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Bu tezde, soya fasulyesinden farkli ekstraksiyon yontemleri ile
(Geleneksel ve Mikrodalga 1sitmali Soxhlet, Gerhardt, SFE, NIR) yag
ekstraksiyonu i¢in en uygun ydntem, zaman ve elde edilen yagin kalitesi
belirlenmis olup, teorik olarak ekstraksiyon hiz1 hesaplanmistir. Partikiil
boyutunun artmastyla ekstraksiyon hizinin azaldigi tespit edilmistir.

Uygulanan ekstraksiyon yontemine bagl olarak elde edilen yag verimleri
%15,98 ila %17,98 arasinda degisirken, yag asidi ana bileseni yonteme bagl
olarak bir degisiklik gostermemis olup, linoleik asidin ana bilesen oldugu GC
analizi ile belirlenmistir. Ekstraksiyon stireleri ise yonteme bagli olarak 30 -480
dakika arasinda degismektedir.

Soya fasulyesinin yag ve nem igerigi anlik olarak NIR cihaz1 ile

belirlenmis olup standart 6l¢tim degerleriyle uyumlu oldugu belirlenmistir.
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In this thesis, suitable extraction method (convectional and microwave
heating Soxhlet, Gerhardt, SFE, NIR), time and quality of soybean oil were
determined. Extraction rate is calculated theoretically. It was determined that
extraction rate is decreased by increasing particle size.

Oil yields were varied between 15.98-17.98% depending on different
methods. Major fatty acid component of soybean oil was determined as linoleic
acid by GC analysis. Extraction times are varied between 30-480 minutes
according to different extraction methods.

Oil and moisture contents of soybeans were measured by NIR and found

results were in a good agreement with the results obtained by standard methods.
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1. GIRIS ve AMAC

Yaglar, karbonhidratlar ve proteinler; insan viicudu i¢in yasamsal degeri
olan ve insanlarin beslenmesinde dnemli yer tutan temel ihtiya¢ maddelerindendir.
Ozellikle doymus yag oranlarinin diisiik olmasi, hiicre yapist igin gerekli olan
serbest yag asitlerini icermesi ve insan viicudunda A, D, E, K gibi yagda ¢6ziinen
vitaminleri ¢6zmesi gibi 6zellikleriyle bitkisel yaglar, insan saglhigina katkilar1 ve
yiiksek besin degerine sahip olmalar1 bakimidan ayr1 bir 6neme sahiptir (Hatirlt
ve ark. 2002).

Tirkiye ithalatinda 6nemli bir yer tutan tarim iirlinlerin basinda bitkisel
yaglar gelmektedir. Ulkemizin sahip oldugu iklim 6zellikleri nedeniyle birgok yag
bitkisinin yetistirilmesi miimkiin olmasina ragmen, bitkisel yag liretimi yurt igi
tilketimi karsilamakta yetersiz kalmaktadir. Niifus artis hizina bagh olarak her yil
gereksinim duyulan bitkisel yag miktar1 da yildan yila artmaktadir. Bu artisa bagh
olarak olusan bitkisel yag gereksiniminin 6nemli bir boliimii ithalat yoluyla
karsilanmaktadir (Hatirli ve ark. 2002).

Tiirkiye’de, 1930’lu yillarda Karadeniz Bolgesi’nde ekimine baglanan ve
son 20 yildan itibaren de Akdeniz Bolgesi’nin sulanabilen alanlarinda yetistirilen
soya fasulyesi gida maddesi, hayvan yemi ve sanayi hammaddesi olarak
degerlendirilmektedir. Soya fasulyesi, ham olarak tiiketilebilmekle birlikte protein
bakimindan zengin bir yag bitkisi olmasi nedeniyle, islenerek yag ve protein
triinleri olarak da tiiketilmektedir. Giiniimiizde, soyadan (kahve kremasi,
yemeklik yag, dolgu yagi, margarin, mayonez, ilag, yem, farmasoétik, insektisit,
kauguk, yag, anti korozyon maddeleri, anti statik maddeler, macun bilesenleri,
insaat malzemeleri, beton katki maddeleri, bakim yaglari, miirekkep, baski
maddeleri, kalemler, dezenfektan, yapistirici, elektrik yalittm maddeleri, analitik
kimyasallar vb.) say1 ve ¢esit bakimindan oldukga fazla iiriin elde edilebilmektedir
(Bayar ve Yilmaz 2004).

Gerek beslenme, gerek sanayi hammaddesi olarak 6nemli bir yere sahip
olan soya fasulyesi, diinyadaki Oneminin her geg¢en giin artmasina karsin,
Tiirkiye’de sulamaya bagli olarak uygun yetisme ortami bulabilmesine ragmen

yeterli ilgiyi bulamamustir. Farkli iklimlerin hiikiim stirdiigii Tiirkiye’de bdyle bir



bitkinin yaygin olarak ekilmesi ve iilke ticaretinde 6nemli bir yere sahip olmasi
hi¢ de zor degildir. Ancak, bu bitkinin ekim alanlarinin, iiretim ve veriminin
gelistirilebilmesi i¢in Oncelikle, Tiirkiye’deki mevcut durumun ve bitkinin ortam
kosullarinin ortaya konularak, potansiyel soya yetistirilebilecek alanlarinin
belirlenmesi gerekmektedir (Bayar ve Yilmaz 2005).

Soya fasulyesi yag1 diinyada tiiketilen 6nemli bitkisel yaglar igerisindedir.
Ham yag presleme veya ¢oziicli ekstraksiyonu metotlariyla elde edilmektedir.
Rafinasyon, agartma koku giderme ve kismi hidrojenasyon islemlerinden gecen
yagin ana kullanim sahasi margarin imalatidir. Soya yag1 hidrojenize edilmeden
yliksek sicakliklara maruz kaldiginda, degisime olan istegi sinirlandirilmaktadir.

Iyi kalitedeki ham soya yagi agik kahverengi renge sahiptir. Alkali
rafinasyonla, bitkisel yaglarin ¢ogunda oldugu gibi rengi acgik sariya
dontistiiriilmektedir. Yesil veya olgunlasmamis fasulyelerden iiretilen soya yagi
yesilimsi bir renge sahip olup klorofil igerebilmektedir. Fakat yagin sar1 kirmizi
pigmentlerinden dolayr bu durum tam belirgin degildir. Fazla zarar goérmiis
tohumlardan iiretilen yag koyu kahverengi renge sahiptir. Bu rengi rafinasyonlada
tam olarak gidermek ¢ok gii¢ ya da imkansizdir (Nas ve ark. 2001).

Cizelge 1.1°de Tiirkiye’nin ithalatin1 yaptig1 soya fasulyesi ve soya yaginin

yillara gore degisimi goriilmektedir (T.U.IK. 2007).

Cizelge 1.1. Tiirkiye’nin ithal ettigi soya fasulyesi ve yag miktarlari

- Soya fasulyesi Soya yagi
(kg) (kg)
2000 386.707.598 160.108.507
2001 321.251.915 154.607.616
2002 612.497.448 175.015.372
2003 831.453.564 135.054.362
2004 681.964.245 75.843.554
2005 1.154.504.228 191.016.228
2006 1.016.905.745 213.205.107
2007 (Ocak-Kasim) 1.126.882.538 47.861.338




Cizelge 1.1°e gore soya fasulyesinin ithalati her gegen yil artmaktadir.
2000 yilinin basinda 386 milyon kg civarinda olan soya fasulyesi ithalat1 2007
yilina gelindiginde yaklasik 3 kat artarak bir milyar kilogrami agsmistir. Bu
cizelgeye gore siya yagi ithalati ise genelde sabit bir seyir izlemistir. 150 milyon
kg seviyelerinde olan soya yagi ithalati 2004 yilinda 75 milyona diigmiis fakat
2005 ve 2006 yillarinda 200 milyon kilogram seviyelerine ulagmistir.

Cizelge 1.2°de Tiirkiye’nin ithal ettigi soya fasulyesi ve yagina 6dedigi
ticretler goriilmektedir (T.U.L.K. 2007).

Cizelge 1.2. Tiirkiye’nin ithal ettigi soya fasulyesi ve yag degerleri

vil Soya fasulyesi Soya yagi
(dolar) (dolar)
2000 82.938.975 61.433.761
2001 67.386.583 56.246.308
2002 139.613.537 71.918.554
2003 226.524.867 72.800.799
2004 226.827.629 47.608.732
2005 328.533.229 105.502.310
2006 264.795.916 120.707.121
2007 (Ocak-Kasim) 367.845.028 34.563.245

Cizelge 1.2°ye goOre soya fasulyesine Odenen para her gecen yil
artmaktadir. 2000 yilinda 82 milyon dolar civarinda olan ithalat 2007 yilinda
yaklagik dort kat artarak 367 milyon dolara kadar ulagsmistir. Soya yaginin ithalati
ise 2004 yilina kadar 60—70 milyon dolar seviyelerindeyken 2006 yilinda yaklagik
2 kat artarak 120 milyon dolar seviyelerine ilerlemistir.

Cizelge 1.3’de ise Tiirkiye’de yetistirilen soya fasulyelerinin durumu

verilmektedir (T.U.1.K. 2007).



Cizelge 1.3. Tiirkiye’de gerceklestirilen soya iiretimi

Ekilen alan Hasat edilen alan | Uretim | Verim

Y (dekar) (dekar) (ton) (kg/da)
2000 150.000 150.000 44.500 297
2001 170.000 151.220 50.000 331
2002 255.000 255.000 75.000 294
2003 270.000 270.000 85.000 315
2004 140.000 140.000 50.000 357
2005 86.000 86.000 29.000 337
2006 119.186 119.186 47.300 397

Cizelge 1.3’e gore soya ekim alanlar1 2000 yilindan 2003 yilina kadar
artmis fakat 2003 yilindan sonra azalmaya baslamistir. 2006 yilinda ise 120 bin
dekar ekim alanmina sahip olmustur. Uretimde ekim alanina bagli olarak ayni
oranda degigmistir. 2003 yilinda 85 bin ton ile en fazla {iretime sahip olan Tiirkiye
2006 yilinda 47.300 ton iretim yapmustir. Ancak iiretimin azalmasina ragmen
dekar bagina hasat edilen soya fasulyesi verimi her gecen yil artmis ve 2006
yilinda dekar basina 397 kg soya tohumu hasat1 yapilmstir.

Bu calismanin amaci, diinyada yaygin olarak kullanilan iilkemizde son
yillarda yetistirilmeye baslanan ve ithal edilen soya yaginin farkli ekstraksiyon
yontemleriyle (Gerhardt, NIR, Geleneksel 1sitmali Soxhlet, Mikrodalga 1sitmali
Soxhlet, Siiperkritik akiskan ekstraksiyonu) ekstrakte etmek ve bu yontemlerden
en uygun olam1 ve calisma kosullarimi belirledikten sonra elde edilen yagin

kalitesinin belirlemektir.



2. KAYNAK TARAMASI

Bu boliimde yaglar, soya, soya yagi, soya kullanim alanlari, ekstraksiyon

ve soya ile ilgili daha 6nce yapilan ¢aligmalar hakkinda bilgi verilmektedir.

2.1. Yaglar

Kati ve sivi yaglar insan ve hayvan diyetlerinde temel bilesenleri
olusturmaktadirlar. Yaglar, gida maddelerini olusturan ¢esitli grup bilesikler
icerisinde en yiiksek enerji kapasitesine sahiptirler. Yaglar yemeklerden sonra
tokluk hissine katkida bulunurlar. Gidalarin daha lezzetli olmasi saglar. Ayrica
yaglar, yagda ¢oziinen vitaminler i¢inde tastyici fonksiyona sahiptir (Nas ve ark.
2001).

Yaglar kisaca ortak ozellikleri su ile karismamak olan organik maddeler
olarak tanimlanabilir. Ozellikle bu maddelerin gliseritler, yag asitleri, fosfatitler
ve mumlar gibi sabunlagsma tepkimesi veren maddeler yaninda, hidrokarbonlar,
yiiksek yapili alkoller steroller, renk maddeleri ve antioksidanlar gibi sabunlasma
tepkimesi vermeyen organik bilesikleri de, genis bir yelpazede igermeleri,
bunlarin sivi veya kati yaglar oOtesinde ele alinip, lipit kimyas1 kapsaminda
incelenerek arastirilmasini zorunlu kilmistir (Kayhan 2003; Gunstone 2004).

Kat1 ve sivi yaglar gliserol ve yag asitlerinden olusan trigliseritlerin
(triester) hakim oldugu bilesikler grubudur. Bu bilesikler suda ¢6ziinmedigi halde
pek cok organik c¢oziiclide ¢oziiniir. Sudan daha diisiikk yogunluga sahiptirler.
Normal oda sicakliginda sivi formdan kat1 forma kadar degisim gdsteren bir erime
araliginda bulunabilirler. Oda sicakliginda kat1 formda iseler kat1 yaglar (fats), sivi
formda iseler siv1 yaglar (oils) olarak tanimlanirlar. Yaglarin katilik veya sivilik
durumu onlarin fiziksel 6zelligiyle ilgilidir.

"Lipit" terimi farkli 6zellikteki kimyasal madde gruplarin1 kapsamakta olup
trigliserid olarak bilinen kimyasal maddeleri veya giinliik lisanda yag olarak ifade
edilen bilesikleri de kapsayan bir terimdir. Lipitler, trigliseritlere ilaveten mono ve

digliseritler, fosfatidler, serebrosidler, steroller, terpenler, yag alkolleri, yag



asitleri, yagda ¢oziinen vitaminler (A, D, E ve K) ve diger baz1 bilesenleri de

igeren bilesikler toplulugudur (Nas ve ark. 2001).

2.1.1. Yaglarin kimyasal bilesimi

Yapisal olarak trigliseritler, bir molekiil gliserol ile {ic molekiil yag

asidinin reaksiyona girerek {ic molekiil su ve bir molekiil trigliserit olusturmasiyla

olusurlar.
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Eger {i¢ yag asidi de ayni ise iiriin basit trigliserit; eger farkli ise karmasik
trigliserit olarak tanimlanir. Basit trigliseritler laboratuar ortaminda gliserol ve yag
asidinin direk esterleme sentezi ile olusur. Yapisi bilinen karmasik trigliseritler
hidroksillerin igeriginin bloklandig1 6zel metodlar ile, bloklanmamis hidroksilerin
esterlenmesi ile, bloklandirict elementlerin uzaklastirilmas1 ile, rejenere

hidroksillerin esterlesmeyi tamamlamasi ile elde edilirler (Basoglu 2004).

2.2. Soya Fasulyesi

Soya fasulyesi Sekil 2.1°de gosterildigi gibi %44 protein, %6 lif, %23 yag,
%10 serbest N-ekstrakti, %13 su, %S5 kiil icermektedir (Bockisch 1993).
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Sekil 2.1. Soya fasulyesinin bilesimi

Soya fasulyesi ve soya fasulyesine dayali iirlinler insan beslenmesi ve
saglgl agisindan oldukca &nemlidir. Ozellikle soya fasulyesi iiretiminde diinya
lideri olan Amerika Birlesik Devletleri ve gelismis iilkelerde soya fasulyesinden
elde edilen siit, yogurt, peynir, kemiksiz et, dondurma, dondurma kiilahi, pasta,
kahve, salca, yag, margarin, alkol, soya unu, ekmek, makarna, cocuk mamasi,
hayvan yemi, yesil giibre, plastik giibreler vb. iirlinler bu bitkinin ne kadar 6nemli
ve ne kadar cesitli alanlarda kullanilabildiginin en agik gostergesidir. Ayrica,
icerdigi yliksek protein orani nedeniyle ete benzer iirlinlerin yapiminda
kullanilmaktadir. Soya fasulyesinden elde edilen 453 gramlik soya ununda 31
yumurtanin, 6 biiyiik sise siitiin ve 900 gram kemiksiz etin i¢erdigi kadar protein
bulundurdugu deneysel caligmalarla kanitlanmistir (Anag ve Ertlirk 2003).

Soya’nin iki temel kullanim alani vardir. Birincisi ¢ok 6nemli bir yagh
tohum olmasi ikinci olarak da, ekstraksiyon ile yagi alinmis kiispenin zengin
protein igerigi agisindan onemli bir hayvan yemi olmasidir. Bu agidan kiimes
hayvanlari, kiigiik ve biiyiik bas hayvanlar i¢in olduk¢a Onemli bir besin
kaynagidir (Kansal ve ark. 2006).

Soya fasulyeleri besin maddelerince ¢ok zengin oldugundan insan ve
hayvanlar i¢in olduk¢a 6nemli bir besin kaynagidir (Ilisulu 1983).

Cizelge 2.1°de diinyada soya yetistiren iilkeler ve yetistirdikleri miktarlar

verilmektedir.



Cizelge 2.1. Diinya soya iiretimi (Bin Ton)

Ulke 2001 2002 2003 2004 2005 2006
A.B.D. 78,672 | 75,010 | 66,778 | 85,013 | 83,368 | 86,770
Brezilya 43,500 | 52,000 | 51,000 | 53,000 | 55,000 | 56,000
Arjantin 30,000 | 35,500 | 33,000 | 39,000 | 40,500 | 44,000
Cin 15,410 | 16,510 | 15,394 | 17,400 | 16,350 | 16,200
Hindistan 5,400 4,000 6,800 5,850 6,300 7,300
Paraguay 3,547 4,500 3,911 4,050 4,000 4,700
Kanada 1,635 2,336 2,263 3,042 3,161 3,500
Diger 6,668 6,918 7,366 8,369 9,215 9,928

Diinyada en ¢ok yagl tohum yetistiren iilke olan A.B.D. soya iiretiminde
de birinci gelmektedir. Cizelge 2.1°e gore diinyada soya iiretimi her gegen giin
artmaktadir. Yagli tohum {iretiminde oldugu gibi soya iiretiminde de A.B.D.’yi
Brezilya, Arjantin ve Cin takip etmektedir (Anonim 2007).

2.2.1. Soya yag

Soya yag1 tiim yaglar igerisinde en iyi olanlardan biridir. Icerdigi yiiksek
oranda linoleik ve linolenik asitler sayesinde doymamis yag asidi igerigi
bakimindan diger yaglarla gore oldukca zengindir. Ekstre edilmis soya kiispesinde
%40-50 civarinda protein vardir. Ekstraksiyon isleminden sonra soya kiispesi
hayvan yemi olarak kullanilabilir (Bockisch 1997).

Soya yag1, %18-20 oraninda yag iceren soya fasulyesi tohumlarindan elde
edilir. %4-11 linolenik, %44-62 oraninda da linoleik asit icerigi ile soya yagi,
linolenik yaglar arasinda yer almaktadir. Soya yaginin toplam doymus yag asidi
icerigi ise %9-20 arasinda degismektedir. Diger bitkisel kokenli yaglar gibi
kolesterol ile ilgili herhangi bir madde igermeyen soya yagi, dnemli miktarda
protein ihtiva etmektedir. Soya proteinlerinin kalp hastaliklar1 ve kanser gibi
bir¢cok kronik hastaliklarla savasmada onemli bir rol oynadigi, tiim uzmanlarca

dile getirilmektedir (Tosun 2003).



Soya yag1 yag asidi bilesimi sicaklik, yil, tohum ekim zamani, ekim yeri,
ekim siiresi, 151k yogunlugu ve kalitesi, kuraklik, toprak tiirii, topragi sulama
bicimi, toplam yagmur miktari, ortalama giines 1sis1 gibi birgok ¢evresel
etkenlerden etkilenmektedir (Hou ve ark. 2006).

Bu 6zelliklerinden dolay1 diinyada genis sayilabilecek bir tiiketici kitlesine
sahip soya yagimnin toplam iretim miktar1, 150 milyon ton civarinda
bulunmaktadir. Amerika ve Avrupa’da toplam sivi yag pazarmin %350’sini soya
yag1 olustururken, bu oran Kanada’da %80 seviyesine ulasmaktadir Tiirkiye’de
soya fasulyesi iiretiminin baglangici, oldukg¢a kisa bir ge¢mise dayanir. Toplam
soya uretiminin %90 gibi énemli bir kismi, basta Adana olmak iizere Cukurova
bolgesinde gergeklestirilmektedir. Tohum ve ham yag olarak ithal edilerek,
margarin ve yemeklik karigim yag iiretiminde yillardir kullanilan soya yaginin,
tilkketiciye sunulmasi yaklasik on yillik bir gegmise dayanmaktadir (Tosun 2003).

Bitkisel yag sektoriinde toplam tohum isleme kapasitesi (aygicegi, pamuk,
soya) 4,5 milyon ton/yil diizeyinde bulunmaktadir. Sektdrdeki ortalama kapasite
kullanim orani ise son yillarda %50 seviyesinin altinda gergeklesmektedir.
Toplam ham yag isleme kapasitesi ise 3 milyon ton/yil diizeyinde olup bunun 2
milyon tonu s1vi yag, geriye kalan 1 milyon tonluk kismi da margarin iiretiminde
kullanilmaktadir (Tosun 2003).

Soya fasulyesi iki temel yag asidi (linoleik ve linolenik asit) bakimindan
onemli bir bitki kaynagidir. Bu yag asitleri, insan viicudunun iiretemedigi ve bu
ylizden besinlerden alinmasi gereken temel yag asitleridirler. Linolenik asit ayrica
omega-—3 asidi olarak da bilinir.

Tiiketilen yag tiirleri ve bu yaglarin kalitesi toplumun genelinin gelismislik
seviyesini belirler. Bitkisel yaglarin patojenik, kardiyovaskiiler rahatsizliklar,
kanser ve diger hastaliklar i¢in 6nemli rol oynadig1 belirlenmistir. Bu rol karbon
zincirinin uzunluguna, karbon atomu sayisina geometrisine ve igerdigi ¢ift baglara
baglidir (Liu 2004).

Cizelge 2.2’de diinyada soya yag iireten iilkeler ve trettikleri miktarlar

verilmektedir.



Cizelge 2.2. Diinya soya yagt iretimi (Milyon Ton)

Ulke 2001 | 2002 | 2003 | 2004 | 2005 | 2006
A.B.D. 8572 | 8360 | 7748 | 8781 | 9250 | 9147
Cin 3575 | 4730 | 4535 | 5421 | 6149 | 6700
Arjantin 3876 | 4404 | 4626 | 5088 | 6000 | 6500
Brezilya 4700 | 5205 | 5588 | 5650 | 5393 | 5366
EU-25 3165 | 2922 | 2500 | 2505 | 2380 | 6450
Hindistan 833 615 996 900 972 | 1135
Meksika 787 740 663 635 655 662
Diger 3364 | 3566 | 3312 | 3507 | 3457 | 3754

Tiirk Standartlar1 Enstitlisii (TSE) tarafindan tanimlanan soya yaginin bazi

fiziksel ozellikleri Cizelge 2.3 de verilmektedir (T.S.E. 890).

Cizelge 2.3. Soya yagmin TSE’ye gore fiziksel dzellikleri

Ozellikler Degerler

Bagil yogunluk, (20°C/20°C) 0,919 — 0,925
Kirilma indisi, (40°C’da) 1,466 — 1,470
Ugucu madde, 105 °C’da, % (a/a) , en ¢ok 0,2
(Cozlinmeyen safsizliklar, % , (a/a) en ¢ok 0,05
Sabunlagma sayis1 (mg KOH/g yag) 189 - 195
Iyot say1s1 124 - 139
Serbest yag asitleri

oleik asit cinsinden, %, (a/a) en ¢ok 0,3

veya

asit sayisi, mg KOH/g, (a/a) (en ¢ok) 0,6

Peroksit say1s1, miliesdeger O,/kg, en ¢ok 10
Sabun, % (a/a), en ¢ok 0,005

Sabunlagsmayan madde, g/kg, (a/a) en ¢ok 15
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Diinyada en ¢ok bitkisel yag iireten iilke olan A.B.D. soya yagi liretiminde
de birinci gelmektedir. Cizelge 2.2°ye gore diinyada soya yagi iiretimi her gecen
giin artmaktadir. Soya yagi iiretiminde A.B.D.’yi Cin, Arjantin, Brezilya ve
Avrupa birligi iilkeleri (EU-25) takip etmektedir.

Cizelge 2.3’e gore soya yagmin bagil yogunlugu 20 °C’de 0,919 ile 0,925
arasinda, kirilma indisi 40 °'C’de 1,466 ile 1,470 arasinda degismelidir. Ugucu
madde miktar1 en fazla 105 °C’de en fazla %0,2 ¢oziinmeyen safsizliklar en fazla
%0,05 olmalidir.

Cizelge 2.4 ve 2.5°de soya yaginin yag asidi kompozisyonu ve kimyasal

icerigi TSE’ye gore verilmektedir (T.S.E. §90).

Cizelge 2.4. Soya yagmin T.S.E.’ye gore yag asidi kompozisyonu

Yag asitleri bilesimi %
Laurik asit (C12:0), en ¢ok 0,1
Miristik asit (C14:0), en ¢ok 0,2
Palmitik asit (C16:0) 8,0-13,5
Palmitoleik asit (C16:1), en ¢ok 0,2
Margarik asit (C17:0), en ¢cok 0,1
Heptadesenoik asit (C17:1), en ¢ok 0,1
Stearik asit (C18:0) 2,0-54
Oleik asit (C18:1) 17,0 - 30,0
Linoleik asit (C18:2) 48,0 - 59,0
Linolenik asit (C18:3) 45-11,0
Arasidik asit (C20:0) 0,1-0,6
Ekosenoik asit (C20:1), en ¢ok 0,5
Ekosadienoik asit (C20:2), en ¢cok 0,1
Behenik asit (C22:0), en ¢ok 0,7
Erusik asit (C22:1), en ¢ok 0,3
Lignoserik asit (C24:0), en ¢cok 0,5
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Cizelge 2.4’e gore soya yag1 temel olarak linoleik asit (%48-59), oleik asit
(%17-30), linolenik asit (%4,5-11), palmitik asit (%8-13,5) ve stearik (%4,5-11)
asitten olugsmalidir. T.S.E.’ye goére soya yaginin Kkriterleri Cizelge 2.5’de
verilmektedir (T.S.E. 890).

Cizelge 2.5. Soya yagmin T.S.E.’ye gore kimyasal 6zellikleri

Ozellikler Degerler
Mineral yag Bulunmamali
Demir, mg/kg, en ¢cok 1,5
Bakir, mg/kg, en ¢cok 0,1
Kursun, mg/kg, en ¢cok 0,1
Arsenik, mg/kg, en ¢cok 0,1

Cizelge 2.5’e gore soya yagi mineral yag icermemeli ve bakir, kursun,
arsenik gibi agir metalleri bir kilogramda en fazla 0,1 mg, demiri ise bir

kilogramda en fazla 1,5 mg igermelidir.

2.3. Tiirkiye’de Soya Yagi

Tirkiye'de ilk soya tarimi 1. diinya Savasi sonrasinda basta Ordu ilimiz
olmak {izere Samsun, Trabzon ve Rize'de baslamistir. Tarima elverisli topraklarin
cok smirli olmasi nedeniyle soya tarimi bu bdlgede istenilen diizeye gelememis
hatta 1965 yilinda Ordu'da kurulan 10.000 ton kapasiteli soya yag1 fabrikasinin
hammadde ihtiyacin1 bile karsilayamadigindan, diger yagli tohumlardan yag
cikartmak suretiyle fabrika esas amacindan uzaklagmistir.

1975 yilindan itibaren Ceyhan Aslantas projesi kapsaminda Cukurova'da
bugday ekilebilen ve sulanabilen alanlara 2. {irlin olarak soya fasulyesi ekimi
Ongoriilmiis, ancak bolge kosullarina iyi uyum saglayabilen cesitlerinin iyi
belirlenememesi, gerekli bakteri kiiltiirii ile asilanamamasi, bilingsiz sulama,
yabancit ot sorunu gibi Onemli bazi sebeplerden dolayir arzulanan {iretim

gergeklesmemistir. Uluslararasi ticaret ve ekonomisinde stratejik bir {iriin olmasi
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sonucu Tarim ve Koyisleri Bakanliginin 1981 yilindan itibaren yurdumuzda 2.
irlin programi icginde soya fasulyesi Tlretimine planli bir sekilde tekrar

baslatilmistir (Basoglu 2004).

2.4. Ekstraksiyon

Hayvansal veya bitkisel yag iceren maddelerden yag ayirma islemi farkl
ve 0zel yag teknolojilerini icerir. Farkli ortamlarda yetisen yagli hammaddelerin
degisik karakteristik Ozelliklerinden dolay1, presleme ve ¢oziicii ekstraksiyonu
gibi cesitli ekstraksiyon yontemlerine tabi tutulurlar. Biitiin ekstraksiyon
prosesleri, su temel amagclar1 igermelidir: (a) yag1 zarar vermeden ve istenmeyen
safsizliklardan ayr1 olarak elde etmek; (b) yagi en yiiksek verim ve en diisiik
maliyetle elde etmek; (c) posa ve artiklari en yiliksek degerde elde etmektir .
Temel olarak ekstraksiyon ¢oziicii ve mekanik (presleme) olmak iizere ikiye
ayrilir (Swern 1982).

Kisaca Ekstraksiyon islemi, ham maddedeki yagin uygun nitelikteki
¢oziiclilerde ¢oOzlindiiriilerek alinmast ve daha sonra elde edilen yag-¢oziicii
karistmindan (misella) ham yagin uygun yontemlerle geri kazanilmasi olarak
tanimlanabilir.

Ekstraksiyonda islenen baslica islem kademeleri; materyaldeki yagin
¢oziicli ile yikanmasi, ¢dzeltinin filtrasyonu, miselladan ¢oziicliniin distilasyonu
ve styirma, ¢oziicii kiispeden uzaklastirilmasi, yas kiispe ve miselladan ugurulan
¢Oziiclinlin geri kazanilmasi ve nihayet kiispenin kurutulup sogutulmasi seklinde

sayilabilir (Kayhan 2003).

2.4.1. Mekanik ekstraksiyon (Presleme)

Mekanik ekstraksiyon veya presleme ¢oziicli ekstraksiyonuna alternatif
olan ¢ok eski bir yontemdir. Bir¢ok arastirmaci mekanik ekstraktor ile elde edilen
yaglarin karakterizasyonu ile ilgilenmektedir (Warner ve Dunlap 2006)

Presleme, 1s1l kurutma veya ¢oziicli ekstraksiyonundan dnce katidaki siviy1

almak i¢in kullanilan bir prosestir. Bu islemin en biiyiik avantaji, kat1 icinden
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siviy1 ¢dziiciisiiz olarak (yani saf) ayirmasidir. Isletme maliyeti acisindan da

oldukca avantajlidir.

2.4.2. Coziicii ekstraksiyonu

Coziicli ekstraksiyonu kat1 veya sivi bir maddeden istenen bir bilesigin
uygun c¢oziicli ile coziilerek c¢ozelti haline getirilerek maddeden ayrilmasi
islemidir. Ayirma islemi genellikle diflizyon igeren veya igermeyen segici
¢Oziinme igerir.

Coziici ekstraksiyonu mekanizmasi basit bir fiziksel ¢Ozlinme igerir.
Ekstre edilecek kiitleye tasinacak ¢oziicli hizi veya maddenin ¢oziicli i¢indeki
coziinme hizi veya ¢ozliinmeyen madde haricindeki ekstrakt ¢ozeltisi veya bu
hizlarin kombinasyonlar1 ekstraksiyon islemi i¢in Onemlidir (Perry ve Green
1997).

En genis anlami ile ekstraksiyon dengesi alt ve iist akimlarin
kompozisyonlarinin ayni olmasi ile agiklanabilir. Denge egrisi x-y diyagraminda
orijinden gecer ve egimi sabittir. Bu da verilen Ekstraksiyon taslaginda ideal
kademe sayisini hesaplamak ve kademe etkinligi faktoriiniin hesaplanmasinda
kullanilir (Perry ve Green 1997).

Diistiik yag icerikli maddeler ile calisirken, ¢dziicii ekstraksiyonunda
genellikle hekzan kullanilir. Yag bu metot ile yiiksek kalitede tretilir. Ciinkii 1s1l
islem uygulamasi ¢ok azdir. Isil islem uygulanmadigi i¢in de kiispede kalan
protein bozunmamistir. Bunun yaninda hekzan kullanmanin bir¢ok dezavantajlari
da vardir. Bunlar; yanict olmayan ¢6ziicti kullanilmadigi siirece yanma ve patlama
riski vardir ve hekzan yanici bir ¢dziiciidiir. Ayrica, ¢oziicii ekstraksiyonundan
kalan kiispe hayvan yemi olarak kullanildiginda kiispede kalabilecek ¢oziiciiden

dolay1 zehirli olabilir (Wan ve Wakelyn 1997).

2.5. Isletme Prensipleri

Coziicii Ekstraksiyonu gesitleri isletme bicimine gore (kesikli, siirekli veya

yar1 kesikli), akim yoniine gore (paralel akim, zit akim, karisik akim), kademelere
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gore (tek kademeli, ¢ok kademeli) ve temas metoduna gore (sprey perkolasyonu,
daldirmali perkolasyon, kat1 dagilmali) ele alinabilinir.

Mekanizmasi ve isletme metodu ne olursa olsun, ekstraksiyon islemi;
ekstre edilecek kati birim hacim basina diisen alan arttik¢a, katinin i¢inden gegen
radyal uzaklik azaldikga kolaylasir. Bu iki islem tanecik boyutunun azaltilmasi ile
saglanabilinir. Tanecik boyutu ¢ok kii¢iik olan katilar bazen zor ekstre edilirken

bazen de diisiik kaliteli yag elde edilmesine sebep olur (Perry ve Green 1997).

2.6. Coziicii Ekstraksiyonunda Kullanilan Ekstraktor Tipleri

2.6.1. Kesikli ekstraktorler

Soxhlet sistemi ekstraktorlerdir. Bu tip ekstraksiyon sistemleri 4 kisma
ayrilirlar. Ekstraktor, destilator, kondenser ve toplama kabindan olusan sistemde
ekstre edilecek madde ekstraktére konur. Toplama kabi veya yogunlastiricidan
¢Oziici gonderilir ve indirekt olarak sitilir. Ucan ¢oziici buharlar
yogunlastiricida yogunlagir, toplama kabina gider ve tekrar ekstraktore geger.
Yagli hammadde yeterince ekstre edilince misella ad1 verilen yag ¢oziicii karigimi
destilatore verilir ve karisimdan ¢oziicii buharlastirilarak geri kazanilir.

Batarya sistemine gore 3—6 ekstraksiyon kazanin yan yana dizilmesiyle
yar1 kesikli ¢alisan ekstraksiyon {initeleri de gelistirilmistir. Bu sistemde her bir
ekstraktor kesikli ¢alissa da genelde siirekli ¢calisma temposu vardir (Nas ve ark.
2001).

Kesikli ekstraktorler yiiksek kapasiteli fabrikalar i¢in uygun degiller.
Degerli ve nadir bulunan tibbi maddelerin ekstraksiyonu i¢in kullanilabilirler.
Bazi ticari uygulamalar1 sadece diistik kapasiteler i¢in kullanilir (Bocksich 1998).

Soxhlet Ekstraktorii: Soxhlet ekstraktoriinde (Sekil 2.2) c¢oziici
ekstraktoriin altindaki balonda isitilir. Buharlasan saf ¢oziici buhar1 ekstraktor
kismindan gecerek yogunlastirictya ulasir. Yogunlastiricida yogunlastiktan sonra
ekstre edilecek maddenin bulundugu ekstraktor kismina damlar. Ekstraktor

icerisindeki ¢oziicli seviyesi sifon seviyesinin iistiine ulastigi zaman ¢oziicii ve
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ekstre ettigi ekstrakt karisimi balona geri déner ve bu dongii bir ekstraksiyon

boyunca 30-50 kez devam eder (Luthria 2004).
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Sekil 2.2. Soxhlet ekstraktorii
1: Karistirict 2: Balon 3: Distilasyon yolu 4: Ekstraktor 5: Ekstre edilecek madde 6: Sifon kismi

list seviyesi 7: Sifon ¢ikist 8: Adaptor 9: Yogunlastirict 10: Sogutma suyu girisi 11: Sogutma suyu

¢ikist
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2.6.2. Siirekli ekstraktorler

Devamli c¢alisan bir ekstraksiyon tesisinde, yagli materyaldeki yagin
tamaminin belirli bir zamanda uygun bir ¢oziicii ile ¢ikarilmasi istenir. Ayrica,
yagli materyal ekstraksiyon sirasinda fazla ufalanmamali ve misellay1 bulandirip,
sonradan pahali filtrasyon tesisine ihtiya¢ gostermemelidir. Ekstraksiyon cihazi
saglam, kullanisli, bakimi1 kolay ve emniyetli olmalidir.

Gelistirilen ¢esitli tip ekstraktorler prensip olarak iki sisteme dayanir.

1) Perkolasyon tipi ekstraktorler

ii) Immersiyon tipi ekstraktorler (Nas ve ark. 2001).

2.6.2.1. Perkolasyon tipi ekstraktorler

Bu tip ekstraktérde hammadde hareket eden bir kap igerisinde bulunur ve
¢Oziicli madde icinden siirekli olarak gecer. Burada da ayni ve zit yonlii akimlar
uygulanabilir. Perkolasyon tipine 6rnek olarak ii¢ tip ekstraktoren bahsedebiliriz.
Bunlar; Bolman, Rotosel, Kennedy tipi ekstraktorlerdir.

Bolman tipi ekstraktorler: Bu tip ekstraktorler tipki nehirden su alan
dolaplar gibi c¢alisirlar. Ekstraktor, diisey bir kamara iizerinde bir¢ok delikli
kaptan olugsmaktadir. Ekstre edilecek hammadde bu kaplara doldurulduktan sonra
kaplar asagiya dogru inerler. Kaplar asagiya dogru inerken iizerine c¢oziicii
puskirtiiliir ve ekstraksiyon islemi gerceklesir. Bu arada asagiya inen kap tekrar
yukar1 dogru hareket eder ve ilizerine tekrar saf ¢oziicii piiskiirtiiliir ve kap yukari
cikana kadar igerdigi tiim madde ekstre edilmis olur ekstraktoriin alt kismindan
ise ¢ozelti alinir(Nas ve ark. 2001).

Rotocell ekstraktor: Bolman tipi ekstraktorden farkli olarak diisey bir
eksende degil yatay bir eksen etrafindaki kaplardan olusmasidir (Sekil 2.3.).
Ekstraktoriin her bir bolmesine hammadde doldurulur ve hammaddelerin iistiine
¢Oziicli puskiirtiiliir. Hammadde bir tam tur dondiikten sonra ekstraksiyon iglemi
sona erer ve hammadde bolmeden asagiya dokiiliir. Bu arada ¢oziicli hammadeyi
iyice ekstre eder ve asagiya gecer. Asagida toplanan c¢ozelti doygunlasana dek

tekrar hammadde iizerine verilir (Bagoglu 2004).
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Sekil 2.3. Rotocell ekstraktor

Kennedy ekstraktorii: Coziicii ekstraksiyonunun en gelismis seklidir. Bu
sistemde bir veya iki yiirliyen bant bulunmaktadir. Hareket eden bant {izerine
hammadde dokiiliir ve bunlarin {izerinede yagmur bi¢iminde ¢dziicii piiskiirtiiliir.
Yiirliyen bantlarin tabanlarinda delikler bulunur ve ¢oziinen maddece
zenginlesmis ¢ozelti bu deliklerden asagiya sizar ve burada toplanirlar. Istenirse
burada toplanan ¢o6zelti tekrar ham maddenin iizerine piskiirtiiliir veya

ekstraksiyon islemine son verilir (Basoglu 2006).
2.6.2.2. immersiyon tipi ekstraktorler

Immersiyon tipinde, ¢dziicii icinden madde zit akimla gegirilir. Her iki
prensibin avantaj ve dezavantajlar1 vardir. Immersiyon tipinde misella bulaniktir.
Bu nedenle ayrica siiziilmesi gerekir. Tanelerin 6zel sekil ve belirli irilikte
olmasia gerek yoktur. Cok ince tanecik yapisinda da olabilir (Mc cabe ve ark.

1993).
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Bu tip ekstraktorler, parcalanmamis hiicrelerden yagin sizdirilmasi esasina
dayanir. Burada yagin sahip oldugu diflizyon katsayisi islemin siiratini
etkilemektedir.

Bu nedenle gerek islem mekanizmasinin aciklanmasinda, gerekse
ekstraksiyon islemlerine ait cihazlar i¢in kapasite ve tasarim hesaplamalarinda
ekstre edilecek maddenin ¢6ziinme hizi, diflizyon hizi ve sivi fazin kapiler
kanallardaki akis hizina ait verilerin tiimii dikkate alinir (Kayhan 2003).

Bonotto ekstraktor: Yatay plaka ekstraktorii olarak da bilinir. Icerdigi
yatay plakalarin merkezinden bir doner saftin gegmektedir. Safta bagl plakalarin
istiinde kanatlar ve sasirtmali olarak ag¢ilmis delikler vardir. Bu ckstraktorde
tohum iist taraftan coziicli ise alt taraftan beslenir. Kat1 asagi dogru inerken
¢oOziicii yukar1 dogru cikar ve st taraftan ¢ozelti olarak alinir. Ekstre edilen
hammadde ise ekstraktoriin alt tarafindan bosaltilir (Perry ve Gren 1997)

Hildebrant ekstraktorii: 1ki adet dikey silindirik kolonun altta
birlesmesinden ibarettir. U harfi seklinde birbirine baglanmuis, ici ¢dziicii dolu ii¢
kolonda yagli tohum, kanatlar1 delikli vidali tasiyicilar ile hareket -ettirilir.
Coziicliniin hareketi ise tohumun hareketinin ters yoniindedir. Vidalarin donme
hiz1 istenildigi gibi ayarlanabilir.

Bilesik kaplar prensibine uygun olarak, kolonun her iki kolundaki sivi
seviyesi esit olur. Boylece yagli tohum ile ¢dziicii iyice karisirlar. Hildebrant
ekstraktorii immersiyon prensibine tam olarak uyar. Beslenen c¢oziicli, disari
aliman ¢oziiciden daha yiiksek seviyededir. Boylece misella pompa yardimi
olmadan disar1 almir. Misella ekstraktorden disar1 alinirken filtre edilir. Ekstre
edilecek tohumlar ekstraktore tasiyici band yardimi ile tasinirlar. Maddelerin
ekstraktor i¢inde kalma stireleri 1 ile 1,5 saat arasinda degisir. Misella i¢erisindeki

yag orani asla %13l gegmez (Bocksich 1998).

2.7. Coziicii Ekstraksiyonuna Etki Eden Parametreler

Kavramsal asama, hazirlik asamasi, kat1 mithendislik asamas1 ve digerleri,

hangi asamada olursa olsun her kati sivi ekstraksiyonu prosesinin tasariminin
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kalbinde temel islemler ve ekstraksiyon {initesinin yada hattinin proses tasarimi
vardir (Perry ve Green 1997).
Ekstraksiyon islemine; sicaklik, ekstraksiyon zamani, tanecik boyutu,

tohumun nemi, ¢oziicii cinsi gibi parametreler etki etmektedir.

2.7.1. Sicakhik

Sicaklik ekstraksiyon i¢in, viskoziteyi diisiirmesi ve ¢ozlinilirliigii arttirmasi
acisindan Onemlidir. Farkli sicakliklardaki ekstraksiyon hizlari arasindaki fark
fazla 6onemli degildir, ancak 1sitilmis ¢oziicii ile ekstraksiyon daha avantajlhidir
(Bocksich 1998).

Ekstraksiyon sicakligi, c¢oziiniirlik, ¢oziicii-buhar basinci, ¢oziinenin
diffiizivitesi, ¢Oziicliniin seciciligi ve iriiniin duyarliligi gibi karakteristikler
arasinda en 1yi dengeyi saglayacak bir sicaklik olmalidir. Baz1 durumlarda ise,
korozyona neden olan maddelerin sicakliga duyarliligi 6nemli olabilmektedir

(Perry ve Green 1997).

2.7.2. Zaman

Ekstraksiyon zamani, ¢Ozlilme ve difiizyon prosesi zamana ihtiyag
duydugu i¢in ekstraksiyon hizini etkiler, gerekli olan zaman ekstre edilecek
maddenin cinsine, 6n islem uygulanip, uygulanmamasina ve kullanilan ekipmana

baglidir (Bocksich 1998).

2.7.3. Tanecik Boyutu

Verimli bir ekstraksiyon i¢in tanecik boyutu ve sekli cok dnemlidir. Bir
yandan, tanecikler ¢oziicii ile iyice temas etmeli, diger yandan ise, tanecik boyutu
difiizyonu azaltarak en iyi sekilde ekstraksiyona izin verecek sekilde olmalidir.
Ekstre edilecek maddelerin ¢ok ince olmasi ¢oziicii ekstraksiyonunu oldukg¢a

giiclestirir (Bocksich 1998).
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2.7.4. Nem

Polar madde olarak su, tanecik yiizeyini kaplayarak ¢oziiciiniin tanecik
icerisine penetrasyonunu engeller. Ayrica nem difiizyon katsayisinida kiigiiltiir.
Bununla beraber; nem taneciklere -elastiklik saglamak ve ufalanmalarini

engellemeleri agisindan 6nemlidir (Bocksich 1998).

2.7.5. Coziicii cinsi

Yiiksek doygunluk limiti, ekstre edilecek madde i¢in se¢ici olma, ¢oziicii
tarafindan zarar géormemis kaliteli materyal {iretme istegi, proses kosullarinda
kimyasal olarak kararli olma, zehirli olmamasi ve yanicilik, diisik yogunluk,
diistik ytizey gerilimi, ekstre ¢ozeltiden akimindan kolay geri kazanilabilme ve
maliyet gibi karakteristikler arasinda en iyi dengeyi saglayan madde ¢oziicl

olarak secilmelidir (Perry ve Green 1997).

Hammaddelerin ekstraksiyonunda kullanilacak ¢dziiciilerde olmasi istenen
ozellikler soyledir;

a) Patlama ve yanma tehlikesi olmamal..

b) Kimyasal olarak saf olmali

¢) Kaynama noktasi yiiksek olmamali ve donma noktast 0 °C
altinda olmalidir.

d) Ozgiil agirh@ kiigiik olmalidir.

e) Buharlagsma 1s1s1 diisiik olmalidir.

f) Ekstre edilecek maddeyi kolay ¢ozmeli, onun disindaki
maddeleri ¢6zmemeli ayrica kolay buharlagsmalidir.

g) Korozif olmamalidir.

h) Suda ¢6ziinmemelidir, sudan kolay ayrilmalidir.

1) Fiyat1 ucuz olmalidir ve kolay bulunmalidir.

j) Tasinmasi, depolanmasi ve kullanilmasi kolay olmali.

k) Ekipmana zararli tesiri olmamalidir.
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Giliniimiizde kat1 ve sivi yaglarin ekstraksiyonunda kullanilan ¢oziiciiler
hafif parafinik petrol fraksiyonlaridir. Bunlar zincir uzunluguna gore ayirt edilen,

oldukga dar bir kaynama araligina sahip bilesiklerdir (Nas ve ark. 2001).

2.8. Ekstraksiyon Hizi

Coziicii ekstraksiyonunda bir¢cok parametre ekstraksiyon hizina etki
edebilir ama bunlardan en 6nemlisi hammaddenin tanecik boyutudur. Ornegin
yiiksek kapasiteli bir Rotocel ekstraktorde i1zgara genigligi 0,4 mm iken, diisiik
kapasiteli ekstraktor’ iin 1zgara genisligi 0,25 mmdir. Boylece yiiksek yogunluklu
ya da biiyiik tanecikli hammadde nin ali konma zamani fazla olacagi icin
ekstraksiyon zamani da uzun siirer.

Uygulamada; biyiik o6lgekli ¢oziicii ekstraktor tasarimi, taneciklerin
disindaki misella ile yag arasinda ve taneciklerin i¢indeki ¢dziicliniin dengeye
ulastigi andaki hiz ile hesaplanmalidir. Modern arastirmalara gore dengeye
ulasildigindaki hiz ¢esitli faktorlerden etkilenir. Bunlar, yag ve ¢oziicii arasindaki
gercek diflizyon, (difiizyonda iki maddenin viskozitelerine baglidir) tanecik

boyutu, tanecik sekli ve taneciklerin molekiiler yapilaridir (Swern 1982).

2.9. Hizlandirilmis Coziicii Ekstraksiyonu

Hizlandirilmis ¢oziicii ekstraksiyonu ¢ok yeni bir ekstraksiyon teknigidir
(1995°ten beri) ve gelismis iilkelerde farkli alanlarda analitik uygulamalarda
dikkate deger basar1 saglanmistir. Bu yontem esas itibariyle soxhlet
ekstraksiyonuna benzemektedir. Bu metot, yiikseltilmis basing ve sicaklikta
ekstraksiyonun daha kisa zamanda ve daha az ¢Oziicii harcanarak
gerceklestirilmesini saglar. Bu yontemde ekstraksiyon siiresini hizlandirmak icin
yiiksek sicaklik ve basingta ¢oziicii kullanilir.

Hizlandirilmis  ¢oziicli  ekstraksiyonu teknolojisi; ¢ok kisa siirede
laboratuar verimliligi saglamasi, daha az ¢oziicii tiiketimi ve bu yoniiyle daha az
cevresel atik, hali hazirda kullanilan ¢dziiciilerin kullanilmasi gibi birgok avantaja

sahiptir (Topag 2007).
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2.10. Siiperkritik Akiskan Ekstraksiyonu (SFE)

Sivi veya gaz bir madde, kritik noktasina kadar sikistirilip 1sitildiktan
sonra siiperkritik olarak adlandirilan bir faza girer. Siiperkritik bolgedeki maddeye
ise stiperkritik akiskan denir. Siiperkritik akigkanin fiziksel 6zellikleri sivi ve gaz
fazin arasindadir. Siiperkritik akiskanlar sivilara gore daha yiliksek difliziviteye
sahiptirler. Bundan dolay1, sivilara gore daha hizli hareket ederler ve Kkiitle
transferinde daha etkin olurlar. Sivilara gore diisiik viskoziteye sahip
olduklarindan dolayr bu akigkanlarin aktariminda kullanilan pompa maliyeti
stvilara gore daha distiktiir. En 6nemli 6zelliklerinden bir tanesi de gazlara gore
yogunluklarinin ¢ok yiiksek sivilara gore ise diisilk olmasidir. Bu 0Ozellik
sayesinde c¢Oziicli Ozellikleri gazlara gore oldukga yiiksektir. Sivilarin
yogunluguna yakin yogunluga sahip olan siiperkritik akigskanlarin ¢oziiciiliikleri
apolar organik ¢oziciilerin ¢oziciiliiklerine olduk¢a yakindir. (Dunford ve
Dunford 2004)

Stiperkritik akigkanlar makroskopik olarak homojen olmalarina karsin
mikroskopik olarak homojen degillerdir. Bunun anlami siiperkritik akiskanlar
kritik sicakligin iistiinde farkl bir faz davranisi gosterirler ve genis olglide ¢oziicli
ozelligi kazanirlar (Sun 2002). Yiiksek difiiziviteleri, diisiik viskoziteleri sicaklik
ve basincin ¢oziicii gliclerini arttirmast gibi Ozellikler siiperkritik akiskanlarin
tercih edilmesini saglar (Lin ve ark. 1993).

Coziicii  se¢imi: Siiperkritik akigskan ekstraksiyonunda en Onemli
etkenlerden bir tanesi ¢oziicii se¢imidir. Bu durumda bir maddenin kritik sicaklik
(T.) ve kritik basinci (P.) ¢6ziicii segiminde rol oynayan énemli 6zelliklerdir. Eger
ekstraksiyon i¢in yiiksek P, degerine sahip bir akigskan secilirse, ekipman tasarimi
ylksek basinca dayanikli olarak yapilmalidir. Buda yatirim maliyetinin ¢ok
yiiksek olmasina sebep olacaktir. Eger ekstraksiyon i¢in yiiksek T, degerine sahip
bir akigskan segilirse, bu da sicakliga hassas olan maddelerin etkilenmesine yol
acacaktir (Dunford ve Dunford 2004). Siiperkritik akigskan ekstraksiyonunda
bir¢ok ¢oziicii kullanilabilinir. Bunlar azot oksit, siilfiir dioksit, flora karbonlar,
propan, propan karbondioksit karisimi ve saf karbondioksittir. Karbondioksit gazi

haricindeki tiim gazlar yiiksek maliyete sahip olduklari i¢in siiperkritik akiskan
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ekstraksiyonunda cok fazla tercih edilmezler. Propanin yag c¢ézme 06zelligi
karbondioksitten az miktarda olmasina ragmen yiiksek maliyetinden dolay1 ¢ok
fazla tercih edilmez. Bununla beraber, propan ¢ok yanici bir gaz oldugu iginde
tercih edilmez (Wan ve Wakelyn 1997).

Stiperkritik akigkan genel olarak kritik noktanin tstiindeki akigkan olarak
tanimlanir. Bu sartlar altinda, ¢6ziicli basing her ne olursa olsun tek faz halindedir
(Sun 2002). Sabit kompozisyonlu bir maddenin fiziksel 6zellikleri Sekil 2.4’de
gosterilmistir. CO, i¢in ¢izilen bu basing-sicaklik diyagraminda; siiblimlesme,
kaynama ve erime siireclerini anlatan li¢ denge egrisi vardir. Ayrica, bu ¢izgiler
gaz, s1v1 ve kat1 hallerin bolgelerini gosterir. Cizgiler arasindaki noktalar (fazlar
arasindaki) iki faz arasindaki dengeyi belirtir. Buhar basinci (kaynama noktasi)
ticlii noktada baslar ve kritik noktada sona erer. Kritik bolgenin baglangi¢ noktasi
kritik noktadir.

Bu durumda kritik sicakligin ve basincin iistiindeki her madde siiperkritik
akiskandir diyebiliriz. Kritik sicaklik gazin sikistirilarak siviya doniisebilecegi
maksimum sicakliktir. Kritik basing ise sivinin gaza doniigsebilecegi maksimum
basingtir. Kritik kosullarda sadece bir faz vardir ve bu faz hem gazin hem de

stvinin 6zelliklerini tagir (Taylor 1996).

Basmg

Sicalkdikc

Sekil 2.4. CO,’nin fiziksel hal grafigi
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Sekil 2.4°de goriildiigii gibi ii¢ denge egrisinin kesistigi noktaya tli¢lii nokta
denir. Bu noktada madde her ii¢ fazlada denge halindedir. Her maddenin sadece
bir liclii noktas1 vardir.

Siiperkritik akiskan ekstraksiyonunun avantajlari: Geleneksel ekstraksiyon
metotlarinda kullanilan ¢dziiciiler yiiksek polariteye sahiptir ayrica bu
yontemlerde ekstraksiyon siiresi uzun ve sonuglarda her zaman cok iyi degildir.
Siiperkritik akiskan ekstraksiyonun avantajlar1 asagida belirtilmektedir

¢ Diisiik ekstraksiyon siiresine sahip olmast

e Az miktarda ¢oziicii tiiketmesi (hem ¢evre hem de insan saglig1 agisindan)

e Cevre dostu ¢oziicii kullanmasi

e Daha yiiksek verim saglamasi

e (Coziict geri kazaniminin kolay olmast.

Sebebiyle tercih edilen bir metottur (Moraes ve ark. 1997,King ve List 1996).

Siiperkritik akigkan wuygulamalari: Siiperkritik akiskan ekstraksiyonunun
(SFE) gida firiinlerinin analizinde ve 6zellikle yag analizlerinde onemi giderek
artmaktadir. SFE’nin en ¢ok kullanilan ¢6ziiciisii karbondioksittir. Trigiliseritler,
kolesteroller, mumsu maddeler ve serbest yag asitleri siiperkritik karbondioksitte
oldukca c¢oziinirdiirler. Fosfolipitler gibi polar bilesiklerin ¢6ziiniirliikleri
yardimci ¢6ziicii olarak az miktarda etil alkol kullanilmasiyla artabilir.

Stiperkritik akiskan ekstraksiyonu i¢in baska ¢oziiclilerde kullanilabilinir
fakat bu ¢oziiciiler cok uygun degildir. Azot oksit gazi (Tc:36,4 °C, Pc: 72,5 bar)
stiperkritik akigkan ekstraksiyonunda ¢6ziicii olarak kullanilmaktadir. Bu gaz ¢ok
fazla yanic1 ve parlayici oldugu icin tercih edilmez (Luthria 2004).

Degerli maddelerin biiyiik dl¢ekte stiperkritik akigkanlar ile ekstraksiyonu
1980°1i yillardan bu yana yapilmaktadir. Biiyiikk 6lgekteki isletmeler genellikle
kahveden ve c¢aydan kafeinin giderimi, serbetgiotu ekstarksiyonu gibi gida
sektoriindeki uygulamalar1 igerir. Kiiclik dlgekteki isletmeler baharatlardan ve
diger bitkilerden degerli bilesiklerin eldesi gibi uygulamalar igerirler.

Kat1 bir numuneden bir bilesenin ekstre edilmesi, kati maddenin ylizeyinin
stirekli akig halinde olan siiperkritik akiskan ile temas halinde olmasiyla saglanir.

Kat1 tanecikler genellikle siiperkritik akiskanin i¢inden gectigi bir sabit yatak
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olustururlar. Kat1 ve ¢6ziicii i¢in bu durum yatigkin olmayan bir prosestir (Brunner

1994).

2.11. Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon

Mikrodalga, radar teknolojisindeki artis ile 2. diinya savasindan bu yana
kullanilmaya baglanmis olup ilk ticari uygulamalari evlerde kullanilan firinlardir.
Mikrodalga 1sitma kaynagi olarak ilk kez 1970’lerin sonlarinda analitik
laboratuarlarinda asit yakma islemi i¢in kullanilmistir (Kaufmann 2002).
Mikrodalga 1smnlar1 3 farkli skalada toplanir (300MHz’den 300GHZz’e).
Mikrodalga 1sinlar1 dikey (elektrik ve manyetik) alanda iki salinin yapan
elektromanyetik 1smlardir. Mikrodalga 1sinlar1 ya bilgi tasiyicist ya da enerji
vektorleri olarak kullanilirlar. Bu ikinci uygulama maddelerin elektromanyetik
enerjinin bir kismini1 dogrudan absorplamasini ve bunu 1s1 enerjisine ¢evirmelerini
igerir. Mikrodalga 1sinlar1 mikrodalga firinlarda 2450 MHz frekansta kullanilirlar.
Bu frekans 12,2 cm dalga boyunu ve 0,23 kal/ mol enerjiyi kapsar (Letellier ve
Budzinski 1999).

2.11.1. Mikrodalga firin

Mikrodalga firinin yapisi Sekil 2.5°de gosterilmektedir. Mikrodalga firinin
en Onemli pargalarindan biri olan magnetron ise (mikrodalgalarin iiretildigi yer)
Sekil 2.6’da gosterilmektedir. Magnetron, anot ve direk 1sitilan katoda sahip olan
bir termo iyonik diyottur. Katot 1sitildik¢a elektronlar serbest birakilir ve anoda
dogru harekete gecgerler. Anot her biri bir devre gorevi yapan birgok ¢ukurdan

olusmaktadir.
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Sekil 2.6. Magnetronun goriintiisii

2.11.2. Dielektrik ozellikleri

Maddenin (6rnegin bir ¢oziicli) mikrodalga 1s1ma kosullart altinda 1sinma
karakteristigi maddenin dielektrik 6zelliklerine baghdir. Verilen frekans ve
sicaklikta belli bir maddenin elektromanyetik enerjiyi 1s1 enerjisine g¢evirme

becerisi (kayip tanjant), tand ile hesaplanir. Kayip faktorii;

tand =€/ € (2.1)
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seklinde ifade edilir. Burada €”, 1siya doniisen elektromanyetik radyasyonun
veriminin gostergesi olarak dielektrik kaybi; ¢ elektrik alanda molekiillerin
polarize olabilme kabiliyetini tanimlayan bir dielektrik sabitidir. Yiiksek tand’ ya
sahip bir reaksiyon alani etkin absorbsiyon ve hizli 1sitma i¢in gereklidir. Yiiksek
dielektrik sabitine sahip su gibi maddeler (¢ = at 25 °C =80,4) yiiksek tand
degerine ihtiya¢ duymazlar. Gergekte etil alkol diisiik dielektrik sabitine (€ = at 25
OC =24,3) ve yiiksek tanjant (tand : etil alkol = 0,941, su = 0,123) kaybina sahip
olmasma ragmen mikrodalgayla sudan daha hizli 1sinmaktadir. Cizelge 2.6’da

baz1 ¢oziiciilerin tanjant kayiplar1 ve dielektrik sabitleri goriilmektedir.

Cizelge 2.6. Bazi ¢oziiciilerin 20 °C’de dielektrik sabitleri ve tanjant kayiplar

Coziicii Dielektrik Sabiti | tano
Hekzan 1,89 0,020
Toluen 2,40 0,040
Diklorometan 8,90 0,042
Aseton 20,7 0,054
Etil Alkol 243 0,941
Metil Alkol 32,6 0,659
Su 78,5 0,123

2.11.3. Mikrodalga geleneksel 1sitma karsilastirmasi

Geleneksel olarak organik reaksiyonlar bir 1s1 kaynagindan (su banyosu
veya yag banyosu) kondiiksiyonel 1sitma ile gerceklesir. Bu yontemle sisteme
enerji transferi cesitli maddelerin 1s1l iletkenlikleri oldugundan dolay1 oldukca
yavag ve verimsiz bir sekilde iletilir ve sonug olarak reaktoriin sicakligi reaktor
icindeki maddelerin sicakliklarindan oldukga yiiksektir. Tiim bunlara ilave olarak
sicaklik dagilimi ve bolgesel 1sinma meydana gelir ve buda maddelerin

bozunmalarina yol acar.
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Mikrodalga 1sinlari, mikrodalga enerjisini reaktdrde bulunan molekiillerle
(coziicli, kimyasal, kataliz) dogrudan birlestirerek etkin bir i¢ 1sitma saglarlar.
Reaktorler borosilikat cam, quartz veya teflon gibi mikrodalga gegiren
maddelerden yapildig1 siirece 1sinlar reaktoriin duvarindan gecerler ve Sekil
2.7.’de goriildiigi gibi geleneksel 1sitmadan farkli bir sicaklik dagilimi yaratirlar.
Eger mikrodalga 1sinlarinin diistiigii alan iyi tasarlandiysa maddenin sicaklik artisi

cok diizgiin olacaktir. Cok etkin bir 1s1 transferi minimum duvar etkisinde

N’ 460
440
™ 420

|

gergeklesir (reaktdr ylizeyi sicak olmaz).

500

SICAKLIK
SICAKLIK

350

300

Sekil 2.7. Sol tarafta mikrodalga 1sitma, sag tarafta ise geleneksel 1sitma ile meydana gelen bir

sicaklik dagilimi gozlemlenmektedir.

2.11.4. Acik sistemler

Bu sistem atmosferik basingta ve kullanilan ¢6ziicliniin kaynama noktasina
gore maksimum sicaklikta ¢aligir. Coziicii 1sitilir ve geri dongii ile drnekle temas
eder. Bu durumda mikrodalga 1sinlar1 6rnegin bulundugu kaplara odaklanir ve ¢ok
etkin bir 1sitmaya sahiptirler. Ornekler Soxhlet tipi kartuslara konarak ayrica bir
filtrasyon islemine gerek duyulmaz. Kapali sisteme gore daha pratik, giivenli ve

daha yiiksek kapasitelerde ¢alisabilirler (Sekil 2.8).
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Sekil 2.8. Acik sistem mikrodalga ekstraksiyonu (Kaufman 2002)
2.11.5. Kapal sistemler

Yart ugucu ve ugucu olmayan maddeler icin mikrodalga destekli
ekstraksiyon genel olarak diklorometan veya hekzan/aseton karisimlari gibi
coziiciilerle konveksiyon ile 1sitma metodundaki kosullarla gergeklestirilir.
Coziicii hacmi 5 gram Ornek icin 30 mL, sicaklik basinca bagli olarak degisir.
Ekstraksiyon 100-140 °C de ve 1-5 atm basingta gerceklestirilir. Ekstraksiyon
sonunda 20 dakikalik sogutma siiresi uygulanir. Bu teknik ¢ok halkali aromatik
hidrokarbonlara  (PAHs), toplam  petrol  hidrokarbonlarma  (TPHs),
poliklorobifenillere (PCBs), pentaklorofenollere ve pestisitlere uygulanir. Sekil
2.9.’da kapali mikrodalga sistemi goriilmektedir.
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Sekil 2.9. Mikrodalga iinitesi ve kapali sistem mikrodalga ekstraksiyonu (Lettellier 1999).

2.12. Soxhterm Yag Tayin Cihaz

Soxhterm ekstraksiyon metodu diinya ¢apinda bir¢ok kisi tarafindan kabul
edilen ve biiylik dl¢iide giivenilirlik kazanmis bir metottur. Bu metot literatiirde
yiizlerce madde i¢in denenmistir.

Ekstre edilecek numune hazirlandiktan sonra ekstraksiyon kaplarinin
darast alinir. Daha sonra numune ve ekstraksiyon kaplar1 cihaza yerlestirilir.
Soxhterm yag tayini kaynama, ekstraksiyon ve ¢oziici uzaklastirma
basamaklarindan olusmaktadir.

Kaynama: Bu basamakta numune ve numunenin yerlestirildigi kartuglar
¢Oziiclinlin i¢ine daldirilir ve ¢oziicli kaynamaya baslar. Kaynayan ¢oziiciiniin
buharlar1 geri sogutucu ile ekstraksiyon kabinda kalir. Kaynama basamagi
geleneksel Soxhlet ekstraksiyonuna gore prosesi hizlandirici bir parametredir.
Coziicii kolay olarak numuneyi sicak ¢oziicii igerisinde ¢ozebilir ve bdylece
ekstraksiyon icin gerekli zaman kisalir.

Ekstraksiyon: Kaynama basamagindan hemen sonra ekstraksiyon
basamagi baslar. Numune ekstraksiyon kabi icerisinde yiikselir ve kaynayan
¢oziliciiniin istiinde asili durur. Bu basamak kaynama basamagima gore 10-20

dakika daha uzun siirer.
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Coziicii uzaklagtirma: Soxhterm yag tayin cihazi ile ekstraksiyon
metodunun son basamagi ¢oziicii uzaklastirmadir. Yogunlasan ¢6ziicli kaynar,
buharlagir ve sogutucunun altindaki vana yardimiyla tekrar yogunlasmadan
sistemden uzaklasir. Coziicli uzaklastirma basamagi ¢6ziicliniin miktarina gore 7—

10 dakika kadar stirebilir (Luhria 2004).

2.13. Yakin Infrared Spektroskopisi (NIR)

Yakin infrared (NIR) spektroskopisi, yaklasik 770 nm (1300 cm™) den
baslayp, 3300 nm (300 cm') ye kadar dalga boyu isinlarla yapilan bir
spektroskopi dalidir. Bu spektrsoskopi dalinda, temel titresim frekanslart 3000—
1700 cm arasinda olan overton ve kombinasyon absorbsiyon bantlarindan
yararlanilir. S6zii edilen dalga sayilar1 N-H ve C-H baglarina aittir. Bunlarin
molar absorbsiyonlar1 ¢ok diistiktiir.

Bu bolgede kullanilan cihazlar, UV ve goriiniir alanda kullanilan cihazlara
cok benzer. Isin kaynagi olarak, tungsten lamba, hiicre olarak ultraviyole ve
gorlinlir alan bolgelerinde (200-770 nm arasinda) kullanilan silika hiicreler
kullanilir. Bunlarin 151n yollar1 0,1-10 cm dir. Ancak bu bolge cihazlarinda daha
cok kursun siilfiir dedektorleri kullanilir. Bu bolgede kullanilacak cihazlardan
bazilar1 180-2500 nm ler arasinda calisabilecek sekilde imal edilirler.

Yakin infrared spektroskopisi maddelerin kalitatif taninmasindan ziyade,
kantitatif tayinlerde kullanilir. Kantitatif tayini yapilanlar genel olarak, C-H, O-H,
N-H gruplarin1 igeren maddelerdir. O-H grubu iceren alkoller, fenoller,
hidroperoksitler, karboksilli asitler bu metotla biiyiik bir dogruluk derecesi ve
kesinlikle tayin edilirler. Bdyle tayinlerde O-H grubu titresim frekanslarinin
birinci overton frekanslarindan yararlanilir. Bu frekanslar yaklasik 7100 cm™ (1,4
um) etrafinda toplanir. Ketonlarin, esterlerin ve karboksilli asitlerin karbonil
grubunun  3300-3600 cm” (2,8-3,0 um) gorilen birinci overton titresim
frekanslarindan yararlanilir.

Bu spektroskopi metodu, hidrazin, gliserin, organik filmler gibi
maddelerin i¢inde bulunan suyu tayin etmek amaciyla da kullanilabilmektedir.

Metot ayrica tersiyer aminlerde primer ve sekonder aminleri tayin etmede iyi
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sonu¢ verir. Primer amniler yaklasik 5000 cm™ de (2,0 pum) bir kombinasyon
frekans1 verir. Bu frekansin absorbsiyonundan ileri gelen pik kantitatif tayinde
kullanilir. sekonder ve tersiyer aminler bu tayini karistiramazlar. Primer ve
sekonder aminler 3300-10000 cm™ de etkilesme titresim bantlari ve oerton
bantlar1 verdikleri halde tersiyer aminler vermezler (Giindiiz 2005).

NIR genel olarak soya fasulyelerinin biitiin olarak yag, protein ve nem
iceriklerinin o6l¢iilmesinde kullanilmaktadir. Bu metodun zorluklari; biiyiik
cekirdek genisligi istenmesi veya cekirdeklerin analizden Once Ogiitiilmesidir.
Bunlara ilaveten; NIR okumalar1 g¢ekirdegin dis yiizeyini kaplayan kabugun
renginden etkilenmekte ve kabuklar1 ¢ikartilmis ¢ekirdeklerin analizlerini dogru

bir sekilde yapamamaktadir (Weir ve ark. 2005).

2.13.1. Yakin infrared bolgesi reflektans spektroskopisi

Yakin Infrared Bolgesi Reflektans Spektroskopisi, ince ogiitiilmiis kati
maddelerin bilesenlerini tayin etmede ¢ok kullanilan bir metottur. Bu metodun en
cok kullanildig1 alanlarda birisi, tahil taneciklerinde, (bugday, arpa, aygigcek gibi)
protein, nem, yag, nisasta ve seliiloz tayinidir. Bu tayinler son derce énemlidir.
Kanada, Avustralya, ABD gibi bugday saticis1 iilkeler, bugdaylarin1 daha ¢ok
protein yiizdesine gore degerlendirir ve ona gore satarlar. Bunu i¢inde eskiden her
yil Kjeldahl metoduyla binlerce protein tayini yaparlardi. Kjeldahl metodu ¢ok
masrafli ve zaman aliciydi. Yakin IR bolgesi reflektans spektroskopisi
gelistirildikten sonra, bdyle tayinler, bu yeni metotla yapilmaya basland1 boylece
hem zaman hemde para bakimindan biiyiik tasarruf saglandi (Giindiiz 2005).

NIR cihazi ile analiz yapmak hizli ve kolaydir. Ayrica bu metot
hammaddeye herhangi bir fiziksel veya kimyasal 6n islem uygulanmasin
gerektirmez. Analiz i¢in bir¢ok numune ile hazirlanmis kalibrasyon programi
gereklidir. Farkli laboratuarlarda hazirlanan kalibrasyon programlar bir bilgisayar
ag1 yardimiyla birlestirilir ve hazirlanan program bu aga bagli NIR cihazlarinda

kullanilabilir (Gunstone 2004).

33



2.14. Endiistriyel Soya Yag Uretimi

Endiistriyel olarak soya yagi iiretimi hammaddenin temizlenmesinden
baslayarak elde edilen yagin rafine edilmesine kadar siiren bir siirece sahiptir
(Sekil 2.10).

Sekil 2.10’da soya fasulyesinden soya yagi iiretiminin akis semasi
gorlilmektedir. Temizlenen ve c¢esitli fiziksel 6n islemlerden gecirilen soya
fasulyeleri hekzan ile ekstre edildikten sonra elde edilen yaga ¢esitli rafinasyon
(asit giderme, agartma, koku giderme) islemleri uygulanilir. Rafinasyon islemleri
tamamlanan soya yag1 paketlenerek satisa sunulur (Basoglu 2004).

Soya fasulyesinden soya yagi eldesi ile ilgili olarak daha 6nce yapilan
caligsmalar ve bu ¢alismalara sonucunda elde edilen ekstraksiyon verimleri ¢izelge

2.7°de belirtilmektedir.
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Cizelge 2.7. Soya fasulyesinden yag ekstraksiyonu ile ilgili yapilan ¢alismalar

Metot Zaman Coziicii Verim Kaynak
Izopropanol %20,4
Izopropanol+h
Ultrasonik prop
3 saat ekzan (60:40% %39,8 Li ve ark. 2004
Ekstraksiyon
v/V)
Hekzan %34,6
t-butanol %16,4
Uclii faz | n-propanol %4,8 Sharma ve ark.
saat _
dagilim metodu Isopropanol %S5,2 2002
Ethanol %1,28
Soxhlet 16 saat Hekzan %25 Nodar ve ark.
SFE 5 saat CO, %19,5 2002
Standart 4 saat Benzen
40
ASE Benzen
dakika
Vortex 110
) Benzen
Ekstraksiyonu dakika
40
SFE CO, o _ Matthaus ve
dakika Belirtilmememis
Briihl 2001
150
Soxhterm Benzen
dakika
Mikrodalga
Destekli 60 ) )
tert-biitilmetil
Ekstraksiyon dakika
(MAE)
Standart 10 saat 100
Hek Ayuso ve ark.
Soxhlet 12 saat ¢kzan 99,2
oxhle saa 2000
Mikrodalga 135
98,5
destekli Soxhlet | dakika
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3. DENEYSEL CALISMALAR

Bu béliimde, yapilan deneysel caligmalar siiresince kullanilan materyaller,
kimyasal maddeler, aletler, yapilan deneysel ¢aligmalar ve bu caligmalarda

kullanilan yontemler hakkinda bilgi verilmektedir.

3.1. Deneysel Calismalarda Kullanilan Materyaller, Kimyasal Maddeler ve
Aletler

3.1.1. Materyaller

Ulkemizde, Cukurova Tarmmsal Arastirmalar (CUTAEM) Enstitiisii
deneme sahalarinda yetistirilmekte olan 10 degisik gesitte soya fasulyeleri ile

caligmalar yapilmistir.

3.1.2. Kimyasal maddeler

Hekzan (Teknik)
Heptan (Merck)

Ksilen (Teknik)

Azot gazi

% 14’1k BFs;-metanollii
0,5 N metanollii NaOH
Doymus NaCl Cozeltisi
%99,9 saflikta CO, gazi

3.1.3. Kullanilan aletler
e Yag ekstraksiyon cihazi (Gerhardt Soxtherm 2000 Automatic)
e Gaz kromotografisi (Agilent 6890N)

e Volumetrik nem miktari tayini apayeri

e Etiiv (Ecocell)
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o Elektrikli 1sitic1 (Elektro-mag MX 225)

e Huni

e Beher

e Armudi balon (250 mL)

e 25 mL balon joje

e Su banyosu

e Pastor pipet

e NIR (Buchi Nirflex N-500)

e Mikrodalga sentez tinitesi (Milestone Start S)

e Siiperkritik akiskan ekstraksiyon iinitesi (ISCO SFX 220 Supercritical
Fluid Extraction System)

e Taramali elektron mikroskobu (EVO 50)

e Doner buharlastiric1 ( Buchi R—114)

e Soxhlet ekstraksiyon sistemi (250 mL kapasiteli)

e Soxhlet ekstraksiyon sistemi (100 mL kapasiteli)

e Hassas terazi (Ohaus EP214C)

e Degirmen (RETSCH ZM 200)

e Elek (RETSCH)

3.2. Deneysel Calisma

Bu boéliimde yapilan deneysel ¢alismalar hakkinda bilgi verilmektedir.
Ayrica ekstraksiyon sirasinda dgiitiilerek kullanilan soya fasulyelerinin ortalama

tanecik boyutu elek analizi ile hesaplanmustir.

3.2.1. Hammaddenin tanecik boyutu

NIR Cihazt ile yapilan Olclimlerin disindaki tiim analizlerde soya
numuneleri 6giitilmiis olarak kullanilmistir. Soyalar RETSCH ZM 200 marka
degirmen ile ogiitiilmiis ve tanecik boyutu RETSCH marka elekler kullanilarak
saptanarak ortalama tanecik boyutu Esitlik 3.1°’e gore hesaplanmistir. Kullanilan

elegin elek ac¢iklig1 0,112—1,80 mm arasinda degismektedir.
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Ds = !

=— (3.1)
> (Xi/ Dpi)

Bu esitlikte Ds ylizey hacim ortalama partikiill boyutunu, x; elek
araliklarindaki maddenin agirlik¢a yiizdesini, n elek sayisini, Dpi ise elek
araliklarindaki en biiyiik ve en kiigiik partikiil boyutlariin aritmetik ortalamasini
yani her bir elekteki ortalama partikiil boyutunu (elek aciklig1) gostermektedir
(Mc Cabe ve ark. 1993).

3.2.2. Nem tayini

Yag verimlerini kuru bazda hesaplayabilmek i¢in, soya fasulyelerinin
icermis oldugu nem miktarlarini belirlemek gerekmektedir. Bunun i¢in volumetrik

yontemle ve NIR (Near Infra Red) cihazi kullanilmugtir.
3.2.2.1. Volumetrik nem tayini

Yaklagik 10 g materyal 250 mL’lik bir balona yerlestirilmis {izerine
materyal miktarinin yaklasik 10 kati su ile doyurulmus ksilen ilave edilmistir. Su
miktar1 sabit kalincaya kadar geri sogutucu altinda kaynatilmistir. Tiipte toplanan
ksilen ve su fazlar1 tamamen ayrildiktan sonra dip kisimda toplanan su miktar
dereceli tlipten okunup materyalin igerdigi nem miktar1 hesaplanmigtir

(Helrich,1990).
3.2.2.2. NIR cihaz ile nem tayini

Numunelerin biitiin halde nem miktarlarinin belirlenmesi i¢in Buchi marka
Nirflex N- 500 model NIR cihazi kullanilmistir. Cihazin petri kaplarina yaklasik
100 g ogiitiilmemis soya fasulyeleri koyularak ol¢timler gerceklestirilmistir. 400
farkli soya numunesiyle hazirlanmis olan uygulama programindaki degerlere gore

soya fasulyelerinin icermis oldugu nem miktarlar1 belirlenmistir.
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3.2.3. Yag miktar tayini

Farkli cinsteki materyallerin yag igerigini tespit etmek icin NIR cihazi,
Soxhlet, Gerhardt Soxhterm, Siiperkritik Akiskan (SFE) Mikrodalga 1sitmali

Ekstraksiyon yontemleri kullanilmis ve kuru bazda verimler hesaplanmaistir.

3.2.3.1. NIR cihaz ile yag tayini

Numunelerin biitiin halde yag miktarlarinin belirlenmesi i¢in Buchi marka
Nirflex N- 500 model NIR cihazi kullanilmistir. Cihazin petri kaplarina yaklasik
100 g ogiitiilmemis soya fasulyeleri koyularak dl¢timler gergeklestirilmistir. 400
farklt soya numunesiyle hazirlanmig olan kalibrasyon programindaki degerlere
gore soya fasulyelerinin icermis oldugu yag miktarlar1 belirlenmistir. Kullanilan
kalibrasyon programu ticari olarak satin alinmistir.

Sekil 3.1°de deneysel ¢alismalarda kullanilan Buchi marka Nirflex N- 500
model NIR cihazi goriilmektedir.

Sekil 3.1. NIR cihaz1

40



3.2.3.2. Gerhardt cihaziyla yag ekstraksiyonu

Sekil 3.2°de goriilen Gerhardt Soxhterm 2000 Automatic cihazi ile
numunelerin yag miktarlar1 belirlenmistir. Yaklagik 5 g o6giitilmiis materyal
cihazin kartuslarina doldurulduktan sonra darasi alinmis ekstraksiyon beherlerinin
igerisine yerlestirilmistir. Coziicii olarak 140 mL hekzan eklenen cam kaplar
cithaza yerlestirilmistir. Ayarlanan ¢alisma programi (Cizelge 3.1) sonunda cam
kaplar 103 °C’lik etiivde bir saat kurutulmus ve sabit tartima gelmeleri igin
desikatore alinmiglardir. Sabit tartima gelen kaplarda toplanan yaglarin, yag

verimleri kuru madde bazinda hesaplanmustir.

Cizelge 3.1. Gerhardt ekstraksiyon cihazi ¢caligma kosullari

Gerhardt Soxhterm
Model

2000 Automatic
Kaynama zamam 30 dakika
Coziicii uzaklastirma (5x15mL)
Ekstraksiyon siiresi 80 dakika
Coziicii uzaklastirma 13 dakika
Coziicii uzaklastirma arahg 3 dakika
Coziicii uzaklastirma asamasi 3 saniye

Sekil 3.2°de Gerhardt cihazindan goriilmektedir. Gerhardt cihazi ile ayni
anda ve ayni kosullarda 6 adet deney yapilabilmektedir. Yapilan deneyler ayni
anda paralel olarak en az iki tekrarl olarak gergeklestirilmistir.

Deneysel c¢alismalarda kullanilan Gerhardt Soxhterm 2000 Automatic
cihaz1 Sekil 3.2’de verilmektedir.
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Sekil 3.2. Gerhardt Soxhterm 2000 Automatic

3.2.3.3. Soxhlet ekstraksiyonu

Soxhlet ekstraksiyonu iki farkli 1sitma metodu ile yapilmistir. Bunlar
konveksiyonel ve mikrodalga 1sitma yontemleridirler.

Geleneksel 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu: Soxhlet ekstraksiyon iinitesi;
balon, 1sitici, ekstraktér ve sogutucu olmak iizere dort kistmdan olugmaktadir
(Sekil 3.3). Yaklasik 20 g ogiitiilmiis materyal tartilmistir. 250 mL kapasiteli
Soxhlet ekstraksiyon cihazinda ¢oziicii olarak hekzan kullanilarak, 6giitiilmiis
materyallerin igermis oldugu yagin tamami tiiketilinceye kadar ekstraksiyona
devam edilmistir. Elde edilen ekstre ¢ozeltinin (¢Oziicii+yag) icermis oldugu
¢Oziici vakum altinda doner buharlastiricida uzaklastirildiktan sonra, yag
verimleri kuru baz iizerinden hesaplanmistir. Zamana karst numune alinarak
ekstraksiyon siiresi saptanmistir. Ekstraksiyonun bagslangicinda her on dakikada
bir numune alinmis, soya fasulyelerinin icerdigi yag miktar1 azaldikca numune
alma zaman araligi arttirilmistir. Sekiz saat ekstraksiyon ile numunenin igermis

oldugu yagin tamaminin tiikkendigi saptanmistir. Zamana karst verim deneyi
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sadece bir numune icin yapilmis diger numuneler i¢in 8 saatlik siire

uygulanmistir.

Sekil 3.3. Soxhlet ekstraksiyon diizenegi

Mikrodalga 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu: Bu sistemde geleneksel
1sitmal1 Soxhlet ekstraksiyon sisteminden farkli olarak mikrodalga 1sitma sistemi
kullanmilmstir. Coziicii olarak apolar bir yapiya sahip olan hekzan kullanildig: igin,
¢Oziicli mikrodalga 1smlarin1 absorplayamaz. Coziiclinlin 1sinmasi i¢in ¢oziicli
icine mikrodalga 1sinlarin1 absorblayan weflon karistirict atilmis ve bdylece
¢oziicl 1sitilmustir (Sekil 3.4).

Yaklagik 2,5 g ogiitiilmiis materyale 100 mL kapasiteli Soxhlet
ekstraksiyon cihazinda ¢oziicli olarak hekzan kullanilarak, ekstraksiyon islemi
uygulanmistir. Elde edilen ekstre ¢ozeltinin (¢ozilicii+yag) icermis oldugu ¢oziicii
vakum altinda doner buharlastiricida uzaklastirildiktan sonra, yag verimleri kuru
baz ilizerinden hesaplanmistir. Mikrodalga initesinin c¢alisma kosullar1 Sekil

3.5’de verilmektedir.
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Sekil 3.4. Mikrodalga 1sitmali Soxhlet ekstraksiyon sistemi
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Sekil 3.5’de mikrodalga {initesi ¢alisma programi verilmektedir. Burada
sicaklik yesil cizgilerle 1sitict giicii ise sar1 ¢izgilerle gdsterilmektedir. Coziicliniin
sicakliginin ekstraksiyon siiresince sabit kaldig1 gozlemlenmektedir. Ancak 1sitict
giicii belirli araliklarla azalip daha sonra birden artmaktadir. Buradaki her bir hizli
artis Soxhlet sisteminde bir sifon yaptigin1 gostermektedir. Balondaki ¢oziicii
Soxhlet ekstraktoriine gegtikce balon igersindeki ¢oziicii miktar1 azalmis ve 1sitici
giicii de buna bagli olarak zamanla azalmistir. Her bir sifondan sonra misella
balon igerisine inmis ve balon igersindeki ¢oziicli miktar1 arttig1 i¢in 1sitict giicii

artmigtir.

3.2.3.4. Siiperkritik akiskan ekstraksiyon (SFE)

Yaklasik 4,5 g numune cihazin 10 mL’lik kartuslarina yerlestirilmistir.
Karbondioksit gazi istenen basing ve sicakliga sikistirilmistir. Cikis (Restriktor)
sicakligit da ayarlandiktan sonra karbondioksit akis hizi ayarlanmistir.
Ekstraksiyon Oncesinde darasi alinan test tiiplerinde yag toplanip islem sonucunda
test tiipleri tartilarak elde edilen yag miktar1 belirlenmistir. SFE calisma kosullari

Cizelge 3.2°de verilmektedir.

Cizelge 3.2. SFE calisma kosullari

Basin¢ (Bar) 517

Sicaklik (°C) 90-100-110
CO; Akis Hiz1 (mL / dakika) |3

Zaman (dakika) 10-20-30-40
Cikis (Restriktor) Sicakh 100 °C

Literatiirde (Matthaus ve Briihl, 2001) maksimum verim saglanan kosullar
g6z oniinde bulundurularak Cizelge 3.2 hazirlanmistir. Literatiir degerlerinde 120

mL CO; harcandig1 g6z onilinde bulundurularak 3 mL/dakika akis hizi ile 40

45



dakikalik ekstraksiyon siiresi hedeflenmistir. 100 °C’nin 10 derece alti ve iistii

denenmistir.
3.2.4. Yag asitlerinin metil esterleri formuna doniistiiriillmesi

Farkl1 ¢esitteki soya tohumlarindan elde edilen yaglarin kompozisyonunu
GC analizi ile belirlemek icin, yag asidi bilesikleri metil esterleri formuna
doniistiiriilmiistiir. Metillemede kullanilan yontem asagida verilmistir.

Yaklasik 0,2 g numune iizerine 5 mL, 0,5 N metanollii NaOH ¢dzeltisi
eklenerek geri sogutucu altinda, sicak su banyosunda 15 dakika kaynatilmistir.
Daha sonra 5 mL % 14’liik BF3-metanol sistem acilmadan, huni yardimiyla
sogutucudan eklenerek 2 dakika daha kaynatildiktan sonra iizerine 5 mL n-heptan
ilave edilerek 1 dakika daha kaynatilmistir. Sonra sistem su banyosu iizerinden
uzaklastirilarak sogumaya birakilmistir. Sistem soguduktan sonra karigim 25
mL’lik balon jojeye alinarak doymus NaCl ¢ozeltisi ile 25 mL’ye tamamlanmistir.
Agz1 kapatilip yavasga ters diiz edilerek sivi sivi ekstraksiyonu yapilmistir.
Boylece meydana gelen iki faz belirgin sekilde birbirinden ayrilmistir. Azot gazi
kullanilarak ¢oziiciiniin uzaklastirilmasiyla elde edilen yag asidi metil esterleri

buzdolabinda saklanmistir (Williams 1991).

3.2.5. Yag asidi kompozisyonunun belirlenmesi

Metil esteri formuna doniistiiriilen yaglarin yag asidi analizi HP 6890 N
(Sekil 3.6) marka GC ile yapilmstir.

GC kosullan Cizelge 3.3°de verilmektedir. Buna gore kolona verilen yag
asidi metil esterlerin kolonda kalis siirelerine bagh olarak FID dedektor ile pikler
elde edilmistir. Elde edilen bu piklerin altinda kalan alanlarin hesaplanmasi ile

yag asitlerinin bagil ytlizdeleri saptanmustir.
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Sekil 3.6. HP 6890 N gaz kromotografisi

Cizelge 3.3. Gaz kromotografi kosullari

Model HP 6890 N Model Gaz
Kromotografi Cihazi
Agilent DB-23 Capillary Kolon
Kolon (60m x 250pm x 0,15um
nominal)
Dedektor FID
Tasiyic1 Gaz Helyum
Tasiyic1 Gaz Akis Hiza 1 mL/dak
Enjeksiyon Sicakhg: 250 °C
50 °C’ de 1 dakika
25 °C/dak artisla 175 °C’ ye
Kolon Sicakhg: 4 °C / dak artigla
230 °Cfye ve 230 °C’ de 5 dakika
bekletilir
Dedektor Sicakhgi 250 °C
Enjeksiyon Miktari 0,2 uL
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3.3. Yaglara Uygulanan islemler

Bu boliimde soya yagina uygulanan deneysel calismalar verilmektedir.
Uygulanan tiim yontemlerin en uygun kosullarinda elde edilen soya yaglarinin
yogunluk ve kirima indisleri belirlenmistir. Farkli yontemlerle elde edilen yaglarin

ozellikleri analitik yontemlerle belirlenmistir.
3.3.1. Bagil yogunluk tayini

Soya yaginin yogunlugu kilcal borular ile belirlenmistir. Kilcal borunu
daras1 alindiktan sonra saf su ile doldurulup tartilmistir. Daha sonra yag ile

tartilarak asagidaki formiil uyarinca yogunluk tayini yapilmistir (Helrich 1990).

d= % (3.2)

d : Bagil yogunluk
¢ : Kilcal borunun yag ile birlikte tartimi
a : Kilcal borunun darasi

b : Kilcal borunun su ile birlikte tartimi

3.3.2. Kirllma indisi tayini

Kirilma indisi, havadan numune ortamina giren 151k demetinin diisey
diizlemle yaptig1 aginin siniisiiniin, yine bu 151k demetinin havada diisey diizlemle
yaptig1 aginin siniisiine oranidir. Kirilma indisi, belirli bir ortam sicakliginda ve
sodyumun D 15181 kullanilarak refraktometreyle bulunmustur.

Iki prizma aras1 6rnek ile tamamen doldurulmus ve sicakligin 5 dakika

degismemesi saglanmistir. Kirllma indisi, virgiilden sonra dordiincii haneye kadar
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okunmustur. Okumanin yapildig1 sicaklik standart sicakliktan degisikse gerekli

diizeltmeler yapilir (U.S.P. XXII 1990).

3.4. Taramal Elektron Mikroskobu Goriintiileri

Yag hiicrelerinin yapisina bagl olarak materyalin yag igerip icermedigini
kanitlamak i¢in Anadolu Universitesi Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi Malzeme
Miihendisligi bolimii laboratuarinda bulunan EVO 50 marka taramali elektron
mikroskobu ile goriintiileri alinmistir. Ayrica ekstre edilmemis hammaddenin de
goriintiisti  alinarak sonuclar karsilastirilmistir.  Goriintii  almadan ~ Once
hammaddeler karbon bandi {izerine yerlestirilmis ve AGAR marka kaplama cihaz1

ile altin ve paladyum kaplanmuistir.

3.5. Ekstre Edilemeyen Yag Miktarimin Teorik Olarak Hesaplanmasi

Ekstraksiyon sonucunda materyal igersinde kalan yag miktarinin

hesaplanmasi i¢in Esitlik 3.3 kullanilmaktadir (Swern 1982).

8 I1° Dt
E=——exp(— 3.3.
HZ Xp( 4R2 ) ( )
Bu denklemde;

E = ekstre edilmeyen yag orani
D= difiizyon katsayis1

t = ekstraksiyon siiresi (saat)

R = parcacik boyutu yari¢ap1 (m)

Bu esitlikte difiizyon katsayisi ise Esitlik 3.4 ile hesaplanir.

D =12,96x10"° (o 12,) % (3.4
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D = Difiizyon sabiti
Ko = yagin viskozitesi

us= ¢Oziiciiniin viskozitesi

Materyalde kalan yag miktar1 biliniyor ise (ekstre edilen materyalin
partikiil biytkligiine gore) 3.3 esitlifinden faydalanarak difiizyon katsayisi
hesaplanabilir. Bunun i¢in, Esitlik 3.3’iin her iki tarafinin da logaritmasini alarak

3.5 esitligi elde edilir.

8 Dt
InE=In—-107— 3.5
7’ R? (3-3)

Buradan InE (ekstre edilmemis yag) degerlerine karsilik t (zaman)
degerlerinin grafigi cizilecek olursa elde edilen dogrunun egimi D/R* degerini
verir ve buradan da difiizyon katsayis1 D hesaplanir.

3.6. Ekstraksiyon Hizinin Belirlenmesi

Soya yagi ekstraksiyonu igin literatiirde (Swern 1982) belirlenen hiz

esitligi (Esitlik 3.6) kullanilarak ekstraksiyon hiz sabiti hesaplanmistir.

-dC
e = chp3’97c3’5 (3.6)
Bu denklemde;

C= Ekstre edilmemis yag
t = Zaman

D,= Tanecik boyutu

k = Hiz sabiti dir.

Bu denkleme gore D, (tanecik boyutu) sabit alinacak olursa;

e j — kD, dt (3.7)

35
c
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Seklinde bir diferansiyel denklem elde edilir. Burada ilgili diizeltmeler

yapilarak k hiz sabiti hesaplanir.

3.7. Tanecik Boyutunun Ekstraksiyon Siiresine Etkisi

Ekstraksiyon siiresi ekstre edilecek maddenin tanecik boyutuna baglh
olarak degismektedir. Bu ifadeyi matematiksel olarak ifade etmek icin asagidaki

denklem kullanilabilinir.

=KD n (38)

p
Bu denklemde;

t = Hammaddenin icerdigi yagin %99’u ekstre edilinceye kadar
gecen sure

K = Ekstraksiyon sabiti

D, = Tanecik boyutu

Bu denklemde her iki tarafin da logaritmasi alinirsa;

Int=InK +nlnD, (3.9

Denklemi elde edilir. Cizelge 3.4°de farkli tanecik boyutlarindaki soyalarin
icerdigi yagin %99 unu ekstrakte etmek icin uygulanan ekstraksiyon siireleri

verilmektedir.
Elde edilen bu denklemden Int degerine karsilik InD, degerleri grafige

gecirilerek elde edilen dogrunun egimi n sabitini, kesim noktasindan ise K hiz

sabiti hesaplanir.
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Cizelge 3.4. Farkli tanecik boyutlarindaki soya fasulyelerinin igerdigi yagin %99 unu ekstre etmek

icin uygulanan siireler

D, t
(mm) (dakika)
0,175 240
0,367 360
0,613 420
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4. DENEYSEL CALISMALARDA ELDE EDILEN BULGULAR
Bu boliimde deneysel ¢caligmalarda elde edilen sonuglar verilmektedir.
4.1. Soya Fasulyelerinin Ortalama Partikiil Boyutunun Belirlenmesi
Soya fasulyelerinin boyut kiiciiltmesi Bolim 3.2.1°de belirtildigi gibi

yapilmis ve Esitlik 3.1°e gore ortalama tanecik boyutu hesaplanmistir. Bulunan

degerler Cizelge 4.1°de verilmektedir.

Cizelge 4.1. Soya numunelerinin ortalama tanecik boyutu dagilim

Ortalama Ortalama
Elek Boyutu Miktar | Agirhkea
Elek (xj)/ (Dp;) | Partikiil Boyutu
(mm) (gram) | Yiizde (x;)
Acikhig1 (Dp;) (Ds) mm
D>1,80 0 0 1,8000 0
1,80>D>1,25 1,22 0,02 1,5250 0,011562
1,25>D>0,80 22,27 0,32 1,0500 0,305691
0,85>D>0,60 13,07 0,19 0,7250 0,259823
0,60>D>0,425 10,24 0,15 0,5125 0,28805 0,367
0,425>D>0,224 | 9,16 0,13 0,3245 0,406997
0,224>D>0,112 | 11,72 0,17 0,1666 1,013729
0,112>D 1,70 0,02 0,0560 0,43638
Toplam 69,37 1,00 - 2,722232

Cizelge 4.1’e gore en fazla madde 0,80-1,25 mm’lik elek acikliginda
toplanmistir. 1,80 mm’nin istiindeki elekte ise hi¢c madde toplanmamustir.
Ogiitiilmiis hammaddenin yaklasik %80 kadar1 0,112-1,25 mm’lik elekler
arasinda toplanmistir. Buradan yapilan hesaplamalar ile ortalama partikiil boyutu

0,367 mm olarak bulunmustur.
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4.2. Nem Miktar

Kullanilan soya fasulyelerinin nem miktarlart iki farkli yontemle

belirlenmigtir. Biitlin yag verimleri kuru bazda hesaplanmustir.

4.2.1. Volumetrik yontemle belirlenen nem miktarlar

Soya fasulyelerinin nem igerigi Bolim 3.2.2.1°de belirtildigi gibi

volumetrik yontemle belirlenmistir. Farkli ¢esitlerdeki soya fasulyelerinin igermis

olduklar1 nem miktarlar1 Cizelge 4.2°de verilmektedir.

Cizelge 4.2. Soya numunelerinin volumetrik yontemle belirlenen nem igerikleri

Soya Nem Miktar
Numunesi %
1 6,12
2 7,05
3 6,55
4 6,51
5 6,26
6 6,23
7 6,62
8 6,55
9 6,45
10 6,98

Cizelge 4.2°e gore soya ¢esitlerinin nem igerikleri birbirine olduk¢a yakin
olup %6,12 ile 7,05 arasinda degismektedir. En yiiksek nem icerigine sahip olan

ornek 2 numarali 6rnek olup bu 6rnegin icerdigi nem miktar1 %7,05 dir.
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4.2.2. NIR cihaz ile belirlenen nem miktarlar
Boliim 3.2.2.2°de belirtildigi gibi soya fasulyelerinin nem igerikleri NIR
cihaz1 ile ol¢iilmiistiir. Farkli ¢esitteki soya fasulyelerinin igermis olduklari nem

miktarlar1 Cizelge 4.3’de verilmektedir.

Cizelge 4.3. Soya numunelerinin NIR cihazi ile belirlenen nem igerikleri

Soya Nem Miktari
Numunesi %
1 6,08
2 6,97
3 6,50
4 6,67
5 6,34
6 6,13
7 6,82
8 6,47
9 6,66
10 6,91

Cizelge 4.3’e gore soya ¢esitlerinin nem igerikleri biri birine yakin degere
sahip oldugu belirlenmistir. Soya fasulyesi ¢esitlerinin bu yonteme gore nem
igerikleri %6,08 ile 6,97 arasinda degigsmektedir. Ayrica kullanilan her iki yontem
icinde en yiiksek ve en diisiik nem igerigine sahip soya fasulyelerinin ayn1 oldugu
tespit edilmistir. Her iki yontemde de iki numarali soya fasulyesinin nem
iceriginin en fazla oldugu tespit edilmistir. Bu deger volumetrik yontem ile %7,05
NIR cihazi ile %6,97 dir. Volumetrik yontemle belirlenen nem igerikleri ile NIR
ile belirlenen nem igeriklerinin yakin oldugu tespit edilmis olup aradaki farkin

kabul edilebilir oldugu ve deneysel hatadan kaynaklandig diisiiniilmektedir.
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Sekil 4.1. Soya fasulyelerinin nem igeriklerinin farkli yontemlere gore degisimi

Sekil 4.1’de gorildigii gibi iki farkli yontem kullanildiginda soya
fasulyelerinin nem igeriklerinde onemli bir degisiklik gozlemlenmemektedir.

Sonuglarin birbirine uyumlu oldugu goériilmektedir.
4.3. Yag Miktan

Farkli ¢esitteki materyallerin yag igerikleri Boliim 3.2.3°de belirtildigi gibi
NIR cihazi ile okuma yapilarak ayrica, Gerhardt Soxhterm, Soxhlet (Geleneksel

ve mikrodalga 1sitmali), Stiperkritik Akiskan (SFE) Ekstraksiyon yontemleri ile
yag elde ederek tespit edilmigtir.

4.3.1. NIR ile elde edilen yag verimleri
Boliim 3.2.3.1°de belirtildigi gibi soya numunelerinin yag igerigi NIR

spektrofotometresi ile belirlenmistir. Farkli cesitteki soya fasulyelerinin NIR

cihazina gore yag icerikleri Cizelge 4.4’de verilmektedir.
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Cizelge 4.4. Soya numunelerinin NIR cihazina gore yag verimleri

Soya Yag verimi
Numunesi %
1 17,82
2 17,58
3 18,48
4 20,31
5 19,83
6 19,79
7 20,20
8 18,84
9 17,02
10 16,40

Cizelge 4.4’e gore soya fasulyelerinin yag igerikleri %16,40-20,31
arasinda degismektedir. Bu yonteme gore en yiiksek verime sahip olan numune
%20,31 ile 4 numarali numune olup 10 numarali numune en diisiik yag icerigine

sahiptir. Bu numunenin yag igerigi ise %16,40 dir.

4.3.2. Gerhardt cihaziyla yag ekstraksiyonundan elde edilen yag verimleri

Boliim 3.2.3.2.°de belirtildigi gibi soya numunelerinin yag igerigi Gerhardt
Soxhterm otomatik yag tayin cihaz1 ile saptanmistir. Farkli cesitteki soya
fasulyelerinin yag igerikleri Cizelge 4.5’de verilmektedir.

Cizelge 4.5’e gore soya numunelerini yag icerikleri %17,09 ile %22,84
arasinda degismektedir. Bu yontemle elde edilen yag verimleri NIR cihazi ile elde
edilen yag verimlerine gore biraz yiiksektir. Bu yonteme gore; en yliksek verime
%22,48 ile 5 numarali 6rnek sahip olup 9 numarali 6rnek ise en diisik yag

igerigine sahiptir. Bu 6rnegin yag icerigi ise %17,09 dur.
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Cizelge 4.5. Soya numunelerinin Gerhardt cihazina gore yag verimleri

Soya Yag verimi
Numunesi %
1 17,82
2 18,44
3 18,68
4 20,82
5 22,84
6 21,51
7 21,53
8 18,89
9 17,09
10 17,84

4.3.3. Soxhlet ekstraksiyon ile elde edilen yag verimleri

Soxhlet ekstraksiyonu iki farkli 1sitma yontemi ile uygulanmistir. Bunlar

geleneksel ve mikrodalga 1sitma yontemleridirler.

4.3.3.1. Geleneksel 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen yag

verimler

10 ¢esit soya fasulyesi i¢inden ilk ii¢ 6rnegin yag igerigi Boliim 3.2.3.3
yonteminde belirtildigi gibi tespit edilmistir. NIR cihazi ve Gerhardt yontemine
gore yag icerigi ayni oldugu gozlemlenen bir numarali numunenin zamanla verimi
incelenmistir. Partikiil boyutunun yag verimine etkisini belirleyebilmek i¢in bir
numarali numunenin farkli partikiil boyutlarinda 10 saat siireyle elde edilen

ekstraksiyon sonuglar1 Cizelge 4.6’da verilmektedir.
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Cizelge 4.6. Partikiil boyutuna bagli olarak ekstre edilen yag veriminin zamana gore degisimi

Yag verimi
Zaman
(dakika) *
0.17S mm | 0.367 mm | 0.613 mm

10 10,87 9,22 7,85

20 11,52 11,26 9,65

30 12,84 11,88 10,28
40 14,15 13,17 12,04
60 15,07 14,02 12,69
80 16,17 14,84 14,13
110 16,57 15,52 14,57
140 17,42 15,85 15,41
180 17,81 16,51 16,58
240 18,24 17,10 16,71
300 18,55 17,44 16,81
360 18,55 17,54 16,89
420 18,55 17,94 17,03
480 18,55 17,98 17,15
540 18,55 17,98 17,15
600 18,55 17,98 17,15

Cizelge 4.6’da goriildigli gibi zamanin artmasiyla elde edilen yag verimi
de artmaktadir. Zamanla birlikte yag miktarinin artis hizi azalmaktadir. Her {i¢
partikiil boyutunda da 240 dakikalik ekstraksiyon siiresinden sonra yag veriminde
kayda deger bir artig gézlenmemistir. Cizelgede de goriildiigii gibi partikiil boyutu
arttik¢a elde edilen yag miktar1 da azalmaktadir.

Yag verimine ekstraksiyon yoOntemin etkisini belirleyebilmek i¢in
geleneksel 1sitmali  Soxhlet ekstraksiyonu, mikrodalga 1sitmali Soxhlet
ekstraksiyonu ve siiperkritik akiskan ekstraksiyonu uygulanarak gerek yag verimi

ve gerekse ekstraksiyon siiresi karsilagtirilmistir.
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Cizelge 4.7. Ug soya numunesinin Soxhlet ekstraksiyonu yag verimleri

Soya Yag verimi
Numunesi %
1 17,98
2 18,57
3 18,90

Buna gore soyalarin Soxhlet ekstraksiyon yag verimleri %17,98 ile

%18,90 arasinda degigmektedir.

4.3.3.2. Mikrodalga 1sitmal Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen yag

verimleri
Boliim 4.3.3.1°de belirtildigi gibi se¢ilen bir numarali 6rnege bdliim
3.2.3.3.’de belirtildigi sekilde mikrodalga 1sitma uygulanmig ve yag verimleri

saptanmustir. Elde edilen yag verimleri Cizelge 4.8’de verilmektedir.

Cizelge 4.8. Mikrodalga 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu yag verimleri

Zaman (dakika) Yag verimi %
20 15,34
30 15,43
40 16,07
50 17,65
60 17,69

Cizelge 4.8’de goriildiigii gibi zamanla numunenin yag verimi artmaktadir.
[k yirmi dakikada %15,34 iken elli dakika sonunda %17,65 e ulasilmustir. Elli

dakika sonunda elde edilen verim diger yontemlerle elde edilen verimlere oldukca
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yakin bir degere sahiptir. Bu ylizden mikrodalga 1sitma ile elli dakikalik
ekstraksiyon siiresi yeterli goriilmiistiir.
Sekil 4.2’de mikrodalga 1sitma ile elde edilen verimlerin zamana gore

degisimi gozlemlenmektedir.

18

17,5 -
17
16,5 -

16

Yag verimi (%)

15,5
PE—

15 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

zaman (Dakika)

Sekil 4.2. Mikrodalga 1sitmali Soxhlet Ekstraksiyonu ile elde edilen yag verimlerinin zamanla

degisimi

Sekil 4.5° e gore zamanla yag veriminde bir artis gozlemlenmis ve istenen
yag verimine ulasildiginda ekstraksiyon sonlandirilmistir.

Bu sonuglara gore yag verimi ve zaman acgisindan en uygun kosulun 50
dakika sonunda elde edildigi goriilmektedir. Bu zaman igerisinde elde edilen yag

verimi %17,65 dir.
4.3.4. Siiperkritik akiskan ekstraksiyon (SFE) ile elde edilen yag verimleri
Secilen numuneye 517 bar basingta 90, 100, 110 °C’de siiperkritik akiskan

ekstraksiyonu uygulanmis ve yag verimleri Bolim 3.2.3.4’de belirtildigi gibi
tespit edilmistir. Bu degerler Cizelge 4.9°da goriilmektedir.
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Cizelge 4.9. 517 bar basing ve 3 mL/dakika akis hiziyla elde edilen siiperkritik akiskan

ekstraksiyon yag verimleri

Sicakhik Zaman Yag verimi

(C) (dakika) %

10 11,11

20 12,22

90 30 13,15

40 13,40

50 13,43

10 13,45

20 15,33

100 30 15,98

40 16,14

50 16,16

10 12,43

20 14,57

110 30 15,30

40 15,59

50 15,62

Cizelge 4.9°da goriildiigii gibi her sicaklikta zaman arttik¢a yag verimi
artmaktadir. Otuzuncu ve kirkinct dakikalardaki yag verimleri birbirine olduk¢a
yakindir. Ellinci dakikada ise elde edilen yag miktar1 nerdeyse hi¢c degismemistir.
Bu yilizden otuzuncu dakikada elde edilen verimler en uygun verim olarak
goriilmektedir. Otuz dakika sonunda 90 °C’de yag verimi %13,15 iken sicakligin
100 °C olmasi durumunda elde edilen verim %15,98 olarak tespit edilmistir.
Sicaklik 110 °C’ye ¢ikarildiginda ise verim biraz diiserek %15,30 olarak

belirlenmistir.
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Sekil 4.3. 517 bar basing ve 3 mL/dakika akis hizi ve 90, 100, 110 °C’de elde edilen stiperkritik

akigkan ekstraksiyonu yag verimlerinin zamanla degisimi

Sekil 4.3e gore en iyi verimler 100 °C’de elde edilmistir. Kirk ve ellinci
dakikalardaki yag verimlerinin otuzuncu dakikaya gore fazla degismedigi
gbzlemlendigi icin siiperkritik akiskan ekstraksiyonu i¢in en uygun kosullar 100
°C’de ve otuz dakika sonunda elde edildigi gozlemlenmistir. Bu kosullardaki yag

verimi ise %15,98 dir.
4.4. Yaglarin Yag Asidi icerikleri

Farkli yontemlerle elde edilen yaglar Bolim 3.2.4.°de belirtildigi gibi
metilenmis ve Bolim 3.2.5.°de belirtildigi gibi de yag asidi igerikleri tespit
edilmistir. Buna gore elde edilen yaglarin yag asidi icerikleri Cizelge 4.12°de
verilmektedir. Gaz kromotografisinden elde edilen bir kromotogram ise sekil

4.4°de goriilmektedir.
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Sekil 4.4. Yag asidi metil esterlerinin kromotogramlari
Cizelge 4.10. Gerhard yéntemi ile elde edilen yaglarin yag asidi igerikleri
Palmitik | Stearik | Oleik | Linoleik | linolenik
Numune Asit Asit Asit Asit Asit
Ad (16:0) (18:0) | (18:1) (18:2) (18:3)
1 11,45 4,08 26,72 52,07 5,68
2 10,34 4,47 27,29 51,84 6,06
3 9,14 3,07 27,64 51,90 8,25
4 11,38 4,26 25,84 52,67 5,85
5 9,96 4,14 31,02 50,57 4,31
6 11,19 3,68 27,32 52,23 5,58
7 11,14 4,69 27,47 50,39 6,31
8 9,69 4,51 28,82 51,26 5,72
9 9,28 4,78 28,12 53,17 4,65
10 9,65 4,45 28,15 52,25 5,50
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Sekil 4.7°deki kromotogramda goriildiigii gibi yag asidi ana bileseninin
linoleik asit oldugu belirlenmistir. Ayrica soya yaginin; palmitik, stearik, oleik,

linoleik ve linolenik asit igerdigi gortiilmektedir.

Cizelge 4.11. Farkli yontemlerle elde edilen yaglarin yag asidi kompozisyonlari

Palmitik | Stearik | Oleik | Linoleik | linolenik
Yontem Asit Asit Asit Asit Asit
(16:0) (18:0) | (18:1) (18:2) (18:3)

Soxhlet 12,06 4,05 22,02 56,11 5,76
Gerhardt 11,45 4,08 23,72 55,07 5,68
Mikrodalga
Soxhlet 11,87 4,06 22,44 55,91 5,72
SFE 12,11 4,00 21,47 56,65 5,77

Cizelge 4.10’da Gerhardt yontemi ile degisik tipteki soya fasulyelerinden
elde edilen soya yaglariin yag asidi igerikleri verilmektedir. Buna gore yag asidi
icerigi soya tipine bagl olarak degismemektedir.

Cizelge 4.11°de farkli yontemlerle elde edilen soya yaglarimin yag asidi
icerikleri goriilmektedir. Yontemlerin degismesiyle yag asidi miktarlarinda
herhangi bir degisme goriilmemektedir. Bu da bize yagin kalitesinde kullanilan

yontemin herhangi bir degisiklige neden olmadigin1 gostermektedir.

4.5. Yaglarin Yogunluklar

Boliim 3.3.1°de belirtildigi sekilde gergeklestirilen yontem sonucunda soya

fasulyelerinden farkli yontemlerle elde edilen yaglarin yogunlugu Cizelge 4.12°de

verilmektedir.
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Cizelge 4.12. Soya fasulyesinden elde edilen yaglarin yogunlugu

Yontem Bagil Yogunluk (20°C/20°C)
Gerhardt 0,921
Soxhlet 0,923
Mikrodalga
0,922
Soxhlet
SFE 0,922

Cizelge 4.12°ye gore elde edilen yaglarin bagil yogunluklar1 0,921 ile
0,923 arasinda degismektedir. Elde edilen soya yaglarinin bagil yogunluklar

acisindan fiziksel olarak birbirine oldukga yakin oldugu gézlemlenmektedir.

4.6. Yaglarm Kirilma indisleri

Boliim 3.3.2°de belirtildigi sekilde tespit edilmis olup soya fasulyelerinden

farkl1 yontemlerle elde edilen yaglarin kirilma indisleri Cizelge 4.13°de

verilmektedir.

Cizelge 4.13. Soya fasulyesinden elde edilen yaglarin kirilma indisi

Yontem Kirilma Indisi (40°C’da)
Gerhardt 1,468
Soxhlet 1,469
Mikrodalga
1,467
Soxhlet
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SFE 1,468

Cizelge 4.13’e gore elde edilen yaglarin kirilma indisleri 1,467 ile 1,469
arasinda degismektedir. Elde edilen soya yaglarinin kirilma indisleri agisindan

fiziksel olarak birbirine olduk¢a yakin oldugu gézlemlenmektedir.

4.7. Taramal Elektron Mikroskobu Goriintiileri

EVO 50 marka taramali elektron mikroskobu (SEM) ile Bolim 3.4’de
belirtildigi gibi goriintiileri alinan ekstre edilmemis ve farkli yontemlerle ekstre
edilen soya numunelerinin goriintiileri asagida verilmektedir. Goriintiiler 20

kV’de ve yaklasik 8000 kat biiytikliikte alinmigtir.

e | Anadolu University EHT
Material Sci.2Eng. wp = 19.5 mm

. Date :14 Jan 2005 Mag= 7.99 KX

Sekil 4.5. Ekstre edilmemis soya numunesinin SEM goriintiisii
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Anadolu University EHT = 20.00 kY 3pm
Waterial Sci. &Eng. ywh = 19.0 rmim

Date :14 Jan 2008 Mﬂ = B2 KX

Sekil 4.6. Siiperkritik akiskan ile ekstre edilmis soya numunesinin SEM goriintiisii

Anadolu University EHT = 20,00 k'
Material Sci.&Eng. wh = 200 mm
Dste 14 Jan 2005 g = B2 KX

Sekil 4.7. Geleneksel 1sitmal1 Soxhlet ile ekstre edilmis soya numunesinin SEM goriintiisii
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Anadolu University EHT = 20.00 kY 3pm
Wiaterial Sci. &Eng. o = 200 rim
Date 14 Jan 2005 hag = B2 KX

Sekil 4.8. Mikrodalga 1sitmali Soxhlet ile ekstre edilmis soya numunesinin SEM goriintiisii

Sekil 4.6, 4.7, 4.8’de goriildiigii gibi ekstre edilen soya numunelerinin
hiicreleri parcalanmistir. Sekil 4.5.°de ekstre edilmemis soya numunesinin
hiicrelerinin biitlin halde oldugu ve parcalanmadigi goriilmektedir. Bu da

hammaddenin igerdigi yagin biiyiik bir kisminin ekstre edildiginin bir kanitidir.

4.8. Ekstre Edilemeyen Yag Miktarinin Teorik Olarak Hesaplanmasi

Boliim 3.5°de belirtildigi gibi denklem 3.1°den yola ¢ikarak farkli tanecik
boyutlarindaki soya fasulyeleri i¢in Sekil 4.9 ¢izilmis ve diflizyon katsayilari
Boliim 3.5°de belirtildigi gibi hesaplanmustir.

Esitlik 3.2°yi 0,367 mm capli soya numunelerinden elde edilen yag

verimlerine uygulayacak olursak asagidaki grafik elde edilmektedir.
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In E

Zaman (saat)

Sekil 4.9. 0,367 mm ¢apli soya numunelerinin zamana karsi elde edilen yag verimleri

Sekil 4.9°da elde edilen dogrunu egiminden diflizyon katsayist (D) 2,31 x

10® m%/sa olarak hesaplanmustir.

Ornek hesaplama
8 Dt
InE = ln?—l,O7F (35)

Denklem 3.5’de E degerleri ekstre edilmeyen yag orani ve 6 zaman

degerine karsilik ¢izilen dogrunun kesim noktast;

8

In—-=-0,21 sabit degeri olmalidir.

T

Bu sabit noktadan gecen dogrunun egimi ise (-0,7352) bize,

1,0725 degerini vermektedir.
R

D

7 =—0,7352
(0,367x107%)

2
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Bu esitlikten de,

D=2,31 x 10™® m?/sa olarak hesaplanir.

Hesaplanan diflizyon katsayina gore kiitle transfer esitligi;

8 I1°2,31x107%¢

E= Fexp(— TE ) (3.3)

Seklini almaktadir.
4.9. Ekstraksiyon Hizinin Belirlenmesi

Ekstraksiyon hiz sabitleri Bolim 3.6°da belirtildigi gibi Esitlik 3.4’den
yola ¢ikarak farkli tanecik boyutlarindaki soya fasulyeleri i¢in Sekil 4.10, 4.11,
4.12 cizilerek Bolim 3.6.’da belirtildigi gibi hesaplanmistir. Ayrica bu hiz
sabitleri denklemde yerlerine konarak hiz denklemleri yazilmustir.

Sekil 4.10°da 0,175 mm c¢apli soya fasulyelerinin ekstre edilmemis yag

miktarlarinin zamanla degisimi gézlemlenmektedir.

70
60 ¢
N /
o 40
O 39 |
y = 0,9013x + 1
20 - . R? = 0,8905
10 & >
O T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70
Zaman (dakika)

Sekil 4.10. 0,175 mm tanecik boyutuna sahip soyalarin ekstre edilmeyen yag miktarlarinin

zamanla degisimi
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Sekil 4.10’a gore 0,175 mm tanecik boyutlu soya fasulyelerinin hiz sabiti
2,96 x10" m 7 da! hiz ifadesi de;

Zﬁgz::z96xlonglwcl5dun
dt
Ornek hesaplama
—4C _yp 2 (3.6)

dt ?

Esitlik 3.6’nin belirli integrali alinirsa,
t—dC ¢ 3,97
[ =]k, 4.1)
cy 0

Esitlik elde edilir ve integrali alinan Esitlik 4.1 asagidaki gibi yazilir.

C™> =C° +kD,>t (4.2)

0 p

C,>” =1 Oldugu igin gizilen dogrunun kesim noktasi birden geger ve egiminden

de hiz sabiti hesaplanir.
k(0,367x107)>” =0,9013
k =2,96x10"m>” da™" olarak hesaplanr.

Sekil 4.11°de 0,367 mm capli soya fasulyelerinin ekstre edilmemis yag

miktarlarinin zamanla degisimi gozlemlenmektedir.
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20
15 | . y = 0,6465x + 1
10 * R? = 0,934

C-2,5

/
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Zaman (dakika)

Sekil 4.11. 0,367 mm tanecik boyutuna sahip soyalarin ekstre edilmeyen yag miktarlarinin

zamanla degisimi

Sekil 4.11°e gore 0,367 mm tanecik boyutlu soya fasulyelerinin hiz sabiti

0,11 x10" m 7 da! hiz ifadesi de;

—_ZC =0,11x10"D,*"c>* dur.

Sekil 4.12°de 0,613 mm capli soya fasulyelerinin ekstrakte edilmemis yag
miktarlarinin zamanla degisimi gézlemlenmektedir.

Sekil 4.12°ye gore 0,613 mm tanecik boyutlu soya fasulyelerinin hiz sabiti
0,01 x10"* m*"7 da! hiz ifadesi de;

—_ZC =0,01x10"D, ™ ¢** dur.
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O 5.
10 y = 0,4415x + 1
R? = 0,9166
5
0 T T T T T T
0 10 20 30 40 50 60 70

Zaman (dakika)

Sekil 4.12. 0,613 mm tanecik boyutuna sahip soyalarn ekstre edilmeyen yag miktarlarinin

zamanla degisimi

Cizelge 4.14. Farkl tanecik boyutlarindaki soya fasulyelerinin ekstraksiyon hiz sabitleri

Tanecik boyutu Hiz sabiti x 10"
(D, mm) (k, m ¥ da™)
0,175 2,96
0,367 0,11
0,613 0,01

Cizelge 4.14’e gore tanecik boyutu arttik¢a hiz sabiti azalmaktadir. Buda
bize ekstraksiyon hizinin tanecik boyutuyla ters orantili olarak degistigini
gostermektedir. Tanecik boyutu 0,613 mm den ortalama tanecik boyutuna
(0,367mm) dusiirildiigiinde hiz yaklagik 10 kat artmaktadir. Ortalama tanecik
boyutundan 0,175 mm ye indirildiginde ise hiz yaklasik olarak 27 kat artmaktadir.
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4.10. Tanecik Boyutunun Ekstraksiyon Siiresine Etkisi

Boéliim 3.7°de belirtildigi gibi Esitlik 3.6’ya gore Int degerine karsilik InD,,
degerleri grafige cizilmis olup dogrunun egimi ve kesim noktasi yardimi ile

denklem sabiti ve hiz sabiti hesaplanmuigtir.

()
=

\
»

o

© ©

y = 0,4536x + 6,2914
R? = 0,9779

o

Int

o
~

()] o
(6] »

o
N

Sekil 4.13. Int degerlerine karsilik InD, degerleri

Sekil 4.13’e gore grafigin e§im ve kesim noktalarindan hiz sabiti K ve
denklem sabiti n hesaplanmistir. Buna gore K degeri 540, n ise 0,46 diir.

Bu degerleri yerine koyacak olursak denklem;

0,46
{=540D, (3.8)

Seklini almaktadir.

Buna gore denklem 3.8’e gore soya fasulyelerinin tanecik boyutu 2 katina
cikarilacak olursa fasulyenin igerdigi yagin %99’unu ekstre etmek icin gerekli

siire 1,37 kat artacaktir.
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Ornek hesaplama

t=KD,’ (3.8)

Esitliginin her iki tarafinin da logaritmasi alinacak olursa,

Inf=InK+nlnD, (3.9

Esitligi elde edilen ve ¢izilen grafigin e§imi ve kesim noktasindan K ve n sabitleri

hesaplanir,

Dogrunun egiminden,
n =0,46

Kesim noktasindan,
InK =6,2914

K =540
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5. TARTISMA, SONUC ve ONERILER

Diinyada endiistriyel ve bitkisel yag olarak yaygin bir sekilde kullanilan
soya yagmin iilkemizdeki kullanimi da son zamanlarda artamaya baglamstir.
Buna bagli olarak Soya fasulyesi tarimini yayginlastirmak amaciyla Tarim
Bakanligina bagli birgok arastirma enstitiisii tarafindan soya 1slah caligmalari
yapilmaktadir.

Bu boélimde, Cukurova Bolgesi Tarimsal Arastirmalar enstitiisiiniin
(CUTAEM) deneme sahalarinda yetistirilen farkli ¢esitte soya fasulyelerinin yag
verimleri belirlenmis olup, bir soya ¢esidi temel alinarak yag verimine farkl
ekstraksiyon yontemlerinin etkileri incelenmistir.

Soya fasulyeleri ekstre edilmeden oOnce Ogiitiilerek tanecik boyutu
kiiciiltiilmiis ve ortalama tanecik boyutu 0,367 mm olarak hesaplanmistir. Sekil
5.1°de soya fasulyelerinin farkli elek araliklarindaki agirlikca yiizdeleri

goriilmektedir.
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Sekil 5.1. Ogiitiilen soya numunelerinin her bir elekteki agirlikca yiizdeleri

Sekil 5.1’e gore, en fazla hammaddenin 0,80 ile 1,25 mm’lik elek

araliginda biriktigi goriilmektedir.
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Kullanilan soya fasulyelerinin nem miktarlar1 iki farkli yontemle
belirlenmis olup her iki yontemin birbiriyle ve literatiir (Bockisch 1997) degerleri
ile uyumlu olup, NIR 6l¢iimleri sonucunda nem igeriginin soya ¢esitlerine bagl
olarak %6,08 ila %6,97 arasinda degistigi tespit edilmistir Yag verimleri
belirlenen nem igeriklerine bagli olarak kuru madde bazinda hesaplanmistir.

Yagli tohumlarin yag igeriklerini kisa silirede belirlemek i¢in NIR
spektroskopisi ile Ol¢limler yapilmaktadir. Bu yontemde yag elde edilmeyip
sadece yagli materyalin yag icerigi kullanilan kalibrasyon programlarma bagh
olarak tespit edilmektedir. Metodun giivenirliligini belirleyebilmek i¢in yag
igerigi yiiksek olan 3 soya ¢esidi belirlenip geleneksel 1sitmali Soxhlet ve Gerhard

Soxhoterm extraksiyonuyla yag elde edilmis olup NIR ile belirlenen yag verimleri

ile kiyaslanmustir (Sekil 5.2).
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Sekil 5.2. Soya fasulyelerinin yag verimlerinin farkli yontemlere gore degisimi

Gerhadt yontemi ile elde edilen yag verimleri NIR sonuglart ile
karsilastirilmig olup her iki yontemle belirlenen yag igeriklerinin uyumlu oldugu
tespit edilmistir. Buna bagli olarak yag verimlerinde de NIR sonuglari
kullanilmastir.

Partikiil boyutunun yag verimine etkisini belirlemek amaciyla 3 farkl

partikiil  boyutunda (0,175-0,367-0,613 mm) soya fasulyesi Soxhlet
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ekstraksiyonuna tabi tutulmus olup, partikiil boyutu arttik¢a yag veriminde azalma

oldugu tespit edilmistir (Sekil 5.3).
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Sekil 5.3.  Farkli partikiil boyutlarindaki soya fasulyelerinin zamanla degisen ekstraksiyon

verimleri

Ortalama partikiil boyutundaki (0,367 mm) soya fasulyelerine geleneksel
ve mikrodalga 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu ve siiperkritik akiskan
ekstraksiyonlar1 uygulanmis ve zamanla yag verimi degisimi gdzlemlenmistir.
Siire bazinda verimlere baktigimizda 20, 30, 40 dakika sonucunda, geleneksel ve
mikrodalga 1sitmal1 Soxhlet, siiperkritik akiskan ekstraksiyonu yontemleri ile elde
edilen verimleri kiyaslanmistir. Sekil 5.4’de yirmi dakika icin elde edilen verimler

goriilmektedir.

% Yag verimi

Soxhlet Mikrodalga Soxhlet SFE

Yontem

Sekil 5.4. Yirmi dakika sonucunda elde edilen verimler

79



Sekil 5.5°de otuz dakika i¢in elde edilen verimler goriilmektedir.
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Sekil 5.5. Otuz dakika sonucunda elde edilen verimler

Sekil 5.4’e gore ilk yirmi dakikada mikrodalga 1sitmali Soxhlet ve SFE
sonucunda elde edilen verimler birbirine olduk¢a yakindir. Geleneksel 1sitmali
Soxhlet sonucu elde edilen verim ise diger yontemlere gore diisiik kalmistir.

Sekil 5.5’e gore ekstraksiyon hizi ilk yirmi dakikaya gore ayni hizla devam
etmis ve mikrodalga 1sitmali Soxhlet ve SFE sonucunda elde edilen verimler
geleneksel 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonundan elde edilen verime gore daha
yiiksek olarak elde edilmistir.

Sekil 5.6’da kirk dakika i¢in elde edilen verimler goriilmektedir. Kirk
dakika sonucunda da ekstraksiyon hizinda bir degisiklik olmamis ve mikrodalga
1sitma ile SFE birbirine oldukca yaklasmistir. Bu ii¢ sekilden de anlasilacagi gibi
SFE ve mikrodalga 1sitmali ekstraksiyon geleneksel i1sitma ydntemlerine gore

oldukga hizli ve kisa zamanda ytiksek verim elde edilebilen yontemlerdir.
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Sekil 5.6. Kirk dakika sonucunda elde edilen verimler

Cizelge 5.1°de farkli yontemlerde en uygun kosullarda elde edilen verimler

goriilmektedir.

Cizelge 5.1. Farkli yontemlerle en uygun kosullarda elde edilen yag verimleri

Yontem Yag verimi % | Zaman (dakika)
Geleneksel 1sitmali Soxhlet 17,98 480
Mikrodalga 1sitmali Soxhlet 17,65 50

Gerhardt 17,82 80

SFE 15,98 30
NIR 17,82 -

Cizelge 5.1°de aym tipteki soya fasulyesine uygulanan farkli ekstraksiyon
yontemleri sonucunda elde edilen yag verimleri ve elde edilme siireleri
goriilmektedir. Buna gore en yiiksek verim geleneksel 1sitmali Soxhlet
ekstraksiyonu ile elde edilmistir (%17,98). Ancak bu verimi elde etmek icin
gerekli stire sekiz saat gibi ¢ok uzun bir siiredir. Gerhardt yonteminde ise seksen
dakikalik ekstraksiyon sonucunda %17,82 lik bir verim elde edilmis ve bu
verimde geleneksel 1sitmali Soxhlet yonteminden elde edilen verime oldukga
yakindir. Bu iki yonteme en yakin verim degeri mikrodalga 1sitma yontemi ile

elde edilmistir. % 17,65 verim elli dakika sonucunda elde edilmistir. SFE
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sonucunda ise 30 dakikada %15,98 lik verim elde edilmistir. Spektrofotometrik
yontem olan NIR cihazi ile yag degerinin okunmasi sonucunda yine sonuglara
yakin bir deger bulunmustur (%17,82). Bu yontemle okuma yapma birka¢ dakika
icinde gerceklesmektedir. Bu yiizden zaman kazanci bakimindan en uygun
yontemdir. Ekstraksiyon yontemleri arasinda ise elli dakikada elde edilen %17,65
lik verimle mikrodalga 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu en uygun yontemlerden
biridir.

Sekil 5.7°de soya yaginin ana bileseni olan linoleik asidin farkli

yontemlere gore degisimi goriilmektedir.
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Sekil 5.7. Farkli yontemlerle elde edilen soya yaginin linoleik asit igerigi

Farkli yontemlerle elde edilen soya yaginin ana bileseni olan linoleik asit
miktar1 tiim yoOntemler i¢in hemen hemen ayni deger ¢ikmustir. Bu yilizden
yontemler degisse de yag asidi igerigi ve ana bilesen miktar1 énemli oranda
degismemektedir.

Geleneksel 1sitmali Soxhlet ekstraksiyonu ile yapilan ¢alismalardan elde
edilen ekstraksiyon hiz ifadelerinin hiz sabitleri tanecik boyutu ile ters orantili
olarak degismektedir. 0,175 mm tanecik boyutlu soya fasulyelerinin ekstarksiyon
hiz sabiti 2,96 x10'* m 7 da™ iken tanecik boyutu yaklasik iki katina ¢iktiginda

hiz sabiti 27 kat azalarak 0,11 x10" m **7 da degerine ulasmaktadir. Bu
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sonuglarda bize tanecik boyutu azaltmanin ekstraksiyon icin etken bir parametre
oldugunu gostermektedir.

Ayrica tanecik boyutunun ekstraksiyon hizina etkisi,

T =540D"* (3.8)

Esitligi ile ifade edilmektedir. Bu esitlikten teorik olarak belili bir tanecik
boyutundaki soya fasulyelerinin igerdigi yag miktarinin %99’unu ekstre etmek
icin gerekli olan zaman kolaylikla hesaplanabilinir.

Ekstre edilen ve ham soya fasulyelerinin taramali elektron mikroskobu ile
alman goriintiilerinden soya fasulyelerinin hiicrelerinin parcalanarak icermis
oldugu yagin tamaminin ekstre edildiginin bir kanitidir.

Yapilan caligmalar sonucunda, soya fasulyesinin gerek nem ve gerekse yag
igerigini belirlerken en hizli yontemlerden biri olan NIR 6l¢iimlerinin dogruluk
siirlarinda oldugu tespit edilmis olup, diger yoOntemlere alternatif olarak
kullanilabilecegi goriilmiistiir. Farkli ekstraksiyon yontemleri (geleneksel 1sitmali
Soxhlet, mikrodalga 1sitmali Soxhlet, Gerhardt ve SFE) uygulanarak elde edilen
soaya yaglarinin verim ve yag kompozisyonu acisindan kayda deger bir farklilik
gozlenmedigi belirlenmistir. Ekstraksiyon siiresi agisindan degerlendirdigimizde
yaklasik %17 yag verimine SFE ve mikrodalga 1sitmali extraksiyon yontemiyle 50
dakikada ulasildig1 goriilmiistiir. Diger yontemlerdeki ekstraksiyon siirelerinde
onemli derecede fark oldugu goriilmiistir. Bu sonuglara baglh olarak SFE

yontemine alternatif olarak mikrodalga 1sitmali ekstraksiyon ongoriilebilir.
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