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ÖZET 

 

Kestane (Castanea), Fagaceae (kayıngiller) familyasındandır. Kestane ağaçları, 

güzellik, barınak ve yakacak için dünyada 6000 yıldan beri yetiştirilmektedir. 

Verimliliği, hasat kolaylığı, yeme için hazırlığının basit olması ve gelir sağlaması 

insanları kestane yetiştirmeye sevk etmiştir. Türkiye’de de geniş bir alanda 

yetiştirilmektedir. Kestanenin sinir sistemi ve kalp kaslarının çalışması üzerinde 

etkili olduğu, vücudu yaşlanmaya, sigara ve alkolün zararlarına karşı koruduğu 

belirtilmekte ve beslenme diyetlerinde dikkate alınmaktadır.  

 

Ellajik asit polifenolik bir bileşik olup sağlık üzerine olumlu etkileri vardır. Kolon, 

gırtlak, karaciğer, akciğer, dil ve deri kanseri oluşumlarını önemli ölçüde engellediği 

ortaya konulmuştur.  

 

Bu çalışmada kestane ağaç ve meyvesinden alınan dört farklı örneğin Hızlandırılmış 

Çözücü Ekstarksiyonu (ASE) ile ekstraksiyonu yapıldı. Bu ekstrelerde bulunan 

fenolik bileşiklerden ellajik asit ve gallik asidi İnce Tabaka Kromatografisi ile 

ayırmak için uygun çözücü sistemi geliştirildi. 

 

 

Anahtar kelimeler: Ellajik asit, gallik asit, kestane, İnce Tabaka Kromatografisi 

(İTK), Hızlandırılmış Çözücü Ekstraksiyonu (ASE). 
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SUMMARY  

 

PURIFICATION OF ELLAGIC ACID WITH THIN LAYER 

CHROMATOGRAPHY 

 

Chestnut (Castanea) belongs to the Fagaceae family. Chestnut trees are grown for 

6000 years because of their beauty and use for shelter or fuel. Efficiency, ease of 

harvest, simple of the preparation has led people to grow chestnuts. Chestnut is 

cultivated in a large area in Turkey. Chestnut has effetcs on the nervous system and 

heart muscle function, body aging. It protects against the damage of smoking and 

alcohol, so these are taken into account on nutritional diets. 

 

Ellagic acid is a polyphenolic compound which has positive effects on health. Ellagic 

acid inhibits the formation of skin, colon, larynx, liver, lung, tongue cancer. That 

have been determined. 

 

In this study, four different sample of the chestnut tree and its fruit’s extraction was 

performed with Accelerated Solvent Extraction (ASE). Phenolic compounds ellagic 

acid and gallic acid separeted from these extracts with Thin Layer Chromatography. 

Solvent system was developed. 

 

 

Key Words: Ellagic acid, gallic acid, chestnut, Thin Layer Chromatography (TLC),  

Accelerated Solvent Extraction (ASE). 
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SEMBOLLER 

 

0
C : Santigrad derece 

L : Litre 

mL : Mililitre 

μL : Mikrolitre 

mm : Milimetre 

μm : Mikrometre 

nm : Nanometre 

psi : Basınç 

bar : Basınç 

mg : Miligram 

g : Gram 

% : Yüzde 

Rf : Örneğin aldığı yol/ Çözücünün aldığı yol 

mol.L
-1

 : Konsantrasyon 

dak : Dakika 

s : Saniye 

g.mol-1 : Mol kütlesi 
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KISALTMALAR 

 

İTK : İnce Tabaka Kromatografisi 

ASE : Hızlandırılmış Çözücü Ekstraksiyonu 

UV : Ultraviyole 

Ellajik asit: EA 

Gallik asit : GA 

Tetrahidrofuran: THF 

Amonyak: NH3 

Kestane Meyvesi : KME 

Kestane Meyvesinin Kabuğu : KMK 

Kestane Ağaç Gövdesi iç kısım : KAG  

Kestane Ağaç Kabuğu : KAK 
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BÖLÜM I. 

 

 

GİRİŞ VE AMAÇ 

 

I.1. GİRİŞ 

 

Polifenoller acılık, renklilik gibi duyusal özelliklere sahip olup, sağlık üzerine olası 

etkilerinden dolayı önemli kimyasal bileşiklerdir (1). Genel olarak polifenollere çay, 

kırmızı şarap, çeşitli meyveler ve bazı tıbbi bitkilerde rastlanır (2-6).  

 

Polifenolik bileşiklerden olan ellajitanenler, bir veya daha fazla sayıdaki 

hekzahidroksidifenol grubu taşıyan bir molekül ile şeker molekülünün (genellikle 

glukoz) esterleşmesiyle oluşan ve hidrolize olabilen bileşiklerdir (7). Ellajitanenler, 

asit veya bazlarla hidrolize uğradığında ester bağları hidrolize olarak 

hekzahidroksidifenik asit ve glukoz ara ürünlerini verir, hekzahidroksidifenik asit 

kendiliğinden laktonize olarak suda az çözünen ellajik aside dönüşür (8-11). Ellajik 

asit, aynı zamanda gallik asidin kondanse dimeridir (1, 12-19). 

 

Zayıf bir asit olan ellajik asit, doğada birçok bitkide (çilek, ahududu, böğürtlen, nar, 

yaban mersini, ananas gibi meyvelerde ve ceviz, kestane, gibi sert kabuklu 

yiyeceklerde) serbest halde bulunabildiği gibi, glikozitleri halinde, ya da 

hekzahidroksidifenik asit olarak da bulunur (1, 8, 16, 20-24). Hidrofilik kısmı temsil 

eden dört fenolik ve iki lakton grubu ve lipofilik alanı temsil eden dört halka ile 

termodinamik olarak oldukça kararlı bir moleküldür. Lipofilik üstünlük gösteren 

molekülün dört halkası nedeniyle ısıya oldukça dayanıklıdır (20, 25). Suda az 

çözünür; metanol, etanol ve dimetil sülfoksitte iyi çözünür (20, 26). 

 

Ellajik asidin 1960’lı yıllarda kan pıhtılaşması ve cilt beyazlatma etkileri, hemostatik 

aktivitesi üzerinde çalışılmıştır. İlerleyen yıllarda kanser oluşumu; daha sonraki 

yıllarda ise olası antimutajenik, antiviral ve antikanserojenik etkileri nedeniyle ellajik 
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aside olan ilgi artmıştır. Özellikle laboratuvar hayvanlarında çalışılmıştır. Buna 

karşın literatürde insanlarda yapılan çalışmalara daha az rastlanmaktadır (8, 17, 27-

42). Ayrıca,  ellajik asidin oldukça düşük toksititesi ve bitkilerde yaygın olarak 

bulunan bir ellajitanen olması nedeniyle, kansere karşı kimyasal koruma olarak 

kullanılmasına yönelik araştırmalar yapılmıştır. Yutak, akciğer, dil, kolon ve cilt 

kanserinde engelleyici olduğu yapılan çalışmalarda bildirilmiştir (30, 41, 43-46). 

 

Sentetik antioksidanların kanserojen özelliklerinden dolayı kullanımlarına 

kısıtlamalar getirilirken, gıda ve ilaç endüstrisinde doğal bitkilere, antioksidan olarak 

kullanımlarına, kansere karşı koruyucu özelliklerine olan ilgi artmıştır (47). Yapılan 

araştırmalarla, ellajik asitin kansere, kalp hastalıklarına ve diğer tıbbi problemlere 

yararlı etkileri göz önünde bulundurulmuştur. Besin takviyesi olarak pazarlanmasına 

başlanmıştır (48, 49). Bu nedenle de ellajik asit gibi doğada bulunan ve başta 

antioksidan olmak üzere birçok özelliğe sahip bileşiklerin hangi gıdalarda ne kadar 

bulunduğu, elde edilmeleri ve saflaştırılmaları önem kazanmıştır. (25). 

 

Ellajik asit bir çok bitki ve meyvede tayin edilmiş, bu amaçla kromatografik (22, 50-

52) spektroskopik (53) , elektroforetik (54, 61) ve polarografik (55) tekniklerle ve 

son olarak ellajik asidin redüksiyonuna bağlı voltametrik teknikle çalışılmıştır (25). 

Buna karşın, yapılan saflaştırma çalışmaları az sayıdadır. Demokratik Kongo 

Cumhuriyeti’nin belirli bir bölgesinden toplanmış Anisophyllea dichostyla R.Br. kök 

kabukları örneklerinde NMR, HPLC-ESI-MS ve nano-ESI-MS-MS yöntemleri 

kullanılarak bir çalışma yapılmıştır (56). Bu çalışmada, ellajik asit türevleri, 

kateşinler ve prosiyanidinlerin kalitatif ve kantitatif analizlerine ilişkin sonuçlar rapor 

edilmiş olup ellajik asidin 8 türevi tanımlanmıştır. Diğer bir çalışmada, yeni bir 

yaklaşımla otomatik yeniden kristallendirme yöntemi ile tekrarlanan saflaştırmalar 

yapılarak mutlak safsızlık belirlenmiştir. Ticari ellajik asit örnekleri 4 kez yeniden 

kristallenerek safsızlık yüzdeleri bulunmuştur (57). Hindistan’da yetişen Triphala 

Churanam formülasyonunda Yüksek Performanslı İnce Tabaka Kromatografisi 

(HPTLC) yöntemi ile ellajik asit ve gallik asit miktarları tayin edilmiştir (58). 

Genellikle çalışılan kromatografik yöntem Yüksek Performanslı Sıvı Kromatografisi 
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(HPLC) olup, İnce Tabaka Kromatografisi ile ilgili saflaştırma, ayırma çalışmalarına 

pek rastlanmamıştır.  

 

Vasconcelos’un çalışmasında kestanenin farklı dokularında polifenol içeriğine 

bakılmış, düşük molekül ağırlıklı ellajik asit ve gallik asit bulunduğunu belirlemiştir 

(59). Gonçalves çalışmasında kavrulmuş, haşlanmış ve ham kestane örnekleri ile 

çalışmış haşlanmış kestane örneklerinin daha yüksek ellajik asit ve gallik asit 

içeriğine sahip olduğunu saptamıştır (60). 

 

Bu çalışmada kestane ağaç ve meyvesinden alınan dört farklı örneğin Hızlandırılmış 

Çözücü Ekstraksiyonu (ASE) ile ekstraksiyonu yapılmıştır. Bu ekstrelerde bulunan 

fenolik bileşiklerden ellajik asit ve gallik asidi İnce Tabaka Kromatografisi ile 

ayırmak için uygun sistem geliştirilmiştir. 

 

 

I.2. AMAÇ 

 

Bu çalışmada kestane ağaç ve meyveden alınan dört farklı örneğin uygun koşullarda 

ekstraksiyonu yapıldı. İnce Tabaka Kromatografisi ile saflaştırma işlemi için uygun 

olan çözücü sistemi saptandı. Elde edilmiş ekstreler belirlenen sistemde işleme tabii 

tutularak, ellajik asit ve gallik asit ayrıldı. 
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BÖLÜM II. 

 

 

GENEL BİLGİLER 

 

II.1. KESTANE 

 

II.1.1. Kestane Genel Özellikleri 

Kestane (Castanea), Fagaceae (kayıngiller) familyasındandır (Resim II.1). Bu türlerin 

doğal yayılma alanları Doğu Asya (Çin, Kore, Japonya), Türkiye, Güney Avrupa ve 

Kuzey Amerika’dır (62, 63). 

 

 

Resim II.1.Kestane (Castanea) 

 

Kestane ağaçları, güzellik, barınak ve yakacak için dünyada 6000 yıldan beri 

yetiştirilmektedir (63). Yayılış merkezinin neresi olduğu kesin olarak 

bilinmemektedir. Anadolu’nun bu türün anavatanı olduğu ihtimali kuvvetlidir. 

Verimliliği, hasat kolaylığı, yeme için hazırlığının basit olması ve gelir sağlaması 

insanları kestane yetiştirmeye sevk etmiştir (62). 

 

Kestanenin odunu düzgün yapılı ve çürümeye dayanıklıdır (Resim II.2). Kütüğünün 

sağlamlığı nedeniyle mobilya ve gemi sanayinde önemli bir yere sahiptir. Birçok 
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yapı işlerinde, elektrik direklerinde ve demiryolu raylarının döşenmesinde kullanılır.  

Kestane uzun ömürlü bir ağaç türü olarak 200-500 yıl kadar yaşayabilmektedir. 

Yaşlanan ve verimden düşmüş kestane ağaçlarının kereste olarak değerlendirme 

imkanı mevcuttur (62). 

 

 

Resim II.2. Kestane ağaç gövdesi 

 

Kestane üretiminin büyük bir kısmı Ege ve Karadeniz Bölgelerinde yoğunlaşmıştır. 

Toplam ağaç sayısı ve kestane üretimi olarak Aydın ili ilk sıradadır. Türkiye kestane 

üretimi yönünden kendine yeterli olup, kestane ithalatı söz konusu değildir. Kestane 

ihracatı yıllık 7-8,5 ton arasında değişmektedir (62, 63). 

 

Kestanelerin kimyasal bileşimi genel olarak diğer sert kabuklu meyvelere göre 

sağlığa daha uygundur ve yağ oranı düşük kültür çeşitleri kızartma ve haşlama ile 

kolaylıkla hazmedilebilir. Bu nedenle birçok rejim reçetelerinde kestane 

bulunmaktadır (62). Kestanenin çok düşük miktarlarda yağ içermesi kalp ve damar 

hastalıklarını önlemede ileri yaşlarda ve şişmanlık sorunu olanlar için önem 

taşımaktadır (64). 

 

Kestane meyvesi normal koşullarda % 40-45 su, % 35-40 karbonhidrat, %15-20 

nişasta, % 5-10 şeker, % 3-6 protein, % 3-5 yağ ve kalsiyum, potasyum, magnezyum, 

fosfor, demir, sodyum gibi mineraller içerir (62, 63). Kestane içerdiği potasyum 

nedeniyle sinir sistemi ve kalp kaslarının çalışması üzerinde etkili olmaktadır. Fosfor 

ve kalsiyum varlığı ile kemik ve diş oluşumuna olumlu etki yapmakta iskelet 
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sisteminin yapısına girmektedir. Sodyum içermesi ile potasyum-sodyum dengesi 

sağlanmaktadır. Kestanede sodyum miktarının azlığı nedeniyle yüksek tansiyon 

hastaları tarafından tercih edilmektedir (65). 

 

Ayrıca B ve C vitaminlerinin de olduğu kaydedilmektedir (66). Kestanenin içerdiği 

B1 vitamini enerji, büyüme, iştah, öğrenme kapasitesi üzerinde olumlu etkiler 

yaparken vücudu yaşlanmaya, sigara ve alkolün zararlarına karşı korumaktadır. 

Vitamin B2 vücutta antikor üretimi, büyüme ve kataraktın önlenmesi bakımından 

önemlidir. Nikotinik asit sağlıklı bir cilt için gereklidir. Pantotenik asit 

karbonhidratlar, yağ ve proteinin enerjiye dönüşmesi için gereklidir. Vücudu 

güçlendirici özelliği bulunmaktadır (65). 

 

Kestanenin doku yapısını oluşturan lifler vücut tarafından sindirilememekte ancak 

bağırsak hareketini düzenlemekte ve hızlandırmaktadır. Yine bağırsak florasının 

gelişmesinde önemli rol oynadığı kaydedilmektedir. Zararlı maddelerin vücuttan 

atılmasında ve kandaki kolesterol düzeyinin düşürülmesinde etkili olduğu 

belirtilmektedir. Beslenme diyetlerinde kestanenin de dikkate alınması önem 

taşımaktadır (65). 

 

Kestanelerin; meyve, şekerleme ve kereste olarak kullanımının yanı sıra meyve 

kabukları tanin üretiminde, yaprak ve çiçekleri ilaç ve kozmetik sanayinde 

kullanılmaktadır. (60, 62, 67). 

 

Kestane tüketimi başlıca iki ana grupta toplanır. Bunlar taze (sofralık) tüketim ve 

işlendikten sonra tüketim (şekerleme, konserve, kestane hamuru, jöle vb.) Türkiye’de 

genel olarak sofralık ve şekerleme halinde tüketim yaygındır (Resim II.3, II.4) (62, 

63). 
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    Resim II.3. Kestane şekeri            Resim II.4. Kestane püresi 

 

 

II.2. POLİFENOLLER 

 

Polifenoller her molekülde birden fazla fenol grubunun bulunduğu bileşiklerdir.  

Tüketilen birçok besin ( çay, şarap, çilek, böğürtlen, elma, vişne, patates, soya vb.) 

çeşitli polifenoller içerir. Sağlık üzerine olumlu etkileri (antioksidan, antikanserojen) 

nedeniyle önemli bileşiklerdir. Polifenoller yapılarına göre çeşitli şekillerde 

sınıflandırılırlar. Taşıdıkları aromatik halka sayılarına, hidroksil gruplarına göre: 

fenolik asitler, flavonoidler olarak ayrılırlar. Gallik asit ve ellajik asit de fenolik asit 

grubuna dahil birer polifenoldür. (68). 

 

II.2.1. Ellajik asit ve Özellikleri  

Ellajik asit (4,4′,5,5′,6,6′-Hekzahidroksidifenikasit 2,6,2′,6′-dilakton) doğada birçok 

bitkide bulunan polifenolik bir bileşiktir (Şekil II.1). 

 

Şekil II.1. Ellajik asitin yapısı (C14H6O8) Molekül ağırlığı: 302.19g.mol
-1

 

 

Polifenolik bileşiklerden olan ellajitanenler, bir veya daha fazla sayıdaki 

hekzahidroksidifenol grubu taşıyan bir molekül ile şeker molekülünün (genellikle 
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glukoz) esterleşmesiyle oluşan ve hidrolize olabilen bileşiklerdir (7). Ellajitanenler, 

asit veya bazlarla hidrolize uğradığında ester bağları hidrolize olarak 

hekzahidroksidifenik asit ve glukoz ara ürünlerini verir, hekzahidroksidifenik asit 

kendiliğinden laktonize olarak suda az çözünen ellajik aside dönüşür (Şekil II.2), (8-

11). 

 

 

 
Şekil II.2. Ellajitanenlerin hidrolizi ile ellajik asit oluşumu (22). 

 

Ellajik asit zayıf bir asit olup yüksek erime noktası ile kararlı bir bileşiktir. Hidrofilik 

kısmı temsil eden dört fenolik ve iki lakton grubu ve lipofilik alanı temsil eden dört 

halka ile termodinamik olarak oldukça kararlı bir moleküldür. Lipofilik üstünlük 

gösteren molekülün dört halkası nedeniyle ısıya oldukça dayanıklıdır (20, 25). Suda 

az çözünür; metanol, etanol ve dimetil sülfoksitte iyi çözünür (20, 25, 69). 

 

Ellajik asit birçok besin maddesinde bulunmaktadır. Ayrıca yapılan çalışmalarda 

meşe, ceviz gibi ağaç türlerinde de ellajik asit içeriğine rastlanmıştır (Tablo II.1) 

(21). 

 

Tablo II.1. Besin maddelerinde Ellajik asit içeriği. 

Besin maddesi Ellajik asit içeriği 

Böğürtlen (3) 87,66 µg.g
-1

 

Çilek (3) 17,66 µg.g
-1

 

Ahududu (3)   5,84  µg.g
-1

 

Nar (3) 17,31 µg.g
-1

 

Ceviz (Marlarossa) 16,00 mg.g
-1

 

Kestane (22)   0,71-21,6 mg.g
-1
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Ellajik asit çeşitli bitki ve meyvelerde üç farklı şekilde bulunabilir: Serbest halde, 

hekzahidroksidifenikasit formu şeker ile birlikte veya ellajik asit glikoziti (Şekil 

II.3). 

 

 
Şekil II.3. Ellajik asit serbest hali (sol üst), hekzahidroksidifenikasit formu şeker ile birlikte (sağda), 

ellajik asit glikoziti (sol alt). 

 

Denek hayvanları üzerinde ellajik asit ile yapılan çalışmalarda bu maddenin kolon, 

gırtlak, karaciğer, akciğer, dil ve deri kanseri oluşumlarını önemli ölçüde engellediği 

belirlenmiş ve ellajik asidin kanser tedavisinde kullanılabilecek potansiyel bir 

kemoterapi ajanı olabileceği ortaya konmuştur (8, 27-42, 70). Değişik 

mikroorganizmalar üzerinde gerçekleştirilen çalışmalarda da taninlerin önemli bir 

antimutajen madde olduğu bildirilmektedir. Ellajik asidin antikanserojenik ve 

antimutajenik etkileri sahip oldukları antioksidatif özelliklere bağlanmaktadır (71, 

72). Tanenler içerisinde yer alan ellajik asit kan pıhtılastırıcı olarak 

kullanılabilmektedir. Ayrıca ellajik asidin kan basıncını düşürücü yönde etkileri de 

mevcuttur (8, 17, 27-42, 73). 
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II.2.2. Gallik asit ve Özellikleri  

Gallik asit (3,4,5-trihidroksibenzoik asit), bir çeşit fenolik asittir (Şekil II.4). Şarap, 

çay, kestane, ceviz , böğürtlen, ahududu gibi birçok meyvede bulunur (59, 74). 

 

 

Şekil II.4. Gallik asitin yapısı ( C7H6O5). Molekül ağırlığı: 170.12 g.mol
-1

 

 

Gallik asit, farmasötik endüstride sentezlerde başlangıç maddesi olarak, ya da toplam 

fenol analizlerinde gallik asit eşdeğeri kavramıyla standart olarak kullanılır (75, 76). 

Gallik asit antioksidan görevi görür ve oksidatif hasara karşı insan hücrelerinin 

korunmasına yardımcı olur (77).  

 

II.3. HIZLANDIRILMIŞ ÇÖZÜCÜ EKSTRAKSİYONU (ASE) 

 

Örnek ekstraksiyon teknikleri: Sokslet, Otomatik sokslet, Sonikasyon, Mikrodalgalı 

ekstraksiyon, Süper kritik akışkanlı ekstraksiyon, Hızlandırılmış çözücü 

ekstraksiyonudur.  

Son yıllarda analitik ekstraksiyonlarda kullanılan tehlikeli organik çözücü miktarını 

azaltma ihtiyacı, yeni ekstraksiyon tekniklerinin geliştirilmesine katkı sağlamıştır 

(78). Son otomatikleştirilmiş ekstraksiyon teknikleri daha az çözücü kullanır ve 

gelişmiş analitik kararlılık verir (79). Bu tekniklerden biri de Hızlandırılmış Çözücü 

Ekstarksiyonudur (ASE) (Resim II.5). Katı ve yarı katı örneklerden analitlerin tam 

ekstraksiyonunu kısa zamanda elde etmek için yüksek sıcaklık ve basınç altında, 

küçük hacimlerde çözücü kullanımına dayanır (80, 81).  
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Resim II.5. Hızlandırılmış Çözücü Ekstraksiyon Cihazı (ASE) 

 

ASE sokslet ve ultrasonik ekstraksiyon gibi tekniklerden daha kısa ekstraksiyon 

zamanı ve daha az çözücü tüketimine sahip bir ekstraksiyon tekniğidir (Tablo II.2) 

(82). Sokslet ekstraksiyonu için kullanılan ekstraksiyon çözücüleri ASE içinde 

kullanılabilir. Bundan dolayı ASE klasik ekstraksiyon tekniklerinin yerine geçerek 

geliştirilmiştir (83). 

 
Tablo II.2. Ekstraksiyon türlerinin kıyaslanması. 

Teknik Örnek Miktarı (g) Çözücü Hacmi (mL) 

Sokslet 10-30 300-500 

Sonikasyon 30 300-400 

Mikrodalgalı 

ekstraksiyon 

5 30 

Çalkalama 50 300 

Otomatik sokslet 10 50 

ASE 10-100 15-120 

 

Son yıllarda, ASE katı atıklar, toprak, balık, yosun ve çam ağacı, hayvan yemi, 

yiyecek matrisleri ve tortu gibi farklı matrislerden organoklor pestisitlere, poliklorlu 

bifenillere, polisiklik aromatik hidrokarbonlara, poliklorlu dibenzodiyoksinlere ve 

furanlara, polibromlu bifenil eterlere ekstraksiyon uygulamıştır (85-91). Diğer 
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taraftan Richter ve ark. (92), PCBs (poliklorlu bifeniller) ve PAHs (polisiklik 

aromatik hidrokarbonlar) gibi çevresel atıkların basınçlı çözücülerle 100º C’ nin 

üzerinde etkili ve hızlı ekstraksiyon gerçekleştirdiğini rapor etmiştir (79). 

 

Genel olarak ASE’ nin ekstraksiyon verimi, ASE’ nin ekstraksiyon parametreleri 

olan ekstraksiyon basınç ve sıcaklığından etkilenir (93). Ek olarak örnek matriksi 

ekstraksiyon verimini etkiler. Bundan dolayı ASE’ nin ekstraksiyon davranışı sade 

değildir ve işletme koşularının optimizasyonu yorucudur (83). 

 

ASE’ de, çelik bir kap içerisine yerleştirilen  katı yada yarı-katı örneğin çözücü ile 

bir fırın içerisinde 50-200 
0
C arasında değişen sıcaklıklarda ısıtılması ile başlar ve 

ısıtma sırasında fırına 500-3000 psi değerleri arasında basınç uygulanır (Şekil II.5). 

Ekstraksiyonun 5-10. dakikalarında ortama yeni çözücü pompalanarak örneğin ve 

kabın yıkanması sağlanmaktadır. Sistem içerisindeki bütün çözücü genellikle nitrojen 

gazı kullanılarak bir şişe içerisinde toplanmaktadır (94). 

 

 
Şekil II.5. Hızlandırılmış Çözücü Ekstraksiyon Cihazı (ASE) çalışma şeması  

 

ASE’nin özelliklerine bakıldığında: 

1) Yüksek sıcaklık ve basınç kullanılarak çözücü tüketimi ve ekstraksiyon zamanını 

azaltır. 

2) Örnek ekstraktı (1-50 g) için 15-150 mL çözücü kullanır. 
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3) Ekstraktlar otomatik filtrelenir ve doğrudan enjeksiyon için yada son temizlik için 

hazırlanır. 

4) Kolay kullanılan toplama kapları mevcuttur. 

5) Kullanım kolaylığı için uygun çoklu yöntem hafızası vardır. 

6) Uygun ön panel işlemi otomatik yöntemi çalıştırır. 

 

ASE katı ve yarı katı örneklerin sıvı çözücülerle ekstraksiyonu için bir tekniktir. 

Yüksek sıcaklık ve basınçta ekstraksiyon işlemlerinin verimini yükselterek uygun 

sıvı çözücüler kullanır. Yüksek basınç çözücüyü kaynama noktasının altında tutarken 

artmış sıcaklık ekstraksiyon kinetiğini hızlandırır, böylece hızlı ekstraksiyon 

gerçekleştirilir. Yüksek basınç, çözücünün, deney materyalinin iç kısımlarına kadar 

nüfuz etmesine imkân sağlamaktadır. 

 

ASE ve sokslet ekstraksiyonu arasındaki önemli fark ekstraksiyon sıcaklığıdır. ASE’ 

de ekstraksiyon sıcaklığı çözücünün normal kaynama noktası üzerinde kullanılır. 

Aksine sokslet ekstraksiyonunda ekstraksiyon sıcaklığı kullanılan çözücünün 

kaynama noktası ile sınırlıdır. Yüksek sıcaklıklarda, polimer partiküllerinin içinden 

bileşenlerinin difüzyonu yüzeylerinde artırılmıştır. Ayrıca ekstraksiyon çözücüsü 

içinde partiküllerin yüzeyden transferi daha hızlı olacaktır. Buna ek olarak 

ekstraksiyon sıvısındaki bileşenlerin çözünürlüğü yüksek sıcaklıkta çalışıldığı zaman 

yükseltilebilecektir. Bundan dolayı yüksek sıcaklıktaki ekstraksiyon değeri anlamlı 

ölçüde yüksek olacaktır (95). 

 

II.4. KROMATOGRAFİ 

 

Saflaştırma işlemlerinde oldukça yaygın olarak kullanılan yöntemdir. Az miktardaki 

ve özellikleri birbirine yakın maddeleri ayırmak için rahatlıkla uygulanabilir. 

Kromatografide genellikle ayrılacak maddelerin üzerinde tutunduğu sabit faz 

(yürütücü) bulunmaktadır. Ayrılma işlemi, ayrılacak maddelerin sabit fazda 

adsorplanması ya da sabit faz ile yürütücü arasında dağılmasına dayanır. Maddelerin 

sabit faz üzerinde adsorblanma derecelerinin ve hareketli fazdaki çözünürlüklerinin 

farklı olması ayrılmayı sağlar (96,97). 
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Çeşitli kromatografi türleri vardır: 

a) Ayrılma mekanizmalarına göre: 

1) Adsorpsiyon kromatografisi 

2) Partisyon (dağılma) kromatografisi 

3) İyon değiştirme kromatografisi 

4) Jel filtrasyon (Moleküler eleme) kromatografisi 

5) İyon çifti kromatografisi 

6) Afinite kromatografisi 

b) Uygulama biçimine göre 

1) Düzlemsel kromatografi 

-Kağıt kromatografisi 

-İnce tabaka kromatografisi (İTK) 

2) Kolon kromatografisi 

-Gaz kromatografisi (GC) 

-Yüksek performanslı sıvı kromatografisi (HPLC) (HPLC) 

c) Faz tipine göre: 

1) Sıvı kromatografisi 

-Sıvı-Katı kromatografisi 

-Sıvı-Sıvı kromatografisi 

2) Gaz kromatografisi 

-Gaz-Katı kromatografisi 

-Gaz-Sıvı kromatografisi 

Bu kromatografi türleri arasında en çok kolon kromatografisi ve ince tabaka 

kromatografisi kullanılmaktadır (96,97). 

 

II.4.1. İnce Tabaka Kromatografisi (İTK) 

İnce tabaka kromatografisi basit, ucuz, hızlı olması açısından oldukça yaygın bir 

şekilde kullanılmaktadır. Genellikle bir maddedeki mevcut bileşenleri belirlemek, 

ayırmak ve maddenin saflığını belirlemek üzere kullanılır. Tıbbi bitkilerin 

bileşenlerinin analizi, ilaç analizleri, su ve yiyecek analizleri gibi analiz türleriyle 

gıda, ilaç, adli tıp, boya gibi geniş bir alanda etkindir (97). 
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İnce tabaka kromatografisinde sabit faz olan adsorban, cam, alüminyum ya da plastik 

plaklara ince bir tabaka halinde (genellikle 0.1-5 mm kalınlığında) kaplanmış olarak 

kullanılır. Adsorban madde olarak silika jel, poliamid, sellüloz kullanılabilir. İnce 

tabaka kromatografisinin uygulamasında az miktardaki madde karışımı adsorban 

tabakanın bir ucuna damlatılır, plaka kapalı bir geliştirme tankına daldırılır, kapiler 

etkisiyle yürütücü çözücünün tabakanın yukarısına kadar ilerlemesi beklenir (Şekil 

II.6), uygun bir şekilde görünür hale getirilen spotlar değerlendirilir.  

 

 
Şekil II.6. İnce Tabaka Kromatografisi Uygulaması 

 

İnce tabaka kromatografi plakları, firmalar tarafından cam, plastik ya da alüminyum 

plakalara hazır kaplanmış olarak satılabildikleri gibi laboratuarda da 

kaplanabilmektedirler. Hazır kaplanmış plakalar genellikle 0.1 mm kalınlığında 

adsorban içerirler. Plastik ve alüminyum plakalar makasla istenen boyutlara 

rahatlıkla kesilebilmektedirler. Daha kalın kaplanmış ve büyük olan plakalar 

preperatif ince tabaka kromatografisinde 50-1000 mg madde karışımlarının 

birbirinden ayrılması için kullanılır. 
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Yürüme hızı, Rf değeri ile ifade edilir ve bileşenlerin yürüme mesafesinin, 

çözücünün yürüme mesafesine oranından hesaplanır (Şekil II.7). Rf değeri 0 ile 1 

arasında bulunur ve doğal olarak hızlı yürüyen bileşenler için alınan mesafe büyük 

olacağından Rf değeri büyük, yavaş yürüyenler için daha küçüktür (97). 

 

 

 
Şekil II.7. Plaka üzerinde Rf değeri hesaplanması 
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BÖLÜM III 

 

 

TEZ ÇALIŞMALARI 

 

III.1. GEREÇ VE YÖNTEM 

 

III.1.1. Kimyasal Maddeler 

Kestane meyve örnekleri Bursa’dan, Kestane ağaç örnekleri İstanbul’dan temin 

edilmiştir. 

 

Kimyasalın adı:      Firma: 

Ellajik asit ≥95% powder, from tree bark   Sigma E2250 

Gallik asit        Sigma 

Metanol (Gradient Grade)    Merck 

Etilasetat (Extra pure)     Merck 

Formik Asit  %98-100     Merck  

Toluen  (Extra pure)     Merck  

Asetikasit %100      Merck 

Tetrahidrofuran (for liquid Chr.)    Merck 

Aseton    (for liquid Chr.)    Merck 

Dioksan (Extra pure)     Merck 

n-Bütanol  (for liquid Chr.)    Merck 

n-Hekzan  (Extra pure)     Merck   

Kloroform  (for liquid Chr.)    Merck 
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III.1.2. Cihaz ve Analitik Koşullar 

1) DIONEX ASE 100 hızlandırılmış çözücü ekstraktörü 

2) Memmert UM 400 etüv 

3) Millipore Milli Q RG deiyonize su cihazı 

4) Adam d=0,0001 g dijital terazi 

5) Heidolph VV 2000 döner vakumlu evaporatör 

6) Falc instruments manyetik karıştırıcı 

7) Retsch elek 

8) Arzum Mulino /AR 151 kahve öğütücü 

9) UV lamba (254/366nm) 

10) Silika jel TLC Alümina Plaka 60F254 Merck 

 

III.1.3. Çözeltiler  

THF çözücüsü ile hazırlanan standart çözeltiler: 

EA6 : 4.9x10
-3

  mol.L
-1

 

EA8 : 5.8x10
-3

  mol.L
-1

 

EA10 : 8.3x10
-3

  mol.L
-1

 

GA : 1.5x10
-2

  mol.L
-1

 

GA6 : 8.6x10
-3

  mol.L
-1

 

EA12 : 2.4x10
-3

  mol.L
-1

 

EA2 : 7.6x10
-3

  mol.L
-1

 

THF-Metanol çözücü karışımı ile hazırlanan standart çözeltiler: 

EA9 : 6.0x10
-3

  mol.L
-1

 ( THF:MeOH v:v  10:4) 

EA11 : 8.7x10
-3

  mol.L
-1

 ( THF:MeOH v:v  15:4) 

GA7 : 5.6x10
-3

  mol.L
-1

 ( THF:MeOH v:v  4:10) 
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III.1.4. Örnek Hazırlama 

Kestane ağacı gövdesi ve kestane meyvesi olmak üzere iki örnekle çalışıldı. Bu 

örnekler farklı işlemlerden geçirildi. Kestane ağacı gövdesi, kabuk ve iç kısım olarak 

iki kısma ayrıldı. Bu kısımlar marangozda ayrı ayrı rende haline getirildi. Kestane 

meyvesi kesildi. Kabuk ve meyve olarak iki kısma ayrıldı. Bu şekilde elde edilen 

dört farklı örnek, kestane meyvesinin kabuğu (KMK) (Resim III.1), kestane meyvesi 

(KME) (Resim III.2), kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG) (Resim III.3), kestane 

ağaç kabuğu (KAK) (Resim  III.4) öğütücüden geçirildi. Bu dört örnek 30 mesh 

(0,60 mm) büyüklüğündeki elekten geçirildi. Etüvde kurutularak sabit tartıma 

getirildi. 

 

                               
Resim III.1. Kestane meyve kabuğu (KMK)   Resim III.2. Kestane meyvesi (KME) 

 

 

     
Resim III.3. Kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG)  Resim III.4. Kestaneağaçkabuğu (KAK) 

 

III.1.5. Hızlandırılmış Çözücü Ekstraksiyonu (ASE) ile Yapılan Çalışmalar 

Her bir örnek için aynı koşullarda 3 tartım alınarak paralel çalışma yapıldı. Her bir 

örnekte elekten geçen ince kısım ve kalan kalın kısım ayrı ayrı filtre kağıdında 

0,4000 g ± 0,5 mg tartıldı. İnce ve kalın kısımlar üzerine ayrı ayrı 0,4000 g ± 0,5 mg 

diatom toprak ilave edildi. Her iki örnek homojen şekilde karıştırıldı. İnce ve kalın 

örnekler üst üste konularak filtre kağıtları katlandı. Ekstraksiyon hücresine 

yerleştirildi. %100 lük Metanol çözücüsü ile ekstraksiyon gerçekleştirildi 

(Tablo.III.1).  
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Tablo III.1. Hızlandırılmış çözücü ekstraksiyonu (ASE) çalışma koşulları. 

Sıcaklık 100ºC 

Statik Zaman 10 dak 

Temizleme Hacmi % 60 

Yıkama Zamanı 90 s 

Statik Devir 3 

 

Ekstraktlar, evaporatörde 60ºC de kuruluğa kadar uçuruldu. Kalıntılar 5 mL 

metanolde çözündü. Kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG) kalıntısı çözünürlük 

problemi nedeniyle 10 mL metanolde çözündü. Örnekler -20ºC de saklandı. 

 

III.1.6. Kromatografik Koşullar 

Çözücü karışımı Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (v:v) ( 30:30:8:2 ) sistemi 

esas alındı (58). Çözücü tankı olarak 8x13 cm büyüklüğünde silindirik cam kap ve 

10x14x14 cm büyüklüğünde dikdörtgen cam kap kullanıldı. Çözücü tankının 

içerisine kenar yüzeyini kaplayacak büyüklükte süzgeç kağıdı kesildi, yerleştirildi. 

Çözücü tankı cam kapak ile kapatılıp vazelinlendi. Bir gün süreyle doygunluk için 

bekletildi.  

TLC silika jel 60F254 alüminyum plakalar, ilk denemelerde 5x10, sonraki 

denemelerde 10x10 büyüklüğünde kesildi. Plakaların kenarlarından ve alt kısmından 

birer cm boşluk bırakıldı. Örnekleme kapiler ile 5 er spot şeklinde yapıldı. Her spotta 

fön ile kurutma yapıldı. Plaka çözücü tankının içine tabandan itibaren 0,5 cm çözücü 

karışımı içerisinde kalacak şekilde eğik olarak yerleştirildi. Yürütme işlemi yaklaşık 

15 dak sürdü. Plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı.  

 

III.2. BULGULAR 

 

III.2.1. Referans Sistem ile Yapılan Kromatografik Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin çalışmalarında kullandığı sistem koşulları 

oluşturuldu (58). Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). 

Ellajik asit standartları, 

EA6:  4.9x10
-3

 mol.L
-1
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EA8:  5.8x10
-3

 mol.L
-1

 

EA9:  6.0x10
-3

 mol.L
-1

 

EA10:  8.3x10
-3

 mol.L
-1

 

EA11:  8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarında hazırlandı. Denemeler, 8x13 cm 

büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. 

Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda plakalar oda 

sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Ellajik asitin bu beş örneğe ilişkin Rf değeri aynı 

olup 0,49 hesaplandı. Başlangıç noktasında bir miktar örneğin kaldığı gözlendi (Şekil 

III.1). Daha sonraki çalışmalara EA8, EA9, EA10, EA11 örnekleri ile devam edildi. 

 

 
Şekil III.1.  Mobil Faz: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek 

konsantrasyonları: EA6: 4.9x10
-3

 mol.L
-1

 EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-

3
 mol.L

-1
 EA11: 8.7x10

-3
 mol.L

-1
. 

 

III.2.1.1. Polaritesi Yüksek Hareketli Faz ile Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) çalışmalarında kullandığı sistemde polaritesi 

yüksek olan etilasetatın miktarı arttırıldı (Tablo III.2). Toluen miktarı azaltıldı. 

Toplam hacim sabit tutuldu. Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) 

(20:40:8:2). Denemeler,  8x13 cm büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 

büyüklüğünde plakalar hazırlandı. EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 

EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler 

kullanıldı. Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda 

EA6 EA8 EA9 EA10 EA11 
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plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Bu durumda Rf değeri 0,59 hesaplandı 

(Şekil III.2). Kuyruklu yürüme gözlendi. Başlangıç noktasında bir miktar örneğin 

kaldığı gözlendi. 

 

Tablo III.2. Kullanılan organik çözücüler ve polariteleri . 

Organik Çözücü Polarite 

Toluen 2.4 

Etilasetat 4.4 

Metanol 5.1 

Aseton 5.1 

THF 4.0 

Dioksan 4.8 

n-Bütanol 4.0 

n-Hekzan 0.0 

Asetikasit 6.2 

Kloroform 4.1 

 

 
Şekil III.2. Mobil Faz:  Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (20:40:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmalarında kullandığı sistemde polaritesi 

yüksek olan etilasetatın miktarı biraz daha arttırıldı. Toluen miktarı azaltıldı. Toplam 
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hacim sabit tutuldu. Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (12:48:8:2). EA8: 

5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 

mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Bu durumda Rf değeri 0,64 

hesaplandı (Şekil III.3).Etil asetat miktarı arttığında Rf değerinde artış gözlendi. Her 

üç çalışmada da kuyruklu yürüme gözlendi. Başlangıç noktasında yine bir miktar 

örneğin kaldığı gözlendi. 

 
Şekil III.3. Mobil Faz:  Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (12:48:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

III.2.1.2. Polaritesi Düşük Hareketli Faz ile Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) çalışmalarında kullandığı sistemde polaritesi 

düşük olan Toluen miktarı arttırıldı. Etilasetat miktarı azaltıldı. Toplam hacim 

korundu. Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (40:20:8:2). Denemeler,  

8x13 cm büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde plakalar 

hazırlandı. EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 

EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Örnekleme 

kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda plakalar oda sıcaklığında 

kurumaya bırakıldı. Bu durumda Rf değeri 0,33 hesaplandı (Şekil III.4). Başlangıç 

noktasında yine bir miktar örneğin kaldığı ve kuyruklu yürümenin olduğu gözlendi. 

Spotlar belirginleşti. 



 24 

 
Şekil III.4. Mobil Faz:  Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (40:20:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) çalışmalarında kullandığı sistemde polaritesi 

düşük olan Toluen miktarı biraz daha arttırıldı. Etilasetat miktarı azaltıldı. Toplam 

hacim korundu. Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (48:12:8:2). EA8: 

5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 

mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Bu durumda Rf değeri 0,17 

hesaplandı (Şekil III.5). 

 
Şekil III.5. Mobil Faz:  Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (48:12:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 
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Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmalarında kullandığı sistemde polaritesi 

düşük olan toluen miktarı biraz daha arttırıldı. Etilasetat miktarı azaltıldı. Toplam 

hacim korundu. Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (56:4:8:2). EA8: 

5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 

mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Bu durumda yürüme gözlenmedi 

(Şekil III.6). 

 

 
Şekil III.6. Mobil Faz:  Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (56:4:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 
 

 

III.2.1.3. Etilasetat İçermeyen Hareketli Faz ile Yapılan Çalışmalar 

Etilasetat içermeyen hareketli faz ile yapılan çalışmalara başlamadan önce 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla etilasetat içermeyen hareketli 

faz ile çalışıldı. Toluen: Metanol: Formikasit (v/v) (30:32:8). Denemeler, 8x13 cm 

büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. 

EA6:  4.9x10
-3

 mol.L
-1

 EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 

mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. 

Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda plakalar oda 

sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Bu durumda sistemde düzgün bir yürüme 

gözlenmedi. Örnekler mobil fazda dağıldı (Şekil III.7). 
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Şekil III.7. Mobil Faz:  Toluen: Metanol: Formik asit (30:32:8). Örnek konsantrasyonları: EA6: 

4.9x10
-3

 mol.L
-1

 EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 

mol.L
-1

. 

 

 

III.2.1.4. Etilasetat yerine Aseton Kullanılarak Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat yerine 

polaritesi daha yüksek olan aseton kullanıldı. Çözücü oranları değiştirilmedi. Toluen: 

Aseton: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2). Denemeler, 8x13 cm büyüklüğünde 

silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. EA6:  4.9x10
-3

 

mol.L
-1

 EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 

8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Örnekleme kapiler ile 

tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda plakalar oda sıcaklığında kurumaya 

bırakıldı. Bu durumda Rf değeri 0,67 hesaplandı. Başlangıç noktasında kalan madde 

ve kuyruklu yürüme gözlendi (Şekil III.8). 
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Şekil III.8. Mobil Faz:  Toluen: Aseton: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA6: 4.9x10
-3

 mol.L
-1

 EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 

8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

III.2.1.5. Etilasetat Yerine Tetrahidrofuran (THF) Kullanılarak Yapılan 

Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat yerine 

polaritesi etil asetata yakın olan THF kullanıldı. Çözücü oranları değiştirilmedi. 

Toluen: THF: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2). Denemeler, 8x13 cm 

büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 

mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. Örnekleme kapiler ile tek spot 

olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. 

Bu durumda Rf değeri 0,77 hesaplandı. Kuyruklanmanın diğer sistemlere göre daha 

az olduğu gözlendi. Başlangıç noktasında kalan madde miktarında azalma olduğu 

gözlendi (Şekil III.9). 

 

EA6 EA8 EA9 EA10 EA11 
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Şekil III.9. Mobil Faz: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

III.2.1.6. Etilasetat Yerine Tetrahidrofuran (THF) ve Aseton Kullanılarak 

Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat yerine THF 

ve aseton birlikte kullanıldı. Toplam hacim korundu. Toluen: Aseton: THF: Formik 

asit (20:10:30:8). Denemeler, 8x13 cm büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 

5x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 

EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler 

kullanıldı. Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda 

plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Bu durumda Rf değeri 0,88 hesaplandı. 

Kuyruklu yürümenin etil asetatlı sistemlere göre daha az olduğu gözlendi. Başlangıç 

noktasında kalan madde miktarında da azalma gözlendi (Şekil III.10). 
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Şekil III.10. Mobil Faz: Toluen: Aseton: THF: Formik asit (20:10:30:8). Örnek konsantrasyonları: 

EA8: 5.8x10
-3

 mol.L
-1

 EA9: 6.0x10
-3

 mol.L
-1

 EA10: 8.3x10
-3

 mol.L
-1

 EA11: 8.7x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

III.2.1.7. Etilasetat Yerine Dioksan  Kullanılarak Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) ve Glensk M. ve arkadaşlarının çalışmaları Toluen: 

Dioksan: Formik asit (v/v) (7:2:1) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat 

yerine dioksan kullanıldı. Toluen: Dioksan: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2). 

Denemeler, 8x13 cm büyüklüğünde silindir cam kapta yapıldı. 5x10 büyüklüğünde 

plakalar hazırlandı. Bu çalışma kuyruklanmayı düşük ve yüksek konsantrasyonlarda 

gözlemek üzere ellajik asidin daha önceki konsantrasyonlarına göre daha düşük 

(EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

) ve önceki konsantrasyonlara yakın olan (EA2: 7.6x10
-3

 

mol.L
-1

) iki farklı konsantrasyonunda gerçekleştirildi. Ayrıca kestane örneklerinde 

gallik asidin de bulunabileceği (1, 22, 58)  göz önüne alınarak iki farklı 

konsantrasyonda gallik asit örneği (GA6: 8.6x10
-3

 mol.L
-1

 GA7: 5.6x10
-3

 mol.L
-1

) ile 

çalışıldı. Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Yürütme işlemi sonunda 

plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Rf değerleri gallik asit (GA) örnekleri 

için de ellajik asit (EA) örnekleri için de 0.55 hesaplandı. Gallik asitte kuyruklu 

yürüme gözlenmezken, ellajik asitte kuyruklu yürüme gözlendi. Konsantrasyonu 

daha büyük olan EA2 de daha fazla kuyruklanma gözlendi (Şekil III.11). 
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Şekil III.11. Mobil Faz: Toluen: Dioksan: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek konsantrasyonları: 

GA6: 8.6x10
-3

 mol.L
-1

 GA7: 5.6x10
-3

 mol.L
-1

 EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

III.2.1.8. Etilasetat Yerine n-Bütanol Kullanılarak Yapılan Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat yerine 

polaritesi etil asetata yakın fakat düşük olan n-Bütanol kullanıldı. Toluen: n-Bütanol: 

Formik asit: Metanol (v/v) (40:20:8:2). Denemeler, 10x14x14 cm büyüklüğünde cam 

kapta yapıldı. 10x10 büyüklüğünde plakalar hazırlandı. GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 EA12: 

2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 konsantrasyonlarındaki örnekler kullanıldı. 

Örnekleme kapiler ile tek spot olarak yapıldı. Her örnek için üç ayrı spot yapıldı. 

Yürütme işlemi sonunda plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Rf değerleri 

GA için 0.32, EA12 ve EA2 için 0.19 olarak hesaplandı (Şekil III.12). 

Konsantrasyonu büyük olan GA da yoğun bir spot gözlenirken, EA örneklerinde 

kuyruklu yürüme gözlendi. 
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Şekil III.12. Mobil Faz: Toluen: n-Bütanol: Formik asit: Metanol (40:20:8:2). Örnek 

konsantrasyonları: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmaları Toluen: Etilasetat: Formik asit: 

Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Bu amaçla sistemde etilasetat yerine 

polaritesi etil asetata yakın fakat düşük olan n-bütanol kullanılırken, metanol 

kullanılmadı. Toplam hacim korundu. Toluen: n-Bütanol: Formik asit (v/v) 

(40:22:8). Kullanılan örneklerin konsantrasyonları GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 EA12: 

2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 dir. Bu durumda Rf değerleri GA için 0.32, 

EA12 ve EA2 için ise 0.19 olarak hesaplandı (Şekil III.13) Konsantrasyonu büyük 

olan GA da yoğun bir spot gözlenirken, EA örneklerinde kuyruklu yürüme gözlendi. 

 

 
Şekil III.13. Mobil Faz: Toluen: n-Bütanol: Formik asit (40:22:8). Örnek konsantrasyonları: GA: 

1.5x10
-2

 mol.L
-1

 EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

. 
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III.2.1.9. Çift Yönlü Yürütme ile Stabilite Kontrolü 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58)  çalışmalarında kullandığı sistem Toluen: 

Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) modifiye edildi. Kullanılan sistem: 

Toluen: THF: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) olarak belirlendi. Çift yönlü 

yürütmede kullanmak üzere diğer sistem Toluen: THF: NH3: Metanol (v/v) 

(30:30:2:8) olarak belirlendi. 10x10 plakalar hazırlandı. Çözücü tankının üç tarafı 

süzgeç kağıdıyla kaplandı. Çözücü karışımının doygunluğa ulaşabilmesi için bir gün 

süreyle bekletildi. Örnekleme için ellajik asitin EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-

3
 mol.L

-1
 konsantrasyonları ve gallik asitin GA: 1.5x10

-2
 mol.L

-1
 konsantrasyonu 

kullanıldı. EA2 örneğinde bir kereye mahsus ayrılma gözlendi (Şekil III.14). Bu 

nedenle, örneklemede kullanılan ellajik asit ve gallik asit çözeltileri taze 

hazırlandıktan sonra, çözeltilerin 1-6-13-20-25-32. günlerinde denemeler 

gerçekleştirildi. Üç paralel şeklinde çalışıldı. İlk yürütme yapıldıktan sonra plakalar 

oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Daha sonra plaka 90° döndürülerek çözücü 

tankına yerleştirildi. Çift yönlü yürütme gerçekleştirildi. Farklı zamanlarda yapılan 

denemelerde bir değişiklik gözlenmedi.  

 

 
Şekil.III.14. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF:   

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA: 7.6x10
-3

 mol.L
-1 
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Şekil III.15. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (1.gün). 
 

 

 
Şekil III.16. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (1.gün). 

 

 

 
Şekil III.17. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (1.gün). 
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Şekil III.18. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (6.gün). 

 

 
Şekil III.19. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (6.gün).  
 

 
Şekil III.20. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (6.gün). 
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Şekil III.21. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (13.gün). 

 

 
Şekil III.22. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (13.gün). 

 

 
Şekil III.23. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (13.gün). 

 



 36 

 
Şekil III.24. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (20.gün). 

 

 
Şekil III.25. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (20.gün). 
 

 
Şekil III.26. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (20.gün).  
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Şekil III.27. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (25.gün). 

 

 
Şekil III.28. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (25.gün). 

 

 
Şekil III.29. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (25.gün). 
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Şekil III.30. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 (32.gün). 

 

 
Şekil III.31. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 (32.gün). 

 

 
Şekil III.32. Birinci yön: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2), İkinci yön: Toluen: THF: 

NH3: Metanol  (30:30:2:8). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 (32.gün). 
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III.2.1.10. Çift Yönlü Yürütme ile Yapılan Çalışma 

Medić ve arkadaşlarının (98) çalışmalarında kullandığı sistem oluşturuldu. Birinci 

yön için n-Hekzan: Etilasetat: Asetik asit (v/v) (31:14:5) ve ikinci yön için 

Kloroform: Metanol: Formikasit (v/v) (44:3.5:2.5) çözücü sistemleri hazırlandı. 

10x10 plakalar hazırlandı. Çözücü tankının üç tarafı süzgeç kağıdıyla kaplandı. 

Çözücü karışımının doygunluğa ulaşabilmesi için bir gün süreyle bekletildi. 

Örnekleme için ellajik asitin EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

 EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 

konsantrasyonları ve gallik asitin GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 konsantrasyonu kullanıldı. İlk 

yürütme yapıldıktan sonra plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Daha sonra 

plaka 90° döndürülerek çözücü tankına yerleştirildi. Çift yönlü yürütme 

gerçekleştirildi. GA sistemde ilerlerken, EA sistemde yürümedi (Şekil III.33, Şekil 

III.34, Şekil III.35). GA için Rf değeri 0.17 olarak hesaplandı. 

 

 
Şekil III.33. Birinci yön: n-Hekzan: Etilasetat: Asetik asit (31:14:5), İkinci yön: Kloroform: Metanol: 

Formikasit (44:3.5:2.5). Örnek konsantrasyonu: GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. 
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Şekil III.34. Birinci yön: n-Hekzan: Etilasetat: Asetik asit (31:14:5), İkinci yön: Kloroform: Metanol: 

Formikasit (44:3.5:2.5). Örnek konsantrasyonu: EA12: 2.4x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

 
Şekil III.35. Birinci yön: n-Hekzan: Etilasetat: Asetik asit (31:14:5), İkinci yön: Kloroform: Metanol: 

Formikasit (44:3.5:2.5). Örnek konsantrasyonu: EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

. 

 

 

Tablo III.3. Kullanılan çözücü sistemlerindeki Ellajik asit  Rf değerleri. 

 

Çözücü sistemi 

 

Hacim 

oranları 

(v:v) 

 

EA 

Rf 

 

Kuyruklanma 

 

Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

0,49 

 

Var 

 

Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

20:40:8:2 

 

0,59 

 

Var 

 

Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

12:48:8:2 

 

0,64 

 

Var 
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Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

40:20:8:2 

 

0,33 

 

Var 

 

Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

48:12:8:2 

 

0,17 

 

Var 

 

Toluen:Etilasetat: Formik asit: Metanol 

 

 

56:4:8:2 

 

- 

 

- 

 

Toluen: Metanol: Formik asit 

 

 

30:32:8 

 

- 

 

- 

 

Toluen: Aseton: Formik asit: Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

0,67 

 

Var 

 

Toluen: THF: Formik asit: Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

0,77 

 

Az 

 

Toluen: Aseton: THF: Formik asit 

 

 

20:10:30:8 

 

0,88 

 

Az 

 

Toluen: Dioksan: Formik asit: Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

0,55 

 

Var 

 

Toluen: n-Bütanol: Formik asit: Metanol 

 

 

40:20:8:2 

 

0,19 

 

Var 

 

 

Toluen: n-Bütanol: Formik asit 

 

 

40:22:8 

 

0,19 

 

Var 

 

Birinci yön: Toluen: THF: Formic: 

Metanol 

İkinci yön: Toluen: THF: Amonyak: 

Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

30:30:2:8 

 

0,60 

 

Var  

 

Birinci yön: n-Hekzan: Etilasetat: Asetik 

asit 

İkinci yön: Kloroform: Metanol: Formik 

asit 

 

31:14:5 

 

44:3.5:2.5 

 

- 

 

- 

 

 

 

 

Tablo III.4. Kullanılan çözücü sistemlerindeki Gallik asit Rf değerleri 

Çözücü sistemi Hacim 

oranları 

(v:v) 

GA 

Rf 

Kuyruklanma 

 

Toluen: Dioksan: Formik asit: Metanol 

 

 

30:30:8:2 
 

0,55 
 

Az 
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Toluen: n-Bütanol: Formik asit: Metanol 

 

 

40:20:8:2 
 

0,32 

 

Az 

 

Toluen: n-Bütanol: Formik asit 

 

 

40:22:8 

 

0,32 

 

Az 

 

Birinci yön: Toluen: THF: Formic: 

Metanol 

İkinci yön: Toluen: THF: Amonyak: 

Metanol 

 

 

30:30:8:2 

 

30:30:2:8 

 

0,62 

 

Yok 

 

Birinci yön: n-Hekzan: Etilasetat: Asetik 

asit 

İkinci yön: Kloroform: Metanol: Formik 

asit 

 

 

31:14:5 

 

44:3.5:2.5 

 

0,17 

 

Az 

 

 

III.2.2.Kestane Örnekleri ile Yapılan Kromatografik Çalışmalar 

Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) çalışmalarında kullandığı sistem Toluen: Etil 

Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2) ve bu sistemden yola çıkarak oluşturulan 

Toluen: THF: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) seçildi. Çalışma, 10x14x14 cm 

büyüklüğünde cam kapta yapıldı. Çözücü tankının içerisine kenar yüzeyini 

kaplayacak büyüklükte süzgeç kağıdı kesildi, yerleştirildi. Çözücü tankı cam kapak 

ile kapatılıp vazelinlendi. Bir gün süreyle doygunluk için bekletildi. 10x10 

büyüklüğünde plakalar hazırlandı. Örnekleme kapiler ile beşer spot şeklinde yapıldı. 

Her spotta fön ile kurutma yapıldı. Plaka çözücü tankının içine tabandan itibaren 0,5 

cm çözücü karışımı içerisinde kalacak şekilde eğik olarak yerleştirildi. Yürütme 

işlemi yaklaşık 15 dak sürdü. Plakalar oda sıcaklığında kurumaya bırakıldı. Kuruma 

işleminden sonra plakalara UV lamba altında (254 nm / 366nm) bakıldı. Ellajik asit 

ve Gallik asit standartları EA2: 7.6x10
-3

 mol.L
-1

 ve GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

 

konsantrasyonlarında kullanıldı. 

 

Kestane meyve kabuğu (KMK) örnekleri için Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin (58) 

çalışmalarında kullandığı sistem Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol 

(30:30:8:2) kullanıldığında EA2 standardı için Rf değeri 0,29 GA standardı için Rf 



 43 

değeri 0,40 hesaplandı. Örnekte belirgin bandlar görülmekle birlikte, ellajik asidin 

olduğu bölgede kuyruklu yürüme gözlendi (Şekil III.36). 

 

 
Şekil III.36. Mobil Faz: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane meyve 

kabuğu (KMK). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, 

UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane meyve kabuğu (KMK) örnekleri modifiye edilen sistemde Toluen: THF: 

Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) yürütüldü. EA2 standardı için Rf değeri 0,54 

GA standardı için Rf değeri 0,58 hesaplandı (Şekil III.37). Bu sistemde bandların 

birbirine daha yakın olduğu gözlendi. 

 

 
Şekil III.37. Mobil Faz: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane meyve 

kabuğu (KMK). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, 

UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane meyve örneği için Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin çalışmalarında 

kullandığı sistem Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2) 

kullanıldığında EA2 standardı için Rf değeri 0,25 GA standardı için Rf değeri 0,40 

hesaplandı (Şekil III.38). 
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Şekil III.38. Mobil Faz: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane 

meyvesi (KME). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, 

UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane meyve (KME) örnekleri modifiye edilen sistemde Toluen: THF: Formik 

asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) yürütüldü. EA2 standardı için Rf değeri 0,58 GA 

standardı için Rf değeri 0,60 hesaplandı (Şekil III.39). 

 

 
Şekil III.39. Mobil Faz: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane meyvesi 

(KME). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, UV 366 

nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG) örneği Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin 

çalışmalarında kullandığı sistemde Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol 

(30:30:8:2) kullanıldığında EA2 standardı için Rf değeri 0,31 GA standardı için Rf 

değeri 0,41 hesaplandı (Şekil III.40). 
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Şekil III.40. Mobil Faz: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane ağaç 

gövdesi iç kısım (KAG). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 

254 nm, UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG) örneği modifiye edilen sistemde Toluen: THF: 

Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) yürütüldü. EA2 standardı için Rf değeri 0,50 

GA standardı için Rf değeri 0,58 hesaplandı (Şekil III.41). 

 

 
Şekil III.41. Mobil Faz: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane ağaç gövdesi 

iç kısım (KAG). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, 

UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 
 

Kestane ağaç kabuğu (KAK) örneği Jeganathan N.S. ve Kannan K.’nin 

çalışmalarında kullandığı sistemde Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol 

(30:30:8:2) kullanıldığında EA2 standardı için Rf değeri 0,30 GA standardı için Rf 

değeri 0,38 hesaplandı (Şekil III.42). 
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Şekil III.42. Mobil Faz: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane ağaç 

kabuğu  (KAK). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, 

UV 366 nm’ deki fotoğraflar) 

 

Kestane ağaç kabuğu (KAK) örneği modifiye edilen sistemde Toluen: THF: Formik 

asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) yürütüldü. EA2 standardı için Rf değeri 0,55 GA 

standardı için Rf değeri 0,58 hesaplandı (Şekil III.43). 

 

 
Şekil III.43. Mobil Faz: Toluen: THF: Formik asit: Metanol (30:30:8:2). Örnek: Kestane ağaç kabuğu 

(KAK). EA2 : 7.6x10
-3

 mol.L
-1

  GA: 1.5x10
-2

 mol.L
-1

. (Soldan sağa gün ışığı, UV 254 nm, UV 366 

nm’ deki fotoğraflar) 
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BÖLÜM IV. 

 

TARTIŞMA VE SONUÇ 

 

Bu çalışmada dört farklı kestane örneği, kestane meyvesinin kabuğu (KMK), kestane 

meyvesi (KME), kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG), kestane ağaç kabuğu (KAK) 

öğütme, sabit tartıma getirme ve eleme ön işlemlerinden geçirildi. Bu işlemler 

sırasında tanecik büyüklüklerinin tekdüze olması hedeflendi. Ekstraksiyon için 

sokslet gibi geleneksel yöntemlerden üstün olan hızlandırılmış çözücü ekstraksiyon 

yöntemi (ASE cihazı) kullanıldı. ASE cihazı, yüksek sıcaklık ve basınç kullanımı ile 

çözücü tüketimini ve ekstraksiyon zamanını azaltmaktadır. Yüksek basınç çözücüyü 

kaynama noktasının altında tutarken, artmış sıcaklık ekstraksiyon kinetiğini 

hızlandırır, böylece bir örneği kısa bir zamanda (yaklaşık 30 dak) hızla ekstrakte 

etmek mümkündür. Ekstraksiyon koşulları Tablo III.1 de verilmiştir. Ekstraktlar, 

evaporatörde 60ºC de kuruluğa kadar uçuruldu. Kalıntılar EA’nın çözünürlüğünün 

yüksek olduğu metanolde çözündü ve -20ºC de saklandı.  

 

İTK uygulamasında tekrarlanabilirlik ve düzgün bir yürümenin sağlanması için 

çözücü tankının iç yüzeyi süzgeç kağıdıyla kaplandı ve tank bir gün önce hazırlandı. 

10x10 plakalar ile çalışıldı. Örnek aynı spotun 5 er kez uygulanması ile yapıldı.  Bu 

yolla derişimi bağıl olarak yüksek bir örnek çözeltisinin bir defada uygulanmasıyla 

oluşabilecek uygulama yerindeki yayılmanın ve buna bağlı olarak ortaya çıkabilecek 

kuyruklanmanın önüne geçildi.   

 

İlk olarak kestane kabuğu kaynaklı ellajik asit standart çözeltileri ile çalışıldı. Farklı 

çözücü sistemlerindeki Rf değerleri incelendi.  

1. Referans alınan sistemde (58) (Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol 

(30:30:8:2) ilk deneme yapıldı. Ellajik asit için Rf değeri 0,49 hesaplandı. Bu 

sistemde etilasetat ve toluen çözücü miktarları değiştirilerek çözücü karışımı farklı 

polaritelerde elde edildi. Karışımda polaritesi toluene göre daha fazla olan etilasetat 

miktarı arttırıldığında  (Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (20:40:8:2) 

ellajik asit için Rf değeri 0,59 hesaplandı. Etil asetat miktarı daha da arttırıldığında 
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(Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (12:48:8:2) ellajik asit çin Rf değeri 

0,64 hesaplandı. Buradan hareketle sistemimizde polarite arttıkça ellajik asit daha 

fazla yürüdü, Rf değeri sistematik bir şekilde arttı.  

 

2. Referans sistemde polariteyi düşürmek adına toluen miktarı arttırıldı (Toluen: 

Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) (40:20:8:2). Bu durumda ellajik asit için Rf 

değeri 0,33 hesaplandı. Sistemin polaritesi daha da düşürüldü (Toluen: Etilasetat: 

Formik asit: Metanol (v/v) (48:12:8:2). Bu durumda Rf değeri 0,17 hesaplandı. 

Toluen miktarı daha da arttırıldığında (Toluen: Etilasetat: Formik asit: Metanol (v/v) 

(56:4:8:2) ellajik asitte yürüme gözlenmedi.  

 

3. Etil asetat içermeyen sistemimizde (Toluen: Metanol: Formikasit (v/v) (30:32:8) 

ellajik asit örneğimiz dağıldı. Düzgün bir yürüme gözlenmedi. Ortamda aşırı metanol 

varlığı örneğimizin dağılmasına sebep oldu.  

 

4. Etil asetat yerine polaritesi daha yüksek aseton kullanıldı (Toluen: Aseton: Formik 

asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2). Bu durumda ellajik asit için Rf değeri 0,67 

hesaplandı. Metanol ile asetonun polariteleri aynı olmasına rağmen metanol 

varlığında örnek dağılırken, aseton kullanılan sistemde beklenildiği gibi polarite 

arttığından ellajik asidin Rf değeri artış gösterdi.  

 

5. Etil asetat yerine THF kullanıldı (Toluen: THF: Formik asit: Metanol (v/v) 

(30:30:8:2). Bu durumda ellajik asidin Rf değeri 0,77 hesaplandı. 

 

6. Etil asetat yerine THF ve aseton birlikte kullanıldı (Toluen: Aseton: THF: Formik 

asit (20:10:30:8). Bu durumda ellajik asit için Rf değeri 0,88 hesaplandı. 

 

7. Etilasetat yerine dioksan kullanıldı (Toluen: Dioksan: Formik asit: Metanol (v/v) 

(30:30:8:2). Gallik asit ve ellajik asidin Rf değerleri 0.55 hesaplandı. 

 

8. Etil asetat yerine n-Bütanol kullanıldı (Toluen: n-Bütanol: Formik asit: Metanol 

(v/v) (40:20:8:2). Gallik asit örnekleri için Rf değeri 0,33 ellajik asit örnekleri için Rf 



 49 

değeri 0.19 olarak hesaplandı. Bu sistemde metanol kullanılmadan çalışıldı (Toluen: 

n-Bütanol: Formik asit (v/v) (40:22:8). Bu durumda bir değişiklik gözlenmedi. 

 

9. Çift yönlü yürütme yapıldı. Birinci yön için Toluen: THF: Formik asit: Metanol 

(v/v) (30:30:8:2) ve diğer yön için Toluen: THF: NH3: Metanol (v/v) (30:30:2:8) 

seçildi. Bu sistemde ayrılma gözlenmezken yapılan bir denemede tesadüfi gözlenen 

ayrılma nedeniyle stabilite kontrolü yapıldı. Hazırlanan ellajik asit ve gallik asit 

örnekleri belirli gün aralıklarıyla yürütüldü. 1.günden 32. güne kadar süren 

yürütmelerde bir farklılık gözlenmedi.  

 

10. Çift yönlü yürütme için yeni bir sistem denendi (Birinci yön: n-Hekzan: 

Etilasetat: Asetik asit (31:14:5), İkinci yön: Kloroform: Metanol: Formikasit 

(44:3.5:2.5). Gallik asit için Rf değeri 0,17 hesaplanırken, ellajik asit bu sistemde 

yürümedi. Tablo III.3 ve tablo III.4 de yukarıda verilen çözücü sistemleri ve ellajik 

asit ve gallik asit Rf değerleri verilmiştir. 

 

Sonuç olarak bu sistemlerden elde edilen veriler ışığında kestane örnekleri ile 

çalışmak üzere Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2) (sistem I) ve 

Toluen: THF: Formik asit: Metanol (v/v) (30:30:8:2) (sistem II) seçildi. 

 

Etilasetat içeren sistemlerde bantların birbirinden daha iyi ayrıldığı, THF içeren  

sistemlerde ise bantların birbirine daha yakın olduğu gözlendi. Seçilen iki sistemde 

örneklere ilişkin Rf değerleri ve bağıl standart sapmaları (RSD) Tablo IV.1’ de 

verilmiştir. 

 

TabloIV.1. Kestane meyve ve ağaç örneklerinin seçilen iki sistemdeki Rf değerleri 

Sistem: Toluen: Etil Asetat: Formik asit: 

Metanol (30:30:8:2) 
Sistem: Toluen: THF: Formik asit: Metanol 

(v/v) (30:30:8:2) 
Örnek EA2 

Rf değeri 

RSD 

EA 

 

GA 

Rf 

Değeri 

RSD 

GA 

Örnek EA2 

Rf 

değeri 

RSD 

EA 

GA 

Rf 

Değeri 

RSD 

GA 

 

KMK 0,29  

%9,2 

0,40  

%5,98 

KMK 0,54  

%6,08 

0,58  

%1,7 KME 0,25 0,40 KME 0,58 0,60 

KAG 0,31 0,41 KAG 0,50 0,58 

KAK 0,30 0,38 KAK 0,55 0,58 
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Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol (30:30:8:2) sistemi ile yapılan çalışmalarda 

iki kestane meyve örneği KMK ve KME’ de bantlar keskin olmayıp, diğer iki 

kestane ağaç örneği olan KAG ve KAK’ da daha keskin ve net spotlar elde edildi. 

Dört örneğin kromatogramlarında bu çalışmada ayrılması hedeflenen ve standartları 

ile aynı alıkonma zamanına sahip ellajik asit ve gallik aside ilaveten değişik sayıda 

farklı maddeler gözlendi. Şekil III.36 de KMK örneğinde EA ve GA ya ilave 5 spot; 

Şekil III.38 da KME örneğinde ilave 4 spot; Şekil III.40 de KAG örneğinde 4 ilave 

spot; Şekil III.42 da KAK örneğinde 8 ilave spot gözlenmiştir.  

 

Kestane meyve kabuğu (Şekil III.36), kestane meyvesi (Şekil III.38) ve kestane ağaç 

kabuğu (Şekil III.42) örneklerinin Toluen: Etil Asetat: Formik asit: Metanol 

(30:30:8:2) sisteminde gerçekleştirilen ayrılmalarına UV lambada (366 nm) 

bakıldığında GA standardı floresans göstermezken, bu örnekler içindeki GA ile aynı 

alıkonma zamanında yürüyen madde floresans göstermektedir. Bu durum maddenin 

saf olmadığını düşündürmektedir.   

 

Bu çalışmada EA ve GA için spotların etkin bir şekilde ayrılması açısından 

bakıldığında sistem I’ in, tekrarlanabilirlik açısından bakıldığında sistem II’ nin bu 

analize daha uygun olduğu sonucuna varılmıştır. 

 

Tablo IV.1’ de sistem II kullanıldığında standartların Rf değerlerinin bağıl standart 

sapmalarının sistem I ile karşılaştırıldığında daha düşük olduğu saptanmıştır. Sistem 

I için EA Rf bağıl standart sapma değeri % 9,2 iken sistem II için EA Rf bağıl 

standart sapma değeri % 6,08, sistem I için GA Rf bağıl standart sapma değeri % 

5,98 iken sistem II için GA Rf bağıl standart sapma değeri % 1,7 olarak bulunmuştur. 

 

Sonuç olarak, bu çalışmada kestane ağaç gövdesi iç kısım (KAG) ve kestane ağaç 

kabuğu (KAK) örneklerine ilişkin kromatogramlarda sistem I kullanıldığında EA 

olduğu düşünülen bandın diğer maddelerden etkin bir şekilde ayrıldığı, sistem II 

kullanıldığında ise, bantların ayrılma etkinliğinin düşük olduğu belirlenmiştir. Buna 

karşın sistem II’ de bağıl olarak yüksek RSD değerleri ile tekrarlanabilirliği yüksek 

olan kromatografik bir ayrılma gerçekleştirilmiştir.  
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Bu çalışmanın geliştirilmesi için daha fazla miktarda kestane ekstresi elde edilerek  

merkezkaç kuvveti ile çalışan bir İTK sistemi olan “kromatotron” kullanılmalı ve 

ellajik asit ve gallik asit olduğu düşünülen spotlarla ilgili olarak IR, kütle 

spektrometrisi, elementel analiz gibi çeşitli yöntemlerin kullanılacağı kalitatif bir 

çalışma gerekmektedir. 
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