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Beyaz hindibadan (Cichorium intybus L.) antioksidan maddelerin ultrasonik
destekli ekstraksiyon parametrelerinin kemometrik optimizasyonu
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Oz

Beyaz hindiba yapraklarindan fenolik bilesiklerin ultrasonik destekli ekstraksiyonu i¢in deneysel kogullari optimize etmek
amactyla bes seviyeli bes faktorlii yanit yiizey yontemi kullanilmigtir. Yanit verileri olarak toplam fenolik madde ve
antioksidan kapasite secilerek bes bagimsiz degisken; siire (dk), HCI derisimi (mol/L), sicaklik (°C), sivi/katt orani (mL/g)
ve metanol derisimi (%) kullanilarak 48 deney gerceklestirilmistir. Optimizasyon sonucunda en yiiksek toplam fenolik
madde icin optimum kosullar, sicaklik 73 °C, siire 69 dk, metanol derisimi %84, HCI derigimi 0.57 mol/L ve sivi/kati
orani 33.97 mL/g olarak belirlenmistir. En yiiksek antioksidan kapasite i¢in optimum kosullar sicaklik 73 °C, siire 69 dk,
metanol derisimi %85, HCI derisimi 0.47 mol/L ve sivi/kat1 oran1 33.99 mL/g olarak belirlenmistir. Belirlenen optimum
kosullarda gergeklestirilen ekstraksiyon sonucunda elde edilen beyaz hindiba ekstraktinin toplam fenolik madde igerigi
33.5+0.5 mg GAE/g kuru bitki ve antioksidan kapasite 7.2+0.1 mg TE/g kuru bitki olarak bulunmustur.

Anahtar kelimeler: Antioksidan kapasite, Cichorium intybus L, Fenolik madde, Kemometrik optimizasyon, Yanit yiizey
yontemi

Abstract

In order to optimize the experimental conditions for the ultrasonic assisted extraction of phenolic compounds from chicory
leaves, a five level five factor central composite design response surface methodology was used. Total phenolic content
and antioxidant capacity were selected as the response and 48 experiments were performed using five independent
variables, time (min), HCI concentration (mol/L), temperature (°C), liquid/solid ratio (mL/g) and methanol concentration
(%). As a result of optimization, optimum conditions, for maximum total phenolic content were determined as temperature
73 °C, time 69 min, methanol 84%, HCI concentration 0.57 mol/L and liquid/solid ratio 33.97 mL/g. The optimum
conditions, for maximum antioxidant capacity were temperature 73 °C, time 69 min, methanol 85%, HCI concentration
0.47 mol/L and liquid/solid ratio 33.99 mL/g. The total phenolic content of white chicory extract obtained as a result of
extraction under optimum conditions was determined as 33.5+0.5 mg GAE/g dried plant and antioxidant capacity as
7.2+0.1 mg TE/g dried plant.
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1. Giris
1. Introduction

Ulkemizde beyaz hindiba olarak bilinen Asteraceae (papatyagiller) familyasina ait Cichorium intybus L.,
Hindistan, Kuzey ve Giiney Avrupa ve Tiirkiye'de yaygin olarak bulunmaktadir. Bu tiiriin kokeni Avrupa-
Akdeniz olarak kabul edilmektedir. Hindiba, kdkleri i¢in yetistirildiginde sicak ve nemli bir iklim gerektirir;
fakat tohum igin yetistirildiginde, kuru iliman iklime sahip boélgelerde (orta Asya, kuzey Afrika, dogu ABD,
Avustralya) daha iyi yetistirilmektedir. (Bais & Ravishankar, 2001; Wang & Cui, 2011; Al-Snafi, 2016).
Yaygin dagilimi nedeniyle bitkinin pek ¢ok kismi diinya ¢capinda geleneksel ilaglarda kullanilmistir. Tiirk halk
hekimliginde de kokleri ve yapraklari gesitli amaglar igin kullanilmistir (Sezik vd., 1991).

Beyaz hindiba (C. intybus L.), yaklasik 80-90 cm yiikseklige, 20-100 cm uzunlugunda genis yapraklara,
genellikle parlak mavi, nadiren beyaz veya pembe ¢iceklere ve yaklasik 75 cm uzunluga, etli kazik koklere
sahip, oldukca odunsu ve cok yillik bir bitkidir. Temmuz'dan Eyliil’e kadar ¢icek acmaktadir. Ogle vakti
cicekler kapanir ve sabah saatlerinde tekrar agilir. Bu bitkinin pek ¢ok bolgesi oldugu gibi kok kismi da sifali
olarak kullanilir ve iniilin, seker gibi bilesenlerden olusmaktadir. Kok kismi ucucu yag ve glikozitler
icermektedir. Basta C vitamini olmak {izere vitamin bakimindan da oldukga zengin bir bitkidir (Kaya vd.,
2004; Khaghani, 2012; Dalar & Konczak 2014; Tungtiirk vd., 2018).

Beyaz hindiba’nin tedavi amagh kullanimi insanlik tarihiyle baglamistir. Uzun kullanim gelenegine ragmen,
bitki Avrupa Farmakopesi'nde veya bir Avrupa Birligi Uye Devletinin herhangi bir resmi farmakopesinde
tanimlanmamustir. (Cadalen vd., 2010; Al-Snafi, 2016). Beyaz hindiba bitkisinde tespit edilen ¢esitli besinsel
acidan 6nemli bilesikler, zengin ve ¢ok yonlii besin bilesimini gostermistir. Karbonhidratlar, fenolik bilesikler,
flavonoidler, yag ve amino asitler, laktonlar, vitaminler, mineraller, antosiyaninler, iniilin, alkaloidler,
kumarinler, seskiterpenler, doymamis steroller, klorofil pigmentleri, saponinler, sinnamik ve kinik asit
tirevleri gibi bir dizi 6nemli bilesik icermektedir ve bu iceriklerinden dolay1 biiyiik bir kullanim alani
zenginligine sahiptir (Molan vd., 2003; Muthusamy vd., 2008).

Tibbi amaglar i¢in en yaygin kullanim sekli bitkinin taze ve kurutulmus formudur (Janda vd., 2021). Yapraklar
iyl bir potasyum, kalsiyum ve fosfor kaynagi iken, A ve C vitaminleri acisindan da oldukc¢a zengindir
(Mulabagal vd., 2009; Koner vd., 2011). Hindiba ekstraktlar1 enerji igecegi iiretimi i¢in kullanilirken, hindiba
koklerinden etanol ve fruktoz surubu iiretiminde faydalanilmaktadir (Bais & Ravishankar, 2001). Bitkinin
kavrulmus kokleri kahve yerine kullanilmistir. Koklerden firinda yakilarak elde edilen kiil, tereyag ile
karistirilarak yara iyilesmesi igin ve cilt bozukluklari tedavisinde de merhem olarak kullanilmistir (Sezik vd.,
1991). Halk hekimliginde bu bitki ishal tedavisinde, karaciger rahatsizliklarinin tedavisinde, akciger hastaligi
ve Oksiiriik tedavisinde, ates ve kusma tedavisinde, tip 2 diyabet tedavisinde kullanmilmistir (Bais &
Ravishankar, 2001; Ahmed vd., 2003; Muthusamy vd., 2008; Street vd., 2013). Ayrica fenolik asitlere atfedilen
ditiretik etkisi de vardir. Unani ve Ayurvedik tip sistemlerinde beyaz hindiba tohumlar etkili bir sekilde
kullanilmastir (Rahimullah vd., 2018). Ek olarak, hindiba hepatoprotektif, antinflamatuar, antioksidan, sedatif,
immiinolojik, kardiyovaskiiler, hipolipidemik, antidiyabetik, antikanser, gastro-koruyucu, antimikrobiyal gibi
bir¢ok biyolojik aktivite de gosterir (Bahmani vd., 2015; Al-Snafi, 2016). Hindibadan izole edilen laktosin ve
laktokosiprin gibi seskiterpenlerin, antibakteriyel ve antimalaryal aktiviteleri bulunmaktadir. Antifungal ve
bdcek oldiiriicii etkilerinin de oldugu pek ¢ok kaynakta ifade edilmektedir (Nandagopal & Kumari, 2007).

Fenolik bilesikler pek ¢ok meyve, sebze ve bitkisel tirlinler de dogal olarak bulunan ve bu iriinlerin renk, tat,
koku gibi ¢esitli spesifik 6zelliklerini olusturan fitokimyasallardir. Dogal antioksidan kaynaklarini genel olarak
bitki fenolik maddeleri olugturmaktadir. Ayn1 zamanda fenolik bilesikler, bitkilerin savunma mekanizmasinda
rol oynayarak viriisler ve parazitler gibi ¢esitli zararlilara kars1 etki gosterirler (Atoui vd., 2005; Huang vd.,
2005; Skerget vd., 2005; Mathew & Abraham, 2006; Bohn, 2014). Son yillarda, fenolik bilesikler igin
ekstraksiyon siiresini kisaltmak, verimi artirmak ve daha az ¢dziicii kullanmak amaciyla yeni ve yesil
ekstraksiyon tekniklerinin gelistirilmesine ilgi artmistir (Chemat vd., 2019; Chen vd., 2018). Bu amagla
ultrasonik destekli ekstraksiyon, mikrodalga destekli ekstraksiyon, siiperkritik akiskan ekstraksiyonu ve
hizlandirilmis ¢oziicii ekstraksiyonu gibi teknikler kullanilmaktadir. Bu ekstraksiyon tekniklerinin de bazi
dezavantajlar1 bulunmaktadir. Mikrodalga destekli ekstraksiyonun, yiliksek maliyetli olmasi ve ¢oziiciilerin
mikrodalga absorplama yeteneklerine gore secilmesi; siiperkritik akigkan ekstraksiyonunun, yiiksek maliyetli
ve matriks yapisina bagl olmasi; hizlandirilmig ¢oziicii ekstraksiyonunda da maliyetin yiiksek olmasi ve
ekstraksiyonun matrise bagimli olmasi1 gibi dezavantajlar1 vardir (Biiyliktuncel, 2012). Bunlarin yaninda
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ultrasonik destekli ekstraksiyon, maliyetinin diisiik olmasi, az zaman almasi ve yiiksek ekstraksiyon verimi
gibi 6zelliklerinden dolay1 bu ¢alismada tercih edilmistir. Ultrasonik destekli ekstraksiyonda 6rnege 20 kHz
ustiindeki frekanslarla akustik titresimler uygulanir. Bu titresimler sivinin iginden gegtiginde kavitasyon
(bosluk olusumu) meydana gelir. Ultrasonik enerjinin neden oldugu kavitasyon olarak bilinen bu etki sivi
ortamda ¢ok sayida ufak kabarciklar {iretir ve katilarin mekanik olarak sarsilmasina neden olarak partikiillerin
kopmasini, hiicre duvarlarinin par¢alanmasini ve hiicre zarinda gergeklesen kiitle transferini saglar (Pan vd.,
2011).

Son yillarda, daha az reaktif kullanimi ve daha az laboratuvar ¢alismasi ile yliriitiilmesi gereken ¢alismalarda
deney sayisinda azalma ve parametreler arasi iligkinin de g6z 6niinde bulundurulmasi gibi avantajlar1 sebebiyle
analitik yontemlerin optimizasyonu i¢in kemometrik yontemler siklikla kullanilmaktadir (Ferreira vd., 2007).
Kemometrik deneysel dizaynin amaci, deney sayisini diisiirmek, maliyeti azaltmak ve zamandan tasarruf
saglamaktir. Deney sayist ve calisilan faktorlerin seviyeleri, kemometrik dizayna gore olusturulan matrise
baghdir (Ferreira vd., 2018). Merkezi kompozit dizayn (CCD), bes seviye iceren iki veya daha fazla
parametrenin optimizasyonu i¢in kullanilan bir yanit yiizey yontemidir. (Bezzera, 2008; Ferreira vd., 2018).
CCD yontemi, istatistiksel analiz yoluyla, sonuglara dayanarak farkli faktorler arasindaki etkilesimi analiz
edebilir. Béylece yapilan islemde rol oynayan faktorler daha kapsamli bir sekilde degerlendirebilir (Youcai &
Tao, 2021).

Bu ¢alismada, beyaz hindiba yapraklarindan antioksidan bilesiklerin ultrasonik destekli ekstraksiyonu igin;
siire (dk), HCI (mol/L), sicaklik (°C), stvi/kat1 (mL/g) ve metanolden (%) olusan bes parametre incelenmistir.
Bu parametrelerin etkisini incelemek igin 5 seviye-5 faktorlii bir merkezi kompozit dizayn olusturularak 48
deney gerceklestirilmistir. Design Expert 7.0.0 programi yardimiyla hesaplamalar yapilarak optimum kosullar
belirlenmistir.

2. Materyal ve metot
2. Material and method

2.1. Materyal
2.1. Material

Ticari olarak satilan beyaz hindiba (C. intybus L.) bitkisinin kurutulmus yapraklari satin alinmistir. Kurutulmus
yapraklar ekstraksiyon oncesi +4 °C’de muhafaza edilmistir. ABTS (2,2’-azino-bis(3-etilbenztiazolin-6-
siilfonik asit), bakir (IT) siilfat pentahidrat, Folin-Ciocalteu reaktifi, sodyum hidroksit, sodyum karbonat,
sodyum-potasyum tartarat tetrahidrat Sigma-Aldrich (St. Louis, MO. ABD)’ten, etanol, hidroklorik asit,
metanol, potasyum persiilfat Merck (Darmstadt, Almanya)’ten satin alinmistir. Tiim deneysel islemlerde
analitik saflikta kimyasallar ve ultra saf su kullanilmistir.

2.2. Ultrasonik destekli ekstraksiyon
2.2. Ultrasonic assisted extraction

Beyaz hindibanin kurutulmus yapraklar1 25 mL’lik cam viallere alinarak iizerine toplam hacim 20 mL olacak
sekilde su, metanol ve hidroklorik asit ilave edilmistir. Ultrasonik destekli ekstraksiyon sicaklik kontrollii
ultrasonik banyo kullanilarak gerceklestirilmistir. Daha sonra ekstrakt stizgeg¢ kagidi ile siiziilerek analize hazir
hale getirilmistir. Siiziilen ekstraktlar analizi yapilana dek +4 °C’de muhafaza edilmistir.

2.3. Deneysel dizayn
2.3. Experimental Design

Merkezi kompozit dizaynda gergeklestirilecek deney sayisi, N = 2% +2k+1 formiilii ile belirlenir. Burada k
parametre sayisidir (Ait-Amir vd., 2015). Merkezi kompozit dizayn yanit ylizey yontemi deney tasarlamaya,
modeller olusturmaya, degiskenlerin veya faktorlerin etkisini degerlendirmeye ve istenen yanitlara yol agan
optimum kosullar1 aramaya yardimc1 olur. Yanit yiizey yonteminin amagclari, beklenen yaniti tahmin etmek
icin yaklasik bir fonksiyon olusturmak ve yanit fonksiyonunun optimizasyonuna yol acan en iyi degisken
degerlerinin belirlenmesidir (Pattanaik vd., 2018).
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Beyaz hindiba ile gergeklestirilen ultrasonik destekli ekstraksiyonda sicaklik, ekstraksiyon siiresi, metanol
yiizdesi, HCI derigsimi ve sivi/kati oranindan olusan bes parametre incelenmistir. Bu parametrelerin etkisini
incelemek i¢in 5 seviye-5 faktorlii bir merkezi kompozit dizayn olusturularak 48 deney gergeklestirilmistir.

Tablo 1. Merkezi kompozit dizaynda kullanilan ger¢ek ve kodlanmis degerler
Table 1. Actual and coded values used in the central composite design

Seviyeler

Faktorler

-2.378 -1 0 +1 +2.378
X1 Sicaklik (°C) 26 40 50 60 74
Xo Siire (dk) 12 40 60 80 108
x3 Metanol (%) 14.3 35.0 50.0 65.0 85.7
x4 HCI (mol/L) 0.41 0.75 1.00 1.25 1.59
Xs Sivi/kati (mL/g) 8.65 16.00 21.33 26.67 34.02

Bu calismada, 3 boyutlu yanit yiizey grafikleri ve ANOVA sonugclar1 degerlendirilerek en yiiksek toplam
fenolik madde ve antioksidan kapasiteyi elde etmek i¢in optimum ekstraksiyon kosullar1 belirlenmistir.

2.4. Toplam fenolik madde tayini
2.4. Total phenolic compound assay

Toplam fenolik madde tayini Folin-Ciocalteu yontemi kullanilarak yapilmistir (Aybastier vd., 2013). Lowry
A ¢ozeltisi %0.4 NaOH ve %2 NayCOs igerecek sekilde saf su ile hazirlanmistir. Lowry B ¢ozeltisi %1
NaKCsH4O0s ve %0.5 CuSOs igerecek sekilde saf su ile hazirlanmigtir. 50:1 (h/h) oraninda Lowry A ve Lowry
B karistirilarak Lowry C ¢ozeltisi hazirlanmistir. Analiz tiiplerine konulan 0.1 mL beyaz hindiba ekstraktinin
iizerine 1.9 mL saf su, 2.5 mL Lowry C ¢ozeltisi ve 1/3 oraninda seyreltilmis 0.25 mL Folin-Ciocalteu ¢ozeltisi
eklenerek tiipler vorteks karistirict yardimiyla karistirtlmigtir. 30 dk karanlikta bekletilen tiiplerin 750 nm’de
UV-Vis spektrofotometresi yardimiyla absorbanslar1 6l¢iilmistiir. Kalibrasyon grafigi i¢in standart gallik asit
cozeltisi kullanilmistir. Elde edilen dogru denklemi kullanilarak beyaz hindiba 6rneklerindeki toplam fenolik
madde igerigi mg gallik asit esdegeri (GAE)/g kuru bitki olarak hesaplanmgtir.

2.5. Antioksidan kapasite tayini
2.5. Antioxidant capacity assay

Antioksidan kapasite tayini ABTS yontemi kullanilarak yapilmistir (Aybastier vd., 2013). ABTS stok ¢ozeltisi
7.0 mmol/L ABTS reaktifi ve 24.5 mmol/L K,S;0s igerecek sekilde saf su ile hazirlanmustir. Bir giin karanlikta
bekletildikten sonra saf su ile 10 kat seyreltilerek kullanilmistir. Her 6rnek i¢in 200 pL 6rnek alinip iizerine
3800 pL etanol ve 1 mL ABTS eklenerek 6 dk sonunda 734 nm de absorbansi UV-Vis spektrofotometresi
yardimiyla okunmustur. Olgiimler sonucunda 6rneklerin ve standartlarin % inhibisyon degerleri
hesaplanmistir. Kalibrasyon grafigi igin standart troloks ¢6zeltisi kullanilmistir. Elde edilen dogru denklemi
kullanilarak beyaz hindiba 6rneklerindeki antioksidan kapasite mg troloks esdegeri (TE)/g kuru bitki olarak
hesaplanmistir.

3. Bulgular ve tartisma
3. Results and discussion

3.1. Ultrasonik destekli ekstraksiyon parametrelerinin optimizasyonu
3.1. Optimization of ultrasonic assisted extraction parameters

Ekstraksiyon parametreleri, merkezi kompozit dizayn yanit yiizey yontemi kullanilarak optimize edilmistir.
Bu ¢aligmada 5 tekrar iceren 48 farkli deney gergeklestirilmistir. Tablo 2°de yapilan tiim deney kosullari ve
mg GAE/g kuru bitki, mg TE/g kuru bitki degerleri verilmistir.

556



Aklan ve Aybastier 2023 | Cilt:13 » Say::3 » Sayfa: 553-565

Tablo 2. Merkezi kompozit dizayn tablosu ve yanit degerleri
Table 2. The table of central composite design and response values

mg

Sicaklhik Zaman Metanol HCI Sivi/kati GAE/g mEJE/g
(°C) (dk) (%) (mol/L) (mL/g) kl_JI’L_I bitki
bitki

1 40.0 80 35.0 0.75 16.00 13.41 2.62
2 60.0 80 65.0 1.25 26.67 26.15 5.00
3 50.0 60 50.0 1.00 21.33 20.50 3.74
4 40.0 40 35.0 0.75 16.00 15.66 2.78
5 60.0 80 35.0 1.25 16.00 19.26 3.18
6 50.0 60 50.0 1.00 21.33 24.37 3.71
7 50.0 60 14.3 1.00 21.33 15.82 3.16
8 60.0 80 35.0 0.75 26.67 24.01 4.76
9 50.0 60 50.0 1.00 34.02 24.67 5.27
10 50.0 60 50.0 1.00 21.33 24.80 4.02
11 50.0 12 50.0 1.00 21.33 20.59 3.60
12 60.0 40 65.0 1.25 26.67 28.26 4.88
13 26.2 60 50.0 1.00 21.33 20.72 3.65
14 50.0 60 50.0 1.00 21.33 22.48 3.81
15 40.0 80 65.0 1.25 26.67 20.41 5.33
16 40.0 80 65.0 0.75 26.67 23.04 5.05
17 40.0 40 65.0 0.75 16.00 17.74 3.07
18 40.0 40 65.0 0.75 26.67 21.71 4.95
19 60.0 80 65.0 1.25 16.00 22.53 2.41
20 73.8 60 50.0 1.00 21.33 32.39 4.68
21 60.0 80 65.0 0.75 16.00 21.23 3.46
22 50.0 60 85.7 1.00 21.33 24.87 4.17
23 60.0 40 65.0 0.75 26.67 30.30 4.68
24 60.0 80 65.0 0.75 26.67 26.73 5.03
25 40.0 40 65.0 1.25 26.67 21.83 4.21
26 50.0 60 50.0 1.00 21.33 21.44 3.70
27 40.0 80 35.0 0.75 26.67 19.55 3.89
28 50.0 60 50.0 0.41 21.33 21.97 4.32
29 60.0 40 35.0 0.75 26.67 20.53 4.85
30 40.0 40 35.0 1.25 26.67 17.94 3.36
31 60.0 40 35.0 1.25 26.67 22.92 4.35
32 40.0 40 35.0 0.75 26.67 15.69 3.89
33 40.0 80 65.0 0.75 16.00 21.36 3.27
34 60.0 40 35.0 0.75 16.00 19.50 3.37
35 60.0 80 35.0 1.25 26.67 21.91 4.42
36 40.0 40 35.0 1.25 16.00 18.17 3.00
37 40.0 80 35.0 1.25 26.67 15.12 4.59
38 50.0 60 50.0 1.00 8.65 15.54 1.88
39 60.0 80 35.0 0.75 16.00 19.91 3.19
40 40.0 40 65.0 1.25 16.00 20.69 3.03
41 40.0 80 35.0 1.25 16.00 15.17 2.67
42 40.0 80 65.0 1.25 16.00 18.53 2.69
43 60.0 40 35.0 1.25 16.00 18.80 3.24
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Tablo 2. Devamu
Table 2. Continuing

Sicaklhik Zaman Metanol HCI Sivi/kati GXE / mg TE/g

(°C) (dk) (%) (mol/L) (mL/g) Kuru bi?ki kuru bitki
44 50.0 60 50.0 1.00 21.33 25.40 4.07
45 60.0 40 65.0 0.75 16.00 20.61 3.36
46 50.0 60 50.0 1.59 21.33 24.54 351
47 50.0 108 50.0 1.00 21.33 18.97 3.98
48 60.0 40 65.0 1.25 16.00 24.39 3.26

En yiiksek toplam fenolik madde igerigi (32.39 mg GAE/g kuru bitki) 73.8 °C, 60 dk, %50 metanol, 1 mol/L
HCI, 21.33 sivi/kat1 oraniyla 20. deney olmustur. En diigiik toplam fenolik madde igerigi (13.41 mg GAE/g
kuru bitki) 40 °C, 80 dk, %35 metanol, 0.75 mol/L HCI, 16.00 sivi/kat1 oraniyla 1. deney olmustur. En yiiksek
antioksidan kapasite degeri (5.33 mg TE/g kuru bitki) 40 °C, 80 dk, %65 metanol, 0.75 mol/L HCI, 26.67
sivi/katt oraniyla 15. deney olmustur. En diisiik antioksidan kapasite degeri (1.88 mg TE/g kuru bitki) 50 °C,
60 dk, %50 metanol, 1.0 mol/L HCI, 8.65 sivi/kat1 oraniyla 38. deney olmustur. Her faktoriin etkileri ve
etkilesimleri bir Design Expert programi 7.0.0 kullanilarak hesaplanmistir. Verilerin gesitli modellerle
hesaplanmasi ve ardindan varyans analizi (ANOVA) ile toplam fenolik madde igeriginin ve antioksidan
kapasitenin en uygun sekilde ikinci dereceden polinom modeliyle tanimlandig1 belirlenmistir. %95 giiven
diizeyinde F degerleri modelin anlamli oldugunu gdstermistir.

3.2. Toplam fenolik madde iceriginin yanit yiizey analizi
3.2. Response surface analysis of total phenolic content

Beyaz hindibanin kurutulmus yapraklarinda antioksidan bilesiklerin ultrasonik destekli ekstraksiyonunda HCI
derisimi, metanol yiizdesi, sicaklik, siire ve sivi/kat1 oran1 ekstraksiyon parametrelerinin etkileri aragtirtlmisgtir.
Her bir katsaymin 6nemi, F degerleri ve p degerleri ile belirlenmistir. Toplam fenolik igeriginin yanit yiizey
analizi, toplam fenolik madde ile ekstraksiyon parametreleri arasindaki iliskiyi ortaya koymustur. F degeri ne
kadar biiyiik ve p degeri ne kadar kiiciikse, karsilik gelen katsay1 o kadar anlamlidir. Bu ¢aligmada, x1, X2, X3,
Xs, XoXa, X2%, X3 Ve Xs* onemli parametrelerdir. X, Xa, X1X2, X1X3, X1X4, X1X5, X2X3, X2X5, X3X4, X3Xs, X4Xs5, X1° V&
Xs> parametrelerinin p degerleri 0.05’ten biiyiik oldugu icin toplam fenolik madde igerigi icin ultrasonik
destekli ekstraksiyon iizerinde daha az etkiye sahiptir. Onemli parametreler ile olusturulan model denklemi
Tablo 3’te verilmistir. Ekstraksiyon parametreleri ile toplam fenolik madde arasindaki iligki, yanit ylizey
grafikleri ile arastirilmistir. Sekil 1’de HCl derisimi ile stirenin ve Sekil 2°de sivi/kati orani ile sicakligin toplam
fenolik madde iizerindeki etkilesimini gostermektedir.

Sekil 1°de ekstraksiyon siiresi kisa tutuldugunda ve HCI derisimi arttirildiginda toplam fenolik madde
iceriginde artma, HCI’in diislik derisimde tutuldugu ve ekstraksiyon siiresi kisa tutuldugu durumda toplam
fenolik madde igeriginde azalma gozlemlenmistir. Sekil 2°de sivi/kati oraninin ve sicakligin artisi ile toplam
fenolik madde igerigi artmistir. En yiiksek toplam fenolik madde igerigi, daha yiiksek bir ekstraksiyon
sicakliginda gozlemlenmistir. Yiiksek sicakliklarda, birgok fenolik bilesigin ¢oziiniirliigii arttigindan, fenolik
bilesiklerin daha yiiksek miktarda ekstrakte edilmesine neden olmustur.

Tablo 3. Toplam fenolik icerigi i¢in 6nemli parametrelerle olusturulan model denklemi
Table 3. Model equation with significant parameters for total phenolic content

Toplam
fenolik  y=22.92 + 2.28x; — 0.24x, + 2.07x3 + 1.64x5 — 0.67x,X, — 0.75x3 — 0.65x3 — 0.70x3
madde
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Sekil 1. HCI derigimi ile siirenin toplam fenolik madde {izerine etkisinin yanit ylizey grafigi
Figure 1. Response surface plot of the effect of HCI concentration and time on total phenolic content
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Sekil 2. Stvi/kat orani ile sicakligin toplam fenolik madde iizerine etkisinin yanit yiizey grafigi
Figure 2. Response surface plot of the effect of liquid/solid ratio and temperature on total phenolic content
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3.3. Antioksidan kapasitenin yanit yiizey analizi
3.3. Response surface analysis of antioxidant capacity

Antioksidan kapasite ile HCI derisimi, metanol yiizdesi, sicaklik, siire ve sivi/kati orani arasindaki iligki
incelenmigtir. Her bir katsayinin 6nemi, F degerleri ve p degerleri ile belirlenmistir. Yanit yiizey analizi
antioksidan kapasite ile ekstraksiyon parametreleri arasindaki iligkiyi ortaya koymustur. F degeri ne kadar
biiyiik ve p degeri ne kadar kiiciikse, karsilik gelen katsay1 o kadar anlamlidir. Bu ¢alismada, x1, X3, X4, X5, X1X3,
X1Xs, X3Xs Onemli parametrelerdir. X, X1Xo, X1Xa, X2X3, X2X4, X2X5, X3X4 ise p degeri 0.05’ten biiyiik oldugu i¢in
antioksidan kapasite {izerinde daha az etkiye sahiptir. Onemli parametrelerin model denklemi Tablo 4’te
verilmistir. Ekstraksiyon parametreleri ile antioksidan kapasite arasindaki iligki, yanit yiizey grafikleri ile
aragtinlmigtir. Sekil 3°te sivi/kati oranmi ile siirenin ve Sekil 4’te sivi/kati orani ile metanol yiizdesinin
antioksidan kapasite tizerindeki etkilesimini gostermektedir.

Sekil 3’e gore antioksidan kapasitenin, sivi/kati orani ve siire arttik¢a arttigi gozlemlenmistir. Sekil 4’te en
yiiksek antioksidan kapasite, daha yiiksek bir sivi/kati oranminda ve yiliksek metanol yiizdesinde
gozlemlenmistir. Metanol, antioksidan bilesiklerin ¢cogunu sudan daha iyi ¢6zdiiglinden, calismamizdaki
ekstraksiyonlarda metanol derisiminin artmasiyla antioksidan kapasitede artig gdozlenmistir.

w
o))

245

(mg TE/g bitki)

Antioksidan kapasite

34.02

Sekil 3. Stvi/kati orani ile siirenin antioksidan kapasite iizerine etkisinin yanit yiizey grafigi
Figure 3. Response surface plot of the effect of liquid/solid ratio and time on antioxidant capacity

Tablo 4. Antioksidan kapasite igin 6nemli parametrelerle olusturulan model denklemi
Table 4. Model equation with significant parameters for antioxidant capacity

Antioksidan

kapasite y=3.84+0.17x4 + 0.18x3 — 0.10x, + 0. 76x5 — 0.13x, X3 + 0.011x,X5 + 0. 14x3X5
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Antioksidan kapasite
(mg TE/g bitki)

Sekil 4. Stvi/kat1 orani ile metanol yiizdesinin antioksidan kapasite lizerine etkisinin yanit yiizey grafigi
Figure 4. Response surface plot of the effect of liquid/solid ratio and methanol percentage on antioxidant
capacity

3.4. Ultrasonik destekli ekstraksiyon parametrelerinin optimizasyonunun dogrulanmasi
3.4. Verification of the optimization of ultrasonic assisted extraction parameters

Beyaz hindiba yapraklarindan en yiiksek toplam fenolik madde ve antioksidan kapasite i¢in gerekli ultrasonik
destekli ekstraksiyon kosullar1 Tablo 5’te verilmistir. Her bir faktoriin etkisi ve birbirleriyle etkilesimi Design
Expert (7.0.0) programi kullanilarak hesaplanmistir. Verilerin ¢esitli modellerle birlestirilmesi ve ardindan
yapilan varyans analizi (ANOVA), toplam fenolik madde igeriginin ve antioksidan kapasitenin en uygun
sekilde ikinci dereceden polinom modeli ile tanimlandigini gdstermisatir. ikinci dereceden polinom modeli,
yanitlar ile 5nemli parametreler arasindaki iligkiyi (Folin—Ciocalteu ve ABTS i¢in p<<0.0001) temsil etmek i¢in
en uygun model olarak belirlenmistir.

Tablo 5. Optimum kosullar, tahmini ve deneysel optimum degerler
Table 5. Optimum conditions, estimated and experimental optimum values

Sicakhk Siire Metanol HCI Sivi/katt Optimum degerler
O (dk) (%) (mol/L) (mL/g) Tahmini Deneysel
Toplam fenolik
madde
(Mg GAE/g kuru 73 69 84 0.57 33.97 39.0 33.5£0.5
bitki)
Antioksidan
kapasite
(mg TE/g kuru 73 69 85 0.47 33.99 7.2 7.2+0.1
bitki)

Belirlenen optimum kosullarda yapilan ekstraksiyon sonucu beyaz hindibanin toplam fenolik madde miktar:
33.5+0.5 mg GAE/g kuru bitki ve antioksidan kapasitesi 7.2+0.1 mg TE/g kuru bitki olarak belirlenmistir.
Tablo 6’da daha 6nce ¢alisilmis ekstraksiyon uygulamalar1 gosterilmistir. Caligmamizda elde ettigimiz toplam
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fenolik madde degerleri literatiirdeki bu ¢aligmalar ile karsilagtirildiginda daha yiiksek bulunmustur. Bunun
sebeplerinden biri kullandigimiz ultrasonik destekli ekstraksiyon yontemi ve ¢oziicli se¢imidir. Ultrasonik
ekstraksiyon geleneksel ekstraksiyon yontemlerine gore daha yiiksek ekstraksiyon verimi saglamaktadir. Bir
diger sebep ise literatiirde yapilan caligmalarin higbirinde ekstraksiyon kosullarinin kemometrik olarak
optimize edilmemis olmasidir. Kemometrik yontemle optimizasyon yapildiginda, incelenen tiim
parametrelerin hem kendi etkileri hem ikinci dereceden etkileri hem de capraz etkilesimleri g6z Oniinde
bulundurulmaktadir. Bu da ekstraksiyon kosullarin en uygun sekilde belirlenmesini saglamaktadir. Ayrica
literatiirde ¢aligilanlar ile bizim ¢alistigimiz bitkinin yetistigi ortamdaki toprak, sicaklik, su, 151k gibi ¢evresel
faktorlerin de ayni olmasi miimkiin degildir. Bu faktorlerin de bitkinin fenolik profili {izerine 6nemli etkileri
vardir.

Tablo 6. Beyaz hindibanin ekstraksiyon uygulamalari
Table 6. Extraction applications of white chicory

Ekstraksiyon Kullanilan Toplam fenolik

teknigi coziicii Siire madde Kaynak
Etanol ile 1.5 N
Geleneksel HCI ¢ozeltisinin 33.1540.15 mg
ekstraksiyon 85:15 oraninda 1 gece GAE/g kuru bitki Sahan vd., 2017
hazirlanmasi
Formik asit ile
Ultrasonik metanoliin 5:95 . 0.58 - 4.03mg : .
ekstraksiyon oraninda 30 dakika GAE/g kuru bitki Sinkovi¢ vd., 2015
hazirlanmasi
Geleneksel 0 4.3-79mg
ekstraksiyon %95 Etanol 3 saat GAE/g kuru bitki Denev vd., 2014
Geleneksel 22.6£1.0 -
Etanol 40 dakika 22.4+0.3 mg Spina vd., 2008

ekstraksiyon GAE/g kuru bitki

4. Sonuclar
4. Conclusions

Merkezi kompozit dizayn yanit yilizey yontemi kurutulmus beyaz hindiba yapraklarindan fenolik bilesiklerin
ekstraksiyonunu optimize etmek icin basariyla kullanilmistir. Fenolik bilesiklerin toplam fenolik igerik ve
antioksidan kapasitelerine gore en yiiksek ekstraksiyon verimi i¢in HCI (mol/L), metanol (%), siire (dk),
sicaklik (°C) ve sivi/kati oran1 (mL/g) i¢in optimum kosullar belirlenmistir. Optimizasyon sonucunda en
yiiksek toplam fenolik igerik i¢in optimum kosullar; sicaklik 73 °C, siire 69 dk, metanol yiizdesi %84, HCI
derisimi 0.57 M ve sivi/kat1 oran1 33.97 mL/g olarak belirlenmistir. En yiiksek antioksidan kapasite i¢in
optimum kosullar sicaklik 73 °C, siire 69 dk, metanol yiizdesi %85, HCI derigimi 0.47 mol/L ve sivi/kat1 orani
33.99 mL/g olarak belirlenmistir. Belirlenen optimum kosullar i¢in hesaplanan tahmini degerlerin elde edilen
deneysel degerlere yakin olmasi modelin dogrulugunu gdstermistir. Sonug olarak bu ¢aligma ile beyaz hindiba
yapraklarinin iyi bir antioksidan kaynagi olarak kabul edilebilecegi belirlenmistir. Beyaz hindiba bitkisinin,
tilketicilere fenolik ve antioksidan igeriklerinden dolay1 6nemli saglik faydalar1 saglayacak potansiyele sahip
oldugu ortaya koyulmustur.
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