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Ozet Arastirma Makalesi

Bu ¢alismanin amaci; iilkemizde, Hicaz nar1 (Punica granatum L., cv.

Hicaznar) kullanilarak yapilan nar suyu iiretimi sirasinda ortaya ¢ikan nar

kabugu atiklarindan, degerli kimyasallardan biri olan ellajik asit (EA)

elde edilmesi i¢in ekstraksiyon parametrelerinin verimliligi tizerindeki

etkilerini incelemektir. Calismada en yiiksek ellajik asit verimine, ¢oziicii

numune orant: 20/1, mikrodalga giicii: 140 W, siire: 35 dakika, metanol

orant: %80 ve pargactk boyutu: 0.100 mm-0.250 mm sartlarinda

calisildiginda ulasilmistir. Bu sartlarda ellajik asit 2.148 mg g kabuk, Makale Tarihgesi

toplam fenolik bilesen 197.02 mg gallik asit esd (GAE) g* ve antioksidan Gelig Tarihi :112.11.2024
aktivite 0.113 mM Trolox esdegeri olarak bulunmustur. Ayni sartlarda Kabul Tarihi :28.12.2024
%80 etanol kullamildiginda 1.843 mg EA g kabuk, toplam fenolik

bilesen 203.79 mg GAE g ve antioksidan aktivite 0.135 mM Trolox

esdegeri olarak bulunmustur. Soxhlet ile yapilan ekstraksiyon iglemi %80

etanol: %20 su ¢oziicii olarak kullanilarak, 20/1 ¢oziicli:numune orani,

7.5 saat ekstraksiyon siiresi ve 70 °C sicaklikta gerceklestirilmistir. Bu

sartlarda elde edilen ekstraktta 2.154 mg g* EA varlig: tespit edilmis ve

bu sartlarda toplam fenolik madde 219.37 mg GAE g ve antioksidan

aktivite 0.131 mM Trolox esdegeri olarak bulunmustur. Mikrodalga Anahtar Kelimeler
destekli ekstraksiyon ile karsilastirildiginda ellajik asit verimi yiiksek Ellajik asit

olmakla birlikte ¢ok yakin iken, toplam fenolik bilesen ve antioksidan fenolik bilesen
aktivite degerleri soxhlet ekstraksiyonunda daha diisiiktiir. nar kabugu

soxhlet ekstraksiyonu

Extraction of Valuable Compounds by Microwave Assisted Extraction of Pomegranate
Peel

Abstract Research Article
The aim of this study was to investigate the effects of extraction
parameters on the yield of ellagic acid (EA), one of the valuable
chemicals, from pomegranate peel wastes obtained during pomegranate
juice production from Hicaz pomegranate (Punica granatum L., cv.
Hicaznar) in Turkey. In the study, the highest yield of ellagic acid was
obtained with solvent/sample ratio: 20/1, microwave power: 140 W, time:
35 min, methanol content: 80% and particle size: 0.100 mm-0.250 mm.
Under these conditions, ellagic acid was determined as 2.148 mg g™ peel,
total phenolic component as 197.02 mg gallic acid equivalent GAE g
and antioxidant activity as 0.113 mM Trolox equivalent. When 80%
ethanol was used under the same conditions, 1.843 mg EA g* peel,
203.79 mg GAE g' total phenolic content and 0.135 mM Trolox
equivalent antioxidant activity were determined. Soxhlet extraction was
carried out using 80% ethanol: 20% water as solvent, 20/1 solvent/sample
ratio, 7.5 h extraction time and 70 °C temperature. The presence of 2.154
mg g EA was detected in the extract obtained under these conditions and
the total phenolic content was 219.37 mg GAE g* and antioxidant activity Keywords
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was 0.131 mM Trolox equivalent. Compared to microwave assisted Ellagic acid
extraction, the yield of ellagic acid was high but very close, while the pomegranate peel
total phenolic component and antioxidant activity values were lower in phenolic component
soxhlet extraction. soxhlet extraction

340


https://orcid.org/0000-0002-2270-3642
https://orcid.org/0000-0002-8396-3771

Icen ve Mumcu Simsek

1. Giris

Nar (Punica granatum), ¢ogunlukla Orta
Dogu iilkelerinde iiretilen bir meyvedir (Cam
ve Igyer, 2015). Saglik iizerinde agiz, cilt ve
kalp saghgin1  gelistirici, antidiyabetik,
antitiimoral, antienflematuvar, antioksidan ve
antimikrobiyal etkileri oldugu bilinen bu
meyvenin  nutrasotik  etkileri  yalnizca
yenilebilen kisimlariyla sinirli olmayip, kabuk,
cekirdek, cicek, agac kabugu, filiz ve yaprak
gibi kisimlarinin da besin degeri ya da
biyoaktivitesi yiiksek olan bilesenler igerdigi
bilinmektedir (Akhtar ve ark., 2015, Xiang ve
ark., 2022). Son yillarda insanlarin daha
saglikli beslenme egiliminin artmasi ile birlikte
nar suyu tiketiminde artis s6z konusu
olmustur. TUIK verilerine gére 2016 yilinda
Tiirkiye’de 465 bin ton nar lretilmistir. Bu
liretimin yaklagik %601 Akdeniz
bolgesindedir. Ornegin 2010 yili verilerine
gore Tiirkiye’de yilda yaklasik 78700 ton nar,
meyve suyu tiretiminde kullanilmistir (Akdag,
2011). Nar meyvesinin yaklasitk %350’si
kabuktur (Akhtar ve ark., 2015). Nar suyu
tiretim prosesinde kullanilan narlar islem
oncesi  kabuklarindan ayrilabildigi  gibi
kabuklariyla birlikte de islenebilmektedir. Nar
suyunun tadinda acilik olusturmasi nedeniyle
kabugun ayrildigr prosesler daha ¢ok
kullanilmaktadir. Ayrica nar eksisi liretiminde
yine kabuk atig1 agiga ¢ikmaktadir.

Nar kabugu tibbi olarak degerli kimyasal
bilesenler olan ellajitaninler (ellajik asit, gallik
asit, punikalin ve punikalajin (A ve B))
acisindan zengindir. Ornegin Cin’de yetisen 10
nar ¢esidi iizerine yapilan ¢alismada nar
kabuklarinin (1 g kuru madde bazinda)
ortalama 2.83 mg ellajik asit, 2.59 mg gallik
asit, 64.98 mg punikalajin, 12.65 mg katesin,
0.35 mg klorojenik asit, 0.02 mg kafeik asit ve
0.94 mg epikatesin icerdigi belirlenmistir (Li
ve ark., 2015). Kabugun bilesimi; narin
cinsine, yetistirildigi bolgeye ve hasat
zamanina gore degisiklik gdsterir. Bu nedenle
yapilan calismada yerel nar ¢esitlerinin
onerilen kimyasallar agisindan incelenmesinin
literatiire katki saglayacag diistintilmektedir.
Ellajik asit ozellikle meme kanseri olmak
lizere prostat, kolon, yemek borusu, pankreas

gibi bir¢ok kanser tiiriinde koruyucu ve tedavi
amacl kullanilmaktadir. Ayrica antioksidan,
anti-aterosklerotik ve antimutajenik etkileri
olup, ticari degeri yliksektir (Sigma Aldrich: 1
g; 92.20 €) ve c¢ogu atiklardan degil besin
degeri olan bitkilerden ya da agag
kabuklarindan iiretilmektedir.

Nar kabugu ile yapilmis olan caligmalar
incelendiginde,  arastirmacilarin  agirlikli
olarak nar kabugundan elde ettikleri
ekstraktlarin toplam polifenolik madde eldesi,
antiradikal aktivite, antioksidan aktivite,
antimutajenik aktivite, antimikrobiyel etki,
toplam  flavonoid miktar1 ve toplam
antosiyanin ~ miktar1  gibi  Ozelliklerini
inceledikleri goriilmektedir (Ranjha ve ark.,
2020; Mushtaq ve ark., 2015a; Cam ve Igyer,
2015; Amyrgialaki ve ark., 2014; Wu ve ark.,
2016; Singh ve ark., 2023; Kumar ve ark.,
2022; Elfalleh ve ark., 2012; Sun ve ark.,
2021). Diger bir grup calismada ise nar
kabugundan cesitli yontemlerle elde edilmis
olan ekstraktlarin ihtiva ettigi hidroliz
edilebilen tanninler gibi maddelerin profilinin
baz1 kromotografik metodlar ile belirlendigi
tespit edilmistir (Jain ve ark., 2011; Li ve ark.,
2015; Qu ve ark., 2012; Saad ve ark., 2012;
Gullon ve ark, 2016).

Amyrgialaki  ve ark. (2014) nar
kabugundaki polifenolik bilesenlerin klasik
yontem ile ektraksiyonu lizerinde calismis ve
ortamimn pH’1, etanol konsantrasyonu ve
ekstraksiyon siiresi gibi faktorlerin toplam
fenolik madde eldesi (mg gallik asit esd g*
kuru madde) ve antiradikal aktiviteyi (mM
tiradikal deger g kuru madde) en yiiksek
seviyeye tastyan seviyelerini deney tasarimi ve
istatistiksel analiz kullanarak belirlemistir.
Etanol: su: sitrik asit karisiminin ¢oziicii olarak
kullanildigi bu ¢alismada LC-MS analizi
sonucunda nar kabugu ekstraktinda yer alan
ana polifenolik fito kimyasallarin punikalin A,
B ve ellajik asit oldugu ortaya cikmistir
(Amyrgialaki ve ark., 2014). (Sood ve Gupta,
2015) nar kabugundan polifenol
ekstraksiyonunu kati/sivi orani, inkiibasyon
stiresi ve sicaklig1 kosullarini optimize ederek
gergeklestirmistir.  Etanol:su  karigiminin
¢oziicli olarak kullanildig1 bu caligmada ise
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yukarida belirtilen faktorlerin toplam fenolik
madde, toplam flavonoid madde, renk, %
indirgen seker ve radikal temizleyici aktivite
lizerine olan etkisi yine deney tasarimi ve
istatistiksel analiz kullanarak belirlenmistir
(Sood ve Gupta, 2015). Klasik ¢oziicti, ultrases
yardimiyla ve stiperkritik akiskan
ekstraksiyonu (SAE) metotlar1 ile yapilan
diger bir ekstraksiyon denemesinde ise ¢oziicii
cesidi, SAE calisma basinct ve sicakligi,
ekstraksiyon siiresi gibi faktorlerin toplam
fenolik madde igerigi flizerine olan etkisi
arastirilmistir (Yasoubi ve ark., 2007).

Cam ve Igyer (2015) kurutarak cesitli
parcgacik boyutu fraksiyonlarina ayirdiklari nar
kabuklarindan klasik yontemle elde ettikleri
ekstraktlarda toplam fenolik madde igerigini
optimize eden kosullar1 merkezi kompozit
tasarimi ile ortaya cikarmistir. Bu sekilde
¢oziicli olarak yiiksek sicaklikta (100 °C) su
kullanildig1 durumda 1 dakika gibi kisa bir
siirede 192.0 mg (gallik asit esdegeri) g (kuru
nar kabugu) toplam fenolik madde seviyesine
ulasilmistir. Fakat, yine kurutulmus olan nar
kabuguna enzim uygulamasmin ardindan
klasik yonteme gore daha gevreci ve saflik
derecesi daha yiiksek ekstrakt eldesine olanak
veren SAE yontemi kullanildiginda 301.53 mg
(gallik asit esdegeri) ! (kuru nar kabugu) gibi
cok daha yiiksek seviyelere ulasilabildigi
goriilmiistiir (Mushtaq ve ark., 2015a). (Qu ve
ark., 2010) 40 °C’de kurutulmus ve yas sekilde
klasik yontemle ekstraksiyona tabi tuttuklari
nar kabuklarmin toplam fenolik madde
oranlar1 arasinda kayda deger bir fark
olmadigini tespit etmislerdir. Bu sonu¢ uygun
kosullarda gercgeklestirilen kurutma isleminin
nar kabugunun fenolik madde igerigini
olumsuz yonde etkilemedigini gostermistir.

Tabaraki ve ark. (2012) ¢oziicii c¢esidi,
coziicii/katt orani, parcacik boyutu, etanol
konsantrasyonu, sicaklik ve silire gibi
ekstraksiyon prosesleri i¢in onemli olan birgok
bagimsiz degiskenin toplam fenolik madde,
demir indirgeyici antioksidan giic (FRAP),
DPPH radikali giderme aktivitesi ve ekstrakt
eldesi gibi bagiml degiskenler iizerindeki
etkisini aragtirmiglardir. Elde ettikleri bulgular,
nar kabugundan ultrases yontemi ile optimum

ekstrakt eldesine (yield) %70’lik etanol:su
karisimi kullanilarak 1limli sicaklik (60 °C) ve
stire (30 dakika) seviyelerinde ulagildiginm
gostermistir. Bu sekilde c¢oziicii olarak su
kullanan diger bir ¢alismadan (Qu ve ark.,
2010) yaklasik 4 kat fazla nar kabugu ekstrakti
elde edildigi bildirilmistir (Tabaraki ve ark.,
2012). Endiistriyel ekstraksiyon proseslerinde
yiiksek ekstrakt eldesi tercih sebebi olup,
(Tabaraki ve ark., 2012) dogru ¢oziicii ¢esidi
ve optimum ¢Oziici konsantrasyonu ile
ekstrakt eldesinin ylkseltilebildigini
gostermiglerdir. Bu ¢alisma ayni zamanda
optimum sicakligin tespit edildigi noktada
toplam fenolik maddede yaklasik %12’lik artig
ile birlikte bitkisel kaynaklardan ekstraksiyon
islemi i¢in sicaklik degiskeninin optimize
edilmesinin  Onemini ortaya koymustur.
Sicaklik faktorii; ozellikle fenolik bilesenlerin
ekstraksiyonunda 1limli bir 1sitma islemi
uygulanmasi ile birlikte bitki hiicresi yapisinin
yumusamasi, hiicre duvart biitiinligliniin
zayiflamasi, hiicre duvarina bagl olan fenolik
bilesenlerin bagini hidroliz edilmesi, fenolik
maddelerin  ¢Oziiniirliglinlin  artmas1t  ve
bdylece fenolik maddelerin ¢oziiciiye gegmesi
nedeniyle goz oniinde bulundurulmasi gereken
bir faktordiir.

Bu ¢alismada en yiiksek ellajik asit degerini
veren ekstraksiyon kosullarinin belirlenmesi
amaclanmistir. Deneyler modifiye edilmis ev
tipi bir mikrodalga firinda gergeklestirilmis,
¢Ozlicli/numune orani, c¢oziicii:su oranit ve
pargacik boyutu parametre olarak
incelenmistir. Belirlenen en uygun sartlardaki
toplam fenolik bilesen ve antioksidan aktivite
degerleri belirlenmistir.

2. Materyal ve Yontem
2.1. Numune hazirlama

Deneysel c¢alismada Akdeniz bdlgesinde
yetisen 07 N 08 Hicaz Nar1 kullanilmastir.
Narlar ilk olarak yikanarak kirliliklerinden
arindirilmistir. Kabuklar tanelerinden ayrilarak
elle 2-3 cm ¢apinda pargaciklara ayrilmig ve 60
°C sicaklikta konvansiyonel etiivde (GEMO
DT104) 6 saat siireyle kurutulmustur. Daha
sonra numuneler laboratuvar tipi 6giitiicii ile
ogutiilip (IKA All) (2 mm, 1 mm 500 pm,
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0.700 pm 250 um, 100 pm, ve 45 pum) caph
elekler ve elek sarsma cihazi (Retsch AS 200)
kullanilarak ~ boyutlandirilmistir.  Pargacik
boyutuna gore siniflandirilan numuneler 60
°C’de sabit tartima kadar kurutularak
ekstraksiyon iglemine kadar kilitli polietilen
posetlerde 4 °C sicaklikta muhafaza edilmistir.

2.2. Mikrodalga destekli ekstraksiyon

Ekstraksiyon islemi geri sogutucu ilave
edilerek modifiye edilen mutfak tipi bir
mikrodalga firinda (Argelik MD 674 model)
gerceklestirilmistir. (Sekil 1) Coziicli olarak
farkli oranlarda etanol (Sigma Aldrich

oY

a

%99.8):su (deiyonize su) karigimi
kullanilmistir. 500 mL cam balona belirlenen
¢oziicli: kat1 oraninda nar kabugu ve ¢oziicli
konarak mikrodalga firin igerisine
yerlestirilmis ve geri sogutucu ile baglantist
saglanmistir. Yiiksek mikrodalga giiclerinde
¢oziicli ile birlikte numune geri sogutucuya
stiriiklendigi i¢in 140 W’ tan daha yliksek
giiclerde calisilamamastir. (Coziicliniin
tamaminin  buharlasip, tekrar yogunlasip
toplanana kadar (35 dakika) ekstraksiyon
islemine devam edilmistir. Elde edilen

ekstraktlar analiz i¢in amber sisede 4 °C
sicaklikta muhafaza edilmistir.

Sekil 1. a) Geri sogutucu ilave edilerek modifiye edilmis mikrodalga firinin sematik gdsterimi, b)
Mikrodalga firin ile kurulan diizenek

Figure 1. a) Schematic representation of the modified microwave oven with the addition of a recooler, b)
Set-up with microwave oven

2.3. Soxhlet ekstraksiyonu

Soxhlet numune bolmesine, igerisinde
numune konulan seliilozik kartus
yerlestirmigtir. Numune bdlmesinin {istline
geri dongiilii sogutucu eklenmistir, altina ise
icerisinde 250 g ¢oziicii (sutetanol) bulunan
balon eklenmistir. Bu diizenek 1sitict mantoya

yerlestirilmistir. Isitict manto yaklasik 70 °C
civarina ayarlanarak balon igerisindeki ¢oziicii
1sitilmaya birakilmistir. Ekstraksiyon, yaklasik
7.5 saat siren 3 geri akis yaptirilarak

tamamlanmistir (Sekil 2). Elde edilen ekstrakt
vakum pompasi (Rocker 410) yardimiyla
stizlilmiistiir.

V] ) -
Sekil 2. Soxhlet ekstraksiyon diizenegi
Figure 2. Soxhlet extraction setup
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2.4. Antioksidan aktivite tayini
yontemi)

(DPPH

Santrifiij edilmis Ornekten aliman 1/10
oraninda seyreltilmis 0.1 mL 6ziite 2 mL 1,1-
difenil-2-pikrilhidrazil (DPPH,; %100
metanolde 0.025 g I') ilave edilmistir. %80°lik
etonol ¢ozeltisi sahit ¢ozelti olarak (hacim/
hacim (v/v)) kullanilmistir. Karanlikta 30
dakika  bekledikten = sonra  Orneklerin
absorbansit spektrofotometrede (Shimadzu,
UV 1800, japonya) 519 nm’de olgiilmiistiir
Antioksidan aktivite, (+)-6-Hydroxy-2,5,7,8-
tetramethylchromane-2-carboxylic acid
(trolox) cinsinden ifade edilmistir. Trolox
standart egrisinin R? degeri 0.9986’dir. Analiz
2 paralelli olarak gergeklestirilmistir.

2.5. Toplam fenolik bilesen (TFB) tayini

Li ve ark. (2015) yilinda yaptig
calismasindan uyarlanan prosediirde Folin-
Ciocalteu yontemi referans alinmistir. Gallik
asit standart, %80’lik etanol ¢ozeltisi (v/v) ise
sahit olarak kullanilmistir. 0.5 mL ekstrakt
alinarak, 0.5 mL Folin-Ciocalteu reaktifi ile
tepkimeye birakilmis, daha sonra iizerine 3 mL
%10’luk NapCOs ¢ozeltisi ilave edilmistir.
Karigimmn hacmi  saf suyla 50 mL’ye
tamamlanmigtir.  Karanlikta 30  dakika
bekletilen karisim 760 nm dalga boyunda
spektrofotometrede (Shimadzu, UV 1800,
japonya) absorbanslar1 dl¢lilmiistiir. Sonuglar
mg gallik asit esdegeri (GAE)/g kabuk olarak
verilmistir.

2.6. HPLC ile analiz

Bu calisma ic¢in Thermo Scientific HPLC
cihaz1 ve C18 (5 mikron, 4,6 mm, 250 mm)
kolon kullanilmistir. HPLC cihazinin yiiksek
¢ozlntirliik kapasitesi, analitlerin ayrilmasinda
onemli bir rol oynamaktadir. Kolon 6zellikleri,
Ozellikle analitlerin yiiksek hassasiyetle
ayrilmasini saglamak amaciyla secilmistir. Bu
kolon tipi, genellikle polar olmayan
bilesenlerin etkili bir sekilde ayrilmasinda
kullanilir (Zhang ve ark., 2023; Wang ve ark.,
2024).

Ellajik asit, c¢alismanin analiz edilen
bilesigidir. Analizlerde kullanilan ellajik
cozeltileri, farkl konsantrasyonlarda

hazirlanmistir. Bu ¢ozeltilerin her biri, standart

cozeltiler olarak  kalibrasyon  egrisinin
olusturulmasinda kullanilmistir. Ellajik asit
icin kullanilan bu ¢ozeltiler, sirasiyla 15 ppm,
25 ppm, 50 ppm ve 100 ppm
konsantrasyonlarinda hazirlanmstir.
Kalibrasyon egrisinin dogrulugunu artirmak
amaciyla, belirlenen bu konsantrasyonlarda
standart c¢oOzeltiler hazirlanarak, dogrusal bir
kalibrasyon iligkisi elde edilmistir.
Kalibrasyon dogrusu, ellajik asit miktarmin
analitlere gore hesaplanmasinda kritik bir adim
olarak kullanilmistir (Barny ve ark., 2022).

Mobil faz hazirhigi, yiiksek performanslh
stvi  kromatografisinde (HPLC) analizin
basarisin1  etkileyen Onemli faktorlerden
biridir. Bu ¢alismada, mobil faz olarak iki
bilesen kullanilmistir: deiyonize su ve asetik
asit karisimi (A; 99: 1, v/v) ve metanol (B).
Asetik asit, pH diizenleyici olarak mobil fazda
kullanilarak analitlerin ayrilmasinda optimum
kosullar saglanmistir. Bu mobil faz karigima,
analizin dogrulugunu ve tekrarlanabilirligini
artirarak daha net ayrim elde edilmesine
yardimer  olmustur. Analizlerin yapilacag:
gradyan programi ise soyle belirlenmistir:

0-4 dakika arasi: Mobil fazin %0-40 B
arasinda lineer bir sekilde arttig1 bir program
izlenmistir. Bu siire zarfinda, analitlerin kolon
iizerinde yeterli sekilde ayrilmasi saglanir.4-10
dakika arasi: Mobil fazin %40-80 B seviyesine
¢ikmasi, daha az polar bilesiklerin analizin
baslangicinda daha iyi ayrilmasini ve kolon
iizerinde optimum etkilesim saglanmasini
saglar.10-19 dakika arasi: Mobil fazin %80-10
B arasinda bir degisim gosterdigi bu asama,
analitlerin daha iyi eliisyonu ve ¢oziiniirliigiinii
saglar.19-20 dakika arasi: Mobil faz %10’dan
%0’a diistiriilerek, kolon temizligi saglanir ve
bir sonraki ornek i¢in hazir hale getirilir.

Bu gradyan programu, ellajik asit gibi belirli
bilesiklerin etkili bir sekilde ayrilmasini saglar.
Ayrica, akis hiz1 da 0.5 mL dk! olarak
ayarlanmigtir. Bu akis hizi, analitin kolon
iizerinde yeterince zaman  gecirmesini
saglayarak dogru bir ayrim yapilmasina
yardimci olur. Tiim analizler, 280 nm dalga
boyunda yapilmistir. Bu dalga boyu, ellajik
asidin en iyi emilim gosterdigi dalga boyudur,
dolayisiyla bu dalga boyunda yapilan 6l¢iimler
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dogrulugu artirir. Sonuglarin
degerlendirilmesinde, kalibrasyon egrisinden
faydalanilarak  elde  edilen  verilerle,
ekstralardaki ellajik asit miktar1 belirlenmistir.
Kalibrasyon egrisi, standart ¢ozeltilerden elde
edilen verilerle olusturulmus ve analitlerin
bilinmeyen oOrneklerdeki miktarlart bu egriye
dayal1 olarak hesaplanmistir.

3. Bulgular

Coziicii: numune orani, ¢Oziicli: su orani,
¢cozilicli cinsi ve parcacitk boyutu parametre
olarak se¢ilmistir.

3.1. Coziicii: numune orani

Pargacik boyutu 0.100 mm, etanol orani
%50, mikrodalga giicli 140 W ve siire yaklasik
35 dakika olarak sabit tutulmus ve 10, 15, 20
ve 25 ¢Oziici numune oranlarinda deneyler
tekrarlanarak ellajik asit miktarina karsi
grafige gecirilmistir (Sekil 3).

mg ellajik asit/ g kabuk
H

1,5 A
0’5 | ‘ i
0 T T T
25 20 15 10

Coziicii:numune orani

Sekil 3. Coziicii:numune oranina gore ellajik asit miktarinin degisimi
Figure 3. Variation of the amount of ellagic acid according to the solvent:sample ratio

Sekilde goriildiigli lizere ¢oziicii: numune
orani arttikga ekstraksiyon veriminin arttig
goriilmiistiir, ¢oziicli oran1 arttirdik¢a aradaki
konsantrasyon farki artacagindan verimin
arttigl  diigiiniilmektedir. Coziicii oran1 25
oldugunda 1.743 mg EA ¢! kabuk, 20
oldugunda ise 1.674 mg EA g™* kabuk edildigi
goriilmiis, bu degerler birbirine c¢ok yakin
oldugu icin 20/1 ¢dziicli-numune orani daha
fazla ¢Oziicii sarfiyatimm engellemek icin
optimum olarak kabul edilmis ve bir sonraki
sette sabit alimmustir. Optimum
¢ozlici/numune oraninda toplam fenolik

madde 235.27 mg GAE g! ve antioksidan
aktivite 0.142 mM Trolox esdegeri olarak
bulunmustur.

3.2. Coziicii cinsi ve ¢oziicii su oram
3.2.1.Etanol: su oram

Parcacik boyutu 0.100 mm, ¢6ziicli numune
orant 20/1, mikrodalga giicii 140 W ve siire
yaklasik 35 dakika olarak sabit tutulmus ve %
0, %20, %50 ve %80 etanol oranlarinda
deneyler tekrarlanarak ellajik asit miktarina
kars1 grafige gecirilmistir. (Sekil 4)
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Sekil 4. Etanol:su oranina gore ellajik asit miktarinin degisimi
Figure 4. Changes in the amount of ellagic acid according to ethanol:water ratio

En yiiksek ellajik asit ekstrakte edilebilen
etanol oraninda (% 80) toplam fenolik madde
203.79 mg GAE g' ve antioksidan aktivite
0.135 mM  Trolox esdegeri olarak
bulunmustur.

3.2.2. Metanol: su oram

Parcacik boyutu 0,100 mm, ¢6ziicli numune
oran1 20/1, mikrodalga giicii 140 W ve siire
yaklasik 35 dakika olarak sabit tutulmus ve %
0, %20, %50, %80 metanol oranlarinda
deneyler tekrarlanarak ellajik asit miktarina
kars1 grafige gecirilmistir (Sekil 5).
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Sekil 5. Metanol:su oranina gore ellajik asit miktarinin degisimi
Figure 5. Changes in the amount of ellagic acid according to methanol:water ratio

En yiiksek ellajik asit ekstrakte edilebilen
metanol oraninda (%80) toplam fenolik madde
197 mg GAE g ve antioksidan aktivite 0,113
mM Trolox esdegeri olarak bulunmustur. Sekil
4 ve 5’ den goriildiigii iizere ¢oziicii/su orani
arttikca ekstrakte edilebilen ellajik asit miktar1
artmaktadir. %80 etanol kullanildiginda 1.843
mg EA g! kabuk, %80 metanol kullanildiginda
2.148 mg EA g kabuk olarak bulunmustur.

3.3. Parc¢acik boyutu

Cozlici numune oranm1 20/1, mikrodalga
giicli 140 W ve stire yaklasik 35 dakika, etanol
oran1 %80 olarak sabit tutulmus ve 0.045 mm,
0.100 mm, 0.250 mm, 0.500 mm, 0.700 mm,
1.000 mm pargacik boyutlarinda deneyler
tekrarlanarak ellajik asit miktarina karsi
grafige gecirilmistir (Sekil 6).
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Sekil 6. Parcacik boyutuna gore ellajik asit miktarinin degisimi
Figure 6. Variation of the amount of ellagic acid according to particle size

Pargacik boyutu 0.100 mm olan numunede en
yiiksek verim elde edilmistir.

3.4. Soxhlet ekstraksiyonu

Mikrodalga destekli  ektraksiyon ile
sonuglarint karsilagtirmak lizere
gerceklestirilmistir. %80 etanol : %20 su
¢cozlici olarak  kullanilmis  olup, 20/1
¢Oziic/numune orani, yaklagik 7.5 saat
ekstraksiyon siiresi ve 70 °C sicaklikta
gerceklestirilmistir. Bu sartlarda elde edilen
ekstraktta 2.154 mg/g EA varligi tespit edilmis
ve bu sartlarda toplam fenolik madde 219.37
mg GAE.g?! ve antioksidan aktivite 0.131 mM
Trolox esdegeri olarak bulunmustur.

4. Tartisma ve Sonug¢

Bu calismada, mikrodalga  destekli
ekstraksiyon ile nar kabugunun
ekstraksiyonunda  Oziitlenen  ellajik  asit
miktarini  maksimize edilecek sartlarin
optimizasyonu amaglanmistir. Bu amagla ilk
olarak ¢Oziicii numune orani incelenmistir.
(Coziicli numune orani arttik¢a konsantrasyon
farkindan dolay itici giiciin artmasiyla verimin
arttigr goézlenmistir. Coziicli cinsi ve ¢oziici
konsantrasyonu incelendiginde etanol ya da
metanol orani arttikga polarite arttigr icin
ekstrakte edilebilen ellajik asit miktarinin
arttigr  goézlenmistir. %80 metanol %20 su
karigtminin =~ ¢6ziicii  olarak  kullanildig1
durumda ekstrakte edilebilen ellajik asit
miktar1 ayn1 oranda etanol kullanildigi duruma

gore daha yiiksektir. Ancak ekstrakte edilen
bilesenler daha ¢ok gida ya da ilag sanayide
kullanildig1 icin toksik olmamasi nedeniyle
endiistriyel boyuttaki uygulamalarda etanol
tercih edilebilir. Par¢acik boyutu kiiciildiikge
ekstraksiyon veriminin arttigi goriilmiistiir.
Boyut kiigiildilkge hem bitki hiicresinin
parcalanmas1  ile  ekstrakte  edilebilir
bilesenlerin ¢oziicliye gecisi kolaylasmakta,
hem de toplam ylizey alani arttig1 i¢in kiitle
transfer alanm1 da artmakta ve verim
yiikselmektedir. Ancak 0.045-0.100 mm
araligindaki en kiiciik parcacik boyutunda,
0.100-0.250 mm  araligindaki  parcacik
boyutuna oranla daha kii¢iik bir verim elde
edilmistir. Bu durumunda c¢ok kii¢iik tane
boyutlarinda pargaciklar birleserek biiyiik bir
kiitle seklinde davranip ¢oziicii ile temasinin
homojen olmasina engel olmustur. En ytiksek
ellajik asit verimine, ¢Oziici numune orani
20/1, mikrodalga giicii 140 W, siire 35 dakika,
metanol oran1 %80, parcacik boyutu 0.100
mm-0.250 mm sartlarinda ¢alisildiginda
ulagilmistir. Bu sartlarda ellajik asit 2.148 mg
g kabuk, toplam fenolik bilesen 197.02 mg
GAE.g' ve antioksidan aktivite 0.113 mM
Trolox esdegeri olarak bulunmustur. Ayni
sartlarda %80 etanol kullanildiginda 1.843 mg
EA g? kabuk, toplam fenolik bilesen 203.79
mg GAE/g ve antioksidan aktivite 0.135 mM
Trolox  esdegeri  olarak  bulunmustur.
Goriildugi lizere ayni sartlarda ve ayni oranda
metanol kullanildiginda ellajik asit verimi
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etanol ekstraksiyonundan daha yiiksek iken,
toplam fenolik bilesen ve antioksidan aktivite
degeri daha diistiktiir. Soxhlet ile yapilan
ekstraksiyon islemi %80 etanol: %20 su
¢Oziici olarak kullanilarak, 20/1
¢Oziici:numune orani, yaklasitk 7.5 saat
ekstraksiyon siiresi ve 70 °C sicaklikta
gerceklestirilmistir. Bu sartlarda elde edilen
ekstraktta 2.154 mg g! EA varligi tespit
edilmis ve bu sartlarda toplam fenolik madde
219,37 mg GAE g ve antioksidan aktivite
0.131 mM  Trolox esdegeri olarak
bulunmustur. Mikrodalga destekli
ekstraksiyon ile karsilagtirildiginda ellajik asit
verimi biraz yliksek olmakla birlikte ¢ok yakin
iken, toplam fenolik bilesen ve antioksidan
aktivite degerleri soxhlet ekstraksiyonunda
daha diistiktiir. Bu durumun uzun ekstraksiyon
siresinde  fenolik  bilesenlerin 151 ile
bozunmasindan kaynaklanabilecegi
distiniilmektedir. Daha disiik ¢oziici
miktarlarinda ve daha kisa ekstraksiyon
siresinde  ¢alisilmasina  imkan  vermesi
acisindan mikrodalga destekli ekstraksiyon
yontemi klasik ekstraksiyon yontemlerine gore
son yillarda daha c¢ok tercih edilmeye
baglanmigtir. Demir ve arkadaslar1 (YIL)
tarafindan yapilan ¢alismada toplam fenolik
madde miktarinda en yiiksek deger 283.28 mg
GAE g nar kabugu olarak %25 etanol, 80 °C,
70 dk sartlarinda  ulasildigi, ¢oziici
konsantrasyonundan c¢ok sicakligin toplam
fenolik madde iizerine etkili oldugu
belirlenmistir Demir ve ark., 2019). Lu ve ark.,
%60 etanol kullanarak, 80 °C ve 2 saat
ekstraksiyon stiresinde 100 g nar kabugundan
3.5 g ellajik asit elde etmislerdir (Lu, 2007).
Bir bagka ¢alismada ise en yiiksek antioksidan
aktiviteye  nar  ¢ekirdeginde = metanol
ekstraksiyonu ile ulasirken, nar kabugunda ise
etanol kullanilarak ulasilmistir (Tiirky1lmaz ve
ark., 2017) %60 etanol kullanilarak, oda
sicakliginda 26 dakikalik  ultrasonik
ekstraksiyon sonucu 1 g kuru nar kabugundan
ortalama 2,38 mg ellajik asit ekstrakte
edilmistir (Li ve ark., 2015). Calisma sonuglari
literatiirle paralellik gostermektedir. Farkl
coziiciiler (aseton, asetonitril gibi) ve farkh
ekstraksiyon yontemleri (ultrases destekli
ekstraksiyon, siiperkritik ¢6ziicii ekstraksiyonu

vb.) kullanilarak sonuglar iyilestirilebilir.
Calismada hedeflenen mikrodalga giicii ve
siire parametre olarak incelenememistir. 140

W lizerindeki  mikrodalga  giiclerinde
partikiiller stirliklenerek geri sogutucuya
tasinmis  ve islem tamamlanamamuistir.

Dolayistyla sadece en diisiik mikrodalga giicii
olan 140 W ta c¢ahisilmistir. Mikrodalga
ekstraksiyonu, daha az c¢oziicii kullanarak
maliyetleri digiiriir ve c¢evresel etkileri
azaltirken, spesifik bilesiklerin ayrilmasinda
yliksek verim ve hassasiyet saglar. Ayrica,
kimyasal atiklart minimize eder ve gevre dostu
bir yaklasim sunarak, daha saf ekstraktlarin
elde edilmesine olanak tanir.

Yazarlarin Katki Beyam

Yazarlar makaleye esit katkida
bulunduklarini, makalenin yayma hazir son
halini gordiiklerini/okuduklarini ve
onayladiklarini beyan ederler.

Cikar Catismasi1 Beyani

Tiim yazarlar, bu ¢alisma i¢in herhangi bir
cikar catigmast olmadigini beyan etmektedir.

Finansman

Bu c¢alisma, Osmaniye Korkut Ata
Universitesi Rektorliigii Bilimsel Aragtirmalar
Projeleri (BAP) Koordinatorliigii tarafindan
OKUBAP-2017-PT2-002 nolu proje ile
desteklenmistir.

Kaynaklar

Akdag, E., 2011. Tiirkiye Meyve Suyu vb.
Uriinler Raporu, Meyve Suyu Endistrisi
Dernegi, Istanbul, 9.

Akhtar, S., Ismail, T., Fraternale, D., Sestili, P.,
2015. Pomegranate peel and peel extracts:

Chemistry and food features, Food
Chemistry, 174: 417-425.

Amyrgialaki, E., Makris, D.P,
Mauromoustakos, A., Kefalas, P.,

2014. Optimisation of the extraction of
pomegranate (Punica granatum) husk
phenolics using water/ethanol solvent
systems and responsesurface methodology.
Industrial Crops and Products, 59: 216-
222.

348



Icen ve Mumcu Simsek

Barny, L.A., Tasca, J.A., Sanchez, H.A.
Smith, C.R., Koptur, S., Livshultz, T.,
Minbiole, K.P., 2022. Corrigendum to
Chemotaxonomic investigation of
Apocynaceae for retronecine-type
pyrrolizidine alkaloids using HPLC-
MS/MS. Phytochemistry, 185: 112662.

Cam, M., igyer, N.C., 2015. Phenolics of
pomegranate peels: extraction optimization
by central composite design and alpha
glucosidase inhibition potentials, Journal
Food Science Technology, 52(3): 1489
1497.

Demir, T., Akpmar, O., Kara, H., Giingér, H.,
2019. Nar kabugundan antimikrobiyal ve
antioksidan  aktiviteye sahip  fenolik
bilesiklerin  ekstraksiyon  kosullarinin

optimizasyonu. Gida, 44(2): 369-382.

Elfalleh, W., Hannachi, H., Tlili, N., Yahia, Y.,
Nasri, N., Ferchichi, A., 2012. Total
phenolic contents and antioxidant activities
of pomegranate peel, seed, leaf and flower,
Journal of Medicinal Plants Research, 6:
4724-4730.

Gullon, B., Pintado, M.E., Pérez-Alvarez, J.A.,
Viuda-Martos, M., 2016. Assessment of
polyphenolic profile and antibacterial
activity of pomegranate peel (Punica
granatum) flour obtained from co-product
of juice extraction, Food Control, 59: 94-
98.

Ismail, T., Sestili, P., Akhtar, S., 2012.
Pomegranate peel and fruit extracts: A
review of potential anti-inflammatory and
anti-infective  effects,  Journal  of
Ethnopharmacology, 143: 397-405.

Jain, V., Shastry, V., Divanji, M,
Mundkinajeddu, D., 2011. Isolation and
Standardization of Various Phytochemical
Constituents from Methanolic Extracts of
Fruit Rinds of Punica granatum. Chinese
Journal of Natural Medicines, 9(6): 414-
420.

Lansky, E.P., Newman, R.A., 2007. Punica
granatum (pomegranate) and its potential
for prevention and treatment of

inflammation and cancer, Journal of
Ethnopharmacology, 109: 177-206.

Li, J., He, X., Li, M., Zhao, W., Liu., L., Kong,
X.,  2015.Chemical  fingerprint  and
quantitative analysis for quality control of
polyphenols extracted from pomegranate
peel by HPLC. Food Chemistry, 176: 7-11.

Lu, J., Ding, K. Yuan, Q., 2008.
Determination of punicalagin isomers in
pomegranate husk, Chromatographia, 68:
303-306.

Lu, J., Wei, Y., Yuan, Q., 2007. Preparative
separation of punicalagin from
pomegranate  husk by  high-speed
countercurrent chromatography. Journal of
Chromatography, B(857): 175-179.

Middha, S.K., Usha, T., Pande, P., 2013. A
review on  antihyperglycemic  and
antihepatoprotective  activity of eco-
friendly Punica Granatum peel waste.
Evidence-Based = Complementary  and
Alternative Medicine, 656172: 1-10.

Mushtag, M., Sultana, B., Anwar, F., Adnan,
A., Rizvi, S.S.H., 2015a. Enzyme-assisted
supercritical fluid extraction of phenolic
antioxidants from pomegranate peel, The
Journal of Supercritical Fluids, 104: 122-
131.

Mushtag, M., Sultana, B., Bhatti, H.N.,
Asghar, M., 2015b. RSM based optimized
enzyme-assisted extraction of antioxidant
phenolics from underutilized watermelon
(Citrullus lanatus Thunb.) rind, Journal
Food Science Technology, 52(8): 5048
5056.

Negi, P.S., Jayaprakasha, G.K., Jena, B.S.
2003. Antioxidant and antimutagenic
activities of pomegranate peel extracts,
Food Chemistry, 80: 393-397.

Pereira de Melo, I.L., Teixeira de Carvalho,
E.B., Mancini-Filho, J., 2014. Pomegranate
seed oil (Punica Granatum L.): a source of
punicic acid (Conjugated a-Linolenic
Acid), Journal of Human Nutrition & Food
Science, 2(1): 1024.

349



Icen ve Mumcu Simsek

Qu, W., Breksa, Ill, A. P., Pan, Z., Ma, H.,
2012.Quantitative determination of major
polyphenol constituents in pomegranate
products, Food Chemistry, 132: 1585-1591.

Qu, W., Pan, Z., Ma, H., 2010.Extraction
modeling and activities of antioxidants
from pomegranate marc, Journal of Food
Engineering, 99: 16-23.

Saad, H., Bouhtoury, F.C., Pizzi, A., Rode, K.,
Charrier, B., Ayed N., 2012.
Characterization of pomegranate peels
tannin extractives, Industrial Crops and
Products, 40: 239-246.

Sood, A., Gupta, M., 2015.Extraction process
optimization for bioactive compounds in
pomegranate peel, Food Bioscience, 12:
100-106.

Tabaraki, R., Heidarizadi, E., Benvidi, A.,
2012. Optimization of ultrasonic-assisted
extraction of pomegranate  (Punica
granatum L.) peel antioxidants by response
surface methodology. Separation and
Purification Technology, 98: 16-23.

Tian, Y., Xu, Z., Zheng, B., Lo, Y.M., 2013.
Optimization of ultrasonic-assisted
extraction of pomegranate  (Punica
granatum L.) seed oil. Ultrasonics
Sonochemistry, 20: 202-208.

Tiirkyilmaz, M., Tagi, S., Ozkan M., 2017.
Effects of extraction solvents on polyphenol
contents, antioxidant and antibacterial
activities of pomegranate parts, Akademik
Gida, 15(2): 109-118.

Wang, Z., Pan, Z., Ma, H., Atungulu, G.G.,
2011. Extract of phenolics from
pomegranate peels, The Open Food Science
Journal, 5: 17-25.

Wu, D., Ma, X,, Tian, W., 2013.Pomegranate
husk extract, punicalagin and ellagic acid
inhibit fatty acid synthase and adipogenesis
of 3T3-L1 adipocyte, Journal of Functional
Foods, 5: 633-641.

Wu, J., Jahncke, M.L., Eifert, J.D., O'Keefe,
S.F., Welbaum, G.E., 2016. Pomegranate
peel (Punica granatum L.) extract and
Chinese gall (Galla chinensis) extract
inhibit  Vibrio parahaemolyticus and
Listeria monocytogenes on cooked shrimp
and raw tuna, Food Control, 59: 695-699.

Wang, Y., Chu, L., Qu, J., Ding, B., Kang, X.,
2024. A novel sample pretreatment of
nanofiber-packed solid-phase extraction of
aflatoxin B1, B2, G1 and G2 in foods and
simultaneous determination with
HPLC. Food Chemistry, 436: 137699.

Yasoubi, P., Barzegar, M., Sahari, M.A., Azizi,
M.H., 2007. Total phenolic contents and
antioxidant activity of pomegranate (Punica
granatum L.) peel extracts, Journal.
Agriculture Science. Technology, 9: 35-42.

Zahin, M., Ahmad, I., Gupta, R.C., Aqil, F.,
2014. Punicalagin and ellagic acid
demonstrate antimutagenic activity and
Inhibition of Benzo [a] pyrene Induced
DNA  Adducts. BioMed Research
International, 467465: 1-10.

Zhang, X.H., Qing, X.D., Zheng, J.J., Yu, Y.,
Huang, J., Kang, C., Liu, Z., 2023. Aqueous
two-phase  systems  coupled  with
chemometrics-enhanced HPLC-DAD for
simultaneous extraction and determination
of flavonoids in honey. Food Chemistry:
X(19): 100766.

Icen, H., Mumcu Simsek, H., 2025. Nar Kabugunun Mikrodalga Destekli Ekstraksiyonu

Atf Sekli fle Degerli Bilesiklerin Oziitlenmesi. ISPEC Tarim Bilimleri Dergisi, 9(2): 340-350.
DOI: https://doi.org/10.5281/zen0d0.14970199.
Icen, H., Mumcu Simsek, H., 2025. Extraction of Valuable Compounds by Microwave
To Cite Assisted Extraction of Pomegranate Peel. ISPEC Journal of Agricultural Sciences, 9(2):

340-350.

DOI: https://doi.org/10.5281/zen0d0.14970199.

350



