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Tiiberkiiloz hastalifinin tedavisinde, uzun yillar cegitli ilaglar
- ve yéntemler denenmigse de, 30 yil dncesine kadar 8Snemli bir bagari saB-
lanamamigtir. Bu ddnemde tedavinin temel ilkesi, temiz gam havasi, uzun
siireli vatak dinlenmesi, boi proteinli beslenme gibi yollarla hastanin
vilcut direncini artirmaktan, ya da baz1‘durumlarda cerrahi tedavi uygu-
lamaktan ileri gidememigtir. lla¢ olarak ise bazi boyar maddeler, ete~

. rik yaglar ve organik altin bilegikleri denemnmigtir (1,2).

Stilfonamidlerin antibakteriyel aktivitesinin bulunmas: enfeksiydz
hastaliklarin tedavisinde onemli bir agama olmug, 1938 yilinda siilfanil-
amidin (3), daha sonraki yillarda siilfonlarin (4,5) tiiberkiilostatik akti-
vite gbsterdikleri éaptanmlgtlr° Bununla beraber tﬁbgrkﬁlozun etkin ﬁir
gekilde tedavisi ancak 1946 yilinda streptomisinin kullanilmaya baglama-
siyla saglanabilmigtir (6). Daha sonraki yillarda tiyosemikarbazonlar
(7:8), paraaminosalisilik asid (9) ve isoniazidin (10,11) tiiberkiilosta~
tik aktivitelerinin saptanmasi ile Mycobacterium tuberculosis’e kargi
Bzgﬂl etki gosteren ilaglara dayanan "Modern Tiiberkiiloz Kemotérapisi"

devri acilmigtir.

Yeni tiiberkiilostatik ilaglar geligtirmek amaciyla sfirdiiriilen ca-
ligmalar ¢ok sayida ilacin sentezine yol agmigtlru Bu arada tiiberkiilos—-
tatik ilaglara karsi kisa slirede rezistans olugumu gézlenmig, bunun so-—
nucu olarak da tedavide birkag tiberkiilostatik ilacin kombinasyon halin-
de kullanilmasi yoiuna gidilmigtir. Digef taraftan tiiberkiilostatik ilag-

larin yan etkilerini ortadan kaldirmak amaciyla kombinasyonlara piridoksin



ve tiiberkillozun bazi komplikasyonlarini &nlemek igin kortikosteroid gi-
bi yardimer ilaglar da eklenmigtir. Bbylece tedavideki kullaniga para -
lel clarak tiberkiilostatik ilaglari kombine halde ya da yardimei ilag -

larla birlikte iceren miistahzarlar geligtirilmigtir.

Tiberkiilostatik ilaglarin ve birlikte kullanildiklari yardimeca
ilaglarin yanyana kalitatif ve kantitaf analizleri lizerinde literatiirde
kayitli ga11§malaf1n sayisi oldukca az, uygulanan yéntemler iselyeter—
sizdir. Bu ¢aligmalarin gofu herhangi bir kombinasyondaki maddelerden
sadece bir tanesinin tayinine ydneliktir. Birkag ilacin birlikte tayi -~
nini gerceklegtiren kromatografik caligmalarda ise ilaglar1n segiminde
tedavi rejimleri (kombinasyonlar) gBzéniine alinmamigtir. Bu nedénlé9 bu
ilaglarin farmas&tik breﬁaratlarda ve biyolojik sivilarda analizleri he-

nliz tamamen ¢Sziimlenememigtir.

Kombinasyonlari olugturan ve ¢aligmalarimizda tayini yaﬁllan tii=
berkiilostatik ilaglar streptomisin siilfat, rifampisin9 isoniazid, etam—
butol dihidrokloriir, tiasetazon, etionamid, ﬁirazinamid9 ﬁiridoksin hid-
rokloriir ve deksametazondur. Tiberkiilostatik aktiviteleri olan, ancak
toksik etkilerinin fazla wve ciddi olmasi nedeniyle sik kullanilmayan ka-
namisin, viomisin, sikloserin gibi antibiotikler ve etionamidle yapi ve
aktivite agisindan biiyiik benzerlifi olan brotionamid gallgmalarimlza
alipmemigtir. Ayrica, etkisinin zayif ve kisa siireli olmasi nedeniyle
s1k ve fazla miktarda alinmasi gereken dozlarin yarattifi kullanilma
zorlugu:ve mide-harsak kanalinda yaptlgl irritasyondan &Stlirli temel te —
davi rejimlerinden ¢ikan paraaminosalisilik asid de galigmalarimizda

bulunmamaktadir (12, 13).

Bu ¢aligmada yukarida belirtilen konular gdzdniine alinarak, gilinti-



miizde yaygin olarak kullanilan tiiberkiilostatik ilaglar ve yardimecil mad-
delerin klirikte uygulanan kombinasyon gekillerine uygun kalitatif ana-
lizleri icin yontem geligtirmeye galigilmigtir. Bu amagla, olanaklari
fazla‘genig olmayan laboratuvarlarda da kolaylikla uygulanabilir bir
yéntem olan ince tabaka kromatografisinden yararianllmlgtlr° Kromato~
grafik caligmalarda Rf degerlerinin 8zglll olmamasi ve gesgitli degigkgnr
lere bagli olmasi gdzontine alinarak ayrica bazi renk reaksiyonlari gelig~
tirilmigtir.

Galismalarimiz baglica ii¢ ana gruﬁta toﬁlanabilirs

1) Klinikte cok kullanilan tiberkiilostatik ilaglar ve bunlarla
birlikte verilen yardimei ilaglarin ince tabaka kromatografisi ile yan-
yana ayirimlari ve gegitli g%zﬁcﬁ sistemlerinde Rf degerlerinin saptaﬁ—'

masit ,

II) Bu ilaglarin kalitatif tayinlerinde yardimei olabilecek,
renk reaksiyonlarindan kaynaklanan cegitli kromatografik belirteglerin

aragtirilmasi,

I11) tlaglarin birarada kalitatif tayininde kullanilabilecek ni-
telikteki belirteglerin, dofrudan dogruya ve saptanan ¢dziicl sistemle~
rinde kromatografik ¢alisma ylriitlildiikten sonra, duyarlik sinirlarinin

belirlenmesidir.
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Tiberkiilozun Kemoterapisi

Isoniazid ve rifam.bisin9 aktivitelerinin yiiksek, toksisitelerinin
diiglk olmas1 ve hasta tarafindan kolaylikla kullanilabilmeleri nedeniyle
giiniimiizde tiiberkiiloz tedavisinde en ¢ok kullanilan ilaglard:ir, Strepto-‘
misin, etambutol, birazinamid, etionamid, ﬁrotionamid9 kanamisin, siklo-
serin ve bazen viomisin, kaﬁreomisin gibi ilaglar standart ve yédek te-
davi rejimlerinde yer alirlar. Tiasetazon ve paraaminosalisilik asid
zayif etkili, bakteriyostatik ilaglardir ve tedavi rejimlerinde yardimci

ilag olarak bulunurlar.

Bu ilaglardan isoniazid, organizmada bazi genetik etkenlere gdre
degigen hizlarla asetillenerek hemen hemen inaktif bir metabolit olan
asetilisoniazid haline d®niiglir. Paraaminosalisilik asid, tiasetazom ve
etambutol gibi ilaglar isoniazidin asetilasyonunu engelleyerek kanda
uzun siire yiiksek konsantrasyonda bulummasina, bir difer deyigle aktivi-

tesini yiiksek diizeyde siirdiirmesine yardimeci olurlar.

Tiberkiilostatik ilaglarin aktivitelerini belirleyen &nemli bir
etken, M.tuberculosis éopﬁlasyonundag cesitli ilaglara kargi rezistan
suglarin kiiglik oranlarda dogal olarak bulunmasidir (Primer Rezistansj).
Ornegin, rifamﬁisine ortalama 1x10-89 streﬁtomisine 1x10"69 isoniazide
1x10_5, etionamid, ﬁirazinamid9 tiasetazon gibi ilaglara ise 11:10_3 ora—
ninda rezistan suglar bulunur (13). Tiiberkiiloz tedavisinde tek ilag kul-

lanildiginda, bu ilaca duyarli suglar tamamen kaybolurken, primer rezistan



suglarin orani artarak ilaca rezistan bir poﬁﬁlasyon olugtururlar. So-
nu¢ olarak ilacin tedavi etkinligi kaybolur (Sekonder Rezistans). Bu
durumu 8nlemek amaciyla tedavide gegitli tiiberkiilostatik ilaglardam
olugan kombinasyonlar uygulanir. BSylece, drnefin, isoniazide rezistan
suglarin rifampisinle, rifambisine rezistan suglarin isoniazidle orta-

dan kaldirilmas: saglanir.

Glinlimlizde tiiberkiiloz tedavisinde depigik amag¢larla ¢ok gegitli
kombinasyonlar kullanilmaktedir. Yurdumuzda bu amagla uygulanan baglica

kombinasyonlar §unlard1rx (12,13,14):

Streptomisin~Iisoniazid=-Etambutol
Streptomisin~Isoniazid=-Etambutol-Pirazinamid
Rifampisin-lsoniazid-Etambutol
Rifampigin-lIsoniazid-Etambutol-Pirazinamid
Rifampisin~Streptomisin-Isoniazid
Rifampisin-Streptomisin-tsoniazid-Pirazinamid
Streptomisin-lsoniazid-Etionamid
Rifampigin-isoniazid-Etionamid
Streptomisin-lsoniazid-Tiasetazon
Rifampisin-Isoniazid-Tiasetazon

Tedaviye genellikle {i¢lil kombinasyonlarla baglanir, Birkag aylik

bir dbnemden sonra tedavi ikili kombinasyonlarla siirdiiriiliir.

‘Tiiberkiiloz tedavisinde, ilaglara kargi ates yikselmesi, deride
dokiinti, kizariklik, kasinti, lenf bezlerinde biiylime, hepatit gibi hi-
'persansibilite reaksiyonlari, nbrotoksisite, nefrotoksisite ve hemolitik

anemi gibi difer yan etkiler gdriilebilir. lsoniazid ve sikloserinin

*Kombinasyonlar ve tedavi rejimleri hakkinda bilgiler H.U. Tip Fakiiltesi
Gégiis Hastaliklari Klinigi BSlim Bagkani Prof.Dr. Izzet Barig ve Atatiirk
Sanatoryumu gbgiis hastaliklari uzmani Dr.Haydar Saatgi ile goriiglilerek

alrnmrgtair.,



nbrotoksik yan etkilerini Snlemek amaciqu-koﬁbinasyonlara genellikle
piridoksin eklenir. Ayrica hiﬁersansibilite reaksiyonlarinin tedavi -
sinde kortikosteroidler kullanmilir. Kortikosteroidlerin bundan bagka
fibrosis olugumunu Snleyici etkilerinden de yaraflan111r. Ulkemizdeﬁtﬁ-
berkiiloz tedavisinde en gok kullanilan kortikosteroidlerden biri deksa- -

metazondur.

Gintimiizde ok Kullanailan

Tiberklllostatik flaglar

Rifgggisin

5,6,9,17,19,21~Heksahidroksi-23~-metoksi~-2,4,12,16,18,20,22~
heptametil-8 [ N~(4-metil~1l-piperazinil) formimidoil] -2,7-(epok-
sipentadeka [1,11,13]-trieniming)nafgo [2,1-b] furan-1,11(2H)~

dion 21l-asetat

Yari sentetik bir antibiotik oluﬁ 3-formilrifamisin SV'nin tetra-
hidrofuran igerisinde 1-amino-4-mgtilbiﬁerazinle reakdi&onundan, Maggi

ve arkadaglari tarafindan 1966 y1linda elde edilmigtir‘(ls)f



Kirmiza turuncu bir tozdur. e.d, 183—18§? (dekompozisyon) (16) .

Kloroform ve dimetil sillfoksitte kolayca g¢dziiniir; metanol ve tet-

rahidrofuranda gﬁzﬁnﬁf; su, aseton ve karbontetrakloriirde az gﬁzﬁnﬁr(lﬁ).

Rifam@isinin.tanlnm351ﬁda sari~turuncu renéinden, ferri iyonlar:
ile pembe-klfm121 (17) ve ;luhinqu klorilr ile kiraz kirmzisi (18) renk
vermesinden yérarlanlllr..

Maddeniﬁ miktar tayini igin life;atﬁfde dogrudan dogruya (19,20)
veya.sodyum ﬁitrit‘(Zl) ve aluminypm kloriir (22) ile olugan_rénkli {iriin-
ler ﬁzerindén Blgiime dayanan sﬁektrofotometrik yintemler kay1£11d1r.

Rifampisinin ayirami ve taninmasi amaciyla ince tabaka kromatogra-

fisi yéntemi de literatiirde bulummaktadir (23,24).

‘Giinlik 600 mg dozda, oral olarak kullamilir (12).

Streﬁtomisin slilfat.

T OH
NH Il

. N
HZN_C-HN NH--C—NH2

HO

OH ‘. \ . 0

0—2—Deoksi-2—(matilamino)-c!-L-glukopiranosil—(l'+ 2)?0-5-deoksi-
3-C-formil- o ~L-1iksofurasil=(l —* 4)=N,N'-bis(aminoiminometil)-D~-

streptamin stilfat



Streptomyces griseus (krainsky) Waksman et Henrici (Fam.Akti -
nomyceae) suglarindan elde edilen bu antibiotik, ilk kez Schatz ve ar-

kadaglari tarafindan 1944'de izole edilmigtir (25).

Beyaz veya hemen hemen beyaz, kokusuz veya az kokulu, hafif aca

tatta katz bir maddedir (26).

Suda gok;gﬁzﬁnﬁr; etanolde ¢ok gilg c¢bziinlirs kloroform ve eterde

pratik olarak c&ziinmez (26).

Maddenin £armakof:e1ere gbre taninmasinda, sUlfirik asidle verdigi
streptidin siilfatin ﬁikrik asidle muamelesiyle olugan kristallerin eri-
me derecesinden; sodyum hidroksidle hidrolizinden sonra hidroklorik
agidli ortamda demir(III)klortirle ﬁarlak mor (Maltol testi), a=~naftol-
gsodyum hipcbromiir ile kirﬁlzl-mor renk (Sakaguchi testi) vermesindenj

ayrica sillfat iyonu karakteristik reaksiyonlarindan yararlanilir(26,29).

Maddenin taninmasi igin literatiirde ﬁ—dimetilaminobenzaldehid-
asetil aseton (MorganfElson belirteci) (30,31), rezorsinol-siilfiirik
asid (32), ndtr, alkali ve asid ortamlarda sodyum nitroﬁrussiyat (33),
sodyum nitro?russiyat-ﬁotasyum heksasiyanoferrat (31,34), molibdofos —
forik asid (34), a¢-naftol-diasetil (35}, sodyum hiﬁobromﬂr-botasyum
iyodiir-siilfiirik ;sid~ni§asta (36), ﬁrokain hidrokloriir (37), siilfiirik
asid (34,38), fosforik asid (38), o-dinitrobenzen (39), fluoreskamin

(40) gibi ajanlar ve Maltol (31) ve Sakaguchi (34) testleri kayitlidir.

Bu ajanlardan Morgan-Elson (41,42), sodyum nitroﬁrussiyat—potas-
yum heksasiyanoferrat (43,44), o-naftol-diasetil (45), 2,7-naftalendiol-
diasetil (46), Sakaguchi (47,48), Maltol (49,50) belirtecleri gegitli

aragtiricilar tazafindan maddenin kolorimetrik tayinine uygulanmigtlir.



Literatiirde ayrica 4-(4-(p-klorofenazo)-l-naftil) gemikarbazif (51),
molibdofosforik asid-bakir tartara:(BZ)9 oksalik asid dihidrazin-bak:ir
agetat (53), 2,4-dinitrofenilhidrazin (54), Raynekat tuzlari {55,56),
sodyum hidroksid—ﬁikrik asid (57), periyodik asid-sodyum arsenit-fenol-
slilflirik asid (58), ﬁeriyodat—tiyobarbitﬁrik asid (59), bromtimol mavisi
(60) ve troﬁaeolin 00 (61) belirtegleriyle kolorimetrik veya sﬁektro—
fotometrik; ninhidrin (62), 9-hidrazinoakridin (63) ve sodyum 1,2-naf-
takinon—4-siilfonik asid (64) belirtegleriyle fluorometrik miktar tayini

yontemleri bildirilmektedir.

Maddenin miktar tayini amaciyla férmakopelerde kayitli olan ytn-

temler ise mikrobiyolojik (26) ve bromometriktir (29).

Pek gok aragtirici maddenin taninmasl ve ayirimi amaciyla kafit

- (65=75) ve ince tabaka kromatografilefi (76~90)  iizerinde galigmiglardar.
Bu caligmalarda, kromatogramlarda streﬁtomisiuin belirlenmesinde Saka -
guchi (67-72), sodyum nitroﬁrussiyat—botasyum heksasiyanoferrat (67,
80,81), iyot buharlari (68;89), sodyum nitfoﬁrussiyat—ﬁotasyum permanga—
nat (69,82,84), botasyum nitrat—fotasyum heksasiyanoferrat, anilin-lak~
tik asid-pikrik asid (69),p-dimetilaminobenzaldehid-kalay kloriir (70-89),
kanaverin (72), a-naftol-diasetil (73-75,85), ninhidrin (78) , amonyakli
bakir siilfat (83), ﬁ-dimetilaminobenzaldehid—ninhidrin (84), ninhidrin-
bakir nitrat (86), kadmiyum asetat-ninhidrin (87), amonyak-antimon(III}
kloriir~asetik asid, anilin-fosforik asid, diazolanmig benzidin, anisal-
. dehid~fosforik asid, kloramin—TQtriklorasetik asid, rodamin B, Morgan-
Elson, potasyum heksasiyanoferrat-ferri kloriir’ (86), ﬁotasyum éerman—
ganat (88), éotasyum‘iyodﬁr (90) ve ﬁeriyodat—bikrik asid (91) Belirteg—

lerinden yararlanilmigtir.
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Osamu ve arkadaglari ise stveptomisinin gaz kromatografisi ile

analizi {izerine ¢aligmiglardir {(92).

Madde tilberkiiloz tedavisinde intramiiskiiler yolla, haftada lg'dan,

glinde 1 g'a kadar degisen dozlarda kullamilir (12,13).

Isoniazid

4-Piridinksrboksilik asid hidrazidi

11k kez 1912 yilinda Meyer ve Mally tarafindan etilisonikotina=-
tin hidrazinle kondensasyonu ile elde edilmigtir (93). Tiiberkiilostatik

etkisi ise 1952 yilinda saptanmigtir (10,11).

Renksiz veya beyaz renkli kristaller ya da kristalimsi tozdur;

kokusuz ve hafif aci tattadir. e.d.170-73° (26).

Suda kolayca, etenolde az goziinlir; kloroformda ve eterde ise
cok giig gbziintir (26).

Farmakobeler9 maddenin taninmasinda, susuz sodyum karbonat ile
1s1ti1lmas: sonucu ¢ikan biridin kokusundan, vanilinle olugan hidrazon
kristallerinin erime derecesinden, 294—dinitroklorobénzanle kirm.zi-mor
renk olusturmasindan ve UV spektrumundan yararlanilabilecegini belirt-
mektedirler (26).

Literatiirde maddenin taninmasi amaciyla gegitli aldehid ve keton=-

lar (94-101), Kénig reaksiyonu (96, 102-104), ﬁolinitrofenoller9 potas—

yum permanganat-fosforik asid (105), naftalensiilfonik asid tiirevleri



(95, 106), amenyum vanadat (106), trifeniitetrazolyum kiloriir (107),
dimetilglioksim (108), modifiye edilmig Dragendoff (109), etilenik di-
karboksilli asidler (110,111) o=, m=dinitrobenzen (39,101), 2,4~-dinit-
roklorobenzen (95,102), 3,4-dinitrobenzoik asid (112), 7-kloro-4~nit-
robenzo-2-oksa-1,3-diazol (113), sodyum aminobentasiyanoférrat (95,114),
sodyum nitroprussiyat (99,115), ﬁotasyum heksasiyanoferrat (115,116}, mo-
libdofosforik asid (99,117), potasyum iyodiir (104), ﬁotasyum bikromat
(117), potasyum iyodat (118), selenyum dioksid (95,118), glimiig nitrat
(95,. 101), merkiiri (95, 101), kadmiyum (101), arsenik, antimon, kalay
tuzlari (119), ferri klortir (98), ninhidrin (120), ferri kloriir-2,2'-
bipiridil (121) belirtegleriyle reaksiyonlarindan yararlanilan ydntem-

ler kayitlidir.

Maddenin taninmasi amaciyla uygulanan yukarida belirttigimiz
reaksiyonlardan aldehid bilegikleri (95,99,101,122-132), naftalen tiirev-
leri (133-136), 2,4~dinitrokloro (95,137) ve 2,4-dinitrofiuocrobenzen
(138,139), mdinitrobenzen (140,141), 3,4-dinitrobenzoik asid (142},
Kdnig reaksiyonu (104,143-145), molibdofosforik asid {123,146) , lityum
sodyum molibdofosfotungustat (1l47)Raynekat tuzlari (148) , amonyum vana-
dat (1493150}, sodyum nitroﬁrussiyat (151,152), sodyum bentasiyanoamino—
ferrat (153,154), ﬁétaayum heksasiyanoferrat (155,156), ferri kloriir-2,2'-
bipiridil (121), bakir tuzlari (157;158) ve ninhidrin (120) ile ylirtitd -
lenler isoniazidin kolorimetrik ve s@ektrofotometrik tayinlerinde de
uygulanmigtir. Literatiirde ayrica maddenin eboksidler (159,160) , pikril
kloriir (161), p-nitrobenzendiazonyumfluoroborat (162), trifeniltetrazol-
yum klertir (163), 4-piridilpiridinyum kloriir (164,165), kategol (166) ,

trinitrobenzensiilfonik asid (167), 7-kloro-4-nitrobenzo~2-oksa-1,3-diazol
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(168,169), 9-kloroakridin (170) ile kolorimetrik ve f~diketonlarla(l71),

fluorometrik miktar tayinleri kayitlidir.

Farmekopelerde ise isoniazid miktar tayini ig¢in iyodometrik ve

bromometrik titrasyonlar verilmektedir (26-29).

Pekgok aragtirici tarafindan maddenin kagit (172-186) ve ince
tabaka kromatografisi (187-196) ile analizi yaﬁ11m1§t1f. Aragtiricilar
kromatogramlarda lekelerin bglirlenmgsinde cegitli aldehidler (172,175,
178,191,195), 2,4-dinitroklb;o-(l72,176) ve 2,4~dinitrofluorobenzen
(172,184), diazolanmig p-nitroanilin (172), pikril klortir (172,185),
pikrik asid, salisilik asid- pikrolonik asid (191), glmig nitrat (174,
178,195), civa nitrat (193), 1,2-naftakinon-4-siilfonik asid (177,178},
sodyum pentasiyancaminoferrat (177,178,195), scdyum nitroﬁrussiyatD
kinhidron, piridin-asetaldehid (183), botasyum heksasiyanoferrat-ferri
kioriir (181,182,195), ferri kloriir-iyot (194), iyotwﬁotasyum iyodiir{191),
iyot buharlari (194,195), potasyum permanganat (193,195), bakir stilfat-
benzidin (184,190), amonyakli bskir siilfat (189), benzoil kloriir (178),
kloranilik asid (180), ninhidrin (183), 2,4,6-trinitrobenzen siilfonik
asid (185), barbitiirik asid—klorotiyosiyanojen {186), molibdofosforik
asid (187,194 ,195), Folin-Ciocalteu (187,195), trifeniltetrazolyum klo-
riir (188, 195),siilfiirik asid (190,194), amonyum vanadat, rezorsin (191),
bromtimol mavisi (192), modifiye Dragendorff (193,194), iyodoﬁlatinat
(194,195) ,amonyum molibdat-oksalik asid, ditiyokarbamat (195) gibi be-
lirteclerden ve K&nig reaksiyonundan (172,177,179,181,182) yararlanmig-

lardir.

Maddenin gaz kromatografik analizi tzerinde de g¢aligilmigtir(197).
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tsoniazid, oral veya intramiskiiler olarak, giinde 5-10 mg/kg ara-

sinda degigen dozlarda tiiberkiiloz tedaviginde kullanilir (12,13).

Etambutol Dihidrokloriir

FH20H ﬁHZOH

CHBCHZCH—NH-CH2—CH2—NH—CH-CHZCH3 . 2HC1

(H-2,2-(Etilendiimino) di-1-butanol dihidrokloriir

Etambutol ilk kez 1961 yzlinda Wilkinson ve arkadaglari tarafindan
(+)-2-aminobutanoliin etilendikloriir ile alkillenmesi yoluylaj yine ayni
azagtlrlcllar tarafindan 2-amincbutanoliin glioksal ile kondensasyonu ve

daha sonra sodyum borohidriirle rediiksiyonundan elde edilmigtir (198).

Beyaz kristalize bir tozdur, kokusuz veya hemen hemen kokusuzdur.

e.d.198.5200.3°, [a] ;‘;5 +5.5° + 0.4° (su) . (28).

Suda ¢ok ¢dezliniir; etanolde kolayca, kloroformda giic ¢8zlintirs

eterde hemen hemen ¢Bziinmez (28).

Maddenin farmakofelere gbre taninmasinda, IR_sﬁektrumunun ve
Kieselgel plaklar iizerinde yaﬁllan ince tabaka kromatografisinde, etil
asetat—glasyal‘asetik agid-hidroklorik asid-su (11:7:1:1) sistemindeki,
Rf degerinin standartla kargilagtirilmasij bakir siilfatla koyu mavi

renk olugturmasi ve kloriir reaksiyonlarini vermesinden yararlanilir (28).

Miktar tayini igin farmakopelerde glasyal asetik asidli ortamda
perklorik asidle titrasyon yéntemi verilmektedir (28). Literatiirde ise
bromtimol mavisi (119), amonyum zaynekat (200) ve bakir(II)tuzlari (201-
205) ile olugan renklere dayanan kolorimetrik veya spektrofotometrik

yéntemler kayitlidir.
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Garcia Carro (192) ve Schmidt (194), etambutoliin ince tabaka
kromatografisi ile analizi Uzerinde galigmiglar ve kromatogramlarda le-
kelerin belirlenmesinde potasyum bermanganat,ardlndan bromtimol mavisi
(192), ferri kloriir, iyot ve ferri klorliz-iyot (194) belirteglerinden

yararlanmiglardir.

Maddenin analizinde gaz kromatografisi yontemi de gegitli arag-

tiricilar tarafindan bagariyla uygulammsgtir (197,206,207).

Giinliik 15-30 mg/kg doz aralifinda, oral yolla tiiberkiiloz tedavi-

sinde kullanilir (12).

Tiasetazon
H.,CCONH CH= NNHCSNH

ﬁ—Asetamidobenzaldehid tiyosemikarbazon

1946 yilinda, Domagk ve arkadaglari tarafindan ﬁ—asetamidobenzal—
dehidin tiyosemikarbazin ile etanollii ortamda reaksiyonundan sentez
edilmigtir (208).

Ufak ﬁarlak sari kristallerdir, aci tattadir. 225-230° de dekom-

pozisyonla erir (16).

Sicak etanolde ¢bziinir; sofuk etanclde gok az ¢Ozlinlir. Su, ase-

ton, benzen, kloroform, karbontetrakloriir ve petrol eterinde ¢8ziinmez(16).

Maddenin teghisi amaciyla éek ¢ok sayida belirteg denemmig, olu -
gan renk veya renkli g¢dkeltilerden maddeyi tanimak miimkiin clmugtur. Se-

lenyum dioksid (118), vamilin (209), p-dimetilaminobenzaldehid (98,209),
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nitrik asid, sodyum hipoklorﬁrg‘fencl kargisinda sodyum hiﬁoklorﬁr, siil-
flirik asid, iyot, brom, rezorsinol (209), bakir tuzlari (211), civa tuz-
lari (210-212), giimiig tuzlar: (2105211), nikel, balladyum tuzlara (211),
sodyum plumbit, kurgun asetat, potasyum iyodiir, ﬁotasyum tetraiyodomer—
kiirat (210), ferri kloriir (98,210}, heksakloruﬁlatinik asid, altin bro-
miir (211), pikrik asid, ﬁ-aminofenilmetil keton (209), molibdofosforik
asid (212), 2,4-dinitrofenilhidrazin (213}, 296—dibromo-ﬁ—benzokinonklor-
imid (214), kromotroﬁik asid (215), sodyum nitroﬁrussiyat—hidroksilamin
hidrokioriir (Grote ajani) (216), sodyum nitroﬁrussiyat (217) ve Nessler
belirteci (208,210), bu amagla kullamilabilecekleri literatiirde belirti-

len ajanlardir.

Maddenin kantitatif tayini igin ?-dimetilaminobenzaldehid (124,
217) ve molibdofosforik asid (212) ile renk reaksiyonlarina dayanan ko-
lorimetrik ydntemler geligtirilmigtir. Bunlardan bagka a-naftilamin
(218), N-(l-naftil)etilendiamin (219-221), N,N-dimetil-a —-paftilamin
(222), N-fenil-a -naftilamin-sodyum nitrit-amonyum siilfamat (223),
N—(l-naftil)mN"QN?—dietil—ﬁropilendiamin—sodyum nitrit-amonyum siilfamat
(224), sodyum nitroprussiyat-hidroksilamin hidrokloriir (216,225), indol
(226), timol (227) ve 2,6~diklorobenzokinonklorimid (228,229) belirteg-

leri ile de miktar tayini ybntemleri bildirilmigtir.

Tiasetazonun kagit ve ince tabaka kromatografisi {izerine galigan
aragtiricilar (217,230, 193,233), kromatogramlarda lekelerin saﬁtanma -
sinda fenil-a -naftilamin (230), bakir stilfat (217), iyodazid, civa
fluoressein (233), civa nitrat, ﬁotasyum tetraiyodobismutat (193) be-

lirte¢lerini kullanmglardir.
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Tisberkiiloz tedavisinde giinlilk 150 mg dozda, oral olarak kulla -
nilir (12).
Etionamid

CZH5

H,NSC // \N

2

2-Eti1-4—piridinkarbotiyoamid

1956 yilinda Liecberman ve arkadaglar: tarafindan 2-etil-4-siya-
nopiridinin, trietanolaminli ortamda hidrojen sUlfir jile muamelesinden

elde edilmigtir (234).

Parlak sari kristallerdir. e.d. 157-62° (27) ve 161-65° (28)

(dekompozisyon) olarak bildirilmektedir.

Suda ¢dziinmez; metanolde g¢iziniir; etanolde az, eter ve kloroform-

da giic ¢oziiniir (27,28).

Farmakoﬁelerde maddenin taninmasinda IR sﬁektrumunun standartla
kargilagtirilmasindan; etanoldeki glzeltisinin UV sﬁektrumundan;sodyum hid-
roksidle isiti1ldiginda amonyak ve hidroklorik asidle isitildiBinda hidg-
rojen stilfiir ¢ikmasindan yararlanilir (27,28) . Literatiirde ayrica hid-
razin hidrat ile hidrojen siilfiir olugturmasi (235) ve sodyum aminoﬁenta*
siyanoferrat-lsktoz belirteci (114). ile renk vermesi de etionamidin ta-

nimmasinda kullanilmigtair.

Literatilrde maddenin miktar tayini ig¢in osmiyum tetroksid (236),
hidrokinon-hidrojen ﬁeroksid (237), fluoroglusinol-hidrojen ﬁeroksid(238),
sodyum nitroﬁrussiyat (239), broméiyan—ﬁ—fenilendiamin (240) ; palladyum

‘klorir (241) ve 2,3~-dikloro-1,4-naftakinon (242) belirtegleriyle olugan



renklerden yararlanilarak yapilan kolorimetrik ve spektrofotometrik
y#ntemler kayitlidir. Etionamidin miktar tayini igin, farmakoﬁelerde,

arjantometrik (28) ve sbektrofotometrik (27) yéntemler verilmektedir.

Maddenin kaBit (233,243-245,247) ve ince tabaka kromatografisi
(189,192,193,240,246,247) lizerinde gegitli aragtiricilar caligmiglardir.
Bu galigmalarda kromatogramlarda lekelerin belirlenmesinde amonyakl:i
giimiis nitrat (243,246,247), Dragendorff (243,24759 osmiyum tetroksid
buharlari (243,246), amonyakli bakir siilfat (189), hidrojen peroksid9
sodyun nitroprussiyat-hidroksilamin hidroklorfir (Grote ajani) (247),
iyodazid (233, 247), civa fluoressein (233), ﬁotasyum ﬁermanganat ve
civa(IT)nitrat (193) belirtegleri kullanmilmigtir.

Calo ve arkadaglari da etionamidin gaz kromatografik analizi
icin yéntem geligtirmiglerdir (248). -

Tiberkiiloz tedavisinde oral yolla, giinliik 500 mg-1 g arasinda

degigen dozlarda kullamilir (12).

Pirazinamid N
~ CONH
I 2
firazinkarboksamid

11k kez 1936 yilinda Dalmer ve Walter tarafindan metil ﬁirazi—

noatin aminolizi ile elde edilmigtir (249).

Beyaz veya hemen hemen beyaz, kokusuz, hafif aci tatta, kristalize

bir tozdur. e.d. 188-91° (28).

Suda az, etanolde glic ¢&zlinlir; eter ve kloroformda coziiniir (28).

Farmakoéelere gdre maddenin taninmasinda IR ve UV gpektrumlarinin



standartla kargilagtirilmasi ve sodyum hidroksidle 1sitildiginda amon~—
yak g¢ikartmasindan yararlanilir (27,28). Maddenin taninmasinda, ayrica
godyum aminoﬁentasiyanoferrat (250) , sodyum aminoﬁentasiyanoferrat-lak—
toz (114)? ﬁndimetilaminobenzaldehid ve sodyum nitroﬁrussiyat (250)

belirtegleriyle renk vermesinden de yararlanilmaktadir.

Maddenin kantitaf tayini ig¢in literatiirde sodyum nitroﬁrussiyat
(151,153,154), -ﬁirazinoik asid tizerinden— ferroamenyum siilfat (251),
kobalt kloriir-glisercl-~hidrojen ﬁeroksid (252) ve bromsiyan (253) ile
olugan reaksiyonlara dayanan sﬁektrofotometrik ve kolorimetrik yontem

ler;‘farmakoﬁelerde ise asidimetrik titrasyon yontemi (28) kayitlidar.

Freecksen ve arkadaglari (255) maddenin kapit kromatografisi ile;
Felder ve Tieﬁolo (256) , Gliven (189) ve Ignat (257) ince tabaka kroma~
tografisi ile analizi Uzerinde galigmiglardir. Bu galigmalarda kromato-
gramlarda lekelerin belirlenmesinde amonyakli bakir nitrat (189) gGzel-

tisinden yararlanilmigtir.

Maddenin gaz kromatografik analizi ise Calc ve arkadaglari tara-
findan gerceklesgtirilmigtir (248).
Pirazinamid, oral yol ile, glinlitk 15-25 mg/kg arasinda degigen

dozlarda kullanilir (13).
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GinUimizde TiHberkiiloz Tedavisinde Gok

Kullanilan Yardimci ZITlaglar

Piridoksin Hidrokloriir N
- H

3
HOH_.C —~ CH JHC1

2
CH,0H
5~Hidroksi=6-metil=3,4~piridin dimetanol hidrokloriir
1938 yilinda Lepkovsky (258) tarafindan piring kepefinden hidro-
kloréir tuzu halinde izole edilmig, 1939 yilinda ise siyanoasetamid ve

etoksiasetilasetonun kondensasyonu ile sentez edilmigtir (259).

Renksiz veya beyaz renkli kristaller, ya da beyaz kristalize

tozdur. e.d. 205-211° (kismen dekompozisyon) (26).

Suda kolay ¢Bzlinlir; etanolde az ¢bzlinlir; kloroform ve eterde

pratik olarak ¢8ziinmez (26).

Maddenin farmakopelere g8re taninmasirda, 296—dik10rkinonklorﬁ-
imidle hizla kaybolan mavi renkten sonra olugan kirm:zi remkten; fosfo-
tungustik asidle olugan beyaz g¢bkeltiden ve kloriir iyonu karakteristik
reaksiyonlarindan yararlanilir (26-29).

Maddenin miktar tayini amaciyls farmakoﬁelerde kayitli olan ybn—

. tem ise susuz ortamda |perklorik asidle titrasyondur (26~29).

Maddenin gegit%i amaglarla ayirimi ve teghisi igin aragtiriciler
|
kagit kromatografisi (260-28l) ve ince tabaka kromatografisinden yarar-

lanmiglardir (282-303). Lekelerin belirlenmesinde UV agik (260,264,270,

272¢27492769278,286,2949295,3009302,303), amonyak buharlarindan sonra
UV igik, 2,6-diklor- ve 2,6-dibromkinonklorimid (Gibbs Belirteci) (269,

282,283,292,296,303,304) , ferri kloriir (98,275,285,292,298,303), fosfo-
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molibdik asid-fosforik asid (263), diazolanmig p-aminoasetofenon (267),
diazolanm.g stilfanilik asid (275,277), bakir silfat—amonyum hidroksid
(288), diszolanmig p-nitrcanilin (292,296,303}, ninhidrin (293),Rodamin
B/UV (299), Dragendorff (98,303), o-toluidin, ﬁotasyum ﬁermanganat ve
ferri kloriir-potasyum heksasiyanoferrat (303) belirteglerinden yararla-
nilmigtir. |

Madde B grﬁbu vitaminlerden olub degigik amaglarla kullanilir,

Tiiberkiilozda, ﬁrofilaktik amacla glinlik 10 mg, tedavi amaciyla 50-100

mg doz araliginda, oral olarak kullanilir (13).

Deksametazon

9 o -Fluoro-11 § 17 &, 21l-trihidroksi~16a -metilbregua—l s4~dien-3,20~dion

1958 Yilinda Arth ve arkadaglari (305) ve ayni y1lda Oliveto ve

arkadaglary (306) tarafindan sentez edilmigtir.

Parlak beyaz kristaller veya kristalimsi tozdur. Kokusuz ve ha-

f£if aci tattadir, Yaklagik 250° de dekompozisyonla erir (26).

Suda ﬁratik olarak c¢dzilinmezj aseton ve etanolde az gbziinlir; klo-

roformda gii¢ ¢bzlnlir (26-29).

Maddenin taninmasi amaciyla farmakopeler erime derecesinden, IR



absorpsiyon sPektrummnun9239ﬁm.&aekstinksiyonunun standartla kargilag-
tirilmasindan ve fenil hidrazinle olugan hidrazonunun 423 nm daki eks-
tinksiyonundan yararlanilir. Ayrica ince tabaka kromatografisi ile ayri-
lan ve p-toluen siilfonik asid-etancl- ﬁrobilen glikol ile bélirlenen
lekelerin karsilastirilmasi, kromik-siilflirik asid reaksiyonu, pofasyum
bakirtartarat ile olugan kirmizi renkli c¢Bkeltiden ve alizarin kom@leksi—
sodyum asetat ve asetik asidli ortamds ser nitratla olugan koyu mor

renkten vararlanilir (26-29).

Maddenin miktar tayini igin, farmakof:eler9 ince tabaka kromato-
grafisi ile ayrildiktan sonra kazinarak alinan numune veya direkt numu-
nenin tetrametilamonyum hidroksid ve trifeniltetrazolyum kloriir veya
tetrazolyum mavisi ile reaksiyonundan sonra ekstinksiyonun §lgiilmesi

yontemini verirler (26-29).

Pekgok aragtirici maddenin kromatografik analizi fizerinde galig-
migtir (307-323), Lekelerin kromatogramda belirlenmesinde, UV 1gik
(307-310,313), anisaldehid-sifirik asid(310), derigik stilfiirik asid fisa
(307-310,316,322,323), 2,5-difenil-3-(4-stirilfenil) tetrazolyum klorir
(311,313), tetrazolyum mavisi (308-310,313,318), trifeniltetrazolyum
kloriir (313,318), asetik asid-komsantre siilfiirik asid (316), isoniazid
(310,318), siilfiirik asid-2,4~dinitrofenilhidrazin (308,319), asetik
asid-siilfiirik asid—ﬁudimetilaminobenzaldehid (319), fosforik asid-vani=-
lin (310) ve siilftirik asid-vanilin (310,316,323) belirtegleri kullanil-

migtir.

Baglica antienflamatuar olarak, bunun diginda gegitli amaglarla
kullanilir. Tiberkiiloz tedavisinde giinliik 20-60 mg doz aralifinda kulla-

nrlir (13).-
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Tiberkiilostatik Ilaglarain

Yanyana Analizi

Literatiirde tiiberkiilostatik ilaglarin yanyana analizleri {izérin-
de yeterli galigma bulunmamakta ve bu konudaki aragtirmalarda geligti-
rilen yéntemlerin gogunlugu kar1§imdaki ilaglarin sadece bir tanesinin
tayinine olanak vermektedir (39,98,114,117,118,151,199,201,203,205,217,

252,253) .

Tiiberkiilostatik ilag karzgimlarinin kagat kromatografisi ile
aylrimi ve taninmasl amaciyla yaﬁtlgl bir ¢aligmada Goeckeritz (233),
tiasetasnn ve etionamidin, metanol-su (50350) ¢&ziicli sisteminde ve pH
13 tamponuyla empregne edilmis Schleicher-Schiill kagit, izerinde,metanol-tu
(15:85) coziicli sisteminde ve ayni cins kagit fizerinde ayrildigini be -
lirtmektedir. Aragtirici, maddelere ait lekelerin yerlerini iyodazid
ve civafluoressein belirtegleriyle aaﬁtamlgtir . Bu caligmada glinlimiiz—

de kullanilan diger tiiberkiilostatik ilaglar fizerinde durulmamigtir.

ince tabaka kromatografisi ile galigan Giiven (189) ise, isoniazid,
etionamid ve ﬁiraziuémidin Kieselgel G ﬁlaklar {izerinde metanol, kloro—
form ve etanol cbzlicli sistemleriyle ayrilabildiklerini saﬁtam1§t1f,
Giiven, bu ilaglarin kromatogramda belirlenmesinde amonyakli bakir siilfat

belirteci kullanmigtir.

Ignat ve arkadaglari (257), caligmalarinda vitamin C-isoniazid-
pirazinamid preﬁaratlarindan pirazinamidi9 Kieselgel G plaklar iizerinde
benzen-kloroform-asetik asid (8:1:l) gdziicl sisteminde, ince tabaka kro-

matografisi ile ayirmiglardir.

Ahrend ve Tiesen (193), toksikolojik agidan Bnemli 180 ilac lize-
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rinde yaptiklari sistematik ince tabaka kromatografisi aragtirmalarinda,
diger gruplardaki ilaclarin yaninda isoniazid, etionamid ve tiasetazonu
da incelemiglerdir. S&zii edilen ilaglar, Kieselgel G ﬁlaklar izerinde,
metanol, kloroform-aseton (9:1), kloroform-butanol-amonyak (70:540:5),
n-butanol-asetik asid-su (431:5) ¢&zlcii sistemlerinde ayrilabilmekte -
dir, Ancak bu ¢8ziicli sistemlerinden metanolde tiasetazon ve etionamidin
Rf degerleri birbirine yakin bulummaktadir. Bu aragtiricilar, lekelerin
belirlenmesinde 19 belirtec kullammiglar ve bu belirteglerden merkiiro
nitratin, sozil edilen #i¢ tiiberkoleostatik ilag igin, medifiye Dragendorff
belirtecinin ise isoniazid ve tiasetazon i¢in uygun oldugunu bildirmig-

lerdir.

Garcia Carro (192) da, cegitli tiiberkillostatik ilaglar iizerinde
spektrofotometrik, volumetrik ve kromatografik ﬁarametreleri inceledigzi
bir galigmasinda, etambutol, etionamid ve isoniazidin metanol—amonyak-su
(10035:1) ¢bziicti sisteminde, Kieselgel G plaklar fizerinde farkli Rf de-
gerler vererek ayrilabildiklerini gdstermigtir. Lekelerin yerlerini,
kromatograma &nce éotasyum ﬁermanganat ve bunu takiben bromtimol mavisi
¢ézeltisi pﬁskﬁrterek'saﬁtamlgtlro

Schmidt (194), aralarinda isoniazid ve etambutoliin de bulundupu
200 maddenin ince tabaka kromatografisi ile ayirimini, Kieselgel GF254
plaklar tizerinde ve kloroformmetanol-amonyak (85:14:1), kloroform—me-
tanol-formik asid (85:10:5), kloroformaseton (90:10) coziicii sistemle~
rinde gergeklegtirmigtir. Isoniazid lekelerinin belirlenmesinde 254 nm
de UV 11k, modifiye Dragendorff, iyot, ﬁotasyum iyodoﬁlatinat, demir
(III)kloriir-iyot, stilflirik asid, giimiiy nitrat, molibdofosforik asidj

etambutol lekelerinin belirlenmesinde ise demir(III)kloriir, iyot ve
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demir{III)kloriir-iyot belirtegleri kullanilmigtix.

Deodhar ve arkadaglarinmin (124) g¢aligmalarinda, isoniazid ve
tiasetazonun p-dimetilaminobenzaldehid belirteciyle verdigi renklerdan
kantitatif amac¢la yararlanilmig, bu ilaglari igeren tabletlerden, her
iki maddenin de kolorimetrik miktar tayini yapilmigtir. Aragtirmada,
isoniazidin belirtegle hafif asidik ortamda, tiasetazonun ise alkali
ortamda verdigi renkten yararlanilarak farkli dalga boylarinda &lgiim

yapilmigtir.
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PRATIK KISIM

Materyal

- Tiberkiilostatik ilaglar ve yardimei ilaglar™s

Rifampisin

Streptomisin siilfat
tsoniazid

Etambutol dihidroklorir
Tiasetazon

Etionamid

Pirazinamid

Piridoksin hidrokloriir
Deksametazon

- Kromatografik galigmalarda kullanilan g¢¥ziiciiler:

Amonyak %25 (Merck) Etanol %95 (Tekel)
Asetik asid %99 (Merck) Etilhsetat (Merck)
Aseton (Merck) Kloroform (Merck)
Benzen (Merck) Metanol (Merck)

Butanol (Fluka)
-~ Kromatografik g¢aligmalarda kullanilan adsorbanlar:

Kieselgel G Tip 60 (Merck)
Kieselgel GFypg Tip 60 (Merck)

~ Belirteglerin hazirlanmasinda kullanilan kimyasal maddeler, ilgili
ekte verilmektedir.

- Kromatografik galigmalarda kullanilan difer malzeme:

Otomatik plak kaplama aygiti (Camag)

20X20 cem ve 10X20 cm boyutlarinda ve 4 mm kalinlidinda cam plaklar
20X20 em boyutlarinda ‘ince tabaka kiivetleri'® (Camag)

Tatbik gablonu (Camag)

Laboratuvarlarda hazirlanmig kilcallar

MicroscapsR (Drummond)

Balon jojeler: 25 ml, 50 ml, 100 ml.

Cam atomizerler

Azot gazi (Habag)

ﬁAragtlrmalarlmlzda kullanilan ilaglar Refik Saydam Merkez Hifzissihha
Enstitlisti ve cegitli ila¢ fabrikalarindan saglanmigtir.
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Y8&ntemler

Plaklarin Hazarlanmaszi:

Kromatografik gallgmalardé kullanilan f.»laklar9 30 g adsorbani
65 ml suda 3 dakika g¢alkalayarak hazirlanyn si’isﬁansiyonla9 0.3 mm kalin-
likta kaplanmig; 15-20 dakika oda temperatiirtinde kurutulduktan sonra

etiivde 110°C da 1 saat aktive edilmigtir.

Kiivetlerin Hazirlanmasi

. Kromatografi kiivetleri ylkaniﬁg kurutulduktan sonra caligmalarda
kullanilacak olan ¢dziicii sistemlériyle bir gece bekletilerek doyurulmug-

tur.

Kromatografik Ayirim ve Rf Degerlerinin Saﬁtanmas1

Ince tabaka kromatografisi ile ayirim ve Rf deferlerinin éaﬁtanmaﬂ
s1 ¢aligmalarinda Kieselgel GF254 ile kaﬁlanmlg ﬁlaklar kullanilmrgtir.
Plaklara alt sinirdan 2.5 cm yukariya ve 1.5 em ara :'ile9 strebtomisin
gillfatin sudaki, difer ilaglarin etanoldeki yaklagik Z0.1%'1lik ¢8zelti-
lerinden 5 pl civarinda tatbikler yaﬁllmlgtlro Plaklar Uzerinde agagida
igerikleri ve ileride kullanilacak kod numaralari belirtilen g¥ziicii sis-

temlerinde 12 cm siiriiklenme yaﬁllmlgtlrz

S=1 Metanol
S-2 Kloroform-Metanol-Butanol
5-3 Kloroform-Metancl=Butanol
S-4 Kloroform=Metanol=-Butanol
S§=5 Kloroform-Metanol-Butanol
§=6 Metanol-Etil asetat-Benzen )
S§~7 Metanol-Etil asetat-Benzen 22 )
5-8 Metanol-Benzen-Butanol-Asetik asid (
S-9 Metancl-Aseton=Butanol-Asetik asid (
5-10 Metanol-FEtil asetat-Butanol ( 3:2:1 )
),
2
2

S=11 Metanol-Etil asetat-Butanol ( 2:2:2
S5=12 Kloroform-Metancl-Butanol-Amonyak %12.5 (2:2:2:0.2)
§-13 Kloroform-Metanol-Butanol-Amonyak %12.5 (2:2:2:0.05)



Kivetlerden digari gikar:zlan plaklar, ¢dzlicii artiklari uguncaya
kadar oda temperatiirinde bekletildikten sonra, strefatomisin siilifat ve
etambutol dihidrokloriir digindaki maddelere ait lekelerin yerleri UV
i1gikta 254 mm de saptamgtlra Daha sonra iyot buharlari ile doyurulmug
bir tavkta 5 dakika kadar bekletilerek biitiin maddelere ait lekeler be ~

lirlemmigtir.

Rf deferierinin saptanmasi amaciyla yaﬁllan kromatografi calig=—

malar: 18°C de yilirlitlilmigtir.

Deneyler iig kez tekrarlanmig, birbirinden farkli degerler elde

edilen durumlarda ortalama sonu¢lar alinmigtir.

1laclarin Belirteclerle Kromatogramda Kalitatif Tayini

flaglarin belirteglerle kromatogramda kalitatif tayini caligma-
larinda Kieselgel Gile kaﬁlanmlg ﬁlaklar kullénllmlgtlro Plaklara, mad-
delerin ayirimi amaciyla ya;ﬁ.lan galismalarda oldugu gibi su ya da eta-
noldeki yaklagik Z1°1ik madde gtzeltilerinden 5 pl kadar tatbik edilip,
herhangi bir ¢dziicli sisteminde siirlikleme yaﬁmaksmzm atomizerlerle ve
azot gazi yardimiyla,denenecek bélirteg ﬁﬁskﬁrtﬁlmﬁgtﬁr. Bazi belirteg-
lerle hemen olugan renk, bazi belirteglerle ise hemen olugan renkten
bagka 181 karsisinda, hidroklorik asid ve amonyak buharlarina tutulduk-

tan sonra olugan renkler de aragtirilmig ve saptanmagtir.

Bu caligmalarda uygulanan belirteglerin bulgular kisminda kulla-
n1lacak kod numaralari ve bu belirteglerle ilgili diger tamamlayici bil-

giler ek listede (sayfa 65'de) gdsterilmigtir.

Belirteclerin Duyarlik Sinirlarinin Saptanmas:i.

Belirteglerin duyarlik sinirlarinin aaﬁtanmas:. amaciyla yapilan



galigmalarda Kieselgel Gile kaplanmig f:laklar kullanilmigtir. Strepto—

misin stilfatin sudaki, diger ilaglarin etanoldeki;
5 pul de: 10, 5, 2, 1, 0.5, 0.4, 0.3, 0.2, 0.1, 0.05 Hug

ilag igeren on ayri konsantrasyonda g&zeltileri hazirlanip, aragtirmalar

bu gdzeltilerle ylirlitiilmiigtir.

Belirteglerle kalitatif tayin amaciyla yapllan aragtirmalarda
maddelerin gogunlufu ile gok belirgin veya farkli renkler veren ve bu
ilaglarin birarada kalitatif tayinlerinde yararli olabilecek belirteg~

ler se¢ilmisg, bunlarin duyarlik sinmirlari saptanmigtir.

Duyarlik sinirlarinin saptanmasi g¢aligmalari esas olarak iki

agamada gerceklegtirilmigtir.

1) Bir plaga, her ilacin yukarida belirtilen on ayri dillisyonun—
dan esit hacimda (5 u1) tatbik edilmistir. Bdylece secilmig her bélir-
teg i¢in, fizerine 90 tatbik yabllan bir ﬁlaga herhangi bir ¢dziicll siste-
minde siiriiklemé yapilmaksizin, ilaglarla gok belirgin veya farkli
renkler veren bir belirteg faiisk{irtiilmﬁg ve o belirtecin duyarli oldugu
konsantrasyonlar her madde igin saptanmqtlrg_Bu iglem, seg¢ilen tiim be-

lirteg¢ler icin tekrarlanmigtir.

II) 11k agamada alinan sonuglara uygun konsantrasyonlardaki ilag
¢bzeltilerinden bir ﬁlaga egit hacimlarda (5 ul) tatbik ediliﬁ, "yan-
yana ayiram ve Rf dederlerinin saptanmaszi’ ¢aligmalarinda uygun
oldugu belirlenen ¢ézlicli sistemlerinde siirdkleme yapildiktan son-
ra, ilaglarla farkli renkler veren belirteg pliskiirtiilmigtiir. Olumsuz so-
nu¢ alinan ilag konsanﬁrasyonlarmda, ialém, bu ilacin daha yiiksek kon -

santrasyonlardaki ¢ézeltileriyle gbzlenebilecek bir remk oluguncaya kadar
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tekrarlanmigtir. llaglarla farkli renkler veren her belirteg igin bu

iglemler yapllmls ve duyarli konsantrasyonlar saptanmigtir.

‘Denemeler tig kez yafn:i.lmg9 birbirinden farkl: sonuglar gdriilen

durumlarda mod deferler alinmigtir.

Bulgular

Kromatografik Aylrlﬁ Caligmalarx

. llaglarin yanyana kromatografik ayirim galigmalarinda, segilen

cegitli cBzlicli sistemlerinde elde edilen Rf degerleri ve bu sistemler-

deki strtiklenme siireleri Tablo I'de toﬁlu olarak gbsterilmigtir:

Tablo I

- Gzl | Stirtiklenme - Rf Degerleri

sistemi™ | Stresi™ | Rif. |Str. [INH |Etb. | Tzn. |Ead. | Pza. | Prd. | Dek.
-1 50 0.68 |0.00 | 0.48 { 0.11 |0.76 | 0.71] 0.63 | 0.60 [ 0.75
5-2 74 0.68 |0.00 | 0.53 | 0.09 [0.91 |0.88 | 0.75 | 0.67 | 0.95
5-3 80 0.52 | 0.00 | 0.50 | 0.16 | 0.92 | 0.90 | 0.76 | 0.66 | 0.94|
S=4 90 0.57 |0.00 | 0.38 | 0.11 |0.93 | 0.88 | 0.73 | 0.62 | 0.97
§-5 85 . | 0.57|0,00|0.45|0.10 |0.89 [0.85| 0.72 | 0.64 | 0.94
S-6 57 0.62 | 0.00 {0.50 | 0.10 | 0.91 |0.87 | 0.75| 0.69 | 0.91
§-7 53 0.25 | 0.00 |0.37|0.10 |0.91 |0.90 | 0.75{ 0.58 | 0.94
5-8 90 0.24 | 0.00 |0.48 | 0.17 |0.94 |0.90| 0.78 | 0.68 | 0.98
§-9 0 0.28 | 0.00 | 0.55 | 0,13 | 0.93 | 0.86 | 0.77 | 0.61 | 0.97
$-10 60 0.66 | 0.00 | 0,46 | 0,11 | 0.91 { 0.86 | 0.74 | 0.66 | 0.92
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Tablo I (devami)

Goziicli | Stirdklenme Rf Degerleri

Sistemi™ siresi— | Rif. | str., |INH |Etb. | Tzn. | Ead. | Pza. | Prd. Dek.li

s-11 80 0.38 |0.00 {0.37 {0.08|0.94|0.90(0.76| Q.68 0.97
5-12 87 0.97 |0.00 {0.63 |0.34{0.92}0.92|0.77| 0.48 | 0.90
§-13 93 0,95 | 0.00 |0.49 | 0.13]0.89 | 0.89 | 0.75| 0.52] 0.92

Tiiberkfilostatik ilaglar ve Yardimei Ilaglérln Rf Degerleri

Kisaltmalar: Rif.: Rifampisin, Str.: Streﬁtomisin siilfat, INH: lsoniazid,
Etb,:Etambutol dihidrokloriir, Tzn.: Tiasetazon, Ead.: Etionamid, Pza.:
Pirazinamid, Prd.: Piridoksin hidrokloriir, Dek.: Deksametazon.

xgazﬁcﬁ sistemlerinin igerikleri sayfa 2.6’ da gosterilmigtir.
®Xoiiriklenme siireleri dakika olarak verilmigtir.

Adsorban: Kieselgel GF

. 254
Galigma Temperatiirii: 18°C

tlaclarin Belirteclerle Kromatogramda Kalitatif Tayini

Bu ¢aligmalarda 78 belirteg denemmigtir. Deferlendirmeler ya§111r—
ken ¢ok agik, belirsiz veya zeminle yakin tonda renk veren belirteglerle
elde edilen sonuglar olumsuz kabul edilmigtir. Bu.gallgmalar1m1z1n sonug—

lari Tablo 1I'de toplu halde verilmigtir.
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Belirteclere Duyarlik Sinirlaripin Saptanmasi

Tiberkillostatik ilaglar ve yardimeci ilaglarin

'belirteglerle

kalitatif tayini’i galigmalarinda uygun olduklari gbzlenerek segi -

len belirteglere, g¢ézlicd gistemlerinde siiridkleme yaprlmaksizin,

saptanan duyarlik sinirlari Tablo ITI'de gbsterilmigtir.

Tablo IIT
Belir- Belirteglerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonl ar™
te¢ |Lit.| lglem |Rif. Str., INH Etb. Ténc Ead. Pza. Prd. Dek.
ﬁv254 - lo.1 ~™ 0.2 - 02 1 0.2 1 0.2
Wigo - 1 - - - 10 5 - 1 -
-6 |329 | 1sz (0.2 10t% 5 10 1 1 - 1wt -
B-7 [330 - 1 - 0.4 10t 1 1 10t - -
B~8 |33l -~ 0.3 10t 5 5 1 0.3 5 5 -
B-9 332 - 0.4 - 0.0510 0.5 0.5 - 5 -
B~16 |282 - j0.4 = 0.6 - 0.2 0.2 ~ 005 -
Te1 10 2 5 5
B-20 |342 - l0.3 - 6.3 - 0,2 0.2 = 0,05 -~
Is1 10 2 5 5
B-25 | 8 | Isz }0.3 5 1 0.5 2 1 0 10 10
B-33 |[353 Ist | 0.3 0.4 - - 0.3 - 0.4 10t 0.2
B-34 | 354 - 1 - 0.1 1ot 1 1 - 10t -
B~-43 |363 - lo0.05 0.05 0.050.05 0.05 0,05 0.05 0.05 0.5
B-44 1364 | 1s: |0.2 0.2 0.2 - 0.5 - 0.5 - 0.5
B-47 | 367 - lo.2 0.2 0.2 0.2 0.05 0.05 0.3 0.2 0.3
B-55 |[374 | 1Isp |0.5 10t 1 1ot 0.2 0.2 - w0t 2
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Tablo III (devami)

Belir- Belirteclerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar
teg {Lit. Iglem; Rif. Str., INH Etb., Tzn. Ead. Pza. Prd. Dek.

3-60 |379 | 1s 0.5 0.5 0.2 0,05 2 10 10 10 1
B61 (380 | ma, jo.s - o1 08 1 1 - - -
g-62 381 | - {01 10 0.050.3 0.1 01 - 0.2 5
p-64 [382 | - lo.s 100 1 0.5 0.4 04 - 0.4 2
B-65 (310 | - lo. 10 1 0.5 0.5 0.5 - 0.3 1
g-70 |37 | - |1 1 o5 - 02 1 03 - -
B-71 {388 | - |1 - i - 05 1 05 - -
B-72 {389 | - |1 5 1 - 04 2 0.3 - -

Tiiberkiilostatik ve yardime:r ilaglarla gok belirgin veya farkli

renkler veren bélirteglerin duyarlik sinmirlar:

Kisaltmalar: Rif.: Rifamﬁisin, Str.; Streptomisin siilfat, INH: Isoniazid,
Etb.: Etambutal dihidrokloriir, Tzn.: Tiasetazon, Ead.: Etionamid, Pza. :

Pirazinamid,Prd.:Piridoksin hidrokloriir, Dek.s Deksametazon.

*Duyarlik sinarlari ‘ug’ olarak verilmigtir.
im]?ueal1’.1:’1:&(;'.1.er1;=.- renk vermeyen. maddeler.
BMpelirteglere 10:ug dan daha yiksek miktarlarda duyarli olan maddeler.

Tablo III'de s&zil edilen bélirteglﬁrden aragtirmalarimizda kul -
landigimiz ilaglarla farkli renkler olugturanlarin, ‘kromatografik
ayzram’ igin uygun oldufu saptanan g¢dzicil gistemlerinde siiriikieme

yapildiktan sonraki duyarlik sinirlari Tablo IV'de verilmektedir.
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Tablo IV
Belir- Cézitell Belirteclelerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlarx
tec |lslem |Sistemi; Rif. Str. INH REtb. Tzn., Ead. Pza. Prd. Dek.

s-1 1 w1t™ 10 10 10 10 ¢ 10t -
§~2 1 10t 10 10 2 10 - 10t -
§~3 1 10t 10 10 2 5 - 10t -
S=4 0.5 101 5 10 2 2 - 10t -
§=5 1 1ot 10 10 5 10 - 10t -
S~6 1 16? 10 10 5 5 - 1wt -

B ) §~7 1 1ot 5 10 5 5 - 1wt -
§~8 1 1ot 5 10 2 2 - 10t -
S-9 1 10t 5 10 2 2 - 10t -
s-10 | 1 1ot 10 10 2 5 - 1ot -
§-11 6.5 1ot 5 10 5 5 = 10t -
S-12 1 1ot 5 10 2 2 - 10t -
S-13 1 1ot 5 10 2 2 - 10t -
s-1 (0.5 100 10 10 2 0.5 5 5 -
§-2 0.5 10t 5 10 1 0.4 10 10 -
s-3 0.5 10f 5 10 2 0.5. 10 10 -
S—4 0.5 1ot 5 10 1 0.4 5 5 -
8=5 0.5 10t 5 10 1 0.4 10 10 -
S-6 0.5 10t 5 10 1 0.4 5 10 -

5 i §=7 0.4 10t 5 5 1 0.3 5 5 -
S-8 1 10t 10 10 1 0.5 5 5 -
$-9 110t 10 10 1 0.5 5 5 -
s-10 | 0.4 10% 5 10 1 0.5 5 5 -
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Tablo IV (devami)

Belir- G8ziicli | Belirteclerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar
tec |lglem |Sistemi| Rif Str. INH Etb. Tzn. Ead. Pza. Prd. Dek.

s«11 | 0.4 10t 5 10 1 0.5 5 5 -

B-8 ~ | s-12 |} 0.5 10t 5 5 2 0.5 5 5 -
s-13 | 0.5 10t 5 5 2. 05 5 5 -
§-1 1 100t 1 10 0.5 0.3 10tt 0.5 io0tt
s=2* | 1 10t* 1 1% 0.4 0.3 10t% 0.5 10t"
5=3 1 10tt 1 10t 0.4 0.2 101t 0.4 101"
s-¢ | 0.5 10t 1 105 0.4 0.3 10t% 0.5 101t
§~5 1 10t 1 100% 0.5 0.2 10tt 0.5 10tF
s-6 | 0.5 10t 1 10° 0.4 0.2 10t% 0.5 10tF
s-7 |o0.5 100f 1 1% o4 0.3 101" 0.5 10t°
5-8 0.5 10t* 1 10 0.4 0.3 10tt 0.5 10t

M §-9 0.5 100* 1 10 0.4 0.3 10tt 0.5 10tf
s-10 | 0.5 100t 1 10t 0.5 0.3 10tt 0.5 10tt
s-11 | 0.5 104% 0.5 10° 0.4 0.3 10f° 0.5 10tF
§-12 1 10t® 1 10 0.4 0.3 10tf o5 10tt
=13 | 1 10t® 1 10® 0.4 0.3 10t% 0.5 100F
g-1 1 10tt 1 10 0.5 0.3 10t% 0.5 101t
§=2 1 10t 1 10° 0.4 0.3 10t% o.5 10tt
§-3 L owtt 1 10t 0.4 0.2 101t 0.4 101t
S~4 0.5 100t 1 10® 0.4 0.3 10t% 0.5 10tF
§-5 1 100t 1 10° 0.5 0.2 10tt 0.5 10tt
5-6 0.5 10tt* 1 1% 0.4 0.2 10t 0.6 10tF

B-20 | -
5-7 0.5 10t* 1 10 0.4 0.3 10t% 6.5

10t ¢
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Tablo IV {devami)

Belir- ¢8ziicll Belirteglerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar
teg |(lglem |Sistemi| Rif. Str. INH Etb. Tzn. Ead. Pza. Prd. Dek,

s-8 | 0.5 101t 1 1% 0.4 0.3 10t 0.5 10t°
s lo0.5 10t® 1 10t 0.4 0.3 10t% 0.5 10t°

P B s-10 |o0.5 10tt 1 10t 0.5 0.3 10t% 0.5 10tf
s-11 |o0.5 10t 0.5 10% 0.6 0.3 10tf 0.5 10tt
s-12 | 0.5 10tt 1 10% 0.4 0.3 10t% 0.5 10tf
5-13 1 10tt 1 10t 0.4 0.3 10t% 0.5 10t
s-1 05 2 1 - 05 - 05 - 1
§=2 1 1 1 - 0.5 - 05 = 1
5~3 1 2 1 - 1 - 1 - 1
S=4 1 1 1 - 05 = 05 = 1
§-5 1 1 1 - 0.5 - 1 - 1
§-6 1 2 1 - 0.5 - 0.5 - 1

B~44 Iz
5-7 1 2 1 - 0.5 - .05 = 1
s-8 1 2 1 - 1 - 1 - 1
$=9 1 1 1 -~ 1 - 1 - 1
s-10 | '1 2 1 - 1 - 1 - 1
s-11 | 0.5 1 1 - 05 - 05 - 1
=12 | 1 2 2 - 1 - 1 = 1
s-13 | 1 2 2 - 1 R T |
s-1 1 1 0.4 01 2 10 10 10 2
§-2 1 . 04 01 2 10 10 10 2

360 | 1ex | -3 1 . 04 01 2 10 10 10 2
S=4 i 1 0.3 0.1 2 10 10 10 2




Tablo 1V {devami)

Belir- Goziicil Belirteglerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar
teg tslem | Sistemi | Rif. Str. INH Etb. Tzn. FEad. Pza. Prd. Dek.
§=5 1 1 0.4 0.1 2 1b 10 10
5-6 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
B-60 Is1
5~7 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
5-8 1 1 0.3 0.05 2 5 10 10 1
5=9 1 1 0.3 0.05 2 S 10 10 1.
5-10 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
5-11 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
s-12 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
5-13 1 1 0.4 0.1 2 10 10 10
5-1 2 2 1 - 2 5 0.5 o~
8=2 1 1 1 - 1 5 0.5 - -
§-3 I 1 1 - 1 5 0.4 - -
B 1 i 1 - 2 5 0.5 -
5=3 1 1 1 - 1 3 0.5 - -
8=6 1 1 1 - 1 5 0.5 - -
B-70 -
§=-7 1 1 1 - 2 3 0.5 - -
s-8 1 2 1 - 2 5 0.5 - -
=9 1 2 1 - 2 5 0.5 - -
5-10 1 1 1 - 1 5 0.5 - -
§-11 11 1 - 1 5 0.4 - -
s-12 2 2 1 - 2 .5 0.5 - -
5-13 2 2 1 - 2 5 0.5 -




Tablo IV (devami)

Belir- Gozticl Belirteglerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar
te¢ |lslem| Sistemi | Rif. Str. INE Etb. Tzn, Ead. Pza. Prd. Dek.

5-1 1 - 1 - 1 5 1 - -
§-2 1 - 1 - 1 3 1 - -
5-3 1 - 1 - 1 5 05 - =
8~4 1 - 1 - 1 5 0.5 - -
§-5 1 - 1 - 1 5 1 - *
5-6 1 - 1 - 1 5 1 - -

B-71 -
5~7 1 - 1 - 1 5 0.5 - -
s-8 i - 1 - 1 5 1 - -
s5-9 1 - 1 - 1 5 1 - -
s-10 1 - 1 - 1 5 1 - -
s-11 1 - 1 - 1 5 0.5 - -
§-12 i - 1 - 1 5 1 - -
§~13 1 - 1 - 1 5 1 - -
8-1 2 10 1 - 1 5 0.5 - -
§5=2 1 10 1 - 1 5 0.3 - -
5-3 1 10 1 - 1 5 0.3 - -
S~4 1 10 1 - 1 5 0.3 - -
5-5 1 10 1 = 1 5 0.3 - -
S-6 1 10 1 - 1 3 0.3 - -

B-72 -
§-7 1 10 1 - 0.5 5 0.3 - -
5-8 1 10 1 - 1 5 0.3 - -
5-9 1 10 1 - 1 5 .3 - -
§=-10 1 10 1 - 1 5 0.3 - -




-

Tablo IV (devam1i)

Belir- Gozilicl Belirteglerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar

teg | tglem |Sistemi |Rif. Str., INH Etb. Tzn. Ead. Pza, Prd. Dek.
s-11 1 10 1 - 05 5 0.3 = -

B-72 - s-12 1 10 1 - 1 5 0.3 = -
§-13 1 10 1 - 1 5 0.3 - -

Tiiberkiilostatik ilaglar ve yardimeci ilaglarin farkli renkler veren

belirteclerle duyarlik sinirlari.

‘Kisaltmalar; Rif.: Rifampisin, Str.: Streptomisin siilfat, Etb.: Etambutol

dihidrokloriir, Tzn.: Tiasetazon, Ead. Etionamid, Pza.: Pirazinamid, Prd.:

Piridoksin hidrokloriir, Dek.:Deksametazon.

t: Is1 ile.

*Duyarlik sinirlari pug olarak verilmigtir.

*pBelirteglerle 10 ug 1n lizerinde renk veren maddeler

BMRpelirteclerle renk vermeyen maddeler.



TARTISMA VE SONUG



TARTISMA VE SONUGC

Aragtirmamizda fizerinde galigtigimz tibberkiilostatik ilaglar ve
yardimer ilaglarin tdminin birarada ayarimini, ince tabaka kroma-
tografisinde Kieselgel GF254 ﬁlaklarda9 §-5 ve 5-8; gazﬁéﬁ sistemlerini

kullanarak yapmak miimkiindiir.

Kromatogramlarda bu ilaclara ait lekelerin belirlenmesindes

Demir(IIT)klorir-Asetik asid (B-12)

2,6=-Dibromkinonkloriniid (B-16)

2,6=Diklorofenolindofenol sodyum (B-17 ve B-18)

2,6=Diklorkinonklorimid (B-20)

p-Dimetilaminonbenzaldehid-Niphidrin (B-25)

Giimiig nitrat-Bromfenol mavisi (B-41)

Giimiis nitrat-Potasyum permanganat (B-43)

Iyot buharlar: (B=47)

Ninhidrin-Kadmiyum asetat (B-60)

Potasyum permanganat-Stlfifik asid (B-66)
belirtegleri kullanilsbilir bulunmustur.Ancakbubelirteglerden Demir(ILI)
klortir-Asetik asit (B-12), 2,6-Diklorofenolindofenol sodyum (B-17' ve
B-18) ve Glimiis nitrat-Bromfenol mavisinde (B-41) zeminin koyu bir remk
almasi, bunlarin kulanimlarini kisitlamaktadir. Ayrica, Potasyum perman—

ganat-Silfiirik asid (B~66) belirteci ise, lekelerin ¢ok soniik olmasi ve
belirgin olmamasi nedeniyle tercih edilebilir bulumnmamigtar.

Diger taraftan elde edilen sonuglar, galigmamizin amaci olan
w tiberktilostatik ilaglar ve yardimci maddelerin klinikte uy-
gulanan kombinasyon gekillerine uygun kalitatif analizleri"” ne

elverir bicimde diizenlendipinde agafidaki sonuglar elde édil-

migtir.
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Streptomisin - sfilfat-Isoniazid-Etambutol dihidrokloriir
oo Kromatogram 1
1.Streptomisin siilfat, 2.lsoniazid, 3.Etam
C ) butol dihidroklériir, &.Piridoksin hidroklo-

riir, 5.Deksametazon; 6.Karigim

Coziell Sistemis $-10

Tablo V

Uygun Goziicii

Uygun Belirtecler

Ilaglér Sistemi Eenzer Renk Verenler Farkli Renk Verenler
Str-INH-Etb | Tiim ¢&ziieili B-25,B-43,B-47,B-55 B~6,8~8,B-16,B-20,

sistemleri B~62,B~64 ,B=65 B=-60
Str=INH~Etb | -9 harig tiim |B=25,B-43,B-47,B-55 8-6,5-8,B-16,B-~20,
Prd ¢Szlicl sistem |B-62,B-64,B-65 B~60

leri
Str-INH-Etb | §-9 ve 5-13 B-25,B-43,B-47,B-55 B~16,B-20,B-60
Prd-Dek hari¢ tiim ¢&zi-|B-62,B-64,B-65

| et sistemleri

Str-INH-Etb Kombinasyonu ve yardime:r ilaglarin ayirim: icin uygun g¢dziici

sistemleri ve belirtegler
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Tablo VI

Ilag-| Belirteglerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar:
tar |56 |B-8 |B~1618-20]8-2518-438-47|8-55 |3-60 |p-62 [B-64 B-65
str. |0 |10t |10% l10t [ s [o.05]o.2 |10t Jo.5 |10 frot ro
e |5 |5 [0.4 (0.3 |1 f[o.05l0.2 1 fo.2 fo.05]1 |1
ev |10 |5 | 28| 2t |o.5 |0.05]0.2 |10t Jo.05[0.3 [0.5 Yo.5
pra |10t | 5 [0.05]0.05[10 [0.05[0.2 |10t |10 [o.2 Jo.& Jo.3
pek |-*| - | st {s* w0 jo.srjoz}2 |1 |5 |2 |1

Str-INH-Etb kombinasyonu ve yardimci ilaglarin ¢Bzlicli sistemlerinde sii-
riikkleme yaﬁllmak3121n uygun belirteglere duyarlik sinirlari
ts Isi ile _ ‘
*Duyarlik 31n1rlér1 pg olarak verilmigtir.
xﬁBelirteglerle 10 yg 1n tizerinde renk veren maddeler.

xﬂ“Belirteglefle renk vermeyen maddeler.

Aer.ca9 Ninhidrin-Kadmiyum asetat (B-60) belirteci, p1r1dok31n hid-
rokloriir ile 10 pg ve difer maddelerle 2;1g ve daha kiiglk miktarlarda, -

blitlin gbzﬁcﬂ sistemleriyle siiriiklemeden sonra duyarlidir.,

Streptomisin slilfat-lsoniazid-Etambutol dihidrokloriir-Pirazinamid

E-NoRk Kromatogram II
- 1;Stfeﬁtomisin siilfat, 2.lsoniazid, 3.Etam-
0 O E; butol dihidrokloriir, 4.Pirazinamid, 5.Pirok-
0 §in hidrokloriir, 6.Deksametazon, 7.Karigim
0 .

¢ziicli Sistemis 5-8

<o
L

—®
I~
o #
L o
=
o &
L
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%
Tablo VII
Uygun Coziicl Uygun Belirtegler
flaclar Sistemi Benzer Renk Verenler | Farkli Renk Verenler
Str-INH-Etb=Pza | Tiim CBziicti B~25,B~43,B~47 B-8,B-16, B-20,B=60
Sistemleri .
Str~INH-Etb-Pza | §5-2,5=3,5-4 B=25,B~43,B~47 B~8,B-16,8~20, B-60
Prd §-5,5-7,5-8,
$-10,5-11,5-12
Str-INH-Etb~Pza | $=2,5=3,5-4 B~25,B~43,B=47 B-16,B-20,B-60
Prd-Dek 8-5,58-7,5-8
§-10,8-11,8~12

Str~INH=Etb-Pza Kombinasyonu ve yardimei ilaglarin ayirimi igin uygun

¢bzllell sistemleri ve belirtegler

Tablo VIII
Belirteglerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlarx
ilaclar B-8 |B=16 {B=20 | B=25} B=43 | B~47 | B~60
Str 10f* 110t j10° | 5 |o0.05)0.2 0.5
INH 5 0.4 |0.3 | 1 [0.05]0.2 [0.2
Eth | 5 2% | 2% |o0.5 |0.05{0.2 |0.05
Pza 5 5t t 110 |o.05|0.3 |10
Prd 5 10.05}0.05}.10 [0.05}0.2 |10
Dek x| ot 590 [o.50] 003 | 1

Str-INH-Etb-Pza Kombinasyonu ve yardimci ilaclarin gdziicli sistemlerinde

sliriilkleme yafllmak8121n uygun belirteglere duyarlik sinirlari.

t: Isy ile.

xDuyarllk sinirlary Mg olarak verilmigtir,

*Hpelirteclerle 10 pg 1n fizerinde renk veren maddeler.

Belirteg¢lerle renk vermeyen maddeler.

Ayrica, biitiin ¢Bziici sistemlerinde siiriiklemeden sonra Ninhidrin—Kad-

miyum asetat (B-60) belirteci, firidoksin hidrokloriir ve pirazinamid ile

10 pg, diger maddelerle ise 2 ug ve daha kiiglik miktarlarda duyariidair.




_Rifampisin-:‘i:soniazid ~ BEtambutol dihidrokloriir

Kromatogram IIT

0 o % loRifamﬁisin,, 2.1soniazid, 3.Etambutol
O o dihidrokleoziir, 4. Piridoksin hidrokloriir,
0 0 5.Deksametazon, 6.Karigim.

¢oziicli sistemi: §-1

-
ok C>

et
(X} )
Wk
i
e

Tablo IX
Uygun C8zlicii Uygun Belirtegler
t1aglar Sistemi Benzer Renk Verenler [Farkii Renk Verenler

Rif-INH-Etb | 5-1,5-2,8-5,5~6. | B-7,B-9,B-25,B-34,B-43 | B—6,B-8,B-16,B-20

§-7,5-8,5-9,5~10 | B=47,B=55,B-61,B~62, B-60

§-11,8-12,8-13 B-64,B=65
Rif-INH-Etb | §~1,8~5,5+6 | B-9,B-25,B~34 ,B~43,B~47 | B-6,B~8,B-16,B-20
Prd §-7,8-8,8~12 ' | B=55,B-62,B-64,B-65 B~60 -
Rif-INH=-Etb | S~1,5-5,5=6 B-25,B-43,B-47,B~55 B-16,B~20,B~60
Prd~Dek §~7,5~8,5-12 B-62,B-64 ,B-65

Rif-INH-Etb Kombinasyonu ve yardimea ilaglarin ayirimi igin uygun gbziicl
sistemleri ve belirtegler .
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Tablo X

Iiag= Belirteclerin Duyarli Olduju Konsantrasyonlarx

iar |B-6 |{B=~7 |B~8 |B~9 |B-16|B~20|B=25]|B~34|B=43|B=47|B-55|B~60 |B=61
Rif lo.2 11 lo0.3 |0.4 10.4 (0.3 {0.3 | 1 [0.05{0.2 j0.5 0.5 |0.5
INH 5 lo.4 {5 |0,05/0.4 [0.3 |1 0.1 }0.05/0.2 |1 [0.2 |0.1
ge |10 (1ot |5 o | 2% 1 2% lo.s {10t lo.05}0.2 {10t lo.05}10t
Prd 109“4 = 5 5 10.05i0.05i10 |10t [0.05]|0.2 |10f |10 -
pek [-®¥| - {1~ |- 1s5%{s"jwo [~ josfo3|2 |1 |-
tlaglar | B-62Z} B~64|B~65 Rif-INH-Etb Kombinasyonu ve yardimci ilagla-
Rif 0.1 0.5 |0.4 rin ¢dziiclt sistemlerinde siirtikleme yaﬁllmak-
INH 0.05f 1 1 sizin uygun belirteglere duyarlik sinirlari
Etb 0.3 j0.5 {0.5 t: Isi ile
Prd 0.2 10,4 10.3 "Duyarlik sinirlari pg olarak verilmigtir.
Dek 3 2 1 mﬁBelirteglerle 10 g 1in ilizerinde remk veren

maddgler,

Belirteglerie renmk vermeyen maddeler.

Biitiin ¢Bziicii sistemlerinde sfiriiklemeden sonra ise, 2, 6-Dibrom-
ve 2,6-Diklorkinonklorimid (B-16 ve B-20) belirtegleri, etambutol dihid-
rokloriir ile 10 yg ve dekssmetazon ile 10 ug dan daha biiylik, difer mad-

delerle 1 pg ve daha kiigik miktarlarda; Ninhidrin-Kadmiyum asetat(B=60)

belirteci, piridoksin hidrokloriir ile 10 ug, difer maddelerle 2 ug ve da-

ha kiiglik miktarlarda duyarlidair.

Rifampisin-isoniazid-Etambutol dihidrokloriir-Pirazinamid

=) <

o G

0 0

0 0

0 0

X Ok ¥ KX R
-1 2 3 4 5 6 7 [

Kromatogram 1V
loRifamﬁising 2.1soniazid, 3.Etambutol
dihidrokloriir, 4.,Pirazinamid, 5.Piridoksin

hidrokloriir, 6. Deksametazon, 7.Karisim

Cbziicl sistemiz S-12




-51—-

Tablo XI

llaglar

Uygun Goéziield

Sistemi

Uygun Belirtegler

Benzer Renk Verenler

Farkli Renk Verenler

Rif-INH-Eth-Pza

§~2,8=5,5-6,5-7
§-8,5-9,5=10,8-12

“B=7,B-25,B=43,B-47

B-8,B-16,B-20,B-60

5-13
Rif~INH-Etb-Pza |§-5,56,5=7 B=25,B-43,B-47, B-8,B-16,8-20,B-60
 Prd §-8,5-12
| Rif-INE-Etb-Pza |S-5,5=6,5=7 B~25,B-43,B-47 B~16,B-20,B-60
Prd-Dek 5-8,5-12

Rif-INH-Etb-Pza

Kombinasyonu ve yasrdimcir ilaglarin ayirimi igin uygun gSzlicl

sistemleri ve belirtegler

Tablo XIL

Belirteclerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar
tiaglar [B-7 |B-8 | B-16 | B=20 | B~25 | B~43 | B=47 | B~60
Rif 1 |0.3 0.4 10,3 0.3 |0.05[0.2 |0.5
INH 0.4 | 5 4 0.3 1 Jo.05(0.2 |o0.2
Etb 101 5 t 1 2t |o,5 [0.05{0.2 [0.05
Pza 1ot | 5 st | st |10 |0.05]|0.3 |10
Prd _¥® | 5 1 0,05|0.05|10 [0.05|0.2 {10
Dek |- - st | 5% |10 |o0.5 (0.3 |1

Rif-INO-Etb-Pza Kombinasyonu ve yardimer ilaglarin ¢dziicli sistemlerinde

siiriikleme yapilmaksizin uygun belirteglere duyarlik sinirlari.

ts Isi ile,

xDuyarlmk siniriari pg olarak verilmistir.

¥ipelirteclerle 10 pg 1n iizerinde renk veren maddeler.

Belirteglexle renk vermeyen maddeler.

Biitiin ¢bziicli sistemlerinde siiriikklemeden sonra ise, Ninhidrin-

Kadmiyum asetat (B—80) belirteci, pirazinamid ve piridoksin hidrokloriir

ile 10 pg, diger maddelerle 2 pg ve daha kiigilkk miktarlarda duyarlidar.
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Rifampisin-Streptomigin stilfat-Isoniazid

O 0 Kromatogram V
19Rifam§isin, 2°Streﬁtomisin siilfat,
o @ |
0 0 3.isoniazid, 4.Piridoksin hidrokleriir,
0 Q- 5.Deksametazon, 6.Karigim
CBziicli Sistemiz S-6
s D » » = &
1 2 3 4 5 8§
Table XIILI
Uygun Goziicll Uygun Belirtegler
tlaclarx Sistemi Benzer Renk Verenler |Farkl: Renk Verenler
Rif~Str-TNH | 5-1,5-2,5-5,5-6 | B~25,B-43,B-47, B=6,B-8,B-16,B-20
§-7,5-8,5-9,5-10{ B-55,B-62,B-64, B-44 ,B-60,B-70,B-72
§-12,5=13 B-65
Rif~Str-INH | S-1,5-5,5-6,8=7 | B=25,B-43,B-47,!"" B-6,B-8,B-16,B=20
Prd . S SBS =12 B-55,B8-62,B-64 ,B-65| B-60
Rif-Str-INH S -1,5-5,8-6,8~7 B~25,B~43,B~47,B-55| B-16,B-20,B-60
Prd-Dek 5~8,5-12 B-62,B8-64,B-65

Rif-Str~INH Kombinasyonu ve yardimci ilaglarin ayirimi igin uygun goziicl

sistemleri ve belirtegler.
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Tablo XIV
Tlag- Belirteglerin Duyprli Oldugu Konsantrasyonlar
lar |B~6 |B=8 B~16| B-20| B~25| B=43}|B=-44|B~47 [B=55 [B~60 |B=62 B-64 |B~65
Rif |0.2 ]0.3 |0.4 |0.3 0.3 |0.05]0.2 |0.2 |0.5 {0.5 |0.1 |0.5 |O.4
str |10t*10t |10% {10% | 5 |0.05[0.2 |0.2 |10t [0.5 {10 |10% |10
INH 5 0.4 0.3 1 (0,05!0.2 0.2 {1 (0.2 |0.05) L 1
Prd |[10% 0.05/0.05/10 [0.05{ - [0.2 |10 |10 (0.2 |0+4 |0.3
pek |-*=| - | 5% | 5|10 |o.5f0.5 032 [1 {5 [2 |1
tlaglar { B-70|B-72 Rif-Str-INH Kombinasycnu ve yardimc: ilaglarin ¢8-
Rif 1 1 zlicli sistemlerinde siiriikkleme yaﬁ11maks121n uygun be~
Str 1 5 lirteglere duyarlik sinmirlari.
INH 0.5 1 t: Isi ile
Prd - - xhuyarllk sinirlari pg olarak verilmigtir.
Dek - - Fpelirteclerle 10 #g in iizerinde renk veren maddeler.

mmBelirteglerle renk vermeyen maddeler,

Biitiin c¢bzlicii sistemlerinde siiriiklemeden sonra ise; 2.6~Dibrom ve

2,6-Diklorkinonklorimid(B-16 ve B-20) belirtegleri, streptomisin siiifat ve

deksametazon ile 10 pg dan daha bilylkk, diger maddelerle 1 pg ve daha kiiglk

miktarlarda; Ninhidrin-Kadmiyum asetat {B-60) belirteci,ﬁiridoksin hidroklo-
riir ile 10 pg: 4~Hidroksibenzaldehid-Siilftirik asid (B-44) belirteci,piridok-

gin hidrokloriir ve Sodyum nitrobrussiyat—ﬂidrojen peroksid (B-70) belirteci

ise piridoksin ve deksametazon harig diger maddelerle 2 pg ve daha kiigik

miktarlarda duyarladar.

Rifampisin-Streptomisin slilfat-Isoniazid-Pirazinamid

oo Kromatogram VI
O LRifamiaisin9 ZaStreﬁtomisin siilfat,
o o 3.1soniazid, 4o?irazinamid9 5.Piridoksin
hidrokloeriir, 6.Deksametazon, 7.Karigim.
0 O L ag a o
0 O Cozisti Sistemi: 5-7
y @ « x 2 & &
1 2 3 4 5 e 7
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Tablo XV

Uygun Goziicli

Uygun Belirtegler

Ilaglar - Sistemi Benzer Renk Verenler |Farkli Renk Verenmler

Rif-Str-INH-Pza | S~2,5-5,5-6,5-7 | B=25,B~43,B-47 B-8,B~16,B-20,B-44
5-8,5-9,5-10, B~60,B-70,B-72
§-12,8-13 .

Rif~Str~INH~Pza | §-5,8-7,58-8, B-25,B-43,B-47 B-8,B-16,B-20,B-60

Prd 8-12

| Rif-Str=-INH-Pza | 5-5,5-7,5-8, B-25,B-43,B-47 B-16,B-20,B~60
Prd-Dek §-12 |

Rif-Str-INH-Pza

Kombinagyonu ve yardimei ilaclarin ayirim: ig¢in uygun ¢é-

ziicli sistemleri ve belirtegler

Tablo XVI

Belirteclerin Duyarli O0ldugu Konsantrasyonlar
tlaclsr |B-8 |B-16 |B=20 |B~25 |B~43 |B-44 |B~47 |B-60 |B-70 [B~72
Rif 003 ! 094 003 003 0e05 002 002 005 1
Str 10t® |10 f10t [ 5 |o.05 [0.2 Jo.2 0.5 | 1
INH 5 lo.4 0.3 0.05 0.2 lo.2 lo.2 |e.5 |1
Pza 5 |5t st {10 lo.05 lo.s le.3 |10 (0.3 {o0.3
Prd 5. 10.05 |0.05 {10 {0.05 | - [0.2 |10 - -
Dek ~mex) st st 110 jo.5 0.5 (0.3 |1 |- |-

Rif-Str-INH-Pza Kowbinasyonu ve yapdimer ilaglarin ¢bziicti sistemlerinde st~

ritkkleme yaﬁllmakslzln uygun belirteglere duyarlik sinirlari

t: Isy ile

gbuyarllk sinirlari pg olarak verilmistir.

*pelirteglerle 10.pg in {izerinde renk veren maddeler.

- ¥Epelirteglerle renk vermeyen maddeler.

Ayrica, biitln ¢bezicil sistemlerinde siiriiklemeden sonra, 4-Hidroksi-
benzaldehid-Siilflirik asid (B-44) belirteci, piridoksin hidrokloriir harig
digerleri ile 1 #g ve daha kiigik miktarlarda; Nin-

hidrin-Kadmiyum asetat (B-60) belirteci ise pirazinamid ve piridoksin




hidrokloriir ile 10 yg, diger maddelerle 2 ug ve daha kiiglk miktarlarda

duyarladir.

Streptomisin siilfat-lsoniazid-Etionamid

Kromatogram VII

luStreﬁtomisin stilfat, 2.}soniazid, 3.Eti-

O
o 00

onamid, 4.Piridoksin hidrokloriir, 5.Deksa-

metazon, 6.Karigim.

Coziicli Sistemi: S-11

D o« % oa = B
1 2 3 & 5 6
Table XVII
Uygun (ziicit Uygun Bélirtegler
Ilaclar Sistemi Benzer Renk Verenler jFarkli Renk Verenler
Str-INH-Ead | Tlm ¢dzilcil B-25,B~43,B~47,B-55, | B~6,B-8,B~16,B-20,
sistemleri B-62,B-64,B~65 ' B-60,B-70,B~72
Str-INH~-Ead | 5-1,5-2,8-3,8~4 |B-25,B~43,B-47,B~55, | B-6,B-8,B~16,B-20
Prd §=5, ,5—6,5~7,5~8B-62,B~64,B-65 B~60
$-10,58-11,8=12 ,
Str~INH~Ead | §~2,8~4,5-5,5-8 |B-25,B-43,B=47,B~55 B-16,8-20,B-60
Prd-Dek $-10,5-11 B-62,B-64,B-65

Str-INE-Ead Kombinasyonu ve yardimei ilaglarin ayirimi igin uygun ¢dziict

sistemleri ve belirtegler



Tablo XVII1

flag- Belirteglexin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar

lar B~6 |B-8 |B~16|B-20 |B~25|B-43}B~47|B~55]8-60 |B-62|B-64|B~-65|B=~70|B-72

ser | 100%[10t [10% {10 |5 |o0.0s{0.2 |10t |0.5 |10 |10t 10 |1 |5
INH 5 |5 0.4 {0.3 |1 |0.05{0.2 1 |0.2 0051 |1 [0.5]1
Ead 1 {0.3 lo.2 l0.2 |1 |o.05l0.05l0.2 |10 lo.1 |0.4 0.5 |1 | 2
Prd 10t | 5 |0.05(0.05{10 |0.05/0.2 |10t |10 |0.2 |0.4 |0.3 | - -
Dek | - - | st |5t jo {05032 1 |5 |21 |- ]~

Str-INH-Ead Kombinasycnu ve yardimei ilaglarin, ¢Oziicli sistemlerinde si-
riikleme ya§11mak3121n$ uygun belirteclere duyarlik sinirlar:
t: Is1i ile
“Duyarllk sinirlar:i pg olarak verilmigtir.
xxBelirteglerle 10 zg 1in tizerinde remk veren maddeler.
m‘mBeli::"i:e(_;].ea::'le renk vermeyen maddeler.

¢6ziicli sistemleri ile yaﬁilan siirilklemelerden sonra ise 2,6-Dibrom
ve 2,6-Diklorkinonklorimid (B-16 ve B-20) belirtegleri, streﬁtomisin stil-
fat ve deksametazon ile 10 pg dan daha biiyiikk, difer maddelerle ise 1 ug
ve daha kiigik miktarlarda ; Ninhidrin~Kadmiyum asetat (8-60) belirteci
etionamid ve piridoksin hidrokloriir ile 5 ve.10 pg, difer maddelerle ise

2 ug ve daha kiiglik miktarlarda duyarlidir,

Streptomisin slilfat-isoniazid-Tiasetazon

O.
O E% Kromatogram VIII
luStreﬁtomisin silfat, 2.lsoniazid,
0 (o) ) 3.Tiasetazon, 4.Piridoksin hidrokloriir,
5.Deksametazon, 6.Karigim
0 . (bzicll Sistemi: 5-4

i
o> =
e x
LB &
vl
(oo
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Tablo XIX
Uygun Goziich Uygun Belirtegler
Ilaglar Sistemi Benzer Renk Verenler | Farkli Renk Verenler

Str-INH~Tzn |Tim g¢dzicl B-25,B~43,B-47,B-55 | B-6,B-8,B-16,B-20,

Sistemleri B~62,B—64,B-65 B-44,B-60,B~-70,B-72
Str-INH~Tzn |S-9 ve $-13 hari¢ | B-25,B-43,B~47,B~35, B-6,5-8,B~16,B-20,
Prd diger ¢8zilici B-62,B~64 ,B-65 B-60

sistemleri
Str -INH-Tzn|S-2,5-4,5-5,5-8 | B-25,B-43,B-47,B-55, | B-16,B-20,B~60
Prd-Dek B-62,B-64,B-65 ‘

Str-INH-Tzn Kombinasyonu ve yardime:r ilaglarin ayirim igin uygun ¢dzlicl

sistemieri ve bélirtegler

v

Tablo XX
11ag- Belirteglerin Duyarli Oldugu Konsantrasyonlar'
lar |B-6 [B-8 |B=16|B-20 |B-25|B~43|B~44|B—47|B-55|B—-60|B-62 B~64 [B~65
ser |10™10t |10t [10% | 5 |0.05[0.2 |0.2 |10 [0.5 10 |10 |10
INH 5 5 |0.4 (0.3 [ 1 [0.03]0.2 (0.2 | 1 ]0.2 |0.05| 1 1
Tzn 1 1 |0.2 |0.2 | 2 |0.05|0.5 [0.05|0.2 | 2 |0.1 {0.4 (0.5
Prd {10t | 5 |0.05/0.05|10 (0.05| - (0.2 |10f |10 (0.2 [0.4 |0.3
pek |- - | s® | sF |10 lossifosjozlz 15 |2 |1
Ilaglar | B~70({B-72 Str-INH-Tzn Kombinasyonu ve yardimei ilaglarin
Str 1 5 ¢Bziicti sistemlerinde siirilklenme yaﬁllmak3121n uygun
INH 0.511 belirteclere duyarlik sinmirlari |
Tzn 0.2 |0.4 t: Isz ile
Prd - - iil)uyar?i.:.k ginirlari pg olarak verilmigtir.
Dek - - m!]?:eil.:f._ri:egle]:’ll..c.- 10 ug 1in tizerinde renk veren maddeler.

®¥pelirteglerle renk vermeyen maddelér.

Goziicl sistemlerinde siirtiklemelerden sonra ise 2,6-Dibrom ve 2,6-Di .-

klorkinonklorimid (B-16 ve B-20) belirtegleri, streﬁtomisin siilfat ve deksa-

metazon ile 10 g dan daha bilyikk, diger mdddelerle 1 pg ve daha kiiglk mik-

tarlarda; 4-Hidroksibenzaldehid Siilfiirik asid (B-44) belirteci,ﬁiridoksin
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hidroklorfir harig diger maddelerle; Ninhidrin-Kadmiyum asetat (B-60) be-

lirteci, piridoksin hidrokloriir ile 10 pg; Sodyum nitroprussiyat-Hidrojen

peroksid (B-70) belirteci ise ﬁiridoksin hidrokloriir ve deksametazon ha-

ri¢ diger maddelerle 2 pg ve daha kiiglik miktarlarda duyarlidir.

Rifampisin-isoniazid-Etionamid

Kromotogram IX

1,Rifam§isin, 2.1soniazid, 3.Etionamid,

4.Piridoksin hidrokloriir, 5.Deksametazon,

6. Karigim

Goziicli Sistemi: S-8

£ RO Rk * R
1 2 3 4 5 6
Tablo XXI
Uygun Qdziicl Uygun Belirtegler
tlaclar Sistemleri Benzer Renk Verenler | Farkli Renk Verenler
Rif"INH—Ead 8—2 [ S_S » 5_6 ] 8-7 9 B_7 I B_g ,3-25 Fy 3_34 2 B_6 » B"'S ,B-lﬁ » B-zo y
s-8,5-9,5-10 8-43,B-47,B=55,8-61 | B-60,B-70,B~71,B-72
B-62,B-64,B8-65
Rif-INH-Ead | S=5,5-6,5-7,5-8 | B~9,B-25,B-34,B~43, | B-6,B-8,B-16,B-20
Prd B-47,B-55,B62,B-64, | B~60
"B~65
Rif-INH-Ead | 5-5,5-8 B-25,B8~43,B~47,B-55 B~16,8~20,8-60
Prd-Dek B-62,B-64,B-65
Rif-INH-Ead Kombinasyonu ve yardimei ilaglarin ayirimi igin uygun ¢dziicl

sistemleri ve belirtegler.



_59_

Tablo XXII

Ilag- Belirte¢lerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar

lar |{B~6 |B-7 |B-8 |B-9 |B-16|B~20}|B~25|B-34|B~43|B~47|B-55 B~60 |B-61 |[B~62

Rif (0.2 |1 [0.3 0.4 {0.4 0.3 j0.3 |1 [0.05]|0.2 (0.5 (0.5 [0.5 |0.1
INH 5 lo.4 |5 |o0.05{0.4 0.3 [ 1 |[0.1 [0.05[0.2 |1 |0.2 |0.1 10.05
Ead 1 1 (0.3 |0.5 (0.2 (0.2 |1 1 |0.05|0.05|0.2 (10 1 |0.1

pra 105 - |5 |5 lo0.05{0.05{10 |10t |0.05|0.2 |10t {10 | - 0.2

pek |- . |- |- {5t |50 [- |os0.3f2 |1 [- |5

tlaglar | B~64|B-65 |B-70Q [B~71 (B~72 Rif-INH-Ead Kombinasyonu ve yardimecl

Rif  |0.5 |0.4 |1 |1 |1 ilaglarin gbzicl sistemlerinde stiriik-

INH 1 1 |05 41 1 leme yab11mak81zin uygun belirteglexr-

Ead 0.4 10.5 |1 1 2 le duyarlik sinirlarz.

Prd 0.4 {0,3 | = - - t: Isi ile

Dek Z 1 - - - *Duyarllk sinirlari pg olarak verll—
migtir.

R“Bellrteglerle 10 ug 1n iizerinde
renk veren maddeler.

Wpelirte¢lerle renk vermeyen
maddeler.

Céziicll sistemlerinde ya§11an sliriikiemelerden sonra ise, 2,6-Dibrom
ve 2,6-Diklorkinonklorimid (B-16 ve B-20) belirtegleri, deksametazon ile
10 ug dan biiylik, diger maddelerde 1 ug ve daha kiiglik miktarlarda; Ninhid-
r1n-Kadm1yum agsetat (B=-60) belirteci, etionamid ve plrldoksln hidrokloriir

ile 10 pg, diger maddelerle 2 ug ve daha kﬂgﬁk mlktarlarda duyarlidir.



Rifampisin-isoniazid-Tiasetazon

00

-

Kromatogram X

1.Rifam§isin, 2.1soniazid, 3.Tiasetazon,

4 .Piridoksin hidrokloriir, 5.Deksametazon,

6.Karigim
0 o]
Coziicll Sistemi: $-5
¥ * W ® & *
1 2 3 4 5 6
Tablo XXIII
Uygun Goziicti Uygun Belirtegler
flaclar Sistemleri Benzer Renk Verenler | Farkli Renk Verenler
Rif-INH-TZn | $-1,5-2,5-5,8-6, | B~7,B~9,B~25,B-34, B~6,B-8,B~16,B-20,
$-7,8-8,5-9,5-10 | B-43,B~47,B~55,B-61 | B-44,B~60,B-70,B-71,
B-62,B~64,B-65 B-72
Rif-INH-Tzn | S~1,8-5,5-6,8-7, | B-9,B-25,B~34,B-43, | B-6,B-8,B~16,B-20,
Prd 8-8,8-10 B-47,B-55,B-62,B-64 | B-60
B-65 |
Rif-INH-Tzn | 8-5,5-8, B-25,B~43,B~47,8-55 | B-16,B-20,8~60
Prd-Dek B~62,B-64,B~65
Rif-INH-Tzn Kombinasyonu ve yardimei ilaglarin ayirim igin uygun ¢Szieil

sistemleri ve belirtegler.
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Tablo XXIV

Tlag- Belirteclerin Duyarli Oldufu Konsantrasyonlar™

lar B~6 [B=7 |B-8 |B-9 |B-16]B-20|B-25|B-34 |B-43|B-44|B~47|B-55 B=-60|B-61
Rif 0.2 11 0.3 lo.4 (0.4 j0.3 0,3 |1 {0.05|0.2 (0.2 |0.5 [0.5 {0.5
INH 5 0.4 |5 10.05]0.4 /0.3 }1 0.1 {0.05|0.2 |0.2 |1 (0.2 |0O.1
Tzn 1 1 1 |0.5 {0.2 |0.2 | 2 1 |0.05|0.5 |0.05(0.2 { 2 1
pra | 10 - |5 |5 [o0.05/0.05|10 |10t je.05| - |o0.2 |10t |10 | -
pek | -==| - |- |- |5%|s% |0 |- jo.5:losf0.3)2 |1 |-
tlaglar | B=62|B-64 [B—65 |B-70 {B~71 |B-72 Rif-INH-Tzn Komhinasyonu ve yar-
Rif O.h 0.5 10.4 } 1 1 1 dimeyr ilaglarin g¢dziici sistemle-
INH 0.05({ 1 0.5 11 1 rinde sliriikleme yaﬁllmaks121n
Tzn 0.1 (0.4 [0.5 [0.2 [0.5 [0.4 uygun belirtegiere duyarlik si~
Prd | 0.2 0.4 (0.3 | - - - nirlari.

Dek 5 2 - - - ts Isi ile

xDuyarllk sinirlari ug olarak
verilmigtir,

*pelirteclerle 10 pg in lizerin-
te renk veren maddeler.

Belirteg¢lerle renk vermeyen
maddeler.

¢Bziicli sistemlerinde siirliklemelerden sonra ise, 4-Hidroksibenzalde-

hid-Siilfiirik asid (B~44) belirteci,ﬁiridoksin hidrokloriiry Sodyum nitrow:—

prussiyat-Hidroksilamin (B-71) ve Sodyum nitroﬁrussiyat-?otasyum heksasi-

yanoferrat (B-72) belirtegléri,ﬁiridoksin hidroklorilir ve deksametazon. ha-

rig, 2,6-Dibrom ve 2,6-Diklorkinonklorimid (B~16 ve B-20) belirtegleri dek-

sametazon ile 10 pg dan daha biiylik ve diger maddelerle 1 ug ve daha kiigiik

miktarlarda duyarlidir. Sodyum nitroprussiyat-Hidrojen ﬁeroksid (B-70) be-

lirteci biridoksin hidrokloriir ve deksametazon harig, Ninhidrin~Kadmiyum

asetat (B-60) belirteci ise ﬁiridoksin hidrokloriir ile 10 pg, diger madde-

lerle 2 pg ve daha kiiglik miktarlarda duyarlidir.
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BZET

Bu caligmada giiniimiizde ¢ok kullanilan tiiberkiilostatik ilaglardano,
rifampisin, streptomisin sﬁlfat,,isoﬁiazid, etambutol dihidrokloriir,
tiasetazon, etionamid, pirazinamid ve bunlarla birlikte kullanilan yar-
dimci ilaglardan,piridoksin hidroklorilir ve deksametazonun, heﬁsinin bir=
‘arada ve ayrica tedavide kullanilan kombinasyonlara gbre; yanyana kali-

tatif analizleri icin kromatografik gartlar aragtirilmigtir.

tnce tabaka kromatografisi ydntemi ile maddelerin yanyana ayirim
lari yapilmig ve 13 ¢Bziicli sisteminde Rf degerleri saptanm;l.gtj.ra Bu ¢~
ziicti sistemlerinden, S-5: Kloroform-Metanol-Butanol (2:3.5:1) ve S-83
Metanol-BenzenfButanol—Asétik asid (3:2:2:0.5) biitiin ilaglarin yanyana

ayirimlari igin uygun bulunmugtur.

Bu ilaglarin kalitatif tayininde yardimei olabilecek, renk reak-
siyonlarindan kaynaklanan, 75 kromatografik belirteg denenmig, maddele~

rin bu belirteglerle verdigi renkler aragtirilmigtir. Bu belirteglerdens

2,6=Dibromkinonklorimid (B-16)

2,6-Diklorkinonklorimid (B-20),
p-Dimetilaminobenzaldehid-Ninhidrin (B-25),

Glimiis nitrat-Potasyum permanganat (B-43),

Iyot buharlari (B-47),

Ninhidrin-Kadmiyum asetat (B-60)'in biitiin maddeler igin uygun ol-

dufu gozlenmigtir,
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Belirteclerden, maddelerin hepsi ya da baz2 kombinasyonlar igin
uygun oldugu saptanan 23 tanesinin, ¢&ziicli sistemlerinde siirlikleme ya-
pilmadan duyarlik sinirlari aragtirilmigtir. Giimlig nitrat-Potasyum
permanganat (B-43) ve iyot buharlari (B-47) biitiin maddeler igin 0.3 kg

ve daha kiiciik miktarlarda duyarli bulunmugtur,

Ayrica bu belirtetlerden segilen 9 tanesinin,¢8ziicli sistemlerinde
k:dmatografik caligme yiiriitiildiikten sonra duyarlik sinirlari tekrar saﬁ-

tanmgtir.

SUMMARY

We studied the experimental conditions for qualitative chromatograpliic
. analysis 4f some of the commonly used tuberculostatic drugs rifamﬁicin9
streptomycin sulphate, isoniazid, ethambutol dihydrochloride, thiacetazone,
ethionamide, pyrazinamide, and two supplemantary drugs of tuberculosis
therapy, pyridoxine hydrochloride and dexamethasone. These analysis were

performed for all the drugs conceminantly and for the combinations used

in therapy.

Using thin-layer chromatography techdﬁuﬁwe analysed these drugs
and found their Rf values in 13 solvent systems. 5-5: Chloroform—
Methanol-Butanol (2:3.5:1) and 8-8: Me thanol-Benzen-Butanol-Acetic asid
(3:2:2:0.5) solvent systems wé&e found available for the analjsis of

these substances altogether,

The color reactions of these drugs with 75 chromatographic
reactives (characterized by their color reactioms) were testéd to be

able to identify them on chromatograms, and we found:
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2,6-Dibromoquinonechlorimide (B-16),
2,6-Dichloroquinonechlorimide (B-20);
p-Dimethylaminobenzaldehyde-Ninhydrin (B-25),

Silver nitrate=-Potasgium ﬁermanganate (B-43),

Todine vapour (B-47),

Ninhydrin-Cadmium acetate (B-60) were suitable reactives for all

of the drugs.

Sepsitivity tests were performed for 23 reactives which were found
guitable for all of the drugs or for some combinations without develoﬁment
in solvent systems. It was observed that Silver nitrate-Potassium
permanganate (B-43) and iodine vapour (B-47) were sengsitive for all of

the drugs in amounts 0.3 pe or less.,

We, also, performed sensitivity tests for 9 of these reactives

after developing in solvent systems.
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BELIRTECLER

1- 4-Aminoantipirin-Potasyum heksasiyanoferrat(IIT) (324)
Belirteg gbzeltesi I: 4—Aminoantipirinin etanoldeki 7 1 lik g¢dzeltisidir.
Belirtec ¢bzeltisi II: Potasyum heksasiyanoferratin sudaki 7 8 1lik
¢bzeltisidir,
lslem: Unce I, sonra II §ﬁskﬁrtﬁ1ﬁb, ﬁlak amonyak buharlari ile doyu-=
rulmug tanka yerlegtirilir,
Materyals l-Fenil—Zs3—dimetil—&-amino—s—ﬁirazolon (Fluka)

Potasyum heksasiyanoferrat(III) (Merck}

Amonyak ¢&zeltisi % 25 (Yerli)

2~ Aminohiﬁﬁﬁrik asid (325)
Belirteg gbzeltisi: 4-Aminohipﬁﬁrik asidin etanoldeki Z0.3 likk ¢Gzel-
tigidir.
fglem: Belirteg bﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 140° de 40 1sitilir,
Materyal: 4-Aminchippiirik asid (Fluka)

Absolii etanol (Tekel)

3~ Amonyum tiyosiyanat-Demir(II)siilfat (326)
Belirteg ¢bzeltisi I: 0.4 g Amonyum tiyosiyamatin 30 ml asetondaki
¢dzeltisidir,
Belirteg ¢dzeltisi IT: 1.2 g demir(II)stilfatin 30 ml sudaki gﬁzeltisidiro
lslem: Once I ﬁﬁskﬁrtﬁ1ﬁ§ ﬁlak kurutulur, sonra II ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁro
Materyal: Amonyum tiyosiyanat.(Riedel)

Demir(II)siilfat (Merck)
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Anisaldehid-Stilfiirik asid (327)
Belirteg c¢bzeltisi: 0.5 ml Anisaldehidin 50 ml glasyal asetik asid
ve 1 ml siilfiirik asid (297) igindeki ¢bzeltisidir, Kullanilmadan
tnce taze olarak hazirlanmir.
tglem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram, 100-105° de leke~
lerde maksimum renklenme oluncaya kadar 1sitilir.
Materyal: Anisaldehid (Fluka)

Glasyal asetik asid (Merck)

Slilfiirik asid %97 (Merck)

Absolii etanol (Tekel)

Antimon(IT)kloriir (328)

Belirteg ¢8zeltisi: Antimon(III)kloriiriin kloroformdaki doymug ¢dzel-
tisidir.

tglem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁktem sonra kromatograﬁ 100° de 107 usatalir.
Materyals Antimon(III)kloriir (Riedel)

Kloroform (Merck)

Bakir kloriir (329)
Belirteg ¢Bzeltisi: Bakir(II)kloriiriin sudaki %Z0.5%1ik gézeltisidir.
lslem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁb, kromatogramda reunkler gdzlenir.

Materyal: Bakir(II)kloriir (Merck).

Bakir stilfat-Benzidin (330)

Belirteg gbzeltisi I; 0.3 g Bakir(II)slilfatin, 100 ml Z 45'1lik eta-
noldeki ¢8zeltisidir.

Belirteg gbzeltisi II:Benzidinin%50'1lik etanoldeki 2Z0.1'lik ¢Bzelti-

sidir.
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Iglem: Belirteg I pﬁski’irtﬁlﬁp9 kromatogram 60° de kurutulur ve somra
II piskirtiilir.
Materyals Bakir(II)siilfat (Merck)

Benzidin (Merck)

Etanol (yerli)

8~ Bakir(II)stilfat~Dietilamir. ¢331)..
Belirteg ¢Szeltisi: 0.5 g Bakir(II)stilfatin 100 ml metanoldeki c¢&zel-
tisi ile 3 ml dietilamin karigimidir.
Not: Belirte¢ kullanilmadan 8nce galkalanmalidir ve sadece birkag
giin dayaniklidir. |
Materyal: Baklr(II)sﬁlfat (Riedel)
Dietilamin (Fluka)

Metanol (Merck)

9- 2,2'-Bipiridin-Demir(III)klorlir (332).
G8zelti as Demir(III)kloriiriin etanoldeki Z0.51lik ¢Bzeltisidir
(karanlikta saklanir).
Cozelti bs 2,2'-Bipiridinin etanoldeki %0.5'1ik ¢bzeltisidir.
Belirteg ¢ézeltisi: Kullanilmadan 8nce (a) ve (b) den egit olarak
karigtirilar.
Materyal: 2,2'-Bipiridin(Fluka)

Demir(III)klorlir (Riedel)

Absolii etanol (Tekel)

10- Demir{III)kloriir (333).
Belirteg gtzeltisis Demir(III)kloriiriit metanoldeki doymug cozeltisidir.

Materyal: Demir(III)kloriir (Riedel)
Metanol (Merek)



11-

12-

13~

14~

15-
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Demir(III)kloriir (334).

Belirteg ¢8zeltisis Demir(III)kloriiriin sudaki Z2'1lik ¢bzeltisidir,

Materyals Demir(III)kloriir (Riedel)

Demir(III)kloriir-Asetik asid (335);

Belirteg gazeltisié Demir(III)klorliriin sudaki Z5'lik ¢8zeltisi ile

2N asetik asidin egit miktarlardaki karigimidir.
Materyal: Demir(III)kloxiir (Riedel}

Asetik asid (Merck).

Demir(I1L)klortir-iyot (336).
Belirteg cBzeltisi: 5 g Demir(III)kiorﬁf ve 2 g iyotun,50 ml aseton-
50 ml %20 sulu tartarik asid karlgmmlﬁdaki ¢bzeltisidir.
Materyals Demir(III)kloriir (Riedel) |
tyot (Etablissment Roques)
L(+)-Tartarik asid (Merck)

Aseton (Merck)

Demir(III)kloriir-Perklorik asid. (Forrest Belirteci) (337).
Belirteg ¢bzeltisis 5 ml 7 Sglik demir(IIT)kloriirlin sulu ¢8zeltisi,
45 ml %20'1ik ﬁerklorik asid ve 50 ml %5071ik nitrik asid karigimadir.
Materyal: Demir(III}klorﬁr (Riedel)

Perklorik asid Z20 (Merck)

Nitrik asid %65 (Merck)

Demir(ITI)kloriir-Silfiirik asid (338).
Belirteg ¢&zeltiei: 2 g Demir(III)kloriiriin 83 ml susuz n-butanol ve

15 ml %97'1ik siilfiirik asid karigimindaki ¢bzeltisidir.



Islem: Belirteg piiskiirtiildlikten sonra kromatogram 15%cda tem?eratﬁ—
riinde kurutulub, 25-30" aisitailzir,
Materyal: Demir(III)klorlir (Riedel)

n-Butanol (Fluka)

Stlfiirik asid %97 (Merck)

16— 2,6=~Dibromkinonklorimid (282)
Belirteg gdzeltisi: 2,6-Dibromkinonklorimidin absolii etanoldeki.
Z1-0,1%1ik ¢dzeltisidir (Kullanilmadan &nce taze hazirlanir) .
Materyal: 2,6-Dibromkinon klorimid (Merck)

Absolll etanol (Tekel)

17- 2,6-Diklorofenclindofenol sodyum tuzu (339).
Belirteg g¢bzeltisi: 2,6-Diklorofenolindofenol sodyum tuzunun eta-
noldeki %0,1'lik ¢¥zeltisidir.
Materyals 2,6-Diklorofenolindofenol sodyum (Merck)

Absolii etanol (Tekel).

18- 2,6-Diklorofenclindofenocl sodyum tuzu (Tillman belirteci) (340).
Belirteg ¢bzeltisi: 2,6-Diklorofenolindofenol sodyum tuzunun Z50°1lik
etanoldeki %0.05%1ik ¢bzeltisidir.

Materyal: 2,6~Diklcrofenolindofenol sodyum (Merck)

Etanol %95 (Tekel)

19- 2,6-Diklorofenolindofenol-Glimis nitrat (341).
Belirteg gbzeltisi: 2,6-Diklorofenolindofenoliin etanoldeki %0.2'1lik
gbzeltisine 3 g glimiiy nitrat eklendikten sonra siiziilen ¢Szelti gal-

kalanir. Kullanilmadan 8nce taze hazirlanmalidir.
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Materyal: 2,6-Diklorofenolindofenol sodyum (Merck)
Glimiig nitrat (Yerli)

Absolli etanol (Tekél).

2,6-Diklorckinon _klorimid (342).

Belirteg ¢bzeltisi: 2,6-Diklorokinon klorimidin absolil etanpldeki
20.1-1%1ik ¢bzeltisidir (Kullanilmadan dnce taze hazirlanir).
Materyals 2,6-Diklorkinon klorimid (Merck)

Absolii etanol (Tekel)

p—Dimeti1aminobenza1dehid-Asetik asid-Fosforik asid.(EP-Belirteci) (343).
Belirteglgﬁzeltisis 0.25 g é-Dimetilaminobenzaldehiﬁ, 50 g glasyal
agetik asid - 5 g Zss‘lik fosforik asid karigiminda gﬁzﬁlﬁﬁs 20 ml
su eklenir. Renkli gigelerde aylarca dayaniklidir.
Materyal: ﬁ-Dimetilaminobenzaldehid (Riedel)

Glasyal asetik asid (Merck)

o~-Fosforik asid %85 (Fluka)

p-Dimetilaminobenzaldehid-Asetil aseton (Morgan-Elson Belirteci) (344) .
Belirteg ¢bzeltisi I: a. 5 ml Z530 sulu ﬁotasyﬁm hidroksid ¢Szeltisi
ile 20 ml etanocl ve b. 5 ml as¢tilasetonun 50 ml n-butancldeki ¢bzel-
tisidir. Kullanilmadan hemen 8nce 5 ml a ve 10 ml b g¢8zeltileri ka-
rigtirilarak hazirlanir.
Belirteg gozeltisi IIs 1 g ﬁ-Dimatilaminobenzéidehidin 30 ml etanoi-
deki ¢Bzeltisine 30 ml %37°1ik hidroklorik asid ¢bzeltisi eklenir.
Eger istenirse 180 ml n-butanol ile seyreltilir.

/

Iglem: I pﬁstﬁrtﬁ1ﬁ§ 57 105° de 1sitililir, sonra II piistiirtiiliir ve

5' 90° de kurutulur.
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Materyal: p-Dimetilaminobenzaldehid (Merck)
Asetilaseton (Riedel)
Potasyum hidroksid (Merck)
Absolli etanol (Tekel) .
n-Butanol (Fluka)

Hidroklorik asid %37 (Merck).

23~ p-Dimetilaminobenzaldehid-Hidroklorik asid (Ehrlichs Belirteci) (345).
Belirteg ¢bzeltisis ﬁ-Dimetilaminobenzaldehidin-etanoldeki'%l“lik
cBzeltisidir.
lslem: Plak,belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten gonra 3-5' hidroklorik asid
buharlari ile doyurulmug tanka konur veya %25'1lik hidroklorik asid
pliskiirtiilir. Bazen 1sitmak da yararli olur.
Materyala'é—Dimetilaminobenzaldehid (Merck)

Absolii etanol (Tekel)
Metanol (Merck)

Hidroklorik asid %37 (Merck).

24~ p—Dimetilaminobenzaldehid-Hidreklorik asid (van Urk belirteci) (346).
Belirteg ¢dzeltisi: 1 g ﬁiDimetilaminobenzaldéhidin 50 ml etanol -
50 ml % 37 lik hidroklorik asid karigimindaki g¢&zeltisidir.
lglem: Adsorban geffaflagincaya kadar giddetle ﬁﬁski’.irti‘ili’.irc Daha
sonra ﬁlag1n fizerinden su buhari gegirilir.
Materyal: é—Dimetilaminobenzaldehid (Merck)

Hidroklorik asid %37 (Merck)
Etanol %95 (Tekel)
25~ p—Dimétilaminobenzaldehid-Ninhidrin (84).

Belirteg ¢bzeltisi: 500 mg ﬁ-Dimetilaminobenzaldehidin 50 ml siklo-
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heksandaki g6zeltisi ve 200 mg ninhidrinin 50 ml Z95'lik etanoldeki
¢Bzeltisinin egit oranlardaki karigimidir. Belirtec taze hazirlan-
malidir.
tslem: Belirteg piiskiirtiildiikten sonra kromatogram 100°’de 1-1.5
saat isitilir,
Materyal: ﬁ-Dimetilaminobenzaldehid (Merck)

Ninhidrin (Merck)

Siklcheksan (Merck)

Etanol %95 (Tekel)

26- p-Dimetilaminobenzaldehid-Stilflirik asid (347).
Belirteg ¢Bzeltisi: 0.125 g ﬁ-Dimetilaminobenzaldehid,soﬁutulmug
65 ml 7Z97'1lik stilfiirik asidr 35 ml su karigiminda ¢&zilir ve iizerine
0.05 ml 25'1ik demir(IIT)kloriir ¢tzeltisi eklenir. Birkag¢ hafta
dayaniklidar.
Materyals ﬁ-Dimetilaminobenzaldehid (Merck)
Demir(III)kloriir (Riedel)

stilfiirik asid 750 (Merck)

27- 1,3-Dinitrobenzen (310).
Gézelti a: 1,3-Dinitrobenzenin etanoldeki Z2'lik ¢ozeltisidir,
¢zelti b: Potasyum hidroksidin metanoldeki 2.5N cbzeltisidir.
Belirteg ¢dzeltisis a ve b'den egit miktarlarda karigtarilir.
tglem: Bélirteg éﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 1-2° 80° de isatalir.
Materyal: 193—Dinifr$benzen (Mexck)
Potasyum hidroksid (Merck)
Metanol (Merck)

Absolii etanol (Tekel).
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28- 3,5-Dinitrobenzoik asid (348).
Belirte¢ ¢dzeltisi: 3,5-Dinitrobenzoik asidin 2N sodyum karbonatta-—
¥i %1°'1lik ¢8zeltisidir.
iglem: Belirteg pliskiirtiildiikten sonra kromatogram 100° de 5-10°
isitilir.
Materyal: 3,5-Dinitrobenzoik asid (Merck)

Sodyum karbonat (Merck)

29- 2,4=Dinitrcfenilhidrazin (349).

Belirteg ¢dzeltisis 1 g 2,4-Dinitrofenilhidrazinin 1000 ml etanoldeki
cbzeltisine 10 ml %37'lik hidroklorik asid eklenir.
lglem: Olugan 2,4-Dinitrofenilhidrazonlari ayirmak icin ard arda
potasyum heksasiyanoferratin 2N hidroklorik asidteki %Z0.2%1ik ¢Gzel~
tisi piiskiirtiiliir°
Materyal: 2,4-Dinitrofenilhidrazin (Riedel)

Hidroklorik asid Z37 (Merck)

Absoll etanol (Tekel)

Potasyum heksasiyanoferrat(III) (Merck).

30~ 2,4~Dinitroklorcbenzen {350).
Belirteg ¢Bzeltisi Iz 2,4-Dinitroklorobenzenin metanoldeki ZI171lik
gozeltisidir,
Belirteg cdzeltisi II: Sodyum hidroksidin 3N ¢dzeltisidir.
islem: I ve II ard arda pliskilr tiliir .
Materyal: 2,4~Dinitroklorobenzen (Fluka)
Sodyum hidroksid (Merck)

Metanol (Merck).
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31- Dragendorff (Munier modifiye) (351).

32-

33-

¢ozelti as 1.7 g Bismut(III)nitrat ve 20 g tartarik asidin 80 ml
sudaki ¢bzeltisidir.
GSzelti b: 16 g Potasyum iyodilriin 40 ml sudaki ¢Szeltisidir.
Stok ¢8zeltis a ve b'den egit oranda karlgtlrlllrg Buz dolabinda
birkag ay dayaniklidir.
Belirteg cozeltisi: 10 g Tartarik asid 50 ml suda ¢8zlillir ve 10 ml
stok ¢bzeltiden eklenir.
Materyals Bizmut{III)nitrat (Riedel)

Potasyum iyodiir (Mallinckrodt)

L(H)-Tartarik asid (Merck)

Dragendorff‘(Munier ve Macheboeuf modifiye) (352).
Cozelti a: 0.85 g Bizmut(III)nitratin 10 ml glasyal asetik asid~
40 ml su karisimindeki ¢dzeltisidir.
G5zelti bs 8 g Potasyum iyodiiriin 20 ml sudaki ¢bzeltisidir,
Stok g¢dzelti: a ve b'den egit oranda karigtirilir. Renmkli §i§e1erde'
uzun siire dayaniklidir.
Belirteg ¢bzeltisi: 1 ml Stok ¢Bzelti kullanilmadan dnce 2 ml glasyal
asetik asid ve 10 ml su ile karigtarilir, |
Materyal: Bizmut(III)nitrat (Riedel)

Potasyum iyodiir (Mollinckrodt)

Asetik asid (Merck).

Fenol-Siilfiirik asid (353).

Belirteg gﬁzeltiﬁis‘B g Fenol ve 5 ml 797 siilfiirik asidin 95 ml eta-

noldeki ¢Bzeltisidir.
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tglem: Belirteg plisklirtiildiikten sonra kromatogram 10-15 110° de
isitilir.
Materyal: Fenol (Riedel)

SHi1fiirik asid %97 (Merck)

Etanol 795 (Tekel)

Folin Ciocalteu Belirtecl (354).
Stok ¢¥zelti: 10 g Sodyum tungustat ve 2.5 g sodyum molibdat 70 ml
suda gbzilliir, 5 ml %85'lik fosforik asid ve 10 ml %37 hidroklorik
asid eklenir ve 10 saat geri geviren soputucu altinda isitilir.Daha
sonra 15 g lityum sulfat, 5 ml su ve 1 damla brom eklenir, 15" tek-—
rar 1sitilir ve sofuduktan sonra su ile 100 nl'ye tamamlanir (Gozel-
tide yegil renklemnme gdrillmemelidir)-
Belirteg ¢ozeltisi I: %20 Sulu sodyum karbonat g¢dzeltisidir.
Belirteg gézeltisi II: Taze olarak,l kisim stok gbzelti 3 kisim su
ile seyreltilir.
tglem: Once T bﬁskﬁrtﬁlﬁr kisa slirede kromatogram kurutulur ve sonra
II piiskiirtiliir.
Materyal: Sodyum molibdat (Riedel)

Sodyum tungustat (Riedel)

Lityum siilfat (Fisher)

Sodyum karbonat (Merck)

Brom (Riedel)

o-Fosforik asid %285 (Fluka)

Hidroklorik asid Z37 (Merck)
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35~ Formaldehid-Hidroklorik asid (Prochazka Belirteci)s (355).
Belirteg gozeltisi: 10 ml 235'lik formaldehid, 10 ml hidroklorik
asid (d.1.125) ve 20 ml etanol taze olarak karigtirilar.
Islem: Belirteg bﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 5° 110° de 1sitzlar.
Materyal: Formaldehid ¢zeltisi Z 35 (Yerli)
Hidroklorik asid (Merck)

Etanol %95 (Tekel)

36~ Formaldehid-Stlfiirik asid (Marquis Belirteci) (356).
Belirteg ¢dzeltisi: 0.2 ml %37'lik formaldehid ¢Bzeltisi 10 ml
797'1ik siilfiirik asid ile karigtirilir.
Islem: Kromatogram develoﬁman tankindan alindiktan sonra belirteg
direkt bﬁsk{irtﬁlﬁr°
Materyal: Formaldehid gSzeltisi 7 37 (Yerli)

Siilfiirik asid %97  (Merck).

37- Fosforik asid (357).
A. Belirteg §5zeltisi: %85 Fosforik asid, su ile 1:1 oraninda ka-
rigtirilir.
B. Belirteg ¢bzeltisi: Fosforik asidin metanoldeki Z15%1ik ¢bzelti~
gidir. .
Iglems Adsérban tabekas:i geffaflagincaya kadar belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁpg
15-30°, 120° de 1sitilir.
Materyal: o-Fosforik asid %85 (Fluka)

Metanol (Merck).

38- Glukoz-Fosforik asid (358).
Belirteg gbzeltisi: 2 g Glukoz 10 ml Z 8571lik fosforik asid ve 40 ml
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suda ¢oziililp, 30 ml etanol ve 30 ul n~butanol eklenir.
tglem: Belirteg piiskiirtiildiikten sonra kromatogram 10" 45°%de 1sitilir.
Materyal: D-Glukoz (Yerli)

o-Fosforik asid %85 (Fluké)

Etanol %95 {Tekel)

n-Butanol (Merck) .

39- Glimiis nitrat (359).
Belirteg ¢Bzeltisi: 1 ml Doymus sulu glimiis nitrat cbzeltisi karig-
tirrlarak 20 ml asetona eklenip, ¢bken glimis nitrat ¢8ziinene kadar
damla damla su eklenir.
Materyal: Giimig nitrat (Yerli)

Aseton (Merck)

40~ Giimiis nitrat-Amonyak (Tollens veya Zaffaroni Belirteci) (360).
Gézelti a: 0.1N Sulu - giimiig nitrat cbzeltisidir,
G6zelti b: 5N Amonyum hidroksid cBzeltisidir.
Belirteg ¢bzeltisi: (a) ve (b)‘den kullanilmadan Snce taze colarak
135 oraninda karigtirilir.
tslem: Belirteg ﬁﬂskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 5-10° 105° de
isitalir.
Materyal: Gﬁmﬁ§lnitrat (Yerli)

Amonyak (Merck).

41- Glimig nitrat-Bromfenol mavisi (361).
Belirteg ¢bzeltisi: 0.2 g Bromfernol mavisi 50 ml asetonda ¢oziiliir
ve 50 ml 72'1ik sulu glimiig nitrat ¢Bzeltisi eklenir. Belirteg bir

hafta kadar dayanikladir.
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tslem: Asidik solvanla siirliklemeden sonra ﬁlak kurutulur ve amonyak
tankina yerlegtirilir. Sonra sicak hava ile amonyak uzaklagtirilir
ve bélirte¢ piiskiirtiilir.
Materyal: Bromfenol mavisi (Riedel)

Glmiis nitrat (Yerli)

Aseton (Merck)

Gimiis nitrat-Potasyum bikromat (362)
Belirteg gbzeltisi I3 25 ml Doymug sulu giimiis nitrat cdzeltisine,
50 ml aseton - 2 ml su karigimi eklenir.
Belirteg ¢bzeltisi II: Potasyum bikromatin sudaki %Z0.3%1ik ¢dzelti-
sidir.
Belirteg ¢Bzeltisi III: Sodyum hidroksidin metanoldeki Z2'1ik ¢bzel-
tisidir.
tglems T Bolca plskiirtiiliir, havada kurutulup, II piskiirtlir, kuru-
tulur. Tekrar 11 ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁﬁ havada kurutulur. Sonra II1 ﬁﬁrkiirt{ilﬁre
Materyal: Giimig nitrat (Yerli)

?otasyum bikromat (Merck)

Sodyum hidroksid (Merck)

Aseton (Merck)

Metanol (Merck)

Glimiig nitrat— Potasyum ﬁermanganat (363).

Gézelti a: 1 Kisim 0.1 N giimiig nitrat ¢8zeltisi, 1 kisim 2 N amonyak
cbezeltisi ve 2 kisim 2 N sodyum hidroksid ¢8zeltisi taze olarak ka -
rigtirilir.

Qozelti b: 0.5 g Potasyum ﬁermanganat ve 1 g sodyum karbonatin 100 ml

sudaki ¢8zeltisidir.



Materyals Potasyum permenganat (Rhdne-Poulenc)
Sodyum karbonat (Merck)
Giimiig nitrat (Yerli)
Sodyum hidroksid (Merck)

Amonyak ¢Bzeltisi %25 (Merck).

44— 4-Hidroksibenzaldehid~Siilflirik asid (Komarowsky Belirteci) (364)n
Gozelti as %50 Sulfiirik asid g¢bzeltisidir.
Cozelti b: 4-Hidroksibenzaldehidin metanoldeki %2'1ik ¢dzeltisidir.
Belirteq g¢bzeltisis Kullanilmadan &nce taze olarak 5 ml a ve 50 ml
b karigtirilir.
Iglem: Belirteg éﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 105° de 3-4° veya
60° de 10° isaitilir.
'Materyals 4-Hidroksibenzaldehid (Fluka)

Stilfiirik asid (Merck)

Metanol (Merck).

45— Hidroksilamin-Demir(III)kloriir (365).
¢Bzelti a: 20 g Hidroksilamin hidrokloriir 50 ml suda ¢Bzlilir, eta—
nolle 200 ml'ye tamamlanir. (8zelti buzlukta saklanir.
G8zelti b: 50 g Potasyum hidroksid miimkiin olan en az miktar suda
¢Bzllir ve etanolle 500 ml'ye tamamlanir.
Belirteg ¢8zeltisi I: Egit miktarlarda a ve b karigtirilir ve goken
potasyum kloriir slizliliir. gézelti buzlukta iki hafta kadar dayanik~
lidir.
Bhlirteg ¢bzeltisi II: 10 g Toz demir(TIDkloriir 20 ml %36"11k
hidroklorik asidde ¢ziiliir, 200 ml dietiykterle homojen bir kafl—

gim elde edinceye kadar karigtirilir. Cozelti iyi kaﬁatlldlgl tak=-
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dirde dayamiklidzir.
islem: I piiskiirtiilir, oda temperatiiriinde kurutulan kromatograma
dsha sonra 1l ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁre
Materyals Hidroksilamin hidrokloriir (Riedel)
Potasyum hidroksid (Merck) |
Demir(IIT)kloriir (Riedel)
Hidroklorik asid %36 (Merck)
Etanol %95 (Tekel)

Dietiykter {Merck) .

46~ 8-Hidroksikinolin——Hiﬁobromiir (Sakaguchi Belirteei) {336).

Belirteg cdzeltisi I: 8-Hidroksikinolinin asetondaki %0.171ik ¢dzel-
tisidir.
Belirteg ¢bzeltisi IT: 0.2 ml Brom ve 100 ml 0.5N sodyum hidroksid
¢Bzeltisi karigimidir.
tslems I Piirkiirtilldilkten sonra kromatogram kurutulur ve IT ﬁﬁskﬁrtﬁli’ira
Materyals 8-Hidroksikinolin (Riedel)

Brom (Yerli)

Sodyum hidroksid (Merck)

Aseton (Merck).

47- 1yot buharlari (367).
Kromatogram bir miktar iyo¢ kristalleri igeren tanka yerlegtirilir.

Materyals lyot (Etablissements Roques).

48~ lyot-Potasyum iyodiir (368).
Belirteg ¢ézeltisis 0.2 g Iyot ve 0.4 g fotasyum iyodiiriin 100 ml

sudaki gdzeltisidir.
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Materyal: lyot (Etablissements Roques)

Potasyum iyodiir (Mallinckrodt).

Iyot-Siilfiirik asid (369).

Belirteg ¢dzeltisi: Egit miktarlarda 0.1N iyot ¢Bzeltisi ve 7 10
siilfiirik asid karrgtirilir.

Materyal: Iyot (Etablissements Roques)

Siilfiirik asid (Merck).

p~Kinon (330).
Belirteg ¢zeltisi: 0.5 g 13~K:°.n.onunB 10 ml firidin - 40 ml n-butanol
karigimindaki g&zeltisidir.
Materyal: ﬁ—Benzokinon (Fluka)
n-Butancl (Merck)

Pitidin (Carlec Erba)

Kobalt(III)tiyosiyanat (370).

Belirte¢ ¢Bzeltisis 3 g Amonyum tiyosiyanat ve 1 g kobalt(II)kloriiriin,
20 ml sudaki ¢dzeltisidir.

Materyal: Amonyum tiyosiyanat (Merck)

Kobalt(II)kloriir (Merck).

Kromosiilfiirik asid (371).

Belirtec gbzeltisi: 5 g Potasyum bikromatin, 100 ml Z40711k siilffirik
asitteki ¢8zeltisidir,

Not: Gerekirse kromatogram 150° de 1sitilir.

Materyal: Potasyum bikromat (Merck)

siilfirik asid (Merck).
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53- Kromotropik asid (372).

54=
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Gtzelti a3 Kromotropik asid sodyum tuzunun sudaki % 1071k ¢Bzelti-
sidir.

Gozelti bs 5 Kisim 797'1ik stilflirik asidin 3 kisim sudaki gozeltisi-
dir.(Karigim oda temperatﬁrﬁne kadar sogutulur) .

Belirteg ¢Bzeltisis Kullanilmadan Snce 1 kisim a ve 5 kisim b taze
karigtirilair.

fslem: Belirteg pliskiirtiildilkten sonra kromatogram 105° de 30° 1sitilir.
Materyal: Kromotroﬁik agid sodyum tuzu (Merck)

Siilfiirik asid 7 97 (Merck).

Rurgun(IV)asetat (373).

Belirteg gzeltisi: Rursun(IV)asetatin benzendeki Z1'lik ¢bzeltisidir,
Islem: Belirteg pliskiirtiildiikten sonra kromatogram 110° de 5'1sitilar.
Materyal: Kursun(IV)asetat (Fluka)

Benzen (Merck)

Molibdofostorik asid (374).

A. Belirte¢ ¢8zeltisi: Molibdofosforik asidin etanoldeki Z5-10'lak
¢cSzeltisidir.

Islem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 120° de maksimum
renklenme gBzleninceye kadar isitilir.

Materyal: Molibdofosforik asid (Riedel)

Etanol Z95 (Tekel)

Naftakinon-Slilfonik asid sodyum tuzu (Folin Belirteci) (375).
Belirteg ¢bzeltisis 0.02 g 1,2-Naftakinon-4-siilfonik asid sodyum
tuzunun 100 ml 25°lik sulu sodyum karbonat ¢bzeltisindeki taze hazir-

lanmg ¢8zeltisidir.
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1slem: Belirteg pliskiirtiilip, kromatogram oda temperatiiriinde kurutulur.

Bagka igleme gerek yoktur.

Materyal: 1,2-Naftakinon-4-siilfonik asid sodyum tuzu (Schuchardt

Miinchen)

Sodyum karbonat (Merck)

Naftakinon-siilfonik asid sodyum tuzu (376).

Belirtec ¢Bzeitisi: 0.5 g 1,2-Naftakinon-4-sililfonik asid sodyum tuzu-
nun, 95 ml su - 5 ml glasyal asetik asitteki cBzeltisidir. Qdziinmeyen
parcalar silizliliir.

Not: Lekeler yarim saat sonra kontrol edilir.

Materyals 1,2-Naftakinon-4-siilfonik asid sodyum tuzu {Schuchardt

Miinchen)

Glasyal asetik asid (Merck).

Naftakinon-8iilfonik asid~Perklorik asid (377).

Belirtec ¢bzeltisi: 0.1 g 1,2-Naftakinon~4-siilfonik asid sodyum
tuzunun, 50 ml etanol-25 ml %60°1lik perklorik asid-25 ml %37°lik
formaldehid ¢Szeltisi ve 22.5 ml sudaki ¢bzeltisidir.

Islem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 70-80° de lekeler
belirinceye kadar isatilir.

Materyal: 1,2-Naftakinon-4-siilfonik asid sodyum tuzu {Schuchardt

Miinchen)
Etanol %295 (Tekel)
Perklorik asid (Merck)

Formaldehid 737 (Yerli).

59— Ninhidrin (378).

A. Belirteg ¢bzeltisi: 0.3 g Ninhidrinin 100 ml n-butanoldeki ¢dzel-

tisi tizerine 3 ml glasyal asetik asid eklenir.
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B. Belirtec c¢bzeltisi: Niphidrin etanoldeki Z0.2°'1ik ¢cbzeltisidir.
Islems Belirteg piiskiirtiildiikten sonra kromatogram 110° de maksimum
rerklenme gdzleninceye kadar wsitilir.
Materyals Niphidrin (Merck)

Asetik asid glasyal (Merck)

n-Butanol (Merck)

Absolii etanol (Tekel).

Ninhidrin-Kadmiyum asetat (379).
Belirteg gzeltisi: 1 g Ninhidrin, 2.5 g kadmiyum asetat ve 10 ml
glasyal asetik asidin 500 ml etanoldeki g&zeltigidir.
fglem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬂktem sonra kromatogram 120° de 20'zsitrlir.
Materyal: Ninhidrin (Merck)

Kadmiyum asetat (Merck}

Glasyal asetik asid (Merck)

Etanol %95 (Tekel)

Pikril kloriir (380).
Belirteg ¢dzeltisi: Pikril kloriirtin etanoldeki Z1-1.5'luk g¢tzeltisidir.
Iglem: Belirteg piiskiirtiildiikten sonra kromatogram aményak tankina
yerlestirilir.
Materyal: Pikril klorilir (Merék)

Absolii etanol (Tekel),

Amonyak %25 (Yerli).

Potasyum heksasiyanoferrat(ILI)-Demir(IIL)kloriir (381).
Gézelti a: Potasyum heksasiyanoferrat(III)in sudaki Z1°'lik cozeltisidir.
Gézelti b: Demir(IIT)kloriirtin sudaki %2°'1lik gtzeltisidir.

Belirteg gozeltisi: a ve b taze olarak egit miktarlarda karigtirilir.
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tslem: Renklerin hassasiyetinin artmasi igin 2N hidroklorik asid '
plirkirtiiliir.
Materyal: Potasyum heksasiyanoferrat(III) (Mexck)

Demir(III)kloriir (Riedel) .

‘725 Hidroklorik asid (Merck).

63- Potasyum bermanganat nétral (330).
Belirteg c¢bzeltisi: Potrasyum ﬁermﬂnganatln sudaki %0.05"'1ik ¢bzel-
tisidir.
Materyal: Potasyum ﬁermanganat (Rhdne-Poulenc)

64— Potasyum ﬁermanganat alkali (382).
Belirteg ¢bzeltisis 0.5 g Potasyum ﬁermanganatln, 100 ml 1N sodyum
hidroksidteki ¢8zeltisidir.
Iglem: Belirteg ﬁﬁskﬁrﬁﬁldﬁkten sonra kromatogram 100° de 1sitilar.
Materyal: Potasyum ﬁermanganét {(Rhdne-Poulenc)

Sodyum hidroksid (Merck).

65— Potasyum ﬁermanganat alkali (310).
Belirteg ¢Bzeltisi: {Z1'1ik sulu potasyum ﬁermanganat%msésit miktar-
da 25'1ik sulu sodyum karbonat #  g¢zeltileri karigimidix.

Materyal: Potasyum ﬁermanganat (Rhdne-Poulenc)

Sodyum karbonat (Merck) .

66— Potasyum permanganat—Sﬁlfﬁrik asid (383).
Belirteg ¢bzeltisi: 0.5 g Potasyum.ﬁermanganatlng 15 ml Z97'1ik siil-
fiirik asitteki g¢dzeltisidir.
Matéryal: Potasyum ﬁermnnganat (Rhﬁne—?oulenc)

Siilfiirik asid %97 (Merck).
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Sodyum nitroprussiyat (384).
Belirteg ¢bzeltisi: 1.5 g Sodyum nitroﬁrussiyatlng 5 ml 2N hidroklorik
asitteki ¢dzeltisine 95 ml metanol-10 ml Z25"1lik amenyak ¢ozeltisi
eklenip, siiziiliir.
Materyal: Sodyum nitroﬁruasiyat (Riedel)

Hidroklorik asid (Merck)

Metanol (Merck)

Amonyak %25 (Merck).

Sodyum nitroprussiyat—Asetaldehid (385).
Belirteg ¢Bzeltisi: 5 g Sodyum nitroﬁrussiyann9 100 ml Z10'luk sulu
asetaldehitteki ¢bzeltisidir. Kullanilmadan 8nce 1 kisim Z2'1ik sulu
sodyum karbenat ¢8zeltisi ile karigtirilir. |
Materyal: Sodyum nitrobrussiyat (Riedel)

Sodyum karbonat (Merck)

Asetaldehid {Riedel).

Sedyum nitroﬁrussiyat-Amonyak (386) .

Belirtég ¢8zeltisi Is Sodjum nitrobrussiyatln sudaki %1°1ik ¢8zeltisidir.
Belirteg ¢bzeltisi II: Z10 Amonyak gdzeltisidir.

Islems Once I ﬁﬁskﬁrtﬁlﬁﬁs sonra II ﬁﬁskﬁrtﬂlﬁra

Materyal: Sodyum nitroﬁrussiyat {Riedel)

Amonyak (Merck).

Sodyum nitroprussiyat-ﬂidrojen ﬁeroksid (387) .

Belirteg ¢Bzeltisi: 2 ml Z5'1lik sodyum nitroﬁrussiyatln sulu ¢bzelti~
si, 1 ml Z10"luk sulu sodyum hidroksid ve 5 ml %3'1iik sulu hidrojen
peroksid gozeltisi karigimidir. 15 ml su ile seyreltilir, Buzlukta

birka¢ giin dayanmiklidir.
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Materyals Sodyum nitroprussiyat (Riedel)
Sodyum hidroksid (Merck)

Hidrojen percksid %3 (Yerli).

Sodyum nitroérussiyat-Hidroksilamin (Crote Belirteci) (388).
Belirte¢ c¢&zeltisis 0.5 g Sodyum nitroﬁrussiyat 10 ml suda g¢dziiliir,
0.5 g hidroksilamin hidrokloriir ve 1 g sodyum bikarbomat eklenir.
Gaz ¢ikigi bittikten éonra 2 damla brom eklenir ve su ile 25 ml'ye
tamamlanir. Belirte¢ iki hafta kadar dayanikizdir.
Materyal: Sodyum nitroﬁrussiyat (Riedgl)

Sodyum bikarbonat (Merck)

Brom (Yerli)

Hidroksilamin hidrokloriir (Riedel).

Sodyum nitroﬁrussiyat"Potasyum heksasiyanoferrat (389).
Belirteg ¢bzeltisi: Z10 Sulu sodyum hidroksid, %10 sulu sodyum nit-
roprussiyat, 210 sutu ﬁotasyum heksasiyanoferrat ve su {1:1:123) ka-
rigimidir. Kullanilmadan &nce karigim en az 20" oda temberatﬁrﬁnde
bekletilir. Buzlukta saklandigi takdirde birkac hafta dayaniklidir.
Rullanilmadan dnce egit miktarda asetonla karigtirilir.
Materyal: Sodyum nitroﬁrussiyat (Riedel)

Potasyum heksasiyanoferrat(III) (Merck)

Sodyum hidroksid (Merck}

Aseton (Merck).
Siilfiirik asid (390).
Belirteg gbzeltisi: %95 Sillfiirik asid ve metancliin egit oranlarda

karigimidir.

Islem: Belirteg ﬁﬂskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram 15° havada kurutu-
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lup, sonra maksimum renklenme gbzleninceye kadar 110° de 1sitailar.
Materyals Stilfiiik asid 297 :(Merck)

Metanol (Merck).

Vanilin-Potasyum hidroksid (391).
Belirteg ¢bzeltisi I: Vanilinin iso-broﬁanoldeki %Z2'1ik cézeltisidir.
Belirteg g8zeltisi II: Potasyum hidroksidin etanoldeki Z1'1ik ¢dzel-
tisidir. | |
Islems Once I ﬁﬁrkﬁrtﬁlﬁﬁs kromatogram 10° 110° de 1sitilir. Sonra
iI“nin pliskiirtiilmesinden sonra aym iglem tekrarlamir.
Materyal: Vanilin (Fluka)

Potasyum hidroksid (Merck)

Iso-proﬁanol (Merck)

Absolil etanol (Tekal)

Vanil in~-Stilfirik asid (392,393).
Belirteg gozeltisi A: 1 g Vanilinin, 100 ml Z97'1lik stilflirik asit-
teki gbzeltisidir,
l1glem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram, maksimum renk-
lenme gdzleninceye kadar 120° de isitilir.
Belirteg ¢&zeltisi B: 0.5 g Vanilinin, 100 ml %Z97°'1ik siilfirik asid-
etanol (43:1)'deki karigimidir.
Islem: Belirteg ﬁﬁskﬁrtﬁldﬁkten sonra kromatogram maksimum renklenme
gbzleninceye kadar 129o de isaitilir.
Materyal: Vanilin (Fluka)

Sl fiirik asid %97 (Merck)

Absold etanol (Tekel).
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