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p-Dimetilaminosinnamaldehitle Yapilan Spekirofofometrik Miktar
Tayinleri I : Meprobamatf *

Spectrophotometric Determinations Made by the Use of
'~ p-Dimethylaminocinnamaldehyde III: Meprobamate

Rasim TULUS ve Yiidiz AYDOGAN **

GiRris

Meprobamatin absorpsiyometrik miktar tayininde kullanmlan
usullerden(**) ikisinde(**) miyar olarak p-dimetilaminobenzalde-
hit (p-DAB) kullamilir. Bunun yerine p-dimetilaminosinnamaldehit
{p-DAC) alinmasi halinde durumun ne olacag: tetkik edildi, ayrica
Hoffman ve Ludwig(®) usuliinden tamamiyle farkli yeni bir teknik
geligtirildi ve bu yeni teknik Hoffman ve Laudwig usulii ile mukayese
edildi, Yildiz Aydogan'in doktora tezinin bir kismindan faydalanila-
rak hazirlanan bu yaymdan maksat yukarida bildirilen hususlar hak-
kinda bilgi vermektir,

IiNCELEMELER ve SONUCLARI

Gerek siilfanilamidlerin{®) ve gerekse fenazonun(’) p-DAC ile
tayini usulleri meprobamat tayinine kabili tatbik degildir; zira mep-
robamat bu gartlarda p-DAC ile renk husule getirmemektedir. Mep-
robamatin p-DAB ile tayini usuliinde(?) miyar olarak p-DAC alm-
diginda renk husule geldigi ve aym sekilde caligilarak kolorimetrik
miktar tayini yapilabilecegi tespit edildi. Yalmz kullanilan kiivetle-
rin biiyiik olmasimdan dolay: nihai hacim esas usuldekinin 2 misli
olarak alindi ve egas usuldekinin 2 migli hacimde miyar kullamld:.

¢ Yaym No, 1L lstanbul Fcz. Fak, Mec,, 3, 168 (1967).
°* Analittk Kimya- Kiirsiisil, Eezacihk- Fakiiléesi, Universite, istanbul,
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5 - 200 pg meprobamat ile yapilan ¢aligmalarda dlgiilen absorbanslar
cetvel 1 de goriilmektedir,

" Cetvel 1. Absorbanslar

C (ug) 5 10 25 50 100 150 200
A - 0058 0133 0202 0495 0825 1120 1210

Bu dlcme neticeleri yardimiyla sekil 1 deki grafik cizilmigtir,
Grafigin tetkikinden anlasilacagi tizere sistem Beer kanununa uy-
makta olup absorbatis 5 - b0 pg arasmda konsantrasyonla oranlidir.
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© 'Bekil 1. Ol¢ii egrisi

~a) Usuliin geligtirilmesi :

Hoffman ve Ludwig () usuliinde su ¢eken miyar olarak SbCl, iin
CHCI; deki cozeltisi ile agetik anhidrit karigimi altnmaktadir, Bunun
yerine derigik siilfiirik asit-glasial asetik asit karigimu alinmak sure-
tiyle yeni bir usul gelistirilmesi i¢in agagidaki tetkikler yapilmgtir,
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On tetkikler: Su ceken miyar olarak derisik siilflirik asit-gla-
siyal asetik asit (1:9, hac./hac.) karigimi alindiginda oda suhune-
tinde pembe bir renk tegekkiil etmekte ise de ¢bzeltinin absorbansi
devamli olarak azalmaktadir. Asit oran: (Cetvel 2) ve ayrica ilive
edilen asit karigiminin hacmi (Cetvel 3) arttinidifinda absorbans
¢ok az artmaktadir ve 500 pg maddenin husule getirdigi absorbans
kiymet itibariyle dilgiiktiir. :

Cetvel 2. Agit oram

Agit oran1 (hac./hac.) A

H,80, — CH,COOH (1:9) 0.103
H,80, — CH,COOH (2:8) 0115

' (B00 ug meprobamat)

Cetvel 3. Asit miktan

Asit (ml) 1 1.5 2
A 0.115 0.125 0.112
(500 pg meprobamat)

_ Asit oran1 azaltilarak yapilan bir seri tecriibede (500 pg mepro-
bamat) absorbansin azaldig1 ve ayrica karigimdaki siilfiirik asit mik-
tart azaltildiginda, yani derigik siilfiirik asit-glasiyal asetik asit
(2.5:97.5 hac./hae.) alindiginda madde ile mukayese c¢ozeltisi ara-
sinda renk fark: olmadigl tespit edildi (Cetvel 4). Miyar miktarnmn
arttirilmasi ile absorbang arttigindan bu tecriibe serisinde 1 ml % 1
lik miyar (benzende) kullanild: (Cetvel 4).

Cetvel 4. Asit karigimlan

H,S80, — CH,COOH 10:90  75:925  5:95  25:975

A 0.810 0.760 0.590 *

{(* Madde iie mukayesé' giize!tiéi arasinda fark yok)

Meprobamat cozeltisinin hazirlanmasinda kullanilan ¢oziicii ka-
rigmminin renk reaksiyonuna tesiri de incelendi. Meprobamat, ase-
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ton-glasiyal asetik agit (3:1 hac./hac.) yerine yalmzca asetonda ci-
zitldligiinde madde cozeltisi ile mukayese ¢ézeltisi arasinda renk far-
ki olmadig1 goriildii, buna mukabil madde aseton-glasiyal agetik asit

.....

Karigimdaki asit orani: Meprobamatin aseton-glagiyal asetik
asit (1:1 hac./hac.) karsimindaki ¢Ozeltisinde p-DAC ile renk reak-
siyonuna, muhtelif oranlardaki derigik siilfiirik agit-glagiyal asgetik
agit karmgmmlarinin tesiri incelendi (Cetvel 4) ve derigik stilfiirik
asit-glasiyal asetik asit (3:97) karmgimiyla elde edilen rengin diger
karigimlarla elde edilen renge nazaran zamanla daha az degistigi
goriildii. Bu sebeple nihal usulde siilfilrik asit-glasiyal asetik asit
(3:97 hac./hac.y karngimminin kullanilmasima karar verildi ve cetvel
2 de gisterilen tetkiklere dayamlarak asit mikiar 1m! olarak alin-
dr (Cetvel ).

Celvel 5, Asit oram

H,SO, — CH,COOH (hac./hac.) 10:90  5:95  3:97  25:975
A, (5 dokika sonraki) 0.660 0467 0.445 0.365
~ A, (15 dakika sonraki)  0.615 0476 0448  0.370
A, (80 aakika sonvaki) 0.540 0.465 0448  0.372
A (60 dakika sonraki) 0435  0.440- 0.438 0.375

4
{500 pg meprobamat)

Miyar mikiari: Diger tecriibe sartlary sabit tutularak mecmu
hacimdeki miyar mikfar1 degigtirilmek suretiyle yapilan tecriibeler-
de (500 pg meprobamat) absorbansin devaml olarak arttigi goriil-
dii. Hatalarinin en az oldugu absorbang alaninin iist simnrina yakin
olan absorbans kiymeti 0.5 ml 9 4 liik p-DAC (benzende) ¢izeltisiyle
elde edildiginden (Cetvel 6) nihal usulde bu miktar, veya 1ml % 2
lik p-DAC (benzende) cizeltisi kullanilmas: icabettigi neticesine va-
rildu.

Cetvel 6. Miyar miktar

Mivar (ml) 0.25 0.5 0,75 i3
A 0.450 0.820 1.210 (%)

(*) Alet sifira, ayarlanamiyor.




Meprobamatin p-DAC ile Spektvofotometrik Tayini 1858

‘Rengin dayamikligi: Denel kisimda bildirilen gartlarda yapilan
tecrithede absorbang baglangicta ¢cok az degigmekte, fakat 20 dalki-
kadan sonra yavag yavag azalmaktadir (Cetvel 7). Bu sebeple Olg-

melerin, miyarlarin karnigtirilmasindan sonraki 10-20 dakika igin-
de yapilmas: icap eder.

Cetvel 7. Rengin dayanikii

Zaman o T
(dakika) 5 10 20 30 45 60
A 0820 0830 0830 0825  0.820  0.815

(500 pg meprobémat)

En uygun dalga boyu: Absorbansin en fazla oldugu dalga bo-
yu cetvel 8 de gorildiigil lizere 520 nm dir.

Cetvel 8, Muhtelif dalga boylarndali absorbansiar

(nm) 440 450 460 470 480 490 500 510 520

A 0.073 0125 0.175 0227 0288 0.360 0.398 0415 0.440
(nm) 530 540 . 550 560 570  B5SO
A 0.310 0195 0088 0.026 0006 0.002

‘E300 pEg meprobamat)

A
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0.40 L
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SBekil 2. Absorpsiyon egrisi
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Konsantrasyonla absorbans arasindaki minasebet: 50 - 500 ug

meprobamatla § er defa yapilan tayinlerin ortalamas: cetvel 9 da
gosterilmistir,

Cetvel 9. Konsantrasyon - Absorbans

C (p£) 50 100 - 200 300 - 400 500

A ~0.080 0.175  0.205 0466  0.629  0.774

Bu cetveldeki ortalama absorbans kiymetleri yardmmiyla gekil 3
deki grafik cizilmigtir. Gorildiigii tizere Olgillen absorbans kiymet-
lerinin bir kismi bu dogrunun iizerinde, digerleri ise buna cok ya-
kindir. Ayrica bu dogru koordinat sisteminin sifir noktasindan gec-
tiginden sistem Beer kanununa uymalktadir.
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b) Nihai usul :

Meprobamatin glasiyal asetik asit-aseton (1:1 hac./hac.) kari-
gumindaki ¢bzeltisinin 2 ml sine (50 - 500 pg madde) p-DAC nin ben-
zendeki % 2 lik gozeltisinden 1ml ve derigik siilfiirik asit-glasiyal
asetik asit (3:97 hac./hac.) karmgimindan 1ml ildve edilip karigti-
rilir. Kirmaza renkli ¢bzeltinin absorbansi aym gekilde hazirlanan
mukayese ¢ozeltisine karst 1cm lik kiivette, mavi fototiiple 520 nm
de 8leiiliir. Bu absorbansa tekabiil eden konsantrasyon, bilinen mik-
tarlardaki meprobamat cozeltileri yardimiyle hazirlanan grafikte
(Sekil 3) okunur. ' -

¢y Presizyon :

Usuliin presizyonunu hesaplamak maksadiyla 300 »g meproba-
matla 2 ayri partide 10 tayin yapilmigtir. Olgme neticeleri ile bun-
lardan hesaplanan aritmetik ortalama ve standart sapma asagida
gosterilmigtir: 7 . '

Cetvel 10, Tekrarlanan &lgme neticeleri

No. 1 2 3 ¢ 5 6 7 8 9 10
A 0467 0475 0460 0.450 0.480 0455 0483 0488 0455 0.460

Ol¢me neticelerinin aritmetik ortalamasi m = 0.4673, tayin ade-
di n = 10 oldugundan,

Standart sapma s = \/ T(x—mp._ \/ Q_Qm;ﬁﬂ = 0.0134 tiir.

O halde olgme neticeleri m -+ s, yani 0.4673 5= 0.0134 seklinde bir
sira tegkil etmektedir, _ '
s X100 - 0.0134 X 100

Relatif standart sapma —
m 0.4673

— 2.86 dir.

d) Mukayeseler :

Meprobamatin~ tayini igin geligtirilen bu wusul, Hoffman ve
Ludwig(®) usulii (miyar p-DAB) ile ve ayrica bunun tarafimizdan
modifiye edilen gekli (miyar p-DAC) ile mukayese edildi.
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d:) Hoffman ve Ludwig (%) usuliyle (miyar p-DAB) mukayese;
Bu usulde nihai hacim 2.4 ml olmaktadir, Kullandifimiz aletin kii-
vetini doldurmak igin bu miktar kéfi gelmediginden cozeltilerin hep-
sini 2 ger misli almak icap etmistir. Bu tarzda yapilan bir caligmada
elde edilen neticeler cetvel 11 de gosterilmistir :

Cetvel 11. Konsantrasyon - Absorbans

C (ug) 5 10 50
A 0.143 0.277 1110

Bu cetvel yardimiyla gizilen gekil 4 de goriildiigii iizere absor-
bans 10 pg 1 iistiindeki kiymetlerde konsantrasyonla oranl degil-
dir. Zaten Hoffman ve Ludwig(?) kendi usullerinde absorbansin an-
cak 10 pg a kadar olan alanda konsantrasyonla oranh olarak degig-
- mekte oldugunu bildirmektedirler,

A ' ' ’
120 f | 7
1.00 | 7/
680 | o
060 /
0.40 /

0.20

0-00 L 1 5 1 A .
10 20 30 40 5O /uﬂ

Sekil 4. Konsanfrasyon - Absorbans grafigi.
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Tarafumzdan geligtirilen teknigin ise 6lcme alan: daha genigtir ve
500 pg a kadar uzamakiadir. Buna mukabil Hoffman ve Ludwig’in
usulii-daha hassastir, zira 5 pg icin A = 0.143 &lgiilelkte, bu absor-
bansa ise tarafimzdan geligtirilen usulde ancak 90 pg civarinda eri-
gilmektedir (Sekil 3).

d.) Modifiye Hoffman ve Ludwig usuliiyle (miyar p-BAC) mu-
kayese: Hoffman ve Ludwig usuliinde(?) miyar olarak p-DAB ye-
rine p-DAC kullanmildiginda ve nihaf hacim 4.8 ml clarak almdigin-
da (modifiye usul) Sleme alant 5 ilA 50 pg olmaktadir (Sekil 1). By
sebeple bu wsuliin dlgme alani tarafimizdan geligtirilen usuliinkin-
den (50 - 500 pg) daha dardir, fakat bunun hassashgt geligtiridigi-
miz usuliinkinden daha fazladir; zira 50 pg meprobamata tekabiil
eden absorbanslar sirasiyla 0,495 ve 0.080 dir.

DENEL KISIM

A) Adlet ve p-DAC :

Kullanilan alet ve p-DAC nin elde edilisi yayin No. I(®) dekinin
aymdir. . , ‘

B) M iyariar .

1) Aseton-glasival asetik asit cOzeltilert: DeZisik oranlardaki
{hac./hac.) kargimlari,

2) Meprobamat cozeltileri :
Cozelti I (B0O pg/ml) : Aseton - glasiyal asetik asit (3:1
' hae./hac.) deki c¢dzeltisi, =

Cozelti II ( 50 pg/ml) : Aseton - glasiyal asetik asit (3:1

‘ ' ' " hae./hae.) deki cozeltisi.
Cozelti III (500 pg/ml) : Aseton - glasiyal asetik asit (1:1

_ haec./hac.) deki ¢bzeltisi.
Cozelti IV ( 50 pg/ml) : Asgeton - glasiyal asetik asit (1:1

, . hac./hac.) deki cozeltisi.

3) p-DAC cozeltisi I11: Benzendeki 9 1 (ag./hae.) lik ¢dzeltisi,

4) p-DAC cozeltisi I11; Benzendeki % 2 (ag./hac.) lik ¢ozeltisi.

5} Antimon trikloriir ¢izeltisi: Kloroformdaki doymus cozel-
- tisi(®). '
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6) Silfiirik asit ¢ozeltisi: Derigik siilfiirik asidin glasiyal ase-
. tik asitteki degisik oranlardaki (hac./hac.) cézeltileri.
- T) - Glasiyal asetik asit, asetik anhidrit ve benzen Merk mall
olup piyasadan temin edildigi gekilde kullanildi,

C) Diger sartlar:

- Cetvel 1 deki tecribe sartlari: 8 tiipten ilk 2 sine meprobamat
cozeltisi IT den 0.1 ve 0.2 ml, diger § tanesine sirasiyla meprobamat
gozeltisi I den 0.05, 0.1, 0.2, 0.3 ve 0.4 ml kondu, Tiiplerdeki c¢ozelti
haecmi aseton-glasiyal asetik asit (3:1) karigimi ile 0.4 ml ye tamam-
landi. 7 nei tiibe (mukayese ¢zeltisi) 0.4 ml aseton-glasiyal asetik
asit (3:1) karisimt ildve edildi. Tiiplerden her birine 0.4 ml p-DAC
cozeltisi II kondu. Sonra antimon trikloriir cozeltisi-asetik anhidrit
(4:1 hac./hac.) kangimmdan 2 ger ml ilave edildi. Tiiplerin agizt ka-
patildikian sonra 50° deki su banyosunda 10 dakika 1sitildi. Derhal
sogutuldu. Tiiplerdeki ctzeltilerden her birine 2 ger ml benzen ilive
edildi ve ilk 7 c¢Ozeltinin absorbansi mukayese ¢ozeltisine karg1 600
nm de Slgiildit. '

Olgme teknigi: 1 cm lik kiivet, mavi fototiip, sensitivity: 2.
Aletle ilgili olan bu gartlar: her seferinde tekrar etmemek icin bu
hususlar bundan sonraki teerubelerde «mutat gekilde- dleiildiis- iba-~
resiyle belll‘tﬂdl

Cetvel 2 deki tecribe sartlari: 4 tiipten ilk 2 sine meprobamat
cozeltisi I den 1 er mi ve ayrica aseton-glasiyal asetik asit {3:1) ka-
rigimindan 1 er ml kondu. Diger 2 titbe (mukayese ¢ozeltisi, I ve II)
2 ger ml ageton-glasiyal asetik asit (3:1) karismal kondu. Tiipler-
den her birine p-DAC cozeltisi Il den 0.2 ger ml kondu. 1 ve 3 No. Ju
tiiplere derigik sulfiirik asit-glasiyal asetik asit (1:9) karigimindan
1 erml, 2-ve 4 No. lu tiiplere ise derigik stilfiirik asit-glasiyal asetik
agit (2:8) karigimindan 1 er ml kondu. Tiiplerdeki ¢ozeltilerin hepsi-
ne 1 er ml glasiyal asefik asit ilive edilip karigtirildi. 1 ve 3 No. lu
tiiplerdeki cozeltilerin absorbanslari 11g1]1 mukayese cozeltilerine
ka,r§1 520-nm de oletilat, s

Ceh'el 3 deki: 6 tiiptén ilk 3 iine {No., 1-3) meprobamatl ¢d-
zeltisi I den 1 er ml ve aseton-glasiyal agetik asit (3:1) karigimin-
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dan 1 er ml kondu. Diger 3 tiibe (No. 4 - 6) ise 2 gér ml aseton-glasi-
yal asétik asit (3:1) karisim kondu. Tiiplerin her birine 0.2 ser ml
p-DAC gozeltisi II kondu. 1 ve 3 No. lu tiiplere derigik stilfiirik asit-
glasiyal asetik asit (2:8) karisgimindan 1 er ml, 2 ve 4 No. lu tiiplere
1.5 ml, 3 ve 6 No. Iu tiiplere ise 2 ger ml kondu. 1, 2 ve B No. lu tiip-
lere liizurlu miktarda glasiyal asetik asit ilive edilerek biitiin ¢tzel-
tiler egit hacme (4.2 ml ye) getirildi. Tiiplerdeki ¢ozeltiler iyice ka-
rigtirildikian sonra 1, 2 ve 3 No. lu tiiplerdeki gozeltilerin absorbansi
ilgili mukayese cozeltilerine karg: 520 nm ile olgiildii.

Cetvel 4 deki: 8 tiipten ilk 4 fine meprobamat gbzeltisi I den 1 er
ml ve ayrica 1 er ml de aseton-glagiyal asetik asit (3:1) karigim
kondu. Son 4 tiibe ise aseton-glasiyal asetik asit karigimi (3:1) den
2 ser ml kondu, Tiiplerden her birine 1 .er ml p-DAC ¢bzeltisi IT ilave
edildi. Sonra numaralar: agagida gosterilen tiiplere, oram tiip numa-
ralarmin altinda gésterilen H,S0,-glasiyal asetik asit kargimindan
1 er ml kondu.

Tiip No. ived 2vet 3ve? 4ves

Oran 10:90 7.5 :92.8 5:95 26:975

Tiipler karigtiriip 1-4 No. Iu tiiplerdeki ¢dzeltilerin absorbans1 5
ila '8 No. lu tiiplere karst 520 nm de 6lgiildi.

"+ Cetvel 5 deki: 8 tiipten miitegekkil bir seri ile yapilan bu tecrii-
bedeki sartlardan bir énceki tecriibedekinden farkh olanlar: agagida
gosterilmigtir :

i

1 — Meprobamat gozeltisi I yerine meprobamat ¢ozeltisi IIL
" "2 __ Aseton-glasiyal asetik asit karmgiminin orani (8:1) yerine
(1:1). o - ‘
3 — Derigik siilfiirik asit-glasiyal asetik asit kangmindaki

oranlar sirasiyla su sekildedir: 10:90, 5:95, 3:97, 2.5:97.5.

4 — 1 il4 4 No. lu tiiplerdeki ¢ézeltilerin absorbansi miyarla-
rin kargtirilmasindan 5, 15, 30 ve 60 dakika sonra 4 defa Sl¢lilmiis-
tiir ve bunlar cetvelde A,, A,, A; ve A, igaretleriyle gosterilmektedir.

Cetvel 6 daki: 8 tiipten ilk 4 iine meprobamat ¢bzeltisi TIT den
1 er ml ve aseton-glasiyal asetik asit (1:1) karngimindan 1 er ml ila-
ve edildi, Diger 4 tiibe ise 2 ger ml aseton-glasiyal asetik asit (1:1)
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karigim kondu. Sonra numaralar: agagida gosterilen tiiplere alt-
larinda gosterildigi kadar p-DAC cbzeltisi (benzendekl %% 4 lik) ve
benzen kondu.

Tiip No. tvebh 2ved 3ve’ 4veld

p-DAC ¢bz. (ml) 0.25 0.50 0.75 1
Benzen. 0.75 0.50 0.25 1

Miiteakiben tliplerden her birine 1 er ml derisik siilfiirik asit-
glasiyal asetik asit (3:97) karigimi kondu. Tiipler kargtinldi ve 1
ild 4 No. lu tupierdek1 gozeltilerin absorbansi 5 ila 8 No. lu gbzelti-
lere kargt 520 nm de dlcitldii.

Cetvel 7 deki: 2 tilpten 1 ine meprobamat cozeltisi 11T den 1 ml
ve 1 ml agseton-glasiyal asetik asit (1:1) kargim, diger titbe yalniz-
ca 2 ml aseton-glasiyal asetik asit (1:1) karisumi kondu. Her iki titbe
1 er ml p-DAC cozeltisi III ve derigik sfilfiirik asit-glasiyal asetik
asit (3:97) karigimindan 1 er ml ilve edildi. 1 inci tiipteki ¢ozelti-
nin absorbansy 520 nm de 2 neciye karsa 5, 16, 30, 45 ve 80 dakika
gonra Oleitldit.” ' '

:'Ceivei 8 déki 2 iﬁ;‘)_teﬁlmiite.‘sekkil bhu serideki teeriibe sartlan
agagidaki hususlar hari¢ bir 6nceki tecriibedekinin aynidir:

"1 — Birinci tiibe meprobamat ¢ozeltisi III den 0.6 ml ve 1.4 ml
aseton-glasiyal asetik asit (1:1) karngim kondu,

2 — Olemelere mivarlarin  karngtirilmasindan 5 dakika sonra
baglandi.

3 Absorbanslar cetvel 8 de gostcrﬂen muhtelif dalga boyla-
rinda (440 - 580 nm) yapild, :

Ceivel 9 daki: 7 tiipten ilk'6 sina meprobamat gozeltisi 111 den
sirastyla 0.1, 0.2, 0.4, 0.6, 0.8 ve 1 .ml kondu. Tiiplerdeki sivi hacmi
aseton-glasiyal asetik asit (1:1) kargiou ile 2 ml ye tamamlandr,
7. tiipe ise yalmz 24ml aseton-glasiyal asetik asit (1:1) karisim: (mu-
kayese ¢izeltisi) kondu. Tiplerin her birine 1 er mi p-DAC ¢bzeltisi
I ve 1 er ml derigik siilfiirik asit-glasiyal asetik asit (3:97) kari-
sim kondu. Tiipler karistirildi ve 5 dakika sonra 1 ili 6 No. lu tiip-
lerdeki ¢ozeltilerin absorbansi. 520 nm de mukayese gbzeltisine karg
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oleiildii. Bu tayin bagtan itibaren 4 kere daha yapildi. Cetvel 9 daki
adetler 5 er tayinin ortalamasidwr. =~ . . L

Cetvel 10 daki: 6 tiipten tegekkiii eden bu serideki tecriibe
gartlar agagidaki hususlar harig cetvel 9 dakinin aymdir: '

1 — iik 5 tiibe meprobamat ¢ozeltisi III den 0.6 sar ml kondu.
2 — Bu tecriibe ayn gekilde 1 kere daha tekrarlandi.

Cetvel 11 deki: 4 tipten ilk ikigine, meprobamat .cozeltisi III
den siragiyle 0.1 ve 0.2 ml, 3. tiibe ise meprobamat ctzeltisi T den 0.1
ml kondu ve tiiplerdeki sivi hacmi aseton-glasiyal asetik asit (3:1)
kargimi ile 0.4 ml ye tamamlandy, 4, tiibe (mukayese gOzeltisi) ise
0.4 ml aseton-glasiyal agetik asit (3:1) karigum kondu. Tiiplerden
her birine p-DAB nin benzendeki % 1 lik cozeltisinden 0.4 ml kondu.
Sonra antimon trikloriir ¢bzeltisi-asetik anhidrit (4:1) karigimindan
2 ser ml ilave edildi, Tiiplerin agiz1 kapatildiktan sonra 50° deki su
banyosunda 10 dakika isitildi, Derhal gogutuldu. Tiiplerdeki ¢ozelti-
lerden her birine 2 ser ml benzen ilave edildi ve ilk 3 ¢ozeltinin ‘ab-
gorbansi 550 nm de mukayese c¢bzeltisine karg dleiildii,

GZET

Meprobamatin p-dimetilaminobenzaldehitle (p-DAB) spektirofo-
tometrik tayininde(®) p-DAB yerine p-dimetilaminosinnamaldehit
(p-DAC) alindigi ve gerekli degigiklikler yapildig: takdirde sistemin
5 - 50 pg arasinda Beer kanununa uydugu tespit edildi, Ayrica Hoff-
man ve Ludwig(?) usuliinden tamamiyle farkli yeni bir teknik ge-
ligtirildi, bunda sistem 50 - 500 pg arasinda Beer kanununa uymak-
tadir. 10 tayin yardimiyle hesaplanan ve standart sapma cinginden
ifade edilen prezisyon 0.0134 diir. Geligtirilen bu teknik Hoffman ve
Ludwig usulii(?) (miyar p-DAB) ile ve ayrica bunun modifiye gekli
(miyar p-DAC) ile mukayese edildi.

SUMMARY

Tt was stated that in the spectrophotometric method of Hoffman
and Ludwig(?) for the determination of meprobamate, p-dimetilami-
nocinnamaldehyde (p-DAC) can be used in place of p-dimethylami-
nobenzaldehyde (p-DAB), and the system follows the Beer's law in
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the range of 5 - 50 g meprobamate, when proper changes are made,

which are given in the particular parts of this study.

Furthermore, a new technigue, which is entirely different from
the method of Hoffman and Ludwig(?) was developed. In this new
nechnique the Beer's law is valid in the range of 50 - 500 pg mepro-
bamate. The precision of the method, expressed as standard devia-
tion and calculated from 10 measurements, was 0.0134. This tech-
nique was compared with the method of Hoffman and Ludwig(?)

(reagent p-DAB) and with its modified form (reagent p-DAC).

N N N

LiTERATUR

Ludwig, B..J., Hoffman, A. J., Arch, Biochem. Biephys., T4, 234 (1957).

Hoffman, A. J., Ludwiz, B, I., J. Amer, Pharm, Assoe. Sei. Ed,, 48, 740 {1959),
Madsen; O. D), Clin. Chim. Acte, ¥, 481 (1962) - Ref. Anal. Abatr,, 10, 711 (1983).
Ellis, G. H., Hetzel, C. A., dnal. Chem,, 31, 1050 (1959),

Harris, E. 8., Reek, J., J. Clin, Chem., 4, 241 (1958} - Ref., Anal. Abatr,, 6, 279 (1969).
Tulus, B., Avdogan, Y., letunbul Eez. Fak, Mec., 3, 105 (1967).

Tulus, R, Aydogan, Y., ibid., 3, 168 (1967),

(Redakslyona verlldigi tarth: 22 Agustos 1967)




