ORNITHOGALUM UMBELLATUM L. SOGANLARININ FITOKIMYASAL
INCELENMESI VE HAM EKSTRENIN ANTIiMIiKROBIYAL AKTIiVITESI
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OZET

Bu caligmada Edirne civarindan toplanan Ornithogalum umbellatum L. soganlarindaki kimyasal
bilesikler izole edilmistir. Soganlarin kloroform (CHCl;) ve CHCI;:C,HsOH (2:1) ekstrelerine, kromatografik
yontemler uygulanarak ayirma ve saflastirma islemleri yapilmigtir. Bitkiden izole edilen maddelerin UV, IR,
NMR ve FAB- Mass spektrumlari alinarak kimyasal yapilar1 belirlenmigtir. Kimyasal yapist belirlenen
bilesiklerden 1-(2-metil-undekanil)-2-(3-metil-heptil)-benzen dikarboksilli asit diesterinin spektroskopik yapi
analizi burada sunulmaktadir.

Ayrica, soganlarin kloroform ve metanol ile ekstraksiyonu sonucu ele gecen ham ekstreler
birlestirilerek bunun antimikrobiyal aktivitesi arastirilmistir. Ham ekstrelerin denenen konsantrasyonlarda
Bacillus subtilis’in tiremesini inhibe etmedigi, Enterococcus faecalis ve Candida albicans i¢in daha zayif etkili
oldugu saptanmistir. Gram-negatif basillere kars1 etkilerinin ise degisken oldugu bulunmustur.

Anahtar Kelimeler: Ornithogalum umbellatum, Liliaceae, Hyacinthaceae, antimikrobiyal aktivite.

SUMMARY
Phytochemical investigation of the bulbs of Ornithogalum umbellatum L. and antimicrobial activity of its
raw extract

In this study, Ornithogalum umbellatum L. growning around Edirne has been phytochemically
investigated. Choloroform (CHCl;) and CHCI;:C,HsOH (2:1) extracts of the plant bulbs were seperated and
purificated by using chromatographic methods. The chemical structures of the isolated four compounds from
plant were elucidated by using UV, IR, NMR and FAB-Mass spectroscopies. One of them, 1-(2-methyl-

undecanyl)-2-(3-methyl-heptyl)-benzenedicarboxlic acid diester , was shown below.
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In addition , CHCl; and CH;0H raw extract of the bulbs were combined and then was investigated for
its antimicrobial activity. The raw extract at test concentrations did not inhibit growth of Bacillus subtilis, it was
more effective relatively to gram-positive coccus excluding Enterococcus faecalis. For Enterococcus faecalis
and Candida albicans, it was determinated to be the least effective. For gram-negative bacils, it showed that

extract was variable effective.

Keywords: Ornithogalum umbellatum, Liliaceae, Hyacinthaceae, antimicrobial activity.

GIRIiS

Ornithogalum’un Tirkiye’de 25 tiirli bulunmaktadir. Bunlardan iicli endemiktir. Trakya’da ise onbir
tiirli bulunmaktadir. Bizim ¢alistigimiz tiir endemik degildir. Ornithogalum tiirleri, gogunlukla ¢iplak, skapuslu
ve soganli ¢cok yillik otsu bitkilerdir. Tibbi ve ekonomik degeri vardir. Yumrular1 Dioscorides doneminden beri
kusturucu ve ¢iban agici olarak kullanilir. Bilhassa soganlarinda, kalbe etkili bazi bilesikler (konvallotoksin ve
glikozitler) ve saponinler tasidigi bilinmektedir'. Bu nedenle yumrularinin fazla yenilmesi tehlikelidir. O.
umbellatum L. kozmopolit bir tiirdiir ve biiyiik soganlar1 vardir. Soganlari, yapraklart ve genis skapusu sebze
olarak kullanilir.

Ornithogalum tiirleri tizerine yapilan fitokimyasal calismalarda, kolestan glikozitleri>®, kolestan
bisdesmosidleri *, kardenolid glikozitleri >® ve flavonoid glikozitleri ™ bulunmustur. Bu ¢alismada ise, O.
umbellatum soganlarindan ii¢ aromatik, bir steroid karakterli dort bilesik izole edilmistir. Bu bilesiklerden
birisinin kimyasal yapis1 burada agiklanacaktir.

Ayrica bitki soganlarmin kloroform ve metanol ile yapilan ekstraksiyonu sonucu elde edilen, ham
ekstrenin degisik gram-pozitif ve gram-negatif bakteriler ile mantarlar {izerindeki antimikrobiyal aktivitesi bu

calismada arastirilmistir.

Materyal ve metod

Kullanilan Cihazlar:UV:Shimadzu UV-Visible 160A visible spektrofotometresi; IR: Shimadzu IR-470
spektrofotometresi; '"H NMR: Bruker AC 200 MHz NMR spektrometresi (Referans: CDCly); 3C NMR: Bruker
AC 50.32 MHz NMR spektrometresi (Referans: CDCl;); FAB-Mass:VG spektrometresi; TLC:Kieselgel 60F 254
(Merck) plaklar1 ve leke tespiti igin UV lambasi ile serik siilfat belirteci, Kedde reaktifi, vanilin-siilfirik asit
belirteci; CC:Kieselgel GF 254(Fluka) kullanildi.

Bitki Materyali: O. umbellatum L. 1995 yilinda Edirne ¢evresinden toplandi. Taksonomik simiflandiriimasi

Trakya Un. Fen-Ed. Fakiiltesi Biyoloji Béliimiinden Yrd. Dog. Dr. Giiler Dalgi¢ tarafindan yapildi (EDTU
1923).
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Bilesiklerin Ekstraksiyonu ve izolasyonu

Bitki soganlar (4.5 kg) dilimlenip %70’lik etanol ile Soxhlet cihazinda ekstrakte edildi. Toplanan ekstrelerin
¢oziiciisii 2/3’line kadar evaparatdrde uguruldu. Kalan fraksiyon kursun asetatin alkolde doymus ¢ozeltisi ile
calkalandi. Cozeltiye pH=5"te seyreltik H,SO, ilave edilerek ¢ozelti igindeki kursun ¢oktiiriildii. Siizme islemi
yapildiktan sonra elde edilen siiziintii kloroform ve kloroform:etanol (2:1) ¢ozeltisiyle ekstrakte edildi.
Coziicliler uguruldu. Kloroform ekstresine kolon kromatografisi uygulandi. Eliisyon ¢ozeltisi olarak;
CHCl5:MeOH:H,0 (80:10:1), CHCl3:MeOH:H,0 (75:16:2.2), CHCI;:MeOH:H,0 (70:22:3.5), EtOAc:MeOH
(95:5) ve giderek artan polaritede EtOAc/MeOH karigimlari ile %100 MeOH kullanildi. Buradan elde edilen
fraksiyonlarin ayrilmasi ve saflastirilmasinda TLC uygulandi. Bu islemler sonucu izole edilen bilesikle ilgili

spektral veriler agagida verilmistir.

1-(2-metil-undekanil)-2-(3-metil-heptil)-benzen dikarboksilli asit diesteri (1): (8.5 mg). UV A, (CHCly)
nm: 246, 275; IR Yma (nujol) ecm™: 3024, 2960, 2928, 1731, 1596, 1577, 1280-1075, 1040, 960; '"H NMR
(CDCly): & 0.75, 0.78, 0.83, 0.85, 1.2-1.3, 1.35, 1.6, 4.15, 4.2, 7.45, 7.65; *C NMR (CDCl;): & 168.1, 168.05,
132.8, 132.7, 129.1, 68.5, 66.5, 66.2, 64.7, 39.1, 30.7, 29, 24.1, 23.1, 14.7, 11.3; Fab Mass m/z (rel. int.): 447
(40), 390 (38), 169 (10), 149 (100).

Ham Ekstrenin Antimikrobiyal Aktivitesi

Bitki soganlar1 dilimlenip iki gece n-heksan iginde bekletildikten sonra siiziildii. Ayn1 islem soganlar
iki gece kloroformda birakilarak ve sonrada iki gece metanolde birakilarak yapildi. Elde edilen kloroform ve
metanol siiziintiileri birlestirilerek ¢oziiciiler uguruldu ve ekstreye antimikrobiyal aktivite tayini yapildi. Bu
amagla gram-pozitif basillerden Bacillus subtilis (ATCC-6633), gram-pozitif koklardan Staphylococcus aureus
(ATCC-6538 P), Staphylococcus epidermidis (ATCC-12228), Enterococcus faecalis (ATCC-29212) ve B grubu
beta-hemolitik streptokok (klinik izolat), gram-negatif basillerden Proteus mirabilis (ATCC-14153), Escherichia
coli (ATCC-8739), Pseudomonas aeruginosa (ATCC-9027) ve Klebsiella pneumoniae (ATCC-4352) ile bir
maya mantari olan Candida albicans (ATCC-10231) kullanildi.

Ham ekstreye azar azar steril destile su ilave edip arada vorteks cihazi ile galkalayarak ve 50°C’lik su
banyosunda tutarak ¢oziinmesi saglandi. Sonucta 184.12 mg/ml’lik konsantrasyonda ¢ozelti elde edildi.

Antimikrobiyal aktivite tayini NCCLS M7-A4’te tarif edilen mikrodiliisyon yontemi modifiye edilerek
calisildi °. flk cukur 92.6 mg/ml ham ekstre icermekte olup, ikiser kat diliisyonlar seklinde sulandirilan
ekstrenin, test edilen mikroorganizmalarin liremesini durdurdugu en diisiik konsantrasyon minumum inhibitdr

konsantrasyonu (MIC) olarak kabul edildi.
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Sonuglar ve Tartisma

Kromatografik ayirma ve saflasgtirma islemlerinden sonra elde edilen maddelerin spektroskopik
yontemlerle kimyasal yapisi belirlenmistir. Biri steroid, ti¢li aromatik olan dort bilesik izole edildi ve bu
maddeler ilk defa bu c¢alismada O. umbellatum L. bitkisinden izole edildi. Bunlardan birisi asagida

sunulmaktadir.
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Bilesik (1)’in UV spektrumu 246 ve 275 nm’deki absorbanslar ile substitiie aromatik halkay1
gostermektedir. IR spektrumunda 3024, 1596, 1577 cm-1 aromatik grubun, 1731 ve 1280 cm™ ester grubunun,
2960 ve 2928 cm™ alifatik hidrokarbon grubunun varligmi gostermektedir. "H NMR spektrumunda & 7.45 (2H,
dd, J=2, 8 Hz, H-4 ve H-5 ) ve 7.65 (2H, dd, J=3, 8 Hz, H-3 ve H-6 )’teki pikler o-disubstitiic aromatik halkaya
isaret etmektedir. Spektrumdaki diger pikler: 8 0.75 (3H, t, J=8 Hz, H-11"), 0.78 (3H, t, J=6 Hz, H-7"), 0.83 (3H,
d, J=7 Hz, C-3'-Me ), 0.85 (3H, d, J=7 Hz, C-2"-Me ), 1.2-1.3 (22H, m, metilen protonlar1 ), 1.35 (2H, q, J=7 Hz,
H-2'), 1.6 (2H, m, H-2" ve H-3'), 4.15(2H, t, J=6 Hz, H-1"), 4.2 ( 2H, dd, J=6, 12 Hz, H-1" ) ppm’deki pikler
goriilmektedir. Bilesik (1)’in *C NMR spektrumunda: & 168.1 ve 168.05 esterin karbonil karbonunu
gostermektedir. 8 132.8, 132.7, 129.1 (C-1=C-2, C-3=C-6, C-4=C-5 ), 68.5 (C-1' ve C-1"), 39.1(C-2"), 30.7(C-
3", 29.0, 24.1, ve 23.1(ust iste ¢akisan metilen karbonlar1), 14.7(C-2"-Me ve C-3'-Me), 11.3(C-11" ve C-7")
sinyalleri goriilmektedir. Bilesik (1)’in FAB-Mass spektrumunda ise, molekiiler iyon piki m/z 447 [M+1]" *dir.
Molekiildeki diger kopuslar ise; m/z 390 [MH-C4Ho ]* ve m/z 169 [M-C ¢H,,0,]" molekiildeki hidrokarbon
kopusunu gostermektedir. m/z 149 [MH-C,oH330,]" kopusu da ftalik asit yapisini desteklemektedir. Bu verilere
gore, bilesik (1)’in kimyasal yapist kapali formiili C,sH4O4 olan 1-(2-metil-undekanil)-2-(3-metil-heptil)-
benzendi karboksilli asit diesteri olarak tayin edilmistir.

Bitki soganlarinin kloroform/metanol ham ekstresiyle yapilan antimikrobiyal aktivitelerinin
saptanmasinda  degisik mikroorganizmalarin  liremelerini durduran konsantrasyonlari Tablo 1’de
gosterilmektedir. Sonug olarak ham ekstrenin denenen konsantrasyonlarda B. subtilis’in liremesini engelleyici
olmadigi, E. faecalis , P. mirabilis, K. pneumoniae ve C. albicans’in iiremesini daha yiiksek konsantrasyonlarda
engelledigi, S. aureus, S. epidermis, B grubu beta-hemolitik streptokok, E. coli ve P. aeruginosa’nin iiremesini

daha diisiik konsantrasyonlarda engelledigi bulundu.
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Ham ekstrenin agizdan ya da enjeksiyon yoluyla kullanimi hakkinda bilgi olmadigindan bu yollarla
kullanimi 6nerilemez. Lokal pansuman seklinde kullanimi ile MIC degerlerine ulagsmak miimkiin olabilir. Bu
uygulamay1 yapabilmek i¢in dnce in vivo olarak toksisite ve yan etkilerinin aragtirilmasi gerekmektedir.

Antimikrobiyal etkinin ham ekstrenin i¢indeki hangi bilesen veya bilesenlerden olustugunun ortaya
konabilmesi igin bilesenlerin tek tek yeterli miktarda eldesi, tanimlanmasi ve antimikrobiyal etki testinin
tekrarlanmast uygun olacaktir. Bu ¢alismada izole edilen bilesiklerin miktarlari, ancak bu bilesiklerin UV, IR
ve NMR spektrumlarini almaya yeterli oldugu i¢in antimikrobiyal aktivite testi sadece ham ekstre igin

yapilabilmistir.

Tablo 1: Ham ekstrenin degisik mikroorganizmalar i¢in bulunan minumum inhibitdr konsantrasyon

(MIC) degerleri
Mikroorganizma adi MIC degeri mg/ml
Bacillus subtilis 92.6 iizeri
Staphylococcus aureus 46.3
Staphylococcus epidermis 46.3
Enterococcus faecalis 92.6

B grubu beta-hemolitik Streptokok |46.3

Proteus mirabilis 92.6
Escherichia coli 46.3
Pseudomonas aeruginosa 46.3
Klebsiella pneumoniae 92.6
Candida albicans 92.6
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