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MÜSİLAJIN ÇEVRESEL ŞARTLADA DEĞİŞEN  
KİMYASAL KARAKATERİZASYONUNUN İNCELENMESİ

Özet
Bu çalışmanın amacı, müsilajın genel kimyasal karakterizasyonunu çeşitli ens-
trümental teknikler ile ortaya koymak ve çevresel faktörler altındaki bozunmayı 
tespit etmektir Ayrıca, bu bozunmanın hangi kimyasal teknikler ile yapılabilece-
ği ayrıntıları ile ortaya konmuştur. Bu teknikler FT-IR ile analiz sonucunda pro-
tein gruplarının incelenmesi ve glikozid bağlarının takibi gibi önemli belirteçler 
sunmuştur. Ayrıca, şeker gruplarının GC/MS ile tayini sonucu bozunmanın fizik-
sel mi yoksa biyolojik mi olduğunun tespiti edilmiştir. Yine elementel analiz ile 
karbon ve azot oranları ile de sonuçlar desteklenmiştir. Sonuç olarak. bakteriyel 
degradasyonun baskın rol oynadığı bulunmuş olup müsilajın kıyı alanlarında ve 
sucul ortamlarda bakteri ile temizleme çalışmalarına ışık tutatacaktır.

Anahtar Kelimeler: 
Müsilaj, Degradasyon, FT-IR, GC/MS, Elementel analiz, Termal görüntü.

INVESTIGATION OF CHEMICAL CHARACTERIZATION OF  
MUCILAGE CHANGED WITH ENVIRONMENTAL CONDITIONS

Abstract
The aim of this purpose has been the subject of the general character of the 
mucilage with various instruments and the possible techniques that can be 
made with these techniques for examining the degradation. These techniques 
are indicated as showing aspects of protein groups that can be analyzed by 
technical FT-IR. In addition, the GC/MS determination of sugar groups to give 
bacterial degradation. Then, elemental and carbon and nitrogen reports were 
analyzed and supported. As a result, the bacteria has been under the influence 
of degradation, and bacterial removal from the coastal and aquatic side of the 
mucilage will occur.

Keywords: 
Mucilage, Degradation, FT-IR, GC/MS, Elemental analysis, thermal imagery.
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Giriş

Biyopolimerlerin polisakkaritler, nükleik asitler ve proteinler olmak üzere üç 
ana sınıfı bulunmaktadır. Bunlardan en büyük kimyasal ve yapısal çeşitliliği po-
lisakkaritler göstermektedir. Müsilaj olarak adlandırılan yapı biyopolimer özel-
liğine sahip bir yapı olduğundan sözü edilen üç yapıyı da barındırmaktadır. An-
cak bu yapılardan ağırlıklı olarak polisakkarit ve protein yapıları bulunmaktadır. 
Bu yüzden polisakkaritlerin yapısını iyi bilmemiz gerekmektedir. Polisakaritler, 
esas olarak beş ve altı karbonlu şekerlerin çoklu hidroksil işlevselliği nedeniyle 
polipeptitler ve polinükleotitler arasında bulunmayan geniş bir kimyasal ve ya-
pısal değişkenlik gösterir. Şekerlerin hidroksil işlevselliklerinden birinin veya 
daha fazlasının değiştirilmesi ile çözelti içerisinde farklı davranışlarına sahip 
çok sayıda olası polimerik konformasyon oluşmaktadır. Bu nedenlerden dolayı 
karbonhidrat analizi, izolasyon ve saflaştırmadan sonra birçok adımı içerir (Kru-
kowski, Szymankiewicz & Lisowski, 2008).

Materyal Metod

Son yirmi yılda filtre (ultra) fraksiyonlama teknolojisi, alg polisakkaritleri gibi 
makromoleküllerden oluşan polidispers biyopolimerlerin izolasyonu ve saflaştı-
rılma metodolojileri oldukça gelişmiştir. Bunlar çok sık olarak çok sayıda boyut 
fraksiyonu sunar ve birkaç tane oligomerden, birkaç milyon dalton moleküler 
ağırlığa kadar şeker kalıntılarından oluşmaktadır. Teğetsel akışlı filitrasyon 
(aynı zamanda çapraz akışlı filitrasyon olarak da bilinir), hem deniz suyundan 
hem de kültür ortamından biyopolimer ayırma ve saflaştırma için en kullanışlı 
araçlardan biridir. 

Ancak yoğun yapıda bulunan örnekler santürfüjleme ile kolaylıka suyundan ay-
rılıp freze dryer tekniğiyle de organik yapı bozulmadan analize hazır hale geti-
rilmektedir.

Ön işlemden geçirilmiş örneklerde FT-IR ile yapı karakterizasyonu, GC/MS ci-
hazında şeker analizi, yağ asitleri analizleri ile organik karbon ve azot analizleri 
yapıldı.

FT-IR Analizleri

Müsilaj numunelerinin 0,5 mg’lık  miktarı, gece boyunca silika jel üzerinde bir 
ekssikatörde saklandı, daha sonra havanda ince öğütüldü (Ellerbrock, Höhn 
& Gerke, 1999; Ellerbrock vd., 1999) Fourier transform orta kızılötesi (FTIR) 
analizi için ATR başlıkla gerçekleştirildi. Her FTIR spektrumu, 400 ila 4000 
cm-1 dalga sayısıbölgesinde 1 cm-1 çözünürlükte 16 birlikte eklenen tarama ile 
kaydedildi (Giesen, 1998).
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GC/MS Analizleri

Deniz polisakkaritlerinin birincil yapısını karakterize etmek için kullanılan nötr 
monosakarit analizi için gaz kromatografik (GC) metodolojileri birkaç makale-
de bildirilmiştir (Allan vd., 1972; Giani, 2012). Genel olarak, metodoloji, uçucu 
bileşikler elde etmek için polisakkaritlerin asit hidrolizine ve sakkaridik mad-
denin uygun türevlendirilmesine dayanır (Christopfer, 1998). Böylece hidroksil 
grupları, silillenmiş, asetillenmiş, trifloroasetillenmiş, metillenmiş veya etillen-
miş türevler elde eden kimyasal modifikasyonlara tabi tutulup kolay bir şekilde 
gaz fazına geçişi sağlanır. Nötral ve amino şekerler genellikle trifloroasetik asit 
ve Neeser asetilasyon yöntemi ile kapsamlı hidrolizden sonra analiz edilir. Me-
tillendirme işlemi piridin içinde Hidroksil amin hidroklorür (CH3ONH2.HCl) 
ile yapılır. Saflaştırılmış polisakkaritlerin gaz kromatografik analizi, altı nötr mo-
nosakkarit setine bakılmıştır. Bunlar glukoz, galaktoz, mannoz, ksiloz, ramnoz 
ve fukozdur.

Elementel Analiz

Toplam karbon, organik karbon, nitrojen, bir CHN Carlo Erba cihazında (İtal-
ya), mod ile belirlendi. Filtre üzerine toplanan müsilaj örneğinde organik kar-
bon analizine başlamadan önce filtre desikatör içeresinde konsantre HCl buha-
rında bekletilerek karbonatların uzaklaştırılması sağlandı.

Tartışma ve Sonuç

FT-IR Analizi Sonuçları
Polisakkaritteki hidroksil (O–H bağları), alkil (C–H), karboksil ve karbonil 
(C=O) ve polisakkarit (C–O–C) fonksiyonel grupları bölgesindeki absorpsiyon 
bantları yaklaşık sırasıyla 3500 cm-1  2900 cm-1  1600 cm-1  1100 cm-1 civarındadır.
C–H, C=O ve C–O–C absorpsiyon bantları, Organik maddenin (OM) fonksiyo-
nel özelliklerine göre OM kompozisyonunu karakterize etmek için yorumlanır, 
çünkü bu bantlar toprak minerallerinden ayırt edilebilir. Bu bantlar, C–H/C=O 
oranı açısından potansiyel hidrofobikliği; (Capriel, 1997) Ellerbrock vd., 2005) 
ve C=O/C–O–C oranı açısından potansiyel emme kapasitesini tahmin etmek için 
kullanılır (Celi vd., 1997; Kaiser vd., 2008). Ek olarak, bant maksimumlarındaki 
kaymaları analiz etmek için FTIR spektrumlarındaki O–H ve C=O absorpsiyon 
bantları kullanıldı.

Fourier dönüşümü kızılötesi (FTIR) spektroskopi analizleri karbonhidrat ve 
proteinlerin varlığı ile lipit içerikleri kolay bir şekilde desteklenmiştir. Ayrıca 
yığın şeklindeki yapımın seçici bozulması da bu teknikle takip edilmektedir. 
Fourier dönüşümü kızılötesi (FTIR) yüzey spektrumu makroagrega matrisinde-
ki karbonhidratbantlar (bölge ~1150–900 cm-1), protein bantları (bölge 1654–
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1635 cm–1), lipit bantları (bölge 2950–2850 cm–1) ve inorganik (mineral) bileşen-
ler (bölge <1000 cm–1) şeklinde kendini göstermektedir. Bu bantlar sayesinde 
musilajdaki bozunmalar kolaylıkla tespit edilmektedir. Aşağıda Tablo 1 de mü-
silaj ile ilgili ayrıntılı FT-IR bantları verilmiştir.

Tablo 1.  Müslajın FT-IR Spektrumundaki Bantlara Ait Fonksiyonel Grupları

Dalga Boyu 
(cm-1)

Fonksiyonel Grup

3350-3450 OH Karbonhidrat, protein ve polifenol

3250 NH2 aminoasidik grup

3060 CH Alken grup

3040-3060 CH aromatik grup

2850-2950 CH-CH2 alifatik grup

1730-1700 Yağ asidi

1510 Polifenol

1540 C-N amid

1400-1460 İnorganik karbonat

1120-1160 C-O-C glikozid bağ polisakkarit

1080 C-O karbonhidrat

1020 Silika

875 Karbonat

 

Şekil 1. Müsilajn FT-IR Karakterizasyonuna Ait Spekturm 0. Gün Krmz Renk, 2. Gün Siyah 

Renk, 3. Gün Yeşil Renk  

Yukardaki FT-IR spektrumu 0. zamanda alnan müsilaj örneği ve 2. ve 3. günlerin sonunda 

alnan örneklerin spektrumlar verilmiştir. 

Bu spektrumda 7 adet anlaml pik görülmüştür. Bu pikler 

1. 3400-3300 cm-1 de görünen karbonhidrat veya proteine ait olabilecek OH pikidir. Bu 

pik incelendiğinde 0. Günden itibaren anlaml bir düşüşün olduğu görülmektedir. Buda 

bakteriyel aktivite ile parçalanmann olabileceğini düşündürmektedir. 

2. 2950–2850 cm–1 görünen lipitlere ait olabilecek alifatik CH piki 0. Gün ile 2. Gün 

arasnda bir düşüş daha sonrada ksmen bir artş olmaktadr. Bu ise bakteriyel aktivite 

ile lipitlerin parçalandğ daha sonra ise yine bu aktiviteden kaynakl o bakteriye ait bir 

yağ asidi üretiminin olabileceği düşünülmüştür. 

3. 2200-2000 cm-1 görünen aromatik yaplara ait pikler incelendiğinde de sürekli bir 

düşüşün olduğu görülmektedir. 

4. 1654–1635 cm–1 görünen protein pikinde de bakteriyel parçalanma söz konusudur. 

Nitekim en kolay parçalanabilirlik protein yaplarnda olmaktadr. Bu da net bir biçimde 

spektrumda gözükmektedir. 

5. 1400 ve 875 cm-1 de görünen yaplar karbonattan ileri gelmektedir. Bu yaplar agregada 

yap kuvvetlendiren Kalsiyum ve Magnezyum iyonlarndan ileri gelmektedir. Yapnn 

eski bir yap olduğu ve parçalanmaya direnç kazanmak için Ca2+ ve Mg2+ iyonlarn 

zenginleştiriken karbonatlarda yapya taşnmas ile açklanabilir 

6. 1080 cm-1 deki pik incelendiğinde karbonhidrat net gösteren bir spektrumdur. 

Proteindeki kadar net bir düşüş gözlemlenmese de azalşn olduğu görülmektedir. 

Şekil 1. Müsilajın FT-IR Karakterizasyonuna Ait Spekturm 0. Gün Kırmızı Renk,  
2. Gün Siyah Renk, 3. Gün Yeşil Renk 

Yukarıdaki FT-IR spektrumu 0. zamanda alınan müsilaj örneği ve 2. ve 3. gün-
lerin sonunda alınan örneklerin spektrumları verilmiştir.

Bu spektrumda 7 adet anlamlı pik görülmüştür. Bu pikler

1. 3400-3300 cm-1 de görünen karbonhidrat veya proteine ait olabilecek 
OH pikidir. Bu pik incelendiğinde 0. Günden itibaren anlamlı bir dü-
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şüşün olduğu görülmektedir. Buda bakteriyel aktivite ile parçalanmanın 
olabileceğini düşündürmektedir.

2. 2950–2850 cm–1 görünen lipitlere ait olabilecek alifatik CH piki 0. Gün 
ile 2. Gün arasında bir düşüş daha sonrada kısmen bir artış olmaktadır. 
Bu ise bakteriyel aktivite ile lipitlerin parçalandığı daha sonra ise yine bu 
aktiviteden kaynaklı o bakteriye ait bir yağ asidi üretiminin olabileceği 
düşünülmüştür.

3. 2200-2000 cm-1 görünen aromatik yapılara ait pikler incelendiğinde de 
sürekli bir düşüşün olduğu görülmektedir.

4. 1654–1635 cm–1 görünen protein pikinde de bakteriyel parçalanma söz 
konusudur. Nitekim en kolay parçalanabilirlik protein yapılarında ol-
maktadır. Bu da net bir biçimde spektrumda gözükmektedir.

5. 1400 ve 875 cm-1 de görünen yapılar karbonattan ileri gelmektedir. Bu 
yapılar agregada yapı kuvvetlendiren Kalsiyum ve Magnezyum iyonla-
rından ileri gelmektedir. Yapının eski bir yapı olduğu ve parçalanmaya 
direnç kazanmak için Ca2+ ve Mg2+ iyonlarını zenginleştiriken karbonat-
larıda yapıya taşınması ile açıklanabilir

6. 1080 cm-1 deki pik incelendiğinde karbonhidratı net gösteren bir spekt-
rumdur. Proteindeki kadar net bir düşüş gözlemlenmese de azalışın ol-
duğu görülmektedir. Bakteriyel aktivite de bilindiği üzere ilk önce pro-
tein daha sonra karbonhidratlar parçalanmaktadır.

7. 700 cm-1 e ait pikler ise inorganik yapıya ait piklerdir.

GC/MS ile şeker analizi
Bununla beraber, denizel ortamda bakteriyel degradasyona uğrayan müsilajda 
bulunan şekerlerin kendi arasında oransal olarak ramnoz ve fukoz azalırken ga-
laktoz artma veya sabit kalma eğilimindedir (Gianni, 2005).

Tablo 2. Şeker Moleküllerinin Yüzdesel Dağılımı

Zaman Ramnoz 
(%)

Fukoz 
(%)

Ksiloz 
(%)

Manoz 
(%)

Galaktoz 
(%)

Glikoz 
(%)

8 Haziran 
(0. Gün)

11 9 15 10 40 15

11 Haziran 
(2.gün)

9 8 13 11 46 13

12 Haziran 
(3. gün

8 9 13 13 45 12
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Nötr şeker bileşimleri, numunelerin bozulmuş durumunun göstergeleri olarak 
kullanılmaktadır (Hedges vd., 1994). Palnktonlarda bulunan polisakkaritler için 
bulunan nispeten düşük yüzdelere buluanan galaktoz tüm müsilaj numunelerin-
de yüksek bir içeriğe sahip olduğu bilinmektedir. (Urbani vd., 2005; Magaletti 
vd., 2004) ve deniz. Mikroalg topluluğu tarafından yaygın olarak sentezlenen, 
özellikle ramnoz ve fukoz başta olmak üzere yüksek miktarda deoksişeker ortaya 
çıkmaktadır (Haug & Myklestad, 1976). Ayrıca galaktoz miktarı, kademeli bir 
deoksişeker kaybıyla (fuc + rha) bozunma sırasında artma eğilimindedir.)Böyle-
ce, daha eski yüzey numuneleri, sahte dip ve bulut numunelerinden açıkça ayırt 
edilir, Eski numuneler yüksek  galaktoz (Gal > %48) ve düşük ramnoz ve fuko-
zun diçermektedir kalıcılık süreleri ve yüzey tabakası üzerinde meydana gelen 
yaşlanma dönüşümleri ile galaktoz ve deoksişeker bileşimi açısından güçlü bir 
şekilde ilişkili bir değişkenlik arz etmektedir. Bu amaçla bozunmanın göstergesi 
olarak şeker dağılımlarının yüzdeleri bize önemli ip uçları vermektedir. Burdan 
hareketle galaktoz yüzdesinin artıp ramnoz ve fukozun toplamının yüzdesinin 
düşmesi bozunmanın bir göstergesidir. Tablo 2 de bu duum net bir şekilde göz-
lemlenmektedir fukoz ve ramnoz % 20 den %17 lere düşmüş ve galaktozun ise 
yüzde miktarı artmıştır.

GC/MS ile genel tarama sonuçları
Çalışama sahasından toplanmış ve herhangi bir bakteriyel işleme tabi tutulmamış 
müsilaj ile bakteriyel aktiviteye maruz bırakılmış müsilaj örnekleri laboratuvar-
daki dondurarak kurutma ve katı sıvı ekstraksiyon işlemlerinden sonra genel bir 
GC/MS taraması yapılmıştır.
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Şekil 2. Müsilaj Örneklerine Ait GC/MS Kromatogramları 0. Gün Mavi, 2. Gün Kırmızı,  
3. Gün Siyah Renktedir

Yukardaki kromatograma göre 5-10 dk arasında gelen moleküüler simen (cyme-
ne), limonen (limonene) gibi mono terpenler tespit edilmiştir. Bu moleküüler 
oldukça yüksek oranda antimikrobiyal etkiye sahip moleküllerdir. Patojen bak-
terilerin varılığında planktonların bunları ürettiğine dair azda olsa çalışmalar 
mevcuttur (Yassaa vd., 2008).

17. dakika ile 25. Dakika arasında 14-18 karbonlu yağ asitleri ve onların türev-
leri ve ayrıca yine bu aralıkta bu yağ asitlerinin iskeletlerini oluşturan alifatik 
moleküller tespit edilmiştir.
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Yine yapıştırıcılık özelliği olan 1,4-Cyclohexanedimethanol, dibenzoate molekü-
lü 20-25 dk arasında tespit edilmiş olup, bu bileşiğin kökenin karasal mı yoksa 
canlılardan mı geldiğine dair bir veriye ulaşılamamıştır.

Sonuç olarak her üç kromatogramda incelendiğinde kromatogramdaki piklerin 
konsantrasyonundan kaynaklı şiddetleri bakteriyel aktivite ile düştüğü net bir 
şekide görülmüştür. Bu durum bu yapının parçalanması adına olumlu olarak 
değerlendirilmişitir. 

Elementel Analiz 

Bilindiği üzere musilajda bulunan organik madde miktarı yüksek olduğundan 
organik karbon içeriğide yüksektir. Bakteriyel parçalama ve müslajın yaşı ile 
ilgili önemli ipuçları veren bir parametre olan organik karbon azot sonuçları 
aşağıda verilmiştir.

Tablo 3. Müsilaj Örneklerinin Karbon, Azot Sonuçları

Zaman Corg (%) N (%) Corg/N

8 Haziran (0. Gün) 25.8 2.99 8,63

11 Haziran (2.gün) 24,5 2,41 10,16

12 Haziran (3. gün 24,3 2,29 10,61

Bilindiği amino asit hidrolizi polisakkarit bozunmasından daha hızlı olduğu için 
bakteriyel bozunma sonucunda  Corg/N atomik oranındaki artışa görülebilmek-
tedir. Tablo 3 de görüleceği üzere C.N oranı hızlıca artmış ve bu artış daha sonra 
yavaşlamıştır. Bu durum tipik bir bakteriyel degradasyonun hareketidir.

Makroagregatlarla ilişkili bakteriler, çevreleyen sudaki serbest yaşayan hücrelere 
kıyasla çok yüksek potansiyel enzimatik hidroliz sergilemektedir ve en yüksek 
potansiyel aminopeptidaz aktivitesi olduğundan proteinlerin daha hızlı parça-
landığını bilinmektedir. Daha sonra lipaz ve glikozidaz enzimleri aktiftir. Bu tip 
agregalarda protein yapılarını temsilen takibi bakteriyel degradayon için önemli 
bilgiler vermektedir Yukarıdaki FT-IR ile yapı karakterizasyonunda, GC/MS ci-
hazında proteini temsil eden grupları ve azot sonuçları incelendiğinde bakte-
ri uygulamasından sonra anlamlı düşüşler tespit edilmiştir. Bu parçalanmanın 
hangi safhada olduğu ve ne kadar devam edeceğine yönelik net bir şeyler söy-
lemek bu aşamada mümkün olmamakla beraber ayrıntılı çalışmaların yapılması 
gerekmektedir.
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