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oz

Bu calismanin amacy, ultrasonik ekstraksiyon parametrelerinden sonikasyon siiresi (3, 6, 9, 12 ve 15 dakika),
genlik (%25, 50 ve 100), sicaklik (20, 30 ve 40°C) ve ¢oziici:meyve ezmesi oranlarinin (5, 10 ve 15 mL/g)
kusburnunun toplam fenolik ve karotenoid miktarlari tizerine etkisini belirflemektir. Ultrasonikasyon stiresi
artirtldiginda toplam fenolik madde miktart 3.18 mg/g degerinden 4.51 mg/g degerine; toplam karotenoid
miktart ise 4.29 mg/kg degetinden 18.70 mg/kg degetine yiikselmistir. Ultrasonikasyon genliginin toplam
karotenoid miktart tizerine etkisi istatistiksel olarak anlamlt (P <0.05) olup, toplam fenolik madde miktari ve
antioksidan aktivite tizerine etkisi anlamli bulunmamustir (P >0.05). Sicakligin artirlmasi toplam fenolik
madde miktarinda istatistiksel olarak anlamh (P <0.05) degisime neden olurken, toplam karotenoid miktart
ve antioksidan aktivite tizerine etkisi anlamli olmamustir (P >0.05). Diger taraftan, ultrasonik ekstraksiyon
strasinda ¢6zlci:meyve ezmesi orantnin artirilmast daha fazla karotenoidin ekstraksiyonunu saglamistir. Elde
edilen sonuglara gore, ultrasonik ekstraksiyon yénteminin kusburnu meyvesindeki biyoaktf bilesiklerin
ekstraksiyonunda bagartyla kullanilabilecegi belirlenmistir.
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karotenoid miktari
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Ultrasonik ekstraksiyonun kusburnunun biyoaktif bilesikleri Gzerine etkisi

EFFECTS OF ULTRASOUND-ASSISTED EXTRACTION PARAMETERS ON
THE TOTAL PHENOLIC AND CAROTENOID CONTENTS AND
ANTIOXIDANT ACTIVITY OF ROSEHIP (ROSA CANINA L.)

ABSTRACT

The purpose of this study was to determine the effects of the ultrasonic extraction parameters such
as sonication times (3, 6, 9, 12 and 15 minutes), amplitude (25, 50 and 100), temperature (20, 30 and
40 °C), and solvent:fruit paste ratios (5, 10 and 15 mL/g) on the total phenolic and total catotenoid
contents of rosehip. The total phenolic content increased from 3.18 mg/g to 4.51 mg/g and the total
carotenoid content increased from 4.29 mg/kg to 18.70 mg/kg as the ultrasonication time increased.
While the effect of ultrasonication amplitude on total carotenoid content was significant (P <0.05),
its effect on the total phenolic content and antioxidant activity was found insignificant (P >0.05).
Increasing the temperature caused a significant (P <0.05) change in the total phenolic content, while
its effect on the total amount of carotenoid and antioxidant activity was insignificant (P >0.05). On
the other hand, increasing the solvent:fruit paste ratio provided extraction of more carotenoids.
According to the results of the study, it has been determined that the ultrasonic extraction method
can be used successfully in the extraction of bioactive compounds of rosehip.

Key words: Ultrasound extraction, roschip, antioxidant activity, total phenolic compound, total

carotenoid content

GIRIS

Karakteristik cigeklere ve meyvelere sahip olan
Rosaceae familyasina ait kusburnu (Rosa canina 1),
genellikle Avrupa, Asya, Orta Dogu ve Kuzey
Amerika’da yetismekte olan bir tiirdiir (Duru vd.,
2011; Ilbay vd., 20132; Demir vd., 2014; Patel
2017; Mannozzi vd., 2020; Mili¢ vd., 2020).
Anadolu, kusburnu tirlerinin baslica genetik
cesitlilik alanlarindan biridir ve Trkiye'nin Dogu
ve I¢c Anadolu bélgeleri yerli
poptlasyonu agisindan oldukea zengindir (Demir
vd.,, 2014). Kusburnu meyvelerinin ¢ay, regel,
surup, corba, pestil, meyve suyu ve marmelat gibi
uriinlerde kullanilmasinin yant sira farmakolojik
olarak da kullanimi yaygindir (Duru vd., 2011;
IIbay vd., 2013a; Demir vd., 2014; Patel, 2017;
Atalar vd., 2020). Bu bitki fenolikler, flavonoidler,
C vitamini, karotenoidler, tokoferol ve esansiyel
yag asitleri gibi bircok bilesik acisindan zengin
oldugundan antioksidan 6zellik géstermekte, grip,
enfeksiyon ve iltthapli hastalik tedavilerinde
kullandmaktadir (Duru vd., 2011, Ubay vd., 2013a;
ﬂbay vd., 2013b; Demir vd., 2014; Fan vd., 2014;
Patel 2017; Atalar vd., 2020; Mannozzi vd., 2020;
Mili¢  vd., 2020). Kusburnunun bilesiminde
bulunan bu fitokimyasallar, serbest radikalleri
inhibe etmekte ve hiicreleri oksidatif stresten
korumaya yardimci olarak antioksidan 6zellik
gostermektedir (Duru vd., 2011; Ilbay vd., 2013a).
Oksidatif stres kardiyovaskiiler hastaliklar, kanser,

kusburnu

alerji, diyabet ve depresyon gibi ¢esitli hastaliklarin

alinda yatan neden olarak bilinmektedir.
Antioksidanlar, oksidatif strese neden olan
faktorleri  elimine ederek bu  hastaliklari

onlemektedir. ABTS radikallerini stiptirme, bakir
iyonlarint indirgeme ve lipit peroksidasyonunun
inhibisyonu gibi testler antioksidan 6zellikleri
belirlemek i¢in uygulanan standart testlerden
bazilaridir (1lbay vd., 2013b; Patel, 2017).

Bitki matrikslerinden bazt bilesenlerin  elde
edilmesinde, ekstraksiyon yonteminin uygulandigt
bilinmektedir (Esclapez vd., 2011; ilbay vd.,
2013b). Ekstrakte edilen biyoaktif bilesikler gida,
ilag ve kozmetik endistrisinde kullanidmaktadir.
Ekstraksiyon isleminde daha kisa stire uygulama
ve disitk maliyet gibi faktSrler 6nemli olmakta; bu
durum da farkli ckstraksiyon yontemlerinin
yayginlasmasint hizlandirmaktadir (Esclapez vd.,
2011). Son yillarda dikkat ¢eken ultrason destekli
ekstraksiyon, geleneksel yontemlerden daha az
zaman, enerji ve ¢6zlcl gerektiren yenilik¢i bir
teknik olarak bilinmekte; ayrica 1siya duyarlt
bilesikler icin faydali olan orta dizeydeki
sicakliklarin  kullanimint mimkiin - kidmaktadir
(Esclapez vd., 2011, 11bay vd., 2013b; Sahin vd.,
2020; Ez Zoubi vd., 2021).

Ultrason kati, sivi veya gaz ortamda mekanik
titresim dizeyi 20 kHz'den yiiksek frekansa sahip
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bir tir ses dalgasidir (Wong vd., 2019; Sahin vd.,
2020). Oncelikle mekanik titresimler, mekanik
basing dalgalarina donustiiriilerek enerjiyi ortama
aktarmakta; sonra ortam enetjiyi dalga ile temas
halinde olan malzemeye tagimaktadir (Sahin vd.,
2020). Ultrason destekli ekstraksiyonda, bitkisel
dokularin hiicre duvarlart zarar gérerek dokudaki
¢ozlinen maddenin ¢6ziich icerisine dagilmast
kolaylagsmakta ve bununla birlikte maddelerin
coziictiye transferi artmaktadir (Ilbay vd., 2013a;
Wong vd., 2019; Sahin vd., 2020). Bu ekstraksiyon
yonteminde uygulanan ultrasonik giic, frekans,
sicaklik, stire ve ¢oziict se¢imi gibi bircok faktor
Snemlidir (Esclapez vd., 2011). Onceki yapilan
calismalarda, hem kugburnunun farkli yéntemlerle
ckstraksiyonu (Wenzig vd., 2008; Lattanzio vd.,
2011; ilbay vd., 2013a) hem de ultrason destekli
farklt bitki ve meyvelerin ekstraksiyonu (Jabbar
vd., 2014; Wong vd., 2019; Sahin vd., 2020; Ez
Zoubi vd., 2021) ile ilgili ¢esitli arastirmalar
bulunmaktadir.

flbay vd. (2013a) kusburnundan fenolik
bilesiklerin ekstraksiyonunda optimum ultrasonik
ekstraksiyon kosullarint 81.23 dakika sonikasyon
stiresi, 50°C sicaklik ve %40 oraninda etanol
olarak belirlemislerdir. Atalar vd., (2020) ise
kusburnu nektarinda sedimantasyon problemini
onlemek icin farklt genlik ve siirelerde sonikasyon
uygulamiglardir. Literatiirde, kusburnu
meyvesinin ultrason destekli ekstraksiyonunda
farklt stre, genlik, sicaklik ve ¢6ziicti:meyve
oranlarinin  birlikte incelendigi bir calismaya
rastlanmamistir.  Bu  calismada,  kusburnu
meyvesinin ultrason destekli ekstraksiyon ile farklt
stre (3, 6, 9, 12 ve 15 dakika), genlik (%25, 50 ve
100), sicaklik (20, 30 ve 40°C) ve ¢ozlcl:meyve
ezmesi oranlarinda (5, 10 ve 15 mL/g) ekstrakte
edilmesi amaclanmustir. Elde edilen ekstraklarda
kusburnu meyvesinde 6nemli miktarda bulunan
toplam fenolik ve karotenoid miktarlar ile
antioksidan aktivitesi incelenmistir.

MATERYAL VE METOT

Materyal

Kusburnu meyveleri Bolu’daki bir semt
pazarindan  temin  edilmistir.  Ultrasonik
ekstraksiyonlar yapilana kadar buzdolabinda

muhafaza edilmistir. Ultrasonik prob kullanilarak

hazirlanan ekstraktlar analizler yapilincaya kadar -
18 °C’de bekletilmistir.

Metot

Kusburnu meyveleri yikanip, ¢ekirdekleri ayrilmig
ve meyve eti kahve degirmeni ile ezilerek pulp
haline  getirilmigtir. ~ Ultrasonik  ekstraksiyon
oncesinde 10 g tartilarak Gzerine 100 mL metanol
eklenmistir. Farkli ultrasonikasyon stireleri (3, 6, 9,
12 ve 15 dakika), genlik (%25, 50 ve 100), sicaklik
(20, 30 ve 40°C) ve ¢ozilicti:meyve ezmesi oranlari
(5,10 ve 15 mL/g) uygulanarak biyoaktif bilesikler
ekstrakte edilmistir. Bu amagla prob tipi
ultrasonik homojenizatér (Bandelin-GM 3200,
Berlin, Almanya) kullanilarak kusburnunun
ekstraksiyonu gerceklestirilmistir. Ekstraksiyon
sirasinda  parametrelerden biri  degistirilirken,
digerleri sabit tutulmustur. Sabit tutulan kosullar
10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon genligi,
12 dakika  ultrasonikasyon  stiresi, 20°C
ekstraksiyon sicakligt ve 5 mL/g ¢Oziici:meyve
ezmesi orant seklinde olmustur. Ultrasonik
ekstraksiyon islemi sonrasi kap icerigi 50 mlL.lik
santriftyj tiplerine aktarilarak 4000 rpm’de 15
dakika santrifiij edilmistir. Santrifiij sonrast Gstteki
stvi kistm almnip, katt kismin tzerine 50 mL
metanol eklenerek tekrar santrifiij edilmistir. Ust
fazlar bitlestirildikten sonra ¢oziicinin bir kismi
déner buharlastirict  kullanidarak dusik basing
altinda uzaklastirilmistir. Kalan alkolli ekstrakt 25
mlLlik balon jojeye aktarilarak cizgisine kadar
metanol ile tamamlanmustir.

Kuru madde tayini

Kugburnu meyve ezmesinin kuru madde miktart
AOAC Metot 925.10 (1990)’da belirtilen metoda
gore belirlenmistir.

Toplam fenolik  madde miktarinin
belirlenmesi

Toplam fenolik madde miktart Folin-Ciocalteu
(Shahidi  vd., 2001) metodu kullanidarak

belirlenmistir. Bu metot fenolik bilesiklerin Folin-
Ciocalteu ayracit indirgedigi ve oksitlenmis
forma dontstigh bir redoks reaksiyonuna
dayanmaktadir. Ekstraktlar belirli oranlarda
seyreltildikten sonra seyreltilmis ekstrakttan 0.5
mlL alinmus ve bir tiipe aktarilmistir. Uzerine 7 mL
saf su eklenmistit. Ardindan 0.5 ml. Folin-
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Ciocalteu ayract ilave edilmis ve 3 dakika
karanlikta bekletilmistir. Sure sonunda 2 ml
%20’lik sodyum karbonat eklenmistir. 1 saat
karanlkta bekletildikten sonra, UV-gérintr
spektrofotometrede  (Shimadzu UV~ 1700,
Japonya) 720 nm’de sahit denemeye karst
absorbans degerleri okunmustur. Sahit denemede
ornek yerine 0.5 mL metanol kullandmistir. 20-
140 mg/L konsantrasyon araligindaki gallik asit
standart ¢Ozeltileri kullanilarak ayni kosullarda
analiz gerceklestirilmistir. Hazirlanan kalibrasyon
egrisinin denklemi y = 0.0054x + 0.0188 (R?=
0.999) seklinde belirlenmistir.  Kalibrasyon
egrisinin denkleminden yararlanilarak toplam
fenolik madde miktari kuru maddede mg gallik
asit esdegeri/g kusburnu ezmesi seklinde
verilmistir.

Toplam karotenoid miktarinin belirlenmesi
Ultrasonik ekstraksiyon ile hazirlanan kusburnu
6rneklerinin toplam karotenoid miktart Martinez-
Flores vd. (2015)’nin uyguladigt metoda gore
spektroskopik olarak belirlenmistir. Hazirlanan
ekstraktlardan 1 mlL alinarak tzerine 5 mL
metanol:kloroform ¢ozeltisi (1:2,  v/v)
eklenmistir. Ardindan 0.5 mL doymus sodyum
kloriir ¢ozeltisi eklenerek iyice calkalanmis ve faz
ayrimi olusuncaya kadar bekletilmistir. Ust faz
pastor pipeti ile uzaklagtirildiktan sonra kloroform
fazina bir miktar sodyum siilfat eklenmis ve 4000
rpm devir hizinda santriflyj edilmistir. Santrifij
sonrast ust fazdan 1 mL alinarak Gzerine 5 mL
metanol:kloroform (1:2, v/v) eklenmigtir. UV-
goriniir  spektrofotometrede  (Shimadzu UV
1700, Japon) 450 nm’de metanol:kloroform (1:2,
v/v) ¢ozucu karigimina karsilik  absorbans
okunmustur.  1-12  mg/I.  konsantrasyon
araligindaki ~ B-karoten  standart  ¢Ozeltileri
kullanilarak denklemi y= 0.0873x — 0.0234 (R?>=
0.996) olan kalibrasyon egrisi hazirlanmustir.
Kusburnu ezmesindeki toplam karotenoid miktart
kuru maddede mg B-karoten esdegeri/kg seklinde
hesaplanmistr.

Troloks esdegeri antioksidan aktivite tayini

ABTS  yontemi  uygulanarak  ultrasonik
ekstraksiyon uygulanan Orneklerin antioksidan
aktiviteleri belirlenmistir (Re vd., 1999). Bu
yontem ABTS radikal ¢ozeltisi tizerine eklenen

antioksidan iceren ekstraktin radikali indirgemesi
esasina dayanmaktadir. Aktif ABTS radikali
hazirlandiktan sonra 1:80 (v/v) oraninda metanol
ile seyreltilmis ve 734 nm’deki absorbanst 0.700
degerine ayarlanmigtir.

Analiz sirasinda 990 uL seyreltilmis ABTS radikali
tzerine 10 pL seyreltilmis 6rnek eklenmistir. 6
dakika boyunca sonunda 734 nm’de okunan
absorbans degetleri Sl¢iilmis ve siire sonundaki
absorbans degeri kaydedilmistir. Ayni islemler
kontrol deneme i¢in de gerceklestirilmistir. Ornek
ve kontrol i¢in okunan absorbans degerlerinden
yararlanilarak  asagidaki  denkleme gére %
inhibisyon oranlart hesaplanmistir.

% inhibisyon: (Akontrol‘Aémck) *1 OO/Akontrol (1)

990 puL. ABTS radikali Gizerine 10 pL 2.5, 5, 10, 15
ve 20 mM konsantrasyonlardaki Troloks standart
cozeltileri eklenmis ve 6 dakika sonunda
absorbans degerleri kaydedilmistir.
Konsantrasyona karsi absorbans degerleri grafige
gecirilerek  kalibrasyon egrisi  ¢izilmistir. Bu
grafiginden denkleminden (y =28.8x + 8.20306,
R2= 0.995) yararlanilarak kusburnu ezmelerinin
antioksidan aktivitesi kuru maddede troloks
esdegeri pmol/g seklinde hesaplanmustir.

Istatistiksel Analiz

Analiz  sonuglart SPSS 23  paket programi
kullanilarak analiz edilmigtir. Ortalamalar arast
farklilk ANOVA testi ile belitlenmistir. Farklt
gruplarin saptanmasinda  Duncan testi
uygulanmistir.  Denemeler ve analizler iki
tekerriirlii olarak yurttilmustir.

ARASTIRMA SONUCLARI VE TARTISMA
Toplam fenolik madde miktar:

Farkli ultrasonikasyon parametrelerinin kusburnu
ezmesindeki toplam fenolik madde miktar
tzerine  etkisi  Sekil 1’de  gOsterilmistir.
Ultrasonikasyon stiresi arttitkca toplam fenolik
madde miktarinin arttg (P <0.05) gbrillmektedir
(Sekil 1.a). Bu calismadaki sonuglara benzer
sckilde sonikasyon stiresinin  artirilmasinin
biyoaktif bilesen miktarin1 artirdigina iliskin
bulgular literatiirde yer almaktadir (Ilbay vd.,
2013a; Cigeroglu vd., 2017; Algan Cavuldak vd.,
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2019; Poyraz vd., 2021). Algan Cavuldak vd. uygulanmasinin =~ ise  fenolik  bilesiklerin
(2019) ultrasonik ekstraksiyon stresi arttik¢a bitki ~ parcalanmasina neden olabilecegini
materyalinden  ¢Ozuciye kitle transferinin = bildirmislerdir.

artacagini, ¢ok uzun  sireli  ekstraksiyon
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] =1
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E g 100 8 100
Z =9
£ 0,50 - = 0,50
=
0,00 - 0,00
0 3 6 9 12 15 25 50 100
Sonikasyon siiresi (dakika) Sonikasyon genligi (%)
Sonicationtime (minute) Sonication amplitude (%4)
C. - d.
b
‘a)-—\ 5,00 + ‘a)_\ 6,00
é,&a 4,50 - é%g
£8 EE 500
T 400 2
Es =
= 3,50 1 s = 4,00
23 35 *
29 300 E g
g ES 300
28 2,50 - =3 >
o= 2,00 g =
= , o,
‘g T 150 - ‘g 3 20
s | =
= [ 1,00 = 1,00
& 0,50 - =
0,00 - 0,00
20 30 40 5 10 15
Sm_lika_s.yon sicakligi (°C) Coziich:meyve ezmesi orant (mL/g)
Sonication tempercture (°C) Solvent:fiuit paste ratio (mL/g)

Sekil 1. Farklt kosullarda ultrasonik ekstraksiyon uygulanan kusburnu meyvesinin toplam fenolik madde
miktar1 (mg gallik asit/g KM) (a) Ultrasonikasyon stitesinin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50
ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik ve 5 mL/g ¢ozlci:meyve ezmesi orant) (b) Ultrasonikasyon
genliginin etkisi (10 g meyve ezmesi, 20°C sicaklik, 5 mL/g ¢6ziici:meyve ezmesi orani, 12 dakika
ultrasonikasyon stiresi) (c) Ultrasonikasyon sicakliginin etkisi (10 g meyve ezmesi, %050 ultrasonikasyon
genligi, 5 mL/g ¢ozticli:meyve ezmesi orani, 12 dakika ultrasonikasyon stresi) (d) Coziici:meyve
ezmesi oraninin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik, 12 dakika
ultrasonikasyon stiresi)

Figure 1. Total phenolic content of rosehip fruit extracted nltrasonically under different conditions (mg gallic acid/g DW)
Effect of ultrasonication time (10 g fruit pulp, 50% uitrasonication amplitude, 20°C temperature, 5 ml./ g solvent:fruit
pulp) b) Effect of ultrasonication amplitude (10 g fruit pulp, 20°C temperature, 5 mL./ g solvent:fruit pulp, 12 minute
ultrasonication time) (c) Effect of ultrasonication temperature (10 g fruit pulp, 50% ultrasonication amplitude, 5 ml./ g
solvent/ fruit pulp, 12 minute nltrasonication time) (d) Effect of solvent:fiuit paste ratio (10 g fruit pulp, 50%
ultrasonication amplitude, 20°C temperature, 2 minute nltrasonication tine).
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Sonikasyon uygulanmayan kusburnu ezmesinin
toplam fenolik madde miktari 3.18 mg/g KM
olup, 3 dakika ultrases dalgast uygulandiginda 4.12
mg/g KM degerine yikselmistir. 3. dakikadan
sonra artts hizt yavaslamig ve 15 dakika sonunda
toplam fenolik madde miktar1 4.51 mg/g KM
olarak bulunmustur. Ancak 3.-15. dakikalar
arasinda  ekstrakte edilen fenolik madde
miktarinda degisim istatistiksel olarak anlamli
bulunmamustir (P >0.05).

Farkli sonikasyon siirelerinin  uygulandigr bir
calismada Cigeroglu vd. (2017) sonikasyonun ilk
30 dakikasinda hizlt difizyon nedeniyle narenciye
yaprak ekstrakinin toplam fenolik madde
miktarinda keskin bir artis, sonrasinda ise daha
yavas bir artts oldugunu bildirmislerdir. Belirli bir
doygunluk aninda  ekstraksiyonun  dengeye
geldigini; bu nedenle belitli bir ana kadar
konsantrasyonun hizli arttgini, sonrasinda arts
hizinin  yavasladigint  bildirmislerdir. Tlbay vd.
(2013a) ise ultrasonik ekstraksiyonun ilk asamast
olan 1slatma asamasinda bitki materyalinin
yuzeyinde bulunan bilesenlerin ¢dziindigini,
ikinci asama olan yavas ekstraksiyon agamasinda
ise bitki matriksinden bilesiklerin ¢6ziictiye kiitle
transferinin  gerceklestigini  bildirmislerdir. Bu
nedenle  kusburnu  meyvesinden  fenolik
bilesiklerin ekstraksiyonunda sonikasyonun ilk 30
dakikasinda hizli, ilerleyen strelerde ise daha yavasg
ekstraksiyon gerceklestigini belirtmislerdir. Bu
calismada da benzer bir durum gézlenmistir.
Genel olarak sonikasyon stresince hem toplam
fenolik madde, hem de toplam flavonoid
miktarinin  artirdi@  bildirilmistic  (Poyraz vd.,
2021). Diger taraftan Algan Cavuldak vd. (2019)
yaptiklart  calismada  ultrasonik  ekstraksiyon
stresinin dut yapragindaki toplam fenolik madde
ve toplam flavonoid madde miktarlart tizerine
lineer etkilerinin istatistiksel olarak anlaml
olmadigint belitlemislerdir (P>0.05). Uzun siireli
ekstraksiyonun fenolik ekstraksiyon verimini
arttrmadigint bildirmislerdir.

Ultrasonikasyon genligi %25 uygulandiginda
toplam fenolik madde miktar1 3.73 mg/g KM
olup, genlik %50ye yukseltildiginde toplam
fenolik madde miktarinin arttigt (4.32 mg/g KM),
ancak toplam fenolik maddedeki degisimin

istatistiksel olarak anlamli olmadigi (P >0.05)
gozlenmistir. %100 genlik uygulandiginda ise
kusburnu ezmesinin toplam fenolik madde
miktari (4.12 mg/g KM) bir miktar dusmustur
(Sekil 1.b). Bu durumda %50 diizeyinde ultrases
dalgalart  uygulanmasinin  yeterli  oldugu
distlmektedir. Yiksek genlik uygulanmasi gli¢
sarfiyatint artiracak ve 6rnegin 1sinmasina neden
olacaktir. Cesitli calismalarda ultrasonikasyon
genliginin artmasinin  6rnekte 1sinmaya neden
oldugu bildirilmektedir (Chemat vd., 2017; Jabbar
vd., 2014). Ultrason genliginin artirilmasi, ultrason
glicliniin artmasina neden olmakta ve kavitasyon
gerceklesmektedir. Kavitasyon lokal 1sinmaya
neden olarak bitki hiicre duvarnin yikimin
saglamaktadir (Poyraz vd., 2021).

Sonikasyon sicakliginin artirilmast toplam fenolik
madde miktarinda artis saglamistir  (P<0.05).
20°C’de  sonikasyon uygulandiginda toplam
fenolik madde miktar1 3.94 mg/g KM iken,
40°C’de 4.52 mg/g KM olarak belitlenmistir
(Sekil 1.c). Sonikasyon sicakliginin fenolik
ekstraksiyon verimi izerine etkisini inceleyen
calismalardan birinde, Algan Cavuldak (2019)
ultrasonik ekstraksiyon sicakligt arttikca fenolik
bilesiklerin difiizyonunun hizlandigini, ¢6ziinenin
diftizyon katsayisinin arttiini, ¢Ozictinin yizey
gerilimi ve ¢6zlcl viskozitesinin ise azaldiging bu
nedenlerle de fenolik ekstraksiyon veriminin
artugint  bildirmislerdir. Ancak c¢ok yiiksek
sicakliklarda ise polifenollerin  bozulabilecegini
belirtmislerdir. Karadut yapragindan biyoaktif
bilesiklerin ekstraksiyonunda sicakliktaki
degisimin toplam flavonoid miktarini istatistiksel
olarak anlamli diizeyde (P <0.05) degistirdigini,
ancak toplam fenolik madde Uzerine etkisinin
anlamh olmadigini (P >0.05) saptamuglardir.

Cigeroglu vd. (2017) narenciye yapraklarindan
fenoliklerin ultrasonik ekstraksiyonunda sicaklik
32°C’den 42°C’ye yukseltildiginde fenolik madde
miktarinda hizlt bir arts oldugunu, ancak daha
yiksek  sicakliklarda  sicakligin  artmasinin
kavitasyon yogunlugunun azalmasina neden
oldugunu belirtmislerdir. Ilbay vd. (2013a)
sonikasyon sicakliginin artmasinin kugburnundan
ekstrakte edilen fenolik miktarini artirdigin
bildirmislerdir. Benzer sekilde sicaklik artisinin

731



732

S. Turan, D. Atalay, R. Solak, M. Ozogul, M. Demirtas

kiitle transfer hizini artirdigini, bitki matriksinin
aktif bolgeleri tarafindan ¢oziicti desorpsiyonunu
kolaylastirdigini  ve ¢6zlcii buhar basincint
artirdigint belirtmislerdir.

Cozicizmeyve ezmesinin oraninin artirilmast ile
toplam fenolik madde miktarinda artis saglanmis,
ancak degisim istatistiksel olarak anlamli
bulunmamistir (P >0.05,  Sekil  1.d).
Cozucl:meyve ezmesi orant 5 mL/g oldugunda
toplam fenolik madde miktari 3.94 mg/g KM
iken, 15 mL/g dizeyinde 4.52 mg/g KM olarak
belitlenmistir. Cesitli arastirmalarda
ekstraksiyonda  kullanilan  ¢6ziici  oraninin
artmasinin  toplam fenolik madde miktarint
artirdigt bulunmustur (Cigeroglu vd., 2017; Algan
Cavuldak vd., 2019; Ez Zoubi vd., 2021). Bu
calismalarda birinde Algan Cavuldak vd. (2019)
karadut  yapragindaki  fenolik  maddelerin
ckstraksiyonu  Uzerine ¢Oziicti:katt  oraninin
ctkisinin istatistiksel olarak anlamli (P<0.05)
oldugunu belitlemislerdir. Coziici  oraninin
artmasinin  bitki materyalinin ultrasonik ses
dalgalar1  ile parcalanmasini  kolaylastirdigint
bildirmiglerdir. ~ Cigeroglu vd. (2017) ise
ekstraksiyonda kullanilan ¢6zlct miktart arttikea
narenciye yapraklarindan daha fazla fenolik ve
flavonoid bilesigin ekstrakte edilebildigini, 50:1
(v/w) ¢ozuci:katt oraninda ise en yuksek
miktarda fenolik bilesigin ekstrakte edilebildigini
bildirmislerdir. Céziici miktarinin artirilmasinin
kitle transfer hizini artirdigini ve ekstraksiyon
verimini belirli bir noktaya kadar yiikselttigini ileri
surmuslerdir. Yapilan optimizasyon ¢alismasi
sonunda optimum ¢oziict oraninin 20:1 (v/w)
oldugunu saptamuslardir. Ez Zoubi vd. (2021)
Lavandula stoechas bitkisinden fenolik maddelerin

ekstraksiyonunda  ¢bzlicickatt  oranmnin 20
mL/g’dan 30 mL/g dizeyine yiikseltilmesinin
fenolik  ekstraksiyon  verimini  artirdigini
bildirmislerdir.

Toplam karotenoid miktar1

Farkli  kosullarda  ultrasonik  ekstraksiyon
uygulanan kusburnu meyve etinin toplam

karotenoid miktar1 Sekil 2’de gosterilmistir. Buna
gbre ultrasonikasyon sitiresi artttkca toplam

karotenoid miktarinin arttigr  saptanmustir (P
<0.05). Toplam karotenoid miktart 4.29 mg/kg
KM degerinden, diizenli bir artis géstererek 15
dakika sonunda 1870 mg/kg  degerine
yukselmistir (Sekil 2.a).

Jabbar vd. (2014) ultrasonik ses dalgalar
uygulanan havug suyunda karotenoid miktarinin
artmastnin, hiicre duvarlarinin  kavitasyonun
mekanik etkisi ile parcalanmasindan
kaynaklandigini belirtmislerdir. Purohit ve Gogate
(2015) havug atiklarindan p-karotenin ultrasonik
ekstraksiyonunda ilk 50 dakika ekstraksiyon
veriminin arttigini, daha sonra ise azaldigini
bildirmislerdir. ~ 10-30.  dakikalar  arasinda
ckstraksiyon veriminin %50.40, 30-50. dakikalar
arasinda ise  %11.52 dizeyinde oldugunu
bildirmislerdir.

Ultrasonikasyon genligindeki artis ekstrakte edilen
toplam  karotenoid miktarinda anlamli  bir
degisime neden olmustur (P <0.05). En yiiksek
toplam karotenoid miktar1 (17.62 mg/kg KM)
%50 genlik uygulandiginda saptanmustir (Sekil
2.b). Toplam fenolik madde miktar1 da bu genlik
degerinde calisildiginda en yitksek olmustur.

Kusburnu nektarlarinda sedimantasyon
problemini 6nlemek amactyla Atalar vd. (2020)
yaptiklart ¢alismada, ultrasonikasyon genligi ve
uygulama stresi artttkca toplam karotenoid
miktarinin arttiginn (P <0.05) ve en yiiksek toplam
karotenoid miktarinin ise (24.11 pg S-karoten
esdegeri/mL) %100 genlik ve 30 dakika ultrases
dalgast uygulandiginda saptandigint
bildirmislerdir.

En vyiksek toplam karotenoid miktar1 (15.6
mg/kg KM) 20°Cde islem uygulandiginda
saptanmistir (Sekil 2.¢). Sicaklik 30 ve 40°C’ye
yikseltildiginde toplam karotenoid miktarinda bir
miktar disme olmasina ragmen, degisim
istatisttksel ~ olarak  anlamli  bulunmamustir
(P>0.05). Aksine Chuyen vd., (2020) 30-50°C
araliginda ekstrakte edilen p-karoten verimi
tzerine sicakligin etkisinin  6nemli  oldugunu
bildirmislerdir.
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Sekil 2. Farklr kosullarda ultrasonik ekstraksiyon uygulanan kusburnu meyvesinin toplam karotenoid
miktar1 (mg f-karoten/kg KM) (a) Ultrasonikasyon stresinin etkisi (10 g meyve ezmesi, %050
ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik ve 5 mL/g ¢ozlci:meyve ezmesi orant) (b) Ultrasonikasyon
genliginin etkisi (10 g meyve ezmesi, 20°C sicaklik, 5 mL/g ¢6ziici:meyve ezmesi orani, 12 dakika
ultrasonikasyon stiresi) (c) Ultrasonikasyon sicakliginin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon
genligi, 5 mL/g ¢6zlicti:meyve ezmesi orant, 12 dakika ultrasonikasyon stresi) (d) Coziici:meyve
ezmesi oraninin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik, 12 dakika
ultrasonikasyon stiresi)

Figure 2. Total carotenoid content of rosebip fruit extracted ultrasonically under different conditions (mg f-carotene/ kg
DW) (a) Effect of ultrasonication time (10 g fruit pulp, 50% ultrasonication amplitude, 20°C temperature, 5 ml /g
solvent:fruit pulp) b) Effect of ultrasonication amplitude (10 g fruit pulp, 20°C temperature, 5 mL/ g solvent:fruit pulp,
12 minute nltrasonication time) (c) Effect of ultrasonication temperature (10 g fruit pulp, 50% ultrasonication
amplitude, 5 m1_/ g solvent/ fruit pulp, 12 minute ultrasonication time) (d) Effect of solvent:fruit paste ratio (10 g fruit
pulp, 50% ultrasonication amplitude, 20°C temperature, 2 minute ultrasonication time).
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Ye vd. (2011) karotenoid bilesiklerin misirdan
ultrasonik ekstraksiyonunda 38-40°C arasindaki
sicaklik  uygulamasinin  26-30°C  arasindaki
ekstraksiyon sicakligina gére daha etkili oldugunu,
ancak  66°C  civarindaki  sicakliklarda  bazt
karotenoidlerdeki  ¢ift  baglarin  kirddigim
bildirmislerdir. Purohit ve Gogate (2015) ise 20-
50°C  arasindaki  ekstraksiyon  sicakliklari
uygulandiginda  p-karoten veriminin arttifin
gozlemislerdir. Sicaklikla ekstraksiyon veriminin
artmasinin ¢6zicu icinde p-karotenin
¢Oziiniirliglintin artmasindan ve ultrases dalgalart
ile olusan bosluklarin sayisinin  artmasindan
kaynaklandigini belirtmislerdir.

Coziuci:meyve ezmesi orant 15 mL/g oldugunda
toplam karotenoid miktar1 en ytksek (15.8 mg/kg
KM) bulunmustur. Ancak oran 10 veya 15 mL/g
oldugunda  toplam  karotenoid  miktarinda
istatistiksel ~ olarak  anlamh  bir  degisim
gozlenmemistir (P >0.05, Sekil 2.d). Purohit ve
Gogate (2015) kati:¢ézlct orant 0.1:20 ile 0.3:20
g/mlL arasindayken havug atiklarindan f-karoten
ekstraksiyon veriminin arttigini, 0.3:20 ile 0.6:20
g/ml  arasinda ise  verimin  distigind
saptamuslardir. Kati miktari arttik¢a ekstraksiyon
icin daha fazla ¢6ztct gerektigini bildirmislerdir.

Antioksidan aktivite

Ultrasonikasyon  parametrelerinin ~ kusburnu
meyvesinin antioksidan aktivitesi {izerine etkisi
Sekil 3’de verilmistir. Sonikasyon stiresinin
artirtlmast ekstrakte edilen biyoaktif bilesiklerde
artisa neden oldugundan antioksidan aktivitede
ozellikle 3. dakikada (303.4 pmol/g KM) anlamli
bir artis gerceklesmistir (P <0.05). Ancak 3
dakikadan daha uzun sonikasyon uygulandiginda
antioksidan aktivitedeki artis disitk olmus ve bu
artis istatistiksel olarak anlamli bulunmamistir (P
>0.05, Sekil 3.a).

Toplam fenolik madde miktart ile toplam
karotenoid miktarinda da benzer degisimler
saptanmistir. Ultrasonikasyon islemi antioksidan
Ozellikteki  fenolik maddeler ve karotenoid
bilesikler disinda kusburnunda bulunan askorbik
asit gibi diger antioksidanlarin da ekstraksiyonunu
saglamis olabilir. Bu arastirmadaki sonuglara
benzer sekilde Li wvd. (2016) ultrasonik
ckstraksiyon suresi arttik¢a sabit sicaklik ve etanol

konsantrasyonunda perilla (biftekotu)
yapraklarindan hazirlanan ekstraktin antioksidan
aktivitesinin arttigint bildirmislerdir. Antioksidan
aktivite ile toplam fenolik madde ve rosmarinik
asit miktarlar1 arasinda ise yitksek korelasyon
oldugu bildirilmistir. Sonikasyon stiresindeki
artisin  toplam fenolik madde ile antioksidan
aktivite Uzerine olumlu etkisi Algan Cavuldak vd.
(2019) tarafindan da belirtilmistir. Calismalarinda
karadut yaprak ekstraktinin DPPH ile belirlenen
antioksidan aktivitesi ile toplam fenolik madde
miktart arasinda yiiksek korelasyon (R2=0.8381)
oldugunu saptamuslardur.

Chuyen vd. (2020) ise, B-karotence zengin
tropikal bir kavun olan Momordica cochinchinensis
Spreng.’in kabuklarindan ultrasonik ekstraksiyon
yoluyla hazirlanan ekstraktin antioksidan aktivitesi
lzerine ekstraksiyon siiresinin kuadratik etkisinin
istatistiksel olarak anlamh (P<0.05) oldugunu
bildirmislerdir.

Sonikasyon genliginin artirlmasi  antioksidan
aktivitede artis saglamis olsa da, bu degisim
istatistiksel olarak anlamli bulunmamistir (P
>0.05). %25, %50 ve %100 sonikasyon genlikleri
uygulandiginda antioksidan aktivite 248.9, 384.2
ve 432.3 umol/g KM olarak belitlenmistir (Sekil
3.b). Genligin artmasi ultrasonikasyon giictiniin
artmasina ve dolayistyla kavitasyon etkisinin
artmasina yorulmaktadir (Poyraz vd., 2021). Bir
calismada ultrasonikasyon genliginin  %50’den
%100’¢ artirlmast ile kusburnu nektarinin
antioksidan  aktivitesinin ~ (FRAP)  artug
belirtilmektedir (Atalar ve ark., 2020).

En yuksek antioksidan aktivite 447.9 umol/g KM
40°C’de saptanmugtir  (Sekil 3.c). Sonikasyon
sicakligr arttikca antioksidan aktivitede bir miktar
artts olmus, ancak bu artis istatistiksel olarak
anlaml bulunmamustir (P >0.05). Benzer sekilde
Algan Cavuldak vd. (2019) karadutun ultrasonik
ekstraksiyonunda sicakligin antioksidan aktivite
tzerine etkisinin anlamli olmadigini (P >0.05)
saptamiglardir.  Ancak ¢esitli  arastirmalarda
ultrasonikasyon sicakligindaki artisin bilesenlerin
ekstraksiyonunda olumlu etkilerinden
bahsedilmektedir  (Ilbay vd., 2013a; Algan
Cavuldak vd., 2019; Poyraz vd., 2021).
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(ozicl:meyve ezmesi orant arttikea (5, 10 ve 15 umol/g KM), ¢oziicl:meyve ezmesi orant 15
ml./g) antioksidan aktivitenin arttudt gézlenmistir ~ mL/g oldugunda saptanmistir (Sekil 3.d).
(P<0.05). En yiiksek antioksidan aktivite (403.3
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Sekil 3. Farkli kosullarda ultrasonik ekstraksiyon uygulanan kusburnu meyvesinin antioksidan aktivitesi
(troloks esdegeri, pmol/g KM) (a) Ultrasonikasyon siiresinin etkisi (10 ¢ meyve ezmesi, %50
ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik ve 5 mL/g ¢6zlci:meyve ezmesi orant) (b) Ultrasonikasyon
genliginin etkisi (10 ¢ meyve ezmesi, 20°C sicaklik, 5 mL/g ¢coziici:meyve ezmesi orant, 12 dakika
ultrasonikasyon stiresi) (c) Ultrasonikasyon sicakliginin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon
genligi,5 mL/g ¢ozlci:meyve ezmesi orant, 12 dakika ultrasonikasyon stresi) (d) Coziicti:meyve
ezmesi oraninin etkisi (10 g meyve ezmesi, %50 ultrasonikasyon genligi, 20°C sicaklik, 12 dakika
ultrasonikasyon stirest)

Figure 3. Antioxidant activity of rosebip fruit extracted nltrasonically under different conditions (troloks equivalent,
umol/g DW) (a) Effect of ultrasonication time (10 g fruit pulp, 50% ultrasonication amplitude, 20°C temperature, 5
ml_/ g solvent:fruit pulp) b) Effect of nltrasonication amplitude (10 g fruit pulp, 20°C temperature, 5 ml /g
solvent:fruit pulp, 12 minute ultrasonication time) (c) Effect of ultrasonication temperature (10 g fruit pulp, 50%
ultrasonication amplitude, 5 m1./ g solvent/ fruit pulp, 12 minute nltrasonication time) (d) Effect of solvent:fruit paste
ratio (10 g fruit pulp, 50% ultrasonication amplitude, 20°C temperature, 2 minute ultrasonication time).
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SONUC

Bu calismada farklt ultrasonikasyon
parametrelerinin  (siire, genlik, sicaklik ve
¢ozlcl:meyve ezmesi orant) kusburnundan
ekstrakte edilen biyoaktif bilesen (fenolik ve
karotenoid bilesikler) miktar1 ve antioksidan
aktivite tizerine etkileri incelenmistir. Sonikasyon
parametrelerinin bazilari, biyoaktif bilesenlerden
toplam karotenoid ve toplam fenolik madde
miktarlart ile antioksidan aktivitede artisa neden
olmustur. Calisma sonuclarina gore, ultrasonik
ekstraksiyon yonteminin kusburnu meyvesinden
biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonunda
kullanilabilecegi dusintlmektedir. Ancak
ekstraksiyonda optimum sonikasyon kosullarinin
belitlenmesi gerekmektedir. Optimum kogullar
belirlenirken en ylksek biyoaktif bilesigin
ckstrakte edildigi, minimum enerji ve siirenin

uygulandigt  kosullarin  esas alinmast  uygun
olacaktir.
CIKAR CATISMASI BEYANI

Makalenin yazatlart arasinda citkar catismast
bulunmamaktadir.
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