FARMAKOGNOZI II UYGULAMA

IYOT INDEKSI TAYINI
PEROKSIT SAYISI TAYINI
ASITLIK INDEKSI TAYINI

SABUNLASMA INDEKSI TAYINI



GIRIS

» Lipitleri iceren droglardan, farmakognozi yonunden en
onemli olanlari sabit yaglardir.

» Sabit yaglarin kalite kontrolunde, (refraksiyon
indisi, polarize 15181 ¢evirme derecesi, viskozite vb.) ve
(asitlik indeksi, iyot indeksi, sabunlasma indeksi

vb.) gostergelerden yararlanilir.

» Eczacilikta kullanilan sabit yaglara ait bu gostergeler,
farmakopelerde kayithdir.

» Kimyasal gostergelerden bazilari su sekilde tayin edilir:



IYOT INDEKSI TAYINI

Iyot Indeksi:
100 g vyagda bulunan doymamis yag

asitlerinin c¢ifte baglarina girebilecek iyot
miktarinin g cinsinden degeridir.

-Iyot indeksi ile yagin safligi, kalitesi, doymamushk derecesi tespit
edilir. Yag gercekten saf ise yagin taninmasina da yardimai olur.

-Iyot indeksi farmakopeye gore fazla ise, doymamis yag asidi
miktar fazladar.

-Iyot indeksi “uzun zincirli yag asidi iceren maddeleri” bulunduran
droglarda tayin edilir.



Deneyin Yapilist:

0,2 ml aygicek yagi kapakli . CCl, (15m/) === 1 |C]| (5ml)

erlende tartilir (A g)

 Hacim olgimunu duyarl yapiniz.
*Yagin ¢oziinmesini saglayiniz.

* Cozinmenin tam olup olmadigini
dikkatli gozlemleyiniz.

* Erlenin kapagini kapatarak calkalamayi
unutmayiniz.

(lyot mono klortir)

Yarim saat karanlikta bekletilir.

l

+ Kl (5ml) + Su (100 ml)

|

+ nisasta ¢oOzeltisi (1ml)...indikator

|

Kl ile 1slatilmig kapak kapatili

0,1 N Na,S,0, iletitrasyon
mavi-mor renk kaybolana kadar

* Ayni islemler yag konmadan tekrarlanir. (kor)

*Bireti 0,1 N sodyum
tiyosulfat gozeltisi ile doldurup,
“ 0 7 ayarim  yapmayi
unutmayiniz.

*Titrasyonu yavas yavas ve
erleni ¢ok kuvvetli galkalayarak
yapiniz.

* Sodyum tiyosulfatin erlene
damla damla akmasina ozen
gosteriniz.

* Calkalama yaparken ¢ozeltinin
sigramamasina dikkat ediniz.

* Biretteki son damlayi erlene
almayi unutmayiniz.




Kor Deneyr:

CCI4 (15m!) mmmmp + ICl (5GmI) Kl ile islatilmis kapak kapatilir

(lyot mono kloriir)

Yarim saat karanlikta bekletilir.

l * Bureti 0, N sodyum tiyosulfat
¢ozeltisi ile doldurup, “ 0 ” ayarini
+ Kl (5 mI) + Su (100 mI) yapmay! unutmayiniz.
* Titrasyonu yavas yavas ve erleni
l ¢ok kuvvetli galkalayarak yapiniz.
* Sodyum tiyosilfatin erlene damla
) N o . . . damla akmasina ozen gosteriniz.
+ nisasta ¢ozeltisi (1ml)...indikator * Calkalama yaparken ¢ézeltinin
sigramamasina dikkat ediniz.
l * Biretteki son damlayr erlene
almay! unutmayiniz.

0,1 N Na,S,04lle titrasyon mavi-

mor renk kaybolana kadar

0,2 ml aygicek yagi tartihir= A g
Yag ile yapilan deneyde harcanan 0,1 N Na,S,0;=a ml|
Yag konulmadan yapilan (kor) deneyde harcanan 0,1 N Na,S,0,=b ml



I.I. = (b-a) x 0,01269 x 100

A (9)

Deneyin Esasi:

H H
|
R,-C=C-R,-COOH + IC| —=

(Doymamis yag asiti)

H
|
R-C-C-R,-COOH + IC|
|
|

H
I

I
Cl

ICI + KI === KCIl+1,° (Na,s,0,ile titre edillen iyot)

. &
(iyodu agiga cikarir)

|20 + 2 8203: = 2 |-+ 8406:

Nisasta + Su === Amiloz + Amilopektin

N

(kullaniimayan miktar)
=

(Karanlkta gergeklesir)

(Indikatér olarak kullanilan nisasta ¢ozeltisinde bulunan
amiloz, reaksiyon sonucu agiga ¢ikan |, ile mavi renk verir)



1N 1000 ml Na,S,0, 126,91 g iyota esdegerse

0,1N 1 mlNa,S,0, 0,01269 g iyota esdegerdir.
0,1N 1 mlNa,S,0, 0,01269 g iyota esdegerse
0,1N (b-a) ml Na,S,04 (b-a) x 0,01269 g iyota esdegerdir.

X= (b-a) x 0,01269 g iyot

A g yagda (b-a) x 0,01269 g iyot varsa
100 g yagda Y

Y= (b-a) x 0,01269 x 100
A




PEROKSIT SAYISI TAYINI

Peroksit Sayisi:

1000 g yagin tasidigr miliekivalan (meq) oksijen
miktaridir.

-Peroksit sayisi ile yagin acilasip acilasmadig tespit edilir. Yaglarin ekstraksiyonlar: ya da
depolanmalari sirasinda;

Oksijen,

Sicaklik,

Nem,

Yag ile temastaki hava miktari,

Isik,

Antioksidanlarm bulunup bulunmayisi vb. nedenlerle bozulmalar: s6z konusudur.

v Vv Vv Vv Vv VY

-Yagdaki Feroksit miktarinin belirlenmesi; yagin bozulma derecesi ve saklama siiresi
hakkinda fikir verir.



Deneyin Yapilis:

5 gvaCI||a$(rjnl§ + Glasiyel asetik asit
yag eriendae . Kloroform (3:1) messp doymus Kl ¢ozeltisi == 1 dakika bekletilir

tartilir 30 ml
A g) (30 mi) (0.5 ml)
+
distile su (30 ml)
» Cozunmenin tam olup olmadigini dikkatli gozlemleyiniz.
* Erlenin kapagini kapatarak galkalamay! unutmayiniz. +

nisasta cozeltisi (1ml)

* Bireti 0,1 N sodyum tiyosiilfat ¢ozeltisi indikator
ile doldurup, “ 0 ” ayarini yapmayi

unutmayiniz. 1
* Titrasyonu yavas yavas ve erleni ¢ok
kuvvetli galkalayarak yapiniz.

* Sodyum tiyostlfatin erlene damla damla 0’1 N Na28203 ile titrasyon

akmasina 6zen gosteriniz.

* Galkalama yaparken ¢ozeltinin mavi-mor renk kayb olana

sigramamasina dikkat ediniz. kad ar
* Donum noktasina ¢ok dikkat ediniz.

* Biretteki son damlayr erlene almayi
unutmayiniz.




Kor Deneyai:

Glasiyel asetik asit : Kloroform (3:1) esssp doymus Kl cOzeltisi mmp 1 dakika bekletilir

(30 ml)
0,5 ml
(0,5 ml) N
distile su (30 ml
* Bureti 0,1 N sodyum tiyosilfat ¢ozeltisi ( )
ile doldurup, “ 0 ” ayarini yapmayi +
unutmayiniz.
* Titrasyonu yavas yavas ve erleni ok i . L.
kuvvetli galkalayarak yapiniz. nisasta QOZG'tISI (Iml)
. Sodyum”tiyost'l.lifatln.erlene damla damla indikator
akmasina ozen gosteriniz.
* Calkalama yaparken ¢ozeltinin
sigramamasina dikkat ediniz.
* Donum noktasina ¢ok dikkat ediniz.
* Buretteki son damlayr erlene almayi . .
unutmayiniz. 0,1 N Na,S,0; ile titrasyon
mavi-mor renk kaybolana
kadar

~5 gr acillasmis yag tam tartim= A g
Yag ile yapilan deneyde harcanan 0,1 N Na,S,0;=a m|
Yag konulmadan yapilan (kor) deneyde harcanan 0,1 N Na,S,0,=b ml|



P.S. = (a-b) x N x 1000
A (9)

N = Na,S,05 ¢ozeltisinin normalitesi (0,1 N)

Deneyin Esasi:
Deney, asitli ortamda peroksitin iyot agiga ¢ikarmasi esasina dayanar.

O,+21+2H === [,0+2 OH"

Eger yag acilasmigsa peroksit olusur ve iyot (I,) agiga ¢ikar ve agiga ¢ikan iyot, ayarh
Na,S,0; ile titre edilir. Sonug elde edilemiyorsa yag acilasmamis demektir.

1N 1L Na,S,0,;.5.H,0 124 g ise
0,AN 1L Na,S,05 .5.H,0 12.4 g esdegerdir

12.4 g Na,S,04.5.H,0 alinir, distile suyla balon jojede 1L'ye tamamlanir.



ASITLIK INDEKSI TAYINI

Asitlik Indeksi:

1 g yagda bulunan serbest yag asitlerini nétralize
etmek 1¢in gereken KOH’1n mg cinsinden degeridir.

Ozellikle ugucu vyaglar, sabit yaglar, mumlar ve regine tasiyan
droglardaki serbest yag asitlerinin tayini yapilr.

Serbest yag asidi miktar: fazla ise yag bozulmus yada tagsis edilmistir.
Yani farmakopeye uygun degildir.



Deneyin Yapilist:

10 ml aygicek yagi + etanol R : eter , fenolftalein
erlende tartilir (1:1) (50 ml) cozeltisi
(Ag) (5 ml)

Asit ortamda renksiz

| g fenolftalein tartilir, % 95’lik
etanolle 100 ml’ye tamamlanir.

10 ml aygicek yagi tam tartim = A g
Deneyde harcanan 0,1 N KOH=a ml

0,1 N KOH ile titrasyon
(MIKROBURET KULLANILIR)




A.l. = a x 0,00561 x 1000

A (9)
1N 1000 ml KOH 56,1 g esdegerse
0,N 1 mlKOH 0,00561 g esdegerdir.
0,N amlKOH Xg

X=a x 0,00561 x 1000 mg

A g numune igin a x 0,00561 x 1000 mg KOH
1 g numune igin Y mg KOH

Y=ax0,00561 x 1000
Ag




SABUNLASMA INDEKSI TAYINI

Sabunlasma Indeksi:

1 g yagda bulunan serbest ve bagli yag asitlerini
sabunlastirmak icin gereken KOH'1n mg cinsinden
degeridir.

-Ozellikle sabit yaglar, ucucu yaglar, balsam, mum ve recineler igin yapilr.

-Saflik, kalite kontrolii, yag icindeki serbest yag asitleri ve trigliseritleri hakkinda
bilgi sahibi olmak amaciyla yapilir.

-Yagda sabunlasan miktar farmakope degerlerinin disinda ise vag tagsis edilmis
demektir. -

-IKlimyasal Acidan Sabunlasma: Yagda bulunan serbest yag asitleri veya
gliseritlerin (gliserolun yag asidi ile olusturdugu esterler), alkali katyonuyla
sabun olusturmasi ve sonugta gliserin acgiga ¢ikmasidar.



Deneyin Yapilist:

geri geviren dik sogutucu altinda (Karigim sicakken)

2 ml aygicek yagi ) 30 dk kaynatilir
+ Alkollii potas EEe—————> T PR
erlende tartilir o ml‘)’ (sabuniasma saglann) + fenolftalein cozeltisi
(A Q) indikatér

/

gliserin olusumu igin

0,5 N HCl ile geri titrasyon
renk kaybolana kadar

* Bireti 0,5 N HCI ¢ozeltisi ile doldurup,*“ 0 ”
ayarini yapmayl unutmayiniz.

* Titrasyonu yavas yavas ve erleni ¢ok kuvvetli
calkalayarak yapiniz.

* HCPnin erlene damla damla akmasina 6zen
gosteriniz.

* Calkalama yaparken ¢ozeltinin sigramamasina
dikkat ediniz.

* Biiretteki son damlay: erlene almay1 unutmayiniz.

* Ayni islemler yag konmadan tekrarlanir (kor)



Kor Deneyai:

Alkolll potas mee————) + fenolftalein ¢ozeltisi

(25 ml) N
indikator

l

0,5 N HCl ile geri titrasyon
renk kaybolana kadar

* Bireti 0,5 N HCI c¢ozeltisi ile
doldurup, “ 0 ” ayarini yapmayi
unutmayiniz.

* Titrasyonu yavas yavas ve erleni
¢ok kuvvetli calkalayarak yapiniz.

* HCI’'nin erlene damla damla
akmasina ozen gosteriniz.

* Calkalama yaparken ¢ozeltinin
sigramamasina dikkat ediniz.

* Buretteki son damlay1 erlene
almayi unutmayiniz.

Kor Deneyinin Amaci:

Kor deneyi alkolden veya reaktiften gelen asitliklerin neden olabilecegi hatalari onlemek ve

bir standart olusturmak amaciyla yapilmaktadir.

10 ml aygicek yagi tartihir = A ¢
Yag ile yapilan deneyde harcanan 0,5 N HCl = a ml|

Yag konulmadan yapilan deneyde(kor) harcanan 0,5 N HCl=b m!




S.i. = (b-a) x 0,02805 x 1000

A (9)

Deneyin Esasi:
Gliserit icin:
CH; -0 -COR, (Gliserin  CH. — OH R.-COOK
| olugsumu) | 2 !
(I:H—O—CORE + 3 KOH ——p CH_ OH + RZ-COOK

47 I
CH, - O -COR4 CH, —OH R;-COOK

(Yag asiti esteri)
Yag asitlerinin K tuzu
(sabun)

Yag asiti icin:

R-COOH + KOH == R-COOK + H,O



(ester ve yag asitleri)
(0,5 N KOH asirist)

(0,5 N HCI)
1N 1000 ml KOH 56,1 g esdegerse
05N 1 mlKOH 0,02805 g esdegerdir.
05N (b-a) ml KOH Xg

X= (b-a) x 0,02805 x 1000 mg

A g numuneyi sabunlastirmak icin (b-a) x 0,02805 x 1000 mg KOH  (meq KOH = meq HCI)

1 g numuneyi sabunlastirmak igin Y mg KOH

Y= (b-a) x 0,02805 x 1000 mg KOH
A9




