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Asphodeline lutea Reichb. Ciceklerinin Flavonoitleri
Flavonoids of Asphodeline lutea Reichb. Flowers
Erendiz ATASU*

GIRiS

Asphodeline lutea Reichb. (Liliaceae) Akdeniz iklimine 0zgii san
cicekli otsu bir bitkidir. Literatiirde bitkinin yapraklarinda 1-8 dihid-
roksiantrasen tiirevleri (krizofanol ve yapis1 tam olarak aydinlaal-
mamis bir antrasenozit), sitrik ve malik asitler bulundugu kayitlidir(1).
Bu calismada, ciceklerde fizyolojik olarak aktif flavonoitlerin varligi
saptanmistir.

MATERYEL ve YONTEM

izmir, Selcuk'dan toplanan Asphodeline lutea numuneleri golgede
kurutuldu. Ayrilan cicekler elle toz edildikten sonra sokslet aygitinda
metanolle tiiketildi. Ekstrede ince tabaka ve kagit kromatografisi ile
flavonoitler saptandi. Macun kivamina yogunlastirilan metanollu
ekstreye yeniden petrol eteri, eter, etil asetat ve metanolle parcali eks-
traksiyon uygulandi. Etil asetatli kismin Schinoda reaksiyonunda
siddetli portakal renk vermesi, flavonoitlerin burada toplandigini gos-
teriyordu. Beklemeyle flavonoit karisimi, yogunlastirilan etil asetath
ekstreden coktii. Flavonoitler c¢ift boyutlu kagit kromatografisi yon-
temiyle (2) ayrildi ve 2 NHCI ile hidroliz edildi. Aglikonlar ,E.N.,
flavonoit renk reaksiyonlari, flavonoit yapi aydinlatmast icin karak-
teristik bir yontem olan belirli reaktiflerle UV spektrumlarmin cekil-
mesi, tanik maddelerle ince tabaka ve kagit kromatografisinde karsi-
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lagtirma ile; ozlar, MABRY, et al'in yontemine gore (2) kagit kro-
matografisinde tanik ozlarla karsilastirma ile tanindi. Ozun baglandi-
g1 hidroksil grubu, heterozitin tiim hidroksillerinin metillenmesi, me-
tilli tiirevin hidroliz edilmesi ve hidroliz irlinliinde serbest hale gecen
hidroksil grubunun UV spektrumuyla taninmasi yontemiyle (2) sap-
tandi. Flavonoit elde edilmesinde total verim: % 4.

BULGULAR

On denemeler, Asphodeline lutea Reichb. ciceklerinde oz (Fehling
reaksiyonu +), tanen (tuzlu jelatin, demir III kloriir testleri +),
antrasen turevleri (Borntrager reaksiyonu +), steroidal saponozit
(sulu ekstrede kalici1 kopik, Liebermann reaksiyonu -+, Brieskorn
Brinner reaksiyonu —) ve flavonoitler (Schinoda reaksiyonu +),
bulundugunu, alkaloit bulunmadigin1 (Dragendorff, Mayer reaksi-
yonlari —) goOstermistir.

ince tabaka ve kagit kromatografisi ile Asphodeline lutea cicek
ekstresinde dort adet flavonoit saptandi (Krom. I) Flavonoitler, F,
F,, F,, F, olarak isimlendirildi. Ekstrelerin hidroliz edilmesiyle, F,
ve F, iin O-heterozitleri F, ve F, 'lin bu heterozitlerin aglikonlari ol-
dugu anlasildi (Krom. 1).

F,:

E.N.: 254°C, Rf: 0.47 (Ter. Butanol: Asetik Asit: Su 3:1:1),

0.14 (Asetik Asit: Su 15:85)

Leke goriiniimii: UV de mor, UV/NH, 'da sari-yesil: 5-OH,
4'-OH flavon (2)

Schinoda reaksiyonu (3), portakal renk: Flavon yapisi

Demir III kloriir (3), yesil renk: 5-OH flavon yapisi

F,, kromatografide luteolol-7-glukozit ile c¢akisan lekeler veri-
yordu (Krom. I).

UV spektrumu verileri (*, nm) (Spekt. I):

Metanol, 254, 266, 348: Flavon yapisi (2)

Sodyum metilat, 263, 302,. 393: Serbest 4'-OH, 7-OH de subs-
titusyon (2)
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Kromatogram 1

Asetik asit-Su (15:85)

@@

5%

Ter. butanol-Asetik asit-Su (3:1:1)

Krom. 2: A. lutea flavonoitlerinin ¢ift boyutlu kadgit kromatografisinde ayrilmasi.

Aliminyum kloriir, 272, 296, 328, 432

Aliiminyum klorir/HCI1, 272, 293, 356, 387: 5-OH flavon (2)
Sodyum asetat, 258, 266, 363, 405: 7-OH de substitusyon (2)
Sodyum asetat/Borik asit, 259, 374: Serbest 3'-4'dihidroksil (2)

Sodyum asetatli UV spektrumunda Bant II de belirgin bir bato-
kromik kayma olmamasi (Metanol spektrumunda Bant Il 254 nm,
Sodyum asetatli spektrumda 258 nm), sodyum metilat spektrumunda
Bant I ve Bant Il arasinda kiiciik ama belirgin bir ii¢lincii pikin yer
almamast (Spektr. I) 7. konumdaki hidroksilin substitue oldugunu
gostermektedir (2).
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2NHCI1 ile hidroliz (4) sonucu elde edilen aglikonun E.N. Rf
degerleri, UV spektral verileri literatiirde luteolol icin verilenle cakis-
maktadir (2). Kagit kromatografisi ozun glukoz oldugunu goéstermis-
tir.

Permetilasyonu izleyen hidroliz islemi ve hidrolizatin UV spek-
trumu, ozun aglikona 7. konumdaki hidroksilden baglandigini kanit-
lamistir (2).

F, icin elde edilen E.N., Rf degerleri ve UV spektral verileri lite-
ratiirde luteolol-7-glukozit igin verilenlerle ¢akismaktadir (2). Hid-
roliz sonuglar1 F, 'in luteolol-7-glukozit oldugunu kesinlestirmistir.

F.:

)
E.N.: 330°C iizerinde bozunma, Rf: 0.71 ( Ter. Butanol: Asetik
Asit: Su 3:1:1), 0.06 (Asetik Asit: Su 15:85)

Leke goriinimii: UV de mor. UV/NH,, da mat sari:5-OH,
I'OH flavon (2)

Schinoda reaksiyonu (3), portakal renk: Flavon yapisi

Demir IIT kloriir (3), yesil renk: 5-OH flavon yapisi

F,, kromatografide luteolol ile ¢akisan lekeler veriyordu (Krom.I).

UV spektrumu verileri (%, nm) (Spektr. 1):

Metanol, 240, 253, 267, 290, 349: Flavon yapisi

Sodyum metilat, 265, 327, 402: Serbest 4'-OH ve 7-OH

Aliminyum Kkloriir, 274, 300, 327, 428

Aliminyum kloriir/HCI, 265, 273, 292, 355, 385: 5-OH flavon

Sodyum asetat, 269, 324, 384: Serbest 7-OH

Sodyum asetat/Borik asit, 258, 300, 370, 428: Serbest 3'-4’
dihidroksil

F, i¢in elde edilen E.N. Rfdegerleri, UV spektral verileri madde-
nin luteolol (5, 7, 3',4" tetrahidroksi flavon) oldugunu kanitlamakta-
dir.
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F.:
E.N.: Bozunma
Rf:0.58 (Ter. Butanol-Asetik Asit-Su 3:1:1), 0.42 (Asetik Asit-Su

15:85)

Leke gorinimi: UV de mor

UV/NH, da sari-yesil: 5-OH, 4'-OH flavon (2)
Schinoda reaksiyonu (3), portakal renk: Flavon yapisi
Demir (IIT) kloriir (3), yesil renk: 5-OH flavon yapisi

F,, kromatografide apigenol-7-ramnoglukozit ile cakisan leke-
ler veriyordu (Krom. I)

UV spektrumu verileri (#, nm) (Spekt. I):
Metanol, 266, 333 : Flavon yapist (2)

Sodyum metilat, 244, 266, 300, 383: Serbest 4'-OH, 7-OH de
substitusyon (2)

Aliiminyum kloriir, 273, 300, 345, 384

Aliiminyum klorir/HCI, 275, 300, 342, 381: 5-OH flavon (2)

Sodyum asetat, 257, 266, 350, 385: 7-OH de substitusyon (2)

Sosyum aseta / Borik asit, 267, 340: 3'de serbest-OH yok (2)

Sodyum asetatli spektrumda (Spektr. 1) Bant II de batokromik bir
kayma olmamasi (Metanollu spektrumda Bant II 266 nm de,
Sodyum asetatli spektrumda Bant Il 257 nm de) Sodyum metilatl
spektrumda Bant II ve Bant 1) arasinda kii¢iik ama belirgin bir tigtinci
pikin yer almamasi1 7.konumdaki hidroksilin substitue oldugunu gos-
termektedir (2).

2NHCI ile (4) hidroliz sonucu elde edilen aglikonun E.N., s1
Rf degerleri, UV spektral verileri literatiirde apigenol i¢in verilenlerle
cakismaktadir. Kagit kromatografisi (2) F, lin bir diglikozit, ozlarin
da glukoz ve ramnoz oldugunu gostermistir.

Permetilasyonu izleyen hidroliz islemi ve hidrolizatm UV spek-
trumu ozlarin 7.konumdaki hidroksilden baglandigini (3) kanitlamis-
tir.

F, icin elde edilen Rf degerleri, UV spektral verileri literatiirde
apigenol-7-neohesperitosid (apigenol-7-rammoglukozit) igin veri-
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lenlerle cakismaktadir (2), Hidroliz sonuglar: F, iin apigenol -7-ram-
noglukozit oldugunu kanitlamistir.

E.N.: 345°C, Rf: 0.81 (Ter. Butanol-Asetik Asit-Su 3: 1:1), 0.09
(Asetik Asit: Su 15:85).

Leke gorinimi: UV de mor UV/NH, da sari-yesil: 5-OH,
4'-OH flavon (2)
Schinoda reaksiyonu (3), portakal renk: Flavon yapist .

Demir (III) kloriir (3), yesil renk: 5-OH flavon yapisi

F,, kromatografide apigenol ile c¢akisan lekeler vermekteydi
(Krom. ).

UV spektrumu verileri (% nm) (Spektr. I):

Metanol, 266, 294, 336: Flavon yapisi (2)

Sodyum metilat, 275, 320, 390: Serbest 4'-OH ve 7-OH (2)

Aliminyum kloriir, 275, 300, 348, 382

Alliminyum kloriir/HCI, 275, 299, 340, 381: 5-OH flavon (2)

Sodyum asetat, 274, 300, 373: Serbest 7-OH (2)

Sodyum asetat/Borik asit, 265, 300, 336: 3'de serbest-OH yok (2)

F, i¢in elde edilen E.N., Rf degerleri ve UV spektral verileri
maddenin apigenol (5, 7, 4’ trihidroksi flavon) oldugunu kanitlamistir.

L
N\ E"'al (/ i -
R

Lutaniel

DENEYSEL KISIM

ince tabaka kromatografisi:STAHL'a (5) gore hazirlanmig
poliamid II ve mikrokristalin seliiloz adsorbanlari, Kloroform-Metanol
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Butanon 12:2:1; Metanol-Asetik Asit 92:8; Kloroform-Asetik Asit-Su
50:45:5 solvan sistemleri ve Aliminyum Kloriir (5) belirteciyle ca-
lisildi.

Kagit kromatografisi: Flavanoitler icin Whatman [ kéagitlari,
Ter. Butanol-Asetik Asit-Su 3:1:1; Asetik Asit-Su 15:85 solvan sis-
temleriyle; Sekerler icin Whatman [ kagitlari, Etil Asetat-Pridin-Su
12:5:4 solvan sistemiyle (2) calisildi. Flavonoit lekeleri kagitlarin
amonyak buharina tutulmasi ve UV de incelenmesi ile, oz lekeleri
amonyakli ortamda giimiis nitrat belirteciyle gozlendi.

UV spektrumu: Pye-Unicam Sp 1700 UV spektrofotometresinde
Mabry et al'in tarifettigi bicimde (2) c¢ekildi.

Permetilasyon: Permetil tiirevleri MABRY'e gore (2) metilleme
ajani olarak dimetil siilfat, ¢Ozilicli olarak susuz aseton kullanilarak
hazirlandi.

Hidroliz :Heterozitler 2N H C ile 45 dakika geri ceviren sogutucu
altinda kaynatildi. Aglikonlar etere c¢ekildi.

OZET

Bu calismada Asphodelina lutea Reichb. (Liliaceae) c¢iceklerinde
oz, tanen, steroidal saponozit ve % 4 miktarinda flavonoitler, antra-
sen tlrevleri bulundugu saptanmis, flavonoitler incelenmistir. Cigek-
lerden luteolol-7-glukozit, Iluteolol, apigenol-7-ramnoglukozit ve
apigenol olmak tlizere dort adet flavon bilesigi izole edilmistir.

SUMMARY

Asphodeline lutea Reichb. (Liliaceae) flovers were found to contain
sugars, tannins, steroidal saponozites, anthracene derivatives and
flavonoids. Luteolin-7-glucoside, Iluteolin, apigenin-7-ramno glu-
coside, and apigenin were isolated from flowers extract. The flavo-
noid content was 4 %
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