiyon sistemi iyi bir
sekilde modellenmektedir. Sistemde (Probability>F) >0.05 olan terim (BC) 6nemsiz

oldugundan modeleme igerisinden ¢ikarilmalidir.

Cizelge 4.5. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim progranu
tarafindan 6nerilen “indirgenmis cubic type III”” fonksiyona ait ANOVA tablosu

Response 1 yeild
ANOVA for Response Surface Reduced Cubic Model
Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type III]
Sum of Mean F p-value
Source Squares daf Sguare Value Probh = F
W odel 1306.79 12 108.90 1.054E+005 < 0.0001 significant
A-temperature 00007 0000 96774.19 < 0.000F
B-time 2495 1 24905 2454519 < 0.0001
C-mixing rate 224551 224 552 173E+005 = 0.0007
AF 230 1 2.30 222119 2.0004
AT 2460 1 24.60 23808.00 < Q.0007
BC G250E-004 7 6.ASOE-004 Q.60 05787
Ad  376.59 1 376.59 3.644E+005 < 0.000]
52 2528 1 2528 2446557 < Q.000F
o2 rpsani FI52F I IISE+0Q05 < 00007
A%2B 6590 I G590 G3749.55 < Q.0007
Alc 1243 1 12,43 1202430 < Q.000F
ARZ 2103 I 2103 2034930 < Q.0007
Pure Error 2.067E-003 2 1.033E-003
Cor Total 1306.79 14
3td. Dev. 0.032 F.-Squared 1.0000
Mean 31.99 Adj R-Squared 1.0000
CWV.% 0.10 Pred R -Squared IR EFS
PREGS MN/A Adeg Precision 1166.216
Coefficient Standard 05¢%p C1I 050 CI
Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 28.10 1 0019 28.11 28.27
& -temperature 5.00 1 0o1a 4.93 5.07 200
B -time 2.50 1 n.o1d 2.43 .57 200
C-mixing rate 749 1 0.01a T.42 7.56 200
AB-0.786 1 0018 -0.83 -0.69 1.00
AC-248 1 0.01a -2.55 -2.41 1.00
BCO.O13 1 0.016 -0.057 0.082 1.00
a210.10 1 0017 10.03 10.17 1.01
B22.62 1 0.017 1.54 2.69 1.01
ci.550 1 0.017 -5.66 -5.51 1.01
alnp 5.74 1 0.023 5.64 5.84 200
alc -2.49 1 0.023 -2.59 -2.39 200
ABZ2.3234 1 0.023 -3.34 -3.14 2.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yeild = yeild -
+28.19 +54.50000
+5.00 A 477883 * temperature
+1.50 * B +1.16611 * time
+7.49 *C +0.11023 * mizing rate
-0.76 *a "B -0.112346 * temperature * time
-21.4% *AYC +0.017460 * temperature * mizing rate
+0.013 *B*C +4. 16667E-006 *time * mixing rate
+10.10 #pl +0.060967 * temperature2
+12.62 *pl +0.017319 * time?
-5.59 v g2 -5.58583E -0 04 * mizing rate?
+5.74 * 41 *p +1.91333E-003 * temperature? * time
-2.49 *a2wC -1.49250E-004 * temperature? * mizing rate
-3.24 4 v pe -3.60278E-004 * temperature * time?
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Cizelge 4.6.’da verilen istatistiksel degerlendirme ve sistem ve modellemesi elde
edilmistir. Bu model “cubic-Type III” deney dizayninda belirtilen biitlin kriterleri

karsiladigindan sistemi en iyi tanimlayan modeldir.

Cizelge 4.6. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “cubic type III* fonksiyona istatistiksel ait parametreler

Response 1 yeild
ANOY A for Response Surface Reduced Cubic Model
Analysis of variance tah le [Partial sum of squares - T yp e III]
Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Proh = F
MWodel 1306.79 12 10%.90 1.054E+005 <0.0001 significant
A-temperature 100.00 1 T00.0096774.19 = 0.0001
B-time 2495 1 2495 2414519 < 00007
Cemnining rate 224.551 224.55 2 I7IE+005 < 0.000]
AE 230 1 2.30 222119 20004
AT 2460 1 2460 23808.00 < 00007
BC 6.250E-004 ] 6.250E-004 060 05I18F
A2 376591 37659 3. 644E+005 <« 0.0007
B2 2328 7 2528 2446551 < 00007
o 115 Aii TIS2T T IFSE+005 < 00007
A2B 6590 1 G590 6376955 = 00007
Alg 1243 1 7243 1202430 = 00007
AR 2103 I 2103 2034930 < 00007
Pure Error 2.067E-0053 2 1.033E-003
Cor Total 1306.79 14
Btd. Dev 0.032 F -Bguared 1.o0000
Mean 31.99 Adj R -Squared r.oooon
cCV.% 0.10 Pred B -3 guared MNra
PREZS Mia Adeqg Precizion 1166.214
Coefficient Standard 95% CI 95% C1
Factor Estimate df Error Low High VIF
Intercept 28.19 1 o109 2811 28.27
A -temperature 5.00 1 0.olg 4.93 5.07 2.00
B-time 2.50 1 0.01é 243 2.57 2.00
C-mixzing rate 7.49 1 0.01g 742 7.56 2.00
AB-0.76 1 0.01é -0.83 -0.69 1.00
40C-2.48 1 0.016 -2.55 -2.41 1.00
BCOOLS 1 0.01d -0.057 0.082 1.on
441010 1 0.017 10.03 .17 1.01
B22.62 1 0.017 2.54 1.60 1.01
2550 1 0.017 -5.66 -5.51 1.01
42 B 5.74 1 0023 564 5.84 200
sl -2.48 1 0023 -2.50 -2.39 200
4B2.334 1 0.023 -3.34 -3.14 2.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yeild = yeild -
+§30-ég v +54.50000
+a -4 77883 * temperature
230 . B +1.16611 "t
+7.49 g ' e
D.?ﬁ “p +0.11023 * mixing rate
o 0112346 * temperature * time
248 P 0.017460 . * mizi
+0.013 “p b C +0. t_emperatur_e mixing rate
7 +4 16667E-006 *time * mizing rate
+10.10 *A N 2
2 +0.060967 temperature
+1.62 *B i 3
2 +0.017319 time
500 c 5.58583E-004 * mizing rate?
+574 x4 %R -3, - *m1x1ngraez .
240 Kl ag +1.91333E-003 temperature< * time
_3'24 v p g2 -2.409250E-004 * temperature? * mixing rate
' -3.60278E-004 * temperature * tim el
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Dolayisiyla zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢6zeltisi i¢in adsorpsiyonu

modelleyen fonksiyon;

y(x) = 28.19 + 5X; + 2.5X; + 7.49X; — 0.76X,X; — 2.48X, X3 + 0.013X,X;5 +
10.10X,2 + 2.62X," — 5.59X5% + 5.74X X5 — 2.49X,°X;5 — 3.24X, X, (4.1)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X3

karistirma hizin1 gostermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi aracilifi ile orafti ¢dzeltisinin
zeolit Y ile adsorpsiyonuna iligkin parametrelerin etkisini ifade eden kontur grafikleri
ve cevap ylizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.1°de sicaklik-siire ikilisinin, sekil 4.2°de
karistirma hizi-stire ikilisinin, sekil 4.3.’de karistirma hizi-sicaklik ikilisinin
adsorpsiyon verimine iliskin kontur grafikleri; sekil 4.4., 4.5. ve 4.6.’da ise ayni
parametreleri igeren cevap yiizeyleri verilmistir. Grafiklerden de gorildiigi gibi
adsorpsiyon verimi en ¢ok sicakliga ve karistirma hizina baglhdir. Adsorpsiyon siiresi
arttikca verim artsa da sicaklik veya karistirma hizi artisinda oldugu kadar ¢ok
degildir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.6.’da parametrelerin “F value® ve “p value”
degerleri karsilastirilarak da yapilabilir. En yiiksek “F value” ve en diisiik p value
degerine sahip parametre, cevap (response) iizerinde en ¢ok etkiye sahip olan

parametredir.

B: time

A temperature

Sekil 4.1. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin siire-scaklik parametrelerinin
adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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Design-Bxpert® Softare
Factor Coding: Actual
yeild
® Design Points

50.14

I 1524

XL=C: miing rate
X2 =B time

Actual Factor

A teperature =40.00

B: time

30000
C: mixing rate

Sekil 4.2. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

XL=A e
X2 =C: mixing rate
Actual Factor
B: time = 60.00

C: mixing rate

A temperature

Sekil 4.3. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin sicaklik-karistirma hizi
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gésteren kontur grafigi

Design-Expert® Softvare
Factor Coding: Actual

yeild

® Design points above precicted value
o

5014
1524
XL=A temperature

X =B time

Actual Factor
C: iing rate = 300.00

yeild

Sekil 4.4. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢dzeltisinin siire-sicaklik parametrelerinin
adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yeild

@ Design points above predicted value
[

5014
1524
X1 =C: mixing rate

X =B:time

Actual Factor
A tenperature =40.00

yeild

Sekil 4.5. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Design-Bxpert® Software

Factor Coding: Actual

yeild

® Design points above predicted value
o

50.14
1524
X1L=A tenperature

X2 =C: mixing rate

Actual Factor
B time =60.00

yeild

Sekil 4.6. Zeolit Y ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karigtirma hizi-sicaklik para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine olan etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Optimizasyon i¢in daha once de belirtildigi gibi niimerik optimizasyon kullanilmastir.
Optimizasyon kriterleri zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti ¢6zeltisi i¢in bilgisayar

programina girildiginde 40 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.7.).
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Cizelge 4.7. Zeoilt Y ile adsorplanan orafti ¢6zeltisinin niimerik optimizasyon
sonucunda bilgisayar programindan elde edilen ¢dziimleri

Constraints
Lower Upper Lower Upper
MName Goal Limit Limit Weight Weight Importancsg
Aztemp erature is in range 30 50 1 1 3
E:time is in range 30 o0 1 1 3
C:mixing rate is in range 200 400 1 1 3
yeild maximize 15.24 50.14 1 1 3
solutions
™No temperature time mixing rate vield Desirability
1 49.98 §9.88 305.94 50.1888 1.000
2 45.96 85.54 326.34 50.1864 1.000
2 20.02 £0.70 245.28 50.1814 1.000
4 30.03 85.98 393.25 50.1555 1.000
5 10 08 80 44 318 10 501503 1 000
6 449 98 89 ao 33519 50 2842 1 000
i 50 00 a0 00 30000 50 14 1 000
8§ 5000 88.76 32656 50.1510 1.000
2 4997 89.72 314.83 50.2502 1.000
10 30.02 80.98 343.26 50.2741 1.000
11 48.95 §9.58 317.08 50.1534 1.000
12 30.00 §5.94 383.20 504527 1.000
13 4558 8915 320.34 50.197 1.000
14 50 88.75 321.88 50.1567 1.000
i3 SU.11 9.9/ 333.31 202135 1.0y
16 4994 3998 329 /2 20.21 /6 1.000
17 49.98 §9.680 340.20 50.1565 1.000
18 30 90.00 39691 20.1404 1.000
19 30.00 89.40 306.44 50.1451 1.000
20 49.96 89.34 324.62 20.1507 1.000
21 30.10 85.78 366.85 50.2052 1.000
22 20.07 80.63 35023 50.1484 1.000
23 3002 E9 63 3R0. 43 50233233 1.000
24 4903 £0.60 321390 501433 1.000
25 49.99 89.96 312.94 50.3217 1.000
26 50.00 88.52 327.46 50.1011 0.999
27 30.00 90.00 334.13 50.0422 0.997
28 30.00 90.00 400.00 50.0342 0.997
20 49.79 90.00 324.52 49.7862 0.990
30 50.00 89.02 364.20 49.2511 0.975
31 50.00 83.85 325.89 49.1136 0.971
32 30.00 80.00 371.79 49.0701 0.965
33 30.51 90.00 400.00 48.63(8 0.957
34 30.66 90.00 400.00 48.2292 0.945
35 30.00 90.00 301.08 48.72 0.945
36 32.54 90.00 400.00 437455 0.817
37 47.42 90.00 335.78 43,5869 0.812
38 50.00 58.57 400.00 39.8614 0.705
39 30.00 30.00 366.94 32.6541 0.499
40 30.00 30.00 387.39 32,4208 0.492

Bu ¢6ziimler iginde istenilirligi 1 olanlar i¢inden en yiiksek verimi veren 12. ¢dziim

rampa seklinde sekil 4.7°de verilmistir.
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30.00 50.00 30.00 90.00

Atemperature = 30.00 Bitime = 89.94

] - T

200.00 400.00 1524 50.14

C:mixing rate = 383.20 yeild = 50.4527

Desirability = 1.000

Sekil 4.7. Niimerik optimizasyon sonucunda 12. ¢ézlimiin rampa grafigi

4.2. Zeolit Y Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti-Glikoz Cozeltisi icin

Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizaym1 kisminda belirtilen kosullarda adsorpsiyon deneyleri
gerceklestirilmis, dizayn ve verimler dizayn expert yazilim programina cizelge

4.8.”de verilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.8. Zeolit Y ile adsorplama islemi gergeklestirilen orafti-glikoz ¢ozeltisinin
cevap ylizeylerini olusturulmak icin Design Expert programina girilen veriler

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Response 1 w
=td Rur A tempeture Btime CImixing rate wiehd
degree C minLte FEm per cent
" 1 30.00 30.00 Z00.00 4259
=1 2 S0 .00 S0.00 200 00 4043
pd 3 SO 00 30 00 SO0 o0 255
13 4 4000 S0.00 S00 .00 30.47
7 = 30.00 S50.00 400.00 32.95
11 L=1 S0 00 000 400 o0 BE = b
10 cd =40 00 90 00 200 o0 35 1w
1= = 40 .00 S0 00 00 00 30.47
<] =l 30.00 [0.00 F00.00 30.47
4 a0 SO o0 =lnpnin SO0 o0 20 .59
=] a1 SOo.00 5000 200 .00 15.57
a 12 4000 I0.00 200 00 35.44
12 13 40.00 [0.00 400.00 45 37
14 14 40.00 000 S00 .00 30.47
= 15 SO0.00 50.00 400 .00 47 85
= =

Cizelge 4.8.’deki veriler yazilim programi aracilifiyla istatistiksel olarak
incelendiginde (cizelge 4.9.) “cubic” ya da daha yiiksek dereceli polinomlarda
“alias” gozlenmektedir. Kullanilan diger fonksiyonlar istatistiksel olarak
degerlendirildiginde  “2FI  fonksiyonunun”  Oncelikle denenmesi  gerektigi

gorilmiistiir.
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Cizelge 4.9. Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan 6nerilen “cubic fonksiyona” ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield Transform: Hone

**: WARHING: The Cubic Model and higher are Aliased! ***

Summary (detailed tables shown below)

Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted

Source p-value p-value R-Squared R-Squared

Linear 0.2807 01026 -0 4534
2F1 0.0975 0.41350 06554 Suggested

Cwadratic 0.2054 0.5973 -1.3011
Cubic = 0.0001 1.0000 Alimsed

Sequential Model Sum of Squares [Type 1]

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Value Prob >~ F
Jean v Total 16961 .96 1 16961 .96 Suggested
Linear v= Mear 32952 3 109.54 1.53 02607
2F1 ws Linear 414 27 3 135.09 296 0.0975 Sugoested
fuadratic ws 21 21281 3 FO.94 2. 02054
Cubic v Qs 160.69 3 5356 E.366E+007 = 0.0001 Alimzed
Reszidual 0.000 2 0.000
Total 15079.25 15 1205.25

“Seguential Model! Surm of Sqguares [Tipe 11 Select the highest order polynomial where the

additional terms are significant and the model is not aliased.

Lack of Fit Tests

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square value Prob >~ F
Linear rd=rarard a a7 .s3
Z2FI 3¥3.50 =1 62 .25
Ciaaclratic 160.69 3 53.56
Cubic o.oao [u}
FPure Error o000 2 o000

Lok of Fit Tests™ wWant the selected model to hawe insignificant lack-of-Tit.

Model Summany Statistics

Std. Adjusted Predicted
Source Dew. R-Sqguared R-Sqguared R-Sqguared PRESS
Linear [= R 1= 0.2949 01026 -0.45354 1657 35
=2Fl G.535 06657 04150 -0.G554 1564 12 Sugoested
Ciaacdratic == 03562 0.5973 -1.3011 2571 .04
Cuhbic o.0a0 1 .0000 1 .0000 + Alim=ed

F Casels) with leverage of 1 .0000: PREZS statistic not defined

o Surnreany Statistic s Foous on the model maximizing the "Adjusted R-Sguared”

land the "Predicted R-Squared”.

Yazilim programinda 2FI fonksiyonu segilip “ANOVA” tablosu olusturuldugunda
modelin “not significant” diger bir anlamda gecersiz oldugu goriilmiistiir (¢izelge

4.10). 2FI fonksiyonu yerine “alias” igermeyen, hiyerarsik anlamda gecerli,
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terimlerin tamaminin “significant” oldugu fonksiyon tiirii segilerek ¢izelge 4.11.’deki

veriler elde edilmistir.

Cizelge 4.10. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan onerilen “2FI fonksiyonuna” ait “ANOVA” tablosu

Response 1 wield
AHOVA for Response Surface 2F1 Model
Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
Model 74379 =] 12397 266 01011 not significan
A-tempeture 173,45 ? 17345 3.7z Q0907
B-time 661 ? 667 Q.1 Q. Flee
C—rmixing rate J42 LT 1 VLD LT 320 Q.13%4
A8 13.97 3 13.97 Q.30 Q.6000
AC 394 62 1 394 62 8. 45 Q.0197
BC 574 ? 5. 74 .12 Q. 7350
Residual 373.50 a8 46 .69
Lack of Fit 373.50 & 62.25
Pure Error Q.000 2 D000
Cor Total 1117 .29 14
[Std. Dew. 5.83 R-Sqguared 0. 6657
Fulean 3363 Ad) R-Squared 0.4150
IC W% 20.32 Pred R-Sqguare -0.6684
PRESS 1864 .12 Adeqg Precisior B.251
Coefficient Standard 95% ClI 95% CI
|Factor Estimate df Error Low High VIF
intercept 3363 1 1.76 2956 37.70
A-tempeture -4 66 1 242 -10.23 0.91 1.00
B-time -0, 1 242 -6.458 4 66 1.00
C-mixing rate 432 1 242 -1.25 9.89 1.00
A8 1.87 1 3.42 -6.01 9.74 1.00
A C 993 1 3.42 205 17.81 1.00
BC 1.20 1 3.42 -6.68 9.08 1.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yield = yield =
+3363 +182.39733
-4 66 *A -3.818358 *tempeture
-081 *B -0.38871 *time
+432 *C -0.37803 * mixing rate
+187 *A*B +6.21667E-003 * tempeture * time
+393 *A*C +9.93250E-003 * tempeture * mixing rate]
+1.20 *B*C +3.99167E-004 * time * mixing rate
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Cizelge 4.11. Zeolit Y ile adsorplanan orafti -glikoz ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “cubic type III fonksiyonuna” ait “ANOVA” tablosu

IResponse 1 wield
AHOVWA for Response Surface Reduced Cubic Model
Analysis of variance table [Partial sum of sguares - Type 1]

Sum of Mean F p-value

Source Squares o Square VWalue Prob =~ F

Aozl 111+7.29 12 9311 5. 366E+007 = 0.0001 significart
A-terpetire 2L 65 ? 2L ET B 3EEE+007F = GG
B-tirme 25,95 ? 2555 B 3EEE+007F = GG
C—raicing rate 25377 ? 25377 B 3EEE+007F = GG
A8 1599 ? 1591 B 3EEE+007F = GG
A FaL 62 ? FaLes B 3EEE+007F = GG
= a7 ? ST B 3EEE+007F = GG
A2 29,3579 ? 29357 B 3EEE+007F = GG
52 A7.83 ? 17535 B 3EEE+007F = GG
[ A57. 235 ? 157.8935 B 3EEE+007F = GG
A28 L LS ? B LG B 3EEE+007F = GG
A2 25435 ? 2543 B 3EEE+007F = GG
A82 3750 ? 7.5 B 3EEE+007F = GG

Pure Error o.oo0 2 o.aoo

Zor Total 111+7.29 14

=t . D= 0000 FR-=Squared s nlnln]

Fae=an 35 .63 Ao R-Sgquared 1 0000

eV ) 0000 Pred R-Sqguare [N

FRESS [y Lden Precisior

Cassls) with lewverage of 1 .0000; Pred R-Squared and PRESS statistic not defined

Coefficient Standard 5% CI 5% CI
FFactor Estimate oF Error Lo High WIF
mtercept =0 .47 1
|~ —tempeture -2 a5 1 200
e -tirm= 2.53 1 =00
= -rmi=ing rate 2.4 1 200
|~ 5 1 .57 1 1 .00
EXad a.as 1 1 .00
=l 1.z0 1 1 00
|2 =82 1 1.0
=E =220 1 1 .01
= =X-F1 1 1 .01
.25 55T 1 =00
|2 377 1 200
. B= - 55 1 =2.00
“inal Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
wield = vield =
+30.47 +300.41750

-248 * A -5.03400 *tempeture

+253 *B -6.56117 *time

+244 *C -0.186807 * mixing rate

+1.87 *A*B +0.24745 *tempeture * time

+993 *A*C -0.020228 *tempeture * mixing rate

+1.20 *B*C +3.99167E-004 * time * mixing rate

282 = A2 -3.82500E-003 *tempeture?

+2.20 *B2 +0.021764 *time?2

+5.54 *(C2 +656_S4000E-004 * mixing rate?

687 *Aa2*B -2 29083E-003 *tempeture? * time

+3.77 *AZ*C +3 77000E-004 * tempeture? * mixing ratg

=4 P Nl = -4 830S6E-004 *tempeture * time?2
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Cizelge 4.11.°de detaylar1 verilen “cubic type III” fonksiyonu biitiin kistaslari
karsiladigindan sistemi en iyi tanimlayan fonksiyondur. Dolayisiyla zeolit Y ile

adsorplanan orafti-glikoz ¢dzeltisi i¢in adsorpsiyonu modelleyen fonksiyon;

y(x) = 30.47 — 2.28X; + 2.53X, + 2.44X; + 1.87X;X; + 9.93X; X5 + 1.20XX5 —
2.82X,7+2.20X,° + 6.54X5°— 6.87X°Xs + 3.77X,2X; — 4.35X,X5° (4.2)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X3

karistirma hizin1 gostermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla orafti-glikoz ¢ozeltisi
icin zeolit Y ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden kontur
grafikleri ve cevap yiizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.8’de sicaklik-siire ikilisinin,
sekil 4.9’da karistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.10’da karistirma hizi-sicaklik
ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur grafikleri; sekil 4.11., 4.12.
ve 4.13°de ise ayn1 parametreleri iceren cevap ylizeyleri verilmistir. Grafiklerden de
goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi biitlin parametrelerden ve birbirleri ile olan
etkilesimlerinden esdeger sekilde etkilenmektedir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.10.’da

parametrelerin “F values “ ve “P value” degerleri karsilastirilarak da yapilabilir.

Factor Coding: Actual yield

B: time

A tempeture

Sekil 4.8. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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Design-Expert® Softwere:
Factor Coding: Actual

yield
® Design Points
47.85

1557
XL=C: ming rate
X2 =B time

Actual Factor
A tepeture = 40.00

B: time

30000

C: mixing rate

Sekil 4.9. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢dzeltisinin karistirma hizi-stire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

P Coees rea™® yield

A: tempeture

30000

C: mixing rate

Sekil 4.10. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

jield
4785
1557
XL=A tenpeture

X =B time

Actual Factor
C: miing rate = 300,00

yield

Sekil 4.11. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisinin sicaklik-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine olan etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
yield

47.85

1557
XL =C: mixing rate
X2 =B: time

Actual Factor
A terrpeture =40.00

yield

Sekil 4.12. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisinin karigtirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Design-Bxpert® Software
Factor Coding: Actual

jeld
47.85
1557

X1 =C: mixing rate 50
X2 =A tenmpeture

Actual Factor

B: time =60.00 40

yield

45,00 350.00
N 300.00
A tempeture BO %000 C: mixing rate

30.00 200.00

Sekil 4.13. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Optimizasyon kriterleri zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisi igin

uygulandiginda 36 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.12.).
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Cizelge 4.12. Niimerik optimizasyon sonucunda zeoilt Y ile adsorplanan orafti-
glikoz ¢ozeltisi i¢in bilgisayar programindan elde edilen ¢oziimler

IConstraints
Lower Upper Lowwer Upper
Farme Zoal Lirwuit Lirmeit Wieight Wieight mportance
Lo termipetur e iz inrangs 20 50 1 1 <
=R I= In Fangs 30 a0 1 1 3
= miixing rate iz inrangs 200 400 1 1 3
il [t Ty 1557 47 .85 1 1 3
Solutions
Humber tempeture time mixing rate yvield Desirability
1 S0.00 £0.00 400.00 47865 1.000
2 49 95 49 46 FIE9 62 47 8795 1 000
3 ZF0.05 30.04 24011 48 0575 1.000
L) 31.02 3357 21241 48 251 1000
5 4987 45 .45 400.00 47 8555 1 D00
[a] Fubs Fhoo Fulll=}=Ty o1 . 9148 1000
7 30.23 30.49 28.08 S0.5731 1.000
[=] D0 4T I7.00 = g = SO, 55T [ =R= ]
3 30.70 36.72 204 65 45.3063 1.000
10 =001 208 02 ET 51 0024 1 .000
11 3110 30.37 21510 #39.5069 1.000
12 #9932 20.22 209 7T 47 8581 A4 D00
13 F0.27 a7.02 202.73 43.061 1.000
14 _[ANA2 AR TR 2nd 19 49 154 A4
15 #9.91 S53.47 FI99.83 47.871 1.000
16 43396 45.30 J93.65 47 G673 1000
17 #9838 S5.78 400.00 47 .8553 1.000
18 4998 S1.05 399.84 47.9681 1.000
139 S0.00 5914 400.00 47.2594 0292
20 S0.00 31.52 400,00 47 1297 0.27s
21 50,00 7243 40000 45 94351 (RS e
22 S0.00 7426 400.00 46 7546 0966
23 %997 7557 40000 45 5989 0. =51
24 4419 Q.00 400.00 465 412 0.9355
25 S0.00 7750 400.00 46 3705 0.954
26 45.06 Q0,00 399.47 46 2488 0.950
27 50.00 7944 400.00 461165 0.946
28 45.35 == 400.00 45 081 0.945
29 49354 30000 400.00 45 9034 0.940
30 30.00 300,03 400,00 44 4911 0,896
3 30.00 0000 F99.05 44. 4314 0.594
3z 30.34 3000 3[a.73 44 0092 0.881
33 36.46 S0 .00 400,00 428707 0,546
34 30.00 300,00 374.55 42 8544 0.345
35 34 .46 Q000 20000 422221 0826
36 34.68 =/m Nun 200.00 4216 0.825

Bu ¢oziimler iginde istenirligi 1 olanlar i¢inde en yiiksek verimi veren 6. ¢oziim

rampa seklinde sekil 4.14°de verilmistir.
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30.00 50.00

30.00 90.00

Atempeture = 30.67

200.00 400.00

Bitime = 30.00

1557

Cimixing rate = 206,67 yield = 51.9146

Desirability = 1.000

Sekil 4.14. Niimerik optimizasyon sonucunda 6. ¢oziimiin rampa grafigi

4.3. Zeolit Y Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti—Friiktoz Cozeltisi i¢in

Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2 deney dizayni kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.13.’de belirtilen haliyle girilmistir

Cizelge 4.13. Zeolit Y ile adsorplanan orafti —friiktoz ¢6zeltisi i¢in adsorpsiyona
iliskin yazilim programina girilen veriler

Factor 2

Factor 1 Factor 3 Response 1
Std Run Actempeture B:tirme Comixing rate wield
degree C minute rENm per cent
= 1 S0.00 &0.00 200 .00 3013
= =2 S0.00 &60.00 40000 42 61
15 3 40.00 60.00 300.00 2015
3 <3 S0.00 S0.00 300.00 &7 .56
14 =1 40 00 60.00 300 .00 2015
10 L= 40.00 Q0.00 200.00 10197
7 i 30.00 &0.00 40000 SA7"
=] =3 S0.00 60.00 200.00 2514
=2 9 S0.00 30.00 30000 37 .62
o 10 40.00 30.00 200 .00 2514
11 11 40.00 30.00 400.00 40.11
1 12 30.00 30.00 300.00 15.16
4 13 S0.00 90.00 300.00 45 .1
13 14 40.00 60.00 S00.00 2015
12 15 40.00 - 90 .00 400 .00 451 J
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Yazilim programi tarafindan “quadretic fonksiyon” Onerilmesine ragmen (gizelge
4.14.) “ANOVA tablosu” olusturuldugunda modelin “not significant” (gecersiz)
oldugu goriildiigiinden (cizelge 4.15.) kriterleri saglayan fonksiyon tiirii ve detayl

bilgiler ¢izelge 4.16.’deki haliyle elde edilmistir.

Cizelge 4.14. Zeolit Y ile adsorplanan orafti—friiktoz ¢dzeltisi icin yazilim programi
tarafindan Onerilen “quadretic fonksiyona” ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield Transform: Hone

=2 WIARMING: The Cubic Model and higher are Aliased! ***

Summary (detailed tables shown below)

Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted

Source p-value p-value R-Sqguared PR-Squared

Linsar 0.5228 -0.0454 -0.6542

2F1 03164 0.0326 -1.5616
Swadratic 03792 01393 -3.9154 Sugoested
Cubic = 0.0001 1 .0000 Alimsed

Sequential Model Sum of Squares [Type 1]

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Yalue Prob - F
Mean v= Total 15467 .62 1 154657 .62 Suggested
Linear ws hMear BE7.70 <) 22257 0.7g 05225
2FI w= Linear 105413 3 351.38 1.38 03164
Iouadratic ws 21 27914 3 293.05 1.27 0.37az Sugoested
I_ubic v Cwuach 1133.35 3 S5 .46 6. 366E+007 = 0.0001 Aliazed
Residual o000 2 o000
Total 17221 .97 15 1145813

“Sequential Mooel Surm of Sguares [Taee 17 Select the highest order polynomial where the

additional terms are significart and the model is not aliased.

Lack of Fit Tests

Surm of mMean F p-value
Source Squares oof Square Walue Prob = F
Linsar 3056 .65 a 42 96
2F1 2052 52 =1 3535 .75
Caadratic 1153.38 3 354 46
Cuhbic o.0a0 [u}
Fure Error o.ooo 2 o.0oo0

Mok of Fit Tests® vWant the selected model to have insignificart lack-of-fit.

Model Summanry Statistics

Std. Adjusted Predicted
Source Dew. R-Sqguared R-Sqguared R-Sqguared PRESS
Linear 1675 oO177s -0.0454 -0.6542 B3235 .21
2F1 15.94 0.4536 0.0526 -1 5616 Q617 .01
Cuadratic 1519 05925 013598 -S.9154 15454 .07 Sugogested
Cubic o.0a0 1 .0000 1.0000 + Aliased

[+ Case(=) with leverags of 1 .0000: PRESS statistic not defined

CModel Snrrmasny Statistic s Focous on the model maximizing the "Adjusted R-Sgquared”

and the "Predicted R-Sguared”.
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Cizelge 4.15. Zeolit Y ile adsorplanan orafti—friiktoz ¢6zeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “quadretic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Response 1 wield
AHOWA for Response Surface Ouadratic Model
wmnahy=sis of variance table [Partial sum of sguares - Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Sguares ooif SOquare walue Prob =~ F
Flociel 2E00.97 =] 259.00 1.25 04224 not significant
At rrpnetire 1371.63 3 133.63 QST QLS
B-tinge S1.25 1 S9.25 1.3= Q.E2arFs
C—rr i daite 2. 535 1 Zz2f€ 53 Q.arF o SE53
A8 BT o) 3 b=t e o =99 @o1aas
A LS 05 3 LS Q5 =t DEZNS
8 E=E= I =T 3 E=E= N =T Lo LeE T b
a2 25185 3 ZE1.85 AL Lepc et
=2 B35 85 3 B35 85 g = =g DAEEE
= =913 3 = M ] Lo WDF3ES
Fesicdual 1153.35 = 230.5632
Lok oFf St 1953358 he] DS S
Pore Error (e el = [ e hele)
—or Total IS4 .35 14
=td. Dew. 1519 R-Scquared 05925
hlean 29 965 2dj R-Squared 01395
LT sS0.59 Pred R-Souares -3.9154
PRES= 15454 .07 Aceg Precisiar F3.295
Coefficient Standard 5% CI B5% ClI
Factor E=stimate of Error Lowwr High wIF
Irter cept 2015 1 .77 -=2.39 42 569
A tempeture 4 05 1 o337 -9.75 17 .86 1 .00
B-time 5.2 1 557 -F.57 20.04 1.00
C-rmixing rate 550 1 557 -5.50 19.10 1.00
E =] -11.23 1 T.eg -S0.rS S.29 1.00
A 10.561 1 T.59 -5.91 F0O13 1.00
B 499 1 F.a9 -14 .55 24 .51 1.00
o2 S5.42 1 F.ao -11.90 25.74 1.01
B2 1279 1 F.ao -F.53 3311 1 .01
2 -2.31 1 F.ao -2313 17F.51 1 .01
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
vield = yvield =
+2015 +203.55250
+4.06 * A -7.26763 *tempeture
+624 *B -0.49892 *time
+530 *C 2030256 * mixing rate
1123 *A*B -0.037433 *tempeture * time
+1061 *A*C +0.010607 *tempeture * mixing rate
+499 *B*C +1 BB333E-003 * time * mixing rate
+5.42 * A2 +0.084213 *tempeture2
+1279 *B? +0.014210 *time?
-2.81 *C2 -2.80875E-004 * mixing rate2
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Cizelge 4.16 Zeolit Y ile adsorplanan orafti—friiktoz ¢6zeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “cubic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

|R.esponse 1 wield
AHOWA for Response Surface Reduced Cubic Model
Anably=sis of variance table [Partial sum of sguares - Type 1]

Surm of Mean F p-uvalue

Source Sguares o Sqguare value Prob =~ F

hocie] 3754 .35 12 312.86 5. SEEE+007 = 0.0001 significant
A-terpetlre ZEIZS 2 ZEI 2D & SEEE+O0 7 = Qo)
B-tirre 2L a0 b 2L a0 S SEEE+OR 7T = Qo]
Crrcirng Fate BEZ 50 2 BEZ 50 & SEEE+O0 7 = Qo)
A8 EeTe Bt 2 EaTe B 4] & SEEE+O0 7 = Qo)
Ac LSO 05 2 LSO 05 & SEEE+O0 7 = Qo)
aC =l =t 2 =l =t & SEEE+O0 7 = Qo)
A2 &85 7 &80 5 5886 S+ 007 = QLo
82 G385 2 G035 85 & SEEE+O0 7 = Qo)
=2 29,13 2 239,13 & SEEE+O0 7 = Qo)
A28 SO0 2 [y N E] & SEEE+O0 7 = Qo)
A2 SLPP T 2 SLPPTD & SEEE+O0 7 = Qo)
A5 13163 7 13163 B IS E+00F = Qo]

Pure Errar 0000 2 0000

Cor Total 3754 .35 14

St D 0.000 R-Souared 1 .0000

hle=n 29 .95 Adj R-Sgquared 1 .0000

L T o.aoo Fred R-Souars [N

PRE== [SEES Adec Precisior

Casels]) with lewverage of 1 .0000: Pred R-Sguared and PREZ=S statistic not defimed

Coefficient Standard B5% 1 A5% I
[Factor Estimate oF Error Lo High wiF
Imtercept 2015 1
A _tempeture =211 1 200
B-tirme -2.50 1 2.00
Z-mixing rate 1245 1 Z.00
NS =11 .23 1 1 .00
A 1051 1 1 .00
B L=1=] 1 1 .00
o2 = e 1 1 .01
=52 1279 1 1.01
2 -z.a1 1 4 .01
e S 17 .47 1 200
AT -14 .35 1 pe N n}
o852 -5.11 1 2.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
wield = wield =
+2015 +442 87125
+311 * A -16.59700 *tempeture
250 *B +4 19800 * time
+1248 =*C -2.52642 * mixing rate
1123 =A=~B8 -0.39500 *tempeture * time
+1061 =*a=C +0.12539 *tempeture * mixing rate
+499 *B*C +1 B6333E-003 * time * mixing rate
+85.42 = a2 +0.16534 *tempeture?
+12.79 =B=2 +D.050265 *time?
281 *C2 -2 8087SE-004 * mixing rate?
+17.47 =~a2*g8 +5 821 67E-003 * tempeture? * time
1435 *A2=*C -1.43475E-003 * tempeture? * mixing rate
811 *A=B2 -9.01389E-004 * tempeture * time?
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Dolayisiyla; Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-friktoz c¢ozeltisi igin

adsorpsiyonu modelleyen fonksiyon;

y(x) =20.15 + 8.11X; — 2.50X, + 12.48X5 — 11.23X,X; +10.61X, X5 + 4.99X,X;3 +
8.42X,% + 12.79X,% —2.81X3% + 17.47X,* X, — 14.35X°X; — 8.11X, X, (4.3)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X3

karistirma hizin1 gostermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla zeolit Y ile
adsorplanan orafti-frilkktoz ¢ozeltisi i¢in adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin
etkisini ifade eden kontur grafikleri ve cevap ylizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.15°de
sicaklik-siire ikilisinin, sekil 4.16’da karistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.17°de
karnistirma hizi-sicaklik ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur
grafikleri; sekil 4.18., 4.19. ve 4.20°de ise ayn1 parametreleri igeren cevap yiizeyleri
verilmigtir.  Grafiklerden de goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi biitiin
parametrelerden ve birbirleri ile olan etkilesimlerinden esdeger sekilde
etkilenmektedir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.16.’da parametrelerin “F value* ve “p

value” degerleri karsilastirilarak da yapilabilir.

Dag'v—Bpeﬂ@ Software - d

B: time

3000 3500 4000 4500 50.00

\\HH
A: tempeture

Sekil 4.15. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-frikktoz ¢ozeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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i Software P
Poctor o e yield

yiel
@ Design Points

67.56
517

X1L=C: mixing rate
2 =8 time

Actual Factor
A tempeture = 40.00

B: time

C: mixing rate

Sekil 4.16. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ozeltisinin karigtirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gésteren kontur grafigi

Design Experts Softure yield

A tempeture

RIS ‘ﬁ]‘\‘
i

C: mixing rate

Sekil 4.17. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

ield
67.56
517
X1 =A tenpeture

X =B: time

Actual Factor
C: mixing rate =300.00

yield

Sekil 4.18. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ézeltisinin sicaklik-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi
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Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

ield
67.56
517
X1 =C: mixing rate

X =B time

Actual Factor
A tenpeture =40.00

yield

Sekil 4.19. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Design-Bpert® Softwere
Factor Coding: Actual

ield
67.56
517
X1 = C: mixing rate

X2 =A tenpeture

Actual Factor
B: time =60.00

yield

Sekil 4.20. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Optimizasyon kriterleri zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-friikktoz c¢ozeltisi igin
uygulandiginda 31 adet ¢oziim (¢izelge 4.17.) bulunmustur. Bu ¢oziimler i¢inde en

yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 8. ¢6ziim rampa seklinde 4.21°de verilmistir.
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Cizelge 4.17. Niimerik optimizasyon sonucunda zeoilt Y ile adsorplanan orafti-
friikkoz ¢ozeltisi i¢in bilgisayar programindan elde edilen ¢oziimler

Constraints
Lower Upper Lower Upper
Hame Goal Lirmit Lirmit Weight Weight Importance
A tempeture = N range 30 sa 1 1 3
Brtirme i= In rance 30 a0 1 1 =
Comixcing rade i= In range 200 “00 L b 3
wieldd iz e 517 57 .56 4 q <
Solutions
Humber tempetoares e mising rate el Db skl
1 2006 29.84 289,02 E7 E144 1,000 Selected
2 S0.26 a9 .30 20473 558 1685 1. .000
3 20,00 90,00 ZF00.00 &7 .56 1.000
4 S0.07 89.06 253.04 B7 G807 1.000
5 30,07 89.70 269,02 65,3956 1.000
(=1 S0.00 ar.as 21415 B7 6253 1.000
7 3047 8a.78 253.04 5265083 1000
= 3015 8975 24E5.70 58947 1.000
=] Z0.01 B89.72 285.59 57 9113 1.000
10 Z0.30 89.73 203.31 B8 B7TS 1.000
a1 30.00 =20.00 323.68 B5 6115 0.39639
12 30.72 S0.00 353.01 59 8624 0877
13 S50.00 S0.00 S0 .00 SE00S<E D.&Si15
14 S0.00 90.00 398.48 S55.5926 0813
15 50.00 20.00 Z94.91 55.5961 D.808
TR = nm = alnin} =9 =1 a8 R®RTSsq n sns
17 S0.00 90.00 386.72 54 8897 o.797
18 4942 Q0 .00 400 .00 54 7586 0.795
19 4925 90.00 400,00 54,3887 0.739
20 48.54 90.00 400,00 5289753 0766
21 44 &7 30.00 400,00 45,2067 0642
22 44 S5 3000 400,00 45 2041 042
23 dd 56 30.00 399.76 451766 0641
24 44 7E 30.08 400.00 4% 17EE 0E41
25 44 .43 30.00 3965 47 45 0576 0638
28 43.83 30.00 400.00 45,0419 0633
27 44 829 30.33 400.00 4510164 0630
28 44 52 30.61 400.00 44 BEGT 0.636
29 4593 30.00 400 .00 44 8345 0636
30 38.84 30.00 3337 347641 0.474
31 30.00 30.00 200.07 298133 0395

30.00 50.00 30.00 90.00
Atempeture =30.15 Bitime =89.75
P
] T
200,00 400.00 517 67.56
Cimixing rate = 246.70 yield = 68.947

Desirability = 1.000

Sekil 4.21. Niimerik optimizasyon sonucunda 8. ¢ézlimiiniin rampa grafigi
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4.4. Zeolit Y Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti-Siikroz Cozeltisi icin

Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizayn1 kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.18.’de belirtilen haliyle girilmistir

Cizelge 4.18. Zeolit Y ile adsorplanan orafti—siikroz ¢ozeltisi i¢in adsorpsiyona
iliskin yazilim programina girilen veriler

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Response 1
Std Run Actempeture B time C:mixing rate yield
degree C minute rpm per cent

+ 1 S0.00 90.00 300.00 S.5
1 2 30.00 30.00 300.00 5.5
15 3 40.00 60.00 300.00 20.42
9 i) 40.00 30.00 200.00 10.47
12 5 40.00 90.00 400.00 5.5
S =1 30.00 50.00 200.00 55
14 7 40.00 0,00 300.00 20.42
7 38 3000 000 400.00 55
= 9 S0.00 50,00 200.00 5.5
11 10 40.00 30.00 400.00 15.44
S 11 S50.00 60.00 400.00 15.44
10 12 40.00 90.00 200.00 5.5
2 13 S50.00 3i0.00 300.00 10.47
3 14 30.00 90.00 300.00 4.45
13 15 40.00 0,00 300.00 20.42

Yazilim programi tarafindan “quadretic fonksiyon” oOnerildiginden (cizelge 4.19.),
“ANOVA” tablosu olusturularak (cizelge 4.20.), model “significant” oldugundan
sadece model i¢indeki gecersiz terimler (AC, AB) elimine edilmis ve ¢izelge
4.21.°’de belirtilen fonksiyonun kriterleri karsilayan en iyi fonksiyon oldugu

belirlenmistir.
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Cizelge 4.19. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “quadretic fonksiyona™ ait istatistiksel parametreler

Response 1 yield Transform: Hone

== WARHING: The Cubic Model and higher are Aliased! ***

Summary {detailed tables =shown below)

Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted

Source p-value p-value R-Squared R-Squared

Linear 0.4496 -0.0106 -0 620

2F1 05745 -0.2503 -06317
Ciuadratic 00005 09250 05712 Sugoested
Cubic = 0.0001 1.0000 Aliazed

Sequential Model Sum of Squares [Type 1]

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Value Prob = F
Mean ws Total 1623.02 1 1623.02
Linzar vs Mear 11433 3 S513 095 04496
2F1 vs Linear 34.72 3 11.57 0.23 0.8745
Cuadratic ws 21 391 .49 3 130.50 43 .53 0.000S Sugoested
(Cubic wa Guad 14.59 3 496 & JEEE+007 = 0.0001 Alimzed
Residual 0.000 2 0.000
Total 2175.51 15 14523

“ESeguential Model Sum of Sguares [ Tgpe I Select the highest order polynomial where the

additional terms= are significant and the model is Nnot aliased.

Lack of Fit Tests

Sum of Mean F p-value
Source Squarae of Square Valua Prob - F
Linear 44110 g 49.01
2F1 406,55 =} BY.73
Cuadratic 1459 3 4.96
Cubic 0.000 0
Pure Error 0.000 2 0.000

“Lack of Fit Tests” Wart the selected madel to have insignificant lack-of-fit.

Model Summary Statistics

Std. Adjusted  Predicted
Source Dev. R-Squared R-Squared R-Squared PRESS
Linesr £33 0.2059 -0.0108 01820 E45 .49
2R 713 0.2554 -0.2503 06317 906.40
Cuadratic 173 08732 0.52z0 05712 23820  Sugoested
Zubic 0.000 1.0000 1.0000 + Aligsed

b Caszels) wih leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined
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Cizelge 4.20. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “quadretic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Response 1 wield
AHOYA for Response Surface Quadratic Model
Anabrsis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]
Sum of Mean F p-wvalue
Source Squares of Square wWalue Prob >~ F
mladel S540.50 =] 50.07 2017 o.o0z0 significant
A-tempetire 39.84 1 39.5«& LNt ] 2AZEE
B-tirne S¢.FE 1 S FE 15,59 QRO FS
Cormiing rate ZF.7a 4 ZF.Fa 9,55 BRZE5
A8 S84 1 354 .29 2. ZAFS
A E4. 70 1 ZLL TR 5,50 QRELE
a8 E.15 4 595 207 Q. zaadL
a2 24275 1 Z1E. 7S T A Q. oaads
a2 145,82 4 1582 +32.95 aeaaa
o2 B8535 1 BE.53 2909 a5
Residual 14 .59 =] =95
Lack of Fit 1,59 k] LR
Pure Erpor LaRalals] =g LR 2l
Cor Total 555 .49 14
Stol. Dew. 1.73 R-Souared o.9r3z2
mrlean 10.40 A R-Souared 09250
(ST o) 16.59 Pred R-Souare a5 2
PRESS 235.20 Adeq Precisior 12472
Coefficient Standard 95% C1 95% C1
Factor Estimate or Error Low High VIF
ntercept 20.42 1 1.00 17 .86 22.95
|2 tempeture 1.99 1 0.61 043 3.56 1.00
B-time -2.62 1 0.61 -4.18 -1.05 1.00
[=-mixing rate 1.86 1 0.61 0.30 3.43 1.00
2.8 -0.9s5 1 0.86 -3.20 1.24 1.00
o= 2.45 1 0.86 o.27 4.70 1.00
=l -1.24 1 0.86 -3.46 0.93 1.00
0.2 -r.a9 1 0.90 -9.90 -5.28 1.01
SH -6.35 1 0.90 -3.66 -4.04 1.01
j=2 -4.54 1 0.90 -rA1s -2.54 1.01
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
vield = yield =
+20.42 -163.84250
+199 *A +5.72300 *tempeture
-262 *B +1.01421 *time
+186 *C +0.23471 * mixing rate
098 *A*B -3.26667E-003 *tempeture * time
+245 *A*C +2 43500E-003 * tempeture * mixing rate
124 *B*C -4 14167E-004 *time * mixing rate
-7T59 *AZ -0.075913 * tempeture?
635 *B2 -7.05417E-003 * time2
-484 *C2 -4 84375E-004 * mixing rate?
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Cizelge 4.21. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “ indirgenmis quadretic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Response 1 wield
AHOVWA for Response Surface Reduced Guadratic Model
Anablysis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Squares oof Sguare Value Prob - F
[ [aTe S]] S30.55 v Ta.E0 21.30 00003 significant
A-termpetare 51,54 3 51,54 H.895 LA bd o g
B-tirae S TE 3 S TE 15 .39 [N wleboiry
C—rriing rate 7. 7a 3 7. 7a 7.8 DAZET
A s 7O 3 s 7O (==L BA557F
A2 =2 7S 3 =2 7S S9.57 [eelal 2]
B2 1458 82 3 1458 82 ] QR0S
o2 SE.635 3 SE.635 2o 535 [N A
Res=sidual 24 .90 v 3.56
Lack of Fit s aa = £.95
Pare Errar [ el ol = [ el ol
Zor Total S55.49 14
=id. Diew . 1.89 R-Squared 09552
h=an 10.40 Adj R-Sguared a9103
LSS5 1813 Pred R-Square 07666
FRE=Z= 12967 Acled Precisior 13467
Coefficient Standard 95% CI1 95% CI
Factor Estimate df Error Low High vIF
ritercept 2042 1 1.09 17 .54 23.00
. -tempeture 1.99 1 [IR=r) 0.42 357 1.00
H-time -2 .52 1 057 -4.19 -1.04 1.00
[=-mixing rate 1.86 1 [IR=r) 0.9 S.44 1.00
o 245 1 0.94 0.25 472 1.00
o, 2 -7.59 1 0.95 -9.91 -5 27 1.01
sE -5.35 1 0.95 -3.67 -4.03 1.01
-2 -4 54 1 0.95 716 252 1.01
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yield = yield =
+20.42 -145.54750
+199 * A +5.52700 *tempeture
-262 *B +0.75929 *time
+166 *C +0.20986 * mixing rate
+248 *A*C +2.48500E-003 * tempeture * mixing rate
759 =2 -0.075913 *tempeture?
-635 *B2 -7 .05417E-003 *time?
-484 *C2 -4 84375E-004 * mixing rate?
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Dolayisiyla Zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢dzeltisi i¢in adsorpsiyonu

modelleyen fonksiyon;

y(x) = 20.42 +1.99X; — 2.62X, + 1.86X5 + 2.48X, X5 — 7.59X,> — 6.35X,% — 4.84X5°
(4.4)
burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X

karigtirma hizin1 gostermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla orafti-siikroz ¢ozeltisi
i¢cin zeolit Y ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden kontur
grafikleri ve cevap yiizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.22°de sicaklik-siire ikilisinin,
sekil 4.23°de karnistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.24’de karistirma hizi-sicaklik
ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur grafikleri; sekil 4.25., 4.26.
ve 4.27°de ise ayn1 parametreleri iceren cevap yiizeyleri verilmistir. Grafiklerden de
goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi en ¢ok adsorpsiyon siiresinden etkilenmketedir.
Benzer cikarimlar ¢izelge 4.21.’de parametrelerin “F value* ve “p value” degerleri

karsilagtirilarak da yapilabilir.

B: time

A: tempeture

Sekil 4.22. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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XL=C: miing rate
X2 =B time
Actual Factor

A tenpeture = 40.00

B: time

25000 30000 35000 40000

C: mixing rate

ekil 4.23. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin karistirma hizi-stire
p
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

C: mixing rate

4000

A tempeture

Sekil 4.24. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin sicaklik-karistirma hizi
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gésteren kontur grafigi

Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

® Design points above predicted value
[

20.42
4.45

XL=A terrpeture
X =B:time

Actual Factor
C: mixing rate = 300.00

yield

50.00

A tempeture

Sekil 4.25. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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Design-Expert® Softvare

Factor Coding: Actual

yield

@ Design points above predicted value
o

2042
445

X1 =C: mixing rate
X2 =B: time

Actual Factor
A terrpeture =40.00

yield

Ne0920505%

o2

RIS
L

400.00

300.00

4209, S - C: mixing rate

Sekil 4.26. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

@ Design points above predicted value
B 2042

|4,45

XL=A tenpeture

X2 =C: mixing rate

Actual Factor
B: time =60.00

yield

55
oo,

LR

%

e

it

trietteotn

oo ss

RIS

RS

BRGR

R ERRERESS
o 0000000000

QR

Sekil 4.27. Zeolit Y ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin sicaklik-karistirma hizi
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Optimizasyon kriterleri zeolit Y tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢dzeltisi igin
uygulandiginda 43 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.22.). Bu ¢oziimler i¢inde en

yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 36. ¢6ziim rampa seklinde 4.28°de verilmistir.
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Cizelge 4.22. Niimerik optimizasyon sonucunda zeoilt Y ile adsorplanan orafti-
siikroz ¢ozeltisi i¢in bilgisayar programindan elde edilen ¢ozlimler

Constraints
Lower Upper Lower Upper
Hame Goal Limit Limit Weight Weight Importance
Atempeture iz in range 30 a0 1 1 3
B:time iz in range S0 a0 1 1 3
Cimixing rate iz in range 200 00 1 1 <}
wield maximize 4.45 2042 1 1 3
Solutions
Humber tempeture time mixing rate wield Desirability
1 41 .53 439.91 35276 205676 1.000 Selected
2 40.00 EO0.00 300.00 20.42 1.000
3 40.53 5367 307 65 209326 1.000
4 44 36 49.74 32328 204231 1.000
= 39.52 a7 .63 33574 205514 1.000
=] 41 60 46.06 32627 20.6495 1.000
r 40.62 51.07 1612 20.9303 1.000
=] 4279 5407 337583 209322 1.000
=] 42.06 59.22 324354 208633 1.000
10 41 .09 31.55 32052 21.0147 1.000
11 4036 54 .95 30312 20.7959 1.000
12 41 .54 4914 305.00 20.7996 1.000
13 39.94 4516 333.53 205256 1.000
14 41 .96 E0.59 41 .80 205725 1.000
15 40.55 54.07 30247 20.5547 1.000
16 4025 51 .90 21 .45 20 9056 1 .000
17 sa 7z S1 .44 319 .76 20 7524 1 000
18 sa.az so0.09 S0z .00 20 5085 1 000
19 42 90 sz a5 Sas S0 20 7az1 1 000
20 42 51 S6.068 32E 16 209514 1 .000
21 40.30 a8.62 304 .05 20 6225 1 .000
2z a4z .40 46 .61 305 .50 Z0.545 1 .000
23 a1 .23 s017 305 .50 20807 1 .000
=24 41 .59 S2.42 291 .56 20575 1 .000
25 41 .70 45 .45 S33.853 205253 1 .000
26 41 22 S2.30 296.21 20.7145 1 .000
=27 4z 59 5963 Sz .9z 206094 1 .000
28 S0 .94 S5 67 Zas . ag 20 5721 1 000
=l 41 .03 49 .51 S A 206971 1 000
S0 41 05 49.as S04 E6 207979 1 000
31 41 .07 s5.78 33463 Z0.946 1 .000
sz a1 .77 s0.21 321.39 20 9541 1 .000
33 a40.59 a45.02 Fa0.32 20.5667 1 .000
Sa 4z 65 S51.25 5501 204726 1 .000
S5 4096 s5.51 SE7 .31 20 7 &S 1 .000
<=3 41 G35 55.55 E34.7T 20 9942 1 .000
l<rs 41 .25 47 .03 40353 205577 1 .000
<i=] 40.30 &1 .40 1135 20.4949 1 .000
39 4277 S .91 35521 20,4952 1.000
40 42 37 59 .95 29514 204217 1.000
41 4353 45 .33 32031 205927 1.000
42 435 .44 o133 347 .26 20 6373 1.000
43 40.11 S .01 31221 20.569 1.000
13 Solutions found
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_ L

30.00 50.00 30.00 90.00

Atempeture = 41.63 Bitime = 55.58

] T

200.00 400.00 445 2042

Cimixing rate = 334.77 yield = 20.9942

Desirability = 1.000

Sekil 4.28. Niimerik optimizasyon sonucunda 36. ¢éziimiiniin rampa grafigi

4.5. Klinoptilolit Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti Cozeltisi Icin

Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizayn1 kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.23.’de belirtilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.23. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢zeltisi i¢in adsorpsiyon iliskin
yazilim programina girilen veriler

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Response 1
Stdd Run Aqtempeture B:time C:mixing rate wield

A degree C minute rpm per cent
1S 1 40.00 60.00 300.00 s
11 2 40.00 3000 400 .00 10
4 3 S0.00 S0.00 300.00 30
13 4 40.00 000 Z00.00 =1
=] =] 40 .00 30.00 200.00 10
5 (=] S0.00 5000 200.00 40
14 rd 40 .00 S0.00 300 .00 4.8
S = 30.00 s0.00 200.00 25
7 o 30.00 5000 400 .00 =
10 10 40.00 S0 O 20000 25
= 11 S0.00 S0 00 <400 .00 20
12 12 40 .00 Q000 40000 20
1 13 3000 3000 300 .00 10
=2 14 S0.00 S0 .00 00 .00 15
3 1S 30.00 S0 O 0000 20

Yazilim programi tarafindan “lineer” ve ‘“quadretic fonksiyon” Onerildiginden
(cizelge 4.24.), “ANOVA” tablosu olusturularak (cizelge 4.25.), model ‘“not
significant” oldugundan kriterleri karsilayacak en iyi fonksiyonun belirlenmesi i¢in

“cubic fonksiyon” (cizelge 4.26.) dnerilmistir.

91



Cizelge 4.24. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “lineer fonksiyona“ ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield Transform: Hone
*** WARHIHG: The Cubic Model and higher are Aliased! ***
Summary {detailed tables shown below)
Sequendtial Lack of Fit Adjusted Predicted
Source p-value p-value R-Squared R-Squared
Linsar 00355 0.0002 03577 0.2145 Sugoested
2F1 0.9365 00001 o17149 -0.4901
Sadratic: 00535 00002 06755 -0.5379 Sugoestedd
Zubic n.ooo2 0.9999 Aliased
Sequential Model Sum of Squares [Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Value Prob >~ F
fHean vs Total F995.14 1 399514
Linear vs Mear 815.75 3 27292 3.95 0.03555 Suggested
2F1 v= Linear 12.50 3 417 0.045 0.9565
oadratic vs 2| 265.38 3 155.46 5.20 0.0535 Sugoested
oubic ws Guach 181.25 3 E0.42 4531.25 0.0o02 Alimsed
Residual o027y 2 0.013
Total 2573.04 15 371 .54
Lack of Fit Tests
Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob >~ F
Linear 9913 =] G435 G326 .05 0.0002 Suggested
2F 746 63 G 124 .44 933284 0.0001
Guadratic 181.25 3 G042 4531 25 0.0002 Suddested
Cuhic 0.00a 0 Aliazed
Pure Errar 0027 2 0013
“Lack of Fit Tests” Wart the selected model to have insignificant lack-of-fit.
Model Summary Statistics
Std. Adjusted Predicted
Source Dev. R-Squared R-Squared R-Squared PRESS
Linear g.31 05159 0.3877 02146 123825 Sugoested
2F 966 05265 01719 -0.49m 2351 .24
Guadratic £.02 0.5851 06753 -0.8379 2900.08 Sugoested
Cuhic 01z 1.0000 0.9999 + Aliazed
- Cazels) with leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined
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Cizelge. 4.25. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “quadretic fonksiyona* ait ANOVA tablosu

Response

wield

AHOVA for Response Surface Guadratic Model
A naly=sis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]

Sum of Mean F p-value
[Fource Squares of Sqguare Walue Prob = F
raociel 1396 .63 9 15515 425 0.0619 not significant
A-tbermpetare 255135 ? 255135 =P DLRESS
B-tirees Siz.50 7 Siz.50 5.6 QoRIEE
Cormiing rate 255135 1 255135 595 [ Ao
A8 .25 ? .25 [ [ 2= Eobe
A [zl el 7 [zl el [zl el (R ielele
=1 525 1 525 Q7 [ o= Eobey
A2 SF1.Fe ? SF1.Fe 1025 DRESD
52 az.55 7 az.55 146 Q2515
o2 209 54 1 209 54 5.78 QoE1S
Fesicdual 151 .25 = F65.26
Lack of Fit 151.25 5 Bl L2 L551. 25 Qs siQniticant
Pure Error Qaz2F = Qa3
f—or Total 157 .80 14
Stod. D 502 FR-Sguared 05551
frA=a@n 16.52 2dj R-Sqquared O.5755
L T Y S5656.59 Fred R-Sgquare -0.5579
PRESS 2900 .05 Adeg Precisiar 5561
Coefficient Standard D5% C1 D5% C1
|Factor Estimate of Error Lovwr High wIF
INnt=rcept 4835 1 345 -4.00 1357
A -tempeture 563 1 2135 a5 11 .10 1.00
B-tirme 5.25 1 2135 a.vs 11.72 1.00
Z-omixing rate -5.63 1 2135 =11 .10 015 1.00
2B 1.25 1 3.1 -5.49 589 1.00
AT [apnlnln] 1 3.1 7.4 T4 1.00
[=Le -1.25 1 3.1 -5.99 5.49 1.00
o2 10035 1 313 1 .85 15.09 1.01
52 3.75 1 313 -2 11 .54 1.01
iZ2 ¥ a3 1 313 -0.52 15.59 1.01

wield
+4.93
+5.63
+6.25
-5.63
+1.25
+0.000
-1.25
+10.03
+3.78
+7.53

Final Equation in Terms of Coded Factors:

* A
*B
*C
*A*B
*ArC
*B*C
x~ a2
= g2
* (2

Final Equation in Terms of Actual Factors:

yield
+232.77500
T714N7
-0.337786
-0.48325

+4 16667E-003
-1.02141E-017
-4 16667E-004
+0.10033

* tempeture

* time

* mixing rate

* tempeture * time

* tempeture * mixing rate
* time * mixing rate

* tempeture?

+4 20370E-003 * time?
+7 53333E-004 * mixing rate2
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Cizelge. 4.26. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi

tarafindan Onerilen “cubic fonksiyona* ait ANOVA tablosu

e
Response 4

wield

AMNOYA for Response Surface Cubic Model (Aliased)

Anabrsis of variance table [Partial sum of sguares - Twpe ]

Casels] with leverage of 1.0000:; Pred FR-Sgquared and PRESS statistic not defined

Surm of Mean F Pp-valuse

Source Squares o Square value Prob = F

rModel 15T .88 = 1351 a9 9861 .73 [nWululup] =ignificart
Ao rrpeitore Zozs. o0 @ ZEs o0 FESFS.O0 =D R
=St A PSE. =5 * TSE. =5 PAFISFS = G
Cmmiecing rate (=] 2 =] LGS FS e
As L] 2 =] LG8 FS falsts k]
A Lolele l) @ Lolele ) L=l elela) Ll lele)
= E.25 7 =25 LS5 F5 [oN sl g
A= SFr. TR * SF. T EFSFF.ES = Gy
=2 S2 a5 2 S2 a5 SSES FF Lo Tt R ]
o2 Zoa S @ Zoa S ISFIs.Ea =D R
Aso Lolele l) Le)
A28 [l L * [Nyl ) L= Ryl o sl Ll
Az ASE A5 2 ASE A5 PILEL. 55 =
As2 25 33 @ o= ] ol B k= I Eo] Lol el le be]
A2 Lolele l) Le)
=Sl [l L L=
82 L= 1t o
AF oo o
== Lolele l) Le)
(s [l L L=

FPures Errar [ Wa bt = 0015

Cor Total 1577 .90 1

ISt Denr . o= R-Souared 1 .0000

PA=an 165.52 A F-Sgquared o. 83999

p = e o.71 Pred R-Scuares [ AL

FRE== A, Acdeg Precisior 326 211

Factor
rteroet

e tempeture
I -time

|~ -rmising rate
ENC
=
=L=d
. =
=
|- =
=L
o=
2
| ==
e 2 o 1 SED
=
oz aLlasED

PN P S ]

ALl =EED

P2 ALl S=ED =]
== sLla=ED o

Coefficient

Estirmate

4.9

.50

5.25

-1.25

1 .25

(=W alala]l

-1.2=5

10.05

=]

.53

Imtercept

o000

—5.7s

-3.7S
N
[
B, o250

|~ s le=ED .

Standard
Error
[ 1=
oSS
o.0ss
[m i L=t
o.oss
[m i b=t
[ ot
o.os0o
[m 1= lm )

a.\a.u.\a_\a_n_\&

o.os0

-

[ = e
o.osz=
-1 [ = er

SDEYa CI

-1 .50

-0 =25
-1 .50

-0.==5
-=2.10

a5 i
High
sS.=z
TS
.50
S =Ta1
1 .s0
O.zs
-1 .00
10.za
EW.ES
F.ora

o.==
—S._a0
—Z.a0

=Z.00
=Z.00
=Z.00
1 .00
1 .00
1 .00
1 .01
1 .01
1 .01

=Z.00
=Z.00

Firval Eqguaticom

i
+—= 9=
+F =0
Eal=jt
-1 =25
-1 =25

0. O00
-1 =25
+=10.0=
+=.TE
=7 55
0. 000
=T =
=

i Term= of Coded Factors:

=B
=

FPRODE

-
==
—=
e =]
-
ey
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Cizelge 4.26’dan da goriildiigii gibi model “significant” oldugu halde “alias” i¢eren
terimler bulunmaktadir. Bu terimler ¢ikarilarak denediginde (AC)’nin c¢ikarilmasi
hiyerarsiyi bozdugundan ¢izelge 4.27.’de verilen “indirgenmis cubic modeli” en iyi

fonksiyon olarak belirlenmistir.

Cizelge 4.27. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in yazilim programi
tarafindan Onerilen “indirgenmis cubic modeline” ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield
AHOVYA for Response Surface Reduced Cubic Model
Analy=sis of variance table [Partial sum of sguares - Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Squares of Sguare Yalue Prob = F
mociel 1577 .85 12 131 .49 9561 .73 o000 significant
A-terrgpeittre 22500 1 22500 ATESTS. 00 = Qo0
B-tirme 195G 25 1 1968 25 AITISTFS = Qo0
C—rnicing Faite B.25 7 G20 LGS F3 @z
A8 G258 1 525 SEE. 7S Qopaz
A [l al] 1 Qg [l Foa00
=l G258 1 525 SEE. 7S Qopaz
A2 SF1.Fe 1 SF1.F0 2FEFF.23 = Qo0
52 5285 1 5285 3983 FF [l 2]
o2 209 S 1 209 54t ASFIS G2 = Qo0
A28 LeNelele) ? Ly el e [ea el FoaQaa
A2 155,73 1 153,13 V1LEL 55 = Qo0
A82 25793 1 25793 2309 .35 GRS
Fure Error o.oz2y 2 0013
Zor Total 157 ¥ .90 1
f=tcd . D o122 R-=gquared 1 0000
i el 16 .32 Ao R-=guared o 9999
P L e [ ey | Fraed R-=Sgquare [ EEN
FRE== [ EEN Acded Precisior S26 211
Casaers] whith leveragse of 1 0000 Pred R-Sguared and PRE== statistic not defined
Coefficient Standard B5%h I B5%h I
Factor Estimate L= Error Lo High wriE
mtercept = 935 l o057 b = E= 5.2
o tempeture =1} l o.0ssS =1 =1 2. 00
B -time 5. 25 l o.0ssS .00 .50 2. 00
P —mixing rate -1 .25 l o.0ssS -1 .50 -1 .00 2. 00
.58 1 .25 l o.0ssS 1 .00 1 .50 1 .00
. o000 l o.0ssS -0.25 o225 1 .00
(=L -1 .25 l o.0ssS -1 .50 -1 .00 1 .00
|2 10035 l o.os0 =277 10.29 1 .01
== S3.FS l o.os0 5.5z =1 01 1 .01
== =1 l o.os0 iR=ra F.ora 1 .01
|20 o000 l o.0sz2 -0 55 055 2. 00
o2 == l o.0sz2 -=2.10 -S40 2. 00
NS Bl -S.FS l o.0sz2 -.10 -S40 2. 00
e
Final Equation in Terms of Coded Factors: Fimnval Eguation in Ternms of Actual Factor s:
wield = wield =
+4 93 +592 .1 S000
+7 .50 - o -0 02667 * tempeture
-5 .25 B -2.33I7T7TS = tirmee
-1 .25 =C -1 _839sS0 = mixing rate
-1 .25 oD +0.0Sk4167 * tempeture = time
0O 000 -a s C -0 070000 * tempeture * mixing rate
-1.25 B~ C -4 16667E-0OO04 = time * mixing rate
+IO 03 = a2 +0_ 36283 * tempeture?
+~3.TS - B2 +0. 020570 = time=
-7 .53 - Cc=2 -7 SITITE-004 ~ mixing rate?
0O OO0 = azsB -8 .792S2E-01E8 * tempeture? * time
-8.7S bl -8 7TSOO0E-O04 * tempeture?2 * midino rate
-3.75 il — -4 1666 7E-004 ~ tempeture * time=
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Dolayisiyla klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi i¢in adsorpsiyonu

modelleyen fonksiyon;

y(X) = 493 + 750X1 + 625X2 — 125X3 + 125X1X2 — 125X2X3 + 1003X12 +
3.78X57 + 7.53X5° — 8.75X,° X5 — 3.75X, X, (4.5)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X

karigtirma hizin1 géstermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla orafti ¢ozeltisi icin
kilinoptilolit ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden kontur
grafikleri ve cevap yiizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.29°da sicaklik-siire ikilisinin,
sekil 4.30°da kanistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.31°de karistirma hizi-sicaklik
ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur grafikleri; sekil 4.32., 433.,
ve 4.34°de ise ayn1 parametreleri iceren cevap ylizeyleri verilmistir. Grafiklerden de
goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi en ¢ok adsorpsiyon sicakli§i ve adsorpsiyon
stiresinden etkilenmektedir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.30.’da parametrelerin “F

value® ve “p value” degerleri karsilagtirilarak da yapilabilir.

Design-Bxpert® Software ;

Factor Coding: Actual yleld

yield

® Design Points
40

4.8
X1 =A tenpeture
X2 =B: time

Actual Factor
C: mixing rate =300.00

B: time

A tempeture

Sekil 4. 29. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin sicaklik-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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Design-Bxpert® Softwar .
Faug?g)ogeng oo yleld

yield
® Design Points
40
a8

XL=C: miing rate
X =B time

Actual Factor
A tenpeture =40.00

B: time

30000

C: mixing rate

Sekil 4.30. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karistirma hizi-stiire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Bxpert® Softvware
Factor Coding: Actual
yield
® Design Points

40

a8
XL =C: mixing rate
X2=A tenpeture

Actual Factor
B time = 60.00

A: tempeture

30000

C: mixing rate

Sekil 4.31. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karigtirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Bxpert® Software

Factor Coding: Actual

yield

@ Design points above predicted value
o

2
4.8 torrtr
AL
IR
LA

X1=A terpeture
X2 =B: time

A

B0

e et

IR LTATT AT

R 0
Actual Factor e R R0

Seogtestrotta 0o ths te 0y 0o t0y 00y 00,
o R R AR TIRL A
C: mixing rate = 300.00 5 ""'Z"i’lZ"i"Z"‘"Z"i'h,
X R,
AR R B
AL,
Co et rar o 0o
BT

cotie
e e ettt
e e It

L,

yield

50.00

A tempeture

Sekil 4.32. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin sicaklik-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi
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Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

® Design points above predicted value
[

40
48
X1 =C: mixing rate

X2 =B:time

Actual Factor
A terpeture =40.00

yield

Sekil 4.33. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire para-
metrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

® Design points above predicted value
0

40

48
X1 =C: mixing rate
X2 =A tenpeture

Actual Factor
B: time =60.00

yield

Sekil 4.34. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti ¢ozeltisinin karistirma hizi-sicaklik
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Optimizasyon kriterleri klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti ¢ozeltisi igin
uygulandiginda 42 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.28.). Bu ¢oziimler iginde en

yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 16. ¢6ziim rampa seklinde 4.35°de verilmistir.
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Cizelge 4.28. Niimerik optimizasyon sonucunda klinoptilolit ile adsorplanan orafti
¢ozeltisi icin bilgisayar programindan elde edilen ¢oziimler

Constraints
Lower Upper Lower Upper
Hame Goal Limit Limit Weight Weight Importance
[2 tempeture i in range 30 a0 1 1 3
Brtime i in range 30 a0 1 1 3
[Z.mixing rate iz inrange 200 400 1 1 ]
(=] mExinize 4.5 40 1 1 3
Eolutions
Humber tempeture time mixing rate wield Desirabiliby
1 4972 72493 207.52 40 6756 1.000 Selected
2 4999 B1.46 200.34 40.2995 1.000
3 4952 54 .35 22074 401661 1.000
4 s0.00 E0.00 200.00 40 1.000
=1 47 89 59.32 20175 40.0133 1.000
=] 49 33 50.95 203.30 42 457 1.000
v 49 51 7279 211 .66 40.0561 1.000
=] 49 57 81.35 22114 40.5895 1.000
a 49 .99 66.71 200.66 41. 7619 1.000
10 47 51 59.96 20055 40.1999 1.000
11 49 57 59.64 222.00 42 FB32 1.000
12 4979 63.95 200.51 401119 1.000
13 45 .50 50.37 201.35 40.5995 1.000
14 4999 B2.45 200.57 40.5529 1.000
15 49 .52 E7 .06 20055 41.0964 1.000
16 49 50 87 58 205 18 44 EFET 1 000
17 49 .69 Tz .50 Z0z2 20 41 7313 1 000
15 49.91 55 .45 Z00.32 ER=1=1-7 fatalal
19 48.64 s8.68 203 .54 4z 0006 1 .000
=20 49.54 s9.12 23z.68 40.156 1 .000
21 49.99 TS.54 204 .95 45 2572 halalal
22 49 .87 52 .93 200 65 40 0961 1 000
23 3011 [0 .00 200 .00 S5 4246 0.ass
=4 S0.00 Sa5.94 Z00 .00 S5 .0352 0. S
25 30.37 [0.00 Zoo0.00 ST 6135 093z
26 S0.00 [0.00 207 .97 S6. 7327 0907
=¥ s0.00 53 .69 200 .00 52 3517 0753
28 43 22 [0 .00 200 .00 28 5577 0E7S
=9 4251 =laalal plalualal 27 S0z [y =21
=0 49.99 S59.9s5 400.00 26 2662 o510
31 49.90 [0.00 “400.00 26 . 2059 0.s0s
i Z0.05 S0.00 Z00.00 26 .0935 0.60s
33 s0.00 88 99 S99 .95 26 059 0 _E0-
S4 s0.00 [0 .00 Z92 .78 26 047 0 _E0
=5 E{aalal S0.00 S57 .29 25 027 0505
a5 s0.00 [0.00 388.56 25 9452 0501
=7 s0.00 59.51 a7 .56 25 .82a5 0.s97
38 s0.00 90 .00 STE.F9 25 8033 0.sa7
S0 30 .36 S0.00 200 .00 25 0534 0.s7s
=9 I0.36 =0.00 200.00 25.0534 0.575
40 S0.00 S0.00 244 5T 221473 0.495
41 S0.00 53.20 400.00 206662 0.451
a4z 3519 Z0.00 400.00 959005 0136

12 Solutions found
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—

Atempeture = 49.50 Bitime = 87.58
T
200.00 400.00 a8 a0

Cimibing rate = 205.18 vield = 44.6767

Desirability = 1.000

Sekil 4.35. Niimerik optimizasyon sonucunda 16. ¢dziimiiniin rampa grafigi

4.6. Klinoptilolit Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti — Glikoz Cozeltisi

Icin Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizayn1 kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.29°da belirtilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.29. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti—glikoz ¢ozeltisi i¢in
adsorpsiyona iliskin yazilim programina girilen veriler

Factar 1 Factor 2 Factor = FRespon=z= 1
=t Run 2tempeture B:time Cimixing rate wieldd
degres O minLte FET fer et

e 1 40.00 60.00 3F00.00 12.96
=1 = S0O.00 s0.00 =Z200.00 20.42
11 b <000 S30.00 <00.00 1047
3 4 pcinpnin [0.00 pcinimpnlin 20.42
1= = 4000 G0.00 S00.00 1247
12 = S0.00 [0.00 400.00 355
a T 4000 S0.a0 Z200.00 15 .5
b= (=] 000 S0.00 Z200.00 10.47
1 =] S0.aa S0.a0 S00.aa 5.5
e 10 000 S0.00 S00.00 17 .3
14 11 40.00 s0.00 pcinimpnlin 1257
=] 12 S0.00 s50.00 <00.00 455
4 135 S0O.00 [0.00 pcinimpnlin 3047
10 14 4000 a0.ao Z200.00 25 .44
= 13> =000 S0.00 =00.00 L= =

Yazilim programi tarafindan “lineer fonksiyon” oOnerildiginden (gizelge 4.30.),
“ANOVA tablosu” olusturuldugunda (¢izelge 4.31.), model “significant” ancak “lack
of fit“ de “significant” oldugundan kriterleri karsilayacak en iyi fonksiyonun

belirlenmesi i¢in “quadratic fonksiyon™ (¢izelge 4.32.) dnerilmistir.
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Cizelge 4.30.Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan 6nerilen “lineer fonksiyona” ait istatistiksel parametreler

|Response 1 wield Transform: Hone

== WARHNIHNG: The Cubic Model and higher are Aliased! ***

Summary {detailed tables shown below)

Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted

Source p-value p-value R-Squared R-Squared
Linear 0.0059 0.0011 05727 0.3470 Suggested

2F1 04645 a.0010 05658 -0.0439

Crgadratic OA71E 0.0012 07238 -0.5775
Cubic 0.0012 0.9994 Aliased

Sequential Model Sum of Squares [Type 1]

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Yalue Prob = F
Pean ws Total 5376 .69 1 537669
Linear vs Mear 11432.03 3 281.01 7.25 0.0059 Sungested
2F1 vs Linear 150.80 3 s0.27 0.94 0.4645
[Suadratic vs 21 25712 3 8571 2.52 o176
[Cubic ve GQuad 169.635 3 S6.54 3110 0.0012 Aliazed
Residual a4 2 0.065
Total FO97 .41 15 47316

“Seguentizl Mode! Sum of Sqguares [Tgpe 11 Select the highest order polynomial where the

additional terms are significant and the model is not alissed.

Lack of Fit Tests

Sum of Mean F p-value

Source Squares of Square Value Prob = F
Linear 57755 =] E417 94395 0.0011 Suggested

2F1 42675 =] 113 104545 00010

Cuadratic 16963 <] 56.54 §3110 00012
Cubic 0.000 a Aligzed

Pure Errar 14 2 0.065
Model Summary Statistics
Std. Adjusted Predicted

Source Dev. R-Squared R-Squared R-Squared PRESS
Linear 25 0.6643 05727 0.3470 1123.71 Sudgested

2F1 ¥.30 0.7319 03635 -0.0439 1786.52

Cuadratic 583 09013 0.7235 05775 2714 .35
Cubic 0.26 0.9999 0.9994 + Alimzed

+ Casel(s) with leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined
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Cizelge 4.31. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan onerilen “lineer fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Rezponse 1 yield
AHOVA for Response Surface Linear Model
Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type ]

Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square Value Prob = F
hacel 1143.03 3 aE1.01 723 0.00:39 significant
A-tempetire 32513 1 32513 = @.aaad
E-time G459 45 1 E45. 45 229 eNeiek ]
Cmiing rate 17242 i V742 5258 Q.ogrd
Resicual arr.ga 11 o2.52
Lack of Fit SFRES ] gL.17 4325 Qo slgnificant
Pure Errar (IS Z LGS
Car Tatal 172072 14
[=tcl. Drew. 723 F-Squared 056435
hean 18.93 Adi R-Soquared asv2y
ST 3528 Pred R-Square 03470
FRESS 112371 Adeq Precisior 52058
Coefficient Standard 5% ClI 95% CI
Factor E=stimate of Error Low High WIF
ntercept 18.93 1 187 14 &1 23.05
[ -tempeture .37 1 256 0.74 12.01 1.00
B-time 5.95 1 2.56 3534 1462 1.00
C-rmixing rate 4 54 1 256 -1.00 10.25 1.00

Final Equation in Term=s of Coded Factors:

wield =
+15.93
+5.37F =4
+5.95 *B8
+4 54 *C

Final Equation in Terms of Actual Factors:

wield =
-35.45953
+0.537s0 *tempeture
+0.29942  *time
+0.045425 * mixing rate
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Cizelge 4.32. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan onerilen “quadratic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

RESpONsSe 1 wield
AHOY A for Response Surface Guadratic Model
Analy=sis of variance table [Partial sum of sqguares - Type 1]
Surm of Mean F p-value
Source Squares o Sqguare Walues Prob - F
hModel 1550 .96 a 17233 .03 00442 =ignificart
A—ite prppetire I=23 13 7 IZZ 13 255 Qs FaQ
A-tirme (=R 4 (=R :] FE=N-T PR TS
[ R T =) AFE L2 K AFE L2 S.05 QDFLD
A5 1Z.&£3 7 1243 OL3F DDFIE
A b= e ) 7 S.tD =0 @ AEEY
8 S AL K SE. 95 TES Q2599
Az 24,97 bl Z£.97 Q.7 O LH0E
=52 . F0 7 Z.FQ QoER Q.FEAE
=2 1] 1 E T ] FoAL oL g s
Res=sidual 169 .76 = 33 .95
L ack af &t TS ES pe] S, Sat S5 A0 Qoo E sgnificant
e Ereoe @t = @aES
Cor Total 1720 72 1
=t e =55 FR-=Sgquared o901 3=
FA==m 1= . 9= Ao R-=cjusErec] o 7F2=3=
L I SO S Pred R-=qquiars -O. 57 7S
FRE== 271494 55 A =g Preci=siar Pl = |
Coefficient Standard 5% 1 5% CI
Factor Estimate of Error Lowwr High vIF
Intercept 1277 1 5.36 412 21 .41
L -tempeture G.37 1 2056 1.05 1167 1.00
B-tirme 5.93 1 2.065 3.69 1428 1.00
C-mixing rate 4 G 1 2056 -0.65 =9.94 1.00
E =] 1.76 1 291 -5.73 =9.25 1.00
o 4 .51 1 291 -2.95 12.00 1.00
B 377 1 291 -3.72 11 .26 1.00
o2 260 1 3.03 -5.19 10.40 1.01
5= 055 1 .03 -5.94 S.E5S 1.01
o2 S 1 3.03 .51 15.90 1.01
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yield = yield =
+12.77 +164 23625
+5.37 * Ao -3.14908 *tempeture
+8.98 *B -0.42689 *time
+4 .64 *C -0.69585 * mixing rate
+1.76 *A*8 +5 . 87S00E-003 * tempeture * time
+4 51 =8 *C +4 51 250E-003 * tempeture * mixing rate|
+3.77 *B=C +1 . 257S0E-003 * time * mixing rate
+2.60 * a2 +0.026004 *tempeture?
+0.836 *B2 +9 S0463E-004 * time2
+8.11 *C=Z +3 . 10542E-004 * mixing rate?

Cizelge 4.32.’den goriildiigi gibi model “significant” fakat “lack of fit” hala

“significant” oldugundan kriterleri karsilayacak en iyi fonksiyonun belirlenmesi i¢in
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“cubic fonksiyon” oOnerilmistir. Fonksiyonda ‘“alias” igeren terimler ve

(13

not

significant” olan terimler elimine edilerek ¢izelge 4.33.’de Ozetlenen veriler elde

edilmistir. Elde edilen fonksiyon biitiin krtiterleri saglamaktadir.

Cizelge 4.33. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan 6nerilen “cubic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Response -1

wield

AHOWVA for Response Surface Reduced Cubic Model
Iunahrsis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]

Factor
Intercept

A termpeture
E-time
Comixing rate
EN=

e

Coefficient
Estimate

-
0N
By
o

DO0ND kS SD
B
-

7
b
b

L (N S

Stamndard

Error

[u]

peoDORoODODODD

ZE

==
1
==
22
ppe-)
==
b
=23
=3
pe b=
==

S of Mean (3 p-wvalue

==Ta TN ] of =1 3 Sguares o Sqguare Valuse Prob =- F

A ol =l 172012 11 155.57 FES.95 = 0.0001 =ignificant
Ao rmpetiare SEQ. a5 @ SEO S FPEHA T = QLo
S-_tirmne BES S5 2 (=t i SZLL 55 = Qa0
T wrr o Sraip Faite 5335 2 [ ke | ST [ R
= =t ? PE.EZ (== ) Lol b =g
e S5 @ S1.E£5 £ 59 QoS
S DE. 835 2 S 85 Z8E 135 Qo0
Az 2L AT 2 2d. aF PES Sa [l kel
8= =T ? E.Fe 13.55 QLRSS
=2 = =g ? =Lz 55 A=A E2S = Qoo
A2 B EF @ B EF HLEQ L oooos
A82 FESO 2 FFEO 3859 S Q0003

Residual o.s0 = o.z0

ook of Fit [r-d - K O s FF QL AZAE not sionifiocant
S Eeroe oA = QLoES

fCor Tot=l 1720 72 14

Std. D=l o.a4s R-=auared o.9997

rl==n 1595 Adi R-Sguared O 995

L =35 Pred R-Sqguares (SRS

PRESS [ EEN Adeq Precisior a9 . BE1

Casers) with lewverags of 1 .0000: Pred R-Sguared and PRESS statistic not definead

BSYE I

as
TaE
=]
==
0s
S0
Nals)
E=1=1
A=
=
Rrars

M~o0o-=2u0w-=2000-=

A
b
b

DSV I
High wIFE
13=.59
1020 =.00
.4 R aTu]
1.97 =.00
=.aF piaTal
s.22 p=Tu]
a4 a5 1 .00
=34 R=T ]
1.59 .01
[ER=E} 1 .01
Ll d p=alu]
_s.22 =.00

wield
+12.77
+9.49
+3.95
+1.26
+1.76
+4 .51
+3.77
+2.60
+0.56
+5.11
+8.77
-65.22

Final Equation in Terms of Coded Factors:

= a,
*B
*C
]
At
*B*C
= a2

* B2
~c2
AP TR o
= o= F52

Final Equation in Terms of Actual Factors:

wielc
-B63.41875
+10.92017
-3.746589
+0.35350
+0.088375
-0.049645

+1 257S0E-003 * time * mixing rate

017710
+0.028617

+5_10S42E-004 * mixing rate?
+5.77000E-004 * tempeture? * mixing rate
-6.91E867E-004 * tempeture * time2

* tempeture

* time

* mixing rate

* tempeture * time

* tempeture * mixing rate

* tempeture?

* time2
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Dolayisiyla klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢dzeltisi igin

adsorpsiyonu modelleyen fonksiyon;

y(x) = 12.77 + 9.49X,; + 8.98X, + 1.26X; + 1.76X;Xs +4.51X, X5 + 3.77X,X; +
2.60X;* + 0.86X5% + 8.11X3> + 6.77X,°X;3 + 6.22X,X5” (4.6)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X

karigtirma hizin1 géstermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla orafti—glikoz ¢ozeltisi
icin klinoptilolit ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden
kontur grafikleri ve cevap yiizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.36’da sicaklik-siire
ikilisinin, sekil 4.37°de karistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.38’de karigtirma hizi-
sicaklik ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine ait kontur grafikleri; sekil 4.39.,
4.40., ve 4.41°de ise ayni parametreleri iceren cevap yiizeyleri verilmistir.
Grafiklerden de goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi en ¢ok adsorpsiyon sicakligi ve
adsorpsiyon siiresinden etkilenmketedir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.33.°de

parametrelerin “F value* ve “p value” degerleri karsilagtirilarak da yapilabilir.

Design-Bpert® Software yield

B
i
I

B: time

4000

A: tempeture

Sekil 4.36. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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Design-Bxpent® Software i
Factor Coding: Actual yield
90.00 ‘

yield

® Design Foints
455 2100

55

—
X1=C: mbing rate |
X2 =8 time 7200
Actual Factor HH
{10f

A terpeture =40.00 6600

6000

B: time

54.00
4800

-

4200
36,00

3000
30000 40000

C: mixing rate

Sekil 4.37. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual
yield
@ Design Points.

455

55

XL=C: mixing rate
X2 =A terpeture
Actual Factor

B time = 60.00

A: tempeture

C: mixing rate

Sekil 4.38. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-glikoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

® Design points above predicted value
0

455
55

X1 =A tempeture
X =B time

Actual Factor
C: mixing rate = 300.00

yield

Sekil 4.39. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

@ Design points above predicted value
o

455
55
X1 =C: mixng rate

X =B:time

Actual Factor
A terrpeture =40.00

yield

Sekil 4.40. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-glikoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Design-Expert® Software

Factor Coding: Actual

yield

@ Design points above predicted value
o

455
55
XL =C: mixng rate

X2 = A tenpeture

Actual Factor
B: time =60.00

yield

400.00

C: mixing rate

Sekil 4.41. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-gikoz ¢ozeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizeyi

Optimizasyon kriterleri klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-glikoz ¢o6zeltisi
icin uygulandiginda 39 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.34.). Bu ¢oziimler i¢inde
en yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 15. ¢oziim rampa seklinde 4.42°de

verilmigtir
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Cizelge 4.34. Niuimerik optimizasyon sonucunda klinoptilolit ile adsorplanan orafti-
glikoz ¢dzeltisi i¢in bilgisayar programindan elde edilen ¢oziimler

Constraints
Lower uUpper Lower uUpper
Hame Goal Lirmit Lirmit Weight Weight Importance
Actempeture = in range a0 =0 1 1 3
B:time i= in range 30 Sa 1 1 3
CIrnixing rate = in range 200 400 1 1 3
wielcd maximize 5.5 455 1 1 3
Solutions
Humber tempeaeture time mixing rate wyield Desirability
1 45,97 [SrR=I=] G663 47 SGZE 1.000 Selected
2 49 35 S1.09 3E1 .09 45,7427 1 .000
3 49 .62 95.32 39293 S0.6465 1.000
4 S0o.00 s0.00 0000 455 1 .000
= 47 B3 910 39339 47 964 1.000
1= 45 36 S4.90 39551 45 5415 1 .000
il 49.40 G-y 394 .23 45 7366 1.000
1= 499z (=T = 9z .45 45 5557 1 .000
a 465 45 39.87 399 .96 45 7417 1.000
10 49 56 9. .02 538179 47 792 1 .000
11 49.37 31.83 ITS.03 46 3426 1.000
12 4715 G5.59 F99.77 46 9345 1 .000
1= 4913 BE.03 394 .04 49 75968 1.000
14 47 99 &1 .75 a7 .40 46 6773 1 .000
15 49.58 8574 39572 S3.2385 1.000
16 49 63 =5 .54 =l iy S1.5431 1.000
17 a9 a4 s2.81 5303 aE . Fa9z RaTalal
15 EE=R-=Ta] TETS Zas.2a 45 FTOSS 1 .000
19 47 .54 5557 91 .29 45 . 2952 1.000
20 49.49 s2.19 BEE .55 47 B72S 1.000
21 4SS0 59 .52 S99 .57 45 556 1 .000
== S0.00 TE.2E ZaS .50 51 8779 1 .000
23 4973 65.935 97 .60 46 S936 1.000
24 4941 =441 90 44 491458 1.000
25 49 54 a2 .64 SEE .59 45 9045 1 .000
26 4905 Ta.Fa SS9 A6 4729 1 .000
f=r 4594 =5.39 381.75 461875 1.000
o5 s0.00 s6.862 61 .52 4z 0024 [a=t-11
p=i=] S0.00 Q000 Z99 .95 S5 5607 0752
=0 014 Q0,00 Elulaula] ES5.4422 0749
=1 =0.00 Q0.00 s9F .10 T8993 0.73S
=] 31 .44 Q000 400 .00 S 419 0. 724
a5 S0.00 a5.16 400 .00 S 0597 0714
=4 4061 Q0.00 200.00 25 6957 0.s0s
=5 4075 Q0.00 200.00 25695 0.s0s
=1=] 4020 Q000 ZOo - 25 6762 0504
a7 3579 Q000 plulafula] 25 5565 [a=iul]
=S =9.54 59,35 200.00 194233 0.348
=9 =0.00 =0.01 400.00 13 5865 o202

39 Solutions found

30,00 50.00 30.00 90.00
Atempeture = 49.88 Bitime =85.74
T
200.00 400.00 55 455
Cimising rate = 398.72 yield = 53,2385

Desirability = 1.000

Sekil 4.42. Niimerik optimizasyon sonucunda 15. ¢éziimiiniin rampa grafigi
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4.7. Klinoptilolit Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti —Friiktoz Cozeltisi

Icin Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizayn1 kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.35.”de belirtilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.35. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti—friiktoz ¢ozeltisi i¢in
adsorpsiyona iliskin yazilim programina girilen veriler

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Rezponze 1
Std | Run | Atempeture Brtime Cmixing rate yield
a degres C mirLte rpem per cent
I'4 1 40,00 60,00 300,00 1542
2 2 50,00 30,00 300.00 351
7 3 30.00 60,00 400.00 &7 .56
8 4 S0.00 &0.00 400.00 301
12 s 40,00 Q0,00 400,00 2012
10 B 40,00 90,00 200.00 2012
4 7 50,00 a0 .00 300,00 1263
15 8 4000 60.00 300.00 2012
1 9 30.00 30.00 300.00 276
3 10 30,00 S0.00 300.00 301
11 S0.00 0,00 200.00 2511
13 12 40,00 &0.00 F00,00 2012
5 13 30,00 60,00 200.00 1263
11 14 4000 30,00 400.00 326
9 15 40,00 3000 200.00 17 B2

Yazilim programi tarafindan “2FI fonksiyonu” Onerildiginden (cizelge 4.36.),
“ANOVA tablosu” olusturularak (¢izelge 4.37.), model “not significant”
bulundugundan kriterleri karsilayacak en 1iyi fonksiyonun belirlenmesi igin
“quadratic fonksiyon” oOnerilmistir. Bu fonksiyonda “not significant” olan terimler
elendiginde ve kriterleri saglayan olasiliklar tek tek denendiginde cizelge 4.38.’de

Ozetlenen veriler elde edilmistir.
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Cizelge 4.36. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-friikktoz ¢ozeltisinde yazilim
programi tarafindan onerilen “2FI fonksiyonuna” ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield Transform: Hone
== WIARHING: The Cubic Model and higher are Aliased! ***
Summary {detailed tables shown belowr)
Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted
Source p-value p-value R-Squared R-Squared
Linear o12v¥9 00555 02250 -0.2229
2F1 00522 00955 05179 013260 Sugoested
Cluadratic 01420 01321 o.7174 -0.45397
Cubic 01321 0.9363 Aliazed
Sequential Model Sum of Squares [Type 1]
Sum of Mean F p-value
Source Squares ofr Square Walue Prob > F
Mean vs Total Q457 65 1 Q457 63 Suggested
| inear ws Mear T16.44 3 235 .51 236 o1279
2Fl w= Linear E10.78 3 203.59 323 o.osas Sugoested
fouadratic vws 21 319.81 3 106 .60 284 o420
ICLibic v Guac 168.21 3 S6.07 673 01321 Alimzed
Fesidual 16.67 2 8.33
Total 11259.59 15 752 64
Lack of Fit Tests
Sum of Mean F p-value
Source Squares of Square value Prob > F
Linear 1093.50 9 122.09 14 65 00553
2F1 455.02 g §1.34 976 00958  Suggested
GCuadratic 165.21 3 5607 5735 013521
Cubic 0.ao0 u] Aliazed
Pure Errar 16.67 2 85.33
Model Summary Statistics
Std. Adjusted Predicted
Source Dev. R-Squared R-Squared R-Squared PRESS
Linear 10.07 05911 02250 -0.2229 2240.21
2Fl r.a4 0.7245 05179 -0.1260 2062.74 Sunnested
cadratic 5.05 03991 o.7174 -0.4397 27239
Cuhbic 289 0.9909 09365 + Aliazed
+ Cazels) with leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined
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Cizelge 4.37. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-friikktoz ¢ozeltisinde yazilim
programi tarafindan onerilen “2FI fonksiyonuna™ ait “ANOVA” tablosu

Response 1 yield
AHOVA for Response Surface 2F1 Model
Anabyrsis of variance table [Partial sum of squares - Type ]
Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob >~ F
hocel 1327.22 ] 221.20 3.51 0.0527 not significant
A-termpetire 7787 ] 7787 1.25 02980
B-tirne 11213 7 11213 1.75 a.2daz
C—pmizing rat 52650 7 52650 8.535 a.azaz
A8 155,55 7 155,55 gt O 1 EEG
A 395,80 7 395,80 B.52 Q.a3587
BC 5610 il 5610 a.59 @.3733
Residual S04 .69 =] E3.09
Lack of Fit 4588 02 ] 81.34 a. 78 Q0358 not sigpificant
Pre Ervor 1667 =z 8.33
Zor Total 1531.90 14
Std. D 7.4 R-Squared 0.7245
hean 2511 Adj R-Squared 05179
DO T 5 31 .63 Pred R-Square -0.1260
PRE== 206274 Adeq Precisior E.E71
Coefficient Standard 5% CI Q5% CI
Factor Estinate or Error Lo High WIF
Intercept 2511 1 205 2038 29 .54
A tempeture —mAZ 1 281 -9.53 3.36 1.00
B-tirme -3.74 1 281 -10.22 2.73 1.00
Camisdng rate 811 1 281 1 .64 14 .59 1 .00
S8 -5 .24 1 I a7 -15.40 292 1 .00
o -9.98 1 3.97 RERE -0.83 1.00
BC -3.75 1 397 -12.90 5.41 1.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
yield = yield =
+2511 =171.48500
342 *A +393213 *tempeture
-3.74 *B +1 08201 * tme
*
a1t +055543 * mixing rate
=| Ll ] '
624 *4*B 0020308 *termpeiurs ® tme
993 *AC . R
=9 98500E-003 * termpeturs * mixing rats
-379 *B*C ) L.
-1.24G3533E-003 * time * mixing rate
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Cizelge 4.38. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-friikktoz ¢ozeltisinde yazilim
programi tarafindan onerilen “quadretic fonksiyona” ait “ANOVA” tablosu

Response 1
AHOWA for Response Surface Reduced Ouadratic Model

wield

thnahrsis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]

Surm of Mean F p-value
[Source Sguares (= 1 SOguare Vwalue Prob > F
hiiodel 1646 .39 [=] 205.50 566 0.01654 =ignificart
A-terpetire FrF.E 7 FF.aq 252 Q@ AE3SF
B-timme APz A5 3 g | 53835 oSS
C—rrrf=c g raie SEG. DO 7 SEG. D0 17035 QLGS
A8 155 858 K 155 85 oot QL ESa
A S35 53 3 S95 50 ==l L ]
8 S 7 S a 1.879 322G
A2 Z259.08 q 25908 B5.38 QOAZFS
2 FE.an ? FE.a Z.50 Q. AE1E
Fesidual 185.52 (=1 30.92
Yook of FiE TE5. 55 <& g2 27 SaF DA FIE mot significant
Fare Srvor 1667 & H. 33
b=or Total 1531 .90 14
[Stcd . D 5.56 R-Squared 0.5957
filean 2511 Adj R-Souared O.7E37
T 2214 Fred R-Square o.o1 20
FRE== 1509 .91 Adeq Precisior 90355
Coefficient Standard 5% I a5% 1
Factor E=stimate (=1 Error Lo High wIiF
Intercept 13.20 1 267 11 .BE 24 .73
L -tempeture -S12 1 1.897 -¥.a3 1.69 1.00
B-time -=.74 1 1.97 -5.55 1.07 1.00
C-mixing rate G111 1 1.7 3.30 1292 1.00
B -5.24 1 275 -13.035 .56 1.00
EC e -9.99 1 275 -16.79 315 1.00
Bz =375 1 278 -10.55 .06 1.00
o2 .35 1 289 1.29 1541 1.01
2 4 51 1 2.59 -2.45 11 .67 1.01

Final Equation in Terms of Coded Factors:  Final Equation in Terms of Actual Factors:

vield = yield =
+18.20 -330135
=312 *A -2.74911 *tempeture
-374 *B +1.08204 *time
+£811 *C +0.27888 * mixing rate
624 *A*B -0.020808 *tempeture *time
999 *A*C -9.98500E-003 *tempeture * mixing rate
-3.75 *B*C -1.24833E-003 * time * mixing rate
+8.35 * A2 +0.083515 *tempeture?
+461 *C2 +4 BO904E-004 * mixing rate?
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Dolayisiyla klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-friikktoz ¢ozeltisi igin

adsorpsiyonu modelleyen fonksiyon;

y(x) = 12.77 + 9.4X, + 8.98X, +1.26X5 +1.76X;X; + 4.51X,X5 + 3.77X:X5 +
2.60X,%+ 0.86X,% + 8.11X5> + 6.77X,° X3 + 6.22X,X5” 4.7)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X3

karigtirma hizin1 géstermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi araciligla orafti—friiktoz ¢ozeltisi
icin klinoptilolit ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden
kontur grafikleri ve cevap yiizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.43°de sicaklik-siire
ikilisinin, sekil 4.44°de karistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.45°de karigtirma hizi-
sicaklik ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur grafikleri; sekil
4.46., 447 ve 4.48de ise aym parametreleri iceren cevap yiizeyleri
verilmigtir.grafiklerden de goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi en ¢ok karistirma
hizindan etkilenmketedir. Benzer ¢ikarimlar ¢izelge 4.38’de parametrelerin “F value®

ve “p value” de gerleri karsilastirilarak da yapilabilir.

Design-Bxpert® Software ;
Factor Coding: Actl yield

® Design Points
57.56
12.63
X1 =A tenpeture
X2 =B time

Actual Factor
C: mixing rate = 300.00

B: time

A tempeture

Sekil 4.43. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ézeltisinin sicaklik-stire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi
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X1=C: mbing rate
X =B time

Actual Factor
A tempeture =40.00

B: time

C: mixing rate

Sekil 4.44. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friikktoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-
siire parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

A: tempeture

C: mixing rate

Sekil 4.45. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friikktoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-BExpert® Software

Factor Coding: Actual

yield

@ Design points above predicted value
o

57.56
12.63
XL=A tenrpeture

X =B time 35

Actual Factor
C: mixing rate = 300.00

yield

A tempeture

Sekil 4.46. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢dzeltisinin sicaklik-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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® Design points above prediicted value
o

57.56
1263
X1 = C: mixing rate

X =B time

Actual Factor
A tenrpeture = 40.00

yield

Sekil 4.47. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friikktoz ¢6zeltisinin karistirma hizi-
siire parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi

Design-Expert® Softwere
Factor Coding: Actual

[] geslgn points above predicted value
B 57.56

I 1263

X1 =C: mixing rate

X2 =A tenpeture

Actual Factor
B: time =60.00

yield

Sekil 4.48. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-friiktoz ¢ézeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Optimizasyon kriterleri klinoptlolit tarafindan adsorplanan orafti-fritktoz ¢ozeltisi
icin uygulandiginda 33 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.39.). Bu ¢oziimler i¢inde

en yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 1. ¢6ziim rampa seklinde 4.49’de verilmistir
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Cizelge 4.39. Niumerik optimizasyon sonucunda klinoptilolit ile adsorplanan orafti-
friikktoz ¢ozeltisi icin bilgisayar programindan elde edilen ¢oziimler

fConstraints
Lower uUpper Lower upper
Hame Goal Larmit Lirmit Weight Weight Importance
Lo tempeture i= in range =0 S0 1 1 =
B time i= in ranges 30 Q0 1 1 3
P mi=ing rate i= in ranges 200 400 1 1 3
=l max=imize 12.63 o7 .56 1 1 =
[Solutions
Humber tempeture time miixing rate wield De=irability
1 S0.00 I0.ao 400 .00 S3.5192 o912 Selected
=2 S0.00 Z0.53 40000 S=Z.5959 o912
= S0.00 =1 .42 40000 SZ.SE17T o911
= S0.00 =405 40000 SZ.A4522 o909
= S0.a0 S4 .51 400 .00 S35 421 o905
[=] S0.a0 SFAT 400 .00 53 53227 0905
rd S0.a0 30.01 S99 .00 53 3091 0905
= S0.00 3997 400 .00 53 2064 0903
=] 015 30.00 “400 .00 5319485 09035
10 S0.00 54 .29 “400 .00 S22 61168 o.s90
11 S0.00 55 72 “400 .00 52 5523 o859
12 30.00 59 .25 “400 .00 52 4042 0855
13 SZ0.00 52.95 400.00 S2.2519 0.552
14 SZ0.00 54.75 400.00 S2.17ES 0.5s0
15 S0.00 55.74 <0000 S2.0945 0575
16 S0.00 [=1= =151 0000 S1.977sS 0576
17 S0.00 TE.E3 0000 =1 6837 0.s59
15 S0.00 S4.76 0000 =1 3456 0562
19 S0.00 L=y 40000 S1.29415 0.559
20 S0.00 S9.035 400 .00 511676 0.555
21 S0.00 §9.09 400 .00 511329 0.857
22 Z0.09 Q0.00 40000 S0.8033 0.850
23 Z0.00 Z0.30 Ze0.20 47 G451 0779
24 574 ZF0.00 400.00 425434 0572
25 s0.00 S0.00 400 .00 39.59352 o607
26 S0.00 000 a5 .65 I9.7S25 o504
27 S0.00 044 0000 39.6951 o502
28 49.29 So.04 0000 92241 o592
29 S0.00 3393 0000 35.2546 o571
30 44 70 000 0000 SIV.027TES 0543
=1 S0.00 000 200.02 36152 o524
32 S0.00 000 253072 34.3315 0453
33 S0.00 000 231 .70 342877 0452
B3 Solutions found

30.00 50,00 30.00 20.00
Actermpeture= 2000 B:tirne= 20,00
20000 400,00 12.63 5756
Ciniing rate = 400,00 yield= 536102
Desiragkilty = 0.912

Sekil. 4.49. Niimerik optimizasyon sonucunda 1. ¢éziimiiniin rampa grafigi
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4.8. Klinoptilolit Adsorbenti Tarafindan Adsorplanan Orafti —Siikroz Cozeltisi

I¢in Cevap Yiizeyi ve Kontur Grafiklerinin Olusturulmasi

Tezin 3.2.2. deney dizaym1 kisminda belirtilen kosullardaki adsorpsiyon verimleri

yazilim programina ¢izelge 4.40.’da belirtilen haliyle girilmistir.

Cizelge 4.40. Klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti—siikroz ¢6zeltisi i¢in
adsorpsiyona iligkin yazilim programina girilen veriler

Factar -1 Factor 2 Factor 3 Responze 1
Stdd Run Actempeture B:time Zimixing rate wield
degres minute FEm per cent

1o 1 4000 a0.00 200 .00 32 63
= = s0.a0 S0.a0 pcinlaWnln] 1516
1 3 30.00 30.00 S00.00 22 .65

= 4 S0.a0 E0.a0 200.00 42 51
G =) S0.00 50.00 200.00 4012
14 = 40.00 E0.a0 0000 3513
12 v 40.00 90.00 400.00 2015
& =] S0.a0 S0.a0 F00.0o0 2015
=] =] S0.00 50.00 400,00 2.69

11 10 40.00 F0.a0 400,00 45,11
15 11 40.00 50.00 0000 3513
3 12 30.00 90.00 30000 4012
v 13 30.00 50.00 400.00 27 .54
=] 14 40.00 30.00 200.00 2515
13 15 40.00 E0.a0 pcinlaWnln] 35135

Yazilim programi tarafindan “lineer fonksiyonu” oOnerildigi halde (¢izelge 4.41.)
model “not significant” bulundugundan (cizelge 4.42.), yine daha 6nce oldugu gibi
“not significant” olan biitiin terimler elimine edilerek “indirgenmis cubic model”

Onerilmistir (¢izelge 4.43.).
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izelge 4.41. Klinoptlilolit tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢6zeltisi i¢in yazilim
lge 4.41. Klinoptlilolit tarafindan adsorpl fti-stik It yazil
programi tarafindan 6nerilen “lineer fonksiyona” ait istatistiksel parametreler

Response 1 wield Transform: Hone
=% WIARHING: The Cubic Model and higher are Aliased! ==
Summary {detailed tables shown bhelow)
Sequential Lack of Fit Adjusted Predicted
Source p-value p-value R-Squared R-Squared
Lineair 0.20z9 01476 -0.3815 Sugoested
2FI 05259 0.2194 -1.15335
Caadratic 06505 0.0525 -4 .41 356
Cubic = 00001 1 .0000 Llimsed
Sequential Model Sum of Squares [Type 1]
Sum of Mean F p-valuse
Source Squares of Square Value Prob = F
plean vs Total 12881 .45 1 12881 .45 Suggested
Linear s Mear B32 .03 3 21069 1.81 o.2039 Sudgoested
2F1 »= Linear 42514 c] 14271 1.54 03289
Puadratic vs 21 205617 pe] G572 0535 0.G505
Cubic ws Ciuach 547 60 3 21557 5. 366E+007 = 0.0001 Alia=sed
Res=idual o.oao0 =2 o.ooo
Total 147395 44 15 956 .36
Lack of Fit Tests
Sum of Mean F p-value
Source SqQuares of Square value Prob = F
Linear 1281 .91 =] 14243
2F1 55377 =] 14230
Ciuadratic 647 B0 3 21587
Cubic o000 o
Pure Error 0.000 2 0.000
M“Lack of Fit Tests” Want the selected model to hawve insignificant lack-of-fit.
Model Summanry Statistics
Std. Adjusted Predicted
Source Dew. R-Squared R-Squared R-Squared PRESS
Linear 1050 0.33502 01476 -0.3515 2644 17 Suggested
2F1 10355 05539 0o.2194 -1.15335 4121 .44
Ciuadratic 11 .55 0.6616 0.0526 - 4156 10361 .64
Cubic o.o00 10000 1.0000 + Aliased
- Casels) with leverage of 1.0000; PRESS statistic not defined
“Wodel Summady Statistics” Focus on the model maximizing the "Adjusted R-Sguared”
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Cizelge 4.42. Klinoptlilolit tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢6zeltisi i¢in yazilim

programi tarafindan onerilen “lineer fonksiyona” ait “ ANOVA” tablosu

Response 1

vield
ANHOVA for Response Surface Linear Model

Analysis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]

wielcd
+29.30
-E6.86
+0.562
-5.62

wieldd

+7T2. 35457
-0.65625
+0.0207s50
-0.056150

Final Equation in Terms of Coded Factors:

-,
=
e

Final Equation in Terms of Actual Factors:

* tempeture
* time

* mixing rate

Sum of Mean F p-value
Source Squares df Square Value Prob > F
hoclel 63205 3 21069 1.81 0.2039 not significant
A-tempetiive 37675 i 37675 3.23 0.0396
B-time 30 1 30 0.027 08734
C—rnixing rate 28223 1 28223 26 a3eas
Fesidual 128191 11 116.54
Lack of Fit 125199 g 14243
Pure Error 0008 2 0008
Cor Total 191399 14
Sted. Dew. 10.80 R-Squared 0.3302
Mean 29.30 Adj R-=quared 0.1476
CN 36.84 Pred R-Square -0.3815
FPRE=Z= 2644 17 Adeq Precizior 4 477
Coefficient Standard 95% CI 95% CI
Factor Estimate of Error Low High VIF
Intercept 29.30 1 279 2317 35.44
£-tempeture -6.86 1 382 -15.26 1.54 1.00
Bi-time 062 1 382 T.75 9.02 1.00
(C-mixing rate -5.62 1 3.82 -14.02 2.79 1.00
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Cizelge 4.43. Klinoptlilolit tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢6zeltisi i¢in yazilim
programi tarafindan onerilen “ indirgenmis cubic fonksiyona™ ait “ANOVA” tablosu

Response 1 wield
AHOVA for Response Surface Reduced Cubic Model
Analyrsis of variance table [Partial sum of squares - Type 1]

Sum of Mean F p-value

Source Squares of Square Yalue Prob = F

moclel 191399 12 1389.50 6. 366E+007 = 0.0001 significant
A-terppetiive 155.24 1 1585.24 B 366E+007 = o0
B-time FE. 59 1 FE.39 B 36EE+00TF = oot
Crnl=ing raie 15.99 1 1599 B 366E+007 = o0
A8 S5 94 1 35.84¢ G 358507 = oot
Ac 12697 1 12697 B 3EEE+O07 = o0
a8 26509 1 265309 S 356E+007 = o0
A2 1558535 1 155553 & 386E+007 = 00
82 GO Fa 1 BO.F3 B 3GGE+007F = o0
2 Q.36 1 @38 B IGEE+O0F = oo
AZ8 193 40 1 193 .40 B 366E+007 = o0
A2 FLE 20 1 S4E5 20 B ISSE+OOF = oo
A8 SO0NESDRS 1 SO0NEOS B SEEERO0F = o0

Pure Errar o.o00 2 o.o00

Zior Total 191399 14

=td. Dew . o.aoo FR-Squared 1 .00od

[ E=E=Ta1 29.30 Ao R-=Sgquared 1 .0000

LT Y o.aoo Pred R-Square [T EACN

FRE== [T EECN Adeq Precisior

Casel(=]) with leverage of 1 0000 Pred R-Sqguared and PRESS statistic not defined

Coefficient Standard 5% CI 5% Cl
Factor Estimate of Error Lowr High VIF
Intercept 3513 1
A -tempeture -6 .85 1 200
B-time N 1 =.00
C-rmixing rate 1.87 1 2.00
B 312 1 1.00
Etas -5.61 1 1.00
[=Led =311 1 1.00
o2 -6.55 1 1.01
I=Ed —1.06 1 1.01
2 =031 1 1.01
Ete ] 9.95 1 =.00
F s 1497 1 200
ENSE] -5 000E-D03 1 =.00
Final Equation in Terms of Coded Factors: Final Equation in Terms of Actual Factors:
wield = yield =
+3513 +199.93750

-6 86 =& -13.08950 *tempeture

-437 *B +6.94500 *time

+1.87 *C -1.97095 * mixing rate

-312 *A*B -0.27660 *tempeture * time

561 *A*C +0.11415 *tempeture * mixing rate

-811 *B*C -2 . 70333E-003 *time * mixing rate

-65.55 * a2 +0.18387 *tempeture?

-4.06 *B2 -4 48611E-003 *time2

-0.31 ~C2 -3.12500E-005 * mixing rate?

+398 *A2*B +3.32833E-003 * tempeture? * time

1497 *AZ*C -1.49700E-003 * tempeture? * mixing rate
-5.000E-003 = & B2 -5.55556E-007 * tempeture * time?2
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Cizelge 4.43.den goriildiigii gibi “indirgenmis cubic fonksiyon” biitiin krtiterleri
saglamaktadir. Dolayisiyla klinoptilolit tarafindan adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisi

icin adsorpsiyonu modelleyen fonksiyon;

y(X) = 35.13 - 886X1 — 437X2 + 187X3 — 312X1X2 — 561X1X3 — 811X2X3 —
6.55X,% - 4.06X5% — 0.31X5% + 9.98X,*X; — 5.10°X, X5* (4.8)

burada y(x); adsorpsiyon verimini, X; sicakligi, X, adsorpsiyon siiresini, X3

karigtirma hizin1 gostermektedir.

Sistemi modelleyen fonksiyon ve yazilim programi aracilila orafti—siikroz ¢6zeltisi
icin kilinoptilolit ile adsorpsiyonuna belirlenen parametrelerin etkisini ifade eden
kontur grafikleri ve cevap ylizeyleri elde edilmistir. Sekil 4.50°de sicaklik-siire
ikilisinin, sekil 4.51°de karistirma hizi-siire ikilisinin, sekil 4.52’de karistirma hizi-
sicaklik ikilisinin adsorpsiyon verimine olan etkisine olan kontur grafikleri; sekil
4.53., 4.54. ve 4.55’de ise aymi parametreleri iceren cevap yiizeyleri verilmistir.
Grafiklerden de goriildiigii gibi adsorpsiyon verimi biitiin parametrelerden esdeger
sekilde etkilenmektedir. Benzer ¢ikarimlar cizelge 4.45.’de parametrelerin “F value*

ve “p value” degerleri karsilastirilarak da yapilabilir.

Factor Coding; Actual ¢ yield

yield 9000
® Design Points
4511
8400 —|
2,69
7800 —|
X1=A tempeture
X2 =B time 7200 —|
Actual Factor
C: mixing rate =300.00 6600 —
| 6000 —|
5400 —
4800 —|
4200 —|
(0]
3600 —|
3000 % T T
X 4000 4500 50.

B: time

I
3000 3500 .00

A: tempeture

Sekil 4.50. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-siikroz ¢6zeltisinin sicaklik-stire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gésteren kontur grafigi
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Design-Expert® Software .
Factor Coding: Actual yield
vield
@ Design Points
4511 8400 ]
269
7800 —
X1.=C: miving rate
X =B time 7200 —
Actual Factor
A terrpeture = 40.00 66.00 —
p
5400
4800 —|
4200 —
36,00 —
I I
200.00 250.00 300,00

C: mixing rate

Sekil 4.51. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-siikroz ¢dzeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Softviere ;
Factor Coding: Actual yleld
yield
® Design Foints
4511
269
XL =C: mixing rate 45.00 —
X2 =A tempeture
Actual Factor
B! time = 60.00 e
2
% wom—| %
<
3500
—lq
.y ‘ -
20000 25000 30000 35000 40000
C: mixing rate

Sekil 4.52. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren kontur grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

ield
4511
269

XL=A tempeture
X2 =B time

Actual Factor
C: mixing rate = 300.00

RGRRAKUHRKIINKLAKLREIK,
BRI
RS
'0:':’0‘0:'0’0:" XKL
QK o
% 0600,

yield

Sekil 4.53. Klinoptilolit ile adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin sicaklik-stire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gosteren cevap ylizey grafigi
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Design-Bxpert® Software
Factor Coding: Actual

ield
45.11
269
X1 =C: mixing rate

X2 =B: time

Actual Factor
A terpeture =40.00

yield

Sekil 4.54. Klinoptilolitle adsorplanan orafti-siikroz ¢dzeltisinin karistirma hizi-siire
parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gésteren cevap yiizey grafigi

Design-Expert® Software
Factor Coding: Actual

ield
4511
269
X1 =C: mixing rate

X2 = A tempeture

Actual Factor
B: time =60.00

yield

400.00

C: mixing rate

30.00 200.00

Sekil 4.55. Klinoptilolitle adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisinin karistirma hizi-
sicaklik parametrelerinin adsorpsiyon verimine etkisini gdsteren cevap yiizey grafigi

Optimizasyon kriterleri klinoptilolit tararindan adsorplanan orafti-siikroz ¢ozeltisi
icin uygulandiginda 43 adet ¢6ziim bulunmustur (¢izelge 4.44.). Bu ¢oziimler i¢inde
en yiiksek verime sahip istenirligi 1 olan 29. ¢éziim rampa seklinde 4.56’da

verilmistir.
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Cizelge 4.44. Niumerik optimizasyon sonucunda klinoptilolit ile adsorplanan orafti-
siikroz ¢ozeltisi i¢in bilgisayar programindan elde edilen ¢ozlimler

Constraints
Lower Upper Lower Upper
Hame Goal Limit Limit Weight Weight Importance
Actempeture i=in range 30 S0 1 1
B:time i=in range 30 an 1 1 3
Zimixing rate i=in range 200 400 1 1 3
wield maimize 269 4511 1 1 3
Solutions
Humber tempeture time mixing rate wield Desirabiliys
1 S5.92 3116 S96.75 45 2922 1.000 Selected
2 558.35 50.97 3897 .51 454172 1.000
<} S55.90 S2.635 F99.00 45 2956 1.000
4 40.00 S0.00 400.00 4511 1.000
S 59.351 S0.54 S96.67 451711 1.000
=1 4976 5752 201 17 4541355 1.000
v 49.90 S4.10 201 .39 45,3923 1.000
=3 49,75 59.35 202.29 45,3456 1.000
=} 317 ¥1.43 204 .50 4515353 1.000
10 F2.20 = b= 21026 45,5292 1.000
11 017 EY .56 203,92 455715 1.000
12 3015 S53.95 256,55 454516 1.000
13 4993 S1.98 20067 45 3411 1.000
14 3013 Fr.om 231 .04 459752 1.000
15 3002 S0.45 250.44 47 B3T3 1.000
16 49.93 5434 201 .45 45,4931 1.000
17 5755 3315 F99.57 451542 1.000
15 31 .45 =1 .64 220.80 45 9654 1.000
19 3046 EcRcic 22019 451163 1.000
z0 =] F4.29 F99.96 45127 1.000
=1 35.62 .75 FA5 .42 451391 1.000
=z I=N=r 30.25 393.52 4512689 1.000
23 F9.01 010 94235 451512 1.000
=4 35.76 3408 =F99.51 451532 1.000
25 S55.51 3026 F95.07 45,5812 1.000
26 =9.40 30.582 39517 45 271 1.000
=1 =9.09 =1.02 95 56 451481 1.000
25 S0.95 S7.59 24077 46 0655 1.000
29 015 415 22321 49.9539 1.000
=0 49.92 s9.02 204 .54 45132 1.000
=1 31435 .30 225 .45 45 25935 1.000
=2 49.87 s5.59 200,42 45 7083 1.000
33 SI016 a3.54 25657 451254 1.000
=4 30.00 7969 22353 49 0297 1.000
35 35.47 F212 a7 .01 45 2473 1.000
S6 S0.46 FE.90 215.49 47 4916 1.000
=7 F9.03 32.58 F99.97 45,3011 1.000
=5 =0.02 5568 243 .45 47 9145 1.000
=9 F9.01 06T IS 16 451744 1.000
40 30.29 FS.55 21314 49.07392 1.000
41 I7AET AT 39967 45 3692 1.000
42 3755 3453 400.00 44 9355 0.996
43 37559 41 37 400.00 43,7592 0.959
13 Solutions found
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0.0 50,00 ;0.0 G000

Aotermpeture= 30145 Brtitne= 8415

T

1
20000 40000 Z60 45.11

g

Crmkdng rate = 223.29 yield = 49,9539

Desirability = 1.000

Sekil 4.56. Niimerik optimizasyon sonucunda 29. ¢6ziimiiniin rampa grafigi
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5. SONUC

Orafti, orafti-glikoz, orafti-frilkktoz ve orafti-sikkroz ¢ozeltileri ile adsorbent olarak
klinoptilolit veya zeolit Y ile belirli siire, karistirma hizi, sicaklik parametreleri
altinda adorpsiyon deneyleri gergeklestirilmistir. Her bir ¢ozelti ve her bir adsorbent
icin belirlenen parametreler altinda toplamda 120 deney yapilmistir. Zeolit Y ve
klinoptilolit ile adsorpsiyonu gergeklestirilen 8 ayri orafti, orafti-glikoz, orafti-
friikktoz ve orafti- ¢ozeltileri i¢in hesaplanan verim degerleri Design expert
programina girilerek sistemin cevap ylizey yoOntemi ile modellenmesi ve
optimizasyonu saglanmistir. Optimizasyon sonucunda her bir ¢ozelti i¢in verim
denklemleri belirlenmistir. Niimerik optimizasyon ile de ¢oziimler hesaplanip en

yiiksek verimi igeren degerlerin rampa grafikleri elde edilmistir.

Gergeklestirilen deneyler sonucunda Zeolit Y adsorbentinin orafti, orafti-glikoz,
orafti-friikktoz ¢ozeltilerindeki adsorpsiyon verimlerinin, belirlenen ayni sicaklik,
karistirma hizi, siire parametrelerinde klinoptilolit adsorbentine gore daha yiiksek
degerlerde oldugu gozlenmistir. Buna karsin orafti-siikroz ¢dzeltisinde klinoptilolit
adsorbenti i¢in daha yiiksek verim degerleri elde edilmistir. Ornegin; 30° C’de, 300
dev/dak karistirma hiz1 altinda ve 90 dakikalik siirede zeolit Y ile orafti ¢ozeltisinde
elde edilen verim % 48.14 (bkz. ¢izelge 4.1.) olarak hesaplanirken, ayn1 parametreler
altinda klinoptilolit adsorbentinin orafti ¢ozeltisi ile gergeklestirilen deneyde (bkz.
cizelge 4.23.) % 20 olarak hesaplanmistir. Sicakligin 40° C, karistirma hizinin 300
dev/dak ve stirenin 60 dakika oldugu merkez deneylerde klinoptilolit adsorbenti ile
gerceklestirilen orafti-siikroz ¢ozeltisinden elde edilen verim degeri %35.13 (bkz.
cizelge 4.40.) iken, aynm1 parametreler altinda zeolit Y adsorbentinin orafti-siikroz

cozeltisindeki verimi %20.42 (bkz. cizelge 4.18.) olarak bulunmustur.

Yapilan caligmalar ve elde edilen niimerik optimizasyonlar sonucunda zeolit Y
adsorbenti ile gerceklestirilen orafti ¢ozeltisinde 30°C’de 383.20 dev/dak karistirma
hizinda, 89.94 dakikalik siire altinda elde edilen en yliksek verim degeri %50.4527

olarak belirlenmistir. Klinoptilolit adsorbenti ile gerceklestirilen orafti ¢ozeltisinde
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ise, 49.50°C’de 205.18 dev/dak karistirma hizinda, 87.58 dakikalik siire altinda elde
edilen en yiiksek verim degeri % 44.6767 olarak bulunmustur.

Zeolit Y ile adsorbenti ile gergeklestirilen orafti-glikoz ¢ozeltisinde 30.67°C’de
206.67 dev/dak karistirma hizinda, 30 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek
verim degeri % 51.9146 olarak bulunmustur. Klinoptilolit adsorbenti ile
gerceklestirilen orafti-glikoz ¢ozeltisinde ise, 49.88°C’de 398.74 dev/dak karistirma
hizinda, 85.74 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek verim degeri % 53.2385

olarak bulunmustur.

Zeolit Y ile adsorbenti ile gerceklestirilen orafti-friiktoz c¢oézeltisinde 30.15°C’de
246,70 dev/dak karistirma hizinda, 89,75 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek
verim degeri % 68,9470 olarak bulunmustur. Klinoptilolit adsorbenti ile
gerceklestirilen orafti-friikktoz ¢ozeltisinde ise, 30°C’de 400 dev/dak karistirma
hizinda, 30 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek verim degeri % 53,6192

olarak bulunmustur.

Zeolit Y ile adsorbenti ile gergeklestirilen orafti-siikroz cozeltisinde 41,63°C’de
334,77 dev/dak karistirma hizinda, 55.58 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek
verim degeri % 20,9942 olarak bulunmustur. Klinoptilolit adsorbenti ile
gergeklestirilen orafti-siikkroz ¢ozeltisinde 30,15°C’de 223,21 dev/dak karistirma
hizinda, 84,15 dakikalik siire altinda elde edilen en yiiksek verim degeri % 49,9539

olarak bulunmustur.

Literatiirdeki ¢aligmalarda friikto-oligosakkarit bilesenlerinin saflastiriimast HPLC
ile gergeklestirilmektedir. Bu yontem hizli ve kesin sonuglar iiretmesine ragmen,
cihaz ve kolonun maliyet ve isletimi pahali ve zordur. Friikto-oligosakkaritlerin
analizlerinde HPLC yontemine alternatif olarak zeolitlerce adsorpsiyon ydntemi
ongoriilmesi, zeolitlerle calisma uzman kisiler gerektirmedigi ve diisiik maliyetli
oldugu i¢in hem literatiire hem de endiistriye bliyiik yarar saglayabilecektir. Bu
calismada gerceklestirilen adsorpsiyonla friikto-oligosakkaritlerin ayristirilabilmesi

literatlirde gerceklestirilmis ilk ¢caligmadir.
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