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OZET

Sanayide ve bilimsel ¢calismalarda proses degiskenleri ve proses degiskenlerinin
iiriine etkisi onemli bir inceleme alamidir. Verimi maksimuma c¢ikaran
parametre takiminin bulunmasinda kullanilan iki yaklasim Her Seferinde Bir
Parametre (OFAT = One Factor At a Time) ve Deney Tasarimi'dir. OFAT'de,
digerleri sabit tutulurken bir parametre, verim maksimuma ulasana kadar
degistirilir. Bu, biitiin parametreler icin tekrarlandiktan sonra boyle tek tek
maksimizasyonla bulunan parametre takiminin verimi maksimum yapan nokta
oldugu kabul edilir. Deney Tasarmm yaklasiminda, problemin parametre
uzaymda bir nokta takim secilir. Her noktanin sagladigi verim deneyle
bulunduktan sonra bu nokta takimina analitik bir model uygulanir ve eldeki
bilgilerden bir cevap yiizeyi (response surface) elde edilir. Bu ¢ok boyutlu cevap
yiizeyinin maksimumu analitik olarak hesaplamir. Bu tezde, baz
arastirmacilarin yaymlanan OFAT calismalarindaki verileri Deney Tasarimi
tipi bir cevap yiizeyinin En Kiiciik Kareler Metodu ile hesaplanmasinda
kullanilmistir. Bu tezdeki yaklasim daha once rapor edilen OFAT verilerinden

% 11’lere varan daha iyi verim elde edildigini gostermistir.
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ABSTRACT

In both industrial and scientific work, process variables and their effect on the
product is an important area of study. Two approaches to finding the set of
parameters for maximizing yield are OFAT (One Factor At a Time) and the
Design of Experiments(DOE). In OFAT, one factor is varied until yield is
maximized, while others are kept constant. This is repeated for all factors and it
is then assumed that this set obtained by individual maximization is also the set
that gives the absolute maximum for the yield. In the DOE approach, a set of
points in the parameter space of the problem is selected. Yield is experimentally
determined for each point and an analytical model is fit to the point set to
extract a response surface from available data. The maximum of the multi
dimensional yield surface is then calculated. In this thesis, published data of
OFAT some authors is used for calculating DOE type yield surface by using
least squares. Approach in this thesis indicated yield improvements of up to

11% relative to the OFAT results reported.
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SIMGELER VE KISALTMALAR

Bu calismada kullanilmig bazi simgeler ve kisaltmalar, ac¢iklamalar1 ile birlikte

asagida sunulmustur.

Simgeler Ag¢iklama

°C Derece selsius

ng mikrogram

rpm devir/dakika

ppm milyonda bir

Kisaltmalar Aciklama

OFAT One Factor At A Time(Her Seferde bir
Parametere

EKK En Kiiciik Kareler

ANOVA Analysis Of Variance

RSM Response Surface Method



1. GIRiS

Bilimsel bir¢ok caligmada ve endiistride, proses degiskenleri ve bunlarin {iriinii nasil
etkiledigi arastirilir. Bunun i¢in arastirmacilar bircok deneyler yapip cok sayida
parametrenin (faktoriin) triin iizerindeki olas1 etkilerini belirlemek amaciyla
parametrelerin ¢esitli degerleri i¢in prosesi tekrarlar. Verimin, parametrelerin hangi

degerlerinde maksimum degere ulagsacagini bulmak i¢in genellikle iki yol kullanilir.

1) "Her seferinde bir parametre" (("One factor at a time") olarak da ifade
edebilecegimiz = OFAT) diye adlandirabilecegimiz klasik metotta, parametrelerin
birbirinden bagimsizlig1 6n kabulii vardir. Once bir parametre segcilir. Digerleri sabit
tutulur ve birinci parametrede verimin en iist deger aldig1 nokta bulunur. Bu biitiin

parametreler i¢in tekrar edilir ve sonugta verimin maksimize edildigi kabul edilir.

2) "Deney tasarimi”" denilen ve daha yeni olan ikinci yaklasimda, parametrelerin
birbirinden bagimsiz oldugu 6n kabulii yoktur. Belli algoritmalara goére yeterli sayida
parametre seti secilir. Her bir set icin deney yapilir. Sonuglar, temelde En Kiiciik

Kareler(EKK) metoduna dayanan bir "cevap yiizeyi (response surface) ~ bu

calismada verim ylizeyi ~ " denklemine yerlestirilir.

Bu tezde, Deney Tasarimi yapilmadan, sadece OFAT ile incelenmis ¢aligmalarda da
OFAT noktalarinin, EKK metodunda kullanilabilecegi gerceginden hareket
edilmistir. Bu yaklagim, parametre setlerinin se¢imi i¢in Deney Tasarimi
algoritmalarma gore dogal olarak zayiftr. Fakat uygulamaciya daha az deney
yapmak, parametrelerin etkilerini daha dogru tahmin etmek ve parametrelerin

aralarindaki etkilesimi tahmin etmek noktasindan yardimci olabilir.



2. LITERATUR ARASTIRMASI

Proses degiskenleri ve bunlarin iiriinii nasil etkiledigi ile ilgili literatiirde cesitli

calismalar mevcuttur. Bunlardan bazilar1 iki baslik altinda verilmistir.

2.1. OFAT

Czitrom yaptig1 bir calismada, cogu miihendis ve bilim adaminin deneylerini
OFAT’la yaptigini belirtmis ve OFAT’la yapilmis ii¢ ger¢cek miihendislik deneyinde
deney tasariminin her birinde uygulanmasiyla -daha az deney yapmak, faktorlerin
etkilerini daha dogru tahmin etmek ve faktorler arasindaki etkilesimi tahmin etmek

noktasindan-daha avantajli oldugunu belirtmistir[1].

Anderson yaptig1 ¢alismada, “2*”

olarak ifade edilen, k deneylerdeki faktdr sayisi,
faktoriyel tasarimin uygulamaciya OFAT’a gore daha az deney yapma imkani
verdigini ve bunun faktor sayisi artik¢a daha da arttigini belirtmistir. Ayrica OFAT
ile optimize edildigi diisiiniilen faktorler etkili bir deney tasarim metodu olan
Responce Surface Method(RSM) ile analiz edildiginde, OFAT ile bulunan optimum

noktanin asil optimum noktadan uzak oldugunu belirtmistir[2].

Lye yaptig1 ¢aligmada, ingaat miithendisliginde deneylerde yaygin olarak kullanilan
OFAT metodunun faktdrlerin etkisi ve birbirleriyle etkilesimi hakkinda bilgi vermek
noktasinda yetersiz oldugunu belirtmistir. Faktoriyel deney tasarim metodunun
prosesi tanimak, Onemli faktorleri gdérmek, faktorler arasinda etkilesim olup
olmadigini anlamak, matematik modeli tahmin etmek ve cevabi(response) optimize

etmek noktasinda ¢ok daha etkili oldugunu belirtmistir[3].

Frey ve arkadaglar1 yaptiklar1 c¢alismada, OFAT metodunun miihendislik
sistemlerindeki parametre tasarimmin deneysel c¢alismalardaki rolii {iizerine

calismistir. Sonugta da eger yapilacak deney sayist azsa bunda OFAT metodunun



diistiniilebilecegi, aksi takdirde ortogonal seri tasarimmin diisiiniilmesinin faydali

olacagini belirtmiglerdir[4].

2.2. Deney Tasarimi

Azin ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢alismada, ksilanaz enziminin iiretimi i¢in kiiltiir
sartlarmin optimizasyonunda Taguchi Metotudunun kullanighh olup olmadigi
izerinde ¢aligmiglardir. Bunun i¢in L16 ortogonal dizin se¢ilmistir. Bulunan sonuglar
lizerinde varyans analizi((“Analysis of Variance”) olarak da ifade edebilecegimiz
=ANOVA) yapilmis ve optimum sartlar belirlenmistir. OFAT ve Taguchi metodunu
iceren optimizasyon teknikleri uygulandiktan sonra ksilanaz enzimi iiretiminde %
41,9’luk bir artiy olmustur. Bu sonu¢ bu metodun mikrobiyoloji proseslerinin

optimizasyonu i¢in uygunlugunu gdstermistir[5].

Guimaraes ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada, klinik dekstran iiretimini maksimize
etmek amaciyla dekstran sentezindeki bazi faktorlerin optimizasyonu {izerine
caligmislardir. Deneyler faktoriyel tasarim ve RSM kullanilarak yapilmigtir. Dekstran
sentezi deneylerinde 23 °C ve 60 g/l sakaroz konsantrasyonu reaksiyon sartlarinda

maksimum verim %32 olarak bulunmustur[6].

Zeybek yaptig1 bir ¢alismada, bir pilot tesiste atik su iyilestirilmesinin optimizasyonu
lizerine c¢alismistir. Box-Wilson deney tasarim metodu ile pH=11, V=10,8 I,
Ca(OH)>=% 6,8, Qs = 14,54 ml/min ve 20,1 °C optimum fiziksel sartlar
belirlenmis ve pilot tesisteki atik suyun bulanikligi % 90 oraninda iyilestirilmistir[7].
Kahya ve arkadaslar1 yaptiklar1 calismada, ¢ozelti fazindaki amin, sulu fazdaki laktik
asit ile reaksiyona sokulup, organik fazdaki asitin ekstraksiyonu {iizerinde
calismiglardir. Laktik asidin reaktif ekstraksiyonu i¢cin optimum sartlar baslangic
laktik asit konsantrasyonu=21 g/l, pH=2, sicaklik 32 °C ve karigtirma hizi= 120 rpm

olarak Box-Wilson deney tasarim metodu kullanilarak belirlenmistir[8].

Giliveng ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢aligmada, etanoliin ekstraksiyonu, sentetik etanol

¢ozeltisi ve et suyu fermantasyonundan bir ekstraksiyon cihazindaki siiper kritik CO,



kullanilip elde edilmesi iizerinde ¢alismislardir. Bu ¢alismada, Box-Wilson deney
tasarim metodu kullanilarak % 15 etanol ¢ozeltisi i¢in bir y18in ¢dzeltisinde optimum
ekstraksiyon sartlar1 313 K, 133 atmosfer ve 30 dakika olarak belirlenmistir. Bu
optimum sartlarda ekstraksiyon verimi birinci adim i¢in %5,8 ve {iglincii adim i¢in

%19,2 olarak belirlenmistir[9].



3. METOT

3.1. OFAT Yaklasimi

pao

Girdi

Proses

Cikt1

pao

Sekil 3.1. Proses

Sekil 3.1°de goriildiigii gibi girdileri ve ¢iktisi olan bir proses diisiinelim. Bu girdiler;
sicaklik, pH, konsantrasyon, partikiil boyutu, katalist tipi vb. gibi prosesi etkileyen
herhangi bir parametre olabilir. Bu prosesin i¢inde ne gibi bir mekanizma isledigini
bilmedigimizi varsayalim. Bunu anlamak i¢in girdilerin optimum oldugu noktalarin
veya proses girdileri ve ¢iktilar1 arasindaki iligkinin tespit edilmesi gerekir ve bu

yiizden deneyler yapilir[10].

Bugiin ¢ogu deney karmasik bir prosesin optimum sartlarinin bulunmasi ve ¢iktinin
maksimum yapilmasi i¢in sistematik olmayan bir yolla yapilir. Bir girdi(parametre)
degistirilirken diger girdiler sabit tutulur, bu girdi i¢cin optimum nokta bulunduktan
sonra ayni iglem diger girdiler i¢in de tekrarlanir. Boyle bir metot OFAT diye
adlandirilir[11].



Sekil 3.1’de goriilebilecegi gibi OFAT yOntemi girdiler(parametreler) arasindaki
etkilesimin fazla oldugu durumlarda optimum noktanin yeri hususunda net bilgi
vermemektedir. OFAT’la yapilan deneylerde bulunuldugu disiiniilen optimum
nokta, gercekte optimum nokta olmayabilir. Bununla beraber deneyi yapan kisi

optimum noktay1 buldugunu zanneder[11].

y pH sabit, cesitli Y Sicakhk sabit, cesitli
4 sicaklik degerleri A pH degerleri
9 o0
o) ? 0 0 Y : 0
°© : o0 o0 i 0
0 : 0 o E 0
0 : 0 . 0
: (@) .
° . © . 0
i g i N
Sicaklik pH degiskeni
(a) (b)

Degisken 1,(T)
A
T OFATla bulunan optimul
nokta, asil optimul

noktadan uzak olabilir.

»
»

Degisken

(c)

Sekil 3.2. OFAT yaklagimi
(a)Sicaklik icin OFAT (b) pH i¢in OFAT (c) Gergek ylizeyde OFAT



Sekil 3.2°den de goriilebilecegi gibi OFAT yaklagiminda elde edilen sonug agisindan
bir¢ok problem vardir. Asil optimum noktaya ulagilamaz. Etkisiz ve gereksiz bircok
deneme yapilir. Faktorler ayn1 anda degistigi zaman optimum noktalarin ve ¢iktinin
maksimum noktasmin ne olacagi hakkinda yeteri kadar bilgi vermeyebilir(Yani
etkilesimler ihmal edilir). Ciktinin maksimum noktasi asil maksimumdan farkli

olabilir[11].

3.2. EKK Yontemi

EKK yOntemi, birbirine bagli olarak degisen iki fiziksel biiyiiklik arasindaki
matematiksel baglantryl, miimkiin oldugunca gercege uygun bir denklem olarak
yazmak i¢in kullanilir. Bir baska deyisle bu yontem, 6l¢iim sonucu elde edilmis veri
noktalarma "miimkiin oldugu kadar yakin" gececek bir fonksiyon egrisi bulmaya

yarar[12].

3.2.1. Dogrusal 6rnek

Veri noktalari °

Regrasyon —

v

Sekil 3.3. Veri noktalar1 ve Regrasyon


http://tr.wikipedia.org/wiki/Denklem
http://tr.wikipedia.org/wiki/Fonksiyon

Sekil 3.3’de goriilen noktalar 6lglimle elde edilmis veri noktalarini, ¢izgi ise EKK

yontemi ile bulunmus teorik baglantiy1 ifade eder.

Basit bir 6rnek vermek gerekirse, aralarinda dogrusal (lineer) bir baglant1 olan, X ve
Y adinda iki fiziksel biiyiikliikk diisinelim. (Mesela, X belli bir agag tiirlinlin yasi, ¥
ayni tiir agacin govde ¢api1 olabilir.) ¥’yi X’in fonksiyonu olarak yazmak istiyoruz.
Bu iki biiyiikliik arasindaki baglant1 dogrusal olduguna gore, esitlik 3.1 olarak ifade
edilebilir:

Y=aX + b (3.1)

Bulunmaya ¢alisilan sey, esitlik 3.1°deki a ve b sayilar1 i¢in miimkiin olan en dogru
degerlerdir. Bu degerleri belirlemek i¢in bir dizi 6l¢iim yaptigimizi diisiinelim. Agag
ornegine donersek, ilgilendigimiz tiirden pek c¢ok agacin yasim ve govde capini
Olcelim. Bu Olglimler bize bir dizi (x;, yi) ¢ifti verecektir. Bir kartezyen diizlem
iizerinde bu ¢iftlere karsilik gelen noktalar1 tek tek isaretlersek, kabaca diiz bir ¢izgi
iizerinde yayilmis bir "noktalar bulutu" elde ederiz. Noktalar, ¢esitli sebeplerden
dolay1 (6l¢tim hatalari, istisnai durumlar, modele katilmayan dis etkiler, vs.) kusursuz

bir ¢izgi lizerinde ¢ikmayacaktir.

X ve Y arasindaki baglantiy1 tek bir dogrusal denklem olarak ifade etmek istiyorsak,
bu noktalara miimkiin oldugunca yakin gececek bir ¢izgi bulmaliyiz. Bir bagka
deyisle, yukaridaki denklemde a ve b'yi dyle se¢meliyiz ki, ortaya ¢ikan ¢izgi veri

noktalarma miimkiin oldugunca yakin olsun.

EKK yontemi, denklemin verdigi (teorik) Y degerleri ile dl¢iimlerin verdigi (gergek)
Y degerleri arasindaki farklarin karelerinin toplamini kiigliltme fikrine dayanir. Bu
yontem, denklemdeki a ve b sayilarini, bahsedilen kareler toplamimi en kiiciik

yapacak sekilde secer (ve adini da buradan alir)[12].


http://tr.wikipedia.org/wiki/Kartezyen_koordinat_sistemi

3.2.2. Egrisel ornek

Aralarmda dogrusal olmayan (non-lineer) bir baglant1 olan, fiziksel biiyiikliikler i¢in
de benzer sekilde EKK yontemi kullanilabilir.
EKK yontemi denklem formunun bilinmesini gerektir. Bu formda bagimsiz

degiskenin {isleri ile birlikte birden ¢ok bagimsiz degiskenin ¢esitli bicimleri

bulunabilir.
O=aX +bY + cZ (3.2)
O=aX + bX + cY + dY’ + eXY (3.3)

EKK'nin ige yaramast i¢in degiskenler arasindaki iligkiyi gosteren formun

katsayilardan bagimsiz olarak biliniyor olmasi1 gerekir.

Formun nasil olacagmma karar verdikten sonra katsayilar bulunur. Tim Ornek
sonuclarina bakilarak hata terimlerinin karelerini en diisiik yapan katsayilar tiirev
yardimiyla bulunur. Burada tiirevin sifir oldugu noktanin en kiigiik deger olmasi

kuralindan faydalanilir[12].

Buraya kadar anlatilanlar1 formiil olarak ifade edecek olursak;

Y=a+bX

k4

X

Sekil 3.4. En Kiigiik Kareler Yontemi
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EKK yontemi, Sekil 3.4’de y = a + bx dogrusu lizerindeki (x;, yi) noktalar1 ile
verilen (X;, y;) serpme noktalar1 arasindaki uzakliklarin kareleri toplamimni minimum
yapan a ve b katsayilarini bulma igleminden ibaret oldugu daha dnce belirtilmisti. Bu

katsayilar bulununca, y =a + bx dogrusu (regrasyon dogrusu) bulunmus olur.

Bu uzakliklarin kareleri toplami esitlik 3.5 ve esitlik 3.6’da verilmistir.

Yy, =a+bx, (3.4)
r=2 (F-y) (3.5)
T=)"(a+bx,~y) (3.6)

esitlik 3.5 ve esitlik 3.6’daki T’yi minimum yapan a ve b sayilarmi bulmak igin,
T’nin @ ve b ye gore kismi tiirevlerini sifir yapan degerlerin bulunmasi gerekir.

Bunun i¢in,

oT ;
5:21 (a+bx,—y)=0 (3.7)
oT ;
5221 (a+bx,—y,)x. =0 (3.9)

3.7 ve 3.8 denklem sisteminin ¢oziilmesi gerekir. Bu denklemler diizenlenirse,

(3.9)

no 2 m_ 2.1
PIETED W AP IV I A

matris 3.9 yazilabilir. Matris 3.9 soldan saga dogru M, A, N ile gosterilirse,
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MA

N (3.10)

3.10 esitligi elde edilir. Sekil 3.4’de serpme diyagramindaki noktalarin

koordinatlarindan yararlanarak,

I x N
x=|! 3.11) ve y=|” (3.12)
Lo, .
3.11 ve 3.12 matrisleri bulunur. 3.11 ve 3.12 matrisleri tanimlanirsa,
M=X'X [3.13] ve N=XY (3.14)
esitlik 3.13 ve esitlik 3.14 oldugu goriiliir. Buradan,
X'X)A=XY (3.15)
esitlik 3.15 ¢ikar. Esitlik 3.15’den A matrisi ¢oziiliirse,
A=X"X"X"Y (3.16)

esitlik 3.16 bulunabilir. Esitlik 3.16’daki matrisleri yerlerine yazarak A matrisi

bulanabilir. Bu da aranilan a ve b katsayilarinin bulunmasi1 demektir[13].

3.3. Design Expert 7.0.0 Programi

Design Expert 7.0.0 yazilim programi deney tasarimi i¢in kullanimi kolay bir
programdir. Bu programla deneyler hizli bir sekilde kurulup, veriler analiz edilip,
sonuglar grafik olarak goriilebiliyor. Program ile prosesi etkileyen dnemli faktorler
goriilebildigi  gibi, RSM ile ideal proses tanimlaniyor ve optimum iriin

formiilasyonlar1 da Karigtk Deney Tasarimi ile yapilabiliyor. Tasarim i¢indeki
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denemelere kullanigh tasarim editorii sayesinde ekleme, ¢ikarma ve kopyalama
yapilabiliyor. Aciklamali istatistiksel analizler ve kapsamli igerik yardim sistemi
sayesinde ¢iktilar kolaylikla yorumlanabiliyor. Etkilesimli iki boyutlu renkli grafik
destegi ile grafik iizerine kontur ¢izebiliyor veya koordinatlar1 gdsteren ve ¢iktilarin
tahmin edildigi bayraklar yerlestirilebiliyor. Dondiiriilebilen {i¢ boyutlu renkli grafik
ile de cikt1 gorselligi daha da kolaylasiyor. Design Expert’in gliglii optimizasyon
ozellikleri sayesinde eszamanli diizinelerce ¢ikti maksimize veya minimize

edilebiliyor. Bu program ile prosesi veya iirlinii(¢iktiy1) optimize etmek igin :

Faktoriyel Tasarim

Response Surface Methods (RSM)

Karisik Tasarim Teknikleri

Kombine Tasarimlar

temel basliklarinda bir¢cok deney tasarim yontemleri uygulanabiliyor.
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4. UYYGULAMA

Bu caligmada, Design Expert 7.0.0 bilgisayar programimni kullanilarak baska
aragtirmacilarm OFAT’la optimize ettiklerini diislindiikleri prosesler incelendi ve
onlarmn verilerine EKK metoduyla cevap yiizeyine en uygun denklemi bulundu. Bu
islemden sonra parametrelerin alabilecegi sinirlar iginde verim ylizeyinin maksimum

noktasi arandi.

4.1. Modifiye Edilmis Tripsin Sindirim Enziminin Kinetik Karakterizasyonu

Erin ve arkadaslar1 yaptiklar1 ¢aligmada, proteinlerin triptik sindirimi i¢in optimum
sartlarin belirlenmesi lizerinde ¢alismiglardir. Protein olarak kazeini kullanmislardir.
Bu calismada verimi etkileyen parametreler pH ve sicakliktir. Deneysel ¢aligmalar
sonucunda sicaklik 48 °C civari, pH 7,8-8,1 aralizi maksimum kazein sindirimini
saglayan optimum sartlar olarak tespit edilmistir. Deneysel olarak belirlenen

optimum sartlarda % kazein sindiriminin ne oldugu belirtilmemistir[17].

Cizelge 4.1. Sicakligin Kazein Sindirimine Etkisi (pH = 7,8)[17].

Sicaklik (OC) % Kazein Sindirimi
30 62.17
37,1 75.87
47,92 81.36
58,13 81.73
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Cizelge 4.2. pH’1n Kazein Sindirimine Etkisi (Sicaklik = 37 °O)[17].

pH % Kazein Sindirimi

7 58.26

7,52 70

7,81 76.3

8,1 76.74

8,5 75.43

File Edit Wiew Display Options Design Tools Help

D= & [5e| &S] 2[5
1 Mates for k-T-pH_maximize Factor 1 Factor 2 Response 1
E= Design (Actual) Std Run Block A sicaklik B:pH azeinc}se‘indirim
: Summary

1B @yt Eeluars | 1 Block 1 30.00 7.80 6217
i o9 Evalustion | 2 F Block 1 3710 7.80 7587
Analysis | 3 3 Block 1 4792 7.80 &1.36
Lo kazein sindivimi Can: 4 4 Bilock 1 5513 780 &1 73
Optimization | s s Block 1 37.00 7.00 5826
] Mumeriesl | & 5 Block 1 37.00 752 70
i~Zd Graphical I 7 Block 1 3700 7.1 763
- | (et e | 8 8 Block 1 37 .00 810 7674
| a ] Black 1 37.00 8.60 75.43

Resim 4.1. Kazein sindirimi parametrelerinin Design Expert 7.0.0’da yerlestirilmesi

Bu veriler Design Expert 7.0.0’da kullanildiginda elde edilen fonksiyon Resim
4.2’de gosterilmistir.
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Di@| ! [&le &7
| Notes forkazen s | = - =
L d oty | OO B Fiw\fiftxa Mo |1 aova ._..mmm‘umml
l‘ (regh G Final Equation in Terms of Coded Factors:
SO Bmn |
- ] Anlyss ]
1 azen sindiimi | — kazein sindirimi =
A cﬁum #8141
P el | H100 *A
B e H511 B
N T
| B 187 '
" 189 *B

Resim 4.2. Kazein sindirimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunmas1

Bulunan kazein sindirimi fonksiyonu:

Kazein sindirimi = 81.41 + 11.00A + 15.11B - 18.73A2- 18.98B

4.1

Elde edilen 4.1 fonksiyonu Design Expert 7.0.0 programi kullanilip ¢oziildiiglinde

Resim 4.3°deki sonugclar elde edilir.

Fie Edt View Display Optiors DesignTools Help

Solutions Tool (X

__|1 Solutions found

Dl|| %] &2
M Criteria |fsww E| Graphs l
scusor:
| | | [ | |
__|Constraints
| |1 kazen sindirmi (Ane || Lower Upper Lower Upper
—04 Optinizaton |__|Name Goal Limit Limit Weight Weight Importance
E] L sicaklik is in range p.] 75 1 1 3
-1 craghical — .
Facas " pH is in range B5 9 1 1 3
L ¥] point Prediction |~
__|kazein sindiimi  maximize 0 1] 1 1 L}
|__|Solutions
Number sicaklik pH kazein sindir Desirability
1 087 8% 86,0272 09%  Selected

Resim 4.3. Kazein sindirim fonsiyonu i¢in Design Expert 7.0.0’da bulunan sonuglar
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Design Expert 7.0.0’da bulunan sonuglar Cizelge 4.3’de verilmistir.

Cizelge 4.3. Kazein sindirimini maksimum yapan degerler

Parametre Optimum Deger
Sicaklik 50,87 °C
pH 8,25

Bulunan Cizelge 4.3’deki optimum degerlerle ulasilan kazein sindirimi % 86,027

olarak bulunmustur.

Bulunan ¢oziimler Erin ve arkadaslarinin[17] makalesindeki sicaklik 48 °C civari, pH
7,8-8,1 optimum sartlar1 ile karsilastirldiginda sicaklik 50,87 °C, pH 8,25 degerleri

ve bu sartlardaki maksimum kazein sindirimi % 86,027 oldugu Resim 4.3 goriilebilir.

Bulunan Cizelge 4.3’ deki sonuglar grafige gecirildiginde kazein sindirimi % 86,027

oldugu daha net olarak Resim 4.4 ve Resim 4.5’de goriilebilir.
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File Edt View Display Options Design Tools Help

De|| [we 82%

1 Motes for kazein sincirimi
L 1] Design (Achuah) _ Amnlfswm[f]o-ms

Summary Solution K Response: [kazein sindir +|

Pt Graph Columns

i L =] Evaluation . ‘ o

ot e SR OpRES kazein sindirimi

L kazein sindirimi 1 860 — —

L A4 Optimization kazein sindirimi . e
L") Numerical ¢ Design Points it ! X o
LBy Graphical If\'1 73 | s
L. ¥] Point Prediction ]

5826 8.20

X1= A sicakiik i IL

X2-B pH 1 Prediction 74.062_1
V.

FactorsTout 80| \m

Detouit | 7.40

7.00

3000 3703 am §1.10 58.13

A: sicaklik

For Help, press F1 LM

Resim 4.4. Kazein sindirimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunan ¢6ziim
grafigi

Erin ve arkadaslarinin[17] makalesinde sicaklik 48 °C civari, pH 7,8-8,1 optimum
sartlarinda % kazein sindiriminin ne oldugu belirtilmemistir. Resim 4.4’den de
goriilebilecegi gibi OFAT yaklagimi ile bu maksimum kazein sindirimi % 74,706’dir.
Yine Resim 4.4’den goriilebilecegi gibi bu verilerle maksimum kazein sindirimi %

86,027°dir. Bu da % 11,321’lik ¢ok daha iyi bir kazanim demektir.
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Fie Edt View Display Options Design Tools Help

For Help, press Fi

Resim 4.5. Kazein sindirimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunan

D@ e 8 2%
i A citeria |~ soutions [[] Grapns
. =] Design (Actusi)
I Summary R . ¥ =l
L i Sol.mns- esponse. | kazein sindir v |
. o] Evahaation
- ] Anatysis Design-Expent® Software
L 17 kazein sindicimi (Ane
- &4 Optimization kazein sindirimi
0 58.26
a7
XK1= A sicaklik
X2=B:pH

76.75

66.5

56.25

kazein sindirimi

46

860

ic boyutlu ¢6ziim grafigi

4.2. Atik Cay Lifleri ve Saplarindan Kafein Eldesi

v
700 3000

37.03

o

4407

58.13

A: sicaklik

Giirii ve Igen yaptiklar1 calismada, atik cay lifleri ve saplarindan kafein eldesi ve en

yiiksek verimin elde edildigi optimum sartlarin belirlenmesi iizerinde ¢alismislardir.

Bu calismada verimi etkileyen parametreler karistirma hizi, su/cay orani, sicaklik,

zaman ve partikiil bliylikliigiidiir. Deneysel ¢aligmalar sonucunda karigtirma hizi 200

rpm, su/cay orani 18,5 ml su/g cay, sicaklik 98,5 °C, li¢ing siiresi 16 dakika, partikiil

biiyiikliigii 0,250 mm-0,355 mm degerleri maksimum kafein verimini saglayan

optimum sartlar olarak tespit edilmistir. Deneysel olarak belirlenen optimum

sartlarda ¢ayda kuru madde de kiitlece % 1,156 oraninda kafein elde edilmistir[19].



Cizelge 4.4. Karistirma Hizinin kafein verimine etkisi
(15 ml su/g ¢ay, 95,5 °C, 30 dakika, 0,500 mm-0,355 mm)[18].

Karistirma Hiz1 (rpm) % Kafein (kiitlece)

0 0,862
100 0,873
200 0,886
300 0,866
400 0,844
600 0,812
800 0,793

Cizelge 4.5. Su/gay oraninin kafein verimine etkisi
(200 rpm, 98,5 °C, 30 dakika, 0,500 mm-0,355 mm)[18].

ml su/g cay % Kafein (kiitlece)

10 0,701
12,5 0,814
15,0 0,902
17,5 1,001
18,5 1,010
20,0 0,974
25,0 0,876
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Cizelge 4.6. Liging siiresinin kafein verimine etkisi
(200 rpm, 15 ml su/g cay, 98,5 °C, 0,500 mm-0,355 mm)[18].

Licing Siiresi (dakika) % Kafein (kitlece)
10 1,013
13 1,071
15 1,119
16 1,126
17 1,112
20 1,076
25 1,044
30 1,010

Cizelge 4.7. Partikiil biiyiikliigiiniin kafein verimine etkisi
(200 rpm, 98,5 °C, 15 ml su/g ¢ay, 16 dakika)[18].

Partikiil Boyutu % Kafein (kiitlece)
1,000 mm -0,710mm 0,962
0,710 mm -0,500 mm 1,050
0,500 mm -0,355 mm 1,126
0,355 mm -0,250 mm 1,156
0,250 mm’ den kiiglik 1,148

Cizelge 4.4, Cizelge 4.5, Cizelge 4.6 ve Cizelge 4.7°deki veriler Design Expert
7.0.0’da yerlestirilirse denklem 4.2 elde edilir.
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File Edit Wiew Display Options Design Tools Help
D] & [5=[e] 8]2[9
I[D Motes for kafein verimi-3 Factar 1 Factar 2 Factor 3 Factor 4 Response 1
Design (Actual) Std | Run Block A karistirma hizi B:zulcay Clicing slresi | Dopartikul boyutu | kafein verimi

5] Summary rpm mifgy dakika mm Fomim
L__—I Graph Columns | 1 Block 1 0.00 15.00 30.00 0.43 0.862
L. o Evaluation | 2 2 Biocki 100.00 15.00 30.00 043 0873
] Analysis | 3 3 Block1 200,00 1500 3000 043 0.356
[ kafein verimi [&naly: 4 4 Block 1 300.00 15.00 30.00 0.43 0.866
: M Optimization | 5 5 Block1 400.00 15.00 30.00 0.43 0.544
Bt e | 6 6 Bkl £00.00 1500 30.00 043 0412
%\5 iz hlEE] 77 Blockd 500.00 1500 3000 043 0793
i“ IREE FUETETEN | g & Block1 200.00 10.00 30.00 0.43 0.701
| 9 9 Block1 200.00 12.50 30.00 0.43 0814
_ | 10 10 Block 1 200.00 15.00 30.00 0.43 0.902
| M 11 Block 1 200.00 17.50 30,00 0.43 1.001
| 12 12 Block 1 200.00 15.50 30.00 0.43 1.01
| 13 13 Block1 200.00 20.00 30.00 0.43 04874
_ | 14 14 | Block 1 200.00 2500 30.00 0.43 0576
| 15 15 Block 1 200.00 15.50 10.00 0.43 1.013
| 16 16 Block 1 200.00 18.50 13.00 0.43 1.071
| 7 17| Block1 200,00 1850 15.00 0.43 1.119
_| 18 18 Block1 200.00 18.50 16.00 0.43 1126
| 19 19 Block 1 200.00 15.50 17.00 0.43 1112
| 20 20 Block1 200.00 18.50 20.00 0.43 1.076
| 2 2 Block 1 200.00 18.50 2500 0.43 1044
| 2 22 Block1 200.00 18.50 30.00 0.43 .01
| 23 23 Block1 200.00 15.50 16.00 0.85 0.962
| 24 24 Block1 200.00 18.50 16.00 061 1.05
| 25 Block1 200.00 1850 16.00 0.43 1126
| 26 26 Block 1 200.00 15.50 16.00 0.31 1.156
| 27 27 Block1 200.00 18.50 16.00 0.2 1.148

Resim 4.6. Kafein verimi verilerinin Design Expert 7.0.0°da yerlestirilmesi

Bu veriler Design Expert 7.0.0’da kullanildiginda elde edilen fonksiyon Resim
4.7’ dedir:
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0]|@] [/ &2

| Notes for kafen verini-3

2B = =
] D (k) ),l Transtorm g;gFlwvlfi:j hodel % ANOVA |, Disgnostcs UMG'
e el
L] Graph Colamns |
L) bven
-_:;{i Final Equation in Terms of Coded Factors:
{1 ateinverimi ¢ani [~
- A] Optinization e -
L7l Humerical kafein vermi =
I li 103
{ ; "
B -
LY portPredcton | 0080 *A
| +019 *B
| 0049 *C
413 °D
0050 a2
- 048 B
- 025 2
o027 0t

Resim 4.7. Kafein verimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunmasi

Bulunan kafein verimi fonksiyonu:
Kafein verimi = 1.03 — 0,060A + 0,19B — 0,049C — 0,13D — 0,050A2 — 0,48B> —
0,25C2 - 0,027D? (4.2)

Elde edilen 4.2 fonksiyonu Design Expert 7.0.0 programi kullanilip ¢oziildiiglinde

Resim 4.8’deki sonugclar elde edilir.
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Flo Edt View Display Options Desion Toos Help
Di@(d [ 8?5

] ates for katen verimi-3 7
] Critena Sotions | *| Graphs
L 7] Desion (Actus) / i o

N 0 EREN
e oo R s i
i P Evalaation
i| Analysis
[ L |1 katein verini (Anay: Lower Upper Lower Upper
f Optimization __Ilame Goal Limit Limit Weight Weight  Importance
L) tamerica | Jraistioma bz is equnito 200 0 800 1 1 3
’“’1 Graghical | |suicay is In range 5 1 1 3
5 ¥] Poin Predicton 1 licing siresi i in range 5 k-] 1 1 3
i partikul boyutu iz in range 01 i 1 1 i
|__|katein verimi mavimize 01 15 1 1 5
__[Solutions

Humber karistirma hizi sucay licing siresi partikul boyut kafein verimi - Desirability

] 1 20000 1995 1856 010 119079 0179 Selected
] i 200,00 1983 183 010 119069 077

] i 20000 1954 a1 010 119055 0778

|3 Sohtions found

Resim 4.8. Kafein verimi fonksiyonu i¢in Design Expert 7.0.0’da bulunan sonuglar

Bulunan sonuglar:
Karistirma hizi= 200 rpm, su/cay= 19,95 ml su/g cay, licing siiresi= 18,56 dakika,
partikiil boyutu= 0,1 mm bu optimum sartlarda kafein verimi= % 1,191

Bulunan ¢dziimler Giirii ve Igen’in[19] makalesindeki karistrma hizi 200 rpm,
su/cay orani 18,5 ml su/g ¢ay, licing siiresi 16 dakika, partikiil bityiikligi 0,250 mm-
0,355 mm degerleri optimum sartlar1 ve bu sartlardaki maksimum kafein verimi %
1,156 ile karsilastirildiginda karistirma hizi 200 rpm, su/¢ay orani 19,95 ml su/g cay,
licing siiresi 18,56 dakika, partikiil biiylikliigii 0,1mm degerleri ve kafein veriminin
%1,191 oldugu goriilebilir. Bu da Giirii ve Icen’in[19] makalesindeki verimden

yaklasik % 3’liik daha iyi bir kazanim demektir.

Bulunan bu sonuglar grafige gecirildiginde kafein veriminin %1,191 oldugu daha net

olarak Resim 4.9 ve Resim 4.10’da goriilebilir.
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B: sulcay

For Help, press F1 M

Resim 4.9. Kafein verimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunan ¢6ziim grafigi
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For Help, press F1 UM

Resim 4.10. Kafein verimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunan {i¢ boyutlu
¢Oziim grafigi

Ayrica Giirii ve Icen’in[19] makalesinde, karistirma hizmin 200 rpm degerine
ulagincaya kadar arttig1 ve daha yiiksek karistirma hizlarinda vorteks olusumundan
dolayr karistrmanm etkinliginin azaldig1 i¢in karistrma hizi 200 rpm’de sabit
tutulmus ve maksimum kafein verimini saglayan karistirma hizi olarak almmustir.

Ayrica partikiil boyutu kiigiildiikge kafein veriminin artacagi belirtilmistir.

Karistirma hizinin 0-800 rpm araliginda degistigini varsayilarak ve partikiil boyut
araligi 0,02-1 mm aliarak Design Expert 7.0.0 programinda yerine yerlestirildiginde
Resim 4.11°deki sonuglar elde edildi.
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File Edit view Display Options Design Took Help
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For Help, press F1 M 4

Resim 4.11. Kafein verimi fonksiyonu i¢in Design Expert 7.0.0” da bulunan sonuglar
(Karisim hizi= 0-800 rpm, partikiil boyutu= 0,02-1 mm)

Bulunan sonuglar:
Karistirma hizi= 158,78 rpm, su/cay= 19,94 ml su/g cay, licing siiresi= 18,53 dakika,
partikiil boyutu= 0,02 mm bu optimum sartlarda kafein verimi= % 1,203
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Resim 4.12. Kafein verimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0” da bulunan ¢6ziim
grafigi (Karigim hizi= 0-800 rpm, partikiil boyutu= 0,02-1 mm)
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Resim 4.13. Kafein verimi fonksiyonun Design Expert 7.0.0’ da bulunan ii¢ boyutlu
¢oziim grafigi (Karisim hizi= 0-800 rpm, partikiil boyutu= 0,02-1 mm)

Resim 4.11°de goriilebilecegi gibi karigtirma hizinin optimum noktast Giirii ve
Icen’in[19] makalesinde belirtildigi gibi 200 rpm degil 158,78 rpm oldugu bulunmus
ve bu hizin iistiindeki hizlarda kafein veriminin diistiigii gériilmiistiir. Ayrica Giirli ve
Icen’in[19] makalesinde belirtildigi gibi partikiil boyutu kiiciildiikge kafein verimini
art1ig1 gorilmistiir. Partikiil boyutu 0,1 mm iken kafein verimi %1,191 partikiil

boyutu 0,02 mm alindiginda kafein verimi %1,203 olarak bulunmustur.

4.3. Seker Pancar1 Melasindan Nitrik Asitle ve Azot Oksit Gazlariyla Oksalik
Asit Eldesi

Giirli ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢calismada, seker sanayinde yan iirlin olarak elde edilen

seker pancar1 melasindan nitrik asit ve azot oksit gazlar1 ile oksalik asit iiretimi ve en
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yiiksek verimin elde edildigi optimum sartlarin belirlenmesi {izerinde ¢aligmislardir.
Bu reaksiyon i¢in ii¢ reaktor kullanilmigtir. Birinci reaktorde siilfiirik asit, nitrik asit,
katalizor miktarlar1 ile melas derigsimi, hava debisi ve sicaklik parametrelerinin
verime etkileri incelenirken ikinci ve liglincli reaktorde ise siilfiirik asit, katalizor
miktarlar1 ile melas derisimi, hava debisi ve sicaklik parametrelerinin verime etkileri

incelenmistir[20].

4.3.1. Birinci reaktor

Cizelge 4.8. H,SO;4 derisiminin Oksalik Asit verimine etkisi
(4,62 g HNOs/g melas, 0,9 mg V,0s/g melas, 37,5 ml Hava/g melas

dio[21].
H2804 derisimi % Oksalik Asit Verimi
(g/g melas)
0,0 46,46
1.0 65,201
15 72,422
1.9 73,835
1,95 73,846
2,0 73,793
2,25 72,187
25 63,692
3.0 61,300
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Cizelge 4.9. HNOs derisiminin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,95 g H,SO4 /g melas, 0,9 mg V,0s/g melas, 37,5 ml Hava/g melas

dk)[21].
HNOj; derisimi % Oksalik Asit Verimi
(g/g melas)
3,0 59,322
3,5 67,184
3.8 69,312
4,2 71,203
4,62 73,846
5,0 75,180
5,5 74,844
6,0 73,072

Cizelge 4.10. V,0s derisiminin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,95 g HySO4 /g melas, 5,0 g HNOs/g melas, 37,5 ml Hava/g

melas)[21].
V,0s5 derigimi % Oksalik Asit Verimi
(mg/g melas)
0,36 53,973
0,49 69,065
0,6 74,845
0,7 75,802
0,8 76,117
0,9 75,180
1,0 72,602
1,23 70,961
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Cizelge 4.11. Hava Debisinin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,95 g H,SO4 /g melas, 5,0 g HNO3/g melas, 0,7 mg V,0s derisimi/g

melas)[21].
Hava Debisi % Oksalik Asit Verimi
(ml/g melas dk)

4.0 62,526

15,2 72,192

24.5 75,722

30,0 76,031

37,5 75,802

48,7 76,307
63,16 76,564

Bu veriler sonucu makalede birinci reaktor i¢in oksalik asit verimini maksimum

yapan degerler Cizelge 4.12°de verilmistir.

Cizelge 4.12.Birinci reaktdr i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler[21].

Parametre Optimum Deger
H,SO4 1,95 g/g melas
HNO; 5,0 g/g melas
V205 0,7 mg/g melas

Hava Debisi 30 ml/g melas dk

Cizelge 4.12°deki optimum degerlerle ulasilan oksalik asit verimi ise birinci reaktor

icin % 76,031 olmustur.
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File Edit ‘iew Display Options Design Tools Help
D] & |5|@ &2
I[D Motes for oksalt asit-tezde Factor 1 Factor 2 Factor 3 Factar 4 Response 1 45

E—I Design {Actual) Stel Run Bilock A,H;SOAI = :1[\;03 Lo \;;OS ) Han:;;dD:hISI nksac;: asit
L—I Graph Columns | 1 1 Block 1 0.00 4620.00 090 37.500 46 46
B Bt I 2 Block 1 1000.00 462000 080 37,500 65,201
] Analysis | 3 3 Block 1 1500.00 4520.00 0.0 57500 72.422
oksalt asit (Analyze | | 4 4 Block 1 1900.00 452000 090 37.500 73.835
4 optimization _| = 5 Bllock 1 1950.00 4520.00 080 37500 73646
21 Mumerical I -1 Block 1 2000.00 4620.00 0.80 37 500 73793
E 7 7 Block 1 2250.00 4520000 050 37.500 T2187
o E Pontprediction | 1 50 Block 1 2500.00 462000 090 37.500 68.692
| =] q Block 1 3000.00 4620.00 090 37.500 B1.3
| 10 10 Block 1 1950.00 S000.00 050 37.500 59.322
| 11 11 Block 1 1950.00 3500.00 090 37500 671584
| 12 12 Block 1 1950.00 3800.00 090 37.500 E9.312
| 13 13 Block 1 1950.00 420000 090 37500 71.203
| 14 14 Block 1 1950.00 4620.00 090 37500 73.846
| 15 15 Block 1 1950.00 S000.00 090 37.500 7518
| 16 16 Block 1 1950.00 530000 090 37500 T4.544
| 17 17 Block 1 1950.00 600000 090 37.500 73.072
| 18 18 Block 1 1950.00 S000.00 000 37.500 5156
| 19 19 Block 1 1950.00 S000.00 027 37500 33.455
| 20 20 Block 1 1950.00 S000.00 0.36 37.500 53.973
| 21 21 Block 1 1950.00 S000.00 043 37.500 69.065
| 22 22 Block 1 1950.00 S000.00 0.0 37500 74.845
| 23 23 Block 1 1950.00 S000.00 o.yo 37.500 75.802
| 24 24 Block 1 1950.00 S000.00 080 37500 TEAT
| 25 25 Block 1 1950.00 S000.00 090 37500 7518
| 26 26 Block 1 1950.00 S000.00 1.00 37.500 72602
| 34 27 Block 1 1950.00 S000.00 123 37500 70961
| 27 28 Block 1 1950.00 S000.00 070 4.000 62526
| 25 29 Block 1 1950.00 S000.00 ayo 15200 72192
| 28 an Block 1 1950.00 S000.00 070 24500 75722

30 31 Block 1 1950.00 S000.00 070 30.000 7E6.03 bt
For Help, press F1

Resim 4.14. Birinci reaktor icin oksalik asit verilerinin Design Expert 7.0.0°da
yerlestirilmesi

Cizelge 4.8, Cizelge 4.9, Cizelge 4.10 ve Cizelge 4.11°deki veriler Design Expert
7.0.0’da yerine yerlestirilirse birinci reaktor i¢in fonksiyon 4.2 elde edilir. Fonksiyon

4.2 Resim 4.15°de goriilebilir.
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Resim 4.15. Birinci reaktor i¢cin Oksalik Asit Fonksiyonu Design Expert 7.0.0°da

bulunmasi

Bulunan oksalik asit fonksiyonu(birinci reaktor):

Oksalik asit

=35,34 -7,65 A +8,33 B-183,76 C+5,49 D - 37,83 A>- 7,63 B -

216,89 C*- 4,38 D? (4.3)

Elde edilen 4.3 fonksiyonu Design Expert 7.0.0 programi kullanilip ¢oziildiiglinde

Resim 4.16’daki sonuglar elde edilir.
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Resim 4.16. Birinci reaktdr oksalik asit fonksiyonu i¢in Design Expert 7.0.0’da
bulunan sonuglar

Design Expert 7.0.0’da bulunan sonuglar Cizelge 4.13’de verilmistir.

Cizelge 4.13. Birinci reaktdr i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler

Parametre Optimum Deger
H,SO4 1,796 g/g melas
HNO; 5,316 g/g melas
V1,05 0,86 g/g melas

Hava Debisi 56,88 ml/g melas dk

Bulunan bu optimum degerlerle ulasilan oksalik asit verimi ise birinci reaktdr i¢in

% 78,639 olarak bulunmustur.

Bulunan ¢oziimler Giirli ve arkadaglarinin[20] makalesindeki siilfiirik asit 1,95 g/g
melas, nitrik asit 5,0 g/g melas, Vanadyum pentoksit 0,7 mg/g melas, hava debisi 30

ml/g melas dk optimum sartlar1 ve bu sartlardaki maksimum oksalik asit verimi %
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76,031 ile karsilastirildiginda siilfiirik asit 1,796 g/g melas, nitrik asit 5,316 g/g
melas, Vanadyum pentoksit 0,86 mg/g melas, hava debisi 56,88 ml/g melas dk
degerleri ve oksalik asit veriminin % 78,638 oldugu goriilebilir. Bu da Giirii ve
arkadaslarinin[20] makalesindeki verimden yaklasik % 2,607’lik daha iyi bir

kazanim demektir.

Bulunan Cizelge 4.13°deki sonuglar grafige geg¢irildiginde oksalik asit veriminin %

78,638 oldugu Resim 4.17 ve Resim 4.18’de daha net olarak goriilebilir.

File Edt Vew Display Options Design Tools Help
Disla| B 829
e P e cry
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Resim 4.17. Birinci reaktor oksalik asit fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da bulunan
¢Oziim grafigi
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Resim 4.18. Birinci reaktor oksalik asit fonksiyonu Design Expert 7.0.0’da bulunan
ic boyutlu ¢6ziim grafigi
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4.3.2. ikinci reaktor

Cizelge 4.14. H,SO4 derigiminin Oksalik Asit verimine etkisi
(2 g su/g melas, 2,125 1hava/g melas dk, 1,23 mg V,0s /g melas, 55

'0)[21].
H,S0; derisimi % Oksalik Asit Verimi
(g/g melas)
1,5 26,689
1,75 43,736
2,0 53,705
2,5 63,712
3,0 67,424
3,3 70,314
3,5 65,573
3,75 56,745

Cizelge 4.15. Tlave su miktarinin Oksalik Asit verimine etkisi
(3,3 g H,SO4 /g melas, 2,125 1 hava/g melas dk, 1,23 mg V,0s /g
melas 55 °C)[21].

llave su miktar: % Oksalik Asit Verimi
(g/g melas)

0.76 yok

0.90 20.869
120 40,410
150 64.805
175 74.079
2.00 70314
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Cizelge 4.16. V,0s derisiminin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,75 g su/g melas, 2,125 1 hava/g melas dk, 3,3 g H,SO, /g melas, 55

‘O)[21].
(mg/\;zr(l)lz:las) % Oksalik Asit Verimi
0,4 56,325
0,6 70,123
0,7 72,326
0.8 76,188
0,9 77,891
1,0 76,245
L1 76,184
1.2 74,080

Cizelge 4.17. Hava debisinin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,75 g su/g melas, 0,9mg V,0s /g melas, 3,3 g H,SO4 /g melas, 55

°C) [21].
(II{/ZV;SS;’E; % Oksalik Asit Verimi

1,225 63,851
1,625 72,042
1,875 75,186
2,125 77,891

2,5 78,054

3,16 77,527
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Cizelge 4.18. Sicakligin Oksalik Asit verimine etkisi
(1,75 g su/g melas, 0,9mg V,0s /g melas, 3,3 g H,SO4 /g melas,
2,5 lhava/g melas dk)[21].

Sicaklik (°C) % Oksalik Asit Verimi
45 58,687
50 68,196
55 78,011
58 78,868
60 78,169
70 69,521
80 51,748

Cizelge 4.14, Cizelge 4.15, Cizelge 4.16, Cizelge 4.17 ve Cizelge 4.18’deki veriler
sonucu Giirli ve arkadaslarinin[20] makalesinde ikinci reaktdr icin oksalik asit

verimini maksimum yapan degerler Cizelge 4.19°da verilmistir.

Cizelge 4.19. ikinci reaktdr i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler[21].

Parametre

Optimum Deger

H,SO4

3,3 g/g melas

Ilave su Miktari

1,75 g/g melas

V20s 0,9 g/g melas
Hava Debisi 2,5 I/g melas dk
0
Sicaklik 58 °C

Cizelge 4.19°daki optimum degerlerle ulasilan oksalik asit verimi ise ikinci reaktor

icin % 78,868 olmustur.
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Bu veriler Design Expert 7.0.0 programinda yerine koyuldugunda elde edilen
fonksiyon Resim 4.20’dedir.
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| 10 10| Block 1 3300.00 YE0.000 1.23 2125.000 S5.00 o
| 11 11 Bilock 1 5300.00 S00.000 123 2125000 55.00 20 5669
| 12 12 Block1 3300.00 1200.000 1.23 2125.000 55.00 40.41
| 13 13| Block 1 5300.00 1500000 123 2125.000 55.00 64 505
| 14 14 Block1 3300.00 1750.000 1.23 2125.000 55.00 74079
| 15 15| Block 1 3300.00 2000000 1.23 2125.000 S5.00 70314
| 16 16 Block1 3300.00 1750.000 0.40 2125.000 55.00 56.325
| 17 17| Block 1 3300.00 1750.000 060 2125.000 S5.00 T0A23
| 18 18 Block1 3300.00 1750.000 0.70 2125.000 55.00 72326
| 19 19| Block 1 3300.00 1750.000 0.s0 2125.000 S5.00 TE155
| 20 20 Block1 F300.00 1750.000 0.90 2125.000 55.00 7.8
| 21 21 Block 1 3300.00 1750.000 1.00 2125.000 S5.00 76245
| 22 22| Block1 F300.00 1750.000 1.10 2125.000 55.00 76.154
| 23 23| Block 1 3300.00 1750.000 1.20 2125.000 S5.00 7403
| 24 24 Block1 F300.00 1750.000 0.90 1225.000 55.00 63.831
| 25 25| Block 1 3300.00 170,000 o.en 1625.000 S5.00 72042
| 26 26 Block1 F300.00 1750.000 0.90 1875.000 55.00 75186
| 36 27| Block 1 3300.00 170,000 o.en 2125.000 S5.00 77.Em
| 27 28| Block 1 3300.00 A750.000 0.80 2500.000 55.00 78.054
| 28 29| Block 1 3300.00 170,000 o.en 3160.000 S5.00 TTe2T
| 28 50| Block 1 5300.00 1750.000 0.80 2500.000 45.00 58 657

30 31 Block 1 3300.00 170,000 o.en 2500.000 S0.00 E8.196 v
For Help, press F1

Resim 4.19. lkinci reaktdr i¢in oksalik asit verilerinin Design Expert 7.0.0’da
yerlestirilmesi

Cizelge 4.14, Cizelge 4.15, Cizelge 4.16 ve Cizelge 4.17 ve Cizelge 4.18’deki veriler
Design Expert 7.0.0’da yerine yerlestirilirse ikinci reaktor icin fonksiyon 4.3 elde
edilir. Fonksiyon 4.2 Resim 4.15°de goriilebilir.
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Resim 4.20. Ikinci reaktdr i¢in oksalik asit fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da
bulunmasi

Bulunan oksalik asit fonksiyonu(ikinci reaktor):
Oksalik asit = 17,90 + 30,41 A + 55,12 B- 124,50 C+ 21,76 D + 93,47 E - 10,04 A2
-155,63B* - 161,87 C>- 15,14 D? - 209,64 E? (4.4)

Elde edilen 4.4 fonksiyonu Design Expert 7.0.0 programi kullanilip ¢oziildiigiinde
Resim 4.21°deki sonuglar elde edilir.
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] Motes for oksail astdezde [ s
7 Crit Sobut Fl oo
L 7 Dot (Acks) eria |/ Soutions [7] Graphs
= soucrs JE 2 |
Lower Upper Lower Upper
|_|Name Goal Limit Limit Weight Weight Importance
| |H2504 18 in range 0 5027 1 1 3
|_|ilave sumikiar i in range 0 3000 1 1 3
V205 I8 in range 0 3 1 1 3
|__|Hava Debisi is in range 0 80 1 | 3
|_|Sicaklik is in range 0 100 1 1 3
| |oksalit asit maximize 0 100 1 1 5
solutions ToONE |_|Solutions
Report Number H2504 ilave su miktari V205 Hava Debisi  Sicaklik oksalit asit Desirability
~]  Ramgs il 1 502484 1765.187 092 2578186 6076  G7.9824 0850  Selected
[ Bor Gragn n 2 04 1766.133 092  2580.234 B078  87.9809 0880
|_|2 Solutions found
Resim 4.21. Ikinci reaktor icin oksalik asit fonksiyonu i¢in Design Expert 7.0.0’da

bulunan sonuglar

Design Expert 7.0.0’da bulunan sonuglar Cizelge 4.20’de verilmistir.

Cizelge 4.20. ikinci reaktdr i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler

Parametre

Optimum Deger

H,SO4

5,024 g/g melas

Ilave su Miktari

1,765 g/g melas

V20s 0,92 mg/g melas
Hava Debisi 2,578 /g melas dk
0
Sicaklik 60,76 °C

Cizelge 4.20°deki optimum degerlerle ulasilan oksalik asit verimi ise ikinci reaktor

icin % 87,982 olarak bulunmustur.
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Bulunan ¢6ziimler Giirii ve arkadaslarinin[20] makalesindeki siilflirik asit 3,3 g/g
melas, ilave su miktart 1,75 g/g melas, Vanadyum pentoksit 0,9 mg/g melas, hava
debisi 2,5 /g melas dk, sicaklik 58 °C optimum sartlar1 ve bu sartlardaki maksimum
oksalik asit verimi % 78,868 ile karsilastirildiginda siilfiirik asit 5,024 g/g melas,
ilave su miktar1 1,765 g/g melas, Vanadyum pentoksit 0,92 mg/g melas, hava debisi
2,578 /g melas dk, sicaklik 60,76 °c degerleri ve oksalik asit veriminin % 87,982
oldugu goriilebilir. Bu da makaledeki verimden % 9,114’liikk ¢ok daha iyi bir sonug

demektir.

Ayrica Gilirii ve arkadaglarmin[20] makalesinde siilfiirik asit miktar: ikinei reaktor
icin 0,017-3,75 g/g melas araliginda alinmis ve 3,3 g/g melas degerinde ulagincaya
kadar oksalik asit veriminde artig oldugu ancak bu degerden sonra verimde diisiis

oldugu belirtilmistir.

Design Expert 7.0.0 programiyla bulunan ¢oziimde siilfiirik asit araligi 0-5,027 g/g
melas olarak aldiginda oksalik asit verimindeki artisin 5,024 g/g melas ulasincaya

kadar oldugu ve bu degerden sonra verimde diisiis oldugu goriilmiistiir.

Cizelge 4.20’de bulunan sonuglar grafige ge¢irildiginde ikinci reaktor i¢in oksalik
asit veriminin % 87,982 oldugu daha net olarak Resim 4.22 ve Resim 4.23’de

goriilebilir.
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Resim 4.22. Ikinci reaktdr i¢in oksalik asit fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da
bulunan ¢oziim grafigi
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Resim 4.23. Ikinci reaktdr icin bulunan fonksiyonun Design Expert 7.0.0’da

boyutlu ¢oziim grafigi

¢
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5. SONUC VE ONERILER

Kimya miihendisligi uygulamalarinin onemli bir bdlimiinde, birden fazla
parametrenin rol oynadig1 bir reaksiyon séz konusudur. Eger bu reaksiyon bir
bilesimin {liretimi amacin tastyorsa, dogal olarak, verimin maksimize edilmesi s6z

konusudur.

Verimin, parametrelerin hangi degerlerinde maksimuma ulagacagini bulmak igin

genellikle iki yol kullanilir.

1) OFAT diye adlandirabilecegimiz klasik metotta, parametrelerin birbirinden
bagimsizlig1 6n kabulii vardir. Once bir parametre segilir. Digerleri sabit tutulur ve
birinci parametrede verimin en st deger aldigi nokta bulunur. Sonra ikinci
parametreye gecilir. Birinci parametre, daha dnceki deney serisi de bulunan noktada
tutularak bu kez sadece ikinci parametreye gére maksimum bulunur. Bu islem son

parametreye kadar tekrarlanir ve sonugta verimin maksimize edildigi kabul edilir.

2) "Deney tasarimi1" denilen ve daha yeni olan ikinci yaklasimda, parametrelerin bir
birinden bagimsiz oldugu 6n kabulii yoktur. Belli algoritmalara gore yeterli sayida
parametre seti secilir. Her bir set icin deney yapilir. Sonuclar, temelde en kiiciik
kareler metoduna dayanan bir "cevap ylizeyi (response surface) ~ bu caligmada verim
yiizeyi ~ denklemine yerlestirilir. Kullanilan denklem genellikle her parametre i¢in
polinomik bir ifadedir. En kii¢iik kareler metoduyla cevap ylizeyine en uygun
denklem bulunur. Bu islemden sonra parametrelerin alabilecegi smirlar i¢inde verim
yiizeyinin maksimum noktasi aranir ve bu noktanin, verimi en iist degerine ¢ikaran
nokta oldugu kabul edilir. Bulunan noktanin dogrulugu, kullanilan modelin, diger bir
deyisle katsayilar1 hesaplanan polinomun, gercegi ne derecede yansittigi, istatistik

metotlarla incelenir.

Bu c¢alismada, Deney Tasarimi yapilmadan, sadece OFAT ile incelenmis

reaksiyonlarda da OFAT noktalarinin, yukarida sozii edilen EKK caligmasinda
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kullanilabilecegi gergceginden hareket edilmistir. Bu yaklagim, parametre setlerinin
secimi i¢in Deney Tasarimi algoritmalarina gore dogal olarak zayiftir. Fakat
uygulamactya daha az deney yapmak, faktorlerin etkilerini daha dogru tahmin etmek
ve faktorler arasindaki etkilesimi tahmin etmek noktasindan yardimeci olabilir.

Yapilan ¢aligmada 6zetle su islemler gergeklestirilmistir:

% Literatiirde, en az iki parametreye gore verimin bir maksimumdan gectigi OFAT

calismalari aranmistir[17, 19, 20].

% Bu calismalarda bulunan sonuglar, Design Expert 7.0.0 programi, polinoma dayali
bir EKK hesap makinesi gibi kullanilmig ve EKK metoduyla bulunan verim
ylizeyinin maksimum noktasi, orjinal calismadaki deneysel maksimum ile

karsilastirilmistir.

Yaklagimin uygulandigi dort ¢aligmadan bir tanesinde OFAT sonucunun standart
hata EKK c¢aligmasiyla bulunan maksimum noktasinin iyilestirmesinden daha
biiyiiktiir. Bu gruba giren c¢alismalarda, parametrelerin gercekten birbirinden
bagimsiz oldugu anlasilmaktadir. Bu deney(ler)in, Deney Tasarimi metoduyla

tekrarlanmasi sonucu ¢ok fazla degistirmeyebilir.

Ug calismada ise, verim yiizeyinin isaret ettigi maksimum verim iyilestirmeleri,
caligmalarda bulunan maksimum verimlerin standart hatadan daha kiigliktiir. Bu
caligmalarda ya parametrelerin gercekte bagimli oldugu yahut da maksimum verim
civarinda yiizeyin yiiksek egiminden dolay1 daha iyi parametre setleri bulunabilir.
(Baska bir deyisle, yiizeydeki maksimum verim civarinda yiizey, deney noktalarinin
sikligina gore hizli degismektedir ve gercek maksimum, deney noktalarinin daha sik
araliklarla tanimlanmasiyla kayda deger derecede yiikseltilebilir.) Bu deney(ler)in,
Deney Tasarimi metoduyla tekrarlanmasi daha elverisli parametre setlerinin

bulunmasi sonucunu getirebilir.

Yapilan deneyler i¢in ayr1 ayri su yorumlar yapilabilir:
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Modifive Edilmis Tripsin Sindirim Enziminin Kinetik Karakterizasyonu

Erin ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢alismada, proteinlerin sindirimi i¢in optimum sartlarin
belirlenmesi lizerinde c¢alismislardir. Protein olarak kazeini kullanmiglardir. Bu
caligmada verimi etkileyen parametreler pH ve sicakliktir. Deneysel caligmalar
sonucunda sicaklik 48 °C civari, pH 7,8-8,1 araligi maksimum kazein sindirimini
saglayan optimum sartlar olarak tespit edilmistir. Deneysel olarak belirlenen

optimum sartlarda % kazein sindiriminin ne oldugu belirtilmemistir[17].

Cizelge 5.1. Kazein sindirimini maksimum yapan degerler

Orijinal makaledeki Bulunan optimum
Parametre ) - <
optimum deger deger
Sicaklik 48 °C 50,87 'C
pH 7,8-8,1 8,25

Erin ve arkadaslari[17] yaptiklar1 caligmada, verim ylizeyinin isaret ettigi maksimum
verim % 74,706 ve standart hata 1,13, bu ¢alismada bulunan verim % 86,027 ve
aradaki % 11,321’lik fark standart hatadan ¢ok daha biiyiiktiir. Bu sonug, Erin ve
arkadaslari[10] yaptiklar1 calisma i¢in ya parametrelerin gergcekte bagimli oldugu
veya maksimum verim civarinda yiizeyin yiiksek egiminden dolay1 daha iyi
parametre setlerinin bulunabilecegini ve daha yiliksek verime sahip bir parametre
setinin varligina isaret etmektedir. Bu deney(ler)in, Deney Tasarimi metoduyla

tekrarlanmasi ile daha elverisli parametre setlerinin bulunmasi1 sonucunu getirebilir.

Atik Cay Lifleri ve Saplarindan Kafein Eldesi

Giirii ve Igen yaptiklar1 calismada, atik cay lifleri ve saplarindan kafein eldesi ve en
yiiksek verimin elde edildigi optimum sartlarin belirlenmesi iizerinde ¢alismislardir.
Bu c¢alismada verimi etkileyen parametreler karistrma hizi, su/¢ay orani, sicaklik,

zaman ve partikiil biiytikliigiidiir. Deneysel ¢aligmalar sonucunda karigtirma hizi 200
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rpm, su/cay orani 18,5 ml su/g cay, sicaklik 98,5 °C, liging siiresi 16 dakika, partikiil
biyiikligii 0,250 mm-0,355 mm degerleri maksimum kafein verimini saglayan
optimum sartlar olarak tespit edilmistir. Deneysel olarak belirlenen optimum

sartlarda ¢ayda kuru madde de kiitlece % 1,156 oraninda kafein elde edilmistir[19].

Cizelge 5.2. Kafein verimini maksimum yapan degerler

Orijinal makaledeki Bulunan optimum
Parametre . - <
optimum deger deger
Karistirma hizi 200 rpm 200 rpm

su/cay orani

18,5 ml su/g cay

19,95 ml su/g cay

Li¢ing siiresi

16 dakika

18,56 dakika

Partikiil biiyiikliigii

0,25-0,355 mm

0,1 mm

Giirii ve I¢en[19] yaptiklar1 calismada, verim yiizeyinin isaret ettigi maksimum verim
% 1,156 ve standart hata 0,048, bu calismada bulunan verim %]1,191 ve aradaki
yaklasik % 3’liik fark standart hatadan daha biiyiiktiir. Giirii ve I¢en[19] yaptiklari
caligma icin parametrelerin gercekte bagimli oldugu veya maksimum verim civarinda
yiizeyin yliksek egiminden dolayr daha iyi parametre setlerinin bulunabilecegini
gosterir. Bu deney(ler)in, Deney Tasarimi metoduyla tekrarlanmasi1 daha elverisli

parametre setlerinin bulunmasi sonucunu getirebilir.

Seker Pancar1 Melasindan Nitrik Asitle ve Azot Oksit Gazlariyla Oksalik Asit Eldesi

Giirii ve arkadaglar1 yaptiklar1 ¢calismada, seker sanayinde yan iirlin olarak elde edilen
seker pancar1 melasindan nitrik asit ve azot oksit gazlari ile okzalik asit {iretimi ve en
yiiksek verimin elde edildigi optimum sartlarin belirlenmesi iizerinde ¢alismislardir.
Bu reaksiyon i¢in ii¢ reaktor kullanilmigtir. Birinci reaktorde siilfiirik asit, nitrik asit,
katalizor miktarlar1 ile melas derigsimi, hava debisi ve sicaklik parametrelerinin

verime etkileri incelenirken ikinci ve liglincli reaktorde ise siilfiirik asit, katalizor
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miktarlar1 ile melas derisimi, hava debisi ve sicaklik parametrelerinin verime etkileri

incelenmistir[20].

a. Birinci reaktor

Cizelge 5.3. Birinci reaktor i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler

Orijinal makaledeki Bulunan optimum
Parametre . < <
optimum deger deger
H,SO4 1,95 g/g melas 1,796 g/g melas
HNO; 5,0 g/g melas 5,316 g/g melas
V1205 0,7 g/g melas 0,86 g/g melas
Hava Debisi 30 ml/g melas dk 56,88 ml/g melas dk

Giirti ve arkadaslari[20] yaptiklar1 ¢alismada birinci reaktdr i¢in verim yiizeyinin
isaret ettigi maksimum oksalik asit verimi % 76,031 ve standart hata 2,4, bu
calismada bulunan verim % 78,638 ve aradaki % 2,607’liik fark standart hataya
yakindir. Giirii ve arkadaglar1 yaptiklar1 caligmada birinci reaktdr i¢in daha iyi

parametre setlerinin bulunabilecegi stiphelidir.



b. Ikinci reaktor

Cizelge 5.4. Ikinci reaktdr i¢in oksalik asit verimini maksimum yapan degerler

Orijinal makaledeki Bulunan optimum
Parametre . < <
optimum deger deger
H,SO4 3,3 g/g melas 5,024 g/g melas

Ilave su Miktari

1,75 g/g melas

1,765 g/g melas

V20s 0,9 g/g melas 0,92 g/g melas
Hava Debisi 2,5 1/g melas dk 2,578 /g melas dk
0 0
Sicaklik 58°C 60,76 °C

Giirti ve arkadaslar1[20] yaptiklar1 ¢aligmada ikinci reaktor i¢in verim yiizeyinin
isaret ettigi maksimum oksalik asit verimi % 78,868 ve standart hata 10,17, bu
calismada bulunan verim % 87,982 ve aradaki % 9,114’liikk fark standart hatadan
daha kii¢iiktlir. Bu da, Giirii ve arkadaslari[20] yaptiklar1 ¢alismada ikinci reaktor
parametrelerinin gercekten birbirinden bagimsiz oldugu ve maksimum verim

yiizeyinin de yapilan parametre setleri civarinda oldugu séylenebilir.

Cizelge 5.5. lyilestirme % verim

Orijinal Bu ¢alismada | Aradaki fark
makaledeki bulunan o Standart Hata
% verim % verim
Kazein sindirimi 74,706 86,027 11,32 1,13
Kafein eldesi 1,156 1,191 3 0,048
Oksalik asit 76,031 78,639 2,61 2,4
eldesi birinci
Oksalik asit 78,868 87,982 9,12 10,17
eldesi ikinci
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Sonu¢ olarak, bu c¢alismada bulunan bazi maksimum verimlerin orijinal
makalelerdeki OFAT ile bulunan maksimum verimlerden, standart hata ile
aciklanamayacak Olclide yiiksek oldugu gozlemlenmistir. Bu da, literatiirde deney
tasarimi1 uygulanmadan, sadece OFAT ile yapilmis bir¢ok calismanin bu yontemle

yeniden gézden gecirilmesiyle;

» Parametrik ¢aligmalarda, 6zellikle sartlarin sabit tutulmasinin oldukg¢a zor oldugu
durumlarda, deney sayisini azaltarak prosesi etkileyen parametrelerin optimum
noktalarinin ve ¢ikti(lari)nin maksimum nokta(larinin)sinin bulunmasina,

» Parametrelerin proses iizerindeki etkilerini daha dogru tahmin etmege,

» Prosesi etkileyen parametrelerin aralarindaki etkilesimi tahmin etmege,

» Degisen optimizasyon degerlerindeki parametrelerin etkilesiminin gdz Oniinde

tutulmasina,

yardimci olabilir.

Ayrica, bu ¢alisma, arastirmacilara, deneylerine prosesi etkileyen parametreler i¢in

hangi caligma araliklarinda baglamalar1 gerektigi noktasindan bir fikir verebilir.
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