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Barbunya fasulyesi kabugunun degerlendirilmesi amactyla sicak asit ve
ultrasonik destekli ekstraksiyon yéntemleriyle pektin ekstraksiyonlari
gergeklestirilmistir. Calismada farkli organik ve inorganik asitlerin
seyreltik ¢ézeltileri ekstraksiyon ¢ézeltisi olarak kullanilirken,
ekstraksiyon sartlarindan sicaklik ve siirede degisiklikler yapilarak
pektin verimine ve ozelliklerine etkileri arastirlmistir. Her iki
ekstraksiyon yonteminde de sicakligin yiikselmesi, siirenin uzamasi ve
ortamin pHimin diismesi pektin verimlerini artirmistir. Inorganik
asitlerin ekstraksiyon c¢ézeltisi olarak kullanildigi durumlarda ve
ultrasonik ekstraksiyon yonteminde pektin verimleri daha yiiksek
degerlerde gerceklesmistir. Ekstrakte edilen pektinlerin tiimii ytiksek
esterli pektin sinifina girmektedir. Ekstrakte edilen pektinlerin ve ticari
pektinin FTIR spektrumlart birbirine oldukca benzerdir ve hemen
hemen ayni titresim frekanslarinda pikler vermistir.

Anahtar Kkelimeler: Ultrasonik destekli ekstraksiyon, Sicak asit
ekstraksiyonu, Pektin 6zellikleri, Barbunya fasulyesi kabugu

Abstract

In order to evaluate kidney bean husks, extraction of pectin from this
waste was carried out under hot acid and ultrasonic assisted extraction
methods. Dilute solutions of different organic and inorganic acids were
used as extraction solutions, and their effects on the yields and
properties of the extracted pectins were investigated by making
changes in extraction conditions including temperature and time.
Increasing extraction temperature, longer extraction time and
decreasing the pH of the medium increased the pectin yields for both
methods. Pectin yields were higher when inorganic acids were used as
extraction media under ultrasonic assisted extraction method. All
extracted pectins are in the class of high ester pectin. The FTIR spectra
of the extracted pectins and commercial pectin were very similar to
each other and gave similar vibration bands.

Keywords: Ultrasonic assisted extraction, Hot acid extraction, Pectin
properties, Kidney bean hulls
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1 Giris

Niifus artis1 ve iklim degisikliginin bir sonucu olan kaynak
kisitlilig sebebiyle gida tiikketimi ve gidalarin islenmesi sonucu
ortaya ¢ikan atiklarin degerlendirilmesi giin gectikce daha da
onemli hale gelmektedir. Kirsal alanlarda hayvan yemi veya
giibre olarak degerlendirilen bu atiklar sehirlerde ise daha ¢ok
¢Op toplama alanlarinda depolanmaktadir. Olumsuz cevresel
etkileri ve maddi kayiplara sebep olmasi nedeniyle diinyada ve
Tirkiye'de atiklarin azaltilmasi veya degerlendirilmesi igin
bircok proje yiritilmektedir. Cevrenin korunmasi, gida
giivenligi ve kaynaklarin stirdiirebilirliginin saglanmasi igin;
Bilesmis Milletler 2030 yilina kadar tarimsal-endiistriyel atigin
%50'sini azaltmak amaciyla stirdiiriilebilir kalkinma programi
uygulamaktadir. Ayrica atiklarin degerlendirilmesi ve
azaltilmasina yodnelik olarak iilkemizde baslatilan sifir atik
projesi hizla yayginlasmakta ve kiiresellesmektedir. Bitkisel
kaynakli organik atiklar; bol, yenilenebilir, biyobozunur olmasi
ve toksik olmamasi gibi 6nemli avantajlara sahiptirler. Bundan
dolay1 bu tiir atiklar farkli amaglar i¢in degerli materyallere
donitistiiriilerek degerlendirilebilmektedir. Meyve ve sebze
atiklarinin degerli bir {iriine doniistiirtilmesi yontemlerinden
biri de pektin iiretimidir. Pektin; meyve ve sebzelerin kabuk,
posa, cekirdek, yaprak ve sap kisimlarinda bulunmaktadir.
Pektin, degisik miktarlarda metil ester gruplari ile D-a-(1,4)
galakturonik asitten olusan karmasik ve uyarlanabilir bir
heteropolisakkarittir [1]. Gida, sekerleme, siit, ila¢ ve kozmetik
gibi cesitli endiistrilerde genis uygulama alani olan pektinin
kiiresel pazardaki onemi gittikce artmaktadir [2]. Pektin
hidrojel tipi yapilarin olusmasina yol agmasi yaninda hiicre
biiylimesini ve seklini ayarlayabilen bir yapistirici gérevi de
icra edebilmektedir [3],[4]. Benzer amaca yonelik sentetik
polimerlere gore pektin toksik olmamasi, daha iyi jellesme
ozelligi, hidrofilik yapisi, biyouyumluluk ve biyobozunurluk
ozellikleri gibi belli avantajlara sahiptir [5].

Uriin kodu E 440 olan pektin cesitli sektérlerde jellestirici,
stabilizator, kivamlastiricl ve emiilgator olarak farkli amaglar
icin  kullanilabilmektedir [6]-[8]. Recellerde jellestirici;
sekerlemelerde, iceceklerde, gida hidrokolloidlerinde ve siit
triinlerinde stabilizator; salata soslarinda ve dondurmada
emiilsifiye edici ajan, et {riinlerinde yag yerine gecen katki
maddesi, gida bilesenlerinin enkapstilasyonunda tasiyici olarak
da pektin kullanilmaktadir [9],[10]. Kanin kolesterol ve glikoz
diizeyini digtriicii, kanser o6nleyici, bagisiklik sistemini
gelistirici, ila¢ formiilasyonlarinda baglayici 6zellikleriyle ilag
ve tip alanlarinda da kullanimi s6z konusudur [7],[9],[11]-[14].
Pektinin sahip oldugu bazi egsiz 6zellikler; onun kullanim
alanlarini ¢esitlendirmekte ve ona olan talebi artirmaktadir.

Meyve sebze atiklarinin ham madde olarak kullanilmasiyla,
farkli ekstraksiyon teknikleri ve ekstraksiyon kosullarinda
pektin  ekstrakte edilebilmektedir = [15]-[19].  Farkh
fizikokimyasal 6zelliklere sahip pektinlerin kullanim alanlar
da farklillk gosterebilmektedir. Ekstrakte edilen pektin
verimleri ve o6zellikleri bir¢ok faktére baglidir. Ham madde
tiirdi, olgunluk derecesi, saklanma kosullari, ekstraksiyon
kosullari (kati-sivi orany, asit tiiri, pH, sicaklik) ve ekstraksiyon
yontemleri bu faktérlerden bazilaridir [2],[20].

Sicak asit ekstraksiyon (SAE) yontemi pektin ekstraksiyonunda
kullanilan en eski ve en yaygin kullanilan yontemdir. SAE’'nin
kullanilan ¢éziiciilerin ¢evreye zararh etkisi ve yliksek maliyet
gibi dezavantajlar1 vardir. Bu dezavantajlarin giderilmesi,

pektin veriminin arttirilmas1 ve dzelliklerinin iyilestirilmesi
amaciyla pektin  ekstraksiyonunda farkli  tekniklerin
gelistirilmesi 6nem arz etmektedir. Bu ydnteme alternatif
olarak; ultrasonik destekli [21], mikrodalga destekli [22],
enzimatik destekli [2] ve kritik alt1 su [23] ekstraksiyonu gibi
yontemlerle de calismalar yiiriitiilmektedir.

Protein, vitamin, karbonhidrat, lif ve mineral kaynag olan
baklagiller yaygin olarak tiiketilmektedir [24]. Baklagiller
ailesine ait olan barbunya fasulyesi, (Phaseolus vulgaris L
Var.Pinto) Fabaceae familyasina ait iliman iklim kosullarinda
yetisen sebze tiirlerinden biridir [25]. iklimsel kosullara gére
yilik olarak degisen barbunya fasulyesi tiretimi Tiirkiye
Istatistik Kurumu 2019 y1li verilerine gére 89860 tondur [26].
Barbunya fasulyesinin yenmeyen kismi olan kabuk kismi yas
bazda toplam kiitlenin yaklasik %47’sini olusturmaktadir.
Barbunya fasulyesi kabugu atiklarindan pektin
ekstraksiyonuna yonelik ¢alismalar simirhdir [27].

Bu c¢alismada, barbunya fasulyesi kabuklarindan pektinin
ekstraksiyonu ve karakterizasyonu gergeklestirilmistir. Su,
organik ve inorganik asitlerin c¢ozeltileri kullanilarak, farkl
yontemlerle, farkh sicakliklarda ve farkl siirelerde, pektin
ekstraksiyonlar1  gergeklestirilmistir.  Ekstrakte edilen
pektinlerin verimlerinin yaninda esterlesme derecesi (ED),
metoksil igerigi (Mi) ve galakturonik asit icerigi (GA) gibi bazi
fizikokimyasal 6zellikleri de belirlenmistir.

2 Materyal ve Yontem
2.1 Materyal

Ekstraksiyonlarda kullanilan barbunya fasulyesi kabuklari
yerel {lreticilerden temin edilmistir. Yabanci maddeler
ayiklandiktan sonra; kabuklar 5 giin siireyle oda sicakliginda
kurutulurak ekstraksiyonun hizh ve etkin sekilde
gerceklesmesi icin degirmende 6gitilmiigtir. Ogiitiillen
kabuklar etiivde 50 °C'de 36 sa. siireyle kurutularak
kullanilincaya kadar vakumlu plastik torbalarda buzdolabinda
tutulmustur.

Kimyasallardan asetik asit (AA, CH3COOH) Riedel-de Haen
(ABD), siilfiirik asit (H2S04) Isolab (Almanya), sitrik asit (CA,
CsHg07), hidroklorik asit (HCl) ve mutlak etil alkol (%99) Merck
(Almanya) firmalarindan temin edilmistir. Pektinlerin
karakterizasyonunda kullanilan ticari pektin Sigma Aldrich
(USA), 3-fenilfenol (C12H100), D-Galakturonik asit monohidrat
(CeéH1007H20), sodyum hidroksit (NaOH), sodyum tetraborat
(NazB407) ve sodyum Kkloriir (NaCl) Sigma Aldrich (ABD)
firmasindan temin edilmistir. Saflastirmada kullanilan etil alkol
(C2HsOH, %96) Apeks (Tirkiye) firmasindan ve ¢alismalar
sirasindaki saf su ihtiyaci TKA-Pacific-UP/UPW (Almanya)
marka cihazdan saglanmistir. Analitik tartimlarda SHIMADZU
ATX224R (Japonya) marka hassas terazi, santrifiijleme
isleminde ise Hermle Z 206 A (Almanya) marka cihaz
kullanilmigtir. Belli asamalarda Velp Scientifica (italya) marka
¢oklu manyetik karistiric1 ve Velp ZX3 marka vorteks cihazi
kullanilmistir.  Pektinlerin FTIR analizi Thermo Fisher
Scientific-Nicolet/iS50 (ABD), DSC analizi TA Instruments Q20
DSC (ABD) ve TGA analizi ise TA Instruments SDT Q600 (ABD)
markali cihazlarla gerceklestirilmistir.

2.2 Nem ve Kiil Yiizdelerinin Belirlenmesi

Kabuklarin ve elde edilen bazi pektinlerin nem ve kiil yiizdeleri
Resmi Analitik Kimyacilar Derneginin standartlastirilmis
yontemi uygulanarak belirlemistir [28].
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2.3  Ekstraksiyon Calismalari

Barbunya fasulyesi kabuklarindan pektin ekstraksiyonu; sicak
asit (SAE) ve ultrasonik destekli ekstraksiyon (UDE)
yontemleriyle gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon ¢ozeltisi
olarak saf su, organik (AA ve CA) ve inorganik asitlerin (H2S04
ve HCI) 0.1 N’lik ¢ozeltileri kullanilmistir. Ekstraksiyonlar; kati
sivi oran1 (SLR) 1/30 (g/mL) degerinde sabitken; iki farkl
sicaklikta (80 ve 90°C) ve dort fakl stirede (7.5, 15, 30 ve 90
dk.) gergeklestirilmistir.

SAE yonteminde kabuklar ve asit ¢ozeltileri cam reaktorlerde
bir araya getirilerek calkalamali su banyosuna yerlestirilir.
Ekstraksiyonlar 250 rpm karigtirma hizinda ve belirlenen
ekstraksiyon sartlarinda gergeklestirilir. Siizme islemiyle
ekstrakte edilmis kabuklar ve pektin iceren ¢dziicii ayrilir.
Ekstrakte pektinin jel formuna ge¢mesi icin siiziintiiye iki kati
hacminde teknik etil alkol eklenir. Jel formuna gecisin
tamamlanmasi i¢in karisim buzdolabinda 12 sa. bekletilir ve
pektin stizme islemi ile ¢6ziiciiden ayrilir. Teknik etil alkol ve
santrifiij cihazi kullanilarak ham pektindeki safsizliklar
yikamayla uzaklastirilir. Yikama isleminde; 50 mL’lik deney
tiiplerine paylastirilan jel formundaki pektinlerin {izerine
yaklasik 15 mL teknik etil alkol ilavesi yapilarak baget
yardimiyla karistirma yapilmis ve tiiplerdeki pektinler 12 dk.
siireyle 6000 rpm’de santrifiijlenmistir. Ham pektindeki
safsizliklarin tam olarak giderilmesi i¢in yikama ardisik sekilde
4 kez tekrarlanmistir. Safsizliklar giderilen pektinler petrilerde
oda sicakliginda kurutularak havanda égiitiiliir ve analizler i¢in
buzdolabinda vakumlu kaplarda muhafaza edilir.

UDE yo6nteminde 40 kHz frekans, 180 W ultrasonik gii¢ ve 150
W isitma giicii 6zelliklerindeki Weightlab WF-UD6 (Cin) marka
ultrasonik su banyosu kullanilmistir. Bu yontemde; kabuklar,
asit ¢ozeltileri ile payreks siselerde karistirilarak belirlenen
sartlarda ekstraksiyonlar gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon
sonrasinda pektinlere uygulanan islem basamaklar1 SAE
yonteminde verilenlerle bire bir aynidir.

Ekstrakte edilen pektin verimleri (1) numarali esitlikle
hesaplanir. Esitlikte PA ekstrakte edilen pektin agirhgini, HA
ise kullanilan barbunya kabugu agirligin1 gostermektedir.

PA (9)
HA (9)

% Verim = x 100 1)

2.4 Esterlesme Dereceleri (ED) ve Metoksil iceriklerinin
(Mi) Belirlenmesi

Metoksi gruplari; pektinin sudaki ¢6ziiniirliigline, jellesme
gicline ve agir metal iyonlarini sogurma kabiliyetine etki
etmektedir. Pektinlerin metoksi gruplarinin igerigi esterlesme
derecesi (ED) ile karakterize edilir. Esterlesme derecesi toplam
karboksil grup sayisi basina esterlenmis karboksil gruplarinin
sayisidir.  ED degerleri Bochek ve arkadaslarinin [29]
gelistirdigi potansiyometrik titrasyon yonteminde Kkigiik
degisiklikler yapilarak belirlenmistir. Erlende 200 mg pektin
birka¢ damla etil alkol ile 1slatildiktan sonra 20 mL saf su (40
°C’'de) eklenmis ve pektinin ¢dziinmesi icin ¢ozelti 2 sa. 200
rpm’de karistirilmistir. Birka¢ damla fenolftalein indikatdri
ilavesi sonrasinda ¢ozelti 0.1 N NaOH ile titre edilerek sarf
olunan NaOH'in hacmi S; olarak kaydedilmistir. Notralize olan
cozeltiye 10 mL 0.1 N NaOH eklenerek pektinin esterlesmis
karboksilik asit gruplarinin sabunlagmasi i¢in 2 sa.
karistirildiktan sonra 10 mL 0.1 N HCI ilave edilmistir. HCI'in
asirisl icin ¢ozeltiye birka¢ damla ayni indikatér damlatilarak
0.1 N NaOH ile ikinci titrasyon gergeklestirilmistir. Sarfedilen

NaOH c¢ozeltisinin  hacmi S, olarak kaydedilmis ve
titrasyonlarda sarfedilen NaOH hacimleri kullanilarak ED
degerleri esitlik (2) ile hesaplanmistir.

S2

0, =
IED = " x 100 (2)

1T
Ekstrakte pektinlerin metoksil icerigi ED degerleri yardimiyla

denklem (3) ile belirlenmistir. Denklemdeki 31 metoksilin, 176

ise uronik asidin bir biriminin molekdl agirhgidir.

ooy = ED X 31 x 100 5
" T 176 + (ED x 14) (3)

2.5 Galakturonik Asit iceriginin (GA) Belirlenmesi

GA igerigi Blumenkrantz ve Asboe-Hansen’nin [30] gelistirdigi
yontemde kiiciik degisiklikler yapilarak belirlenmistir. 200
pug/mL pektin iceren c¢oézeltiden 1 mL tiipe alinarak lizerine
0.0125 M sodyum tetra borat iceren 6 mL H2SO04 ilave
edilmigtir. Tipler su-buz banyosunda sogutulurarak
vortekslenmis ve reaksiyonun tamamlanmasi icin tiiplere 100
oC’'de 5 dk. siireyle 1sitma islemi uygulanmistir. Tiipler tekrar
su-buz banyosunda sogutularak %0.15’lik meta-hidroksidifenil
reaktifi iceren 9%0.5’lik NaOH c¢ozeltisinden 20 pL ilave
edilmigstir. Vortekslenmeyle homojen hale gelen ¢6zeltinin
absorbanslart 520 nm dalga boyunda spektrofotometrede
okunmustur. GA icerigi; absorbans degerleri ve GA
cozeltileriyle (0-250 pg/mL) olusturulan kalibrasyon
egrisinden belirlenmistir.

2.6  Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FTIR)

Pektinin yapisindaki fonksiyonel gruplar FTIR spektroskopisi
ile analiz edilmektedir. FTIR spektrumlari elmas ATR ydntemi
ile spektrofotometrede; 4 cm! ¢oziintirliikte ve 400 cm-1-4000
cm-! arasinda kaydedilir.

2.7 Termal Analiz

Termal analiz; maddenin fiziksel 6zelliginin, kontrollii bir
sicaklik programi uygulanarak ve sicakligin bir fonksiyonu
olarak olclldigii teknikleri kapsar. Sicakliga bagh olarak
kitledeki degisiklikler termo gravimetrik analizin (TGA)
temelini olusturur. [31]. Farkli ekstraksiyon c¢ozeltileriyle, 90
°C'de ve 90 dk’da elde edilen pektinlerin termal analizi,
Khatkar ve arkadaslarinin [32] yontemiyle gerceklestirilmistir.
TGA ile 1s1] kararlihgin belirlenmesi i¢in 12 mg pektin érnegi
kullanilmistir. 50 mL/dk. azot gaz1 akis hiz1 ve 10°C/dk. 1sitma
hiz1 sartlarinda 25-650 °C araliginda pektinlerin TGA 6l¢timleri
gerceklestirilmistir.

3 Deneysel Sonuclar ve Tartisma

3.1 Kabugun ve Elde Edilen Pektinlerin Nem-Kiil Yiizdeleri

Hammaddenin (Kabuk), TP'nin ve her iki ekstraksiyon
yontemiyle elde edilen bazi pektinlerin (90 dk., 80 ve 90 °C) ii¢
tekrarla belirlenen nem ve kiil igerikleri Tablo 1'de verilmistir.
Kabugun nem igerigi %7.93+0.47 iken kil icerigi ise
%4.93+0.35 degerlerindedir. Liu ve arkadaslar1 soya fasulyesi
kabugunun kiil igeriginin %5.13-4.01 arasinda nem igeriginin
ise %7.67-9.14 arasinda degistigini belirlemislerdir [33].
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Tablo 1. Barbunya fasulyesi kabugu, TP ve ekstrakte edilen
bazi pektinlerin nem ve kiil igerigi
Table 1. Moisture and ash contents of kidney bean hulls, CP and
some extracted pectins

% Nem % Kiil
Kabuk 7.93+0.47 4.93+0.35
TP 8.43+0.23 2.22+0.15
Asit Tipi Ekstrakte Edilen Pektinler (SAE-90 °C)
AA 10.44+0.48 7.35+0.37
CA 10.53+0.53 6.23+0.41
H2S04 9.75+0.21 7.92+0.12
HCl 10.41+0.58 3.47+0.22
H20 11.49+0.37 5.69+0.17
Asit Tipi Ekstrakte Edilen Pektinler (UDE-90 °C)
AA 11.28+0.44 4.20+0.28
CA 11.13+0.16 3.04+0.12
H2S04 10.41+0.31 5.66+0.36
HCl 11.35+0.12 2.58+0.11
H20 10.90+0.25 5.30+0.24
Asit Tipi Ekstrakte Edilen Pektinler (SAE-80 °C)
AA 11.24+0.35 6.09+0.46
CA 11.55+0.38 5.40+0.31
H2S04 10.24+0.19 6.75+0.53
HCl 11.66+0.45 2.93+0.18
H20 11.93+0.45 6.89+0.37
Asit Tipi Ekstrakte Edilen Pektinler (UDE-80 °C)
AA 11.87+0.55 5.63+0.28
CA 11.94+0.48 4.33+0.18
H2S04 9.80+0.59 6.04+0.38
HCl 11.98+0.63 3.12+0.12
H20 11.84+0.71 6.17+0.30

Siyah fasulye kabugu ile yapilan bir baska ¢alismada kabugun
ylzde nem icerigi %6.78 bulunurken yiizde kil icerigi ise 4.59
olarak bulunmustur [34] Barbunya fasulyesi kabugunun nem
ve kil icerikleri benzer ham maddelerin nem ve Kiil
icerikleriyle uyumludur.

SAE ile elde edilen pektinlerin nem icerikleri en yiiksek
%11.93+0.45 (H20-80°C) iken en diisik ise %9.75+0.21
(H2S04-90°C) degerlerindedir. UDE ile elde edilen pektinlerde
ise en yiiksek nem icerigi HCI (80°C) ile %11.98+0.63 en diisiik
nem icerigi ise H2S04 (80°C) ile %9.80+0.59 degerlerindedir.
Ticari pektin icin bu deger %8.43+0.23 olarak belirlenmistir.
Diisiik nem icerigi pektinin giivenli olarak depolanmasi ve
mikroorganizmalarin gelisiminin engellenmesi icin
gerekliyken, yiiksek nem ise mikrobiyal aktiviteye duyarl olan
pektinin degerini azaltmaktadir [34],[35].

Pektinlerin kil igerikleri SAE yonteminde %2.93+0.18 (HCI-
80°C)-%7.92+0.12 (H2S04-90°C) degerleri arasindadir. SAE ile
elde edilenlerle Kkarsilastirildiginda; UDE ile elde edilen
pektinlerin kiil igerikleri (%2.58+0.11 (HCI-900C)-%6.17+0.30
(H20-80°C)) daha diisiiktiir. Ticari pektinin kil icerigi ise
%2.22+0.15 ile en diisik degerdedir. Ham maddedeki
inorganik maddeler, ekstraksiyon ve saflastirma ydntemleri
pektinin kiil icerigini etkilemektedir. Pektinin saflik seviyesinin
gbstergesi olan Kkiil iceriginin Uluslararasi Pektin Ureticileri
Birligi (IPPA) standartlarina gore %10’dan diisiik olmasi
gerekmektedir. Pektinin gerekli olan saflik ve kalite
standartlarin1 karsilamasi onun giivenli sekilde gida katki
maddesi olarak kullanilabilmesi i¢cin 6nemlidir [36]. Kiil icerigi
belirlenen pektinler gerekli standartlar1 karsilamaktadir.
Karpuz kabugundan ekstrakte edilen pektinin nemi %8.42,
kiilii ise %5.10 degerlerindedir [37]. Koh ve digerleri SAE ile
elde ettikleri pektinlerin nem igerigini %9.98, kiil icerigini ise

%8.18, mikrodalga destekli yontemle ise pektinlerin nem
icerigini %5.26, kiil icerigini %7.48 olarak bulmuslardir [38].

3.2 Elde Edilen Pektin Verimleri

SAE ve UDE ile farkl ekstraksiyon ortamlarinda ve sartlarinda
gerceklestirilen 80 adet ekstraksiyonla elde edilen pektin
verimleri Sekil 1'de verilmistir. SAE ile en yliksek pektin verimi
%26.05 (H2504, 90 °C ve 90 dk.) iken, en diisiik ise %8.05 (H:20,
80 °C ve 7.5 dk.) olarak bulunmustur. SAE yonteminde 90 °C
sicaklikta 7.5 dakikalik ekstraksiyonlarda; 90 dk.’da elde edilen
pektin veriminin %58.45 (CA, 90 °C)-%68.89'u (H20, 90 °C)
elde edilmistir. Ayn1 degerler 80 °C’deki ekstraksiyonlar icin
%62.35 (CA, 80 °C)-%71.90 (AA, 80 °C) araligindadir. SAE ile
tiim pektin verimleri hesaba katildiginda 90 dk.’da elde edilen
pektin verimlerinin ortalama %66.55'i ekstraksiyonun ilk 7.5
dk.sinda elde edilmistir. Organik asitler ve su ortamlarinda 90
dk.’daki pektin verimleri karsilastirildiginda; 80 °C’'de %11.53
(H20)<%12.17 (AA)<%13.60 (CA) seklindeyken 90 °C
sicaklikta %12.45 (H20)<%13.50 (AA)<%15.62 (CA)
seklindedir. H2SO4 ve HCl ortamlar1 karsilastirildiginda ise
H2S04 ¢ozeltisi ile elde edilen pektin verimleri biraz daha
ylksektir.

UDE yontemi ile elde edilen pektin verimleri SAE ile elde
edilenlerden daha yiiksektir. UDE ile 90 dk.’da elde edilen
pektin verimlerinin %48.35 (H2S04, 90 °C)-65.68 (H20, 80 °C)
oranlar1 ekstraksiyonun ilk 7.5 dakikasinda elde edilmistir.
UDE ile elde edilen tiim verimler hesaba katildiginda 90 dk’da
verimlerin ortalama %56.59'u ilk 7.5 dk.’da elde edilmistir. Bu
deger SAE’'nun ayni degeriyle karsilastirildiginda yaklasik %10
daha disiiktiir. 7.5 dk/lik ekstraksiyon stiresi dikkate
alindiginda SAE ile ekstraksiyon daha hizhidir.

—+—AA ——HCl \
——CA =150, —e—CA —+—-NS0,
0,0 S "o

—+—AA =01 B

0

,.

Verim (%)
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(A == HS0, o-CA —o-HS0,
no : "o
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Verim (%)

0
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Sekil 1. SAE ve UDE ile elde edilen pektin verimleri: A: SAE-80
°C, B: SAE-90 °C, C: UDE-80 °C, D: UDE 90 °C
Figure 1. Pectin yields obtained by HAE and UAE: A: HAE-80 °C,
B: HAE-90 °C, C: UAE-80 °C, D: UAE 90 °C

Yiiksek sicakliklar pektinin ve pektik bilesenlerin bitki
hiicrelerinden parcalanarak ayrilmasi ve ¢6ziinmesi sebebiyle
verimi artirirken, diisiik sicakliklar ise protopektin gibi
pektinin ¢6ziinmeyen formunun yetersiz oranda hidroliz
olmasi sebebiyle pektin verimlerini digiirebilir [16],[39],[40].
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Her iki yontemde de sicakligin 80°C'den 90 °Cye
ylkseltilmesiyle daha ytiksek pektin verimleri elde edilmistir.
Literatiirde kakao, mango ve bakla kabuklarindan pektin
ekstraksiyonunda sicakligin ytkseltilmesiyle daha yiiksek
pektin verimlerinin elde edildigi bildirilmistir [41],[43].

SAE ve UDE yontemlerinde artan ekstraksiyon siiresiyle pektin
verimleri artmistir. Uziim posasindan UDE ile pektin eldesinde
75 oC’de siire 20 dk.’dan 60 dk.'ya ¢ikarildiginda pektin verimi
%16’dan %28’e ylikselmis ve 55 oC’'nin altindaki sicakliklarda
artan siireyle verimdeki artis daha disiik kalmistir [21].
Carkifelek meyvesi kabugundan pektin eldesinde verim 30
dk.’da %5.59'dan 60 dk.’da %9.06’ya, ayn1 ham madde ile bir
baska calismada ise 10 dk’da %7.48 olan pektin verimi 60
dk’da %10.90 degerine cikmistir [44],[45]. Jafari ve arkadaslar1
90 dk'yva kadar ekstraksiyon siiresinde ham maddeden
cOzeltiye pektin kiitle transferinin artmasiyla verimin arttigini
bu siirenin asilmasiyla verimlerde goriilen azalmanin ise
pektinin glikozit ve ester baglarini yok eden asit etkisinden
kaynaklanabilecegini rapor etmislerdir [46].

Pektin verimine ortamin pH'1 ve kullanilan asit tiirii de ¢ok fazla
etki etmektedir. Gergeklestirilen ekstraksiyonlarda ortamin
pH'1nin daha diisiik olmasindan dolay1 inorganik asitlerle
(pHuci:1.06, pHuzs04:1.35, pHca:2.35, pHaa:2.94 ve pHuz20:5.40)
daha yiiksek pektin verimleri elde edilmistir. Uziim posasindan
pektin eldesinde en diisiik pH’da en yiiksek verim (pH:3-%6.14,
pH:2-%7.56 ve pH:2-%12.43) gerceklesmistir [47]. Yapo ve
arkadaslari seker pancari posasindan pektin ekstraksiyonunda
pH 1.5'teki verimlerin pH 2.0'dekilerden daha yiiksek oldugunu
ve pH'In diismesinin veya asit kuvvetinin artmasinin verimi
ytkselttigini rapor etmislerdir [48]. Muz kabugundan ve limon
kabugundan pektin ekstraksiyonu ¢alismalarinda organik asit
ile karsilastirildiginda inorganik asit ¢ozeltileri ile daha yiiksek
pektin verimleri elde etmislerdir [49],[50]. Inorganik asit
kullaniminin bitkisel materyalin hiicre duvarinmi parcalayarak
yapisinda bulunan pektinin daha fazla salinmasina neden
olmasi daha yiiksek verimlerin sebebi olabilir. Organik asitler
kendi aralarinda karsilastirildiginda ise organik asidin
yapisindaki karboksil gruplarinin artmasi pektin verimlerinde
diistise sebep olabilir [51]. Pektin ekstraksiyonu i¢in yapilan
bazi ¢alismalarda pH 1.75-2.00 araliginda en yiiksek verimin
elde edildigi rapor edilmistir. Buna sebep olarak da bu pH
araliklarinda ¢ok miktarda hidrojen iyonunu varliginin pektin
molekiilleri ve hiicre duvari arasindaki glikozidik baglarini
kirarak  polisakkaritin  hidrolizini  tetiklemesi  olarak
gosterilmektedir [27],[35],[52],[53].

Gak meyvesi posasindan pektinin ekstraksiyonu i¢in UDE ve
SAE ile yiiriitilen ¢alismada UDE ile pektin veriminin (%53.8)
SAE ile ekstrakte edilen pektin veriminden (%42.97) daha
ylksek oldugu rapor edilmistir [54]. UDE ve SAE ile greyfurt
kabugundan pektin ekstraksiyonunda; UDE ile (66.7 °C ve 56
dk.) %27.3 verim elde edilirken SAE (90 dk. ve 80 °C) ile
%23.50 verim elde edilmistir [55]. Elde edilen pektin
verimlerinin ekstraksiyon yontem ve sartlarina bagl olarak
degisimi literatiirdeki ¢alismalarin sonuglariyla uyumludur.

3.3 Esterlesme Derecesi (ED) ve Metoksil igerigi (Mi)

Esterlesme derecesi (ED) pektinin endiistriyel uygulama
alanlarinin belirlenmesinde 6nemli 6zelliklerinden biridir. ED
pektinin yapisindaki esterlesmis karboksil gruplarinin toplam
karboksil gruplarina oranidir ve pektinler esterlesme
derecelerine gore ED<%50 ise diisiik esterli pektin (DEP) ve
ED=%50 yiiksek esterli pektin (YEP) olarak simiflandirilir [56].

Elde edilen pektinlerin ve ticari pektinin (TP) esterlesme
dereceleri Tablo 2’'de verilmistir.

Tablo 2. SAE ve UDE ile elde edilen pektinlerin ED degerleri
Table 2. DE values of pectins obtained by HAE and UAE

t (dk.) | 75 15 30 90
TP 83.07
Asit Tipi | T (°C) ED (%)-SAE
AA 75.10 7385 70.64 67.72
CA 7425 7340 7118 6250
H,SO, 20 61.84 6046 58.28 5278
HCI 66.18 6658 6393  51.25
H,0 80.46 7851 7843 7713
AA 80.23 7851 7535  70.53
CA 7831 7554 7483 64.71
H,SO, 80 66.36  64.08 6154 5851
HCI 69.40 6748 66.11  60.90
H,0 80.81 7847 8231 8250
Asit Tipi | T (C) ED (%)-UDE
AA 80.43 7635 7200 68.82
CA 7866 76,57 7435 70.73
H,SO, 90 68.75 6000 57.14 50.25
HCl 7058 66.23 64.28 56.11
H,0 7500 7750 8171 82.88
AA 7861 7471 7233  66.47
CA 7473 7242 7083 68.75
H,SO, 80 66.66 6470 6265 51.94
HCl 6552 64.28 60.66 53.82
H,0 80.50 80.93 81.80 81.89

Ekstrakte edilen pektinlerin ED degerleri, %83.07 olan ticari
pektinin ED degerinden disiiktiir. Ekstrakte edilen pektinler;
ED degerleri baz alinarak yapilan siniflandirmaya goére YEP
siifindadir. SAE ile pektinlerin ED degerleri %51.25-%82.50
araligindayken, UDE ile pektinlerin ED’leri %50.25-%82.88
araligindadir. Organik asitler ve su ile ekstrakte edilen
pektinlerin ED’leri daha yiiksektir. SAE ile AA ve CA ortaminda
(90 °C, 7.5 dk.) ED degerleri sirasiyla %75.10 ve %74.25 iken
ayni sartlarda HCl ve H2SOs ile ekstrakte edilen pektinlerin
ED’leri %66.18 ve %61.84 degerlerindedir. UDE ile AA ve CA
ortaminda (90 °C, 90 dk.) ED’leri sirasiyla %68.82 ve %70.73
iken, ayni sartlarda HCl ve H2SOs4 ile ekstrakte edilen pektinler
icin ED’leri sirasiyla %56.11 ve %50.25 degerlerindedir.
Ekstraksiyon stiresindeki artis genellikle ED’de diisiise yol
acmistir. SAE ile AA ortaminda 90 °C’'de 7.5 dk.’daki pektinlerin
ED %75.10 iken, siire 90 dk.'ya ¢ikarildiginda %67.72'ye, ayni
sartlarda ve zaman aralifinda HCI ile ekstraksiyonunda ise
pektinlerin ED’leri %66.18’den %51.25’e diismiistiir. UDE ile
80 oC sicaklikta CA ile 7.5 dk.'da ekstrakte edilen pektinin ED’si
%74.73 iken 90 dk’da %68.75’e, ayni sartlarda H2S04 ile bu
stire artisinda %66.66’dan %51.94’e diismiistiir.

Duryan meyvesi kabugundan pektin ekstraksiyonunda
sicakliktaki ytikselmenin ve stiredeki kisalmanin elde edilen
pektinlerin ED’lerini yiikselttigi belirtilmistir. Calismada;
yiksek sicaklik-kisa siire, yliksek pH-diisiik sicaklik, yiiksek
pH-kisa siire gibi kombinasyonlarin bu g¢alismada bulunan
sonuglarda oldugu gibi ED degerini artirdig1 da rapor edilmistir
[57]. Kakao kabugundan pektin ekstraksiyonunda sicakligin 50
°C'den 95 °C'ye yiikseltilmesiyle daha ytliksek ED’li pektinlerin
ekstrakte edildigi ve suyla ekstrakte edilen pektinlerin HCl ile
ekstrakte edilenlerden daha yiiksek ED degerlerine sahip
oldugu belirtilmistir [41]. Muz, limon ve ¢arkifelek
kabuklarindan pektin ekstrakte edilen ¢alismalarda organik
asitlerle ekstrakte edilen pektinler, inorganik asitlerle elde
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edilenlere gore daha yiiksek ED degerlerine sahiptirler
[49],[50],[58]. inorganik ve organik asitlerle gerceklestirilen
ekstraksiyon kosullarinda ortamlarin pH’lar1 ayni oldugunda
ED degerleri birbirine yakin degerlerdedir [59]. Carkifelek
meyvesi kabugundan pektin ekstraksiyonunda pH 1.0’den
2.0’ye ciktiginda ED degeri %30.88’den %82.98’e yiikselmis ve
sire 10 dk’dan 60 dk’'ya ciktiginda ise ED %92.76’dan
%86.75’e diismiistiir [45]. Inorganik asitlerle ED’deki diisiisler;
yiuksek sicaklik, uzun siire ve disik pH kosullarinin
poligalakturonik  asit  zincirlerindeki deesterifikasyonu
artirmasindan ve daha gilicli asit kosullarinin hidrolizi
desteklemesinden kaynaklaniyor olabilir [45],[46], [49]. Ejder
meyvesinden UDE ile pektin eldesinde; AA ile ED 30 dk.’da
%70.9'dan 90 dk."da %83.7’ye, HCl ile 90 dk.’"da %63.6’dan ayni
siirede AA ile %85.1’e yiikselmistir [60]. Domates atiklarindan
UDE ile pektin eldesinde 15 dk.’da pektinin ED’si %82.44 iken
90 dk.’da %76.92’ye diismiistiir [9].

Pektinlerin sertlesme siiresini, jel olusturma yetenegini, jel
mukavemetini, ¢ozeltilerinin fonksiyonel 6zelliklerini, metalik
iyonlara duyarhligin1 kontrol etmede metoksil icerigi (Mi)
onemlidir. Metillenmis D-galakturonik asit gruplarinin toplam
D-galakturonik asit gruplarina orami Mi olarak tanimlanir [61].
Pektinlerin metil esterlesme derecesi %14 metoksil esdegerine
ulagabilir bu da YEP icin %50 ila %80 arasindaki ED’leri
anlamina gelirken, %50'nin altindaki ED’sine karsilik gelen
%7'nin altinda metoksil igerigine sahip pektinler ise DEP olarak
da smiflandirilabilir [62]. Elde edilen pektinlerin ve TP'nin
metoksil igerikleri (Mi) Tablo 3’te verilmistir.

Tablo 3. SAE ve UDE ile elde edilen pektinlerin Mi degerleri
Table 3. MeO values of pectins obtained by HAE and UAE

t (dk.) | 75 15 30 90
TP 13.72

Asit Tipi | T (°C) Mi(%)-SAE

AA 1248 1229  11.78 11.32
CA 1235 1222 1187 10.49
H,SO, 90 10.38  10.16 9.81 8.92
HCI 11.07 1114  10.72 8.67
H,0 13.32  13.02  13.00 12.80
AA 1328 13.02 1252 11.76
CA 1298 1255 1244 10.84
H2504 80 11.10 10.74  10.33 9.85
HCI 1158 1128  11.06 10.23
H20 13.37 1301 1361 13.64
Asit Tipi | T (°C) M (%)-UDE

AA 1331 1268  11.99 11.49
CA 13.04 1271  12.36 11.79
H,SO, 90 11.48  10.09 9.63 8.51
HCI 11.77 1108  10.77 9.46
H,O 1247 1286 1351 13.70
AA 13.03 1242  12.05 11.12
CA 1242 1206 1181 11.48
H,S0, 80 11.15 10.84 1051 8.79
HClI 1097 1077  10.19 9.09
H,0 1333 1339 1353 13.54

Pektinlerin Ml’leri ED degerleri ile belirlendiginden; bu
degerdeki degisimler ED degisimleri ile paraleldir. SAE ile
ekstrakte edilen pektinlerde en yiiksek Mi %13.64, en diisiik ise
%8.67 degerlerindedir. UDE ile ekstrakte edilen pektinlerde ise
en yiiksek Ml %13.70, en diisiik Mi %8.51 degerlerindedir. ED
degerlerinde oldugu gibi artan ekstraksiyon siiresi Mi'lerinde
de distislere yol agmistir. Genellikle ayni ekstraksiyon

sartlarinda organik asitler ile elde edilen pektinlerin Mi'leri
daha yiiksektir.

3.4 Galakturonik Asit icerigi (GA)

GA igerigi meyve ve sebzelerin hiicre duvarlarinda biytk
miktarda bulunan pektik polisakkarit ramnogalakturonan’in
o6nemli bir bilesenidir ve iironik asit olarak da bilinir. Pektinin
kimyasal yapist  D-galakturonik  asit  birimlerinden
olusmaktadir ve D-galakturonik asit icerigi yiiksekse pektinin
jel olusturma yetenegi de yiiksektir [45]. Tablo 4’te elde edilen
pektinlerin GA igerigi verilmektedir.

SAE ile organik ve inorganik asitler kullamilarak ekstrakte
edilen pektinlerin GA’leri yiikselen sicaklikla artmaktadir. CA
ile 7.5 dk'da; 80 °C’de %53.51 olan GA, 90 °C sicaklikta
%60.70’e, H2SO4 ile 90 dk'da ise ayni sicaklik artisinda
%65.88’'den %69.48’e yiikselmistir. SAE ile inorganik asitlerle
elde edilen pektinler genellikle yiiksek GA degerlerine
sahiptirler. SAE ile pektinlerin GA’lar1 artan siireyle
ylkselmektedir. Patates kabuklarindan SAE ile ekstrakte edilen
pektinlerde; 95 °C, 120 dk. ve pH 1.0’de GA en yiiksek %36.37
olarak bulunurken; 65 °C, 40 dk. ve pH 3.0’de GA en diistik
%14.45 olarak belirlenmistir [63].

Tablo 4. SAE ve UDE ile elde edilen pektinlerin GA igerigi
Table 4. GA contents of pectins obtained by HAE and UAE

t (dk.) | 75 15 30 90
TP 76.68

Asit Tipi | T (°C) GA (%)-SAE

AA 55.00  56.13  60.71 65.01
CA 60.70 6231  65.15 67.01
H,SO, 90 57.80  60.40  66.17 69.48
HCl 59.13 6122 6848 72.21
H,0 4652 5483  56.88 49.35
AA 5227 5592  58.08 62.55
CA 5351  56.04  59.88 65.41
H,S0, 80 5422 5762  60.75 65.88
HCl 5868  60.13  62.82 69.35
H,0 4857 4772  46.83 49.88
Asit Tipi | T (°C) GA (%)-UDE

AA 55.68 4535  44.28 42.88
CA 56.68 4881  48.28 45.11
H,SO,4 90 53.08 4868 4521 4361
HCl 6255 5975  57.21 47.48
H,0 4241 3828  36.61 35.61
AA 60.28 5868  57.75 55.48
CA 7201 7108  66.22 57.08
H,SO, 80 57.48  56.61  53.75 51.48
HCl 68.01  67.48  66.95 63.61
H,0 4222 4082 4055 38.63

Uziim posasindan pektin  ekstraksiyonunda  pektinin
6zelliklerine sartlarin etkisi Spinei ve Oroian tarafindan
arastirilmistir. Pektinlerin GA’lar1 H2S04 i¢in %31.45, HNOs icin
%38.95 ve CA icin %52.01 ve pH 1.0, 2.0 ve 3.0 icin pektinin
GA’larinin sirasiyla %39.40, %61.67 ve %45.57 oldugunu
belirlemislerdir. Ayni ¢calismada GA’lar 60, 120 ve 180 dk. icin
sirastyla %33.69, %39.04 ve 46.98, ve 70°C'de %39.16, 80°C’de
%51.14 ve 90 °C ise %62.21 olarak bulunmustur [47]. Seker
pancart posasindan pektin ekstraksiyonunda H2SO4 ile
ekstrakte pektinlerin CA ile karsilastirildiginda GA’lar1 daha
yuksektir [64]. Kakao kabuklarindan ve elma posasindan
pektin ekstraksiyonunda sicakligin yiikseltilmesi GA’larn
yukseltmistir [41],[65]. SAE ile GA igeriginin; yiiksek
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sicakliklar, uzun siireler ve disik pHlarda artmasi
ramnogalakturonik  boélgelerde  bulunan pektin  nétr
sekerlerinin hidrolizinin bir sonucu olabilir [48]. SAE ile elde
edilenlerin tersine, UDE ile pektinlerin GA igerikleri sicakligin
diismesiyle yiikselmistir. 90°C’de CA ile ekstrakte edilen
pektinin GA’i %56.68 iken 80 °C’de %72.01’e yiikselmistir. HCI
ile 7.5 dk.’da 90 °C'de pektinin %62.55 olan GA degeri, 80 °C’de
%68.01’e yiikselmistir. Pektinlerin GA degerleri artan siireyle
diisiisler gostermistir. Ekstraksiyon siiresi 7.5 dk.’dan 90 dk.’ya
cikarildiginda AA ile pektinin GA’s1 %55.68'den %42.88’e
diismiistiir. H2S04 ile 80 °C’de; 7.5 dk.’da pektinin %57.48 olan
GA degeri, stire 90 dk.'ya ¢ikarildiginda pektinin GA’s1 %51.48’e
diismiistiir. Kirmizi1 ejderha meyvesi atiklarindan UDE ile
pektin eldesinde; HCI ile artan siireyle GA artmis, AA ile ise
artan siire pektinin GA’sin1 degistirmemistir [60]. UDE ile
carkifelek meyvesi kabugundan pektin eldesinde sicaklik 45
oC'den 85 °Cye cikarildiginda pektinin GA’s1 %74.18’den
%66.65’e diismiistiir [45]. Domates atiklarindan UDE ile pektin
ekstraksiyonunda siire 15 dk.’dan 90 dk.'ya ¢iktiginda pektinin
GA’s1 %37.55'den %31.36’ya diismiistiir. 80 °C sicaklikta 15
dk’da GA %32.99'dan siire 90 dk.'ya ciktifinda %26.96'ya
diismiistar [9].

Mango kabuklarindan SAE ve UDE ile 80 °C'de pektinlerin
GA’lar1 20 °C'de elde edilenlere kiyasla daha yiiksektir [66].
Literatiirde UDE’da ultra sonikasyonun kavitasyon etkisinin
daha hizh ekstraksiyona neden oldugu ve biyoaktif bilesiklerin
kalitelerinin bozulmadan ekstraksiyonu icin siirenin kisa
tutulmasi gerektigi belirtilmistir. Stire artisinin daha disiik
GA’li pektinlerin ekstrakte edilmesine neden olacagi icin 15-30
dk’lik ekstraksiyon sliresinin yeterli olabilecegi rapor
edilmistir [9],[66],[67]. Ekstrakte edilen pektinlerin GA
degerlerleri ticari pektininkine (GA degeri %76.68) kiyasla
diisiik kalmistir. Birlesmis Milletler Gida ve Tarim Orgiitii ticari
pektinin GA igeriginin en az %65 olmasi gerektigini tavsiye
etmektedir [68]. Ekstrakte pektinlerin bazilari bu sinir1asarken
¢ogunun GA degeri bu sinirin altinda kalmaktadir.

3.5 FTIR Analizi

Farkli ekstraksiyon ortamlarinda, 90 dk. ve 90 oC'deki
ekstraksiyon sartlarinda her iki ekstraksiyon yontemiyle
ekstrakte edilen pektinlerin FTIR spektrumlar1 Sekil 2’'de
verilmistir. FTIR spektrumlar1 ekstrakte edilen pektinlerin
yapisindaki fonksiyonel gruplarin belirlenmesine olanak
saglamistir. FTIR spektrumlarinda 3450-3300 cm-! arasindaki
karakteristik genis bant pektinin yapisinda ve fenollerde
bulunan hidroksil grubunun -OH gerilmesinden kaynaklanir
[16]. 2950-2920 cm! arasindaki absorpsiyon bandi alkil
gruplarinin C-H gerilme titresimini isaret etmektedir [69].

1600-1800 cm! arasindaki bolge pektin tiirlerini kiyaslamak
icin yapisal bilgiler sagladigindan 6zel bir dneme sahiptir [70].
1590-1650 cm?! ve 1730-1750 cm! arasindaki karbonil
absorpsiyon bantlari sira ile serbest (-COO-) ve esterlesmis (-
COOR) karboksil gruplarini isaret etmektedir [71]. 800-1200
cm-! arasindaki bantlar parmak izi bolgesidir [46]. 1100-1200
cm! arasindaki bantlar pektin molekiiliindeki eter (R-O-R) ve
halkali yapidaki C-C baglarinin etkisi ile meydana gelmektedir
[72]. 1000-1150 cm-! arasindaki absorpsiyon bandi C-OH yan
gruplarinin ve C-0-C glikozidik baginin germe titresimine denk
gelmektedir [70].

Ekstrakte pektinlerin ve ticari pektinin FTIR spektrumlari
birbirine olduk¢a benzerdir ve hemen hemen aym dalga
boylarinda pikler vermistir. FTIR spektrumlarinin bu benzerligi

ekstrakte edilen maddelerin pektin yapisinda oldugunu
dogrulamaktadir.
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Sekil 2. Farkl ekstraksiyon ortamlarinda ekstrakte edilen
pektinlerin FTIR spektrumlar1 (A) SAE, (B) UDE
Figure 2. FTIR spectra of pectins extracted in different
extraction media:( A) HAE, (B) UAE

3.6 Termal Analiz

Pektinlerin sicakliga bagli olarak meydana gelen Kkiitle
azalmalarini belirlemek amaciyla gerceklestirilen termal analiz
sonuglar1 Sekil 3’te verilmistir. Sekilden de goriilecegi gibi
termal analizi yapilan pektinlerin termogravimetrik egrileri
birbirine oldukca benzerdir ve {i¢ ana bdlgesi (50-190 °C, 190-
400 oC ve 400-650 °C) goriilmektedir.
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Sekil 3: Farkli ekstraksiyon ortamlarinda ekstrakte edilen
pektinlerin TGA analizi (A) SAE (B) UDE

Figure 3. TGA analysis of pectins extracted in different
extraction media (A) HAE (B) UAE

Ilk bélgede artan sicaklikla pektindeki serbest ve absorbe olan
suyun buharlagsmasindan dolay1 hafif bir kiitle kayb:
goriilmektedir [73]. UDE ile ekstrakte edilen pektinlerin kiitle
kayb1 bu boélgede SAE ile ekstrakte edilen pektinlerelere goére
biraz daha yiiksektir. Bu bolgede ekstrakte edilen pektinlerde
en yiiksek kiitle kayb1 %16.5 degerindeyken, ticari pektinde bu
deger yaklasik %16.0 degerindedir. Panwar ve digerleri de bu
bolgede ekstrakte ettikleri pektinin kiitle kaybinin ticari
pektininkinden daha diisiik oldugunu tespit etmislerdir [74].

ikinci bdlge; polisakkarit zincirlerinin pirolitik ayrismasi ve
hidrojen baglarinin parg¢alanmasi sonucu biiytik miktarda kiitle
kaybina isaret eder. Ekstrakte edilen pektinlerde bu bolgede en
fazla kiitle kaybi %52-55 olarak gozlemlenmistir. Ticari
pektinde bu bdlgedeki kiitle kayb1 %52 olarak tespit edilmistir.
Bu bolgedeki siireg; galakturonik asit zincirlerinin termal
bozunmaya basladigi, ardindan dekarboksillenmis asit yan
grubunun ve halkadaki karbonlarin farkll gaz diriinlerini
olusturmasi ve bununla beraber kati komiir olusumu olarak
aciklanabilir [74],[75],[76]. Ugiincii bélgede ise komiiriin
termal olarak ayrismasi nedeni ile kiiciik bir kiitle kaybi
olmaktadir [66]. Bu bolgede ekstrakte edilen pektinlerin en
fazla kiitle kayb1 %10 olarak gézlemlenmistir. Ticari pektinde
ise bu bolgedeki kiitle kaybi yaklasik %9 olarak tespit
edilmistir. Sonu¢ olarak en yiiksek kiitle kayb1 SAE ile su
ortaminda ekstrakte edilen pektinde %77, UDE ile CA
ortaminda ekstrakte edilen pektinde %76 ve ticari pektinde
%74 degerindedir. Ekstrakte edilen pektinlerin termal
kararlilig ticari pektinle benzerdir.

3 Sonuglar

Barbunya fasulyesi kabuklarimin pektin eldesinde kullanilmasi
amaciyla SAE ve UDE yontemleriyle farkli kosullarda
ekstraksiyonlar gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon sartlarindan
ekstraksiyon c¢oziiciisli, sicaklik ve siire degistirilerek bu
degisikliklerin pektin verimine ve o6zelliklerine etkileri
arastirllmistir. Bazi ekstrakte edilen pektinler i¢in alinan FTIR
spektrumlarinin ticari pektinin spektrumlariyla olan benzerligi
ekstrakte edilen maddenin pektin yapisinda oldugunu
dogrulamistir. UDE yonteminin kullanimi, inorganik asit
¢ozeltilerinin ekstraksiyon ¢dziiciisii olarak kullanilmasi,
sicakligin yiikseltilmesi ve ekstraksiyon siiresinin uzamasi
ekstrakte edilen pektin verimlerini ytikseltmistir. Ekstraksiyon
sonucu elde edilen pektinler yiiksek esterli pektin sinifina
girmektedir. Ekstrakte edilen pektinlerin metoksil igeriklerinin
ekstraksiyon  sartlarina gore  degisimleri esterlesme
derecelerinin degisimiyle paraleldir. Sonraki ¢alismalarda ayni
veya benzeri ham maddeler ile mikrodalga destekli
ekstraksiyon gibi farkli yontemlerle gerceklestirilecek
ekstraksiyonlar ve ileri karakterizasyonlar icin yapilan
calismalardan elde edilen sonuglar yol gosterici olabilir.

4 Conclusions

In order to obtain pectin from kidney bean husks, extractions
were carried out using SAE and UDE methods under different
conditions. The effects of different extraction solutions,
extraction methods, temperature and time on the yield and
properties of pectin were investigated. The similar vibration
bands of extracted pectin samples with commercial pectin
samples from the FTIR spectra results confirmed the structure
of pectin for the extracted products. Utilization of UDE method,
the use of inorganic acid solutions as extraction medium,
increasing extraction temperature and longer extraction time
increased the extracted pectin yields. Obtained pectins are in
the class of high ester pectin. The changes in the methoxyl
contents of the extracted pectins according to the extraction
conditions are directly proportional to the changes in the
esterification degrees. In the future studies, different extraction
methods such as microwave-assisted extraction with the same
or similar raw materials and advanced characterization
techniques to the extracted pectin samples should be carried
out.
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