Paper Chromatography ile Dipyrone'nun at
|drarinda Tesbiti, Antipyrine ve
Aminopyrine’den Tefriki

GIRIS

Faik ALP (%) e Sabahattin KALAYCI (%)

Antipyrine 1844 yilinda bulunmustur. Bundan birkac yil sonra
gayet yakin bir bilesik olan, Aminopyrin senteze edilmistir. THE
MERC INDEX, (1). Her iki ilag baslangicta ateg diigiiriicii olarak
kullaniimis ise de bu giin tababette kendilerinden agri dindirici bir
madde olarak da istifade edilmektedir. Dipyrone, Antipyrine ve
Aminopyrine gibi Phenyl - Pyrozolon grubuna dahil bir ili¢ olup,
1911 yilinda Alman ilim adamlai tarafindan senteze edilmistir. Anal-
jezik tesire sahip olup, diiz ve cizgili adelelerde kramplar: durdurur.
Antispozmodik ve Antiromatizmal bir ilactir.

ANTIPYRINE - O
Analgesine - Parodyne - " ;'“m/'mi
Phenylone - Anodynine - LJK
o)
edatine - Oxydimethylgquinizine 3

1, 5-Dimethyl 2 - Phenyl 3 - Pyrozolone

(*) Merkez Doping Lab. Sefi -
(**) Merkez Doping Lab. Miitehassist
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AMINCOPYRINE
Dipirin - Amidopyrine -

K/ c;s Pyramidon - Amidopyrazoline -
Polinalin - Amidofelin -
N Y ‘Novamidon - Piridol

4 - Dimethyl Amino - 2,3 - Dimethyl - 1 - Phenyl - 3 - Pyrozolone.

DIPYRONE o Q
Methapyrone - Bonpyrin - 0 ~ cts
Novemira - Sulprin - : i__l cu
SQCHN
Analgin - Pydirone - Narone . bkl | clu #
3

4 - Methylamino - 1,5 - Dimethy! 2 - Phenyl - 3 - Pyrozolone Sodium
Methane Sulfonate.

MATERYAL

Antipyrine :' Hafif lezzetli, bir tozdur. 1 K. su, 1,3 K. alkol, 1 K.
kloroform, 43 K. eterde erir. Sudaki' solusyonu turnosol kigidina
kars: notre reaksiyon gosterir.

Aminopyrine : Renksiz, kokusuz, hafif ve lezzetli kii¢iik billur-
lardir. 18 K. suda erir. Sudaki solusyonu turnosol kigidma kars:
gayet hafif olmak {izere alkali reaksiyon gosterir. Sodium benzoat
ilavesiyle suda erime kabiliyeti artirilabilir. Bir kisim Aminopyrine,
1,5 K. alkol, 12 K. benzone 1 K. kloroform, 13 K. etherde erir. Ha-
vadan miiteessir olmaz fakat 151k tesir edebilir.

Denemelerimizde, Aminopyrine ve Antipyrinenin 6zel surette te-
min edilmis olan saf gekillerinin % 1 lik mahliilleri kullanilmistir.

Dipyrone : Kiiclik beyazimsi = kristaller halindedir. Bir kisim
Dipyrone 1,5 kisim su ve methanol da erir. Ethanolda daha zor erir.
Ether - Acetone - Benzene - Kloroformda erimez. Sulu solusyonu
notr reaksiyon gosterir. PP TR
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Dipyrone’nin % 50 lik mahliiliinden 40 cc. tek doz olarak ata
verilmis ve attan 7 nci saatin hitaminda alinmig bulunan ilk idrar
iizerinden deneme yurutulmugtur

Denemeye ‘alinan idrar miktar: 100 ce. dir.

-METOD

2 — 100 cc. idrar temizleme ameliyesine t&bi tutulmugtur
NICKOLLS, L. C, (2). PH 7. 5-8 de kloroformla calkalanmig ba-
kiye Watman No : 1, MOORE, P. A. (3), kigwdma tatbik edilerek
assendez paper chromatografi.tankina yerlestirilmigtir.

2 — Antipyrine ve Aiﬁihobyrine’nin % 1 lik solusyonlar1 Wat-
man No : 1, MOORE, P. A. (3), kdgtlarina tatbik edildikten son-
ra assendez paper chromatografi tankina konulmustur.

I — Piiskiirtme Miyarlarn :

PPI (1) Potassium Platine fodine :
Platin Kloriir % 5...... 10 ml.
Potassium lodine % 2. 240 ml.

BCG (2) Bromocresol Green :
Bromocresol green 0.04 gr.
Ethanol 100 ml.

FC  (3) Demir (3) Kloriir :

Demir (3) kloriir distile
Sudaki % 5 solusyonu.
PEC (4) Potassium Ferri Cyaniir :

Potassium ferri kloriiriin
Distile sudaki % 5 soliisyonu
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PFEC (5) Potassium Ferri Cyaniir - Demir (3) Kloriir :

Potassium Ferri Cyaniir .ve Demir (3) kloriiriin distile
sudaki % 5 soliisyonlaridir. Evveld potassium Ferri Cya-
niir paper Chromatogram iizerine serpilir ve kurutulur.
Sonra demir (3) kloriir serpilerek renk tesbit edilir.

PNA (6) Diazo Test :

a) — 0,250 Gr. P. Nitrdaniline 25 ml. N. HCL eritilir,
ve 50 ml. ye Ethanol ile tamamlanir. 0,5 Gr. Sodium Nit-
rit ilave edilir.

“b) I N. Alkolik Potassiim mahliili.

1 Ewveld. (a) soliisyonu paper chromatogramlar {iizerine
serpilir..ve. kurutulur. Sonra. (b) soliisyonu paper chro-
matogramlar lizerine serpilerek renk tesbit edilir.

PNA (7) Diazo Test : N
Bundan evvelki miyarn aymdlr. Sadece N. alkolik Po-
tassium mahliili yerine Amonyak kullanilmistir.

LT (8) Ludy - Tenger : .

3 Gr. Potassium Iodine ve 500 Mgr. Bizmuth Subcarbo-
nate 1,5 ml. Konsantre Hidrokolorik asit iecrisinde eri-
tir ve distile su ile 50 ml. ye tamamlanir.

AGN (9) Giimis Nitrat : = '

(e

N. Giimiis Nitrat mahlilli.

Il — Paper Chromatografi Inkisaf Mahliilii :
N. Butonal " 6 Kisim

Asit Asetik glasiyal 15 Kism
Eau dist - ;,', 2,5' Kisim

III — Ultra - Viola Lambas: ¢

Ultra - Viqlef%ﬁ. 254 35 Hanovia
Clhiromataliia s & #F -17 i
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NETICE VE KARAR

Paper chromatogramlar bir gece tankta tutulduktan sonra ¢i-
karild: ve kurutuldu. Maddelerin Ultra - Viola lambasmndalki gorii-
niisleri -kursun 'kalemle tesbit edildi. Miiteakiben Chromatogramlar
lizerine miyarlar ayr1 ayr pliskiirtildii.

Yaptigimz mesaide dipyrone’un at idrarinda tesbit edilebile-
cegi ve ayni zamanda paper chromatografi metodu ile antipyrine ve
aminopirynden ayrilabileceginin miimkiin oldugu ortaya konmustur.

RF degerlerinin her iic maddede de farkh cikisi tefrikte fay-
dali olmus ve miyarlarn piiskiirtiilmesi neticeyi kuvvetlendirmigtir.

Idrar normal yapisi ile bircok maddeyi ihtiva etmesine ragmen
paper chromatografi ile dipyrone idrarin normal yapisindan - tefrik
edilmistir. Bu hem iiltra viyole ile ve hem de renkli piiskiirtme mi-
yarla_nyljalkromptogramlar iizerinde ortaya cikarlmigtir, CLARKE
E. G. C - WILLIAMS, M. (4). .

RF degerlerinin. yiiksekligi .- idrarin kromotogramlar {iizerindeki
normal goriiniislerinden ayrilmasmda miithim rol oynamistir. Almg
oldugumuz néticeler (Cetvel : 1) de gosterilmistir. Burada her iic
maddenin teghisi ile birbirlerinden tefrikine ait sonuclar ayri ayn
isaret edilmigtir. : :

S R T

HULASA

Dipyrone, Antipyrine ve Aminopyrine, Fenil Prazolon grubuna
dahil ildclardir. Tababette genig bir kullanma sahasi bulan bu iig
maddenin hem ‘teghisi ve hem de birbirlerinden tefriki igin paper
chromatografi metodu tatbik edilmis ‘buna ait sonuclar (Cetvel : 1)
de gOsterilmigtir. Dipyrone ata verilmis ve atin idran ile ¢cikan dipy-
rone iizerinde cahisilma yiiriitiilmiistiir.

Paper kromalografi metodu ile aldigimiz sonuglar; Dipronun at
idrarindan tesbitini ve aymi grubtaki aminopyrin ve antipyrinden
tefrik edilebilecegini ortaya koymas: bakimindan basarih olmustur.
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DETRCTION OF DiPYRON IN A HORSE’S URINE AND ITS
DISTINCTION FROM ANTIPYRINE AND AMINOPYRINE

SUMMARY

Faik ALP (¥) : Sabahattin KALAYCI (#%)

Dipyrone, Antipyrine and Aminopyrine are phenyl - pyrazolon
derivation.

The method of paper chromatography has been employed both
in the detection of these three drugs which are used largely in me-
dicine and in the distinction of one from the others.

Reactions to the drugs have been shown on table (1).

The urine taken from a horse that is injected Dipyrone solition
has been studied.

The results obtained through the method of paper chromatog-
raphy bring out the fact that Dipyrone be detected in the urine ta-
ken from a horse and distinguished from Antipyrine and Aminopy-
rine.
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(*) Faik ALP, Chief of the ceniral Doping Lab.
(**) Sabahattin KALAYCI, Specialist of central Doping Lab.



Cetvel:I—Table:1I
PAPER CHROMATOGRAPHY ILE ALINAN NETICELER — PAPERCHROMATOGRAPHIC DATA

Locating Agent — Tesbit miyarlar
Madde ov
Drug = PPI BCG FO PFC PFFC PNA PNA LT AGN
1 2 3 4 5 6 1 8 9
_ . Parlak sari|Parlak sari
Acik mavi | Hafif acik | Acik penbe [Penbe sonra ; leke zemin |leke zemin Koyu mavi,
sonra gri mavi kahverengi |agik penbe |Koyu mavi sari sari Turuncu Siyah
Dipyron - Adsorb | 0,67 - = L - - = = - —
Light blue | very Ilight | Light pink| Pink to |Dark hlue|light yellow|Light yellow| Orange | Dark blue
to gray blue brown light pink | - on pink on pink black
: background | background
~Yavag " Hafif 'agxk Kalive. re»ngi Koyu mavih
Acik mavi mavi Turuncu Menf: Kirmiz: Menfi Menfi Turuncu Koyx‘x n;avi,
siya
Antipyrine Adsorb | 0,92 == s s - - == — e )_
Laght blue | very light Orange Negative |Brown, Red Negative Negative Orange | Dark blue,
slow blue black
Acgik mavi
siyah sonra Koyu mauvi,
Yavas Agik "y . . .
z:?s Hafifg mavil  Menfi penbe Koyu—maVI .Gm z?.vag MTfl Turuicu siiah
Aminopyrine| Adsorb | 0,82 — = - —ﬂ Light blue-| Dark bluz |Gray slow| Negative | Orange | Dark blue,
- gray Slow| very lght egatlve _ !
black to i black
blue . . |
light pink |




