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OZET

Deniz kabuklulariin atiklari kitin olarak bilinen ve dogada kendiliginden olusan
biyopolimerin en 6nemli kaynagini olusturmaktadir. Kitosan kitinde bulunan asetil
gruplarinin uzaklastirilmasi ile elde edilen bir glikozamin biyopolimeridir. Kitosanin
Kitine kiyasla ilgi ¢ekici materyal olma 6zelligi ticari olarak elde edilebilirligi ve birgok
formda kullanilabilirligidir. Kitosan iiretimi i¢in ¢esitli kitin kaynaklar1 kullanilmakla
birlikte bunlar igerisinde en verimli olanlar1 deniz kabuklularidir.

Deniz kabuklularindan kitin izolasyonu, kabuklardaki mineral, protein ve
pigmentler uzaklastirilarak gergeklestirilir. Kitindeki asetil gruplarinin deasetilasyon
islemi ile uzaklastirilmasiyla da kitosan tiretimi gergeklestirilir.

Kitin izolasyonu ve deasetilasyon ve reaksiyonlari i¢in sicaklik, derigim, ultrason
etkisi ve reaksiyon siirelerinin kitin/kitosan iiretim verimi lizerine etkileri parametrik
olarak incelenmistir.

Sicaklik, derisim ve reaksiyon siiresi arttik¢a kitosan veriminin arttigi, ultrason
ortaminda artis oraninin daha fazla oldugu goriilmiistir. HPLC ve FTIR analizleri
sonuclar1 kantitatif olarak incelenmis ve kitosan verimleriyle kitosana ait deasetilasyon
derecelerine ulagilmistir.

Yiiksek sicaklik ve c¢ozelti derisiminde, reaksiyon siiresi arttikga verim
artisindan sonraki azalma, ultrasonun da hizlandirici etkisiyle kitosanin monomerlerine
parcalanarak verimi disiirdiigi géstermektedir. 60°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde,
3M ¢ozelti kullanilarak, ultrasonlu ortamda elde edilen kitosan da %34 verim elde

edilirken, deasetilasyon derecesinde %9’ luk artis saglanmaktadir.

Anahtar kelimeler: Kitosan, kitin, ultrason, verim, deaseilasyon derecesi



ABSTRACT

Shellfish wastes have been the primary source of a naturally occurring
bioploymer known as chitin. Chitosan is a glucoseamine biopolymer which is obtained
by removing of acetyl groups found in chitin. The more interesting material property of
chitosan compared to chitin, is due to the large variety of useful forms and
commercially availiability. Although there are various chitin sources for chitosan
production, shellfish is the most efficient one.

Isolation of chitin from shellfish wastes carried out by removing the minerals,
proteins and pigments. Then chitosan production was achieved by removing of the
acetyl groups in chitin via deacetylation.

The effects of temperature, concentration, ultrasound intensity and reaction
times on the chitin/chitosan production yield during the chitin isolation an deacetylation
opertaions and reactions, were parametrically examined.

Chitosan yield increases with the increasing of temperature, concentration ve
reaction time and also teh effect of ultrasound. HPLC and FTIR analysis results have
been achieved with the degree of deacetylation of chitosan and chitosan yield
quantitatively examined.

The reduction of yield after the increase shows that the accelerator effect of
ultrasound, high temperature and solution concentraion, the chitosan monomers are
broken by tihs parameters. At 60°C, 120 min reaction time, 3M solution concentration
with ultrasound assistance, the chitosan was obtained in 34% yield and deacetylation

degree of 9% increase is achieved.

Key words: Chitosan, chitin, ultrasound, yield, deacetylation degree
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1. GIRIS

Tim diinyada, deniz {irlinleri iireticisi sirketler tarafindan biiylik miktarlardaki
yenge¢ ve karides kabugu degerlendirilmeden cevreye atilmaktadir. Ozellikle son
yillarda atiklarin yeniden degerlendirilmelerinin giindeme gelmesiyle birlikte atik
halindeki kabuklu su tiriinleri ¢lirlimeye birakilmak yerine, kimyasal ya da biyolojik
yontemlerle yeniden degerlendirilmekte ve atiklardan yeni {liriinler elde edilmektedir.
Atiklarin degerlendirilmesi sonucu elde edilen iiriinlerin basinda kitin ve baslica tiirevi
olan kitosan gelmektedir (Demir, 2009).

Son yillarda beslenme aligkanliklarindaki degisiklik ve yeni tiriinlerin tiiketiciye
sunulmasi ¢abasi sonucu deniz kabuklusu sanayisinde onemli gelismeler yasanmistir.
Dondurulmus ve konserve gida sanayisinin yiikselisi ve deniz kabuklularinin yiliksek
miktarlarda elde edilip toplama alanlarinda biriktirilmesi gibi sebeplerden; deniz
kabuklularindan kimyasal olarak faydalanma yollar1 aranmistir. Bu sekilde edilen
tirlinlerin basinda kitin ve baslica tiirevi olan kitosan gelmektedir (Simpson, vd, 1994).

Ozellikle son 50 yildir arastirmacilar icin, dogal bir biyopolimer olan kitosan,
kullanim alanlar1 agisindan ilging bir materyal olarak yerini korumaktadir. Tirevi
oldugu kitine gore fazladan birgok avantaja sahip olan kitosan basta gida, ziraat, tip,
kagit, kozmetik ve tekstil olmak iizere bir¢ok endiistri dalinda kullanilmaktadir.
Kitosant bu denli degerli kilan baslica sebepler dogada bulunan kaynaklardan bol
miktarda elde edilebilmesi, atik kabul edilen kabuklarin temel yapt maddesi olmasi,
canlilara karsi toksik Ozelliginin olmamasi, biyolojik olarak pargalanabilirligi,
biyouyumlulugu, kimyasal ve fiziksel 6zellikleri bakimindan diger biyopolimerlere gore
iistlin 6zellikler gostermesidir (Guang, 2002; Dutta, 2002).

Bu ¢alismanin amaci, yapisinda %20-30 oraninda kitin bulunan, kabuklu deniz
tirinii atiklarindan, poly-(164)-N-asetil-D-glukozamin yapisinda selilloz benzeri bir
biyopolimer olan Kkitin ve Kkitinin deasetilasyonu ile elde edilebilen kitosanin
ultrasonkullanilarak yiiksek verimlerde ve reaksiyon hizlarinda iiretimi ve bu {iretimler
icin distik hacim ve dolayisiyla diisiik sabit yatirnmla gergeklestirilecek reaksiyon
parametrelerinin siirlarin belirleyip optimize etmektir.

Calisma laboratuvar dlgeginde atik deniz kabuklularindan asidik ¢ozeltiler ile
mineral (CaCOs3, Caz(POs),) giderme, alkali ¢ozeltiler ile protein giderme, oksitleyiciler

ile renk giderme islem basamaklari ile kitinin izolasyonunda ve kitinin bazik ¢ozeltiler



ile deasetilasyonu, asidik ¢oziiciilerde ¢ozme, filtrasyon, yeniden kristallendirme ve
kurutma islemleri sonucu kitosan iiretimi i¢in kullanilan fiziksel doniisiim ve kimyasal
reaksiyonlarda, ¢ozelti derisimleri, reaksiyon sicakliklari, reaksiyon basamak sirasi,
ultrasonik reaktorde ses (ultrasound) siddeti ve zamana bagli siddet fonksiyonu ve
reaksiyon siiresinin, kitin ve kitosan lretim verimi tizerindeki etkilerinin tespitini
kapsar. Bu parametrelerin kitin ve kitosan iiretim verimleri ilizerindeki etkileri, elde
edilen triiniin FTIR ve HPLC yontemleri ile karakterizasyonu ve reaktorde kiitle

denkligi ile belirlenir.



2. KITIN VE KIiTOSAN

2.1. Kitosanin Tarihgesi ve Diinya Endiistrisinde Kullanimi

Kitin, seliiloza benzeyen ve selillozdan sonra dogada en ¢ok bulunan ikinci
biyopolimerdir (Shahidi, vd, 1999). Kitin yengeg, karides gibi kabuklu su iiriinlerinin
ana bilesenidir, boceklerin iskeletinde, maya ve mantarlarin hiicre duvarlarinin
yapisinda da bulunmaktadir. Diinyada yillik kitin tiretiminin yaklasik 150x10° ton
civarinda oldugu belirtilmektedir. Bunun 56x10° tonu karidesten, 39x10° tonu cesitli
deniz kabuklularindan, 32x10° tonu mantarlardan ve 23x10° tonu istiridyelerden elde
edilmektedir (Guang, 2002). Bocek kabuklarinda yaklasik %23,5 oraninda kitin
bulunurken bu oran yenge¢ ve karideste sirasiyla %17 ile %32 arasinda degisim
gostermektedir.

Kitinin bir¢ok tiirevi bulunmasina ragmen, en 6nemlisi kitosandir. Kitosanin ilk
kesfi, 1811 yilinda Nancy, Fransa’ daki bir botanik bahgesinin miidiirii olan Profesor
Henri Braconnot’ un mantar hiicre duvarlarindan kitini izole etmesine dayanmaktadir..
Seliilozun izolasyonundan 30 yil kadar once, Odier tarafindan 1823 yilinda bocekler
lizerinde yapilan bir g¢alismada ayni yapinin bitkilerin yapilarinda oldugu gibi
boceklerde de oldugunu goriilmiistiir (Beaulieu, 2005). 1894’ de Hoppe-Seyler, kitini
potasyum hidroksit igerisinde 180°C’ de isleme sokmus (deasetilasyon) ve islem
sonrasinda asetil icerigi azaltilmig bir iirlin olan kitosani elde etmistir. 1934 yilinda
konusu kitosandan film iiretimi ve lif eldesi olmak {izere iki patent alinmistir. Ayni yil,
Clark ve Smith tarafindan kitosan lifi iretimi de basariyla gergeklestirilmistir (Guang,
2002).

Kitin ve kitosan hakkindaki ilk kapsamli yayin, 1977 yilinda Muzarelli
tarafindan yapilmistir. Sonrasinda bu konuda ¢esitli uluslararast sempozyumlar ve
aragtirmalar esligindeki incelemeler gilinlimiize kadar gelmistir. Bu ¢ok yonli
uygulamas1 ¢ok genis polimerlerin yeni uygulama alanlarin1 bulmaya ve uygulamaya
yonelik akademik ve endiistriyel aragtirmalar gliniimiizde hala kapsamli ve yogun bir
sekilde devam etmektir (EI-Tahlawy, vd, 2005).

Kitin ve kitosan iiretimi giinlimiizde 6zellikle Oregon, Washington, Virginia,
Japonya ve Antartika’ daki kabuklu deniz hayvanlarindan iiretilen konserve endiistrisine
yan kolu olarak gerceklestirilmektedir. Bu konu iizerinde 6zellikle Norveg, Meksika ve

Sili gibi iilkeler de calismalarim yiiriitmektedir. Ornegin “Flonac” ticari adiyla yengec



kabuklarindan {iretilen kitosan polimerinin 2000 yili tiretimi 1250 ton/yil civarinda
olmustur. Bir kilogramimnin iiretim maliyeti iiriin kalitesine ve iiretim prosesine bagli
olarak 6 ile 32 USD arasinda degismektedir (EI-Tahlawy, vd, 2005; Ayhan, 2002; Calki
ve Kiling, 2004).

Kabuklu su iiriinleri artiklarinin basta kitin olmak {izere ¢esitli iirlinlerin eldesi
olarak degerlendirilmesiyle hem eckonomik agidan kazang hem de g¢evre agisindan

oldukga biiyiik yarar saglanmis olmaktadir (Demir, 2009).

2.2. Kitin ve Kitosamin Molekiiler Yapis1 ve Fiziksel Ozellikleri

Bir  biyopolimer olan Kkitin, poli-[B-(1,4)-2-asetamid-2-deoksi-p-D-
glukopiranoz] yapisindadir ve yapisinda az miktarda 2-amino-2-deoksi-B-glukopiranoz
monomerlerini de i¢ermektedir (Lim, 2002). Kitosanin kimyasal yapist ise poli-[p-
(1,4)-2-amino-2-deoksi-p-D-glukopiranoz] seklindedir. Kitin ve kitosan
polisakkaridleri, kimyasal olarak seliiloza benzemekle birlikte aralarindafonksiyonel
gruplardan kaynaklanan farkliliklar vardir. Seliilozda, ikinci karbon atomuna hidroksil
(-OH) grubu bagliyken, kitinde asetamid (-NHCOCHSj3), kitosanda ise amin (-NHy)
grubu baglanmaktadir (Demir, 2009).
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Sekil 2.1. Seliiloz, kitin ve kitosanin kimyasal yapilar1 (Gokge, 2008).

Kitinin mevcut alfa, beta ve gama formlari, kitin mikrofibrillerinin farkli yapilaridir. En
sik rastlanan formu a-Kitindir ve antiparalel zincir yapist vardir (Zhang, vd, 2000). o-
kitin, yengec ve 1stakoz kabuklar1 ve tendonlarinda, karideslerin kabuklarinda, mantar
ve maya hiicre duvarlarinda, boceklerin kiitikula tabakasinda bulunur (Rinaudo, 2006).

Ayrica o-kitin, denizde yasayan cesitli canli organizmalarda, deniz yosunlarinda da



bulunur (Atkins, vd, 1979; Chanzy, vd, 1998; Chretiennot-Ninet, vd, 1997). Dogal
kitine ek olarak, in vitro biyosentez yoluyla ve de enzimatik polimerizasyon yoluyla da
a-kitin elde edilebilmektedir (Bartnicki-Garcia, vd, 1994; Sakamoto, vd, 2000).
Dogada B-kitin, a-kitine gére daha nadir bulundaktadir. Paralel zincir yapis1 bulunan B-
Kitin bazi solucanlarda, miirekkep baliginin kollarinda, bazi deniz yosunlarinin veya
protozoalarin dis kabugunda bulunmaktadir (Blackwell, vd, 1965; Gaill, vd, 1992;
Herth, vd, 1977; Muzarelli, vd, 1986). p-kitinin bugiine kadar in-vitro biyosentezi
gerceklestirilememistir.  y-kitin ise paralel ve antiparalel yapilarin karisimi olan
boceklerin kozalarinda goriilmektedir. (Zhang, vd, 2000).

Kitin ile kitosan arasindaki esas fark deasetilasyon derecesinden
kaynaklanmaktadir. Asetil gruplarinin uzaklastirilmasiyla kitosanin yapisinda reaktif
amin (-NH;) gruplar1 ortaya ¢ikar. Bu serbest amin gruplari kitosanin fiziksel ve
kimyasal 6zelliklerinin belirlemektedir (Gagne, 1993).

Kitosan, her tekrarlayan birimdeki primer (C-6), ve sekonder (C-3) hidroksil
gruplart ile amin (C-2) grubu olmak {izere toplam ii¢ tane reaktif gruba sahiptir. Bu
reaktif gruplar kolayca kimyasal modifikasyona ugrayabilmekte ve kitosanin
mekaniksel, fiziksel 6zelliklerinin yanisira ¢oziiniirliigiini de degistirmektedir (Demir,

2009).

cuj

CH HO
w S ,%”
Sekil 2.2.Kitosanin sudaki formu (Demir, 2009).

Eklembacakli kabuklarinda bulunan kitin, proteinlerle siki bir birliktelikle
biyoyapistirict olarak rol oynar ve katmanin fiber yataklar1 arasindaki bagliligin
saglanmasindan gorev alir (Muzzarelli, vd, 1986). Eklembacaklilarin bu kompozit
kabuk yapist mekanik dayaniklilik gosterir. Yumusak¢a kabuklarindaki matriks, iki
yapisal tiniteden meydana gelmektedir. Birinci iinite kalsiyuma kars1 bir afiniteye sahip
olamayan, yapraklar ve tabaklar halinde diizenlenmis yiliksek molekiil agirlikli

kitinoproteik komplekstir. Ikinci {inite ise kalsiyuma karsi giiclii bir afiniteye sahip



mineralizasyon matriks yapisindaki, HCI gibi dekalsifiye edici ajanlar igerisinde
kalsiyumu tamamen ¢Oziinlir yapar. Cevrede olusan CaCOj’ {in ¢okmesiyle kitin
mineralizasyon matriksleri arasinda sert bir kabuk olusturmak icin sikistirilir (Bough,

vd, 1978). Sekilde kabuk yapis1 goriilmektedir (Bkz. Sekil 2.3).
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Sekil 2.3.Eklembacakli kabuklarinda kitinin durumu.

Kitosan ile kiyaslandiginda kitinin uygulama alanlart olduk¢a smirhidir. Ciinkii
yap1 olarak seliiloza benzese de kimyasal olarak inerttir (Agnihotri, vd, 2004). Kitin
suda ve asitte ¢6ziinmezken kitosan asitte ¢oziiniir ancak suda az ¢éziinmektedir (Koide,
1998). Kitinin ¢oziiniirligli olduk¢a sinirlidir. LiCl, hekzafloroaseton, hekzafloro-2-
propanol ve dimetilasetamit gibi toksik 6zelligi yiiksek ¢oziiciilerde ¢oziiniir. Bu kitinin

endiistriyel uygulamalarda kullanimini kisitlayan en 6nemli faktordiir.



Cizelge 2.1. Kitosanin baz1 fiziksel 6zelikleri (Gokge, 2008).

Ozellik Deger
Molekiil Agirlig 50-2000 kDa
Deasetilasyon Derecesi % 40-100
Viskozite <2000 cP

Su Baglama Kapasitesi % 450-1150
Yagbaglama Kapasitesi % 314-535
Y1g8in Yogunlugu 0.06-0.39 g/cm3
Renk Donuk sar1-beyaz
Coziiniirliik (suda) pH<6,5

Kitin ve kitosanin yani sira her ikisinin de tiirevleri, biyolojik olarak aktiftir.
Tiirevler, hayvan ve bitki hiicreleriyle ve hiicre dokulariyla etkilesebilir. Sekil 2.4’ te
bazi kitin ve kitosan tlirevleri gosterilmistir (Gokge, 2008).
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Sekil 2.4. Kitin ve kitosanin bazi tiirevleri (Gokge, 2008).



2.2.1. Deasetilasyon derecesi

Deasetilasyon derecesi D-glikozamin initelerinin ortalama sayisidir, her 100
monomer bir yiizde olarak tanimlanmistir (Howling, vd, 2001). Kitosanin cesitli
alanlardaki kullanimi1 temel olarak fiziksel, kimyasal ve biyolojik Ozelliklerinden
kaynaklanmaktadir. Bu uygulamalarin pek ¢ogunda polimerin ¢oziiniirliigii gereklidir ve
bu da deasetilasyonu derecesi tarafindan belirlenmektedir. Konsantre asetik asit
soliisyonlar1 yiiksek sicakliklarda Kitosanin depolimerizasyonuna neden olabilir
(Roberts ve Domszy, 1982). Dondurulup kurutulan kitosan tuzlar1 suda nétral ve bazik
soliisyonlarda ¢dziinme avantaji saglarlar.

Kitosan reaktif amino ve hidroksil gruplarinin ikisine de sahiptir. pH 6.5 ten az
oldugunda ¢ozelti halindeki kitosan yapisinda pozitif bir yiik tasir, boylece pek ¢ok
biyomedikal uygulamalar i¢in imkan saglanir. Katyonik 6zelligi ile de negatif sarjli
dokular, deri, kemik ve sagile baglanabilir veya etkilesimde bulunabilir.

Deasetilasyon derecesi polimerin nasil uygulanacagini belirlediginden kitosanin
onemli bir 6zelliktir(Tan, vd, 1998). Deasetialsyon derecesi ile kitosanin fiziksel ve
kimyasal Ozellikleri ile biyolojik aktiviteleri belirlenmektedir (lllanes, vd, 1992).
Deasetilasyon derecesini belirlemek i¢in birgok yontem kullanilmaktadir. Niikleer
Manyetik Rezonans (NMR), Linear Potentiometrik Titrasyon (LPT), ninhidrin testi,
Fourier Transform Infrared (FTIR) Spektroskopi ve birinci tiirevsel UV
Spektrofotometri bunlardan bazilaridir (Sabnis ve Block, 1997; Tereyama, 1952; Toei
ve Kohara, 1976; Baxter, vd, 1992).

Titrimetrik metotlarda, kitosan numunelerinin deasetilasyon derecelerini tahmin
etmek icin iki yontem kullanilmaktadir. Bunlardan ilki, asitamit gurubunun asidik
hidrolizi digeri ise amino gurubunun asidimetrisidir. Bu prosediirler kompleks ve zaman
alict olmalarina ragmen dogruluk degerleri yiiksektir. Bu metotlar kitosanin uygun sulu
bir solventte ¢6ziilmesi halinde kullanilabilirler (Sannan, vd, 1978).

IR spektroskopisi ilk olarak Moore ve Roberts tarafindan (1980) kullanilmis ve
hizli oldugu ve diger titrimetrik, spektroskopik metotlardaki gibi numunenin safligina

gerek olmadigi gibi avantajlara sahip oldugu bildirilmistir (Domard, 1987).



2.2.2. Molekiil agirhg:

Kitinin molekiiler agirligt hammadde kaynagma ve kullanilan metoda gore
degisiklik gosterir. En uzun depolimerizasyon yapis1 HCI kullanildiginda elde edilir ve
bunu asetik asit ve siilfiirik asit takip eder. Ticari kitosan {iriinlerinin molekiiler
agirliklart 50,000 ile 1,200,000 Dalton arasinda degisirken dogal kitinin molekiiler
agirhiginin genellikle 1 milyon Daltondan daha fazla oldugu goriilmdstiir (Li, vd, 1992).
Genelde yiiksek sicaklik, ¢Oziinmiis oksijen ve makaslama gerilimi Kitosanin
bozulmasina neden olur. 280°C’ nin {izerindeki sicaklikta Kitosanin termal bozunmasi
gerceklesmektedir ve polimer zinciri hizli bir sekilde kirilir. Kitosanin molekiiler
agirh@ kromatografi (Bough, vd, 1978), 1sik dagilmasi (Muzzarelli, 1977) ve

viskozimetri (Maghami ve Roberts, 1988) gibi ¢esitli metotlar ile belirlenebilir.

2.2.3. Viskozite

Coziinmiis Kitosanmin viskozitesi; deasetilasyon derecesi, molekiiler agirlik,
iyonik kuvvet, konsantrasyon, pH ve sicaklik tarafindan belirlenmektedir. Sicakliktaki
artts viskozitede azalmaya neden olmaktadir. Hem deasetilasyon derecesi hem
molekiiler agirlik ¢oziinmiis Kitosanin viskozitesini etkiler (Samuels, 1981). Kitosanin
asetik asitteki viskozitesi pH’1n azalmasi ile artar ancak HCI’ de pH’in azalmasi ile
azalir. Kitosanin viskozitesi iyonizasyon derecesinin bir fonksiyonudur. No ve Mayers
(1999)  kitosanin viskozitesine fiziksel (delme, 1sitma, dondurma, otoklavlama,
ultrasonifikasyon) muamelelerin ve ozon muamelesinin etkisini aragtirmiglardir.
Kitosanin viskozitesi, fizikokimyasal olan tiim muamelelerden etkilenmektedir.
Tepkime siiresi ve sicakliktaki artma ile viskozite azalmaktadir. 4°C’ de saklanan
¢ozlinmiis kitosan viskozite agisindan stabildir (No ve Meyers, 1999). Viskozite

Kitosanin molekiiler agirliginin hesaplanmasinda yardimer olan 6nemli bir faktordiir.

2.2.4. Yogunluk

Karides ve yengegten elde edilen kitinin hacim yogunlugu 0.06 ve 0.17 g/cm®
tir (Shahidi ve Synowiecki, 1991). Karides kitini yenge¢ kitinine gore daha porlu bir
yaptya sahiptir. Kril kitininin ise yenge¢ kitinine gore 2.6 kat daha porlu oldugu
goriilmiistiir (Anderson, vd, 1978). Yengec ve kerevit kitinleri arasinda yenge¢ kitini

0.18 g/cm® ile en yiiksek hacim yogunluguna sahiptir. Kitin ve kitosan igin baslangi¢
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materyali olarak kerevit kabuklarinin 0.39 g/cm?ile en yiiksek hacim yogunluguna sahip
oldugu bulunmustur. Bu materyalin  muameleden onceki  porlulugundan
kaynaklanabilmektedir. Ancak bir kez kerevit kabuklar1 deproteinize veya demineralize
edilince tretilen kitin ve Kkitosanin hacim yogunlugu arasinda kii¢iik farkliliklar
bulunmaktadir. Deasetilasyon derecesindeki artig ile hacim yogunlugunda bir azalma

goriilmiistiir (Rout, 2001).

2.2.5. Coziiniirliik

Kitin suda, seyreltik sulu tuz soliisyonlarinda ve bir¢ok organik solventte
¢oziinmez. Kitosanin ¢oziindiigii asitler arasinda; formik, asetik, propiyonik, oksalik,
malonik, siiksinik, adipik, laktik, piriivik, malik, tartarik ve sitrik asit yer almaktadir.
Kitosan ayrica seyreltik nitrik ve hidroklorik asitte ve ¢oz az miktarda fosforik asitte
¢Oziiniir. Siilfiirik asitte ise oda sicakliginda, higbir konsantrasyonda ¢oziinmemektedir.
Hem deasetilasyon derecesinin hem de molekiil agirliginin ¢6ziiniirlik {izerine etki
vardir (Rout, 2001).

Cizelge 2.2. Kitosanin ¢esitli organik asitler i¢inde ¢oziinebilirlik durumu (Berger, vd,
2004). (+): ¢ozilinebilir, (-) ¢oziinemez

Asitler Kitosan Konsantrasyonu

% 1 % 5 % 10 % 50 > 9% 50
Asetik +
Sitrik -
Formik
Laktik
Malik
Malonik
Tartarik - -

+|+] +] +
+ 4+ +] +] +

+ +| |+ ]+ +

2.2.6. Azot icerigi
Cesitli deniz kabugu tiirlerinden elde edilen kitosanin sahip oldugu azot
igerikleri tabloda gosterilmektedir (Cizelge 2.3). Dogal ortamda kitin, protein ile

birlikte bulunur. Deniz kabuklarinda kitin ile proteinler arasindaki kovalent bag ¢ok
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kuvvetlidir. Bu yilizden bazi protein kalintilari olmadan saf bir kitin elde etmek
imkansiz olmaktadir. Azot degerinin %6.9 olan teorik degerden fazla olmasi ya
deasetilasyonun isleminin tam ger¢eklesmemesinden ya da proteinlerin tam olarak
uzaklastirilamamis olmasindan kaynaklanmaktadir. Daha diisiik degerlerde olmasi ise
hidrolitik deaminasyonun veya iiriiniin kontamine oldugunun gostergesidir (Rout,
2001).

Cizelge 2.3. Cesitli deniz kabuklularindan iiretilen kitosanin azot igerigi (Rout, 2001).

Kaynak Azot (%) Referans
Kalamar Kitosan 7.5 Shepherd, vd (1997)
Yengeg Kitosani 7.2 Shepherd, vd(1997)
Karides Kitosani 7.0 Cho, vd(1998)
Kerevit Kitosani 7.3 Rout, vd(2001)

2.2.7. Su baglama Kkapasitesi

Kitosan pek ¢ok alanda kullanimina avantaj saglayan su tutma kapasitesine
sahiptir. Ornegin kitosan fiberlerinden yapilmis olan spor kiyafet yapiminda
kullanilmaktadir (Tsugita, 1993). Muzarelli (1977) Kitinin su tutma kapasitesinin
merserize seliiloza yakin, rami fiberlerinden ise oldukga yiiksek oldugunu ancak kitin
ylizeyinin seliiloza gore daha az aktif ve suya kars1 daha az gegirgen oldugunu
belirtmistir. ~ Kitinin su tutma kapasitesi %423-648 arasinda degisirken bu oran
kitosanda %581-1150 arasindadir. Bu oranlardan deasetilasyon isleminin su tutma
kapasitesinin 6nemli miktarda arttirdigi agikca goriilmektedir. Ayrica kitin iiretimi
esnasinda deproteinizasyon isleminin demineralizasyondan 6nce yapilmasi da su tutma
kapasitesine artisa neden olmaktadir. Kabuklardaki pigmentleri uzaklagtirmak igin
yapilan dekolorasyon islemi ise firetilen kitin ve Kkitosanin su tutma kapasitesini
azaltmaktadir.  Deasetilasyon islemi sirasinda  kitindeki  asetil  gruplarinin
uzaklastirilmast sonucu -NH; gruplarinin olusmaktadir. Kitosanin kitine kiyasla su
tutma kapasitesindeki artisin da polimerin yapisinda meydana gelen bu degisiklikten
kaynaklandig1 sdylenebilir. Bunun yaninda kitin ile Kitosan arasindaki bu farkin
kristallikteki ve tuz olusturan gruplarin miktar: ile {iriindeki artik protein igerigindeki

farkliliktan da kaynaklanmaktadir (Knorr, 1982).
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2.2.8. Yag baglama kapasitesi

Kitosanin yiiksek bir yag tutma kapasitesine sahip oldugu bilinmektedir. Yapilan
bir caligmada kerevitten elde edilen kitosanin yag tutma kapasitesi %706 iken seliilozun
%314 civarinda oldugu gorilmiistir (Rout, 2001). Kitosan iiretimi esnasinda
dekolorasyon isleminin uygulanmasinin su tutma kapasitesinde oldugu gibi yag tutma

kapasitesinde de azalmaya sebep oldugu goriilmiistiir (Moorjan, vd, 1975).

2.2.9. Renk

Kabuklu deniz hayvanlarinin yapisindaki pigment, Kkitin ile kompleks
olusturmaktadir (4-keto ve 3,4,4- diketo-f-keroten tiirevleri). Toz halindeki kitosan
olduk¢a yumusaktir ve rengi acik saridan beyaza kadar c¢esitli tonlarda
degisebilmektedir. Yapilan ¢esitli ¢alismalarda, renk giderme islemi i¢in aseton disinda
KMnO,, NaHSO;, Na;S;04 veya H,0O, gibi kimyasallarin da kullanilabilecegi ifade
edilmektedir (Demir, 2009).

2.2.10. Iyon degistirici, asit ve nétral pH davrams:

Kitosan, primer amino gruplarinin diisiik pH’ larda kolayca kuaterner azot
tuzlart olusturmalarindan dolayi, kuvvetli bir baz olarak degerlendirilebilir. Bu yiizden,
kitosan asidik soliisyonlarda yiiksek anyon kapasitesine sahiptir. Primer amino gruplari
protonlanmaz, anyonlarla etkilesimde bulunmaz ve nétral tuzlart ayrigtirmazlar, bundan
dolay1 da yiiksek pH degerlerinde ise zayif bir bazdir. Ornegin sodyum kloritin nétral
soliisyonlarindan kloru tutamazlar. Bu kitosana 6zgii bir 6zelliktir, yle ki Kitosan nétral
tuzlar igin ayristirma kapasitesine sahip olmadan gii¢lii bir anyon degistirici olarak da
siniflandirilabilir. ~ Kitosanin kompleks olusturma yetenegi amino gruplarmin baz
giiciinlin direkt bir sonucudur ve en fazla etkisi amonyak ile kompleksler olusturan

bakir, ¢inko ve civa gibi metaller {izerine olmaktadir (Muzzarelli, 1993).

2.2.11. Jellesme ozelligi
Kitosan sulu organik asit soliisyonlar: igerisinde aldehit ve karboksilik asitlerle

cesitli jeller olusturmak {izere reaksiyona girer (Hirano, 1991).
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2.2.12. Pihtilastirma ozelligi

Kitosan atik su islemleri i¢in dogal bir pihtilastiricidir. Katyonik kitosan anyonik
polimerlerle polielektrolit kompleksler olusturmak iizere reaksiyona girer. Kitosanin
ozellikle gida atiklarindan proteinin koagiilasyonunda etkili oldugu goriilmiistiir. Ornek
olarak kiimes hayvanlari igsletmesinin atiklarinda atik litre bagina 6,0 mg kitosan pH 6.7’
de askidaki maddeleri %75 azaltmis ve kimyasal oksijen ihtiyacinda %62 azalmaya
sebep olmustur (Muzzarelli, 1977).

2.2.13. Enzimlerin adsorpsiyonu ve immobilizasyonu ozelligi

Kitosanin N-arylidene ve alkylidene tiirevleri oOzellikle hiicre ve enzim
immobilizasyonunda kullanilabilecek jellesme 6zellikligine sahiptir.

Kitosan boncuklarinin yapimi kolaydir, ayrica istenilen uygulamaya gore por
biiyiikliigii ayarlanabilir. Bunlar fosfat bufferlara, sodyum (Na*) ve potasyum (K"
iyonlarina stabildir ve yiiksek hiicre yiikleme kapasitesine sahiptir. Masri ve arkadaslar
tarafindan (1978) laktaz ve invertaz gibi bazi enzimlerin Kitosan matrisleri {izerinde

sabitlendigi tespit edilmistir. Bu islem icin ¢esitli prosesler bulunmaktadir (Gagne,

1993).

2.2.14. Film ve membran olusturma ozelligi

Gidalarin paketlenmesi igin biyobozunur polimerlerin kullanilmasi gevresel ve
fonksiyonel katkilarindan dolay1 gittik¢e artmaktadir. Bu amagla kitosan yaklasik %2
asetik veya formik asit icerisinde ¢oziiliir ve dliz bir zemin {izerine dokiilerek film
olusumu saglanir.  Kitosandan hazirlanan filmlerin 6nemli bir 6zelligi oksijene
gecirgenligidir. Bu nedenle ozellikle yara iyilestirme tedavisi gibi cesitli biyolojik
uygulamalarda kullanilabilmektedir. Ayrica Kitosan yenebilir olmasindan dolay: iiretilen
gidalara, kapsiilleme malzemelerine veya paketleme materyallerine rahatca

uygulanabilir (Gagne, 1993).

2.2.15. Kitosanin antimikrobiyal 6zellikleri
Polikatyonlar, antimikrobiyal ozellik gosterirler. Polikatyonlar
mikroorganizmalarin hiicre duvarlarinin yapisinda bozunmaya sebep olurlar. Sudarshan

tarafindan yapilan mikroskobik deneylerde kitosanin pH 5.8 de hiicre agliitinasyonuna
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neden oldugu goriilmistiir (Sudarshan, vd, 1992). Kitosan ayrica dogal antibakteriyal
ajan olarak kullanilmaktadir (Tsugita, 1993). Omek olarak kiiltiir ortami icerisinde
%0.02 kitosan bulunmasi Escherichia coli bakterisinin gelisimini inhibe etmistir. Ayni

zamanda ¢esitli bitki patojenlerinin gelisimi de kitosan varliginda durdurulmustur.

2.3. Kitin ve Kitosan Uretimi i¢cin Hammadde Kaynaklari

Kitin hayvanlar aleminin birgok grubu ile mantarlarin biiyiik bir kisminda temel
yap1 elemani olarak yer almaktadir. Kitin hayvanlar aleminde 6zellikle omurgasizlarda
bulunmaktadir. Eklem bacaklilar en bilinen ve en 6nemli kitin {ireten hayvan grubudur.
Kiitikulalarindaki kitin miktart %80’ e kadar ulasabilmektedir. Eklem bacaklilarin
disinda kitin 6nemli miktarlarda halkali solucanlarin epidermis tabakasinda (kuru
agirhiginin %28-30° u kadar), halkali kolonilerinin iskeletinde ve birgok yumusakga
tiriiniin ~ kabuklarinda ve c¢ene, dis gibi diger yapilarinda bulunmaktadir
(Karindanbacaklilarda ve ¢ift kabuklu yumusakca kabuklarinda kuru organik maddenin
%7’ si, kafadan bacaklilarinda ise %26’ s1 kadar bulunabilir) (Gagne, 1993, Kamil,
2000).
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Cizelge 2.4. Cesitli organizmalardaki kitin icerikleri (Kamil, 2000).%: Islak viicut
agirhg, °: kuru viicut agirhgi, :kiitikulanin organik agirhig, % kiitikulanin toplam kuru
agirhigi.

Organizma Kitin icerigi Organizma Kitin fcerigi
(%) (%)
Eklembacakhlar Bocekler
Cancer(Yengeg) 72.1° Periplaneta 2.0°
(Hamambdcegi)
Carcinus(Yengeg) 0.4-3.3% 18.4°¢
8.29" Blatella (Hamambocegi) 10°
Paralithodes (Kral Yengeg) 35° 35°
Callinectes (Mavi Yengeg) 142 Coleoptera (Kanatli Bocek) 5-15°
14.9° Tenebrio (Kanatli Bécek) 2.1°
Chinoecetes (Kar Yengeci) 29-40° 4.9°
Pleuroncodes (Kirmizi b .
Yengeq) 1.3-1.8 313
27.6° Mayis Bocegi 16°
Pandadlus (Pembe Yengec) 40- 41° Diptera(Sinek) 54.8°
Crangon (Karides) 5.8° Pieris (Siilfiir Kelebegi) 64°
69.1¢ Cekirge 2-4% 20°¢
Tuzlusu Karidesi 27.2° Bombyx(ipekbdcegi) 44.2°
Alaska Karidesi 28° Calleria 33.7°¢
Nephrops (Istakoz) 69.8°¢
6.7" Yumusakgcalar
Metanephrups (Istakoz) 15.7° Deniztaragi Kabugu 6.1
Dhomarus (Istakoz) 60.8-77°¢ Istiridye Kabugu 3.6
Lepas (Barnacle) 58.3° Kalamar (Iskelet) 41
Tas Yengeci 18.1° Krill (Deproteinize Kabuk) 40.2
Atnal1 Yengeci 26.4°
Kerevit 2359 27-35°

Iplik solucani ve ¢ok hiicreli su hayvani gibi baz1 gruplarin ise sadece yumurta
ortiilerinde kitin bulunmaktadir. Endiistriyel olarak kitin ve kitosan iiretilen kaynaklar
eklembacaklilar, bocekler, yumusakcalar ve mantar gruplaridir.  Eklembacakli

grubundan yengec, karides ve 1stakoz kabuklari kitin acisinda en zengin kaynaklardir ve
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ticari kitin ve Kitosan endiistrisinin hammadde ihtiyacim1  biiyilk oranda

karsilamaktadirlar (Johnson ve Peninston 1982). Deniz iirlinlerinin yan iiriinii olarak
diinyada yillik toplam 1.2x10° metrik ton kitin iiretilebilir (Knorr, 1991).

Kitin ayrica pek ¢ok mantar tiiriiniin hiicre duvariin fibriler polimeri olarak
bulunmaktadir. Temel gorevi hiicre duvarinin sekil ve sertligini saglamaktir (Herrera,
1978).

sartlarinda saglanmis ve mantarlardan yaklasik olarak yillik 3.2x10* metrik ton Kitin

Mantarlardan ticari olarak faydalanilmasi ve kitin ekstraksiyonu laboratuvar

elde edilebilecegi sonucuna varilmistir (Brine, 1984).

2.3.1. Tiirkiye’ de deniz kabuklusu endiistrisi

Ticari olarak en fazla toplanan kabuklu tiirleri yengeg, karides, Kkerevit ve
tirleridir. Kabuklu yemek sanayisinde, atitk materyal olan miktar islenenin neredeyse
%80’1 kadardir. Fakat sanayi isletmeleri ¢aligmalrini ¢evresel koruma ya da yan iiriin
1slah1 gibi faktorleri dikkate almadan siirdiirmektedirler. Kabuklunun igerigi, %25°1 kati,
%20-25’1 yenebilir kisim ve % 50 — 60’1 da islenebilir atiktan olusmaktadir (Shahidi ve
Abuzaytoun, 2005).

2011 yili i¢in Tiirkiye Istatistik Kurumu verilerine gore Tiirkiye’ de avlanan
kabuklu su tirlinleri ton olarak Cizelge 2.5’ te verilmistir. Raporda atiklarin miktar1 ve

degerlendirilmesine iliskin herhangi bir veriye rastlanmamaktadir (TUIK, 2011).

Cizelge 2.5. 2011 yilinda Tirkiye’de avlanan kabuklu su iiriinleri miktari (ton).

Avlanan deniz iiriinleri

miktari 2007 2008 2009 2010 2011
(kabuklu ve yumusakca)

Beyaz kum midyesi 47 215.0 36896.0 | 24574.0 | 26931.0 | 30175.6
Deniz salyangozu 13791.0 11 442.0 6 085.0 8437.0 6 533.8
Kara-kilh midye 1493.0 342.0 6 261.0 981.0 1806.0
Akivades (kum midyesi) 1334.0 1255.0 68.0 56.0 26.7
Karides 3917.0 4 668.0 4614.0 4705.0 4769.9
Kalamerya 844.0 537.0 576.0 528.0 394.1

Avlanan kabuklu ve yumusakc¢a deniz irlinlerinin tiirlere gore dagilimi

incelendiginde, en yiiksek avlanandeniz {riinleri olarak %066.4 ile beyaz kum
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midyesidir. Bundan sonra sirasiyla %14.4 ile deniz salyangozu, %4 ile kirmiz1 karides,
%3.3 ile pembekarides (¢imgim), %3.2 ile kara midye, %2.6 ile miirekkep balig1 %1.4
ile karabigakarides izlemektedir. Geriye kalan kismin toplam diger deniz iiriinleri

icindeki pay1 ise % 4.7’ dir.

Karabiga karides - Caramote prawn
Miirekkep bahd - Cuttle fish

Kara midye - Mediterranean mussel
Pembe karides - Deepwater rose prawn
Kirmizi karides - Giant gamba prawn
Diger-Other

Deniz salyangozu - Sea snail

Beyaz kum midyesi - Stripad venus W%

0,0 10,0 20,0 30,0 40,0 50,0 60,0 70,0

Sekil 2.5. 2011 yilinda deniz iiriinlerinin tiirlerine gore dagilimi (TUIK, 2011).

Kabuklu deniz tirtinleri atiklarinda Tiirkiye’ de faydanilmamasina ragmen, gesitli
iilkelerde bu atiklardan cesitli endiistriyel iirlinler elde edilmekte ve bu iirlinlerden de
farkli sektorlerde yararlanilmaktadir. Kitin ve Kitosanin ticari olarak iiretimi, Hindistan,
Japonya, Polonya, Norve¢ ve Avustralya’da yapilmaktadir. Sigma-Aldrich’ nin fiyat
listesine gore (disiik miktarlardaki) kitosanin diinya piyasasindaki bedeli 7.5$/10g” dir
(Kumar, 2000). Dolayisiyla bu ¢alismada Tiirkiye’de belli bir potansiyeli olan bu kati

atiklarin degerlendirilmesi, ¢alismanin ana hedefini olusturmaktadir.

2.4, Kitin ve Kitosanin Uretim Siirecleri
Kitosan dretimi iki basamakta gergeklestirilmektedir. Birinci basamak
kabuklardan kitininin 1izolasyonunu, ikinci basamak Kkitinin, asetil gruplarinin

uzaklastirilmasi ile kitosana doniisiimiinii icermektedir.
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K - - HCI K|t|n NaOH renk —
Deniz Kabugu Atigi | 5+ Kitin
- CaCO; Protein giderimi

NaOH
Kitosan

Sekil 2.6. Kabuklu deniz canlilarinin kabuklarindan kitosan {iretimi prosesi.

2.4.1. Kitin izolasyonu
Kitin izolasyonu kabukta bulunan kitin disindaki bilesenlerin uzaklastirilmasi ile

gerceklestirilmektedir. Genel olarak bakildiginda, yengeg, 1stakoz ve karides gibi deniz
hayvanlarinin kabuk kismi % 30-40 protein, % 30-50 mineral ile % 20-30 kitinden
olugmaktadir. Kabuklu deniz hayvanlarinin yapisindaki protein bazi insanlarda alerjiye
sebep olabilmektedir. Dolayisiyla, proteinin tamamen uzaklagtirilmasi oOzellikle
kitosanin biyomedikal uygulamalarda kullanimi agisindan son derece 6nemlidir. Protein
cogunlukla etin atiklarina tutunur ve dokularin arasinda kitin ve mineral tuzlarla
kompleks yapilar olusturarak deniz kabuklularin disiskeletini olusturur. Mineral tuzlar,
hayvanlarin ¢gogalma donemlerine ve yaslarina bagl olarak, kabugun dayanikliligini ve
gecirgenligini etkiler. Yash orneklerin dis iskeletinde kalsiyum igeriginin daha fazla
oldugu ve buna bagl olarak kitin igeriginin daha diisiik oldugu gozlenmistir. Kabuktaki
mineral oran1 ¢ogunlukla kalsiyum ve magnezyumun fosfatlar1 ve karbonatlarindasn
olusmaktadir (Shahidi, 2005; Simpson, 1994). Ayrica kabuklarda az miktarda Na, P,
Mg, K gibi diger mineraller ve kabuklara rengini veren pigmentler bulunmaktadir
(Tolaimate, 2003). Kitin izolasyonu vyapilan islemlerdort ana basamak altinda
toplanabilir:

1- Kabuklarin hazirlanmasi

2- Demineralizasyon (minerallerin uzaklastiriimasi)

3- Deproteinizasyon (proteinlerin uzaklastirilmasi)

4- Renk Giderimi (pigmentlerin uzaklagtirilmast).

Proteinlerin uzaklastirilmasi igin genel olarak diisiik derisimde sodyum hidroksit

(NaOH) gibi alkali soliisyonlar kullanilir. Kalsiyum karbonat basta olmak tizere diger
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minerallerin uzaklastirilmasinda ise sulu asit soliisyonlarindan yararlanilmaktadir.
Hidroklorik asit (HCI) bunlardan en c¢ok kullanilanidir, ancak diger asitler de
kullanilabilir. Kullanilan alkali ve asidik soliisyonlarin derisimleri, reaksiyon siiresi ve
sicakliklart kullanilan metoda gore farklilik gostermektedir. Ayrica demineralizasyon ve
deproteinizasyon basamaklari uygulama sirasi prosese gore yer degistirebilir. Fakat
demineralizasyonun ilk basamak oldugu durumda ektraksiyon veriminin daha yiiksek
oldugu gorilmistir. Bunun nedeni olarak, kalsiyum ve magnezyumun protein
bilesikleri etrafinda yerleserek uzun protein zincirlerinin peptit baglarinin kopartilmasini
giiclestirmesi gosterilmistir. Proses verimlerine bakildiginda 6nce mineral gideriminin
yapildigi durumda proses verimi %88 olurken; 6nce protein gideriminin yapildigi
durumda proses veriminin %75 oldugu gortilmiistiir. Ayrica koku ve renk 6zelliklerine
bakildiginda yine demineralizasyonun once uygulandigi proses sonucu elde edilen

kitinin daha iyi kalitede oldugu sonucuna varilmistir (Aytekin, 2007).

Cizelge 2.6. Islem sirasinin son iiriindeki etkisi (Aytekin, 2007).

Karides Kabugu DM — DP DP —-DM
Kitin/Kitosan % 30 % 88 % 75
Protein %35 %1 % 15
Mineral %30 % 25 % 1.5
Nem %5 % 6 % 4
Renk Kahverengi Pembe/Kirmiz1 | Agik kahverengi

2.4.1.1. Demineralizasyon

Demineralizasyon, karides kabuklarinda kitinle birlikte en fazla miktarda
bulunan mineral maddelerin ve o6zellikle de kalsiyum karbonatin uzaklastiriimasi igin
gergeklestirilmektedir. Bu iglem igin en yaygin olarak hidroklorik asit kullanilmaktadir.
Yiritilen kitosan iiretim prosesine gore kullanilan hidroklorik asit derisimi ve
reaksiyon sartlar1 degisiklik gosterebilmektedir. Ancak kabuklardaki kitinin yapisinin
bozulmamasi i¢in seyreltik HCI soliisyonlar: tercih edilmelidir (Senol, 2005).
Minerallerin uzaklastirilmasi i¢in mineraller suda ¢oziiniir formlar1 haline getirilerek,

filtrasyon ya da santrifiij islemi yapilmaktadir (Aytekin, 2007). Demineralizasyon
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prosesi sirasinda COy() ¢ikisindan dolayr istenmeyen kopiik olusumu ile karsilagilir
(Gokge, 2008).
CaCOj3 + 2HCI — CaCl, + CO, + H,0 (2.1)

2.4.1.2. Deproteinizasyon

Kabuklarda minerallerin yani sira ¢esitli protein kaynagi doku kalintilari
bulunmaktadir. Kimyasal yolla aminoasitlerin olusturdugu kompleks protein
yapilarinin  uzaklastirilmas: igin, proteinler pargalanip aminoasitlerine ya da
polipeptitlerine doniistiiriilerek, yine filtrasyon ya da santrifiij islemi gergeklestirilir
(Shahidi, 1991). Deproteinizasyon islemi i¢cin NaOH, Na,CO3, NaHCO3, KOH, K,COs3,
Ca(OH),;, Na,SO3;, NaHSOj3;, Ca(HSOs3);, NasPO,; ve NapS gibi ¢esitli kimyasal
maddeler denenmistir. Ancak yapilan aragtirmalar sonucunda iglem igin en uygun olan
kimyasalin NaOH oldugu goriilmiistiir (Lim, 2002; Fouda, 2005).

Deproteinizasyon isleminde soliisyonun derisimi, reaksiyon siiresi ve sicakligi
kullanilan yonteme gore degisiklik gosterebilmektedir. Bu degisiklik kullanilan deniz
kabugu tiiriine, kabuklardaki kitin ve proteinin durumuna ve elde edilen kitindeki kabul
edilebilir protein miktarina bagh olarak cesitlilik gdstermekteedir (Senol, 2005). Islem
herhangi bir sorun olmaksizin yerine getirildigi kitinin protein igerigi %1 civarinda

kalmaktadir.

2.4.1.3. Renk Giderimi

Kabuklardaki mineral ve proteinlerden ayri olarak uzaklastirilmas: gereken bir

diger madde de kabuklara rengini veren pigmentlerdir. Saf kitin eldesi i¢in bu
pigmentlerin uzaklastiritlmas1 gerekmektedir. Deniz kabuklarinda pigment Kitin ile
kompleksler olusturmaktadir. Kitin ile pigment arasindaki bu komplek yapilar tiirlere
gore degisiklik gosterir. Renk giderimi esnasinda kullanilan kimyasallarin kitin ve
kitosanin fizikokimyasal ve fonksiyonel 6zelliklerini etkilememesine dikkat edilmelidir.
Genellikle aseton ile ekstraksiyon yapilarak beyaz kitin tozlari elde edilir ya da elde
edilen renkli kitin beyazlasana kadar H,O,/HCI karisimi ile muamele edilir (Senol,
2005).
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2.4.2. Kitinden Kitosan Eldesi

Kitinden kitosan elde etmek igin, kitindeki asetil gruplarinin bir kisminin veya
tamami uzaklagtirilmalidir. Genellikle alkali soliisyonlarla gergeklestirilen bu isleme
deasetilasyon denmektedir. Prensip olarak amid gruplarinin hidrolizi i¢in asidik ve
bazik ortamlarin ikisi birden kullanilabilmektedir (Roberts, 1982).

Deasetilasyonun amaci indirgenmemis ve seyreltik asetik asit igcerisinde en kisa
stirede ¢Oziinebilen Kitosan elde etmektir. Sicaklik, deasetilasyon siiresi, alkali
konsantrasyonu, kitin izolasyon islemleri, atmosfer (hava veya azot), Kitin-alkali
soliisyon oranit ve partikiil biyiikligii gibi ¢ok sayida Onemli etken Kitosanin
¢cozlinirligiine etki etmektedir (Bough, vd, 1978). Diger reaksiyon sartlari gibi
reaksiyon siiresi de se¢ilen yonteme gore degisiklik gosterebilmektedir. Kullanilan
yontem ve reaksiyon sartlar1 iiretilmek istenen kitosanin deasetilasyon derecesine gore
degisiklik gostermektedir. Ornegin diisiik deasetilayon derecesine sahip kitosan iiretmek
icin daha dislik konsantrasyon, sicaklik ve siire yeterli olurken daha yiiksek
deasetilasyon dereceli kitosan igin daha yiiksek reaksiyon sartlart gereckmektedir.
Burada asil hedef parametre arzu edilende asetilasyon derecesine ulasmaktir.
Deasetilasyon iglemi igin NaOH’ in yani1 sira potasyum hidroksit de ¢esitli ¢caligmalarda
kullanilmigtir. Lityumbhidroksit, kalsiyum hidroksit ve sodyum fosfat gibi kimyasallarin
da deasetilasyon islemi i¢in uygun olabilecegi yapilan bazi caligmalarda goriilmiistiir
(Roberts, 1982).

Ancak yapilan arastirmalar deasetilasyon islemi i¢in en uygun olan maddenin
NaOH oldugunu gostermistir. NaOH, kitinin kismen deasetillenmesine ve
biyopolimerin hidrolize olmast sonucu molekiil agirliginin azalmasina neden olmaktadir
(Lim, 2002; Fouda, 2005).

Deasetilasyon islemlerinde reaksiyon parametrelerinin biyopolimerin hidrolizini
minimize edecek sekilde optimize edilmesi gerekmektedir. Reaksiyonlar sirasinda
polimer zincir bozunmasina sebep olabilecek c¢ozelti, viskozitede onemli oOlgiide
azalmaya neden olabilir. Zincir bozunmasmi onlemek igin literatiirde reaktant baz
derigsiminin azaltilmasi denenmistir (Bough, vd, 1978). Deasetilasyon sonrasinda
kitosan, asetik asit ¢ozeltisi ile ekstrakte edilip safsizliklar filtrasyon ile ayrilmakta ve

destile suda kristalize edilip kurutulmaktadir (Brine, 1984; Tolaimate, vd, 2003).
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Sekil 2.7. Kitinden deasetilasyon ile kitosan iiretilmesi (Sahin, 2007).

2.5. Kitin ve Kitosanmin Kullanim Alanlari

1990’larin basina kadar endiistride kitosan kullanimi, bitkilerin biiyiimesi ve su
aritim1 gibi alanlarla smirli kalmigken, ilerleyen yillarda kitosan {izerine yapilan
caligmalarin artmast ve sonug olarak kitosanin sahip oldugu yenilenebilirlik, toksik
olmama, biyobozunurluk, biyouyumluluk, antibakteriyel, antimikrobiyel, antitiimdr etki
vs. gibi ¢ok dnemli 6zeliklerinin kesfedilmesi, kullanim alan1 genisligi ile kitosan birgok
alanda umut vaat eden bir polimer haline gelmistir. Yapisindaki fonksiyonel gruplar,
katyonik polimer olma avantaj1 ve nanoboyutta kitosan parcaciklarinin hazirlanabilmesi
Ozellikle, biyomedikal, kozmetik, gida, farmasotik sektoriinde oldukga ilgi

uyandirmistir (Gokge, 2008).



Cizelge 2.7. Kitin ve tiirevlerinin kullanim alanlar1 (Rinaudo,2006).
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Uygulama Alam

Kullanimlari

Su aritma ve Atik
Iyilestirme

- Protein, boya, aminoasit, organik bilesikler tutulmasi
- Sularin koagiilasyon ve flokiilasyonu

- Metal iyonlarinin uzaklastirilmasi ve geri kazanimi

- Koku giderilmesi

Cevresel Temizleme

- Radyoaktif atiklarin uzaklagtirilmasi

Tarmm

- Tohum kaplama

- Giibre yapimi

- Kontrollii toprak kimyasali salinim
- Bocek, parazit dldiiriiciiler

- Bitki katki maddesi

- Antimikrobiyal madde

Kagit-Kagit Hamuru

- Yiizey iyilestirme
- Fotografik kagit
- Kaplama ve fiber

Gida Endiistrisi

- Besleyici ilaglar

- Iceceklerin temizlenmesi

- Asitsizlestirme

- Koku ve tat, besin, renk dengesi
- Yiyecek katkisi, koruyucusu

- Besin zar dokusu yapisi

- Dogal kivamlastirict

- Filtreleme ve temizleme

- Emiilsifiye edici ajan

- Zayiflama maddesi

Biyoteknoloji

- Enzimin immobilizasyonu
- Protein ayrilmasi

- Hiicre geri kazanimi

- Kromatografi

- Hiicre immobilizasyonu

Kozmetik

- Nemlendirici
- Cilt, sa¢ ve agiz bakimi
- Banyo ve viicut losyonu

Membran

- Gegirgenlik kontrolii
- Ters osmoz

Uriin Ayirimi ve Geri
Kazanimi

- Membran ayirimi

- Koagiilasyon

- Kromatografik kolonlar

- Kapsiilleme adsorbentleri

Biyomedikal

- Yara, yanik tedavisi

- Antikanser tedavi uygulamalari
- Kemik iyilestirici

- Cerrahi dikisler

- Dis uygulamalari

- Tlag salim sistemleri

- Gozici ve kontakt lensler

- Pihtilagma etkeni

- Sarg1 bezi, yara bandi yapimi

- Hidrojel yapimi
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Kitosan, medikal tekstiller alaninda oldukga biiyiik 6neme sahiptir. 1960’ larin
ortalarindan beri Japonya basta olmak iizere bir¢ok Asya flilkesinde bu konuda
calismalar yapilmaktadir. Ozellikle yara tedavisinde doku saglanmasi icin kitosan
oldukca yaygin bir sekilde kullanilmaktadir. Ayrica kitosanin kullanima 6rnek olarak,
medikal yapay deri, cerrahi dikis iplikleri, yapay kan damarlari, kontrollii ila¢ salimu,
kontakt lens yapimi, yara bandi, sargi bezi, kolesterol kontrolii (yag baglayici), timor
inhibitorii, antifungal, antibakteriyal ve hemostatik etki gostermesi sayilabilr (Montazer
ve Afjeh, 2007).

In-vivo testler, kitosanin insan viicuduna herhangi bir yan etkisi bulunmadigini
gostermistir. Kitosan, tablet olarak kullanilmasi halinde tiikiirik veya midede bulunan
lipaz enzimi tarafindan parcalanabilmektedir. Kitosanin pargalanmasi sonucunda amin
sekerleri gibi toksik 6zellikte olmayan iiriinler agiga ¢ikmaktadir (Demir, 2009).

Ayrica kitosan kolesterol diisiiriicii etkiye de sahiptir. Polikatyonik yapisi
nedeniyle negatif yiikli lipitler ile etkilesime girerek kolesterol diistisiinii
saglanmaktadir (Berger, vd, 2004).

Biyomedikal uygulamalarda kitosan  hidrojellerinin  kullanilabilirligini
konusunda yapilan arastirmalarda kitosanin, hidrojel yapiminda en fazla kullanilan
capraz baglayicilar, glioksal ve gluteraldehit oldugu goriilmiistir. Gluteraldehit,
kitosanin amin gruplarina imin grubu iizerinden baglanmaktadir. Bu tip dialdehitler
herhangi bir aditif olmadan dogrudan reaksiyon gergeklestirebilmektedir. Ayrica, gapraz
baglayict olarak; dietil squarat, oksalik asit veya genipin de kullanilabilmektedir.
Kovalent bagli hidrojeller, implantlar veya bandaj yapiminda kullanilabilirken, iyonik
bagli hidrojeller 6zellikle ilag salinim sistemlerinde kullanimi uygundur. Kitosanin
toksik oOzellikte olmamasi, cevreye zarar vermeden biyolojik olarak pargalanabilir
ozellikte olmasi ve viicut igerisinde, tamamen zararsiz iriinlerin pargalanmasindan
dolay1 herhangi bir yan etkisi de bulunmamaktadir (Berger, vd, 2004).

Kitosan, yara iyilesmesini hizlandirmada da oldukga etkilidir. Basta diyabet
hastalar1 olmak {izere viicuttaki yaralarin iyilesme hizi hastalar i¢in biiylik 6nem
tasimaktadir. Kitin ve kitosanin yara iyilestirme Ozellikleri uzun siire arastirilmis ve
olumlu sonuglar alinmistir. Kitosan, kanin pihtilagsmasini Onleyen(antikoagiilan) bir
polisakkarit olan heparin (- yiikli) ile polielektrolit kompleks olusturma o6zelligi

sayesinde yara tedavisine etkin rol oynamaktadir. Olusan bu kompleks ve beraberinde
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hiicre biiylime faktoriiniin de artmasiyla doku gelisimini desteklemektedir. Suda
¢oziinebilir kitosanin tavsanlarin yarali sirtina yapistirilmasiyla yapilan bir ¢alismada
yaranin hizla iyilesme goriilmistiir (Cho, vd, 1999).

Son yillarda, kitosandan elde edilen bandajlar 6zellikle Irak Savasi sirasinda
kullanim alani bulmustur. Z. Medica firmasi tarafindan iiretilen bu bandajlar sayesinde
kanin akisinin durdugu, yaralarin hizla iyilestigi ve bircok askerin yasaminin
kurtarildig: ifade edilmistir. Bu tiriinlerin, kanamay1 durdurma hizinin yaklasik 60 ml/dk
oldugu ve bandajlarin, karides yengec¢ gibi deniz canlilarina karsi alerjik reaksiyon
gosteren askerler iizerinde dahi herhangi bir alerjik reaksiyon yaratmadig: literatiirde
belirtilmistir (Shahidi, vd, 1999).

Kitosan, hemostatik Ozellikte bir polimerdir. Hemostatik mekanizmasi klasik
pihtilasmadan bagimsiz olup eritrosit hiicre membrani ile kitosan arasindaki etkilesmeye
baghdir. Tavsanlarin dillerinde yapilan kesiklerde kitosan uygulanan grupta, kitosan
icermeyen ¢Ozelti uygulanan gruba gore kanama zamaninda azalma oldugu
goriilmistiir. Kitosan siilfat ve karboksil gruplar1 eklenmis Kitosan tiirevlerinin heparine
benzer yap1 gostermeleri nedeniyle koagiilant o6zellikte olan kitosanin aksine

antikoagiilant etkisi bulunmaktadir (Duman ve Senel, 2004; Wollinaa, vd, 2003).
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Cizelge 2.8. Kitin/Kitosan esasli ticari iiriinler (Diinesh, vd, 2000).

Uriin Uygulama Alani Uretici Firma
Evalson R Kisisel bakim Chito-Boss, Ancona, Italya
Depolimerize kitosan Sa¢ bakimi Wella, Almanya
' _ Diyet iirlinlerde NihonKayaku, Inc., Tokyo,
Kitosan igeren makarna ) ]
(hipokolestrol maddesi) Japonya
Kitosan sivi (CM- Ichimarn, Farukosu, Gifu,
o Cilt bakim
kitin) Japonya

N o Yunichika, Inc., Kyoto,
Nonwoven kitin kumas Yanik tedavisi
Japonya

Biyolojik olarak o
Yunichika, Inc., Kyoto,

Kitin lifi parcalanabilir ameliyat
o Japonya
ipligi
Kitosan-kollajen ) Katakurachikkarin, Inc.,
_ Yapay deri
kompozit Tokyo, Japonya

Ilaglarin kontrollii salimi, son derece dnemlidir. Biyolojik agidan uyum gdsteren
kitosan, ¢esitli ila¢g formiilasyonlarinda uygun bir matris yapisina sahiptir. Cesitli ilaclar,
kitosan matrisi igerisine (film, mikrokapsiil, kaplanmis tablet vb.) yerlestirilmekle
birlikte farkli sekillerde kitosan igerisine hapsedilmis ilaglar da bulunmaktadir.
Kitosanin serbest amin grubu, katyonik 6zellik kazandirmasi nedeniyle negatif yiiklii
ilaglarla, polimerlerle ve biyoaktif molekiillerle etkilesimini saglamaktadir. Jel
olusturabilmesi, kopolimer gibi ¢ok ¢esitli formlarda bulunmasi ilag salim sistemlerinde
biiyiik avantajdir. Midede tahrisi engelleyen antasit ve antiiilser aktivitelere sahip
olmasi da kitosan1 ideal materyal haline getirmektedir (Queen, 2006; Sahin ve Giirsoy,
2005).

Kitosanin fonksiyonel gruplari, kalsiyum esasli birgok materyal ile kompozit
olusturabilmesi sayesinde ortopedik ve periodontal uygulamalarda kullanim alani
bulmasiyla bu sekilde olusturulan polimer matris kalsiyum esaslh bilesik sistemlerinin,
sert doku yerine kullanilabilirlikleri {izerine arastirmalar yapilmaya baslanmistir. Bu

kompozitlerin avantaji, polimerin hidroksapatit ile kombinasyonunun matris emildikce
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implantta kemiksi gelisim sagladigi gosterilmistir. Kalsiyum-kitosan esasl
kompozitler, kemik protezlerinde kaplama yapilarak viicuda implante edilerek kemik
hiicrelerini giiclendirmektedir. Bu sekilde kalsiyum bilesiklerinin migrasyonu da
polimer matrisine baglanmasi nedeniyle engellenmektedir. Kitosanin  diger bir
kullanim alani ise direkt kemik veya sert doku ile yer degistirmesi, kemikte zamanla
asinma sonucu meydana gelen bosluklar1 doldurabilmesidir (Queen, 2006).

Kitosan ve kitosan/alginat filmlerinin doku iskeleti olarak kullanim olanaklari
incelendiginde kitosanin deasetilasyon derecesindeki artisla birlikte hiicre tutunmasinin
ve ¢ogalmasinin da arttigi goriilmistir. Bu da hiicre ¢ogalmasi ve tutunmasinin
deasetilasyon derecesiyle dogrudan iliskili oldugunu ortaya ¢ikmustir. Ote yandan,
molekiil agirh@nin 6nemli bir katki saglamadigi sonuglardan acgik bir sekilde
goriilmistiir.  Kitosan/alginat filmlerde saf kitosana gore fibroplast tutunmasinin
belirgin sekilde artis meydana getirdigi ve kitosanin alginat sayesinde filme
tutunabildigi goriilmiistiir. Kitosanin polikatyonik yapisindaki iki -NH3" grubu hiicrenin
tutunmasina ek katki saglanmaktadir. Benzer sekilde kitosanin hidrofillige de olumlu
etkisi oldugu, olusan kompleksin temas ag¢isinin diismesiyle homojen bir dagilim
gergeklestigi, hiicre tutunmasima kolaylik sagladigi ve bdylece doku iskelesi olarak
kullaniminin son derece uygun olabilecegi belirtilmistir (Hwang, vd, 1998).

Kitosan ayrica biyouyumlulugu, antimikrobiyal aktivitesi, diger materyallerle
kompozit olusturabilmesi, hiicresel tutunmaya ve ¢ogalmaya olanak saglamasi gibi
ozellikleri sayesinde de kullanim alani bulmustur. Kitosan, kullanilacagi yere/dokuya

gore mekanik 6zellikleri giiglendirilebilmektedir (Queen, 2006; llgaz, vd, 2007).

2.6. Ultrason Yardim ile Reaksiyon

Cok sayidaki kimyasal ve endiistriyel proseslerde, ultrason enerjisi biiyiik bir
uygulama alanina ve avantaja sahip oldugu uzun yillardir bilinmektedir. Bu uygulama;
temizleme, sterilizasyon, flotasyon, kurutma, gazlastirma, koptiksiizlestirme,lehimleme,
plastik kaynakeilik, matkapla delme, filtrasyon, homojenlendirme,¢6ziindiirme,
biyolojik hiicre boliinmesi, ekstraksiyon, kristalizasyon ve kimyasal reaksiyon
uyaricilari alanlarinda kullanilmaktadir (Sayan, 2002).

Ultrasonik frekanslar1 tiretmek bir titresim hareketi tiretmek ve algilamak

titresim enerjisini elektrik enerjisine doniistirmektir.  Ultrason dalgalart sikisip
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seyrelmeler seklinde maddesel ortamlarda yayilan titresim enerjisidir. Ultrases
dalgalarinin bu sikisip seyrelme seklindeki belirgin 6zelligi ultrasonla temizlemeye
neden olan kavitasyonu saglar. Kavitasyon bir sivinin i¢inde bosluklarin olusumu ve
bunu takiben de patlamasidir. Kavitasyon genellikle sivilar iginde herhangi kiigiik bir
basingta olusmaktadir. Kavitasyon olayinda oncelikle ultrason dalgalarinin seyrelme
fazinda bosluk bigiminde bir kesilme olur. Bu bosluk ultrason verilen sivinin doymus
buhari ile doludur. Sikistirma fazinda buhar yogunlasir ve bosluk, ¢eperlerin iist yiizey
geriliminin, artan basincin etkisiyle diismesi sonucu bozunur. Sikisma sonlandiginda
ortamda hizla buharlasan etrafi g¢evrili sivi icinde, saniyelik sok dalgalari olusur.
Kativasyon sonucunda 1000 atm’nin {izerinde bir basing ve biiyiik bir enerji agiga ¢ikar.
Bu enerji, kabarciklarin bulundugu bélgeyi 1sitir ve kimyasal reaksiyonlar tetikler. Iste
ultrasonigin temel prensibi de agiga ¢ikan bu yiiksek 1s1 ve enerjinin kullanilabilirligine
dayanmaktadir (Biiyiiktanir, 2010).

Ultrasonun kimyasal reaksiyonlara etkisi ilk olarak 1927°de Richards ve Romire
tarafindan arastirilip yaymlanmistir. Bu yayin sonrasi bilim diinyas1 ultrasonun
kimyasal reaksiyonlar tizerindeki etkilerini arastirmaya baslamis ve diger konvansiyonel
yontemler ile ultrasonun kullanilabilirligi arastirilmistir (Mason,2007).

Son yirmi yil igerisinde ultrasonun fiziksel, kimyasal ve radikal etkileri
anlasilmis ve organik, inorganik, organometalik sentezlerde ultrasonun 6zel kullanimi
icin sonokimyasal ¢alisma alani ortaya ¢ikmigtir (Mason, 2007). Ultrason prosesi; ses
ile desteklenen ve gelistirilen bir kimyasal oksidasyon yontemidir. Son yillarda 6nem
kazanan ve caligilan bir yontem olan ses ile kimyasal oksidasyon yontemi, giiclii ses
kullanim1 sonucu olusan kimyasal reaksiyonlarin etkilerdir. Bu yontemde kimyasal
reaksiyonlarin  uygun basing ve sicaklik kosullari altinda hizlandirilmasi
amaglanmaktadir. Sesin sividaki hiz1 yaklagik 1500 m/s™” dir ve ultrason yaklasik
olarak 7.50-0.015 c¢m arasinda bir akustik dalga boyuna sahiptir. Buna karsilik ultrason
frekans araligi 20kHz-10mHz arasinda degisim gostermektedir (Mason, 2007).

Ultrason  prosesindeki ses dalgalar1  elektromanyetik  dalgalar ile
karigtirtlmamalidir. Ciinkii  ultrason dalgalar1 organik madde tarafindan
adsorplanamamakta, organik madde kavitasyon mekanizmasinin etkisiyle baska bir
kimyasal maddeye doniistiiriilmektedir (Kardos ve Lache, 2001).
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Ultrasonun amaci; sivilarin, 6zellikle de suyun, yiiksek frekansta ¢ok iyi bir
karistirma yapmak ve ¢ok kuvvetli kimyasal reaksiyonlar iiretmek ve fiziksel islemleri
gerceklestirmek icin ¢ok siddetli bir sesle tahrip edilmesidir. Kativasyon soguk
kaynamanin kisaltilmisidir ve sivi igindeki milyarlarca mikroskobik kabarcigin
¢okmesinin bir sonucu olarak olusur (Mason, 2007).

Bazi ses dalgalarina benzer olarak ultrason da dalgalar yolu ile iletilirler. Sirasi
ile dnce baski ve ortamdaki molekiil yapilariin gectigi yone dogru gerilme gergeklesir.
Boylece sividaki molekiiller arasindaki ortalama uzaklik, molekiillerin normal
durumlarindan salinmasiyla gesitlilik gosterir. Siviya yeterli biiyiikliikte negatif basing
uygulandiginda molekiiller arasindaki uzaklik siviyr kaldirmak igin gerekli kritik
molekiiller uzaklig: asar, sivi bozulur ve bosluklar olusur.

Genel olarak ultrason enerjisinin, kimyasal reaksiyonlar {izerinde
kullanilmasinin birgok yararl etkisi bulunmaktadir. Sonikasyonun kimyasal reaktivite

lizerine olan yararl etkilerini su sekilde 6zetlenebilir:

* Reaksiyonu hizlandirir.

» Diisiik basing sartlarinda tepkimenin gergeklesmesine sebep olur.

+ Ham reaktiflerin herhangi bir Onisleme gerek kalmadan direk kullanimini
kolaylastirarak prosesi daha ekonomik yapar.

* Eski reaktanlarin reaktivitesini artirarak kullanilmayan sentez tekniklerini
yeniden canlandirir.

* Reaksiyonlar i¢in gercken basamak sayisin1 azaltarak, tek bir reaktor
kullanilmasin1 saglar.

+ Istenilen iiretim periyodunu azaltir.

+ Radikal reaksiyonlar artirir.

» Kataliz6r verimini artirir.

» Zor reaksiyonlari baglatir (Biiyiiktanir, 2010).
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2.7. Kitin ve Kitosanin Karakterizasyon Yontemleri
2.7.1. FTIR (fourier transform infrared) yontemiyle karakterizasyonu

Kitin biyopolimerinin FTIR spektrumu ve sahip oldugu bazi énemli fonksiyonel
gruplar ve bunlarin karakteristik dalgasayilar1 Sekil 2.8’ de gosterilmis ve spektrumun

dalga boylar1 Cizelge 2.9’ da verilmistir.

704 cm*
N-H

1263cm’*
NH

1157 cm?

1559 cmr! an c-o-¢
CN-H .
3445 cm! w1312 cm?
O:H /" 2900 cm! s CN /
" CH; CH, 152’_‘30‘“ ;

Sekil 2.8. Ogiitiilmiis %80 istiridye+%20 1stakoz kabuklarina ait FTIR spektrumu.
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Cizelge 2.9. Kitin ve kitosan biyopolimerlerinin FTIR spektrumunda goézlenen

fonksiyonel gruplar ve bunlarin karakteristik absorbans dalga boylar1 (Polat’ tan, 2008).

Dalga Sayisi (cm™) Fonksiyonel Grup

3445 v OH

3267 v NH (asimetrik)

3109 v NH (simetrik)

2968 v CH; (asimetrik)

2928 v CH;, (simetrik)

2889 v CHj (asimetrik)

1626 v C=0 (Amid I)

1559 v C-N (C-N-H) + 6 NH (Amid II)
1417 o CH;

1380 6 CH+ 8 C-CHjs

1312 v C-N + 6 NH (Amid III)
1263 o NH

1157 v C-O-C (halka)

1116 v C-O

1026 vy C-O

948 vy CH3

896 vy CH(C; aksiyel) (B bag1)
749 p CH;

704 v NH (Amid V)

569 yC-C

Deasetilasyon derecesikitosan i¢in Onemli bir parametre olup kitosan

biyopolimerinin bazi solventler

icerisindeki ¢oziintirligi, reaktivitesi,

metalleri

adsorplama kapasitesi gibi birgok kimyasal 6zelligini etkileyen 6nemli bir parametredir.

Genellikle kitinin % 50-60° tan fazla deasetilasyonu sonucunda olusan biyopolimer

olusan biyopolimer kitosan olarak adlandirilir. Kitosan biyopolimerinin deasetilasyon

derecesi FTIR yoOntemiyle asagidaki esitlik (Roberts ve Domszy, 1982)kullanilarak

kolaylikla hesaplanabilir:

DD = 100 - [(Augss /Asaso) X 100 / 1.33]
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Esitlikte verilen Ajgss degeri 1655 em™ deki amid-I bandinin, Aszsso degeri de

hidroksil bandinin absorbans degeridir.

2.7.2. HPLC yontemiyle karakterizasyon

Kitosan polimerinin yapisinda iki muhtemel glukozamin yapist mevcuttur. HCI-
H3;PO, karisimiyla gerceklestirilen asit hidroliziyle elde edilen ¢ozelti HPLC ile analiz
edildiginde a- ve B-glukozamin yapilaria ait iki adet pik kitosan igin spesifik 6zellik
tasimaktadir.  Kitosanin asit hidrolizi ve glukozamin tiirevleri Sekil 2.9 da

gosterilmektedir.

OH OH
NH ; NH,
HO NH, HO \i
oH o= OH
CH
l Asit + st
OH OH
L o 9
HO \ ™ HO"/WOH
H FMOC-CI
OH l OH
,_,_ﬁ/o ,_KVQ/O
Ho/w HO/W,OH
HO NF HO ikt
foc  OH FMoC
a-GleN-Fmoc p-GleN-Fmoc

Sekil 2.9. Kitosanin asit hidrolizi ve glukozamin tiirevleri (Li, 2013).

Incelenen numunedeki kitosan miktari su formiil ile hesaplanmaktadir:

Mg

C(%) = - [161.2 + DD (%) x 42 + (1 — DD(%)) x M, | x 100 (2.3)

215.7Xm

Burada;
C: % kitosan miktar1
mg: HPLC analizi yapilan glukozamin miktar1 (mg)

215.7: glukozaminin molekiilagirlig



Mo: analiz numunesinin miktar1 (mg)

161.2: kitosanda tekrarlanan glukozamin yapisinin molekiil agirlig
DD: kitosanin deasetilasyon derecesi

42: asetil grubunun molekiil agirhig

Ma: kitosanin yapisindaki asidin molekiil agirlig

33
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3. LITERATUR OZETI

Kitin, dogada ikinci en yaygmn amino polisakkarid olup, yillik iiretiminin
seliiloza ¢ok yakin olmasi tahmin edilmektedir. Kitin, ¢esitli alanlarda yiiksek kullanim
potansiyeline sahip yeni bir fonksiyonel materyaldir. Giinlimiizdeki arastirmalar ve
mevcut lriinlere dayanarak, bu alanda bazi yeni ve gelecek vadeden yaklasimlar
kapsamli bir sekilde tartisilmaktadir. Kitin baslica karides kabuklarindan elde edilmekte
ve deasetilasyonu sonucu baslica tiirevi olan kitosan elde edilmektedir. Kitosanin kitine
kiyasla ilgi c¢ekici materyal olma ozelligi ticari olarak elde edilebilirligi ve bir¢ok
formda kullanilabilirligidir. Kitosanin uygulama alanlari, eczacilik, medikal, atik su
aritma, biyoteknoloji, kozmetik, gida, tekstil ve ziraat Seklinde siralanmaktadir (Demir
ve Seventekin, 2009).

Deniz balik¢iligi, diinyadaki toplam balik¢iligin yarisindan fazlasina ve
%70’inden fazla bir oranda da bunlarin islenip kullanilmasina katki saglar. Sonucta, her
yil O6nemli miktarlarda isleme atiklart ¢ikar ki bunlar, yiizgecler, bas, deri ve ig
organlardir. Buna ek olarak, deniz iriinleri isleme tesislerinden gelen deniz
kabuklularinin ve kabuklu deniz hayvanlarinin atiklar1 da biliylikk miktarlarda
birikmektedir. Son tahminlere gore diinyada deniz balik¢iliginin yaklasik % 25°i kadar
yani 20 milyon ton balik¢ilik atigi ¢ikmaktadir. Bu yiizden, deniz iriini
atiklarininbiyoproses sanayisi kullanarak biyodoniisiime ugratilmasi biiyiikk bir
potansiyel olusturmaktadir. Bu biyoaktif bilesikler arasinda kitin vekitosan énemli bir
yer tutmaktadir (Simpson, vd, 1994).

Deniz kabuklusundan her yil yaklagik 3.5 milyon ton degerinde kati atik, deniz
tirtinleri isleme endiistrisi tarafindan yeryiiziine birakilmakta ve gittikge artan bu miktar
bu atiklar1 bir sekilde bertaraf etme geregini ortaya ¢ikarmaktadir (Kirubagaran, 2005).

Balik¢iligin yan tiriinleri temel olarak balik yag tiretimi, balik eti, giibre, hayvan
yemi ve balik silajidir. Ancak, bunlarin birgogunun geri doniisiimii ekonomik bir deger
teskil etmemektedir. Son calismalar balik kas proteinleri, kolajen ve jelatin, balik yagi,
balik kemigi, i¢ organlar vedeniz kabuklusu ile kabuklu deniz hayvanlarinin
kabuklarindan biyoaktifbilesiklerin elde edilebilecegi gostermistir. Bu biyoaktif
bilesikler,biyoteknolojik ve farmasétikal uygulamalarda kullanilabilecek olan basitten
karmasiga kadar cok c¢esitli bilesikler olarak; peptitler,oligosakkaritler, yag asitleri,

enzimler, suda ¢6ziinen mineraller vebiyopolimerler olarak sdylenebilir. Bundan baska,
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bu biyoaktifbilesiklerden bazilari niitrisotikal potansiyele ve insan saglini destekleyici
yararlar1 da mevcuttur. Glinlimiiziin deniz mahsulleri sanayisinde, deniz iiriinleri isleme
sanayisinin yan TUriinleri igerisinde degerli biyoaktif bilesiklerin arastirilmasi ve
bulunmasi1 énemli bir konudur (Kim ve Mendis, 2006; Rinaudo, 2006).

Kitin ve kitosanin en biiyiik avantaji yenilenebilir bir kaynak olmasidir. Cevre
dostu, dogal bir biyopolimer olan kitosan, 6zellikle son 50 yildir aragtirmacilar igin
ilging bir materyal olarak yerini korumaktadir. Kitine gore bir¢cok avantaja da sahip olan
kitosan yapay deri ve yara iyilestirme elbiseleri, ilag¢ taginim sistemleri, ziraat, kozmetik,
beslenme ve diyet iiriinleri, enzim immobilizasyonu, agir metal giderimi, tekstil
boyalarinin giderimi, kagit {iretimi, agronomik uygulamalar, oftalmoloji, fotograf¢ilik
gibi c¢esitli alanlarda kullanim yeri bulmustur (Synowiecki, vd, 2003; Shahidi ve
Abuzaytoun, 2005; Rinaudo, 2006).

Kitin ve bunun tiirevleri olan kitosan, glukozamin ve N-asetilglukozamin; yapay
deri ve yara iyilestirme elbiseleri, ilag taginim sistemleri, kozmetik, beslenme ve diyet
iriinleri, enzim immobilizasyonu, agir metal giderimi, tekstil boyalarinin giderimi, kagit
iiretimi, agronomikuygulamalar, oftalmoloji, fotografcilik gibi cesitli alanlarda kullanim
yeri bulmustur (Shahidi ve Abuzaytoun, 2005; Rinaudo, 2006).

Kitinin klasik tiretim yontemi, deniz kabuklusu atiklarindan kuvvetli asit ve baz
uygulamalarina dayanan kimyasal yontemdir. Kimyasal yontemde en fazla kullanilan
asit HCI ve baz da NaOH’ dir (Simpson, vd, 1994; Synowiecki, vd, 2003).

Kimyasal koruyucu madde igermeyen gida maddelerine olan talep yeni dogal
katki maddelerinin arastiriimasinitesvik etmistir. Bunlardan birisi olan kitosan, ¢ok
genis bir uygulama alani1 olmasi nedeniyle son zamanlarda ilgi odagihaline gelmistir.
Kitosan, kitinden deasetilasyon yoluyla elde edilir. Bir aminopolisakkarit olan kitin ise
kabuklu deniz iriinlerinin kabuklarinda bulunur. Kitosan sindirim yoluyla alindiginda
bitkisel diyetetik lifler gibi islev gorebilir. Gida endiistrisinde ise basta gida
maddelerinin kalitesinin ve raf Omriiniin artirilmasi olmak tizere gesitli uygulama
alanlarina sahiptir. Gida maddelerinin  raf Omriiniin uzatilmasinda kitosanin
antimikrobiyal etkisinin 6nemli bir rolii vardir. Yapilan calismalardakitosanin ¢ogu
mikroorganizmanin gelisimini inhibe ettigi ortaya konmustur (Bostan, vd, 2007).

Kitosan kitinde bulunan asetil gruplarinin uzaklastirilmas: ile elde edilen

birglikozamin biyopolimeridir. Essiz 6zellikleri sayesinde ¢ok ¢esitli konularda oldukga
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genis bir uygulama ve kullanim alanina sahiptir. Kitosan tretimi igin ¢esitli kitin
kaynaklar1 kullanilmakla birlikte bunlar igerisinde en verimli olanlar1 Crustacea
kabuklaridir. Cesitli isletmelerden elde edilen karides kabuklar1 Kitosan tiretimi igin
kaynak olmustur. Uretilenkitosandan hazirlanan jeller ile peynir (alt1) suyu icerisindeki
askidaki kat1 maddeler, proteinler ve mineraller gibi yliksek saflikta uzaklastirilmasi

amactyla kullanilmistir (Senol, 2005).
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4. MALZEME VE METODLAR
4.1. Kullanilan Cihazlar

e Analitik hassas terazi (Sartorius — CPA 1003S)

e Elek Makinesi (Octagon Endecotts)

e Manyetik karistirici ve 1sitic1 (IKA C-MAG HS-7)

e Santrifiij (NUVE NF-400)

e Etiiv (NUVE FN-500)

e Ultrasonikbanyosu (BANDELIN SONOREX)

e Buzdolab1 (SIEMENS NOFROST)

e FTIR Spektrofotometre (Perkin Elmer — Spectrum 100)
e HPLC (Shimadzu — UFLCXR)

4.2. Kullanilan Kimyasallar

e Hidroklorik Asit Cozeltisi

e Sodyum Hidroksit Cozeltisi

e Aseton

e Hidroklorik Asit — Fosforik Asit Cozeltisi
e Asectonitril Cozeltisi

4.3. Kullanilan Hammadde
Hammadde olarak ogiitiilmiis olarak %80 istiridye + %20 1stakoz karsimi
kullanilmistir. Karigim elek makinesinde,1.0 — 0.850 — 0.600 — 0.425 — 0.250 elek

setinde 5dk. elenmis, elde edilen elek altt hammadde olarak kullanilmustir.

4.4. Kullanilan Metodlar
4.4.1. Demineralizasyon islemi

600 ml. 6l¢iilii behere koyulan 10 g. hammadde iizerine 250 ml. 1 M HCI
cozeltisi eklenmis ve 120 — 60 — 30 dk boyunca 60 — 40 — 20°C sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda muamele edilmistir. Ultrasonsuz ortamlarda yapilan deneylerde
1sitict ve karistirict olarak manyetik 1sitici-karistirict kullanilmistir. Ultrasonlu ortamda
yapilan deneyler karigtirma gerektirmemektedir, sicaklik kontrollii sekilde sabit
tutulmustur. Karisim, COyg ¢ikisindan dolay1 olusan kopiiklerintasmamas igin, bagetle

karigtirilmastir.
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Kati, islem sonrasinda yikanip santrifiij edilerek mineral yapilardan

uzaklagtirilmastir.

4.4.2. Deproteinizasyon islemi

Minerali giderilenkatt 600 ml. Ol¢iilii behere alinmistir. Protein yapilarini
gidermek i¢in madde tizerine 250 ml. 1 M NaOH ¢ozeltisi eklenmis ve 120 — 60 — 30 dk
boyunca 60 — 40 — 20°C sicaklikta, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda muamele
edilmistir. Ultrasonsuz ortamlarda yapilan deneylerde 1sitici ve karistirici olarak
manyetik 1sitici-karistiricr  kullanilmigtir.  Ultrasonlu  ortamda yapilan  deneyler
karigtirma gerektirmemektedir, sicaklik kontrollii sekilde sabit tutulmustur.

Kati iglem sonrasinda yikanip santrifiij edilerekprotein  yapilardan

uzaklastirilmistir ve renkli kitin elde edilmistir.

4.4.3. Renk giderimi islemi

Elde edilen kati, kabuklara rengini veren pigmentlerden dolayr pembe renklidir.
Renk giderimi igin kitine 100 ml. aseton eklenmis ve islem tamamlanana kadar
manyetik karistiricida karistirilmastir.

Kat1 iglem sonrasinda yikanip santrifiij edilmis, kitinin izolasyon islemi

tamamlanmaistir.

4.4.4. Deasetilasyon islemi

Elde edilen kitin 600 ml. 6l¢iilii behere alinmistir. Kitinden asetilasyon yoluyla
kitosan eldesi i¢in madde iizerine 250 ml. 1 — 3 M NaOH ¢ozeltisi eklenmis ve 120 — 60
— 30 dk boyunca 60 — 40 — 20°C sicaklikta, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda
muamele edilmistir. Ultrasonsuz ortamlarda yapilan deneylerde isitict ve karistirict
olarak manyetik 1sitici-karistirict kullanilmistir. Ultrasonlu ortamda yapilan deneyler
karistirma gerektirmemektedir, sicaklik kontrollii sekilde sabit tutulmustur.

Katt islem sonrasinda yikanip santrifiij edilmistir. Olusan kitosan daha
sonrasinda analiz islemlerinde kullanilmak tizere kurutularak oda kosularinda muhafaza

edilmistir.
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4.45. FTIR analizi
Elde edilen kitosanin tane boyutu kii¢iiltiilmiis, KBr ile seyreltilerek pelet haline

getirilmis ve 400 — 4000 cm* dalga sayis1 araliginda IR spektrumu alinmustir.

4.4.6. HPLC Analizi

4.5 M HCI ¢ozeltisi ile 1.5 M H3POy¢6zeltisi hacimce 3:1 oraninda karistirilarak
asit ¢cozeltisi hazirlanmistir. 10 mg. kitosan tiipe koyulmus ve {izerine 5 ml. asit ¢ozeltisi
ve 5 ml. su eklenmistir. Karisim 100°C° de24 saat bekletilerek asit hidrolizi
gercgeklestirilmistir. Tiip soguduktan sonra 4°C’ de saklanmistir.

HPLC analizinin mobil faz1 olarak hacimsel %70’ lik asetonitril ¢ozeltisi
hazirlanmais, viale hidroliz sonucu elde edilen karistmindan 2 pl. madde alinmistir. 254
nm dalga boyunda, 0.8 ml/dk akis hizinda,15 dk siiresince HPLC analizi
gerceklestirilmistir.
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5. BULGULAR VE TARTISMA

Bu ¢alismanin amaci, ultrason yardimi ile deniz kabuklari atiklarindan kitinin
izolasyonu ve kitosana doniistiirilmesidir.  Ultrasonik ortamda demineralizasyon,
deproteinizasyon ve deasetilasyon basamaklarindaki verim, ultrason yardimi olmadan
yiiriitiilen reaksiyonlarla kiyaslanmaktadir. Kitin izolasyonu ve deasetilasyonu iglem ve
reaksiyonlart i¢in sicaklik, derisim, ultrason etkisi ve reaksiyon siirelerinin kitin/kitosan
iretim verimi tlzerine etkileri parametrik olarak incelenmistir.  FTIR analizi
sonuglarindan, esitlik 2.2 kullanilarak deasetilasyon dereceleri belirlenmis, HPLC
analizinden kitin ve kitosan miktarina ulagilmistir.

Sekil 5.1° de farkli konsantrasyonlardaki ticari kitosanin HPLC analizi sonucu
(Ek 1-3) elde edilen pik alani kars1 konsantrasyona ait kalibrasyon egrisi goriilmektedir.

Standart egriden yararlanilarak elde edilen kitosan verimleri saptanmaktadir.
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Sekil 5.1.Farkli konsantrasyonlardaki ticari kitosanin HPLC analizinin sonucu.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK4-7) faydalanarak, Sekil 5.2° de c¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 60°C* de ve 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarinda kitosan veriminleri karsilastirilmigtir. Belirtilen kosullarda
kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%34, 1M ¢ozelti kullanildiginda %23 artmistir.
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Sekil 5.2. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonuglarindan (Ek 40-43), Denklem 2.2’ den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 60°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.3).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %8.6, 1M ¢ozelti kullanildiginda %35.8 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 5.3. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.



43

HPLC analizi sonuglarindan (EK 8-11) faydalanarak, Sekil 5.4° te ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 60°C” de ve 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarinda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda
kitosan verimi, ultrasonsuz ortamda ultrasonlu ortama goére, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%34, 1M ¢ozelti kullanildiginda %41 artmistir.
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Sekil 5.4. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonuglarindan (Ek 44-47), Denklem 2.2’ den faydalanarak, g¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 60°C’ de, 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.5). 3M
¢ozelti kullanilan ultrasonlu ortamdaki deasetilasyon derecesinin ultrasonsuz ortama

gore artisinin %6, 1M ¢ozelti kullanildiginda %2 oldugu goriilmektedir.
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Sekil 5.5. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
sliresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 12-15) faydalanarak, ¢ozelti derisiminin
fonksiyonu olarak 60°C’ de, 30 dk reaksiyon siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosan verimleri incelendiginde, 3M c¢ozelti kullanilan ultrasonlu
ortamda elde edilen kitosanin veriminin ultrasonsuz ortama gore %30 oraninda, 1M
¢ozelti kullanilan ultrasonlu ortamda elde edilen verimin ultrasonsuz ortama gore %51

oraninda arttig1 goriilmiistiir (Sekil 5.6).
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Sekil 5.6. (Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonuglarindan (Ek 48-51), Denklem 2.2° den faydalanarak, ¢ozelti
derigiminin fonksiyonu 60°C’ de, 30 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.7).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %6, 1M ¢ozelti kullanildiginda %5.1 oldugu sonucuna varilmaistir.
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Sekil 5.7. (Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 16-19) faydalanarak, Sekil5.8’ de c¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 40°C* de ve 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda Kkitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda

kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%6.6, 1M cozelti kullanildiginda %12.1 artmistir.
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Sekil 5.8. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonuglarindan (Ek 52-55), Denklem 2.2’ den faydalanarak, g¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 40°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.9).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢dozelti

kullanildiginda %6, 1M ¢dzelti kullanildiginda %2 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 5.9. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonug¢larindan (EK 20-23) faydalanarak, Sekil 5.10” da ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 40°C” de ve 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda

kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%S5.1, 1M c¢ozelti kullanildiginda %5.2 artmastir.
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Sekil 5.10.Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonug¢larindan (Ek 56-59), Denklem 2.2’ den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 40°C’ de, 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.11).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %5.1, 1M ¢ozelti kullanildiginda %2 oldugu sonucuna varilmaistir.
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Sekil 5.11. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 24-27) faydalanarak, Sekil 5.12” de ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 40°C” de ve 30 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda
kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%S5, 1M ¢ozelti kullanildiginda %5.4 artmustir.
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Sekil 5.12. (Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonug¢larindan (Ek 60-63), Denklem 2.2° den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 40°C’ de, 30 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.13).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %7.4, 1M c¢ozelti kullanildiginda %3.2 oldugu sonucuna varilmaigstir.
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Sekil 5.13. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 28-31) faydalanarak, Sekil 5.14° te ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 20°C* de ve 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda
kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama goére, 3M ¢ozelti kullanildiginda
%4.1, 1M c¢ozelti kullanildiginda %35.3 artmistir.
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Sekil 5.14. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonug¢larindan (Ek 64-67), Denklem 2.2° den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 20°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.15).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %1, 1M ¢dzelti kullanildiginda %3.2 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 5.15. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 120 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 32-35) faydalanarak, Sekil 5.16° da ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 20°C” de ve 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda

kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%16.1, 1M ¢ozelti kullanildiginda %18.3 artmistir.
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Sekil 5.16. (Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonug¢larindan (Ek 68-71), Denklem 2.2° den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 20°C’ de, 60 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.17).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %5.3, 1M c¢ozelti kullanildiginda %2.1 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 5.17. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 60 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon
derecesi.
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HPLC analizi sonuglarindan (EK 36-39) faydalanarak, Sekil 5.18” de ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu olarak, 20°C” de ve 30 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda kitosan veriminin degisimi gosterilmistir. Belirtilen kosullarda

kitosan verimi, ultrasonlu ortamda ultrasonsuz ortama gore, 3M ¢ozelti kullanildiginda

%1.1, 1M c¢ozelti kullanildiginda %12.9 artmistir.
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Sekil 5.18. Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
siiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan verimi.
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FTIR analizi sonug¢larindan (Ek 72-75), Denklem 2.2° den faydalanarak, ¢ozelti
derisiminin fonksiyonu 20°C’ de, 30 dk reaksiyon siiresinde ultrasonlu ve ultrasonsuz
ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon derecesi incelenmistir (Sekil 5.19).
Ultrasonlu ortamda, ultrasonsuz ortama gore artis oldugu ve bu degerin 3M ¢ozelti

kullanildiginda %5.6, 1M ¢ozelti kullanildiginda %35.5 oldugu sonucuna varilmistir.
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Sekil 5.19. (Cozelti derisimin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 30 dk reaksiyon
stiresinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosanin deasetilasyon

derecesi.
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60°C’ de, sirastyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde, 3M ve 1M c¢ozelti kullanilarak
ultrasonlu ortamda gergeklesen reaksiyon verimleri incelendiginde, 3M ¢ozelti
kullanildiginda kitosan veriminin %19 oraninda daha yiiksek oldugu, bu artisin en fazla

oldugu reaksiyon siiresinin %23 artis ile 60 dakika siiresinde oldugu goriilmistiir (Sekil
5.20).
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Sekil 5.20. Ultrasonlu ortamin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 3M ve 1M ¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gerceklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.
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60°C’ de, sirasiyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde ger¢eklesen reaksiyonlar 3M ve
IM  ¢oOzelti kullanilarak ultrasonsuz ortamda gergeklesen reaksiyon verimi
incelendiginde, 3M ¢ozelti kullanildiginda, 1M ¢d6zelti kullanilan reaksiyona gore,
kitosan veriminin %22 oraninda daha yiiksek oldugugoriilmektedir (Sekil 5.21).
Kitosan veriminin, farkli ¢ozelti konsantrasyonlari i¢in en yiiksek artiginin %36ile,30 dk

reaksiyon siiresinde ger¢eklestigi goriilmiistiir.
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Sekil 5.21. Ultrasonsuz ortamin fonksiyonu olarak, 60°C sicaklikta, 3M ve 1M ¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gergeklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.
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40°C’ de, sirasiyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde, 3M ve 1M ¢ozelti kullanilarak
ultrasonlu ortamda gergeklesen reaksiyon verimleri incelendiginde, 3M ¢ozelti
kullanildiginda kitosan veriminin %28 oraninda daha yiiksek oldugu, her iki ¢ozelti
ortami i¢in bu verimin en fazla 120 dakika siiresinde oldugu goriilmiistiir. 1M ve 3M
ortamlar1 arasindaki verim artisinin %35 ile 30 dk reaksiyon siiresinde gergeklestigi

gorillmiistiir (Sekil 5.22).
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Sekil 5.22. Ultrasonlu ortamin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 3M ve 1M ¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gergeklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.
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40°C’ de, sirastyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde gergeklesen reaksiyonlar 3M ve
IM ¢ozelti kullanilarak ultrasonsuz ortamda gerceklesen reaksiyon verimi
incelendiginde, 3M ¢ozelti kullanildiginda, 1M ¢d6zelti kullanilan reaksiyona gore,
kitosan veriminin %31 oraninda daha yiiksek oldugu goriilmektedir (Sekil 5.23).
Kitosan veriminin, farkli ¢ézelti konsantrasyonlar igin en yiiksek artisinin %35ile, 60

dk reaksiyon siiresinde gerceklestigi gorilmiistiir.
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Sekil 5.23. Ultrasonsuz ortamin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 3M ve 1M c¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gerceklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.



63

20°C’ de, sirasiyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde gergeklesen reaksiyonlar 3M ve
IM  ¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ortamda gergeklesen reaksiyon verimi
incelendiginde, 3M ¢ozelti kullanildiginda, 1M ¢d6zelti kullanilan reaksiyona gore,
kitosan veriminin %19 oraninda daha yiiksek oldugu gorilmektedir (Sekil 5.24).
Kitosan veriminin, farkli ¢ozelti konsantrasyonlari i¢in en yiiksek artisinin %24 ile

30dak reaksiyon siiresinde gergeklestigi goriilmiistiir.
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Sekil 5.24. Ultrasonlu ortamin fonksiyonu olarak, 20°C sicaklikta, 3M ve 1M c¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gerceklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.
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20°C’ de, sirasiyla 120, 60 ve 30 dk siiresinde gergeklesen reaksiyonlar 3M ve
IM  ¢oOzelti kullanilarak ultrasonsuz ortamda gergeklesen reaksiyon verimi
incelendiginde, 3M c¢ozelti kullanildiginda, 1M c¢ozelti kullanilan reaksiyona gore,
kitosan veriminin %36 oraninda daha yiiksek oldugu goriilmektedir (Sekil 5.25).
Kitosan veriminin, farkli ¢ozelti konsantrasyonlari igin en yiiksek artisinin %52 ile 120

dk reaksiyon siiresinde gerceklestigi goriilmiistiir.
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Sekil 5.25. Ultrasonsuz ortamin fonksiyonu olarak, 40°C sicaklikta, 3M ve 1M ¢ozelti
kullanilarak 30, 60, 120 dakikada gerceklesen reaksiyon sonrasinda elde edilen
kitosanin verimi.
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3M ¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ortamda, 30-60-120 dakikada gerceklesen
reaksiyonlarin, 20-40-60°C” deki Kkitosan veriminin sicaklikla degisim grafigi
incelendiginde hem sicaklik hem de reaksiyon siiresinin artisi verimi artirmaktadir.
60°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde elde edilen kitosan veriminin, ayn1 sicakliktaki 60
dk reaksiyon siiresinde elde edilen verimden diisiik oldugu goriilmektedir. Bu da yiiksek
sicaklikta, yiiksek derisimli ¢ozelti ortaminda, uzun reaksiyon siiresinde kitosan
monomerlerine parcalanmaya basladigi i¢in yikama sirasinda suda ¢oziinmeden dolay1

madde ve verim kayb1 oldugunugostermektedir (Sekil 5.26).
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Sekil 5.26. 3M ¢ozelti kullanilan ultrasonlu ortamda, 120-60-30 dakikada elde edilen
Kitosan veriminin sicakliga bagli olarak degisimi.
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3M ¢ozelti kullanilarak ultrasonsuz ortamda, 30-60-120 dakikada gerceklesen
reaksiyonlarin, 20-40-60°C° deki kitosan veriminin sicaklikla degisim grafigi
incelendiginde hem sicaklik hem de reaksiyon siiresinin artigt verimi artirmaktadir.
60°C’ de, 120 dk reaksiyon siiresinde elde edilen kitosan veriminin, ayn1 sicakliktaki 60
dk reaksiyon siiresinde elde edilen verimden diisiik oldugu goriilmektedir. Bu da yiiksek
sicaklikta, yiiksek derisimli ¢ozelti ortaminda, uzun reaksiyon siiresinde kitosan
monomerlerine parcalanmaya basladigi icin yikama sirasinda suda ¢oziinmeden dolay1

madde ve verim kayb1 oldugunu gostermektedir (Sekil 5.27).
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Sekil 5.27. 3M ¢ozelti kullanilan ultrasonsuz ortamda, 120-60-30 dakikada elde edilen
kitosan veriminin sicakliga bagli olarak degisimi.
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IM ¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ortamda, 30-60-120 dakikada gerceklesen
reaksiyonlarin, 20-40-60°C° deki kitosan veriminin sicaklikla degisim grafigi
incelendiginde artan reaksiyon siirelerinde sicaklik artisinin  verimi  arttirdigi

gorilmektedir (Sekil 5.28).
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Sekil 5.28. 1M ¢ozelti kullanilan ultrasonlu ortamda, 120-60-30 dakikada elde edilen
kitosan veriminin reaksiyon siiresine bagl olarak degisimi.
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IM ¢ozelti kullanilarak ultrasonsuz ortamda, 30-60-120 dakikada gerceklesen
reaksiyonlarin, 20-40-60°C” deki Kitosan veriminin sicaklikla degisim grafigi
incelendiginde artan reaksiyon siirelerinde sicaklik artisinin  verimi  arttirdigi

gorilmektedir (Sekil 5.29).
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Sekil 5.29. 1M ¢ozelti kullanilan ultrasonsuz ortamda, 120-60-30 dakikada elde edilen
Kitosan veriminin reaksiyon siiresine bagli olarak degisimi.
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Ultrasonlu ortamda farkli sicaklik, ¢ozelti derisimi ve reaksiyon siiresinde elde
edilen kitosanin HPLC analizi sonuglar1 elde edilen verimleri incelendigi en diisiik
verim 20°C’ de, 1M g¢ozelti kullanilarak, 30 dk reaksiyon siiresinde elde edilmistir. En
yiiksek verimin ise 60°C’ de, 3M ¢ozelti kullanilarak 60 dk reaksiyon siiresi sonunda
elde edildigi goriilmiistiir ve aralarinda 2.1 kat fark vardir. Ultrason etkisi ultrasonsuz
ortamda gerceklesen reaksiyonlara gore, farkli derisiminde ¢dzeltilerin kullanildigi,
farkl1 sicaklik ve reaksiyon siirelerinde verim artigini saglamistir.

Ultrasonlu ortamda farkli sicaklik, ¢ozelti derisimi ve reaksiyon siiresinde elde
edilen kitosanin FTIR analizi sonuglari incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi
20°C’ de, 1M ¢ozelti kullanilarak, 30 dk reaksiyon siiresinde elde edilen kitosana aittir.
En yiiksek deasetilasyon derecesi ise 60°C’ de, 3M c¢ozelti kullanilarak 120 dk
reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.2 kat fark vardir.

Ultrasonsuz ortamda farkli sicaklik, ¢6zelti derisimi ve reaksiyon siiresinde elde
edilen kitosanin HPLC analizi sonuglar1 elde edilen verimleri incelendigi en diisiik
verim 20°C’ de, 1M ¢ozelti kullanilarak, 30 dk reaksiyon siiresinde elde edilmistir. En
yiiksek verimin ise 40°C’ de, 3M c¢ozelti kullanilarak 120 dk reaksiyon siiresi sonunda
elde edildigi goriilmistiir ve aralarinda 1.8 kat fark vardir.

Ultrasonsuz ortamda farkli sicaklik, ¢6zelti derisimi ve reaksiyon siiresinde elde
edilen kitosanin FTIR analizi sonuglar1 incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi
20°C’ de, 1M cozelti kullanilarak, 30 dk reaksiyon siiresinde elde edilen kitosana aittir.
En yiiksek deasetilasyon derecesi ise 60°C’ de, 1M ¢ozelti kullanilarak 120 dk
reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.2 kat fark vardir.

60°C sicakhigin fonksiyonu olarak farkli ¢6zelti derisimi ve reaksiyon
siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi
sonuglari elde edilen verimleri incelendiginde en diisiik verimin ultrasonsuz ortamda 30
dk reaksiyon siiresinde, 1M ¢ozelti kullanimi1 sonucu elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmiistiir. En yiiksek verim ise ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak 60 dk
reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 2.0 kat fark vardir.
Sicaklik arttikca kitosan verimi genellikle artarken, artan reaksiyon siiresi ve derisimin
etkisiyle 3M ¢ozelti ve 120 dk reaksiyon siiresinde verim kaybi yasanmaktadir.

60°C sicakhigin fonksiyonu olarak farkli ¢6zelti derisimi ve reaksiyon

siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi
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sonuclart incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi ultrasonsuz ortamda 120 dk
reaksiyon siiresinde, 1M c¢ozelti kullanimi sonucu elde edilen kitosana ait oldugu
gorilmistiir. En yiliksek deasetilasyon derecesi ise ultrasonlu ortamda, 3M c¢ozelti
kullanilarak 30 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.2
kat fark vardir. Reaksiyon siiresi, sicaklik ve ¢ozelti derisimi arttikca deasetilasyon
derecesi de artmaktadr.

40°C sicakligin fonksiyonu olarak farkli ¢ozelti derisimi ve reaksiyon
siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi
sonuglari elde edilen verimleri incelendiginde en diigiik verimin ultrasonsuz ortamda 30
dk siiresinde, 1M ¢dzelti kullanim1 sonucu elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir.
En yiliksek verim ise ultrasonlu ortamda, 3M ¢o6zelti kullanilarak 120 dk reaksiyon
stiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.7 kat fark vardir.

40°C sicakligin fonksiyonu olarak farkli ¢ozelti derisimi ve reaksiyon
siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi
sonuglar incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi ultrasonsuz ortamda 30 dk
reaksiyon siiresinde, 1M c¢ozelti kullanimi sonucu elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmustiir. En yiiksek deasetilasyon derecesi ise ultrasonlu ortamda, 3M c¢ozelti
kullanilarak 120 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.2
kat fark vardir.

20°C sicakligin fonksiyonu olarak farkli ¢ozelti derisimi ve reaksiyon
siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi
sonuglari elde edilen verimleri incelendiginde en diisiikk verimin ultrasonsuz ortamda 30
dk stiresinde, 1M ¢ozelti kullanim1 sonucu elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir.
En yiiksek verim ise ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak 120 dk reaksiyon
stiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.8 kat fark vardir.

20°C sicakligin fonksiyonu olarak farkli ¢ozelti derisimi ve reaksiyon
siirelerinde, ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi
sonuglari incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi ultrasonsuz ortamda 30 dk
reaksiyon siiresinde, 1M c¢ozelti kullanimi sonucu elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmiistiir. En yiiksek deasetilasyon derecesi ise ultrasonlu ortamda, 13M ¢6zelti
kullanilarak 120 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aralarinda 1.2

kat fark vardir.
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120 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi sonuglari elde edilen
verimleri incelendiginde en diisiik verimin 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda, 1M c¢ozelti
kullanildiginda elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir. En yiiksek verim ise 60°C’
de, ultrasonlu ortamda 3M c¢ozelti kullanilarak sonunda elde edilen kitosana aittir ve 2.2
kat fark vardir. Yiiksek ¢ozelti derisiminde, yliksek sicaklikta gerceklesen rekasiyonlar
disinda reaksiyon siiresi arttik¢a, kitosan verimi de artmustir.

120 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi sonuglar1 incelendiginde en
diisiik deasetilasyon derecesi incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi 20°C” de,
ultrasonsuz ortamda, 1M ¢o6zelti kullanildiginda elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmistiir. En yiiksek verim ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda 3M c¢ozelti kullanilarak
sonunda elde edilen kitosana aittir ve 1.2 kat fark vardir. Reaksiyon siiresi arttikca
deasetilasyon derecesi de artmustir.

60 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi sonuglar1 elde edilen
verimleri incelendiginde en diisiik verimin 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda, 1M ¢o6zelti
kullanildiginda elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir. En yiiksek verim ise 60°C’
de, ultrasonlu ortamda 3M ¢ozelti kullanilarak sonunda elde edilen kitosana aittir ve 2.3
kat fark vardir.

60 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi sonuglari incelendiginde en
diisiik deasetilasyon derecesi incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi 20°C’ de,
ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanildiginda elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmistiir. En yiiksek verim ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda 3M c¢ozelti kullanilarak
sonunda elde edilen kitosana aittir ve 1.2 kat fark vardir.

30 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin HPLC analizi sonuglari elde edilen
verimleri incelendiginde en diisiik verimin 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti
kullanildiginda elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir. En yiiksek verim ise 60°C’
de, ultrasonlu ortamda 3M c¢ozelti kullanilarak sonunda elde edilen kitosana aittir ve 2.1

kat fark vardir.
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30 dakika reaksiyon siiresinde farkli ¢ozelti derisimi ve sicaklikta, ultrasonlu ve
ultrasonsuz ortamlarda elde edilen kitosanin FTIR analizi sonuglar incelendiginde en
diisiik deasetilasyon derecesi incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi 20°C’ de,
ultrasonsuz ortamda, 1M c¢ozelti kullanmildiginda elde edilen kitosana ait oldugu
goriilmiistiir. En yiiksek verim ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda 3M ¢o6zelti kullanilarak
sonunda elde edilen kitosana aittir ve 1.2 kat fark vardir.

3M ¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda farkli ¢ozelti
derisimi, sicaklik ve reaksiyon siirelerinde elde edilen kitosanin HPLC analizi sonuglari
elde edilen verimleri incelendiginde en diisiik verimin 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda,
30 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir. En yiiksek
verim ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda, 60 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen
kitosana aittir ve aradaki fark 1.8 kattir. Yiiksek sicaklik ve uzun reaksiyon siiresinde
ultrasonlu ortamda elde edilen verim disinda, ¢ozelti derisimi arttikca kitosan verimi
artmaktadir.

3M ¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda farkli ¢ozelti
derigimi, sicaklik ve reaksiyon siirelerinde elde edilen kitosanin FTIR analizi sonuglari
incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda, 30 dk
reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana ait oldugu gorilmiistiir. En yiiksek
deasetilasyon derecesi ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda, 120 dk reaksiyon siiresi
sonunda elde edilen kitosana aittir ve aradaki fark 1.3 kattir.

IM c¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda farkli ¢ozelti
derisimi, sicaklik ve reaksiyon siirelerinde elde edilen kitosanin HPLC analizi sonuglari
elde edilen verimleri incelendiginde en diisiik verimin 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda,
30 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana ait oldugu goriilmiistiir. En yiiksek
verim ise 60°C’ de, ultrasonlu ortamda, 120 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen
kitosana aittir ve aradaki fark 2.0 kattir.

IM c¢ozelti kullanilarak ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda farkli ¢ozelti
derigimi, sicaklik ve reaksiyon siirelerinde elde edilen kitosanin FTIR analizi sonuglari
incelendiginde en diisiik deasetilasyon derecesi incelendiginde en diisiik deasetilasyon
derecesi 20°C’ de, ultrasonsuz ortamda, 30 dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen
kitosana ait oldugu goriilmistiir. En yiiksek verim ise 60°C” de, ultrasonlu ortamda, 120

dk reaksiyon siiresi sonunda elde edilen kitosana aittir ve aradaki fark 1.3 kattir.
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6. SONUCLAR

Farkli konsantrasyonlardaki standart kitosan numunelerinin HPLC analizi
sonuclarina ait kalibrasyon egrisinden yola ¢ikarak, elde edilen kitosan verimleri
sicaklik, ¢cozelti derigimi ve reaksiyon siiresinin fonksiyonu olarak incelenmistir.

Sicaklik arttik¢a kitosan verimi genellikle artis gostermistir. En yiiksek verim
artist 40°C’ de yasanmis, 60°C’ de verimde diislis goriilmistiir. Bu, yiiksek sicaklikta,
reaksiyon siiresi ve ¢ozelti derisiminin etkisiyle kitosanin monomerlerine parcalandigini
ve yikama sirasinda suda ¢Oziinlir formlarin verim kaybmna neden oldugunu
gostermektedir. Maksimum verim i¢in, 60°C’ de elde edilen verimin 40°C’ deki verime
gore 1.2 kat, 20°C’ deki verime gore 1.4 kat fazla oldugu goriilmiistiir.

Reaksiyon siiresi arttik¢a kitosan verimi genellikle artig gostermistir. Verimin en
fazla oldugu reaksiyon siiresi ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’de, 60
dk gerceklesen reaksiyon sonucu elde edilmistir. Ayni ortam i¢in reaksiyon siiresi
arttikga, kitosan veriminin distigi goriilmiistiir. Bu da reaksiyon siiresinin artiginin,
yiiksek sicaklik ve ¢ozelti derisiminde, ultrasonun da etkisiyle kitosanin yapisinda
par¢alanmaya, madde kaybindan dolayr verimde diisiise neden oldugunu
gostermektedir.

Cozelti derisiminin fonksiyonu olarak ultrasonlu ve ultrasonsuz ortamlarda elde
edilen kitosan verimleri incelendiginde ultrasonlu ortamda elde edilen kitosan
veriminin, ultrasonsuz ortamda elde edilen kitosan veriminden her zaman daha fazla
oldugu goriilmiistiir. 60°C sicaklik ve 120 dk reaksiyon siiresinde yliksek derisimde elde
edilen kitosan veriminde artis yerine azalma goriilmesi, kitosanin belirtilen kosullarda
parcalanma yaptigini, ¢éziinmeden dolayr yikama sirasindaki madde kaybindan bagh
verimde azalma oldugunu gostermistir.

Ultrasonlu ortamlarda gerceklesen, farkli sicaklik, ¢ozelti derisimi ve reaksiyon
stiresi sonucu elde edilen kitosan veriminin ultrasonsuz ortama gore artt1g1 goriilmiistiir.
Ultrasonun tepkime hizini arttiric1 6zelliginin sonucu olarak yiiksek sicaklik, ¢ozelti
derisimi ve uzun reaksiyon siiresinin kitosani monomerlerine ayirdigi reaksiyonda
ultrason etkisi de verim azalisina neden olmustur.

FTIR analizinin sonucu olarak elde edilen deasetilasyon dereceleri
incelendiginde, ultrason ortami, sicaklik, c¢ozelti derisimi, reaksiyon siiresine bagl

olarak deasetilasyon derecesinin siirekli artis yaptig1 goriilmiistiir.
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Data Processed 1 15.10.2014 11:45:29
<Chromatogram:>
C\LabSolutions Data\senis\22_12 lod
mAU 100 .
1 E PDA Multi 1
75
] °
50+ a
25]
1 -
T
0.0 25 5.0 75 10.0 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
PDA Chl 254nm 4mm
Peaks Fet Time Area Height Area ™z Heizht T
1 1785 [HEENE] BEi] TENT 1315
] 015 GG o0 EINiE] IR O8]
3 TS RYENE EEH | ER (3] ]
Tom] TE3TEST ] TO TR
Quantitative Resul
FDA

CLabSolutions\Datalservis\22 12 led



94

EK —12: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

08.11.2014 09:50:41 1/ 1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALabSolutions\Datalsens\S_ 5 led
Acquired by : Adimin
Sample Mame 6
Sample 1D :
Tray# o1
Val # ]
Injection Volume 10 ul
Data File Mame :5 Sled
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Biatch File Mame : Derya_30092014 lcb
Report File Mame - bz report lor
Data Acquired : 14102014 13:56:15
Data Processed : 1410 2014 14:11:18
<Chromatogram>
CALabSolutions\Datalsens\S__ 5 led
maL
i Z PCA Mutii 1
150 -
100+ g
- o
SilH
E- 1_J Y B
T T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T | T T T T
0.0 25 5.0 75 100 125
min

1 PDA Multi 1/254nm 4nm

PeakTable
PDA Chl 254om 4om
Deak= Fet. Time Area Height Area T2 Height ™
1 LT TEI3]) 15033 i A B4 701 |
J 1133 SEATTE TaE PN 35138
E] LT i) b 171 il L]
Tota] P s HHE TO0.0N TOU.HND
CQuantitative Fasults
PDA

CLabSolutions\Data\servisid_ 5.led



95

EK — 13: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

14.10.2014 15:28:35 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabSohstions\Datatsereshs 6led
Acquired by : Admin
Sample Mame il
Sample ID :
Tray# 1
Vail # o]
Injection Volume 10 ul
Data File Name 16 Billed
Method File Name : Dernya_30092014 lom
Batch File Mame : Derya_30082014 Icb
Report File Hame : ke report lor
Data Acquired :14.10. 2014 15:11:48
Data Processed 14002014 152643
<Chromatogram>
CALabSohstions\Datatsereshs 6led
mAl
] ] PDA Multi 1
1 )
100
75 g
: L.
50
28]
] i b
] ]
0 ¥ irE
—— T T T T T T [ T T T T T T T T [ T T T T ] T T T T
(111] 25 a0 7.5 10.0 125
min
1 PDA Mudti 1/254nm 4nm
PreakTable
POA Chl 254om 4om
DPeak? Bet. Time Area Height Area 77 Height 7
T Li3 TIH53E] IT4E0T T34 [l
] L0ET FA5E33 [t 1565 35T
3 1443 T5a8] 1155 ha/E [ 3|
El LHET SGA1 T 043 [k ]
Tot] 313673 TRATIT TO.0T IO |
Cruanritative Fesults
FDA

CLabSelutions\Data\senvis\E__Gled
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EK — 14: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 12:24:45 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
C:LabSolutions\Data\servis\23_ 13 .Jed
Acquired by : Admin
Sample Mame 123
Sample ID :
Tray# 1
Val # 13
Injection Volume 10 ulL
Data File Name 123 134d
Method File Mame : Derya_30092014 lcm
Batch File Name : Dgga 30092014 Icb
Repaort File Mame D ler
Data Acquired 1510, 2014 114554
Data Processed - 15.10. 2014 12:00:57
<Chromatogram>
C:LabSolutions\Data\servis\23_ 13 .Jed
mAl

75 E P& Multi 1

SH

25

] 2
it _‘}J l}..l‘-‘ +
— T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
111} 25 50 7.5 10.0 125
min

1 PDW Mt 1/254nm 4nm

PeakTable
PDA Chl 254nm 4nm
Teak? Het Time Area Hei Area 7o it
1 1773 1138728 74645 00742 90305
F] 3.149 2043 523 0258 0.685
Total 1141560 75168 100 000 100 000
Cruanfitative Fesults
FDA

C:LabSolutions\Data\servis\23_13.Jcd



97

EK — 15: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

15102014 12:28:10 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CilabSolutions\Data\servis\24_14.lcd
Acquired by : Adimin
Sample Mame 124
Sample ID :
Tray# 1
Val # 114
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 124 _14Jcd
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch Fie Mame : Dga 30092014 Ich
Report File Mame D ler
Data Acquired 1 15.10.2014 12:01:27
Data Processed 215102014 12:16:29
<Chromatogram>
CilabSolutions\Data\servis\24_ 14 lcd
mALl i
100 ? PDA Multi 1
75
S
28]
] g
o it
T T T T T T T T T T T T —TT
0.0 25 5.0 75 100
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTahls
PDA Chl 254om 4mm
7 et Time Area Heiphi Area T Heieht ™ |
1 1.760 1987140 100015 00 833 99 871
2 1933 1283 128 0063 0129
Total 1088434 100145 100.000 100,000
Quanitative Resul
FDA

CALabSolutions\Data\servis\24_ 14 led



EK —16: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

14102014 15:45:28 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabSokstions\Dataisends\T_ 7 led
Acquired by : Admin
Sample Mame T
Sample ID :
Trayg |
Val # T
Injection Volurme 10wl
(T Thed
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Biatch File Mame : D%SDD‘QZI]M.IGU
Repaort File Mame D lor
Data Acquired 14102014 15:27:18
Data Processed c 14102014 15:42:18
<Chromatogram:>
CALabSodutions\Datatsends\T_ 7.lcd
maL
1505 E PDA Mult 1
100
50
o - 1:\; EF)
T T T T —T
00 25 5.0 75 10,0
min
1 PDA Mudti 1/254nm 4nm
Peak Table
PDA Chl 254om dom
DPeaks Het. Time Area Height Area 71 e
T 773 T JEER] OOETE P
1 1437 JBEE] 181 0051 [R5
3 T8 | [ b 164 ] [ bk
Tom] R [ JERI ] TOTHAT TOTTHET
CQuantitative Results
FDA

CiLabSolutions\Data\servis\7__ 7 led



99

EK — 17: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

14.10.2014 16:00:18 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CiLabSohstions\Datalsenis\8_ Blcd
Acquired by : Admin
Sample Mame 4
Sample ID :
Tray# 1
Val # ']
Injection Volume 10 ul
Data File Mame :8_ Blcd
Method File Mame : Dierya_30092014 lcm
Biatch File Mame : Dgga 30092014 Icb
Repaort File Mame D ler
Data Acquired 1 14.10.2014 154247
Data Processed :14.10. 2014 15:5748
<Chromatogram>
CiLabSohstions\Datalsenis\8_ Blcd
mALl
4 PDA Mult 1
75
- E
- L]
S+
25
1 g8
o L A
e e T L S e e o e e e e B e e e LA m B m s p |
00 25 5.0 75 1000 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTable
PDA Chi 254nm 4nm
Peaks Fet. Time Height Aea ™ Height
T 1515 [EEVE] 5664 TH61 57|
b LTI8 SES05S B30 JETTO I3 815
I THEY TS BT X .
El 1R J0075E SERZ P i) Bl
5 1471 5548 [E5] BEL] [
] 1058 BES 1] Lij:¥] i
Toml A ENNIT] REET) o000 TO0. 0]
Quantitative Feults
DA

CLabSelutions\Data\servis\E__8led



100

EK —18: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 13:18:57 11

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabSolutions\Datalseris\26_15 led
Acquired by : Admin
Sample Mame 125
Sample ID :
Trayg |
Val # 15
Injection Volume 10wl
Data File Name 125 150cd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch Fie Mame : Derya_30092014 Icb
Report File Name Dy ler
Data Acquired - 15.10. 2014 12:16:58
Data Processed 15102014 12:32:02
<Chromatogram:>
CALabSolutions\Datalseris\26_15 led
mALl
i PDA Multi 1
75
50+
25+
] 1
Ly P
e e N L s e e e e e e e e e S ELINE B s p m e e
0o 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
FDA Chl 254om 4om
Deaks Het. Time Area Heizht Area 7% Heizht 7%
T ] [ER] ] TERID EOEAE 0.8
7] L0031 PEMIEY 11303 SB.003 |
3 1354 4383 154 0278 [ L]
Tom] TE2463 BT TO0000 TOD.HRT
CQuantitative Results

CLabSolutions\Data\servis\26_15 led



101

EK — 19: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 12:18:13 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARF:

BPicture
CiLabSolutions\Datalservis\26_16.1cd
Acquired by * Adimin
Sample Name i ]
Sample ID :
Tray# -1
Val # b [}
Injection Velume 10ul
Data File Name 125 16ed
Method File Name : Derya_30092014 lcm
Batch File Name : D%SDG‘QEEIM.ch
Report File Name - D ler
Data Acquired S 15.10.2014 12:32:30
Data Processed S15.10.2014 1247:33
<Chromatogram:>
CALabSolutions\Datalservis\28_16.1cd
maALl
] [ PO Mult 1
. =
75
S+
25
b =3
1 I e
L T T+ s
L o e e e o e e L s E e p e S B e B ELu
0 25 5.0 75 1000 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
DeakTahle
PDA Chl 254nm $mm
Beaks Her Tmme Area Heizht Area % Heizht
1 74 TITINI6 R0 OOENS PR
J| 1000 1173 154 I [N E:5
E] 3.133 15333 Ava 0111 0305
Tota] TITEHT BEEED] TO0E TOUHRD
Cuantitative Besults
DA

CLabSolutions\Data\servis\26_16.led



102

EK — 20: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

14.10.2014 18:15:14 1/1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CiLabSolutions\Dataservis'® 9 led
Aecquired by * Admin
Sample Name |
Sample ID :
Tray# 4 |
Val # ]
Injection Volurme 10wl
Data File Name 8 Dled
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Dga 30092014 Icb
Report File Name <Dy ler
Data Acquired - 14.10.2014 15:58:18
Data Processed 14102014 16:13:19
<Chromatogram>
CiLabSolutions\Dataservis'® 9 led
mALl
2 PDA Multi 1
100+
: !
iy
] %
0 o
—— T T T T T T | T T T T [ T T T T T T T T [ T T T
0o 25 5.0 75 10.0 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
FDA Chl 2540m 4mm
Peaks Het Time Area H% Area 7% Height ™
1 L7350 TGHEETE]] ELIIT TLETT
] LIES I SHET TE5E T3]
| 1000 ST 200 R T130]
Tofa] 05000 TEEISS TO00E0 TR
Cuanritative Regults
FDA

CLabSolutions\Data\servisid__8.lcd



103

EK — 21: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
Kitosana ait HPLC analizi

14102014 16:30:48 1/ 1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALahSohtions\Dataiseres\10__100cd
Acquired by : Adimin
Sample Mame 10
Sample 1D :
Tray# 1
Val # 10
Injection Volume 10 ul
Data File Name 2 10_10Ucd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Derya_ 30002014 lcbh
Report File Name :Dggtﬁlcr
Data Acquired 114102014 18:13:48
Data Processed - 14.10.2014 16:28:50
<Chromatogram>
CALahSohtions\Dataiseres\10__100cd
maL _
100] g PCA Mutii 1
75
5 g
- L]
25]
] 5§
o L
T T T T T [ T T T T [ T T T T | T T T T | T T T T
0.0 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTable
PDA Chl 254om 4om
Deak= Fet. Time Area Height Area ™2 Height 7
1 JEVE] 17608 537 735 kT4
J T Ta]] il [2]] | [0S EI0] W33
I ] 3 ] EXL] ]
El LAXT 4181 k] ]3] 13563
3 187 1585 i) 010 [AEE)
Tofa] 1585763 L o000 JOLCHN)
Quantitative Fasults
PDA

CLabSolutions\Data\serisi10

10.4ed



104

EK —22: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 12:18:28 171

== BILECIK UNIVERSITES|I MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CLabSolutions\Data\servis\ 27 _17 led
HAcquired by : Adimin
Sample Mame 13T
Sample ID :
Tray# 1
Val # AT
Injection Volurme 10wl
Data File Mame D27 17 Jed
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Biatch File Mame : D%SDD‘QZDH.Ich
Report File Mame D ler
Data Acquired S 15.10.2014 12:48:02
Data Processed S 15102014 12:03:04
<Chromatogram>
CALabSolutions\Data\servis\ 27 _17 led
mAl
T5 ﬁ PO Multi 1
A+
25
i g
i ¥ y Tt‘;
—T—T—T— 7 T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T T T T T
(111] 25 5.0 75 10,0 125
min

1 PDW Multi 1/254nm 4nm

PrakTahle
FDA Chl 2540m 4nm
Teaks | Fet Time Area Haizht Area T Heizht T
| 756 TI3508 T3 ) —mg%ﬂ"? T
il TIT T508 1] (R [
3 10 TIoE EL 0007 300
Toma] THE THRT TO0000 TR
Cuantitative Results
DA

CLabSolutions\Data\servis\ZT_17 led



105

EK — 23: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 13:21:27 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CLabSolutions\Data\servis\28_18.led
Acquired by : Adimin
Sample Mame t28
Sample ID :
Tray# 1
Val # 18
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 128 18 )cd
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch File Name : Dga 30092014 Icb
Report File Mame D ler
Data Acquired - 15.10.2014 13:03:32
Data Processed :15.10.2014 13:18:35
<Chromatogram>
CLabSolutions\Data\servis\28_18.led
maL
i ﬁ PDA Multi 1
75}
A+
25}
0 i TF
L o m e o e e L B S B m e e e e e B e L
oo 25 5.0 [ 1000 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
PDA Chl 254om 4mm
Peaks Fet Time Area HE%E Area ™ H e
1 L7553 |REEFER] OU_TE8 ]
] LT |EET 158 LIS 0174]
I R ] 735 L 1 iRy
Tota] THETS] ] TO0.000 TEHE TR
Quanitative Resul
FDA

CALabSolutions\Data\servis\28_ 18 led
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EK — 24: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 08:57:25 171

e BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

CALabSolstions\Datalseris\11_1lcd

Acquired by : Adimin
Sample Mame 1
Sample ID :
Tray# 1
Val # |
Injection Volurme 10wl
Data File Name 11_1hed
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch File Mame : Dierya_30092014 Ich
Report File Mame : ke report.lor
Data Acquired 2 15.10.2014 08:30:47
Data Processed 15102014 08:54:40
<Chromatogram>
CALabSohstions\Dataisens'i1_1.lcd
mAl _
1 5 PO Multi 1
T5 &
T ™
50 &
- (2]
25
18 I
“‘T‘l—r‘}— *
i ¥ -
—T—T—T— T T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T
(111] 25 5.0 75 10,0 125
min

1 PDW Multi 1/254nm 4nm

PeakTabls
PDA Chl 254om 4um
Teak? | et Time Area Hezh Ama ™ Heizhi %
T [k 7] oAt JEE: 331 1373
] [Eoy|  alvess f:EE51 33535 E Rk
3 b | =1 | T = I = 5]
E! TI70 TA0NES LR T0IES Rt
3 3T pirl:]| iz L35 [INER]
Torm] T I T D]
Cuantitative Results
EDA

ChLabSolutions\Datalserisi11_1 led



107

EK — 25: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 08:15:14 1 /1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALabSolutions\Dataisensi12_2 led
Acquired by : Adimin
Sample Mame 112
Sample 1D :
Tray# 1
Val # 12
Injection Volume 10 ul
Data File Name :12_2lcd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Biatch File Mame : Derya_30092014 lcb
Report File Mame - bz report lor
Data Acquired : 15.10.2014 08:55:18
Data Processed 15,10 2014 08:10:19
<Chromatogram>
CALabSolutions\Dataisensi12_2 led
maL
] E PCA Mutii 1
AilH
25
] g 2
it T'J L *P
T T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T | T T T T
0.0 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTable
PDA Chl 254om 4om
Deak= Fet. Time Area Height Area T2 Height 7
1 | N E35057 GEI1ED LT (oL
J 1450 1503 7 1] (L
E] EALH 1 ALV 0147 135
Tota] EIR0EY G6533 TO0.0N TOU.HND
CQuantitative Fasults
PDA

C\LabSolutions\Data\servisi12_2.led



EK - 26: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 12:35:02 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabhSolutions'Data\sernisi28 18 lod
Acquired by * Adimin
Sample Name 1]
Sampie ID
Tray# 1
Val # :10
Injection Volume 10wl
Data Fie Name 20 18)d
Method File Name : Derya_30092014 lcm
Batch File Name : Dmi!ﬂﬂﬂ?l]ﬁ.lch
Report File Name <Dy ler
Data Acquired :15.10.2014 13:18:03
Data Processed S 15.10.2014 13:34:05
<Chromatogram:
CiLabSolutions'Data\seris\28 10.led
mAL
] [] PDA Mutt 1
128 =
100 i
75}
50}
25}
s \ ¥
T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
0o 25 5.0 7.5 10.0 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTabls
PDA Chl 254om 4mm
Deakr Fet. Time Area Heizht Area T2 Heizht &
1 L8 [ e € LIETTT EAELE] WL
7] LEE] TIEAST| L] ST 31057
E] 134l ] £ U503 [
Tom] 1505 pelif TOD0T TOUHR
Quansirative Resul
PDA

CALsbSolutions\Data\servis'20_19.0ed

108
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EK — 27: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

15102014 14:25:58 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CilabSolutions\Data\servis\30_20.lcd
Acquired by : Adimin
Sample Mame 230
Sample ID :
Tray# 1
Val # . 1]
Injection Volurme 10wl
Diata File Name - 3020 Jed
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch Fie Mame : Dgga 30092014 Ich
Report File Mame D ler
Data Acquired 1 15.10.2014 13:34:32
Data Processed 15102014 13:40:35
<Chromatogram>
CilabSolutions\Data\servis\30_20.lcd
mALl
] ES PO Multi 1
] =
100+
. [
75 -
50
25
] 5 8
0 ¥ iy
e e L B e e e e B e e e e e LA S m s m s m
0.0 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTahls
PDA Chl 254nm 4mm
Peaks Het. Time Area Height Area 7% Height 7
1 LT pETEED] | (ife] TR T
3 LETI TS0 TS5 55.178 H.EH
E] LT 4134 o0 [B2E [z
El 3500 1505 14T T 0078
Toal TTET365 TEG31g TO000 PN
Quanitative Resul
FDA

CALabSolutions\Data\servisi30_20 led



110

EK - 28: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C” de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 08:31:24 1 /1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALabSolutions\Datatsenvsi13_3 led
Aecquired by * Admin
Sample Name 13
Sample ID :
Tray# 4 |
Val # ]
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 113 3hcd
Method File Mame : Dierya_30092014 lem
Biatch File Mame : Derya_30092014 Ich
Report File Name * bz report lor
Data Acquired - 15.10.2014 02:10:40
Data Processed 15102014 0B:25:51
<Chromatogram>
CALabSolutions\Datatsenvsi13_3 led
mALl
] 2 PDA Multi 1
iy "
150
100 -
k o
: L]
50
] g
0 it
— T T T T T T T | T T T T [ T T T T T T
0o 25 5.0 75 10.0
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
FDA Chl 2540m 4mm
Peaks Fet. Time Area Hedzht Area i [eizht ¥
1 783 R CREE] T304 71532 75103
] LTIT BIEIES TIES3 ) pLE kR
| 1030 TH T IS 1
Toma] TTTHIE] 03T TO00E0 TR |
Cuantitative Results
FDA

CiLabSolutions\Data\servis\13_3.led



111

EK —29: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C* de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 09:43:58 1/ 1

== BILECIK UNIVERSITES|I MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALabSohstions\Dataisenis'i4_4.lcd
HAcquired by : Admin
Sample Mame c14
Sample ID :
Tray# 1
Val # 4
Injection Volurme 10wl
Data File Mame :14_4)cd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Dierya_30092014 Ich
Report File Mame : ke report.lor
Data Acquired - 15.10.2014 09:26:20
Data Processed 2151020714 r2:41:23
<Chromatogram>
CALabSolstions\Dataisenis\14_4.lcd
mAl
i E PO Multi 1
T5
50
] Z
25 =
i 2
0+ ¥ P
—T—T T T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T T T T T
(111] 25 5.0 75 10,0 125 )
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
POA Chl 2540m 4nm
DPeak? Bet. Time Area Heizht Area 7% Heizht 7
1 LTl LR ] BS0ET R ] TISTd
] plE] T06TTS el i 6705 | ]
3 EREH i 1 [ L] R
Tom] 673 TGS TOO.000 TOHILTHRT
Quantitative Resul
FDA

CALabSolutions\Datalservis\14_4 led
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EK — 30: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 14:31:58 1/ 1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
C-\LabSolutions\Diata\servisidl_21.led
Acquired by : Adimin
Sample Mame b |
Sample ID :
Tray# 1
Vail # 4 |
Injection Valume 10 ul
Data File Name t31_21cd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Dgglaﬁ:lﬂﬂ‘amm.lch
Report File Mame Dy ler
Data Acquired - 15.10.2014 13:50:03
Data Processed :15.10.2014 14:05:05
<Chromatogram>
C-\LabSolutions\Data\servisid1_21.led
mALl
1 ] PDTA Multi 1
100+
5+ g
1 -
E =
o it S S
S e I B m e e e e e N E S E m p m s S s p m e e
00 25 5.0 75 10,0 12.5
min
1 PDA Multi 17254nm 4nm
PeakTable
PDA Chl 254om 4nm
Daaks Her. Time Area Hi Area 7 Heizht ™
1 760 TEE0433 133055 fE L] )|
) 183 EEpEE] F35T7 15554 PN
3 10T ToT 06 IR |
Tom] k) el R TO0000 TONHED
Cuantitative Fasults
FDA

ClLabSolutions\Datalservis\31_21.led
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EK — 31: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C* de 120 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 15:32:14 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CLabSolutions\Data\servis\d2_22 led
Acquired by : Adimin
Sample Mame 132
Sample ID :
Tray# 1
Val # A
Injection Volurme 10wl
Diata File Name 132 22 ed
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Biatch File Mame : Dga 30092014 lcb
Report File Mame D ler
Data Acquired :15.10.2014 14:05:35
Data Processed 2 15.10.2014 14:20:38
<Chromatogram>
CLabSolutions\Data\servis\d2_ 22 led
mAl
k § PO Multi 1
75 .
5+
25
] g
o - P
—T— T 7 T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T
(111] 25 5.0 75 10,0 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
P0A Chl 254om 4mm
7 et Time Area Heiphi Area T Heieht ™ |
1 1.765 1343774 BT 00025 90773
2 3133 1011 180 0.075 0217
Totl 1344786 E3136 100000 100.000
Cuantitative Results
FDA

CALabSolutions\Data\servis\32_22 led
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EK — 32: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 10:03:57 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CiLabSolutions\Datalsenis\15_Slcd
Acquired by : Adimin
Sample Mame o156
Sample ID :
Tray# 1
Val # ]
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 1 15_Sled
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch File Mame : Dierya_30092014 Ich
Report File Mame : ke report.lor
Data Acquired 1 15.10.2014 0B:41:51
Data Processed »15.10.2014 085654
<Chromatogram>
CiLabSolutions\Datalsenis\15_Slcd
mALl i
100 % PDA Multi 1
75
SH kS
b ol
28]
; %3
0 N
T T T T T T T T T T T T T T —TT
0.0 25 5.0 75 100
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTahls
PDA Chl 254nm 4mm
Peaks Het. Time Area Height Area 7% Height 7
1 LTar | EYMIEE] [ Ed! [ERAE TOITT
3 1146 T500ET EAEEE] EX P
I R[] 080 ] k) LEEH
El THa3 B35 £l [ i) (1 k]
Toal TE37616 THTId TO000 PN
Quanitative Resul

CihLabSolutions\Data\serisi15_5 led
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EK — 33: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen

kitosana ait HPLC anali

Zi

15.10.2014 12:15:08 171

== BILECIK UNIVERSITES|I MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CALabSohstions\Datasens\16_6lcd
HAcquired by : Admin
Sample Mame i i}
Sample ID :
Tray# 1
Val # o]
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 2 16 _fGilcd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Dierya_30092014 Ich
Report File Mame H o
Data Acquired :15.10.2014 09:57:22
Data Processed 15102014 10012:24
<Chromatogram>
CALabSohstions\Dataisens\16_6lcd
mal
E PDA Multi 1
100+
75
50
25
.
] T
—TT —T—T— T T T T T [ T T T T T T T T T T T T
(111] 5.0 75 10,0 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
POA Chl 2540m 4nm
DPeak? Bet. Time Area EE% Area 7% H T
1 LT 1730037 . 3. TH
] LTIT 0T EEEDiE] 16,557 |
3 ] L] T [RAE LAk
Tom] TOITIT | (k] IO O]
Quantitative Resul
FDA

CLabSolutions\Datalservis\16_G.led
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EK — 34: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 15:33:28 171

== BILECIK UNIVERSITES|I MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CLabSolutions\Data\servis\d3_23 led
HAcquired by : Adimin
Sample Mame : 33
Sample ID
Tray# 1
Val # .z
Injection Volurme 10wl
Data File Name 133 23 ed
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : DgglaﬁSDﬂQZI]H.Ich
Report File Mame D ler
Data Acquired :15.10.2014 14:21:08
Data Processed S 15102014 14:36:08
<Chromatogram>
CLabSolutions\Data\servis\d3_23 led
mAl
= PO Multi 1
4 =
100+ ]
| &
T o
5+
] z
o i T
—T T T T T T T T T T T T T T T T T T T T
(111] 25 5.0 75 10,0 125 )
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
Peak Table
POA Chl 2540m 4nm
DPeak? Bet. Time Area Heizht Area 7% T
1 LTH TTIH5E [EENE] 1634 481533
] LT G755 BOGET 4054 33300
3 110 T 3aa] | EReby LRI
E] PR L] Pk 360 OLI05 0|
Tota] I 76533 TO0.000 JIDECE]
Cuantitative Results
FDA

CLabSolutions\Data\servis\23_23 led
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EK — 35: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 15:34:43 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabSolutionsiData\servisidd_24 lod
Acquired by : Admin
Sample Mame =
Sample ID :
Trayg |
Val # 124
Injection Volurme 10wl
Data File Mame 134 24 led
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Biatch File Mame : Dgg‘aﬁaﬂﬂ‘aztlm.lctl
Repaort File Mame D lor
Data Acquired 16102014 14:36:38
Data Processed S15.10.2014 14:51.39
<Chromatogram:>
CoLabSolutionsiData\servisid_24 led
maL
g ﬁ PDA Multi 1
75 =
E &
50
25}
o -
77T T T T T T T
00 25 5.0 75 10,0 125
min
1 PDA Mudti 1/254nm 4nm
Peak Table
PDA Chl 254om dom
DPeaks Het. Tmme Area Height Area 71 Height 7
T 753 BoETa1 REI 5] 45360 R
1 LI0T pE Ty ES] SLE53 EE
3 T T JE1] L o |
Tom] THEMETY 157812 TOTHAT TOTTHET
Cruantitative Results
FDA

C:\LabSolutions\Data\servis\34_24 led
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EK — 36: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait HPLC analizi

15102014 12:16:44 171

== BILECIK UNIVERSITESIi MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CLabSolutions\Dataisenisi17_7 lcd
HAecquired by : Adimin
Sample Name AT
Sample 1D :
Trayg 1
Vail # 7
Injection Valume s10ul
Data File Name B |
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Derya_ 30092014 .Ich
Report File Mame :Dggﬁlcr
Data Acquired :15.10.2014 10:12:51
Data Processed S 15.10.2014 10:27:52
<Chromatogram>
C\LabSodutions\Data\senis\17_T lcd
maLl
b E PDA Multi 1
150+ 3
100+
] =
1 M
54
4 i
] T
] BE
o ] s
———T—T—T—T—T—7T—T—T—T—T—7—T—T—T—T—T] 7777 71T
0o 25 5.0 75 10,0 12.5
min

1 PDA Multi 1/254nm 4nm

PrakTable
PDA Chl 254nm 4mm
Teak¥ | et Time A Hez Ama Heizh
T 1315 ) o) A% 368 [EL
T T 728 53555 003 ENEEE]
3 1] ToEE 130 | Tl EENIE]
! PRl & IT6631 TED TIa77 TH.50 |
3 TH50 B 3 085 067
[ 3340 [iE] 165 Likhy [iIEE!
Tom| I REEE] TIEa e To0.000 To0. 000
Quansitaive Resui

CALabSolutions\Data\servis\17_7 . led
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EK — 37: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 12:18:08 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZi LABORATUVARI:

Picture
CALabSohstions\Datatseres\18_8 led
Acquired by : Admin
Sample Mame 18
Sample ID :
Tray# 1
Val # ]
Injection Volume 10 ul
Data File Name 218 Bled
Method File Mame : Derya_30092014 lcm
Batch File Name : Dgga 30092014 Icb
Repaort File Mame D ler
Data Acquired - 15.10. 2014 10:28:21
Data Processed 1510, 2014 1004323
<Chromatogram>
CALabSohstions\Datatseres\18_8 led
mAl
1 # P& Multi 1
SH
25
] 3 g3
o el
¥ Ll
—— T 7T T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T T [ T T T T
111} 25 a.0 7.5 10.0 125 )
min
1 PDA Mudti 1/254nm 4nm
PeakTable
POA Chl 254nm 4nm
DPeak? Bet. Time Area Hg% Area 77 Height 7
T LTE] BTSN 0TI PLEE]
¥ 1433 ATT0T 1336 A T53E]
1 35y [ 52 PEI] TE07]
El EREL] 1377 A [ BEE] 1351
Tot] T3T) GEI IO IO T |
Cruanfitative Fesults
FDA

CLabSelutions\Data\senvis\18_8 led
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EK — 38: Ultrasonlu ortamda, 1M c¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
Kitosana ait HPLC analizi

15102014 15:35:50 171

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
CilabSolutions\Data\servis\35_25 lcd
Acquired by : Adimin
Sample Mame 135
Sample ID :
Tray# 1
Val # 125
Injection Volurme 10wl
Diata File Name 135 26 ed
Method File Name : Dierya_30092014 lem
Batch Fie Mame : Dgga 30092014 Ich
Report File Mame D ler
Data Acquired : 15.10.2014 14:52:08
Data Processed 15102014 15:07:10
<Chromatogram>
CAlabSolutions\Data\servis\35_25 lcd
mALl
125 E PDA Multi 1
100
75
50 g
. b
25
] g2
il
i L — 1 T T T 1 1 T T T T 1 T T T T T T T T T [ T T T T
0.0 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTahls
PDA Chl 254nm 4mm
Peaks Het. Time Area Height Area 7% Height 7
1 LTal 1540637 IITRET B3 THS |
3 1103 bk} [ I 11335 ]
I i) T k10 R LEX]
El 3415 15 T4 0065 067
Toal TETT6I3 TSI TO000 PN
Cuantitative Results
FDA

CALabSolutions\Data\servis\356_25 led



121

EK — 39: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
Kitosana ait HPLC analizi

15.10.2014 15:36:50 1/ 1

== BILECIK UNIVERSITESI MERKEZI LABORATUVARI:

Picture
C\LabSolutions\Data\servis\36_26 lod
Acquired by : Adimin
Sample Mame ]
Sample 1D
Tray# 1
Val # ]
Injection Volume 10 ul
Data File Mame o 36 _Dbilcd
Method File Mame : Derya_30092014 lem
Batch File Mame : Dgga 30092014 Ich
Report File Mame Dy ler
Data Acquired : 15102014 15:07:40
Data Processed 15.10.2014 15:22:44
<Chromatogram>
C\LabSolutions\Data\servis\36_26 lod
maL
i E PCA Mutii 1
10
SilH
] ) ' £
0 . Y ! T ¥
T T T T T [ T T T T [ T T T T T T T T | T T T T
0.0 25 5.0 75 100 125
min
1 PDA Multi 1/254nm 4nm
PeakTable
PDA Chl 254om 4om
Deak= Fet. Time Area Height Area T2 Height ™
1 L7350 1531348 130350 55413 57002
J T T5T TE6IT LES) HI 1375
I ) AR T e ki
El 1158 | Ebi] 1] I3 083
Toa] IT6I T30 L] L] TOLTHND
Quansitative Resul
PDA

ClLabSolutions\Data\servis\36_26 led



EK —40: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi

800

1600

el

1800

2600




123

EK —41: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —42: Ultrasonslu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —43: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢6zelti kullanilarak, 60°C’ de 120 dk elde edilen
Kitosana ait FTIR analizi
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EK — 44: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 45: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —46: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C” de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —47: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —48: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait FTIR analizi
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EK — 49: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —50: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 60°C” de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK - 51: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢06zelti kullanilarak, 60°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —52: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —53: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen

kitosana ait FTIR analizi
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EK —54: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —55: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —56: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 57: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢6zelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —58: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK —59: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 60: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait FTIR analizi
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EK — 61: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 62: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 63: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 40°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi

68754

T4
800

141%

cm-1

1800

248643

ME




146

EK — 64: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 65: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’* de 120 dk elde edilen

kitosana ait FTIR analizi
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EK — 66: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 67: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’* de 120 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 68: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 69: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 70: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 71: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 60 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 72: Ultrasonlu ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 73: Ultrasonsuz ortamda, 3M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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EK — 74: Ultrasonlu ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen

kitosana ait FTIR analizi
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EK — 75: Ultrasonsuz ortamda, 1M ¢ozelti kullanilarak, 20°C’ de 30 dk elde edilen
kitosana ait FTIR analizi
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