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In this study, pectin was extracted by acid extraction method from pomegranate peel. The
temperature, time and particle size which affected pectin yield were optimized using response
surface method. As a result of optimization, optimum conditions for pectin extraction from
pomegranate peel were determined as 468-568 um for particle size, 82°C for temperature and 47,5
minutes for extraction time. After the extraction at optimum conditions pectin yield was found to be
25,96%. In addition, pectin that was produced had equivalent weight of 488,01 mg, methoxyl content
of 5,74%, the degree of esterification of 47,43%and anhydrogalacturonic acid content of 68,64%.
The results showed that the obtained pectin was low methoxyl pectin.
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Bu ¢alismada nar kabugundan asit ekstraksiyonu ile pektin 6ziitlenmistir. Pektin verimine etki eden
sicaklik, siire ve partikiil boyutu yanit ylizey yontemi kullanilarak optimize edilmistir. Optimizasyon
sonucunda nar kabugundan pektin ekstraksiyonu i¢in optimum kosullar; partikiil boyutu i¢in 468-
568 um, sicaklik i¢in 82°C ve siire igin ise 47,5 dakika olarak belirlenmistir. Optimum kosullarda
yapilan ekstraksiyon sonucunda pektin verimi %25,96 olarak bulunmustur. Ayrica iiretilen pektinin
ekivalent agirligi 488,01 mg, metoksil igerigi %>5,74, esterlesme derecesi, %47,43 ve
anhidrogalakruronik asit igerigi ise %68,64 olarak belirlenmistir. Sonuclar elde edilen pektinin
diisiik metoksilli pektin oldugunu gostermistir.
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Giris

Laince ismi Punica granatum Linn. olan nar, Punicacea
familyasina ait kiiltlir bitkilerinin meyvesidir. Anavatani
olan Ortadogu, Anadolu, Kafkasya ile Iran Korfezi
arasinda kalan bolgede binlerce yildir kiiltiire alindigt
bilinmektedir. Tiirkiye narin anavatani igerisinde olup, en
fazla nar yetistirilen bolgeler Akdeniz, Ege ve Gilineydogu
Anadolu Bélgesidir (Oguz ve ark., 2014).

Nar, taze olarak tiiketilmesinin yani sira meyve suyu,
meyve suyu konsantresi, regel, sarab ve nar eksisi gibi birgok
iirline islenerek de tiiketilmektedir (Zhai ve ark., 2018). Son
yillarda yapilan arastirmalarda, narin kanser (Lansky ve
Newman, 2007), tip 2 diyabet (Banihani ve ark., 2014),
kardiovaskuler hastaliklar (Al-Jarallah ve ark., 2013; Aviram
ve ark., 2008), iizerinde olumlu etkilere sahip oldugu, ayrica
antioksidan ve antibakteriyel (Zhai ve ark., 2018) 6zellikler de
sergiledigi belirlenmistir. Saglik iizerine olan bu etkiler narmn
iiretimini ve ¢esitli gidalara iglenmesini artirmakta, buna baglt
olarak da her y1l ¢cok fazla miktarda nar kabugu atik olarak
ortaya ¢ikmaktadir (Abid ve ark., 2016). Nar kabugu tiim
meyvenin yaklasik %40’m1 olugturmaktadir (Abid ve ark.,
2016). Bu atiklar ¢evresel problemlere yol agtigindan nar
atiklarindan ilag, yag, hayvan yemi, sirke, sitrik asit, pektin,
boya ve miirekkep gibi triinlerin elde edilmesinde
faydalamlmaktadir (Ozgiiven ve ark., 2000).

Pektin, Yunanca’da katilastirici, peltelestirici, pihtilastirict
ve sertlestirici anlamina gelen “Pektikos” kelimesinden
tiretilmis olup, ilk defa 1825 yilinda Henri Bracconot
tarafindan kesfedilmistir. Kesfinden bu zaman kadar pektin
iizerine olduk¢a yogun caligmalar yapilmaktadir (Srivastava
ve Malviya, 2011; Nagash ve ark., 2017).

Pektin, FAO/WHO ortak komitesi tarafindan giinliik
alim sinirlamast olmaksizin E-440 kodu ile kodlanmig
giivenli kabul edilen gida katki maddesi olarak gida
endistrisinde yaygin olarak kullanilan bir polisakkarittir
(Abid ve ark., 2016).

Pektin yapisal ¢esitliligi fazla olan, belki de dogada en
karmagik yapiya sahip 17 farkli monosakkaritin, 20’den
fazla farkli bag ile baglanmis oldugu bir biyopolimerdir
(Voragen ve ark., 2009; Naqash ve ark., 2017). Kimyasal
olarak pektin, D-a-(1,4) anhidrogalakturonik asitin linear
polimerlerini igeren ve karboksilik gruplarinin bir kismi
metil alkolle esterlesmis bir molekiildiir (Canteri-Schemin
ve ark., 2005).

Meyve ve sebzelerde yaygin olarak bulunan dogal
pektin, meyve ve sebzelerin bir bilesenini olusturur ve
¢oziiniir diyet lifi olarak islev goriir (Zhang ve ark., 2015).
Pektin ¢ogunlukla regel vb. iiriinlerde jellestirici madde
olarak kullanilmakla beraber, meyve sularinda, siit
iiriinlerinde, yiiksek proteinli meyve igeceklerinde ve
antioksidan takviyeli yiyeceklerde stabilizatdr, salata
soslarinda ve dondurmada ise yag ikame maddesi olarak
kullanilmaktadir (Srivastava ve Malviya, 2011; Azad ve
ark., 2014; Xu ve ark., 2014). Ayrica pektinin yenilebilir
ve biyobozunur filmlerde, yapistiricilarda, kagit yerine
gecen maddelerde, kopiiklerde, ilag formiilasyonlarinda
baglayic1 olarak kullanilmasi da miimkiindiir (Mohnen,
2008; Jindal ve ark., 2013).

Ticari olarak pektin tretiminde kullanilan baslica
hammaddeler elma posasi, turunggil kabugu, aycicegi
tablast ve seker pancart posasidir. Ulkemizde gida
endiistrisinde kullanilan pektinin biiyiikk bir kismi yurt
disindan ithal edilmektedir(Cemeroglu, 2013).
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Meyve sebze ve iriinlerinin {iretimi sirasinda ortaya
cikan atiklar ¢cevresel problemlere yol agtigindan bu atiklarin
degerlendirilerek  katma  degeri  yliksek {iriinlere
doniigtiiriilmesi ve dolayisiyla {ilke ekonomisine katki
saglamasi ¢ok dnemlidir. Gida endiistrisi atiklarindan olan
nar kabuklari da cesitli ¢alismalarda pektin iiretimi amaciyla
kullanilmig ve pektin verimi {izerine sicaklik, pH,
ekstraksiyon ~ yontemi  gibi  parametrelerin  etkisi
incelenmigtir (Moorthy ve ark., 2015; Abid ve ark., 2016,
2017; Pereira ve ark., 2016). Nar disindaki gida atiklarindan
pektin iiretimi ve verimi {izerine yapilan bazi ¢aligmalarda
partikiil boyutunun verim tizerine etkisinin énemli oldugu
belirtilmistir (Geerkens ve ark., 2015; Huang ve ark., 2018).
Ancak nar kabuklarinda partikiil boyutunun pektin verimi
iizerine etkisine iligkin ¢alisma bulunmamaktadir.

Bir {riin veya prosesin gelistirilmesinde, proses
degiskenlerinin etkisini incelemek ve optimize etmek igin
uygulanan deneysel c¢alismalarda, anlamli verilerin elde
edilebilmesi ancak deney tasarimmin dogru planlanmasi ile
miimkiindiir. Istatistiksel deney tasarimlarinin amaci da,
minimum zaman, emek ve kaynak ile maksimum anlaml
verileri elde etmektir. Istatistiksel deney tasarinmnda tam
faktoriyel deney tasarimi, Yanit ylizey yontemi (RSM) gibi
farkli yontemler kullanilmaktadir (Gokge ve Tasgetiren,
2009). Yanit yiizey yonteminde Merkezi Bilesik veya Box
Behnken Deney Tasarimlari yaygin olarak kullanilan
deneysel tasarimlardir. Bu deney tasarimlarindan herhangi
biri kullanilarak optimizasyon igin gerekli deney sayisi
azaltilabilmektedir. Yanit yiizey tasarimlar ikinci dereceden
terimler i¢eren modellerdir ve yanit ilizerine, bagimsiz
degiskenlerin gerek tek baslarina gerekse de birlikteki
etkilerini agiklar ve buna ek olarak prosesin tiimiinii dogru
bir sekilde agiklayan matematiksel modeli verir
(Degirmencioglu ve Yazgi, 2006; Kent, 2008). Yanit ylizey
yontemi kullanilarak iki veya daha fazla faktoriin (zaman,
sicaklik gibi) bagimli (yanit) degiskenler iizerindeki etkileri
aragtirilip optimum degerleri bulunabilir. Daha az sayida
deneysel kombinasyon kullanilarak gergekte test edilmeyen
faktor diizeyi ve bunlarin kombinasyonlar1 hakkinda tahmin
yapilabilir (Tekindal, 2009).

Bu ¢alismada; nar kabugundan asit ekstraksiyonu ile
pektin elde edilmesinde, pektin verimine etki eden partikiil
boyutu, sicaklik ve silirenin yamit ylizey yoOntemi
kullanilarak optimize edilmesi, optimum kosullarda elde
edilen pektinin ekivalent agirlii, esterlesme derecesi,
metoksil icerigi ve anhidrogalakturonik asit miktarmin
belirlenmesi amaglanmustir.

Materyal ve Metot

Materyal ve Kimyasallar

Calismada materyal olarak kullanilan narlar Sivas’ta
yerel bir marketten satin alinmistir. Narlar kullanilincaya
kadar +4°C’de muhafaza edilmistir.

Analizlerde kullanilan kimyasallardan sitrik asit,
hidroklorik asit, sadyum kloriir, fenol kirmizisi, sodyum
hidroksit analitik saflikta olup Merck (Darmstadt,
Almanya) firmasindan temin edilmistir. Pektinin
ekstraksiyonunda kullanilan etil alkol teknik saflikta
(%99’luk) Emboy firmasindan temin edilmistir.
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Metot

Nar kabuklarinin hazirlanmasi

Narlar (2 kg) yikandiktan sonra tanelerinden ayrilmis
ve kabuk kismi bir bicak yardimiyla kiiciik pargalara
boliinmiistiir. iki kg nardan elde edilen yaklasik 1,092 kg
kabuk, enzimleri inaktive etmek icin kaynar suda 5 dakika
bekletilmis ve sonra soguk suyla yikanarak sogutulmustur.
Sogutulan nar kabuklari tepsili kurutucuda (Eksis Makine)
50°C’de kurutulmustur. 1,092 kg yas nar kabugunun
kurutulmasiyla 192 g kurutulmus nar kabugu elde
edilmigtir. Kurutulan nar kabuklari g¢eki¢li degirmende
(Perten-3610) ogiitiildiikten sonra elek delik agikligi 300-
400, 400-500, 500-600 um olan eleklerden (RETSH)
gecirilmis ve pektin ekstraksiyonunda bu araliktaki
ornekler kullanilmistir. Ornekler kilitli plastik posetlerde
+4°C’de muhafaza edilmistir.

Nar kabuklarindan pektin ekstraksiyonu

Pektin ekstraksiyonu Wang ve ark. (2015)’in
uyguladiklar1 yontemde bazi modifikasyonlar yapilarak
gergeklestirilmigtir.  Kurutulmus ve farkli  partikiil
boyutlarina getirilmis nar kabuklar1, hidroklorik asit ile
pH’st 1,2’ye ayarlanmus distile sulu ¢ozeltiye 1:20 (w/v)
oraninda eklenerek farkli sicakliklara (70, 80 ve 90°C)
ayarlanmig ¢alkalamali su banyosunda (Stuart, SBS40)
farkli sirelerde (30, 45 ve 60 dakika) tutularak
gerceklestirilmigtir. Ekstraktlar + 4°C’ye sogutulduktan
sonra 5000 rpm de 20 dakika santrifiijlenmistir.
Stipernatant kismi1 (Vs) alinmus ve esit hacimde %96°lik etil
alkol ilave edilerek 4°C’de 2 saat bekletilmistir. Coken
pektin cendere bezinden siiziilerek ayrilmig ve %96’ lik etil
alkol ile birka¢ kez yikanmistir. Daha sonra 50°C’de bir
gece bekletilerek kurutulmustur. Pektin verimi esitlik (1)
kullanilarak hesaplanmistir (Wang ve ark., 2015).

%Verim=="x = x100 1)
f

m = Ekstraksiyona alinan 6rnek miktar1 (g)
M = Kurutulmus pektin miktar1 (g)

V = Asitli su miktar1 (ml) (pH=1,2)

Vs = Siipernatant miktar1 (ml)

Pektin veriminin optimize edilmesi

Nar kabuklarinda pektin ekstraksiyonuna partikiil
boyutu, sicaklik ve siirenin etkisinin incelenmesi igin
optimizasyon  ¢alismast  yapilmistir.  Ekstraksiyon
kosullarinin  optimizasyonunda MINITAB 18 (State
College, PA) programinda Yanit-Yiizey analizi
uygulanmistir. Yanit-yiizey yontemi kullanilirken, ikinci
dereceden modellemeye izin veren Box-Behnken deneme
deseni ii¢ faktor, lic diizey ve iki tekerriirli olarak
uygulanmigtir. Calismada kullanilan faktorlerin diizeyleri
Cizelge 1’de, Box-Behnken deneme deseni ise Cizelge
2’de verilmistir. Cizelge 1’de yer alan “-1” en az
(minimum), “0” orta (merkez) ve “1” ise, en yiiksek
(maksimum) diizeyi ifade etmektedir.

Nar kabuklarindan elde edilen pektinde yapilan
analizler

Asagida belirtilen analizler en yiiksek verimin elde
edildigi optimum kosullarda elde edilen pektin 6rneginde
gerceklestirilmistir.

Esdeger (ekivalent) agirligin belirlenmesi

Pektin Orneklerinin esdeger agirliginin belirlenmesi
icin 250 ml’lik erlenmayer igerisine 0,5 g pektin 6rnegi
tartilmis, lizerine 5 ml etanol eklenmistir. Daha sonra 1 g
sodyum kloriir ve 100 ml distile su ilave edilip
calkalanarak pektinin ¢odziinmesi saglanmigtir. Pektin
¢Oziindiikten sonra 6 damla fenol kirmizisi ilave edilerek
0,1 N NaOH ile titre edilmistir. Ekivalent agirligin
hesaplanmasinda esitlik (2) kullanilmistir (Azad ve ark.,
2014).

W x 1000

Ekiivalent agirhk = ————
HNA x NNA

)
HNA= Harcanan NaOH (ml)

NNA= Normalite NaOH

W =: Ornek agirh@ (g)

Metoksil iceriginin belirlenmesi

Ekivalent agirliginin belirlenmesi igin toplanan nétral
cozelti iizerine 25 ml 0,25 N NaOH eklenip oda
sicakliginda 30 dakika bekletilmigtir. Siire sonunda 25 ml
0,25 N HCl ve 6 damla fenol kirmizisi eklenip 0,1 N NaOH
ile titre edilmis ve harcanan NaOH hacmi (V2) kullanilarak
esitlik (3) yardimryla metoksil igerigi hesaplanmistir (Azad
ve ark., 2014).

.. ...  HNA xNNA x31x100
%Metoksil icerigi= BT — 3
HNA= Harcanan NaOH (ml)
NNA= Normalite NaOH

W: = Ornek agirligi (g)

31 = Metoksil grubunun (CH30) molekiiler agirlig:

Anhidrogalakturonik asit iceriginin belirlenmesi

Ekivalent agirlik ve metoksil degerleri kullanilarak,
pektinin anhidrogalakturonik asit miktar1 esitlik (4)
kullanilarak hesaplanmistir (Azad ve ark., 2014).

%AUA= [(176x0.12x100)]+ [(176><0A1Y><100)

(Wx1000) (Wx1000)

(4)

Z = Ekivalent agirlikta kullanilan NaOH sarfiyati
(ml)

Y = Metoksil icerigi belirlemede kullanilan NaOH
sarfiyat1 (ml)

W = Ornek agirhigi (g)

176 = Anhidrogalakturonik asidin molekiiler birimi (1
birim)

Cizelge 1. Deneme deseninde kullanilan Bagimsiz Degiskenlerin (Faktorlerin) Diizeyleri
Table 1. Levels of Independent Variables (Factors) used in experimental design

- - Diizeyler
Bagimsiz Degiskenler Kodlar X) 0 1
Partikiil boyutu(um) A 300-400 400-500 500-600
Sicaklik (°C) B 70 80 90
Siire (dakika) C 30 45 60
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Esterlesme derecesi

Ekivalent agirllk ve metoksil icerigi degerleri
kullanilarak pektinin esterlesme derecesi esitlik (5)
kullanilarak hesaplanmigtir (Azad ve ark., 2014).

0 _ [(176x%Me0)

/ED [(31X%AUA)] <100 ()

Istatistik analiz ve sekil ¢izimi

Tim denemeler iki tekkerriilii olarak
gerceklestirilmigtir.  Analiz sonuglarinin  ortalama =+
standart sapmalarinin  belirlenmesinde ve modelin

istatistiksel analizinde MINITAB 18 (State College, PA)
paket programi kullanilmistir. Sekillerin MINITAB 18
(State College, PA) paket programi kullanilarak ¢iziminde,
bir degisken optimum diizeyde sabit tutulup, diger iki
degisken deneme araligt igerisinde degistirilmis ve
boylelikle iz diisiim grafikleri ¢ikartilmistir.

Bulgular ve Tartisma

Pektinin Ekstraksiyonu ve Ekstraksiyon Kosullarinin
Optimizasyonu

Pektin iiretiminde farkli bitkisel kaynaklarin seyreltik
asit ¢ozeltisiyle sicaklik uygulayarak ekstrakte edilmesi ve
daha sonra ekstraktta bulunan pektinin etanol ile
¢Oktiiriilmesi yaygin olarak kullanilan yontemdir (Maran

ve ark., 2013; Moorthy, 2015; Hosseini ve ark., 2019).

Degisik  kaynaklardan pektin  ekstraksiyonunun
optimizasyonu iizerine daha Once yapilan arastirmalarda
pektin verimi {izerine ekstraksiyon sicakligy, siiresi, pH ve
solvent {iriin orani gibi faktorler calisilmistir (Maran ve
ark., 2013; Moorthy, 2015; Hosseini ve ark., 2019; Ceylan
ve ark., 2017). Bu calismalarda diisiik pH’larmn pektin
veriminde daha etkili oldugu ortaya konulmustur. Yapilan
on deneme calismalarinda sabit sicaklik (80°C) ve siirede
(45 dakika) ortam pH’s1 1.2-2,45 arasinda degistirildiginde
pH 1,2°de daha yiiksek pektin verimi elde edilmistir.
Moorthy ve ark., (2015), nar kabuklarinda farkl
ekstraksiyon kosullarinda pektin verimi tizerine yaptiklar
calismada diigik pH’larin  ekstraksiyon  verimini
arttirdigin1 belirtmislerdir. Arastiricilar bunun nedeninin
coziinmeyen pektin bilesenlerinin asidik ekstraksiyon
coziiciisliyle temas ettiginde ¢oziiniir pektinlere doniismesi
dolayisiyla pektin geri kazaniminin asidik pH’da
maksimum olmasina ayrica pH degerinin artmasinin ise
pektinin kiimeleserek pektin salinimini geciktirmesine ve
verimi azaltmasina baglamiglardir. Bu nedenle yapmis
oldugumuz ¢alismada ortam pH’s1 tiim ekstraksiyonlar i¢in
pH 1,2 olarak se¢ilmistir.

Calismada partikiil boyutu, sicaklik ve siirelerin se¢imi
ise on denemelerle belirlenmistir. Deneysel ve kullanilan
modele gore tahmin edilen pektin verimi sonuglar1 Cizelge
2’de verilmistir.

Cizelge 2. Box-Behnken deney tasarimina gore elde edilen pektin verimleri
Table 2. Pectin yields according to Box-Behnken experiment design

Deney Kodlu degerler Gergek degerler Verim (%)
sira no A B C A B C Deneysel Tahmini

1 0 -1 -1 400-500 70 30 10,98 9,68

2 -1 0 -1 300-400 80 30 20,12 19,81
3 0 1 1 400-500 90 60 18,11 18,96
4 -1 -1 0 300-400 70 45 16,16 17,29
5 0 1 1 400-500 90 60 18,85 18,96
6 0 -1 -1 400-500 70 30 9,34 9,68

7 0 -1 1 400-500 70 60 16,22 16,32
8 -1 1 0 300-400 90 45 23,56 24,57
9 0 0 0 400-500 80 45 26,60 26,22
10 1 1 0 500-600 90 45 23,54 23,74
11 1 0 -1 500-600 80 30 18,72 18,29
12 0 0 0 400-500 80 45 26,58 26,22
13 -1 -1 0 300-400 70 45 17,70 17,29
14 0 -1 1 400-500 70 60 15,40 16,32
15 1 1 0 500-600 90 45 24,66 23,74
16 0 1 -1 400-500 90 30 19,14 19,04
17 -1 1 0 300-400 90 45 24,83 24,57
18 -1 0 -1 300-400 80 30 19,25 19,81
19 -1 0 1 300-400 80 60 21,90 21,11
20 0 1 -1 400-500 90 30 19,94 19,04
21 0 0 0 400-500 80 45 26,91 26,22
22 1 -1 0 500-600 70 45 19,53 19,03
23 0 0 0 400-500 80 45 26,20 26,22
24 -1 0 1 300-400 80 60 22,05 21,11
25 1 0 -1 500-600 80 30 16,14 18,29
26 0 0 0 400-500 80 45 25,36 26,22
27 1 0 1 500-600 80 60 23,07 23,54
28 0 0 0 400-500 80 45 25,66 26,22
29 1 -1 0 500-600 70 45 19,30 19,03
30 1 0 1 500-600 80 60 24,27 23,54
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Cizelge 3 Varyans analizi sonuglari

Table 3 Variance analysis results

Varyasyon kaynaklari SDP Kareler toplami Kareler ortalamasi F degeri
Model? 9 582,463 64,718 75,05%**
Dogrusal 3 187,713 62,571 72,56***
A 1 0,840 0,840 0,97
B 1 143,882 143,882 166,86***
o 1 42,991 42,991 49,86***
Kareler 3 361,126 120,375 139,60***
AxA 1 2,223 0,251 0,29
BxB 1 148,002 175,474 203,50***
CxC 1 210,902 210,902 244 59%**
2 yonlii interaksiyon 3 33,624 11,208 13,00%***
AxB 1 3,334 3,334 3,87
AxC 1 7,781 7,781 9,02**
BxC 1 22,508 22,508 26,10***
Hata 20 17,246 0,862
Uyum eksikligi 3 6,074 2,025 3,08
Saf hata 17 11,172 0,657
Toplam 29 599,709

2 R?= 97,12; R? (tahmini)= 92,98, R? (adj)= 95,83; ":Serbestlik Derecesi; **:

Cizelge 2 incelendiginde nar kabuklarinda deneysel
olarak belirlenen pektin veriminin %9,34 ile %26,91
arasinda degistigi goriilmektedir. Yapilan calismada en
disik verim, 400-500 pm partikiil boyutunda, 70°C
sicaklikta ve 30 dakikada yapilan ekstraksiyonda (%9,34)
elde edilirken, en yiiksek verim ise 400-500 um partikiil
boyutunda, 80°C sicaklikta ve 45 dakikada yapilan
ekstraksiyonda (%26,91) elde edilmistir. Nar kabuklarinda
pektin  verimi iizerine yapilan ¢alismalarda farkli
ekstraksiyon kosullarinda pektin verimini Moorthy ve ark.
(2015), %4,23-24,18, Abid ve ark., (2016, 2017), %6,4-
1,.0, %6,81-9%10,12, Pereira ve ark. (2016), %4,29- 11,18,
Yang ve ark. (2018b) %8,5, Zhai ve ark. (2018) %27,3
olarak bulmuslardir. Gorildiigii {izere bu ¢aligmada
kullanilan nar kabuklarinin pektin verimi genel olarak
diger caligmalardan daha yiiksek bulunmustur. Caligmada
ekstraksiyon veriminin daha yiliksek olmasi yukarida da
belirtildigi gibi kullanilan ekstraksiyon ¢o6zeltisinin
pH’sinin bahsedilen g¢aligmalardan daha diisiik olmasi
nedeniyle oldugu soylenebilir (Moorthy ve ark., 2015;
Abid ve ark., 2016, 2017; Pereira ve ark., 2016). Ayrica
daha 6nce yapilan ¢aligmalarda ayni kaynaktan elde edilen
pektin verimi lizerine, ekstraksiyon yontemi, tirlin:solvent
orani, partikiil buyiikligi, pH, sicaklik ve siire gibi
faktorlerin etkili oldugu tespit edilmistir (Moorthy ve ark.,
2015; Abid ve ark., 2016; Pereira ve ark., 2016; Nagash ve
ark., 2017). Diger taraftan bitkisel kaynaklardaki pektin
verimi lizerine g¢esit ve olgunlugun da etki ettigi
belirtilmektedir (Azad ve ark., 2014; Khamsucharit ve ark.,
2018).

Farkli pektin kaynaklarindan pektin verimi iizerine
yapilan ¢alismalarda elma posasinda %18-20 (Canteri-
Schemin ve ark., 2005), limon, portakal ve greyfurt
kabugunda %16,71, 15,92 ve 15,70 (Aina ve ark., 2012),
limon posasinda %10,83-13,13 (Azad ve ark., 2014),
duryan meyvesinde %8,7-9,3 (Maran, 2015), muz
kabugunda %11,87-16,54 (Castillo-Israel ve ark., 2015),
eksi portakal kabugunda %6,2-26,2 (Hosseini ve ark.,
2019), muz kabuklarinda %5,2-12,2 (Oliveira ve ark.,
2016), enginar atiklarinda %4,55-5,31 (Ceylan ve ark.,
2017), portakal, greyfurt, limon ve misket limonunda %11-

P<0,01 ***: P<0,001

25, %22-28, %21-31 ve %9-34 (Chan ve ark., 2017), ve
patates pulpunda %4,08-14,34 (Yang ve ark., 2018a)
olarak bulunmustur. Calismada kullanilan nar kabuklarinin
pektin verimleri dikkate alindiginda pektin iiretimi igin
oldukea iyi bir kaynak oldugu goriilmektedir.

Deney yanitlar: igin yapilan varyans analizi sonuglari,
Cizelge 3’te verilmistir. Liu ve ark. (2008) modelin
uygunlugunun belirlenmesinde model uyum eksikliginin
kontrol edilmesi gerektigini belirtmislerdir. Cizelge 3
incelendiginde, elde edilen modelin uygunlugunu 6lgen,
model uyum eksikligi 6nemsiz (P>0,05) bulunmustur.
Model uyum eksikligi testinin énemsiz olmasi, modelin
bagimsiz degiskenlerin incelenen araliklarindaki herhangi
bir  kombinasyonunda nar  kabuklarinda  pektin
ekstraksiyonunda pektin verimini tahmin etmek igin
yeterince dogru oldugunu gostermektedir. Determinasyon
katsayis1 R?=97,12, diizeltilmis R>=95,83 tespit edilmistir.
Regresyon katsayilarinin yiiksek bulunmasi modelin
uygunlugunu ve bagimsiz degiskenler ve yanit arasindaki
iliskinin kesinligini ifade etmektedir (Moorthy ve ark.,
2015).

Varyans analiz tablosu incelendiginde pektin verimi
iizerine, tek bagina partikiil boyutunun ve partikiil boyutu
x sicaklik etkilesiminin etkisi Onemsizken, sicaklik,
stirenin dogrusal ve ikinci derece etkilerinin ve de partikiil
boyutu x siire ve sicaklik x siire etkilesimlerinin etkilerinin
onemli (P<0,001) oldugu gozlenmistir. Kullanilan faktor
diizeyleri ile pektin verimi arasindaki iliskiyi gosteren ve
regresyon analizi sonucu elde edilen model esitligi (6)
asagida verilmistir.

Verim=26,2176+0,229077A+2,99877B
+1,63918C-0,184325A2-4,87464B>
-5,34413C2-0,645584AxB+0,986247A
xC-1,67736BxC (6)

Varyans analizi sonucu partikiil boyutu x siire ve
sicaklik x siire etkilesimlerinin etkisi 6nemli (P<0,001)
bulundugundan, partikiil boyutu, siire ve sicakliktaki
degisimlerin pektin verimini nasil etkiledigini belirlemek
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icin dnemli olarak bulunan bu interaksiyonlara iligkin iz
diisim grafikleri ¢izilmistir. Partikiil boyutu x siire iz
disiim grafikleri ¢izilirken sicaklik, sicaklik x siire iz
diigim grafigi ¢izilirken ise partikiil boyutu merkez
seviyede sabit tutulup, diger iki degisken deneme araligi
icerisinde degistirilmistir.

Partikiil boyutu ve siire arasindaki iligkiyi gosteren
Sekil 1’den de goriildiigii gibi sicaklik merkez diizeyde
sabit tutuldugunda ve siire merkez olarak segilen 45 dakika
oldugunda partikiil boyutundaki artig pektin verimi
artirmigtir.  Ancak siire +1  veya -1  yOniinde
degistirildiginde, tim partikiill boyutlarinda yapilan
ekstraksiyonlarda pektin veriminin diistiigii gdzlenmistir.

Seker pancari posasinda pektin verimi lizerine yapilan
bir arastirmada 90°C’de 2 saat olarak uygulanan sabit
ekstraksiyon kosulunda partikiil boyutu azaldikca pektin
ekstraksiyon veriminin arttig1 belirtilmistir (Huang ve ark.,
2018). Yapilan bu c¢alismada ise partikiil boyutunun tek
basina etkisinin dnemli olmadig1 ancak partikiil boyutu x
stire etkilesiminin, pektin verimi {izerine etkisinin dnemli
oldugu goriilmiistiir.

Partikiil boyutu merkez diizeyde sabit tutulup (400-500
um), siire ve sicakligin etkisinin verim tizerindeki etkisi
incelendiginde (Sekil 2), sicaklik merkez noktadan
maksimum noktaya yaklastiginda, siirenin -0,4 ile + 0,5
araliginda degismesinin verimini arttirdigl goézlenmistir.
Stire ve sicaklik diizeyleri minimum veya maksimum
oldugunda ise pektin verimi diigmiigtiir. Abid ve ark.,
(2016) nar kabuklarindan pektin ekstraksiyonunu optimize
ettikleri ¢alismalarinda yapmis oldugumuz c¢alismayla
uyumlu olarak ekstraksiyon sicakligi ve siiresinin belirli bir
aralikta artmasiyla daha yiiksek pektin verimi elde
ettiklerini, ancak sicaklik ve siirenin azalmasi veya belli bir
diizeyin tizerinde artmasinin diisiik pektin verimine neden
oldugunu belirtmislerdir. Arastiricilar bu durumu disiik
sicaklik ve kisa slirede gergeklestirilen ekstraksiyonlarda
bitki hiicre duvarindaki pektinin daha az ¢dziinmesine, ¢ok
yiiksek sicaklik ve uzun siirede yapilan ekstrasiyonlarda ise
pektin molekiillerinin pargalanmasina baglamislardir.
Benzer bulgular Maran (2015) tarafindan da tespit
edilmistir. Yapilan bu ¢alismada da siire ve sicakligin -1
diizeylerinde oldugunda en diisiik pektin verimi elde
edilmistir.

Caligma bulgulari, nar kabuklarindan elde edilen pektin
veriminin ylksek olmasi icin faktér diizeyleri arasinda
belli bir dengenin olmasi gerektigini gostermistir. Bu
nedenle Box-Behnken tasarimi ile optimizasyon yapilarak,
pektin veriminin maksimum olabilmesi i¢in en uygun
faktor diizeyleri belirlenmistir. Optimizasyon sonucu, en
yiiksek pektin veriminin elde edilebilmesi i¢in partikiil
boyutunun 0,6768, sicakligin 0,2323 ve siirenin ise 0,1717
diizeyinde olmas:1 gerektigi ve bu durumda pektin
veriminin %26,79 olacag1 goriilmiistiir. Optimizasyon
sonucunda gercek faktdr diizeylerinin partikiil boyutunda
468-568 pm, sicaklikta 82°C ve siirede ise 47,5 dakika
olmasi1 gerektigi hesaplanmistir. Bu sonucun saglanip
saglanamadiginin  kontrolii amaciyla optimum olarak
belirlenen kosullarda yapilan 3 tekrarli ekstraksiyonda
pektin - verimi  %25,96 +0,65 olarak bulunmustur.
Goriildiigh tizere deneysel pektin veriminin optimizasyon
sonucunda olmasit gereken tahmini pektin verimine
oldukga yakin bulunmugtur.
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Figure 1. Variation of pectin yield based on time and
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Sekil 2. Pektin veriminin siire ve sicakliga bagli olarak
degisimi
Figure 2. Variation of pectin yield based on time and
temperature

Cizelge 4. Pektinin esdeger agirhik, metoksil icerigi,
anhidrogalakturonik asit igerigi ve esterlesme derecesi

Table 4. Equivalent weight, methoxyl content,
anhydrogalacturonic acid content and degree of
esterification of pectin

Ozellik Deger
Esdeger agirlik (mg) 488,01 = 11,90
Metoksil igerigi (%) 5,74+ 0,16
Esterlesme derecesi (%) 47,43+ 0,07
Anhidrogalakturonik asit (%) 68,64+ 1,76
Pektinin  Esdeger Agwhk, Metoksil Icerigi,

Anhidrogalakturonik Asit Icerigi ve Esterlesme Derecesi

Nar kabuklarindan elde edilen pektinin esdeger agirligy,
metoksil icerigi, anhidrogalakturonik asit igerigi,
esterlesme derecesi ve galaktronik asit miktarlar1 Cizelge
4’te verilmisgtir.

Esdeger agirlik, pektinin esdeger agirligi pektin
zincirindeki serbest (esterlesmemis) galakturonik asitin
toplam igerigidir. Bu nedenle esdeger agirlik,
esterifikasyon derecesi ve metoksil igerigi ile iligkilidir
(Ramli ve Asmawati, 2011). Esdeger agirlik pektinde
anhidrogalakturonik asit igerigini ve esterlesme derecesini
hesaplamak i¢in kullanilan bir degerdir (Ranganna, 1986;
Ismail ve ark., 2012; Castillo-Israel ve ark., 2015). Ayrica
esdeger agirlik pektinin jel yapabilme Ozelliginin bir
gostergesidir (Castillo-Israel ve ark., 2015).
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Nar kabuklarindan elde edilen pektin Orneklerinin
esdeger agirligi 488,01 mg olarak bulunmustur (Cizelge 4).
Literatiirde nar kabuklarinda pektin ekstraksiyonu {izerine
yapilan caligmalarda esdeger agirhigin belirlendigi
calismaya rastlanilamamistir. Ancak diger pektin
kaynaklarinda esdeger agirlik limon posasinda 368-1632
(Azad ve ark., 2014), elma posasinda 833,33-1666,30
(Kumar ve Chauhan, 2010), kakao kabugunda 510,68-
645,19 (Ramli ve Asmawati, 2011), limon, portakal ve
greyfurtta sirasiyla 694,44, 534 ve 793,60 (Aina ve ark.,
2012), ejderha meyvesinde 475,64 (Ismail ve ark., 2012),
Hint ayvasinda 1209,5 (Jindal ve ark., 2013), Kaffir Lime
(Citrus hystrix) meyvesinde 234,74 (Shaha ve ark., 2013)
ve muz kabugunda 953,89-1503,16 (Castillo-Israel ve ark.,
2015), enginar atiklarinda 576,60-764,68 (Ceylan ve ark.,
2017) olarak bulunmustur. Goriildiigii izere bu ¢aligmada
bulunan esdeger agirlik yukarida bahsedilen galigsmalarin
bazilarindan diisiik bazilarindan ise yiiksek bulunmustur.
Diisiik esdeger agirligi pektinin kismi olarak bozuldugunu
(Azad ve ark., 2014) ve pektinin diisiik jellesme egiliminde
oldugunu gostermektedir (Kumar ve Chauhan, 2010).
Esdeger agirligin diisiik veya yiiksek olmasi ekstraksiyon
ortaminin pH’sma baglhidir. Disiik pH’l1 ortamda pektin
molekiilleri uzun zincirler olusturup polimerlesir ve serbest
asit igeriginin azalmasina bagli olarak yiiksek esdeger
agirliga sahip pektin olugturur (Ramli ve Asmawati, 2011).
Ayrica esdeger agirlik pektin ekstraksiyon yontemine,
uygulanan sicaklik ve siireye bagli olarak da degisir
(Kumar ve Chauhan, 2010; Shaha ve ark., 2013; Roy ve
ark., 2018).

Metoksil igerigi, pektin molekiiliindeki 100 mol
galakturonik asitteki metil alkoliin mol sayis1 olarak
tanimlanmaktadir (Ramli ve Asmawati, 2011). Metoksil
icerigi pektinin siniflandirilmasi i¢in dnemli bir molekiiler
indekstir ve bu indeks pektin molekiiliindeki tiim
esterlesmis gruplar igerisindeki metil ester olarak
baglanmig karboksilik gruplarin yiizdesini ifade eder
(Khan, ve ark., 2014). Metoksil igerigi pektinin jel kuvveti,
jellesme siiresi ve metal iyonlarmna duyarliligint kontrol
etmede Onemli bir parametredir. Dolayisiyla pektin
soliisyonlarmin ve pektin jel ag yapisinin fonsiyonel
ozelliklerinin  belirlemesinde  onemlidir (Ramli ve
Asmawati, 2011; Aina ve ark., 2012; Azad ve ark., 2014).
Meyvelerdeki pektinin 6zelligi metoksil icerigi ve jel
gliciine bagl olarak degisir. Ticari pektinlerin metoksil
icerigi %8-11 arasinda degigsmekte ve bu pektinler yiiksek
seker konsantrasyonlarinda (%65 veya daha fazla) jel
olusturabilmektedir. Diisiik metoksilli pektinler (%7 veya
daha az) ise yiiksek seker iceren ortamlarda jel
olusturamazken ¢ok degerli katyonlarin varliginda, diistik
seker konsantrasyonlarinda veya sekersiz ortamlarda jeller
olusturabilir (Ranganna, 1986).

Nar kabuklarinda ekstrakte edilen pektinin metoksil
icerigi %5,74 olarak (Cizelge 4) bulunmustur. Dolayisiyla
caligmada elde edilen pektinin diisiik metoksilli oldugu
goriilmektedir.  Literatiirde nar kabuklarinda pektin
ekstraksiyonu iizerine yapilan c¢aligmalarda metoksil
iceriginin belirlendigi ¢aligmaya rastlanilamamistir. Diger
pektin kaynaklarinda yapilan ¢aligsmalarda metoksil igerigi;
soya kavuzunda 9%3,89-7,53, (Gnanasambandam ve
Proctor, 1999), mango, muz, greyfurt ve misket kabugunda
sirastyla %7,33, %7,03, %8,57 ve %9,92 (Madhav ve
Pushpalatha, 2002), kakao kabugunda %4,62-6,01 (Ramli

ve Asmawati, 2011), elma posasinda %6,46 (Sato ve ark.,
2011), limon, portakal ve greyfurtta sirasiyla %4,46,
95,79 ve %3,90 (Aina ve ark., 2012), ejderha meyvesinde
%2,98-4,34 (Ismail ve ark., 2012), greyfurt kabugunda
%10,86-12,50 (Khan ve ark., 2014), farkli muz gesitlerinde
%3,86-8,46, turuncgil kabugunda %9,06 ve elma
posasinda %7,92 (Khamsucharit ve ark., 2018) olarak
bulunmustur. Yapilan ¢alismalarin sonuglarindan da
goriildiigii gibi metoksil igerigi bitki kaynagina, olgunluga,
ekstraksiyon yontemine, sicakligina, siiresine, pH’ya ve
ekstraksiyonda kullanilan asidin ¢esidine bagli olarak
degismektedir (Kumar ve Chauhan 2010; Aina ve ark.,
2012; Ismail ve ark., 2012; Gazala ve ark., 2017,
Khamsucharit ve ark., 2018).

Esterlesme  derecesi,  pektin  molekiillerindeki
galakturonik asitin bir kismu metil alkolle esterlesmistir.
Pektin molekiillerindeki galakturonik asit {initesindeki
esterlesmis  karboksil gruplarinin  toplam  karboksil
gruplarina orant esterlesme derecesi olarak ifade
edilmektedir (Cemeroglu, 2013). Pektin molekiilindeki 100
galakturonik asit iinitesinden esterlesmis olanlarin sayisi,
esterlesme derecesini gosterir. Esterlesme derecesi pektinin
fonksiyonel 6zelligini belirleyen ana faktorlerden biridir.
Pektin esterlesme derecesine gore siniflandirilmaktadir.
Esterlesme derecesi %50°nin altinda olanlar diisiik
metoksilli ve esterlesme derecesi %50’nin {izerinde olanlar
ise yliksek metoksilli pektin olarak degerlendirilmektedir
(Cemeroglu, 2013; Azad ve ark., 2014).

Calismada nar kabuklarindan elde edilen pektin
Orneklerinin  esterlesme  derecesi  %47,43  olarak
bulunmustur (Cizelge 4). Yapmis oldugumuz c¢alisma
sonuglarina benzer sekilde Pereira ve ark. (2016), nar
kabugunda esterlesme derecesini farkli ekstraksiyon
kosullarinda %47,18-71,45, Abid ve ark., (2017) %34,1-
46,1 ve Khatip ve ark, (2017) ise %53,8 olarak
bulmuglardir. Nar kabugunda yapmis oldugumuz ¢alismada
bulunan %47,43 esterlesme derecesi ekstrakte edilen
pektinin diisiik metoksilli pektin (ED<%50) oldugunu
gostermistir. Diigiik esterlesme dereceli pektinler iki degerli
katyonlar varliginda diisiik miktarda seker ya da sekersiz
jeller olusturabilir. Bu 6zelliklerinden dolay1 diyet regel veya
regel benzeri disiik sekerli gidalarda kullanilmaya
elveriglidir (Ismail ve ark., 2012). Esterlesme derecesi
bitkinin ¢esidine, dokusuna ve olgunlagma siiresine bagli
olarak degismektedir (Sundar Raj ve ark., 2012).
Olgunlagma ilerledik¢e meyvelerin sekerlerinin arttigi ve
pektinin protopektine doniismesine bagli olarak esterlesme
derecesinin diistiigii belirtilmektedir (Azad ve ark., 2014).
Farkl1 pektin kaynaklarinda yapilan ¢aligmalarda esterlesme
derecesi elma posasinda %68,8, %72,29 (Canteri-Schemin
ve ark., 2005; Sato ve ark., 2011), greyfurt kabugunda
%75,34, (Bagherian ve ark., 2011), ejderha meyvesinde
%31,05-46,96 (Ismail ve ark.,, 2012), Hint ayvasinda
%47,20 (Jindal ve ark., 2013), limon posasinda %33,59-
79,51 (Azad ve ark., 2014), portakal kabugunda %1,7-37,5
(Hosseini ve ark., 2019), elma suyu konsantresinde %49,35
(Gazala ve ark., 2017), enginarda %46,02-56,17 (Ceylan ve
ark., 2017), sisal keneviri atiklarinda %33,12-48,11 (Yang
ve ark., 2018c), ve muz kabugunda %63,15-72,03
(Khamsucharit ve ark., 2018) olarak bulunmustur.

Ayrica, esterlesme derecesinin  ortam pH’smin
diiglirilmesiyle ~ onemli  dlgiide  azaldigi, pektin
ekstraksiyonunun sicak ve asitli ortamda yapilmasinin
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pektin bozulmasma dolayisiyla esterlesme derecesinin
diismesine neden oldugu daha onceki c¢aligsmalarda
bildirilmektedir (Pagan ve lbraz, 2001; Gazala ve ark.,
2017). Nar kabuklarinda Pereira ve ark. (2016) tarafindan
pH 2’de yapilan caligmada esterlesme derecesi, yapmis
oldugumuz c¢alisma sonucuna benzer olarak %47,18
bulurken, pH 3,6’da %71,45 olarak bulunmustur. Ancak
Yang ve ark. (2018b) nar kabuklarinda pH 1,7’de yaptiklari
ekstraksiyonda esterlesme derecesini bu caligmadan ve
Pereira ve ark., (2016) tarafindan yapilan arastirmadan
daha yiiksek (%75,6) bulmuslardir. Caligsmalar arasindaki
bu farkliligin kullanilan narlarin ¢esit ve olgunlugunun
farkli olmasi, ekstraksiyonda kullanilan asidin ¢esidi,
ekstraksiyon yontemi, uygulanan sicaklik ve siirenin farklt
olmasindan kaynaklandig: diisiiniilmektedir.

Pektin, farkli derecelerde metil gruplariyla esterlesmis
poligalakturonik asit ve %10 veya daha fazla arabinoz,
galaktoz ve diger sekerleri iceren komplex bir polisakkarittir
(Ranganna, 1986). Anhidrogalakturonik asit igerigi
ekstrakte edilen pektinlerin safligini, esterlesme derecesini
ve fiziksel 6zelliklerini tahmin etmek i¢in kullanilan 6nemli
bir parametredir (Castillo-Israel ve ark., 2015; Ceylan ve
ark., 2017). Ekstrakte edilen pektinin anhidrogalakturonik
asit icerigi %65 ten diisiik olmamalidir (Azad ve ark., 2014;
Castillo-Israel ve ark., 2015). Anhidrogalakturonik asit
iceriginin %65’ten daha diisiik olmasi ekstrakte edilen
pektinde protein, nisasta ve seker bulunmasi nedeniyle
yeterince saf olmadigini gostermektedir (Ismail ve ark.,
2012; Azad ve ark., 2014). Calisgmada anhidrogalakturonik
asit icerigi %68,64 olarak bulunmustur (Cizelge 4). Abid ve
ark., (2017) nar kabuklarinda anhidrogalakturonik asit
igerigini farli ¢esitlerde %47,05-68,51 olarak bulmuslardir.
Sonuglarimiz bu degerler arasindadir. Yapilan ¢alismalarda
anhidrogalakturonik asit icerigi meyve g¢esidine, meyvenin
olgunluguna bagh olarak degistigi belirtilmektedir (Azad ve
ark., 2014; Khamsucharit ve ark., 2018). Farkli pektin
kaynaklarinda yapilan ¢aligmalarda elma posasinda %50,82,
%59,52 (Sato ve ark., 2011; Kumar ve Chauhan, 2010),
ejderha meyvesinde %45,25-54,44 (Ismail ve ark., 2012),
limon posasinda %34,12-73,22 (Azad ve ark., 2014), muz
kabugunda %74,29 (Castillo-Israel ve ark., 2015), pomelo
meyvesinde %84,29-85,57 (Roy ve ark., 2018), enginarda
%72,47-78,31 (Ceylan ve ark., 2017), muz g¢esitlerinde
%34,56-66,67, citrus kabuklarinda %82,05, elma posasinda
%76,80 olarak bulunmustur (Khamsucharit ve ark., 2018).
Ayrica, yapilan caligmalarda ortam pH’si, ekstraksiyonda
kullanilan asidin ¢esidi, ekstraksiyon yontemi, sicakligi ve
sliresinin pektinin anhidrogalakturonik asit miktarina etki
ettigi belirtilmektedir (Kumar ve Chauhan, 2010; Ismail ve
ark., 2012; Sotanaphun ve ark., 2012; Shaha ve ark., 2013;
Gazala ve ark., 2017). Buldugumuz anhidrogalakturonik asit
iceriginin %65’ten fazla olmasi ekstrakte edilen pektinin
standarda uygun ve oldukga saf oldugunu géstermektedir.

Sonucg

Bu caligmada nar kabuklarindan pektin elde etmek igin
sicaklik, siire ve partikiil boyutu gibi ekstraksiyon
kosullarmin pektin verimi tizerine etkisi belirlenmistir. Bu
amagla ekstraksiyon kosullar1 optimize edilmistir. Varyans
analizi sonucu pektin verimi lizerine partikiil boyutu x siire
ve sicaklik x siire etkilesimlerinin etkisi dnemli (P<0,001)
bulunmustur. Nar kabugundan pektin ekstraksiyonu i¢in
optimum kosullar partikiil boyutu 468-568 pm, sicaklik
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82°C ve siire ise 47,5 dakika olarak belirlenmistir. Bu
kosullarda yapilan ekstraksiyon sonucunda pektin verimi
%25,96 olarak bulunmustur. Ayrica firetilen pektinin
ekivalent agirligi 488,01 mg, metoksil igerigi %?5,74,
estrelesme derecesi, %47,43 ve anhidrogalakruronik asit
icerigi ise %068,64 olarak belirlenmistir. Calismada nar
kabuklarmin pektin verimi dikkate alindiginda, pektin
tiretimi i¢in oldukga iyi bir kaynak oldugu goriilmektedir.
Ayrica sonuglar nar kabugundan elde edilen pektinin diisiik
metoksilli pektin oldugu ve diisiik kalorili jeller hazirlamak
icin kullanilabilecegini gostermistir.
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