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Yiiksek Lisans Tezi
Mikrofiltrasyon Isleminin Siitiin Reolojik Ozellikleri Uzerine Etkisi
Trakya Universitesi Fen Bilimleri Enstitiisii

Gida Miihendisligi Anabilim Dali

OZET

Bu ¢alismanin amaci yagsiz siite uygulanan mikrofiltrasyon (MF) islemi sonucu elde
edilen retentatlarin reolojik Ozelliklerini ve bu o6zelliklere ¢esitli islem kosullarmin
etkisini belirlemektir. Bu amag dogrultusunda yagsiz siite 0.2 pm gézenek boyutuna sahip
polietersiilfon yapidaki membran kullanilarak MF islemi uygulanmustir. islem 4 farkl
konsantrasyon faktdriinde (2.5, 3.5, 4.5 ve 5.5) gergeklestirilmistir. Islem sonucunda elde
edilen retentatlarin reolojik analizleri yapilmistir. Calisma kapsaminda ayrica besleme,
retentat ve permeat 6rneklerinin kimyasal bilesimleri ile renk 6zellikleri incelenmistir.

Reolojik analizler iki farkli yontem kullanilarak gergeklestirilmistir. Birinci yontemde
20+1 °C’de 6.05-200 s* kayma hiz1 araliginda viskozite degerleri 6l¢iilerek kayma hizinin
viskoziteye etkisi incelenerek akis davranis bigimleri belirlenmistir. Orneklerin akis
davranis1 kullanilan reometre cihazinin yazilim programm ile modellenmistir. Ikinci
yontemde ise 7 farkli sicaklikta (20, 30, 40, 50, 60, 70, 80+1 °C) 200 st kayma hizinda
viskozite degerleri olgiilerek sicakligin viskoziteye etkisi belirlenmis ve konsantrasyon
faktoriiniin etkisi incelenmistir. Besleme ve konsantrasyon faktorii 2.5 olan retentat
ornegi Newton tipi davranis, konsantrasyon faktorii 3.5, 4.5 ve 5.5 olan retentat 6rnekleri
ise Newton tipi olmayan psédoplastik davranis sergilemistir. Konsantrasyon faktorii
arttik¢a 6rneklerin akis davranisi degismis ve viskozite degeri artmistir. Sicaklik arttik¢a
da orneklerin viskozite degeri azalmis ve konsantrasyon faktorii arttikga bu azalis daha
belirgin hale gelmistir.

Yil : 2019

Sayfa Sayis1 1 63

Anahtar Kelimeler  : Membran filtrasyon, konsantrasyon faktorii, viskozite, akis

davranisi



MSc Thesis
Effect of Microfiltration on Rheological Properties of Milk
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Department of Food Engineering

ABSTRACT

The aim of this study is to determine the rheological properties of the retentates obtained
by microfiltration (MF) process applied to skim milk and the effect of various processing
conditions on these properties. For this purpose, MF process was applied to skim milk by
using polyethersulfone membrane having a pore size of 0.2 um. The process was carried
out at 4 different concentration factors (2.5, 3.5, 4.5 and 5.5). The rheological analyses of
the retentates obtained as a result of the process was performed. In the scope of the study;
chemical composition and color properties of feed, retentate and permeate samples were
also determined. Thus, the effect of MF process on the chemical composition of the milk
was investigated.

Rheological analyses were performed using two different methods. In the first method,
the effect of shear rate on viscosity was investigated by measuring the viscosity values in
the shear rate range of 6.05-200 s at 20+1 °C and the flow behavior types were
determined. The flow behavior of the samples was modeled by the software program of
the rheometer device used. In the second method, the effect of temperature on viscosity
was determined by measuring the viscosity values at 200 s shear rate at 7 different
temperatures (20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 + 1 °C). The effect of concentration factor on the
results obtained was investigated. The feed and the retentate sample which a
concentration factor of 2.5 exhibited Newtonian type behavior. The retentate samples
with concentration factors of 3.5, 4.5 and 5.5 exhibited non-Newtonian pseudoplastic
behavior. As the concentration factor increased, the flow behavior of the samples changed
and the viscosity value increased. As the temperature increased, the viscosity value of the
samples decreased and as the concentration factor increased, this decrease became more
pronounced.
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BOLUM 1

GIRIiS

Sivilardan ¢esitli maddelerin ayrilmasi i¢in kullanilan yontemler gida endiistrisinde
genis bir uygulama alanina sahiptir. Bu yontemlerden biri de membranli ayirma islemleri
olup yetmisli yillardan beri endiistride kullanilmaktadirlar. Membranli ayirma
islemlerinin mikrofiltrasyon (MF), ultrafiltrasyon (UF), nanofiltrasyon (NF) ve ters

ozmos (TO) olmak iizere farkli ¢esitleri vardir (Yetismeyen ve Yildiz, 2006).

MF islemi 6zellikle siit endiistrisinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Bu teknikte uygun
gozenek boyutuna sahip membranlarin  kullanilmasi ile siitiin igindeki serum
proteinlerinden kazein miselleri ayristirilabilmektedir. Bu amag¢ dogrultusunda siite
uygulanan MF islemi ile elde edilen permeat serum proteinleri agisindan zengin olup ideal
peynir alt1 suyu olarak, retentat ise kazein agisindan zengin olup kazein konsantreleri
olarak adlandirilmaktadir. MF serum proteinleri ve kazein misellerinin yapisini
bozmadig1 i¢in avantajli bir islem olarak goriilmektedir (Lawrance vd., 2008; Beckman
ve Barbano, 2013).

Kazein konsantreleri olarak bilinen retentatlar siit endiistrisinde peynir ve yogurt basta
olmak {lizere ¢esitli siit {irtinlerinin iiretiminde kullanilmaktadir (Beckman ve Barbano,
2013; Jorgensen vd., 2017). Retentatlar reolojik ozellikleri ve iriinde sagladiklari

avantajlari nedeniyle endiistride ilgi gormektedir.

Retentatlarin reolojik 6zelliklerine ait bilgiler, kullanildiklari {irtinlerin kalite kontrolii
ve iiretimi srrasmnda gerekli olan miihendislik hesaplamalari igin énemlidir. Ozellikle;
basing diisiislerinin hesaplanmasi, pompalama sistemlerinin gii¢ tiiketimi, borularin
boyutlandirilmasi, hacimsel oranlarin belirlenmesi ve genel siire¢ ekonomisi igin reolojik

ozellikler ortaya konulmalidir. Reolojik 6zelliklerin bilinmesi endiistri i¢cin 6dnemli bir



konu olmasina ragmen literatiir incelendiginde bu konuda az sayida calisma oldugu
goriilmektedir. Bu nedenle ¢esitli islem kosullar1 altinda elde edilen retentatlarin reolojik

ozellikleri daha ¢ok arastirilmalidir (Solanki ve Rizvi, 2001; Sauer vd., 2012).

Bu ¢alismanin temel amaci, siitiin mikrofiltrasyonu ile elde edilen retentatlarin reolojik
ozelliklerini ve bu Ozelliklere ¢esitli islem kosullariin etkisini belirlemektir. Bu amaca
yonelik olarak, yagsiz siite farkli konsantrasyon faktorlerinde MF islemi uygulanarak
retentat Ornekleri elde edilmis ve Orneklerin reolojik analizleri yapilmistir. Caligma
kapsaminda besleme, retentat ve permeat orneklerinin kimyasal bilesimleri ve renk
ozellikleri de belirlenmistir. Boylece mikrofiltrasyon isleminin siitiin kimyasal

bilesimine, rengine ve reolojik 6zellikleri tizerine etkisi incelenmistir.



BOLUM 2

LITERATUR OZETI

2.1. Siitiin Bilesim Ozellikleri

Siit kimyasal bilesimi ve 6zellikleri nedeniyle son derece besleyici bir gidadir. Siitiin
kimyasal bilesimi; hayvanin tiirii ve wki, yasi, kalitimi ve yetistirilmesi, gecirdigi
hastaliklar, laktasyon donemi, siitiin {iretim kosullar1 gibi etmenlere bagli olarak degisir
(Ugiincii, 2005). 2018 yil1 verilerine gore iilkemizde inek, koyun ve keci siitii iiretim
miktar1 yaklasik 22 milyon ton olup bunun 20 milyon tonu inek siitiidiir (Anonim, 2019).
Inek siitiiniin kimyasal bilesimi ve bilesenlerin kuru madde icerisindeki oranlar1 Cizelge
2.1°de verilmistir. Buna gore inek siitiiniin yaklasik %87.1°1 su, geriye kalan %12.9’luk
kismi ise kuru maddedir. Karbonhidrat, yag ve protein gibi temel kimyasal bilesenler kuru
maddenin biiyiik kismini olusturur. Diger bilesenlerin miktari ise oldukga azdir ama Siitlin
ozelliklerine dnemli katkilar1 vardir. Ornegin; vitaminler besin degerin artirir, enzimler
cesitli reaksiyonlar1 katalize eder ve bazi1 kimyasal bilesenler siitiin duyusal 6zelliklerini

etkiler (Walstra, 1999).

Siit polidispers bir gida olup bilesiminde bulunan yag, emiilsiyon; protein, kolloidal

dispersiyon; laktoz ve mineral maddeler ise gergek ¢dzelti halindedir (Ugiincii, 2005).



Cizelge 2.1. Inek siitiiniin kimyasal bilesimi ve bilesenlerin kuru madde igerisindeki
oranlar1 (Walstra, 1999).

. Siitteki. ortalama Degisim arah Kuru maddfedeki

Bilesen miktari (9/100g) ortalama miktar:
(9/100g) (9/100g)

Su 87.1 85.3-88.7
Yagsiz kuru madde 8.9 7.9-10
Kuru maddede yag 31 22-38
Laktoz 4.6 3.8-5.3 36
Yag 4 2.5-5.5 31
Protein 3.25 2.4-4.4 25
Kazein 2.6 1.7-3.5 20
Mineral maddeler 0.7 0.57-0.53 5.4
Organik asitler 0.17 0.12-0.21 1.3
Diger 0.15 1.2

Laktoz, siitiin i¢cindeki temel karbonhidrat olup glikoz ve galaktoz olmak {izere iki
monosakkaritten olusan bir disakkarittir (Walstra, 1999). Dogada yiiksek miktarda sadece
stitte bulunan laktozun siitteki ortalama miktar1t %4.6 olup siitiin kuru maddesinin

yaklasik 1/3’iinii olusturur (Ugiincii, 2005).

Stit yagi siitiin en onemli bilesenlerinden biri olup, Siite 6zel bir yap1 ve aroma
kazandirir. Ayrica esansiyel yag asitleri, yagda eriyen vitaminler ve enerji agisindan
onemli bir kaynaktwr (Hursit & Akgiin, 2013). Siitte yaklasik %4 siit yagi bulunur. Bu
yag, ¢apt 0.1-20 um arasinda degisen kiirecikler halindedir ve yag globiillerinin etrafi
fosfolipid-protein kompleksinden olusan bir membran ile kaplidir. Siit yagmimn %98-99°u
trigliseridlerden olusur. Kalan %1-2’lik kismu ise; mono ve digliseridler, serbest yag
asitleri, steroller, karotenoidler ve A, D, E, K vitaminlerinden olusur. Siit yaginda 400’den
fazla yag asidi tespit edilmistir. Bu yag asitlerinden sadece 10 tanesinin miktarlari ve
yagm fiziksel 6zellikleri lizerine yaptiklari etkiler nedeniyle 6nemli oldugu kabul edilir
(Ugiincii, 2005).

Siitte bulunan azotun yaklasik % 95'i protein yapidadir. Proteinlerin %78.5’i kazein,
%19’u serum proteinleridir. Geriye kalan %2.5’lik kismi1 ise yag globiil membran

proteinleri olusturur (Walstra, 1999). Kazeinlerin asz, asz,  ve k-kazein olmak tizere dort



temel alt grubu vardir ve siitte ¢aplar1 10-300 nm arasinda degisen, misel adi1 verilen
pargaciklar halinde bulunurlar (Samuelsson, Dejmek, Trigardh & Paulsson, 1997).
Kazein misellerinin %931 kazein, geriye kalan %7’si kalsiyum, magnezyum, sodyum,
potasyum, fosfat ve sitrat gibi maddelerdir. Bu maddelerden kalsiyum ve fosfatin miktari
digerlerine gore yliksektir ve genellikle kolloidal kalsiyum fosfat halinde bulunurlar.
Kazeinler kolloidal kalsiyum fosfat ile birleserek kalsiyum kazeinat-fosfat veya
kalsiyum-fosfokazeinat olarak adlandirilan bir kompleks olustururlar. Bu durum
nedeniyle kazein bir fosfoprotein olarak kabul edilir. (Ugiincii, 2005). Kazeinler sicakliga
dayanikli, pH degisimine karsi ise son derece hassas bilesenlerdir. (Cinar, 2015). Peynir
alt1 suyu (PAS) olarak da bilinen serum proteinlerinin ise albumin (laktoalbumin),
globiilin (immunglobulinler) ve proteaz-peptonlar olmak iizere li¢ farkli grubu vardir.
Serum proteinleri kazeinlerin aksine sicakliga karsi olduk¢a hassas bilesenlerdir ve 60

°C’ nin iizerindeki sicakliklardan etkilenirler (Ugiincii, 2005).

Siit, ayrica anyon ve katyonlardan olusan bircok mineral madde igerir. Icerdigi mineral
maddeler miktarlarma gére makro ve iz elementler olarak iki gruba ayrilir. Sodyum,
potasyum, kalsiyum, magnezyum, Klor ve fosfor siitteki makro elementlere 6rnek olup
stitlin temel mineral maddeleri olarak kabul edilir. Miktar1 az olan bakir, demir, ¢inko,
mangan ve aliiminyum ise siitteki iz elementlere 6rnektir. Siitiin makro ve mikro element
icerigi Cizelge 2.2°de verilmistir. Mineral maddelerin bir kismi ger¢ek ve kolloidal
¢ozelti, bir kismi da yag kiireciklerinin cevresine baglanmis olarak bulunur (Ugiincii,
2005). Mineral maddeler; beslenme fizyolojisi, siit proteinlerinin fiziksel stabilitesi ve

tepkimelerdeki katalitik etkileri agisindan 6nemli bilesenlerdir (Hursit & Akgiin, 2013).



Cizelge 2.2. Siitiin makro ve mikro element igerigi (Demirci, 1981).

Makro elementler

Siitteki ortalama miktar

Degisim arahg

(mg/100 ml) (mg/100 ml)
Kalsiyum 120 60-200
Fosfor 95 50-150
Sodyum 50 20-90
Potasyum 150 100-200
Magnezyum 13 5-24
Klor 106 60-180

Mikro elementler

Siitteki ortalama miktar

Degisim arahg

(ng/l) (ng/l)
Bakir 110 0-1200
Demir 600 100-2400
Cinko 3370 220-18700
Mangan 50 5-370
Aliiminyum 750 100-2100

2.2. Siit Endiistrisinde Kullanilan Membranh Ayirma Islemleri

Ayirma islemleri, bir karisimi bilesenlerine aymrmak veya karisimdaki bir bileseni
digerlerinden aymrmak icin kullanilan yontemlerdir. Bu yontemlerden biri de membranli
ayirma islemleridir (Cmar, 2015). Membranli ayirma islemlerinde diger ayirma
islemlerinden farkl olarak segici gegirgen bir membran kullanilir. Kullanilan membran
sayesinde besleme akimi permeat ve retentat olarak adlandirilan iki akima ayrilir.
Membrandan gecen akima permeat, membrandan gecemeyen akima ise retentat adi verilir

(Salt & Dinger, 2006).

Membranli ayirma islemlerinde ayrimin gergeklesmesi igin bir siiriicii kuvvetin
uygulanmasi gerekir. Siiriicli kuvvet membran 6zelligine ve ayrilmak istenen bilesenlerin
ozelligine bagh olarak degisir. Yaygin olarak kullanilan siiriicii gligler; basing farki,

derigim farki, elektriksel potansiyel farki ve sicaklik farkidir (Aslan, 2016).

Membranli ayirma islemleri dik akis filtrasyon ve ¢apraz akis filtrasyon olmak iizere iki
farkli sekilde uygulanir. Dik akis ve ¢apraz akis filtrasyonun sematik gosterimleri ile

zamana bagli ak1 ve kalint1 birikimi egrileri Sekil 2.1°de verilmistir. Dik akis filtrasyonda



besleme akimi membran yiizeyine dik olarak verilir ve ayrilan pargaciklarm tiimii
membran yiizeyinde birikerek kalinti olusumuna neden olur. Olusan kalint1 iglem
sonunda bir cihaz yardimiyla sistemden bosaltilir. Ancak islem sirasinda kalintmin
zamanla artmasi membrandan gegis hizini azaltir ve bu istenmeyen bir durumdur (Davis
& Grant, 1992). Capraz akis filtrasyonda ise besleme akimi membran yiizeyine paralel
olarak verilir. Beslemenin bir kism1 membrandan gegerek permeati olustururken bir kismi
da membrandan gegcemeyerek arkadan gelen besleme tarafindan siiriiklenerek
uzaklastirilir ve retentati olusturur. Capraz akis filtrasyon membran {izerinde kalinti
birikimini en aza indirerek yiiksek permeat akilarinin elde edilmesini saglar. Bu nedenle
siit endiistrisi i¢in yapilan ¢alismalarda genellikle ¢apraz akis filtrasyon tercih edilir
(Aslan, 2016; Davis & Grant, 1992).
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Sekil 2.1. Dik akis filtrasyon (a) ve gapraz akis filtrasyon (b) (Davis & Grant, 1992).

Gida endiistrisinde yaygin olarak kullanilan membranli ayirma islemleri; MF, UF, NF
ve TO’ dur (Davis & Grant, 1992). Bu ayirma islemlerinin ortak 6zelligi basincin siiriicti
gii¢ olarak islev gérmesidir. Islemler arasindaki farklar ise membran 6zellikleri, gdzenek

biiyiikliikleri ve uygulanan basing degerleridir (Cinar, 2015).



Siit endistrisinde kullanilan membranli ayirma islemlerinden elde edilen permeat ve
retentat hatlarinin bilesimi ile islemler sirasinda kullanilan membranlarin gézenek boyutu
ve siiriicii gii¢ olarak uygulanan basing degerleri Sekil 2.2°de verilmistir. Buna gére MF’
den TO’ ya dogru gidildikge kullanilan membranmn gézenek boyutu kii¢iilmekte ve
basincin degeri artmaktadir (Bylund, 2003).

Membranli ayirma islemlerinin kullaniminin genel olarak saflagtirma, zenginlestirme ve
fraksiyonlarina ayirma gibi li¢ farkli amaci vardir (Salt & Dinger, 2006). Bu amaclar
dogrultusunda yapilan membranli ayirma islemleri 6zgiin 6zelliklere sahip yeni tirtinlerin

gelistirilmesine olanak saglar (Lipnizki, 2010).

MF, siit endiistrisinde genel olarak bakteri yiikiiniin azaltilmasinda ve proteinlerin
ayristiritlmasinda, UF protein molekiillerinin ayrilmasinda, NF laktozun ayrilmas: ile
laktoz orani disiik iriinlerin tretilmesinde ve TO suyun uzaklastirilmasi ile siitiin
konsantre edilmesinde kullanilir (Atra, Vatai, Bekassy-Molnar & Balint, 2005; Bylund,
2003; Yetismeyen & Yildiz, 2006).



Membran gézenek

A boyutu (um)

Basing (bar)

Ters 0zmos 30-60 10*-10
Nanofiltrasyon ~ 20-40 10%-102
Ultrafiltrasyon 1-10 102-10
Mikrofiltrasyon <1 101-10*

L Besleme Retentat
i Bakteri, yag

# Proteinler |::>
& Laktoz
= Mineraller
= Sy Permeat

Sekil 2.2. Membranli ayirma islemlerinin prensipleri (Bylund, 2003).

2.3. Siit Endiistrisinde Mikrofiltrasyon islemi

Membranl ayirma islemlerinden biri olan MF, 6zellikle siit endiistrisinde yaygin olarak
kullanilir (Yetismeyen & Yildiz, 2006). Islem sirasinda uygulanan basing 1 bar’ m altinda
olup diger ayirma islemlerine gore oldukg¢a diisiiktiir (Bylund, 2003). Molekiil agirligi
200 kDa’ dan biiylik olan parcaciklar1 segici olarak ayirabilme yetenegine sahip MF
membranlarinin gdzenek boyutu 0.1-10 um arasinda degisir. Son teknolojiler ile iiretilen

MF membranlarinda ise gézenek boyutu 0.05-1.0 pm araligina ¢ekilmistir (Cinar, 2015).

Siitiin bilesiminde bulunan bilesenlerin pargacik boyutu dikkate alindiginda siit

endiistrisinde MF iglemi, bakteri ve diger mikroorganizmalar gibi biyolojik orijinli



maddeleri, kazein miselleri gibi kolloidal pargaciklar1 ve yag globiillerini ayirmak i¢in
kullanilabilir (Yetismeyen & Yildiz, 2006). Bazi siit bilesenlerinin pargacik boyutu
Cizelge 2.3’te verilmistir.

Cizelge 2.3. Baz siit bilesenlerinin pargacik boyutu (Samuelsson vd., 1997; Walstra, 1999).

Bilesenler Parcacik boyutu ¢cap (nm)*
Su 0.3

Laktoz 0.8

Yag 100 - 10000

Kazein Miselleri** 10-300

Serum Proteinleri** 1-6

*Molekiiller kiiresel olarak kabul edilmektedir.
**Protein olmayan azot bilesenleri dahil degildir.

Siite uygulanan MF iglemi genellikle 50 ile 55 °C'de gergeklestirilir. Bu sicaklik ile
stitiin bilesiminde bulunan serum proteinleri denatiire olmadan istenilen sonuglar elde
edilebilir. Ancak son zamanlarda MF islemine sicakligin etkisini arastirmak amaciyla
birgok ¢alismada daha diisiik sicaklik dereceleri de kullanilmistir (Govindasamy-Lucey,

Jaeggi, Johnson, Wang & Lucey, 2007; Samuelsson vd., 1997).

Islem sirasinda diisiik sicakliklarin kullanilmasinin gesitli avantaj ve dezavantajlari
vardir. Diisiik sicakliklarin kullanimi serum proteinlerinin denatiirasyon olasiligini ve
islem sirasinda olusabilecek mikrobiyal gelismeyi azalttigi i¢in avantaj olarak kabul edilir
(Govindasamy-Lucey vd., 2007). Diisiik sicakliklarn kullanimi, elde edilen permeat
akisinda azalmaya ve permeata gecen kazein miktarinda artiga neden olur. Permeata
gecen kazein miktarinin artmasi diisiik sicakliklarda kazeinin ayrigmasina baglanmaktadir

Ki bu durum da islem i¢in dezavantaj olarak kabul edilir (Samuelsson vd., 1997).

Membranlar ¢ok sayida farkli materyalden {retilebilir. Temel olarak retildikleri
materyale gore organik ve inorganik olarak iki gruba ayrilirlar (Aslan, 2016). Siitiin MF

islemi i¢in genellikle polimerik (organik) ve seramik (inorganik) membranlar kullanilir.
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Gegmis yillarda yapilan galismalar incelendiginde genellikle bu igslem igin seramik
membranlarin kullanildig1 goriiliir. Bunun nedeni; polimerik membranin aki, segicilik,
mekanik, 1s1 ve kimyasal stabilite agisindan seramik membranlar kadar iyi olmadiginin
diisiiniilmesidir. Ancak son zamanlarda yapilan ¢aligmalarda siitin MF iglemi igin
polimerik membranlarin  Kullanilabilecegi anlasilmis ve giiniimiizde polimerik
membranlarin  kullanimi yayginlasmistir (Beckman & Barbano, 2013; Lawrence,
Kentish, O’Connor, Barber & Stevens, 2008).

Seramik ve polimerik membranlar farkli 6zelliklere sahiptir. Bu 6zellikleri de onlara
bazi avantaj ve dezavantajlar kazandirir (Aslan, 2016). Polimerik membranlarin sermaye
maliyeti seramik membranlardan ¢ok daha diistiktiir. Bu durum birgok kiiciik siit isletmesi
icin 6nemli bir avantajdir (Beckman & Barbano, 2013; Lawrence vd., 2008). Seramik
membranlar ise polimerik membranlara gore yiiksek sicaklik degerlerine dayaniklilik,
yiiksek mekanik stabilite, 1y1 tanimlanmis stabil gézenek yapisi, solvent ve asindirici
kimyasallara karsi yiiksek direng gosterme gibi avantajlara sahiptirler. Polimerik
membranlar 10-300 °C, seramik membranlar ise 300-1000 °C sicaklik araliklarinda
kullanilabilirler (Aslan, 2016). Siitiin MF islemi i¢in kullanilan sicakligin genellikle 50-
55 °C oldugu disiniildiiglinde, polimerik membranlar bu islem i¢in uygundur ve
optimum kosullarda calisildig1 taktirde yiiksek aki degerleri elde edilerek istenilen

sonuglara ulasilabilir (Govindasamy-Lucey vd., 2007; Lawrence vd., 2008).

Siitiin  mikrofiltrasyonu amaciyla yapilan caligmalarda yaygin olarak kullanilan
polimerik membranlar; poliviniliden florid (PVDF) membranlar ve polietersiilfon (PES)
membranlardir. Her iki membran tipide hidrofobik 6zellik gosterir ve asir1 kimyasallara
kars1 direnglidir (Aslan, 2016).

MF, siit endiistrisinde, oncelikli olarak bakteri ve sporlar1 ayirip siitiin bakteri ytikiinii
azaltmak amactyla kullanilir. Bu islem, diisiik sicakliklarda gerceklestigi i¢in 1s1l islemin
neden oldugu denatiirasyon gibi olumsuz etkileri onler ve daha iyi sonuglar verir
(Lawrence vd., 2008). Mikrobiyel yiikiin azaltilmasi i¢in kullanilan MF membranlarmin
gozenek caplart 0.8-1.4 pm arasinda degisir (Cinar, 2015). MF isleminden sonra siite
uygulanan pastorizasyon iglemi ile daha Kkaliteli ve giivenli igcme siiti dretildigi
diistiniilmektedir. Bu nedenle MF, pastorizasyon yaninda kullanilabilecek 1s1l olmayan

alternatif bir iglem olarak kabul edilebilir (Tomasula vd., 2011).
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Siit endiistrisinde MF, uygun gozenek boyutuna sahip membranlarin kullanima ile siit
icindeki serum proteinlerinden kazein misellerinin ayristirilmasi i¢in de kullanilir.
Asitlendirme ve pihtilastrma gibi geleneksel yontemlerden farkli olarak kazein

misellerinin yapisini bozmadigi i¢in de avantajli bir islemdir (Lawrence vd., 2008).

Siite uygulanan MF islemi ile elde edilen permeata genellikle ‘ideal’ PAS denir
(Lawrence vd., 2008). Ideal PAS’ ta kazeinomakropeptidler, peynir starterleri ve kimozin
gibi maddeler bulunmaz (Lipnizki, 2010). Ayrica permeat kismina gegen PAS proteinleri
1s1l isleme tabi tutulmadiklari igin denatiire de olmaz. Bu nedenlerden dolay1 normal PAS’
a gore fonksiyonel bilesenlerce zengin, 6zellikleri ve lezzeti daha iyi olan bir PAS elde
edilir (Cinar, 2015; Samuelsson vd., 1997). Gliniimiizde 6zelliklerinden dolay1 ideal PAS’
a ilgi artmug olup sporcu besinlerinin ve bebek mamalarinin tiretiminde kullanilmaya

baglanmustir (Lipnizki, 2010).

Siite uygulanan MF islemi ile elde edilen retentat ise kazein agisindan zengin olup
genellikle kazein konsantreleri olarak adlandirilir. Kazein konsantreleri siit endiistrisinde
peynir ve yogurt basta olmak tizere gesitli iiriinlerin tiretiminde kullanilir (Beckman &

Barbano, 2013; Jergensen, Abrahamsen, Rukke, Johansen & Skeie, 2017).

Peynir tiretiminde ilk olarak membranli ayirma islemlerinden UF kullanilmistir. Ancak
elde edilen retentatlarda PAS proteinlerinin ve kalsiyumun fazla miktarda olmasi, sert ve
yar1 sert peynirlerin tiretiminde problemler ortaya ¢ikarmistir. Randimanda artis olmasina
ragmen istenilen kalite standartlarina ulasilamadig i¢in peynir iiretiminde UF yerine MF
islemi kullanilmaya baglanmistir (Cinar, 2015; Solanki & Rizvi, 2001). MF ile siitiin
kazein i¢eriginin artirilmasi, siitiin rennet enzimi ile pihtilasabilme yetenegini ve peynir
isletmelerinin randimanini artirir (Yetismeyen & Yildiz, 2006). PAS proteinleri yiiksek
oranda uzaklastigi i¢in peynirin olgunlagmasi sirasinda neden olduklar1 olumsuz etkiler
de engellenir (Samuelsson vd., 1997). Boylece duyusal ve tekstiirel 6zellikleri geleneksel
yontemlerle iiretilen peynirlere daha yakin ve istenilen kalite standartlarma uygun

peynirler tiretilebilir (Cmar, 2015; Solanki & Rizvi, 2001).
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2.4. Reoloji

Reoloji, mekanik kuvvet uygulanan bir maddenin akis ve deformasyonunu inceleyen
bilim dalidir (Ibarz & Barbosa-Canovas, 2002; Steffe, 1996). Yunanca rheo (akis) ve logy
(bilim) kelimelerinden tiiretilen reoloji terimi ilk kez Indiana Universitesi profesorii
Eugene C. Bingham tarafindan 1929 yilinda Amerika’da diizenlenen bir toplantida
kullanilmugtir. Bu toplantida Amerikan Reoloji Toplulugu kurulmus ve reoloji alaninda
ki ¢alismalarin yaygmlasmasi i¢in ilk adim atilmistir (Bildir, Demircan, & Oral, 2018).
Giiniimiizde gida endiistrisi, eczacilik, kozmetik, beton teknolojisi, toprak mekanigi,
plastik igsleme, boya akisi ve pigment dispersiyonu gibi bir¢ok alanda reolojik ¢aligmalar
yapilmakta ve elde edilen veriler ¢esitli amaglar i¢in kullanilmaktadir (Celebi, 2009;
Steffe, 1996).

Gida endiistrisinde yapilan reolojik ¢alismalar incelendiginde siit ve siit iirlinleri iizerine
cesitli caligmalarin oldugu goriilmektedir. Bu ¢alismalarda genel olarak siitten MF ya da
UF islemi ile elde edilen retentatlarin ve yogurt, peynir, ayran, tereyagi, krema, dondurma
gibi bircok siit liriiniiniin reolojik 6zellikleri ile bu 6zelliklere ¢esitli islem kosullarinin
etkisi arastirilmistir (Diisiinen, 2018; Mun, Hsieh, Tiu, & Sutherland, 1999; Solanki &
Rizvi, 2001).

Gida endiistrisinde reolojik verilerin kullanim amaglar1 sdyle siralanabilir:

e Boru hatlari, pompa, karistirici, 1s1 degistirici ve homojenizatdr gibi ekipmanlarin
tasarimu ile iiretim sirasinda gerekli olan diger miihendislik hesaplamalari

e Uriinlerin kalite kontrolii,

e Duyusal 6zelliklerin degerlendirilmesi,

e Raf omri testleri,

e Uriin gelistirmede bilesenlerin iiriine kazandirdig: 6zelliklerin belirlenmesi (Steffe,

1996).

Akigkanlarin reolojik davranislari kayma gerilimi ile kayma hiz1 arasindaki iliskiye ve
zamana bagl olarak smiflandirilir (Bildir vd., 2018; S6kmen, 2005). Akiskanlarin
reolojik davraniglari, “Newton tipi” ve “Newton tipi olmayan” davranis olmak tizere iKi
ayr1 bolimde incelenir. Newton tipi olmayan davramiglar da zamana bagimli ve
zamandan bagimsiz olarak ikiye ayrilir. Zamana bagimli Newton tipi olmayan davranig

bi¢imleri reopektik ve tiksotropik; zamandan bagimsiz Newton tipi olmayan davranis
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bi¢imleri ise Herschel-Bulkey, Bingham, dilatant ve psddoplastiktir. Akiskanlarin

reolojik davraniglarinin siniflandirilmasi Sekil 2.3te verilmistir.

Reolojik Davraniglar

Newton Tipi Newton Tipi Olmayan
Zamana Bagimli Zamandan Bagimsiz
Reopektik Tiksotropik Hgﬁi@‘;’ Bingham Dilatant Psédoplastik

Sekil 2.3. Akiskanlarin reolojik davramslarinin siniflandirilmasi (Singh & Heldman, 2013).

Uriinlerin reolojik dzellikleri toplam kat1 madde konsantrasyonu ve sicaklik gibi temel
faktorlerden etkilenmektedir. Akiskan bir maddenin toplam kati madde konsantrasyonu
arttikca viskozitesi, kivam katsayis1 ve akma gerilimi artar. Akis davranig indeksi ise
genellikle konsantrasyon degisimlerinden etkilenmez. Yapilan bazi ¢alismalar
konsantrasyonun belirli bir degerin altina diigmesi ile akma geriliminin ortadan kalktigimi
gostermistir. Kivi sulari iizerine yapilan bir calismada konsantrasyonun azalmasi ile akma
geriliminin azalip kayboldugunu ve akis davranmis bi¢ciminin Bingham davranistan
psodoplastik davraniga gegtigi belirtilmistir (Arikan, 2009; Ibarz & Barbosa-Canovas,
2002).

Viskozite sicakliga bagldir ve yapilan bircok c¢alisma viskozitenin sicaklik
degisimlerinden biiyiik 6l¢lide etkilendigini gosterir (Schramm, 1994). Genel olarak
sicaklik arttikca viskozitenin azaldigi bilinmektedir. Yapilan ¢alismalarda sicaklikta
meydana gelen 1°C’lik artisin mineral yaglarin viskozitesinde %10 azalmaya neden
oldugu goriilmiistiir (Ibarz & Barbosa-Canovas, 2002; Schramm, 1994). Bunun nedeni

viskozitenin molekiiler hareketi engelleyen kuvvetlerin bir fonksiyonu olmasidir. Bu
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kuvvetler sicaklik degisimlerinden etkilenen molekiiller aras1 bosluga baghdir ve sicaklik
arttikca bosluk arttig1 i¢in viskozite azalmaktadir (Bakshi & Smith, 1984). Gidalarin da
iiretim, depolama, nakliye, satis ve tiikketim sirasinda farkli sicakliklara maruz kaldigi
diistiniiliirse viskozitenin sicakligin bir fonksiyonu olarak ifade edilmesi gida endiistrisi
icin 6nemlidir.

Sicaklik, viskozite diginda kivam katsayisi, akma gerilimi ve akis davranis indeksi gibi
diger reolojik parametreler tizerine de etki eder. Sicaklik arttik¢a kivam katsayis1 ve akma
gerilimi azalir, akis davranis indeksi artar. Ancak akis davranis indeksindeki bu degisim
diger parametrelerdeki degisim kadar belirgin olmayabilir (Ibarz & Barbosa-Canovas,
2002). Saenz ve Ibanez (1986), limon sular1 igin yaptiklari ¢aligmada sicaklik artisinin
akma geriliminde azalmaya neden olup meyve sularmin psddoplastik davranigtan Newton
tipi davranisa gegtigini belirtmislerdir. Ibarz ve Pagan (1987), yaptiklar1 ¢alismada
sicaklik arttikca akis davranis indeksinin arttigii ve bu nedenle 6rneklerin psddoplastik

davranistan Newton tipi davraniga gectigini belirtmislerdir.
2.4.1. Newton Tipi Davrams

Newton tipi davranista kayma hiz1 ile kayma gerilimi arasinda dogru orant1 vardir.
Kayma hizina kars1 kayma gerilimi grafigi ¢izildiginde orijinden gegen diiz bir dogru elde
edilir ve bu dogrunun egimi viskozite degerini verir (Singh & Heldman, 2013). Viskozite,
kayma hizindan bagimsiz ve sabittir. Bu nedenle kayma hizina karsi viskozite grafigi
cizildiginde elde edilen dogru tizerindeki herhangi bir nokta tiim akis durumunu temsil
eder (Bildir vd., 2018). Newton tipi davranis i¢in akis ve viskozite egrileri Sekil 2.4’te

verilmistir.
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Sekil 2.4. Newton tipi davranis i¢in akis ve viskozite egrileri (Steffe, 1996).
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Newton tipi davranis i¢in kayma hizi ile kayma gerilimi arasindaki iliski Denklem

2.1°de verilmistir.
o=ny Denklem 2.1

Bu denklemde o kayma gerilimini (Pa), n viskoziteyi (Pa.s) ve y kayma hizm (s?)
ifade eder (Rao, 1999).

Seker gibi diisiik molekiil agirligma sahip bilesenleri igeren ve pektin, protein, nigasta
gibi ¢oziinmiis polimerler ile ¢oziinmeyen katilar1 yiiksek miktarda igermeyen gidalar
Newton tipi davranig gosterir (Rao, 1999). Newton tipi davranis gosteren gidalara 6rnek
olarak su, siit, filtre edilmis meyve suyu, gazli igecekler, bira, sarap, ¢ay, kahve, bal,
bitkisel yaglar ve seker ¢ozeltileri verilebilir (Ibarz & Barbosa-Canovas, 2002; Rao, 1999;
Steffe, 1996).

2.4.2. Newton Tipi Olmayan Davramislar

Newton tipi olmayan davranislarda kayma hizi ile kayma gerilimi arasindaki iliski
dogrusal degildir. Viskozite kayma hizindan ve/veya zamanla meydana gelen
degisimlerden etkilenir. Sabit bir viskoziteden s6z etmek miimkiin olmadig: i¢in de
viskozite yerine tek bir kayma hizindaki goriiniir viskoziteden bahsedilir. Goriiniir
viskozite (n,) kayma geriliminin kayma hizina béliinmesiyle elde edilir (Arikan, 2009;
Bildir vd., 2018). Bu oran Denklem 2.2°de verilmistir.

ne=fWw)=0/y Denklem 2.2
Bu denklemde 7, goriiniir viskoziteyi (Pa.s), ¢ kayma gerilimini (Pa) ve y kayma hizini
(s?) ifade etmektedir (Steffe, 1996).
2.4.2.1. Zamandan Bagimsiz Newton Tipi Olmayan Davramslar

2.4.2.1.1. Psodoplastik Davrams

Psodoplastik davranista kayma hizi arttikga gorliniir viskozite azalir. Bu davranisi
sergileyen akigkanlara kayma ile incelen akigkanlar da denir (Singh & Heldman, 2013).
Viskozitedeki azalma zamandan bagimsiz olarak geri doniisiimliidiir (Bildir vd., 2018).
Psddoplastik davranig gosteren akigkanlarin ¢ogu diisik kayma hizlarinda Newton

akigkan gibi davranir ve belirli bir kayma hizindan sonra psddoplastik davranis

16



gostermeye baglar (Rao, 1999). Psodoplastik davranis igin akis ve viskozite egrileri Sekil
2.5te verilmistir.

Kayma gerilimi
Goriiniir viskozite

Kayma hizi Kayma hiz1

Sekil 2.5. Psodoplastik davranis i¢in akis ve viskozite egrileri (Steffe, 1996).

Psodoplastik davranis tslii yasa (power law) ile modellenir ve matematiksel model

Denklem 2.3’te verilmistir.
o=Ky" (0<n<1) Denklem 2.3

Bu denklemde o kayma gerilimini (Pa), K kivam katsayisini (Pa.s"), y kayma hizini (s°
1 ve n akis davranis indeksini ifade eder. Akis davranis indeksi olan n degeri boyutsuz

olup Newton tipi davranisa yakinlig1 gosterir (Rao, 1999).

Newton tipi olmayan gidalarin cogu psodoplastik davranig gosterir. Psodoplastik
davranis gosteren gidalara ornek olarak ¢ikolata surubu, salata soslari, bazi sebze
corbalari, konsantre meyve suyu, meyve ve sebze piireleri verilebilir (Bildir vd., 2018;
Ibarz & Barbosa-Canovas, 2002; Rao, 1999; Steffe, 1996).

2.4.2.1.2. Dilatant Davrams

Dilatant davranigta kayma hizi arttik¢a goriiniir viskozite artar. Bu davranigi sergileyen
akiskanlara kayma ile kalinlagan akiskanlar da denir (Singh & Heldman, 2013). Dilatant

davranis i¢in akig ve viskozite egrileri Sekil 2.6°da verilmistir.
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Kayma gerilimi
Goriintir viskozite

Kayma hizi Kayma hizi

Sekil 2.6. Dilatant davranis i¢in akis ve viskozite egrileri (Steffe, 1996).

Dilatant davranista psddoplastik davranis gibi iislii yasa ile modellenir ve matematiksel
model Denklem 2.4’de verilmistir. Psddoplastik akigkanlardan farki akis davranis indeksi
olan n degerinin 1’den biiyiik olmasidir (Rao, 1999).

o=Ky" (1<n<o0) Denklem 2.4

Dilatant davranis gosteren gidalara 6rnek olarak %40°’lik ¢ig misir nisastasi ¢ozeltisi ve

bazi bal gesitleri verilebilir (Steffe, 1996).
2.4.2.1.3. Bingham Davranis

Bingham davranista kayma hizi arttik¢a kayma gerilimi dogrusal olarak artar ancak akis
egrisi orijinden gegmez. Ciinkii akisin baslamasi igin belirli bir gerilime ihtiya¢ vardir ve
bu gerilime akma gerilimi denir. Bingham davranis1 Newton davranistan ayiran 6zellikte
budur (Bildir vd., 2018). Bingham davranis igin akis ve viskozite egrileri Sekil 2.7°de

verilmistir.

Kayma gerilimi
Gortiniir viskozite

Kayma hizi Kayma hiz1

Sekil 2.7. Bingham davranis i¢in akis ve viskozite egrileri (Steffe, 1996).
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Bingham davranis i¢in kullanilan matematiksel model Denklem 2.5’de verilmistir.
o=0y+ 1y Denklem 2.5

Bu denklemde o kayma gerilimini (Pa), o, akma gerilimini (Pa), n" Bingham plastik
viskoziteyi (Pa.s) ve y kayma hizini (s) ifade eder (Rao, 1999).

Bingham plastik davranis gdsteren gidalara 6rnek olarak diisiik kayma hizlarindaki

ketcap, hardal, domates salgas1 ve elma sosu verilebilir (Bildir vd., 2018).
2.4.2.1.4. Herschel-Bulkey Davrams

Herschel-Bulkey davranista kayma hizi arttik¢a kayma gerilimi dogrusal olmayan bir
sekilde artar. Bingham davranista oldugu gibi akma gerilimine sahip olduklar1 i¢in de akis
egrileri orijinden ge¢cmez. Bu nedenle bu davranis bigimi Psédoplastik davranigin akma
gerilimine sahip sekli gibi diisiiniilebilir (Bildir vd., 2018). Herschel-Bulkey davranis igin

akis ve viskozite egrileri Sekil 2.8’de verilmistir.

Kayma gerilimi
Goriiniir viskozite

Kayma hiz1 Kayma hiz1

Sekil 2.8. Herschel-Bulkey davranis i¢in akis ve viskozite egrileri (Steffe, 1996).

Herschel-Bulkey i¢in kullanilan matematiksel model Denklem 2.6°da verilmistir.
0 =0+ Ku(y)™ (0<ny<oo) Denklem 2.6

Bu denklemde o kayma gerilimini (Pa), o, akma gerilimini (Pa), Ku kivam katsayisini

(Pa.s), y kayma hizini1 (s) ve ny akis davranis indeksini ifade eder (Rao, 1999).

Herschel-Bulkey davranis gosteren gidalara 6rnek olarak kiyilmis balik ezmesi ve kuru

liziim ezmesi verilebilir (Steffe, 1996). Ayrica diisiik kayma hizlarinda Bingham davranis
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gosteren ketcap, hardal, domates salgasi ve elma sosu yiiksek kayma hizlarinda Herschel-

Bulkey davranis gosterir (Bildir vd., 2018).
2.4.2.2. Zamana Bagimh Newton Tipi Olmayan Davranislar

Zamana bagimli reolojik davranislar reopektik ve tiksotropik olmak iizere ikiye ayrilir.
Sabit kayma hiz1 uygulanan akigskanmn goriiniir viskozitesi zamanla artiyorsa reopektik,
zamanla azaliyor ise tiksotropik davranis olarak tanimlanir. Bagka bir ifadeyle reopektik
davranig zamana bagimli kalinlagma, tiksotropik davranis zamana bagimli incelmedir
(Steffe, 1996). Her iki davranis bi¢imi de geri doniisiimliidiir ve uygulanan kuvvet ortadan
kaldirildiginda maddeler baslangictaki reolojik 6zelliklerini kismen ya da tamamen geri
kazanir (Arikan, 2009; Bildir vd., 2018; Steffe, 1996). Zamana bagimli Newton tipi

olmayan davranislar igin akis egrisi Sekil 2.9’da verilmistir.

&

Tiksotropik Reopektik

Kayma gerilimi

Kayma hizi

Sekil 2.9. Zamana bagimli Newton tipi olmayan davranislar igin akis egrisi (Steffe, 1996).

Reopektik davranig gidalarda ¢ok goriilmese de hassas 6l¢iim yapabilen reometrelerin
tiretilmesi ile bazi tiriinlerde gozlemlenmistir (Rao, 1999). Reopektik davranig gosteren
gidalara 6rnek olarak musir nisastasi, %25 tahin - %75 pekmez karisimi, sulu ¢emen
¢ozeltisi, ¢irpilmis yumurta aki ve krema verilebilir. Tiksotropik davranig gosteren
gidalara ornek olarak ise nisasta ile kalinlastirilmig yogurt ve bebek mamasi, ketcap,
mayonez, cesitli soslar, yumurta beyazi ve yumusak peynir verilebilir (Bildir vd., 2018;
Steffe, 1996).
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BOLUM 3

MATERYAL VE YONTEM

3.1. Materyal
3.1.1. Hammadde

Mikrofiltrasyon isleminde besleme olarak kullanilan yagsiz ultra yiiksek sicaklik (UHT)

stit Edirne piyasasindaki yerel marketlerden temin edilmistir.
3.1.2. Mikrofiltrasyon Sistemi

MF sistemi temelde sicak su banyosu (Precision GP02, Thermo Scientific, ABD),
peristaltik pompa (Masterflex, ABD), membran modiilii, basingélger ve 0.1 ¢
duyarliliktaki analitik teraziden (OHAUS Explorer, Ninikon, Isvigre) olusmaktadir.
Retentat ¢ikigina transmembran (TMP) basincini ayarlamak i¢in kullanilan bir basing

vanasi eklenmistir. MF sisteminin sematik gosterimi Sekil 3.1°de verilmistir.

MF islemi i¢in kullanilan membran modiilii 0.2 pm goézenek boyutuna sahip, PES
yapida, laboratuvar 6lgekli, capraz akisli, diiz tabakali membran filtrasyon modiilii olup

(Vivaflow 50, Sartorius, Almanya) modiile ait bilgiler Cizelge 3.1’de verilmistir.
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Permeat

Retentat

Besleme

B ¥

: —0 —%

1- Besleme kabi 5- Basingolger
2- Sicak su banyosu 6- Vana

3- Peristaltik pompa 7- Permeat kab1
4- Membran modiilii 8- Terazi

Sekil 3.1. Mikrofiltrasyon sisteminin sematik gosterimi
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Cizelge 3.1. Membran modiiliine ait bilgiler

Boyutlar Vivaflow 50
Toplam Uzunluk|Yiikseklik|Genislik 107|84|25 mm
Kanal Genislik|Yiikseklik 15 mm|0.3 mm
Etkin Membran Alam 50 cm?

Tutma Hacmi (Modiil) 1.5ml
Minimum Caligma Hacmi <10 ml

Geri Alinamayan Tutma Hacmi <0.5ml
Isletme Kosullar Vivaflow 50
Akis Hizi 200-400 ml/dk
Maksimum Basing 3 bar (45 psi)
Maksimum Sicaklik 60°C
Materyal Ozellikleri Vivaflow 50
Ana Govde Polikarbonat
Akis Kanali TPX (PMP)
Membran Tutucu TPX (PMP)
Contalar Silikon

Basing Gostergesi Polipropilen, SS Spiring
Akis Kisitlayict Polipropilen
Baglant1 Parcalari Naylon
Borular PVC
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3.1.3. Kimyasal Maddeler

Tez kapsaminda yapilan analizlerde ve mikrofiltrasyon sisteminin temizlenmesinde

kullanilan analizler kimyasal maddelere ait bilgiler Cizelge 3.2’de verilmistir.

Cizelge 3.2. Mikrofiltrasyon sisteminin temizligi ve analizler i¢in kullanilan kimyasal
maddelere ait bilgiler

Kimyasal Madde Alindig1 Firma Katalog Numarasi Kullamim Amaci
K2S04 Merck 1.05153.1000 Kjeldahl protein analizi
H>SO4 Sigma-Aldrich 30743 Kjeldahl protein analizi
NaOH Sigma-Aldrich 06203 Kjeldahl protein analizi
H3BO3 Himedia RM 325 Kjeldahl protein analizi
Folin-Ciocelteu fenol ajan1 ~ Sigma-Aldrich F9252 Lowry protein analizi
BSA Sigma A2153-500 Lowry protein analizi
Na,COs3 Sigma-Aldrich 13418 Lowry protein analizi
Na/K tartarat Tekkim TK.200230.01002 Lowry protein analizi
Etil alkol Tekkim TK.200650.02501 MF sisteminin temizligi
HCI Merck 1.00317.2500 MF sisteminin temizligi

Kjeldahl protein analizi

3.2. Yontem
3.2.1. Mikrofiltrasyon Islemi

Tez kapsaminda MF sistemi kurulduktan sonra yapilan 6n denemeler ile membran
modiiliiniin kararli hale gelmesi saglanmis, esas denemelerde kullanilacak parametrelere
karar verilmistir. Ayrica bu caligmalar sonucunda MF islemi sirasinda kullanilacak
parametrelerin degerlerine karar verilmistir. Buna gore esas denemelerde MF islemi 55

°C’de, 4 psi TMP ile gerceklestirilmistir.

MF isleminde konsantrasyon faktorii degisken parametre olarak kabul edilmistir.
Konsantrasyon faktorii olarak da agirlik azalma faktori (WRF) kullanilmistir. WRF
degeri besleme olarak kullanilan siitiin agirliginin islem sonucunda elde edilen retentatin

agirligina boliinmesi ile hesaplanmistir. MF isleminde 4 farkli WRF degeri (2.5, 3.5, 4.5
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ve 5.5) ile ¢aligilarak permeat ve retentat 6rnekleri elde edilmistir. Her WRF degeri i¢in
2 tekerriir olacak sekilde islem yapilmistir. Elde edilen 6rnekler kimyasal ve fiziksel

analizleri yapilana kadar -25 °C’de muhafaza edilmistir.

MF islemi sirasinda permeat akimi bir kapta toplanmisg ve miktar1 her 10 dakikada bir
0.1 g duyarliliktaki hassas terazi (OHAUS Explorer, Nénikon, Isvicre) ile dlgiilmiistiir.
Alman oOlgtimler sonucunda permeat akist hesaplanarak sistemin kirliligi kontrol
edilmistir.

Membran modiilii her ¢alismadan sonra ilk olarak oda sicakligindaki saf su ile daha
sonra da sirasiyla 60 dakika 0.5 M HCI, 30 dakika %70’ lik etil alkol ve 10 dakika %10’
luk etil alkol ile yikanmistir. Kimyasal maddeler arasinda sistemden birer kez hizlica oda
sicakhiginda saf su gecirilmistir. Modiil diger ¢alismaya kadar iginde %10’ luk etil alkol
ile bekletilmistir.

3.2.2. Kimyasal Analizler
3.2.2.1. pH Tayini

Orneklerin pH &l¢iimii 0.01 birim hassasiyetteki dijital pH metre (Seven2Go, Metter
Toledo, Isvigre) ve elektrot (InLab Expert Pro-ISM-IP67, Metter Toledo, isvigre)
kullanilarak 21.5+0.1 °C’de yapilmustir.

3.2.2.2. Kuru Madde Tayini

Kuru madde tayini i¢in kullanilan nikel kaplar, 103+£2 °C’lik etiivde (Ecocell 55-
Comport, MMM Group, Cekya) 2-3 saat bekletilerek sabit tartima getirilmis ve etiivden
alinan kaplar desikatorde 15-30 dakika bekletilerek sogutulmustur. Soguyan kaplarin
daralar1 alnip iclerine homojen hale getirilen drneklerden 3-5 g konulmustur. I¢inde
ornek bulunan kaplar 10342 °C’lik etiivde 4-6 saat kurutulmus, desikatoérde 15-30 dakika
bekletilip sogutulmus ve tartimlar1 yapilmistir. Bu isleme sabit tartim alinana kadar
sirdiirilmistiir. Tartim islemleri 0,0001 g duyarlihktaki hassas terazi (ED224S,
Sartorius, Almanya) kullanilarak yapilmistir. Yiizde kuru madde miktari asagida verilen
formiile gore hesaplanmistir (AOAC, 2000)

Kuru 6rnek (g)
%Kuru Madde = -

. 100
Ornek miktar (g) x
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3.2.2.3. Kjeldahl Protein Tayini

Besleme ve retentat orneklerinin toplam protein tayini Kjeldahl yontemine gore
yapilmistir. Buna gore protein tiipiine homojen hale getirilen 6rnekten 1 g tartilip lizerine
2.2 g karisik katalizor (2 g K2SO4 + 0.2 g Cu2SO4) ve 10 ml %93-98° lik H2SO4 eklenerek
tip yakma diizenegine (Kjeldatherm Digestion Systems KBS8S, Gerhardt, Almanya)
yerlestirilmistir. Yakma islemi, kademeli olarak gerceklestirilip 400 °C’de agik yesil renk
elde edildikten sonra 30 dakika daha bekletilerek sona erdirilmistir. Tiipler soguduktan
sonra otomatik destilasyon diizenegine (Vapodest VAP 20s, Gerhardt, Almanya)
yerlestirilmistir. Destilasyon islemi otomatik diizenek araciligiyla tiiplere 40 ml saf su ve
70 ml % 30’ luk NaOH, destilat toplama erlenine ise 10 ml % 4’ lLik H3BOgz eklenerek
gerceklestirilmistir. Elde edilen destilata 1-2 damla 1:1 oraninda hazirlanmis metilen
mavisi metil kirmizis1 karisik indikatérden eklenerek 0.1 N HCI ile titre edilmistir.
Ornekteki toplam azot miktar1 asagida verilen formiile gdre hesaplanmistir. Yiizde
protein miktar1 ise, toplam azot miktarmnin, siit ve siit iirtinleri i¢in gegerli olan 6.38

protein faktorii ile ¢arpilmasiyla hesaplanmistir (AOAC, 2000)

ro t_(V1—V2)XNX0'014 100
oroplam Azot = = o niktar: (8) g

%Protein = %Toplam Azot x Faktor (6.38)

V1 = Titrasyonda harcanan 0.1 N HCI miktar1 (ml)
V> = Kor i¢in harcanan 0.1 N HCI miktar1 (ml)
N = Titrasyonda kullanilan HCI’ nin normalitesi (0.1 N)

3.2.2.4. Lowry Protein Tayini

Permeat orneklerinin protein tayini Lowry mikro protein yontemine gore yapilmustir.
Analiz i¢in 6rnekler 10 kat seyreltilmistir. Seyreltilen 6rnekten deney tiipiine 500 pl
alinarak tizerine 2500 pl C reaktifi eklenmis ve vortekslenerek oda sicakliginda 10 dakika
bekletilmistir. 250 ul folin ayiraci eklenip hizlica vortekslenmistir. Deney tiipleri 30
dakika karanlikta bekletildikten sonra absorbans degerleri spektrofotometre (UV-1800
240V, Shimadzu Corporation, Japonya) ile 595 nm’ de okunmustur. Absorbans degeri
Olclilen Orneklerin protein miktari, farkli konsantrasyonlarda hazirlanan sigir serum

alblimin (BSA) stok ¢ozeltilerinin (10, 20, 30, 40 50 mg/l) absorbans degerlerinden elde
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edilen standart egri ve seyreltme faktorii kullanilarak hesaplanmistir. BSA standart egrisi
Sekil 3.2°de verilmistir.

0,16
y = 0,0005x
0,14 R2=0,9967
0,12

0,1
0,08
0,06

0,04

Absorbans (595 nm)

0,02

0 50 100 150 200 250 300 350

BSA konsantrasyon (mg/I)

Sekil 3.2. BSA standart egrisi

Analizde kullanilan reaktiflerin ve folin ayiracinin hazirlanis1 asagidaki verilmistir.

e A reaktifi: 1 gr Na/K tartarat ve 0.5 g CuSO4.5H>0’ nun 100 ml ultra saf suda
¢Oziilmesi ile hazirlanmustir.

e B reaktifi: 20 g Na,COsve 4 g NaOH’ in 1 It ultra saf suda ¢oziilmesi ile hazirlanmustir.

o C reaktifi: 1 ml A reaktifi ile 50 ml B reaktifi karistirilarak hazirlanmistir.

e Folin ayiraci: Folin-Ciocelteu Lowry maddesi 1/10 oraninda saf su ile seyreltilerek

(0.2 N) hazirlanmustir. Kullanima kadar koyu renkli bir sisede buzdolabinda saklanmistir.
3.2.2.5. Laktoz Tayini

Orneklerin laktoz tayini yiiksek performansl sivi kromatografisi (HPLC) sistemi (1260
Infinity, Agilent Technologies, Almanya) ve bu sisteme ek olarak refraktif indeks
dedektorii (G1362A, Agilent Technologies, Almanya) kullanilarak yapilmistir. Tayin
sirasinda kolon (MetaCarb Ca Plus 300*7.8, Agilent Technologies, ABD) sicakligi 80 °C
ve mobil faz olarak kullanilan ultra saf suyun akis hiz1 0.5 ml/dk olarak ayarlanmustir.

Besleme ve permeat 6rnekleri 10, retentat rnekleri 40 kat seyreltildikten sonra gézenek
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boyutu 0.45 mm olan naylon disk filtreden gegirilerek HPLC viallerine alinmistir. Laktoz
standardina ait veriler ve seyreltme faktorleri kullanilarak Orneklerin laktoz miktar1

hesaplanmistir. Laktoz standart egrisi Sekil 3.3” te verilmistir.

6000000

y = 352877x
R? =0,9999

5000000

4000000

3000000

Pik alani

2000000

1000000

0

0 2 4 6 8 10 12 14 16

Laktoz (mg/ml)

Sekil 3.3. Laktoz standart egrisi

3.2.2.6. Mineral Madde Tayini

Orneklerin mineral madde tayini indiiktif eslesmis plazma kiitle spektrometresi (ICP-
MS) sistemi (7800 ICP-MS, Agilent Technologies, ABD) kullanilarak yapilmistir. Her
ornek i¢in kalsiyum, fosfor, potasyum, magnezyum, bakir, demir ve ¢inko elementlerinin
miktar1 belirlenmistir. Ornek hazirlamada 0.5 g 6rnek iizerine 7 ml nitrik asit ve 1 ml HCI
eklenmis, daha sonra ornekler mikrodalga sisteminde 180 °C’ de 1 saat yakilmustir.
Yakma isleminden sonra da Ornekler 100 kat seyreltilerek ICP-MS sistemine

yerlestirilmis ve analiz sonuclari elde edilmistir.
3.2.3. Fiziksel Analizler
3.2.3.1. Renk Analizi

Orneklerin renk analizi, renk &l¢iim cihazi (CM-5, Konica Minolta, Japonya)

kullanilarak CIE (L* a* b*) renk sistemine gore yapilmistir. CIE renk sisteminde L*, a*
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ve b* olmak iizere li¢ farkli eksen bulunmaktadir. L* eksenine ait deger rengin
parlakligmin gostergesi olup 0 (siyah) ile 100 (beyaz) araligindadir. a* eksenine ait deger
rengin kirmizilik ve yesilliginin gostergesidir. Degerin pozitif yonde olmasi kirmizi,
negatif yonde olmasi yesil rengin agirlik kazandigmi gostermektedir. b* eksenine ait
deger sarilik ve maviligin gostergesidir. Degerin pozitif yonde olmasi sar1, negatif yonde
olmas1 mavi rengin agirlik kazandigini gostermektedir. Besleme ve retentat 6rneklerinin
renk Slgtimiinde opak ve ¢ok az transparan tirlinler i¢in kullanilan tiip hiicre (CR-A502)
ile hedef maskesi (CM-A195) kullanilmistir. Permeat 6rneklerinin renk Slgiimiinde ise
normal optik yogunluklu sivilar igin kullanilan dikdortgen hiicre (CM-A98)

kullanilmastir.
3.2.3.2. Reolojik Analizler

Besleme ve retentat 6rneklerinin reolojik analizleri reometre cihazi (HAAKE Mars I,
Thermo Scientific, Almanya) kullanilarak yapilmistir. Kullanilan reometre cihazinin
fotografi Sekil 3.4’te verilmistir. Analizlerde 6l¢iim geometrisi koaksiyel silindirik olan
rotor (CC25 DIN Ti, Thermo Scientific, Almanya) ve bu rotora uyumlu kap (CCB25 DIN,
Thermo Scientific, Almanya) kullanilmistir. Rotor ve kaba ait bilgiler Sekil 3.5°te
verilmistir. Rotor ile kap arasindaki bosluk 5.3 mm olarak ayarlanmistir. Analizler igin
16.1 ml 6rnek kullanilmustir. Orneklerin sicaklig silindirik lciim geometrilerine uygun

Peltier sicaklik modiilii (TM-PE-C) (Thermo Scientific, Almanya) ile ayarlanmstir.
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Sekil 3.4. Reolojik analizlerde kullanilan reometre cihazi

|
{ Rotor CC25DIN Ti
| v
NG~ Cap (D) 25.079 mm
Yiikseklik (L) 37.601 mm
NN N NN
Kap CCB25DIN
—
B ‘ Cap (Dy) 27.201 mm
D

Sekil 3.5. Rotor ve kaba ait bilgiler
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Reolojik analizler, kayma hizinin ve sicakligin etkisini belirlemek i¢in iki farkli yontem
kullanilarak yapilmistir. Analizlerden elden edilen sonuglara konsantrasyon faktoriiniin
etkisi incelenmistir. Birinci yontemde orneklerin 20+1 °C’de 6.05-200 s* kayma hizi
araliginda viskozite degerleri dl¢iilmiistiir. Bu 6lglim 116.4 saniye siirmiis ve 97 tane
viskozite degeri elde edilmistir. Ol¢iim sonucunda elde edilen veriler ile kayma hizi-
viskozite grafikleri ¢izilmistir. Orneklerin gosterdigi reolojik davranisi belirlemek igin de
bu veriler matematiksel modeller iizerinde denenerek determinasyon katsayilar1 (R?)
hesaplanmis ve uygun model belirlenmistir. Matematiksel modelleme reometre cihazinin
yazilim programi (HAAKE RheoWin 4.41.0000) kullamlarak yapilmistir. Ikinci
yontemde ise orneklerin 7 farkh sicaklikta (20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 = 1 °C), 200 s*
kayma hizinda goriiniir viskozite degerleri 6lgtilmistiir. Bu 6l¢im toplam 861 saniye
stirmiistiir. Sicakligin diizgiin artmasi1 i¢in 6rnek her sicaklikta 120 saniye bekletilmis ve
bu siirenin ardindan 3 saniye icerisinde viskozite degeri almmustir. Ol¢iim sonucunda elde
edilen veriler ile sicaklik-viskozite grafigi ¢izilerek sicakligin viskozite tizerindeki etkisi

belirlenmistir.
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BOLUM 4

BULGULAR VE TARTISMA

4.1. Kimyasal Analiz Sonuclan

Calisma kapsaminda kullanilan siit ve elde edilen permeat ve retentat 6rneklerine iligskin
kimyasal analiz sonuglar1 Cizelge 4.1°de verilmistir. Buna gére MF isleminde besleme
olarak kullanilan yagsiz UHT siitiin pH degeri 6.65 + 0.00, % kuru maddesi 8.73 + 0.00,
% protein miktar1 3.40 = 0.08 ve % laktoz miktar1 4.70 + 0.00 olarak beklenen aralikta

bulunmustur.

Cizelge 4.1. Siit, retentat ve permeat 0rneklerinin kimyasal analiz sonuglar1

Ornek WRF pH Kuru madde (%) Protein (%) Laktoz (%)

Siit 6.65 +0.00 8.73 £0.00 3.40 £0.08 4.70 +0.00
Retentat 2.5 6.59 +£0.01 11.72 £0.54 6.07 £0.08 3.87 +£0.09
Retentat 3.5 6.59 +£0.00 16.33 £0.13 10.71 £0.19 3.64+0.15
Retentat 4.5 6.51 £0.04 18.49 £0.28 12.74 £0.25 3.17 +£0.01
Retentat 55 6.50 +£0.00 21.33 £0.02 16.79 £0.19 2.98 £0.00
Permeat 2.5 6.57 £0.02 5.21 £0.13 0.17 £0.02 3.43+0.11
Permeat 3.5 6.58 £0.01 5.43 £0.06 0.14 £ 0.01 3.68 +£0.02
Permeat 4.5 6.56 £0.04 5.30+£0.10 0.12+0.04 3.61+0.07
Permeat 55 6.56 £0.00 5.46 +0.00 0.14£0.02 3.52+0.21
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Besleme ile MF isleminden elde edilen retentat ve permeat 6rneklerinin kimyasal analiz
sonuglar1 karsilastirildiginda laktoz hari¢ tiim bilesenlerin retentat Orneklerinde
zenginlestigi gorilmektedir. Brandsma ve Rizvi (1999), yaptiklart ¢alismada MF
isleminde besleme olarak kullandiklar1 yagsiz siit ile islemden elde ettikleri retentat ve
permeat 6rneklerine ait Kimyasal analiz sonuglarini karsilagtirarak bu ¢alismada oldugu

gibi laktoz hari¢ tiim bilesenlerin retentatta zenginlestigini bildirmislerdir.

Retentat drneklerinin pH degeri 6.51 ile 6.59 arasinda degisim gostermistir. WRF 2.5
ve 3.5 olan retentat 6rneklerinde ayn1 pH degeri lglilmiistiir. Permeat 6rneklerinin pH
degeri ise 6.56 ile 6.58 arasinda degisim gostermistir. WRF 4.5 ve 5.5 olan permeat
orneklerinde de ayni1 pH degeri 6l¢lilmiistiir. Bu sonuglara gore 6rneklerin bilesim farki
ve konsantrasyon faktoriiniin pH iizerinde ¢ok belirgin bir etkisi tespit edilememistir.
Cmar (2015), yaptig1 calismada beyaz peynir iiretiminde kullanmak tizere giinliik
pastorize siitii 5 farkli zenginlestirme faktori (1.59, 1.71, 1.85, 1.93 ve 1.24) kullanarak
MF islemi ile zenginlestirmistir. Islem sonunda elde ettigi retentat ve permeat

orneklerinin pH degerlerinin zenginlestirme faktoriinden etkilenmedigini bildirmistir.

Calismamizda elde ettigimiz retentat Orneklerinin kuru madde miktar1 permeat
orneklerinin kuru madde miktarindan yiiksektir. Bu sonuca gore kuru maddenin
konsantrasyon faktoriinden bagimsiz olarak retentatta zenginlestigi sOylenebilir.
Konsantrasyon faktorii arttikga retentat 6rneklerinin kuru madde miktar1 da artmustir.
Permeat 6rneklerinin kuru madde miktari ise birbirine yakmn olup diizenli bir artis ya da
azalis gOstermemistir. Svanborg, Johansen, Abrahamsen ve Skeie (2014), yaptiklari
calismada yagsiz siitiin mikrofiltrasyonu ile hacim azalma faktorii (VRF) 2.5 olan retentat
ve permeat o6rnekleri elde etmisler ve besleme ile retentat ve permeat 6rneklerinin kuru
maddesini sirayla 9.1, 12.8 ve 6.1 olarak bildirmislerdir. Bu degerler ¢alismamizda
besleme ve WRF 2.5 olan 6rnekler igin elde ettigimiz degerler ile olduk¢a yakindir.
Ardisson-Korat ve Rizvi (2004), yaptiklar1 caligmada yagsiz siitiin mikrofiltrasyonu ile
WREF 6, 7, 8 ve 9 olan retentat 6rnekleri elde etmisler ve 6rneklerin kuru madde miktarmi
sirayla 22.84, 25.09, 27.34 ve 30.27 olarak bulmuslardir. Konsantrasyon faktoriiniin
artmasi ile retentat Orneklerinin kuru madde miktarinmn artisina iliskin sonuglar, elde

ettigimiz sonuglara benzerdir.
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Retentat drneklerinin protein miktar1 konsantrasyon faktorii arttik¢a artmustir. Permeat
orneklerinin protein miktarinda ise diizgiin bir artis ya da azalis olmamistir. Beckman ve
Barbano (2013), yaptiklari ¢calismada WRF 1.5, 2.25 ve 3.00 olan retentat 6rneklerinin %
protein miktarini sirayla 4.67, 6.51 ve 7.87 olarak bulmuslardir. Bu degerlere gore de
artan konsantrasyon faktorii ile protein miktarmin arttigini belirtmiglerdir. Permeat
orneklerinin % protein miktarini ise 0.36, 0.44 ve 0.51 olarak bulmuslardir. Elde ettigimiz
sonuclardan farkli olarak konsantrasyon faktorii artisi ile permeat 6rneklerinin de protein
miktarmin arttigmi belirtmislerdir. Bu farkliligin kullanilan membranin ve islem
kosullarmin farkli olmasindan kaynaklandigi sdylenebilir. Ayrica retentatta kazeinin,
permeatta serum proteinlerinin zenginlestigini ve konsantrasyon faktorii arttikca

miktarlariin arttigini bildirmislerdir.

Retentat ve permeat 6rneklerinin laktoz miktar1 karsilastirildiginda sonuglarin birbirine
yakin oldugu ve iki akim arasinda ayirt edici bir fark olmadig1 goriillmektedir. Retentat
orneklerinin laktoz miktar1 konsantrasyon faktorii arttikga azalmistir. Permeat
orneklerinin laktoz miktarinda ise konsantrasyon faktoriine bagh diizgiin bir artis ya da
azalis olmamustir. Beckman ve Barbano (2013), yaptiklar1 ¢alismada yagsiz siitiin %
laktoz miktarmi 4.74 bulmuslardir. WRF 1.5, 2.25 ve 3.00 olan retentat 6rneklerinin %
laktoz miktarini ise sirasiyla 4.68, 4.57 ve 4.47 olarak bulmuslardir. Bu degerlere gore
laktozun retentatta zenginlesmeyen ve konsantrasyon faktorii arttikca miktar: azalan tek
bilesen oldugunu ifade etmislerdir. Tiim permeat 6rneklerinin % laktoz miktarini da 4.9
olarak bulmuslar ve permeat akiminin laktoz miktarinin konsantrasyon faktdriinden

etkilenmedigini belirtmislerdir.
4.2. Mineral Madde Analiz Sonuclarn

Calisma kapsaminda kullanilan siit ve elde edilen permeat ve retentat 6rneklerine iliskin
mineral madde analiz sonuglar1 Cizelge 4.2°de verilmistir. Besleme siit i¢in mineral
maddelerin miktar yoniinden siralamasi potasyum (1629.17 mg/kg), kalsiyum (1139.33
mg/kg), fosfor (819.15 mg/kg), magnezyum (105.66 mg/kg), ¢inko (4.00 mg/kg), demir
(1.75 mg/kg) ve bakir (0.05 mg/kg) olarak tespit edilmistir.

Besleme ile MF isleminden elde edilen retentat ve permeat rneklerinin mineral madde
sonuglart karsilastirildiginda mineral maddelerin retentat orneklerinde zenginlestigi

goriilmektedir.
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Cizelge 4.2. Siit, retentat ve permeat drneklerinin mineral madde analiz sonuglar1 (mg/kg)

Ornek  WRF Kalsiyum  Fosfor  Potasyum Magnezyum Bakir Demir Cinko

(Ca) (P) (K) (Mg) (Cu) (Fe)  (2n)

Siit - 1139.33 81915  1629.17 105.66 005 175  4.00
Retentat 25 174554  1171.05  1724.15 132.75 464  1.02  9.03
Retentat 35 321091  2112.87  1737.48 214.41 592 151  17.29
Retentat 45  4296.74  2878.04  1764.65 262.67 6.15 253  24.02
Retentat 55 447649  2974.28  1788.07 264.50 9.84  3.00  26.20
Permeat 2.5 31942 32855  1479.28 67.92 016 113 051
Permeat 3.5 357.69  397.03  1783.73 81.55 007 129  0.68
Permeat 4.5 31242  336.05  1564.16 7433 005 0.69  0.33
Permeat 5.5 307.32  339.69  1531.09 75.56 007 048  0.38

Konsantrasyon faktorii arttikga mineral maddelerin retentat 6rneklerindeki miktari
artmistir. Bu artig 6zellikle kalsiyum elementinde oldukga belirgin olmustur. Bunun
nedeni, kazein miktarinda meydana gelen artisa bagl olarak kolloidal kalsiyum fosfat
miktarmin artmasidir. Jergensen vd. (2017), yaptiklar1 calismada VRF 2.5 olan retentat
ornekleri elde ederek 6rneklerin mineral madde analizini yapmislardir. Kalsiyum, fosfor,
potasyum ve magnezyum elementlerinin miktarmi srasiyla 1.87+0.06, 1.52+0.07,
1.73+0.06, 0.15+0.00 g/kg olarak bulmuslardir. Bu degerler ¢calismamizda WRF 2.5 olan
ornekler i¢in elde ettigimiz degerlere olduk¢a yakindir. Svanborg vd. (2014), yaptigi
calismada yagsiz siit ile VRF 2.5 olan retentat ve permeat orneklerinin mineral madde
miktarlarimi belirlemislerdir. Yagsiz siit i¢in bulduklar1 kalsiyum, potasyum, magnezyum
ve fosfor miktarlar1 sirasiyla 1276.9+4.2, 1845+20.7, 13340.5 ve 1029.0+11.6 mg/kg’dur.
Bu calismadan farkl olarak MF islemi sonucunda kalsiyum ve fosforun retentatta, diger
mineral maddelerin ise permeatta zenginlestigini belirtmislerdir. Elde ettikleri sonuglara
gore kalsiyumun retentattaki miktar1 1794.3+28.5 mg/kg, permeattaki miktar1 ise 542.9 +
11.8 mg/kg’dir. Fosforun retentattaki miktar1 1278.8+12.0 mg/kg, permeattaki miktari ise
675.8 £16.0 mg/kg’dir. Bu degerlerde caligmamizda elde edilen degerlere oldukca
yakindir.
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4.3. Renk Analiz Sonuclar

Siit, 15181 gegirmeyen kalsiyum kazeinat gibi kolloidal maddeler ve 15181 yansitan siit
yaginin etkisi ile porselen beyazi rengindedir. Siitiin rengine yapisinda bulunan bilesenler
etki ettigi i¢in bilesiminde meydana gelen degisimler renginin degismesine de neden
olmaktadir. Ornegin; kazein miselleri ayrildiktan sonra kalan PAS yesilimsi sar1 renkte,
yag miktar1 azaltilan siit ise hafif maviye doniik beyaz renkte goriinmektedir (Unal &
Besler, 2008). Peynir alt1 suyunun yesilimsi sar1 renkte olmasinin en 6nemli nedeni de

yiiksek riboflavin igerigidir (Misawa, Barbano & Drake, 2016).

Orneklerin renk analizi, CIE (L* a* b*) renk sistemine gore yapilmis ve elde edilen

sonuglar Cizelge 4.3 te verilmistir.

Cizelge 4.3. Renk analiz sonuglar1

Ornek WRF L* a* b*

Stit - 90.26 +0.02 -1.76 £ 0.01 11.07 +£0.13
Retentat 25 89.58 +0.21 -1.86 +£0.01 6.66 +0.05
Retentat 3.5 89.71+0.10 -1.96 £ 0.02 7.95+0.00
Retentat 4.5 89.38 +0.42 -2.62 +0.01 8.27 £0.02
Retentat 55 89.36 + 0.25 -3.03+0.14 9.15+0.01
Permeat 25 99.68 + 0.04 -0.79 £ 0.09 3.224+0.32
Permeat 3.5 99.63 + 0.05 -1.14 +£0.11 4.51+0.20
Permeat 4.5 99.62 +0.04 -1.20£0.30 4.62+0.72
Permeat 5.5 99.58 +0.08 -1.22 £0.01 4.66 +0.04

Popov-Ralji¢, Laki¢, Lali¢i¢-Petronijevi¢, Bara¢, ve Sikimi¢ (2008), UHT siitlerin
depolama sirasindaki renk degisimlerini incelemek amaciyla yaptiklari galigmada %3.2
ve %1.6 yag oranina sahip siitlerin renk 6zelliklerini CIE (L* a* b*) renk sistemine gore
belirlemiglerdir. Depolama 6ncesinde %3.2 yag oranina sahip siitiin L* degerini 89.88,
a* degerini -3.26 ve b* degerini 9.27 olarak bulmuslardir. %1.6 yag oranina sahip siitiin
ise L* degerini 88.02, a* degerini -3.70 ve b* degerini 7.54 olarak bulmuslardir. Yag

miktar1 azaldikca siitiin daha az beyaz, daha c¢ok yesil ve mavi goriindiigiinii ifade
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etmislerdir. Tez ¢alismasinda kullanilan besleme yagsiz UHT siitiin de buldugumuz L*
degeri 90.26 + 0.02, a* degeri -1.76 + 0.01 ve b* degeri 11.07 + 0.13 olup 6rnek verilen
calismadaki degerlere yakindir.

Retentat 6rneklerinin tiimii besleme siite gore daha az beyaz, daha yesil ve daha az
saridir. Konsantrasyon faktorii arttikca retentatlarin a* degeri azalirken, b* degeri
artmistir. L* degerinde ise diizgiin bir artis ya da azalis olmamistir. Ayrica L* degerleri
beslemenin L* degerine olduk¢a yakin gelmistir. Bu durumda konsantrasyon faktorii

arttikca retentat 0rneklerinin ayni beyazlikta, daha yesil ve daha sar1 oldugu sdylenebilir.

Misawa vd. (2016), %1 ve %2 yag oranina sahip siitlerin renk ve tekstiir 6zelliklerini
belirlemek amaciyla yaptiklar1 ¢aligmada MF isleminden elde edilen retentatlarin L*, a*,
b* degerlerinin toplam protein ve toplam proteindeki kazein miktar1 degisiminden
etkilendigini belirtmiglerdir. Elde ettikleri retentatlarmn toplam proteindeki kazein
miktarinin artmasi ile daha yiiksek L* degeri, daha diisiik a* degeri ve daha diisiik b*
degeri elde etmislerdir. Bu nedenle de 6rneklerin gittikge daha beyaz, daha yesil ve daha

az sar1 oldugunu belirtmislerdir.

Permeat 6rneklerinin tiimii besleme siite ve retentat 6rneklerine gore daha beyaz, daha
az yesil ve daha az saridir. Konsantrasyon faktorii arttikga permeat 6rneklerinin L* degeri
ve a* degeri azalirken b* degeri artmistir. Bu durumda konsantrasyon faktorii arttikca
permeat orneklerinin daha az beyaz, daha yesil ve daha sar1 oldugu soylenebilir. Ancak
L* degerleri birbirine ¢ok yakin oldugu i¢in onemli bir fark tespit edilmemistir.
Konsantrasyon faktorii arttik¢a rengin daha sar1 olmasmin nedeni, kazein miktarinin
azalmasi ve riboflavin miktarinin artmasi ile 15181in daha ¢ok emilmesidir. Bu bilgi
dogrultusunda, permeat 6rneklerinin besleme ve retentat drneklerinden daha sar1 olmasi
beklenmektedir. Ancak analiz sonuglar1 bu durumu desteklememekte ve 6rneklerin renk

bilesenleri agisindan degerlendirilmesi gerekmektedir.
4.4. Reolojik Analiz Sonuclar
4.4.1. Kayma Hizinin Reolojik Ozelliklere Etkisi

Besleme siit ve retentat drneklerinin viskozite degerleri 20+1 °C’de 6.05-200 s* kayma
hiz1 aralifinda 6l¢iilmiis ve 97 viskozite degeri elde edilmistir. Elde edilen degerler ile

kayma hizi-viskozite egrileri ¢izilmistir.
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Besleme olarak kullanilan yagsiz UHT siitiin viskozitesi kayma hizindan bagimsiz
davranarak artan kayma hizi ile sabit kalmistir. Bu durum besleme siitiin Newton tipi
davranis sergilediginin gostergesidir. Akis davraniginin modellenmesi i¢in Newton
denklemi kullanildiginda elde edilen determinasyon katsayisi da (R? = 1.00+0.00) bu
durumu desteklemektedir. Modelleme sonucunda besleme siitiin viskozite degeri 2.1

mPa.s olarak belirlenmistir. Besleme siit i¢in viskozite egrisi Sekil 4.1°de verilmistir.
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Sekil 4.1. Besleme siit i¢in viskozite egrisi

Siitiin  viskozite degerinin suyun yaklasik iki kati oldugu bilinmektedir. Bu fark
emiilsiyon haldeki siit yagi ve kolloidal haldeki proteinin siirtiinmesinden
kaynaklanmaktadir. Siitiin viskozitesine 6zellikle kazein bileseni etki etmektedir. Serum
proteinleri, laktoz ve mineral maddeler viskozite {lizerinde onemli bir etkiye sahip
degildir. Kisacasi siitiin kimyasal bilesimi viskozite degerini etkilemektedir. Yagsiz siitiin
20 °C’deki viskozite degeri 1.79 mPa.s olarak belirtilmistir (Ugiincii, 2005). Bu degerin
calismamizda elde edilen viskozite degerinden biraz yiiksek olmasi siitlerin kimyasal

bilesiminin farkli olmasi ile agiklanabilir.

Solanki ve Rizvi (2001), yaptiklar1 ¢alismada MF isleminde besleme olarak
kullandiklar1 yagsiz siitiin reolojik 6l¢iimlerini 50+0.5 °C’de 0-2700 s kayma hizi

araliginda yapmuslardir. Olgiim sonucunda yagsiz siitiin viskozitesini 1.30 mPa.s olarak
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bulmuslar ve Newton tipi davranig gosterdigini belirtmislerdir. Calismamizda Sicakligin
viskoziteye etkisini belirlemek i¢in yapilan reolojik analizlerde 50 °C’ deki beslemenin
viskozitesi 1.65 mPa.s olarak belirlenmistir. Calismamizda elde edilen viskozite
degerinin yliksek olmasi siitlerin kuru madde oran1 ve protein oranindan kaynaklanabilir.
Ciinkii ¢aligmamizda kullanilan siitiin kuru madde orani (8.73) s6z konusu ¢aligmadan
(8.61) daha yiiksektir. % protein miktari ise 6rnek verilen ¢aligmada 3.11, ¢alismamizda

3.40 olarak bulunmustur.

MF islemi ile retentat orneklerinin kuru madde ve protein miktarlar1 ile viskozite
degerleri ve akis davraniglar1 karsilastirildiginda aralarinda anlamli bir iliski oldugu

goriilmektedir.

Yagsiz siitiin viskozitesi iizerine, kazeinin etkisinin diger bilesenlerden daha fazla
oldugu bilinmektedir. Yagsiz siitiin toplam kuru madde miktar1 6zellikle de kazein
miktar1 arttik¢a, kazein miselleri arasindaki mesafe azalir ve bu durum elektrostatik itme
artisgina neden olur. Ayni yiike sahip iki pargacik birbirinden kagmaya calisirken akis
yollarin1 degistirir. Bu durumda da askiya alindiklar1 sivinin akisa karsi gosterdigi direnci
arttirirlar ve viskozitenin artmasina neden olurlar. Serum proteinleri, laktoz ve mineral
madde gibi bilesenlerin ise viskozite {izerinde ¢ok etkisi yoktur ancak kazein misellerinin
birbirleri ile olan etkilesimine miidahale ederek viskozitenin azalmasina neden olabilirler
(Sauer, Doehner, & Moraru, 2012). Bu nedenle MF islemi ile elde edilen ve bu
bilesenlerin ayrildigi, toplam kuru madde miktar1 6zellikle de kazein miktar1 yiiksek olan

retentat 6rneklerinin viskozite degerinin besleme siitten yiiksek olmasi beklenmektedir.

WRF 2.5 olan retentat 6rneginin viskozite degeri diisiik kayma hizlarinda azalis gosterse
de daha sonra kayma hiz1 arttik¢a sabit kalmistir. Bu nedenle 6rnegin neredeyse Newton
tipi davranis sergiledigi sOylenebilir. Akis davranismmin modellenmesi icin Newton
denklemi kullamldiginda elde edilen determinasyon katsayis1 (R? = 1.00+0.00) da bu
durumu desteklemektedir. Modelleme sonucunda 6rnegin viskozite degeri 3.33 mPa.s
olarak belirlenmistir. Diisiik kayma hizlarinda viskozite degerindeki azalis nedeniyle
Newton tipi olmayan psddoplastik davranisi incelemek igin {islii yasa denklemi
kullanildiginda ise yiiksek bir determinasyon katsayis1 (R?= 1.00+0.00) elde edilirken n

degeri 1.02 olarak bulunmustur. n degerinin 1’e ¢ok yakin olmasi ve 1’den kiiciik
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olmamas1 6rnegin Newton tipi davranis sergiledigini gostermektedir. WRF 2.5 olan

retentat Ornegi igin viskozite egrisi Sekil 4.2°de verilmistir.
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Sekil 4.2. WRF 2.5 olan retentat 6rnegi i¢in viskozite egrisi

Besleme siit ile WRF 2.5 olan retentat 6rnegini karsilastirdigimizda ikisinin de Newton
tipi davranis sergiledigi ancak viskozite degerlerinin farkli oldugu goriilmektedir. WRF
2.5 olan retentat 6rneginin kuru madde ve protein miktar1 (%11.72+0.54 ve %6.07+0.08)
besleme siitiin kuru madde ve protein miktarindan (%8.73+0.00 ve %3.40+0.08) daha

yiiksektir.

WRF 3.5, 4.5 ve 5.5 olan retentat 6rneklerinin viskozite degeri kayma hizi ile degismis
ve kayma hizi1 arttikga viskozite degerleri azalmistir. Bu nedenle 6rneklerin Newton tipi
olmayan psoddoplastik davranis sergiledigi soylenebilir. Konsantrasyon faktorii arttikca
da psodoplastik davranig daha belirgin hale gelmistir. WRF 3.5, 4.5 ve 5.5 olan retentat
ornekleri i¢in viskozite egrisi Sekil 4.3, 4.4 ve 4.5’te verilmistir. Ayrica tiim drneklerin

viskozite egrileri karsilastirma amaca ile Sekil 4.6’da verilmistir.
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Sekil 4.4. WRF 4.5 olan retentat 6rnegi i¢in viskozite egrisi
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Psodoplastik davranis siit triinleri de dahil olmak iizere bircok gidada goriilen bir
reolojik davramigtir. Bu davranisin kazein orani yiiksek iiriinlerin hem yapisini
aciklamaya hem de iiretim asamalarinda gerekli olan bilgilerin elde edilmesine yardimci1
oldugu disiiniilmektedir (Sauer vd., 2012; Vélez-Ruiz & Barbosa-Canovas, 1998).
Solanki ve Rizvi (2001), yaptiklar1 ¢alismada WRF 2 ve 4 olan retentat drneklerinin
yagsiz sit gibi Newton tipi davranis sergiledigini ve viskozite degerinin arttigini
belirtmiglerdir. WRF 6 ve 8 olan retentat orneklerinin ise Newton tipi olmayan
psodoplastik davranis sergiledigini, WRF arttik¢ca da bu davranigin belirgin hale geldigini
bildirmislerdir.

Psodoplastik davranig gosteren orneklerin akis davranislarmin modellemesi igin sli
yasa denklemi kullanilmistir. Denklemden elde edilen 200 s* kayma hizindaki gériiniir
viskozite degerleri, kivam katsayilari, akis davranig indeksleri ve determinasyon

katsayilar1 Cizelge 4.4’te verilmistir.

Cizelge 4.4. Orneklerin goriiniir viskozite (17500), kivam katsayisi, akis davranis indeksi
ve determinasyon katsayis1 degerleri

Ornek N200 (MPa.s) K (Pas") n R®
Siit 0.0015+0.0000 1.07+0.00 1.00+0.00
WRF 2.5 0.0030+0.0001 1.02+0.00 1.00+0.00

WRF 3.5 13.72+0.24  0.0272+0.0012 0.87+0.00 1.00+0.00
WRF 4.5 21.49+1.38  0.0607+0.0097 0.80+0.02 1.00+0.00
WRF 5.5 30.69+0.09  0.0645+0.0011 0.86+0.00 1.00+0.00

WREF 3.5, 4.5 ve 5.5 olan retentat 6rneklerinin akis davranis indekslerinin 1° den kiiclik
olmas1 psddoplastik davranig sergilediklerinin bir gostergesidir. Determinasyon
katsayilarinin da 1 olmasi bu durumu desteklemektedir. Konsantrasyon faktorii arttikca
orneklerin goriiniir viskozite degerleri artmustir. Bu durum artan kuru madde ve protein
miktari ile agiklanabilmektedir. Konsantrasyon faktorii arttikca 6rneklerin kivam katsay1
da artmustir. Akis davranis indeksi ise azalmis ancak son Ornekte artis gostermistir.
Solanki ve Rizvi (2001), yaptiklar1 caligmada konsantrasyon faktorii artisi ile 6rneklerin
kivam katsayisinin arttigmi, akis davranig indeksinin ise azaldigini ve bu durumun

orneklerin daha belirgin psddoplastik davranis sergilediginin bir gostergesi oldugunu
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belirtmiglerdir. Bu nedenle g¢alismada elde edilen sonuglara gére de konsantrasyon

faktori arttikca 6rneklerin daha belirgin psédoplastik davranis sergiledigi sdylenebilir.
4.4.2. Sicakhgin Reolojik Ozelliklere Etkisi

Besleme ve retentat drneklerinin 200 s kayma hizindaki goriiniir viskozite degerleri 7
farkli sicaklikta (20, 30, 40, 50, 60, 70, 80 + 1 °C) olglilmiistiir. Elde edilen degerler ile
orneklerin sicaklik-goriiniir viskozite egrileri ¢izilmis ve sicakligin viskoziteye etkisi

belirlenmistir. Orneklere ait sicaklik-goriiniir viskozite egrileri de Sekil 4.7°de verilmistir.
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Sekil 4.7. Orneklerin sicaklik-viskozite egrileri
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Analiz sonuglarina gore sicaklik artigi ile beklenen sekilde tiim orneklerin viskozite
degeri azalmistir. Sicakligin viskozite degerine etkisi, yiikksek konsantrasyon faktoriine
sahip retentat drneklerinde daha fazla olmustur. Ormegin; WRF 2.5 olan retentat 6rneginin
viskozite degeri 3.19°dan 1.51°’e, WRF 4.5 olan retentat 6rneginin viskozite degeri ise
21.75’ten 3.82’ye diigsmiistiir. Bakshi ve Smith (1984), yaptiklar1 ¢alismada farkli yag
oranina sahip siitlerin O ile 30 °C arasinda viskozite degerlerini 6lgerek sicaklik artisi ile
orneklerin viskozite degerinin azaldigini bildirmislerdir. Sauer vd. (2012), MF islemi ile
elde edilen misel kazein konsantrelerinin reolojik ozelliklerini belirlemek amaciyla
yaptiklar1 calismada yagsiz siitten %95 serum ayrilmasi ile elde ettikleri retentatin farkli
konsantrasyonlarda orneklerini hazirlamislar ve 6rneklerin 5 farkli sicaklikta (0, 20, 40,
60 ve 80°C) viskozite degerini 6lgmiislerdir. Yaptiklar1 6lgtim sonuglarina gore de
orneklerin viskozite degerinin artan sicaklik ile azaldigmi ifade etmislerdir. Zuritz vd.
(2005), yaptiklar1 caligmada sicakligin viskoziteye etkisinin kat1 madde konsantrasyonu
ile ilgili oldugunu ve konsantrasyondaki artisin sicakligin viskozite tizerindeki etkisini

arttirdigini belirtmiglerdir.

Elde edilen sonuglar incelendiginde, diisiik sicakliklarda viskozite degerindeki azaligin
daha fazla oldugu goriilmektedir. Tiim Orneklerin viskozite degerinde 20 ile 50 °C
arasinda biiyiik bir azalma olmustur. Ornegin; WRF 4.5 olan retentat drneginin viskozite
degeri 20, 50 ve 80 °C’ de smrasiyla 21.75, 7.58 ve 3.82 mPa.s olarak Olciilmiistiir. Bu
degerlere gore azalisin 20 ile 50°C arasinda daha fazla, 50 ile 80 °C arasinda ise daha az
oldugu soylenebilir. Fernandez-Martin (1972), yaptig1 ¢alismada yagsiz siitiin 0 ile 80 °C
arasinda her 5 °C’ de bir viskozite degerini Olgerek artan sicaklik ile birlikte viskozite
degerinin azaldigmi ve azalisin sicaklik araliginin ilk yarisinda ikinci yarisindan daha

fazla oldugunu belirtmistir.
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BOLUM 5

SONUC VE ONERILER

Bu calismada, yagsiz siitiin mikrofiltrasyonu sonucu elde edilen retentatlarin reolojik
Ozellikleri ve bu ozelliklere MF isleminde degisken parametre olarak kabul edilen

konsantrasyon faktoriiniin etkisi belirlenmistir.

Calisma kapsaminda yapilan kimyasal analizlerin sonucunda MF isleminde besleme
olarak kullanilan yagsiz siitiin pH degeri ile kuru madde, protein, laktoz ve mineral madde
miktarlar1 literatiirde verilen standart degerlere uygun bulunmustur. MF isleminden sonra
laktoz hari¢ tiim maddeler retentat 6rneklerinde zenginlesmistir. Konsantrasyon faktorii
arttikca da retentat orneklerinin kuru madde, protein ve mineral madde miktar1 artmus,
laktoz miktar1 azalmistir. Kimyasal bilesimde meydana gelen bu degisimler 6rneklerin

renk 6zelliklerini ve reolojik 6zelliklerini etkilemistir.

Renk analizi sonucunda beslemenin L* degeri 90.26 + 0.02, a* degeri -1.76 + 0.01 ve
b* degeri 11.07 + 0.13 olarak bulunmustur. Elde dilen retentat 6rneklerinin de besleme
slite gore daha az beyaz, daha yesil ve daha az sar1 oldugu belirlenmistir. Konsantrasyon
faktorii arttikca da orneklerin a* degeri azalirken b* degeri artmis ve L* degeri birbirine
cok yakin olup diizgiin bir artis ya da azalis gostermemistir. Bu nedenle 6rnekler ayni

beyazlikta, daha yesil ve daha sar1 olmustur.

Reolojik analizler, kayma hizinin ve sicakligim etkisini belirlemek i¢in iki ayr1 yontem
kullanilarak yapilmistir. Besleme ve WRF 2.5 olan retentat 6rnegi Newton tipi davranig
sergilemistir. Viskozite degerleri de swrasiyla 2.1 mPas ve 3.33 mPa.s olarak
bulunmustur. WRF 3.5, 4.5 ve 5.5 olan retentat 6rnekleri ise Newton tipi olmayan
psodoplastik davranig sergilemistir. Bu nedenle 6rneklerin matematiksel modellemesi

{isli yasa denklemi ile yapilmistir. Modelleme sonucunda &rneklerin 200 s kayma
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hizindaki goriiniir viskozite degerleri, kivam katsayilari, akis davranis indeksleri ve
determinasyon Kkatsayilar1 elde edilmistir. Tim Orneklerin determinasyon katsayisi
1+0.00 olarak bulunmustur. Orneklerin 17,,, degerleri de siasiyla 13.72+0.24,
21.49+1.38 ve 30.69+0.09 mPa olarak bulunmustur. Degerler incelendiginde MF islemi
ve konsantrasyon faktorii artist ile orneklerin viskozite degerinin arttigi gorilmiistiir.
Bunun yaninda psddoplastik davranis gosteren drneklerin kivam katsayisi da artmistir.
Bu da orneklerin artan konsantrasyon faktorii ile daha belirgin psodoplastik davranig
sergilediklerinin bir gostergesidir. Akis davranig indeksi i¢in elde edilen degerler ise
birbirine ¢ok yakin olup Once azalis sonra artig gostermistir. Bu nedenle akis davranig
indeksinin  konsantrasyon faktorii degisiminden Onemli derecede etkilenmedigi

sOylenebilir.

Sicaklik arttikga tiim Orneklerin viskozite degeri azalmis ve konsantrasyon faktorii
arttikca ornekler sicakliktan daha ¢ok etkilendigi icin viskozite degerindeki azalis daha
belirgin hale gelmistir. Ayrica viskozite degerindeki azalma, diistik 6l¢tim sicakliklarinda

(20 ile 50 °C arasinda) daha fazla olmustur.

Calisma sonunda, siit ve siit Uriinleri endiistrisinde triinlerin kalite kontrolii ve
miihendislik hesaplamalar1 i¢in kullanilabilecek 6nemli reolojik veriler elde edilmistir.
Ayrica MF isleminin siitiin kimyasal bilesimine yaptig1 etki ve kimyasal bilesimin renk
Ozellikleri ile reolojik Ozelliklere etkisi belirlenmistir. Bu konunun biraz daha
aydmlatilmas1 i¢cin MF iglemi sirasinda sicaklik, akis hiz1 ve pH gibi farkli degisken
parametreler kullanilarak elde edilen retentatlarin reolojik 6zelliklerinin daha genis bir

kayma hiz1 araliginda ve farkli sicakliklarda belirlenmesi dnerilmektedir.
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