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OZET

MADIMAK (Polygonum cognatum MEISSN.) EKSTRAKT]I
KULLANILARAK YESIL OLARAK SENTEZLENMIS GUMUS
NANOPARTIKULLERIN OPTIMIZASYONU VE BAZI Phytophthora
TURLERINE KARSI ANTIFUNGAL AKTIVITESI

YAREN GUREL BiRSEN
ORDU UNIVERSITESI FEN BIiLIMLERI ENSTITUSU

BiTKi KORUMA ANABILIM DALI
YUKSEK LiSANS TEZI, 48 SAYFA

(TEZ DANISMANI: Prof. Dr. Muharrem TURKKAN)

Mevcut calismada, gilimiis nanopartikiiller (AgNP’ler) sentez etmek ig¢in
indirgeyici olarak madimak (Polygonum cognatum Meissn.)  bitki ekstrakti
kullanilmigtir.  Tepki Yiizey Metodolojisinin  Box-Behnken Tasarimi, iiretilen
maksimum AgNP miktarini elde etmek i¢in dort farkli sentez degiskeninin birlesik
etkisini arastirmak i¢in kullanilmistir. AQNO3; konsantrasyonu, bitki ekstrakti/AgNO3
orani, sollisyon pH’1 ve mikrodalga giicli sirasiyla 10 mM, 0.15, 9 ve 800 watt
oldugunda, arastirilan aralikta optimum AgNP iiretimi elde edilmistir. UV-Vis, FT—
IR ve SEM-EDX analizi, sentezlenen AgNP’leri karakterize etmek i¢in kullanilmastir.
In vitro deneylerde ECso degeri belirlenemeyen Phytophthora citrophtora disinda geri
kalan tiim 6 Phytophthora tiirii (P. cactorum, P. citrophthora, P. capsici, P.
cinnamomi, P. nicotianae ve P. palmivora) icin sentezlenen AgNP’lerin ECso
degerlerinin 217.10 ile 511.83 ug ml™? arasinda degistigi ortaya ¢ikti. Diger taraftan,
tiim funguslar icin MiK degeri 400 pg ml™’in iizerinde bulunmustur. Bu galismanin
sonuglari, Madimak-AgNP’lerin, Phytophthora hastaliklarinin  kontroliinde
kullanilmak tizere daha fazla arastirilmasi gerektigini gostermektedir.

Anahtar Kelimeler: Polygonum cognatum, Giimiis nanopartikiil, Box-Behnken
Tasarim, Phytophthora, Toksisite.



ABSTRACT

OPTIMIZATION OF GREEN-SYNTHESIZED SILVER NANOPARTICLES
BY USING MADIMAK (Polygonum cognatum Meissn.) EXTRACT AND ITS
ANTIFUNGAL ACTIVITY AGAINST SOME Phytophthora SPECIES

YAREN GUREL BiRSEN

ORDU UNIVERSITY INSTITUTE OF NATURAL AND APPLIED
SCIENCES

PLANT PROTECTION
MASTER THESIS, 48 PAGES

(SUPERVISOR: Prof. Dr. Muharrem TURKKAN)

The present study used Madimak (Polygonum cognatum Meissn.) plant extract
as a reducing agent to create silver nanoparticles (AgNPs). The Box-Behnken Design
of Response Surface Methodology was used to investigate the combined effect of four
different synthesis variables in order to obtain the maximum amount of AgNPs
produced. Optimal AgNP production was achieved within the investigated range when
the AgNO; concentration, plant extract/AgNO; ratio, solution pH, and microwave
power were 10 mM, 0.15, 9 and 800 watt, respectively. The UV—-Vis, FT-IR, and
SEM-EDX analysis were utilized to characterize the synthesized AgNPs.
Additionally, it was revealed that the ECso values of AgNPs synthesized for the
remaining 6 Phytophthora species (P. cactorum, P. capsici, P. citrophthora, P.
cinnamomi, P. nicotianae and P. palmivora), except P. citrophtora, whose ECso value
could not be determined in in vitro experiments, varied between 217.10 and 511.83 pg
ml™. On the other hand, MIC values for all fungi were above 400 pg ml™. The results
indicate that Madimak-AgNPs should be further investigated for use in the control of
Phytophthora diseases.

Keywords: Polygonum cognatum, Silver nanoparticles, Box-Behnken Design,
Phytophthora, Toxicity.
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1. GIRIS

Ulkemiz gerek cografi gerekse ekolojik kosullar nedeniyle olduk¢a zengin bir
bitki florasia sahiptir (Avci, 2012). Farkli bolgelerin kendine 6zgii iklimi orada
yetisen bitkilerin fiziksel ve kimyasal 6zelliklerini etkilemektedir (Okg¢u ve Kaplan,
2018). Tiirkiye’de yaklasik 12.000 bitki varlig1 bildirilmis olup, bu rakam Avrupa
kitasinin tiimiinde bildirilen bitki tiirtine yakindir (Giinal, 2013). Ayrica iilkemizde

tespit edilen bitki tiirlerinin yaklasik %30’u da endemik tiirlerdir (Cakilcioglu ve
Tiirkoglu, 2010).

Madimak (Polygonum cognatum Meissn.), Polygonaceae familyasina ait ¢ok
yillik bir bitki olup, iilkemizde genis bir cografyada yayilim gostermektedir
(Murathan, 2018; Eruygur ve ark., 2020). Orta Anadolu’da Nisan ay1 baslarindan
itibaren kirlarda, yol ve tarla kenarlarinda 720-3000 m yiiksekliklerde goriilmektedir
(Sarag ve ark., 2018). Ozellikle Sivas, Tokat ve Amasya illerinde madimak bitkisinin
geng yapraklari insanlar tarafindan ilkbaharda toplanip yogun olarak tiiketilmektedir
(Yildinm ve ark., 2003). Madmmak bitkisinin antioksidan ve antimikrobiyal
aktivitelere sahip oldugu ve cesitli hastaliklarin tedavisinde etkin bir sekilde
kullanildig1 bilinmektedir (Demir, 2006; Onen ve ark., 2014). Ayrica alternatif tipta
agn kesici, yara iyilestirici ve diliretik olarak da kullanilmaktadir (Ulusoy ve ark.,
2018).

Madimak fenolik igerik bakimindan da oldukca zengin olup, 6zellikle Orta
Anadolu ve Orta Karadeniz Bolgeleri’nden toplanan bitki 6rneklerinde ana fenolik
bilesiklerin rutin ve kafeik asit oldugu rapor edilmistir (Murathan, 2018; Marangoz,
2020). Ayrica madimakta flavonoid, kumarin, aromatik asit, antrakinon ve

seskiterpenoid varligi da bildirilmistir (Ulubelen ve ark., 1992).

Bitkiler, ¢esitli bitki hastaliklarini ve zararlilarin1 kontrol etmek i¢in kullanilan
bir¢ok farkli biyoaktif bilesik iceren degerli kaynaklardir (Alamri ve Moustafa, 2012;
Lin ve ark., 2000). Giinitimiizde farkl bitkilerin ekstraktlar1 metalik nanopartikiillerin

sentezinde indirgeyici ve kaplayict etken olarak kullanilmaktadir (Valli ve

Vaseeharan, 2012).

“Nano” on eki Yunancada “cok kisa adam” olarak ifade edilen nannos

kelimesinden tliremistir. Kokene bakildiginda ise “Nano” 6n eki 0l¢ii sisteminde bir

1



birim oldugu goriilmektedir. “Nano” bilimsel birimlerde temel birimin milyarda biri

olarak ifade edilmektedir (Allhoff ve ark., 2017).

Nanobilim esasen, iinlii fizik¢i Richard Feynman’in daha ortada heniiz
nanoteknoloji terimi yokken, 1959 yilinda gerceklestirilen Amerikan Fizikgiler
Dernegi [California Institute of Technology (CalTech), USA, 29 Aralik 1959]
toplantisinda «Altta ¢ok yer var» baslikli sunumu ile giindeme gelmistir. Feynman,
Ozetle bu sunumunda, ayr1 ayr1 atomlarin ve molekiillerin manipiile edilebileceginden
bahsetmistir (Celebi, 2022). 1974 yilinda Dr. Norio Taniguchi (Prof. Dr., Tokyo
University of Science) nin nanometre diizeyinde hassas kontrol gerektiren yar1 iletken
strecleri  tanimlamak icin  “Nanoteknoloji” terimini ortaya koymustur.
“’Nanoteknoloji’’, esas olarak, malzemelerin bir atom veya bir molekiil tarafindan
ayrilmasi, konsolidasyonu ve deformasyonunun islenmesinden olugsmaktadir. Daha
sonra Binning ve Rdhrer (1981)’in atomlart ayr1 ayr1 goriintiileyebilen taramali tiinel

mikroskobunu gelistirmesiyle de modern nanoteknoloji baglamistir.

Nanobilim veya nanoteknoloji, olduk¢a kiiciik (1-100 nm araliginda)
malzemelerin ¢alisilmasi ve kullanilmasini gerektiren basta fizik, kimya, biyoloji ve
mithendislik bilimleri olmak iizere ¢ok disiplinli bilimlerden ortaya ¢ikan en son
gelismis bilim dallarindan biri olarak kabul edilmektedir. Bu yenilik¢i bilim dalindan
cesitli endistriyel alanlarmm yani sira son yillarda tarim alaninda (nanogiibre,
nanobiyosensor ve nanopestisit gelistirilmesinde) da faydalanilmaktadir (Hakan ve
ark., 2015).

Nanopartikiil (NP) sentezinde fiziksel, kimyasal ve biyolojik yontemlerden
yararlanilmaktadir. Ancak hem fiziksel hem de kimyasal yontemlerin c¢esitli
handikaplarindan dolay1, nanopartikiillerin tiretiminde alternatif yontemlere ihtiyag
duyulmaktadir (Yavuz ve ark., 2021). Glinimiizde metal NP’lerin, 6zellikle giimiis
(Ag) nanopartikiillerin tiim bitki ya da bitki kisimlar1 (yaprak, ¢igek, meyve, kabuk,
kok, rizom, yumru ve tohum) aracilig ile iiretimi biyonanoteknoloji alaninda ¢alisan
arastirmacilar tarafindan oldukc¢a fazla ilgi goérmektedir. Bu ¢alismada Sivas ilinin
dogal bitki ortiisiinde mevcut olan madimak bitkisinin ekstraktlar1 kullanilarak yesil
sentez yoluyla AgNP’ler sentez edilmistir. Bitkiler, biyouyumluluk ve

Olceklenebilirlik gibi bazi gelismis 6zelliklere sahip oldugundan bu metalik NP’lerin



tiretimi i¢in oldukga iyi bir segenek haline gelmektedir. Ayrica dogal indirgeyici ve
kaplayici faktorler olan birincil (aminoasitler, yaglar, sekerler, fitosteroller, vitaminler
vs.) ve ikincil (alkoloidler, terpenoidler, tanninler, fenolik bilesikler, heterosiklik
bilesikler, tanninler ve resinler vb.) metabolitlere sahip olduklarindan, metalik NP
biyosentez siireci daha kolay ve hizli bir sekilde ger¢eklesmektedir. Bunun yani sira,
NP’lerin sentez siirecini hizlandirmak i¢in indirgeyici ortamda evrensel bir ¢oziicii

olarak kabul géren su kullanilmaktadir (Cift¢i ve ark., 2021).

Bitkiler aracilig1 ile metalik NP sentez siireci tizerine sicaklik 6nemli bir etkiye
sahip olup, hem partikiil morfolojisi hem de sentez verimligi lizerine etki ederken ayn1
zamanda NP tretim siirecini hizlandirmaktadir. Bu amagla mevcut ¢alismada, sentez
kosullariin iyilestirilmesi ve zamandan tasarruf ederek yiliksek verimde NP iiretimi
gerceklestirmek icin mikrodalga firin kullanilmistir. Geleneksel 1sitma yontemlerinin
aksine, dielektrik 1sitma ile enerji, segici olarak manyetik dalgay1 absorbe eden iiriine
aktarilarak 1sitma tiim hacimde ayni anda ve esit sekilde gerceklestirilmektedir. Ayrica
elektromanyetik dalganin madde tarafindan absorbe edilmesi sonucu 1sitma islemi
daha hizli ve daha verimli bir sekilde saglanarak reaksiyon siiresi ve kullanilan enerji
miktarindaki azalma NP sentezini olumlu yonde etkilemektedir. Boylece mikrodalga
uygulamasi ile hem NP olusum hizi ve verimliligi artirilacak hem de NP boyut

dagiliminin iyilestirilmesi saglanmis olacaktir (Beykaya, 2016).

Bu calismada madimak bitkisinin ekstraktlar1 kullanilarak iiretilen AgNP’lerin
sentez siireci lizerine etki eden faktdrlerin incelenmesinde, Yanit Yiizey Metodolojisi
(RSM) yéntemi ilk defa kullanilacaktir. Istatistiksel ve grafiksel bir teknik olan RSM,
cesitli modeller [Merkezi Kompozit Tasarim (Central Composite Design, CCD), Box-
Behnken Tasarim (Box-Behnken Design, BBD) ve Optimal tasarim (Optimal Design,
D ya da I-Optimal)] tasarlamak i¢in evrensel olarak kullanilan uygulanan bir yontem
olup, bir yanitin ikincil metabolitlerin {iretimi i¢in ¢esitli faktdrlerden yiiksek oranda
etkilendigi en 6nemli sorunlar1 analiz eder. Bu sayede RSM, NP sentez siirecine etki
eden faktdrleri ve bunlarin etkilesimlerini belirlemeye, optimal kosullar1 incelemeye,
faktorlerin optimum seviyesini hesaplamaya ve daha az sayida deney ile maksimum

tiretimi saglamaya yardimci olmaktadir (Ergiil, 2019).



Calismada optimum kosullarda madimak bitki ekstrakti kullanilarak sentez
edilen AgNP’lerin segilen spektral pik absorbans degerleri UV-Vis Spektroskopisi
(UV-Visible Spectroscopy, UV-Vis) ile 200-700 nm dalga boyu araliginda
belirlendikten sonra, Fourier Doniistimlii Kizil6tesi Spektroskopisi (Fourier Transform
Infrared Spectroscopy, FT-IR) ve Taramali Elektron Mikroskobu (Scanning Electron
Microscopy, SEM) kullanilarak karakterizasyonlar1 yapilmigtir. Boylece sentez edilen
AgNP’lerin morfolojik, molekiiler yap1 ve diger 6zellikleri ayrintili bir sekilde ortaya

konmustur.

Fungal bitki hastaliklar1 diinyada ve iilkemizde bitkisel iiretimi ve verimi
sinirlayan en Onemli biyotik etmenler arasinda yer almaktadirlar. Bu hastalik
etmenlerinden Phytophthora cinsine ait tiirler kozmopolit olup, tim diinyada gesitli
tartm ve orman alanlarinda yayginlik gostermektedirler. Ulkemizde gesitli tek ve gok
yillik bitkilerde (biber, domates, kivi, nar, visne, avakado vb.) kok ve govde
ciirtikligline neden olan Phytophthora (P. cactorum, P. capsici, P. cinnomami, P.
citrophthora, P. palmivora ve P. nicotianae) tiirleri rapor edilmistir. Bu hastaliklarin
miicadelesinde kiiltiirel onlemlerinin yan1 sira sanitasyon tedbirleri onerilmektedir
(Agrios, 2005). Ancak bu hastaliklarin bazilarimin miicadelesinde kullanilabilecek
ruhsath fungisitler mevcuttur. Dolayisiyla, bu hastaliklarin miicadelesinde alternatif

miicadele yaklasimlarina ihtiya¢ duyulmaktadir.

Mevcut calismada, optimum kosullarda madimak bitki ekstrakti araciligi ile
sentez edilen AgNP’lerin bu funguslar (P. cactorum, P. capsici, P. cinnomami, P.
citrophthora, P. palmivora ve P. nicotianae) {izerindeki antifungal etkinlikleri in vitro
testlerle aragtirllmigtir. In vitro denemelerde, AgNP’lerin funguslarin miselyal
gelismelerini %50 oraninda engelleyen konsantrasyon (ECsg, lethal konsantrasyon) ve
minimum engelleyici konsantrasyon degerleri belirlenmistir. Calisma sonucunda,
sentetik fungusitlere alternatif olabilecek yesil olarak sentez edilmis AgNP’ler ile
Phytophthora tiirlerine karst daha etkili ve ekonomik bir miicadele yontemi

gelistirilmeye calisilmistir.



2. ONCEKI CALISMALAR

Gumis tuzlart (AgNOs, AgCl ve Ag.SOs gibi) kullanilarak giimiis (Ag)
nanopartikiil (NP)’ lerin sentezi, ¢ok sayidaki bitkinin ¢esitli kisimlarindan elde edilen
ekstraktlar kullanilarak giiniimiize kadar hem geleneksel 1sitma hem de mikrodalga
yontemiyle yapilmistir. Bitki ekstraktlar1 kullanarak AgNP sentezinde temel olarak,
belirli oranlardaki Ag tuz ¢ozeltilerine bitki ekstraktlar1 eklenerek, ekstrakta bulunan
birincil ve ikincil metabolitlerin Ag*! iyonlarmin Ag® degerligine indirgenmesi
sonucunda olusmaktadir. Giimiis tuz ¢dzeltileri ile bitki ekstraktlar1 kullanilarak AgNP
sentez edildikten sonra karakterize edilen NP’lerin antimikrobiyal aktivitelerin

degerlendirildigi ¢cok sayida ¢alisma bulunmaktadir.

Yapilan calismalarda NP’lerin morfolojik ve fizikokimyasal 6zelliklerinin
antimikrobiyal etkinlikleri i¢in olduk¢a kritik bir role sahip oldugu belirlenmistir.
Genelde kiiglik boyut dagilimina sahip NP’lerin, y1gin halde (agregatlasmis) olanlara
kiyasla daha yiiksek reaktif yiizey/hacim oranina sahip oldugu gézlenmistir. Kiigiik
NP’lerin bu ayirt edici 6zelligi, hiicresel yapilarla etkilesimlerini kolaylastirdigindan,
mikrobiyal hiicrelerde daha giiglii antimikrobiyal etki gosterdikleri belirlenmistir.
Ayrica AgNP’lerin CuNP’lerden daha giiglii antimikrobiyal etkinlik gdstermesi de
bununla ilgili olabilecegi rapor edilmektedir (Buzea ve ark., 2007; Jia ve ark., 2012;
Jahan, 2019).

Oda sicakliginda yapilan bir ¢aligmada, Paulkumar ve ark., (2013) Piper
nigrum (Karabiber) bitkisinin 10 ml yaprak ve govde ekstrakti ile AgNP elde etmek
icin, 90 ml AgNOsz (1 mM) c¢ozeltisine ayr1 olarak yaprak ve govde ekstrakti
eklediklerinde soliisyonun renginin soluk saridan kahverengine dondiigiinii
gozlemlemislerdir. UV-Vis spektroskopisi olugan NP’lerin 460 nm’de pik verdigini ve
sentezin basarili bir sekilde gerceklestigini gostermistir. Ayrica sentezlenen
AgNP’lerin, bitki patojeni Citrobacter freundii ve Erwinia cacticida’ya karsi

antimikrobiyal aktivite gosterdigi belirlenmistir.

Karuppiah ve ark., (2013) Ixora coccinea (Orman geranyumu) yaprak
ekstraktini AgNP’lerin yesil sentezinde indirgeyici etken olarak kullanmislardir.
Geleneksel yontemlerle oda sicakliginda ekstrakta AgNOs eklenmisgler ve soliisyon

renginin koyulasmasi ile sentezin gerceklestigini makroskopik olarak belirlemislerdir.



Ultraviyole goriiniir spektroskopisinde (UV-Vis) NP’lerin 430 nm dalga boyunda pik

verdigini gdzlemlemislerdir.

Prunus avium (Kiraz) bitkisinin yaprak ekstrakti (%25) ile 1 mM AgNO3’1
karistirarak oda sicakliginda AgNP sentez edilmistir. UV-Vis spektrofotometrede

Kiraz - AgNP’lerin 427 nm’de maksimum absorbansa sahip oldugu gézlemlenmistir
(Firat, 2019).

Azarbani ve ark., (2020) Ferulago macrocarpa (Kocakisnis) bitkisinin ¢igek
Oziitii kullanilarak AgNOs3 ¢ozeltisinden sentezlenen AgNP’leri karakterize etmek i¢in
UV-Vis, Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR), Taramali elektron
mikroskobu (SEM), Enerji dagilimi X 1sin1 analizi (EDX) ve X-Isinlar1 Kirmnim
Difraktometresi (XRD) analizleri kullanmislardir. AgNP sentezi i¢in optimum
kosullarin 1 mM AgNOs, pH 11, sicaklik 80°C ve inkiibasyon siiresi 2,5 saat seklinde
oldugunu bildirmislerdir. Koyu kahverengi renk olusumu ile UV-Vis’te 429 nm'de
karakteristik bir pik veren NP’lerin kiiresel sekilli ve ortalama boyutu 17 nm olarak

gbzlemlenmistir.

Jebril ve ark., (2020) Melia azedarach (Tespih agaci) yapragi ekstrakti ile
AgNO3 10 dk boyunca karistirtlmasiyla (laboratuvar kosullarinda) sentez ettikleri
AgNP’lerin reaksiyon sonunda agik saridan giimiis kahverengiye dondiigiinii ve UV-
Vis’te 400 nm’de pik verdigini tespit etmislerdir. AgNP’lerin SEM analizleri NP’lerin
boyutlarmin 18-30 nm arasinda ve kiiresel oldugu belirlenmistir. Ayrica in vitro’da
AgNP’lerin 60 ppm konsantrasyonu Verticillium dahliae’nin miselyal biiyiimesini
onemli dlgiide azalttig1 ve in vivo’da 20 ppm konsantrasyonda, inokiile edilmis-kontrol
ile karsilastirildiginda Verticillium solgunluk siddetini sirasiyla %87 ve %97 oraninda

azaltmastir.

Ghojavand ve ark., (2020) Teucrium polium (Aciyavsan) bitkisinin sap ve
cigceklerini kullanarak AgNP’lerin yesil sentezini, oda sicaklifinda (22 °C), 15 dakika
streyle, pH 6’da ve 7.5 mM AgNOz konsantrasyonunda gergeklestirmislerdir.
AgNP’lerin UV-Vis spektroskopisi’nde yaklagik 450 nm’de pik verdigi gozlenmistir.
XRD, DSL, FE-SEM ve SEM analizlerine gore, NP’ler kiiresel ve 10-100 nm boyuta

sahip oldugu belirlenmistir.



Baska bir ¢alismada Erenler ve ark., (2021) Tagetes erecta (Kadife ¢icegi)
bitkisini 55°C” de 2 saat kaynattiktan sonra elde ettikleri ekstrakti AgNO3 ¢ozeltisine
ekleyerek 60°C’de 2 saat karistirilmasi ile sentez edilen AgNP’lerin UV-Vis
spektroskopisinde 422 nm’de pik verdigi gozlenmistir.

Rahman ve ark., (2023) Rhazya stricta (Ciice ¢alisi) bitkisinin ekstraktini
kullanarak AgNP’lerin sentezini, farkli oranlarda AgNO3z (0.5, 0.7, 1.0 ve mM) ile %1
bitki ekstrakti ¢ozeltisi igerisinde, 70°C’de 15 dakika boyunca siirekli karistirarak
gergeklestirmislerdir. AgNP’lerin  olusumu, soliisyondaki renk degisikligi ile
gozlendikten sonra UV-Vis spektrofotometrede 490-560 nm’de yiizey plazmon
rezonansini (SPR) degeri verdigi belirlenmistir. FESEM analizleri AgNP’lerin

ortalama boyutunun 20-35 nm arasinda degistigini ve kiiresel oldugunu gostermistir.

Mikrodalga destekli bir ¢alismada Yallappa ve ark., (2013) Acacia farnesiana
(Tath akasya) tohumu ekstraktini, mikrodalga 1sinimi altinda AgNP eldesi igin
kullanmislardir. AgNP’lerin SPR zirvesinin 450 nm’de oldugu UV-Vis’ te ortaya

konmustur.

Hafez ve ark., (2017) Morus nigra (Karadut) bitkisinin yaprak ekstrakti
ilesentez ettikleri AgNP’lerin UV-Vis’te 425 nm’de pik verdigini ve pargacik
boyutlarinin 4-8 nm arasinda degistigini belirlemislerdir. Ayrica AgNP’lerin,
Aspergillus flavus, A. terreus, Fusarium oxysporum, F. verticillioides ve Penicillium

carryophylum’a kars1 antifungal aktivite belirlenmistir.

Eraslan (2020), Daphne oleoides (G6vcek) bitkisinden yesil sentez yontemiyle
elde ettigi AgNP’lerin UV- Vis’te 430 nm’de pik verdigi ve TEM’de ortalama boyutu
25 nm olan kiire seklindeki NP’leri ortaya ¢ikarmaistir.

Aslan (2022), Anchussa officinalis (Sigirdili) bitkisinin yapraklarini indirgeyici
etken olarak kullanarak sentezledigi AgNP’lerin, UV-Vis’te 466 nm’de belirgin SPR
degeri verdigini belirlemistir. XRD ve SEM-EDX analizleri AgNP’lerin kiibik ristal
yapida oldugu ortaya koymustur.

Narayanan ve ark., (2021) Ctenolepis garcini’nin yaprak ekstraktindan
sentezlenen AgNP’lerin, UV-Vis’te 415 nm’de pik verdigini gozlemlemislerdir.
NP’lerin TEM analizinde 20—-50 nm boyutunda ve kiibik sekilli partikiiller
gozlemlenmistir. Sentezlenen bu AgNP’ler, I-IV donem Aedes aegypti (Sart humma
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sivrisinegi) larvalarina karsi bir bocek Oldiiriicii aktivite ve Escherichia coli,
Salmonella typhi, Pseudomonas aeruginosa ve Shigella boydii’ye karsi iyi

antibakteriyel aktivite géstermistir.

Abelmoschus esculentus (Bamya) yaprak ekstrakti kullanilarak sentezlenen
AgNP’ler UV-Vis spektrofotometre 431 nm’de pik yaptigi gozlemlenmistir.
AgNP’lerin morfolojik yapilarinin kiiresel olup, boyutunun 19.05 nm oldugunu ortaya

konmustur (Hatipoglu, 2021).

Bir baska ¢alismada Rajkumar ve ark., (2020) Gymnema sylvestre (Gurmar)
yaprak ekstraktindan elde ettikleri AgNP’lerin UV-Vis’te 442 nm’de pik verdigini
belirlemiglerdir. XRD analizi, sentezlenen AgNP’lerin yiiz merkezli kiibik yapiya
sahip oldugunu gostermistir. TEM c¢alismalar1 ise, sentezlenen AgNP’lerin ¢ogunun
kiiresel sekilli ve ortalama parcacik boyutunun 20-30 nm arasinda oldugunu
gostermistir. Ayrica sentez edilen AgNP'ler hem Staphylococcus aureus hem de E.

coli’ nin gelisimi tizerinde antibakteriyel aktivite gostermistir.

Rumex acetosella (Kuzukulagi) bitkisi ekstrakti ile sentez edilen AgNP’lerin
476 nm’de maksimum absorbansa sahip oldugu ve seklinin kiiresel, besgen veya

altigen sekilde olup, 29.16 nm boyutunda oldugu belirlenmistir (Aktepe ve ark, 2022).

Mikrodalga destekli yapilan bir ¢aligmada, Parveen ve ark., (2016) Fraxinus
excelsior (Adi disbudak) yaprak ekstrakti kullanilarak sentezledikleri AgNP'lerin UV-
Vis’te 425 nm’de karakteristik bir SPR absorpsiyon degeri verdigini belirlemislerdir.

Singh ve ark., (2016) Origanum majorana (Mercankok) ve Citrus sinensis
(Portakal) bitkilerinin yapraklarini kullanarak mikrodalga yontemi ile AgNP’ler sentez
etmisler ve sentezlenen NP’lerin E. coli ve Bacillus subtilis patojenlerine kars1 giiglii

bir antibakteriyel aktivite gosterdigini bildirmiglerdir.

Eshghi ve ark., (2018) ise indirgeyici etken olarak kullandiklar1 Juglans regia
(Ceviz) yaprak ekstraklar1 ile mikrodalga kullanarak sentez ettikleri AgNP’lerin
pargacik boyutunu ortalama 168 nm olarak belirlemislerdir. Sentez edilen AgNP’ler
hem Gram negatif E. coli hem de pozitif S. aureus bakterilere kars1 degerlendirilmis

ve olumlu sonuglar elde edilmistir.



Jahan ve ark., (2019) yaptiklar1 bir ¢alismada Rosa santana (giil) bitkisinin
yapraklarindan elde ettigi ekstrakt ile mikrodalga kullanarak AgNP’ler sentez
etmislerdir. Elde edilen NP’lerin ortalama 14.48 nm boyutunda ve yiiz merkezli kiibik
yapiya sahip oldugu gozlenmistir. Ayrica AgNP’lerin hem Gram-negatif hem de

Gram-pozitif bakterilere kars1 iyi bir biiyiime engelleyici oldugu belirlenmistir.

Tormena ve ark., (2020) Handroanthus impetiginosus bitkisinin kabuklarinin
ekstraktin1 indirgeyici etken olarak kullandiklar1 mikrodalga destekli sentezde,

AgNP’lerin 13.4 nm boyutunda ve kiiresel formda oldugunu belirlemislerdir.

Anis ve ark., (2023) Ananas comosus (Ananas) yaprak atiklarini kullanarak
mikrodalga yontemi ile sentez ettikleri AgNP’lerin, UV-Vis spektrofotometresinde
400-500 nm araliginda bir absorpsiyon piki verdigini, FE-SEM’de boyutlarinin 40-
150 nm arasinda degistigini ve altigen kiiresel sekilli yapilar sergiledigini
gostermislerdir. Ayrica klasik yonteme gore mikrodalga ile sentez edilen AgNP’lerin

E. coli, B. subtilis ve S. aureus’a kars1 daha etkili oldugu belirlenmistir.

Kocazorbaz (2021), Euphorbia rigida (Siitlegen)’nin yaprak ekstrakti
kullanilarak elde edilen AgNP’lerin boyutlarinin 50-75 nm arasinda degistigini ve
kiiresel sekilli oldugunu belirlemistir. Ayrica AgNP’ler ¢esitli patojenlere (E. coli, S.
aureus, Enterococcus faecium, Staphylococcus epidermidis, Salmonella enteritidis, S.
typhimurium, Listeria monocytogenes ve C. albicans) kars1 giiglii bir antimikrobiyal

aktivite gostermistir.

Kumavat ve ark., (2021) Borago officinalis (Hodan) bitkisinin yaprak
ekstraktin1 kullanarak sentez ettikleri AgNP’lerin 433 nm’de pik verdigini ve kiiresel
sekilli olup, ortalama parcacik boyutunun yaklagik 22 nm oldugu belirlemislerdir.
AgNP’ler, E. coli bakterisine karst 8 mm’lik bir inhibisyon zonu ile antimikrobiyal
aktivite gostermisken ve Salmonella typhi, B. subtilis ve S. aureus, A. flavus gibi diger

patojenlere kars1 herhangi bir engelleme gostermemistir.

Yavuz ve ark., (2023) Ocimum basilicum (Feslegen)’in yaprak ve baharatinin
ekstraktlar1 farkli konsantrasyonlarda kullanilarak elde edilen AgNP’lerin boyutlari,
yapraktan olanlarin 138.3 nm, baharattan olanlarin ise 188.6 nm ¢apinda oldugunu
belirlemislerdir. Calisma sirasinda sentezlenen tiim AgNP’lerin A549 (akciger kanser

hiicresi hatt1) hiicreleri iizerinde antikanser aktivitesi incelendiginde, 2.5 ve 3.25 mg
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ml?  konsantrasyonlar1 araliginda, bekletilmeden kullanilan yaprak feslegen

AgNP’lerinin daha fazla antikanser etki sagladigi goriilmiistiir.

Purohit ve ark., (2022) Buchanania lanzan (Charoli agac1) yaprak ekstrakt1 0.5
MM AgNO:s ile karistirilmis ve 70°C’de 1 saat siireyle inkiibe edilmistir. Sentezlenen
AgNP’ler, UV-Vis spektroskopi, XRD, DLS, TEM ve SEM kullanilarak karakterize
edilmistir. UV-Vis spektrumun maksimum absorpsiyonu 420-430 nm araliginda elde
edilmistir. SEM ve TEM sonuglari, pargaciklarin boyutunun 23-62 nm, kiiresel, kristal,
esit sekilde dagilmis ve -27,6 mV zeta potansiyeli ile negatif yiiklii oldugu sonucuna
varilmigtir. Ayrica AgNP’lerin antifungal aktiviteleri iki fitopatojenik fungus
olan Rhizoctonia solani ve F. oxysporum’a karsi degerlendirilmistir. Her iki patojene
karst maksimum misel inhibisyonu oran1t AgNP’lerin 150 ppm konsantrasyonunda

elde edilmistir.

Olgekei (2022), indirgeyici etken olarak Diospyros kaki (Cennet hurmasi)
meyvesinin yapraklarindan elde edilen ekstrakti ile 5 mM AgNO3 kullanarak AgNP
sentez etmis ve NP’leri, UV-Vis, XRD, SEM ve Zeta potansiyeli ile karakterize
etmistir. Sentez edilen AgNP’lerin UV-Vis’de 453 nm dalga boyunda maksimum
absorbansa sahip oldugu, 7-20 nm boyutlarinda olan NP’lerin kiiresel ve kristal yapida

oldugu ve -19,9 mV zeta potansiyeline sahip oldugu belirlenmistir.

Shao ve ark., (2023) genellikle atik olarak diisiiniilen Castanea sativa
(Kestane) kabuklarindan elde ettikleri ekstrakti kullanarak AgNP sentezinde
indirgeyici etken olarak kullanmiglardir. Olusan NP’leri UV-Vis, FT-IR, TEM ve
XRD yontemleri ile karakterize etmislerdir. NP’lerin ortalama boyutunun 8.82 nm ve

kiibik kristal yapili oldugunu belirlemislerdir.

Achillea millefolium (Civanpergemi) bitki ekstraktlar1 ile sentezlenen
AgNP’lerin SEM analizleri kiiresel, dikdortgen ve kiibik sekillerde ortalama 20.77,
18.53 ve 14.27 nm pargacik boyutuna sahip oldugu gozlenmistir. AgNP’lerin olusumu
sirasinda bitki ekstraktinda mevcut olan polifenol, protein, karboksilik asit ve alkoliin
AgNP’lerin olusumunda rol oynadigini1 FT-IR analizleri ile gosterilmistir. AgNP’ler
daha sonra Gram pozitif bakteriler (S. aureus ve B. subtilis) ve gram negatif bakteriler
(S. enterica, E. coli ve P. aeruginosa) ¢ok iyi bir antibakteriyel etki gosterdigi
belirtilmistir (Yousaf ve ark., 2020).
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Myrtus communis (Mersin bitkisi) yapragi ve Vitis vinifera (Uziim
¢ekirdegi)’dan elde edilen eckstraktlar ile sentez edilen AgNP’lerin SEM ile
karakterizasyonu partikiillerin kiiresel ve ortalama boyutunun 10-30 nm arasinda

oldugunu ortaya koymustur (Glingérmiis, 2021).

Erbay (2021), Cyclotrichium origanifolium (Dag kekigi) bitki ekstraktinin oda
sicakliginda AgNOs ile reaksiyona girmesini saglayarak sentez ettigi AgNP’lerin
17.60 nm oldugunu SEM-EDX analizleri ile belirlemistir.

Alhagi graecorum (Manna agac1)’un bitki pargalarini kullanilarak sentez edilen
AgNP’lerin 22-36 nm boyut araliginda ve kiiresel sekilli oldugu SEM analizi ile tespit
edilmistir (Hawar ve ark., 2022).

Oztiirk ve Oztiirk (2020), Tilia rubra (Kafkas thlamuru) ekstraktini kullanarak
sentezledikleri AgNP’lerin UV-Vis spektrofotometride 427 nm’de pik verdigini ve
TEM’de boyutlarinin 5-15 nm araliinda oldugunu belirlemislerdir.

Mandragora autumnalis (Ademotu) kullanilarak sentezlenen AgNP’lerin SEM
ve TEM analizlerinde AgNP’lerin kiiresel sekilli ve ortalama boyutunun 20-30 nm
araliginda oldugu belirlenmistir. Ademotu-AgNP’ler Gram pozitif (B. subtilis ve S.
aureus) ve Gram negatif (E. coli ve P. aeruginosa) bakterilere kars1 antimikrobiyal

aktivite gostermistir (Daglioglu ve ark., 2021).

Zareshahrabadi ve ark., (2021) Lamium album’un (Beyaz ballibaba) ekstrakti
kullanilarak sentezlenen AgNP’ler UV-Vis Spektroskopisi, TEM, XRD, FT-IR ve
DLS analiz yontemleri ile karakterize etmislerdir. AgNP’lerin ¢cogunlukla 25.2 nm
ortalama boyuta sahip kiiresel sekilde oldugunu bildirmislerdir. AgNP’lerin bazi
funguslarin biiylimesi iizerindeki onleyici aktivitesi degerlendirilmistir. AgNP’lerin
Candida albicans, C. tropikalis, C. krusei, C. glabrata, C. dubliniensis, C.
parapsilosis, Cryptococcus neoformance, Aspergillus flavus, A. clavatus ve A.

fumigatus’a karsi inhibitor aktiviteye sahip oldugu belirlenmistir.

Giines ve ark., (2023) Thymus vulgaris (Kekik) ekstrakti kullanilarak elde
edilen AgNP’lerin TEM analizi ortalama pargacik boyutunun 6-70 nm ve kiiresel bir
sekle sahip oldugu gostermistir. AgNP’ler (5 mg ml?), E. coli ve S. aureus
bakterilerine karsi sirasiyla 20.5 mm ve 23.2 mm ortalama inhibisyon ¢aplar ile

antimikrobiyal aktivite gostermistir.
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Azmi ve ark, (2021) Box-Behnken tasarimi araciligiyla yanit ylizey
metodolojisi ile optimize edilen Boswellia sacra (Buhur agaci)-AgNP’lerin 422 nm’de
pik verdigini gozlemlemislerdir. XRD analizi, yiiz merkezli kiibik yapiya sahip
NP’lerin kristal yapisini (¢cap 11.17 - 37.50 nm) gdstermis, SEM ve TEM goriintiileri
kiiresel NP'lerin olusumunu ortaya koymustur. AgNP’lerin mikrobiyal aktivitesi bazi
bakteri ve funguslara kars1 degerlendirilmis ve 10 mg ml™ konsantrasyonda E. coli’ye

ve Penicillium chrysogenum’a karsi etkili bulunmustur.

Yigit ve ark., (2023) indirgeyici olarak Prunus laurocerasus (karayemis)
yapragi ekstraktini kullanilarak AgNP sentezinde etkili olan kosullar1 optimize etmek
icin Box-Behnken tasarimi (BBD) kullanmislardir. Modelin bagimsiz ii¢ énemli
degiskeni AgNOs konsantrasyonu (mM), yaprak ekstraktinin pH’1 ve reaksiyon
sicakligr (°C) olarak belirlemislerdir. Sentezlenen AgNP’ler UV-Vis spektroskopide
405 nm’de pik verdigi gozlenmistir. AgNP’lerin LCsg degerleri Phytopythium vexans,
Globisoprangium sylvaticum, G. intermedium, Phytophthora citrophtora ve
Rhizoctonia solani igin sirasiyla 10.88, 9.30, 7.15, 25.16 ve 53.77 pg/ml olarak
belirlenmistir. Globisporangium tiiriiniin MIK degerleri (120 pg ml™t) disinda diger ii¢
tiiriin hem MIK hem de MFC degerleri 150 pg ml™'nin iizerinde bulunmustur.

Indirgeyici etken olarak Datura metel (Boru ¢igegi) bitkisinin gigeklerini
kullanan Fatimah ve ark., (2023) elde ettikleri ekstrakla, AgNP’leri ultrason destekli
yontem ile sentez etmislerdir. Sentez sonucunda elde ettikleri NP’leri TEM kullanarak
karakterize etmisler ve boyutlarinin 25-70 nm arasinda degistigini tespit etmislerdir.
AgNP’ler S. aureus, Klebsiella pneumoniae, Streptococcus pyogenes ve E. coli’ye

kars1 antibakteriyel aktivite gostermistir.

Parvathalu ve ark., (2023) Camellia sinensis (Yesil ¢ay) yaprak ekstrakti ile
sentezledikleri AgNP’lerin boyutlarinin 30-150 nm arasinda degistigini ve kiiresel
sekle sahip oldugunu tespit etmislerdir. AgNP’lerin ii¢ farkli konsantrasyonda E.
coli’ye karst uygulanmis ve antibakteriyel aktivitesinin 120 pg ml*’de oldugu

gdzlenmistir.

Ceylan (2023), yaptig1 yiikseklisans tez ¢aligmasinda, Olae europaea (Zeytin)
bitkisinin yapraklar1 kullanilarak sentez ettikleri AgNP’lerin 50-90 nm boyutta ve

kiiresel formda oldugunu belirlemistir. Ayrica S. aureus bakterisinin biiylime
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kinetigine etkisi incelenmistir. Antimikrobiyal, antibiyofilm aktivite ve hiicre
bilesenlerine etki bakimindan 6zellikle Acinetobacter baumannii ve Proteus vulgaris

bakterilerine kars1 etkili bir partikiil sentezlendigi belirlenmistir.

Rana ve ark., (2023) Azadirachta indica (Hint leylagi) ve Mangifera indica
(Mango) yaprak ekstraktini kullanarak elde edilen AgNP’leri ii¢ bitki patojenine
(Alternaria alternata, Xanthomonas oryzae ve Sclerotium rolfsii) karsi test etmislerdir.
Farkli AgNP konsantrasyonlar1 (4 ul ml™, 6 ul mI™ ve 10 pul mI™%) kullanarak denemeler
yapilmistir. /n vitro denemelerde A. alternata’ya kars1 21 mm’lik ve A. rolfsii’ye kars
17 mm’lik inhibisyon zonu gésterirken, X. oryzae bakterisine karst 10 mg ml™ *de 15

mm’lik bir inhibisyon zonu belirlenmistir.

Baran ve ark., (2022) Prunus armeniaca (Kayis1 agaci) yaprak ekstrakti
kullanarak sentezledikleri AgNP’lerin XRD analizleri, NP’lerin ortalama pargacik
boyutunun 24 nm ve kiiresel sekilde oldugunu gostermistir. NP’lerin E. coli ve S.
Aureus’a kars1 antibakteriyel aktivite ve C. albicans’a karsi antifungal aktivite
gosterdigi belirlenmistir. Ayrica NP’lerin E. coli, S. aureus ve C. albicans igin sirasiyla

MIK degerleri 0.125, 0.125 ve 0.250 ug ml? oldugu belirlenmistir.

Azizi ve ark., (2016) Stachys lavandulifolia (Tiylii ¢ay) ve Lathyrus sp.
(Miirdiimiik) bitki ekstraktlarini kullanarak sentezledikleri AgNP’lerin sirasiyla =440
ve 420 nm’de absorpsiyon zirveleri gosterdigini belirlemislerdir. TEM goriintiileri,
AgNP’lerin (S. lavandulifolia ve Lathyrus sp.) ortalama boyutlar1 sirasiyla 7 ve 11 nm
oldugunu gostermistir. Ayrica AgNP’lerin Dothiorella sarmentorum’a kars1 giiglii bir

antifungal etki gdsterdigi tespit edilmistir.

Mohammadlou ve ark., (2017) Pelargonium sp. (Sardunya) yaprak ekstrakti ve
1 mM AgNO 3 ¢ozeltisi  kullanarak  hidrotermal yontemle AgNP’ler sentez
etmiglerdir. SEM analizleri ortalama partikiil boyutunun 29 nm ve kiiresel sekilli
oldugunu gostermistir. Sentezlenen AgNP’lerin Aspergillus flavus ve A. terreus’a

kars1 giiclii bir antifungal aktivite sergiledigini rapor edilmistir..

Mohammadi ve ark., (2019) Zingiber officinale (Zencefil) ve Thymus
vulgaris (Kekik) ekstraktlart ile sentezlenen AgNP’lerin kiiresel sekilli, ortalama

boyutlar sirastyla 12 ve 18 nm olarak bildirmislerdir. Candida albicans’a kars1 MiK
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yontemine dayanarak, sentezlenen AgNP’lerin antifungal aktivitesi FLZ

(Flukonazoliin)’ye kiyasla daha yiiksek bir inhibitor etki gostermistir.

Nguyen ve ark., (2020) Ocimum tenuiflorum ve Phyllanthus urinaria yaprak
ekstraktlar1 kullanalarak AgNP’ler elde etmislerdir. TEM analizleri AgNP’lerin 5-61
nm boyut araliginda kiiresel morfolojiye sahip oldugunu ortaya koymustur. Iki farkl
ekstrakla olusturulan NP’ler karsilagtirildiginda, boyut dagiliminin benzer aralikta
oldugu gozlenmistir. Ayrica O. tenuiflorum-AgNP’ler ve P. urinaria- AgNP’ler F.

oxysporum, A. niger ve A. flavus’a karsi etkili bir antifungal etki gostermistir

Phaseolus vulgaris (Fasulye) bitkisinin yaprak, kok ve govde ekstraktlarini
kullanilarak sentezedilen AgNP’lerin antifungal aktivitesi, Colletotrichum sp.,
Fusarium oxysporum, F. acuminatum, F. tricinctum, F. graminearum, F. incarnatum,
Rhizoctonia solani, Sclerotinia sclerotiorum ve Alternaria alternata funguslar
tizerinde degerlendirilmistir. Yaprak ekstraktindan elde edilen AgNP’ler, kok ve
govde ekstraktlarindan hazirlanan AgNP’lere gore daha yiiksek seviyelerde antifungal
aktivite sergilerken, AgNP'lerin diisiik (~50 pg ml?) konsantrasyonunun bile F.
tricinctum ve Colletotrichum sp.’nin biiylimesini baskilamada etkili oldugu

belirlenmistir (Ege ve ark., 2020).

Le ve ark., (2020) Achyranthes aspera ve Scoparia dulcis bitkilerinin yaprak
ekstraktlarindan AgNP’lar elde edilmistir. AgNP’lerin TEM ve SEM analizleri,
Achyranthes aspera- AgNP’lerin 8-52 nm boyutunda, oval sekle sahip kiimeler
halinde oldugunu, Scoparia dulcis-AgNP’lerin ise 5-45 nm’lik daha kii¢iik boyutta ve
cesitli sekillerde (kiiresel, liggen, dortgen ve altigen) oldugunu gdstermistir. Ayrica,
hem Achyranthes aspera-AgNP’ler hem de Scoparia dulcis-AgNP’ler, A. niger ve A.

flavus’a ve F. oxysporum’a kars1 gii¢lii bir antimikrobiyal etki gostermistir.

Anum ve ark., (2021) Chenopodium albiim (Kazayagi) yaprak ekstrakti ile
sentezlenen AgNP’lerin UV-Vis’te maksimum absorpsiyonun 378 nm oldugu ve
SEM’de oval ila altigen sekilli ortalama boyutun 25.6 nm olan NP’ler gozlenmistir.
AgNP’lerin A. terreus biyokiitlesini %92 oraninda azalmaya yol actigi ortaya

koyulmustur.

Al-Otibi ve ark., (2021) AgNP’leri sentezlemek i¢in Malva parviflora (Kiigiik
cigekli ebeglimeci) kullanmiglardir. AgNP’ler UV-Vis Spektroskopisi, FT-IR, TEM,
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FE-SEM ve Zeta potansiyel analizleri ile tanimlanmistir. AgNP’lerin
Helminthosporium rostratum, Fusarium solani, F. oxysporum ve Alternaria
alternata’nin misel gelisimini etkili bir sekilde azalttigin1 ve misel biiylimesindeki

maksimum azalma H. rostratum’a (%88,6) kars1 gozlemlenmistir.

Ozdemir ve ark., (2022) yaptiklar1 bu ¢alismada indirgeyici etken olarak
Camellia sinensis (Beyaz cay) yaprak ekstraktini kullanilarak AgNP elde etmislerdir.
AgNP’lerin antimikrobiyal aktivitesini belirlemek i¢in Gram-negatif (Acinetobacter
baumanii, E. coli, Proteus vulgaris, P. aeruginosa), Gram-pozitif bakteri (B. subtilis,
S. aureus, S. haemolyticus) ve bir fungus (C. albicans) kullanilmistir. AgNP’ler 8.0-

27.0 mm inhibisyon zonuyla giiclii bir antimikrobiyal aktivite gostermistir.

Yang ve ark.,, (2023) Jasminum nudiflorum’un (Sar1 Yasemin) ¢i¢ek
ekstraktindan sentezledikleri AgNP’lerin yiiz merkezli kiibik yapida ve partikiil
boyutunun 13 nm oldugunu bildirmislerdir. AgNP’lerin Alternaria longipes’e kars1
antifungal aktivitesi plaka yontemi, seyreltme yontemi ve diger yontemler kullanilarak
test edilmistir. 16-128 pg ml?  AgNP konsantrasyonu kontrole kiyasla A.

longipes’in misel biiyiimesini 6nemli 6l¢iide inhibe etmistir.

Divya ve ark., (2023) yaprak yaniklig1 hastaligina (Rhizoctonia solani), duyarl
kirmizi amaranthus (Amaranthus tricolor) ve hastaliga direngli yabani amaranthus (A.
viridis) bitkilerinin yaprak ekstrakti kullanarak AgNP sentez etmislerdir. Sentezlenen
AgNP’lerin TEM analizi, tiim numuneler i¢in boyut araliginin 35-45 nm oldugunu
ortaya ¢ikarmistir. /n vivo galismalarda, yaprak yanikligina duyarli kirmizi amaranthus
¢esidinin - yapraklarma 750 ppm konsantrasyonda A. tricolor-AgNP’ler
piskiirtiildiikten sonra patojene karsi, en diislik hastalik indeksini (7.40) kaydetmis ve
ardindan ayni konsantrasyonda A. viridis -AgNP piiskiirtilmiis ve agilamadan bes giin
sonra AgNP’lerle miicadele edilen bitkilerde hastalik indeksi 49.38 olarak
kaydedilmistir.

Gevrek ve ark., 2023 yilinda yaptiklar1 bir ¢alismada Corylus colurna (Tirk
findig1) yaprak ekstrakti kullanilarak mikrodalga firinda sentez edilen AgNP’lerin
Phytophthora cactorum, P. capsici, P. cinnamomi, P. citrophthora, P. palmivora ve
P. nicotianae’nin misel gelisimini sirasiyla %81.67, %74.80, %73.54, %81.01,
%74.50 ve %62.39’a kadar azalttig1 tespit etmislerdir. Ayrica AgNP’lerin ECso
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degerlerinin 118.58-292.56 ug ml? arasinda degistigi ve MIK degerlerinin ise 340 ug

ml™¥’in iizerinde oldugu belirlenmistir.

Ansari ve ark., (2023) Azadirachta indica (Nim) bitkisinin yaprak ekstrakti
kullanilarak sentezlenen AgNP’ler, domates erken yaniklik hastaligina neden olan
Alternaria solani’ye kars1 test edilmistir. /n vitro ve in vivo deneylerde, 50 pmm’de,

patojen %70 ila %100 oraninda engellenmistir.

Elsharawy ve ark., (2023) yaptiklari ¢alismada Cleome amblyocarpa
bitkisinden sentezlenen AgNP’lerin nohut solgunluguna neden olan F. oxysporum’a
kars1 antifungal aktivitesini arastirmiglardir. Misel biiyiimesindeki en yiiksek azalma
yiizdesi bitki ekstraktt ve AgNP igin sirasiyla 60.4 + 0.00 ve 67.4+1.16 mm olmustur.
Ayrica AgNP soliisyonunun en etkili konsantrasyonunun 200 pl ml? oldugu ortaya

konmustur.

Bir bagka calismada Yigit ve Tirkkan (2023) ihlamur (Tilia rubra) ¢igek
ekstrakti AgNP sentezinde indirgeyici etken olarak kullanilmistir. AgNO3
konsantrasyonu, bitki ekstrakti miktari, mikrodalga giicii ve reaksiyon siiresi sirasiyla
10 mM, 2.5 ml, 800 watt ve 90 saniye oldugunda arastirilan aralikta optimum AgNP
tiretimi elde edilmistir. AgNP’lerin baz1 Phytophthora (P. cactorum, P. capsici, P.
cinnamomi, P. citrophtora, P. megasperma, P. nicotianae ve P. palmivora) tiirleri

tizerinde engelleyici etkisi denenmis ve basarili sonuglar elde edilmistir.
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3. MATERYAL ve YONTEM

3.1 Calismada Kullanilan Materyaller
3.1.1 Bitki Materyali
Madimak (Polygonum cognatum Meissn.) bitki 6rnekleri Sivas ili Zara

ilgesinde bulunan Deredam kdytinden toplanmistir (Sekil 3.1).

« Burrmmrniys Symie
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Sekil 3.1 Sivas ili Zara Ilgesi Deredam K&yiiniin Haritada Gosterimi
3.1.2 Kimyasallar, Besin Ortamlar: ve Funguslar

Gilimiis nitrat (AgNO3), hidroklorik asit (HCI), sodyum hidroksit (NaOH), etil
alkol (C2HsOH), Agar agar (Merck KGaA, Darmstadt, Almanya) ve V8 sebze suyu

agar yapilan ¢alismanin kimyasal ve besin ortamini olusturmaktadir.

Phytophthora (P. cactorum, P. capsici, P. cinnamomi, P. citrophthora, P.
palmivora ve P. nicotianae) izolatlar1 Ordu Universitesi Ziraat Fakiiltesi Bitki Koruma

Boliimii Mikoloji Laboratuvarindaki fungal kiiltiir koleksiyonundan elde edilmistir.
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3.2 Calismada izlenecek Yontem
3.2.1 Bitki Materyalinin Kurutulmasi

Madimak bitkisi 2022 yil1 vejetasyon doneminde araziden toplanmistir (Sekil
3.2a). Toplanan madimak bitkisi {izerinde bulunan kirliligi en aza indirmek igin
oncelikle musluk suyunda yikanmis, daha sonra da saf suda durulanip, etiivde (Ecocell
LSISB2V/EC111, MMM Group, Almanya) 60°C’de 4 giin siireyle kurutulmaya
birakilmistir (Sekil 3.2b). Kurutulan bitkisel materyal daha sonra kullanilmak iizere

polietilen torbalarda karanlik bir ortamda, oda sicakligi kosullarinda saklanmistir.

Sekil 3.2 Madimak Bitkisinin Araziden Toplanmasi (a) ve Kurutulmasi (b)
3.2.2 Madimak Bitki Ekstraktimin Elde Edilmesi

Kurutulmus bitki 6rnekleri hassas terazide 5’er gr tartilip, 250 ml’lik beher
igerisine alinmis ve tizerine 100 ml saf su eklenerek bir 1siticida (MTOPS Ms300 Hsin
Chu, Tayvan) 80°C’de 30 dk siire ile kaynatilmistir (Sekil 3.3a). Sonra labaratuvar
kosullarinda sogutulan bitki ekstrakti 4 katl bir tiilbent yardimu ile siiziilmiistiir (Sekil
3.3b). S1v1 kisim orbital bir sarsak (Niive SL 350, Niive Sanayi Malzemeleri Imalat ve
Ticaret A.S., Tiirkiye) kullanilarak once kaba filtre kagidindan gegirilmis ve takiben
Whatman No.1 (Merck KGaA, Darmstadt, Almanya) filtre kagidindan siiziilmistiir
(Sekil 3.3c). Elde edilen siiziik 10000 rpm’de 10 dk. siire ile santrifiij (Hettich Mikro
220, Hetttich EBA 200, Merck KGaA, Almanya) edilmistir. Santrifuj sonucu elde
edilen siipernatantlar birlestirilip daha sonra kullanilmak tizere 4°C’de saklanmustir

(Sekil 3.3d).
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Sekil 3.3 Madimak Bitki Ekstraktinin Hazirlanmasi
3.2.3 Mikrodalga Firn ile Madimak-AgNP’lerin Sentezi

Calismada oOncellikle AgNP sentezi lizerine pH’in etkilerini belirlemek igin
diger tiim faktorler (AgNOs konsantrasyonu 10 mM, bitki ekstrakti/AgNOsz orani 0.2,
mikrodalga (MD 554, Arcelik, Ko¢ Holding, Tiirkiye) giicii 800 watt ve reaksiyon
stiresi 90 sn.) sabit tutularak farkli pH (5, 6, 7, 8, 9, 10, 11 ve 12)’larda sentezler
gergeklestirilmistir  (Sekil 3.4). Elde edilen sentezlerde renk degisiklikleri
makroskobik olarak gozlemlenmis ve takiben 200-700 nm dalga boyunda tarama
yapan UV-Vis spektrofotometre (UV-Vis PerkinElmer Lambda 35, ABD) ile
absorbanslar1 belirlenmistir. Bu ¢alisma sonucunda soliisyonun son pH degerlerinin 8,

9 ve 10 olmasi1 gerektigi ortaya konmustur.
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Sekil 3.4 Madimak-AgNP’lerin Sentez Asamalari
3.2.4 Madimak-AgNP’lerin Yamt Yiizey Yontemi ile Optimizasyonu

Yanit Yiizey Yontemi (Response Surface Methodology, RSM) ile Madimak-
AgNP’lerin optimizasyonunda sentez siirecine etki eden bagimsiz degiskenlerin
belirlenmesi ve deney sayisinin azaltilmasi hedeflenmistir. Bu amag igin 350-420 nm
dalga boylar1 arasindaki AgNP’lerin 5-50 nm kantitatif varligin1 gosteren spektral egri
altindaki tahmini alan Table Curve 2D (version 5.01, SYSTAT Software Inc., ABD)
programi kullanarak hesaplanmistir (Chowdhury ve ark., 2016). Deneysel tasarim ve
istatistiksel analizler Design Expert (versiyon 13, Stat-Ease, Inc., USA) programi ile
yiritiilmistir. Madimak-AgNP sentezinde, AgNOs konsantrasyonu (mM), bitki
ekstrakti/AgNO3 konsantrasyonuna orani, soliisyon pH’1 ve mikrodalga firin giicii
(watt) olmak iizere 4 bagimsiz degisken optimize edilmistir (Cizelge 4.1).
Degiskenlerin  RSM iizerindeki etkileri Box-Behnken tasarirm (BBD)’1 ile
belirlenmigtir. BBD matriksinde bagimsiz degiskenlerin 3 farkli seviyesi
kullanilmigtir. Toplam 29 deneme yiiriitiilmiis olup, bunlarin 5 tanesi merkez
noktadadir (Cizelge 4.2). Regresyon analizlerinde asagida belirtilen 2. dereceden
polynomial formiil kullanilmistir. Bu formiilde Y, 350-420 nm araligindaki spectral
egri altindaki alan; X degeri bagimsiz degisken (AgNO3 konsantrasyonu, madimak
bitki ekstrakti / AQNO3 orant, soliisyon pH’1 ve mikrodalga firin giicii)’1 ifade ederken;

[ degerleri ise regresyon katsayisi ifade etmektedir.

Y = Bo+ Bic1 BiXi + Tic1 BuXi” + X j=1 BijXiX; (3.1)

Design Expert programinin yanit i¢in Onerdigi modelin belirlenmesinde
sequential P degeri, Lack of Fit’in P degeri, ve R? degerleri dikkate alinmistir. Sonra

onerilen modelin hangisinin daha iyi bir deneysel tasarimi modelledigi ANOVA
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tablolar1 kullanilarak belirlenmistir. Deney i¢in en iyi fonksiyonun tespitinden sonra,

program ile 2D kontur ve 3D interaksiyon grafikleri olusturulmustur.

Optimum kosullarda sentezlenen Madimak-AgNP’ler 10.000 rpm’de 15 dk.
santriflij edilerek dipte kalan kisim ekstrakttan gelen kirliligi en aza indirmek amaciyla
saf su ve etil alkol ile ti¢ kez yikanmistir. Takiben 80 °C etiivde 5 saat siire ile

kurutulmustur.

3.2.5 Madimak-AgNP’lerin Karakterizasyonu
3.2.5.1 UV-Vis Spektroskopisi

Madimak-AgNP’lerin absorbanslar1 200-1100 nm dalga boyu araliginda (1 nm
aralik ile) tarama yapan UV-Vis spektrofotometre (PerkinElmer Lambda 35, ABD) ile
belirlenmistir. Sentezlenen AgNP’ler mikropipet vasitasiyla quvartz kiivetlere alinip,
saf su ile seyreltildikten sonra (100 kat), 200-700 nm araligindaki spektrumlari
kaydedilmistir (Sekil 3.5).

Sekil 3.5 UV-VIS Spektrosksopisi
3.2.5.2 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR)
Optimum kosullarda sentez edilen Madimak-AgNP’lerin yapilarindaki farkl:

fonksiyonel gruplar1 hakkinda bilgi edinmek amaciyla FT-IR spektroskopisi
(PerkinElmer Spektrum 65, ABD) kullanilmistir. NP’lerin ve bitki ekstraktinin 1
mg’lar1 200 mg potasyum bromiir (KBr) ile karistirildiktan sonra bir pelet halinde
preslenerek drneklerin FT-IR spektrumlar gegirgenlik modunda 4000-400 cm™ dalga

boyu araliginda okumalar1 gergeklestirilmistir.

FT-IR siv1 6rnekleri de analiz edilebilmektedir. Ancak sentezde ¢6ziicii olarak

suyun kullanilmasi suda bulunan OH™ ve H' gruplar analiz sonuglarina etki
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etmektedir. Bu nedenle ¢alismada FT-IR analizinden 6nce 6rnekler kurutulmustur.
Kurutulan ornekler oncelikle 15000 rpm de 10 dk boyunca santrifiij edilerek,
siipernatant kisim atilmis ve ardindan ti¢ defa saf su ile yikanmistir. Ardindan 80°C de

12 saat boyunca kurutulmustur (Sekil 3.6).

Sekil 3.6 FT-IR Analizi i¢cin Orneklerin Hazirlanmasi ve Kurutulmasi ve Ornek
Okumasi

3.2.5.3 Taramah Elektron Mikroskobu (SEM)

SEM, yiiksek enerjili bir elektron demeti araciligi ile tarama yaparak numune
ylizeyini gorilintiilemeyi saglamaktadir (McMullan, 1995). SEM’de elektron demeti,
karbon bantin iizerine sabitlenmis olan 6rnegin ylizeyine ¢arpar ve drnegin atomlariyla
etkilesime girerek yiizey topografyasi ve bilesimi hakkinda bilgi verir. Bu nedenle
calismada, optimum kosullarda sentezlenmis madimak-AgNP’lerin morfolojik

ozellikleri SEM ile karakterize edilmistir.

Enerji dagilmi X 1smm1  analizi (EDX), malzemelerin kimyasal
karakterizasyonunu/element analizini saglayan analitik bir tekniktir. Bir enerji kaynag:
tarafindan uyarilan belirli bir numune hacminin bilesim analizini tanimlamak ic¢in
kullanilir. EDX kullanilarak, bir numunenin kimyasal bilesimi, hangi elementlerin
mevcut oldugu, dagilimlart ve konsantrasyonlar1 hakkinda bilgi edinilebilir.
Spektrumdaki tepe noktalarinin konumu elementi tanimlarken, sinyalin yogunlugu
elementin konsantrasyonuna karsilik gelmektedir. Taramali elektron mikroskobunda

kullanilan bir tekniktir (Hall ve ark., 2007).

SEM’de analiz edilecek son {irliniin yeterince kurutulmasi gerekmektedir.
Bunun i¢in s1v1 olarak elde edilen Madimak-AgNP’ler 6ncelikle 15000 rpm de 10 dk.
boyunca santrifiij edilmis ve siipernatant kismi uzaklastirildiktan sonra dipte kalan
kisim ii¢ defa saf su ile yikanip etiivde 80°C de 12 saat boyunca kurutulmustur.

Kurutulan madimak-AgNP’ler daha sonra 30 dk. boyunca bir sonikator vasitasi ile
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dispers edilmis ve karbon bant iizerine 20 pl gelecek sekilde bir pipet yardimiyla
aktarilmistir. Etiivde 30°C’ de 12 saat boyunca kurutulmus ve ardindan karbon bantlar
metal plakalara yerlestirilip daha iyi bir goriintii alabilmek amaciyla {i¢ set altin ile

kaplanmustir (Sekil 3.7).

T

Sekil 3.7 Sonikatdrde Dispers Edilen Orneklerin Karbon Bantlara Yiiklenmesi ve
SEM Cihazinda Analizi

3.2.5.4 Madimak-AgNP’lerin Antifungal Aktivitelerinin Tespiti
Phytophthora cactorum, P. capsici, P. cinnamomi, P. citrophthora, P.
nicotianae ve P. palmivora’ya karsi Madimak-AgNP’lerin antifungal aktivitesi in

vitro sartlarda Gevrek ve ark. (2023)’in yontemi kullanilarak belirlenmistir.

Madimak-AgNP’lerin 5 farkli konsantrasyonu (50, 100, 200, 300 ve 400 pug
ml?) 121°C°de 20 dk. sterilize edildikten sonra 50°C’ye sogutulmus 60 ml’lik V8
sebze suyu agar ortamlarina eklenmistir. AgNP’lerin besin ortaminda homojen bir
sekilde dagilmasi saglandiktan sonra, Petri kaplar1 (6 cm)’na 10’ar ml olacak sekilde
paylastirilmistir. Herhangi bir islem gérmemis esit sayida V8 sebze suyu agar iceren
Petri kontrol olarak kullanilmistir. Her Petri kabinin ortasina 7 giinliik Phytophthora
kiiltiirlerinden alman 5 mm c¢apinda bir misel diski ile asilanmis ve petri kaplari
parafilm ile kapatildiktan sonra karanlikta 25°C’de inkiibasyona birakilmistir. Kontrol
grubundaki fungal gelismeler giinliik olarak izlenmis ve petri kaplarin1 kaplamaya
yakin oldugunda (3-5 giin), fungal gelisimler ortogonal olarak dl¢iilmiistiir. Deneme,
Madimak-AgNP konsantrasyonu-Phytophthora tiir ¢ifti basina 6 tekerriirlii olarak
gerceklestirilmistir. Miselyal gelismenin engellenmesi (%) = [(mk—mu) / mk] / 100,
engelleme yiizdesini hesaplamak icin kullanilmistir; burada mk ve mu, sirasiyla
kontrol ve Madimak-AgNP eklenmis petri kaplarinda gelisen miselyal gelismeyi ifade
etmektedir.
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Phytophthora tiirlerinin misel gelisimini %50 oraninda azaltan konsantrasyon
(ECso=lethal konsantrasyon)’u hesaplamak i¢in IBM SPSS Programi (versiyon 2019,
New York, ABD)’nin probit analizi kullanmilmistir. Miselyal gelismeyi tamamen
engelleyen (minimum engelleyici konsantrasyon, MIK) konsantrasyon degerleri

paralel denemelerle gbzlemlenmistir.
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4. BULGULAR ve TARTISMA

4.1 Madimak-AgNP’lerin Mikrodalga Firin ile Sentezi ve UV-Vis Analizi

Calismada indirgeyici ve kaplayici etken olarak madimak bitki ekstrakti
kullanilarak glimiis nanopartikiil (AgNP)’lerin mikrodalga firmn ile yesil sentezi
gerceklestirilmistir. 0.01 M (10 mM) konsantrasyonda hazirlanan giimiis nitrat
(AgNO3) c¢oOzeltisine madimak bitki ekstrakti (0.2 bitki esktrakti/AgNOs
konsantrasyonu) eklenerek farkli soliisyon pH (5, 6, 7, 8, 9, 10, 11 ve 12)’larinda 800
W mikrodalga firin giiciinde 90 sn siireyle sentezler gerceklestirilmistir. Sentezlenen
Madimak-AgNP iirlinlerinde makroskobik olarak agik-sar1 renklerden koyu
kahverengine kadar renk degisimleri gézlenmistir. Bu renk degisimleri AgNOs tuz
soliisyonunda Ag*tiyonlarmin Ag® iyonlarina indirgendigine isaret etmektedir. Ayrica
madimak AgNP’lerin UV-Vis analizlerinde 375-424 nm araliginda yilizey plazmon
rezonans (SPR) degerleri verdigi belirlenmistir (Sekil 4.1).
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Sekil 4.1 Madimak Ekstrakti ile Yiriitiilen pH Calismalarinin UV Spektrasi
Hem iilkemizde hemde yurtdisinda yapilan ¢aligmalarda da c¢esitli arastiricilar

AgNP sentez iiriinlerinin acik renklerden koyu kahverengi renklere kadar degistigini

belirtmislerdir.
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Ulkemizde yapilan calismalarda, Aktepe (2021), ¢corek otundan sentez ettigi
AgNP’lerin baslangigta sar1 olan rengin sentez sonunda kahverengiye dondiigilinii ve
ylizey plazmon rezonansinin 426 nm’de oldugunu rapor etmistir. Bir baska ¢alismada
oda kosullarinda kiraz yaprak ekstrakti kullanarak sentez edilen AgNP’lerin koyu
kahverengi bir renk aldig1 ve UV-Vis spektrofotometre’de 427 nm’de pik verdigini
belirlenmistir (Baran, 2019).

Jahan ve ark., (2019) giil petallerinden mikrodalga firin aracilig ile sentez
edilen AgNP’lerin ilk basta kirmizi olan rengin reaksiyon tamamlandiginda koyu-
kahverengiye dondiigilinii tespit etmislerdir. Yine ayn1 arastirmacilar zencefil ekstrakti
kullanarak sentez ettikleri AgNP iiriinlerinde makroskobik olarak renk degisimini

gozlemlemislerdir ve 438 nm’de pik verdigini belirlemislerdir (Jahan ve ark., 2020).

Yallappa ve ark., (2013) Acacia farnesiana (Tatli akasya) tohumu ekstraktini,
mikrodalga 1smimi altinda AgNP eldesi i¢in kullanmiglardir. AgNP’ler, yiizey

plazmon rezonansi (SPR) zirvesi UV-Vis’ te 450 nm'de pik verdigini belirlemislerdir.

Josep ve Mathew (2015), mikrodalga firin nanopartikiillerin olusum hizina
etkisini arastirdiklar1 bir calismada, dag diigiim otu kullanarak altin ve giimiis NP’ler
sentez etmislerdir. Mikrodalga kullanarak elde edilen NP’lerin oda kosullarinda
sentezlenen NP’ler ile kiyaslandiginda mikrodalganin 6nemli bir zaman tasarrufu
sagladigmi belirlemislerdir. Ornegin Paulkumar ve ark., (2013) karabiber bitkisinin
yaprak ve govde ekstraktini kullanarak oda kosullarinda sentez ettikleri AgNP’lerin
soluk saridan kahverengiye dogru degistigini gozlemlemislerdir. Ayrica karabiber-

AgNP’lerin 460 nm’deylizey plazmon rezonans degeri oldugunu tespit etmislerdir.

Bir bagka ¢alismada, Rhazya stricta bitki ekstrakti kullanarak 85-90°C’de
sentez edilen AgNP’lerde Ag*! iyonlarinin Ag® iyonlaria indirgendigi acik sar1- koyu
kahverengi renk degisimi ile go6zlemlenmistir. Olusan AgNP’ler Fusarium
incarnatum, F. solani, F. proliferatum ve F. verticillioides i¢in sirasiyla %87.5,
%72.3, %75 ve % 62.5 engelleme gozlenmistir (Al-Otibi, 2024).

Okaliptus yaprak ekstrakt: kullanilarak sentezlenen AgNP’lerin mikrodalgada
geleneksel 1sitmaya kiyasla sentez hizinin 20 kat arttifini ve partikiil boyutunun da

2,5-6 kat kiigtildigii rapor edilmistir (Ali ve ark., 2016).
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Mevcut calismada RSM (yanit yiizey yoOntemi)’nin Box-Behnken deseni
kullanilarak madimak bitki ekstraktinin farkli oran (0.1, 0.15, 0.2)’lar1 kullanilarak
sentez edilen AgNP’lerin 350-420 nm spektral araliindaki boyutlarinin maksimize
edilmesi hedeflenmistir. Calismada AgNO3’tin farkli konsantrasyonlar (1.0, 5.5 ve 10
Mm) ile madimak bitki esktraktlarindan hazirlanan soliisyonun pH (8, 9 ve 10)’lar1
mikrodalga firinda (400, 600 ve 800 watt) 90 sn siire ile sentez edildiginde 383-425
nm spektral araliginda absorbans degerlerinin maksimum oldugu belirlenmistir (Sekil

4.2a).

Sneeram ve ark., (2008) AgNP sentezinde gostergesi olan UV-Vis spektral
dalga boyunun 350-420 nm araliginda oldugunu ve bu aralikta sentez edilen

AgNP’lerin boyutunun yaklasik 5-50 nm biiyiikliigiinde oldugunu belirlemislerdir.

Calismada Desingn Expert’in BBD matriksi kullanilarak toplam 29 farklh
sentez yapilmis ve bunlarin 350-420 nm araligindaki spektral alan1 Table Curve 2D

programi kullanilarak hesaplanmistir (Sekil 4.2b).
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Sekil 4.2 Madimak-AgNP’lerin UV-Vis Spektrumlart (a) ve (b) 350-420 nm

Araligindaki Alanlari
4.2 Optimum Deney Kosullarinin Tespiti

Calismada, Madimak-AgNP’lerin 350-420 nm spektral araligindaki tiretiminin

maksimize edilmesi amaclanmistir. Bu nedenle RSM’nin ve BBD matriksinde 4

bagimsiz degisken (AgNOs konsantrasyonu, bitki esktrakti/AgNOs konsantrasyon

orani, soliisyon pH’1 ve mikrodalga giicii) kullanilarak sentez edilen Madimak-

AgNP’lerin yukarida belirtilen spektral aralik altinda kalan bolgenin alani bagiml
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degisken (yanit) olarak degerlendirilmistir. Bagimli degiskene ait yanit ve bagimsiz

degiskenlerin seviyeleri Cizelge 4.1°de verilmistir.

Cizelge 4.1 Box Behnken Tasarimi ile Gergeklestirilen Deneysel Calismalar

Factor 1 Factor 2 Factor 3 Factor 4 Response
Std RuN A: AgNOs3 B: Ekstrakt/  C: Soliisyon D: Giig Tripezoidal alan
konsantrasyonu AgNOs orani pH (mikrodalga) (350-420 nm)
mM watt
8 1 55 0.15 10 800 26.3382
10 2 10 0.15 9 400 16.325
5 3 55 0.15 8 400 10.4986
14 4 55 0.2 8 600 8.33215
15 5 55 0.1 10 600 17.0932
26 6 55 0.15 9 600 16.7245
29 7 55 0.15 9 600 17.5276
6 8 55 0.15 10 400 14.1452
22 9 55 0.2 9 400 9.9829
12 10 10 0.15 9 800 32.184
27 11 55 0.15 9 600 14.5269
13 12 55 0.1 8 600 8.8604
11 13 1 0.15 9 800 1.2786
28 14 55 0.15 9 600 15.2321
17 15 1 0.15 8 600 -0.5015
16 16 55 0.2 10 600 8.79565
19 17 1 0.15 10 600 2.3448
9 18 1 0.15 9 400 1.05585
21 19 55 0.1 9 400 9.4565
23 20 55 0.1 9 800 16.4891
20 21 10 0.15 10 600 26.0989
18 22 10 0.15 8 600 15.2244
2 23 10 0.1 9 600 16.8093
24 24 55 0.2 9 800 19.5995
25 25 55 0.15 9 600 17.8919
3 26 1 0.2 9 600 1.14545
4 27 10 0.2 9 600 29.9324
7 28 55 0.15 8 800 14.814
1 29 1 0.1 9 600 0.99605

BBD matriksine ait istatistiksel veriler degerlendirildiginde yazilimin kuatratik
modeli tavsiye ettigi belirlenmistir (Cizelge 4.2).

Cizelge 4.1 BBD Modeline iliskin Istatistikler

Kareler

Model Kareler toplamm  df F-degeri p-degeri
ortalamasi
Mean vs Total 5223.37 1 5223.37
Linear vs Mean 1739.09 4 434.77 27.59 <0.0001
2F1 vs Linear 151.59 6 25.26 2.01 0.1179
Quadratic vs 2FI 115.32 4 28.83 3.63 0.0315 Suggested
Cubic vs Quadratic 73.32 8 9.16 1.45 0.3358 Aliased
Residual 38.01 6 6.34
Total 7340.7 29 253.13

Cizelge 4.3’te kuadratik modele ait F degerinin yiiksek (18.02) ve P degerinin
0.0001°den kiigiik olmasi modelin tahminleme giiciiniin yiliksek olduguna isaret

etmektedir. Model terimlerinden A, C, D, AB, AD, A? VE B?nin énemli (P<0.05),
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fakat B, AC, BC, BD, CD, C2ve D? degerlerinin ise onemsiz (P>0.05) oldugu tespit

edilmistir.

Cizelge 4.3 Quadratik Modele Ait ANOVA Verileri

Kareler Kareler o o
Source toplam df ortalamasi F-degeri  p-degeri
Model 2005.99 14 143.29 18.02 <0.0001 O6nemli
A-AgNOs3 1413.86 1 1413.86 177.79 <0.0001
Sr'aEn'fS”akt’AgN% 5.45 1 545 06848 04218
C-Soliisyon pH 117.74 1 117.74 1481 0.0018
D-Gig 202.04 1 20204 2541 0.0002
(mikrodalga)
AB 42.08 1 42.08 5.29 0.0373
AC 16.11 1 16.11 2.03 0.1765
AD 61.12 1 61.12 7.69 0.015
BC 15.09 1 15.09 19 0.19
BD 1.67 1 1.67 0.2099 0.6539
CD 1551 1 15.51 1.95 0.1842
A2 63.66 1 63.66 8.01 0.0134
B 42.44 1 42.44 5.34 0.0366
C? 25.66 1 25.66 3.23 0.0941
D2 18 1 1.8 0.2261 0.6417
Residual 111.33 14 7.95
Lack of Fit 102.86 10 10.29 4.86 0.0707 Onemsiz
Pure Error 8.47 4 2.12
Cor Total 2117.32 28
R? 0.9474
Ayarlanmis R? 0.8948
Tahmini R? 0.7139

Ayrica Lack of Fit degeri 4.86 olup, nmesiz oldugu belirlenmistir. Bu degerler
bize modelin tahminleme giiciiniin yiiksek oldugunu géstermektedir. Ote yandan,
modele ait hem R? (0.9474) hem de ayarlanmis R? (0.8948) degerleri oldukca yiiksek
olup, tahmini R? (0.7139) degeriyle uyumludur. Calismanmizin sonuglar1 Gevrek ve
ark., (2023) sonuglari ile uyumlu olup, R2 ayarlannus R? ve tahminlenen R?
degerlerinisirasiyla 0.9967, 0.9937 ve 0.9659 olarak belirlemislerdir. Reddy ve ark.,
(2008) R? degerinin 1’¢ yakin olmasmin istatistiksel modelin ¢alisma igin

uygunlugunun bir ifadesi oldugunu ifade etmistir.

Kuadratik modelin 6nemi varyans analizi (ANOVA) kullanilarak
degerlendirilmistir. Modele iliskin bagimsiz degiskenlerin AgNP {iretimi iizerine
karsilikli etkileri gostermek i¢cin 3D ve 2D kontor grafikleri kullanilmistir. Sekil
4.3a’da AgNOs konsantrasyonu ve ekstrakt/AgNOs orani arasindaki iliskiyi
gostermektedir. Her iki degiskenin miktarlar1 arttikga sentez edilen AgNP’lerin
miktar1 da artmaktadir. Dahast AgNO3 konsantrasyonu 10 mM ve ekstrakt/AgNO3
orant 0.2 oldugunda AgNP iiretimi maksimum olmaktadir. Diger taraftan AgNO3
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miktarinin artisina paralel olarak mikrodalga giicii de artirilldiginda sentez edilen
AgNP miktar1 artmaktadir. Dolayisiyla mikrodalga 800 Watt giiciine getirildiginde
AgNP sentezi maksimum olmaktadir. Mevcut calismanin sonuglart Cai ve ark.,
(2017)’mn sonuglar1 paralelinde olup, mikrodalga firin giicii 700-850 watt/dk iken 100
ml’lik soliisyonda yiiksek kalitede AgNP iiretimi gerceklestigini belirlemislerdir.
Ayrica daha disliik mikrodalga firin giiclinde glmiis iyonlarmin tamamen
indirgenemeyecegini ve bununda daha diisiik AgNP tiretimi ile sonug¢lanacagini ortaya
koymuslardir. Benzer olarak Yigit ve Tiirkkan (2023), yaptiklar1 calismada thlamur
cicek ekstrakti ile sentez edilen AgNP’lerin 800 watt mikrodalga giiclinde daha diisiik
(400 ve 600 watt) giic degerlerine kiyasla daha yiiksek verimle gergeklestigini
belirlemislerdir. Dahas1 reaksiyon siiresi 90 sn oldugunda AgNP’lerin iiretiminin en

yiiksek noktaya ulastigini tespit etmiglerdir.

© Below Surface

o501 [ 22184
X1= A AQNO3

X2= B Extrak/AgNO3 orant
Actual Factors

CSolisyon pH = 9
02 Glg (mikrodaiga) = 600

Tripezoidal alan (350420 nm)

B: Extrakt/AgNO3 orani

A: AgNO3 (mM)
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Sekil 4.3 Giimiis Nitrat ve Mikrodalga Firin Giicii Bagimsiz Degiskenlerinin
Madimak-AgNP Uretimi Uzerine Etkileri
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4.3 Modelin Dogrulanmasi

Madimak-AgNP iiretim kosullarinin optimizasyonundan elde edilen sonuglar
ile sentez sonrasi elde edilen verilerin uyumlulugu Sekil 4.4’te verilen grafikte
gosterilmistir. R? degeri, deneysel ve tahmini verilerin birbirine olduk¢a yakin
oldugunu gostermektedir. Bu sonuglar dnceki ¢aligsmalarin sonuglariyla uyumludur

(Gevrek ve ark., 2023; Yigit ve Tiirkkan, 2023).

Tahmini veri

Sekil 4.4 Madimak-AgNP Uretiminde Deneysel ve Tahmini Uretim Verilerinin
Uyumlulugu

4.4 Optimum Noktanin Tespiti ve Gegerliligi

Optimizasyon c¢aligmasinin niimerik degerlendirilmesinde istenilirlik derecesi
1 olan kosullar tespit edilmistir. Bunlardan ilki 10 mM AgNOs konsantrasyonu, bitki
ekstrakti/AgNOs konsantrasyon orani (0.15), soliisyon pH’1 9 ve mikrodalga giicii 800
watt olarak belirlenmistir (Sekil 4.5). 5 tekrarli olarak optimum sartlarda
gerceklestirilen sentezler sonucunda, model 28.47 spektral alan degeri tahminlerken
ortalama alan 32.64 olarak tespit edilmistir. Bu siire¢ deneysel sonuglarin tahmini
sonuclardan yalnizca %2.50’lik bir hata payr ile tahminledigini gostermektedir.
Dolayisiyla bu hata degeri Desing Expert yaziliminin standart degeri (%20) nden ¢ok
daha diisiik oldugundan kuadratik model bu ¢alismanin optimizasyonu i¢in uygun ve

yeterli oldugunu gostermektedir.
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02

D:Glg (mikrodalga) = 800

r

800

Desirability = 1,000
Solution 1 out of 7

Tripezoidal alan (350-420 nm) = 32,6413

Sekil 4.5 Optimum Madimak-AgNP Sentezi igin Belirlenen Istenirlik Derecesi
4.5 Taramah Elektron Mikroskop (SEM) Analizi

Optimum kosullar altinda sentez edilen Madimak-AgNP’lerin yiizey
morfolojisi ve boyutu SEM ile belirlenmis olup, Sekil 4.6°te verilmistir. Elde edilen
SEM goriintiileri ile nano boyutta sentezin gergeklestigi, ylizey morfolojisinin kiiresel
oldugu goriilmektedir. Partikiillerin boyutu 50 farkli noktada 6lciilmiis ve ortalama
partikiil boyutunun 56.5 nm oldugu belirlenmistir.

8U151045.0kV 5.7mm x21.0k SE
Sekil 4.6 Madimak-AgNP’lerin SEM Goriintiisii
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4.6 Fourier Doniisiimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR)

Optimum kosullar altinda sentez edilen Madimak-AgNP’lerin fonksiyonel
gruplart FT-IR analizleri ile belirlenmis olup, madimak esktrakti ve Madimak-
AgNP’lere ait FT-IR spektrumlart sekil 4.6’da verilmistir. Bitki ekstraktinin FT-IR
spektrumunda 4 major pik belirlenmis olup, bunlar 3741 cm™’de OH-, alkol ve fenol
gruplari, 2916 (alifatik C-H, -CH ve CH> gruplari), 1587 cm-1 (C=C) ve 1056 cm-
1’de sirastyla -C-O-C veya -C-O baglar1 ve -C=C baglandir (Sekil 4.6a). FT-IR
analizinde madimak ekstraktinda belirlenen bu fonksiyonel gruplarin alkol, amin,
fenol, karbonil ve ester gibi fonsiyonel gruplarin absorbsiyon kontlarini
gostermektedir (Wactawek ve ark., 2018; Doganyigit ve ark., 2019; Yigit ve Tiirkkan,
2023; Gevrek ve ark., 2023). Flavonoid ve fenolik bilesikler muhtemelen n-elektron
etkilesimi vasitasiyla madimak-AgNP’lerin ylizeyinde absorbe edebilir. Madimak
esktraktlar1 karbonil ve hidroksil gruplarimmm Ag** ve AgP iyonlarma indirgeyerek
AgNP sentezinde rol oynadiklar1 sdylenebilir. Sentez edilen Madimak-AgNP’lerin
FT-IR spektrumunda 3927-663 cm™ arahginda O-H, N-H, C=C, C-N ve C-O
gruplarindan kaynakli farkli bir¢ok pik belirlenmistir (Sekil 4.7b).
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Sekil 4.7 Madimak Ekstrakti (a) ve Madimak-AgNP (b) FT-IR Spektrumu

4.7 Antifungal Etkinligin Belirlenmesi

Madimak ekstrakti kullanilarak optimum kosullar da sentez edilen Madimak-
AgNP’lerin antifungal etkileri 6 Phytophthora tiirii izerinde belirlenmistir. Calismada
kullanilan en yiiksek konsantrasyonda (400 ug ml**) Madimak-AgNP, P. cactorum, P.
capsici, P. cinnamomi, P. citrophthora, P. palmivora ve P. nicotianae’nin misel
gelisimini sirasiyla %49.82, %54.22, %57.47, %14.66, %39.58 ve %51.35 oraninda
engellemistir. Phytophthora tiirleri i¢in Madimak-AgNP’lerin ECsp degerleri 217.10-
511.83 pg/ml arasinda degismistir. Ancak P. citrophthora i¢in ECso degeri
belirlenememistir (Cizelge 4.4). Muhtemelen bu durum Madimmak-AgNP ve P.
citrophthora tiirii arasindaki etkilesimden kaynaklanmaktadir ki, sentez edilen
NP’lerin tiim tiirleri ayn1 sekilde etkilememesinden kaynaklanmaktadir. Ayrica higbir

Phytophthora tiirii ¢alismada kullanilan en yiiksek konsantrasyonda AgNP tarafindan
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tamamen engellenememistir. Bu yiizden tiim Phytophthora tiirleri icin MIK degeri>
400 pg/ml olarak belirlenmistir.

Cizelge 4.4 Phytophthora’lara Kars1t Madimak-AgNP’lerin Toksisitesi

Fungus ECso (ug/ml) MIK (ng/ml)
Phytophthora cactorum 511.83 (383.88-892.16) >400
P. capsici 406.61 (348.64-506.82) >400
P. cinnomami 217.10 (183.38-264.03) >400
P. citrophthora - >400
P. nicotianae 459.87 (378.41-613.43) >400
P. palmivora 502.44 (402.07-688.62) >400

Etkili konsantrasyon (%50)
Minimum engelleyici konsantrasyon

Onceki calismalarda cesitli bitki ekstraktlar1 ile sentezlenen AgNP’lerin
antifungal etkinliklerinin farklilik gosterdigi belirlenmistir. Ornegin Botrytis cineara,
Macrophomina phaseolina, Rhizoctonia solani ve Sclerotinia sclerotium gibi bazi
funguslara kars1 kullanilan A. indica-AgNP’lerin ancak 1500 ug ml* konsantrasyonda
biiyiik 6l¢iide engelleme saglandigi rapor edilmistir (Krishnaraj ve ark., 2012). Benzer
olarak Al-Zahrani ve Al-Garni (2019), pirasa (Allium ampeloprasum)-AgNP’lerin
MIK degerinin farkli Aspergillus tiirleri icin 652-2500 pg ml? arasinda degistigini
belirlemislerdir. Ote yandan Artemisia absinthium (Pelin otu)-AgNP’lerin ise P.
capsici, P. cinnamomi, P. infestans, P. katsurae, P. palmivora, P. parasitica ve P.
tropicalis gibi farkli Phytophthora tiirlerine kars1 100 pg ml’den ¢ok daha diisiik
MIK degerine sahip oldugu gézlenmistir (Ali ve ark., 2015). Gevrek ve ark., (2023)’1n
yaptiklart ¢alismada kullanilan tim Phytophthora (P. cactorum, P. capsici, P.
cinnamomi, P. citrophthora, P. palmivora ve P. nicotianae) tiirlerine kars1 Corylus
colurna (Tiirk findig1) -AgNP’lerin ECso degerlerinin 118.68 - 292.56 ug mlarasinda
degistigini belirtmistir. Dahasi ¢alismada kullandiklar1 en yiiksek konsantrasyon olan

340 pg/ml ‘de tam engelleme belirleyememislerdir.

Yukarida belirtilen bu ¢aligmalardaki antifungal etkinliklerdeki bu farkliliklar
AgNP’lerin sentez edildikleri esktrakt ve bilesenler ile sentezlenen NP’lerin sekil, yap1

ve formlariyla iligkili oldugu belirtilmektedir (Buzea ve ark., 2007).
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5. SONUC ve ONERILER

Bu tez calismasi kapsaminda mikrodalga firin aracilifiyla madimak bitki
ekstrakt1 ile Ag* iyonlarinin Ag® iyonlarma indirgenmesi ile nano boyutta sentez
gerceklestirilmistir. AgNP sentezi i¢in RSM’nin Box Behnken tasariminda bagimsiz
degiskenler (glimiis nitrat konsantrasyonu, madimak ekstrakti/AgNO3 orani, soliisyon
pH’1 ve mikrodalga giicii) optimize edilmistir. Optimum kosullarda yesil olarak sentez
gergeklestirilerek madimak ekstrakti-giimiis nanopartikiillerin ~ karakterizasyonu
yapilmis ve antifungal aktiviteleri baz1 Phytophthora tiirleri iizerinde test edilmistir.

Arastirma kapsaminda asagida yer alan sonuglara ulagilmistir.

1. Mikrodalga ile ¢ok kisa bir siirede Madimak-AgNP sentezinin

gerceklestirilmesi saglamustir.

2. Sentezlenen Madimak-AgNP’lerin UV-Vis yiizey plazmon rezonans

degerleri 375-424 nm araliginda olup, literatiir ile uyumlu oldugu belirlenmistir.

3. BBD matriksi i¢in belirlenen bagimsiz degiskenler; AQNO3 konsantrasyonu
(mM) Madimak ekstrakti/AgNO3 konsantrasyon orani, soliisyon pH’1 ve mikrodalga
giicli (watt) olup, optimizasyon i¢in yanit yilizey yontemi kullanilmistir. Yanit olarak
350-420 nm araligindaki spektral alan Table Curve programi kullanilarak hesaplanmis
ve bu alanin maksimize edilmesi hedeflenmistir. Calisma sonucunda optimum sartlar;
AgNO3 konsantrasyonu 10 mM, bitki ekstrakti/AgNOz konsantrasyon orani 0.15,

soliisyon pH’1 9 ve mikrodalga giicii 800 watt olarak belirlenmistir.

4. Madimak-AgNP’lerin FT-IR spektrumlari parmak izi bolgesi olarak
tamimlanan 1587-1056 cm™® dalga boyu arasindaki baglarin benzerligi; Ag™
iyonlarinin indirgenmesinde madimak bitki ekstraktindaki fonksiyonel gruplarmn etkili

oldugunu gostermistir.

5. Optimum sartlarda sentezlenen Madimak-AgNP’lerin yilizey morfolojisi ve
boyutu SEM analizleri ile incelenmis, NP’lerin ortalama boyutlarinin 56.5 nm oldugu

belirlenmistir.

6. Antifungal etkinlik denemelerinde, Madimak-AgNP’lerin P. cactorum, P.
capsici, P. cinnamomi, P. citrophthora, P. palmivora ve P. nicotianae tiirlerine kars1

toksik aktivite gosterdigi tespit edilmistir.
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Calisma sonucunda madimak ekstraktinda bulunan fonksiyonel gruplar
araciligiyla Ag" iyonlarinin indirgenerek nano boyutta sentezi gergeklestirilmistir ve
sentez kosullar1t RSM’nin BBD matriksi kullanarak yiiksek verimde NP iiretimi
gergeklestirilmistir. Madimak-AgNP’lerin antifungal aktivite sergilemesi bunlarin
bitki fungal hastaliklar ile miicadelede alternatif bir yontem olarak kullanilabilecegini

gostermektedir.
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