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Floresein'in mono-, di-, tri- ve tetrabromo derivelermin kolon
kromatografisi ile ayrilmalari

Separation des derives mono-, di-, tri- et tetrabromes de la
Fluorescein par chromatographic en colonne

Feyyaz ONUR* Pierre LEVILLAIN**
GIRiS

Eosin, floresein molekiiliine dért brom atomunun baglanmasi
ile meydana gelen iiriiniin adidir (2, 4, 5. 7 tetra bromo floresein).

eosin

Giliniimiize kadar eosin sentezi lizerinde yapilan arastirmalarda
eosinin saf olarak yiiksek verimle elde edilmesi bagsarilamamistir. Sen-
tez sirasinda eosin yaninda floreseinin mono-, di- ve tribromo deri-
veleri de meydana gelmektedir (1, 2). Ozellikle ticarette satilan eo-
sinler bu deriveleri de birlikte bulundurmaktadirlar. Ayrica 1, 2 ve
3 bromlu floresein bilesiklerinin sentezleri de ¢ok uzun, pahali ve
¢ok disik verimlidir.

Yakin senelere kadar bilinen yontemler ile, ticarette satilan sek-
linden gerek eosin gerekse diger bromlu bilesiklerin saf olarak ayril-
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malar1 miimkiin olamamistir. Ancak FOMPEYDIE (3) ince tabaka
kromatografisi yardimi ile adi gegen deriveleri ayirmayir basarmistir.
Ama, ayirma islemi ayni yiiriitiici sistemi ile kolona uygulandigin-
da ise ayrilmanin olmadig1 goézlenmistir.

Biz calismalarimizda FOMPEYDIE'nin ince tabakada basar-
dig1 ayirmayi kolon kromatografisinde de gerceklestirmeyi amacla-
dik. Bu nedenle degisik adsorbanlar ve ylriitiicii sistemlerini dene-
dik. Arastirmalarimiz sonucunda silikajel ile hazirlanmis kolonda
ayni ayirmayl basardik.

DENEYSEL KISIM

Kullandigimiz kolon ile ilgili Ozellikler asagidadir:
Kolon uzunlugu: 19 cm

Kolon capi: 16 mm

Yiritici sistemi: Toluen/asetik asit (9:1)
Yirttici hacmi: 100 ml

Adsorban: Silikajel (230 mesh) Merck

Damlatma hizi: 3 damla/dk

Kolon materyali, 20 g silikajelin 40 ml yiriticl sistemi igeri-
sindeki siispansiyonu olacak sekilde hazirlanir. Ayrilmasi istenen de-
riveleri iceren, eosin de ayni yiirtitiiclii sistemi igerisinde ¢oOziilerek ha-
zirlanir ve kolona tatbik edilir. Yukarida belirtilen hizda eliisyon ya-
pilir ve bu isleme yaklagik 12 saat kadar devam edilir. Siirenin sonun-
da gozle izlenebilen renkli deriveler birbirlerinden iyice ayrilir. Son-
ra kolon materyali alt ucundan itilerek adsorbanin {list uctan disari
akmas1 saglanir ve deriveleri iceren renkli halkalar tek tek ayrilarak
degisik kaplara konulur. Daha sonra bu pargalar etanol ile ekstre edi-
lerek kolon materyalinden ayrilir. Ekstraksiyonda etanol kullanil-
masinin nedeni bilesiklerin bu ¢o6ziiciide cok yiliksek bir ¢oziiniirliige

sahip olmalaridir.

Caligmamizda 12 saatlik ellizyon sonucunda floreseinin baslan-
gi¢ noktasinda kaldigi, buna karsilik mono-, di-, tri ve tetrabromo
floresein derivelerinin sirasiyla Rf 0.13, 0.38, 0.54 ve 0.87 ile birbir-
lerinden ayrildigr gozlendi (Sek. 1).
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Flu - San
1Br - Acik turuncu
2Br =  Turuncu
3Br “  Koyu turuncu
4Br =»  Pembe

Sek. 1. Ayrilan derivelerin renkleri

Etanol ile ekstre edilen bu bromlu bilesiklerin safliklar1 ince ta-
baka kromatografisi ile (3) kontrol edildi. Elde edilen kromatograma
gore derivelerin saf olarak ayrilmis olduklar1 gorildi.

TARTISMA

Kolon kromatografisi ile basardigimiz bu ayirma isleminin tek
dezavantaji eosin ve diger bromlu floresein bilesiklerinin yuriitiici
sistemi icerisindeki coziinlirliiklerinin yiiksek olmayisidir (6rnegin
eosin icin ¢oziinturlik 0.3 mg /ml dir). Dolayisi ile verim diisiik ol-
maktadir; 6rnegin eosin Gelblich (Merck) ile yaptigimiz calismalar
sonucunda, ki igerisinde % 63 eosin % 36 tribromo floresein ve % 1
oraninda da yapisi heniliz bilinmeyen pembe renkli bir bilesik bu-
lunmaktadir (10.7 mg ticari numuneden hareketle 6.3 mg eosin ve
3.4 mg tribromo floresein elde edebildik). Ama, buna karsilik bilesik-
ler cok saf olarak elde edilebilmektedirler. Ayrica derivelerin birbir-
lerinden farkli olan renkleri ayrilmanin goézle izlenmesine imkan ta-
nimakta, bdylece bir revelatore gerek duyulmamaktadir.

OZET

Giinliimiize kadar yalnizca ince tabaka kromatografisi ile ayri-
labilen floreseinin mono-, di-, tri- ve tetrabromo derivelerinin
kolonda, adsorban olarak silikajel ve ylriitiici sistemi olarak ta
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Toluen/Asetik asit (9:1) kullanarak ayrilmalar1 gergeklestirildi.
Kargilasilan tek giliclik bromlu bu derivelerin ylriitiicii sistemi
icerisindeki ¢oOziiniirliiklerinin yiiksek olmayisiydi. Bunun sonucunda
da verim diisiik oldu.

RESUME

Nous avons réussi de séparer des dérivés mono-, di-, tri- et tét-
rabromés de la fluorescein par chromatographic en colonne utilisant
silicagel comme support et Toluene/acide acétique (9:1) comme sys-
téeme d'élution que jusqu'a maintenant iis ne se sont séparés que par
chromatographic sur couche mince (3). Le seul handicap que nou?
nous sommes rencontre c'est que ces derives bromes n'ont pas de
grande solubilité dans le systéme d'élution. Par consequence, le ren-
dement n'est pas trés élevé.
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