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OZET

Doktora Tezi

Rhamnus pallasii FISCH. ET MEY. BITKiSININ BASINCLI SICAK COzUCU
EKSTRAKSIYONUNUN OPTIMiZASYONU, BIYOAKTIF BiLESiK PROFILININ
VE BAZI BiYOKUTLE OZELLIKLERININ INCELENMESI

Nazli DEMIREL

Kafkas Universitesi
Fen Bilimleri Enstittisu

Kimya Anabilim Dali

Damsman: Prof. Dr. Fikret AKDENIZ

Bu ¢alismada, Rhamnus pallasii FISCH. ET MEY. Bitkisine ait yaprak, gévde ve kabuk
numunelerinin basingh sicak ¢oziicii ve Soxhlet ekstraksiyonlar1 gergeklestirilmistir.
Coziicii olarak ultra saf su, %30 etanol-ultra saf su (v/v) ve etanol kullanildi. Basingli
sicak su ekstraksiyonlari li¢ farkli sicaklik (110°C, 145°C ve 180°C) ve iki farkl siirede
(15 ve 30 dk) gerceklestirildi. Etiivde (105 + 3°C) kurutma (6n ekstraktlar) ile vakumda
doner buraharlastiricidda kurutma (ana ekstraktlar) yontemlerinin ekstraktlara etkileri

incelendi.

Tiim ekstraktlar i¢inde en yliksek verimi 180°C’de 30dk siire ile yaprak ile basingl su
ekstraksiyonu ortaya koydu (%48,83+0,31, %a/a). En diisiik ekstraksiyon verimi ise
etanol ¢oziiclisii ile govdeden yapilan Soxhlet ekstraksiyonlardan elde edildi
(%5,21+0,30 %a/a). En yiiksek toplam fenolik madde (TFM) icerigi kabuktan basingli
sicak etanol ekstraksiyonundan elde edilirken (108,02 + 1,03 mg GAE/g numune), en
yiksek toplam flavonoid (TFLV) madde igerigi yapraktan basingli etanol
ekstraksiyonundan elde edildi (98,15 + 6,87 mg Kuersetin/g numune). Sicaklik ve

stirenin genelde ekstraktlarm verim yilizdelerini, TFM miktarlarin1 ve antioksidan



aktivite degerlerini (DPPH Radikal Siiptirme, TEAC/ABTS antioksidan kapasite,
CUPRAC Cu(ll) iyonu indirgeme kapasite ve FRAP Fe(Ill) iyonu indirgeme giicii)
arttirdig1 bulundu. Ekstraktlarin TFM ve TFLV igerikleri ile elde edilen antioksidan

aktivite degerleri arasinda belirgin pozitif bir iligki bulunamada.

Ekstraktlarm LC- HR/MS analizlerinde en fazla protokatekuik asit, vanilik asit,
kuersetin, kamferol, naringenin, ferulik, sinapik asit ve katesin tespit edildi. Kabugun
hedeflenen bilesenler agisindan daha zengin oldugu tespit edildi. Kamferol’iin kabuktan
basinglh sicak etanol ile elde edilen ekstrakttaki degerinin ana ekstrakttakinin 17 kat1
oldugu bulundu (420,95+0,16 pg/g ekstrakt’a karsilik 24,69+3,22 ng/g ekstrakt). Bu
durum ytiksek sicaklikta kurutma ile iliskilendirildi. Taksifolin ve krizofanol daha
diisiik miktarlarda tespit edildiler. Coziiciideki etanol oraninin artiginin, bazi bilesiklerin
yiiksek sicakligim olumsuz etkilerinden belli 6l¢iide korunmalarimi saglayabilecegi

goriildil.

Bitkinin farkli kisimlarmin yapisal analizleri yapild1 ve iist 1sitma degerleri (UID’ler)
hem deneysel hem de teorik olarak hesaplandi. Bitkinin 6zellikle kabuk ve yaprak
kisimlarina ait UID’lerin turba komiirii ile karsilastirilabilir diizeyde oldugu ortaya

konuldu.

Sonug olarak birgok fenolik bilesik R. pallasii bitkisinin ¢esitli kisimlarindan basingli
¢oOziicii ekstraksiyonu ile basarili bir sekilde ekstrakte edildi. Teknik, minimum ¢oziicii
tilketimi, kisa ekstraksiyon siiresi ve diisiik enerji tiiketimiyle geleneksel Soxhlet
yontemine gore On plana ¢ikti. Ayrica bitkinin 6nemli bir kimyasal hammadde ve

biyoenerji kaynagi potansiyeline sahip oldugu ortaya kondu.

Anahtar Kelimeler: Rhamnus pallasii FISCH. ET MEY., Soxhlet ekstraksiyonu,
Basmgli ¢oziicii ekstraksiyonu, Toplam fenolik madde, Toplam flavonoid madde,
Antioksidan Aktivite, LC- HR/MS Orbitrap, Fenolik bilesik, Kurutma teknigi, Yapisal

analiz, Ust Isitma Degeri



SUMMARY
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OPTIMIZATION of PRESSURIZED HOT SOLVENT EXTRACTION of Rhamnus
pallasii FISCH.ET MEY. PLANT, INVESTIGATION of BIOACTIVE COMPOUND
PROFILE and SOME BIOMASS PROPERTIES

Nazli DEMIREL

Kafkas University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Department of Chemistry

Supervisor: Prof. Dr. Fikret AKDENIZ

In this study, pressurized hot solvent and Soxhlet extractions of the leaf, trunk and bark
samples of the Rhamnus pallasii FISCH. ET MEY. plant were carried performed.
Ultrapure water, 30% ethanol-ultrapure water (v/v) and ethanol were used as solvents.
Pressurized hot water extractions were carried out at three different temperatures
(110°C, 145°C and 180°C) and in two different times (15 and 30 min). The effects of
drying in an oven (105 + 3°C) (pre-extracts) and drying in a vacuum rotary evaporator

(main extracts) on the extracts were investigated.

Pressurized water extraction with leaves at 180°C for 30 minutes had the highest yield
among all extracts (48.83+0.31%, %w/w). The lowest extraction yield was obtained
from Soxhlet extractions from the trunk with ethanol solvent (5.21+£0.30% w/w). The
highest total phenolic content (TFC) content was obtained from pressurized hot ethanol
extraction from the bark (108.02 + 1.03 mg GAE/g sample), while the highest total
flavonoid (TFLV) content was obtained from pressurized ethanol extraction from leaf
(98.15 + 6.87 mg Quercetin/g sample). It was found that temperature and time generally

increased the yield percentages, TFC and antioxidant activity values (DPPH Radical



Scavenging, TEAC/ABTS antioxidant capacity, CUPRAC Cu(ll) ion reducing capacity
and FRAP Fe(lll) ion reducing power) of the extracts. No significant positive
correlation was found between the TFC and TFLV contents of the extracts and the

antioxidant activity values obtained.

The most protocatechuic acid, vanillic acid, quercetin, campherol, naringenin, ferulic,
sinapic acid and catechin, respectively, were detected in the LC-HR/MS analyzes of the
extracts. The bark was found to be richer in targeted compounds. It was found that the
value of kaempferol in the extract obtained by pressurized hot ethanol from the bark
was 17 times that of the main extract (420.95+0.16 ng/g extract vs. 24.69+3.22 ug/g
extract). This situation was attributed to the higher temperature drying. Taxifolin and
chrysophanol were detected in lower amounts. It was observed that an increase in the
ratio of ethanol in the solvent could provide some protection of some compounds from

the negative effects of high temperature.

Structural analyses of different parts of the plant were carried out and higher heating
values (HHVs) were calculated both experimentally and theoretically. It was revealed
that the HHVs of the bark and leaf parts of the plant were comparable to those of peat

coal.

As a result, many phenolic compounds were successfully extracted from various parts
of the R. pallasii plant by pressurized solvent extraction. The technique stands out over
the traditional Soxhlet method with its minimal solvent consumption, shorter extraction
time and lower energy consumption. In addition, it was revealed that the plant has the

potential of an important chemical raw material and bioenergy resource.

Key Words: Rhamnus pallasii FISCH. ET MEY., Soxhlet extraction, Pressurized hot
solvent extraction, Total phenolic content (TFC), Total flavonoid (TFLV) contents,
Antioxidant activity, LC- HR/MS Orbitrap, Phenolic compounds, Drying technique,

Structural analysis, Higher heating value.
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BOLUM 1

GIRIS

Petrol endiistrisinin gelistigi giiniimiizde yeniden dogal iiriinlere yonelik bir egilim
ortaya ¢cikmistir. Bunun temel sebebi ¢evre dostu ve daha az zararli maddelere olan
ihtiyacin artmasi ve buna ek olarak dogal iiriinlerin bir alternatif enerji olarak gelecek

vaadetmesidir.

Son zamanlarda, dogal {iriinlerin hem saglik agisindan irdelenme konusu hem de temiz
ve ¢evre dostu enerji elde etme konusu 6nem kazanmis goriinmektedir. Fosil yakitlarin
cevreye verdigi zararlar1 asgari seviyeye ¢cekmek i¢in bugiin yiizlerce tarim iirlinii ve
dogal iiriin cesitli islemlerden gectikten sonra biyoyakit olarak kullanilmaktadir.
Ozellikle dogal iiriinlerin tedavi edici 6zellikleri nedeniyle ihtiva ettikleri biyoaktif
bilesenlerin ayrilmasi, saflastirilmasi ve antioksidan 6zelliklerinin belirlenmesi gittikge

daha da 6nem kazanmaktadir.

Giiniimiizde, dogal tiriinlerden elde edilen ekstraktlarin ¢esitli biyoaktif bilesenlerinin
veya farmakolojik etkilerinin incelenmesi diinya genelinde bir¢ok arastirma grubunun
ilgisini ¢ekmektedir. Bitkiler, biyoaktivitesi yiiksek dogal antioksidanlar agisindan
olduk¢a =zengin kaynaklardir. Antioksidan iceren bitkilerin yapisinda bulunan
polifenoller, aromatik halkanmn karbon atomlar1 ile birlesmis olan bir veya birkag

hidroksil grubu bulunduran dogal bilesenlerdir (Tasdelen ve Mammadov, 2014).

Antioksidanlar, canli hiicrelerdeki zarar verici serbest radikallerin etkisini en aza indirip
hiicre hasarini onarmaya yardimci olurlar. (Gokalp ve ark., 2002). Antioksidan 6zellige
sahip biyoaktif bilesikler, kantitatif kimyasal analizleri yapilmadan 6nce ekstraksiyon
prosesine tabi tutulurlar (Kirici, 2010). Ekstraksiyon islemi klasik ve gelismis yontemler
olmak tiizere ikiye ayrilirlar (Sankar, 2015). Klasik yontemde Soxhlet ekstraksiyonu
kullanilmaktadir. Klasik ekstraksiyon yontemi genel olarak zaman kaybi ve ¢ok fazla
¢ozilicli gerektirmesinden dolayr dezavantaja sahiptir. Bunun yerine son zamanlarda
daha gelismis olan basingli sivi ekstraksiyonu kullanilmaya baslanmustir. Ik olarak

ekstraksiyon islemlerinde organik kokenli ¢oziiciiler kullanilmistir. Ancak bu ¢oziiciiler



insan sagligma ve c¢evreye verdigi zararlar nedeniyle sagliga faydali olan bilesiklerin
iretilmesinde ya da ekstraksiyon iglemlerinde kullanilmasinda pek uygun degildir. Son
zamanlarda biyoaktif bilesiklerin gidalarda ¢ok fazla kullanilmasi sebebiyle daha
saglikli ve farkli ekstraksiyon yontemleri bulma konusunda arastirmalar artmistir

(Luque de Castro ve ark., 1999).

Bu caligmada kullanilan bitki, Igdir ili ¢evresinde dogal olarak yetisen, halk dilinde
“Dirye Agac1” olarak adlandirilan ve literatiirde ise Rhamnus pallasii Fisch. et Mey adi
ile bilinen bir bitkidir. Ulkemizde Giimiishane, Bayburt, Artvin, Ardahan, Kars,
Erzurum ve Erzincan g¢evrelerindeki kayalik yamaglarda dogal olarak yetisen bir tiirdiir
(altirik, 1967; Davis, 1966). Yapilan literatiir taramasinda R. pallasii bitkisinin
biyoaktif bilesik profilini tespit etmeye yonelik oldukca az sayida c¢alismaya
rastlanmistir. Bunlarin tamamina yakimi da oldukg¢a etkisiz bir ekstraksiyon yontemi
olan c¢alkalama (maserasyon) yontemi ile gergeklestirilmistir. Bu yontemin de dahil
oldugu geleneksel ekstraksiyon tekniklerinde genelde fazla miktarda ve ¢evre agisindan
zararli olan organik ¢oziiciiler (etil asetat, aseton, diklormetan, hekzan, metanol gibi)
kullanilmaktadir. Fakat bu bitki ile daha gelismis teknikler kullanilarak (Grnegin,
basingh sicak su ekstraksiyonu teknigi gibi) gerceklestirilmis bir ¢alismaya literatiirde
rastlanmamistir.  Yapilan c¢alismalarda da bitkinin ayrintili kimyasal ve yapisal
Ozelliklerine deginilmemis, sadece ila¢ etken maddesi olarak bilinen birka¢ bilesigin

tespitine yonelik ¢alismalar oldugu gézlenmistir (Sakushima ve ark., 1984).

Bu tez calismasinda R. pallasi bitkisinin ¢esitli kistmlarindan hazirlanan numunelerden
cesitli ¢oziiciiler kullanilarak Soxhlet ve basingli sicak su ¢oziicii ekstraksiyonu
yontemleri gerceklestirilmistir. Elde edilen ekstraktlarin toplam fenolik madde (TFM)
icerikleri Folin-Ciocalteu yonytemiyle incelendi. Ekstraktlarm antioksidan aktivite
deneyleri i¢in 2,2-difenil-1-pikrilhidrazil (DPPH) radikal siipiirme antioksidan aktivite
tayini, CUPRAC, Cu®" iyonu indirgeme antioksidan giicii, TEAC/ABTS toplam
antioksidan kapasite ve FRAP, Fe** iyonu indirgeme giicii yontemleri hafif degisiklerle
uygulandi.  Ekstraktlarmm biyoaktif bilesen profili yiiksek ¢o6ziiniirlikli kiitle
spektroskopisi (LC-HRMS) yontemi ile tayin edildi. Ozellikle iki fakli kurutma
yonteminin (etiivde kurutma ve doner buharlastirici sonrasi desikatorde kurutma)

ekstraktlarin icerik profiline ve antioksidan aktivite degerlerine etkileri arastirildi.



Ayrica, bu bitkinin iyi bir biyoyakit oldugu belirlenmis, kolaylikla tutusabildigi

bilgisine istinaden de baz1 biyokiitle 6zellikleri ve enerji igerigi incelenmistir.



BOLUM 2

GENEL BILGILER
2.1 Bitkilerin Genel Yapisal Ozellikleri

2.1.1 Seliiloz

Canli organizmaya bagli halde bulunan karbonun %99’a yakini bitkisel materyalde
bulunmaktadir. Bitkilerdeki karbonun %40’1 da selillozda bulunmaktadir. Ilkel
bitkilerden (algler, yosun, egrelti otu vb.) odunsu bitkilere ve bazi bakterilere kadar
genis bir alan1 kapsayan seliiloz, D-glikoz birimlerinin (piranoz) tekrariyla olusan lineer
yapida dogal bir polimerdir. Piranoz halkalarmnin her birinde bulunan hidroksil gruplari,
birbirleriyle etkilesimleri sonucu seliiloza kristal bir yapi, mekanik dayaniklilik ve

kimyasal kararhlik saglayan molekiiller aras1 hidrojen baglarini olustururlar.

Sekil 2.1. Seliillozun Kimyasal Yapis1

Seliiloz ve tiirevleri medikal, gida, tekstil sektoriinde ve plastik sanayinde genis bir
kullanim alanma sahiptir. Gida sektoriinde inceltici, aroma verici ve kivam arttirict;
ingaat sektoriinde yalitim malzemelerinde, ila¢ sektoriinde takviye ve kaplama amacls,
plastik sanayinde kompozit ve materyallerde destek malzemesi olarak genis kullanim
alanimna sahiptir. Pamuk, romie (bir ¢in bitkisi), bambu ve odun maddelerinde seliillozun

bol miktarda bulundugu bilinmektedir (Wiistenberg, 2014; Woodings, 2001).



2.1.2. Lignin

Seliilozdan sonra bitkilerde en fazla bulunan dogal polimer lignindir. Lignin yapistirici
ozelliginden dolay1 bitkilerin seliiloz liflerini bir arada tutarak dik durmasmi saglayan
bir polimerdir ve ayn: zamanda temiz komiir (kiikiirtsiiz) olarak da bilinir (Internet
kaynag1 1). Lignoseliilozik materyalin odunsu ve otsu kisminda %10-30 oraninda
bulunan lignin, kimyasal olarak seker initeleri igermediginden fermente edilerek
biyoyakitlara dontistiiriilememekte ve genellikle dogrudan yakilarak
kullanilabilmektedir. Ligninin yiiksek enerji degerli yakitlara doniistiirilmesi son

zamanlarda iizerinde durulan konulardan biridir (Yang ve ark., 2016).

Lignin, dispersant (dagitict), emiilsiyon stabilizatorii, pihtilastirici ve ¢okeltici olarak
makromolekiiler halde ¢oziicii sistemlerinde kullanilmaktadir. Ayni zamanda ambalaj
kopiiklerinin ~ tretiminde, iyon  degistirici  olarak  adsorpsiyon/desorpsiyon
uygulamalarinda, aktif karbon, grafit lifleri ve kopiik tiretiminde kullanilmaktadir
(Alma, 1999). Lignin-fenol formaldehit, ahsap endiistrisinde suya dayaniklilik
kazandiran baglayici tutkal olarak kullanilmaktadir. Poliolefinler, PVC ve epoksi gibi
sentetik polimerlerle ve kauguk ile olusturdugu karigimlar1 dayaniklilig1 ve gegirgenligi
arttirdigindan malzemelerin kaliplanma kosullarinda iyilestirici rol oynar. Lignin
bitkisel kaynakli olmasi, iiretimi swrasinda az enerji ve hammadde gerektirmesi ve

biyolojik olarak bozunabilen bir polimer olmasindan dolay1 ekonomik olarak degerini

arttirmaktadir (Hu, 2002).

OH OH OH

OCHs H3;CO OCH3
OH OH OH

Sekil 2.2. Lignini Olusturan Yapilar: Koniferil Alkol, p-kumaril alkol, Siringil Alkol
(soldan saga dogru)



2.1.3. Hemiseliiloz

Heterojen yapilt (CsHgO4)n genel formiiliine sahip, dallanmig bir polisakkarit olan
hemiseliiloz, selilloziin liflerini kaplayarak seliiloz ile lignin arasindaki baglantiy1
saglamaktadir. Hemiseliiloziin yapist glikoz, mannoz, galaktoz, ksiloz, arabinoz,
glukuronik asit gibi ¢ok farkli monomer sekerlerden olusmaktadir. Hemiseliilozi

olusturan birimler sekil 2.3°te gosterilmistir.

Seliiloz hidrolize kars1 dayanikli kristalin bir yapiya sahipken, hemiseliilozun polimerik
yapist seliiloza gore oldukga diizensiz oldugundan dolay1 hemiseliiloz, diiz zincirler
seklinde siralanmis seliiloza gore reaksiyonlara karsit daha duyarhidir ve bundan dolay1
da kolay bir sekilde hidrolize ugramaktadir. Hidrolizi sonucunda yapisinda pentozlar,
heksozlar, tronik asit, D-glikoz, D-galaktoz, L-arabinoz gibi bilesikler olusur
(Wiistenberg, 2014; Zabet ve ark., 2016).

H-Cz0O
[ CH,OH  w-c-0 COOH i
wion w- “c-0 COOH
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Sekil 2.3. Hemiseliilozu Olusturan Birimler

2.1.4. Holoseliiloz

Bir bitkinin dokusunda bir arada bulunan seliilloz ve hemiseliilloz adi verilen alt
birimlerinin tiimiine Latince "Tiim Seliiloz" anlamma gelen holoseliiloz denilmektedir.

(Browning, 1967).



2.1.5. Ekstraktif Maddeler

Odunun ana bilesenleri seliiloz, hemiseliiloz, lignin, ekstraktif maddeler ve mineral
bilesenlerdir. Ekstraktif maddeler ve mineral bilesenler (6rnegin petrol ve tiirevleri gibi)
yiikksek molekiiler yapidadir ve bazi ¢oziiciilerde kolaylikla ¢oziinebilirler. Ekstraktif
maddeler, biyokiitlenin %1-5 arasinda az bir miktarmi olusturmakta ve her bir
numunede bu miktar farklilik gostermektedir. Ekstraktif maddeleri siniflandirmak igin

iki yontem kullanilmaktadir.

Teknik olarak daha kullanisli olan ilk yontemde amag; ekstraktif maddeleri petrol eteri,
eter, benzen gibi polar olmayan ¢oziiciilerde ¢6ziinen lipofilik bilesikler ve bir digeri ise
su, etanol, aseton gibi polar ¢6ziiciilerde ¢oziinebilen hidrofilik bilesikler olmak iizere

iki gruba ayirmaktir (Theander, 1985).

Ikinci siniflandirma yontemi, ekstraktif maddeleri birincil ve ikincil metobolizmalara
ayrrarak yapilir. Birincil metobolizmalara sekerler, inositoller, aminoasitler, basit kat1
yaglar ve karboksilli asitler gibi tiim bitkilerde bulunan ve cesitli metabolik siireglerde
rol oynayan ara maddeler 6rnek verilebilir. Genellikle karmagsik yapida olan ikincil
metabolizmalar ise sinirli bir taksonomik dagilim gosterirler ve olusumlar1 geri
dondiiriilemez. Bu metabolizmanin bilesenleri terpenler ve fenolik bilesenlerdir ve

genellikle bitkileri parazitlere karsi korumada fizyolojik 6neme sahiptirler.

2.1.6. Kiil

Kiil, biyokiitle veya komiirde hammaddelerin ve iirlinlerin kalitesini diisiiren ve ayrica
malzemenin islendigi tekniklerin se¢cimini ve sistemin genel verimliligini etkileyen inert
bir iceriktir. Termoliz veya biyokimyasal olaylar disinda herhangi bir yolla biyokiitle
kalmtilarmin tutugmasi sonucu pasif veya doniistiiriilemeyen bir kalint1 tiretilir. Havayla

etkilesim sonucu olusan bu kati kalinti1 kiil olarak adlandirilir.

Beslenme stogu igerisindeki inorganik bilesiklerin miktar1 ile orantilidir. Ozellikle
termoliz isleminde inorganik icerikli kiil veya silika bilesikleri isletmelerde onemli
sorunlara neden olur. Ornegin yanma veya gazlastirma isleminde ciiruf (kdmiir kirmtist)
kalintilar1 reaktor borularin tikanmasina yol agarak daha yiiksek isletme maliyetine ve

ekstra bakim masrafina neden olur ve cihazlarin dmriinii kisaltir (Knezevic, 2009).



2.2. Bitkisel Atiklarin Yenilenebilir Enerji Kaynag Olarak Degerlendirilmesi

2.2.1. Bitkisel Atiklarin Enerji Icerikleri

Biyokiitle, canlilardan elde edilen kati, sivi ve gaz formunda fosillesmis tiim biyolojik
maddelerin genel adidir. Biyokiitle enerji kaynagi oldugundan endiistriyel olarak
biyolojik kiitleden yakit elde edilmesi ve bu yakitin endiistriyel olarak kullanilmasi ile
alakalidir. Genellikle, biyoyakit eldesi bitkisel ve hayvansal {irtinleri kullanarak elde
edilebilmektedir.

2.2.2. Ust Isitma Degerine Yapisal Bilesiklerin Katkilari

Biyokiitlenin enerjiye biyolojik veya termokimyasal doniisiimiiniin verimini belirlemek
i¢in, biyokiitlenin potansiyel enerji igerigi bilinmelidir (Uzun ve ark., 2017). Alt 1s1 ya
da st 1s1 degeri kullamilarak yakitin 1s1 degeri belirtilebilir. Yakitin iist 1s1 degeri,
yakitin birim kiitlesi tamamen yakildiginda normal suyun yogunlagsma derecesini
standart kosullar altinda yanma iirlinii olarak hesaplayan 1s1 miktarina esittir. Yiiksek {ist
1s1 degerine sahip olan yakitlar yakildiginda yiiksek enerji ¢ikisi olur. Bu ozellik

biyokiitle yakma sistemlerinin tasarimi ve isletilmesi agisindan ¢ok 6nemlidir.

Yakit olarak ele alinan biyokiitlenin iist 1s1 degeri, girenler ile {iriinlerin entalpisi
arasindaki farkliligin basit ve dogru bir 6lgiimii olan adyabatik bir oksijen bombasi
kalorimetresi kullanilarak deneysel olarak belirlenebilir (Yin, 2011;Callojen ve ark.,
2014). Duranay N. ve Yilgin M.’nin yapmis oldugu c¢alismada, farkli kaynaklardan
(tarim, orman ve gida endiistrisi) elde edilen ve bolgemizde 6nemli potansiyele sahip
lignoseliilozik yapidaki atik biyokiitlelerin iist 1s1 degerlerinin belirleyip literatiir degeri

ile uyumlu oldugunu goézlemlediler.



Tablo 2.1. Lignoseliilozik Yapidaki Baz1 Atik Biyokiitlelerinin Ust Is1 Degerleri
(Duranay ve Yilgm, 2018).

Numune Ust Isil Degeri (UID)
Ceviz kabugu 18.38
Sarap fabrikasi atig1 16.46
Mese talasi 17.18
Findik kabugu 18.87
Kayisi ¢ekirdegi 19.59
Pamuk kozasi 16.54
Cam kozalagi 18.63
Cam talas1 18.50
Aycekirdegi kabugu 18.00

En yiiksek oranda kiil iceren pamuk kozasi ve sarap fabrikasi atiginm UID’nin diger
numunelerden diisiik oldugu, diger taraftan kiil icerigi en diisiik olan ¢am talagmin

deneysel ve hesaplanan UID nin yiiksek oldugu tespit edildi.

2.2.3. Bitkisel Atiklardan Enerji ve Kimyasal Hammadde Uretimi

2.2.3.1. Bitki Atiklarina Uygulanabilen Termokimyasal Doniisiim Yontemleri

Biyokiitle doniisiim siireclerindeki amacg biyokiitleden yakit ve kimyasal madde
iretmektir. Bu siiregler yardimi ile biyokiitlenin sahip oldugu diisiik enerji, diisiik
yogunluk ve tagima gibi olumsuzlar1 ortadan kaldirmaktir. Dort kategoride incelenebilir

bunlar; yakma, piroliz, gazlastirma ve sivilastirmadir.

Yakma: Biyokiitleden enerji elde etmek i¢in kullanilan temel bir siirectir. Bu enerjinin
cesitli buhar ¢evrimleri yardimu ile elektrik veya 1s1 enerjine doniistiiriilir (Garcia-Perez

ve ark., 2001).

Dogrudan yakma ile ele gecen enerji, 1s1 ve buhar elde etmede, yiizey 1sitma, sanayi
proseslerde veya elektrik iiretmek icin kullanilir. Yakma islemlerinde 1si1l verim
onemlidir ve nem miktarma bagl bir durumdur, bu yilizden biyokiitlede bu nem oranin

% 50’1 agmamasi istenir (Goyal ve ark., 2008).



Gazlastirma: Biyokiitle yakilabilir bir gaz karisimi ile, yaklagik 800-900°C’de kismi
oksidasyonu ile yapilan bir termokimyasal siiregtir (Goyal ve ark., 2008). Bu proseste,
biyokiitleden diisiikk ve orta enerji igerikli gazlarin ve kimyasallarin elde edilmesi
amactyla yapilmaktadir. Bu siiregte, kat1 yakitlar barindirdiklar: kiil hari¢ ¢esitli gaz
bilesenlerine doniistiirebilirler, ayrica kat1 ve sivi {irtinler hemen hemen hi¢c meydana

gelmez.

Gazlastirma safhasinda yakma teknolojilerin gelismesi ile daha ¢evreci ve daha temiz
gazlar elde edilebiliyor. Biyokiitle thtave ettigi ugucu maddeler nedeniyle gazlastirma
islemi genelde daha kolay ger¢eklesir. Gazlastirmada ele gegen gaz iirlinler elektrik, giic
santralleri ve buhar iiretiminde gibi ¢esitli enerji gerektiren islemlerde kullanilmaktadir

(Zhen, 1993; Tolay ve ark., 2008).

Piroliz: Biyokiitlenin daha degerli yakita doniistiirmek i¢in kullanilan temel bir siiregtir.
Oksijensiz ortamda 1s1l bozunma olarak adlandirilabilir. Bu islemin sonucunda daha
zengin hidrokarbon gazi, yagimsi sivi ve karbon bakimindan zengin kat1 iiriinler elde

edilmektedir (Demirbas, 2009).

Piroliz isleminde 6nemli parametreler siire ve sicakliktir, bunlar hem iiriin verimini hem
de iiriin ¢esitliligini etkiler. Piroliz siire¢leri hizli ve yavas olmak {izere iki gruba ayrilir.
Yavas piroliz uzun siirer ve biyokiitlenin daha degerli liriinlere doniisiimiinii saglamak
amaciyla uygulanan bir prosestir. Hizli piroliz ise daha kisa siirede ve yiiksek sicaklikta
uygulanan bir prosestir. Biyokiitle aniden havasiz ortam yakilarak ortaya ¢ikan buhar
veya gaz yogunlastirilir ve kahverengi bir sivi elde edilir. Elde edilen bu piroliz sivisi,
pirolotik yag, biyo-yag, biyo-petrol ve odun yagi gibi ¢esitli iiriinler elde edilmektedir
(Ozay ve ark., 2014).

Swilastirma: Bu asama biyokiitle siviya doniistiiriilerek yapilmaktadir. Bunun sebebi
olarak diisiik enerjili ve kullanimi giic olan biyokiitlenin daha depolanabilir,
pompalanabilir ve yakma firinlarma daha kolay transfer saglamaktir. (Artok ve
Schobert., 2000a). Piroliz ve sivilastirma birbirine benzer iki termokimyasal proses olup
her ikisinde de biyokiitle siviya doniistiirmektedir. Sivilastirma siirecinde temel amag
biiyiik molekiillii yapilarin katalizor esliginde kiigiilterek sivi haline getirmektir (Artok
ve Schobert, 2000b).
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Sivilastirma prosesi genel olarak sicaklik 525-600°C’de arasinda, piroliz ise biraz daha
yiiksek sicaklikta yaklasik 650-800°C arasinda gerceklesmektedir. Ancak sivilastirma
prosesi piroliz prosesine kiyasla daha yiliksek basing uygulanmaktadir. Sivilastirma
prosesinde biyokiitlenin kurutulmasimna ihtiya¢ yokken, piroliz prosesinde tam tersi bir
durumdur. Sivilagtrma prosesleri genel olarak yiiksek basingta H, atmosferinde

gerceklestirilir (Demirbasg, 2001).

2.2.3.2. Termokimyasal Déniisiim Yontemiyle Elde Edilen Onemli Kimyasal

Hammaddeler

BIYOKUTLE

Biyokimyasal/Fiziksel Dontistim:
e Kimyasal islem
e Fiziksel islem
¢ Biyolojik islem

Termokimyasal Doniistim:
e Piroliz
¢ Gazlastirma

Fermantasyon Hidroliz Sentez gaz1
kosu ll;}l?dzlrma s1 Fermantasyon Fischer-Tropsch co
3 sentezi Kavma reaksivonu
Biyometan Biyoetanol Metanol sentezi
Dizel Biyo-dimetileter 0

Biyometanol

Sekil 2.4. Biyokiitle Isleme Yontemleri (Isik ve Yavuz, 2002).

2.2.3.3. Bitkisel Yontemlerle Onemli Kimyasal Hammaddelerin Uretimi

Biyokiitle enerjisi dogada yaygin olan bitki/tarimsal kokenli iiriinlerin cesitli fiziksel,
kimyasal ve biyolojik siireclerden gegtikten sonra liretilen ve belirli standartlara sahip
kati, siv1 ve gaz enerji kaynaklaridir. Biyokiitle kokenli en 6nemli biyoyakitlar biyo-

etanol, biyo-dizel, biyo-metanol, biyo-gaz, biyo-metil eter olarak siniflandirilmaktadir.
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Glinlimiizde yaygimn olan biyodizel ve biyoetanoldiir. Amerika Birlesik Devletleri biyo-
dizel iiretmek i¢in soya fasulyeyi kullanirken, Avrupa iilkeleri kolzay1 kullanmaktadir.
Aspir ve kolza biyodizelin 6nemli hammaddeleridir. Bugday ve misir ise biyo-etanoliin
onemli hammaddeleridir. Tiirkiye’de yakit etanol benzine ilave katki saglamak i¢in
kullanilmaktadir ve bu katki orant % 5 olmasi durumunda iyi bir oktan artiric1 olarak

islev saglamaktadir.

Tarimsal acidan, artik tarim sadece gida maddesi liretmek degil ayni zamanda enerji
elde etmek icin cesitli bitkilerden ve tarim iriinlerinden yararlanilmaktadir. Modern
tarim diizenlenmesinde tarim sahalarmin % 30°u yem amagli, % 20’1 ise enerji tiretmek

icin tahsis edilmektedir.

Titlin, soya, musir, aycicegi, aspir, kolza, pamuk ve palm gibi bitkilerden; biyogaz,
biyodizel, biyoetanol, biyometanol, biyoyag, hidrojeni ve karbondioksit gibi
hammaddeler elde edilmektedir.

Giinlimiizde, gelismekte olan iilkelerin ¢ogunda niifusun yaklagik %70-95' hala
geleneksel ilaglar1 kullanmaktadir ve modern ilaglarin yaklasik olarak %25-28 tibbi
0zelligi olan bitkilerden elde edilmektedir (Akinoglu ve ark., 2015).

2.3. Bitkilerden Biyoaktif Bilesik ve Ekstrakt Eldesi

Yurdumuz zengin florasiyla birgok tibbi ve aromatik bitkiyi biinyesinde
barindirmaktadir. Bitkiler, insan ve doga yasammin siirdiiriilebilmesi i¢in gerekli olan
oksijen ve besinleri saglar ve sagligi korurlar. Bitkilerin igeriginde pek c¢ok biyoaktif
bilesik bulunmaktadir. Antioksidan olarak bilinen bitkilerin, c¢esitli biyoaktif
bilesenlerinin veya farmokolojik etkilerinin incelenmesi i¢in 6n hazirlik asamasi olarak

ekstraksiyon iglemine tabi tutularak ekstrat elde edilmesi gerekir.

2.3.1 Bitki Ekstraktlarimin Bazi Farmakolojik (saghk) Etkileri

Bitkiler geleneksel tipta ¢cok 6nemli role sahiptir ve antik ¢aglardan beri tibbi amaglh
olarak kullanilmaktadir. Bitkiler faydali tedavi i¢in biyolojik aktif bilesenleri

bakimindan olduk¢a 6nemli bir kaynaktir. Son 200 yil i¢inde, tanimlama ve ayirma
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tekniklerin gelismesi ile bitki kdkenli ¢cok sayida dogal bilesik alaninda yeni bir trend

olusmasina neden oldu.

Giliniimiizde, gelismekte olan {ilkelerin ¢ogunda niifusun yaklasik %70-95'i hala
geleneksel ilaglart kullanmaktadir ve modern ilaglarin yaklagik olarak %25-28 tibbi
0zelligi olan bitkilerden elde edilmektedir (Siiriiciioghu ve Faydaoglu, 2013).

2.3.1.1. Antimikrobiyal Etki

Gida zehirlenmesi gelismekte olan tilkelerdeki 6liim ve hastali§in en yaygin sebeplerden
biri olarak diisiiniilmektedir. Gida zehirlenmesi raporlarmin  ¢ogu  bakteri
kontaminasyonlari ile iligkilendirilmektedir, 6zellikle salmonella typhi, Escherichia coli
ve Pseudomonas aeruginosa gram negatif bakterileri gibi. Gram pozitif bakteriler
Staphylococcus aureus ve Bacillus cereus gibi bakteriler gida bozulmasi ya da gida

kaynakl1 hastaliklarin sebebi olarak gosterilmektedir.

Gida bozulmasi ve onun etyolojik ajanlarin engellenmesi geleneksel olarak kimyasal
koruyucularin kullanilmasi ile yapilmaktadir. Kimyasal koruyucular gida bozulmasinin
Oonlenmesinde etkili bir rol oynamalarma ragmen, gidalarda ve besin zincirinde kimyasal
kalint1 birakmalari, mikroorganizmalarm belli bir siireden sonra bu kimyasallara kars1
diren¢ kazanmalar1 ve insan saglig1 lizerinde yan etkiler birakmalar1 gibi endise verici
sonuglara da neden olabilmektedir. Bu gibi endiselerden dolayi, ¢abalar potansiyel
olarak daha etkili, daha saghikli ve dogal gida koruyucu maddelere odaklanmis

durumdadir.

Bu baglamda gida koruyucu icin antimikrobiyal ajanlar olarak bitki ekstrakti
kullanilmaktadir. Bu bitki ekstraktlar1 kolay bozunabilir ve besinsel olarak daha giivenli
olmas1 bakimmdan dogal antimikrobiyal kaynak olarak diistiniilmektedir. Bitki
ekstraktlar1 gida zehirlenmesine neden olan bakterilere karsi antimikrobiyal aktivite

gosterdigi ile ilgili ¢ok sayida ¢alisma mevcuttur (Mostafa ve ark., 2018).

2.3.1.2 Antienflamatuar Etki

Enflamasyon (iltihap) organizmanm mekanik, kimyasal ya da enfeksiyonlara karsi

gosterdigi biyolojik tepkiyi ifade eder. Enflamasyon viicut sivismin tepki karakterine ve
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rol oynayan molekiillere bagl olarak akut veya kronik olabilir. Enflamasyon dengesi
bozuldugu zaman fizyolojik hasar meydana gelebilir. Kronik enflamasyon metabolik
sendrom ya da enflamatuvar bagirsak hastaligi gibi fizyopatojenik durumlardan

kaynakl1 bir durumdur (Wang ve ark., 2007).

Ozellikle kardiyoveskiilere ya da karsinojeneze neden olan enflamasyonlari
engellemenin bir yolu, hem antioksidan hem de antienflamatuvar 6zellik gosteren bitki
ekstraktlart kullanilmas1 distincesidir. Bu sebepten dolayi, antienflamatuvar o6zellik
gosteren bitkisel fitokimyasallar (bitki kokenli kimyasal) enflamatuvar stireg ile ilgili

hastaliklar1 engellemek i¢in hayati bir rolii oynayabilirler (Serrano ve ark., 2018).

Ornegin bir sarmsak tiirii olan Allium nigrum (siyah sarimsak) igerdigi kiikiirt
nedeniyle pek c¢ok biyoaktivitesiyle baharat olarak sik¢a kullanilmaktadir, ayrica
antimikrobiyal ve antioksidan 6zelligi vardir. Ozellikle taze sarimsak ¢ok belirgin
biyoaktiviye sahip ve antiflamatuvar, anti kanser ve antiobezite karsi sayisiz faydasi

vardir (Block ve ark., 1992). Siyah sarimsakta bulunan S-allylcystein ait molekiil sekil

\/\S/\/LLOH

NH>

2.5’te verilmistir.

Sekil 2.5. S-allylcystein’in Kimyasal Yapisi
2.3.1.3. Antikanserojen Etki

Kanser viicudu istila eden ya da viicudun bir¢cok bdlgesine yayilabilen diizensiz hiicre
biiylimesini iceren bir dizi hastalik kiimesidir. Her yil diger hastaliklar gibi kanser de
binlerce insanin §liimiine neden olmaktadir. ilag endiistrisi bu hastalifa kars1 kalici
¢Oziim bulmak icin ¢ok caba sarf etmektedir. Modern ila¢ endiistrisi bitkileri kullanarak

sentetikten dogal iiriinlere bir kayma egilimindedir.

Diinya Saglik Orgiiti'ne (WHO) gore, yaklagik diinya niifusunun %801 kanser gibi
birkac hastaliga karsi bitki kokenli ilaglara giivenmektedir. Bitkiler kanser ve diger

bir¢ok oliimciil hastaliklarin yok edilmesi i¢in ¢ok hayati bir 6nem arz etmektedir.
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Antikanser aktivitesine sahip bitkiler ikincil metaloitlerin ¢ogunda olan c¢esitli
alkaloitler, fenolikler ve antioksidan bilesikleri bakimindan oldukg¢a zengindir. Bitkiler
kanser tedavisi i¢in oldukga faydali ve giivenli dogal ilaglardir. Catharanthus roseus,
Podophyllum peltatum, Taxus brevifolia, Camptotheca acuminata, Andrographis
paniculata, Crataeva nurvala, Croton tonkinensis, Oplopanax Horridus gibi antikanser
bitkiler cok 6nemli kemoterapik bilesiklerdir (Akhtar ve Swamy, 2018).

2.3.1.4. Kardiyovaskiiler Etki

Bitki ekstraktlar1 genellikle triterpenoidler, flavonoidler, flavonoid glikosidler:
ramnoksantin, likuritin  ve kumarin tiirevleri gibi ¢ok ¢esitli bilesenlerden
hazirlanmaktadir. Farkli bitki ilag kombinasyonun tedavi edici 6zelli§i sayesinde
kardiyovaskiiler hastaliklar, antiviral, antialerjik ve antiarterik gibi bir¢ok hastaligi

tedavi etmeyi igermektedir (Ho ve Jie, 2007).

Ancak bitkisel ilaglarin kullanimi kalitesi ve 6zgiinliigii ile sinirhidir. Bununla birlikte,
bizler bitkilerin biyolojik aktivitelerin ve terapi edici faydalari anlamamizla,
farmakolojik uygulamalar i¢in bitkisel ilaglarin gelistirilmesi ¢esitli hastaliklar1 tedavi

etmek i¢in artan bir sekilde popiilerlik kazanmaktadir.

Bitkisel ilaglarin kardiyovaskiiler hastaligin engellenmesi ya da tedavi edilmesindeki
son gelismeler yeni bir ilgi ve arastirma alani olusturmaktadir. Baz1 bitkisel ilaglar
oncelikli ya da dzellikle kardiovaskiiler hastaliga kars1 kullanilmaktadir. Ornegin, bir tiir
flavonoid olan icariin bilesiginin hasar géren néronlar tizerinde koruyucu bir etkiye
sahip oldugu rapor edilmistir. Ayrica icariin serebrovaskiiler (beyne giden damarlarla
ilgili) hastaligin tedavisinde ve korunmasinda etkili oldugu rapor edilmistir (Ho ve Jie,

2007). Sekil 2.6’da kimyasal yapis1 verilmistir.
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Sekil 2.6. Icariin Bilesiginin Genel Yapist
2.3.1.5. Antioksidan Etki

Otlar ve ot tiirler1 geleneksel olarak herhangi bir bitkinin bir pargas1 olarak
tanimlanmaktadir, bu bitkiler aromatik 6zelliklerden dolay: diyette kullaniimaktadir
(Davidson, 1999). Bitki ve bitki tiirleri ¢ok giighii antioksidan olan fitokimyasal kaynak
olarak tanimlanmaktadir. Bitkiler antioksidan savunmasinda ve redox sinyalinde rol
alabilmektedir. Antioksidanlar sinerjik olarak hareket eder. Bitki antioksidanlari olan
fenoller ve biyoflavonoidler vitamin antioksidanlarmi giiclendirebilir. Ornegin bir
biyoflavonoid C ve E vitaminleri ile kombine oldugu zaman bu iki vitamini gii¢lendirir

ve daha fazla radikal temizleme potansiyeline erisir (Alok ve ark., 2014).

Bitki ekstraktlar1 gida, ilag, farmasotik ve kimya endiistrisinde kullanilmaktadir.
Oksidatif stres deri yaslanmasinin ana sebebidir. Deri yaslanmasmi engellemek icin
yani oksidatif stresin etkinligi azaltmak i¢in bitki ekstraktlar1 kdkenli antioksidanlar
kullanilmaktadir. Zingiber officinale, Ginkgo biloba, Glycyrrhiza glabra, Schizandra
chinensi, Curcuma longa gibi bitkilerde ve Quercitin gibi antioksidan 6zellik gosteren
bir bilesik 6rnek olarak yazilabilir (Alok ve ark., 2014).

2.3.2 Bitkisel Numunlere Uygulanan Ektraksiyon Yontemleri

Ekstraksiyon, birden ¢ok bilesigin farkli ¢oziintirliik 6zellikleri kullanilarak katidan sivi
faza veya sividan sivi faza alinmasidir. Sulu bir ¢ozelti ya da organik bir ¢oziiciiden
olusan iki stvinin kullanildig1 teknik sivi-sivi ekstraksiyonu, bir kat1 (bitki) ve iginde

bulundugu organik ¢oziicliniin kullanildig1 teknik kati-s1v1 ekstraksiyonudur.
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Ekstraksiyon yontemleri geleneksel ve gelismis teknikler olarak ikiye ayrilmistir.
Soxhlet ektraksiyon yontemi, dogal materyallerden metabolitleri aywt etmek i¢in
kullanilan ve yiiksek geri kazanimin s6z konusu oldugu geleneksel tekniklerden birisi

olup cevre ve gida analizlerinde ¢ok yaygin kullanilan yontemlerdendir (Kokyar, 2012).

Gelencksel yontemler; klasik ¢oziicii ekstraksiyonu ve soxhlet ekstraksiyonu iken
gelismis yontemler ultrason destekli ekstraksiyon, mikrodalga destekli ekstraksiyon ve
stiperkritik akigkan ekstraksiyonudur. Biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonu hassas olmasi
ve yliksek sicakliktan etkilenebilirligi nedeniyle geleneksel ekstraksiyon yontemleriyle
ekstraksiyonu ¢ok uygun olmamaktadir (Mustafa ve Tumer, 2011). Geleneksel
ekstraksiyon yonteminde fenolik maddelerin ekstraksiyonu asidik veya organik
ozellikte ¢oziicii kullanimi ile gerceklestirilir (Zhang ve Chen, 2011). Fakat uzun siirede
gerceklesen ekstraksiyon islemi iyonizasyon, oksidasyon ve biyoaktif analit kaybina
neden olmaktadir. Diger bir dezavantaji ise zehirli atiklarin olugsmasina sebebiyet
vermesidir (Adybaster ve ark., 2017). Bundan dolay1 yeni, gelismis, verimi fazla

ekstraksiyon tekniklerine ihtiyag duyulmustur.
2.3.2.1 Maserasyon (Calkalama) teknigi

Maserasyon ya da calkalama ¢ok basit ve en ucuz konvensiyonel ekstraksyion
metotlardan biridir, ¢linkii ¢ok basit bir kova ya da konteynirle bile bu islem
yapilabilmektedir. Ancak bu metodun ekstarksiyon islem siiresi uzundur. Maserasyon
metodu her yerde yapilabilir, siklikla tar¢in yapraklarindaki biyoaktik bilesenlerini
ekstrakte etmek i¢cin kullanilmaktadir. Bu metodun etkinligini etkileyen etmenler; ham
madde, ¢6ziicti ve dogru ekstraksiyondur. Bu metotta ekstrakte edilecek ornek bir
¢oOziiclinlin icerisine atilarak yapilmaktadir. Etonal, biitanol, kloroform, metanol,
propanol ve saf su gibi c¢Oziiciiler maserasyon tekniginde ¢oziici olarak
kullanilmaktadir. Ekonomik ve pratik olan bu yontemde elde edilen {iriin verimi

oldukg¢a diistiktiir (Kutlu ve ark.,2017).
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Sekil 2.7. Ekstraksiyon Semasi (Tambun ve ark., 2021).

2.3.2.2. Soxhlet ekstraksiyonu

Kuru numunelerin ekstraksiyonunda kullanilan Soxhlet ekstraksiyon teknigi, 1879’da
Franz von Soxhlet tarafindan gelistirilmistir. Bu teknik diger ekstraksiyon tekniklerine

bir alternatif olarak da kullanilmaktadir (De Castro ve Priego-Capote, 2010).

Soxhlet ekstraksiyon diizenegi, kaynama balonu, magnetik karistirici ¢ubuk, soxhlet
aparati, geri sogutucu ve bir 1siticidan olusur. Soxhlet ekstraksiyonu yapmak icin
numune filtre kagidindan yapilmis bir kartusun icine konulduktan sonra Soxhlet
ekstraktoriine yerlestirilir. Kaynamanm diizenli yapilmasi i¢in distilasyon balonu
icerisine kaynama tas1 atilir. Coziicii olarak genel olarak hekzan, metanol gibi organik
coziiciiler kullanilmaktadir. Soxhlet kolonu iizerine sogutucu takilarak Soxhlet kolu
distilasyon balonuna baglanir. Kaynama balonu sitildikga balon igindeki ¢oziici
buharlar1 sogutucuya dogru yiikselir ve orada sogudukca yogunlasmaya baslayip
numunenin iizerine damlar. Numuneyi iceren soxhlet aparatindaki kartus bolimii
yogunlasan ¢oziicii ile yavasca dolar, ardindan sifon hareketi ile balona geri bosalir
(Cakir, 2000). Bu islem Soxhlet ekstraktoriindeki ¢oziicii berrak bir hal alana kadar
devam eder. Bu sekilde Soxhlet ekstraktorii ile yapilan ekstraksiyonun verimi daha

yiiksek olmaktadir (Priege-Lopez ve ark., 2003).
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Soxhlet ekstraksiyonunun en biiyiilk avantaji numune igerisinde hedeflenen maddenin
timiiniin distilasyon balonu igerisinde toplanmasidir. Bu ekstraksiyon tekniginde
kolaylikla buharlagan ¢oziiciiler kullanildigindan dolayr madde ve ¢oziicli birbirinden

kolaylikla ayrilmaktadir (Soxhlet, 1879).

Sekil 2.8. Bir Soxhlet Ekstraksiyon Sistemi

Soxhlet ekstraksiyonunda uzun siire, ¢ok miktarda ¢oziicli kullanilmasi ve hedeflenen
bilesenin ylikselen sicakliktan dolay1r bozunma olasilig1 gibi dezavantajlarindan dolay1
yeni ve gelismis ekstraksiyon teknikleri gelistirilmistir (Sankar, 2015; Chemat ve ark.,
2017). Gelismis ekstraksiyon teknikleri siire ve kullanilan ¢6ziicli miktarinin az olmasi,
maliyeti diisiik, fazla cevre kirliligi yaratmayan ve tekrarlanabilirligi yiiksek olmasindan

dolay1 tercih edilir (Okolie ve ark., 2018).

2.3.2.3. Ultrasonik Dalga Destekli Ekstraksiyon

Ultrasonik ses dalgalar;; frekanslar1 20 kHz’den biiylik olan enerjidir. Gida
teknolojisinde, 20 kHz ile 10 MHz frekans araligindaki ultrases ekipmanlar1 kullanim
bakimindan genelde diisiik enerjili uygulama (<1 W/cm?; >100 kHz) ve yiiksek enerjili
uygulama (10-1000W/cm?; 20-100 kHz) olarak iki gruba ayrilmaktadir (Ergiin ve ark.,
2013).
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Ultrasesin termal ve mekanik olmak iizere iki etkisi vardir. Termal etkisi ultrasonik
dalgalarin etkisi ile meydana gelen 1smnin, materyal tarafindan absorbe edilmesiyle
ortaya cikar. Mekanik etkisi ise, kavitasyon adi verilen ultrasonik dalgalarin sivi
icerisinde ani sicaklik ve basing degisimleri olusturarak patlayan hava kabarciklarinm,
stvida ¢Oziinen gazlarin meydana getirdigi kabarciklarin biliylimesi ve dagilmasidir

(Altemimi ve ark., 2015).

Ultrasonik ekstraksiyonun (Ultrasound-assisted extraction, UAE) mekanizmasi hiicre
duvarlarinin bozulmasi, pargacik boyutu kiigiilmesi ve hiicre zarlarindan artmus kiitle
transferini saglayabilen, mekanik bosluk olusturma ve 1sisal etkinliklerine baglanmistir.
Ses dalgalari, kat1 ve sivi 6rnek hazirlamada kullanilabilmektedir. Ultrasonik destekli
ekstraksiyonlar, ultrasonik banyolar veya kapali ekstraktorler i¢ine daldirilmis
ultrasonik prob cihaz ile gerceklestirilirler. Ultrasonik dalganin veya ultra sesin mekanik
etkisi, hiicresel malzemelere ¢Oziiciiniin fazla miktarda girmesi ve kiitle transferini

arttirmasi seklinde olur (Mason ve ark., 1996).

Elektron mikrograf taramalari, ultrasonik dalganin mekanik etkilerinin hiicre
duvarlarinin yok oldugunu gostermistir. Ultrason destekli ekstraksiyon, ekonomik ve
kompleks ekipman kullanimi gerektirmediginden son derece faydali bir teknoloji olarak
goriilmekte ve bu yiizden oOzellikle bitki endistrisinde kiiclik ve biiyiikk 6lgiide
kullanilabilmektedir (Atak, ve ark., 2018). Diisiik enerji tiiketimi, daha kisa uygulama
stiresi, daha az ¢oziicii kullanimi, artan verim ve 1sitmanin olmamasi bu yontemin diger
avantajli yonleri olarak siralanabilir (Atalay ve ark., 2018). Tiim bu sebepler ile “cevre

dostu” veya “yesil” teknik olarak adlandirilabilir (Kokyar, 2012).

Ultrasonik dalga destekli ekstraksiyon ayrica ucuz, basit ve geleneksel ekstraksiyon
tekniklerine gore verimli bir alternatiftir (Wang ve ark., 2008). Bu ekstraksiyon teknigi
ile 1siya duyarh bilesenlerin ekstraksiyonunun da verimi artmaktadir (Wang ve ark,
2006). Ekstraksiyon islemi sirasinda kati partikiillerin artmasi ultrasonik dalganin
siddetinin azalmasma, bu da ekstraksiyon isleminin uzamasina sebep olmaktadir.
Ultrasonik dalganin stabil kalabilmesi i¢in genellikle calkalama veya karistirma

yapilmasi ultrasonik dalga destekli ekstraksiyonun dezavantajlarindandir (Vinatoru,
1999).
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2.3.2.4. Mikrodolga Destekli Ekstraksyon

Mikrodalgalar yiiksek frekansli (300-300000 MHz) elektromanyetik dalgalardir.
Mikrodalga enerji kullanilarak isitmanin prensibi, iyonlarm iletimi ve dipol donme
yoluyla molekiil iizerine mikrodalganin dogrudan etkisi prensibine dayalidir. Bir¢ok
uygulamalarda bu iki mekanizma es zamanh gergeklesir. Iyonik iletim, bir manyetik
alan uygulandiginda iyonlarin elektroforetik gociidiir. Cozeltinin bu iyon akisina direnci

stirtlinme ile sonuglanir ve bu sekilde ¢ozelti 1sinir.

Dipol donmesi, uygulanan manyetik alanla dipollerin yeniden diizenlenmesidir. Ticari
sistemlerde kullanilan 2450 MHz’de dipoller diizenlenir ve saniyede 4.9x10° defa
random sekilde dagilir. Bu zorlanmis molekiiler hareket, isinmayla sonuglanir.
Mikrodalga ekstraksiyonunda mikrodalga 1simasi, ekstraksiyon ¢oziiciisiinii ve
numuneyi 1sitmak i¢in kullanilir. Basarili bir ekstraksiyon gerceklestirmek icin segilen
¢oziiciilerin mikrodalga 1simasimi absorblamasi, ¢oziiciiniin matriksle etkilesimi ve
analitin ¢oziiciideki ¢oziinilirliigii dikkate alinmalidir. Daha biiyiik dipol momente sahip
olan ¢oziicii, mikrodalga 1s1masi altinda daha hizh i1sinacaktir (Wang ve ark., 2006).
Hekzan gibi polar olamayan bir ¢oziicii (dipol moment<0.1) isinmazken, 2.69 dipol
momente sahip aseton birka¢ saniye icinde 1smacaktir. Eger ekstraksiyonda hekzan ve
toluen gibi polar olmayan ¢oziiciiler gerekliyse, ¢oziiciileri su, metanol ve aseton gibi

yiiksek bir dipol momente sahip polar ¢oziiciilerle karistirmak tavsiye edilir.

Secilen ¢oziicii ¢ok kuvvetli 1smmaya sebep olursa bilesiklerin degredasyonundan
kacmilamaz. Bu ylizden yaygin uygulama, sadece biri mikrodalga 1s1may1 absorplayan
ikili karisimlarin kullanimidir. Temel olarak kapali kap sistemi (kontrollii sicaklik ve
basing altinda) ve acik kap sistemi (atmosfer sicakliginda) olarak iki ¢esit mikrodalga
ekstraksiyonu mevcuttur.Bitkiler, biyolojik, ¢evresel, jeolojik ve metalik matriksler gibi
farkli 6rneklerden farkli bilesiklerin ekstraksiyonunda kullanilmistir (Mandal ve ark.,
2007).

21



—p Suctkist

Gen sofutucy ——p

D& Su girisi

1

Mikrodalga firmn -

Coziict) e

Omek =

G
il i
'JJJ\-‘ W

Sekil 2.9. Mikrodalga Destekli Ekstraksiyon Sistemi

2.3.2.5. Siiperkritik Akiskan Ekstraksiyonu

Giiniimiizde dogal iiriinlerin organik ¢oziiciilerle ekstraksiyona tabi tutulmasi ¢evresel
ve saglik agisindan bir¢ok olumsuzluk barindirmaktadir. Bu nedenle c¢evresel,
farmasotik, polimer ve gida analizlerinde daha az ¢oziicii gerektiren, diisiik c¢oziicii
tiiketimine sahip (10-20 mL), ekstraksiyon siiresi daha kisa olan (20-60 dk) ve normal
kosullarda yiiksek sicaklikta ¢oziinen bilesikleri ayirma ozelligine sahip teknikler
giderek daha fazla ilgi g¢ekmektedir.  Bunlardan biri olan siiperkritik akiskan
ekstraksiyonudur (Kilig, 2008). Siiperkritik akiskan ekstraksiyonunda (SFE) ¢oziicii
olarak kritik sicaklik (Tc) ve kritik basing (Pc) noktasinin tizerinde stiperkritik akiskan

kullanilir.

Stiperkritik akiskan hem sivi ¢oziiciiler gibi birgok maddeyi ¢6zme giicline sahip hem
de gazlara yakin diflizyon katsayis1 Ozelligiyle ¢oziinen maddeyi hizli bir sekilde
yaymaktadir (Ozgen, 2010). Bu teknik, istenen maddenin siiper kritik kosullardaki bir
siv1 icerisinde ¢oziinmesi ve daha sonrasinda basing diistiriilerek iiriiniin akiskandan
arindirilmasin saglama yontemidir. Basing azalmasi ile siiper kritik akigkan i¢indeki
¢Oziinirliik de ayni oranda azalacagindan istenilen madde sivi ortamdan izole edilmis

olacaktir.

22



Bu ekstraksiyon yonteminde en ¢ok kullanilan ¢oziicii olarak diisiik kritik basinca (74
bar) ve kritik sicakliga (32°C) sahip, ¢evre dostu, ekonomik, saflik orani yiiksek olan
karbon dioksit (CO,) kullanilmaktadir (Colak ve Tiilek, 2003).
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Sekil 2.10. Bir Statik Siiperkritik Akiskan Ekstraksiyon Sistemi Semasi1 (Skoog ve Ark.,
2018’den Yeniden Uretilerek Uyarlanmistir).

2.3.2.6. Basin¢h Sicak Coziicii Ekstraksiyonu (BSCE)

Basingli sicak ¢oziicii ekstraksiyonu yontemi ekstraksiyon igin oldukg¢a yeni bir bakis
acisidir. Mevcut ekstraksiyon tekniklerinden olan Soxhlet, maserasyon ve perkolasyona
alternatif olarak gelistirilmistir. Bu yOntemlerden farki ekstraksiyon siiresi, ¢dziicli
tiiketimi, ekstraksiyon verimi ve tekrarlanabilirlik ac¢isindan daha avantajli bir kati-sivi
ekstraksiyon teknigi olmasidir (Kaufmann ve Christeen, 2002). Basingli ¢6ziicii
ekstraksiyonu, hizlandirilmis ¢6ziicti ekstraksiyonu, basingli akiskan ekstraksiyonu,
basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu, yiiksek basingh ¢oziicli ekstraksiyonu, yiiksek
basing-yliksek sicaklik ¢oziicii ekstraksiyonu ve subkritik ¢oziicii ekstraksiyonu olmak
iizere farkl isimlerle bilinmektedir. Coziicli olarak su kullanildiginda ise bu teknige;
subkritik su ekstraksiyonu, sicak su ekstraksiyonu, basingh sicak su ekstraksiyonu,
yiksek sicaklikta su ekstraksiyonu, siiper isitilmis su ekstraksiyonu gibi isimler
verilmektedir (Lugue de Castro ve ark., 1999).
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Sekil 2.10. Bir Laboratuvar Olcekli Kesikli Tasarim Basmngli Coziicii Ekstraksiyon
Sistemi

BSCE teknigi, uygulanan basing sayesinde ¢dziiciiniin kaynama sicakliginin tizerindeki
sicakliklarda da siv1 olarak kalabilmesini ve yiiksek sicakliklarda bile ekstraksiyona izin
vermesi gibi nedenlerle geleneksel ¢oziicli ekstraksiyon tekniklerine goére {istiinliik
saglar. Su, disiik sicakliklarda fitokimyasallarin ekstraksiyonunda yetersiz olsa da
yiiksek sicakliklarda gerekli sartlar (3—20 dk zaman araliginda 3.3-20.3 Mpa basing ve
40-200°C sicaklik araliginda) saglandiginda etkili olabilmektedir (Ju ve Howard, 2003).

2.3.3. BSCE Calisma Ilkeleri ve Sistemi

BSCE’nin sematik goriinimlii bir 6rnegi Sekil 2.12°de verilmistir. BSCE sistemi

genellikle;

a. Coziicii rezervuari

b. Termostatik banyo

c. Akis hizmm 0,01-10,0 mL/dk’ya ayarlandigt HPLC pompasidir ve organik
¢oziiciiniin iletilmesini saglar.

d. Etrafindaki su ceketiyle ekstraksiyon sicakligini saglayan paslanmaz
ekstraksiyon hiicresidir.

e. Ince ayar vanasi (igne vana).
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f. Ekstrakt toplama vanasi.

Biitiin boru ve vanalar paslanmaz celikten yapilmistir. Ekstraksiyon i¢in belirlenen
sicaklik ve basing ayarlandiktan sonra drnek ekstraksiyon hiicresine yiiklenir, ¢oziicii
ekstraksiyon hiicresine dogru pompalanir. Bu sekilde estraksiyon gercgeklestirilir. Farkli
calismalarda ekstrakt, toplama tankina azot gazi ya da karbondioksit gibi inert gazlarla

taginir (Cam ve Hisil, 2006).
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Sekil 2.11. BSCE Cihazinin Kisimlar1 (Cam ve Hisil, 2006).

2.3.4. Basing¢h Sicak Su Ekstraksiyonu (BSSE)

Basingli sicak su ekstraksiyonu (BSSE), 100 ile 374°C arasindaki sicakliklarda ve
¢Oziicii olan suyu sivi fazda tutmak ic¢in yeterli derecede yiiksek basincin uygulandigi
yeni ve gliclii bir tekniktir. Ekstraksiyonu yapilacak maddenin maksimum verimle
eldesi i¢in basing ve sicakliklar degistirilerek optimum sartlar belirlenir. Yiiksek
kaynama noktasi, yiiksek dielektrik sabiti ve yiiksek polarite suyun essiz
ozelliklerindendir. Sicaklik arttikca, gegirgenlikte belirgin ve sistematik bir diists,
difiizyon hizinda artis, viskozite ve ylizey geriliminde bir diisiis gerceklesir. Sonug
olarak, subkritik ortam kosullarinda suda yiiksek ¢oziiniirliige sahip daha polar hedef
materyaller daha diisiik sicakliklarda en verimli sekilde ekstrakte edilir, orta derecede
polar ve polar olmayan hedefler ise yiiksek sicaklikta indiikklenen daha az polar

ortamlarda ekstrakte olurlar (Hassas-Roudsari ve ark, 2009).

Yiiksek sicaklik ve basingta suyun fiziksel ve kimyasal 6zelliklerinde, 6zellikle de

dielektrik sabitinde (£) carpici degisiklikler meydana gelir. Standart sartlarda ve
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atmosfer basmci kosullarmmda suyun dielektrik sabiti €=78 dir. 300°C sicaklik ve 20
Mpa basingta bu deger €=21 olur. Dielektrik sabiti oda sartlarinda ve 23 Mpa’da etanol
icin €=24, metanol i¢in €=23, aseton i¢in €=20,7’dir. Bu demektir ki su, yiiksek basing
ve sicaklik kosullar1 saglandiginda, oda kosullarindaki etanol, metanol ve aseton gibi
davranabilmektedir. Bu sayede su bu sartlarda, orta-diisiik polariteye sahip bilesenlerin

ekstraksiyonunda organik ¢oziiclilerin yerine kullanilabilir.

BSSE, statik ve dinamik mod wveya her iki modun kombinasyonu ile de
gerceklestirilebilir. Statik modda 6rnek ve ¢oziicii belirli bir siire boyunca sabit sicaklik
ve basing altinda tutulur, dinamik modda ise 6rnegin igerisinden siirekli bir ¢oziicii akis1
s6z konusudur. Yapilan farkli ¢aligmalarda statik ve dinamik mod birlikte
kullanildiginda ekstraksiyonun daha verimli ger¢eklestigi gozlenmistir (Wen ve ark.,
2019). Ornek miktar1, ¢dziicii hacmi, akis hizi, sicaklik, ekstraksyon sistemi ve basing

subkritik su ekstraksiyonunun etkinligini belirleyen etmenlerdir (Teo ve ark., 2010).

2.3.5. BSSE’yi Etkileyen Faktorler

Sicaklik: Basingl sicak su ekstraksiyonunun seciciligini ve etkinligini belirleyen en
onemli faktordiir. Sicaklik sadece suyun fizikokimyasal Ozelliklerini etkilemekle
kalmaz, ayni zamanda sicakliga karsi kararsiz olan gida numunelerinin yapisindaki
baglar1 kirip analitlerin serbest hale gegmesini saglar ve ayrica suyun diffiizivite ve

seciciligini artirir (Kronholm ve ark., 2007).

BSSE sirasinda sicaklik, genellikle kullanilan sivinin kaynama noktasindan biiytiktiir.
Basingl1 sicak su, yliksek sicaklik kosullarinda yiiksek difiizyon hizi, diistik viskozite ve
diisiik ylizey gerilimine sahiptir. Buhar basimcindaki artis ve hedef bilesiklerin hizli
termal bozunmasi, kritik alti suyun verimliligini artirabilir (Smith, 2002). Yiiksek
sicaklik, basingli sicak suyun dogasmi degistirir ve sicaklik arttikga suyun polaritesi
diismeye baslar. Bu, suda daha az polar olan maddelerin ¢oziinmesini miimkiin kilar ve
ekstraksiyon verimliligini arttirr (Kronholm ve ark., 2004). Bununla birlikte, yiiksek
sicaklikla birlikte bazi bilesiklerin bozunmasi ve oksidasyonu meydana gelebilir.
Yapilan bir caligmada, feslegen ve kekik yapraklarindan basingl sicak su ekstraksiyonu

gergeklestirilirken onemli bir artisin gézlenmedigi fakat fazla miktarda bozunmalarin
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olustugu bildirilmistir (Yang ve ark., 2016). Bu nedenle, basingli sicak su kullanilirken

cesitli bilesiklere gore uygun ekstraksiyon sicakligi segilmelidir.

Kritik alt1 su ekstraksiyonunda, suya yilksek basing ve sicaklik uygulandiginda
dielektrik katsayisi yani polaritesi diiser ve su sivi fazda kalmis olur. Suyun oda
sicakliginda polaritesi yiiksek ve dielektrik sabiti 80’e yakindir. Sicaklik 250 "C’nin
iizerine ¢ikarildiginda dielektrik sabiti 27’ye yaklagir ve suyun polaritesi azalir. Bu
durumda suyun dielektrik sabiti, metanol ve etanoliin dielektrik sabitlerine yaklasir.
Boylece orta polar/polar olmayan farkli biyoaktif bilesiklerin ekstraksiyonu, cevreye
zarar veren ve pahali organik c¢oziciilerin yerine yiiksek sicakliktaki suda
gerceklestirilmis olur (Yang ve ark., 1998; Herrero ve ark., 2006). Sicaklikla suyun
dielektrik sabitinin nasil degistigi asagidaki Sekil 2.13’te gosterilmektedir.
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Sekil 2.12. Sicakliga Bagh Olarak Suyun Dielektrik Katsayis1 (Herrero ve ark., 2006).

BSSE’de sicaklik degerleri genellikle 100-374 'C arasindadir. Siiperkritik akiskan
ekstraksiyonunda (SAE) ise sicaklik 100-800 'C arah@mdadir. SAE, 6zellikle CO,
kullanildiginda tibbi bitkilerin polar ve yliksek molekiiler agirliga sahip bilesiklerini
ekstrakte etmekte yetersiz kaldigindan metanol ve sulu etanolde kolay c¢oziinen
bilesikleri BSSE ile ekstrakte edilerek SAE’nin bu dezavantaji ortadan
kaldirilabilmektedir (Liang ve Fan, 2013). Suyun faz diyagrami asagidaki Sekil 4’te

verilmistir.
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Sekil 2.13. Suyun Subkritik ve Siiperkritik Bolgeleri (Liang ve Fan, 2013).

Coziicii Ak Hizi: Bilesik ekstraksiyonunun kinetigi ¢oziicii igindeki ¢oziinilirliigiine
bagl oldugundan akis hizinin artmasi ekstraksiyon kinetigini artirir. Daha yiiksek akis
hiz1 bilesiklerin yiliksek sicaklikta suda kalma siiresini kisaltacagindan ekstraksiyon
verimliligini de artirir. Cok yiiksek akis hizi ise ekstraktlarin asir1 seyrelmesine neden
olabilir, bu da ekstraksiyondan sonra ek bir konsantrasyon asamasi gerektirir (Plaza ve

Turner, 2015).

Parcacik Boyutu: Basingh sicak su ekstraksiyonunda, ekstraksiyon siireci iizerinde
onemli rol oynamaktadir. Genel olarak kii¢lik partikiil boyutlarinda ekstraksiyon verimi
nispeten yiiksektir, biiyiik partikiil boyutlarinda ise verim diisiiktiir bundan dolay1
ekstraksiyon siiresi uzatilmalidir (Wibonsirikul ve Adachi, 2008). Daha ince pargagik
boyutlari, matris igindeki bilesiklerin diflizyon mesafesini azaltir ve numune matrisi ile

ekstrakt arasindaki temas alanini artirir, boylece ekstraksiyon siiresi kisalir, verim artar.

Diger Faktorler: Basmgli sicak su ekstraksiyonunun etkinligini belirleyen diger
faktorler arasinda, ekstraksiyon siiresi, katki maddeleri, ¢oziicli-6rnek orani, numunenin
nem igerigi, dinamik (siirekli akis) ve statik (durgun) ekstraksiyon modlar1 sayilabilir

(Teo ve ark, 2010).
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2.3.6. BSSE Cihazn

Ekstraksiyon ¢oziiciisli olarak su kullanildiginda, ekstraktlarin oksitlenmediginden emin
olmak i¢in suyun oksijen igermediginden emin olunmalidir. Suyun gazdan armdirilmasi
icin genellikle ultrason (sonikasyon) veya azot gazi tasfiyesi kullanilir. Ultrason gazi
giderme (en az 60 dk siirede) maliyeti diisiik olsa da azot gazi, temizleme igsleminde
daha verimli sonuglar verir. Modern bir dinamik basin¢li su ekstraksiyonu sistemi

semasi Sekil 2.15°te verilmektedir.
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Sekil 2.14. BSSE sisteminin bir 6rnegi (Teo ve ark, 2010).

(1) Su girisi, (2) besleme girisi, (3) karistirma sistemi, (4) kat1 numunelerin ekstraksiyon
hiicresi, (5) 1s1 degistirici, (6) basing pompasi, (7) su tutma rezervuari, (8) karigtirma
sistemi, (9) kati numunelerin ekstraksiyon hiicresi, (10) su tutma rezervuari, (11)
sogutma suyu girisi, (12) sogutma tavasi, (13) sogutma suyu ¢ikisi, (14) toplayici, (15)
kiiresel vana, (16) kiiresel vana, (17) emniyet valfi, (18) basing regiilatorii kontrolorii,
(19) basing gostergesi, (20) sicaklik regiilatorii kontrolorii, (21) sicaklik gdstergesi, (22)
filtre plakasi.

Dinamik Metod

Ekstraksiyon ¢oziiciisli, pompa ile ekstraksiyon kabina pompalanir ve basing kontrolorii
suyu toplayiciya iletir. Ekstraksiyon islemi sirasinda suyu sivi halde tutmak i¢in pompa

belirli bir basinca (genellikle 3,5-20 MPa) ulagmalidir. Suyun sitilmast genellikle bir
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firn, bir 1s1 esanjori, bir 1sitma band1 ve 1sitma ceketi kullanilarak yapilir. Genel olarak
paslanmaz ¢elik boru, ekstraksiyon kabindaki su sicakliginin ayarlanan sicaklikla ayni
olmasint saglamak icin 1siticinin i¢ine sarilmalidir. Basing kontroloriiniin roli,

aspiratordeki basinci kontrol etmek ve suyun kaynamasini 6nlemektir.
Statik Metod

Statik BSSE ekipmani pompa gerektirmez. Ancak tahliye kabina su vermek i¢in bir
pompa kullanilirsa tahliye kabina iki vana (giris ve ¢ikis) monte edilmelidir. Sayet
pompa kullanilmazsa ¢dziiciiniin ekstraksiyon kabina manuel olarak eklenmesi gerekir.
Kap kapatilip 1sitildiginda, ekstraksiyon islemi sadece sistemin doyma basinci altinda
gerceklestirilebilir. Statik SSE islemi sirasinda, 1s1 ve kiitle transferini hizlandirmak igin
bir manyetik karistirict kullanilir. Isitma i¢in bir firm, bir 1sitma ceketi veya 1sitma band1
kullanilmas1 uygundur. Ekstrakt’in ekstraktdrden c¢ikarilma hizinin kontrol edilmesi
gerekiyorsa bir basing sinirlayici takilmahidir. Statik BSSE islemi sirasinda, bilesiklerin

ekstraksiyon verimi tamamen denge sabitine ve ¢oziiniirliige baghdir.

2.3.7. BSSE’nin Avantaj ve Dezavantajlar
BSSE’nin bazi olumlu ve olumsuz yonleri agagidaki Tablo 2.2’de verilmistir.

Tablo 2. 2. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunun Avantajlari Ve Dezavantjlar
(Biiyiiktuncel, 2012).

Avantajlar Dezavantajlan

Ekstraksiyon ¢oziiciisii olarak su, ucuz ve Daha yiiksek sicakliklarda bozunma
kolayca elde edilebilir 6zellige sahiptir. meydana gelebilir. Isisal kararli olmayan
Ornekler icin uygun degildir.

Polar, orta derecede polar, diisiik polar ve Ekstraktlardan nemi ¢ekmek kolay

polar olmayan bilesikler ayr1 ayr1 degildir ve  buharlasma, kimyasal

ekstrakte edilebilir. dehidrasyon veya ¢okme olmamasi i¢in ek
prosediirler gerektirebilir.

Daha az pahali cihazlar kullanilir. Matrikse bagimli olmasi

30



Maillard Reaksiyonu

Basingli sicak su ekstraksiyonunda gozlemlenen bir diger olumsuzluk, ekstrakte edilen
bilesenlerin bu ortamda bazi yan reaksiyonlara girebilmeleridir. Gidalarda ve diger
dogal bilesen ekstraktlarinda renk degisikligine neden olan baslica enzimatik olmayan
esmerlesme reaksiyonlar1 karamelizasyon, askorbik asit bozunmasi ve Maillard
reaksiyonudur. Islenmis haldeki gidalarmn kalitesinde baslica rol oynadigindan Maillard
reaksiyonu, en Onemli esmerlesme reaksiyonudur. Maillard reaksiyonu, indirgen
sekerler ve amino gruplar1 arasinda gergeklesir ve gidanin bulundugu ortam kosullarina
baghdir. Adin1 glikoz ve lisin ¢ozeltisinin birlikte 1sitilmasi sonucu ¢6zelti renginin
esmerlestigini ilk kez belirleyen Fransiz bilim adami Louis Camille Maillard’dan

almaktadir.

Basingli sicak su kosullar1 altinda, dogal biyoaktif bilesikler iceren matrislerin hiicresel
yapilar1 kirilarak bu bilesikler hiicre disma c¢ikarilir ve sicak suda ¢oziindiiriiliir. Bu
bilesikler, ekstraksiyon sirasinda etkilesime girerek orijinal hedeflere nazaran farkl yap1
ve Ozellikler sergileyebilen farkli bilesikler olusturabilirler. Bu tiir etkilesimlerin
ornekleri, basinglh sicak su kosullar1 altinda tercih edilebilen Maillard reaksiyonudur
(Plaza ve ark., 2010). Maillard ekstraksiyonu sirasinda neofromdaki bilesiklerin
numune dogasindan dolayr ekstraktlarm genel antioksidan kapasitesini etkiledigi
diistiniilmistiir. Bundan dolay1 bu ekstraktlarin potansiyel uygulamasi hakkinda daha iyi
bir sonug almak i¢in basingli sicak su ekstraksiyonu ile elde edilen bilesiklerin biyoaktif

bilesenlerinin degerlendirilmesi gerekmektedir.

Maillard reaksiyonu, gelencksel yontemle 1sitilan ¢ogu gidada istenen lezzet
bilesiklerinin olusumunu saglamaktadir. Bu reaksiyon, kahve, cay, ekmek ve bira gibi
baz1 gidalarin iiretiminde renk ve aromanmn olusumunu saglamakta ve reaksiyon
boyunca olusan ¢ogu bilesik gidalara karakteristik koku ve tat vermektedir.
Giliniimiizde, geleneksel 1sitmanin gergeklestigi firmlar yerine mikrodalga ile 1sitmanin
gerceklestigi firmnlar tercih edilmektedir. Fakat mikrodalga ile yapilan 1sitmada
geleneksel 1sitmaya nazaran daha az lezzet bilesigi olugmaktadir. Bunun nedeni
geleneksel yolla isitilan bilesigin her yonden yiiksek atese maruz kalmasi Maillard

reaksiyonunun olusumunun tesvik edilmesine karsin mikrodalga firinda c¢evre
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sicakligmin fazla olmamasi ve gidadaki suyun evaporatorden buharlagsma sirasinda ugup

gitmesi ve aromanin azalmasina neden olmasidir (Ninomiya ve ark., 1992).

Tablo 2.3. Gelismis
(Biiyiiktuncel, 2012).

Ekstraksiyon Tekniklerinin Avantajlar

ve Dezavantjlar

Ekstraksiyon Teknikleri

Avantajlan

Dezavantajlan

Soxhlet Ekstraksiyonu

Elde edilen ekstrakt kiitlesi daha
fazla

Matriksten bagimsiz

Siizme islemi gerekmez

Zaman kaybi az ve daha basit
metoda sahip olmasi

Diisiik maliyet

Cok fazla miktarda
¢Oziiniin kullanilmasi
Zaman alict
Buharlagsma ve deristirme gibi 6n
islem gerektirmesi

organik

Basingli Sivi Ekstraksiyonu

Stizme isleminin gerekli
olmamasi

Hizl (yaklagik 10-30 dakika )
Az ¢6ziicii kullanilmasi

Kolay ve otomasyon seceneginin

olmasi

Matrikse bagimli olmasi
Pahali olmasi

Mikrodalga Destekli Sivi
Ekstraksiyonu

Hizli

Siizme gerektirmemesi

Az ¢oziicl kullanilmasi

Yiiksek sicaklik

Tam kontrol (Sicaklik, siire ve
giic)

Kurutucu malzemelere ihtiyag
duyulmamasi

Yiiksek Maliyet

Secimli olmamasi

Temizlenme agamasinin olmasi
Coziiciilerin mikrodalga
1simlarini absorbe etmesi

Ses Dalgalar1 Destekli S1vi
Ekstraksiyonu

Matriksten bagimsiz

Hizli

Ucuz

Fazla miktarda iiriin ekstrakte
edilmesi

Cok fazla ¢oziicti kullanilmasi
Stizme islemlerine gerek

duyulmasi

Siiperkritik Akiskan
Ekstraksiyonu

Hizl

Az ¢oziict kullanilmasi

Ucuz ve ¢evre dostu olmasi
Tehlike arz etmemesi

Yiiksek segicilik i¢in sicaklik,
basing ve modifiye apartlart
degestirilme olanaginin olmasi
Is1 bakimmdan kararli olmayan
analitler i¢in uygun olmasi
Otomasyon islemlerine uygun
olmasi

Pahali olmast

Matriksten bagimsiz olmamasi
Polar olmayan karbondioksit
daha polar analitlerin
ekstraksiyonundaki zorluklar
Verimi iyilestirmek i¢cin modifiye
aparatlar eklenmesi

Islak ve  sivi  Orneklerin
ekstraksiyonundaki zorluklar

32



2.4. Bitki Ekstraktlarinda Bulunan Polifenolik Bilesik Gruplar

2.4.1. Flavonoidler

Flavonoidler meyve, sebze, sarap, kakao ve ¢cayda bol miktarda bulunan en genis bitki
fenolikleri smnifindadirlar. iki aromatik halkanin iic karbonlu bir alifatik zincir
kopriisiiyle birbirine bagl (C6-C3-C6) iskeletine sahip on bes karbon atomundan olusan
disiik molekiil agirlikli heterosiklik bilesiklerdir. Aromatik halkalar A ve B, hetero
halka ise C olarak ifade edilir. Karbon atomlar1 C halkasindaki oksijenden baslayarak,

B halkasindaki karbon atomlari ise tissii (’) rakamlarla numaralandirilir.

Flavonoidler halkalar arasindaki yapisal degisikliklere gore cesitli gruplara
ayirmaktadir. Bunlar antoksantinler (flavanoller, flavonlar, flavonoller, flavanonlar ve
izoflavonlar) ile antosiyanin ve antosiyanidinlerdir (Halliwel, 1990). Antosiyaninler
suda ¢6ziinebilen dogal pigmentlerden olup 6zellikle meyve ve sebzelerde, ek olarak da
diger bitkilerde bulunur (Heim ve ark., 2002). Flavonoidler grubunun temel bileseni
flavonlar olup genellikle kirmizi sarap ve domateste, maydanoz ve kerevizde, kirmizi
act biberde meyvelerin kabuklarimda bulunmaktadir (Nizamlioglu ve Nas, 2010).
Flavonoller ise, flavonun 3. karbon atomuna baglanmis bir hidroksil grubu tasiyan
sogan, elma ve lahanada fazla miktarda bulunurlar (Fidan ve Diindar, 2007). Flavanon,
turunggillerden greyfurtta, izoflavonlar ise; soya fasulyesi ve soya fistiginda bulunur

(Saldamli, 1998).

Sekil 2.15. Flavonoidlerin Genel Yapisi
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OH

|
HOI\O S O
e HO (@)
OH O O ki

Flavanon OH

Flavanol

OH O

Flavonol

Antosiyanidin

Sekil 2.16. Flavonoidlerin Temel Kimyasal Yapilari

2.4.2. Fenolik Asitler

Fenolik asitler, diger adiyla fenil propanoidler, hidroksi sinnamik ve hidroksi benzoik
asitler olmak iizere iki gruba ayrilmaktadir. Pek ¢ogunu olusturan hidroksisinamik
asitler C¢-Cs3 (fenilpropan) yapisinda iken hidroksibenzoik asitler Cg-C; (fenilmetan)
yapisindadir. Hidroksi benzoik asitlerden bazilar1 gallik asit, vanilik asit, siringik asit,
resorsilik asit, protokatesuik asittir (Sekil 2.18). Hidroksi benzoik asitlerden bazilar1 p-
kumarik, ferulik, kafeik ve sinapik asit’dir Sekil 2.19) (Manach ve ark., 2004).
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O ) COOH

HO '
OH OH
HO HO OH
OH (lm_'3 OH
Gallik asit T Protokatesuik asit
Vanilik asit (3.4-dihidroksibenzoik asit)
O
0 COOH
HsC”~ OH
HO
HO OH
O\CH3

Sheinisdic asit Resorsilik asit

Sekil 2.17. Hidroksi Benzoik Asitlerden Bazilarinin Kimyasal Yapilari

0 CH=CHCO>CHz3
X" 0H
HO CH
. B O, 3
p-Kumarik asit OH
Ferulik asit
0 O

O ™

HO

X OH - OH
=0
Kafeik asit Sinapik asit

Sekil 2.18. Hidroksi Benzoik Asitlerden Bazilarinin Kimyasal Yapilari
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2.4.3. Tanenler

Tanenler azot icermeyen ve molekiil kiitlesine yaklagik 300-5000 dalton arasinda olan
fenolik bilesiklerdir. Kompleks yapma Ozelliklerine sahiptir, bazen metal veya ¢ogunluk
olarak proteinler ile kompleks olustururlar. Tanenlere ¢ay, nar, liziim ve ke¢iboynuzu

gibi bitkilerde rastlamak miimkiindiir.

Tanenler ile ilgili olarak eskiden beri ilag olarak yatistirici, kuvvet artirici, ates diisiiriicti
olarak bunlara ilaveten metal zehirlenmelerine karsi panzehir olarak da kullanildigi
kayitlar arasindadir. Hidrolize ve kondanse tanenler olmak iizere iki gesittir. Ornegin
gallik asit hidrolizle olabilen tanen, epikatesin ve katesin ise kondanse tanendir (Unver

ve ark., 2014).

OH
X _OH
HO.__~._0O l'
L L
~~"“OH
OH OH
(’A'\ OH
(L
\[ r >OHOH
OH 1
HO ~ N O \i-.____.'..-;:.'-'—]
[ I L
W o OH
OH

Sekil 2.19. Tanenler (Fenolik Polimerler)’in Yapis:

2.4.4. Lignanlar

Lignanlar keten tohumunda bulunan fenolik bilesiklerin icerisinde bulunan énemli bir
gruptur. Flavonoidlerin alt grubunda tasnif edilmektedir, dogada ise bitkisel ve memeli
lignanlar olarak bulunmaktadir. Ostrojen hormonuna benzerlik gosterir, keten tohumu,

keten posas1 ve keten unu lignanlar bakimindan olduk¢a zengindir.
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Tahillar, susam ve ay cekirdegi gibi bitkilerde kismen daha diisiik lignan icermektedir.
Ornegin 100 gr keton tohumunda yaklasik 370 000 pg lignan bulunurken domates ve
arpada ayni miktarda yaklagik 58 pg lignan bulunmaktadir (Kanmaz ve Giilden, 2012).

2.4.5. Kumarinler

Kumarinler, bitkilerde bulunan oksijenli heterosiklik bilesiklerin bir smifin1 olusturan
laktonlar olup 4C atomu bulunduran furan veya 5C atomu bulunduran piran tiirevleridir.
Bitkilerde furan tiirevlerine ender rastlanirken piran tiirevleri yaygindir. Kumarin ve
kumarin tiirevleri, ¢esitli biyolojik aktiviteleri sebebiyle son doénemlerde 6nem
kazanmis hos kokulu dogal maddelerdir. Bugiin dogal olarak bulunan 800 kadar
kumarin tiirevi bilesik, 100 familyaya ait yaklasik 600 cinsten elde edilmistir (Sener ve
Mutlug, 1987).

Furan Piran alfa-piron
O
() L
O O
O
Sigma-piron Kumarin

Sekil 2.20. Kumarin ve Tiirevlerinin Kimyasal Yapilari

Kumarinin kendisi sedatif ve antienflamatuar etkiye sahip bir bilesik olmas1 nedeniyle
eskiden gida sanayiinde kullanilmistir. Ancak besinlere koku verici olarak eklenmesi
sonucu Ozellikle karacigerde kronik toksisitenin goriilmesiyle bu alandaki

kullanimindan vazgecilmistir (Sener ve Mutlug, 1987).

Kumarin artik haricen kullanilan iyodoform ve hint yagi gibi maddelerin hosa gitmeyen
kokularin1 maskelemek {izere kullanilmaktadir. Parfiimeri sanayinde hem koku verici

olarak hem de esanslarmm kokusunun degismesinionleyici fikzator olarak kullanilir.
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Kumarin sigara endiistrisinde tiitiine karigtirilarak kokulu tiitiinlerin, 6zellikle pipo
tiitiinlerinin  hazirlanmasinda da yararlanilmaktadir. Bunlarin diginda bazi bdcek
Oldiiriiciilerde koku verici olarak da kullanilmaktadir. Ayrica yapilan g¢aligmalarla
kumarinin boceklerde larvalarin gelismesini ve Mycobactelium tuberculosi ve
Escherichia coli gibi bakterilerde de liremeyi inhibe ettigi saptanmustir. Bitkilerde-
amilaz, invertaz gibi enzimleri inhibe, indoloasetik asit oksidaz ve peroksidazi stimiile
ettigi tespit edilerek, bitkilerin gelisiminde de rol oynadigi bilinmektedir (Sener ve
Mutlug, 1987).

2.5. Oksidatif Stres ve Antioksidan Etki

2.5.1. Oksidatif Stres Ve Reaktif Oksijen Tiirleri

Ortaklanmamuis elektron igeren atom, atom grubu veya molekiiller serbest radikal olarak
tanimlanir (Ozeng, 2011). Serbest radikaller; reaktif oksijen tiirleri (ROS) ve reaktif azot
tiirleri (RNS) olarak tamimlanir (Suarez-Salazar ve ark., 2008). Reaktif oksijen tiirleri,
oksijen igeren radikal tiirler [stiperoksit (Oz¢ ), hidroksil (*OH), peroksil (ROO¢) ve
(ROe)] ve hipokloréz asit (HOCI), ozon (O3), singlet oksijen (10,) ve hidrojen peroksit
(H20,) gibi baz1 radikalik olmayan tiirler iken reaktif azot tiirleri ise nitrik oksit radikali
(*NO), peroksinitrit anyonu (ONOO-), azot dioksit radikali (*®NO;), diger azot oksitler
ve Oz , RO* ve ROOe ile *NO’nun reaksiyonundan agiga ¢ikan iiriinleri igeren ortak
bir kavramdir (Apak ve ark., 2016).

Serbest radikaller hiicre yapilarinda, niikleik asitlerde, lipitlerde ve proteinlerde zararli
etkilere sebep olurlar ve bu olusan zararlar kanser, kalp damar hastaliklar1 gibi ¢esitli

hastaliklara neden olmaktadir (Kaur ve Kapoor, 2001).

Oksidatif stres, potansiyel biyolojik zarara sebep olan hiicre hasar1 ile serbest
radikallerin zararhi etkisi olarak bilinir. Oksidatif stresin bronsit, Parkinson hastaligi,
hemodiyaliz hastaliklari, diyabet, Down sendromu hiicresel yaslanma, baslica kanser
tiirleri ve karaciger hastaliklar1 gibi hastaliklara neden oldugu bilinmekle birlikte bu
hastaliklarla bas etmenin en 6nemli ¢6ziim yollarindan biri radikal siipiiriicii bilesiklerce

zengin antioksidan igerikli gidalara sahip bir beslenmedir (Y1ildiz, 2007).
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2.5.2. Antioksidanlar

Antioksidan (AOX), Reaktif oksijen tiirleri (ROS) olusumunu engelleyen veya mevcut
radikalleri stiplirerek hiicrenin zarar gormesini engelleyen; bu maddelerin meydana
getirdigi hasarlar1 Onleyen ve yapisinda genellikle fenolik fonksiyon tasiyan

molekillerdir.

Reaktif oksijen tiirleri (ROS), serbest radikal sinifina ait yliksek diizeyde oksitlenen
reaktif bilesiklerdir. Serbest radikaller, en distaki orbitallerde bir veya daha fazla
eslesmemis elektron igeren kararsiz ve oldukga reaktif tiirlerdir. Serbest radikaller,
zincir reaksiyonlari olusturarak hiicrenin zararina, hatta 6liimiine neden olmaktadir. Bu
durumda antioksidanlar devreye girerek, serbest radikalleri siipiirerek zincir

reaksiyonlarmi sonlandirir ve koruyucu etki gosterirler.

Antioksidanlarin gorevleri arasmnda serbest radikallerin fazlasini etkisizlestirmek,
serbest radikallerin zehirli etkilerine karsi hiicreleri korumak ve hastaliklar1 dnlemede
katki saglamak sayilabilir (Yildiz, 2007). Antioksidanlar bunu yapmak i¢in kendilerini
okside ederler ve bunu indirgeyici ajanlar olan; tiyoller, askorbik asit ya da polifenoller

gibi molekiillerle yaparlar (Pham-Huy ve ark., 2008).

Antioksidanlar, serbest radikalleri siipiliriir ve in vivo oksidasyon zincirlerini
durdururlar. Bu yiizden dogada c¢evresel ve fizyolojik stres, yaslanma ve kansere karsi

kullanilirlar (Sies, 1997; Apak, 2019).

Antioksidan bilesikleri hidrojen atomu verme 6zelligindedirler ve kendi elektronlarini
vererek serbest radikalleri notralize ederken serbest radikal haline gelmezler. Birincil
radikalleri radikal olmayan tiirlere cevirirler. Antioksidanlarin kendileri de okside olmus
antioksidan  radikallere doniisiirler. Antioksidanlarin substratlarla olan

reaksiyonlarindaki etki mekanizmasi su sekildedir (Is, 2001):

R + enerji — R (R: yag molekiilii, R- : aktif yag molekiilii) (2.1)
R- + 02— RO2- (2.2)
RO2- + AH — ROOH + A-veya RO- + AH - ROH + A (2.3)
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RO2 + A- — ROOA (2.4)

(AH: Antioksidan molekiilii, A- : antioksidan etkin molekiilii)
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Tablo 2.4. Antioksidanlarin Siniflandirilmasi (Singh, 2018).

Antioksidanlar
Endojenler “ — Eksojenler
Enzimatik olanl Enzimatik Olmayan j |
At olantar - Enzimatik Olmayan
[
| I | I
Birincil Enzimler Ikineil Enzimler Karotenoidler Minareller
. g Cinko
Stiperoksit Dismutaz Guliitatyon Reduktaz B_—karotan Selenvum
Katalaz Guliitatyon 6-fosfot Dehidrogenaz Liken -
Glutatyon Peroksidaz Lutin Vitaminler ve Tarevleri
Zeaksantin
C(Aksorbik asit)
| Organosiilfiir E(Tokoferol)
Kofaktorler Organosilfiir Bilegikler K
Bilegikler -
- Koenzim Q10 Akil Stilfat
Azot 1geren ancak Glutatvon Indoller Fenolik Aszitler
protein olmayan .
bilegikler [
— ] Flavonoidler [—
Urik Asit — : Hidroksisinamik Asitler | Hidroksibenzoik Asitler
Vitaminler ve Trevleri
_ Furilik Asit Gallik Asit
A (Retinol) Flavonollar Flavonoller Astisiyaninler P-Kumarik Asit Ellagik Asit
Kuarsetin Katecin Siyanidin
Kaemferol Paleganodin Palergonidin
Isoflavonoidler Flavonler Flavonenler
Genistein Krisin Hesparidin
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Bir antioksidanin aktivitesi su esaslara baglidir;

a. Radikal siipiirme kabiliyeti

b. Hidrojen veya elektron donor araci olarak gostermis oldugu reaktivite

C. Metal selatlama potansiyeli

d. Diger antioksidanlarla olan etkilesim (Niki ve Noguchi, 2000).

Antioksidanlar, endojen ve eksojen kaynakli olabilirler (Akkus, 1995).

Tablo 2.5. Baglica Endojen Kaynakli Antioksidanlar (Is, 2001).

Enzimatik

Nonenzimatik

Glutatyon peroksidaz (GSHPX)

Askorbat (vit C) Transferrin

Stiperoksit dismutaz (SOD)

Albiimin Fosfolipid hidroperoksit

Glutatyon (GSH)

Sistein Bilirubin

Glutatyon peroksidaz (PLGSHPXx)

a-Tokoferol (vit E) Laktoferrin

Glutatyon S-transferaz (GST)

Melatonin Flavonoidler

Glutatyon rediiktaz(GSSG-R)

B-Karoten Urat

Katalaz (CAT)

Seruloplazmin Ferritin

Tablo 2.6. Baslica Eksojen Kaynakli Antioksidanlar [106].

Eksojen antioksidanlar

Trolox C mannitol

Koenzim Q (Ubikinon) anastezikler

Allopurinol kalsiyum kanal blokerleri
a-Tokoferol (vit E) desferroksamin

Demir salatorleri ebselen

B-Karoten asetilsistein
Seruloplazmin tungsten

2.5.2.1 Sentetik Antioksidanlar

Endiistriyel proseslerde gidalarin muhafaza siiresini uzatmak amaciyla esas olarak

sentetik antioksidanlar

olarak bitillenmis

hidroksianisol (BHA),

biitillenmis

hidroksitoliien (BHT), propil gallat (PG) ve tersiyer biitilhidrokinon (TBHQ) uzun
zamandan beri kullanilmaktadir (Makahleh, 2015).
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BHA (Biitillenmis Hidroksianisol) suda ¢6ziinmeyen, yaglarda ¢ok ¢Oziinen ve
aromalarin ve esans yaglarinin renginin bozulmasinin énlenmesinde etkili monofenolik
antioksidandir. Yapisal olarak iki izomere sahip 3-tersiyerbutil-4-hidroksianisol (%90)
ve 2- tersiyerbutil-4-hidroksianisol %10) bilesiklerinin karigimi halinde bulunur. BHA,
pismis ve kizartilmis yiyeceklerin yani sira kuru tahillarda, patates triinlerinde, pasta,

biskiivi, tath karisimlarinda ve igeceklerde bulunur (Dolatabadi ve Kashanian, 2010).

OH OH
C(CHa)s

C(CHz)s
OCHs OCHs

Sekil 2. 21. BHA nin Kimyasal Yapist

BHT (Biitillenmis Hidroksitoluen) yaglarda ¢oziinlir suda ¢oziinmez beyaz kristal
halinde bir bilesik olup hayvansal yaglarin bitkisel yaglardan oksidasyonunu
baskilamasinda daha etkilidir. BHT, BHA ile sinerjistik olarak calisir. 3-BHA ve
BHT'min bir kombinasyonu, soya yagi, domuz yagi ve metil oleatta tek basina
kullanilanlardan daha yiiksek bir antioksidan aktivite gostermistir. BHT nin karacigerde
sitokrom P-450 sistemine zarar verdigi, farelere fazla dozda BHT verildiginde de
karacigerlerinde hasara sebep oldugu kanitlanmistir. Ayrica BHT gibi sentetik
antioksidanlarin yiiksek miktarda alindiginda viicuttan atilamadigi icin yag dokusu

depolanmakta oldugu bilinmektedir (Nanditha ve Prabhasankar, 2009).

t-Bu
OH

H3C t-Bu

Sekil 2. 22. BHT nin Kimyasal Yapis1

Tersiyer Butil Hidrokinon (TBHQ) sentetik antioksidanlar arasinda en yiiksek
antioksidan etkiye sahip olan yilksek sicakliklara karst dayanikli, yaglardaki

¢oziinilirligili orta derecede, sudaki ¢oziiniirliigii ¢ok az olan beyaz ile sarims1 kahverengi
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arasi renkte, kristal yapida bir bilesiktir. TBHQ; BHT ve BHA den daha az ugucu olup
yagin ilave edildigi gidalarda yiiksek antioksidan etki gostermektedir (Halliwell ve
Gutteridge, 1996).

OH
CH3
CH3
OH CHs

Sekil 2. 23. TBHQ nin Kimyasal Yapisi

Propil gallat (PG), gallik asitin en fazla kullanilan esterlerinden olup 3.4,5-trihidroksi
benzoat olarak da bilinen beyaz kristal toz halinde bulunur. Kozmetik, sag iiriinleri,
yapistiricilar ve yaglarda katki maddesi olarak kullanilmakla birlikte hidrojen peroksit
ve serbest oksijen radikallerini oksidasyona karsi korur. Propil gallatin zararli etkileri
olarak Ostrojen antagonisti hastaligina sebep oldugu bilinmektedir (Keskin ve Erkmen,
1987; Widengren ve ark., 2007].

O O(CH3)2CH3

HO OH
OH

Sekil 2. 24. Propil Gallat’in Kimyasal Yapis1

2.5.2.2. Dogal Antioksidanlar

Gidalarda bulunan ve insan viicudunu zararl serbest radikallerden koruyan ¢esitli sebze,
meyve ve tahillarda ve sifali bitkilerde fazla miktarda bulunan dogalantioksidanlari,
baslica vitaminler (6zellikle askorbik asit: C-vitamini ve atokoferol: E-vitamini),

flavonoidler ve polifenoller olarak gruplandirabiliriz (Hudson, 1990).

C Vitamini (Askorbik Asit)
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Askorbik asit, C vitamini olarak bilinen, oksidasyon ve rediiksiyonlardaki aktif rolii
nedeniyle kuvvetli bir antioksidan olup hemen hemen tiim canli dokularda bulunan,
beyaz renkli kristal halde suda ¢6ziinebilen bir bilesiktir (Widengren ve ark., 2007).
Askorbik asit meyvelerden ¢ilek, kivi, kavun, greyfurt, ananas ve karpuzda bulunurken
sebzelerden ise brokoli, 1Spanak, karnabahar, maydanoz, lahana, biber, kuskonmaz,

domateste ve kabakta bulunmaktadir (Cemeroglu, 2004).

HQ OH

H
o -0

HO
OH

Sekil 2.25. Askorbik Asitin Kimyasal Yapist

E vitamini( Tokoferoller)

Yagda ¢Oziinen antioksidan olarak tokoferoller olarak da bilinen E vitamini, bitkisel
kaynakli iirtinlerden yesil yaprakli sebzelerde, baklagillerde, ceviz ve findikta;
hayvansal kaynakli tiriinlerden siit ve yumurtada bulunurlar. Alfa, beta, gama, delta, eta
ve zeta olarak adlandirilan alt1 ¢esit tiirevi bulunmakla birlikte bulundurdugu hidroksil
gurubuna sahip aromatik halkanin kimyasal olarak etkin 6zelligi sebebiyle aktioksidan

aktivitesi en fazla olan a-tokoferoldiir (Mitrea, 2007).

H3C

Sekil 2. 26. a-Tokoferol’iin Kimyasal Yapis1
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2.6. Bitkisel Ekstraktlarin Fenolik Madde Icerikleri ve Antioksidan Aktivitelerini

Belirleme Yontemleri

2.6.1. Toplam Fenolik Madde Tayini

Folin-Ciocalteu reaktifi (FCR) yontemi Singleton ve arkadaslar1 tarafindan
antioksidanlarin toplam fenolik icerigini Olgmek i¢in gelistirilmistir. Yontemde
kullanilan CuSO,4 (Bakir (IT)stilfat) bazik ortamda protein veya antioksidanla kompleks
yapar. Folin fenol reaktifi (fosfo-molibdikfosfotungstik reaktif) eklendiginde, folin
reaktifi proteine baglanir. Protein veya antioksidanla Cu(Il)’nin reaksiyonundan agiga
cikan Cu(I) molibdatotungstat reaktifini heteropoli mavisine indirger ve rengi saridan

maviye doniisiir (Singleton ve ark., 1999).

Mo(VI)(sar) + e-(antioksidan) — Mo(V)(mavi) (2.5)

Reaksiyon tamamlaninca 750 nm’de Ornek absorbanslari dlgiiliir. Standart olarak
genellikle gallik asit kullanilir ve sonuglar gallik asit esdegeri olarak (mg/L) ifade
edilir (Huang ve ark., 2005).

2.6.2. Toplam Flavonoid Tayini

Flavonoidlerin antioksidatif 6zellikleri serbest radikal iiretmekten sorumlu enzimlerin
inhibisyonu, demir ve bakir iyonlarinin kelatlanmasi, serbest radikallerin siipiiriilmesi
gibi bir¢ok farkli mekanizmadan kaynaklidir (Benavente-Garcia ve ark., 1997).
Flavonoidler, ksantin oksidaz ve protein kinaz gibi siiperoksit anyonu tiretiminden
sorumlu enzimleri inhibe etmektedir. Flavonoidler, yapilarina bagh olarak bilinen
biitiin reaktif oksijen tiirlerini siliplirme yetenegindedirler. Bircok flavonoid, oksijen
metabolizmasinda hayati Ooneme sahip eser elementlerle selat olusturarak onlar1

durdurmaktadir (Rice-Evans ve ark., 1997).

Toplam flavonoid igeriginin miktar1 Aliiminyum kloriir (AlCl3) kolorimetrik yontemi
kullanilarak tayin edilmektedir.Y6ntemin prensibi, AlCIs’iin flavonlar ve flavonollerin
C-4 keto grubu ve C-3 ya da C-5 hidroksil gruplar: ile asitte kararli kompleksler

meydana getirmesi ayni zamanda AICls-iin, flavonoidlerin A- veya B- halkalarinin orto-
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dihidroksil gruplar1 ile de kompleks olusturmasidir. Sonuglar ¢ogunlukla standart

flavonoid madde olan kuersetine es deger olarak verilmektedir (Chang ve ark., 2002).

2.6.3. DPPH Radikal Siipiirme Yoéntemi

DPPHe radikali, birka¢ kararli organic azot radikalinden bir tanesidir. Koyu
menekse rengindedir. UV-GB absorpsiyon maksimum dalga boyu 515 nm’dir. Bu
metot DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) radikalinin antioksidanlar tarafindan bir
redoks reaksiyonuna bagli olarak siipiiriillmesi temeline dayanir (Prior ve ark., 2005).

Qe oy
. H
N

N-N NO, T » N- NO,
[j G AOXH AoxX @( Qs
DPPH(oks.) DPPH(ind.)

Sekil 2.27. DPPH Reaktifi ile Antioksidan Arasindaki Reaksiyonun Molekiiler
Gosterimi (Pablo ve ark., 2019).

Reaksiyon tamamlaninca 750 nm’de Ornek absorbanslar1 Olgiiliir. Standart olarak
genellikle gallik asit kullanilir ve sonuglar gallik asit esdegeri olarak (mg/L) ifade
edilir (Biyiiktuncel, 2013).

2.6.4. TEAC (ABTS) Yéntemi

Troloks esdegeri antioksidan kapasitesi olarak da bilinen Miller ve ark. tarafindan
gelistirilen bu yontem.2,2’-azinobis(3-etilbenzotiazolin-6-sulfonat) (ABTS) kromojen
radikal katyonunun absorbansmin hidrojen verici antioksidanlar tarafindan inhibe
edilmesine dayanan bir metoddur. ABTS.+ radikal katyonu 660, 734 ve 820 nm’de

maksimum absorpsiyon gosterir (Girotti ve ark., 2002).
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Sekil 2.28. ABTS" 'nin Antioksidan Bilesiklerle Reaksiyonu
2.6.5. CUPPRAC Antioksidan Kapasite Yontemi

Apak ve arkadaslar1 tarafindan gelistirilen bu yontemde 2,9-dimetil-1,10-fenantrolin
(Neocuproin-Nc)’inCu (II) ile olusturdugu bakir (II)- neokuproin kompleksinin
(Cu(IN-Nc)  bakir(I)-neokuproin  [Cu(l)-Nc] selatina indirgenme Ozelliginden
yararlanilarak antioksidan kapasitesi belirlenmektedir. Bakir(I)-neokuproin [Cu(l)-Nc]
kelat1 450 nm’ de maksimum absorbans vermektedir. Antioksidan ¢ozeltisi eklenmesi
ve bunu takip eden 30 dakika sonunda igerisinde antioksidan bulunmayan referansa

kars1 450 nm’de absorbans degerlerinin 6l¢iilmesine dayanir (Apak ve ark., 2004).

Antioksidan (x ml) i o i -

Numune Referans

: Abs Dalgaboyu

o

CUPRAC reaknif ¢zeltisi Cul)-Ne Numune absorbans: 450 nm
1 ml CuCI +1 ml Nc P dalgaboyunda referansa kars: dlgtiliir
1 mi NH«CI + (1.1-x) ml H2O

Sekil 2.29. CUPRAC Yo6ntemi Uygulamasmin Sematik Gosterimi
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Ar(OH), Ar(=0)q,

Agik mavi CUPRAC reaktifi Sar1 renkli {iriin

Sekil 2.30. CUPRAC Yonteminin Kromojenik Oksidasyon Araci Olan Cu(ll)-Nc
Reaktifinin Antioksidanlarla (Ar(OH)n) Reaksiyonu Sonucu Cu(l)-Nc Renkli Kelatinin
Olusumu (Ozyiirek ve ark., 2011).

2.6.6. FRAP indirgenme Giicii Antioksidan Aktivite Yontemi

FRAP yonteminin avantaji elektron transfer reaksiyonu olmasidir. Burada Fe(ll1)
tuzu, Fe(lIN)(TPTZ),Cl; (TPTZ=2,4,6-tripiridil s-triazin), oksidan olarak kullanilir

Benzie ve Strain, 1996). Fe(I1l) tuzuredoks potansiyeli (~70 V) ABTSe nin redoks
potansiyeli (0.68 V) ile benzerdir. Bu yizden, TEAC ve FRAP yontemleri ara-
sinda pek fark yoktur. TEAC yontemi nétral pH’da, FRAP yontemi ise demirin
¢Ozunirligiini saglamak i¢in asidik kosullarda (pH 3.6) gerceklestirilir. Diisiik pH
degerinde, Fe(lll)- TPTZ kompleksi, Fe(ll) formuna indirgenir (Sekil 2.32). Bu
kompleks koyu mavi renklidir ve absorpsiyon maksimumu 593 nm’dir (Benzie,
1996).

— 2 )
@\(N /—r: L*N |. NN
AN = / N__N
= N_-N | . " =
\l',_ 4 F‘J ‘——F/“"’ T rantioksidan ~¢ A Y
' 0\ P —~ - < /“ ™~ N7
X / If N 7 \\“l e N ./,k'- N i L |
NZTN = W) i\ =\ =
. EN_. ) =~ . l__\N/--— A /
/N_\__‘/L\N x / ¢ _( =
\
v/
(Fe(IM(TPTZ)] [Fe(IXTPTZ)]

Sekil 2.31. Fe(III)(TPTZ)2CI'nin Fe(Il) Formuna indirgenmesi (Zhong ve Shadidi,
2015).
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2.7. Rhamnus Pallasi Bitkisi Hakkinda Genel Bilgi

Yeryiiziinde 59 cins ve 900 tiiri bulunan Rhamnaceae familyasi agag ve ¢ali
formundaki bitkilerden olusmaktadir. Rhamnaceae familyasina ait bir cins olan
Rhamnus cinsinin yeryiiziinde yaklasik 110 tiirii bulunmaktadir. Tiirkiye bitki ortiisiinde

ise, 7’si endemik olmak tizere 21 Rhamnus tiirii yetismektedir.

Rhamnaceae bitkileri piirgatif etkili kinonlar (antrakinonlar, antronoller ve onlarin
heterozitleri) tasimaktadirlar. Rhamnus tiirlerinin, antrakinonlar, flavonol triheterozitleri
antrasenler, antronlar, naftalenler yoniinden zengin oldugu bilinmektedir. Rhamnus
tiirlerinin kabuklar1 tedavide laksatif olarak kullanilmaktadir. Rhamnus cinsi tizerinde
yapilan ¢aligmalarda, bircok arastirmaci tarafindan antioksidan molekiiller olarak
tanimlanan flavonoit, antrakinon ve tanen gibi fenolik bilesikleri yiiksek oranda tasidigi

bulunmustur.

Ulkemiz, ii¢ kitanmn kesisim noktasinda yer almasi, 1liman bir iklim kusagmin etkilerine
maruz kalmasi1 nedeniyle bitkisel kaynak anlaminda biiyiik bir potansiyele sahiptir
denebilir. Bu bitkisel kaynaklardan biri de genel yayilismi Transkafkasya, iran ve
Tirkiye’de yapan Rhamnus pallasii (Dirye agact) bitkisidir. R. pallasii bitkisi genel
yayilisin1 Transkafkasya, Iran ve Tiirkiye’de Giimiishane, Bayburt, Artvin, Ardahan,
Kars, Erzincan, Erzurum ve Igdir illerinin ¢evrelerindeki kayalik yamaglarda 450-1600

m’ler arasinda yapmaktadir.

Sekil 2.32. Rhamnus Pallasii (Dirye agact)
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Bitki yaklasik ii¢ metreye kadar boylanabilen, dallar1 almagli, dikenli bir ¢calidir. Geng
dikenleri ¢iplak ya da kisa, yumusak tiiylii ve kahverengidir. Yapraklar1 diger biitiin
tiirlerine gére daha dar olmasiyla bilinir. Meyve saplar1 yaklagik olarak 5 m’dir. Meyve
4-5 mm ¢apmda, tohum ikiye boliinmiis bir oluga sahiptir. Cigekler ¢ok belirgin
goriilmemekle birlikte meyveler ¢ekirdekli ve sulu, sert tohumlu ve tohumlarin sirt

kism1 olukludur.

Diinya iizerinde yaklagik 100 tiir ile temsil edilen R. pallasii, Rhamnacea familyasindan
olup Tiirkiye’de 22’si dogal, 6’s1 endemik olan 6nemli bir cinstir. Endemik tiirleri
biiylik oranda Akdeniz c¢evresinde yayilis gostermektedir. Bazi tiirleri her zaman yesil

(R. alaternus), bazi tiirler kisin yapragini doker, bazilari dikenli ve bazilar1 dikensizdir
(Yaltirik, 1967).

2.7.1. Rhamnus pallasii bitkisinin kimyasal bilesimi

Literatiirde Rhamnaceae ailesine ait farkli tiirler tizerinde yapilmis birgok calisma
bulunmakla birlikte, bu ¢alismanin konusu olan R. pallasii bitkisiyle yapilan tek
calisma, maserasyon (calkalama) ekstraksiyon teknigi ile ilgilidir. Bu calismada elde
edilen ekstraktlarmn HPLC yOontemiyle yapilan analizinde ana bilesen olarak antrakinon
tiirevleri olan eriyodiktiyol, taksifolin, krizofanol, emodin, aromadendrin, kamferol,
sorinin, kuersetin ve izoramnetin’in elde edildigi rapor edilmistir (Sakushima ve ark.,
1984). Ancak bu g¢alismanm oldukga etkisiz bir ekstraksiyon teknigi olan ¢alkalama
teknigi ile yapilmis olmasi ve gevresel olarak zararl olan organik ¢oziiciilerin (metanol,
etil asetat gibi) kullanilmasi, ayrica bu bitkinin diger kimyasal ve yapisal 6zelliklerine

deginilmemis olmasi yapilan ¢alismanin eksik yonlerini olusturmaktadir.

Flavonoidler bitkisel yapilarda bol miktarda bulunan polifenol yapisindaki antioksidan
ozellikli bilesikler olarak bilinmektedirler. Iskelet yapilariin farklihgina gore flavon
(apigenin, luteolin), flavonol (kuercetin, rutin, kamferol, ramnetin), flavanon
(naringenin, eriyodiktiyol), flavanol (katesin, epikatesin), biflavonoid (amentoflavon),
dihidroflavonol (taksifolin) ve kalkon gibi tiirleri mevcuttur. Sayilarinin 4000°e yakin
oldugu diistiniilen flavonoidler, antioksidan 6zellikli olup serbest radikallerle reaksiyona

girerek onlar1 etkisiz hale getirirler. Flavonoidlerin antioksidan 6zelliklerinin yani sira
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antiinflamatuar, antitimor, antiviral, antialerjik, antifungal ve diger benzer 6zellikleri de

oldugu bildirilmistir (Bors ve ark., 1990).

Rhamnus tiirlerinin tasidig1 flavonoidler {izerine yapilan ¢alismalarda; R. alaternus tiirii
lizerine maserasyon teknigiyle yapilan arastirmalarda elde edilen flavonoidlerin
galaktoz ve ramnoz tasiyan kemferol 3-O-B-ramninozit, ksantoramnin A
(=ksantoramnin B), ksantoramnin C ve ramnositrin 3-O-B-ramninozit igerdigi
anlasilmistir. Aymi ¢alisgmada, R. catharticus L. nin de R. Alaternus’ da bulunan
flavonoidleri tasidigi ve buna ek olarak ksantoramnin C yerine kuersetol 3-O-f-
ramninozit i¢erdigi saptanmistir (Onal, 1996; Faugeras ve Paris, 1962). R. infectoria, R.

saxatillis jacq olarak da bilinmektedir.

Riess-Maurer ve Wagner’in R. infectoria’nin meyveleri iizerinde yaptig1 ¢aligmalarda,
ksantoramnin A (ksantoramnin B), ksantoramnin C, kersetol 3-O-B- ramninozit ve
ramnetin 3-O-fB-ramninozit yapilar1 elde edilmistir (Maurer ve Wangers1982). R.
triquetra wall’un yapraklarindan kamferol (Ahmad ve Zaman, 1973) R. staddo A.
Rich’in yapraklarimdan kamferol ve ramnositrinin ramnoglikozitleri (Pourveur, 1973),
R. alaternus ssp. Myrtifolia’nin yapraklarindan kamferol ve kuersetol elde edilmistir
(Rossel, 1981). R. lycioides L. nin otsu kisimlarindan flavon aglikonlar1 olan ramnazin,
ramnozitrin, izoramnetin, kamferol, kuersetol, kuersetol 3- metileter ve onemli bir

dihidroflavonol olan taksifolin elde edilmistir (Paya ve ark., 1987)

R. pallasii yapraklarinda onceki yillarda yapilan arastirmalarda kamferol, izoramnetin
ve kuersetol elde edilirken (Zurabishvili ve Moniava, 1974), sonraki yillarda
arastirmacilar  kabuklariyla yaptiklar1 ¢alismalarda aromadendrin, izoramnetin,
kamferol, Kkuersetol, eriyodiktyol, izoramnetin, mirsetin 4-O- metileter ve Onemli
dihidroflavonlar olan taksifolin ve yine bu bitkide ilk kez tespit edilen yeni bir flavon

olan pallasiin elde etmislerdir (Sakushima ve ark., 1984).

Antrakinon, antrasenin en dénemli kinon tiirevidir. Genis bir boyar madde ve pigment
grubunun ana maddesidir. Sanayide antrasenin yiikseltgenmesiyle ya da benzen ile
ftalik anhidritin kondenzasyon {iriiniinden su g¢ekilmesiyle elde edilir. R. pallasii’nin
kok kabuklarinda emodin ve krizofanol antrakinonlari, kabuklarinda fiskiyon 8-O-

primaveroside ve sorinin antrakinon heterozitleri, kok kabuklarinda ramnositrin,
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kamferol, kuersetin (ayn1 zamanda kabukta) ve izoramnetin i¢eren flavonol bilesikleri,
kabuklarinda flavonon yapisindaki aromadendrin, eriyodiktiyol ve kabuklarinda
dihidroflavonol yapisinda taksifolin ve pallasiin bulunmaktadir (Sakushima ve ark.,
1984).

Rhamnus tiirlerinin kullanim alanlari tizerine yapilmis ¢alismalarda; R. Petiolaris boiss.
Tasidig1 boyar maddeler (ksantoramninler) den dolay1 eskiden beri kumas ve yaglarin
boyanmasinda kullanilmis hatta yurt disina satilmistir (Baytop, 1984). Ticari olarak ¢ok
onemli olan bu tiir, bu Ozelliklerinden dolayr anadoluda altin agaci olarak
isimlendirilmistir. Ozellikle de Kayseri’de halk, cehri’yi (yoresel adi) el dokumasi
halilarin ipliklerini boyamak amaciyla kullanmistir. R. tinctoria iizerine yapilmis bir
calismada bitki yapisinda ksantoramninlere ek olarak kuersetol, ramnetin ve ramnezin
de flavonoid yapisindaki diger boyar maddelerdendir. Ramninozin diger saydigimiz
flavonoidlere gore daha az boyama o6zelligi gostermistir (Onal ve Kepez, 1989). R.
Alaternus L. {izerine yapilmis bir ¢alismada bitkinin kilim imalati i¢in uygun olan yiin

ipliklerin boyanmasinda kullanildig1 belirtilmistir (Mustafaev ve ark., 1986).

R. petiolaris boiss. bitkisinin kuru meyvelerinin petrol eteri ile muamelesinde %7.8
oraninda agik sar1 renkli bir yag icerigine rastlanmistir. Bu yagin gaz kromatografisi
kullanilarak incelenmesiyle olduk¢a 6nemli miktarda serbest ve doymamis yag asitleri
(oleik, linoleik, linolenik ve arasidonik asit gibi) tayin edilmistir. Bu bilesimi nedeniyle,
R. petiolaris boiss. bitkisinin meyvelerinden elde edilen yagin 6zellikle kozmetik

sanayinde kullanima elverisli olabilecegi belirtilmistir (Tanker ve Ertan, 1971).

R. purshiana (cascara sagrada) kabuklarindan ekstresinin de kullanildig1 bitkisel bir
karigim, kozmetik, deterjan ve banyo preparatlarinda nemlendirici olarak kullanilmistir
(Otani, 1999). Rhamnus tiirlerinin saghk alanindaki kullanimlari {izerine yapilmis

arastrmalarda; R. petiolaris kabuklar1 anadoluda piirgatif ve antiseptik olarak
kullanildig1 bilinmektedir (Baytop, 1967).

Rhamnacea familyasindan olan ve genellikle kizilaga¢ olarak bilinen R. frangula
endiistride dogal boyalarin eldesi i¢in en ¢ok kullanilan bitkilerin baginda gelir (Benli,
2020). R. frangula safra kesesi sikayetleri, mide agrilarinda, go6giis kanseri
hastaliklarinda kullanilmaktadir (Ahmadi ve ark., 2016) R.frangula’nin ayn1 zamanda
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antioksidan (Kremer ve ark., 2012), antifungal (Manajlovic ve ark., 2005), antiviral
(Sydiskis ve ark., 1991), antibakteriyel (Saric ve ark., 2009) ve antikanser (Meier ve
2017) ozelliklerinin bulundugu ¢esitli arastirmalarla desteklenmistir. R. frangula ve R
purshianus DC. kabuklar1 miishil 6zelligi olan ilaglar iceren antrakinon grubuna aittir
(Domsalla ve Melzig, 2008).

R. caroliniana, sar1 akdiken, hint kirazi ve sariagag olarak da bilinmektedir. R.
caroliniana bitkisinin kabuklarindan kloroform kullanilarak hidrodestilasyon ve Soxhlet
ekstraksiyonuyla elde edilen ugucu yag icerikleri GC-MC kromatografisine analiz
edilmistir. Igeriginde baslica ugucu bir madde olan dibezoxepin pakharin elde edilmistir.
Elde edilen bu etken madde cilt igin kasinti merhemi olarak kullanilmistir. Bu bitki
Avrupali ve Amerikalilar tarafindan miishil (krizofanol ve fizkiyon antrakinonlar1
icerdiginden) ve karaciger i¢in sedef hastaligi tedavisinde kullanilmistir (Mekala ve
ark., 2017).

2.7.2. Taksifolinin Genel Yapisi ve Farmakolojik Ozellikleri

Taksifolin ~ ((2R,3R)-2-(3,4-dihidroksifenil)-3,5,7-trihidroksi-2,3-dihidrokromen-4-on
veya dihidrokuersetin), c¢esitli hastaliklarin tedavisinde kullanilan ve turuncggiller,
greyfurt, limon, portakal, devedikeni, sogan ve R. pallasii agacinin kabuk ve
yapraklarindan elde edilebilen dogal ve gii¢lii dihidroflavonol kokenli bir antioksidandir
(Rice-Evans ve ark., 1996). Bu maddenin klinik ve in-vitro ¢aligmalari, bu bilesigin
antioksidan 6zelliginden dolay1 nérodejeneratif hastaliklarin tedavisinde etkili oldugunu
ispatlamistir (Bimpilas ve ark., 2015). Bu bilgiler 1s1ginda, taksifolinin beyin dokusunu,
etanolun sebep oldugu oksidatif hasara karsi korudugu anlagilmaktadir. Diger
antioksidan icerikli antrakinonlarla karsilastirildiginda, daha yiliksek bir antioksidan
ozellige sahiptir. Hayvansal ve bitkisel yaglarin yaninda, siit tozunun ve sekerlemelerin
de raf 6mriinli uzatmaktadir. Embriyotoksik olmayan taksifolin, sakatlik ve mutasyon
gibi yan etkilere sebep olmaz. Taksifolinin antiviral etki gosterdigi ve insan
karacigerindeki fosfodiesterazi aktive ederek yag sentezini engelledigi bilinmektedir.
Tiirevleri kalorisiz tatlandiric1 olarak kullanilan taksifolin, besin sanayinde dogal bir
antioksidan katki maddesi olarak kullanilmaktadir (Wang ve ark., 2011). Wang ve
arkadaslar1 toz haline getirilmis Larix gmelini (Rupr.) deki taksifolini ekstrakte ederek

icerigini incelemiglerdir. Calisma sonucu bir gram taksifolinin 21,83 mmol askorbik
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asite karsilik geldigini ve askorbik asitten dort kat fazla radikal siipiiriici etki

gosterdigini rapor etmistir.

Ayrica flavonol grubunun en 6nemli {iyesi olan taksifolin, fibril olusumunu uyarma ve
stabilizasyonu destekleme Ozelliginden dolayr medikal tipta kullanilmaya baslanmistir
(Tarahovsky ve ark., 2007). Antioksidan ve antiinflamatuar o6zelliklerine sahip
olabilecegi bildirilmistir (Nam ve ark., 2015). Taksifolin bilesiginin R. pallasii

bitkisinden dogrudan eldesi i¢in literatiirde herhangi bir caligmaya rastlanmamastir.

OH

OH

Sekil 2.33. Taksifolin Kimyasal Yapisi

2.7.3. Krizofanol’iin Genel Yapisi ve Farmakolojik Ozellikleri

Krizofanol, genis spektrumlu farmokolojik 6neme sahip 9,10-antrasendion halkanin 1,8-
dhidroksi-3-metil tiirevi olan bir antrakinondur. Organizmaya 0Ozgii olarak

biyosentezlendigi bilinen ilk poliketit olma 6zelligi tasimaktadir (Yusuf ve ark., 2019).

Krizofanol’in antioksidan, antibakteriyal, anti-iilser, antienflamatuar, antikanser,
noroprotektif, yaslanma karsiti, akciger koruyucu, antiobezite,hipolipidemik,anti-
diyabetik ve hepatoprotektif Ozellikleri iceren farmokolojik 6zelliklerinin oldugu
bildirilmistir (Seo ve ark., 2012). Fare modelinde alerjik astimi 6nleyebilecegi bununla
birlikte insan karaciger hiicrelerindeki adenozin tri fosfat seviyelerindeki diisiisler ve
laktat dehidrojenaz aktivitesindeki artiglar Krizofanol’iin nekrotik hiicre 6liimiinii
uyardigin1 ~ gostermektedir  (Lu  ve ark., 2010). Anti  virulans  etkisi
bilinmemektedir.Polygonaceae,Rhamnaceae,Fabaceae, Liliaceae,Asphodelaceae,Meliac
eae, Podocarpaceae, Hemerocallidoideae gibi ¢esitli tibb1 bitkilerde bulunabilmektedir

(Panichayupakaranant ve ark., 2009).
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Sekil 2.34. Krizofanol Kimyasal Yapisi

2.7.4. Dihidrokamferol (Aromadendrin)’iin Genel Yapisi Ve Farmakolojik
Ozellikleri

Aromadendrin flavonoidlerin bir tipi olan bir flavonoldur. Flavonoidler antienflamatuar,
antioksidan, antitumor, norokoruyucunun da dahil oldugu ¢esitli farmakolojik
aktiviteler gosterdigi genis bir sekilde incelenmistir. Son zamanlarda aromadendrin
insiilin direncini 1yilestirerek ve glikoz alimini uyararak anti diyabetik etkiye sahip

oldugu raporlanmaistir.

Buna ek olarak ayni1 maddenin tiirevleri antiproliferatif (hiicre biiylimesini engelleyen)
ve osteojenik hareketler gibi ¢esitli biyolojik aktivite gosterdigi tespit edilmistir. Ancak
bununla birlikte, aromadendrin farmakolojik aktivitesinin &zellikle antienflamatuar
etkisinin mekanizmas1 heniiz tam olarak anlasilmamistir. Aromademdrin Cudrania
tricuspidata, Populus davidiana, Gelditsia sinensis ve Chionanthus retusus gibi ¢esitli
tibbr bitkilerde bulunabilmektedir. Giiniimiizde kullanilan aromadendrin Hemiptelea

davidii bitkisinin 6zodunundan izole edilmistir (Lee ve ark., 2013).

OoH O

Sekil 2.35. Aromadendrin Kimyasal Yapisi
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2.8. Bitki Ekstraktlarmin Iceriklerinin ve Bitkisel Yapr Degisimlerinin
Aydinlatilmasinda Kullanilan Teknikler

Bitki ekstraktlarinda siklikla kullanilan bilesenlerin saflagtirilmasi ve ayrigtirilmasi,
kiitle tayini ve bilesenlerin tanimlanmasi gibi Ozellikleri belirlemek ¢esitli teknik

cihazlardan yararlanilmaktadir.

2.8.1. HPLC-UV

Cihazin adi yiiksek performanshi sivi kromatografisi veya yiiksek basmgli sivi
kromatografisi olarakta bilinmektedir. Herhangi bir karisimda bulunan bilesenleri
ayirmak, saflastirmak ve tanimlamak ic¢in analitik kimyada sik olarak kullanilan bir nitel

ve nicel analiz teknigidir (Kumar ve ark., 2018; Aryal, 2018; Ghanjaoui ve ark, 2020).

HPLC tekrarlanabilirlik, secicilik ve uygulama kolayligi bakimindan olduk¢a basarili
bir cihaz olarak kabul edilmektedir. Farkli molekiiller ve birbirine yakin iligkili
molekiillere sahip bir bilesende ayirma giicli yani ¢oziiniirlik bakimindan basarili bir

performans sergilemektedir (Ghanjaoui ve ark, 2020).

Ornek

Lo Enjektor Dedektor
pompasi —_ —>

! -

Kolon

Coziici Atk

Sekil 2.36. HPLC Cihazinin Genel Sematik Gorliniimii
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HPLC cihaz1 genel olarak pompa, enjektor, kolon, dedektdr ve bilgisayar (sinyal
islemci) parcalarindan meydana gelmektedir (Kumar ve ark., 2018) ve (Anon, 2021c)
Sekil 2.37°de genel bir HPLC sistemi goriilmektedir.

2.8.1.1. Coziicii Haznesi

HPLC cihazinda hareketli faz (mobil faz) polar ve apolar sivi bilesenlerin bir
karisimmdan meydan gelir. Analiz edilecek maddeye gore polar ve apolar ¢oziiciiler

degismektedir (Kumar ve ark., 2018; Anon, 2021).

2.8.1.2. Pompa

Pompa, yaklasik 42000kPa (6000 psi) basin¢la mobil fazi kolona siirtikler ve ardindan
detektore iletmektedir. Pompanin basinci, kolonun uzunluguna, kolonun yapisina

(tanecik boyutu vs), mobil fazin hizina ve bilesenine bagli olarak ayarlanabilir (Kumar
ve ark., 2018; Anon, 2021).

2.8.1.3. Enjektor

Otomatik veya manuel sistemleri olabilmektedir (Anon, 2021). Enjektor iyi bir
tekrarlanabilirlik ve yiliksek basing altinda takriben 4000 psi gibi bir basingta 0,1-100
mL hacim araliginda siv1 6rnegini enjekte etme kabiliyetine sahip olmalidir (Kumar ve

ark., 2018; Anon, 2021).

2.8.1.4. Kolonlar

Kolonlar, 50 mm ile 300 mm arasinda degisen uzunluklarda ve 2 mm ile 5 mm arasinda
degisen cap oranlarinda celikten yapilmis malzemelerdir. Kolonun i¢i sabit faz olarak
adlandirilan ve 3-10 pm molekiil boyutuna sahip bir fazla doludur. Sabit fazi
desteklemek i¢in silika, polimerler ve aliiminyum gibi matriksler kullanilmaktadir.
Genel olarak silika daha ¢ok tercih edilmektedir, ¢iinkii daha saglam, kolay tiiretilebilir
olmasi, dayanikli ve tutarli bir kiire boyutuna sahip olmasindan kaynaklanmaktadir.

Silikalarmn, disiik pH ve kimyasal dayanimlar yiiksektir (Ghanjaoui ve ark, 2020).
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2.8.1.5. Dedektor

Dedektor, HPLC cihazinin en 6nemli pargalarindan biridir. Kolondan ¢ikan analitleri
kromatografik olarak aymrma kabiliyetine sahiptir. UV dedektorii, kirilma indisi
dedektorii, fotodiyot dedektorii ve elektriksel iletkenlik dedektorii HLPC cihazlarinda
yaygin olarak kullanilan dedektor cesitleridir (Kumar ve ark., 2018; Anon, 2021).

2.8.1.6 Bilgisayar (Sinyal)

Dedektorlerden gelen sinyaller cesitli entegretorler ve sinyal kaydediciler ile anlamli
datalara dontstiiriilerek toplanir ve daha sonra bilgisayar araciligiyla okunarak

yorumlanir ve grafik halinde isler (Kumar ve ark., 2018; Anon, 2021).

2.8.2. LC-MS/MS

Bu ayrma teknigi sivi ig¢inde ¢oziinmiis bilesenlerin kolonun i¢inde yer alan sabit
(stationary phase) faz ile etkilesime girmesi ile bilesenlerin sabit faza tutunma
farkliligindan yararlanarak ol¢lilmektedir. Sivinin kolon ic¢inde siiriiklenmesi yiiksek
basing sayesinde gerceklesmektedir. Kiitle spektroskopi (MS) bilesenlerin kiitle/yiik
(m/e) oranina gore tanimlar ve kiitlelerin belirlenmesinde kullanilmaktadir (Pratima ve

Gadikar, 2018) ve (Saibaba ve ark., 2016).

Siv1 kromatografisi ve kiitle spektroskopisi kombine olarak kullanilmaktadir, boylelikle
hem aymrma islemleri hem de kiitleleri ayn1 anda belirleme 06zelligini saglayan bir
analitik tekniktir (Pratima ve Gadikar, 2018; Saibaba ve ark., 2016). LC-MS yaygin
olarak biyoesdegerlik, aymrma, biyoyararlanim, farmakodinamik ¢alismalarda
kullanilmaktadir. LC MS saptama smir1 diigiik kantitatif analizler ve yiiksek secicilige
sahip olmasi giivenilir bir analiz teknigi oldugunu gosterir (Pratima ve Gadikar, 2018;
Temel, 2019; Tuncay, 2019)
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Sekil 2.37. LC-MS Genel Sematik Gorliniimii

Fakat bir¢ok fitokimyasal ¢ok yakin ya da ayni molekiil agirliga sahip oldugundan LC-
MS (tek kuadrapol) kiitle / yiik (m/z) oran1 ayn1 ¢ikmaktadir. Bunu daha iyi bir sekilde
ayrrmak icin ii¢ kuadrapollu olan LC-MS/MS teknigini kullanilmaktadir. Oyle ki LC
MS/MS cihazi molekiil agirligma ve kromatografik alikoyma siireleri ayn1 olsa bile

kalitatif ve kantitatif analize imkan saglamaktadir (VVogeser ve Kirchhoff, 2011).

LC MS bir tek kuadrapola sahip iken, LC MS/MS ii¢ adet kuadrapola sahiptir. Bu
kuadrapolarin ikisi (Q1 ve Q3) kiitle filtresi gérevini goriir, digeri (Q2) ise ¢arpisma
linitesi gorevini goriir. Kuadrapoller hem tarama hem de filtre modda kullanilabilirler.
Kiitle taramasi esnasinda DC ve RF voltaji kullanarak tam taramali kiitle spektrumlari

saglanir. Bu spektrumlar nitel data analizi i¢in kullanilmaktadir (Yilmaz, 2015).

Mobil faz etmtte——

2/ o
Dedektor E

Enjeksiyon

Kuadrapol

Pompa \ \

Q2
Kolon \ Lot Q1
™ (e [
T=—==

Elektrosprey

Sekil 2.38. LC-MS/MS Genel Sematik Gortiniimii
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Tekli kuadrapol MS cihaz1 segici olarak Segilmis Iyon Gériintiileme (Selected Ion
Monitoring (SIM) modunda kullanilir, sabit RF ve DC uygulanarak, bu modda sadece
bir iyon gegmesi saglanir, diger farkli kiitle/yiik (m/z) iyonlar atilir.

Uclii kuadrupol (MS/MS) cihaz1 Coklu Reaksiyon Goriintiileme (Multiple Reaction
Monitoring (MRM)) modunda caligabilir. Bu mod nicel analizlerde ciddi oranda
sinyal/giiriltii oranmi diistirmektedir, bu da cihaza yliksek hassasiyet ve segicilik

kazandirmaktadir (Y1lmaz, 2015).

Q1 kuadrapolunda ilgili molekiiler iyon filtrelenir, farkl kiitle/yiik oranina sahip iyonlar
QI’den gecemezler. Carpisma linitesi olan Q2 kuadrapolunda Qlden gelen molekiiler
iyon inert bir gaz (Ar) ile carpistirarak ayrigmasi saglanir ve sadece belirlenen iyonlar
Q3 kuadrapoluna ge¢mesi izin verilir. Boylelikle Q3 kuadrapolunda istenilen kiitle/ylik
oranina sahip olanlar detektore ulasmis olur. Sekil 2.39°da LC MS/MS sematik olarak
gosterilmektedir (Temel, 2019; Tuncay, 2019).

2.8.3. SEM

Taramali elektron mikroskobu (SEM) kimya, malzeme bilimi, jeolojik ve biyolojik
calismalarda olduk¢a ¢ok kullanilan bir cihazdir. Malzemeye ait yiizey bilgisi ve
malzemeyi olusturan maddelerin bilesimi hakkinda bilgi verir (Skoog ve ark., 1998).
SEM ile ilgili tasarim ilk kez 1935’te Almanya’da M. Knoll tarafindan yapilmistir.
Daha sonra 1938 yilinda gegirgen bir elektron mikroskobuna tarama bobini eklenerek

taramali-gec¢irgen mikroskobu ortaya ¢ikmustir (Martinez, 2003).

Ik kat1 orneklerin incelenmesi Amerika’da RCA laboratuvarinda Zworykin ve
arkadaslar1 tarafindan gergeklestirilmistir. Simdiki elektron mikroskoplarina uyan ve 3
boyutlu goriintii elde edilmesi ise 1953 yilinda McMullan tarafindan yapilmstir.
STEREOSCAN adl ilk ticari SEM mikroskobu 1965 yilinda Oatley ve ark. tarafindan
imal edilmistir. O zamandan giiniimiize kadar ¢esitli gelismeler ve degisimler gegirerek

giiniimiiz modern SEM cihazi1 ortaya ¢ikmistir (Cakir, 2003).
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Sekil 2.39. Taramali Elektron Mikroskobun Temel Bilesenleri

Taramali elektron mikroskobunda, bildigimiz optik mikroskoplarin kullandig1 1s1k
yerine, yiikksek voltajlarda (0,2-30kV) hizlandirilmis elektron demeti kullanilarak
goriintli elde edilir. Isik mikroskobunda 400-800 nm civarinda goriintii saglanirken
SEM cihazinda bu oran yaklasik 0.1 nm’e kadar inilebilir. Bu da elektronlarin daha

diisiik dalga boyuna sahip olmasindan kaynaklanmaktadir (Gokdemir, 1998).

Sekil 2.40‘ta SEM cihaz1 genel olarak elektron tabancasi, anot, kondenser lens, tarama
bobini, objektif lens ve detektorlerden meydana gelir. Isik kaynagi olarak elektron
demetleri kullanilir ve bu elektron demetleri ¢esitli lens ve objektiften gegerek drnekle
etkilesmesi sonucu farkli sagilmalar meydana gelir, bu sagilmalar dedektor tarafindan

tespit edilerek anlamli goriintiiler olusturur.

Bu ¢alismada, SEM cihazmi kullanilarak elde ettigimiz antioksidanlarin morfolojisi ve
bilisimleri hakkinda bilgi elde edilmistir. Ayrica iki farkl ekstraksiyon yontemiyle ele

gecen antioksidan bilesimleri SEM goriintiileri kiyaslanmustir ve farklar belirtilmistir.
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2.8.4. Sivi Kromatografi-Yiiksek Coziiniirlik Kiitle Spektrometre (LC-HRMS)
Cihaz

Pestisit; zararli organizmalar1  engellemek, kontrol altina almak veya zararlarini en aza
indirmek i¢in kullanilan madde karisimidir. Pestisit, kimyasal bir madde, viriis veya

bakteri gibi biyolojik bir ajan, antimikrobik, dezenfektan veya herhangi bir arag olabilir.

Pestisitlerin tarimsal uygulamalarda kullanilmasi {irlin verimini artirmakla birlikte
insan saghgmi etkileyebilir, gida maddelerinde kalint1 birakabilir, dogal sular1
kirletebilir ve ekosistem dengesinde bozulmaya neden olabilir (Jamin ve ark., 2013).
Pestisit kalmtilarn1 azaltmak i¢cin resmi laboratuarlar, cesitli analitik yOntemler
uygulamakta ve gelistirmektedir. Ancak diinya ¢apinda yiizden fazla kimyasal sinifina
ait ve ¢ok ¢esitli fizikokimyasal 6zelliklere sahip zararlilara karsi ¢ok fazla sayida aktif
madde kullanildigindan kolay bir is degildir ve biitiin bu zararlilarla miicadele etmek
icin evrensel bir yontem uygulanamaz. Giinlimiizde, pestisit kalintilariyla miicadele
etmek icin kullanilan yOntemler arasinda analitlerin matristen ¢ikarilmasi, ham
ekstraktlarin temizlenmesi ve konsantrasyon adimindan sonra kromatografi ile ayirma
gerceklestirilmektedir. Bu amagla yiiksek bir segicilik ve duyarlilik saglayan bir teknik
olarak kiitle spektrometresi kullanilarak tanimlama ve nicellestirme yapilmaktadir.
1980’lerde MS ile birlestirilmis gaz kromatografisi (GC) kullanilarak ¢oklu kalmtilar
temizlenmekteydi. Bunu izleyen teknolojik gelismeler sonrast MS (dort kutuplu (Q),
iyon tuzagi analizorleri ve ilerleyen zamanlarda ticlii dort kutuplu  (QqQ)) baglantisi,
GC-MS’nin zararli kimyasal analizindeki 6nemini artirdi. Fakat GC ile uygun olmayan
yeni zirai kimyasallarin piyasaya siiriilmesi, bu teknigin sivi kromatografisi (LC) ile
yer degistirilmesini saglamistir. LC, yiiksek kromatografik ¢oziiniirliik ile hizli
ayarlamalar elde ederek akis hizinin ve verimliligin artmasini saglamistir (Mol ve ark,
2015).

LC-HRMS Orbitrap, LC-MS ve LC MS/MS’den daha gelismis son teknoloji bir
cihazdir. LC-MS’te bir, LC-MS/MS 1ii¢ tane kuadrapol bulunmaktadir. Bu
kuadrapollerden iki tanesi (Q; ve Q) kiitle filtresi gbrevi goriirken, digeri (Q1)
carpigsma lnitesi gorevi gormektedir. Kuadrapoller hem tarama hem de filtre modunda
kullanilabilirler. Kiitle taramas1 sirasinda DC ve RF voltaji  kullanilarak tam taramali

kiitle spektrumlar1 gergeklestirilir. Bu spektrumlar nitel veri analizleri i¢in kullanilir
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(Y1maz, 2015). LC-HRMS Orbitrap ise tiglii  dort kuadrapollu veya lineer iyon tuzakli
bir hibrit cihazidir. Bu cihazin kullanimi, kesin kiitle olgtimleriyle iriin iyon
spektrumlart hakkinda  bilgi verirken ayni zamanda hedef dis1 pozitiflerin

azaltilmasina olanak saglar (Kaufmann ve Walker, 2013).

Modern HRMS cihazinin en biiyilk avantajlarindan biri, numunelerde potansiyel
olarak bulunan (hedef, siipheli ve hedef dig1) maddelerin tanimlanmasi i¢in dogru kiitle
veritabanlarina dayanan tarama stratejileri gelistirilmesine izin veren sinirsiz sayida
bilesigi izleme yetenekleridir. Simdiye kadar yiiksek ¢oziintirliiklii kiitle spektrometresi
(HRMS), geleneksel ti¢lii dort  kuadrapollu (QqQ) analizdrlerin tamamlayicist olarak
kullanilirken ugus siiresi veya Orbitrap, ayn1 anda ¢oklu reaksiyon izleme (MRM)
modunda calistigindan diisiik ¢ozinirlikli kiitle spektrometresi analizorlerinin yerini
aldi. Ciinkii HRMS Orbitrap eszamanli  olarak izlenen bilesik sayisini artirmakla
birlikte numunelerin geriye doniik analizini yapabildiginden ve bilinmeyen bilesikleri
tanimlayabilecek 0Ozellikte oldugundan tiim bu gorevler tek bir tezgahiistii cihaz

kullanilarak gergeklestirildi (Kaufmann, 2012).

Sekil 2.41. LC-Orbitrap HRMS Cihazi
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LC-HRMS Orbitrap tabanh kalitatif ve kantitatif uygulamalarin avantajlarmi

vurgulayan hakemli yaymlarin sayisi artmaktadwr. Bu yaymlara genel olarak

bakildiginda, Orbitrap kiitle spektrometresinin bes dnemli 6zelligi dikkat ¢ekmektedir
(Kaufmann ve Walker, 2013; Li ve ark., 2011).

v
v

Ozellikle karmasik numune matrislerinde coklu kalint1 analizi

Numunelerdeki tiim katki maddeleri, bozunma {iriinleri ve kirleticilerin kolay
bir sekilde tespiti

Istenilen analitlerin yiiksek oranda tespiti

Ilgili yeni analit tespitinde numuneleri tekrar ¢alistrmadan verileri geriye
doniik analiz etme yetenegi

Ayni1 anda nitel ve nicel analiz
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BOLUM 3

MATERYAL ve YONTEM

3.1. Caismada Kullanilan Cihazlar

Calismada, SARTORIUS CP 224s analitik terazi, IKA A11 BASIC degirmen, RETSCH
AS 200 model elek, HEIDOLPH LABORATA 4000 rotary evaporator, azot gazi ve
tiipti, ultra saf su cihazi (Milli-Q, Direct-Q UV), BINDER ED Series etiiv, IKA
WERKE C2000 BASIC kalorimetre cihazi, Wise Therm /F-03 kil firmi, 200 mL
hacimli el yapimi1 Yiiksek Basing Otoklav Cihazi, Ultrapure su sistemi (GFL 2004/
Human power 1), LC-HR/MS Cihazi (Thermo Fisher Scientific, ABD), kolon
(Phenomenex® Gemini® 3um NX-C18 110 A (100 mm x 2mm), DIONEX UltiMate
3000 RS pompasi, DIONEX UltiMate 3000 RS otomatik numune alicisi, DIONEX
UltiMate 3000 RS kolon firmn1 (otomatik siringa enjektorii ile birlikte).

3.2. Caliymada Kullanilan Malzemeler ve Kimyasallar

Hidrofilik PVDF 0,45 uM siringa filtresi (ISOLAB), 60 mL’lik siringa, ultra saf su,
HPLC Grade %99’luk etanol (ISOLAB), %99’luk etanol (Tekkim/Teksoll), HNO3
(Riedel-de Haen), H,SO, (Merck), Benzen (Riedel-de Haen) kullanilmistir. Ultra saf
suda hazirlanmis %2 (v/v) glasiyel asetik asit, %99,9 saflikta LC-MS derecede metanol
(Sigma). Gallik asit (3,4,5,-trihidroksibenzoik asit), Folin-Ciocalteu reaktifi (2N),
Neokuproine, %7,5’lik Na;COs, %5°lik NaNO,, %95 saflikta Quercetin (QE), %10’luk
AICl3, DPPH (2,2-difenil-1-pikrilhidrazil) reaktifi, 6-hidroksi-2,5,7,8 tetrametilkroman-
2 karboksilik asit (Troloks), BHT, Bakir (II) kloriir dihidrat, Potasyum persiilfat
(K2S,0g), asetonitril (HPLC derecede), TPTZ (2,4,6-tri[2-pridil]-s-triazin (Sigma
Almanya firmasindan), amonyum asetat (Riedel-de Haen Almanya firmasindan), ABTS
(2,2’azinobis (3-etilbenzotiazolin-6-siilfonik asit) %99,11 (HPLC) CHEM-IMPLEX
firmasindan, sodyum hidroksit, sodyum kloriir, hidroklorik asit (%37), n-hekzan,
sodyum asetat trihidrat (C,H3NaO,.3H,0). Ferulik asit, protokatekaldehit (Fluka
Almanya), kafeik asit, vanilin, 4-hidroksibenzoik asit, salisilik asit, 3-hidroksibenzoik
asit (3-HBA), protokatesuik asit (3,4-dihidroksibenzoik asit), protokatekuik asit etil
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esteri (etil 3,4-dihidroksibenzoik asit), 3,4-dihidroksibenzaldehit (protokatesuik aldehit),
vanillik asit, gentisik asit, kumarik asit (trans-3-hidroksisinnamik asit), sinapik asit,
ferulik asit, klorojenik asit, krizafanol, katesin (cianidanol)-p, apigenin (6,7-dihidroksi-
2-(4-hidroksifenil)-4H-kromen-4-one), luteolin, kamferol, astragalin (kamferol-3-
glikozit), naringenin, taksifolin M+3H, LC-HRMS cihaz1 (Bingdl iiniversitesi merkezi

aragtirma laboratuvarindan alinmistir).

3.3. Numune Temini ve Analize Hazirlama

Igdir ili Merkez Suveren Koyii’niin kayalik yamaglarindan (39°48'43.6"N,
44°04'53.4"E) toplanan R. pallasii bitkisi numuneleri (kabuk, govde, yaprak) giines
almayan bir ortamda (kuru havada) kurutulduktan sonra ogiitiiciide 6giitme islemi
yapildi. Toplanan numunelerin kabuklari, bigak yardimiyla soyularak govdesinden
ayrildi. Sonrasinda titresimli elekte 60 Hertz siddetinde 30 dakika boyunca eleme
islemine tabi tutuldu. Go6vde kismi sert olmasindan dolayr Oncelikle bir
marangozhanede toz haline getirildikten sonra daha ufak parcalara ayirmak icin
tekrardan ayni marka ogiitiiciiden gecirilmistir. Elde edilen numunelerden pargacik
boyutu 125 pm’den kiiciik olanlar Soxhlet ve Basingli Sicak Coziicii ekstraksiyon
deneylerinde kullanilmak {izere karanlik ve kuru bir ortamda oda sartlarinda muhafaza
edildil. Govde numunesi sert ve aga¢ yapida oldugundan, kuruma siiresini minimize

etmek icin 6nce bir marangozhanede 6giitiildii daha sonra kurumaya birakildi.

Sekil 3.1. Ogiitiilmiis R. Pallasii Bitki Gévdesinin Kurutulma Asamasi
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Kuruyan gévde numunesi IKA A11 Basic model bir dgiitiictide 6giitiildii.

Sekil 3.2. Govde Numunelerinin Ogiitiilme islemleri

Ogiitiilen gdvde numuneleri RETSCH AS 200 model titresimli elekte 60 Hertz
siddetinde 30 dakika boyunca eleme islemine tabi tutuldu. Yeteri kadar bitki numunesi
olusmadiysa ayni islemler tekrarlandi. Diger bitki numunelerine de (yaprak, kabuk)

ogiitme ve eleme islemleri uygulandi.

Sekil 3.3. RETSCH AS 200 Model Titresimli Elek
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3.4. On-Ana Ekstraksiyon Deneyleri

3.4.1. On-Ana Soxhlet Ekstraksiyonu

Soxhlet ekstraksiyonu kati ve yar1 kati numunelerin ekstraksiyonunda kullanilan
referans bir ekstraksiyon teknigidir (Luque de Castro ve Garcia-Ayuso, 1998). Soxhlet
ekstraksiyonu i¢in Oncelikle yukarida tanimlanan numunelerden 0,1 mg hassasiyetle
tartilan yaklagik 5’er gramlik miktarlar alinarak, dnceden ayn1 ekstraksiyon ¢oziiciisii ile
yikanan ekstraksiyon kartusuna konulmustur. Bu ekstraksiyon teknigi i¢in li¢ ayri
¢oziicl (su, %30’luk sulu etanol ve etanol) kullanilmistir. Tiim bitki numunelerinin her
biri i¢in (yaprak, kabuk ve govde) hazirlanan kartuslar 100 mL hacimli Soxhlet
ekstraktoriine dikkatli bir sekilde yerlestirildi ve kaynama balonuna da 150 mL

ekstraksiyon ¢oziiciisii ve yeteri kadar kaynama tas1 konuldu.

Sekil 3.4. Soxhlet Ekstraksiyon Sistemi Kullanilarak Numunelerin Ekstrakte Edilmesi
Islemi

Ekstraksiyon ¢oziiciisii su olan deneylerde; yaprak i¢in yapilan Soxhlet ekstraksiyonu 7
giin, kabuk ve govde i¢in yaklasik 14,5 saat slirmiistiir. Ekstraksiyon islemine,
ekstraksiyon haznesinde bulunan Ornek kartusunda renkli sifon tamamen
berraklasincaya kadar devam edilmistir. Tiim numuneler i¢cin ayni iglemler etanol-su

karisimi ve saf etanol (8 saat siirede) kullanilarak tekrar edildi. Soxhlet ekstraksiyonu
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bittikten sonra elde edilen tiim ekstraktlar mavi bant siizge¢ kagidindan siiziildii ve sabit
tartima getirilmis ve darasi alinmis temiz bir cam balona alinarak doner buharlastiricida

kurutuldu.

Sekil 3.5. Rotary Evaporatorde Buharlastirma Islemi

Daha sonra cam balonun i¢inde kalmis olabilecek nem kalintilar1 azot gazi gecirilerek
uzaklastirildi. Agz1 aliiminyum folyo ile kapatilip iki saat siireyle etiivde 105+3°C’de

bekletildi ve sonrasinda sabit tartima gelmesi i¢cin desikatore alindi.

Su, su-etanol ve etanol ¢oziiciileri kullanilarak elde edilen kuru ekstraktlarin miktari 0, 1
mg hassasiyetle tartilarak belirlendi ve kendi ¢oziiciileri kullanilarak 100 mL’lik stok
cozeltileri hazirland1 100 mL’lik amber renkli birer cam siseye alindi. Siselerin i¢indeki
hava azot gaziyla degistirilerek kapaklar: sikica kapatild1 ve ileri analizler i¢in +4°C’de

sogutucuda saklandi.

3.4.2. On-Ana Basinch Sicak Céziicii Ekstraksiyonu

Statik BCE islemleri Kafkas Universitesi Miihendislik-Mimarlik Fakiiltesi Kimya
Miihendisligi Laboratuvarinda bulunan IKA RH basic KT/C model bir 1sitict iizerine
yerlestirilmis 200 mL hacminde bir yiiksek basing otoklav sisteminde
gerceklestirilmistir.
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Statik mod ekstraksiyonu islemleri, 125 pm’den kiiclik parcacik boyutundaki bitki
orneklerinin her birinden 0,1 mg hassasiyetle tartilmig yaklasik 1’er gram numune
otoklav i¢ine alinarak 50 mL’lik ultra saf su, %30’luk etanol-su ve etanol ¢oziiciileri ile
gerceklestirilmistir. Numunelerin ekstraksiyonu ¢oziiciileri ile iyice karigmasini
saglamak iizere otoklav icine bir balilk magnet konulmustur. Karistirma islemi 1000
devir/dakika hizinda uygulandi. Coziici olarak suyun kullanildig1r ekstraksiyon
deneylerinde 110+2 °C, 14542 °C ve 180 £2 °C olmak iizere {i¢ ayr1 sicaklik degeri
calisilmistir. Diger iki ¢6ziicii sistemi sulu deneylerde en yiiksek verim degerlerinin elde
edildigi 180°Clik sicaklik degeri ¢aligildi. Ekstraksiyon siiresi 30 dk ve 15 dk olan
deneylerin stiresi, sicakliklar 11042 °C, 14542 °C ve 180 +2 °C’ ye ulastig1 andan
itibaren tutulmaya baslandi. Deneyin sicakligt ve basmcint her 5 dakikada bir
gozlemlenerek kaydedilmistir. Ekstraksiyon siiresi tamamlandiginda, otoklavin bir

vantilator yardimiyla hizli bir sekilde oda sicakligina sogutulmasi saglandi.

Sekil 3.6. Yiiksek Basing Otoklav Sistemi

BCE’den elde edilen ekstraktlar once adi bir siizge¢ kagidindan sonra da siringa
filtrelerinden (ISOLAB PVDF, 0,45 um) iki defa siiziilerek partikiilden arindirildilar.
Stiziilen ekstraktlar sabit tartima getirilmis daras1 alinmis temiz bir cam balona almarak

¢oziiclileri doner buharlastiricida uguruldu. Daha sonra cam balonlarmn i¢inden azot gazi
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gecirilerek, agiz kisimlar1 aliiminyum folyo ile kapatildi. Once 105+3°C’lik etiivde 2

saat bekletildiler, sonrasinda desikatore alinarak sabit tartima getirildiler.

Kuru ekstraktlarm miktar1 0,1 mg hassasiyetle tartilarak belirlendi ve tekrar kendi
¢oziictsii ile ¢oziilerek 50 mL’ lik stok ¢ozelti haline getirildiler. Konsantrasyonu ve
hacmi bilinen stok ¢ozeltiler 151k almayacak sekilde amber renkli cam sise igine alindi.
Siselerin icindeki hava azot gaziyla degistirilerek kapaklari sikica kapatildi ve ileri

analizler i¢in +4 °C’ de sogutucuda saklandilar.

3.5. Antioksidan Aktivite Deneyleri

3.5.1. Toplam Fenolik Madde Tayini

Ekstraktlarin toplam fenolik madde igerigi hesaplanirken Slinkard ve Singleton metodu
hafif degisikliklere ugratilarak uygulanmig ve gallik asit esdegeri cinsinden
hesaplanmistir (Slinkard ve Singleton, 1977). Gallik asit metanolde ¢dziilerek 500
pg/L, 250 pg/L, 125 pg/L, 62,5 pg/L, 31,25 pg/L, 15,61 pg/L, 7,81 pg/L
konsantrasyonlarinda metanolle seyreltilmis olan 7 tane standart c¢ozelti hazirlandi.
Gallik asit ile hazirlanan standart ¢ozeltilerin her birinden 50 uL alinip 15 mL’lik falkon
tiiplerine konuldu ve sirasiyla tizerine 2,5 mL saf su, 250 uL Folin-Ciocalteu reaktifi
konulup vortekslendi ve 3 dk oda sicakliginda beklemeye alindi. Sonrasinda iizerine
750 uL %7,5’lik Nap,COsz ¢ozeltisi ilave edildi. Tekrar vortekslenerek ve oda
sicakliginda karanlik ortamda 2 saat bekletildikten sonra bir UV cihazi kullanilarak 765

nm’de absorbans degerleri okundu.

AA = AZ - Al (3.1)
A1: koOr absorbansi

A;: Ekstraktin 3 paralelinin absorbans ortalamalar1

AA: Absorbans farklari

Yapilan deneylerde 3 paralel 1 kor kullanilmis ve ortalama degerler alimmugstir. Gallik
asit i¢in her bir konsantrasyona karsilik gelen absorbanslar ile bir dogrusal kalibrasyon

grafigi c¢izilmistir. Kalibrasyon grafigi denklemi kullanilarak ekstraktlarin toplam
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fenolik madde icerigi mg veya g GAE/100 g havada kuru numune+standart sapma

olarak verilmistir.

3.5.2. Toplam Flavonoid Tayini

Ekstraktlarin flavonoid icerigi Baros ve arkadaslarinin 2007 yilinda yaptiklari ¢calisma
modifiye edilerek Quercetin (QE) esdegeri olarak hesaplanmistir. Bu amagla ilk 6nce
QE kalibrasyon grafigi ¢izilmistir. Analitik bir terazide 10,52 mg QE tartilmig ve 10 mL
etanolde ¢oziilmiistiir. Hazirlanan 1 mg/mL’lik QE stok ¢ozeltisinden 400 pg/mL, 350
pg/mL, 300 pg/mL, 250 pg/ml, 200 pg/mL, 150 pg/mL, 100 pg/mL, 50 pg/mL

konsantrasyonlarda 2’ser mL standart QE ¢6zeltileri hazirlanda.
Toplam flavonoid madde tayini i¢in;

%35’lik NaNO; ¢6zeltisi hazirlamak i¢in 2,5 g NaNO, tuzu analitik terazide tartildi, suda
¢oOziildli ve ultra saf su ile 50 mL’ye tamamlandi. (Tartim ve ¢ozelti cam bir sisede

hazirland).

%10’luk AICl3 ¢bzeltisi hazirlamak i¢in 5 g AICl3 tuzu analitik terazide tartildi, su ile
¢Oziildii ve metanolle 50 mL’ye tamamland1 (¢6zelti cam bir erlende hazirlandi).
Tartilan AlCl; berrak bir ¢ozelti halini alincaya kadar metanolle hizlica muamele edildi.

Cozelti tamamen berrak olduktan sonra kullanildi.

1 M NaOH ¢ozeltisi hazirlamak i¢in 8 g NaOH analitik terazide tartildi ve suda

¢oOziildiikten sonra ultra saf su ile 200 mL’ye tamamlandi.

QE’nin 1 mg/mL’den seyreltilen diger konsantrasyonlari i¢cin de ayni islemler
tekrarlandi. Daha sonra 40 dakika oda sicakliginda ve karanlik ortamda bekletilen
numunelerin (pembe renk olusumu) absorbans degerleri 515 nm’de kor 6rnege karsi
okundu. QE standart derisimlerinin absorbans farklarmma karsi1 grafige gecilerek,
kalibrasyon grafigi elde edildi. Kalibrasyon grafigi kullanilarak ekstraktlarin toplam
flavonoid madde icerigi mg QE esdegeri /1g ekstrakt + standart sapma olarak

hesaplandi.
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Numunelerden 1,0 mg/mL’lik konsantrasyonda stoklar hazirlanarak yukaridaki islem
basamaklar1 izlenmis ve 40 dk karanlik ortamda bekletildikten sonra (pembe renk
olusumu) toplam flavonoid madde miktarlar1 515 nm’de kore karsi okundu. Elde edilen
sonuglar kalibrasyon denklemi kullanilarak hesaplandi ve mg QE esdegeri /1g numune

ekstrakt1 & standart sapma olarak grafige gegirildi (Barros ve ark., 2007).

3.5.3. DPPH (2,2-difenil-1-pikril Hidrazil) Radikal Giderme Yontemi

Cuendet ve arkadaglarinin 1997 yilinda yaptig1 ¢alisma modifiye edilerek DPPH serbest
radikal giderme antioksidan aktivite deneyleri yapilmistir.

DPPH deneyleri i¢gin hazirlik;

1,0x10* M (100 pM) DPPH ¢ozeltisinin hazirlanmasy; 0,0047 g DPPH tartilarak

metanolde ¢oziildii ve daha sonra etanolle 100 mL’ye tamamlandi.

Troloks standart ¢ozeltisi; 0,1 mg hassasiyetle 10 mg troloks tartilarak metanolde

¢Oziindii ve 10 mL’ye tamamlandi.

BHT cozeltisi i¢in; 0,1 mg hassasiyetle tartiimig 10 mg BHT maddesi metanolde

¢Oziindii ve 10 mL’ye tamamlandi.

Stok halindeki numunelerin 1000 pg/mL’ye seyreltildikten sonra 6 kez daha numune
¢Oziiciisii kullanilarak 2 oraninda seyreltme yapilarak (1000; 500; 250; 125; 62,5;
31,25; 15.63 pg/mL) konsantrasyonlar1 belirlendi.

Seyreltilen numune ekstraktlarmdan 750 pL  almip iizerine 1,0x10°* DPPH
cozeltisinden 750 pL pipetlendikten sonra vortekslenerek karanlik bir ortamda oda
sartlarinda 50 dk bekletilen numuneler UV/VIS spektrofotometre cihazi 517 nm dalga
boyuna ayarlanarak okumalar gerceklestirildi. Numune korii olarak 750 pL numune
alinarak tlizerine 750 puL. DPPH c¢ozeltisinden eklendi. Kontrol ¢ozeltisinde 750 pL
DPPH c¢6zeltisi tizerine 750 uL. DPPH ¢d6zeltisinin ¢oziictisii ilave edilmistir. Kontroliin
korii olarak 750 pL numune ¢oziiclisti lizerine 750 pL. DPPH ¢oziiciisii eklenmistir.
Karsilastirma maddesi olarak BHT ve Trolox kullanildi. Hazirlanan BHT ve Trolox

cozeltilerine aymi iglemler uygulanmis, elde edilen absorbans degerlerinin
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ortalamasindan kor ortalamasi ¢ikarilarak standartlar igin kalibrasyon grafigi ¢izilmis ve
bu kalibrasyon grafigi denklemi kullanilarak numunelerin ICso degerleri hesaplanir. ICsg
degerleri, kontrol ¢ozeltilerine karsilik gelen absorbans ortalamasi ikiye bdliinerek elde

edilmesiyle kalibrasyon dogru denkleminde “y” degiskeninde yerine yazilarak

konsantrasyon belirlenmistir.

% Radikal giderme oranlar1 ise:

%Radikal stiplirme = %xloo (3.2)

0

esitligi kullanilarak hesaplanmistir.
Burada
Ag; Kontrol ¢ozeltilerinin absorbans ortalamasi

A1; Numune absorbanslarmin ortalamasindan kor absorbansi farkidir.

3.5.4. Cu(ll) Iyonu indirgeme Antioksidan Kapasitesi (CUPRAC)

Apak ve arkadaslarinin 2004 yilinda gelistirdigi CUPRAC teknigi, Bakir(Il) —
Neocuproine (Nc)’nin antioksidanlar tarafindan Bakir (I) — N¢’e indirgenmesi esasina

dayanan bir antioksidan tayin metodudur.

10°M Cu(II) kloriir ¢ozeltisi hazirlamak i¢in; 0,4262 g CuCl,.2H,0 alinip 250 mL saf

suda ¢oziildii.

7,43x10% M Neocuproine (2,9-dimetil-1,10-fenantrolin) ¢6zeltisinin hazirlamist; 0,0387
g Nc, %96’lik 25 mL etil alkolde ¢oziildii.

1 M amonyum asetat ¢ozeltisi hazirlamak i¢cin (pH=7); 0,1 mg hassasiyette yaklasik
19,27 g NHsAc saf su ile ¢oziilerek 250 mL’ye kadar tamamlandi.

1,010 M Troloks stok ¢dzeltisi hazirlamak icin; 0,0125 g troloks 50 mL’lik balon

jojede etanolle yavas yavas ¢oziilerek hacmine kantitatif tamamlandi.

Karsilastirma maddesi olarak kullanilan standart Troloks ¢ozeltisi giinliikk taze olarak
hazirland1. Troloks ¢ozeltisinden 0,1 mL, 0,2 mL, 0,3 mL, 0,4 mL, 0,5 mL hacimler
alinarak PP (polipropilen) tiiplere konulmus, tizerine sirasiyla 1 mL Nc ¢ozeltisi, 1 mL

NHsAc tamponu, 1 mL Cu(ll) c¢ozeltisi eklendi. Toplam hacmin 4,1 mL’ye
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tamamlanmasi i¢in (1,1 — X) mL saf su eklemesi yapildi. Analizler 3 paralel 1 kor olarak
yapildi. Kor olarak numune yerine saf su kullanildi. Oda kosullarinda karanlik ortamda
1 saat bekletilen numunelerin absorbans degerleri 450 nm dalga boyunda okundu.
Hesaplama yapilirken 3 paralelin absorbans ortalamasindan kor absorbansi ¢ikartildi ve
bu sonuglara dayanarak kalibrasyon grafigi ve dogru denklemi elde edildi. Stok
cozeltilere CUPRAC metodu uygulanirken ¢ozeltiler 0,200-0,400 araliginda absorbans
verecek sekilde seyreltildi. Elde edilen numunelerin absorbanslar1 kalibrasyon dogru
denkleminde “y” yerine yazilarak numunedeki miktarlar1 mol TE/g kuru numune olarak

hesapland:.

Standart ¢ozelti; 1 mL Cu(Il) + 1 mL Nc¢ + 1 mL NHzAc + 1,1 mL saf su
Numune i¢in; 1 mL Cu(Il) + 1 mL Nc¢ + 1 mL NH4Ac + X mL numune + (1,1 — x) mL

saf su

3.5.5. Troloks Esdegeri Antioksidan Kapasitesi (TEAC/ABTS)

7,0 MM ABTS" stok ¢ozeltisi hazirlanirken 0,0960 g ABTS tartilarak saf su ile 25mL’ye
tamamland1 (Numune miktar1 fazla ise bu miktarlar degistirilebilir). 2,45 mM K;,S,0s
(potasyum persiilfat) hazirlanisi: 0,0166 mg K»S,;0g tartildi ve ABTS c¢ozeltisinin
iizerine ilave edildi. Elde edilen ABTS stok ¢ozeltisi oda sicakliginda karanlik ortamda

12-16 saat araliginda bekletildi (Re ve ark., 1999).

ABTS" calisma c¢ozeltisi: Hazirlanmigt icin 12-16 saat bekletilen ABTS® stok
cozeltisinden etanol:su (1:1, v/v) ¢oziicli karisgimi kullanilarak 734 nm’de absorbans
aralig1 0,750-0,800 olana kadar seyreltme yapilarak giinliik taze olarak hazirlanmustir
(Serpen ve ark., 2012a; 2012b). 10 mL ABTS" stok ¢ozeltisinden yaklasik olarak 800
ml ABTS" calisma ¢dzeltisi hazirlandi.

ABTS" yontemi kullanilarak antioksidan kapasite tayininde, %99°luk 25 mL metanolde
0,0065 g troloks tartilarak hazirlanmis standart ¢ozeltisi kullanildi (1000 uM troloks).
Troloks standardinin metanolde hazirlanmis 0,1; 0,2; 0,4; 0,8; 1,2; 1,6; 2 mM (radikal
cozeltisindeki troloks derisimi 1; 2; 4; 8; 12; 16; 20 pM olacak sekilde)

konsantrasyonlarinin absorbans farklarina karsilik gelen kalibrasyon egrisinden
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yararlanilarak, mmol troloks esdegeri/kg cinsinden toplam antioksidan kapasite olarak

verilmistir.

¢ozeltisinden 100 pL ahnip iizerine 900 pL ABTS" radikal ¢ozeltisinden eklenerek
reaksiyondaki troloks ¢ozeltisinden derisimi 1; 2; 4; 8; 12; 16; 20 uM olacak sekilde
ayarlandi. Kontrol olarak 100 pL metanol:su (1:1, v/v) ¢oziiciisi, iizerine 900 pL
ABTS" ¢ozeltisi eklendi. Biitiin tiipler 1 dakika boyunca calkalandiktan sonra oda
sicakhigindaki karanlik bir ortamda 30 dk boyunca bekletildi, sonrasinda bir
spektrometre cihazi kullanilarak 734 nm’de absorbans degerleri Olciildii. Deney ic¢in
Troloks standardinin  tiim konsantrasyonlarinda 1ii¢ paralel seklinde analiz

gergeklestirilmis ve ortalama degerler kullanilmustir.

Stok ¢dzelti halindeki numunelerin ABTS" yontemi kullanilarak antioksidan kapasite
tayininde Serpen ve arkadaslarinin metodunda kiigiik degisiklikler yapilarak numunelere
uygulanmistir (Serpen ve ark., 2012a; 2012b). Elde edilen absorbans degerlerinin
ortalamasindan kontrollerin ortalamasi ¢ikarildi. Bu degerden % inhibisyon Troloks

denklem 1 ve %inhibisyon 6rnek denklem 2 kullanilarak hesaplandi.
%Radikal siipiirme troloks=[(Abs kontrol-Abstroloks)/Abs kontrol]x100 (3.3
%Radikal siipiirme 6rnek=[(Abs kontrol-Absornek)/Abs kontrol]x100 (3.4)

%ABTS" radikal giderme yonteminde konsantrasyon tiiriinden kalibrasyon grafigi
olusturularak elde edilen dogru denkleminden toplam antioksidan kapasite degerleri

mmol TE/1kg numune ekstrakti + standart sapma cinsinden hesaplandi.

3.5.6. Demir(111) iyonu indirgeyici Antioksidan Gii¢ Yontemi (FRAP)

a. 1L 300 mM asetat tamponu (pH=3,6) (I): buzlu asetik asitten 16 mL, sodyum
asetat trihidrat (C,H3sNaO,.6H,0) katisindan 3,1 g almip 1 L’lik cam balona
alinarak saf su ile ¢oziildii. Cozeltinin pH’s1 kontrol edilerek uygun bir asit veya
baz ile 3,6’ya ayarland1 ve hacmi 1 L’ye kadar tamamlanda.

b. 25 mL 40 mM HCI: 82 pL derisik (%37°lik) HCI ¢ozeltisi saf su ile 25 mL’ye

tamamlandi.
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c. 10 mM TPTZ (lI): 0,0468 g TPTZ katis1 tartildi ve 15 mL 40 mM HCI
¢Oziiciisiinde ¢ozildii.

d. 20 mM 15mL FeCl3.6H,0 (111): 0,811 g FeCl5.6H,0 tartildi ve 15 mL saf suda
coziildii.

e. FRAP reaktifi; 1, 11 ve Il ¢ozeltileri sirasiyla 10:1:1 oraninda karistirilarak
FRAP reaktifi hazirland1 ve giinliik taze olarak kullanild1 (Benzie and Strain,
1996; 1999).

f. 10 M Troloks hazirlamak icin: 0,0065 g troloks tartildi ve 25mL metanolde

¢oziildii.

Hazirlanan 10 M Troloks ¢ozeltisinden derigimleri 20, 40, 80, 120, 160, 200 uM olan
6 tane standart ¢ozelti hazirlandi. Hazirlanan her bir standart Troloks cozeltilerinden
kapakli ependorf tiiplerine 100 puL almip tizerine 900 nL. FRAP ¢ozeltisi ilave edildi ve
vortekslendi. Oda sartlarinda karanlik ortamda bekletilen 6rnekler bir spektrofotometre
cthazi kullanilarak 593 nm dalga boyunda absorbans degerleri okundu. Ayni islemler
standart ¢ozeltiler yerine numunelere de uygulandi. Deneyler her bir 6rnek igin 3 paralel
ve 1 kor kullanilarak analiz edilmis ve ortalama degerler kullanilmistir. Koérde %100’ liik

metil alkolden 100 pL alinmis ve tizerine 900 uLL FRAP ¢ozeltisi eklenmistir.

Calisma kapsaminda farkli kosullarda elde edilen ekstraktlara iligkin kisaltma

kodlamalar1 asagidaki tablolarda (tablo 3.4 ve tablo 3.5’te) verilmistir.
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Tablo 3.4. Basingli Coziicii Ekstraksiyonu i¢in Kisaltmalar

Numuneler Basin¢h Coziicii Ekstraksiyonu
BSSY1100B Basingli sicak su ekstraksiyonu 110°C yaprak 15 dk
BSSY1100T Basingli sicak su ekstraksiyonu 110 °C yaprak 30 dk
BSSG1100B Basingli sicak su ekstraksiyonu 110°C gévde 15 dk
BSSG1100T Basingli sicak su ekstraksiyonu 110°C gévde 30 dk
BSSK1100B Basingli sicak su ekstraksiyonu 110°C kabuk 15 dk
BSSK1100T Basingli sicak su ekstraksiyonu 110°C kabuk 30 dk
BSSY1450B Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C yaprak 15 dk
BSSY1450T Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C yaprak 30 dk
BSSG1450B Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C govde 15 dk
BSSG1450T Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C govde 30 dk
BSSK1450B Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C kabuk 15 dk
BSSK1450T Basingli sicak su ekstraksiyonu 145°C kabuk 30 dk
BSSY1800B Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C yaprak 15 dk
BSSY1800T Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C yaprak 30 dk
BSSG1800B Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C govde 15 dk
BSSG1800T Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C govde 30 dk
BSSK1800B Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C kabuk 15 dk
BSSK1800T Basingli sicak su ekstraksiyonu 180°C kabuk 30 dk
BSESYOB Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu yaprak 15 dk
BSESYOT Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu yaprak 30 dk
BSESGOB Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu govde 15 dk
BSESGOT Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu gévde 30 dk
BSESKOB Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu kabuk 15 dk
BSESKOT Basingli sicak etanol-su ekstraksiyonu kabuk 30 dk
BSEYOB Basingli sicak etanol ekstraksiyonu yaprak 15 dk
BSEYOT Basingli sicak etanol ekstraksiyonu yaprak 30 dk
BSEGOB Basingli sicak etanol ekstraksiyonu gévde 15 dk
BSEGOT Basingli sicak etanol ekstraksiyonu govde 30 dk
BSEKOB Basingli sicak etanol ekstraksiyonu kabuk 15 dk
BSEKOT Basingli sicak etanol ekstraksiyonu kabuk 30dk
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Tablo 3.5. Soxhlet Ekstraksiyonu I¢in Kisaltmalar Dizini

Numuneler Soxhlet ekstraksiyonu

SXYS Soxhlet ekstraksiyonu yaprak su ¢oziiciisii
SXGS Soxhlet ekstraksiyonu gévde su ¢oziiciisii

SXKS Soxhlet ekstraksiyonu kabuk su ¢6ziiciisi
SXESY Soxhlet ekstraksiyonu etanol-su yaprak ¢oziictisii
SXESG Soxhlet ekstraksiyonu etanol-su gévde

SXESK Soxhlet ekstraksiyonu etanol-su kabuk

SXEY Soxhlet ekstraksiyonu etanol yaprak

SXEG Soxhlet ekstraksiyonu etanol gévde

SXEK Soxhlet ekstraksiyonu etanol kabuk

3.6. Sivi Kromatografi — Yiiksek Coziiniirliiklii Kiitle Spektrometri (LC-HRMS
Orbitrap) Analizleri

LC-HRMS analizleri, DIONEX UltiMate 3000 RS pompasi, otomatik bir numune
alicis1 ve kolon firmi igeren LC sistemi ve 1sitmali elektrosprey iyonlasma arayiiziine
sahip Exactive Plus Orbitrap-yliksek ¢oziiniirliklii MS  bilesimi  kullanilarak
gergeklestirilmistir. Orbitrap-MS cihazi, bir otomatik siringa enjektorii (Thermo Fisher
Scientific, ABD) kullanilarak pozitif (Pierce™ LTQ Velos ESI Positive Ion Calibration
Solution) ve negatif kalibrasyon (Pierce™ Negative Ion Calibration Solution) ¢ozeltileri

ile kalibre edilmistir.

Yapilan LC-HRMS analizlerinde LC ve MS kismui sistem bilgisayarina yiiklenmis olan
TraceFinder 3.2 (Thermo Scientific) programu ile es zamanli olarak ¢alistirilmis, veriler
Xcalibur software version 2.1.0.1140 (Thermo Fisher Scientific) programi ile

toplanilarak kaydedilmistir.
Kromatografi ve Yiiksek Coziiniirliikli MS Kosullarn

Gergeklestirilen analizler bir Phenomenex® Gemini® 3um NX-C18 110 A (100 mm x
2mm) kolon kullanildi. Kolon firm sicakligi 30 °C olarak c¢astirildi. Eliisyon
gradiyentinde hareketli A fazinda Ultrapure su sistemi (GFL 2004/ Human power 1) ile
elde edilen ultra saf suda hazirlanmis % 2 (v/v) glasiyel asetik asit, hareketli B fazinda
%99,9 saflikta LC-MS derecede metanol kullanilmistir.
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Ayirim, numune enjeksiyon hacmi 20,0 pL ve 0,3 mL/dk akis hizinda gradiyent
elisyon kosullar1 Sekil 3.6°da belirtilen durumlara gore gergeklestirildi. Analiz siiresi

toplam 20 dakika olarak ayarlandi.

Retention Flow | g “Tr +X8 X “":mr_“
| [min] | [mbmin] | "7 | o 5
1 | 0000 0300 0.0 AN | 5
2 | 0000 0300 00 o | 4
3 2000 0.300 0.0 o
4 | 13000 0300 980 A 16 R U T
5 | 15900 0300 980 a1t I
I e

Sekil 3.7. Eliisyonda Takip Eden Gradiyent Kosullar.

Isitilmig bir elektrosprey iyonlagma arayiizii ile donatilmis Orbitrap HRMS hem pozitif
(Full MS/AIF) hem de negatif (Full MS/AIF) modda ¢ahstirildi. Iyonlastirma ara yiizii
kilif gaz (sheath gas) akis orani 35; yardimci gaz (auxiliarygas) akis orani 7; sprey voltaj
3,5 kV; kapiler sicakligi 350 °C; yardime1 gaz (auxiliarygas) sicakligi 350 °C; S-lens
RF seviyesi 50 olarak ayarlandi . MS tarama araligi 60-800 m/z; resolution 17500;
ACQG target 3e6; maximum IT 2 ms; CE (¢arpigsma enerjisi, collision energy)/ step CE
25 V kosullarinda gergeklestirildi.

R. pallasii bitki numunelerinden elde edilen ekstraktlarinin fitokimyasal profillerinin
belirlenmesi i¢in LC—Orbitrap HRMS analizi gergeklestirilmistir. Calismada 39 adet
fitokimyasal standart maddenin kalitatif ve kantitatif analizi i¢in bir analiz yontemi

olusturularak analizleri yapildi.

LC-Orbitrap HRMS analiz metoduna ait fitokimyasal bilesikler i¢in standart
konsantrasyonlar1 10, 20, 40, 60, 80, 100, 200, 300, 400 ve 500 ppb hazirlanarak her
birinin t¢ tekrarli sekilde enjeksiyonu yapildi. Kalibrasyon egrileri Tablo 1°de verilen
konsantrasyon araligina gore olusturuldu. Ayrica sekil 3.6’da standart bilesiklerin Quan
Peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z orani, dogrulayici iyonlarin
(confirming ions) kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z orani, kalibrasyon egrileri
verilmigtir. Standart bilesiklerin kimyasal formiilii, alikonma zaman1 (RT), Quan Peak

(m/z), adduct iyon, iyon modu (polarite), confirming lons (m/z), kalibrasyon egrilerinin
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korelasyon katsayis1 (R?), dogrusal (Liner) aralik (ppb), gibi analitik parametreler Tablo

3.4’te verilmistir.

Geri kazanim = Bulunan miktar/Stadart ekleme yapilan miktar

% Geri kazanim = 100 X Geri kazanim

Ortalama (X) = (X; + X, + -*+ X,)/n

Standart sapma o = \/m
RSD = (Standart sapma/Ortalama) x 100
LOD = 3x [Verilen konsantrasyonun ortalamasi/(S/N) Ortalamasi]

LOQ = 10x [Verilen konsantrasyonun ortalamasi/(S/N) Ortalamasi]

Burada verilen S/N; Sinyal/Giiriiltii oranin1 belirtir (bijlsma ve ark., 2014).
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Tablo 3.6. LC—Orbitrap HRMS Yontemine Ait Analitik Parametreler

# Analitler RT Quan Peak  Adduct Polarite Confirming R’ Dogrusal LOD LOQ Geri RSD
(mz) lons lons Aralk (ppb) kazamim (%) (%)
1 102-) 4-Hydroxybenzoic acid 6,15 137.02442 M-H - 93,03471  0,9967 10-500 1,72 5,74 111,86 2,13
2 103-) Salicylic acid 9,93 137.02442 M-H - 93,03468  0,9904 10-500 2,64 8,79 119,32 3,06
3 104-)3-hydroxybenzoic acid (3-HBA) 6,95 137.02442 M-H - 93,03471  0,9960 10-500 0,88 2,94 121,25 4,30
4 107-)Gallic acid(3,4,5-trihydroxybenzoic 0,79 169.01425 M-H - 125,02461  0,9936 10-200 1,24 4,12 104,60 2,82
acid)
5 108-)Protocatechuic acid (3,4- 424 153.01933 M-H - 109,02949  0,9989 10-500 3,90 13,00 112,27 7,90
Dihydroxybenzoic acid)
6 109-)Protocatechuic acid ethyl ester (Ethyl 9,15 181.05063 M-H - 108,02187  0,9926 10-100 1,59 5,30 102,04 4,18
3,4-Dihydroxybenzoate)
7 110-)3,4-dihydroxybenzaldehyde 5,62 137.02442 M-H - 136,01671  0,9967 10-500 0,97 3,24 107,22 548
(Protocatechuic aldehyde)
8 112-)Vanillic acid 7,10 167.03498 M-H - 108,02173  0,9909 10-500 1,53 5,11 119,17 3,29
9 114-)Vanillin 7,60 151.04007 M-H - 108,02178  0,9950 10-500 1,91 6,38 110,96 4,00
10 115-)Gentisic acid 6,45 153.01933 M-H - 108,2176  0,9975 10-500 0,91 3,05 114,46 5,08
11 118-)coumaric acid (trans-3- 8,26 163.04007 M-H - 119,05027  0,9931 10-200 1,02 3,41 110,62 1,76
Hydroxycinnamic acid)
12 119-)Caffeic acid 718 179.03498 M-H - 135,04509  0,9976 10-500 1,79 5,96 105,18 5,68
13 121-)Ferulic acid 8,53 193.05063 M-H - 134,03751  0,9947 10-100 1,93 6,45 99,92 2,83
14 122-)Sinapic acid 8,53 223.06120 M-H - 193,01436  0,9942 10-100 2,19 7,30 96,96 312
15 123-)Chlorogenic acid 7,01 353.08781 M-H - 191,05624  0,9959 10-100 2,24 7,48 107,35 518
16 126-) chrysophanol 13,77  253.05063 M-H - 225,05602  0,9954 10-500 0,97 3,22 91,75 6,50
17 128-)Catechin (Cianidanol)-p 6,37 289.07176 M-H - 109,02975  0,9963 10-100 2,87 9,56 91,43 4,54
18 132-)Apigenin (5,7-Dihydroxy-2-(4- 11,29  269.04555 M-H - 117,03464  0,9955 10-100 2,28 7,61 94,04 2,17
hydroxyphenyl)-4H-chromen-4-one)
19 144-) Luteolin 10,76  285.04046 M-H - 125,04039  0,9973 10-500 2,01 6,70 103,59 6,13
20 152-) Quercetin 10,46  301.03538 M-H - 151,00342  0,9936 10-500 0,76 2,54 77,02 4,74
21 158-) Kaempferol 10,26 287.05350 M+H + 287,05359  0,9975 10-500 1,24 4,13 87,11 3,26
22 163-) Astragalin (Kaempferol 3-glucoside) 9,76 447.09328 M-H . 284,03281  0,9912 10-100 2,21 7,36 112,61 2,60
23 169-) Naringenin 10,48  271.06120 M-H - 119,05035  0,9913 10-100 2,21 7,37 103,14 4,10
24 172-) Taxifolin M+3H 1,20 308.09012 M+3H - 162,02173  0,9954 10-100 2,36 7,86 100,47 0,82

RT: Alikonma zamant; Quan Peak: Ana iyon(m/z) standart bilesiklerin molekiiler iyonlar1 (m/z oran1); Confirming Ions: par¢alanma (fragment) iyonlari; R%: Belirleme
kat sayisi; Adduct lons: ilave kopan iyon.
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3.7. Cahsma Numunesinin Baz1 Biyokiitle Ozelliklerini Belirlemeye Yonelik

Analizler
3.7.1. Orijinal Odun Analizleri

3.7.1.1. Nem Tayini

Nem tayini ASTM D 2016-74 standardina gore yapildi. Havada kurutulmus 6rneklerden
bir petri kab1 iizerine %0,2 duyarlilikta yaklasik 5 g numune alinarak, 105°C’ ye
ayarlanmis etiivde 2 saat bekletildi. Desikatorde sogutularak sabit tartima getirilen
madde tartildi. Iki tartim arasindaki fark 0,0003 g oluncaya kadar iki saat daha bu
sicaklikta tutulup islem tekrarlandi. Nem miktari, 6rnegin agirligindan faydalanilarak

asagidaki esitlikten hesaplandi.

Nem Miktart = [2=%| x 100 (3.12)

1
Gi: Ornegin baslangictaki miktari (gram)

G,: Ornegin etiivde kurutulduktan sonraki agirhigi (gram)

3.7.1.2. Kiil Tayini

Kiil tayini ASTM D 1102-84’ten faydalanilarak yapildi. Nem tayini yapilmis olan
hammaddeden 0,1 yaklasik 2 gram tartild1 ve sabit tartima getirilmis porselen krozeye
alindi, tizeri kroze kapagiyla kapatilarak tekrar tartildi. Daha sonra 6rnek kiil firmina
alind1 ve tiim karbon giderilinceye kadar 580-600°C’ de yakma islemi gergeklestirildi.
Ornegin alev almamas1 i¢in 1sitma yavas bir sekilde gergeklestirildi. Yakma isleminden
sonra kiil firmmdan alman kroze kapagi ile birlikte desikatdre alindi ve sogumaya
birakildi. Sonrasinda krozeler iki tartim arasindaki fark 0,2 mg olana kadar yarim saat

ara ile tartildi. Kiil agirlik yiizdesi;

Kill Miktari (%) = |2 x 100 (3.12)
2

olarak hesaplanda.

Gi: Kiil agirligr (gram) G,: Firindaki kuru 6rnegin agirligi (gram)
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3.7.1.3. Ucucu Madde Tayini

Ucucu madde miktar1 tayini ASTM E 897-82’den faydalanilarak hesaplandi. Deney i¢in
sabit tartima getirilmis porselen bir krozeye havada kurutulmus ornekten 0,1 mg
duyarlilikta yaklasik 1 gram tartild1 ve kroze kapagi ile kapatilarak 950 £20°C’deki kiil
firmma konuldu. Burada 6rnegin yanmamasina dikkat edilerek 7 dakika boyunca kiil
firminda bekletildi sonrasinda kiil firmindan ¢ikarilan krozeler sabit tartima gelmesi i¢in
desikatorde bekletilerek sogutuldu ve tartildi. Ugucu madde miktar1 asagidaki esitlik

kullanilarak hesapland:.

Ugucu Madde Miktar1 (%) = [2=%2| x 100 - M (3.13)

Bu esitlikte;
Gi: Kullanilan 6rnegin agirhigi (gram)
G;: Ornegin 1sitmadan sonraki agirhigi (gram)

M: Kullanilan 6rnegin nem miktar1 (%)

3.7.1.4. Ekstraktif Madde Tayini

Numunelerin alkol-benzen ekstraktif madde icerikleri TAPPI T 204-OM88 standardina
gore belirlendi. Nem igerigi belirlenmis 5 gram numune 6rnegi hacimce 2:1 oraninda
benzen-alkol karisimi ile asagidaki Soxhlet ekstraksiyon diizeneginde sabit sicaklikta 4
saat boyunca ekstrakte edildi. Ekstrakt ¢oziiclisii 20-25 mL hacme kadar bir doner
buharlastiricida ugurulduktan sonra kiigiik miktarda taze ¢oziicliyle yikanarak darasi
almmis bir tartim kabina bosaltildi. Yaklasik 1 saat boyunca 105+3°C sicakliktaki
etiivde 1 saat bekletildikten sonra oda sicakligma gelene kadar desikatérde sogumaya
birakildi. Ayni islemler, numune kullanilmadan sadece ¢oziiciiyle tekrarlanan bir kor
deneme icin de yapildi. Sonrasinda hassas terazide 0,1 mg hassasiyetle tartilan

ekstraktiflerin miktar1 (%) asagidaki esitlikten hesaplandi:

Ekstraktif Madde Miktar1 = [2=%2| x 100 (3.14)
3

Burada ;
G1: Etiivde kurutulan ekstraktiflerin agirligi (gram)
G2: Etlivde kurutulmus kor kalintis1 agirligi (gram)
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G3: Etlivde kurutulmus lignoseliilozik materyalin agirlig1 (gram)

3.7.1.5. Seliiloz Tayini

Selilloz miktarmm belirlenmesinde Kurschner ve Hoffer’in “Nitrik asit” yOontemi
kullanild: [Kiirschner ve ark., 1933]. Alkol-benzen ekstraksiyonuna ugratilmig 2 gram
numune 250 mL’ lik bir balona konarak tzerine 10 mL HNO3 ile 40 mL C,H50H
karisimi eklendi ve geri sogutucu altinda 1 saat siireyle kaynatildi. Bir saatin sonunda
balondaki s1vi kisim cam bir kroze yardimiyla siiziildii ve 10 mL’ lik HNO3 ve 40 mL’
lik etil alkolden olusan 50 mL’ lik yeni karisim, kroze iizerinde kalan kat1 artiklar ile
birlikte tekrar balona konularak bir saat siireyle tekrar kaynatildi. 3 defa tekrarlanan bu
islemden sonra krozede kalan kati artiklar sicak su ile yikanarak 1054+3°C’ de sabit
tartima gelmesi i¢in 1 saat silireyle etiive bekletildi daha sonra desikatére alindi.
Sonrasinda tartim islemi gerceklestirildi. Sonu¢ tam kuru agirliga oranla yiizde olarak

hesaplandu.

3.7.1.6. Lignin Tayini

Lignin tayininde TAPPI T-222 om-02 standardi kullanildi. Ekstraktf maddeden
armdrilmis yaklasik 1 gram numune 50 mL’ lik bir behere konulduktan sonra iizerine
%72’ lik 15 mL H,SO4 ¢ozeltisi eklenerek 12-15°C sicaklikta 2 saat bekletildi. Deney 2
paralel olarak gergeklestirildi. 2 saat sonra her bir paralel 1 L’ lik balonlara alinarak
iizeri 560 mL saf su ile tamamlanarak seyreltildi. Daha sonra bu karisim bir geri
sogutucu altinda 4 saat kaynatildi. Bu islemden sonra karigim darasi almmis bir
krozeden siiziildli ve sicak su ile yikandi. Elde edilen kalint1 etiivde 2 saat bekletildikten
sonra desikatore alinarak sabit tartima getirildi. Sogutulup tartilan kroze ve igindekiler
iizerinde dara hesaplamalar1 yapilarak lignin kiitlesi hesaplandi. Baslangicta kullanilan

ornek agirligma oranlanarak lignin yiizdesi bulundu.

3.7.1.7. Ust Isitma Degeri (UiD) Tayini

Calismada kullanilan R.Pallasii bitkisinin ii¢ ayr1 boliimiinden (yaprak, kabuk, govde)
yaklasik 0,5 gram alinarak 2 paralel seklinde, lignoseliilozik materyalin UID tayini
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yapilmustir. Calismalar Kafkas Universitesi Fen-Edebiyat Fakiiltesi Analitik Kimya
Aragtirma Laboratuvar’ nda IKA WERKE C200 Basic Kalorimetre Cihazinda yapildi.

3.7.1.8. Sabit Karbon Tayini

Lignoseliilozik maddelerin sabit karbon miktari, ASTM E 870-82 standardina gore
yapilmistir. Sabit karbon miktar1 asagidaki esitlikten hesaplandi.

Sabit Karbon Miktar1 (%) = [100- (Nem (%) + Kiil (%) +Ugucu Madde (%))] (3.15)

3.8. istatistiksel Analiz

Calismadaki tiim deneyler en az iki paralel (verim degerleri ile etken madde igerikleri
iki, diger tiim testler {i¢c paralel) olarak gergeklestirildi ve sonuclar ortalama deger +
standart sapma olarak verildi. Ikili ve ¢oklu karsilastirma testlerinde veri tipine bagh
olarak parametrik Bagimsiz iki Ornek t-Testi ve Tek Yonli ANOVA ile bunlarm
parametrik olmayan karsiliklar1 olan Mann-Whitney U testi ve Kruskal-Wallis testleri
kullanildi. Tek Yonlii ANOVA testinde aralarinda anlamli farkliliklar oldugu bulunan
gruplarin  hangilerinin farkli oldugunu belirlemek amaciyla Tukey’s Honestly
Significant Difference (HSD) Post-Hoc testi uygulandi. Karsilastirilan gruplar arasinda
p < 0,05 anlamlilik seviyesinde gozlenen farkliliklar anlamli kabul edildi. Tim
istatistiksel islemler IBM SPSS statistics for Windows (v. 20.0, IBM Corp., Armonk,
NY, USA) programi kullanilarak gergeklestirildi.
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4.1. On Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen Sonuclar

BULGULAR VE TARTISMA

BOLUM 4

Soxhlet ve Basingli Coziicii ekstraksiyonundan elde edilen ekstraktlarm desikatorde

kurutulmus numunelerinin verim degerleri asagidaki denklem 4.1’e gore hesaplanmis

ve asagida tablo 4.1’de verilmistir. Ayrica, verimleri birbiriyle karsilastirmak icin

cizilen siitun grafigi sekil 4.1°de verilmistir.

%Verim = (Kuru Ekstrakt miktar/ Havada Kuru Numune miktar1)x100 (4.1)
Tablo 4.1. Soxhlet ve Basingh Coziicii Ekstraksiyonu Toplu Verim Tablosu
Yaprak Givde Kabuk
E & 42 86+1.02 12,97+0.57 22 88+1.20
=
= —
= )
= 5 o 38.40+0.93 12.94+0.60 13.38+1.12
] W o=
= 2]
=
| 3
é g 33.32+1.81 5,21=0.30 23,50=0.00
s
15Dk 30Dk 15Dk 30Dk 15Dk 30Dk
“ 39552008 38.55x0.13 12.01+£1.21 12.31+£0.39 24,15+£0.42 2379047
S
—
E o = 47,121,496  47.73=0.01 14.93+0.80 18.04=0.44 27.87x0.06 28.13=0.67
=
g
[":-ll 44 781038 48 83+0.31 30,81+1.49 30,30+0.17 26,61+£0.60 2457017
[*]
"
H=)
[
'E © . E 40.72+0,26 40,45+0.13 29.91+0.08 26.47+0.68 25,85+0.48 25,68+0.03
E B wE
[==] - i3]
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Sekil 4.1. Soxhlet ve Basingli Coziicii Ekstraksiyonu Toplu Verim Grafigi

Kargilastirmas: yapilan 39 gruba ait istatistik verileri tablosunda (Ek sekil 68-69)
anlamlilik degeri (Asymp. Sig) 0,05’ten kii¢iik oldugundan (Kruskal-Wallis) “gruplar
arasinda verim degerleri acgisindan anlamli bir fark vardir (p<0,05)” denilebilir. Mean
Rank degerlerine bakildiginda ise en diisiik verim degerinin 8 numarali gruptan (yani
SXEG ekstraksiyonundan; %5,21+0,30), en yiiksek degerin ise 23 numarali gruptan
(yani BSSY1800T ekstraksiyonundan; %48,83+0,31) elde edildigi goriilmektedir.

Ekstraksiyonlarin verim degerleri siralamasi diisiikten yiiksege dogru asagidaki gibidir:

SXEG<SXESK<BSEGOB<BSEGOT<BSSG1100B<BSSG1100T<SXESG<SXSG<B
SSG1450B<SXEK<BSSG1450T<SXSK<BSSK1100T<BSSK1100B<BSSK1800T<
BSESKOT<BSESKOB<BSESGOT<BSSK1800B<BSSK1450B=BSSK1450T<BSE
KOB<BSEKOT<BSESGOB<BSSG1800B<BSSG1800T<SXEY<BSEYOT<BSEYO
B<SXESY=BSSY1100T<BSSY1100B<BSESYOT<BSESYOB<SXSY<BSSY1800B
<BSSY1450B= BSSY1450T<BSSY1800T

Bu siralamaya bakildiginda en yiiksek verim degerlerinin genellikle yaprak numunesi
ile gerceklestirilen ekstraksiyonlardan elde edildigi sOylenebilir. En diisiik verim
degerleri ise ¢ogunlukla govde numunelerinden elde edilmis, kabuk numuneleri ise bu
iki numune arasinda yer almistir. Bu durum literatiirde yer alan yaprak numunelerinin

ekstrakte edilebilir fenolik igeriklerinin bitkinin diger kisimlarindan daha zengin
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oldugu, bunun da ekstraksiyon verimini artirmada etkili oldugu bilgisiyle uyum

icindedir (Shabir ve ark., 2011).

Ekstraksiyon teknikleri agisindan bakildiginda, toplam 9 Soxhlet ekstraksiyonundan
elde edilen verilerin 6 tanesinin en diisik verime sahip ilk 12 deger i¢inde yer almasi
dikkat ¢ekicidir. Sadece yaprak numunelerine uygulanan Soxhlet ekstraksiyonundan
elde edilen verimler yiiksek olup, bu durum yukarida da anlatildigi gibi, yaprak
numunelerinin dogas1 geregi yiiksek ekstrakte edilebilir kimyasal igerige sahip olmasi
ile acgiklanabilir. Bu da Basingli Sicak Coziicii Ekstraksiyon tekniginin Soxhlet
teknigine gore daha etkili oldugunu géstermektedir (Hawthorne ve ark., 2000).

4.1.1. On Soxhlet Ekstraksiyonlarindan Elde Edilen Sonuclar

Bitkinin yaprak, govde ve kabuk kisimlarmna su, etanol-su ve etanol ¢oziiciileri
kullanilarak soxhlet ekstraksiyon teknigi uygulanmis ve ekstraksiyon verimi sonuglari

Tablo 4.2'de verilmistir.

Tablo 4.2. Soxhlet Ekstraksiyonu Sonucunda Elde Edilen Verim Ortalamalar1 ve

Standart Sapma
Ekstraksiyon Verimi (%0a/a)
Numune su ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 42,8+1,0 38,4+0,9 33,3+1,8
GOVDE 12,9+0,5 12,9+0,6 5,2+0,3
KABUK 22,8+1.2 13,3+1,1 23,5+0,0

Tablo 4.2°de verilen sonuglari daha iyi yorumlayabilmek igin ¢izilen siitun grafigi

asagida verilmistir.
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Sekil 4.2. Soxhlet Ekstraksiyonu Verim Grafigi

Tiim Soxhlet ekstraksiyon sonuglari birlikte degerlendirildiginde, verim degerleri
arasinda anlamli farkliliklar bulunmaktadir (Kruskal-Wallis testi, p<0,05). Mean Rank
degerlerine gore en diisik verim degeri SXEG extraktindan elde edilirken
(%5,21+0,30), en yiiksek verim degeri SXSY ekstraktinda elde edildi (%42,86+1,02).

Ekstraktlar verim degerlerine gore diisiikten yiiksege dogru asagidaki gibi siralanmigtir:
SXEG<SXESG<SXESK<SXESY<SXEK<SXEY<SXSK<SXSG<SXSY

Siralamaya genel olarak bakilirsa, etanolik gévde ekstrakti hari¢ tiim numunelerde %30
etanol-su ¢Oziiclisiiniin daha diisiik ekstraksiyon verimleri ortaya koydugu, su
¢Oziiciisiiniin ise her ii¢ numune tipi i¢in en 1yi degerleri ortaya koydugu goriilmektedir.
Zaten %30 etanol su ekstraktlar1 i¢in Kruskal-Wallis testinden elde edilen Mean Rank
degerleri birbirlerine olduk¢a yakin degerler oldugundan (EK Sekil 68), bu ii¢ ekstrakti
bir grup olarak degerlendirmek daha dogru olacaktir. Su ile elde edilen govde
ekstraktinin en iyi ikinci yiiksek degere sahip olmasi, govde numunesinin ekstraktif

iceriginin nispeten daha polar bilesiklerden olustugunu gostermektedir.

R. pallasii bitkisinin kisimlarina (yaprak, gévde ve kabuk) gore ¢oziiciiniin ekstraksiyon
verimine etkisi incelendiginde, her li¢ numune tiirii i¢in de ekstraksiyon verim degerleri

arasinda anlamli bir fark bulunmadi (p>0,05). Ancak Mean Rank degerlerine gore
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yiiksek degerden diisiik degere dogru yaprak i¢in SXSY>SXESY>SXEY; govde icin
SXSG>SXESG>SXEG ve kabuk i¢cin SXSK>SXEK>SXESK siralamalar1 yapilabilir.

Bu siralamalara gore su ¢oziiciistiniin Soxhlet teknigi agisindan her li¢ numune tipi i¢in
en iyi degerleri ortaya koydugu sdylenebilir. Bunun nedeninin, suyun polar yapisinin
numune matriksindeki polar bilesenleri daha yiiksek oranda c¢ozebilmesi oldugu
sOylenebilir. Altiok ve arkadaslar1 (2008) bir kati-s1vi ekstraksiyon tekniginde en 6nemli
faktoriin  ¢Oziici se¢imi oldugunu belirtmistir. Diger yandan Cowan (1999),
antimikrobiyal ajan olarak kullanilabilecek bitkisel iirlinler iizerine yaptigi detayh
derleme ¢aligmasinda suyun antosiyaninler, nigastalar, taninler, saponinler, terpenoidler,
polipeptitler ve lektinler gibi bircok bitkisel bilesen icin tercih edilen bir ¢oziicii
oldugunu belirtmektedir. Ayrica suyun etanol ve metanol ile birlikte daha yiiksek
cesitlilikte farkl bilesik tipini ¢ozebilme yetenegine sahip ii¢ ¢oziicliden biri oldugunu
da ifade etmektedir. Coziicliniin degisen polaritesi ekstraksiyona segicilik unsurunu da
katmaktadir. Ornegin Zaini ve arkadaslari (2022) sarimsaktan Alliin ekstraksiyonu igin
Soxhlet ve Subkritik Su Ekstraksiyonu tekniklerini su, %50 su-etanol karisimi ve etanol
coziiciileri kullanarak karsilastirdilar. Soxhlet ekstraksiyonu i¢in toplam ekstrakt verimi
%50 etanol-su ¢oziiciisiinde daha yiiksek bulunurken (1,96 g) su ¢6ziiclisiinde bu deger
daha diisiik bulundu (1,65 g). Ancak Alliin ekstraksiyonu agisindan bunun tam tersi bir
sonug elde ettiler. Su ekstraktinda Alliin 65.18 mg/g olarak elde edilirken, %50 etanol-
su ekstraktinda 31,54 mg/g ile li¢ ekstrakt arasindaki en diisiik deger elde edildi. Bu
durumda R. pallasii bitki materyalinin yapisinda suyun, polaritesi daha diisiik olan
etanol-su ve etanol ¢oziiciilerine gore c¢ozebilecegi daha fazla miktarda bilesen
bulundurdugu sonucu ¢ikarilabilir. Buradan R. pallasii bitkisinin ti¢ farkli kisminda da
polaritesi daha yiiksek olan su c¢oziiclisii ile ekstrakte edilebilecek bilesen

kompozisyonunun daha yiiksek oranda oldugu sonucu ¢ikarilabilir.

4.1.2. On Basinch Céziicii Ekstraksiyonlarindan Elde Edilen Sonuglar

Basimngli ¢oziicli ekstraksiyonlari, ti¢ ayr1 ¢oziicii (su, %30 v/v etil alkol-su, etil alkol), 2
farklh ekstraksiyonu siiresi (15 ve 30 dak) ve {i¢ farkl sicaklik (110, 145 ve 180 °C)
kullanilarak 2 paralel seklinde gergeklestirildi. Su ¢oziiciisii ile yapilan deneylerde tiim

degiskenler (sicaklik ve zaman) calisilmistir. Bu deneylerde en yiiksek verimin elde
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edildigi sicaklik degeri (180°C) kullanilarak diger ¢oziiciiler i¢in ekstraksiyonun verime

etkisi incelenmistir.

Tablo 4.3. Basinghi Sicak Coziicii Ekstraksiyonu ile Elde Edilen Verim Degerleri

Tablosu
Basmch Sicak Cdziicii Ekstrakivonu
15Dk 30Dk 15Dk 30Dk 15Dk 30Dk
“ 39,554+0,08 38,55+0.13 12.01+1.21 12,31+£0.39 24.15+0.42 23,79+0.47
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Sekil 4.3. Basingh Sicak Coziicii Ekstraksiyonu ile Elde Edilen Verim Grafigi
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Gruplar aras1 homojenlik bulunmadigindan dolay1 bu ortalamalarin karsilastirilmasi i¢in
yine Kruskal-Wallis testi kullanildi. Test istatistigi gruplar arasinda anlamli farkliliklar
oldugunu gosterdi (p<0,05). Mean Rank degerlerine gore en yiiksek verim degeri
BSSY1800T ekstraktindan elde edildi (%48,83+0,31). En diisiik verim degeri ise
BSEGOB ekstraktindan %10,52+0,25 degeriyle elde edildi. Tiim ekstraktlar verim

degerleri agisindan en diisiikten en yiiksege dogru asagidaki gibi siralanmiglardir:

BSEGOB<BSEGOT<BSSG1100B<BSSG1100T<BSSG1450B<BSSG1450T<BSSK
1100T<BSSK1100B<BSSK1800T<BSESKOT<BSESKOB<BSESGOT<BSSK1800
B<BSSK1450B=BSSK1450T<BSEKOB<BSEKOT<BSESGOB<BSSG1800B<BSS
G1800T<BSEYOT<BSEYOB<BSSY1100T<BSSY1100B<BSESYOT<BSESYOB<
BSSY1800B<BSSY1450B=BSSY1450T<BSSY1800T

Bu siralamaya bakildiginda ilk goze ¢arpan husus; ekstraksiyon ¢oziiciisii, sicakligi ve
zamanindan bagimsiz olarak en diisiik verim degerlerinin govde numunelerinden, en
yliksek verim degerlerinin ise genel olarak yaprak numunelerinden elde edilmis
olmasidir. Kabuk genel olarak bu ikisi arasinda bir yerde konumlanmaktadir. Yaprak
numunelerinin bitkinin diger kisimlarina gore daha zengin ekstrakte edilebilir bilesen
icerigine sahip olduguna dair 4.1 baslig1 altinda yapilan yorum burada da gegerlidir.
Ancak bitkinin farkli kisimlarina gore kullanilan ¢oziicii, sicaklik ve ekstraksiyon
siiresine gdre verim degerlerinin farklilasabildigi de goze carpmaktadir. Ozellikle s6z
konusu su ¢oziiciisii oldugunda, yiiksek sicaklik ve basing kosullarinda ekstraksiyon
seciciliginde azalma, hedeflenen analitin bozunmas1 ve numune matrisindeki bazi yan
kimyasal reaksiyonlar nedeniyle yeni tiirden bilesiklerin olusumu gibi ekstrakt verimi
ve Ozelliklerini etkileyebilecek durumlarin gelisebilecegi literatiirde bildirilmektedir
(Plaza ve Turner, 2015). Bu nedenle her bir faktoriin ekstraksiyon verimini nasil

etkiledigini daha yakindan incelemenin faydal olacagi diisiiniilmektedir.
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4.1.2.1. Sicakhgin Ekstraksiyon Verimine Etkisi

Sicakligin ekstraksiyon verimine etkisini arastirmak i¢in her bir numune tipinin su
coziicisinde 30 dakika siireyle farkli sicakliklarda gergeklestirilen ekstraksiyon

sonuglar1 kullanildi. Sonuglar agagidaki Tabl 4.4’te verilmistir.

Tablo 4.4. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonu Verim Degerleri

Ekstraksiyon Verim Degerleri (%)

110°C 145°C 180°C
YAPRAK 38,55+0,13 47,73+0,01 48,83+0,31
GOVDE 12,31+0,39 18,04+0,44 30,30+0,17
KABUK 23,79+0,47 28,134+0,67 24,57+0,17

E@110°C ®145°C w180°C

60 -

48,83
50 - 47,73 98/

Ekstraksiyon Verimi (%)

Yaprak Govde Kabuk

Numuneler

Sekil 4.4. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 Dk Da Sicakligin Verime Etkisi

Istatistiksel analiz (Kruskal-Wallis testi) yaprak numuneleri i¢in karsilastirilan gruplar
arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark ortaya koymamustir (p>0,05). Ancak Mean
Rank degerlerine gore bir swralama yapilacak olursa diisiik degerden biiyiikk degere

dogru siralamanin agagidaki sekilde oldugu soylenebilir:

BSSY1100T < BSSY1450T < BSSY1800T
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Burada ekstraktlar arasinda anlamli bir fark gézlenmezken, ekstrakt verimlerinin toplu
olarak karsilastirildig1 ve aralarinda istatistiksel anlamli farklarin oldugu ifade edilen
kisim 4.1.2°deki siralamalar bu verilerin birbirinden farkli oldugunu ifade etmektedir.
Bu durum muhtemelen burada karsilastirilan gruplardaki veri sayisinin oldukg¢a az (N =
6) olmasindan kaynaklandigi distiniilmektedir. Ciinkii 6nceki boliimde yapilan
karsilastirmalarda veri sayisi ¢ok daha fazladir (N = 60). Karsilastirma istatistiklerinde
karsilastirilan veri sayisinin, test istatistiginin amaca uygun olarak kullanimi agisindan
onemli oldugu bilinen bir gercektir. Bu nedenle, Sekil 4.4’ten de goriilebilecegi tizere,
bu kisim i¢in istatistiksel olarak anlamli bulunmasa da sicaklik yiikseldik¢e verim
degerlerinde bir artis oldugu soylenebilir. Ozellikle 110 °C’deki ekstraksiyondan elde
edilen verim digerleri yaninda daha diisiik kalmaktadir. Bunun nedeninin yiikselen
sicaklikla beraber suyun azalan dielektrik sabitinin daha az polar bilesenleri ¢ézme
yeteneginin artmasi ve iyonik bilesenlerin de c¢oziiniirliiklerinin yiikselmesi oldugu
sOylenebilir. Yiiksek sicakliklarda suyun dielektrik sabitinin bazi organik ¢dziiciilere
yakin degerler aldig1 ve sicaklik yiikseldik¢e daha da diistiigii bilinmektedir. Ornegin
0°C’de 87,74 olan suyun dielektrik sabiti, 100°C’de 55,72’ye, 200°C’de ise 35,11°e
diismektedir. Bu degerler yaklasik olarak sirasiyla formik asit ve asetonitrilin dielektrik
sabiti degerlerine yakin degerlerdir. Bu sicakliklar arasinda su, bu iki ¢oziiciiniin ¢c6zme
giiclerine benzer Ozellikler sergiler. Bu da suyun hem nispeten polar bilesiklerin
¢cOziinlirliigiinii belli oranda desteklemesini hem de apolar bir¢ok bilesigi de ¢ozmesini
saglar. Sicaklik 300°C’ye ulastiginda suyun dielektrik sabiti 20,39’a diismektedir ki bu
deger aseton’un dielektrik sabiti degerine yaklasik esittir (Luong ve ark., 2015). Ayrica,
ekstraksiyona tabi tutulan bitkisel materyallerin 6zelliklerinin de kullanilan ¢oziiciilerin
dielektrik sabitlerini etkiledigi, saf halde isitildiklarinda gozlemlenen diisiis
egilimlerinin, c¢oziicli-¢ozlinen ortammda ayni derecede gozlemlenmedigi yapilan
caligmalarla ortaya konulmustur (Singh ve arkadaslari, 2014). Bu da ekstraksiyon
ortaminda suyun dielektrik sabitinin azalmakla beraber saf haldeyken oldugu kadar
diismedigi, hem iyonik karakterli bilesiklerin ¢dziiniirliigiinii destekledigini hem de

apolar yapili bilesiklerin de ¢oziiniirliikklerini artirdig1 seklinde yorumlanabilir.

Govde numuneleri i¢in karsilastirilan gruplar arasinda da istatistiksel olarak anlamli bir
fark bulunamadi (Kruskal-Wallis, p>0,05). Mean Rank degerlerine gére ve Sekil 4.4’ten

yararlanarak siralamanin;
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BSSG1100T<BSSG1450T<BSSG1800T
seklinde oldugu sdylenebilir.

Kabuk numunelerinde de karsilastirilan gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli bir
fark bulunamadi (Kruskal-Wallis, p>0.05). Mean Rank degerlerine ve Sekil 4.4’e gore

siralamanin;
BSSK1100T<BSSK1800T<BSSK1450T

seklinde oldugu gorilebilir. Yaprak ve govde ekstraktlarinin aksine kabuk
ekstraktlarinda en yiiksek verim degerine 145°C sicaklikta ulasildi. Bu numunede
180°C’de elde edilen ekstrakt veriminin diisiik olmasinin bir muhtemel sebebi bolim
4.1.2°de agiklandig1 ilizere kabuk numunesinin yapisinda yer alan farkli bilesik
gruplarmin (6zellikle termal olarak kararsiz veya ucuculugu yiiksek) yiiksek sicaklikta
bozunmasi veya ¢ozelti ortamini terk etmesi oldugu diisiiniilebilir. Benzer bir siralama
15 dakikalik ekstraksiyon siirelerinde de goriilmektedir. Bitkisel materyallerin farkl
kisimlarimm farkl igeriklere sahip oldugu ve bu durumun da elde edilen sonuglari

etkileyebilecegi literatiirde ifade edilmistir (Zhou ve Yu, 2004).

Yukaridaki tiim veriler toplu sekilde incelenirse, basingli sicak su ekstraksiyonunda
sicaklik 110°C’nin iizerine ¢iktiginda ekstraksiyon veriminin arttigr goriilmektedir.
Bunun muhtemel nedenlerinden birisi bazi bilesiklerin ¢6ziiniirliklerinin yiiksek
sicaklikta daha yiiksek olmasidir (Shotipruk ve ark., 2004). Bir calismada yag1 alinmis
piring kepeginden elde edilen ekstraktlarn 150-200°C sicaklik araliklarinda protein ve
karbonhidrat iceriklerinin yanisira, furfural ve toplam fenolik madde igeriklerinin de

arttig1 gorilmistir (Wiboonsirikul ve ark., 2007).

4.1.2.2. Zamanin (Ekstraksiyon Siiresi) Ekstraksiyon Verimine EtKkisi

Bu deneyler i¢in sicaklik ve ¢oziicii tiirli sabit tutularak (180°C, su) yaprak, govde ve
kabuk i¢in ayri1 ayr1 olmak iizere verim degerleri Mann-Whitney U testi kullanilarak
karsilastirilmistir. Bu test parametrik testlerdeki Bagmmsiz ki Ornek t-Testi’nin

(Independent Samples t-Test) parametrik olmayan karsiligidir.
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Tablo 4.5. 180°C’de Gergeklestirilen Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda Siirenin
Verime Etkisi

Ekstraksiyon Verim Degerleri (%)

15dk 30dk

Yaprak 44,78 +0,38 48,83+0,31
Govde 30,81+1,49 30,3+0,17
Kabuk 26,61%0,6 24,57+0,17

@ 15dk ®30dk
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Sekil 4.5. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonu ile 180°C’de Ekstraksiyon Siiresinin
Numunelerin Cesitli Boliimlerine Etkisi

180°C’°de yaprak, govde ve kabuk numunelerinden elde edilen basingli su ekstrakt

verimleri arasinda anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05).

Bu boliimde birbiri ile karsilastirilan ve aralarinda istatistiksel olarak anlamli bir fark
tespit edilemeyen BSSY1800B-BSSY1800T, BSSG1800B-BSSG1800T;
BSSK1800B-BSSK1800T ekstrakt verimlerinin kisim 4.1.2’de verilen toplu
karsilastirmada farkli olduklar1 goriilmektedir. Bu durumun yukarida acgiklanan
istatistiksel karsilagtrma testlerindeki veri sayismin miktar1 ile 1ilgili oldugu
diistiniilmektedir. Ancak literatiirde ekstraksiyon siiresinin ekstrakt verimi tizerine farkli
etkileri olabilecegini ortaya koyan farkli caligmalara ulasilabilir. Bir c¢alismada
Origanum micranthum’un esansiyel yaglarinin basingh sicak su ekstraksiyonunda,

uzayan ekstraksiyon siirelerinin bazi bilesiklerin ekstraksiyon verimini artirdig1 ortaya
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konmustur (Gogus ve Arkadaslari, 2005). Diger bazi ¢aligmalarda ise bu durumun tersi
sonuclar da elde edilmistir. Plaza ve arkadaslar1 (2013) endiistriyel elma igleme yan
iriinlerinden  basingli  sicak su ekstraksiyonuyla antioksidan etkili bilesik
ekstraksiyonunun optimizasyonunu ¢alistilar. Elde ettikleri sonuglara gore uzayan
ekstraksiyon siireleri yliksek sicakliklarda Ornegin kuersetin gibi bazi1 fenolik
bilesiklerin bozunmasina yol acarak ekstraksiyon verimini diislirmiistiir. Bu durumda
uzun ekstraksiyon siirelerinin yliksek sicaklik kararliligmma sahip bilesiklerin
ekstraksiyon verimini olumlu yonde etkiliyor iken, termal olarak kararsiz bilesiklerin

verim degerlerini ise olumsuz etkiledigi soylenebilir.

Bu durumda bu sicaklikta R. pallasii bitkisinin ¢esitli kisimlarindan su ¢oziiciisii ile
yapilan ekstraksiyonlarinda ekstraksiyon siliresinin verime olumlu bir etkisinin
olmadigini s6ylemek miimkiindiir. En yiiksek ekstraksiyon verimlerinin elde edildigi
180°C’de daha uzun ekstraksiyon siireleri yerine 15 dk’lik ekstraksiyon siirelerinin
tercih edilmesinin hem zaman hem de enerji kaybin1 azaltacagi, ayrica biyolojik olarak
aktif ve yiiksek sicakliklara kars1 kararsiz olan bazi1 bilesik gruplarmin ekstraksiyonunu

olumlu yonde etkileyebilecegi sdylenebilir.

4.1.2.3. Coziiciiniin Ekstraksiyon Verimine Etkisi

Karsilastirma yapmak amaciyla ti¢ farkli numune tipi i¢in 180°C’de 30 dk siire ile 3
farkli ¢oziicii kullanilarak gergeklestirilen ekstraksiyon sonuglarindan yararlanildi.

Sonuglar asagidaki Tablo 4.6 ve bundan yararlanilarak ¢izilen Sekil 4.6’da verildi.

Tablo 4.6. Basingli Sicak Coziicti Ekstraksiyonunda Coziictiniin (Su, Su-Etanol, Etanol)
30

Dk Ve 180°C’de Ekstraksiyon Verimine Etkisi

Ekstraksiyon Verim Degerleri (%)

| YAPRAK GOVDE KABUK
24,57 +0,17
su 48,83 40,31 30,3+0,17
25,68 +0,03
ETANOL-SU 40,45 +0,13 26,47 0,68
ETANOL 34,45+0,12 11,51 40,08 29,68 +0,27
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Sekil. 4.6. Basingli Sicak Coziicii Ekstraksiyonunda Coziiciiniin (Su, Su-Etanol, Etanol)
30 Dk Ve 180°C’de Ekstraksiyon Verimine Etkisi

Yaprak numuneleri i¢in yapilan karsilastirmada Kruskal-Wallis testi anlamli bir fark
ortaya koymadi (p>0,05). Mean Rank degerleri ve toplu karsilastirma verilerinden

yararlanarak ¢oziiciilerine gore ekstraksiyon verimleri diisiikten yiiksege dogru;
BSEYOT<BSESYOT<BSSY1800T

seklinde siralanabilirler. Govde numuneleri i¢cin yapilan karsilastrma testinde de
anlamli bir fark bulunamadi (p<0,05). Yaprak numunesinde yapilan yoruma benzer

olarak siralamanin diisiikten yiiksege dogru;
BSEGOT<BSESGOT<BSSG1800T

bigiminde oldugu ifade edilebilir. Kabuk numunelerine uygulanan Kruskal-Wallis testi
de anlamli bir fark ortaya koymadi (P>0,05). Ancak bu numuneler i¢in yapilabilecek
siralama Mean Rank degerleri ve toplu degerlendirme sonuglar1 dikkate alinacak olursa

diisiikten yiiksege dogru,
BSSK1800T<BSESKOT<BSEKOT

seklinde olur. Sekil 4.6 ve bu Karsilastirma sonug¢larindan yaprak ve govde
numunelerinde su ¢oziiclisiinlin daha yiiksek verim degerleri ortaya koydugu

soylenebilir. Kabuk numunesinde ise etil alkol ¢oziiciisiinlin daha yiiksek performans
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ortaya koydugu goriilmektedir. Bu durumun muhtemel bir sebebi kabuk numunesinin
yaprak ve govde numunelerine oranla daha yiiksek miktarda apolar yapili ekstraktif
madde igerigine sahip olmasi oldugu ifade edilebilir. Venkatesan ve arkadaslar1 (2019)
yaptiklar1 bir caligmada Pinus densiflora kabuklarmin ¢esitli ¢oziicli/¢oziicti karisimlari
ile ekstraksiyonunda sulu ¢ozeltideki etanol orani arttik¢a ekstrakt veriminin de arttigini
ortaya koydular. Elbette, bu durum bitkisel materyalin cins ve/veya tiiriine gore

farklilasabilmektedir.

4.2. On Ekstraktlarin Cesitli Biyolojik Aktivite Deneylerinden Elde Edilen

Sonuglar

4.2.1. Toplam Fenolik Madde Tayini Sonuclarindan Elde Edilen Sonuclar

Numunelerin Soxhlet ve Basmgli Coziicii ekstraksiyonundan elde edilen ekstraktlarin
desikatorde kurutulmus numunelerinin Folin-Ciocalteu yontemine gore toplam fenolik
madde igeriklerini belirlemek i¢cin kullanilan kalibrasyon grafigi gallik asitin farkh
konsantrasyonlar1 i¢in elde edildi (sekil 4.7). kalibrasyon grafigi kullanilarak hesaplanan
toplam fenolik madde igerik degerleri mg GAE/100 g kuru numune olarak tablo 4.7 ve
tablo 4.8°de, karsilastirma yapmak adina ¢izilen siitun grafik ise sekil 4.8 ve sekil 4.9’da

verilmistir.

0,700
0,600 F

0,500

0,400
y =0,0012x - 0,0177

0,300 R*=0,9929

Absorbans

0,200

0,100

100,000 200,000 300,000 400,000 500,000 600,000
Konsantrasyon, pg/mL (Standart: Gallik asit)

0,000

-0,1000'c-

Sekil 4.7. Toplam Fenolik Madde Tayini I¢in Kullanilan Kalibrasyon Grafigi
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4.2.1.1. On Soxhlet Ekstraktlarinin Toplam Fenolik Madde I¢cerikleri

Tablo 4.7. On Soxhlet Ekstraktlarinda Coziicii Tiiriiniin Toplam Fenolik Madde

Icerigine Etkisi
Numunelerin Toplam Fenolik Madde
Sonuclar1 (mg GAE/1 g Havada Kuru Numune)
SuU ETANOL-SU ETANOL

YAPRAK 29,79+0,21 32,43+1,12 29,5640,16

GOVDE 17,4240,17 20,07+0,39 9,7+0,09

KABUK 28,95+0,19 29,59+40,5 43,02+0,2

ESU WETANOL-SU W ETANOL
43,02
(3]
c =
>
S
: r
c 29,79 29,56 28,95 29 59
-
=2
20 07
= 17,42
W
<
O
D
- i b
YAPRAK GOVDE KABUK
Numuneler

Sekil 4.8. On Soxhlet Ekstraktlarinda Coziicii Tiiriiniin Toplam Fenolik Madde
[gerigine Etkisi Grafigi

Veri gruplart varyanslari homojen olmadigindan parametrik olmayan Kruskal-Wallis
testi uygulandi. Test sonucu karsilastirilan grup swra ortalamalar1 arasinda anlamli

farkliliklar oldugunu gosterdi (p<0,05). Mean Rank degerlerine gore diisiik TFM
iceriginden yiiksek olana dogru Soxhlet ekstraktlar1 agagidaki gibi siralanabilir:

SXEG<SXSG<SXESG<SXSK<SXESK=SXEY<SXSY<SXESY<SXEK
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Buna gore genel olarak govde ekstraktlarinin her ii¢ ¢oziicii tiirlinde de en diisiik toplam
fenolik madde icerigini ortaya koydugunu sdyleyebiliriz. Yaprak ekstraktlari her ii¢
¢oziicli i¢in yiilksek TFM degerleri sergilemekle beraber, bu deneyler i¢in en yiiksek
TFM igerigini 43,02 + 0,20 mg GAE/g numune degeri ile etanolik kabuk ekstraksiyonu
ortaya koydu. Buna en yakin ikinci deger 32,42 + 1,12 mg GAE/g numune degeri ile
%30 etanol-su ¢oziiciisii ile gergeklestirilen yaprak ekstraksiyonu oldu. Bunun en
onemli sebebinin bitkilerin farkli kisimlarinin kimyasal igeriginin de farkli olmasi ya da
hedeflenen bilesik gruplarmin bitkinin farkli kisimlarinda degisen miktarlarda olmasi
oldugu soylenebilir. Ayrica fenolik bilesiklerin degisen polaritelerde olmasi da
ekstraktlarmm TFM igeriklerini etkileyebilmektedir. Ornegin Do ve arkadaslar1 (2014)
metanol, etanol ve aseton ile bunlarin sudaki degisen oranlardaki c¢ozeltilerini
kullanarak Limnophila aromatica bitkisinden ¢alkalama yontemiyle gergeklestirdikleri
ekstraksiyonlarda en yiiksek TFM icerigini (ve en yiiksek antioksidan aktivite degerini)
%100 etanol ile elde ettiler. Oysa en yiiksek ekstraksiyon verimi ise %50 sulu aseton
cozeltisi ile elde ettiler. Bir baska ¢alismada ise Venkatesan ve arkadaslar1 (2019) Pinus
densiflora kabuklarindan ¢esitli ¢oziicii bilesimleri ile yaptiklar1 ekstraksiyonlarda en
yiiksek verimi %40 izopropanol-su c¢oziiciisiinden elde etmislerken, en yiiksek TFM

icerigini ise %20 etanol-su ¢oziiciisii ile yakaladilar.

Ekstraksiyonlarda kullanilan ¢oziicii tiplerinin TFM igeriklerine etkisi incelendiginde
yaprak ve govde numuneleri i¢in etanol<su<%30 etanol-su siralamasi gegerli iken,
kabuk numunesinde ise bu siralama su<%30 etanol-su<etanol seklinde elde edildi. Bu
durum, degisen ¢oziicii polaritesinin bitkisel materyallerde mevcut olan farkli bilesik
gruplarinin ¢oziinirligiinii farkli sekillerde etkileyecegi gercegine dayanmaktadir.
Ornegin sulu ¢ozeltilerde ¢dziiniirliigii daha yiiksek olan nisasta, saponinler proteinler
gibi bilesik smiflarmin etanolde daha diisiik ¢oziiniirliige sahip olduklar1 ve bu nedenle
degisen ekstraksiyon verimi ve biyolojik aktivite 6zelliklerinden sorumlu olabilecekleri

bildirilmistir (Cowan, 1999; Zielinski ve Koztowska, 2000).

4.2.1.2. On BSCE’larinin Toplam Fenolik Madde icerikleri

Bu kisimda incelenen ekstraksiyon verileri hem normal dagilim gosterip hem de grup

varyanslart homojen oldugundan karsilastirma yapmak i¢in Tek Yonlii Varyans Analizi
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(ANOVA) teknigi kullanildi. Gruplar arasi1 farkliliklar1 incelemek i¢in Tukey’s HSD

(Tukey’s Honestly Significant Difference) testi uygulandi. Asagidaki Tablo 4.8” de R.

pallasii bitkisinin ¢esitli kisimlarindan farkli sicaklik ve siirelerde elde edilen TFM

miktarlari1 ANOVA istatistikleriyle birlikte vermektedir.

Tablo 4.8. Basingli Coziicii Ekstraksiyonlarmdan Elde Edilen TFM Miktarlar1 (mg

GAE/g Kuru Numune =+ Standart Sapma)

Ekstrakt TFM Ekstrakt TFM
BSSY1100B 54,58 + 0.66° BSSG1800T 62,91 +0.77"9"
BSSY1100T 53,61 + 0.37¢ BSSK1800B 64,99 + 092"
BSSG1100B 31,61 +0.20° BSSK1800T 66,23 £ 0.41")
BSSG1100T 33,88 + 0.24° BSESYOB 62,03 +0.39"9
BSSK1100B 58,41 + 0.22° BSESYOT 64,35+ 1.70% ™"
BSSK1100T 60,35 +0.46% " BSESGOB 70,27 +0.75%
BSSY1450B 73,95+ 0.91' BSESGOT 60,24 £ 1.11°f
BSSY1450T 80,92 + 0.80™ BSESKOB 58,20 + 1.30°
BSSG1450B 38,86 + 0.63° BSESKOT 66,29 + 0.86")
BSSG1450T 45,44 + 0.00° BSEYOB 68,00 + 1.47" K
BSSK1450B 60,24 +0.93%" BSEYOT 73,65 +0.88'
BSSK1450T 52.42 +0.47¢ BSEGOB 38,51 +0.37°
BSSY1800B 83,02 +1.15™" BSEGOT 41,12 +0.19°
BSSY1800T 83,94 + 1.25" BSEKOB 104,28 + 1.02°
BSSG1800B 72,98 £0.78' BSEKOT 108,02 + 1.03"

&P Ayni kolondaki farkli harfler, degerlerin Tukey’s HSD post hoc testine gére p<0,05 anlamlilik
seviyesinde birbirinden farkli olduklarini gostermektedir.
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w -
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g 80,9280,8153%4
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: ; 6623 66,29
g i 62035455 " il 629 = 60,24 58,4160.3560,24 0499 — 582 =
;5 54,5853 61 = hd + == — = 5242 T .
2 Bo 4544 -
y 38,87 — 38514112
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Sekil 4.9. Basingli Sicak Coziicii Ekstraktlarinin Toplam Fenolik Madde Igerigine

Etkisi
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Sekil 4.9’dan ve Tablo 4.8’den goriilecegi lizere, en diisiikk verim degerleri 31,61 + 0,20
ve 33,88 + 0,24 mg GAE/g havada kuru numune ile BSSG1100B ve BSSG1100T
ekstraksiyonlarindan elde edildi. En yiiksek verim degerlerini ise BSEKOT ve
BSEKOB ekstraktlar1 ortaya koydu (sirasiyla 108,02 = 1,03 ve 104,28 + 1,02 mg
GAE/g havada kuru numune). En diisiik TFM igeriklerini sergileyen ekstraktlarin
calisilan en diigiik sicaklikta su c¢oziiclisi ile govde numunelerinden elde edilen
ekstraktlar oldugu goriilmektedir. En yiiksek verim degerlerini ise ¢alisilan en yiiksek
sicaklikta etanol ¢oziiciisii ile kabuk numuneleri ortaya koydular. Bu durumun bitkinin
tiirtine, ekstrakte edilen kismina, ekstraksiyon teknigine, ¢oOziicii (veya ¢Oziinen)
polaritesi ve bilesimine, sicakliga, ekstraksiyon zamanina ve benzeri bir¢cok etkene gore
degisebildigi bir onceki bashk altinda ifade edilmisti. Oyle ki ayni bir bitkinin
ekstraksiyona tabi tutulan farkli kisimlarma (Eiki ve arkadaslari, 2022) hatta bu
kisimlarin govdeden uzakligma gore bile (Schoss ve arkadaslari, 2022) ekstraktin
fenolik madde igeriginde profil ve miktar bakimindan onemli degisimler gbézlendigi

rapor edilmistir.

Tablo 4.9°dan goriilecegi iizere, en disik 9 ve en yiiksek 9 fenolik madde icerigine
sahip ekstraktin arasinda kalan kisimda yer alan 12 ekstraktin (e - k arasi isaretli) TFM
icerikleri arasindaki fark oldukea diisiiktiir. Bu gruptaki en yliksek TFM degerini ortaya
koyan BSEYOB (68,00 = 1,47 mg GAE/g havada kuru madde) ile en diisiik degeri
sergileyen BSESKOB (58,20 mg GAE/g havada kuru madde) arasindaki fark sadece 9,8
mg GAE/g havada kuru maddedir. Bu kisimdaki degerler arasinda bir geciskenlik s6z
konusudur ve birgogu i¢in aralarinda istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunamamistir
(p>0,05). Durumu daha yakindan inceleyebilmek i¢in sicaklik, zaman ve ¢oziicii

etkisine bakmanin faydali olacag diisiiniilmiistiir.
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Sekil 4.10. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin TFM’ye EtKisi
Grafigi

Yaprak numunelerinde sicakligin fenolik madde igerigi {iizerine bir etkisi olup
olmadigint incelemek i¢in yapilan Tek Yonli ANOVA analizi karsilastirilan biitiin
gruplarin TFM igerikleri agisindan birbirinden farkli olduklarini ortaya koydu (p<0,05).
Bu durumda yaprak numunesi i¢in (Sekil 4.10) TFM igeriklerine gore ekstraktlarin
diisiikten yiiksege dogru;

BSSY1100T<BSSY1450T<BSSY1800T

seklinde smralandigi soylenebilir. Grup i¢i varyanslarin homojenligi sartini
saglamadiklar1 i¢in gévde numunelerine Kruskal-Wallis testi uygulandi. Test sonucunda
karsilagtirilan gruplarm birbirinden farkli olduklar1 belirlendi (p<0,05). Govde

ekstraktlar1 i¢in TFM igerigine gore gruplarin siralamast,
BSSG1100T<BSSG1450T<BSSG1800T

olarak belirlendi. Kabuk numuneleri i¢in yapilan ANOVA testi karsilastirilan grup TFM
ortalamalarinin istatistiksel olarak anlamli bir sekilde birbirinden farkli oldugunu ortaya
koydu (p<0,05). Tukey’s HSD post hoc testinde grup ortalama siralamalarinin diisiikten
yiiksege dogru;

BSSK1450T < BSSK1100T <BSSK1800T
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seklinde oldugu belirlendi. Burada dikkati ¢eken husus, yaprak ve govde ekstraktlarinda
145°C’de elde edilen ekstraktlardaki TFM degerlerinin 110 ve 180°C arasinda bir yere
konumlanmasina ragmen, burada en diisiik degeri gostermesidir. 180°C’de elde edilen
ekstraktin TFM igerigi yaprak ve govdede oldugu gibi en yiikksek degerde bulundu.
Burada ortaya ¢ikan anlamli farkliligin kabuk numunesinin yaprak ve govde
numunelerine gore daha farkl bilesen siniflarinda ve farkli termal kararliliga ve polarite
degerlerine sahip ekstrakte edilebilir fenolik bilesik igerigine sahip olmasindan
kaynaklanmis olabilecegi diistiniilmektedir. Ross ve arkadaslar1 (2011) sarap
endiistrisinde atik olarak elde edilen iiziim ¢ekirdeginden elde edilen unun farkl gida
sektorlerinde kullanimi imkanlarm arastirdiklar1 ¢alismalarinda, unu 0-90 dk araliginda
5 farkli sicaklik derecesine kadar isittiktan sonra etanol ile ekstrakte ettiler. Ekstrakte
edilen TFM igeriginin 180°C’ye kadar olan sicakliklarda (6zellikle 150°C’de)
yiikseldigini, bu degeri gegen sicakliklarda ise diisiis gosterdigini ortaya koydular.
180°C’ye kadar olan yiikselmenin ligninin bozunum iiriinii olarak ortaya ¢ikan veya
numune matrisinde bagl olarak bulunan bazi fenolik bilesik gruplarinin serbest kalarak
cOzelti ortamina gegmesine bagli olabilecegini ifade ettiler. Ayrica calismalarinda,
sicaklik yiikseldikce katesin ve epikatesin miktarlarinda diisiis gozleniyorken,
gallokatesin ve gallik asit miktarlarinda yiikselme gézlemlendigini, toplam flavonoid
icerikleinin ise 120°C gibi ¢ok daha diisiik sicakliklardan itibaren diismeye basladigini
buldular. Buradan da flavonoid bilesik grubunun sicakliga daha duyarli oldugu
sonucuna ulastilar. Benzer sonuglar, dogrudan ¢ozelti ortaminda da gézlenmistir. Dut
yapragindan cesitli biyoaktif bilesiklerin su ile ekstraksiyonunun optimizasyonu iizerine
yapilan bir ¢alismada da ekstraksiyon sicakligi yiikseldik¢e aralarinda klorojenik ve
kafeik asit gibi fenolik asitlerin de bulundugu 11 farkh fenolik bilesigin ekstrakttaki
miktarlarinin ve buna bagl olarak da antioksidan aktivitelerinin de artti§1 gosterilmistir
(Tchabo ve arkadaslari, 2018). Ancak incelenen her bilesik i¢in farkli olmak tizere belli
bir sicakliktan sonra (genellikle 70°C) konsantrasyonlarinin, dolayisiyla da antioksidan
aktivite degerlerinin de diistiigiinii gozlemlemislerdir. Tibbi naneden basingl sicak su
ekstraksiyonu yoluyla gesitli fenolik bilesikler ve esansiyel yaglarin ekstraksiyonu
amactyla yapilan bir ¢alismada ise (Cam ve arkadaslari, 2018), sicaklik 40°C’den
160°C’ye yiikseldikce TFM nin ve paralel olarak antioksidan aktivitenin arttigini, ancak

130°C’den sonra mentol ve menton miktarlarinda bir diisiis gozlemlediklerini rapor
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ettiler. Bu durumu da, 160°C gibi yiiksek sicakliklarda fenolik maddelerin bozunumu

veya hidrolizi gibi ekstraksiyon ortaminda olusabilecek yan reaksiyonlara atfettiler.

Her bir bitkinin farkli kistmlarmin farkl ekstraktif igerigine sahip olabilecegi, yiliksek
sicakliklarda suyun dielektrik sabitindeki diisme nedeniyle farkli polaritedeki
bilesiklerin ekstrakte edilebilmesi, fakat bazi fenolik bilesik gruplarinin termal
kararsizlig1 nedeniyle bozunumu gibi birgok etki bir arada diisiiniildiigiinde, R. pallasii
bitkisinin farkli kisimlarmin ekstraksiyon siireglerinin birbirinden farkli olarak
yiiriiyebilecegi ongoriilebilir. Bu da kabuk numunelerindeki siralama farkliligmin bir
aciklamasi olabilir. Ancak kesin olarak R. pallasii bitkisinin incelenen tiim kisimlari
icin sicaklik yiikseldik¢e basingh sicak su ile ekstrakte edilen TFM miktarinin anlamli

bir sekilde arttig1 soylenebilir.

# 15dk 130dk
83,94
80,81 £
72,98
g 66,23
S 62,91 6499 >
E T
=]
<
2
=]
-
0o
i
S~
w
<
(G}
[-T:]
£
T T 1
BSSY BSSG BSSK
Numuneler

Sekil 4.11. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin TFM’ye Etkisi
Grafigi

Ekstraksiyon zamaninin TFM igerigine etkisinin incelendigi sekil 4.11°de karsilastirma
testleri i¢in 180°C’de basingli sicak su ekstraksiyonlari ile her bir numune tiirii icin elde
edilen sonuglar kullanildi. Veriler normal dagilim gosterdiginden bu karsilagtirmalar
icin parametrik bir test olan Bagimsiz ki Ornek t-Testi kullanildi. Yaprak ve kabuk
numuneleri i¢in yapilan karsilastirma testleri 15 ve 30 dakikalik ekstraksiyonlardan elde

edilen TFM degerleri arasinda anlamli bir fark olmadigmi gosterdi (p>0,05). Bu durum,
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bu iki numune tipinden basingl sicak su ile ekstrakte edilen fenolik bilesik gruplarinin

nispeten termal kararlilig1 yiiksek bilesikler olabilecekleri ihtimali ile iliskilendirildi.

Govde numuneleri i¢in 15 dakikalik ekstraksiyonda elde edilen ortalama TFM igerigi
(72,98 £ 0,78 mg GAE/g havada kuru numune) 30 dakikada elde edilen ortalama
degerden (62,91 £+ 0,77 mg GAE/g havada kuru numune) anlamli sekilde daha yliksek
bulundu (p<0,05). Bu durumun muhtemel sebebinin, gévde numunelerinde bulunan
termal kararliligi diisiik bazi fenolik bilesik gruplarmin yiiksek sicaklik ortaminda
uzayan ekstraksiyon siirelerinde bozunma reaksiyonlarina maruz kalmasi oldugu
diistiniilmektedir. Bu fikri destekleyen sonuglar literatiirde elde edilmistir (Vergara-

Salinas, 2012).

TFM igeriklerindeki degisimlerin bir diger muhtemel sebebi de bu testlerde en yaygin
sekilde kullanilan Folin-Ciocalteu reaktifinin fenolik bilesik gruplar1 i¢in ayirt edici
olmayip, bagka bir ¢cok bilesik grubuna kars1 da reaktivite gdstermesidir. Bu nedenle bu
yontem son zamanlarda TFM tayininden daha ¢ok bir antioksidan aktivite tayin yontemi

olarak kabul gérmektedir (Everette ve arkadaslari, 2010).
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Sekil 4.12. Basingli Sicak Coziicii Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 dk Siirede Coziiciiniin
TFM’ye Etkisi Grafigi

Coziciiniin TFM igerikleri itizerine etkisinin (Sekil 4.12) arastirildigi karsilasgtirma

testleri icin hepsi de 180°C sicaklik ve 30 dakika siireyle gerceklestirilen deney
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sonuglar1 kullanildi. Gergeklestirilen ANOVA testi, yaprak ve gévde numuneleri i¢in
farkli ¢oziiciiler agisindan karsilastirilan grup TFM ortalamalar1 arasinda p<0,05
anlamlilik diizeyinde farkliliklar oldugunu gosterdi. Buna gore yaprak ekstraktlari i¢in

diisiikten yiiksege dogru TFM igerikleri asagidaki gibi siralanabilir:
BSESYOT<BSEYOT<BSSY1800T

GoOvde numuneleri i¢in siralama ise asagidaki gibi elde edildi:
BSEGOT<BSESGOT<BSSG1800T

Kabuk numunelerinde ise BSSKI1800T ekstrakti ile BSESKOT ekstraktmin TFM
ortalamalar1 arasinda anlamli bir farklilikk bulunamadi (p>0,05). Ancak BSEKOT
ekstraktinin TFM igerigi her ikisininkinden de daha yiiksek bulundu (p<0,05). Bu

ekstraktlar i¢in siralama;
BSSK1800T=BSESKOT<BSEKOT

biciminde elde edildi. Bu siralamalar ¢oziiciiler cinsinden, yaprak numuneleri i¢in %30
etanol su<etanol<su; govde i¢in etanol<%30 etanol su<su ve kabuk numuneleri i¢in

su=%30 etanol su<etanol seklinde yazilabilir.

Bakildiginda yaprak ve gévde numunelerinde en yiiksek TFM igeriklerinin su ¢oziiciisi
ile elde edildigi (swrasiyla, 83,94 + 1,25 ve 62,91 + 0,77 mg GAE/g havada kuru
numune) goriilmektedir. Kabuk numuneleri igin ise etanol ¢6ziiciisiiniin en yiiksek

degeri (108,02 = 1,03 mg GAE/g havada kuru numune) ortaya koydugu goriilmektedir.

Basingh ¢oziicii ekstraksiyonlarinda yaprak ve gévde numuneleri i¢in en yiiksek degeri
sergileyen su ¢oziiciisii Soxhlet ekstraksiyonunda her iki numune i¢in diisiik veya etanol
ve %30 etanol su karisim ¢oziiciisii arasinda bir deger sergilemistir. Bunun muhtemel
bir sebebinin daha O6nce de tartisildigi iizere yiikselen sicakliklarda suyun dielektrik
sabitinin diismesi ve bunun sonucunda da degisen polaritede birgok fenolik bilesigin
¢Oziiniirliglint artirmas1 oldugu sdylenebilir (Luong ve ark., 2015). Hem Soxhlet, hem
de basingh ¢oziicii ekstraksiyonlarinda kabuk numunesi i¢in en yliksek TFM degeri

etanol ¢oziiciisii ile elde edildi (swrastyla 43,02 = 0,20 ve 108,02 + 1,03 mg GAE/g
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havada kuru numune). Bu sonug, kabuk numunelerinin TFM profilinin polaritesi

oldukga diistik bilesik gruplarindan olustugu diisiincesini desteklemektedir.

4.2.2. Toplam Flavonoid Madde Tayini Deneylerinden Elde Edilen Sonuglar
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Sekil 4.13. Toplam Flavonoid Madde Tayini I¢in Cizilen Kalibrasyon Grafigi
4.2.2.1. On Soxhlet Ekstraktlarinin Toplam Flavonoid Madde (TFLV) i¢erikleri

Tablo 4.9. On Soxhlet Ekstraktlarinin Toplam Flavonoid Madde igerikleri

Numunelerin Toplam Flavonoid Madde Miktar1
Sonuglar1 (mg Kuersetin/g numune)

SU ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 29,7241,02 39,42+0,80 52,05+2,52
GOVDE 14,33+0,94 25,57+4,66 10,69+0,98
KABUK 23,934+0,96 25,83+1,42 12,53+0,93
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Toplam Flavonoid Madde,
mg Kuersetin/g numune

YAPRAK GOVDE KABUK

Numuneler

Sekil 4.14. On Soxhlet Ekstraktlarmm Toplam Flavonoid Madde Igerikleri Grafigi

Grup varyanslar1 homojen olmadigindan uygulanan Kruskal-Wallis testi karsilastirilan
grup ortalamalar1 arasinda istatistiksel olarak anlamli farkliliklar oldugunu gosterdi
(p<0,05). Mean Rank degerlerine gore diisiik TFLV igeriginden yiiksek olana dogru

Soxhlet ekstraktlar1 asagidaki gibi siralanmistir:
SXEG<SXEK<SXSG<SXSK<SXESG=SXESK<SXSY<SXESY<SXEY

Burada dikkat c¢eken husus en diisiik TFLV degerini sergileyen numunelerin TFM
iceriklerinde oldugu gibi gévde numuneleri olmasidir (SXEG i¢in 10,69 £ 0,99; SXSG
icin 14,33 + 0,94 mg Quersetin/g havada kuru numune). Ancak TFM igeriklerinde en
yiiksek degeri sergileyen etanolik kabuk ekstrakti TFLV igerigi acisindan burada en
diisiik ikinci degeri ortaya koydu (12,53 = 0,93 mg Quersetin/g havada kuru numune).
Bu da kabuk numunelerinin TFM igeriginin biiyiik bir kismmin flavonoid dis1 fenolik
ve diger bilesik smiflarindan olustuguna isaret etmektedir. Her ii¢ ¢dziicii tipi i¢cin en
yiksek TFLV degeri yaprak numunelerinden elde edildi. Buradan yaprak
numunelerinin fenolik bilesik igeriginin biiylik bir kismmin flavonoid bilesik tipinde
oldugu sdylenebilir. %30 etanol su ¢oziiclisiiniin diger iki ¢oziicliye gore toplam
flavonoid madde ekstraksiyonunda ortalama ve {istiinde degerler sergiledigi goze

carpmaktadir.
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4.2.2.2. On BSCE’nin toplam flavonoid madde (TFLV) icerikleri

Tablo 4.10. Basingh Sicak Coziicii Ekstraktlarmin Toplam Flavonoid Madde Igerigine

Etkisi
Numuneler Sonuclar Numuneler Sonuclar
(mg Kuersetin/g (mg Kuersetin/g
numune) numune)
BSSY1100B 26,18+1,13 BSSG1800T 27,83+1,34
BSSY1100T 22,87+2,91 BSEGOB 30,92+1,5
BSSY1450B 35,51+2,45 BSEGOT 35,73+0,33
BSSY1450T 34,62+1,36 BSESGOB 32,23+1,31
BSSY1800B 63,67+3,42 BSESGOT 29,4642
BSSY1800T 54,64+2,68 BSSK1100B 42,9+1,63
BSEYOB 95,81+1,55 BSSK1100T 42.934+0,98
BSEYOT 98,15+6,87 BSSK1450B 37,36+1,65
BSESYOB 30,84+4,54 BSSK1450T 28,13+1,18
BSESYOT 27,51+0,96 BSSK1800B 34,4+1,52
BSSG1100B 13,94+0,29 BSSK1800T 28,14+0,34
BSSG1100T 15,01+0,26 BSEKOB 55,36+4,74
BSSG1450B 14,18+0,66 BSEKOT 55,08+1,43
BSSG1450T 17,25+0,43 BSESKOB 48,63+1,44
BSSG1800B 22,92+1,36 BSESKOT 44,94+3,01
I3y 95,81 98,15
8§
2 g 55,36 55,08
- € 029 a9, 42:6344,94 I
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Sekil 4.15. Basingli Sicak Coziicii Ekstraktlarinm Toplam Flavonoid Madde Igerigine
Etkisi Grafigi

Tiim basingli ¢oziicli ekstraktlarmma ait TFLV verileri normal dagilim gdstermekle
birlikte grup varyanslarinin homojen olmamasi nedeniyle karsilagtrma maksadiyla
Kruskal-Wallis testine tabi tutuldular. Test, karsilastirilan grup ortalamalar1 arasinda
istatistiksel olarak anlamli farkliliklar oldugunu ortaya koydu (p<0,05). Mean Rank
degerlerine gore diisik TFLV degerinden yliksek olana dogru siralama asagidaki gibi
elde edildi;
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BSSG1100B<BSSG1450B<BSSG1100T<BSSG1450T<BSSY1100T=BSSG1800B
<BSSY1100B<BSESYOT<BSSG1800T<BSSK1450T<BSSK1800T<BSESGOT<
BSESYOB<BSEGOB<BSESGOB<BSSK1800B<BSSY1450T<BSSY1450B=BSEG
OT<BSSK1450B<BSSK1100B<BSSK1100T<BSESKOT<BSESKOB<BSSY1800T
=BSEKOB<BSEKOT<BSSY1800B<BSEYOB<BSEYOT

Yukaridaki siralama dikkatle incelenirse, en diisiik TFLV degerleri TFM igeriklerinde
oldugu gibi 110 ve 145°C’lerde gergeklestirilen govde ekstraksiyonlarinda elde edildi.
En diisiik degere sahip ilk alt1 degerin bes tanesi govde ekstraktlaridir. Bu durum gévde
kisminin flavonoid bilesik iceriginin bitkinin diger kisimlarma goére daha diisiik
oldugunu gostermektedir. Ancak, en yiiksek TFLV degerleri TFM tayinindeki verilere
gore farklilik gostermektedir. TFM tayininde en yiiksek miktarlar basingli sicak etanol
ile 15 ve 30 dakikalik kabuk ekstraksiyonlarindan elde edilmisken (BSEKOB: 104,28 +
1,02 ve BSEKOT:  108,02+1,03 mg GAE/g kuru numune). TFLV tayininde en
yliksek madde miktarlar1 yine basingl sicak etanol ile 15 ve 30 dakikalik siirelerde
gerceklestirilen yaprak ekstraksiyonlarindan elde edildi (BSEYOB: 95,81 + 1,55;
BSEYOT: 98,15 + 6,87 mg Quersetin/g havada kuru numune). Bu sonug, R. pallasii
bitkisinin yaprak kisimlarinin fenolik bilesik profilinin ¢ogunlukla flavonoid tipte
bilesiklerden, kabuk kisminin profilinin ise flavonoid dig1 bilesik gruplarindan

olustuguna dair 6n Soxhlet ekstraktlari i¢cin elde edilen sonucu destekler niteliktedir.

B 110°C ®145°C w180°C
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28,13 28,14

=
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Toplam Flavonoid Madde,
mg Kuersetin/g numune

BSSYOT BSSGOT BSSKOT

Numuneler

Sekil 4.16. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin TFLV’ye
Etkisi Grafigi
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Sicakligmm etkisine bakildiginda, basingh su ¢oziiciisii ile ti¢ farkl sicaklikta (110, 145
ve 180°C) ve 30 dakikada yaprak numunelerinden elde edilen ekstraktlarin TFLV

degerlerinin
BSSY1100T< BSSY1450T< BSSY1800T

seklinde; govde numunelerinden ayni sicaklik ve siirede elde edilen ekstraktlarin TFLV

degerlerinin
BSSG1100T< BSSG1450T< BSSG1800T

seklinde siralandig1 bulundu (ANOV A, Tukey’s HSD post Hoc). Kabuk numuneleri ise
grup varyanslari homojen olmadigi i¢in Kruskal-Wallis testine tabi tutuldular. Bu
numuneler arasinda anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05). 145 ve 180°C’de elde edilen
ekstraktlar birbiri ile karsilastirildiginda (Mann-Whitney U Testi) aralarinda istatistiksel
olarak anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05). Fakat her ikisi de ayr1 ayr1 110°C ‘deki
deger ile karsilastirildiginda, bu degerden anlamli sekilde daha diisiik olduklar1 ortaya

kondu. Bu durumda Mean Rank degerlerini de dikkate alarak siralama
BSSK1450T= BSSK1800T< BSSK1100T

seklinde yapilabilir. Yaprak ve gévde numunelerinde sicaklik arttikca ekstraktlarin da
TFLV igerikleri de artmustir. Kabuk numunesinde ise en yiiksek flavonoid igerigi en
diistik sicaklik olan 110°C’de elde edildi. Buradan yaprak ve gdvde numunelerinin
flavonoid bilesik igeriginin termal kararliligi yiiksek bilesiklerden olustugu, kabuk
numunelerinin ise termal kararhiligi diisiik flavonoid bilesik igerigine sahip oldugu
sonucu ¢ikarilabilir. Ayrica yiikselen sicaklikla birlikte suyun diisen dielektrik sabitinin,
polaritesi daha diisiik bilesiklerin ekstraksiyonunu kolaylastirdig1 diisiincesi de akla
gelmektedir. Bir dnceki boliim olan TFM tayini sonuglarinin degerlendirilmesi sirasinda
yapilan yorum ile birlikte diisiiniildiigiinde, flavonoid bilesik gruplarmin bilesikten
bilesige ve bitkiden bitkiye degismekle birlikte genellikle termal kararlilig1 diisiik olan
bilesikler oldugu ve burada da, kabuk numunesinde bunun etkisinin goriildiigii yorumu
yapilabilir. Ancak, TFM siralamasi ile karsilagtirildiginda 110°C ve 180°C’de elde
edilen ekstraktlarin yer degistirdigi goriilmektedir. Yani TFM tayininde en yiiksek
icerik 180°C’°de elde edilmisken, TFLV igeriklerinde 180°C’deki ekstrakt daha diisiik
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icerik sergilemistir. 110°C’de en yiiksek degerinde olan TFLV madde 145°C’de
minimum degerine inmekte, daha sonra da sicaklik 180°C’ye dogru yiikseldiginde sabit
kalmaktadir. Bu durum sicaklik etkisinden daha ¢ok ¢oziiciiniin degisen dielektrik sabiti
nedeniyle ¢dzme giiciinde meydana gelen degiskenlikle daha uyumlu goziikmektedir.
Muhtemelen, diisiik sicaklikta daha yiiksek ¢oziiniirliige sahip olan polar flavonoid tipi
bilesikler ortamda baskin iken, sicakligi yiikselmesi ile birlikte bunlarin ¢éziintirligi
azalmakta, daha sonra ise ¢0zliciiniin iyice diisen dielektrik sabiti, polaritesi daha diistik

olan bilesiklerin ¢oziiniirliigiinii desteklemektedir.

E15dk ®=30dk

63,67

Toplam Flavonoid Madde,
mg Kuersetin/g numune

BSSY BSSG BSSK

Numuneler

Sekil 4.17. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin TFLV’ye EtKisi
Grafigi

Zamanin etkisinin incelendigi karsilastirmalarda normal dagilim ve grup varyanslarmin
homojenligi sartlar1 saglandigindan Bagimsiz Iki Ornek t-Testi kullanildi. Basingli sicak
su ile 180°C’de 15 ve 30 dakikada yaprak ve gdvde numunelerinden elde edilen
ekstraktlarin TFLV igerikleri arasinda anlamli farklar oldugu bulundu (p<0,05). Kabuk
numunelerinde grup varyanslarinin homojenligi sart1 saglanmadigindan Mann-Whitney
U testi kullanildi. Bu testte de karsilastirilan kabuk numunelerinin TFLV igerikleri
istatistiksel olarak anlamli bulundu (P<0,05). Ekstraktlar TFLV madde igerikleri

acisindan karsilastirildiklarinda siralamalarin

BSSY1800T<BSSY1800B; BSSG1800B<BSSG1800T; BSSK1800T<BSSK1800B
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seklinde oldugu soOylenebilir. Burada dikkat ¢eken husus govde ekstrakti harig,
digerlerinde 15 dakikalik ekstraktlarin TFLV madde igeriginin 30 dakikaliklardan
yiksek bulunmasidir. Bu da bu numunelerdeki flavonoid bilesiklerin uygulanan
sicaklikta uzun siireli ekstraksiyon zamanlarindan etkilendiklerini gostermektedir.
GoOvde numunesinde ise ekstraksiyon zamani uzadik¢a ekstrakttaki flavonoid bilesik
icerigi de artmaktadir. Bunun uzayan ekstraksiyon siirelerinde 6zellikle lignin yapisina
bagli olarak bulunan bazi flavonoid bilesiklerin baglarin kopmasi sonucu ¢ozelti

ortamina ge¢cmeleri ile alakali olabilecegi diisiintilmiistiir.

ESU BEETANOL-SU ®ETANOL
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Sekil 4.18. Basingli Sicak Coziicli Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 dk Siirede Coziiciiniin
TFLV’ye Etkisi Grafigi

Coziiclinlin TFLV madde lizerine etkisini incelemek i¢in yaprak, govde ve kabuk
ekstraktlarinin flavonoid madde igerikleri ANOVA (Tukey’s HSD Post Hoc) testi ile
karsilastirildi. Karsilastirilan  yaprak ekstraktlarma ait TFLV madde icerikleri
birbirinden anlamli derecede farkli bulundu (p<0,05). Bu ekstraktlar1

BSESYOT<BSSY1800T<BSEYOT

seklinde siralamak miimkiindiir. Govde ekstraktlarmin TFLV madde igerikleri, grup
varyanslarinin - homojen olmamasi nedeniyle Kruskal-Wallis testi kullanilarak
karsilastirildi. Test gruplar arasinda anlamli bir farklilik olmadigmi gosterdi (p>005).
[statistiksel olarak anlamsiz olsa da Mean Rank degerlerinden, BSEGOT ekstraktmin
BSSG1800T ve BSESGOT ekstraktlarindan hafifce daha yiiksek flavonoid madde
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icerigine sahip oldugu sodylenebilir. Kabuk ekstraktlar1 ANOVA (Tukey’s HSD Post
Hoc) testi kullanilarak karsilastirildi. Karsilastirma kabuk ekstraktlarinin TFLV madde
icerikleri agisindan farkli olduklarmi ortaya koydu (p<0,05). Bu numunelerin siralamasi
ise diisikten yiiksege dogru BSSKI1800T<BSESKOT<BSEKOT seklinde elde edildi.
Hem yaprak hem de kabuk numuneleri i¢in etanol ¢6ziiciisii en yiiksek flavonoid madde
icerigini ortaya koyarken, govde numunesinde ¢oziiciiler arasinda bir fark bulunamadi.
Ancak sonuglar topluca degerlendirildiginde her {i¢ numune tipi i¢in iceriklerindeki
flavonoid bilesik profillerinin genellikle diisiik polariteye sahip bilesiklerden miitesekkil

oldugu sdylenebilir.

4.2.3. On Ekstraktlarin DPPH Radikal Giderme Antioksidan Aktiviteleri

4.2.3.1. On Soxhlet Ekstraktlarinin SCs Degerleri

Tablo 4.11. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen SCso Degerleri Tablosu

Numunelerin SCs, Degerleri (ng/mL)

SuU ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 68,5£1,01 76,92+1,36 124,37+3,62
GOVDE 38,08+0,33 54,05+0,4 76,6+1,45
KABUK 41,96+1,88 24,16+0,72 35,43+0,37
TROLOKS 7,32+0,06
BHT 10,5+0,25
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YAPRAK GOVDE KABUK
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Sekil 4.19. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen SCso Degerleri Grafigi

Kargilastirilan  gruplarin  varyanslart homojen olmadigindan Kruskal-Wallis testi
uyguland1 ve gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli farkliliklar oldugu bulundu
(p<0,05). Mean Rank (Sira Ortalamalar1) degerlerine gore diisiik degerden yiiksege
dogru (DPPH testinde olciilen SCso degeri yiiksek se antioksidan aktivite diisiik, bu
deger diisiik ise antioksidan aktivite yiiksektir);

SXEY<SXESY<SXEG<SXSY<SXESG<SXSK<SXSG<SXEK<SXESK<BHT<TROL
OKS

Karsilastirma maddeleri olan troloks ve BHT en yiiksek radikal siipiirme degerlerini
ortaya koydular. Ekstraktlar i¢inde en yiiksek radikal siipiirme aktivitesini %30 etanol
su ile kabuktan elde edilen ekstrakt ortaya koydu (24,16 £ 0,72 pg/mL). En diisiik
radikal siiplirme aktivitesi ise etanolik yaprak ekstraktindan elde edildi (124,37 + 3,62
pg/mL). Genel olarak her ii¢ ¢oziicii tiirlinde de kabuk ekstraktlar1 en yiiksek radikal
stiplirme aktivitesini ortaya koyarken, en diisiik degerler yaprak numunesinden elde

edildi. Govde numunelerinin radikal siiplirme degerleri bu ikisi arasinda yer ald1.

Kabuk numunelerinin TFM igeriklerine bakildiginda, etanolik ekstrakt hari¢ diger
ekstraktlarin fenolik madde igerikleri siralamalarda genelde ortada yer aliyorken, radikal
slipirme aktivite siralamalarinda ise en yiiksek degerler arasinda yer almakta olduklar1

goriilmektedir. Bu da kabuk numunelerinin fenolik igeriklerinin daha yiiksek derecede
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antioksidan aktivite sergileyen bilesiklerden olustugu diisiincesini akla getirmektedir.
Diger yandan bu durumun tersi yaprak ekstraktlarinda gézlenmektedir. TFM igerigi
acisindan SXEK ekstrakt1 hari¢ en yiiksek degerlere sahip olan bu numunelerin radikal
stiplirme aktiviteleri agisindan en diisiik degerleri sergilemeleri dikkat ¢ekicidir. Bu da
yapraklarm fenolik bilesik profilinin ¢ogunlukla radikal siipiirme aktivitesi daha diisiik

gruplardan olustugunu diistindiirmektedir.

Ekstraktlarin toplam flavonoid (TFLV) madde igerikleri agisindan en diisiik ikinci
degeri sergileyen etanolik kabuk ekstraktinin (SXEK, 12,53 + 0,93 mg Quersetin/g
havada kuru numune) radikal siipiirme aktivitesi degerlerinde (SCsp) en yiiksek ikinci
degeri (35,43 + 0,37 pg/mL) ortaya koymus olmasi ilgi ¢ekici bir durumdur. Bu ekstrakt
ayn1 zamanda en yiiksek TFM icerigine sahip olan ekstrakttir (43,02 + 0,20 mg GAE/g
numune). Bu da kabuk ekstraktlarinin antioksidan aktivitelerinin TFLV ile degil, daha
cok TFM igerigi ile iligkili oldugunu gostermektedir. Fenolik bilesiklerin antioksidan
aktivitelerinin ait olduklar1 bilesik smniflarina, hatta yapilarindaki fenil ve — OH
gruplarinin sayist ve pozisyonlarma gore dahi degisebildigi bilinmektedir (Rice-Evans
ve ark, 1997). Foss ve arkadaslar1 (2022), 10 farkli bitki numunesinden
su/metanol/formik asit karigimi kullanarak ¢alkalama yontemiyle elde ettikleri
ekstraktalarin fenolik bilesik profillerini ve antioksidan aktivite 6zeliklerini belirlediler.
Sonu¢ olarak bitki ekstraktlarinin antioksidan aktivitelerinin flavonoid tipi fenolik
bilesik igeriginden ¢ok TFM igerigi ile iliskili oldugunu buldular. Bu da mevcut tez
calismasindan elde edilen sonuglar1 destekler niteliktedir. Ayrica, bitkisel ekstraktlarin
antioksidan oOzelliklerinin sadece fenolik bilesiklerle degil, diger antioksidan etkili
fitokimyasal bilesik gruplar1 ile de iliskili olabilecegini, analizi yapilan fenolik
bilesiklerin serbest formdan daha ziyade bagl formda bulundugunu, bunlarin ekstrakt
ortamina ge¢cme derecelerinin kullanilan ¢oziicii/¢oziicli bilesimi, ekstraksiyon teknigi

gibi durumlardan etkilenebilecegini de ifade ettiler.

Su ile her ic numune tipinde elde edilen ekstraktlarm antioksidan aktivite degerleri
siralamada genelde ortalarda yer aliyorken, %30 etanol su ve su c¢oziiciileriyle elde
edilen ekstraktlarin antioksidan aktivitelerinin bitkinin kisimlarindan (yaprak ve kabuk)
biiyiik dlciide etkilendigi goriilmektedir. Bu durum bitkinin farkli kisimlarmin farkli

fenolik bilesik icerigine sahip olmasi gergegi ile iliskilendirilmistir.
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4.2.3.2. On BSCE’ nin SCs; Degerleri

Tablo 4.12. Basingh Sicak Coziicii Ekstraktlarinin Toplam SCsq Degerleri

Numunelerin SC50 Degerleri (ug/mL)

Numuneler Sonuclar Numuneler Sonuclar
BSSY1100B 92,88+1,92 BSSG1800T 57,64+0,92
BSSY1100T 52,5+2,27 BSEGOB 45,234+0,58
BSSY1450B 56,614+2,26 BSEGOT 44,3+1,19
BSSY1450T 65,96+1,05 BSESGOB 48,6+1,6
BSSY1800B 58,3%+3,05 BSESGOT 51,2+2,34
BSSY1800T 46,19+2,71 BSSK1100B 40,91+0,9
BSEYOB 109,06+3,57 BSSK1100T 43,15+0,58
BSEYOT 80,98+1,68 BSSK1450B 24,9+0,35
BSESYOB 52,644+2,66 BSSK1450T 45,55+3,14
BSESYOT 53,05+1,58 BSSK1800B 42,08+1,74
BSSG1100B 50,98+0,31 BSSK1800T 40,78+0,91
BSSG1100T 58,8+2,7 BSEKOB 24,69+0,43
BSSG1450B 27,66+0,45 BSEKOT 24,5+0,49
BSSG1450T 30,16+1,13 BSESKOB 36,44+0,53
BSSG1800B 60,03+1,66 BSESKOT 44,53+1,54
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Sekil 4.20. On BSC Ekstraksiyonu ile Farkli Parametrelerle (Siire, Sicaklik, Coziicii)

elde Edilen SCso Degerleri Grafigi

Kruskal-Wallis testi karsilagtirilan gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli
farkliliklar oldugunu gosterdi (p<0,05). Sira ortalama degerleri (Mean Rank)
ekstraktlarm DPPH radikal siiplirme aktivitelerinin diisiikten yiliksege dogru asagidaki

gibi oldugunu ortaya koydu:
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BSEYOB<BSSY1100B<BSSY1450T<BSSG1800B<BSEYOT<BSSG1100T<
BSSY1800B<BSSG1800T<BSSY1450B<BSESYOT<BSESYOB<BSSY1100T<
BSESGOT<BSSG1100B<BSESGOB<BSSY1800T<BSEGOB<BSESKOT<BSSK14
50T<BSEGOT<BSSK1100T<BSSK1800B<BSSK1100B=BSSK1800T<BSESKOB
< BSSG1450T<BSSG1450B<BSSK1450B<BSEKOT<BSEKOB<BHT<TROLOKS

Bu siralamadan, ekstraktlara gore karsilastirma maddeleri olan Troloks ve BHT daha
yiiksek radikal siipiirme aktivitesi ortaya koydugu goriilebilir. Ekstraktlar icinde en
yiiksek radikal siiplirme aktivitesini kabuk numunelerinden on bes ve otuz dakikada
gerceklestirilen basmgli sicak etanol ekstraktlar: sergilediler (SCso degerleri sirasiyla
BSEKOB i¢in 24,50 + 0,43 pg/mL ve BSEKOT i¢in 24,69 + 0,49 pg/mL). En disiik
radikal siiplirme aktiviteleri ise yapraktan on bes dakika ve 180°C’de basingh sicak
etanol ve 110°C’de basingl sicak su ile elde edilen ekstraktlardan elde edildi (SC50
degerleri sirasiyla BSEYOB i¢in 109,05 pg/mL ve BSSY1100B i¢in 92,87 + 1,92
pg/mL).

En diisiik DPPH radikal siiplirme aktivitesine sahip ilk 15 degerin 9 unun ¢oziicii fark
etmeksizin yaprak ekstraktlarina ait oldugu, genel olarak en yiiksek degerlerin kabuk
ekstraktlarindan elde edildigi goriilmektedir. Bu sonuglar Soxhlet ekstraktlarindan elde
edilen sonuglara paralellik gostermektedir. Ancak genelde orta siralarda yer alan gévde
ekstraktlarmdan 145°C’de basmgli sicak su ile 15 ve 30 dakikada elde edilen
ekstraktlarin DPPH radikal siipiirme aktivitelerinin dikkat ¢ekici dlgiide yiiksek oldugu
goriilmektedir (SCso degerleri sirastyla BSSG1450B igin 27,66 + 0,45 pg/mL ve
BSSG1450T i¢in 29,15 £ 2,86 pg/mL). Bu durumun muhtemel bir agiklamasi, diisiik
sicakliklarda bagl olarak bulunan bazi yiiksek radikal siiplirme etkisine sahip fenolik
bilesik (veya diger) gruplarinin yiikselen sicakliklarda serbest hale ge¢mesi ve
antioksidan aktiviteye olumlu katki sunmasi olabilir. Ciinkii her iki ekstrakt da TFM ve
TFLV madde icerikleri agisindan en diisiik degerleri sergileyen ekstraktlar arasinda yer

almaktadirlar.

Sicaklik, zaman ve ¢oziiciiniin radikal siipiirme aktivite degerleri iizerine etkilerini ayr1

ayr1 incelemek amaciyla her bir numune tipi i¢in ayr1 ayr1 karsilastirma testleri yapildi.
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v’ Sicaklhigin SCsq degerine etkisi
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Sekil 4.21. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin SCsg Degerine
Etkisi Grafigi

Her ti¢ numune tipi i¢in sicakligin DPPH radikal siipiirme aktivitelerine (SCsp) etkisini
incelemek amaciyla yapilan karsilastirma testinden asagidaki swralama elde edildi

(Kruskal-Wallis, P<0,05):
BSSY1450T<BSSY1100T<BSSY1800T<BHT<Troloks

Bu siralamadan da goriilecegi tizere yaprak ekstraktlarinin radikal siiplirme aktiviteleri

sicaklik arttikga dnce bir diisiis gostermis, daha sonra en yiiksek degerine yiikselmistir.
BSSG1100T< BSSG1800T<BSSG1450T< BHT<Troloks

Buradan, govde ekstraktlarinda durumun yaprak numunelerinden daha farkli oldugu
goriilmektedir. Radikal siipiirme aktivitesi, sicaklik arttikca en yiliksek degerine
cikmakta, daha neredeyse 110°C’deki degerine diigmektedir.

BSSK1450T<BSSK1100T< BSSK1800T< BHT<Troloks

Kabuk numunelerindeki siralama yaprak numunelerine benzerlik gostermektedir.
Radikal siiptirme aktivitesi sicaklik 110°C’den 145°C’ye ¢iktiginda Once bir miktar

diisiis gostermekte (esasen Mean Rank degerlerine bakildiginda bu diisiisiin cok anlamli
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olmadig1 soylenebilir), sicakligin 180°C’ye yiikselmesiyle en yiiksek degerine

ulagmaktadir.

Gozlenen bu degiskenliklerin bir sebebinin, gdvde numunesinin hem TFM hem de
TFLV madde icerik miktarlar1 ve tiirleri agisindan yaprak ve kabuk numunelerinden
farklilik gostermesi oldugu sdylenebilir. Her bir bilesik grubunun o6zelliklerinin
birbirinden farkli olacagi ve bunlarin bitkilerin farkli kisimlarinda farkli miktarlarda
bulunabilecegi daha once ifade edilmisti (Zhou ve Yu, 2004). Ayrica bu bilesiklerin
farkli sicaklik araliklarindaki farkli ¢oziiniirliikkleri de elde edilen ekstraktlarin icerigini
etkileme kapasitesine sahiptir (Wiboonsirikul ve ark., 2007). Bunun da antioksidan

aktiviteyi etkilemesi beklenen bir durumdur.

Ancak sicakligin yilikselmesiyle radikal siipiirme kapasitesinin artmasi, yiiksek
sicakliklarda Maillard reaksiyonlar1 sonucunda olusan 5-hidroksimetilfurfural gibi
bilesiklerin varhigiyla iliskili olabilecegi bildirilmistir (Benito-Roman ve ark., 2020).
Bu tiir bilesiklerin belirgin antioksidan aktivite gdosterdikleri bilinmektedir. Bu da
yiiksek sicakliklarda elde edilen ekstraktlarm sergiledigi yiiksek antioksidan aktivite
degerlerinin yaniltic1 olabilecegini diistindiirmektedir. Ancak durumun daha iyi
anlasilabilmesi ve yorumlanabilmesi agisindan diger antioksidan aktivite (veya

kapasite) belirleme yontemlerinde elde edilen sonuglara da bakilmalidir.

v’ Siirenin SCso degerine etkisi
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Sekil 4.22. Basinglt Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin SCso Degerine Etkisi
Grafigi
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Sicaklik ve ¢oziicii tiirii sabit tutularak stirenin DPPH radikal siipiirme degerleri iizerine
etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinde Bagimsiz iki Ornek t-Testi uygulandi.
Yaprak numunesinde 15 dakikada elde edilen ekstrakt ile 30 dakikada elde edilen
ekstrakt’m DPPH radikal siiplirme aktiviteleri arasinda anlamli istatistiksel bir fark
oldugu bulundu (p<0,05). Yani BSSY1800B ekstraktinin radikal siipiirme kapasitesi
BSSY1800T ekstraktininkinden daha diisiiktiir. Bunun olas1 bir sebebinin, antioksidan
aktif O0zellik sergileyen bilesik gruplarinin ¢ozelti ortamima gegmelerinin ¢oziicii <>
¢Oziinen dengesinin olusumu cergevesinde 15 dakikadan daha uzun bir zaman almasi

oldugu sdylenebilir.

Govde ekstraktlar1 icin yapilan karsilastirma testlerinde ise (Bagimsiz Iki Ornek t-Testi)
BSSG1800B ekstraktmin SCso degerleri ortalamasi ile BSSG1800T ekstraktinin SCsg

degerleri ortalamasi arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05).

Kabuk ekstraktlarinda da gévde ekstraktlarma paralel bir durum gozlendi. Iki ekstraktin
radikal silipiirme aktivite degerleri arasinda istatistiki olarak anlamli bir fark bulunamadi

(p>0,05).

Bu durumda ekstraksiyon siiresinin govde ve kabuk ekstraktlarinin antioksidan aktivite
degerleri lizerine bir etkisinin olmadig1 sdylenebilir. Ayrica her ii¢c numune tipi i¢in
uygulanan sicaklikta (180°C) ekstraktlarin antioksidan aktivite gosteren bilesenlerinin
termal kararliliklar1 agisindan benzer olduklari, ekstraksiyon siiresinin uzamasindan

fazla etkilenmedikleri de sdylenebilir.

v’ Coziiciiniin SCsq degerine etkisi
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Sekil 4.23. Basingli Sicak Coziicii Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 dk Siirede Coziiciiniin
SCso Degerine Etkisi Grafigi
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Coziiclilerin DPPH radikal giderme degerleri iizerine etkilerini incelemek icin Tek
Yonlii ANOVA testi ve Tukey’s HSD Post Hoc test kullanildi. Yaprak, govde
numunelerinde karsilastirilan gruplar ve referans maddeler arasinda anlamli farkliliklar
oldugu bulundu (p<0,05). Yaprak ekstraktlarmmin SCso degerleri icin elde edilen
siralama diisiik kapasiteden yiiksek kapasiteye dogru asagidaki gibidir:

BSEYOT<BSESYOT<BSSY1800T<BHT=Troloks
GoOvde numuneleri i¢in siralama

BSSG1800T<BSESGOT<BSEGOT<BHT=Troloks
seklinde ve kabuk numuneleri i¢in ise

BSESKOT<BSSK1800T<BSEKOT<BHT<Troloks

seklinde elde edildi. Goriilecegi iizere R. pallasii bitkisinin ¢esitli kisimlarindan
antioksidan etkili ekstrakt elde etmede bitkinin kullanilan kismina gore farkliliklar goze
carpmaktadir. Ornegin, etanol yaprak numunesinde en etkisiz ¢dziicii olarak
goziikiirken, govde ve kabuk numunelerinde ise en iyi radikal siiplirme degerlerinin elde
edilmesini sagladi. Buradan govde ve kabuk numunelerindeki antioksidan etkili
bilesiklerin daha apolar yapida oldugu séylenebilir. Ancak suyun 180°C’deki dielektrik
sabiti 37,9 olup (Benito-Roman ve ark., 2020) bu deger asetonitril’in 20°C’deki
dielektrik sabitine (37,5) ¢ok benzerdir. Bu da suyun bu sicaklikta orta polaritedeki
bilesenleri de c¢ozebilecegi anlamima gelir. Bu nedenle yaprak numunelerinin bilesen

profilinin daha ¢ok polar ve orta polar yapida oldugu sdylenebilir.

Diger yandan, sicaklik, zaman ve ¢Oziicii etkileri anlaminda gozlemlenen bu
degisimlerin, antioksidan aktivite tayininde kullanilan radikal olan 2,2-difenil-1-
pikrilhidrazil (DPPH) radikalinin bazi1 6zellikleriyle de iliskili olabilir. Bu radikalin
icinde yer aldig1 elektron/hidrojen transfer reaksiyonlari, etil alkol, metil alkol (mevcut
durumda su) gibi hidrojen bag1 olusturma kapasitesi yiiksek ¢oziiciilerden biiyiik oranda
etkilenmektedir. Ayrica ¢ozelti ortamma gegen asidik/bazik tiirlerin (veya bu tiir

safsizliklarin) iyonizasyon dengesine etki etmesi, dolayisiyla radikal-antioksidan
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reaksiyonunun hiz sabitinin de yiikselip-azalmasi literatiirde gozlemlenen durumlardir

(Foti ve digerleri, 2004).

4.2.4. TEAC/ABTS Deneylerinden Elde Edilen Bulgular
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Sekil 4.24. TEAC/ABTS I¢in Cizilen Kalibrasyon Grafigi

4.2.4.1. On Soxhlet Ekstraktlarimin TEAC/ABTS Degerleri

Tablo 4.13. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen TEAC/ABTS Degerleri

Toplam antioksidan kapasite,

mmol TE/ kg
SuU ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 729,41+19,68 831,21+28,71 776,67+75,66
GOVDE 418,75+12,46 409,7+9,03 81,93+2,04
KABUK 493,84+48,61 312,01+3,09 761,3+23,12
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ESU [IETANOL-SU I ETANOL

mmol TE/ kg

Toplam antioksidan kapasite,

YAPRAK GOVDE KABUK

NUMUNELER

Sekil 4.25. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen TEAC/ABTS Degerleri Grafigi

Grup varyanslart homojen olmadigindan yapilan Kruskal-Wallis Testi karsilastirilan
gruplarin TEAC/ABTS degerleri sira ortalamalar1 arasinda istatistiki olarak anlamli fark

oldugunu gosterdi (P<0,05). Siralama diisiik antioksidan kapasiteden yiiksege dogru;
SXEG<SXESK<SXESG<SXSG<SXSK<SXSY<SXEK<SXEY<SXESY
seklinde elde edildi.

Numune tipine gore TEAC/ABTS degerlerinin siralamasinin  gévde<kabuk<yaprak
oldugu soylenebilir. DPPH radikal siipiirme antioksidan aktivitesi yonteminde elde
edilen sonuglarla karsilastirildiginda siralamanmn daha farkli oldugu goériilmektedir.
DPPH yo6nteminde en diisiik antioksidan aktivite degerlerini her ii¢ ¢6ziicii tipinde de
yaprak numuneleri sergiliyorken TEAC/ABTS yonteminde gévde numuneleri en diisiik
antioksidan aktivite degerlerini sergilemistir. DPPH yonteminde en yiiksek antioksidan
aktivite degerlerini kabuk numuneleri sergiliyorken, bu yontemde yaprak numuneleri
sergilemistir. Ancak etanolik kabuk ekstraktinin bu yontemde de en iyi iiglincii degeri
TEAC/ABTS degerini sergilemesi dikkat ¢cekmektedir (761,30 + 23,12 mol/kg). Iki
yontem arasindaki bu farkliliklar, antioksidan aktivite Olgiimleri i¢in kullanilan
radikallerin antioksidan bilesiklerle farkli mekanizmalarla (hidrojen transferi, elektron
transferi veya ikisinin birlesimi gibi) reaksiyona girmeleri ve farkl bilesik gruplarina

kars1 farkli hassasiyetlere sahip olmalar1 gercegi ile aciklanabilir. Ayrica reaksiyon
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ortamini etkileyen ¢0ziicii-¢oziinen etkilesimleri, pH, sicaklik gibi bir¢ok degisken de

durumu daha da karmasik hale getirmektedir.

En yliksek TEAC/ABTS degeri %30 etanol su ¢oziiciisii ile yaprak numunesinden elde
edilen ekstrakt sergilemistir (831,21 + 28,71 mmol/kg). En diisiik degeri ise etanol ile
govdeden elde edilen ekstrakt ortaya koymustur (81,93 + 2,04 mmol/kg).

TEAC/ABTS degerleri ile numunelerin TFM igerikleri karsilastirildiginda genel olarak
bir paralellik oldugu goriilmektedir. TFM igerikleri en yiiksek olan yaprak ekstraktlari
(etanolik kabuk ekstrakti hari¢) en iyi TEAC/ABTS degerlerini sergilemislerdir. En
diisiik TFM igeriklerine sahip olan govde ekstraktlar: ise yine en diisiik TEAC/ABTS
degerlerini ortaya koymuslardir. Buradan ekstraktlarm TFM igeriklerinin ABTS
radikaline cevaplarinin dogrusallik arzettigi soylenebilir. Yani TFM igerigi yiikseldikge
TEAC/ABTS antioksidan aktivite degerleri de genel olarak yiikselmistir. TFLV madde

icerikleri ag¢isindan ise bu uyumun daha yiiksek bir seviyede oldugu goriilebilir.

Coziicliler agisindan bir degerlendirme yapilacak olursa, su her {i¢ numune tipinde de
orta siralarda yer aldi. Govde ekstrakt1 hari¢ en iyi TEAC/ABTS degerleri etanolden
elde edilirken, yaprak ekstrakti hari¢ en diisiik degerler ise %30 etanol su ¢oziiciisiinden
elde edildi.

Karsilastirilan gruplarin  varyanslar1 homojen olmadigindan Kruskal-Wallis testi
uyguland1 ve gruplar arasinda istatistiksel olarak anlamli farkliliklar oldugu bulundu
(p<0,05). Mean Rank (Sira Ortalamalar1) degerlerine gore diisiik degerden yiiksege
dogru (DPPH testinde Olciilen SCsp degeri yliksek ise antioksidan aktivite diisiik, bu
deger diisiik ise antioksidan aktivite yiiksektir);

SXEY<SXESY<SXEG<SXSY<SXESG<SXSK<SXSG<SXEK<SXESK<BHT<TROL
OKS

Karsilastrma maddeleri olan troloks ve BHT en yiiksek radikal siiplirme degerlerini
ortaya koydular. Ekstraktlar icinde en yliksek radikal siipiirme aktivitesini %30 etanol
su ile kabuktan elde edilen ekstrakt ortaya koydu (24,16 + 0,72 ug/mL). En diisiik
radikal siiplirme aktivitesi ise etanolik yaprak ekstraktindan elde edildi (124,37 + 3,62
pg/mL). Genel olarak her {i¢ ¢oziicii tiiriinde de kabuk ekstraktlar1 en yiiksek radikal
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stiplirme aktivitesini ortaya koyarken, en diisiik degerler yaprak numunesinden elde

edildi. Govde numunelerinin radikal siiplirme degerleri bu ikisi arasinda yer ald1.

Kabuk numunelerinin TFM igeriklerine bakildiginda, etanolik ekstrakt hari¢ diger
ekstraktlarin fenolik madde igerikleri siralamalarda genelde ortada yer aliyorken, radikal
stiplirme aktivite siralamalarinda ise en yliksek degerler arasinda yer almakta olduklar1
goriilmektedir. Bu da kabuk numunelerinin fenolik igeriklerinin daha yiliksek derecede
antioksidan aktivite sergileyen bilesiklerden olustugu diisiincesini akla getirmektedir.
Diger yandan bu durumun tersi yaprak ekstraktlarinda gézlenmektedir. TFM igerigi
acisindan SXEK ekstrakt1 hari¢ en yiiksek degerlere sahip olan bu numunelerin radikal
stipiirme aktiviteleri agisindan en diisiik degerleri sergilemeleri dikkat ¢ekicidir. Bu da
yapraklarm fenolik bilesik profilinin ¢ogunlukla radikal siipiirme aktivitesi daha diisiik

gruplardan olustugunu diisiindiirmektedir.

Ekstraktlarin toplam flavonoid (TFLV) madde igerikleri agisindan en diisiik ikinci
degeri sergileyen etanolik kabuk ekstraktinin (SXEK, 12,53 + 0,93 mg Quersetin/g
havada kuru numune) radikal siiptirme aktivitesi degerlerinde (SCsp) en yiiksek ikinci
degeri (35,43 + 0,37 pg/mL) ortaya koymus olmasi ilgi ¢ekici bir durumdur. Bu ekstrakt
ayni zamanda en yliksek TFM igerigine sahip olan ekstrakttir (43,02 + 0,20 mg GAE/g
numune). Bu da kabuk ekstraktlariin antioksidan aktivitelerinin TFLV ile degil, daha
cok TFM igerigi ile iligkili oldugunu gostermektedir. Fenolik bilesiklerin antioksidan
aktivitelerinin ait olduklar1 bilesik siniflarina, hatta yapilarindaki fenil ve — OH
gruplarinin sayis1 ve pozisyonlarina gore dahi degisebildigi bilinmektedir (Rice-Evans
ve ark, 1997). Foss ve arkadasglar1 (2022), 10 farkli bitki numunesinden
su/metanol/formik asit karigimi kullanarak ¢alkalama yontemiyle elde ettikleri
ekstraktalarin fenolik bilesik profillerini ve antioksidan aktivite 6zeliklerini belirlediler.
Sonu¢ olarak bitki ekstraktlarinin antioksidan aktivitelerinin flavonoid tipi fenolik
bilesik igeriginden ¢cok TFM igerigi ile iligkili oldugunu buldular. Bu da mevcut tez
calismasidan elde edilen sonuclar1 destekler niteliktedir. Ayrica, bitkisel ekstraktlarin
antioksidan Ozelliklerinin sadece fenolik bilesiklerle degil, diger antioksidan etkili
fitokimyasal bilesik gruplar1 ile de iliskili olabilecegini, analizi yapilan fenolik

bilesiklerin serbest formdan daha ziyade baglh formda bulundugunu, bunlarm ekstrakt
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ortamina ge¢me derecelerinin kullanilan ¢oziicii/¢oziicli bilesimi, ekstraksiyon teknigi

gibi durumlardan etkilenebilecegini de ifade ettiler.

Su ile her tic numune tipinde elde edilen ekstraktlarm antioksidan aktivite degerleri
siralamada genelde ortalarda yer aliyorken, %30 etanol su ve su ¢oziiciileriyle elde
edilen ekstraktlarin antioksidan aktivitelerinin bitkinin kisimlarindan (yaprak ve kabuk)
biiyiik dl¢iide etkilendigi goriilmektedir. Bu durum bitkinin farkli kisimlarmin farkli

fenolik bilesik igerigine sahip olmas1 gercegi ile iligkilendirilmistir.

4.2.4.2. On BSCE’nin TEAC/ABTS Degerleri

Tablo 4.14. Basingh Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin TEAC/ABTS

Degerine Etkisi
Toplam antioksidan kapasite,
mmol TE/ kg

Numuneler Sonuglar Numuneler Sonuglar
BSSY1100B 269,78+8,71 BSSG1800T 432,87+49,07
BSSY1100T 245,39+6,65 BSEGOB 352,93+11,69
BSSY1450B 794,69+75,24 BSEGOT 373,49+15,87
BSSY1450T 746,51+76,1 BSESGOB 352,93+11,69
BSSY1800B 919,84+101,63 BSESGOT 492,67+32,11
BSSY1800T 604,16+112,34 BSSK1100B 264,99+31,81

BSEYOB 1776,36+42,20 BSSK1100T 340,25+16,54

BSEYOT 922,55+104,78 BSSK1450B 257,87+19,99
BSESYOB 821,19+4,47 BSSK1450T 65,47+5,34
BSESYOT 721,21+93,2 BSSK1800B 415,27+24,08
BSSG1100B 263,36+8,29 BSSK1800T 494,39+19,65
BSSG1100T 289,71+21,89 BSEKOB 606,49+31,38
BSSG1450B 342,79+26,47 BSEKOT 923,44+11,27
BSSG1450T 332,99+8.3 BSESKOB 575,43+18,90
BSSG1800B 508,81+35,26 BSESKOT 430,9+27,41
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Sekil 4.26. On BSC Ekstraksiyonu ile Farkli Parametrelerle (Siire, Sicaklik, Coziicii)
elde Edilen TEAC/ABTS Degerleri Grafigi

Gergeklestirilen Kruskal-Wallis testi ekstraktlarin grup sira ortalamalarmin birbirinden
anlaml bir sekilde farkli olduklarini1 gésterdi (p<<0,05). Mean Rank degerlerine gore en
diisiikten en yiiksek degere dogru bu ekstraktlarin TEAC/ABTS degerlerinin siralamasi
asagidaki gibidir:

BSSK1450T<BSSY1100T<BSSK1450B<BSSG1100B<BSSK1100B<BSSY1100B
<BSSG1100T<BSSG1450T<BSSK1100T<BSSG1450B<BSEGOB<BSEGOT<BSS
K1800B<BSESGOB<BSESKOT<BSSG1800T<BSESGOT<BSSK1800T<BSSG180
OB<BSESKOB<BSSY1800T<BSEKOB<BSESYOT<BSSY1450T<BSSY1450B<B
SESYOB <BSSY1800B<BSEYOT<BSEKOT<BSEYOB

En yiikksek TEAC/ABTS degeri, on bes dakikada yaprak numunesinden basingli sicak
etanol ile elde edilen ekstrakt sergiledi (1776,36 + 42,19 mmol/kg numune). En diisiik
deger ise kabuktan basingli sicak su ile otuz dakikada elde edilen ekstrakt ortaya koydu
(65,47 £ 5,35 mmol/kg numune). Ik on bes degerin 7 tanesinin gévde ekstraktlarindan
elde edilen degerler olmasi1 dikkat ¢ekicidir. Bunu 5 ekstrakt ile kabuk, 2 ekstrakt ile
yaprak numuneleri takip etmistir. En yliksek TEAC/ABTS degerine sahip 15 ekstrakt’in
8 tanesinin yaprak numunelerinden elde edilmis ekstraktlar olmasi, agik bir sekilde
yaprak ekstraktlarinin ¢oziicii tiirii, sicaklik ve zamandan bagimsiz olarak daha yiiksek

antioksidan aktivite degerlerine sahip olduklarini ortaya koymaktadir. Ancak bu durum
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DPPH radikal siipiirme antioksidan aktivite deneylerinde elde edilen sonugla farklilik
arz etmektedir. DPPH radikal siipiirme deneylerinde en yiiksek SCso degerleri kabuk
ekstraktlarindan elde edilmisken (en yiiksek radikal siipiirme aktivitesine sahip 15
ekstraktin 10’u) burada yerini yaprak ekstraktlarina birakmistir (etanolik kabuk
ekstrakti, BSEKOT hari¢). Bu farkliligin bir 6nceki boliimde de izah edilen, her bir
radikalin antioksidan molekiilleri ile farkli mekanizma ve reaksiyon kinetigi
cergevesinde etkilesime girmesi ile iligkisi olabilecegi diisiiniilmektedir. Biyolojik
ekstraktlarin antioksidan aktivite/kapasite degerlendirmeleri farkli radikal tiirler
kullanan bir¢ok metodla gerceklestirilmektedir. Aslinda “antioksidan aktivite” veya
“antioksidan kapasite” kavramlar1 siklikla birbirinin yerine kullanilan kavramlar olsalar
da, antioksidan tiir ile radikalik tiir arasindaki reaksiyonun farkli fizikokimyasal
ozelliklerine vurgu yapmaktadirlar. “Antioksidan aktivite” kavrami ¢ogunlukla radikalik
tiirleri “tiiketen” antioksidan molekiil aktivitesinin birim zamanda siiplirme ylizdesi
veya reaksiyon hizi seklinde ifade edilen kinetik 6zelliklerini ifade etmekteyken,
“antioksidan kapasite” kavrami ise sabit bir zaman araliginda 1 mol antioksidan
molekiil tarafindan siipiiriilen radikalik tiirlerin mol sayis1 ile ifade edilen
“termodinamik doniistim etkinligini” 6n plana ¢ikarir (Apak ve arkadaslari., 2016).
Boylece bir yonteme gore yliksek antioksidan aktivite/kapasite degeri sergileyen bir
ekstraktin bagka bir yonteme gore daha diisiik degerler sergileyebilmesi alanda
calisanlarca sik rastlanilan bir durum olmaktadr. Bu nedenle son zamanlarda
arastirmacilar bu iki kavramin yerine her ikisinin birlesimi ve daha faydali bir kavram
olan “Toplam Antioksidan Kapasite” (TAK) ifadesini kullanmaktadirlar (Apak ve
arkadaglari., 2016). Bazi arastirmacilar ise bir biyolojik sistemin (bitkisel ekstrakt,
proteomiks vs) antioksidan 6zelliklerini tam olarak yansitabilmek i¢in birden fazla
farkl tipte antioksidan aktivite/kapasite belirleme yonteminin birlikte uygulanmasinin
gerekliligini ifade etmektedirler (Prior ve arkadaslari, 2005). Numune tipine gore
TEAC/ABTS degerlerinin siralamasmim gdvde<kabuk<yaprak oldugu sdylenebilir. Bu
durum On Soxhlet ekstraktlarmdan elde edilen degerlerle uyum igindedir.

Sicaklik, zaman ve ¢oOziiciinin TEAC/ABTS degerlerine etkisinin incelendigi

karsilastirma testlerinden elde edilen sonuclar asagidaki gibidir:
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v’ Sicaklhigin ABTS degerine etkisi

E110°C ®145°C 11180°C

746,51

Toplam antioksidan kapasite,
mmol TE/ kg

BSSYOT BSSGOT BSSKOT

NUMUNELER

Sekil 4.27. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin TEAC/ABTS
Degerine Etkisi Grafigi
Sicakligin etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinden elde edilen sonucglara goére

yaprak ekstraktlarin siralamasi diisiik degerden yiiksek degere dogru,
BSSY1100T< BSSY1450T = BSSY1800T

seklinde elde edildi (Tek Yonli ANOVA, Tukey’s Post Hoc Test). Goriildigi gibi
110°C’de basingh sicak su ile elde edilen ekstraktlarin TEAC/ABTS degerleri anlamli
sekilde daha diisiik bulundu (p<0,05). 145 ve 180°C’de elde edilen ekstraktlarin
TEAC/ABTS degerlerinin ise birbirlerinden farkli olmadiklar1 goriildi (p>0,05).

Govde ekstraktlar1 igin yapilan karsilastirma testinden (Kruskal-Wallis) elde edilen
sonuglara gore ekstraktlarin TEAC/ABTS degerleri

BSSG1100T<BSSG1450T<BSSG1800T

bigiminde siralandi. Gévde numunelerinden 110, 145 ve 180°C’de elde edilen
ekstraktlarm TEAC/ABTS degerlerinin birbirinden anlamli olarak farklilik gosterdigi
bulundu (p<0,05). En diisiikk deger 110, en yiiksek deger ise 180°C’de elde edilen
ekstraktlardan elde edildi
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Kabuk numunelerinden farkli sicakliklarda elde edilen ekstraktlarin TEAC/ABTS
degerlerini karsilagtirildigi testlerden asagidaki siralama elde edildi Tek Yonli
ANOVA, Tukey’s HSD Post Hoc Test):

BSSK1450T< BSSK1100T<BSSK1800T

Kabuk ekstraktlarinda en diigiik antioksidan aktivite 145°C’de elde edilen basingli su
ekstraktindan elde edildi. En yiiksek degeri diger {ic numunede de oldugu gibi 180°C’de
elde edilen ekstrakt sergiledi (p<0,05). Buradan R. pallasii bitkisinin ¢esitli
kisimlarindan basinglt sicak su ile elde edilen ekstraktlarm TEAC/ABTS antioksidan
aktivitelerinin sicakligin artmasma paralel bir artis ortaya koydugu goriilebilir. Bu
durumun fenolik bilesiklerin, 6zellikle de flavonoid yapidaki bilesiklerin
cOziintirliiklerinin yiiksek sicakliklarda artis gostermesi, yiikselen sicaklik ve basing
degerlerinin ¢Ozliclinlin niimune matriksine daha derinlemesine etki ederek bu
bilesiklerin ¢6zelti ortamina gegislerini domine etmesi ile iligkili oldugu 6ngoriilebilir.
Ayrica yiikselen sicakliklarda suyun diisen dielektrik sabitinin suyu polar bilesikleri
yan1 sira orta polaritede bilesikleri de ¢ozebilir hale getirmesinin de etkisi oldugu
sOylenebilir. Bakildiginda bu siralamalar ekstraktlarin hem TFM hem de TFLV madde
icerikleri ile tamamen uyum halindedir. Yani sicaklik yiikseldikce ekstraktlarin TFM ve
TFLV madde icerikleri de yiikselmis, bunun paralelinde TEAC/ABTS antioksidan
aktivite degerleri de yiikselis gostermistir. Siralamalar, gévde numunesi i¢in 145°C’de
elde edilen en iyi deger istisna tutulursa, genel olarak DPPH radikal siipiirme
antioksidan aktivite tayini deneylerinde elde edilenlerle de uyum halindedir. Ancak,
yiikselen sicakliklarda, 6zellikle 150°C’yi gecen sicakliklarda termal olarak kararsiz
olan bilesiklerin bozunumunun s6z konusu olabilecegi daha 6nce ifade edilmisti (Ross
ve arkadaslari, 2011; Tchabo ve arkadaslari, 2018). Bu durumun da antioksidan
aktiviteyi olumsuz etkileyebilecegi diisiiniildiigiinde baska sebeplerin de antioksidan
aktiviteye katki yapmis olabilecegi hususu degerlendirmeye alimmalidir. Basingli
coziicii ekstraktlarmin DPPH radikal siipiirme antioksidan aktivite degerlerinin
incelendigi bolimde de vurgulandigi iizere, yliksek sicakliklarda su ile yapilan
ekstraksiyonlarda ortamda bir takim yan reaksiyonlarm olusabilecegi bilinmektedir
(Benito-Roman ve arkadaslari., 2020). Bu ekstraksiyonlarda, 6zellikle 130°C’nin iizeri

sicakliklarda suyun otoprotoliz sabiti yiikselmeye baglamakta, sicaklik 200°C’ye
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ulastiginda degeri 4,9x10**ye varmaktadir. Derisimleri artan H;O" ve OH’ iyonlari,
polisakkaritlerin hidroliz reaksiyonlarini katalizlemekte ve onlarin kiiciik molekiillere
par¢alanmasina neden olmaktadir. Bu ortamda olusan kiiciik molekiillerin Maillard,
karamelizasyon ve termo-oksidasyon reaksiyonlar1 verdikleri gdsterilmistir (Plaza ve
arkadaslar1, 2010). Ekstraksiyon ortaminda yeni olusan bu tiir bilesikler farkli yapilar ve
kimyasal 6zellikler sergileyebilmektedirler. Plaza ve arkadaslar1 (2013) yeni olusan bu
bilesiklerin antioksidan aktivite sergileyebildiklerini, bunun da antioksidan
aktivite/kapasite Ol¢iim sonuglarinin hatali bir sekilde beklenenden daha yiiksek
cikmasina sebep olduklarin1 ifade etmektedirler. Dolayisiyla TEAC/ABTS test

sonuglarindaki sicakliga paralel yiikselmenin bu gergekle de iligkili oldugu sdylenebilir.

v’ Siirenin ABTS degerine etkisi

E15dk &30dk

919,84

Toplam antioksidan kapasite,
mmol TE/ kg

BSSY BSSG BSSK

NUMUNELER

Sekil 4.28. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin TEAC/ABTS
Degerine Etkisi Grafigi

Stirenin TEAC/ABTS degerleri {izerine etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinde
(Bagimsiz Iki Ornek t-Testi), yaprak numunesi i¢in 15 ve 30 dakikada basingli sicak su
ile 180°C sicaklikta elde edilen ekstraktlarin TEAC/ABTS degerleri ortalamalar:
arasinda anlaml fark oldugu bulundu (p<0,05). Buna gore antioksidan aktivite degerleri

acisindan

BSSY1800T<BSSY1800B
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oldugu soylenebilir. Govde ekstraktlarmin TEAC/ABTS degerleri arasinda ise anlamli

bir fark bulunamadi (p>0,05). Buna gore antioksidan aktivite degerleri agisindan
BSSG1800B=BSSG1800T

seklindedir. Kabuk numunelerinde ise TEAC/ABTS degerleri arasinda iki ekstraksiyon

sliresi agisindan anlamli fark oldugu (p<0,05), yani
BSSK1800B<BSSK1800T

sonucu elde edildi. Buradan yaprak numunelerinde daha uzun ekstraksiyon siiresinin
antioksidan aktiviteyi azaltacak yonde, ancak kabuk numunesinde ise yiikseltecek yonde
etkide bulundugu sonucu ¢ikarilabilir. Muhtemelen yaprak numunesinde bulunan ve
uzun ekstraksiyon siirelerinde yliksek sicaklik ve basing ortaminda bozunuma ugrayan
termal kararsiz ve antioksidan aktiviteye sahip bazi bilesik gruplari bu sonuca yol
acmaktadir. Uzayan ekstraksiyon siirelerinin fenolik bilesiklerin oksidasyonuna sebep
olabilecegi bildirilmistir (Naczk ve Shahidi, 2006). Kabuk numunesinde ise uzayan
ekstraksiyon siirelerinde ya numune matriksinde bagli olan, termal olarak kararl bilesik
gruplarinin ¢oziinlirliigli artmakta, ya da yukarida agiklanan yan reaksiyonlar sonucunda
ortamda olusan yeni tip bilesikler antioksidan aktiviteye katkida bulunmaktadirlar.
Acikca soylenmelidir ki, 6zellikle ekstraksiyon siiresinin ekstrakt verimi ve antioksidan
aktivite degerlerine etkisi, ekstrakte edilen materyalin fenolik olan/olmayan bilesik
icerigine ve bunlarin termal kararhliklarma gore oldukca ters sonuglar ortaya
¢ikarabilmektedir. Bu yiizden ekstraksiyon zamaninin her bir ekstraksiyon i¢in optimize
edilmesi gereken bir parametre oldugu ifade edilmistir (Rodriguez De Luna ve
arkadaslari, 2020). Bazi arastrmacilar ise ektraksiyon zamaninin kendi basma
etkisinden daha cok, zaman-sicaklik birlesik etkisinin ekstraktin bilesim ve ozellikleri

iizerine daha biiytik etkisi olduguna vurgu yapmaktadir (Kubatova ve arkadaslari, 2001).
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v’ Coziiciiniin ABTS degerine etkisi

ESU HEETANOL-SU I ETANOL

922,55

923,44
721,21 z

604,16

mmol TE/ kg

432,87431,33
373,49

Toplam antioksidan kapasite,

BSY BSG BSK
NUMUNELER

Sekil 4.29. Basingh Sicak Coziicii Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 Dk Siirede
Coziictiniin TEAC/ABTS Degerine Etkisi Grafigi

Coziiciinin TEAC/ABTS degerleri iizerine etkisinin incelendigi karsilagtirma
testlerinde (Tek Yonli ANOVA, Tukey’s HSD Post Hoc Test) yaprak numunesi i¢in
BSSY18800T ile BSESYOT ekstraktlar1 ve BSESYOT ile BSEYOT ekstraktlarinin
TEAC/ABTS degerleri arasinda anlamli fark bulunamazken (p>0,05), BSSY 180T ile
BSEYOT ekstraktlar1 farkli bulundu (p<0,05). Bu anlamda siralamanin

BSSYI800T<BSESYOT<BSEYOT

oldugu soylenebilir. Govde ekstraktlar1 (BSSG1800T, BSESGOT ve BSEGOT)
TEAC/ABTS degerleri agisindan farkli bulunmadi (p>0,05). Kabuk numuneleri ise
birbirinden farkli bulundu (p<0,05) ve siralamalar1 agagidaki gibi elde edildi:

BSESKOT<BSSK1800T<BSEKOT

Bu sonuglara gore, TEAC/ABTS antioksidan aktivite degerleri agisindan yaprak ve
kabuk numunelerinde basin¢li sicak etanoliin en iyi degerleri sergiledigi ortadadir.
Govde numunelerinde ise ¢oziiciilerin TEAC/ABTS degerleri iizerine bir etkisinin
olmadig1 goriildi. Sonuglar, kabuk numuneleri hari¢ tutulursa DPPH radikal giderme

antioksidan aktivite deneylerinden elde edilen sonuclarla uyumlu géziikkmemektedir.
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Ornegin yaprak numuneleri icin DPPH- testlerinde elde edilen siralama, TEAC/ABTS
testlerinde elde edilenin tam tersidir. Bunun nedeninin her iki yontemde kullanilan ve
yontemin omurgasini olusturan radikalin farkli mekanizmalar iizerinden etki gostermesi
oldugu diistiniilmektedir. Bu da daha once aymi bir ekstrakt ile farkli radikaller
kullanilarak elde edilen sonuglarin oldukga farkli olabilecegi, bu nedenle de antioksidan
aktivite Ol¢iimlerinde birden fazla yontemin kullanilmasi gerekliligine iligkin yapilan

yorumu akla getirmektedir (Apak ve ark., 2016: Prior ve ark., 2005).

4.2.4.3. CUPRAC Antioksidan Giicii Deneylerinden Elde Edilen Bulgular

R.pallasii bitkisine ait ekstraktlarin Bakir(II) iyonu indirgeme antioksidan kapasitesi
(CUPRAC) i¢in elde edilen kalibrasyon grafigi sekil 4.30°da verilmistir. Kalibrasyon

grafigi Trolox un metanollii ¢6zeltisi ile hazirlandi

14
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Sekil 4.30. CUPRAC Antioksidan Giicii I¢in Cizilen Kalibrasyon Grafigi

4.2.4.4. On Soxhlet Ekstraktlarinin CUPRAC Degerleri

On Soxhlet ekstraktlarmm Cu-II Iyonu Indirgeme Antioksidan Kapasite (CUPRAC)

deneylerinden elde edilen sonuglar Tablo 4.15°te verilmistir.
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Tablo 4.15. On Soxhlet Ekstraktlarmdan Elde Edilen CUPRAC Degerleri

CUPRAC degerleri
(mmol TEAC/g KURU NUMUNE)

SuU ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 0,29+0,01 0,33+0,02 0,30+0,02
GOVDE 0,28+0,01 0,31+0,00 0,21+0,02
KABUK 0,33+0,00 0,36+0,01 0,62+0,03

CUPRAC deneylerinden elde edilen sonuglar1 daha iyi karsilagtirmak igin ¢izilen siitun

grafigi sekil 4.31°de verilmistir.

CUPRAC degerleri (mmol TEAC/g
KURU NUMUNE)

YAPRAK

ESU HETANOL-SU 1 ETANOL

GOVDE

Troloks konsantrasyon, M

KABUK

Sekil 4.31. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen CUPRAC Degerleri Grafigi

Karsilastirilan veri gruplari normal dagilim gostermediginden ve grup varyanslari

homojen olmadigindan verilere Kruskal-Wallis Testi uygulandi. Test karsilastirilan

gruplarin CUPRAC degerleri sira ortalamalar1 arasinda istatistiki olarak anlamli fark

oldugunu gosterdi (P<0,05). Siralama diisiik antioksidan kapasiteden yiiksege dogru;

SXEG<SXSG< SXSY< SXEY< SXESG< SXESY< SXSK<SXESK<SXEK
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seklinde elde edildi. Numune tipine gore CUPRAC degerlerinin siralamasinin diisiik
degerden yiiksege dogru govde<yaprak<kabuk seklinde oldugu sdylenebilir. Elde edilen
sonu¢lar daha 6nceki DPPH radikal siipiirme antioksidan aktivitesi ve TEAC/ABTS
yontemlerinden elde edilen sonuclarla karsilastirildiginda bazi farklhiliklar goze
carpmaktadir. Ornegin CUPRAC testinde en diisiik antioksidan kapasite TEAC/ABTS
testi ile benzer olarak gévde numunelerinden elde edilmisken, en yiiksek antioksidan
kapasite ise DPPH radikal siipiirme antioksidan aktivite testleri ile ayn1 olacak sekilde
kabuk numunelerinden elde edilmistir. Bu durumun en 6nemli sebebinin daha 6nce de
belirtildigi tizere her bir antioksidan aktivite/kapasite belirleme yonteminde kullanilan
radikal ile antioksidan molekiilii arasindaki etkilesim mekanizmasmin farkli olmasi

gercegi oldugu ifade edilebilir (Apak ve ark., 2016: Prior ve ark., 2005).

4.2.45. On Basingh Céziicii Ekstraktlarmim CUPRAC Degerleri

On Basingl sicak ¢dziicii ekstraktlarinin Cu-II Iyonu Indirgeme Antioksidan Kapasite

(CUPRAC) deneylerinden elde edilen sonuglar Tablo 4.16’da verilmistir.

Tablo 4.16. Basingli Sicak Coziicii Ekstraktlarindan Elde Edilen CUPRAC Degerleri

CUPRAC degerleri
(mmol TEAC/g KURU NUMUNE)

Numuneler Sonuclar Numuneler Sonuclar
BSSY1100B 0,21+0,02 BSSG1800T 0,28+0,04
BSSY1100T 0,21+0,05 BSEGOB 0,26+0,02
BSSY1450B 0,26+0,01 BSEGOT 0,27+0,03
BSSY1450T 0,27+0,01 BSESGOB 0,34+0,01
BSSY1800B 0,33+0,02 BSESGOT 0,33+0,01
BSSY1800T 0,39+0,02 BSSK1100B 0,26+0,02

BSEYOB 0,31+0,01 BSSK1100T 0,29+0,03
BSEYOT 0,42+0,06 BSSK14508B 0,37+0,00

BSESYOB 0,34+0,03 BSSK1450T 0,24+0,02

BSESYOT 0,32+0,01 BSSK1800B 0,31+0,01
BSSG1100B 0,22+0,03 BSSK1800T 0,33+0,02
BSSG1100T 0,22+0,03 BSEKOB 0,89+0,03
BSSG1450B 0,29+0,02 BSEKOT 0,79+0,02
BSSG1450T 0,24+0,00 BSESKOB 0,50+0,05
BSSG1800B 0,30+0,00 BSESKOT 0,36+0,03
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CUPRAC deneylerinden elde edilen sonuglar1 daha iyi karsilastirmak i¢in ¢izilen siitun
grafigi sekil 4.32°de verilmistir.
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0,34 0
029 ,,,0300,8 B8 0,26 0,27 0,26 0,29
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Troloks konsantrasyon, M

Sekil 4.32. Basingli Sicak Coziicli Ekstraktlarindan Elde Edilen CUPRAC Degerleri

Kruskal-Wallis testi karsilastirilan gruplasin sira ortalamalarinin istatistiksel manada
birbirlerinden farkli olduklarini gosterdi (p<0,05). Mean Rank degerlerine gore en
diisik CUPRAC degerinden en yiiksek degere dogru ekstraktlarin siralamasi asagidaki
gibi elde edildi:

BSSY1100B<BSSG1100B<BSSY1100T<BSSG1100T<BSSG1450T<BSSK1450T
<BSEGOB<BSSK1100B<BSSY1450B<BSEGOT<BSSY1450T<BSSG1800T<

BSSG1450B<BSSK1100T<BSSK1800B<BSSG1800B<BSEYOB<BSSK1800T<

BSESYOT<BSSY1800B<BSESGOT<BSESYOB<BSESGOB<BSESKOT<BSSK145
OB<BSSY1800T<BSEYOT<BSESKOB<BSEKOT<BSEKOB

En diisiik ilk on bes degerden 7 tanesi TEAC/ABTS testlerinde oldugu gibi gdévde
numunesine ait olup, bunu dorder adet deger ile yaprak ve kabuk numuneleri takip
etmistir. En yiiksek on bes CUPRAC degerinin altisar tanesi ise yaprak ve kabuk
numunelerine aittir. Bu anlamda CUPRAC yontemi TEAC/ABTS ve DPPH
yontemlerinden elde edilen sonuglar1 esit bir bicimde destekler sonuglar ortaya
koymustur. Ciinkii TEAC/ABTS yonteminde en yiiksek sonucglar yaprak, DPPH

yonteminde ise kabuk numunelerinden elde edilmistir.

142



v’ Sicakligin CUPRAC degerine etkisi

E110°C ®145°C 180°C

0,39

KURU NUMUNE)

BSSYOT BSSGOT BSSKOT

CUPRAC degerleri (mmol TEAC/g

Troloks konsantrasyon, M

Sekil 4.33. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin CUPRAC
Degerine Etkisi Grafigi
Sicakligin CUPRAC degerlerine etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinde (Tek

Yonli ANOVA, Tukey’s HSD Post Hoc test) yaprak numunesi i¢in asagidaki siralama
elde edildi:

BSSY1100T = BSSY1450T < BSSY1800T

Bu test sonuclarindan goriilecegi lizere 180°C’de gerceklestirilen basingli sicak su
ekstraktlarinin CUPRAC antioksidan kapasite degerleri 145 ve 110°C’de elde edilen
ekstraktlara gore anlamli derecede daha yiiksek bulundu (p>0,05).

Govde numunelerine Kruskal-Wallis testi uygulandi. Test gévde numunelerinden {i¢
farkli sicaklikta elde edilen CUPRAC degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir
fark bulamadi (p>0,05). Ancak sira ortalamalar1 degerlerine bakilarak 180°C’de elde
edilen ekstraktin antioksidan kapasitesinin digerlerinden biraz daha iyi oldugu

soylenebilir (Ek Sekil 126). Bu da yaprak numunelerinde elde edilen sonuca benzerdir.

Tek Yonlii ANOVA (ve Tukey’s Post Hoc) testi uygulanan kabuk numunelerinden elde
edilen CUPRAC degerlerinin siralamasi diisiik degerden yiiksek degere dogru asagidaki

gibi bulundu. Buradan,

BSSK1450T=BSSK1100T,;
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BSSK1100T=BSSK1800T,;
BSSK1450T<BSSK1800T

110°C'de elde edilen ekstraktin CUPRAC degeri 145 ve 180 °C'de elde edilenlerden
farkli bulunmazken (p>0,05), 145°C'de elde edilen ekstraktin CUPRAC degeri
180°C'de elde edileninkinden anlamli derecede diigiikk bulundu (p<0,05). Bu sonuglar
genel olarak yaprak ve govde ekstraktlar1 i¢in elde edilen siralamayla paralellik
gostermektedir. Her {ic numune tipinde de 180°C’de elde edilen ekstraktlarin CUPRAC
antioksidan kapasite degerleri diger sicakliklarda elde edilenlerden daha yiiksek
bulundu. Bu durum daha onceki bolimlerde incelenen DPPH radikal siiplirme
antioksidan aktivite ve TEAC/ATS antioksidan kapasite testlerinden elde edilen
sonuclarla da paralellik gostermektedir. Bu nedenle sicakligin yiikselmesiyle
antioksidan kapasite degerlerinde meydana gelen artisin muhtemel sebeplerine yonelik

ilgili boliimlerde yapilan degerlendirmeler burada da gegerlidir.

v’ Siirenin CUPRAC degerine etkisi

H15dk ®=30dk

KURU NUMUNE)

CUPRAC degerleri (mmol TEAC/g

BSSY BSSG BSSK

Troloks konsantrasyon, M

Sekil 4.34. Basigli Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin CUPRAC Degerine
Etkisi Grafigi

Zamanm etkisinin incelendigi karsilastirma testleri icin (Bagimsiz Iki Ornek t-Testi)

yaprak numunesinde 15 ve 30 dk’lik ekstraksiyon siirelerinde elde edilen ekstraktlarin
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CUPRAC degerleri birbirinden anlamli olarak farkli bulundu (p<0,05). Buna gore
BSSY1800B<BSSY1800T oldugu sdylenebilir.

Govde numuneleri i¢in iki farkli ekstraksiyon siiresi agisindan karsilastirilan (Bagimsiz
Iki Ornek t-Testi) grup ortalamalari arasinda anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05).

Buradan CUPRAC degerleri agisindan BSSG1800B = BSSG1800T denilebilir.

Kabuk numunelerine uygulanan testte de (Bagimsiz Iki Ornek t-Testi) karsilastirilan
grup ortalamalar1 arasinda anlamli bir fark bulunamadi (p>0,05). Bu nedenle CUPRAC
degerleri agisindan BSSK1800B = BSSK1800T denilebilir.

v’ Coziiciiniin CUPRAC degerine etkisi

ESU HEETANOL-SU ®ETANOL

0,79

KURU NUMUNE)

CUPRAC degerleri (mmol TEAC/g

BSY BSG BSK

Troloks konsantrasyon, M

Sekil 4.35. Basingli Sicak Coziicli Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 dk Siirede Coziiciiniin
CUPRAC Degerine Etkisi Grafigi

Cozict tiriinin CUPRAC degerlerine etkisinin incelendigi testlerde (Kruskal-Wallis
Testi) yaprak numunesi i¢in karsilastirilan gruplar arasinda anlamli bir fark bulunamadi
(p>0,05). Ancak sira ortalamalar1 degerlerine bakildiginda (Ek Sekil 131), BSSY1800T
ekstrakti ile BSEYOT ekstraktinin CUPRAC degerlerinin genel olarak etanol su
coziiciisii ile elde edilen BSESYOT ekstraktina gore daha iyi oldugu sdylenebilir.
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Govde numuneleri i¢in farkli ¢oziicii tiirlerine gore elde edilen CUPRAC degerleri
acisindan grup ortalamalar1 arasinda anlamli bir fark bulunamadi (Tek Yonliit ANOVA,

Tukey’s Post Hoc Test; p<0,05).

Kabuk numuneleri i¢in uygulanan Tek Yonli ANOVA (ve Tukey’s Post Hoc Test)
testinde BSS1800T ekstrakti ile BSESKOT ekstrakti arasinda anlamli bir fark
bulunamazken (p>0,05), BSEKO ekstrakti ikisinden de anlamli derecede daha yiiksek
CUPRAC degerleri ortaya koydu (p<0,05). Srralama diisiik degerden yiiksek degere

dogru,
BSSK180T = BSESKOT < BSEKOT

seklinde elde edildi. Burada kabuk numunelerinin etanolik ekstraktlarinin antioksidan
aktivite degerlerinin diger ¢6ziiclilere gore oldukga belirgin olarak daha yiiksek oldugu
goriilmektedir (BSEKOT, BSESKOT ve BSSK1800T i¢in degerler sirasiyla 0,79+0,02;
0,36+0,03 ve 0,32+0,03 mmol TEAC/g Kuru Numune).

4.2.5. FRAP Antioksidan Giicii Deneylerinden Elde Edilen Bulgular

Bitki numunelerinin ekstraktlarina FRAP yontemi ile toplam antioksidan kapasiteleri
tayini uyulandi. Toplam antioksdan kapasite degerlerinin tespiti i¢in standart olarak
trolox’un metanol ¢o6ziictisiindeki farkli konsantrasyonlarina karsi ¢izilen absorbans

grafigi kalibrasyon grafigi olarak kullanilmis ve sekil 4.36°da gosterilmistir.
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0,900 -
0,800 -
0,700 -
0,600 -
0,500 -
0,400 -
0,300 -
0,200 - :
0,100 - W
0,000 T T T T )
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Troloks konsantrasyon, pM

Sekil 4.36. FRAP Antioksidan Giicii I¢in Cizilen Kalibrasyon Grafigi
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4.2.5.1. On Soxhlet Ekstraktlarinin FRAP Degerleri

Kalibrasyon grafigi ile numunelerin hesaplanan FRAP degerleri tablo 4.17°de
verilmistir. Daha iyi karsilastirma yapmak i¢in bu veriler kullanilarak ¢izilen siitun

grafigi sekil 4.37°de verilmistir.

Tablo 4.17. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen FRAP Degerleri

Toplam antioksidan kapasite
(mmol TE/ kg)

SuU ETANOL-SU ETANOL
YAPRAK 66,03+6,68 169,45+10,28 133,55+5,14
GOVDE 22,83+5,05 37,36+4,07 5,64+1,64
KABUK 82,65+10,96 103,11+3,98 225,78+17,90

ESU LIETANOL-SU HETANOL

225,78

169,45

133,55

TE/ kg

66,03

37,36
3

Toplam antioksidan kapasite, mmol

YAPRAK GOVDE KABUK

NUMUNELER

Sekil 4.37. On Soxhlet Ekstraktlarindan Elde Edilen FRAP Degerleri Grafigi

Karsilastirilan veri setlerinin varyanslart1 homojen olmadigindan Kruskal-Wallis testi
uygulandi. Kargilagtirilan swra ortalamalar1 arasindaki farkliliklarin anlamli oldugu

bulundu (p<0,05). Ekstraktlarin FRAP degerleri diistikten yiliksek degere dogru;

SXEG<SXSG<SXESG<SXSY<SXSK<SXESK<SXEY<SXESY<SXEK
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seklinde siralandi. Genel olarak numune tipine gore ekstraktlarin FRAP degerlerinin
siralamas1 govde<kabuk<yaprak seklinde elde edildi. Ancak CUPRAC tekniginde
oldugu gibi kabuk numunesinin sicak etanolik ekstraktinin (SXEK) FRAP degeri
(225,78+17,90 mmol TE/kg numune) diger tiim numunelerden anlamli sekilde yiiksek
bulundu (p<0,05).

Gergeklestirilen dort farkli antioksian aktivite tayin yonteminden elde edilen
antioksidan aktivite smralama sonug¢larinin numune tipine ve c¢oziicliye gore bazi

farkliliklar gosterdigi asagida gosterilmektedir:
Yaprak<Govde<Kabuk (DPPH)
Govde<Kabuk<Yaprak (TEAC/ABTS)
Govde<Yaprak<Kabuk (CUPRAC)
Govde<Kabuk<Yaprak (FRAP)

Genel anlamda FRAP yontemiden elde edilen siralama, TEAC/ABTS tekniginden elde
edilen siralamaya benziyorken, diger iki teknik olan DPPH radikal siipiirme antioksidan
aktivite testleri ve CUPRAC testlerinde en yiiksek antioksidan aktivite degerleri kabuk
numunesinden elde edildi. Govde numunelerinden elde edilen ekstraktlar en diisiik
antioksidan aktivite degerlerini sergiliyorken, yaprak ve kabuk numuneleri bu
numuneye kiyasla daha yiliksek degerler ortaya koydular. SXEK ekstraktinin
antioksidan aktivitesi ise tiim tekniklerde en yiiksek siralarda yer aldi. Bu durum daha
onceki boliimlerde deginilen her antioksidan aktivite/kapasite belirleme testinin farkl

bir antioksidan molekiil-radikal reaksiyon mekanizmasini takip ediyor olmasina

atfedilebilir (Apak ve ark., 2016: Prior ve ark., 2005).

Coziiciiler agisindan bakilirsa bu siralamalarm her bir numune tipine gore;

Govde: E<ES<S Yaprak: E<XES<S Kabuk: S<E<ES (DPPH)
E<ES<S S<E<ES ES<S<E (ABTYS)
E<S<ES S<E<ES S<ES<E (CUPRAC)
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E<S<ES S<E<ES S<ES<E  (FRAP)

Buradan da goriildiigli gibi govde numunelerinde su ve %30 etanol su ¢oziiciisii en
yiiksek antioksidan aktivite degerlerini sergiliyorken, yaprak numunesinde %30 etanol
su ve kabuk numunesinde ise etanol ¢oziiciileri en yiiksek antioksidan aktivite
degerlerini ortaya koymustur. Buradan kabuk numunesinden elde edilen ekstrakt
iceriginin govde ve yaprak numunelerinden elde edilenlere gére daha apolar yapida
oldugu sodylenebilir. Bu durum literatiir bilgileri ile de uyumludur. Ornegin Tanninler ve
terpenoidler gibi bazi bilesik gruplarinin sulu ekstraktlarda da ara sira goriilebilmesine
ragmen, bu tiir bilesiklerin en 1yi daha az polar ¢oziiciilerle ekstrakte edilebildigi

bilinmektedir (Cowan, 1999).

4.2.5.2. On Basin¢h Céziicii Ekstraktlarinin FRAP Degerleri

Basingli sicak ¢oziicii ekstraksiyonundan elde edilen ekstraktlarin FRAP degerleri tablo
4.18’de verilmistir. Daha iyi karsilastirma yapmak amaciyla ¢izilen siitun grafigi sekil

4.38’deki gibidir.

Tablo 4.18. Basingli Sicak Coziicii Ekstraktlarindan Elde Edilen FRAP Degerleri

Toplam anticksidan kapasite

(mmol TE/ kg)
Numuneler Sonuglar Numuneler Sonuclar
BSSY1100B 8,96+ 37 BS$5G1800T 105,15£1.66
BSSY1100T 8,354,15 BSEGOB 66.56=2.11
B55Y1450B 32,88£2.79 BSEGOT 69.74=2.95
BSSY1450T 28,74%1.24 BSESGOB 60,843 .27
BSSY1800B 76,566,024 BSESGOT 77.56£825
BSSY1800T 71,607 47 BS$SK1100B 3505498
BSEYOB 121,15£22,96 BSSK1100T 45931086
BSEYOT 139.23+2.74 BSSK1450B 23255122
BSESYOB 129,68+1.28 BSSK1450T 26.89+2 63
BSESYOT 93 436,39 BSSK1800B 79.15+8 58
B55G1100B 12,19+0,77 BSSK1800T 99.28£1,93
B35G1100T 19,86+3,81 BSEKOB 131,34=17 48
B53G1450B 17,64+1,55 BSEKOT 150,61£8,82
BSSG1450T 23,42+0,89 BSESKOB 78,981,65
B55G1800B 90,49+6,40 BSESKOT 116,55£7.57
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Sekil 4.38 Basingli Sicak Coziicli Ekstraktlarindan Elde Edilen FRAP Degerleri

Gergeklestirilen Kruskal-Wallis testi gruplar arasinda anlamli farkliliklar oldugunu
ortaya koydu (p<0,05). Elde edilen sira ortalamalar1 degerleri diisiik degerden ytliksek
degere dogru asagidaki gibi siralanmustir:

BSY1100B<BSSY110T<BSSG1100B<BSSG1450B<BSSG1100T<BSSG1450T=
BSSK1450B<BSSK1450T<BSSY1450T<BSSY1450B<BSSK1100B<BSSK1100T
<BSESGOP<BSEGOP<BSEGOT<BSSY1800T<BSSY1800B<BSESGOT<BSSK180

OB<BSESKOB<BSSG1800B<BSESYOT<BSSK1800T<BSSG1800T<BSESKOT=
BSEYOB< BSESYOB<BSEKOB<BSEYOT<BSEYOT

IIk on bes degerin yedi tanesi gdvde ekstraktindan elde edilen degerler olup, bunu 4’er
adet degerle yaprak ve kabuk numuneleri takip etmistir. Buradan gévde ekstraktlarmin
antioksidan aktivite degerlerinin yaprak ve kabuk numunelerine gore daha diisiik
degerler sergiledigi sOylenebilir. En yiiksek on bes FRAP degerinin yedi tanesi ise
yaprak numunelerinden elde edilmistir. Bu anlamda FRAP test sonuglar1 ile TEAC/BTS
test sonuglar1 paralellik gostermektedir. En diisik FRAP degeri BSSY1100B
ekstraktindan elde edilirken (8,96+2,37 mmol TE/kg numune) en yiiksek deger ise
BSEYOT ekstraktindan elde edildi (139,23+2,73 mmol TE/kg numune).
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v’ Sicakhigin FRAP degerine etkisi

M 110°C Li145°C H180°C

105,15

71,60

45,93

28,74

8,35

Toplam antioksidan kapasite, mmol
TE/ kg

BSSYOT BSSGOT BSSKOT
NUMUNELER

Sekil 4.39. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 30 dk Siirede Sicakligin FRAP
Degerine Etkisi Grafigi

Sicaklik etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinde yaprak numunesi icin ti¢ farkl
sicaklikta ve 30 dk siire ile elde edilen basingli sicak su ekstraktlarmin FRAP
degerlerinin siralamasi diisiik degerden biiyiige dogru asagidaki gibi elde edildi
(Kruskal-Wallis Testi, p<0,05):

BSSY1100T<BSSY1450T<BSSY1800T

Goriilecegi gibi DPPH, TEAC/ABTS ve CUPRAC testlerinde oldugu gibi, bu testte de
sicaklik artis1 yaprak numunelerinden elde edilen ekstraktlarin antioksidan aktivite

degerlerine olumlu etki yapmustir.

Govde numuneleri i¢in Tek Yonli ANOVA (Tukey’s Post Hoc Test) testi uygulandi.
Ekstraktlarin siralamasi asagidaki gibi elde edildi:

BSSG1100T=BSSG1450T<BSSG1800T

BSSY1100T ekstrakt: ile BSSY1450T ekstraktlarinin FRAP degerleri arasinda anlamli
bir fark bulunamazken (p>0,05), BSSG1800T ekstraktinin FRAP degeri bu iki
ekstraktinkinden anlamli derecede farkli bulundu (p<0,05). Bu sonug, govde ekstraktlar1
icin TEAC/ABTS testinde elde edilenle paralellik gostermektedir.
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Kabuk numuneleri i¢in gerceklestirilen Tek Yonli ANOVA (Tukey’s Post Hoc Test)
testi ekstraktlarin FRAP degerleri arasinda istatistiksel olarak Onemli farkliliklar

oldugunu gosterdi (p<0,05). Swralama asagidaki sekilde ortaya ¢ikti:
BSSK1450T<BSSK1100T<BSSK1800T

Bu siralama DPPH, TEAC/ABTS ve CUPRAC, testlerinde elde edilen siralamaya genel
olarak paralellik gostermektedir. Tim tekniklerde 180°C’de elde edilen ekstraktin
FRAP degerinin diger sicakliklarda elde edilen ekstraktlarinkinden daha yiiksek oldugu

gorilmektedir.

v’ Siirenin FRAP degerine etkisi

E15dk Li30dk

Toplam antioksidan kapasite, mmol
TE/ kg

BSSY BSSG BSSK
NUMUNELER

Sekil 4.40. Basingli Sicak Su Ekstraksiyonunda 180°C’de Siirenin FRAP Degerine
Etkisi Grafigi

Zamanin etkisinin incelendigi karsilastirma testlerinde yaprak numunesi i¢in 15 ve 30
dk stirelerde elde edilen ekstraktlarin FRAP degerleri anlamli bir farklilik gdstermedi
(Bagmmsiz iki ornek t-Testi, p>0,05). Dolayisiyla gruplarin FRAP deger ortalamalar:
icin BSSY1800B=BSSY1800T yazilabilir.

Govde ve kabuk numuneleri icin gergeklestirilen Bagimsiz Iki Ornek t-Testlerinde
ortalamalar arasinda anlamli farkliliklar oldugu ortaya konuldu (p<0,05). Bu durumda

BSSG1800B<BSSG1800T ve BSSKI1800B<BSSKI1800T oldugundan, uzayan
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ekstraksiyon siiresinin govde ve kabuk numunelerinin antioksidan aktivite degerleri

iizerine olumlu etki yaptig1 sdylenebilir.

v’ Coziiciiniin FRAP degerine etkisi
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Sekil 4.41. Basingli Sicak Coziicli Ekstraksiyonunda 180°C ve 30 dk Siirede Coziiciiniin
FRAP Degerine Etkisi Grafigi

Coziiclinlin FRAP degerlerine etkisinin arastirildigi karsilastirma testlerinde yaprak
numunesi i¢in ortalamalatr arasinda her {i¢ ¢6ziicii tipi i¢in anlaml farkliliklar oldugu
bulundu (Tek Yonlii ANOVA, Tukey’s HSD Post Hoc Test, p<0,05). Buna gore ¢oziicli
tipine gore 180°C ve 30 dakika silire ile gerceklestirilen ekstraksiyonlarin FRAP

degerlerinin siralamasi asagidaki gibi elde edildi:
BSSY1800T<BSESYOT<BSEYOT

Buradan yaprak numunesi i¢in etanol ¢oziiclisiinlin en yiiksek degeri ortaya koydugu
goriilebilir. Bu da yaprak numunesi ekstraktlarinda polaritesi yiliksek coziiclilerle
ekstrakte edilen bilesenlerin antioksidan aktivitelerinin, polaritesi nispeten diisiik
coziiclilerle ekstrakte edilenlerden daha diisiik oldugu sonucu ¢ikarilabilir. Bu sonuglar
TEAC/ABTS testlerinde elde edilenlere paralellik gostermektedir. Ancak DPPH
testlerine gore tam tersi bir sonu¢ ortaya koymaktadir. Bu durum her bir antioksidan
aktivite tayin yonteminin, farkli ozellikleri oldugu, farkli mekanizmalar {izerinden

yiriidiikleri ve antioksidan molekiilii ile radikalik tiir arasindaki reaksiyon kinetiginin
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farkli olmasindan kaynaklanmis olabilecegine yonelik daha dnceki boliimlerde yapilan

yorumlar ¢ercevesinde agiklanabilir.

Govde numunesi i¢in grup varyanslart homojen olmadigi i¢in gergeklestirilen Kruskal-
Wallis testi, karsilastirilan grup ortalamalarinin birbirinden farkli olmadigini gosterdi
(p>0,0). Yani FRAP degerleri acisindan BSSG1800T=BSESGOT=BSEGOT yazilabilir
ve govde numunesi agisindan ¢oziicti tiiriiniin ekstraktlarin antioksidan aktivitelerini

anlaml bir sekilde etkilemedigi sdylenebilir.

Kabuk numunesi i¢in yapilan Tek Yonli ANOVA (Tukey’s HSD Post Hoc Test) grup
FRAP ortalama degerleri arasinda anlaml farkhiliklar oldugu ortaya konuldu (p<0,05).

Siralama yaprak numunesine benzer sekilde asagidaki gibi elde edildi:
BSSK1800T<BSESKOT<BSEKOT

Bakildiginda, kabuk numunesi icin elde edilen etanolik basingli sicak ¢oziicli
ekstraktlarinin antioksidan aktivite degerlerinin incelenen tiim antioksidan aktivite
belirleme testleri (DPPH, TEAC/ABTS, CUPRAC ve FRAP) agisindan en iyi degerleri
ortaya koydugu goriilmektedir. Bu da kabuk numunesindeki antioksidan aktif
bilesenlerin daha c¢ok apolar yapida olduklar1 ve bu nedenle apolar ya da polaritesi
diisiik ¢oziiciilerdeki ¢oziiniirliiklerinin polar yapili olanlara goére daha yiiksek oldugu

diisiincesini akla getirmektedir.

4.3. Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen Bulgular

On ekstraksiyonlarda elde edilen ekstraktlarmm verim, TFM, TFLV ve antioksidan
aktivite gibi bazi degerleri incelenerek en yiiksek degerlere sahip olan sekiz adet
ekstrakt sec¢ildi. Bu ekstraktlar sadece kurutma teknigi farkli olacak sekilde, yani etiivde
degil doner buharlastiricida ¢oziiciileri ugurulduktan sonra desikatdrde nemsiz ortamda
saklanmak suretiyle, yeniden elde edildiler. Bunlar kurutma tekniginin ekstraktlarin
cesitli igerik ve Ozelliklerine nasil etki yaptigmin incelendigi ¢calismalarda karsilik gelen

“On Ekstraksiyon” verileri ile karsilatirildilar.

Ana ekstraktlarin verim degerlerinin topluca karsilastirilmas: igin gergeklestirilen

Kruskal-Wallis testi verim degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark ortaya
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koymadi (p>0,05). Ancak sira ortalamalarina gore swralamalarmin diisiik degerden

yiiksek degere dogru asagidaki sekilde oldugu sdylenebilir:

SXEK < SXESK < BSSG1100T < BSSK1100T < BSEKOB < BSESYOB <
BSSY1800B = BSSY1450B

Soxhlet teknigi ile etanol ¢oziiciisii kullanilarak kabuk numunesinde gerceklestirilen
ekstraksiyonlarm verim degerlerinin digerlerinden daha diisikk oldugu buradan
goriilmektedir (SXEK icin %11,23 + 0,91; SXESK i¢in %12,27 + 0,27) . Buna karsilik,
basin¢gh sicak su ile yaprak numunesinde gergeklestirilen ekstraksiyonlarn verim
degerleri ise en yiiksek degerleri ortaya koydular (BSSY1800B icin %42,69 + 0,09;
BSSY1450B i¢in %42,97 + 1,30). Bu durum daha dnceki boliimlerde (Boliim 4.1.1 ve
4.1.2) aciklanan nedenlerden dolayr beklenen bir durumdur. ilgili bdliimlerde de
belirtildigi lizere, genel olarak yaprak numunelerinin ekstraksiyon verim degerleri diger

numune kisimlarindan elde edilen verim degerlerine gore daha yiiksek bulunmustur.

4.3.1. Ekstrakt Kurutma Tekniginin Ekstrakt Verimi ve Biyolojik Aktivite
Degerlerine Etkisi

Kurutma yontemleri liyofilizasyon, giineste kurutma ve yapay kurutma gibi sekillerde
uygulanmaktadir. Suni kurutma, iirlinlin kurutma sartlarina uygun hale getirilerek
yapilmaktadir. Hava sicakligi, istenilen su igerigine ve kurutma siiresine bagli olarak
ayarlanmaktadir. Suni (yapay) kurutma isleminde piiskiirtmeli (sprey) kurutucu,
tamburlu kurutucu, akiskan yatak kurutucu, kopiik kurutucu, vakumlu kurutucu
(desikatorde), tiinel tipi kurutucu ve liyafilizator benzeri araglar kullanilmaktadir.
Glineste kurutma islemi, giines enerjisinden yararlanilarak gerceklestirilir. Fakat {iriin
bu siirecte toz, toprak kalintilarma maruz kalabilir, yagmur ve bodcek gibi cesitli

etkenlerden olumsuz yonde etkilenebilir.

Liyofilizasyon; Dondurarak kurutma olarak da bilinmektedir. Gidalarin raf dmiirlerini
uzatmak ve ekstraktlarin kalitesini korumak i¢in kullanilan bitkilerin kurutulmasinda,
altin bir standarttir. Liyafilizasyonda ¢oziicli diigiik bir sicaklikta siiblimasyon
uygulanarak (yani madde igerisindeki suyun kat1 halden dogrudan gaz haline gegirilmesi

islemi) uzaklastirildigindan farmasoétik, kozmetik, nutrasétik ve kimya endiistrilerinde
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kullanimi olduk¢a yaygindir. Vakum altinda oksijen konsantrasyonunu kisitladigi i¢in
meydana gelen metabolitlerin oksidatif degisikliklerini sinirlar (Papageorgiou ve ark.,
2008), bu yontemle kurutulan iriiniin, duyusal ozellikleri ve besin degeri diger
yontemlerden {stiin Ozelligidir. Ayn1  zamanda kurutulmus gidanin yapisini
bozmadigindan hem kurutma hem de koruma yontemi olarak kullanilmaktadir
(Anonim, 2016). Buna ek olarak diger bitki kurutma yontemleriyle karsilastirildiginda,
ekipman, malzeme ve isletme giderleri yoniinden maliyetli bir islemdir (Soquetta ve
ark., 2018). Yapilan bir ¢alismada ahududularin liyafilizasyonunun diger konvektif
kurutma yontemlerine gore iki kat fazla enerji tiikettigi ve tic kat daha fazla siirede

gerektirdigi kaydedildi (Keseji ve ark, 2017).

Firinda Kurutma (etiiv); Geleneksel firinlar kullanilarak gergeklestirilen bu teknik,
liyafilizasyona gore daha uygun maliyetli bir kurutma teknigidir. Ilgili ¢alismada ¢ozelti
doner buharlastiriciya yerlestirildi ve ¢oziiclisii ugurulduktan sonra 1 saat siireyle

105°C’ deki etiivde kurutma islemine tabi tutuldu.

Vakumlu kurutma (Desikatorde); Vakumlu bir desikatorde veya direk kuru havada
gergeklestirilen bir kurutma yontemidir. Cozelti doner buharlastiricida ugurulur ve direk

vakumlu bir desikatore alinir, tamamen kuruyana kadar ekstrakt burada bekletilir.

Bitki ekstraktlarmi kimyasal ve biyoaktif icerikleri kullanilan ekstraksiyon sonrasi
kurutma yontemlerinden etkilenmektedir (Pham ve ark, 2015; Shang, 2017; Fernandes
ve ark, 2018).

Arthrocnemum macrostachyum siiriingenleri kullanilarak elde edilen ham ekstraktlara,
3 ekstraksiyon sonrasi kurutma teknigi (liyafilizasyon, 40 ve 60°C’de firinda kurutma)
ve iki farkli ¢oziici (su ve %50 sulu etanol) kullanilarak yapilan deneyler
karsilagtirilmigtir. Kemometrik analizle gergeklestirilen deneylerde hedeflenmemis
metabolitler, ekstraksiyon gercgeklestirildikten sonra firinda kurutmanin yalnizca su
ekstraktlarinda liyafilizasyona gore molekiiler 6zelliklerinin %27’ye kadar azaldig:
tespit edilmistir. Buna karsin firinda kurutma sonucu elde edilen %50 sulu etanol
ekstraktlarinin molekiiler 6zellikleri sadece %3 azalmistir. Yani ¢oziicli olarak etanol,
metabolik 6zellikler tizerinde koruyucu bir etki olusturmus ve termal doniisiime kars1

ekstraktlarm direncini artrmustir. Ozetle, ekstraktlarm firmda kurutulmasi, yalmzca
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¢oziicii olarak %50 etanol kullanildiginda ekstraktlardaki metabolitlerin korunmasinda
liyafilizasyon kadar etkiliydi. Bu calismadan yola c¢ikilarak, ekstraksiyon sonrasi

kurutma yonteminin 6nemi anlagilmaktadir (Elnaker ve ark., 2021).

Bitkilerin hasat edildikten sonra farkli tekniklerle kurutulmasmna dair calismalar
literatlirde ¢okg¢a bulunmaktadir. Yapilan bu ¢aligmalarda hasat sonrasi firinda kurutma
ile numunelerin yiiksek polifenol igerigi ve antioksidan aktivite gosterdigi (Weiguang
ve Hazel, 2011), ayn1 zamanda yiiksek biyoaktivite sergiledigi (Stepien ve ark, 2019)
kaydedilmistir. Fakat ham iiriinde, firinda kurutma ile gézlemlenen biyoaktivite artirict
etki ve numunedeki sicakliga bagh varyasyonlar goz Oniine alindiginda ekstraksiyon
sonrasinda da ayni sonuglarin elde edilip edilmeyecegi merak konusudur ve bu sekilde
yapilmis calismalar sinirli sayidadir. Bu nedenle bu calismada, vakumlu kurutma
(desikatorde) ve 105°C sicaklikta etiivde kurutma uygulanarak etanol, %30 sulu-etanol
ve su ¢oziiciileri ile elde edilen ekstraktlarin antioksidan 6zellikleri ve biyoaktif bilesik

profillerindeki degisim incelenmeye deger bulunmustur.

4.3.1.1. Kurutma Tekniginin Ekstrakt Verimine Etkisi

Secilen ekstraktlarinin 6n ekstraksiyon sartlarinda elde edilen verim degerleri ile ana

ekstraksiyon sartlarinda elde edilen verim degerleri tablo 4.19°da verilmistir.

Tablo 4.19. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen Degerlerin

Karsilastirmali Tablosu

On ve Ana deneylerde verim (%)

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 13,38+1,60 12,27+0,27
SXEK 23.5020,00 11,230,91
BSESYOB 40,72+0,26 40,17+1,63
BSEKOB 29,33+0,07 28,38+0,03
BSSY1800B 44,78+0,38 42,69+0,09
BSSY1450B 47,12+1,46 42,97+1,30
BSSK1100T 23,79+0,47 23,40+1,92
BSSG1100T 12,31+0,39 13,19+0,05
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Tablo 4.19°da verilen On ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen verim

degerlerini daha iyi karsilastirmak amaciyla sekil 4.42°deki gibi verim grafigi

verilmistir.
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Sekil 4.42. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen Verim Degerlerinin
Karsilagtirmali Verim Grafigi

Secilen ekstraktlarinin 6n ekstraksiyon sartlarinda elde edilen verim degerleri ile ana

ekstraksiyon sartlarinda elde edilen verim degerlerinin

(srrastyla SXESK(O)-SXESK(A), SXEK(0)-SXEK(A), BSESYOB(0)-BSESYOB(A),
BSEKOB(0O)-BSEKOB(A), BSSY1800B(0)-BSSY1800B(A), BSSY1450B(0)-
BSSY1450B(A), BSSK1100T(0)-BSSK1100T(A) ve BSSG1100T(0)-
BSSG1100T(A)) birbirlerinden farkli olup olmadiklarmi test etmek maksadiyla
parametrik olmayan bir karsilastirma testi olan Mann-Whitney U testi gergeklestirildi.
Test istatistigi karsilastirilan gruplar arasinda anlaml bir fark olmadigini ortaya koydu

(p>0,05).

Bu sonuglara gore, ekstraktlar yiliksek sicaklikta kurutuldugu sartlarda kiitle kaybimna

yol acabilecek tiirden bir reaksiyonun (gaz iiriin olusumu gibi) olusmadig1 sdylenebilir.
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4.3.1.2. Kurutma Tekniginin TFM Icerigine Etkisi

Ekstraktlarin etiivde kurutma ile doner buharlastiricida ¢oziiciilerinin uzaklastirlmasi
sonrasi desikatorde kurutulmalar1 uygulamalar1 agisindan TFM igeriklerinde bir farklilik

olup olmadigini test etmek amaciyla Bagimsiz Tki Ornek t-Testi gerceklestirildi.

Tablo 4.20. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TFM Icerikleri

Numunelerin Toplam Fenolik Madde Sonuglari
(mg GAE/1 g Havada Kuru Numune)

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 29,59+0,50 29,20+0,52
SXEK 43,02+0,20 36,53+0,23
BSESYOB 62,03+0,39 87,58+6,70
BSEKOB 104,28+1,02 107,76+1,13
BSSY1800B 80,81+1,14 107,76+2,88
BSSY1450B 73,95+0,91 100,32+4,66
BSSK1100T 60,35+0,46 66,46+1,96
BSSG1100T 33,89+0,24 48,52+4,40

Tablo 4.20°de verilmis olan On ve ana ekstraksiyon deneylerinin TFM iceriklerini daha

1yi karsilastirmak amaciyla ¢izilen karsilastirma grafigi asagidaki gibidir (Sekil 4.43).
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Sekil 4.43. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TFM igeriklerinin
Numunelere Gore Karsilastirma Grafigi
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Ekstraktlardan SXESK i¢cin 6n ve ana ekstraksiyonlardan elde edilen TFM degerleri
arasinda istatistiksel olarak anlaml bir fark bulunmazken (SXESK(O)=SXESK(A),
p>0,05), SXEK 06n ekstraktmmn TFM degeri ana deney ekstraktindan daha yiiksek
(SXEK(O)>SXEK(A), p<0,05), BSESYOB, BSEKOB, BSSY1800B, BSSY1450B,
BSSK1100T ve BSSG1100T o6n ekstraktlarinn TFM degerleri ana deney
ekstraktlarindan daha diisiik bulundu;

(BSESYOB(O) < BSESYOB(A), BSEKOB(0) < BSEKOB(A), BSSY1800B(0) <
BSSY1800B(A), BSSY 1450B(0) < BSSY1450B(A), BSSK1100T(0) <
BSSK1100T(A), BSSG1100T(O) < BSSG1100T(A), p<0,05).

Buradan ekstraktlarin ¢ogu i¢in 105 + 3°C gib1 yiiksek sicaklikta kurutma isleminin
TFM icgeriklerini olumsuz etkiledigi genel sonucu ¢ikarilabilir. Soxhlet ekstraktlarinin
basin¢h ¢oziicii ekstraktlarindan daha farkli bir davranis sergiledikleri goriilmektedir.
Bunun durum, Soxhlet ekstraksiyonlarimda ¢o6zelti ortamina alinan fenolik bilesik
profilinin daha ¢ok termal kararlilig1 yiiksek bilesik gruplarindan olmasina atfedilmistir.
Basingli ¢oziicii ekstraksiyonlarinda, c¢ozeltiye alman termal olarak kararsiz bilesik
gruplarinin yiiksek etiiv sicakligi sartlarinda bozunumlar1t muhtemeldir. Bu durum
literatiir bilgileriyle de uyumlu bulunmustur (Plaza ve Turner, 2015; Tchabo ve ark.,

2018; Mokrani ve Madani, 2016).

4.3.1.3. Kurutma Tekniginin TFLV I¢erigine Etkisi

Ekstraktlarn  TFLV madde igeriklerine kurutma tekniginin etkisinin incelendigi
karsilastirma testlerinde (Bagimsiz Iki Ornek t-Testi) kullanildi. Ekstraktlarin &n ve ana

deneylerden elde edilen TFLV igerikleri karsilastirmali olarak tablo 4.21°de verilmistir.
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Tablo 4.21. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TFLV igerikleri

Tablosu

Numunelerin Toplam Flavonoid Madde Miktari

Sonuclar1 (mg Kuersetin/g numune)

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 25,83+1,42 32,01+0,29
SXEK 12,53+0,93 17,43+1,45
BSESYOB 30,84+4,54 39,05+0,94
BSEKOB 55,36+4,74 67,19+2,00
BSSY1800B 63,67+3,42 63,394+4,38
BSSY1450B 35,514+2,45 45,50+8,02
BSSK1100T 42,934+0,98 51,78+1,91
BSSG1100T 15,01+0,26 20,32+2,26

Ekstraktlarin tablo 4.21°de verilen karsilastirmali degerleri daha iyi karsilastirmak i¢in
cizilen TFLV igerikleri grafigi Sekil 4.44’teki gibidir.
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Sekil 4.44. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TFLV Icerikleri Grafigi

Ekstraktlarin TFLV madde igeriklerine kurutma tekniginin etkisinin incelendigi
karsilastirma testlerinde (Bagmmsiz Iki Ornek t-Testi) SXESK, SXEK, BSEKOB,
BSSKI1100T ekstraktlar1 i¢in 6n deneylerden elde edilen ekstraktlarm TFLV madde
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degerlerinin ve ana deneylerden elde edilenlerden anlamli sekilde diisiik oldugu

bulundu;

(SXESK(O)<SXESK(A), SXEK(O)<SXEK(A), BSEKOB(O)<BSEKOB(A),
BSSK1100T(0)<BSSK1100T(A), p<0,05).

BSESYOB ve BSSG1100T ekstraktlarinin TFLV madde igeriklerini karsilagtirmak i¢in
Mann-Whitney U testi kullanildi. Bu ekstraktlarda da 6n deney ekstratlarindan elde
edilen TFLV madde degerleri ana deney ekstraktlarindan elde edilenlerden anlaml:

sekilde diisiik bulundu;
(BSESYOB(O)<BSESYOB(A), BSSG1100T(0)<BSSG1100T(A), p<0,05).

BSSY1800B ve BSSY1450B ekstraktlarinin TFLV madde igeriklerinin kurutma

teknigine gore anlaml bir farklilik ortaya koymadigi gosterildi;
(BSSY1800B(0)=BSSY180(A), BSSY1450B(0)=BSSY1450B(A), p>0,05).

Bu sonuglardan etiiv ortaminda yiiksek sicaklikta kurutma isleminin ekstraktlarin TFLV
madde igeriklerine gene olarak olumsuz yonde etki yaptigi1 goriilebilir. Ancak basingli
sicak su ¢oziiclisii ile nispeten yiiksek sicakliklarda elde edilen yaprak ekstraktlarinin
TFLV madde igeriklerinde anlamli bir farkliligin gézlenmemis olmasi dikkat ¢eKkicidir.
Bu durumun yaprak numunesinin flavonoid madde igeriginin c¢ogunlukla termal
kararlilig1 olan bilesiklerden olustugu diisiincesiyle agiklanabilir. Bu sonug, daha dnceki
bolimlerde ifade edilen yaprak ve govde numunelerinden 6n ekstraksiyon ile elde
edilen ekstraktlarin TFLV madde igeriklerinin termal kararliliklar1 yiiksek bilesiklerden

olustugu bulgunu destekler niteliktedir.

4.3.1.4. Kurutma Tekniginin DPPH (SCs) Icerigine Etkisi

Kurutma tekniginin ekstraktlarin antioksidan aktivitelerini nasil etkiledigini gérmek i¢in
on ekstraksiyon ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen veriler tablo 4.22°de

karsilagtirmali olarak verilmistir
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Tablo 4.22. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen SCso Degerleri

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon
SXESK 24,16+0,72 19,33+1,22
SXEK 35,43+0,37 20,87+1,83
BSESYOB 52,64+2,66 37,26+3,01
BSEKOB 24,69+0,26 34,35+0,6
BSSY1800B 58,3+3,05 63,55+2,76
BSSY1450B 56,61+£2,26 47,93+0,74
BSSK1100T 43,15+0,58 57,63+0,83
BSSG1100T 58,8+2,7 56,67+1,9
TROLOKS 7,32+0,06
BHT 10,5+0,25

Tablo 4.22’de verilen degerleri daha i1yi karsilastirmak amaciyla ¢izilen siitun grafigi

sekil 4.45°te verilmistir.
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Sekil 4.45. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen SCso Degerleri Grafigi

Kurutma tekniginin ekstraktlarin antioksidan aktivitelerini nasil etkiledigini gérmek i¢in
on ekstraksiyon ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen sonuglara karsilagtirma
testleri uygulandi. SXESK, SXEK, BSESYOB, BSSY1450B ekstraktlar1 icin
uygulanan Bagimsiz iki Ornek t-Testi, karsilastirilan ekstraktlarm DPPH Radikal

Giderme Aktiviteleri Degerlerinin (SCso degerleri) birbirinden anlamli derecede farkl
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oldugunu gosterdi. Daha yiiksek sicaklikta kurutulan 6n ekstraktlarin antioksidan

aktiviteleri, ana ekstraktlarinkilerden daha diisiik bulundu;

(strasiyla, SXESK(O) < SXESK(A), SXEK(O) < SXEK(A), BSESYOB(0) <
BSESYOB(A), BSSY1450B(0) < BSSY1450B(A), p<0,05).

Ancak BSEKOB ve BSSKI1100T ekstraktlar1 igin tersi bir durum gozlendi. Bu
ekstraktlar i¢in 6n ekstraktlarin antioksidan aktiviteleri, ana ekstraktlarinkinden yiiksek

bulundu;
(BSEKOB(A)<BSEKOB(0), BSSK1100T(A)<BSSK1100T(0), p<0,05).

BSSY1800B ve BSSG1100T ekstraktlar1 i¢in 6n deney ve ana deney ekstraktlari

arasinda SCsg degerleri agisindan bir fark bulunamads;
(BSSY1800B(0)=BSSY1800B(A), BSSG1100T(0)=BSSG1100T(A), p>0,05).

Bu sonuglara gore etiivde yiiksek sicaklikta kurutma sartlarinda elde edilen ekstraktlarin
sayica yarisinin karsilik gelen ana deney ekstraktlarmin DPPH radikal siiplirme
aktivitelerinden daha diisiik aktivite gosterdigi soOylenebilir. Buradan kurutma
sicakligindaki artisin antioksidan aktiviteyi genel olarak olumsuz yonde etkiledigini
sOylemek miimkiindiir. Ancak bazi ekstraktlarin antioksidan aktivitelerinin kurutma
sartlarindan etkilenmemis, bazilarinin ise olumlu yonde etkilenmis oldugu da ortadadir.
Bu durum, ekstraktlarin bitkinin farkl kisimlarmdan elde edilmis ve farkli ekstraksiyon
sartlarinda ¢ozelti ortamina gecen fenolik olan/olmayan bilesik gruplarinin farkl
antioksidan aktivite degerlerine sahip olmasi gergegiyle aciklanabilir. Ozellikle
110°C’de su ile ve 180°C’de etanol ile kabuk numunesinden elde edilen ve etiiv
sartlarinda kurutulmus olan ekstraktlarin antioksidan aktivitelerinin karsilik gelen ana
ekstraktlarin antioksidan aktivite degerlerinden yiiksek olmasi1 ayrica incelenmeye deger
bir durumdur. Bu duruma yiiksek sicaklik sartlarinda ¢ozelti ortaminda gerceklesebilen
Maillard reaksiyonlar1 gibi yan reaksiyonlar sonucunda olusan yeni tiirden ve
antioksidan aktivite sergileyebilecek bilesiklerin varliginin da katki sunabilecegi daha
onceki boliimlerde ifade edilmisti. Bu tiir bilesiklerin dnemli antioksidan aktivite
sergiledikleri bilinen bir durumdur (Plaza ve arkadaslari, 2010; Benito-Roman ve

arkadaslar1, 2020).
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4.3.1.5. Kurutma Tekniginin TEAC/ABTS I¢erigine Etkisi

Kurutma tekniginin On ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen TEAC/ABTS

iceriklerini nasil etkiledigi karsilagtirmali olarak tablo 4.23’te verilmistir.

Tablo 4.23. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TEAC/ABTS
Igerikleri

Toplam antioksidan kapasite,

mmol TE/ kg
On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 761,3£23,1 316,74+5,17
SXEK 761,3£23,1 568,30+45,79
BSESYOB 821,19+4,47 823,61+88,98
BSEKOB 606,49+31,38 927,62+67,69
BSSY1800B 919,84+101,63 833,86+39,41
BSSY1450B 794,69+75,24 848,82+102,15
BSSK1100T 340,25+16,54 430,87+38,94
BSSG1100T 289,71+21,89 525,86+40,84

Tablo 4.23’teki karsilatrmali degerleri daha net bir sekilde gérmek amaciyla ¢izilen

stitun grafigi asagidaki gibidir.

919,84
62

823,61 848,82
821,19 833,86 794,69
761,3 761,3

568,30 60%49

525,86

mmol TE/ kg
|_|

316,74

Toplam antioksidan kapasite,

NUMUNELER

Sekil 4.46. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen TEAC/ABTS icerikleri
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Bagimsiz iki Ornek t-Testi, 6n deney SXEK ekstratlarmin TEAC/ABTS degerlerinin
ana deney ekstraktlarinkinden anlamli sekilde yiiksek oldugunu ortaya koyuyorken
(SXEK(O)>SXEK(A), p<0,05), BSEKOB, BSSKI1100T ve BSSGI1100T 6n

ekstraktlarina ait degerlerin ana ekstraktlarinkinden daha diisiik oldugunu gosterdi;
(BSEKOB(O)<BSEKOB(A), BSSK1100T(0)<BSSK1100T(A),
BSSG1100T(0)<BSSG1100T(A), p<0,05).

SXESK, BSSY1800B ve BSSY1450B ekstraktlar1 i¢in gergeklestirilen Bagimsiz Iki
Ornek t-Testinde, on ekstraktlar ile ana ekstraktlarm TEAC/ABTS antioksidan
kapasiteleri arasinda anlamli bir farklilk bulunmadi (SXESK(O) = SXESK(A),
BSSY1800B(0O) = BSSY1800B(A), BSSY1450B(0) = BSSY1450B(A), p>0,05).
BSESYOB ekstraktlar1 i¢in Mann-Whitney U testi yapildi ve 6n ekstraktlar ile ana
ekstraktlar arasinda anlamli bir fark olmadigi bulundu (BSESYOB(O)=BSESYOB(A),
p>0,05).

Bu deneylerden, etiivde yiliksek sicaklikta kurutulan ekstraktlarin antioksidan
aktivitelerinin, ¢cogu numune i¢in normal yollardan vakum-desikatér kurutmasinda elde
edilen ekstraktlara gore ya daha diisiik aktivite gosterdikleri ya da es deger olduklari
sonucu c¢ikarilabilir. Sadece SXEK i¢in 6n deney ekstraktlarinin TEAC degerlerinin ana
deney ekstraktlarindan yiiksek oldugu bulundu. DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan
Aktivite deneylerinden elde edilen sonuglarla karsilastirildiginda bazi farkliliklar oldugu
gbze ¢arpmaktadir. Bu durumun muhtemel bir agiklamasi, her bir test tiiriinde kullanilan
radikalin antioksidan molekiillerle farkli mekanizma ve reaksiyon hizlariyla reaksiyona
girmesi ve hatta ¢oziicii molekiilleriyle olan farkli iligkilerinde yatiyor olabilir. Bu
yonde literatiirde de benzer ifadelere rastlanabilir (Foti ve ark., 2004; Prior ve
arkadaslari, 2005). Burada dikkat g¢ekici olan bir husus, basinghi sicak etanol ile
kabuktan elde edilen ekstrakt haric, diger etanol ve etanol-su karisimi ¢oziiciileri ile elde
edilen 6n deney ekstraktlarmin TEAC degerlerinin ana deney ekstraktlarminkilerden ya
daha yiiksek ya da esit olmasi durumudur. Yani bu ekstraktlarin antioksidan aktiviteleri
yiiksek sicaklikta kurutma isleminden etkilenmemis ve/veya olumlu etkilenmis gibi
goriinmektedir. Bu durumun kullanilan ¢oziicii ile iliskili olabilecegi diistintilmiistiir.

Literatiirde de etanolik veya etanol-su karigimi ¢oziiciilerin yiiksek sicaklikta ekstrakt
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kurutma iglemlerinde belli 0Olglide koruma saglayabilecegine yonelik veriler

bulunmaktadir (EINaker ve arkadaslari, 2021).

4.3.1.6. Kurutma Tekniginin CUPRAC Degerlerine Etkisi

Kurutma tekniginin On ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen CUPRAC
degerleri mmol TEAC/g kuru numune cinsinden asagidaki tabloda karsilastirmali olarak

verilmistir.

Tablo 4.24. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen CUPRAC Degerleri
(mmol TEAC/G Kuru Numune)

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 0,36+0,01 0,33+0,02

SXEK 0,62+0,03 0,54+0,01
BSESYOB 0,34+0,03 0,31+0

BSEKOB 0,89+0,03 0,67+0,01

BSSY1800B 0,33+0,02 0,32+0,01

BSSY1450B 0,26+0,01 0,23+0,03
BSSK1100T 0,29+0,03 0,23+0

BSSG1100T 0,22+0,03 0,21+0,04

Tablo 4.24°te Verilen CUPRAC Degerlerini Daha Iyi Karsilastirmak I¢in Cizilen Siitun
Grafigi Asagidaki Gibidir.

0,31 033 0,32

023 023 022 (21

CUPRAC degerleri (mmol
TEAC/g kuru numune)

Sekil 4.47. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen CUPRAC Degerleri
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SXESK, BSESYOB, BSSY1800B, BSSY1450B ve BSSG1100T ekstraktlarinin 6n
deney ve ana deneylerden elde edilen formlar1 arasinda CUPRAC degerleri agisindan

anlamli bir fark bulunamadi (Bagimsiz iki Ornek t-Testi, p>0,05). Buna géore;

SXESK(O)=SXESK(A), BSESYOB(O) = BSESYOB(A), BSSY1800B(0) =
BSSY1800B(A), BSSY1450B(0) = BSSY1450B(A) ve BSSGI1100T(O) =
BSSG1100T(A)

yazilabilir. SXEK, BSEKOB ve BSSK1100T ekstraktlar1 i¢in gerceklestirilen Bagimsiz
Iki Ornek t-Testi, 6n estraktlarm CUPRAC antioksidan giicii degerlerinin ana

ekstraktlara ait degerlerden anlaml sekilde daha yiiksek oldugunu ortaya koydu;

(SXEK(A)<SXEK(0), BSEKOB(A)<BSEKOB(0), BSSK1100T(A)<BSSK1100T(0),
p<0,05).

CUPRAC degerleri acisindan bakildiginda ekstraktlarin antioksidan aktivitelerinin
ekstrakt kurutma sartlarindan etkilenmedigi sOylenebilir. Hatta SXEK, BSEKOB ve
BSSK1100T ekstraktlar: i¢in etiivde 105 = 3°C’de kurutmanin antioksidan aktivitelere
olumlu etki ettigi goriilmektedir. Bu sonuglar SXEK ekstrakti icin TEAC/ABTS
testlerine, BSEKOB ve BSSK1100T ekstraktlar1 i¢cin ise DPPH Radikal Siiplirme
antioksidan aktivite testlerine paralellik arz etmektedir. Daha yiiksek sicaklikta
kurutulan ekstraktlarin antioksidan aktivite degerlerindeki ylikselmenin daha 6nce de
ifade edilen ekstrakt ortaminda yiiksek sicaklik ve basing nedeniyle olusan yan

reaksiyonlara bagli olusan yan tirtinlerle iliskili oldugu diisiiniilmektedir.

4.3.1.7. Kurutma Tekniginin FRAP I¢erigine Etkisi

Kurutma tekniginin On ve ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen FRAP degerleri

mmol TE/Kg cinsinden asagidaki tabloda karsilastirmali olarak verilmistir.
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Tablo 4.25. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen FRAP Degerleri

Toplam antioksidan kapasite
(mmol TE/ kg)

On ekstraksiyon Ana ekstraksiyon

SXESK 103,11+3,98 116,98+17,45
SXEK 225,78£17,90 214,04+2,75
BSESYOB 129,68+1,28 130,95+5,83
BSEKOB 131,34+17,48 263,94+7,86
BSSY1800B 76,56+6,24 130,57+7,95
BSSY1450B 32,88+2,79 71,78+3,13
BSSK1100T 45,93+10,86 61,19+0,50
BSSG1100T 19,86+3,81 29,76+1,24

Tablo 4.25’te verilen CUPRAC degerlerini daha iyi karsilastirmak igin ¢izilen siitun

grafigi asagidaki gibidir.
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Sekil 4.48. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen FRAP Degerleri

Ekstraktlarin FRAP degerlerinin karsilastirildig: testlerde SXESK, SXEK, BSESYOB
ve BSSK1100T ekstraktlar1 icin Bagimsiz iki Ornek t-Testi kullanildi. On ve ana

ekstraktlarm FRAP degerleri arasinda istatistiksel olarak anlamli bir fark bulunamads;
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(SXESK(O) = SXESK (A), SXEK(O) = SXEK(A), BSESYOB(O) = BSESYOB(A),
BSSK1100T(0) = BSSK1100T(A), p>0,05).

BSEKOB, BSSY1800B, BSSY1450B ve BSSG1100T ekstraktlar1 i¢in Bagimsiz ki
Ornek t-Testi on ekstraktlarm FRAP degerlerinin ana ekstraktlarinkinden anlamli
sekilde diisiik oldugunu gosterdi; (BSEKOB(O) < BSEKOB(A), BSSY1800B(0) <
BSSY1800B(A), BSSY1450B(0) < BSSY145(A), BSSGI100T(O) <
BSSG1100T(A), p<0,05).

Ekstraktlarin sayica yarisi i¢in (dort) on deneylerden elde edilen ekstraktlarmm FRAP
degerleri ile ana deneylerden elde edilen ekstraktlarinkiler arasinda anlamli bir fark
bulunmadi. Diger ekstraktlarda ise ana ekstraktlarn FRAP degerlerinin 6n
ekstraktlarinkinden daha yiliksek bulundugu goriilmektedir. Bu acgidan elde edilen
sonuglar farkl ekstraktlarda olsa da DPPH radikal giderme testlerinden elde edilenlere
benzemektedir.

Denilebilir ki DPPH ve FRAP degerleri agisindan ekstraktlarin etiiv sicakligi gibi
yilksek  sicakliklarda kurutulmalari, antioksidan aktiviteyi olumsuz ydnde
etkilemektedir. Ancak TEAC/ABTS ve CUPRAC degerleri agisindan durum biraz daha
karmagiktir. Asagidaki Tablo 4.26 dikkatle incelenirse, 6zellikle CUPRAC yonteminde
Oon ekstraktlarin antioksidan aktivite degerlerinin ana ekstraktlarinkinden ya daha
yiiksek ya da onlara esit oldugu acik¢a goriilmektedir. TEAC/ABTS testlerinde li¢
ekstraktin antioksidan kapasitesi ana ekstraktlarda daha yiiksek iken, bir tanesinde daha
diisiik, diger dordiinde ise ana ekstraktlara esit olarak goriilmektedir. Bu sonuglar, her
bir antioksidan aktivite/kapasite belirleme yonteminin kendine 6zgii 6zellikleri oldugu,
kullandiklar1 radikalik tiirlerin antioksidan molekiilleri ile girdikleri reaksiyonlarda
farkli reaksiyon kinetigi mekanizmalar1 ortaya koyduklarini ifade eden daha onceki

tespitlerle uyum igindedir (Foti ve ark., 2004; Prior ve arkadaslari, 2005).
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Tablo 4.26. On ve Ana Deneylerden Elde Edilen Ekstraktlarin Antioksidan
Aktivite/Kapasite Belirleme Metodlarina Gore Ortaya Koyduklar1 Sonuglar (>: Daha

bilyiik, =: Esit)

ANTIOKSIDAN AKTIVITE TEST YONTEMLERI

EKSTRAKTLAR [z TEAC/ABTS CUPRAC FRAP

ON ANA ON ANA ON ANA ON ANA

> = = =
SXEK > > = =
BSESYOB > = = =
BSEKOB = = > =
BSSY1300B = = = =
BSS5Y1450B > = = =
BSSK1100T > > > =
BSSG1100T = = = =

Tablo 4.26 ekstraktlar temelinde incelenirse, Ozellikle etanol ve %30 etanol-su
coziiciilerinin kullanildig: ekstraktlarda DPPH radikal siipiirme yontemi hari¢ diger tiim
yontemler acgisindan etliivde kurutularak hazirlanan ekstraktlarin  antioksidan
aktivitelerinin/kapasitelerinin vakumda ¢oziiciiyii buharlastirarak desikatorde bekletmek
suretiyle kurutulan ekstraktlarinkine ya esit ya da onlardan daha yiiksek olduklarini
gostermektedir. Bu sonug, EINaker ve arkadaglarmm (2021) Arthrocnemum
macrostachyum ham ekstraktlarinin lyofilizasyon ve farkli sicakliklarda etiivde
kurutulmalarinin ekstraktlarin ¢esitli 6zellikleri tizerine olan etkilerini inceledikleri
calismalarinda elde ettikleri sonuglarla uyumlu bulunmustur. S6z konusu caligsmada,
ekstraksiyon sonras1 firinda kurutma isleminin ¢6ziicii olarak etil alkol veya etil alkol/su
karigimlar1 kullanilarak elde edilen ekstraktlarda bilesen profili degisiminin sulu
ekstraktlara gore daha diisiik oldugu, etil alkoliin bu anlamda ekstraktm igerigini termal

degisimlere karsi koruyucu bir islev gordiigii belirtilmistir.

Basingh ¢oziicii ekstraktlar1 ise BSSKI1100T ekstrakti hari¢, digerleri i¢in ya ana
ekstraktlarla esit antioksidan aktivite sergilemis, ya da ana ekstraktlarda elde edilen
degerlerden daha diisiik degerler ortaya koymuslardir. Ancak BSSK1100T ekstrakti
icin elde edilen sonuglar TEAC/ABTS yontemi hari¢ uygulanan diger antioksidan
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aktivite belirleme yoOntemlerinde ©On ekstraktlar agisindan daha yiiksek veya ana
ekstraktla esdeger sonug ortaya koymustur. Bu durum daha 6nceki boliimlerde de ifade
edildigi gibi yiliksek sicaklik ve basing sartlarinda ortamda gerceklesen bazi yan
reaksiyonlar nedeniyle olusan yeni kimyasal tiirlerin antioksidan aktiviteye katki

saglayabilecekleri gercegi ile iliskilendirilebilir.

4.4. TFM, TFLV Madde Icerikleri ve Antioksidan Aktivite Degerleri Arasindaki
Tliski

Ekstraktlarin fenolik ve/veya flavonoid bilesik igerikleri ile antioksidan aktivite
degerleri arasindaki iligki son yillarda oldukga ilgi ¢eken bir arastirma ve tartigma
konusudur. Bazi arastirmacilar dogal bitki ekstraktlarmin toplam fenolik madde veya
toplam flavonoid madde igerikleri ile antioksidan aktiviteleri arasinda pozitif bir
korelasyon oldugunu ifade etmektedirler (Aryal ve arkadaslari, 2019; Piluzza ve
Bullitta, 2011; Ulewicz-Magulska ve Wesolowski, 2019; Shi ve arkadaslari, 2018; Kim
ve Lee, 2020). Ancak diger bazi arastirma gruplar1 bu degerler arasinda boyle bir iliski
bulunmadigini veya bu iligkinin goriindiigiinden daha karmasik bir durum arz ettigini
belirtmislerdir (Heinonen ve arkadaslari, 1998; Anagnostopoulou ve arkadaglari, 2006;
). Bazilar1 ise TFM veya TFL madde iceriklerinden biri antioksidan aktivite ile pozitif
olarak iligkili iken, digerinin zayif bir iliskiye sahip olabilecegini veya hig
olmayabilecegini rapor etmislerdir (Zheng ve arkadaslari, 2018; Sultana ve arkadaglari,
2007; Assefa ve arkadaslari, 2018). Hatta ayni1 bir ekstrakt i¢in antioksidan aktivite
tayin yontemleri arasinda farkli sonuglar elde edilebilecegini gosteren ¢alismalar da

literatiirde yer almaktadir (Saeced ve arkadaslari, 2012).

Bu agidan bu tez ¢alismasinda elde edilen TFM ve TFLV madde igerikleri ile uygulanan
dort antioksidan aktivite/kapasite tayin yonteminden elde edile sonuglarin ne sekilde
iliskili olduklarint gérmek i¢in hem 6n ekstraktlar hem de ana ekstraktlar i¢in ¢izilen
TFM Icerigi-Antioksidan Aktivite ve TFLV Madde Icerigi-Antioksidan Aktivite
grafikleri asagidaki Sekil 4.49 — 4.64’te verilmistir.
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Sekil 4.49. On Ekstraktlarmn TFM Icerikleri ile DPPH Radikal Siipiirme Aktiviteleri
Arasindaki Iliski Grafigi

TFM-ABTS iLiSKisi (O)
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Sekil 4.50. On Ekstraktlarm TFM igerikleri ile TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite
Degerleri Arasindaki Iliski Grafigi
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TFM-CUPRAC iLiSKisi (O)
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Sekil 4.51. On Ekstraktlarim TFM Icerikleri ile CUPRAC Antioksidan Giicii Degerleri
Arasindaki Iliski Grafigi

TFM-FRAP iLiSKiSi (O)
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Sekil 4.52. On Ekstraktlarm TFM Igerikleri ile FRAP Antioksidan Giicii Degerleri
Arasindaki Iliski Grafigi
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TFLVMD-DPPH iLiSKiSi (O)
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Sekil 4.53. On Ekstraktlarm TFLV Madde Icerikleri ile DPPH Radikal Siipiirme
Aktiviteleri Arasidaki Iliski Grafigi
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ABTS, mmol TEAC/k

Sekil 4.54. On Ekstraktlarin TFLV Madde igerikleri ile TEAC/ABTS Antioksidan
Kapasite Degerleri Arasindaki Iliski Grafigi
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TFLVMD-CUPRAC iLiSKisSi (©)
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Sekil 4.55. On Ekstraktlarm TFLV Madde Icerikleri ile CUPRAC Antioksidan Giicii
Degerleri Arasindaki iliski Grafigi

TFLVMD-FRAP iLiSKiSi (O)
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TFLV Madde, mg Kuersetin/g numune

Sekil 4.56. On Ekstraktlarm TFLV Madde Igerikleri ile FRAP Antioksidan Giicii
Degerleri Arasindaki iliski Grafigi
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TFM-DPPH iLiSKisi (O)
y =0,2583x + 23,328
R%?=0,2427
[ ]
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Toplam Fenolik Madde, mg GAE/g numune

Sekil 4.57. Ana Ekstraktlarin TFM Igerikleri ile DPPH Radikal Siipiirme aktiviteleri
Arasindaki Iliski Grafigi

TFM-ABTS iLiSKiSi (A)
y =6,3316x + 196,93
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Sekil 4.58. Ana Ekstraktlarm TFM igerikleri ile TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite
Degerleri Arasindaki iliski Grafigi
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TFM-CUPRAC iLiSKiSi (A) y = 0,0006x + 0,3066
R?=0,0156

0,70
o

0,60
0,50

0140 --------

.......................
..............

0,30
0,20 (]

0,10

CUPRAC, mmol TEAC/g numune

0,00
0,00 20,00 40,00 60,00 80,00 100,00 120,00

Toplam Fenolik Madde, mg GAE/g numune

Sekil 4.59. Ana Ekstraktlarin TFM Igerikleri ile CUPRAC Antioksidan Giicii Degerleri
Arasindaki Iliski Grafigi

TFM-FRAP iLiSKiSi (A)
y =0,4838x + 92,056
300,00 R?=0,0393
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Sekil 4.60. Ana Ekstraktlarmn TFM Igerikleri ile FRAP Antioksidan Giicii Degerleri
Arasindaki Iliski Grafigi
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TFLVMD-DPPH iLISKiSi (A)
y =0,3709x + 26,591
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Sekil 4.61. Ana Ekstraktlarm TFLV Madde igerikleri ile DPPH Radikal Siipiirme
Aktiviteleri Arasmdaki Iliski Grafigi

TFLVMD-ABTS ILISKISI (A) = 7,1309x + 359,37
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Sekil 4.62. Ana Ekstraktlarin TFLV Madde Icerikleri ile TEAC/ABTS Antioksidan
Kapasite Degerleri Arasindaki Iliski Grafigi
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TFLVMD-CUPRAC iLISKISI (A) ,_ o,0019x + 02746

2_
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Sekil 4.63. Ana Ekstraktlarin TFLV Madde Icerikleri ile CUPRAC Antioksidan Giicii
Degerleri Arasindaki iliski Grafigi

TFLVMD-FRAP iLiSKiSi (A)

y=1,1527x + 78,888
300,00 R?=0,0731
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Sekil 4.64. Ana Ekstraktlarm TFLV Madde Icerikleri ile FRAP Antioksidan Giicii
Degerleri Arasindaki iliski Grafigi

Yukaridaki tiim grafikler incelendiginde, ana ekstraktlar i¢in ¢izilen TFM-TEAC/ABTS
antioksidan kapasite iliskisinin belirgin pozitif bir deger ortaya koydugu (R? = 0,8078),
geri kalan diger TFM/TFLV madde igerigi-Antioksidan aktivite korelasyon

grafiklerinin ise oldukga diisiik degerler sergiledikleri goriilmektedir. Bu nedenle bu tez
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calismasindan elde edilen sonuclar, yukarida bahsedilen karsit goriisteki gruplardan

ikincisini destekler niteliktedir.

Literatiirde elde edilen benzer sonuglar, genellikle TFM tayininde en ¢ok kullanilan
yontem olan Folin-Ciocalteu reaktifinin sadece polifenoller i¢in secici olmayip, bu grup
disindaki anti oksidan aktivite gosterebilen bilesiklerle de reaksiyon verebilmesine ve
elde edilen sonuglarin oldugundan daha biiylik goriinebilmesi gercegine atfedilmektedir.
Ornegin radikal siipiirme kapasiteleri oldukca sinirli olan sitrik asit, demir (II) siilfat, D-
Glukoz gibi fenolik yapili olmayan bilesikler de bu reaktifle reaksiyona girebilmekte ve
sonuglarin karmasik hale gelmesine yol agabilmektedirler (Magalhdes ve arkadaslari,
2006). Ayrica, daha onceki bolimlerde de ifade edildigi tlizere, bitkilerin her bir
kisminin farkli fenolik bilesik profiline sahip olabilecegi ve bunlarin antioksidan
aktivitelerinin ve kullanilan ekstraksiyon ¢oziiciisiindeki ¢oziiniirliiklerinin farkli farkl

olabilecegi de gézden kagirilmamalidir.

Benzer bir durum TFLV madde igerikleri ile antioksidan aktivite degerleri arasinda da
gozlenmigtir. Genellikle flavonoid tipi bilesiklerin yiliksek antioksidan aktivite
gostermeleri beklenir. Ancak bu tiir bilesiklerin de yapisal farkliliklar1 bu 6zelliklerini
genis Olciide etkilemektedir. Ornegin Zhao ve Hall (2008), kuru iiziimden cesitli
coziiciilerle elde ettikleri ekstraktlarda katesin ve epikatesin gibi diisiik molekiil agirlikli
flavonoidlerin, rutin, resveratrol ve kamferol gibi yiiksek molekiil agirlikli flavonoidlere
oranla antioksidan aktivite degerlerinden daha yiiksek oranda sorumlu olduklarini
ortaya koymuslardir. Ayrica ayni c¢alismalarinda ekstraktlardaki fenolik asitler ve
reaksiyon ortaminda meydana gelen Maillard reaksiyonlar1 sonucu olusan hidroksimetil
furfural tipi bilesiklerin de antioksidan aktiviteye Onemli katkilar yapabilecegini

belirtmislerdir

4.4. Ekstraktlarin LC-HR/MS Analizinden Elde Edilen Bulgular

R. pallasii bitkisinin farkli kisimlarindan gesitli ekstraksiyon kosullarinda elde edilerek
105°C’de kurutulan tiim 6n ekstraktlarin verim, fenolik bilesik igerikleri ve antioksidan
aktivite degerleri gozden gegirilerek en iyi degerleri ortaya koyan sekiz adet ekstrakt
(SXEK, SXEK, BSESYOB, BSEKOB, BSSY1800B, BSSY1450B, BSSK1100T,
BSSG1100T) belirlenmistir. Bu ekstraktlara karsilik gelen ve farkli olarak doner
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buharlastiricida ¢6ziicii ugurulmasi sonrasi desikatorde bekletme seklinde uygulanan
normal kurutma islemi ile elde edilen ekstraktlarin (toplam 16 adet) LC-HRMS Orbitrap
analiz yontemiyle gerceklestirilen fitokimyasal madde analiz sonuglar1 Tablo 4.26’da

verilmistir.

LC-HRMS orbitrap metodunda kullanilan fitokimyasal bilesikler ve siniflar1 sunlardir:

» Fenolik Asitler (16 adet): Gallik asit, protokatekuik asit, protokatekuik asit etil
esteri, hidroksi benzaldehit, gentisik asit, 3-hidroksibenzoik asit, 4-
hidroksibenzoik asit, vanillik asit, klorojenik asit, kafeik asit, sinapik asit,
siringik asit, salisilik asit, ferulik asit, kumarik asit, vanilin

» Flavonoidler (8 adet): kamferol ve kuersetin (flavanol), taksifolin ve naringenin

(flavanon), luteolin ve apigenin (flavon), krizafanol (antrakinon), katesin
(flavan-3-ol)
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Tablo 4.27. On ve Ana Ekstraksiyon Deneylerinden Elde Edilen Etken Madde Miktarlarinin Karsilastirilma Tablosu (pg analit/g ekstrakt)

4-Hydroxybenzoic
acid

Salicylic acid
3-hydroxybenzoic
acid (3-HBA)
Gallic acid(3,4,5-
trihydroxybenzoic
acid)
Protocatechuic acid
(3,4-
Dihydroxybenzoic
acid)
Protocatechuic acid
ethyl ester (Ethyl
3,4-
Dihydroxybenzoate
)

3,4-
dihydroxybenzalde
hyde
(Protocatechuic
aldehyde)

Vanillic acid

Vanillin

Gentisic acid
coumaric acid
(trans-3-
Hydroxycinnamic
acid)

Caffeic acid

Ferulic acid

SXESK

A
402,4+0,9

8,9+7,6

37,9+4,2

2544,7+3
75

50,9+1,5

380,8+2,5

2100,1+6
45
406,7+3,7

77,7+0,9

2,4+0,2

21,0+0,9

35,4+0,7

o

129,043,4

16,0£1,8

1597,5¢1
53

32,5412

45,9+1,3

549,7+7,0
21,2+0,1

18,3+0,1

1,4+0,2

BSSG1100T
A 0

49,1£0, 53,2403
2

8,240,8

1541,  2,7+0,5
2

168,41 35,1+0,3
8

200,241 655,642
8 8,7

0,4+0,6

34+£0,7 1304

34,141,  2,1+0,4
8

31,942,  37,2+0,7
1

SXEK

A
125,1£5,6

776,8+34,
5

1844,9+5
0,8

40,9+1,0

71,5+2,1

896,3+26
2,6
177,9£17,
6

14,9+1

8,8+0,

7,970
1

BSSK1100T
A O
102,5+1,4
43,9+0,21
23,1402 44,049,
1
2518441 92,440,
25 9
1108,9+1 237,35
47 1
38,4+0,8
11,4+0,8
30,6+1,7
64,5+2,5
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BSSY1450B

A
6,2+1,1

7,18+0,1
2,4+32

13,5684

624,3£19
59

214,8+0,9

97,8+1,7

86,7+0,9

10,9+9,8

61,0+1,5

463,6+5,
3

164,9+1
8,7

9,6+2,2

44,5514

41,7+0,5

BSEKOB
A 0
90,8£10,1  27,6+2,7

7,9+4,4
208,5428,7 548242
82
816,6£110,  446,7+0,
8 2
144,441,5  49,140,9
366,0424,7  46,9+0,0
1378,5416  274,1+3
8.2 31
512,4+18,9 98,8456
36,0£0,8
3,4+0,1
54,1+0,1
32,4+0,1 3,7+0,3

BSESYOB

A

150,9+10,4

21,742,7

1247,6+13

15

24,7+0,1

200,4+3,5

268,5+20,8
10,3+0,0

250,8+7,9

96,8+5,4

61,5+0,6

79,1£6,0

5
75,3+4,1

1051,8+
3341

18,5+1,4

136,9+2,
1

117,63
5,6
24,3+2.9

133,446,
2

54,2+0,6

23,8+1,1

72,3+0,1

BSSY1800B

A
26,5+0,2

34,6+0,0

10,8+0,5

1039,2+6,
4

102,2+15,
8

404,7+3,4

1,1+0,4

40,1+0,2

116,9+1,2

5
5,9+0,2

5,1£0,5

414,420,
7

116,99,
9

220,4+6,
9

9,5+0,0

79,2+1,7

76,7+3,9



Tablo 4.27 (Devam)

SXESK BSSG1100T SXEK BSSK1100T BSSY1450B BSEKOB BSESYOB BSSY1800B
A 0O A 0 A 0 A 0 A 0 A 0 0 0
Sinapic acid 10,240,3 4,3+1,1 6,910,1 6,443,9 10,544, 39,5#1, 26,7+1,9 17,543, 4,5+6,4 46,211,
3 4 4
Chlorogenic 2,8+1,1 2,4+2,5 3,1+3,5
acid
Chrysophanol 17,640,1 7,3%£10,3 35,7+0,9 18,9+0,4 28,4%1,7 23,8+1,6
Catechin 8,9+1,8 74,10, 92,741, 68,4+0,7 3,0£2,3 38,8+0,8 5,5+0,6 19,6+1,4 17,5+0,1 1,8+0,1
(Cianidanol)-p 3 0 8
Apigenin (5,7-
Dihydroxy-2-
(4- 12,9418,
hydroxyphenyl) 35,1+49,6 3 325,445,9 5,6+0,9 112,3£1,6
-4H-chromen-
4-one)
Luteolin 208,6+4,4 39,5+1,1 9,9+6,2 1,4+0,8 1511,5+10, 106,1+150, 24,0+1,3 477,8+17,8 448,416,
9 1 6
Quercetin 1971,2+12, 219,210, 6970,5+29, 29,2+4,5 18,4+11, 4418,7+148, 2695,7464, 53,712, 21,845,
9 4 8 6 1 4 1
Kaempferol 13,9+1,2 6,8+1,6 5,9+0,8 142,745,9 76,7+53, 24,743,2 420,9+0,2 2,1+0,8
6
Astragalin 28,045,6 1,6%2,3 57,0+15,7 32,542,5 22,1 11,7+0, 30,3+1,4 82,545,7 3,240,8
(Kaempferol 3- 1
glucoside)
Naringenin 265,6%2,9 131,040, 21,8+1, 1485,2+16, 58,4+1,1 66,713,3 453,9+21,8 706,019,6
7 7 4
Taxifolin 6,3+0,1 6,3+0,0 6,4+0,0
M+3H 1
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24 adet fitokimyasal standart maddenin LC-HRMS orbitrap metodu ile kalitatif ve
kantitatif analizini gergeklestirmek i¢in ana iyon kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z
orani, parcalanma fragment iyonlarmin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z orani ve
kalibrasyon egrileri olusturulmustur. Kalibrasyon egrilerine ait grafikler, denklemler ve
belirleme katsayilari (R%) ek sekil (2-23)’de gosterilmistir. Burada 6rnek olarak
Krizafanol (veya krizafanoik asit)’ e ait kalibrasyon grafigi sekil 4.65’te goriilmektedir.
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Sekil 4.65. LC-HRMS Orbitrap Metodu Kullanilarak Elde Edilen Krizafanol Etken
Maddesinin Standard Bilesiklerinin Quan Peak (Ana Iyon) Kromatogramlar1 ve
Iyonlarmm m/z Orani, Confirming Ions (Parcalanma Fragment Iyonlar1)’Nm
Kromatogramlari ve Iyonlarinin m/z Oran1 ve Kalibrasyon Egrileri Grafigi

Calismanin etken madde analizi agisindan ana odak noktasmi olusturan krizofanol,
kamferol ve taksifolin’e ek olarak astragalin (kamferol-3-ol) bilesikleri agisindan bu

ekstraktlarin karsilastirmali degerleri asagidaki Tablo 4.28°de verilmistir.
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Tablo 4.28. Dort Etken Madde Yoniinden Karsilastirilan On ve Ana Ekstraksiyonlarin

Miktar Tablosu (ug analit/g ekstrakt)

Astragalin
Chrysophanol Kaempferol (Kaempferol 3- Taxifolin
glucoside
SXESK(0O) 7,27+10,28 6,87+1,64 1,61+2,28
SXESK(A) 17,65+0,10 13,90+1,25 28,02+5,65
BSSG1100T(0)
BSSG1100T(A) 5,89+0,83
SXEK(O) 19,00+0,43 142,72+5,92 32,53+2,54
SXEK(A) 35,67+1,00 57,01+15,75
BSSK1100T(0O) 76,75+53,61 22,09+0,30
BSSK1100T(A)
BSSY1450B(0) 11,7340,13
BSSY1450B(A)
BSEKOB(0) 23,85+1,57 420,95+0,16 82,55+5,77
BSEKOB(A) 28,41+1,68 24,69+3,22 30,32+1,37
BSESYOB(O) 2,13+0,78 3,23+0,81
BSESYOB(A) 6,31+0,11
BSSY1800B(0) 6,39+0,04
BSSY1800B(A) 6,28+0,01
H Chrysophanol  EKaempferol & Astragalin (Kaempferol 3-glucoside)  ® Taxifolin
420,95
)
o
k>
()]
b0
E 142,72
T:“ 76,75 ,55
© 5335 &7 2
W 788% 12680 589 90877 2209 1173 B 2852 631 639 628
= ! . . H o |
q@"\@ 9@\@ & © &o&\ £ 8 &0@ 3 s »"&@ &OQ@ c:v‘@@ &p@ @0@ 5&@ @0%(0\ @90%@
é’b %é,)e Q,%“’% %é,} Q;;?L o £ 83 S S Q;;:)\ Q;;;\
Numuneler

Sekil 4.66. Dort Etken Madde Yoniinden Karsilastirilan On ve Ana Ekstraksiyonlarin

Miktar Grafigi
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Tablo 4.27, Tablo 4.28 ve sekil 4.65 birlikte incelendiginde, protokatesuik asit ve
vanillik asit incelenen tiim ekstraktlarda tespit edildigi goriilmektedir. Protokatesuik asit
en fazla kabuktan %30 etanol su ile elde edilen Soxhlet ekstrakti (SXESK; 2544,7 +
37,5 ng/g ekstrakt) ve 110°C’de 30 dakikada yine kabuktan elde edilen basingli sicak su
ekstraktinda (BSSY1100T; 2518,4 + 12,5 ng/g ekstrakt ) gézlemlendi. Vanillik asit ise
en fazla kabuktan %30 etanol su ile elde edilen Soxhlet ekstrakti (SXESK; 2100,1+64,5
ng/g ekstrakt) ve 180°C’de gerceklestirilen basingli sicak etanol ekstraktindan (BSEK;
1378,5+168,2 pg/g ekstrakt) elde edildi. Bunlarin haricinde etanolik Soxhlet kabuk
(SXEK) ve basingli sicak etanol kabuk (BSEKOB) ekstraktlarinda 6nemli miktarlarda
kuersetin de tespit edildi (sirasiyla, 6970,5 + 29,8 ve 4418,7 £ 148,1 ng/g ekstrakt).
Ancak bu degerlerin hepsi kurutma isleminin normal olarak doner buharlastirici ve
desikatorde muhafaza etmek suretiyle gerceklestirilen ana ekstraksiyon deneylerinde
elde edildigi goriilmektedir. Bu degerlere karsilik gelen ve ekstraktlarin ¢oziiciilerinin
105 £ 3°C’de uguruldugu 6n ekstraksiyon deneylerinden elde edilen degerlerin ¢ok daha
diisiik olduklar1 gozlemlendi. Bu da flavonoid tiirii baz1 fenolik bilesiklerin belli bir sinir
degerden sonra ortam sicakligindan biiylik 6l¢lide etkilendigi ve bozunuma ugradigina
iliskin literatiir verileri ile uyum i¢indedir (Tchabo ve ark., 2018; Mokrani ve Madani,
2016). Citrus paradisi Changshanhuyou kabuklarindan elde edilen ekstraktlarin fenolik
bilesik icerikleri ve antioksidan aktiviteleri iizerine farkli sicaklik derecelerinde
muamele isleminin etkisinin arastirildigi bir calismada, sicaklifin serbest fenolik asit
icerigini artirdig1, ancak ester, glikozid, ester bagl fraksiyonlar ve flavanon glikozitleri

azalttig1 gosterilmistir (Xu ve ark., 2007).

Calismada analizi hedeflenen etken maddeler olan krizofanol, kamferol ve taksifolin’in
yani sira kamferol’lin bir glikozid’i olan astragalin miktarlarina bakildiginda; kamferol
astragalin’den sonra en fazla sayida ekstraktta gozlenen bilesik olmasmin yani sira
miktar olarak da en yiiksek degerleri ortaya koyan bilesik durumundadir. Bu bilesik 16
ekstraktin 8’inde tespit edilmis olup, basingl sicak etanol ile kabuktan 15 dakikada elde
edilen etiiv kurutmali ekstraktta en yiiksek degeri sergilemistir (BSEKOB(O), 420,95 +
0,16 pg/g ekstrakt). Krizofanol’iin miktarlar1 ana ekstraksiyon iglemlerinden elde edilen
ekstraktlarda (SXESK(A), SXEK(A) ve BSEKOB(A)) etiivde (105 + 3°C’de) kurutulan
on ekstraktlara gore daha yiiksek bulundu. Taksifolin ise sadece ii¢ ekstraktta gdzlendi

(BSESYOB(A), BSSY1800B(0) ve BSSY1800B(A)). Birbirlerine olduk¢a yakin
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degerler sergileyen miktarlar1 ise (swrasiyla 6,31+0,11; 6,39+0,04 ve 6,284+0,01ug/g
ekstrakt) tayini yapilan etken bilesikler i¢inde en diisiik degerler olarak gozlendi.

Burada dikkat cekici olan bir husus, kamferol ve glikozidik formu olan astragalin’in
baz1 ana ekstraktlarda cok az tespit edilmis olmasina ragmen (bazilarinda tespit
edilemedi) bunlara karsilik gelen 6n ekstraktlardaki miktarlarinin dikkate deger dlgiide
yiiksek bulunmus olmasidir. Ozellikle kamferol, SXEK ve BSSKI1100T ana
ekstraktlarinda tespit edilememisken, on ekstraktlarda sirasiyla 142,72 + 5,92 ve 76,75
+ 53,61 ng/g ekstrakt degerlerinde tespit edilmistir. Ayrica BSEKOB 06n ekstraktindaki
degeri ana ekstrakttaki degerinin 17 katidir (420,95+0,16 ng/g ekstrakt’a karsilik
24,6943,22 png/g ekstrakt). Astragalin ise BSSKI1800OT ana ekstraktinda tespit
edilememisken on ekstraktta 22,09+0,30 pg/g ekstrakt degerinde bulundu. BSEKOB 6n
ekstraktindaki miktar1 ise ana ekstrakttaki miktarindan 2,7 kat daha yiiksek bulundu
(82,55 £ 5,77 ng/g ekstrakt’a karsiik 30,32 + 1,37 pg/g ekstrakt). Bu durumun
muhtemel bir agiklamasinmn, ekstraktlardaki tayini yapilmis olan bir flavonol onciilii
olan naringenin’de yatiyor olabilecegi diistiniilmiistiir. Bitkiler ve Escherichia coli,
Saccharomyces cerevisiae gibi bazi bakteri ve mayalarin enzimler yardimiyla
naringeninden kamferol sentezledikleri bilinmektedir (Marin ve ark., 2018). S.
cerevisiae yardimiyla glukozdan kamferol sentezi i¢in yapilan bir deneysel ¢alismada
etanolden baslayarak kamferol’e kadar olan biyosentetik zincir asagidaki gibi verilmistir

(Duan ve ark, 2017):

Alkol dehidrogenaz . Aldehit dehidrogenaz Asetil-CoA sentetaz .
Etanol —— Asetaldehit Asetat ——— > Asetil — CoA
Asetil—CoA karboksilaz Kalkon sentaz Kalkon izomeraz

Malonil — CoA —— Naringenin Kalkon ——  Naringenin

Flavanon 3f—hydroksylase Flavonol sentaz
Dihidrokamferol ———— Kamferol

Tablo 4.27°den de goriilecegi lizere ana ekstraktta tespit edilemeyen ya da diisiik
miktarda elde edilen ama on ekstraktta yiiksek miktarlarda ortaya ¢ikan kamferol ve
astragalin’in bu degisimleri, bu ekstraktlarda tespit edilen naringenin miktarlariyla
karsilastirildiginda ilgi ¢ekici bir durum ile karsilagiimaktadir. SXEK ana ekstraktinda
tespit edilemeyen kamferol 6n ekstraktta 142,72 + 5,92 pg/g ekstrakt degerine
yiikseliyorken, ayni ana ekstraktta 1485,2 + 16,4 ng/g ekstrakt degerinde tespit edilen
naringenin miktar: 6n ekstraktta 58,4 + 1,10 pg/g ekstrakt degerine diigmektedir. Yine
BSEKOB ana ekstraktinda 24,69 + 3,22 ng/g ekstrakt seviyesinde tespit edilen
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kamferol’in miktar1 6n ekstraktta 420,95+0,16 pg/g ekstrakt’a yiikseliyorken, ayni ana
ekstraktta 453,9 + 21,80 ng/g ekstrakt seviyesindeki naringenin’in miktar1 da 6n
ekstraktta 706,0 = 9,6 ug/g ekstrakt degerine yiikselmektedir. Benzer bir durum
BSSK1100T ekstrakt1 i¢in de so6z konusudur. Bu nedenle ana ekstraktlarda tespit
edilemeyen kamferol’iin 6n ekstraktlarda tespit edilmis olmasinin bu degisimlerle ilgili
olabilecegi diisliniilmiistiir. Ancak bu konunun tam olarak agikliga kavusturulabilmesi

icin ayr1 bir ¢aligmaya ihtiya¢ bulunmaktadir.

Etiivde 105 £ 3°C’de kurutulan ekstraktlarin fenolik bilesik iceriklerinde ana
ekstraktlara gore, bilesik smifina bagh olarak farkli degisimler oldugu gozlemlenmistir.
Tespiti yapilan bilesiklerin ¢ok biiylik bir kisminin ekstrakttaki konsantrasyonlari
kurutma sartlarindan etkilenerek diisiis gostermistir. Ancak Tablo 4.27’ye bakildiginda
incelenen 4 etken madde agisindan elde edilen toplam 26 degerin 19 tanesinin etanol ve
%30 etanol su coziciileriyle elde edilmis oldugu goriilmektedir. Etiiv kurutma
sartlarinda bu bilesiklerin konsantrasyonlarinda diisiis gézlenmesine ragmen tamamen
yok olmamakta, tayin edilebilir bir konsantrasyon diizeyinde kalabilmektedirler. Su ile
gerceklestirilen ekstraksiyonlar icin bu durum sadece BSSY1800B ekstraktlarinda
taksifolin i¢cin gozlenmistir. Bu durum, etanolik ekstraksiyonlarda kurutma isleminin
etlivde yapilmasi durumunda etanol ve etanol-su karigimlarinin belli diizeyde bir
koruyucu etki gosterebilecegine dair literatiirde bilgisini kismen destekler niteliktedir
(Elnaker ve ark., 2021). Bu durumda, ekstraktin etiivde yiiksek sicaklikta kurutulmasi
durumundan ekstrakttaki her bir bilesenin farkl etkilenecegini s6ylemek daha dogru bir
yaklasim olacaktir. Ornegin termal kararliliga sahip olanlarin fazla etkilenmeyecegini,
termal olarak duyarli olanlarin ise ya bozunacagini ya da ortamda mevcut diger bilesik
ve/veya ¢Oziiciilerle yan reaksiyonlara girerek veya ortamdaki mikrobiota faaliyetleri
neticesinde farkl tiirlere doniisecegini Ongdrmek miimkiindiir. Silva ve arkadaslari
(2019), ti¢ farkli makroalg tiiriinden (Ulva rigida, Gracilaria sp. ve Fucus vesiculosus)
fenolik bilesiklerin yani sira ulvanlar ve fukoidanlar gibi bazi1 polisakkaritlerin
ekstraksiyonunda 25, 40 ve 60°C’de etiivde kurutulan makroalglerden elde edilen
ekstraktlarin cesitli 6zelliklerini liyofilizasyon kurutmasindan (diisiik sicaklik ve diisiik
basingta kurutma) elde edilen ekstraktlarinkilerle karsilastirmali olarak incelediler.
Sicakligm yiikselmesinden fenolik bilesik veriminin olumsuz etkilendigini, ancak ulvan

ve fukoidan veriminin ise arttigin1 gosterdiler.
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Sonug olarak, gerek numunenin gerekse de ekstraktin kurutulmasinda hedeflenen tiim
bilesenler gecerli bir kurutma metodu ve sicalik derecesi Onermenin miimkiin
olmadiginit soylemek gerekir. Bundan ziyade hedeflenen bilesik profilinin 6zelliklerine
gore se¢im yapmak gerekir. Sulu ekstraktlarin kurutulmas: 6zellikle zor ve problemli
bir¢ok yonleri olan bir alandir. Bu durumda hedeflenen bilesigin sulu ekstraksiyon
kosullarindan etkilenip etkilenmedigini bilmek, kurutma teknigi se¢iminde kolaylik
saglamanin yanisira ugrastirict ve uzun zaman alan bir kurutma silirecinin Oniine

gecilmesi bakimindan 6nem arzetmektedir.

Asagida verilen ekstrakt kromatogramlar1 vakumlu(desikator) kurutma ile elde edilen
ekstraktlardan (BSSY1800B, BSEKOB, SXESK, SXEK) secilmistir. Segilen
numuneler ¢alismanin ana odak noktasini olusturan krizofanol, kamferol ve taksifolin’in
yani sira kamferol’tin bir glikozid’i olan astragalin’i iceren numunelerdir. Diger bitki
ornekleri i¢in tiim kromatogramlar ek sekil 25-67" de gosterilmistir. Taksifolin sadece
yapraklarda bulundugundan BSSY1800B, Krizafanol sadece kabukta bulundugundan
BSEKOB, Kamferol i¢in SXESK, Astragalin icin SXEK numuneleri se¢ilmistir.
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Sekil 4.67. BSSY1800B Ekstraktinin LC-HRMS Kromatogrami
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Sekil 4.70. SXEK Ekstraktinin LC-HRMS Kromatogrami

4.5. Orijinal Odun Analizlerinden Elde Edilen Sonuglar

Calismada lignoseliilozik materyallere uygulanan analizler ve iki paralelin ortalamasi
alinmak suretiyle elde edilen sonuglar ortalama + standart sapma olarak Tablo 4.29°da

verilmistir.
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Tablo 4.29. Numunelerin Orijinal Odun Analiz Sonuglar1 (%, a/a)

NUMUNE
Analiz Yaprak Govde Kabuk
0,
Nem (%a/a) 3,5120,09 6,84+0,06 2,45+0,06
1 o
Kiil (%oa/a) 21,33+1,73 12,97+1,36 18,011,99
0
Ugucu Madde (%a/a) 25.15+0,19 18,87+0,11 23,06+0,51
. 0
Seliiloz (%a/a) 7.60+0,16 35,45+0,66 10,15+0,21
i 1 0,
Lignin (%a/a) 20,73+0,19 24,58+0,60 41,85+0,42
Ekstraktif Madde
Tayini (%a/a) 15,98+0,28 4,12+0,70 15,952,06
Ust Isitma Degeri 18.00+0,12 18,31+0,16 21,51+0,49

(Mi/kg)

Tablo 4.29’dan en yiiksek nem icerigine sahip numunenin gévde (% 6,84+0,06) oldugu
ve en diisiik degerin kabuktan elde edildigi (% 2,45+0,06) goriilmektedir. En yiiksek kiil
icerigi yapraktan (% 21,33%1,73) ve en diisiikk govdeden (% 12,97+1,36) elde edildigi

goriilmektedir.

En yiiksek ucucu madde igerigi yaprakta (25,15+0,19), selilloz igerigi govdede
(35,45+0,66), lignin igerigi kabukta (41,85+0,42), ekstraktif madde igerigi yaprakta
(15,98+0,28) elde edilirken, en yiiksek {ist 1sitma degeri kabuktan (21,40+0,01) elde

edilmistir.

Nem oranlarmin en diisiik kabuk numunelerinde oldugu goriilmektedir. Govde ise en
yiikksek nem oranina sahip numunedir. Bu da kabugun yakilmasi sonucu agiga ¢ikan
biyokiitle enerjisinin gdvdeden elde edilenden daha fazla olmasmma katkida
bulunmaktadir (Knezevic, 2009). Literatiirde lignin orani yiiksek olan lignoseliilozik
maddelerin iist 1sitma degerlerinin de yiliksek oldugunu rapor eden calismalar
bulunmaktadir (Telli, 1998; Callejon-Ferre, 2014; Telmo ve Lousada, 2011). Ancak
ekstraktif madde icerikleri de bilesimlerine bagl olarak UID’lerine &nemli katki
yapabilmektedir. Ekstraktif madde, odunun {ist 1sitma degerini etkileyen baslica

etmenlerden olup ekstraktif madde miktar1 arttik¢a iist 1sitma degeri de (kalori) artar
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(Gorder, 1976). Fakat baz1 durumlarda ekstraktif madde 6zelligi tek basina bu orantry1
aciklayamayacagi i¢in literatiirde diger lignoseliilozik  bilesiklerle  birlikte
degerlendirildigi ¢alismalar oldugu bilinmektedir (Gorder, 1976; Telmo ve Lousada,
2011). Calismada kullanilan bitki odunsu yapida oldugundan govde numunesinin
ekstraktif madde igeriginin diisiik, seliilloz ve lignin oranlarinin ise daha yiiksek olmasi
beklenen bir sonugtur. Ciinkii ekstraktif madde icerigi genelde kuru odunda %5’i
gegmezken (%20 gibi yiiksek degerlere ulasabildigi bazi tropik tiirler harig), bitkinin
kisimlarina, hatta yetistigi cografik yere, yasina ve hasat zamanina gore degiskenlik
gosteren bir biyokiitle bilesenidir (Lehr ve ark, 2021). Ornegin, melez kavak
numunelerinin karbonizasyonu {lizerine yapilan bir arastirmada ekstraktif madde icerigi
(%4,7) nin lignin (%26,28) ve seliiloz (%66,53)’den daha diisiik oldugu tespit edilmistir
(Ozyurtkan, 2006).

HYaprak HGOvde Kabuk

70 -

50 -
40 -

30 A

20 ~

Nem Kal Ucucu Ekstraktif Seliloz Lignin Ust Sabit
(%a/a) (%a/a) Madde Madde (%a/a) (%a/a) Isitma Karbon
(%a/a) (%a/a) Degeri  Tayini

(M/kg)

Orijinal Odun Analizleri

Sekil 4.71. Orijinal Odun Analiz Sonuglar1

Bu agidan R. pallasii bitkisi yakacak olarak kullanimi agisindan bir biitiin olarak
degerlendirildiginde, 6zellikle yaprak ile kabuk kismindaki yiiksek ekstraktif madde ve
govde ile kabugundaki lignin igerigi nedeniyle oldukca yiiksek bir potansiyele sahip
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oldugu soylenebilir. Bu nedenle bu bitkinin enerji igerigine odakli daha ileri diizey

aragtirmalar yapilmasiin faydali olacagi diistiniilmektedir.

R. pallasii numunelerinin lignin ve ekstraktif madde iceriklerinin ve deneysel st 1sitma
degerlerinin HHV’ler iizerindeki etkisini belirlemek icin olusturulan tiim regresyon
modellerinin tahmin esitlikleri kullanilarak hesaplanan degerleri ve bagil yiizde hata

degerleri tablo 4.30°da sunulmustur.
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Tablo 4.30. Calismada Kullamlan R. Pallasii Numunelerinin Deneysel Ust Isitma Degerlerinin Literatiirden Secilen Bazi Tahmin

Esitlikleri Kullanilarak Hesaplanan Degerleri Ve Bagil Yiizde Hata Degerleri

Ekstraktif Deneysel Hesaplanan Yiizde
Tahmin Esitligi* Referans Nimune Lignin (%) Seliiloz (%)  Madde (%) HHV (MJ/kg) HHV (MJ/kg) Bagil Hata
R. pallasii
20,73+0,19 7,60+0,16 15,98+0,28 18,00+0,12 18,83 4,59
Yaprak
(Demirbas, R. pallasii
HHV =0,0893[L] + 16,9742 24,58+0,60 35,45+0,66 4,12+0,70 18,31+0,16 19,17 4,69
2002) Govde
R. pallasii
41,85+0,42 10,15%0,21 15,9542,06 21,51+0,49 20,71 3,71
Kabuk
R. pallasii
20,73+0,19 7,60+0,16 15,98+0,28 18,00+0,12 22,84 26,87
Yaprak
(So ve _
R. pallasii
HHV = 20,12 + 0,17[E] Eberhardt, Govd 24,58+0,60  35,45+0,66  4,12+0,70 18,31+0,16 20,82 13,71
ovdae
2010) _
R. pallasii
41,85+0,42 10,15+0,21 15,95+2,06 21,51+0,49 22,83 6,14
Kabuk
R. pallasii
20,73+0,19 7,60+0,16 15,98+0,28 18,00+0,12 19,05 5,81
Yaprak
(Telmo ve R. pallasii
HHV= 14,3377 + 0.1228 (L) + 0,1353 [E] 24,58+0,60 35,45+0,66 4,12+0,70 18,31+0,16 17,91 2,17
Lousada, 2011) Govde
R. pallasii
41,85+0,42 10,15+0,21 15,95+2,06 21,51+0,49 21,63 0,58
Kabuk
(Callejon-Ferre  R. pallasii
HHV = 8,866 + 0,803[L] + 0,141[C]-0,013[LC] 20,7340,19  7,60+0,16 15,980,228  18,00+£0,12 24,54 36,31

ve ark,, 2014)  Yaprak
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R. pallasii

24,58+0,60  35,45+0,66  4,12+0,70 18,31+0,16 22,27 21,65
Govde
R. pallasii
41,85+0,42 10,15+0,21 15,95+2,06 21,51+0,49 38,38 78,43
Kabuk
R. pallasii
20,73+0,19 7,60+0,16 15,98+0,28 18,00+0,12 19,89 10,49
Yaprak
(Akdeniz ve R. pallasii
HHV=15.605+0.074[L]+0.172[E] 24,58+0,60  35,45+0,66  4,12+0,70 18,31+0,16 18,13 0,97
ark., 2018) Govde
R. pallasii
41,85+0,42 10,15%0,21 15,9542,06 21,51+0,49 2145 0,30
Kabuk
R. pallasii
Vaprak 20,73+0,19  7,60+0,16 15,98+0,28 18,00+0,12 39,11 117,29
apra
HHV = 20,7165-0,141898[L]-1,78999[E]+0,0763139[LE]- . _
5 (Akdeniz ve R. pallasii
0,0006305[EL"]- 24,58+0,60  35,45+0,66  4,12+0,70 18,31+0,16 19,06 4,11
, , , ark., 2018) Govde
0,00244972[LE]+0,00194996[L°]+0,112698[E"] 5 e
. pallasii
Kbpk 41,85+0,42 10,15+0,21 15,95£2,06  21,51+0,49 51,02 137,18
abu
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5. SONUC

Bu calisma kapsaminda, Tiirkiye florasmin O6nemli ama yenilenebilir kimyasal
hammadde ve enerji kaynagi olarak fazla taninmayan bir {iyesi olan R. pallasii
bitkisinin basmg¢li sicak ¢oziicii ekstraksiyonlar1 gergeklestirildi. Farkli sicaklik,
ekstraksiyon siiresi ve ¢oziicli bilesimlerinde elde edilen ekstraktlarin basta taksifolin,
kamferol, krizofanol ve bir kamferol glikozidi olan astragalin basta olmak iizere fenolik
bilesik ve flavonoid madde profilleri incelendi. Dort farkli yontemle ekstraktlarin
antioksidan aktivite/kapasite degerleri de ortaya konuldu. Ayrica etiivde yliksek
sicaklikta kurutulan ekstraktlarin fenolik bilesik igerikleri ve antioksidan aktivite
degerleri, doner buharlastirici ardindan desikatérde kurutulan ekstraktlarinkilerle
karsilagtirmali olarak incelenerek, ekstrakt kurutmada yiiksek sicakligin etkileri ortaya
konmaya calisildi. Son olarak da bitkinin yaprak, govde ve kabuklarmnin lignin, seliiloz,
ekstraktif madde gibi yapisal ve iist 1sitma degerleri gibi enerji icerikleri incelenerek,

bitkinin olas1 bir biyoenerji kaynagi olarak sahip oldugu potansiyel degerlendirildi.

Etiivde yiiksek sicaklikta kurutma teknigi ile elde edilen tiim ekstraktlar (6n ekstraktlar)
dikkate alindiginda, “Basingl Coziicti Ekstraksiyonu” (BSCE), Soxhlet ekstraksiyonuna
gore istatistiksel olarak anlamli derecede daha yiiksek verim degerleri ortaya
koymustur. Govde numuneleri de diger bitki kisimlarina goére daha diisilk verim
degerleri sergilemistir. Yaprak numuneleri ise genelde en yiiksek ekstraksiyon verim
degerlerine sahip numune olarak 6n plana ¢ikmistir. Ekstraksiyon verimleri agisindan en
yiiksek deger %48,8340,31 ile BSSY1800T ekstraksiyonundan (yani basingli sicak su-
yaprak-180°C-30 dk) elde edilirken, en diisik deger %5,21+0,30 ile SXEG
ekstraksiyonundan (yani Soxhlet-etanol-govde) elde edildi. Kabuk numunesinde bir
istisna olmakla birlikte genel olarak Basingli Sicak Su Ekstraksiyonlarinda (BSSE)
sicaklik yiikseldikce ekstraksiyon veriminin de arttigi bulundu. Bu durum, baglh olarak
numunede mevcut olan bazi bilesiklerin ¢Oziiniirliiklerinin sicaklikla artmasina
baglandi. 15 ve 30 dakikalik ekstraksiyon siirelerinin verim degerlerine anlamli bir
degisme getirmedigi bulundu. Bu a¢idan hem zaman hem de enerji tasarrufu agisindan
daha kisa ekstraksiyon siirelerinin tercih edilebilecegi ifade edildi. Yaprak ve gdvde
numuneleri i¢in basin¢l sicak suyun (BSS), kabuk numunesi icin ise basingli sicak

etanoliin (BSE) daha etkili ¢oziiciiler olduklar1 bulundu.
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On ekstraktlarin TFM igerikleri incelendiginde hem Soxhlet hem de BSCE’lerde en
yiiksek icerikler etanolik kabuk numunelerinden elde edilmistir. Tiim ekstraktlar icinde
en yiiksek TFM igerikleri BSEKOT ve BSEKOB ekstraktlarindan elde edildi (sirasiyla
108,02 £ 1,03 ve 104,28 + 1,02 mg GAE/g havada kuru numune). Yine yaprak
numuneleri genel olarak yiiksek degerler ortaya koymuslarken verim degerlerine benzer
olarak govde numunelerinden elde edilen ekstraktlar en diisik TFM degerlerini
sergilemislerdir (SXEG ekstrakt1 i¢in 9,70+0,09 mg GAE/g havada kuru numune). TFM
degerleri agisindan da BSCE, Soxhlet’e gore daha iyi bir performans ortaya koydu.
BSSE’lere sicakligm etkisinin incelendigi deneylerde, sicaklik arttikga genel olarak
TFM igeriklerinin de arttig1 goriildi. Yaprak ve kabuk numuneleri i¢cin 15 ve 30
dakikalik ekstraksiyonlarda TFM igerikleri arasinda bir fark gézlenmedi. Ancak gévde
numuneleri i¢in 15 dakikalik ekstraktlarin TFM igerigi 30 dakikalik ekstraktlara gore
anlaml derecede daha yiiksek bulundu. Bu durumun goévdedeki termal kararlilig1 diisiik
baz1 bilesenlerin uzayan ekstraksiyon siirelerinden olumsuz etkilenmesinden
kaynaklanabilecegi ifade edildi. Yaprak ve gévde numuneleri i¢in en yiikksek TFM
icerikleri BSSE’lerden elde edilirken kabuk i¢cin BSEE’den elde edildi. Bu sonug¢ kabuk
numunesinin TFM igeriginin nispeten polaritesi daha diisiik bilesiklerden olustugu

diisiincesiyle agiklandu.

TFLV madde igeriklerine bakildiginda, en yiiksek degerler etanolik Soxhlet ve
BSCE’lerden elde edildigi goriilmektedir (SXEY igin 52,05+2,52 ve BSEYOT igin
98,15+6,87 mg Kuersetin/g numune). Yaprak ve govde numunelerinden yapilan
BSCE’lerde sicaklik arttik¢a ekstraktlarin da TFLV igeriklerinin arttigir bulundu. Kabuk
numunesinde ise en yiiksek flavonoid igerigi en diisiik sicaklik olan 110°C’de elde
edildi. Buradan yaprak ve gdvde numunelerinin flavonoid bilesik igeriginin termal
kararlilig1 yiliksek bilesiklerden olustugu, kabuk numunelerinin ise termal kararliligi
diisiik flavonoid bilesik icerigine sahip oldugu sonucuna varildi. Ayrica yiikselen
sicakliklarda suyun diisen dielektrik sabitinin yaprak ve gdvde numunelerindeki
polaritesi daha diisiik flavonoid tipi bilesiklerin ¢6ziiniirliigiinii desteklemis olabilecegi
ifade edildi. Govde numunesi hari¢, genel olarak TFLV madde icerigi i¢in daha kisa
ekstraksiyon siiresinin daha yiiksek sonuglar ortaya koydugu bulundu. Bu durum, gévde
numunesinde lignine bagli olarak bulunan bazi flavonoid tipi bilesiklerin uzayan

ekstraksiyon siirelerinde ¢oziiniirliiklerinin artmasmna atfedildi. Etanol ile elde edilen
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BSCE’ler her iic numune tipi i¢in de en yiikksek TFLV degerlerini ortaya koydular.
Sonuglar toplu olarak degerlendirildiginde genel olarak her {i¢ numunede bulunan
flavonoid maddelerin termal kararliliklar1 ve polariteleri diisiik bilesik gruplarindan

olustugu sonucuna varild.

Soxhlet ve BSCE ekstraktlarnin dort farkli yontem (DPPH radikal siipiirme,
TEAC/ABTS, CUPRAC ve FRAP) ile elde edilen antioksidan aktivite/kapasite
degerlerinin bitkinin ¢alisilan kismindan, uygulanan ekstraksiyon tekniginden ve
calisma parametrelerinden biiylik Olciide etkilendigi ortaya konuldu. Genel olarak
Soxhlet ekstraktlar1 i¢in en yiiksek degerler TEAC/ABTS teknigi hari¢ %30 etanol-sulu
kabuk ve etanolik kabuk eckstraksiyonlarindan elde edilirken, en diisiik degerler ise
DPPH radikal siipiirme yontemi hari¢ etanolik govde ekstraktlarindan elde edildi.
BSCE’ler i¢in en yiiksek degerler DPPH radikal siipiirme ve CUPRAC yontemlerinde
basingh sicak etanolik kabuk ekstraktlarindan, ABTS ve FRAP i¢in basingl etanolik
yaprak ekstraktlarindan elde edildi. En diisiik degerler DPPH radikal siipiirme yontemi
icin BSEYOB, TEAC/ABTS yontemi i¢in BSSK1450T, CUPRAC ve FRAP
yontemleri icin BSSY1100B ekstraktlarindan elde edildi. Uygulanan yonteme gore
farkliliklar gostermekle birlikte genel olarak kabuk ve yaprak numunelerinden elde
edilen ekstraktlarin antioksidan aktiviteleri, govde ekstraktlarindan daha yiiksek
bulundu. Ozellikle basmgh sicak etanolik kabuk ekstraktlar1 (BSEKOB ve BSEKOT)
hemen hemen uygulanan tiim yontemlerde ekstraksiyon teknigi fark etmeksizin en
yiiksek antioksidan aktivite degerlerini sergilediler. Bu durum, kabuk numunelerinin
bitkinin diger kisimlarindan daha yiiksek miktarlarda antioksidan aktivite sergileyebilen
bilesik gruplar1 icerdigi ve bunlarin cogunlukla diisiik polariteye sahip tiirler oldugu
seklinde ifade edildi. Antioksidan aktivite belirleme teknikleri arasindaki bu
farkliliklarin her bir yOntemin omurgasini olusturan radikalin antioksidan etkili
bilesiklerle farkli mekanizma ve reaksiyon kinetiklerinde etkilesime girmesine baglandi.
Uygulanan tiim yontemler acisindan sicaklik arttikca antioksidan aktivitelerin de
yiikseldigi bulundu. Bunun sebebinin, yiiksek sicakliklarda bagli durumda bulunan bazi
bilesik gruplarmin artan ¢oziiniirliikleri yani sira, yiiksek sicakliklarda gergeklesen bazi
yan reaksiyonlar (Maillard, karamelizasyon ve termo-oksidasyon) sonucu olusan yeni
tirdeki antioksidan aktivite 6zellik gdsteren bilesiklerle de iligkili olabilecegi ortaya

konuldu. Bu deneylerde zamanm etkisi degisken bulundu. Ornegin gévde ekstraktlar:
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icin FRAP yontemi hari¢ diger yontemlerde 15 ve 30 dakikalik ekstraksiyonlar i¢in
antioksidan aktivitede anlamli bir farklilik gozlenmezken, kabuk ekstraktlar1 i¢in benzer
sonug iki yontemde (DPPH radikal stiptirme ve CUPRAC) elde edildi. Diger iki yontem
icin 30 dakikalik ekstraktlar 15 dakikalik ekstraktlara gore daha yiiksek degerler ortaya
koydular. Yaprak numunelerinde ise DPPH radikal siipirme ve CUPRAC
yontemlerinde 30 dakikalik ekstraktlarin antioksidan aktiviteleri 15 dakikaliklardan
daha yiiksek bulunurken, TEAC/ABTS yontemi i¢in 15 dakikalik ekstraktlar i¢in daha
yiiksek sonug elde edildi. FRAP i¢in ekstraktlar arasinda anlamli farklilik bulunmadi.
Coziiciiniin etkisinin incelendigi deneylerde govde ekstraktlar1 DPPH radikal stiptirme
yontemi hari¢ diger yontemlerde ekstraksiyon zamani acisindan anlamli bir farklilik
gostermediler. Yaprak ve kabuktan basingh sicak etanol ile elde edilen ekstraktlarin
antioksidan aktivite degerleri DPPH radikal giderme yOntemi i¢in yaprak
numunesindeki istisna harig¢ tutulursa tiim yontemler igin en yiiksek antioksidan aktivite
degerlerini ortaya koydular. Bu da R. pallasii bitkisinin gesitli kisimlarindan antioksidan
aktiviteye sahip ekstrakt elde etmede etanoliin iyi bir tercih olacagini ortaya koydu.
Ancak, oOzellikle BSSYI1800T, BSSY1800B, BSSG1800T, BSSGI1800B,
BSSK1450T ve BSSK1450B gibi basingl sicak su ekstraktlarinin ¢esitli yontemlerde
ortaya koydugu yiiksek antioksidan aktivite degerleri, BSSE’lerin bu agidan yiiksek bir

potansiyele sahip oldugunu gostermektedir.

On ekstraktlar i¢inden en iyi verim, TFM, TFLV madde ve antioksidan aktivite
degerlerini sergileyen sekiz adet ekstrakt secildi. Kurutma teknigi hari¢ diger biitiin
islem basamaklar1 ayni1 olacak sekilde bu ekstraktlara karsilik gelen “Ana Ekstraktlar”
elde edildi. Ana ekstraktlar 6n ekstraktlardan farkli olarak doner buharlastiricida
coziiclileri ugurulduktan sonra desikatorde bekletmek suretiyle kurutuldular. Daha sonra
bu ekstraktlar i¢in elde edilen verim, TFM igerigi, TFLV madde igerigi, antioksidan
aktivite ve fenolik bilesik degerleri 6n ekstraktlarinki ile karsilagtirilarak yiiksek
sicaklikta kurutma isleminin ekstraktlar lizerine etkileri incelendi. Gergeklestirilen
istatistiksel testlerin sonuglar1 yiiksek sicaklikta kurutma tekniginin ekstrakt verimi
iizerine anlamli bir etkisinin olmadigini1 ortaya koydu. Ancak, TFM igerikleri agisindan
ozellikle 6n BSCE’lerin ana ekstraktlara gore daha diisiik degerler sergiledigi gosterildi.
Benzer bir sonug, yaprak numuneleri haric TFLV madde icerikleri agisindan da elde

edildi. Bu durum, yiiksek sicaklikta kurutma sartlarinda termal olarak kararsiz bazi
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fenolik bilesik gruplarmmin bozunmasma baglandi. Yaprak numunelerinin 6n ve ana
ekstraktlar1 arasinda TFLV madde igerikleri agisindan anlaml bir fark gdzlenmemesi,
bu numunelerin flavonoid bilesik igeriklerinin termal kararlilig1 yiikksek bilesenlerden
olusmus olabilecegine atfedildi. Ekstrakt kurutma tekniginin antioksidan aktivite
degerleri lizerine etkisi, uygulanan antioksidan aktivite belirleme yontemine bagli olarak
degisken bulundu. Yapilan toplu degerlendirmede, DPPH radikal siipiirme ve FRAP
antioksidan kapasite yontemleri igin yiiksek sicaklikta kurutma isleminin antioksidan
aktiviteyi genellikle olumsuz etkiledigi goriildii. Ancak TEAC/ABTS ve o6zellikle
CUPRAC antioksidan kapasite yontemleri i¢in 6n ve ana ekstraktlarin antioksidan
aktiviteleri arasinda ya belirgin bir fark gézlenmedigi ya da bu farkin 6n ekstraktlar
lehine oldugu bulundu. Bu durumun muhtemel sebeplerinin, her bir ydntemde
kullanilan farkh radikallerin antioksidan molekiillerle farkl reaksiyon mekanizma ve
kinetigi ile etkilestigi gercegi ve yiiksek sicaklikta kurutma esnasinda ortamda olusan ve
antioksidan  aktivite goOsterebildikleri literatiirde  belirtilmis olan  Maillard,
karamelizasyon ve/veya otooksidasyon reaksiyonlari gibi yan reaksiyon iriinleri
olabilecegi ifade edildi. Ancak iki farkli kurutma teknigi arasinda antioksidan aktiviteler
acisindan anlamh bir fark gozlenmeyen ekstraktlarin genellikle ya etanol ya da %30
etanol-su ¢oziiciileri ile elde edilen ekstraktlar olmasi ilging bir sonu¢ olarak ortaya
konuldu. Bu durum, literatiir bilgilerine atifla, etanoliin ekstraktlar1 belli 6l¢ciide yliksek

sicakliga karsi koruyucu etkisine baglandi.

Ana ekstraktlar ve karsilik gelen on ekstraktlar hedef bilesikler olan krizofanol,
kamferol ve taksifolin’in yan1 sira kamferol’iin bir glikozid’i olan astragalinin de i¢inde
oldugu 24 adet fenolik bilesik ac¢isindan LC-HR/MS analizi ile incelendiler. Ana
ekstraktlarda en ¢ok yiiksek miktarda bulunan fenolik bilesigin protokatesuik asit
(SXESK i¢in 2544,7 + 37,5 ve BSSY1100T i¢in 2518,4 + 12,5 pg/g ekstrakt) oldugu
bulundu. Bu degerleri vanillik asit (SXESK i¢in 2100,1+64,5 ve BSEK icin
1378,5+168,2 pg/g ekstrakt) ve kuersetin (SXEK BSEKOB i¢in sirastyla 6970,5 + 29,8
ve 4418,7 £ 148,1 ng/g ekstrakt) takip etti. Ancak karsilik gelen 6n ekstraktlarda bu
degerleri ¢cok daha diisiik oldugu bulundu. Bu durum flavonoid tipi fenolik bilesiklerin

yiiksek kurutma sicakligindan olumsuz etkilenmelerine bagland:.
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Hedef bilesikler acisindan ekstraktlarda astragalinden sonra en fazla sayida ekstraktta
gozlenen kamferol miktar olarak da en yiiksek degerleri de sergileyen bilesik
konumundadir. Bu bilesik 16 ekstraktin 8’inde tespit edilmis olup en yiiksek miktarda
on BSEKOB ekstraktinda gozlenmistir (420,95 + 0,16 pg/g ekstrakt). Krizofanol ise ana
ekstraktlarda on ekstraktlara gore daha yliksek miktarlarda tespit edildi. Taksifolin ise
sadece ana BSESYOB ile ana ve 6n BSSY1800B ekstraktlarinda oldukca diisiik
miktarlarda tespit edildi (6,28-6,39 pg/g ekstrakt araliginda). Ancak, yiiksek sicaklik
kurutma igleminin fenolik bilesik icerikleri lizerine olumsuz etkisinin tiim bilesenler i¢in
gecerli olmadig1 da ortaya konuldu. Ornegin, kamferol ve glikozidik formu olan
astragalin, baz1 ana ekstraktlarda tespit edilememis veya c¢ok az miktarlarda tespit
edilmisken karsilik gelen on ekstraktlarda dikkate deger miktarlarda mevcut oldugu
gozlenmistir. Ornegin BSEKOB 6n ekstraktindaki miktar1 ana ekstrakttaki degerinin
yaklagik 17 kati oldugu bulundu. Ayni ekstraktaki astragalinin miktar1 ise ©n
ekstrakttakinin yaklasik 2,7 katidir. Yine astragalin ana BSSK1800T ekstraktinda hig
tespit edilememisken on ekstraktta 22,09+0,30 pg/g ekstrakt seviyelerinde bulundu. Bu
durumun muhtemel agiklamasmin yine ekstraktlarda tespit edilmis bir flavonol onciilii
olan naringenin’in yiiksek sicaklik kurutmasi sirasinda sicaklik, zaman ve ortamdaki
bazi bitkisel enzimlerin de etkisiyle gergeklestirdigi kimyasal donilisimde yatiyor

olabilecegi, ancak bunun tespiti i¢cin ayr1 bir calismaya ihtiya¢ oldugu ifade edildi.

Dort hedef bilesik icin elde edilen 26 degerin 19 tanesinin etanolik ve %30 etanol-su
coziiciileriyle gerceklestirilen ekstraksiyonlardan elde edildiler. Yiksek sicaklikta
kurutulan sulu ekstraktlardan farkl olarak konsantrasyonlarinda azalma olmakla birlikte
tayin edilebilir miktarlarda bulunmus olmalari, bu c¢oziiciilerin yiiksek kurutma
sartlarinda ekstrakttaki bazi fenolik bilesenler i¢in belli 6lgiide koruyucu etki
yapmalarina baglandi. Bu durum, yiiksek sicaklikta kurutma tekniginin ekstraktlardaki
her bir bilesen i¢in farkli etki gosterecegini ortaya koydu. Sonug¢ olarak, gerek
numunenin gerekse de ekstraktin kurutulmasinda hedeflenen tiim bilesenler gegerli bir
kurutma metodu ve sicaklik derecesi Onermek miimkiin olmamakla birlikte, hedeflenen
bilesik profilinin 6zelliklerine gore se¢im yapmanin dogru bir adim olacag: belirtildi.
Sulu ekstraktlarin kurutulmasinin 6zellikle zor ve problemli bir¢ok yonleri olan bir alan

oldugu g6z Oniine alindiginda, hedeflenen bilesigin yiiksek sicaklik kosullarindan
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etkilenip etkilenmedigini bilmenin hem islem kolayligi hem de zaman ve enerji

tasarrufu agisindan avantajli olabilecegi ifade edildi.

R. pallasii bitkisinin bir biyokiitle enerji kaynagi olarak potansiyelinin incelendigi
kisimda, bitkinin bazi kisimlarmin kiil igeriginin onemli derecede yiiksek bulunmasi
(6rnegin en yiiksek yaprakta %21,33+1,73 ve en diisik govdede %12,97+1,36)
dogrudan yakacak olarak kullanimina olumsuz etki eden bir unsur olarak 6n plana
cikmistir. Ancak bazi kisimlarinin UID’lerine biiyiik katki yaptigi bilinen seliiloz
(govdede %35,45+0,66), lignin (kabukta %41,85+0,42) ve ekstraktif maddece (yaprakta
%15,98+0,28) zengin olmas1 bu dezavantajmi biiyiik dl¢iide kapatmaktadir. Oyle ki
bitkinin degisik kisimlarmm UID’leri turba kémiirii ile karsilastirilabilir diizeyde elde
edildi (18,00-21,51 MJ/kg numune). Bu agidan bolge halki tarafindan iyi bilinen kolay
yanabilme 6zelliginin yliksek lignin ve ekstraktif madde iceriginden kaynaklandigi ifade
edildi. Bu oOzellikleriyle bitkinin, son zamanlarda oldukca giincel olan yeni ve
yenilenebilir enerji arastrmalarina O6nemli bir biyokiitle kaynagi olarak katk:
saglayacagi, ozellikle ileri termokimyasal doniisiim teknikleriyle (piroliz, gazlastirma,
sivilagtrma  gibi) yapilan caligmalar i¢gin Onemli bir kaynak olabilecegi
disiiniilmektedir. Son olarak bitkinin degisik kisimlarindan deneysel olarak elde edilen
HHV degerlerinin, yapisal analiz sonuglar (seliiloz, lignin ve ekstraktif madde temelli)
iizerinden literatiirde gelistirilen bazi teorik esitlikler kullanilarak %0,30-5,81 bagil hata

ile hesaplanabilecegi gosterildi.

Sonug olarak, iilkemiz florasmnin bir iiyesi olan R. pallasii FISCH. ET MEY. bitkisinin
farkli kisimlarmin bazi fenolik bilesenlerce zengin ve antioksidan etkili ekstraktlar elde
etmek amaciyla basta su olmak lizere gesitli “yesil ¢oziiciilerle” BSCE’leri basariyla
gerceklestirildi. BSCE tekniginin ve yiliksek sicakliklarda ekstrakt kurutma
uygulamalarinin belirli sartlarda geleneksel tekniklere gore hem zaman hem de enerji ve
¢oziicli tasarrufu agisindan 6nemli avantajlara sahip oldugu ortaya konuldu. Bitkinin

biyokaynak olarak potansiyeli vurguland.
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Ek Sekil 2: Hidroksibenzoik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarmm m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’'nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 3: Salisilik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlari ve iyonlariin m/z
oranlar grafigi
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Ek Sekil 4: Hidroksibenzoik asit (3-HBA)’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon
grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve iyonlarini m/z
oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve
iyonlarinin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 5: Gallik asit (3,4,5-trihidroksibenzoik asit)’in LC-HRMS modundaki
kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve
iyonlarmm m/z oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin
kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlari grafigi
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Ek Sekil 6: Protokatesuik asit (3,4-Dihidroksibenzoik asit)’in LC-HRMS modundaki
kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve
iyonlarmm m/z oranlari, confirming ions (pargalanma fragment iyonlar1)’nin
kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 7: Protokatesuik asit etil esteri (Etil 3,4-Dihidroksibenzoat)’nin LC-HRMS
modundaki kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon)
kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlari, confirming ions (pargalanma fragment
iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlarmin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 8: Dihidroksibenzaldehit (Protokatesuik aldehit)’in LC-HRMS modundaki
kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve
iyonlarmm m/z oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin
kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 9: Vanillik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlariin m/z

oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 10: Vanilin’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart

bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarmm m/z oranlari,
confirming ions (parg¢alanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z

oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 11: Gentisik asit’in LC-HRMS Mpdundaki Kalibraston Grafigi, Standart
Bilesiklerinin Quan Peak (ana iyon) Kromatogramlari ve Iyonlarm m/z Oranlari,
Confirming lons (Pargalanma Fragment Iyonlarr)’nin Kromatogramlar1 ve Iyonlarmin

m/z Oranlar1 Grafigi
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Ek Sekil 12: Kumarik asit (trans-3-Hidroksisinnamik asit)’in LC-HRMS modundaki
kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve
iyonlarmm m/z oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlari)’nin
kromatogramlar1 ve iyonlarmin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 13: Kafeik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarmm m/z oranlari,
confirming ions (par¢alanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlari ve iyonlarinin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 14: Ferulik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’'nin kromatogramlar1 ve iyonlarmin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 15:

3%

Sinapik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart

bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,

confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlarmin m/z

oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 16: Klorojenik asit’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarmin m/z oranlari,
confirming ions (par¢alanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlari ve iyonlarinm m/z

oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 17: Katesin (Siyanidanol)-p’nin LC-HRMS modundaki kalibrasyon graﬁgl |
standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve iyonlarmm m/z
oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve

iyonlarmim m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 18: Apigeninin (5,7-Dihidroksi-2-(4-hidroksifenil)-4H-kromen-4-one)’in LC-
HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon)
kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlari, confirming ions (parg¢alanma fragment
iyonlar1) 'nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 19: Luteolin’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi,

fele

o o STTNAN L
=) &
" L L )

eois 1
=z i
e i
oo (]
—
standart

bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve iyonlarmm m/z oranlari,
confirming ions (par¢alanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 20: Kuersetin’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi,

standart

bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’'nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z

oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 21: Kamferol’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlari ve iyonlarinin m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlariin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 22: Astragalin (Kamferol-3-glikozit)’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon
grafigi, standart bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve iyonlarinim m/z
oranlari, confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve
iyonlarinin m/z oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 23: Naringenin’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlart ve iyonlarmmn m/z oranlari,
confirming ions (parcalanma fragment iyonlar1)’'nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 24: Taksifolin M+3H’in LC-HRMS modundaki kalibrasyon grafigi, standart
bilesiklerinin Quan peak (ana iyon) kromatogramlar1 ve iyonlarmin m/z oranlari,
confirming ions (par¢alanma fragment iyonlar1)’nin kromatogramlar1 ve iyonlarinin m/z
oranlar1 grafigi
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Ek Sekil 25: BSSK1100B ekstraktmin LC-HRMS metodu ile taranmasimna iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 26: BSSG1450B ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 27: BSSG1800B ekstraktnin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 28: BSESKOB ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 29: SXSG ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 30: BSSY1100B ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Woiailva wisnaiy

Ek Sekil 31: BSSY1800T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 32: BSSG1100B ekstraktmin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 33: BSSK1450B ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 34: BSEKOT ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 35: BSESGOT ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 36: BSSK1450T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 37: BSSG1100T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 38: BSSK1100T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasimna iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 39: SXEY ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 40: BSESGOB ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 41: BSESYOT ckstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 42: BSEYOT ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 43: BSESYOB ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasima iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 44: BSSY1100T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 45: BSSK1800B ekstraktmin LC-HRMS metodu ile taranmasimna iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 46: BSSY1450T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasima iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 47: SXESK ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 48: BSSG1450T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 49: SXEG cekstraktimin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 50: BSSG1800T ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasima iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 51: SXEK ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 52: BSEYOB ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 53: BSSY1450B ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 54: SXSY ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 55: BSESKOT ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 56: BSSKI1800OT ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami

Ek Sekil 57: SXESY ckstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 58: SXESG ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 59: SXSK ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasmna iligkin
kromatogrami
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Ek Sekil 60: BSEKOB ckstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 61: BSEGOT ekstraktinn LC-HRMS metodu ile taranmasima iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 62: BSEGOB ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin
kromatogrami
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Ek Sekil 63: BSSG1100T numunesinin ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen
ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasma iliskin kromatogrami
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Ek Sekil 64: BSSK1100T numunesinin ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen
ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iliskin kromatogrami
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Ek Sekil 65: BSSY1450B numunesinin ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen
ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasima iliskin kromatogrami
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Ek Sekil 66: BSESYOB numunesinin ana ekstraksiyon deneylerinden elde edilen
ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasina iligkin kromatogram
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Ek Sekil 67: BSSY1800B ekstraktinin LC-HRMS metodu ile taranmasima iligkin
kromatogrami

Ranks

Grup - ean Rank Test Statistics™"

Verim  S¥SY 3 18.00
5XSG 3 5.00 Werim
SXEK 3 1.3 | ' chi-square 24777
SYESY 3 2300
SYESG 3 800 |- df 8
SYESK 3 16.33 Asymp. Sig. 0n2
SKEY 3 16.33 a. Kruskal Wallis Test
SHEG 3 200 _ _ _
SXEK 3 26.00 b gruupmg YVariable:
Total 27 rup

Ek Seki 68: On Soxhlet ekstraktlar1 verim degerlerinin Kruskal-Wallis testi verileri
tablosu
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Descriptives

TFM
95% Confidence
Interval for Mean
Std. Std. Lower Upper
N Mean Deviation Error Bound Bound Minimum | Maximum
BSSY1100 3 54.5800 .66000 .38105 | 52.9405 | 56.2195 53.92 55.24
B
BSSY1100 3 53.6067 .36950 .21333 | 52.6888 | 54.5246 53.18 53.82
T
BSSG1100 3 31.6100 .20000 11547 | 31.1132 | 32.1068 31.41 31.81
B
BSSG1100 3 33.8833 23671 13667 | 33.2953 | 34.4714 33.61 34.02
T
BSSK1100 3 58.4133 .21939 12667 | 57.8683 | 58.9583 58.16 58.54
B
BSSK1100 3 60.3467 45611 .26333 | 59.2136 61.4797 59.82 60.61
T
BSSY1450 3 73.9533 91221 .52667 | 71.6873 76.2194 72.90 74.48
B
BSSY1450 3 80.9233 .79501 45900 | 78.9484 | 82.8982 80.13 81.72
T
BSSG1450 3 38.8633 .62915 .36324 | 37.3004 | 40.4262 38.28 39.53
B
BSSG1450 3 45.4400 .00000 .00000 | 45.4400 | 45.4400 45.44 45.44
T
BSSK1450 3 60.2433 .92500 .53405 | 57.9455 62.5412 59.32 61.17
B
BSSK1450 3 52.4200 47000 27135 | 51.2525 | 53.5875 51.95 52.89
T
BSSY1800 3 83.0200 1.14564 | .66144 | 80.1741 | 85.8659 82.02 84.27
B
BSSY1800 3 83.9400 1.24712 | .72002 | 80.8420 | 87.0380 82.85 85.30
T
BSSG1800 3 72.9833 .78450 45293 | 71.0345 74.9321 72.30 73.84
B
BSSG1800 3 62.9067 77468 44726 | 60.9822 64.8311 62.06 63.58
T
BSSK1800 3 64.9867 .92154 .53205 | 62.6974 67.2759 64.25 66.02
B
BSSK1800 3 66.2300 41000 .23671 | 65.2115 67.2485 65.82 66.64
T
BSESYOB 3 62.0267 .38682 .22333 | 61.0657 62.9876 61.58 62.25
BSESYOT 3 64.3467 1.69606 | .97922 | 60.1334 68.5599 62.55 65.92
BSESGOB 3 70.2667 .75395 43529 | 68.3938 72.1396 69.61 71.09
BSESGOT 3 60.2400 1.11261 | .64237 | 57.4761 63.0039 59.21 61.42
BSESKOB 3 58.2033 1.29500 | .74767 | 54.9864 61.4203 56.91 59.50
BSESKOT 3 66.2867 .85500 49364 | 64.1627 68.4106 65.43 67.14
BSEYOB 3 67.9967 1.47487 | .85151 | 64.3329 71.6604 66.63 69.56
BSEYOT 3 73.6500 .88051 .50836 | 71.4627 75.8373 72.88 74.61
BSEGOB 3 38.5133 .36910 .21310 | 37.5964 | 39.4302 38.10 38.81
BSEGOT 3 41.1200 .19000 .10970 | 40.6480 | 41.5920 40.93 41.31
BSEKOB 3 104.2833 | 1.02002 | .58891 | 101.7495 | 106.8172 103.14 105.10
BSEKOT 3 108.0167 | 1.03123 | .59538 | 105.4550 | 110.5784 106.86 108.84
Total 90 63.1100 | 17.87956 | 1.88467 | 59.3652 66.8548 31.41 108.84
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Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM

Tukey HSD
95% Confidence
Mean Interval

Difference (I- Lower Upper

(I) Grup (J) Grup 1) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1100B BSSY1100T 97333 69007 1.000 -1.7428 3.6894
BSSG1100B 22.97000 .69007 000 20.2539 25.6861
BSSG1100T 20.69667 69007 000 17.9806 23.4128
BSSK1100B -3.83333° 69007 .000 -6.5494 -1.1172
BSSK1100T -5.76667" 69007 000 -8.4828 -3.0506
BSSY1450B | -19.37333° 69007 000 -22.0894 | -16.6572
BSSY1450T | -26.34333° 69007 000 -29.0594 | -23.6272
BSSG1450B 15.71667 69007 000 13.0006 18.4328
BSSG1450T 9.14000 69007 000 6.4239 11.8561
BSSK1450B -5.66333° 69007 000 -8.3794 -2.9472

BSSK1450T 2.16000 69007 329 -.5561 4.8761
BSSY1800B | -28.44000° 69007 000 -31.1561 | -25.7239
BSSYI800T | -29.36000° .69007 000 -32.0761 | -26.6439
BSSG1800B | -18.40333" .69007 000 -21.1194 | -15.6872
BSSG1800T -8.32667" .69007 000 -11.0428 | -5.6106
BSSKI1800B | -10.40667" 69007 000 -13.1228 -7.6906
BSSK1800T | -11.65000" 69007 000 -14.3661 -8.9339
BSESYOB -7.44667 69007 000 -10.1628 | -4.7306
BSESYOT -9.76667 69007 000 -12.4828 | -7.0506
BSESGOB -15.68667 69007 000 -18.4028 | -12.9706
BSESGOT -5.66000" 69007 000 -8.3761 -2.9439

BSESKOB -3.62333° 69007 001 -6.3394 -9072
BSESKOT -11.70667" .69007 000 -14.4228 | -8.9906
BSEYOB -13.41667° .69007 000 -16.1328 | -10.7006
BSEYOT -19.07000° 69007 000 -21.7861 | -16.3539
BSEGOB 16.06667 69007 000 13.3506 18.7828
BSEGOT 13.46000 69007 000 10.7439 16.1761
BSEKOB -49.70333" 69007 000 -52.4194 | -46.9872
BSEKOT -53.43667" 69007 000 -56.1528 | -50.7206
BSSY1100T BSSY1100B -.97333 .69007 1.000 -3.6894 1.7428
BSSG1100B 21.99667 69007 000 19.2806 24.7128
BSSG1100T 19.72333° 69007 000 17.0072 22.4394
BSSK1100B -4.80667° 69007 000 -7.5228 -2.0906
BSSK1100T -6.74000 .69007 000 -9.4561 -4.0239
BSSY1450B | -20.34667" 69007 000 -23.0628 | -17.6306
BSSY1450T | -27.31667 69007 000 -30.0328 | -24.6006
BSSG1450B 14.74333" 69007 000 12.0272 17.4594
BSSG1450T 8.16667 69007 000 5.4506 10.8828
BSSK1450B -6.63667" 69007 000 -9.3528 -3.9206

BSSK1450T 1.18667 .69007 995 -1.5294 3.9028
BSSY1800B | -29.41333° 69007 000 -32.1294 | -26.6972
BSSY1800T | -30.33333° .69007 000 -33.0494 | -27.6172
BSSG1800B | -19.37667" .69007 000 -22.0928 | -16.6606
BSSGI1800T -9.30000° 69007 000 -12.0161 -6.5839
BSSK1800B | -11.38000° 69007 000 -14.0961 -8.6639
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BSSKI1800T | -12.62333° 69007 000 -15.3394 | 99072
BSESYOB -8.42000° 69007 000 -11.1361 -5.7039
BSESYOT -10.74000° 69007 000 -13.4561 -8.0239
BSESGOB -16.66000" 69007 000 -19.3761 | -13.9439
BSESGOT -6.63333° 69007 000 -9.3494 -3.9172
BSESKOB -4.59667" 69007 000 -7.3128 -1.8806
BSESKOT <12.68000° .69007 000 <15.3961 9.9639
BSEYOB «14.39000° 69007 000 217.1061 | «11.6739
BSEYOT .20.04333° 69007 000 -22.7594 | -17.3272
BSEGOB 15.09333° 69007 000 123772 17.8094
BSEGOT 12.48667 69007 000 9.7706 15.2028
BSEKOB -50.67667" 69007 000 -53.3928 | -47.9606
BSEKOT -54.41000° 69007 000 -57.1261 | -51.6939
BSSG1100B BSSY1100B | -22.97000 69007 000 -25.6861 | -20.2539
BSSY1100T | -21.99667 69007 000 -24.7128 | -19.2806
BSSG1100T -2.27333 69007 239 -1.9894 4428
BSSK1100B | -26.80333" 69007 000 -20.5194 | -24.0872
BSSK1100T | -28.73667" 69007 000 -31.4528 | -26.0206
BSSY1450B | -42.343337 69007 000 -45.0594 | -39.6272
BSSY1450T | -49.31333%° 69007 000 -52.0294 | -46.5972
BSSG1450B -7.25333° 69007 000 -9.9694 -4,5372
BSSGI450T | -13.83000 69007 000 -16.5461 | -11.1139
BSSK1450B | -28.63333° 69007 000 -31.3494 | 259172
BSSK1450T | -20.81000 69007 000 -23.5261 | -18.0939
BSSY1800B | -51.41000 69007 000 -54.1261 | -48.6939
BSSY1800T | -52.33000° 69007 000 550461 | -19.6139
BSSG1800B | -41.37333° 69007 000 44,0894 | -38.6572
BSSG1800T | -31.29667 69007 000 -34.0128 | -28.5806
BSSK1800B | -33.37667 69007 000 -36.0928 | -30.6606
BSSK1800T | -34.62000 69007 000 -37.3361 | -31.9039
BSESYOB -30.41667" 69007 000 -33.1328 | -27.7006
BSESYOT -32.73667" 69007 000 -35.4528 | -30.0206
BSESGOB -38.65667" .69007 000 «41.3728 | -35.9406
BSESGOT «28.63000° 69007 000 -31.3461 | -25.9139
BSESKOB +26.59333° 69007 000 2293094 | 238772
BSESKOT -34.67667" 69007 000 -37.3928 | -31.9606
BSEYOB -36.38667 69007 000 -39.1028 | -33.6706
BSEYOT -42.04000° 69007 000 -44.7561 | -39.3239
BSEGOB 690333 69007 000 96194 -4,1872
BSEGOT -9.51000 69007 000 -12.2261 -6.7939
BSEKOB <72.67333° 69007 000 -75.3894 | 699572
BSEKOT .76.40667 69007 000 2791228 | -73.6906
BSSG1100T BSSY1100B -20.69667: 69007 000 2234128 | -17.9806
BSSY1100T | -19.72333 69007 000 222.4394 | -17.0072
BSSG1100B 2.27333 69007 239 - 4428 4.9894
BSSK1100B | -24.53000° 69007 000 -27.2461 | -21.8139
BSSK1100T | -26.46333° 69007 000 -29.1794 | -23.7472
BSSY1450B | -40.07000" 69007 000 -42.7861 | -37.3539
BSSY1450T | -47.04000° 69007 000 49,7561 | -44.3239
BSSG1450B -4,98000° 69007 000 -7.6961 -2.2639
BSSG1450T | -11.55667" 69007 000 -14.2728 -8.8406
BSSK1450B | -26,36000" 69007 000 -29.0761 | -23.6439
BSSK1450T | -18.53667" 69007 000 -21.2528 | -15.8206
BSSY1800B | -49.13667" 69007 000 -51.8528 | -46.4206
BSSY1800T | -50.05667" 69007 000 -52.7728 | -47.3406
BSSGIS00B | -39.10000 69007 000 -41.8161 | -36.3839
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BSSGI1800T | -29.02333° 69007 000 -31.7394 | -26.3072
BSSKI1800B | -31.10333" 69007 000 -33.8194 | -28.3872
BSSKI1800T | -32.34667" 69007 000 -35.0628 | -29.6306
BSESYOB -28.14333° 69007 000 -30.8594 | -25.4272
BSESYOT -30.46333" 69007 000 -33.1794 | -27.7472
BSESGOB -36.38333" 69007 000 -39.0994 | -33.6672
BSESGOT -26.35667" 69007 000 -29.0728 | -23.6406
BSESKOB -24.32000 69007 000 -27.0361 | -21.6039
BSESKOT -32.40333° 69007 000 -35.1194 | -29.6872
BSEYOB -34.11333° 69007 000 -36.8294 | -31.3972
BSEYOT -39.76667" 69007 000 -42.4828 | -37.0506
BSEGOB -4.63000° 69007 000 -7.3461 -1.9139
BSEGOT -7.23667 69007 000 -9.9528 -4.5206
BSEKOB -70.40000 69007 000 -73.1161 | -67.6839
BSEKOT -74.13333° 69007 000 -76.8494 | -71.4172
BSSK1100B BSSY1100B 383333 69007 000 1.1172 6.5494
BSSY1100T 4.80667 69007 000 2.0906 7.5228
BSSG1100B 26.80333% 69007 000 24.0872 29.5194
BSSG1100T 24.53000° 69007 000 218139 27.2461
BSSK1100T -193333 69007 554 -4.6494 7828
BSSY1450B | -15.54000 69007 000 -18.2561 | -12.8239
BSSY1450T | -22.51000 69007 000 -25.2261 | -19.7939
BSSG1450B 19.55000 69007 000 16.8339 22.2661
BSSG1450T 12.97333° 69007 000 10.2572 15.6894
BSSK1450B -1.83000 69007 662 -4.5461 8861
BSSK1450T 599333 69007 000 32772 8.7094
BSSY1800B | -24.60667 69007 000 -27.3228 | -21.8906
BSSY1800T | -25.52667 69007 000 -28.2428 | -22.8106
BSSG1800B | -14.57000° 69007 000 -17.2861 | -11.8539
BSSG1800T -4.49333" 69007 000 -7.2094 L7772
BSSK1800B -6.57333° 69007 000 -9.2894 -3.8572
BSSK1800T -7.81667 69007 000 -10.5328 | -5.1006
BSESYOB -3.61333° .69007 001 -6.3294 -8972
BSESYOT -5.933337 69007 000 -8.6494 32172
BSESGOB -11.853337 69007 000 -14.5694 | -9.1372
BSESGOT -1.82667 69007 666 -4.5428 8894
BSESKOB 21000 69007 1.000 -2.5061 2.9261
BSESKOT -7.87333° 69007 000 -10.5894 -5.1572
BSEYOB -9.58333° 69007 000 2122994 | -6.8672
BSEYOT -15.23667" 69007 000 -17.9528 | -12.5206
BSEGOB 19.90000° 69007 000 17.1839 22.6161
BSEGOT 17.29333° 69007 000 14.5772 20.0094
BSEKOB ~45.87000° 69007 000 -48.5861 | -43.1539
BSEKOT -49.60333" 69007 000 -52.3194 | -46.8872
BSSK1100T BSSY1100B 5.7666‘7: 69007 000 3.0506 8.4828
BSSY1100T 6.74000 69007 000 4.0239 94561
BSSG1100B 28.73667 69007 000 26.0206 31.4528
BSSG1100T 2646333 69007 000 23.7472 29.1794
BSSK1100B 1.93333 69007 554 - 7828 4.6494
BSSY1450B | -13.60667" 69007 000 -16.3228 | -10.8906
BSSY1450T | -20.57667" 69007 000 -23.2928 | -17.8606
BSSG1450B 21 48333 69007 000 18.7672 24.1994
BSSG1450T 14.90667" 69007 000 12.1906 17.6228
BSSK1450B 10333 69007 1.000 -2.6128 2.8194
BSSK1450T 792667 69007 000 $.2106 10,6428
BSSY1800B | -22.67333° 69007 000 -25.3894 | 199572
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BSSY1800T -23.59333" 69007 000 -26.3094 | -20.8772
BSSG1800B | -12.63667" .69007 .000 -15.3528 -9.9206
BSSG1800T -2.56000 69007 091 -5.2761 .1561
BSSK1800B -4.64000" 69007 000 -7.3561 -1.9239
BSSK1800T -5.88333" .69007 000 -8.5994 -3.1672
BSESYOB -1.68000 .69007 805 -4.3961 1.0361
BSESYOT -4.00000" 69007 000 -6.7161 -1.2839
BSESGOB -9,92000" 69007 000 -12.6361 -7.2039
BSESGOT 10667 .69007 1.000 -2.6094 2.8228
BSESKOB 2.14333 .69007 344 -.5728 4.8594
BSESKOT -5,94000" ,69007 000 -8.6561 -3.2239
BSEYOB -7.65000" .69007 .000 -10.3661 -4.9339
BSEYOT -13.30333" .69007 .000 -16.0194 | -10.5872
BSEGOB 21.83333° 69007 .000 19.1172 24.5494
BSEGOT 19.22667" .69007 .000 16.5106 21.9428
BSEKOB -43.93667" .69007 .000 -46.6528 | -41.2206
BSEKOT -47.67000" .69007 000 -50,3861 | -44.9539
BSSY1450B BSSY1100B 19.37333: 69007 000 16.6572 22.0894
BSSY1100T 20.34667 ,69007 .000 17.6306 23.0628
BSSG1100B 42.34333" .69007 .000 39.6272 45.0594
BSSG1100T 40,07000° 69007 ,000 37.3539 42.7861
BSSK1100B 15.54000° ,69007 000 12.8239 18.2561
BSSK1100T 13.60667" .69007 .000 10.8906 16.3228
BSSY1450T -6,97000" 69007 000 -9.6861 -4.2539
BSSG1450B 35.09000" .69007 000 32.3739 37.8061
BSSG1450T 28.51333" .69007 .000 25.7972 31.2294
BSSK1450B 13.71000° 69007 .000 10.9939 16.4261
BSSK1450T 21.53333° .69007 .000 18.8172 24.2494
BSSY1800B -9.06667" .69007 .000 -11.7828 -6.3506
BSSY1800T -9.98667" .69007 .000 -12.7028 -7.2706
BSSG1800B 97000 ,69007 1.000 -1.7461 3.6861
BSSG1800T 11.04667" .69007 .000 8.3306 13.7628
BSSK1800B 8.96667" .69007 .000 6.2506 11.6828
BSSK1800T 7.72333" .69007 000 5.0072 10.4394
BSESYOB 11.92667" 69007 000 9.2106 14.6428
BSESYOT 9.60667" .69007 .000 6.8906 12.3228
BSESGOB 3.68667" .69007 001 9706 6.4028
BSESGOT 13.71333" 69007 .000 10.9972 16.4294
BSESKOB 15.75000° 69007 .000 13.0339 18.4661
BSESKOT 7.66667 .69007 .000 4.9506 10.3828
BSEYOB 5.95667 .69007 000 3.2406 8.6728
BSEYOT 30333 69007 1.000 -2.4128 3.0194
BSEGOB 35.44000" .69007 .000 32.7239 38.1561
BSEGOT 32.83333" .69007 .000 30.1172 35,5494
BSEKOB -30.33000" 69007 000 -33.0461 | -27.6139
BSEKOT -34.06333" .69007 .000 -36.7794 | -31.3472
BSSY1450T BSSY1100B 26.34333: .69007 .000 23.6272 29.0594
BSSY1100T 27.31667 ,69007 000 24,6006 30,0328
BSSG1100B 49.31333" .69007 000 46.5972 52.0294
BSSG1100T 47.04000" .69007 .000 44.3239 49.7561
BSSK1100B 22.51000 69007 .000 19,7939 25.2261
BSSK1100T 20.57667" .69007 .000 17.8606 23.2928
BSSY1450B 6.97000° .69007 .000 4.2539 9.6861
BSSG1450B 42.06000" 69007 .000 39.3439 44.7761
BSSG1450T 35.48333" .69007 000 32.7672 38.1994
BSSK1450B 20.68000" ,69007 .000 17.9639 23.3961
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BSSK1450T 28,50333" 69007 000 25.7872 31,2194
BSSY 18008 -2.09667 69007 387 -4.8128 6194
BSSY1800T -3.01667" 69007 014 -5.7328 -.3006
BSSG1800B 7.94000" 69007 000 5.2239 10.6561
BSSG1800T 18.01667" 69007 000 15.3006 20.7328
BSSK1800B 15.93667" 69007 000 13.2206 18.6528
BSSK1800T 14.69333" 69007 000 11.9772 17.4094
BSESYOB 18.89667 69007 000 16.1806 21.6128
BSESYOT 16.57667 69007 000 13.8606 19.2928
BSESGOB 1065667 69007 000 7.9406 13.3728
BSESGOT 20.68333" 69007 000 17.9672 23,3994
BSESKOB 22.72000° 69007 000 20,0039 25,4361
BSESKOT 14,63667" 69007 000 11.9206 17.3528
BSEYOB 1292667 69007 000 10.2106 15.6428
BSEYOT 7.27333" 69007 000 4.5572 0.0894
BSEGOB 42,41000 69007 000 39.6939 45,1261
BSEGOT 39.80333" 69007 000 37.0872 42,5194
BSEKOB -23,36000" 69007 000 -26.0761 | -20.6439
BSEKOT -27,09333" 69007 000 -29.8094 | -24.3772
BSSG14508 BSSY1100B -15.71667: 69007 000 -18.4328 | ~13.0006
BSSY1100T -14.74333 69007 000 -17.4594 | -12.0272
BSSG1100B 7.25333" .69007 000 4.5372 9.9694
BSSG1100T 4.98000" .69007 .000 2.2639 7.6961
BSSK1100B -19,55000" 69007 000 2222661 | -16.8339
BSSK1100T -21,48333" 69007 000 -24.1994 | -18,7672
BSSY1450B -35.09000" 69007 000 -37.8061 | -32.3739
BSSY 1450T -42.06000" 69007 000 -14.7761 | -39.3439
BSSG1450T -6,57667" 69007 000 -9.2028 -3.8606
BSSK 14508 -21.38000" 69007 000 -24,.0961 | ~18.6639
BSSK1450T -13.55667" 69007 000 -16.2728 | -10.8406
BSSY1800B -44.15667" .69007 000 -46.8728 | -41.4406
BSSY1800T -45.07667" .69007 000 -47.7928 | -42.3606
BSSG1800B -34.12000" 69007 000 -36.8361 | -31.4039
BSSGI800T -24.04333" 69007 000 -26.7594 | -21.3272
BSSK1800B -26.12333" 69007 000 -28,8394 | -23.4072
BSSK1800T -27.36667" 69007 000 -30,0828 | -24.6506
BSESYOB -23.16333" 69007 000 -25.8794 | -20.,4472
BSESYOT -25,48333" 69007 000 -28.1994 | -22.7672
BSESGOB -31.40333" 69007 000 -34.1194 | -28.6872
BSESGOT -21,37667" 69007 000 -24,0028 | -18.6606
BSESKOB ~19.34000" 69007 000 -22.0561 | -16.6239
BSESKOT -27.42333" 69007 000 -30.1394 | -24.7072
BSEYOB -29.13333" 69007 .000 ~31.8494 | -26.4172
BSEYOT -34.78667" .69007 .000 -37.5028 | -32.0706
BSEGORB 35000 69007 1.000 -2.3661 3.0661
BSEGOT -2.25667 69007 251 -4,9728 4594
BSEKOB -65.42000" 69007 000 -68.1361 -62.7039
BSEKOT -69.15333" 69007 000 -71,8694 | -66.4372
BSSG14s0T BSSY1 10(_‘)8 -9, 14000: 69007 000 -11.8561 -6,4239
BSSY1100T -8.16667 69007 000 -10,8828 -5.4506
BSSG1100B 13.83000" 69007 000 11.1139 16.5461
BSSG1100T 11.55667" 69007 .000 8.8406 14.2728
BSSK1100B -12.97333" .69007 .000 -15.6894 | -10.2572
BSSK1100T -14.90667" 69007 .000 -17.6228 | -12.1906
BSSY 14508 -28,51333" 69007 000 -31.2294 | -25.7972
BSSY1450T -35.48333" 69007 000 -38.1994 | -32.7672
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BSSG14508B 6.57667 69007 000 3.8606 92028
BSSK14508B | -14.80333° 69007 000 -17.5194 | -12.0872
BSSK1450T -6.98000" 69007 000 -9.6961 -4.2639
BSSY1800B | -37.58000° 69007 000 402961 | -34.8639
BSSY1800T | -38.50000 69007 000 -41.2161 | -35.7839
BSSG1800B | -27.5433%° 69007 000 -30.2594 | -24.8272
BSSGIS00T | -17.46667 69007 000 220.1828 | -14.7506
BSSK1800B | -19.54667 69007 000 2222628 | -16.8306
BSSK1800T | -20.79000° 69007 000 .23.5061 | -18.0739
BSESYOB -16.58667 69007 000 -19.3028 | -13.8706
BSESYOT -18.90667" 69007 000 -21.6228 | -16.1906
BSESGOB -24.82667" 69007 000 -27.5428 | -22.1106
BSESGOT -14.80000" 69007 000 -17.5161 | -12.0839
BSESKOB -12.76333° 69007 000 -154794 | -10.0472
BSESKOT -20.84667" 69007 000 .23.5628 | -18.1306
BSEYOB -22.55667 69007 000 2252728 | -19.8406
BSEYOT -28.21000° 69007 000 -30.9261 | -25.4939
BSEGOB 6.92667 69007 000 4.2106 9.6428
BSEGOT 4.32000° 69007 000 1.6039 7.0361
BSEKOB .58.84333° 69007 000 -61.5594 | -56.1272
BSEKOT -62.57667 69007 000 -65.2928 | -59 8606
BSSK14508 BSSY1100B 566333 69007 000 20472 8.3794
BSSY1100T 6.63667 69007 000 3.9206 9.3528
BSSG1100B | 28.63333%° 69007 000 259172 31.3494
BSSG1100T 26.36000 69007 000 236439 | 29.0761
BSSK1100B 1.83000 69007 662 -.8861 4.5461
BSSK1100T -.10333 69007 000 228194 26128
BSSY1450B | -13.71000 69007 000 -16.4261 | -10.9939
BSSY1450T | -20.68000 69007 000 223.3961 | -17.9639
BSSG1450B |  21.38000° 69007 000 186639 | 24.0961
BSSG1450T 14.80333° 69007 000 12.0872 17.5194
BSSK1450T 7.82333%° 69007 000 51072 10.5394
BSSY1800B | -22.77667" 69007 000 -25.4928 | -20.0606
BSSY1800T | -23.69667" 69007 000 -26.4128 | -20.9806
BSSG1800B | -12.74000" 69007 000 <15.4561 | -10.0239
BSSG1S00T -2.66333 69007 062 -5.3794 0528
BSSK1800B -4.74333° 69007 000 -7.4594 -2.0272
BSSK1800T -5.98667" 69007 000 -8.7028 -3.2706
BSESYOB -1.78333 69007 710 -4.4994 9328
BSESYOT -4.10333° 69007 000 -6.8194 -1.3872
BSESGOB -10.02333° 69007 000 -12.7394 | -7.3072
BSESGOT 00333 69007 000 -2.7128 2.7194
BSESKOB 2.04000 69007 443 6761 4.7561
BSESKOT -6.04333° 69007 000 -8.7594 -3.3272
BSEYOB -7.7533%° 69007 000 -10.4694 | -5.0372
BSEYOT -13.40667" 69007 000 <16.1228 | -10.6906
BSEGOB 21.73000° 69007 000 19.0139 24.4461
BSEGOT 19.12333° 69007 000 16.4072 21.8394
BSEKOB -44.04000° 69007 000 -46.7561 | -41.3239
BSEKOT -47.77333° 69007 000 -50.4894 | -45.0572
BSSK1450T BSSY1100B -2.16000 69007 329 -4.8761 5561
BSSY1100T -1.18667 69007 995 -3.9028 1.5294
BSSG1100B |  20.81000 69007 000 18.0939 | 23.5261
BSSG1100T 18.53667 69007 000 158206 | 21.2528
BSSK1100B -5.99333%" 69007 000 -8.7094 232772
BSSK1100T -7.92667 69007 000 -10.6428 | -5.2106
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BSSY1450B | -21.53333" .69007 000 -24.2494 | -18.8172
BSSY1450T | -28.50333" 69007 000 -31.2194 | -25.7872
BSSG14508B 13.55667" ,69007 000 10.8406 16.2728
BSSG14507T 6.98000" .69007 000 4.2639 9.6961
BSSK14508 -7.82333" 69007 000 -10,5394 -5,1072
BSSY1800B | -30.60000 .69007 000 -33.3161 | -27.8839
BSSY1800T | -31.52000 ,69007 000 -34.2361 | -28.8039
BSSG1800B | -20.56333" .69007 000 223.2794 | «17.8472
BSSG1800T -10.48667" 69007 .000 -13.2028 -7.7706
BSSK1800B | -12.56667" .69007 .000 -15.2828 -9.8506
BSSK1800T | -13.81000 69007 000 <16.5261 | «11.0939
BSESYOB -9,60667 69007 000 -12.3228 -6,8906
BSESYOT -11.92667" 69007 000 -14.6428 -0.2106
BSESGOB -17.84667" ,69007 000 -20,5628 | -15.1306
BSESGOT -7.82000° ,69007 000 -10.5361 -5.1039
BSESKOB -5.78333" ,69007 000 -8.4994 -3,0672
BSESKOT -13.86667" .69007 000 -16.5828 | «11.1506
BSEYORB -15.57667" .69007 000 -18,2028 | -12.8606
BSEYOT -21.23000" ,69007 000 -23,9461 | -18.5139
BSEGOB 13.90667 .69007 000 11.1906 16.6228
BSEGOT 11.30000 .69007 000 8.5839 14.0161
BSEKOB -51.86333" 69007 .000 -54.5794 | -49.1472
BSEKOT -55.59667" 69007 000 -58.3128 | -52.8806
BSSY1800B BSSY1100B 23.44000: 69007 .000 25.7239 31.1561
BSSY1100T 2041333 69007 000 26,6972 32,1294
BSSG1100B 51.41000 ,69007 000 48.6939 54,1261
BSSG1100T 49.13667 69007 000 46.4206 51,8528
BSSK1100B 24.60667 ,69007 000 21.8906 27.3228
BSSK1100T 22.67333" .69007 000 19.9572 25.3894
BSSY 14508 9.06667" .69007 000 6.3506 11.7828
BSSY1450T 2.09667 69007 387 ..6194 4.8128
BSSG1450B 44.15667" 69007 .000 41.4406 46.8728
BSSG1450T 37.58000" 69007 .000 34.8639 40.2961
BSSK1450B 22.77667" 69007 000 20,0606 25,4928
BSSK1450T 30.60000" ,69007 000 27.8839 33.3161
BSSY1800T -.92000 69007 1.000 -3.6361 1.7961
BSSG1800B 10.03667" ,69007 000 7.3206 12,7528
BSSG1800T 20.11333" 69007 000 17.3972 22,8294
BSSK1800B 18.03333" ,69007 000 15.3172 20,7494
BSSK1800T 16.79000" .69007 000 14.0739 19.5061
BSESYOB 20,99333" ,69007 000 18.2772 23,7094
BSESYOT 18.67333" 69007 000 15.9572 21.3894
BSESGOB 12.75333" .69007 000 10.0372 15.4694
BSESGOT 22.78000" .69007 000 20.0639 25,4961
BSESKOB 24.81667" .69007 .000 22.1006 27.5328
BSESKOT 16.73333" 69007 .000 14.0172 19.4494
BSEYOB 15.02333" .69007 000 12.3072 17.7394
BSEYOT 9.37000" 69007 000 6.6539 12.0861
BSEGOB 44.50667" .69007 000 41,7906 47.2228
BSEGOT 41.90000" ,69007 000 39.1839 44.6161
BSEKOB -21.26333" .69007 000 -23.9794 | -18.5472
BSEKOT -24.99667" .69007 000 -27.7128 | -22.2806
BSSY1800T BSSY1100B 29.3cooo: 69007 000 26.6439 32.0761
BSSY1100T 30.33333 .69007 .000 27.6172 33.0494
BSSG1100B 52.33000" 69007 .000 49.6139 55.0461
BSSG1100T 50.05667 69007 000 47.3406 52,7728
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BSSK1100B | 25.52667 69007 000 22 8106 28.2428
BSSK1100T 23.59333° 69007 000 20.8772 26.3094
BSSY1450B 9.98667" 69007 000 7.2706 12.7028
BSSY 1450T 3.01667 69007 014 3006 §.7328
BSSG1450B 45.07667 69007 000 42.3606 47.7928
BSSG1450T 38.50000° 69007 000 35.7839 41.2161
BSSK1450B 23.69667 69007 000 20.9806 26,4128
BSSK1450T 31.52000° 69007 000 28.8039 34,2361
BSSY 18008 92000 69007 1.000 -1.7961 3.6361
BSSG1800B 10.95667 69007 000 8.2406 13.6728
BSSG1800T 2103333 69007 000 18.3172 23,7494
BSSK1800B 1895333 69007 000 16.2372 21.6694
BSSK1800T 17.71000° 69007 000 14.9939 20.4261
BSESYOB 2191333 69007 000 19.1972 24.6294
BSESYOT 19.59333° 69007 000 16.8772 22.3094
BSESGOB 13.67333 69007 000 10.9572 16.3894
BSESGOT 23.70000° 69007 000 20.9839 26.416]
BSESKOB 25.73667 69007 000 23.0206 28.4528
BSESKOT 17.65333% 69007 000 149372 | 20.3694
BSEYOB 15.94333° 69007 000 13.2272 18.659%4
BSEYOT 10.29000° 69007 000 7.5739 13.0061
BSEGOB 4542667 69007 000 42.7106 48,1428
BSEGOT 42.82000° 69007 000 40.1039 | 45.5361
BSEKOB -20.34333° 69007 000 2230594 | -17.6272
BSEKOT -24.07667" 69007 000 -26.7928 | -21.3606
BSSG1s00B BSSY1100B 18.40333: 69007 000 15.6872 21.1194
BSSY1100T 19.37667 69007 000 16.6606 22.0928
BSSG1100B 41.3733%° 69007 000 18.6572 44.0894
BSSG1100T 3910000 69007 000 36.3839 41.8161
BSSK1100B 14.57000° 69007 000 11.8539 17.2861
BSSK1100T 1263667 69007 000 9,9206 15,3528
BSSY1450B -.97000 69007 1.000 -3.6861 1.7461
BSSY1450T -7.94000° 69007 000 -10.6561 .5.2239
BSSG1450B 34.12000 69007 000 31,4039 16.8361
BSSG1450T 27.54333%° 69007 000 24.8272 30.2594
BSSK1450B 12.74000° 69007 000 10.0239 15.4561
BSSK1450T 20.56333° 69007 000 17.8472 23.279%4
BSSY18008B | -10.03667" 69007 000 -12.7528 | -7.3206
BSSY1800T | -10.95667" 69007 000 -13.6728 | -8.2406
BSSG1800T 10.07667 69007 000 7.3606 12.7928
BSSK1800B 7.99667 69007 000 5.2806 10.7128
BSSK1800T 6.75333° 69007 000 4.0372 9.4694
BSESYOB 10.95667 69007 000 8.2406 13.6728
BSESYOT 8.63667 69007 000 5.9206 11.3528
BSESGOB 2.71667 69007 050 0006 54328
BSESGOT 12.74333° 69007 000 10.0272 15.4594
BSESKOB 14.78000° 69007 000 12.0639 17.4961
BSESKOT 6.69667 69007 000 3.9806 94128
BSEYOB 4.98667 69007 000 2.2706 7.7028
BSEYOT - 66667 69007 1.000 -3.3828 2.0494
BSEGOB 34.47000° 69007 000 31.7539 317.1861
BSEGOT 31.86333° 69007 000 29.1472 34.5794
BSEKOB -31.30000° 69007 000 -34.0161 | -28.5839
BSEKOT -35.03333° 69007 000 -37.7494 | -32.3172
BSSG1sooT BSSY1100B 8.32667: 69007 000 5.6106 11.0428
BSSY1100T 9.30000 69007 000 6.5839 12.0161
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BSSG1100B 31.29667 69007 000 28.5806 314.0128
BSSG1100T 29.02333° 69007 000 26.3072 31.7394
BSSK1100B 449333 69007 000 L7772 7.2004
BSSK1100T 2.56000 69007 091 -. 1561 52761
BSSY1450B | -11.04667 69007 000 -13.7628 | -8.3306
BSSY1450T | -18.01667 69007 000 -20.7328 | -15.3006
BSSG1450B 24.04333 69007 000 21.3272 26.759%4
BSSGI450T 1746667 69007 000 14.7506 20.1828
BSSK1450B 2.66333 69007 062 -.0528 $.3794
BSSK1450T 10.48667 69007 000 7.7706 13.2028
BSSY1800B | -20.11333° 69007 000 -22.8204 | -17.3972
BSSY1800T | -21.03333%° 69007 000 2237494 | -18.3172
BSSG1800B | -10.07667" 69007 000 -12.7928 | -7.3606
BSSK1800B -2.08000 69007 403 -4.7961 6361
BSSK1800T -3.32333° 69007 003 -6.0394 -6072
BSESYOB 88000 69007 1.000 -1.8361 3.5961
BSESYOT -1.44000 69007 950 -4.1561 1.2761
BSESGOB -7.36000 69007 000 -10.0761 -4.6439
BSESGOT 2.66667 69007 061 - 0494 $.3828
BSESKOB 4.70333° 69007 000 1.9872 74194
BSESKOT -3.38000 69007 002 -6.0961 - 6639
BSEYOB -5.09000 69007 000 -7.8061 223739
BSEYOT -10.74333%° 69007 000 -13.4594 | 80272
BSEGOB 24.39333° 69007 000 21.6772 27.1094
BSEGOT 21.78667 69007 000 19.0706 24.5028
BSEKOB -41.37667" 69007 000 44,0028 | -38.6606
BSEKOT -45.11000 69007 000 -47.8261 | -42.3939
BSSK1s00B BSSY1100B 10.40667 69007 000 7.6906 13.1228
BSSY1100T 11.38000 69007 000 8.6639 14.0961
BSSG1100B 33.37667 69007 000 30.6606 36.0928
BSSG1100T 31.10333° 69007 000 28.3872 338194
BSSK11008B 6.57333%° 69007 000 38572 92894
BSSK1100T 4.64000 69007 000 1.9239 7.3561
BSSY1450B -8.96667" 69007 000 -11.6828 | -6.2506
BSSY1450T | -15.93667" 69007 000 -18.6528 | -13.2206
BSSG14508B 26.12333° 69007 000 23.4072 28.8394
BSSG1450T 19.54667 69007 000 16.8306 222628
BSSK1450B 4.7433%° 69007 000 20272 7.4594
BSSK1450T 12.56667 69007 000 9.8506 15.2828
BSSY1800B | -18.03333° 69007 000 -20.7494 | -15.3172
BSSYI1800T | -18.9%333° 69007 000 -21.6694 | -16.2372
BSSG1800B -7.99667 69007 000 -10.7128 | -5.2806
BSSGI800T 2.08000 69007 403 -.6361 4.7961
BSSKI1800T -1.24333 69007 991 -3.9594 14728
BSESYOB 2.96000" 69007 018 2439 56761
BSESYOT 64000 69007 1.000 -2.0761 3.3561
BSESGOB -5.28000° 69007 000 -7.9961 -2.5639
BSESGOT 4.74667 69007 000 2.0306 7.4628
BSESKOB 678333 69007 000 14.0672 9.4994
BSESKOT -1.30000 69007 984 -4.0161 1.4161
BSEYOB -3.01000" 69007 014 -5.7261 -2939
BSEYOT -8.66333° 69007 000 -11.3794 | -59472
BSEGOB 26.47333° 69007 000 23.7572 29.1894
BSEGOT 23.86667 69007 000 21.1506 26.5828
BSEKOB -39.20667" 69007 000 420128 | -36.5806
BSEKOT -43.03000 69007 000 45,7461 | -40.3139
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BSSK1s00T BSSY1100B 11.65000: 69007 000 89339 14.3661
BSSY1100T 12.62333 69007 000 9.9072 15.3394
BSSG1100B 34.62000° 69007 000 31.9039 37.3361
BSSG1100T 32.34667 69007 000 29.6306 3150628
BSSK1100B 781667 69007 000 5.1006 10.5328
BSSK1100T 588333 69007 000 3.1672 8.5904
BSSY1450B -7.72333%° 69007 000 -10.4394 -5.0072
BSSYI450T | -14.69333° 69007 000 -17.4094 | -119772
BSSG1450B 2736667 69007 000 24.6506 30.0828
BSSG1450T 20.79000° 69007 000 18.0739 23.5061
BSSK1450B 598667 69007 000 3.2706 8.7028
BSSK1450T 13.81000° 69007 000 11.0939 16.5261
BSSY1800B | -16.79000 69007 000 -19.5061 | -14.0739
BSSYI1800T | -17.71000 69007 000 -20.4261 | -14.9939
BSSG1800B -6.75333 69007 000 -9.4694 -4.0372
BSSG1800T 332333 69007 003 6072 6.0394
BSSK1800B 1.24333 69007 991 -1.4728 3.9594

BSESYOB 4.20333° 69007 000 1.4872 6.9194
BSESYOT 1.88333 69007 607 -.8328 4.5994
BSESGOB -4.03667 65007 000 -6.7528 -1.3206
BSESGOT 5.99000 69007 000 3.2739 8.7061
BSESKOB 8.02667 69007 000 5.3106 10.7428
BSESKOT -.05667 69007 1.000 -2.7728 2.6594
BSEYOB -1.76667 69007 726 -4.4828 9494
BSEYOT -7.42000° 69007 000 -10.1361 -4.7039
BSEGOB 27.71667 69007 000 25.0006 30.4328
BSEGOT 25.11000° 69007 000 22.3939 27.8261
BSEKOB -38.05333° 69007 000 -40.7694 | -35.3372
BSEKOT -41.78667 69007 000 -44.5028 | -39.0706
BSESYOR BSSY1100B ‘7.44667? 65007 000 4.7306 10.1628
BSSY1100T 8.42000 69007 000 5.7039 11.1361
BSSG1100B 30.41667 69007 000 27.7006 33.1328
BSSG1100T 28.14333° 69007 000 25.4272 30.8594
BSSK11008B 3613337 69007 001 8972 6.3294
BSSK1100T 1.68000 69007 805 -1.0361 4.3961
BSSY1450B | -11.92667" 69007 000 -146428 | -9.2106
BSSY1450T | -18.80667" 69007 000 -21.6128 | -16.1806
BSSG1450B 23.16333%° 69007 000 204472 25.8794
BSSG1450T 16.58667 69007 000 13.8706 19.3028
BSSK1450B 1.78333 69007 710 - 9328 4.4994
BSSK1450T 9 60667 69007 000 6.8906 12.3228
BSSY1800B | -20.99333° 69007 000 -23.7094 | -18.2772
BSSY1800T | -21.91333° 69007 000 -24.6294 | -19.1972
BSSGIS00B | -10.95667" 69007 000 -13.6728 | -8.2406
BSSG1800T -.88000 69007 1.000 -3.5961 1.8361
BSSK 18008 -2.96000" 69007 018 -5.6761 -2439
BSSK1800T -4.203337 69007 000 -69194 -1.4872
BSESYOT -2.32000 69007 207 -5.0361 3961
BSESGOB -8.24000° 69007 000 -10,9561 -5.5239
BSESGOT 1.78667 69007 706 -9204 4.5028
BSESKOB 3.82333° 69007 000 1.1072 6.5394
BSESKOT -4.26000° 69007 000 -6.9761 -1.5439
BSEYOB -5.97000" 69007 000 -8.6861 -3.2539
BSEYOT -11.62333° 69007 000 -14.3394 -8.9072
BSEGOB 2351333 69007 000 20.7972 26.2294
BSEGOT 20.90667 69007 000 18.1906 23.6228
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BSEKOB =12.25667 69007 .000 «44,9728 -39.5406
BSEKOT -45.99000" .69007 .000 =48.7061 -43.2739
BSESYOT BSSY1100B 9.76667’_ 69007 000 7.0506 12,4828
BSSY1100T 10.74000 69007 000 8.0239 13.4561
BSSG1100B 32.73667 .69007 000 30.0206 35.4528
BSSG1100T 30.46333" .69007 .000 27.7472 33.1794
BSSK1100B 5.93333" .69007 .000 3.2172 8.6494
BSSK1100T 4.00000" 69007 .000 1.2839 6.7161
BSSY1450B -9.60667" .69007 .000 -12.3228 -6.89006
BSSY1450T -16.57667" .69007 .000 -19.2928 -13.8606
BSSG14508B 2548333 69007 000 22,7672 28,1994
BSSG14507T 18.90667 .69007 .000 16.1906 21.6228
BSSK1450B 4.10333" .69007 .000 1.3872 6.8194
BSSK1450T 11.92667" 69007 000 9.2106 14,6428
BSSY1800B -18.67333" 69007 .000 -21.3894 ~15.9572
BSSY1800T -19.59333" .69007 .000 -22.3094 -16.8772
BSSG1800B -8.63667" 69007 .000 -11,3528 -5.9206
BSSG1800T 1.44000 69007 950 -1.2761 4.1561
BSSK1800B -.64000 69007 1.000 -3.3561 2.0761
BSSK1800T -1.88333 .69007 .607 -4.5994 .8328
BSESYORB 2.32000 .69007 207 -.3961 5.0361
BSESGOB -5,92000° 69007 000 -8.6361 -3.2039
BSESGOT 4.10667" .69007 .000 1.3906 6.8228
BSESKOB 6.14333" 69007 000 3.4272 8.8594
BSESKOT =1,94000 69007 547 -4.6561 7761
BSEYOB «3.65000° .69007 001 «6.3661 -9339
BSEYOT -9,30333" 69007 .000 =12.0194 -6.5872
BSEGOB 25.83333° 69007 000 23.1172 28.5494
BSEGOT 23.22667 69007 .000 20.5106 25.9428
BSEKOB -39.93667" .69007 000 «42.6528 -37.2206
BSEKOT -43.67000" .69007 000 -46.3861 -40.9539
BSESGOR  BSSY1100B 15.68667: .69007 .000 12.9706 18.4028
BSSY1100T 16.66000 .69007 .000 13.9439 19.3761
BSSG1100B 38.65667 69007 .000 35.9406 41,3728
BSSG1100T 36.38333° .69007 .000 33.6672 39.0994
BSSK1100B 11.85333" .69007 .000 9.1372 14.5694
BSSK1100T 9.92000" 69007 000 7.2039 12,6361
BSSY1450B -3.68667" 69007 001 -6.4028 -.9706
BSSY1450T -10.65667 69007 000 -13.3728 -7.9406
BSSG1450B 31.40333" .69007 .000 28.6872 34.1194
BSSG1450T 24.82667 69007 .000 22.1106 27.5428
BSSK14508B 10.02333" .69007 000 7.3072 12,7394
BSSK1450T 17.84667 69007 .000 15.1306 20.5628
BSSY1800B -12.75333" .69007 .000 ~15.4694 -10.0372
BSSY1800T -13.67333" 69007 .000 -16.3894 -10.9572
BSSG1800B -2.71667" .69007 050 -5.4328 -.0006
BSSG1800T 7.36000" 69007 000 4.6439 10.0761
BSSK1800B 5.28000 69007 000 2.5639 7.9961
BSSK1800T 4.03667 .69007 .000 1.3206 6.7528
BSESYOB 8.24000" .69007 .000 5.5239 10.9561
BSESYOT 5.92000 69007 000 3.2039 8.6361
BSESGOT 10.02667" 69007 000 7.3106 12,7428
BSESKOB 12.06333" .69007 .000 9.3472 14.7794
BSESKOT 3.98000" 69007 000 1.2639 6.6961
BSEYOB 2.27000 69007 242 -.4461 4.9861
BSEYOT -3,38333" 69007 002 -6.0994 -6672
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BSEGOB 31.75333%° 69007 000 29.0372 34,4694
BSEGOT 29.14667 69007 000 264306 | 31.8628
BSEKOB -34.01667" 69007 000 -36.7328 | -31.3006
BSEKOT -37.75000" 69007 000 -40.4661 | -35.0339
BSESGOT BSSY1100B s.soopoj 69007 000 29439 £.1761
BSSY1100T 6.63333 69007 000 39172 9.3494
BSSGI100B | 28.63000° 69007 000 259139 | 31.3461
BSSG1100T 26.35667 69007 000 236406 | 29.0728
BSSK1100B 1.82667 69007 666 - 8894 4.5428
BSSK1100T -. 10667 69007 1.000 -2.8228 2.6094
BSSY1450B | -13.71333%° 69007 000 -16.4294 | 109972
BSSY1450T | -20.68333%° 69007 000 -23.3994 | -17.9672
BSSG1450B | 2137667 69007 000 186606 | 24.0928
BSSG1450T 14.80000 69007 000 12.0839 17.5161
BSSK1450B 00333 69007 1.000 -2.7194 2.7128
BSSK1450T 7.82000° 69007 000 5.1039 10,5361
BSSY1800B | -22.78000 69007 000 2254961 | -20.0639
BSSY1800T | -23.70000 69007 000 2264161 | -20.9839
BSSGIS00B | -12.74333° 69007 000 -15.4594 | -100272
BSSG1800T -2 66667 69007 061 .5.3828 0494
BSSK1800B -4.74667" 69007 000 -7.4628 -2.0306
BSSKI1800T -5.99000 69007 000 -8.7061 -3.2739
BSESYOB -1.78667 69007 706 -4.5028 9294
BSESYOT -4.10667" 69007 000 -6.8228 -1.3906
BSESGOB -10.02667" 69007 000 «12.7428 | -7.3106
BSESKOB 203667 69007 446 - 6794 47528
BSESKOT -6.04667" 69007 000 .8.7628 -3.3306
BSEYOB -7.75667" 69007 000 -10.4728 | -5.0406
BSEYOT -13.41000° 69007 000 -16.1261 | -10.6939
BSEGOB 21.72667" 69007 000 190106 | 244428
BSEGOT 19.12000° 69007 000 164039 | 21.8361
BSEKOB -44.043337 69007 000 46.7594 | 413272
BSEKOT -47.77667" 69007 000 -50.4928 | -45.0606
BSESKOB  BSSY1100B 362333 69007 001 9072 6.3394
BSSY1100T 4.59667 69007 000 1.8806 73128
BSSGI1100B | 2659333 69007 000 238772 | 29.3094
BSSG1100T | 2432000 69007 000 216039 | 27.0361
BSSK1100B -.21000 69007 1.000 -2.9261 2.5061
BSSK1100T -2.14333 69007 344 -4.8594 5728
BSSY1450B | -15.75000° 69007 000 -18.4661 | -13.0339
BSSY1450T | -22.72000 69007 000 -254361 | -20.0039
BSSG1450B 19.34000" 69007 000 16.6239 | 220561
BSSG1450T 12.76333° 69007 000 10.0472 15.4794
BSSK14508B -2.04000 69007 A43 -4.7561 6761
BSSK1450T §.78333° 69007 000 3.0672 8.4994
BSSY1800B | -24.81667 69007 000 -27.5328 | -22.1006
BSSYI1800T | -25.73667 69007 000 -28.4528 | -23.0206
BSSGIS00B | -14.78000 69007 000 -17.4961 | -12.0639
BSSG1800T -4.70333° 69007 000 -7.4194 -1.9872
BSSK1800B -6.78333" 69007 000 -9.4994 -4.0672
BSSK1800T -8.02667" 69007 000 -10.7428 | -5.3106
BSESYOB -3.82333° 69007 000 65394 -1.1072
BSESYOT «6.14333° 69007 000 -8.8594 -3.4272
BSESGOB -12.06333° 69007 000 -14.7794 | 93472
BSESGOT -2.03667 69007 446 -4.7528 6794
BSESKOT -8.08333° 69007 000 -10.7994 | -5.3672




BSEYOB -9.79333" 69007 000 -12.5094 -7.0772
BSEYOT -15.44667" 69007 000 -18.1628 | -12.7306
BSEGOB 19.69000° 69007 000 16,9739 22.4061
BSEGOT 17.08333° 69007 000 14.3672 19.7994
BSEKOB -46.08000° 69007 000 -48.7961 | -43.3639
BSEKOT -49.81333° 69007 000 -52.5294 | -47.0972
BSESKOT BSSY1100B 1 l.70667t 69007 000 8.9906 14.4228
BSSY1100T 12.68000 69007 000 99639 15.3961
BSSG1100B 34.67667 69007 000 31.9606 37.3928
BSSG1100T 32.40333° 69007 000 29 6872 35.1194
BSSK1100B 7.87333° 69007 000 5.1572 10,5894
BSSK1100T 5.94000 69007 000 3.2239 8.6561
BSSY1450B -7.66667 69007 000 -10.3828 -4.9506
BSSY1450T | -14.63667 69007 000 -17.3528 | -11.9206
BSSG14508B 27.4233% 69007 000 24.7072 30.1394
BSSG1450T 20.84667 69007 000 18.1306 23.5628
BSSK1450B 6.04333" 69007 000 3.3272 8.7594
BSSK1450T 13.86667 69007 000 11.1506 16.5828
BSSY1800B | -16.73333° 69007 000 -19.4494 | -14.0172
BSSY1800T | -17.65333 69007 000 220.3694 | -14.9372
BSSG1800B -6.69667 69007 000 -0.4128 -3.9806
BSSGI1800T 3.38000° 69007 002 6639 6.0961
BSSK1800B 1.30000 69007 984 -1.4161 4.0161
BSSKI1800T 05667 69007 1.000 -2.6594 2.7728
BSESYOB 4.26000° 69007 000 1.5439 6.9761
BSESYOT 1.94000 69007 547 -.7761 4.6561
BSESGOB -3.98000 69007 000 -6.6961 -1.2639
BSESGOT 6.04667 69007 000 3.3306 8.7628
BSESKOB 8.08333" 69007 000 5.3672 10.7994
BSEYOB -1.71000 69007 779 -4.4261 1.0061
BSEYOT -7.36333° 69007 000 -10.0794 -4.6472
BSEGOB 27.7733%° 69007 000 25.0572 30.4894
BSEGOT 25.16667 69007 000 22.4506 27.8828
BSEKOB -37.99667" 69007 000 -40.7128 | -35.2806
BSEKOT ~41.73000° 69007 000 -44.4461 | -39.0139
BSEYOB  BSSY1100B 13.4 1667: 69007 000 10.7006 16.1328
BSSY1100T 14.39000 69007 000 11.6739 17.1061
BSSG1100B 36.38667 69007 000 33.6706 39.1028
BSSG1100T 34.11333° 69007 000 31.3972 36.8294
BSSK1100B 9.58333° 69007 000 6.8672 12.2994
BSSK1100T 7.65000 69007 000 4.9339 10.3661
BSSY1450B -5.95667" 69007 000 -8.6728 -3.2406
BSSY1450T | -12.92667" 69007 000 -15.6428 | -10.2106
BSSG1450B 29.13333° 69007 000 264172 31.8494
BSSG1450T 22.55667 69007 000 19.8406 25.2728
BSSK14508B 7.75333%° 69007 000 5.0372 10.4694
BSSK1450T 15.57667" 69007 000 12.8606 18.2928
BSSY1800B | -1502333° 69007 000 <17.7394 | -12.3072
BSSY1800T | -15.94333° 69007 000 -18.6594 | -13.2272
BSSG1800B -4.98667 69007 000 -7.7028 -2.2706
BSSG1800T 5.09000° 69007 000 2,3739 7.8061
BSSK1800B 3.010007 69007 014 29319 5.7261
BSSK1800T 1.76667 69007 726 -.9494 4.4828
BSESYOB 5.97000° 69007 000 3.2539 8.6861
BSESYOT 3.65000 69007 001 09339 6.3661
BSESGOB -2.27000 69007 242 -4,9861 4461
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BSESGOT 7.75667" 69007 000 5.0406 10.4728
BSESKOB 979333 69007 000 7.0772 12.5094
BSESKOT 1.71000 69007 779 -1.0061 4.4261
BSEYOT -5.653337 69007 000 -8.3694 -2.9372
BSEGOB 2048333 69007 000 26.7672 32,1994
BSEGOT 26.87667 69007 000 24.1606 29,5928
BSEKOB -36.28667 69007 000 -39.0028 | -33.5706
BSEKOT -40.02000 69007 000 -42.7361 | -37.3039
BSEYOoT BSSY1100B 19.07000 69007 000 16.3539 21.7861
BSSY1100T 20.04333 69007 000 17.3272 22.7594
BSSG1100B 42.04000° 69007 000 39.3239 44.7561
BSSG1100T 39.76667 69007 000 37.0506 42,4828
BSSK1100B 15.23667 69007 000 12.5206 17.9528
BSSK1100T 13.30333 69007 000 10.5872 16,0194
BSSY1450B -.30333 69007 1.000 -3.0194 24128
BSSY1450T -7.27333° 69007 000 -9.9894 -4.5572
BSSG1450B 34.78667 69007 000 32.0706 37.5028
BSSG1450T 28.21000° 69007 000 25.4939 30.9261
BSSK1450B 13.40667 69007 000 10.6906 16,1228
BSSK1450T 21.23000° 69007 000 18.5139 23.9461
BSSY1800B -9.37000° 69007 000 -12.0861 -6.6539
BSSY1800T | -10.29000° 69007 000 -13.0061 -7.5739
BSSG1800B 66667 69007 1.000 -2.0494 3.3828
BSSGI800T 1074333 69007 000 8.0272 13.4594
BSSK1800B 8.66333° 69007 000 5.9472 11.3794
BSSK1800T 7.42000° 69007 000 4.7039 10.1361
BSESYOB 11.62333 69007 000 8.9072 14.3394
BSESYOT 930333 69007 000 6.5872 12.0194
BSESGOB 3.38333 69007 002 6672 6.0994
BSESGOT 13.41000 69007 000 10.6939 16.1261
BSESKOB 15.44667 69007 000 12.7306 18.1628
BSESKOT 7.36333° 69007 000 4.6472 10.0794
BSEYOB 5.65333 69007 000 29372 8.3694
BSEGOB 35.13667 69007 000 32.4206 37.8528
BSEGOT 32.53000° 69007 000 20.8139 35.2461
BSEKOB -30.63333° 69007 000 -33.3494 | 279172
BSEKOT -34.36667" 69007 000 -37.0828 | -31.6506
BSEGOB  BSSY!100B | -16.06667° 69007 000 -18.7828 | -13.3506
BSSY1100T | -15.09333 69007 000 -17.8094 | -12.3772
BSSG1100B 6.90333" 69007 000 4.1872 9.6194
BSSG1100T 4.63000° 69007 000 1.9139 7.3461
BSSK1100B | -19.90000 69007 000 -22.6161 | -17.1839
BSSK1100T | -21.83333° 69007 000 -24.5494 | -19.1172
BSSY1450B | -35.44000° 69007 000 -38.1561 | -32.7239
BSSY1450T | -42.41000" 69007 000 -45.1261 | -39.6939
BSSG1450B -.35000 69007 1.000 -3.0661 2.3661
BSSG1450T -6.92667" 69007 000 -9.6428 -4.2106
BSSK1450B | -21.73000° 69007 000 -24.4461 | -19.0139
BSSKI1450T | -13.90667" 69007 000 -16.6228 | -11.1906
BSSY1800B | -44.50667" 69007 000 -47.2228 | -41.7906
BSSY1800T | -45.42667 69007 000 -48.1428 | -42.7106
BSSG1800B | -34.47000° 69007 000 -37.1861 | -31.7539
BSSGIS00T | -24.393337 69007 000 2271094 | -21.6772
BSSKI1800B | -26.473337 69007 000 -29.1894 | -23.7572
BSSKI1800T | -27.71667" 69007 000 -30.4328 | -25.0006
BSESYOB -23.51333° 69007 000 -26.2294 | -20.7972
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BSESYOT -25.83333° 69007 000 -28.5494 | -23.1172
BSESGOB -31.75333° 69007 000 -34.4694 | -29.0372
BSESGOT -21.72667° 69007 000 -24.4428 | -19.0106
BSESKOB -19.69000° 69007 000 -22.4061 | -16.9739
BSESKOT -27.77333° 69007 000 -30.4894 | -25.0572
BSEYOB -29.483337 69007 000 -32.1994 | -26.7672
BSEYOT -35.13667 69007 000 -37.8528 | -32.4206
BSEGOT -2.60667 69007 077 -5.3228 1094
BSEKOB -65.77000° 69007 000 -68.4861 | -63.0539
BSEKOT -69.50333° 69007 000 -72.2194 | -66.7872
BSEGOT BSSY1100B [ -13.46000 69007 000 -16.1761 | -10.7439
BSSY1100T | -12.48667 69007 000 -15.2028 | -9.7706
BSSGI1100B 9.51000 69007 000 6.7939 12.2261
BSSG1100T 7.23667 69007 000 4.5206 99528
BSSK1100B | -17.29333° 69007 000 -20.0094 | -14.5772
BSSK1100T | -19.22667° 69007 000 2219428 | -16.5106
BSSY1450B | -32.83333° 69007 000 -35.5494 | -30.1172
BSSY1450T | -39.80333° 69007 000 -42.5194 | -37.0872
BSSG1450B 225667 69007 251 - 4594 49728
BSSG1450T -4.32000° 69007 000 -7.0361 -1.6039
BSSKI1450B | -19.12333° 69007 000 -21.8394 | -16.4072
BSSK1450T | -11.30000 69007 000 -14.0161 -8.5839
BSSY1800B | -41.90000" 69007 000 -44.6161 | -39.1839
BSSY1800T | -42.82000 69007 000 -45.5361 | -40.1039
BSSGI1800B | -31.86333° 69007 000 -34.5794 | -29.1472
BSSGIS00T | -21.78667" 69007 000 -24.5028 | -19.0706
BSSKI1800B | -23.86667" 69007 000 -26.5828 | -21.1506
BSSKI1800T | -25.11000 69007 000 -27.8261 | -22.3939
BSESYOB -20.90667" 69007 000 -23.6228 | -18.1906
BSESYOT -23.22667" 69007 000 -25.9428 | -20.5106
BSESGOB -29.14667" 69007 000 -31.8628 | -26.4306
BSESGOT -19.12000" 69007 000 -21.8361 | -16.4039
BSESKOB -17.083337 69007 000 -19.7994 | -14.3672
BSESKOT -25.16667" 69007 000 -27.8828 | -22.4506
BSEYOB -26.87667" 69007 000 -29.5928 | -24.1606
BSEYOT -32.53000° 69007 000 -35.2461 | -29.8139
BSEGOB 2.60667 69007 077 -.1094 53228
BSEKOB -63.16333° 69007 000 -65.8794 | -60.4472
BSEKOT -66.89667 69007 000 -69.6128 | -64.1806
BSEKOB  BSSY1100B 4970333 69007 000 46.9872 52,4194
BSSY1100T 50.67667 69007 000 47 9606 53,3928
BSSG1100B 72.67333 69007 000 69.9572 75.3894
BSSG1100T 70.40000" 69007 000 67.6839 73.1161
BSSK1100B 45.87000" 69007 000 43.1539 48.5861
BSSK1100T 43.93667" 69007 000 41.2206 46.6528
BSSY1450B 30.33000 69007 000 27.6139 33.0461
BSSY1450T 23.36000° 69007 000 20.6439 26.0761
BSSG1450B 65.42000° 69007 000 62.7039 68.1361
BSSG1450T $8.84333° 69007 000 56.1272 61.5594
BSSK1450B 44.04000" 69007 000 41.3239 46.7561
BSSK1450T 51.86333° 69007 000 49.1472 54.5794
BSSY1800B 2126333 69007 000 18.5472 23.9794
BSSY1800T 20.343337 69007 000 17.6272 23.0594
BSSG1800B 31.30000 69007 000 28.5839 34.0161
BSSG1800T 41.37667" 69007 000 38.6606 44.0928
BSSK1800B 39.29667 69007 000 36.5806 42.0128
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BSSKI800T | 38.05333° 69007
BSESYOB 4225667 69007
BSESYOT 39.93667 69007
BSESGOB 3401667 69007
BSESGOT 4404333 69007
BSESKOB 46.08000° 69007
BSESKOT 37.99667 69007
BSEYOB 3628667 69007
BSEYOT 30.63333° 69007
BSEGOB 65.77000° 69007
BSEGOT 63.16333 69007
BSEKOT -3.73333° 69007

353372 | 40.76%4
395406 | 449728
372206 | 42.6528
313006 | 36.7328
413272 | 46.75%4
433639 | 48.7961
352806 | 40.7128
335706 | 39.0028
279172 333404
63.0539 | 68.43861
604472 | 65874
-6.4494 -1.0172

50.7206 | 56.1528
516939 | 57.1261
736906 | 79.1228
714172 | 76.8494
46.8872 | 523194
449539 | 50.3861
313472 | 367794
243772 | 29.8094
664372 | 71.8694
598606 | 65.2928
450572 | 504854
528806 | 583128
222806 | 27.7128
213606 | 26.7928
323172 | 37.74%4
423939 | 47.8261
403139 | 457461
390706 | 445028
432739 | 48.7061
409539 | 46.3861
35.0339 | 40.4661
450606 | 50.4928
470972 | 52.5294
390139 | 444461
373039 | 42.7361
316506 | 37.0828
66.7872 | 72.21H4
64.1806 | 69.6128
1.0172 64494

BSEKOT  BSSY1100B 53.43667: 69007
BSSY1100T | 54.41000 69007
BSSG1100B | 76.40667 69007
BSSG1100T | 74.13333° 69007
BSSK1100B | 4960333 69007
BSSK1100T | 47.67000° 69007
BSSY1450B | 3406333 69007
BSSYI450T | 27.09333° 69007
BSSG1450B | 69.15333° 69007
BSSGI450T | 62.57667 69007
BSSK1450B | 4777333 69007
BSSKI450T | 5559667 69007
BSSY1800B | 2499667 69007
BSSYIS00T | 24.07667 69007
BSSG1800B | 35.03333° 69007
BSSGIS00T | 45.11000° 69007
BSSKIS00B | 43.03000° 69007
BSSKIS00T | 41.78667 69007

BSESYOB 45.99000 69007
BSESYOT 43.67000° 69007
BSESGOB 37.75000° 69007
BSESGOT 47.77667 69007
BSESKOB 4981333 69007
BSESKOT 41.73000 69007
BSEYOB 40.02000° 69007
BSEYOT 3436667 69007
BSEGOB 69.50333 69007
BSEGOT 66.89667 69007
BSEKOB 3.73333° 69007

88838383883383388338338883:38:38|33883:8888338

* The difference is significant at the 0.05 level.
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Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic df cf2 Sig.
1.539 29 G0 080
ANOVA
TFM
Sum of Sguares df Mean Sguare F Sig.
Between Groups 28408.543 29 979.605 1371.422 .0oo
Within Groups 42 858 G0 T14
Total 28451.401 29

Ek Sekil 69: Onbasincli Coziicii Ekstraktlarinin TFM igeriklerinin verim degerlerine
Anova Testi uygulanarak elde edilen verilerin tablosu

Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.617 2 6 274
ANOVA
TFM
Sum of
Squares df Mean Square F
Between Groups 1675.412 2 837.706 1081.438
Within Groups 4.648 6 775
Total 1680.059 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
Mean Std. 95% Confidence Interval
() Grup (J) Grup Difference (I-J)| Error Sig. | Lower Bound | Upper Bound
BSSY1100T BSSY1450T -27.31667"| .71862 .000 -29.5216 -25.1117
BSSY1800T -30.33333"| .71862| .000 -32.5383 -28.1284
BSSY1450T BSSY1100T 27.31667° | .71862 .000 25.1117 29.5216
BSSY1800T -3.01667°| .71862| .013 -5.2216 -.8117
BSSY1800T BSSY1100T 30.33333"| .71862| .000 28.1284 32.5383
BSSY1450T 3.01667°| .71862| .013 .8117 5.2216

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
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TFM

Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSY1100T 3 53.6067
BSSY1450T 3 80.9233
BSSY1800T 3 83.9400
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 70: Yaprak Numunesinden Elde Edilen Onbasingli Céziicii Ekstraktlarinin
TFM igeriklerine Sicakligm Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (ANOVA)

Kruskal-Wallis Test

Ranks
Grup Il Mean Rank
TFM BESSG1100T 3 2.00
BSSG1450T 3 5.00
BSS5G1800T 3 2.00
Total 2]
Test Statistics™'F
TF M
Chi-Sqguare TF.513
cf 2
Asymip. Sig. oz3=

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Ywariable:
Sruap

Ek Sekil 71: Gévde Numunesinden Elde Edilen Onbasm¢li Coziicii Ekstraktlarinin
TFM Igeriklerine Sicakligm Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (Kruskal-Wallis)
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Test of Homogeneity of VVariances

TFEM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.089 2 6 .916
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 288.162 2 144.081 | 723.984 .000
Within Groups 1.194 6 199
Total 289.356 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence
Interval
Mean Difference Lower Upper
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error | Sig. Bound Bound
BSSK1100T BSSK1450T 7.92667 .36424 .000 6.8091 9.0443
BSSK1800T -5.88333" .36424 .000 -7.0009 -4.7657
BSSK1450T BSSK1100T -7.92667 .36424 .000 -9.0443 -6.8091
BSSK1800T -13.81000 .36424 .000 -14.9276 | -12.6924
BSSK1800T BSSK1100T 5.88333" .36424 .000 4.7657 7.0009
BSSK1450T 13.81000" .36424 .000 12.6924 14.9276
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFM
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSK1450T 3 52.4200
BSSK1100T 3 60.3467
BSSK1800T 3 66.2300
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 72: Kabuk Numunesinden Elde Edilen Onbasingli Céziicii Ekstraktlarinin

TFM igeriklerine Sicakligmn Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (ANOVA)
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Group Statistics

Sud Std. Error
Grug N '\.I_‘L" Dev ratica Mean
IFM BSSYI1200B 3 83,0200 | 113564 66144
BSSY 18001 3 83 0400 | L 23712 72002
Lndependunt Samples Toss
Levene's Text fie
_Equality of Variances | N _taest for Equaliny of Means .
Sag. (2- Mewn St Erson | 25% Confidence Interval of the Dufference
¥ Sig [ P e tniled) | Diffevence | Differvnce Lawer gz
TFM Equal varisnoes sassned ax7 77 - 041 4 400 « 22000 Q7772 A A345% 1 TO45H
Fqual varinpoes not 241 3972 400 L2000 QTN 364227 180227
sasusned

Ek Sekil 73: Yaprak Numunesinden Elde Edilen Onbasingli Coziicii Ekstraktlarmin

TFM Igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (Bagimsiz Iki Ornek t-
Testi)

Group Statistics
[ Grup N Mean Std. Deviation | Std. Error Mean
TFM BSSG1800B 3 72.9833 .78450 .45293
BSSG1800T 3 62.9067 77468 44726
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality of
Vanances t-test for Euality of Meaas
95% Confadence Interval of the
Sig. {2- Mean Std. Esror D'ﬂ";'"f‘"
I Sig t df tailed) | Difference | Difference Lowet Upper
TFM  Egual variasces 001 981 15530 4 000  10.07667 63654 530934 1184400
assumed ‘
Ecmal variasces not 15330 1959 000 1007667 63634 £30923 | 1184411
assumed

Ek Sekil 74: Goévde Numunesinden Elde Edilen Onbasmngli Céziicii Ekstraktlarmin

TFM Ilgeriklerine Zamanmn Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (Bagimsiz Iki Ornek t-
Testi)

Group Statistics
[ st |std Emoe
Grup N Mean | Deviation|  Mean
TFM BSSKIS00B 1

649867| 92154 | 53205

BSSK1800T 3

662300 | 21000 23671

Independent Samples Test
Levene's Test for Equality of |
Vanaoces t-test for Equakity of Means
55% Confidence lnterval of the
Sig. 12- Mean Std. Error Difference
F Sig t df tiled) | Difference Difference Lower | Upper
TFM  Equal varances assemed 2678 177 2,135 4 100 -1.24333 58213 -186015 17348
Equal vanances not -2135 2762 130 -1.24333 58233 -3.19031 0364
assumed

Ek Sekil 75: Kabuk Numunesinden Elde Edilen Onbasingli Céziicii Ekstraktlarinin

TFM Iceriklerine Zamanm Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (Bagimsiz Iki Ornek t-
Testi)
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Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic cfl df2 Sig.
580 2 5] 588
ANOVA
TFM
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 5676.335 2 288167 166.019 000
Within Groups 10.414 3 1.736
Total 586.749 &

Post Hoc Tests

Multiple Comparisons

Copandant Warlable: TFM
Tukey HSD
Maan Differance { G5% Confidance Intarval
() Grup () Grup i =tal. Error =ig. Lowiar Dound Llpper Dound
BESY1800T BEESYOT 1058333 107572 Qoo 18,2927 22,8930
BEEYOT 10.z2a000" 1.07572 .ooo G.oe04 13.5906
BSE SO EEERRLT BEETEEE] 107672 .ono -22.8939 -16G.2927
BEEYOT -0, 30333 1.07572 oo -12.60309 -8.0027
BEEYOT BESY1800OT 10.2a000 1.07572 .ooao 13.5806 G.oea4
HSEESY O EELERED 1.085F2 alele] G.o02¥ 12,6034
* Tha maan diffaranca is significant at tha 0,05 laval
Homogeneous Subsets
TFM
Tukey HE2O®
Sub=stfor alpha = 0,056
Grup I 1 2 3
[EETEER TN a G AdET
BESEYOT 3 T3.6500
B33¥1800T 3 23,9400
Sig. 1.000 1.000 1.000

Maans for groups in homoganaous subsets are displayad
a, Usas Harmonie Maan Sample Size = 3,000

Ek Sekil 76: Yaprak Numunesinden Elde Edilen Onbasingli Céziicii Ekstraktlarinin

TFM Iceriklerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (ANOVA)
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Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic clf1 df2 Sig.
286 2 G 183
ANOVA
TFM
S5um of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups B47.344 2 423,672 G78.189 .0oo
Within Groups 3.748 G G225
Total 851.083 8
Post Hoc Tests
Mulktiple Comparisons
DependentVariable: TFM
Tukey HSD
Mean Difference (- 895% Confidence Interval
) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
ESSG12800T BSESGOT 2668667 .G4535 014 GEE6 4.6468
BSEGOT 21.78667 B4535 .ooo 19.8066 23.7668
ESESGOT BSSG1800T -2.66667 64535 014 -4 6468 -.6BGE
BSEGOT 1912000 G4535 .aoo 17.1398 211001
ESEGOT BSSG1800T -21.78667 .G4535 .0oo -23.7G668 -19.8066
BSESGOT -19.12000 B4535 .ooo -21.1001 -17.1388
* The mean difference is significant atthe 0.05 level.
Homogeneous Subsets
TFM
Tukey HSD?
Subsetfor alpha=0.05
Grup M 1 2 3
BSEGOT 3 411200
ESESGOT 3 G60.2400
ESSG1800T 3 62.89067
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 77: Gévde Numunesinden Elde Edilen Onbasmgli Coziicii Ekstraktlarinin
TFM Iceriklerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (ANOVA)

266



Test of Homogeneity of VVariances

TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.203 2 6 .364
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 3487.522 2 1743.761 2665.531 .000
Within Groups 3.925 6 .654
Total 3491.447 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence
Interval
Mean Lower Upper
(1) Grup (J) Grup Difference (I-J) | Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T BSESKOT -.05667 .66040 .996 -2.0830 1.9696
BSEKOT -41.78667 .66040 .000 -43.8130 | -39.7604
BSESKOT BSSK1800T .05667 .66040 .996 -1.9696 2.0830
BSEKOT -41.73000° .66040 .000 -43.7563 | -39.7037
BSEKOT  BSSK1800T 41.78667 .66040 .000 39.7604 43.8130
BSESKOT 41.73000" .66040 .000 39.7037 43.7563

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

Ek Sekil 78: Kabuk Numunesinden Elde Edilen Onbasmgli Coziicii Ekstraktlarinin
TFM Iceriklerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi Tablosu (ANOVA)

Hanks

Orup N ean Rank Test Statistics™®

Verim SHSY 3 18.00
SHSG 3 5.00 Yerim
SHSK 3 1133 .

,zf Chi-Square 24777

SYESY 3 23.00
SXESG 3 8.00 df o
SYESK 3 16.33 Asymp. Sig. 002
SYEY 3 16.33 —
SXEG 3 200 a. Kruskal Wallis Test
SXEK 3 26.00 b. Grouping Yariable:
Total 27 GI'L.IFI

Ek Sekil 79: On soxhlet ekstraktlarmimn TFM iceriklerinin Kruskall wallis testi verileri
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Descriptives

TFM
95% Confidence
Interval for Mean
Std. Std. Lower Upper Minimu | Maximu
N Mean Deviation Error Bound Bound m m
BSSY1100B 3 54.5800 .66000 .38105 | 52.9405 | 56.2195 53.92 55.24
BSSY1100T 3 53.6067 .36950 .21333 | 52.6888 | 54.5246 53.18 53.82
BSSG1100B 3 31.6100 .20000 11547 | 31.1132 | 32.1068 31.41 31.81
BSSG1100T 3 33.8833 .23671 13667 | 33.2953 | 34.4714 33.61 34.02
BSSK1100B 3 58.4133 .21939 .12667 | 57.8683 | 58.9583 58.16 58.54
BSSK1100T 3 60.3467 45611 .26333 | 59.2136 | 61.4797 59.82 60.61
BSSY1450B 3 73.9533 91221 52667 | 71.6873 | 76.2194 72.90 74.48
BSSY1450T 3 80.9233 .79501 45900 | 78.9484 | 82.8982 80.13 81.72
BSSG1450B 3 38.8633 .62915 .36324 | 37.3004 | 40.4262 38.28 39.53
BSSG1450T 3 45.4400 .00000 .00000 | 45.4400 | 45.4400 45.44 45.44
BSSK1450B 3 60.2433 .92500 .53405 | 57.9455 | 62.5412 59.32 61.17
BSSK1450T 3 52.4200 47000 .27135 | 51.2525 | 53.5875 51.95 52.89
BSSY1800B 3 83.0200 1.14564 .66144 | 80.1741 | 85.8659 82.02 84.27
BSSY1800T 3 83.9400 1.24712 .72002 | 80.8420 | 87.0380 82.85 85.30
BSSG1800B 3 72.9833 .78450 45293 | 71.0345 | 74.9321 72.30 73.84
BSSG1800T 3 62.9067 77468 44726 | 60.9822 | 64.8311 62.06 63.58
BSSK1800B 3 64.9867 .92154 53205 | 62.6974 | 67.2759 64.25 66.02
BSSK1800T 3 66.2300 .41000 23671 | 65.2115 | 67.2485 65.82 66.64
BSESYOB 3 62.0267 .38682 .22333 | 61.0657 | 62.9876 61.58 62.25
BSESYOT 3 64.3467 1.69606 97922 | 60.1334 | 68.5599 62.55 65.92
BSESGOB 3 70.2667 .75395 43529 | 68.3938 | 72.1396 69.61 71.09
BSESGOT 3 60.2400 1.11261 .64237 | 57.4761 | 63.0039 59.21 61.42
BSESKOB 3 58.2033 1.29500 74767 | 54.9864 | 61.4203 56.91 59.50
BSESKOT 3 66.2867 .85500 49364 | 64.1627 | 68.4106 65.43 67.14
BSEYOB 3 67.9967 1.47487 .85151 | 64.3329 | 71.6604 66.63 69.56
BSEYOT 3 73.6500 .88051 .50836 | 71.4627 | 75.8373 72.88 74.61
BSEGOB 3 38.5133 .36910 21310 | 37.5964 | 39.4302 38.10 38.81
BSEGOT 3 41.1200 .19000 .10970 | 40.6480 | 41.5920 40.93 41.31
BSEKOB 3 104.2833 | 1.02002 .58891 | 101.7495 | 106.8172 | 103.14 | 105.10
BSEKOT 3 108.0167 | 1.03123 .59538 | 105.4550 | 110.5784 | 106.86 | 108.84
Total 90 63.1100 | 17.87956 | 1.88467 [ 59.3652 | 66.8548 31.41 108.84
Test of Homogeneity of Variances
TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.539 29 60 .080
ANOVA
TFM
Sum of Mean
Squares df Square F Sig.
Between Groups | 28408.54 29 979.605 | 1371.42 | .000
3 2
Within Groups 42.858 60 714
Total 28451.40 89
1

Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
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Tukey HSD

269

95% Confidence
Mean Interval

Difference Lower Upper

(I Grup (J) Grup (1-J) Std. Error | Sig. Bound Bound
BSSY1100 BSSY1100T .97333 .69007 1.000| -1.7428 3.6894
B BSSG1100B 22.97000° .69007 .000| 20.2539 25.6861
BSSG1100T 20.69667" .69007 .000( 17.9806 23.4128
BSSK1100B -3.83333" .69007 .000 -6.5494 -1.1172
BSSK1100T -5.76667" .69007 .000| -8.4828 -3.0506
BSSY1450B | -19.37333" .69007 .000( -22.0894 -16.6572
BSSY1450T -26.34333" .69007 .000( -29.0594 -23.6272
BSSG1450B 15.71667 .69007 .000| 13.0006 18.4328
BSSG1450T 9.14000" .69007 .000 6.4239 11.8561
BSSK1450B -5.66333" .69007 .000( -8.3794 -2.9472
BSSK1450T 2.16000 .69007 .329 -.5561 4.8761
BSSY1800B | -28.44000 .69007 .000( -31.1561 -25.7239
BSSY1800T -29.36000° .69007 .000| -32.0761 -26.6439
BSSG1800B | -18.40333" .69007 .000( -21.1194 -15.6872
BSSG1800T -8.32667" .69007 .000( -11.0428 -5.6106
BSSK1800B | -10.40667 .69007 .000| -13.1228 -7.6906
BSSK1800T -11.65000" .69007 .000| -14.3661 -8.9339
BSESYOB -7.44667" .69007 .000| -10.1628 -4.7306
BSESYOT -9.76667" .69007 .000| -12.4828 -7.0506
BSESGOB -15.68667" .69007 .000| -18.4028 -12.9706
BSESGOT -5.66000" .69007 .000| -8.3761 -2.9439
BSESKOB -3.62333" .69007 .001| -6.339%4 -.9072
BSESKOT -11.70667" .69007 .000| -14.4228 -8.9906
BSEYOB -13.41667" .69007 .000| -16.1328 -10.7006
BSEYOT -19.07000° .69007 .000| -21.7861 -16.3539
BSEGOB 16.06667" .69007 .000| 13.3506 18.7828
BSEGOT 13.46000 .69007 .000| 10.7439 16.1761
BSEKOB -49.70333" .69007 .000| -52.4194 -46.9872
BSEKOT -53.43667" .69007 .000| -56.1528 -50.7206
BSSY1100 BSSY1100B -.97333 .69007 1.000( -3.6894 1.7428
T BSSG1100B 21.99667" .69007 .000| 19.2806 24.7128
BSSG1100T 19.72333" .69007 .000| 17.0072 22.4394
BSSK1100B -4.80667" .69007 .000| -7.5228 -2.0906
BSSK1100T -6.74000" .69007 .000| -9.4561 -4.0239
BSSY1450B | -20.34667" .69007 .000| -23.0628 -17.6306
BSSY1450T -27.31667" .69007 .000| -30.0328 -24.6006
BSSG1450B 14.74333" .69007 .000| 12.0272 17.4594
BSSG1450T 8.16667" .69007 .000 5.4506 10.8828
BSSK1450B -6.63667" .69007 .000| -9.3528 -3.9206




BSSK1450T 1.18667 .69007 995  -1.5294 3.9028
BSSY1800B | -29.41333" .69007 .000| -32.1294 -26.6972
BSSY1800T -30.33333" .69007 .000| -33.0494 -27.6172
BSSG1800B | -19.37667 .69007 .000| -22.0928 -16.6606
BSSG1800T -9.30000 .69007 .000| -12.0161 -6.5839
BSSK1800B | -11.38000" .69007 .000| -14.0961 -8.6639
BSSK1800T -12.62333" .69007 .000| -15.3394 -9.9072
BSESYOB -8.42000 .69007 .000| -11.1361 -5.7039
BSESYOT -10.74000" .69007 .000| -13.4561 -8.0239
BSESGOB -16.66000" .69007 .000| -19.3761 -13.9439
BSESGOT -6.63333" .69007 .000| -9.349%4 -3.9172
BSESKOB -4.59667" .69007 .000| -7.3128 -1.8806
BSESKOT -12.68000" .69007 .000| -15.3961 -9.9639
BSEYOB -14.39000" .69007 .000| -17.1061 -11.6739
BSEYOT -20.04333" .69007 .000| -22.7594 -17.3272
BSEGOB 15.09333" .69007 .000| 12.3772 17.8094
BSEGOT 12.48667" .69007 .000 9.7706 15.2028
BSEKOB -50.67667" .69007 .000| -53.3928 -47.9606
BSEKOT -54.41000" .69007 .000| -57.1261 -51.6939
BSSG1100 BSSY1100B | -22.97000" .69007 .000| -25.6861 -20.2539
B BSSY1100T -21.99667" .69007 .000| -24.7128 -19.2806
BSSG1100T -2.27333 .69007 239 -4.98% 4428
BSSK1100B | -26.80333" .69007 .000( -29.5194 -24.0872
BSSK1100T -28.73667" .69007 .000( -31.4528 -26.0206
BSSY1450B | -42.34333" .69007 .000( -45.0594 -39.6272
BSSY1450T -49.31333" .69007 .000( -52.0294 -46.5972
BSSG14508B -7.25333" .69007 .000( -9.9694 -4.5372
BSSG1450T -13.83000 .69007 .000( -16.5461 -11.1139
BSSK1450B | -28.63333" .69007 .000( -31.3494 -25.9172
BSSK1450T -20.81000" .69007 .000( -23.5261 -18.0939
BSSY1800B | -51.41000 .69007 .000( -54.1261 -48.6939
BSSY1800T -52.33000" .69007 .000( -55.0461 -49.6139
BSSG1800B | -41.37333" .69007 .000( -44.0894 -38.6572
BSSG1800T -31.29667" .69007 .000( -34.0128 -28.5806
BSSK1800B | -33.37667" .69007 .000( -36.0928 -30.6606
BSSK1800T -34.62000" .69007 .000( -37.3361 -31.9039
BSESYOB -30.41667" .69007 .000( -33.1328 -27.7006
BSESYOT -32.73667" .69007 .000( -35.4528 -30.0206
BSESGOB -38.65667" .69007 .000( -41.3728 -35.9406
BSESGOT -28.63000" .69007 .000( -31.3461 -25.9139
BSESKOB -26.59333" .69007 .000( -29.3094 -23.8772
BSESKOT -34.67667" .69007 .000( -37.3928 -31.9606
BSEYOB -36.38667" .69007 .000( -39.1028 -33.6706
BSEYOT -42.04000 .69007 .000( -44.7561 -39.3239
BSEGOB -6.90333" .69007 .000( -9.6194 -4.1872
BSEGOT -9.51000" .69007 .000( -12.2261 -6.7939
BSEKOB -72.67333" .69007 .000( -75.3894 -69.9572
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BSEKOT -76.40667" .69007 .000| -79.1228 -73.6906
BSSG1100 BSSY1100B | -20.69667" .69007 .000| -23.4128 -17.9806
T BSSY1100T -19.72333" .69007 .000| -22.4394 -17.0072

BSSG1100B 2.27333 .69007 .239 -.4428 4.9894

BSSK1100B | -24.53000" .69007 .000| -27.2461 -21.8139

BSSK1100T -26.46333" .69007 .000| -29.1794 -23.7472

BSSY1450B | -40.07000" .69007 .000| -42.7861 -37.3539

BSSY1450T -47.04000" .69007 .000| -49.7561 -44.3239

BSSG14508B -4.98000" .69007 .000| -7.6961 -2.2639

BSSG1450T -11.55667" .69007 .000| -14.2728 -8.8406

BSSK1450B | -26.36000" .69007 .000| -29.0761 -23.6439

BSSK1450T -18.53667" .69007 .000| -21.2528 -15.8206

BSSY1800B | -49.13667 .69007 .000| -51.8528 -46.4206

BSSY1800T -50.05667" .69007 .000| -52.7728 -47.3406

BSSG1800B | -39.10000" .69007 .000| -41.8161 -36.3839

BSSG1800T -29.02333" .69007 .000| -31.7394 -26.3072

BSSK1800B | -31.10333" .69007 .000| -33.8194 -28.3872

BSSK1800T -32.34667" .69007 .000| -35.0628 -29.6306

BSESYOB -28.14333" .69007 .000| -30.8594 -25.4272

BSESYOT -30.46333" .69007 .000| -33.1794 -27.7472

BSESGOB -36.38333" .69007 .000| -39.0994 -33.6672

BSESGOT -26.35667" .69007 .000| -29.0728 -23.6406

BSESKOB -24.32000 .69007 .000( -27.0361 -21.6039

BSESKOT -32.40333" .69007 .000( -35.1194 -29.6872

BSEYOB -34.11333" .69007 .000( -36.8294 -31.3972

BSEYOT -39.76667" .69007 .000( -42.4828 -37.0506

BSEGOB -4.63000" .69007 .000( -7.3461 -1.9139

BSEGOT -7.23667" .69007 .000 -9.9528 -4.5206

BSEKOB -70.40000 .69007 .000( -73.1161 -67.6839

BSEKOT -74.13333" .69007 .000( -76.8494 -71.4172
BSSK1100 BSSY1100B 3.83333" .69007 .000 1.1172 6.5494
B BSSY1100T 4.80667" .69007 .000 2.0906 7.5228

BSSG1100B 26.80333" .69007 .000( 24.0872 29.5194

BSSG1100T 24.53000 .69007 .000( 21.8139 27.2461

BSSK1100T -1.93333 .69007 554 -4.6494 .7828

BSSY1450B | -15.54000 .69007 .000( -18.2561 -12.8239

BSSY1450T -22.51000" .69007 .000( -25.2261 -19.7939

BSSG14508B 19.55000" .69007 .000( 16.8339 22.2661

BSSG1450T 12.97333" .69007 .000( 10.2572 15.6894

BSSK14508B -1.83000 .69007 .662( -4.5461 .8861

BSSK1450T 5.99333" .69007 .000 3.2772 8.7094

BSSY1800B | -24.60667" .69007 .000( -27.3228 -21.8906

BSSY1800T -25.52667" .69007 .000( -28.2428 -22.8106

BSSG1800B | -14.57000 .69007 .000( -17.2861 -11.8539

BSSG1800T -4.49333" .69007 .000( -7.2094 -1.7772

BSSK1800B -6.57333" .69007 .000( -9.2894 -3.8572

BSSK1800T -7.81667" .69007 .000( -10.5328 -5.1006
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BSESYOB -3.61333" .69007 .001] -6.3294 -.8972
BSESYOT -5.93333" .69007 .000| -8.649%4 -3.2172
BSESGOB -11.85333" .69007 .000| -14.5694 -9.1372
BSESGOT -1.82667 .69007 .666| -4.5428 .8894
BSESKOB .21000 .69007 1.000( -2.5061 2.9261
BSESKOT -7.87333" .69007 .000| -10.5894 -5.1572
BSEYOB -9.58333" .69007 .000| -12.2994 -6.8672
BSEYOT -15.23667" .69007 .000| -17.9528 -12.5206
BSEGOB 19.90000 .69007 .000| 17.1839 22.6161
BSEGOT 17.29333" .69007 .000| 14.5772 20.0094
BSEKOB -45.87000" .69007 .000| -48.5861 -43.1539
BSEKOT -49.60333" .69007 .000| -52.3194 -46.8872
BSSK1100 BSSY1100B 5.76667 .69007 .000 3.0506 8.4828
T BSSY1100T 6.74000" .69007 .000 4.0239 9.4561
BSSG1100B 28.73667" .69007 .000| 26.0206 31.4528
BSSG1100T 26.46333" .69007 .000| 23.7472 29.1794
BSSK1100B 1.93333 .69007 .554 -.7828 4.6494
BSSY1450B | -13.60667 .69007 .000| -16.3228 -10.8906
BSSY1450T -20.57667" .69007 .000| -23.2928 -17.8606
BSSG14508B 21.48333" .69007 .000| 18.7672 24.1994
BSSG1450T 14.90667" .69007 .000| 12.1906 17.6228
BSSK1450B .10333 .69007 1.000( -2.6128 2.8194
BSSK1450T 7.92667" .69007 .000 5.2106 10.6428
BSSY1800B | -22.67333" .69007 .000( -25.3894 -19.9572
BSSY1800T -23.59333" .69007 .000( -26.3094 -20.8772
BSSG1800B | -12.63667" .69007 .000( -15.3528 -9.9206
BSSG1800T -2.56000 .69007 091 -5.2761 .1561
BSSK1800B -4.64000" .69007 .000 -7.3561 -1.9239
BSSK1800T -5.88333" .69007 .000 -8.5994 -3.1672
BSESYOB -1.68000 .69007 .805( -4.3961 1.0361
BSESYOT -4.00000" .69007 .000( -6.7161 -1.2839
BSESGOB -9.92000" .69007 .000( -12.6361 -7.2039
BSESGOT .10667 .69007 1.000| -2.6094 2.8228
BSESKOB 2.14333 .69007 .344 -.5728 4.8594
BSESKOT -5.94000" .69007 .000 -8.6561 -3.2239
BSEYOB -7.65000" .69007 .000( -10.3661 -4.9339
BSEYOT -13.30333" .69007 .000( -16.0194 -10.5872
BSEGOB 21.83333" .69007 .000( 19.1172 24.5494
BSEGOT 19.22667" .69007 .000( 16.5106 21.9428
BSEKOB -43.93667" .69007 .000( -46.6528 -41.2206
BSEKOT -47.67000 .69007 .000( -50.3861 -44.9539
BSSY1450 BSSY1100B 19.37333" .69007 .000( 16.6572 22.089%4
B BSSY1100T 20.34667" .69007 .000( 17.6306 23.0628
BSSG1100B 42.34333" .69007 .000( 39.6272 45.0594
BSSG1100T 40.07000" .69007 .000( 37.3539 42.7861
BSSK1100B 15.54000" .69007 .000( 12.8239 18.2561
BSSK1100T 13.60667" .69007 .000( 10.8906 16.3228
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BSSY1450T -6.97000" .69007 .000| -9.6861 -4.2539
BSSG1450B 35.09000" .69007 .000| 32.3739 37.8061
BSSG1450T 28.51333" .69007 .000| 25.7972 31.2294
BSSK1450B 13.71000 .69007 .000| 10.9939 16.4261
BSSK1450T 21.53333" .69007 .000| 18.8172 24.2494
BSSY1800B -9.06667" .69007 .000| -11.7828 -6.3506
BSSY1800T -9.98667" .69007 .000| -12.7028 -7.2706
BSSG1800B .97000 .69007 1.000( -1.7461 3.6861
BSSG1800T 11.04667 .69007 .000 8.3306 13.7628
BSSK1800B 8.96667" .69007 .000 6.2506 11.6828
BSSK1800T 7.72333" .69007 .000 5.0072 10.4394
BSESYOB 11.92667 .69007 .000 9.2106 14.6428
BSESYOT 9.60667" .69007 .000 6.8906 12.3228
BSESGOB 3.68667" .69007 .001 .9706 6.4028
BSESGOT 13.71333" .69007 .000| 10.9972 16.4294
BSESKOB 15.75000" .69007 .000| 13.0339 18.4661
BSESKOT 7.66667 .69007 .000 4.9506 10.3828
BSEYOB 5.95667" .69007 .000 3.2406 8.6728
BSEYOT .30333 .69007 1.000( -2.4128 3.0194
BSEGOB 35.44000 .69007 .000| 32.7239 38.1561
BSEGOT 32.83333" .69007 .000| 30.1172 35.5494
BSEKOB -30.33000 .69007 .000| -33.0461 -27.6139
BSEKOT -34.06333" .69007 .000( -36.7794 -31.3472
BSSY1450 BSSY1100B 26.34333" .69007 .000( 23.6272 29.0594
T BSSY1100T 27.31667" .69007 .000( 24.6006 30.0328
BSSG1100B 49.31333" .69007 .000( 46.5972 52.0294
BSSG1100T 47.04000 .69007 .000( 44.3239 49.7561
BSSK1100B 2251000 .69007 .000( 19.7939 25.2261
BSSK1100T 20.57667" .69007 .000( 17.8606 23.2928
BSSY14508B 6.97000" .69007 .000 4.2539 9.6861
BSSG14508B 42.06000 .69007 .000( 39.3439 44,7761
BSSG1450T 35.48333" .69007 .000( 32.7672 38.1994
BSSK14508B 20.68000" .69007 .000( 17.9639 23.3961
BSSK1450T 28.50333" .69007 .000( 25.7872 31.2194
BSSY18008B -2.09667 .69007 387 -4.8128 .6194
BSSY1800T -3.01667" .69007 .014( -5.7328 -.3006
BSSG1800B 7.94000" .69007 .000 5.2239 10.6561
BSSG1800T 18.01667" .69007 .000( 15.3006 20.7328
BSSK1800B 15.93667" .69007 .000( 13.2206 18.6528
BSSK1800T 14.69333" .69007 .000( 11.9772 17.4094
BSESYOB 18.89667" .69007 .000( 16.1806 21.6128
BSESYOT 16.57667" .69007 .000( 13.8606 19.2928
BSESGOB 10.65667" .69007 .000 7.9406 13.3728
BSESGOT 20.68333" .69007 .000( 17.9672 23.399%4
BSESKOB 22.72000 .69007 .000( 20.0039 25.4361
BSESKOT 14.63667" .69007 .000( 11.9206 17.3528
BSEYOB 12.92667" .69007 .000( 10.2106 15.6428
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BSEYOT 7.27333" .69007 .000 4.5572 9.9894
BSEGOB 42.41000 .69007 .000| 39.6939 45.1261
BSEGOT 39.80333" .69007 .000| 37.0872 42.5194
BSEKOB -23.36000" .69007 .000| -26.0761 -20.6439
BSEKOT -27.09333" .69007 .000| -29.8094 -24.3772
BSSG1450 BSSY1100B | -15.71667 .69007 .000| -18.4328 -13.0006
B BSSY1100T -14.74333" .69007 .000| -17.4594 -12.0272
BSSG1100B 7.25333" .69007 .000 4.5372 9.9694
BSSG1100T 498000 .69007 .000 2.2639 7.6961
BSSK1100B | -19.55000" .69007 .000| -22.2661 -16.8339
BSSK1100T -21.48333" .69007 .000| -24.1994 -18.7672
BSSY1450B | -35.09000" .69007 .000| -37.8061 -32.3739
BSSY1450T -42.,06000" .69007 .000| -44.7761 -39.3439
BSSG1450T -6.57667" .69007 .000| -9.2928 -3.8606
BSSK1450B | -21.38000" .69007 .000| -24.0961 -18.6639
BSSK1450T -13.55667" .69007 .000| -16.2728 -10.8406
BSSY1800B | -44.15667 .69007 .000| -46.8728 -41.4406
BSSY1800T -45.07667" .69007 .000| -47.7928 -42.3606
BSSG1800B | -34.12000" .69007 .000| -36.8361 -31.4039
BSSG1800T -24.04333" .69007 .000| -26.7594 -21.3272
BSSK1800B | -26.12333" .69007 .000| -28.8394 -23.4072
BSSK1800T -27.36667" .69007 .000| -30.0828 -24.6506
BSESYOB -23.16333" .69007 .000( -25.8794 -20.4472
BSESYOT -25.48333" .69007 .000( -28.1994 -22.7672
BSESGOB -31.40333" .69007 .000( -34.1194 -28.6872
BSESGOT -21.37667" .69007 .000( -24.0928 -18.6606
BSESKOB -19.34000 .69007 .000( -22.0561 -16.6239
BSESKOT -27.42333" .69007 .000( -30.1394 -24.7072
BSEYOB -29.13333" .69007 .000( -31.8494 -26.4172
BSEYOT -34.78667" .69007 .000( -37.5028 -32.0706
BSEGOB .35000 .69007 1.000| -2.3661 3.0661
BSEGOT -2.25667 .69007 251 -4.9728 .4594
BSEKOB -65.42000" .69007 .000( -68.1361 -62.7039
BSEKOT -69.15333" .69007 .000( -71.8694 -66.4372
BSSG1450 BSSY1100B -9.14000" .69007 .000( -11.8561 -6.4239
T BSSY1100T -8.16667" .69007 .000( -10.8828 -5.4506
BSSG1100B 13.83000" .69007 .000 11.1139 16.5461
BSSG1100T 11.55667" .69007 .000 8.8406 14.2728
BSSK1100B | -12.97333" .69007 .000( -15.6894 -10.2572
BSSK1100T -14.90667" .69007 .000( -17.6228 -12.1906
BSSY1450B | -28.51333" .69007 .000( -31.2294 -25.7972
BSSY1450T -35.48333" .69007 .000( -38.1994 -32.7672
BSSG14508B 6.57667" .69007 .000 3.8606 9.2928
BSSK1450B | -14.80333" .69007 .000( -17.5194 -12.0872
BSSK1450T -6.98000" .69007 .000 -9.6961 -4.2639
BSSY1800B | -37.58000 .69007 .000( -40.2961 -34.8639
BSSY1800T -38.50000" .69007 .000( -41.2161 -35.7839
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BSSG1800B | -27.54333" .69007 .000| -30.2594 -24.8272
BSSG1800T -17.46667" .69007 .000| -20.1828 -14.7506
BSSK1800B | -19.54667 .69007 .000| -22.2628 -16.8306
BSSK1800T -20.79000" .69007 .000| -23.5061 -18.0739
BSESYOB -16.58667" .69007 .000| -19.3028 -13.8706
BSESYOT -18.90667" .69007 .000| -21.6228 -16.1906
BSESGOB -24.82667" .69007 .000| -27.5428 -22.1106
BSESGOT -14.80000" .69007 .000| -17.5161 -12.0839
BSESKOB -12.76333" .69007 .000| -15.4794 -10.0472
BSESKOT -20.84667" .69007 .000| -23.5628 -18.1306
BSEYOB -22.55667" .69007 .000| -25.2728 -19.8406
BSEYOT -28.21000 .69007 .000| -30.9261 -25.4939
BSEGOB 6.92667" .69007 .000 4.2106 9.6428
BSEGOT 4.32000° .69007 .000 1.6039 7.0361
BSEKOB -58.84333" .69007 .000| -61.5594 -56.1272
BSEKOT -62.57667" .69007 .000| -65.2928 -59.8606
BSSK1450 BSSY1100B 5.66333" .69007 .000 2.9472 8.3794
B BSSY1100T 6.63667" .69007 .000 3.9206 9.3528
BSSG1100B 28.63333" .69007 .000| 25.9172 31.3494
BSSG1100T 26.36000" .69007 .000| 23.6439 29.0761
BSSK1100B 1.83000 .69007 .662 -.8861 4.5461
BSSK1100T -.10333 .69007 1.000( -2.8194 2.6128
BSSY1450B | -13.71000° .69007 .000( -16.4261 -10.9939
BSSY1450T -20.68000" .69007 .000( -23.3961 -17.9639
BSSG14508B 21.38000 .69007 .000( 18.6639 24.0961
BSSG1450T 14.80333" .69007 .000( 12.0872 17.5194
BSSK1450T 7.82333" .69007 .000 5.1072 10.5394
BSSY1800B | -22.77667" .69007 .000( -25.4928 -20.0606
BSSY1800T -23.69667" .69007 .000( -26.4128 -20.9806
BSSG1800B | -12.74000 .69007 .000( -15.4561 -10.0239
BSSG1800T -2.66333 .69007 062 -5.3794 .0528
BSSK1800B -4.74333" .69007 .000( -7.4594 -2.0272
BSSK1800T -5.98667" .69007 .000 -8.7028 -3.2706
BSESYOB -1.78333 .69007 710 -4.4994 .9328
BSESYOT -4.10333" .69007 .000( -6.8194 -1.3872
BSESGOB -10.02333" .69007 .000( -12.7394 -7.3072
BSESGOT .00333 .69007 1.000| -2.7128 2.7194
BSESKOB 2.04000 .69007 443 -.6761 4.7561
BSESKOT -6.04333" .69007 .000( -8.7594 -3.3272
BSEYOB -7.75333" .69007 .000( -10.4694 -5.0372
BSEYOT -13.40667" .69007 .000( -16.1228 -10.6906
BSEGOB 21.73000 .69007 .000( 19.0139 24.4461
BSEGOT 19.12333" .69007 .000( 16.4072 21.839%4
BSEKOB -44.04000 .69007 .000( -46.7561 -41.3239
BSEKOT -47.77333" .69007 .000( -50.4894 -45.0572
BSSK1450 BSSY1100B -2.16000 .69007 329 -4.8761 .5561
T BSSY1100T -1.18667 .69007 995(  -3.9028 1.5294
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BSSG1100B 20.81000" .69007 .000| 18.0939 23.5261
BSSG1100T 18.53667" .69007 .000| 15.8206 21.2528
BSSK1100B -5.99333" .69007 .000| -8.7094 -3.2772
BSSK1100T -7.92667" .69007 .000| -10.6428 -5.2106
BSSY1450B | -21.53333" .69007 .000| -24.2494 -18.8172
BSSY1450T -28.50333" .69007 .000| -31.2194 -25.7872
BSSG14508B 13.55667" .69007 .000| 10.8406 16.2728
BSSG1450T 6.98000 .69007 .000 4.2639 9.6961
BSSK1450B -7.82333" .69007 .000| -10.5394 -5.1072
BSSY1800B | -30.60000" .69007 .000| -33.3161 -27.8839
BSSY1800T -31.52000" .69007 .000| -34.2361 -28.8039
BSSG1800B | -20.56333" .69007 .000| -23.2794 -17.8472
BSSG1800T -10.48667" .69007 .000| -13.2028 -7.7706
BSSK1800B | -12.56667" .69007 .000| -15.2828 -9.8506
BSSK1800T -13.81000 .69007 .000| -16.5261 -11.0939
BSESYOB -9.60667" .69007 .000| -12.3228 -6.8906
BSESYOT -11.92667" .69007 .000| -14.6428 -9.2106
BSESGOB -17.84667" .69007 .000| -20.5628 -15.1306
BSESGOT -7.82000° .69007 .000| -10.5361 -5.1039
BSESKOB -5.78333" .69007 .000| -8.499%4 -3.0672
BSESKOT -13.86667" .69007 .000| -16.5828 -11.1506
BSEYOB -15.57667" .69007 .000| -18.2928 -12.8606
BSEYOT -21.23000 .69007 .000( -23.9461 -18.5139
BSEGOB 13.90667" .69007 .000( 11.1906 16.6228
BSEGOT 11.30000 .69007 .000 8.5839 14.0161
BSEKOB -51.86333" .69007 .000( -54.5794 -49.1472
BSEKOT -55.59667" .69007 .000( -58.3128 -52.8806
BSSY1800 BSSY1100B 28.44000 .69007 .000( 25.7239 31.1561
B BSSY1100T 29.41333" .69007 .000( 26.6972 32.1294
BSSG1100B 51.41000 .69007 .000( 48.6939 54.1261
BSSG1100T 49.13667" .69007 .000( 46.4206 51.8528
BSSK11008B 24.60667" .69007 .000( 21.8906 27.3228
BSSK1100T 22.67333" .69007 .000( 19.9572 25.389%4
BSSY14508B 9.06667" .69007 .000 6.3506 11.7828
BSSY1450T 2.09667 .69007 .387 -.6194 4.8128
BSSG14508B 4415667 .69007 .000( 41.4406 46.8728
BSSG1450T 37.58000" .69007 .000( 34.8639 40.2961
BSSK14508B 22.77667" .69007 .000( 20.0606 25.4928
BSSK1450T 30.60000 .69007 .000( 27.8839 33.3161
BSSY1800T -.92000 .69007 1.000| -3.6361 1.7961
BSSG1800B 10.03667" .69007 .000 7.3206 12.7528
BSSG1800T 20.11333" .69007 .000( 17.3972 22.8294
BSSK1800B 18.03333" .69007 .000( 15.3172 20.7494
BSSK1800T 16.79000" .69007 .000( 14.0739 19.5061
BSESYOB 20.99333" .69007 .000( 18.2772 23.7094
BSESYOT 18.67333" .69007 .000( 15.9572 21.389%4
BSESGOB 12.75333" .69007 .000( 10.0372 15.4694
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BSESGOT 22.78000" .69007 .000| 20.0639 25.4961
BSESKOB 24.81667" .69007 .000| 22.1006 27.5328
BSESKOT 16.73333" .69007 .000| 14.0172 19.4494
BSEYOB 15.02333" .69007 .000| 12.3072 17.7394
BSEYOT 9.37000 .69007 .000 6.6539 12.0861
BSEGOB 44.50667" .69007 .000| 41.7906 47.2228
BSEGOT 41.90000 .69007 .000| 39.1839 44.6161
BSEKOB -21.26333" .69007 .000| -23.9794 -18.5472
BSEKOT -24.99667" .69007 .000| -27.7128 -22.2806
BSSY1800 BSSY1100B 29.36000 .69007 .000| 26.6439 32.0761
T BSSY1100T 30.33333" .69007 .000| 27.6172 33.0494
BSSG1100B 52.33000" .69007 .000| 49.6139 55.0461
BSSG1100T 50.05667" .69007 .000| 47.3406 52.7728
BSSK1100B 25.52667" .69007 .000| 22.8106 28.2428
BSSK1100T 23.59333" .69007 .000| 20.8772 26.3094
BSSY1450B 9.98667" .69007 .000 7.2706 12.7028
BSSY1450T 3.01667" .69007 .014 .3006 5.7328
BSSG1450B 45.07667" .69007 .000| 42.3606 47.7928
BSSG1450T 38.50000" .69007 .000| 35.7839 41.2161
BSSK1450B 23.69667" .69007 .000| 20.9806 26.4128
BSSK1450T 3152000 .69007 .000| 28.8039 34.2361
BSSY1800B .92000 .69007 1.000( -1.7961 3.6361
BSSG1800B 10.95667" .69007 .000 8.2406 13.6728
BSSG1800T 21.03333" .69007 .000( 18.3172 23.7494
BSSK1800B 18.95333" .69007 .000( 16.2372 21.6694
BSSK1800T 17.71000 .69007 .000( 14.9939 20.4261
BSESYOB 21.91333" .69007 .000( 19.1972 24.6294
BSESYOT 19.59333" .69007 .000( 16.8772 22.3094
BSESGOB 13.67333" .69007 .000( 10.9572 16.3894
BSESGOT 23.70000 .69007 .000( 20.9839 26.4161
BSESKOB 25.73667" .69007 .000( 23.0206 28.4528
BSESKOT 17.65333" .69007 .000( 14.9372 20.3694
BSEYOB 15.94333" .69007 .000( 13.2272 18.6594
BSEYOT 10.29000" .69007 .000 7.5739 13.0061
BSEGOB 45.42667" .69007 .000( 42.7106 48.1428
BSEGOT 42.82000 .69007 .000( 40.1039 45.5361
BSEKOB -20.34333" .69007 .000( -23.0594 -17.6272
BSEKOT -24.07667" .69007 .000( -26.7928 -21.3606
BSSG1800 BSSY1100B 18.40333" .69007 .000( 15.6872 21.1194
B BSSY1100T 19.37667" .69007 .000( 16.6606 22.0928
BSSG1100B 41.37333" .69007 .000( 38.6572 44.0894
BSSG1100T 39.10000 .69007 .000( 36.3839 41.8161
BSSK1100B 14.57000 .69007 .000( 11.8539 17.2861
BSSK1100T 12.63667" .69007 .000 9.9206 15.3528
BSSY14508B -.97000 .69007 1.000| -3.6861 1.7461
BSSY1450T -7.94000" .69007 .000( -10.6561 -5.2239
BSSG14508B 34.12000 .69007 .000( 31.4039 36.8361
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BSSG1450T 27.54333" .69007 .000| 24.8272 30.2594
BSSK1450B 12.74000 .69007 .000| 10.0239 15.4561
BSSK1450T 20.56333" .69007 .000| 17.8472 23.2794
BSSY1800B | -10.03667 .69007 .000| -12.7528 -7.3206
BSSY1800T -10.95667" .69007 .000| -13.6728 -8.2406
BSSG1800T 10.07667" .69007 .000 7.3606 12.7928
BSSK1800B 7.99667" .69007 .000 5.2806 10.7128
BSSK1800T 6.75333" .69007 .000 4.0372 9.4694
BSESYOB 10.95667" .69007 .000 8.2406 13.6728
BSESYOT 8.63667 .69007 .000 5.9206 11.3528
BSESGOB 2.71667" .69007 .050 .0006 5.4328
BSESGOT 12.74333" .69007 .000| 10.0272 15.4594
BSESKOB 14.78000 .69007 .000| 12.0639 17.4961
BSESKOT 6.69667" .69007 .000 3.9806 9.4128
BSEYOB 498667 .69007 .000 2.2706 7.7028
BSEYOT -.66667 .69007 1.000( -3.3828 2.0494
BSEGOB 34.47000 .69007 .000| 31.7539 37.1861
BSEGOT 31.86333" .69007 .000| 29.1472 34.5794
BSEKOB -31.30000" .69007 .000| -34.0161 -28.5839
BSEKOT -35.03333" .69007 .000| -37.7494 -32.3172
BSSG1800 BSSY1100B 8.32667 .69007 .000 5.6106 11.0428
T BSSY1100T 9.30000° .69007 .000 6.5839 12.0161
BSSG1100B 31.29667" .69007 .000( 28.5806 34.0128
BSSG1100T 29.02333" .69007 .000( 26.3072 31.739%4
BSSK1100B 4.49333" .69007 .000 17772 7.2094
BSSK1100T 2.56000 .69007 .091 -.1561 5.2761
BSSY1450B | -11.04667" .69007 .000( -13.7628 -8.3306
BSSY1450T -18.01667" .69007 .000( -20.7328 -15.3006
BSSG14508B 24.04333" .69007 .000( 21.3272 26.7594
BSSG1450T 17.46667" .69007 .000( 14.7506 20.1828
BSSK14508B 2.66333 .69007 .062 -.0528 5.3794
BSSK1450T 10.48667" .69007 .000 7.7706 13.2028
BSSY1800B | -20.11333" .69007 .000( -22.8294 -17.3972
BSSY1800T -21.03333" .69007 .000( -23.7494 -18.3172
BSSG1800B | -10.07667" .69007 .000( -12.7928 -7.3606
BSSK1800B -2.08000 .69007 403  -4.7961 .6361
BSSK1800T -3.32333" .69007 .003 -6.0394 -.6072
BSESYOB .88000 .69007 1.000| -1.8361 3.5961
BSESYOT -1.44000 .69007 950 -4.1561 1.2761
BSESGOB -7.36000" .69007 .000( -10.0761 -4.6439
BSESGOT 2.66667 .69007 .061 -.0494 5.3828
BSESKOB 4.70333" .69007 .000 1.9872 7.4194
BSESKOT -3.38000" .69007 .002 -6.0961 -.6639
BSEYOB -5.09000" .69007 .000( -7.8061 -2.3739
BSEYOT -10.74333" .69007 .000( -13.4594 -8.0272
BSEGOB 24.39333" .69007 .000( 21.6772 27.1094
BSEGOT 21.78667" .69007 .000( 19.0706 24.5028
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BSEKOB -41.37667" .69007 .000| -44.0928 -38.6606
BSEKOT -45.11000" .69007 .000| -47.8261 -42.3939
BSSK1800 BSSY1100B 10.40667" .69007 .000 7.6906 13.1228
B BSSY1100T 11.38000 .69007 .000 8.6639 14.0961
BSSG1100B 33.37667" .69007 .000| 30.6606 36.0928
BSSG1100T 31.10333" .69007 .000| 28.3872 33.8194
BSSK1100B 6.57333" .69007 .000 3.8572 9.2894
BSSK1100T 464000 .69007 .000 1.9239 7.3561
BSSY1450B -8.96667" .69007 .000| -11.6828 -6.2506
BSSY1450T -15.93667" .69007 .000| -18.6528 -13.2206
BSSG14508B 26.12333" .69007 .000| 23.4072 28.8394
BSSG1450T 19.54667" .69007 .000| 16.8306 22.2628
BSSK1450B 4.74333" .69007 .000 2.0272 7.4594
BSSK1450T 12.56667" .69007 .000 9.8506 15.2828
BSSY1800B | -18.03333" .69007 .000| -20.7494 -15.3172
BSSY1800T -18.95333" .69007 .000| -21.6694 -16.2372
BSSG1800B -7.99667" .69007 .000| -10.7128 -5.2806
BSSG1800T 2.08000 .69007 403 -.6361 4.7961
BSSK1800T -1.24333 .69007 991 -3.95% 1.4728
BSESYOB 2.96000 .69007 .018 2439 5.6761
BSESYOT .64000 .69007 1.000( -2.0761 3.3561
BSESGOB -5.28000" .69007 .000| -7.9961 -2.5639
BSESGOT 4.74667" .69007 .000 2.0306 7.4628
BSESKOB 6.78333" .69007 .000 4.0672 9.4994
BSESKOT -1.30000 .69007 .984( -4.0161 1.4161
BSEYOB -3.01000" .69007 .014( -5.7261 -.2939
BSEYOT -8.66333" .69007 .000( -11.3794 -5.9472
BSEGOB 26.47333" .69007 .000( 23.7572 29.189%4
BSEGOT 23.86667" .69007 .000( 21.1506 26.5828
BSEKOB -39.29667" .69007 .000( -42.0128 -36.5806
BSEKOT -43.03000 .69007 .000( -45.7461 -40.3139
BSSK1800 BSSY1100B 11.65000 .69007 .000 8.9339 14.3661
T BSSY1100T 12.62333" .69007 .000 9.9072 15.3394
BSSG1100B 34.62000 .69007 .000( 31.9039 37.3361
BSSG1100T 32.34667" .69007 .000( 29.6306 35.0628
BSSK1100B 7.81667" .69007 .000 5.1006 10.5328
BSSK1100T 5.88333" .69007 .000 3.1672 8.5994
BSSY14508B -7.72333" .69007 .000( -10.4394 -5.0072
BSSY1450T -14.69333" .69007 .000( -17.4094 -11.9772
BSSG14508B 27.36667" .69007 .000( 24.6506 30.0828
BSSG1450T 20.79000 .69007 .000( 18.0739 23.5061
BSSK14508B 5.98667" .69007 .000 3.2706 8.7028
BSSK1450T 13.81000" .69007 .000( 11.0939 16.5261
BSSY1800B | -16.79000 .69007 .000( -19.5061 -14.0739
BSSY1800T -17.71000 .69007 .000( -20.4261 -14.9939
BSSG1800B -6.75333" .69007 .000( -9.4694 -4.0372
BSSG1800T 3.32333" .69007 .003 .6072 6.0394
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BSSK1800B 1.24333 .69007 991 -1.4728 3.9594
BSESYOB 4.20333" .69007 .000 1.4872 6.9194
BSESYOT 1.88333 .69007 .607 -.8328 4.5994
BSESGOB -4.03667" .69007 .000| -6.7528 -1.3206
BSESGOT 5.99000 .69007 .000 3.2739 8.7061
BSESKOB 8.02667" .69007 .000 5.3106 10.7428
BSESKOT -.05667 .69007 1.000( -2.7728 2.6594
BSEYOB -1.76667 .69007 .7126| -4.4828 .9494
BSEYOT -7.42000 .69007 .000| -10.1361 -4.7039
BSEGOB 27.71667 .69007 .000| 25.0006 30.4328
BSEGOT 25.11000 .69007 .000| 22.3939 27.8261
BSEKOB -38.05333" .69007 .000| -40.7694 -35.3372
BSEKOT -41.78667" .69007 .000| -44.5028 -39.0706
BSESYOB BSSY1100B 7.44667 .69007 .000 4.7306 10.1628
BSSY1100T 8.42000 .69007 .000 5.7039 11.1361
BSSG1100B 30.41667 .69007 .000| 27.7006 33.1328
BSSG1100T 28.14333" .69007 .000| 25.4272 30.8594
BSSK1100B 3.61333" .69007 .001 .8972 6.3294
BSSK1100T 1.68000 .69007 .805| -1.0361 4.3961
BSSY1450B | -11.92667 .69007 .000| -14.6428 -9.2106
BSSY1450T -18.89667" .69007 .000| -21.6128 -16.1806
BSSG1450B 23.16333" .69007 .000| 20.4472 25.8794
BSSG1450T 16.58667" .69007 .000( 13.8706 19.3028
BSSK14508B 1.78333 .69007 .710 -.9328 4.4994
BSSK1450T 9.60667" .69007 .000 6.8906 12.3228
BSSY1800B | -20.99333" .69007 .000( -23.7094 -18.2772
BSSY1800T -21.91333" .69007 .000( -24.6294 -19.1972
BSSG1800B | -10.95667" .69007 .000( -13.6728 -8.2406
BSSG1800T -.88000 .69007 1.000| -3.5961 1.8361
BSSK1800B -2.96000" .69007 .018( -5.6761 -.2439
BSSK1800T -4.20333" .69007 .000( -6.9194 -1.4872
BSESYOT -2.32000 .69007 .207( -5.0361 .3961
BSESGOB -8.24000" .69007 .000( -10.9561 -5.5239
BSESGOT 1.78667 .69007 .706 -.9294 4.5028
BSESKOB 3.82333" .69007 .000 1.1072 6.5394
BSESKOT -4.26000" .69007 .000 -6.9761 -1.5439
BSEYOB -5.97000" .69007 .000 -8.6861 -3.2539
BSEYOT -11.62333" .69007 .000( -14.3394 -8.9072
BSEGOB 23.51333" .69007 .000( 20.7972 26.2294
BSEGOT 20.90667" .69007 .000( 18.1906 23.6228
BSEKOB -42.25667" .69007 .000( -44.9728 -39.5406
BSEKOT -45.99000" .69007 .000( -48.7061 -43.2739
BSESYOT BSSY1100B 9.76667" .69007 .000 7.0506 12.4828
BSSY1100T 10.74000" .69007 .000 8.0239 13.4561
BSSG1100B 32.73667" .69007 .000( 30.0206 35.4528
BSSG1100T 30.46333" .69007 .000( 27.7472 33.1794
BSSK11008B 5.93333" .69007 .000 3.2172 8.6494

280




BSSK1100T 4.00000 .69007 .000 1.2839 6.7161
BSSY1450B -9.60667" .69007 .000| -12.3228 -6.8906
BSSY1450T -16.57667" .69007 .000| -19.2928 -13.8606
BSSG14508B 25.48333" .69007 .000| 22.7672 28.1994
BSSG1450T 18.90667" .69007 .000| 16.1906 21.6228
BSSK1450B 4.10333" .69007 .000 1.3872 6.8194
BSSK1450T 11.92667 .69007 .000 9.2106 14.6428
BSSY1800B | -18.67333" .69007 .000| -21.3894 -15.9572
BSSY1800T -19.59333" .69007 .000| -22.3094 -16.8772
BSSG1800B -8.63667" .69007 .000| -11.3528 -5.9206
BSSG1800T 1.44000 .69007 950 -1.2761 4.1561
BSSK1800B -.64000 .69007 1.000( -3.3561 2.0761
BSSK1800T -1.88333 .69007 .607| -4.5994 .8328
BSESYOB 2.32000 .69007 .207 -.3961 5.0361
BSESGOB -5.92000" .69007 .000| -8.6361 -3.2039
BSESGOT 410667 .69007 .000 1.3906 6.8228
BSESKOB 6.14333" .69007 .000 3.4272 8.8594
BSESKOT -1.94000 .69007 547 -4.6561 7761
BSEYOB -3.65000" .69007 .001| -6.3661 -.9339
BSEYOT -9.30333" .69007 .000| -12.0194 -6.5872
BSEGOB 25.83333" .69007 .000| 23.1172 28.5494
BSEGOT 23.22667" .69007 .000| 20.5106 25.9428
BSEKOB -39.93667" .69007 .000( -42.6528 -37.2206
BSEKOT -43.67000 .69007 .000( -46.3861 -40.9539
BSESGOB BSSY1100B 15.68667" .69007 .000( 12.9706 18.4028
BSSY1100T 16.66000" .69007 .000( 13.9439 19.3761
BSSG1100B 38.65667" .69007 .000( 35.9406 41.3728
BSSG1100T 36.38333" .69007 .000( 33.6672 39.0994
BSSK11008B 11.85333" .69007 .000 9.1372 14.5694
BSSK1100T 9.92000" .69007 .000 7.2039 12.6361
BSSY14508B -3.68667" .69007 .001( -6.4028 -.9706
BSSY1450T -10.65667" .69007 .000( -13.3728 -7.9406
BSSG14508B 31.40333" .69007 .000( 28.6872 34.1194
BSSG1450T 24.82667" .69007 .000( 22.1106 27.5428
BSSK14508B 10.02333" .69007 .000 7.3072 12.7394
BSSK1450T 17.84667" .69007 .000( 15.1306 20.5628
BSSY1800B | -12.75333" .69007 .000( -15.4694 -10.0372
BSSY1800T -13.67333" .69007 .000( -16.3894 -10.9572
BSSG1800B -2.71667" .69007 .050( -5.4328 -.0006
BSSG1800T 7.36000" .69007 .000 4.6439 10.0761
BSSK1800B 5.28000" .69007 .000 2.5639 7.9961
BSSK1800T 4.03667" .69007 .000 1.3206 6.7528
BSESYOB 8.24000" .69007 .000 5.5239 10.9561
BSESYOT 5.92000" .69007 .000 3.2039 8.6361
BSESGOT 10.02667" .69007 .000 7.3106 12.7428
BSESKOB 12.06333" .69007 .000 9.3472 14.7794
BSESKOT 3.98000" .69007 .000 1.2639 6.6961
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BSEYOB 2.27000 .69007 242 -.4461 4.9861
BSEYOT -3.38333" .69007 .002| -6.0994 -.6672
BSEGOB 31.75333" .69007 .000| 29.0372 34.4694
BSEGOT 29.14667 .69007 .000| 26.4306 31.8628
BSEKOB -34.01667" .69007 .000| -36.7328 -31.3006
BSEKOT -37.75000" .69007 .000| -40.4661 -35.0339
BSESGOT BSSY1100B 5.66000" .69007 .000 2.9439 8.3761
BSSY1100T 6.63333" .69007 .000 3.9172 9.3494
BSSG1100B 28.63000 .69007 .000| 25.9139 31.3461
BSSG1100T 26.35667" .69007 .000| 23.6406 29.0728
BSSK1100B 1.82667 .69007 .666 -.8894 4.5428
BSSK1100T -.10667 .69007 1.000( -2.8228 2.6094
BSSY1450B | -13.71333" .69007 .000| -16.4294 -10.9972
BSSY1450T -20.68333" .69007 .000| -23.3994 -17.9672
BSSG14508B 21.37667" .69007 .000| 18.6606 24.0928
BSSG1450T 14.80000" .69007 .000| 12.0839 17.5161
BSSK1450B -.00333 .69007 1.000( -2.7194 2.7128
BSSK1450T 7.82000° .69007 .000 5.1039 10.5361
BSSY1800B | -22.78000" .69007 .000| -25.4961 -20.0639
BSSY1800T -23.70000" .69007 .000| -26.4161 -20.9839
BSSG1800B | -12.74333" .69007 .000| -15.4594 -10.0272
BSSG1800T -2.66667 .69007 .061| -5.3828 .0494
BSSK1800B -4.74667 .69007 .000( -7.4628 -2.0306
BSSK1800T -5.99000" .69007 .000 -8.7061 -3.2739
BSESYOB -1.78667 .69007 .706( -4.5028 9294
BSESYOT -4.10667" .69007 .000 -6.8228 -1.3906
BSESGOB -10.02667" .69007 .000( -12.7428 -7.3106
BSESKOB 2.03667 .69007 446 -.6794 4.7528
BSESKOT -6.04667" .69007 .000 -8.7628 -3.3306
BSEYOB -7.75667" .69007 .000( -10.4728 -5.0406
BSEYOT -13.41000 .69007 .000( -16.1261 -10.6939
BSEGOB 21.72667" .69007 .000( 19.0106 24.4428
BSEGOT 19.12000 .69007 .000( 16.4039 21.8361
BSEKOB -44,04333" .69007 .000( -46.7594 -41.3272
BSEKOT -47.77667" .69007 .000( -50.4928 -45.0606
BSESKOB BSSY1100B 3.62333" .69007 .001 .9072 6.3394
BSSY1100T 4.59667" .69007 .000 1.8806 7.3128
BSSG1100B 26.59333" .69007 .000( 23.8772 29.3094
BSSG1100T 24.32000 .69007 .000( 21.6039 27.0361
BSSK1100B -.21000 .69007 1.000| -2.9261 2.5061
BSSK1100T -2.14333 .69007 344 -4.8594 5728
BSSY1450B | -15.75000 .69007 .000( -18.4661 -13.0339
BSSY1450T -22.72000 .69007 .000( -25.4361 -20.0039
BSSG14508B 19.34000 .69007 .000( 16.6239 22.0561
BSSG1450T 12.76333" .69007 .000( 10.0472 15.4794
BSSK14508B -2.04000 .69007 443 (  -4.7561 .6761
BSSK1450T 5.78333" .69007 .000 3.0672 8.4994
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BSSY1800B | -24.81667" .69007 .000| -27.5328 -22.1006
BSSY1800T -25.73667" .69007 .000| -28.4528 -23.0206
BSSG1800B | -14.78000" .69007 .000| -17.4961 -12.0639
BSSG1800T -4.70333" .69007 .000| -7.4194 -1.9872
BSSK1800B -6.78333" .69007 .000| -9.499%4 -4.0672
BSSK1800T -8.02667" .69007 .000| -10.7428 -5.3106
BSESYOB -3.82333" .69007 .000| -6.53% -1.1072
BSESYOT -6.14333" .69007 .000| -8.85% -3.4272
BSESGOB -12.06333" .69007 .000| -14.7794 -9.3472
BSESGOT -2.03667 .69007 446 -4.7528 .6794
BSESKOT -8.08333" .69007 .000| -10.7994 -5.3672
BSEYOB -9.79333" .69007 .000| -12.5094 -7.0772
BSEYOT -15.44667" .69007 .000| -18.1628 -12.7306
BSEGOB 19.69000" .69007 .000| 16.9739 22.4061
BSEGOT 17.08333" .69007 .000| 14.3672 19.7994
BSEKOB -46.08000" .69007 .000| -48.7961 -43.3639
BSEKOT -49.81333" .69007 .000| -52.5294 -47.0972
BSESKOT BSSY1100B 11.70667 .69007 .000 8.9906 14.4228
BSSY1100T 12.68000" .69007 .000 9.9639 15.3961
BSSG1100B 34.67667 .69007 .000| 31.9606 37.3928
BSSG1100T 32.40333" .69007 .000| 29.6872 35.1194
BSSK1100B 7.87333" .69007 .000 5.1572 10.5894
BSSK1100T 5.94000" .69007 .000 3.2239 8.6561
BSSY14508B -7.66667" .69007 .000( -10.3828 -4.9506
BSSY1450T -14.63667" .69007 .000( -17.3528 -11.9206
BSSG14508B 27.42333" .69007 .000( 24.7072 30.1394
BSSG1450T 20.84667" .69007 .000( 18.1306 23.5628
BSSK14508B 6.04333" .69007 .000 3.3272 8.7594
BSSK1450T 13.86667" .69007 .000( 11.1506 16.5828
BSSY1800B | -16.73333" .69007 .000( -19.4494 -14.0172
BSSY1800T -17.65333" .69007 .000( -20.3694 -14.9372
BSSG1800B -6.69667" .69007 .000 -9.4128 -3.9806
BSSG1800T 3.38000" .69007 .002 .6639 6.0961
BSSK1800B 1.30000 .69007 984 -1.4161 4.0161
BSSK1800T .05667 .69007 1.000| -2.6594 2.7728
BSESYOB 4.26000 .69007 .000 1.5439 6.9761
BSESYOT 1.94000 .69007 .547 - 7761 4.6561
BSESGOB -3.98000" .69007 .000 -6.6961 -1.2639
BSESGOT 6.04667" .69007 .000 3.3306 8.7628
BSESKOB 8.08333" .69007 .000 5.3672 10.7994
BSEYOB -1.71000 .69007 J79(  -4.4261 1.0061
BSEYOT -7.36333" .69007 .000( -10.0794 -4.6472
BSEGOB 27.77333" .69007 .000( 25.0572 30.4894
BSEGOT 25.16667" .69007 .000( 22.4506 27.8828
BSEKOB -37.99667" .69007 .000( -40.7128 -35.2806
BSEKOT -41.73000 .69007 .000( -44.4461 -39.0139
BSEYOB  BSSY1100B 13.41667" .69007 .000( 10.7006 16.1328




BSSY1100T 14.39000" .69007 .000| 11.6739 17.1061
BSSG1100B 36.38667" .69007 .000| 33.6706 39.1028
BSSG1100T 34.11333" .69007 .000| 31.3972 36.8294
BSSK1100B 9.58333" .69007 .000 6.8672 12.2994
BSSK1100T 7.65000 .69007 .000 4.9339 10.3661
BSSY1450B -5.95667" .69007 .000| -8.6728 -3.2406
BSSY1450T -12.92667" .69007 .000| -15.6428 -10.2106
BSSG14508B 29.13333" .69007 .000| 26.4172 31.8494
BSSG1450T 22.55667" .69007 .000| 19.8406 25.2728
BSSK1450B 7.75333" .69007 .000 5.0372 10.4694
BSSK1450T 15.57667" .69007 .000| 12.8606 18.2928
BSSY1800B | -15.02333" .69007 .000| -17.7394 -12.3072
BSSY1800T -15.94333" .69007 .000| -18.6594 -13.2272
BSSG1800B -4.98667" .69007 .000| -7.7028 -2.2706
BSSG1800T 5.09000 .69007 .000 2.3739 7.8061
BSSK1800B 3.01000 .69007 .014 .2939 5.7261
BSSK1800T 1.76667 .69007 126 -.9494 4.4828
BSESYOB 5.97000 .69007 .000 3.2539 8.6861
BSESYOT 3.65000 .69007 .001 .9339 6.3661
BSESGOB -2.27000 .69007 242 -4.9861 4461
BSESGOT 7.75667" .69007 .000 5.0406 10.4728
BSESKOB 9.79333" .69007 .000 7.0772 12.5094
BSESKOT 1.71000 .69007 J79(  -1.0061 4.4261
BSEYOT -5.65333" .69007 .000( -8.3694 -2.9372
BSEGOB 29.48333" .69007 .000( 26.7672 32.1994
BSEGOT 26.87667" .69007 .000( 24.1606 29.5928
BSEKOB -36.28667" .69007 .000( -39.0028 -33.5706
BSEKOT -40.02000 .69007 .000( -42.7361 -37.3039
BSEYOT  BSSY1100B 19.07000 .69007 .000( 16.3539 21.7861
BSSY1100T 20.04333" .69007 .000( 17.3272 22.7594
BSSG1100B 42.04000 .69007 .000( 39.3239 44,7561
BSSG1100T 39.76667" .69007 .000( 37.0506 42.4828
BSSK11008B 15.23667" .69007 .000( 12.5206 17.9528
BSSK1100T 13.30333" .69007 .000( 10.5872 16.0194
BSSY14508B -.30333 .69007 1.000| -3.0194 2.4128
BSSY1450T -7.27333" .69007 .000( -9.9894 -4.5572
BSSG14508B 34.78667" .69007 .000( 32.0706 37.5028
BSSG1450T 28.21000 .69007 .000( 25.4939 30.9261
BSSK14508B 13.40667" .69007 .000( 10.6906 16.1228
BSSK1450T 21.23000 .69007 .000( 18.5139 23.9461
BSSY18008B -9.37000 .69007 .000( -12.0861 -6.6539
BSSY1800T -10.29000" .69007 .000( -13.0061 -7.5739
BSSG1800B .66667 .69007 1.000| -2.0494 3.3828
BSSG1800T 10.74333" .69007 .000 8.0272 13.4594
BSSK1800B 8.66333" .69007 .000 5.9472 11.3794
BSSK1800T 7.42000" .69007 .000 4.7039 10.1361
BSESYOB 11.62333" .69007 .000 8.9072 14.3394
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BSESYOT 9.30333" .69007 .000 6.5872 12.0194
BSESGOB 3.38333" .69007 .002 .6672 6.0994
BSESGOT 13.41000 .69007 .000| 10.6939 16.1261
BSESKOB 15.44667 .69007 .000| 12.7306 18.1628
BSESKOT 7.36333" .69007 .000 4.6472 10.0794
BSEYOB 5.65333" .69007 .000 2.9372 8.3694
BSEGOB 35.13667" .69007 .000| 32.4206 37.8528
BSEGOT 32.53000" .69007 .000| 29.8139 35.2461
BSEKOB -30.63333" .69007 .000| -33.3494 -27.9172
BSEKOT -34.36667" .69007 .000| -37.0828 -31.6506
BSEGOB  BSSY1100B | -16.06667 .69007 .000| -18.7828 -13.3506
BSSY1100T -15.09333" .69007 .000| -17.8094 -12.3772
BSSG1100B 6.90333" .69007 .000 4.1872 9.6194
BSSG1100T 4.63000" .69007 .000 1.9139 7.3461
BSSK1100B | -19.90000" .69007 .000| -22.6161 -17.1839
BSSK1100T -21.83333" .69007 .000| -24.5494 -19.1172
BSSY1450B | -35.44000" .69007 .000| -38.1561 -32.7239
BSSY1450T -42.41000" .69007 .000| -45.1261 -39.6939
BSSG1450B -.35000 .69007 1.000( -3.0661 2.3661
BSSG1450T -6.92667" .69007 .000| -9.6428 -4.2106
BSSK1450B | -21.73000" .69007 .000| -24.4461 -19.0139
BSSK1450T -13.90667" .69007 .000| -16.6228 -11.1906
BSSY1800B | -44.50667" .69007 .000( -47.2228 -41.7906
BSSY1800T -45.42667" .69007 .000( -48.1428 -42.7106
BSSG1800B | -34.47000 .69007 .000( -37.1861 -31.7539
BSSG1800T -24.39333" .69007 .000( -27.1094 -21.6772
BSSK1800B | -26.47333" .69007 .000( -29.1894 -23.7572
BSSK1800T -27.71667" .69007 .000( -30.4328 -25.0006
BSESYOB -23.51333" .69007 .000( -26.2294 -20.7972
BSESYOT -25.83333" .69007 .000( -28.5494 -23.1172
BSESGOB -31.75333" .69007 .000( -34.4694 -29.0372
BSESGOT -21.72667" .69007 .000( -24.4428 -19.0106
BSESKOB -19.69000" .69007 .000( -22.4061 -16.9739
BSESKOT -27.77333" .69007 .000( -30.4894 -25.0572
BSEYOB -29.48333" .69007 .000( -32.1994 -26.7672
BSEYOT -35.13667" .69007 .000( -37.8528 -32.4206
BSEGOT -2.60667 .69007 077 -5.3228 .1094
BSEKOB -65.77000" .69007 .000( -68.4861 -63.0539
BSEKOT -69.50333" .69007 .000( -72.2194 -66.7872
BSEGOT  BSSY1100B | -13.46000° .69007 .000( -16.1761 -10.7439
BSSY1100T -12.48667" .69007 .000( -15.2028 -9.7706
BSSG1100B 9.51000" .69007 .000 6.7939 12.2261
BSSG1100T 7.23667" .69007 .000 4.5206 9.9528
BSSK1100B | -17.29333" .69007 .000( -20.0094 -14.5772
BSSK1100T -19.22667" .69007 .000( -21.9428 -16.5106
BSSY1450B | -32.83333" .69007 .000( -35.5494 -30.1172
BSSY1450T -39.80333" .69007 .000( -42.5194 -37.0872
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BSSG1450B 2.25667 .69007 251 -.4594 4.9728
BSSG1450T -4.32000" .69007 .000| -7.0361 -1.6039
BSSK1450B | -19.12333" .69007 .000| -21.8394 -16.4072
BSSK1450T -11.30000" .69007 .000| -14.0161 -8.5839
BSSY1800B | -41.90000" .69007 .000| -44.6161 -39.1839
BSSY1800T -42.82000 .69007 .000| -45.5361 -40.1039
BSSG1800B | -31.86333" .69007 .000| -34.5794 -29.1472
BSSG1800T -21.78667" .69007 .000| -24.5028 -19.0706
BSSK1800B | -23.86667 .69007 .000| -26.5828 -21.1506
BSSK1800T -25.11000" .69007 .000| -27.8261 -22.3939
BSESYOB -20.90667" .69007 .000| -23.6228 -18.1906
BSESYOT -23.22667" .69007 .000| -25.9428 -20.5106
BSESGOB -29.14667" .69007 .000| -31.8628 -26.4306
BSESGOT -19.12000 .69007 .000| -21.8361 -16.4039
BSESKOB -17.08333" .69007 .000| -19.7994 -14.3672
BSESKOT -25.16667" .69007 .000| -27.8828 -22.4506
BSEYOB -26.87667" .69007 .000| -29.5928 -24.1606
BSEYOT -32.53000" .69007 .000| -35.2461 -29.8139
BSEGOB 2.60667 .69007 077 -.1094 5.3228
BSEKOB -63.16333" .69007 .000| -65.8794 -60.4472
BSEKOT -66.89667" .69007 .000| -69.6128 -64.1806
BSEKOB  BSSY1100B 49.70333" .69007 .000| 46.9872 52.4194
BSSY1100T 50.67667" .69007 .000( 47.9606 53.3928
BSSG1100B 72.67333" .69007 .000( 69.9572 75.3894
BSSG1100T 70.40000 .69007 .000 67.6839 73.1161
BSSK1100B 45.87000 .69007 .000( 43.1539 48.5861
BSSK1100T 43.93667" .69007 .000( 41.2206 46.6528
BSSY14508B 30.33000 .69007 .000( 27.6139 33.0461
BSSY1450T 23.36000 .69007 .000( 20.6439 26.0761
BSSG14508B 65.42000 .69007 .000 62.7039 68.1361
BSSG1450T 58.84333" .69007 .000( 56.1272 61.5594
BSSK14508B 44.04000 .69007 .000( 41.3239 46.7561
BSSK1450T 51.86333" .69007 .000( 49.1472 54.5794
BSSY18008B 21.26333" .69007 .000( 18.5472 23.979%4
BSSY1800T 20.34333" .69007 .000( 17.6272 23.0594
BSSG1800B 31.30000 .69007 .000( 28.5839 34.0161
BSSG1800T 41.37667" .69007 .000( 38.6606 44.0928
BSSK1800B 39.29667" .69007 .000( 36.5806 42.0128
BSSK1800T 38.05333" .69007 .000( 35.3372 40.7694
BSESYOB 42.25667" .69007 .000( 39.5406 44.9728
BSESYOT 39.93667" .69007 .000( 37.2206 42.6528
BSESGOB 34.01667" .69007 .000( 31.3006 36.7328
BSESGOT 4404333 .69007 .000( 41.3272 46.7594
BSESKOB 46.08000" .69007 .000( 43.3639 48.7961
BSESKOT 37.99667" .69007 .000( 35.2806 40.7128
BSEYOB 36.28667" .69007 .000( 33.5706 39.0028
BSEYOT 30.63333" .69007 .000( 27.9172 33.3494
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BSEGOB 65.77000" .69007 .000| 63.0539 68.4861
BSEGOT 63.16333" .69007 .000| 60.4472 65.8794
BSEKOT -3.73333" .69007 .000| -6.4494 -1.0172

BSSY1100B | 5343667 | .69007| .000] 50.7206] 56.1528
BSSY1100T | 54.41000°| .69007| .000| 51.6939| 57.1261
BSEKOT  Bssgi11008 | 76.40667°| .69007| .000| 73.6906| 79.1228
BSSG1100T | 74.13333"| .69007| .000| 71.4172|  76.8494
BSSK1100B | 49.60333°| .69007| .000| 46.8872|  52.3194
BSSK1100T | 47.67000°| .69007| .000| 44.9539|  50.3861
BSSY1450B | 34.06333°| .69007| .000| 31.3472|  36.7794
BSSY1450T | 27.00333°| .69007| .000| 24.3772|  29.8094
BSSG1450B | 69.15333°| .69007| .000| 66.4372|  71.8694
BSSG1450T | 62.57667°| .69007| .000| 59.8606|  65.2928
BSSK1450B | 47.77333°| .69007| .000| 45.0572|  50.4894
BSSK1450T | 55.50667°| .69007| .000| 52.8806|  58.3128
BSSY1800B | 24.99667°| .69007| .000| 22.2806| 27.7128
BSSY1800T | 24.07667°| .69007| .000| 21.3606|  26.7928
BSSG1800B | 35.03333°| .69007| .000| 32.3172|  37.7494
BSSG1800T | 45.11000°| .69007| .000| 42.3939|  47.8261

BSSK1800B 43.03000 .69007 .000| 40.3139 45.7461
BSSK1800T 41.78667" .69007 .000( 39.0706 44.5028

BSESYOB 45.99000 .69007 .000( 43.2739 48.7061
BSESYOT 43.67000 .69007 .000( 40.9539 46.3861
BSESGOB 37.75000 .69007 .000( 35.0339 40.4661
BSESGOT 47.77667" .69007 .000( 45.0606 50.4928
BSESKOB 49.81333" .69007 .000( 47.0972 52.5294
BSESKOT 41.73000 .69007 .000( 39.0139 44.4461
BSEYOB 40.02000 .69007 .000( 37.3039 42.7361
BSEYOT 34.36667" .69007 .000( 31.6506 37.0828
BSEGOB 69.50333" .69007 .000( 66.7872 72.2194
BSEGOT 66.89667" .69007 .000( 64.1806 69.6128
BSEKOB 3.73333" .69007 .000 1.0172 6.4494

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

Ek Sekil 80: Onbasingli Coziicii Ekstraktlarmin TFM Igeriklerine Karsilastirma Testi
Tablosu (ANOVA)
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Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.617 2 6 274
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 1675.412 2 837.706 1081.438 .000
Within Groups 4.648 6 775
Total 1680.059 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(I) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1100T BSSY1450T -27.31667 .71862 .000 -29.5216| -25.1117
BSSY1800T -30.33333" .71862 .000 -32.5383| -28.1284
BSSY1450T BSSY1100T 27.31667 .71862 .000 25.1117 29.5216
BSSY1800T -3.01667 .71862 .013 -5.2216 -.8117
BSSY1800T BSSY1100T 30.33333 .71862 .000 28.1284 32.5383
BSSY1450T 3.01667 .71862 .013 .8117 5.2216
*, The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFM
Tukey HSD=
Subset for alpha = 0.05
Srup M 1 2 3
BSSY1100T 3 53 BO67
BSSY1450T 3 80 9233
BSSY1800T 3 83 9400
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 81: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su) Ekstraktlar TFM
Iceriklerine Sicakhigin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Ranks

Grup M Mean Rank

TFM BSSG1100T 3 2.00
BSSG1450T 3 5.00
BSSG1800T 3 8.00
Total 9

Test Statistics™""

TFM

df

Chi-Square

Asymp. Sig.

7.513

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable:
Grup

Ek Sekil 82: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFM igeriklerine Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis)

Tablosu.
Test of Homogeneity of Variances
TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.089 2 6 .916
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 288.162 2 144.081 | 723.984 .000
Within Groups 1.194 6 .199
Total 289.356 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Difference (I- Lower Upper
(I) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1100T  BSSK1450T 7.92667 .36424 .000 6.8091 9.0443
BSSK1800T -5.88333 .36424 .000 -7.0009 -4.7657
BSSK1450T  BSSK1100T -7.92667 .36424 .000 -9.0443 -6.8091
BSSK1800T -13.81000° .36424 .000 -14.9276 -12.6924
BSSK1800T  BSSK1100T 5.88333 .36424 .000 4.7657 7.0009
BSSK1450T 13.81000 .36424 .000 12.6924 14.9276
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFM
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSK1450T 3 52.4200
BSSK1100T 3 60.3
467
BSSK1800T 3 66.2300
Sig. 1.000 1.00 1.000
0

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 83: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢hi Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFM igeriklerine Sicakligin Etkisi Karsilastrma Testi (ANOVA)

Tablosu
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Group Statistics

Std. Std.
Deviatio | Error
Grup N| Mean n Mean
TF BSSY1800 | 3| 83.020 | 1.14564 | .6614
M B 0 4
BSSY1800 | 3| 83.940 | 1.24712 | .7200
T 0 2
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
Sig. 95% Confidence
(2- Mean | Std. Error | Interval of the
tailed | Differenc | Differenc Difference
F Sig. t df ) e e Lower | Upper
TFM Equal variances .027 877 - 4 400 -.92000 97772 - 1.7945
assumed .94 3.6345 8
1 8
Equal variances - 3.97 | .400 | -.92000 97772 - 1.8022
not assumed .94 2 3.6422 7
1 7

Ek Sekil 84: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingh Coziicii (Su)

Ekstraktlarinin TFM igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz 6rnek T-
testi) Tablosu

Group Statistics

Std.
Std. Error
Grup N | Mean Deviation | Mean

TFM BSSG1800B | 3 | 72.9833 | .78450 45293
BSSG1800T | 3 | 62.9067 | .77468 44726
Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances | t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Interval  of the
(2- | Mean Std. Error | Difference
F Sig. |t df tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper
TFM  Equal  variances | .001 .983 ]115.830|4 .000 [10.07667 |.63654 8.30934 | 11.84400
assumed
Equal  variances 15.830(3.999 [ .000 [10.07667 |.63654 8.30923 | 11.84411
not assumed

Ek Sekil 85: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmcli Coziicii (Su)

Ekstraktlarinin TFM igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz 6rnek T-
testi) Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

Grup N| Mean | Deviation| Mean
TFM BSSK1800B | 3 | 64.9867 | .92154 | .53205
BSSK1800T | 3 | 66.2300 | .41000 | .23671

Independent Samples Test

Levene's Test for

Equality of
Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
(2- Mean | Std. Error Difference
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper
TFM  Equal variances 2.678 A77 - 4 .100 | -1.24333 .58233 - .37348
assumed 2.135 2.86015
Equal variances - 2.762| .130 | -1.24333 .58233 - .70364
not assumed 2.135 3.19031

Ek Sekil 86: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmc¢hi Coziicii (Su)
Ekstraktlarinin TFM igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz 6rnek T-

testi) Tablosu
Test of Homogeneity of Variances
TEM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.580 2 6 .588
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 576.335 2 288.167 166.019 .000
Within Groups 10.414 6 1.736
Total 586.749 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(I) Grup (J) Grup (I-9) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1800T BSESYOT 19.59333 1.07572 .000 16.2927 22.8939
BSEYOT 10.29000° 1.07572 .000 6.9894 13.5906
BSESYOT BSSY1800T -19.59333 1.07572 .000 -22.8939 -16.2927
BSEYOT -9.30333" 1.07572 .000 -12.6039 -6.0027
BSEYOT BSSY1800T -10.29000 1.07572 .000 -13.5906 -6.9894
BSESYOT 9.30333" 1.07572 .000 6.0027 12.6039

The mean difference is significant at the 0.05 level.

Devam...
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TFM

Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSESYOT 3 64.3467
BSEYOT 3 73.6500
BSSY1800T 3 83.9400
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 87: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basinghi Cziicii Ekstraktlarinin
TFM igeriklerine Coziiciiniin Etkisi Kargilastirma Testi (ANOVA) Tablosu

Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.286 2 6 .183
ANOVA
TFM
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 847.344 2 423.672 678.189 .000
Within Groups 3.748 6 .625
Total 851.093 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Lower Upper
(I) Grup (J) Grup Difference (I-J) | Std. Error Sig. Bound Bound
BSSG1800T BSESGOT 2.66667 .64535 .014 .6866 4.6468
BSEGOT 21.78667 .64535 .000 19.8066 23.7668
BSESGOT BSSG1800T -2.66667 .64535 .014 -4.6468 -.6866
BSEGOT 19.12000 .64535 .000 17.1399 21.1001
BSEGOT BSSG1800T -21.78667 .64535 .000 -23.7668 -19.8066
BSESGOT -19.12000° .64535 .000 -21.1001 -17.1399

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

TFM
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2
BSSK1800T 3 66.2300
BSESKOT 3 66.2867
BSEKOT 3 108.0167
Sig. .996 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 88: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin
TFM igeriklerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

TFM
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.203 2 6 .364
ANOVA
TFM
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 3487.522 2 1743.761 2665.531 .000
Within Groups 3.925 6 .654
Total 3491.447 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFM
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Lower Upper
(I) Grup (J) Grup Difference (I-J) | Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T BSESKOT -.05667 .66040 .996 -2.0830 1.9696
BSEKOT -41.78667 .66040 .000 -43.8130 -39.7604
BSESKOT BSSK1800T .05667 .66040 .996 -1.9696 2.0830
BSEKOT -41.73000° .66040 .000 -43.7563 -39.7037
BSEKOT BSSK1800T 41.78667 .66040 .000 39.7604 43.8130
BSESKOT 41.73000° .66040 .000 39.7037 43.7563
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFM
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2
BSSK1800T 3 66.2300
BSESKOT 3 66.2867
BSEKOT 3 108.01
67
Sig. .996 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 89: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingh Coziicii Ekstraktlarmnin
TFM igeriklerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu

Ranks

Crup [ M=z ok Test Statisﬁcsalb

FLw ST a 19.00
SHSO a a.00 FLY
mE 3 128 Chi-Square 24.565
EHEESY e 23.00
SHESG a 1533 | .| df 8
SHESK 3 1533 Asymp. Sig. .00z
EMEY = zm.00 - —
SHEG a T a. Kruskal Wallis Test
SHEk 3 4.687 h. Grouping Variable:
Total 27 Grup

Ek Sekil 90: OnSoxhlet Ekstraktlarmin TFLV igeriklerinin Kruskal-Wallis testi verileri
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Ranks

[ Grup N Mean Rank
FLV BSSY1100B 3 21.33
BSSY1100T 3 15.67
BSSG1100B 3 3.00
BSSG1100T 3 8.00
BSSK1100B 3 63.67
BSSK1100T 3 64.67
BSSY1450B 3 53.00
BSSY1450T 3 49.33
BSSG1450B 3 4.00
BSSG1450T 3 11.00
BSSK1450B 3 56.67
BSSK1450T 3 29.67
BSSY1800B 3 82.67
BSSY1800T 3 77.00
BSSG1800B 3 15.67
BSSG1800T 3 28.00
BSSK1800B 3 47.67
BSSK1800T 3 30.67
BSESYOB 3 39.00
BSESYOT 3 26.67
BSESGOB 3 44.00
BSESGOT 3 34.33
BSESKOB 3 70.67
BSESKOT 3 67.00
BSEYOB 3 87.00
BSEYOT 3 88.00
BSEGOB 3 39.33
BSEGOT 3 53.00
BSEKOB 3 77.00
BSEKOT 3 77.33
Total 90
Test Statistics™”
FLV
Chi-Square 86.970
df 29
Asymp. Sig. .000

a. Kruskal Wallis Test
b. Grouping Variable: Grup

Ek Sekil 91: Onbasinch Coziicii Ekstraktlarmin TFLV iceriklerine ait veri Testi
Tablosu (Kruskal-Wallis)
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Test of Homogeneity of Variances

TFLV
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.460 2 6 .652
ANOVA
TFLV
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 1548.831 2 774.416( 132.744 .000
Within Groups 35.004 6 5.834
Total 1583.835 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFLV
Tukey HSD
95% Confidence
Interval
Mean Lower Upper
() Grup (J) Grup Difference (I-J) | Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1100T BSSY1450T -11.75333 1.97213 .002| -17.8044| -5.7023
BSSY1800T -31.77667 1.97213 .000| -37.8277| -25.7256
BSSY1450T BSSY1100T 11.75333 1.97213 .002| 5.7023| 17.8044
BSSY1800T -20.02333 1.97213 .000| -26.0744| -13.9723
BSSY1800T BSSY1100T 31.77667 1.97213 .000| 25.7256| 37.8277
BSSY1450T 20.02333 1.97213 .000| 13.9723| 26.0744
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFLV
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSY1100T 22.8633
BSSY1450T 34.6167
BSSY1800T 54.6400
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed

Ek Sekil 92: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmgh Céziicii (Su)
Ekstraktlarinin TFLV igeriklerine Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA)

Tablosu

295




Test of Homogeneity of Variances

TFLV
Levene
Statistic dfl df2 Sig.
6.535 2 6 .031
ANOVA
TFLV
Sum of Mean
Squares df Square F Sig.
Between 281.306 2 140.653 | 207.616 | .000
Groups
Within Groups 4.065 6 .677
Total 285.371 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFLV
Tukey HSD
95% Confidence
Mean Interval
Difference Std. Lower Upper
() Grup (J) Grup (I-9) Error Sig. Bound | Bound
BSSG1100T BSSG1450T| -2.24000 .67204 .036 |-4.3020 | -.1780
BSSG1800T | -12.82000" | .67204 .000 - -10.7580

14.8820
BSSG1450T BSSG1100T| 2.24000° .67204 .036 .1780 | 4.3020
BSSG1800T | -10.58000" | .67204 .000 -8.5180

12.6420

BSSG1800T BSSG1100T| 12.82000 .67204 .000 |10.7580| 14.8820
BSSG1450T| 10.58000° | .67204 .000 | 8.5180 | 12.6420
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

TFLV
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05

Grup N 1 2 3
BSSG1100T 3 15.0067
BSSG1450T 3 17.2467
BSSG1800T 3 27.8267

Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 93: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmgh Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFLV igeriklerine Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA)
Tablosu verileri
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Test Statistics™ "

Ranks TFLV
Grup N Mean Rank Chi-Square 5422
TFLY BSSK1100T 3 8.00 df 2
BSSK1450T 3 3.67 Asymp. Sig. 066
BSSK1800T 3 333 a. Kruskal Wallis Test
Total g b. Grouping Variable:
Grup

Ek Sekil 94: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmc¢hi Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFLV igeriklerine Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis)
Tablosu

Group Statistics

Std. Std.
Deviatio Error
Grup | N Mean n Mean
TFL BSSY1800 ] 3| 63.666 | 3.42148 | 1.9753
\% B 7 9
BSSY1800 | 3| 54.640 | 2.68000 | 1.5473
T 0 0
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
Sig. std. | 95% Confidence
(2_ Mean Error Interval of the
tailed | Differenc | Differenc Difference
F Sig. t df ) e e| Lower Upper
TFLV Equal variances .268 632 3.59 41 .023| 9.02667 | 2.50925| 2.0598 | 15.9934
assumed 7 9 5
Equal variances 359 3.78| .025| 9.02667 | 2.50925| 1.8994 | 16.1539
not assumed 7 3 0 3

Ek Sekil 95: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmngli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFLV igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz iki
ornek T-testi) Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

Grup N| Mean | Deviation| Mean
TFLV BSSG1800B | 3| 22.9167 | 1.35581|.78278
BSSG1800T | 3|27.8267 | 1.33508 .77081

Independent Samples Test

Levene's Test for

Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Interval of the
(2- Mean | Std. Error Difference
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower Upper
TFLV  Equal variances .002 971 41 .011| -4.91000 1.09858
assumed 4.469 7.96016 | 1.85984
Equal variances -13.999| .011| -4.91000 1.09858
not assumed 4.469 7.96045 | 1.85955

Ek Sekil 96: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin TFLV iceriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz iki
ornek T-testi) Tablosu

a. Grouping Variable: Grup

b. Not corrected for ties.
Ek Sekil 97: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmc¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarmm TFLV igeriklerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Mann Whitney
U-testi) Tablosu
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Ranks
Grup N Mean Rank Sum of Ranks
TFLV BSSK1800B 3 5.00 15.00
BSSK1800T 3 2.00 6.00
Total 6
Test Statistics®
TFLV
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 6.000
Z -1.964
Asymp. Sig. (2-tailed) .050
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] .100"




Test of Homogeneity of Variances

TFLV
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.384 2 6 173
ANOVA
TFLV
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 7619.818 2 3809.909 206.844 .000
Within Groups 110.515 6 18.419
Total 7730.334 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFLV
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(I) Grup (J) Grup (I-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1800T BSESYOT 27.13333 3.50421 .001 16.3815 37.8852
BSEYOT -43.51000° 3.50421 .000 -54.2619| -32.7581
BSESYOT BSSY1800T -27.13333 3.50421 .001 -37.8852| -16.3815
BSEYOT -70.64333 3.50421 .000 -81.3952| -59.8915
BSEYOT BSSY1800T 43.51000° 3.50421 .000 32.7581 54.2619
BSESYOT 70.64333 3.50421 .000 59.8915 81.3952
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFLV
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSESYOT 3 27.5067
BSSY1800T 3 54.6400
BSEYOT 3 98.1500
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 98: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmnglh Coziicii Ekstraktlarinin
TFLV igeriklerine Coziicliniin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu

Grup

Ranks Test Statistics®°
Grup N Mean Rank TFLV
TFLV BSSG1800T 3 267 Chi-Square 3.956
df 2
BSESGOT 3 433 Asymp. Sig. 051
BSEGOT 3 8.00 a. Kruskal Wallis Test
Total g b. Grouping Yariahle:

Ek Sekil 99: Gévde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Céziicii Ekstraktlarinin
TFLV igeriklerine Coziicliniin Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu

Test of Homogeneity of Variances

29

9



TFLV

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a.

Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.741 2 6 .143
ANOVA
TFLV
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 1110.532 2 555.266 | 148.501 .000
Within Groups 22.435 6 3.739
Total 1132.966 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: TFLV
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Lower Upper
(I) Grup (J) Grup Difference (I-J) | Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T BSESKOT -16.79667 1.57885 .000 -21.6410 -11.9523
BSEKOT -26.93667 1.57885 .000 -31.7810 -22.0923
BSESKOT BSSK1800T 16.79667 1.57885 .000 11.9523 21.6410
BSEKOT -10.14000° 1.57885 .002 -14.9843 -5.2957
BSEKOT BSSK1800T 26.93667 1.57885 .000 22.0923 31.7810
BSESKOT 10.14000 1.57885 .002 5.2957 14.9843
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
TFLV
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup 1 2 3
BSSK1800T 28.1433
BSESKOT 44.940
0
BSEKOT 3 55.0800
Sig. 1.000 1.000 1.000

Ek Sekil 100: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarmnin
TFLV igeriklerine Coziicliniin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Ek Sekil 101: OnSoxhlet Ekstraktlarimm DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite
Degerlerine ait (Kruskal-Wallis Testi) Tablosu
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Ranks

| Grup N Mean Rank
DPPH BSSY1100B 3 92.00
BSSY1100T 3 62.67
BSSG1100B 3 59.00
BSSG1100T 3 78.67
BSSK1100B 3 28.67
BSSK1100T 3 37.00
BSSY1450B 3 74.67
BSSY1450T 3 87.00
BSSG1450B 3 18.00
BSSG1450T 3 19.00
BSSK1450B 3 12.33
BSSK1450T 3 41.33
BSSY1800B 3 77.33
BSSY1800T 3 46.67
BSSG1800B 3 81.33
BSSG1800T 3 77.00
BSSK1800B 3 33.33
BSSK1800T 3 28.67
BSESYOB 3 64.33
BSESYOT 3 65.33
BSESGOB 3 53.33
BSESGOT 3 60.67
BSESKOB 3 23.00
BSESKOT 3 41.67
BSEYOB 3 95.00
BSEYOT 3 81.00
BSEGOB 3 44.83
BSEGOT 3 40.50
BSEKOB 3 9.67
BSEKOT 3 11.00
TROLOKS 3 2.00
BHT 3 5.00
Total 96
Test Statistics®”
DPPH
Chi-Square 92.712
df 31
Asymp. Sig. .000

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable: Grup

Ek Sekil 102: Onbasingli Coziicii Ekstraktlarinmn DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan
Aktivite Degerlerine ait (Kruskal-Wallis Testi) Tablosu
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Ranks . ah
Test Statistics™
- M Mean Rank
Grup DFFH
DPPH BSSY1100T 3 11.00 -
Chi-Square 13.524
BS5Y1450T 3 14.00 a4 A
BS5Y1800T 3 2.00 A Si 009
TROLOKS 3 2.00 =L —
BHT 3 500 a. Kruskal Wallis Test
Total 15 b. Grouping Yariabhle:
Grup

Ek Sekil 103: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢h Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Sicakligin
Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu

Ranks Test Statistics™"

Grup Mean Rank DFFA
DPPH BESSG1100T 3 12.67 Chi-Square 12856

BSSG1450T 3 8.00 df 4

BESSG1800T 3 12.33 Asymp. Sig. 012

TROLOKS 3 2.00 P E———

BHT 3 5 00 a. Krus ? a |§ 25

Total 15 b, Gl.nupmg YWariable:

Grup

Ek Sekil 104: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingh Céziicii (Su)
Ekstraktlarmin DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Sicakligin
Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu

Ranks

o ——— Test Statistics™®
DPPH  BSSK1100T 3 12.00 DFPH

BSSK1450T 3 12.67 Chi-Square 12.456

BSSK1800T 3 8.33 df 4

TROLOKS 3 2.00 Asymp. Sig. 014

BHT 3 5.00 a. Kruskal Wallis Test

Total 14 h. Grouping Variable:

Grup

Ek Sekil 105: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmcli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmm DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Sicakligin
Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

Grup M| Mean |Deviation | Mean
DPPH BSSY1800B | 3 | 56.3000| 3.05216 | 1.7621
BSSY1800T | 3| 46.1900 | 270812 | 1.5635

Independent Samples Test

Levene's Test for

Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
(2- Mean Std. Error Difference
F Sig. t df | tailed) [ Difference | Difference | Lower Upper
DPPH  Equal variances 105 762 (5140 4| .007| 12.11000| 2.35582 | 556921 | 18.65079
assumed
Equal variances not 5140 3.944| .007] 12.11000| 2.35582 | 5.53250 | 18.68750
assumed

Ek Sekil 106: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢h Coziicii (Su)
Ekstraktlarin DPPH Radikal Siiptirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Zamanin
Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz iki 6rnek T-testi) Tablosu

Group Statistics

Std. Std.
Deviatio | Error
Grup N| Mean n Mean
DPP BSSG1800 | 3| 60.033 | 1.65893 | .9577
H B 3 8
BSSG1800 | 3| 57.643 | .92316 | .5329
T 3 9

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
Sig. Std. 95% Confidence
(2- Mean Error Interval of the
tailed | Differenc | Differenc Difference
F Sig. df ) e e Lower | Upper
DPPH Equal variances 2.350 .200 | 2.18 4 .095 | 2.39000 | 1.09609 - 5.4332
assumed .65325 5
Equal variances 2.18 | 3.13 | .114 | 2.39000 | 1.09609 - 5.7975
not assumed 0 1.0175 4
4

Ek Sekil 107: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmchi Coziicii (Su)
Ekstraktlarnin DPPH Radikal Siiplirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Zamanin
Etkisi Karsilagtirma Testi (Bagimsiz iki 6rnek T-testi) Tablosu
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Group Statistics

Std. Std.
Deviatio | Error
Grup N| Mean n Mean
DPP BSSK1800 | 3| 42.076 | 1.78584 | 1.0310
H B 7 6
BSSK1800 | 3| 40.783 | .91435 | .52790
T 3
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
Sig. Std. 95% Confidence
(2- Mean Error Interval of the
tailed | Differenc | Differenc Difference
F Sig. t df ) e e Lower | Upper
DPPH Equal variances 722 443 1.11 4 .327 | 1.29333 | 1.15834 - 4.5094
assumed 7 1.9227 1
4
Equal variances 111 | 2.98 | .346 | 1.29333 | 1.15834 - 4.9929
not assumed 7 1 2.4062 2
5

Ek Sekil 108: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmghi Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin DPPH Radikal Siipirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Zamanin
Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz iki 6rnek T-testi) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

DPPH
Levene Statistic dfl df2 Sig.
4.399 4 10 .026
ANOVA
DPPH
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 11475.078 4 2868.769 1127.951 .000
Within Groups 25.433 10 2.543
Total 11500.511 14
Multiple Comparisons
Dependent Variable: DPPH
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Bound Upper Bound
BSSY1800T BSESYOT -6.85667" 1.30214 .003 -11.1421 -2.5712
BSEYOT -34.79333" 1.30214 .000 -39.0788 -30.5079
TROLOKS 38.86667" 1.30214 .000 34.5812 43.1521
BHT 35.68333" 1.30214 .000 31.3979 39.9688
BSESYOT BSSY1800T 6.85667 1.30214 .003 2.5712 11.1421
BSEYOT -27.93667" 1.30214 .000 -32.2221 -23.6512
TROLOKS 45.72333" 1.30214 .000 41.4379 50.0088
BHT 42.54000" 1.30214 .000 38.2546 46.8254
BSEYOT BSSY1800T 3479333 1.30214 .000 30.5079 39.0788
BSESYOT 27.93667" 1.30214 .000 23.6512 32.2221
TROLOKS 73.66000" 1.30214 .000 69.3746 77.9454
BHT 70.47667" 1.30214 .000 66.1912 74.7621
TROLOKS BSSY1800T -38.86667 1.30214 .000 -43.1521 -34.5812
BSESYOT -45.72333" 1.30214 .000 -50.0088 -41.4379
BSEYOT -73.66000" 1.30214 .000 -77.9454 -69.3746
BHT -3.18333 1.30214 .180 -7.4688 1.1021
BHT BSSY1800T -35.68333" 1.30214 .000 -39.9688 -31.3979
BSESYOT -42.54000" 1.30214 .000 -46.8254 -38.2546
BSEYOT -70.47667" 1.30214 .000 -74.7621 -66.1912
TROLOKS 3.18333 1.30214 .180 -1.1021 7.4688
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
DPPH
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3 4
TROLOKS 3 7.3233
BHT 3 10.5067
BSSY1800T 3 46.190
0
BSESYOT 3 53.0467
BSEYOT 3 80.9833
Sig. .180 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a.  Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 109: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmngli Céziicii Ekstraktlarinin
DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Coziicliniin EtKisi
Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

DPPH
Levene Statistic dfl df2 Sig.
6.840 4 10 .006
ANOVA
DPPH
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 6672.307 4 1668.077 | 1073.487 .000
Within Groups 15.539 10 1.554
Total 6687.846 14
Multiple Comparisons
Dependent Variable: DPPH
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(I) Grup (J) Grup (I-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSG1800T BSESGOT 6.45000 1.01780 .001 3.1003 9.7997
BSEGOT 13.34333" 1.01780 .000 9.9937 16.6930
TROLOKS 50.32000° 1.01780 .000 46.9703 53.6697
BHT 47.13667 1.01780 .000 43.7870 50.4863
BSESGOT BSSG1800T -6.45000 1.01780 .001 -9.7997 -3.1003
BSEGOT 6.89333 1.01780 .000 3.5437 10.2430
TROLOKS 43.87000° 1.01780 .000 40.5203 47.2197
BHT 40.68667 1.01780 .000 37.3370 44.0363
BSEGOT BSSG1800T -13.34333 1.01780 .000 -16.6930 -9.9937
BSESGOT -6.89333 1.01780 .000 -10.2430 -3.5437
TROLOKS 36.97667 1.01780 .000 33.6270 40.3263
BHT 33.79333 1.01780 .000 30.4437 37.1430
TROLOKS  BSSG1800T -50.32000 1.01780 .000 -53.6697 -46.9703
BSESGOT -43.87000° 1.01780 .000 -47.2197 -40.5203
BSEGOT -36.97667 1.01780 .000 -40.3263 -33.6270
BHT -3.18333 1.01780 .064 -6.5330 .1663
BHT BSSG1800T -47.13667 1.01780 .000 -50.4863 -43.7870
BSESGOT -40.68667 1.01780 .000 -44.0363 -37.3370
BSEGOT -33.79333 1.01780 .000 -37.1430 | -30.4437
TROLOKS 3.18333 1.01780 .064 -.1663 6.5330
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
DPPH
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3 4
TROLOKS 3 7.3233
BHT 3 10.5067
BSEGOT 3 44.3000
BSESGOT 3 51.1933
BSSG1800T 3 57.6433
Sig. .064 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 110: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin
DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Cozicliniin EtKisi
Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

DPPH
Levene Statistic dfl df2 Sig.
6.966 4 10 .006
ANOVA
DPPH
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 3454.656 4 863.66 1229.403 .000
4
Within Groups 7.025 10 .703
Total 3461.682 14
Multiple Comparisons
Dependent Variable: DPPH
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T  BSESKOT -3.74667" .68435 .002 -5.9989 -1.4944
BSEKOT 16.09667" .68435 .000 13.8444 18.3489
TROLOKS 33.46000" .68435 .000 31.2077 35.7123
BHT 30.27667" .68435 .000 28.0244 32.5289
BSESKOT  BSSK1800T 3.74667 .68435 .002 1.4944 5.9989
BSEKOT 19.84333" .68435 .000 17.5911 22.0956
TROLOKS 37.20667" .68435 .000 34.9544 39.4589
BHT 34.02333" .68435 .000 31.7711 36.2756
BSEKOT  BSSK1800T -16.09667" .68435 .000 -18.3489 | -13.8444
BSESKOT -19.84333" .68435 .000 -22.0956 | -17.5911
TROLOKS 17.36333" .68435 .000 15.1111 19.6156
BHT 14.18000 .68435 .000 11.9277 16.4323
TROLOKS  BSSK1800T -33.46000 .68435 .000 -35.7123 | -31.2077
BSESKOT -37.20667" .68435 .000 -39.4589 | -34.9544
BSEKOT -17.36333" .68435 .000 -19.6156 | -15.1111
BHT -3.18333" .68435 .006 -5.4356 -.9311
BHT BSSK1800T -30.27667 .68435 .000 -32.5289 | -28.0244
BSESKOT -34.02333" .68435 .000 -36.2756 | -31.7711
BSEKOT -14.18000" .68435 .000 -16.4323 | -11.9277
TROLOKS 3.18333" .68435 .006 9311 5.4356
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
DPPH
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3 4 5
TROLOKS 3 7.3233
BHT 3 10.5067
BSEKOT 3 24.6867
BSSK1800T 3 40.7833
BSESKOT 3 44.5300
Sig. 1.000 1.000 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a.  Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 111: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Céziicii Ekstraktlarinin
DPPH Radikal Siipiirme Antioksidan Aktivite Degerlerine Cozicliniin EtKisi
Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Ranks

Grup I Mean Rank

TEAC SHEY 3 18.33
SXS6 3 10.33
SHEK 3 14.00
SHESY 3 25.33
SHESG 3 8.67
SHESK 3 5.00
SHEY 3 21.33
SHEG 3 2.00
SHEK 3 21.00
Total 27

Ek Sekil 112: OnSoxhlet Ekstraktlarmin TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite

Degerlerine Ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu

Test Statistics™”
TEAC
Chi-Square 24629
df B
Asymp. Sig. 02

a. Kruskal Wallis Test

k. Grouping Variahle:

Grup

Ranks
| Grup N Mean Rank
ABTS BSSY1100B 3 14.33
BSSY1100T 3 7.00
BSSG1100B 3 11.67
BSSG1100T 3 18.67
BSSK1100B 3 12.67
BSSK1100T 3 27.00
BSSY1450B 3 73.67
BSSY1450T 3 70.67
BSSG1450B 3 28.67
BSSG1450T 3 26.00
BSSK1450B 3 10.67
BSSK1450T 3 2.00
BSSY1800B 3 81.33
BSSY1800T 3 62.33
BSSG1800B 3 55.00
BSSG1800T 3 44.67
BSSK1800B 3 41.67
BSSK1800T 3 53.67
BSESYOB 3 76.67
BSESYOT 3 69.67
BSESGOB 3 43.00
BSESGOT 3 45.33
BSESKOB 3 61.00
BSESKOT 3 44.33
BSEYOB 3 89.00
BSEYOT 3 82.33
BSEGOB 3 30.33
BSEGOT 3 35.33
BSEKOB 3 63.33
BSEKOT 3 83.00
Total 90
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Test Statistics®®

ABTS
Chi-Square 86.964
df 29
Asymp. Sig. .000

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable: Grup

Ek Sekil 113: On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite
Degerlerine Ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu

Test of Homogeneity of Variances

ABTS
Levene Statistic dfl df2 Sig.
3.256 2 6 110
ANOVA
ABTS
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 400102.094 2 200051.047 | 32.520 .001
Within Groups 36909.416 6 6151.569
Total 437011.510 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: ABTS
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1100T BSSY1450T -501.12333" |  64.03941 .001 -697.6138 | -304.6328
BSSY1800T -358.76333" |  64.03941 .003 -555.2538 | -162.2728
BSSY1450T BSSY1100T 501.12333" [  64.03941 .001 304.6328 | 697.6138
BSSY1800T 142.36000 | 64.03941 .145 -54.1305| 338.8505
BSSY1800T BSSY1100T 358.76333" |  64.03941 .003 162.2728 | 555.2538
BSSY1450T -142.36000 | 64.03941 .145 -338.8505 54.1305
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
ABTS
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2
BSSY1100T 3 245.3933
BSSY1800T 3 604.1567
BSSY1450T 3 746.5167
Sig. 1.000 .145

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 114: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarnin TEAC/ABTS Degerlerine Sicakligin  Etkisi Karsilagtrma Testi
(ANOVA) Tablosu.
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Ranks Test Statistics™"
Grup N Mean Rank ABTS
ABTS  BSSG1100T 3 ST I s rael
BSSG1450T 3 500 | | asyrmp. sig 097
BS5G1800T 3 8.00 a. Kruskal Wallis Test
Total g b. Grouping Variable:

Grup
Ek Sekil 115: Goévde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)

Ekstraktlarmin TEAC/ABTS Degerlerine Sicakligin  Etkisi
(Kruskal-Wallis) Tablosu

Karsilagtrma Testi

Test of Homogeneity of VVariances

ABTS
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.539 2 6 .289
ANOVA
ABTS
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 283241.050 2 141620.525 | 617.430 .000
Within Groups 1376.225 6 229.371
Total 284617.275 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: ABTS
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference (I- Lower Upper
(1) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1100T BSSK1450T 274.78667" 12.36584 .000 236.8449 312.7285
BSSK1800T -154.13667" 12.36584 .000 -192.0785 | -116.1949
BSSK1450T BSSK1100T -274.78667 12.36584 .000 -312.7285 | -236.8449
BSSK1800T -428.92333" 12.36584 .000 -466.8651 | -390.9815
BSSK1800T BSSK1100T 154.13667 12.36584 .000 116.1949 192.0785
BSSK1450T 428.92333" 12.36584 .000 390.9815 466.8651
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
ABTS
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSK1450T 3 65.4700
BSSK1100T 3 340.2567
BSSK1800T 3 494.3933
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 116: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarnin  TEAC/ABTS Degerlerine Sicakligin  Etkisi
(ANOVA) Tablosu.
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Group Statistics

Std
Std Error
Grup N | Mean Deviation Mean
ABT BSSY1800 | 3| 919843 | 101.6349 | 58.6789
S B 3 5
BSSY1800 | 3 | 604.156 | 112.3367 | 64.8576
T 7 6 G

Independent Samples Tost

Levene's Test for Equality

of Varlances

t-tast for Equality of Means

not assumed

Sig 95% Conlidence
(2 Mean | Std. Error Intarval of the
tailed | Differenc | Differenc Differance
F Sig. t df ) o o Lower Upper
ABTS  Equal variances 030 872 3.60 4 023 | 315.6866 | 87.46276 | 72.8511 | 558.6222
assumed 9 7 1 2
Equal variances 3.60| 3.96 023 | 315.6866 | 67.46276 | 71.8946 | 559.4787

7 3 0

Ek Sekil 117: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlariin TEAC/ABTS Degerlerine Zamanin Etkisi Kargilastirma Testi (Bagimsiz
Iki Ornek t-Testi) Tablosu.

Group Statistics

Std. Std.

Deviati | Error

Grup N| Mean on Mean
ABT BSSG180 | 3| 508.81| 35.2566 | 20.355
S OB 33 7 45
BSSG180 | 3| 432.87| 49.0676| 28.329

oT 67 5 22

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

Sig. Std. 95% Confidence
(2_ Mean Error Interval of the
taile | Differen | Differen Difference
F Sig. t df d) ce ce Lower | Upper
ABTS Equal variances .768 430 2.17 4] .095| 75.9366| 34.8839 -1 172.790
assumed 7 7 3| 20.916 00
66
Equal variances 2.17| 3.63| .102| 75.9366| 34.8839 -] 176.803
not assumed 7 1 7 3] 24.930 86
53

Ek Sekil 118: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarinin TEAC/ABTS Degerlerine Zamanin Etkisi Karsilagtirma Testi (Bagimsiz
iki Ornek t-Testi) Tablosu.
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ABTS
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1012533 1704564

Ek Sekil 119: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmchi Coziicii (Su)
Ekstraktlarinin TEAC/ABTS Degerlerine Zamanin Etkisi Karsilagtirma Testi (Bagimsiz
Iki Ornek t-Testi) Tablosu

Test of Homogeneity of Variances

ABTS
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.087 2 6 918
ANOVA
ABTS
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 155617.058 2 77808.529 7.230 .025
Within Groups 64568.818 6 10761.470
Total 220185.876 8

Dependent Variable: ABTS

Multiple Comparisons

Tukey HSD
Mean Difference 95% Confidence Interval
(1) Grup (J) Grup (1)) Std. Error Sig. Lower Bound | Upper Bound
BSSY1800T BSESYOT -117.05333 84.70132 407 -376.9402 142.8336
BSEYOT -318.39667" 84.70132 .022 -578.2836 -58.5098
BSESYOT BSSY1800T 117.05333 84.70132 407 -142.8336 376.9402
BSEYOT -201.34333 84.70132 119 -461.2302 58.5436
BSEYOT BSSY1800T 318.39667 84.70132 .022 58.5098 578.2836
BSESYOT 201.34333 84.70132 119 -58.5436 461.2302
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
ABTS
Tiktizy HES=
Sub=et for alpha 0.08
g Il 1 2
BSSY 12800010 3 G 1567
BSESYOT 3 721.2100 721.2100
BSEYOT a 022 6533
=1l= N 07 118
Faans for groups in homoganeous subsats are displayed
a, Uses Harmonic Mean Sample Siee = 3 000

Ek Sekil 120: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii Ekstraktlarinin
TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite Degerlerine Coziiciiniin Etkisi Karsilagtrma Testi
(ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

ABTS
Levene Statistic dfl df2 Sig.
3.584 2 6 .095
ANOVA
ABTS
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 6873.852 2 3436.926 2.988 126
Within Groups 6900.507 6 1150.085
Total 13774.360 8

Multiple Comparisons
Dependent Variable: ABTS

Tukey HSD
Mean Difference 95% Confidence Interval
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound | Upper Bound
BSSG1800T BSESGOT 1.54667 27.68976 .998 -83.4131 86.5065
BSEGOT 59.38333 27.68976 161 -25.5765 144.3431
BSESGOT  BSSG1800T -1.54667 27.68976 .998 -86.5065 83.4131
BSEGOT 57.83667 27.68976 A72 -27.1231 142.7965
BSEGOT  BSSG1800T -59.38333 27.68976 161 -144.3431 25.5765
BSESGOT -57.83667 27.68976 A72 -142.7965 27.1231
ABTS
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1
BSEGOT 3 373.4933
BSESGOT 3 431.3300
BSSG1800T 3 432.8767
Sig. 161

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 121: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarmnin

TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite Degerlerine Coziicliniin Etkisi Karsilastirma Testi
(ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

ABTS
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.223 2 6 .359
ANOVA
ABTS
Sum of Squares df Mean Square F Sig.
Between Groups 430714.241 2 215357.121 510.996 .000
Within Groups 2528.673 6 421.446
Total 433242.914 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: ABTS
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference (I- Lower Upper
(1) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T  BSESKOT 63.49333" 16.76197 .021 12.0630 114.9237
BSEKOT -429.05000" 16.76197 .000 -480.4803 | -377.6197
BSESKOT  BSSK1800T -63.49333" 16.76197 .021 -114.9237 -12.0630
BSEKOT -492.54333" 16.76197 .000 -543.9737 | -441.1130
BSEKOT BSSK1800T 429.05000" 16.76197 .000 377.6197 480.4803
BSESKOT 492.54333" 16.76197 .000 441.1130 543.9737
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
ABTS
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSESKOT 3 430.9000
BSSK1800T 3 494.3933
BSEKOT 3 923.4433
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 122: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarmnin
TEAC/ABTS Antioksidan Kapasite Degerlerine Coziicliniin Etkisi Karsilastirma Testi
(ANOVA) Tablosu

Test Statistics™ "

Ranks
Grup ] Maan Hank
CLUFPREAL BEEY 3 B3.83 CUPHAC
SHEG =l EBT - - -
SXSK 3 18.00 Chi-Square 24 375
SXESY 3 1747 df q
HEESG a3 13 00 . -
SHESH 3 23.00 Asymp. Sig. ooz
EXEY 3 11.33 _ —
SXEG 3 - a. Kruskal Wallis Test
oy H s b. Grouping Variable:
Tatal a7
Grup

Ek Sekil 123: On Soxhlet Ekstraktlarmmn CUPRAC Cu(ll) iyonu Indirgeme

Antioksidan Kapasite Degerlerine ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu
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Ranks

[ Grup N Mean Rank
CUPRAC BSSY1100B 3 6.00
BSSY1100T 3 11.17
BSSG1100B 3 7.83
BSSG1100T 3 12.00
BSSK1100B 3 25.17
BSSK1100T 3 39.00
BSSY1450B 3 26.17
BSSY1450T 3 29.50
BSSG1450B 3 38.67
BSSG1450T 3 13.50
BSSK1450B 3 73.00
BSSK1450T 3 18.00
BSSY1800B 3 59.00
BSSY1800T 3 76.83
BSSG1800B 3 46.50
BSSG1800T 3 33.50
BSSK1800B 3 45.33
BSSK1800T 3 55.00
BSESYOB 3 62.00
BSESYOT 3 57.00
BSESGOB 3 65.33
BSESGOT 3 60.17
BSESKOB 3 82.33
BSESKOT 3 70.50
BSEYOB 3 46.67
BSEYOT 3 78.33
BSEGOB 3 24.00
BSEGOT 3 27.50
BSEKOB 3 89.00
BSEKOT 3 86.00
Total 90

Test Statistics®”

CUPRAC
Chi-Square 82.663
df 29
Asymp. Sig. .000

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable: Grup

Ek Sekil 124: On Basingli Céziicii Ekstraktlarmin CUPRAC Cu(Il) iyonu Indirgeme
Antioksidan Kapasite Degerlerine ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu

315



Test of Homogeneity of Variances

CUPRAC
Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.565 2 6 .284
ANOVA
CUPRAC
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups .049 2 .024 23.880 .001
Within Groups .006 6 .001
Total .055 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: CUPRAC
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(I) Grup (J) Grup (1) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSY1100T BSSY1450T -.05667 .02611 .155 -.1368 .0234
BSSY1800T -.17667" .02611 .001 -.2568 -.0966
BSSY1450T BSSY1100T .05667 .02611 .155 -.0234 .1368
BSSY1800T -.12000 .02611 .009 -.2001 -.0399
BSSY1800T BSSY1100T 17667 .02611 .001 .0966 .2568
BSSY1450T .12000" .02611 .009 .0399 .2001
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
CUPRAC
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2
BSSY1100T 3 .2100
BSSY1450T 3 .2667
BSSY1800T 3 .3867
Sig. .155 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 125: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Céziicii (Su)
Ekstraktlarmin CUPRAC Degerlerine Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA)

Tablosu.
Ranks Test Statistics™"
Grup I Mean Rank CUPRAC
Chi-Square 2.880
CUPRAC  BSSG1100T 3 4.00 o 5
BSSG1450T 3 4.00 Asymp. Sig. 23T
BSSG1800T 3 7.00 a. Kruskal Wallis Test
Tatal i k. Grouping “ariable:
Grup

Ek Sekil 126: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarmm CUPRAC Degerlerine Sicakligin Etkisi Karsilagtirma Testi (ANOVA)

Tablosu.
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Test of Homogeneity of Variances

CUPRAC
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.246 2 6 .790
ANOVA
CUPRAC
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups .010 2 .005 7.217 .025
Within Groups .004 6 .001
Total .014 8

Multiple Comparisons
Dependent Variable: CUPRAC

Tukey HSD

Mean Difference 95% Confidence Interval

(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound Upper Bound
BSSK1100T BSSK1450T .04333 .02108 .180 -.0214 .1080
BSSK1800T -.03667 .02108 .267 -.1014 .0280
BSSK1450T BSSK1100T -.04333 .02108 .180 -.1080 .0214
BSSK1800T -.08000 .02108 .021 -.1447 -.0153
BSSK1800T BSSK1100T .03667 .02108 .267 -.0280 1014
BSSK1450T .08000" .02108 .021 .0153 1447

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

CUPRAC
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2
BSSK1450T 3 .2433
BSSK1100T 3 .2867 .2867
BSSK1800T 3 .3233
Sig. .180 .267

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 127: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmm CUPRAC Degerlerine Sicakligin Etkisi Karsilagtirma Testi (ANOVA)
Tablosu.
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Loreap Statistics

| e N | Mew | sid Deviaticn | 514 Erver Mo
. - e ~
CUPRAC  DSSYI8008 3 3m ‘ odoY ‘ S1iss
NESY 1300 3 T 208 01102
Indeprndent Samphes Tout
Levens's Test for Equadity of
Narweices tahest for Equaley of Mewns
g ' ‘ df Sig (twdwly | Mewn DifSerance S Enor Difference
CUPRAL [T (e p— o1 s01 ‘ 3400 ‘ 4 o ‘ 05667 01667
Equal vansuces ust sswscd -3 400 3994 0917 - 4667 s1667
SRR 2

Ek Sekil 128: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Céziicii (Su)
Ekstraktlarmin CUPRAC Degerlerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz Iki
Ornek t-Testi Tablosu.

Group Statistics
CGorp N Meas | Sul Devistion | S8, Ermor Mesa
CUPRAC  BSSGIBNOB i 36 L0577 00333
BSSGISNOT ] 2400 034604 12082
Inspandant Sampls Tes
Levent's Ted fir Equality of Vanances tedt for Equality of Meata
Mean
7 Sig. ' df Sig (24nled) Differsece S, Error Difference
CUPRAC Eqpual varsmces asstmned 2% 06 1268 1 178 2467 02108
Equal vanansss not assused | 165 | 210 328 | 2667 03158

Ek Sekil 129: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin CUPRAC Degerlerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz Iki
Ornek t-Testi Tablosu.

318



Group Statistics

Std.
Std. | Error
Me | Deviati | Mea
Grup N| an on n
CUPR BSSK1800] 3| .30 | .01528 | .008
AC B 33 82
BSSK1800] 3| .32 | .02517 | .014
T 33 53
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95%
Confidence
Sig. Std. Interval of the
(2- | Mean | Error Difference
taile | Differe | Differe Upp
F Sig. t df | d) nce nce Lower er
CUPRAC Equal .643 .468 - 4 |.305|-.02000 | .01700 | -.06719 | .027
varianc 1.1 19
es 77
assume
d
Equal - | 3.2].317| -.02000 | .01700 | -.07143 | .031
varianc 111 98 43
es not 77
assume
d

Ek Sekil 130: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin CUPRAC Degerlerine Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz Iki
Ornek t-Testi Tablosu.

Test Statistics™ "

Ranks
Grup M Mean Rank
CUPRAC  BSSY1800T 3 617
BSESYOT 3 2.00
BSEYOT 3 6.83
Total ]

CUPRAC
Chi-Square 5582
df 2
Asymp. Sig. 061

a. Kruskal Wallis Test

b, Grouping Yariable:

Grup

Ek Sekil 131: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingh Coziicii Ekstraktlarinin
CUPRAC Degerlerine Coziictiniin Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

CUPRAC
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.763 2 6 141
ANOVA
CUPRAC
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups .007 2 .003 4.493 .064
Within Groups .004 6 .001
Total 011 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: CUPRAC
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference (I- Lower
(1) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Bound Upper Bound
BSSG1800T BSESGOT -.05000 .02228 141 -.1184 .0184
BSEGOT .01333 .02228 .826 -.0550 .0817
BSESGOT  BSSG1800T .05000 .02228 141 -.0184 1184
BSEGOT .06333 .02228 .066 -.0050 1317
BSEGOT BSSG1800T -.01333 .02228 .826 -.0817 .0550
BSESGOT -.06333 .02228 .066 -.1317 .0050
CIUTPFR ACT
1 akcey 11551
Subsct for alphaa -
Cirap ™ ) .l )
IS RC a2 ) 5 loaT
BSs (31 BOOT ) 2800
BSESGOT 3 3300
i 066
Dlosnns Tor prrowgi 10 DHomoprenooiis <ubeet= arc
display e,
0 UTrens Tlarrnonie NMean Sarnpla Sieca — 3 000

Ek Sekil 132: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarmnin
CUPRAC Degerlerine Coziiciiniin Etkisi Kargilagtirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

CUPRAC
Levene Statistic dfl df2 Sig.
.264 2 6 776
ANOVA
CUPRAC
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 404 2 .202 349.635 .000
Within Groups .003 6 .001
Total 407 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: CUPRAC
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(1) Grup (J) Grup (1) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T  BSESKOT -.03667 .01963 .228 -.0969 .0236
BSEKOT -.46667" .01963 .000 -.5269 -.4064
BSESKOT  BSSK1800T .03667 .01963 .228 -.0236 .0969
BSEKOT -.43000" .01963 .000 -.4902 -.3698
BSEKOT  BSSK1800T 46667 .01963 .000 4064 .5269
BSESKOT 43000 .01963 .000 .3698 4902

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

CUPRAC
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2

BSSK1800T 3 .3233

BSESKOT 3 .3600
BSEKOT 3 .7900
Sig. .228 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 133: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin
CUPRAC Degerlerine Coziiciiniin Etkisi Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu

Ranks

(=1 ¥ ] [E] Mean Rank Test Statistil::sa'b

FRAR SRS E] 11.00
HMEG 3 .00 FRAF
BHEK = 14.010 N

\ . - Chi-Square 25714

EXEDY ] =300
SHESG A |00 df 2
SHESk 3 17.00 Asymp. Sig. .00
SHEY 3 20,00
SXED 3 .00 a. Kruskal Wallis Test
SHEK 3 26.00 b. Grouping variable:
Total 27 Grup
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Ek Sekil 134: On Soxhlet Ekstraktlarmmn FRAP Demir (III) Iyonu Indirgeme
Antioksidan Giicli Degerlerine Ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu

Ranks
|  Grup N Mean Rank
FRAP BSSY1100B 3 3.67
BSSY1100T 3 4.33
BSSG1100B 3 7.00
BSSG1100T 3 14.33
BSSK1100B 3 31.00
BSSK1100T 3 34.00
BSSY1450B 3 30.33
BSSY1450T 3 25.67
BSSG14508B 3 12.00
BSSG1450T 3 18.00
BSSK1450B 3 18.00
BSSK1450T 3 23.67
BSSY1800B 3 52.00
BSSY1800T 3 47.33
BSSG1800B 3 63.00
BSSG1800T 3 72.00
BSSK1800B 3 54.67
BSSK1800T 3 68.00
BSESYOB 3 80.00
BSESYOT 3 64.67
BSESGOB 3 38.33
BSESGOT 3 53.00
BSESKOB 3 55.00
BSESKOT 3 75.67
BSEYOB 3 75.67
BSEYOT 3 84.67
BSEGOB 3 42.67
BSEGOT 3 46.00
BSEKOB 3 81.67
BSEKOT 3 88.67
Total 90

Test Statistics®”

FRAP
Chi-Square 87.514
df 29
Asymp. Sig. .000

a. Kruskal Wallis Test

b. Grouping Variable: Grup

Ek Sekil 135: On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin FRAP Demir (I1I) Iyonu Indirgeme
Antioksidan Giicli Degerlerine ait Kruskal-Wallis Testi Tablosu
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Ranks

Grup M Mean Rank

FRAP BSSY1100T 3 2.00
BSSY1450T 3 5.00
BSSY1800T 3 B8.00
Total 9

Test Statistics™ "

FRAP
Chi-Square T.261
df 2
AsSYmMp. Sig. az2v

a. Kruskal Wallis Test
b. Grouping Variahle:

Grup

Ek Sekil 136: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) Iyonu Indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine

Sicakligin Etkisi Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu

Test of Homogeneity of Variances

FRAP
Levene Statistic dfl df2 Sig.
4.551 2 6 .063
ANOVA
FRAP
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 13966.329 2| 6983.165( 1156.815 .000
Within Groups 36.219 6 6.037
Total 14002.549 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: FRAP
Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Difference
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound | Upper Bound
BSSG1100T  BSSG1450T -3.56333 2.00608 .255 -9.7185 2.5919
BSSG1800T | -85.29000" | 2.00608 .000 -91.4452 -79.1348
BSSG1450T  BSSG1100T 3.56333 2.00608 .255 -2.5919 9.7185
BSSG1800T | -81.72667" | 2.00608 .000 -87.8819 -75.5715
BSSG1800T  BSSG1100T | 85.29000 2.00608 .000 79.1348 91.4452
BSSG1450T | 81.72667" 2.00608 .000 75.5715 87.8819
*. The mean difference is significant at the 0.05 level.
FRAP
Tukey HSD?
Subset for alpha =
0.05
Grup N 1 2
BSSG1100T 3 19.8600
BSSG1450T 3 23.4233
BSSG1800T 3 105.1
500
Sig. .255 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are

displayed.

a.  Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.
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Ek Sekil 137: Goévde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) Iyonu indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine
Sicakligin Etkisi Karsilagtirma Testi (ANOVA) Tablosu.

Test of Homogeneity of VVariances

FRAP
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.551 2 6 .158
ANOVA
FRAP
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 8450.275 2 4225.138 98.469 .000
Within Groups 257.451 6 42.908
Total 8707.726 8

Multiple Comparisons
Dependent Variable: FRAP

Tukey HSD
Mean 95% Confidence Interval
Difference (I- Lower Upper
(1) Grup (J) Grup J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1100T BSSK1450T 19.04667" 5.34842 .028 2.6362 35.4571
BSSK1800T | -53.35000 5.34842 .000 -69.7604 -36.9396
BSSK1450T BSSK1100T | -19.04667 5.34842 .028 -35.4571 -2.6362
BSSK1800T | -72.39667 5.34842 .000 -88.8071 -55.9862
BSSK1800T BSSK1100T 53.35000° 5.34842 .000 36.9396 69.7604
BSSK1450T 72.39667" 5.34842 .000 55.9862 88.8071

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

FRAP
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05

Grup N 1 2 3
BSSK1450T 3 26.8867
BSSK1100T 3 45.93

33

BSSK1800T 3 99.2833

Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 138: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) Iyonu indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine
Sicakligin Etkisi Kargilastirma Testi (ANOVA) Tablosu.
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Group Statistics

Grup N Mean Std. Deviation | Std. Error Mean
FRAP BSSY1800B 3 76.5600 6.23784 3.60142
BSSY1800T 3 71.5967 7.47091 4.31333
Independent Saniples Test
Levere's Tewt for Equidy of Vieresces 1-4ewt for Equalay of Mews
¥ S 1 dl Sig {2-lad Mean Differenze | 54, Erver Dhiiference

FRAP Equal varrmces mvansed 320 LN ELL 4 a7 4 06333 61917
Equl varsmces nol ssvumed 853 177 420 496383 S6I%17

Ek Sekil 139: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) Iyonu Indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine
Zamanin Etkisi

Lraup Seatisties

Ceup Masu 5. Devatom | S, Enor Moan
FRAN ASSC1N0OH ’ w AT A 5570 180534
NS8O 3001 s 1093400 | #e01Y FS80
Tndegendent Samples Tesr
I % Tost fioe Eqpeality Aoha fon Tquadity of Mases
¥ 13 1 df Sz (2etaidel Medos DilSerence Std Eqros Diflerersoe
FRAP Eqund G 615, o 240 1 1" 1462333 18157
see) 240 3 < 1465333 381673

Ek Sekil 140: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) iyonu Indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine
Zamanin Etkisi Karsilastirma Testi (Bagimsiz iki 6rnek T-testi) Tablosu. 6rnek T-testi)
Tablosu.

— — Gromp Statisties N

| Owp | N Mow | Std Devishon | Std Emor Mem |

FRAP | BSSKINB | 3 LTS g |

| BSSK1800T 09 2833 1.11440
_ladepeadest Samples Test
Levens's Test for Equality of
Vansices tleat fow Eqqradhty of Mzam
| s | L L4t | sig (ailed) | Mean Difference | Sid. Ervor Difference
FRAF ‘,i‘l‘f!,'l'!',";:' sotmed S8 |- ) -3564 4 D _5.07851
| Equal vamances oot msismied 4'1':"' 02 ‘.L“‘"'i

Ek Sekil 141: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basm¢li Coziicii (Su)
Ekstraktlarmin FRAP Demir (III) Iyonu indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine
Zamanin Etkisi Karsilagtirma Testi (Bagimsiz iki 6rnek T-testi) Tablosu.

Test of Homogeneity of Variances
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FRAP

Levene Statistic dfl df2 Sig.
1.832 2 6 .239
ANOVA
FRAP
Sum of Mean
Squares df Square F Sig.
Between Groups 7148.283 2 3574.141 103.023 .000
Within Groups 208.156 6 34.693
Total 7356.439 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: FRAP
Tukey HSD
Mean Difference 95% Confidence Interval
() Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Lower Bound | Upper Bound
BSSY1800T BSESYOT -21.84000° 4.80920 .009 -36.5960 -7.0840
BSEYOT -67.63333" 4.80920 .000 -82.3893 -52.8774
BSESYOT BSSY1800T 21.84000° 4.80920 .009 7.0840 36.5960
BSEYOT -45.79333" 4.80920 .000 -60.5493 -31.0374
BSEYOT BSSY1800T 67.63333" 4.80920 .000 52.8774 82.3893
BSESYOT 45.79333" 4.80920 .000 31.0374 60.5493
*, The mean difference is significant at the 0.05 level.
FRAP
Tukey HSD®
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSY1800T 3 71.5967
BSESYOT 3 93.4367
BSEYOT 3 139.2300
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.
a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 142: Yaprak Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii Ekstraktlarinin
FRAP Demir (III) iyonu indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine Coziiciiniin EtKisi
Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu.

Grup

Ranks
= = a b

Grup [l Mean Rank Test Stat's“csFRAp
FRAF BSSG1800T 3 2.00 Chi-Square 5 Q56
BSESGOT 3 4.33 or 2
Asymp. Sig. 051

BSEGOT 3 267 - —
a. Kruskal Wallis Test
Total 9 b. Grouping Wariakble:

Ek Sekil 143: Govde Numunelerinden Elde Edilen On Basmgli Coziicii Ekstraktlarinin
FRAP Demir (III) Iyonu Indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine Coziiciiniin EtKisi
Karsilastirma Testi (Kruskal-Wallis) Tablosu
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Test of Homogeneity of Variances

FRAP
Levene Statistic dfl df2 Sig.
2.229 2 6 .189
ANOVA
FRAP
Mean
Sum of Squares df Square F Sig.
Between Groups 4091.510 2 2045.755 44.205 .000
Within Groups 277.670 6 46.278
Total 4369.179 8
Multiple Comparisons
Dependent Variable: FRAP
Tukey HSD
95% Confidence Interval
Mean Difference Lower Upper
(1) Grup (J) Grup (1-J) Std. Error Sig. Bound Bound
BSSK1800T BSESKOT -17.26667" 5.55448 .048 -34.3093 -.2240
BSEKOT -51.32000" 5.55448 .000 -68.3627 -34.2773
BSESKOT BSSK1800T 17.26667 5.55448 .048 .2240 34.3093
BSEKOT -34.05333" 5.55448 .002 -51.0960 -17.0107
BSEKOT  BSSK1800T 51.32000" 5.55448 .000 34.2773 68.3627
BSESKOT 34.05333" 5.55448 .002 17.0107 51.0960

*. The mean difference is significant at the 0.05 level.

FRAP
Tukey HSD?
Subset for alpha = 0.05
Grup N 1 2 3
BSSK1800T 3 99.2833
BSESKOT 3 116.5500
BSEKOT 3 150.6033
Sig. 1.000 1.000 1.000

Means for groups in homogeneous subsets are displayed.

a. Uses Harmonic Mean Sample Size = 3,000.

Ek Sekil 144: Kabuk Numunelerinden Elde Edilen On Basingli Coziicii Ekstraktlarinin
FRAP Demir (III) Iyonu Indirgeme Antioksidan Giicii Degerlerine Coziiciiniin EtKisi
Karsilastirma Testi (ANOVA) Tablosu
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Ranks

[ EKSTRAKT N Mean Rank [ Sum of Ranks
SXESK(A) 2 2.00 4.00
VERIM  SXESK(O) 2 3.00 6.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U 1.000
Wilcoxon W 4.000
z -.775
Asymp. Sig. (2-tailed) 439
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 667"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 145: Ana deneylerden elde edilen SXESK ekstraktinin verim degerlerinin
Mann-Whitney U-testi verileri tablosu

Ranks
| EKSTRAKT N Mean Rank Sum of Ranks
SXEK(A) 2 1.50 3.00
VERIM SXEK(O) 2 3.50 7.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 3.000
z -1.549
Asymp. Sig. (2-tailed) 21
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 333"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 146: Ana deneylerden elde edilen SXEK ekstraktinin verim degerlerinin
Mann-Whitney U-testi verileri tablosu
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Ranks

EKSTRAKT N Mean Rank Sum of Ranks
BSESYOB(A) 2 2.50 5.00
VERIM BSESYOB(0) 2 2.50 5.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U 2.000
Wilcoxon W 5.000
Z .000
Asymp. Sig. (2-tailed) 1.000
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 1.000°

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 147: Ana deneylerden elde edilen BSESYOB ekstraktinin verim degerlerinin
Mann-Whitney U-testi verileri tablosu

Ranks
EKSTRAKT N Mean Rank Sum of Ranks
BSEKOB(A) 2 1.50 3.00
BSEKOB(0) 2 3.50 7.00

Total 4

Test Statistics®

VERIM
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 3.000

Z -1.549
Asymp. Sig. (2-tailed) J21
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 333"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 148: Ana deneylerden elde edilen BSEKOB ekstraktinin verim degerlerinin
Mann-Whitney U-testi verileri tablosu
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| EKSTRAKT N Mean Rank [ Sum of Ranks
BSSY1800B(A) 2 1.50 3.00
VERIM  BSSY1800B(0O) 2 3.50 7.00
Total 4

Test Statistics®

VERIM
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 3.000

Z -1.549
Asymp. Sig. (2-tailed) 121
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 333"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 149: Ana deneylerden elde edilen BSSY1800B ekstraktinin verim

degerlerinin Mann-Whitney U-testi verileri tablosu

Ranks
| EKSTRAKT N Mean Rank Sum of Ranks
BSSY1450B(A) 2 1.50 3.00
VERIM  BSSY1450B(0) 2 3.50 7.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 3.000
z -1.549
Asymp. Sig. (2-tailed) 21
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 333"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 150: Ana deneylerden elde edilen BSSY1450B ekstraktinin verim

degerlerinin Mann-Whitney U-testi verileri tablosu
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| EKSTRAKT N Mean Rank [ Sum of Ranks
BSSK1100T(A) 2 2.50 5.00
VERIM  BSSK1100T(0) 2 2.50 5.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U 2.000
Wilcoxon W 5.000
z .000
Asymp. Sig. (2-tailed) 1.000
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 1.000°

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 151: Ana deneylerden elde edilen BSSKI1100T ekstraktinin verim
degerlerinin Mann-Whitney U-testi verileri tablosu

Ranks
| EKSTRAKT N Mean Rank | Sum of Ranks
BSSG1100T(A) 2 3.50 7.00
VERIM  BSSG1100T(O) 2 1.50 3.00
Total 4
Test Statistics®
VERIM
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 3.000
z -1.549
Asymp. Sig. (2-tailed) J21
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] 333"

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 152: Ana deneylerden elde edilen BSSG1100T ekstraktinin verim
degerlerinin Mann-Whitney U-testi verileri tablosu
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Group Statistics

EKSTRAKT | N| Mean | St Std. Error Mean
Deviation
SXESK(A) | 3]29.2033| 51304 20672
TEM
SXESK(®) | 3| 29.5867| 50083 28916

Independent Samples Test

Levene's Test for

Equality of t-test for Equality of Means
Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error -
F Sig- |t df (2- Difference | Difference Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal ) -
variances .009 .930 925 4 407 | -.38333 41431 1.53365 .76698
assumed
TFM
Equal ) -
variances not 3.997| .407 | -.38333 41431 716729
assumed .925 1.53395

Ek Sekil 153: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

EKSTRAKT | N| Mean | Deviation| Mean
TFM  SXEK(A) | 3|36.5267 | .22368 |.12914
SXEK(O) | 3143.0233| .19502 |.11260

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
) Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error

F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper

TFM Equal variances 27 739 - 4 .000 | -6.49667 17133 - -
assumed 37.918 6.97237 | 6.02097

Equal variances - 3.927| .000 | -6.49667 17133 - -
not assumed 37.918 6.97587 | 6.01746

Ek Sekil 154: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std Std.

EKSTRAKT | N| Mean Deviat.ion Error

Mean

BSESYOB(A) | 3 | 87.5800| 6.70000 3'85682
TFM

BSESYOB(O) | 3 |62.0267 | .38682 .22333

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
si Interval of the
19. Difference
F Sig. t af | (2 Di:‘\'f/leeri?lce gi[qu.elrzgrrlc():g
tailed)
Lower Upper
Equal variances 3.481 136 6.595| 4 | .003 | 25.55333 | 3.87469 |14.79547 |36.31119
assumed
TFM
Equal variances not
assumed 6.595|2.013| .022 | 25.55333 | 3.87469 | 8.98725 |42.11942

Ek Sekil 155: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std Std.
EKSTRAKT | N Mean . Error
Deviation
Mean
BSEKOB(A) | 3 107%906 1.13143 '6232
TFM 104.283 5889
BSEKOB(0O) | 3 3 1.02002 | - 1

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Interval of the
' Mean | Std. Error .
F Sig t f taglze-d) Difference | Difference Difference
Lower | Upper
Equal e ] 090 779 |4120 4 | .015 | 3.62333 | .87950 |1.18145|6.06522
TEM assume

Equal variances

At asumed 4120(3.958| .015 | 3.62333 | .87950 [1.17114|6.07553

Ek Sekil 156: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSEKOB ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

EKSTRAKT |N| Mean Std. Std. Error
Deviation Mean
BSSY1800B(A) | 3| 107.7567| 2.88098 1.66333
TFM
BSSY1800B(O) | 3| 83.0200 | 1.14564 .66144
Independent Samples Test
Levene's Test
for Equality of t-test for Equality of Means
Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .
F Sig. t df | 2 | bifference | Difference Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances | ) a>q | 093 [13819| 4 | .000 | 24.73667 | 1.79002 |19.76677 | 29.70656
TEM assumed
Equal variances
not assumed 13.819] 2.617| .002 | 24.73667 | 1.79002 |18.53821|30.93512

Ek Sekil 157: Ana deneylerden Basingl sicak ¢6ziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std =1i=H
EKSTRAKT M| Mean Diaviati | Error
an hdean
BESY 145008 100,32 4. 6045 | 2093
TF (A) [als} a 13
M pesyidisop 73.963 6265
. 3 B1221
{3y a 7
Independent Samples Test
Levana's Tast for
i i totest for Equality of Means
Equality of Wariances
1= y
sig Stdd a5% Confidaence
MMean
- _ . " (2 o Errar Interval of the
Sigg. o iffaran
9 taile Dhifferen bifference
cE
d} ce Lowar Uppar
Equal variances 1= N5 20,3606 2./441 18747 23.98505
2798 170 <4 [slsh]
assurmed (8 12] [y < 1 B2
TERA
Equal variancess =N =] 2.1 aoe 256 3605 2.7441 16327 27 A0S
not assurmed (822 =2 ) (= < 18 15

Ek Sekil 158: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1450B ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std.
Std. Error
EKSTRAKT | N| Mean [ Deviation| Mean
TFM BSSK1100T(A) | 3 |66.5933 | 2.17682 | 1.25679
BSSK1100T(O) | 3 |60.3467 | .45611 | .26333
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality
of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
) Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper
TFM Equal variances 4.050 114 4.865| 4 .008 | 6.24667 | 1.28408 |2.68150| 9.81184
assumed
Equal variances not 4.865|2.175| .034 | 6.24667 | 1.28408 |[1.12715|11.36618
assumed

Ek Sekil 159: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSK1100T ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

EKSTRAKT N| Mean | Deviation| Mean
TFM BSSG1100T(A) | 3 |48.5167 | 4.39500 |2.53745
BSSG1100T(O) | 3 | 33.8833| .23671 | .13667

Independent Samples Test

Levene's Test for Equality

t-test for Equality of Means

of Variances
95% Confidence
) Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower Upper
TFM Equal variances 3.523 134 5.759| 4 .005 | 14.63333 | 2.54113 |7.57802| 21.68865
assumed
Equal variances not 5.759]2.012| .028 | 14.63333 | 2.54113 | 3.75994 | 25.50673
assumed

Ek Sekil 160: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSG1100T ekstraktinin TFM igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std.
Std. Error
EKSTRAKT | N| Mean | Deviation| Mean
TFLV  SXESK(A) | 3(32.0133| .28589 | .16506
SXESK(0O) | 3(25.8300| 1.42454 | .82246
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper
TFLV Equal variances 6.034 070 |7.371] 4 .002 6.18333 .83886 | 3.85430 | 8.51237
assumed
Equal variances not 7.371|2.161| .014 6.18333 .83886 | 2.81965 | 9.54702
assumed

Ek Sekil 161:Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std Std.

EKSTRAKT | N| Mean Error
Deviation

Mean

SXEK(A) | 3|17.4267 | 1.44549 | .83455

TFLV i
SXEK(O) | 3]12.5333| .92953 |.53667
Independent Samples Test
Levene's Test for -
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .
F Sig. t df (2- Difference | Difference Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal e 275 628 |4.932 4 | .008 | 4.89333 | .99221 |2.13851|7.64816
TELV assu_me
Equal variances not 4.932|3.413| .012 | 4.89333 | .99221 |1.94101|7.84565
assumed

Ek Sekil 162: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Ranks
| EKSTRAKT N Mean Rank | Sum of Ranks
TFLV  BSESYOB(A) 3 5.00 15.00
BSESYOB(O) 3 2.00 6.00
Total 6
Test Statistics®
TFLV
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 6.000
Z -1.964
Asymp. Sig. (2-tailed) .050
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] .100°

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 163: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek Mann-Whitney U-

Testi Tablosu
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Group Statistics

Std.
Std. Error
EKSTRAKT Mean [ Deviation| Mean
TFLV BSEKOB(A) 67.1833| 2.00106 |1.15531
BSEKOB(0) 55.3600 | 4.74223 |2.73793
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
sig Interval of the
. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference| Lower | Upper
TFLV Equal 2.436 .194 3.979| 4 .016 | 11.82333 | 2.97170 (3.57258(20.07408
variances
assumed
Equal 3.979(2.690| .035 | 11.82333 | 2.97170 |1.71941(21.92726
variances not
assumed
Ek Sekil 164: BSEKOB Numunesinden Elde Edilen Anabasmn¢li Coziicii

Ekstraktlarmin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std.

Std. Error

EKSTRAKT N| Mean [ Deviation| Mean

TFLV BSSY1800B(A) | 3 |63.3933| 4.37372 | 2.52517
BSSY1800B(O) | 3 | 63.6667 | 3.42148 | 1.97539
Independe

nt Samples Test

Levene's Test for Equality of

Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower | Upper
TFLV Equal variances 270 .631 - 4 936 | -.27333 3.20603 - 8.62804
assumed .085 9.17471
Equal variances not - |3.781| .936 | -.27333 3.20603 - 8.83521
assumed .085 9.38187

Ek Sekil 165: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktmin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std. Std.
EKSTRAKT N Mean | Deviatio | Error
n Mean
BSSY1450B(A) 3 | 45.4967 | 8.01651 | 4.62833
TFLV
BSSY1450B(0) 3 | 35.5100 | 2.44589 | 1.41214
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality of .
Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Mean Interval of the
. - Std. Error -
F Sig. t df (2- Differe Difference Difference
tailed) nce
Lower | Upper
Equal variances 2.0 9.9866 -
assumed 2.834 .168 64 4 .108 7 4.83897 344846 23.42180
TRV Equal variances not 2.0 9.9866 -
assumed 64 2.369 | .155 7 4.83897 8.01395 27.98729

Ek Sekil 166: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1450B ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std.
Std. Error
EKSTRAKT N | Mean | Deviation| Mean
TFLV BSSK1100T(A) | 3 | 51.7800 | 1.90494 | 1.09982
BSSK1100T(O) | 3 | 42.9300| .98000 | .56580

Independent Samples Test

Levene's Test for

Equality

of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower Upper
TFLV Equal variances 2.214 211 7.155| 4 .002 | 8.85000 1.23682 | 5.41603 | 12.28397
assumed
Equal variances not 7.155]12.989( .006 | 8.85000 1.23682 | 4.90592 | 12.79408
assumed

Ek Sekil 167: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen

BSSK1100T ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Ranks
| EKSTRAKT N Mean Rank | Sum of Ranks
TFLV  BSSG1100T(A) 3 5.00 15.00
BSSG1100T(0) 3 2.00 6.00
Total 6
Test Statistics®
TFLV
Mann-Whitney U .000
Wilcoxon W 6.000
Z -1.964
Asymp. Sig. (2-tailed) .050
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] .100°

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 168: Ana deneylerden Basingl sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSG1100T ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Mann-Whitney U-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std Std.
EKSTRAKT | N| Mean Error
Deviation
Mean
SXESK(A) | 3]19.3333| 1.22321 |.70622
SC50 )
SXESK(O) | 3|24.1633( .72141 |.41651
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .
F Sig. t df (2- Difference | Difference Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances - - -
scso assumed 709 A47 15g91| 4 | 004 | -4.83000 81989 1 10635| 2 55362
Equal variances not - - -
assumed 5.891 3.241| .008 | -4.83000 81989 7.33280| 2.32720

Ek Sekil 169: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin SCsp degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std.
Std. Error
EKSTRAKT | N| Mean | Deviation| Mean
SC50 SXEK(A) | 3]20.8667 | 1.82654 | 1.05455
SXEK(O) | 3(35.4267| .36501 | .21074
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Interval of the
Sig. Difference
(2- Mean Std. Error
F Sig. t df | tailed) | Difference | Difference | Lower Upper
SC50 Equal variances 3.559 132 - 4 .000 [ -14.56000 | 1.07540 - -
assumed 13.539 17.54579 1 11.57421
Equal variances not - 2.159( .004 [ -14.56000 | 1.07540 - -
assumed 13.539 18.87455 | 10.24545

Ek Sekil 170: SXEK Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin TFLV igeriklerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std Std.

EKSTRAKT | N[ Mean Error
Deviation

Mean

SC50

BSESYOB(A) | 3 |37.2600 | 3.00860 | 1.73702
BSESYOB(O)| 3 |52.6400 | 2.65684 |1.53393

Independent Samples Test

Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
: Mean Std. Error .
F Sig. t df (2- Difference | Difference Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances - - -
S50 assumed 031 869 6.637 4 003 | -15.38000 | - 2.31736 21.81403 | 8.94597
Equal variances not - - -
assumed 6.637 | 3940| 003 [-15.38000 | 231736 |51 o504 g 90696

Ek Sekil 171: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktmin SCsp degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

BSEKOB(O) | 3|24.5033| .43294

std. Std.

EKSTRAKT | N| Mean Deviation 'I\E/Iré;)rr]

BSEKOB(A) | 3|34.3500| .60225 |.34771
SC50

.24996

Independent Samples Test

Equality of Var

Levene's Test for

iances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
si Interval of the
. 9. Mean Std. Error Difference
F Sig. t df | @ |pi itf
tailed) Difference | Difference
Lower | Upper
Equal variances 732 441 [22.994| 4 | .000 | 9.84667 | .42823 |[8.6577211.03561
assumed
SC50 _
Equal variances not 22.994(3.631| .000 | 9.84667 | .42823 |8.60858 |11.08475
assumed

Ek Sekil 172: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSEKOB ekstraktinin SCsg degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

EKSTRAKT | N

std. Std.
Mean L Error
Deviation
Mean

BSSY1800B(A) | 3
SC50 )
BSSY1800B(0) | 3

63.5533 | 2.76364 | 1.59559

58.3000 ( 3.05216 |1.76217

Independent Samples Test

Levene's Test for Equality
of Variances

t-test for Equality of Means

Si 95% Confidence
S B I I I P4 et W
Lower | Upper
Equal variances -
SC50 Equala\s/::i::ges o .070 .804 2210 4 .092 | 5.25333 2.37721 1.31}687 11.85354
assumed 2210|3.961| 092 | 525333 | 237721 | n99,-|11.87911

Ek Sekil 173: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktinin SCsg degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

EKSTRAKT | N

Std.
Std.
Mean Deviation Error
Mean

BSSY1450B(A) | 3| 47.9333| .74144 | .42807

SC50

BSSY1450B(0) | 3 | 56.6067 | 2.26032 |1.30499

Independent Samples Test

Levene’s Test for Equality
of Variances

t-test for Equality of Means

_ 95% Confidence

S B I I I P et

Lower | Upper

- Eq”:;s‘ﬁz‘gces 2.385 197 | sa1s| 4 | 003 | 867333 | 137341 |, yecia| s acoia
Equala\s/;rﬁgfjes " 6.315| 2425| 015 | 867333 | 137341 |5 50545 3 6540

Ek Sekil 174: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1450B ekstraktinin SCso degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N| Mean Error
Deviation
Mean
BSSK1100T(A) | 3| 57.6300| .83361 |.48128
SC50
BSSK1100T(O) | 3 | 43.1467| .57361 |.33118
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
- Mean Std. Error .
F Sig. df (2' Difference | Difference Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances 623 474 |24791| 4 | .000 | 14.48333 | 58422 |12.8612816.10538
SC50 assu_med
Eq“a'a‘s’gﬂr?]gges not 24.791|3.547| .000 | 14.48333 | .58422 |12.77625|16.19041

Ek Sekil 175: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSK1100T ekstraktinin SCsp degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std. Std.
EKSTRAKT [ N| Mean Deviation Error
Mean
BSSG1100T(A) | 3 |56.6733| 1.89149 |1.09205
SC50
BSSG1100T(O) | 3 |58.8033 | 2.70078 | 1.55930
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality t-test for Equality of Means
of Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error -
F Sig. t df (2- | pifference | Difference Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances - -
scso assumed 727 442 1.119 4 .326 | -2.13000 | 1.90368 7 41546 3.15546
Equal variances not - -
assumed 1119 3.581] .333 | -2.13000 | 1.90368 7 66818 3.40818

Ek Sekil 176: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSG1100T ekstraktinin SCsg degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N| Mean Error
Deviation
Mean
SXESK(A) | 3|316.7400| 5.16630 |2.98277
TEAC i
SXESK(O) | 3312.0067 | 3.09167 |1.78498
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F sig. | t | af | @ | Mean |StEmor| " yigeence
\ Difference | Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances 1.335 312 |1.362| 4 | 245 | 473333 | 3.47607 - | 14.38444
TEAC assumed 4.91778
Equal variances not -
assumed 1.362]3.270| .260 | 4.73333 | 3.47607 583044 15.29711

Ek Sekil 177: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin ABTS degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

Std. Std.
EKSTRAKT | N| Mean Deviation Error
Mean

SXEK(A) | 3|568.3067 | 45.78638 | 26.43478

TEAC )
SXEK(O) | 3|761.3000| 23.12110 | 13.34897
Independent Samples Test
Levene’s Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error ;
F Sig. T df (2' Difference | Difference Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances - - - -
rEAC assumed 1.782 253 Ngs17| 4 | 09 | 19299333 | 2261406 | 275 21514 | 110.77152
Equal variances not - - -
assumed 6.517| 2998 008 | 195 99333 | 29-61406 | 595 go50p | -97-98165

Ek Sekil 178: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin ABTS degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Ranks

| EKSTRAKT N Mean Rank | Sum of Ranks
BSESYOB(A) 3 4.00 12.00
TEAC  BSESYOB(0) 3 3.00 9.00
Total 6
Test Statistics®
TEAC
Mann-Whitney U 3.000
Wilcoxon W 9.000
z -.655
Asymp. Sig. (2-tailed) 513
Exact Sig. [2*(1-tailed Sig.)] .700°

a. Grouping Variable: EKSTRAKT

b. Not corrected for ties.

Ek Sekil 179: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktinin ABTS degerlerine Mann-Whitney U-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N| Mean Deviation Error
Mean
BSEKOB(A) | 3 |927.6133| 67.68992 | 39.08079
TEAC )
BSEKOB(O) | 3 |606.4900 | 31.38879 | 18.12232
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality t-test for Equality of Means
of Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .
F Sig. t df (2- Difference | Difference Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances 3.383 140 | 7.454| 4 | .002 |321.12333| 43.07815 |201.51921 | 440.72746
TEAC assu_med
Eq”a'a‘;:‘lz'%g‘aes not 7.454|2.822| .006 |321.12333 | 43.07815 | 179.00865 | 463.23802

Ek Sekil 180: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen

BSEKOB ekstraktmim ABTS degerlerine Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N| Mean Error
Deviation
Mean
BSSY1800B(A) | 3 | 833.8600 | 39.41029 | 22.75354
TEAC
BSSY1800B(0) | 3 | 919.8433 | 101.63492 | 58.67895
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality of ) .
Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error -
- Diffi
F Sig. t df tagﬁed) Difference | Difference e
Lower Upper
Equal variances - N
EAC assumed 2.158 216 1.366 4 .244 | -85.98333 | 62.93602 260.72174 88.75507
Equal variances not - -
assumed 1.366 2.588| .278 | -85.98333 | 62.93602 305.56964 133.60297

Ek Sekil 181: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktnin ABTS degerlerine Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N| Mean Error
Deviation
Mean
BSSY1450B(A) | 3 | 848.8233 | 102.14856 | 58.97550
TEAC .
BSSY1450B(0) | 3 | 794.6967 | 75.26732 | 43.45561
Independent Samples Test
Levene's Test' for Equality of t-test for Equality of Means
Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .
F Sig. t df taglze_d) Difference | Difference Difference
Lower Upper
Equal variances -
A assumed .259 .637 739 4 501 | 54.12667 | 73.25639 149.26569 257.51902
Equal variances not -
assumed .73913.677| 504 | 54.12667 | 73.25639 156.50177 264.75510

Ek Sekil 182: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1450B ekstraktinin ABTS degerlerine Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

EKSTRAKT N

Std.
Mean S.td‘. Error
Deviation
Mean

BSSK1100T(A) | 3

430.8700 | 38.93907 | 22.48148

TEAC
BSSK1100T(O) | 3 | 340.2567 | 16.53741 | 9.54788
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality of .
Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
\ Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Eq”;‘s's‘ﬁ';‘é‘ces 3.548 133 [3710 4 | 021 | 90.61333 | 24.42496 | 22.79876 | 158.42791
TEAC .
Eq”a'a‘s’g;ﬁ’;ffsnm 3.710| 2.699 | 041 | 90.61333 | 24.42496 | 7.73531 | 173.49136

Ek Sekil 183: Ana deneylerden Basingl sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSK1100T ekstraktinin ABTS degerlerine Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

EKSTRAKT N

Std.

Mean S.td'. Error
Deviation

Mean

BSSG1100T(A) | 3 | 525.8633 | 40.83644 | 23.57693

TEAC
BSSG1100T(O) | 3 | 289.7067 | 21.88860 | 12.63739
Independent Samples Test
Levene's Test' for Equality of t-test for Equality of Means
Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
tailed) Difference | Difference
Lower Upper
Equss'sﬁzz?é‘ces 579 489 8828 4 | 001 |236.15667 | 26.75024 | 161.88609 | 310.42724
TEAC )
Eq”a'a‘s"s";mffs not 8.8283.062| 003 | 236.15667 | 26.75024 | 151.98609 | 320.32725

Ek Sekil 184: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii

BSSG1100T ekstraktinin ABTS degerlerine Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N | Mean Error
Deviation
Mean
SXESK(A) 31.3233| .02082 |.01202
CUPRAC
SXESK(O) 31.3633| .01528 |.00882
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
E Sig. t df (- .Mean SFd. Error Difference
h Difference | Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances 500 519 |-2.683| 4 | .055 | -04000 | .01491 | -08139 | .00139
assumed
CUPRAC Equal . i
qual varlances no 2,683 3670 .060 | -04000 | .01491 | -08290 [ .00290
assumed

Ek Sekil 185: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N | Mean Error
Deviation
Mean
SXEK(A) 3|.5367| .01155 | .00667
CUPRAC )
SXEK(O) |3 .6167| .03055 | .01764
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
tailed) Difference | Difference
Lower Upper
Eq”;‘s's‘lﬁr]?é‘ces 2571 184 | 4243 | 4 | 013 | -08000 | .01886 |-13235| -02765
CUPRAC Equal vari t
gual variances no 4243 |2560| 033 | -08000 | .01886 |-14629 | -01371
assumed

Ek Sekil 186: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics
std Std.
EKSTRAKT | N | Mean Error
Deviation
Mean
BSESYOB(A) | 3| .3167| .00577 |.00333
CUPRAC
BSESYOB(O) | 3 |.3400| .03000 |.01732
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- Mean Std. Error Difference
) Difference | Difference
tailed)
Lower | Upper
Eq“:s's‘ﬁzg‘gces 2.390 197 |-1323| 4 | 256 | -02333 | 01764 | -07231 |.02564
CUPRAC Equal vari ;
quaf variances no 1323 | 2148 | 309 | -02333 | 01764 | -09443 |.04776
assumed

Ek Sekil 187: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N | Mean Error
Deviation
Mean
BSEKOB(A) | 3| .6667 | .01155 | .00667
CUPRAC )
BSEKOB(O) | 3 |.8900| .02646 |.01528
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
) Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances 3.226 147 | -13400 | 4 | .000 | -22333 | .01667 | -26961 | -.17706
assumed
CUPRAC Equal vari t
gual varlances no -13.400 | 2.735| 001 | -22333 | 01667 | -27940 | -.16727
assumed

Ek Sekil 188: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSEKOB ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N | Mean o Error
Deviation
Mean
BSSY1800B(A) | 3| .3167 | .00577 |.00333
CUPRAC B
BSSY1800B(O) | 3].3300| .02000 |.01155

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Interval of the
. Mean Std. Error .

F Sig. t of (2- Difference | Difference Difference

tailed)
Lower | Upper
Eq“:s's‘éi:z;‘ces 1.730 259 |-1109| 4 | 329 | -01333 | .01202 | -04670 | .02004

CUPRAC = .
qual varlances no 41109 | 2.331| 369 | -01333 | .01202 | -05861 |.03194
assumed

Ek Sekil 189: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N | Mean L Error
Deviation
Mean
BSSY1450B(A) | 3 | .2267 | .02517 |.01453
CUPRAC
BSSY1450B(O) | 3 |.2600| .01000 |.00577

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Mean std. Error Interval of the
i - : Difference
Sig. t df (2 Difference | Difference
tailed)
Lower | Upper
Equal variances 1.923 238 | 2132 | 4 | 100 | -03333 | .01563 | -07674 | .01008
assumed
CUPRAC Equal i ;
qual varlances no -2.132 | 2.616| .136 -.03333 .01563 -.08749 | .02082
assumed

Ek Sekil 190: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1450B ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

352




Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N | Mean . Error
Deviation
Mean
BSSK1100T(A) | 3| .2267 | .00577 |.00333
CUPRAC
BSSK1100T(O) | 3 |.2867 | .03055 |.01764

Independent Samples Test

Levene's Test for
Equality of Variances

t-test for Equality of Means

95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- Mean Std. Error Difference
N Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Eq“:s's‘ﬁzg‘gces 4.830 093 | 3343 | 4 | 029 | -06000 | .01795 |-10984 | -01016
CUPRAC  _ ‘=~
qual variances not 3343 [2143| 072 | -06000 | 01795 |-13251 | 01251
assumed

Ek Sekil 191: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSK1100T ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N | Mean L Error
Deviation
Mean
BSSG1100T(A) | 3 |.2100| .04359 |.02517
CUPRAC )
BSSG1100T(O) | 3 |.2267 | .03215 |.01856
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
tailed) Difference | Difference
Lower | Upper
Eq”:s'smzfé‘ces 640 469 |-533| 4 | 622 | -01667 | .03127 | -10348 |.07015
CUPRAC Equal vari ;
qual variances no -533 | 3679| 625 | -01667 | .03127 | -10656 |.07322
assumed

Ek Sekil 192: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSG1100T ekstraktinin CUPRAC degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N Mean Error
Deviation
Mean
SXESK(A) | 3|116.9767 | 17.44500 | 10.07188
FRAP B
SXESK(O) | 3 |103.1133| 3.98186 | 2.29893
Independent Samples Test
Levene's Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t | of | @ [ Mean | Std Error Difference
. Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances 7.603 051 [1342| 4 | 251 | 13.86333 | 10.33001 | -14.81988 |42.54655
FRAP assumed
Eq“a'a‘s’g‘;'::;ffs”"t 1342|2208 | 301 | 13.86333 | 10.33001 | -26.80846 |54.53512

Ek Sekil 193: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXESK
ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT | N Mean Error
Deviation
Mean
SXEK(A) 3 |214.0400| 2.74858 | 1.58689
FRAP
SXEK(O) [ 3| 225.7800| 17.90161 | 10.33550
Independent Samples Test
Levene’s Test for .
Equality of Variances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. T df (2- 'Mean SFd' Error Difference
tailed) Difference | Difference
Lower Upper
Equal variances 5.709 075 - 4 | 324 | -11.74000 | 10.45661 | -40.77221 |17.29221
FRAP assumed 1.123
Equal variances not “ . 12.004| 374 | -11.74000 | 10.45661 | -54.84559 | 31.36559
assumed 1.123

Ek Sekil 194: Ana deneylerden Soxhlet ekstraksiyonu ile elde edilen SXEK
ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

Std. Std.
EKSTRAK N| Mean | Deviati | Error
T
on Mean
BSESYOB 3 13094 | 5.8330 | 3.367
ER (A) 33 9 74
AP BSESYOB 3 12968 | 1.2801 | .7390
(o)) 00 2 8
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of t-test for Equality of Means
Variances
) 95%
Szlzg— Mean Ef:’td— Confidence
F sig. | t | af |\ | Differe | =MOF | Interval of the
taile Differe Difference
d) nee nce -
Lower | Upper
Equal variances 3.643 129 |26] 4 | 733 | 126333 |3.44788 | 83005 | 10:836
assumed 6 5 18
FRAP
Equal variances 361 21 546 | 126333 | 3.44788 | 12.302 | 14919
not assumed 6 92 a0 08

Ek Sekil 195: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSESYOB ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

v Std Std
I"Ks,l R N| Mean | Deviati | Error
KT
on Mean
BSEKOB 3 263.94 | 7.8622 [4.5392
FR (A) - 33 2 5
AP BSEKOB 3 131,34 (17478 | 10.091
() 00 40 16
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of t-test for Equality of Means
Variances
Sig. Std. 95% Confidence
: s | s M‘-‘ﬂ" Error Interval of the
F Sig t df taile Dltfere Differe Difference
d) nee nce Lower | Upper
Equal variances R : 11.9 13260 | 11065 [ 101.88 | 163,32
Y L.eas 6t | gq ['% |99 g3 09 171 495
P Equal variances 11.9 | 2.7 002 132.60 [ 11.065 | 95.738 | 169.46
not assumed 84 78 [ 7 333 09 65 802

Ek Sekil 196: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSEKOB ekstraktmim FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu
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Group Statistics

std Std.
EKSTRAKT N Mean Error
Deviation
Mean
BSSY1800B(A) | 3 | 130.5633 | 7.94779 | 4.58866
FRAP
BSSY1800B(O) | 3 | 76.5600 | 6.23784 | 3.60142
Independent Samples Test
Levene's Test for Equality ) .
of VVariances t-test for Equality of Means
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- Mean SFd' Error Difference
h Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Eq“:s's‘ﬂf‘;ces 083 788 |9258| 4 | .001 | 54.00333 | 5.83318 |37.80782|70.19885
FRAP X
Equal variances not 9.258 | 3.786 | .001 | 54.00333 | 5.83318 |37.44069 | 70.56597
assumed

Ek Sekil 197: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSY1800B ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Group Statistics

EKSTRAKT

Mean

Std.
Deviation

Std.
Error
Mean

BSSY1450B(A) | 3
FRAP )
BSSY1450B(0) | 3

71.7767

32.8800

3.13435

2.78796

1.80962

1.60963

Independent Samples Test

Levene's Test' for Equality t-test for Equality of Means
of Variances
95% Confidence
Sig. Interval of the
F Sig. t df (2- _Mean SFd' Error Difference
> Difference | Difference
tailed)
Lower Upper
Equal variances 068 807 |16060| 4 | .000 | 38.80667 | 2.42190 |32.17239|45.62095
FRAP assumed
Eq”a'a‘s’g;'rf]gges not 16.060 | 3.946 | .000 | 38.89667 | 2.42190 |[32.13619|45.65714

Ek Sekil 198: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii
BSSY1450B ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablos
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Group Statistics

Std Std
EKSTRAKT | N| Mean | Deviati | Error
on Mean
BSSKI1100 61.19 2875
FR Ay |3| 33 | 4803
AP BSSK1100 3 4593 | 10.865 | 6.273
T(O) 33 16 00
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of t-test for Equality of Means
Variances
_ 95%
@ | M | Sor | sooareatof e
> . s b= Y erval o 1]
F Sig. t df taile lef&.rc Differe Difference
) nce )
Lower | Upper
» ) - — .'
Eq“f:gt::::“" 4.030 115 3‘3 4 | o072 '5'5600 6.27959 | 2.1749 3”5‘394
FRA S Bl
Equal variances 24 (20 15.2600 : 42170
5 2 5
not assumed 30 | 08 13 0 627953 111;13.0 84

Group Statistics

Ek Sekil 199: Ana deneylerden Basingh sicak ¢oziicii ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSK1100T ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu

Std. Std.
EKSTRAKT | N| Mean | Deviati | Error
on Mean
BSSG1100T 3 29.75 1 1.2401 7160
FR (A) S 67 7 2
AP BSSG1100T 3 19.86 | 3.8154 | 2.202
() 00 8 87
Independent Samples Test
Levene's Test for
Equality of t-test for Equality of Means
Variances
95%
Sig. Std. Confidence
Mean
(2- Error Inter\'nl of the
F Sig. t df taile Differe Differe Difference
nce
d) nece Lowe
p Upper
» T ] / 5 -
Bqual variances | .54, 083 | *2| 4 |.013|9.89667 231631 | 3465 |16:327
FRA assumed 73 55 19
P Equal varances 42 124 | 1.412 | 18.381
not assumed 73 18 9206:( 989067 1231631 07 26
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Ek Sekil 200: Ana deneylerden Basingli sicak ¢oziicli ekstraksiyonu ile elde edilen
BSSG1100T ekstraktinin FRAP degerlerine ait Bagimsiz iki 6rnek T-Testi Tablosu




