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2,4-Dikloro-5-siilfamoyilbenzoik asit ile aminometilpiridin tiirevlerinin
Cu(ll) komplekslerinin sentezi ve karakterizasyonu
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Ozet — 2,4-Dikloro-5-siilfamoyilbenzoik asit bilesiklerinin, antioksidan, antipolinesteraz, antifungal,
antibakteriyel, antikonviilsan, antitiimor, anti-glokom, antiinflamatuar, diliretik, meniskiis enfeksiyon
tedavisi, agr1 kesici ve antidiyabetik gibi biyolojik aktivite ¢alismalar1 vardir. Literatiirde 2,4-dikloro-5-
stilfamoyilbenzoik asit tiirevleri bol miktarda sentezlenmesine ragmen tuz ve metal kompleksleri ile ilgili
caligmalar1 ¢ok azdir. Aminopiridin tiirevleri ile yapilan tuz ve metal komplekslerinin analjezik,
antibakteriyel, antiviral, antiparaziter, antifungal, antidiyabetik, antikonviilsan, antihistaminik,
kardiyotonik, antialzheimer, antiinflamatuar gibi biyolojik aktivite ¢alismalar1 vardir. 2,4-Dikloro-5-
stilfamoyilbenzoik asit ile aminopiridin tiirevlerinin tuzu ve metal kompleksleri yok denecek karar azdir.
Bu ¢alismada, 2 veya 3-aminopiridin tiirevleri (2amp ve 3amp) ile 2,4-dikloro-5-siilfamoyilbenzoik asitin
Cu(Il) metal kompleksleri (Cusba2amp ve Cusba3amp) sentezlenmistir. Sentezlenen bilesiklerin yapilari
IR, AAS, UV, daha 6nceki ¢alismalar ve yiik denkligi dikkate alinarak 6nerilmistir. Spektroskopik analiz
sonuclarina gore elde edilen metal komplekslerinin geometrileri oktahedral olarak bulunmustur. Metal
bilesiklerin metal:asit:baz birlesme oranlar1 1:2:2 seklinde bulunmustur.

Anahtar Kelimeler — 2,4-Dikloro-5-Stilfamoyilbenzoik Asit, 2-Aminometilpiridin, 3-Aminometilpiridin, Tuz, Cu (I11) Kompleks

I. GIRIS hastaliklar1 yok edilmesi i¢in daha etkili yeni
kimyasallara ihtiya¢ vardir.

Bu ¢alismanin baz &zelligi olan 2-aminopiridin
tiirevlerinin antifungal, antikonviilsan,

Bir asit ve baz arasindaki proton transfer
reaksiyonlari, tuzlarin varligindan, yasama uygun
ortamlardaki yaygin amino asitlerin zwitteriyonik -V - : ] K0! A
dogasina veya proteinler ve substratlar arasindaki ~@ntihistaminik, antibakteriyel,  antidiyabetik,
etkilesimlere kadar birgok dogal olaylarmda ant!para}2|ter3'analjez'lk', antiviral ve antiinflamatuar
gbzitkmektedir [1,2]. Proton transfer tuzu eidesinde ~ &ibi biyolojik aktivite = calismalari vardir [3].
bilesiklerin asitik hidrojeni bazik ozelligi tastyan Aminopiridinler, = cesitli inorganik ve organo-
donor atoma sahip diger bilesiklerin ortaklasmamis metalik uygulamalarda yarzirh selatlayict hgandlgr
elektronu ile transfer edilerek arti ve eksi yiikleri ©larak kullanihir [6]. Cogu durumda aromatik
iceren bilesiklerdir. Aktif farmasotik bilesenlerin ~ Dltrojen yoluyla metal 1yonlar1n1 koordine eden tek
tuzlarda iyonizasyonu, ilaglarin formiilasyonunda ~disli ligandlar olarak islev gorirler [7,8]. Baz
cok onemli bir rol oynar [2,3]. Tuzlar ve tuzlardan durum[arda amino. Qr!JbunU” da ko‘?rdmasyona
elde edilen metal kompleklseri genellikle kargihik ~ Katildigt  2-aminopiridin - kompleksleri hakkinda
gelen iyonize olmayan formlarindan daha fazla birkag rapor vardir [.9'11']- . _
¢Oziiniir, bu nedenle gelismis farmakokinetiklere "Bu ¢alismada asit bileseni Olfm 2’4.d"k|0r0"5'
sahip ilaglar saglar [4]. Son yillarda hastaliklara §ulfar‘n.(.)}illben201.k asit (Hsba) ve turevlenmq enzim
neden olan mikroorganizmalarin kullanilan ilaglara  inhibitord, meniskiis, romatizma tedavisi, agri
duyarhligi azalmasmdan dolay1 hastaliklara kargi  KeSiCl,  antimikrobiyal, — antidiyabetik —~ ve

aktivite gdsteren yeni kimyasal maddelere ihtiyag antienflamatuar gibi biyolojik 6zellikleri vardur [11-
vadir. Insan sagh@ icin &limciil olabilen 17]. Literatiirde 2,4-dikloro-5-siilfamoyilbenzoik
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asitin ¢ok az gegis proton transfer tuzlar1 [18-20] ve
metal kompleksleri [21-26] elde edilmis ve yapilari

aydinlatilmistir.
Bu calismada, 2 veya 3-aminopiridin tiirevleri
(2amp ve 3amp) ile 2,4-dikloro-5-

stilfamoyilbenzoik asitin Cu(ll) metal kompleksleri
(Cusha2amp ve Cusba3amp) sentezlenmistir.
Sentezlenen bilesiklerin yapilar1 IR, AAS, UV, daha
onceki caligmalar ve yiik denkligi dikkate alinarak
onerilmistir. Spektroskopik analiz sonuglaria gore
elde edilen metal komplekslerinin geometrileri
oktahedral olarak bulunmustur.

. MATERYAL VE YONTEM
A. Metal Komplekslerinin Sentezi

10 mmol Hsba, 10 mmol aminopridin tiirevi
(2amp ve 3amp) ve 10 mmol bakir(Il) asetat
monohidrat 75 mL etanol:su (1:1) karsiminda
¢oziildii. Ug giin karistinildiktan sonra ¢oken
maddeler siiziildii ve kurutuldu (Verim: Cusba2amp
icin %69 ve Cusba2amp igin %74).

c 0
cl o A _ ? Hzo""‘:l‘,c‘ﬁj\:\--OHzA
N\ p G a o o o« o
OZTZO 00
NH, A=CH,NH, B=H (2amp) a1 cl
A=H,B=CH,NH, (3amp)
Hsba SO,NH, SO,NH,
A=CH,NH, B=H,n=2  (Cusba2amp)
A=H,B=CH,NH, n=0  (Cusba3amp)
Sekil 1. Metal komplekslerin sentezi
n.BULGULAR
Tablo 1. Kompleks bilesiklerinin IR degerleri (cm™).
v(OH) v(NHz) | v(CH)ar | V(CH)air | V(C=0) | v(C=N) | v(CO) | v(S=0) | v(py) | v(MN) | v(MO)
v(C=C)
Cu 3586(br) |3449(m) | 3094(w) |2967(w) |1659(s) |1612(s) [1385(s) |1238(s) | 779(s) | 498(w) | 568(w)
Sba 3339(m) 2942(w) | 1439(s) |1582(s) |1288(s) |1172(s)
2amp 3386(m) 2851(w) 1566(s) | 1079(s) | 1123(s)
3262(m) 1513(s)
1488(s)
Cu 3568(br) |3448(m) | 3095(w) |2968(w) [1658(s) |1611(s) |1385(s) |1238(s) | 779(s) | 498(w) | 568(w)
sba 3386(m) 2943(w) | 1439(s) |1584(s) [1289(s) |1172(s)
3amp 3339(m) 2820(w) 1567(s) | 1079(s) | 1155(s)
3262(m) 1538(s)
1489(s)
Tablo 2. Maddelerin UV degerleri
Hsba 2amp 3amp Cusba2amp Cusba3amp
285(11230) 792(270) 771(200)
257(35120)  202(34460)  268(35430) 301(22870) 289(24820)
Cusba3amp komplekslerinin IR spektrumunda
IV.TARTISMA fonksiyonel gruplardan kaynaklanan titresim

A. IR sonuglari
Sentezlenen metal komplekslerinin IR degerleri
Tablo 1’te verilmistir. Sentezlenen Cusba2amp ve

bantlari: v(O-H) 3586 ve 3568 cm™’de, v(N-H)
3449, 3339, 3386, 3262 ve 3448, 3386, 3339, 3262
cm™’de, aromatik v(C-H) 3094 ve 3095 cm™’de,
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alifatik v(C-H) 2968-2820 cm™ araliginda, v(C=0)
1659, 1439 ve 1658, 1439 cm™’de, v(C=N) ve
v(C=C) 1612-1488 cm™ araliginda, v(C-H) 1385-
1079 cm? araliginda, v(C-H) 1238-1123 cm?
araliginda, v(C-H) 779 ve 779 cm™’de, v(M-N) 498
ve 498 cm¥’de ve v(M-O) 568 ve 568 cm™'’de
gozlenmistir.

B. AAS Sonuglar

Sentezlenen  Cusba2amp ve  Cusba3amp
komplekslerinin AAS sonuglar1 deneysel(teorik)
7,45(7,44) ve 7,15(7,14) olarak bulunmustur. Bu
degerlerden  komplekslerdeki  Metal:Asit:Baz
oranlar1 1:2:2 olarak bulunmustur. AAS sonuglarina
gore deneysel olarak elde edilen metal oranlari ile
hesaplanan teorik metal oranlar1 uyum igirisindedir.

C. Uv Sonuglar1

Sentezlenen metal komplekslerinin  DMSO
coziiciileri i¢inde alinan UV absorpsiyonunun dalga
boyu ve g degerleri Tablo 2’de verilmistir.

Spektrumlarinda m—n* elektronik gegislerinin
dalga boylar1 (o degerleri) Hsba’de 285(11230) ve
257(35120) nm, 2amp’de 262(34460) nm, 3amp’de
268(35430) nm, Cusba2amp’de 301(22870) nm ve
Cusba3amp’de 289(24820) nm olarak d—d
elektronik gegisleri ise 792(270) ve 771(200) nm
olarak goriilmektedir.

D. Manyetik Duyarlilik Sonuglari

Cusba2amp ve Cusba3amp komplekslerinin
manyetik duyarlilifi deneysel olarak 1,69 BM,
teorik olarak 1,73 BM olarak bulunmustur. Bu
degerler metal iyonunda {Cu(ll), d°} bir eslesmemis
elektron sayisini isaret eder. Onerilen yapilarda
bulunan metal iyonunun manyetik degerleri
deneysel degerler ile teorik degerler uyum
icerisindedir. Bu sonuglar Sekil 1’de Onerilen
yapilar1 desteklemektedir.

E. Molar Iletkenlik Sonuglari

DMSO ¢oziiciisiinde yapilan iletkenlik 6l¢timleri
(10'3 M) sonuglart 8,2 ve 10,2 uS/cm olarak
gbzlenmis ve komplekslerin iyonik olmadigim
gostermektedir [27] ve buda Sekil 1’de Onerilen
yapilar1 desteklemektedir.

V. SONUCLAR
Bu calismada, 2 veya 3-aminopiridin tiirevleri
(2amp ve 3amp) ile 2,4-dikloro-5-

stilfamoyilbenzoik asitin Cu(ll) metal kompleksleri
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sentezlenmis ve yapilar1 IR, AAS, UV, daha 6nceki
calismalar ve yiik denkligi dikkate alinarak
onerilmistir. Elde edilen kompleksler DMSO,
su:etanol, DMF’de ¢oziinmektedir.

Elde edilen komplekslerdeki metal iyonlarmin
AAS sonuglari, diger analiz sonuglar ile 6nerilen
yapilardaki metal miktarlar1 ile uyum igerisindedir.

Metal komplekslerinde bulunan fonksiyonel
gruplarindan kaynaklanan IR degerleri spektrumda
gozlenmektedir.

Baslangig maddeleri ve Cu(ll) komplekslerinin
UV spektrumlan ile n—n* ve d—d gegislerinin
dalga boylar1 belirlenmis ve bu gegisler €0 degerleri
ile desteklenmistir.

Cu(ll)  komplekslerinin  manyetik  duyarlilik
calismalarinda; metal iyonunun yiikseltgenme
basamaginin ayni1 kaldig1 gézlenmistir.

Cu(ll) komplekslerinin iletkenlik  6lgtimleri
sonucunda iyonik olmadigi bulunmustur.

Biitlin analiz sonuglar1 Sekil 1’de dnerilen yapilari
desteklemektedir.
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