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1. GIRIS VE AMAC

Tirkiye Cumhuriyeti’nin kurulugsundan sonra, 1926 yilinda ilk
farmakopenin hazirlanmas: igin ¢aligmalara baglanmig ve Saghk Bakanhgi
binyesinde uzmanlardan olusan bir komisyonun yiruttagi bu haziliklar 1930
yilinda yurarlige giren ilk Tirk Farmakopesi ile sonuglanmigtir. O yillardan
giiniimiize Saglik Bakanhgi’nda yeni farmakope hazirlama ¢abalart 1940, bunun
ilaveli ikinci baskist 1948 farmakopeleriyle siirmiiy ve son farmakope 1974
yilinda yirirlige girmigtir. Ancak, 1993 yilinda Tirkiye tarafindan Avrupa
Farmakopesi Resmi Farmakope olarak kabul edilmig ve kullamlmaya baglamigtir.
Bununla birlikte, yeni bir Turk Farmakopesi hazirlanmas: konusu giincelligini
korumaktadir ve Tiirk Farmakope Komisyonu bu yonde ¢alismalar yapmaktadir.
Bu cabalara katki saglamasi ve iilkemizde farmakope monograflar1 hazirlama
konusunda alt yap1 olusumuna yardimci olmasi amaci ile tilkemiz igin ekonomik
oneme sahip baz1 bitkisel droglarin monograflarinin hazirlanmast bu tezin amacini
olugturmaktadir. Bu gibi droglarin sayisimn bir hayli fazla olmasma ragmen bu
tez kapsaminda onbir adet bitkisel drog monografinin hazirlanmasi planlanmstir.
Bu droglar sunlardir: Althaeae flos, Helichrysi flos, Lupuli flos, Mentha pulegii
actheroleum, Origani herba, Papaver oleum, Styrax Liquidus, Rosae aetheroleum,

Rosae aqua, Rosae flos, Salviae trilobae aetheroleum.

Monograflar hazirlanirken Avrupa Farmakopesi standartlani géz Oniinde
tutulmug, varsa oradaki yontemler ve reaktiflerin  kullamlmasma ozen

gosterilmigtir.
1.1. Tiirk Farmakopesi’nin Tarihgesi

Ilk Tirk Farmakopesi (kodeks) nin hazﬁlanmasx icin gereken caligmalar
03/03/1926 tarih ve 767 numarah kanun ile baglatiimigti. Bu tarihe kadar kodeks
ihtiyac1 Fransiz Kodeksi ile giderilmeye ¢alisilmist. Temelde benzerlikler tasisa
dahi bir ilkenin kodeksinin, diger bir tlkenin ihtiyacim tamamyla
karsilayamayacag1 bir gergekti. Ciinkii her iilke, kendi simrlari dahilinde yetisen
bitki tirlerini ve kendi iirettizi hammaddeleri tercih ettiginden, hazirlanacak

kodeksin bu hammaddelere uygun tarzda hazirlanmasi s6z konusuydu.

Ancdoiu Universifes
. Merkez Kitliphane



Turk Kodeksi’nin hazirlanmasi i¢in, en son hazirlanmig yabanci
farmakopelerin kabul ettifi kontrol ve inceleme yontemlerinin incelenerek
ihtiyaca gore diizenlenmesi geklinde bir kodeks hazirlanmasi karar1 alinmigti. Bu
karara gore Tiirk Kodeksi’ni hazirlayip sunmakla gorevli komisyon, Sihhiye ve
Muaveneti Igtimaiye Vekaleti'ne (Saglik Bakanlig) iiye en az 15 kisiden
olusturulacakti. Bu komisyona segilecek iiyeler Saghik Bakanligi’mmn onerisi,
Bagbakanin onay1 ve Cumhurbagkam tarafindan tayin edileceklerdi. Bu komisyon
kendi i¢inde gorev dagilimi yapiyor ve bunu Sihhiye ve Muaveneti Igtimaiye
onayhyor, komisyonun ne zaman ve nerede toplanacagini belirliyordu. Buradaki
tiyeler bu gorev karsiligi maktu (belli) bir icret aliyorlardi. Kodeks komisyonu,
Sihhiye ve Muaveneti Igtimaiye Vekaleti’nin davetiyle bes senede bir toplaniyor

ve gerekli kararlar aliyordu.

Onaylanan kodeks, belirlenen tarihten itibaren eczane ve ecza depolarinda,
tiim regetelerin hazirlanmasinda kullamliyordu. Kontrol ve tayinler, eczane, ecza
depolann ve giimriiklerde, bu kodekse uygun olarak yapihyordu. Kanunun

uygulanmasinda, Adalet, Maliye ve Saglik bakanlari sorumlu idi.

Ik kodeks komisyonu iiyeleri, ilgili kanunun birinci maddesince
30/03/1926 tarihinde Gazi Mustafa Kemal tarafindan atanmig ve 17/04/1926’da
faaliyete baglamigti.

Kodeks hazirlanirken, ihtiyaca gore, Amerikan, Alman, Fransiz, Isvigre ve
diger kodekslerden yararlamimigti. Bundan dolay1 daha 6nce kullamlan Fransiz
Kodeksi ile bityiik farklar ortaya ¢ikmisti. Fransiz Kodeksi’nde iki eki ile beraber
1159 madde bulunmasina karsin ilk Tiirk Kodeksi’nde 659 madde yer almugt1.

Bir maddenin (ilacin) kodekse girmesi, fiziksel ve kimyasal ozelliklerinin
bilinmesi ve uzun siire denenmis olmasina bagliydi. Kodekse alinmamig
maddelerle ilgili olarak ihtiya¢ oldugunda Fransiz Kodeksi’ne gore hazirlanmalar1

karar1 alinmust1.

Turk Kodeksi’nde, 1925 yilinda Briiksel Konferans1 kararlarina gore
Latince ilag isimlerinin ilk bagta bulunmasi kabul edilmig, esas olarak Isveg,

Amerikan ve Ingiliz Farmakopeleri’nin kabul ettigi sekliyle uygulanmisti. Latince



isimlerin kabulii ile, bir ilaca Turkge, Latince ve Fransizca olmak iizere ii¢ isim

vermek gerekmigti.

Kodeksteki monograflarda, her maddenin 6ncelikle kisa bir tarifi, fiziksel
ozellikleri, teshisi, saflik kontrolleri, miktar tayini, korunma ve saklanmasi yer

almagt1.

Kusursuz olmadig: kabul edilen bu kodeks, gerektiginde degisikliklerin
yapilabilecegi kabullenilerek, sunuldugu 1930 senesinin Haziran ayindan gegerli

kabul edilmisgti.

3 Mart 1926 tarih ve 767 sayili kanun geregince olugturulan komisyon
tarafindan diizenlenip 04/02/1929 tarih ve 2708 sayili kararname ile 1 Haziran
1930°da yuriirlige girmis bulunan Tirk Kodeksi’nin yerine, gegerli olan kanunun
altinc1 maddesi geregince bu defa yeniden olugturulan komisyon tarafindan yeni
bir kodeks hazirlanmis ve kodeksin, 1 Mart 1940 tarihinden itibaren gegerliligi
kabul edilmisgti [1].

Bundan sonra, 1940 kodeksinde yapilmasi gerekli degisiklikleri ve
zeyilleri diizenlemek tizere 27 Nisan 1945 tarihli kararname ile kurulan komisyon
ilk toplantisin1 7 Mayis 1945°te yapmusti. Zamammn sartlant i¢inde, en dogru
hareketin, eski kodekste yalmzca elzem olan bazi degisiklikleri yaparak oldugu
gibi bastirmak, yapilmasinda fayda olan bir ek seklinde g¢ikarmak olacag:
kanaatine varilmgti. Bu teklif, Bakanlikga da kabul edildiginden bu yonde
caligmalar yapilmigtir. Meydana gelen ek cilt, 68 kadar maddeyi kapsamusti.
Bunlarin 6nemli bir kismu yeni ilaglar ve ilk kez ele alinan agilardi. Komisyon
baz1 ilaglarin biyolojik usullerle incelenmesini de miitalaa etmis ve kodekse
almigti. Bunlarin bu defa ki eke koyulmayarak gelecek kodekste yer almak iizere
bir defa daha tetkiki dogru bulunmustu. Ekte ayrica yeni ilaglarin kontrolii igin
gerekli reaktif tarifleri de yer almsgt1.

1948 kodeksi, 1940 tarihli Tiirk Kodeksi’nin ilaveli ikinci baskistydi.

Ik kodeks, 22284 sayih karar ile 15 Mart 1949 tarihinden itibaren
yirirliikten kaldirilarak sézii gegen kanunun 6. maddesine gore yeni kurulan

komisyon tarafindan yeniden diizenlenmis olan Tirk Kodeksi’nin, kararnamenin



resmi gazetede ilamndan bir siire sonra yirirlige konmasi uygun goriilmiistii
(09/09/1969) [2].

767 sayili kanunun 6. maddesine gore 1948 Tirk Kodeksi’'nde yapilmasi
gereken yenilemelerde ve Diinya Saglik Teskilati tarafindan hazirlanan
Milletleraras: Farmakope esaslan dahilinde gerekli ilaveler igin yeni bir komisyon
kurulmus (26/07/1955) ve kararname 13/08/1955 tarih ve 9077 sayih Resmi
Gazete’de yayinlanmisgti.

05/08/1955 tarih ve Eczacilik Genel Mudirlugu ifadeli 6099 sayili yaziyla
kodeks komisyonu, 02/09/1955te ilk toplantisim yapmisti. Hazirlayacag: eser
ismi i¢in hemen tim dinyada kullamlmakta olan “Farmakope” tabirini kabul
ederek yeniden 617 monografi ve 58 zeyli kapsayan Tirk Farmakopesi’ni
hazirlamig ve 14/11/1972°de bakanliga sunmustu. Komisyon toplantilar sirasinda
hazirlayacag: farmakopenin, yurt ibtiyaglarma ve Diinya Saglk Teskilat:
standartlarina uygun, tniversitelerimizde kullanilan terimlerle ifade edilmis bir
eser olmasinda prensip kararina varmis ve bu prensip karar i¢inde Pharmacopoea
Internationalis (I, I, supplement), Specification for the quality control of
pharmaceutical preparations (1967 ve supplement 1971), British Pharmacopoeia
1968 ve 1973, Avrupa Farmakopesi, U.S.P. XVM ve benzeri eserlerden
yararlanilmigti. Hazirlanan 1974 Tirk Farmakopesi Aralik 1974 tarihinden
itibaren yurirlige girmisti [3].

1993 yilindan itibaren ilkemizde gecerli olan farmakope Avrupa
Farmakopesi’dir. Avrupa Konseyi’nin bir orgam: olan “Ilag Kalitesi Boliimii”ne
bagh olarak ¢alisan ve Turkiye’nin de iyesi oldugu “Avrupa Farmakope
Komisyonu” ¢ahgmalarim Fransa’mn Strazburg sehrindeki merkezinde
yiiriitmektedir. 1997°de yaymnlanan yeni Avrupa Farmakopesi (Pharmacopoea
Europea) her yil (1998, 1999, 2000, 2001) bir ek cilt yaymlamstir. Son olarak
2002 yili dordiincii edisyonu yayinlanmig olan Avrupa Farmakopesi’'nde halen
150 civarinda bitkisel drog vardir. Bu 6nemli bir sayidir. Bu sayimn 6numiizdeki

yillarda 200 bulacag: tahmin edilmektedir.

flag imalatinda kullanilacak her tiirlii drogun ve yontemin standardize

edilebilmesi i¢in cahisgan “Avrupa Farmakope Komisyonu”, iiye ulkelerden



uzmanlarin katthmu ile ¢aligmalarim sordiirmektedir. Monograf ve yontemler bu

komisyona bagli olarak kurulan uzman gruplar tarafindan hazirlanmaktadir. Bu

uzman (bilirkisi) gruplan ve ¢aligma alanlan sunlardir ;-

Uzmanlar grubu No 1
Uzmanlar grubu No 6
Uzmanlar grubu No 6B
Uzmanlar grubu No 7
Uzmanlar grubu No 9
Uzmanlar grubu No 10A
Uzmanlar grubu No 10B
Uzmanlar grubu No 10C
Uzmanlar grubu No 11
Uzmanlar grubu No 11A
Uzmanlar grubu No 11C
Uzmanlar grubu No 118
Uzmanlar grubu No 12
Uzmanlar grubu No 13A
Uzmanlar grubu No 13B
Uzmanlar grubu No 13H
Uzmanlar grubu No 14

Uzmanlar grubu No 15

: Mikrobiyoloji

: Biyolojik maddeler

- Insan kam ve kan tirtinleri

. Antibiyotikler

: Inorganik ve organik kimya

: Organik kimya-Sentetik tirtinler
: Organik kimya-Sentetik trtinler
- Organik kimya-Sentetik Grinler
: Organik kimya-Dogal ariinler

: Vitamin A

- Seliloz eterler

. Sekerler

: Farmasdtik teknoloji Griinleri

: Farmakognozi

: Farmakognozi

- Sabit yaglar ve tirevleri

: Radyoaktif bilesikler

- Serum ve astlar

Uzmanlar grubu No 15V : Veterinerlikle ilgili serum ve agilar

Uzmanlar grubu No 16 - Plastik ambalajlar

Bu tez kapsaminda hazirlanan monograflar, yukaridaki caligma
gruplarindan konusu “Farmakognozi” olan 13A ve 13B calisma gruplarnin alana

girmektedir.



Bu c¢alijma gruplarinda, Tirkiye’den de katilan uzmanlanimiz, 13A
grubunda Gazi Universitesi Bczacilik Fakiiltesi Farmakognozi Anabilim Dali
Ogretim Uyesi Prof. Dr. Ekrem SEZIK ve 13B grubunda ise Anadolu Universitesi
Eczacilik Fakultesi Farmakognozi Anabilim Dali Bagkani Prof. Dr. Kemal Hiisnii
Can BASERdir [4].

Yurdumuzda Avrupa Farmakopesi’nin resmi farmakope olarak kullanimi
11.03.1993 tarth ve 3887 sayih kanunla “Bir Avrupa Farmakopesi
Gelistirilmesine Dair S6zlesme” onaylanmasi, Bakanlar Kurulu tarafindan
06.09.1993 tarihinde karara baglanmasi ve 10 Ekim 1993 tarihinde 21724 sayili

Resmi Gazete’de yayinlanmas: ile baglamistir [5].
1.2. Tez Kapsamina Giren Droglar

Tez kapsamina giren droglarla ilgili bilgiler ile drogun hazirlanmasinda
kullanilacak bitki tiirii ve organina ait kaynak taramalar1 sonuglari bu béliimde yer
almaktadir. Bu tez hazirlanirken yeni Tirk Farmakopesi ile Avrupa
Farmakopesi’ne monograf onerisi sunulmas: amaglandigindan, benzer droglar i¢in
mevcut farmakopelerde yer alan monograf hazirlama kriterleri goéz oOniine
alinmigtir.  Segilmis olan droglardan sadece Lupuli flos igin Avrupa
Farmakopesi’nde monograf bulunmaktadir. Monograf 6nerisi hazirlanan droglarin
bazilant i¢in diger farmakopelerde yayinlanmis monograf veya standartlar
mevcuttur. Bu tez kapsamimna giren monograflar, Avrupa Farmakopesi’nde
uygulanan yontem ve reaktifler kullamlarak hazirlanngtir.  Avrupa
Farmakopesi’'nde bulunmayan bazi yontemlere de yer verilmig ve bunlar yeni

yontem olarak onerilmigtir.

Monografi hazirlanms droglar, Avrupa Farmakopesi ve Turk
Farmakopesi’'ne de Onerilecektir. Bu nedenle bitkinin Tiirkiye’de yayihig
ozellikleri, icermis oldugu etken maddeler, halk arasindaki kullamm yayginhg:
gibi ozelliklerle drogur; elde edildigi bitkinin tizerinde gesitli galigmalar yapilmig
olmas1, ulke ekonomisine sagladifi veya saglayabilecegi katkilar géz omiinde

tutulmustur.

Bu monograf onerisinde standartlar konusunda diinyada bilimselligi herkes

tarafindan kabul edilen yaynlar goz o6niinde bulundurulmustur: Avrupa



Farmakopesi [European Pharmacopoeia (EP)] [4], Tirk Standartlari Enstitiisii
(TSE) calismalar1 [6-10], Martindale The Extra Pharmacopoeia [11], Fransiz
Farmakopesi (Pharmacopee Frangaise) [12], ABD Farmakopesi [The United
States Pharmacopoeia (USP 24)] / The National Formulary (NF 19) 2000 [13],
Ingiliz Farmakopesi [British Pharmacopoeia (BP)] [14], ingiliz Tibbi Bitki
Farmakopesi (British Herbal Pharmacopoeia) [15], Alman Farmakopesi
[Deutsches Arzneibuch (DAB)] [16], Secilmis Tibbi Bitkiler Uzerinde Diinya
Saghk Teskilati (WHO) Monograflan [World Health Organization (WHO)
Monographs on Selected Medicinal Plants] [17], Gida Kimyasallari1 Kodeksi
[Food Chemical Codex (FCC)] [18], Fransiz Ugucu Yag Standartlan
(AFNOR) [19, 20}, ABD Ugucu Yag Birligi Standart ve Sartnameleri Kitab1
[Book of Standards and Specifications Essential Oil Association of U.S.A. Inc.
(EOA)] [21], Avrupa Bilimsel Fitoterapi Kooperatifi Monograflann [Monographs
of European Scientific Cooperative on Phytotherapy (ESCOP)] [22], Alman
Komisyon E Monograflar1 (The Complete German Commission E Monographs)
[23], International Organization for Standardization (ISO) [24], Tibbi ve
Kozmetik Formiiler [25].

Asagida, monograf oOnerisi sunulan droglar ve elde edildikleri bitkiler
hakkinda genel bilgi verilmigtir.

1.2.1. Althaeae flos (Hatmi ¢icegi, Tibbi hatmi ¢igegi) [26]

Althaea officinalis bitkisinden ¢igek, yaprak ve kok olmak iizere Uig¢ drog elde
edilmektedir. Bu bitkinin yapraklan ve kokleri tizerinde daha 6nce yapilmis
birgok arastirma olmasina ragmen, gigekleri iizerinde yapilan literatiir taramasinda

herhangi standardizasyon caligmasina rastlanmamigtir.

Althaeae flos, Althaea officinalis L. (Malvaceae) turinin kurutulmus
cigekleridir. Bu tiir, Temmuz-Agustos aylarinda 2 m ye kadar yiikselebilen,
yumusak tiylii, cok yillik otsu bir bitkidir. Bitki yapraklari tam veya t¢ lopludur.
Pembemsi beyaz renkli ve kiigilk olan ¢igekler, dal uglarndaki yapraklarin
koltugunda tek ya da gruplar halinde bulunur. Kaliks 5 pargali ve titylii, korolla 5
pargali pembemsi beyaz renklidir. Erkek organlar ¢ok sayidadir. Drog, hafif
kokulu ve tatsizdir [27].



Bitki, sulak yerlerde, ayrica dere ve tarla kenarlarinda yetisir. Istanbul,
Marmara bolgesi (Uludag), Izmir, Manisa, Mugla, Erzincan, Mus, Van, Maras,
Diyarbakir, Hakkari, Samsun ve I¢ Anadolu bolgesinde yayilig gosterir [27, 28,
29].

Drogun bilesiminde miisilaj, ugucu yag ve sabit yag vardir. Gogiis yumusatici
ve tahrigleri giderici etkiye sahiptir. %5’lik infiizyonu bal ile tatlandirldiktan
sonra igilir veya gargara yapilir. Ozellikle ¢ocuklarda, oksiiriik tedavisi ve
bronglarin agilmasi igin bir tutam ihlamur ¢igegi ile birer kagik hatmi ¢igegi ve
papatyadan olusan kangim kaynatilir ve su yerine igilir. Ayrica gigeklerin %2’°lik

dekoksiyonu gargara veya lavman olarak tatbik edilir [25, 27, 30].

Hatmi ¢icekleri preparatlarda bulunmamaktadir; ancak bitki ekstresi bir
pastilin terkibinde yer almaktadir [31].

1.2.2. Helichrysi flos (Olmezgigek, Altingicegi, Altmotu, Arigigegi, Giiveotu,
Hagiseyi layemut, Herdemtaze, Kovanotu, Mantuvatgicegi, Sargigek,
Yaylagicegi, Yalingigegi) [26, 27, 30, 32].

Helichrysum plicatum ssp. plicatum ile yapilmig herhangi standardizasyon

caligmasi yoktur.

Drog, Helichrysum (Compositae) tiirlerinin kurutulmus ¢igekli dal (govde)
uglanidir. Memleketimizde 15 kadar Helichrysum tiri  bulunmaktadir.
Helichrysum tirleri ¢ok yillik, yar ¢ali seklinde veya otsu, yiinsii ya da kegemsi
tiylii veya glandular. Rizom kisa, odunsu, ince uzun kokler tagir. Baz tiirlerde
steril sirgiinler ve dip yapraklari bulunur. Yapraklar basit, tam, lineardan
oblanseolata kadar veya spatulat, alternan diziligli. Korimbus tepede kapitulumlari
tagir. Kapitulum diskoid ya da diskiform, kiireden ters pramide kadar veya
silindirik, 3-12 mm uzunlukta. Involukrum brakteleri ¢ok sirali, az ¢ok
diizensizden ¢ok diizenliye kadar imbrikat dizilmis, beyaz, saman sarisi, portakal
rengi, kayis1 rengi veya kirmizi, sarimsi ve kalici. Reseptakulum diz, ¢iplak.
Cigekler sar1 renkli, hepsi hermafrodit ya da kenardaki bir sira disi. Papus sarimsi

veya kirli beyaz, sert, piriizlii veya yumusak. Korolla tiip seklinde 5 pargals, tistii



glandular. Akenler silindirik, az ¢ok glandular. Cigekli dallart idrar ve safra
artiricl, seker hastaliginda ve tag diisiiriicii olarak kullamlir [27, 30, 33, 34, 35].

Bu ¢aliymada, Helichrysum plicatum DC. tiirii [Helichrysum plicatum ssp.
Plicatum (syn: H. anatolicum Boiss.)] kullanildigi i¢in bu alttir ile ilgili bilgi

verilmeye galigilmugtir.

Helichyrsum plicatum DC. (Compositae) ; Anadolu 6lmez cigegi, An
¢icegi (Kitahya-Domani¢), Bozoglan (Mersin), Yaylagicegi (Erzurum),
Yaylaguli-Sevgiil (Adana-Osmaniye), Sanlik ¢igegi (Kitahya-Domanig),
Herdemtaze, Herdemgiizeli, Yilangigegi-Saricigek adlar ile bilinir. Bu tiir, Bursa
(Uludag), Antalya, Isparta, Dogu ve Bati Karadeniz bolgeleri, I¢ Anadolu bolgesi
ile Dogu ve Giineydogu Anadolu bolgelerinde yayihig gosterir. Bitki, 10-40 cm
yiiksekliginde, ¢ok yillik ve otsu bir bitkidir [26-28, 33, 34, 36-40].

Drog, dig goriiniis olarak, ¢igek durumu, yaprak ve govde pargalarindan
olusur. Cigek durumlan parlak san renkli (kapitulum etrafindaki brakteler samn
veya sanmtirak beyaz renkli), yapraklar az tiylii ve yesil, dallar tiyludir.Diger
Helichrysum tiirleri’nden steril siirgiinlerin tabanda genellikle siskin olmamasi,
kapitulumun ovoidden subglobosa kadar olmasi ve involukrum braktelerinin
plikat, korimbusun gevsek, tepesinin az ¢ok diiz olmasi ile ayrilir. Ozel kokulu ve

acimsi lezzetlidir. Genellikle demetler halinde satilir [27, 35].

Drog bilesiminde, ugucu yag, regine, act madde, kumarin, serbest veya

glikozit halinde flavon tiirevleri vardir [27].

Drog, tasidig1 flavon tiirevlerinden dolayy, idrar ve safra soktiiriicii, kum ve
tag dokiicii olarak kullamlir. Bu amagla %3’lik inflizyon veya dekoksiyonu 10
giin boyunca yemeklerden énce bir fincan ve 10 giin aradan sonra tekrar 10 gin
daha icgilerek kullamlir ki 15 ginlik soguk dekoksiyonunun kullamminda
bobreklerden kum ve tas dokiicii etkisi goriliir. Cigeklerin infiizyonu ile gigekli
dallarin kiilii haricen yara ve yaniklarda iyi edicidir. Cigeklerin yenerek
romatizma agnilarma karst kullamimi vardir. Karaman ve Kiitahya-Domanig’te
cicek veya cicekli dallar gay olarak samlikta, Karaman’in bazi bolgelerinde
yataklarin altina konularak yilanlart uzak tutmak icin kullanilir. Konya-
Beysehirde ise Helichrysum tiriniin gigeklerinden hazirlanan dekoksiyon,



dahilen giinde ii¢ kez alnarak, kalp diizensizliklerinde kullamilir [27, 32-34,
36-39].

Sanisolmaz ¢icegi, Tirkiye’de yetisen ve ilag terkibine giren bitkisel

droglardandir. Bu drog, bitkisel ¢aylarin terkibine girmektedir [31].

1.2.3. Lupuli flos [Serbetgiotu ¢igegi, Biragicegi, Mayagicegi, Mayaotu, Omerotu,
Sarisarmagik (Istanbul)] [26, 27].

Tirkiye’de de kultiiri yapilan bitkinin strobilleri iizerine Avrupa
Farmakopesi (EP), Martindale The Extra Pharmacopoeia, British Herbal
Pharmacopoeia ve Tirk Standartlar1 Enstitasi (TSE)’nin yapmis oldugu
cahgmalar vardir. Hazirlanan monograf onerisinde, drog iizerinde daha o6nce
yapilms ¢aligsmalar g6z 6niinde bulundurularak kapsam genigletilmistir [4, 6, 11,
15].

Humulus lupulus L. (Cannabaceae) tirtiniin Temmuz-Eyliil aylari arasinda
acan ve Agustos ay1 esnasinda toplanan kurutulmus disi ¢igek durumlandir. Bu tiir
tirmamci, ¢ok yillik, dioik ve otsu bir bitkidir. Yapraklar tam veya pargali,
kenarlan disli, sapli ve karsiliklidir. Cigekler yesilimsi renktedir. Rutubetli yerler,
yol ve ¢it kenarlan ile golgeli galiliklarda yetigen bitki, Istanbul civari, Marmara
bolgesi, Karadeniz bolgesi, Toroslar’da ve nadiren Kuzey Anadolu bolgesinde
yayilis gosterir. Tirkiye’de, Bilecik ve Bursa’da, digi cigek durumlarii elde

etmek i¢in ekimi yapilir [27, 28, 41].

Drog olarak kullamilan digi gicek durumlan, dig goriiniis olarak koni
bi¢iminde, sarims: yesil veya sarimsi esmer renkli, kozalak goriiniiminde ve 3-4
cm uzunluktadir. Bilesiminde, ugucu yag, regine, mum, tanen ve act maddeler

(o ve P aci asitler: humulon ve lupulon tiirevleri) vardir [27].

Drogun, terletici, ates diisiiriicii, %1-2’lik infiizyonunun istah agic1 ve idrar
artiric1, %5’lik infiizyonunun ise yatistirict etkisi vardir. Gunde 2-3 bardak igilir.
Sakarya dolaylarinda bitki Aktefek adi ve “Bir dal ucu sivriltilir, atese tutulur

sicakken agriyan kisma yanagtinlir degdirilip gekilir ve bu sekilde devam edili

tarifi ile romatizma agnisina kargi kullanilir. Etkili ve zararsiz bir drog olup,
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bilhassa bira imalinde kullamlr. Disi ¢igek durumlarindan elde edilen
“Lupulinum” cinsel arzuyu yatistirmak igin kullanilir. Giinde 0.50-2 g hap halinde
veya kase i¢inde verilir. Cigekler baz1 yerlerde firincilar tarafindan maya olarak
kullanildig: gibi, Ankara dolaylarinda kansizlikta kullamlir [26, 27, 32, 39, 42].

Serbetgi otu strobilleri iilkemizde bitkisel ¢aylarin terkibine girmektedir.
Ayrica drogun elde edildigi bitkinin gida olarak kullanimina izin verilmis
oldugundan, alkolli ve alkolsiiz igki terkibine de girmektedir. Bira sanayiinin en
onemli girdilerinden biri olan bitkinin esansi1 da Gida Kimyasallan Kodeksi
(FCC )’ne kayithidar [18, 31].

1.2.4. Menthae pulegii aetheroleum (Filiskin yagi, Nane yag1, Piiliskiin yag)

Akdeniz bolgesi kasabalarimin pazarlarinda “Nane” yerine satilan,
Istanbul, Eskigehir, Kars, Hatay, Marmara bolgesi, Ege bolgesi, Karadeniz bolgesi
ve Akdeniz bolgesinde yetisen Mentha pulegium 1. (Yarpuz, Piujan-Havsan)
bitkisinin ugucu yagidir. Bitki, 10-40 cm yiikseklikte ¢ok yillik otsu bir bitkidir.
Yapraklar kisa sapli az veya ¢ok tiylidiir. Cigekler yapraklarmn koltugunda
toplanmig ve leylak renklidir. Kaliks diglerinin birbirine esit olmamas: ve tiip
kisminin bogazinin igi tiyli olmasi ile Anadolu’da yetisen diger Mentha
tirlerinden kolaylikla ayrilabilir. Sulak gayirlarda bol olarak bulunmaktadir [27,
28,38, 43].

Eski ¢aglardan beri taninip kullanilan bir nane tirii olan bitkinin toprak
ustii kisimlart (Menthae pulegii herba), kuvvet verici, hazmettirici, balgam ve
safra soktiiriicli, ayrica adet soktiriicii (emanagog) etkilerinden dolay1 infiizyon
halinde giinde 2-3 bardak igilir. Bitkinin herbasindan hazirlanan lapa ates
diisiiriicii olarak ¢ocuklarin viiciiduna tatbik edilir. Bu bitkinin Havaotu ile birlikte
kaynatilmasiyla hazirlanan ekstre, giines ¢arpmalarinda, bitkinin toprak ustii
kistmlarindan hazirlanan dekoksiyon, dahilen safra, mesane diizensizliklerinde ve
kurt diisiiriicii olarak kullanilir. Tokat ve Kars’ta Yarpuz adi ile amilan Mentha
tiiri, alin bolgesine uygulandiginda veya bugusu yapildiginda, bas agrisim giderir.
Beyaz nanenin ¢ayr kalp rahatsizliklan igin igilir. Aynca Mentha tirlerinin
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dekoksiyonu, Erzurum-Horasan’da Yarpiz adi ile midevi, Kiitahya’da Nana adi ile
karin agrilarinda kullanilir [27, 30, 33, 37, 39, 44].

Filiskin veya yarpuz denen Menthae pulegium bitkisinden elde edilen
ugucu yagda ana madde pulegon isimli monoterpenik ketondur. Bitkiden,
memleketimizde basit yontemlerle ugucu yag elde edilebilmesine ragmen
ginimizde yag uretimi hemen hemen durmustur. Istanbul civarinda toplanan
omeklerde %0,15 ucgucu yag, bu ugucu yag icinde de %60 pulegon oldugu
saptanmugtir [27, 31, 45].

Filiskin yagi (Menthae pulegii aetheroleum) ismiyle tanmnan bu yag,
bitkinin tasidigs ozelliklere sahiptir. Bir geker pargasi tizerine damlatilarak giinde
2-10 damla alinabilir [27].

1.2.5. Origani herba (Kekik)

Toprak usti kisimlari, ugucu yagi ve ugucu yagmmin elde edilmesi
esnasinda toplanan yag alt1 suyu (Kekik suyu) ile ilkemizde ticareti yapilan
Origanum turleri, Turkiye ekonomisi igin 6nemlidir. Origanum tiirlerinin ugucu
yag ve yag alt1 sular iizerinde yapilmig birgok aragtirma vardir. Monograf onerisi
hazirlanan Origanum tirlerinin toprak wsti kisumlan ig¢in Turk Standartlan
(TSE)’nda, Origanum vulgare igin ise Fransiz Farmakopesi’nde monograf
bulunmaktadir {7, 12].

Turkiye Florasi’nda Origanum (Labiatae) cinsinin 22 tir, 32 taksonu
kayithidir ve bunlarin 21 tanesi endemiktir. Origanum tiirleri Turkiye’de “Kekik”
adiyla bilinir. Benzer kokularindan dolay: kekik adiyla bilinen bir ¢ok cins ve tiir
vardir. Bunlar, Thymus (57 takson), Satureja (14 takson), Thymbra (4 takson) ve
Coridothymus (1 tiir) cinslerine ait gesitli tirlerdir. Bu cinslerin ortak 6zellikleri
ugucu yaglannin ana bilesenlerinin genellikle karvakrol veya timol ya da her ikisi
olmasidir. Son zamanlarda Tiirkiye, Origanum tirlerinin ticaretinde ilk sirada yer

almaktadir [46-48].

Tiirkiye’de “Kekik™ adiyla ticareti yapilan orunler ve “Kekik yagi” adi
altinda satilan yaglar Origanum tirlerinden, ozellikle O. onites L., O. vulgare L.
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subsp. hirtum, O. minutiflorum, O. majorana, O. syriacum var. bevanii ve O.
acutidens tiirlerinden elde edilmektedir. Bu yag eskiden beri Giiney (Alanya) ve
Guneybati (Fethiye) Anadolu yaylalarinda elde edilmektedir [47].

Turkiye’de kekik, yemeklere hos tat vermek amaci ile gegni (baharat-sos)
olarak kullanilir.

Bat1 ve Giineydogu Anadolu yaylalarinda yetigsen bazi1 Origanum tiirlerinin
cigekli dallarindan su buhan distilasyonu ile kekik suyu elde edilir. Karvakrolce
zengin olan bu su, dahilen mide ve barsak diizensizliklerinde, kolestrol diisiirticii,
tansiyon diisiiricii, glikoz dengesini saglayici olarak ve kanser tedavisi igin
kullanilir. Ayrica karvakrol ve timol gibi monoterpenik fenollerce zengin olan
kekik yag1, ¢cok gigli mikrop 6lduriicii 6zelliklere sahip oldugundan bakteri ve
mantar enfeksiyonlarinin tedavisinde, kol ve bacaklarda aci veren romatizma
agrilanin dindirmek maksadi ile agrili bolgede haricen ovmak sureti ile kullanilr,
Kekik suyu, Osmanli doneminde seyyar saticilarca sokaklarda satilir, dahilen
oksiiriik kesici ve balgam soktiiriicii olarak kullanilird: [27, 39, 48].

Kekik yagmnin ve kekik suyunun ana bilesigi olan karvakrolin giigli agri
kesici etkiye sahip oldugu bilimsel olarak kanitlanmistir. Halk arasinda romatizma
agnlan veya basagnisimt gidermek amaciyla, kekik yagimin agrili bolgede cilde
uygulanmasinin nedeni de boylece anlagilmigtir. Karvakroliin ciltten kolay
emildigi ve hiicre zanm kolayca gegebildigi bilinmektedir. Kekik yagim yara
iyilestirici etkisinin belirlenmesi i¢in gerceklestirilen bir ¢aligma kapsaminda bag
dokusu (NIH 3T3) hiicreleriyle yapilan deneyler, 1 ve 10 mg/ml karvakroliin
fibroblast hiicrelerinde ¢ogalmay: artirdiim, 100 mg/m! karvakroliin ise,

hiicreleri zehirleyerek tiimiini oldirdigi tesbit edilmistir [48, 49].

Kekik yag1 duyarli deride yanma hissine neden olurken, agik yaraya
surilmesi durumunda aci duyulmaz. Ayrica giicli antibakteriyel ve antifungal

etkisi ile de yara iyilesmesini hizlandirir [48].

Karvakroliin akciger kanserinde giiglis antikanserojen etkiye sahip oldugu,
sicanlarla yapilan deneylerle gosterilmigse de bu etki heniiz klinik deneylerle

kanitlanmig degildir [48].
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Karvakrol ve karvakrolce zengin kekik yaglarmin  gidalarin
saklanmasindaki rolleri cesitli ¢aligmalaria belirlenmistir. Gidalarin bozulmasina
yol a@an bakteri ve kiif mantarlan tizerinde giigla antimikrobik etkilere sahip olan
bu maddelerin aflatoksin Ureten Aspergillus tiri mantarlara kargt da etkili
olduklar1 bilinmektedir. Karvakrolin TBAM (Tibbi ve Aromatik Bitki ve Ilag
Aragtirma Merkezi)’ca tayin edilmis diger biyolojik aktiviteleri: Insektisit aktivite,
bitki biiyimesinin inhibisyonu, antileishmanial (sark ¢ibamimi 6nleyici) aktivite,

antihistaminik (allerji ve kagintiy1 onleyici) aktivite ve antioksidan aktivite [48].

Origani herba [lzmir kekigi, Peynir kekigi, Akkekik, Bilyal1 kekik, Izmir
mercankogkti, Tas kekigi (Antalya-Elmali)], Origanum onites L. (Syn: O.
smyrnaeum L. , Majorana onites (L.) Bentham) (Labiatae) tirinin kurutulmus
dallandir. Nisan-Temmuz aylar1 arasinda ¢igek acan bu tiir, 60 cm yikseklige
kadar erigir. Beyaz ¢icgekli, sik tiyli, ¢ok yillik bir bitkidir. Bu tiir Turkiye’nin
kekik ihracatinin en biyiik kismimi olugturur. Bir Akdeniz bitkisi olup, Ege ve
Akdeniz bolgesinde yayilig gosterir. Ege ve Bati Akdeniz kiyilar boyunca yaygin
olarak yetisen bitkinin, Balikesir, Denizli, Pamukkale, Babadag1, Izmir, Manisa,
Usak, Mugla, Isparta, Fethiye, Antalya, Akhisar, Aydin, kel'(gevrelerinde yetistigi
belirlenmistir [26-28, 30, 32, 46, 50, 51].

Drog, %1-5 ucucu yag tasir. Bu yagda ana bilesik olarak ozellikle
karvakrol (%42-84) bulunur [46, 48, 51].

Memieketimizde “Kekik” adi altinda baharat olarak kullambir. Kurt
diisiiriicit ve bitkisel ¢ay dekoksiyonu safra soktiiriicii olarak, ayrica Balikesir
civarinda ise infiizyonu karmn agnis1 ve dig eti nevraljisinde kullamlir. Konya-
Beysehir’de Giive kekigi adi altinda giysileri gilveden korumak igin gardrop
igerisine konur. Antalya-Elmali’da Taskekigi adi altinda bitkisel cay olarak
serinlemek icin, soguk alginhginda ve midevi olarak kullamlir [27, 30, 33, 34, 39,
51-53].

Su buhan distilasyonu ile elde edilen ugucu yag (Origani oleum), kekik
yag1 yerine kullamlir. Yagmn antifungal ve antioksidan etkileri vardw. Mugla
dolaylarinda bu yag, haricen romatizma, sit agnlarinda ve ugucu yag

sulandirildiktan sonra mide rahatsizliklarinda kullamiir [27, 33, 50, 54].
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Turkiye’nin bir dig satim iiriinii olup yetigen iiriiniin %80’inden fazlast
ihra¢ edilmektedir. Eskiden Yunanistan’a ihrag edilen ve bu iilkede islendikten
sonra Avrupa veya Amerika’daki alic1 firmalara sevk edilen uriin artik dogrudan
dogruya bu droga gereksinim duyan ftlkelere aracisiz olarak ihrag
edilmektedir [27].

Origanum vulgare L. (Syn: O. heracleoticum L.) [Giiveyotu, Guveyiotu,
Merzengiis, Mercankosk, Karakekik-Yayla kekigi-Tag kekik (Isparta), Keklikotu
(Bursa), Fudeng, Canakkale kekigi, Istanbul kekigi, Karaot, Keklik otu], Haziran-
Ekim aylan arasinda ¢igek agan, 100 cm ye kadar yiikselebilen, pembe veya beyaz
cigekli, otsu ve ¢ok yillik bir bitkidir. Kaliks tip bi¢iminde, hemen hemen
birbirine esit uzunlukta ve 5 dislidir. Kurak tepeler, taghk sirtlar ve orman
agikliklarinda yetisen bitki, Igel ile Marmara ve Ege boélgelerinde yayihs
gosterir [26-28, 39, 47, 50].

Terletici, idrar artirici, midevi, antispazmodik tesirinden dolay1 hazimsizlik
ve istahsizhikta kullamilir. %2’°lik infiizyonu gaz soktiriicii ve yatistinicidir.
Oksiiriige kars1 da iyi bir devadir. Kekik adiyla baharat olarak kullamilir. Van’da,
Kekikotu, Canter adlar ile, tozu balla kanigtinlip merhem seklinde, yara iyi edici
olarak kullanilir. Itriyat ve likor sanayiindeki yeri onemlidir. Mersin’de bitkinin
dekoksiyonu midevi ve bagirsak ile ilgili agrilarda, Eskigehir’de Giiven ¢igegi ve
Giivey cigegi adlanyla idrar soktiriicii olarak kullamlir [26-28, 30, 32, 34, 39, 47].

Memleketimizde 4 alttiirii (subsp. gracile, subsp. hirtum, subsp. viride ve
subsp. vulgare) niin yetigtigi bilinmektedir. Bunlar tiiylenme sekilleri ve gigek
renklerine gore birbirinden aynlirlar [27, 48].

Bu ¢alismada Origanum vulgare subsp. hirtum (Link.) Ietswaart (Syn: O.

heracleoticum L., O. hirtum Link., O. creticum Sieber ex Bentham) kullanilmigtir.

%1-7 ucgucu yag tasir. Ugucu yaginda ozellikle karvakrol (%23-80)
bulunur [46, 48, 55, 56].

Origanum vulgare subsp. hirtum’un kurutulmus yapraklarmn antitimér

ve ¢ayinin hazimsizliga karg1 kullanimi vardir [57, 58].
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Kekik, Turkiye’'nin en onemli yabani aromatik bitkisidir. 1999 yilinda
Tarkiye nin kuru kekik ihracat1 16.6 milyon dolar kargiligi 7500 tona ulasmugtir.
Diinyadaki kekik ihracatinin 10000 ton civarinda oldugu disiiniiliirse, ihracat
miktarimiz, Turkiye’nin en biyiikk kekik iireticisi durumuna geldigini gosterir.
Origani herba, Turkiye’de yetisen ve ilag terkibine giren bitkisel droglardandir.
Bu drog, Istanbul kekigi (Origanum vulgare subsp. hirtum) yaprag: adi ile bitkisel
caylarinin terkibinde bulunmaktadir. Ayrica drogun gida olarak kullanimina izin
verilmis oldugundan, alkolli igkilerin terkibine de girmektedir [31, 48].

1.2.6. Papaveris oleum (Hashas yagi)
Fransiz Farmakopesi’nde haghag yag: igin bir monograf bulunmaktadir.

Papaver somniferum L. (Papaveraceae) (Afyon haghasi, Hages, Hagges,
Hasikes, Hagkes, Hagsas), 30-100 cm yiksekliginde, hemen hemen tiysiiz, siitlii,
bir yillikk ve otsu bir kiltir bitkisidir. Yapraklar digli kenarhdir. Canakkale,
Istanbul, Kastamonu, Eskigehir, Elaz1§g ve Icel’de dogal yetisen ve diger yerlerde
kultira yapilan bitkinin taze yapraklari salata halinde yenir ve buna Aksehir,
Burdur yorelerinde cacik denir. Beyaz veya mor renkli ¢igekler biiyiik ve dallarin
ucunda tek baginadir. Meyve kiire veya fig1 biciminde, ¢ok tohumlu, stigmanin
altinda delikler ile agilir (agik haghas-P. somniferum L. ssp. subspontaneum M.
Veselovs.) veya agilmaz (kor hashas-P. sommiferum L. ssp. anatolicum M.
Veselovs.). Kapsiillerin ¢izilmesi ile Afyon elde edilir. Tohumlar kuigtik, bobrek
bigiminde, iizeri agimsi, deve tiyil veya mor renklidir. Tohumlara haghag daris1 da
denir. Kurutulmug tohumlar seker ile kangtinlip yendiginde peptik iilser igin iyi
edicidir. Ayrica haricen yara iyi edici olarak da kullamlir. Tobumlar sabit yag
tagirlar. Tohumlarda afyon alkaloitleri bulunmaz. Turkiye’de elde edilen
tohumlardaki yag miktan %47-51 arasinda degisir [26-28, 42, 59, 60].

Papaver oleum, Papaver somniferum L. (Papaveraceae) tiiriiniin,
olgunlagmadan az 6nce toplanip giineste kurutulmus kapsiillerin igerisinden
cikartilan tohumlarin kavrulmast ve sicak iken sikilmasi ile elde edilen sabit
yagdir. Haghas yag1 soluk sar1 veya altin sanisi renkli, tatli lezzetli ve kuruyucu bir
yagdir [27].
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Tohumlardan yag elde etmek igin kullamlan usiil dort basamakta

gergeklestirilir :
1- Tohumlarin elenerek temizlenmesi
2- Tohumlarin el veya motor ile igleyen basit makinelerde ufalanmasi
3- Kavurma

4- Sikma

Kavurma iglemi, odun ile isitilmig sa¢ levhalar iizerinde ve tohumlar
uizerine su serpilerek yapilir. Genellikle bir ginik (5.5 kg kadar haghas tohumu alan
bir hacim o6lgiisii olup halen Orta Anadolu’da kullanilmaktadir) tohuma bir litre su
ilave edilir. Kavrulmus tohumlar, genelde kil torbalar iginde, basit vidah veya

nadiren hidrolik preslerle sicakken sikilir [28].

Hashas yagi elde eden yaghaneler yaygin olarak Afyon ve Eskigehir’de
bulunur. Bu yaghaneler ufak tesisler olup benzer igleyise sahiptirler. Giinde
120-200 kg tohum islerler. Bu yaghanelerde bir sinik tohumun iglenmesi (eleme,
ufalama, kavurma ve sikma) yanim saat kadar siirer. Elde edilen yagin miktar
%40-43 arasindadir. Yag biyik kaplarda bir middet dinlendirilerek igindeki
suyun ayrilmas: saglanir ve bagka hicbir islem yapilmadan yemek yagi olarak
kullamlir. Haghag ekilen bolgelerde zeytin yagi yerine hemen hemen yalmz
haghas yag1 kullannlmaktadir [28].

Haghag yaginda afyon alkaloitleri hemen hemen hi¢ bulunmadig: igin,
bundan elde edilen yagin gida olarak kullamlmasinda bir sakinca yoktur. Yag elde
edildikten sonra geriye kalan kiispe ¢ok ktymetli bir hayvan yemidir [28].

Haghas yag1 eczacilikta bazi preparatlarin  hazirlanmasinda kullanibr.
Ozellikle Orta Anadolu’da yemek yag1 olarak sarf edilir [27].

Hashas yag1 ve tohumu ile Orta Anadolu’da baz1 6zel yemek, ekmek ve
tath gesitleri (haghash biikme, haghas ekmegi, hashas helvasi, haghagh pide vs.)
yapilir. Tohumlar baz1 ¢orek ve ekmek gesitlerine lezzet vermek igin kullamlir.
Hititlerin zengin ekmek cesitleri arasinda haghas tohumlu balli bir ekmek gesidi
de bulunmaktadir. Yaklagik 1.0. 2000 yillarinda yapilan haghasl ekmegin bugiin
de Anadolu’da (Eskigehir) kullamlmas: ¢ok ilgi gekici bir durumdur [27].

17



1.2.7. Rosae aetheroleum (Giil yag;, Ince giil yag, Ttirsahi yagr) [27].

Gul yag tizerinde standartlagtirma amaci ile birgok aragtirma yapilmustir.
Bunlary, Tirk Standartlari Enstitiisii, AFNOR, Food Chem. Codex, USP, NF,
Fransiz Farmakopesi olarak siralayabiliriz. Tirkiye, Bulgaristan’la birlikte
diinyanin en bityiik giil yag uireticisidir. Ulkemizde yilda ortalama 7.000 ton taze
gil islenmekte ve yaklagik 1.600 kg giil yag: elde edilmektedir. 1996 yilinda giil
yagmin kilo fiyat1 2.500 ile 4.000 dolar arasinda degisme gostermistir. Giil yag
agroteknolojik (Tamamen kultur bitkilerinin islenmesi sonucu elde edilen) bir
urtindir. Tiirkiye, 1995 yilinda 5.3 milyon dolar kargilig: toplam 3.5 ton giil yag:
ihrag etmigtir (Verilere miktar olarak giil konkretinin sonuglart da dahildir) [8, 12,
13, 18-20, 31].

Rosa damascena Miller var. trigintipetala (Dieck) Keller (Isparta gili,
Sam gila, Yag guli, Pembe yag giili, Sakiz giilii) tiirtiniin taze cigeklerinden su
distilasyonu ile elde edilen ugucu yagdir. Mayis-Haziran aylan arasinda kuvvetli
kokulu cigekler agan bu tiir, ¢ok dikenli, az katmerli ve pembe cigekli ¢ok senelik
bir bitkidir. Melez bir tiir olup gergek vatam ve kokeni tam olarak
bilinmemektedir. Rosa damascena Mill.’nin, Rosa gallica L. ve Rosa phoenicia
Boiss.’in hibriti oldugu diguniilmektedir. Bati Anadolu bélgesinde (Isparta,
Burdur) giil yag1 elde etmek igin yetistirilir. Aym tiir gil, yag elde etmek igin
Inegol koylerinde Findik giilii ad: altinda da yetistirilmigtir [27, 28, 61].

Giil yag ticareti Osmanli Imparatorlugu doneminde oldukga Onem
kazanmugtir. Giil yag1 miktarim artirmak igin gl yetigtiricilii tesvik edilmis,
bircok bolgelerde (Diyarbakir, Trabzon, Adana, Kastamonu, Edirne, Aydm,
Bursa, Konya, Ankara gibi) bedelsiz giil fidam dagitini yapilmistir. Buna karsilik
tireticinin elinde yeterli miktarda kaliteli imbik bulunmadig: i¢in basarih sonug
almamamugtir. Halen memieketimizde endiistriyel dlgekte yag elde edilmesinde su

distilasyonu kullamlmaktadir. Kéylii tipi giil yags iretimi gok azdr [27].

Gl tanmnin yapildig: bolgelerde rakim genelde 1000 m civarmndadir.
Isparta’da giil toplama mevsimi yani hasat1 Mayis ortasinda baglar ve havanin
yagmurlu olup olmamasina baglh olarak 40-50 giin stirer. Hasat baglangici bolgeye
ve rakim farkhiliklarina bagh olarak 15 gimlik degisime ugrayabilir. Cigekler
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sabahin erken saatlerinde, kadin ve g¢ocuklar tarafindan sepetler icine toplanir.
Sonra cuval ve kifelere doldurularak fabrikalara getirilir. Toplanan materyal
butiin ¢igektir (Gil cigekleri reseptakulumun tabamndan kopanlarak toplanir).
Sabah toplanan ¢igekler ayn1 giin distilasyona tabi tutulur [28].

Endiistriyel uretimde genellikle 3000 litrelik kalayh bakir veya paslanmaz
celik imbikler kullanilir. Her imbik 400-500 kg cigek ve 1500-2000 litre ik su
alir. Imbikler buhar ceketlidir ve distilasyon 1.5 saat siirer. Sogutucu isis1 35
derecede tutulur. Distilat, 200 litrelik paslanmaz g¢elik florentin kaplarinda
toplanir. Ayrilan yaga “Ham yag”, “llk yag” veya “Direk yag” denir. Distilatin
tad1 act olmayincaya kadar distilasyona devam edilir. “Yag alt1 sulari” veya “ilk
sular” 5000 litrelik paslanmaz c¢elik tanklarda biriktirilir ve 3000 litrelik
imbiklerlie 1-1.5 saat distile edilerek “Ikinci yag”, “Endirek yag” veya “Pismis
yag”
yaglar siiziiliir ve cam kaplarda karanlikta saklamr. Sezon bitiminde her iki yag

elde edilir. Tkinci yagin yag alt1 suyu gil suyu olarak satilir. Ik ve ikinci

kangtirilarak ki buna “Pagallama” denir, Tirk giil yag1 hazirlanir ve 2.5 kg’lik
“Kumkuma” adh kalayh kaplarda satiga sunulur. Bu yontem ile elde edilen yaga
“Fabrika tipi” ismi Verilir. Birinci kalite bir urtndir. Isparta ve Kegiborlu
bolgesinde kooperatif veya ozel tegebbiise ait olmak iizere, fabrika tipi yag elde
eden 10 kadar tesis bulunmaktadir [62, 63].

Koylii tipi giil yag eldesi igin taze giil gigekleri 150-1000 litrelik galvaniz
sag veya kalayl bakir imbiklerde, su ile agik ates iizerinde kaynatilir (agik alevde
distile edilir). Cogu imbikler 300 litreliktir. 300 litrelik imbige 10 kg ¢igek ve 60
litre su konulur ve bir saat distile edilir. Bu siire sonunda iki sise dolusu (18 litre)
distilat toplamr ancak konsantrasyon azligindan yag ayrilmaz. 100 kg cicegin
distilasyonu sonucu toplanan 200 litre civarinda distilatin distillenmesiyle
toplanan 20 litre distilatin st yiizeyinde toplanan yag alnir. Sulu kisim ise saf su
ile seyreltildikten sonra giil suyu olarak satilir. Bu usil ile elde edilen yaga
“Koyli tipi” ismi verilir. Tkinci kalite bir iiriindiir. Bu tip gl yagimn elde edilisi
gittikge azalmaktadir {62, 63].

Su distilasyonu ile ortalama olarak 3500-4000 kg cigekten 1 kg giil yag:
elde edilir. Yani verim %0.02’dir. Giil yag: (giil esansi) soluk san renkli, giil
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kokulu ve keskin lezzetli bir sividir. Baglica Dbilesikleri geraniol ve
sitronelloldiir [27].

Turkiye’nin bir dig satim uriiniidor. Eskiden ticarette “Tiirk geranium

esansi” ismiyle de taninirdi [27].

Dogal parfiim hammaddeleri iginde giil yaginin énemli bir yeri vardir. Bir
¢ok parflimiin ana maddesini olusturur ve diger koku verici maddelerle kolaylikla
kanstinlarak kullanilir. Giil yag1 koku verici ve fiksatoér olarak kozmetoloji ve
parfimeride kullamlir. Likor, sekercilik, sakiz ve pudinglerde (maksimum
%0.002), dis macunlarinda, sabun ve deterjanlarda koku wverici, meyve
esanslarinda katki maddesi olarak, ayrica titiine koku ve lezzet kazandirmak
amaci ile kullanihir [63].

Gul yag: tibbi olarak pek fazla kullamimasa da antiseptik olarak bazi
pomatlarin terkibine girer. Gl yaginin ayrica laksatif, astrenjan ozellikleri ile kalp

tonigi ozelligi vardir [63, 64].

Gil vyag,, Tirkiye’de mistahzarlarda kullamlan bitkisel ucucu
yaglardandir. Sabunlarda koku verici olarak kullamlmaktadir. Ayrica drog alkollii

ve alkolsiiz igkilerin terkibine de girer [31].

1.2.8. Rosae aqua (Gul suyu)

Giil suyu tzerinde Tirk Standartlar Enstiﬁisﬁ (TSE)'nin hazirlamis
oldugu bir monograf mevcuttur. Avrupa Farmakopesi’nde daha énce aromatik
sular iizerine yapilmig bir ¢aligma bulunmamaktadir. Giil suyu Turkiye igin
ekonomik degeri olan bir drogtur. 1995 yilinda ihrag edilen 79 ton giil suyundan
147.000 dolar doéviz girdisi saglanmigtir. Gil suyunun yillik ortalama tiretimi 100
tondur {9, 31].

Giil yag1 elde edilmesi sirasinda, yan uriin olarak elde edilir. Yag elde
edildikten sonra altta kalan suya “Giil suyu” denir. Ozel giil kokulu ve renksiz bir
sividir. Ozellikle feniletil alkol tagir. Antiseptik bir etkiye sahiptir [27].
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Haricen ozellikle goz hastaliklarnda antiseptik olarak, antiseptik

ozelliginden dolay: dis agnlarinda, ekzema tedavisinde ve dahilen mishil olarak
kullamlir [28, 63].

Gl suyu, parfumeride gil kremi ve trag losyonu tiretiminde, tatlilarda,

sekerlemelerde, suruplarda, ayrica alkolsiiz olusu nedeni ile dini torenlerde
kullanilir [26].

Gill suyu ¢ok eski donemlerden beri iran ve Anadolu’da elde edilip
kullanilirdi. Anadolu’da elde edilen giil suyu hakkinda elimizdeki en eski bilgi
tinlit gezgin Ibn-Batuta (1304-1369)’min “Seyahatname’™sinde bulunmaktadir.
1330 yillarinda Mardin bolgesini gezen bu aragtirici, Nusaybin (Mardin)
cevresinde elde edilen, giil suyu hakkindaki su satirlar1 yazmistir: “Bu beldede
imal edilen giil suyunun, rayiha ve nefaset bakimindan bir benzeri yoktur” [27].

Giil suyu, Giil ¢igek distilat1 adi altinda Marasken ve Gil likori eldesinde
kullanalir [31].

1.2.9. Rosae flos (Gtil petali)

Yapilan geriye donuk (literatiir) arastrmada, gul petalleri ile yapilmis

herhangi standardizasyon galigmasi bulunmamgtir.

Giil ¢igekleri giines dogmadan evvel toplanir. Petaller alimir ve golgede
kurutulur. Gill ¢icegi petallerinde ¢ok az ugucu yag (gil yagr), tanen, gallik asit,
falvonoit vb. maddeler bulunur [28, 31].

Giil petalleri bogaz tahrislerinde gargara olarak ve kabiz ozelliginden
¢ocuk ishallerinde infiizyon (%2-6) halinde kullanlmagtir [28].

Gill ¢igekleri, Tirkiye’de yetigen ve ilag terkibine giren bitkisel
droglardandir. Giil gigekleri kurutuldugu zaman sahip oldugu giizel kokunun
yogunlugunu kaybeder. Bu kurutulmus petaller, bitkisel ¢ay karigimlarmin i¢inde
hem ¢ay olma ozelligi ile hem de karngimin tadmin diizeltilmesinde

kullanidlmigtir [31].
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1.2.10. Salviae trilobae aetheroleum (Elma yag1, Acielma yagi, Almiya calbasi,
Salmiya yagy, Kalmiye yagr) [26, 27, 36, 59].

Elma yag tizerinde standartlagtirma amaci ile kapsamli olarak yapilmig bir
aragtirma yoktur. Tiirkiye’de toplanan, kullanilan ve ihrag edilen adagay1 tiiriiniin
yapraklarindan elde edilen ugucu yagdir. Tirkiye’de iretilen adagay: esansi
miktan yilda 300 ila 500 kg arasindadir [31].

Salvia triloba L. fil. (Syn: S. fruticosa Miller) (Labiatae) (Anadolu
adacgay1, Elma calbasi, Elmaotu, Dagelmasi, Adagay1, Boz salba, Boz sapla, Elma
calisi, Elma calbasi, Cay sablasi) 120 cm yikseklige kadar erigebilen, ¢ali
goriniiminde, ¢ok yillik bitkidir. Dallan yatik ve beyaz renkli tiylerle kaplidir.
Yapraklar sapli, basit veya 1-2 kulakcikli, grimsi beyaz renkli ve kuvvetli
kokuludur. Cigekler 2-6 tanesi bir arada ve leylak renklidir. Tekirdag ile Bat1 ve
Giineybati Anadolu’da (Ege ve Akdeniz bolgeleri) yayiliy gosterir. Bitki,
bilesiminde ugucu yag (%3), triterpen ve flavon tiirevleri tagir [26-28, 65].

Salviae trilobae aetheroleum, Salvia triloba tirinin yaprakli ve ¢igekli
dallarindan su buhan distilastonu ile elde edilen ugucu yagdir. Memleketimizde
bilhassa Mugla ve Fethiye bolgelerinde elde edilir. Distilasyon ile elde edilen
ugucu yag, sarumsi veya renksiz, 6zel kokulu ve yakict lezzetli bir sivi olup %60

kadar sineol tasir [27].

Bu ugucu yaga “Elma yag1” denilmesinin sebebi, bu yagin elde edildig
S. triloba tiiriiniin baz1 dallant iizerinde, kiiik bir elmay1 andiran, esmer yesil

renkli mazilarin (urlarin) bulunmasidir [27].

Ugucu yagin, gaz soktiriicii, midevi, ter kesici ve idrar artinc etkileri
vardir. Dahilen kiigiik miktarlarla (giinde 3-5 damla), bir fincan suya damlatilarak
icilir. Yiiksek miktarlarda zararlidir. Haricen yara iyi edici ve antiseptik olarak
kullamlir. Antalya yéresinde, Elma yagi adi alinda mide agrlarinda, soguk
alginhginda ve istahsizhikta seker iizerine damlatmak suretiyle kullanilir. Mugla-
Milas’ta ve baz1 yorelerde Kalmiye yagi, Almiya galbasi, Salmiya yag: veya Elma
yag1 adi altinda kabizhgi ve gaz problemi olan bebeklerde bakim sirasinda,
emzirmeden 6nce meme baslarina siiriilerek, rahatlatici olarak kullamlir. Bitkinin

gay olarak igilmesinin yamnda Izmir ve Manisa yoresinde yapraklan su ile
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kaynatilip icilerek bobrek inflamasyonu ve sistitte kullamilir. Bitkinin toprak isti
kisimlarindan hazirlanan infiizyon, dahilen midevi olarak ve brongitte, baz
koylerde yatistirici, yara iyi edici ve iltihap kurutucu etkilerinden dolay: kullanlir.
Bitki ayrica Tekirdag yoresinde bobrek ve mesane tag ve kumlarm diisiiriici,
iltihaplan kurutucu olarak bir bitki kanigiminmn iginde bulunur. Mugla-Milas’ta
Almiya calbasi, Elma ¢albasi adlan altinda pazarlardan alinan bitkinin infiizyonu
serinletici gay olarak, okstriikte ve midevi olarak kullamlir [27, 30, 32, 36, 59,
66].

Elma yagi, Tirkiye’de yetisjen ve ilag terkibine giren bitkisel
droglardandir. Bu drog, ticarette bir pastilin terkibinde bulunmaktadir [31].

1.2.11. Styrax Liquidus (Sigala yagi, Karagiinlik yag:, Giinniik sakizi, Buhur
yagt) [26].

Sigala yag: icin kapsamli bir aragtirma Tirk Standartlar1 Enstitiisii (TSE)
tarafindan yapilmigtir [10].

Liquidambar orientalis Miller (Hamamelidaceae) (Giinnitk agaci, Giinlikk
agaci, Kara giinlitk agaci, Sigala agaci, Sigla agaci, Amber agaci, Liquidambar
imberbis Ait., Styrax baum, Orientalischer Amberbaum, Styrax, Amber sail sarki,
Mia pelesengi, Miai sail agaci, Revgani sugla) tartiimin govdesinden elde edilen
balsamdir. Bu tir, 20 m yikseklige kadar erigsebilen, ¢inar goriiniigiinde bir
agactir. Mugla ilinin muhafazali ve sulak bolgelerinde Mugla (Koycegiz,
Marmaris, Fethiye, Milas, Dat¢a) 400 m yikseklige kadar yetisir ve kigik
topluluklar olugturur. Ayrica Rodos, Burdur (Bucak), Antakya ve Antalya’da da
rastlamlmstir {26, 27, 30, 67].

Sigala yag: elde etmek amaci ile, agaglarda yara acilacak kisimlar
tizerindeki kabuk, Mart ay1 sonuna dogru 50 cm yiksekliginde seritler olusturacak
sekilde yontularak inceltilir. Agaglarin yaralanmasi sonucu salg: hiicrelerinin
sayist artar ve patolojik olarak siala yag1 adiyla bilinen oleorezin meydana gelir.
Bu iglem, gogiis ¢capt 10 cm den daha kalin agaglarda yapilir. Mayis sonunda
kasik denilen aletle dig kabuk, kambiyum ve ¢ok az miktarda da diri oduna

girecek gekilde yaralar (damarlar) agilir. Damarlar agiimasindan bir hafta sonra
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yaralar tekrar styrilarak daha gok sayida damar olusumu saglamr. Bu isleme “Sur”
ad1 verilir. Damarlarda biriken yag iki hafia sonra kagik ile siynilarak almir. Bu
isleme de “Sur arkasr” ad1 verilir. Temmuz ay1 ortalarindan Ekim aymn sonuna
kadar her 15 giinde bir yaralar iizerinde biriken yag agacin kabuk kisminmn
kambiyuma kadar siyniimas ile toplanir. Yagh buhur (kapgik veya buhur) denilen
yongalar, 30-60 dakika kaynar suda tutulur. Sikilarak balsam kabuklarindan su ile
birlikte ayrilir. Dibe ¢éken balsam, su uzaklastirildiktan sonra toplanir [68].

Balsami alimm§ olan kabuklara “Giinliikk, Buhur, Yaprak bubur” adi

verilir. Buhur olarak dini térenlerde ve biyii igin titsii  olarak
kullanilir [27, 30, 68].

Elde edilen ham balsama, “Buhur yag1, Giinniik sakizi, Kara giinlik yag,
Sigala yagi, Gunlik emmi, Mia” isimleri verilir. Drog, grimsi esmer renkli, bal
kivaminda, hos kokulu ve ac1 lezzetli bir maddedir. Zamanla biri agik, digeri ise
koyu renkli iki tabakaya ayrilir [26, 27].

Bilesiminde, ugucu yag, regine ve ester halinde %45 sinnamik asit vardir.
Bagka bir kaynakta ise bilesimi; sinnamik asit (%23), sinnamein (%22) [sinnamik
asit esterleri], eterik yag (%2-3) (stirol), vanilin (%1-2), stirokamfen, regine

(%36), (sitoresinol sinnamik asit esterleri) seklinde verilmistir [25, 68].

Drog, igerdigi yiksek kaynama noktali bilesiklerden dolay1 parfiimeri
sanayiinde, sabunlarin ve kozmetik iriinlerin formilasyonunda fiksator olarak,
mikroskopi tekniinde sabit preparat hazirlanmasinda, ayrica sinnamik asit,
sinnamil alkol gibi bilegiklerin dogal kaynag: olarak kullanim alani bulmaktadir.
Ozel kokusundan dolayt ciklet ve tiitiinlerin kokulandinlmasinda kullamlir. Sigla
yagindan tat verici olarak da yararlanilir. Balsam ve balsam ekstreleri (regine veya
absolii olarak), alkollii veya alkolsiiz igeceklere, dondurulmug sitlii tathlara,
sekerlemelere ve pudinglere %0.001 oraminda ilave edilmektedir. Bunlar haricinde
sigla yagindan su buhan distilasyonu ile elde edilen nétral ugucu yag, pek ¢ok
degerli parfiim bilegiminde yer almaktadir [25, 68-73].

Drog, antiseptik, antimikrobiyal, antienflamatuar, insektisit (tttst halinde)
ve antiparaziter (bilhassa uyuz bocegine karsi) etkilere sahiptir. Antiseptik,
antimikrobiyal ve antienflamatuar ozelliklerinden dolay, gesitli iltihaph, cerahatli
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ve akintilt hastalarda kullamilir. Antiseptik etkisi sinnamik asitten dolayr olup,
aym madde antifungal etkiye de sahiptir. Ayrica yapilan gesitli ¢aligmalar sonucu
balsamin antineoplastik etkiye sahip oldugu saptanmistir. Bu etkinin de sinnamik
asitten dolay: oldugu muhtemeldir. Sigala yag yaralarin da iyilesme siirecini
kisaltmaktadir. Sigala yagindan elde edilen sinnamik asit ve tirevleri, giines
yaniklarim1 6nlemek amaci ile cilt Gizerine merhem gibi preparatlarla uvygulamr ve
etkilidir. Ayrica sigala yagi donmaya kargi, cildin 1s1 kaybim onledigi igin, cilt
uizerine striilerek kullamilir [27, 30, 36, 68, 74-82].

Drog dahilen, iyi bir ekspektoran oldugu igin astim, bronsit, cesitli
nedenlere bagl oksiriikler ve akciger hastaliklan (bu amagla kullamlan doz 1-2 g
kadardir) ile belsoguklugunu iyi edici olarak kullanilir. Ayrica halk arasinda
epilepsi tedavisinde kullanilmaktadir. Mugla’da sigala yagi, temiz balmumu ile
kangtinlip her sabah ag¢ karna (bos mide) bir ¢ay kasig1 yenerek gastrik tlser igin
kullamlir. Ayn1 amagla Mugla ve Denizli’de balsamun 1 kg’t ile 5 kg bal
kangiminmn her giin yenmesi tavsiye edilmektedir. Afyon’da ¢am sakiz1 (gum
resin-Pinus nigra Amn. ssp. pallasiana) ile styrax (resin of Liquidus orientalis-
sifala balsami) karigimi kuru iiziim ile bronsit igin kullamlir [27, 33, 36, 59, 68,
74-76, 83].

Drog, dahilen hap halinde, 0.5-1 g giinde birkag defa almir. Haricen
merhem (%30) halinde kullamlir [27].

Sigala yag1 ¢ok eski devirlerden beri tamman bir balsamdir. Ticareti
Finikeliler tarafindan yapiliyordu. Eski Misirhilar bu balsami mumyalarin
hazirlanmasinda kullanmistir. Siinnet operasyonundan sonra, yaramn cabuk
iyilesmesi igin, sigla yag1 ve bal kanigimi emdirilmis bir bez siinnet yarast iizerine

sartlirds. Tiirkiye nin onemli bir ihrag ranidir [27].

Siala yag, giinliik sakizi ad1 altinda gidada kullammina izin verilmis olup
alkollii ve alkolsiiz igkilerin terkibine girebilmektedir [31].
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2. GEREC VE YONTEM

Bu bolimde, caliymalarda kullanilan droglarin kaynagi, kimyasal
maddeler, reaktifler ve kullanilan aletler agiklanmakta, yapilan deneysel ve bu
caligmalarda kullamlan yontemler hakkinda bilgi verilmektedir. Caligmalar,
TBAM (Tibbi ve Aromatik Bitki ve Ilag Arastirma Merkezi)’da Bitki Kimyas1 ve
Kalite Kontrol Laboratuvari’nin olanaklan kullamlarak yapilmstir.

2.1. Droglar, Kimyasal Maddeler, Reaktifler ve Aletler
2.1.1. Droglar
2.1.1.1. Althaeae flos

Eskigehir: Merkez ilge, Kizilinler Koyii’nden Agustos 2000°de toplanmig
olan Althaea officinalis’in kurutulmug ¢icekleri kullanilmigtir (ESSE: 13266).

2.1.1.2. Helichrysi flos

Evcin (Yalova) adli firmamn 1999 yilinda Inegdl ve Toroslar’dan
toplandig: bilgisi verilmis olan Helichrysum plicatum subsp. plicatum bitkisinin

kurutulmus ¢icekli dallan kullamlmagtir.
2.1.1.3. Lupuli flos

Bilecik: Pazaryeri, Ot-Giil Kooperatifi’nden aliman 1999 trinii Humulus
lupulus bitkisinin kurutulmus ¢igekleri kullamlmastir.

2.1.1.4. Menthae pulegii aetheroleum

Canakkale’den toplanan Mentha pulegium’dan su distilasyonu ile elde
edilen ugucu yag kullanilmistir.

2.1.1.5. Origani herba

Tabot adh firmanin Antalya: Gazipaga’da 1999 yilindaki kiiltiir sahasindan
toplanan Origanum onites L.ve Tirer (Izmir) adh firmanin Canakkale’den 2000
yilinda toplanmig oldugunu bildirdigi Origanum vulgare subsp. hirtum

bitkilerinin toprak tsti kisimlan kurutularak kullanilmagtir.
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2.1.1.6. Papaveris oleum

Afyon: Bolvadin 1999 yili uriinii Papaver somniferum L. bitkisi
tohumlarinin kavrulduktan sonra halen sicakken presle sikma ile elde edilen sabit

yag kullanilmigtir.
2.1.1.7. Rosae aetheroleum
Gulbirlik-Isparta 1999 yil iiriinii giil yag kullamilmigtir.
2.1.1.8. Rosae aqua
Guilbirlik-Isparta 2000 yil1 tirtini giil suyu kullanilmigtir.
2.1.1.9. Resae flos
Gurkanlar-Isparta 1999 yili tiriint kurutulmus giil petalleri kullaniimagtr,
2.1.1.10. Salviae trilobae aetheroleum

Beta Naturel Kurutulmus Bitkiler Tic. San. Ltd. Sti.’den 1991°de temin
edilmis olan bitkiden distilasyonla ¢egitli zamanlarda elde edilmis ve daha sonra

birlestirilmis ugucu yag kullamlmigtir.
2.1.1.11. Styrax Liquidus

Mugla: Marmariste Liquidambar orientalis L. bitkisinden yaralama
yoluyla elde edilen ham balsamin temizlenmesi ile elde edilen sigala yag
kullanilmugtir. Temizleme iglemi %90 etanolle yapilmigtir. Bunun igin, ham si3ala
yag1 suyunun biiyitk bir kismin1 kaybedinceye kadar 1sitilir. Sicak kalint1 etanolde
¢oziniinceye kadar kangtinlir. Etanoliin fazlasinda bulaniklik olustugu i¢in drog-
etanol oran1 1/ 1 olarak alimir. Elde edilen ekstrakt hemen siiziliir. Su banyosunda

bekletilen alkol ugurulur ve saf sigala yagi elde edilir [68].
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2.1.2. Kimyasal Maddeler ve Coziiciiler

Monograf hazirlama ¢aligmalarinda kullamlan kimyasal madde ve
solvanlarin ¢ogunlugunun saflik dereceleri asagidaki listede belirtilmigtir.
Kullamlmig olup adi gegmeyen kimyasallar ve solvanlar ile saflik derecesi

belirtilmemis olanlar Merck kalitesine sahiptirler.

Fenil etil alkol (Robertet)
Geraniol (Robertet)
Heneikosan (Alltech)
a-humulen (E. Sarer)
Kafeik asit (Aldrich)
Kafur (Hoescht)
Karvakrol (Sigma)
Karyofilen (Robertet)
Klorojenik asit
Mentol

B-mirsen (Sigma)
Nerol (Robertet)
Nonadekan (Alltech)
a-pinen (Aldrich)
B-pinen

Rutin (Merck)
1,8-sineol (Aldrich)
Sitronellol (Robertet)
Timol (Merck)
Trikosan (Alltech)
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2.1.3. Kimyasal Reaktifler
2.1.3.1. Kullamilan Reaktiflerin Hazirlanmasi
Avrupa Farmakopesi (EP) kaynak olarak alinmigtir [4].

0,1 M KOH Cozeltisii 6 g KOH, karbondioksitinden arndinloug su ile
coziliir. Elde edilen ¢ozelti ayni su ile 1000 ml’ye seyreltilir.

0,01 M KOH (Cozeltisii 0,1 M KOH c¢ozeltisinden 100 ml alr.

karbondioksit’inden arindirilmig su ile 1000 ml’ye seyreltilir.

0,5 M Alkolik KOH Coézeltisi: 30 g KOH, 50 ml karbondioksitinden

arindinlmg su ile ¢ozilir. Elde edilen ¢ozelti, aldehitlerinden arindirnilmig

alkolle1000 ml’ye seyreltilir.

1 M HCI Cozeltisi (STOK): %37’lik derisik HCI’den 103,0 g tartim alinr.
Distile su ile 1000 ml’ye seyreltilir (1 L HCI 1190 g = 103,0 g HCI 86,6 ml’dir
ve 1 M HCI, 86,6 ml derisik HCI’in distile su ile 1000 ml’ye tamamlanmas: ile

hazirlamr).

0,5 M HCI Cozeltisi: 500 ml 1 M HCI ¢ozeltisi distile su ile 1000 ml’ye
seyreltilir.

0,1 M HCI Cozeltisi: 100 ml 1 M HCI ¢ozeltisi distile su ile 1000 ml’ye
seyreltilir.

0,01 M HCIl Cozeltisi: 10 ml 1 M HCI ¢ozeltisi distile su ile 1000 ml’ye

seyreltilir.

HC1 R, Cozeltisi: 70 g HCI (duc=1,19 g/ ml =70 g HCI = 58,8 ml) distile su
ile 100 ml’ye seyreltilir.

Fenolftalein Cozeltisi:

0,1 g fenolftalein reaktifi 80 ml alkolle ¢ozilir. Distile su ile 100 ml’ye
seyreltilir.

Fenolﬁalein Cozeltisi 1:

1 g fenolftalein bir miktar alkolle ¢ozitlir. Aym gozelti ile 100 ml’ye
seyreltilir.
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Metil Oranj Cozeltisi:

0,1 g metil oranj reaktifi 80 ml distile su ile ¢oziiliir ve alkolle 100 ml’ye

seyreltilir.

COy’inden Arindirilmms Su:

Deiyonize suyun kisa bir siire kaynatilip sogutulmasi ve bu esnada

atmosferik kosullardan korunmast ile hazirlamr.

Aldehitlerinden Armdimilms Alkol:

1200 ml distile edilmis alkol tizerine 5 ml suda ¢6zilmiis 2 g AgNO; ve 10
ml suda ¢ozilmis 5 g KOH ¢ozeltileri eklenir (2 L’lik distilasyon balonunda).
Zaman kaybetmeksizin distile edilir. Elde edilen distilat, aldehitsiz alkoldir.

Nisasta Cozeltisi:

1 g bugday nigastas1 5 ml soguk suda ¢ozilir. Daha 6nceden 100 ml’sine
10 mg Hgl konmus kaynayan su igerisine nigasta c¢ozeltisi yavag yavag

kangtimlarak eklenir. Hazirlanan ¢ozelti soguduktan sonra kullamiir.

0,1 MNa;S;Ol C(")zeltisi:

25 g Na$;05.5H;0 ve 0,2 g Na,COs kaynatilmig sogutulmug suyun az bir

miktannda ¢oziliir. Ayni su ile 1000 m1’ye seyreltilir.

0,01 M Na,S,03 Cozeltisi:

100 ml 0,1 M Na,S,0; ¢ozeltisi, karbondioksitinden arindirilmig su ile
1000 ml’ye seyreltilir.

0,033 M KBrQ; Cozeltisi:

5,5670 g KBrO; az miktar distile su ile ¢oziilar. Aym su ile1000 ml’ye

seyreltilir.

IBr Cozeltisi:
20 g IBr az miktar glasiyel asetik asit ile ¢oziilir. Aym g¢ozicii ile 1000

ml’ye seyreltilir.
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KI Cozeltisi:
100 g / ’lik ¢ozeltisi hazirlanir.

Doymus K1 Cézeltisi:

Kaynatilmis distile su sicakken KI ile doyurulur. Soguduktan sonra kullamilir.

Isiktan korunarak saklanmalidir.

Anisaldehit Cozeltisi:

0.5 ml anisaldehit gozeltisi, 10 ml glasiyel asetikasit, 85 ml metanol ve 5 mi

sulfiirik asit ¢ozeltileri sirasi ile kanigtirilarak hazirlanir.

Vanilin-Siilfiirik asit Cozeltisi:

Cozelti 1. %1 lik etanolik vanilin ¢ozeltisi.
Cozelti 2. %10 luk etanolik siilfiirik asit ¢ozeltisi.

Plagal0 ml Cozelti 1 den, takiben 10 ml Cozelti 2 den puskurtiiliir. Plak
110°C de 5-10 dakika 1sitalir ve son olarak giin 1$131nda incelenir.

Aliiminyum kloriir cézeltisi:

65 g aliiminyum kloriir bir miktar suda ¢oziiliir ve aym ¢ozicii ile 100 ml’ye
seyreltilir. Igerisine 0.5 g aktif komiir eklenir. 10 dakika ¢alkalanir. Cozelti filtre
kagidindan siizilir. Filtrat Gizerine (yaklagik 60 ml) siirekli galkalanarak 10 g/l
NaOH c¢ozeltisi eklenerek pH yaklagik olarak 1.5°a ayarlanir. (pH ayarlamasi pH
kagids ile yapildi).

Kloralhidrat Cozeltisi:

80 g kloralhidrat 20 ml suda ¢6ziilerek hazirlanr.
2.1.3.2. Kullamlan Reaktiflerin Standardizasyonu
Avrupa Farmakopesi (EP) kaynak olarak alinmigtir [4].

HCI Cozeltisi Standardizasyonlar:

1 ml 1 M HCI ¢ozeltisi 53 mg Na,COj5’a ekivalan olduguna gore gerekli
miktar Na,CO; tartimt alinir. 20 ml distile suda ¢oziiliir. Uzerine 0,1 ml metil

oranj ¢ozeltisi eklenir. Cozelti, rengi kirmizimst san renge kadar, HCI ¢ozeltisi ile
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titre edilir ve 2 dakika kaynatilir. Bu sirada titrasyonda meydana gelen kirmizimsi
san1 renk sartya doner. Daha sonra ¢ozelti sogutulur. Sogutulduktan sonra
cozeltinin rengi halen sar1 renkte kalirsa, HCl ¢ozeltisi ile kirmizimsi sar1 renk
olusuncaya kadar titrasyona devam edilir. Titrasyonda sarf edilen toplam HCI

miktan tizerinden gerekli hesaplamalar yapilir.

KOH Cozeltisi Standardizasyonlari:

Hazirlanmig olan KOH ¢ozeltisinin 20 ml’si tizerine 0,5 ml fenolftalein
¢ozeltisi eklenir. Es molariteli HCI ¢ozeltisi ile, olusan pembe renk kayboluncaya

kadar titre edilir.
Gerekli hesaplar Ny x Vi = N; x V, formiiliine gore yapilir;
N, - KOH ¢ozeltisinin molaritesi
N, : HCl ¢ozeltisinin molaritesi
Vi : KOH c¢6zeltisinin hacmi

V2 - HC1 ¢ozeltisinin molaritesi

0,1 M ve 0.01 M Na,S,03 gozeltileri Standardizasyonu:

0,1 M Na,S,;0; ¢ozeltisi i¢cin10 ml ve 0,01 M NayS;03 ¢ozeltisi i¢inse 1 ml
0,033 M KBr, 40 ml distile su, 10 ml KI ve 5 ml HC1 R; ¢ozeltilerinden olusan
kanigim, Na;S;03 ¢ozeltisi ile karigimin mavi rengi iyice sartya dontinceye kadar
titre edilir. Daha sonra ¢ozelti lizerine 1 ml nigasta ¢ozeltisi eklenir ve titrasyona
cozelti renksiz oluncaya kadar devam edilir. Reaksiyon sonunda toplam Na;S;0;

¢ozeltisi sarfiyatina gore gerekli hesaplamalar agagidaki gibi yapihr;

BrO; + 6I' + 6H,0 — 31; + Br + 9H,0 formiiliine gore Br 6 elektron alig
verigi yapmaktadir. Buna gore tesir degerligi 6’dir.(MAg, = 166,9 g)

X /(166,9/6)=NxV

X : 0,033 M KBr ¢ozeltisinin hazirlanmasinda tartilan KBr’tin mg miktar
N : Na;S,05 ¢ozeltisi normalitesi
v . Sarf edilen Na;S;03 ¢ozeltisi hacmi
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2.1.4. Kullanilan Aletler

Donma baslangici apareyi (Ildam)

Gaz Kromatografisi (Hewlett Packard 5890 Series IT / Hewlett Packard 6890

Series )

Kondiiktometre (Messgerate/Sensores WTW Multiline P4 Universal Meter)
(pH metre elektrodu : Tetracon 325)

Otomatik Titrator (Schott Gerate TAS0 Titro T200)

Polarimetre (Oriel POL S-2)

Refraktometre (Abbe refraktometresi)

Spektrofotometre (Shimadzu UV-1201V)

2.2. Yontemler:
2.2.1. Alkole Gecen Madde Miktan (%70 V/V) [4]:

10 g toz edilmig drog iizerine %70’lik 300 ml alkol iladve edilir. Bu
numune 10 dakika geri ¢eviren sogutucu altinda kaynatilir. Sogumasi igin bir siire
bekledikten sonra siiziiliir. ik 10 ml siiziintii atildiktan sonra, 30 ml sizintii alinir.
Vakum altinda yogunlagtirilir. Daha sonra 100-105°C sicakliktaki ettivde 2 saat
bekletilir. Buradan elde edilen bakiye 0,250 g’dan (%25°den) az olmamalidur.

2.2.2. Asit Indisi [4]:

10 g tam tartimi alinmig numune, 50 mi eter:etanol (1:1) karnigiminda
¢ozilliir. Cozeltiye 0,5 ml fenolftalein ¢oézeltisi (indikator) eklenir. Elde edilen
¢ozelti, olugacak pembe renk 15 saniye sabit kalana kadar 0,1 M KOH ¢ozeltisi ile

titre edilir. Gerekli hesaplamalar;
I = (56,10 x N x V) / m formiilii Gizerinden yapilir.
Ia - Asit indist
N : KOH ¢ozeltisi normalitest
: KOH ¢ozeltisi sarfiyat: (ml)

m - Tartilan numune miktar1 (mg)
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2.2.3. Biitiin Kiil {4]:

Ilk olarak temizlenmis olan krozeler, 600°C kiil finminda 1 saat
bekletildikten sonra desikatorde sabit tartima getirilir. Krozelere, kiil miktar: tayin
edilecek droglardan 1’er gram tam tarttm almr. Numuneler, kil firrmna
konulunca alevlenme meydana gelmemesi igin, 100-105°C sicakliktaki etiivde 1
saat bekletilir. Siire sonunda numuneler 600°C (+ 25°C)’ye ayarlanms kiil
firninda isleme tabi tutulur (Numunelerde deneme sonunda siyah partikiiller
gozlenmediginde iglemlere son verilir). Buradan desikatére alinan numuneler,
sabit tartima getirilir. Tartim almir ve elde edilen kiil miktan iizerinden yiizde
hesaba gecilir.

2.2.4. Asitte Erimeyen Kiil [4]:

Biitiin kiil isleminden ¢ikmug kil tzerinden yapilir. Butiin kilden elde
edilen kiil iizerine 15 ml distile su ve 10 ml HCl R eklenir. Bek alevinde,
kangtirarak 10 dakika yavagga kaynatihir. Cozelti soguduktan sonra kil
birakmayan filtre kagidindan siziilor. Filtre kagidi, turnusole notr olana dek, sicak
distile su ile yikanir. Notiirlesme tamamlandiktan sonra filtre kagidi uygun sekilde
katlamir. Kroze iginde 100-105°C etiivde 1 saat kurumas: saglandiktan sonra
600°C (x 25°C)’ye ayarlanms kil firninda 3 saat igleme tabi tutulur. Desikatorde
sogumaya birakilan kiiller sabit tartima getirilir. Elde edilen miktar uzerinden
yizde hesabina gegilir.

2.2.5. Bagll Yogunluk [4]:

Yogunluk tayini i¢in 10 ml’lik piknometre kullamldi. Piknometre 6nce
bos, sonra distile su ve daha sonrada yag 6rnegi ile doldurularak tartildi ve ugucu

yagin yogunlugu su formiile gore hesaplandi.
d = (c-a) / (b-a)
a : Bog piknometre tartim: (g)
b : Distile su ile dolu piknometre tartim (g)

¢ : Yag ormegi ile dolu piknometre tartim (g)
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Not: Olgiim yapilan sicaklhikta elde edilen bagil yogunluk degerini, literatiirde
belirtilen sicaklikta (genelde 20°C) elde edilecek bagil yogunluk degerine
yaklastirmak icin derece bagina yaklasik olarak 0.0007-0.0008’lik bir fark alinir.

Bu iglemde sicaklik artinca yogunlugun azaldigy, sicaklik azalinca ise yogunlugun

arttig1 goz oniinde bulundurulmalidir [84].
2.2.6. Flavonoit Miktar Tayini [4]:

Avrupa Farmakopesi (EP)’nde (Birch leaf, Elder flower, Passion flower,

Calendula, Hawthorn leaf ve flower) ornekleri bulunmaktadir.

Stok ¢ozeltisi; 100 ml dibi yuvarlak cam balonda 0.400 g toz drog (355)
uzerine 5 g/l lik hekzametilentetramin ¢6zeltisinden 1 ml, 20 ml aseton ve 2 ml
HCI R, eklenir. Kanigim, gerigeviren sogutucu altinda 30 dakika kangtirilarak
kaynatilir. 100 ml lik balona pamuktan siiziliir. Pamuk cam balonun igerisine
anlarak 20 ml asetonla 2 kez daha 10 dakika gerigeviren sogutucu altinda
kaynatilir. Bu ekstreler birlegtirilir. Oda 1s1sina soguyunca, siizgeg kagidindan 100
ml balona suziliir. Asetonla, kanstinlarak, 100 ml ye tamamiamr,

Bu hazirlanan ¢ozeltinin 20 ml’si ayirma hunisine alinir. Uzerine 20 ml
distile su ilave edilir ve kanigtinlir. Karigim, ilki 15 ml ve sonraki ti¢ ekstre iglemi
10 ml ile olacak gekilde etil asetat ile ekstre edilir. Etil asetath kisimlar ayirma
hunisinde birlestirilir ve iki kez 50 ml distile su ile ¢alkalamir. Etil asetath kisim
10 g susuz sodyum silfattan 50 ml’lik balona siziliir. Eksik kalan kisim,

etilasetat ile 50 ml’ye tamamlamr.

Test ¢ozeltisi; 10 ml stok ¢ozeltisine 1 ml aliiminyum kloriir ¢ozeltisi
eklenir. Kangim, %5 v/v glasiyel asetik asit ¢ozeltisi (metanolde) ile 25 ml’ye

seyreltilir.

Kor ¢ozeltisi; 10 ml stok ¢ozeltisi %5 v/v glasiyel asetik asit ¢ozeltisi
(metanolde) ile 25 ml’ye seyreltilir.

Absorbans 6lgiimii (2.2.25); Test gozeltisi, hazirlanmasindan 30 dakika

sonra 425 nm’de kor ¢ozeltisine gore absorbansi 6lgiiliir.
Flavonoitlerin % igeriginin ve hiperozitlerin hesabi;

Ax125/m
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Or; 500 nm hiperozitlerin spesifik absorbansidir.
A : 425 nm’de absorbans
m : Kullamlan drog miktari (g)

Not: Bu ¢aligma Avrupa Farmakopesi Komisyonu’nun bir yayin olan Technical
Guide On Plants’in [Group of Experts No. 13A (Phytochemistry A)] PA/PH/Exp.
13A/T (99) 36 nolu yaymindan alinmistir. Buradaki yontem kullamlan drogun

tasidig: flavonoit miktarina gore diizenlenmistir [85].
2.2.7. Gaz Kromatografisi [4]:

Gaz Kromatografisi, bir ayirim metodudur. Hareketli faz olarak bir gaz
(tastyic1 gaz) ve sabit faz olarak bir kolon iginde kati bir destek yiizey iizerine
kaplanmis kat: veya sivt bir madde bulunur. Dogrudan kolon duvan iizerine sivi

film kaplanabilir.

Gaz Kromatografisi, adsorpsiyon ve/veya partisyon mekanizmasim
kullanr.

Aparey, bir gaz tanki, 0mek enjeksiyon portu, kromatografi kolonu,
detektor ve kaydediciden olugur. Kolon genellikle cam veya paslanmaz celikten
yapilir ve sabit faz1 tagir. Kolon ve detektor iginden gegen tastyic1 gaz hizi kontrol
edilir.

Tayin sabit sicaklikta veya verilen sicaklik programinda yapilir.

Kullanilan detektor, kolon i¢inden gegcen maddeleri tayin edebilmelidir.
Genellikle alev iyonlagma, termal kondiiktivite, termiyonik ve elektron yakalama

ozelliklerine sahiptir.

Ugucu yag ve metillenmig sabit yag numunelerinin analizi, FID detektorii

tagtyan Gaz Kromatografisi cihazi kullamlarak gerceklestirilmistir.
2.2.8. Giil Suyunda Patojen Mikroorganizma Arastinlmasi [86]

TSE’de besi yerlerinin ozellikleri ve hazirlamslan verilmistir. Ancak
deneyler hazir besiyerleri; Kanhh Agar besiyeri-(BioMED), EMB Agar-
(BioMED), Sabaroud Dextrose Agar (SDA)-(BioMED) kullamlarak Osmangazi
Universitesi, Tip Fakiiltesi Mikrobiyoloji Laboratuvari’nda yapildi. |
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Gulsuyu 6rnegi, steril kosullar altinda 0,1 ml Kanli Agar, EMB Agar, SDA
plaklarina tek koloni ekimi seklinde, ¢ift paralel olarak ekildi. EMB ve Kanlt Agar
plaklari, 35°C’ta 48 saat inkube edilir. SDA plaklarindan biri 35°C, digeri

25°C’de 48 saat inkiibe edilir. Siire sonunda iireme kontrolii yapilir.
2.2.9. Giilsuyw’nun Sivi-Sivi Ekstraksiyonu [87]

25 mli’den fazlasi 6lgilen gilsuyu numunesi, NaCl ile doyurulur. Bu
numuneden alinan 25 ml 6rnek, 3 kez 25 ml dietil eter ile, ayirma hunisinde 10’ar
dakika ekstre edilir. Ayirma hunisinde ist faz olan ve toplandiktan sonra
birlestirilen dietil eter fazlari birlestirilir. Ekstre, daha once darast alinmmg silifli
balonda, rotavapor yardim: ile yogunlagtinlir. Bakiye, desikatorde sabit tartima
gelene kadar bekletilir. Buradan yiizde hesab: yapilir.

Not: Gill suyunda yapilan sivi sivi ekstraksiyon iglemi, numuneler tizerinde
yapilan zamana dayali denemeler sonucunda elde edilen ektrelerin gaz

kromatografisi analizlerinin sonuglan gozoniinde bulundurularak yapilmastir.
2.2.10. Giilsuyunda Ucucu Olmayan Madde Miktan [9]:

100 g numune 0,1 mg hassasiyetle tartilarak daras1 alinmg bir
buharlagtirma kabina aktanilir. Su banyosunda kuruluga kadar buharlagtirilir.
Kapsiil etiivde 105 + 1 °C°de 1 saat bekletilir. Sabit tartima kadar desikatorde
sogutulur ve tarttmu alimir. Tartumlar arasindaki fark belirlenir.

Hesaplama kiitlece % olarak agagidaki formiille hesaplanir;
K =(m; / mp) x 100
m;: Numune kiitlesi (g)
m,: Kahnt1 kiitlesi (g)
K: Ucucu olmayan madde miktan (%)
2.2.11. Giil suyw’nda Ugucu Yag Miktan [9]:

Sicaklig1 20°C’ye getirilmis giilsuyu numunesi 0,1 mg hassasiyetle tartilir
(m). Soxhlet apareyinin dibi yuvarlak balonuna aktarilir. Uzerine 300 ml metilen
Klorir ilave edilir. icine birkag tane kaynama tagi atilir. Islem su banyosunda
gergeklestirilmek iizere sistem kurulur. Su banyosu sicakhigi 30°C ile baglamak
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uizere iglem baslatilir. Sicaklik yavag yavag 60°C’ye yiikseltilir ve bu sicaklikta 6
saat isleme devam edilir (Bu sirede en az 5-6 defa sifonlama meydana
gelmelidir.). Siire sonunda balonda biriken su ve metilen kloriir kangimi, uygun
hacimde ayirma hunisine aktarilir. Fazlarin net bigimde ayrilmas: igin bir siire
beklenir. Alttaki metilen kloriir faza dikkatle alimir. Geri kalan, Ustteki su fazi
atilir. Metilen kloriir fazi, susuz sodyum siilfattan, 0,1 mg hassasiyetle darast
almmis  uygun hacimli yogunlagtirma balonuna (m;) siizilir. Bu asamada
sodyum siilfath siizgec kagidi 2 defa 5 ml metilen kloriir ile yikamir. Bu ¢ozeltiler
de yogunlagtirma balonuna aktarihr. Balondaki ¢ozelti rotavapor ile 50°C’yi
gecmeyen sicaklikta yogunlastinilir.

Balon 50 + 2 °C’ye ayarlanmig etiivde 4 saat tutulur. Daha sonrasinda
desikatorde sabit tarima gelmesi saglanir ve 0,1 mg hassasiyetle tartilir (m;).

Ugucu yag miktan (K) kiitlece % olarak asagidaki formiille hesaplanir:
K = [(m; — mp) / m] x 100
m; - Yogunlagtirma igleminden sonra (balon + kalint1) agirlik (g)
m, : Balon agirhig (g)
m - Numune miktan (g)
K : Ugucu yag miktar (%)
2.2.12. Giil Yagr’nda Donma Baslangics [8]:

Giilyagi’nda, Tirk Standartlari Enstitiisii (TSE) niin 6ngérdiigii kosullarda
donma baglangici tayini yapildi.

Islemin uygulanaca®i numunenin sogutulmasinda kullamlacak suyun
sicakhg, +8°C’ye getirilir (TS : +8 + 2 °C). Islemin gergeklestirildigi sirada ilk
kristallerin meydana geldigi sicakbk kaydedili. Bu elde edilen sicakhk,

numunemizin donma baglangi¢ sicakligidir.

Apareyin su banyosu, 8 + 2 °C’ye kadar sogutulmus su ile doldurulur.
Deney tiipi igerisine, yaklagik olarak 25 ml giilyag: konulur. Numune igerisine de,
tiip ceperine esit uzakhikta bulunacak gekilde, 0,2°C boluntiili termometre

yerlestirilir. Numune, arada swrada kanstirict yardim ile, apareyi sarsmamaya
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dikkat ederek kangtinilir. IZne seklindeki ilk kristallerin gorildigi sicaklik

termometreden okunur. Bu sicaklik, numunemizin donma baglangicidir.
2.2.13. Giil Yaginda Stearopten Miktar [8]:

Gulyagindan 1 g tam tartim alinir ve 10 ml petrol eterinde ¢éziiliir. Bu
¢Ozelti, daha once 20 g tartilip 140°C etiivde isitilarak 1 saat rejenere edilip
desikatorde sogutulduktan sonra petrol eteri yardimi ile 50 ml’lik biirete, homojen
ve arada hava kabarcigi kalmayacak gekilde doldurulan, 60-200 mesh’lik
silikajelin tizerine dokilur. Biretin muslugu, gilyag: ile hazirlanan ¢ozelti
silikajel ile tamamen temas edene kadar agilir. Giilyagi’nin 15 dakika siire ile
silikajele adsorbe olmasi saglanir. Yag tartimi alinan kap, 2 defa 10 ml petrol eteri
ile yikanir. Yikama ¢ozeltileri biiretin iizerinden silikajel iizerine boca edilir. Bu
arada, biiretin muslugu agilarak, ilave edilen ¢ozelti hacmince fraksiyonlar
toplanur. Biirete, 2 kez 25 ml’lik hacimlerde toplam 50 ml petrol eteri daha ilave
edilir. Son olarak, biiretten alinabilecek tiim fraksiyonlar toplamr. Fraksiyonlar
toplami, daha o6nce darast alinmig gilifli balon ile rotavapor yardim ile
yogunlastirilir. Rotavaporla elde edilen fraksiyon stearoptendir. Fraksiyon,
balonla birlikte 60°C etiivde 1 saat bekletilir. Sabit tartima gelene kadar
desikatérde bekletilir. Elde edilen stearopten yiizdesi:

% Stearopten = (P; / P) x 100 formiilii ile hesap edilir.
P : Tartilan giilyag: miktari (g)
P; : Elde edilen bakiye (g)

2.2.14. Ince Tabaka Kromatografisi [4]:

Calismalarda, 0,25 mm kalinhkta silikajel [Silikajel GFz5460 (Merck
7730)] ile kaplanmig 20x20 cm ebatlarinda cam plaklar kullamlmistir. Plaklar 1
saat siireyle 100°C’ ye getirilmig etiivde aktive edilerek kullamlir. Developman
islemine gegmeden ogce siizgeg kagidh cam kromatografi tankina yerlestirilir.
Tank ¢oziicii sistemi ile doywyrulduktan sonra developman islemine baglanr. Islem
bittikten sonra tanktan ¢ikarlan ITK plaklari oda isisinda kurutulur ve plak
iizerinde olusan lekeler 6ncelikle UV lamba altinda (254 nm, 364 nin) incelegelék
isaretlenir. Uzerine daha onceden hazirlanmis olan uygun reaktif piiskartilirve

39



100-110 °C’de 1sttilarak renklenmesi saglamr. Son olarak kullanilan yonteme gore

iglemlere devam edilir veya sonlandirilir.
2.2.15, Iyot indisi [4]:

EP’ye gore iyot indisi 100’den yiiksek olan yaglardan alinan tartim
0,15-0,10 g olmalidir. Indis tayini bu durum goz oniinde bulundurularak yapilirr.

250 ml’lik kapaklh erlende yapilmak iizere; tam tartim yag numunesi 15 ml
kloroformla ¢oziiliir. Uzerine iyot-brom ¢ozeltisinden 25 ml eklenir. Erlenih
kapag: kapatilir ve yanim saat karanlikta bekletilir. Siire sonunda numune tizerine
10 ml potasyum iyodiir ¢ozeltisi ve 100 ml distile su eklenir. Cozelti 0,1 M
Na,S,0;5 ¢ozeltisi ile agik sar renge kadar titre edilir. Bu agsamada ¢ozelti tizerine
5 ml nigasta ¢ozeltisi ildve edilir. Titrasyona olusan mavi renk kaybolana kadar
devam edilir (n;). Aym iglemler numune konulmaksizin tekrarlanir (nz). Gerekli

hesaplamalar :
Ii = 1,269 x (nz-n;) x £/ m formiiliinden hesaplanir.

L : Iyot indisi
n : Numuneli islemdeki 0,1 M Na;S,05 ¢ozeltisi sarfiyat: (ml)
ny : Numunesiz iglemdeki 0,1 M Na,S,0; ¢ozeltisi sarfiyat1 (ml)
f : Faktor (Pratikte normalite / teorikte normalite)
m : Numuneden alinan tartim miktar (g)

2.2.16. Kirilma Indisi [4]:

Bir ugucu yagin kinima indisi, lizerine diisen 1§18 agismmn siniisinin
refraksiyon agismin siniisiine oramdir. Tammlanan dalga boyundaki 151k 151

havadan ugucu yag igerisine gecerken ortam sicaklig: sabit tutulmalidir.

Dalga boyu, sodyum spektrumunun D; ve D, bantlarma kargilhik gelen

589.3 + 0.3 nm’dir. Sembolii n*°p’dir.

Referans sicaklizn 20°C’dir. Bu sicaklikta sivi olmayan yaglarin Slgiimleri

erime noktalarina bagli olarak 25-30 °C’de gergeklestirilir.
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Not: Olgiim yapilan sicaklikta elde edilen kilma indisi degerini,
literatiirde belirtilen sicaklikta (genellikle 20°C) elde edilecek kirilma indisi
degerine yaklastirmak igin n'p = n'p +0.0004 (1’ — t) formiilii kullanihir [88].

t’ : Cahsilan sicaklik
t : Istenilen sicaklik
2.2.17. Kurutmada Kayip [4]:
Islem, %1°den daha az ugucu yag igeren droglara uygulamr.

Toz edilmig drogtan (355-500) krozeye 1 g tam tartim alimir. 100-105 °C
etiivde 2 saat kurutulur. Siire sonunda desikatére alinan numunenin sabit tartima

gelmesi saglanir. Gerekli hesaplamalar 100 g numune iizerinden yapilir.
2.2.18. Lupuli flos’ ta a-Asidi Miktan [6]:

15 g numune tartilir. Pargalanir ve uygun boyutlu kapakh bir balona
yiiklenir. Uzerine 200 ml toluen eklenir. Balonun ierisinde kalan bosluktaki hava
azot gaz ile uzaklagtirildiktan sonra, kapag: sikica takilir. Numune, 30 saniyelik
araliklarla, 10 defa, 30 saniye miiddetle masere edilir. Islem sonunda balondaki
sivt 5-10 dakika dinlenmeye birakilir. Bundan sonra ¢ozelti pamuktan siiziilir.
Elde edilen maserattan uygun hacimli bir behere 10 ml alimr. Uzerine 40 ml
metanol eklenir. Cozelti kangir durumda iken, kondiiktometre elektrodu igine
daldirilir. 0,1 ml olgekli mikrobiirete doldurulmus olan kursun asetatin
[Pb(C,H302).3H,0] metanolde %4’lik ¢ozeltisi (100 ml’sine yaklagik olarak
1 damla glasiyel asetik asit damlatilmig.) ile titre edilmeye baslanir. Titrasyonda
okumalar kondiiktometre ile yapilir. Iletkenlik yitkselmeye bagladiktan sonra en
az 1 ml kursun asetat [Pb(C,H30,).3H,0] ¢ozeltisi verilene kadar igleme devam
edilir. Titrasyonlar paralel yapilir ve uygun sonug ortalamalar alinir.

Sonuclarin Hesaplanmas :

Apsise kursun asetat g¢ozeltisi hacmi, karsit: olarak iletkenlik okumalar
yazilir. Veriler grafik olarak hazirlanir. Egri, diiz bir baglangi¢ dogrusundan sonra
iletkenlige gore devaml bir yiikselme géstermelidir. Bu noktalarda gegmek lizere
gizilen iki dogru hattin kesigtigi yer, son noktay1 teskil eder. a-asidi miktari
% olarak :
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A =2x(2,52 xK) formiilii ile hesap edilir.
A : % a-Asidi
K - Sarf edilen kursun asetat ¢ozeltisi ml hacmi.
2.2.19. Optik Cevirme [4]:

Optik ¢evirme, polarize 118 polarizasyon diizlemini ceviren baz

maddelerin gosterdigi bir 6zelliktir.

Ugucu yag, sabit yag ve balsamin spesifik optik ¢evirme agilari
polarimetre kullanilarak okunur. Kullanilan ¢oziciiler ve konsantrasyonlar sonug

kisminda verilmigtir.

Hesaplamalar su formiile gére yapilir:

[0]®=a.100/1.p.d

o : Cevirme agis1

1: Tip uzunlugu (dm)

p : Seyreltme konsantrasyonu (g / 100 ml)

d : Yogunluk
Not: Olgiim yapilan sicaklikta elde edilen gevirme agis1 degerini, literatiirde
belirtilen sicaklikta (genellikle 20°C) elde edilecek ¢evirme agis1 degerine
yaklagtirmak i¢in derece bagina 0.005°lik fark ahmr. Olgiim yapilan sicaklik

yiiksekse, 0.005 degeri daha diigiikk sicakliktaki degeri elde etmek igin olgiim
yapilan sicakliga eklenir [89].

2.2.20. Peroksit indisi [4]:

250 ml’lik kapakli erlene 5 g tam tartim ya§ numunesi tartimi almir.
Uzerine, 30 ml kloroform : glasiyel asetik asit (2 : 3) karigtm eklenir. Numunenin
¢oziinmesi saglamr. Céze]tiye 0,5 ml doymug KI ¢ozeltisi ve 30 ml distile su
eklenir. Erlendeki ¢ozelti tam olarak bir dakika kuvvetlice calkalanir. Siire
sonunda 0,01 M Na,S,0; ¢ozeltisi ile olugmug olan sart renk agilana kadar titre

edilir. Bu asamada ¢ozeltiye 5 ml nigasta ¢ozeltisi eklenir. Kanigtirilan ¢ozeltide
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olugsan mavi renk kaybolana kadar titrasyona devam edilir (n;). Aym iglemler

numune konulmaksizin tekrarlanir (ny). Gerekli hesaplamalar:

I, = 10 x (nz-m;) x £/ m formiiliinden hesaplamr.
I : Peroksit indisi
m : Numuneli islemdeki 0,01 M Na;S,03 ¢ozeltisi sarfiyat1 (ml)
nz : Numunesiz islemdeki 0,01 M Na;S,0; ¢ozeltisi sarfiyat1 (ml)
f : Faktor (Pratikte normalite / teorikte normalite)
m : Numuneden alinan tartim miktan (g)

2.2.21, pH Olgiimii [4, 9]:
pH, sulu ¢6zeltinin hidrojen iyonu konsantrasyonu gésteren bir degerdir.

pH metre, 0-14 arasinda ve 0.1 arahkla 6lgim yapan analog veya dijital

tipte olmalidir.

100 ml numune (giil suyu), 250 ml kapasiteli behere bosaltilir. Numune
sicakli, 20 £ 1 °C’ ye ayarlamir. Sicaklik olgiimii +1° hassasiyetle 6l¢tim yapan

termometre ile gergeklestirilir ve pH 6lgiimii yapalir.
2.2.22. Potansiyometrik Titrasyon ile Asit Indisi Tayini

1000 mg numune tam olarak tartilir. Uzerine 1:1 eter etanol karigimmdan
50 ml eklenerek tamamen ¢oziinmesi saglanir. Bu ¢ozelti 0.1 N alkolik KOH
gozeltisi ile potansiyometrik olarak titre edilir. Indikatér olarak fenolftalein

kullanilir. Numunenin asit sayist:
V x56.1xN/W
esitlifinden yararlanilarak hesaplanur.
\" : Cozeltinin hacmi
56.1 :KOH’in esdeger agirhg:
N : KOH’in normglitesi

A\ : Numune miktarn (g)
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Asit say1si, 1 g 6rnegin serbest haldeki asidini notralize etmek igin gereken

KOH’in mg cinsinden degeridir.
2.2.23. Sabit Yaglarin Metillenmesi [4]:

Asit indisi 2°den biiyiik olan kuru yaglarin metillenmesinde, asagidaki

islem uygulanir;

Uygun hacimli, iginden azot gazi gegirmeye uygun (50 ml/min), geri
geviren sogutucuya baglanabilen cam balona, 4 g yag tartim1 abmir. Uzerine 40 ml
anhidrik (susuz) metanol ve 0,5 ml metanolde hazirlanmig 60 g/I’lik KOH
¢Ozeltisi eklenir. Sistem kurulur ve iglem baglatilir. Islem sirasinda sistemin
igerisinden stirekli olarak azot gaz gegirilir. Balon, arada sirada calkalanarak
kaynatilir. Cozelti berrak bir hal aldigi zaman (Genelde islem 10 dakikada
tamamlanir.), sicaklik uygulanmasina 5 dakika daha devam edilir. Bundan sonra
¢ozelti sogutulup ayirma hunisine alimir. Cozelti Gzerine 20 ml heptan eklenir ve
calkalanir. Bunun iizerine 40 ml 200 g/I’lik sodyum kloriir ¢ozeltisi ilave edilir ve
siddetle tekrar calkalanir. Son olarak fazlar birbirinden aynlinca, organik tabaka

anhidrik (susuz) sodyum siilfattan stiziilir.
2.2.24. Sabunlagma Indisi [4]:

Numuneden, 250 mI’lik silifli balona 1 g tam tartim alinir. Uzerine 25 ml
0,5 M alkolik KOH ¢ozeltisi ve birkag tane de cam pargas: konulur. Cozelti, geri
¢eviren sogutucu altinda 30 dakika kaynatilir. Kaynama igleminden hemen sonra,
¢ozelti heniiz sicakken, iizerine 1 ml fenolftalein ¢ozeltisi eklenir. Kangim, 0,5 M
HCl gozeltisi ile indikatér ekleminden sonra olugan pembe renk kaybolana kadar
titrasyona tabi tutulur (n;). Aym islemler numunesiz olarak tekrarlanir (nz).

Hesaplamalar:

Is = 28,05 x (nz- n;) / m = 56,1 x (nz - n;) X Nucy / m formiiliinden

hesaplanir.
n : Numune kullamlan islemdeki HCI sarfiyati (ml)
ny : Numune kullamlmayan iglemdeki HCI sarfiyati (ml)

m : Tartilan numune miktar1 (mg)
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2.2.25, Sigala Yagr'nda Alkolde Coziinen Madde Miktan [10]:

Alkolde ¢oziinmeyen maddeler muayenesinde ele gecen alkolli siiziintii ve
yikama gozeltileri birlestirilir. 60°C’yi gegmeyen sicaklikta alkolii buharlastirilir.
1 saat 105°C°de kurutulur. Antilmig sigala yagindan ibaret olan saridan esmere

kadar degisebilen renklerde olan kalinti sogutulduktan sonra tartilir. Sonug %
olarak hesap edilir.

2.2.26. Sifala Yagr’'nda Alkolde Céziinmeyen Madde Miktar [10}:

Iyice kangtinlmig sigala yagindan takriben 10 g alinir ve hassas olarak bir
beherde tartilir. 30 dakika 105°C’de sitilir. Kalint1 100 ml sicak alkolle ¢oziilerek
almir. Elde edilen ¢ozelti, daha 6nce darasi alinmug siizge¢ kagidindan siiziiliir.
Kalint, son yikama siiziintileri renksizlesinceye veya hemen hemen renksiz
oluncaya kadar, az miktar sicak alkolle yikamr. Siizge¢ kagidi1 105°C’de 1 saat
kurutulup desikatorde sogutulur. Sabit tartima getirildikten sonra hassas olarak
tartihr. Elde edilen sonugtan kagit daras: farki alinir ve buradan sonug % olarak

hesap edilir.
2.2.27. Sigala Yagr’nda Sinnamik Asit Miktar: [10];

Takriben 2 g kadar artilmig sifala yag:, hassas olarak 100 mi’lik silifli
balona tartilir. Uzerine 0,5 N alkollii potas eklenir. Kanigtinlarak 1 saat geri
geviren sogutucu altinda kaynatilir. Islemden sonra ¢ozelti sicakken iizerine 5
damla fenolftalein ¢ozeltisi eklenir. 0,5 N H,SO; ¢ozeltisi ile nétralize edilir
(Burada ¢oézeltinin rengi, fenolftalein ¢ozeltisi eklendikten sonra olusan pembe
rengin 0,5 N H,S0; ile titrasyon sonucunda giderilmesi ile yapilan nétralizasyon
islemini golgelemektedir, bu sebepten doniim noktas: turnusol kagidi ile kontrol
edilir). Daha sonra ¢6zeltinin alkolii, bir su banyosunda buharlagtiritir. Bakiye 50
ml suda ¢ozilir. Cozelti 20 ml eter ile galkalamir. Ayrilan eter faz1 5 ml su ile
calkalanir ve atilir, Sulu fazlar birlegtirilir. Sulu ¢ozeltiye 10 ml seyreltik HySO4
cozeltisi eklenir. Aym ¢ozelti 4 defa 20 ml eter ile ekstre edilir. Eter fazlan
birlestirilir ve 5 ml su ile calkalanir. Buradan aynlan eter fazi yogunlagtrwur.
Kalan bakiye 100 ml suda ¢ozilir ve 5 dakika geri geviren sogutucu altinda
kuvvetli bir sekilde kaynatiir. Sicakken siizilir. Siizinti, 25°C’ye kadar

sogutulur. Soguma esnasinda ¢oken sinnamik asit kristalleri vakum altinda
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stiziiliir ve toplamr. Kristallendirme siiziintiisii, 2 kez daha geri ¢eviren sogutucu
altinda kaynatmak suretiyle, kristallerin elde edilmesi iglemi tekrarlanir. Buradan
elde edilen kristaller, ilk basta elde edilen kristaller ile bir krozede toplamr. Son
olarak toplanan sinnamik asit kristalleri, iki kez 10 ml sogutulmus su ile yikamr.
Elde edilen kristaller 80°C’de kurutulur. Desikatére alinarak sabit tartima getirilir.

Hassas olarak tartilir ve buradan % sinnamik asit miktar1 hesap edilir.
2.2.28. Sigala Yagr’nda Recine Aranmas: [10]:

Kiigiik bir porselen kapsiile 1 g sigala yag tartilir. Uzerine ¢oziicii olarak
10 ml petrol eteri eklenir. Numune bir iki dakika ezilip bir deney tiipiine siiziiliir.
Suiziinttiye taze hazirlanmig %0,5°lik 10 ml bakir<(2)-asetat ¢ozeltisi eklenir ve
tyice g¢alkalamir. Iki fazin ayrilmas: beklenir. Petrol eteri tabakasiun yesil renk

almasi, numunede regine bulundugunu gosterir.
2.2.29. Sisme Indisi [4]:

1 g toz edilmig drog (710) sigme indisi tiiptiniin igerisine konulur. Drog 1
ml alkol ile nemlendirildikten sonra {izerine 25 mi su eklenir. Ilk calkalama
isleminden sonra her 10 dakikada bir olmak iizere tiip 1 saat siiresince galkalanir.
Bundan sonra tiip igindeki numune 3 saat gismeye birakilir. Siire sonunda okuma

yapilir. Islem ii¢ paralel galigma ile gergeklestirilir.
2.2.30. Ugucu Yaglarda Bubarlagma Kalmtis: [4]:

Daha 6nce darasi alinmig buharlagtirma kabina 5 g ugucu yag tartinm almur.
Numune, 1 saat, atmosfere agtk yerde, kuvvetli bir gekilde kaynayan su banyosu
izerinde buharlagmaya birakilir. Siire sonunda numune desikatore ahmir. Sabit
tartima kadar orada bekletilir. Son olarak sabit tartimi alinan numunede

buharlagma kalintist %’si hesabi yapihr.
2.2.31. Ugucu Yaglarda Koku ve Tat Kontrolii {4]

3 damla ugucu yag 5 ml %90°lik alkolle karigtirildiktan sonra igine 10 g
sakkaroz eklenir. Elde edilen kangimin koku ve tadimin bitki veya bitkinin ugucu

yag elde edilen kismimin koku ve tad: ile benzer olup olmadigt kontrol edilir.

L
r; f‘f
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2.2.32. Ucucu Yaglarda Sabit Yag ve Recine Aranmas: [4]:

Filtre kagid: lizerine bir damla ugucu yag damlatilir. 24 saat bu damlanin
kurumasi beklenir. Filtre kagidinda yan seffaf leke veya yagh iz birakip
birakmadig kontrol edilir.

2.2.33. Ucucu Yaglarda 1,8-Sineol Miktan [4]:

3 g yag tartihr (susuz sodyum siilfattan kisa siire 6nce siizilmiig olmali).
Kuru bir test tuptine aktarihr. 2.10 g erimig krezol ilave edilir. Tip, donma
noktasinin belirlenecedi apareye yerlestirilir (2.8.11-1). Sogumaya birakilir. Bu
arada sirekli olarak kanigtirilir. Kristallenme meydana geldiginde sicaklikta kiigik
bir yiikselme meydana gelir. Ulasilan en yiiksek sicaklik kaydedilir (t;).

Karigim, su banyosu iizerinde t;’i 5°C’den fazla agmayacak sekilde 1sitilir
ve tiip apareye yerlestirilir. t,’in 5°C altindaki sicaklikta tututur. Kristallenme
meydana gelmeye baglahiginda veya kangimin sicakhg t’in 3°C altina
dustiginde surekli kangtinlir. Kangumin kristallendigi en yiiksek sicakhik
kaydedilir (tz).

t, icin elde edilen en yiksek iki deger arasindaki fark 0.2°C’den farkh
olmayincaya kadar iglem tekrarlanir. Siiper soguma meydana gelirse, 3 g sineol ve
2.10 g eritilmig krezol kangimina kiigiik bir kristal ilave edilerek kristallenme
indiiklenir. t; 27.4°C’nin altinda ise 5.10 g kangim ilave ettikten sonra iglem

tekrarlanur.

Goriilen en yiiksek sicaklia (i) kargilik gelen sineoliin miktar tabloda
verilmigtir (EP: 2.8.11.-1). 5.10 g kangim eklendiyse, sineol miktarin m/m

olarak hesaplanmasi:

2 (A -50)
formiilii ile yapilir.
A : Tablodan bulunan deger
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2.2.34. Ucucu Yaglarda Su Varhgmm Tayini [4]:

10 damla ugucu yag uzerine 1 ml karbonsiilfiir ilave edilir. Numune
kangtirilir.  Olugan ¢ozeltinin  berrak olarak kalmasi, ugucu yagda su

bulunmadiginin gostergesidir.
2.2.35. Ugucu Yaglarda Yabanci Ester Aranmas: [4]:

1 ml ugucu yag ile 3 ml taze hazirlanmig 100 g/l KOH ¢ozeltisi 2 dakika su
banyosunda 1sitilir. 30 dakika iginde ve hatta soguduktan sonra bile kristallesme

olmamalidir.
2.2.36. Volumetrik Su Miktar Tayini [4]:
Islem, %1°den daha fazla ugucu yag igeren droglara uygulanr.

500 ml’lik distilasyon balonuna 200 ml toluen ve 2 ml su konulur. Balon
iizerine su distilasyon apareyi kurulur ve iglem baglatibir. Isleme, dereceli kisimda
su miktarinda artig olmayana kadar devam edilir. Siire sonunda aparey sogumaya
birakilir. Dereceli kisimdan toluenin absorblamadifi su miktar: okunur (a).
Bundan sonra, su miktar tayini yapilacak olan drogtan tartilmig olan 10 g numune,
aym distilasyon balonu igerisine yiiklenir. Iglem baglatilir. Apareyin dereceli
kisminda biriken su miktarinda degigme olmayincaya kadar igleme devam edilir.
Islem tamamlaninca sistem sogutulur ve dereceli kisimda biriken toplam su
miktan okunur (b). Okunan miktardan ilk islemde elde edilen su miktan gikartilir.

Elde edilen sonug tizerinden 100 g drogun tagimi§ oldugu su miktan hesaplanir.
% Su Miktan = [(b-a) / 10] x 100
2.2.37. Volumetrik Uc¢ucu Yag Miktar Tayini [4]

Bitkisel materyalden ugucu yag eldesi amaci ile laboratuvar olgekte
clevenger apareyinde 100 g drog 2 L’lik balona doldurulduktan sonra tizerine 1 L
distile su ilave edilir. 3 saat siire ile distilasyon iglemi gergeklestirilir. Siire
sonunda apareyin sogumasi beklenir. Apareyin ugucu yagin toplandigi olgekli
kistmdan miktan ml cinsinden okunur. Buradan yiizde ugucu yag miktarna

gegilir.
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2.2.38. Yabanc1 Madde Miktar Tayini [4]:

Elde bulunan tiim drogun darasi alinir. Tiimi harmanlanir ve temiz bir
yere serilir. 4’e bolinir. Bu pargalardan biri ahmr ve yine 4’e¢ bolunir. Bu
parganin darasi alinir. Igindeki yabanci maddeler toplanir ve tekrar tartimi alinir,
Buradan tayin edilen yabanci madde miktarimin tim drog tzerinden yuzde

hesabina gegilir.
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3. SONUCLAR

Bu kisimda, monograflar1 hazirlanan droglar ile yapilan galigmalarin
sonuglar1 ve monograflar yer almaktadir. Kullamlan bitkisel materyallerin, ticari
turiinler olmasina dikkat edilmistir. Yapilan caligmalarda, droglarin fizoko-
kimyasal ozellikleri incelenmis, genellikle Avrupa Farmakopesi’nin kullandig
yontemler uygulanmustw. Monograflari  hazirlanan droglar igin, Avrupa
Farmakopesi’ndeki benzer droglarin monograflarinin diizeni 6rnek alinmugtir.
Mikroskopik incelemeler ile ilgili resimler Ek’te verilmigtir. Avrupa
Farmakopesi’nin 2.2-2.8 bolumlerindeki metodlar kullamlirken, adi gegen
farmakopedeki numaralar ile birlikte verilmistir. Bunun diginda Tiirk Standartlar
Enstitiisi’niin  6nermis oldugu c¢alismalarda kullanidmistir. Bazi yontemler
droglarin ozelliklerine gore uyarlanmig, gerek duyuldugunda kullamilan droga

Ozgii kimyasal deneyler geligtirilmistir.

Caligmanin oOzelligi nedeniyle deneysel ¢aligmanin sonuglari verilerek

tartigtilmus ve bu bilgiler 1s18inda hazirlanin monograflar daha sonra verilmigtir.

3. 1. Althaeae flos

Althaeae flos (Hatmi ¢icegi) igin yapilan kaynak taramalarinda
standardizasyonu ile ilgili bir aragtrmaya rastlanmamistir. Bu drog igin
hazirlanmig olan monografta drogun taninmasi, kalitesi ve safligina yonelik olarak
makroskopik ve mikroskopik incelenmesi, ince tabaka kromatografisi, yabanci
madde miktari, kurutma kayb1, toplam kiil, asitte erimeyen kiil miktar tayini ve
drog miisilajindan dolayr kullamldigr igin miusilaj sisme indisi galigmalarinin
sonuglarina yer verilmigtir. Drog iizerinde yapilmis olan ¢aligmalarda elde edilen

sonuglar ¢izelge 3. 1’de verilmisgtir.

Cizelge 3. 1. Althaeae flos deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR
Yabanct Madde % -
Toplam Kiil %:. 6,852-7,329
Asitte Erimeyen Kiil % . | 0,0705-0,1047
Kurutmada Kayip% | 10,47-11,76
Sisme imisk ' 11.5-13.5
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HATMI CICEGI
Althaeae flos

TANIMLAMA

Althacae flos, Althaea officinalis L. (Malvaceae) adli bitkinin kurutulmug
cicekleridir.

NITELIKLER

Makroskobik ve mikroskobik ozellikler, teshisler bélimiinde A ve B testleri

olarak yer almaktadir.
TESHIS

A. Cigekler aktinomorf, tomurcuk halinde veya degil. Kaliks 5 sepalli, yesil
renkli, epikaliks 7 parcali, diglerin u¢ kisimlari morumsu, kalan kisimlart yesil
renkli. Korolla 5 petalli, petaller beyazdan pembemsi beyaza kadar olabilen
renklerde, 7-14 mm. Filamentler koyu bordo renkli, stilusu saran uzun bir tip

seklinde birlesik.

B. Drog toz edilir (355). Elde edilen toz pembemsi-yesil renklidir. Toz,
kloralhidrat reaktifi kullamlarak mikroskop altinda incelenir. Ortii tityleri
yildiz seklindedir. Epiderma hiicreleri, yiizeysel kesitte, ust yiizde az, alt
yuzde ise daha fazla dalgalidir ve stomalar anizositik tiptedir (2.8.3).
Emergens tipindeki salg: tiyleri az sayida ve basi ¢ok hiicrelidir. Parenkima
hiicreleri dikdortgen sekilli, aralarinda iletim demetlerine ve iclerinde ise

druzlara rastlamr. Polen taneleri hafif pembe renkli, kiirevi ve dikenlidir.
C. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test ¢ozeltisi. 0.5 g toz drog (355) uizerine 10 ml metanol eklenir. Numune
65°C’ye 1sitilmig su banyosunda sik sik kangtirnlarak 5 dakika 1sitilir.

Soguduktan sonra siiziiliir. Elde edilen filtrat 10 ml’ye metanol ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 1.0 mg kafeik asit, 1.0 mg klorojenik asit, 1.0 mg rutin 10 mi

metanol ile ¢oziliir.

Plak: TLC silika jel GFas,,
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Hareketli faz: Susuz formik asit, su, etilasetat (5 : 5 : 90).

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans gozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Siiriikleme: 10 cm siiriklenir.

Kurutma: Siirikleme isleminden sonra 100-105 °C’de, reaktif piiskiirtiildiikten

sonra (belirleme isleminden sonra) havalandirmali ortamda 30 dakika
kurutulur.

Belirleme: Plak halen sicakken iizerine difenilborik asit aminoetil esterin

metanolde 10 g/l ¢ozeltisi ve ardindan da PEG’un (Polietilenglikol) metanolde
50 g/I’lik gozeltisi puiskurtiiliir.

Inceleme: 365 nm UV 15181 altinda yapilir.

Sonug. Referans ve test gozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda gorildiagii gibidir.

Plagin Tepesi

Kirmizi leke

Agik kahverengi (kirmizimsi) leke
kafeik asit: mavimsi floresan leke
Mor leke

Acik mavi leke

Mavi leke

Yegilimsi-sar1 leke

Belirsiz mavimsi-yesil leke
Belirsiz sarimsi-mor leke
Yesil leke

Pembemsi-sar1 leke

klorojenik asit: mavi floresan leke
Mavimsi leke

Sarimsi-yesil leke

Belirsiz mavimsi-yesil leke
rutin: sarimsi-kahverengi floresan leke | Sarimsi-kahverengi leke
Belirsiz mor leke

Mor leke (start)

Referans cozelti Test ¢ozeltisi

52



TESTLER

Yabanci madde (2.8.2): Drog, yabanct madde miktar testinde Onerilen sartlara

uymalidir.

Kurutmada kayip (2.2.32): En fazla %8.0, tayin 1.000 g toz edilmis drogun
(500) 100-105 °C etiivde 2 saat kurutulmasi ile yapildi.

Toplam Kkiil (2.4.16): En fazla %8.0 .
Hidroklorik asitte erimeyen kiil (2.8.7): En fazla %0,2 .

Sisme Indisi (2.8.4): En az 11.0, tayin 1.0 g toz drogun (710) 1 ml alkol ile

nemlendirilmesi ile yapilir.

Saklama Kosullar1: Drog, iyi kapali kaplarda saklanmali ve 1giktan korunmalidir.

3. 2. Helichrysi flos

Helichrysi flos (Olmez c¢igek) icin yapilan kaynak taramalarinda
standardizasyonu ile ilgili bir aragtrmaya rastlanmamstir. Bu drog igin
hazirlanmig olan monografta drogun taninmasi, kalitesi ve safligina yonelik olarak
makroskopik ve mikroskopik incelenmesi, ince tabaka kromatografisi, yabanci
madde miktan, kurutma kaybs, toplam kiil, asitte erimeyen kil miktar tayini ve
drog flavonoitlerinden dolayr kullanildigr icin flavonoit miktar tayini
calhigmalarimin  sonuglarina yer verilmigtir. Drog tuzerinde yapilmigs olan

caligmalarda elde edilen sonuglar ¢izelge 3.2°de bulunmaktadir.

Cizelge 3. 2. Helichrysi flos deney sonuglarn

DENEYLER SONUCLAR
Yabanc: Madde % -
Toplam Kiil % 4,5843-5,1556
Asitte Erimeyen Kiil % 0,1780-0,2801
Kurutmada Kayip % 5,22-5,58
Flavonoit Miktan % 0.8
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SARISOLMAZ
Helichrysi flos

TANIMLLAMA

Helichrysi flos, Helichrysum plicatum subsp. plicatum DC. (Compositae) adh
bitkinin kurutulmus ¢igekli dallaridir.

Bilesimi: Kuru drog iizerinden en az %0.6 flavonoit igermelidir. Hesaplamalar

kuru drogta hiperozitler (C21H200;2 ; M; 464.4) tizerinden yapilmagtir.
NITELIKLER

Makroskobik ve mikroskobik o6zellikler, teshisler boliimiinde A ve B testleri
olarak yer almaktadir.

TESHIS

A. Korimbus gevsek, tepede kapitulumlar: tagir. Involukrum brakteleri ok siral,
az ¢ok diizensizden ¢ok diizenliye kadar imbrikat dizilmis, sar1 renkli, zarimsi,
siirekli kalict. Cigekler tek tek ya da bir sap tizerinde toplu halde, sap kisimlan
tomentoz (yiinsi) tiylii. Cigekler sari, hepsi hermafrodit ya da kenardaki biri
dist, korollalar tubular, beg pargali.

B. Drog toz edilir (355). Elde edilen toz hafif kirli sar1 renklidir. Toz, kloralhidrat
¢ozeltisi kullanilarak mikroskop altinda incelenir. Ortii tityleri kame1 sekillidir.
Ayrica papusun centikli, kalin ve sert tipteki tiyii de gozlenir. Parankima
hiicreleri dikdortgen sekilli olup, aralarinda iletim demetleri bulunur. Polen
taneleri ¢ok sayida, kiirevi ve dikenlidir. Mikroskobik incelemede ayrica,
stigma, filament epidermasi, papilli ya da papilsiz korolla epidermasi gézlenir.

C. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test ¢ozeltisi. 0.5 g toz drog (355) uizerine 10 ml metanol eklenir. Numune
65°C’ye 1sitilmig su banyosunda sik sik kangtirilarak 5 dakika isitilir.

Soguduktan sonra siiziiliir. Elde edilen filtrat 10 ml’ye metanol ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 1.0 mg kafeik asit, 1.0 mg klorojenik asit, 1.0 mg rutin 10 ml

metanol ile ¢oziliir.
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Plak: TLC silika jel GFzs4,
Hareketli faz: Susuz formik asit, su, etilasetat (5 : 5 : 90).

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Stiriikleme: 10 cm striiklenir.

Kurutma: Sirikleme igleminden sonra 100-105 °C de, reaktif piiskiirtiildiikten

sonra (belirleme isleminden sonra) havalandirmali ortamda 30 dakika
kurutulur.

Belirleme: Plak halen sicakken iizerine difenilborik asit aminoetil esterin
metanolde 10 g/l ¢ozeltisi ve ardindan da PEG’tin (Polietilenglikol) metanolde
50 g/I"lik ¢ozeltist puskirtiilir.

Inceleme: 365 nm UV 1181 altinda yapalir.

Sonug: Referans ve test gozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda goriildugi gibidir.

Plagin Tepesi

Belirsiz pembemsi-sar1 leke
Yesil leke

Belirsiz pembemsi-sarimsi leke
kafeik asit: mavimsi floresan leke Yesilimsi leke

Mor leke

Sarimsi-mavi leke

Mavi leke

Belirsiz pembemsi-sarn leke
Mavi leke

Hardal renkli leke

Turuncu (yegilimsi-sar1) leke
Pembemsi-sar1 leke

klorojenik asit: mavi floresan leke Agik mavi leke

Belirsiz pembemsi-sar leke
Belirsiz mor leke

Sarimsi-yesil leke

rutin: sarimsi-kahverengi floresan leke '
Mor leke

Mor leke (start)

Referans ¢ozelti Test ¢ozeltisi
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TESTLER

Yabanci madde (2.8.2): Drog, yabanci madde miktar testinde Onerilen sartlara

uymalidir.

Kurutmada kayip(2.2.32): En fazla %6.0, tayin 1.000 g toz edilmis drogun (500)
100-105 °C etiivde 2 saat kurutulmasi ile yapild:.

Toplam kiil miktar: (2.4./6): En fazla %5.5.
Asitte erimeyen kiil miktan (2.8.1): En fazla %0.3.

Saklama Kosullar1 : Drog, iyi kapal: kaplarda saklanarak nem ve 1siktan

korunmalidir.
MIKTAR TAYINi

Stok ¢ozelti; 100 ml dibi yuvarlak cam balonda 0.400 g toz drog (355) iizerine 5
g/l’lik hekzametilentetramin ¢ozeltisinden 1 ml, 20 ml aseton ve 2 ml HCI R,
eklenir. Karigim, gerigeviren sogutucu altinda 30 dakika kangtirilarak kaynatilir.
100 ml’lik balona pamuktan siiziilir. Pamuk cam balonun igerisine atilarak 20 ml
asetonla 2 kez daha 10 dakika gerigeviren sogutucu altinda kaynatilir. Bu ekstreler
birlestirilir. Oda 1sisina soguyunca, siizge¢ kagidindan 100 ml’lik balona siiziiliir.
Asetonla, kangtirilarak, 100 ml’ye tamamlanir. Hazirlanan ¢6zeltinin 20 ml’si
ayirma hunisine alinir. Uzerine 20 ml distile su eklenir ve kanstrlir. Karigim, ilki
15 ml ve sonraki ii¢ ekstre iglemi 10 ml ile olacak sekilde etil asetat ile ekstre
edilir. Etil asetath kisimlar ayirma hunisinde birlegtirilir ve iki kez 50 ml distile su
ile calkalamr. Etil asetath kisim 10 g susuz sodyum siilfattan 50 ml’lik balona

stiziiliir. Eksik kalan kisim, etilasetat ile 50 ml’ye tamamlantr.

Test ¢ozeltisi; 10 ml stok cozeltisine 1 ml aliiminyum klorir ¢ozeltisi eklenir.

Karigim, %5 V/V glasiyel asetik asit ¢ozeltisi (metanolde) ile 25 ml ye seyreltilir.

Kor c¢ozeltisi; 10 ml stok ¢ozeltisi %5 V/V glasiyel asetik asit cozeltisi
(metanolde) ile 25 ml’ye seyreltilir.

Absorbans olgimit (2.2.25); Test ¢ozeltisi, hazirlanmasindan 30 dakika sonra

425 nm’de kor ¢ozeltisine gore absorbans: olguliir.

Flavonoitlerin % igeriginin ve hiperozitlerin hesabi;
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Ax125/m
Or; 500 nm hiperozitlerin spesifik absorbansidur.
A : 425 nm de absorbans

m : Kullamlan drugun gram cinsinden miktarn

3. 3. Lupuli flos

Avrupa Farmakopesi (EP) ve Tirk Standartlani Enstitiissi (TSE)’niin,
Lupuli flos (Serbetgi otu ¢igegi) i¢in hazirladiklari monograf vardir. Bu drog igin
hazirlanmig olan monografta drogun tamnmasi, kalitesi ve safligina yonelik olarak
makroskopik ve mikroskopik incelenmesi, ince tabaka kromatografisi, yabanci
madde miktan, kurutma kaybi, toplam kiil, asitte erimeyen kiil miktar tayini ve
Lupuli flos’un bira sanayii i¢in degerini olusturan a-asidi miktar1 ¢aligmalarinin

sonuglarina yer verilmigtir [4, 6].

a-asidi miktannin belirlenmesi i¢in yapilan ¢aligmada TSE’de kullamlan
yontem drogun Ozelligine gore uyarlanmigtir. Yontemin baginda maserasyonda
kullanilan ¢oziicii toluenin yetersiz kalmasindan dolayr miktann iki katina
¢ikartilmigtir. Coziicti miktan iki katina ¢ikarildigs igin ekstre olan madde miktan
yartyaritya seyrelmigtir. Miktar hesabinda kullanilan formiiliin 2 ile ¢arpilmas ile
normal degere ulagilmigtir. Drog tizerinde yapilmig olan galigmalarda elde edilen

sonuglar diger standartlarla kargilagtirmali olarak ¢izelge 3. 3’te verilmigtir.

Cizelge 3. 3. Lupuli flos deney sonuclan

DENEYLER SONUCLAR TSE EP
i} 14

Yabanca Madde% - yas : en fazla 0,1 -

kuru : en fazla 0,5

Toplam Kiil % 6,6344-7,3262 - en fazla 12
Asitte Erimeyen Kiil % 0,4736-0,7311 - -
Kurutma kayb % 5,21-5,29 - en fazla 10
Su % - kuru : en fazla 11 -
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Cizelge 3. 3. (devam) Lupuli flos deney sonuclar:

DENEYLER SONUCLAR TSE EP
[6] [4]
Ucucu Yag Verimi % 0,6 - -
Taze Drogta Su % - en fazla 80 -
o-asidi % (kuru drogta) 59 cnaz 4 -
Alkole gecen madde 40.94 - enaz 25
miktart %

Turk Standartlar1 Enstitiisii (TSE) ntn Lupuli flos igin 6nerdigi saklam
kosullari: “Iginde serbetgiotu bulunan ambalaj yas ve rutubetli olmayan, havadar
ve sicakliklar1 0-5 °C arasinda bulunan serin yerlerde tutulmali, yagmur altinda
birakilmamalt ve bu kosulda yiiklenip bosaltitmamalidir.”

SERBETCi OTU
Lupuli flos

TANIMLAMA

Lupuli flos, Humulus lupulus L. (Cannabinaceae) adli kiiltiir bitkisinin teknik
olgunluk (serbet¢i otu kozalak¢iklanimin bira sanayiinde kullamilabilecegi
olgunluga erigmis oldugu satha) devresinde hasat edilen basak karakterindeki disi

¢icek durumlarinin kurutulmus olanlaridir.

Bilegimi: Drog, %0.5’den az ugucu yag igermemeli ve kuru drogta a-asit miktan

%4.0’dan agag1 olmamalidir.

NITELIKLER

Makroskobik ve mikroskobik ozellikler, teshisler boliimiinde A ve B testleri
olarak yer almaktadir.

TESHIS

A. Strobiller genelde 3.5-1.9 cm boyunda ve 3-1.5 cm eni arasinda, saph ya da
sapsiz, ovoid-oval sekilli, yesilimsi renkli, sapsiz, membranoz (zarsi) ve

imbrikat (kiremit diziligli) diziligli braktelerden olusur. Distaki brakteler
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diizlesmis ve simetrik dizilimlidir. Igteki brakteler distakilerden daha uzun ve
asimetriktir. Braktelerin taban kisimlarinda portakal renkli salgi gériiniir.

. Drog toz edilir (355). Elde edilen toz yesil renklidir. Toz, kloralhidrat ¢ozeltisi
kullamlarak mikroskop altinda incelenir. Ortii tityleri tek hiicreli olup kisa
veya uzundur. Epiderma hiicreleri ¢ok dalgali yapidadir ve uzerlerinde
skatriks olarak adlandirilan kopmus oOrtii tiiyii izleri bulunur. Brakteoliin
epidermasinda anizositik stoma ve nadiren anomositik stoma gozlenir (2.8.3).
Yiizeysel kesitte bagi ¢ok, sap1 bir ya' da iki hiicreli salg: tiiyleri goérulir.
Yogun olarak bulunan oleorezin igeren salg: hiicreleri sar1 renkli olup, iistten
ve yandan goriliir. Parankima hiicreleri dizensiz sekilli ve dalgali yapidadir.
Aralarinda iletim demetlerine, iglerinde druzlara rastlanir.

. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test cozeltisi. 0.5 g toz drog (355) lizerine 10 ml metanol eklenir. Numune
65°C’ye 1sitilmig su banyosunda sik sik kanstinlarak 5 dakika 1sitilir.

Soguduktan sonra siiziiliir. Elde edilen filtrat 10 ml’ye metanol ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 1.0 mg kafeik asit, 1.0 mg klorojenik asit, 1.0 mg rutin 10 ml

metanol ile ¢oziilir.
Plak: TLC silika jel GF354,
Hareketli faz: Susuz formik asit, su, etilasetat (5 : 5 : 90).

Uygulama: Test gozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Siiriikleme: 10 cm strtiiklenir.

Kurutma: Suriklenir igleminden sonra 100-105 °C’de, reaktif puskiirtiildukten
sonra (belirleme igleminden sonra) havalandirmali ortamda 30 dakika
kurutulur.

Belirleme: Plak halen sicakken iizerine difenilborik asit aminoetil esterin
metanolde 10 g/l ¢ozeltisi ve ardindan da PEG’iin (Polietilenglikol) metanolde
50 g/’lik gozeltisi puskiirtitliir. |

Inceleme: 365 nm UV 15181 altinda yapilir.

59



Sonug: Referans ve test cozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda gorildagi gibidir.

Plagin Tepesi
Kirmiz leke
Acik mavi leke
Yesil leke
kafeik asit: mavimsi floresan leke Mavimsi leke

Donuk mavi leke

Mor leke

Pembemsi-sarimsti leke
klorojenik asit: mavi floresan leke

Mavimsi leke

rutin: sarimsi-kahverengi floresan leke | Sarimsi-kahverengi leke

Mor leke (start)

Referans ¢ozelti Test cozeltisi

TESTLER

Yabanc1 madde (2.8.2): Drog, yabanci madde miktar testinde onerilen sartlara

uymalidir.

Kurutmada kayip (2.2.32). En fazla %6.0, tayin 1.000 g toz edilmis drogun
(500) 100-105 °C etiivde 2 saat kurutulmas: ile yapildi.

Toplam kiil miktan (2.4.16): En fazla %8.0 .
Asitte erimeyen kiil miktar: (2.8.7): En fazla %0.8 .

Alkole Gegen Madde Miktar (%70 v/v) :

10 g toz edilmis drog tizerine %70’lik 300 ml alkol eklenir. Bu numune 10 dakika
geri geviren sogutucu altinda kaynatilir. Sogumasi igin bir siire bekledikten sonra
siiziilir. Tk 10 ml sizintii atildiktan sonra, 30 ml siiziintii alimir. Vakum altinda
yogunlagtinlir. Daha sonra 100-105°C sicakliktaki etiivde 2 saat bekletilir.
Buradan elde edilen bakiye 0,250 g dan (%25°den) az olmamalidir.
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Kromatografik goriiniim. Caligmalarda gaz kromatografisi kullamlmigtir(2.2.28)

Ugucu yag. Drogda bulunan yag kullamlmugtir (2.8.12). Kullanilan 50.0 g drog,
1000 ml dibi yuvarlak balonda 1000 ml distile su ile ksilensiz ortamda 2 saat 2-3

ml/dk oram nisbetince distile edilmigtir.
Test ¢ozeltisi. Caligmada kullanilacak madde.

Referans ¢ozelti. 0.4 g mirsen, 0.2 g B-karyofilen, 0.4 g a-humulen 1 ml hekzanla

¢Ozilir.

Kolon:

-—- malzeme: fused silika,

--- ol¢ii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

--- hareketsiz faz: Makrogol 20 000 R (0.25 um film kalinliginda).
Tagswyicr gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi.

Akis oranr: 1-2 ml/dakika.

Split orant: 1:50.

Sicaklik:

Zaman  Sicaklik Oran Yorum
(dakika) (°C) (°C/dakika)

Kolon 0-10 60 - izotermal
10-50  60-220 4 linear gradiyent
50—60 220 - izotermal
60— 80 220—240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon ¢ikigt 250

Dedektor 250

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 p1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swrasr. Kromatogramlar daha onceden belirlenmis kosullarda
kaydedildigi zaman, bilegikler referans ¢ozeltinin bilesiminde goriilen sirayla eliie
olurlar. Bu bilegiklerin alikonma siireleri kaydedilir.

--- ¢oziimiirlitk: B-karyofilen ve a-humulen’e gore pikler arasi en az 1.5 olmahdir.
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Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma siireleri
kullamlarak test gozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans ¢ozeltisinin
bilesikleri yerlestirilir. Bilegiklerin yiizdesi belirlenir. Hekzan R. piki ihmal edilir.

Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmistir ve %‘leri

asagidadir.
mirsen 14.7
B-karyofilen 4.4
a-humulen 13.6

Asagidaki kromatogram sadece kargilagtirma amaci ile verilmistir.
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Sekil 3. 1. Lupuli flos ugucu yag kromotografik goriiniim,

1. mirsen 2. B-karyofilen 3. a-humulen

Saklama Kosullan : Drog, iyi kapali kaplarda saklanarak 1s1 (0-5 °C), nem ve
1stktan korunmalidir.

MIKTAR TAYINI

15 g numune tartilir. Pargalamr ve uygun boyutlu kapakli bir balona yiiklenir.
Uzerine 200 ml toluen eklenir. Balonun igerisinde kalan bosluktaki hava azot gazt
ile uzaklagtirildiktan sonra, kapagi sikica kapatilir. Numune, 30 saniyelik
araliklarla, 10 defa, 30 saniye miiddetle, masere edilir. Islem sonunda balondaki
sivi 5-10 dakika dinlenmeye birakilir. Bundan sonra ¢ozelti pamuktan siiziliir.
Elde edilen maserattan uygun hacimli bir behere 10 ml alimir. Uzerine 40 ml
metanol eklenir. Cozelti karigir durumda iken, kondiiktometre elektrodu igine
daldirilir. 0,1 ml Olgekli mikrobiirete doldurulmug olan kursun asetatin
[Pb(C,H302).3H,0] metanolde %4’luk ¢ozeltisi (100 ml’sine yaklagik olarak
1 damla glasiyel asetik asit damlatilmig.) ile titre edilmeye baglanir. Titrasyonda
okumalar kondiiktometre ile yapilir. Tletkenlik yitkselmeye bagladiktan sonra en
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az 1 ml kursun asetat [Pb(C;H30,).3H,0] ¢ozeltisi verilene kadar isleme devam

edilir. Titrasyonlar paralel yapilir ve uygun sonug ortalamalan alinir.

Sonuglarin Hesaplanmas :

Apsise kursun asetat ¢ozeltisi hacmi, karsit1 olarak iletkenlik okumalar yazilir.
Veriler grafik olarak hazwlamir. Egri, diz bir baglangic dogrusundan sonra
iletkenlige gore devamh bir yiikselme gostermelidir. Bu noktalardan gegmek
tizere ¢izilen iki dogru hattin kesigtiZi yer, son noktay: teskil eder. a-Asidi miktar
% olarak :

A =2x(2,52 xK) formiilii ile hesap edilir.
A : % a-asidi,

K : Sarf edilen kursun asetat ¢ozeltisi ml hacmi.

3. 4. Menthae pulegii aetheroleum

AFNOR, Food Chem. Codex, E.O.A ve ISO’da Menthae pulegii
aetheroleum (Filiskin yagi) igin hazirlanmis monograf vardir. Bu drog icin
hazirlanmus olan monografta drogun taninmasi, kalitesi ve saflifina yonelik olarak
ince tabaka kromatografisi, optik ¢evirme, bagil yogunluk, kinlma indisi, asit
sayisi, ester sayisi, sabunlagma sayisi, buharlagma kalintisi, sabit yag, regine, su

ve ester aranmasl ile gaz kromatografisi analizi sonuglarina yer verilmigtir [18-21,
24}.

Bu ¢alismalardan asit indisinde, asil 6nerilen deneyde kullanilan ugucu yag
miktan azaltilmigtir. Miktarin azaltildig: oranda titrasyonda kullanilan ¢6zeltinin
de normalitesi diiguriilmiigtir. Ayrica gozle yapilan sonug tayininde tam olarak
deneyin sonuglanip sonuglanmadigina karar verilemediginden, yapilan iglemler
potansiyometrik titrasyon yontemiyle tekrarlanmigtir. Ancak bu kontrol isleminde
elde edilen sonuglarin, goéz ile yapilan denemelerdeki sonuglarla benzerlik
gosterdigi gorilmiigtir. Burada 6nerilen yontemse potansiyometrik titrasyondur.
Bu drog iizerinde daha 6nce yapilmig olan bir ¢aligmada da pulegon ana bilesen
olarak verilmigtir. Drog izerinde yapilmis olan ¢ahgmalarda elde edilen

sonuglar diger standartlarla kargilastirmali olarak ¢izelge 3. 4’te verilmigtir [90].
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Cizelge 3. 4. Menthae pulegii actheroleum deney sonugclart

DENEYLER | SONUCLAR AFNOR FCC E.O.A. 1SO
[19, 20] {18] [21] 24]
Bagil yogunluk 0,9266 0,930-0,944 | 0,928-0,940 | 0,928-0,940 | 0,930-0,944
(20°C) 20°C) (25°C) (20°C)
Kinlma Indisi 1,4785 1,480-1,490 | 1.483-1,488 | 1,483-1,4875 | 1,480 -1,490
(20°C) (20°C) (20°C) (20°C) (20°C)
Optik Cevirme 36,6674 +15° -+24° | +18°-425° | +18°-+25° | +15° -+24°
(20°C) (20°C) (20°C)
Asit Sayini 335 - - - -
Ester Sayis1 39,5 - - - -
Pulegon % 61.9 - - 88 -96 -
Sabunlagma 433 - - - -
Indisi

Menthae pulegii aetheroleum’un ugucu yaginda yapilan gaz kromatografisi

analiz sonuglari;

3-oktanol

izomenton
izopulegon
pulegon
piperiton

piperitenon

TANIMLAMA

1.6

253
0.9
61.9
12
23

FiLiSKIN UCUCU YAGI

Menthae pulegii aetheroleum

Mentha pulegium aetheroleum (Filiskin yagt), Mentha pulegium L. (Labiatae) adh

bitkinin cigekli toprak iisti kisimlarindan elde edilen ugucu yagdir. Filiskin

yaginda ana bilegen pulegon olup oram %55 den agag1 oimamalidir.

NITELIKLER

Ugucu yag, pulegonu ammsatan giiglii aromatik kokuda ve agizda sogukluk hissi

veren tatta, renksiz, agik sar1 veya agik yesilimsi-san renklere sahip bir sividar.
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TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)
Test ¢ozeltisi. 10 pl ugucu yag 10 ml toluen ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 5.0 mg mentol, 5.0 mg timol ve 10 ul B-mirsen 10 ml toluen

ile ¢oziilir.
Hareketli faz: Toluen ve etil asetat (93 : 7)

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 ul, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Stiriikleme: 10 cm siriiklenir.
Kurutma: Sirikleme igleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme A: UV 254 nm’de incelenir.

Sonug A: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda gorildagi gibidir.

Plagin tepesi

Timol: Soniik bir leke
Soniik bir leke (belirgin)
Soniik bir leke

Referans cozelti Test cozeltisi

Belirleme B: Vanilin-Silfurik asit reaktifi puskirtiilir ve 100-105 °C’de

kurutulur ve sogutulur.
Inceleme: Giin 1s13inda incelenir.

Sonug B: Referans ve test c¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda gortildugu gibidir.
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Plagin Tepesi

B-mirsen: eflatun (morumsu) leke

timol: pembe leke

mentol: mavi leke

Morumsu-mavi leke
-pulegon (kahverengi-kinmizi)’da iginde yer
alir)

Acik pembemsi-kirmizi leke
Yesilimsi-mavi leke
Pembe leke

Referans cozelti

Test cozeltisi

TESTLER

Optik cevirme agis: (2.2.7): 15°-36.667%dir.

Bagil yogunluk (2.2.5): 0.926-0.944

Kirilma indisi (2.2.6): 1.478-1.490

Asit sayisi (2.5.1): 3.5’den yiiksek olmamali, tayin 1.0 g numunenin 50 ml ¢oziict

ile kangtiwthp ¢oziilmesi ile yapilmig ve titrasyon 0.01 M KOH ile

gergeklestirilmigtir. Ayrica yapilan titrasyon iglemi potansiyometrik titrasyonla

kargilagtirnlmagtir.

Buharlagma kahintisi (2.8.9): 12.0°dan fazla olmamalidir.

Sabit Yag ve Recine Aranmasi (2.8.7): Sabit yag ve regine aranmasindaki teste

uygundur.

Yabanci Ester Aranmas: : Ester aranmasindaki teste uygundur.

Su Aranmas: : Ugucu yaglarda su aranmasindaki teste uygundur.

Kromatografik goriiniim. Caligma gaz kromatografisi ile yaptlmustir (2.2.28).

Test ¢ozeltisi. Caligmada kullanilacak madde.
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Kolon:

--- malzeme: fused silika,

--- 0lgii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

--- hareketsiz faz: makrogol 20 000 R (0.25 pm film kalinlignda).
Tagsiyict gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi.

Afkis orani: 1-2 ml/dakika.

Split orami: 1:50.

Sicaklik:

Zaman Sicaklik Oran Yorum
(dakika) (°C) (°C/dakika)

Kolon 0—-10 60 - izotermal
1050 60220 4 linear gradiyent
50—-60 220 - izotermal
60— 80 220-240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon ¢ikigt 250

Dedektor 250

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 n1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- elisyon swasi: Kromatogramlar daha onceden belirlenmis kosullarda
kaydedildigi zaman, bilegikler referans ¢ozeltinin bilegiminde gorilen sirayla elie
olurlar. Bu bilegiklerin alikonma siireleri kaydedilir.

--- ¢ozindirliik: izopulegon ve pulegon’a gore pikler arasi en az 1.5 olmalidir.
Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma sireleri
kullanilarak test ¢ozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans g¢ozeltisinin
bilesikleri yerlestirilir. Bilegiklerin yiizdesi belirlenir. Hekzan R. piki ihmal edilir.
Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmistir ve %’leri

asagidadar.
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3-oktanol 1.3-1.7

izomenton 23-25
izopulegon 0.8-1.0
pulegon 58-66
piperiton 09-1.2
piperitenon 2.1-24
Asagidaki kromatogram sadece kargilagtirma amaci ile verilmistir.
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Sekil 3. 2. Menthae pulegii actheroleum kromatografik goriiniim.
1. 3-oktanol 2. izomenton 3. izopulegon 4. pulegon
5. piperiton 6. piperitenon

Saklama Kosullan : Hava sizdirmaz iyi doldurulmus kaplarda, 151k ve sicaktan

korunarak saklanmalidir.

3. 5. Origani herba

Turk Standartlar: Enstitiisii (TSE) ve Fransiz Farmakopesi’nde Origani
herba (kekik) monografi vardir. Hazirlanan monografta iki tir Origanum ile
caligilmistir. Bu tiirler Origanum onites ve Origanum vulgare ssp. hirtum’dur.
Sonuglar iki tiir igin ortak olarak verilmistir. Bu drog i¢in hazirlanmig olan
monografta drogun taninmasi, kalitesi ve safligina yonelik olarak makroskopik ve
mikroskopik incelenmesi, ince tabaka kromatografisi, yabanci madde miktar,
kurutma kaybi, toplam kiil, asitte erimeyen kiil miktar tayini ve drog ugucu yag
igerifi ana maddeleri olan karvakrol ve timoliin gaz kromatografisi ile gergek
yiizde belirleme c¢aligmalarinin sonuglarina yer verilmigtir. Drog tzerinde

yapilmig olan caligmalarda elde edilen sonuglar Turk Standartlari Enstitiisii
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(TSEy’nin hazirfamig oldugu monografla karsitagtirmali olarak gizelge 3.5°te
verilmigtir [7, 12].

Cizelge 3. 5. Origani herba deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR SONUCLAR TSE

O. onites O. vulgare 71
Yabancit Madde % 1,62 498 enfazla 2
Toplam Kiil % 10,8-11,2 8.9-10.3 en fazla 14
Asitte Erimeyen Kiil % 3,5-3,8 0.15-0.49 en fazla 5
Su % 6 8 en fazla 12
Ucucu Yag Verimi % 3,48 3.27 enazl

KDV 3,70 KDV 3.55 (agulikca)

KEKIK
Origani Herba
TANIMLAMA

Origanum onites L. (Labiatae) veya Origanum vulgare subsp. hirtum (Link.)
Ietswaart (Labiatae) bitkilerinin veya her iki tiirin kangiminin govdelerinden

kopmus kurutulmus yaprak ve cigekleridir.

Bilegimi: En az 25 ml/kg verimle ugucu yag igermeli ve bunun en az % 607

karvakrol ve timol olmalidir (ikisi i¢in C1oH;40 ; Mr150.2) (susuz drog).
NITELIKLER
Karvakrolii ammsatan giighi aromatik kokuya sahiptir.

Makroskobik ve mikroskobik ozellikler, teshisler boliiminde A ve B testleri

olarak yer almaktadir.

TESHIS

A. Origanum onites’in yapraklan sarimsi-yesil, genellikle 4 mm ile 22 mm
uzunlugunda ve 3 mm ile 14 mm genisliginde; petiol uzun, kisa veya yoktur.

Lamina ovat, eliptik ya da ovat-lanseolattir. Kenarlan diiz veya serrat, tepesi

ise akut-obtustur. Damarlar sarimsidir ve alt yiizde belirgindir. Cigekler tek
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tek veya kopmus korimboz pargalar1 halindedir. Kaliks brakteye benzer ve
belirgin degildir. Korolla beyaz, ¢icek durumlaninin veya tek cigeklerin tepe
kisminda ya da belirgin degildir. Brakte imbrikat diziligli ve yapraklar gibi
yesildir.

Origanum vulgare subsp. hirtum’un yapraklan yesil, genellikle 3 mm ile 28
mm uzunlugunda ve 2.5 mm ile 19 mm genisliginde; petiol var veya yoktur.
Lamina ovat ya da ovat-eliptiktir. Kenarlar: diiz ya da serrat, tepesi akut ya da
obtustur. Cicekler seyrektir ve kopmus korimboz pargalari halinde bulunur.
Brakteler sarisi-yesil ve imbrikat diziliglidir. Kaliks korolla benzeridir ve

belirgin degildir. Korolla beyaz, ¢igek durumlarimin tepesinde az belirgin ya
da belirgin degildir.

. Drog toz edilir (355). Toz edilmig iki tir yesil (O. vulgare) ile sarimsi-yesil
(Origanum onites) renktedir. Toz, kloralhidrat reaktifi kullantlarak mikroskop
altinda incelenir. Orti tiiyleri uzun, ¢ok hiicreli kisa, tek hiicreli ve nadiren
konik; konik tiiyler sivri dig gibi (dis ortii tiyti) ve O. vulgare’de daha ¢oktur.
Ortii tityleri O. vulgare”de kahin duvarhdir. Ortis tityleri O. onites’te prizmatik
kristaller igerir, O. vulgare’de ise kristaller belirsiz igne seklindedir. Ortii
tiylerindeki kutikula duzdir; O. vuigare’de sigillidir. Yaprak epiderma
hiicrelerinin duvarlari dalgali ve stomalar diasitik tiptedir (2.8.3); her iki gesit
epiderma hiicreleri O. vulgare’de daha genistir ve bunlardan st epiderma
hiicreleri dalgali, Labiatae tipi salg: tiiyleri 8-16 hiicreli (0. vulgare’de 12
hiicreli de goriiliir); salg: tityleri O. onites’te ¢ok sayida, O. vulgare’de nadiren
gorilir. Bunlar tek bagli ve bir, iki ya da u¢ hiicreli (O. vulgare’de iki ve g

hiicreli) saplidir; polen taneleri diiz, kiirevi ve O. onites’te ¢ok sayidadir.
. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test ¢ozeltisi. 1 g toz drog 5 ml metilenkloriir ile 3 dakika ¢alkalanarak ekstre

edilir. Ekstre, susuz sodyum siilfattan siiziilir.
Referans ¢ozelti. 10 pl karvakrol, 5 mg timol 10 ml metilen kloriirde ¢oziiliir.
Hareketli faz: Metilen klortr.

Uygulama: Her bir ¢ozeltiden 20 pl bant halinde uygulanir.
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Stiriikleme: 15 cm stirtklenir.
Kurutma: Surukleme isleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme A: UV 254 nm’de incelenir.

Sonu¢ A: Referans ve test gozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda goriildagii gibidir.

Plagin tepesi

Onde gelen séniik bir leke

Timol: Soniik bir leke
Karvakrol: Soniik bir leke Séniik bir leke (karvakrol)

Sonik leke

Referans cozelti Test cozeltisi

Belirleme B: 200 mm alan igin 10 ml anisaldehit reaktifi puskirtilir ve 100-
105 °C’de 10 dakika 1sitilir.

Sonu¢ B: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki
kromatogramda goruldiigi gibidir. Ayrica, test ¢ozeltisi ile elde edilen

kromatogramda alt bolim ve Ust bolimde diger lekeler yer alir.

Plagin Tepesi

Mavimsi-mor leke

Acik yesil leke

Timol: pembe leke Pembe leke (timol)
Karvakrol: agik menekge leke Acik menekse leke (karvakrol)

Acik mavi leke

Yesil leke

Agik yesil leke
Mavimsi-mor leke
Siddetli kahverengi leke

Referans cozelti Test ¢ozeltisi
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D. Kromatogramdaki ¢aligma karvakrol ve timol i¢in yapilmgtir.
Sonug: Referans c¢ozeltisi ile test cozeltisinin kromatograminda gozlenen
karakteristik piklerin Ry (tutunma zamani) deZerleri aynidir.

TESTLER

Yabaner madde (2.8.2): Drog, yabanci madde miktar testinde 6nerilen sartlara

uymalidir.

Su (2.2.13) : En fazla %12, ¢aligma 20.0 g toz drog (355) iizerinden yapilmustir.
Toplam kiil (2.4.16): En fazla %15.0

Hidroklorik asitte erimeyen kiil (2.8.1): En fazla %4.0

MIKTAR TAYINI

Ucucu yag. Drogtaki ugucu yagla yapitmigtir (2.8.12). Kullamlan 30.0 g drog,
1000 ml dibi yuvarlak balonda 400 ml distile su ile ksilensiz ortamda 2 saat 2-3

ml/dk orani nisbetince distile edilmigtir.
Karvakrol ve timol. Gaz kromatografisi (2.2.28): normal yontemler kullanilir.

Test g¢ozeltisi. Caligma igin gerekli ugucu yag1 elde etmek igin, ugucu yag az
miktar susuz sodyum siilfat tizerinden siiziiliir. Hekzan ile 5.0 ml’ ye seyreltilir ve

calkalanir.

Referans ¢ozelti. 0.2 g karvakrol ve 0.05 g timolii hekzan ile ¢ozeriz. Aym ¢ozelti
ile 5.0 ml’ye seyreltiriz.

Kolon:

-—- malzeme: fused silika,

--- 0lgii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

-—- hareketsiz faz. makrogol 20 000 R (0.25 pm film kalinliginda).
Taswyict gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi. |

Akis orani: 1-2 ml/dakika.

Split orani: 1:100.
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Sicaklik:

Zaman Sicaklik Oran Yorum
(dakika)  (°C) (°C/dakika)

Kolon 0—15 60 - 1zotermal
15-55 60180 3 linear gradiyent
55-75 180 - izotermal

Enjeksiyon ¢ikigt 200

Detektor 220

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 p 1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swrasr; Kromatogramlar daha oOnceden belirlenmis kosullarda
kaydedildigi zaman, bilegikler referans ¢ozeltinin bilesiminde goriilen sirayla elie
olurlar. Bu bilegiklerin alikonma siireleri kaydedilir.

--- ¢oziimgirlitk: Karvakrol ve timole gore pikler arasi en az 1.5 olmalidir.
Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma siireleri
kullanilarak ‘test cozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans ¢ozeltisinin
bilegikleri yerlestilir. Karvakrol ve timol’iin yiizdesi belirlenir. Hekzan R. piki
ihmal edilir.

Asagidaki kromatogram sadece bilgi amac ile verilmistir.

TFiD1 A, .(PHARM\G70CE.D}

Norm. -

karvakrol
160 N
140 4 \
120 1 y-terpinen
4

100 e v
1

80

timol

p-simen

o] I L “ dl

T T T T- T T T l'l
20 . 30 PO - 50 60 70 mi

Sekil 3. 3. Origani herba ugucu yag kromatografik goriiniim.

73



3. 6. Papaveris oleum

Fransiz Farmakopesi’nde Papaveris oleum (Haghag yag1) i¢in bir monograf
vardir. Bu drog i¢in hazirlanmig olan monografta drogun tamnmass, kalitesi ve
safligina yonelik olarak ince tabaka kromatografisi, optik c¢evirme, bagil
yogunluk, kirilma indisi, asit sayisi, ester sayisi, sabunlagma sayisi, iyot indisi ve
peroksit indisi ile sabit yagin metillenmesi ile elde edilen numunede gaz
kromatografisi analizi yapilmigtir. Bu drog iizerinde daha 6nce yapilmig olan
caliymada bulunan bagil yogunluk, kiritma indisi, sabunlagma indisi, asit indisi,
iyot indisi degerleri ile uyumlu sonuglar bulunmusfur. Ancak yag asidi
kompozisyonunda farkhiliklar bulunmaktadir. Drog iizerinde yapilmig olan
caligmalarda elde edilen sonuglar Fransiz Farmakopesi’ndeki haghag yagi igin

hazirlanmig olan monografla kargilagtirmali olarak verilmistir [12, 91].

Cizelge 3. 6. Papaveris oleum deney sonuclar

DENEYLER SONUCLAR Fr. Ph.
[12]

Bagil Yogunluk 0,9201 0,921-0,923
(20°C) (20°C)

Kirilma indisi 1,4755 1,4742-1,4755
(20°C) (20°C)

Optik Cevirme Acisi —0,1056 -
(20°C)

Asit Indisi 3,2 -

Ester Sayisi 1966 -

iyot Indisi 138,94 135-145

Sabunlasma Indisi 197.8 190-195

Peroksit indisi 0,9665 -

Papaveris oleum’da metilleme iglemi sonrasi yapilan gaz kromatografisi
analiz sonuglar;

palmitik asit: 9.9 stearik asit: 1.8

oleik asit 12.2 linoleik asit: 72.1
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HASHAS YAGI

Papaveris oleum

TANIMLAMA

Papaveris oleum (hashas yagi), Papaver somniferum L. (Papaveraceae) tiiriniin,
olgunlagsmadan az once toplanip giineste kurutulmus kapsiillerin igerisinden

¢ikartilan tohumlardan sogukta stkma yolu ile elde edilen sabit yagdur.
NITELIKLER
Haghas yag: soluk sar1 veya altin sarisi renkli, tatli lezzetli ve kuruyucu bir yagdir.

Haghas yaginin bagil yogunlugu yaklagik 0.920, kirilma indisi ise yaklagik
1.476°dir.

TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.3.2)

Test ¢ozeltisi. 2 damla (Bir damla yaklagik 20 mg’dir.) haghag yag1 3 ml

diklorometan ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti 1. 2 damla badem yag:1 3 ml diklorometan ile ¢ozilir.
Referans ¢ozelti 2. 2 damla aygigegi yagi 3 ml diklorometan ile ¢oziiliir.
Referans ¢ozelti 3. 2 damla zeytin yag1 3 ml diklorometan ile ¢oziiliir.
Hareketli faz: Heptan ve etil asetat (70 : 30)

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 10 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Siiriikleme: 10 cm siriklendirilir.
Kurutma: Siriikleme igleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme: Anisaldehit reaktifi piskartiliir ve 100-105 °C’de kurutulur ve

sogutulur.

Inceleme: Gin 1131nda incelenir.
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Sonug: Referans ve test cozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda gortldigi gibidir.

Plagin Tepesi
Az koyu mor leke |Koyu mor leke | Az koyu mor leke |Koyu mor leke
Belirsiz mor leke {Morumsu leke |Belirsiz mor leke | Agik mor leke
Acik mor leke Acik mor leke | Agik mor leke Agik mor leke
Acik mor leke Acik mor leke | Agik mor leke Acik mor leke
Mor leke
1 2 3
Referans cozeltiler Test ¢ozeltisi

TESTLER

Optik cevirme agis1 (2.2.7). Hashag yaginin sahip oldugu optik gevirme agisi
—0.1056’dr.

Asit sayis1 (2.5.1). 4.0’dan yiksek olmamahidir. Tayin, 10.0 g numune (iizerinde

yapilmistir)nin 50 ml ¢ozicii ile kangtinlip ¢6ziilmesi ile yapildi.
Ester sayis1 (2.5.2): 186-196

Sabunlasma sayisi (2.5.6): 190-200

Iyot indisi (2.5.4): 135-145

Peroksit indisi (2.5.5): 0.950-0.970

Yag asitlerinin kompozisyonu. Sabit yag igerisindeki yabanci yag olup
olmadigmin test edilmesi gaz kromatografisi ile yapilir (2.4.22). Hashas yaginin

sahip oldugu yag asitlerinin kompozisyonu:
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__ palmitik asit o 811

__ stearik asit o 13
___ oleik asit 1 10-14
___ linoleik asit . 65-80

Saklama kosullar : Hava gecirmez iyi doldurulmus kaplarda saklanmali ve

1stktan korunmalidir.

3.7. Rosae aetheroleum

Rosae aetheroleum (Gul yagi) igin yapilan kaynak taramalarinda
standardizasyonu ile ilgili pekgok aragtumaya rastlanmamigtir. Bu drog icin
hazirlanmig olan monografta drogun taninmasi, kalitesi ve safligina yonelik olarak
ince tabaka kromatografisi, optik gevirme, bagil yogunluk, kirtlma indisi, asit
sayisi, ester sayisi, sabunlagma sayisi, donma baglangici, buharlagsma kalintisi,
ucucu yagda sabit yag, recine, ester ve su aranmasi, ugucu yag igeriginde bulunan
stearopten miktarinin belirlenmesi ve ugucu yagda gaz kromatografisi analizi
sonuclarina yer verilmigtirr Bu drog itizerinde daha once yapilmig olan
caligmalarda hem yillara gore elde edilen giil yaginda, hem ¢esitli tireticilerin elde
etmig oldugu giil yaglarinda hem de elde edilme farkliligina gore yapilan
analizlerdeki bulunan bagil yogunluk, kirilma indisi, optik g¢evirme agisi,
sabunlagma indisi, asit indisi, ester indisi, donma baglangici ve stearopten miktar

degerleri ile uyumlu sonuglar bulunmugtur [52, 53, 92].

Bu denemelerden asit indisinde, asil oOnerilen deneyde kullamlan yag
miktan azaltilmigtir. Miktarin azaltildig1 oranda titrasyonda kullanilan ¢ézeltinin
de normalitesi disiiralmigtir. Drog tzerinde yapilmis olan gahigmalarda elde

edilen sonuglar diger standartlarla karsilagtirmal: olarak gizelge 3.7°de verilmistir.
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Cizelge 3. 7. Rosae actheroleum deney sonuglan

DENEYLER | SONUCLAR | TSE (25°C) AFNOR FCC USP/NF Fr. Ph.
[8] [19-20] [18] [13] [12]
Bagil Yogunluk 0,8619 0.844-0.868 | 0.844-0.862 |0,848-0,863 | 0.848 -0.863 | 0,830-0,870
(20/20) (20°C) (30/15)° (30/15)°
Kirilma indisi 1,4585 1.4520-1.4630 | 1.453-1.464 {1,457-1,463| 1.457-1.463 | 1,452-1464
(20°C) (20°C) 309 (30"
Optik Cevirme (-5.6518) (B35 | 25 | D) | D4 -D-(-4)
20°C) 25°C) 100 mm tiip 20°C

Asit Sayis1 1.6 1.00-3.82 - - - -
Ester Sayist 16.7 8.4-173 7.5-23.5 - - -
Donma 17.5 16.4-22.5 20 - - -
Baglangic1 °C
Stearopten % 18.3 12.0-23.0 - - - -
Sabunlagma 18.3 - - - - -
Sayisa
Toplam alkol - 68.2-83.1 - - - -
%

Turk Standartlann Enstitiisii (TSE)’niin gl yag: i¢in Onerdigi saklama

kosulu:” Gilyaglari, kapal1 kaplar igerisinde saklanir. Bu kaplar i¢i kalaylanmig

bakirdan, i¢i gillyagimi etkilemeyen sirla kapli aliuminyumdan veya giilyagm

etkilemeyen ve kolay kirilmayan cam veya benzeri malzemeden yapilabilir.”

Rosae aetheroleum iizerinde yapilan gaz kromatografisi analiz sonugclar;

sitronellol

nerol

geraniol

nonadekan
fenil etil alkol

42.7
7.5
143
9.1
4.2
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GUL YAGI

Rosae aetheroleum

TANIMLAMA

Rosae aetheroleum (Giil yagr), Rosa damascena Miller var. trigintipetala Dieck
(Keller) (Rosaceae) adli bitkinin giil-pembe renkteki taze ¢igek durumlarindan su
distilasyonu ile elde edilen ugucu yagdir. Giil yaginda ana bilesenler sitronellol ve

geraniol isimli maddelerdir.

Bilesimi: Gulyag: en en az %.... ve en fazla %.... stearopten (18.3) igermelidir.
Ayrica yagin en az %551 sitronellol (Ci0H200 ; M;156.267), nerol ve geraniol
(ikist igin; Cy0H;30 ; M;154.252) olmalidir (susuz drog).

NITELIKLER
Giil yagi, 25°C°de agik sar1 veya yesilimsi sar1 renkte, berrak ve tortusuz, kendine

ozgii kuvvetli kokuda (gil kokusu) ve ayri faz halinde su faz1 bulundurmayan bir
yapidadir.

TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)
Test ¢ozeltisi. 10 pl ugucu yag 1:10 toluen ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 5.0 mg mentol, 5.0 mg timol ve 10 pl f-mirsen 10 mi toluen

ile ¢oziilur.
Hareketli faz: Toluen ve etil asetat (93 : 7)

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 ul bant halinde
uygulanir.

Stirtikleme: 10 cm siiriiklenir.
Kurutma: Siriikkleme igleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme A: UV 254 nm’de incelenir.

79



Sonu¢ A: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler,

kromatogramda goruldigu gibidir.

agagidaki

Plagin tepesi

Timol: Soniik bir leke

Soniik bir leke

Referans cozelti

Test ¢ozeltisi

Belirleme B: Vanilin-Sulfiirik asit reaktifi piskiirtiilir ve 100-105 °C’de

kurutulur ve sogutulur.

Inceleme: Gin 1131nda incelenir.

Sonu¢ B: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda gorildugi gibidir.

Plagmn Tepesi

B-mirsen: eflatun (morumsu) leke

timol: pembe leke

mentol; mavi leke

Hafif mor leke

Belirsiz leke

Az belirli sarimsi-yesil leke

Belirsiz leke
Belirsiz leke

Buyuk koyu mavi leke (nerol+ sitronellol)

Referans ¢ozelti

Test ¢ozeltisi

TESTLER

Optik cevirme aqis1 (2.2.7): Gul yagmun sahip oldugu optik gevirme agist

—5.652°dir.

Bagil yogunluk (2.2.5): 0.830-0.870
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Kirilma indisi (2.2.6): 1.452-1.469

Asit sayist (2.5.1): 1.0-3.8 aralifinda olmalidir. Tayin, 1.0 g yagin 50 ml ¢oziicii

ile kangtmlip ¢ozilmesi ile yapilmig ve titrasyon 0.01 M KOH ile
gergeklestirilmigtir.

Ester sayisi1 (2.5.2): 7.5-23.5
Sabunlagma sayisi (2.5.6): 15-25
Donma baslangici (2.5.18): 16-23 °C

Sabit Yag ve Recine Aranmasi (2.8.7): Sabit yag ve regine aranmasindaki teste

uygundur.

Yabanci Ester Aranmas: : Ester aranmasindaki teste uygundur.

Su Aranmas: : Ugucu yaglarda su aranmasindaki teste uygundur.
Kromatografik goriiniim. Caligma gaz kromatografisi ile yapilmistir (2.2.28).
Test gozeltisi. Caligma i¢gin gerekli madde.

Referans ¢ozelti. 0.6 g sitronellol, 0.2 g nerol, 0.4 g geraniol, 0.2 g nonadekan,
0.1 g fenil etil alkol 1 ml hekzanla ¢oziiliir.

Kolon:

--- malzeme: fused silika,

--- ol¢ii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

-~- hareketsiz faz. makrogol 20 000 R (0.25 pm film kalinhiginda).
Taswyict gaz: Kromatografi i¢in azot veya helyum gazi.

Akis orant: 1-2 ml/dakika.

Split oran: 1:50.
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Sicaklik:

Zaman Sicaklik Oran Yorum
(dakika)  (°C) (°C/dakika)

Kolon 0-10 60 - izotermal
10—50  60-220 4  linear gradiyent
50—60 220 - izotermal
60—80 220-240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon ¢ikig1 250

Dedektor 250

Detektor: alev iyonlagma .
Enjeksiyon: 0.2 p1

Sistem uyguniugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swrast. Kromatogramlar daha Onceden belirlenmis kosullarda

kaydedildigi zaman, bilesikler referans ¢ozeltinin bilesiminde goriilen sirayla eliie

olurlar. Bu bilegiklerin alikonma stireleri kaydedilir.

--- ¢oziimiirliik: sitronellol ve nerol’e gore pikler arasi en az 1.5 olmahdir.

Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma sireleri

kullamlarak test c¢ozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans g¢ozeltisinin

bilesikleri yerlestirilir. Bilegiklerin yiizdesi belirlenir. Hekzan R. piki ihmal edilir.

Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmigtir ve % araliklart

asagidadir.
sitronellol 42.7
nerol 7.5
geraniol 143
nonadekan 9.1
fenil etil alkol 42
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Asagidaki kromatogram sadece karsilagtirma amaci ile verilmigtir.

1

8.0 <4

4

5

o . L4y \Lk Mkmn

Sekil 3. 4. Rosae aetheroleum kromatografik goériiniim.
1. sitronellol 2. nerol 3. geraniol
4. nonadekan 5. fenil etil alkol
Saklama Kosullan : Hava sizdirmaz iyi doldurulmus kaplarda, sicaktan

korunarak saklanmalidir,

MIKTAR TAYINI

Gul yagindan 1 g tam tartim alimir ve 10 ml petrol eterinde ¢oziilir. Bu ¢ozelt,
daha once 20 g tartilip 140°C etiivde isitilarak 1 saat rejenere edilip desikatorde
sogutulduktan sonra petrol eteri yardimi ile 50 ml’lik biirete, homojen ve arada
hava kabarcigi kalmayacak sekilde doldurulan, 60-200 mesh’lik silikajelin ilizerine
dokiiliir. Biiretin muslugu, gilyag ile hazirlanan gozelti silikajel ile tamamen
temas edene kadar agilir. Giilyagi’nin 15 dakika siire ile silikajele adsorbe olmasi
saglamir. Yag tarttmi alinan kap, 2 defa 10 ml petrol eteri ile yikamr. Yikama
¢ozeltileri biiretin Uzerinden silikajel Uzerine boca edilir. Bu arada, biiretin
muslugu agilarak, eklenen ¢ozelti miktarinca fraksiyonlar toplanir. Burete, 2 kez
25 m!’lik hacimlerde toplam 50 ml petrol eteri daha eklenir. Son olarak, biiretten

alinabilecek tim fraksiyonlar toplanir. Fraksiyonlar toplami, daha once darasi
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alinmg silifli balon ile rotavapor yardimi ile yogunlagtirilir. Rotavaporla elde
edilen fraksiyon stearoptendir. Fraksiyon, balonla birlikte 60°C etiivde 1 saat

bekletilir. Sabit tartima gelene kadar desikatorde bekletilir. Elde edilen stearopten
yuzdesi:

% Stearopten = (P; / P) x 100 formiilii ile hesap edilir.
P : Tartilan giil yag1 miktan (g)
P, : Elde edilen bakiye (g)

3. 8. Rosae aqua

Turk Standartlari Enstitisa (TSE)’niin Rosae aqua (Gul suyu) igin
hazirlamig oldugu bir monograf vardir. Bu drog i¢in hazirlanmis olan monografta
drogun taninmasy, kalitesi ve safligina yonelik olarak ince tabaka kromatografisi,
asit sayisi, kiitlece ugucu olmayan madde, kiitlece ugucu yag, clevenger ile ugucu
yag miktari, pH okumasi, patojen mikroorganizma iireme kontrolii ile gesitli
yontemlerle elde edilen gul suyu ugucu yagimmn gaz kromatografisi analizi

sonuglarina yer verilmigtir [9].

Giil suyu ile yapilan ¢aligmalarda Giilbirlik firmasinin 2000 yili Grind ig
farkh 6mek ile ¢aligtlmigtir. Bunlar yapilan analizlerde A, B ve D kodlari ile iglem

gormiglerdir. Bunlar;

1. Petallerin toplanmig oldugu giin distilasyonu sonucu elde edilen gil

suyudur (Asitligi az : kisa sore fermantasyona ugramig giilden elde edilen su).

2. Petallerin toplandifi giinden bir giin sonra distilasyonu sonucu elde
edilen giil suyu olup, fabrika yetkililerince asiditesi fazla olarak (bir giin siire ile

fermentasyona ugramig gillerden elde edilmis) nitelendirilen gl suyu.
3. Firmanin kutulu olarak piyasaya strdiiga gil suyu.

Bu u¢ numuneden ilk ikisi, firma tarafindan Onerildigi ve piyasaya

sirtildiigii sekliyle, deiyonize su ile yar1 yartya seyreltilerek kullamlmagtir.

Patojen mikroorganizma kontrolii Osmangazi Universitesi Tip Fakiiltesi

Mikrobiyoloji Laboratuvari’nda ii¢ drnekle ¢aligilarak yapilmustir. Bunlardan 1 ve
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2 nolu omeklerin ekildigi plaklarin higbirinde iireme gorilmemistir. 3 nolu
ornegin ise SDA plaklarinda treme gosterdigi belirlenmigtir. Tek halde diigen
koloniler 6nce Gram boyanmuglardir. Mikroskobik inceleme sonucu Gram Pozitif,
lobut seklinde, yer yer Cin harflerine benzer tipik Difteroid (Corynebacterum sp.)
yapilart gozlenmistir. Yapilan sayimda 100 koloni / ml gibi bir sonug
bulunmugtur. Ureyen bu bakteri normal cilt floras: iiyesi olarak tamimlanmistir.
Gaz kromatografisi analizinde, miktar tayini igin uygulanan diklorometan
¢ozeltisi ile soxhlet apareyinde ekstraksiyon yonteminden elde edilen ekstre
kullamlmigtir. Su distilasyonu ile elde edilen ugucu yagda yapilan analizlerde, giil
suyunda ana madde olarak bulunmasi gereken fenil etil altkol miktarimn, bu
maddenin suda ¢ozunurliginiin yiksek olmasi dolayis1 ile, diigiik oldugu
gorilmiiy ve analizde kullamimasinin dogru olmadigina karar verilmigtir. Eter
ekstraksiyonu ile elde edilen ekstraktin tercih edilmemesi ise, soxhlet
ekstraksiyonu ile elde edilen ekstrenin, zaten miktar tayininde elde edilmesi ve
ekstradan bagka bir iglem gerektermediginden dolayidir. Drog tizerinde yapilmig
olan calismalarda elde edilen sonuglar Tirk Standartlar1 Enstitiisi (TSE)’nin

hazirlamis oldugu monografla cizelge 3. 8’de karsilagtirmah olarak verilmigtir.

Cizelge 3. 8. Rosae aqua deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR TSE
91
Bagil Yogunluk 0.9992-1.0003-1.0002 20+1 °C en gok 0.9999
Asit indisi 0.0550-0.0549-0.0137 engok 0.4
Ugucu Olmayan Madde 0.0059-0.0058-0.0017 en gok 0.015
Kiitlece %
Kiitlece Ucucu Yag 0.0588-0.0515-0.0782 enaz 0.01

(Soxhlet ekstraksiyonu ) %

Su distilasyonu ile UgucuYag 0.030-0.012-0.035 -
Miktan %

Eter Ekstresi Miktan % 0.1048-0.0804-0.1704 -

pH 6.46-6.46-3.86 5.5-7
Patojen Mikroorganizma patojen iiremesi yok tirememeli
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Rosae aqua’nin ti¢ ayr numunesinin ugucu yaglarinda yapilan gaz kromatografisi
analiz sonuglart;

Eter ekstresi :
1 2 3
sitronellol 10.5 5.4 7.8
nerol 4.6 1.1 42
geraniol 9.0 2.5 83
fenil etil alkol 54.1 65.0 69.3
78.2 74.0 89.6
Soxhlet ekstraksiyonu:
1 2 3
sitronellol 12.5 9.8 10.5
nerol 55 1.9 52
geraniol 11.2 4.5 11.7
fenil etil alkol 63.1 78.8 614
923 95.0 88.8
Su distilasyonu :
1 2 3
sitronellol 423 552 325
nerol 10.5 6.6 12.9
geraniol 18.1 14.9 248
fenil etil alkol 0.9 13 1.7
71.8 78.0 71.9
GUL SUYU
Rosae aqua

TANIMLAMA

Gil suyu, gill yag:1 elde edilmesi sirasinda, yan Grin olarak, elde edilen bir
mabhsiildiir. Rosa damascena Miller var. trigintipetala Dieck (Keller) (Rosaceae)

petalleri su distilasyonuna tabi tutulur. Birinci ve ikinci distilasyon sonucu elde
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edilen gil yag1 alimir. Geri kalan yagh sulu ¢ozelti distilasyon kazaninda arta
kalan kazan i¢ suyu ile esit oranda kanistinlir. Bu kanigim gisl suyunu olusturur.

Bilesimi: En az 0.05 ml/l (Soxhlet ekstraksiyonu) ugucu yag tasimali ve bunun en
az %80’1 sitronellol (C10H00 ; M;156.267), nerol, geraniol (ikisi igin; C;oH;30 ;
M;154.252) ve feniletil alkol (CgH100 ; M;122.166) olmalidir (susuz drog).
NITELIKLER

Gl suyu, renksiz berrak veya ¢ok hafif bulanik olmali, iginde tortu ve yabanci
madde bulunmamalidir. Giil suyu hafif giil kokulu ve karakteristik acimsi lezzette

olmahidir. Gil suyunun iginde renk veren madde bulunmamahidir.
TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test gozeltisi. Burada hepside hemen ayni sonug veren giil suyunun eter
ekstresi, diklorometanla yapilan ugucu yag miktar tayininde elde edilen,
soxhlet ile yapilan diklorometan ekstresi veya giilsuyunda clevengerle yapilan
ugucu yag miktar tayininden elde edilen ugucu yag kullanilarak iglem
yapilabilir.

Her bir ekstreden ayr1 ayri olmak kaydi ile 10.0 mg tartim alinir ve 5 ml toluen
ile ¢Oziilir.

Referans ¢ozelti. 5.0 mg mentol, 5.0 mg timol ve 10 pl B-mirsen 10 ml toluen
ile ¢ozildr.

Hareketli faz: Toluen ve etil asetat (93 : 7)

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulamr.

Siiriikleme: 10 cm sartiklenir.
Kurutma: Surikleme isleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme A: UV 254 nm’de incelenir.

Sormu¢ A: Referans ve test cozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki
kromatogramda gortldigi gibidir.
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Plagin tepesi

Timol: Soniik bir leke

Sonuk bir leke (belirgin)

Soniik bir leke

Referans cozelti

Test ¢cozeltisi

Belirleme B: Vanilin-Siilfurik asit reaktifi puskirtiilir ve 100-105 °C’de

kurutulur ve sogutulur.

Inceleme: Gin i1ginda incelenir.

Sonu¢ B: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, asagidaki

kromatogramda gorildiigi gibidir.

Plagin Tepesi

B-mirsen: eflatun (morumsu) leke

timol: pembe leke

mentol: mavi leke

Kahverengi-sari leke
Acik mavimsi leke

Koyu mavi leke

Referans cozelti

Test cozeltisi

TESTLER

Bagil yogunluk (2.2.5): 0.998-1.000

Asit sayis1 (2.5.1): 0.01-0.06; 10.0 g su tartim alindiktan sonra 50 ml ¢oziicii ile

kangtirilmasi ile yapilmigtir.

Ugucu olmayan madde kiitlece (7SE): en fazla 0.015 g olmalidur.

Ucucu yag kiitlece —Soxhlet ekstraksiyonu- (7SE): en az 0.05 g olmalidir.

Su distilasyonu ile ugucu yag miktar: ( 2.8.12 ): en az 0.01 ml olmalidir.

Eter ekstresi miktari: en az 0.07 g olmahdir.




pH (2.2.3): 5.5-7

Patojen mikroorganizma: Patojen iiremesi olmamalidir.

Kromatografik goriintim. Calisma gaz kromatografisi ile yapilmigtir (2.2.28):
Test ¢ozeltisi. Caligma igin gerekli madde.

Referans ¢ozelti. 0.4 g sitronellol, 0.2 g nerol, 0.4 g geraniol, 0.6 g fenil etil alkol

1 ml hekzanla ¢ozilir.

Kolon:

--- malzeme: fused silika,

--- olgii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

--- hareketsiz faz: makrogol 20 000 R (0.25 ym film kalinliginda).
Taswyict gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi.

Afkag orani: 1-2 ml/dakika.

Split orani: 1:50.
Sicaklik:

Zaman  Sicaklik Oran Yorum
(dakika) (°C) (OC/dakika)

Kolon 0—10 60 - izotermal
10-50  60-220 4 linear gradiyent
50—60 220 - izotermal
60—80 220-240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon cikigt 250

Detektor 250

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 p1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swast. Kromatogramlar daha oOnceden belirlenmis kogullarda
kaydedildigi zaman, bilesikler referans ¢ozeltinin bilesiminde gorilen sirayla eliie
olurlar. Bu bilesiklerin alikonma stireleri kaydedilir.

--- ¢oziimirlik: sitronellol ve nerol’e gore pikler arasi en az 1.5 olmalidur.
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Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma siireleri
kullamlarak test ¢ozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans g¢ozeltisinin
bilesikler1 yerlestirilir. Sitronellol, nerol, geraniol ve fenil etil alkol bilegiklerinin
yuizdesi belirlenir. Hekzan R. piki ihmal edilir.

Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmistir ve % araliklar

asagidadir.

sitronellol . 9.8-12.5
nerol : 1.9-55
geraniol o 4.5-11.7

fenil etil alkol : 63.1-78.8

Asagidaki kromatogram sadece bilgi amaci ile verilmistir.

8.0 < <3

Lol

Sekil 3. S. Rosae aqua ugucu yag kromatografik goriiniim,
1. sitronellol 2. nerol 3. geraniol 4. fenil etil alkol

Saklama kosullar: (7SE): Isiktan korunarak serin yerlerde saklanmalidir.
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MIKTAR TAYINI

Sicaklig1 20°C’ye getirilmis gil suyu numunesi 0,1 mg hassasiyetle tartilir (m).
Soxhlet apareyinin dibi yuvarlak balonuna aktarilir. Uzerine 300 ml metilen
Kloriir ilave edilir. Igine birkag tane kaynama tasi atilir. Islem su banyosunda
gerceklestirilmek iizere sistem kurulur. Su banyosu sicakligr 30°C ile baglamak
uizere iglem baglatilir. Sicaklik yavag yavag 60°C’ye yiikseltilir ve bu sicaklikta 6
saat isleme devam edilir (Bu sirede en az 5-6 defa sifonlama meydana
gelmelidir.). Sure sonunda balonda biriken su ve metilen kloriir karigimi, uygun
hacimde ayirma hunisine aktarilir. Fazlarin net bigimde ayrilmas: i¢in bir siire
beklenir. Alttaki metilen kloriir faza dikkatle alimir. Geni kalan, ustteki su fazi
atilir. Metilen kloriir fazi, susuz sodyum siilfattan, 0,1 mg hassasiyetle darasi
alimmig uygun hacimli yogunlagtirma balonuna (m;) siizilir. Bu asamada
sodyum sulfath stizgeg kagidi 2 defa 5 ml metilen kloriir ile yikanir. Bu ¢ézeltiler
de yogunlastirma balonuna aktarilir. Balondaki ¢ozelti rotavapor ile 50°C’yi
gecmeyen sicaklikta yogunlagtirilir.

Balon 50 + 2 °C’ye ayarlanmig etiivde 4 saat tutulur. Daha sonrasinda

desikatorde sabit tartima gelmesi saglanir ve 0,1 mg hassasiyetle tartilir (m;).
Ugucu yag miktari (K) kiitlece % olarak agagidaki formiille hesaplamr:
K =[(m; — mp) / m] x 100

m : Yogunlagtirma igleminden sonra (balon + kalintr) agirlik (g)

my : Balon agirhigs (g)

m : Numune miktan (g)

K : Ugucu yag miktar1 (%)

3. 9. Rosae flos
Rosae flos (Gul ¢igegi) igin yapilan kaynak taramalarinda

standardizasyonu ile ilgili bir aragtrmaya rastlanmamistir. Bu drog icin

hazirlanmig olan monografta drogun taninmasy, kalitesi ve safligina yonelik olarak
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makroskopik ve mikroskopik incelenmesi, ince tabaka kromatografisi, yabanci
madde miktari, kurutma kaybi, toplam kiil, asitte erimeyen kiil miktar tayini,
drogtan elde edilen ugucu yagda gaz kromatografisi analizi g¢aligmalarinin
sonuglarina yer verilmistir. Bu ¢aligma, drogun mikroskopik incelemi ve ugucu
yaginin gaz kromatografisi analizinin FID dedektdrle yeniden yapilmas: farklilig:
ile poster bildiri olarak sunulmugtur. Drog iizerinde yapilmis olan ¢aligmalarda

elde edilen sonuglar gizelge 3. 9°da verilmigtir [93].

Cizelge 3. 9. Rosae flos deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR
Yabanc:1 Madde % -
Toplam Kiil % 3,0594-3,4517
Asitte Erimeyen Kiil % 0,0874-0,1812
Kurutma Kayb1 % 6.49-6.89
Ugucu Yag Verimi % 0,06
Taze Drogta Su % 73
Taze Drogta UcucuYag % 0,145

Rosae flos’un ugucu yaginda yapilan gaz kromatografisi analiz sonuglari;

sitronellol 113
nerol 0.5
geraniol 6.1
nonadekan 20.2
heneikosan 20.0
trikosan 9.0
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GUL PETALI

Rosae flos

TANIMLAMA

Rosae flos, Rosa damascena Miller var. trigintipetala (Dieck) Keller (Rosaceae)
(Isparta gilii, Sam gilii, Yag gilii, Pembe yag giili, Sakiz giili) adli bitkinin
cigeklerinin kurutulmusg petalleridir.

Bilesimi: En az 0.5 ml/kg verimle ugucu yag icermeli ve bunun en az %15’
sitronellol (C;oH200 ; M;156.267), nerol ve geraniol (ikisi i¢in, C;oH150 ;
M;154.252) olmalidir (susuz drog).

NITELIKLER

Makroskobik ve mikroskobik ozellikler, teshisler boliimiinde A ve B testleri
olarak yer almaktadir.

TESHIS

A. Rosa damascena Miller ’in petalleri pembeden leylak renge kadar olup, taban
kisimlari petal ortasina kadar saman sarisi renklidir. Petaller ovat, rotundat-
orbikulat gekilli, kenarlari diiz, tepesi rotundat, taban kismu genellikle

rotundattir.

B. Drog toz edilir (355). Elde edilen toz sarimsi-pembe renklidir. Toz,
kloralhidrat ¢ozeltisi kullanilarak mikroskop altinda incelenir. Az sayida tek
hiicreli ortii tilyleri gozlenir. Epiderma hiicreleri papillidir ve korolla ig
epiderma hiicreleri dalgali yapida ve gegit hiicrelerine sahiptir. Parcalanmis
halde salg1 ceplerine rastlanir. Parankima hiicrelerinde druzlar bulunur. Polen
taneleri hemen hemen kirevi gekilli, izeri agimsi bir goriniste ve ¢ok

saytdadir.
C. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test ¢ozeltisi. 0.5 g toz drog (355) uzerine 10 ml metanol eklenir. Numune
65°C su banyosunda sik sik kanstirilarak 5 dakika 1sitilir. Soguduktan sonra

siiziiliir. Elde edilen filtrat 10 m!’ye metanol ile seyreltilir.
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Referans ¢ozelti. 1.0 mg kafeik asit, 1.0 mg klorojenik asit, 1.0 mg rutin 10 ml

metanol ile ¢oziliir.
Plak: TLC silika jel GF3s4,
Hareketli faz: Susuz formik asit, su, etilasetat (5 : 5 : 90).

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 ul bant halinde
uygulanir.

Siiritkleme: 10 cm siriiklenir,

Kurutma: Siriikleme igleminden sonra 100-105 °C’de, reaktif puskirtiildiikten

sonra (tesbit igleminden sonra) havalandirmali ortamda 30 dakika kurutulur.

Belirleme: Plak halen sicakken iizerine difenilborik asit aminoetil esterin
metanolde 10 g/l ¢ozeltisi ve ardindan da PEG (Polietilenglikol)’iin metanolde
50 g/I’lik gozeltisi puskiirtilir.

Inceleme: 365 nm UV 1181 altinda yapilr.

Sonug: Referans ve test c¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda goruldiigi gibidir.

Plagin Tepesi

Agik yesil leke
kafeik asit: mavimsi floresan leke
Acik mor leke

Yesil leke
Pembemsi-sar1 leke
Sarimsi-yesil leke
Mor leke
Pembemsi-yesil leke
Yesil leke

Turuncu leke
klorojenik asit: mavi floresan leke Turuncu leke

Pembemsi-yesil leke

Mor leke
Yesil leke
rutin: sarimsi-kahverengi floresan leke | Sarimst-kahverengi leke
Agik mor leke (start)
Referans ¢cozelti Test cozeltisi
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TESTLER

Yabanci madde (2.8.2). Drog, yabanci madde miktar testinde Onerilen sartlara

uymalidir.

Kurutmada kayip (2.2.32). En fazla %10.0, tayin 1.000 g toz drogun (500)
100-105 °C etiivde 2 saat kurutulmas: ile yapildi.

Toplam kiil miktar: (2.4.16): En fazla %5.0.
Asitte erimeyen kiil miktar (2.8.1): En fazla %0.5.
MIKTAR TAYINI

Ugucu yag. Drogta bulunan ugucu yag kullamlmigtir (2.8.12). Kullanilan 100.0 g
drog, 2000 ml dibi yuvarlak balonda 1000 ml distile su ile ksilensiz ortamda 2

saat 2-3 ml/dk oram nisbetince distile edilmisgtir.
Kromatografik goriiniim. Caliyma gaz kromatografisi ile yapilmigtir (2.2.28):
Test ¢ozeltisi. Caligma igin gerekli madde.

Referans ¢ozelti. 0.6 g sitronellol, 0.1 g nerol, 0.2 g geraniol, 0.4 g nonadekan,
0.4 g heneikosan, 0.2 g trikosan 1 ml hekzanda ¢6ziilmusgtiir.

Kolon:

--- malzeme: fused silika,

--- 0l¢ii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

--- hareketsiz faz: makrogol 20 000 R (0.25 pm film kalinliZinda).
Taswyict gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi.

Akug orani: 1-2 ml/dakika.

Split orani: 1:50.
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Stcaklik:

Zaman Sicaklik Oran Yorum
(dakika)  (°C) (°C/dakika)

Kolon 0-10 60 - izotermal
1050  60-220 4 linear gradiyent
50—60 220 - izotermal
60— 80 220240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon ¢ikist 250

Dedektor 250

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 p 1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swrasi: Kromatogramlar daha onceden belirlenmis kogullarda
kaydedildigi zaman, bilegikler referans ¢ozeltinin bilesiminde goriilen sirayla eliie
olurlar. Bu bilegiklerin alikonma siireleri kaydedilir.

--- ¢oziimirlik. sitronellol ve nerol’e gore pikler arasi en az 1.5 olmalidir.
Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma siireleri
kullanilarak test ¢ozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans ¢ozeltisinin
bilesikleri yerlestirilir. Bilegiklerin yiizdesi belirlenir. Hekzan R. piki ihmal edilir.

Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmistir ve % araliklar

agagidadir.
sitronellol 11.3
nerol 0.5
geraniol 6.1
nonadekan 20.2
heneikosan 20.0
trikosan 9.0
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8.0 e

Asagidaki kromatogram sadece kargilagtirma amaci ile verilmistir.

1 4 5
3
"6
2 ﬁ
l ]L. &LL\_ Jihm.mﬁd ’_L\/ .
O —
=Zo
Sekil 3. 6. Rosae flos ugucu yag kromatografik gériiniim.
1. sitronellol 2. nerol 3. geraniol 4. nonadekan

5. heneikosan 6. trikosan

Saklama Kosullar1 : Drog, iyi kapali kaplarda saklanarak nem ve igsiktan

korunmalidir.

3.10. Salviae trilobae aetheroleum

Salviae trilobae aetheroleum (Elma yag1) i¢in yapilan kaynak taramalarinda
standardizasyonu ile ilgili bir aragtirmaya rastlanmamistir. Bu drog igin
hazirlanmig olan monografta, drogun taminmasi, kalitesi ve safligina yonelik
olarak ince tabaka kromatografisi, optik ¢evirme, bagil yogunluk, kirilma indisi,
asit sayisy, ester sayisi, sabunlagma sayisi, buharlagma kalintisi, sabit yag, regine,
su ve ester aranmasi deneyleri ile gaz kromatografisi analizi ve ana bileseni olan
1,8-sineol’tin miktarinin belirlenmesi ¢aligmalarimin sonuglarina yer verilmigtir.Bu
drog uizerinde daha 6nce yapilmig olan ¢alismada bulunan bagil yogunluk, kirilma

indisi, optik ¢evirme agis1 degerleri ile uyumlu sonuglar bulunmustur. Drog
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tzerinde yapilmis olan caligmalarda elde edilen sonuglar gizelge 3. 10’da
verilmigtir [94].

Cizelge 3. 10. Salviac trilobae aetheroleum
deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR

Bagl Yogunluk | 0,9149 (20°C)

Kirilma indisi 1,4676 (20°C)

Optik Cevirme -0,6965 (20°C)

Asit Sayist 0,9049
Sabunlasma 18,8
Sayis1

Ester Sayis1 17,9
Sineol (%) 56-57

Salviae trilobae aetheroleum igin yapilan gaz kromatografisi sonuglari;

1,8-sineol 54.1
B-karyofilen 6.3
kafur 7.0
B-pinen 4.3
a-pinen 4.9

ELMA YAGI

Salviae trilobae aetheroleum

TANIMLAMA

Salviae trilobae aetheroleum (Elmayagi), Sabvia triloba L. fil. (Labiatae) adli bitki
tiiriiniin yaprakli ve ¢igekli dallarindan su buhan distilastonu ile elde edilen ugucu
yagdir. Elma yagmnda ana bilesen 1,8 sineol isimli maddedir. Yag %50’den az

sineol (6kaliptol) tasimamalidur.
NITELIKLER
Elmayag;, renksiz, berrak ve tortusuz, 1,8-sineol kokulu bir ugucu yagdr.
ARuduiy Cavergiteg

£ ) [T
WisTker KiHinhe -«
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TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)
Test ¢ozeltisi. 10 pl ugucu yag 1:10 toluen ile seyreltilir.

Referans ¢ozelti. 5.0 mg mentol, 5.0 mg timol ve 10 pl B-mirsen 10 ml toluen

ile ¢ozilir.
Hareketli faz: Toluen ve etil asetat (93 : 7)

Uygulama: Test ¢ozeltisinden 20 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanur.

Stiriikleme: 10 cm siiriiklenir.
Kurutma: Stirikleme igleminden sonra havada kurutulur.

Belirleme: Vanilin-Sulfurik asit reaktifi puskirtiiticr ve 100-105 °C’de
kurutulur ve sogutulur.

Inceleme: Giin 1s131inda incelenir.

Sonug: Referans ve test cozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda goriildiigi gibidir.

Plagin Tepesi

p-mirsen: eflatun (morumsu) leke Acik mor leke

Belirsiz leke
timol: pembe leke
Bordo leke

Mavi leke (1.8 sineol)

Belirsiz leke (mavimsi)
mentol: mavi leke
Belirsiz leke (mavimsi)

Belirsiz leke (mavimsi) kafur)

Referans cozelti Test cozeltisi
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TESTLER

Optik cevirme agis1 (2.2.7); Elmayagi’nmin sahip oldugu optik gevirme agisi
—0.6965°tir.

Bagil yogunluk (2.2.5): 0.915 olarak bulunmugtur.
Kirilma indisi (2.2.6): 1.468 olarak bulunmustur.

Asit sayisi (2.5.1): en fazla 2 olmalidir. Tayin 10.0 g numune tartimi alinip bunun

50 ml ile karigtirilip ¢oziilmesi ile yapilmigtir.

Ester sayisi (2.5.2 ): en fazla 18 olmalidir.
Sabunlasma sayisi (2.5.6): en fazla 20 olmalidir.
Buharlasma kahntisi (2.8.9): en fazla %7 olmalidir.

Sabit Yag ve Recine Aranmasi (2.8.7): Sabit yag ve recine aranmasindaki teste

uymaktadir.
Yabanci Ester Aranmasi : Ester aranmasindaki teste uymaktadir.

Ucucu Yaglarda Su Aranmasi : Ucgucu yaglarda su aranmasindaki teste

uymaktadir.
Kromatografik goriiniim. Calisma gaz kromatografisi ile yapilmigtir (2.2.28).
Test ¢ozeltisi. Caligma igin gerekli madde.

Referans ¢ozelti. 0.6 g 1,8-sineol, 0.4 g karyofilen, 0.4 g kafur, 0.2 g B-pinen, 0.2

g o-pinen 1 ml hekzanla ¢oziilir.

Kolon:

--- malzeme: fused silika,

--- 0l¢ii: boy =30-60 m, ¢ap = 0.25mm,

--- hareketsiz faz. makrogol 20 000 R (0.25 pm film kalinliginda).
Taswict gaz: Kromatografi igin azot veya helyum gazi.

Akts orant: 1-2 ml/dakika.

Split orant: 1:50.
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Sicaklik:

Zaman Sicaklik Oran Yorum
(dakika)  (°C) (°C/dakika)

Kolon 0—10 60 - izotermal
1050  60-220 4 linear gradiyent
50—60 220 - izotermal
60— 80 220240 1 linear gradiyent

Enjeksiyon ¢ikig 250

Dedektor 250

Detektor: alev iyonlagma .

Enjeksiyon: 0.2 p1

Sistem uygunlugu: referans ¢ozelti:

--- eliisyon swrast. Kromatogramlar daha onceden belirlenmis kosullarda

kaydedildigi zaman, bilesikler referans ¢ozeltinin bilesiminde goriilen sirayla elie

olurlar. Bu bilesiklerin alikonma siireleri kaydedilir.

--- ¢ozumiirlik: kafur ve p-karyofilen’e gore pikler arasi en az 1.5 plmalidir.

Referans ¢ozelti ile elde edilen kromatogramda belirlenen alikonma siireleri

kullanlarak test gozeltisi ile elde edilen kromatogramda referans ¢ozeltisinin

bilegikleri yerlestirilir. Bilegiklerinin yiizdesi belirlenir. Hekzan R piki ihmal

edilir.

Bilesiklerin % igerikleri normalizasyon prosediirii ile belirlenmigtir ve %’leri

asagidadir.

1,8-sineol 54.1
B-karyofilen 6.3
kafur 7.0
B-pinen 438
a-pinen 4.9
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Asagidaki kromatogram sadece kargilagtirma amac ile verilmistir.

FIDA A, (YAG\G23A.0)3
PA J
1750 4
4500 - 4
1250 4 5
1800 4 1 2
750 4
500 j
= UL L
o Hr. B WWIN BE: N Jnll_.L
i) 20 T T o &0 80 70 mi

Sekil 3. 7. Salviae trilobae actheroleum kromatografik goriiniim,

1. a-pinen 2. B-pinen 3. 1,8-sineol 4. kafur 5. B-kayofiien

Saklama Kogsullan : Iyi kapatilmis, hava almayan kaplarda ve serin yerlerde

saklanmalidir.

MIKTAR TAYINI

1,8-sineol miktar tayini testi yapihr (2.8.11).
3.11. Styrax Liquidus

Turk Standartlar1 Enstitiisi (TSE) Styrax Liquidus (Sigala yagi) igin
hazirladig: bir monograf vardir. Bu drog igin hazirlanmtg olan monografta drogun
taminmasi, kalitesi ve safligma yonelik olarak ince tabaka kromatografisi, optik
cevirme, asit sayisi, ester sayisi, sabunlagma sayisi, kurutma kaybi, kiil miktar,
alkolde ¢oziinen ve ¢oziinmeyen madde miktan, balsammn su distilasyonu ile elde
edilen ugucu yaginda gaz kromatografisi analizi ve yagn igeriginde bulunan ana
bilegen sinnamik asit miktarimin belirlenmesi galigmalarimin sonuglanna yer
verilmigtir. Bu drog igin daha 6énce yapilmig olan ¢aligmalarda bulunan asit indisi,
sabunlagma indisi, alkolde ¢oziinen ve ¢bziinmeyen kisim miktarlann ve ham
sigala yagimin degisik ¢ozeltilerde saflastiriimasi sonucu elde edilen iriinlerin

analiz sonuglar ile uyumlu sonuglar bulunmugtur [10, 68, 72, 95].

Drog icin yapilan c¢aligmalardan asit indisinde, hazirlanan ¢ozeltinin
renginden dolayt yapilan iglemler maskelendiginden potansiyometrik titrasyon
kullanilmig (Islemde yine indikatér kullamlmistir) ve asil deneyde onerilen
kullamlacak yag miktari azaltilmigtir. Miktarin azaltildigs oranda titrasyonda

kullamilan ¢ozeltinin de molaritesinin diigiinilmesi diigiiniilmig; ancak titrasyonda
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kullanilan ¢ozeltinin ¢ok fazla miktarda kullanilmasi ve bu titrasyon ¢ozeltisinin
su ile hazirlanmasindan yagm c¢ozonurligti azalmugtir. Bu sebeple titrasyon
cozeltisinin molaritesi onerildigi sekilde kullamilmigtir. Ayrica yapilan iglemin
uzunlugundan dolay1 maddemizi ¢6zdugimiiz sistemdeki eterin uguculugu goéz
oniinde bulundurularak eter-etanol karisiminin sadece etanolden olugmasina karar
verilmistir. Burada Onerilen yontem potansiyometrik titrasyondur. Sabunlasma
indisi denemesinin gergeklestirilmesinde gerigeviren sogutucu ile yapilan
kaynatma igleminde kaynama sirasinda yag kullamilan ¢o6ziiciiniin iizerinde,
balonun ¢eperlerine yapigmasindan dolay: iglem siwrasinda siklikla sistem
calkalanip balon cidarindaki yagin tekrar ¢oziicii sisteminin bulundugu ortama
donmesi saglanmig ve kaynatma isist mimkin oldugunca dusik tutulmugtur.
Titrasyon swrasinda, ¢ozeltinin rengi kaynatma iglemi uygulamirken 1iyice
koyulastigindan, deneyin sonuglandiginin gozlenmesinde giiglik yasanmasina
ragmen yapilan denemelerin sonuglarinin tutarliligindan degisiklige gidilmemigtir.
Yagin optik cevirme agisimin okunabilmesi igin alkolle %10°luk c¢ozeltisi
hazirlanarak iglem gergeklestirilmigtir. Son olarak yagda sinnamik asit miktarinin
tayininde, ¢Ozeltinin renginden dolayl, denemenin ¢ozeltiye fenolftalein
eklenmesinden sonra meydana gelen pembe rengin 0,5 N H,SO; ile titrasyonla
giderilmesi ile yapilan notralizasyon iglemi golgelendiginden, islem turnusol
kagidi kontrolii ile gergeklestirilir. Drog iizerinde yapilmis olan ¢aligmalarda elde
edilen sonuglar Tirk Standartlari Enstitiisi (TSE)’nin hazirladigi monografla

cizelge 3. 11°de karsilagtirmali olarak verilmigtir.

Cizelge 3. 11. Styrax Liquidus deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR TSE
(10]

Serbest su miktan - Ayn fazda en ¢ok %2
Kurutma kaybh % 1,6861 25’1 gecmemeli
Kiil miktar1 % 0-0.031 encok 1
Alkolde ¢oziinmeyen 0.1071-0.0988 5’i gecmemeli
madde miktan %
Alkolde Coziinen 98.23 enaz 70
madde miktan %

103



Cizelge 3. 11. (devamm) Styrax Liquidus deney sonuglan

DENEYLER SONUCLAR TSE
[10]

Optik Cevirme Agist —14,0428 (20°C) -
Asit Sayis1 53,45 50-80
Ester Sayis1 132,66 -
Sabunlagma Indisi 186,1 160-200
Toplam sinnamik asit 22.85-2538 enaz 20
miktart %

SIGALA YAGI

Styrax Liquidus

TANIMLAMA

Liquidambar orientalis Miller (Hamamelidaceae) tiiriintin gévdesinden yaralama

yoluyla elde edilen yagdir.
Bilesimi: %20’den agag: sinnamik asit icermemelidir.
NITELIKLER

Drog, siizme bal kivaminda, kendine has hog kokulu ve ac1 lezzetli bir maddedir.

Kolaylikla alkolde ¢oziiniirken suda ¢oziinme ozelligine sahip degildir.
TESHIS
A. Ince tabaka kromatografisi (2.2.27)

Test ¢ozeltisi. 50.0 mg balsam 10 ml etanol ile ¢oziilir.

Referans ¢ozelti. 5.0 mg mentol, 5.0 mg timol ve 10 ul B-mirsen 10 ml toluen

ile ¢oziliir.
Hareketli faz: Toluen ve etil asetat (93 : 7)

Uygulama: Test gozeltisinden 10 pl, referans ¢ozeltiden 10 pl bant halinde
uygulanir.

Siiriikleme: 10 cm suriiklenir.
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Kurutma: Stirikleme isleminden sonra havada kurutulur.
Belirleme A: UV 254 nm’de incelenir.

Sonug A: Referans ve test c¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda gorildiigi gibidir.

Plagin tepesi

Onde gelen ¢ok soniik leke

Timol: Sonik bir leke

Soniik leke
Soniik leke

Referans cozelti Test cozeltisi

Belirleme B: 200 mm alan i¢in 10 ml anisaldehit reaktifi puskurtulir ve 100-
105 °C°de 10 dakika 1sitiir.

Sonu¢ B: Referans ve test ¢ozeltileri ile elde edilen lekeler, agagidaki

kromatogramda goruldiigi gibidir.

Plagin Tepesi

B-mirsen: morumsu-yesil leke
Yesilimsi leke

timol; turuncu leke

mentol: mor leke Belirsiz leke
Mor leke

Mavi leke

(Bu kisimda arka planda renkler var)
Morumsu-mavi leke (start)
Referans cozelti Test cozeltisi
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TESTLER

Optik cevirme acisi (2.2.7): Sigla yagimin sahip oldugu optik cevirme agisi
-14.0428°dir. Islem balsamin etanol ile %10°luk ¢ozeltisinin hazirlanmas: ile

gerceklestirilmigtir.

Asit says1 (2.5.1): 50-85 araliginda olmamalidir. Tayin, 1.0 g numunenin 50 ml
cozicu ile kangtirthip ¢ozilmesi ile yapilmig ve titrasyon 0.1 M KOH ile

gerceklestirilmigtir.
Ester sayisi (2.5.2): 110-115

Sabunlagma sayms1 (2.5.6): 160-200; Islem apareyin siklikla galkalanmas: ile
gerceklestirilmelidir.

Kurutmada kayip (2.2.32): en fazla %25 olmalidir.

Kiil miktan (2.4.16). en fazla %1 olmalidir.

Alkolde ¢bziinen madde (7SE): en az %70 olmalidir.
Alkolde ¢oziinmeyen madde (7SE): En fazla %5 olmalidir.

Recine aranmasi (TSE): Kiigiik bir porselen kapsiile 1 g s13la balsamu tartilar.
Uzerine ¢oziicii olarak 10 ml petrol eteri eklenir. Numune bir iki dakika ezilip bir
deney tiipiine siiziliir. Siiziintiiye taze hazirlanmig %0,5’lik 10 ml bakir-(2)-asetat
gozeltisi eklenir ve iyice galkalanir. ki fazin ayrilmasi beklenir. Petrol eteri
tabakasinin yegil renk almasi, numunede regine bulundugunu gésterir.

Saklanma kosullare: Igiktan korunarak saklanmahdir.

MIKTAR TAYINI

Yaklagik 2 g kadar antilmig sigala yagi, hassas olarak 100 ml’lik silifli balona
tartiir. Uzerine 0,5 N alkollii potas eklenir. Kangtirilarak 1 saat geri geviren
sogutucu altinda kaynatilir. Islemden sonra ¢ozelti sicakken iizerine 5 damla
fenolftalein ¢ozeltisi eklenir. 0,5 N H,S0, ¢ozeltisi ile notralize edilir (Burada
¢ozeltinin rengi, fenolftalein ¢ozeltisi eklendikten sonra olugan pembe rengin
0,5 N H,SO0, ile titrasyon sonucunda giderilmesi ile yapilan notralizasyon
islemini golgelemektedir, bu sebepten doniim noktast turnusol kagidi ile kontrol

edilir). Daha sonra gozeltinin alkolii su banyosunda buharlastirilir. Bakiye 50 ml

106



suda ¢ozulir. Cozelti 20 ml eter ile galkalanir. Aynlan eter fazi 5 ml su ile
calkalamr ve atilir. Sulu fazlar birlestirilir. Sulu ¢6zeltiye 10 ml seyreltik H,SO4
cozeltisi eklenir. Aym ¢ozelti 4 defa 20 ml eter ile ekstre edilir. Eter fazlan
birlestirilir ve 5 ml su ile c¢alkalanir. Buradan ayrilan eter fazi yogunlagtirilir.
Kalan bakiye 100 ml suda ¢ozilir ve 5 dakika geri geviren sogutucu altinda
kuvvetli bir gekilde kaynatiir. Sicakken siizilur. Suzionti, 25°C’ye kadar
sogutulur. Sofuma esnasinda c¢oken sinnamik asit kristalleri vakum altinda
siiziilir ve toplanir. Kristallendirme siiziintiisii, 2 kez daha geri ¢eviren sogutucu
altinda kaynatmak suretiyle, kristallerin elde edilmesi iglemi tekrarlanir. Buradan
elde edilen kristaller, ilk bagta elde edilen kristaller ile bir krozede toplanir. Son
olarak toplanan sinnamik asit kristalleri, iki kez 10 ml sogutulmug su ile yikanir.
Elde edilen kristaller 80°C’de kurutulur. Desikatore alinarak sabit tartima getirilir.

Hassas olarak tartilir ve buradan % sinnamik asit miktar: hesap edilir.
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4. TARTISMA

1993 yilinda Avrupa Farmakopesi Tirkiye tarafindan resmi farmakope olarak
kabul edilmis olmasma ve kullanilmaya baglanmasina ragmen, yeni bir Tiirk
Farmakopesi hazirlanmas: konusu gincelligini korumakta ve Tirk Farmakope
Komisyonu bu yonde c¢aligmalar yapmaktadir. Bu gabalara katk: saglamasi ve
tilkemizde farmakope monograflari hazirlama konusunda alt yapr olugpumuna
yardimci olmasi amaci ile ilkemiz igin ekonomik Oneme sahip bazi bitkisel
droglarin monograflarinin hazirlanmas: bu tezin amacim olusturmustur.

Temelde benzerlikler tagisa dahi, bir tilkenin farmakopesinin diger bir iilkenin
ihtiyacin1 tamamiyla karsilayamayacagi bir gergektir. Ciinkii her ilke, kendi
smirlan dahilinde yetigen bitki tiirlerini ve kendi irettigi hammaddeleri tercih
ettiginden, farmakopenin bu hammaddelere uygun tarzda hazirlanmasi
gerekmektedir.

Farmakope’nin amaci, ilag kalitesi ile ilgilenen saglik alaminda galigan
profesyoneller ve digerleri tarafindan kullanilacak, tanimlanmis standartlarin
hazirlanmasi ve bu gekilde halk saghginin Gst seviyeye ¢ikarilmasidir. Boylece
hastalar ve tiiketicilerce ilaglarin emniyetle kullanimini saglamak i¢in temel
oOzellikleri tagiyan uygun standartlar meydana gelmis olur. Bu sartlarin saglanmas:
icin temel digsince, yapilan aragtirmalarla kullamlan yontemleri gelistirerek
oncelikle yeni monograflarin hazirlanmasi ve kaliteyi arttirmaktir.

Monografi hazirlanmig droglar, Avrupa Farmakopesi ve Tiirk Farmakopesi’ne
de onerilecektir. Bu nedenle bitkinin Tiirkiye’de yayilma ozellikleri, igermis
oldugu etken maddeler, halk arasindaki kullamm yayginlig: incelenmistir. Ayrica,
droglarin elde edildigi bitkiler iizerinde gergeklestirilen caligmalarin dlke
ekonomisine katki saglayacag: diisiiniilmektedir.

Bu calisma iilkemizde kullanimi yaygin olan bitkisel droglardan onbir
tanesinin Avrupa Farmakopesi standartlarina uygun monograflarinin hazirlanmasi
amact ile yapilmigtir. Avrupa Farmakope Komisyonu, ilag imalatinda kullamlacak
her tiirhii drogun ve yontemin standardize edilebilmesi igin ¢aligmaktadr.

Monograflar hazirlanirken Avrupa Farmakopesi standartlan géz Oniinde

tutulmug, varsa bu farmakopede yer alan yontem ve reaktiflerin kullanilmasina
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O0zen gosterilmigtir. Benzer droglarin Avrupa Farmakopesi’nde yer aldif
durumlarda, bu monograflar 6rnek alinmis, ayrica diger birgok farmakope ve Tiirk
Standartlar: Enstitiisii (TSE)’niin standartlar da kullaniimagtir.

Monograflarda her maddenin 6ncelikle kisa bir tarifi, fiziksel ozellikleri,
teshisi, saflik kontrolleri, miktar tayini, korunmas: ve saklanmas iligkin bilgiler
verilmigtir.

Bu arada sunulmakta olan monograflarda; ilgili drog uzerinde yapilmasi
gereken incelemelerin tiimiiniin yer almasina 6zen gosterilmigtir.

Bu monograflarin yeni hazirlanacak olan Tirk Farmakopesi veya Avrupa
Farmakopesi’'ne Onerilmesi asamasinda drog Ornek sayisinin arttinlarak
deneylerin tekrarlanmasi ve ¢zellikle verilen sayisal araliklarin gozden gegirilmesi

yararh olacaktir.
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Althaeae flos emergens salgt tiiyti (M.B. 10x40)
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Althaeae flos polen (Ustten) (M.B. 10x40)
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Althaeae flos nektaryumlar (M.B: 10x40)

yildiz tiy(, polen (M.B. 10x40)

s

Althaeae flos iletim demetleri
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Helichrysi flos papusun ¢entikli tily (M.B. 10x20)

122



( w
ol

3.
"‘, :
L M E
’«\ e, K

L3

%o
4
oy
@

Helichrysi flos polen (M.B. 10x40)
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filament epidermas! (M.B. 10x40)

Helichrysi flos

Helichrysi flos papilli korolla epidermasi (M.B. 10x40)
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Helichrysi flos papilsiz korolla epidermast (M.B. 10x40)
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Lupuli flos anizositik stoma (M.B. 10x40)

Lupuli flos anamositik stoma (M.B. 10x40)
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Lupuli flos salg hiicresi (yandan) ve kisa ortil tiiyii (M.B. 10x20)
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Rosae flos ortil tiiyii (M.B. 10x20)
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Rosae flos papilli epiderma (yandan) (M.B. 10x20)
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Rosae flos polen (yandan ve iistten) (M.B. 10x40)
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Rosae flos salgi cebi parcast (M.B. 10x40)
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