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Ozet: Bu calismada Adana-Tarsus bdlgesinden toplanan Hypericum triquetrifolium
bitkisinin toprakiistii kisimindaki metaller; kursun(Pb), civa(Hg), arsenik(As),
selenyum(Se) ve yar1 metaller; aliminyum (Al), kadmiyum (Cd) bakir (Cu), demir
(Fe), nikel (Ni), c¢inko (Zn), kobalt (Co), kalsiyum (Ca), potasyum(K) icerikleri
indiiktif eslesmis plazma-kiitle spektrometresi (ICP-MS) yontemi ile incelenmistir.
Bitki numunesinin analize hazir hale getirilmesi asamasinda mikrodalga yakma
yontemi ile numuneler ¢oziintr hale getirilmistir. ICP-MS 6l¢limleri sonucunda,
yuksek toksik 6zellik gosteren kadmiyum ve arsenik metallerine rastlanmazken,
diger ytliksek toksik 6zellik gosteren agir metal igerikleri; civa (0,35+0,01mg.kg1)
ve kursun (6,36x0,25mg.kg1) olarak belirlenmistir. Elde edilen sonuglar, bitki
numunesinde toprak alkali metallerden kalsiyum (1226,780+43,4 mgkg1) ve
potasyum (10308+103,7 mgkg1) iceriklerinin olduk¢a yiiksek oranda
bulunduklar1 tespit edilmigtir. Bitki iceriginde analizi gerceklestirilen diger
elementlerin miktarlar;; Se (129,8+ 3,9mgkg?1) Al (373,95%£17,1 mgkg?), Cu
(12,6+0.7 mgkg1), Fe (609,3+24,1 mgkg?), Ni(8,7+0,4 mgkg?), Zn(25,2+1,2
mg.kg1), Co (0,08+0,01 mg.kg1) olarak belirlenmistir.

Elemental Analysis of Hypericum triquetrifolium Species by Inductively Coupled Plasma

Mass Spectrometry
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Abstract: The aim of this study is to explore the presence and content of metals;
lead(Pb), Mercury(Hg), arsenic(As), selenium(Se) and semi-metals; aluminium
(AD), cadmium (Cd), copper (Cu), iron (Fe), nickel (Ni), zinc (Zn), Cobalt (Co),
calcium (Ca), potassium(K) in aerial part of Hypericum triquetrifolium species
collected from Adana-Tarsus by using inductively coupled plasma-mass
spectrometry (ICP-MS) method. A convenient microwave technique has been used
at the stage of preparing the plant sample for analysis. As a result of ICP-MS
measurements, heavy metals with high toxicity such as mercury (0.35+0.01mg.kg-
1) and lead (6.36+0.25mg.kg1), were determined, however other heavy metal such
as arsenic and cadmium were not found in the plant sample. The results obtained
showed that the alkaline earth metals, calcium (1226.780 + 43.4 mgkg') and
potassium (10308 + 103.7 mg.kg1) contents were found to be quite high in the
plant sample. The amounts of other elements analyzed in the plant species were;
Se (129.8+ 3.9 mgkg') Al (373.95+¥17.1 mgkg1), Cu (12.6x0.7 mgkg?), Fe
(609.3+24.1 mgkg?'), Ni(8.7+0.4 mgkg?'), Zn(25.2+x1.2 mgkg!), Co
(0.08+0.01mg.kg1),respectively.

1. Giris gosterdigi artis goz ontline alindiginda, bu iriinlerin

halk saghig1 acisindan giivenli olabilmeleri icin belirli
Tibbi bitkiler kullanilarak hazirlanan bitkisel standartlara sahip olmasi ayni zamanda giivenlilik,
preparatlarin, hastaliklarin 6nlenmesi ve tedavi kalite ve etkinliklerinin belirlenmesi gerekliligi
edilmesi amaci ile toz drog ya da farkli farmasotik ortaya ¢ikmaktadir [1]. Bitkisel ilaglarin giivenliligini
formlar halinde kullanimlarinin  son yillarda dogrudan etkileyebilecek temel faktorlerden birisi de
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toprak, su ve havadan agir metalleri kolaylikla
absorbe ederek kontamine olabilmeleridir. Yogun
trafigin bulundugu yol kenarlari, sehir atiklarinin
depolandig1 bolgeler ve atik sularinin uzun siireli
kullanimina sahip alanlara yakin alanda yetisen
bitkilerde agir metal oranlarinin yiiksek seviyelerde
bulundugu bildirilmistir [2]. Bunun yani sira
yagmurlar, atmosferdeki toz bulutlar1 ve bitki
koruma ajanlarinin iiretimde kullanilmasi sonucunda
bu toksik elementlerin bitkilerde birikmesi so6z
konusudur [3].

Agir metaller arasinda 6zellikle civa, kursun, arsenik
ve kadmiyum toksik 0Ozelliktedir ve ¢ok diisiik
konsantrasyonlarda mutajenik etki gosterirler [4, 5].
Tibbi bitkilerin dogadan toplanip preparat haline
doniistiirilmesinden sonra, bitkilerde tutunan bu
agir metaller nihayet insan viicuduna girer ve santral
sinir sistemi dahil olmak tlizere karaciger, akcigerler,
kalp, bobrek ve hormonlarin normal islevlerini
bozarak hipertansiyon, karin agrisi, deri dokintiileri,
bagirsak ilseri ve farkli kanser tiirlerinde dahil pek
¢ok ciddi saglik problemine yol agabilirler [6].
Hypericum tiirleri, halk arasinda ytizyillardan bu yana
sifa verici bir ot olarak sinir hastaliklari, adet
kramplari, siyatik, eklem iltihabi ve midevi
rahatsizliklardan kaynaklanan agrilarin
giderilmesinde ve bazi cilt hastaliklarinin tedavisinde
kullanilmaktadir [7, 8]. Tirkiye’de 106 takson ile
temsil edilen Hypericum cinsine ait tlrler arasinda
tibbi o6neme sahip en yaygin tir olanH.
perforatum Uzerinde yiriitiilen ¢ok sayida preklinik
ve klinik arastirma sonucu bitkinin toprakiisti
kisimlarinin antidepresan, antiviral, antimikrobiyal,
antitumoral, antienflamatuvar, antiiilserojenik
etkinliklerini bildirmektedir [9, 10]. Tirkiye'de
sarikantaron adi ile bilinen bu tiiriin halk arasinda
dahilen antispazmodik, yatistirict ve kurt disiiriicii
olarak, haricen ise yara ve yaniklarin tedavisinde
yaygin olarak kullanildigi kayithdir [11]. Bununla
birlikte Anadolu’da genis yayilis gosteren H.
triquetrifolium tirtinin de halk tibbinda cilt ve
gastrointestinal hastaliklarin tedavisinde kullanimi
kayithdir [12].

Bu c¢alismanin amaci, Adana-Tarsus otoyolunu
cevreleyen arazide dogal olarak yetisen H.
triquetrifolium tiiriiniin toprakiistii kisimlarinin agir
metal iceriklerinin indiiktif eslesmis plazma-kiitle
spektrometresi  (ICP-MS) yontemi ile analiz
edilmesidir. Bilindigi gibi elementel analizde
kullanilan en yaygin spektroskopik yontemler, Alevli
Atomik Absorpsiyon Spektrometresi (A-AAS), Grafit
Firinli Atomik Absorpsiyon Spektrofotometresi(GF-
AAS), indiiktif eslesmis plazma-kiitle spektrometresi
(ICP-MS) ve Induktif Eslesmis Plazma Emisyon
Spektrometresidir (ICP-OES) [13, 14]. Elementel
analizde uygulanacak yontemin segciminde belirleyici
olan en Onemli parametre analizi yapilacak olan
numunedeki elementlerin derisim seviyeleridir. ICP-
MS yontemi bircok element icin ppb seviyesinden

daha diisiik derisimdeki tayin sinirina sahip olmasi,
genis dogrusal aralik saglamasi, ayni 6rnekte ¢oklu
elementel analiz imkani saglamasi, daha kiigiik
numune miktarlarinda ¢alismaya olanak saglamasi ve
giivenirligi acisindan agir metallerin ve eser
elementlerin analizinde yaygin olarak
kullanilmaktadir [13, 15-19].

Elementel analizde kullanilacak yontemin secimiyle
birlikte numunenin analize hazir hale getirilmesi i¢in
uygulanacak c¢oziiniirlestirme basamagr da elde
edilen sonuclarin  dogrulugu agisindan O6nem
tasimaktadir [20]. Bitki preparatlarinin elementel
analize hazirlanmasi asamasinda yaygin olarak; yas
yakma, kuru yakma ve mikrodalga yakma yontemleri
kullanilmaktadir. Son yillarda, yapilan ¢alismalarda
mikrodalga yakma yontemi, diger yakma proseslerine
gore ucucu tiirlerden dolayr madde kaybinin az
olmasi, daha hizli, kolay ve tekrarlanabilirliginin
yliksek olmasi gibi avantajlara sahip olmasi agisindan
daha cok tercih edilmektedir[13, 15, 16, 21, 22].
Farkli bolgelerden toplanan H. triquetrifolium bitki
ornegindeki agir metal analizine iliskin o6nceki
calismalarda yas yakma, kuru yakma yontemleriyle
kullanilmis olup, mikro dalga yonteminin uygulandigi
bir ¢alisma s6z konusu olmamaktadir. Ek olarak
onceki ¢alismalarda kullanilan analiz yontemleri; A-
AAS, GF-AAS ve ICP-OES olmaktadir. Bu ¢alismada,
H. triquetrifolium bitkisinin toz haline getirilen toprak
istii kisimlarinin mikrodalga yontemiyle analize
hazir hale getirilmesinin ardindan, ppb seviyesinin
altinda tayin sinirina sahip olan ICP-MS yontemi
kullanilarak agir metal igerigi belirlenmistir.

2. Materyal ve Metot
2.1. Materyal

Calisma da materyal olarak, Adana-Tarsus otoyolunu
cevreleyen arazide dogal olarak yetisen H.
triquetrifolium  (Cukurova Universitesi Eczacilik
Fakiiltesi Herbaryumu, CUEF1699, Haziran 2020)
bitkisinin toprak tstii kismindaki agir metallerin ve
eser elementlerin miktarlar1 analiz edilmistir. Analizi
yapilan tim elementlerin standart ¢ozeltileri Perkin
Elmer Multi ICP-MS standart solution, 1000 pg/ml
kullanilarak  %2’lik  HNOs ¢ozeltisi igerisinde
hazirlanmistir. Tim ¢o6zeltilerin  hazirlanmalar
sirasinda Elga (Option Q7) ultrasaf su kullanilarak
elde edilen ultra saf su kullanilmistir.

2.2. Orneklerin hazirlanmasi

Calismada bitki numunesinin elementel analize
hazirlanmasinda mikro dalga yakmali pargalama
teknigi kullanilmistir.

2.3. Metot

Kurutulup toz haline getirilen homojen bitki
numunesinden 3 esit miktarda 0.1 gramlk
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numuneler tartilarak, mikrodalga yakma cihazinin
(Berghof, Speedwave Xpert) teflon yakma kaplarina
konulmus ve sirasiyla tizerine 5 mL HNO3 ve 3.0 mL
H202 ¢ozeltileri eklenerek karistirllmistir. Karistirma
islemi bittikten sonra 10 dakika beklenilip yakma
kaplarinin agz1 kapatilarak Tablo 1.de verilen
sicaklik programi uygulanmistir.

Tablo 1. Mikro dalga 1sitmali yakma isleminde bitki
numunelerinde uygulanan sicaklik programi

Basamak T(°C) P(bar) Zaman(Dakika)
1 150 30 5
2 190 35 10
3 50 14 15

3. Bulgular

H. triquetrifolium bitkisinin toprak tstii kisminin ICP-
MS yontemiyle analizi sonucunda saptanan agir metal
icerikleri sonuglarin % bagil standart sapma (%BSS)
degerleri ile birlikte Tablo 2’de verilmektedir.

Tablo 2. Hypericum triquetrifolium icin saptanan agir
metal icerikleri (n=3)

Element mg.kg1 %BSS

Al 374,0 £17,0 4,6
Cd *LOD -
Cu 12,6+0,6 53
Fe 609,3+24,1 4,0
Ni 8,7+0,4 4,4
Zn 25,2+1,3 5,0
Co 0,08+0,01 11,4
Ca 1226,780+43 3,5
K 10308,0+104,0 1,0
Se 129,8 3,0
As *LOD -
Hg 0,35+0,01 3,9
Pb 6,4+0,3 4,0

*LOD: Tespit limitinin altinda

Elde edilen sonuglar incelendiginde, bulunan metal
iceriklerinin Diinya Saglik Orgiitii verilerine gore
kabul edilebilir aralikta oldugu gézlenmistir [23].

4. Tartisma ve Sonug

DSO verilerine gére diinya niifusunun %80’inin
birinci basamak tedavide bitkisel preparatlar tedavi
amagh kullanmaktadir. Bitkisel preparat
kullanimindaki artisin yani sira preparatlarin
terapotik etkilerinin kimyasal bilesimleri ile iligkili
olmasi, tibbi amagla kullanilan bitkisel tiirlerin
elementel analizini gerekli kilmaktadir. Daha 6nce
ayni tiire ait farkl bolgelerden toplanan érnekler ile
yapilan ¢alismalar ile tiire ait metal igerikleri analiz
edilmistir [24,25,26]. Elde edilen sonuglara gore
Giiney Dogu Anadolu bdlgesinden (Diyarbakir)
toplanan H. triquetrifolium o6rneklerinde arsenik
(0,31+0,02 mg.kg1) ve kadmiyum (0,07+0,005 mg.kg-
1) agir metallerinin tespit edilmesine karsilik ICP-MS
yontemi ile analiz edilen numunede bu agir metallere

rastlanmamistir. Mevcut arastirmada 373,953+17,1
mg.kg! olarak bulunan Al igerigi aym tiir igin
161+17,1 mgkg! olarak belirlenmistir [24]. Ozellikle,
aliminyum miktarinin bitki numunesinin yetistigi
topragin asiditesine bagh olup, asidik topraklardan
pasif diifizyonla bitkiye gecerek gen¢ yapraklarda
toplandig1 bilinmektedir [27]. Tablo 2.'de goriildigii
gibi makro elementlerden sirasiyla K ve Ca yiiksek
miktarlarda bulunmustur. Daha o6nce yapilan
calismalarda H. triquetrifolium tiirleri yas yakma
prosesi ve FAAS yontemi kullanarak, K igerigini icin
calismadaki sonuclarla uyumlu olarak 820-1100
mg.kg! olarak belirlerken, Ca miktar1 daha az olarak
100-500 mgkg?! Araliginda belirlemislerdir [24].
Tiirkiye’'nin bati  bélgesinden (izmir) toplanan
orneklerden, elde edilen bitki ekstrelerindeki yas
yakma prosesini takip eden FAAS yontemi
kullanilarak gerceklestirilen analiz sonucunda Ca
miktarini, 433 mg.kg?! olarak bildirmislerdir [28].
Yaptigimiz ¢alismada mikro elementlerin bulunma
miktarlar1 Ni< Cu (12,6 mg.kg1)< Zn < Se < Fe olarak
tespit edilmistir. Onceki calismalarda, Cu miktari,
FAAS ile benzer olarak farklh  Hypericum
triquetrifolium  13-17 mgkg! [26] olarak
bulunmusken, ICP-OES teknigi ile 6 mgkg! [24]
olarak belirlenmistir. Tablo 2./de elde edilen
sonuglardan  Ni  igerigine  bakildigi  zaman
literatiirdeki ayni tiir icin elde edilen degerler GF-AAS
ile 0,5 mgkg! ve ICP-OES teknigi ile 1,2 mgkg!
olmak iizere bu calismadaki sonug¢lardan oldukca
disiik sonuglar elde edilmistir [24, 26]. Ayni sekilde,
yas yakma ve FAAS yontemiyle Fe icerigi 125 mg.kg!
[24] olarak tayin edilirken; bu ¢alismada uygulanan
analiz ve yakma yontemleriyle 603,9 mgkg? olarak
bulunmustur. Analiz edilen agir metallerden Pb
miktarnt (6,39 mgkg1), literatiirdeki yas yakma ve
ICP-OES teknigi ile ayni tiir icin 0,39 mg.kg ! degerine
kiyasla olduk¢a yiiksek miktarda bulunmus,
literatiirde bu tir i¢in Hg analize y6nelik herhangi bir
calismaya rastlanmadigi i¢in herhangi bir kiyaslama
yapilamamistir [24].

Tirkiye’'nin kuzey kesimindeki endiistriyel alanda
topladiklari, Hypericum perforatum L. tiri igin yas
yakma ve FAAS yontemi kullanilarak yaptiklarn
elementel analizlerde ortalama degerleri, Cu i¢in 6,3
mgkg?l; Fe icin 434,3 mgkg?!; Zn elementini 68,3
mg.kg1 ve Pb agir metal igerigini 47,5 mg.kg! olarak
vermiglerdir [25]. Calismada Dbelirtilen metal
iceriklerinin o6rneklerin toplandig1 bolgelere bagh
olarak genis aralikta sonuglar elde etmislerdir.

Yaptigimiz ¢alismada elde edilen metal igeriklerinin
diger calismalar ile kiyaslandiginda oncelikle bitki
numunelerinin toplandig1 bolgelerdeki gerek toprak
yapisl, trafik yogunlugu ve endiistriyel yapiya bagh
olarak degisiklik gosterdigi, ayn1 zamanda kullanilan
analiz yontemi ve numune hazirlama ydntemine de
bagli oldugu sonucuna varilmistir. Elde edilen
sonuclardan yola ¢ikarak daha hizli ve numunedeki
ucucu bilesenlerin kaybini engelleyen mikrodalga
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1sitmali numune hazirlama ydnteminin ve ppb
seviyesinin altinda analiz imkéani saglayan ICP-MS
yonteminin Hypericum triquetrifolium bitkisinin
elementel analizi i¢in uygun oldugu sonucuna
varimistir.

Yapilan c¢alismada Hypericum perforatum tiiriine
benzerliginden o6tiri kantaron olarak halk arasinda
tibbi kullanimi kayith olan Hypericum triquetrifolium
bitkisinin toprak tstii kisimlarindan hazirlanan
numunenin elementel igerigi incelenmis, insan
viicudundaki bir¢ok metabolik reaksiyon icin gerekli
olan Ca ve K elementlerince zengin oldugu, agir
metallerden As ve Cd icermedigi belirlenmistir.
Calismada tiiriin tasidigl agir metal ve eser element
miktarlarinin diinya saglik orgutiinin kabul ettigi
aralikta oldugu belirlenmistir [23].

Yapilan ¢alismanin Adana bdlgesinde yetisen
Hypericum triquetrifolium tiriine ait daha once
yapilan bir ¢alisma olmamasi agisindan literatiire ve
daha sonra ki yapilacak ¢alismalara katkida
bulunacag diisiiniilmektedir.
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