fstanbul Fez. Fak. Mec. o ) : J. Fac. Pharm. latanbul
3, 21 (1967) . 3, 21 (X987}

Mefil-4-feniliireido-2-benzoiloksibenzoat

. Methy1-4-bhenylure_idd-2-benzoyloxybenz0ate

v

Esin GURSU (ONAT}* .-

Bu caligmada, metil-4-feniliireido-2-hidroksibenzoat(*), benzoil
esteri haline getirilmig ve molekiiliin ispat1 bakimindan incelenmig-
tir. Bundan evvelki arastirmalarimizdan cikarilan neticelere gore(?),
p-a;minosalis\iiik asid (PAS) molekiiliinde, fenol grubunun benzoil-
lenmesi sulu alkali veya asetonlu vasatlarda miimkiin olamamakta,
piridin-eter vasatina ihtiya¢ gostermektedir. Bu sebeple fenol grubu
serbest olan madde, piridin-eter vasafinda benzoil kloriirle muamele
edilmis(®) ve benzoil tiirevi asagidaki denkleme gore tesekkiil et-
migtir: :

'CO0CH, : ’ COOCHa

ki , COCeH -
CeHsCOC Ein-star o HCi
NHCONHEGHs NHCONHCeHg

DENEL KISIM

1g (0.006 mol) metil-4-feniliireido-2-hidroksibenzoatn' 3 ml pi- .
ridin, 2.5 ml eter kargimmndaki siispansiyonuna calkalayarak azar
azar 1.6 ml (0.012 molden biraz fazla) benzoil kloriiriin 2.5 ml eterle
karigim ildve edilir. On dakika bekletilir, Riisup siiziiliir -ve miite-
addit defalar eterle yikanarak reaksiyona girmeyen benzoil klorir
ve bir kisim piridinden kurtarilir. Kalan piridini uzaklagtirmak ig¢in
2, 5 lik siilfiirik asidle asidlendirilir. Asidli karigim eterle ekstre edi-

¢ Farmasotik Kimya Kirsiisti, Eczacilik Fakiiltesi, Untversite, istanbul.
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lir, Bterli tabaka ayrilir, eter distile edilir. Bakiye etanoiden b111ur~
landirilir. Verim: 95 28. 7. ‘ :

Fiziksel zellikler: Kirli pembe renkte kristalize bir maddedir.
ed. 179 - 180°. -

Maddenin etanoldeki % 0.55 mg Lk gozeltlsl VSU-1-Model Zeiss
Spektrofotometre ile muayene edilmigtir. pH 6 da JUROH 289 myp.

(e 52597), 231 my (¢ 37904)

Maddenln 289 my daki 9% 0.14 - T mg arasmda]u konsantrasyonu
absorbansi ile orantilidir (Sekil: 1), .
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Sekil 1. Konsantrasyonla absorbans arasindaki l_nﬁnasebet

. Analiz: C,;;H,;0,N, icin hesabedilen: C, 67.68; H,'4:.64l-; N, 717,
Bulunan: C, 68.12; H, 4.75; N, 7.29.
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TARTISMA

Bu reaksiyon neticesinde tegekkiil edebilecek tek madde, fenol
grubunun benzoil esteridir. Clinkii ‘molekiilde benzoil kloriirle bu
gartlar altinda reaksiyona girebilecek bagka bir grup yoktur. Mad-
denin etanollii eriyiginin 9% 5 lik ferri kloriir ile renk vermemesi,
fenol grubunun kapali oldugunu gostermektedir. Buna mukabil ha-
reket maddesi olan metil-4-feniliireido-2-hidroksibenzoat, aym gart-
jar altinda mor renk vermektedir. -

Fenol grubunun kapali oldugun ferri kloriir denemesi ile ispat.
edildikten sonra tegekkiil eden maddenin bir ester oldufunu ferri
hidroksamat testi(*) ile teghis etmek miimkiin degildir. Clinkii mo-
lekiilde bir metil ester grubu mevcuttur ve bu sebeple bu gruptan
dolay zaten ferri hidroksamat deneyini miispet gisterecektir.

Fenol grubunun benzoil esteri halinde bulundugu alkali ile sa-
bunlagma neticesinde tesbit edilmigtir. Bu maksatla scakta alkali
sabunlasma yapilms, asidlendirilen eriyik eterle ekstre edilmisg, eter
distilasyonla uzaklagtirildiktan sonra bakiyeden benzoik asid, siib-
limasyonla tecrid edilmig, erime derecesi ve saf benzoik asidle ka-
risim erime derecesinin tdyini suretile ispat edilmigtir. Ayrica siib-
limasyondan kalan bakiyede mevcut, sabunlagma neticesinde tegek-
kiil eden fenol grubu, ferri kloriir ile verdigi renkten teghis edilmig-
tir,

Ester gruplarinin kantitatif tdyinleri bu molekiilde miimkiin ola-
mamaktadir. Ciinkii evvelce de belirtildigi gibi(®) -tireido grdplan
“alkali sabunlagma esnasinda kismen agimaktadir. Bu sebeple ester
gruplarimin alkali ile sabunlagsmasinda kantitatif bir deger elde et-
mek miimkiin degildir. '

Maddenin 289 my daki absorbansinin 9 0.14 -1 mg arasinda
konsantrasyonu ile orantili olmasi, bu hudutlar arasinda kantitatif
tAyini miimkiin kilmakfadir. '

_ Kantitatif kimyasal bir tdyine imkéin vermeyen maddenin striik-
tiirii, fenol grubunun kapah olmasi, sabunlagmadan sonra benzoik
- asidin teshisi ve elemanter analiz neticeleri ile ispat edilmigtir,
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GZET

Metil-4-feniltireido-2-hidroksibenzoatin benzoil tiirevi, metil-4-
feniliireido-2-hidroksibenzoatin benzoil kloriirle piridin-eter vasatin-
da muamelesi neticesinde hazirlanmigtir, Yapisini aydinlatmak mak-
sadile, O-benzoil tiirevi sodium hidroksidin sudaki eriyigi ile isitil-
mig ve eriyik asidlendirildikten sonra eterle ekstre edilmis, eterin
distilasyonunu miiteakip, benzoik asid siiblimasyonla tecrid edilmisg-
tir. Ayrica, maddenin UV spektrumu almmig ve 289 mp da konsan-
trasyonu ile absorbanst arasindaki miinasebet tetkik edilmigtir. Mad-
denin yapisL elemanter analiz neticeleri ile ispat edilmistir.

SUMMARTY

The benzoyl derivative of methyl-4-phenylureido-2-hydroxyben-
zoate was prepared by shaking a mixture of the corresponding ureid
and benzoyl chloride in a pyridine-ether solution. To make sure

“that this compound has a benzoyl group, it was heated with aqueous

sodium hydroxide, and after acidifying, the solution was extracted
with ether. Ether was removed by distillation, and benzoic acid was
sublimated from the mixture. Furthermore, UV spectrum was run
on the compound, and the correlation of concentration and absor-
bancy at 289 mp were studied. The structure of the molecule was
proved by elemental analyses.
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