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In this study, pectin was obtained from dried grapefruit peels by microwave assisted extraction and
the extraction conditions were optimized for pectin yield. Response surface method was used for the
optimization and optimum extraction conditions were determined as 30 ml/g solvent solid ratio, 90 s
and pH 1. The yield of pectin extracted at these conditions was found to be 20.93% and the properties
of the extracted pectin were compared to pectin obtained by conventional extraction. FT-IR analysis
was performed for both pectins. Pectin obtained by microwave assisted extraction was compared with
pectin obtained by the conventional method and their structures were found to be similar to each
others. It was determined that the pectin obtained had high degree of esterification.
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Greyfurt Kabuklarindan Mikrodalga Destekli Pektin Ekstraksiyonu ve
Ekstraksiyon Kosullarinin Optimizasyonu
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Bu ¢alismada kurutulmus greyfurt kabuklarindan mikrodalga destekli ekstraksiyon ile pektin elde
edilmig ve ekstraksiyon kosullari pektin verimi ig¢in optimize edilmistir. Optimizasyon i¢in yanit
yiizey yontemi kullanilmig ve optimum ekstraksiyon kosullar1 30 ml/g, solvent kati oran1 90 s ve pH
1 olarak belirlenmistir. Bu kosullarda gergeklestrilen ekstraksiyonda verim %20,93 olarak bulunmusg
olup, elde edilen pektinin Ozellikleri klasik yontemle elde edilen pektinle karsilastirilmigtir.
Pektinlerde FT-IR analizi yapilmig, mikrodalga destekli ekstraksiyon ile elde edilen pektin, klasik
yontemle elde edilen pektin ile karsilastirilmis ve yapilari benzer bulunmustur. Elde edilen pektinin
yiiksek esterlesme derecesine sahip oldugu tespit edilmistir.
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Giris

Pektin, bitkisel dokularin hiicre duvarlar1 ve hiicreler
arast bolgelerde dogal olarak bulunan yapisal bir
heteropolisakkarittir. Farkli oranda metil ya da asetil
gruplart ile esterlesmis, a-1.4-glikozidik baglarla
birbirlerine bagli galakturonik asit ana zincirinden ve bu
zincire a-1,2-glikozidik baglarla daginik bir sekilde bagh
ramnoz molekiillerinden olusmaktadir (Yuliarti, 2011,
Fidalgo ve ark., 2016).

Pektinler; galakturonik asit zincirinde bulunan karboksil
gruplarmim metil gruplar ile esterlesme derecelerine gore
seker ve asit ile jel meydana getirme 6zelligine sahip olup
(Arslan, 1994), esterlesme derecesine gore yiiksek ve diisiik
metoksilli pektin olmak iizere ikiye ayrilir. Pektinin
esterlesme derecesi bitkinin ¢esidine ve meyvenin olgunlagsma
stiresine gore cesitlilik gostermektedir (Cemeroglu, 2004;
Guillotin, 2005; Yuliarti, 2011).

Pektin, bitkisel dokularin ¢ogunda bulunur; fakat
tretime degecek miktarda tiim bitkilerde bulunmaz.
Bitkilerin bazilarinda ise pektin yeterli diizeyde bulunsa da,
tiretilen pektin nitelikleri her alanda kullanilmaya elverigli
olmayabilir. Bu 6zellikler g6z oniine alindiginda, en 6nemli
pektin hammaddeleri meyve suyu isletme artiklarindan elde
edilen elma posas1 ve turunggil kabuklari ile aygicegi tablasi
ve seker pancari kiispesidir (Yildirim, 2013).

Hammaddesi ne olursa olsun, pektinin temel iiretim
adimlari; pektinin ¢oziiniir hale getirilirek ekstraksiyonu,
ekstrakta elde edilen pektinin alkol ile c¢oktiiriilmesi,
yikanmast ve kurutulmasindan olusur (Yildirim, 2013).
Pektinin, hammaddeden sicaklik ve asitin etkisiyle ¢oziiniir
hale getirilerek ekstrakte edilmesi olarak bilinen klasik
ekstraksiyon (KE) giiniimiizde en yaygin olarak kullanilan
yontemdir (Guo ve ark., 2012). Bununla beraber, bu
yontemde kullanilan yiiksek sicaklik ve uzun siire
nedeniyle hem yiiksek enerji girdisine ihtiya¢ duymakta,
hem de pektinin depolimerizazyonuna, verim ve kalitede
de azalmaya neden olabilmekte, ayrica kullanilan asite ve
miktarma bagimli olarak ¢evresel problemleri de
beraberinde getirmektedir. Bu nedenle daha diisiik
sicakliklarda, daha kisa siirede ve yiiksek verim ve kalitete
pektin izolasyonu saglayacak yontemler (mikrodalga,
ultrasonik, sub-kritik su ve enzimatik ekstraksiyon gibi)
gelistirilmeye ¢alisilmaktadir (Min ve ark., 2011).

Mikrodalga ile  ekstraksiyon yaygmn  olarak
kullanilmaya baslanan ve arastirmalarinda yogunlastigi,
ayni zamanda diger yontemlere gore daha az ¢oziicli
gerektirmesi, ekstraksiyon siiresinin kisaltmasi, diigiik
enerji gereksinimi gibi avantajlari olan bir yontemdir
(Cellat, 2011). Mikrodalga destekli ekstraksiyon (MDE)
ile pektinin izolasyonunda mikrodalga enerjisi ile hiicre
duvarinin gevsemesi hizla artmakta, solventin bitki
matriksine penetrasyonu artmakta ve i1sminda etkisiyle
pektinin ekstraksiyonu saglamaktadir (Cellat, 2011;
Hosseini ve ark., 2016; Adetunji ve ark., 2017). Pektinin
mikrodalga ile ekstraksiyonu bir¢ok aragtirmaci tarafindan
incelenmis olsada, sonugta {riin gida uygulamasinda
kullanilacaksa, igslemde yine de verime ve saflia daha
fazla odaklanilmasi gerekmektedir (Adetunji ve ark.,
2017). Yapilan ¢aligmalarda mikrodalga da uygulanan
giiciin 420 W’dan daha yiiksek oldugunda, verimin
azaldig1 ve ekstraksiyon esnasinda pektin ile beraber diger
polisakaritlerin de ekstrakte edilebilme riski oldugunu

rapor edilmistir (Maran ve ark., 2015). Bu nedenle, mevcut
yontemin iyilestirilmesi gerekmektedir.

Bu calismada greyfurt kabuklarindan mikrodalga
destekli ekstraksiyon (MDE) ile kisa siirede, yiiksek
verimle pektin iiretimi arastirilmistir. Ulkemiz greyfurt
tiretimide 249 185 (TUIK, 2019) tonla, diinyada 7. sirada
yer almaktadir (Anonim, 2019). Greyfurt kabuklar1 kuru
madde bazinda %20-30 oraninda pektin igermekte ve diger
trunggil kabuklarindan elde edilen pektinlene gére daha
kisa yan zincirler igerir ve rhamnogalakturonan I omurgasi
bakimindan zengindir, ayrica elma posasindan elde edilen
pektine gore daha agik renkli olup gorsel acidan daha
kalitelidir (Kaya ve ark., 2014). Calismanin amaci; diisiik
mikrodalga giiciinde, kisa siirede, yiiksek verimle pektin
iretimi igin ekstraksiyon kosullarininin (1sinlama siiresi,
pH ve solvent-kati orani) optimize edilmesidir. Optimum
kosullarda elde edilen pektin fizikokimyasal ozellikleri

bakimdan Kkarakterize edilerek, Ozellikleri klasik
ekstraksiyonla (KE) dretilen pektinle 6zellikleri
karsilagtirtlmistir.

Materyal ve Yontem

Greyfurt kabuklar1 yerel marketlerden temin edilen
greyfurtlardan (ruby red) elde edilmistir. Kabuklar dograyici
vasitastyla  pargalanip, oda sicakliginda  kurutulup,
ogitilldiikten sonra kullamlincaya kadar +4°C° de
depolanmustir. Kullanilan biitiin kimyasallar Sigma (Sigma
Chemical Company, MO, USA), Merck (Merck KGaA,
Darmstadt, Germany) ya da Alfa Aesar (Alfa Aesar GmbH
& Co KG, Germany) firmalarindan temin edilmistir.

Pektinin Mikrodalga Destekli Ekstraksiyonu

Pektin mikrodalga destekli ekstraksiyonu Wang ve ark.
(2007)’e gore evsel mikrodalga firin kullanilarak (Argelik
MD 554, Tirkiye) gergeklestirilmistir. Greyfurt kabuklart
(1 g), payreks siselerde (100 ml) farkli hacimlerde (20-30-
40 ml) ve farkh pH’lara (1-1,5-2) ayarh asidik su (asitli
sularin  pH’lart  siilfirik  asitle  ayarlanmistir) ile
karistirilmis, 360 W mikrodalga giiciine ayarli mikrodalga
firminda pektinler farkli siirelerde (30-60-90 s) ekstrakte
edilmigtir. Ekstrakte edilen pektini ¢oktiirmek amaciyla
%96’lik etil alkol ile ilave edilmis ve +4°C’de
buzdolabinda 24 saat bekletilmistir. 24 saat sonunda pektin
filtrasyonla izole edilmis ve %96’lik etil alkol ile 3 kez
yikanmistir. Daha sonra etiivde 45°C’de kurutulmustur.
Pektin verimi asagidaki formiille bulunmustur.

Verim=(mo/m)=100

m, = pektin (g)
m = greyfurt kabuklar1 (g)

MDE ile elde edilen pektinin 6zelliklerini kiyaslamak
icin KE ile de pektin ekstrakte edilmistir (Whistler ve
BeMiller, 1973). Greyfurt kabuklar1 1:30 g/ml oraninda pH
1’e ayarh asidik su (pH siilfiirik asitle ayarlanmistir) ile
karigtirilmig, 80°C’ye ayarhi karigtirmali su banyosunda
(Memmert WB 22, Almanya) 3 saat siire ile pektin
ekstrakte edilmis, %96’lik etil alkol ile ¢oktiiriilmiis,
+4°C’de 24 saat sonunda pektin filtrasyonla izole edilmis,
etil alkol yikanmis ve 45°C’de kurutulmustur.
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Deneysel Tasarum ve Yamit Yiizey Yontemi ile
Ekstraksiyon Kosullarinin Optimizasyonu

MBDE ile pektin ekstraksiyonu, solvent/kat1 (SK) orani
(20-40 ml/g greyfurt kabugu), siire (30-90 saniye) ve
solvent pH’st (1-1,5) bakimindan optimize edilmistir.
Optimizasyon i¢in bir yanit yiizey yoOntemi olan {i¢
degiskenli ve 1ii¢ seviyeli Box—Behnken tasarimi
kullanilmistir ve detaylar asagida g¢ikartilmistir. Pektin
veriminin - maksimum  oldugu kosullar  optimum
ekstraksiyon kosullar1 olarak seg¢ilmis ve segilen model
asagidaki esitlikte agiklanmistir:

Y =ho+b1X1+h2Xo+h3X3+011X1+020Xo+h33X3+012X1 X2
+h13X1X3+h23X2X3

Esitlikte Y bagimli degiskeni, bo ise sabiti gostermekte
olup, b1, by ve bs lineer terimleri, bi1, b2, ve bss kuadratik
terimleri, b1z, bos ve bys interaksiyon katsayilarint ve Xy, X
ve Xz bagimsiz degiskenleri temsil etmektedir. Design-
Expert V7 (Stat-Ease Inc., Minneapolis) programi
regresyon ve grafiksel analizi i¢in, Fischer’s testi model
esitligini elde etmek i¢in ve Student’s t-testi regresyon
katsayilarinin istatiksel onemini bulmak i¢in kullanilmistir.

Pektinin Fizikokimyasal Ozellikleri

Pektinlerin nem ve kil igerikleri gravimetrik olarak
(AOAC, 2005), protein icerikleri ise Bradford yontemi ile
Bovin Serum Albumin (BSA) standardi kullanilarak
belirlenmistir (Bradford, 1976).

Ekiivalent agirlik (EA) igin pektin (0,5 g) 5 ml etanol
ile 1slatilarak iizerine 1 g sodyum kloriir eklenmis ve 100
ml destile su eklenerek fenol kirmizisi esliginde 0,1 N
sodyum hidroksit ile pembe renk elde edilinceye kadar titre
edilmistir (Aina, 2012). EA asagidaki formiile gore
hesaplanmistir.

_ (Ornek agirligs (g) x 1000)

X li H
(NaOH sarfiyat (ml) Normalite NaO

Metoksil igerigi (MEO) i¢in 0,5 g pektin 5 ml etanol ile
wslatilip ve iizerine 1 g sodyum kloriir eklenmis 100 ml
destile su ve birka¢ damla fenol kirmizisi eklenmistir. Bu
soliisyona 0,25 N NaOH c¢ozeltisinden 25 ml eklenip ve
calkalandiktan sonra, oda sicakliginda 30 dakika
bekletilmistir. Sonra 25 ml 0,25 N HCI ¢ozeltisi eklenip ve
0,1 N NaOH cozeltisi ile doniim noktasina gelene dek titre
edilmistir (Aina, 2012). Metoksil, anhidronik asit (AUA)
icerigi ve esterlesme dereceleri (DE) asagida verilen
esitliklerle hesaplanmustir.

NaOH sarfiyat (ml) x Normalite NaOH x 31 x 100
Ornek agirhig1 (mg)

MEO%=

176x0,1Zx100 +76X0,1YX100

AUA (%)=
UAGO)= 1000 Wxx1000

Z= ekiivalent agirlikta kullanilan NaOH sarfiyati (ml)

Y= metoksil icerigi belirlemede kullanilan NaOH
sarfiyatt (ml)

W=06rnek agirligi (g)

DE (%) = [(176x% MeO) / (31x%AUA)] x 100

Fourier Transform Infrared (FT-IR) Spektroskopisi

Pektin yapist FT-IR (Fourier Transformed Infrared)
spektroskopi sistemi (Jasco FT/IR-430 spectrophotometer,
Japonya) kullanilarak 400-4000 cm-1 dalga sayisi
araliginda incelenmistir. Ayni zamanda esterifikasyon
derecesi (DE) serbest karboksil gruplarma (1630 cm™) ve
esterlesmis gruplarina (1740 cm) ait piklerin alanlar ile
asagidaki formiille de hesaplanmistir (Pappas ve ark.,
2004). Burda A0 ve A metil esterlenmis ve
esterlenmemis karboksil gruplarinin absorbanslarini ifade
etmektedir.

DE (%) = 124,7 x R + 2,2013
R = [Aw7a0/ (A1740tAse30)] x 100

Istatistiksel Analiz
Sonuglar, ortalama + standart sapma olarak verilmistir.
SPSS istatistiksel bilgisayar programu (SPSS, Inc.,

Chicago, IL, USA) ile deneylerde bulunan degerler, %95
giiven araliginda, Student t-testi ile degerlendirilmistir.

Bulgular ve Tartisma

Pektinin Mikrodalga Yéntemi ile Ekstraksiyonu ve
Ekstraksiyon Kogullarinin Optimizasyonu

Mikrodalga yontemi ile pektin ekstrakte etmek
amaciyla greyfurt kabuklar farkli solvent/kat1 (20-30-40
ml/g) oranlarinda farkli pH’lara (1-1,5-2) ayarh asidik su
ile karistirilarak, 360 W mikrodalga giiciine ayarli, evsel
mikrodalga firinda farkli siirelerde (30-60-90 saniye)
ekstrakte edilmistir. Bagimsiz degiskenler X; siire (saniye),
X2 pH, X3 solvent/kat1 orani (ml/g); ve deneysel veri araligt
Materyal ve Yontem boliimiinde Cizelge 1°de verilmistir.
Bagimli degisken Y pektin verimi (%) Cizelge 2’de
verilmigtir.

Yapilan deneylerde en yiiksek verim pH 1°de, 30 ml/g
solvent/kat1 oraninda, 90 saniyede yapilan ektraksiyonda
%21,88 olarak bulunmustur. En diisiik verim ise pH 2’de,
30 ml/g solvent/kati oraninda, 30 saniyede yapilan
ektraksiyonda %4,97 olarak bulunmustur (Cizelge 2). pH
2’deki verimlerin pH 1 ve pH 1,5 verimlerine gére daha
diistik oldugu goriilmektedir. pH ve solvent/kati oran1 sabit
kaldiginda 30 saniyede verim %11,08 (deney 8), 90
saniyede ise verim %21,88°dir. Bu durum ekstraksiyon
stiresinin verim tizerinde 6nemli derecede etkisi oldugunu
gostermektedir.

Mikrodalga ile greyfurt kabuklarindan 17 farkl
kosulda pektin elde edilerek, ekstraksiyon kosullar1 pektin
verimi  bakimindan optimize edilmistir ve kodlanmig
degiskenlere gore kuadratik model asagidaki esitlikte
gosterilmistir. Esitlikte Y verim, siire (X1), pH (X2) ve
solvent/kat1 oran1 (X3) fonksiyonu olarak verilmigtir.

Y=7,88+4,70X1-3,28X,+1,13X3-0,42X 1+
0,78X2+0,39X32+2,25X 1 X+2,87 X1 X3+ 0,05X2X3

Farkli kosullarda elde edilen pektin verimleri ANOVA
ile degerlendirilmis; model uyum eksikligi gdstermemis
(P<0,05), regrasyon katsayisi 0,99 olarak ve %95 giiven
araliginda istatistiksel olarak dnemli bulunmustur. Yiiksek
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R? (0,99) degeri, Adj R%(0,97) ve Pred R2(0,92) degerleri
modelin 6nemini dogrulamakta (Maran ve ark., 2013),
diisiik varyans katsayisi (8,02) ve standart sapma (0,83)
deneylerin yiiksek derecede hassasiyetini ve giivenilirligini
gostermektedir. Yanit icin yeterli tahminleme (Adeq
Precision-sinyal/giiriiltii oraninin) degeri 26,13 olarak
bulunmus, bu degerin 4’den biiyilk olmasi, model
hassasiyetinin yeterliligini gostermistir (Cizelge 3).

Resim 1’de greyfurt kabuklarindan mikrodalga ile
ekstrakte edilen pektin verimi {izerine sicaklik, siire ve
stvi/kati oram etkisini gOsteren, verimi tahmin etmede
kullanilan yanit yiizey ve kontur grafikleri goriilmektedir. 360
W sabit mikrodalga giiciinde sivi katt oram1 30 ml/g
oldugunda, maksimum pektin verimi 90 saniye ve pH 1 de
%21; pH 15 oldugunda maksimum pektin verimi,
solvent/kat1 oram 40 siire 90 saniye oldugunda %17; siire 60
saniye oldugunda ise maksimum pektin verimi pH 1 ve
stvi/katt orani 40 ml/g oldugunda %15 olarak tespit edilmistir.

Pektin verimi siire artigt ile artmakta, pH artisi ile
azalmakta, sivi/katt orani ile artmaktadir. Ekstraksiyon
stiresi ekstraksiyonu etkileyen en onemli faktdrlerden
birisidir. En yiiksek verimi elde etmek i¢in en uygun siireyi
segcmek gerekir. Elde edilen sonuglardan, Resimdeki
grafiklerde goriildiigii {iizere, siire 30 saniyeden 90
saniyeye dogru arttik¢a solvent/kati oranina da bagli olarak
ekstraksiyon veriminin arttifi gozlenmistir. Bununla
beraber, ekstraksiyon sisteminde mikrodalga enerjisinin
sogurulmast ekstraksiyon sivisinin  termal  birikimi
arttirmakta ve asir1  zaman maruziyetide, pektin
bozunmasina neden olabilmektedir (Maran ve ark., 2013).
Chen ve ark. (2007), tarafindan yapilan bir ¢aligmada

mikrodalga 1smmlama siiresinin 125 saniyeyi astiginda
verimin yavagg¢a azaldigl gézlemlenmistir.

Resim 1’deki grafiklerden pH degerinin 2’den 1’e
diismesiyle, verimin arttif1 goézlenmistir. Diisiik pH
degerindeki ekstraksiyon cozeltisi, pektininin
cozlinlirliglinii  artirararak ekstraksiyonu kolaylastirir.
Verim, solvent/kati  oranindan  biiylik  Olgiide
etkilenmektedir. En yiiksek verim 30 ml/g oraninda elde
edilmis olup 20 ml/g oranina dogru verimde goriilen diisiis,
40 ml/g oranindaki verim azalmasindan daha fazla tespit
edilmistir. Sivi kat1 oraninin artmas ile ekstraksiyon hacmi
artis gostermekte ve haddinden fazla sisen bitki materyali
mikrodalgalar1 dogrudan daha rahat absorbe etmektedir.
Hiicre duvarlarinin parcalanmastyla pektinin c¢evredeki
ortama kolayca birakilmasini saglanir ve bu durum verim
artisina yol agmaktadir. Kat1 sivi orani belirli bir seviyenin
iizerine ¢iktiginda soliisyon doymus hale gelir ve bu durum
kiitle aktarim hizim1 negatif etkiler ve penetrasyon
engellenmis olur, verim azalmasina sebep olur (Guo ve
ark., 2012; Maran ve ark., 2013).

Model yeterliligi ve dogrulugu; Resim 2’de sunulan
gercek degere karst ¢izilen tahmini deger, igsel
studentlestirilmis artiklara karsi ¢izilen normal % olasilik
ve deney numarasina karsi ¢izilen igsel studentlestirilmis
artiklar diyagnostik egrileri ile de degerlendirilmistir.
Sonugclar, deneyler ile tahmin edilen veriler arasinda iyi bir
korelasyon oldugunu gostermektedir (Resim 2a). Normal
% olasilik egrisinin normal bir dagilim gostermesi, bir
sapma olmamasi, kalint1 degerlerinin diigiik ve modeldeki
biitlin verilerin limit (£3) i¢inde olmasi (Resim 2b ve c)
gelistirilen modelin uygunlugunu dogrulamaktadir.

Cizelge 1. MDE i¢in denenen bagimsiz degiskenlerin degerleri
Table 1. Experimental levels of independent variables used for microwave assisted extraction

Bagimsiz Degiskenler -1 0 +1
Siire (saniye) X1 30 60 90
pH X2 1,0 15 2,0
SK orani (ml/g) X3 20 30 40

Cizelge 2. Deneysel tasarim ve greyfurt kabuklarindan MDE ile elde edilen pektin verimleri
Table 2. Experimental design and pectin yields obtained with microwave assisted extraction from grapefruit peels

Deney numarasi Siire (saniye) pH SK orani (ml/g) Pektin Verimi
Deneysel Tahmini

1 60 1,5 30 7,75 7,88
2 60 1,5 30 7,40 7,88
3 60 2,0 20 6,43 6,01
4 90 15 20 12,48 12,98
5 60 1,0 20 13,38 13,35
6 60 15 30 7,59 7,88
7 60 15 30 9,51 7,88
8 30 1,0 30 11,08 11,16
9 90 1,0 30 21,88 21,41
10 30 1,5 20 5,19 5,14
11 60 1,5 30 7,16 7,88
12 60 1,0 40 14,42 14,83
13 30 1,5 40 6,32 5,83
14 30 2,0 30 4,97 5,44
15 90 2,0 30 14,09 14,01
16 90 15 40 16,75 16,80
17 60 2,0 40 9,02 9,05
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Resim 1. Bagimsiz degiskenlerinin pektin verimine etkisinin gosteren yanit yiizey grafikleri
Figure 1. Response surface graphs showing the effect of independent variables on pectin yield
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Resim 2. Model yeterliligi grafikleri
Figure 2. Plots for the model adequacy
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Pektin veriminin yiiksek olmasi i¢in program
tarafindan oOnerilen veriler arasindan, optimum sartlar
olarak pH 1, 30 ml/g solvent/kat1 orani, 90 saniye olarak
secilmigtir.  Secilen optimum kosullarda ii¢ tekerriirlii
halde yapilan ekstraksiyon sonunda iiretilen pektin verimi
%20,93+2,33 olarak bulunmustur ve optimizasyon ig¢in
kullanilan istatistik programi (Design Expert) tarafindan
onerilen optimum ektraksiyon kosullarmnlarinda edilen
veriler (Cizelge 4) ile uyum i¢inde oldugu tespit edilmistir.
Daha onceki MDE ile pektin ekstraksiyonu calismalari
incelendiginde; %21,23-26,27 verim ile greyfurt
kabuklarindan (450-900 W) (Bagherian ve ark., 2011),
%16 verim ile elma posasindan (Wang ve ark., 2007),
%19,24 verim ile portakal kabuklarindan (420 W, 169
saniye ve 0,059 kati stvi oran1 (Maran ve ark., 2013),
%7,53-12,67 verim ile muz kabuklarindan (300-900 W ve
2,75 dakika) (Swamy ve ark., 2017) pektinler elde
edilmistir.

Pektinin Fizikokimyasal Ozellikleri

MDE ile optimum kosullarda iiretilen pektin 6zellikleri
klasik ektraksiyonla elde edilen pektinle karsilastirmali
olarak Cizelge 5’de sunulmustur. MDE ile elde edilen
pektinin kiil, nem ve protein miktar1 KE ile elde edilen
pektine benzer bulunmustur. Diisiik kiil igerigi pektinin
safsizligimi  gosteren Onemli bir kriterdir (Glizel ve
Akpinar, 2017). Pektinin protein icermesi beklenmez;
ancak safsizliklardan 6tiirii eser miktarda protein protein
igerebilir. Daha dnceki bazi ¢aligmalarda da ektrakte edilen
pektinlerde protein saptanmistir; 6rnegin Sato ve ark.
(2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde edilen
pektinde, %3,8 protein, Oliveira ve ark. (2018) mango
kabugundan klasik ekstraksiyondan ile elde edilen
pektinde %2,1 protein tespit etmislerdir. Sonuglar literatiir
sonuglari ile uygunluk géstermistir.

MBDE ile elde edilen pektinin yiiksek metoksilli pektin
oldugu bulunmustur, esdeger agirligi, metoksil igerigi ve
esterlesme derecesi klasik yontemle elde edilen pektine

coziiciistine  baghdir. Daha  onceki  ¢alismalar
incelendiginde EA jackfruit meyvesinin kabugundan elde
edilen pektinde 475,7 (Ahmmed, 2013), kavun kabugunda
elde edilen pektinde 384,5 (Liev ve ark 2014), ve klasik
ekstraksiyonla pH 1,5 da greyfurt kabugundan elde edilen
pektinde 1012,5 (Khan ve ark., 2014) olarak bulmustur. EA
literatiir ~ calismalarinda  bulunan  degerler ile
kiyaslandiginda beklenenden biraz diigiik ¢ikmistir. EAnin
diisiik degeri, pektinin disik pH’da pektinin de
polimerizasyonundan kaynaklanmaktadir. MEO igerigi
pektinin jel olusturma kapasitesi bakimmdan 6nemli bir
molekiiler endekstir (Khan ve ark., 2014). Greyfurt kabugu
ile yapilan bir ¢alisma da MEO degeri %12,2 (Khan ve
ark., 2014), limon posast ile yapilan bir baska calismada
MEO degeri % 10,3 bulunmustur (Azad ve ark., 2014).
Sonuclar literatiir ¢aligmalar1 ile uyumludur. Bulunan
degerler standart literatiir caligmalar1 ile de uygunluk
gostermektedir. AUA  igerigi; pektinin  safligini
gostermekte olup (Castillo ve ark., 2014), Gida Kodeksine
gore %65 den az olmamalidir (Food Chemical Codex,
1996). Bu calismada her iki yontemle eclde edilen
pektinlerde AUA degeri %65 den bilyiiktiir. Ayrica Moon
ve ark. (1982) tarafindan nareciyeden ekstrakte edilen
pektinlerde yapilan bir ¢alijmada AUA degeri %98.,4
bulunmustur. Bu literatiir degeri, yapilan bu calismada
bulunan yiiksek AUA degerini destekler niteliktedir. Daha
onceki caligmalar incelendiginde Castillo ve ark. (2014),
muz kabugu pektini ile ticari turunggil pektinin
karsilagtirirken %74,29 olarak tespit etmislerdir. Sato ve
ark. (2011), elma posasindan klasik ekstraksiyon ile elde
edilen pektinde, AUA igerigi %>50,82 olarak tespit
edilmistir.

Pektinin suda ¢Oziintrligi polimerizasyon
derecelerine, metoksil gruplarin sayisina ve dagilimina
baglidir. Cizelge 5°de ifade edildigi tizere, MDE ve KE
pektinlerin ¢oziiniirliikleri birbirlerine benzer bulunmustur.
Pektinler soguk suda ¢oziinmemis, sicak suda ve soguk
alkalide ise kismen ¢oziinmiistiir. Sicak alkalide pektin

benzer, anhidronik asit derecesi ise klasik yontemle elde  partikiilleri goriilmemis, tamamen ¢Oziindiigii
edilen pektinden diisiik belirlenmistir. EA, pektinin toplam  saptanmustir.
galakturonik asit igerigi olup kullanilan pH ve ekstraksiyon
Cizelge 3. Greyfurt kabuklarindan MDE ile elde edilen pektin verimlerinin ANOVA Tablosu
Table 3. ANOVA Table for pectin yields obtained with microwave assisted extraction from grapefruit peels
Tahmini Kareler Serbestlik Standart Karelerin .. .
Kaynak . F-degeri  P-degeri
Katsay1 toplami derecesi sapma ortalamasi
Model 7,88 336,68 9 37,41 54,60 < 0,0001
X1 4,70 177,08 1 0,37 177,08 258,47  <0,0001
X2 -3,28 86,05 1 0,29 86,05 125,60  <0,0001
X3 1,13 10,21 1 0,29 10,21 14,90 0,0062
X1 Xz -0,42 0,70 1 0,29 0,70 1,03 0,35
X1 X3 0,78 2,46 1 0,41 2,46 3,59 0,10
Xo X3 0,39 0,60 1 0,41 0,60 0,88 0,38
Xy 2,25 21,29 1 0,41 21,29 31,08 0,0008
X2? 2,87 34,78 1 0,40 34,78 50,76 0,0002
Xa? 0,05 0,01 1 0,40 0,01 0,02 0,90
Residual 4,80 7 0,69
Uyum eksikligi 1,29 3 0,43 0,49 0,71
Saf hata 3,50 4 0,88
Toplam 341,48 16

R2 0,99; Adj R?:0,97; Pred R% 0,92; Adeq Precision: 25,6; C.V.%: 8,02; Std. Dev.: 0,83; PRESS : 26,13
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Cizelge 4. Optimum MDE kosullarinda elde edilen deneysel ve tahmini pektin verimleri
Table 4. Experimental and estimated pectin yields obtained under optimum microwave assisted extraction conditions

Siire (Saniye) pH Solvent/kat: (ml/g) Verim (Deneysel) (%) Verim (Tahmini) (%)
90 1 30 20,93+2,33 21,42
Cizelge 5. Pektinlerin fizikokimyasal 6zellikleri
Table 5. Physochemical properties of pectin
Fizikokimyasal 6zellik MDE KE
Nem (%) 26,83+0,15° 27,27+0,422
Kiil (%) 9,44+1,582 7,56+0,30°
EA 355,50+9,192 325,00+4,242
MEO (%) 12,93+0,38° 13,43+0,50°
DE (%) 60,90+1,472 59,1+1,022
AUA (%) 123,50+0,71° 127,50+0,712
Protein (g/q) 0,03+0,022 0,02+0,012
Soguk ve sicak suda ¢oziiniirliigi -/+ -[+
Soguk ve sicak akalide ¢oziiniirliigii +/++ +++

-:Coziinmedi, +:Kismen ¢oziindii, ++: Coziindii, Her bir deger, 3 paralelin ortalamasidir. *® Aymi satirda farkli harfle isaretlenmis ortalamalar istatistiki

olarak Student’s t-testine gore birbirinden farklidir (P<0,05)
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Resim 3. MDE (a) ve KE (b) ile elde edilmis pektinlerin FT-IR spektrumu
Figure 3. FTIR spectra of microwave assisted extracted pectin (a) and conventionally extracted pectin (b)

FT-IR Analizi

FT-IR  spektroskopisi ile organik bilesiklerin
yapilarindaki fonksiyonel gruplar, baglarm durumu ve
yerleri belirlenmektedir. 800 ve 1200 cm™ dalga araliginda
bulunan pikler karbonhidratlar i¢in parmak izi bdlgesi
olarak adlandirilan bolgedir, 3600-3400 cm™ de assosiye
olmamig O-H piklerine ait olup bunlar polihidroksi
bilesiklerde goriilen karakteristik piklerdir. 2900 cm™deki
absorbans galakturonik asidin metil esterleri olan -CH, -
CH2 ve -CHj gerilmeleridir, 1740 cm™ pik ise asetil
(COCHp3) gruplarindan ileri gelen C=0 gerilmesidir. 1630
cm? de bulunan pik -OH gerilme titresim bandini, 1380-
1445 cm*’ de bulunan pikler ise ~CH3 grubunun varligini
gostermektedir. 1015-1100 cm bantlar C-O egilme veya
gerilme titresimlerinden kaynaklanmaktadir (Ferreira ve
ark., 2001; Giizel ve Akpinar, 2019). MDE ile elde edilen
pektinin FT-IR spektrumu Resim 3a’da verilmis olup
sonuglar KE ile elde edilen pektinin FT-IR spektrumu
(Resim 3b) ile karsilastirilmistir. Resim 3a’dan goriilecegi
iizere MDE ile elde edilen pektinin FT-IR spektrumunu,
pektine ait karakteristik piklere sahiptir ve spektrumu KE
ile elde edilen pektine benzerdir.

Pektinlerin FT-IR spektrumunda bulunan 1740 cm™’deki
1630 cm¥den piklerin alanlar1 ile de esterifikasyon
dereceleri hesaplanmis ve Resim 3a ve b’de spektrum
tizerinde sunulmustur. Esterlesme dereceleri MDE
pektininde %70, KE pektininde %68 olarak bulunmustur.

Sonuglar her iki pektininde yiiksek esterifikasyona
(DE>50) sahip oldugunu gostermektedir ve titrasyon
yonteminde bulunan sonuglarla da uyumludur. En yiiksek
esterlesme derecesi mikrodalga destekli ekstraksiyon
pektininde tespit edilmesi, en yiiksek jellesme giiciiniin bu
pektinde oldugunu gosterir.

Sonucg

Bu ¢alismada, mikrodalga destekli yontem ile greyfurt
kabugundan pektin ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmis
ve optimum kosullarda elde edilen pektinin fizikokimyasal
ozellikleri klasik yontemle ekstrakte edilen pektinle
karsilagtirilmistir. MDE ile pektin ekstraksiyonu ig¢in
optimum kosullar pH 1, 30 ml/g solvent/kat1 orani, 90
saniye olarak belirlenmis ve verim %20,93 bulunmustur.
Klasik ekstraksiyon i¢in harcanan siirenin, mikrodalga
destekli ekstraksiyon siiresinin 120 kat1 olmasi, kullanilan
elektriksel giiciin maliyeti de gbz Oniine alindiginda,
mikrodalga destekli ekstraksiyon daha avantajli olarak
goriilmektedir. MDE ile elde edilen pektinin
fizikokimyasal 6zellikleri ve FT-IR spektrumu KE ile elde
edilen pektine benzer bulunmustur.

Literatirde = mikrodalga  destekli  ekstraksiyon
calismalar1 simirli sayidadir. Bu calisma ile greyfurt
kabuklarinda diisik mikrodalga giiciinde, kisa siirede,
yiiksek verimle pektin elde edilebilecegi gosterilmistir ve
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elde edilen pektin yiliksek metoksilli pektin oldugundan
gida endiistrisinde Ozellikle recel, marmelat, sekerleme
endiistrisinde  kullanilabilme  potansiyeline sahiptir.
Gelecekte sonuclar ticarilestiginde, mikrodalga destekli
ekstraksiyonla pektin iiretiminde iiretim maliyetlerinin
diisebileceginden ekonomik olarak da pektin iireticilerine
bir katki saglayacaktir.
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