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ÖZET 

 
1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 bileşiği, 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion bileşiğinin, 
asetofenontiyosemikarbazon ile reaksiyonu sonucu elde edilmiştir [1,2]. Bu çalışmada 1 bileşiğinin, etilasetoasetat, 
benzalasetofenon, siyanoasetik asit, benzil, benzoin ve asetilklorür gibi reaktiflerle reaksiyonları araştırıldı. Böylece 
yeni pirimidin türevi bileşikler (1a-e) elde edildi. Elde edilen bileşiklerin yapıları elementel analiz, IR, 1H-NMR 
spektrumları yardımıyla aydınlatıldı. 
  
Anahtar Kelimeler: Pirimidin-2-tiyon, Ketimin, Amit, Katılma-Kondensasyon. 
 
 

THE INVESTIGATIONS OF THE REACTIONS OF 1-AMINO-5-BENZOYL-4-
PHENYL-1H-PYRIMIDINE-2-THIONE WITH CARBONYL REACTIVES 

 
ABSTRACT 

 
The 1-amino-5-benzoyl-4-phenyl-1H-pyrimidine-2-thione 1 was obtained by starting from 4-benzoyl-5-phenyl-2,3-
furandione and acetophenonthiosemicarbazone. In this study, the investigations were extended to reactions of 1 with 
ethylacetoacetate, benzalacetophenon, cyanoaceticacid, benzyl, benzoin and acetylchloride. Thus, some new 
pyrimidine derivatives (1a-e) were synthesized. The structures of these compounds were determined by the IR, 1H-
NMR spectroscopic data and elemental analysis. 
  
Keywords: Pyrimidine-2-thione, Ketimine, Amide, Addition-Condensatione. 
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1. GİRİŞ 
 
1 Bileşiğinin daha önce izosiyanatlar, 1,3-dikarbonil bileşikleri ve anhidritler ile reaksiyonları yapılarak, pirimidin 
türevi bileşikler elde edilmiştir [3,4,5]. Bu bileşikler biyolojik ve farmokolojik yönden önemi olduğu düşünülen 
bileşiklerdir [6,7,8]. Bu nedenle çalışmamızda 1 bileşiğinin çeşitli karbonil bileşikleri, asitklorürleri, siyanoasetik 
asit gibi reaktiflerle reaksiyonlarını araştırarak, yeni pirimidin türevi bileşikler elde etmeyi amaçladık. Bu 
bileşiklerin açık formülleri ve reaksiyon denklemleri şekil 1’de verilmiştir. 
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Şekil 1. Reaksiyonların genel denklemi. 

 
2. MATERYAL VE METOD 
 
Deneylerimizde kullanılan başlıca kimyasal maddeler, Fluka, Merck, Sigma, gibi firmaların üretimleridir. Çözücüler 
destile edilerek ve uygun kurutma vasıtalarıyla etkileştirilerek saflaştırıldı. Reaksiyonlar, reaktiflerin ya etüvde sabit 
sıcaklıkta direk etkileştirilerek, ya da çözücü ortamında kaynatılarak yapıldı. Reaksiyonların ilerleyişi DC Alufolien 
Kieselgel 60 F254 Merk TLC levhaları ile kontrol edildi. Erime noktaları Buchi 510 erime noktası cihazı ile tayin 
edildi. Buchi RE 111 marka rotavapor, Nüve marka FN 500 model etüvden (0-300oC) yararlanıldı. Elementel analiz 
EA 1108 CHNS-O marka cihazla, IR- spektrumları, Perkin Elmer 421 ve Shimadzu 435 V-0.4 marka cihazlarla KBr 
tekniğiyle, 1H-NMR spektrumları ise Gemini-Varian 200 MHz, spektrofotometresiyle alındı. Literatüre göre 
okzalilklorür ve dibenzoilmetandan, 4-benzoil-2,3-furandion’un sentezi yapıldı [1]. Sentezi gerçekleştirilen 
bileşiğin, asetofenontiyosemikarbazon ile etkileşmesi sonucu oluşan pirimidin türevinin, hidroliziyle 1 bileşiği elde 
edilmiştir [2].  
 
3. TARTIŞMA VE SONUÇ 
 
Bu çalışmada nükleofilik özellik gösteren 1 bileşiğinin çeşitli reaktiflerle reaksiyonları incelenmiştir. 1 Bileşiği, 
etilasetoasetat ve benzalasetofenon ile farklı reaksiyon şartlarında, (pirimidinil-amino)-ketimin (1a-b), siyanoasetik 
asit ile imino-propanoik asit (1c), benzil ile pirimidinil-amino-1,2-difenil-1-hidroksi-2-oksoetan (1d), asetilklorür ile 
amit türevi olan (1e) bileşiklerini vermiştir. 
 
1a ve 1b bileşiklerinin sentezinde, 1 bileşiğinin etilasetoasetat ve benzalasetofenon ile reaksiyonu katılma 
kondensasyon şeklinde olup, direk reaksiyonla yapılmıştır. Reaksiyonlarda 1 bileşiğinin erime noktası ve 
etilasetoasetatın kaynama noktası dikkate alınmıştır. Reaksiyon süreleri 2 ile 3 saat arasında, reaksiyon sıcaklığı 
130oC ile 135oC arasında değişmiştir. Reaksiyon verimleri sırasıyla %60 ile %40’dır. 1b bileşiğinde, yapıdaki fenil 
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gruplarının sterik engel oluşturması nedeniyle, verimin daha az olduğu düşünülmektedir. Aynı zamanda reaksiyonlar 
çözücü ortamında da denenmiş olup, çözücü ortamında çok uzun sürede gerçekleşmektedir. 1 bileşiğinin 
çözünürlüğünün az olmasının reaksiyonların uzun sürede gerçekleşmesinde etkili olduğu düşünülmektedir.  
1a bileşiğinde keto-enol tautomerliği bulunduğu 1H-NMR spektrumundan anlaşılmıştır ve spektrumdaki piklerin 
şiddetinden keto formunun daha fazla olduğu görülmüştür. 1H-NMR spektrumunda enol formu için �� � �� 
ppm’de = CH- ve �= 10.94 ppm’de –OH pikleri çok az gözlenmiştir [9,10,11,12]. 1b bileşiğinin ise 
çözünürlüğünün fazla olması sebebi ile kristallendirme güçlüğü ile karşılaşıldı. 
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Şekil 2. 1a bileşiğinin reaksiyon mekanizması. 

 
1 bileşiğinin siyanoasetik asit ile reaksiyonundan yine bir asit türevi olan 1c bileşiği sentez edilmiştir. Reaksiyon 
çözücü ortamında uzun süre kaynatılarak gerçekleşmiştir. Ürün yıkama yoluyla saflaştırılmıştır. Bu reaksiyon 
sonucunda 1 bileşiğinin çözelti ortamında daha uzun sürede reaksiyon verdiği yapılan deneysel çalışmalardan 
anlaşılmıştır. 
 

N

N NH2Ph

Ph

O

+

O

Ph

Ph

N

N N
H

H

+ C-CH2-C 
NH

H+

NH
C-CH2-C-OH

H
N

N

NPh

Ph

O

N=C-CH2-C-OH
O

H-N=C-CH2-C 
+

O

O
+

H-N=C-CH2-C-O

O

O

O

O

S S

S

1c  
 

Şekil 3. 1c bileşiğinin reaksiyon mekanizması. 
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1 Bileşiğinin benzil ve benzoin ile reaksiyonları yapılarak, 1d bileşiği elde edilmiştir. Direk reaksiyon şeklinde 
yapılan bu reaksiyonlardan elde edilen bileşiklerin aynı yapıda oldukları anlaşılmıştır. Erime noktası ve IR, 1H-
NMR spektrumları bu sonucu doğrulamıştır. Bunun nedeninin benzoinin ortamda oksidasyona uğrayarak benzil 
oluşturduğu ve reaksiyonun benzil üzerinden gerçekleşmiş olduğu düşünülmektedir. Elde edilen bileşiklerin 1H-
NMR’ spektrumlarında –OH piki �= 3.40 ppm’de aromatik halka protonlarıda � = 7.01-7.84 ppm’de gözlenmiştir. 
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Şekil 4. 1d bileşiğinin reaksiyon mekanizması. 
 
Yine 1 bileşiğinin asetilklorürü ile reaksiyonu oda sıcaklığında 24 saat karıştırılarak yapılmış, 1e bileşiği elde 
edilmiştir. Asitklorürlerinin aktif bileşikler olması, reaksiyonun oda şartlarında yapılmasında etkili olmuştur. 
Reaksiyon aminlerin açillenmesi mekanizmasına göre gerçekleşmiş olup, amit yapısında bileşik elde edilmiştir.  
 

N

N Ph

Ph

O

C Cl

O
+

H2N O

ClC

-

N

H
H

+ N
O

Ph

Ph

N

N

-HCl

N

N Ph

Ph

O

H

N
O

C

S

S

S

CH3 CH3

CH3

 
 

Şekil 5. 1e bileşiğinin reaksiyon mekanizması. 
 

4. SENTEZ VE DENEYSEL VERİLER 
 
N-(5-Benzoil-4-fenil-2-tiyokso-1,2-dihidro-pirimidinil-amino)-1-etoksi-1-oksoetilmetilketimin (1a): 
 
0.2 g 1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 ve 1ml etilasetoasetat (1:14 mol), 0.05 g p-toluen sulfonik 
asit, şilifli bir balon içerisinde, CaCl2 kurutma başlığı takılarak, 135oC’ ye ayarlı etüvde iki saat reaksiyona sokulur. 
Etilasetoasetatın fazlası rotavapordan atılır. Yağımsı ürün dietileter ile karıştırılır. Çöken sarı ham ürün süzülür, n-
butanolden kristallendirilir ve kurutulur. Verim %60, E.N = 248oC, IR (KBr, cm-1): � = 3500-3400 (karbonil 
overtonu), 3100 (aromatik, C-H), 3000-2900 (alifatik, C-H), 1730-1650 (C=O), 1620 (C=C ve C=N), 1540-1420 
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(arom. halk. isk. tit.), 1230 (C=S), 800-640 (pirimidin hal.isk.tit.), 1H-NMR (CDCl3, ppm): � = 1.29 (-OCH2-CH3, 
triplet), 4.30 (-OCH2-CH3, quartet), 2.07 (N=C-CH3, singlet), 3.36 (-C-CH2-C-, singlet), 7.02-7.38 (arom. prot.). 
C23H21N3O3S (419.424 g/mol) için hesaplanan: C, 65.87; H, 5.01; N, 10.00; S, 7.63. Bulunan: C, 65.72; H, 4.91; N, 
9.63; S,7.91.  
 
N-(5-Benzoil-4-fenil-2-tiyokso-1,2-dihidro-pirimidinil)-1,3-difenil-2-etenilketimin (1b): 
 
0.2 g 1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 ve 0.4 g benzalasetofenon (1:3 mol), 0.05 g p-toluen 
sulfonik asit, şilifli bir balonda homojen bir şekilde karıştırılır. CaCl2 kurutma başlığı takılarak 130oC ’ye ayarlı 
etüvde 3 saat reaksiyona sokulur. Soğutulur, dietileter ile karıştırılır. Çöken sarı ham ürün süzülerek n-butanolden 
kristallendirilir ve desikatörde P2O5 üzerinde kurutulur. Verim %40, E.N = 195oC; IR (KBr, cm-1): � = 3500-3400 
(karbonil overtonu), 3020 (aromatik, C-H), 1740 (C=O), 1630-1600 (C=C ve C=N), 1240 (C=S), 780-680 ( 
pirimidin hal.isk.tit.); 1H-NMR (CDCl3, ppm): � = 3.40-3.84 (-CH=CH-, H’ler dublet), 6.48-7.90 (arom. prot.) 
C32H23N3O1S (497.513 g/mol) için hesaplanan: C,77.25; H, 4.65; N, 8.44; S, 6.44. Bulunan: C, 77.01; H, 4.50; N, 
8.40; S,6.25.  
 
3-(5-Benzoil-4-fenil-2-tiyokso-1,2-dihidro-pirimidinil-amino)-3-imino-propanoik asit (1c): 
 
0.2 g 1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 ve 0.2 g siyanoasetikasit (1:4 mol) şilifli bir balona alınır. 
Benzen ortamında 11 saat kaynatılır. Çözücü rotavapordan atılır ve mutlak eter ile karıştırılır. Çöken sarı ham ürün 
süzülerek, sıcak petrol eterinden yıkanır, kurutulur. Verim %50, E.N = 255oC; IR (KBr, cm-1): � = 3400-3200 (-
COOH), 1730 (C=O), 1620 (C=N), 1590 ve 1600 (N-H eğilmesi), 690-790 (pirim. hal. isk. tit.); 1H-NMR (CDCl3, 
ppm): � = 3.90 (-CH2-, singlet), 7.14-8.01 (arom. prot.), 9.57 (N-H). C20H16N3O3S (378.37 g/mol) için hesaplanan: 
C, 63.48; H, 4.25; N, 11.10; S, 8.47. Bulunan: C, 63.15; H, 4.05; N,10.95; S, 8.18.  
 
1-(5-Benzoil-4-fenil-2-tiyokso-1,2-dihidro-pirimidinil-amino)-1,2-difenil-1-hidroksi-2-oksoetan (1d): 
 
0.2 g 1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 ve 1.32 g benzil (1:4 mol), 0.05 g p-toluen sulfonik asit, 
şilifli bir balonda homojen bir şekilde karıştırılır. CaCl2 kurutma başlığı takılarak 135oC ‘ye ayarlı etüvde 5 saat 
reaksiyona sokulur. Soğutulduktan sonra dietileter ile karıştırılır. Çöken beyaz ham ürün süzülerek, n-butanolden 
kristallendirilir ve desikatörde P2O5 üzerinde kurutulur. Verim %50, E.N = 368oC; IR (KBr, cm-1 ): � = 3400’de (N-
H gerilme tit.), 1650 (C=O), 1600-1580 (C=C ve C=N), 1500-1400 (aromatik halka), 800-700 (pirimidin hal. isk. 
tit.); 1H-NMR (DMSO, ppm): � = 3.40 (-OH piki), 7.01-7.84 (arom. prot.), 8.34 (pirimidin halkası protonu), 10.44 
(-NH). C31H23N3O3S (517.54 g/mol) için hesaplanan: C, 71.94; H, 4.47; N, 8.11; S, 6.19. Bulunan: C, 71.75; H, 
4.35; N, 8.01; S, 6.09.  
 
N-(5-Benzoil-4-fenil-2-tiyokso-1,2-dihidro-pirimidin-1-il) asetamit (1e): 
 
0.2 g 1-Amino-5-benzoil-4-fenil-1H-pirimidin-2-tiyon 1 ve 0.3 ml asetilklorür (1:4 mol) oranlarında şilifli bir 
balona alınır. 1 g CH3COONa ve 2 ml su ilave edilir. CaCl2 kurutma başlığı takılarak, oda sıcaklığında 48 saat 
karıştırılır. Reaktiflerin fazlası rotavapordan atılır ve dietieter ilave edilir. Çöken sarı ham ürün süzülür ve saf su ile 
yıkanır. Etilalkolden kristallendirilir, desikatörde P2O5 üzerinde kurutulur. Verim %45, E.N = 330oC; IR (KBr, cm-

1): � = 3200 (-N-H), 3030 (-CH3), 1720-1660 (C=O), 1610-1590 (C=C ve C=N), 1200 (C=S), 800-670 (pirimidin 
hal. isk. tit.). C19H15N3O3 (333.117 g/mol ) için hesaplanan: C, 61.33; H, 4.81; N, 13.41; S, 10.23. Bulunan: C, 
61.15; H, 4.67; N,13.32; S, 10.07. 
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