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verilerin ve materyallerin bilimsel etige uygun olarak kaynak gosterildigini ve
alint1 yapilan ¢calismalara atfedildigine beyan ederim.
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(TEZ DANISMANI: DOC. DR. ERDAL UGUZDOGAN)
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Bu yiiksek lisans tez ¢alismasinda, iilkemizde biiylik miktarlarda ortaya
¢ikan sogan ve sarimsak atiklarindan sicak asit, mikrodalga ve ultrasonik destekli
ekstraksiyon yontemleri ile ekstraktant olarak; 0,1 N sitrik (CA), asetik (AA),
hidroklorik (HCI) ve siilfiirik asit (H2SO4) ¢ozeltileri, ayrica bu asitlerin ikili asit
karisimlari (CA-HCI, CA-H2SOs, CA-AA, AA-H>SO4, AA-HCI ve HCI-H2S04)
kullanilarak pektin ekstrakte edilmistir. Ekstrakte edilen pektinlerin verimleri ve
fizikokimyasal 6zellikleri (esterlesme derecesi, metoksil igerigi, galakturonik asit
degeri, esdeger agirligi, FTIR spektrumu) belirlenerek ekstrakte edilen pektinlerin
kalitesi ve ticari pektin 6zelliklerine yakinligi belirlenmistir. Optimum ekstraksiyon
kosullar1 gergeklestirilen 6n deneme ¢aligmalarindan sicak asit ekstraksiyonu
(SAE) igin; 90°C ekstraksiyon sicakligi, 90 dk. ekstraksiyon siiresi, 1/30 (w/v) kati-
s1vi orani, mikrodalga destekli ekstraksiyon (MDE) i¢in; 600 W mikrodalga giici,
4 dk. ekstraksiyon siiresi, 1/30 (w/v) kati-s1v1 orani, ultrasonik destekli ekstraksiyon
(UDE) i¢in; %50 genlik degeri, 15 dk. ekstraksiyon siiresi, puls (10 s-5 s on-off),
1/30 (w/v) kati-sivi orani olarak belirlenmistir. Sarimsak atiklarindan SAE ile
%6,33-22,40, MDE ile %6,70-24,62 ve UDE ile 6,35-13,98; sogan atiklarindan
SAE ile %3,57-16,22 ve MDE ile %4,52-24,93 degerleri arasinda degisen pektin
verimleri elde edilmistir. En yliksek pektin verimleri her iki ham maddede de
mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi kullanilarak elde edilmistir. Ekstraksiyon
islemleri sirasinda organik ve inorganik asit karigimlarinin ekstraktant olarak
kullanilmas: istenilen fizikokimyasal ozelliklerde pektinlerin elde edilmesini
saglamistir. Ekstrakte edilen pektin Ornekleri genellikle yiiksek metoksilli
pektinlerden olusmakta olup, metoksil igeriklerinin ticari pektine yakin oldugu
gozlemlenmistir. Sogan ve sarimsak atiklarindan ekstrakte edilen 6rneklerin FTIR
spektrum sonuglari, ticari pektinin FTIR spektrumuyla karsilastirildiginda pektinin
yapist dogrulanmistir.

ANAHTAR KELIMELER: Pektin, Asit Ekstraksiyonu, Sogan Atig1, Sarimsak
Atig1, Galakturonik Asit



ABSTRACT

ISOLATION AND CHARACTERIZATION OF PECTIN FROM ONION
AND GARLIC WASTES
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(SUPERVISOR: ASSOC. PROF. DR. ERDAL UGUZDOGAN)

DENIZLIi, MAY 2023

In this master thesis, pectin was extracted from large amounts of onion and
garlic waste generated in our country using hot acid, microwave, and ultrasonic-
assisted extraction methods as extractants, as well as 0.1 N citric (CA), acetic (AA),
hydrochloric (HCI), and sulfuric (H2SOa) acid solutions, and dual acid mixtures of
these acids (CA-HCI, CA-H2S04, CA-AA, AA-H2S04, AA-HCI, and HCI-H2S04).
The yield and physicochemical properties (degree of esterification, methoxyl
content, galacturonic acid value, equivalent weight, FTIR spectrum) of the
extracted pectins were determined, and the quality and proximity of the extracted
pectins to commercial pectin properties were assessed. The optimum extraction
conditions were determined for the preliminary studies conducted. For the hot acid
extraction method (HAE), the optimum extraction conditions were 90 °C extraction
temperature, 90 min extraction duration, 1/30 (w/v) solid-liquid ratio, for the
microwave-assisted extraction method (MWE), 600 W microwave power, 4 min
extraction duration, 1/30 (w/v) solid-liquid ratio, for the ultrasonic-assisted
extraction method (UAE), 50% amplitude, 15 min extraction duration, pulse (10 s-
5 s on-off), 1/30 (w/v) solid-liquid ratio. From garlic wastes 6.33-22.40% with
HAE, 6.70-24.62% with MWE, and 6.35-13.98% with UAE were obtained; from
onion wastes, pectin yields ranging from 3.57-16.22% with HAE and 4.52-24.93%
with MWE were obtained. The highest pectin yields were obtained using the
microwave-assisted extraction method for both raw materials. The use of organic
and inorganic acid mixtures as extractant during the extraction process resulted in
obtaining pectins with desired physicochemical properties. The extracted pectin
samples generally consisted of high methoxyl pectins, and their methoxyl content
were observed to be close to those of commercial pectin. The FTIR spectrum results
of the extracted samples from onion and garlic waste confirmed the structure of
pectin when compared with the FTIR spectrum of commercial pectin.

KEYWORDS: Pectin, Acid Extraction, Onion Waste, Garlic Waste, Galacturonic
Acid
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1. GIRIS

Pektin, bitkilerin hiicre duvarlarinda ve hiicreler aras1 bolgelerinde dogal olarak
bulunan yapisal bir heteropolisakkarittir (Naqash ve dig. 2017). Pihtilagmis anlamina
gelen Yunanca 'pektikos' kelimesinden tiiretilen pektin, ilk olarak 1825 yilinda Fransiz

kimyager Henri Braconnot tarafindan kesfedilmistir (Braconnot 1825).

Pektin; gida, kozmetik, ilag endiistrileri basta olmak tizere birgok sektorde
yaygin sekilde kullanilmaktadir. Gida endiistrisinde; jellestirici ve koyulastiric
ozelligi, stabilizasyon yetenegi, dokusu ve reolojik 6zellikleri nedeniyle fonksiyonel
bir bilesen olan pektin, ¢ok ¢esitli gida iirlinlerinin iiretiminde katki maddesi olarak
kullanilmaktadir (May 1990, Voragen ve dig. 2009). Pektinin dogal yapida bir
biyopolimer olmasi, viskoziteyi arttirma, emiilsiyonlar1 kararli hale getirebilme gibi
Ozelliklere sahip olmasi onun kozmetik ve ilag sektorlerindeki bir¢ok iiriine belirli
ozellikler kazandirma yeteneginden dolay1 s6z konusu sektorlerde de yaygin sekilde

kullanilmaktadir (Kanse ve dig. 2017).

Pektin ekstraksiyonu; geleneksel sicak asit, ultrasonik destekli, mikrodalga
destekli, sub-kritik su ve enzimatik ekstraksiyon gibi yontemler ile
gerceklestirilebilmektedir. Segilen ekstraksiyon yontemi, ham madde tiirii, ham
maddenin partikiil boyutu ve ekstraksiyon kosullart (ekstraksiyon sicakligi,
ekstraksiyon ortamimin pH degeri, ekstraksiyon siiresi ve kati-sivi orani gibi) elde
edilecek pektinin verimine ve Ozelliklerine Onemli Olclide etki etmektedir.
Ekstraksiyon siirecinde, esterifikasyon ve depolimerizasyon gibi bazi istenmeyen
bozunma reaksiyonlari meydana gelebileceginden dolayi, istenen pektin kalitesine
ulagmak igin ekstraksiyon kosullarmin (sicaklik, zaman, pH vb.) dikkatli sekilde
kontrol edilmesi gerekmektedir (Atalay ve dig. 2018, Evranuz 1985, Naqash ve dig.
2017).



En eski pektin iiretim yontemi olan sicak asit ekstraksiyonu basit ve etkin
oldugundan giinimiizde de yaygm olarak kullanilmaktadir. Sicak asit pektin
ekstraksiyonu yontemi; liretimin pratik ve yliksek verimlilikte olmasi gibi avantajlara
sahiptir. Bununla beraber ekstraksiyon sonucunda a¢iga cikan atiklarin g¢evresel
kirlilige yol agmasi, ekstraksiyon siiresinin uzun olmasi ve enerji tiikketiminin fazla
olmasi gibi bazi dezavantajlara da sahiptir (Adetunji ve dig. 2017, Kurita ve dig. 2008,
Van Hung ve dig. 2021).

Sicak asit ekstraksiyonunun dezavantajlarinin giderilmesi ve pektin iiretiminin
daha etkin olmasi amactyla son yillarda ultrasonik ve mikrodalga destekli ekstraksiyon
yontemleri ile pektin ekstraksiyonu gergeklestirilmektedir. Ultrasonik destekli
ekstraksiyon yontemi; ekstraksiyon siiresini kisaltmasi, solventlerden kaynaklanan
atiklar1 azaltmasi, ekstraksiyon verimini ve kalitesini arttirmasi gibi avantajlara
sahipken, kullanilan ses dalgalarinin bazi durumlarda polimerleri parcalamasi,
ultrasesin ulagsmadigi kor noktalarin bulunmasi ve pahali bir sistem olmasi gibi
dezavantajlara sahiptir (Maran ve dig. 2013, Naqash ve dig. 2017, Zhu ve dig. 2016).

Mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi ise enerji maliyetinin diisiik olmasi,
homojen sicaklik dagiliminin saglanmasi ve ekstraksiyon siiresinin kisa olmasi gibi
avantajlara sahip olmasindan dolay1 son yillarda pektin ekstraksiyonunda bagvurulan
diger bir yontemdir. Ancak biiylik hacimlerde calisilamamasi endiistriyel kullanimin

sinirlandirmaktadir (Adetunji ve dig. 2017, Mao ve dig. 2019).

Meyve ve sebze atiklari pektin iiretiminde énemli ham madde kaynaklaridir.
Bu atiklar degerlendirilip pektin gibi degeri yiiksek iirtinlere dontstiiriilerek kiiresel
ekonomiye katkida bulunmaktadir (Mari¢ ve dig. 2018). Sogan (Allium cepa L.) ve
sarimsak (Allium sativum), Allium cinsinin en yaygimn olarak yetistirilen sebze
tirleridir. Gida amagl kullanimlarinin yani sira biyolojik 6zelliklerinden dolayi tip
dahil olmak iizere diger alanlarda da kullanilmaktadir (Horita ve dig. 2016, Pandey
2012, Kotenkova ve Kupaeva 2019). Sogan ve sarimsagin tiiketimi sonucunda kabuk
ve sap gibi kullanilmayan kisimlardan olusan biiylik miktarlarda atik ortaya
cikmaktadir. Diinya genelinde ve iilkemizde sogan ve sarimsak atiklarinin
degerlendirilmesi i¢in c¢esitli ¢alismalar bulunmasina ragmen pektin iiretiminde
kullanilmasina yonelik literatiirde sinirli sayida ¢alisma bulunmaktadir (Alexander ve
Sulebele 1973).



Tez calismasmin amact: Ulkemizde biiyiik miktarlarda tiiketilmesi sonucu
ortaya ¢ikan sogan ve sarimsak atiklarinin (evsel, yemekhane, restaurant ve lokanta
atiklarinda ¢okc¢a bulunabilen) ham madde olarak kullanilmasiyla, kiymetli bir
biyopolimer olan pektinin tiretiminde degerlendirilebilirligi arastirilmistir. Elde edilen
pektin verimlerinin yaninda, fizikokimyasal 6zellikleri ticari pektinin 6zellikleri ile
karsilagtirilarak elde edilen pektinlerin kalitesi belirlenmistir. Tez ¢alismasi
kapsaminda farkli ekstraksiyon yontemleri (sicak asit, mikrodalga destekli, ultrasonik
destekli), farkli ekstraksiyon kosullar1 (ekstraksiyon siiresi ve sicakligi, ekstraktant
tirii) ile sogan ve sarimsak atiklarindan pektin iiretimi i¢in uygun ekstraksiyon
yontemi ve optimum ekstraksiyon kosullart belirlenmistir. Calisma kapsaminda elde
edilen pektinlerin FTIR analizleri, pektin verimleri, fizikokimyasal 6zellikleri
(esterlesme derecesi, metoksil igerigi, esdeger agirlik ve galakturonik asit icerigi)
yapilan analizler ile belirlenerek ticari narenciye pektinin aymi ozellikleri ile

karsilastirilmistir.



2. GENEL KISIMLAR

2.1 Pektin

Pektin, yapisal c¢esitliligi fazla olan dogadaki en kompleks
makromolekiillerden biri olma 6zelligine sahiptir. 20°den fazla farkli baglanti igeren,
17 farkli monosakkaritten olusmus bir biyopolimerdir (Voragen ve dig. 2009, Nagash
ve dig. 2017). Pektin, bitkisel dokularin hiicre duvarlarinda ve hiicreler arasi
bolgelerinde dogal olarak bulunan yapisal bir heteropolisakkarittir. Pektinin bitkilerde
hiicre duvarinin olugmasini saglamak, pH ve iyon dengesini saglayarak hiicre duvarini
etkilemek, gozeneklilik saglamak, bitkilerin savunma mekanizmasini aktiflestirmek

vb. bir¢ok gorevi bulunmaktadir (Voragen ve dig. 2009, Bagherian ve dig. 2011).

Pektin dogal bir bilesen olmasi sebebiyle diinyadaki tiim gida iriinlerinde
kullanimina izin verilmistir. FAO (Birlesmis Milletler Gida ve Tarim Orgiitii) ortak
karariyla giinliik tiiketiminde herhangi bir sinirlamasi bulunmayan, katki maddesi
olarak giivenli kabul edilen, Avrupa Birligi tarafindan E440 olarak belirlenen kod ile
gida katki maddesi olarak yaygin bir sekilde kullanilmaktadir (Abid ve dig. 2016,
Thakur ve dig. 1997).

2.1.1 Pektinin Tarihgesi

Pektinin tarihsel gelisimine bakildiginda ilk olarak Fransiz kimyager Louis
Nicolas Vauquelin, 1790 yilinda baz1 meyve ve sebzelerin jel yapabilme 6zelliginden
bahsetmistir (Vauquelin 1790). Ilk bilimsel arastirma ise 1825 yilinda, Fransiz
kimyager Henri Braconnot tarafindan yapilarak pektinin yapisi bulunmustur. Henri
Braconnot pektin yapisini tanimlayarak, Yunancada “Pektikos” yani donmak
kelimesinden tiiretilen “pektin” ismini vermistir. Henri Braconnot pektini; “Pektin
meyve yapisinin 6nemli bir pargasini olusturmaktadir ve pektinaz isimli enzim ile
pektik aside doniismektedir. Bu kimyasal yikim sirasinda meyve, hiicre duvarlar

bozulduk¢a yumusar.” seklinde tanimlamistir (Braconnot 1825).



IIk ticari s1v1 pektin iiretimi 1900'lerin basinda Almanya’da yapilmistir. 1913
yilinda Amerika Birlesik Devletleri tarafindan patenti alinarak tiretilmeye baslamistir.
Daha sonra narenciye iiretimi gercgeklestirilen {lilkelerde pektin biiyilk ©nem

kazanmistir (Herbstreith ve Fox 2009).

2.1.2 Pektinin Yapisi

Pektin, ¢ogu meyvede 6nemli bir biyoaktif bilesen olmasinin yaninda yapisal
olarak da en karmasik polisakkarittir (Buggenhout ve dig. 2009). Bitkinin birincil
hiicre duvarinin kuru kiitlesinin %30’u ve orta lamelindeki ana makromolekiil
pektinden olugmaktadir (Sekil 2.1A). Pektin, seliiloz ve hemiseliiloz arasindaki ¢oklu
etkilesimlerden meydana gelmektedir (Dranca ve Oroian 2018, Ngou'emazong ve dig.
2015). Pektin zincirleri ayrica, bir dizi kovalent ve kovalent olmayan molekiil i¢i veya
molekiiller aras1 baglant1 yoluyla birbirleriyle etkilesime girerek genellikle karmagik
aglar olustururlar (Christiaens ve dig. 2016). Bitki dokusunun yapisinda 6nemli bir rol
oynayan pektin, hiicreler arasi yapigmanin yaninda hiicre duvarmin biitiinliigiine ve

sertligine katkida bulunmaktadir (Lara-Espinoza ve dig. 2018).

Yapisal olarak pektin kompleks, heterojen bir polisakkarittir. Esas olarak
homogalakturonan (HG), rhamnogalakturonan | (RGI) ve rhamnogalakturonan 11
(RG-1I) bolimlerinden olusmaktadir (Sekil 2.1B). HG, C-6 karboksil gruplarinda
kismen metil esterlenmis 1,4-bagh a-D-Galakturonik asit (a-D-Gal-A) birimlerinin
lineer bir zinciridir (Mao ve dig. 2019, Sengkhamparn ve dig. 2010). Bitki kaynagina
bagli olarak, HG bolgesinin, Gal-A birimlerinin C-3 veya C-2 baglaria O-asetil grubu
baglanabilir. RG-I oldukga dallanmis bir pektik polisakarittir ve alternatif a-L-ramnoz
(Rha) ve a-D-Gal-A birimlerinin omurgasina sahiptir. RG-II, farkli hetero-oligomerik
yan zincirlerin kiimeleri iceren yaklasik dokuz 1,4-bagli a-D-Gal-A birimlerinden

olusan bir HG omurgasini igermektedir (Khedmat ve dig. 2020).

HG, RG-I ve RG-II'nin kimyasal bilesimleri ve yapilar1 her ne kadar agikliga
kavusturulmus olsa da bu malzemelerin farkli yapisal bolgelerinin tek bir
makromolekiiler yapida birlestirildiginde nasil bir diizen olusturduklar1 konusundaki

belirsizlik devam etmektedir (Mellinas ve dig., 2020).
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Sekil 2.1: (A) Bitkinin hiicre duvarindaki pektin formu, (B) pektin yapisinin sematik gosterimi (Cui
ve dig. 2021)

Bitkinin hiicre duvarindan pektinin ekstraksiyonu igin birgok farkli yontem
kullanilmaktadir. Farkli ekstraksiyon yontemleri kullanildiginda, pektinin kimyasal
yapisinda degisimler goriilmektedir. Bu nedenle, ekstraksiyon yontemi ile izole
edilmis pektinin kimyasal yapis1 arasindaki iliskinin kapsamli bir sekilde anlasilmas1

cok 6nemlidir (Dranca ve Oroian 2018).

Pektinin galakturonik asit ana zincirinde yer alan esterlesmis karboksil
gruplarinin toplam karboksil gruplarina orani, esterlesme derecesi (ED) olarak
tanimlanmaktadir (Sriamornsak 2003). Esterlesme derecesi %50’den fazla olan
pektinler (ED>%50) yiiksek metoksilli (YM), %50’den az olan pektinler (ED<%50)
ise diisliik metoksilli (DM) pektinler olarak siniflandirilmaktadir. Sekil 2.2°de yiiksek
metoksilli ve diisiik metoksilli pektinin yapis1 goriilmektedir. Esterlesme derecesi,
pektinin jel yapabilme yetenegini dogrudan etkileyen bir parametredir. Gida
sektorlinde farkli uygulama alanlarinda yiiksek metoksilli pektin, pH 2-3,5 araliginda

ve %55-75 seker konsantrasyonunda jellesebilirken, diisiik metoksilli pektin ise genis



pH aralifinda ve Ca?* gibi iyonlarin varliginda jellesebilmektedir (EI-Nawawi ve
Heikel 1997, May 1990).

COOH 0K HHCH OH

CNUE TR A N E A

OH COOH OH COOH

COOCH OH OOCH oH

/«/—W ,x\ﬁmw,/

(2] (K]

Sekil 2.2: (A) Diisiik metoksilli, (B) yliksek metoksilli pektinlerin yapist (Williams 2011)

2.1.3 Pektin Kaynaklari

Gida atiklar1 ¢ogunlukla dogrudan dogaya ¢op olarak atilmaktadir veya giibre,
hayvan yemi ve biyoenerji iiretiminde kullanilarak degerlendirilmektedir. Son
zamanlarda birgok sebep ve gereklilikten dolayr gida atiklarinin degerlendirilmesi
veya onlardan daha degerli triinlerin elde edilmesi tizerine ¢alismalar giderek artis
gostermektedir (Morris ve Binhamad 2020). Pektin degisen miktarlarda da olsa hemen
hemen biitiin sebze ve meyvelerin yapisinda bulunmasina ragmen ticari pektin tiretimi
oldukca az sayida kaynagin kullanilmasiyla gerceklestirilmektedir. Ticari amacla
kullanilan pektinlerin ¢ogu meyve suyu iiretim tesislerinin yan iiriinlerinden olan;
turunggil (limon, portakal, greyfurt, mandalina) kabuklar1 ve posalarindan (%85,5),
elma posasindan (%14,0) ve daha az oranda seker pancar1 posasindan (%0,5)

tiretilmektedir (Chan ve dig. 2017, May 1990).

Cesitli endiistrilerde farkli amaglarla her gecen yil artan pektin kullanimi ve
talebi nedeniyle pektin iiretimi i¢in farkli ham madde kaynaklarinin bulunmasi biyiik
Oonem arz etmektedir ve buna yonelik arastirmalar artan sekilde devam etmektedir.
Cesitli sebze-meyve atiklarinin ve tarimsal atiklarin alternatif pektin kaynagi olarak
kullanilabilirliginin arastirilmasina yonelik calismalardan bazilari; ay cekirdegi
tablalar1 (Miyamoto ve Chang 1992), demlenmis siyah ¢ay atiklari (Sen ve Uguzdogan
2022), nohut kabuklar1 (Urias-Orona ve dig. 2010), yesil fistik kabuklar1 (Chaharbaghi
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ve dig. 2017), bal kabagi kabuklar1 (Sen ve dig. 2021), havug posasi (Jafari ve dig.
2017), domates atiklari (Grassino ve dig. 2016), patates posasi (Yang ve dig. 2019) ve
mango kabuklar1 (Maran ve dig. 2015) olarak sayilabilir.

2.1.4 Pektinin Kullanim Alanlar1

Genellikle sebze ve meyve atiklarindan elde edilen pektin, sahip oldugu essiz
fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinden dolay: ticari degeri yiiksek olan fonksiyonel bir
biyopolimerdir. S6z konusu bu biyopolimer; gida, kozmetik, ila¢ endiistrileri basta

olmak iizere bir¢ok sektdrde yaygin sekilde kullanilmaktadir.

Gida endiistrisinde; jellestirici ve koyulastirict 6zelligi, stabilizasyon yetenegi,
dokusu ve reolojik 6zellikleri nedeniyle ¢ok ¢esitli gida {iriinlerinin tiretiminde katki
maddesi olarak pektin kullanilmaktadir. J6lelerin, regellerin, meyve sularinin
hazirlanmasinda ve gida endiistrisinin diger dallarinda pektinin yaygin kullanilmasinin

sebebi hidrofilik bir yapiya sahip olmasidir (Voragen ve dig. 2009).

Polisakkarit yapida olmast ve su tutma kapasitesinin yiiksek olmasi
nedenleriyle ilag sektoriinde ishali iyilestirmek igin iiretilen bazi ilaglarin bilesiminde
pektin kullanilmaktadir. Pektin ince bagirsaktan sindirilmeden gectigi icin diyet lifi
gorevi de gormektedir. Diger bir 6zelligi ise kandaki kolesterol oranini diigiirmesidir.
Ayrica safra asidi metabolizmasina, plazma glikoz seviyelerine ve ateroskleroz (damar
sertligi) mekanizmalarina olumlu bir etkisi oldugu da yapilan c¢alismalarla
bildirilmektedir. Su ile etkilesime girme yeteneginden dolayi obezite rahatsizliklarinin
tedavisinde de kullanilabilmektedir (Pinheiro ve dig. 2008, Silva ve dig. 2011,
Srivastava ve Malviya 2011).

Pektin metal iyonlarina olan ilgisinden dolayr biyosorbent olarak
kullanilabilirliginin yaninda, pektin bazli hidrojeller de sulu ¢ozelti kirleticilerinin
temizlenmesinde kullanilmaktadir (Annadurai ve dig. 2003, Kumar ve dig. 2009).
Bunlarin yaninda pektin biyobozunur filmlerde, yapistiricilarda, kopiik, tutkal ve
plastiklestirici gibi triinlerin {iretiminde kullanilmaktadir (Mohnen 2008, Freitas ve

dig. 2020). Pektinin su-yag emiilsiyonlarinda emiilsiyon tutucu ve ince tabaka haline



gelebilme 6zelligi sebebiyle kozmetik, kagit ve tekstil endiistrisinde de yaygin olarak

kullanilmaktadir (Srivastava ve Malviya 2011).

Diinyada pektin satiglarinin sektdrel dagilimi ele alindiginda, pektine yonelik
talebin %941 gida sanayisinden, %5°1 ilag sektdriinden ve %1°1 de diger sanayilerden
(kagit, tekstil vb.) olustugu goriilmektedir. Pektinin sektorler bazinda diinya
pazarindaki kullanim oranlar1 Tablo 2.1’de verilmistir. Tablodan anlasilacag iizere,
pektin yogun olarak gida sanayisinde ham madde olarak kullanilmaktadir. Gida
sanayisinde satiglarin %53l regel (firmmcilikta kullanilanlar dahil) ve marmelat
sektoriine yapilirken, %15°1 asitli-siitlii icecekler sektoriine yapilmaktadir (Mevlana

Kalkinma Ajans1 2021).

Tablo 2.1: Pektin kullaniminin sektorlere gére dagilimi (Mevlana Kalkinma Ajansi 2021)

Sektor Dagilim (%)
Yiksek seker icerikli receller 30
Asitli-siitlii igecekler 15
Disiik seker icerikli regeller 14
Firincilikta kullanilan regeller/dolgu maddeleri 9
Yogurt meyve karigimlari 8
Meyveli icecekler 8
Sekerleme 8
Ilag Endiistrisi 5
Siit tirtinleri 2
Diger 1

2.1.5 Pektin Uretimi

Ulkemizde ticari olarak pektin {iretimi yapilmamaktadir. Bununla birlikte;
Kayseri Seker Fabrikasi biinyesinde kurulan AR-GE (Arastirma-Gelistirme) Merkezi
Pilot Pektin Uretim Tesisinde pektin iiretimi konusunda 2016 yilinda TUBITAK
destegiyle pancar kiispesinin islenmesi ve ticari pektin {retilmesi i¢in caligmalar
gerceklestirilmistir.  Arastirmalar sonucunda laboratuvar testlerinin  olumlu
sonuclanmast sonrasinda i¢ pazardaki firmalara gonderilen pektin numunelerinin
olumlu sonuglar aldig1 bildirilmistir (Mevlana Kalkinma Ajansi 2021). Ulkemizde
ihtiyag duyulan pektin ithalat yoluyla saglanmaktadir. 2021 yil TUIK verilerine gore
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Tiirkiye'nin basta Almanya olmak iizere ¢esitli lilkelerden pektin ithalati yaklasik 685
ton iken bunun ekonomik maliyeti yaklasik 7817000 dolardir. Ulkemizin 2018-2021
yillar1 arasindaki pektinin ithalat miktarlar1 Tablo 2.2’de verilmistir. Tablodan da
goriilecegi gibi 2019 yilinda bir 6nceki yila gore pektin ithalatinda %18,09 oraninda
bir artis gerceklesirken 2020 yilinda ise bir 6nceki yila gore %8,85 oraninda diisiis

meydana gelmistir.

Tablo 2.2: Tiirkiye’de 2018-2021 yillar1 arasindaki pektin ithalat1 (TUIK 2021)

Yillar Ithalat Miktar (kg) Miktar Degisim (%)
2018 562306 -

2019 664014 18,09

2020 605279 -8,85

2021 684773 13,13

2.2 Pektin Ekstraksiyonu

Sicaklik, pH ve ekstraksiyon siiresi gibi farkli faktorlerin etkisi altinda bitki
dokularindan pektin makromolekiillerinin  fiziksel-kimyasal  hidrolizini  ve
ekstraksiyonunu iceren islem “pektin ekstraksiyonu” olarak adlandirilmaktadir

(Morris ve Binhamad 2020).

Pektinin meyve ve sebze atiklarindan ekstraksiyonunda farkli yontemler
kullanilmaktadir. Kullanilan yontemlerde; ham maddenin kurutulmasi ve 6giitiilmesi,
ham maddenin karakterizasyonu (nem, kiil igeriklerinin ve partikiill boyutunun
belirlenmesi vb.), ekstraktant olarak asit ¢ozeltisi kullanilmasi, ekstraktin siiziilmesi,
pektinin alkol ile ¢oktiiriilmesinin ardindan alkolle yikanarak saflastirilmasi, ekstrakte
edilen pektinlerin kurutularak ogiitiillmesi ve karakterizasyon iglemlerinin yapilmasi
gibi ortak asamalar bulunmaktadir (Naqash ve dig. 2017, Srivastava ve Malviya 2011).
Pektin ekstraksiyonunda farkli yontemler kullanilmasimin amact pektin verimini ve
kalitesini arttirmaktir. Ekstraksiyon isleminde; pH, siire, sicaklik, kati-sivi orani,
ekstraktantin tiirli (organik/inorganik asit ¢ozeltileri), ham madde tiirii, ham maddenin
partikiil boyutu gibi degiskenler de pektin kalitesine ve verimine etki eden 6nemli

parametrelerdendir (Adetunji ve dig. 2017, Evranuz 1958).
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Pektin ekstraksiyonunda kullanilan en yaygin ve en eski yontem sicak asit
ekstraksiyonu (SAE) yontemidir (Kurita ve dig. 2008, Van Hung ve dig. 2021). Sicak
asit ekstraksiyon yonteminin, tretimin pratik ve yiiksek verimlilikte olmasi gibi
avantajlar1 bulunmaktadir. Ancak bu yontemin; ekstraksiyon siiresinin uzun olmasi,
enerji tiiketiminin fazla olmasi ve atiklarin gevresel problemlere sebep olmasi gibi
dezavantajlar1 vardir. Bundan dolayr pektin ekstraksiyonunda yeni ekstraksiyon
yontemleri gelistirilmektedir ve bu alanda arastirmalar artarak devam etmektedir. Bu
arastirmalarla; ¢evreye daha az zararli, daha kisa siirede gergeklestirilebilen, daha az
enerji tliketen, yiiksek pektin kalitesi ve verimi saglayan pektin ekstraksiyon
yontemlerinin gelistirilmesi amacglanmaktadir. Sicak asit ekstraksiyon ydntemine
alternatif olarak pektin ekstraksiyonunda; bazi avantaj ve dezavantajlara sahip olan
ultrasonik destekli (Moorthy ve dig. 2017, Rutkowska ve dig. 2017), mikrodalga
destekli (Maran ve dig. 2015, Hosseini ve dig. 2016), sub-kritik su (Liew ve dig. 2018,
Muiioz-Almagro ve dig. 2019) ve enzimatik (Dominiak ve dig. 2014, Sabater ve dig.
2018) ekstraksiyon yontemleri ile pektin ekstraksiyonu gergeklestirilebilmesine

yonelik birgok ¢alisma bulunmaktadir ve bu yonde ¢alismalar halen devam etmektedir.

2.2.1 Sicak Asit Ekstraksiyonu

Sicak asit ekstraksiyonu, geleneksel sicak asit ekstraksiyonu olarak da bilinen
bu yontem pratik ve yiiksek verimlilikte olmasindan dolayr pektin iiretiminde
basvurulan en yaygin ve en eski yontemdir (Maran ve dig. 2013, Nagash ve dig. 2017).
Bu yontemde ¢oziicii olarak genellikle ¢esitli derisimlerde hidroklorik (HCI), siilfiirik
(H2S04) ve nitrik asit (HNO3) gibi inorganik (mineral) asit; asetik (C2H402), sitrik
(CeHsgO7), tartarik (CsHsOs) ve okzalik asit (C2H204) gibi organik asit ¢ozeltileri
kullanilarak, yiiksek sicakliklarda (80-90°C) ve uzun siirelerde (1-3 saat) pektin
ekstraksiyonu gergeklestirilmektedir (Pasandide ve dig. 2017, Naqash ve dig. 2017).
Sicak asit ekstraksiyon yonteminde yaygin olarak kullanilan ¢alkalamali su banyosu

cthazinin sematik gosterimi Sekil 2.3’te verilmistir.

11



Kapak

Kontrol
| ~paneli

/A

Isitict

Sekil 2.3: Sicak asit ekstraksiyon yonteminde kullanilan ¢alkalamali su banyosu cihazinin sematik
gosterimi

Sicak asit pektin ekstraksiyonu yontemi, yiiksek verimler elde edilmesi ve
biiyiik 6l¢eklerde ¢alisilmasi gibi avantajlara sahiptir. Bununla beraber ekstraksiyon
sonucunda agiga ¢ikan atiklarin gevresel kirliligine yol agmasi, ekstraksiyon siiresinin
uzun olmasi, enerji tiiketiminin fazla olmasi ve ekstraksiyon sartlarina bagl olarak
bazi bilesenlerin bozulmasindan kaynaklanan pektin kalitesindeki diislis gibi

dezavantajlari bulunmaktadir (Adetunji ve dig. 2017, Naqash ve dig. 2017).

2.2.2 Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon

Son yillarda pektin ekstraksiyonu calismalarinda; ekstraksiyon siiresini
kisaltmasi, solventlerden kaynaklanan atiklari1 azaltmasi, ekstraksiyon verimini ve
kalitesini arttirmast gibi avantajlara sahip olmasindan dolayr ultrasonik destekli
ekstraksiyon (UDE) yaygin olarak kullanilmaktadir (Maran ve dig. 2013, Naqash ve
dig. 2017).

Ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde; ultrases dalgasinin genligi,
frekans1 ve giicli, dalga boyu, kati-sivi orani, sicaklik ve sonikasyon siiresi gibi
etmenler ekstraksiyon verimini etkilemektedir (Pingret ve dig. 2013, Adetunji ve dig.
2017). Ultrases, polimerleri pargalamasindan dolay1 jellesmeyi olumsuz olarak
etkileyerek pektinin yapisal ve fizikokimyasal Ozelliklerini degistirebilmektedir.
Ultrases giicli ve siiresi arttik¢a, pektinin jellesme hizi azalmaktadir (Naqash ve dig.
2017). Ultrasonik ekstraksiyon yonteminin, ekstraksiyon siiresini kisaltmasi, yiiksek

ekstraksiyon sicakligi gerektirmemesi, enerji tiiketiminin diisiik olmasi ve etkin
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karistirma saglamasi gibi avantajlar1 bulunmaktadir. Pahali bir sistem olmasi ve
ultrasesin ulasamadigi kor noktalarin bulunmasi gibi de dezavantajlara sahiptir
(Adetunji ve dig. 2017, Zhu ve dig. 2016).

Ultrases, insan kulaginin igitme st sinir1 olan 20 kHz’in iizerindeki ses
dalgalaridir (Jambrak ve Herceg 2015). Ultrasonik yontemde 6rnege 20 kHz ile 10
MHz frekanslari arasinda akustik titresimler uygulanmaktadir (Pingret ve dig. 2012).
Ultrases dalgalar1 bir ortam i¢ine yayildiginda, molekiiller arasinda sikismaya ve
bosluk olusumuna neden olmaktadir. Tekrarl bir sekilde mikro kabarciklarin olugsmasi
ve ¢Okmesi “kavitasyon” olarak adlandirilmaktadir. Kavitasyon ¢oziicii ve kati madde
arasinda s1v1 akimlart tireterek kiitle transferini arttirmaktadir. Kavitasyon olusumu ve
etkileri ultrases frekans ve siddetine, ortam 6zelliklerine (viskozite, yiizey gerilimi vb.)

ve ortam Kosullarina (sicaklik, basing vb.) baghdir (Tiwari 2015).

Ultrases, ultrasonik banyo olarak adlandirilan tank sistemleri ve ultrasonik
prob (ug) sistemleri ile uygulanabilmektedir (Feng ve Yang 2011). Ultrasonik prob
sisteminde kii¢lik u¢ ylizeyden yayilan ultrases, ultrasonik banyo sisteminde yayilan
ultrasese gore daha giigliidiir. Prob sistemleri ultrasonik giicti direkt olarak 6rnege
iletmelerinden dolay1 daha yaygin kullanilmaktadir (Rombaut ve dig. 2014) Ultrasonik

destekli ekstraksiyon yonteminin sematik gosterimi Sekil 2.4’te goriilmektedir.
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Sekil 2.4: Ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi (Gupta ve dig. 2012)
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2.2.3 Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon

Giliniimiizde pektin ekstraksiyonunda mikrodalga kullanimi iizerine yapilan
caligmalar yayginlasmistir. Kapali ekstraksiyon kaplar ile 6zellestirilmis mikrodalga
ve ev tipi mikrodalga firinlar pektin ekstraksiyonunda kullanilmaktadir (Adetunji ve
dig. 2017).

Mikrodalga, 1 nm ile 30 cm dalga boyu araliginda ve 300 MHz-300 GHz
frekans araliginda degisebilen elektromanyetik  dalgalardir. Mikrodalgalar
elektromanyetik enerjiyi 1s1 enerjisine doniistiirmektedir (Adetunji ve dig. 2017,
Okolie ve dig. 2019). Ticari mikrodalga cihazlarinda en sik kullanilan frekans 2450
MHz’dir ve bu 600-700 W gii¢ saglanmasina karsilik gelmektedir. Mikrodalga
yonteminde, enerji tasiyan dalgalar dogrudan malzemeye etki eder ve malzeme
elektromanyetik enerjinin bir kismini absorbe ederek 1s1ya doniistiiriir. Hizli 1s1 tiretimi
sayesinde konveksiyonel 1sitma teknikleri ile karsilagtirildiginda mikrodalga oldukca
etkili bir yontemdir (Adetunji ve dig. 2017, Kingston ve Jassie 1988).

Mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde, mikrodalganin sebep oldugu 1s1
enerjisi ham maddenin hiicre duvarini tahrip ederek ekstrakte edilmek istenen pektinin
ekstraktanta gegmesini saglamaktadir (Chemat ve dig. 2019). Mikrodalga ile pektin
ekstraksiyonu isleminde; mikrodalganin giicli, ekstraktant tiirii, kati-sivi orani,
ekstraksiyon  stiresi ve  sicakligt  pektin  verimine etki  etmektedir
(Thirugnanasambandham ve dig. 2015). Sekil 2.5’te mikrodalga destekli ekstraksiyon

yonteminin sematik gosterimi goriilmektedir.

Mikrodalga firmn
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Sekil 2.5: Mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminin sematik gosterimi (Doulabi ve dig. 2020)
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Mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi; enerji maliyetinin diisiik olmasi,
homojen 1s1 dagiliminin saglanmasi, ekstraksiyon siiresinin kisa olmasi ve bazi
durumlarda daha yiiksek verimler elde edilmesi gibi avantajlara sahiptir. Ancak biiyiik
hacimlerde c¢alisilmasinin zorluklar1 nedeni ile endiistride kullanimi kisithdir

(Adetunji ve dig. 2017, Mao ve dig. 2019).

2.3 Pektin Ekstraksiyonunda Kullanilan Ham Maddeler

Sogan (Allium cepa L.,), ayn1 zamanda kuru sogan olarak da bilinen Allium
cinsinin en yaygin olarak yetistirilen bir sebze tiiriidiir. Taze veya kuru olarak
tilketildigi gibi son yillarda kurutma sanayisinde islenerek bazi yiyeceklerin
hazirlanmasinda da yaygin olarak kullanilmaktadir. FAO verilerine gore diinyada
2021 yilinda 5,8 milyon ha alanda, 106,6 milyon ton kuru sogan tiretilmistir. Tirkiye,
diinya kuru sogan ekim alaninda 12’°nci, iiretiminde ise 5’inci sirada yer almistir (FAO
2021). TUIK verilerine gore Tiirkiye’de 2022 yilinda 57630 ha alanda ekilmis ve 2,4
milyon ton Kuru sogan iiretimi gerceklestirilmistir (TUIK 2022). Arastirmalara gore
yillik iiretilen kuru sogan miktarinin %2’sini kabuk kismi olusturmaktadir (Ozcelik
2019). Bu ise iilkemizde 2022 yilinda yaklasik olarak 48 bin ton sogan atigina karsilik
gelmektedir. 2021 yili TUIK verilerine gore iilkemizde 271371 ton kuru sogan ihrag
edilirken, 210 ton kuru sogan ithal edilmistir.

Sarimsak (Allium sativum), Amaryllidaceae familyasina dahil olan Allium
cinsinden, soganl bir bitki tiiriidiir. Yakin akrabalar1 arasinda sogan, arpacik sogani,
pirasa, Frenk sogani1 ve Cin sogan1 bulunmaktadir. Sarimsak hem besleyici degerleri
hem de tibbi 6zelliklerinden dolayr oldukga talep goéren bir sebze tiiriidiir. FAO
verilerine gore diinyada 2021 yilinda 1,7 milyon ha alanda, 28,2 milyon ton kuru
sarimsak {iretimi gergeklestirilmistir. TUIK verilerine gore ise Tiirkiye’de 2022
yilinda 13963 ha alanda ekilmis ve 140464 ton sarimsak {iiretilmistir. Aragtirmalara
gore tretilen sarimsagin yaklasik %8,6’s1 kullanilmayan kabuk ve sap kismini
olusturmaktadir (Ozgelik 2019). TUIK verilerine gore 2021 yilinda iilkemizde 2270

ton kuru sarimsak ihrag¢ edilirken, 4302 ton sarimsak ithal edilmistir.

Taze, kizartilmisg, sotelenmis, haslanmis, tuzlanmis, marine edilmis sogan ve

sarimsak; gida endiistrisinde konserve et, baharatli soslar ve garnitiirler i¢in tariflerde
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ve ayrica balik, sosis ve salamura peynir islemlerinde kullanilmaktadir (Kotenkova ve
Kupaeva 2019). Sogan ve sarimsak, gida amagli kullaniminin yani sira antibakteriyel,
antikanser, hipoglisemik, hipolipidemik, antiplatelet agregasyon ve antioksidan
aktiviteleri gibi biyolojik 6zelliklerinden dolay1 tip dahil olmak {izere diger alanlarda

da kullanilmaktadir (Horita ve dig. 2016, Pandey 2012).

Diinya genelinde ve iilkemizde biiyiik miktarlarda olusan sogan ve sarimsak
atiklarmin degerlendirilmesine yonelik c¢esitli caligmalar bulunmaktadir. Sogan ve
sarimsak atiklarinin; toplam antioksidan kapasitesinin (TAC) incelenmesi (Kotenkova
ve Kupaeva 2019, Munir ve dig. 2018), seliilloz mikroliflerinin ekstraksiyonunun ve
karakterizasyonunun incelenmesi (Reddy ve Rhim 2018), agir metallerin
biyosorpsiyonunda kullanilmasi (Chowdhury ve dig. 2012, Hameed ve Ahmad 2009,
Negi ve dig. 2012, Prajapati ve Mondal 2019), siirdiiriilebilir ¢ok islevli biyopolimer
filmlerin gelistirilmesi (Herndndez-Varela ve dig. 2021, Chaudhary ve dig. 2021), gida
bilesen kaynagi (diyet lifi vb.) olarak kullanilmasi (Benitez ve dig. 2011), sogiit
ekstrakti mordanli elyaf ve ahsap numunelerinin boyama &zelliklerinin incelenmesi
(Seyfikli 2009), gokkusagi alabaliklarinda (Oncorhynchus Mykiss) mantar hastaliginin
onlenmesinde kullanilabilirligi (Ozgelik 2019) vb. gibi literatiirde birgok arastirma

bulunmaktadir.

2.4 Literatiir Ozeti

Alexander ve Sulebele (1973) sarimsak, kirmizi ve beyaz sogan kabuklarini
ham madde olarak kullanarak, 95°C ekstraksiyon sicakliginda, 30 dk. ekstraksiyon
stiresinde amonyum okzalat ¢ozeltisinin ekstraktant olarak kullanilmasiyla pektin
ekstraksiyonunu gergeklestirmistir. Pektin verimlerinin  %11,00-12,00 arasinda
degistigini ve sarimsak kabugundan elde edilen pektinlerin, sogan kabugundan elde

edilen pektinlere gore bazi 6zelliklerde farklilik gosterdigini bildirmislerdir.

Van Hung ve dig. (2021), farkli pomelo ¢esitlerinin kabuklarini kullanarak
90°C ekstraksiyon sicakliginda, 90 dk. ekstraksiyon siiresinde, 1/30 kati-sivi (w/V)
oraninda sitrik asit, asetik asit ve laktik asit ¢o6zeltilerini kullanarak pektin
ekstraksiyonunu gergeklestirmis ve kullanilan asitlerin pektin verimine etkilerini

arastirmiglardir. Sitrik asit kullanilarak ekstrakte edilen pektinin verimleri %6,5-9,0
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arasinda, asetik asit %6,2-8,2 arasinda ve laktik asit %6,1-8,0 arasinda degistigi
bildirilmistir. Ekstrakte edilen tiim pektinlerin, yiiksek metoksilli pektinler oldugu

gozlemlenmistir.

Xu ve dig. (2017) tarafindan ac1 biber atiklarindan, ekstraktant olarak HCI ve
H2SO4 kullanilarak ekstraksiyon kosullart optimize edilmistir. Maksimum aci1 biber
pektin verimi (%14,63) geleneksel sicak asit ekstraksiyon yontemiyle, ekstraksiyon
ortaminin pH degeri 1, ekstraksiyon sicaklig1 90°C, ekstraksiyon siiresi 2 saat ve kati-
stvi oran1 20 g/L oldugu durumda elde edilmistir. Aci biber pektininin verim ve
fizikokimyasal 6zelliklerine dayanarak, aci biber atiklarinin yeni bir pektin kaynagi

olarak tercih edilebilecegi bildirilmistir.

Giizel ve dig. (2019) elma posasi, portakal, kavun, kivi ve nar kabuklarin
kullanarak sicak asit ekstraksiyon yontemi ile 80°C ekstraksiyon sicakliginda, 60 dk.
ekstraksiyon siiresinde, Sitrik asit ¢ozeltisi varliginda pektin ekstraksiyonunu
gerceklestirmistir. Calismanin sonucunda kivi kabugunun yiiksek pektin verimi,
esterlesme derecesi, termal stabilitesi ve su tutma kapasitesi nedeniyle ticari pektin

tiretimi agisindan avantajlara sahip oldugu goriilmiistiir.

Kazemi ve dig. (2019), patlican kabugu ultrasonik yontemle pektin
ekstraksiyonu i¢in yeni bir kaynak olarak kullanilmistir. Ekstraksiyon kosullari
optimize edilmistir ve en uygun kosullar altinda (50 W ultrasonik gii¢, 30 dk.
ekstraksiyon siiresi ve pH 1,5) pektin ekstraksiyonu gergeklestirilmistir. Patlican
kabugu pektini fizikokimyasal, fonksiyonel ve yapisal Ozellikler agisindan
incelenmistir. Patlican kabugu pektininin galakturonik asit igerigi (%66,08),
esterlesme derecesi (%61,22) ve toplam fenolik icerigi acisindan yiiksek, kiil ve

protein igerigi agisindan diisiik oldugu sonucuna varilmistir.

Ponmurugan ve dig. (2017), atik ay ¢ekirdegi tablalarini kullanarak ultrasonik
destekli ekstraksiyon yontemiyle pektin ekstraksiyonunu gergeklestirmistir. Optimal
kosullarda ekstrakte edilen pektinler ile ticari pektinin karakterizasyonu
karsilagtiritlmistir. Ekstre edilmis pektinlerin kimyasal bilesim ve FTIR analizlerinin,

ticari pektin analizleri ile 6nemli bir fark gostermedigi bildirilmistir.

17



Wang ve dig. (2015), geleneksel sicak asit ve ultrasonik destekli ekstraksiyon
yontemleri ile greyfurt kabuklarindan tiretilen pektinlerin verimleri karsilastirilmistir.
Pektin ekstraksiyonunun ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi ile daha verimli,
daha kisa siirede ve daha diislik sicaklikta gerceklestigi goriilmiistiir. Ayrica yapilan
analizlerle ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi ile firetilen pektinlerin

Ozelliklerinin de daha iyi oldugu gozlemlenmistir.

Rodsamran ve Sothornvit (2019), tarafindan farkli asit ¢6zeltileri (HC1 ve
CeéHsO7) ve farkli kati-sivi oranlart (1:20 ve 1:40 g/mL) kullanilarak limon
kabuklarindan pektin ekstraksiyonu i¢in mikrodalga destekli ve geleneksel sicak asit
ekstraksiyon yontemleri kullanilmistir. Her iki yontemde de ytiksek pektin verimi HCI1
¢ozeltisinin ekstraktant olarak kullanilmasi ile elde edilmistir. Pektinlerin metoksil ve
galakturonik asit igerikleri sirasiyla 8,74-10,51 ve %79,29-95,93 araliginda
bulunmustur. Limon kabugu pektinlerinin hizli sertlesen bir jel olusumuna sahip

yiiksek metoksilli pektin olarak siniflandirilabilecegi bildirilmistir.

Yang ve dig. (2019), patates posasi kullanilarak ultrasonik ve mikrodalga
destekli ekstraksiyon kosullarini optimize etmistir. Ekstraksiyon ortaminda ekstraktant
olarak HCI kullanilarak, ekstraksiyon sicakliginin (87-90-93°C), pH (1-2) ve siirenin
(30-50 dk.) verim tizerindeki etkileri degerlendirilip, optimum kosullar altinda
ekstrakte edilen pektinlerin yapisal 6zellikleri belirlenmistir. Optimum ekstraksiyon
kosullari, 93°C ekstraksiyon sicakligi, ekstraksiyon ortaminin pH: 2 ve 50 dk.
ekstraksiyon siiresi olarak belirlenmis ve bu kosullarda elde edilen pektin verimi
%22,86 olarak bildirilmistir.

Tasan ve Akpinar (2020) greyfurt kabuklart kullanilarak mikrodalga destekli
ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmistir. Optimum ekstraksiyon kosullar1 360 W
mikrodalga giicti, 30 mL/g kati-sivi orani, 90 s ekstraksiyon siiresi ve ekstraksiyon
ortaminin pH degeri 1 olarak belirlenmistir. Bu ekstraksiyon kosullar altinda pektin
verimi %20,93 olarak bulunmustur. Elde edilen pektinlerin yiiksek esterlesme

derecesine sahip oldugu tespit edilmistir.

Bagherian ve dig. (2011) greyfurt kabuklarini ham madde olarak kullanarak
pektin eldesi i¢in geleneksel sicak asit, mikrodalga ve ultrasonik destekli ekstraksiyon

yontemlerini  karsilastirmistir.  Mikrodalga destekli ekstraksiyon yodnteminde
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mikrodalga giiciiniin ve 1s1tma siiresinin, ultrason destekli ekstraksiyon yonteminde ise
ekstraksiyon siiresinin pektin verimine ve ozelliklerine etkisi incelenmistir. Diger
yontemlerle karsilagtirildiginda, geleneksel yontem kullanildiginda biraz daha yiiksek
pektin verimi elde edildigi, bununla birlikte ultrasonik destekli ekstraksiyon siiresinin,

geleneksel sicak asit ekstraksiyon siiresinden 3 kat daha hizli oldugu bildirilmistir.

Xu ve dig. (2018) geleneksel sicak asit, ultrasonik-mikrodalga destekli
ekstraksiyon yontemleri ile jak meyvesi kabuklarindan iiretilen pektin orneklerini
verim, kimyasal ve biyolojik ozellikler bakimindan karsilagtirmigtir. Optimum
sonuglara ultrasonik-mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde ulasilmis ve
antioksidan oOzelliklerin geleneksel sicak asit ekstraksiyon yontemi kullanilarak

iretilen pektinlerde daha gii¢lii oldugu goriilmiistiir.

Dranca ve dig. (2020), geleneksel olmayan eckstraksiyon yontemleri ile
(mikrodalga, ultrasonik ve enzim destekli ekstraksiyon) geleneksel sicak asit
ekstraksiyon yontemi elma posasindan pektin elde etmek igin uygulanmis, elde edilen
pektinlerin verimleri ve fizikokimyasal Ozellikleri karsilastirilmigtir. Mikrodalga
destekli ekstraksiyon yontemi kullanilarak en yiiksek pektin verimi elde edilirken
bunun yaninda elde edilen pektin Ornekleri, ticari elma ve narenciye pektiniyle
karsilastirilabilir renk parametreleri gostermistir. Ultrasonik destekli ekstraksiyon
yontemiyle ekstrakte edilen pektinin yiiksek molekiiler agirliga, esterlesme derecesine

ve galakturonik asit igerigine sahip oldugu gézlemlenmistir.

Spinei ve Oroian (2022), farkli iiziim tiirlerinin posasindan ekstraktant olarak
sitrik asit kullanarak, farkli ekstraksiyon yontemleri (geleneksel, mikrodalga ve
ultrasonik destekli ekstraksiyon) ile pektin ekstrakte etmis ve en yiiksek pektin
verimini mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde etmistir. Caligmada
kullanilan farkli ekstraksiyon yontemleri ile elde edilen pektinlerin farkli yapisal
ozelliklerinin bulundugunu ve bu 6zellikleri g6z 6niinde bulundurarak pektinin farkl

uygulamalarda kullanilabilecegini bildirmistir.
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3. MATERYAL VE YONTEM

3.1 Materyal

Pektin ekstraksiyonu i¢in ham madde olarak kullanilan sarimsak ve sogan
atiklar1 Pamukkale Universitesi Merkez Yemekhanesinden temin edilmistir. Alinan
tartimlar ve yapilan kurutma islemi sonrasinda sarimsagin yas agirlik olarak %13,48’1,
kuru agirlik olarak %8,23’liniin atik olarak atildigi; soganin ise yas agirhik olarak
%8,28’inin  kuru agirhk %1,40’min  kullanilmadigit ve atik olarak atildig

belirlenmistir.

Ekstraksiyon igleminde ham madde olarak kullanilacak olan sogan ve sarimsak
atiklar1 oncelikle laboratuvar ortaminda bir siire kurutulmus daha sonra 50°C etiivde
(JSR JSON-100, Kore) kurutulup, Retsch S/S Cross Beater Hammer Mill Skl
(Almanya) marka degirmen ile Ogiitillerek boyutlart kiigiiltiilmistiir. Pektin
ekstraksiyonu i¢in ham madde olarak kullanilacak olan sogan ve sarimsak atiklar
kurutulup ogiitiildiikten sonra buzdolabinda 4°C sicaklikta vakumlu plastik kaplarda
muhafaza edilmistir. Kullanilan atiklarin kuru ve 6giitiilmiis goriiniimleri Sekil 3.1°de

verilmistir.

Sekil 3.1: Pektin ekstraksiyonunda kullanilan sogan ve sarimsak atiklarmin kuru ve 6giitiilmiis halleri
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Ekstraksiyon islemlerinde kullanilan kimyasallardan olan sitrik asit,
hidroklorik asit ve etil alkol (%99) Merck (Almanya), narenciye kabugundan pektin,
sodyum hidroksit, sodyum kloriir, 3-fenilfenol Sigma Aldrich (Almanya), asetik asit
Riedel-de Haen (ABD) ve siilfiirik asit Isolab (Almanya) firmalarindan temin
edilmistir. Ekstrakte edilen pektinin ¢oktiiriilmesi ve yikanmasi asamalarinda
piyasadan temin edilen teknik etil alkol (%96) kullanilmistir. Diger tiim kimyasallar
ve reaktifler, aksi belirtilmedikge analitik safliktadir ve tiim deneylerde distile saf su

kullanilmustir.

Analitik tartimlar icin RADWAG AS 220.R2 (Polonya) marka terazi
kullanilmis ve gerektiginde karistirma islemleri Velp (Itaya) marka coklu manyetik
karistirict ve Velp ZX3 (italya) vortex cihazi ile yapilmistir. Sicak asit ekstraksiyon
yontemi Termal-H11900 (Tiirkiye) ¢alkalamali su banyosunda, ultrasonik destekli
ekstraksiyon yontemi Bandelin HD-4100 Prob:TS113 (Almanya) marka ultrasonik
homojenizatér cihazinda ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi Samsung

MS23F300EEW (Giiney Kore) marka ev tipi mikrodalga firinda gerceklestirilmistir.

3.2 Pektin Ekstraksiyon Yontemleri

3.2.1 Sicak Asit Ekstraksiyonu (SAE)

Ekstraksiyonda sarimsak ve sogan atiklari kurutma ve boyut kiigiiltmesi gibi
on islemler sonrasinda pektin ekstraksiyonu i¢in ham madde olarak kullanilmustir.
Literatiir arastirmas1 ve gerceklestirilen ©On deney c¢alisma sonuglarinin
degerlendirilmesi neticesinde SAE ic¢in optimum ekstraksiyon kosullar;; 90°C
ekstraksiyon sicakligi, 90 dk. ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-sivi orani olarak
belirlenmistir. Gergeklestirilen pektin ekstraksiyonu islemlerinde saf su (H20), asetik
(AA) ve sitrik asit (CA) olmak iizere iki organik, hidroklorik (HCI) ve siilfiirik asit
(H2S04) olmak tizere iki de inorganik asitlerin 0,1 N derisimdeki sulu ¢6zeltileri ve bu
asit ¢oOzeltilerinin ikKili karisimlar1 (CA-AA, CA-HCI, CA-H2S04, AA-HCI, AA-
H>SOs4, HCI-H2SO4) ekstraktant olarak kullanilmistir.  Ekstraksiyon islemleri
belirlenen optimum ekstraksiyon kosullarinda ¢alkalamali su banyosunda

gergeklestirilmistir (Sekil 3.2). Ekstraksiyon isleminden sonra, ¢okelti ve siiziintiiyl
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ayirmak i¢in karigim filtre kagidu ile siiziilmiistiir. Stiziintiide bulunan ekstrakte edilmis
pektin, yaklagik siiziintii hacminin iki kati teknik etil alkol ilavesi ile ¢oktlirilmiistiir.
Coktiirme islemi, alkol ilavesi sonrast numune 4°C sicaklikta bir gece buzdolabinda
bekletilerek gergeklestirilmistir. Coktiiriilen pektin, siizme islemi sonrasinda etil alkol
ile tekrarli ve ardisik sekilde gergeklestirilen yikama ve santrifiij islemleriyle (Niive
NF400, Tiirkiye) safsizliklarindan arindirilmistir. Yikama islemi sonrasinda elde
edilen jel halindeki pektin, petri kaplarinda oda sicakliginda kurutulmustur. Kurutulan
pektin érneklerinin verim degerleri belirlenerek dgiitiilerek toz haline getirilmis ve 4°C

sicaklikta buzdolabinda sonraki analizlerde kullanilmasi i¢in muhafaza edilmistir.

Sekil 3.2: Sicak asit ekstraksiyon yonteminin gerceklestirildigi calkalamali su banyosu

3.2.2 Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon (MDE)

Sarimsak ve sogan atiklar1 kullanilarak gerceklestirilen pektin ekstraksiyonu
islemlerinde ikinci olarak mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle (MDE) pektin
ekstraksiyonu gerceklestirilmistir. Literatiirde yer alan ayn1 yontemle gerceklestirilen
benzer ¢alismalarin sonuglar1 ve tarafimizdan gergeklestirilen 6n deneme g¢aligsmalari
sonucu MDE i¢in optimum ekstraksiyon kosullari; 600 W mikrodalga giicii, 4 dk.
ekstraksiyon stiresi ve 1/30 (w/v) kati-siv1 orani olarak belirlenmis ve bu yontemdeki
ekstraksiyonlar bu sartlarda gergeklestirilmistir. Ekstraksiyon isleminde sicak asit
yonteminde oldugu gibi ekstraktant olarak saf su ve farkli organik ve inorganik (H-0O,
AA, CA, HCI, H2SO4) asitlerin 0,1 N derisimdeki sulu ¢o6zeltileri ve bu asit
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¢ozeltilerinin ikili karisimlar1 (CA-AA, CA-HCI, CA-H>SO4, AA-HCI, AA-H2SO4,
HCI-H2SO4) kullanmilmistir. Bu yontemde ekstraksiyon islemi, payreks siselerde
yukarida belirtilen ekstraksiyon kosullari altinda ev tipi mikrodalga firin kullanilarak
2450 MHz calisma frekansta gergeklestirilmistir (Sekil 3.3). Ekstraksiyon islemi

sonrasinda ekstrakte edilen pektinin ayrilmasi ve saflastirmasi asamalar1 sicak asit

ekstraksiyon yonteminde bahsedildigi gibi ger¢eklestirilmistir.

wy

Sekil 3.3: Mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminin gerceklestirildigi ev tipi mikrodalga firmn

3.2.3 Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon (UDE)

Sarimsak atiklarinin ham madde olarak kullanilmasi ile pektin ekstraksiyonu
calismasinda diger bir ekstraksiyon yontemi olan UDE ile pektin ekstraksiyonu
caligmalar1 da ayrica gergeklestirilmistir. Literatiirdeki benzer calismalar ve
gerceklestirilen 6n deneme ¢alismalart sonucu bu yontem igin optimum ekstraksiyon
kosullart; oda sicakliginda (~21-25°C), %50 ultrasonik genlik degeri (30-150 W
ultrasonik gii¢, 20 kHz frekans), puls agik (puls dongiisii 10 s agik-5 s kapali), 15 dk.
ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-s1vi oran1 olarak belirlenmistir. Bu ekstraksiyon
yonteminde de sicak asit yonteminde oldugu gibi ekstraktant olarak saf su ve yukarida
diger ekstraksiyon yontemlerinde kullanilan seyreltik asit ¢ozeltileri (0,1 N) ve bu asit
¢ozeltilerinin ikili karisimlar: kullanilmistir. Ekstraksiyon deneyleri, payreks siselerde
belirtilen ekstraksiyon kosullarinda karigimin tam saglanmasi i¢in manyetik karistiric

kullanilarak (800 rpm’de) ultrasonik homojenizator cihazinda gerceklestirilmistir.
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Ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi diizenegi ve ultrasonik homojenizator cihazi
Sekil 3.4°te goriilmektedir. Ultrasonik destekli ekstraksiyon islemi baslangicindaki
(T1) ile bitisindeki (T2) sicaklik degerleri ve 15 dk. ekstraksiyon siiresi sonunda
tiiketilen enerji miktarlar1 belirlenerek not edilmis ve bu degerler EKLER béliimiinde
Tablo C.1°de verilmistir. Gergeklestirilen ekstraksiyon isleminden sonra ham
maddelerden ekstrakte edilen pektinin ayrilmasi ve saflastirmasi igin yapilmasi
gereken islem basamaklar1 sicak asit ekstraksiyon yonteminde bahsedildigi gibi

gerceklestirilmistir.

Sekil 3.4: Ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi diizenegi ve ultrasonik homojenizatdr cihazinin
ekstraksiyon kosullari

3.2.4 Ultrasonik Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu (UD-SAE)

Ik olarak sarimsak atiklarindan UDE ile optimum ekstraksiyon kosullarinda
(%50 ultrasonik genlik degeri, puls 10 s-5 s (on-off), 15 dk. ekstraksiyon siiresi ve
1/30 (w/v) kati-s1v1 orani), ekstraktant olarak farkli seyreltik asit (AA, CA, HCI ve
H2SO4) ¢ozeltileri ve saf su kullanilarak ekstraksiyon islemleri gergeklestirilmistir.
UDE ile birinci ekstraksiyon islemine tabi tutulan numuneler ikinci olarak SAE ile
ikinci ekstraksiyon islemi i¢in ¢alkalamali su banyosuna yerlestirilerek 90°C
ekstraksiyon sicakliginda 75 dk. ekstraksiyon siiresince ekstraksiyon islemine tabi

tutulmustur. Farkli ekstraksiyon islemlerinin ardisik olarak gerceklestirilmesi
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sonrasinda elde edilen pektinin ayrilmasi ve saflastirmasi i¢in yapilmasi gereken

islemler sicak asit ekstraksiyon yonteminde bahsedildigi gibi gergeklestirilmistir.

3.2.5 Mikrodalga Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu (MD-SAE)

Ik olarak sogan ve sarimsak atiklarindan mikrodalga destekli ekstraksiyon
yontemi kullanilarak, optimum ekstraksiyon kosullarinda (600 W mikrodalga giicii, 4
dk. ekstraksiyon stiresi ve 1/30 (w/v) kati-s1v1 orani), ekstraktant olarak saf su ve farkli
seyreltik asit ¢ozeltileri (AA, CA, HCI ve H2SO.) kullanilarak ekstraksiyon islemi
gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon islemi sonrasinda, stizme isleminden elde edilen kati
organik atiga 1/30 (w/v) kati-sivi oraninda saf su ve seyreltik asit ¢ozeltileri (0,1 N)
eklendikten sonra numuneler ikinci kez sicak asit ekstraksiyon yonteminde
ekstraksiyona tabi tutulmustur. SAE icin calkalamali su banyosuna yerlestirilen
numuneler i¢in 90°C ekstraksiyon sicakliginda, 75 dk. ekstraksiyon siiresi ile ikinci
kez ekstraksiyon islemi gergeklestirilmistir. Ekstraksiyon isleminden sonra elde edilen
pektinin ayrilmasi ve saflastirmasi i¢in yapilmast gereken islemler sicak asit

ekstraksiyon yonteminde bahsedildigi gibi gerceklestirilmistir.

Sogan ve sarimsak atiklarinin ekstraksiyon islemleri ve etil alkol ile ¢oktiirme
islemleri sonrasindaki goriintiileri Sekil 3.5’te, elde edilen pektinlerin jel, kurutulmus

ve ogiitiilmiis haldeki goriintiileri ise sirasiyla Sekil 3.6’da goriilmektedir.
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Sekil 3.5: (A) Sogan ve (B) sarimsak atiklarinin ekstraksiyon sonrasi ve etil alkol ile ¢oktiirme islemi
sonrasi1 gorlintiileri

B

Sekil 3.6: (A) Sogan ve (B) sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin sirasiyla jel, kurutulmus ve
ogitiilmus haldeki goriniimleri
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3.3 Ekstraksiyon Islemlerinde Kullanilan Ham Maddelerin Analizi

3.3.1 Elek Analizi

Ekstraksiyon islemlerinde partikiil boyutu dnemli bir parametre oldugu icin
pektin ekstraksiyonu igin kullanilan &giitiilmiis ham maddelerin partikiil boyutlari
belirlenmistir. Bu amagla kurutulmus ve degirmende 6giitiilmiis olan sarimsak ve
sogan atiklarinin elek analizleri, 63-850 um degerleri arasinda degisen (63, 90, 125,
180, 250, 355, 500 ve 850 um) elek agikligina sahip 8 adet elek kullanilarak Fritsch-
Analysette 3 Spartan (Almanya) marka elek cihazinda (Sekil 3.7) yapilmistir.
Ogiitiilmiis sogan ve sarimsak atiklarinin kiitle ortalamal1 partikiil boyutlar1 Fellows

(2017) tarafindan onerilen asagidaki esitlik kullanilarak hesaplanmustir.

_2d

= s (3.1)

dn

Denklemde dm: kiitle ortalamali partikiil capini, d: ortalama ¢api, m: elek lizerinde tutulan

kiitleyi ifade etmektedir.

Sekil 3.7: Elek analizi diizenegi
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3.3.2 Nem ve Kiil Analizi

Pektin ekstraksiyonu i¢in ham madde olarak kullanilacak olan sarimsak ve
sogan atiklarinin yiizde nem ve kiil igerikleri Association of Official Analytical
Chemists yontemleri kullanilarak hesaplanmistir (AOAC 1995). Krozenin ettivde 100-
105°C’de sabit agirliga gelmesi saglanmistir. Sabit tartima gelen krozeye (W) 1 g
ornek konulmus (W1) ve 100-105°C’de sabit tartima gelene kadar kurutulmustur. Sabit
tartima gelen kroze etlivden ¢ikarilarak desikatorde oda sicakligima sogutulmus ve
krozenin son tarttmi1 (W2) alinmistir. Orneklerin %nem igerigi asagidaki (3.2) esitlik

kullanilarak hesaplanmaistir.

(£
W, — W

%Nem = x 100 (3.2)

Nemi giderilmis olan atik 6rnegi igeren kroze, 600°C’de 6 saat kiil firininda
(Protherm PLF 110/8, Almanya) yakilmistir. Siire sonunda desikatdre alinarak
sogutulan krozelerin tarttmi1 (W3) alinmustir. Orneklerin %kiil igerigi asagidaki (3.3)

esitlik kullanilarak hesaplanmistir.

Ws

w
%Kil = 77 X 100 (3.3)

2

3.4 Pektin Verimi ve Pektinin Fizikokimyasal Ozelliklerinin

Belirlenmesi

3.4.1 Pektin Verimi

Sarimsak ve sogan atiklarindan SAE, MDE ve UDE gibi farkli ekstraksiyon
yontemleri kullanilarak ekstrakte edilen pektin verimleri asagidaki esitlik kullanilarak

hesaplanmustir.

Kuru pektin agirligt (g)
% Verim Kuru atitk agirligt (g) (34)
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3.4.2 pH Olciimii

Tiim ekstraksiyon islemlerinde pektin ekstraksiyonunda énemli bir parametre
olan pH degerleri belirlenmistir. Bu amagla ekstraksiyon ortami olarak kullanilan
seyreltik asit ¢ozeltilerinin (ekstraktantlarin) ve ekstraksiyon islemi sonrasi ekstraktin

pH degerleri Hanna-HI 83141 (ABD) marka pH metre ile 6l¢iilmiistiir.

3.4.3 Viskozite Ol¢iimii

Pektin ekstraksiyonu sonucu ekstraktlarda gergeklesen viskozite artiglari ile
pektin verimi arasinda lineer bir iliskinin kurulup kurulamayacaginin tespiti amaciyla
viskozite Ol¢iimleri gergeklestirilmistir. Viskozite oOlglimleri tiim ekstraksiyon
islemlerinde hazirlanan ekstraktantlarin ve ekstraksiyon iglemi sonrasi ekstraktlar i¢in
yapilmistir. Viskozite 6lgtimleri icin AND Vibro SV-10 (Japonya) marka viskozimetre

kullanilmustir.

3.5 Elde Edilen Pektinlerin Karakterizasyonu

3.5.1 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektin Orneklerinin
fonksiyonel gruplarmin arastirilmasi ve pektinlerin  yapisindaki farkliliklarin
belirlenmesi amaciyla Fourier doniisiimli kizilotesi spektroskopisi (FTIR) yontemi
kullanilmistir. FTIR spektrumlari, ATR yontemi ile Thermo Fisher Scientific-
Nicolet/iS50 (ABD) marka infrared spektrofotometre cihazinda 4 cm™ ¢oziiniirliikte,

400 cm™-4000 cm™ dalga sayis1 araliginda kaydedilmistir.

3.5.2 Galakturonik Asit Degerinin Belirlenmesi

Sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektinin galakturonik asit

(Gal-A) degerleri Blumenkrantz ve Asboe-Hansen (1973) tarafindan Onerilen
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kolorimetrik yontem kullanilarak belirlenmigtir. Kullanilan yontemde pektinde
bulunan galakturonik asit bir reaktif malzeme olan 3-fenilfenol ile reaksiyona girer.
Reaksiyon sonucu gergeklesen renk degisimiyle ekstrakte edilen pektinin Gal-A
degeri, bir spektrofotometrik yontemle belirlenmektedir. Bu yontemde 6ncelikle 0,5-
20 pg Gal-A igeren 0,2 mL numune hazirlandi. Numunelere 1,2 mL siilfiirik
asit/tetraborat ¢ozeltisi eklenmesi sonrasinda numuneler kirilmis buz i¢inde sogutma
islemine tabi tutuldu. Karisim devamli sekilde calkalandi ve numuneler 100°C
sicakliktaki su banyosunda 5 dk. isitildi. Bu islem sonrasinda numunelerin sicakligi
tekrar su-buz banyosunda oda sicakligina kadar sogutuldu. Sogutma islemi sonrasinda
numunelere 20 pL 3-fenilfenol eklendi. Numuneler ¢alkalanarak homojen karigim
haline getirildikten sonra 3-10 dk. i¢inde bir UV spektrofotometrede 525 nm dalga
boyunda absorbans olglimleri yapildi. Standart D-galakturonik asit ¢ozeltisi (0-200
ng/mL) kullanilarak kalibrasyon egrisi elde edilmistir. Elde edilen kalibrasyon egrisi
EKLER béliimiinde Sekil D.1°de verilmistir.

3.5.3 Esterlesme Derecesi ve Metoksil I¢eriginin Belirlenmesi

Sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektin numunelerinin
esterlesme derecesi ve metoksil igerigi degerleri Bochek ve dig. (2001) tarafindan
Onerilen titrasyon yontemiyle hesaplanmistir. Ekstrakte edilen pektin numunesinden
0,2 g (W) erlene almarak etil alkol ile 1slatilmistir. Uzerine 20 mL 40°C saf su
eklenerek pektinin ¢ézlinmesi i¢in 2 saat oda sicakliginda karistirilmistir. Cozelti 3
damla fenolftalein indikatorii kullanilarak 0,1 N NaOH ile titre edilip sarfiyat V1 (mL)
olarak kaydedilmistir. Titrasyon sonrasinda karistma 10 mL 0,1 N NaOH eklenip
pektinin esterlesmis karboksilik asit gruplarinin sabunlagmasi i¢in oda sicakliginda 2
saat 300 rpm’de manyetik karistiricida karistirilmistir. Daha sonra karigima 10 mL 0,1
N HCI eklenip tekrar 0,1 N NaOH ile titre edilmistir ve sarfiyat V2 (mL) olarak
kaydedilmistir. Titrasyonlardaki sarfiyatlar kullanilarak esterlesme derecesi (%ED) ve

metoksil igerigi (MI) sirasiyla asagidaki esitlikler kullanilarak belirlenmistir.

_ Nygon X V; X 0,045 9

Kr o 100 (3.5)
N XV, x 0,045 ,
K, = 208 WZ 100 (3.6)
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K. = K; + K, (3.7)

K
%ED = Fe x 100 (3.8)

t
_ %ED x 31 (3.9)
176 + (ED x 14)

Mi

Denklemlerde Ky: Serbest karboksilik asit gruplarinin sayisini, K.: Esterlesmis karboksil

gruplarinin sayisini, K« Toplam karboksil gruplarimin sayisini ifade etmektedir.

3.5.4 Esdeger Agirhik Degerinin Belirlenmesi

Pektin Orneklerinin esdeger agirlik degerleri Ranganna (2008) tarafindan
Onerilen titrimetrik yontem kullanilarak belirlenmistir. Etil alkolle 1slatilan 0,5 g pektin
(W) numunesi, 100 mL saf suda 1 g NaCl ¢ozdiiriilerek hazirlanan ¢ozeltiye
eklenmistir. Karisim oda sicakliginda tam ¢oziinme saglanana kadar karistirilmigtir. 3
damla fenol kirmizisi indikatorii ilave edilen ¢ozelti 0,1 N NaOH’e karsi titrasyon
islemine tabi tutulup sarfiyat V (mL) olarak not edilmistir. Titrasyon islemindeki
degerler kullanilarak pektin 6rneginin esdeger agirlik (EA) degeri asagidaki esitlik ile

hesaplanmustir.

g g~ W x1000 10
V X Nyaon '

3.6 Ekstraksiyon Islemleri Sirasinda Tiiketilen Enerjinin Belirlenmesi

Sarimsak ve sogan atiklarindan pektin elde etmek i¢in kullanilan sicak asit,
ultrasonik ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemlerini enerji maliyeti agisindan
da kabaca karsilastirmak amaciyla ekstraksiyon islemleri sirasinda tiiketilen enerji

degerleri REV Ritter GmbH Tip: 9162 (Almanya) enerji 6l¢iim cihaz ile dlglilmiistiir.
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4. BULGULAR

4.1 Elek Analizi Sonuclar:

Sarimsak ve sogan atiklarinin elek analizinden elde edilen sonuglar Sekil 4.1'de
verilmistir. Elek analizi sonucunda, Fellows (2017) tarafindan Onerilen esitlik
yardimiyla 6giitiilmiis sarimsak atiklarinin kiitle ortalamali partikiil boyutu 323,08 um,

sogan atiklarinin ise 356,05 um olarak hesaplanmustir.

40
sarimsak
30 sogan
S
=
5
g 20
=
D
%
= 10
0
63 90 125 180 250 355 500 850

Elek Acikhig1 (um)

Sekil 4.1: Sarimsak ve sogan atiklarinin elek analizi degerleri

4.2 Sarmmsak ve Sogan Atiklarinin Nem ve Kiil icerigi

Pektin ekstraksiyonunda ham madde olarak kullanilan sogan ve sarimsak
atiklarinin yiizde nem ve kil igerikleri ticer kez yapilan deneylerle belirlenmis ve
degerler ortalama + standart sapma olarak Tablo 4.1°de verilmistir. Sarimsak ve sogan
atiklarinin nem ve kiil igerikleri tablodaki veriler kullanilarak karsilastirildiginda, en
yiiksek nem igerigi %10,97 ile sogan atiginda, en yiiksek kiil igerigi ise %10,40 ile

sarimsak atiginda bulunmustur.
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Tablo 4.1: Sogan ve sarimsak atiklarinin %nem ve kil igerikleri

Numune %Nem %Kil
Sogan atig1 10,97+0,21 7,86+0,10
Sarimsak atig1 9,33+0,15 10,40+0,27

Caglar ve Aydinli (2018) ¢alismasinda sarimsak kabuklarinin %12,85 nem ve
%9,76 kil icerigine, Zhivkova (2021) %7,37 kiil icerigine, Bedrnic¢ek ve dig. (2020)
calismasinda sogan kabuklarinin %8,06 kiil icerigine, Beatrice (2017) %9,98 nem
igerigine sahip oldugunu bildirmistir. Elde edilen nem ve kiil igerikleri yapilan
caligmalar ile karsilastirildiginda genel olarak birbirine yakin sonuglar elde edildigi

gorilmiistiir.

4.3 Sarmmsak ve Sogan Atiklarindan Ekstrakte Edilen Pektinlerin

Verimleri

Sarimsak ve sogan atiklarnin ham madde olarak kullanildigr pektin
ekstraksiyonu igin literatiirdeki ¢alismalarda elde edilen sonuglar (Van Hung ve dig.
2021, Pasandide ve dig. 2017) ve yapilan 6n deneme ¢alisma sonuglari dikkate alinarak
SAE igin 90°C ekstraksiyon sicakligi, 90 dk. ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-
stvi orant optimum ekstraksiyon kosullart olarak belirlenip ekstraksiyon deneyleri
gerceklestirilmistir. Ayn1 degerlendirmeler sonucunda MDE igin; 600 W mikrodalga
giicii, 4 dk. ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-s1vi oran1 (Sarah ve dig. 2020, Tasan
ve Akpinar 2020) gibi sartlarda ekstraksiyon deneyleri gergeklestirilmistir. Bir baska
ekstraksiyon yontemi olan UDE icin; %50 ultrasonik genlik degeri, 15 dk.
ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-siv1 orani (Shivamathi ve dig. 2019, Wang ve
dig. 2015) optimum ekstraksiyon kosullar1 olarak belirlenip ekstraksiyon islemleri

gerceklestirilmistir.

Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit
karisimlar1 ve saf su kullanilarak sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen
pektinlerin verimleri Tablo 4.2°de verilmistir. Tablodan da goriilecegi lizere sarimsak
atiklarindan SAE ile %6,33-22,40, MDE ile %6,70-24,62 ve UDE ile 6,35-13,98;
sogan atiklarindan SAE ile %3,57-16,22 ve MDE ile %4,52-24,93 degerleri arasinda
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degisen pektin verimleri elde edilmistir. En yiiksek pektin verimleri MDE ile elde
edilmistir. Mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde; mikrodalga radyasyonunun
hiicre duvar1 matrisini gevseterek hiicrelerin pargalanmasini kolaylastirmasi, bitki
hiicresiyle ekstraktant arasindaki etkilesimi arttirmasi, enerji tasiyan dalgalarin
dogrudan ham maddeye ve ekstraktanta etki etmesi vb. sebepler yiiksek pektin
verimlerine yol agmistir (Dranca ve Oroian 2018, Kratchanova ve dig. 2004).

Alexander ve Sulebele (1973), amonyum okzalat ¢ozeltisinin ekstraktant
olarak kullanilmasiyla sarimsak, beyaz ve kirmizi sogan atiklarindan sirasiyla %7,80,
9,2 ve 7,1 pektin verimi elde ettigini bildirmistir. Tablo 4.2 incelendiginde, ikili asit
karisimlar altinda sarimsak ve sogan atiklarinin ekstraksiyonuyla elde edilen pektin

verimlerinin ¢ogunlukla rapor edilen degerlerden daha yiiksek oldugu goriilmektedir.

Her iki ham maddede de artan inorganik asit (HCI ve H2SOs) igerikli
ekstraksiyon ortaminin artan asitligi nedeniyle pektin veriminin artmasina sebep
olmustur. Bu sonug, pH degeri arttikca ekstrakte edilen pektin veriminin azaldiginm
bildiren literatiirdeki ¢alisma ile benzerlik gostermektedir (Liu ve dig. 2006). Yukarida
bahsedildigi gibi, yiiksek pH kosullarinda daha diisiik verim degerleri elde edilmistir
(Ekstraksiyon ortamlarinin belirlenen pH degerleri EKLER boliimiinde Tablo A.1 ve
A.2’de sunulmustur). Organik asitlerin (AA ve CA) kullanildigi ekstraksiyon
kosullari, inorganik asitlerin (HC1 ve H2SO4) kullanildig1 ekstraksiyon kosullari ile
karsilastirildiginda, organik asitlerin asidik zayifligindan dolay1 pektin verimi ¢ok
daha diistik degerlerle sonuglanmistir. AA-CA karisimlarinin ve saf suyun pH
degerleri yiiksek oldugundan en diisiik pektin verimleri bu ¢ozeltilerin ekstraktant
olarak kullanildig1 ekstraksiyon islemlerinde elde edilmistir. En yiiksek pektin
verimleri HCI-H2SOyg ikili asit karisimlariin ve HaSO4 ¢ozeltisinin ekstraktant olarak
kullanilmasiyla elde edildigi gézlenmistir. Caligmada H2SO4 igeren organik-inorganik
asit karisimlarinin ekstraktant olarak kullanildig:i ekstraksiyon islemlerinde, HCI
iceren organik-inorganik asit karisimlari kullanilarak gerceklestirilen ekstraksiyon
islemlerine kiyasla daha yiiksek pektin verimleri gerceklesmistir. Sonug olarak
calismada kullanilan sarimsak ve sogan atiklarinin pektin iiretimi i¢in uygun bir

kaynak oldugu goriilmektedir.
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Tablo 4.2: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektinlerin yiizde verimleri

Sarimsak Atig1 Y0PV Sogan Atig1 Y0PV
Ekstraktant
SAE MDE UDE SAE MDE
H20 7,37 8,00 8,82 3,57 4,52
CA 8,13 9,55 7,48 4,53 6,60
AA 6,33 7,22 7,60 3,57 5,05
H2S04 22,08 24,62 13,70 16,22 24,93
HCI 15,73 19,53 9,78 10,56 16,47
Hacim Orani (V1/V2) CA-HCI
3/1 8,65 10,48 7,08 5,52 9,00
1/1 12,23 18,58 8,92 8,48 15,52
1/3 14,95 19,83 9,27 9,62 16,45
CA-H2SO4
3/1 11,82 13,47 10,13 8,22 11,38
1/1 17,12 19,12 12,00 12,55 16,07
1/3 19,63 22,77 12,97 15,78 20,83
AA-CA
3/1 6,80 6,70 7,38 3,83 5,07
1/1 7,50 7,62 7,32 4,03 5,93
1/3 7,60 7,80 7,26 4,48 7,52
AA-H,S04
3/11 10,00 11,17 9,87 6,93 10,22
1/1 16,22 17,90 11,98 11,11 16,63
1/3 20,57 22,83 12,77 15,97 21,88
AA-HCI
3/1 6,58 7,93 6,35 4,73 7,03
1/1 12,10 17,37 8,62 9,30 15,35
1/3 15,77 18,27 8,93 10,55 16,42
HCI-H2SO4
311 19,98 20,35 11,42 13,03 18,90
1/1 21,45 21,90 13,68 14,13 20,52
1/3 22,40 23,36 13,98 15,07 21,25

*PV: Pektin Verimi, SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE:
Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: ikinci asidin hacmi.

Tablo 4.3’te ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli
organik-inorganik asitler ve saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis
pektin 6rneklerinin verimleri sunulmustur. SAE ve UDE ile karsilastirildiginda iki
yontemden de daha yiiksek pektin verimlerinin elde edildigi ilgili tablo incelendiginde

goriilmektedir.
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Tablo 4.3: Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve saf
su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektin verimlerinin karsilastirilmasi

%Verim %Verim %Verim

Ekstraktant UDE SAE UD-SAE
H20 8,82 7,37 9,07
CA 7,48 8,13 9,85
AA 7,60 6,33 7,93
H2S04 13,70 22,08 24,92
HCI 9,78 15,73 22,53

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.4 ve 4.5’te mikrodalga destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle
farkli organik-inorganik asitler ve saf su kullanilarak sarimsak ve sogan atiklarindan
ekstrakte edilmis pektinlerin verim degerleri verilmistir. MD-SAE toplam pektin
verim degerleri MDE ve SAE ile karsilastirildiginda iki yontemden de daha yiiksek

pektin verimlerinin elde edildigi goriillmektedir.

Tablo 4.4: Mikrodalga destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektin verimlerinin karsilastiriimasi

Ekstraktan  %Verim %Verim Toplam %Verim  %Verim

t MDE SAE Il MD-SAE SAE
H20 8,00 3,27 11,27 7,37
CA 9,55 5,57 15,12 8,13
AA 7,22 1,78 9,00 6,33

H2S04 24,62 3,37 27,99 22,08
HCI 19,53 1,85 21,38 15,73

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.5: Mikrodalga destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sogan atiklarindan ekstrakte edilmis pektin verimlerinin karsilastirilmast

Ekstraktan % Verim %\Verim ;K%?{; %Verim
t MDE SAE Il MD-SAE SAE
H.O 4,52 2,08 6,60 3,57
CA 6,60 4,60 11,20 4,53
AA 5,05 2,95 8,00 3,57
H,SO4 24,93 3,50 28,43 16,22
HCI 16,47 2,80 19,27 10,56

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyon, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Ekstraksiyon yontemlerini karsilastirmak amaciyla Dranca ve dig. (2020) ile
Spinei ve Oroian (2022) sicak asit, ultrasonik ve mikrodalga destekli ekstraksiyon
yontemlerini kullanarak pektin ekstrakte etmislerdir. Her iki ¢alismada da en yiiksek

pektin verimi mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde elde ederken, en diisiik

36



pektin verimi ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde elde edilmistir. Yapilan
calisgmada sogan ve sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin verimleri
ekstraksiyon yontemleri agisindan karsilastirildiginda literatiirle uyumlu sonuglar elde

edildigi goriilmektedir.

Yapilan benzer sicak asit pektin ekstraksiyonu caligmalarinda; ekstraktant
olarak AA kullandiklarinda Van Hung ve dig. (2021) pomelo meyvelerinin
kabuklarindan %6,20-8,20; CA kullandiklarinda Liew ve dig. (2018) %4,47-39,57,
Rodsamran ve Sothornvit (2019) lime (misket limonu) kabuklarindan %16,12-19,63,
Van Hung ve dig. (2021) pomelo meyvelerinin kabuklarindan %6,50-9,00, Li ve dig.
(2019) seker pancar1 posasindan %6,79-18,25, Sen ve Uguzdogan (2022) siyah gay
atiklarindan %3,18-10,75; HCI kullandiklarinda Rodsamran ve Sothornvit (2019) lime
(misket limonu) kabuklarindan %23,32-23,59, Gazala ve dig. (2017) elma posasindan
%12,00, Xu ve dig. (2017) act biber atiklarindan %9,64-15,62, Sen ve Uguzdogan
(2022) siyah cay atiklarindan %#4,20-8,01; H.SO4 kullandiklarinda ise Gazala ve dig.
(2017) elma posasindan %12,60, Li ve dig. (2019) seker pancari posasindan %5,23-

22,24 araliginda pektin verimi elde ettiklerini bildirmistir.

Mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminin kullanildig1 pektin ekstraksiyonu
caligmalarinda, ekstraksiyon ortaminda CA varliinda Rodsamran ve Sothornvit
(2019) lime kabuklarindan %)5,20-9,65, Sarah ve dig. (2020) kakao posasindan
%12,00-47,00, Dranca ve dig. (2020) elma posasindan %?23,32, Syeitkhajy (2017)
turunggil kabuklarindan %4,30-29,90; AA varliginda Sari ve dig. (2018) karpuz
atiklarindan 9%3,93-5,77, Syeitkhajy (2017) turunggil kabuklarindan %4,60-10,10;
HCI varliginda Rodsamran ve Sothornvit (2019) lime kabuklarindan %14,13-15,91;
H>SO4 varliginda Maran ve dig. (2013) portakal kabuklarindan %7,42-19,24, Tasan
ve Akpinar (2020) greyfurt kabuklarindan %5,19-21,88 araliginda pektin verimi elde

etmistir.

Ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi kullanilarak yapilan pektin
ekstraksiyonu c¢aligmalarinda, ekstraksiyon ortami olarak AA kullanildiginda
Syeitkhajy (2017) turunggil kabuklarindan %1,60-9,90; CA kullanildiginda
Ponmurugan ve dig. (2017) ay ¢ekirdegi tablalarindan %6,39-8,91, Dranca ve Oroian
(2019) elma posasindan %1,68-9,18, Syeitkhajy (2017) turunggil kabuklarindan
%2,70-28,10; HCI kullanildiginda Shivamathi ve dig. (2019) seker elma
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kabuklarindan %6,52-9,21 araliginda pektin verimleri elde etmislerdir. Yapilan pektin
ekstraksiyonu c¢alismalarinda genellikle ekstraktant olarak AA ve CA c¢ozeltileri
ekstraktant olarak kullanildiginda diisiik pektin  verimleri, HCI ve H2SO4
kullanildiginda ise yiiksek pektin verimleri elde edilmistir. Genel olarak farkli
ekstraksiyon yontemleri kullanilarak Sogan ve sarimsak atiklarindan ekstrakte edilen
pektin verimleri literatiirdeki yapilan ¢aligmalarin sonuglar1 ile paralellik

gostermektedir.

4.4 pH ve Viskozite Ol¢iim Sonuclar

Sarimsak ve sogan atiklarmin ham madde olarak kullanilmas: ile
gerceklestirilen farkli pektin ekstraksiyon yontemlerinin, ekstraksiyon baslangicindaki
ekstraktantin ve ekstraksiyon islemi sonrasinda ekstraktin pH ve viskozite 6lgtim
sonuglar1 EKLER boliimiinde (Tablo A.1 ve A.2, Tablo B.1 ve B.2’de) sunulmustur.
Igili tablolar incelendiginde ekstraksiyon ortami olarak kullamlan 0,1 N derisimdeki
asit g¢oOzeltilerinin (ekstraktantlarin) pH degerleri 1,03-5,44 arasinda degisirken,
ekstraksiyon siiresi sonunda ekstraktlarin pH degerleri 1,19-5,94 araligindaki pH
degerlerine yiikseldigi goriilebilmektedir. Ayni sekilde ekstraksiyon ortami olarak
kullanilan 0,1 N derisimdeki asit ¢ozeltilerinin 21,5°C sicakliktaki viskozite degerleri
0,78-0,84 cP arasinda degisirken, ekstraksiyon sonrasi ekstraklarin viskozite degerleri

1,00-4,77 cP araligindaki degerlere ytikselmistir.

Sarimsak ve sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin verimleriyle pH ve
viskozite arasindaki iligkiyi belirlemek igin, tiim deney kosullarinda ekstraktantin ve
ekstraktin viskozite ve pH 6l¢iimleri yapilmistir. Tablo A.1 ve A.2'deki ekstraktant ve
ekstraktin pH degerleri karsilastirildiginda, tiim ekstraktlarin pH degerlerinin
ekstraktantlardan daha yiiksek oldugu gortilmektedir. Tablo B.1 ve B.2’den goriildiigii
gibi artan pektin verimleri ile viskozite hizla artmakta ve ekstraksiyon ortaminin
viskozite degerleri ile pektin verimleri arasinda dogrusal bir iliski gézlemlenmektedir.
Viskozite ve pH degerlerindeki bu yiikselis, bitkisel kaynakli ham maddenin
yapisindaki pektinin basarili sekilde izole edildiginin ve ekstraksiyon ortamina
gectiginin bir bagka gostergesidir. Diisiik pH kosullarinin pektin verimini arttirmada

daha etkili oldugu yine ilgili tabloda goriilmektedir. Literatiire gore, pektinin daha
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asidik kosullarda artan ¢Oziiniirliigii nedeniyle daha diisiik pH degerlerinde daha
yiiksek pektin verimleri elde edilmistir (Ferda Sar1 2020).

4.5 TUretilen Pektinlerin FTIR Spektrumlar

Sogan ve sarimsak atiklarindan sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen
pektin oOrneklerinin fonksiyonel gruplarmi tanimlamak i¢in FTIR spektrumlari
belirlenmistir. Literatiirdeki benzer ¢aligmalarda farkli ekstraksiyon yontemlerinden
elde edilen pektinlerin FTIR spektrumlarinda farkliliklar gézlemlenmemistir (Spinei
ve Oroian 2022, Dranca ve dig. 2020). Bu nedenle diger ekstraksiyon yontemlerinin
FTIR analizleri yerine farkli asit ¢ozeltilerinin ve ikili karigimlarmin (1/1 V/V)
ekstraksiyon ortami olarak kullanilmasiyla ekstrakte edilen pektinlerin ve ticari
pektininin (TP) FTIR analizleri gerceklestirilmistir. FTIR analizinde belirlenen
spektrumlar Sekil 4.2 ve 4.3’te goriilmektedir.

Ekstrakte edilen pektin 6rneklerinde 3400 cm™ civarindaki karakteristik genis
bantlar, polisakkaritler veya fenollerdeki hidroksil grubunun -OH gerilme titresimini
gostermektedir. Yaklasik olarak 2900-2800 cm™’deki bant, galakturonik asitin alkil
gruplarinin (CH, CHz, CH3) C-H gerilmesine karsilik gelmektedir (Yapo ve dig. 2007).

1730 cm™ ve 1650-1600 cm™ civarindaki absorpsiyon bantlari sirastyla,
esterlenmis karbonil gruplarinin C=0O ve serbest karbonil gruplarinin C=0 gerilme
titresimine karsihk gelmektedir (Wang ve dig. 2015). Genellikle 950-1200 cm?
arasindaki absorpsiyon bantlar1 karbonhidratlar i¢cin “parmak izi” bolgesi olarak
tanimlanmaktadir. Ciinkii bantlarin konumu ve yogunlugu pektine Ozgiidiir ve

yorumlanmasi zordur (Urias-Orona ve dig. 2010, Chargot ve dig. 2013).
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Sekil 4.2: Farkli ekstraksiyon ortamlarinda sarimsak atiklart kullanilarak ekstrakte edilmis pektinlerin

ve ticari pektinin (TP) FTIR spektrumlari

1000-1150 cm™* arasindaki bolge, C-O-H yan gruplarmin gerilme titresimlerine

gostermektedir.
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ve C-O-C glikozidik bag titresimine karsilik gelmektedir (Santos ve dig. 2013). Sonug
olarak yapilan FTIR spektrumu analizi farkli organik-inorganik asitlerden veya asit
karisimlarindan ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin spektrumlarinin ticari pektinin

spektrumu ile neredeyse bire bir uyumlu absorpsiyon bantlarina sahip oldugunu
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Sekil 4.3: Farkli ekstraksiyon ortamlarinda sogan atiklari kullanilarak ekstrakte edilmis pektinlerin ve
ticari pektinin (TP) FTIR spektrumlari

4.6 Uretilen Pektinlerin Galakturonik Asit (Gal-A) Degerleri

Galakturonik asit pektinin kalitesinin ve kullanim alanlarinin belirlenmesi igin
onemli bir pektin Ozelligidir. Bu 06zelligin belirlenmesi pektinin fizikokimyasal
analizinde 6nemli bir asamadir (Broxterman ve dig. 2017). FAO Ortak Gida Katki

Maddeleri Uzman Komitesi ve Avrupa Komisyonu'nun saflik 6zelliklerine iliskin
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spesifikasyonlarina gore, pektinin %65'ten daha az galakturonik asit icermemesi
gerekmektedir (Khodaiyan ve Parastouei 2020, Miiller-Maatsch ve dig. 2016).
Gergeklestirilen ¢alismada ekstrakte edilen pektinlerin Gal-A degerleri Blumenkrantz
ve arkadaslarmin gelistirdigi  yontemde kiiclik modifikasyonlar yapilarak

belirlenmistir (Blumenkrantz ve Asboe-Hansen 1973).

Tablo 4.6’da sarimsak atiklarindan, Tablo 4.7’de sogan atiklarindan elde edilen
pektinlerin Gal-A igerigi degerleri verilmektedir. Tablolardan da goriilecegi tizere
sarimsak atiklarindan SAE ile ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin Gal-A degerleri
%28,99-58,76, MDE ile %30,79-67,15 ve UDE ile %29,43-64,97; sogan atiklarindan
SAE ile ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin Gal-A degerleri %34,21-55,12 ve MDE
ile %30,69-64,75 degerleri arasinda degismektedir. Genel olarak en yiiksek Gal-A
degerleri mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde, en diisiik Gal-A degerleri
sicak asit ekstraksiyon yonteminde elde edilmistir. Ticari narenciye pektininin Gal-A
degeri %80,10 olarak belirlenmistir. Ekstrakte edilen pektin Orneklerinin Gal-A
degerlerinin yer aldigi tablolar incelendiginde bu degerlerin ticari pektinin Gal-A

degerinden daha diisiik oldugu goriilmektedir.

FAO Ortak Gida Katki Maddeleri Uzman Komitesi ve Avrupa Komisyonuna
gore, pektinin Gal-A degerinin %65'ten yliksek olmasi gerekmektedir. Ancak elde
edilen pektin drneklerinin Gal-A degerleri ¢ogunlukla %65'in altinda bulunmustur. Bu
nedenle, elde edilen pektin Orneklerinin bu standardi karsilamasi i¢in daha ileri
saflagtirma iglemlerinin uygulanmasinin gerekli oldugu diistiniilmektedir (He ve dig.
2021). Elde edilen sonuglar degerlendirildiginde daha diisik pH kosullarinda
(ekstraktant olarak inorganik asit ¢ozeltilerinin kullanildigr durumlarda), daha yiiksek
Gal-A degerleri elde edilmistir. Bunun sebebi muhtemelen pektin sekerlerinin
hidrolizidir (Pereira ve dig. 2016). Ekstraksiyon ortamina ikinci asidin eklenmesi
organik ve inorganik asit i¢in de Gal-A degerlerinin iyilesmesine sebep olmustur. Her
iki ham maddede de en diisiik Gal-A degerleri, ekstraktant olarak AA ve HO

kullanilmasiyla elde edilen pektin numunelerinde gézlemlenmistir.
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Tablo 4.6: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlart ve saf su
kullanilarak sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin galakturonik asit (Gal-A)
degerleri

i 0 - 0 _ 0 -
Ekstraktant Hacim Oram YoGal-A %Gal-A  %Gal-A

(V1/V2) SAE MDE UDE

Ticari Pektin (TP) 80,10
H20 - 48,62 30,79 29,43
CA - 32,98 49,96 38,22
AA - 28,99 44,85 29,70
H2SO4 - 40,86 63,92 56,46
HCI - 57,44 67,15 64,97
CA-HCI 3/1 46,31 55,38 42,57
CA-HCI 1/1 58,72 59,13 45,98
CA-HCI 1/3 58,76 61,21 51,76
CA-H2S0O4 3/1 35,99 55,54 42,96
CA-H2S0O4 1/1 39,41 58,25 46,49
CA-H2S0O4 1/3 46,69 61,42 50,06
AA-CA 311 32,77 44,96 31,11
AA-CA 1/1 41,85 47,04 34,84
AA-CA 1/3 33,24 50,06 37,26
AA-H;SO4 3/1 32,90 47,88 36,78
AA-H;SO4 1/1 34,10 60,48 42,89
AA-H;SO4 1/3 39,38 61,21 50,03
AA-HCI 311 44,05 54,85 38,63
AA-HCI 1/1 54,20 59,54 46,89
AA-HCI 1/3 61,38 63,71 51,19
HCI-H2SO4 3/1 35,99 66,50 62,65
HCI-H2SO4 1/1 39,41 65,03 60,43
HCI-H2SO,4 1/3 46,69 64,50 58,94

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: Ikinci asidin hacmi.

Dranca ve dig. (2020) ii¢ ekstraksiyon yonteminin karsilastirilmasinda en
yiiksek Gal-A degerini ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde bulurken en diisiik
Gal-A degerini sicak asit ekstraksiyon yonteminde, Spinei ve Oroian (2022) ise en
yiiksek Gal-A degerini mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde, en diisiik
ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde bulduklarini bildirmistir. Jafarzadeh-
Moghaddam ve dig. (2021) ile Wang ve dig. (2015) iki ekstraksiyon yontemin
karsilagtirilmasinda ise en yiiksek Gal-A degerini sicak asit ekstraksiyon yonteminde
bulurken en diisiik ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde, Rodsamran ve
Sothornvit (2019) en yiiksek Gal-A degerini sicak asit ekstraksiyon yonteminde, en

diisiik mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde elde ettiklerini bildirmistir.
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Tablo 4.7: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlar: ve saf su
kullanilarak sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin galakturonik asit (Gal-A)
degerleri

Hacim Oram %Gal-A %Gal-A
Ekstraktant (VI/V2) SAE MDE
Ticari Pektin (TP) 80,10

H20 - 38,97 30,69
CA - 37,82 40,58
AA - 34,21 38,19
H.SO, - 43,85 62,46
HCI - 55,12 64,75
CA-HCI 3/1 42,51 50,38
CA-HCI 1/1 49,38 55,38
CA-HCI 1/3 54,07 59,96
CA-H2S04 311 38,82 46,00
CA-H2S04 11 40,81 58,81
CA-H2S04 1/3 42,90 60,17
AA-CA 311 35,69 39,13
AA-CA 1/1 36,21 39,75
AA-CA 1/3 37,55 40,48
AA-H2S04 3/1 35,56 45,38
AA-H>S0O4 11 36,73 55,90
AA-H2S04 1/3 41,68 59,02
AA-HCI 3/1 40,95 48,60
AA-HCI 11 51,38 52,25
AA-HCI 1/3 54,79 58,29
HCI-H2SO4 311 49,38 63,92
HCI-H.SO4 1/1 47,71 63,40
HCI-H2SO4 1/3 44,08 62,77

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi,
V2: Ikinci asidin hacmi.

Sarimsak atiklarindan ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle
elde edilen pektin 6rneklerinin ve karsilastirilmasi i¢in sicak asit ve ultrasonik destekli
ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin 6rneklerinin Gal-A degerleri Tablo 4.8°de
sunulmustur. Genel olarak ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde
edilen pektin orneklerinin Gal-A degerleri diger yontemlere kiyasla daha yiiksek
bulunmustur. Gal-A degerlerindeki bu artis UD-SAE ile ekstrakte edilen pektinlerin

karakterizasyonlarindaki iyilesmenin bir gostergesidir.
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Tablo 4.8: Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve saf
su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin  %Gal-A  degerlerinin
karsilagtirilmasi

%Gal-A %Gal-A %Gal-A

Ekstraktant UDE SAE UD-SAE
H,O 29,43 48,62 33,08
CA 38,22 32,98 50,38
AA 29,70 28,99 46,05
H,S04 56,46 40,86 60,51
HCI 64,97 57,44 73,08

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.9 ve 4.10’da sarimsak ve sogan atiklarindan mikrodalga destekli-sicak
asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin 6rneklerinin ve karsilastirilmasi igin
sicak asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin
orneklerinin Gal-A degerleri verilmistir. Genel olarak mikrodalga destekli-sicak asit
ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin orneklerinin Gal-A degerleri diger
yontemlere gore daha yiiksek degerler bulunmustur. Bu da mikrodalga destekli-sicak
asit ekstraksiyon yonteminin diger ikili yontemde oldugu gibi ekstrakte edilen

pektinlerin karakterizasyonlarindaki iyilesmenin bir gostergesidir.

Tablo 4.9: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin %Gal-A  degerlerinin
karsilastirilmasi

%Gal-A %Gal-A %Gal-A

Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H20 30,79 48,62 44,65
CA 49,96 32,98 63,60
AA 44,85 28,99 46,94
H2S04 63,92 40,86 61,42
HCI 67,15 57,44 67,35

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.
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Tablo 4.10: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sogan atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin  %Gal-A  degerlerinin
karsilastirilmasi

%Gal-A %Gal-A %Gal-A

Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H.O 30,69 38,97 33,50
CA 40,58 37,82 45,06
AA 38,19 34,21 40,27
H>S04 62,46 43,85 63,60
HCI 64,75 55,12 67,04

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

4.7 Uretilen Pektinlerin Esterlesme Derecesi Degerleri

Esterlesme derecesi (ED), esterlesmis karboksil gruplarinin toplam karboksil
gruplarina orantyla tanimlanmaktadir. ED degeri %50’den fazla olan pektinler
(ED>%50) yiiksek metoksilli (YM), %50°den az olan pektinler ise (ED<50) diisiik
metoksilli (DM) pektinler olarak siniflandirilmaktadir (Sriamornsak 2003). Esterlesme
derecesi; pektinin yapisinda, morfolojik ve fonksiyonel 6zelliklerinde 6nemli bir
etkiye sahiptir (Liang ve dig. 2022). ED degerleri pektin numunelerinin jellesme
Ozelliklerini etkilemektedir. Daha yiiksek ED degeri, pektinin jellesme kapasitesinde
artisa sebep olmaktadir (Wongkaew ve dig. 2021). Sekil 4.4’te esterlesme derecesi
belirlenen pektin  orneklerinin  sabunlagma  reaksiyonundaki  goriiniimleri

gosterilmektedir.

Sekil 4.4: Sogan ve sarimsak atiklarindan iiretilen pektin drneklerinin sabunlagsma reaksiyonundaki
goriiniimleri
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Sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektinlerin ED degerleri Tablo
4.11 ve 4.12°de verilmistir. Sarimsak atiklarindan SAE ile ekstrakte edilen pektinlerin
ED degerleri %43,70-72,41, MDE ile %40,00-75,00 ve UDE ile %33,33-63,16; sogan
atiklarindan SAE ile ekstrakte edilen pektinlerin ED degerleri %42,86-62,96 ve MDE
ile %46,15-66,67 degerleri arasinda degismektedir. Sarimsak atiklarindan elde edilen
pektin 6rneklerinin ti¢ ekstraksiyon yonteminde de en diisiik ED degerleri ekstraktant
olarak HCI, en yiiksek ED degerleri ekstraktant olarak AA ve H2O kullanilmasiyla
elde edilmistir. Sogan atiklarindan elde edilen pektin 6rneklerinde ise en diisiik ED
degerleri ekstraktant olarak H20O ve H2SO4, en yiiksek ED degerleri ekstraktant olarak
AA kullanilmasiyla gergeklesmistir. Ticari pektininin ED degeri %73,20 olarak
belirlenmistir ve genel olarak ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin ED degerleri ticari
pektinden daha diisiik degerlerde oldugu ilgili tablolar incelendiginde goriilmektedir.
Sarimsak atiklarindan elde edilen pektin numunelerinin ED degerleri, sogan

atiklarindan elde edilen pektinlerin ED degerlerine kiyasla daha yiiksek bulunmustur.

Sarimsak ve sogan atiklarindan elde edilen pektin Orneklerinin esterlesme
dereceleri  karsilastirildiginda, organik-organik ve  organik-inorganik  asit
karigimlarinin  ekstraktant olarak kullanilmasiyla ekstrakte edilen pektinlerin
genellikle yiiksek metoksilli (ED>50), inorganik-inorganik asit karigimlarinin
ekstraktant olarak kullanilmasiyla elde edilen pektinlerin ise diigiik metoksilli (ED<50)
pektinler oldugu ilgili tablodaki ED degerleri incelendiginde goriilmektedir. ikili asit
karisimlarinda ekstraksiyon ortamina inorganik asit (HCl veya H2SOs4) eklenmesi
genel olarak ED degerlerinin azalmasina sebep olmustur. Bu gozlem muhtemelen,
ekstraksiyon ortamina inorganik asidin eklenmesiyle pektik asit zincirlerinin

demetilasyonunun ve bozunmasinin sonucudur (Tang ve dig. 2011).

Alexander ve Sulebele (1973), amonyum okzalat ¢ozeltisinin ekstraktant
olarak kullanilmasiyla sarimsak atiklarindan elde ettigi pektinin ED degerini %51,30,
beyaz ve kirmizi sogan atiklarindan elde ettigi pektinlerin ED degerlerini ise sirasiyla
%359,70 ve 60,20 olarak bildirmistir. Tablo 4.11 ve 4.12 incelendiginde, sarimsak ve
sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin ¢cogunlukla rapor edilen degerlere yakin

oldugu goriilmektedir.
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Tablo 4.11: Farkl ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin esterlesme derecesi (ED)
degerleri

Hacim Oram %ED %ED %ED
Ekstraktant (VIV2) SAE MDE UDE
Ticari Pektin (TP) 73,20
H.O - 72,41 75,00 52,94
CA - 60,32 58,33 54,55
AA - 70,18 75,00 63,16
H2SO. - 49,28 43,67 43,48
HCI - 43,70 40,00 33,33
CA-HCI 3/1 59,18 58,16 47,37
CA-HCI 1/1 53,85 46,67 39,46
CA-HCI 1/3 48,39 45,45 38,46
CA-H2S0O4 3/1 62,16 54,55 49,37
CA-H,S0O, 1/1 54,26 47,15 47,82
CA-H2S0O4 1/3 47,83 45,16 46,15
AA-CA 3/1 64,13 71,43 62,64
AA-CA 1/1 61,90 65,64 61,90
AA-CA 1/3 58,66 62,50 58,33
AA-H,SO4 3/1 69,32 70,00 60,00
AA-H,SO4 1/1 57,89 53,85 48,45
AA-H,SO4 1/3 48,00 50,00 44,63
AA-HCI 3/1 71,68 68,00 58,33
AA-HCI 1/1 57,69 55,52 46,15
AA-HCI 1/3 50,82 51,35 41,75
HCI-H,S04 3/1 44,86 40,74 35,74
HCI-H,SO4 1/1 45,84 41,86 38,46
HCI-H,SO, 1/3 49,07 42,86 42,00

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: Ikinci asidin hacmi.

Uc ekstraksiyon yonteminin karsilagtirilmasinda Dranca ve dig. (2020) en
yiikksek ED degerini sicak asit ekstraksiyon yonteminde elde ederken, en diisiik ED
degerini mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde; Spinei ve Oroian (2022) ise en
yiiksek ED degerini mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde, en diislik ultrasonik
destekli ekstraksiyon yonteminde elde ettiklerini bildirmistir. Iki ydntemin
karsilagtirilmasinda ise Wang ve dig. (2015) en yiiksek ED degerini sicak asit
ekstraksiyon yonteminde, en diisiik ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde elde
ederken, Rodsamran ve Sothornvit (2019) en yiiksek mikrodalga destekli ekstraksiyon
yonteminde, en diigiik sicak asit ekstraksiyon yonteminde elde etmistir. Sarimsak
atiklarindan elde edilen pektin numunelerinin ED degerleri karsilagtirildiginda Spinei
ve Oroian’in (2022), sogan atiklarinda ise Rodsamran ve Sothornvit’in (2019)

caligmasina paralel sonuclar elde edildigi goriilmektedir.
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Tablo 4.12: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin esterlesme derecesi (ED)
degerleri

Hacim Oram %ED %ED
Ekstraktant (VI/V2) SAE MDE
Ticari Pektin (TP) 73,20
H20 - 42,86 52,94
CA - 60,32 66,67
AA - 62,96 63,50
H>SO4 - 47,06 46,15
HCI - 48,14 51,52
CA-HCI 3/1 56,16 62,96
CA-HCI 1/1 52,55 56,52
CA-HCI 1/3 50,05 53,56
CA-H,S0O4 3/1 56,28 60,87
CA-H,S0O4 1/1 51,46 52,00
CA-H,S0O4 1/3 49,83 50,00
AA-CA 3/1 60,00 63,15
AA-CA 1/1 58,33 64,90
AA-CA 1/3 57,89 66,50
AA-H,;SO4 3/1 61,71 60,00
AA-H;SO4 1/1 52,63 58,33
AA-H;SO4 1/3 50,06 55,25
AA-HCI 3/1 62,16 60,00
AA-HCI 1/1 53,06 56,25
AA-HCI 1/3 50,94 53,33
HCI-H2SO4 3/1 47,90 51,11
HCI-H.SO4 1/1 47,43 50,00
HCI-H.SO4 1/3 46,94 46,67

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi,
V2: Ikinci asidin hacmi.

Tablo 4.13’te sarimsak atiklarindan ultrasonik destekli-sicak asit, sicak asit ve
ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin ED degerleri
sunulmugtur. Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen
pektinlerin ED degerleri, sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin ED
degerlerinden daha diisiik bulunmustur. Gal-A degerlerinin aksine ikili ekstraksiyon

yonteminin ED degerlerinin iyilestigi gdzlemlenmemistir.
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Tablo 4.13: Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin %ED degerlerinin

karsilastirilmasi

%ED %ED %ED

Ekstraktant UDE SAE UD-SAE
H.O 52,94 72,41 68,42
CA 54,55 60,32 58,62
AA 63,16 70,18 70,00
H,S0, 43,48 49,28 45,16
HCI 33,33 43,70 41,18

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.14°te sarimsak ve 4.15’te sogan atiklarindan mikrodalga destekli-sicak
asit, sicak asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin
ED degerleri sunulmustur. Sarimsak ve sogan atiklarindan mikrodalga destekli-sicak
asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin ED degerleri, sicak asit ve
mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin ED degerlerinden
daha diisiik bulunmustur. Sicak asit-ultrasonik destekli ekstraksiyon ydnteminde
oldugu gibi ikili ekstraksiyon yonteminde ED degerleri iyilestirilememistir.

Tablo 4.14: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin %ED degerlerinin

karsilastiriimasi

%ED %ED %ED

Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H.O 75,00 72,41 61,90
CA 58,33 60,32 50,00
AA 75,00 70,18 68,23
H2S04 43,67 49,28 29,03
HCI 40,00 43,70 22,22

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.
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Tablo 4.15: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sogan atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin %ED degerlerinin karsilastiriimasi

%ED %ED %ED

Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H.O 52,94 42,86 40,00
CA 66,67 60,32 54,55
AA 63,50 62,96 60,00
H,S0, 46,15 47,06 29,03
HCI 51,52 48,14 31,58

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

4.8 Uretilen Pektinlerin Metoksil Icerigi Degerleri

Metoksil igerigi (MI), 100 mol galakturonik asit basmna toplam metil alkol
sayist olarak tanimlanmaktadir (Nazaruddin 2011). Metoksil icerikleri ayrica pektin
orneklerinin esterlenmis karbonil gruplarimi ifade etmektedir. Yiiksek metoksilli
pektinler (Mi<7) yiiksek seker konsantrasyonlar1 altinda jel olusturmazlar. Ticari

pektinlerin metoksil icerikleri 8 ile 11 arasinda degistigi bildirilmektedir (Ferda Sar1
2020).

Sarmmsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektinlerin M degerleri Tablo
4.16 ve 4.17°de verilmistir. Sarimsak atiklarindan SAE ile elde edilen pektinlerin Mi
degerleri 7,44-12,06, MDE ile 6,83-12,47 ve UDE ile 5,72-10,59; sogan atiklarindan
SAE ile elde edilen pektinlerin Mi degerleri 7,30-10,56 ve MDE ile 8,95-11,15
degerleri arasinda hesaplanmistir. Ticari pektinin MI degeri ise 12,18 olarak
hesaplanmistir ve ilgili tablodaki MI degerleri ile karsilastirildiginda elde edilen pektin
orneklerinin Mi degerlerinin ticari pektinin MI degerinden daha diisiik oldugu

gozlemlenmistir.

Bochek ve dig. (2001) tarafindan énerilen yontemle MI degerleri esitlik 3.9 ile
hesaplanmistir. Esitlikten de goriilecegi iizere Mi ve ED degerleri arasinda bir iliski
vardir. ED degerlerinde oldugu gibi sarimsak atiklarindan elde edilen pektin
orneklerinin ii¢ ekstraksiyon yonteminde de en diisiik MI degerleri ekstraktant olarak
HCI, en yiiksek MI degerleri ekstraktant olarak AA ve H20 kullanilmasiyla elde
edilmistir. Sogan atiklarindan elde edilen pektinlerde ise en diisiik MI degerleri
ekstraktant olarak H2O, en yiiksek M degerleri ekstraktant olarak AA ve CA
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kullanilmastyla gergeklesmistir. ED degerlerinde oldugu gibi sarimsak atiklarindan
ekstrakte edilen pektin numunelerinin MI degerleri, sogan atiklarindan ekstrakte
edilen pektin numunelerinin Mi degerlerine kiyasla daha yiiksek bulunmustur.

Tablo 4.16: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su

kullanilarak sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin metoksil ierigi (MI)
degerleri

Hacim Oram Mi Mi Mi
Ekstraktant /1 vy SAE MDE UDE
Ticari Pektin (TP) 12,18

H.O - 12,06 12,47 8,95
CA - 10,14 9,82 9,21
AA - 11,71 12,47 10,59
H2S04 - 8,35 7,43 7,40
HCI - 7,44 6,83 572
CA-HCI 3/1 9,96 9,79 8,04
CA-HCI 1/1 9,10 7,93 6,74
CA-HCI 1/3 8,21 7,73 6,57
CA-H,S0O4 3/1 10,43 9,21 8,37
CA-H,S0O4 1/1 9,16 8,00 8,11
CA-H,S0O4 1/3 8,12 7,68 7,84
AA-CA 3/1 10,75 11,90 10,51
AA-CA 1/1 10,39 10,99 10,39
AA-CA 1/3 9,87 10,49 9,82
AA-H,SO4 3/1 11,57 11,68 10,09
AA-H,SO4 1/1 9,75 9,10 8,22
AA-H,SO4 1/3 8,14 8,47 7,59
AA-HCI 3/1 11,94 11,36 9,82
AA-HCI 1/1 9,72 9,37 7,84
AA-HCI 1/3 8,60 8,69 7,12
HCI-H2S0O4 3/1 7,63 6,95 6,12
HCI-H2S0O4 1/1 7,79 7,14 6,57
HCI-H,SO,4 1/3 8,32 7,30 7,16

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: Ikinci asidin hacmi.

Alexander ve Sulebele (1973), amonyum okzalat ¢ozeltisinin ekstrakt olarak
kullanilmasiyla sarimsak atiklarindan elde ettigi pektinin MI degerini 7,15, beyaz ve
kirmizi sogan atiklarindan elde ettigi pektinlerin M1 degerlerini ise sirasiyla 8,32 ve
8,56 olarak bildirmistir. Tablo 4.16 ve 4.17 incelendiginde, elde edilen sonuglarin
Alexander ve Sulebele'nin (1973) calismasi ile uyumlu oldugu goriilmektedir.
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Tablo 4.17: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin metoksil icerigi (M) degerleri

Hacim Oram MI MI
Ekstraktant (VI/V2) SAE MDE
Ticari Pektin (TP) 12,18
H20 - 7,30 8,95
CA - 10,14 11,15
AA - 10,56 10,65
H2S04 - 7,99 7,84
HCI - 8,17 8,72
CA-HCI 3/1 9,47 10,56
CA-HCI 1/1 8,88 9,53
CA-HCI 1/3 8,48 9,05
CA-HSO4 3/1 9,49 10,23
CA-H,SO4 1/1 8,71 8,80
CA-HSO4 1/3 8,44 8,47
AA-CA 3/1 10,09 10,59
AA-CA 1/1 9,82 10,87
AA-CA 1/3 9,75 11,12
AA-H,;SO4 3/1 10,36 10,09
AA-H;SO4 1/1 8,90 9,82
AA-H;SO4 1/3 8,48 9,32
AA-HCI 3/1 10,43 10,09
AA-HCI 1/1 8,97 9,48
AA-HCI 1/3 8,62 9,01
HCI-H.SO4 3/1 8,13 8,65
HCI-H.SO4 1/1 8,05 8,47
HCI-H.SO4 1/3 7,97 7,93

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1. Birinci asidin hacmi,
V2: Ikinci asidin hacmi.

Ekstraksiyon yontemlerinin karsilastirilmasinda Dranca ve dig. (2020) en
yiiksek MI degerini mikrodalga destekli ekstraksiyon ydnteminde elde ederken, en
diisiik MI degerini sicak asit ekstraksiyon ydnteminde; Spinei ve Oroian (2022) ise en
yiiksek M1 degerini mikrodalga destekli ekstraksiyon ydnteminde, en diisiik ultrasonik
destekli ekstraksiyon yonteminde elde ettiklerini bildirmistir. Sarimsak atiklarindan
elde edilen pektin numunelerinin Mi degerleri karsilastirildiginda Spinei ve Oroian’in
(2022), sogan atiklarindan elde edilen pektin numunelerinin  Mi degerleri
karsilagtirildiginda ise Dranca ve dig.’nin (2020) ¢alismasina paralel sonuglar elde

edildigi gézlemlenmistir.

Sarimsak atiklarindan ultrasonik destekli-sicak asit, sicak asit ve ultrasonik
destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin numunelerinin MI degerleri Tablo

4.18’de sunulmustur. Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde
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edilen pektinlerin MI degerleri, sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen
pektinlerin MI degerlerinden daha diisiik bulunmustur. ED degerlerinde oldugu gibi
MI degerlerinin iyilestigi gdzlemlenmemistir.

Tablo 4.18: Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin MI degerlerinin karsilastirilmasi

MI MI MI
Ekstraktant UDE SAE UD-SAE
H-0 8,95 12,06 11,43
CA 9,21 10,14 9,87
AA 10,59 11,71 11,68
H,SO, 7,40 8,35 7,68
HCI 5,72 7,44 7,02

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.19 ve 4.20’de sarimsak ve sogan atiklarindan mikrodalga destekli-
sicak asit, sicak asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin
orneklerinin Mi degerleri verilmistir. Sarimsak ve sogan atiklarindan mikrodalga
destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin MI degerleri, sicak
asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon ydntemiyle elde edilen pektinlerin Mi
degerlerinden daha diisiik bulunmustur. Sicak asit-ultrasonik destekli ekstraksiyon
yonteminde oldugu gibi ikili ekstraksiyon ydnteminde MI degerlerinde iyilesme

gbdzlemlenmemistir.

Tablo 4.19: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin Mi degerlerinin karsilastirilmasi

Mi Mi Mi
Ekstraktant — \pg SAE MD-SAE
H.0 12,47 12,06 10,39
CA 9,82 10,14 8,47
AA 12,47 11,71 11,40
H2S0: 743 8,35 5,00
HCl 6,83 7,44 3,85

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.
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Tablo 4.20: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sogan atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin MI degerlerinin karsilastiriimasi

MI MI MI
Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H.O 8,95 7,30 6,83
CA 11,15 10,14 9,21
AA 10,65 10,56 10,09
H,SO4 7,84 7,99 5,00
HCI 8,72 8,17 5,43

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyou.

4.9 Uretilen Pektinlerin Esdeger Agirhik Degerleri

Pektinin uzun molekiil zincirindeki toplam serbest galakturonik asit
(esterlenmemis) icerigi esdeger agirlik (EA) olarak tanimlanmaktadir. Esdeger agirlik;
pektinin jel olusturma, emiilsiyon stabilize etme yetenegi gibi islevsel 6zelliklerini
belirleyen bir parametredir. Yiiksek EA degerleri pektinin daha iyi jel olusturma
yetenegine, diisitk EA degerleri ise pektinin daha yiiksek kismi bozunmasina sebep

olmaktadir (Ranganna 2008, Vanitha ve Khan 2020).

Tablo 4.21 ve 4.22°de sarimsak ve sogan atiklarindan eckstrakte edilen
pektinlerin EA degerleri sunulmustur. Sarimsak atiklarindan SAE ile ekstrakte edilen
pektin numunelerinin EA degerleri 526-5000 g/mol, MDE ile 556-2500 g/mol ve UDE
ile 526-1667 g/mol; sogan atiklarindan SAE ile ekstrakte edilen pektin numunelerinin
EA degerleri 645-3333 g/mol ve MDE ile 556-1667 g/mol degerleri arasinda degistigi
gorilmektedir. Ticari pektinin EA degeri ise 1000 g/mol olarak hesaplanmistir.
Sarimsak ve sogan atiklarindan, yiiksek pH kosullar1 altinda elde edilen pektin
orneklerinin EA degerleri ticari pektinin EA degerinden daha yiiksek oldugu ilgili

tablolarda gortilmektedir.

Sarimsak ve sogan atiklarindan elde edilen pektin 6rneklerinin li¢ ekstraksiyon
yonteminde de en diisik EA degerleri ekstraktant olarak HCI ve H2SO4
kullanilmasiyla elde edilmistir. Pektin ekstraksiyon islemlerinde diisiik pH
kosullarinin kullanilmasi, diisiik EA degerlerinin elde edilmesine sebep olmustur.
Ciinkii diisiik pH kosullari, depolimerizasyon ve deesterifikasyon reaksiyonlar ile
pektinin kismi bozunmasina neden olmaktadir (Lekhuleni ve dig. 2021). ikili asit

karisimlar altinda gergeklestirilen pektin ekstraksiyon islemleri genellikle bu asitlerin
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tek basina kullanildig1 kosullara kiyasla daha yiiksek EA degerleri ile sonuglanmaistir.
Her iki ham maddede de en yiiksek EA degerleri ekstraktant olarak AA ve H20
kullanilmasiyla elde edilmistir. Sarimsak atiklarindan ekstrakte edilen pektin
orneklerinin EA degerleri, sogan atiklarindan ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin EA

degerlerine kiyasla daha yiiksek degerler elde edilmistir.

Tablo 4.21: Farkl ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin esdeger agirlik (EA)
degerleri

Ekstraktant Hacim Orani EA (g/mol) EA (g/mol) EA (g/mol)

(V1IV2) SAE MDE UDE
Ticari Pektin (TP) 1000

H-20 - 3333 2500 1667
CA - 1000 1250 1000
AA - 5000 2500 1667
H2S04 - 714 625 667
HCI - 541 556 526
CA-HCI 3/1 1000 853 833
CA-HCI 1/1 833 625 656
CA-HCI 1/3 667 576 560
CA-H,S0O4 31 1429 1000 833
CA-H,S0O4 1/1 1000 814 769
CA-H:S04 1/3 833 734 714
AA-CA 31 1667 1867 1350
AA-CA 1/1 1429 1529 1211
AA-CA 1/3 1177 1329 1070
AA-H,;SO4 3/1 2250 1667 1250
AA-H,;SO4 1/1 1250 833 969
AA-H;SO4 1/3 833 714 755
AA-HCI 311 1667 1450 1250
AA-HCI 1/1 833 975 714
AA-HCI 1/3 588 655 646
HCI-H2SO4 3/1 571 570 560
HCI-H2SO4 1/1 588 590 600
HCI-H2SO4 1/3 625 610 630

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: Ikinci asidin hacmi.
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Tablo 4.22: Farkli ekstraksiyon yontemleri ile farkli organik-inorganik asitler/asit karigimlari ve saf su
kullanilarak sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin esdeger agirlik (EA) degerleri

Hacim Orani EA (g/mol) EA (g/mol)

Ekstraktant (VIV?2) SAE MDE
Ticari Pektin (TP) 1000
H20 - 1667 1667
CA - 1181 1250
AA - 3333 1667
H2S04 - 690 591
HCI - 645 556
CA-HCI 3/1 1050 1000
CA-HCI 1/1 890 625
CA-HCI 1/3 715 591
CA-H2S04 31 1050 1000
CA-H2S04 1/1 885 769
CA-H:S04 1/3 734 624
AA-CA 3/1 2000 1567
AA-CA 1/1 1667 1429
AA-CA 1/3 1250 1311
AA-H>SO4 3/1 1967 1250
AA-H,SO4 1/1 1050 833
AA-H,SO,4 1/3 790 667
AA-HCI 3/1 1767 1250
AA-HCI 1/1 969 833
AA-HCI 1/3 725 625
HCI-H2S04 31 655 566
HCI-H2S04 1/1 675 578
HCI-H2S04 1/3 685 583

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyon, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi,
V2: Ikinci asidin hacmi.

Alexander ve Sulebele (1973), amonyum okzalat ¢ozeltisinin ekstrakt olarak
kullanilmasiyla sarimsak atiklarindan elde ettigi pektinin EA degerini 470 g/mol,
beyaz ve kirmizi sogan atiklarindan elde ettigi pektinlerin ED degerlerini ise sirasiyla
568 ve 758 g/mol olarak bildirmistir. {lgili tablolar incelendiginde, sarimsak ve sogan
atiklarindan elde edilen pektinlerin cogunlukla rapor edilen degerlerden daha yiiksek
EA degerlerine sahip oldugu goriilmektedir.

Uc ekstraksiyon yonteminin karsilastirildigi calismalarda Dranca ve dig.
(2020) ile Spinei ve Oroian (2022) en yiiksek EA degerini mikrodalga destekli
ekstraksiyon yonteminde, en diisiik ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde elde
etiklerini bildirmistir. Rodsamran ve Sothornvit (2019) ise en yiiksek EA degerini
mikrodalga destekli ekstraksiyon yonteminde elde ederken, en diisiikk sicak asit

ekstraskiyon yonteminde elde etmistir. Yapilan ¢alismada ise en yiiksek EA degerleri
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genel olarak sicak asit ekstraksiyon yontemi kullanilarak ekstrakte edilen pektinlerde

gbzlemlenmistir.

Sarmmsak atiklarindan ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle
elde edilen pektin 6rneklerinin ve karsilastirilmasi i¢in sicak asit ve ultrasonik destekli
ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin 6rneklerinin EA degerleri Tablo 4.23’te
verilmistir. Genel olarak ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde
edilen pektin orneklerinin EA degerleri, UDE ile elde edilen pektinlerin EA
degerlerine kiyasla daha yiiksek bulunmustur. Bu da Gal-A degerlerinde oldugu gibi
sicak asit-ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminin EA degerlerini iyilestirdiginin
bir gostergesidir.

Tablo 4.23: Ultrasonik destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin EA degerlerinin karsilastirilmasi

EA

EA (g/mol EA (g/mol
Ekstraktant lggDE ) (g/mol) UD(?S AE)
SAE
H.0 1667 3333 2500
CA 1000 1000 1000
AA 1667 5000 2500
H2SO,4 667 714 500
HCI 526 541 417

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.24°te sarimsak ve 4.25’te sogan atiklarindan mikrodalga destekli-sicak
asit, sicak asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektin
orneklerinin EA degerleri verilmistir. Sarimsak ve sogan atiklarindan mikrodalga
destekli-sicak asit ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin EA degerleri, sicak
asit ve mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemiyle elde edilen pektinlerin EA
degerlerinden genel olarak daha diisiik bulunmustur. Sicak asit-ultrasonik destekli
ekstraksiyon yonteminin aksine mikrodalga destekli-sicak asit ekstraksiyon

yonteminin EA degerlerinde bir iyilesme gézlemlenmemistir.
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Tablo 4.24: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sarimsak atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin EA degerlerinin karsilastirilmasi

Ekstraktant  EA\(@/mol)  EA (g/mol)  EA (g/mol)

MDE SAE MD-SAE
H.0 2500 3333 1250
CA 1250 1000 833
AA 2500 5000 5000
H2S04 625 714 455
HCI 556 541 385

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo 4.25: Mikrodalga destekli-Sicak asit ekstraksiyon yontemiyle farkli organik-inorganik asitler ve
saf su kullanilarak sogan atiklarindan ekstrakte edilmis pektinlerin EA degerlerinin karsilagtirilmasi

EA (g/mol) EA (g/mol) EA (g/mol)

Ekstraktant MDE SAE MD-SAE
H.O 1667 1667 1111
CA 1250 1181 833
AA 1667 3333 2500
H2SO4 591 690 455
HCI 556 645 370

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

4.10 Tiiketilen Enerjinin Olciim Sonuclar

Kullanilan ekstraksiyon yontemlerini maliyet agisindan da karsilagtirmak
amaciyla ekstraksiyon islemleri sirasinda tiiketilen enerji degerleri, enerji 6l¢tim cihazi
ile dl¢iimleri yapilarak belirlenmistir. Ekstraksiyon siiresi boyunca tiiketilen ener;ji
degerleri sicak asit i¢in 1638 kJ, ultrasonik destekli i¢in 40 kJ, mikrodalga destekli
ekstraksiyon yontemi i¢in ise 180 kJ olarak 6l¢iilmiistiir. En ¢ok enerji sarfiyati sicak
asit ekstraksiyon yonteminde, en az ultrasonik destekli ekstraksiyon yonteminde
gozlemlenmistir. Enerji sarfiyatlar1 ve pektin verimleri (Tablo 4.2) birlikte
degerlendirildiginde pektin ekstraksiyonu i¢in en uygun yontemin mikrodalga destekli

ekstraksiyon yontemi oldugu sonucuna varilmaistir.
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5. SONUC VE ONERILER

Yiiriitiilen tez ¢alismasinda sogan ve sarimsak atiklarindan; ¢esitli endiistriler
icin degerli bir triin olan ve farkli amaglar i¢in yaygin olarak kullanilan pektin
ekstraksiyonu gergeklestirilebilmesi ve bol miktarlarda bulunabilen ve genellikle atik
olarak bertaraf edilen sogan ve sarimsak atiklarinin alternatif pektin kaynagi olarak
degerlendirilebilirligi arastirilmistir. Sogan ve sarimsak atiklarindan pektin
ekstraksiyonu, farkli ekstraksiyon yontemleri (sicak asit, ultrasonik ve mikrodalga
destekli) ve iki organik asit (CA ve AA), iki inorganik asit (HCI ve H2SO4) ve alt1
farklr ikili asit karistmimin (CA-HCI, AA- HzSOs, CA-H2SO4, AA-HCI, AA-CA)
ekstraktant olarak kullanilmasiyla gergeklestirilmistir. Optimum ekstraksiyon
kosullari sicak asit ekstraksiyonu i¢in; 90°C ekstraksiyon sicakligi, 90 dk. ekstraksiyon
stiresi ve 1/30 (w/v) kati-sivi orani, mikrodalga destekli ekstraksiyon igin; 600 W
mikrodalga giicii, 4 dk. ekstraksiyon siiresi ve 1/30 (w/v) kati-s1ivi orani, ultrasonik
destekli ekstraksiyon i¢in; %50 genlik degeri, 15 dk. ekstraksiyon siiresi, puls (10 s-5
s on-off) ve 1/30 (w/v) kati-sivi orami olarak belirlenmistir. Maksimum pektin
verimleri sirastyla sarimsak i¢in; %22,40, 24,62 ve 13,98 sogan i¢in; %16,22 ve 24,93

olarak hesaplanmustir.

Pektin ekstraksiyonunda ekstraktant olarak organik-inorganik ikili asit
karisimlarinin uygulanmasi daha yiiksek verimlere sahip pektin orneklerinin elde
edilmesini saglamistir. Genel olarak en yiiksek pektin verimleri her iki ham maddede
de mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi kullanilarak elde edilmistir. Bunun
nedeni mikrodalga enerjisi sayesinde yliksek ekstraksiyon sicakligina ulagilmas: ve
enerji tastyan dalgalarin dogrudan ham maddeye ve ekstraktanta etki etmesidir. Elde
edilen pektinlerin verimleri ekstraksiyon yontemleri agisindan karsilastirildiginda
literatiirle uyumlu sonuglar elde edildigi goriilmiistiir. Enerji sarfiyatlar1 ve pektin
verimleri birlikte degerlendirildiginde pektin ekstraksiyonu i¢in en uygun yontemin

mikrodalga destekli ekstraksiyon yontemi oldugu sonucuna varilmistir.

Sarimsak ve sogan atiklarindan ekstrakte edilen 6rneklerin FTIR spektrum
sonuglart ile ticari pektinin FTIR spektrumu karsilastirilmis ve pektinin yapisini
dogrulamistir. Elde edilen pektin 6rneklerinin fizikokimyasal 6zelliklerine (Gal-A,

ED, Mi ve EA degerlerine) gore, izole edilen pektinlerin ¢ogunlukla yiiksek metoksilli
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pektinler oldugu gozlemlenmistir. Elde edilen basarili sonuglar, organik-inorganik
ikili asit karigimlarinin kontrollii fizikokimyasal 6zelliklere ve daha yiiksek verimlerle
pektin dretimi i¢in verimli ekstraksiyon ortami olarak kullanilabilecegini

gostermektedir.

Ileriki calismalarda sarimsak ve sogan atiklarindan elde edilen pektinlerin
molekiil agirliklarinin  belirlenmesi, reolojik ozellikleri, termal analizleri ve
antioksidan ozellikleri gibi daha ileri karakterizasyon ¢alismalar1 ile hangi alanlardaki
uygulamalarda kullanimlarinin daha uygun olabileceginin belirlenmesi arastirilabilir.
Ayrica farkli ekstraksiyon teknikleri ile sz konusu atiklarin pektin verimlerinin
yiikseltilmesi ve uygun ekstraksiyon sartlar1 ile daha iyi fizikokimyasal 6zelliklere
sahip pektin elde edilmesi arastirilabilir. Izole edilen pektin numunelerinin farkli
endiistriyel amacglarda daha 1yi bir saflikta degerlendirilebilmesi igin pektinin

saflastirma adimlarina daha fazla ¢alisma odaklanmalidir.
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7. EKLER

EK A pH Olciim Sonuclar1

Tablo A.1: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asit/asit karigimlarinin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin pH degerleri

Hacim Ekstraktantmn Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant  Oram . . pH degeri pH degeri pH degeri
(vivo) ~ PHdegeri SAE MDE UDE
H20 - 5,44 4,81 5,94 4,90
CA - 2,25 3,37 3,21 2,98
AA - 2,98 4,23 4,09 3,88
H2SO4 - 1,23 1,60 1,51 1,37
HCI - 1,03 1,42 1,31 1,19
CA-HCI 3/1 1,64 2,88 2,66 2,34
CA-HCI 1/1 1,35 2,20 2,00 1,72
CA-HCI 1/3 1,20 1,70 1,54 1,41
CA-H,S04 3/1 1,64 2,85 2,64 2,35
CA-H,S04 1/1 1,43 2,26 2,08 1,85
CA-H,S04 1/3 1,19 1,87 1,72 1,58
AA-CA 3/1 2,52 3,96 3,73 3,56
AA-CA 1/1 2,42 3,73 3,48 3,32
AA-CA 1/3 2,27 3,50 3,27 3,15
AA-H,SO4 3/1 1,74 3,32 3,08 2,62
AA-H,SO4 1/1 1,46 2,37 2,19 1,85
AA-H,SO4 1/3 1,34 1,82 1,73 1,54
AA-HCI 3/1 1,60 3,35 3,03 2,62
AA-HCI 1/1 1,34 2,35 2,04 1,73
AA-HCI 1/3 1,16 1,73 154 1,40
HCI-H,SO. 3/1 1,08 1,44 1,28 1,24
HCI-H,SO. 1/1 1,14 1,50 1,34 1,29
HCI-H2SO04 1/3 1,13 1,54 1,45 1,34

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: ikinci asidin hacmi.
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Tablo A.2: Sogan atiklarmin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asit/asit karisimlarimin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin pH degerleri

Hacim Ekstraktantin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant Oram H deseri pH degeri pH degeri
(V1/V2) pHideg SAE MDE
H,0O - 5,44 4,40 4,43
CA - 2,25 3,13 3,03
AA - 2,98 3,93 3,79
H2SO,4 - 1,23 1,58 1,45
HCI - 1,03 1,34 1,28
CA-HCI 3/1 1,64 2,74 2,58
CA-HCI 1/1 1,35 2,09 1,91
CA-HCI 1/3 1,20 1,48 1,53
CA-H2S04 3/1 1,64 2,63 2,57
CA-H2S04 1/1 1,43 2,14 2,04
CA-H>S0O4 1/3 1,19 1,67 1,69
AA-CA 3/1 2,52 3,64 3,57
AA-CA 11 2,42 3,50 3,33
AA-CA 1/3 2,27 3,27 3,14
AA-H2S0, 3/1 1,74 2,90 2,81
AA-H>SO4 1/1 1,46 2,20 2,06
AA-H>SO4 1/3 1,34 1,71 1,69
AA-HCI 3/1 1,60 2,92 2,82
AA-HCI 11 1,34 2,14 1,96
AA-HCI 1/3 1,16 1,55 1,56
HCI-H2S04 3/1 1,08 1,36 1,35
HCI-H2S04 1/1 1,14 1,46 1,37
HCI-H2S04 1/3 1,13 1,48 1,40

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1. Birinci asidin hacmi,
V2: Tkinci asidin hacmi.
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Tablo A.3: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin pH degerlerinin karsilagtirilmasi

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant Eksn‘akt,anfm pH degeri pH degeri pH degeri
PH degeri SAE UDE UD-SAE
H.0 5,44 4,81 4,90 453
CA 2,25 3,37 2,98 2,97
AA 2,08 4,23 3,88 3,80
H2SO4 1,23 1,60 1,37 1,38
HCl 1,03 1,42 1,19 1,23

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo A.4: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin pH degerlerinin karsilagtirilmasi

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant Ekstraktyanfm pH degeri pH degeri pH degeri
PH degeri SAE MDE MD-SAE
Hz0 5,44 481 5,94 6,43
CA 2,25 3,37 3,21 2,63
AA 2,98 4,23 4,09 3,71
H.S0. 1,23 1,60 1,51 1,15
HCI 1,03 1,42 1,31 0,97

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.

Tablo A.5: Sogan atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin pH degerlerinin kargilagtirilmasi

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant Eks:‘;‘ikt,a“f“‘ pH degieri  pHdegeri  pH degeri
pH degerl SAE MDE MD-SAE
H.0 5,44 4.40 443 4.80
CA 225 3,13 3,03 2,60
AA 2,98 3,93 3,79 3,58
H,S04 1,23 1,58 1,45 1,23
HCl 1,03 1,34 1,28 0,98

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu.
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EK B Viskozite Olciim Sonuclar

Tablo B.1: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asit/asit karigimlarinin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin viskozite degerleri

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin
viskozite viskozite viskozite
degeri (cP) degeri (cP) degeri (cP)

Hacim  Ekstraktantin
Ekstraktant Oram viskozite
(V1IV2) degeri (cP)

SAE MDE UDE

H,0 - 0,81 1,38 1,09 1,16
CA - 0,78 1,24 1,40 1,35
AA - 0,83 1,13 1,19 1,06
H2S0. - 0,81 1,99 3,14 2,33
HCI ; 0,79 1,63 1,75 2,41
CA-HCI 3/1 0,82 1,41 1,58 1,70
CA-HCI 11 0,79 1,79 4,54 2,81
CA-HCI 1/3 0,79 2,05 1,84 2,51
CA-H,SO. 3/1 0,78 1,46 1,65 1,69
CA-H,SO4 11 0,78 1,68 2,40 2,34
CA-H,S04 1/3 0,87 2,31 3,67 2,55
AA-CA 3/1 0,82 1,06 1,41 1,22
AA-CA 11 0,78 1,10 1,50 1,24
AA-CA 1/3 0,83 1,17 1,55 1,28
AA-H,SO, 3/1 0,84 1,24 1,47 1,51
AA-H,S0, 11 0,80 1,66 2,18 2,17
AA-H,SO0, 1/3 0,84 2,08 4,03 2,50
AA-HCI 3/1 0,84 1,18 1,43 1,52
AA-HCI 11 0,78 1,68 3,92 2,37
AA-HCI 1/3 0,83 1,83 2,10 2,45
HCI-H,S04 3/1 0,84 1,50 2,38 246
HCI-H,S04 11 0,78 1,56 2,59 3,15
HCI-H,S04 1/3 0,83 1,68 2,86 3,13

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, UDE: Ultrasonik Destekli
Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: ikinci asidin hacmi. Viskozite degerleri ortalama 21,5°C’de
Ol¢lilmiuistiir.
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Tablo B.2: Sogan atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asit/asit karigimlarinin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin viskozite degerleri

Ekstraktin Ekstraktin
Hacim Ekstraktantin  viskozite viskozite

Ekstraktant  Oram viskozite degeri degeri (cP)
(V1/V2) degeri (cP) (cP) MDE
SAE
H.0 - 0,81 1,27 1,51
CA - 0,78 1,04 1,71
AA - 0,83 1,00 1,48
H2SO, - 0,81 1,46 4,77
HCI - 0,79 1,21 3,72
CA-HCI 31 0,82 1,25 2,29
CA-HCI 1/1 0,79 1,29 OA
CA-HCI 1/3 0,79 1,43 2,82
CA-H2S04 3/1 0,78 1,29 2,32
CA-H2S04 1/1 0,78 1,43 4,20
CA-H2S04 1/3 0,87 1,80 OA
AA-CA 3/1 0,82 1,14 1,52
AA-CA 1/1 0,78 1,09 1,63
AA-CA 1/3 0,83 1,14 1,73
AA-H2S0, 3/11 0,84 1,31 1,90
AA-H2S0, 1/1 0,80 1,34 3,84
AA-H:S0, 1/3 0,84 1,80 OA
AA-HCI 31 0,84 1,29 1,81
AA-HCI 11 0,78 1,67 OA
AA-HCI 1/3 0,83 1,50 4,09
HCI-H2SO4 3/1 0,84 1,39 3,32
HCI-H.SO4 11 0,78 1,25 4,08
HCI-H.SO4 1/3 0,83 1,54 4,35

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, V1. Birinci asidin hacmi,
V2: Ikinci asidin hacmi. Viskozite degerleri ortalama 21,5°C’de dl¢iilmiistiir.

*Not: OA: Olgiim alinamayan degerlerdir. Iki faz olusumu gozlendiginden viskozite olgiimii
yapilamamigtir.
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Tablo B.3: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin viskozite degerlerinin karsilagtiriimasi

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktantin . . . . . .

Ekstraktant viskozite V',Sk(?Z'te V'f k92|te V'f k92|te

degeri (cP) degeri (cP)  degeri (cP) degeri (cP)

SAE UDE UD-SAE
H-0 0,81 1,38 1,16 1,36
CA 0,78 1,24 1,35 1,67
AA 0,83 1,13 1,06 1,39
H2SO. 0,81 1,99 2,33 3,73
HCI 0,79 1,63 2,41 2,55

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, UD-SAE: Ultrasonik
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu. Viskozite degerleri ortalama 21,5°C’de 6l¢iilmiistiir.

Tablo B.4: Sarimsak atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin viskozite degerlerinin karsilastirilmasi

Ekstraktin  Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktant Ek\s/glig?tgtm viskozite - viskozite viskozite

degseri (cP) degeri (cP)  degeri (cP) degeri (cP)

SAE MDE MD-SAE
H20 0,81 1,38 1,09 0,84
CA 0,78 1,24 1,40 0,95
AA 0,83 1,13 1,19 0,86
H2S04 0,81 1,99 3,14 0,82
HCI 0,79 1,63 1,75 0,79

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu. Viskozite degerleri ortalama 21,5°C’de 6l¢tilmiistiir.

Tablo B.5: Sogan atiklarinin farkli ekstraksiyon yontemleri ile saf su ve farkli organik-inorganik
asitlerin (ekstraktantin) ve ekstraktlarin viskozite degerlerinin karsilastirilmasi

Ekstraktin Ekstraktin Ekstraktin

Ekstraktantin ) ) . ) . .

Ekstraktant viskozite V|Vsk92|te VIS qune VIS k<?2|te

degseri (cP) degeri (cP) degeri (cP) degeri (cP)

SAE MDE MD-SAE
H.O 0,81 1,27 1,51 0,90
CA 0,78 1,04 1,71 1,05
AA 0,83 1,00 1,48 0,96
H2SO4 0,81 1,46 4,77 0,85
HCI 0,79 1,21 3,72 0,83

*SAE: Sicak Asit Ekstraksiyonu, MDE: Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon, MD-SAE: Mikrodalga
Destekli-Sicak Asit Ekstraksiyonu. Viskozite degerleri ortalama 21,5°C’de 6lgiilmiistiir.
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EK C Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon Yonteminin Sicaklik ve Tiiketilen

Enerji Degerleri

Sarimsak atiklarindan pektin eldesi igin ultrasonik destekli ekstraksiyon
yonteminde ekstraksiyon islemi oda sicakliginda (T1) baslatilmistir. 15 dk. ultrasonik
ekstraksiyon islemi sonunda ¢ozeltilerin sicakliklar 6lgiilmiistiir (T2) ve sicakliklarin
43,90-47,50°C’ye kadar yiikseldigi goriilmiistiir. Ayrica ultrasonik destekli
ekstraksiyon yonteminde kullanilan ultrasonik homojenizator cihazinin 6zelligi
yardimiyla 15 dakikalik ekstraksiyon siiresi sonunda tiiketilen enerji miktarlari da

belirlenmis ve degerler Tablo C.1’de sunulmustur.

Tablo C.1: Ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi ile sarimsak atiklarindan elde edilen pektinlerin
yiizde verimleri, ekstraksiyon ortaminin sicaklik ve tiiketilen enerji degerleri

Hacim Oram %PV T T2 Tiiketilen

Ekstraktant (VINV2) UDE °C)  (C)  Enerji (k)
H,0 i 8,82 2430 46,20 41,21
CA ; 708 2400 4550 41,31
AA ; 760 2400 4520 38,68
H2S04 ; 1370 2230 43,90 30,43
HCl ; 978 2360 4510 38,86
CA-HCI 311 6,99 2480 46,10 42,72
CA-HCI 11 8,92 2480 46,50 44,37
CA-HCI 113 9,27 2460 45,90 44,23
CA-H,S0; 3/1 1013 2540 46,80 41,24
CA-H,S0; 11 1200 2550 47,00 40,81
CA-H,S0; 13 1297 2550 47,20 40,66
AACA 31 738 2390 4570 40,52
AA-CA 11 7,32 2400 45,60 39,06
AA-CA 13 726 2400 4570 39,03
AA-HS0, 371 9,87 2410 46,30 38,86
AA-H,SO0, 11 11,08 2410 46,50 40,08
AA-H,S0; 13 1277 2400 46,40 39,32
AA-HCI 371 635 2460 46,40 41,83
AA-HCI 11 8,62 2490 46,50 40,89
AA-HCI 13 893 2440 46,00 42,65
HCI-H,50; 371 1142 2550 47,50 41,08
HCI-H,S0. 11 1368 2510 47,00 41,62
HCI-H,S0s 13 1398 2500 47,10 41,54

*PV: Pektin Verimi, UDE: Ultrasonik Destekli Ekstraksiyon, V1: Birinci asidin hacmi, V2: Ikinci asidin
hacmi, T1: Ekstraksiyon ortaminin ilk sicakligi, T2: Ekstraksiyon ortaminin son sicakligi.
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EK D Galakturonik Asit Kalibrasyon Egrisi

Ekstrakte edilen pektin 6rneklerinin galakturonik asit (Gal-A) degerinin
belirlenmesi igin standart Gal-A ¢ozeltileri  kullanilarak kalibrasyon egrisi
hazirlanmistir. Elde edilen kalibrasyon egrisinin dogru denklemi kullanilarak ~ %Gal-
A degerleri hesaplanmustir. Elde edilen kalibrasyon egrisi Sekil D.1’de ve kalibrasyon
egrisinin belirlenmesinde kullanilan standart Gal-A ¢ozeltileri  Sekil D.2’de

sunulmustur.
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Sekil D.1: Galakturonik asit degerinin belirlenmesinde kullanilan kalibrasyon egrisi

Sekil D.2: Galakturonik asit kalibrasyon egrisinin elde edilmesinde kullanilan ¢ozeltiler
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