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1. GIRIS VE AMAC

Turkiye dedisik ikTim kosullarina sahip olmasi ve Avrupa-Sibirya
f]oras1 bitki]erinin hakim oldugu Kuzey Anadolu ve Akdeniz florasimin
hakim oldugu Bati ve Giiney Anadolu bolgesi ile Iran-Turan florasi bit-
kilerinin bulundugu Orta ve Dogu Anadolu bolgesinin bir]esti@i bir ke-
simde bulunmasi nedeniyle bitki tiri bakimindan oladaniistii ¢esitiili~
ge sahip bir U]kedir. Degisik'kaynaklarda Turkiye florasinin 8 500 ka-
dar tiire sahip oldugu belirtilmektedir (1-3).

Yurdumuzun bitki ortlsuniin il1ging 6zelliklerinden birisi de ende-
mik ve relik tirlerin sayisinmin fazla olusudur. Bu 6zellide sahip agac
tUr]erimiz aras1nda, U]kemiZin‘GUneybat1 yﬁresinde yetisen ve Hamame-

Tidaceae familyasinin iitkemizdeki tek lyesi olan Liquidambar orijentalis

Mill. (Si1dala adaci, Ginliik adaci) bulunmaktadir.

Liquidambar orientalis ormanlari iki yOnden Onem tasimaktadir.

Bun]ardan ilki floristik agidan, ikincisi ise bu agaclardan elde edi-
len s13ala yaginin tasidigr ekonomik deger yUzUndendir.

Drog, icerdigi yiiksek kaynama noktalt bilesiklerden dolayy par-
fumeri sanayiinde, sabunlarin ve kozmetik iiriinlerin formilasyonunda
fiksator olarak, ayrica sinnamik asjt, sinnamil alkol gibi bilesikle-
rin dogal kaynagi olarak kullanim alani bulmaktadir. Bunlar haricin-
de s1gala yagindan su buhari distilasyonu ile elde edilen ndtral ucu-
cu yag,pek cok degerli parfumin bilesiminde yer almaktadir (4,5).

Bu arastirmada; Gzel bir degeri olan sigala yaginin degerlendi—
ri]ebi]mesine yonelik ca11sma1ar‘amac]anm1st1r.

Once ham haldeki s1dala yaginin, Ozgiin bilesiminin dedismemesine



0zen gosterilerek, ekonomik ve arzu edilen kalitede saf balsam eldesi-
ne olanak veren saflastirma islemleri iizerinde ¢alisilmistir. Elde edi-
len balsamlarin kaliteleri, balsam kalitelerinde kriter kabul edilen
parametrelerin Olclilmesi ile be1ir]enmi$ ve elde edilen sonugliarin kar-
si1lastirilmasiyla gercek¢i ve bilimsel bir yaklasim sadlanacagi dusi-
niilmiistur. Ayrica, analitik Ol¢lmler siirecinde 11teratUr bosluklari
arastirilarak, tayinlere duyariilik ve kolaylik getirici yeni yontemle-
rin ge]istjri1mesi amac]anm1$t1r. Bu amac¢ dogrultusunda,balsam icer-
sindeki serbest sinnamik asit miktarinin daha duyarli tayinine olanak
veren potansiyometyik yol izlenmis, donim noktasi tiirev alma yontemi
ile tayin edilip sonuca ulasiimistir.

Sigala yagi icerisinde serbest ve ester halinde bulunan sjnnamik
asitin basit, cabuk ve duyarli tayini konusunda polarografik bir yon-

tem gelistirilmesine calisiimistir.



2. LITERATOR ARASTIRMASI

2.1. S1gala Yagr Elde Edilen Cins ve Tiirler

Giiney-Bat1 Anadolu'da yetisen Liquidambar orientalis Mj1l. (Siga-

la agact, Ginliik agaci, Amber agaci, Liquidambar imberbis Ait, Styrax

baum, orientalischer Amberbaum, Styrax, Amber sail sarki) Hamamelida-
ceae familyasindandir (1,6-10).

Tirin tayini ilk defa Levant (Dogu Akdeniz) havzasindan gelen ve
bahcede yetistirilen materyal lizerinde yapilmstir (6).

S1dala cinsinin Kuzey ve Orta Amerika jle Bati ve Dogu Asya'da
yetisen alt1 tiirli vardir. Bu tirler icersinde en onemli olanlari Kuzey
Amerika‘'nin Atlantik bolgelerinde ve Orta Amerika'da yetisen L.styra-
ciflua L., Cin ve Formosa'da yetisen L.formosana Hance, Gliney~Dogu Asya'
da yetisen L.altingia ve Tirkiye'de, Mugla yoresinde endemik o]arak
yetisen L.orienta]is Mill. sayilabilir.

L.formosana Hance ve L.altingia tirlerinden elde edilen balsamlar

bilesim bakimindan Styrax Liquidus'tan farklidir ve farmakopelerde ka-

yitli dedildir.

Styrax Americanus (Honduras balsam1) isimli balsam L.styraciflua

L. den elde edilmekte ve Styrax Liquidus'a benzer bir kimyasal yapiya

sahip olmasindan dolay1 kullanim alanlarinda onun yerini alabilmekte-
dir (7).

Liquidambar orientalis var. integriloba Fiori ve Liquidambar

orientalis var. orientalis olmak lizere iki varyetesi bulunan sigala

agac1 Miyosen zamanindan gunimiize kalms eski bir tirdur. Bu tir 20 m

Avin . Sy
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yiikseklige kadar ¢ikabilen, kalin dalli, genis tepeli, koyu kahye-
renkli kabuklu, ¢inar gﬁrUnUsUnde ve yaprak doken monoik bir agactir

(1,3,6-8).

sekil 1. S13ala agacinin ¢igekli bir dalinin gorinisii (8).

Sekil 1'de goriildigu gibi yapraklar alternan diziliste, palmat,



uzun sapli, stipulalidir. Lamina el seklinde, kit veya siyri tlc-yedi
Topa sahiptir. Her lop da iki-li¢ lopa bb]Unméktedir. Kenarlari dentat
veya serrat, kiit dislidir. Ust yiiz tliysiiz ve parlak yesil renk11, alt
yiiz tiyli veya tiiysiiz, acik yesil renklidir (1,8,9).

Erkek cicek]er kiiresel kUme]erden olusan salkimlar teskil ederler.
Stamen say1s1 cok olup, filamentler kisadir. Disi c¢icekler, erkek sal-
kimin alt tarafinda bir yaprak koltugundan ¢ikan, uzun saply, sarkik
kUrec1k1er halinde top]anmjs1ard1r. Kaliks kiuglktiir, koro11a yoktur,
dort ile on kadar verimsiz stamen vard1r; Ovaryum yariya kadar gomui-
1UdUr. Her gozde dort sira lizerinde dizilmis cok miktarda tohum tasla-
g1 bu]unursa da bun]ardan ancak bir-iki tanesi verimlidir. Stilus
uzun ve iki parcalidir. Her parca disar1 dogru kivrik ve ic yiizleri
stigna ile Grtulidir.

‘Meyva oldukca sertlesmis ve odunlasms septisit bir kapsuldiir.

Bir ¢ogu birarada ve kUremsi sekilli bir meyva olustururlar.

Tohumlar 4-5 mm uzunlugunda, oval, yass1 ve kisa kanatlidir(8-10).

Sigala agaglarinin siirglin verme kabi1iyet]eri ¢ok Ustlindiir. Agacin
bu 06zelligi yaninda, tohumdan ve filizden de yetistirilebilmesi, mev-

cut ormanlarin genclestirilmesi bakimindan cok 6nem11d1r (12).



2.2. Yurdumuzda Sidala Yagr Elde Edilen Liquidambar orijentalis

Mill."in Yayilisa

Yagisl1 ve sicak 1k11m1eri seven agac¢, Mugla ilinde 26-30°
dogu boylam ve 36-38° kuéey enlem derece]eri arasinda, deniz seviyesin-
den 400 m yiikseklige kadar yetismekte ve Mugla (merkez), Marmaris,
Kéycegiz, Milas ve Fethiye'de toplam 6310 hektar orman meydana getit~

mektedir. Ayrica Rodos, Antakya ve Antalya'da da L.orientalis'e rastla-

maktadir (1;3,9).
2.3. S1gala Yaginin Elde Edjlis Yolu

Styrax Liquidus'un (Si13ala yagi, mia) uretimi Mart ayindan itij-

baren 8 ay siireyle devam etmekte. Adaglarin yaralanmasi sonucu salgi
hUcre]erinin sayi1s1 artar ve patolojik o1arak s1gala yagr adiyla bi-
linen o]eorezin meydana gelir.

Bu amacla adaclarda yara ag¢ilacak kisimlar Uzerindeki kabuk Mart
ay1 sonuna dogru 50 cm yiiksekliginde serit1er 01usturacak sekilde yon-
tularak ince]ti]ir; Bu islem gogis capi 10 cm den daha kalin agaclar—
da yapilir. Mayis sonunda kasik denilen aletle dis kabuk; kambiyum ve
cok az miktarda da diri oduna girecek sekilde yara]ar (damarlar) ac¢i-
Tir. Damarlarin aciimasindan bir hafta sonra yaralar tekrar siyrilarak
daha c¢ok sayida kanal olusumu saglanir. Bu isleme "Sur® adi verilir.
Damarlarda biriken yad iki hafta sonra kasik ile siyrilarak alinir.

Bu isleme "Sur arkasi" adi veri11r; Temmuz ay1 orta]ar1ndan Ekim ayinin
sonuna kadar. her 15 giinde bir yaralar uzerinde biriken yag, agacin ka-

buk kisminin kambiyuma kadar siyrilmasiyla top]anTr. Yagli buhur (kap-



c1k, veya gunlik) denilen yongalar kazanda yarim i13 bir saat kadar
suyla kaynat111r. Daha sonra mekanik veya hidro]ik pres]er]e s1kila-
rak yag, su ile birlikte s1yr1nt1]ardan ayrilir. Dibe c¢coken balsam,
su uzaklastirildiktan sonra top]an1r: I¢inde bir miktar su jle kirli-
11k1er 1ceren ham s1gala yad1 tenekelere doldurulup satisa sunulur.
Kalan yongalar kurutulduktan sonra "buhur® yada "gunlik" ad1 ile

titstu olarak kullaniimaktadir (9-13).
2.4, Ham S13ala Yaginin Saflastirilmasi

Ham s1dala yaginin saf]ast1r11mas1 isTeminin % 90 etanolle yapila-
bilecedi literatiirde be]irti]mistir! Bu y@nteme gore ham si¢ala yagi,
suyunun blyuk bir kismini kaybedinceye kadar ns1t111r, s1cak kalinty
etanolde ¢@ziinlinceye kadar karistirilir, Etanoliin fazlasinda bulanik-
T1k olustudu icin drog-etanol oran1‘1/1 olarak alimir. Elde edilen
ekstrakt hemen siiziillir, su banyosunda bek]eti]erek atkol ucurulur ve
saf s1§ala yagdt elde edijlir (9;13,14).

Guenther (4), saf1a$t1rma isleminin % 95f]ik etanolle yapilabile-
cedini belirtmistir.

Walls (15), ham si1gala yadinin lic veya dﬁrt kez kendi hacmi kadar
si1cak etanol ile kar1st1r1]1p; slizlildiikten sonra etanoliin uzaklastiril-
mas1 ile saflastirilabilecedini bildirmistir.

LiteratUrde; ham s1dala yaginin eteh1e de saf1ast1r11abi]ecegf be-
Tirtilmistir. Yapilan calismada, Soxhlet ekstraktOrinde cozlicl olarak
eter kullanitms, elde edilen c62e1ti; susuz sodyum siilfattan siizliimis

ve eter uzak]ast1r11d1ktan sonra saf si18ala yagr elde edilmistir (16).



2.5. S13ala Yaginin Kullanwmm Alanlar

Degisik kullanim alan1 bulunan sigala yagindan parfUmeri, kozme-
tik ve sabun sanayiinde genis dlciide yarar]an11maktad1r. Tim dogal
recineler gibi sigala yad1 da miikemmel bir fiksatordiir. Parfimlere ka-
tilan ve baglayicy gérevi gﬁren bu recine, fafk11 ucuculuklara sahip
olan parfim bilesenlerinin buhar basincini artt1rmakta; buna bagly
olarak da h1zls buhar1asma1ar1n1 onlemektedir.

Fiksatif ozelliginden dolay1 parfimlere % 1-3 oraninda katilmak-
tadir (4,5,9,10,]3;17—19). Ozel kokusundan dolayr ciklet ve tiitiinlerin
kokulandiriimasinda kullaniimaktadir (4,20,21). Sigala yagindan su
buhari distilasyonu ile elde edilen ucucu yag,parfUmeti sanayiinde
aranan bir Uriin olmustur (4,5).

S1gdala yagindan tat verici olarak da yararlaniimaktadir. Balsam
ve balsam ekstreleri (recine veya apsolu olarak), alkollii veya alkol-
siiz icecek1ere, dondurulmus siitli tatlilara, seker]eme]ere ve puding-
Tere % 0.001 oraninda ilave edilmektedir (5).

Mikroskopi tekniginde sabit preparat hazirlanmasinda, ayrica
sinnamik asit, sinnamil alkol gibi kimyasé1 maddelerin dogal kaynagi

olarak da sidala yagindan faydalaniimaktadir (2,4,9,13,19).
2.6. Sidala Yaginin Biyolojik Etkileri
2.6.1. Farmakolojik Etkileri

S1gala yag1 cesitli farmakolojik amaclarla dahilen yada haricen

ku]]an1]abi]mektedir.



a) Dahilen kullanimi:

Sigala yagy iyi bir ekspektoran oldugu icin astm, bronsit, ce-
sit11 nedenlere bagls ﬁksUrUkler ve akciger hastaliklarinda kullanil-
maktadir(5,14,22,23) .Bu amacla kullanilan doz, 1-2 g kadardir (24).

Halk arasinda epilepsi tedavisinde de kullanitmaktadir (5).
b) Haricen kullanimi:

Insektisid ve parazitisid etkileri saptanmstir. Uyuz tedavisin-
de, bocek kovucu olarak ve bticek 1siriklarindan sonra olusan agriy
dindirici o]arak ku]]an111r; Titsli halinde uygulanmasi sirasinda in-
sektisid &tkisi belirgin bi¢imde goriulir (14,23,26).

Antiseptik; antimikrobial ve antienflamatuar 6ze1]ik1eri de sap-
tanmistir. Bu nedenle cesitli i]tihap11; cerahatlt ve akintil1 hasta-
Thklarda kullaniimaktadir (5,14): Soz konusu antibakterial etki, bii-
yuk bir olasilikla balsamin icebdigi sinnamik asit nedeniyle ortaya
¢cikmaktadir. Sinnamik asitin antifungal etkisi de saptanmistir (27).

Sigala ya§1§ merhem, p]aster; toz; emiilsiyon ve balsam gibi far-
masgtik preparasyonlar biciminde cesitli kanser tirleri Uzerindekj
etki]eri yoniinden de incelenmis ve antineoplastik etkileri gﬁrU]mUs-
tir (5,28). Antineob]astik etkinin temelinde sinnamik asitin ro] oy-
nadig1 sanilmaktadir (29);

Sigala yaginin yaralarin lyilesme silirecini de hizlandirdi1gi bi-
11nmektedir (2,5).

S1dala yagindan elde edilen sinnamik asit ve tUrev]eri,gUnes ya-
mklarini Onlemek amaciyla cilt iizerine merhem gibi preparatlar]a uy-

gulanmakta ve etkili olmaktadir. S0z konusu bu etki sinnamik asit
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tUrev]erinin gines 1s1ginin 280-320 nm'1lik dalga boyundaki 1sintarini
(UV) absorplayarak cilt tabaka]ar1n1 glinesin zararli etki]erinden ko~
rumasiyla ortaya ¢ciktigi san1]maktad1r; Bu yolla giinesin yakict etki-
si Kizariklik dizeyinde sinirli kalmaktadir (30-32). Ayrica si3ala ya-
g1, donmaya karsi da haricen cilt iizerine sUrUlerek kullaniImaktadir.
Cildin 1s1 kaybin1 6nledigi icin sofugun organizma lzerindeki zararlj

etkilerini onlemektedir (24).
2.6.2. Toksik Etkileri

S1gala yagr bilesimi itibariyle diger balsamlardan farkli oldugu
icin daha az jrritan ve daha az toksik bir bitkisel Urindiir. Gerek da-
hilen, gerekse haricen kullaniminda gériilen yan etkiler oldukca az ve
seyrektir. Gunimiizde kullanim alani, en cok haricen cilt ylizeyine uy-
gulama biciminde oldugundan, en sik rastlanan toksik etkiler dermato-
Tojiyi ilgilendirmektedir. S6z konusu toksik etkilerin en dnemlisi
kontakt dermatit tipinde ekzamatdz ve allerjik cilt reaksiyonlar bici-
minde ortaya ¢ikmaktadir (20,33). Allerjik reaksiyonlarin sigala ya-
ginin bilesiminde bulunan storesindén kaynaklandi1g1 gorisi savunul-

maktadir (33).
2.7. S1dala Yagimin Bilesimindeki Madde]erin Kimyasal Yapilari

Styrax Liquidus yapisi itibariyle o]eorezin]er grubuna girer.

Ugucu yag ve recine karisimi olarak tanimlanan oleorezin grubu madde-
lerden tek farki, yiiksek miktarda serbest ve ester halinde aromatik

asit (sinnamik asit) tasidigindan " balsam " demek daha dogrudur (3,11).
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S1gala yadi uzerinde yapilan kimyasal calismalar 16. yiizyilda bas-
lamis, elde edilen ilk bi]esik; sinnamik asit olmustur. Bu asit 1827
de balsamin distilienmesi stirecinde elde edilmis ve benzoik asit olarak
nitelendirilmistir. Daha sonra sinnamik asit sentez yolu ile elde edil-
mis ve balsamdan elde edilen asitin benzoik asit dedil, sinnamik asit
oldugu ispat]anm1st1r. Sonraki calismalarda ise, balsamin sadece ester
halinde degil, serbest halde de sinnamik asit icerdigi ortaya konul-
mustur. Literatiirde serbest sinnamik asit miktarinin % 5-25 arasinda,
Serbest ve bagl1 halde bulunan sinnamik asit miktarinin ise % 23 ten
fazla oldugu bildirilmektedir (5,10,13,34-37).

Daha sonra; sinnamik asitin sinnamil alkol ile olusturdudu ve
C]8H1602 kapal1 formiiliine sahip, sitirasin olarak isimlendirilen ester
bulunmustur (10). Sinnamil sinnamatin balsamdaki miktarimin % 5-10
arasinda oidugu bi]diri]mektedir; Balsamdaki serbest sinnamik asit
uzaklastirildiktan sonra sinnamil sinnamat, eter, benzen veya alkol
ekstraksiyonu ile elde ediimektedjr. Bu ester, derisik potasyum hid-
roksit cozeltisi ile sabunlastiriimakta , bunun sonucu potasyum sinna-

mat ve sinnamil alkol olusmaktadir (4)..
S1gala yaginin icinde fazla miktarda bulunan a-sitoresin ile g-si-

toresin izomerlerin karisimi olarak kabul edilen recine "storax" ile
"resina" kelimelerinden tiiretilen sitoresin olarak isimlendirilmistir,
S1gala yaginin bu en onemli bilesigi hakkinda ara$t1rmac1]ar bir-
cok karsit gorisler ileri sUrmUs]erdir; Arastirmacilar o - sitoresini,
Cygtagls - 1/2 Hy0, B - sitoresini dé CygHyg0s . H,0 olarak tanimla-
maktad1rTar (4,10,38). Literatirlerde, Sitoresinin tek ve saf bir bij-

lesik oldudu goriisine de rastlanmaktadir.Kimyasal formily C30H4603 veya
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C30H4803 R bir tek fenolik hidroksi] ihtiva eden doymus, halkali, saf
bir bilesik oldugu kabyl edilmektedir (4,10,15).

S1gala yagindan sutiin kromatografisjyle veya balsam ekstrelerinden
cOktiirme yolu ile elde edilen saf sjtoresinin ince tabaka kromatogra-
fisi, elementer ana]ii, Uv;IR,NMR spektroskopisi yontemleri ile ince-
Tendigi bir calismada ise sitoresinin aromatik bir yapida olmadidi,
keton grubu, glikol gruplari halinde iki adet asetillenebilen alkol
grubu, metil ve metilen grub]ar1 iceren triterpenik bir karisim oldugu
belirlenmistir. Kar1s1m1n; kapa11 formiilleri aym (C30H4603 veya
C30H4803) olan ve blylik bir olasil1kla birbirine donusen Uc bilesikten
olustugu saptanmistir. Bu bilesiklerden birisi keton (sitoresinon),
digeri alkol (sitoresincl), lclinciisli erime noktasi yiiksek olan bir bi-
lesik oldudu gorisu savunuTmusturﬂ(BS); Sitoresinin tiirevlerinin hazir-
Tanmas1 ve preparatif ince tabaka kromatografisi ile olusan bilesik-
terin izolasyonu sonunda keton ve alkol yapisindaki bilesikler icin
olas1 formuller ileri sUrU]mUstUr‘(7,38).

Balsam ayrica % 10 kadar fenilpropil sinnamat, kucik miktarlarda
etil sinnamat, benzil sinnamat, 51tiren (feniletilen), éitirokamfen ye
vanilin icermektedir (4,5,7-9,12,15,24,34-39).

Degisik yayinlarda storaxin icerdigdi ucucu yag miktar1n1n1% 1 do-
layinda oldugu belirtilmektedir. Bilesimi ise sitiren, sitirokamfen,
etil sinnamat, benzi]gsinnamat, feni]propil alkol, sinnamil alkol,
benzil alkol, vanilin ve naftalen oldugu bildirilmektedir (4,5,7,24,
36,37).

Si1gala yaga 1cerisindeki'maddelerin‘kimyasa] fofmU]]eri Sekil Zfde

verilmektedir.
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Gy CHs HsC o CoMs
OH or @CH=CH2
HO
HO SITIREN
. HO
SITORESINON SITORESINOL 0CH,4
HCO OH
VANILIN
<C:j>~CH—CH C-0-CHy c+5CH-4<::>
FENILPROPIL SINNAMAT
0
@ @CH:CH-:':-O-CHZ-CH:CH@
CH= CH-C-0- CHCH,
ETILSINNAMAT SINNAMIL SINNAMAT
@ H=CH-C-0- CH —@ @CHZ—CHZ—CHZ—OH
BENZILSINNAMAT FENILPROPIL ALKOL
O chec-cnpon () enpon ©O®
SINNAMIL ALKOL BENZIL ALKOL NAFTALEN

Sekil 2. Si1gala yagr igerisinde bulunan ¢esitli yapidaki kimyasal
maddelerin formiilleri.
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2.8. Saf S1dala Yaginin Kaljte Kontrol Yﬁntem1eri

Si1gala yaginin safl1ginin ara$t1r11mas1 ile 11gili ¢esitli ¢alis-
malar yapiimistir (4;9,12).'Bu calismalarin bazilart oldukca eski se-
nelere uzanmaktad1r; Genellikle s1gala yaginin saflik kontrolleri igin
farmakopelerde verilen testler kullaniimaktadir. Kalitenin belirlenme-
Sinde kurutma kayb1, nem miktar1; etanolde ¢oziinmeyen madde miktari,
etanolde ¢Gziinen maddeler; asit sayis1 (serbest sinnamik asit), sabun-
lasma sayis1 ve serbest ve bagl1 halde bulunan sinnamik asit miktar ta-

yinleri yap11maktad1r (40,41);
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3. MATERYAL VE YONTEM
3.7. Kullanilan Kimyasal Maddeler

Bu calismada materya] o]arak Marmaris Orman Isletmelerinden ali-
nan, su ile kaynat11arak elde edilmis ham sigala yads kullaniimistir.

Ekstraksiyonda kullanilan ¢oziiciiler ve analizler sirasinda kulla-
nilan kimyasal maddeler asagida be]irti]mistir.

Etanol Eter Kloroform

Etil Asetat n-Hekzan Toluen

Bu coziicliler distile edilerek kullanitmstir.

Potasyum hidroksit Sodyum hidroksit Hidroklorik Asit

Eter Kloroform Sodyum Bikarbonat
Magnezyum Siilfat Fenolftalein Fenol kirmizisi
Asetik Asit Sodyum Asetat Potasyum Kloriir
Etanol

Bu maddelerin tumi Merck firmasinin liretimi olup analitik dlclide saf-

11ga sahiptirler.
3.2. Kullanilan Aletler

I. Consort P 114 pH metresi, kombine pH elektrotlu,
IT. Vakumlu doner buharlastirici (165 Vakum Kontr016r1U RE-111
Rotavapor),
ITI. Polaropulse PRG-5 Polarograf, EGMA tipi po1arografi ve volta-
metri hiicre stant1,d6ner platin referans elektrotlar (hepsj Tacussel)
ile kaydedici (BBC Goerz Metrawatt SE 790).

IV. Biiret (0.02 ml duyarlikla 10 m1 Tik).
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3.3. Deneysel Bdlim

Ham si1gala yaginin saf1a$t1r11mas1nda ¢ozlici olarak etanol, eter,
n-hekzan, etil asetat; k]oroform, toluen kullanilmis ve ekstraksjyon
oda sicakliginda karistirmalil olarak yapiimistir.

S1gala yagi, yukarida be]irti1en cﬁzUCU1er‘icersinde ¢ozlilmiis,
tabanina kalitatif slizge¢ kagidi konulan Biihner hunisinden vakum uy-
gulanarak katn partikillerinden ayr11m1$t1r.5af1a$t1rma islemi sematik

o]arak Sekil 3'de verilmektedir:

Ham Si§ala Yag1

!

Coziicu
Ekstraksiyonu
Silizime
Artik Fkstrakt

}

Coziicliniin Uzaklastirilmasi

l

Saf Sigala Yagi

Sekil 3. Sematik olarak ham si1dala yaginmin temizlienme ve saf-

Tastiriima islemleri.
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Saflastiriimis Grnek1erde kalitenin belirlenmesinde kriter kabyl
edilen etanolde c¢oziinen ve cazUhmeyen,madde.mjktar]ar1; asit sayisi,
sabunlasma say1s1; serbest ve baglt halde bulunan sinnamik asit yuzde-
si USP XX (40) ye gbre tayin edilmistir. USP XX (40) ve BP 1980 (41)
de ester sayilari konusunda herhangi bir kay1t bulunmamaktadir. Bu ta-
yin yalniz Guenther'in (4) calismalarinda gecmektedir ve sabunlasma
say1larindan asit sayilarinin ¢ikartimast ile elde edilmektedir (13).

Bu calismada asit sayis1 tayininde iki ayr1 yontem uygulanmistir.
Bun]ardan i1ki USP XX (40) de veri]en dogrudan titrasyon yontemidir.
Digeri ise bu calismada gelistirilen potansiyometrik yontemdir ve uygu-
lan1s1 asagida verilmektedir.

Bilindigi gibi, asit say1s1,6rnekteki serbest asiti notrallestir-
mek icin gerekli olan mg Potasyum hidroksite esdegerdir seklinde tarif
edilmektedir.

1 g dolayinda Grnek tartiimis ve 50 ml notralize edilmis etanolde
¢ozilmis ve elde edilen cozelti 1cerisiné pH elektrodu daldirilmistir.
Uygun hacimlerde 0.5 N Potasyum hidroksit ¢dzeltisi ilave edilip magne-
tik kar1st1r1c1da stirek11i kar1st1r11arak her baz ilavesinden sonra
potansiyometrede gozlenen pH degisimleri kaydedilmistir. Donim noktast
biTlinen tiirev alma is1em1eri ile veya verilerin kompUtUre veri]mesiile
hesap]anm1st1r.

Asit sayis1 asagidaki formiil ile hesaplanmaktadir.

56 . 1 x N x V
m

Asit sayisi =



Burada:

N: Potasyum hidroksit ¢Gzeltisinin normalitesi
V: Sarfedilen potasyum hidroksit’miktar1 (m1)

m: Tartilan Ornek miktari (g), ile simgelenmistir.

Toplam sinnamik asit tayini i¢in iki yontem kullanilmistir. Bun-
‘Tardan biri BP 1980 (41) in belirtigi ydntém; digeri jse bu calismada
gelistirilen ve ak1m-potansiye1 iliskisine dayalr olan polarografik
yontemdir.

Bir maddenin polarografik tayini i¢in bazi kosullarin yerine geti-
rfimesi gerek11d1r(42;43); Bu kosu]]ardan en onemlisi incelenen madde-
nin uygun tasiyici elektrolit ¢ozeltisi icersinde, elektrot ylizeyinde,
ya yukseltgenmesi veya indirgenmesidir. Bunun i¢in, sinnamik asiti ¢o-
zlicii ve onun dogal davranisini etkileyici bir tasiyica e1ektrolit ¢O-
zeltisi arastirilmistir. Bu amacla sinnamik asit, % 10 etanol iceren
0.1 M H2504, pH: 5.12 asetat tamponu, pH:8.04 fosfat tampon]ar1 jceri-
sinde incelenmistir. % 10 absoli etanol ve 0.2 M potasyam klortir ice-
ren pH:5.12 asetik asit/sodyum asetat tamponlu destek elektrolit ¢ozel-
tisi icersinde 1.005 x 107> M, 2.01 x 107> M, 2.02 x 1073m,

5.025 x 10"3 M sinnamik ésit iceren ciizeltilerin asagidaki kayit kosul-
]ar1nda polarizasyon edrileri alinms ve de@er]endiri]mistir. Sinnamik
asit cozeltileri ic¢in polarografik kayit kosullary Tablo 1'de verilmis-

tir.
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Tablo 1. Sinnamik asit cozeltileri igin polarografik kayit

kosullari:
Uygulanan po]ardgrafik tarz : Dogru akwm polarografisi (DC)
Elektrot tirii ~: Damlayan civa
Referans elektrot : Doymus Ag/AgCl
Potansiyel degisme hiz1 10 mV/s
Kagit hiza : 10 s/cm
Baslangi¢ potansiyeli ~ - 1000 my
Duyarlilik 125 A
Bliyiitme : x10
Damlama siiresi : Ts
Damla biiylmesi : 0.5
Civa elektrodu hiicresine
uygulanan basing : 2 Bar

Balsam icersindeki serbest ve bagli halde bulunan sinnamik asit
tayini icin bu ca11§mada gelistirilen yﬁntem‘a$a§1da verilmektedir:

1.25 g kadar balsam hassas olarak tart1imis, 25 m1 0.5 N etanolli
potasyum hidroksit ile 1 saat geri g¢eviren sogutucu altinda hidroliz
edilmistir. Hidroliz sonunda ¢6zelti su banyosunda kuruluga kadar ucu-
rulmustur. Bakiye 25-30 m1 1 M stlflirik asitte, su banyosunda 1sitila-
rak ¢ozindurilmistir. Sicak ¢ozelti, siyah bant slizge¢ kagidindan sii-
zu]mustUr. Siizlintu buz banyosunda 15-20 dakika bek]eti]mis; ¢coken sin-
namik asijt krista]]eri ¢cozeltinin kalitatif slizge¢ kagidindan siiziilme-

si ile ayrilmistir. Cokelti az miktarda sogutulmus su ile yikanarak
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temizlendikten sonra 10 ml absoli etanol ile coziinmis, 100 ml'1ik ba-
lonjojeye aktariimistir ve e]éktro]it ¢Ozeltisi ile TOO,mlfye tamam]an—
mistir. Bu cbze1tiden; kalibrasyon edrisi dederleri icersinde kalacak
miktarlarda ¢ozelti alinms, gerek]i seyreltmeler yapilarak sipnamik

asit tayini yap11m1st1r.
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4. BULGULAR

Ham si1dala yaginin saflastiriimasinda c¢oziici o]arak etil alkol,
eter, n-hekzan, etil asétat, kloroform ve toluen kullanildiginda agik
saridan koyu kahverengiye kadar fark11 renklerde temizlenmis balsam-
lar elde edilmistir. Bu temizlenmis balsamlarin kaliteleri belirtilen
kalite kontrol parametre]erine gore incelendiginde Tablo 2'deki deger-
ler elde edilmistir.

Tablo 2'deki asit sayisi, yiizde serbest ve baglir halde bulunan
Sinnamik asit deger1eri titrimetrik yolla bulunmustur,

Temizlenmis balsamin kalite kontrolunda parametre kabul edilen
asit say1s1 tayini genellikle fitrimetrik olarak yapiimaktadir. Bu
calismada asit sayis1 tayini i¢in potansiyometrik bir yontem gelisti-
rilmistir. Bu tayin sadece etanol ile saflastirilmis balsam iizerinde
gerceklestirilmistir.

Yontem, ilave edilen baz hacmina karsi okunan pH degerlerinin
kullaniTmast ve elde edilen edrinin tirevlerinin dederlendirilerek
donlm noktasinin daha duyarliilikla bulunmasina dayanmaktadir.

Hazirlanan balsam lzerine her 0.5 N alkolli potasyum hidroksit
ilavesine karsi okunan pH degerleri, IBM PC AT kompiitdrinde Tibbi
Bitkiler Arastirma Merkezi'nce gelistirilen tiirev alma programina go-
re,birinci tUrev§ (V]-% V2)/2fye karst ApH/AV . ve ikinci tirev;
(V'ye karsi Asz / AVZ) ~grafiklerine ge¢irilerek donim noktasinin
ve asit sayisinin daha duyarli tayini Sa§1anm1st1r. Katilan 0.5 N po-
tasyum hidroksit hacmina karst okunan pH;'kompUtbrden ¢rkt1 olarak el-
de edilen (V]+ VZ)/nye karsy ApH; V'ye karsi (Asz/AVZ) grafikleri

sekil 4'de veri]mektedirl



Tablo 2. Ham balsamin dedisik ¢Gziiclilerde saflastirilmasy sonucu elde edilen iiriinTerin analiz sonuglary.

Sabunlasma

Serbest ve

Ekstraksiyon verimi e . bagli halde Ester
Coziicl (kuru miktar lizerin- GOFEQES ve Asit 3?1531 SavisT bulunan sin- Say1st
den % W/W) 50-85 Y (a0y | namik asit
: 160-200 ylizdes1
% 28.5(40)
Etanol 95.10 Seffaf 55.90 162.1 28.52 106.6
Cok aromatik 7
Eter 98.20 Seffaf 67.80 194 .25 30.93 126.4
Cok aromatik
n-hekzan 78.40 Seffaf 32.4 191.20 29.72 157.8
: Aromatik :
Etil asitat 98.80 Seffaf 62.9 195.96 30.13 133.1
Aromatik ’ . )
Kioroform 84.70 Aromatik 69.0 164.69 9.85 95.2
Toluen 37.70 Seffaf 54.7 171.9 16.9 117.2
Aromatik

Not: Elde edilen baisam numuneleri alkolde tamamen cozinmektedir.

2
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>ekil 4. Saflastirilmis balsamin potansiyometrik (a), birinci
(b) ve ikinci (c) tirey egriler]

Etanolle saflastirilan balsam Grnedi Uzerinde, USP XX (40) ve
BP 1980 (41)'de verilen titrimetrik asit sayis1 yOntemleri yaninda by
calismada gelistirilen potansiyometrik asit sayis1 tayinleri de yapil-

mis ve elde edilen sonuc]ar Tablo 3'de verilmistir.
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Tablo 3. Saflastirilmis balsamin asit sayisinin potansiyometrik

ve titrimetrik tayin sonuclari

Deney No Potansiyometrik Titrimetrik
USP XX BP 1980
1 67.51 63.33 68.34
2 67.51 65.72 66.21
3 66.95 63.47 67.27
4 67.79 62.56 67.27
Aritmetik ortalama 67.44 63.77 67.27
Standart sapma 0.35 1.36 0.87
Standart hata 0.093 1.388 0.567

Serbest ve bagli halde bulunan sinnamik asit tayini icin gelistiri-

len yontem asagidaki gibi gercgeklestirilmistir:

Sinnamik asitin en iyi beliren polarografik egrisinin pH:5.12 ase-

tat tamponu icersinde elde edildigi bulunmustur. Bu nedenle tum tayinler

0.2 M potasyum kloriir ve % 10 absolii etanol iceren pH:5.12

asetat tam-

ponTu elektrolit sistemi icersinde yapiIimistir. Bu elektrolit sistemi

icersinde 1.005 x 1073

M sinnamik asit cozeltisinin deneysel bdliimde be-

lirtilen kay1t kosullarirda elde edilen polarizasyon edgrisi Sekil 5'de

verilmektedir.
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Sekil 5. Sinnamik asitin 1.005 x 10'3 M derisimindeki ¢tzeltisi-
nin ve elektrolit ¢ozeltisinin polarizasyon egrileri,
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‘Elde edilen polarizasyon edrisinde akim artislari -1350 mV do-
laylarinda baslamaktadir ve sinir akimna yaklasik -1550 mV dolayla-
rinda ulasilmaktadir.

sekil 5'deki egriden yararlanarak sinnamik asitin (E]/Z) yari
dalga potansiyeli -1491 mV olarak bulunmustur. Sinnamik asitin yari

dalga potansiyelinin bulunusunda

0.059
n

. S
Id—I

E=Ey )+

denkleminin gecerliliginden hareketle E dederlerinin 1og‘I/Id-I de-
gerlerine karsi meydana getirdigi dogru denkleminden hesaplanmistir.

Sinnamik asitin kalibrasyon edrisinin ¢izilebilmesi igin
1.005 x 1073 M, 2.01 x 107 M, 3.015 x 1073 M, 4.02 x 1073 n,
5.025 x ]0-3 M sinnamik asit c¢ozeltileri hazirlanms ve belirtilen ka-
y1t kosullarinda polarizasyon edrileri elde edilmistir. Elde edilen
polarogramlar Sekil 6'da verilmektedir.

sekil 6'daki polarografik egrilerinin -1600 mV'taki sinmir akimla-
r1 kullanilarak sinnamik asitin kalibrasyon egrisi grafikleri Sekil 7°
de goriilmektedir.

Sinnamik asitin cesitli derisimlerde -1600 mV'daki sinir akimlari
dederleri Tablo 4'de toplanmistir. Tablo 4 dederlerinden yararlanila-

rak ¢izilen kalibrasyon grafigi Sekil 7'de verilmektedir.
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Sekil €. Cesitli derisimlerdeki sinnamik asit cozeltilerinin
polarizasyon egrileri.
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Tablo 4. Sinnamik asit derisimlerine kars1 elde edilen sinir
akim degerleri

C (mol/L) Lsimr akam (M)
1.005 x 107 1.30
2.010 x 1073 2.60
3.015 x 1073 3.85
4.020 x 1073 5.20
5.025 x 1073 6.55

D
i

1 2 3 4 S
Deri sim (mol/1)

Sekil 7. Sinnamik asitin kalibrasyon grafigi
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Sinnamik asit i¢in elde edilen kalibrasyon denkleminin:

y = 1303.48.x -0.03

oldugu regrasyon analizi ile bulunmustur. Noktalar arasinda 0.9999 gi-
bi iyi bir korelasyonunun oldugu goriilmektedir.

Temizlenmis balsam icersindeki serbest ve badli halde bulunan
sinnamik asit miktarinin saptanmasinda polarografik yontem kullanil-
mstir. Gerekli islemler sonucu elde edilen ¢ozeltinin polarogramlari
kaydedilmis, -1600 mV taki sinir akimi okunmus, bulunan deger kalib-
rasyon egrisi denkleminden csz]erek sinnamik asit miktary hesaplan-
mistir. Daha sonra Ornek icersindeki ylizde sinnamik asit miktarina ge-
¢ilmistir. Uc deneyin ortalamasina gore bu yontemle bulunan sinnamik

asit miktary % 31.6'dir.
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5. SONUC VE TARTISMA

S1gala yaginin UTkemiz igin iki ayr1 Gnemi bulunmaktadir. Bunlar-

dan biri Liquidambar orientalis Mjll. bitkisinin floristik a¢idan yur-

dumuzda bulunmasi, digeri bu bitkiden elde edilen sigala yaginin tasi-
uretilen s1gala yagindan ve ondan elde edjlen iriinlerin degerlendiril-
mesinde en yiksek yararlanma saglanabilmesi i¢in bu liriin lizerinde yete-
rince ca11$1]ma51'gekekmektedir.

Ham sidala yadinin icerisinde sigala yaginin kalitesini bozan su,
yag asitleri veyé bozulmus balsam urtinlerinin bulunmas1 olasidir. Ay-
rica tozlar ve kat partikiillerin bulunmasy sdz konusudur. Bu belirti-
Ten safsizliklar balsamin kalitesi lizerine etkj eden maddelerdir (12).

Bu calismada, yukarida belirtilen safs1z11k1ar1n temizlenmis bal-
sama gecmesini Onleyecek bir saflastirma ve temizleme yonteminin gelis-
tirilmesi amag¢lanmistir. Bunun i¢in cesitli coziiciiler kullanilarak yiik-
sek kaliteli saflfastiritmis balsam elde edilmeye calisilmistir. Kulla-
nilan c¢oziicli cinsine bagli olmak lizere cesitli renk ve kalitede saflas-
tirtlms balsamlar elde edilmistir. Temizleme ve saflastirma islemi si-
rasinda kullanilan ¢bziiciiniin kuvvetine bagli olarak lriinler elde edilmis-
tir. Suzme islemi ile de mekanik bir ayirma gerceklestirilmistir.

| n-hekzanin kullanildigr temizleme ve saf1a$t1rma jsleminin sonu-
cunda ag¢ik sari, oldukca seffaf; zamanla igerisinde bazn krista]]erin
olustugu bir balsam elde edilmistir.

Coziicli olarak eter; a]kol; etil asetat, kloroform ve toluen ile

yapilan islemler sonucunda elde edilen balsamlarin renk]eri verilen
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¢Ozlcl sirasina gore agik saridan koyu kahverengine kadar degismekte-
dir. Toluen kullanilarak elde editeninki en koyu renkli ve en kivamln
olanidir. Renklerdeki bu fark]111§1n balsamlarin kalitelerini belirle-
yen maddelerin miktarina da yansiyacagi dogaldir. Bu ilkeden haheket1e,
her bir ¢bziicli ile saflastirilmis balsam lzerinde kaliteyi belirleyen
testler gercekiestirilmistir. Uygulanan testler sonucunda ekstraksiyon
verimi, gernus ve koku; asit sayws1; sabunlasma sayi1si, serbest ve
bagl1 halde bulunan sinnamik asit ylizdesi ve ester sayilari tayin edil-
mistir. Etil asetat ile yapilan saflastirma is]em]erinde temizlenmis
balsamdan etil asetatin uzaklastiriimasi olduk¢a zor olmaktadir. Etil
asetatin kullan11d1gr saflastirma islemlerinde balsama ©zgii kokunun
azaldrg1 gozlenmektedir.

Toluenin ku1]ani1d1§1 is1em1erde jse balsamin glizel kokusuy ortaya
¢cikmakta, buna karsilik diisiik verimde ¢alisilmaktadir. Tablo 2 incelen-
diginde elde edilen temié]enmis balsamlarin kokusu ile bu balsamlarin
ester say1s1/ serbest ve badli halde bu1unah sinnamik asit ylizdesj ara-
sinda ilginc bir iliskiye rast1anm1st1r; Buna gore toluen ile saflas-
tir1imis balsamin kokusundaki bu farklil1k serbest ve baglt halde bu-
lunan sinnamik asit ylizdesinin dusilik,ester sayisinin fazla olmasina
bag]anabi]ir.

Saf]a$t1rma is]em]eri§ gerek elde edilen lrlnln kalitesi, gerekse
ekonomik acidan goz ©niine alindi§inda en uygun ¢oziclinin etil alkol
oldugu stylenebilmesine karsin bu balsamlar: kullanacak olan kurulus-
1ara on]ar1h amaclarina gore kuyllanilan ¢@ziicli cinsine bagh olarak ce-
sjtli koku;renk ve kalitede saflastirilmis balsamlar dnerilebilir.

Calismanin ikinci bolumiinde balsamin kalitesinin tayininde kulla-



32

nilan analitik y6ntem]erin ge]istiri]mesine yonelik c¢alismalar yap1l-
mistir. Balsamlarin temizlenmesi ve saf1a$t1r11ma1ar1 isleminde beljr-
tildigi gibi, kullanilan ¢oziiciinin cinsine bagl1 olmak lizere acik sa-
ridan koyu kahve rengine kadar farkls renklerde Urtinlerin elde edil-
digi belirtilmisti. Bu Urtinlerin, asit sayilarinin tayini slirecinde
kullanilan fenol fta]einfin renginin OrtliTmesi 6zellikle koyu renkli
¢ozeltilerde olagan bir‘durumdur: Bu nedenle, donim noktasinin daha
duyarli tayinine olanak veren botansiybmetrik yol izlenmistir.
Balsamin sinnamik asit, sinnamik asitin sinnami1; fenilpropil,
benzil ve etil esterleri, sitiren; vani]in; benzil alkol, fenilpropanol
ve storesin icerdigi bi]inmektédir'(4,5;7-9,12,15,24,34—39), A¢ikea
goruldugi gibi organik asit olarak serbest halde yalnizca sinnamik asit
bulunmaktadir ve balsamin asit sayi1sin1 bu madde vermektedir. Sinna-
mik asit zayif bir asit o]ub formulu Sekil 2fde verilmektedir.
Sinnamik asitin titrasyonu protonunu verme kabiliyetine baglidir.
Bu maddenin iyonlasma sabiti Ka= 3.5 % 10'5 oldugundan protonunu nor-
mal sartlar altinda titre edilebilmesi mimkindur.
Bu calismada gelistirilen yontemin sonuclari ile USP XX (40) ve
BP 1980 (41) farmakobe]erindeki titrimetrik yontemin sonuc]at1 kar-
s1lastirildiginda, istatiksel de@er]ehin de gosterdigi gihi daha du-
yarli tayinierin potansiyometrik yapilabilecedi ortaya ¢ikmaktadir.
Ayrica potansiyometrik yolun daha tekrar edilebilir sonuc¢lar ver-
digi sylenebilir. Potansiyometrik yontemin degerlendirilmesinin uzun
zaman ald1g1 kesinlikle kabul edilmelidir, lakin titrasyon siirecinde
tiirev alan potansiyometrelerin, yontemin uygulanmasina cabukluk ve

duyarlilik getirecegi ifade edilmelidir.
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Bu calismanin diger bolimiinde serbest ye bagli halde bylunan sin-

namik asit miktarinin bulunmasin kolayltstirici polarografik bir yon-

kopelerinde serbest ve baglt halde bulunan sinnamjk asit miktarinin
tayini konusunda yﬁntem1er veri]mektedir. Her iki yBntemle de Gnce'bal-
sam potasyum hidroksit ile bir saat geri ceviren sodutucu altinda hid-
roliz edi]mektedir; daha sonra hidroliz Urini notralize edilerek ete-
re ceki]mektedir; Eterli ekstreden doygﬁn sodyum bikarbonat kullana-
rak sulu faza, daha sonra ortam asitiendiri]erek yeniden kloroform fa-
zina ge¢irilerek saf sinnamik asit elde édi]mektedir. USP XX (40) de
bu k]oroform fazr ucurulup tithe edilerek, BP 1980 (41) farmakopesin-
de ise k]oroform faza ucuru]up grayimetrik dlgimle serbest ve bagh
halde hulunan sinnamik asijt miktah1 hesap]anmaktad1r. Ger1dU§U gibi
serbest ve badl1 halde bulunan sinnamik asit miktar tayini yaklasik
olarak bir glinii alan bir tayindir ve tayin siirecinde kayiplara neden
o]abi]ecek‘u¢ ekstraksiyon islemi bulunmaktadir. Bu nedenle, gerek ta-
yin siresinin k1sa1t11mas1n1n; gerekse duyarliklt tayinlerin yapila-
bilmesini hedefleyen bir yontem lzerinde calis1lmistir. Bu amacla On-
ce sinnamik asitin polarografik karakteristiklerj arastirtimistir.
Sinnamik asit icerdigi ¢ift bag nedeniyle katodik ydnde civa yii-
zeyinde indirgenebilen bir maddedir. Bu maddenin sulu ortamda pH:5
dolaylarinda iyi beljren polarizasyon egrileri verdig] bulunmustur.
Ayn1 miktarlarin 0:2 M Potasyum k]orUr ve % 10 absolii etanol iceren
pH: 5.12 elektrolit ¢ozeltisi icersinde ¢cok yiiksek duyarlikly, tekrar -

edilebilir egriler verdidi saptanmistir. Elde edilen egrilerden
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yeli ve sinnamik asitin civa iizerindeki indirgenme reaksiyonunu dort

denkleminden yari dalga potansi-

elektron alisverisi ile gerceklestigi ortaya ¢ikmistir. Verilen kosul-
Tarda, 4 e alisverisine gore indirgenme mekanizmasinin sadece cift
bagin doymasi seklinde olmayip karboksil grubunun da indirgendigi

sdylenebilir. Buna gore muhtemel indirgenme formili asagidaki gibidir:

@_ CH=CH-COOH + 4¢e + 4 H"
@—CHZ-CHZ—COH +  H,0

‘Kalibrasyon egrisinin cok ijyj bir kore]asyon]a elde edilmesiyle
sinnamik asit tayinlerinin duyarlilikla yapilabilecedi anlasilmistir.
Bu On ve gerekli ca]1sma1ardan sonra balsam igersindeki serbest ve bag-
11 halde bulunan sinnamik asit miktar tayinine gecilmistir. Balsam
25 ml 0.5 M potasyum hidroksit ile bir saat geri ceviren sodutucu al-
tinda hidroliz edildikten sonra ¢ozelti su banyosunda kuruluga kadar
ucurulmustur. Bakiye 1 M silfurik @sitte, su banyosunda 1s1tilarak co-
zUlmius, sicak ¢czelti kalitatif silizge¢c kagidindan siiziilmistiir. Siiziinti
buz banyosunda bekletilmis, ¢oken sinnamik asit kristalleri cozelti-
nin kalitatif siizgec kagidindan siiziilmesiyle ayriImistir, Sizgec kagi-
d1 Uzerindeki c¢okelti az miktarda sogutulmus su ile temizlenmis, doy-

mam1s gruplar iceren tim maddeler sulu fazdan filtrata gecmistir. Co-
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kelti once elektrolit cozeltisi icersinde bulunan mikﬁar kadar al-
kolle ¢Gzlilmis, sonra elektrolit ¢62e1tisinin'geri kalan kismi ile bir
balonjoje de top]anm1st1r. Daha sonra polarogramlarindan yararlanarak
sinnamik asit miktar1na gecilmistir, |

Bu yontemle etanol ile saflastirilmis balsamin yizde asit mikta-
r1 (orta]ama deer % 31.6, dider yontemle ayn1 balsamin serbest ve
baglt halde bulunan sinnamik asit dederi % 28.52 olarak bulunmus tur,

Bu calismada gelistirilen yontem ile elde edilen sonuclarinin
daha yiiksek ¢ikmas1 dogaldir, ciinki iic ayri1 ekstraksiyon islemi orta-
dan ka]d1r1]makta ve ekstraksiyon islemleri siirecinde meydana gelen

kay1p1ardan kacinilmaktadir.



L-83- 453

OZET

Bu calismada, Once ham sigala yagindan, arzu edilen kalitede saf
balsam eldesine olanak veren, saflastirma isiemleri lzerinde durul-
mustur. Elde edilen balsamlarin kaliteleri belirlenmistir. Ayrica,
analitik calismalarda, tayinlere duyarlilik ve kolaylik getirici ye-
ni yontemlerin gelistirilmesi ama¢lanmistir. Bu calismalar sonucunda,
balsam icersindeki serbest sinnamik asit miktarinin tayini i¢in po-
tansiyometrik, serbest ve bagli halde bulunan sinnamik asitin toplam

miktarinin tayini ic¢cin polarografik yontem gelistirilmistir.
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SUMMARY

In this study, purification of crude storax balsam and charac-
terization of the product are reported. Quality assessment of the
balsams obtained by various methods were made.

A new polarographic technique for the determination of total
cinnamic acid in free and bound form, and a potentiometric method
for the determination of free cinnamic acid in purified storax bal-

sam were developed.
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