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Digitalis viridiflora Lindl. Yapfaklarmda Spekirofotometrik
Usulle Total Glikozid ve Primer Glikozidler Miktar Tayini

Specirophotometric Determination of the Total and Primary Glycosides
Content of the Leaves of Digitalis viridiflora Lindl,

Ragim TULUS ve Cifdem CALTI* **

Demirkdy (Farklareli). civarinda - toplanan ve gdlgede kurutulan
Digitalis viridiflora Lindl., yapraklarindan hazwlanan drog ekstresinin
Hatcher metoduna gore tetkiki neticesinde drogun kardioaktif oldugu
anlagildi. Bunu takiben k&gt kromatografisi ile yapilan incelemeler,
yapraklarda primer glikozidler yanminda az miktarda sekonder glikozid-
lerin bulundugunu gosterdi; ayrica selilloz siitununda kromatografi ile
vapraklardan Lanatosid A tecrid edildi (i). ‘

Digital glikozidlerinin kimyasal olarak miktar tayininde glikozidler
dnce kipit veya sittun kromatografisi (2, 3,4) veya ince tabaka kroma-
tografisi (5, 6) ile ayrlmakta, sonra kolorimetrik (4, 7, 8), fluori-
metrik (9, 10}y veya polarografilkk (11) wusuller tatbik edilmektedir.
Kolorimetrik wvsullerde faydalanilan renk reaksiyonlart ya molekiiliin
aglikon = kismi ile veya geker kisrm ile ilgilidir, 3,5-dinitrobenzoik
aSic_l (12,713, 14, 15, 16), Baljet reaksiyonu esas alinarak trinitrofenol (17,
18), Raymond reaksiyvonu esas almaralk m-dinitrobenzen (19) ve
1,3,5-trinitrobenzen (20) ile olan reaksiyonlar birincisine, ksanthidrol
reaksiyonu (7, 8) ise ikincisine misal olarak gésterilebilir.

Digitalis viridiflora Lindl, vapraklarinda total glikozid ve primer
gliliozidler'miktar tayininde 3,5-dinitrobenzoik asid usulilt kullanldi ‘Total
glikozid miktar tayini icin, saflagtivilmis ekstre alkolli seyreltik hidro-
klorik asidie hidroliz edilip genin kisma tecrid edildikten sonra 3,5-dinitro-
benzoik asidle spektrofotometrik tayin yapidi. Primer glikozidlerin
miktar tayini i¢in, saflagtirilmig drog ekstresi, Lemli (3) nin usult esas
alinarak aluminium oksid siitununda kromatografiye edilerek primer ve
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sekonder glikozidler ayri ayr:t elile edildi ve sonra primer glikozidlere,
total glikozid miktar tayinindeki spektrofolometrik wuvsul tatbik edildL
Total ve primer glikozid miktarlar arasindaki fark cok az oldugundan
ayrica sekonder glikozidlerin miktar tayinine Hizum gorlilmedi. Tafsiléts
denel lkisunda bildirilen ¢aligmalar neticeginde, havada kurutulmug
Digitalis viridiflora yapraklarinda,. digitoksigenin cmsmden % 0.30 total
glikozid ve % 0.27 primer glikozidler bulundu.

DENEL KISIM
B) TFolal glikozid mikiar tayini .

a) Gemine tohvil : Havada kurutulimus yapraklardan % 70 Lk
alkollil ekstre ve bundan, ham glikozid kamgm'u, daha 6nce (1) bildirilen
tarzda hazirlandi.

1.8 g droga tekabiil eden ham glikozid karigim, % 35 lik metanoliin.
100 ml sinde ¢ozildii ve buna 10 ml 4N hidroklorik asid ilave edildik-
ten sonrs karbon dioksid atmosferinde, kaynar su banyosunda birbuguk
gaat hidroliz edildi. Oda temperatiiriine kadar sogutulan karigim, bir
syirma hunisinde 25 er ml kloroform ile 3 defa.ekstre edildi. Birlegtirflen
kloroformtu kisumlar, 15 ml % 1 lik sodium karbonat gozeltisi ile yikandi.
Sodium karbonath suld kisim 15 ml kleroform ile calkalandl. Kloroformlu
kisumlarin hepsi birlegtirildi ve susuz sodium slilfat tizerinde kurutul-
dulktan sonra cozelti, algak basmeta teksif edildi ve sonunda 25 ml ye
tamamlandi. o

by Oleii egrisinin homrlonmest :© 5 mg saf digitoksigeninin yeni
distile edilmis kloroform ile 25 ml ye tamamlanmig cozeltisinden alinan
1, 3 ve 5 ml lik nitmunelerin coziiciileri buharlagtinidi.  Herbirine
3,5-dinitrobenzoik asidin metanoldeki % 2 lik cozeltisinden 2 ml, T ml N
sodium hidroksid cozeltisi ve 7 ml % 50 lik metanol ildve edilerek calka-
landi ve Beckman B tipi spektrofotometrede 1 cm lik kivetlerde 540 nm
de sahide karst absorbanslar olciildii. Olgmelerin beginei dakikasmdaki
ahsorbans degerleri alinarak Olch egrisi cizildi (Sekil 1).

c) Speklrofotometrik tayin : 1.8 g droga tekabil eden ve kloroformla

25 ml ye tamamlanmig olan c¢ozeltiden 2 ml alindi ve buharlagtirildiktan
sonra yukarida bildirilen miyarlarin aym miktarlan ile aym sartlarda
muamele edilerek absorbansi olciitdit (A = 0.247). Olcil eprisinde bu
absorbans kiymetine tekabiil eden konsantrasyon 435 ug dar.
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I Primer giikozidlerin mikiar ftayini:

a — Siiunun hearienmaest ;- Bir nuge erlenine yerlegtirilmis ve dibine
cam pamu{gu' konmug olan 1 X 30 cm eb'adindaki cam boruya hirinei
coziicll karigimil olan kloroform : metanol (2 :1) den bir miktar kondu ve
hafifce emilirken, aktivasyon_derecesi 3 plan aluminium oksidin (ndir,
Merck) 5 g 1 ilave edilerelk slitun dolduruldu. Diger. taraftan 0.3 g droga
tckabtil eden ham glikozid karigim: 5 ml kloroform : metanol (1:1) de
cozlildiikten sonra g0°C ‘lik su banyosunda ayni aluminium oksidin 3 g 1
{izerinde buharlastinldi. Kuru. 1oz, bir elisi kagidma dokildiy, kaba
sivigan kisimlar 1 g aluminium oksid ve 2 ml cozticlt karigimi jle temiz-
lendi, buharlagtinld ve evvelli kisimla birlestirildi. Maddeyi ihtiva eden
aluminium oksid, gittundakinin Uzerine ilave edildi ve bunun iizerine de
aktivasyon derecesi 3 olan aluminium oksidden 1 g daha ilive edildi.

4 b — Elisyon : 100 ml kloreform : metanol (9 @ 1) karigunt ile
cckonder glikozidler elile edildi. Akis hiz1 dakikada 40-50 damla. Bunu
takiben 20 ml eter gegiritdl. Sonra stitunda kalmig olan eter, az bir vakuum
tatbiki ile uzaklagtirildi, Bunu takiben primer glikozidler % 35 lik
metanol ile elile edildi, en sonunda az bir vakuum tathik edilerek sttunda
kalmig olan metanollil cozeltinin akmasi temin edildi.

¢ — Genine tahwil ; Primer glikozidleri ihtiva eden cliiat, total,
glikozidlerin hidrolizinde belirtildigi tarzda hidroliz edildi.

d— Sfpektrofotometrik tayin ; Hidroliz firtinlt kloroformda ¢6zBlUD
50 ml ye tamarmlandi. Bu cozeltinin 25 ml si, cbzicl buharlagtiriidiktan
sonra, total glikozidlerin miktar tayininde bildirilen miyarlarmm aym
riktarlar ile aym sartlar altinda muamle edilerek absorbanst Olciildl
(A = 0.235). Ol¢li eprisinde bu absorbans lkiymetine tekabiil eden
Lonsantrasyon 410 pg dir, O halde 0.3 8 drogta

50
410 x —— =820,g=82x10"%¢
. 25 : .

primer glikozid vardir. Buna gore drogtaki primer glikozidlerin ylizde
miktar '

8.2 % 10—4 X 107
e = 27X 107 = a7, 0.27 dir.
3 % 10~* :
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O ZET

Digital's viridiflora Lindl. vapraklarmdaki total glikozid Ve primer
glikozidler miktann 3,5-dinitrcbenzoik asidle spekirofotometrik olarak
tayin e_ildi. Frimer glikozidler, drog ekstresinden hazirlanan glikozidler
karigimim  aluminium  oksid (Merck, ndtr) sirtunundan kromatografiye
etmek suretiyle sekonderlerden ayrildiktan sonra tayine tabi tutuldu.
Havada kurutulmug yapraklarda bu usullerle {digitoksigenin einginden)
% 0.30 total glikozid ve % 0.27 primer glikozidler bulundu.

SUMMARY

Total and primary glycosides of the leaves of Digitalis viridiflora
Lindl. have been estimated by the spectrophotometric method, using
3,5-dinitrobenzoic acid ag reagent. Primary glycosides were separated
from the secondaries on a neutral aluminium oxide columm. Air dried
leaves yield 0.30 % total and 0.27 % primary glycosides, which was
calculated as digitoxigenin.
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