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Ozet: Bu ¢alismada, Isparta’dan toplanan giil yapraklarindan dziitlenen drnekler GC-
MS cihazinda kimyasal kompozisyonu belirlendi. Titresim Spektroskopisi i¢in FTIR
Spektrometresi kullanilarak giil yagina ait karakteristik frekanslar belirlenmistir. 3332
cm” de goriilen band giil yag: bilesenlerinden fenole ait olan hidroksil grubudur. Giil
yag1 bilesenlerine ait diger alt gruplar metil ve metilen gruplar1 basat olan frekans
bandlar1 olarak kirmizi alt1 spektrumda gdzlendi.

Anahtar Kelimeler: Giil, FTIR, GC-MS

INVESTIGATION OF CHEMICAL COMPOSITION OF ROSE OIL FROM
ISPARTA REGION BY GC-MS AND FTIR SPECTROSCOPY TECHNIQUE

Abstract: In this study, collected leaves of roses from Isparta were extracted and then
Chemical composition of rose oil obtained by GC-MS. Vibrational spectroscopy is used
to identify characteristic frequencies of rose oil by FTIR Spectrometer. The band at
3322 cm’ assigned to hydroxyl group which belongs to phenol compounds of essential
rose oil and methyl and methylene groups which are other functional groups of
components in essential rose oil are observed as dominant frequencies by IR
spectrometer.
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GIRIS

Isparta giili ile {inlenmis bir sehirdir, diinya pazarindaki yeri ile de bugiin bu {ini
tilkemiz sinirlarina tagmistir. Tucker’e gore giil yag liretiminde kullanilan 4 tip giil
vardir, bunlar; R. damascena Mill., R. gallica L., R. moshata Herrm. ve R. centifolia L.
seklindedir (TUCKER vd. 1988). Tiirkiye’de yetisen giil cesitleri ve bdlgelere gore
farkl giil tiirlerin dagilimi Ercisli’nin ¢alismast ile ortaya konmustur (ERCISLI 2005).
Bu calismaya gore Isparta’ da yetisen tiir R. damascena Mill’ dir. Iran ve Bulgaristan’da
yetisen giillerin genotipleri incelendiginde, R. Damascena Mill oldugu sonucuna
vartlmistir (EIKANI vd. 2005, RUSANOV vd. 2005). Isparta’da giil yag: kalitesini
etkileyen faktorler 6nceden incelenmistir (BAYDAR vd. 2005). Kalite, ihracat yapmak
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isteyen sirketlerin vazgecilmezidir. Tirkiye bugiin giil liretiminde pazar paymin biiylik
bir béliimiinii elinde tutmaktadir (AGAOGLU 2005). Giil yag: bugiin sadece parfiim
sektoriinde degil, ayni zamanda, tibbi tedavi amacghi calismalarda; antidepresan
(ZARGHAMI vd. 2005) ve antistres ozellikleri (KAMEI vd. 2005) arastirilmaktadir.
Avrupa ile ticarette, bazi standartlar, giinimiiz sartlarinda ihracat¢ilarin ¢ogunun
teknolojiyi  kullanarak, satis1 yapilan iirlinlin bu standartlara uygunlugunu
laboratuarlarda incelemeye zorunlu kilmistir. Giil yagi, parfiim sektoriindeki yeriyle,
belli icerikleri uygun miktarlarda barindirmak zorundadir. Bu noktada, ihtiya¢ duyulan
inceleme GC-MS ile yapilabilirken, giil yagina ait yapisal analiz bugiine kadar higbir
yerde FT-IR Spektroskopisi yontemiyle incelenmemistir. Titresim spektroskopisi ile
yapilan analizler, kalite kontrolde kullanilabildigi gibi, her bir maddenin optik izomerler
disindaki kirmizi alti spektrumu digerinden farkli olmasi sebebiyle (6zgiinliik)
karakterizasyon i¢inde kullanilabilir.. Bu baglamda, ¢alismamiz Isparta giil yagini,
karakterize edecek, ozelliklerini ortaya koyacak bir ¢alismadir. GC-MS gayet pahali
olan standart kimyasallar satin almayir ve daha uzun bir siirede analiz islemlerini
gerceklestirirken, ayni kalitedeki iriinden (giil yagindan) elde edildiginden emin
olmanin en kisa ve en ucuz yolu kirmizialti spektrumlarini incelemek olacaktir.

MATERYAL VE METOT

Su buhari destilasyonu ile elde edilmis ugucu yag halindeki giil yagi drnekleri 1:1000
seyrelme orani kullanilarak heksan i¢inde sisteme enjekte edilerek GC-MS sonuglari
elde edilmistir. Verilen kromatogramda piklerin ayrimi saglandiktan sonra Kiitle
spektrumlar1t WILEY, NIST, TUTOR kiitiiphanelerinden (kiitiiphaneler, cihaza bagl
bilgisayarda lisansh olarak mevcuttur) teyit edilmistir. Deneylerde Shimadzu QP5050
marka GC-MS kullanilmistir. Giil yagi Orneklerinde 20 pl ATR (Attenued Total
Reflectance) iizerine damlatilarak kirmizi alti spektrumlari elde edilmistir. 4000-600
cm’ aralikta, oda sicakliginda ve 4 cm’ ¢Oziirliikte, gecirgenlik modunda
calisilmigtir. Bu ¢alismada FTIR Perkin Elmer BX spektrometresi ve ZnSe kristalinden
yapilmig ATR aparat1 kullanilmistir.

BULGULAR

GC-MS analiz sonucunda elde edilen bilesiklerin kiitlesel yiizde oranlar1 Tablo 1’ de
verilmigtir. Ayrica bu tabloda mevcut olan pik numaralart Sekil 1’deki kromatogramda
da gosterilmistir.

Sekil 1°deki kromatogramda x ekseni alikonma zamanini, y ekseni ise bollugu temsil
etmektedir. Bu kromatogramda da goriilen en biiyiik pik degeri, 5 nolu piktir. 5 nolu
pikin Sitronellole ait oldugu MS kiitiiphanesinden taranarak bulunmustur. Sitronellole
ait molekiil yapist Sekil 2’de verilmistir. Sekil 3> te bu kiitiiphane taramasi
goriilmektedir. Kiitle spektrumlart WILEY, NIST, TUTOR Kkiitiiphanelerinden teyit
edilmistir. Bu kiitiiphaneler, Deneysel ve Gozlemsel Arastima ve Uygulama
Merkezindeki GC-MS cihazinda mevcuttur. Uriin kodu: 225-03465-91 seklindedir.
Ayni giil yagimin kirmizi alti spektrumu Sekil 4’te verilmektedir.
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Tablo 1. Giil yaginin % kiitlesel bilesenleri ve bilesenleri ait olduklar pik numaralari

Pik No Bilesen % Oran
1 Etanol 1.20
2 Sitronelil Asetat 0.60
3 n-heptadekan 1.40
4 Geranil Asetat 1.20
5 Sitronellol 46.25
6 Nerol 7.74
7 Geraniol 17.54
8 Nonadekan 11.35
9 9-nonadeken 2.51
10 PEA 1.40
11 Eikosan 0.65
12 Metil-Eugenol 2.19
13 Heneikosan 4.25
14 Eugenol 1.11
5
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Séi{il 1. Giil yagina ait GC-MS analizindeki kromatogram (pikler Tablo 1’deki gibi

numaralanmistir).
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Sekil 2. Sitronellolin molekiiler yapisi
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Sekil 3. Sitronellole ait kiitiiphane taramasi
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Sekil 4. Giil yagina ait kirmizi alt1 spektrumu

Tablo 2. Giil yagna ait titresim frekanslar1 (cm™) ve atiflar

Giil Yagi (cm™) Atif

3332 O-H gerilmesi

2959 CHj3- asimetrik gerilme

2922 -CH;- asimetrik gerilmesi

2853 -CH»- simetrik gerilmesi

2727 C-H gerilmesi

1741 C=0 gerilmesi

1719 Doymus C=0 gerilmesi

1668 C=0 gerilmesi

1497 C=C halka gerilmesi

1452 -CH;- deformasyon

1376 OH deformasyon ve -CH,- dalgalanma
1261 C-C-O gerilmesi

1234 C-O gerilmesi fenoller igin

743 Diizlem dis1 C-H biikiilmesi, halkaya bagli titresimlerde
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Sekil 4’te giil yagma ait titresim frekanslar1 Tablo 2’de 0Ozetlenmis ve atiflart
yapilmistir.

TARTISMA VE SONUC

Isparta giil yaginin bilesenleri daha 6nceki GC-MS ile yapilan ¢alismalarla uyum
i¢indedir (OZEL vd. 2006). Ancak bugiine kadar giil yaginin ugucu analizlerinde FTIR
yontemi kullanilmamustir. Isparta giil tipinin R. damascena Mill. oldugu goriilmektedir.
Gil yagimin kalitesi, monoterpen tipi alkollerden olan geraniol, sitronellol ve nerol
oranlari ile belirlenir (BAYRAK vd. 1994). Isparta giil yagindaki bu bilesiklerin yiizdesi
GC-MS sonuclarinda, geraniol %17.54  sitronellol % 46.25, nerol %7.74 olarak
bulunmustur. Bu sonuglar, 6rnek alinan giil yaginin yiiksek kalitede oldugunu
gostermektedir. Burada sitronellol i¢in diger iilkelerdeki giillerden yapilmis yaglarin GC
sonuclarina baktigimizda, Cin’deki R. damascena Mill tiirtindeki giillerden elde edilen
yagda %37.5 olarak bulunmustur (JIROVETZ vd. 2005). Kirmiz: alt1 spektrumda, 2959
cem™, 2922 em! ve 2853 cm™! bandlar, sirastyla; CHs asimetrik gerilme, CH, Asimetrik
gerilme ve CH; simetrik gerilme titresim frekanslarina aittir ( SMITH 1999). Colthup’a
gore, 1452 cm™ deki band CH, deformasyon titresimini gosterir. 1376 cm™ deki band
OH deformasyon bandidir ve bu band, CH, dalgalanma bandi ile bir aradadir
(COLTHUP vd. 1964). 1497 cm™ ’deki band halkaya ait karbon atomlarimin C=C
gerilmesidir (SILVERSTEIN vd. 1991). Sekil 4’ teki kirmiz1 alt1 spektrumuna ait dalga
sayilar1 ve bu dalga sayilarinin atiflar1 Tablo 2’de 6zetlenmistir. Giil yaginin parmak izi
bolgesinde karakteristik olan ancak, Tablo 2’ de yer almayan bandlar soyledir: orta
siddette 1514 cm™, 1153, 1140, 1086 cm™ deki zayif siddetli bandlar, alkol ve
fenollerde C-O gerilmesi ile C-C gerilmesinin birlesmesinden kaynaklandigi dnceden
belirtilmistir (SILVERSTEIN vd. 1991). 1051 cm™ de siddetli band, 912 ve 881 cm™ de
orta siddetli bandlar giil yag: i¢in kirmizi alt1 spektrumunda elde edilen karakteristik
bandlardir. 827, 721, 624 ve 615 cm™ deki zayif bandlar, Sekil 4’ teki spektrumdan elde
edilen frekanslardir. Tiim bu 6zellikleri giil yaginin ugucu bilesenlerinin miktar1 ile
ilgilidir. Bugiine kadar kirmiz1 alti spektrumu ile ilgili olarak bu bilesenleri titresim
modlarn ile aciklayan higbir kayit yoktur. Bu nedenle, ¢calismamizin bundan sonraki
aragtirmacilar i¢in iyi bir veri olacagini diisiinmekteyiz.
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