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Arastirma Makalesi
Murt Meyvesinin Biyoaktif Bilesiklerinin Ultrases Destekli Ekstraksiyon
Kosullarinin Yamt Yiizey Yontemi ile Optimizasyonu

Tugba DURSUN CAPAR™

oz

Fenolik bilesikler gibi bazi fitokimyasallar, antioksidan 6zellikleri nedeni ile iltihaplanma, kalp damar hastaliklar
ve belirli kanser tiirlerine karsi olasi koruma sagladiklarindan biiyiik ilgi gormektedir. Murt meyvesi (Myrtus
communis L.) igerdigi biyoaktif bilesiklerden dolay: insan saghig iizerinde potansiyel pozitif etki gostermektedir.
Bu ¢alismada, murt meyvesinin biyoaktif bilesikleri ultrasonik-destekli ekstraksiyonu (USE) y6ntemi ile optimize
edilmigtir. Murt meyvesi ekstraktlarimin toplam fenolik madde igerigi (TFM) ve antioksidan aktivite (AA)
acisindan optimal ekstraksiyon kosullari, Yanit Yiizey Yontemi (RSM) Box-Behnken deney tasarimi kullanilarak
belirlenmistir. Ultrasonikasyon giicii, ultrasonikasyon siiresi ve kati-sivi orani gibi ekstraksiyon parametrelerinin
TFM ve AA fizerindeki etkisi, ikinci dereceden regresyon denklemi kullanilarak modellenmistir. En yiiksek
istenebilirlik 70 W sonikasyon giicii, % 7 kati-sivi oram1 ve 15 dakika sonikasyon siiresinde goézlenmistir.
Sonikasyon giicii ve kati-sivi orami ekstraksiyon isleminde istatistiksel olarak onemli (p<0.05) bulunmustur.
Optimum kosullar altinda TFM ve DPPH radikal siipiirme aktivitesi sirasi ile 1.164 g GAE/L ve % 100.34 olarak
tahminlenirken, bu degerler deneysel olarak 1.07 g GAE/L ve % 96.41 olarak bulunmustur. Elde edilen sonuglar,
deneysel tasarim ile murt meyvesinden biyoaktif bilesiklerin USE yontemi ile ekstraksiyonunun zaman ve ¢dzgen
acisindan fayda sagladigini ortaya koymaktadir.
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Bioactive Compounds of Myrtle Berrys’ Ultrasound-Assisted Extraction Conditions

Optimized by Response Surface Methodology

ABSTRACT

Phytochemicals, such as phenolic compounds, are of great interest due to their health beneficial antioxidant
properties and possible protection against inflammation, cardiovascular diseases and certain types of cancer. The
bioactive compounds in myrtle berries have shown a potentially positive effect on human health. In this study,
bioactive compounds of myrtle berries were optimized by using ultrasound-assisted extraction (USE) technique.
The optimal extraction conditions in term of total phenolic content (TPC) and total antioxidant activity (AA) were
determined using Response Surface Methodology (RSM) Box-—Behnken design. The influence of extraction
parameters including, ultrasonication power, sonication time and solid-solvent ratio on TPC and AA were modeled
by using a second-order regression equation. The highest desirability was observed with an ultrasonic power of 70,
a solid/solvent ratio of 7 %, and an extraction time of 15 min. Sonication power and solid-solvent ratio were the
significant parameters for the extraction process (p<0.05). Under these optimized conditions, the predicted value
for TPC and DPPH radical scavenging activity were 1.07 g GAE /L extract, and 96.41 %, whereas the observed
experimental values were found as 1.164 g GAE /L extract and 100.34 %, respectively. These findings show that
extraction of bioactive compounds from myrtle berries using USE technique consumes less solvent and time.
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Murt Meyvesinin Biyoaktif Bilesiklerinin Ultrases Destekli Ekstraksiyon Kosullarinin
Yanit Yiizey Yontemi ile Optimizasyonu

Giris
Murt meyvesi, (Myrtus communis L.) Akdeniz
bolgesinde yetisen Myrtaceae familyasinda

onemli aromatik bitkilerden birisidir (Yangui ve
ark., 2021). Geleneksel olarak, murt meyvesinin
yapraklari, meyveleri, ¢icekleri ve kokleri gibi
farkli kisimlari tip, kozmetik ve gida endiistrisinde
kullanilmaktadir (Giampieri ve ark., 2020; Alipour
ve ark., 2014; Zam ve ark, 2017). Murt
meyvesinin tedavi edici Ozellikleri meyvenin
icerdigi biyolojik aktif sekonder metabolitlerden
kaynaklanmaktadir (Yangui ve ark., 2017).
Antosiyaninler, flavanoidler ve yag asitleri
meyvedeki ana fitokimyasallardir (Tuberoso ve
ark. 2010, Medda ve Mulas, 2021). Yaprak kism1
ise fenolik asitler, flavonoidler ve esas olarak
ucucu yaglar bakimindan zengindir (D’urso ve

ark. 2019).
Solvent ekstraksiyonu, biyoaktif bilesiklerin
ekstraksiyonunda  kullanilan  geleneksel  bir

ekstraksiyon yontemidir (Ameer ve ark., 2017,
Heleno ve ark., 2016; Ozbek ve ark.,2020;
Zermane ve ark.,2016). Ancak bu yontem; uzun
stire gerektirmekte ve islemin yliksek sicakliklarda
yapilmast nedeni ile biyoaktif bilesiklerde
bozunmaya neden olabilmektedir.  Solvent
ekstraksiyonunda gerek g¢evre gerekse de saglik
sorunlarina neden olan ve maliyeti yiiksek organik
¢oOziiciiler kullanilmaktadir. Ydntemin belirtilen
dezavantajlar1 nedeni ile alternatif ekstraksiyon
yontemleri dikkat ¢ekmektedir (Dang ve ark.,
2017). Nitekim son arastirmalar modern, alternatif
ve doga dostu yesil ekstraksiyon tekniklerinin
daha fazla tercih edildigini ortaya koymaktadir
(Capar ve ark., 2021). Bu ekstraksiyon yontemleri
arasinda ultrases-destekli ekstraksiyon (USE),
basingh sivi ekstraksiyonu (PLE), siiper kritik
ekstraksiyon (SFE) ve mikrodalga-destekli
ekstraksiyon (MAE) en ¢ok kullanilan
yontemlerdir (Dang ve ark., 2017; Amiri ve ark.,
2010; Tian ve ark., 2013). Bu teknikler arasinda,

¢oOzelti igerisinde kavitasyon olusturan USE
yonteminin, klasik ekstraksiyon y&ntemine gore
bir¢ok avantaji vardir (Chanioti ve Tzia, 2017;
Jalili ve ark., 2018). Bu avantajlar arasinda, yiiksek
ekstraksiyon verimi, diisiik calisma sicakligi ve az
solvent tiiketimi, daha kisa caligma siiresi ve enerji
tasarrufu sayilabilir. USE yontemi bitkilerden,
hayvanlardan ve bunlarin atiklarindan veya yan
iiriinlerden; yaglarin, proteinlerin veya farkli
biyoaktif  bilesiklerin  ekstraksiyonu  i¢in
kullanilmaktadir (Cavdar ve ark., 2017). USE’yi
ultrasonik gii¢, frekans, sonikasyon siiresi, ¢oziicii
ozellikleri ve kati:sivi orami  etkilemektedir
(Sharayei ve ark., 2019). Bu nedenlerle, mevcut
calismada klasik ekstraksiyona kiyasla daha
yiiksek antioksidan ve fenolik igerigine sahip
ekstrakt elde etmek amaciyla proses kosullarmin
optimizasyonu deneysel tasarim yOntemi ile
belirlenmistir. Yanit Yiizey Yontemi (RSM),
optimizasyonla ilgili  sorunlara  uygulanan
istatistiksel bir arag olmakla birlikte igleme
kosullarinin gelistirilmesini ve iyilestirilmesini
saglamaktadir (Khuri ve Mukhopadhyay, 2010).
Son yillarda, daha az sayida deneyin yapildigi
RSM, kimyasal ve biyokimyasal sistemlerin
optimizasyonu i¢in kullanilmaktadir (Bas ve
Boyaci, 2007).

Literatirde —murt meyvesinin  fenolik ve
antioksidan G6zelliklerini arastiran bazi ¢calismalara
rastlanmaktadir (Pereira ve ark., 2017; Yilmaz,
2020; Aksay, 2016). Bununla birlikte, murt
meyvesinin biyoaktif &zelliklerinin ekstraksiyon
kosullarinin optimizasyonuna yonelik ¢alismalarin
yapilmasma ihtiya¢ vardir. Bu amagla, bu
calismada murt meyvesinin fenolik ve antioksidan
ozelliklerinin USE ile optimizasyonu saglanmustir.
Optimizasyon  prosesi RSM  kullanilarak
gerceklestirilmistir. USE ile elde edilen optimum
nokta TFM ve AA degerleri, tahminlenen degerler
ile karsilastirilarak model dogrulamasi yapilmustir.
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Materyal ve metot

Materyal

Murt meyvesi (Myrtus communis L.,) (beyaz)
2020 yili Ekim ayinda Antalya bolgesinden temin
edilmistir. Murt meyvesi sap ve ¢ekirdeklerinden
ayrildiktan sonra blender yardimiyla
parcalanmigtir. Murt meyvesinin baslangic nem
icerigi AOAC 934.01 yontemine gore yapilmis ve
% 78 + 0.1 olarak hesaplanmustir.
Ultrases-destekli ekstraksiyon (USE)
Ultrasonik-destekli ekstraksiyon igin US 400S
(Hielscher, Almanya) ultrasonik gii¢ cihazi
kullanilmistir. USE islemi RSM dizayna gore
yapilmig ve farkli ultrasonik gii¢, ultrasonikasyon
stiresi ve kati-sivi oran1 kullanilmigtir. Dizayn
Cizelge 1°de verilmistir. Calismada ¢6zgen olarak
metanol (Merck, Almanya) kullanilmistir. Ornek
ve ¢ozgen beher igerisine konulmus ve sonikasyon
sirasinda 1sinmanin engellenmesi i¢in etrafi buz ile
cevrilmistir. Sonikasyon siiresi sonunda ornek
kaba filtre kagidindan gegirilmis ve ornekler 45
pm’lik membran filtre (Sartorius) ile stizilmiistiir.
Elde edilen ekstraktlar amber siselerde -80°C’de
muhafaza edilmis ve analizler i¢in kullanilmigtir.
Toplam fenolik bilesen analizi (TFM)

Toplam fenolik madde analizi Folin-Ciocalteu
yontemi kullanilarak Hayta and Iscimen (2017)’e
gore yapilmistir. Bu amagla 30 puL. 6rnek ekstrakti,
150 pL Folin-Ciocalteu (10 kat seyreltilmis) ve
120 pL NaCOz mikro okuyucu plakasina
konulmustur. Ornek absorbanslar1 Mikro okuyucu
(MultiScan FC, Thermo Fisher, ABD) i¢inde 60
dakika bekleme siiresi sonunda 750 nm’de
Olciilmiistiir. Sonuglar g Gallik asit esdegeri
(GAE)/L olarak hesaplanmustir.

Toplam antioksidan aktivite analizi (AA)
Orneklerin antioksidan aktivite analizi Hayta and
Iscimen (2017)’de  belirtilen  2,2-difenil-1-
pikrilhidrazil (DPPH) radikal siipiirme kapasitesi
yontemi ile belirlenmistir. Bu amagla 30 uL. 6rnek
ekstraktt ve 270 pL DPPH (0.1 mM etanolik)
cozeltisi mikro okuyucu plakasina konulmustur.
Ornek absorbanslart mikro okuyucu (MultiScan
FC, Thermo Fisher,ABD) i¢inde 5 dakika
karistirma ve 55 dakika bekletme sonunda 520
nm’de okunmustur. % siliplirme aktivitesi
asagidaki denklem kullanilarak hesaplanmustir:

x 100

. o0rnek absorbanst
% Inhibisyon = [1

" kontrol absorbanst

Optimizasyon ve istatistiksel analiz

Verileri optimize etmek i¢cin RSM-Box-Behnken
dizaynt  kullanilmigtir.  Optimizasyon Design
Expert (13.0) programi yardimiyla
gergeklestirilmistir. Proses parametreleri biyoaktif
ozellikleri optimize etmek i¢in Xi:giic (W),
Xo:zaman (dakika), ve Xs:oran (kati-sivi, %)
secilmistir. Ekstraksiyon siiresi, giicli, kati-sivi
orani gibi USE degiskenleri; literatiir taramalarina
ve yapilan 6n deneme sonuglar1 degerlendirilerek
belirlenmistir. USE igin 17 noktadan olusan deney
tasarimi Cizelge 1°de, ti¢ kodlu faktor ise Cizelge
2’de verilmistir. Verilerin en iyi uydugu model
asagida belirtilen ikinci dereceden polinomial
modeldir:

k k k
Y=/30+Zﬁi' Xi"‘Zﬁii' 6 +ZZﬁij-Xi X+ e
i=1 i=1 i<j
Y, tahminlenen farkli cevaplari; Xi, X1, Xo,.... Xk,
bagimsiz dizayn degiskenlerini; Bo, Pi, B |
j=0,1,...k, regresyon katsayilarini ve & rastgele
hatay1 belirtmektedir.
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Cizelge 1. Murt meyvesinin USE ile biyoaktif 6zelliklerinin optimizasyonunda kullanilan deney
tasarim cizelgesi

Deneme Faktor 1 Faktor 2 Faktor 3 Cevap 1 Tahminlenen Cevap 2 Tahminlenen
X1 X2 X3 TFM TFM AA AA
w min % g GAE/L g GAE/L % %
Inhibisyon  Inhibisyon
1 50 15 10 0.86 0.87 96.32 94.89
2 30 15 5.5 0.84 0.78 80.23 64.73
3 50 10 5.5 0.77 0.75 77.4 85.77
4 70 15 5.5 1.16 1.15 95.35 101.43
5 30 5 5.5 0.65 0.66 75.37 52.29
6 70 10 10 0.84 0.84 95.07 95.42
7 70 10 1 0.75 0.70 31.1 71.17
8 50 5 1 0.24 0.23 18.42 53.85
9 70 5 5.5 0.66 0.72 77.39 94.89
10 50 10 5.5 0.81 0.75 82.44 85.77
11 50 10 5.5 0.78 0.75 84.45 85.77
12 50 10 5.5 0.74 0.75 88.21 85.77
13 50 15 1 0.36 0.42 24.9 66.75
14 30 10 10 0.79 0.84 94.13 63.06
15 30 10 1 0.26 0.26 24.57 24.22
16 50 10 5.5 0.64 0.75 96.36 85.77
17 50 5 10 0.56 0.50 98.67 88.82

X1:Giig, X,:Siire, X3:Kati-s1vi orani, TFM:Toplam fenolik madde, AA: Antioksidan aktivite

Cizelge 2. RSM bagimsiz degisken parametreleri

Bagimsiz degiskenler Bagimsiz degisken parametreleri

-1 0 +1
X1Giig (W) 30 50 70
Xz (Dakika) 5 10 15
X3 (%) 1 5.5 10

X1:Giig, X,:Siire, X3:Kati-sivi orant

Bulgular ve Tartisma

RSM Optimizasyonu ve Model Uyumu

Model uygunlugu, sistemin dogru tahminini
incelemek i¢in gereklidir. Eger model kabul
edilebilir diizeyde ise optimize edilmis cevaplar
dogru sonug vermektedir. Cizelge 3 ve 4, TFM ve
AA i¢in ikinci dereceden modellerin ANOVA (p
degerleri) sonuglarini ozetlemektedir.
Cizelgelerden goriildiigic gibi modellerin p
degerleri istatistiksel olarak anlamlidir (p<0.05).
Uyum eksikligi p degerinin 0.05’ten biiyiik olmasi

deneysel ve tahmin edilen degerlerin deneysel hata
ile agiklanabilecegini gostermektedir. Cizelge 3 ve
4 incelendiginde her iki model igin de R? ve Adj-
R? degerlerinin kabul edilebilir degerler oldugu
anlasilmaktadir.

Coklu yanitlarin optimizasyonuna uygulanan
faydali bir optimizasyon teknigi de 0<d<I
araliginda degisen istenebilirlik fonksiyonlarini
(d) kullanmaktir (Derringer ve Suich, 1980). RSM
optimizasyon asamasinda belirtildigi gibi en
yiiksek performansi elde etmek igin her bir
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faktorlin (sonikasyon giicii, sonikasyon siiresi ve
kati-sivi orani) istenen seviyesi “aralik iginde”
secilirken,  yanmitlar  “maksimum”  olarak
secilmistir. En yiiksek istenebilirlik degerini (d=1)
veren deger optimum sonug olarak secilmis olup,
70 W ultrasonik gii¢, 15 dakika sonikasyon siiresi
ve % 7 kati-sivi oraninda elde edilmistir. Elde
edilen optimum kosullar altinda TFM ve AA
sirastyla 1.164 g GAE/L ve % 100.34 olarak
tahminlenirken, deneysel olarak 1.07 g GAE/L ve
% 96.41 olarak bulunmustur.

Toplam Fenolik Madde (TFM)

Murt meyvesinin toplam fenolik igeriginin
deneysel tasarimi ve karsilik gelen yanit verileri
Cizelge 1’de sunulmustur. Modelin kesisim,
dogrusal, ikinci dereceden ve etkilesim
terimlerinin regresyon katsayilari en kiigiik kareler
teknigi kullanilarak hesaplanmis ve Cizelge 3’te
verilmistir. U¢ dogrusal parametrenin, gii¢ (X1),
zaman (Xz) ve kati-sivi orani (X3), ve Xs’lin
quadratik (ikinci dereceden) parametresi p<0.01
diizeyinde istatistiksel olarak olduk¢ca Onemli
bulunmustur. Diger etkilesim parametrelerinden
sadece X1Xjs istatistiksel olarak énemli (p<0.05)
bulunurken, digerleri onemsiz  (p>0.05 )
bulunmustur.

Cizelge 3’te verilen varyans analizi (ANOVA)
deneysel sonuglari, modelin 17.40 F degerinde
anlamli oldugunu gostermektedir. Elde edilen
analiz sonuglarina gore, model p<0.05 oldugu ve
uyum eksikligi p>0.05 oldugu igin istatistiksel
olarak anlaml1 ¢ikmstir. R? degeri % 96 bulunmus
olup murt meyvesi polifenollerinin  USE
verimliliginin % 96’lik 6rnek varyasyonlariin
bagimsiz degiskenlere atfedildigini ve toplam
varyasyonlarin sadece %4’liniin model tarafindan
aciklanamayacagimi ifade etmektedir. Bununla
birlikte, yiiksek R? degeri, her zaman regresyon
modelinin tamamen uygun oldugunu gostermez.
Iyi bir istatistiksel modelde, Adj-R?>, R? ile
karsilagtirilabilir  olmalidir.  Cizelge  3’te
gosterildigi gibi model igin R? ve Adj-R? degerleri
birbirine yakindir. Varyasyon katsayisi degeri

(C.V.%) % 3.51 ve “Yeterli Kesinlik” oran1 16.59
olarak bulunmus ve modelin literatiire (Dahmoune
ve ark.,2015) uygun, giivenilir ve tekrarlanabilir
oldugunu gostermektedir. Sonuglar, modelin murt

meyvesinden USE ile TFM  ekstraktinin
tahmininde  giivenilir  sonuglar  verdigini
gdstermistir.

Bagimsiz degiskenlerin etkilesimli etkilerini ve
fenolik bilesiklerin ekstraksiyonu iizerindeki
karsilikli etkilesimlerini arastirmak icin, c¢oklu
dogrusal olmayan regresyon modellerinin ii¢
boyutlu tepki yiizey profilleri ¢izilmistir (Sekil 1).
Sekil 1 toplam fenolik igeriginin giic:siire,
giic:kati-sivi - orant  ve  siire:kati-sivi - orani
faktorlerinin etkilesimlerini gostermektedir. Murt
meyvesinin fenolik i¢erigi sonikasyon siiresinin 15
dakika ve sonikasyon giictiniin 70 W’a ¢ikmast ile
0.65 g GAE/L’den 1.16 g GAE/L’ye kadar
artmigtir. Kati-sivi oran1 ve sonikasyon giicliniin
ikili  etkilesimi istatistiksel olarak Onemli
bulunmustur (p<0.05). Kati-sivi orant % 1’den %
10’a arttiginda diisiik sonikasyon giicii (30 W)
TFM’yi Onemli derecede artirirken, sonikasyon
gici 70 W oldugunda TFM’de fazla artis
olmamustir. Sonikasyon siiresinin ve kati-s1vi
oraninin birlikte artmasi toplam fenolik igerigini
artirirken, bu etkilesim istatistiksel olarak 6nemsiz
bulunmustur (p>0.05). Kati-stvi oram1 TFM’yi
istatistiksel olarak 6nemli derecede etkilemektedir
ve bu oran arttikga TFM’de artmaktadir. Bu artig
esas olarak  kati-stivi  arasinda  degisen
konsantrasyon ve kati ile stvinin oraninin artmasi
ile gergeklesen kiitle transferi ile tutarlidir (Pinelo,
2005). Ekstraksiyon siiresi TFM’yi 6nemli 6lgtide
etkilemis ve siire arttikga TFM artmustir. Bu iliski,
kat1 molekiillerinin ¢oziicii i¢indeki diflizyonu ve
temas siiresinin artmasi ile iligkili olmas1 ile
aciklanabilir (Djemaa-Landri ve ark. 2020). Bu
bulgular literatiir ile uyum saglamaktadir (Pinelo,
2005; Djemaa-Landri ve ark. 2020).
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Cizelge 3. Toplam fenolik madde analizine ait varyans analiz gizelgesi

Kaynak KT Sd KTO F degeri p degeri
Prop>F

Model 0.82 9 0.09 17.40 0.0005**

Dogrusal

X1 0.09 1 0.09 18.04 0.0038**

X2 0.15 1 0.15 29.37 0.0010**

X3 0.26 1 0.26 49.43 0.0002**

Etkilesimli

X1X2 0.02 1 0.02 4.58 0.0696

X1X3 0.05 1 0.05 9.23 0.0189*

XoX3 0.01 1 0.01 1.54 0.2539

ikinci derece

X4 0.06 1 0.06 11.04 0.0127*

X2 0.01 1 0.01 1.14 0.3202

X4 0.18 1 0.18 33.83 0.0007**

Rezidual 0.04 7 0.01

Uyum eksikligi 0.02 3 0.01 1.53 0.3362

Saf Hata 0.02 4 0.00

Diizeltilmis toplam 0.86 16 0.09 17.40

Standart Hata 0.072

Ortalama 0.69

C.V. 3.51

PRESS 0.34

R? 0.96

Adj-R? 0.90

Tahmini R? 0.60

Yeterli Kesinlik 16.59

KT: Kareler toplami, sd:serbestlik derecesi, KTO: Kareler toplammin ortalamasi, *p>0.05; **p<0.01,
X1:Giig, Xy:Siire, Xg:Kati-s1vi orant

Murt meyvesi fenolik igerigi etil asetat ve etanol
kullanildiginda sirasiyla 3.21 ve 1.78 g GAE/L
olarak bildirilmistir (Aggul ve ark. 2022). Farkli
sonuglarin elde edilmesi ekstraksiyon
kosullarindaki farkliliklardan kaynaklanmaktadir.

TFM’ye ait tahmini denklemi asagidaki gibi elde
edilmistir:

TFM (g GAE/L)= +0.42 — 0.02 X; + 8.2E-003 X
+0.19 X3 + 7.75E-004 XX, -1.22E-003 XX +
2.00E-003 XoXs + 2.93 E-004 X;? — 1.51E-003 X2
~0.01 Xg?

X1, sonikasyon giicli, X sonikasyon siiresi
(dakika), ve Xs kati-s1vi orant (%)’ dur.

Toplam Antioksidan Analizi (AA)
RSM-Box-Behnken Design tarafindan olusturulan
deney tasarimi ve karsilik gelen DPPH (%)
degerleri Cizelge 1'de sunulmustur.

Box-Behnken dizayninda ti¢ faktor i¢in kullanilan
matematiksel model, ikinci dereceden modele
uyum saglamaktadir. Bu model kullanilarak AA
icin (% DPPH) icin asagida verilen tahmin
denklemi elde edilmistir.

AA (% DPPH) = -17.72 + 0.17 Xy + 171 X +
22.46 X3+ 0.03 X1 X5 —0.02 X X3 —0.09 X,X3 —
2.56E-003 X312 —0.11 X2 —1.16 X3?

X1, sonikasyon giici, X sonikasyon siiresi
(dakika), ve Xz kati-s1vi orant (%)’dir. USE teknigi
kullanilarak elde edilen BBD ikinci dereceden
modelin varyans analizi Cizelge 4’te 6zetlenmistir.
Modelin R? ve Adj-R? degerleri sirastyla 0.96 ve
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0.92 olarak bulunmustur. Bu degerler 1.0’e yakin
olup gozlemlenen ve tahmin edilen degerler
arasinda iyl uyum oldugunu gdstermektedir.
Ayrica modelin USE verimliliginde %96’l1ik 6rnek
varyasyonlarimin bagimsiz degiskenlere
atfedildigini ve toplam varyasyonlarin sadece
%4 tnlin model tarafindan aciklanamayacagini
ifade etmektedir. Uyum eksikliginin p degeri >
0.05 olup, istatistiksel ~olarak  Onemsiz
bulunmustur. Varyasyon katsayis1 degeri (C.V.%)
% 3.60 ve “Yeterli Kesinlik” oram 17.33
bulunmus ve modelin literatiire (Dahmoune ve
ark., 2015) uygun, giivenilir ve tekrarlanabilir
oldugunu gostermektedir. Sonuglar, modelin murt

Factr Coding:Actusl

3D Surface

TPe (mg GAE/g)

xi-a
x-8

ActuatFactor
=550

500 30,00

Facor Cocing: Actal

TRC (mg GAE/g)

TP (mg GAE/)

meyvesinin USE yontemi ile antioksidan aktivite
tahmininde  giivenilir = sonuglar  verdigini
gostermistir.

Modelin kesisim, dogrusal, ikinci dereceden ve
etkilesim terimlerinin regresyon katsayilart en
kiigiik kareler teknigi kullanilarak hesaplanmis ve
Cizelge 4’de  verilmistir. Iki  dogrusal
parametrenin, gii¢c (Xi1), kati-sivi orani (X3) ve
bunlarin quadratik (ikinci dereceden)
parametreleri p<0.01 diizeyinde istatistiksel olarak
oldukc¢a 6nemli bulunmustur.

Factor Coding: Actal

3D Surface

-

<< s> ‘
SSSISSOSSRISREGKKS
SRIRISS |

“:‘““"“?“ %S

3D Surface

Sekil 1. Toplam fenolik maddenin ultrases-destekli ekstraksiyon parametrelerine bagli olarak degisimi
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Cizelge 4. Toplam antioksidan aktivite analizine ait varyans analiz ¢gizelgesi

Kaynak KT Sd KTO F degeri p degeri
Prop>F

Model 6512.47 9 723.61 21.44 0.0003**

Dogrusal

X1 3144.64 1 3144.64  93.17 <0.0001**

X2 180.03 1 180.03 5.33 0.0542

X3 1990.81 1 1990.81  58.98 0.0001**

Etkilesimli

XX 8.70 1 8.70 0.26 0.6272

X1 X3 53.22 1 53.22 1.58 0.2495

XoX3 11.66 1 11.66 0.35 0.5751

Ikinci derece

Xq? 423.03 1 423.03 12.53 0.0095**

X2? 28.17 1 28.17 0.83 0.3913

X3? 635.04 1 635.04 18.81 0.0034**

Rezidual 236.27 7 33.75

Uyum eksikligi 35.28 3 11.76 0.23 0.8687

Saf Hata 200.99 4 50.25

Diizeltilmis toplam | 6748.74 16

Standart Hata 5.81 9

Ortalama 76.49 1

C.V. 3.60

PRESS 878.50

R? 0.96

Adj-R? 0.92

Tahmini R? 0.87

Yeterli Kesinlik 17.33

KT: Kareler toplamu, sd:serbestlik derecesi, KTO: Kareler toplaminin ortalamasi, *p>0.05; **p<0.01
X1:Giig, Xy:Siire, Xg:Kati-s1vi orant

Gii¢ ve kati-sivi orammin toplam antioksidan
aktivite {lizerine etkisi istatistiksel olarak onemli
(p<0.05) bulunurken, siirenin etkisi istatistiksel
olarak onemsiz (p>0.05) bulunmustur. Sekil 2
toplam antioksidan aktivitenin gii¢:siire, gii¢:kati-
sivi oranit ve siire:kati-sivi orami faktorlerinin
etkilesimlerine degisimini gostermektedir.

Ekstraksiyon siiresi ve giicii arttikca AA artmistir
(Sekil 2A). Kati-s1vi oraninin artmast da toplam
AA’yi artirmistir (Sekil 2). Elde edilen sonuglar
literatiirdeki  benzer ¢aligmalar ile uyum
saglamaktadir (Hammi ve ark., 2015; Yilmaz ve
ark. 2021).

Ayni sonikasyon giicli (30 W) ve siiresinde (10
dakika), kati-sivi oram1 % 1’den % 10’a
yiikseltilince % DPPH % 24.57°den % 60.13’¢
artmistir. Ayni sonikasyon giicii (70 W) ve kati-
sivi oraninda (% 5.5) ise, ekstraksiyon siiresi 5
dakikadan 15 dakikaya ¢ikinca AA % 93.39’dan
%100.35’¢  yiikselmistir. Murt  meyvesi
antioksidan aktivitesi arastirilan bir calismada,
DPPH radikal siipiirme aktivitesi % 93.76 - 98.37
arasinda bulunmustur (Ozcan ve ark. 2020). Bir
baska c¢alismada ise, murt meyvesinin % DPPH
radikal siipiirme aktivitesi etanolik ekstraksiyon
ile % 80.95 olarak bildirilmistir (Zam ve ark.
2017). Farkli  sonuglarin  elde  edilmesi
ekstraksiyon kosullarindaki farkliliklardan
kaynaklanmaktadir.
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Sekil 2. Toplam antioksidan aktivitenin ultrases-destekli ekstraksiyon parametrelerine bagl olarak degisimi
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Optimizasyon dogrulama

Optimizasyon sonrasinda deneysel elde edilen
sonuclar tahminlenen degerler ile dogrulanmustir.
TFM ve AA igin dizayn tarafindan tahminlenen
degerler sirasiyla 1.16 g GAE/L ve % 100.34 iken
deneysel olarak 1.07 g GAE/L ve % 96.41 olarak
bulunmustur (Cizelge 5).

Cizelge 5. Deneysel elde edilen sonuglar ile
tahmini degerlerin karsilastirilmasi

Faktorler Tahminlenen  Bulunan %
Hata

TFM 1.16 1.07 % 7.8

AA 100.34 96.41 % 3.9

Bu degerler nokta tahmin degerlerine gore (% 95
PI) kabul edilebilir diizeydedir. Deneysel
degerlerin uygunlugu, tahmin araligi (% 95 PI)
degerleri kullanilarak test edilmistir. Eger 6rnek
ortalamast tahmin aralig1 igindeyse, model
dogrulanmig demektir. % 95 PI diigiik ve % 95 PI
yiiksek degerleri, deneysel olarak bulunacak
degerlerin en yiiksek ve en diisiik limitlerini
belirtmektedir. TFM igin, % 95 PI yiiksek ve % 95
PI diisiik degerleri sirasiyla 0.94 ve 1.36 g GAE/L
olarak bulunmus olup, optimum nokta sonucu bu
degerler arasindadir (Cizelge 5 ve 6). AA i¢in, %
95 PI diisiik degeri 79.73 ve % 95 PI yiiksek degeri
% 120.95 olarak bulunmustur (Cizelge 6).
Optimum noktanin deneysel sonucu, bu degerler
arasinda olup, kabul edilebilirligini dogrulayan %
96.41 olarak bulunmustur (Cizelge 5).

Cizelge 6. Dizayn sonucu optimum noktaya ait tahmini degerler ve alt—iist sinirlar

Cevaplar Tahmin SE %95Cl %95ClI SE %95PlI  %95PI
ortalama  diisiik yiksek  tahmini diisiik yiiksek

TFM 1.16 0.06 1.01 1.32 0.09 0.94 1.36

AA 100.34 5.79 86.65 114.03 8.72 79.73 120.95
TFM:Toplam fenolik madde, AA:Antioksidan aktivite
Sonug¢ tiiketimini ve ekstraksiyon siiresini azaltan etkili
Bu c¢alismada, murt meyvesi biyoaktif bir yol oldugunu ortaya koymaktadir.
bilesiklerinin  ultrason-destekli  ekstraksiyon

kosullart RSM-Box Behnken deney tasarimi ile
optimize edilmistir. Ultrasonik giiciin, siirenin ve
kati-sivi oraninin toplam fenolik ve toplam
antioksidan aktivite lizerine etkileri incelenmistir.
Toplam fenolik madde (TFM) ve antioksidan
aktivite (AA) igerigi ultrason giicii ve kati-sivi
orani arttik¢a istatistiksel olarak 6énemli derecede
artmigtir. En yiiksek TFM ve AA’ye sahip
optimum ekstraksiyon kosullar1 70 W sonikasyon
giicii, 15 dakika sonikasyon siiresi ve % 7 kati-sivi
oraninda elde edilmistir. Optimum nokta TFM ve
DPPH radikal siipiirme aktivitesi sirasiyla 1.07 g
GAE/L ve % 96.41 olarak bulunmustur. Elde
edilen sonuglar, yesil ekstraksiyon teknigi olan
USE’nin biyoaktif bilesik ektraksiyonunda solvent
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