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Bazi Simpatomimetik Aminlerin 2,4-Dinitrobenzensiilfenil TUrevleri 1i:
Tirevlerin Ince Tabaka Kromatografisiyle Ayrilmasi

2,4-Dinitrobenzenesulphenyl Derivatives of some Sympathomimetie
Amines II: Thin-layer Chromatography

Rasim TULUS ve Lile ZEYTINOGLU *

GIRIS

Aminlerin ince tabaka kromatografisiyle ayrilmasinda serbest baz-
lardan baska bunlarin tetrafenil bor(1l, 2 4-dinitrofenil (2}, p-toluen-
stiifonamid (2}, 1-dimetilaminonaftalin-5-siilfonamid(4), 4- (fenilazol-
benzensiilfonamid (5) ve 3,5-dinltrobenzamid (8) tirevlerinden de fay-
dalapilmaktadir. (1} ve (5) no.lu literatirde bazi simpatomimetik
aminlerden de bahsedilmektedir, Biz aym maksat igin bunlarin N-2,4-
dinitrobenzensilfenil tirevlerini{7) kullandik.

iNCELEMELER ve SONUCLARI

Simpatomimetik aminlerden 6 tanesinin, yvani amfetamin, metam-
fetamin, efedrin, metoksifenamin, mefentermin ve siklopentamin'in
N-2,4-dinitrobenzensiilfenil tiirevlerinin (S,-S,) (7) ince tabaka kroma-
tografisiyle ayrilmas: konusundaki incelemelerde adsorban olarak esas
itibariyie silika jel G alndi. Ayrica alGminyum oksid tabakalarinda
da bazi denemeler yapildi. Sellilloz ve poliamid tabakalarinda yapilan
on denemelerde iyi sonuclar alinmadifindan bu alanda daha eirafli
tetkikler vapilmasina lHizum goérilmedi. Butin tabakalarda yikselen
usule goére ¢aligildi, Maddeler renkli oldugundan piskiirtme miyar
kullanilmasina Hizum kalmadi.

Kullamilan c¢ozlci sistemlerinde oraniar1 degistirmek suretiyle
muhtelif tetkikler yapildL
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Silika jel G tabakasinda tecriibe edilen g¢dzicl kearmsimlarin su
gruplarda toplayabﬂlrlz a} Benzenliler, b} metilen klorurluler c} muh-
telif karisumlar. . :

Algminyum olksid-tabakasinda tecriibe edilen gﬁzﬁcﬁ karisnmlarmn
gruplart sunlardir: a) Benzen-petrol eteri ve metilen klorur-petrol
oteri karisimlar:, b) klloroformlu kanglmlarr,' ¢) muhtelif karmgimlar.

Silika jel G tabakasinda ters fazh (reversed phase) kromatografi
tekniginde tabakalari emprenye etmek igin su maddeler kulanilmig-
tir: al Parafin likit, b) fqrmamid veya dimetilformamid, ¢} aseto-
nitril,

T — Silika jel G tabskasinda :

a) Benzenliler . Silika jel G tabakasinda saf benzen ile gahgildi-
ginda. karigmda (5, SA,S}, 54,55, 5,) dort leke elde edildi, bu taktir-
de Sz, 54 5 tek leke vermekted1r Benzen-petrol eteri (50:50), (20: 80),.
(80 : 20} kansnnlarlyla da bu maddeleri ayirmak mitimkiin olmad: ve
ka,uslmda en cok dort leke gortldi, Yukandaki coziici karlgmﬂany—.'
la miiltiple kromatografi teknigine gore calisiidiginda leke adedinin
bege yikselmesine ragmen 8,, alifatik zincirdeki Lkarbona bagh hir
metil grubu daha fazla ihtiva eden 5, den ayrilmad:. Benzene, degi-
sen oranlarda glasiyal asetik asit (99.9:0.1), (89:1), (95:5), (75:25)
flavesiyle hazirlanan godziictilerle yapilan tetkiklerde sonuncu sistern-
de kansunda 3 leke, digerleriyle ise dért leke elde edildi. Benzen-die-
tilamin- {(99:1), (85:15) kangmmlarindan birincisi " yukardakiler gibi
sonug vermekte (4 leke), ikincisi ise bundan da daha elverigsizdir. Ti-
revlerin karigimmin benzen-etil asetai (50:50) sistemiyle kromatogra-
fisinde yalmz iki leke oluyor, etil asetat yiizdesi dusltrilap ayrica sis-
teme dietilamin ilave edildiginde de yani, benzen-etil asetat-dietila-
min {8615 5), (99:1:15) kamsimlanyla da maddelerin hepsnn bII‘-
birinden ayirmak miimkin olmamaktadir,

b) Metilen kloriirlider : Silika jel G tabakasinda yalmizca meti-
len klortr ile galisildiginda lekelerin ekserisi ¢ozlicll sinirma yakin
olmakta ve karisimda S,, S,, S;, S, birbirine karistigindan tc leke elde
edilmektedir. Mobiliteyi azaltmak igin maddeleri ¢ézmeyen bir ¢Ozil-
cd olarak sisterne petrol eteri ilavesi denendi: metilen klorir-petrol
eberi (2:1, 1:1, 1:1.5, 1:2, 1:25, 1:3, 1:4, 1:5} karigimlarn ile yap:-
lan gahsmalarda petrol eteri orani arttikca mobilitedin azaldigl- gb-
rildil. Bu sistemlerden en iyi sonug vereni (1:1) olamdir. Bununla
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S, 8. S..¥a alt birer ve bir de geri kalanlarmn-kangimina. ait. olmak
fizere dort leke elde edilmektedir. Bu sistemin 100 mi sine degisen mik-
tarlarda glasiyal asetik asit (1, 2,5, 10mD) veya dietilamin (0.8, 1.5, 2.5,
a2, 4,5 7ml konularak hazirlanan asit veya baz tesirli sistemlerde de
maddelerin hepsini ve bilhassa S, ile 5; 1 birbirinden ayirmak mlim-
kiin olmad:. ;

) Muhtelif karsimlar: Silika jel G tabakasinda hazr kikirt bi-
lesiklerinin kromatografik ayriimalarinda kullamlan toluen-efil ase-
tat (50:50) karigimu ile benzen-aseton (100 :2.5) karisumi{8) tetkik et-
tigimiz maddelerin ayrilmasinda iyi bir sonug vermedi. 6 tlirevin ka-
rigimmm bu iki sistemde kromatografisinde iki leke goriilmektedir. Ay-
rica valmiz toluen, toluen-etil asetat (85:15) ve toluen-petrol eleri-ase-
ik asit (50:50:1) ile tecriibeler yapildi ise de alfi maddenin hepsi-
ni ve bilhassa S, ile S, i birbirinden ayirmak mimlkiin olmad:. Etil
asetat ile kromatografide mobilite ¢ok fazla olmakta ve maddelerin
hepsi birbifiyie karismaktadir, Bu sebeble eiil asetata degigsen miktar-
larda benzen ilavesiyle karmsimlar hazirlanip denendi, bunlarla ilgili
sonuclar benzenliler boliminde bildirilmistir. Etil asetata petrol ete-
ri konularak (20:10), (80:20), (70:30), {(80:40), (50 : 50) hazirlanan
sistemler kullamldigmda tirevlerin karigiminin kromatograminda bi-
ri S, e, 6tekisi diger tlirevlere ait olmak Uzere iki leke gorilmektedir.

d) . Miltiple kromatografi ; Yukarida bahsedilen coziict karigim-
larindan er gok dért leke elde edileniyle miiltiple kromatografi teknigi
de tecritbe edildi Bu -malksatla aynl goziich karisimiyla dort defa kro-
matografi ya,pﬂdlé:mda. S,-8, ciftini birbirinden ayirmak kabil ol-
madi. '

el Sonug: Silika jel G tabskalarinda yukarida bildirilen 45 ¢ozl-
cli karisimindan yalmzca bir tanesiyle alti maddeden 5 ini birbirin-
den ayirmak mumkiin oldu. Bu husus ise ancak dort defa miiltiple
kromatografi yapmak suretivle saglandi.

Ayrica 5 gbziicll sistemi maddeler karisimunda 4 leke husule ge-
tirmigtir. Cézicu sistemierinin hig birivie S, ile S, i ayirmak mimkin
olmamistir. Nisbheten iyi ayirma yapan coziicti sistemleri ve bunlarla
alman sonuclar Cetvel I-de gosterilmistir. ' o

.8, -8, isaretli tirevlerim ayri ayri veya ayrica hunlarin muhtelif
karsmmlarimn bu ¢dzlci gistemlerinden en iyisi olan benzen-peirol
eferi (k.n. 110 - 118°). {50 :50) .ile miltiple kromatografisinde (birbiri

ardmdan 4 kere) elde edilen sonuglar Kromatogram 1 ve 2 de goral-
mektedir.
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Kromatogram 1 Kromatogram 2
Cozitcll sistemi : Benzen-petrol oteri Cézlcd sistemi: 1 dekinin aym
(kn. : 110-118°) (50 : 50) Karngmlar: No, I: 5,5,5,5,8,
Sdre: Her seferinde yarim saat. No. II: 5.5, 5,5, 5
4 defa kromatografiye edildi. No, III: 8 8 5,5, 5,
t = 22°C No, IV : S, -8, hepst
beraber,

Slre: Her seferinde varim saat,
4 defa kromatografive edildi.
t = 22°C

2 — Aliminyum oksid G tabakasinda:

a} Benzen-petrol eteri ve metilen kloriir-petrol eteri karnsimlar:
ile: Silika jel G tabakasinda, digerlerine nazaran daha iyi ayirma ya-
pan’ ¢oziicl sistemi, yani benzen-peirel eteri (50:50) ile alliminyum
olksid G tabakasinda calisildizinda 4 leke elde edildi ve ayn1 ¢ozicl
sistemiyle silika jel G tabakasinda birbirine karisan 5,-8, ve §,-5,
cifti burada da ayrnimiyor, Sistemde cézilciilerin oranlar: degigtirile-
rek hazirlanan karisimlarla (30: 70, 20:80, 10:90) daha iyi sonuglar
alinamad.
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Cetvel I. Silika jel G tabakasinda nispeten iyi bir ayirma saZlayan
goziclt sistemleri

Rf degerleri

Leke
Cozict sistemi adedi(*}
S, S, S, S, S, S,
Benzen 0.53 3.85 0.07 0.68 0,71 0.79 4

Benzen-petrol etert (50 : 50} | 0.40 0.57 0.03 0.58  0.50 0.75 5(™*)
Metilen klortir-petrol

eteri (50 : 50) 0.27 .35 0.06 0.32 0.36 0.47 4
Benzen-gl. asetik asit (99 : 1)| 0.62 0.70 0.07 0.67 0.74 0,80 4
Benzen-gl. asetik asit

(99.9:0.1) 0.68 0.75 0.10 0.70 0.74 0.80
Benzen-dietilamin (89 : 1) 0.57 0.72 6.08 0.69 0.74 0.81 4

(*) B ttirev karigmmunin kromatografisinde elde edilen.
(**) Militiple kromatografi, 4 defa.

Renzen-petrol eteri (10 :90) sisteminin 100 ml sine 0.1 ml dietilamin
ilavesiyle karisimda 4 leke elde edildi. S, ile S; in Rf farklar arttif:
halde bunlarn karmsimim ayirmak mimkin olmadi. S, -5, min Rf de-
ferleri sirasiyla: 0.05, 0.25, 0.00, 0.17, 0.19 ve 0.28 (miiltiple kromato-
grafi 3 defa). Silika jel G tahakasinda kullanilan metilen kloriir-petrol
eteri (1:1) ¢dzich sistemini buraya tatbik ettigimizde yine 4 leke elde
edildi ve S, ile S, farki aym kaldi, dolayisiyla karisimda bu maddeleri
ayirmak mimkiin olmadi.

b) Kloroformlu karigimior : Alliminyum oksid G tabakasinda saf
kloroform ile ¢alimildifinda karisimda, lekelerin hepsi ¢dzlici smnirina
vakin olup S, ve digerleri olmak tizere iki leke bulunmaktadir, Amin-
lerin 3,5-dinitrobenzamidlerinin ince tabaka kromatografisiyle ayri-
masinda kullamlan{6) kloroform- 9 96 hk etancl (99:1) ve bundan
ayn olarak kloroform-eter (75:25) karmgim: da iyl sonug vermedi. Her
iki ¢dziicll sistemi ile de tiirevler karisimi ancak iki leke vermektedir,
bunlardan biri S, e digeri ise geri kalanlarin karigimima tekabiil eder,
Kloroforma. dietilamin ilavesinin tesiriyle Rf kiymetleri umumiyetle kii-
culdii ise de saf kloroformda oldugu gibi karisim yine iki leke verdi.

c) Muhtelif kangimlar ile: Aliminyum oksid G tabakasindaki

kromotografik ayirmalarda kullamlan etil asetat-suyla doyurulmusg
petrol eteri (kn.: 82-82°) (3:20) sistemi(8} ile kromatografide S, ile
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S ayrllmadlgmda,n all maddenin karl‘.;ﬂmmda biri S, digeri S, ve
tictinclist digerlerinin karlsn‘nl olmak tizere tc¢ leke elde edildi, Sis-
temde gbzlicli oranlarinin degistirilmesi ve etil agetat yerine kloroform
‘alinmas1 da neticeye tesir etmedi. Etil asetat-petrol eteri (3:20) kam}
gimm 100 mi sine degisen miktarlarda dietilamin (0,05, 0.1, 0.2 ml) il&-
vesiyle hazirlanan yeni sistemlerle kromatografide karisimda leke
adedi dérde yiikseldi, fakat yine S,, S, ve S; i1 birbirinden ayirmak
mlimkiin olmad:, Ayni gdzlich sistemleriyle miltiple kromatografi tek-
nigine gore 4 kere kromatografi edildiginde de sonu¢ degismedi. - Etil
asctat-petrol eteri (3:20) karmgimm 100ml sine 0.1'ml. dietilamirn il&-
vesiyle hazmirlanan ¢dzlich sistemiyle kromatografide S, - S, n1i1 Bf de-
Berleri sirasiyla: 0.39, 0.51, 0.22, 058, 0.81 ve 0.71 (miltiple kromatogra-
fi 4 defa). )

d) Sonug: Allmminyum oksid G tabakasinda, yukarida bildirilen
¢oziiclt karigimlarindan hig biriyle bu alti maddeyi birbirinden ayir-
mak mimki{in olmad:. Karigimin kromatografisinde en fazla 4 leke el-
ae ediliyor. Etil asetat-petrol eteri (3:20) karismminin 100 ml sine 0.1 ml
dietilamin ilavesiyle hazirlanan sistemde elde edilen Rf degerleri S,
nin S; den ayrilacagl intibain veriyorsa da 6 tirevin karistmrinn kro-
matografiye edilmesi halinde 4 leke elde edilmekie olup S,, S, ve S, in
lskeleri birbirine karismaktadir.

3 — Silika jel G takakasinda ters fazh kromatografi:

al 'Pa,im;fmle émprenye edilmig tabokada . Parafin likidin alkolde-
ki 95 5 lik ¢izeltisiyle empreﬁye edilmis silika jel G tabakasmda ¢o-
ziicli sistemi clarak alkol-su-parafin likit (9:1:5) in st fazi kullani-
difinda, bir taraftan 5,, 3, ile S; in, diger taraftan S, ile S, tn Rf de-
gerleri arasindaki farklar az oldugundan bunlarin hepsini birbirin-
-den ayirmalk mamkiin olmada, boéylece karigimda birincisi S, ile S, e,
_1k1no1s1 S, S, ve S, e, ug:uncusu ise S, va ait olmak lzere ¢ leke elde
edildi. Bu sistemde alkol-su karlglmlmn mecmu miktar: 10 olacak se-
kilde tutulup alkol miktar: 2, 3, 4 ve 9.9 olmak tizere hazirlanan ka-
ngimlar da daha iyt sonug vermedi.

Ayn: gekilde emprenye edilmis tabakada aseton-su-parafin 1likit
-(4.8: 1.2+ 5) gbzlicll sisteminin {st fazi kullamldiginda ve maddeler tek
ték tatbik edildiginde S, - S, nmin Rf degerleri sirasiyla: 0.90, 0.73, 0.3,
0:73,-0.64;.0:38 olmaktadir. -Buna gdre S, ile 8 in ayrilmas lazim ge-
lirse de karigimin kromatografisinde i leke elde edilmektedir. S,, S,,
S, birbirleriyle, ayrica S, de 8, ile karismaktadir. Tlirevlerin hepsinin
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karsim tatbik edildiginde S, nin S; den ayrilmamasi bu iki maddenin
birarada oldugu taktivde Rf degerlerinin degismis olmasmmdan ileri
gelmektedir. Degisik oranlardsa aseton-su karisgimlanyla yapilan difer
tecrithelerde de daha iyi neticeler alinamadi, Ayrica aym tarzda em-
prenye edilmis tabakada glasiyal asetik asit-su-parafin likit (60:40:3)
kullanildifinda ve maddeler tek tek tatbik edildiginde S5,-8; da Rf
defieri sirasiyla 0.45, 0.23, 0.78, 0.15, 0.12 ve 0 olmaktadir. Buna. gére
tiirevlerin hepsinin karnsummda S, ile 5; in ayrilabilecegi sanitlirsa da
5, uzun bhir leke verdiginden ayrllma olmamaktadir.

b) Formamidle veya dimetilformamidle emprenye edilmis laba-
kode : Formamidin asetondaki 9}, 70 lik ¢ozeltisiyle emprenye edilmis
silika jel G tabakasinda ¢ozlicd sistemi olarak formamidle doyurul-
mus toluen, toluen-heksan-formamid (50:50:5), metietitketon-petrol
eteri- formamid (1:1:0.1) kullanildiginda lekeler ¢oziicili sinirina ya-
kin ve cizgi seklinde oldu. Buna mukabil ¢dziict sistemi olarak ksilen-
inetiletilketon-metanol-formamid (10:10: 4 :0.4) kullamldiginda bilytk-
lik ve sekilleri farkli ve birbirinden ayrilmasi mimkiin olmayan leke-
ler &lde edildi. Ayrica tetrahidrofuran-petrol eteri-formamid (50 :50:
6.5) ¢ozlcl sistemni kullamldiginda lekeler ¢oziicii sinirinda ve hemen
hemen ayni sirada idi. Bu sistemde ¢dziicii oranlar. degistirilip (10
4 ; 2) bilesimindeki karisim kullanmidiginda mohilitenin azalmasina mu-
kabil yine ayrilma saflanamadi.

Dimetilformamidin asetondaki ¢, 70 lik ¢dzeltisiyle emprenye edil-
mis tabakada ¢ézlcl sistémi olarak dimetilformamidle doyurulmusg
sikloheksan{9), sikloheksan-heksan-dimetilforamid (80:20:5) kuilla-
mldiginda lekeler gayrimuntazam ve S,, S5, S;in Rf degerleri ayni ol-
dugundan bunlari birbirinden ayirmak miimktn olmamaktadir( kari-
gmdaki Ieke adedi Ugl. s

cl  Asetonitrille emprenve edilmis tabekada . Asetonitrilin aseton-
daki 95 70 lik ¢ozeltisivle emprenye edilmis silika jel G tabakasinda
¢ozlicll sistemi olarak metiletilketon-petrol eteri-asetonitril (1:1:0.1}
kullamldiginda ¢bézich stnirina yvakin bir tek cizgi gorildd. Buna mu-
kabil sistemde cozicli oranlari (1:8:1) seklinde degistirilip birbirini
takiben iki kere kromatografi yapidiginda déirt leke elde edildi, Bu
usulde S,, S,, S; birbirinden ayrilmiyor. S, -5, nin Rf degerleri sira-
s1yle 0.10, 0.41, 0.26, 0,38, 0.39, 0.52 oclmaktadir. ’ .
---d) - Sonug . Yukartdaki-izahattan anlagldifina gore muhtelif mad-
delerle emprenye edilmis silika jel G tabakalarinda denenen 17 ¢ozi
cli sisteminden hig biriyle tlirevlerden S5,, S, ve 5,1 birbirinden ayir-
mak miimkiin olmanustir.
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4 — HNihai wsul :

Tirevler silika jel G tabakasinda benzen-petrol eteri (k.n.: 110-
118°) (50:50)} kangsimiyla her seferinde 12cm ye kadar olmak tiizere
4 defa kromatografi edilir. Birbirini takip eden iki kromatografik mua-
mele arasmda levha 15 dakika bekletilerek ¢oziictiniin ucmas: sagla-
nir. Bu usulde S, ile S; harig difer tiurevler birbirinden ve bu ikisinin
kamsimindan ayrilmaktadir. S, - S, igin Rf degerleri (t = 22°C) sira-
siyla: 0.40, 0.57, 0.03, 0.53, 0.59 ve 0.75 dir,

DENEL KISIM

A — Malzeme :

A, — Adsorbanlar: Silika jel G (Merck), aliiminyum oksid G
tMerck}.

A, — Coziiciiler: Merck, Riedel de Haen ve Fluka mah trtinler
olup dogrudan dogruya kullamldi. Yalmzca petrol eteri niimuneleri
(62 -~ 82°C ve 110-118°C) benzinin fraksivonlu distilasyonu ile hazir-
landi. Céziclilerden hazirlanan sistemlerin bilegimleri daha énceki va-
vinda bildirilmistir(7).

A, — Levhalar ve kromatografi kabt: Levhalar: 10 X 20 cm eba-
dinda cam levhalar.

Kromatografi kabi: Afiz kismi bir cam levhayla kapatilmig, 28 cm
viiksekliginde ve aflz lnsmunin ¢apr 13,5cm olan yuvarlak cam ka-
vanozlar,

B - Cahisma teknigi:

B, — Ince tabakalarin hazirlanmast: (a) Silika, jel G ve ALO, ta-
bakalari: 35g silika jel G veya alliminyum oksid G ile 70 m! distile
sudan hazirlanan karsim DESEGA firmasimin ince tabaka kromato-
grafisi aletinin ilgili kisimina kondu ve bu alet yardimiyla 10 X 20 cm
ebadinda 10 cam levha tzerinde 0.25 mm kalmmlhigmda ince tabakalar
hazirlandi, Ince tabakalar suyunu cekinceye kadar havada, sonra
ettivde 110°C de yarmm saat tutuldu. (b) Parafinle emprenye edilmis
silika jel G tabakalar:: Cam levha lizerinde silika jel G tabakas: yu-
kanda bildirildigi tarzda tesekkill ettirilip etiivde 110°C de yarim saat
muddetle aktive edildikten sonra levha kromatografi kahnda bulu-
nan parafin likidin petrol eterindeki (kn.: 82-82°) ¢ 5 lik cazeltisi-
ne daldirildr ve goéziiclt simirt levhamin st kenarndan 1 ocm mesafe-
ye gelinceye kadar bekletildi, Sonra levha kaptan cikanld: ve ufki va-
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ziyvette bekletilip cézliciisti uguruldu, (c) Diger maddelerle emprenye
edilmis tabakalar: Formamid ve asetonitrilli tabakalar ise yine yuka-
ridaki teknife gore hazirlandi; bu taktirde kromatografi kabma bu
maddelerin asetondaki 9% 70 Lk gbzeltisi kondu. :

B, — Maddelerin tatbiki. Tirevlerin etil alkol-etilen kloriir (1:1)
deki ¢ 0.3 ik c¢dzeltisinden 3 pul, 1 er pl lik porsiyvonlar halinde kulla-
midi, Maddeler cam levhanin alt kenarindan 1.5 cm uzakhktaki bir
gizginin tizerinde bulunan noktalara tatbik edildi, arahklar 1.2 em.

B, — Kromatografi: Kromatografi kabina c¢bzicli sisteminden
125 ml koymak suretiyle kabin dibinde 1cm kahnhginda. bir gbzici
tabakas: tegkil edildi. Kapagl kapatilarak bir gece bekletilmek sure-
tivle kabin icindeki atmosfer ¢dziict buharlariyla doyuruldu. Sonra-
dan maddslerin tathik edilmis oldugu cam levha kaba yerlestirildi ve
gOziict stun levhanin iist kenarindan 1 cm mesafeye gelinceye kadar
kromatografiye edildi. Empirenye edilmemis tabakalarda mitiddet ya-
im saat, emprenye edilmis olanlarda ise 1-1.5 saattir. Levha cikari-
hip giziicht simin igaretlendi ve ufki vaziyette bekletilerek ¢bziciiniin
buharlasmas saglandi. Lekeler sar1 renkli oldugundan puskiirtme mi-
yarina ihtiyac kalmad: Lekelerin yerleri isaretlenip Rf degerleri ol-
clildii,

B, — Miiltiple kromatografi : Cam levha birinci defa kromatogra-
fiden sonra kaptan cqkarnlhp gozlict simirn igaretlendi ve kurutuldu.
Sonra yine ayn ¢iziicti sistermine daldirilarak ¢oziicii sisteminin aynt
seviveye kadar yiikselmesi beklendi. Bu ameliyeler gerektigi kadar
(ekserivetle 3 kere) tekrarland:.

OZET

Simpatomimetik aminlerin ince tabaka kromatografisiyle ayril-
masinda bunlarin sari renkli maddeler olan N-24-dinitrobenzensiilfe-
nil tiirevierinden (7) faydalaﬁilmam disitintildit. Bu maksatla amfeta-
min (5,), metamfetamin (S,), efedrin (S,), metoksifenamin (5,), me-
fentermin (S;) ve siklopentamin (5;) in N-2,4-dinitrobenzenstilfenil G-
revleri ayri ayri ve hepsinin karigimi halinde silika jel G ve allunin-
yvum oksid G tabakalarnda, ayrica parafinle veya formamidle veyahut
asetonitrille emprenye edilmis silika jel G tabakasinda cem’an 70 ¢o-
zicli sistemiyle yiikselen usule gbére, bazilarinda ise multiple kroma-
tografi teknigi ile incelendi.

Tirevlerin hepsi birarada iken bunlarin hepsini ayiran bir ¢dzich
gsistemi bulunamadi. Karisunda en ¢ok 5 leke elde edilmekte olup S,
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ile S; isaretli iki fiirevi birbirinden ayirmak mumki olmamaktadir. En
ivi ayirma silika jel G tabakasinda benzen-petrol eteri (kn. 110-1189)
{50:50) ile birbiri ardindan 4 defa (miiltiple) kromatografi yapilarak
elde edilmektedir. Aliminyum oksid tabakasinda kromatografide ka-
rigim en ¢ok 4 leke vermekte ve S, ile S; i bu tabakada da ayirmak
mumkin olmamaktadir. Silika jel G tabakalarinda ters fazh kromato-
grafide S,, S, ve S; birbirinden aynimiyor.

Nihai usul olarak silika jel G tabakasmda benzen-petrol etert (k.n.:
110-118°) (80:50) karigimi ile birbiri ardindan 4 kere (mtiltiple) kro-
matografiye etme tarzi tavsiye edilir.

SUMMARY

For the separation of sympathomimetic amines by thin-layer chro-
matography, we intended fo use their N-24-dinitrobenzenesulphenyl
derivatives(7). For this purpose, we studied the behaviour of six deri-
vatives using silica gel G, with or without impregnation (liquid pa-
raffin, formamide, acetonitrile) and aluminium oxide G as adsorbents.
Ascending technique and in some cases multiple chromatography
technigue were employed. The derivatives of the following amines were
studied : amphetamine (S,), metamphetamine (8,), ephedrine (S,),
methoxyphenamine (S,), mephentermine (S;) and cyclopentamine
(S.). The application of the derivatives to thinlayers was made as
separate spots as well as their mixfure in one spot.

it was not possible to separate all the derivatives by the use of
one solvent system. Only five spots were identified after the devélop-
ment of the mixture of six derivatives, S, and S, were not separated.
The best separation was made by multiple chromatography (four ti-
mes) in benzene-peroleum ether (h.p.:110-118°C) (50:50) on silica
gel G thin-layers, When aluminium oxide G was used only four spots
were obtained and S,, S, were not separated on these chromatograms.
The derivatives S,, S, and 5, did not give separate spots on formamide
or liquid paraffin or acetonitrile impregnated silica gel G thin-layers.

For the separation of these derivatives we propose to develop the
silica gel G layers four times successively with benzene-petroleum
ether (h.p.:110-118°C) (50:50) solvent system.
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