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ÖZET 
Bu çal��mada bir pirazol karboksilik asit türevi olan 4-(etoksikarbonil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik 
asit (1) bile�i�inin baz� yeni türevleri sentezlendi. Bunun için, 1 bile�i�inin çe�itli alkollerle reaksiyonundan ester 
türevleri (3–6), amonyak ve üre ile reaksiyonundan ise s�ras�yla amit (7) ve üreid (8) türevleri elde edildi. Ayr�ca 1 
bile�i�inin dekarboksilasyonu ile de yeni bir pirazol türevi (9) sentezlendi. Sentezlenen bile�iklerin yap�lar�, FT-IR, 1H 
NMR ve 13C NMR spektroskopik yöntemleri kullan�larak ayd�nlat�ld�. 

Anahtar Kelimeler: pirazol-3-karboksilik asit, pirazol, ester, üreid, karboksamit. 
 
 

SYNTHESIS AND CHARACTERISATION OF SOME ESTER, AMIDE AND 
UREIDE DERIVATIVES OF 4-(ETHOXYCARBONYL)-1-(3-NITROPHENYL)-5-

PHENYL-1H-PYRAZOLE-3-CARBOXYLIC ACID 
 
ABSTRACT 

In this study, some new derivatives were synthesized of 4-(ethoxycarbonyl)-1-(3-nitrophenyl)-5-phenyl-1H-pyrazole-3-
carboxylic acid (1) which was a pyrazole carboxylic acid derivative. For this aim, ester derivatives were obtained from 
the reaction of 1 with various alcohols; amide (7) and ureide (8) derivatives were obtained from the reaction with 
amonnia and urea respectively. Also a new pyrazole derivative (9) was synthesized from decarboxylation of 1. The 
structures of synthesized compounds were elucidated with FT-IR, 1H NMR and 13C NMR analysis methods. 

Key Words: pyrazole-3-carboxylic acid, pyrazole, ester, ureide, carboxamide. 
 
 
1. G�R�� 

Pirazol kimyas�; pirazol türevlerinin antimikrobiyal [1, 2], antiviral [3, 4], antitümör [5-7], antiinflamatuar [8-
10], antihistaminik [11], pestisidal [12, 13], antifungal [14, 15], antiromatizmal [16], antikonvulsan [17], 
antidepresan [18] ve antipiretik [19] olarak gözlenen çok yönlü biyolojik aktiviteleri nedeniyle ve ticari aç�dan 
önemli boyarmadde ajan� olarak kullan�lmalar� sebebiyle [20-22] son elli y�ldan bu yana dikkatleri üzerine 
çekmektedir.  
 
Pirazol karboksilik asitlerin sülfonamit türevlerinin, insan karbonik anhidraz enzimleri üzerindeki inhibisyon 
etkileri grubumuz taraf�ndan ara�t�r�lm�� (in vitro olarak) ve oldukça etkili sonuçlar elde edilmi�tir [23-26]. 
Böylece bu tip bile�iklerin in vivo çal��malar� yap�ld�ktan sonra, glokom hastal��� tedavisinde de 
kullan�labilece�i anla��lm��t�r. Di�er taraftan, 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion ve etil-4,5-diokso-2-fenil-4,5-
dihidrofuran-3-karboksilat’�n, fenil hidrazin türevleri ile reaksiyonlar� sonucunda çe�itli pirazol-3-karboksilik 
asitler yak�n zamanda sentezlenmi� olup, daha sonra bu asitlerin ileri kademe reaksiyonlar� da grubumuzca 
ara�t�r�lm��t�r [27-30].  
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Bu ara�t�rmada, önceki çal��malar�m�z�n devam� olarak, literatürde bulunmayan baz� yeni pirazol-3-karboksilik 
asit türevlerinin literatüre kazand�r�lmas�n� amaçlad�k. Bunun için ba�lang�ç bile�i�imiz olan 1 bile�i�i, daha 
önce rapor edildi�i �ekilde yeniden sentezlendi [26] ve karboksil grubu SOCl2 ile aktifle�tirilerek 2 bile�i�ine 
geçildi. Sonra 2 bile�i�inin çe�itli alkollerle piridin katalizörlü�ündeki reaksiyonundan yeni ester türevleri 
sentezlendi. Yine 2 bile�i�inin üre ile ksilen içerisinde reflux edilmesi neticesinde bir üreid türevi (7) ve 
amonyak ile 0 °C deki reaksiyonundan ise bir amit türevi (8) elde edildi. Sentezlenen tüm bu bile�iklere ait 
spektroskopik veriler deneysel çal��malar k�sm�nda belirtildi. 
 
2. DENEYSEL ÇALI�MALAR 

2.1. Materyal  

Bu çal��mada kullan�lan kimyasal reaktif ve çözücüler analitik safl�kta olup, genel olarak Aldrich, Fluka ve 
Merck firmalar�ndan temin edildi. Çözücüler, uygun kurutucular kullan�larak ve destilasyon i�lemleri ile tekrar 
safla�t�r�ld�. Reaksiyonlar�n ilerleyi�i TLC ile kontrol edildi ve bu i�lemler için Merck DC Alufolien Kiesegel 
60F/254 marka TLC levhalar� kullan�ld�. Erime noktalar� Stuart Scientific SMP3 marka erime noktas� cihaz� ile 
tespit edildi. FT-IR analizleri BRUKER VERTEX 70 marka cihaz ile al�nd�. 2-9 bile�iklerinin 1H NMR ve 13C 
NMR spektrumlar� BRUKER DPX-400 marka NMR cihaz� ve 1 bile�i�inin 1H NMR ve 13C NMR spektrumlar� 
ise Varian Gemini-200 marka NMR cihaz� ile al�nd�.  
 
2.2. Metod 

2.2.1.  Ester türevlerinin (3–6) sentezi için genel prosedür  

0.4 g (1 mmol) 2 bile�i�i yakla��k 20 ml uygun alkol içerisinde çözülerek katalitik miktarda piridin 
katalizörlü�ünde 3 saat reflux edildi. Oda s�cakl���na getirilen reaksiyon kar���m�na %12 lik HCl ilavesiyle ham 
ürün çöktürüldü. Çöken ham ürün süzüldü, saf su ile y�kand� ve çözücü olarak kullan�lan alkolden 
kristallendirilerek safla�t�r�ld�. Sentezlenen bile�ikler için önerilen yap�lar �ema 1 de ve baz� fiziksel özellikler 
ise çizelge 1 de verildi.  
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2.2.2.  4-Etil 3-metil -1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (3) 

Genel prosedüre göre elde edilen ürün metanolden kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3076 (Ar 
CH), 2980 (alifatik CH), 1714 (ester C=O), 1602–1465 (Ar C=C ve C=N), 1217 ve 1080 (s�ras�yla C-O-C 
asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.16–7.26 (m, 9H, ArH), 4.22 (q, J= 7.1 
Hz, 2H, OCH2), 3.98 (s, 3H, OCH3), 1.17 (t, J= 7.1 Hz, 3H, CH3); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 162.56 
ve 161.25 (ester C=O), 148.33 (=C–NO2), 147.54 (pirazol C-3), 144.77 (pirazol C-5), 115.82 (pirazol C-4), 
61.47 (OCH2), 53.62 (OCH3), 13.29 (CH3), 138.32, 133.67, 132.95, 130.34, 129.28, 129.06, 128.71, 126.55, 
120.53. 

 

Çizelge 1. Sentezlenen bile�iklerin baz� fiziksel özellikleri 

 
Bile�ik 

 
Kapal� Formül 

 
Molekül Kütlesi 

(gr/mol) 

 
Erime Noktas� 

( °C ) 

 
Ürün miktar� 

(mg)

 
Verim 

(%) 
3 C20H17N3O6 395 102 332 84 
4 C21H19N3O6 409 108 335 82 
5 C22H21N3O6 423 70 287 68 
6 C22H21N3O6 423 98 313 74 
7 C20H17N5O6 423 142 203 48 
8 C19H16N4O5 380 150 243 64 
9 C18H15N3O4 337 105 279 83 

 

2.2.3.  Dietil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (4) 

Genel prosedüre göre elde edilen ürün etanolden kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3070 (Ar 
CH), 2984 (alifatik CH), 1716 (ester C=O), 1599–1470 (Ar C=C ve C=N), 1215 ve 1068 (s�ras�yla C-O-C 
asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.17–7.27 (m, 9H, ArH), 4.48 ve 4.23 
(q, J= 7.1 Hz, 4H, 2OCH2), 1.43 ve 1.18 (t, J= 7.1 Hz, 6H, 2CH3); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 162.70 
ve 161.33 (ester C=O), 148.52 (=C–NO2), 147.43 (pirazol C-3), 144.84 (pirazol C-5), 115.91 (pirazol C-4), 
68.74 ve 61.38 (2OCH2), 13.42 ve 13.29 (2CH3), 138.53, 133.25, 130.55, 130.26, 129.56, 129.03, 128.66, 
126.48, 120.41.  

2.2.4.  4-Etil 3-propil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (5) 

Genel prosedüre göre elde edilen ürün propanolden kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3086 (Ar 
CH), 2975 (alifatik CH), 1720 (ester C=O), 1597–1467 (Ar C=C ve C=N), 1207 ve 1065 (s�ras�yla C-O-C 
asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.16–7.25 (m, 9H, ArH), 4.37 ve 4.21 
(q, J= 6.8 Hz, 4H, 2 OCH2), 1.82 (hx, J= 7.1 Hz, 2H, CH2CH2CH3), 1.17 ve 1.02 (t, J= 7.4 Hz, 6H, 2CH3); 13C 
NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 162.41 ve 161.29 (ester C=O), 148.63 (=C–NO2), 147.13 (pirazol C-3), 
144.64 (pirazol C-5), 116.11 (pirazol C-4), 68.55 ve 61.42 (2 OCH2), 22.15 (CH2CH2CH), 13.73 ve 13.32 
(2CH3), 137.93, 133.34, 132.56, 130.14, 129.91, 128.89, 127.81, 125.98, 119.84.  

2.2.5.  4-Etil 3-isopropil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (6) 

Genel prosedüre göre elde edilen ürün izopropanolden kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3072 
(Ar CH), 2980 (alifatik CH), 1716 (ester C=O), 1613–1488 (Ar C=C ve C=N), 1210 ve 1067 (s�ras�yla C-O-C 
asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.17–7.26 (m, 9H, ArH), 5.34 (hp, J= 
6.3 Hz, 1H, CH(CH3)2), 4.22 (q, J= 7.2 Hz, 2H, OCH2), 1.40 (d, J= 6.3 Hz, 6H, CH(CH3)2), 1.17 (t, J= 7.1 Hz, 
3H, CH2CH3); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 162.36 ve 161.38 (ester C=O), 148.22 (=C–NO2), 145.13 
(pirazol C-3), 144.97 (pirazol C-5), 116.03 (pirazol C-4), 69.81 (CH(CH3)2), 61.18 (OCH2), 21.73 (CH(CH3)2), 
13.87 (CH3), 139.53, 130.79, 130.02, 129.94, 128.73, 128.89, 127.38, 122.96, 120.35.  
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2.2.6.  Etil 3-(karbamoilkarbamoil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilat (7) 

0.4 g (1 mmol) 2 bile�i�i yakla��k 20 ml ksilen içerisinde çözüldü. Üzerine 1/1 mol oran�nda üre ilave edildi. 
Kar���m 4 saat reflux edildikten sonra çözücüsü evaporatörden uzakla�t�r�ld�. Elde edilen ham ürün etanolden 
kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3539 (NH), 3093 (Ar CH), 2977 (alifatik CH), 1751 ve 1726 
(C=O), 1616–1443 (Ar C=C ve C=N), 1240 ve 1074 (s�ras�yla C-O-C asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H 
NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 11.98 (s, 1H, CONH), 8.25 (s, 2H, CONH2), 8.16–7.25 (m, 9H, ArH), 4.25 
(q, J= 7.1 Hz, 2H, OCH2), 1.14 (t, J= 7.1 Hz, 3H, CH3); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 163.17 (ester 
C=O), 161.26 (amit C=O), 152.58 (üre C=O), 148.39 (=C–NO2), 147.43 (pirazol C-3), 144.54 (pirazol C-5), 
115.83 (pirazol C-4), 61.31 (OCH2), 13.43 (CH3), 139.70, 130.42, 129.94, 129.75, 128.66, 127.57, 123.62, 
122.43, 120.96.  

 
2.2.7.  Etil 3-karbamoil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilat (8) 

0.4 g (1 mmol) 2 bile�i�i kuru toluende çözüldü. Çözelti buz banyosunda 0 °C’ ye so�utuldu ve üzerine 1:2 mol 
oran�nda NH3 ilave edildi. Ayn� s�cakl�kta bir saat kar��t�r�lmaya devam edildi. Çöken ham ürün etanolden 
kristallendirilerek safla�t�r�ld�. IR(KBr) (�, cm-1): 3265 (NH) 3110 (Ar CH), 2990 (alifatik CH), 1735 (ester 
C=O), 1686 (amit C=O), 1625–1455 (Ar C=C ve C=N) 1234 ve 1077 (s�ras�yla C-O-C asimetrik ve simetrik 
gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.15–7.24 (m, 9H, ArH), 6.16 (yayvan, s, 2H, CONH2), 4.14 
(q, J= 7.2 Hz, 2H, OCH2), 0.97 (t, J= 7.1 Hz, 3H, CH3); 13C NMR (100 MHz, CDCl3) � (ppm): 163.38 (ester 
C=O), 160.94 (amit C=O), 148.63 (=C–NO2), 147.47 (pirazol C-3), 145.52 (pirazol C-5), 116.15 (pirazol C-4), 
61.84 (OCH2), 13.23 (CH3), 139.56, 130.23, 129.72, 129.45, 128.36, 127.73, 123.38, 122.66, 119.84.  

 

2.2.8.  Etil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilat (9) 

0.381 g (1 mmol) 1 bile�i�i bir balon içerisine al�narak ya� banyosunda 200 °C s�cakl��a kadar �s�t�ld�. Gaz ç�k��� 
tamamland���nda reaksiyon sonland�r�ld�. Ham ürün etanol/su (2/1) kar���m�ndan krsitallendirilerek safla�t�r�ld�. 
IR(KBr) (�, cm-1): 3082 (Ar CH), 2978 (alifatik CH), 1741 (ester C=O), 1626–1449 (Ar C=C ve C=N) 1221 ve 
1078 (s�ras�yla C-O-C asimetrik ve simetrik gerilmeleri); 1H NMR (400 MHz, CDCl3) � (ppm): 8.22 (s, 1H, 
pirazol CH), 8.15–7.26 (m, 9H, ArH), 4.21 (q, J= 4.5 Hz, 2H, OCH2), 1.22 (t, J= 7.1 Hz, 3H, CH3); 13C NMR 
(100 MHz, CDCl3) � (ppm): 162.52 (ester C=O), 148.26 (=C–NO2), 145.75 (pirazol C-3), 143.14 (pirazol C-5), 
114.94 (pirazol C-4), 60.33 (OCH2), 14.10 (CH3), 140.14, 130.39, 130.34, 129.77, 129.72, 128.49, 128.26, 
122.33, 120.03.  

 
3. TARTI�MA ve SONUÇ  

Bu çal��mada, sentezlenen bile�iklerin yap�lar�n�n ayd�nlat�lmas�nda elde edilen spektroskopik verilerin 
yorumlanmas�, çe�itli korelasyon tablolar�ndan yararlan�larak yap�ld� [31, 32]. Deneysel çal��malar k�sm�nda 
yorumlanan spektrumlardan örnek olarak 5 bile�i�indeki etoksi ve propoksi gruplar�n�n 1H NMR yar�lmalar� ve 
6 bile�i�inin 13C NMR spektrumu s�ras� ile �ekil 1 ve �ekil 2 de verildi.  
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TE�EKKÜR 
Bu çal��mada sentezlenen bile�iklerin, 1H NMR ve 13C NMR spektrumlar�n�n al�nmas�nda katk�s� bulunan 
TÜB�TAK (ATAL) ve Atatürk Üniversitesi Fen Fakültesi Kimya Bölümüne ve FT-IR spektrumlar�n�n 
al�nmas�nda katk� sa�layan Dumlup�nar Üniversitesi Fizik Bölümüne te�ekkür ederiz. 
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