Pelemir Tohum (C. syriaca Sehrad.) Yaginda Bulunan
Epoksi Yag Asitlerinin Ince Tabaka (TLC) ve Gaz
Kromatografisi (GLC) Metodlar ile Behrleanmem

Dr. Nejat ALTINIGNE

E.U. _Ec'zamlzk Fuke‘éltesé Besin Analizi Bilim Dal, Bornova - 1ZMIR

OZET

Bu arastirmada pelemir tohum €C. syriaca

Schrad.) yafindaki epoksi yag asitleri, ince
tabaka (TLC) ve gaz kromatografisi (GLC) me-
todlan ile saptanmaya calisilmistir, Mono ve
diepoksi yag asitleri ile birlikte monohidroksi
ve g, 3 -keto yag asitleri de bulunmustur.

1. GiRlg _
Gesitli bitkilerin tohum yaglarinda 18 ve

Gizelge - 1.

20 Farbonlu, doymus ve doymamig epoksi yag
asitleri bulunmustur (1}, Bu epoksi ya§ asit-
leri 'yamnda doymus ve doymamis hidroksi,
o.f - keto asitler wve siklopropen yag asitler
saptanmigtir (2, 3, 4).

Gizelge - 1'de bazi bitki gesitlerinin tohum
yaglarinda bulunan epoksi yag asitlerinin ge-.
sit ve miktarlar: verilmigtir.

"Baz bitki cesitlerinin tohum vaglarinda bulunan

epoksi ya§ asitleri ve miktarlan (5).

Bitki cesitleri

Miktarr (%) _

. Epoksi ya§ asitinin
ati ve kapah formuli

Gossypiuh hirsitum (pamuk) 1.3
Helianthus annus [(aycicedi) 19
Soya fasulyesi {6) 2.0
Vernonta anthelmintica (7} : 76.5
Chrysanthemum coronarium (1) 42
Abutilum indicum (4) - © 1.5

Crujo (8) , 3.6

12, 13 - epoxy - 9 - octadecenoic,
15, 16 - epoxy - 9, 12 - octadecadienocic’
Vernolic; cis - 12,13 - epoxy~-cis .
9 - octadecenoic '
Coronoric; cis - 9, 10 - epoxy - cis .
12 - octadecenoic

" trans - 9, 10 - epoxyoctadecenoic

Birgok arasttrmact tarafindan cok. gesitli
yontemier kullanilarak epoksi ve hidroksi yag
asitleri nitel ve nicel olarak saptanmaya cali~

$l|‘l’ﬁ|§tll'!. Bu yontemler sirasiyla, ince tabaka

(TLC), kolon (CC), gaz kromatografisi _[’-GLC].
yiiksek basing srvi kromatografisi {HPLC) ile
ultraviyole (UV), infraruj (IR) ve kiitle {Mass)
spektroskopisidir (1,9},

Cizelge 2'de bu glne kadar, pelemir to-
hum gesitlerinin yadiinda degisiwk metodlarla
yapllan analizlerde bulunan, hidroksi ve epoks:

yag asiti mlktarlan gorulmekted:r

Cizelge 2. Bazi pelemir tohum t;e$itieririln
' vaglarinda bulunan hidroksl ve
epoks] yad asitlerl miktariarr.

Pelemir gesiti ‘Epoksl Hldroksi
- (%) (%)
Cephalaria joppica _ _

(Spreng) Beg. (10} ' 32 —_
Cephalaria leucantha (L.) ’

Schrad. (10) 28 —
Cephalaria syriaca .

Schrad. (11) S — 12
Cephalaria syriaca o

Schrad. (12) B 78 -
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Yapilan bu aragtirmada bir pelemir ¢egidi

olan C.syriaca Schrad. tohum yaginin igerdigi
epoksi, hidroksi ve dig"ef_' yad -asitlerl nitel ve
nicel olarak saptanmaya c¢alisilmistir,

2. MATERYAL VE METOD
2.1. Materyal

Aragtirmada materyal olarak, Mus - Bula-
ntk Tekntk Ziraat Mihendisligi'nin génderdigi

- yabanici ot rohumu olarak taninan pelemir to-

hum (C. syriaca Schrad.} yag kullamimistir.
22, Metod .
22.1. ince tabeka kromatografisi (TLC)

Once pelemir yad Grneginin metil ester-
ier! olusturulmus (13), daha sonra 0.250 mm
kalinhdinda silikagel - G gekilmig 2 saat 105°C
de aktive edilmis 10x20 cm ve 20x20 cm'lik
cam plakalara 50 pl spotlanmistir.

[nce tabaka kromatografisinde yiiriitiict:
gdzgen olarak p.eterifeter (80:20) (I) (14),
eter/hekzan (40 :60} () .[21, eter/hekzan
(15:85) (ll) (8} ve % 10 eter/p. eterinde
% 1 asetik asit (IV) (9) kullanimgtir. ince
tabakada lekelerin gézlenebilmesi igin 45 da-

kika yiriticl cozgen icinde tutulmus daha

. sonra % 50 silfirik asit belirteci piskirtiile-
rek, 175°C'de 30 dakika etiivde bekletilmistir.

Epoksi ya§ asiti metif ‘esterlerinin ve di-
~ ger ya§ asitlerinin metil esterlerinin yerleri bu
gekilde saptandiktan sonra pelemir yag asiti
metil esteri yeniden gereken yﬁll’t'itl'.'lcﬁ cﬁigen-
lere konulmus ve daha sonra saptanan yerler
kazinarak elie edilmigtir.

_Elde edilen 'yag asitleri metil esterler!,
. gaz kromatografisine verilmigtir,

© 222, Gez kromatografisi (GLG)

Ince tabaka kromatografisinden eliie edi.’

len, epoksi ve difer yag asitier] metll ester-
teri, 100-120 mesh Gas-Chrom 'Q {izerine
% 3 EGSP-Z kaplanmis kolon materyal doI-
durulmus, 190 em uzunlukta 4 mm i¢ gapin-
dak: cam kolonlu, alev iyonizasyon dedektorlii

Huston Instrument.Omni Scrabe yazicill Pye
Unicam 204 Model Gas - Liquld  Chromato-
graphy cthazinda programlt olarak saptanmistir.

lAklg hizlan :
Azot gazi 35 mi/dk
Hidrojen gazi 30 ml/dk
© Kuru hava 750 mi/dk
Kolon sma*khg: :
Baglangig 170°C, 1 dk
Program tuzi 2°C/dk
Bitis ~210°C, 26 dk
Dedektér sicakhidi : 250°C
Enjektor sicakhgn 225°C
Kart hizt 0.5 cm/dk

Pelemir yad ornegi metl] esterinin yiiri-
tlicii gozgen (1) ile yapilan ince tabaka kroma-
tografisinde 0,64 ve 0,76 R; dederlerinde leke-
ler gozlendi ($ekil - 1.). Vernonia anthelmin-

tica (L) Willd, tohum yaginin epoksi yag asit-
lerinin belirlenmesi igin yapllén bir aragtirma-
da ayni R; deferlerinde epoksitrigliserit ve
epoksidigliserit saptanmigtir (14). Bp sgekilde
pelemir vafinda epoksi’ yég asitlerinin varligt
saptandiktan sonra bu yagd asitlerinin neler ol-
dudunu anlamak igin cesitl] ‘y-ii-ri]tiicﬁ ghzgen-
ler ile ince tabaka kromatografisi denemeleri

yamildi,

W Rt=0.75
Epoksitrigliserit

Epoksidigliserit

Sekil - 1. Yiirlitiicld ctizgeni (I) olan ince tazbaka
kromatografisinde epoksi gliseritler.
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Epoksistearik asit-Me

Sekil- 2 Yiiriiticll ¢ozgen (II) olan ince tabaka
kromatografisinde monohidroksi,

o B~ keto ve epoksi yag asitleri metil -

isterierl.

viirGtiicii ¢zgeni (1) olan sekil - 2'deki
ince tabaka kromatografisinde gorilen lekeler,
pelemir yag ornedinde ‘epoksi yad asitlerinden
bagka yaj asitlerinin de bulundugunu ortaya
grkardr. Bu yag asitlerinin dogrulugunu kontrdl
etmek Igin, sekil-3'te (14) ve sekil - 4'te (9)
goriilen ince tabaka kromatografileri yapildi.
Bu sekilde monohidroksi ve diepoksi yad asit-
lerinin varhd: saptandi.

@ri-059

Epoksiester

@ Mozohidroksiester

|Rf - 0,19

-

Sekil - 8. Yiirliticll ¢bzgen |(IIX) olan ince taba-
ka Lromatografisinde monohidroksi

ve epoksi yag asitleri metil esterleri

.RffO.?G
9 Rf3= 058| Doymamis «-B Keto

‘ yag asidi-Me
® Ri=0.42 ' .
P 2 Doymamis nozohidroksi -
'] " yad asiti- Me

227
o
.Q|=o,7c- Diepoksioleik
asit - I\l{le
2 R0

Sekil - 4. Yiirlitiiclh ¢ézgen (IV) olan ince taba-
ka kromatografisinde diepoksioleila~
sitiretil esteri (Bant-1). -

Dzha sonra viiriitcii ¢bzgent (i) olan ince
tabaka kromalograminda 2,3,4 nolu bantlar
elile edildi. Yiritich ¢bzgeni (IV) olan ince
tabaka .kromatogra'mmdan da bant-1 gaz kro-
matografisine verilmek izere ellie edilerek
ahndi. Pelemir yad drneginin yag asitler{ metil

esterleri kartsuminin kromatogranm ve yad aSifIl

metil esterlerinin karigim s‘tandartlnm‘ kroma-
togramu grafik - 1'de goriimektedir.

Kromatogramdaki (A) pikinin bant - 4'ten |
elile edilen monoepoksi yag asiti metil esteri,
(B) pikinin bant.-2'den elile edilen monohid-
roksi yag. asiti metil esteri, (C) pikinin bant -
3'ten eliie edilen doymamis - o, § - keto yad
aslti metil esterl ve bant- 1'den eliie edilen
{D] pikinin de diepoksi yag asiti metil esterl
oldugu grafik - 2'deki -k'rbrnatcgrg'mlardan da
anlagiimaktadir.”



228 YIL: 10 SAYI: 4 TEMMUZ--AQUSTOS 1985

‘GIDA

(&)

Sy a0

“18:0 C20:0]
' Cig3

- Cams |
C20:3 .

i

- | (b

—

o2 %\IE

-3

©13:0

Grafik - 1. Yag asitleri metil ester standart: (a)

- " ile Mus pelemir yagr, yag asitler] me.
il esterlerinin (b) gaz kromatogra-
fisinde e¢lde edilen kromatogramlar:.

Simdiyé kadar yapilan gegitli ara’strr-malar-
da bu bantlardan eide edilen _e:iﬁaﬂarm gai
kromato;jraﬁsinde tayinlerj .yaprldng gibi, kiitle
spekirumlan ve IR'leri alinarak nitelik ve ni.

celiklerl saptanmistir (1, 5.

Bu arastirmalara gore; monoepoksi  yag

asiti metil esterinin, cis -9, 10 - metilepoksis-

tearat, monohidroksi vad asiti metil esterinin
12 - hidroksimetiloleat ve diepoksi ya§ asiti
metil esterinin de cis, cis-9, 10-12, 13.di-

'epoksioleat oldugu gorilmektedir, Do_ymam|$-

a. B - keto yag asiti metil esterinin ise ad ge.
gen izomerlerden birisi igerdigi zannedilmek-

' tediF.'-Bhnl'ar siras! ile; 8-keto- 9 - oktadeke-

noat - Me, 9 - keto - 10 - oktadekenoat - Me, 10 .
keto - 8 - oktadekenoat - Me ve 11 -keto - 9.- ok,

tadekenoat - Me esterleridir.

Bant-4

Grafilt - 2. Inee tabaka kromatografisinden eldo

‘ edilen bantlarin gaz kromatografisin-
de verdikleri piklerin kromatogram-
lar, ‘
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Mﬁg pelemir yaginin icerdigi yag asitie-
rinin gesit ve % .miktarlan, gaz kromatografisi
cihazinda cizelge - 3'te go6rildigi gibi saptan-

Cizelge - 3. Mus pelemir 'yag drnedi metil es-
terinin gaz kromatografisinde elds
edilen yal asitlerinin % miktarlar.

migtir.

Laurik asit 1,16 ZUSAMMENFASSUNG
Miristik asit 16.14 «Die Epoxyfettsiuren des Pelemir Same-
Palmitik asit 9,61 niles [C. syriaca Schrad.) bestimmt mit
Stearik asit 1.93 der Diinnschicht.-und Gas - Chromatograp-
Oleik asit 30,98 hie Methoden= , ‘

. In dieser Arbeit hat man die epoxyfettsau-
Linoleik asit 12,07 ren des Schuppenkopfsamendles (C. syriaca
Monoepoksi yad asiti 6,08 Schrad.) mit Diinnschicht. - und Gas - Chroma-:
.Hidroksi yad asiti b,46 tographie Methoden bestimmen zu gearbeltet
Doymamis - ¢, 8 - keto yag asiti . 12,97 Mit zusammen den mono. - und diepoxyfettsau.
Diepoksi va asiti 454 ren haben auch die monchidroksi.-und unge-

séttingte - ¢, f - ketofettduren gefunden.
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