| DEFNE MEYVASI SABIT YAGININ
EKSTRAKSIYONU VE KALITESININ BELIRLENMES]
- KONUSUNDA ANALITIK CALISMALAR %

Ecz. Hiilya TANRIVERDI

Anadolu Universitesi
Saglik Bilimleri Enstitiisii
Lisansiistii Ogretim Yonetmeligi Uyarinca
Farmakognozi Anabilim Dalinda
YUKSEK LISANS TEZI
Olarak Hazirlanmugtir.

Danigman: Prof. Dr. Muzaffer TUNCEL

Eylil-1989 ) o
y Anadolu Univ_ersrtea
Merkez Kutiiphane



Hiilya TANRIVERDI'nin YUKSEK LISANS tezi olarak hazirladigi "Defne
Meyvas1 Sabit Yaginin Ekstraksiyonu ve Kalitesinin Belirlenmesi Konusunda Analitik

Caligmalar” baglikli bu ¢aligma, jiirimizce Lisansiistii Yonetmeligi'nin ilgili maddeler
uyarinca degerlendirilerek kabul edilmistir.

19 /09 /42893

Oye: Pro (Dr. Muzafer TuNGEL Cimear)

U wrdDoeDr. HMese K /mee— [//ﬂza)
ye:

Anadolu Universitesi Saglik Bilimleri Enstitiisii Yénetim Kurulu'nun

22.09.4989. giin- ve .12.2/.’19.’1... sayill karariyla onaylanmustir.

(/'/77741)
Enstiti Madiirii

ot D, Aoretsn BAS1EAN




iv

OZET

Bu ¢alismada; Hatay ve Silifke yoresinden saglanan defne meyvasinin, biitiin
meyva, perikarp ve cekirdegi iizerinde laboratuvar Olgekte Soxhlet ve kaynatmali
ekstraksiyonlar uygulanmyg, ekstraksiyon seklinin, ekstraksiyon siiresinin ve ¢6ziiciiniin,
esktraksiyon verimine etkisi incelenmistir.

Gergeklestirilen ekstraksiyonlarda, n-hekzan:n-heptan (1:1) karigimimin ¢éziicii
olarak kullamldig1 iki agamali kaynatmali ekstraksiyonun, 1/2+1/2 kat/¢éziicii oraninin
ve 90+90 dakika ekstraksiyon siiresinin, defne meyvasinin ¢esitli kisimlarindan sabit yag
eldesi i i¢in uygun olabilecegi saptanmistir.

Hatay ve Silifke defne meyvasinin, biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginden elde
edilen sabit yaglann kaliteleri analitik yontemlerle incelenmis, sabit yaglarin yag asitleri

bilesemleri ve yiizdeleri gaz kromatografik yontem ile belirlenmistir.

Anahtar Kelimeler: Defne, Defne meyvasi, Sabit yag, Ekstraksiyon, Laurik asit,
Oleik asit, Gaz kromatografisi



SUMMARY

Laurus nobilis L. tree grows abundantly in Turkey all along the sea coast. The
berries of the tree contain valuable oil rich in lauric ester is presently extracted on a crude
cottage scale by boiling in water.

Systematic studies have been conducted on bench scale to extract the oil from the
whole berries, pericarp and kernels collected from Hatay and Silifke, using n-hexane and
mixture of n-hexane and n-heptane, and other parameters, namely solid to solvent ratio
time of extraction and method of extraction.

It has been conclusively established that the homogenous mixture of n-hexane and
n-heptane in the ratio of 1:1, and 3 hours of extraction using solid to solvent ratio of 1:4
- 1n Soxhlet method and twice boilig in solvent mixture (1:1) using fresh solvent each time
for an optimum period of 90 minutes each are most favourable process parameters.

The quality and composition of fixed oils were evaluated using capillary GLC and
established analytical techniques.

Key words: Laurus nobilis L., Laurel, Fructus Lauri, Fixed oil, Extraction,
Lauric acid, Oleic acid, Gas Chromatography
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1. GIRIS ve AMAC

Diinya'da ve Tiirkiye'de niifusun hizla artigina paralel olarak bitkisel yag ihtiyaci
artmakta ve bu soruna degisik ¢dziimler aranmaktadir.

Tiim bitkisel yag tiretim rakamlan incelendiginde, tilkemiz iiretiminin yetersiz
oldugu, her gecen yil ithalat ile ihracat arasindaki farkin ithalat yoniinde artif
goriilmektedir.

Tiirkiye'de bitkisel yag iiretiminin ana hammaddeleri zeytin, ay¢icegi ve pamuk
tohumudur. Bu hammaddelerden iiretilen yaglar, yemeklik yag tiikketiminin yanisira
tilkemizde baslica boya ve sabun sanayiinde olmak iizere endiistri ya§1 olarak
kullanilmaktadir. Bu da rafine yemeklik yag ve margarin endiistrisindeki agigin daha da

artmasina neden olmaktadir. Oysa endiistri yag: olarak kullanilan bu yaglarin yerine,
benzer ozellikler tagiyan bagka yaglar kullanilirsa endiistriyel kullanima yonelen yemeklik
yag tiiketimi onlenmig olacaktir.

Bu olanaklann. arastiriimast amac ile ¢aligmamizda defne meyvasinin cesitli
kisimlarindan sabit yag eldesi i¢in gerekli olan yontemler ihcelenmi§tir.

Yurdumuz maki bitki ortiisii icerisinde dogal olarak genis bir alanda bol olarak
yetisen defne agacinmin yapraklan (Folium Lauri) ve meyvalan (Fructus Lauri) halen kisith
oranda da olsa degerlendirilmektedir. Defne meyvalarnindan elde edilen sabit yag ve defne
yapraklar ile ugucu yag ihrag iiriinlerimizdendir.

Defne yapraklan %1-2 ugucu yag tagimaktadir. Yaprak ugucu yaginda 1,8-sineol
(%50-60), sabinen (%5-7), a-pinen (%3-5), B-pinen (%3-4), terpinen-4-ol (%2-3), 8-
terpinen (%1) bulunmaktadir.

Defne meyvasi sabit yaglarinin fazla kopiik saglamalan ve 1.N.S faktérlerinin
(Sabunlagma sayisi-Iyot sayisi) yiiksek olmasi nedeni ile sabun sanayiinde kullaniimalan
uygundur.

Ulkemiz sabunluk yag ihtiyacinin biiyiik bir kismu ithal edilen hindistan cevizi yag
ve palmiye ¢ekirdek yag: gibi laurik gruba dahil kdpiirtiicti yaglarla kargilanmaktadir.

Ozellikle sabun sanayiinde genis bir kullamim alan1 bulabilecek olan defne meyvasi
sabit yag, iilkemizde koylerde ilkel bir yéntem olan olgun meyvalarin bir kazanda suda
kaynatilmasi ile elde edilmekte, heniiz endiistriyel liretimi yapilmamaktadir.

Bu ¢alismada, defne meyvast sabit yaginin endiistriyel iireamine temel olabilecek -
ekstraksiyon yontemleri laboratuvar ¢lgekte aragtinlmug, Hatay ve Silifke yoresinden
temin edilen defne meyvasinin, biitiin meyva, perikarp ve g¢ekirdeginden iki ayn ¢oziicii

sistemi kullanilarak elde edilen sabit yaglarin kalitesi analitik yontemlerle incelenmigtir.



2. KAYNAK TARAMASI

Bu boliimde &ncelikle tizerinde galigilan defne agaci tamtilmis, 6zet olarak bitkisel
yaglarin Tiirk ekonomisindeki yeri vurgulanmug, defne meyvasi sabit yaginin 6zellikleri
ve kullanim alanlan belirtilmis, daha sonra da defne meyvas1 sabit yaginin elde edilme

yOntemleri verilmigtir.
2.1. Defne Agacimin Botanik Ozellikleri

Laurus nobilis L. (Defne agaci) Dicotyledonae sinifinin, Ranales takiminin,
Lauraceae familyasina dahildir.

Laurus nobilis L. Mart-Nisan aylarinda ¢igek acan, 3-8 m yiikseklifinde, kisin
yapraklarin1 dokmeyen dioik bir agactir.

Yapraklar 6zel kokulu, kisa sapl, stipulasiz ve alternan diziliglidir. Lamina tam,
oval gekilli ve serttir. Kenarlar: dalgals, Gist tarafi parlak koyu yesil, alt tarafi ise donuk
yesil renklidir. Damarlar her iki taraftan da kolayca goriiliir. Genellikle 5-10 cm
uzunlukta ve 2-5 cm genisliktedir. ‘

Cicek tek cinsli, sar renkli aktinamorf ve tetramer, 4-6 ¢icek bir arada kiic;iik
durumlar olugturur. Her durum yaklasik 1cm uzunlugunda olan 1 sapa ve 4 tane esmer
renkli brakteye sahiptir. Bu brakteler 6nce durumu sararlarsa da, ¢icek durumu agilinca
diigerler. Periant sanims: renkli 4 pargadir. Erkek c¢igcek 8-12 tane vertisillat dizilmig
stamen tagir. Her bir stamenin 2 tekali bir anteri vardir ve tekalar kiiciik birer kapak ile
agilir. Cigegin ortasinda bulunan stamenlerin flamentlerinin orta yerlerinde koyu renkli
nektarlar bulunur. Disi organin kisa bir stilusu ve her biri 2 nektar tasiyan 4 tane
staminotu vardir. Disi gicek tek karperden yapilmig olan tek gézlii bir ovaryum tagir.

Meyvalar 2-3 cm uzunlugunda ve 1-1,5 cm ¢apinda olan oval sekilli, tek tohumlu
bir bakkadir. Geng iken yesil renkli ise de Sonbahar'da olgunlastigr zaman parlak siyah
~renk alir (1-4).

Anamirta cocculus meyvalar1 ve Prunus lauracerasus yapraklan sik sik yanlig
benzetme sonucu Laurus nobilis L. meyva ve yapraklan ile karigtinlmaktadir. Bu

nedenle dikkatli olmak gerekir (5).
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2.2. Defne Agacimin Yayilisi

Defne agacinin esas vatan: Kiigiik Asya ve Balkan'lardir. Fakat daha antik devirde
Akdeniz'in biitlin kiyilarina gotiriilmiistiir. Bugiin Akdeniz'in karakteristik bitkilerinden
biridir.

Diinya'da yayilis alam olarak, Akdeniz ikliminin hiikiim siirdiigii biitiin Akdeniz
tilkeleri ile kiiltiire alinarak yetistirildigi Sovyetler Birliginin Karadeniz kiyilan ve
Hindistan gosterilebilir (6).

Tiirkiye'de Karadeniz Bolgesi (Zonguldak, Kastamonu, Sinop, Samsun, Trabzon,
Rize), Marmara Bolgesi (Canakkale, Balikesir, Bursa, Istanbul), Ege Bolgesi (Izmir,
Aydin, Mugla) ve Akdeniz Bolgesi'nde (Antalya, Igel, Hatay) kiyiyr takip eden oldukga
~ dar bir gerit i¢inde bol olarak yetismektedir (7).

2.3. Bitkisel Yaglarin Tiirk Ekonomisindeki Yeri

Ulkemizde 1988-89 sezonunda yagh tohum rekoltesi ve ham yaj iiretimi asagidaki
sekilde tahmin edilmektedir.

1.050.000  ton aygicegi tohumu 420.000 ton yag
800.000 ton pamuk ¢igidi 120.000 ton yag
120.000 ton soya fasulyesi 20.000 ton yag

TOPLAM 560.000 ton yag

Yapilan aragtirmalar, Tiirkiye'de kisi basina yilda 7 kg margarin ile 7 kg rafine
bitkisel yag tiiketildigini gostermektedir. Bu deger yilda yaklasik 750.000 ton ham yag
talebi karsilifadir.

Ulkemizde her y1l 50.000-300.000 ton arasinda ham yag acig1 bulunmaktadir. Bu
degerin 1989 yili icin yaklagik 200.000 ton dolaylarinda olacag: tahmin edilmektedir (8).

Tiim bitkisel yaglarda 1986-1988 yillan arasindaki ithalat ve ihracatimiz Tablo 2.1
de goriilmektedir (9).
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Tablo 2.1. 1986-1988 Yillar1 Arasindaki Tim Bitkisel Yaglardaki Ithalat ve

Thracatimiz

1986 1987 1988(8 ayhk)

1000$ TON 10003 TON 10008  TON

ITHALAT 116.715 270.300 119.016 319.118 136.279  303.870
[HRACAT  63.464 75.372 69.342 78.096 39.887 39.259
FARK 53231  194.928 49.674  241.091 96.392  264.611

1988 yilinda 358.790 kg defne yag ihrag edilmis ve 916.285 $ girdi saglanmistir.
1986-1988 yillar1 defne yag: ihracat rakamlari Tablo 2.2 de verilmistir (10).

Tablo 2.2.Ulkelere Gore 1986-1988 Yillart Arasindaki Defne Yag thracatimiz

1986 1987 1988
Miktar Deger Miktar Deger Miktar ~ Deger
(Kg) $) (Kg) $) (Kg) $)

BATIALMANYA 3.000 16.360 3.400 19.576 6.125 46.851

- AVUSTURYA - - - - 0.136 8.433
FRANSA 1.000 5.267 1.200 5.963 1.600 7.239
IRAK 70.000 221.132  72.000  227.640 150.419  574.265
KIBRIS - - - - 26.315 18.342
LUBNAN 5.084 14.235 10.025 26.165 4.401 7.246

SURIYE 242.889 669.949 82.073  203.446 169.794 253.937

TOPLAM 341923 971.428 168.698 482.810 358.790  916.285



2.4.Defne Meyvasi Sabit Yagimin Ozellikleri

Defne meyvasi sabit yag1 tereyagi kivaminda, ozel aromatik kokulu, ac1 lezzetli,
tasidiB1 klorofilden dolayr yesil renkli, yaklasik 32-369C de eridiginden sicak
mevsimlerde yart katidir (3,11-13).

Defne meyvas: sabit yaginda bulunan dome§ ve doymamis yag asitlerinin
sistematik isim ve formiilleri Tablo 2.3 ve Tablo 2.4 de goriilmektedir (14,15).

' Tablo 2.3 Defne Meyvasi Sabit Yaginin Igerdigi Doymus Yag Asitleri

Genel Ismi Sisternatik fsmi Striiktiir formiilii

Laurik asit n-Dodekanoik asit CH3[CH;];0COOH
Miristik asit n-Tetradekanoik asit CH;3[CH;],,COOH
Palmitik asit n-Hekzadekanoik asit CH;3[CH,],4COOH
Stearik asit n-Oktadekanoik asit CH3[CH,],4COOCH

Tablo 2.4.Defne Meyvas: Sabit Yagimn Igerdigi Doymarms Yag Asitleri

Genel Ismi Sistematik Ismi Striiktiir formiilii
Palmitoleik asit  9-Hekzadekenoik asit CH3.[CH;]5-CH:CH-
, [CH;,}7-COOH
Oleik asit 9-Oktadekenoik asit CHj3.[CH;]5 CH:CH-
[CH;]7-COOH

Lineolik asit cis,cis-9,12-Oktadekanoik asit CHj3.[CH,]4-CH:CH-

' | CH,.CH:CH.[CH,],-COOH
. Linolenik asit cis,cis,cis-9,12,15-Oktadekanoik asit  CH3-CH,-CH:CH-CH,-CH:
CH-CH,CH:CH-[CH,],-COOH

Hatay defne meyvasinin gesitli kisimlarindan petrol eteri ekstraksiyonuyla elde
edilen yaglarin ve Hatay'da halk tarafindan elde edilen yagin (Tehnel Gar yagi)
ozellikleri Tablo 2.5 de verilmistir (16).



- Tablo 2.5, Defne Meyvasinin Cesitli Kisimlarindan Elde Edilen Sabit Yaglarin &

Ozellikleri
Hatay yag Butun Et vag Cekirdek yad
tane yag

Renk |Kirmizimsi sar1|  Esmer sari Esmer sarm Sar
Gorunus Alttakati tortu | Alttakat) tortu [ Alttakatitortu | Tamamen kat
(20°C) Ustte berrak sivifUstte berrak sivifUstte berrak sivi
Koku Aromat ik Aromatik Aroma yok Cok aromatik
Tad Ozel ACImsi Aroma yok ACI
Yogunluk 0.9267 0.9214 0.911 0.9363

- (20°C)
Refraksiyon 1.4694 1.4647 1.4628 1.4662
(30°C)
Donma 370 19.6 12.6 26.6
noktasi
Asit sayisi 4.4 335 44.7 1.6
Sabunlasma 199.5 209.8 195.3 222.9
say1s1
lyot sayis: 61.2 55 8 68.4 425
Sabunlasma- 1.13 1.25 0.82 1.98
yanlar

Yazicioglu (16), biitiin meyvadan elde edilen yagi %35.4 doymus asitler, %32.9
oleik asit, %31.7 linoleik asit icerdigini belirtmektedir. Pruthi (17) ve Duke (18) ise

meyva yagimn %30-35 laurik asit, %10-11 palmitik asit olmak tizere %40-46 doymus
asitler, %33-40 oleik asit, %18-32 linoleik asit igerdigini bildirmektedir.




Hegnauer (19) defne meyvasi perikarpinin %24-55 sabit yag igerdigini ve perikarp
sabit yaginin %0-2.7 laurik asit, %19-24 palmitik asit, %56-63 oleik asit, %14-22 .
linoleik asit, %2.5 linolenik asit tasidigim belirtmektedir.
Riaz ve Ashraf (13) ise perikarp yaginin %1 laurik asit, %19.3 palmitik asit,
- %56.5 oleik asit, %21 linoleik asit, %2.5 linolenik asit, cekirdek yaginin %45.1 laurik
asit, %3.8 palmitik asit. %28.0 oleik asit, %23.1 linoleik asit tasidigini bildirmektedir.
Yazicioglu ve Karaali (20) ise Karadeniz Bolgesi'nden sagladiklari defne
meyvasimn gesitli kisimlarindan elde edilen sabit yaglarin yag asitleri yiizdelerini Tablo
2.6 da goriildiigii sekilde vermektedirler.

Tablo 2.6. Karadeniz Bolgesi Defne Meyvasinin Cesitli Kisimlarindan Elde Edilen Sabit
Yaglann Yag Asitleri Yiizdeleri

Tiim tane yag Etli kisim vag - Cekirdek yaf

Laurik asit 11.10 - 38.70
Miristik asit 1.82 eser . 220
Palmitik asit 17.45 21.38 9.14
Palmitoleik asit 1.61 2.04 -

Stearik asit 1.91 1.73 0.64
Oleik asit 40.57 50.10 28.54
Linoleik asit 23.21 : 22.86 19.40
Linolenik asit 1.91 ' 1.91 1.40
Doymus yag asitleri 32.28 23.11 50.68
Doymamig yag asitleri  67.30 76.91 49.34

> 2.5, Kullanihgs1 <

Defne incil kayitlanina gore hirs ve seytanligin semboliidiir. Antik ¢agin olimpik
oyunlarinda zafer kazanan yarigmacilarin defne dallarindan olusan bir tag ile
- odiillendirildigi, M.O. 342 yilina ait baz1 alin Roma paralarinin iizerinde de defne yaprag
bulundugu bildirilmektedir (18). |
Defne yaprakiarmm eskiden infiizyon ve ¢ay olarak kullanildig:, meyva tozu ve
inflizyonununda obstriiktif hastaliklar iyilestirmek, igtahi arttirmak igin ve emenagog
olarak alindig1 bilinmektedir. Ayrica sitmay1 da tedavi ettifi sdylenmektedir (18).
Kurutulmug§ yapraklar yemeklerde koku ve tat verici olarak, yapraklardan elde

edilen ugucu yag ise parfiimeri ve gida sanayiinde kullanilmaktadir (5).
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Defne yapraklar ve meyvalan istah agic1, karminadf, ditiretik, emetik, emenagog,

- narkotik, stimulan, midevi ve diyaforetik, ayrica halk ilaci olarak amenore, kolik,

kondilomata, histeri, apse, polip, skleroz, spazm ve iyi huylu cilt tiimérlerinin
tedavisinde kullanilmaktadir (5,18).

Meyvadan hazirlanan gesitli preparatlarin uterus fibroma ve skleromasina, eklem,
karaciger fibroma ve sertliklerine, gb'z tiimorlerine iyi geldigi, ham meyvalarin abortus
olugturmak i¢in kullanmldig bildirilmektedir (18).

»Defne meyvas: sabit yag: ise haricen burkulma ve ¢arpmaya bagh morarmalarda
kullanilmaktadir. Ayrica sabit yagdan sabun yapiminda ve veteriner hekimlikte de
yararlanilmaktadir (5). Defne sabunu icerdigi trigliseritlerden dolay: bol kopiik verir ve
antiseptiktir (13). |

' Meyvalann tagidig1 3,4-dimetoksiallilbenzen diigitk dozlarda farelerde sedasyon,
yiiksek dozlarda ise reversibl narkoz olusturmakta ve sitrikninin letal konviilsan dozlan
verilen farelerde 6liimii engellemektedir. Sinir sisteminin ve miyondral etkilerin nispeten
daha spesifik kontroliinii saglamaktadir. Bu belki de 3,4-dimetoksiallil-benzenin klinik
onemi olabilecegini gostermektedir (18, 21)

%2.6, Defne Meyvast Sabit Yagmn (Oleum Lauri) Elde Edilme
Yéntemleri ve Sabit Yag Verimleri =%

Oleum Lauri, Laurus nobilis L.tiiriiniin olgun meyvalarindan elde edilen sabit

~ yagdur. Halk arasinda Tehnel veyé Gar yag1 olarak bilinﬁektedir.

Defne meyvalart Eyliil-Ekim aylarinda toplanmaktadir. Defne yag Avrupa'da
kurutulmusg ve toz edilmis méyvalann sicakta sikilmasi ile, Tiirkiye'de (Hatay, Silifke ve
Sinop kdylerinde) ise olgun meyvalarin suda kaynatilmas: ile elde edilmektedir (3, 4,
17).

Koylerde, olgun meyvalar bir kazanda, yaklagik meyvalarin 3 kati kadar su ile
glplék ateste 4-5 saat kaynanlmaktadir (Sekil 2.3-2.4). Sogumas icin yaklagik yarim giin
beklendikten sonra bu karigim iizerinde elek olan bagka bir kazana par¢a parga
aktarilmaktadir. Bu sirada defne meyvasinin etli kismu elegin iistiinden elle ovularak
cekirdeginden aynlip, asagidaki kaba daha once kullanilan kazandaki su ile beraber
gecirilmektedir. Bu sirada ¢ekirdegin ezilmesine izin verilmemektedir. Ciinkii pigmis ve
ezilmig ¢ekirdek bir zamk gibi suyu ve yafi absorbe ettifinden yaf verimini
diisiirmektedir. Uzerinde elek bulunan ikinci kazan daha 6nce defne meyvasi ile birlikte
kaynamig ve yag igeren su ile tekrar kaynatilmaktadir. Bu sirada soguk su azar azar ilave

edilerek iistte biriken yag kepgeler ile toplanmaktadir. Bu yontemle yaklasik %10 verimle
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defne yag: elde edilmektedir. Bu sekilde elde edilen yag eritilip, siiziilditkten sonra
tenekelere doldurulup, tenekeler icinde aliciya sunulmaktadir.

Hatay'dan sagladif1 meyvalann ¢esitli kisimlarinda ayrm ayri sabit yag miktarlarim
tayin eden Yazicioglu (16), sabit yag verimlerini biitiin tanede %36.5, etli kisimda
%55.6, kabukta %9.9, ¢ekirdekte %25.6 olarak bildirmektedir. Duke (18) ise biitiin
meyvadaki sabit yag miktarin1 %20-34 olarak belirtmektedir.

Sekil 2.3. Defne Meyvasi Sabit Yaginin Koylerde Uretimi
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Jretimi

vierde {

v

5

Defne Meyvast Sabit Yaginin K

Sekil 2.4.
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3.GEREC ve YONTEMLER

Bu bolimde 6ncelikle ¢aligmamizda kullanilan bitkisel materyal, kimyasal
maddeler ve aletler belirtilmig, daha sonra yapilan deneysel ¢aligmalar konusunda bilgi
verilmigtir.

3.1. Kullanilan Bitkisel Materyal, Kimyasal Maddeler ve Aletler

Bitkisel Materval

A Caligmamizda Hatay ve Silifke yorelerinden saglanan defne meyvalan
- kullamlmigtir. Meyvalar golgede kurutulduktan sonra perikarp ve ¢ekirdek kisimlarina
aynlmsg, ¢aligmalar her iki yore meyvalarinda biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdek olmak

lizere ii¢ materyal ile yapilmugtir. Materyaller kabaca 6giitiildiikten sonra kullamlmigtr, —-

v~ Kimyasal Maddeler

n-hekzan (Teknik, tekrar distile edilerek saflagtinildi)
Eter (Teknik, tekrar distile edilerek saflagtinldi)
Etil Alkol (Teknik, tekrar distile edilerek saflagtinldr)
Petrol Eteri (40-60°0C, Merck)

n-heptan (Merck)

Ksilen (Merck)

Hidroklorik Asit (Merck)

Glasiyal Asetik Asit (Merck)

Borontrifloriir/Metanol (Merck)

Brom (Merck)

Potasyumhidroksit (Merck)

Potasyumhidrbjenbiftalat (Merck)

Fenolftalein (Merck)

Potasyumiyodiir (Merck)

Sodyumtiyosiilfat (Merck)

Sodyumkloriir (Merck)

Potasyumbikromat

Iyot

Nisasta
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) Aletler >

Abbe Refraktometresi (Shimadzu)

Infrared (IR) Spektrofotometresi (Shimadzu IR-435)

Ultraviyole (UV) Spektrofotometresi (Shimadzu UV-240 ve Grafik Printer PR-1)
Gaz Kromatografi Cihazi (Philips PYE Unicam PU 4500 Capillary
Chromatography) ile Kaydedicisi (SP 4290 Integrator)

Vakumlu Déner Buharlagtirici (165 Vakum Kontrolorlii RE-111 Rotavapor)

Cam Volumetrik Nem Tayin Apareyi

Cam Soxhlet Apareyi (250 ve 500 ml lik)

Hamilton $ininga (10 ml lik) '

Biiret (0.1 ml duyarhilikta 25 ve 50 ml lik)

Pirin¢ Havan ve Havaneli

3.2. Deneysel Calisma

Bu boéliimde, defne meyvasindan sabit yag eldesi igin yapilan ekstraksiyon
islemleri ve sabit yagin kalitesinin belirlenmesi i¢in gerceklestirilen analitik ¢aligmalar

verilmigtir.
3.2.1. Nem tayini

Ekstraksiyon firtin{iniin verimi kuru baz iizerinden hesaplandifi icin ektraksiyon
isleminden &nce materyallerin igerdikleri nem miktar1 volumetrik yontem ile
belirlenmigtir. Bu yontemle yapilan nem miktart tayininde Sekil 3.1 de gériilen
volumetrik nem tayin apareyi kullanilmigtir. Yontemde 10-15 g dolayinda 6giitiilmiis
materyal tam olarak tartilip, 250 ml lik bir balona konmug ve iizerine 100 ml su ile
doyurulmug ksilen ilave edilip, su fazi sabit kalincaya kadar geri sogutucu altinda
kaynatilmigtir. Dereceli tiipte toplanan ksilen+su karigimn tamamen aynldiktan sonra dip
kisimda toplanan su miktar1 okunup, materyalin igerdigi yiizde nem miktan

hesaplanmistir.
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3.2.2. Ekstraksiyon iglemleri

Ekstraksiyonlarda ¢oziicii olarak n-hekzan, n-hekzan:n-heptan (1:1) kangiminin
kullanildig1 bu caligmada; Soxhlet ekstraksiyonu ve geri ¢eviren sogutucu altinda
kaynatmal: ekstraksiyon biitlin meyva, perikarp ve ¢ekirdek tizerinde ayr ayn her iki
yore igin uygulanmis ve ekstraksiyon verimleri hesaplanmigtir.

3.2.2.1. Soxhlet ekstraksiyonu

Soxhlet ekstraksiyonlarinin ilk agamasinda her iki yore igin 8giitiilmii, nemi
belirlenmis, 50g biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdek n-hekzan ¢oziiciisii kullanilarak
Soxhlet apareyinde (Sekil 3.2) 1, 3, 5, 8, 11 ve 15 saat siireyle ayn ayn ekstraksiyona
tabi tutulmustur. Elde edilen ekstreler kaba siizge¢ kagidindan siiziilmiig, vakumlu doner
buharlagtiricida, S0°C sicakhikta n-hekzan ¢oziiciisii uzaklagtirilmsg, n-hekzanin tamamen
uzaklastirilmasi azot gazi altinda yapilmig ve zamana kargi ekstraksiyon verimleri
hesaplanmgtir.

Ikinci agamada ise ayni islemler n-hekzan:n-heptan (1:1) kanigimm ile tekrar

edilmigtir.

N

Sekil 3.1.Volumetrik Nem Tayin Apareyi Sekil 3.2.Soxhlet Apareyi



3.2.2.2, ri viren Altin Kavnatmalh Ekstraksi

Her iki yoreden saglanan defne meyvalar1 ayn ayn n-hekzan ¢oziiciisii kullanilarak
geri ¢eviren sogutucu altinda kaynatmali ekstraksiyona tabi tutulmugtur.

Kaynatmali ekstraksiyonlarda éncelikle 1/2, 1/3, 1/4, 1/5 katy/¢oziicii oranlan ile 1,
3, 5, 9 saat siirelerde ekstraksiyon gergeklestirilmig, zamana kars: ekstraksiyon verimleri
hesaplanmugtir.

Daha sonra gergeklestirilen iki agamali kaynatmali ekstraksiyonlarda biitiin meyva
n-hekzan ¢oziiciisii kullanilarak belirli kati/coziicii orani ile ekstre edildikten sonra, ekstre
sliziilerek ayrilmig, posa tizerine tekrar aym kati/¢oziicii oran: ilave edilerek ekstraksiyon
islemine devam edilmistir. Bu gsekilde gerceklestirilen iki asamali kaynatmali
ektraksiyonlarda 1/1.5+1/1.5, 1/241/2 kati/¢dziicii oranlart ile 30430, 90+90, 150+150
dakika siirelerde ekstraksiyonlar gerceklestirilmis ve ekstraksiyon verimleri
hesaplanmstir.

Belirlenen uygun kati/¢6ziicii oran: ve ekstraksiyon verimi kullanilarak, perikarp
ve ¢ekirdekte n-hekzan ¢oziiciisii ile, biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdekte n-hekzan:n-
heptan (1:1) kangimu ile iki agamali kaynatmali ekstraksiyon iglemleri tekrar edilmisgtir.

Laboratuvarda; biitlin meyva, perikarp ve cekirdekteki yag yilizdelerinin
~ hesaplanmas1 amaci ile n-hekzan ¢éziiciisii kullanilarak yapilan cok asamali kaynatmali
ektraksiyonlarda, posada yag kalmayincaya kadar ekstraksiyona devam edilmis ve bu
- yaklagimla materyallerdeki sabit yag miktarlan hesaplanmgtr.

Geri ¢eviren sogutucu altinda yapilan kaynatmali ekstraksiyonlarda da 6giitiilmiis,
nemi belirlenmis, 50 g materyal kullanilmig ve sonugta elde edilen ekstrelerden ¢oziicii
vakumlu doner buharlagtincida uzaklagtirilmig, daha sonra ¢oziiciiniin tamamen

uzaklagtinlmast azot gazi altinda yapilmagtr.
3.2.3. Analitik cahgmalar

Biitiin meyva,‘pe‘rikarp ve ¢ekirdekten elde edilen sabit yaglarda yogunluk (dpq),
kirilma indisi [np@], asit sayisi, sabunlagma sayisi, ester sayisi, iyot sayisi,
sabunlagsmayan madde miktar: ve gaz kromatografisinde (GK) ya§ asitleri yiizdesi tayin
edilmistir. Ayn1 tayinler Hatay ve Silifke yoresinden saglanan gar yag1 6reklerinde de

ofisinal yontemlere gore yapilmstr.

16
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3.2.3.1, Yogunluk tayini

Yogunluk tayininde 25 ml lik piknometre kullanilmigtir. Piknometre 6nce bo§,'
sonra distile su ile, en son numune ile doldurulup tarulmis ve yaglarin yogunluklar
agagidaki formiil yardimiyla hesaplanmigtir (22).

d=— | Esitlik 1

| Bu denklemde;

¢ : Piknometre + yag tartimi (g)

b : Piknometre + su tartimi (g)

a : Bog piknometre tarttmi  (g) m simgelenmektedir.

3.2.3.2. Kirilma _indisi

Abbe refraktometresi ile ekstraksiyonlardan elde eéilen sabit yaglarn kirilma indisi
dogrudan Sl¢iilmiistiir.

3.2.3.3. Asit sayisi

Asit sayis1 tayininde USP XX (23) ve BP 1980 (24) de verilen, dogrudan
titrasyon yontemi kullanilmstir. | ’

Asit sayis; 1 g maddenin igerdigi serbest asidi notralize etmek i¢in gereken
potasyumhidroksitin miligram miktanidir. Bu deger yagin saflig1 hakkinda bilgi vermek
agisindan ¢ok dnemlidir.

1.5 g dolayinda ornek tam olarak tartilmig ve 50 ml notralize edilmisg
etanol(%96):eter (1:1) kanigiminda ¢6ziilmiig, 1 ml etanollii fenolftalein ¢ozeltisi ilave
edilip, pembe renk sabit kalincaya kadar 0.1 N etanollll potasyumhidroksit ile titre

edilmigtir.

561 xNxV
 Asit Sayis1 = Esitlik 2
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Burada;
N : Potasyumhidroksitin normalitesi
V : Sarfedilen potasyumhidroksitin miktar1 (ml)
‘m: Tartilan 6rnek miktan (g) ile simgelenmistir.

3.2.3.4, Sabunlasma savisi

Sabunlagma sayisinin tayininde USP XX (23) ve BP 1980 (24) de verilen geri
titrasyon yontemi kullanilmgtir.

Sabunlagma sayisi; 1 g siv1 veya kati yagin hidrolizi ile olugan yag asitlerini
nétralize eden potasyumhidroksitin miligram miktaridir.

Yaklasgik 1.5 g tam tartilmis numune iizerine 50 ml 0.1 N etanolli
~ potasyumhidroksit ilave edilip, geri ¢eviren sogutucu altinda 30 dakika kaynatilmigtir. 1
ml etanollii fenolftalein TS eklenip, alkalinin fazlas: standart 0.1 N hidroklorik asit ile
titre edilmigtir.

(NKOH x VKOH - NHCI x VHCD * 56.1

Sabunlagma sayis1 = Esitlik 3
. m
Burada;
NKOH : Potasyumhidroksitin normalitesi
VKOH : llave edilen potasyumhidroksitin miktar (ml)
Nyc1 : Hidroklorik asitin normalitesi
VHCI : Harcanan hidroklpﬁk asitin miktan (ml)
m : Tartilan 6rnek miktan (g) ile simgelenmistir.

3.2.3.5. Ester sayisi

1 g yagda bulunan esteri sabunlagtirmak igin gerekli olan potasyumhidroksitin
miligram miktaridir.

Ester say1s1 = Sabunlagma sayisi - Asit sayisi Esitlik 4

Anaduitt Jriveredinat

Aarkoz Kiltidphis
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3.2.3.6. Iyot sayisi

Iyot sayisimn tayininde BP 1980 (24) deki iyotbromiir yéntemi kullamlrmstir. Iyot
sayist; 100 g maddenin absorbe ettigi iyodun gram olarak miktandir.

0.15/0.25 g madde tam olarak tartilip, 15 ml kloroformda ¢oziilmiigtiir. 25 ml
iyotmonobromiir ¢ozeltisi ilave edilip, 30 dakika karanlikta agzi kapali olarak
bekletilmigtir. 20 ml %10 luk potasyumiyodiir ¢6zeltisi ve 100 ml distile su eklenip, 0.1
N sodyumtiyosiilfat ¢dzeltisi ile titre edilmistir. Sari renk hemen herhen kaybolunca 5 ml
nigasta TS indikatorii ilave edilip, renk kayboluncaya kadar titrasyona devam edilmistir.

Aym sekilde numune konmadan bos deney yapilmustir.

(b-a)x Nx 12.69

Iyot Sayist = Esitlik 5

m

Burada;
a : Harcanan sodyumtiyosiilfatin miktar1 (ml)
b : Bog deneyde harcanan sodyumtiyostilfatin miktari (ml)
N : Sodyumtiyosiilfatin normalitesi

m : Numune tartim (g) ile simgelenmistir.

3.2.3.7. Sabunlagsmavan _madde miktars

Sterin hidrokarbonlar, alkoller gibi sabunlagma kabiliyeti olmayan maddelerin
miktarini bulmak i¢in yapilir.

Sabunlagmayan madde miktan tayininde petrol eteri metodu kullanilmagtir (26).

2 g dan az 2.5 dan fazla olmayan numune tam olarak tartilip, iizerine 25 ml 0.5 N
etanollii potasyumhidroksit ilave edildikten sonra geri sogutucu altinda 1 saat kaynatilarak
yag sabunlagtinlmig ve sabun ¢ozeltisi ayirma hunisine aktanimistir. Balon 50 ml distile
su ile yikanmig, bu da ayni ayirma hunisine aktarildiktan sonra ayirma hunisi i¢indeki
cozelti sogutulmustur. 3 defa 50 ml petrol eteri (K.N.40-60°C) ile ayirma hunisi i¢indeki
sabun ¢ozeltisi ekstre edilip, petrol eterli fazlar birlegtirilmigtir. Bir araya toplanan petrol
eterli fazlar 3 defa 50 ml etanol:su (1:1) karigimi ile yikanmstir. Petrol eterli faz daras:
alinmig bir balona aktanlip, petrol eteri vakumlu doner buharlagtinicida ugurulmugtur.
~ Sabit tartima gelinceye kadar balon kurutulmus ve tartim farkindan sabunlagmayan madde

miktar1 hesaplanmugtir.
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3.2.3.8. Ultravivole (UV) spektroskopisi

Ekstraksiyon igleminden sonra elde edilen yaglar n-hekzanda ¢oziilmis, 190-400

nm dalga boylan arasinda UV spektrumlari alinmustir.

3.2.3.9. Infrared (IR) spektroskopisi

Hazir potasyumbromiir diskine numunelerden damlatilarak ince bir sekilde

siiriilmiis ve havaya karg1 IR spektrumlar alinmigtir.

3.2.3.10. Gaz kromatografisi (GK)

Silifke ve Hatay defne meyvasinin, biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginde n-
hekzan : n-heptan (1:1) kanisim ile gerceklestirilen Soxhlet ekstraksiyonlarindan elde
edilen sabit yaglarin ve her iki yore gar yaglanmn icerdikleri yag asitleri ugucu metil
esterlerine doniistiiriilmiig, ugucu metil esterlerine doniigtiiriilen yag asitleri ve bunlann

goreceli ylizdeleri gaz kromatografisi yontemi belirlenmistir.
Yontemin temeli:

Ucucu metil] esterlerine doniistiirillen yag asitleri gaz kromatografisi cihaz ile
birbirinden aynigtirilip, kolonda alikonma zamanlann goz oniinde bulundurularak
saptanmugtir. Her yag asidi metil esterinin pik alaninin toplam pik alanina oranindan, o
yag asidinin tiim yag i¢cindeki oransal niceligi saptanmigtir (Gaz kromatografik analizler
TUBITAK-Gebze Aragtirma Enstitiisii Gida Teknolojisi Boliimiinde yapilmig ve
degerlendirilmisgtir).

Esterlestirme:

Yagin igerisinde bulunan yaf asitleri alkali ile sabunlagtirilarak gliserinden
aynstirilmakta ve bu sektilde aciga ¢ikan yag asitleri borontrifloriir/metanol ¢ozeltisi ile
ucucu metil esterlerine doniistiiriilmektedir (20, 22).

Kiigiik bir silifli balona 0.15-0.20 g yag 6rnegi hassas olmadan tartilmgtir.
Uzerine 5ml 0.5 N metanollii sodyumhidroksit ¢ozeltisi ilave edilip, kaynar su
banyosunda geri ¢eviren sogutucu altinda 10 dakika tutularak sabunlagtinilmigtir.
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SoButucunun lizerinden 5 ml borontrifloriir/metanol ¢zeltisi akitilmig ve 2 dakika daha

kaynatilmigtir. Yine sogutucu iizerinden 5 ml n-heptan akitilarak 1 dakika daha
kaynatilmug, su banyosundan alinip sogutulmusg ve 25 ml lik bir balonjojeye aktanlmustir.
Esterlestirmenin yapildig1 balon doymus sodyumkloriir ¢dzeltisi ile calkalanip, bu ¢ozelti
de ayn1 balon jojeye ilave edilerek 25 ml ye tamamlanmistir. Balon jojenin agz1
kapatilmug, bir kag defa ters cevrilerek galkalanmus, fazlar tamamen aynilincaya kadar
beklenmis, Gistteki n-heptan fazindan 1 ml kadar mikropipet ile gekilip, kapakl: kii¢iik bir
cam giseye aktarilmigtir. Kalan suyu tutmak igin, birkag kristal susuz sodyumsiilfat ilave
edilmig, sigenin lizerine azot gazi verilerek havasi uzaklagtirilmig ve agz1 sikica

kapatilarak buzdolabinda saklanmigtir. Daha sonra gaz kromatografik analiz yapilmugtir.

Gaz Kromatografisi Analiz Kosullari:

Kolon :  Carbowax 20 M Cam Kapiler Kolon (25 m)
Detektor : FID
Gaz Akis Hizlan :
Helyum (Tasiyic1 Gaz) : 30 ml/dakika
Hidrojen : 30 ml/dakika
Hava ;2.5 ml/dakika
Sicakliklar :
Dedektor : 2500C
Kolon : 1859C
. Enjeksiyon 1 2200C
Kagit izt : 4 mm/dakika
Program : Isotermal (185°C de 30 dakika)

Injeksiyon miktart : o 1ul
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Ekstraksiyonlarda Kat/Céziicii Oraninin Ekstraksiyon Verimine Etkisi
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Ekstraksiyonlarda Kat/Coziici Oraninin Ekstraksiyon Verimine Etkis
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Bolim 3.2.2.2 de belirtildifi sekilde her iki yoreye ait defne meyvalar
1/1.5+1/1.5, 1/2+1/2 kati/coziicii oranlan ile 30+30, 90+90, 150+150 dakika geri
" geviren sogutucu altinda iki agamali kaynatmah ekstraksiyona tabi tutulmug ve elde edilen

sonuglar Tablo 4.2 de verilmigtir.

% Tablo 4.2. n-hekzan Coziiciisii Kullanilarak Defne Meyvasinin Biitiininde Geri
Ceviren Sogutucu Altnda Yapilan Iki Asamali Kaynatmah
Ekstraksiyonlarda Elde Edilen Sabit Yag Verimleri (%) % |

SILIFKE MEYVA HATAY MEYVA
Zaman Kat / Coziicii oram Kat / Coziici orani
(dak.) '
1/1.5+1/1.5 1/2+1/2 1/1.5+1/1.5 1/2+1/2
30430 15.8 16.0 12.3 13.8
90'+90' 16.9 17.6 133 15.8
150'+150° 18.6 18.6 14.5 16.2

Elde edilen tek asamali kaynatmali ekstraksiyon sonuglarina gore uygun
kat/coziicti oran1 1/4 ve ektraksiyon siiresi 180 dakika, iki agamal kaynatmali
ekstraksiyon sonuglarina gore uygdn kati/coziici orani 1/2+1/2 ve ekstraksiyon siiresi
90+90 dakika kabul edilmistir. Bu kan/¢6ziicii oranlarinda ve ekstraksiyon siirelerinde n-
hekzan coziiciisii kullanilarak her iki y6re perikarp ve ¢ekirdeginde ayri ayr
gerceklestirilen tek ve iki asamal kaynatmalt ekstraksiyonlarda elde edilen sonuglar Tablo
4.3 de verilmistir. 4

Yapilan tek asamali kaynatmali ekstraksiyonlara oranla iki agamali kaynatmali
ekstraksiyonlarda daha yiiksek verim elde edildiginden; n-hekzan:n-heptan (1:1) kargim
ile her iki yore igin biitiin meyva, perikarp ve gekirdek tizerinde iki agamal1 kaynatmali
ekstraksiyon gergeklestirilmis ve elde edilen ekstraksiyon sonuglan Tablo 4.4 de

verilmigtir.
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Tablo 4.3. Silifke ve Hatay Bolgesi Defne Meyvas: Perikarp ve

Cekirdeginde n-hekzan Coziiciisii Kullanilarak Geri Ceviren Sogutucu
Altinda Gergeklestirilen Tek ve Iki Asamali Kaynatmali
Ekstraksiyonlarda Elde Edilen Sabit Yag Verimleri (%)

Kau ¢bziicii SILIFKE HATAY
orani
Zaman (dak.) Perikarp Cekirdek Perikarp Cekirdek
1/4 ve 180 24 8.8 22.8 8.7
124172 29 9.6 24.6 9.6
90" + 90
Tablo 4.4. n-hekzan:n-heptan (1:1) Karigim ile Geri Ceviren Sogutucu Altinda
Gergeklestirilen 1ki Agsamali Kaynatmali Ekstraksiyonlardan Elde
Edilen Sabit Yag Verimleri (%)
Kat ¢oziicii SILIFKE HATAY
Aoram
Zaman (dak.) Meyva Perikarp Cekirdek Meyva Perikarp Cekirdek
12+ 172
90" + 90" 20.7 324 13.9 18.6 242 11.9

n-hekzan ¢oziiciisii kullanilarak Silifke ve Hatay defne meyvasinin; biitiin meyva,
perikarp ve ¢ekirdeginde yapilan ¢ok agamali kaynatmali ekstraksiyonlarda, posada yag

kalmayincaya kadar ekstraksiyona devam edilmigtir ve bulunan sonuglar Tablo 4.5 de
verilmistir.
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Tablo 4.5. Silifke ve Hatay Defne Meyvasinin; Biitin Meyva, Perikarp ve
Cekirdegindeki Sabit Yag Verimleri (%)

Materyal Silifke Hatay
Biitlin meyva 24 22
Perikarp 34 34
Cekirdek 16 13

4.3. Defne Meyvasmin Degisik Kisimlarindan Elde Edilen Sabit Yaglar
Uzerinde Yapilan Calismalar

Bu boliimde ekstraksiyonlardan sonra elde edilen sabit yaglar ile Silifke ve Hatay
yoresinden saglanan gar yag: orneklerinde, yaglann kalitesinin belirlenmesi igin yapilan

analiz sonuglar verilmistir.

4.3.1. Defne meyvasinin cesitli kisimlarindan elde edilen yaglarin
organoleptik ozellikleri

Defne meyvasimn biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginden elde edilen yaglarin

organoleptik 6zellikleri Tablo 4.6 da verilmistir.
4.3.2. Defne yaglarinda yapilan analitik ¢ahismalarin sonucu

Her iki yore defne meyvasinin, biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginden n-
hekzan, n-hekzan:n-heptan (1:1) karigimi ile yapilan ekstraksiyonlardan elde edilen sabit
yaglarda ve her iki yoreden saglanan gar yag: orneklerinde yapilan yogunluk, kinlma
indisi, asit sayisi, sabunlagma sayisi, iyot sayis1 ve sabunlagmayan madde miktan

tayinlerinde bulunan sonuglar Tablo 4.7 ve Tablo 4.8 de verilmigtir.
4.3.3. Ultraviyole (UV) spektrokopisi

Ekstraksiyonlardan elde edilen sabit yaglar n-hekzanda ¢6ziilmiig, 190-400 nm
dalga boylari arasinda UV spektrumlan alinmigtir. Biitin meyva yaginn Sekil 4.5,
perikarp spektrumu Sekil 4.6, ¢ekirdek yaginin Sekil 4.7 ve gar yaginin $ekil 4.8 de UV

spektrumlan verilmistir.
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Tablo 4.6. Defne meyvasinin ¢esitli kisimlarindan elde edilen yaglarin organoleptik

ozellikleri
Perikarp Meyva Cekirdek
Renk Koyu yesil Agik yesil San
Goriiniim Berrak sivi Yari katt Kati
Koku Az aromatik Aromatik Cok aromatik
Tat Hafif aromatik Az acims! Acims!

- 4.3.4. Infrared (IR) spektroskopisi

Elde edilen sabit yaglarin IR spektrumlar: 400-4000 cm'l dalga boylari arasinda
Boliim 3.2.3.9 da belirtildigi sekilde alinmugtir. Biitiin meyva yagimn Sekil 4.9, perikarp
yaginin Sekild.10, ¢ekirdek yaginin Sekil 4.11 ve gar yafinin $ekil 4.12 de IR

spektrumlan verilmigtir.
4.3.5. Gaz kromatografisi (GK) sonugclar

Silifke ve Hatay defne meyvasinin biitiin meyva, perikarp ve cekirdeginde n-
hekzan:n-heptan (1:1) kangiminin ¢dziici olarak kullanildifr Soxhlet
ekstraksiyonlarindan elde edilen sabit yaglar ile her iki yore gar yaglan Bolim 3.2.3.10
da belirtildigi sekilde ugucu metil esterleri bigiminde tiirevlendirilmig ve daha sonra gaz
kromatografisi ile yag asitleri bilegimleri ve yiizdeleri tespit edilmis, sonuglar Tablo 4.9
da verilmigtir.

Silifke defne meyvasi; biitiin meyva sabit yaginin Sekil 4.13, perikarp yaginin
Sekil 4.14, gekirdek yaginin Sekil 4.15, Silifke gar yaginin Sekil 4.16, Hatay defne
meyvasi; biitiin meyva sabit yaginin Sekil 4.17, perikarp yagimin Sekil 4.18, ¢ekirdek
yagimn Sekil 4.19 Hatay gar yagimin Sekil 4.20 de gaz kromatogramlan verilmistir.

Gaz kromatografik analizlerde elde edilen gaz kromatogramlan incelendiginde,
bilesenler yoniinden fark olmadig1, yalmzca bilesenlerin miktarlart agisindan fark oldugu

gozlenmistir.



7 Tablo 4.7. n-hekzan Coziiciisii Kullanilarak Gergeklestirilen Ekstraksiyonlardan Elde Edilen #

Sabit Yaglar ile Gar Yag Omekleri Uzerinde Yapilan Analizlerin Sonuglan

A SILIFKE HATAY KOY

N .

A

L URETIMI

% Kaynatmali Soxhlet Kaynatmalt Soxhlet

L

E ?

R . Silifke Hatay

Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek
Garyaft | Garyat
Yogunluk (d 5g) 0.9143 0.9073 0.9336 0.9139 0.9135 0.9318 0.9182 0.9067 0.9322 0.9097 0.9063 0.9377 0.9418 0‘.9413
Kinlmaindisi (Mo0) | 14697 | 1.4697 | 1.4697 | 1.4677 | 1.4687 | 1.4687 | 1.4697 | 1.4687 | 1.4687 | 1.4677 | 1.4687 | 1.4697 1.4717 14717

Asit say1s1 3.9 16.2 3.6 8.9 14.6 4.8 14.4 - 28.6 4.1 17.4 27.9 4.2 1.6 3.5
Sabunlagma 205.8 194.1 189.6 177.6 173.9 2121 182.5 1743 209.4 187.1 156.3 215.7 197.1 190.6
say1st ’
Ester sayis1 196.9 1779 186.0 168.7 159.3 207.3 168.1 145.5 205.3 169.7 128.4 211.5 195.5 187.1
Sabunlagmayan 1.16 0.76 - 161 1.60 1.00 0.75 1.60 1.14 1.95 1.18 1.19 2.08 2.06 2.38
kisim (%)
lyot say1si 69.4 78.8 62.2 71.6 80.1 64.2 74.6 78.6 60.3 73.8 79.9 61.8 76.0 81.5

1€



»Tablo 4.8. n-hekzan:n-heptan (1:1) Kansimmn Kullanilarak Gergeklestirilen Ekstraksiyonlardan —

Elde Edilen Sabit Yaglar Uzerinde Yapilan Analizlerin Sonuglart

SILIFKE

A HATAY

N

A

L

% Kaynatmalt Soxhlet Kaynatmali Soxhlet

L

E

R

Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek | Meyva | Perikarp | Cekirdek

Yogunluk (d 9) 0.9106 0.9012 0.9368 0.9092 0.9096 0.9464 0.9088 0.8868 0.9228 0.8664 0.8975 0.9187
Kinlmaindisi (o) 1 4687 | 14676 | 14667 | 14667 | 1.4687 | 1.4667 | 14687 | 14677 | 14667 | 14687 | 14667 | 14657
Asit sayis1 8.4 94 3.6 14 14.7 3.0 14.7 24.1 3.9 134 24.2 32
Sabunlagma 185.5 177.5 204.9 187.6 1824 202.6 183.4 165.6 175.5 172.0 192.8 165.6
sayisl
Ester say1si 177.1 166.1 2013 180.2 167.7 199.6 167.7 141.5 171.6 158.6 168.6 162.4
Sabunlagmayan 1.94 0.77 1.93 1.16 0.74 2.01 232 1.58 215 1.02 0.8 1.83
kisim (%)
Iyot sayist 71.4 78.2 64.5 70.6 790 65.3 75.5 82.1 63.5 74.4 84.9 64.7

(43
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Tablo

4.9. Silifke ve Hatay Defne Meyvasimnin Biitiin Meyva, Perikarp ve
CekirdegindenElde Edilen Sabit Yaglar ile Gar Yaglanmn Yag Asitleri

Bilesimleri ve Bulunan Goreceli Yiizdeleri

5 SILIFKE HATAY Silifke Hatay
YAG ASITLER!
| Meyva Perikarp Cekirdek Meyva Perikarp Cekirdek Garyag! Caryeg:
Laurik asit 17.809 0.482 63.266 17.930 0.140 44.958 23.095 17.779
Miristik asit 0.531 0.096 1.686 1.239 - 1.485 0.675 0.637
Palmitik asit 18.51 24341 5.226 16.024 21.247 6.652 15.084 18.865
Palmitoleik asit 0.553 0.887 - 0.428 0.645 - 0.481 0.554
- Stearik asit 1.124 1.605 0.698 1.606 1.633 1.980 1.143 1.440
Oleik asit 35.66 44.128 12.026 34.186 43.660 21.767 38.429 34.804
Bilinmeyen 1.595 2.100 - 1.267 1.902 - 1.601 1.589
Linoleik asit 23.414 25.193 16.961 25.986 29.403 23.158 18.791 23.300
Linolenik asit 0.798 1.160 - 0.774 1.371 - 0.701 0.899
Doymus yag asitleri 37.974 26.524 70.876 36.799 23.02 55.075 39.997 38.721
Doymamig yag asitleri 60.425 71.368 28.987 61.374 75.079 44925 58.402 59.557

6¢
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Sekil 4.19. Hatay Defne Meyvasi Cekirdek Sgbit Yaginin Gaz Kromatogrami
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Sekil 4.20. Hatay Bolgesi Gar Yaginin Gaz Kromatogrami
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Bu kromatogramlar bilegenler yoniinden incelendiginde Yazicioglu ve Karaali
(1982) nin belirtikleri yag asitlerinden farkli olarak 18.85 dakika alikonan bilinmeyen bir
pike rastlanmigtir. Bu bilinmeyen pikin hangi yag asidi oldugu aragtinlmig, bu amagla
yag asitlerinin alikonma zamanlarinin logaritmas: grafige gecirilmis ve Sekil 4.19 da
goriilen lineer bir iligki ile ilgili esitlik bulunmugtur (26).

y =.113x + .966 R-squared: .999

3.31

!
[o]
9
R
t
2. 5 1 ¥ 1 T ¥ ¥ 1 M T A T T 1
14 15 16 17 18 19 20
Karbon sayisi
Sekil 4,21. Yag asitlerinin karbon sayisina kars1 logaritma alikonma zamaninin
grafigi
Bu esitligin;

y=0.113. X(karbon sayist) + 0.966

oldugu saptanmustir.

Goriildiigi gibi noktalar arasinda R2=0.999 gibi iyi bir iliski bulunmaktadir. Bu
dogru denkleminden bulunan karbon sayisi ile bilinmeyen yag asidinin Kovats
indeksinden (26) yararlamlarak 11-oktadekanoik asit olabilecegi sonucuna vanlmstir.
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¥ 5. SONUC VE TARTISMAX-

Defne agaci (Laurus nobilis L.) giris kisminda da belirtildigi gibi iilkemizin sahil
seridinde dogal olarak bol sekilde yetigsmektedir (Sekil 2.2). Bu bitkinin meyvalarindan
(Fructus Lauri) endiistriyel olarak sabit yag (Oleum Lauri) tiretimi heniiz

. yapilmamaktadir. Halen lilkemizde defne yag Silifke, Hatay ve Sinop kdylerinde ilkel bir
yontem olan suda olgun meyvalarin kaynatilmast ile elde edilmektedir.

Bu sekilde iiretilen defne yagmin biiylik bir kism 6zellikle Arap Ulkeleri ve
Fransa'ya ihrag edilmektedir (Tablo 2.2). Bu nedenle defne yaginin 6nemli bir ekonomik
degeri bulunmaktadir.

Bu g¢aligmada; defne meyvasindan sabit yag tiretimi igin gelistirilebilecek
endiistriyel caligmalara temel teskil edecek laboratuvar 6lgekte aragtirmalar amaglanmugtir,
Yaptugimiz caligmalar iki boliimden olugmaktadir.

Birinci boliimde, Hatay ve Silifke ybrel'efinden saglanan defne meyvasinin; biitiin
meyva, perikarp ve gekirdeginden ayr ayn sabit yag eldesi i¢in uygun ekstraksiyon
yontemi, ekstraksiyon siiresi ve degisik ¢oziiciilerin ekstraksiyon verimine etkisi, ikinci
boliimde ise ekstraksiyon iiriinlerinin analitik agidan kalitesinin go&stergeleri
aragtirlmigtir. |

n-hekzan, n-hekzan:n-heptan (1:1) karigiminin ¢éziicii olarak kullaniidig: Soxhlet
ekstraksiyonlarinda, n-hekzan:n-heptan (1:1) karisgimi ile en yiiksek ekstraksiyon
verimleri elde edilmigtir (Sekil 4.1-Sekil 4.2). ,

Geri geviren sogutucu altinda yapilan kaynatmal: ekstraksiyonlarda ise kat/¢coziicii
orani ve ekstraksiyon siiresi saptanmaya c¢aligilmigtir. Bu amagla n-hekzan ¢oziiciisii
kullamilarak gerceklestirilen kaynatmali ekstraksiyonlarda 1/4 kat/coziicii oraninda ve 3
saat ekstraksiyon siiresinde, defne meyvasindaki sabit yagin yaklasik %75 i ekstre
edilebilmektedir (Sekil 4.3-Sekil 4.4). n-hekzan ¢oziiciisii kullanilarak geri ¢eviren
sogutucu altinda yapilan iki agamali kaynatmali ekstraksiyonlarda elde edilen
ekstraksiyon verimleri, tek agamah kaynatmali ekstraksiyonlara oranla daha fazladir. n-
hekzan ¢oziiciisii kullamlarak gerceklestirilen iki asamah kaynatmali ekstraksiyonlardan
elde edilen sonuclar incelendiginde, 1/2+1/2 kati/¢oziicti oraninin ve 90+90 dakika
ekstraksiyon siiresinin, ekstraksiyon verimi agisindan uygun oldugu goriilmektedir
(Tablo 4.2-Tablo 4.3). Ayn1 kati/¢dziicii oran: ve ekstraksiyon siiresi kullanilarak n-
hekzan:n-heptan (1:1) karigimu ile tekrarlanan iki agamali kaynatmali ekstraksiyonlarda,
n-hekzan ¢oziiciisii kullamlarak ger¢eklestirilen iki agamah kaynatmalh ekstraksiyonlara

oranla daha yiiksek verim elde edilmigtir (Tablo 4.4).
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Elde edilen tiim ekstraksiyon verimleri incelendiginde; defne meyvasinin geSitli
kisitmlarindan sabit yag eldesi i¢in n-hekzan:n-heptan (1:1) karigiminin kullanildigr iki
agamal1 kaynatmal: ekstraksiyonun, 1/2+1/2 kati/c6ziicii oraninin ve 90+90 dakika
ekstraksiyon siiresinin uygun olabilecegi goriilmektedir.

Defne meyvasinin gesitli kisimlarinda yapilan ekstraksiyonlarda, meyvada en
yliksek yag verimi perikarptan elde edilmigtir. Bu sonuglara gore; sabit yag verimi azalan
swraya gore; perikarp, biitlin meyva ve ¢ekirdek seklinde siralanmaktadir.

Analitik ¢caligmalarda en yiiksek asit sayilar1 ve en diigiik sabunlasma sayilan
perikarp yaglarinda, en yiiksek sabunlagma sayilar ve en diisiik asit sayilan ¢ekirdek
yaglarinda bulunmustur. Asit sayilar1 Hatay meyvasindan elde edilen yaglarda, Silifke
. meyvasindan elde edilen yaglara oranla daha yiiksek bulunmustur (Tablo 4.7-Tablo 4.8).

Koylerde elde edilen defne sabit yaginin asit sayisinin diisiik olmasinin, taze
meyva kullanilmasindan ileri geldigi disiiniilmektedir. Perikarp yaginda, cekirdek
yagina oranla daha yiiksek asit sayilarinin elde edilmesi, kat: ¢ekirdek yaginin doymug
yag asitlerince zengin olmasindan dolay: ransiditeye daha dayanikli olmas: ile
agiklanabilir.

Defne meyvasinin; biitiin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginden elde edilen sabit
yaglarin igermis olduklar1 yag asitlerinin analizleri gaz kromatografisi yontemi ile
gergeklestirilmistir. Bu analiz borontrifloriir-metanol ¢ozeltisi ile referanslarda belirtilen
sekilde tiirevlendirme yontemi ile yapilmigtir 20, 22).

Gaz kromatografik analizler, Hatay ve Silifke bolgelerinden saglanan defne
meyvalarnin, biitin meyva, perikarp ve ¢ekirdeginden n-hekzan:n-heptan (1:1)
karigimimin ¢oziicli olarak kullanildigi Soxhlet ekstraksiyonlarindan elde edilen sabit
yaglarda ve her iki yoreden temin edilen gar yag: 6rneklerinde yapilmigtir. Sonugta yag
asitlerinin goreceli miktarlarina gore; Silifke bdlgesi defne meyvas1 ¢ekirdek yaginin
%63 laurik asit, perikarp yaginin %44 oleik asit, Hatay bdlgesi defne meyvas: ¢cekirdek
yaginin %45 laurik asit, perikarp yaginin %43 oleik asit tagidigr saptanmistir. Silifke
bolgesi defne meyvasi ¢ekirdek yagi goreceli miktar olarak %70.87 doymus, %28.98
doymamig yag asitleri, Hatay defne meyvas:1 ¢ekirdek yagi %55 doymus, %44.9
doymamug ya§ asitleri igermektedir (Tablo 4.9). Bu deerler doymus yag asitleri
acisindan literatiir degerlerine gore daha yiiksektir (20).

Bu degerlere gore defne meyvasi gekirdek yagi, %44-52 laurik asit igeren
hindistan cevizi yag1 (coconut oil) ve %40-52 laurik asit igeren palmiye ¢ekirdek yagi
. (palm kernel oil) gibi yiiksek oranlarda laurik asit icermektedir (14). Bu oranda yiiksek
laurik asit igeren yaglann sampuan ve sabun formiilasyonlarinda kullanildig: goz 6niine
alinirsa, defne meyvasi ¢ekirdek yag: belirtilen bu kozmetik alanlarda biiyiik bir kullanim

potansiyeline sahiptir.
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Bu sonuglara gore defne meyvasi ¢ekirdek yagi degerlendirildiginde, her yil
" memleketimiz tarafindan ithal edilen hindistan cevizi yag1 ve palmiye ¢ekirdek yag:
konusunda biiyiikk olciide ithal ikamesi saglanabilir. Bu amagla defne meyvas:
cekirdeginden sabit yag iiretimi diigiiniiliirse, oncelikle perikarp ve ¢ekirdegin birbirinden

kolayca aynlmasi igin gerekli olan yontemin aragtirilmas: gerekir. —
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