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Oz

Bu ¢alismada 6nce literatiirde bulunan yontemle maleik anhidrit (mal) ile
stilfanilamitin (sa) tepkimesinden siilfanilamit i¢ceren maleik asit olan (E)-
3-(4-stlfamoilfenilkarbamoil) akrilik asit (1) sentezlenmistir. Daha sonra
1 ile 2-amino-6-metilpiridin (2), 2-amino-5-metilpiridin (3), 2-amino-4-
metilpiridin (4) ve 3-aminopiridin (5) tepkimesinden proton transfer
tuzlar1 (6-9) elde edilmistir. Elde edilen tuzlarin yapilari, elementel analiz,
'H ve 3C Niikleer Manyetik Rezonans Spektroskopisi (NMR), Fourier
Doniisimlii Kizilotesi Spektroskopisi (FT-IR) ve yiik denkligi ile
onerilmistir. Bu analiz sonuglarina gore tuzlarda asit:baz orani 1:1 olarak
bulunmustur. Bu ¢alismada, suda ¢6ziilebilen ve farkl aktivite dzellikleri
gosterebilecek kimyasal madde sentezi hedeflenmistir.

Anahtar Kelimeler: (E)-3-(4-siilfamoilfenilkarbamoil) akrilik asit,
Aminopiridinler, Proton Transfer Tuzu
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Abstract

In this study, maleic acid containing sulfanilamide (E)-3-(4-
sulfamoylphenylcarbamoyl) acrylic acid (1) was synthesized from the
reaction of maleic anhydride (mal) and sulfanilamide (sa) with the method
found in the literature. Then, proton transfer salts (6-9) were obtained. The
structures of the obtained salts were suggested by elemental analysis, *H
and ®C Nuclear Magnetic Resonance Spectroscopy (NMR), Fourier
Transform Infrared Spectroscopy (FT- IR) and charge balance. According
to the results of this analysis, the acid:base ratio of salts was found to be
1:1. In this study, it was aimed to synthesize chemical substances that can
be dissolved in water and have different activity properties.

Keywords: (E)-3-(4-sulfamoylphenylcarbamoyl)  acrylic  acid,
Aminopyridines, Proton Transfer Salt

Giris

Proton transfer tepkimeleri, enzim katalizi ve asit-baz tepkimelerinde gozlenir [1]. Proton transfer

tuzunun sentezinde asitin protonu, baz tarafindan transfer edilerek (+) ve (-) yiiklerin bir arada

bulundugu yapilardan elde edilen kompleksler suda ¢oziinebilmektedir [2]. Bu ¢alismanin asidik

bileseni olan (E)-3-(4-stilfamoilfenilkarbamoil) akrilik asit tiirevleri literatiirde siilfamoilaril tiirevleri ile
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maleik anhidritin reaksiyonundan sentezlenmektedir [3-24]. Bu bilesiklerin karbonik anhidraz enzimi

inhibisyonu [6, 7, 22], antimalaryal aktivite [18], antibakteriyel aktiviteleri [14, 15, 23] calisilmistir. (E)-
3-(4-stilfamoilfenilkarbamoil)akrilik asitin Co(ll) [24], Fe(ll) [25, 26] ve Cu(ll) [23] metal
kompleksleri, 2-aminopiridin ile benzimidazoliin tuzu ve Cu(ll) [23], Ni(Il) ve Zn(11) [25] kompleksleri

sentezlenip yapilar1 aydinlatilmigtir. Bu ¢alismanin bazik bileseni olan aminopiridin tiirevleri, antiviral,
antiparazitik, antibakteriyel, antikonviilsan, antihistaminik, antifungal, antiinflamatuar, antidiyabetik,
analjezik ve anti-alzheimer gibi bilinen biyolojik aktiviteye sahiptirler [27]. Giiniimiizde hastaliklara
kars1 aktivite gdzlenen bilesiklerin sentezi insan saglig1 agisindan énemlidir. Insan saghigi i¢in dliimciil
olabilen hastaliklarin ortadan kaldirilabilmesi i¢in yeni etkili ve ucuz yollardan elde edilebilen
kimyasallara ihtiya¢ vardir. Bu c¢alismada elde edilen tuzlar1 olusturan bilesiklerin farkli aktive sahip
oldugu bilinmektedir. Elde edilen bilesiklerinde bu aktiviteye sahip olacagi agikardir. Bu ¢aligmada, (E)-
3-(4-stlfamoilfenilkarbamoil) akrilik asit (1) literatiirde bulunan yontem ile maleik anhidrit (mal) ile
stilfanilamitin (sa) tepkimesinden elde edilmistir [19]. Daha sonra 1 ile aminopiridin tiirevi {2-amino-
6-metilpiridin (2), 2-amino-5-metilpiridin (3), 2-amino-4-metilpiridin (4) ve 3-aminopiridin (5)}
tepkimesinden proton transfer tuzlari (6-9) sentezlenmistir. Amorf halde elde edilen tuzlarin yapilari
elementel analiz, *H ve °C NMR, IR ve yiik denkligi ile énerilmistir Bu analiz sonuglarina gére tuzlarda

asit:baz orani 1:1 olarak bulunmustur.
Materyal ve Metot

Bu calismada kullanilan kimyasal maddeler Sigma Aldrich firmasindan temin edilmistir. FT-IR
calismalari, Kiitahya Dumlupinar Universitesi, Fen-Edebiyat Fakiiltesi, Fizik Boliimiinde bulunan
BRUKER OPTICS VERTEX 70 cihazi ile KBr kullanilarak yapilmistir. *H ve 3C NMR spektrumlari,
Anadolu Universitesi, Bitki Ila¢ ve Bilimsel Arastirma Merkezinde (AUBIBAM) bulunan 500 MHz
UltraShield NMR Spektrometrisi ile ds-DMSO ¢o6ziicii ortaminda alinmigtir.

Proton Transfer Tuzlarimin Sentezi

1 Bilesigi literatiirde bulunan yontemle sentezlenmistir [21]. 10 mmol 1 (2.70 g) ve 10 mmol
aminopiridin tiirevleri (1.0814 g 2-5) bilesikleri balonda 50 mL saf etanolde ¢oziildii. Bir giin
karigtirildiktan sonra ¢dken proton transfer tuzlari (6-9) siiziildii ve kurutuldu (Sekil 1). Sentezlenen

tuzlarin baz fiziksel 6zellikleri Tablo 1’de verilmistir.

Tablo 1. Elde edilen bilesiklerin bazi fiziksel ozellikleri

Bilesik Renk Mol Kiitlesi” Verim (%)
6 Beyaz 378.40 85
7 Beyaz 378.40 95
8 Beyaz 378.40 92
9 Beyaz 378.40 93

*Tahmini molekiil agirlig1 (g/mol)
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Sekil 1. Proton transfer tuzlarinin sentezi
Bulgular ve Tartisma
Elementel Analiz sonuclari

6-9 Bilesiklerinin elementel analiz sonuglart Tablo 2’de verilmistir. Sentezlenen tuzlarin deneysel
element miktarlari ile dnerilen yapilardaki teorik element miktarlar1 benzerdir. Bu sonuglara gore 1:2-5

oranlari 1:1 olarak goriilmektedir. Bu sonuglar diger spektroskopik ¢alismalari desteklemektedir.

Tablo 2. Tuzlarin elementel analiz sonu¢lar
% Deneysel (% Teorik)

Bilesik Kapal formiilii

C H N S

6 CisH1sNsOsS  50.75(50.78) 4.81(4.79) 14.82(14.81)  8.50(8.47)
7 CisH1sN4OsS  50.79(50.78) 4.80(4.79) 14.80(14.81)  8.51(8.47)
8 CisH1sN4OsS  50.78(50.78) 4.76(4.79) 14.85(14.81)  8.46(8.47)
9 CiH1sN4OsS  50.76(50.78) 4.75(4.79) 14.82(14.81)  8.48(8.47)

NMR Spektrumu Sonuglari
6 Tuzunun NMR Sonuclari

6 Proton transfer tuzunun (Sekil 1) DMSO-ds igerisinde alman 'H ve *C NMR kimyasal kayma
degerleri Tablo 3’te, spektrumlari Sekil 2 ve 3’te verilmistir.

6 Proton transfer tuzunun *H-NMR spektrumunda (Tablo 3); tuzun yapisinda bulunan alken protonlari
(-CH=CH-), 6.28 ppm (H?, Jus-1a = 12.00 Hz) ve 6.33 ppm’de (H?, 3Jna-ns = 12.00 Hz) 1H’lik doublet
pikler olarak gézlenmistir. Bu protonlarin Hz degerleri 12 olmasi yapinin trans pozisyonda oldugunu
gostermektedir [23]. Spekturumda 7.78 ppm de gozlenen 4H’lik singlet pik tuzun 1 kismindaki aromatik
protonlar1 (H8, H¥, H® ve H”), 11.84 ppm’de 1H’lik singlet pik amit protonu (H®) ve 7.28 ppm de 2H’lik

gozlenen singlet pik ise -SO,NH.’deki protonlarindan (H?) kaynaklanmaktadir. 2 Grubu protonlar ise;
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6.43 ppm 2H’lik doublet+ doublet pik (H*® ve HY| 3Jus pi7-16 = 6.80 Hz), 7.43 ppm’de 1H’lik triplet

pik (H®, 3Jn16-n1s,n17 = 7.60 Hz) ve 2.27 ppm’de 3H’lik singlet (H?°) olarak gézlenmistir. Yapida -NH-

Ilkimen ve Yenikaya

(H®) protonlar1 ise gézlenmemistir.

6 Bilesiginin *C NMR spektrumunda on dért tane karbon atomu gdziikmektedir (Tablo 3). 1 grubuna
ait sekiz adet karbon pikleri, 168.82 (C?), 127.52 (C?), 119.37 (C*) 164.65 (C®), 139.29 (C7), 131.51 (C®
ve C%), 133.86 (C° ve C”) ve 142.56 (C°) ppm’de gozlenirken, 2 grubuna ait alt1 adet karbon pikleri ise
158.31 (C'4), 140.56 (C*), 107.41 (C), 111.94 (C*"), 153.06 (C*8) ve 22.46 (C%?) ppm’de gozlenmistir.

Tablo 3. 6 Tuzunun *H ve **C NMR degerleri (ppm)
g

H
19N2

C I
HN6 7 1

15 14 / X\ 5

H (6]

S—NH,
0 ||11 12
(6]

16 / \N /4 O ; ?
13 - /2?23
17— 01
18\ 20
'H NMR BC NMR

H3 6.28 ppm (1H, d) [3Jns-Ha = 12.00 Hz] C? 168.82

H* 6.33 ppm (1H, d) [3Jha-ns = 12.20 Hz] (0% 127.52

H$ 11.84 ppm (1H, s) c* 119.37

H8, H¥, 7.78 ppm (4H, s) cs 164.65

H9, H9’

H1? 7.28 ppm (2H, s) c’ 139.29

H3 - C8 Cc¥ 131.51

Hls, HY 6.43 ppm (2H, d+d) [BJH15,H17.H16 =6.80 HZ] Cg, c” 133.86

H16 7.43 ppm (1H, t) [3\]H16-H15,H17 =7.60 HZ] Clo 142.56

HL° - cu 158.31

H20 2.27 ppm (3H, s) cw 140.56
cis 107.41
cv 111.94
c 150.34
c® 22.46

|
_,_,/"lt e jrl\k _ _,-'L‘l\un_r J,.“UL )
.
e Ele

Sekil 2. 6 Bilesiginin *H NMR sonuglar
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Sekil 3. 6 Bilesiginin *C NMR sonuglart

7 Tuzunun NMR Sonuclar
7 Proton transfer tuzunun (Sekil 1) DMSO-ds igerisinde alman 'H ve *C NMR kimyasal kayma

degerleri Tablo 4’te, spektrumlar Sekil 4 ve 5’te verilmistir.

Tablo 4. 7 Tuzunun *H ve **C NMR degerleri (ppm)
g o g

H, Il
19N HN S—NH,
15 14 o 5/6 7 10 (|)|11 12

]6/ N;.H /4 Y 8 9

13 - /%2 3
Y/t K
20
'H NMR BC NMR
H3 6.32 ppm (1H, d) [Plrzre = 12.00 HZ] c? 168.10
H* 6.36 ppm (1H, d) [3Jhs-n3 = 12.20 Hz] c? 127.20
He 11.54 ppm (1H, s) c* 119.32
H8, HY 7.77 ppm (4H, s) cs 164.65
HO, HY

H12
H - c’ 140.20
H1s 6.39 ppm (1H, d) [uis16 = 12.00 Hz] cs,Cc¥ 13187
H16 7.32 ppm (1H, dXd) [3\]H16-H18 =8.80 Hz, 4-]H16—18 =2.00 Cg, c” 132.87

Hz]

H18 7.73 ppm (1H, d) [4\]H18-H16 =1.60 HZ] cto 14491
H2 - cu 157.23
H2 2,50 ppm (3H, s) cw 142.56
cte 109.41
cv 119.32
ce 153.06
c2 17.39

7 Tuzunun 'H NMR spektrumunda (Tablo 4); tuzun yapisinda bulunan alken protonlari (-CH=CH-),

61



Ilkimen ve Yenikaya Sinop Uni J Nat Sci 7(1): 57-70 (2022)
ISSN: 2536-4383
6.32 ppm (H3, *Juz-na = 12.00 Hz) ve 6.36 ppm’de (H*, 3Juans = 12,00 Hz) 1H ik doublet pikler olarak

gozlenmistir. Bu protonlarin Hz degerleri 12 olmasi yapinin trans pozisyonda oldugunu gostermektedir
[23]. Spekturumda 7.77 ppm de gozlenen 6H’lik singlet pik tuzun 1 kismindaki aromatik protonlar (H®,
H¥, H® ve H”') ve -SO,NH, deki protonlar1 (H'?) ve 11.54 ppm’de 1H’lik singlet pik amit protonundan
(H®) kaynaklanmaktadir. 3 Grubu protonlar ise; 6.39 ppm (H", 3Juis.n16 = 12.00 Hz) ve 7.73 ppm’de
(H™, “Jis-m16 = 1.60 Hz) 1H ik doublet pikler, 7.32 ppm’de 1H’lik doublet-doublet pik (H'¢, 8.80 Hz,
T8 = 2.00 Hz) ve 2.50 ppm’de 3H’lik singlet pik (H?°) olarak gdzlenmistir. Yapida -NH, (H'?)
protonlari ise spektrumda gozlenmemistir.

7 Bilesiginin *C NMR spekturumunda on dort tane karbon atomu goziikmektedir (Tablo 4). 1 Grubuna
ait sekiz adet karbon pikleri, 168.10 (C2), 127.20 (C?), 119.32 (C%), 164.65 (C*), 140.20 (C7), 131.87 (C*
ve C*), 133.87 (C° ve C”") ve 144.91 (C'°) ppm’de gozlenirken, 3 grubuna ait alt1 adet karbon pikleri ise
157.23 (C*), 142.56 (C'9), 109.41 (C'9), 119.41 (C'7), 153.06 (C'®) ve 17.39 (C*°) ppm’de gézlenmistir.

T T
1 ppm

Ll \| ‘ |

T T T T T T T T
200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 o Ppm

Sekil 5. 7 Bilesiginin **C NMR sonuclart
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8 Tuzunun NMR Sonuglar:

8 Proton transfer tuzunun (Sekil 1) DMSO-ds igerisinde alman 'H ve *C NMR kimyasal kayma
degerleri Tablo 5’te, spektrumlari Sekiller 6 ve 7°de verilmistir.

8 Tuzunun 'H NMR spektrumunda (Sekil 6, Tablo 5); tuzun yapisinda bulunan alken protonlari (-
CH=CH-), 6.30 ppm (H?, 3Jus-1a = 12.40 Hz) ve 6.33 ppm’de (H*, *Jns-ns = 12.40 Hz) 1H’lik doublet
pikler olarak gézlenmistir. Bu protonlarin Hz degerleri 12.40 olmasi yapinin trans pozisyonda oldugunu
gostermektedir [23]. Spekturumda 7.77 ppm de gozlenen 4H’lik singlet pik tuzun 1 kismindaki aromatik
protonlart (H8, H¥, H® ve H”"), 11.86 ppm’de 1H’lik singlet pik amit protonu (H®) ve 7.27 ppm de 2H’lik
gbzlenen singlet pik ise -SO,NH,’deki protonlardan (H*?) kaynaklanmaktadir. 4 Grubu protonlari ise;
6.39 ppm (H*, “ns-a7 = 0.80 Hz) ve 7.76 ppm’de (H8, 2Jnig.17 = 6.00 Hz) 1H ik doublet pikler, 6.43
ppm’de 1H’lik doublet-doublet pik (HY, 2Jn17-n1s = 5.60 Hz, *Jn17-n15 = 1.20 Hz) ve 2.18 ppm’de 3H ik
singlet pik (H%) olarak gdzlenmistir. Yapida -NH. (H'°) protonlar ise spektrumda gézlenmemistir.

8 Bilesiginin *C NMR spekturumunda on dort tane karbon atomu goziikmektedir (Sekil 7, Tablo 5). 1
Grubuna ait sekiz adet karbon pikleri, 168.28 (C?), 127.34 (C®), 119.73 (C*) 164.47 (C®), 139.11 (C"),
131.69 (C8ve C?), 133.68 (C° ve C*') ve 144.55 (C%) ppm’de gozlenirken, 4 grubuna ait alt1 adet karbon
pikleri ise 158.86 (C'*), 142.37 (C%), 109.59 (C), 114.12 (C'"), 150.34 (C*®) ve 21.56 (C%) ppm’de

gbzlenmistir.

Tablo 5. 8 Tuzunun 'H ve *C NMR degerleri (ppm)

8 9' 0
19H, I
N HN S—NH,
5 14 H o 5/6 7 10 ||11 12
20 / \ +// /4 8 9 0
N 0
16 13 /2?2 3
17 18
'H NMR 13C NMR
He 6.30 (1H, d) [{Jna.re = 12.40 Hz] C? 168.28
H¢ 6.33 (1H, d) [Phans = 12.40 Hz] c? 127.34
H® 11.86 (1H, s) c* 119.73
H8, H, 7.77 (4H,s) o 164.47
He, H”

HL2 7.27 (2H, 5) c’ 139.11
H13 - C8 c¥ 131.69
H1s 6.39 (1H, d) [“Jh1s.ru7 = 0.80 Hz] ce, c” 133.68
H17 6.43 (1H, dXd) [3\]H17—H18 =5.60 HZ, 4\]H17—H15 =1.20 HZ] Clo 144 .55
H18 7.76 (1H, d) [3\]H18-H17 =6.00 HZ] C14 158.86
H19 B Cls 142.37
H2 2.18 (3H, s) ce 109.59
cv 114.12
c8 150.34
c® 21.56
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Sekil 7. 8 Bilesiginin *H NMR sonuglar:

9 Tuzunun NMR Sonuclar

9 Proton transfer tuzunun (Sekil 1) DMSO-ds ¢oziiciisiinde alinan *H ve **C NMR kimyasal kayma
degerleri Tablo 6’da ve spektrumlart Sekiller 8 ve 9°da verilmistir.

9 Tuzunun 'H NMR spektrumunda (Sekil 8, Tablo 6); tuzun yapisinda bulunan alken protonlar1 (-
CH=CH-), 5.81 ppm (H3, 3Jus-na = 13.20 Hz) ve 6.22 ppm’de (H*, 3Jna-ns = 13.60 Hz) 1H’lik doublet
pikler olarak gézlenmistir. Bu protonlarin Hz degerleri 13 olmasi yapinin trans pozisyonda oldugunu
gostermektedir [23]. Spekturumda 7.77 ppm de gozlenen 4H’lik singlet pik tuzun 1 kismindaki aromatik
protonlart (H8, H¥, H® ve H"), 11.86 ppm’de 1H’lik singlet pik amit protonu (H®) ve 7.27 ppm de 2H’lik
gozlenen singlet pik ise -SO,NH’deki protonlardan (H*?) kaynaklanmaktadir. 5 Grubu protonlari ise;
8.65 ppm’de 1H’lik doublet pik (H*®, *Jn1s-t16 = 2.00 Hz), 8.57 ppm’de 1H’lik doublet-doublet pik (H?S,
8Jr16-17 = 4.80 Hz, “Jnae-ra = 1.60 Hz), 7.45 ppm’de 1H ik quartet-doublet pik (HY, 2Jn17-Hiem1s = 4.80
Hz, “Jr17-n15 = 0.80 Hz), 7.76 ppm’de1H ik doublet-triplet pik (H2, 3Juis-+17 = 7.60 Hz, *Juis-r16 = 2.40
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Hz) ve 3.38 ppm’de 2H’lik singlet pik (H®) olarak gozlenmistir. Yapida -NH, (H®) protonlar1 ise

Tlkimen ve Yenikaya

spektrumda gozlenmemistir.

9 Bilesiginin *C NMR spekturumunda on dort tane karbon atomu goziikmektedir (Sekil 9, Tablo 6). 1
Grubuna ait sekiz adet karbon pikleri, 169.00 (C?), 127.52 (C?), 127.52 (C*), 165.02 (C®), 137.30 (C7),
130.42 (C8, C%), 131.14 (C®, C”) ve 140.20 (C¥) ppm’de gozlenirken, 5 Grubuna ait alt1 adet karbon
pikleri ise 150.16 (C'#), 138.57 (C*%), 119.01 (C¢), 119.01 (C*"), 150.89 (C*8) ve 40.00 (C%) ppm’de

gozlenmistir.

Tablo 6. 9 Tuzunun *H ve *C NMR degerleri (ppm)

8 9' o
HN !—NHQ
o 5/6 7 10 ||11 12
/4 g o9 O
2 3 o
_ Ol
'H NMR 13C NMR
H3 5.81 (1H, d) [3JH3.H4 =13.20 HZ] C? 169.00
He 6.22 (1H, d) [PJnars = 13.60 Hz] c? 127.52
He 11.86 (1H, 5) c 127,52
He, He 7.77 (4H, ) cs 165.02
He, H”
H2 7.27 (2H, 5) c’ 137.30
H3 - C8, c¥ 130.42
H4 8.65 (1H, d) [*JH14-H16 = 2.00 Hz] ce,Cc” 131.14
H?16 8.57 (1H, d) [3JH16-H17 =4.80 HZ, 4JH15.H14 =1.60 HZ] Cclo 140.20
HY 7.45 (1H, gxd) [3Jn17-H1em1s = 4.80 HZ, 4n17.115 = 0.80  C1 150.16
Hz]

H18 7.76 (1H, dXt) [SJH18-H17 =7.60 HZ, 4JH13.H15 =240 HZ] Cc1 138.57
H - C16 119.01
H20 3.38 (2H, 5) cv 119.01

c8 150.89

C® 40.00
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Sekil 8. 9 Bilesiginin *H NMR spektrumu
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Sekil 9. 9 Bilesiginin *C NMR sonuglar

Tiim proton transfer tuzlarinda, 1’¢ ait -COOH hidrojeni (H') aminopiridin tiirevlerindeki N'* veya N'*’a
tersinir tepkimesine ugrayarak transfer oldugu diisiiniilmektedir. Bu nedenle tuzlarda H!, H'* veya H"
protonlar1 spektrumunda gézlenememistir. Proton transfer tuzlarinin FT-IR spektrumlarinda (Ekler 9-
12) H"” veya H'”’un varligi gozlenmistir. Sentezlenen tuzlarda 2-5 ve 1 birlesme orani 1:1 olarak

bulunmustur.
FT-IR Sonuglari

1-9 Bilesiklerinin FT-IR degerleri Tablo 7°de, elde edilen tuzlarin FT-IR spektrumlart Sekiller 10-13’te
verilmistir. Spektrumlarda tuzlarin yapilarin1 destekleyen bantlar mevcuttur.

Baslangi¢ maddeleri ve tuzlarinin FT-IR spektrumlarinda; 1’de 2900 ¢cm™ civarinda gozlenen v(O-H)
gerilmeleri, tuzlarda goziikmemektedir. v(N-H) gerilmeleri ise 1°de 3352, 3262 ve 3274 cm™, 2°de 3360
ve 3250 cm™, 3’te 3350 ve 3243 cm?, 4’te 3428 ve 3302 cm?, 5°de 3366 ve 3288 cm™, 6°da 3355 ve
3256 cm?, 7°de 3367 ve 3268 cm?, 8°de 3331 ve 3208 cm™” ve 9°da 3330 ve 3240 cm™’de gozlenmistir.
v(N*-H) titresim bantlar1 6°da 2672 ve 2510 cm™, 7°de 2684 ve 2576 cm™, 8°de 2758 ve 2548 cm™9°da
2676 ve 2531 cm’’de gozlenmistir. Bu bantlarin gdzlenmesi tuzlarda bazin protonlandigini
gostermektedir (Sekil 1) [28]. Karboksilat v(C=0) gerilmeleri 1’de 1695 cm™, 6°da 1680 cm?, 7°de
1670 cm™? (asit), 8’de 1670 cm™ ve 9°da 1698 cm™’de gozlenirken, amit v(C=0) gerilmeleri 1°de 1630
cm?, 6°da 1636 cm?, 7°de 1642 cm?, 8de 1644 cm™ ve 9’de 1639 cm™’de gdzlenmistir. Tiim
bilesiklerde, 3034-2765 ¢cm™ araliginda alken/alifatik v(C-H) gerilmeleri, 3129-3052 cm™ araliginda
aromatik v(C-H) gerilmeleri, 1686-1401 cm™ araliginda v(C=N) ve v(C=C) gerilmeleri, 809-739 cm™
araliginda piridin halkasindan kaynaklanan pikler (1 harig), 1397-1090 cm'* araliginda v(C-O) ve 1320-
1152 cm'? araliginda v(S=0) gerilmeleri (2-5 hari¢) gdzlenmistir.
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Tablo 7. Bilesiklerin bazi FT-IR bantlar (cm™)

1 2 3 4 5 6 7 8 9
v(OH) 2900 - - - - - - - -
v(NH)) 3352 3360 3350 3428 3366 3355 3367 3331 3330
3263 3250 3243 3302 3288 3256 3268 3208 3240
3212
v(NH)* - - - - - 2672 2684 2758 2676
2510 2576 2548 2531
V(C-H)ar 3068 3084 3083 3052 3086 3104 3076 3072 3129

v(C-H)ar. 3011 2985 2995 2983 2998 2985 2983 2961 3034
2944 2919 2919 2899 2910 2892 2936 2920 2897
2807 2850 2739 2837 2860 2820 2896 2089 2765

V(C=0)amit 1630 - - - - 1636 1642 1644 1639
V(C=0)asit 1695 - - - - 1681 1680 1670 1689
v(C=N) 1549 1610 1612 1686 1591 1606 1586 1610 1611
v(C=C) 1496 1585 1584 1601 1577 1579 1536 1587 1590

1468 1545 1539 1550 1480 1557 1489 1539 1553
1463 1533 1493 1497 1426 1494 1443 1491 1491

1425 1459 1467 1439 1478 1408 1447 1422
1401 1428 1418 1430 1405
v(C-0) 1397 - - - - 1373 1353 1351 1358
1264 1288 1264 1258 1265
1094 1090 1096 1096 1093
v(S=0) 1317 - - - - 1320 1322 1320 1306
1194 1213 1211 1214 1205
1153 1156 1152 1154 1150
v(py) - 797 809 778 783 725 753 754 739
£ e
Sekil 10. 6 Bilesiginin IR spektrumu Sekil 11. 7 Bilesiginin IR spektrumu
g 8
Sekil 12. 8 Bilesiginin IR spektrumu Sekil 13. 9 Bilesiginin IR spektrumu
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Sonuclar

Bu calismada oOnce literatiirde bulunan ydntemle maleik anhidrit (mal) ile siilfanilamitin (sa)
tepkimesinden siilfanilamit igeren maleik asit olan (E)-3-(4-siilfamoilfenilkarbamoil) akrilik asit (1)
sentezlenmistir. Daha sonra 1 ile 2-amino-6-metilpiridin (2), 2-amino-5-metilpiridin (3), 2-amino-4-
metilpiridin (4) ve 3-aminopiridin (5) tepkimesinden proton transfer tuzlari (6-9) elde edilmistir. Elde
edilen tuzlarin yapilari, elementel analiz, *H ve *C NMR, IR ve yiik denkligi ile 6nerilmistir. Elde edilen
maddeler su, etanol, DMSO, DMF’de ¢o6ziinmektedir. 1 ve tuzlarin (6-9) NMR spektrumlari
incelenerek, asit (1):baz (2-5) oranlart 1:1 olarak bulunmustur. Tuzlarin IR spektrumlarinda yapilari
destekleyen fonksiyonel gruplarin titresim bantlar1 mevcuttur. Sekil 1°de verilen proton transfer

tuzlarinin yapilari, yukarida tartisilan deneysel sonuglar1 dikkate alinarak onerilmistir.
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