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SUMMARY

Ascorbic acid was determinated by derivetive spectros—~
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copy in some two—component pharmaceutical formu
fruite and vegetables withcut uging any =separation tech-

niques and reagents.

The assay procedure for ascorbic - acid and acetyl—
salicylic acid in Aspirin Plus € tabléts involves éxtraction
of the drugs from tablets with 0.1 N HaSOa, filtration) ap=
propriate dilution and measurement of the first -derivative
absorbance values at 258.2 and 243.4 nm for ascorbic acid

and acetylsalicylic acid respectively.

The assay of Rutinal-C tablets containing ascorbic acid
and rutin is based on the extraction with methano!l, fil-
tration, appropriate dilution and meaéuremeng of the firat
derivative absorbance values at 248.8 and 337.4 nm for ssror-

bic acid and rutin respectively.

For the comparison of the assay results, ascorbic acid
and acetylsalicylic,icid were analyzed by'the official meth—
ods described in USP.*XI for ascorbic acid and acetilsalici-
lic tablets. Rutin was . analyzed spectrobhetometricalky by
meaguring its absorbance at 336.4 nm.Since a pharmacopoeial
method is ot aﬁgil&blp.;The obtained results by these meth—

od§ were s:ntigtichliy ccmparedAﬁt §5$ confidence level using



t and F testz. and there was no significant difference be-

tween the mean values and precisions.

Ascorbic acid determination in fruits and vegetables in
based on the measurement ¢of the distances between two ex-—
tremum values (peak-to—peak values)in the derivative gpectra

of the extracts. Metaphosphoric acid-acetic acid ( 3% - 8% )

mixture was found to be the most suitable extraction solvent.

The method was applied to orange, kiwi,cauliflower and pars-
ley samples. For orange and cauliflower the extrema at 236
and 259 nm in the first derivative spectrum, for kiwi 259.4
and 276.2 nm in the third derivative spectrum and for pars-
ley 227 and 237 nm in the third derivative spectrum were
used. Calibration curves were constructed in 2-10 ,Fg.ml“
concentration range. Standard deviations and confidence lim-
its at 95% confidence level were calculated for five deter-
minations. The obtained results were statistically compared
with those of the official method of AOAC using t and F
tests aﬁd there was no significant difference between the

mean values and precisions at 95% confidence level.



BZET

Askorbik asit iceren iki komponentli farmasotik prepe-
ratlarda ilac etken maddeleri ile meyve ve sebzelerde bulu-
nan askorbik asit, tiirev spektrofotometrisi ile hi¢cbir be-
lirte¢ kullanilmadan ve herhangi bir ayirma islemi uygulan-

madan tayin edildi.

Agetilsalisilik asit ile birlikte bulundugu Aspirin
Plus C tabletlerinde askorbik asit ve asetilsalisilik asit
tayini, tabletlerden 0.1 N H=50. ile ekstraksiyon., siizme,
uygun sgyreltme ve sirasiyla 258.2 nm ve 243.4 nm‘deki‘ bi-

rinci tiirev absorbans degerlerinin &lciilmesine dayanmaktadir.

Askorbik asit ve rutin iceren Rutinal-C tabletlerde ise
askorbik asit ve rutin metanol ile ekstraksiyon, sizme, uy-
gun seyreltme ve sirasiyla 248.8 nm ve 337.4 nm'deki birinci

tiirev absorbans degerlerinin dlclilmesiyle tayin edildi.

Tiirev spektrofotometrisi ile bulunan sonuclarin Kkiyas-
lanmas1 amaciyla ayni tabletler, USP XXI 'de askorbik asit
ve asetilsalisilik asit tabletler icin Onerilen yoéntemlerle
analiz edildi. Rutin miktar.tayini icin farmakopelerde bir
ybntem Snerilmedifi icin tabletlerdeki rutin miktari 3358.4
nm'deki absorbans deferi Slciilerek spektrofotometrik olarak
saptandi. Elde edilen bulgular dofruluk ve presizyon ydniin—
den t ve F testleri vyardimiyla % 95 giivenirlik dizeyinde



istatistiksel olarak karsilastiriid:,ortalamalar ve presic—

yonlar arasinda anlamli fark olmadifi gorildd.

Meyve ve sebzelerdeki askorbik asit tayini. ekstrelerin
tiirev spektrumlarindaki iki ekstremum deferi(pik-pik deferi)
arasindaki wuzakiigin &lc¢imine dayanmaktadir. Metafosforik
asit-asetik asit (%3-%8) karigimi en uygun ekstraksiyon ¢6~
ziciisi olarak saptandi. Yontem portakal, kivi,. karnabahar ve
maydanoz Srneklerine uygulandi. Portakal ve karnabahar i¢in
birinci derece tiirev spektrumunda 236 ve 259 nm' deki. kivi
icin ucﬁncﬁ derece tiirev spektrumunda 259.4 ve 276.2 nm'deki,
maydanoz icin ticincud derece tiirev spektrumunda 227 ve 237 nm'’
deki ekstremumlar kullanildi.Blcii egrileri 2-10 txg.ml“l kon—
santrasyon alaninda hazirlandi. Standart sapmalar ve %95 gii—-
ven diizeyinde giiven araliklari 5 deneme iiZerinden hesaplandi.
Elde edilen sonuc¢lar AOAC yontemi ile elde edilenlgrle t ve
F testleri yardimiyla istatistiksel olarak karsilastirild:
ve %95 giivenirlik diizeyinde ortalamalar ve presizyonlar ara-—

sinda anlamli fark olmadi®i goriildi.



1. GIR1S

Biitin canli dokularda bulunan askorbik asit(C vitamini)
viicutta bir cok kimyasal tepkimenin normal olarak vyiiriimesi

icin gerekiidir. Dogjada yaygin olarak bulunan bu vitaminin

en zengin kaynaklari taze meyve ve sebzelerdir. Dig etkenle—.

rin bu vitaminin dokulardaki durumunu etkilemesi bireyin ge-—.
reksinimini arttirmaktadir. ‘Bu bakimdan cegitli farmasstik

preperatlari halinde kullanilmaktadir.

Kullanim sahasi oldukca genié 6lén bu vitamin oksijen
tutmg 6zelligine sahip olmasi 6zelliBinden doiay1 yirmiiy11-
da; Beri antioksidan olarak yeglenerek kullanzlmaktad1r.t
Bundan baska besin ve iceceklere vitamince zenginlestirmek':

amaciyla da katilmaktadir.

Beslenme ve saglik acisindan yasamimizda 6nemli bir vi-
tamin kaynagimiz olan askorbik asidin besinlerde UV-spektro—
fotometrik yontem ile miktar tayininde termal bozundurma,
katalitik doniisim, UV igin ile bozundurma ve alkali ile mua-

mele gibi zemin diizeltmeleri yapilmaktadir.

UV ve goriiniir bdlge spektrofotometrisinde karisamlarin
analizi ve zemin etkilerinin giderilmesinde kargilasilan
hazi problemler tiirev absorpsiyon spgktrumlarlndan yararla-
nilmasina dayanan tiirev spektrofotometrik ydntem ile coziim—

lenmektedir.



Bu calismanin amac1 tiirev spektrofotometrisinin askor-
bik asit iceren ikili ilac¢ karisimlarinda ve ayrica meyve ve
sebzelerde askorbik asit tayinine uygulanabilirliginin ince-

lenmesidir.

Calismamizda meyve olarak en zengin askorbik asit kay-
nagi olan turuncgillerden portakal ve iyi bir askorbik asit
deposu oldugu ic¢in {ilkemizde tiiketimi artmakta olan Kkivi,
sebze olarak ise askorbik asit icerifi en fazla olan sebze-
ler icinde yer alan, cid olarak yenebilmesi nedeniyle askor-
bik asit kaybi olmadan tiiketebilece@imiz, her yerde ve giin-
liikk olarak saglama olanagi olan maydanoz ile gerek ¢ig ola-
rak yenebilen gerekse dofru ybntemle pisirildiginde askorbik
asit kaybinin az oldugu karnabahar secilmistir. tla¢ karisi~-
m1 olarak .ise lilkemizde tiiketilen preperatlarin incelenmesi

uygun goridimistir.



2. GENEL BULUM

2.1. Askorbik Asit
2.1.1 Tarih¢esi ve Uzellikleri

Askorbik asit kimyasal olarak taninmadan dnce hastalik-~
larla iligkisi bilinmekteydi. Askorbik asidin yetersizligine
bagli skorbiit hastaligini Hipokrates M.5. 450 yillarinda dig
etlerinin kangreni, dis kaybi ve askerlerin ayaklarinda sid~
detli agrilar gibi belirtilerle tanimlamigtir. Iskocyali bir
doktor olan James Lind 1753'de portakal ve limonla askerdeki
skorbiit hastaliginin dnledifine dair deneme ve gdzlemlerini

yayinlamigtir (1).

Askorbik asit lzerinde ilk bilimsel aragtirmalar 1907'de
Holst ve Frolich tarafindan yapilan deneylerle baslar. Aras-
tirmalarini slirdiiren Holst ve Frolich bir¢ok besin maddelef‘
rinin ve bu arada 6zellikle yesil sebze ve meyvelerin skorf
biit hastaligini dnleyici etkileri oldugunu bulmuglardir. C.
Funk 1912'de skorbiit hastalifinin besinlerde bulunan bir
faktérin eksikligi sonucu olustugu diigiincesini ortaya koymug
ve bu maddeye "antiskorbutik vitamin"” adim vermisti:i$?aha
sonra Drummond 1920'de antiskorbutik wvitamin ic¢in "Vita—
min C" adini kullanmigstir. Zilva ve ¢aligma arkédéslar:
(1918~-28) limondan antiskorbutik faktori yogunlagtirma (ize-
rinde calismiglar ve hemen hemen saf askorbik asit bazi fi-

ziksel ve kimyasal Szellikleri belirlenerek 1izole edilmig~
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tir. Zilva bu calismalari esnasinda 2,6-diklorofenol indofé-
noliin (2,6-DCPIP) vitamin ¢dzeltisi tarafindan indirgehdigi—

ni de bulmustur (2).

Zilva deneylerini slirdlirirken Szent—Gyorki 1928 yilinda
portakal, lahana vé hayvanlarin adrenal bezlerinden askorbik
asidi ayirmig fakat 1932 yilina dek bu maddenin antiskorbiit
vitamini oldugunu anlayamamigtir. Bulugunu yayinlamadan
King (3) bu arastirmadan habersiz "heksuronik asit” ile
ayni oldugunu kabul ettikleri kristal maddenin limon suyun-
dan izolasyonunu bildirmigtir. Bundan sonra birgok bajimsiz
arastiricilar ézellikle Tillmans, Vedder, Nelson, Harris ve
Von Vargha vitaminin kimligini saptamiglar ve glikozdan sen-
tezini gerceklegtirmiglerdir. "Askorbik asit" ismi Szent-

Gyorki'e izafeten verilmistir (2).

Askorbik asit ve vitamin C.,L-ksiloaskorbik asidin gini-
miizde yaygin olarak kullanilan iki ismidir. Bununla beraber
tarihsel gelisimi sarasinda cevitamik asit, antiskorbutik
vitamin, heksuronik asit., skorbutamin ve redoxon olarak ad-
landiriimistir. Diger kimyasal isimleri:; L-askorbik asit,
3-0Oxo~L-gluofuranolaktonel (ernol form), L-3-ketotreoheksuro-

nikasitlakton'dur.

Askorbik asit bir monosakkarit tiirevi olup yapica gli-

koza ve diger alti karbonlu monosakkaritlere benzer.

Kapali formil: CeHmOe
Molekiil agirligi: 176.12 g.mol—?



Acik formiil:

o=cI

HO—C
o
HO—(I:_J

-
HO-—CI—'H

Renksiz, beyaz, dikdértgen kristallerdir.Cok hafif ozel

bir kokusu vardir. Eksi tatta ve asit reaksiyondadir.
Erime noktasi: 189-192°C. 192°C'de bozunmaya ufrar.
Optikce aktiftir. Polarize 18181 saga cevirir.

[@x}=° ,+23° (suda)

[ax]®= ,+448° (metanol‘'de) dir.

Sudaki ¢oziinirligi 33 g/100 Q; etanoldeki 2 g/100 g;
gliserindeki 1 g/ 100 g‘dar. Asetonda c¢ok zor ¢dziinir. Eter,

petrol eteri, benzen, kloroform ve yaglarda cdziinmez (4).

UV spektrumu: Ultraviyole absorpsiyonu pH ve c¢oziiciye
baglidair. Asidik cézeitilerde 245 mm‘de (€ =11000), nétral
¢cozeltilerde 265 nm'de (£=17000) maksimum gésterir.Hbtsndlde

244, etanolde 245 nm’'de maksimum absorpsiyon gdsterir (5,6).

IR spektrumu (KBr disk ile): 3510, 3405, 3306 cm™*
OH bandi; 1755, 1670 cm—*‘de C=0; 110, 1025 cm~*'de C-0-C

bandlari gériilir (6,7).



.
2.1.2. Farmakolojik Etkisi

Besinlerdeki askorbik asit viicuda alindiktan birkac sa-
at sonra ince bagdirsaktan kana emilir.” 100 mg ve daha az
vitamin alindiginda bunun %80-90 inin emildigi belirtilmis-
tir. Bu esnada kandaki diizeyi kisa siire ic¢in yiikselir. Kan
dolagimi ile dokulara tasinir ve fazlasi bdbreklerden idrar-
la digari atilir. Gereginden fazla alinan askorbik asidin
bir boliimi de monosakkaritlerde oldugu gibi karbondioksit ve

suya okside olur (1).

Askorbik asidin kandaki ve idrardaki dizeyleri alinanla
orantilidir. Glinlik 60-75 mg askorbik asit alanlarda serum
askorbik asit diizeyi 0.75 mg/dl olarak bulunmugtur. Vitamin
yetersiz alindi@inda kan ve idrardaki miktarlar azalir. Kan
ve idrardaki vitamin miktarinin azligi dokularda vyeterli
miktarda askorbik asidin bulunmadifinin isareti sayilir. Bu
nedenle kanda ve idrardaki vitaminin diizeyi bireyin askorbik
asit yoninden yeterli beslenip beslenmediginin saptanmasinda

gosterge olarak alinir (8).

Askorbik asidin viicut calismasinda birc¢ok iglevi vardar.
Son yillarda yapilan aragtirmalar, askorbik asidin bag doku-
larindan olan kollojen sentezinde gbrev aldigini ortaya koy—

mugtur (1).

Askorbik asidin kan damarlarinin kuvvetli olmasinda da
gérev yaptigi saniimaktadir. Vitamin yetersizliginde kan da-
marlari zZayiflamakta ve ufak darbelerle kanamalar gorilebil-

mektedir.
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Askorbik asidin viicudu enfeksiyonlardan ve bakteri tok-
sinlerinden korudugu yolundaki gﬁzlemler tam olarak ac¢ikliga
kavusmamigtir. Enfeksiyonlar viicut doku ve sivilarindaki as-
korbik asit miktarini azaltmaktadir. Enfeksiyonlarda beyaz
kan hiicrelerinde askorbik asit dizeyi distiigilinden bagisikli-
gin zayifladigdi sanilmaktadir. Normal askorbik asit gereksi-
niminin karsilanmasi ile dokulardaki miktarin yeterli diizey-
de tutulabildigi rapor edilmistir. Bununla birlikte giddetli
enfeksiyon ve bakteri zehirlenmelerinde alinan askorbik asit
miktarinin arttirilmasi gerektigi goriisiinde olanlar da var-

dir (9.10).

Askorbik asidin steroid hormoﬁlar1n1n gentezinde de gé—
rev aldigi bildirilmistir. Askorbik asit yetersizliginde,
adrenalin bezi %270 oraninda biiylime gbdstermektedir. Askorbik
asidin efinefrin ile yara ve iltihaplanmaya karsi etkinlik‘
gosteren steroidlerin sentezinde rolii oldugu bildirilmistir

(1).

Askorbik asit diger bazi besin &8elerinin viicutta kulla-
nilmasi icin de yardimcidir. Askorbik asidin demir, kalsiyum,
B vitaminlerinden tiamin, riboflavin, folik asit, pantotenik
asit, A ve E vitaminlerinin viicutta daha elverigli olarak
kullanilmalarinda gerekli oldugu rapor edilmistir. Bunun ya-
ninda agiri askorbik asit aliminin baZJirsaklarda asidite{i
arttirarak Biz vitamininin emilimini azalttiga da bildi-
rilmistir (11) .Askorbik asidin bu alandaki gorevi oksidasyon
rediiksiyon olaylarindaki etkinligindendir. Folik asidin et-
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kin sekli olan tetrahidrofolik aside doniismesi askorbik asi-
din yardimi ile olmaktadir. Diger B vitaminlerinin kullanil-
masindaki etkinligi ise bagirsak florasinin olumlu yodnde de-—
gismesini ve dolayisi ile daha ¢ok B vitamini sentezlenmesi-

ni saglamasindandir (1).

Askorbik asit bazi toksik Sg@elerin etkisini azaltmakta-—
dir. Ornegin viicuda alinan nitritlerin kanser yép1c1 nitro-

zoma ddnisimind onlemektedir (12).

Askorbik asidin hiicre calismasinda roli olan bircok &ge
ile iligkisi olmasina karsin bu iliskilerden bircogunun ger-—
cek mekanizmasi heniiz yeterince aciklanamamigtir. Bununla
birlikte askorbik asidin viicut calismasinda cok yaniﬁ ve

dnemli gérevleri oldugu kesin olarak bilinmektedir.

Askorbik asit yan etkileri oldukca az olan bir ilac
maddesidir. Fazla miktarda alindiginda diyare ve karin agri-—
s1 yapabilir. Yiiksek dozda askorbik asit ile tedavi gdren
gebelerden dogan bebeklerde skorblit olusmasinin kolaylastig:

saptanmigtir (13).
2.1.3. Kaynaklari ve Kullanim Alanlari

Askorbik asit biitiin canli dokularda bulunﬁr. Dbgade cok
yaygin gekilde buidnan bu vitaminin en zengiﬁ‘ kaynaklaf1n1
taze meyve ve sebzeler olusturur. Meyveler arasinda en c¢ok
askorbik asit icerenler; limon, portakaf, greyfurt, kivi,

L

ananas, c¢ilek ve frenk lzimidiir. Elma, armut ve erik ise bun-
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lara gére daha az miktarda askorbik asit icerir.Bu meyveler-
den 6zellikle sitrus meyveleri (limon, portakal, greyfurt),
kivi ve dbmatesin dis kisimlari (kabuk) askorbik asit baki-

mindan zengindirler.

Sebzeler, 6zellikle kusburnu, karnabahar. lahana. ispa-
nak, kurusoffan, biber, turp, tere, maydanoz ve yer elmasa
askorbik asit bakimindan en zengin kaynaklardandir(8,14,15).
Tablo 1'de cegitli sebze ve meyvelerin askorbik asit deger-
leri gérilmektedir.

Sebze ve meyvelerin askorbik asit degeri tiriine, yetig-
tigi topraga. iklime ve olgunluk derecesine gdre degisir.Ge-
nellikle ham meyve ve sebze iyice olgunlagmigindan daha cok
askorbik asit icerir. Yine glines 1sigindan ¢ok yararlanan
bitkilerin askorbik asit deferleri az olanlardan daha yik- -
sektir.

Dokularda askorbik asidi list diizeyde tutmak icin giinlik
alinmas: gereken miktari The National Research Council
75-100 mg, The League of Nations Technical Commission on
Nutrition (1938) ve The British Medical Research Council
(1948) 30 mg, Food and Nutrition Board U.S.A 60 mg (16) ola—-
rak bildirmiglerdir.

Pauling 1970 yilinda yayinladigi arastirmasinda giinliik
miktarin 2-3 g olmasi gerektigini ileri slirmektedir (17).1In-—
giltere'de yapilan calismalar yetigkinler icin giinliik alan—
mas1 gereken miktarin 30 mg, USSR'de yapilan caligmalar ise



Tablo 1: Cesitli sebze ve meyvelerde askorbik asit miktar-
lar: =*2 (1,18).

Sebze — Meyve 1 Askorbik asit
(g/100 q)

Maydanoz 0.18
Salgam yapragi 0.13
Asma yapragil 0.12
Yegil sivri biber 0.10
Kara lahana 0.094
Karnabahar 0.080
Ispanak 0.050
Cilek 0.070
Portakal 0.050
Limon 0.050
Lahana 0.043
Greyfurt 0.043
Mandalina 0.030
Seftali 0.028
bomates 0.023
Taze fasulye 0.020

. Patates 0.016
Béglirtlen 0.020
Ahududu 0.022
Kizilcik ' 0.055
Kusburnu 0.45 :
Kivi 0.096

[*] Verilen rakamlar cegitli tiirlerin ortalamasidir.
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bu miktarin 70-100 mg oldugunu gdstermigtir (16). Glinliik as-
korbik asit gereksinimi olarak cegitli kaynaklar tarafindan
énerilen miktarlar arasinda farkliliklar vardir. Bunun sebe—
bi askorbik asit ihtiyacimizin ampirik esaslara dayandigidir.
Giinliik askorbik asit gereksinimi yas ve cinse baglia olarak

da deJismektedir (Tablo 2).

Askorbik asidin viicutta bircok kimyasal tepkimenin nor-
mal olarak yiirimesi ic¢cin gerekli olugu, dig etkenlerin bu

vitaminin dokulardaki durumunu etkilemesi bireyin gereksini-

Tablo 2: Yasa ve cinse gbre giinlik askorbik asit ihtiyac—
lara (16) (National Research Council)

Cins Yas Glinldk ihtiyac¢
(mg)
Cocuk 1 yasin altinda 30
1 -3 35
4 - 6 50
7~-9 60
10 - 12 75
Kiz ¢ocuk 13 - 20 80
Erkek cocuk 13 - 15 90
i6 — 20 100
Erkek 75
Kadin Orta derecede aktif 70
Hamile,ikinci dénem 100
Laktasyon dénemi 150
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mini arttirmaktadir. Askorbik asidin dokularda doymus diizey-
de bulunmasi gebelik, emziklilik, zehirlenme, bakteri toksin—
leri veya enfeksiyonlari, sofuk, yaralanma, hirpalanmalar
gibi streslere karsi konulmasi i¢in Snemlidir. Ayrica spor-
cularin normalden daha fazla askorbik aside ihtiyaclari ol-
dugu bildirilmistir (19).Ayni sekilde yanik ve ameliyatlarda
giinlidk gereksinimin arttirilmasi gerekir. Agizdan dogum Kont-
rol haplari alinmasi, hamilelik, sigara icilmesi gibi durum-

larda da gereksinim artabilmektedir (16).

Askorbik asidin yetersizligi bagladiginda idrar ve kan-
daki askorbik asit miktari azalmaktadir.Radyoizotopla yetis-—
kinler izerinde yapilan denemelerde, normal askorbik asit a-
1iminda viicut dokularinda ortalama 1500 mg kadar askorbik
asit bulunmaktadir (20). Askorbik asitsiz bir diyet alinmaya
baslandiktan sonra bu miktar giinlik %2.6°'lik bir hizla aza-
larak 84-97 giin sonra 300 mg'a kadar inmektedir. Bu dizeyde
idrarda askorbik asit gdriilmemekte, kan plazmasindaki miktar
0.3 mg/100 ml'ye inmektedir. Bu durumda askorbik asit eksik-
ligine bagli klinik belirtiler goriilmeye baslamaktadir. Kli-
nik belirtilerin hafif sekilleri yorgunluk, istah azalmasi,
yaralarin iyilesmesindeki gecikme ve isteksizliktir. Yeter-
sizlik arttikca klinik belirtiler agirlasmakta ve sirasi
ile biiyiimede duraklama, anemi, enfeksiyonlara Kkarsi diren-
cin azalmasi, dis etlerinin sismesi ve kanamasi, dig kayba,
eklemlerde gsismeler, ates, kanamalar ve kegiklerde kirilma-

larla, belirlenen skorbiit hastaligi gdrilmektedir (8,21).
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Ulkemizde 6zellikle Kkirsal bdlgelerde kis aylarinda as-—
korbik asit kaynaklarindan yeterince yararlanamayanlarda
skorbiitlin hafif ve orta derecedeki belirtileri goriiliir. Bu
belirtilere askerlerde ve yatili okullardaki ¢ocuklarda da

rastlanmaktadir (1,22).

Askorbik asit bircok preperatlarinda, besin ve icecek—

lerin vitamince zenginlegtirilmesinde kullanilir.

Askorbik asit oksijen tutma o6zelligine sahip olmasa
6zelliginden dolay: antioksidan olarak kullanilir. Yaglarin
ve yagli besinlerin uzun siire saklanabilmesi, beyaz renkte-
ki sebze ve meyvelerin kararmasinin &nlenmesi icin kullani-
1ir (23).Ayrica cabuk sogutularak dondurulmug meyveler erime
sirasinda dogal renk ve kokularini yitirirler.Bunlara dondur-
madan dnce saf askorbik asit katmakla bu sakincalar onlene-
bilmektedir (16.24). Oksijen hoga gitmeyen degisiklikleri
yapmadan dnce askorbik asit tarafindan tutulur. Bu sgekilde
dondurulmug kayisi, seftali, elma, iizim, muz, armut, ananas
gibi meyvelerde 20 yildan beri askorbik asit antioksidan

olarak yeflenerek kullanilmaktadir.
2.1.4. Taninma Ybntemleri

Askorbik asidin taninmasi ilk olarak 1927'de Tillmans
tarafindan 2,6-DCPIP ile yapilmistir (25). Sonraki caligma-
larda cesitli belirteclerle renkli tirevler olugsturdugu sap-
tanmigtir. Bunlardan bazilari Tablo 3'de toplu halde veril-

migtir (6,26.27).Askorbik agidin taninmasi icin USP XIX (28),
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Tablo 3: Askorbik asidin taninmasinda kullanilan belirtecler

Belirtec|Tillmans|Emmerie|Benedict|Negsler|Palladyum| Fosfo
-Engel klorir |molibdik

asit

Renk Pembe |Kirmizi| Kirmizi| Siyah Siyah Mavi

-kahve -gri

KaynakNo 25 26 6 6 6 27

USP XX (29) ve USP XXI 'de (30) tablet ve enjektabl ¢dzelti-
lerde alkali bakir tartarat, pirol ve metilen mavisi ile
BP 1973'de(31) Tillmans belirteci ve gimiis nitrat ile reak-—
siyonu, BP 1980'de (32) ultraviyole spektrumu ve gimis nit-
rat ile reaksiyonu BP 1988'de (33) infrared ve ultraviyole

spektrumlaril ile ve glmiis nitrat ile reaksiyonu Snerilmistir.

Askorbik asidin taninma ve miktar tayini yodntemleri

coklukla yiiksek indirgeme yetenegine dayanir. Bu ydntemlerde

bir metal iyonunun rediiksiyonu ile kararli bir renkli c¢dzel
ti olusumu [potasyum ferrisiyanir (34), ferri trikloroasetat
(35)]1 veya metal iyonunun askorbik asit tarafindan rediksi-
yonu ve kelat yapici bir bilesik ilavesiyle renkli bir komp-
leks olugumu s6z konusudur.En ¢ok kullanilan metal iyonu Fe=*

olup, Fe™* 'iin askorbik asit tarafindan Fe®+ 'ye indirgenme-
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si, Fe® 'nin «,a’'-dipiridin (36), ferrozin (37), dimetil-
glioksim (38) ve 1,10-fenantrolin (39) ile renkli kompleks
olusturmasindan yararlanilmistir. Ayni amac¢la kullanilan bir
baska metal iyonu Cu®* 'dir ve bunun indirgenmesiyle olusan
Cu*™ neokuproin (40) ve 2,2'-biskinolin (41) ile renkli ke—

lat kompleksleri vermektedir.

Taninma ic¢cin tireviendirme reaksiyonlari da kullanil-
migtir. Bu alanda ilk c¢aligsmalar Schmall ve arkadaglari
(42,43) tarafindan askorbik asidin diazolanmig 4-metoksi
—2-nitroanilin ile olusturdugu mavi renkli {riinden vyarar—
lanarak yapilmigtir.Sonralari:i diazolanmig p—aminobenzoik
asit (44), diazolanmis p—nitroanilin (45) redoks tiirev be-—

lirteci olarak kullanilmistir.

Askorbik asidin taninmasinda ince tabaka kromatografisi
(45) ve gaz kromatografi-kiitle spektrometrisi (46) yéntemle—

ri de kullanilmastar.
2.1.5, Miktar Tayini Yéntemleri

Askorbik asit analizinde ilk kez kullanilan ve standart
redoks belirteci olan 2,6-DCPIP ile askorbik asit arasindaki
reaksiyonun stokiometrisi ilk olarak Tillmans(25) tarafindan
verilmis ve 1932 de Tillmans ve calisma grubu (47) askorbik
asidin kantitatif analizini ayni belirteci kullanarak ger—
ceklestirmigstir. Cesitli materyalde askorbik asit tayininde
bu belirtec bircok arastirmaci tarafindan kullanilmigtir,

Andryushchenko ve arkadaslari (48) domates suyunda, Réhle



ve Voight (49) sitrus konsantre ve meyve sularinda direkt
titrasyon ydntemiyle askorbik asit tayininde 2,6-DCPIP'i kul-
lanmigtir. Chatterjee ve calisma grubu (50) yontemi modifiye
ederek farmas6tik preperatlara uygulamislardir. Titrimetrik
analizlerde kullanilan diger bir belirtec kloramin-T olup
askorbik asit tayini nigasta-potasyum iyodiir veya metilkir-
mizisi—potasyum bromir varliginda yapilmistir (51). Yéntem
Silva (52) tarafindan farmasdtik preperatlara.meyve sularina
ve bitkilere uygulanmigstir. Lazaro ve grubu (53) ayni belir-
tec¢ ile simultane askorbik asit ve siilfit tayinini gercekles-—
tirmigler. Vitamin preperatlarinda askorbik asit tayini fer-
roin, tiyaziﬁ veya trifenilmetan boyalari indikatorligiinde
potasyum ferrisiyaniir ile titre edilerek vyapilmigstir (54).
Yontem modifiye edilerek meyve sulari ve konsantrelerine uy-—

gulanmigstir (55).

Literatiirde seryum amonyum siilfat (56), seryum siilfat
(57), N—klorosikksinimid (58), iyot monoklorir (59,60) ile

titrasyonlarina da rastlammigtir.

Farmas6tik preperatlarda askorbik asit tayini ic¢in
USP XIX (28), USP XX (29) ve USP XXI (30)' de 2,6-DCPIP ile,
BP 1973 (31),BP 1980 (32) ve BP 1988 (33)'de iyod ile, meyve
ve sebzelerdeki tayini i¢in ise AOAC (61)'de 2,6~DCPIP ile

titrasyon Snerilmektedir.

Askorbik asidin gerek ultraviyole gerekse gdriiniir bdl-

gedeki spektrofotometrik tayinleri asagidaki sekilde dzetle—
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nebilir: Baczyk ve Swidzinska (62) farmasttik preperatlarda
265 nm'deki absorbans defgerinin dofrudan Sl¢iimi ile askorbik
asit miktar tayinini yapmislardir. Fung ve Luk (63) alkolsiiz
iceceklerde ve meyve sularinda direkt ultraviyole spektrofo-
tometrik Slcimleri termal bozundurma, katalitik donisiim,
ultraviyole 1g81n ile bozundurma ve alkali ile muamele gibi
zemin dlizeltmeleri yaptiktan sonra yapmislardir. Yapilan ca-—
ligmalarda alkali ile muamelenin en iyi yontem oldugunu sap-
tayarak bu ortamda askorbik asidin direkt Olciumiini gercek-
lestirmislerdir. A ve E vitaminleri ile birlikte bulundugu
preperatlarda askorbik asit su ile ekstre edilerek 265 nm'de-—
ki absorbansi Slcllmigtir (64).Lau ve calisma grubu (65) far—
masotik preperatlarda askorbik asit tayininde askorbik asidin
Cu=+ ile oda temperatiiriinde ve pH=6'da katalitik oksidasyonu
ve 267 nm'de absorbansinin Slclimiinden faydalanmiglardir.Peng
ve Shi (66) iiziim sularinda askorbik asgit tayininde 6rnekleri
pH=6"'da Cu®* ve EDTA c¢ozeltisi ile reaksiyona sokarak elde
ettikleri ¢6zeltinin 267 nm'deki absorbans deferini Olcmiig—

lerdir.

Tirev spektrofotometrisi ile yapilan miktar tayini ca-
ligmalarinda El Sadek ve caligma grubu (67) askorbik asit-
analgin iceren karisim preperatlarda her iki ila¢ maddesinin
kantitatif tayinini l.derece tlirev spektrumlarindan faydala-
narak gerceklestirmislerdir. Lage ve calisma arkadaslari
(68) ise 2.derece tiirev spektrofotometrisi ile limon ve 1is-

panakta askorbik asit tayininde ekstraksiyonu oksalik asit
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cozeltisi ile yapmislar ve zemin etkisini gidermek amaciyla
bu orneklerin oksalik asit ile maserasyonundan elde ettikle-—
ri coézeltiyi bir saat siireyle UV isina tutarak askorbik asi-
di bozundurup, Ol¢l efrisinin olusturulmasi sirasinda stan-—
dart askorbik asit ¢dzeltilerini bu ¢dzelti icinde hazirla-
miglardir. Ayrica metallerin girigim etkisini onlemek igin

cozeltiye potasyum siyaniir ilave etmislerdir.

Gorinir bélgedeki spektrofotometrik tayinlerin cogu
Tillmans tarafindan 2,6-DCPIP'iin bulunmasindan sonra bu be-
lirte¢ ile yapilmigstir. Yontemler 2,6-DCPIP'lUn askorbik asit
ile verdigi pembe renkli kompleksin 520-540 nm'deki absor-
bansinin Slclimline dayanmaktadir (69). Cesitli modifikasyon-
larla gelistirilmis olan ydntem giinimizde h&l& kullanilmak-
tadir. Hoffman (70) modifiye ettigi ydntemi portakal ve mey-
ve sularina, Egberg ve arkadaglari (71) bekletilmis hububat
ve mesrubatlara, Rosenfeld (72) ise ydntemi renkli bilesen-—
ler iceren bitkilere,bitkilerin amil asetat ile ekstraksiyo-
nundan sonra uygulamistir. Andrews (73) iizim suyunda askor-
bik asit tayininde pH=4 asetat tamponlu ¢dzeltide 2,6-DCPIP
ile olugan pembe renkli kompleksin kloroform fazina ekstrak-
siyonundan sonra bu c¢dzeltinin 500 nm' deki absorbansinin

Slclilmesinden faydalanmistir.

Gorinlr bolgede yapilan bircok calismada askorbik asi-
din yiiksek indirgeme 6zelliginden yararlanilmistir. Calisma-
lar askorbik asidin bir metal iyonu tarafindan yiikseltgenme~

sine ve indirgenen metal iyonuna kelat vyapici bir bilesik
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ilavesiyle olusan renkli komplekslerinin absorbans degerinin
6lclilmesine dayanmaktadir. En c¢ok kullanilan metal iyonu
Fe®* 'dir. Jaselskis ve Nelapaty (37) askorbik asidin Fe>*'ii
indirgemesinden olugan Fe®* iyonunun ferrozin ile olusturdugu
kelatin 562 nm'de absorbansinin Slciilmesine dayanan yéntemi
gitrus meyvelerine uygulamigtir.Yontem modifiye edilerek Butts
ve Mulvihill (74) tarafindan serum ve idrara uygulanmistir.
Al-Zamil ve caligsma grubu (38) da ayni1 prensibe dayanarak
Fe=*'nin dimetilglioksim ile verdigi kararli Fe®*-bisdimetil-
glioksim kompleksinin kantitatif tayini ile askorbik asidin
miktar tayinini gerceklestirmislerdir. Fe=+ ile metal-kelat
kompleksi olugturan bir diger kompleks bilesik olan 1,10-
fenantrolin,.kutu meyve sulari ve alkolsiiz iceceklerde askor-
bik asit tayininde kullanilmigtir (75). Besada (76) farmasd-
tik preperatlarda askorbik asidin tayinini Fe=+ wve 1,10-
fenantrolin karisimi ile reaksiyonu sonucu olusan kelat
kompleksinin 510 nm'deki absorbansinin Slcilmesiyle gercek-—
lestirmigtir. Buhl ve Mikula (77) askorbik asidi Fe>> ile
oksitleyerek olugan Fe=*'nin 1,10-fenantrolin, 2,2-dipiridin
veya bathofenantrolin ile olugturdugu kompleksi sulfoftalein
boyasi ile birlestirerek kloroform fazina ekstre ettikten
sonra 620 nm'deki absorbansini dlcmiisler, yéntemi meyve su-—
larina uygulamiglarsir. Anvar ve arkadaglar: (78) c¢egitli
materyaldeki disiik miktarda askorbik asit tayininde 1,10-

fenantrolini kullanmiglardir.

Oksitleyici olarak ¢ok kullanilan diger bir metal iyonu
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Cu?” 'dir. Shieh ve Sweet (41}, Cu(II)-2,2'-biskinolin ¢o-
zeltisiyle askorbik asit arasindaki redoks reaksiyonu sonucu
olugan menekse renkli Cu(Il-2.2'-biskinolin kompleksinin 540
nm'deki absorbansini dlcerek farmasdtik preperatlarda askor-
bik asit tayinini yapmiglardir. Baker ve Lowe (40) farmasd-—
tik preperatlarda ve meyve sularinda askorbik asit tayini i-
¢in gelistirdikleri ydntemde Cu®* 'nin askorbik asit tara-
findan Cu** 'e indirgenmesi ve Cu’* 'in neokuproin ile reak-
siyonu sonucu oclugsan iiridniin 450 nm'deki absorbansini Slcmis—

lerdir.

Barbas Pardillo ve calisma grubu (79) ise farmasotik
preperatlarda askorbik asit tayininde propilenglikol-su’'lu
ortamda olusturduklari kararli Cu(II)-nioksim-askorbik asit

licli kompleksinin absobansini Slcmislerdir.

Amonyum molibdat. askorbik asidin kalitatif(80) ve kan-
titatif tayinlerinde kullanilan kompleks teskil edici Dbir
bilesiktir.Elnenaey ve Soliman (81) farmasStik preperatlarda
ve plazmada askorbik asit tayinini amonyum molibdat ile ver-
digi mavi renkli kompleksin 760 nm'deki absorbansinin dlic¢iil-
mesiyle gerceklestirmistir. Bajaj ve Kaur (82) girigimleri
minimuma indirecek sekilde ydntemi modifiye ederek sebze ve
meyvelere uygulamislardir. Thind ve Kumar (83) sitrus meyve
sulari, tablet ve toniklerde askorbik asidin amonyum molib-—
dat ile olusturdugu kompleksin kaynar suda bes dakika bekle-—
tildikten sonra 730 nm'deki absorbansini Slc¢cerek 4—-60 ug as-—

korbik asidin kantitatif tayinini yapmislardir. Emel ‘yanenko
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(84) askorbik asit-riboflavin iceren goéz damlalarinda,Homann
ve calisma grubu (85) fenilbiitazon ve askorbik asit iceren
supozituarlarda askorbik asit tayininde ayni belirtecden ya-
rarlanmiglardir.Li ve calisma grubu(86) ise mesrubat ve pas—
tada askorbik asidi sitrat iceren EDTA codzeltisi ile ekstre
ederek molibdik asit ile olusturdugu mavi renkli kompleksin

760 nm'deki absorbansinin dlcililmesiyle tayin etmislerdir.

Askorbik asidin kalitatif ve kantitatif tayininde kul-
lanilan diger bir belirtec¢c metilen mavisidir. White ve Fitz-
gerald (87) tabletlerde ve meyve sularinda askorbik asit
tayininde métilen mavisini kullanmigslardir. Modifiye edile-
rek Frigola Canoves ve Bosch Serrat (88) tarafindan porta-—
kal, limon ve sebzelere uygulanan yontem; askorbik asidin
metilen mavisini indirgemesi, boyanin renksiz seklinin klo—
roforma ekstraksiyonu ve dihidro tiirevinin metilen mavigine
geri oksidasyonu ile olusan iiriiniin 653 nm'deki absorbansinin

olciimiine dayanmaktadir.

Al-Tamrah (89) askorbik asidi potasyum hekzasiyanofer—
rat veya potasyum periyodat ile okside etmis ve .oksidanln
fazlasini alkali ortamda ftalofenonun fenolftaleine oksidas-
yonu ile olusan renkli iiriinin 553 nm'de spektrofotometrik
olarak Glciilmesiyle saptamigstir. Yontem ile farmasdotik pre-

peratlarda 0-7 pg.ml—* askorbik asit miktari Slcllebilmigtir.

Cesitli materyalde askorbik asidin kantitatif tayini

icin dimetoksidikinon (90,91), diazolanmig p-aminobenzoik



asit (44), diazolanmig 4-metoksi-2-nitroanilin (42,43), dia-
zolanmig p-nitroanilin (45), 3-metil-2-benzotiyazolon hidra-—
zon (92,93), fosfovanadotungstik asit (94), l-kloro-2,4-
dinitrobenzen (95) gibi kenetleyici. kompleks ve kelat tes~
kil edici bilesikler kullanilarak bircok ydntem gelistiril-

migtir.

Sweeley ve calisma grubu (96) askorbik asidin ilk gaz
kromatografik analizini trimetilsilileter ile tiireviendire~
rek gerceklegtirmislerdir. Askorbik asidin tiirevlendirilmesi
reaksiyonu geligtirilerek yontem cesitli materyale uygulan—
migtir (97,98). Schlack (99) yiyecek ve farmasdtik preperat-
larda askorbik asidi kursun tuzu halinde coktiirdiikkten sonra
tireviendirip alev iyonizasyon dedektdri kullanarak olcmus—
tiir. Vecchi ve Kaiser (100) askorbik asidin silil tiirevleri-
ni gaz kromatografigsi ile karakterize edip olugan tetrame-
til-silileter tirevlerini kiitle spektrometresi ile d&lcmiis—
tir. Gerstl ve Ranfft (101) yiyeceklerde askorbik asidi, me-
tafosforik asit ile ekstre ederek, yapilarindaki seliilozu
kolon kromatografisi ile temizlemisler ve askorbik asit ice-
ren fraksiyonlari buharlagtirdiktan sonra bis-trimetilsilil-

~asetamid ile sililleyerek gaz kromatografisi ile kantitatif

tayinini yapmislardar.

Literatiirde askorbik asidin dansitometrik miktar tayini
calismalarina da rastlanmistir. Papadoyannis ve Kouimtzis
(102) farmasétik preperatlarda, silikajel G plaklarda sol-

vent olarak aseton-metanol-benzen (1:2:8) kullanarak ayrilan
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fluoresans lekelerin 439 nm'de direkt dansitometrik &1ciimiiy—
le askorbik asit tayinini yapmiglardir. Hoppe ve arkadaslari
(103) siitte, askorbik asidin silikajel plaklarda ayrildiktan
sonra 470 nm' de dansitometrik Slc¢imini yapmiglardir. Jarze—
binski ve Lugowska (104) cok komponentli farmasdtik prepe-
ratlarda, Kieselgel 60 plaklarda mobil faz olarak kloroform—
%95 lik etanol-eter (1:1:2) kullanarak aff11an askorbik asidi
dansitometrik olarak élcmﬁslerdir. Ni ve calisma grubﬁ (105)

multivitamin preperatlarda suda cozlnen vitaminleri silika-
jel HF 2ma plaklarda kloroform — etanol - asetik asit-su

(54:27:9:4) ile ayirmig ve 250 nm'de reflaktans dan91tometre:
vlle Slcerek askorbik asit tayinini gerceklest1rm1st1r El—

Sadek ve calisma grubu (106) analjezik karisimlarinda askor-
bik asit tayininde ayirmayi yiiksek islevii ince tabaka kro-
vmatografisi (HPTLC) ile gercéklestirdikten sonra dansitoﬁét—
rik dlcmeler yapm1sl§r&1;. Mandrou ve grubu (107}vise garap
ve meyve sularinda askorbik asit wve dehidroaskorbik asit
tayini ic¢in bu maddeleri 2,4-dinitrofenil hidrazin ile Qza—
éon tiirevierine doniistiirdiikten sonra ince tabakada ayirip

494 nm'de dansitometrik Sle¢iimler yapmislardir.

Sivi kromatografisi yontemi- askorbik asit analizlerinde
genig Olclide kullanilmigtir. Multivitamin preperatlarda,
meyve sularinda, siit Uriinlerinde (108) serum ve plazmada
(109) yapilan askorbik asit tayinler@nde amperometrik dedek-—
tor kullanilmigtar. Portakal suyu, plazma, idrar, karacifer

ve beyin dokularinda askorbik asit tayinini Tsao ve Salimi
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(110) iyon c¢ifti sivi kromatografisi (elektrokimyasal dedek-
tor) ile yapmiglardir. Askorbik asidin iyon degistirme kro-~
matografisi ile ayrildiktan sonra kantitatif tayini ultravi-
yole dedektorle de yapllmlsurv. Sood ve arkadaslari (111)
ilk olarak iyon ¢ifti sivi kromatografisi ydntemini yiyecek
ve maltivitamin preperatlarda askorbik asit tayininde kul-
lanmiglar ve kantitatif Slcimleri 254 nmm'de yapmxslar'd:r.
Daha gonra ydntem vitamin mineral iceren farmasdtik prepe-
ratlara uygulanmig ve rutin analizlerde kullanilmigtir
{112). Ashoor ve calisma grubunun (113) gelistirdikleri ydn-
temde yiyeceklerde ve hiyolojik sivilarda EDTA 'nan siilfiirik
asitteki ctzeltisi ile ekstraksiyondan ve siizme igleminden
sonra siziintiiden kiiciik bir porsiyon Aminex HPX-87 LC kolon
iceren sivi kromatografa enjekte edilmis ve 245 nm'de ‘absor-
bans ¢6lcimi yapilmigtir.Maeda ve arkadaslari (114) sekerleme
ve alkolsiiz iceceklerde &rnekleri Sek-Pak Cim kartus ile te-
mizledikten sonra ODS kolonda mobil faz olarak fosforik asit
kullanarak ve ters faz ayrilma teknigi ile ayirarak askorbik
asidin 245 nm'deki absorbansini dlcmek suretiyle miktar ta-
yinini yapmiglardir. Carnevale (‘115) gitrus meyve sularinda
agskorbik asit tayini ic¢cin up-Bondapak/CN kolon ve asetik
asit-metanol (9:1) mobil faz kullanarak 245 nm'de Slcim yap-
mistir. Augustin ve arkadaslari (116) patates wve patates
lrinlerinde ters faz iyon ¢ifti sivi kromatografisinde
h—-Bondapak C.e kolon, tridesil amonyum format ve metanol-su
iceren mobil faz kullanarak askorbik asit tayinini gercek-

lestirmislerdir. Lookhart ve grubu (117) un, hamur ve tab-



letlerde askorbik asit tayinini p—-Bondapak Kkarbohidrat ko-
londa sodyum dihidrojenfosfat ve metanol ile elue ederek ve
234 nm'deki absorbansini Slcerek yapmiglardir. Lloyd ve gru-—
bu (118) portakal, limon ve greyfurt sularinda PLRP-S kolon-—
da sodyum dihidrojenfosfat ile elue ederek ve 220 nm'de Slcim
yaparak HPLC ydntem ile askorbik asidin kantitatif tayinini
yapmiglardir. Bushway ve grubu (119) ise askorbik asit ana-—-
lizini Ornekleri pH=2 fosfat tamponu ile homojenize edip %3
lik metafosforik asit ile ekstre ederek mobil faz olarak
tetrahidrofuran ve metafosforik asit kullanarak (RLRP-S)
Cie polimer kolonda ayirmis ve 244 nm'de spektrofotometrik
olclim yapmiglardir. Yontemi cesitli meyve, sebze ve meyve
sularina uygulamiglardir. Amin ve Reusch (120) UV dedektér
kullandiklari caligsmalarinda multivitamin preperatlardan as—
korbik asidi metanol-su (80:20), plazmadan aseton-metanol
(1:1) ile ekstre ederek ayirmayi Li Chrosorb RP 18 kolonda
yapmiglardir. Huang ve Kissinger (121) biyolojik sivilarda
ve yiyeceklerde ayni anda askorbik asit ve dehidroaskorbik
asidin tayinini ultraviyole ve elektrokimyasal dedektdr kul-
lanarak sivi kromatografisi ile gerceklestirmislerdir. Tho-
mis ve c¢aligma grubud (122) askorbik asit-asetaminofen-asetil-
salisilik asit iceren karisim farmasdtiklerde Ce ters faz
kolonda mobil faz olarak metanol-fosfat tampon (pH=3.5)-su
(20:10:70) kullanarak HPLC ydntem ile askorbik asidi tayin

etmiglerdir.

Literatiirde elektrometrik ydntemlerle askorbik asidin
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kantitatif tayini calismalarina bakilirsa; yiyeceklerde as-
korbik asit analizinde bulanik ve renkli ¢cobzeltilerde
2,6~DCPIP ile titrasyon ydntemi kullanilamadifindan Navarini
ve Zucker (123) titrasyonu potansiyometrik olarak yapmislar-
dir. Song ve Han (124) lahana, marul, havug¢, vyesil Dbiber,
portakal ve elmada askorbik asit tayinini 2.6-DCPIP ile tit-
re ederek potansiyometrik olarak yapmislardir. Skuridin
(125) ise deniz kestanesinde askorbik asidi potasyum ferro-—
siyaniir ile oksitleyerek ekivalent noktayi platin ve glmis
kloriir elektrod ile potansiyometrik olarak saptamiglardir.
Parczewski (126) askorbik asit-asetilsalisilik asit iceren
farmasdtik preperatlarda askorbik asit tayininde tabletlere
Fe®*+tuzu ilave ederek indirgenmemig Fe®+ iyonlarinin EDTA
cbzeltisi ile potansiyometrik titrasyonundan yararlanmis-
tir. Askorbik asit—analgin-penisilamin iceren Kkarigimlarin
potansiyometrik titrasyonunda Rizk ve Zakhari (127) yeni bir
oksidimetrik titrant olan 2,3-dikloro-5,6~disiyano-1,4-ben—

zokinon'u kullanmiglardir.

fyon secici elektrod kullanalarak vapilan direkt potan-
siyometrik blcﬁmlerde.Calokeriné; ve Hadjiiocannou (128) tab-
letlerde askorbik asidi iyodir secici elektrod kullanarak ve
potasyum iyodat ile titre ederek tayin etmislerdir. Zaki ve
Abdel Rehiem (129) farmasdtik preperatlarda askorbik asidi
kloroformdaki iyod ¢bézeltisi ile oksitleyerek sulu fazda
olusan iyodiir iyonlarini iyon secici elektrod kullanarak

6lcmiglerdir. Halvatzis ve Timotheou-Potamia (130) ise far-—
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masétik preperatlarda askorbik asidin N-bromosiiksinimid ile
reaksiyonu sonucu olusan bromiir iyonlarinin bromiir secici

elektrod ile Slciilmesiyle gerceklegtirmiglerdir.

Farmasdtik preperatlar ve besinlerde askorbik asit ta-
yininde amperometrik titrasyon ydnteminden yararlanilmigtir.
Bu calismalarda potasyum iyodat (131), 2,6-DCPIP (132),
dikloramin-T (133), potasyum peroksimonosiilfat (134), I.Cl

(135) gibi cesitli titrantlar kullanilmistir.

Literatiirde elma ve ispanakta elektrolitik olarak {ire—
tilen talyum(III) (136), yiyecek ve farmasdtiklerde oktagiya-
nomolibdat (137), farmasdtiklerde L-askorbat oksidaz (138)
ile kulometrik ve ¢esitli materyalde iyodometrik—kulometrik
titrasyon (139-142) yontemi ile askorbik asit tayini calig-

malarina rastlanmigtar.

Meyve sulari ve kinin iceren iceceklerde(143), sebze ve
meyvelerde (144) farmas6tik preperatlar ve meyve sularainda
(145) sitrus meyve sulari, cilek, kusiiziimii ve ahudududa (146)
diferansiyel puls polarografi ydontemi ile askorbik asit ta-—

yini yapilmistar.

Lindquist (147), Soderhjelm ve Lindquist (148) taze
meyve, sebze. multivitamin preperatliar ve iceceklerde askor-
bik asit tayininde do@rusal tarama voltametrik ydntemi kul-—
lanmiglardir. Ballantine ve Woolfson (149) multivitamin pre-
peratlarda, Lau ve caligsma grubu (150) askorbik asit-kafein-

agsetaminofen igeren preperatlarda diferansiyel puls vol-
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tametrik, Falat ve Cheng (151) askorbik asit-dopamin iceren
tabletlerde voltametrik yontem ile askorbik asit tayinini

gerceklestirmislerdir.

Enzimatik ydntemlerle yapilan askorbik asit tayinlerin-
de Slcimler spektrofotometrik ve elektrokimyasal y®éntemlerle
yapilmigtir. Tono ve Fujita (152) portakal ve domates sula-
rinda askorbik asit tayinini askorbik asidin absorbansinin
243 nm'de askorbat oksidaz ile oksidasyonundan dnce ve sonra
Olcilmesiyle gerceklestirmislerdir. Liu ve c¢alisma grubu
(153) yontemi modifiye ederek serum ve plazma, Park ve arka-—
daslari (154) ise salatalik Orneklerine uygulamiglardir.
Casella ve calisma grubu (155) meyve ve sebzelerde hidrojen
peroksit varliginda pH=5.3'de peroksidaz ve 1,4-diaminobenzen
kullanarak olusan renkli iiriinin 320 nm’'de absorbansini dlce-

rek askorbik asit tayinini gerceklestirmistir. Bircok arag-

tirmaca,
Agkorbat

Askorbik asit + Oksijen ——————>Dehidroaskorbik asit + Su
Oksidaz

reaksiyonu sirasinda oksijen tiiketimini kontrol etmek icin
elektrokimyasal yontemler kullanmiglardir. Marchesini ve
calisma grubu {156) bu reaksiyondaki oksijen tiilketiminin
kontrol edilmesi amaciyla Clarke elektrodu kullanmiglardar.
Schindler ve Schael (157) oksijen tiliketim hizini oksijene du-
yarli elektrod ile dlcerek biyolojik sivilarda askorbik asit

tayinini yapmiglardir. Posadka ve Macholan (158) Clarke elek-
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trodu coziinmeyen askorbat oksidaz ile ince tabaka halinde
kaplayarak yontemi gelistirmislerdir. Daha sonraki calisma-
larda askorbat oksidaz bir kolaj Uzerinde sabitlestirip
Clarke elektroda monte edilmigtir (159). Yiyeceklerde askor-
bik asit tayininde Esaka ve arkadaglari (160) mobilize edil-
mis askorbat oksidazdan faydalanarak reaksiyon icin optimum
sartlari saptamiglardir. YSntem daha sonra Lin ve Kuo (161)
tarafindan geligtirilmistir. Morisaka ve calisma grubu (162)
yiyecek ve iceceklerde askorbik asit tayinini askorbat oksi-

daz kullanarak HPLC ydntemiyle yapmislardar.

2.2, Agetilsalisilik Asidin Karigimlardaki Miktar Tayini
Yéntemleri

Karisim preperatlarda asetilsaligsilik asidin miktar ta-
yini degisik metodlarla yapilmigtir. Bu metodlar arasinda
yiikksek basincli sivi kromatografik (HPLC) (163-166), spektro-
fotometrik (167-172), titrimetrik (173,174), dansitometrik
(175-178) ve tiirev spektrofotometrik (179,180) yéntemlér bu-
lunmaktadir. Son yillarda bilgisayarlarin popiiler olmasi ne-
deniyle asetilsalisilik asit icerén idcld ve cok maddeli xka-
rigim preperatlarda asetilsalisilik asit ve diger komponent-
lerin kantitatif tayini icin cok dalga boylu spektrofotomet-—
rik yontemler ve kompiiter programlari geligtirilmistir

(181-185). .

" Askorbik asit-asetilsalisilik asit iceren karisim pre—

peratlarda yapilan kantitatif tayinler dzetlenirse: Nikolova
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ve grubu (186) askorbik asit iceren efervesan tabletlerde,
asetilsalisilik asit tayini icin tablet tozunu eter ile eks-—
tre ederek elde ettikleri organik fazi buharlastirmislar ve
geriye kalan cokeltiyi etanol ile cozerek 225 nm'deki absor-

bans deferini dlcmiislerdir.

Peterdi Nagy ve calisma grubu (187)ise ortamin pH defe-
rini ayarlayarak ve uygun seyreltmeler yaparak askorbik asit
yaninda asetilsalisilik asit ve kinin tayini ic¢in spektrofo-

tometrik yontem gelistirmiglerdir.

Jarzebinski ve arkadaglari(188) askorbik asit—asetilsa-
ligilik asit ve asetilsalisilik agsit—glisin ikili karigsimlar:
iceren farmasotik preperatlarda aktif maddelerin tayini i¢in
karisim preperatlari silikajel plaklarda ayirdiktan sonra

6lciimieri dansitometrik olarak gerceklestirmiglerdir.

Boudeville ve grubu (189) askorbik asit-asetilsalisilik
asit karisim preperatlarin analizini kulometrik titrasyon

ile yapmiglardair.
2.3. Rutinin Karisimlardaki Miktar Tayini Y&ntemleri

Karisim preperatlarda rutinin miktar tayini icin-bircok
ybntem -gelistirilmistir. Bunlar arasinda - kolorimetrik
(190,191), spektrofotometrik (192), fluorimetrik (193-195).

‘dansitometrik (196,104), kromatografik (197,198) ve polarog-
rafik (199.200)hy6ntemler yer almaktadar.



—-29—

Askorbik ssit-rutin iceren'kar1§1m preperatlarda; as-—
korbik asit ve rutin icin gerek ultraviyole gerékse gérﬁnur
bbélgede yapilan spektrofotometrik caligmalar asagida dzet—

lenmistir.

Ogura ve calisma grubu (201) askorbik asit-rutin iceren
farmasotik preperatiérda rufinin kantitatif tayihini asetik
asit-sodyum asetat tamponlu ortamda zirkonyum kibrﬁr ile
olusturdugu renkli kompleksin 402 nm'de, difenilborik asit-—
B—aminpetilester ile olusan renkli lrinliin ise 404 nm'deki
absorbansini 6lcerek yapmiglar ve analize askorbik asidin

etkisinin olmadigini saptamiglardar.

Svitskaya ve arkadaslarinin (202) gelistirdigi yodntemde
ise 1:1 oraninda askorbik asit-rutin iceren tabletlerde ru-
tin, tabletlerin %96'lik etanoldeki ¢dzeltisinin sodyum hid-
roksit ile rééksiyonundan olugan renkli c¢dézeltinin 4i5 nm'

deki absorbansinin diciilmesiyle tayin edilmistir.

Reddy ve calisma grubunun(203) rutin—askorbik asit ice-
ren ikili ve daha cok maddeli karigimlarda rutinin kantitaz
tif tayini_icin gelistirdigi. yfntem, 4-kloro-2-nitroanilinin
diazonyum tuzunun rutin ile kenetlenmesi sonucu olusan, .por-
takal renkli ﬁrunun'450 nm'deki absorban§1n1nA 6}cﬁ1m@sig¢

dayanmaktadir.

Seif-El-din'in (204) rutin~kuersetin—askorbik asit iée—
ren tabletlerde birinci derece tiirev spektrofotometrisi ile

rutin ve kuersetinin simultane tayini ic¢in geligtirdigi yon-
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tem, rutinin hidroklorik asitli ortamda aluminyum klorir ile
verdigi sari renkli kompleksin 418 nm'deki birinci tiirev ab-

sorbans deferinin Slciilmesine dayanmaktadir.

Feng ve Peng(205) askorbik asit-rutin iceren tabletleri
%60'11k etanolde cbzerek ortogonal fonksiyon spektrofotomet-—
risi ile sirasiyla 231,261 ve 359 nm'deki absorbans degerle-—

rinin 6lcimi ile gerceklestirmiglerdir.

Askorbik asit—rutin iceren karigim preperatlarin anali-
zi icin son yillarda cift dalga boylu spektrofotometre ile
caligmalar yapilmistir.Chen ve Xie (206) toz haline getiril-
mis tableti sodyum pirofosfat ile karigtirip etanolde ¢o6z—
migler ve siilfiirik asit ile karaistirdiktan sonra 351 nm'de
rutinin,242.5 ve 270.5 nm'de ise askorbik asidin absorbans de-
gerini Olcmislerdir.Ge ve calisma arkadaslari (207) askorbik
asit-rutin-kuersetin iceren preperatlarda, tabletleri su ile
ekstre ederek askorbik asidi uzaklastirmislar ve solid fazi
%95°1ik etanol ile cozdiikkten sonra siizmiislerdir.Rutinin kanti-
tatif tayini icin sizilintiinin 312.5 ve 386 nm'deki absorban-—
sini Olc¢miislerdir. Hu ve Wang (208) rutin ve askorbik asit
iceren tabletleri %60°'lik etanol ve 0.55 M sodyum Xloriirde
¢ozerek sirasiyla 359, 225 ve 263.6 nm'deki absorbans deger-—
lerini élcerek analizi gerceklestirmigslerdir. Ruan (209) as-
korbik asit-prokain. HCl-rutin iceren supozituarlarln anali-

zinde cift dalga boylu spektrofotometriden yararlanmistir.
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3. DENEYSEL BULUM

3.1. Maddeler, Cozlcliler ve C8zeltiler
3.1.1. 1la¢c Maddeleri

Farmasotik saflikta askorbik asit*, asetilsalisilik

asit® ve rutin™ temin edildigi gekilde kullanilda.
3.1.2. Kimyasal Maddeler ve (Cdziciler

Metafosforik asit, sodyum bikarbonat, glasiyal asetik
asit, 2,6-DCPIP. sgiilfirik asit, metanol, potasyum permanga-
nat., kloroform. formik asit. asetonitril, sodyum-i-heptan-—

silfonat.

Sulu ¢ézeltilerin hazarlanmasinda potasyum permanganat

lzerinden yeni distillenmis deiyonize su kullanilda.

Kullanilan tim kimyasal maddeler ve cdziiciiler analitik

saflikta E.Merck, Darmstadt firmasinin lriintidir.
3.1.3. Cozeltiler

Ekstraksiyon cézeltisi [%3 Metafosforik asit-%8 asetik
agit (ag/h)1:15 g metafosforik asit cubuklari toz haline ée—
tirildi., 40 ml! asetik asit ve 200 ml suda karistirilarak ¢oé-

zildid, hacim 500 ml'ye tamamlandi. Hgmen siyah band Kivrimli

[l1:5andoz A.S.: 2: Hoechst A.S.: 3: Dilmen Lab.]
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sizgec kagidindan siiziildii. Metafosforik asit suda hidroliz

olarak fosforik aside donidstigi icin her giin yeni hazirlandi.

2,6-DCPIP cbzeltisi (%0.025): 50 mg 2,6-DCPIP 130 ml
sicak suda ¢ozildii.Icine 42 mg sodyum bikarbonat ilave edil-
di. sogutuldu ve hacmi 200 ml'ye su ile tamamlandi. Koyu
renkli bir sigeye siyah band kivrimli siizge¢ kagidindan sii-
ziildli. Cozelti buzdolabinda en fazla bir hafta muhafaza

edildi ve kullanilmadan &nce ayarlandi (61).
Askorbik agit stok cédzeltileri:

Askorbik asit stok 1: Askorbik asidin ekstraksiyon ¢&-

zeltisinde 1 mg.ml—* konsantrasyondaki ¢dzeltisi hazirlandi.

Askorbik asit stok 2: Askorbik asidin 0.1 N H=S0.' de

1 mg.ml~* konsantrasyondaki ¢dzeltisi hazirlanda.

Agkorbik asit stok 3: Askorbik asidin metanclde 1 mg.ml-*

konsantrasyondaki ¢ozeltisi hazirland:.

Askorbik asit standart c¢6zeltileri: Askorbik asidin
ekstraksiyon ¢dzeltisinde 100 pg.ml~*, metanolde ve 0.1 N
H=50a4'de 40 pg.ml—* konsantrasyondaki c¢ozeltileri deney sart-—
larinin saptanmasi ve standart efrilerin ¢izimi ic¢in hazir-

landai.

Asetilsalisilik asit stok ¢dzeltisi: Asetilsalisilik
asidin 0.1 N HxS50s'de 1 mg.ml~* konsantrasyondaki c¢bzeltisi

hazirlandi.
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Agetilsalisilik asit standart cézeltileri: Asetilsali-
silik asidin 0.1 N H=50s'de 40 ug.ml—* konsantrasyondaki c¢6—
zeltileri deney sartlarinin saptanmasi ve standart efrilerin

¢izimi icin hazirlandi.

Rutin stok ¢dzeltisi: Rutinin metanolde 1 mg.mli—* kon-—

sahtrasyondaki ¢bzeltisi hazirlanda.

Rutin standart cozeltisi: Rutinin metanolde 40 pg.ml-—?
konsantrasyondaki ¢ozeltisi deney sartlarinin saptanmasi ve

standart egrilerin c¢izimi i¢cin hazirlanda.
3.2. Aletler ve Diger Gerecler

Spektrofotometre (Philips PU 8700 UV-Visible), 10.10.45
mm kuvars kiivetler (Hellma, 100-QS), analitik terazi (August
Sauter GmbH D-7470, 0.1 mg'a kadar duyarli),calkalayici (Ni-
ve SL50), santrifij (Janetzki T 30), vakum pompasi (Vakuum—
pumpe DS 8), mekanik karistirici (Drehzahlregulierung),
300 3.9 um capinda 10 ym Bondapak Cie ters faz kolon, 510
model yiiksek basin¢ pompasi, 481 model degigken dalga boylu
spektrofotometreden olugan yﬁksek iglevli likid kromatograf
(Waters),Linear 1200 model kaydedici,Ultrasonik banyo (Bran-—

sonic 221), 10 ul Hamilton enjektodr.
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3.3. Yéntemler
3.3.1. Spektrumlarin Cizilmesi

Askorbik asit—asetilsalisilik asit Xarisiminin anali-
zinde absorpsiyon (A), birinci tidrev (*D), ikinci tirev (=D),
ticincl tirev (®D), dordiinci tirev (D) absorpsiyon spektrum-—
lara 0.1 N H=SO.'e karsi 190-350 nm dalga boyu araliginda,

2 nm band genigligi ve 500 nm.dak~* tarama hizi ile alindi.

Askorbik asit-rutin karisiminin analizinde A, *D, =D,
=D, 2D spektrumlari metanole karsi 190-425 nm araliginda

2 nm band genisligi ve 500 nm.dak~* tarama hizi ile alandi.

Meyve ve sebzelerde gelistirilen yontem ile askorbik
asit tayininde A, :D, =D, =D, “D spektrumlarinin alinmasi
portakal ve karnabahar ornekleri icin i90-350 nm'ler arasin-
da 2 nm band geniglifdi ve 125 nm.dak~* tarama hizi ile vya-—

pilda.

Kivi orneginde bu Slc¢iimler 190-350 nm dalga boyu arali-—
ginda, 2 nm band genisligi ve 250 nm.dak~* tarama hizi ile
maydanoz orneginde ise 190-300 nm'ler arasinda 2 nm band ge-

nisgligi ve 125 nm.dak~* tarama hizi ile alindai.
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3.3.2. Askorbik Asit-Asetilsalisilik Asit Karigsiminin Analizi
3.3.2.1. Tlrev Spektrofotometrik Yéntem
3.3.2.1.1. Blcl Egrilerinin Hazirlanmasai

Asetilsalisilik aside ait 6l¢li efgrisinin hazirlanmasi
icin 40 pg.ml—* konsantrasyondaki standart askorbik asit
cozeltisinden 3'er ml 5 ayri 10 ml'lik balonjojeye kondu.
Bunlarin lzerine sirasiyla 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 ve 5.0 ml ayni
konsantrasyondaki standart asetilsalisilik asit ¢ozeltisi-
ilave edildi. Karigimlar 0.1 N H=S0s« ile hacme tamamlandi ve
iyice karigtirildiktan sonra Boélim 3.3.1'de wverilen kosul-
larda l.derece tiirev spektrumlari alindi.Daha sonra 243.4 nm’
deki birinci derece tiirev absorbans deferleri (*D=za=z.a) sap-—
tandi. Bu degerler ile karsilik gelen asetilsalisilik asit
konsantrasyonlari arasinda bir grafik cizilerek &Slcii egrisi
olugturuldu. Ol¢li egrisine ait dogru denklemi en kicik kare-

ler ydntemine gdére hesaplandi.

Askorbik aside ait 6lc¢l efrisinin hazirlammasgi icin 10
ml'lik balonjojelere 40 pg.ml—* konsantrasyondakj standart
agsetilsalisilik asit ¢dzeltisinden 3'er ml kondu. Bunlarin
izerine sirasiyla 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 ve 5.0 ml ayni konsant-—
rasyondaki standart askorbik asit c¢ozeltisi ilave edildi wve
¢bzeltiler hacmine tamamlandiktan sonra B&lim 3.3.1'de veri-
len kosullarda birinci derece tlirev spektrumlari alindi.Daha
sonra 258.2 nm'deki *Dzmwe.= deferleri saptandi. Bu degerler

ile konsantrasyonlar arasinda bir grafik cizilerek askorbik



~36—

asidin Olci egrisi olusturuldu ve Sl¢li efrisine ait dogru

denklemi en kiicik kareler ydntemine gére hesaplandi.
3.3.2.1.2. Farmasdtik preperatliara Uygulanmasi

Askorbik asit — asetilsalisilik asidi birarada iceren
tabletlerin analizi i¢in 10 adet tablet ayri ayri tartilip
ortalama tablet églrllgl bulundu. Tabletler birarada toz
edildi ve bu karigimdan 50 mg askorbik aside esdefer miktar
hassas olarak tartilip 50 ml‘'lik balonjojeye kondu. 20-30 ml
kadar 0.1 N H=50. ilave edilerek calkalayicida 15-20 dakika
calkalandiktan sonra balonjoje 0.1 N H=50. ile hacmine
tamamlandi. Cozelti iyice karigstirildiktan sonra mavi bantla
siizge¢ kagidindan siiziildii. Sizintindn ilk 15 ml'si atilda.
Sonraki siizintiiden 5 ml alinarak 50 ml‘'lik balonjojeye kondu
ve 0.1 N H=50s ile hacmine tamamlandi. Bu ¢oOzeltiden 1 ml
alinarak 10 ml'lik balonjojeye aktarildi ve 0.1 N H=50. ile
hacme tamamliandi. Hazirlanan bu ¢6zeltinin BOlim 3.3.1'deki
kosullarda 1. derece tiirev spektrumu alindi. Bu spektrumda
askorbik asit i¢in 258.2 nm, asetilsalisilik asit icin 243.4
nm'deki *D degerleri okundu. Bu deferlerin Slci egrisinﬁeki
karsiliklari bulunarak tabletteki madde miktarlari tayin

edildi.
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3.3.2.2. Kiyas Ydntemleri
Tabletlerde Askorbik Asit Miktar Tayini

Toz edilmig tablet karigimindan yaklasik olarak 0.05 g
askorbik aside egsdeger miktar hassas olarak tartildi ve USP
XXI (30)'deAtab1etlerde askorbik agit tayini icin &nerilen

titrasyon yontemi ile analiz edildi.
Tabletlerde Asetilsalisilik Asit Miktar Tayini

100 mg asetilsalisilik aside esdeger tablet tozu tam
olarak tartildi ve USP XXI (30)'de tabletlerde asetilsalisi-

lik asit tayini icin dnerilen HPLC ydntemi ile analiz edildi.
3.3.3. Askorbik Asit - Rutin Karigiminin Analizi

3.3.3.1. TUrev Spektrofotometrik Y&ntem

3.3.3.1.1. 8Bleclu Egr;lerinin Huz:rlgn@as:

Olcl egrilerinin ¢izilmesi icin her iki maddenin meta-
nolde hazirlanmis 40 pg.ml-* konsantrasyondaki standart

cbzeltileri kullanildi. tki ayra Slici efrisi hazirlanda.

Rutine ait Slcli e@risinin hazirlanmasi icin standart as-
korbik asit cdzeltisinden 3'er ml 5 ayri 10ml'lik balonjojeye
kondu.Bunlarin dzerine sirasiyla 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 ve 5.0 ml
standart rutin cézeltisi ilave edildi. Karisimlar metanol
ile hacmine tamamlandil ve iyice karistirildiktan sonra Bo-

lim 3.3.1'de verilen o&lciim kosullarinda 1. derece tiirev
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spektrumlari alindi. Daha sonra 337.4 nm'deki birinci derece
tiirev absorbans deferleri (?D==».2) saptandi. Bu deger-
ler ile karsilik gelen rutin konsantrasyonlari arasinda bir
grafik cizilerek &lcl efrisi olusturuldu. Blci egrisine ait

dogru denklemi en kic¢iik kareler ydntemine gére hesaplandi.

Askorbik aside ait 6l¢ii egriginin hazirlanmasi icin 10
ml'lik balonjojelere standart rutin ¢O8zeltisinden 3'er ml
kondu. Bunlarin iizerine sirasiyla 1.0, 2.0, 3.0, 4.0 ve 5.0
ml standart askorbik asit ¢dzeltisi ilave edildi ve cézeliti-
ler hacmine tamamlandiktan sonra Béliim 3.3.1‘'de verilen ko-
sullarda birinci derece tiirev spektrumlari alindi.Daha sonra
256.8 nm‘deki *Dese.= degerieri saptandi. Bu degerler ile
konsantrasyonlar arasinda bir grafik cizilerek askorbik asi-
din Slci efrisi olusturuldu ve Sici eQrisine ait dogru denk-

lemi en kiiclik kareler ydntemine gore hesaplandi.
3.3.3.1.2 Farmasdtik Preperatlara Uygulanmasa

20 adet tablet tek tek tartildi. Ortalama tablet agir-
1131 saptandl.lTabletler cam havanda iyice ezilerek toz ha-
line getirfldi- Bu toz karisimindan ortalama tablet ag1ri1—
gi1na esdefer miktarda dérnek tartilip 100 ml'lik balonjojeye
kondu. 60-70 ml metanol ilave edilerek calkalayicida 15-20
dakika calkalandiktan sonra metanol ile hacmine tamamlandi.
Cozelti iyice karistiarildiktan sonra mavi bant siizgec Kkagi-
dindan sizildii. Suzintlnin ilk ;5720 ml'si atildi. Sonraki

slizintliden 50 ml'lik balonjojeye 5 ml aktarildi ve metanol
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ile hacmine tamamlandi. Bu ¢dzeltiden 1 ml Srnek 10 ml'lik
balonjojeye kondu ve metanol ile hacme tamamlandi. Hazirla-
nan bu ¢dzeltinin Bolim 3.3.1'deki kogullarda 1. derece tii-
rev spektrumu alindi. Bu spektrumda askorbik asit i¢in 258.8
nm. rutin icin 337.4 nm'deki 2D degerleri okundu. Bu deger-
lerin 8lcid efrisindeki karsiliklari bulunarak tabletteki

madde miktarlari tayin edildi.
3.3.3.2. Kiyas Yéntemleri
Tabletlerde Askorbik Asit Miktar Tayini
BSlim 3.3.2.2'de anlatildig: sekilde calisildi.
Tabletlerde Rutin Miktar Tayini

Bolim 3.3.3.1.1'de hazirlanan 4.8,12,16.20 ug.ml™—?
konsantrasyondaki standart rutin cdzeltilerinin 358.4 nm'de-
ki absorbans dégerleri kaydedildi. Bu degerler ile karsilik
gelen rutin konsantrasyonlari arasinda grafik c¢izilerek
Bleil efrisi olusturuldu. Olci efrisine ait dogru denklemi en

kiicik kareler ydntemine gdre hesaplandi.

Tabletlerde rutin tayini i¢in Bolim 3.3.3.1.2'de hazir-
lanan 8rnek ¢dzeltilerinin 358.4 nm'deki absorbans de@erleri
Sleildii. Bu deéerlere karsilik olan Kkonsantrasyonlar &lcii
efrisine ait doQru denkleminden bulunarak bir tabletteki or-

talama rutin miktari hesaplandi.
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3.3.4. Meyve ve Sebzelerde Askorbik Asit Tayini
3.3.4.1. Tlrev Spektrofotometrik Yéntem
3.3.4.1.1. Ekstraksiyon

Ekstraksiyon islemi iki farkli gekilde uygulanda.
A. Maydanoz, kivi, karnabahar

Yaklasik 5 g maydanoz. 30 g karnabahar. 10 g kivi Orne-
gi tam olarak tartildi. Maydanoz drnegi vyaprak, karnabahar
ornegi ise cicek kismindan alinarak calisildi. Mevsimi gec¢c—
tigi icin ancak derin dondurulmusg karnabahar ile ¢alisildi.

Kivi 6rnegi enine kesilmis kesitten alinarak hazirlandi.

Tartilan ornekler ¢ok kiiciik parcalara kesilerek bir be-
here kondu. Uzerine 100 ml ekstraksiyon cozeltisinden ilave
edildi ve mekanik karigtiricida 500 dev/dak hizda cam cubuk
karistirici kullanilarak 45 dakika karistirildi. Beher icin-
deki silispansiyon santrifiij tiiplerine aktarilarak 2000 dev/dak
hizda 5 dakika santrifij edildi ve siyah bant siizgec kagi-

dindan vakum pompasi yardimivla hizla sliztiidd.

Elde edilen sizintiiler tiirev spektrofotometrik vyontem

ve titrasyon yéntemi ile askorbik asit tayini icin kullanialdi.
B. Portakal

Portakal cam sikacakta sikilarak suyu alindi. 50 ml

portakal suyu esit hacimde ekstraksiyon c¢ozeltisi ile meka-
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nik karistiricida 500 dev/dak hizda 5 dakika karigtirildi.
Elde edilen homojen karisim 2000 dev/dak hizla 5 dakika
santrifiij edildi ve siyah bant siizgec kagidindan vakum pom—

pas1 yardimiyla slizilldii.

Elde edilen berrak siiziintii tiirev spektrofotometrik yon—
tem ve titrasyon ydntemi ile askorbik asit tayini icin kul-
lanildi. Ornekler deneylerin yapildifi siire i¢inde oda si-

cakliginda (20—22’C) tutuldu.
3.3.4.1.2, Ylclim Kosullarinin Saptanmasi

B6lim 3.3.4.1.1'de anlatildid: sekilde yapilan ekstrak-
siyon ile elde edilen berrak siiziintiilerden 60 ug askorbik
asit iceren hacimde 6rnek alinarak 10 ml'lik balonjojeye ak-
tarilda ve ekstraksiyon ¢dzeltisi ile hacmine tamamlandi.Diger
yandan askorbik asidin ekstraksiyon ¢ézeltisindeki 100 ug.mi-—*
konsantrasyonda standart c¢dzeltisinin seyreltilmesiyle £
6 ug.ml—* askorbik asit iceren ¢dzelti hazirlandi. Bu iki
¢ozeltinin BSliim 3.3.1'de verilen sartlarda absorpsiyon ve
1., 2., 3. ve 4. derece tiirev spektrumlari iist iiste alinda
ve her iki cozeltinin cakigan pikleri kantitatif tayin icin

uygun pik olarak saptandi.
3.3.4.1.3, blcl Egrilerinin Hazirlanmasi

6i¢ﬁ egrileri portakal, karnabahar ve kivi'icin askor-
bik asit nihai konsantrasyonunun 2-10 pg.ml-*, maydanoz icin

2-8 ng.ml~* oldugu aralikta hazirlandi.
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Askorbik asidin ekstraksiyon c¢tzeltisindeki 100 pg.ml-—*
konsantrasyonda standart ¢ozeltisinden 10 ml'lik Dbalonjoje—
lere 0.2, 0.4, 0.6, 0.8, 1.0 ml aktarildi ve ekstraksiyon
cbzeltisi ile hacmine tamamlandi.Bu gézeltilerin B&lim 3.3.1
de verilen sartlarda 1. we 3. derece tiirev spektrumlari
alindi. Daha sonra portakal ve karnabahar icin 1. derece tii-
rev spektrumlarinda 236 nm'deki maksimum ve 259 nm‘'deki mi-
nimuma ait *D mutlak defgerlerinin toplami, maydanoz icin
3. derece tirev spektrumlarinda 227 nm'deki maksimum ve 237
nm'deki minimuma ait ED mutlak degerlerinin toplami, Kkivi
icin bu spektrumda 259.4 nm'deki maksimum ile 276.2 nm‘deki'
minimuma ait =D mutlak deferlerinin toplami ile bu deger-
lerin karsiligi olan standart ¢ozelti konsantrasyonlari ara-—
sinda 6lcii egrileri olusturuldu ve Slci egrilerine ait dogru

denklemleri regresyon analizi ile hesaplandi.
3.3.4.1.4. Slcim

B6lim 3.3.4.1.1'de anlati1dig: gekilde yapilan ekstrak-
siyon ile elde edilen berrak siiziintiillerden alinan 0.2-1.0 mi
érnekler 10 ml'lik balonjojeye aktarildi ve ekstraksiyon ¢6—
zeltisi ile hacmine tamamlandi. Bu c¢dzeltilerde askorbik

asit tayini asagida anlatildig:i gibi yapiida.

Portakal, Karnabahar: Hazirlanan o&rnek c¢oSzeltilerinin
1. derece tiirev absorbsiyon spektrumlari alindi. Bu spekt-—
rumlarda 236 nm'deki maksimum ve 259 nm'deki minimuma ait
1. tlirev absorbans degerleri 6lcllerek mutlak deferlerinin

toplami (*Deze-=we) Kaydedildi.
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Kivi: Hazirlanan o6rnek cozeltilerinin alinan 3. derece
tiilrev spektrumlarinda 259.4 nm'deki maksimum ve 276.2 nm'de-
ki minimuma ait 3. tilirev absorbans degerleri &Slcilerek mut-—

lak deferlerinin toplami (®Dzse.a-zve.=) Kaydedildi.

Maydanoz: Hazirlanan 6rnek ¢dzeltilerinin 3. derece tii-
rev spekﬁrumlar1 alindi. Bu spektrumlarda 227 nm'deki maksi-—
mum ve 237 nm‘deki minimumuna ait 3. tilirev absorbans deger-—
leri Slciilerek mutlak degerlerinin toplami (3D327—=37)_kay—;

dedildi.

Saptanan D deferlerinin karsiligi olan askorbik asit
konsantrasyonu ilgili &l¢i egrilerinden bulundu ve analiz or-

negindeki askorbik asit miktari hesaplanda.
3.3.4.2. Kiyas Yéntemi

Orneklerden Bo6lim 3.3.4.1.1'de anlatilan ekstraksiyon
islemiyle elde edilen siiziintiilerin 10 ml'si 50 ml'lik erlien-
lere aktarildi. Yeni ayarlanmig olan 2,6-DCPIP cézeltisi ile

glilpembe renk gdriilene kadar titre edildi.

Bos denéme icin 50 ml'lik erlenlere 10 ml ekstraksiyon
cozeltisi aktarildi ve izerine yukar1daki titrasyondA harca-
nan 2,6-DCPIP c6zeltisi hacmi kadar distile su ilave edildi.
Glilpembe renk gdriilene kadar titre edildi. Ayni islem lic
kez tekrarland: ve sarfiyat ortalémasl ornegin titrasyonun—

daki harcamadan cikarild:.
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4. SONUCLAR

4.1. Askorbik Asit-Asetilsalisilik Asit Karisiminin
Analizi

4.1.1. Uygun Kogullaran Saptanmasa

Askorbik asit ve asetilsalisilik asidin 0.1 N asit.
distile su ve alkoldeki 12 pg.ml-* konsantrasyonda c¢ozelti—
leri hazirlandi. Bolim 3.3.1'de verilen O&l¢im kosullarinda
absorpsiyon ve 1.,2.,3.derece tiirev absorpsiyon spektrumlari
alindi. Bunlar arasinda 0.1 N H=50.'deki 1. derece tiirev ab-
sorpsiyon spektrumunun askorbik asit-asetilsalisilik asit
karigsimlarainin kantitatif analizi i¢in en uygun oldugu sap-—

tandi.

Askorbik asit ve asetilsalisilik asidin 0.1 N H=S04'deki
12 ug.ml—* konsantrasyonundaki ¢dzeltilerinin absorpsiyon ve
1.,2..3. derece tirev spektrumlari sirasiyla Sekil 1-4'de

goriilmektedir.

Sekil 1'de g6riildigi gibi askorbik asit ve asetilsali-
silik asidin absorpsiyon spektrumundaki pikler iist liste ca-—
kigmaktadir. Bu yiizden bu iki maddenin birarada tayini ab-—
sorpsiyon spektrofotometrisi ile mimkiin degildir. Sekil 2'de
ist Uste cizilmis olan l1l.derece tirev sﬁektrumlarlnda 258.2 nm'
de asetilsalisilik asidin ﬁurev absorbansi, 243.4 nm'de ise
askorbik asidin tiirev absorbansi sifirdir. Bu bakimdan kari-

simin 1. derece tirev spektrumunda bu dalga boyundaki tiirev
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A i, @ i &

: Askorbik asit(-———) ve asetilsalisilik asidin (—)

Sekil 1
0.1 N H=250. ‘deki ¢ozeltilerinin (12 pg.ml—*)
absorpsiyon spektrumlari
+ + + + + %
+ + £
Hf 0§ & ,3 & F
Sekil 2 : Askorbik asit(———) ve asgsetilsalisilik asidin (—)
0.1 N HzS0. 'deki c¢odzeltilerinin (12 pg.ml—?)

1. derece tiirev spektrumlari



Sekil 3

Sekil 4

~46—

Askorbik asit(-——) ve asetilsalisilik asidin (—)
0.1 N H=S0, ‘deki cozeltilerinin

2. derece tiirev spektrumlari

8.71

0.1 N Ha=aS0a. 'deki ¢oOzeltilerinin

3. derece tiirev spektrumlari

(12 pug.ml—*)

+ + + £ + 18
¢ % & * & & 3
i g & % L4 § g
: Askorbik asit(———) ve asetilsalisilik asidin (——)

(12 pg.ml—*)
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absorbans degerleri &Slclilerek karisimdaki askorbik asit ve
asetilsalisilik asit konsantrasyonlari digerinin etkisi ol-

maksizain tayin edilebilir.
4.1.2, Bicd Egrileri

4-20 pg.ml—* konsantrasyon arallg1ndafcesitli konsant-
rasyonlardaki askorbik asit ve asetilsalisiiiﬁ;asit cozelti-~
lerinin B&lim 3.3.2.1.1'de anlatildigi gibi cailsxlarak ali~
nan absorpsiyon ve 1. derece tlirev spektrumlari askorbik
asit icin Sekil 5 ve 6'da asetilsalisilik asit icin ise Se-~
kil 7 ve 8'de gdriilmektedir. Cozeltilerdeki as%orbik asit ve
asetilsalisilik asit konsantrasyonlari ile i.;zderece tirev
spektrumlarinda askorbik asit icin.258:2 nm; -asetilsalisilik
.asit icin 243.4 nm'deki tﬁrev_gbsorbaﬁs (%D;'dégérleri Tab—
1o 4 ve 6'da, bu degerler.yard1m1yla olusturulan Slcli egri-
lerinin regresyon analizlerine ait phrametrefer Tablo 5 ve 7'
de verilmigtir.Ortalama *D deferleri ile oluéturulan Slci eg-
rileri (Sekil 9 ve 10) ve bu &lcii ePrilerine ait regresyon
denklemieri aékorbik asit wve asetilsalisilik asit igeren

tabletlerin analizindé kullanllmastlr.:
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14 i ' 3 ' i ’ i $ £
Sekil 5 : Askorbik aside ait Slcii egrisinin hazirlanmasa

icin hazirlanan c¢ozeltilerin (4.8.12.16,20 pg.mi—*)
abgorpsiyon spektrumlari

12

i 0§ & ,3i 1 i

Sekil 6 : Askorbik aside ait 6lc¢l efriginin hazirlanmasa
i¢in hazirlanan cézeltilerin (4,8,12,16.20 pg.mi~*}
1. derece tiirev spektrumlarai
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Tablo 4: Askorbik asidin tiirev spektrofotometrik ydntem ile hazirlanan

8lcil efirilerinin 1.tiirev absorbans degerleri ('D) ve regresyon

analizleri
No c *p, 'p, ', 'n ‘n 5 s %S
jg.mt-* ? bt s

1 9.73 | 9.37 | 9.69 9.55 9.8L 9.63 0.17 1.78

"2 20.23 | 19.20 § 19.13 ] 19.80 ] 19.61: 19.61 | 0.44 | 2.24
3 12 30.23 29.14 29.34 29.17 | 29.73 29.33 0.46 1.96
4q 16 40.27 | 39.26 | 39.54 ] 39.27 | 39.68 | 39.65-] 0.43 |} 1.08
-4 20 $0.44 | 49.19 | 49.25 | 49.37 ]| 49.54 | 49.56 | 0.51 | 1.03

Doww.= = 2.497C - 0.374

r = 0.9999

Tablo S: Tablo 4'deki 8lci egrilerinin regresyon analizlerine ait

—par;autreler
1 2 ; 3 4 5 Ortalama
a -0.162 '] -0.638 -q;489 -0.301 ) -0:20! -0.374
2.337 2.491 -2.488 2.478 2.493 2.497
r 6.9998 0.9999 0.9999 0.9999 0.9999 0.9999
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Tablo 6: Asetilsalisilik asidin tlirev spektrofotometrik ydntem ile

hazirlanan &lcii egrilerinin 1,.tilrev absorbans degerleri (D)

ve regresyon analizleri

No pq.:il" n, o, n, 'n, 'n, 5 s %S
1 a 940 | 9.46| 9.27] 9.38| 9.15]| 9.33} 0.12] 1.32
2 8 18.32 | 18.56 | 18.63 | 18.39 | 18.42 | 18.45 | 0.14 | 0.75
3l 12 27.46 | 27.67 | 27.62 | 27.4a0 | 27.30 | 27.49 | 0.15 | 0.56
4| 16 25.78 | 36.57 | 36.63 | 36.53 | 36.45 | 36.50 | 0.13 | 0.34
s| 20 45.56 | 45.65 | 45.90 | 45.22 | 45.28 | 45.52 | 0.28 | 0.6t

*Daas.a = 2.263C + 0.320

r = 0.9999

Tablo 7: Tablo 6'daki 6l¢l egrilerinin regresyon analizlerine ait

parametreler
1 2 a S Ortalama
s 0.270 0.465 0.232 0.408 0.233 0.320
b 2.270 2.260 2.282 2.247 2.257 2.263
r 0.9999 0.9999 0.9999 0.9999 0.9999 0.9999
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Clug/mi)

Sekil 10:Asetilsalisilik aside ait digii egrisi
['Dm . = 2:263C + 0.320)

60
|
50 |
40+
30+F
20 -
10F
0 1 A — | 1 et 1.
0 4 8 12 16 20 24
Clpg/ mi)
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Tablo 8: Aspirin - Plus ¢ Tabletlerinin**? Analizi
ASKORBIK ASIT ASETILSALISILIK ASIT
istatis‘t!k Tiirev spektro- USP Ydntemi Tiirev spektro- USP Y&ntemi
| parametre-] fotometrik yon. fotometrik yén.
ler .
mg/tablét % mg/tab!&t % mg/tablet % ma/tablét %
1 240.9 | 100.4 | 238.5 99.4 1 399.6 99.9 | 396.7 99.2
2 244.2 | 101.8 ] 241.5 | 100.6 | 400.3 | 100.1 | 398.7 ] 99.7
n 3 245.6 | 102.3 | 242.6 | 101.1 | 402.2 | 100.6 | 403.2 | 100.8
4 240.3 | 100.1 | 237.1 98.8 ] 400.6 | 100.1 | 4061.4 | 100.4
5 241.9 | 100.8 | 239.9 | 100.0 | 406.3 | 101.6 | 405.5 | 101.4
X 242.6 | 101.1 | 239.9 | 100.0 | 401.8 | 100.5 | 401.1 100.3
S 2.25 2.22 2.69 3.50
EX: 0.93 0.93 0.67 0.67
X#t.s/¥n 240.0~245.2 237.3-242.2 398.7-404.9 397.1-405.1
t testi 1.71 0.32
F testi 1.103 1.69
=wS .
nemn temnton: 2.31 Feavira: 6.39
P=0.0S

[*) Bir tablet 240 mg askorbik asit. 400 mg

agetilsalisilik asit icermektedir.
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rev spektrofotometrik ydntem ile tayin e&ildi.Elde edilen
sonuclarin kiyaslanmas1i amaclyla ayni ‘tabletler USP*XXI (30)'
de askorbif_asit ve asetiisalisilik asit tabletler icin tne—'
rilen yéntemlerle de ana}ié édifdi.‘He{ iki yéntemle eideA
edilen sonuclar Taﬁlo 8'de topluA olarak verilmigtir. Aynli
tabloda bes adet tayin iizeérinden.,“hesaélanan _ortaldma (X,

R oy : 4
‘standart sapma (5), bagil standart sapma (%5) ve % 95 give—
o= ; ks i) r SF 207 :

nirlik diizeyinde gﬁVen:ardllgi (X¥t.s/¥n ) degerleri veril-
" ot N 5oL o . ' I : " y

mistzr:

B

. , g , -
Gelistirilen ydntem ve kiyas yontemleriyle élde edilen.

sonuclar Student (t) Testitile ortalamalay, Fisher (F) Testi:
ile presizyonlar yé&niinden % 95 giiven duzéyinde kafsilastl-
rildi. Tablo 8 ‘'de gérﬁldﬁéﬁ gibi hesaplaran 't ve F def@er-
}eri, ilgili giliven dlizeyi ve bes deneme icin verilen taﬁlof
degerlerinden (210) kucuktﬁr. Buna géfe bu ilac maddelerinin
analizinde gelistirilen ydntem ile USP ydntemleri arasinda’
gerek dogrulhk gerek presizyon fénunden anlamli bir fark bu—:
lunmamaktadir.
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4.2. Rskorbik Aeit-Rutin Karisiminin Analizi
4.2.1. Uygun Kogullarin Saptanmas:

Askorbik asit wve rutinin metanocl ve etanoldeki 20
pg.ml—* konsantrasyonda c¢o6zeltileri hazirlandi. Bu c¢dzel-
tilerin 3.3.1'de verilen Olc¢iim kosullarinda absorpsiyon ve
1..2.,.3. derece tiirev spektrumlari alindi. Bunlar arasinda
metanoldeki l.dereée tiirev ébsorpsiyon spektrumunun askorbik

agit-rutin karisimlarinin kantitatif tayini ic¢cin en wuygun

oldufu saptandi.

Askorbik asit ve rutinin metanoldeki 20 ug.mi~* konsant-
rasyondaki ¢ozeltilerinin absorpsiyon ve 1.,2.,3. derece tii-

rev spektrumlari sirasiyla Sekil 11-14'de gériilmektedir.

Sekil 11'de goriildigii gibi rutinin 358.4 nm'deki ab—
sorpsiyon piki., bu maddenin askorbik asit ile birarada bu-
lundupu karigimda absorpsiyon spektrofotometrisi ile askor-
bik asidin etkisi olmaksizin tayinine olanak saglamaktadir.
Buna karsin ayni karisimda askorbik asidin ayni ydntemle ta-

yini rutinin absorpsiyon pikinin etkisi sebebiyle miimkin de-
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Sekil 11i: Askorbik asit (—) ve rutinin (-—-)
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metanoldeki cdzeltilerinin
1. derece tiirev spektrumlari

Sekil 12: Askorbik asit (—) ve rutinin (—-)

(20 pg.mi—*)
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Askorbik asit (-—) ve rutinin

(——=)

Sekil 13:

metanoldeki c¢ézeltilerinin

{20 pug.ml-*)

2. derece tlirev spektrumlari

(—)

(20 pg.m1—*)

inin

Askorbik asit (—) ve rut

Sekil 14

metanoldeki ¢dzeltilerinin
. 3. derece tiirev spektrumlari
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4.2.2. Blcu Egrileri

4-20 ug.mi—-* konsantrasyon araliginda c¢egitli konsant-
rasyonlardaki askorbik asit ve rutin ¢odzeltilerinin Bolim
3.3.3.1.1'de anlatildigi gibi calaisalarak alinan absorpsiyon
ve 1. derece tiirev spektrumlari askorbik asit icin Sekil 15
ve 16'da rutin i¢in ise Sekil 17 ve 18°'de gdriilmektedir. Co-—
zeltilerdeki askorbik asit ve rutin konsantrasyonlari ile
1. derece tiirev spektrumlarinda askorbik asit ic¢cin 258.8 nm,
rutin icin 337.4 nm' deki tiirev absorbans (*D) degerleri
Tablo 9 ve 11l'de. bu deferler yard1m1y1a olusturulan 6lci eg-
rilerinin regresyon analizlgrine ait parametreler Tabio 10 ve
12'de verilmistir.Ortalama *D deQ@erleri ile olugturulan &lci
egrileri (Sekil 19 ve 20) ve bu dlci eQrilerine ait regres-—
yon denklemleri askorbik asit ve rutin iceren tabletlerin

analizinde kullanilmistar.

4.2.3. Yéntemin Farmasdtik Preperatlara Uygulanmasi ve So-
nuglarin Kiyas Yéntemleriyle Elde Edilen Sonuclarla

Kargilagtirilmasa

tncelenen ilac maddelerini birarada iceren tabletlerde
bu ilac maddelerinin miktari Bdlim 3.3.3.1.2'de anlatildip:
gibi calisilarak tiirev spektrofotbmetrik yontem ile yapilda.
Alinan sonuclarin Kkiyaslanmasi amaciyla ayni tabletler
USP XXI(30)'de askorbik asit tabletleri icin dnerilen ydntem
ile de analiz edildi.Rutin miktar tayini icin farmakope ydn-

temi bulunamadigi icin Bolim 3.3.3.2.2'de anlatildig:r gibi
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Sekil 15: Askorbik aside ait &lcii efrisinin hazirlanmas:
icin hazirlanan c¢bzeltilerin (4,8,12,16,20 pug.ml—*)
abgsorpsiyon spektrumlari
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Sekil 16: Askorbik aside ait &Slc¢il eQrisinin hazirlanmas:

icin hazirlanan cézeltilerin (4,8,12,16,20 ug.ml-*)
1. derece tirev spektrumlari
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Tablo 9: Askorbik asidin tilrev spektrofotometrik ydntem ile hazirlanan
olctl edrilerinin 1.tiirev absorbans deQerleri (*D) ve regresyon
analizleri

No c 'n ' 'n 'n 'p 'B ] %3
pg.m1-t 1 2 3 % (]
1 4 10.23 10.09 10.72 10.52 10.35 10.38 | 0.25 2.37
2 8 20.51 20.53 | 21.13 | 20.75 20.56 20.70 | 0.26 1.26
3 12 30.78 30.97 | 31.53 | 30.98 | 30.78 | 31.01 0.31 0.99
4 16 41.06 | 41.44 | 41.93 | 41.20 | 40.99 | 41.32 0.38 | 0.92
5 20 51.34 | 51.85 | 52.34 | 51.43 | 51.21 51.63 § 0.46 | 0.89
Domm.e = 2.378C — 0.072

r = 0.9999

Tablo 10: Tablo 9°'daki dlci egrilerinin regresyon analizlerine ait

parametreler
1 2 3 4 5 Ortalama
a ~0.047 -0.353 0.318 0.295 0.133 0.072
b 2.569 2.611 2.601 2.5587 2.554 2.578
r 0.9999 0.9999 0.9999 - 0.9999 0.9999 0.9999
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hazirlanan ¢dzeltilerin (4.8,12,16,20 uyg.ml—*)

Rutinin dicii egrisinin hazirlanmas:i ic¢in
absorpsiyon spektrumlari

- Sekil 17

i¢cin

hazirlanan ¢dzeltilerin (4,8.12,16,.20 png.ml—*)

Rutinin 8l¢l egrisinin hazirlanmasa
1. derece tirev spektrumlari

Sekil 18:
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Tablo 11: Rutinin tiirev spektrofotometrik ydntem ile hazirlanan

dlcil egrilerinin 1.ttrev absorbans defferieri (*D) ve
regresyon analizleri
No c 'p ' ) D 'p ' 8 %9
pg.ml -t 1 2 3 4 5
1 4 2.01 1.94 1.98 2.06 1.99 2.00 | 0.044] 2.20
2 3.99 3.92 4.02 3.89 4.02 3.97 | 0.060 1.51
3 12 5.94 5.83 5.89 5.90 5.97 5.91 0.008f{ 0.08
4 16 7.92 7.74 7.73 7.84 7.80 7.81 0.078] 0©.01
S 20 9.83 9.62 9.66 9.72 9.67 9.70 | 0.081 0.84
'Dxz>.a = 0.481C + 0.106
r = 0.9999
Tablo 12: Tablo 11'deki &lc¢U eBrilerinin regresyon analizlerine ait
parametreler
1 2 3 4 5 Ortalama
a 0.067 0.056 0.135 ¢.101 0.148 0.106
b 0.489 0.479 0.477 0.482 0.478 0.481
r 0.9999 0.9999 0.9998 . 0.9999 0.9998 0.9999
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calisilarak tabletlerdeki rutin miktari spektrofotometrik
ydntem ile tayin edildi. Elde edilen sonuclar Tablo 13'de

toplu olarak verilmistir.

Ayni tabloda bes adet tayin iizerinden hesaplanan X. s.
%S ve % 95 giveniriik diizeyinde giiven araligil ( X¥t.s/<¥n )

degerleri verilmistir.

Geligtirilen ydntem ve Kiyas yontemleriyle elde edilen
sonuclar t testi ile ortalamalar ve F testi ile presizyonlar
yoéninden % 95 gliven diizeyinde karsilagtirilda. Téblo.lS 'de
gériildigi gibi hesaplanan t ve F degerleri, ilgili gliven di-
zeyi ve bes deneme icin verilen tablo deferlerinden kiiciiktidr.
Buna gore askorbik asit~rutin tabletlerinin analizinde ge-
ligtirilen ydntem ve kiyas yontemleri arasinda gerek doJru-
luk gerek presizyon yodninden anlamli bir fark olmadigi orta—

ya ¢ikmistir.
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Tablo 13: Rutinal - C Tabletlerinin®*? Analizi
ASKORBIK ASIT RUTIN
tstatistik| Tirev spektro-— USP Y8ntemi Tirev spektrofol Spektrofoto-
parametre—|fotometrik yoén. tometrik ydntem| metrik y&ntem
ler
mg/table % Img/tablet % |mg/tablét % |[mg/tablét %
1 98.6 98.6 99.8 99.8 102.6 102.6 101.8 101.8
2 97.3 97.3 97.6 97.6 101.2 101.2 99.9 99.9
n 3 96.9 26.9 97.0 97.0 101.9 101.9 100.5 100.5
4 97.4 97.4 98.2 98.2 103.5 103.5 102.7 102.7
S 96.3 96.3 95.8 95.8 101.4 101.4 100.5.] 100.5
X 97.4 97.4 97.7 97.7 102.1 102.1 101.1 101.1
S 0.85 1.48 0.94 1.14
% S 0.87 1.52 0.92 1.13
X#t.s/¥n 96.4-98.4 96.0-99.4 101.0-103.2 99.8-102.4
t testi 0.35 1.38
F testi 3.03 1.47
ni=n==9
ttuuxnt 2.31 Fe.bxet 6.39
P=0.05

[*) Bir tablet 100 mg askorbik asit., 100 mg rutin icermektedir.
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4.3. Meyve ve Sebzelerde Agkorbik Asit Tayini
4.3.1. Exstraksiyon

Meyve ve sebzelerde askorbik asit analizlerinde en
onemli basamak uygun ornek ekstresinin hazirlammasidir.Meyve
ve sebzelerden askorbik asidin kantitat}f ekstraksiyonu i¢in
hava oksijeni, enzim ve diger oksitleyiciler (Fe, Cu... gibi
diger metal i?onlarl) tarafindan oksitlénmesinin Snlenmesi.
Olcme kademesi icin uygun asitligin saglanmasi ve yiksek.
pH'daki bozunmanin Onlenmesi amaciyla 'cesitli asitler' ve
asit karisimlaria kullanilmigtir. Bunlar arasinda metafosfo-—-
rik asit (61,212-215), asetik asit (61,216), trikloroasetik
asit (217-219), oksalik asit (68,217,220.221). sitrik asit
(222,223), asetik asik-metafosforik asit (40,82,224,225) ¢o-

zeltileri en ¢ok kullanilanlardir.

Meyve ve sebzelerde tlirev spektrofotometrisi ile askor-
bik asit tayini icin uygun ekstraksiyon ¢dzeltisinin saptan-
masinda: oksalik asit (% 5), trikloroasetik asit (% 5), me~
tafosforik asit (% 6), asetik asit (% 8), sitrik asit (% 5),
metafosforik asit—asetik asit (% 3-8 ve % 1.5-4) cozeltileri-
nin herbiri ile su islem yapildi: Meyve yada sebze Ornegi-
nin asitle BSlim 3.3.4.1.1'de anlatildig: sekilde vyapilan
ekstraksiyonu ile elde edilen berrak siiziintiinlin B&lim 3.3.1°
de verilen gartlarda alinan absorpsiyon ve 1.,2.,3. derece
tiirev spektrumlari yaklagik ayni konsantrasyonda askorbik

asit icerecek gekilde saf askorbik asitten ayni asit c¢dzel-
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tisi ile hazirlanan cézeltinin spektrumlar:i ist iiste kayde-
dildi. Bu iglem her asit cdézeltisi ile incelenen biitiin sebze
ve meyve Ornekleri icin tekrarlandi. incelenen asit c¢dzelti-
leri arasinda metafosforik asit-asetik asit (% 3-8) c¢ozelti-
si ile elde edilen meyve ve sebze ekstrelerinin spektrumla-
rinin saf agkorbik asidinkine en yakin olmasi nedeniyle bu
karigim uygun ekstraksiyon ¢6zeltisi olarak saptandi. Bu ¢&-
zeltinin diger cozeltilere bir iistiinligli de iyi bir protein
¢bktiriicisi olmasi ve bu nedenle berrak cézeltilerin elde
edilmesini saglamasidir (226). Ayrica metafosforik asit uy-
gun asitligi sagladigindan askorbik asidin oksidatif bozunma

hizini azaltmaktadir (24).
4.3.2. Portakalda Askorbik Asit Tayini
4.3.2.1. Blcim

Bolim 3.3.4.1.2'de anlatildigir gibi calisilarak elde
edilen absorpsiyon ve 1..2..3. derece tiirev spektrumlari Se-
kil 21-24'de goriilmektedir. Bu spektrumlarin karsilagtiril-

masi sonucu portakalda askorbik asit tavini ierin 1 Aavama
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Sekil 21: Portakal ekstresinin (—) ve askorbik asit (———)

¢6zeltisinin absorpsiyvon spektrumlara

Sekil 22: Portakal ekstresinin (——) ve askorbik asit (———)
¢6zeltisinin 1. derece tiirev spektrumlara
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Jekil 23: Portakal ekstresinin (——) ve askorbik asit (---)
¢cbzeltisinin 2. derece tiirev spektrumlara
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Sekil 24: Portakal ekstresinin (-——=) ve askorbik asit (——)
cézeltisinin 3. derece tilirev spektrumlari
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4.3.2.2. Ylcu Egrisi

Olci egrisinin hazirlanmasi icin 2-10 ug.ml-* konsant-
rasyon aralifinda hazirlanan askorbik asit ¢o6zeltilerinin
1. derece tiirev spektrumlari Sekil 25'de gdriilmektedir. Glci
egrisine aif konsantrasyon ve karsilig1 olanabirinci derece
tiirev absorbans (*D) de@erleri Tablo 14‘de verilmigtir. Bu
degerlerle olusturulan 8lc¢i efgrilerinin regresyon analizleri-
ne ait parametreler Tablo 15'de verilmistir. Ortalama *D de-
8erlerinden cizilen Sicl efgrisi (Sekil 26) ve bu efriye ait
dogru denklemi portakalda askorbik asit miktaraina tayin et-

mede kullanilmistir.

4.3.2.3. Yéntemin Portakal Yrnegine Uygulanmasi ve Sonucla-
rin Kiyas Yéntemiyle Elde Edilen Sonuclarla Kargi-

lagtirilmas:

Portakal ornefinde askorbik asit tayinifBélum 3.3.4.1.4
‘de anlatildigi gibi yapildi. ges\_péralel tayin yapilarak
ve ilgili &lci egrisinden'(Sekil 26). yararlanarak askorbik
agit miktari hesaplandi. Ayn: portakSl 6rneginde AOAC (61)°
de bildirilen ydnteme gdre askorbik asit tayini vyapilda.
Portakal orne@inin geligtirilen yontem ve kiyas yodntemi ile
analizi sonunda elde edilen sonuclar Tablo 1é'da toplu hal-
de verilmistir. Ayni tabloda bes adet tayin izerinden he-
saplanan ortalama X). standart sapma (S), .bagil standart
sapma (%S) ve % 95 gﬁvenirlik diizeyinde giiven aralida

( ¥¥t.s/¥n ) degerleri verilmistir.
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Sekil 25: Portakal ve karnabaharda askorbik asit tayininde
kullanilan 6lc¢ci efgrisinin hazirlanmasi ic¢cin alinan
1. derece tiirev spektrumlara




Tablo 14: Portakal ve karnabaharda askorbik asit tayininde kullanilan

5lcld egrilerinin 1.tiirev absorbans degerleri

(*D) ve regresyon

analizleri
No c 'p 'p ' 'p 'n D s %S
pg.ml-* 1 H 3 4 (]
1 2 9.72 9.81 10.21 11.23 10.47 | 10.29 0.61 " 5.93
2 4 19.63 19.21 21.99 21.04 21.21 20.62 1.16 5.62
3 6 30.59 31.07 33.63 32.18 32.60 32.01 1.21 3.79
4 8 41.91 | 43.57 | 44.67 | 44.39 | 44.83 | 43.67 1.22 2.80
'S 10 53.99 55.76 59.81 56.89 57.96 56.88 2.2 3.87
Dore—ame = 5.811C - 2.175
r = 0.9990
Tablo 15: Tablo 14°'deki Slc¢li egrilerinin regresyon analizlerine ait
paramétreier
1 2 4 5 Ortalama
a -2.078 -3.172 -2.502 -1.261 -2.166 ~2.175
b ] 5.541 5.902 6.094 §5.734 5.930 5.811
r 0.9994 0.9979 0.9984 0.9988 0.9992 0.99%0
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Tablo 16: Portakalda askorbik asit tayini

Istatistik| Tirev Spektrofoto- ACAC Yodntemi
parametre— metrik Yontem
ler
n mg AA/100 g portakal |mg AA/100 g portakal
1 35.4 35.0
2 34.8 34.8
3 34.5 34.5
4 34.7 34.5
5 34.8 34.8
X 34.8 34.7
s 0.34 0.22
% S 0.98 0.63
XFt.s/v¥n 34.4 - 35.2 34.4 ~ 35.0
t testi 0.50
F testi 2.34
Ni1=N==9
tranio = 2.31 Fravie = 6.39

P=0.05
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Geligtirilen yontem ve AQAC ydntemiyle elde edilen so-
nuclar t testi ile ortalamalar, F testi ile presizyonlar yo-
niinden % 95 gliven diizeyinde k§?51last1r11d1. Tablo 16' da
goriildugl gibi hesaplanan t ve F deferleri, ilgili glven di-
zeyi ve bes deneme icin verilen tablo degerlerinden kiiciik-
tir. Buna gbre portakal éyneginin analizinde gelistiriien
yontem ve AOAC yodntemi arasinda gerek dofruluk gerek presiz-

yon yoniinden anlamli bir fark yoktur.
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4.3.3. Kivide Askorbik Asit Tayini

4.3.3.1, Blelim

Bolim 3.3.4.1.2'de anlatildigi gibi c¢alisilarak elde
edilen absorpsiyon ve 1..2. ve 3. derece tiirev spektrumlari
Sekil 27-30'da goériilmektedir. Bu spektrumlarin kargilagti-
rilmasi sonucu kivide askorbik asit tayini icin 3. derece
tiirev spektrumunda 259.4 nm'deki maksimum ile 276.2 nm‘'deki
minimum arasinda pik-pik uzunlugunun kivide askorbik asit

tayini icin uygun oldufu saptandia.
4.3.3.2. 8lcl Eprisi

Ulcii egrisinin hazirlanmasi icin 2-10 pug.ml-* konsant-
rasyon araliginda hazirlanan askorbik asit ¢o6zeltilerinin
3. derece tiirev spektrumlari Sekil 31‘'de goriilmektedir. 8lcii
egrisine ait konéantrasyon ve karsiligi olan dclincii derece
tirev absorbans (=D) dggerleri Tablo 17' de verilmigtir.
Bu degerlerle olusturulan 8l¢id efrilerinin regresyon analiz-
lerine ait parametreler Tablo 18' de verilmigtir. Ortalama
3D degerlerinden cizilen dlci egrisi (Sekil 32) ve bu egri-
ye ait dogru denkliemi kivide askorbik asit miktarin:i tayin

etmede kullanilmistir.
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Sekil 27: Kivi ekstresinin (——) ve askorbik asit (-—)
cbzeltisinin absorpsiyon spektrumlari

Sekil 28: Kivi ekstresinin (——) ve agkorbik asit (-——-)
cbzeltisinin 1. derece tiirev spektrumlara
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Sekil 29: Kivi ekstresinin (—) ve askorbik asit (—-)
cbzeltisinin 2. derece tiirev spektrumlara

s

F
; + [+ + +
— .,k
i f&  f i § F

Sekil 30: Kivi ekstresinin (=) ve askorbik asit (—-)
¢6zeltisinin 3. derece tirev spektrumlari
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Sekil 31: Kivi ve maydanozda askorbik asit tayininde kullanilan
Bl¢cli. egrisinin hazirlanmasi i¢in alinan 3. derece
tlirev spektrumlar:

0.4
Q0.3 F
« 02}
0.1+
I I ) . " . n . L n
0 2 4 6 8 10 12

Clug/ ml)
Sekil 32: Kivide askorbik asit tayininde
3 kullanilan di¢h edrisi
{ 025.1.—2162 = 0.0367C + 0.0046 )
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Tablo 17: Kivide askorbik asit tayininde kullanilan Slct egrilerinin

3.tirev absorbans degerleri (3D} ve regresyon analizleri

vo | ¢ *p, \ ’n, ’n, B s %3
pa.ml-t
1| 2 | o.0762 | e.0720 | 0.0790 | 0.0776 | 0.0811 | 0.0774 | 0.0031| 3.98
20 4 | 0.1502 | 0.1472 | 0.1527 | 0.1484 | 0.1530 { 0.1503 | 0.0012} 0.76
3| 6 | 0.2236 | 0.2241 | 0.2263 | 0.2274 | 0.2370 | 0.2277 | 0.008s| 2.390
al o | o0.2010 0.2862 | 0.3017 | 0.2059 | 0.3110 | 0.2972 | 0.009s] 3.24
5| 10 | 0.3600 | 0.3624 | 0.3748 | 0.3671 | 0.38e4 | 0.3707 | 6.0110} 3.04

“Dome. a—zva.2 * 0.0367C + 0.0046

r = 0.9998

Tablo 18: Tablo 17'deki Slcii efrilerinin regresyon analizlerine

ait
parametreler
1 2 3 4 5 Ortalama
a 0.0073 0.0032 0.0047 0.0053 0.0023 0.0046
b 0.0355 0.0359 0.0370 0.0363 0.0386 0.0367
r 0.9998 0.9995 0.9999 0.9998 0.9998 0.9998
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4.3.3.3. Yontemin Kivi Ornegine Uygulanmasi ve Sonuc~-
larin Kiyas Ydntemiyle Elde Edilen Sonuclarla

Kargilastirilmasi

Kivi Orneginde askorbik asit tayini B&Slim 3.3.4.1.4' de
anlatildigyr gibi yapildi. Bes paralel tayin yapilarak ve il-
gili 6lc¢l egrisinden (Sekil 32) yararlanarak askorbik asit
miktari hesaplandi. Ayni Kivi Ornefinde AOAC (61)'de bildi-

dirilen yonteme goére askorbik asit tayini yapildi.

Kivi Srneginin gelistirilen yoSntem ve kiyas ydntemi ile
analizi sonunda elde edilen sonuc¢lar Tablo 19' da verilmis—
tir. Ayni tabloda bes adet tayin tizerinden hesaplanan orta-
lama (X)., standart sapma (S), bagil standart sapma (%3) ve
% 95 guvenirlik diizeyinde gliven araligi ( X¥t.s/¥n ) deger-

leri verilmistir.

Gelistirilen ydntem ve ACAC ydntemiyle elde edilen so—
nuclar t testi ile ortalamalar, F testi ile presizyonlar y&—
niinden % 95 giiven diizeyinde karsllast1r11d1. Tablo 19' da
gorildugi gibi hesaplanan t ve F defBlerleri, ilgili gliven di-
zeyi ve beg deneme icin verilen tablo degerlerinden kiicik—
tir. Buna gdre kivi drnefinin analizinde geligtirilen ydntem
ve AOAC ydntem arasinda gerek dofruluk gerek presizyon yo—

niinden anlamli bir fark olmadigdi gorilmigtir.



Tablo 19: Kivide askorbik asit tayini

tstatistik]| Tirev Spektrofoto- AOAC Y&ntemi
parametre-— metrik Yontem

ler

n mg AA/100 g kivi mg AA/100 g kivi

1 74.6 74.9

2 73.7 74.3

3 74.0 73.7

4 75.0 73.7

5 74.0 74.3

X 74.3 74.2

S 0.53 0.50
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4.3.4. Karnabaharda Askorbik Asit Tayini
4,3.4.1, Glcim

B6lim 3.3.4.1.2'de anlatildig:y gibi calisilarak elde
edilen absorpsiyon ve 1.,2..,3. derece tlirev spektrumlari Se-
kil 33-36'da gorilmektedir. Bu spektrumlarin kar511ast1ri1—
mas1i sonucu karnabaharda askorbik asit tayini icin 1. derece
tirev spektrumunda 236 nm'deki maksimum ile 259 nm’'deki mi-
nimum arasindaki pik—-pik uzunlugunun karnabaharda askorbik

asit tayini i¢in uygun oldugu saptanda.
4.3.4.2 dlel Egrisi

Bolim 4.3.2.2'de anlatildigy sekilde hazirlanan dlcd
egrisi (Sekil 26) karnabaharda askorbik asit miktarini tayin

etmede kullanildi.

4.3.4.3. Yéntemin Karnabahar Urnef§ine Uygulanmasi ve Sonuc-—
larin Kiyas Yéntemiyle Elde Edilen Sonu¢larla Kar-

gilagtirilmasa

Karnabahar d¥neginde askorbik asit tayini Bolim 3.3.4.
1.4'de anlatildi1gi gibi yapildi. Bes paralel tayin yapilarak
ve ilgili 6lci egrisinden (Sekil 26) vyararlanarak askorbik
asit miktari hesaplandi. Ayni Kkarnabahar Ornegfinde AOAC

(61)'de bildirilen ydnteme gdre askorbik asit tayini yapiidi.
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Sekil 33: Karnabahar ekstresinin {(——) ve askorbik asit (——-)
cozeltisinin absorpsiyon spektrumlar:
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(=)

ve askorbik asit

¢oOzeltisinin 2. derece tiirev spektrumlari

Sekil 35: Karnabahar ekstresinin (—)

Karnabahar ekstresinin (——) ve askorbik asit (—)

Jekil 36

derece tilirev spektrumlar:

1tisinin 3.

coze
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Bu iki ybntemle elde edilen sonuclar, bunlarin istatis-
tik deferlendirilmesi, t ve F testleri sonuclar: Tablo 20°
de toplu halde verilmistir. Tablo 20' den anlasilacagi gibi,
gelistirilen yéntem AQAC ySntemi ile kiyaslandiginda t dege-—
ri % 95 olasilik icin verilen tablo deferinden kiiciktir. Ya-—
ni ortalamalar birbirinden anlaml: derecede farkli degildir.
Yontemlerin presizyon ydniinden Karsilastirilmasi icin uygu-
lanan F testi sonucuna bakildiginda % 95 olasilik ve
n:=n==5 icin ilgili cetvelde F icin verilen sinir degerinden
kiiclik oldugu gdrilir. Buna gore her iki ydntem ile elde edi-

len presizyonlar arasindaki fark anlamli degildir.
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Tablo 20: Karnabaharda askorbik asit tayini

Istatistik| Tirev Spektrofoto-— AQAC Yontemi
parametre— metrik Yéntem
ler
n mg AA/100g karnabahar|mg AA/100g karnabahar
1 29.4 29.6
2 29.8 29.9
3 30.0 29.3
4 29.7 29.6
5 29.6 29.6
X 29.7 29.6
S 0.22 0.21
% S 0.74 0.71
X*t.s/¥n 29.4 - 30.0 29.4 - 29.8
t testi .66
F testi .10
ni=n==5

P=0.05

travie = 2.31

Feobio = 6.39
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4.3.5. Maydanozda Askorbik Asit Tayini
4.3.5.1. Blclm

B61im 3.3.4.1.2'de anlatildigi gibi c¢alisilarak elde
edilen absorpsiyon ve 1.,2..,3. derece tiirev spektrumlari Se-
kil 37-40'de gorilmektedir. Bu spektrumlarin kargilastiril-
mas1 sonucu maydanozda askorbik asit tayini icin 3. derece
tirev gpektrumunda 227 nm'deki maksimum ile 237 nm'deki mi-
nimum arasindaki pik-pik uzunlugunun maydanozda askorbik

asit tayini icin uygun oldugu saptandi.
4.3.5.2. Blcl Egrisi

Olcli egrisinin hazirlammasi icin 2-8 pg.ml—* konsant-
rasyon araliginda hazirlanan askorbik asit c¢odzeltilerinin
3. derece tiirev spektrumlari Sekil 31'de goriilmektedir. Slci
efrisine ait konsantrasyon ve karsiligi olan {ciinci derece
tiirev absorbans (®*D) degerleri Tablo 21' de wverilmistir. Bu
degerlerle olusturulan &6lc¢ii efrilerinin regresyon analizleri-
ne ait parametreler Tablo 22' de wverilmistir. Ortalama =D
deferlerinden c¢izilen Olcl egrisi (Sekil 41) ve bu egriye
ait dogru denklemi maydanozda askorbik asit miktarini tayin

etmede kullanilmistir.



Sekil 37: Maydanoz ekstresinin (—) ve askorbik asit (—)
cozeltisinin absorpsiyon spektrumlari

18,88

']

Sekil 38: Maydanoz ekstresinin (—) ve askorbik asit (——)
¢bzeltisinin 1. derece tiirev spektrumlari
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:

Maydanoz ekstresinin (

) ve askorbik asit (———)

¢cozeltisinin 2. derece tiirev spektrumlari

Sekil 39
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Tablo 21: Maydanozda askorbik asit tayininde kullanilan &lc¢d egrileri-

nin 3.tiirev absorbans def@ierleri (D) ve regresyon analizleri

W | ¢ °p, *p, *n, *p *p, * s %S
pg.ml-*
1 2 0.3294 | 0.2523 | 0.3271 | 0.2646 § 0.3032 | 0.2953 | 0.035 (12.00
2 4 ©0.6040 | 0.5769 [ 0.5527 | 0.9663 | 0.6196 | 0.5839 | 0.027 | 4.70
-3 6 0.8878 ; 0.8840 } 0.9190 } 0.9597 | 0.9657 ] 0.9232 | 0.039 | 4.18
4 8 1.1967 | 1.2508 | 1.2484 | 1.3438 | 1.3267 | 1.2733 | 0.061 | 4.78
“Dazr-2zr = 0.1637C - 0.0494
r = 0.9990
Tabio 22: Tablo 21'deki 8lcll egrilerinin regresyon analizierine ait
parametreler
1 2 3 4 -] Ortalama
a 0.0330 -0.0847 -0.0208 -0.1242 -0.0504 -0.0494
b 0.1443 0.1651 0.1565 0.1816 0.1708 0.1637
r 0.9996 0.9993 0.9957 0.9983 0.9996 0.9990
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1 M ' 2 X

2 4 3

Clpg/mi) -
Sekil 41: Maydanozda askorbik asit tayininde
3 kuflanitan dicti egrisi
( Dopezyy = 0-1637C — 0.0494 )

10
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4.3.5.3. Yontemin Maydanoz brnegine Uygulanmasi ve Sonucla-
rin Kiyas Yéntemiyle Elde Edilen Sonuclarla Kargi-

lastirilmasa

Maydanoz ornefginde askorbik asit tayini Bdlim 3.3.4.1.4
‘de anlatildigi gibi yapildi. Bes paralel tayin yapilarak
ve ilgili dlcii efrisinden (Sekil 41) yararlanarak askorbik
asit miktari hesaplandi. Ayni maydanoz &rneginde AOAC (61)'

de verilen ybnteme gére askorbik asit tayini yapildi.

Bu iki yéntemle elde edilen sonuclar. bunlarin istatis-
tik degerlendirilmesi. t ve F testleri sonuclari Tablo 23’
de toplu halde verilmistir. Tablo 23' den anlasilacagi gibi,
gelistirilen yéntem AOAC ydntemi ile kiyaslandiginda t deQJe-
ri % 95 olasalik icin verilen tablo deferinden kiiciktiir. Ya-
ni ortalamalar birbirinden anlamli derecede farkli degildir.
Yéntemlerin presizyon yo6niinden kargilastirilmasi icin uygu—
lanan F testi sonucuna bakildiginda % 95 olasilik ve
ni:=n==5 i¢in ilgili tabloda F icin verilen sinir deZerinden
kiiclik oldugu goériiliir. Buna gére her iki yontem ile elde edi-

len presizyonlar arasindaki fark anlamli degildir.
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Tablo 23: Maydanozda askorbik asit tayini

tstatistik] Tiirev Spektrofoto- AORC Ydntemi
parametre— metrik Yoéntem

ler

n mg AA/100 g maydanoz |mg AA/100 g maydanoz

1 175.1 173.9

2 172.1 171.4

3 173.9 171.4

4 170.7 173.9

5 172.8 171.4

X 172.9 172.4




5. TARTISMA

Farmasotik preperatlarda ve dogal Urilnlerde askorbik
agit tayini oldukca Snemlidir. Literatiirde tabletlerde ve
meyve, . sebze drneklerinde askorbik asidin kantitatif tayini
icin verilen ydntemlerin cogu (102. 107, 186, 207) ITK veya
solvent ekstraksiyonu ile ayirma igleminden sonra spektro—
fotometrik, dansitometrik, kromatografik OSlciimler ile kan-—
titatif tayin olarak iki asamalidir. Ayirma islemi zaman ge-—
rektirmekte, solvent ekstraksiyonu ile yapilan ayirmalarda

ise hem zaman hem madde kaybi olmaktadir.

Direkt ultravivole spektrofotometrik tayinlerde (63)ise
termal bozundurma. katalitik donidsiim. ultraviyole 1sin ile
bozundurma ve alkali ile muamele gibi =zemin dizeltmeleri

yaptiktan-sonra dlc¢tmler yapilmistir.

Calismalarimiz tiirev spektrofotometrik yontemin ~uygu-—
lanmasiyla bu ortamlarda’ ayirma ve zemin diizeltme islemleri-
ne gerek kalmadan askorbik asit tayininin muﬁkun oldugunu
gbstermistir. Herhangi bir belirte¢ kullanilmaksizin askor-—
bik asit-asetilsalisilik asit iceren tabletierden 0.1 N
H=50, ile, aékorbik asit-rutin i¢eren tabletlerden meta?ol
ile, meyve ve sebze orneklerinden ise metafosforik asit-
asetik asit c¢dzeltisi ile hazirlanan ekstrelerin‘turev spek—
trumlar: alinmistir. Bu durumda yapilan islemler basitlés—

mekte ve analiz siiresi kisalmaktadir.

Calismalarimizda ekstraksiyon ¢6zeltisi olarak litera-
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tirde bildirilen c¢odzeltiler arasindan metafosforik asit-
asetik asit (%3-%8)'in secilmesi ile proteinlerin tam olarak

¢oktirilmesi saglanmigtir.

Askorbik asidin ilac preperatlarinda tayini icin USP'de
meyve ve sebzelerdeki tayini icin AOAC'de Snerilen;2,6-DCPIP
‘dn titrant olarak kullanildig: titrimetrik yontem cabuk oi-
masina ragmen gerek titrantin dayaniksizli8l gerekse renkli
¢ozeltilerde indofenoliln renk degisimini gdrmek zor oldugu
icin titrasyon sirasinda indirgenen boyanin organik c¢dzici
ile ekstre edilerek renk dénisiimiiniin organik fazda goriilmesi
zoruﬁlulugu bu yontemin dezavantajlaridir. Ayrica bu yonte-
min tayin siniri (2 mg.ml—*) tiirev spektrofotometrik y&nteme

oranla hayli yiksektir.

Tirev spektrofotometrisi ile bulunan sonuc¢larin kiyas-
lanmasi amacayla tabietler USP XXI'de, her bir meyve ve seb-
ze 6rnefdi AOAC'de Snerilen ydntemlerie analiz edilmigtir.Her
iki yontemle elde edilen sonuclarin 5 deneme iizerinden stan-
dart sapma. bagil standart sapma ve %95 olasilik diizeyinde
giiven sinirlari hesaplanarak yapilan istatistik degerlendir-
meier_gelistirilen yéntem ile kiyas ydntemleri arasinda ge-
rek ortalamalar ve gerekse standart sapmalar yﬁnundgn anlam—
11 bir fark oimadifini gdstermistir. Bu bakimdan geligtiri-
len tirev spektrofotometrik ydntem basit. hizlia, duyaria,
ekonomik ve tekrarlanabilirligi.yﬁksek bir yéntem olarak la-
boratuvarda askorbik asit-asetilsalisilik asit veya askorbik
asit-rutin igeren tabletlerin analizlerinde ve meyve ve seb—

zelerde askorbik asit tayininde tercihan kullanilabilir.
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