Katalitik Isil islemle Hidroliz Edilen Lignoseliiloziklerden Olusan Uriinlerin Boyut Dislama Kromatografisi (SEC) ve HPLC ile Analizleri
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QZET MATERYAL VE METHOD
Mevcut ¢ahismada bugday samam ve kenaf biy inin gevreci bir R logM.W Y R log(M.W.
(kuvvetli siv1 asit ve baz kullanmadan) ilimh sicaklik ve basing kosullarinda itik 111 10D A0 Bt S Detector >0
islemle hidrolizi hedeflenmistir. Bu amagla subkritik su (100°C < T < 374,2°C ve P: Suyu A -
sivi fazda tutacak kadar yiiksek) teknigi kullamlmistir. Hidroliz etkinligi; biyokiitle/su LignofSligk materyal(GREIRY samam/ienaf) e e
karisiminin hidroliz oncesi ultrasonik titrestirilmesi, hidroliz sicakhk ve basicinin & 100 100
degistirilmesi, hidrolizin kark ioksit basinci or gerceklestirilmesi, katalizor +su (ve/veya Kkatalizor)
kullanimi parametreleri ile incelenmistir. Biyokiitlenin hidroliz etkinligi; hidroliz sonras: - 3 75 =
kalan biyokiitlenin miktari, elde edilen ¢ozeltinin toplam organik karbon (TOC) icerigi
ve sulu ¢ozeltideki polisakkaritlerin molar kiitle dagilim ve icerigi ak Ultrasonik titrestirici ile 8 dk titrestirme 3 iy -
belirlenmistir. . - e s
Artan birlikte iilozik bi i artmus ve buna 100, 150, 200 ve 250°C sicakliklarda ve 4061 CO, psi basing altinda 1,5 saat hidroliz i - "
bagh olarak ¢ozeltideki polisakkaritlerin molekiil agirhklarinda diisiis gézlenmistir. - | T ¢ ] !
150°C’deki bugday samani hidroliz ¢ozeltilerinde Mp degeri 64341, 25028 ve 2273 Da oI ik Ll i e 0N LT T T
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it grubu g6 i Hldmlm“ karbondioksit basinci altinda yapilmas: Polisakkarit!, monosakkarit’, TOC* analizleri Kurutup tartma*
arttirmis ve bugday samaninin 150, 200 ve 250 °C’deki hidrolizi sirasiyla
%38, -2 ngie 7S praninda cerceklesmistir. Hidrolighheesi bivolitlersy ! Polisakkaritlerin molar kiitle dagiimlari Shimadzu RID-10A dedektdrlii Shimadzu 10VP serisi HPLC ile Waters e . . b Lo Tablo 3. Kenaf biyokiitlesinin hidrolizinde basmncin etkisi
¢ozeltisinin ultrasonik titrestirilmesi ii belirgin sekilde arttrmistir. Ultrahydrogel kolonlan ve dekstran i i molar Kiitlesine (M) gbre Tablo 2. Ultrasonik titrestirme igleminin hidrolize etkisi j
- N o o | Titreytifine TOC (ppm) o ) Reaktér basiner (psi) Hidroliz gizeltisinin TOC degeri (ppm)’ % Hidroliz?
* Monoseker analizleri Shimadzu RID-10A dedektirlii Shimadzu 10VP serisi HPLC ile Supelcosil TM LC-NH, seker
Kolonu ile %25 su %75 asetonitril mobil fazy 0,6 mV/dk akis hizinda kullamlarak yapilmistr.
3 Toplam organik karbon (TOC) analizleri Apollo 9000 cihazi kullamlarak yapilmistir. = 1792.58 + 26.642 34.0 e 124504 S by
GiRiS 4061 psi 2013+ 1834 5165
8dk 2292.71  45.49 35.39
Fosil yakit kaynaklarlnm glderek azalmasi ve bu np yakitlarin yakilmasi sonucu 7 Karbon iserigi
E 1(7.5 g deney sonunda kalan kenaf)*100/7.5 1 R
atmosfere tek yonlii olarak karb lenebilir biyokiitleden * Hidroliz deneyi 150 C sicakltk ve 4061 psi CO; basineraltinda gergeklestirilmistr, OSSR S
enerji eldesi ve fosil tiirevli yakit kullamminin azaltilarak yerine biyoyakitlarin ikame
edilmesi uluslararasi ve ulusal kararlarla tesvik edilmektedir. Bu baglamda ligneselliilozik
biyokiitle kaynaklar1 énemli bir secenek olusturmaktadir. Kenaf (Hibiscus cannabius L.)
Malvaceae ailesine ait, kokeni Afrika olan ve yillik yetisen bir elyaf bitkisidir. Birim SON UCLAR
alandaki karbondioksiti absorplama hizi agaclara kiyasla 4-5 kat daha fazla oldugundan
global sera etkisini onleyici onemli bir bitki olarak gériilmektedir. Bugday (Triticum
aestium), diinyada en ¢ok yetistirilen bitkilerin basinda gelir. Yaklasik %70 nin Li iilozik biyokiitlenin farkl da hidrolizi sonucu farkh ortalama iiler Kiitle dag sahip poli itler
karbohidrat olmasi, ucuz ve bol bulunmasi nedeniyle samanin katma degeri yiiksek f:'::e:( I::‘:n";‘/‘:m“a':“:z‘::‘l‘(:‘:r‘l‘l"“"“"" S00mPlik - gekil 2. GPC analizlerinde kullamlan HPLC cihazi olusmaktadir. Sicaklik arttikea biyokiitlenin hidrolizi artmis ve buna bagh olarak ta ¢ozeltinin toplam organik karbon icerigi
iiriinlerin elde edilmesinde h dde olarak biiyiik avantaj saglayacaktir. artmstir.
Ligneseliilozik biyokiitlelerin hidroliz islemlerinde konsantre asit ya da baz
¢evre acisindan hic istenmeyen teknolojilerdir. Buna karsihk siiperkritik suda hidroliz son Hidroliz dncesi biyokiitle/su ¢ézeltisinin ultrasonik titrestirilmesi ¢oziiniirliigii belirgin sekilde arttirnistir. Ultrasonik titresim
derece hizh ve ek kimyasal gerektirmeyen bir islemdir. Sicakhk ve basiemn ekonomik 3 . uygulanarak ve uygulanmadan yapilan hidroliz deneyleri karsilastirildiginda titrestirme sonucu TOC degerinin yaklasik
diisiincelerle daha fazla diiirilmesi ile subkritik bolgede de lignoseliilozikler jFiolo 1. Eenaf Viggthy samanuugihidrolizi 500 ppm artti1 ve buna bagh olarak ta kalan kuru kiitle bazinda hidrolizin %1.39 daha fazla gereklestigi gozlenmistir.
hidrolizlenebilir. sonucu olusan polisakKkaritlerin molekiiler Kiitle PP 8 8 ol SELFC e CETE v
dagilimlart
Yiiksek performansh boyut eleme kromatografisi (SEC veya GPC) biiyiik molekiil a0 —o-res o Hidroliz ortamimin karbondioksit basinci altinda gergeklestirilmesi hizlandir . Kar ioksitin bir kismimn
kiitlesine sahip yapilarm molekiiler kiitle dag.hmlan, ii¢ boyutlu yapilar: ve dallanmalar: LI / lidroliz Sicakhizi ve biyokutle RickilerKutiqMp; Ds) suda ¢oziilmesi ile olusan karbonik asit katalizorliigii ile hidroliz daha etkin gerceklesmistir.
hakkinda bilgi sagl dan énemli dir.
i - 0 C butday S Q= 5 150°C*deki bugday samant hidroliz gozeltilerinde Mp degeri 64341, 25028 ve 2273 Da olan ii¢ polisakKarit grubu gizlenirken,
- 2 200°C’de Mp degeri 56988, 15787, 8552 ve 3184 Da olan dirt polisakkarit grubu; 250°C’de ise 7046 Da Mp degerine sahip bir
& o 200°C bugday samam 56988; 15787; 8552 ve 3184 polisakkarit grubu gizlenmistir.
AMAC G » 250°C bugday samam 7046
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« Ihmh sayilabilecek sicakhik ve basing kosullarinda gazlagtirmak iizere bugday samani SICAKLIK () 150°C kenaf 61158 ve 24077
ve kenaf lignoseliilozik materyallerinin etkin hidroliz kosullarin1 belirlemek
200°C kenaf 55333 ve 20928 o
+ Hidroliz esnasinda elde edilen gozeltilerdeki poli jtlerin iiler d m Sekil 3. Kenafin hidrolizinde sicakhigm etkisi TESEKKUR
belirlemek Katkilarindan dolay: International Centre for Hydrogen Energy Technologies (UNIDO-ICHET)’e tesekkiir ederiz.
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