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“Atropin, Homatropin, Metilhomatropin, Tropin ve
Metiltropin'in Ince Tabaka Kromatografisi ile Teghisi

identification of Afropine, Homatropine, Methylhomatropine, Tropine
and Methyltropine by Thin-layer Chromatography

Kasmns Cemal GUVEN ve Atilla HINCAT ®
GIRISs

Tropan grubu alkaloidlerinin  teshisine aif reaksiyonlardan en
dnemlisi Dioscorido Vitali'nin 1818 de buldugu reaksiyondur. Bu, nitrik
" asidle yapilan oksidasyonu takiben alkali ile muamele sonunda elde
edilen menekse renge dayanir. Vitali reaksiyonu {izerine bircok miktar
tayini metodu geligtirilmistir.

Atropin ve homatropin’in kagit ve ince tabaka kromat'ograflm ile
teghisine ait bircok calisma vardir.

Atropin (tropin-tropa asidi esteri): Son senelerde ge1i§-tirilen ince
‘tabaka kromatografisi ile teghisine ait yapilan caligmalarda nétr kiesel-
gel, aikali kieselgel, aluminium oksid, formamid ile empregne edilmis
selliiloz adsorban olarak kullanﬂmlgtlr Notr kieselgel’de dimetilforma-
mid: dietilamin: etanol: etilasetat (1:1:6:12), n/2 KOH ile alkalilendi-
rilmig kieselgel’de ise etanol (% 70}: amonyak (% 25).*(99':1), formamid
empregne edilmig selliiloz Gzerinde de heptan: dietilamin (500:1), benzol:
heptan: kloroform: dietilamin (6:5:1:0.02) stiriikleyiciler] denenmistir (1.
Denenen diger siiriikleyici karisimlar: §un1afdir: kloroform: aseton:
dietilamin (5: 4: 1), kloroform: dietitamin (9:1), benzol: etilasetat:
dietilamin (7:2:1), sikloheksan: dietilamin (9:1), sikloheksan: kloroform:
dietilamin (5:4:1). Bu cahgmada atropin ile homatropin igin elde edilen
Ri deperleri birbirine olduk¢a valindir (2). Ayrica metiletilketon:
etanol: amonyak (% T) (6:3:'1) (3), kloroform: n-butanol: metanol:
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amonyak (% 10) (12:9:9:1) (4) karigimlar: solanase alkaloidleri igin iyi
bir sirlikleyici olarak bildiriflmistir. Yeni bir calismada da ince tabaka
kromatografisi ile belladon kékindeki alkaloidin dozajina ait bir metod
bildirilmektedir (5).

Homatropin (tropin—mand-elik-asid esteri): Ince tabaka kromatogra-
fisi ile atropin yamnda tayinine ait metod yukarda zikredilmigtir (2).
Bu metod ile elde edilen Rf degerlerinin birbirine yakin olduguna da
isaret etmistik.

Metilhomatropin (metiltropin-mandelik asid esteri): Bu maddenin
ince tabaka kromatogrefisi fle tayinine ait caligmaya ise literatiirde
rastlamadik. Yalmz kagit kroinétografisi ile teghisine ait caligma wvardr.
Rurada S, S. 2043 b kagid1 ve stiriikleyici olarak n-butanol: buzlu sirke
asidi: su (40:8:10) kullamlmigtir (Rf 0,56) (6).

Tropin (atropin ve homatropin’in hidroliz mahsulit) :Ince tabaka kro-
matografisi ile teshisine ait caligmalar atropin’in ayni metodla tayinine
paralel olarak yiritilmigtin (2, 3).

Metiltropin (metilhomatropin’in hidroliz mahsulil} : Bu maddenin ince.
tabaka kromatografisi ile tayinine ait literatiirde bir bilgiye rastlamadik.

DENEL KISIM

Biz bu cahsmamizda ince tabaka kromatografisi iizerinde literatiirde
az maliimata rastladifimiz sentetik tropan alkaloidlerinden homatropin
"ile hakkinda malimata rastlamadifimiz metilhomatropin’in, - atropin
yaninda teshisine ve bunlamn par¢alanma’ mahsulii olan tropin we
metiltropin’in tefrikine calistik, Bu tabii ve sentetik alkaloidler igin
yukarida' zikredilen literatiirlerde (1,2) kayith: siiriikleyicilerden bagka
denenen sliritkleyici karsimlar [*] ile ndtr kieselgel ince tabakasi iizerin-
de yapilan denemelerde iyi sonuc alinmamgtir. Buna mukabil kieselgel
inez tabakast yerine nétr aluminium oksid G (E. Merck) ince tabakasi
kullanilinca iyl sonuc almmagtir, :

Bu calismalarda denenen pliskiirtme reaktifine gelince: Umumi’ b1r
alkaloid .reaktifi olan ve cok kullanilan Dragendorff reaktifi burada Iyi

[*] Siriikleyici karmsim: olarak denenen ‘ctzeltfler: piridin: su (1:3), (1:4),
€1:7), metanol: su: pividm (36:15:55) (10:85:5), (10:20:70, etanol: piridin; su (10:40:50,
(20:30:50), (5:60:35). : '
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jnce tabaka kromatografisi ile tayini

gonu¢ vermemigtir. Buna mukabil iodoplatinat reaktifi, bu denemelerde
iyi sonug vermisgtir. : '

Kromatografi igin snee tabakanm hazirlanmast: e aluminium‘
oksid 35 g su ile kargtimlr, 10X20 ebadinda 5 cam levha {izerine ozel
yayicst ile yayilir ve 120° de yarim saat tutularak kurutulur, Tatbikten
Snce bu aluminium oksid G ince tabakasin aktive etmek icin 120° de
15 dakika tutmak ve oda temperatiiriine inene kadar desikator de beklet-
mek icab eder. Ancak hundan sonra kromatografi icin kullamlir.

-] L] -}
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Sekil 1. Tropan alkaloidlerinin inee tabaka Kromatogrami: 1 atropin, 2 tropinm,
3 metilhomatropin. 4 metiltropin, 5 homatropin.
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Surikleyici kangim: etanol:piridin: su (10 :_60:40_)‘
t°: 26°C _
Siiriikkleme siiresi: 2 saat -

"Bu gekilde yapilan ealismada bulunan Rf. degerleri agafida ve buna
ait kromatogram (8ekil 1) de gosteriimigtir. Atropin 0.89, homatropln
0.87, metﬂhomatropm 0.84, tropin 0.43, metﬂtropm 0.38,

OZET'

Bu calismada tropan alkaloidlerinden atropin ile homatropin wve
metilhomatropin’le bunlarm hidroliz mahsulii olan tropin ve metiltropin’in
ince tabaka kromatografisi ile tesbitine ait bir metod bildirilmektedir:
Bumun icin aluminium oksid G ince tabakas) ve slriikleyici olarak etanol:
piridin: su (10:60:40) kanmgnimi kuallamibstir, Bu sekilde literatiirde
tayinine ait mallimata rastlanmayan metilhomatropin ile tayini icin kafi
metod bildirilmeyen homatropin’in atropin yanmnda teshisi vapilabilecegi
bildirilmektedir.

SUMMARY

A thin-layer chromatographic investigation of some tropan alkaloids
— atropine, homatropine, methylhomatropine-and their hydrolysis products
e. g. tropine and methyliropine has been made.
The best results were obtained with aluminium oxide G {Merck)
Iilms; the solvent system used was ethanol: pyridine: water (10:60:40),
the average time required for development is two hours. at 26°C. Silica
gel was not suitable, A chromatogram obtained under these conditions
is shown in Figure 1. The Rf values of the substances are as follows:
atropine 0.89, homatropine (.87, methylhomatropine 0.84, tropine 0.43,
methyltropine 0.38.
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