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Pirazolon Tirevi bazi llaglarin p-Dimetilaminobenzaldehid ile Renk
Reaksiyonlarn ve‘ince Tabaka Kromatografisi ile Teshisleri

The Color Reaction of some Pyrazolone Derivatives with
p-Dimethylaminobenzaldehyde and Identification of these
Substances by Thin-Layer Chromatography

Nedime ERGENG *
Giris

" Cesitli galenik preparatlarin yapisinda bulunan fenazon (anti-
pirin), aminopirin (piramidon), sodium novaminsiilffonat (novalgin)
ve siilfamipirin (meliibrin) in ayrilmalar: icin literatiirde bir¢ok me-
totlar kayithidir (355 158)

Biz bu calismamizda pirazolon tiirevi ildclarin p-dimetilamino-
benzaldehid cozeltisi ile sogukta ve siéakta verdigi renkleri incele-

yerek, bu maddenin yukarida belirtilen dort bilesigin tanimmasinda

uygun bir belirtee olarak kullanilabilecegini gordiik.

Caligmanin ikinci kisminda ise galenik preparatlarin bilegimine
giren pirazolon tiirevi ilaglarim safligim kontrol gayesile ince taba-
ka kromatografisi ile ayrmlmalarina yarayacak uygun solvent sis-
temlerini denedik, Kromatogramlarda lekelerin tesbiti icin kullani-
lan cesitli maddeler arasinda en iyiginin p-dimetilaminobenzaldehid
oldugu sonucuna vardik, ¢linkii bu belirtecle elde edilen renkler uzun
miiddet degismeden kalmaktadir. Bu maksatla yeni hazirlanmig be-
lirtec kullamidifinda elde edilen renkler daha koyu ve daha daya-
mklidir. Belirteg piiskiirtiildiikten sonra fenazon pembe, sodium no-
vamingiilfonat ve sillfamipirin agik sari renkler meydana getirmek-
te, buna mukabil aminopirin hig¢ renk vermemektedir. Plaklar kuru-
tulduktan sonra 100 - 120° lik etiivde bir miiddet bekletilir; ya da,
daha iyi olgrak, plak kiigiitk bir bunzen alevi ile iistten dikkatle 1s-

»  FWarmasttile Kimya Kiirstisit, Eczacilik Fakiiltesi, Istanbul Universitesi.




14 N. ERGENG

filirsa fenazon koyu erguvani, sodium novaminsiilfonat ve siilfami-
pirin furuncu, aminopirin sar1 renk meydana getirmektedir.

Kromatografik éyu‘malarda fenazon ve aminopirinin tek leke,

buna karsiik dort ayri kaynaktan saf madde olarak femin edilen
~sodium novaminsiilfonat ve siilffamipirinin farkli Rf degerleri gés-
teren iki ve 3, sistemiyle ii¢ leke meydana getirdiklerini gbrdiik. Kul-

lanilan bazi sistemlerde lekelerin biiyiikliigii hemen hemen ayni ol- -

dugu igin hangi lekenin esas maddeye ait oldugunu tesbit edemedik
(bu husus ayri bir aragtirma konusu olarak ele alinacaktir}.

DENEL KISIM

A) Pirazolonlarin p-dimetilaminobenzaldehid ile renk reak-
giyonlar1: Takriben 200 mg kadar maddenin 3-4ml 9% 50 lik eta-
noldeki ¢bzeltisine 3 ml p-dimetilaminobenzaldehid cozeltisi ilave
edildikten sonra Once-sogukta, miiteakiben su banyosu temperatii-

rilnde meydana gelen renkler §0yled1r - '

Fenazon 1gln Sogukta, acik pembe, smakta erguvani kirmizi.
Aminopirin i¢in: Sogukta ve sicakta renksiz.

Sodium novammsulfonat icin: Sogukta aglk sari, smakta bhiraz
‘daha koyu sari,

Siilfamipirin icin: Sogukta sarl—turuncu sicakta k1rm1z1-tu-
. runeu,

B) Kromatografik ayirmalar: Adsorban olarak silika jel G
kullamlmig, oda temperaturunde, agagidaki solvent sistemleri de-
nenmisgtir ;

Sistem S; : kloroform-etanol-dietilamin (90 : 5 : 10)

Sistem S, : kloroform-metanol—pirldm (90 :5: 10)

Sistem S, : kloroform-metanol-piridin (75 : 25 : 25)

Sistem S.: kloroform-metanol-dietitamin (75 : 15 : 10)

Sistem S;: kloroform-etanol-asetik asit (80 :15 : B)

Sistem S, : kloroform-metanol-amonyak 9% 10 (100 :.50 : 13)

Sistem 3, : kloroform-metanol (100 : 50)

Sistem S; : kloroform-etanol - a.monyak % 10 - ~amonyak % 25
(90:5:1:5)

T



B R - T R o T et e e

Pirazolon titvevi bazi iticlarim p-dimetilaminobenzaldehid ile wenk 15
Reaksivenlarl ve inee tahaka kromatografisi ile feghisleri :

Gerek renk reaksiyonu, gerckse piiskiirtmede kullanilan p-dime-
tilaminobenzaldehid ¢ézeltisini hazirlamak igin 1 g maddenin 30 ml
% 96 hk etanoldeki cozeltisine 3ml 9% 37 lik hidroklorik asit ve
180 ml n-butil alkolden ibaret bir karigum ildve edilir(").

Kromatogramlara ait gemalar, asagida 1/2 oraninda kiigiiltiile-
rek verilmigtir. Numaralar sirasiyle 1 - fenazon, 2 - aminopirin, 3 - so-
dium novaminsiilfonat, 4 - siilfamipirin ve 5- ilk dért maddenin ka-.
rigimina tekabiil etmektedir. Belirtec piiskiirtiildiikten sonra lekele-
rin renkleri géyledir: 1 - Sogukta pempe, plak 1sitildiktan sonra er-
guvani; 2- sogukta renk yok, plak isitildiktan sonra sari; 3 - so-
gukta agik limon sars, plak mitildiktan sonra koyu sari; 4 - soguk-

{4 sar, plak 1mtildiktan sonra turuncu.
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Pirazolon tlivevi bazi ilielarm p-dimetilaminolenzaldehid ile renk
Renksiyonlarm ve ince tabaka kromalografisi ile teshisleri
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Pirazolon tiivevi bazi iliclarm p-dimetilaminocbenzaldehid ile renk ’ 19
Reaksiyonlar:’ ve ince tabaka Kkromatoprafisi ile teghisleri -
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SONUC VE JZET

p-Dimetilaminobenzaldehid, pirazolon tiirevlerile farkl renkler
meydana getirdiginden bu madde fenazon, aminopirin, sodium nova-
minsiilfonat: ve sulfam1p1r1n1n tup icinde teshxslem 1g1n bir belirteg
olarak kullanilabilir.

Kromatografik caligmalarda denedigimiz cegitli sistemler ara-
sinda yalniz 8 tanesi ile ayirmalar yapilabilmis ve bunlar arasinda
da en iyi ayirmalar S, S., S;, S, S; ve S, sistemleri ile olmusg; fe-
nazon ve aminopirinin, ¢galisma gartlarinda, tek bir leke vermelerine
kargilik, sodium novaminsiilfonat ve sulfamlmrm in iki, ya da fig¢
leke meydana get1rd1g1 gorulmugtur

SUMMARY

The color reactions of phenazone (I), aminopyrine. (II), sodium
novaminsulfonate (III) and sulfamipyrine (IV) with p-dimethy-
laminobenzaldehyde solution (V) (?) were studied, Approximately
200 mg of pyrazolone derivative was dissolved in3 - 4 ml of 50 9% of -
‘ethanol in a test tube, then 3 ml of (V) was added. The colors which
were developed at room temperature and in a boiling water bath
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20
were observed respectively. The colors were shown in the following
table.
Substance - Colors af roowm temperature - Colors in boih‘n_fj water bath
(I)‘ ’ . pale pink ‘ : deep pink-violet
(I1) . coloriess colorless ’
(1Iny pale yellow yellow
(Iv) . dark yellow orange

Different solvent systems were tried in order to separate (1), '

‘(II),‘ (II1) .and (IV) on silica gel by thin layer chromatography. Six

- golvent systems namely 8., 8., 8;, Si, S; and S; were proven satis-

factory, (I) and (IT) gave one spot each, whereas (IIl} and (IV)
gave two or thrée spots when sprayed with (V}.
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