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Fenazon, Aminofenazon, Sodium Novaminsultonat, Kafein
ve Asetilfenetidin’in ince Tabaka Kromatografisi ile
Yanyana Teshisi

Separation and Identification of Phenazone, Aminophenaione. Sodium.
Novamine-sulfonate, Caffeine and Acetylphenetidine by Thin-layer
Chromatography '

Hiisamebttin KUTLY =

GIRTIS

Bu c¢aligmamizda, birkac antipiretik-analjezigin ince tabaka Kroma-
tografisi ile birbirinden ayrilmas: i¢in uygun bir sistem ve teshisleri icim
‘miisterek bir reaktif aradik, ) :

Literatlirde de bazm antipiretik-analjeziklerin kagit (1,2) wve ince
tabaka kromatografisi (3,4) ile teshislerine rastlanmalktadsr.

Bu ¢alismamizdan maksat, piyasada galenik preparatlarma cok -
rastlanan kombine antipiretik-analjeziklerden fenazon (I), aminofenazon:
(IT), sodium novaminsulfonat (III), kafein (IV), ve asetilfenetidin’in (V)
teghislerinde kullanilabilecek bir sistem wve miigterek bir reaktif
vermektir. :

DENEL KISIM

Cahsmalarimizda degisik adsorban (immobil faz) ve solvan (mobil
fazy ile 10 x 20 em lik 0.5 mm kahhhgmdaki tabakalart kuillanarak,
26° de ve developman miiddeti 60 dakika olmak iizere denemeler yaptik..
Bunlara degisilt uygun reaktifler tatbik ederek asagidaki sonuclari elde
ettik:

Farmasdtik Kimya Kiirslisii, Eczacilik Fakiiltesi, Universite, Istanbui.
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Bulunan Rf dederleri

Tesekkill eden renkler

(I)
(In)
(I11)
(IV)
V)

0.84
0.73
0.05

0.73-
-0.82

kirli kirmizi

» »
» »
» »
» »

[ A —kieselgel G Merck, S, —aseton: kloroform: n-butanol: % 25 NH,
(3:3:4:1),R=%21L + %5 FeCly. 6 H,O'nun % 20 lik sulu tartarik
asiddeki soliisyonu ve asetondan egit miktarlar] *. ‘

Bulwnan Rf deferleri

Te-se?ck'ib.l eden renftler

(I
(I1)
(T1I)
av)
V)

0.74
0.80

0.64

0.75
0.88

sary

sari - kahve

acik sar:1 - kahve
acik sari ’
gri - kahve

[A =kieselgel HF,,, Merck, S,=metanol : benzen (1 :1), R=Br,}

Bulunan Rf dederleri

(D)
(D

(IiI)

(Iv)
)

0.64
178
0.21
0.57

- 0.86

Teselkiil eden renkler

koyu san
turuncu
acik sari
kirli kirrmz
acik sari

[A=kieselgel G Merck,, S;=—aseton : kloroform :su (9:2:1}, R=Dr,]

© Bulunoen Rf dederieri

(I
(1)
(HI)

(IV)
P

0.85
0.88
0.21
0.86
0.80

Tesekkiil eden renkier

kirli pernbe

mor - renksiz

mor - renksiz

sari1 - renksiz

kirli kirmizi - renksiz

A = adsorban (immobil fazg), 8 = golvan sisiemi (mobil faz), R — reaktil.
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[A =kieselgel G Merck, S;=kloroform : metanol :{% 2 HCOOH (100 :

35 :10), R=serik amonium siilfatin 10% luk sulu eriyigi].

Bulunan Rf dederleri

Tesekkiil eden renkler

sari

(I} 033
(IT) .44 turuncu
Iy 0.23 turuncu
(Ivy o ——
(V) 0654 agik sari

[A =kieselgel G Merck, S,;—=metanol

Bylunav Bf dederleri

: kloroform (3 13 :4), R=Br,].

Tesekkitl eden renkler

(I) 040 sari

(II) 0.56 acitk sar1
{IIm o turuncu
(Iv)y 043 acik sart
(V) 063 actk sar:

{A=kieselgel G Merck, S;=aseton : kloroform (9 : 2), R=Br.].

Bulunan Rf dederleri Tegsekkill eden renkler

(I) 050 koyu sar:
(II) 0.64 Kkirli sart
(1) o turuncu
{IV) 0.52 acik sar
(V) 0.70 agik sari

[A =kieselgel G Merck, S,-kloroform : aseton : su (2:9:0.5), R =Br,]

Bu son. sistemde, kafein ile yanyana siirliklenen fenazon istisna
edilirse, dort madde igin ayrilmamn gayet iyi oldufunu gériiriiz. Biz,
S, sisteminin doért madde karigimi icin uygun olup olmadigim tekrar
denedik ve maddeleri tek tek degil de, degisik kargunlar halinde tathik
ettik. Plaklar 20 x 20 cm eb’adinda ve 0.5 mm tabaka kalinhginda idi.
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Madde Toarigemiar Bulunan Rf degerleri

(1) + () + () + (V) 0.527 : 0.64 : 0.05 : 0.73

- (I + (II1) + (IID) + (V) 0.64 :005:055:073
Ty + (I1) + (111) 0.527 : 0.64 : 0.05
(D +an ' 0.527 : 0.64
(I - 0.527
(IL) 0.64
(I11) 0.05
(). 0.55
(V) 0.73

_ Bu sistemle, plaklar: havada kuruttuktan sonra reaktif piiskirterek
karigim halindeki bu dért maddenin lekelerini birbirinden net bir sekilde
ayirmaga muvaffak olduk, Asagidaki cetvellerde degisik reaktiflerle,
beg madde icin elde edilen neticeler belirtiimigtir. :

1 — Erlich reaktifi (A —p-dimetilaminobenzaldehidin 12.1N HCY
deki % 21k eriyigi, B=11k sulu NaNO, eriyigi) Onee A, sonra B
eriyigi pliskiirtiiliir: '

A B
(I} acik pembe kanarya sarisl
(Imy -— gecici eflatun
- (III) sar: koyu sar1
(Ivy — —
(V) — - venksiz (opak).
2 — ('jnée %, 37 lik HCI, miiteakiben % 1 lik sulu NaNO, soliisyonu
pliskiirtiiltir: :
(I) yesil - kanarya sarisi
I(I1I) gecict mor
(III) gecici mavi - pembe
avy —
(V) —

3 — Once % 125 luk HCI, 2-3 dakika sonra % 1lik sulu NaNO,
soliisyonu pliskiirtiiie: ‘
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(I) sar1 - yesil
(In) eflatun

(IIT) - Berlin mavisi - pembe
av) —
V) -
4 — Once % 1 lik sulu NaNO, soliisyonu, miiteakiben ¢ 37 lik
HCI pliskirtidtie: - '
(I ‘sarl - furuncu sari
(IT) efidtun - agik pembe
(1IIT) Berlin mavisi - mor
(Iv) —
(V) —
5 — % 5lik sulu CuS0,.5 H,0 soliisyonu piskiirtiilitr:
(I —
(I1) yesgil
(IID) sar:
(Iv) —
(V) —
6 — % T lik sulu potasium ferrisiyaniir soliisyonu piiskiirtilir;
(D —
{IT) mor
(IIT) mor
Iv) —
V) —
7 — 01N iod soliisyonu piiskiirtiiliir:
(I kirli kirmzt - sari
(ID kirmizi - kahverengi
(HT) mor
(IV) -—
(V) —
8 Once siilfiirik asid ve 2-3 dakika sonra % 0.5 lik sulu amonium

vanadat slspansiyonu plskintiiliir:
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(I — .
(IT) mor
(I11) mavi
(Iv) —

(V) kirli kahverengi

9 — Ayni sartlarda % 0.5 lik sulu amonium molibdat sollisyonu
bir renk reaksiyonu vermiyor,

10 — Pliga dnce silfiirik asid, 2-3 dakika sonra Br, pliskirtililr;
bromun fazlast ugtuktan sonra maddeler, beyaz zemin {izerinde kahve-
Tengi - turuncu lekeler halinde kalir.

11 — 9 10 luk sulu potasium bikromat’'m, % 10 luk sulfiirik asidle.

ogit hacimdaki karigimlar pliskiirtizlir:

D —
(IT}. mor ~ mavi
(I11) Berlin mavisi - pembe
(IV) —
(V) —
iZ2 — 9% 10 luk sulu FeCl; . 6 H,O eriyigi plisktrtiitir:
(I kirmizi

(I} . eflatun
(T1L) pembe

(IV) -
(V) —
© 13 ~— Br, ile doyurudmug % 16 hk H,S0, piskirtiilinr:
() koyu sari - Ranarya sarisi

(II) kirli kahverengi - kirli pembe
(1) yesil - pembe

(IV) gecicl turuncu

(V) aglk sar1 - renksiz

14 — 9% 16 bk silfiirik asid, mitteakiben Br, paskrtiliir; 13,
<denemedeki lekeler aynen tesekkill ediyor. ‘
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SONUCQC

Fenazon, aminofenazon, sodium novaminsulfonat, kafein ve asetil-
fenetidin’in bir galenik preparatta beraberce bulunmalari halinde, S,
sistemi kullanmilirsa, yakin Rf degerleri dolayisiyla yalniz fenazon ve
kafein'in birbirinden ayrilmas: giiclitk arzeder, bu fakdirde net bir netice
fenazon ve kafein icin ancak Rr (*) degerleriyle miimkiindir, S, sistémin-
den bagka sistemlerde fenazon ve kafein birbirlerinden farkli Rf deger-
leriyle ayriliyorlarsa da, bu defa kKamsmmin difer maddeleri igin ayriima

iyi olmuyor.

Fenazon veya kafein’den herhangi birinin karigimda bulunmamas:
halinde her birinin, diger iic maddeye nazaran Rf degerleri gayet farkh
‘oldugundan, bu yolla teshis, 4ort madde i¢in oldukca kolay olur.

Yulkarida sayilan degisik reaktiﬂerin'piiskiirtiilmesinde, baz1 degigik
neticeler elde edilmigtir. Soyle ki, bunlarin bazilarinda pliskiirtme sirasi
degigtirildiginde daha net veya daha dayamkli renkler elde etmek kabil
olmustur. Nitekim % 37 lik HCl ve hemen arkasindan % 1 lik sulu
NaNO, puskiirtiildiigii zaman tegekkill eden renkler az dayamkhdir,
halbuki daha dilile bir asidle, % 12.5 Iuk HCl ile asidlendirildikten 2-3
dakiks sonra sodium nitrit solilsyonu pliskiirtiildigiinde meydana gelen
renkler daha dayamikli olup, bir miiddet kalmigtir. '

Yine, once % 0.5 lik sulu amonium vanadat sispansiyonu piliskiir-
tillmesini miteakip, silfiirik asidin plskértilmesinde lekelerin tegekkil
siirati ve dayamkhligi, siilfiirik asidin evvel ve amonium vanadat’in
sonra plskiirtiildiiglt zaman husule gelen lekelerinkine nazaran cok daha
farladir.

Brom ile doyurulmus % 16 Lk H,S0, piiskirtilduginde lekelerin
tegekkil siir'ati ve dayamikliligi, reaktifin ayr ayr plskiirtildigil zaman
_ clde edilen neticeye nazaran cok daha zayiftir. o :

Asagidaki cetvelde, bes maddenin defisik sistemlerdeki Rf deferle-
rinin S, sistemindekilerle mukayesesi ve maddelerin (Br, + % 16 H,S0,)
reaktifivle verdigi renkler gésterilmistir.

* Rr, = referans maddeye gire R degeri.
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T A BL O I
Solvan sistemlerindeki Rf degerleri ve renkleri

{The Rf values and cclors in developping systems)

Sq
Madde S1 S Ss S4 S So Rt Renk
(Subgtance) ) (Color)
Phenazone 0.84 0,74 0.64 0.85 0.33 0,40 0.50 koyu sarl

(deep yellow)

Aminophenazone 0.73 0.80 G.78 0.88 0.44 0.56 0.64 kirli san
{dark yellow)

Sodium novamine- - 0.03 C.G4 0.21 ¢.21 023 0 0 turuncu
suilonate . {orange)

Cafleine 02 Q.75 G.57 0.86 — 043 052 ack sarr
: (light yeilow)

Acetylphenetidine 0,82 0.88 0.86 0.80 0.54 0.63 070 acik sar:
(light yellow)

OzZET

Bu calismamzda, birkac antipiretik—énaljeziéin tek sistem ve tek
reaktifle teshisini arastirdik. Kieselgel G Merck plaklarn ve muhtelif
golvan sistemleri ile muhtelif reaktifleri denedik. Bunlar arasmda
{aseton : kloroform : su) (9 : 2 : 0.5) solvan sistemi ve (Br, + 16 H,S0,)
reaktifinin hepsi i¢in uygun oldugunu gordik. Bu sistem ve reakiifle
her madde farkh bir Rf deferi ve farkl: renkte bir leke veriyor.

SUMMARY

A thin-layer chromatographic separation technique of phenazone,
aminophenazone, sodium novaminesulfonate, caffeine and acetylpheneti-
dine in the mixtures was established. Silica gel G Merck, silica gel HF,,,
Merck and different eluting systems are used. The best system was
acetone : chloroforme : water (9 : 2 : 0.5) and the best spraying reagent
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was the bromine ahd diluted sulfuric acid. The colors obtained by this
reagent were different for each substance.
The Rf values and colors are given in table I.
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