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Alkaloidlerin Analizinde Bamford Usulnin lnce Tabaka
Kromatografisiyle Kombine Edilmesi Il: 1.-3. Gruptakilerle
ilgili Incelemeler

Combination of the Method of Bamford with Thin-Layer
Chromatography in the Analysis of Alkaloids II: Studies
relating the Groups 1-3

Rasim TULUS ve Giilsen iSKENDER *

Gimis

Bu konudaki gahgmalarin ilkinde (1) Bamford{2) usuliindeki simf-
landirmaya gére 1.-7. grupta bulunan alkaloidlerin ve baz tesirli or-
ganik azot bhilegiklerinin kendi gruplarm iginde ince tabaka kromato-
grafisiyle ayrilmasmda kullanilacak metodlar bildirilmigti, bu yaymn
ile bundan sonrakinde ise ¢egitli ince tabakalarda muhtelif ¢Hziicit
sistemleriyle yapilan incelemeler, biri 1. - 3. gruptakiler, digeri ise 4.- 7.
gruptakiler i¢in olmak tiizere, iki boéliim halinde bildirileceltir.

INCELEMELER

a) 1. Gruptakiler : Bu grupta narkotin {(noscapine), narsein, hid-
rastin, sitizin, piperin, delfinin ve kolsisin (no. 1 -7} olmak {zere 7 al-
kaloid tetkik edildi. Literat{irde bildirilen ¢z{icli sistemlerinden I-XI
no. lular: ile (1) silika jel G tabakasinda yikselen usule gore yapilan
kromatografik ayirma tecriibelerinde bu ¢bziicl sistemlerinden higbi-
rinin bu gruptaki alkaloidlerin hepsini birden ayirmadif tespit edil-
di (Cetvel 1).

Cetvel I e gore en iyi ayirma VI ve VII nolu ¢ézlict sistemleriyle
elde edilmektedir {Kromatogram 1 ve 2).

* Genel ve Analitik Kimya Kiirslisti, Eczaciltk Fakiiltesi, Umversite, Istanbul.
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104 R, TULUS ve G. ISKENDER

Cetvel 1. Bilinen ¢dziicli sistemleriyle alman sonuglar

Rf degerleri
=]
g - =)
2 L 2 g ) g g g 8
28 |gd - & 5 5| g £ %
g (M & & 3 = ) 3 G
O H & Z Z m tn [ [} b
I 5 0.87 0.05 0.76 0.39 0.76 0.75 0.51
I 4 0.90 0.04 0.95 0.46 0.95 0.94 0.87
1M 4 0.89 0.06 - 0.80 6.27 0.92 0.96 0.17
v 5 0.80 0.55 0.55 0.21 0.53 0.34 0.35
v 3 0.96 0.05 0.89 0.08 0.94 0,93 0.62
VI 8 0.72 0.04 °  0.44 .08 0.90 0.18 0.46
VII ] 0.28 0.12 0.18 6.05 0.89 0.12 0,50
VIt 5 021 014 0.16 0.056 0.85 0.11 0.41
IX (**) 5 0.64 0.08 0.38 0.05 0.78 0.14 0.40
X 4 0.83 0.79 077 0.37 0.98 0.80 0.96
XI 5 0.89 0.04 0.66 0.18 0,93 0.65 0.48

(*) Maddelerin hepsi beraber kromatografive edildifinde
(**) %5 sodywm sitrath silika jel G tabakasinda
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Kromatogram 1 Kromatogram 2
Cozicit sistemi: No. VI Coziicli sistemi: No, VII
Siire : 3 saat 20 dakika, t = 23°C (*) Slire : 2 saat 35 dakika, t = 25°C

¢} Bu yazida Kkligelerl olan biitin kromatogramlarda adsorban silika jel G dir, K harfl
ise karigim gdsterir,
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Kromatogram 1 de narsein-sitizin ayrilmiyor, kromatogram 2 de
ise narsein, hidrastin ve delfinin ka,rlglsfor. Narsein-sitizini iyl ayiran
cozlicl sistemlerine misal olarak cetvel I dekilerden IV nolu olan, ta-
rafimizdan tertiplenen (1) ¢dziicli sistemlerini gdsteren cetvel II deki-
lerden ise II,, VIII, ve X, no.lular tavsiye edilir. Narsein, hidrastin ve
delfinini ayirmak igin, cetvel I de bildirilen gbdziicli sistemlerinden III
ve VI noldular:, cetvel II dekilerden ise IL,,;, I, ( V wve XI kulla-

- nilabilir.

Kromatogram 1 de yakin Rf degeri veren hidrastin-kolsisini daha
iyi ayirmak igin cetvel I deki ¢dzlicli sistemlerinden I, III, IV, V, VII,
VIII, X ve XI no.lular, cetvel IT deki ¢dzilicli sistemlerinden ise II1,,;,4 V.,
VIIL,,,, X, ve XII nolular: tavsive edilir. Kromatogram 2 de yakin Rf
degeri veren narkotin-hidrastini daha iyi ayvirmak icin cetvel I deki
¢ézhcl sistemlerinden 1, IV, V, VI, IX, X ve XI no.lular, cetvel II deki
¢ozucl sistemlerinden ise II,, III,, V , IX , XI ve XII nolular tavsiye
edilir.

Cetvel II. Yeni tertiplenen ¢dzieii sistemleriyle alinan sonuglar

B degerleri
s |3 a

gz |3 € 2% 4 2 & 4
R=T o] rd o] M S| .
8 5 E b 5 3 3 2 3 3
O i w1 Z, Z | ) & a e
Ia 4 0.88 0.11 0.91 0.73 0.93 0.89 0,91
I'I‘l 5] 0.95 0.24 0.85 0.38 0.64 0.93 0.81
Hb 7 0.88 0.08 0.89 0.38 0.03 0.38 0.90
IIIa 4 0.89 0.04 0.82 0.29 0.84 0.80 0.22
IIIb S5 0.86 0.05 0.85 0.20 0.87 0.81 0.18
IIIu 5 .85 0.03 0.81 0.12 0.79 0.80 0.03
'III‘i 4 0.80 0.03 0.76 Q.05 0.72 0.65 .25
Va 5 0.88 0.04 0.88 0.08 0.95 0,40 (.59
VIIIa b 0.23 0.06 0.19 0.05 0.86 0.15 0.46
VIII]_‘ 4 0,37 .30 0.35 0.18 0.89 0.41 0.76
IXa 5 0.75 0.00 0.42 0.09 0.93 0.21 0.07
Xn 8 0.38 0.19 0.34 0.09 0.88 0.25 0.50
Xb 8 087  0.78 0.84 .40 0.96 0.84 0.87
XI, 8 0.77 0.03 0.64 0.17 0.95 0.87 0.30
XI1I 4 0.84 0.05 0.81 0.13 0.80 0.86 0.39
XIII 3 0.368 0.08 0.11 0.05 0.81 0,07 0.05
XIV (%) 5 4,85 0.09 0.85 0.28 0.95 0.78 0.80

(*} I KOH ile hazirlanan silika jel G tabakasinda
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Tarafimizdan tertiplenen ¢oziicl sistemleriyle silika jel G tabaka-
sinda yikselen usule gore yapilan ¢alismalarda elde edilen Rf deger-
leri cetvel 11 de gdsterilmistir. Bunlarin i¢inde iyl ayirma yapanlardan
biri XI, noJu olamdir (Kromatogram 3.

Bu kromatogramde ayrilmayan piperin-delfinin cetvel I de bulu-
nan goziiclt sistemlerinden 1, VI, VIII, VII, IX, X ve XI nolulariyla,
cetvel TI dekilerden ise II,, V,, VIII,, 1X , X, ile aymimaktiadir.

Nisbeten iyi bir ayirma yapan bir difer goziicl sistemi de X, dir
(Kromatogram 4).

L gziteii_sinury _ |
_____________________________ cijziich sinry__ | ® o0
® O ) O
. 0 O
0 0 @ 0 ® 0
° 4 00
® start 0 @ start
1.2 ERE:S 5 B Fl 1 T3 L K 5 6 7
Kromatogram 3 . Kromatogram 4
Coziicl sistemi: No. XI, Coziich sistemi: No. X,
Sfire : 2 saaf, 1 = 23°C Stire : 2 saat 10 dakika, t = 23°C

Bu kromatogramda ayrilmayan narkotin-hidrastin, cetvel I de bu-
lunan goziictt sistemlerinden 1, IV, VI, IX, XI no.lular: ile, cetvel 11 de-
kilerden ise II,, V,, IX , X wve XIII no.lulariyle aynlabilir.

Silika jel G yerine, aliminyum oksid G ile hazirlanan ince tabaka-
larda bu grupteki biittim alkaloidleri birbirinden ayirmak miumkin
olmamistir; fakat silika jel G tabakasmda ekseriya tatbik edildigi nok-
tadan pek az ilerleyen narsein, aluminyum oksid G tabakasinda I, I,
VIII, sistemleriyle galistldifinda ilerlemekte, digerlerinden ayri (iodo-
platinatla koyu mavi) bir leke husule getirmektedir,

fki boyutlu kromatografik tetkiklerde once baz reaksiyonlu bir
cozicil sistemi, miteakiben asid reaksiyonlu bir ¢dzict sistemi ile
kromatografiye edilmesi diginuldd. Bu maksatla I ¢dzlcl olarak
benzen-dietilamin (8:1) (cetvel II, no. XII), IL. ¢ozici olarak butanol-
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formik asid-su (4:1:7} (cetvel II, no. VIII)), ayrica aym ¢dziiciilerin
(4:2:7) ve (4:3:7) oranlarmda hazirlanan karigmmlar: ile muhftelif
denemeler yapildi, fakat iyi bir ayirma temin edilemedi; bunun iize-
rine ikinci boyutta néir karakterde bir c¢bziicli sistemi sikloheksan-
sikloheksanol-heksan (1:1:1) ile (cetvel II, no, XIII) kromatografiye
edilmesi diiglinTildii. Bu ¢dzicli kombinasyonlanyla yapilan iki boyut-
lu kromatografide bu gruptaki 7 alkaloidi tek bir kromatogramda bir-
birinden ayirmak miimkén oldu(1).

b) 2. gruptaki alkaloidler: Bu gruptaki alkaloid ve tlirevlerin-
den: Morfin, apomorfin, dihidromorfinon (dilaudid), kodein, etilmor-
fin (dionin), dihidroksikodeinon (oxycodone, eucodal}, dihidrokodei-
non {dicodid), lobelin, papaverin ve efedrin (no. 1-10) olmak iizere 10
madde tetkik edilmistir, o

Literatiirde bildirilen ¢ézlictt sistemlerinden I - X1 no.lular ile silika
jel tabakasmda yikselen usule giére yapilan kromatografik ayirma
tecriibelerinde bu grupta bulunan maddelerin hepsini birbirinden
ayirmak miimkiin olmadi (cetvel IID. Bu ¢ézlich sistemleriyle en faz-
la leke II no.lusu ile elde edilmigtir (Kromatogram 5).

Kromatogram 5 de goritlecegi gibi efedrin uzun bir kuyruk tesglkil
ederek karisimda etilmorfin, oksidon, dihidrokodeinon, lobelin ve pa-
paverinin lekelerini kismen kapatmakta ise de, lodoplatinatla pembe
renk verdiginden diferlerinin teghisine mani clmamaktadir. Kroma-
togram 5 de birbirinden ayrilmayan oksidon ile lobelini ayirmak igin
cetvel III de gésterilen c¢ozlict sistemlerinden IV, IX, X ve XI, cetvel
IV dekilerden ise ITL,, VII,, IX , X ,, XI , XII ve XIV nolular tav-
sive edilir,

Tarafimrzdan tertiplenen ¢dziicll sistemleriyle alinan sonuglar cet-
vel IV de gdsterilmistir.

Bunlardan XII no.lusu ile 9 Ieke elde edilmekiedir (Kromatogram
6). Efedrin karsimda 3 -9 nolu lekeleri icine alan uzun hir kuyruk
teskil etmekte, fakat yukanda izah edildigi gibi iodoplatinat ile ver-
digi renk diferlerinin tamnmasina mani olmamaktadir. Burada efed-
rin hari¢ kodein-etilmorfin, etilmorfin-dihidrokokeinon birbirine vya-
kin Rf degerlert vermektedir; bunlardan kodein-etilmorfin ¢iftini ayir-
mak icin cetvel III teki ¢ozlich sistemlerinden III, VIII, X no.lulari, cet-
vel IV iekilerden ise X, tavsive edilir., Etilmorfin-dihidromorfinon ay-
rilmasinda ise cetvel II1 teki ¢dziicil sistemlerinden V, VIII ve XI, cetvel
IV tekilerden ise X, XI, ve XIV noJular kullamilabilir. VIII, ve ayr-
ca X, nolu ¢dziici sistemleriyle silika jel G tabakasimda miltiple kro-
matografi teknigi de tecriibe edildi. Bu ¢éziiciillere ait Rf degerleri, bir-
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birini takiben ayn istikamette 2 kere kromatografive etime neticesin-
de elde edilen adetlerdir. Ayrica VIII, nolu ¢bziict ile 5 kere kromato-
grafiye edildiginde de batlin maddeleri birbirinden aywmak mimkiin
olmadi, fakat kromatogram 6 da birbirine vakin leke veren kodein-
etilmorfin-dihidrokodeinon bu taktirde ayrilabilmektedir, Rf degerleri
sirasiyla: 0.45, 0.52, 0.37.

S T O U gorleii_smn__ |
- —-— Lozuey_snirl__ i
8 0 =4
B 0
0 (%)
00 % ¢ O o
0o 3 o
00 § ©
o8
8}
0 o start o] @
T3 A5 K 8 788 T B 2 e
Kromatogram 5 Kromatogram 8
Coziteti sistemi : No, II Coziclh sistemi: No, [
Siire : 1 saat 10 dakika, t = 20°C Siire : 1 saat 40 dakika, t = 22°C

Aluminyum oksit G tabakasinda I, 11, IV, I, I[,, VIII,, XIII ve XII
nolu ¢bziiclt sistemleriyle ve ayrica aseton-dietilamin (9:1) ile yapi-
lan tecribelerde silika jel G tabakalarndaki kadar iyi neticeler elde
edilmemisgtir. Bunlarin icinde XII no.Jusu en ¢ok leke husule getirmek-
te ve bununla kodein, etilmorfin ve dihidromorfinon silika jel G taba-
kasindakinden daha iyi ayrilabilmektedir; bu taktirde Rf kiymetleri:
kodein 0.55, etilmorfin 0.64, dihidromorfinon 0.85 dir,

Sellitloz MN 300 G tabakalarinda I ve I, nolu ¢ozlicli sistemleriyle
ve ayrica aseton-dietilamin (9:1) ile yapilan tecriibelerde maddeler
coziicl siurma kadar ilerlemis ve bir ayrilma olmamistir. Formami-
din asetondaki ¢ 10 luk veya ¢ 20 lik cizeltisiyle emprenye edilmis
selliiloz MIN 300 G tabakalarnnda I, nolu ¢ozlicii sistemiyle calisildi-
ginda da bir ayirma yapmak mimkin olamanustir.

Yukarida bildirilen tecriibelerde, bu gruptaki maddelerin hepsini
bir kromatogramda ayurmak mimkiin olmadifindan iki boyutlu kro-
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matografi teknigi de tecriibe edildi. Birinci boyutta, yiitkselen usule
gbre nispeten iyi bir ayirma yapan XII no.lu gdziicii ile kromatogra-
fiye edildikten sonra levha 90° gevrilip ikinci boyutta 1V, VIII, ve XIII
nolu ¢dzlict sistemleriyle muhtelif tecritbelor yapildi ve en iyi netice
sonuncusu ile elde edildi., Bu suretle bu grupta bulunan biitiin mad-
delert tek bir kromatogramda iki boyutlu kromatografi usulil ile aymr-
mak mimk(in oldu(1).

c) 3. gruptaki alkaloidler ve baz tesirli bilegikler: Bu grupta at-
ropin, hyosiyamin, hyosin (skopolamin), fisostigmin, brusin, fenazon
ve aminopirin (no, 1-7) olmak {izere 7 madde tetkik edildi. Litera-
tirde bildiriien ¢ozticli sistemlerinden I-XI nolular: ile silika jel G
tabakasinda yiikselen usule gdre yapilan kromatografik aywrma tec-
ritbelerinde optik izomer olan atropin-hyosiyamini birbirinden ayir-
mak mumkiin olmadi. Bu iki maddenin ayrilmasi bir yana birakilirsa
bu gruptaki madde adedi 6 ya inmektedir, cetvel V de bildirilen ¢ézii-
cll sistemleriyle bunlan birbirinden ayrrmak miimkiin olmad: (yiikse-
len usul}, ancak I nolu ¢gdziici 51stem1y1e digerlerine nazaran iyl ne-
tice ahndi1 (Kromatogram 7).

Cetvel V.  Bilinen gézi.'zcii sistemieriyle alinan sonuglar

Rf degerleri
i
& E ; y =]

gF | ® g B g 2 - -
e | g I 2 8. § 3 B &
< 4 3 & B B g - E g B &
G4 i < el i £ g a2 < B

1 b 0.57 0.57 0.74 0.90 0.78 0.8% 0,01
IE 3 0.61 062 0.79 0.89 0.67 0,79 0.91
11 o 0.39 0.40 0.63 .77 0.37 0.54 0.87
v 5 015 0.14 .25 .53 0,33 0.52 0.65
v 4 0.02 0,02 0.28 0.25 0.04 0.44 0.68
Vi 5 0.11 0.11 0.25 0.21 .08 0.56 0.50
VI 4 0.20 0.23 0.19 0.23 0.15 0.63 0.42
VIII 4 0.18 0.19 0:14 0.15 0.10 0.60 0.22
IX (%) . 2. 0.69 0.09 '0.07 0.08 0.08 0.82 (.25
X 5 .68 0.58 0.47 0.47 (.36 0.64 0.31

(*) %5 sodyum sitrath silika jel ©@ tabakasinda,
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Nispeten iyi ayirma yapan bir diger ¢bziicl sistemi I no.lu olan-
dir (Kromatogram 8).

e, qazle] st . ..-......---_______."‘.'t."iin'_ii_'_ﬂnlu._“
g 0 0 @ O
o ® 0 ® O
® 0 8
o 0 @ 0
start | start

1 2 3 CK 4 5 [ 7 1 2 J K & 3 [] 7

Kromatogram 7 Kromatogram g
Cézilell sistemi: No. 1 Cozticlt sistemi: Ne, III
Siire : 1 saat 20 dakika, t = 22°C Siire: 55 dakika, t = 24°C

Kromatogram 7 de tek leke veren fisostigmin-fenazon ciftini ayir-
mak icin cetvel V deki gbziic sistemlerinden VvV, VI, VII, VIII, X ve XI
nolular, tarafimizdan tertiplenen ve cetvel VI da gosterilen goziicll
sistemlerinden ise III,.,, VIIL, ve VIII, IX ., X ,, Xi ve XII no.lular
kullanilabilir.

Kromatogram 8 de tek leke veren atropin-brusini birbirinden ayir-
mak icin cetvel V de bildirilen ¢ozici sistemlerinden I, IV ve X no.lu-
lari, cetvel VI dakilerden II,, V,, VIII ve X nolulari alinabilir.

Tarafimizdan tertiplenen gdziicil sistemleriyle vaptlan galhismalar-
da (cetvel VI) en iyi neticeler XI, ve XII nolu ¢dzicl sistemleriyle
elde edilmigtir (Kromatogram 9§ ve 10).

Bu kromatogramlarn tetkikinden anlasilacagl gibi XI, ¢bzilcll sis-
temi ile ¢calildiginda (Kromatogram 9) hyosinfenazon ayrilmas: mim-
kiin olmamis, XII no.lu ile hazirlananda ise (Kromatogram 10) yakin
Rf degerleri elde edilmistir. Bu ¢iftin iyi bir seiklde ayrilmas igin cet-
vel V deki ¢ozicii sistemlerinden I, IV, V, VI, V1I, VIII, X no.Ju olan-
lar, cetvel VI dakilerden ise II, VIIL., IX, ¥ kullanilabilir, Denel
kisimda bildirildigi gibi silika jel G tabakasmda pH gradienti husule
getirildikten sonra n-butanol-su (1: 1) sisteminin organik faziyla ya-
pilan tecritbelerde en iyi netice (6 leke) levhamn N KOH (etanoclde)
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m—————— sl X Briicl sy _ |
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Q Q
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00 8 oo § o
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start - start
Tz 3 K & & & 7 iz 3% K 5 & 7
Kromatogram 9 Kromatogram 10
Cozuci sistemi: No. XI Cf_jzﬁcﬁ sistemi : No. X
Siire : 2 saat, t = 24°C Siire : 40 dakika, ¢t = 24°C

cozeltisi plskiirtiilmiis olan kisminda elde edildi, en az leke (2 leke)
ise levhanin diger basindaki kisim olan 01 N H,C,0O, (sudal 1i munfr-
kada tespit edildi. Levha tzerindeki KOH miktarn arttik¢a lekelerin
adedi de arimaktadir (Kromatogram 11).
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Kromatogram 11

Cézlacl sistemi: n-butanol-su (1 : %}
Siire : 3 saaf, § = 23°C

Bu 6n tecritbeden faydalamilarak vapilan bir ¢alismada levha si-
lika jel G nin su yerine KOH 1n sudaki normal ¢ozeltisiyle karigtiri-




114

mas: suretiyle hazirlandi ve n-butanol-su (1:1} sisteminin organik
faz: ile kromatografiye edildi{1).

R. TULUS ve G. ISKENDER

Cetvel VI. Yeni gelistirilen g¢bziicli sistemleriyle alinan sonuglar
Rf degerleri

. -

g § I P g =] \
83 = & ! 5 48 g 5 B L
(S 3] 1 < OB s & g m T < B

In 2 0.90 .89 .93 0.894 0.21 Q.87 0.93
Ila 5 0,59 0.67 0.71 0.86 0.83 0.83 0.95
Hb 3 0.79 0.79 0.85 0.88 0.70 0.80 0.89
HIa 3 0.27 0.28 (.48 0.687 0.2% 0.45 0.78
III\, 5 0.35 0.35 0.48 .64 0.35 0.42 0.73
IIIc 4 0.28 0.29 0.3% 0.54 0.3L 0.35 0.72
Hld 5 0.10 0,11 0.19 0.32 C.14 ¢.18 0.32
Va 2 .31 0.32 0.52 0.52 0,55 0.54 0.52

VU.Ia 4 0.30 0.20 .23 0.30 0.17 0.57 0.15
VIHD 2 0.21 0.21 0.18 0.23 0.14 0.62 0.16
Ixa 3 0.05 0.06 0,22 Q.16 0.03 0.69 0.21

Xa 5 0.41 a.11 0.26 0.34 0.57 (.80 0.45
Xh 4 0.68 0.68 0.58 0.45 0.75 0.84 0.67
X1 5 0.35 0.36 0.55 0.74 0.27 0.56 0.77
p:4A 4 0.07 0.06 0,11 0.22 0.09 0.11 0.34

X1t 1 0.02 0.03 0.03 0.02 0.01 0.03 0.02
XV (1) S .30 0.31 0.66 0.71 0.28 Q.79 0.83

{*) N KOH ile bazrlanmig silika jel G tabakasinda,

Adsorban olarak silika jel G yerine aluminyum oksid G ve ayri-
ca formamidin asetondaki 95 10 luk ve 0} 20 lik ¢bzeltisiyle empren-
yve edilmis selltloz MN 300 ve selliiloz MN 300 G tabakalarmda bazi
gbzicl sistemleriyle ylkselen usule gore yapilan ¢ahismalarda tatmin-

kar neticeler alinamamisgtir.

Silika jel G tabakasinda iki boyutlu kromatografi teknigi de de-
nendi ve birinci boyutta XII, ikinci boyutta ise VIII, veya XIII veyahut

IV nolu g¢éziicii sistemleriyle- galistda,

Birinci boyutta XII no.lu, ikinci boyutta ize IV nolu ¢dzici siste-
miyle kromatografide atropin-hyosiyamin ¢iftl harig, maddelerin hep-

sini birbirinden ayirmak mumkGn oldu(1).
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DENEL KISIM

Burada valmzca daha 6nceki yayinda (1) bﬁlunmayan hususlar
bildirilecektir. '

1) Muhtelif mintikalardaki asidlik veya bazlin farkl olan silika
jel G tabakasi: 35 g silika jel G ye 70 ml 0.1 N H,C,0,. 2 H,O ¢ozeltisi
flave edilip karistirildi. Elde edilen kovu kivamh kiitle DESEGA kro-
matografi aletiyle 5 levha (20 X 20 cm) ftizerine 0.25 mm kalhnhiginda
yayildi. Levhalar agik havada kurutuldu, etivde 100°C de 1 /2 saat ak-
tive edildi. Levha 5 béliime ayrildi. Birinci boliim ince tabakaya des-
meyecek sekilde cam levhayla kapatilarak acik kalan kisme alkollii
0.1 N KOH piskiirtiildti, miiteakiben bir sicak hava vantilatériyle 2
dakika kurutuldu, sonra birinci ve ikinci boltm kapatildl, diger kis-
ma alkollii 0.25 N KOH piiskiirtiildii, aym sekilde kurutuldu, Bu tarz-
da galigarak ve her seferinde levhanmn miiteakip 1/5 1 kapatilarak, s-
rasiyla alkollti 0.5 N ve N KOH piliskiirtiliip aym tarzda kurutulmak
suretiyle muamelelere tabi tutulan levha, kullamlincaya kadar, ku-
rutma delabmda (DESEGA) bekletildi.

2) Selltiloz: 15 g selliiloz MN 300 veya sellilloz MN 200 G 100 ml
% 98 hik etanolle siispansiyon haline getirilip elektrikli karigtiricida
5 dakika karigtinldiktan sonra, bu karnsimdan DESEGA aleti yardi-
miyla 20 X 20 cm ebadinda ve 0.25 mm kalinhginda 5 levha hazirlan-
di. Levhalar 6nce havada, sonra etiivde 80°C de 15 dakika bekletilerek
kurutuldu ve kullanilincaya kadar kurutme dolabinda (DESECA)
bekletildi.

3) Formamidle emprenye edilmis tabaokalar: Selliiloz MN 300 ve
sellitloz MN 300 G ile bir énceki kisimdaki tarzda hazirlanan lsvha-
lar kurutulup 80°C de 15 dakika aktive edildikten sonra, formamidin
asetondaki ¢, 5 veya 9% 10 veyahut ¢4 20 lik gdzeltisine batinlarak em-
prenye edildi ve agik havada 48 saat kurutulduktan sonra kullanildi.

OZET

Alkaloidlerin analizinde Bamford usuliiniin ince tabaka kromato-
grafisiyle kombine edilmesi konusunda yaptipimiz arastirmalaria il-
gili ilk yayindaf1) 1, -7. gruptaki alkaloidlerin ve baz tesirli organik
azot bilesiklerinin kendi gruplar: icinde ince tabaka kromatografisiy-
le ayrilmasinda kullamlacak usuller bildirilmigti. Bu vayinda ise 1.- 3.
gruptaki maddelerin silika jel, aluminyum oksid, seliiloz ve forma-
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midle emprenye edilmis selliiloz tabakalarinda literatiirde bildirilen
bazi ¢bzici sistemleriyle (no. I-XI) ve ayrica tarafimizdan tertiple-
nen c¢bzliclt sistemleriyle (cetvel II) ylkselen usule gére kromatogra-
filerinde aliman sonuglar bildirilmektedir.

SUMMARY

In a previcus publication(1), dealing with the combination of
thin-layer chromatography with the scheme of analysis given by Bam-
ford (2), we gave methods for the separation of the alkaloids and the
basic organic nitrogen compounds of the groups 1-7 (each within
their groups) by thin-layer chromatography.,

Tn this paper, we are giving the results obtained by thin-layer
chromatography (ascending techniquse) of the compounds belonging
to the groups 1-3, on layers of silica gel G, alumina, cellulose and
with formamide impregnated cellulose, using known solvent systems
(no. 1-XI) and the ones developed by us (Table II).
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