//?99

YAGALTI SULARININ
KIMYASAL BILESIMI

Ecz. OZNUR ARSLANDERE

YUKSEK LISANS TEZi

TC YORSEXKOGRETIM KURULD
DOKITMANTASYON MERKEZI

Bu tez calismas1 Anadolu Universitesi Arastirma Fonunca desteklenmistir.
Proje No: 010338



YAGALTI SULARININ
KIMYASAL BILESIMI

ECZ. OZNUR ARSLANDERE

YUKSEK LiSANS TEZI

Anadolu Universitesi
Saghk Bilimleri Enstitiisii
Farmakognozi Anabilim Dah
Subat 2002

TC. YOKSEKOGRETIM KURULD
DOKT/MANTASYON MERKEZ}

11+9%6

Damisman: Prof. Dr. Nes’e KIRIMER



JURI ve ENSTITU ONAYI

Oznur ARSLANDERE’ nin “ Yagalti Sularmmn Kimyasal Bilesimi ” baslkl,
Saglik Bilimleri Enstitiisti Farmakognozi Anabilim Dalindaki, Yiiksek Lisans tezi 11.02.2002
tarihinde, asagidaki juri tarafindan Anadolu Universitesi Lisansiistii Egitim-Ogretim ve Smav

Yonetmeliginin ilgili maddeleri uyarmca degerlendirilerek kabul edilmigtir.

UYE (Tez Damismani): ProfDr. Nese KIRIMER C\@ Z/

UYE . Prof.Dr. Ekrem SEZIK — %ﬁr——‘

UYE : Prof. Dr. K Hiisnii Can BASER(’j /W\/ z

Anadolu Universitesi Saglhik Bilimleri Enstitiisi Yénetim Kurula’ nun

28.01.2002 tarih ve 2/1 Sayih Karariyla onaylanmistir.




£.C. YOKSEKOGRETIM KURULY
DOKDMANTASYON MERKEZ)



OZET

Yiiksek Lisans Tezi

YAGALTI SULARININ KiMYASAL BiLESIMi

Oznur ARSLANDERE

Anadolu Universitesi
Saglik Bilimleri Enstitiisii
Farmakognozi Anabilim Dali

Danisman: Prof. Dr. Nes’e KIRIMER
Subat 2002

Halk arasinda yaygin olarak kullanilmakta olan yagalti sularnn
kontrol ve standardizasyonu i¢in yapilmis olan arastirma sayisi yok denecek
kadar azdir. Bu konudaki eksikligi kismen giderebilmek i¢in yurdumuzda
ticari potansiyeli yilksek olan giilsuyu ve kekik suyu yaminda Anethum
graveolens, Foeniculum vulgare, Melissa officinalis, Mentha piperita, Mentha
spicata, Pimpinella anisum, Rosmarinus officinalis ve Salvia fruticosa’nmn su
distilasyonu ile ugucu yag ve yagalt1 sulan elde edilmistir. Yagalti sularinmn
sivi-sivl (hekzan ve kloroform) ekstraksiyonu, daldirmah-kati faz mikro
ekstraksiyonu (D-KFME) ve tepeboslugu-kati faz mikro ekstraksiyonu (TB-
KFME) yapilmig, ugucu yaglar ile birlikte Gaz Kromatografisi/Kiitle
Spektrometresi (GC/MS) analizleri ger¢eklestirilmistir.

Yagalti sularimin bilesimlerinin belirlenmesi icin en uygun ydéntem
olarak tepeboslugu-kati faz mikro ekstraksiyonu (TB-KFME)+Gaz
Kromatografisi/Kiitle Spektrometresi (GC/MS) onerilmektedir.

Anahtar Kelimeler:Aromatik Bitki, Ugucu Yag, Yagalti Suyu, GC/MS, Sivi-
Sivi Ekstraksiyonu, Tepeboslugu-Kati Faz Mikro Ekstraksiyon, Daldirmah-
Kat1 Faz Mikro Ekstraksiyon.
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ABSTRACT
Master of Science Thesis
CHEMICAL COMPOSITION OF DISTILLATION WATERS
Oznur ARSLANDERE

Anadolu University
Graduate School of Health Sciences
Pharmacognosy Department

Supervisor: Prof. Dr. Nes’e KIRIMER
February 2002

There is hardly any scientific study on quality control and
standardization of distillation waters of aromatic plants commonly used in
Turkey.

In order to fill this gap, distillation waters of high economic value such
as Rose water and Oregano water and those of Anethum graveolens,
Foeniculum vulgare, Melissa officinalis, Mentha piperita, Mentha spicata,
Pimpinella anisum, Rosmarinus officinalis and Salvia fruticosa have been
investigated and the compositions were compared with their essential oils.
Isolation of essential oils from distillation waters was carried out using
liquid-ligid extraction (with hexane and chloroform), immersion-solid phase
microextraction (Im-SPME), and headspace-solid phase microextraction
(HS-SPME). The isolated oils were analyzed by Gas Chromatograph/Mass
Spectrometry (GC/MS).

Headspace SPME with GC/MS is offered as the best technique for the
analysis of distillation waters.

Keywords: Aromatic plant, Essential Oil, Distillation Water, GC/MS, Liquid-
Liquid Extraction, Immersion-Solid Phase Microextraction, Headspace-
Solid Phase Microextraction.
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1. GIRIS VE AMAC

Aromatik bitkilerin distilasyonu sirasinda yan iriin olarak elde edilen
distilasyon sular1 veya yagalt1 sulari, onceleri atilmaktayken, son yillarda sifal
Ozelliklerinin kegfedilmesiyle ticari iiriin haline gelmislerdir. Giilsuyu, nane suyu,
dereotu suyu gibi sularin kullamimi ¢ok eskilere dayanirken, kekik suyu, biberiye

suyu, adagay: suyu gibi sularin ticaretteki kullanimlar1 daha yenidir.

Ulkemizde aromatik sulamn tretimi ve ticareti konusundaki yazihi
kaynaklar 17. Yiizyila kadar uzanmaktadir. O yillarda Istanbul’da ilag igkileri
esnafi grubu ad1 altinda 500 diikkanda, hindiba, kéknar, nane, za’ter gibi bitkilerin
sulari, renkli siselerde satilmaktaydi. Giilsuyucular esnafi olarak bilinen 41
diikkanda ise giilsuyu, buhur suyu, amber suyu, aselbent, yasemin suyu gibi giizel
kokulu sular satilirdi. Bunlarin disinda, nane, kekik, portakal g¢igegi suyu gibi
aromatik sular satan seyyar saticilar da vardi. Ayrica katirlar {izerinde, bakir

kazanlar iginde giilsuyu satan Edirneli kadinlara da rastlanmaktayd: (1-3).

Giinimiizde bir¢ok iilkede halkin bitkilerle tedavi taleplerine paralel
olarak, yagalti sularina olan ilgi de giin gegtik¢e artmaktadir. Bu ilginin sonucu
olarak ¢esitli yagalti sularinin tiretimi ve ihracati giindeme gelmistir. Giilsuyu ve
kekik suyu gibi yaygin olarak kullamlan sulara ilave olarak, biberiye, ogulotu,
rezene gibi bircok aromatik bitkiden elde edilen sular da endiistriyel Gigekte

tiretilmekte ve ticarete sunulmaktadir.

Aromatik su, “droglarin, ugucu maddelerini veya ugucu yaglarin su iginde
¢oziinebilen kisimlarim igeren preparatlardir” geklinde tarif edilmektedir. Bu
terimin diger dillerdeki karsiliklari; Aqua aromaticae (Latince), Aromatic water
(Ingilizce), Eau aromatique (Fransizca)’dir. Bu tarife uyan sularin hazirlanisi
farkli yollarla olabilmektedir. Bu farki ifade edebilmek i¢in arastirmalarimizda
yagalti suyu tanmmim kullanmay: uygun bulduk. “Yagalti suyu” tamm
distilasyon ile elde edilen iirline karsihk gelmektedir. Ingilizce’de “distillation
water” adi altinda yaygin olarak kullanilmaktadir. Droglardan elde edilen ugucu
yaglarin belli miktar alkol yardimiyla veya alkol kullanilmadan, suda ¢alkalanarak

eritilmesiyle hazirlanan ve Kodeks ya da Farmakopelerde “aromatik su” adi



altinda preparat olarak verilen Grnekler bu sekilde ayn tutulabilir. “Hidrosol”
terimi de sik¢a karsimiza ¢ikmakta ise de bunun elde edilis yolunun hangisi

oldugu agikga tarif edilmemektedir (4-9).

Yagalti sularimin, su ve su buhani distilasyonu ile elde ediligleri
Kodekslerde yeralmaktadir. Tiirk Kodeksi, bu yéntemle elde edilen sulardan,
Turung Cigegi Suyu, Taflan Suyu ve Giil Suyu’nu kaydetmistir (10). Bu sularin
kontrolleri i¢in klasik kimyasal reaksiyonlar 6nerilmigtir. 1974 Tiirk Farmakopesi,
Nane Suyu’nu kaydetmekte ve hazirlamginda distilasyon yaninda esans ile
hazirlamay1 da 6nermektedir (11). K. C. Giiven’in Tibbi Formiiler adl kitabinda
distilasyonla elde edilen, Hamamelis Suyu, Giil Suyu, Ihlamur Suyu, Nane Suyu,
Taflan Suyu, Tar¢in Suyu ve Turung Cigegi Suyu, hidrola adi altinda kayithdir
(4). V. Isvigre Kodeksi’nde de Tiirk Kodeksi 1948°deki, yagalt1 sular1 kayithdir.
XVI. Amerikan Farmakopesi’nde distilasyonla elde edilen Giil Suyu kayithdur.
Italyan Kodeksi VI'da onbir tane distilasyon suyu kayith olmakla beraber
esanslarin suda ¢6ziilmesi ile de bu sularin elde edilebilecegi kabul edilmektedir.
Fransiz Farmakopesi 1965 ve Romen Farmakopesi VII’de kayitli olan aromatik
sular distilasyonla elde edilmistir. Belgika Farmakopesi’nde de distilasyonla elde
edilen Taflan Suyu kayithdir. Portekiz Farmakopesi’ndeki kayith aromatik
sulardan sadece sekiz tanesi su buhani distilasyonu ile hazirlanirken, Fin
Farmakopesi 1956, Isve¢ Farmakopesi, Danimarka Farmakopesi 1948, Ingiliz
Farmakopesi 1958 ve Cek Farmakopesi 1956°da distilasyonla hazirlanan higbir
aromatik su yoktur (12).

Ugucu yag elde etmek i¢in yapilan su distilasyonu, buhar distilasyonu
veya su-buhar distilasyonu sirasinda, yan iiriin olarak toplanan yagalti suyu,
¢Ozelti veya siispansiyon halinde bir miktar ugucu yag igerir. Yagalti suyundaki
ugucu yag miktar, bilesiklerin 6zgiil agirlik ve sudaki ¢6ziintirliiklerine baghdir.

Suda ¢6ziinen bilesikler daha ¢ok oksijenli bilesiklerdir. Yagalti suyu, .
ugucu yagin suda ¢oziinen terpenik maddeleri yaninda, siispansiyon ve emiilsiyon
seklinde ucucu yag da igermektedir. Ideal olarak yagalti suyu berrak olmal,
slispansiyon veya emilsiyon seklinde ugucu yag tasimamalidir. Yagalt: suyundaki

bulanmiklik, ugucu yagin varligimi gosterir (6). Bu teorik bilgilerin disinda yagalt



sularinin bilesimlerinin belirlenmesi ve bu sularin stanaardizasyonu icin rutin
kontrol yontemleri konusunda yapilmis bilimsel aragtirmalar yok denecek kadar
azdir (9, 13-15). Ulkemizde sadece giilsuyu igin Tiirk Standartlan Enstitiisii
tarafindan hazirlanmg bir standart vardir (16). Ancak ticarete verilen tirtinlerde bu
standarta uygunluk konusunda bir ibare bulunmamaktadir. $u anda piyasada
giilsuyu diginda bulunan diger yagalt sularimin iizerinde Tanm ve Koy Isleri
Bakanlhign Koruma Kontrol Genel Miidirligii'nin izin tarih ve sayisi
bulunmaktadir. Bu iznin hangi kurallara veya hangi analizlere gére belirlendigi
acik¢a bilinmemektedir. Klasik olarak ugucu yag miktarlarimin belirlenmesi ve
sivi s1vi ekstraksiyonu ile elde edilen maddelerin analizi ilk akla gelen yontemdir.
Ancak ugucu bilesikler i¢in son yillarda yaygin kullamim alami bulan Kati Faz
Mikro Ekstraksiyon Teknigi (KFME) hizli ve ekonomik olma o6zellikleri ile ilgi
¢ekmektedir. KFME’nin yagalt: sularina uygulanabilirligi, bu yontemin daldirmali
veya tepeboslugu uygulamalari, bu uygulamalarin oda sicakhiinda ya da 1s1
uygulanmasi ile mi yapilmasi gerektigi gibi birgok faktor akla gelmektedir.

Bu ¢alismada on adet ¢ok¢a kullanilan yagalt: suyu se¢ilmis ve bunlarin
analizlerinin hekzan ve kloroformla sivi-sivi ekstraksiyonu, oda sicakliinda ve
isitmali olmak i{izere daldirmali-KFME ve tepeboslugu-KFME sistemleri ile
yapilmas1 amaglanmigtir. Sonuglann’ ugucu yag analizleri ile de birlikte tablo
haline getirilmesi ve kargilagtirmalarimin yapilmas: ile en giivenilir, en hizli, en

ekonomik analiz yénteminin 6nerilmesi diistiniilmistiir.

1.1. Yagalt: Sularinin Bilesimi

Kaynak taramalan sirasinda yagalti sularinin bilesiminin belirlenmesine
yonelik ¢ok az sayida aragtirmaya rastlanmigtir. Bu aragtirmalar tarihsel gelisim
strasina uygun olarak asagida dzetlenmektedir.

Yagalt1 sularimin bilesiminin belirlenmesiyle ilgili en eski kaynak 1972 yilina
ait olan “Ugucu Yaglann Distilat Sularindan Aynilmas: I¢in Yéntem” konulu bir
patenttir. Bu patent, ¢ok az organik ¢6ziicli kullanilarak poroplast teknigi ile
ugucu bilesiklerin distilasyon sularindan ayrilmasi esasina dayanmir. Suda dagilmis

koku maddelerinin tutulmas: igin, sulu faz, organik ¢6ziicti ile bir poroplast



kolonda karsilasuniimakta ve sivi-sivi ekstraksiyonﬁ prensibi ile ayirm
saglanmaktadir (17). Bu patentin teorisi ve uygulanabilirligi, tat ve koku
bilegikleri endiistrisinde, Prunus tirlerinin distilasyon sulanyla yapilan
calismalarla agiklanmigtir (18). Ayrica baska bir ¢alismada, Thuja occidentalis,
Mentha piperita, Pelargonium graveolens ve Abies balsamea yagalti sularinin
bilesiminin belirlenmesinde de poroplast teknigi kullanilmigtir (9).

1983°deki bir ¢alismada, Origanum heracleoticum (marjoram tip),
Origanum heracleoticum (thyme tip), Pelargonium graveolens, Ocimum
basilicum (linalol-metilkavikol tip), Ocimum basilicum (linalol-Gjenol tip) ve
Carum carvi’nin dekante edilerek ugucu yaglarindan ayrilan yagalti sulan ile
kloroform, karbontetrakloriir ve hekzan gibi ¢oziiciiler kullanilarak sivi-sivi
ekstraksiyonu yapilmig ve elde edilen ekstrelerin bilesimleri, ugucu yaglarn
bilesimleriyle karsilastinilmistir (19).

1992°de Mentha piperita ve Mentha spicata ile yapilan ¢alismada, bitkiler
herhangi bir kurutma ve bekletme iglemi yapilmadan, tarlada distile edilmis ve bes
dakikalik araliklarla fraksiyonlar halinde toplanan yagalti sulannin kimyasal
bilesimleri belirlenmistir (20).

1995°de Tiirkiye’de giilyaginin elde edilmesi sirasinda giilsuyuna gegen
bilesiklerin belirlenmesi i¢in Once sivi-sivi ekstraksiyonu yapilmig, daha sonra
elde edilen ekstreler, analiz i¢in gaz kromatografisine verilmistir. Yagdan suya
gecen terpen alkollerinin neler oldugu ve miktarlan belirlenmistir (21).

Kekik yagalti suyunun farmakolojik etkilerinin aragtirildig: bir ¢aligmada,
bilesimin belirlenmesi i¢in ilk kez kat1 faz mikro ekstraksiyon (KFME) (Solid
Phase Micro Extraction-SPME) teknigi kullamilmis, hekzan ve kloroform ile sivi-
siv1 ekstraksiyon sonrasi elde edilen ekstreler ile kargilagtinlmigtir. GC/MS
analizleri sonunda hekzan ekstresi % 73, kloroform ekstresi %26 karvakrol
tagirken, bu oran KFME tekniginde % 64 olarak bulunmustur. Ayrnica kloroform
ekstresinde cis-p-ment-4-en-1,2-diol (% 16), cis-p-mentan-1,8-diol (% 6) ve cis-p-
ment-3-en-1,2-diol (% 2) tespit edilmistir. Bu maddeler tabiatta az bulunan
bilesikler olup, Labiatae familyasinda bulunuslar ilk kez bildirilmistir (7).

Aym yillarda Almanya’da siirdiiriilen bir aragtirmada Mentha piperita’nin

aromatik suyu, yagalti suyu ve infiizyonu iizerinde, ekstraksiyon, KFME ve KFE



teknikleri ile ugucu maddelerin tutulup, dogrudan analiileri yapilarak, sonuglar
ugucu yag ile karsilagtirmali olarak verilmistir (8).

Mentha arvensis ve Ocimum basilicum yagalti sularindan ugucu yagin geri
kazamlmasi igin Amberlite XAD-4’iin adsorban olarak kullanildig: bildirilmigtir
(22).

Tibbi ve Aromatik Bitki ve Ilag Aragtirma Merkezi (TBAM)’nde, bir proje
kapsaminda kekik suyunun bilesiminin belirlenmesi i¢in ¢alismalar devam
etmektedir. Bu projede, Kati Faz Ekstraksiyonu (KFE) (Solid Phase Extraction-
SPE) ile yapilan ¢alismada, ugucu yaginda % 61 karvakrol tasiyan bir kekik
kullanilmig, yagalti suyunun, C18 kartustan metanol ile alinan ekstresinde, GC
analizleri sonucunda, karvakrol (% 71), cis-p-ment-4-en-1,2-diol (% 15) ve timol
(% 2) tespit edilmigtir. Aymi1 kekik yagalti suyu ile yapilan sivi-sivi ekstraksiyonu
sonucunda, hekzan ekstresinde, karvakrol (% 84), timol (% 13), terpinen-4-ol (%
1) ve linalol (% 1) ana bilesikler olarak belirlenirken, kloroform ekstresindeki ana
bilesikler, karvakrol (% 83), timol (% 11), terpinen-4-ol (% 2), linalol (% 2) ve
borneol (% 1) olarak tespit edilmistir (13). Bu proje kapsamindaki bagka bir
cahismada, Tepeboslugu-Kati Faz Mikro Ekstraksiyonu (TB-KFME) ve
Daldirmali- Kat1 Faz Mikro Ekstraksiyonu (D-KFME) teknikleri ile kekik yagalt:
suyunun bilesiminin belirlenmesi amaglanmigtir. Bu ¢alismada kullanilan kekigin
ugucu yaginda GC ile % 52 karvakrol, % 10 y-terpinen, % 7 timol, % 5 linalol ve
% 5 p-simen belirlenmistir. Kekik yagalti suyu ile yapilan D-KFME sonucunda,
kekik yagalti suyunun, % 88 karvakrol, % 4 timol, % 3 terpinen-4-ol ve % 3
linalol tasidig: tespit edilmistir. TB-KFME’da % 83 karvakrol, % 6 timol, % 5
linalol ve % 4 terpinen-4-ol, 1sitmali-TB-KFME’da ise % 90 karvakrol, % 7 timol,
% 2 linalol ve % 1 terpinen-4-ol belirlenmigtir (14). Yine aym projede, kekik
suyunda ¢6ziinmils ve dagilmis halde bulunan bilesiklerin izolasyonuna y&nelik
olarak yapilan ¢aligmada, buhar distilasyonu sonucu florentin kabinda ve ayirma
hunisinde toplanan yagalt1 sularinin, etilasetat, dietileter, diklorometan, hekzan ve
kloroform ile sivi-siv1 ekstraksiyonlar1 yapiimis ve ekstrelerin tiimiiniin GC analiz
sonuglan karsilagtinlmistir. Etilasetat ekstresinde % 47-60, dietileter ekstresinde
% 56-63, diklorometan ekstresinde % 43-60, hekzan ekstresinde % 51-73

oraninda karvakrol tespit edilmistir. Hekzandan sonra kloroform ile yapilan sivi-



sivi ekstraksiyonu sonucunda, kloroform ekstresinde ana bilesik olarak cis-p-
ment-4-en-1,2-diol (% 58-69) belirlenmis, ayrica % 8-10 oraninda cis-p-ment-3-

en-1,2-diol tespit edilmigtir (15).
1.2. Aromatik Bitkiler

Tiirkiye 11000 bitki tiirii ile zengin bir floraya sahiptir. Bu tiirlerin iigte
birini aromatik bitkiler olusturmaktadir. Bu bitkiler 6zellikle yoresel olarak gay
seklinde yaygin olarak kullanilmaktadir. Son yillarda ticari amagla pek ¢ogunun
ugucu yaglan iretilmekte ve yagalti sulari da siselenerek ve etiketlenerek
piyasaya siirlilmektedir. Bu iiriinlerin denetimi yeterince yapilamamaktadir. Bu
gergekler gozoniinde tutularak en ¢ok kullanildigi bilinen on adet aromatik bitki
secilerek yagalti sulan incelemeye alinmistir. Bu bitkiler ile ilgili kisa bilgiler bu
béliimde yeralmaktadir.

Secilen aromatik bitkilerle ilgili kaynak taramasi genel kitaplar seviyesinde
birakilmis, ancak yagalt: sular ile ilgili kaynak taramalari, Chemical Abstract’lar

ve intrenet olanaklan kullanilarak yapilmistir.

1.2.1. Anethum graveolens L. (Umbelliferae)
Syn:Peucedanum graveolens (L.) C.B. Clarke

Dereotu

Halk arasinda kullanilan isimleri: Durakotu, darak otu, tereotu, turakotu, bérek
otu, hadimala, heztere, hukar, sakal otu, samit, samuk, tarakdali (3, 24).

Bitkinin dzellikleri: 60 cm’ye kadar yiikselebilen, tiiysiiz, bir yillik ve otsu bir
bitkidir. Cigekler semsiye durumlarda toplanmig ve sari renklidir. Yapraklar ¢ok
par¢alidir. Meyve 3-4 mm uzunlukta, koyu esmer renkli ve tlizeri tilysiizdiir.
Tiirkiye’de, bahge ve bostanlarda gesni bitkisi olarak yetistirilmektedir (3, 23).
Kimyasal bilesimi: Meyvalar tanen, rezin, sabit yag ve ugucu yag (% 3-4)
tasimaktadir. Ugucu yag i¢inde anabilesik olarak karvon bulunmaktadir (3).
Kullanimi: Meyvalar (Anethi fructus), tohumu ve yapraklar kullamlmaktadir (3,

26). Dereotu meyvalarindan hazirlanan infiizyon (% 2-5) yatistirici, gaz soktiirticii
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ve hazmettirici olarak kullanilmaktadir (3). Aynca 10’ar g dereotu tohumu, havug
tohumu ve ayrik kokiintin 1L suda kaynatilarak kadinlar tarafindan ¢ocuk sahibi
olmak i¢in kullanildig1 bilinmektedir (25).

Anethi fructus, antispazmotik ve bakteriostatik etkiye sahiptir (27).
Dereotu suyu ¢ocuklarin hazimsizlik ve gaz problemlerine karsi kullaniimaktadir
(28, 29).

Ayrica bitkinin taze yapraklar salata ve yemeklerde koku ve tat vermek
icin kullanilir (3). Anethi fructus’un, alkollii ve alkolsiiz i¢ki yapiminda

kullamldiz1 bilinmektedir. (30).

1.2.2. Foeniculum vulgare Mill. (Umbelliferae)
Syn: Foeniculum officinale All.

Rezene

Halk arasinda kullanilan isimleri: Tatli rezene, rezyane, sumra, mayana,
arapsagl, irziyan, raziyane, raziyana, rezdane, sincilip ve malatura (3, 24, 26, 31).
Bitkinin ozellikleri: 1,5 m yiikseklikte, sar1 ¢icekli, yapraklar iplik bigiminde
pargall, ¢ok senelik otsu bir bitkidir. Kuzey Anadolu Bélgesi’nde yabani olarak
bulunmaktadir (23). Meyvalan1 6-10 mm uzunlukta ve 1,5-4 mm genislikte,
silindir bi¢iminde ¢ok defa biraz kivrik, tiiysiiz, genellikle sapli, esmerimsi yesil
veya yesilimsi sar1 renkli tanelerdir. Baharli kokulu ve hafif yakici lezzetlidir .
Kimyasal bilesimi: Meyvalar sabit yag ve ugucu yag (% 3-7) tasimaktadir (3).
Kullanimi: Halk arasinda meyvalar1 (Foeniculi fructus), yapraklarn ve kokleri
kullanilmaktadir (3).

Rezene meyvalan, genellikle, toz halde 0,5-1 g’hk hap seklinde, giinde
birkag defa, %2°lik inflizyonu giinde 2-3 bardak igmek suretiyle kullanilir (26).

Rezene, bag donmesi, damar tikaniklifn ve mide ve barsak gazlan igin
kullanmilmaktadir. Bobrek ve mesane taglanim diigiiriicii, iltihaplar1 kurutucu bitki
caylarinin ve kurt disiiriici, sinir yatigtirici ve viicudu kuvvetlendirici drog
karisimlarimin terkibinde yeraldig: bilinmektedir (26).

Rezene meyvalarimn siit artirici etkisi de vardir. Ayrica yapraklan yara iyi

edici, kokleri idrar artinci etkiye sahiptir. Bitkinin yaprakli gen¢ gdvdeleri



ozellikle Ege Bolgesi’nde gida olarak kullamilmaktadir (3). Aynca Foeniculum
vulgare’nin targin, biberiye, kimyon, karabiber ve havaciva otunun zeytin yagi ile
hazirlanan ekstrakti, haricen romatizma hastaliklarinda kullanmilir (31).

Rezenenin, ayrica bagirsak motilitesini artirici ve antispazmotik etkileri
bilinmektedir.(27).

Rezene suyu, meme kanserine karsi ve ¢ocuklarda mide ve bagirsak
problemlerine karg: kullamilmaktadir (28, 29).

Rezene, Anisette Likorii’ntin yapiminda da kullamlmaktadir (30).

1.2.3. Melissa officinalis L., (Labiatae)
Ogul otu

Halk arasinda kullamlan isimleri:Limon otu, dag ¢ayi, melisa otu, kovan otu,
limon nanesi, tatramba ve temre otu (3, 24).

Bitkinin 6zellikleri: 20-150 cm ytikseklikte, tiiylii, ¢ok yillik ve otsu bir bitkidir.
Yapraklar basit, sapli ve disli kenarlidir. Cigekler iki dudakli, beyaz sarims: veya
kirmizimtirak renklidir. Anadolu’nun dig kisimlarinda ve Akdeniz Bolgesi’nde
bol olarak bulunmaktadir (3, 32). Yapraklar, oval veya kalp bigiminde, uzun sapli,
3-5 em uzunluk ve 3 cm kadar genislikte, kenarlan disli ve her iki yiizii de seyrek
tiiylidiir. Limon kokusunu andirir kokulu ve baharli lezzetlidir.

Kimyasal bilesimi: Melisa, tanen ve ugucu yag (% 0.015-0.1) tasimaktadir.
Ugucu yag iginde bilhassa sitral, sitronellal, sitronellol ve linalol bulunmaktadir
3).

Kullanimi: Bitkinin, yapragi (Melissae folium), herbasi ve ugucu yaf
kullanilmaktadir (3).

Melissa officinalis, yatigtiric1, midevi, gaz s6ktiirtict, terletici ve antiseptik
etkilere sahiptir (3). Herbasindan hazirlanan dekoksiyonu mide rahatsizliklarinda
kullamlmaktadir. Sinirsel uyku bozukluklarina karg1 kullanimi da vardir (27, 34).

Ogulotu, kalp rahatsizliklarinda ferahlatici olarak kullanilmaktadir. Ugucu
yagi, kalp carpintilarinda bir parga seker lizerine 5 damla damlatilir ve yenir (26).
Inflizyonu nefes darhiginda kullamlmaktadir. Balla kanstirilan herbasi 6ksiiriik
kesici olarak, papatya ile karisim halinde hazirlanan infiizyonu ise midevi olarak

kullanilmaktadir (35).
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Ayrica, Melisa yapragi ve tohumunun . alkoiik kimseyi i¢mekten
vazgegirmek i¢in igkinin i¢ine katilmasi, halk arasindaki kullanimlarindan biridir
(36). Melisa yapraginin bobrek ve mesane taslarim digiiriicti, iltihaplan kurutucu
bitki ¢aylarinin bilesiminde de yeraldig: bilinmektedir (26, 35).

Melisa yaprag1, ayrica Aci Mandalina Likorii, Begendik Likort, San Likor
yapiminda da kullaniimaktadir (30).

1.2.4. Mentha piperita L. (Labiatae)
(M. aquatica L. x M. spicata L.)
Tibbi Nane

Halk arasinda kullamlan isimleri: Japon nanesi, giil nane, biber nane, fiilfiili
nane, Ingiliz nanesi, misk nanesi, kara nane (3, 24, 26).
Bitkinin ozellikleri: Bir kiiltiir bitkisi olan bu tiir, 30-90 cm yiikseklikte, kuvvetli
kokulu, hemen hemen tiystiz, govde ve dallar1 genellikle kirmizimtirak renkli,
¢ok yillik otsu bir bitkidir. Yapraklar 3-8 cm uzunlukta, oval bi¢imli, sivri uglu,
disli kenarl, iizeri burusuk, kisa sapli ve koyu yesil renkli, basit yapraklardir.
Cigekler erguvani renkli olup, dallarin ucunda birgogu bir arada toplanmustir.
Kokusu 6zel ve kuvvetli, tadi ise baharli ve serinleticidir. Kuzeybat1 ve Bati
Anadolu’da bulunur. Sulak ve golgelik yerleri sever. Tohum vermedigi igin ancak
stirliniicii gévdeleri gelikle iiretilebilir (3).
Kimyasal bilesimi: Mentha piperita, ugucu yag ( % 0,5-1) tanen ve rezin,
tasimaktadir. Ugucu yag iginde terpenler, serbest ve ester halinde mentol (% 40-
60), menton (% 8-10) ve mentofuran bulunmaktadir (3).
Kullanimi: Bitkinin kullamilan kismi, yaprag: (Menthae piperitae folium), ugucu
yag1 (Menthae piperitae aetheroleum) ve herbasidir (3, 26).

Menthae piperitae folium, antispazmotik, koleretik ve karminatif etkilidir
(25). Infiizyonunun, genellikle karin agns1 ve mide iisiitmelerinde kullamldig
bilinmektedir (26, 27). % 4-5’lik olarak hazirlanan infiizyon, o6zellikle sinirsel
kokenli mide bulantilarim kesici, gaz soktiiriici ve koku verici olarak

kullanilmaktadir (3).



Menthae piperitae folium, ayrica bobrek ve mesane taglarim diistiriici,
iltihaplar1 kurutucu ve kurt diistiriicti bitki ¢aylarninin terkibinde de yeralmaktadir
(26).

Ugucu yag: (Menthae piperitae aetheroleum) ise antispazmotik, karminatif,
kolagog etkilidir (27). Hafif antiseptik, ferahlatici, koku verici ve mide
bulantilarim kesici olarak kullanilmaktadir (3, 26, 37). Bas ve dis agrilan ile seker
hastalifinda da kullanimi vardir (3, 26). Ayrica ugucu yagi, kalp ¢arpintisi igin
kiip seker lizerine 2-3 damla ya da bir kahve fincam suya 3-4 damla damlatilarak
kullanilmaktadir (26).

Menthae piperita igki sanayiinde Nane Likorii ve Begendik Likorii’niin

yapiminda da kullanilmaktadir (30).

1.2.5. Mentha spicata L. (Labiatae)
Syn: M. viridis L., M. crispa L.
Bahge Nanesi

Halk arasinda kullanilan isimleri: Piink, yarpuz, Antep nanesi, Rumi nane, yesil
nane ve kivircik nane (3, 24, 33, 38).

Bitkinin 6zellikleri: 30-100 cm yiikseklikte, kuvvetli kokulu, ¢iplak veya grimsi
tiylii, ¢cok yilik ve otsu bir bitkidir. Yapraklar1 sivri u¢lu ve hemen hemen
sapsizdir. Cigekler soluk mavi renkli, dallarin ucunda uzun ve dar bagak
durumlarda toplanmigtir. Sulak yerler ve su kenarlarinda yetigir. Bilhassa Kuzey
ve Bati1 Anadolu’da yaygindir (3, 32).

Kimyasal bilesimi: % 1-5 ugucu yag (Menthae viridis aetheroleum) tasir. Ugucu
yag1 % 40-70 karvon ve % 4-6 limonen igerir (3).

Kullanim:i: Genellikle yapraklann (Menthae crispae folium, Menthae viridis
folium) ve herbas: kullamlmaktadir (3, 33, 39). Herbamin dekoksiyonu dahilen
nezle ve soguk alginhfinda kullamlmaktadir (33). Ayrica karminatif olarak
kullanomi da vardir. Romatizmada, haricen herbanin sicak dekoksiyonu
kullanilmaktadir (33, 38). Halk arasinda baharat ve gida seklinde yaygin olarak
kullamldigr bilinmektedir. Ugucu yagi (Menthae viridis aetheroleum) ise dis
macunu, ciklet, dondurma, sekerleme ve alkollii ve alkolsiiz igeceklerin igine

koku verici olarak konulmaktadir (3, 28, 30, 37).



1.2.6. Origanum onites L. (Labiatae)
Syn: Origanum smyrnaeum L., Majorana onites (L.) Bentham

Kekik

Halk arasinda kullanilan isimleri: Taskekik, giive kekigi, kirkbas kekigi, Izmir
kekigi, Izmir mercankodskii, dag kekigi, oglan kekigi, peynir kekigi, akkekik,
bilyal1 kekik (3, 24, 26, 38, 40-42).

Bitkinin 6zellikleri: 60 cm yiikseklige kadar erigebilen, beyaz ¢igekli, sik tiiyld,
¢ok yillik bir bitkidir. Bir Akdeniz bitkisi olup Bati Anadolu Bdlgesi’nde bol
olarak yetisir. Yapilan kiiltiir denemelerinde Izmir bdlgesinde, verimli bir sekilde
yetistirilebilecegi de gosterilmistir (3, 32).

Kimyasal bilesim: % 2-3 ugucu yag tasimaktadir. Bu yagda fenol tiirevi olarak
bilhassa karvakrol bulunmaktadir (3).

Kullanimi: Bitkinin herbasi (Origani smyrnaei herba) ve ugucu yad (Origani
smyrnaei aetheroleum) kullanilmaktadir.

Herbanin dekoksiyonu soguk alginligi ve mide agrilarina karsi, lapas: ise
karin agrisina karsi kullamilmaktadir (33, 38, 40). Dekoksiyonunun safra
s6ktiiriicii etkisi de vardir (26). Giyecekleri giiveden korumak i¢in kuru herba
gardiroplara yerlestirilir. (38, 42). Ayrica herbanin yaygin olarak ¢ay seklinde ve
baharat olarak kullanildig: da bilinmektedir (26, 31).

O. onites’in herbasmin ¢ira ile kaynatilarak hazirlanan inflizyonu, gargara
seklinde, dis eti nevraljilerinde kullanilmaktadir (36).

Ugucu yagi haricen romatizma, omuz sertlesmesi ve sirt agrilarinda
kullamlmaktadir (31, 38, 41).

Yagalti suyu mide diizensizliklerinde ve hazimsizlikta kullanilmaktadir
3.

Origanum onites, ayrica kurt disiiriicti drog kangimlarimin ve alkollii

igkilerin terkibinde yeralmaktadir (26, 30).
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1.2.7. Pimpinella anisum L. (Umbelliferae)

Anason

Halk arasinda kullamilan isimleri: Raki otu, nanahan, enisen, ezentere,
mesirotu, raziyanei-rumi (3, 24).

Bitkinin 6zellikleri: Bu tiir 30-70 cm yiikseklikte, tiiyli, beyaz ¢igekli, bir yillik,
otsu bir bitkidir. Memleketimizde bilhassa Antalya, Aydin, Balikesir, Burdur,
Izmir ve Mugla illerinde yetistirilmektedir (23).

Meyvalan, 5-6 mm uzunluk ve 1-3 mm genislikte, armut bi¢iminde,
yesilimsi gri renkli ve iizeri tiiylii tanelerdir. Kuvvetli ve 6zel bir kokusu ve
baharli bir lezzeti vardir (3).

Kimyasal bilesimi: Meyvalar, sabit yag ve ugucu yag (% 2-4) tasimaktadir.
Ugucu yag icinde % 70-90 anetol bulunmaktadir (3).

Kullanimi: Bitkinin, meyvas1 (Anisi vulgaris fructus) ve ugucu yagi (Anisi
aetheroleum) kullamlmaktadir (3). Anason, ekspektoran, antispazmotik ve
antibakteriyal etkiye sahiptir (27).

0,5-1 g’lik toz seklinde giinde bir iki defa, % 1-2’lik inflizyon veya
dekoksiyonu giinde 2-3 bardak igilerek kullanilir (3).

Genellikle gaz soktiiriicii ve istah agic1 olarak kullamlmaktadir. (3, 26).
(Bebeklerde gaz giderici olarak su sekilde kullanilir: Bir ¢ay kagigi meyva 1 L
suda kaynatilir, siiziiliir ve 1 kagik anne siitiine 10 damla damlatilarak giinde iig
defa tok karna bebege igirilir (26).

Dekoksiyonu astim ve bronsit tedavisinde sekerli ¢ay seklinde 3-4 ay
kullamlmaktadir (31). Dekoksiyonun hazimsizlik ve barsak iigtimelerine kargi
kullamildig1 bilinmektedir. Drog ayrica kurt diigiiriicii karnigimlarin terkibinde
yeralmaktadir (26).

Anason meyvalarinin, siit artirici etkisi de vardir (3, 26). Bu amagla bir
avu¢ meyvadan 1 L suyla 15 dakikada hazirlanan ¢ay, seker ilavesiyle
yemeklerden sonra su yerine giin boyu igilir (26).

Bitkinin ugucu yagi, sinir sistemi uyaricist olarak bir¢ok ilacin igine koku
verici olarak konulmaktadir. Ugucu yagin, ayrica uyku verici etkisi de vardir

Giinde 2-10 damla ugucu yag, bir seker parcasi lizerine damlatilarak alinir. Daha



yiiksek miktarlarda 6nce hafif bir sarhosluk ve sonra uykli meydana getirmektedir
3).
Pimpinella anisum yaygin olarak raki, anizet gibi bazi ickilerin yapiminda

da kullanilmaktadir (3, 30).

1.2.8. Rosa damascena Mill. (Rosaceae)
(Rosa gallica L. x Rosa phoenicia Boliss)

Isparta Giilii

Halk arasinda kullanilan isimleri: Sam giilii, yag giilii, findik giilii, pembe yag
giilii, sakiz giilii (3, 24)

Bitkinin ozellikleri: Kisin yapraklarini doken dikenli, ¢alh goriiniisiinde bir
bitkidir. Pembe renkli, yarnim katmerli ve kuvvetli kokulu, gi¢ek agan, ¢ok senelik
bir bitkidir (43). Melez bir tir olup hakiki vatam ve kokeni tam olarak
bilinmemektedir (3). Ancak bu tiiriin, ¢ok eski donemlerde R. gallica L. ile Rosa
phoenicia Boiss tiirlerinden olusmus bir melez oldugu kabul edilmektedir. Rosa
damascena tiiriiniin olusmasini saglayan her iki tiir de Anadolu’da yabani olarak
yetismektedir (44).

Govde silindir bigimli, i¢i dolu, esmer renkli, ¢ok dalli ve dallar sik
dikenlidir. Yapraklar alternan diziligli, sapli ve stipulali, imparipennat, 5-7
foliolliidiir. Folioller 3-4 cm uzunlugunda, oval sekilli, basit disli kenarh ve alt
yiizleri tiiyliidiir. Cigekler genellikle dallarda tek tek bulunur (43).

Kimyasal bilesimi: Ugucu yag ve tanen (% 15) tasimaktadir. Ugucu yag kokulu
bilesik olarak dzellikle geraniol ve sitronellol igerir (3).

Kullanimz: Bitkinin, petalleri (Rosae flos), ugucu yag1 (Rosae aetheroleum) ve
yagalt1 suyu (Rosae aqua) kullanilmaktadir.Rosa damascena’mn inflizyonu (%2)
dahilen kabiz olarak, haricen ise gargara seklinde bogaz hastaliklarina kars
kullamlmaktadir (3).

Giil yagi koku verici ve fiksatér olarak kozmetoloji ve parfiimeride
kullanilmaktadir. Giil yagi antiseptik 6zelliginden dolayr pomatlarn terkibinde
~ yeralmaktadir. Ayrica gida sanayiinde de koku ve lezzet verici olarak
kullamlmaktadir. Giilsuyu antiseptik 6zelliginden dolay: dis agrilarinda, gézdeki |

iltihaplanmalarda, ekzama tedavisinde, barsak bozukluklarinda laksatif olarak



kullanilmaktadir. Giilsuyu, ayrica parfiimeri sanayiinde, gﬁl kremi ve trag losyonu
iretiminde, suruplarda, ayrica alkolsiiz olusu nedeniyle dini toérenlerde
kullanilmaktadir (29, 37, 43) Aynca Giil Likérii ve Marasken Likorii’niin
yapiminda kullanildig bilinmektedir (30).

TSE’ye gbre giilsuyunun standartlara uygunlugunun belirlenmesi igin
yapilan baz analizler vardir. Bu analizler sirasiyla, pH tayini, 6zgiil agirhk tayini,
asitlik sayisi tayini, ugucu olmayan maddelerin tayini, patojen mikroorganizma
iremesi ve ugucu yag tayinidir (16). Ancak piyasadaki gtilsularinda, bu analizlerin
yapilmadifi distintilmektedir, ¢linkii piyasadaki giilsularinda “TSE standartlarina

uygundur” seklinde bir ibareye rastlanmamugtir.

1.2.9. Rosmarinus officinalis L. (Labiatae)
Biberiye

Halk arasinda kullamilan isimleri: Kusdili, rozmarin, hasalban (Arap¢a:hassa
luban) ve beyaz piiren (3, 24).

Bitkinin ozellikleri: 50-100 cm ytikseklikte, ¢ali gériiniistinde, kisin yapraklarini
dokmeyen, ¢igekleri soluk mavi renkli, gok yillik bir bitkidir. Yapraklar, 2-3,5 cm
uzunlukta, 2-4 mm geniglikte, dil bigiminde, alt yiizii acik, {ist yiizii koyu yesil
renkli ve basittir. Bahgelerde siis bitkisi olarak yetistirilir. Gliney Anadolu’da
(Tarsus Adana, Iskenderun) yabani olarak yaygin halde yetismektedir (3, 26).
Kimyasal bilesimi: R. officinalis, ugucu yag (% 1-2), tanen (% 8), flavonoit ve
ac1 madde tasimaktadir. Ugucu yagimin ana bilesikleri, sineol (% 15-30) ve
borneol esterleridir (3).

Kullanimz: R. officinalis ’in, yapraklar1 (Rosmarini folium), ¢igegi ve ugucu yagi
(Rosmarini aetheroleum) kullanmiimaktadir. Rosmarini folium, tonik, stimulan
karminatif ve antioksidan etkilidir. Rosmarini folium’dan hazirlanan losyon sag
dokiilmesi ve kellige karsi kullamlmaktadir (27, 29, 37). Rosmarini folium’un
infiizyonu, dahilen hazim sistemi uyaricisi, safra artirici, idrar soktiirticli ve kabiz
olarak, haricen ise iltihaphi yaralanin tedavisinde kullamlir (3, 26). Ayrica
romatizma agnlarinda ve dolasim sistemi problemlerinde de kullanilmaktadir
(27). Halk arasinda yaygin olarak asabi seker, tansiyon, yarim bas agrilarinda

dekoksiyon seklinde, ayak, bilek burkulmalarinda ise yapraklarindan hazirlanan
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lapay: burkulan yere sarmak suretiyle kullanildig bilinmektedir (36). Bitkinin %
5 lik inflizyonunun barsak bozukluklarinda kullanimi vardir, aym zamanda
bakterisit dzelligi tespit edilmis ve Koli basiline kars: etkili oldugu bulunmugtur
(36). Rosmarini folium’un inflizyonu, tonik ve ¢ay olarak da igilmektedir. (33,
40). Ayrica baharat olarak da kullanimi vardir (26).

Biberiye yapradi, c¢esitli amagclarla kullanilan bitkisel karnigimlarn
terkibinde de bulunmaktadir. Omegin; demirhindi ile birlikte kaynatilip igilirse
karacigeri caligtirir (26). Targin, rezene, kimyon, karabiber, havaciva otu ve
biberiyenin, zeytin yagi ile hazirlanan ekstrakti, haricen romatizma hastaliklarinda
kullanilmaktadir (31). Bobrek ve mesane taslarim diistiriicti, iltihaplar1 kurutucu
bitki ¢aylarimn terkibinde de bulunmaktadir (26). Ayrica alkollii ve alkolsiiz igki
sanayiinde de kullanimi vardir (30).

Rosmarini aetheroleum ise haricen romatizma agrilarim dindirici olarak
kullamilmakta ve romatizmaya Kkarst kullamlan bazi terkiplerin iginde
yeralmaktadir (3). Biberiye ugucu yaginin, bakterisidal ve fungusidal etkiye sahip
oldugu bilinmektedir (29).

Ayrica biberiye suyunun kansere kars: kullamildig: bildirilmistir (29).

1.2.10. Salvia fruticosa Mill. (Labiatae)
Syn: Salvia triloba L.
Adacay:

Halk arasinda Kkullanilan isimleri: Anadolu adagayi, boz salba, elma ¢albasi,
Almiya calbasi ve Izmir adagay: (3, 24, 38)

Bitkinin ozellikleri: 120 cm yiikseklige kadar erisebilen, ¢ali goriinlimiinde, gok
yillik bir bitkidir. Dallan yatik ve beyaz renkli tiiylerle kaphdir. Yapraklar sapli,
basit veya 1-2 kulakgikli, grimsi beyaz renkli ve kuvvetli kokuludur. Kimyasal
yapt ve tedavi etkisi bakimindan Tibbi adagay:r yapragina benzemektedir.
Memleketimizde, Tibbi adacay: yerine bu tiirlin yaprakiar kullanilmaktadir.
Cicekler 2-6 tanesi bir arada ve leylak renklidir. Ugucu yagma “elma ya@”
denilmesinin sebebi, bitkinin bazi dallan iizerinde, kiiciik bir elmay: andiran,
esmer yesil renkli mazilarin bulunmasidir. Bati ve Giineybati Anadolu’da bol

olarak yetismektedir (3, 32).
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Kimyasal bilesimi: Bitki ugucu yag (% 3), triterpenier ve flavon tiirevleri
tasimaktadir. Ugucu yag1 % 60 kadar sineol igermektedir (3).

Kullanimi: Bitkinin yapraklan (Salviae trilobae folium), ugucu yag: (Salviae
trilobae aetheroleum, elma yag, acielma yagi) ve herbas: kullamlmaktadir (3, 31,
33). S. fruticosa, gaz soktiiriicii, antiseptik (boZaz ve burun hastaliklarinda),
kuvvet verici ve uyaric1 etkilerinden dolayr dahilen ve haricen kullanilmaktadir
3).

Herbanin inflizyonu (% 1-5) ¢ay seklinde, soguk alginhig, okstiriik ve
mide agrilarina kars: kullanilir (31, 38).

Ugucu yag1, gaz soktiiriicii, midevi, ter kesici ve idrar artinc: etkilerinden
dolay1 kullamlmaktadir. Seker iizerine veya bir fincan suya damlatilarak soguk
alginlig1, istahsizlik ve mide agrilarinda da kullanilir (3, 26). Ugucu yagin haricen
yara iyi edici ve antiseptik 6zelligi vardir (3). Ayrica, bebeklerde, emzirilmeden
dnce meme bagina siiriilerek gaz ve kabizliga kars: da kullamlmaktadir (38, 41).

Adagay), bunlarin disinda bébrek ve mesane taslarini diistiriicti, iltihaplar
kurutucu bitki ¢aylaninin ve alkollii ve alkolsiiz igkilerin terkibinde yeralmaktadir
(26, 30). Aynica herbanin infiizyonu ve dekoksiyonu bitkisel ¢ay olarak
kullamldig1 bilinmektedir (3, 33).

1.3. Kat1 Faz Mikro Ekstraksiyon Teknigi (KFME)
(Solid Phase Micro Extraction-SPME)

KFME, kimyasal analiz igin hizli 6rnek hazirlamak amaciyla gelistirilmis
bir tekniktir. Kanada’da Waterloo Universitesi’nde, Dr. Janusz Pawliszyn
tarafindan 80’li yillarin sonunda gelistirilmistir. Ilk ticari 6rnegi de 1993 yilinda
SUPELCQO firmas: tarafindan piyasaya sunulmustur. KFME tekniginin hizl1 bir
sekilde gelismesi 1990 yilinin basinda, 6zel tasarimh mikroenjektérler igine
adsorban kapl elyafin yerlestirilmesiyle gergeklestirilmistir (45).

KFME her ¢esit koku aragtirmalarinda genis uygulama sahasi bulmus bir
Oornek hazirlama teknigidir. KFME, sulu Orneklerden daldirma yontemiyle
(daldirmali-KFME) ve sivi veya kati Orneklerin iizerindeki buhar fazindan diger

bir deyisle tepe boslugundan (tepeboslugu-KFME) o&zellikle ugucu koku
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bilesiklerinin tutulmasinda kullanilan ¢oziiciistiz bir metottur. Son zamanlarda bir
doku tizerinde bulunan kokularin ve canli ¢igek kokularinin adsorblanmasinda da

kullanilmaya baglanmistir (46, 47).

1.3.1. KFME Enjektorii:

KFME enjektorii, sekil olarak gelismis bir mikrolitre enjektdriine
benzemektedir (Sekil 1.1). 1 cm uzunlugunda, 5 pm ¢apinda adsorbanla kaph
silika bir fiber (elyaf-lif)’e sahiptir. Bu fiber paslanmaz g¢elik kapl bir koruyucu
kulpa baghidir. KFME enjektdriinde delici bir ug igerisine gekilebilen paslanmaz
celik bir tiip igerisine yapigtinlmig, ylizeyi sabit bir fazla kaph olan silika fiber
goriiliir. KFME enjektorlerinin elle ve otomatik olarak kullanilabilen gesitleri

vardir.

piston

namiu )
piston

. tespit
L vidas:

__+ gizlem
P/’/ penceresi

korupucu
kulp
gf hk silika
P fiber

Sekil 1.1. KFME enjektorii



KFME fiberi, dimetilsiloksan, poliakrilat veya- karbovaks’tan olusan
kaplama materyalleri ile amaca uygun olarak 15-150 pm kalinhginda
kaplanmigtir.

KFME ile basanli bir analiz gergeklestirebilmek i¢in dikkat edilmesi
gereken en Onemli husus adsorbe edilecek bilesigin yapisina uygun fiberin
secilmesidir. Fiberin tipini belirleyebilmek igin de analiz edilecek maddenin
polaritesini ve molekiil agirligim bilmek gerekir.

Diisiik molekiil agirlikli veya ugucu bilesiklerin analizinde genellikle 100
um’lik polidimetilsiloksan (PDMS)’la kaplanmig fibere ihtiyag duyulur. Daha
biiyiik molekiil agirlikli veya yari ugucu bilesikler 7 pum PDMS kaph fiberle daha
etkili bir bigimde adsorbe olurlar. Yiiksek molekiil agirlikli yar: ugucu bilesikler
30 um’lik PDMS fiberini GC/MS vb. kolonuna enjeksiyon sirasinda 100 pm’lik
PDMS fiberinden daha ¢abuk terk ederler. Yiiksek tutunma &zelligine sahip non-
polar yari ugucular igin 7 pm’lik PDMS kaph fiberler tavsiye edilir. Cok polar
bilesiklerde, polar 6rnekleri ekstre edebilmek igin 85 pm’lik poliakrilat (PA) kapht
fiber kullamlir. Yiiksek oranda buharlasabilen maddeler (alkol ve aminler gibi)
diger bilesiklere gore ¢ok daha hizli adsorbe olurlar ve 65 pm’lik PDMS/DVB
(divinilbenzen) kaph fiberden ¢ok daha hizla saliverilirler. 60 pm’lik PDMS/DVB
kaph fiber genellikle HPLC igin tercih edilir. Karbovaks / re¢ine kaph fiberler
genellikle siirfektanlar (ylizey gerilimini azaltici maddeler)’in ekstraksiyonunda

kullanilir (45). (Cizelge 1.1).



Cizelge 1.1, KFME fiberlerinin dzellikleri ve kullanim amaglar (46)
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Kaplama Tanimlama | Kaplama | Kullanim Ozellik Onerilen
Materyali Kalnh@ | Alam Analiz
Yontemi

Non-bonded 100um | Ugucular Kimizv/diz | GC/HPLC
(baglh degil)

Polidimetilsiloksan | Non-bonded 30um |Nonpolar yan | Sarvdiz GC/HPLC

(PDMS) (bagh degil) ugucular
Bonded 7um | Orta nonpolar | Yesil/diiz GC/HPLC
(bagh) yar ucucular

Polidimetilsiloksan/ | Kismen 65um | Polar ugucular | Mavi/diiz GC

Divinilbenzen ¢apraz bagl 60um | Genel Kahverengi/ |HPLC

(PDMS/DVB) Centikli-disli

Poliakrilat (PA) Kismen 85um | Polar Beyaz/diiz GC/HPLC
capraz bagh yari ugucular

Karboksen/ Kismen 75um | Eser Siyah/diiz GC

Polidimetilsiloksan | ¢apraz bagh miktardaki

(CAR/PDMS) ugucular

Karbovaks/ Kismen 50um | Strfektanlar | Mor/ HPLC

regine ¢apraz bagh Centikli-disli

(CW/TPR)

Karbovaks/ Kismen 65um | Polar Turuncwdiz |GC

Divinilbenzen capraz bagh bilesikler

(CW/DVB)

Divinilbenzen/ 50/30um | Genel Gri/diiz

Karboksen/ Tamamen GC

Polidimetilsiloksan | ¢apraz bagh 50/30um | Genel Gri/ disli

(DVB/CAR/PDMS)
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1.3.2. KFME Teorisi:

KFME nin iki farkh uygulanma sekli vardir:

1.3.2.1 Daldirmah-Kati1 Faz Mikro Ekstraksiyon (D-KFME)

(Immersion-Solid Phase Micro Extraction-Im-SPME-)

Bu uygulamada adsorbe edilecek bilesifin yapisina uygun bir kaplama
materyali ile kaplanmig KFME silika fiberi, enjektér yardimiyla analiz edilecek
ornegin icerisine daldinilir. Ornek igindeki organik bilesikler fiberdeki sabit faza
(kaplama materyaline) adsorbe olur. Ornek sisesinin lastik kapag: enjektériin sivri
ucu yardimiyla delindikten sonra bu ug igerisindeki fiber, analiz edilecek 6mege
daldinlhir. Lifin 6rnege daldinnlma derinligi ve 6rmek hacmi, hassas ve tutarli
sonuglarin elde edilmesinde onemlidir. Organik bilesikler adsorbsiyon dengesi
olusuncaya kadar sabit faz ig¢ine aynlir. Enjektor Ornek ¢ozeltisinden
uzaklastirilmadan 6nce fiber, paslanmaz ¢elik ucun igerisine ¢ekilmelidir (Sekil

1.2).

Sekil 1.2. Daldirmah-KFME

TC. YOKSEKOGRETIM KUKULY
DOKUMANTASYON MERKEZ]



2]

1.3.2.2 Tepeboslugu-Kati1 Faz Mikro Ekstraksiyon (TB-KFME)
(Headspace-Solid Phase Micro Extraction-HS-SPME-)

Bu uygulamada ilk uygulamadan farkh olarak fiber, 6rege daldirlmaz.
Aym sekilde siv1 ya da kat1 6rnegin bulundugu sisenin lastik kapad1 enjektoriin
sivri ucu yardimiyla delindikten sonra bu ug igindeki fiber 6rnege degmeyecek
sekilde ¢ikanilir. Bundan sonraki islem basamaklari aynen uygulamr. Béylece sivi
ya da kati Ornek iizerindeki gaz fazindan ugucu bilesikler KFME fiberine
adsorblanmus olur (Sekil 1.4).

Sekil 1.3. Tepebostugu-KFME

Bu yoéntemin farkli bir uygulama sekli de bir doku ya da canh ¢igege
dokunmadan KFME enjektoriinii yaklastirmak suretiyle doku ya da ¢igegin sahip
oldugu koku bilesikleri KFME fiberine adsorblanmasidir (48, 49). (Sekil 1.4, 1.5)
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Sekil 1.4. Canh ¢igek kokularmmn TB-KFME ile adsorblanmas: (50)

Sekil 1.5. Ciltteki koku bilesiklerinin TB-KFME ile adsorblanmasi (50)
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Cigek veya giizel kokuya sahip bir doku, aromatik koku molekiillerini belli
bir oranda etrafa yayar. Yiiksek yayilma hizina sahip molekiiller, kokunun
kaynag etrafinda bir alan olusturmak suretiyle devamh olarak yayilirlar. KFME
yontemlerinin her ikisi de bu koku bilesiklerinin tutulmas: igin kullanilabilir.
KFME’de adsorbsiyon islemi en yiiksek dagilim sabitli (yayilma hizi) bilesigin
kesin ekstraksiyonu igin gerekli olan siireye gére 2-30 dakika arasinda degisir. Bu
uygulamada fibere adsorbe edilen bilegiklerin miktar1 molekiillerin dagilim
sabitine ve fiberdeki sabit fazin hacmine baghdir. Dagilim sabiti arttik¢a daha
fazla bilesik sabit faz i¢ine adsorbe olur. Molekiillerin dagilim sabiti ise genellikle
kaynama noktasi ve molekiil agirhiginin artmasina bagh olarak artmaktadir (50).

TB-KFME ve D-KFME yoéntemlerinin her ikisinde de analiz edilecek
bilesikler KFME fiberine adsorblandiktan sonra, analizin yapilacagi sistemin
injeksiyon portuna enjekte edilirler. Injeksiyon esnasinda fiber, ince ug i¢inden
disan g¢ikarilarak, iizerindeki bilesikler, termal desorbsiyona ugratilir (50, 51).Bu
amagla KFME aletli analiz teknigi ile birlikte kullanulabilir. Ornegin;

e Gaz Kromatografisi (GC)

e Gaz Kromatografisi / Kiitle Spektrometrisi (GC/MS)

e Fourier-Transform Infrared Spektrofotometri (FTIR)

e Multidimensional Gaz Kromatografisi / Kiitle Spektrometrisi (MD-GC/MS)
e Yiiksek Basingh Sivi Kromatografisi (HPLC)

e Kapiller Elektroforez vb.

1.3.3. Avantajlan

KFME, diger klasik 6rmek hazirlama yontemlerine gére zaman, ¢dziicii
ve emek tasarrufu ozelliklerine sahip, g¢ok genis uygulama alanlarinda hassas
analizlere imkan saglayabilen ve her gegen giin geligen alternatif bir &mek
hazirlama teknigidir.

Adsorbsiyon ve desorbsiyon teknigini birarada tasididi igin 6rnek
hazirlanmasim kolaylastirir. Adsorbsiyon islemi i¢in gerekli siire 2-30 dakikadr.
Coziici  kullamlmasmna gerek kalmadan adsorbsiyon ve desorbsiyon

gergeklestirilebilir. Aletli analiz uygulamalar: kolaylikla yapilabilir.
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Kaplama materyalinin ¢esitliliginden dolay: uygﬁlama alani ¢ok genigtir.
Sonuglar, klasik ekstraksiyon yoOntemleriyle aliman sonuglara paralellik
gostermektedir.

KFME fiberi uygun sekilde kullanildiginda tekrar tekrar kullanilabilme
ozelligine sahiptir (50-100 kez). Fiber, termal desorbsiyon ya da uygun organik
coziiciilerle kolayca temizlenebilir. Bu nedenle olduk¢a ekonomiktir.

Elektron tutucu dedektor ile (ECD) trilyonda bir kisim (ppt) tespit
sinirina ulagilabilir. Bilesiklerin limitleri dinamik bir sirayla hatasiz tespit edilir.

Bu nedenlerden dolaymn KFME tek basina geleneksel 6mek hazirlama
tekniklerinin yerini alabilecek, yiiksek verimli, basit bir Ornek hazirlama

teknigidir ve diger tekniklere alternatif olarak gelistirilmistir (45-53).
1.3.4. Kullammm Alanlan

KFME daha 6nce belirtilen avantajlarindan dolay: oldukga fazla kullanim
alam bulmaktadir. KFME’nin ilk uygulamalan arasinda “Iigme Sularinda Ugucu
Maddelerin Analizi” bulunmaktadir. Ugucu ve yar1 ugucu koku ve tat bilesikleri
ile yapilan ¢alismalarda uygulanabilirliginden dolay: kullammi bu alanda gittikge
yayginlagmaktadir. KFME’nin kullamim alanlarindan bazilar sunlardir:

- Gida sanayiinde organik ve anorganik bilesiklerin analizi

- Hava, su ve toprakta bulunan kirliliklerin tespiti

- Ilag hammaddelerinin analizi

- Thpta toksin, lire, nitrat ve pestisit kalintilarinin tespiti

- Kandaki uyusturucu ve alkol miktarinin belirlenmesi

- Besin diriinlerindeki koku ve tat maddelerinin analizi vb. Bu alanlan
genisletmek miimkiindiir (46).

KFME sivi 6mekler ya da Headspace Orneklerindeki analiz edilecek
ugucu bilesiklerin konsantre edilmesinde de kullanilir. KFME, aynica Headspace
omeklemelerinde  farkedilemeyen  kirlilikleri  belirlemek ve  sonuglan
karsilastirmali olarak bulmak igin de verimli bir sekilde kullanilabilir. Bununla
beraber sulu ortamlarda klasik yontemlerle ¢cok zor kogullarda ekstre edilen polar

maddelerin ekstraksiyonunda da iyi sonuglar vermektedir (47).
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2. GEREC VE YONTEMLER

Bu boliimde ¢aligmalarimizda kullamilan bitkisel materyal, kimyasal
maddeler ve aletler agiklanmakta ve yapilan deneysel ¢aligmalar hakkinda bilgi
verilmektedir. Tiim deneysel ¢alismalar Anadolu Universitesi Tibbi ve Aromatik
Bitki ve Ilag Aragtirma Merkezi (TBAM)'nin Bitki Kimyas1 ve Aletli Analiz

Laboratuvarlan kullanilarak gergeklestirilmistir.
2.1. Kullanilan Bitkisel Materyal, Kimyasal Maddeler ve Aletler
2.1.1. Bitkisel Materyal
Kullanilan bitkisel materyallerin temin edildigi yer ve tarih Cizelge 2.1°de

verilmistir.

Cizelge 2.1. Kullanilan bitkisel materyallerin temin edildigi yer ve tarih

DROG TEMIN EDILDIGI YER YIL
Anethi fructus Aktar-Eskisehir 2000
Foeniculi fructus Aktar-Eskisehir 2000
Melissae folium Mim Gida Tarim Umn. Ltd.Sti.-Yalova 2001
Mentha spicatae folium | Yerel Pazar- Eskisehir 2000
Mentha piperitae folium |EVCAY-Yalova (Cukurova kiiltiirii) 2000
Origani herba Tirer Tarim-izmir 2001
Anisi fructus Aktar-Eskisehir 2000
Rosae aqua Giilbirlik-Isparta 2000
Rosmarini folium TABOT-Antalya 1999
Salviae folium Tirer Tarim-{zmir 2000

2.1.2. Kullamlan Kimyasal Maddeler, Céziiciiler

Deneylerin tamaminda Merck kalite ¢ozictiler ve kimyasal maddeler

kullamlmigtir. KFME’de miktar tayini i¢in yapilan kalibrasyon deneylerinde
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kullanilan kristalize mentol Hindistan’daki Rajshree Agro Chem. Adli sirketten

saglanmistir.
2.1.3. Aletler

- Volumetrik Su Tayin Cihaz

- Clevenger Cihazi

- KFME Enjektérii (Red Ug 57300-U)

- Gaz Kromatografisi (Shimadzu GC-17A)

- Gaz Kromatografisi-Kiitle Spektrometresi (Shimadzu GCMS-QP5050A)

2.2. Deneysel Cahsmalar

Bu baliimde bitkisel materyallerle yapilan su tayini, ugucu yag ve yagalti
sularinin elde edilisi ve yagalti sulan {izerinde yapilan analizlere ait bilgiler
verilmistir. Anethum graveolens, Foeniculum vulgare ve Pimpinella anisum’un
meyvalarl, Mentha spicata, Mentha piperita, Melissa officinalis, Rosmarinus
officinalis, ve Salvia fruticosa’mn yapraklari, Origanum onites’in toprak {istii
kisimlan aliip, Clevenger cihazi ile su distilasyonlan yapilarak, ugucu yaglar
elde edilmis ve yagalti sulan toplanmustir. Yagalti sularindan, sivi-sivi
ekstraksiyonu ve KFME yéntemiyle elde edilen numunelerin GC ve GC/MS
analizleri yapilmistir. Rosa damascena’min ugucu yadt ve yagalti suyu

Giilbirlik’ten saglanmustir.
2.2.1. Su Miktar Tayini

Distilasyon y6ntemiyle elde edilen ugucu yad verimini kuru baz iizerinden
hesaplamak amaciyla distilasyon islemlerinden 6nce bitkisel materyalin igerdigi
su miktar1 volumetrik yontemle belirlendi. Su miktar tayini i¢in volumetrik su
tayin apareyi kullamldi (54).

10 g materyal tam tartilip, 250 ml'lik bir balona konuldu ve iizerine 100 ml su ile

doyurulmus ksilen ilave edilip, su miktan sabit kalincaya kadar geri ¢eviren sogutucu

altinda kaynatildi. Dereceli tiipte toplanan ksilen+su karigim: tamamen aynidiktan sonra
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dip kisunda toplanan su miktari okunup, materyalin igerdigi su miktar1 ylizde (mg/ml)

cinsinden hesaplandi.
2.2.2. Su Distilasyonu

Bitkisel materyalden ugucu yag ve yagalti suyu elde ediliginde, su
distilasyonu i¢in Clevenger cihazi kullanildi (54).

100-150 g civarinda tam tartilmis bitkisel materyal 2 L.’lik balona doldurulduktan sonra
izerine 10 kati kadar distile su ilave edilerek Clevenger apareyinde 3 saat siireyle

distilasyon islemi yapildi.
2.2.3. Yagalt1 Sularmm Toplanmasi

Distilasyon islemi swrasinda saat bagi 10 ml yagalti suyu alindi.
Distilasyon sonunda yagalti sulan tek bir sisede toplandi. Yagalt1 sular,
dinlendirme isleminden sonra siyah bant fitre kagidindan siiziilerek ekstraksiyon

islemleri igin hazir hale getirildi.
2.2.4. Sivi-Sivi Ekstraksiyonu

Yagalti suyunda bulunan ugucu bilegiklerin tespiti ve miktarinin
belirlenebilmesi igin sivi-sivi ekstraksiyonu yapildi. Ekstraksiyonda n-hekzan ve

kloroform kullanildi. Sivi-sivi1 ekstraksiyonun semas: Sekil 2.1.’de verilmistir.




Yagalt supu (25 ml)

3 % 25 ml hekzan
ile sivi-sivi ekstraksiyonu [3 x 10 dak)

Ust faz Alt faz
[hekzan)
3 % 25 ml kloroform
ugurma l ile s svi ekstraksiyonu [3 x 10 dak)
hekzan ekstresi N
e .
A7 A
{Ust faz Alt faz

(kloroform)

lut;urma

kloroform ekswesi

Sekil 2.1. Sivt -Sivi ekstraksiyonu semasi

Sivi-siv1 ekstraksiyonu sonunda elde edilen hekzan ve kloroform ekstreleri

analiz i¢in GC/MS’a enjekte edildi.

2.25. KFME

Daldirmali-kati faz mikro ekstraksiyon (D-KFME) ve tepeboslugu- kati
faz mikro ekstraksiyon (TB-KFME) yontemlerinde polidimetilsiloksan (PDMS)
kaph, 100 pm’lik KFME fiberi kullamlmistir. Calismada kullanilan KFME

yOntemleri sunlardir:
- Daldirmahi-KFME
- Isitmal1 Daldirmali-KFME (55°C)
- Tepeboslugu-KFME
- Isttmali Tepeboslugu-KFME (55 °C)
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2.2.5.1. Daldirmah-KFME

Renksiz, 6zel kapatmalt sisenin i¢ine 6 ml yagalti suyu konuldu ve bu
Ornek sisesi igine kiigiik bir miknatis atildiktan sonra 6zel kapag: ile kapatild.
Ornek sisesi manyetik kanstinci iizerine yerlestirildi, sisenin kapagindaki lastik
kisim bir igne yardimiyla delinerek KFME enjektoriiniin fiberi, sise igindeki
omege daldinildi. Bu sekilde oda sicakliginda, 10 dakika KFME uygulandi. Islem
sonunda fiber enjektdr igine g¢ekildi ve enjektoriin u¢ kismm siseden ¢ikanld.
KFME fiberine adsorblanan bilesikler GC/MS’e enjekte edilerek analiz edildi.

2.2.5.2. Isitmah Daldirmah-KFME

Daldirmali-KFME’den tek farki, oda sicakhifinda degil, 55°C’de
calisiimasidir. Iginde miknatis olan &mek sisesi manyetik karstinicr iizerine
yerlestirildikten sonra, 1sitict ¢alistirildi ve sise igcindeki 6rmegin 55°C’ye gelmesi
icin 15 dakika beklendi. Daha sonra 55°C’de, aym sekilde 10 dakika daldirmali-
KFME uygulandi.

2.2.5.3. Tepeboslugu-KFME

Renksiz, 6zel kapatmal sisenin igine 4 ml yagalti suyu konuldu. Ornek
sisesi igine yine kiigiik bir miknatis atildi ve 6zel kapag ile kapatildi. Omek sisesi
manyetik karistiric: lizerine yerlestirildi, sisenin kapagindaki lastik kisim bir igne
yardimiyla delinerek KFME enjektoriiniin  fiberi, sise igindeki Omege
daldinlmadan, yaklastinldi. Bu sekilde oda sicakliginda, 10 dakika KFME
uygulandi. Islem sonunda fiber enjektor icine cekildi ve enjektdriin ug kismu
siseden ¢ikarildi. KFME fiberine adsorblanan bilesikler GC/MS’e enjekte edilerek

analiz edildi.

2.2.5.4. Isitmah Tepeboslugu-KFME

Tepeboslugu-KFME’den tek farki, oda sicakhifinda degil, 55°C’de

cahgiimasidir. Ornek sisesi manyetik kanstirict iizerine yerlestirildikten sonra,

e viNSEKOd
DO ORI KUKULY
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1s1tica ¢alistinildi ve sise igindeki 6rnegin 55°C’ye gelmesi‘ig:in 15 dakika beklendi.
Daha sonra 55°C’de, aym sekilde 10 dakika tepeboslugu-KFME uyguland:.

2.2.5.5. Tuzla Doyurma

KFME uygulamalarimin doérdiinde de tuzla doyurmamn, uygulamanin
yapildifn yagali suyunun bilesiminin belirlenmesinde bir etkisinin olup
olmadiginin belirlenmesi i¢in, KFME islemleri bir kez de tuzla doyurulmus
Ornekler i¢in tekrarlandi. Tuzla doyurma ig¢in TB-KFME’lerde 4ml yagalt1 suyuna
400 mg sodyum kloriir, D-KFME’lerde 6 ml yagalti suyuna 600 mg sodyum
kloriir ilave edildi (55).

2.2.6. Kalibrasyon

625 mg mentol, 25 ml metanolde ¢6ziildii ve elde edilen bu stok
¢ozeltiden ayn ayn 1, 2 ve 3 ml alhinip, distile su ile 250 ml’ye tamamlayarak
%0.0001°1ik, %0.0002°lik, %0.0003’liik standart mentol ¢ozeltileri hazirland.
Daha sonra bu ¢ézeltilerin her biri igin iicer defa TB-KFME uyguland: (7). Bu
KFME o6mekleri GC’ye enjekte edildi ve analiz sonunda elde edilen mentole ait
pik alanlarinin ortalamalan alinarak belirlenen li¢ nokta ile kalibrasyon egrisi

cizildi (56).
2.2.7. Gaz Kromatografisi / Kiitle Spektrometresi (GC/MS)

Ugucu yaglar, hekzan ve kloroform ekstreleri ve KFME ile elde edilen
ormekler igindeki ugucu bilesikler gaz kromatografisi  kolonunda ayrlip,
iyonlastirildiktan sonra her birinin tek tek kiitle spektrumlari alindi.
Degerlendirmeler, “TBAM Ugucu Yag Bilesenleri Kiitiiphanesi” ve “The
Wiley/NBS Registry of Mass Spectral Data” kullanilarak yapildi (57, 58).
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GC/MS analiz kosullar:

-GC kosullan:
Sistem : Shimadzu GCMS QPS5050A
Kolon : CPSil 5CB (25 m x 0.25 mm)
Tagiyic1 gaz: Helyum (1ml / dakika)
*Split oranmi : 50:1 (*KFME ornekleri splitsiz verildi.)
Sicakliklar:
Enjeksiyon: 250 °C
Kolon : 60 °C // 5 °C /dakika // 260°C- 20 dakika
-MS kosullar::
Elektron enerjisi : 70 eV
Kiitle arahig1 :35-400 m/z

GC analiz kosullari:
Sistem : Shimadzu GC-17A

Kolon : CPSil 5CB (25 m x 0.25 mm)
Tagiyic1 gaz: Helyum (1ml / dakika)
*Split oram : 50:1 (*KFME &rnekleri splitsiz verildi.)
Dedektér : FID
Sicakliklar:
Enjeksiyon: 250 °C
Kolon : 60 °C// 5 °C /dakika // 260°C- 20 dakika

Dedektsr : 250 °C
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3. BULGULAR

Bu bolimde, Anethum graveolens, Foeniculum vulgare, Melissa
officinalis, Mentha spicata, Mentha piperita, Origanim onites, Pimpinella anisum,
Rosa damascena, Rosmarinus officinalis, Salvia fruticosa ugucu yag ve yagalt
sularinin kimyasal bilesimlerinin belirlenmesi i¢in yapilan sivi-sivi ekstraksiyonu

ve KFME ¢alismalarinin sonuglan verilmistir.
3.1. Su Miktar Tayini

Bélim 2.2.1.°de verildigi sekilde volumetrik yo6ntemle Dbitkisel
materyallerin igerdigi su miktarlan belirlenmis ve bu sonuglara gore ugucu yag

verimleri kuru baz iizerinden hesaplanarak verilmistir.
3.2. Su Distilasyonu

Clevenger apareyi kullanilarak yapilan su distilasyonu ¢aligmasi sonucu
bitkisel materyallerden, elde edilen ugucu yaglann bilesimleri Cizelge 3.2.-
3.11.’de verilmistir. Kuru baz iizerinden hesaplanan ugucu yag verimleri ise

Cizelge 3.1.’dedir.
3.3. Sivi-Siv1 Ekstraksiyonu

Bolim 2.2.3.°de anlatuldigt sekilde toplanan ve ¢aligmaya hazir hale
getirilen yagalti sulan1 ile yapilan hekzan ve kloroform ekstraksiyonlarinin
sonuglan Cizelge 3.2.-3.12.°de verilmistir. Hekzan ve kloroform ekstrelerinin %

verimleri Cizelge 3.1.’dedir.
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Cizelge 3.1. Bitkisel materyallerin ugucu yag ve ekstre verimleri

% VERIM
BITKI ADI UCUCU YAG | HEKZAN | KLOROFORM

EKSTRESI EKSTRESI
Anethum graveolens 3.1 0.22 0.03
Foeniculum vulgare 0.8 0.12 0.01
Melissa officinalis 0.3 0.04 0.02
Mentha piperita - 1.8 0.04 0.02
Mentha spicata 1.8 0.06 0.02
Origanum onites 23 0.12 0.02
Pimpinella anisum 2.6 0.03 0.01
Rosa damascena* - 0.10 0.02
Rosmarinus officinalis 04 0.15 0.02
Salvia fruticosa 24 0.10 0.02

*Rosa damascena’nin ugucu yag ve yagalti suyu Giilbirlik’ten saglandifa igin

ugucu yag verimi verilmemigtir.

3.4 KFME

D-KFME, Isitmahh D-KFME (55°C), TB-KFME, Isitmali TB-KFME (55

°C) ¢alismalarinin sonuglan Cizelge 3.2.-3.12.’de verilmistir.

3.5 Tuzla Doyurma

Boélim 2.2.5.5.°de anlatildifn sekilde tuzla doyurulan yagalti suyu
numuneleri ile yapilan KFME ¢alismalarimin  sonuglann  Cizelge 3.11.°de
verilmistir. Bu ¢aligma sadece Biberiye yagalti suyu i¢in yapilmis ve tuzla
doyurmanin bilesik sayisim1 ve belirlenen bilegiklerin toplam yiizdesini nasil

etkiledigi arastinlmistir.
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3.6 Kalibrasyon

Bolim 2.2.6.’da anlatildign sekilde mentol standart ¢ozeltisi ile yapilan
TB-KFME ¢alismalarinin sonunda elde edilen kalibrasyon egrisi ve mentol miktar

tayini i¢in belirlenen formiil Sekil 3.1.’de verilmistir.

14000000
12000000
10000000 +

8000000

Alan

6000000
4000000

2000000

0l
0 0,00005  0,0001 0,00015  0,0002 0,00025 0,0003 0,00035

Konsantrasyon
y = 4E+10x- 374149

R?=0,9995

Sekil 3.1. Standart mentol ¢gzeltisi ile yapilan TB-KFME cahsmasimn kalibrasyon

egrisi

3.7 GC/MS Analiz Sonuclar

Yagalt: sularinin analiz sonuglar1 ayr ayn tablolar halinde, boliim 2.1.1°deki
siralamaya uygun olarak verilmigtir. Tablolarda sirasiyla ugucu yagin, yagalti
suyunun, hekzan ekstresinin, daldirmali-kati faz mikro ekstraksiyonun (D-
KFME), isitmali daldirmali-kati faz mikro ekstraksiyonun (isitmali D-KFME),
tepeboslugu-kat1 faz mikro ekstraksiyonun (TB-KFME) ve 1sitmali tepeboslugu-
kat1 faz mikro ekstraksiyonun (isitmali TB-KFME) GC/MS analiz sonuglarina
gore bilesiklerin Bagil Tutunma Indisleri (BTT), isimleri, Bagil % miktarlar:

belirtilmisgtir.
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3.7.1 Anethum graveolens Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Ticari iirlinden elde edilen ugucu yag verimi % 3.1’dir. Ugucu yagda karvon
% 58, limonen % 21, trans-dihidrokarvon % 10 ve dilapiol % 7 oraninda
bulunmustur. Toplam on bes bilesik yagin % 99.4’iine karsilik gelmektedir.
Yagalt: suyu ile yapilan analizlerde oksijensiz bir bilesik olan limonen’e ya hig
rastlanmamis ya da % 0.1-0.3 gibi diisiik miktarlarda bulunmustur. Hekzan
ekstresinde, ondokuz bilesik belirlenmis, karvon % 58, dilapiol % 20, trans-
dihidrokarvon % 14 oramnda bulunurken limonene % 0.3 gibi diisiik miktarda
rastlanmistir. KFME sonuglarinda yedi-onti¢ bilesik belirlenebilmis, hekzan
ekstresine paralel olarak karvon % 58-73, trans-dihidrokarvon %17-26
bulunmugtur. TB-KFME sonuglarina gére ayrica dilapiol % 16 olarak
belirlenmistir (Cizelge 3.1 ve 3.2). A. graveolens yagalti suyunun kloroform
ekstresindeki bilesikler karvon (% 55) ve dilapiol (% 26) olarak tespit edilmistir.

Cizelge 3.2. A. graveolens’in ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTi | Bilesik Ucucu | Hekzan| D- |Isitmah! TB- |[Isitmal
yag | ekstresi | KFME D- KFME | TB-
KFME KFME
930 | a-pinen 0.1 e - - - -
977 | mirsen 0.1 e - - - -
993 | a-fellandren 0.4 - - - - -
1007 | p-simen 0.6 0.1 - - - -
11018 !1,8-sineol - 0.1 - - - 0.1
1018 |limonen 20.6 0.3 - - 0.1
1067 | a,p-dimetil stiren 0.2 0.1 - - - -
1110 | cis-limonen oksit 0.1 0.1 - - - -
1166 | cis-dihidrokarvon 1.6 1.6 1.2 1.0 1.0 0.7
1175 | trans- dihidrokarvon 9.8 13.8 | 22.0 26.0 21.0 17.0
1198 |izodihidrokarveol 0.1 0.1 - - - -
1223 | karvon 58.2 57.6 72.5 65.9 57.8 59.1
1239 | izopiperitenon 0.1 - 0.4 0.6 0.4 0.8
1247 | trans-karvon oksit - - 0.2 0.3 - -
1270 | karvakrol 0.1 0.2 - 0.1 0.1 0.3
1307 | piperitenon - 0.1 - 0.1 e 0.1
1366 | metil 6jenol - 0.3 - - - -
1480 | miristisin 1.0 3.2 0.3 0.8 2.8 2.1
1511 |elemisin - 0.3 - e 0.2 0.2
1585 | dilapiol 6.4 20.2 1.5 4.3 16.0 16.6
1733 |[tetradekanoik asit - e - - - 0.1
1934 | palmitik asit - 0.3 - - - 0.2
Toplam 99.4 98.4 98.1 99.1 99.3 97.4

BTi: Bagil Tutunma indeksleri e: eser miktarda (< 0.1%)
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3.7.2  Foeniculum vulgare Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Ticari tiriinden elde edilen ugucu yag verimi % 0.8’dir. Ugucu yagda (E)-
anetol % 50, metil kavikol % 12, anisaldehit % 8, karvon % 7, 1,8-sineol % 7 ve
fenkon % 7 oraninda bulunmugtur. Yagalti suyunun hekzan ekstresinde on sekiz
bilesik belirlenmistir. Ugucu yagin ana bilesigini olusturan (E)-anetol, hekzan
ekstresinde % 5 oraninda bulunurken, hekzan ekstresinin ana bilesigi % 46 oranla
anisaldehit’tir. Hekzan ekstresinde ayrica % 20 karvon, % 3 fenkon ve % 2 o-
terpineol+metil kavikol bulunmaktadir. KFME sonuglarinda yedi-onbir bilegik
belirlenmis, ugucu yagin bilesimine paralel olarak (£)-anetol % 24-43, fenkon %
17-23, karvon % 11-23, metil kavikol % 7-13, anisaldehit % 0-10 ve 1.8-sineol %
3-6 oranlarinda bulunmustur (Cizelge 3.1 ve 3.3). Kloroform ekstresinde higbir

bilesik tespit edilememistir.

Cizelge 3.3. F. vulgare’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilegimi

BTi |Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isstmali | TB- Isitmah
Yag | Ekstresi; KFME D- KFME TB-
KFME KFME
930 | a-pinen 0.5 - - - - -
962 | sabinen 0.2 - - - - -
967 3-pinen 0.1 - - - - -
1017 | 1,8-sineol 6.8 - 2.6 4.7 34 6.1
1020 [ limonen 3.3 - 0.6 2.0 2.0 -
1064 | fenkon 6.7 3.0 17.2 2501 238 20.2
1078 | linalol 0.3 0.4 - - - 2.9
1083 |izoamil izovalerat 0.1 - - - - -
1111 | cis-limonen oksit 0.3 - - - - -
1114 | p-menta-E-2,8-(9)- - 14 - - - -
dien-1-o0l
1115 | trans-limonen oksit 0.6 - 0.8 - - -
1117 | kafur - 0.3 - - - -
1120 | trans-pinokarveol - 0.2 - - - -
1125 | cis-B-terpineol - 1.2 - - - -
1125 [ trans-verbenol - - ~ - -
1141 | trans-B-terpineol - 0.6 - - - -
1151 |kripton - 0.3 - - - -
1157 | terpinen-4-ol - - - - - 1.1
1158 | p-simen-8-ol - 0.9 - - - -
1172 | a-terpineol - 1.6 - - - -
1173 | metil kavikol 11.6 9.9 6.5 13.2 10.5
1174 | cis-dihidrokarvon - 0.2 - - - -
1192 | trans-karveol 0.3 1.9 - 14 - 0.9
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Cizelge 3.3. (devam) F. vulgare’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilegimi

BTI |Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isttmali TB- Isitmah
Yad | Ekstresi| KFME D- KFME TB-

KFME KFME

1208 |anisaldehit 7.9 46.3 9.2 9.8 7.4 -
1214 |karvon 7.0 20.3 14.3 16.0 10.6 22.8
1216 | fenkil asetat 0.1 - - - - -
1223 | cis-anetol 0.3 - - - - 0.5
1267 | (E)-anetol 50.2 4.9 44.7 33.5 39.6 24.0
1336 | anisil aseton 0.3 4.5 - - - 0.2
1363 | metil §jenol 0.1 - - - - -
1531 |y-himakalen 0.1 - - - - -
1581 | dilapiol 0.2 - - - 0.3
Toplam| 97.0 88.0 99.3 98.9 100 98.3

BTI: Bagil Tutunma indeksleri

3.7.3 Melissa officinalis Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilegimi

Calismamizda kullandigimiz Melissa officinalis’in ugucu yag verimi %
0.3’diir. Ugucu yagin ana bilesigi, % 22 oranda sitronellal bulunmustur. Ugucu
yagda ayrica % 12 neral ve % 19 geranial belirlenmistir. Yagalt1 suyunun hekzan
ekstresinde belirlenen onii¢ bilesik, ekstrenin % 88’ini olusturmaktadir. Hekzan
ekstresinin ana bilesikleri % 23 geranial, % 18 neral ve % 8 isopulegol’dur.
KFME sonuglarinda bes-onalt: bilesik goriilmiis, hekzan ekstresine paralel olarak
geranial % 35-46, neral % 27-37 ve isopulegol % 6-9 bulunmustur (Cizelge 3.1.

ve 3.4). Kloroform ekstresinde higbir madde belirlenememistir.

Cizelge 3.4. M. officinalis’in ugucu yag ve yagalt: suyunun bilegimi

BTi |Bilesik Ucucu | Hekzan D- Isitmali| TB- | Isitmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME
954 | 1-okten-3-ol 1.1 - 6.3 - 10.6 4.1
955 | 6-metil-5-hepten-2-on e - 4.0
957 | 3-oktanon 0.2 - e - - -
959 sabinen 0.1 - - - - -
973 mirsen 0.2 - - - - -
1009 | 1,8-sineol 0.3 - - 2.6 - 1.8
1014 | limonen - - - - -
1023 | 2,6-dimetil-5-heptanal 0.5 - - - - -
1069 | rozfuran 0.7 - - - - -
1073 | linalol 0.8 1.0 - - - 1.3
1086 | cis-roz oksit 0.2 - - - - e



Cizelge 3.4. (devam) M. officinalis’in ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI |Bilesik Ugucu | Hekzan{ D- |Isitmali| TB- | Isitmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-

KFME KFME

1104 | trans-roz oksit 1.5 4.4 - - - -
1120 | isopulegol - 7.6 7.0 6.4 8.7 6.7
1125 | sitronellal 22.0 - - 2.8 - -
1131 |{izo-isopulegol - - - 4.4 - 4.2
1151 | terpinen-4-ol 0.2 - - - - €
1162 | a-terpineol 0.1 1.7 - - - -
1204 | sitronellol 1.0 1.7 - - - 1.6
1208 | neral 12.0 18.2 35.2 29.3 36.5 27.0
1226 | geraniol 0.8 2.1 - - - €
1237 [ geranial 19.2 229 46.1 39.2 44.2 34.6
1290 | metil geranat 2.1 - - - - €
1293 | p-menta-3,8-diol - 94 - - - -
1319 | piperitenon oksit 0.5 10.4 - - - -
1348 | geranil asetat 0.4 - - - - e
1350 | trans-B-damaskenon 0.3 - - - - 1.3
1358 | metil 6jenol 1.4 3.2 - 29 - 2.5
1407 | B-karyofillen 7.1 - - - - -
1438 | a-humulen 0.5 - - - - -
1464 | germakren D 0.4 - - - - -
1503 | elemisin 0.3 3.5 - - - -
1558 | karyofillen oksit 7.4 1.5 5.4 8.4 - 6.6
1931 | palmitik asit 3.2 - - - - -
Toplam | 84.5 87.6 100 100 100 91.7

BTI: Bagil Tutunma Indeksleri

e: eser miktarda (< 0.1%)

3.7.4 Mentha piperita Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Mentha piperita’nin ugucu yag verimi % 1.8°dir. Ugucu yagin ana

38.

bilesikleri mentol (% 42), menton (% 21), mentil asetat (% 8) ve 1,8-sineol (%

5)’diir. Yagalt1 suyunun hekzan ekstresinde onbes bilesik belirlenmistir. Mentol

(% 53), menton (% 14), neomentol (% 6) ekstrenin ana bilesikleridir. KFME

calismalarinda oniig-onalti bilesik belirlenmistir. Bu ¢alismalarda, yagalti suyunun
bilesiminde % 25-43 mentol, % 28-32 menton, % 7-17 1,8-sineol ve % 3-8 mentil
asetat tespit edilmigtir. Neomentol, pulegon, izomenton, piperiton vb. yagalti

suyunda bulunan diger bilesiklerdir (Cizelge 3.1 ve3.5). Kloroform ekstresinde

hi¢bir bilesik belirlenememistir.



Cizelge 3.5. M. piperita’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI | Bilesik Ucucu | Hekzan D- Isitmali | TB- | Isitmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME

932 | a-pinen 0.6 - - - - -
959 1-okten-3-ol 0.1 - - - - -
964 | sabinen 0.3 - - - - -
969 | B-pinen 1.0 - - - 0.2 -
976 | 3-oktanol 0.3 - - - - -
978 | mirsen 0.2 - - - - -
1006 | a-terpinen 0.2 - - - - -
1009 |p-simen 0.2 - - - 0.1 -
1018 | 1,8-sineol 4.8 1.9 7.4 9.1 15.1 17.2
1018 | limonen 1.5 - - - - -
1045 | y-terpinen 0.3 - - - - -
1049 | trans-sabinen hidrat 1.2 1.9 0.7 0.8 1.2 3.6
1075 | terpinolen 0.1 - - - - -
1079 | cis-sabinen hidrat 0.2 1.7 - - - -
1079 | linalol - - - - -
1134 | menton 20.5 13.8 31.9 28.0 31.3 27.8
1140 |izomenton 3.3 3.7 4.8 4.2 49 -
1145 | mentofuran 3.3 - 0.7 1.0 1.2 -
1148 | neomentol 5.4 6.2 5.7 6.3 49 -
1163 | mentol 42.4 53.0 41.3 42.7 25.1 34.6
1164 | terpinen-4-ol - - 0.8 0.8 - 1.5
1168 | neoizomentol 1.1 1.2 1.1 1.2 1.3 -
1170 | g-terpineol - 1.2 - - - -
1171 |izomentol 0.4 - 0.3 0.4 0.5 -
1211 | pulegon 1.0 3.6 1.4 1.3 1.9 34
1223 | piperiton 0.4 1.7 0.5 0.4 0.5 1.7
1257 | neomentil asetat 0.5 - - - 0.7 0.3
1264 | timol 0.1 - - - - -
1275 | mentil asetat 7.6 1.5 34 3.8 8.1 3.6
1289 |izomentil asetat 0.4 - - - 0.6 0.2
1380 | B-burbonen 0.3 - - - - -
1414 | B-karyofillen 0.5 - - - - -
1442 | (Z)- B-farnesen 0.2 - - - - -
1472 | germakren D 0.5 - - - - -
1559 | spatulenol - - - - - 0.1
1564 | karyofillen oksit 0.1 - - - - 0.1
1576 | viridiflorol 0.4 - - - - 0.3
1919 | palmitik asit 0.1 0.5 - - - -

Toplam| 98.1 91.9 100 100 97.6 94.4

BTI: Bagil Tutunma Indeksleri
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3.7.5 Mentha spicata Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Mentha spicata’min ugucu yag verimi % 1.8’dir. Ugucu yagda belirlenen
31 bilesik, yag bilesiminin % 97’sini olugturmaktadir. Ana bilesikler, karvon (%
55), limonen (% 13) ve 1,8-sineol (% 10)’dur. Yagalti suyunun hekzan
ekstresinde % 67 karvon bulunmustur. 1,8-sineol oran1 % 1’e diiserken limonene
eser miktarda rastlanmigtir. Hekzan ekstresinin bilesimini olusturan diger
bilesikler trans-karveol (% 8), a-terpineol (% 4) ve piperitenon (% 3)’diir. KFME
sonuglarinda yedi-yirmi bilesik gériilmiis, yagalti suyunun ana bilesikleri olarak
da karvon (% 44-63) ve 1,8-sineol (% 26-34) tespit edilmistir (Cizelge 3.1 ve 3.6).

Kloroform ekstresinde karvon %74, trans-karveol %15 oraninda bulunmustur.

Cizelge 3.6. M. spicata’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI |Bilesik Ucucu | Hekzan D- Istmah | TB- | Isitmah
ekstresi | KFME D- KFME HS -
yag KFME KFME
921 |a-pinen 0.9 - - - - -
954 |sabinen 1.0 - - - - -
959 | B-pinen 1.7 - - - - -
969 | mirsen 1.0 - - - - -
1010 | 1,8-sineol 10.1 1.0 29.1 31.3 33.8 26.3
1012 |limonen 12.5 e - - 0.3 -
1012 | (Z)- B-osimen 0.2 - - - - -
1023 | (E)- B-osimen 0.1 - - - - -
1038 | trans-sabinen hidrat 0.5 0.5 0.3 0.4 - 2.2
1059 | cis-linalol oksit - 0.3 - - - -
1068 | nonanal 0.1 - - - - -
1070 | linalol 0.2 0.6 0.2 0.2 - 0.8
1109 | trans-pinocarveol - 0.1 - - - -
1131 | §-terpineol 0.5 14 - 0.6 - 0.6
1146 | terpinen-4-ol 0.3 0.5 0.1 0.5 - 0.8
1156 | cis-dihidrokarvon 1.5 1.7 4.3 - 1.1 3.2
1162 | a-terpineol 1.8 4.2 - 3.8 0.7 3.7
1165 | cis-dihidrokarveol 0.6 0.8 0.3 0.8 - 0.6
1168 [ neodihidrokarveol 0.1 1.1 - - e -
1190 | trans-karveol 0.7 8.4 - 0.6 0.8 -
1208 | karvon 54.7 67.2 57.7 43.7 62.6 48.1
1228 | izopiperitenon - 0.1 - - - -
1234 | limonen oksit - 0.5 - - - -
1261 |p-ment-1-en-9-ol - 0.8 0.6 0.2 - 0.7
1291 | piperitenon 0.6 3.2 1.3 1.2 - 14
1300 | trans-karvil asetat 0.3 - 0.2 0.3 - 0.2
1324 | cis-karvil asetat 0.1 - - 0.1 - 0.1
1350 | cis-jasmon - 0.2 0.2 0.2 - 0.2




Cizelge 3.6. (devam) M. spicata’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI | Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isitmali TB- Isitmah
yag ekstresi | KFME D- KFME HS -
KFME KFME

1367 | B-burbonen 2.0 0.1 - 0.1 - 0.1
1400 | B-karyofillen 23 0.2 - 0.2 - 0.1
1428 | (2)- B-famesen 0.2 - - - - -
1432 | a-humulen 0.3 - - - - e
1453 | ar-kurkumen - 0.1 - - - -
1457 | germakren D 1.0 0.1 -~ - - -
1472 |bisiklogermakren 0.6 - - 0.6 - 0.1
1543 | spatulenol 0.5 0.3 0.8 2.0 - 1.1
1549 | karyofillen oksit 0.6 0.3 0.6 1.7 - 0.8
2177 | fitol 0.1 - - - - -

Toplam| 97.2 93.7 95.5 88.5 99.3 91.1

BTI: Bagil Tutunma Indeksleri

e: eser miktarda (< 0.1%)

3.7.6 Origanum onites Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi
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Origanum onites’in ugucu yag verimi % 2.3’diir. Ugucu yagin ana
bilesimini karvakrol (% 59), linalol (% 17) ve timol (% 5) olusturmaktadir.
Yagalt1 suyunun hekzan ekstresinde % 85 karvakrol, % 6 timol ve % 5 linalol
bulunmustur. Hekzan ekstresine paralel olarak KFME ¢aligsmalarinda da % 70-77
karvakrol, % 17-21 linalol, % 4-6 timol belirlenmistir., KFME c¢alismalarinda

tespit edilen bilesik sayisi alti-on’dur. Yagalt1 suyundaki diger bilesikler borneol,

terpinen-4-ol, a-terpineol, spatulenol, a-kadinol ve p-simen’dir (Cizelge 3.1 ve

3.7). Kloroform ekstresinde cis-p-ment-4-en-1,2-diol (%56) ve karvakrol (% 44)

tespit edilmistir.

Cizelge 3.7. 0. onites’in ugucu yag ve yaZalti suyunun bilesimi

BTI | Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isitmali | TB- | Isitmali
Yag | Ekstresi| KFME D- KFME TB-

KFME KFME
922  |a-tuyen 0.2 - - - - -
929 | a-pinen 0.3 - - - - -
941 | kamfen 0.2 - - - - -
957 ] l-octen-3-ol 0.3 - - - - -
976 | mirsen 0.7 - - - - -
1003 | a-terpinen 0.9 - - - - -
1006 | p-simen 3.1 - 0.2 0.2 1.3 0.2
1014 | B-fellandren 0.3 - - - - -
1042 | y-terpinen 2.8 - - - - -
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Cizelge 3.7. (devam) O. onites’in ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI | Bilesik Ugucu | Hekzan | D- | Isttmali | TB- | Isitmah
Yag | Ekstresi| KFME D- KFME TB-
KFME KFME
1065 | trans-linalol oksit 0.2 0.4 - - - -
1067 | cis-linalol oksit - 0.5
1071 | terpinolen 0.1 - - - - -
1080 ] linalol 16.5 4.8 16.9 18.9 19.6 20.5
1142 | borneol 1.1 0.6 - 0.5 0.6 0.2
1154 | terpinen-4-ol 14 0.9 - 3.0 1.4 0.3
1191 | a-terpineol - € 0.1 0.1 - -
1216 |karvon 0.1 - - - - -
1218 | karvakrol metil eter 0.1 - - - - -
1260 | timol 4.8 6.2 4.3 4.5 5.7 4.4
1278 |karvakrol 59.4 85.4 76.8 71.2 71.2 70.3
1288 | cis-p-ment-4-en-1,2- - 03 . . . .
diol
1325 | bjenol - e 0.2 0.2 - 0.4
1409 | B-karyofillen 0.8 - - - - -
1491 | B-bisabolen 0.8 - - - - -
1552 | spatulenol - 3 0.2 0.4 - 0.1
1560 | karyofillen oksit 0.3 - - - - -
1614 | a-kadinol 04 - - 0.3 - 0.1
Toplam| 94.8 99.1 98.7 99.3 99.8 96.5
BTi: Bagil Tutunma Indeksleri e: eser miktarda (< 0.1%)

3.7.7 Pimpinella anisum Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilegimi

Pimpinella anisum'un ugucu yag verimi % 2.6, belirlenen bilesik sayisi on
altidir. Ugucu yagin ana bilesigi (£)-anetol (% 88) bulunmustur. Metil kavikol (%
4), y-himakalen (% 3) ve trans-pseudoizodjenil-2-metil butirat (% 1) ugucu yagin
diger 6nemli bilesikleridir. Yagalti suyu hekzan ekstresinde belirlenen dokuz
bilesik, ekstrenin % 100’iin{i olusturmaktadir. Hekzan ekstresinde ana bilesikler
(E)-anetol (% 55) ve anisaldehit (% 38)’dir. Metil kavikol (% 2), anisil aseton (%
2), trans-pseudoizodjenil-2-metil butirat (% 1) ve epoksi-trans-pseudoizodjenil-2-
metil butirat (% 1) ekstrenin diger bilesikleridir. KFME ¢alismalarinda alti-dokuz
bilesik belirlenmistir. Bu ¢aligmalara gore yagalti suyunun ana bilesikleri (E)-
anetol (% 75-90) ve metil kavikol (% 8-17)dirr. Ayrnica yagalti suyunda
anisaldehittkarvon (% 1-3) bulunmustur (Cizelge 3.1 ve 3.8.). Kloroform
ekstresinde mirsen (% 23), B-karyofillen (% 23) ve o-humulen (% 22)

belirlenmistir.
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Cizelge 3.8. P. anisum’un ugucu yap ve yagalt: suyunun bilesimi

BTi |Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isttmali | TB- | Isitmal
Yad | Ekstresi| KFME D- KFME TB-
KFME KFME
969 | B-pinen 0.7 - - - - -
1018 | limonen - - - - 0.6 -
1079 | linalol 0.1 - 0.4 0.7 - 0.6
1171 [ metil kavikol 4.3 2.2 12.8 9.9 16.5 7.5
1208 |karvon 0.3 - 2.8 - 1.4 1.2
1213 | anisaldehit 0.4 384 1.8
1223 | cis-anetol 0.4 - 1.1 0.8 1.2 -
1269 | (E)-anetol 88.3 55.3 76.9 74.7 78.1 89.7
1331 | -elemen 0.1 - - - - -
1335 | anisil aseton - 2.1 - - - -
1442 | a-himakalen 0.3 - - - - -
1464 | ar-kurkumen 0.1 - - - - -
1470 |y-himakalen 2.8 - - - 0.1 -
1480 | zingiberen 0.3 - - - - -
1491 | B-himakalen 0.1 - - - -
1495 | y-bisabolen 0.2 - - - - -
1800 | trans- 1.4 14 3.1 8.2 - 1.0
pseudoizodjenil-2-
metil butirat
1853 | epoksi-trans- 0.2 0.6 1.0 1.1 - -
pseudoizodjenil-2-
metil butirat
1930 [ palmitik asit - - 0.1 0.2 - -
Toplam 100 100 98.2 97.4 979 100

BTI: Bagil Tutunma Indeksleri
3.7.8. Rosa damascena Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Giilbirlik’ten temin edilen giil yag: ile yapilan galigmalarimiz sonucunda
sitronellol (% 42), geraniol (% 13), nerol (% 6) ve fenil etil alkol (% 2)
belirlenmistir. Yine Gilbirlik’ten temin edilen giilsuyu ile yaptifimiz hekzan
ekstraksiyonu sonunda hekzan ekstresinin ana bilesigi fenil etil alkol (% 34)
bulunmustur. Ekstredeki diger 6nemli bilesikler sitronellol (% 23), geraniol (%
16), nerol (% 8) ve metil Gjenol (5 8)’dir. Giilsuyu ile yapilan KFME
calismalarinda onsekiz-yirmidért bilesik belirlenmigtir. KFME ¢aligmalarinin
sonuglarina gore giilsuyunun bilesiminde sitronellol (% 36-42), geraniol (% 15-
20), nerol (% 8-9), metil 6jenol (% 6-12) ve fenil etil alkol (% 3-4) bulunmaktadir
(Cizelge 3.1 ve 3.8.). Kloroform ekstresinde % 59 oraninda fenil etil alkol tespit

edilmistir.



Cizelge 3.9. R. damascena’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilegimi

BTI |Bilesik Ucucu | Hekzan D- Isitmah TB- Isitmal
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME
541 | etanol - - - - - 5.0
850 |n-hekzanol 0.2 0.2 - - - -
881 | heptanal 0.1 - - - - -
932 |oa-pinen 0.6 - - - - R
965 |sabinen 0.1 - - - - -
970 | B-pinen 0.2 - - - - -
980 | mirsen 0.4 - - - - -
1003 | benzil alkol - 0.4 - - - -
1005 | fenil aldehit - 0.4 - - - -
1018 | limonen 0.1 - - - - -
1054 | trans-linalol oksit - 0.2 - - - -
1069 | cis-linalol oksit - 0.2 - - - -
1080 | fenil etil alkol 1.8 34.2 3.0 3.0 3.7 2.5
1084 | linalol 1.3 - 1.4 2.5 4.3 3.3
1094 | cis-roz oksit 0.6 - 1.8 2.0 3.6 2.1
1110 | trans-roz oksit 0.3 - 0.4 0.6 1.3 0.6
1134 | nerol oksit 0.1 - 0.2 0.1 0.4 0.2
1141 | etil benzoat - - 0.1 - - 0.1
1158 | terpinen-4-ol 0.5 1.2 0.6 1.4 1.1 2.1
1165 | metil salisilat - - 0.2 - 0.3 -
1169 | a-terpineol 0.3 1.1 0.6 0.9 0.8 1.3
1216 |nerol 5.9 7.6 8.2 7.6 8.4 8.9
1218 | sitronellol 41.6 22.8 41.3 38.1 42.0 35.7
1219 |neral - - - - 0.6 -
1225 | fenil etil asetat 0.7 1.9 2.0 2.6 4.3 3.6
1237 | geraniol 13.0 16.3 20.1 17.8 15.0 17.7
1241 | geranial 1.1 - 1.7 24 4.3 2.3
1297 | metil geranat 0.1 - 0.1 - - 0.1
1324 | 6jenol 0.5 5.1 2.7 2.2 1.6 2.0
1330 |sitronellil asetat 1.1 - - 0.6 0.7 0.2
1338 | neril asetat 0.1 - - - - 0.1
1356 | geranil asetat 1.6 e 0.4 1.1 0.9 0.5
1367 | meti] 6jenol 2.9 7.6 11.9 11.4 5.9 11.2
1380 | B-borbonen 0.1 - - - - -
1384 |B-elemen 0.1 - - - - -
1415 | B-karyofillen 0.7 - - - - -
1432 | a-guayen 0.6 - - - - -
1447 | a-humulen 0.4 - - - - -
1472 | germakren D 1.0 - - - - -
1490 | (E,E)- a-farnesen 0.1 - - - - -
1495 | pentadekan 0.8 - - - - -
1511 |elemisin - - 0.1 - - -
1546 | fenil etil tiglat - - 0.2 0.4 - 0.1
1592 | hekzadekan 0.1 - - - - -
1611 |y-6desmol - - € - - -
1632 | B-6desmol - - 0.2 0.6 - -
1633 | a-6desmol - - - -
1672 |(2E,6E)-farnesol 0.1 - 0.1 1.0 - 0.1
1694 [ heptadekan 2.9 - - - - -
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Cizelge 3.10. (devam) R. damascena’nin ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI |Bilesik Ucucu | Hekzan D- Isitmal TB- Issttmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME

1718 | benzil benzoat - - 0.1 - - -
1794 | oktadekan 0.2 - - - - R
1808 | fenil etil benzoat 0.1 - 0.2 0.4 - -
1869 [ 1-nonadeken 4.5 - - - - -
1898 | nonadekan 8.8 - - - - -
1966 | (E)-9-eikosan 0.1 - - - - -
1994 |eikosan 0.6 - - - - -
2081 | heneikosen 0.1 - - - - -
2095 | heneikosan 2.2 - - - - -
2280 | (Z)-9-trikosen 0.1 - - - - -
2292 | trikosan 0.4 - - - - .

Toplam| 98.5 99.2 97.6 96.7 99.2 99.7
BTI: Bagil Tutunma Indeksleri e: eser miktarda (< 0.1%)

3.7.9. Rosmarinus officinalis Ugucu Yag ve Yagalti Suyunun Bilesimi

Rosmarinus officinalis igin ugucu yag verimi % 0.4°tiir. Ugucu yagda kafur
(% 17), borneol (% 15), 1,8 sineol (% 13), verbenon (% 10) ve a-pinen (% 9)
bulunmustur. Yagalti suyu hekzan ekstresinin ana bilesigi verbenon (% 52)’dur.
Bunun disinda hekzan ekstresinde belirlenen otuziki bilesikten en Gnemlileri
borneol (% 14), trans-mirtanol (% 3), 1,8 sineol (% 3) ve linalol (% 2)’dur.
KFME ¢aligmalarinda ise onbes-yirmialt1 bilesik belirlenmigtir. Bu ¢aligmalarin
sonucuna gore yagalt1 suyunun bilesiminde 1,8 sineol (% 26-36), kafur (% 11-26),
verbenon (%21-24) ve bormeol (% 10-13) bulunmustur. Yagalti suyunda
belirlenen diger bilesikler linalol, frans-pinokamfon, terpinen-4-ol, a-terpineol ve
trans-mirtanol’diir (Cizelge 3.1 ve 3.10). Kloroform ekstresinde verbenon (%80)

oraninda bulunmustur.

KFME uygulamalan ile ilgili kaynak taramalarinda ¢ogunlukla suyun tuz
ile doyurulmas: onerilmekte ve uygulanmaktadir. Tuz ile doyurmanin etkisini
aragtirmak amaciyla R. officinalis yagaltt suyu segilmis ve KFME
uygulamalarinin hepsi bir kez de tuz ile doyurulmus yagalti sularinda
tekrarlanmigtir (Cizelge 3.11.). Genel olarak tuz ile doyurulduktan sonra madde
sayisinda artig goriilmektedir. Tuz, D-KFME de 15 olan madde sayisini 34’e,
isittmali D-KFME’de 26 dan 27’ye, TB-KFME’de 15’ten 36’ya ve 1sitmali TB-
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KFME’de de 24 ten 33’e gikarmugtir. [zopinokamfon ve p-selinen gibi bilesikler
ugucu yag ve diger ekstrelerde goériilmemis olmasina karsin sadece tuzla

doyurulmus ekstrelerde goriilmiistiir.

Cizelge 3.10. R. officinalis’in ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTI | Bilesik Ugucu | Hekzan D- |Isitmah-| TB- |Isitmah-
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME
930 |a-pinen 8.9 - - - - -
941 {kamfen 3.1 - - - - -
943 | verbenen 0.9 - - - - -
956 | 1-okten-3-ol 0.5 0.2 - e - e
958 | 3-oktanon 0.2 - - e - -
965 | B-pinen 0.3 - - - - -
975 | mirsen 1.0 - - - - -
990 | a-fellandren 0.2 - - - - -
998 | 5-3-karen 1.4 - - - - -
1002 | a-terpinen 0.2 - - - - -
1006 |p-simen 24 e - e e €
1010 | 1,8-sineol 13.2 2.8 25.5 32.7 36.3 27.5
1015 }limonen 3.9 - - - - -
1049 | trans-linalol oksit 0.1 0.7 - e - 0.3
1064 | cis-linalol oksit - 0.9 - e - e
1070 | terpinolen 0.1 - - - - -
1074 | filifolon - 0.5 0.6 0.7 0.8 0.8
1078 | linalol 5.1 1.9 2.0 2.0 1.7 2.1
1092 | krisantenon 0.5 0.2 - e - 0.3
1096 | a-kamfolen aldehit 0.2 0.1 - e o o
1116 |kafur 16.8 10.8 21.9 11.3 25.7 20.9
1120 | trans-verbenol 0.5 11 - e e 0.8
1122 | cis-verbenol ) ) - - - -
1130 | trans-pinokamfon 2.5 1.5 33 2.1} 3.3 2.3
1151 |borneol 15.1 13.8 10.9 11.1 9.7 13.4
1154 | terpinen-4-o0l 1.7 1.6 0.9 1.4 e 1.7
1161 | mirtenal 0.1 - - - - -
1165 | p-simen-8-ol - 0.7 - - - -
1168 | a-terpineol 2.5 - 1.5 22 1.2 2.5
1177 |verbenon 9.9 51.6 24.1 23.0 21.3 22.1
1178 {nopol 0.5 - 0.9 0.7 - 0.6
1190 [ #rans-karveol 0.1 0.4 - - - -
1206 |karvon 01] 0.1 - - - -
1209 | cis-mirtanol 0.8 0.9 0.8 0.8 e 1.1
1216 | trans-mirtanol 1.9 3.3 2.1 2.1 e 2.4
1230 |izopiperitenon - 0.3 - - - -
1251 |izotimol - 0.1 - - - -
1259 |timol 0.1 0.1 - - - -
1260 | bornil asetat 0.1 - - - e
1261 |izokarvakrol 0.3 0.1 - - - -
1268 | karvakrol 1.1 1.1 1.3 0,7 - 0.5



Cizelge 3.10. (devam) R. officinalis’in ugucu yag ve yagalti suyunun bilesimi

BTi | Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isitmah TB- Isitmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-

KFME KFME

1276 | dehidro-karvenolit - 0.1 - - - -
1299 | piperitenon 0.2 1.1 0.7 e - 0.5
1318 | 6jenol 0.1 0.3 - (3 - €
1360 | metil 8jenol 0.2 0.3 - e - €
1366 | a-kopaen 0.1 - - - - -
1408 | B-karyofillen 0.3 - - - - -
1418 | geranil aseton 0.3 0.1 - - - -
1440 | o-humulen 0.1 - - - - .
1460 |y-murolen 0.1 - - - - -
1482 | a-murolen 0.1 - - - - -
1499 | cis-kalamenen 0.1 - - - - -
1503 | 8-kadinen 0.1 - - - - -
1558 | karyofillen oksit 0.2 - - - - -
1582 | humulen oksit I 0.1 - - - - -
1594 | (Z)-metil jasmonat - 0.1 - - - -
1613 1 8-kadinol (=torreyol) 0.1 - - - - -
1655 | o-bisabolol 0.1 - - - - -
Toplam| 98.2 97.7 96.5 90.8 100 99.8

BTI: Bagil Tutunma Indeksleri

Cizelge 3.11.

isleminin etkisi

e: eser miktarda (< 0.1%)
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R. officinalis’in ugucu yad ve yagalti suyunun bilesimine tuzla doyurma

BTI |Bilesik Ucucu | Hekzan | D-KFME | Isitmah-D- | TB-KFME | Isitmal-
yag | ekstresi KFME TB-KFME
tuzsuz | tuzlu | tuzsuz | tuziu { tuzsuz | tuzly | tuzsuz | tuzlu
930 | a- pinen 8.9 - - - - - -l 0.3 - -
941 | kamfen 3.1 - - - - - - 05 - -
943 | verbenen 0.9 - - e - - - - e
956 1-okten-3-ol 0.5 0.2 -1 0.2 e - -1 0.7 el 0.3
958 | 3-oktanon 0.2 - - - e - - - -
965 | B-pinen 0.3 - - - . - - - . -
975 | mirsen 1.0 - - - - - -l 0.2 - -
990 | a-fellandren 0.2 - - - - - - - - -
998 | 6-3-karen 14 - - - - - - e - -
1002 | a-terpinen 0.2 - - - - - - - -
1006 |p-simen 24 e - - e - el 0.5 e -
1010 | 1,8-sineol 13.2 2.8] 25.5] 13.4] 32.7| 23.9| 36.3] 22.3| 27.5] 15.2
1015 | limonen 3.9 - - - - - - - -
1049 | trans-linalol oksit 0.1 0.7 -1 0.1 el 0.3 - -1 03] 1.2
1064 | cis-linalol oksit - 0.9 -] 0.1 el 04 - - e] 1.0
1070 | terpinolen 0.1 - - - - - - - -
1074 | filifolon - 0.5{ 06| 48} 07| 32} 08| 55t 08| 0.8
1078 | linalol 5.1 1.9 20 2.0 1.7 2.1] 3.2
1092 | krizantenon 0.5 0.2 - - e - - -1 0.3 -
1096 | a-kamfolen aldehit 0.2 0.1 -l . e - -1 03 - -
1116 |kafur 16.8 10.8] 21.9] 152§ 11.3] 16.5| 25.7| 18.8] 209 15.7
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Cizelge 3.11. (devam) R. officinalis’in ugucu yaf ve yagaltt suyunun bilesimine tuzla
doyurma isleminin etkisi

BTI |Bilesik Ugucu | Hekzan | D-KFME | Isitmali-D- | TB-KFME | Isitmali-
yag | ekstresi KFME TB-
KFME
tuzsuz | tuzlu | tuzsuz | twzlu | tuzsuz | tuzlu | tuzsuz jtuziu
1120 | trans-verbenol 0.5 11 - - el 1.0 e -1 0.8 -
1122 | cis-verbenol ) ) - - - - - - -
1130 [ trans-pinokamfon 2.5 1.5 33| 45] 211 24} 33| 52| 23|47
1131 | pinokarvon e - - - e € - -l -
1141 |{izopinokamfon - - e - e - e - el e
1151 |borneol 15.1 13.8) 109 18.9] 11.1] 12.0] 9.7! 39| 134]5.6
1154 | terpinen-4-ol 1.7 1.6] 0.9 14| 1.7 e|] 25| 17{24
1161 | mirtenal 0.1 - - - - - - - - -
1165 |p-simen-8-ol - 0.7 - e - - -1 0.8 -l -
1168 | a-terpineol 2.5 -l 1.5 221 22| 1.2 -l 2.5 -
1177 | verbenon 9.9 51.6] 24.1| 21.2{ 23.0] 27.1] 21.3] 19.8] 22.129
1178 |nopol 0.5 -1 0.9 0.7 e -1 06| -
1190 [ trans-karveol 0.1 0.4 - 0.9 - - -1 0.1 -10.7
1206 | karvon 0.1 0.1 - 0.6 -1 0.8 - 0.3 -10.5
1209 | cis-mirtanol 0.8 09| 08| 2.0} 08 € el 2.1 1.1] 1.6
1216 | #rans-mirtanol 1.9 33| 21| 48| 2.1; 1.3 e| 031 24|42
1230 { izopiperitenon - 0.3 -1 07 - - -1 04 -10.7
1251 |izotimol - 0.1 -1 03 - e - - -10.2
1259 |timol 0.1 0.1 -1 0.3 - e -1 0.1 -10.3
1260 | bornil asetat 0.1 - - - e -1 09 e
1261 |izokarvakrol 0.3 0.1 -1 02 - e - - -1 0.1
1268 | karvakrol 1.1 1.1} 13| 21} 07] 1.1 -1 0.7] 05[1.2
1276 | dehidro-karvenolit - 0.1 -1 0.2 - - - e -10.1
1299 | piperitenon 0.2 1.1f 071 13 e|] 0.7 -1 04| 05]13
1318 | 6jenol 0.1 0.3 -] 04 e - -1 0.1 el 0.3
1360 | metil djenol 0.2 0.3 -1 08 el 04 -1 0.2 el 0.6
1366 | a-kopaen 0.1 - - - - - - - -1 -
1408 | B-karyofillen 0.3 - - - - - - - -l -
1418 | geranil aseton 0.3 0.1 -1 02 - e -] 04 -1 0.1
1440 | o-humulen 0.1 - - - - - - - -l -
1460 | y-muurolen 0.1 - - - - - - - -l -
1482 | a-muurolen 0.1 - - - - - - - -1 -
1499 | cis-kalamenen 0.1 - - - - - - - - -
1503 | 8-kadinen 0.1 - - - - - - - -1 -
1558 | karyofillen oksit 0.2 - -1 0.1 - e -1 0.1 -1 0.1
1565 | p-selinen - - -1 0.2 - e -1 0.1 -1 0.1
1582 | humulen oksit 0.1 - - - - - - - - -
1594 | metil jasmonat - 0.1 -i 04 - - - e -1 0.1
1613 | 3-kadinol {=torreyol) 0.1 - -| 0.6 - - -1 0.2 -104
1655 | a-bisabolol 0.1 - -1 05 - - -1 0.1 -10.3
Toplam| 98.2 97.7] 96.5| 92.7( 90.8| 95.0/ 100! 87.8| 99.8 85.9

BTi: Bagil Tutunma indeksleri

e: eser miktarda (< 0.1%)
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3.7.10. Salvia fruticosa Ugucu Yag ve Yagalti1 Suyunun Bilesimi

Salvia fruticosa’nin ugucu yag verimi % 2.4 bulunmustur. Ugucu yagdaki
ana bilesik 1,8 sineol (% 38)’diir. Ugucu yagda ayrica kafur (% 12), p-tuyon (%
6), a-tuyon+linalol (% 6), B-pinen (% 5), a-pinen (% 4) ve p-karyofillen ( % 4)
bulunmaktadir. Yagaltt suyu hekzan ekstresinde onaltt bilesik belirlenmistir.
Hekzan ekstresinin bilesiminde % 28 1,8 sineol, % 28 kafur, % 12 o-terpineol, %
7 terpinen 4-ol ve % S5 &-terpineol vardir. Yagalti suyu ile yapilan KFME
¢alismalarinda onbir-onyedi bilesik belirlenmistir. Bu ¢aligmalara gére yagalti
suyunda % 28-73 1,8 sineol, % 12-18 kafur, % 4-12 B-tuyon ve % 4-12 a-tuyon
bulunmaktadir. Yagalti suyundaki diger bilesikler borneol, terpinen 4-ol, o-
terpineol ve bornil asetattir (Cizelge 3.1. ve 3.12.). Kloroform ekstresinde higbir

- bilesik belirlenememistir.

Cizelge 3.12. 8. fruticosa’min ugucu yag ve yagaltt suyunun bilesimi
g

BTI |Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isitmah TB- Isitmal
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME
917 | trisiklen 0.1 - - - - -
920 |oa-tuyen 0.5 - - - - -
927 la-pinen 4.0 - - - - -
939 | kamfen 2.8 - - - - -
958 | l-okten-3-ol 0.5 0.2 - - - -
959 | sabinen - - ~ - -
964 | B-pinen 5.3 - - - - -
973 | mirsen 2.5 - - - - -
1001 [ a-terpinen 0.5 - - - - -
1003 | p-simen 1.2 - - -~ - -
1016 | 1,8-sineol 37.8 27.6 37.8 71.9 72.6 35.7
1039 | y-terpinen 0.8 - 2.2 - - 0.9
1043 | trans-sabinen hidrat 0.3 - - - - -
1048 | trans-linalol oksit - 0.5 - - - -
1062 | cis-linalol oksit - 0.4 - - - -
1068 | terpinolen 0.3 - - - - -
1077 | linalol 5.9 - - 0.5 e -
1080 | a-tuyon 0.4 12.1 3.9 6.1 7.6
1089 | cis-sabinen hidrat - 5.0 - - - -
1090 | B-tuyon 59 3.6 11.8 3.7 6.2 9.8
1113 |[kafur 11.9 27.6 16.1 13.4 12.4 18.2
1127 | trans-pinokamfon 0.2 0.3 - - - 0.9
1136 | 3-terpineol 24 5.4 - 0.6 - 1.8
1139 |bomeol 3.0 3.7 1.2 0.5 4.9



Cizelge 3.12. (devam) S. fruticosa’nin u¢ucu yag ve yagalti suyunun bilegimi

BTi |Bilesik Ugucu | Hekzan D- Isttmali | TB- | Isitmah
yag | ekstresi | KFME D- KFME TB-
KFME KFME

1151 | terpinen-4-ol 1.1 6.9 2.9 1.8 0.6 5.2
1162 | a-terpineol 2.0 11.7 3.0 1.9 0.6 59
1171 | mirtenol - 0.3 - - - 0.5
1200 | nerol - 0.1 - - - 0.3
1223 | geraniol - 0.3 - - - 0.4
1228 | linalil asetat 0.3 - - - 0.5 -
1257 | bornil asetat 1.4 - 1.4 0.4 0.5 0.9
1320 | a-terpinil asetat 2.0 - 0.9 04 e -
1363 | a-kopaen 0.1 - - - - -
1406 | B-karyofillen 35 - - - - -
1425 |aromadendren 0.2 - - - - -
1438 | a-humulen 0.7 - - - - -
1500 | 6-kadinen 0.1 - - - - -
1549 | spatulenol 0.3 - 0.2 - - 0.2
1556 | karyofillen oksit 1.5 - 03 0.3 - 0.3
1568 | viridiflorol 1.1 - 0.2 - - 0.2

Toplam| 972 93.3 94.8 100 100 93.7

BTi: Bagil Tutunma Indeksleri

e: eser miktarda (< 0.1%)
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4. SONUC VE TARTISMA

Yagalt1 sulann tilkemizde halk arasinda yaygin olarak kullanilmaktadir.
Ozellikle Giil suyu ve Kekik suyunun kullanimi gok yaygin ve ekonomik degeri
biiyiiktiir. Buna ragmen heniiz herhangi bir yagalti suyunun tiim bilesiminin
ortaya konabilecegi bir ¢alisma yapilamamugstir. Sadece yagalti sularimin, ugucu
yagin suda ¢oziiniirliigii fazla olan &zellikle oksijenli bilesiklerini bulundurdugu

diisiintilmektedir.

Yagalt1 suyunun igerdigi bu bilesiklerin GC ve GC/MS sistemiyle analizini
yapabilmek i¢in 6nce uygun, hizli ve ekonomik bir yontemle ekstraksiyonlarimin
yapilmas: gerekmektedir. Ekstraksiyon igin apolar ¢oziicii olarak hekzan segilmis,
yagalt1 suyu ile esit hacimli miktarlarda ii¢ kez islem tekrarlanmigtir. Yine arta
kalan yagalt1 suyunun orta polaritede bir ¢ziicii ile ekstraksiyonu igin kloroform
kullanilmig ve hekzan ile yapilan uygulama tekrarlanmistir. Hekzan ekstrelerinin
verimleri % 0.03-0.22, kloroform ekstrelerinin verimleri % 0.01-0.03 arasinda
degismigtir. Kloroform ekstrelerinde ¢ok az sayida bilesik belirlenmistir. KFME
teknigi, daldirmali ve tepeboslugu olarak uygulanmug, her iki yéntemde oda
sicakliginda ve 6nceden 55°C’ye 1sitilmis yagalt1 sularinda tekrarlanmigtir. Tiim
bu degiskenlerden sonra GC/MS analiz sonuglari tiim materyaller igin
karsilagtinldig1 zaman 1sitmal1 uygulamalarda sadece birkag fazla bilesigin teshis
edildigi goriilmektedir ki bu mindr bilesiklerin yagalti suyunun kalitesi hakkinda

bilgi vermek i¢in ¢ok 6nemli olmadig: diisiiniilmektedir.

Bu ¢alismada elde edilen bulgular her bir materyal igin ayn ayn asagida

irdelenmektedir:

Kaynak taramalarn sirasinda yurdumuzda yetisen Anethum graveolens ugucu
yagl ile ilgili bir aragtirmaya rastlanmamstir. Sadece ugucu yag miktarinin % 3-4
ve ana bileseninin karvon oldugu kayithidir (3). Bu tez igin ticari iiriinden elde
edilen verim % 3.1°dir, kaynak bilgilerine de uygundur. Ana bilesik olarak
karvonun belirlenmesi de literatiir bilgileriyle uyumludur. Diger 6nemli bilesikler
limonen, trans-dihidrokarvon ve dilapioldiir. Yagalt: suyunda ise beklenildigi gibi

timii oksijenli bilesikler olan karvon, trans-dihidrokarvon ve dilapiol
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gorillmektedir. Limonen sadece hekzan ekstresinde diigiik (% 0.3) miktarda
belirlenmistir. Dilapiol ise ugucu yagda % 7 oraninda iken KFME sonucunda
diisiik, TB-KFME ¢alismalarinda daha biiyiik oranda belirlenmistir. TB-KFME,
yagalti suyunun bilesimi hakkinda bilgi verecek uygun bir yontem olarak

goriilmektedir (Cizelge 3.2).

Tiirkiye’de yetisen Foeniculum vulgare ile yapilan ¢alismalarda ugucu yag
veriminin % 1-6 arasinda degistigi bildirilmektedir. Ugucu yagin ana bilesimini
olusturan bilesikler; (E)-anetol (% 70-89), metil-kavikol (% 3-5), fenkon (% 1-14)
ve limonen (% 4-9) olarak kayithdir (59-64). Bu ¢aligmada ticari iiriinden % 0.8
verimle ugucu yag elde edilmistir. Calismamizda ugucu yagin bilesiminde (E)-
anetol daha 6nceki arastirmalara gore diisiik, metil kavikol ve anisaldehit miktan
yiiksek oranda bulunmustur. Yagalti suyunun ana bilesigi anisaldehit olarak
goriilmektedir. Ayrica karvon, fenkon, o-terpineol ve metil kavikol’e
rastlanmaktadir. KFME sonuglar1 ugucu yaga benzer bir bilesimin yagalt1 suyunda

da yeraldigini gostermektedir (Cizelge 3.3).

Ulkemizde yetisen Melissa officinalis ile yapilan ¢alismalarda ugucu yag
verimi % 0.1 bulunmustur. Ugucu yagin karakteristik limon kokusunu olusturan
bilesikler geranial (% 4-9) ve neral (% 6-14)’dir (65-67). Melissa officinalis’te
ugucu yag verimi kaynaklarda belirtildiginden daha yiiksek goriilmektedir (%
0.3). Ancak ugucu yagin ana bilesigi sitronellal (% 22) olarak goriilmiistiir, bu
durum kaynaklara uyum gostermemektedir. Diger taraftan yagalti suyunda, biiyiik
oranlarda sitronellal tespit edilmigtir. Yagalt1 suyunda tiim y6ntemlerle geranial,

neral ve izopulegol’un varhig belirlenmistir (Cizelge 3.4).

Ulkemizde bir kiiltir bitkisi olarak yetistirilen Mentha piperita ile yapilan
calismalarda ugucu yag verimi % 1-3 bulunmustur. Ugucu yagin ana bilesigi
mentol’lin ytizde miktar1 % 24-41 olarak belirtilmistir (68, 69). Mentha
piperita’nin ugucu yag miktan ve bilesiminin kaynak bilgileriyle uyumlu oldugu
goriilmektedir. Yagalt:1 suyunun bilesiminde de ugucu yaga benzer bir siralamayla
mentol, menton, neomentol ana bilesikler olarak belirlenmigtir (70) (Cizelge 3.5).
Bu sonuglar daha 6nce Almanya’da yapilan bir arastirma ile benzerlik
gostermektedir. Adi gegen arastirmada M. piperita ugucu yaginda mentol % 36,

menton % 30, 1,8-sineol % 6, mentil asetat % 4 oraninda bulunurken, yagalti
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suyunda KFME ile bu oranlar sirasiyla, % 31, % 13, % 13 ve % 4 olarak
belirlenmistir (8). Poroplast teknigiyle yapilan bir aragtirmada ise M. piperita
yagalt1 suyunda, mentol (% 37), menton (%17), 1,8-sineol (% 16), neomentol (%

6) ve izomenton (% 5) tespit edilmistir (9).

Mentha spicata ile iilkemizde yapilan ugucu yag ¢aligmalarinda ugucu yag
miktarinin % 0.6-1.3 ve ana bileseninin karvon (% 19-69) oldugu kayithdir (71,
72). Mentha spicata, yerel pazardan temin edilmistir. Yag verimi % 1.8 olarak
belirlenmistir, kaynak bilgilerine gore daha yiiksektir. Ana bilesik, kaynaklardaki
bilgilere uygun sekilde karvon olarak bulunmustur. Sirastyla limonen ve 1,8-
sineol % 10’nun {iizerinde bulundugu belirlenen bilesiklerdir. Yagalt1 suyunda,
daha &nce 4. graveolens yagalti suyu ¢alismalarinda bahsedildigi gibi, limonen’e
rastlanmamaktadir. Karvon ve 1,8-sineol ana bilegikler olarak tespit edilmistir
(70) (Cizelge 3.6).

Ulkemizin énemli ihrag iiriinlerinden biri olan Origanum onites ile yapilan
caligmalarda ugucu yag verimi % 1-3, karvakrol oram ise % 50-82 olarak tespit
edilmigstir (73-77). Tez ¢alismasinda kullandigimiz Origanum onites 'in ugucu yag
orani % 2.3°diir. Ugucu yagin bilesimi bilinen ticari iiriinlere de benzerlik
gostermektedir. Yagalti suyunun, tiim ekstraksiyon yd&ntemleriyle yapilan
analizlerinde, ana bilesikleri karvakrol ve linalol olarak tespit edilmistir. Yagalt1
suyu bilesiklerinin tiimiiniin oksijenli bilesikler oldugu goriilmektedir (Cizelge
3.7). Sonuglar, daha 6nce TBAM’da yapilan D-KFME, TB-KFME ve 1sitmali TB-
KFME sonuglar: ile benzerlik gostermektedir (14).

Tiirkiye’de Pimpinella anisum ile yapilan ¢aligmalar sonucu ugucu yag
verimi % 2-3, ugucu yagin ana bileseni (F)-anetol’un oram ise % 86-95
bulunmustur (78, 79). Tez ¢alismasinda kullandigimiz Pimpinella anisum’da
ugucu yag verimi ve bilesimi kaynak bilgileri ile tam olarak uyumlu
goriilmektedir. Yagalti sularinda ise (E)-anetol’lin ana bilesik olarak goriilmesi,
ancak hekzan ekstresinde anisaldehit’in de yiiksek bir oranda bulunmasi F.
vulgare galigmas ile benzerlik gostermektedir. Metil kavikol’de yagalti suyunun

ana bilesiklerinden biridir (Cizelge 3.8).

Tirkiye’de Rosa damascena ile ugucu yag iizerinde yapilmig ¢ok sayida

¢alisma bulunmaktadir. Bu ¢alismalarda kullanilan birgok giil yag1 ve giilsuyu
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bizim ¢aligmamizda kullandigimiz gibi ticari driindir. Yani giil yag elde
edildikten sonra altta kalan sulu kisimdan ibarettir. R. damascena igin ugucu yag
verimi % 0.02’olarak bilinmektedir. Giil yaginin ana bilesenleri sitronellal (% 25-
50), nerol (% 3-12), geraniol (% 8-16) ve fenil etil alkol (% 1.2-2.6)’diir (21, 43,
80-84). Giilsuyu ile yapilan ¢aligmalarda giilsuyunun bilesiminde sitronellol (% 8-
35), nerol (% 1.9-17.2), geraniol (% 4.5-25.0) ve ana bilesik olarak fenil etil alkol
(% 63.1-78.8) bulunmustur (21, 84). Hekzan ekstresinde ana bilesik olarak fenil
etil alkol gorilmektedir. KFME ¢alismalar: ise giil yagimin bilesimine paralel
sonuglar vermektedir. Sitronellol, geraniol, nerol, &jenol ve metil 6jenol ana
bilesikler olarak goriilmektedir (Cizelge 3.9). Elimizde giilsuyu i¢in hazirlanmig
bir standart mevcuttur, ancak Bélim 1.2.8’de de belirtildigi gibi TSE’nin
hazirladig: bu standart sadece fizikokimyasal 6zelliklere dayamlarak diizenlenmis
olup, giilsuyunun bilesimi ile ilgili bir analiz 6nerilmemistir. Bu nedenle,

standartla kargilastirma yapmamiz miimkiin degildir (16).

Ulkemizde, Rosmarinus officinalis ugucu yag ile yapilan ¢alismalarda ugucu
yag verimi % 1-2 olarak bulunmus, ugucu yagin bilesimi 1,8-sineol (% 18-41),
kafur (% 15-23), borneol (% 6-11), a-pinen (% 4-12) ve verbenon (% 0-16) olarak
belirlenmistir (83, 86). Tez ¢alismamizda kulland1gimiz Rosmarinus officinalis in
yag verimi ise %0.4 gibi olduk¢a diisiik oranda bulunmustur. Ugucu yagin
bilesimi kaynak bilgilerine benzerdir. Yagalti suyunda, hekzan ekstresinin 1,8-
sineol’li diigiik miktarda, verbenon, borneol ve kafur’u yiiksek miktarda aldif
goriilmektedir. KFME g¢aligmalannin tiimiinde verbenon oraninin ugucu yaga gére
daha yiiksek oldugu; borneol, kafur, 1,8-sineol oranlarimin ise ugucu yaga
benzerlik gosterdigi tespit edilmistir. Verbenon’un suda ¢éziiniirliigiiniin diger
bilesiklerden daha yiiksek olmasinin, bu sonucun ortaya ¢ikmasina sebep oldugu
distinilmektedir, kloroform ekstresinde de yiiksek oranda verbenon
goriilmektedir (Cizelge 3.10) (87).

Tiirkiye’de Salvia fruticosa ile yapilan ¢alismalarda ugucu yag verimi % -5
bulunmugtur. Ugucu yagin ana bileseni 1,8-sineol (% 13-65)’diir. Kafur (% 4-14),
B-karyofillen ( % 1-7) ve a-pinen (% 4-5) ugucu yagin diger bilesikleridir (84, 88-
91). Calismamizda kullandifimiz Safvia fruticosa 6rmegi ugucu yag verimi ve

bilesimi bakimindan kaynak bilgileriyle uyum go6stermigtir. Yagalti suyu
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caligmalarinda hekzan ekstresi 1,8-sineol ve kafur’un yaninda o-terpineol’ii de
yiksek miktarda bulundururken, KFME ¢aligmalarinda, 1,8-sineol yiiksek

orandadir. Kafur, a- ve p-tuyon da ana bilesikler arasindadir (Cizelge 3.12).

Caligmalarin  baglangicinda Biberiye yagalti suyunda tim KFME
uygulamalan bir kez de sodyum klortir ile doyurulmus 6rneklerde tekrarlanmistir.
Tuzla doyurma islemi yapilan Orneklerin GC/MS analiz sonuglar, diger
omeklerin sonuglarina oranla daha fazla sayida bilesigin tespit edildigini
gostermistir (Cizelge 3.11). Bu durum, tuzla doyurma sonucu, yagalti suyunda
eser miktarda bulunan bilesiklerin de KFME ile adsorbsiyonunun saglandigim
ortaya koymaktadir.

Biitiin bu sonuglar gézden gegirildiginde, yagalt1 sularinin bilesimini, hizla
ve ekonomik bir ydntemle belirlemek gerekirse, sivi-sivi ekstraksiyonlarinin
burada kullanilan diger yontemlere gére daha uzun siireli galigmalar gerektirdigi
ve fazla miktarda ¢oziiciiye gerek duyuldufu igin ekonomik olmadif

disiiniilmektedir.

Daldirmali ve tepeboslugu KFME’nin oda sicakligindaki uygulamalar
arasinda ¢ok biiytik farklhiliklar gériilmemektedir. Ancak burada kullanilan uglarin
hangi uygulamalarda daha uzun émiirlii ve daha ekonomik olabilecegi sorusu akla
gelmektedir. Teorik olarak tepeboslugu uygulamalarimin daha hizli ve ekonomik
oldugu dustiniilmektedir. Bu disiinceler 1s13inda mentoliin standart olarak
segilmesi ile TB-KFME yontemiyle bir kalibrasyon ¢aligmasi yapilmis ve basarili
bir sonug¢ elde edilmigtir. Bu sonug, yOntemin tekrarlanabilirligini ortaya
koymaktadir. Ancak bu konu ile ilgili deneylerin arttirnlmasi ile sonug
kesinlesecektir.

Bu ¢alisma, giilsuyu, kekik suyu ve tibbi nane suyu ile ilgili az sayida
aragtirmaya ek olarak, diger yedisinin bilesimlerini ilk kez ortaya koymaktadir.
Amaca yonelik olarak, bu arastirma kapsaminda, en kisa siireli, ekonomik ve

giivenilir sonuglar veren ekstraksiyon yontemi TB-KFME olarak 6nerilmektedir.
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