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GİRİŞ VE AMAÇ 

S o n yı l larda yapı lan araş t ı rmalarda, ilaçların etkinliklerinin, 

fizikokimyasal özellikleri ile yakından ilgili o lduğu görülmektedir. Bu 

özelliklerin matematiksel değerleri, vücut şartları göz önüne alına-

rak, geliştirilen çeşitli formüllerle, moleküllerin tümü için olduğu 

gibi, bir parças ı için de hesaplanabilmektedir. Böylece hangi grup-

ların etkiyi yönlendirdiği ve etki şiddetindeki rolünün ne olduğu 

önceden saptanabilmektedir . T a s a r l a n a n ilaç molekülü üzerinde sis-

tematik yapı değişiklikleri yapılarak, istenen etki için en uygun bile-

şiğe ulaş ı lmaya çalışılmaktadır. Z a m a n , emek ve m a s r a f h a r c a m a -

lar ında büyük ölçüde aza lmayı sağlayan bu çal ışmalar çoğunlukla 

başar ıya ulaşmaktadır . 

Literatürde, bu konuda, bazı i laç sınıflarında geniş araş t ı rma-

ların yapıldığı görülmektedir. Oysa organizmanın yakından tanıdığı 
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adenin, purin, guanin yapı taşları ve ayrıca benzimidazollerle yapı-

sal benzerliği olan ve çeşitli biyolojik etkiler gösteren imidazopiridin 

türevi bileşikler üzerinde ki yapı-etki çalışmaları çok az sayıdadır. 

Yine literatür incelemelerinde, imidazopiridin türevi bileşiklerin, 

2 numaral ı k o n u m u n d a yer a lan grupların etkiyi yönlendirdiği ve 

imidazo (4,5-c) piridin türevlerinin, imidazo (4,5-b) piridin türev-

lerine göre d a h a etkili o lduğu dikkati çekmektedir. Bu nedenlerle 

araşt ı rma konusu olarak seçilen 3H-imidazo (4,5-c) piridin türevi 

bileşiklerin, yalnız 2 numaral ı konumları ele alınmış ve bu k o n u m a 

fenil grubu yerleştirilmiştir. Fenil halkası üzerine yerleştirilecek grup-

ların, biyolojik etkiye olan katkısını kesin belirleyebilmek a m a c ı ile 

yapısal değişikliklerin yalnız bir k o n u m d a n yapılması düşünülmüş 

ve bu konum p a r a konumu olarak seçilmiştir. Çünkü, 2-fenil-3H-

imidazo (4,5-c) piridin molekülünün düzlemsel yapısı nedeni ile 

fenil halkasının p a r a k o n u m u n d a yer a lan grupların, sterik etkenler, 

hidrojen bağları ve diğer molekül içi etkenlerden uzak olacağı düşünül-

müştür. Bu özellik, bu ça l ı şmada incelenen logaritmik d a ğ ı l m a kat-

sayıları (log P ) , R M gibi yalnız hidrofobik değişmezlerle yapı-etki 

ilişkileri kurulmasına olanak sağlamaktadır . 

Yapısa l değişiklikler, p a r a konumundaki alkil, halojen, metoksi, 

nitro, amin, karboksil grupları taşıyan fenil halkası ile yapılmış ve 

biyolojik etki olarak antihistaminik etki ele alınmıştır. Bileşiklerin 

eşit mol gramlarının histamini inhibe eden % değerleri ölçülmüştür. 

Sentezi yapı lan bu bileşikler büyük bir olasılıkla antienflamatuvar, 

analjezik etkilere de sahiptirler. Ancak sentezlerin masrafl ı oluşu ve 

r im düşüklüğü, bileşiklerin sözü edilen biyolojik etkilerinin araştırıl-

ması için gerekli olan niceliklerde elde edilmelerini engellemiştir. 

Çal ı şmanın bu bölümünde önce imidazo (4,5-c) piridin türev-

lerinin sentezleri ve yapılarının aletsel yöntemlerle açıklanmalar ı 

ele al ınacaktır . 

DENEYSEL K I S I M 

K i m y a s a l B i l e ş i k l e r : T ü m çal ı şmalarda kullanılan çözücüler 

(Merck, Aldrich, Riedel) teknik ya da analitik niteliktedir. 3,4-dia-

minopiridin (Fluka) arı bileşiktir. H a z ı r l a n a n p-florobenzoik asit 
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dışında kullanılan bütün karboksilik asitler, p-florobenzoil klorür 

ve polifosforik asit (Merck veya Aldrich) arı bileşikleridir. 

Aletsel analiz çal ışmalarında, spektral saflıkta potasyum bro-

mür (Merck) , trifloroasetik asid-d (Merck) , dimetilsülfoksit-d6 (Mer-

ck), kromatograf i çal ışmalarında adsorban olarak kiselgel H F 2 5 4 

( C a m a g ) kullanılmıştır. 

E l e k t r o n i k A y g ı t l a r : 

Ultraviyole Spektrofotometresi: Pye U n i c a m SP 1700 

Infrared Spektrofotometresi: Pye U n i c a m SP 1025 

Nükleer Magnet ik Rezonans Spektrometresi : Perkin Elmer R 32 

K ü t l e Spektrometresi : D u p o n t 21 490-B 

Erg ime Noktası T a y i n Aygıtı : Mettler FP-5 ve FP-51 

İ m i d a z o p i r i d i n l e r i n E l d e E d i l i ş Y ö n t e m l e r i : İmidazopir i-

dinlerin sentezleri için l iteratürde verilen yöntemlerin birbirlerinden 

az veya çok ayrıcalık gösterdiği görülmektedir. İmidazopir idin hal-

kasını oluşturmak üzere başl ıca iki m a d d e kullanılmaktadır. Bunlar-

dan biri diaminopiridin, diğeri ise karboksilik asit türevi bir bileşik-

tir. Çal ışmalar ın hemen hemen hepsinde diaminopiridinlerin kulla-

nılışı ortaktır. Karboksi l ik asit türevi olarak çeşitli bileşikler kullanıl-

mıştır. Bunlar, asit anhidritleri (1,2), serbest asitler (1,3-11), aldehit-

ler (12,13), amitler (14), esterler (15), nitriller (16), asit klorürleridir 

(17, 18). 

İmidazopir idin halkası oluşturulmak istendiğinde, asit türevi 

olarak seçilecek en uygun bileşik karboksilik asitin kendisidir. Her ne 

kadar serbest asitin reaksiyona sokulması ile imidazopiridin halkası 

elde edilmekte ise de, su çekici ajan olarak polifosforik asit kullanıl-

dığında verim d a h a yüksektir (19-22) . Bu nedenlerle, bu ça l ı şmada 

uygulanan reaksiyonlarda, 3,4-diaminopiridin ile serbest karboksilik 

asitler, polifosforik asit varl ığında kullanılmıştır. 

Başlangıç maddes i olarak kullanılan diaminopiridinlerde, amin 

grupları birbirine göre orta konumundadır lar ve piridin halkasının 

azotuna olan uzaklıklarına göre (4,5-b) ve (4,5-c) olmak üzere iki 

dizi imidazopiridin türevi elde edilmesini sağlarlar. Ayrıca imidazol 
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halkasındaki çifte bağın d u r u m u n a göre, hangi azot üzerinde hidro-

j e n bulunuyorsa t a m isimlendirme, bu hidrojenin yerinin belirtilmesi 

ile yapılır. Eğer 1 numaral ı azot hidrojen taşıyorsa 1H-imidazo (4,5-

b) veya (4,5-c) piridindir. 3 numaral ı azot hidrojen taşıyorsa isimlen-

dirmenin başında 3H yer alır. 

Bu ça l ı şmada sentez edilen imidazopiridin türevi bileşikler ve 

ergime dereceleri T a b l o : 1 de gösterilmiştir. 

Tablo 1. Sentez Edilen Bileşikler ve Ergime Dereceleri. 

Bileşik 
No. — R 

E.d.C E.d.C (Lit.No.) Bileşik 
No. — R Baz HC1 tuzu Baz HCl tuzu 

I — H 227 3 263.1 224-5(13) 260(13) 
230-3(21) 

II — C H 3 * 247 2 273.4 - -III — C H 2 — C H 3 * 196 0 270.0 - -
CH3 Dec. 

IV — C — C H 3 * 211 3 178.1 - -
CH3 

V -F* > 300 > 300 -VI —Cl 300 > 300 > 300(21) -VII —Br* > 300 > 300 - -
VIII OCH3 250 5 261.7 243(13) 254-5(13) 
I X —NO 2 (+) - > 300 - > 300(21) 
X — N H 2 > 300 > 300 > 300(21) -X I — C O O H * > 300 > 300 - -
* İlk kez bu çalışmada sentezlenmiştir. 

+ Baz halde izole edilememiştir (Lit.No.: 21) 

İ m i d a z o p i r i d i n H a l k a S i s t e m i n i n O l u ş t u r u l m a s ı : Her b i -

leşik 0,0027 mol 3,4-diaminopiridin ile elde edilmesi istenen bileşiğe 

göre değişen 0.0054 mol serbest karboksilik asitin, polifosforik asit 



28 Seçkin ÖZDEN Fatma G Ü M Ü Ş Tuncel ÖZDEN 

içinde, y a ğ banyosu üzerinde, geri çeviren soğutucu altında ısıtılması 

ile elde edildi. U y g u l a n a n ısı ve süresi her bileşiğe göre değiştirildi ve 

ısıtma süresince magnet ile karıştırıldı. Bu süre sonunda reaksiyon 

kabı o d a ısısına kadar soğutulup, buzlu su içine oturtuldu ve 50 ml 

civarında su katıldı. Bu karışıma, turnusol kağıdına alkali reaksiyon 

verinceye kadar katı potasyum karbonat ilave edildi. Oluşan esmer 

renkli çökelek (A) süzülerek ayrıldı. 10 ml su ile y ıkanan çökelek, 

buzlu su içine oturtuldu ve 20 ml % 1 0 luk potasyum karbonat çözel-

tisi ile 15 dakika magnetik karıştırıcıyla karıştırıldı. Bu sürenin sonunda 

çökelek süzülerek ayırıldı. Turnusol kağıdına nötr reaksiyon verin-

ceye kadar su ile yıkandı ve açık h a v a d a kurutuldu. Elde edilen bu 

çökelek metanol içinde çözüldü ve 250 mg aktif kömür ile rengi gi-

derildi. V a k u m d a kuruluğa kadar uçurulduktan sonra, her bileşiğe 

göre değişen bir çözücüde çözülüp, soğukta kristallendirildi. Oluşan 

kristal halindeki bileşik süzülerek alındı ve v a k u m etüvünde 300 °C 

de kurutuldu. 

Bu şekilde baz olarak kristallendirilmeyen 2-(p-nitrofenil)-3H-

imidazo (4,5-c) piridin ise hidroklorik asit ile tuz yapı larak anlaşt ı-

rıldı. Bunun için çökelek (A) 30 ml metanol içine alınıp, üzerine, asit 

reaksiyon verinceye kadar derişik hidrokorik asit d a m l a d a m l a ilave 

edildi. K a r ı ş ı m a 250 mg aktif kömür eklenerek sıcakken süzüldü. 

O d a ısısında hemen çöken kristaller halindeki bileşik süzülerek ayı-

rıldı. Eter ile y ıkanarak temizlendi. V a k u m etüvünde 3 0 ° C de ku-

rutuldu. 

Kromatograf ik çalışmalar için, çeşitli solvan sistemleri denendi 

ve en uygun solvan sisteminin kloroform: metanol (100:18) sistemi 

olduğu belirlendi. İnce T a b a k a Kromatograf is inin uygulandığı ça-

l ı şmada adsorban olarak Kieselgel H F 2 5 4 kullanıldı ve plaklar C a -

m a g İnce T a b a k a Yayıcısı ile 0.300 mm olarak hazırlandı. Plaklar 

105°C lik etüvde 1 saat tutularak aktive edildi. Lekelerin belirlen-

mesinde Ultraviyole ışığı ve Dragendor f belirtecinden yararlanıldı. 

S e n t e z E d i l e n İ m i d a z o p i r i d i n T ü r e v l e r i n i n Y a p ı A ç ı k l a -

m a l a r ı : Sentez edilen bütün imidazopiridin türevi bileşiklerin U l t -

raviyole, İnfrared, Nükleer Manyet ik Rezonans ve K ü t l e spektrum-

ları alındı. Bu spektrumlar yardımı ile her bir bileşiğin yapısı açıklan-

dı. 
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U l t r a v i y o l e S p e k t r u m l a r ı : Sentez edilen tüm bileşiklerin 

UV Spektrumları 1-oktanol içinde ve 2.37 X 10 - 5M ile 3.42 X 1 0 - 5 M 

aras ında değişen çözeltilerinde alınmış ve 190-400 nm aras ında ta-

r a m a yapılmıştır. Maks imumlar , 2 numaral ı konumdaki fenil halka-

sının p a r a konumunda yer a lan sübstitüentlere göre değişiklik gös-

termektedir (16, 20, 23) . Sentezlenen t ü m bileşiklerin dağ ı lma kat-

sayıları, oktanol/su ( T a m p o n çözelti pH 7.8) sistemi kullanılarak 

saptandığı için, bileşiklerin UV spektrumlarının başka bir solvan için-

de tekrar edilmesine gerek duyulmamıştır . 

I R S p e k t r u m l a r ı : Sentez edilen bileşiklerin I R Spektrumları 

potasyum bromür ile pellet haline getirilerek alınmıştır. IR Spekt-

rumlar ında görülen bantlar hemen hemen tüm bileşikler için benzer-

dir (12, 24, 25) . Bu bantlar aşağıdaki şekildedir: 

Bu bantların dışında 2. konumdaki fenil halkasına bağlı sübsti-

tüente göre oluşan bantlar ise şöyledir: 

1) 3500-2100 cm -1 — N — H gerilimi (İmidazol halkası için Özel) 

2) 3100-3040 c m - 1 = C — H gerilimi 

3) 2980-2900 cm-1 — C — H gerilimi 

4) 1640-1620 cm-1 C = N gerilimi ve 

N — H eğilimi 

5) 1600-1500 cm-1 C = C gerilimleri 

6) 1470-1450 cm-1 C—H eğilimi 

7) 1390-1370 cm-1 C—H eğilimi 

8) 810- 700 cm-1 C—H plan dışı eğilimi 

(1,2 ve 1,4-disübstitüe benzen halkaları) 

2-(p-Metoksifenil)-3H-imidazo (4,5-c) piridin: Bileşik VIII 

1300 1030 cm-1 C — O — C gerilimleri 

2-(p-Nitrofenil)-3H-imidazo (4,5-c) piridin: Bileşik IX 

1535 c m - 1 asimetrik — N O 2 gerilimi 

1365 c m - 1 simetrik — N O 2 gerilimi 

2-(p-Aminofenil)-3H-imidazo (4,5-c) piridin: Bileşik X 

3300-3500 c m - 1 primer amin N — H gerilimleri 

2-(p-Karboksifenil)-3H-imidazo (4,5-c) piridin: Bileşik XI 

3400-3300 c m - 1 O—H gerilimi 

1710 cm-1 C = O gerilimi 

1030 cm-1 O—H eğilimi 
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Sentez edilen bileşiklerin içinde sadece p-nitrofenil türevi hidro-

klorür tuzu halindedir. B u bileşiğin I R spektrumunda N + — H bantı 

2750-2650 c m - 1 de görülmektedir. Yalnız 2. konumdaki fenil hal-

kası üzerinde halojen taşıyan türevlerde C-halojen gerilim bantları 

bileşiklerin yapılarının karışık olmaları ve bu bantların moleküler 

vibrasyon bölgesinde görülmeleri nedeniyle kesin olarak s a p t a n a m a -

mıştır. 

N M R S p e k t r u m l a r ı : Sentez edilen bileşiklerin N M R spekt-

rumları, tüm bileşiklerin kolayca çözündüğü bir çözücü olan triılo-

roasetik asit-d içinde alınmıştır. Bu bileşiğin paramanyet ik etkisi 

sebebi ile özellikle fenil ve piridil protonları d a h a düşük a l a n d a 

rezonans vermektedir. S a d e c e 2-(p-aminofenil) imidazopiridin türe-

vinin N M R spektrumu dimetilsülfoksit-d6 içinde alınmıştır. Bu bile-

şiğin spektrumu ile diğer bileşiklerin spektrumları karşılaştırıldığında 

trifloroasetik asitin paramanyet ik etkisi kolayca görülmektedir. 

N M R spektrumlarında imidazopiridin halkasının protonlarının 

sinyali tüm bileşiklerde aynı a l a n d a görülmektedir. 2. konumdaki 

fenil halkası ve bu halkaya bağlı grupların protonları ise gruplara 

bağl ı olarak değişmektedir (12, 16, 21 , 25) . 

N M R spektrumlarında, trifloroasetik asit-d nin karboksil protonu 

11.30 p p m de sinyal vermektedir. Bu sinyal bileşiklerin protonlarının 

sinyalleri ile kar ışmamaktadır . Ancak çözücü nedeni ile imidazol 

halkasının N —H protonuna ait sinyal spektrumların hiç birinde gö-

rülmemektedir. 

K ü t l e S p e k t r u m l a r ı : Sentez edilen bileşiklerin tümünün kütle 

spektrumları çekilmiştir. Spektrumlarda moleküllerin genellikle stabil 

olduğu görülmektedir. A n a pik 2-(p-ter-butilfenil) ve 2(p-metoksifenil) 

-3H-imidazo (4,5-c) piridinin dışındakilerde moleküler iyondur. 

Parça lanmalar genellikle 2 numaral ı k o n u m d a yer a lan fenil 

halkası üzerindeki sübstitüentin kopması ile oluşmaktadır. Diğer p a r -

ça lanmalar ise çok az sayıdadır ve a n a pike göre % olarak önemsiz-

dir. (12, 25) . 

1) p - F l o r o b e n z o i k a s i t i n s e n t e z i : 

5.28 g (0.0332 mol) p-florobenzoil klorür 35 ml su içine d a m l a 

d a m l a ilave edildi ve 3 saat magnet ile 3 0 ° C de karıştırıldı. Bu sürenin 
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sonunda oluşan beyaz renkli çökelek süzüldü. Su ile yıkandı eterden 

kristallendirildi. V a k u m etüvünde 3 0 ° C de kurutulup ergime dere-

cesi saptandı . E.d. 1 8 2 ° C (26). 4.33 g arı bileşik elde edildi. (Ver im: 

% 92.73). 

2 ) 2 - F e n i l - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k No I ) 

Benzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan sentezde 

2 saat süre ile 1 6 0 - 1 7 0 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 73.03). 

UV Spektrumu: m a k s . 238 ( : 21988) ve 291 nm ( : 21403) 

N M R Spektrumu: ppm. 8.16 (2.konumdaki fenil halkasının meta ve para konu-
mundaki protonlar, 3H, m), 8.64 (2.konumdaki fenil halkasının orto konumundaki proton-
lar, 1H, dd), 8.90(7.konumdaki proton, 1H, d), 9.30 (6.konumdaki proton, 1H, d), 10.10 
(4.konumdaki proton, 1H, s). 

Kütle Spektrumu: 

M+ 195 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 194 (M + —1) hidrojen kopuşu, % 13.21 

3 ) 2 - ( p - M e t i l f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k N o : 

II) 

p-Toluik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapılan sen-

tezde 3 saat süre ile 1 7 5 - 1 8 0 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 57.08) 

UV Spektrumu: m a k s . 242 ( : 12469) ve 299 nm ( : 19668) 

N M R Spektrumu: ppm. 2.64 (metil grubunun protonları, 3H, s), 7.83 ve 8.38 
(2.konumdaki fenil halkasının protonları, 4H, dd (AA'MM' sistemi)), 8.71 (7.konumdaki 
proton, 1H, d), 9.13 (6. konumdaki proton, 1H, d), 9.90 (4.konumdaki proton, 1H, s). 

Kütle Spektrumu: 

M+209 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 208 (M + —1) hidrojen kopuşu, % 29.68 

m/e 91 tropilium iyonu, % 14.84 

m/e 65 (m/e 91-26) siklopentadienil katyonu, % 12.72 

4 ) 2 - ( p - E t i l f e n i l ) - 3 H - İ m i d a z o (4,5-c) p i r i d İ n ( B i l e ş i k N o : 

III) 

p-Etilbenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 1 saat süre ile 1 5 0 - 1 5 5 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 40.78) 
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UV Spektrumu: m a k . 243 ( : 14491), 293 ( : 22295) ve 299 nm ( : 23278) 

N M R Spektrumu: ppm. 1.40 (etil grubunun metil protonları, 3H, t), 2.95 (etil 

grubunun metilen protonları, 2H, k), 7.74 ve 8.31 (2. konumdaki fenil halkasının proton-

ları, 4H, dd (AA'MM' sistemi)), 8.60 (7.konumdaki proton, 1H, d), 9.02 (6.konumdaki 

proton, 1H, d), 9.79 (4. konumdaki proton, 1H, s) 

Kütle Spektrumu: 

M+223 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 222 (M + —1) hidrojen kopuşu, % 26.85 

m/e 208 (M + —15) — C H 3 grubu kopuşu, % 91.11 

m/e 207 (m/e 222—15) — C H 3 grubu kopuşu, % 18.86 

5) 2 - ( p - t e r - b u t i l f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e -

ş i k N o : I V ) 

p-ter-butilbenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı-

lan sentezde 3 saat süre ile 1 6 5 - 1 7 0 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: 

% 64.87) 

UV Spektrumu: m a k . 242 ( : 18071), 294 ( : 27071) ve 299 nm ( : 28464) 

N M R Spekt rumu: ppm. 1.51 (ter-butil grubunun metil protonları, 9H, s), 8.08 

ve 8.44 (2.konumdaki fenil halkasının protonları, 4H, dd (AA'MM' sistemi)), 8.71 (7.ko-

numdaki proton, 1H, d), 9.12 (6.konumdaki proton, 1H, d), 9.87 (4.konumdaki proton, 1H, 

s) 

Kütle Spektrumu: 

M+251 Moleküler iyon, % 38.16 

m/e 236 (M+—15) — C H 3 grubu kopuşu, ana pik % 100 

m/e 208 (M + —43) — C 3 H 7 grubu kopuşu, % 16.25 

m/e 43 — C 3 H 7 iyonu, % 24.02 

6 ) 2 - ( p - F l o r o f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k N o : 

V) 

p-Florobenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapılan 

sentezde 1.5 saat süre ile 1 7 0 - 1 7 5 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 

50.36) 

UV Spektrumu: m a k s . 238 ( : 14714) ve 293 ( : 18228) 

N M R Spekt rumu: ppm. 7.57 ve 8.44 (fenil halkasının protonları, 4H, dm (AA' 

M M ' sistemi)), 8.60 (7.konumdaki proton, 1H, d), 8.97 (6.konumdaki proton, 1H, d), 9.77 

(4.konumdaki proton, 1H, s) 
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Kütle Spektrumu: 

M+213 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 212 (M + —1) hidrojen kopuşu, % 10.24 

m/e 122 (M + —91) aminopiridin iyonu kopuşu, % 14.13 

m/e 95 (M+—118) imidazopiridin kopuşu, (florobenzen iyonu), % 9.89 

7) 2 - ( p - K l o r o f e n i l ) - 3 H - i m İ d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k 

N o : V I ) 

p-Klorofenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 3 saat süre ile 1 7 0 - 1 7 5 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 

51.43) 

UV Spekt rumu: m a k s . 243 ( : 21459) ve 296 nm ( : 26334) 

N M R Spektrumu: ppm. 7.99 ve 8.52 (2. konumdaki fenil halkasının protonları, 

4H, dd (AA'MM' sistemi)), 8.78 (7.konumdaki proton, 1H, d), 9.17 (6.konumdaki proton, 

1H, d), 10.00 (4.konumdaki proton, 1H, s) 

Kütle Spektrumu: 

M+229 (231) Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 194 (M+—35(37)) —Cl kopuşu, % 8.26 

8) 2 - ( p - B r o m o f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k 

N o : V I I ) 

p-Bromobenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 6 saat süre ile 1 8 0 - 1 9 0 ° C lik ısı uygulandı . (Ver im: % 

43.77) 

UV Spektrumu: m a k s . 244 ( : 21434) ve 296 nm ( 28354) 

N M R Spektrumu: ppm. 8.24 (2. konumdaki fenil halkasının protonları, 4H, dd 

(AA' BB' sistemi)), 8.70 (7.konumdaki proton, 1H, d), 9.08 (6. konumdaki proton, 1H 

d), 9.89 (4.konumdaki proton, 1H, s). 

Kütle Spektrumu: 

M+273 (275) Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 194 (M+—79(81)) —Br kopuşu, % 42.75 

9) 2 - ( p - M e t o k s i f e n i l ) - 3 H - İ m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k 

N o : V I I I ) 

p-Anisik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan sentezde 

15 dakikalık süre ile 1 7 0 - 1 7 5 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 48.50) 
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UV Spektrumu: m a k s . 254 (: 11221) ve 305 nm ( : 27326) 

N M R Spekt rumu: ppm. 4.20 (metoksil grubunun protonları, 3H, s), 7.73 ve 8.66 

(2. konumdaki fenil halkasının protonları, 4H, dd (AA'MM' sistemi)), 8.83 (7.konumdaki 

proton, 1H, d), 9.28 (6.konumdaki proton, 1H, d), 9.97(4.konumdaki proton, 1H, s) 

Kütle Spektrumu: 

M+225 Moleküler iyon, % 92.57 

m/e 224 (M + —1) hidrojen kopuşu, ana pik, % 100 

10) 2 - ( p - N i t r o f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n h i d r o k l o -

r ü r ( B i l e ş i k N o : I X ) 

p-Nitrobenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 5 saat süre ile 1 7 0 - 1 8 0 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 33 .60) 

UV Spektrumu: m a k s . 222 ( : 22585) ve 322 nm ( : 15741) 

N M R Spektrumu: ppm. 8.86 (7.konumdaki proton ve 2.konumdaki fenil halka-

sının protonları, 5H, m), 9.20 (6.konumdaki proton, 1H, d), 10.30 (4.konumdaki proton, 

1H, s.) 

Kütle Spektrumu: 

M+240 Molekül iyon, ana pik, % 100 

m/e 194 (M + —46) — NO2 grubu kopuşu, % 51.59 

m/e 193 (m/e 194-1) hidrojen kopuşu, % 9.18 

11) 2 - ( p - A m i n o f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e ş i k 

N o : X ) 

p-Aminobenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 4 saat süre ile 1 7 5 - 1 8 0 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 

51.56) 

UV Spektrumu: m a k s . 218 ( : 29790), 265 ( : 7096) ve 326 nm ( : 30359) 

N M R Spektrumu: ppm. 6.99 ve 8.26 (2. konumdaki fenil halkasının protonları, 

4H, dd (AA'MM')), 7.79 (7.konumdaki proton, 1H, d), 8.60 (6.konumdaki proton. 1H. 

d), 9.23 (4.konumdaki proton, 1H, s) 

Kütle Spektrumu: 

M+210 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 209 (M + —1) hidrojen kopuşu, % 13.83 

m/e 118 (M + —92) aminobenzen iyonu kopuşu, % 9.18 

m/e 65 siklopentadienil katyonu, % 10.60 
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12) 2 - ( p - K a r b o k s i f e n i l ) - 3 H - i m i d a z o (4,5-c) p i r i d i n ( B i l e -

ş i k N o : X I ) 

p-Siyanobenzoik asit kullanılarak ve genel yönteme göre yapı lan 

sentezde 6 saat süre ile 1 7 0 - 1 7 5 ° C lik ısı uygulandı. (Ver im: % 46.87) 

UV Spektrumu: m a k s . 2 4 6 ( : 1 5 5 7 1 ) ve 3 0 2 ( : 2 6 7 1 5 ) 

N M R Spektrumu: ppm. 8 . 6 2 (7.konumdaki proton ve 2.konumdaki fenil halka-
sının protonları, 5 H , m), 9 . 0 2 (6.konumdaki proton, 1H, d), 9 . 9 3 (4.konumdaki proton, 
1H,S) 

Kütle Spektrumu: 

M+239 Moleküler iyon, ana pik, % 100 

m/e 222 (M+—17) hidroksil grubu kopuşu, % 13.42 

m/e 1 9 4 ( M + — 4 5 ) karboksil grubu kopuşu, % 1 4 . 8 4 

m/e 65 siklopentadienil katyonu, % 9 . 5 4 

SONUÇ 

Bu ça l ı şmada ele alınan bileşiklerin sentezi için yapı lan araştır-

malar la , diaminopiridinlerle serbest karboksilik asitlerin, polifosforik 

asit var l ığında ısıtılması halinde, halka k a p a n m a reaksiyonunun en 

yüksek verimle yürüdüğü ortaya konulmuştur. 

Bu nedenle, 3,4-diaminopiridin, 2 numaral ı k o n u m d a p-sübsti-

tüefenil grubu taşıyan 3H-imidazo (4,5-c) piridin türevlerini oluştur-

m a k üzere, benzoik asit, p-toluik asit, p-etilbenzoik asit, p-ter-butil-

benzoik asit, p-florobenzoik asit, p-klorobenzoik asit, p-bromobenzo-

ik asit, p-anisik asit, p-nitrobenzoik asit, p-aminobenzoik asit, p-

siyanobenzoik asitlerle, polifosforik asit varl ığında reaksiyona sokul-

muştur . 

ÖZET 

Bu araşt ı rmada, yapı-etki ilişkilerinin incelenmesi a m a c ı ile imi-

dazopiridin türevi bileşikler sentez edilmiştir. Sentez başlangıç m a d -

deleri olarak 3,4-diaminopiridin ve p-sübstitüebenzoik asitler kulla-

nılmıştır. H a l k a k a p a m a reaksiyonu, polifosforik asit var l ığında her 

bileşik için değişik süre ve ısıda çalışılarak yürütülmüştür. Böylece, 2 

numara l ı konumlar ında p-sübstitüefenil g rubu taşıyan 3H-imidazo 

(4,5-c) piridinler elde edilmiştir. 
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Fenil halkasının p a r a k o n u m u n d a yer a lan gruplar, metil, etil, 

ter-butil, flor, klor, brom, metoksi, nitro, amino, siyano gruplarıdır. 

B u bileşiklerin yapıları, U V , I R , N M R , K ü t l e Spektrumları al ınarak 

açıklanmıştır. Ayrıca, her bileşiğin ergime derecesi saptanmış ve kro-

matografik incelemeleri yapılmıştır. 

SUMMARY 

In this research, some derivatives of Imidazopyridines were synt-

hetised for the investigation of the relationship between the chemical 

structure a n d the biological activity. 3,4-Diaminopyridine a n d p-

substitutedbenzoic acids were used as the starting materials. R i n g 

closure reaction was realized in the presence of polyphosphoric acid 

with different reaction times a n d temperatures. Thus, 3H-imidazo 

(4,5-c) pyridines having p-substituted phenyl g roup in position 2 

were obtained. 

T h e substitutents on the p a r a position of the phenyl ring were 

methyl, ethyl, ter-butyl, fluoro, chloro, bromo, methoxy, nitro, amino 

a n d cyano groups. T h e chemical structure of all compounds had been 

elucidated b y their U V , I R , N M R and Mass Spectra . Melt ing point 

determination and chromatographic analysis were also m a d e for each 

compound. 
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