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ÖZET 

Bu çalıĢmada, çeĢitli karbazit türevlerinin 4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-

pirazol-3-karboksilli asit klorürü, benzalasetofenon ve p,p‟-dimetoksi benzalasetofenon 

ile reaksiyonlarının araĢtırılması amaçlanmıĢtır. 

Bu araĢtırma on iki yeni bileĢiğin sentezi ile sonuçlanmıĢtır. Öncelikle 4-Benzoil-1-

(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit (2) bileĢiği sentezlenmiĢtir. 4-

Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit klorürü (3) bileĢiği ise 

2 ve SOCl2 „ün  reaksiyonundan elde edilmiĢtir. Ayrıca bu çalıĢmada baĢlangıç maddesi 

olarak kullandığımız benzalasetofenon (BAF) ve p,p‟-dimetoksi benzalasetofenon 

(mBAF) bileĢikleri sentezlenmiĢtir. Daha sonra (3), (BAF) ve (mBAF) bileĢiklerinin 

çeĢitli karbazitlerle reaksiyonları yapılarak sırasıyla; 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-

dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (NA1), 5-[4-Benzoil-5-

fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-tiyon (NA2), 

2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil hidrazin 

karboksi amit (NA3), 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] 

karbonil}-N-fenil hidrazin karbotiyo amit (NA4), 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-

karbotiyo amit (NA5), 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA6), 

N,3,5-trifenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA7), 4,6-difenil-6-hidroksi-1-

{[(1Z)-1-fenil etildien] amino} tetra hidropirimidin-2(1H) on (NA8), 3,5-bis(4-

metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karbotiyo amit (NA9), 3,5-bis(4-metoksifenil)-

4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA10), 3,5-bis(4-metoksifenil)-N-fenil-4,5-

dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA11) sentez edilmiĢtir. Sentez edilen bileĢiklerin 



vi 

yapıları Elementel Analiz,  Nükleer Manyetik Rezonans  (NMR) ve Ġnfrared (IR) 

spektroskopisi yardımıyla aydınlatılmıĢtır. 

Ayrıca NA7 ve NA9 bileĢiklerinin X-ıĢını kristal analizleri de yapılarak yapıları 

netleĢtirilmiĢtir. 

Anahtar Kelimeler: Pirazol-3-karboksilli asit, Pirazol-3-karboksilli asit klorür, 

Karbazit, Kalkon, Nükleofilik Katılma Reaksiyonları 
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ABSTRACT 

In this study, the reactions of 4-Benzoyl-1-(2,4-dinitrophenyl)-5-phenyl-1H-pyrazole-3-

carboxylic acid chloride, Benzalacetophenone and p,p‟-dimethoxy Benzalacetophenone 

with various semi- and thiosemi carbazide were investigated.  

The investigation resulted in the synthesis of 12 new compounds. First, the compound 

4-Benzoyl-1-(2,4-dinitrophenyl)-5-phenyl-1H-pyrazole-3-carboxylic acid (2) 

synthesized. Then 4-benzoyl-1-[2,4-dinitrophenyl]-5-phenyl-1H-pyrazole-3-carboxylic 

acid chloride (3) was obtained from the reaction of 2 with thionyl chloride. The 

compounds of 5-[4-benzoyl-1-(2,4-dinitrophenyl)-5-phenyl-1H-pyrazole-3-yl]-2,4-

dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-one (NA1), 5-[4-benzoyl-1-(2,4-dinitrophenyl)-5-phenyl-

1H-pyrazole-3-yl]-2,4-dihydro-3H-1,2,4-triazol-3-thione (NA2), 2-{[4-benzoyl-5-

phenyl-1-(2,4-dinitrophenyl)1H-pyrazole-3-yl] carbonyl}-N-phenyl hydrazine carbox 

amide (NA3), 2-{[4-benzoyl-5-phenyl-1-(2,4-dinitrophenyl)1H-pyrazole-3-yl] 

carbonyl}-N-phenyl hydrazine carbothio amide (NA4), 3,5-diphenyl-4,5-dihydro-1H-

pyrazole-1-carbothio amide (NA5), 3,5-diphenyl-4,5-dihydro-1H-pyrazole-1-carbox 

amide (NA6), N,3,5-triphenyl-4,5-dihydro-1H-pyrazole-1-carbox amide (NA7), 4,6-

diphenyl-6-hydroxy-1-{[(1Z)-1-phenyl ethylidene] amino}tetrahydropyrimidin-2(1H)-

one (NA8), 3,5-bis(4-methoxyphenyl)-4,5-dihydro-1H-pyrazole-1-carbothio amide 

(NA9),  3,5-bis(4-methoxyphenyl)-4,5-dihydro-1H-pyrazole-1-carbox amide (NA10), 

3,5-bis(4-methoxphenyl)-N-phenyl-4,5-dihydro-1H-pyrazole-1-carbox amide (NA11).  

The structure of these newly synthesized compounds were confirmed by using Nucleer 

Magnetic Resonans (NMR), Infrared Spectroscpy (IR) and Elemental Analyses. 



viii 

Concurrently, the compounds NA7 and NA9 were also characterized by single-crystal 

X-ray. 

Keywords: Pyrazole-3-carboxylic acid, Pyrazole-3-carboxylic acid chloride, Carbazide, 

Nucleophilic Addition  
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I. BÖLÜM 

GĠRĠġ VE AMAÇ 

Visinal dion yapısına sahip aktif bir karbon halkası olan 4-Benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

(1) bileĢiği literatüre yeni heterohalkalı bileĢikler kazandırılmıĢ bir bileĢiktir. BileĢik 

sahip olduğu 4 C atomunun da farklı elektrofilik özellikte olmasından dolayı, bu 4 C 

atomu üzerinden farklı nükleofillerle ve aynı zamanda bir dien yapısında olması 

nedeniyle de dienofillerle çok çeĢitli reaksiyon vermektedir. Bu bileĢiğin etkinliği göz 

önüne alınarak, aynı iskelete sahip olan furan-2-3-dion sistemleri sentezlenerek bu 

bileĢiklerin benzer reaksiyonları da literatüre kazandırılmiĢtır.  

Bu tez çalıĢmasının birinci kısmında; (1) BileĢiğinin sentezi ve bununla 2-4-dinitrofenil 

hidrazin ile reaksiyonları sonucunda; 4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-

3-karboksilli asit (2) bileĢiği elde edilmiĢtir. Daha sonra (2) bileĢiğinin tiyonilklorür ile 

reaksiyonundan; 4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit 

klorürü (3) bileĢiği elde edilmiĢtir. Ġyi birer substrat olan (3) bileĢiği ile de Ģimdiye 

kadar çalıĢılmamıĢ olan çeĢitli karbazitlerin değiĢik Ģartlarda reaksiyonlarının yapılması 

amaçlanmıĢtır. Bu reaksiyonlardan elde edileceği umulan karboksi amit türevi hetero 

halkalı sistemlerin biyolojik aktivite gösterebilecekleri ve farmakolojik özelliklere sahip 

olabilecekleri düĢünülmüĢtür. 

Daha önce sentez edilmiĢ olan ve preparatif organik kimya çalıĢanlarının birçok yeni 

bileĢiğin elde edilmesinde yararlandığı aktif birer baĢlangıç maddesi olan (1) ve yakın 

zamanda araĢtırma laboratuarımızda sentezlenmiĢ olan (3) bileĢiği bu çalıĢmanın birinci 

bölümünde çıkıĢ maddesi olarak alınmıĢtır. ġimdiye kadar yapılan deneysel 

çalıĢmalarda bu çıkıĢ maddelerinin nükleofillere, dienofillere ve ısıya karĢı oldukça 

aktif olduğu gözlenmiĢtir. Ayrıca, (1) tipi furan-2,3-dion bileĢiklerinin bilgisayar 

yardımıyla, semiempirik birer yöntem olan AM1 ve PM3 metotları kullanılarak 
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elektronik özellikleri araĢtırılmıĢtır. BileĢik yapısındaki atom yükleri incelendiğinde 

çoğu karbonil karbonu olan 2, 3, 5 ve 6 no.lu atomların pozitif değere sahip oldukları 

yani; elektrofilik karakterleri bulunduğu görülmüĢtür [1-3]. 

ÇalıĢmamızın ikinci kısmında ise bazı aldehit ve keton türevleri bilĢeiklerinin bazik 

ortamdaki reaksiyonlarından elde edilen ve kalkon türevleri olan benzalasetofenon 

(BAF) ve p,p‟-dimetoksi benzalasetofenon (mBAF) bileĢikleri sentezlenip; bunlarında 

çeĢitli semi- ve tiyosemikarbazitlerle değiĢik Ģartlarda reaksiyonları yapılması 

amaçlanmıĢtır.  

 (1), BAF ve mBAF bileĢikleri nükleofillerle kolayca katılma, yer değiĢtirme, katılma-

ayrılma reaksiyonları verebilir.  (3)  bileĢiği de nükleofillerle -COCI grupları üzerinden 

kolayca nükleofilik yer değiĢtirme reaksiyonları verebilmektedir.  

Yapılan denemelerin çoğunda baĢarılı olunmuĢ ve çok iyi sonuçlar alınmıĢtır. Sentezi 

gerçekleĢtirilen hetero halkalı karboksi amit türevi bileĢiklerle yukarıdaki amaca 

ulaĢılmıĢtır. Bazı reaksiyonlarda ise baĢarılı olunamamıĢtır. Bu denemelerde de ürünler 

oluĢmasına rağmen laboratuar imkânları dahilinde bu ürünleri saflaĢtırma çabaları sonuç 

vermemiĢtir. Bunlarla ilgili çalıĢmalara yine devam edilecektir.  

Deneysel çalıĢmalarımıza baĢlamadan önce literatürde yapılan çalıĢmalar derlenerek, 

çalıĢmalarımızda takip edeceğimiz yolun belirlenmesi sağlanmıĢtır. Bu çalıĢma ile ilgili 

genel literatür bilgileri sunulmuĢtur. 
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II. BÖLÜM 

GENEL BĠLGĠLER 

2.1. Visinal-Dion Sistemlerinin sentezi ve Reaksiyonları 

Oksalilklorür ve türevlerinin nükleofillerle reaksiyonları sonunda Visinal-Dion 

Sistemleri oluĢmaktadır. Oksalik asit ve türevlerinin çeĢitli nükleofillerle, direk olarak, 

siklo açillenmesinde de yine aktif dionlar meydana gelmektedir. Bunlar, uygun 

bileĢiklerle reaksiyon verdikleri gibi katalitik Ģartlar altında termik yönden de 

parçalanmaya uğrarlar [4].  

Y H C

CY H

O

O

X

X

C

C

O

O

Y

Y

  +
Y= sp

3
-C, sp

2
-C, sp-C, O, S

X= Halojen, -OR, -SR, -NHOH

-2HX

 

ÇalıĢmalarımızda baĢlangıç maddesi olarak kullanılmakta olan visinal-dion Sistemi, E. 

Ziegler ve çalıĢma grubu tarafından, 1-3diketon olan dibenzoil metan‟ ın oksalilklorür 

ile siklo kondenzasyonundan elde edilmiĢtir [5]. 

+
OC

C O

Cl
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-2HCl

O

O

O
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H

O
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Dibenzoilmetanın susuz eterli ortamda oksalil klorürle, oda sıcaklığındaki 

reaksiyonundan sarı renkte, heterosiklik bir bileĢik olan 4-Benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

(1) elde edilir. Elde edilen (1) bileĢiği, P2O5 üzerinde vakumda kararlılık göstermektedir 

[5]. Literatür araĢtırmalarında, dibenzoilmetan ve türevlerinin okzalil klorür ile 
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siklokondenzasyonu sonucunda, beĢli heterosiklik sistemler, malonilklorür ile 

siklokondenzasyonundan da altılı heterosiklik bileĢiklerin elde edildiği görülür [5,6]. 

Lakton halkası içeren diğer bir örnek olarak da dibenzoilmetan veya di-p-brom-

benzoilmetanın klorokarbonil sülfonilklorürle reaksiyonundan, benzer tipte 4-aroil-5-

aril-1,3-oksotiol-2-on bileĢiği sentez edilmiĢtir [6]. 
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+
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O
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Yine 1,3-dikarbonil bileĢiklerinin MgCl2 eĢliğinde okzalil klorür ile reaksiyonlarından 

heterosiklik yapıya sahip çeĢitli furan-2,3-dionlar sentezlenmiĢtir [7]. 
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ÇalıĢmalarımızda kullandığımız furan-dion türevi bileĢikler su ve alkol gibi 

nükleofillere karĢı çok hassas oldukları için, sentez edildikten sonra sürekli vakum 

desikatöründe P2O5/Parafin üzerinde muhafaza edilmelidir. Furan-2-3-dion 

bileĢiklerinin sentezinde gerekli olan 1-3-diketon, literatürde verildiği gibi bir seri 
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reaksiyon sonunda elde edildi. [5,8-10]. Bilindiği üzere, 1-3-diketon keto-enol tautomer 

özelliği gösterir ve denge daha ziyade enol tarafındadır [11].  

OO OOH

%10 %90  

Yukarıda incelenen literatür bilgileri sonucunda, BaĢlanğıç maddesi olarak elde edilen 

furan-2-3-dion benzeri bileĢiklerin karbonil grupları bilhassa lakton halkaları 

bulundurulmaları nedeniyle oldukça aktif oldukları ve birçok heterosiklik bileĢiklerin 

sentezinde baĢlangıç maddesi olarak kullanıldıkları görülmektedir [10,12-14]. Bu 

nedenle yeni furandion türevi bileĢiklerin sentezlenmesi önem kazanmıĢtır. 

ÇalıĢmalarımıza baĢlamadan önce literatürdeki (1) bileĢiğinin reaksiyonlarının 

incelenmesi, çalıĢmalarımız sonucu elde edilen bileĢiklerin yapılarının 

aydınlatılmasında ve reaksiyon mekanizmalarının açıklanmasında büyük önem taĢır. 

2.1.1. (1) BileĢiğinin ve Türevlerinin Reaksiyonları   

(1) bileĢiği ile Ģimdiye kadar yapılan reaksiyonlar incelendiğinde, gerek kimyasal iĢlem ve 

gerekse reaksiyon türü bakımından sınıflandırma üç Ģekilde yapılabilir. 

1.Termoliz sonucu oluĢan sikloadisyonlar  

2. Direk sikloadisyonlar, 

3. Nükleofillerle verdiği reaksiyonlar. 

2.1.1.1. Direk Sikloadisyonlar 

Heterosiklik 2,3-dion sistemlerindeki oksa-1,3-dien kısmi bir heterodiendir. ÇeĢitli 

izosiyanat‟lar ve elektronca zengin alkenler ile ( etilvinileter, vinilasetat, stiren gibi) 

[4+1] yada [4+2] sikloadisyon reaksiyonları sonucunda mono ve bisiklik heterosiklik 

bileĢikler oluĢturur. ÇalıĢmalar sonucunda beĢ üyeli heterosiklik halkanın endosiklik 
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(C=C) çift bağı ile benzoil grubunun oluĢan oksa-1,3-diene, heterokumulenin [4+2] 

sikloadisyon reaksiyonuyla kondense halkalı ürünler elde edilmiĢtir. [15,16]. 

Furan-2,3-dionların çeĢitli arizosiyanatlarla yapılan reaksiyonları da direk siklo 

adisyonlara örnektir. 60 
0
C‟ de ve 6 mol izosiyanat alınarak yapılan reaksiyonlarda önce 

1 mol izosiyanatın heterodiene primer etkisyle [4+2] hetero-sikloadisyonu 

gerçekleĢmekte, daha sonra de karboksilasyon sonucu çevrilme ile ikinci ve üçüncü mol 

izosiyanatın da katılmasıyla çeĢitli pirrolo [2,3-d] pirimidin sistemleri sentez edilmiĢtir 

[17,18]. 

O

O

O
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(b)
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R
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160 'C

-RNCO
20 'C

N

O

O

R-N

Ar

Ar

R  

Daha sonraki çalıĢmalarda 
17

O izotopo iĢaretleme yöntemi, (1) bileĢiğine uygulanmıĢtır. 

Bu yöntemle izosiyanatlar, Karbodiimitler ve keteniminlerin reaksiyonları yeniden 

araĢtırılmıĢ ve daha önce elde edilen benzer mono ve bisiklik ürünler elde edilerek bu 

çalıĢmalarla reaksiyonların yürüyüĢüne ve mekanizmalarının aydınlatılmasıyla önemli 

katkıda bulunulmuĢtur [19-21]. 

2.1.1.2. Nükleofillerle Verdiği Reaksiyonlar 

Daha öncede belirtildiği gibi, (1) bileĢiğinin elektrofilik merkezleri vardır ve 

nükleofillere karĢı oldukça aktiftir. Dolayısıyla nükleofilin yapısına ve reaksiyon 

Ģartlarına bağlı olarak çeĢitli heterosiklik bileĢiklerin sentezine imkan vermektedir. 

Ancak su ve etil alkol gibi nükleofillerle ise kolayca etkileĢerek, dibenzoilmetan ve 

okzalik asit (alkol takdirinde ester) verecek Ģekilde bozunarak baĢlangıç maddelerine 

dönüĢtüğü bilinmektedir [22]. 
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(1) BileĢiğinin o-fenilendiamin ile uygun Ģartlardaki reaksiyonunda ise aĢağıda 

görüldüğü gibi kinoksalin türevi bileĢik elde edilmiĢ ve bunun da müteakip reaksiyonları 

gerçekleĢtirilmiĢtir [23]. Daha sonra (1) bileĢiğinin türevleriyle de aynı çalıĢmalar 

tekrarlanarak yayınlanmıĢtır [24,25]. 
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Literatürde yer alan Furan-2,3,-dionların çeĢitli aminlerle yapılan nükleofilik katılma 

reaksiyonlarından bazıları aĢağıda görülmektedir. (1)‟in anilin ve türevleriyle yapılan 

reaksiyonlarında çeĢitli pirrol türevi bileĢikler sentez edilmiĢtir [26-29].  
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Yakın zamanda yapılan bir çalıĢma ile de furan-2,3-dion bileĢiklerinin 

diaminoantrakinonlar ile reaksiyonlarından nafto-kinoksalin-trion ve antrakinon tipi 

bileĢikler sentezlenmiĢ bu bileĢiklerin boyar madde olarak kullanılabileceği 

bildirilmiĢtir [30]. 
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Benzer Ģekilde diaminonaftalin türevleri ile de naftoazepinon türevi bileĢikler 

sentezlenmiĢtir [31].  
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 (1) bileĢiği ve türevlerinin çeĢitli tiyosemikarbazonlar, semikarbazonlar, üreler ve 

tiyoürelerle yapılan nükleofilik katılma reaksiyonları sonucu, pirimidin türevi yeni 

bileĢikler sentez edilmiĢtir [32-36]. Bu pirimidin türevi bileĢiklerin oluĢum reaksiyon 

mekanizmalarıyla bu bileĢiklerin kuantum kimyasal hesaplamaları ve konformasyon 

analizleri de ayrıca yayınlanmıĢtır [34,37-40]. Semi ve tiyosemi karbazonlarla 

reaksiyonları gerçekleĢtirilmiĢ, bu reaksiyonlarda elde edilen metilenamino 

pirimidinlerini hidroliz reaksiyonları gerçekleĢtirilmiĢ, bu reaksiyonlarda elde edilen 

bileĢiklerin izosiyanatlarla reaksiyonlarından elde edilen pirimidin halkalı tiyo 

ürelerinde halka kapanması ile imidazolil pirimidin türü bileĢikler, metilen amino 

pirimidinlerin 1,3-dikarbonil bileĢikleri ile de pirazolopirimidin türevleri elde edilmiĢtir 

[40-53].  
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Diğer bir ilginç reaksiyonda furan-2,3-dion sistemlerinin fenilhidrazin, çeĢitli aril 

hidrazinler ve çeĢitli fenilhidrazonlarla reaksiyonudur. Burada her bir fenilhidrazon, 

furan-2,3-dion sistemi ile gerek çözücü ortamında ve gerekse 70-80
o
C‟ lerde direk 

olarak bir pirazol-3-karboksilli asit türevini vermektedir [13,54-60]. Elde edilen pirazol 

karboksilli asit bileĢikleri ise çok aktif bir bileĢik olan asit klorürüne dönüĢerek çeĢitli 

aminler, alkoller, hidrazitler gibi nükleofillerle reaksiyonları yapılmıĢ ve elde edilen 

bazı bileĢiklerin biyolojik aktiviteleri ile reaksiyon mekanizmaları incelenerek literatüre 

kazandırılmıĢtır [61-68]. (1) bileĢiğinin fenilhidrazin ya da 1-benziliden-2-fenil 

hidrazon ile reaksiyonundan elde edilen pirazol karboksilli asit bileĢiğinin 

fonksiyonlandırılması ile elde edilen pirazol-NO hibrit bileĢiklerinin de biyolojik olarak 

NO verici özelliğinden dolayı aktifliği literatüre yakın zamanda kazandırılmıĢtır [68]. 



10 

O

O

O

Ph

O

Ph

H2NNHPh

N

N
Ph

Ph

O

OH

O

Ph1

2

ROH-H2O

N

N
Ph

Ph

O

OR2

O

Ph

SOCl2

N

NPh

Ph

O

Cl

O

Ph

3R2OH

NüH
-HCl

N

N

Ph

Ph

Ph

O O

Nü

HO
R3

N

N

N

N

Ph

Ph

Ph

O

O

R3

O

R3=-OH, -Br

AgNO3

Ph

Ph

O

O
ONO2

O

Ph

-HCl R1NHNH2

N

N

NN

O

Ph

Ph

Ph

R

R1NHNH2 -H2O

 

Diğer yönden (1) ve türevlerinin hidrazinler ile reaksiyonlarının süzüntüsünden de 

piridazin-3-on türevi bileĢik elde edilmiĢtir [54,69]. 
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Buradan elde edilen asit türevi daha sonra kolayca asit klorürüne dönüĢtürülmüĢ ve 

bunun üzerinden çeĢitli amin ve alkollerle yeni amit ve esterler elde edilmiĢtir [54,61]. 
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Aynı Ģekilde (1) bileĢiği ve türevi bileĢiklerin hidrazinlerle 1:2 mol oranında 

reaksiyonları pirazol karboksilli asit hidrazitlerini ve pirazolo türevi bileĢikleri vermiĢtir 
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[70-74]. Yine elde edilen pirazolopiridazin bileĢiklerin de antibakteriyel ve antifungal 

aktiflik gösterdiği yapılan çalıĢmalar ile gözlenmiĢtir. 

Furan-2,3-dion türevlerinin çeĢitli aminoguanidinlerle reaksiyonlarında ise pirimidin 

sistemleri yerine aĢağıdaki reaksiyon denkleminde görüldüğü üzere, imidazol 

sistemlerinin oluĢtuğu belirlenmiĢtir [75,76]. 
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 (1)' in oksimlerle de halka açılması olmadan direkt katılma reaksiyonları verdiği 

görülmüĢtür. Bu reaksiyonlardan elde edilen ürünlerin ayrıca termolizi yapılarak, yeni 

tür bileĢiklerin elde edilmesi yoluna gidilmiĢtir [77]. 

1_ + C N

Ph

H3C

OH

CN

Ph

CH3

O

O

O

O

Ph

Ph

OH

 

 (1) BileĢiğinin N,N-dialkilürelerle reaksiyonundan ise aĢağıda görülen pirrol-dion türevi 

bileĢikler elde edilmiĢtir [78]. 
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Benzer furan-2,3-dion sistemlerinin schiff bazları ile de reaksiyonları incelenmiĢ, 

175
0
C‟ de yapılan reaksiyonlarda oksazin türevi bileĢikler elde edilerek bu bileĢiklerin 

kunatum kimyasal hesaplamalarıda yapılarak yayınlanmıĢtır [3,79]. 

O

O

OAr

Ar

O

H R2

N

R1

O

N
R1

O

Ar

O

Ar R2  

Yine furan-2,3-dion sistemlerinin schiff bazları ile 60-70 C‟de reaksiyonları pirrol-dion- 

ları vermiĢ ve bu pirroldionların da daiminler ve hidrazinlerle reaksiyonları sonrasında 

pirazol-3-karboksamit ve pirrol-2-on tipi bileĢikler elde edilmiĢtir [80,81]. 

OAr1

Ar1

O
O

O H Ph

N

Ar2

-Ph-CH=O

NAr1

Ar1

O
O

O

Ar2

NH2-NH2

NH2

NH2

N

NAr1

Ar1

O

H

N
H

O

Ar2

Ar1

O

N

O

N

H Ar2

Ar1

N

O

Ar1

OH

O

Ar2

Ar1

HN
NH2

 

 (1)  ve benzeri bileĢiklerin amitlerle deneysel ve teorik çalıĢmaları da yayınlanmıĢtır 

[82-87]. Furan-2,3-dionların üretan, anilid ve amit türevleriyle reaksiyonları düz zincir 

yapısında sırasıyla; dibenzoilasetik asit-N-karboksialkil amid ve dibenzoil- asetik asit-

N-alkil amid türevi yeni bileĢikler sentez edilmiĢtir. Bu bileĢiklerin üreler, hidrazinler ve 

amino asitlerle reaksiyonları da baĢka bir çalıĢmaya konu olmuĢtur [88].  
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O
R1

R1

O

O

O

R1=Ph, p-Me-Ph, p-MeO-Ph

H2N

O

OR2
-CO2 Ph CH N

H

OO

OR

O

OPh

H2N NHR3

X

NHR1

O

R1

O

R3

X

R1=p-MeO-Ph

NH

N

H2N-NH-R4

R1

O

R1

R4

O

R1=p-MeO-Ph  

Yine bir furan türevi olan 2,3-dihidro-4-(4-metoksibenzoil-5-(4-metoksifenil)-furan-2,3-

dion (2) bileĢiğinin metil(trifenilfosforanilidin) ile wittig reaksiyonu sonucunda furan-

3(2H)-on tipi bileĢik elde edilmiĢ [89,90], bu furan-3(2H)-on tipi bileĢiğinin bazı 

aminoasitler, aminlerle, esterler ve amitlerle [89], reaksiyonları çalıĢılmıĢ ve bu 2,3-

dihydro-1H-pirrol-3-on tipi bileĢikler elde edilmiĢtir [90-94]. 

OMe

OMe

O

O

O

O

O

O

O

O

O

H3C

H3C MeO O

HPh3P C
H

OMe

O

Furan-2,3-dionların 2-fenilindol ile oda sıcaklığında reaksiyonu da okzaloasetik asit ve 

pürivik asit türevlerini vermiĢtir. Bu bileĢiklerin de hidrazin ve alkollerle türevleri de 

çalıĢılmıĢtır [95]. 
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2.2. Kalkonların Önemi,  Sentezi ve Reaksiyonları 

Kalkon kimyası tüm dünya üzerinde hassas bilimsel çalıĢmalar için kullanılmaktadır. 

Özellikle kalkonların sentez ve biyolojik aktivitelerine odaklanılmaktadır. Kalkonlar iki 

aromatik halkadan oluĢur. 3 karbonlu alfatik gruba bağlı olarak, kalkonlar çok çeĢitli 

heterohalkalı bileĢiklerin sentezinde kullanılır; bunun nedeni de farmokolojik olarak 

aktif bileĢiklerin elde edilmesidir. Kalkonlar farklı metotlarla türevlendirilebilirler 

örneğin en yaygın olarak kullanılan Claisen-Schmidt Kondezasyonudur [96]. 

Kalkonlar aril ketonlar ve aromatik aldehitlerin bazik ortamda tepkimesi sonucunda elde 

edilen bileĢiklerdir. Bu bileĢikler heterohalkalı bileĢiklerin sentezlenmesinde kullanılır. 

Farmokolajik yönden de oldukça aktif olan bileĢikler antitoksik, antimikrobiyal, 

antialrjik, antiviral vb. yönden oldukça aktiftirler. [97-105] Biyolojik ve farmokolojik  

alanlardaki uygulamaları bize kalkonlar ile çeĢitli heterohalkalı bileĢiklerin sentezine 

yöneltmiĢtir. 

Sentezlenen bu bileĢiklerin çeĢitli gram-pozitif, gram-negatif bakterilere ve bazı mantar 

kalıntılarına karĢı biyolojik aktiviteleri değerlendirilmiĢ; çoğu da standartlar ile 

yarıĢabilir aktiviteler göstermiĢtir [106]. 
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R1 R2 R' 

(1), 1a, 1b, 1c, 1d OCH3 H C6H5 

(2), 2a, 2b, 2c, 2d H Cl C6H5 

(3), 3a, 3b, 3c, 3d H NO2 C6H5 
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III. BÖLÜM 

TEZ ÇALIġMALARI 

3.1. AraĢtırma Araçları ve Metotları 

3.1.1. Deneylerde Kullanılan Kimyasal Maddeler 

Deneylerimizde kullanılan baĢlıca kimyasal maddeler, Merck, Carlo Erba, Aldrich ve 

Fluka gibi firmalardan ithal edilen özel reaktifler olup, analitik saflıktadırlar. Bu 

maddelerden benzaldehit, asetofenon, sodyum hidroksit, brom ve okzalil klorür (1) 

bileĢiğinin sentezi için, 2,4-dinitrofenilhidrazin ve tiyonil klorür ise (2) ve (3) 

bileĢiklerinin sentezi için, benzaldehit, asetofenon, 4-metoksi benzaldehit ve 4-metoksi 

asetofenon da BAF ve mBAF bileĢiklerinin sentezinde kullanılmıĢtır. Etil alkol, metil 

alkol ve sodyumhidroksit ise çalıĢılan diğer reaksiyonlar sırasında kullanılan temel 

kimyasal maddelerdir. Reaksiyon ortamında ve saflaĢtırma iĢlemlerinde kullanılan 

benzen, toluen, ksilen, asetik asit, kloroform, metanol ve etanol v.b. organik çözücüler 

ise laboratuvarımızda çeĢitli saflaĢtırma iĢlemleri sonucu saflaĢtırılarak tekrar tekrar 

kullanılmıĢtır. 

3.1.2. Deneylerde Kullanılan Metotlar 

Kimyasal reaksiyonun gerçekleĢmesi, reaksiyona girecek baĢlangıç maddeleri baĢta 

olmak üzere, birçok etkene bağlıdır. Bir reaksiyonun doğru sonuçlanması; hazırlık ve 

ortam Ģartlarının doğru ayarlanmasıyla ancak mümkün olabilir. Öncelikli reaksiyonun 

planlanması, literatür taramasının doğru yapılması ve sonrasında literatüre uygun madde 

ve malzemelerin seçilmesi ile baĢlar. Reaksiyonun mekanizması ile olası ürün ve yan 

ürünlerin baĢlangıçta değerlendirilmesi de reaksiyon sonucunda elde edilen ürünlerin 

karakterizasyonunun etkin bir Ģekilde yapılmasında büyük öneme sahiptir. 
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Reaksiyonda kullanılacak malzemelerin temizliği ve kimyasal malzemelerin saflığı çok 

önemlidir. Deneylere baĢlamadan önce kullanılacak bütün kimyasal maddelerin 

saflıklarının, erime/kaynama noktaları ya da kırılma indisleri gibi fiziksel sabitleri 

literatürlerle karĢılaĢtırılarak kontrol edilmesi, katılar için ise kristallendirme yöntemi ile 

saflaĢtırılması gerekmektedir. 

Reaksiyonlar, özel olarak otoklav ya da basınçlı sistemler gerektirmediği sürece açık 

sistemlerle gerçekleĢtirilmeli ve bununla birlikte; ortam Ģartlarının özellikle havadaki 

suyun reaksiyon ortamını etkilememesi için kurutma baĢlıklarının kullanılması 

hedeflenen reaksiyonun planlanan Ģekilde gerçekleĢmesini sağlar. 

Bir reaksiyonda, o reaksiyona uygun ön Ģartlar yerine getirildikten sonra reaksiyonun 

baĢlatılmasının ardından elde edilmesi planlanan ürün doğru parametrelerle birlikte 

çalıĢma ile sağlanabilir. Çünkü; bir reaksiyonun gidiĢinde en önemli parametreler; 

sıcaklık, süre, konsantrasyon, reaksiyonda kullanılan reaktiflerin özellikleri, katalizör ve 

çözücünün özellikleridir. Bir reaksiyonda çözücü, sıcaklık, konsantrasyon parametreleri 

çeĢitli denemelerle belirlendikten sonra denemenin hangi zamanda bitirileceği çok 

önemlidir. Reaksiyon ilerleyiĢi genellikle ince tabaka kromotografisi yardımıyla kontrol 

edilerek takip edilir ve reaksiyonda oluĢan yeni ürünlerin varlığı ve sürenin belirlenmesi 

bu yöntemle sağlanır. Ayrıca reaksiyon ortamından alınan örneklerin 
1
H-NMR veya IR 

gibi yöntemlerle incelenmesi de reaksiyon süresinin belirlenmesinde yardımcı olur. 

Bu çalıĢmada her bir reaksiyon için literatür taramalarına müteakip doğru reaksiyon 

koĢulları ve mekanizmaları belirlenmeye çalıĢılmıĢ, defalarca yapılan denemelerle, 

çözücü, uygun sıcaklık ve gerekli durumlarda katalizör seçimi belirlenmiĢtir. Uygun 

çözelti ortamında gerçekleĢtirilen reaksiyonlar CaCI2 gibi kurutma baĢlıkları kullanılan 

geri soğutucu altında karıĢtırılarak veya aynı zamanda belirlenen sıcaklıkta ısıtılarak 

gerçekleĢtirilmiĢtir. Ġnce tabaka kromotografisi yöntemiyle reaksiyon ortamının takip 

edilmesi ile reaksiyon süresi belirlenmiĢ, sonrasında da aynı koĢul sürelerin 

tekrarlanabilirliği kontrol edilerek doğru reaksiyon parametreleri elde edilmiĢtir. 

Sentezlenen gerçekleĢtirilen bu bileĢikler, uygun çözücülerle kristallendirilmesi ile 

saflaĢtırıldıktan sonra, IR, elementel analiz, NMR, spektrofotometreleri kullanılarak 

yapısal olarak karakterize edildi.  
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IR spektroskopisi tekniği, temel titreĢim frekensları IR bölgede olan organik bileĢiklerin 

fonksiyonel gruplarının belirlenmesi ve yapıları hakkında bazı önbilgileri elde etmede 

kullanılır. Bazı katı ve sıvı maddelerin IR spektrumları kırılma indisi yüksek bir 

malzeme içinde ıĢığın tam yansımasından yararlanılarak elde edilir. Bu uygulamada 

genellikle talyum bromür/talyum iyodürün bir karıĢık kristali veya germenyum veya 

çinko selenür levhalar kullanılır. Ġncelenecek örnek bu malzeme ile dıĢtan temas 

halindedir. Bu olayda ıĢık ara yüzeyden tam yansırken içinde örnek bulunan tarafa 

birkaç mm kadar girmekte ve kristale yeniden geri dönüp yoluna devam etmektedir. 

IĢığın örnekle etkileĢtiği her ara yüzey bölgesinde absorbsiyon olanağı doğmakta ve 

böylece örneğin infrared spektrumu elde edilmektedir. Bu yönteme iç yansıma 

spektroskopisi (IRS) veya azalan tam yansıma spektroskopisi (ATR) tekniği ile ele 

alındı. Elde edilen spektrumlar yardımcı kaynaklar [107] ve IR kolerasyon ile literatür 

bilgilerin faydalanılarak değerlendirildi. 

Nükleer manyetik rezonans (NMR) ise atom çekirdeklerinin manyetik özelliklerine 

bağlı bir spektroskopi yöntemidir. Çekirdeklerin 4-900 MHz aralığındaki radyo frekans 

elektromanyetik ıĢınların absorbsiyonuyla, dönme enerji seviyelerine uyarılmalarının 

ölçümüne dayanır. En yaygın kullanılan çekirdekler 
1
H ve 

13
C‟ dür, ancak çoğu baĢka 

elementinde bazı izotopları da NMR ile gözlemlenebilir. NMR spektroskopisi incelenen 

bileĢiğin yapısında bulunan atomların türü, manyetik çevreleri ve sayıları hakkında bilgi 

veren bir yöntemdir. CDCI3 ve DMSO gibi çözücülerde alınan NMR spektrumlarının 

yorumu, NMR korelasyon tabloları, literatür, kaynak kitaplardan ve bilgisayar 

programlarından faydalanılarak yapılmıĢtır [108]. 

3.1.3. Deneylerde Kullanılan Araç ve Cihazlar 

Bu araĢtırmada elde edilen tüm bileĢiklerin C,H ve N gibi elementel analizleri, FT-IR 

spektrumları ve NMR spektrumları Erciyes Üniversitesi Teknolojik ve Bilimsel 

AraĢtırma Merkezi‟nde alınmıĢtır. 

Deneyler sırasında kullanılan araç ve cihazlar aĢağıdaki sıralamada görülmektedir. 

Bunlardan gerektiği yerlerde yararlanılmaktadır. 

- Bruker-400 MHz 
 
Ultra Shield NMR Spektrofotometresi, 



20 

- Shimadzu 8400 FT-IR Spektrofotometresi, 

- Carlo-Erba 1180 HP 105 Model Elementel Analiz Cihazı, 

- Elecrothermal Marka 9200 Model Erime noktası Cihazı, 

Ayrıca deneyler süresince; 

- Su Banyosu, 

- Vakum Pompası, 

- MS300HS Model Isıtıcılı KarıĢtırıcı, 

- Heidolph Marka Laborota 4001 HB digital Rotary Evaporator, 

- Camag Marka Ġnce Tabaka Kromatogram Cihazı (254/366 nm) 

- DC Alufolien Kieselgel 60 / 254 Merck TLC levhaları 

- Nüve Marka FN–500 Model Etüv (0–300 oC) 

3.2. GiriĢ 

Bu çalıĢmada daha önce araĢtırma laboratuarımızda sentez edilen ve lakton halkası 

ihtiva etmesi nedeniyle oldukça aktif bir bileĢik olan 4-Benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

(1) bileĢiğinin sentezi ve bunun da 2,4-dinitrofenilhidrazin ile reaksiyonu sonucunda; 4-

Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit (2) bileĢiği elde 

edilmiĢtir. Daha sonra (2) bileĢiğinin tiyonilklorür ile reaksiyonundan da; 4-Benzoil-1-

(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit klorür (3) bileĢiği elde edilmiĢtir. 

ÇalıĢmamızın ikinci kısmı için ise baĢlangıç maddesi olarak kullandığımız 

benzalasetofenon ve p,p‟-dimetoksi benzalasetofenon bileĢikleri sentezlendi. Elde 

edilen bu bileĢiklerle çeĢitli karbazitlerle Ģimdiye kadar çalıĢılmamıĢ olan reaksiyonları 

gerçekleĢtirildi. Bu araĢtırma sonucu literatüre orjinal izole edilmiĢ heterosiklik 

karboksi amit türevi bileĢikler ve bunların elde edildiği reaksiyon metotları kazandırıldı. 
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3.3. (1) BileĢiğinin Sentezi 

Reaksiyonlarımızda baĢlangıç maddesi olarak kullanılan 4-Benzoil-5-fenil-2,3-fuandion 

(1) bileĢiğinin sentez basamakları sırasıyla aĢağıdaki gibidir. 

3.3.1. Benzalasetofenon Sentezi  

1 L‟lik üç boyunlu bir balona 22 g. NaOH konur. Üzerine bir mezürde karıĢtırılmıĢ olan 

(200 mL su + 140 mL etil alkol) ilave edilir. Bir karıĢtırıcı vasıtasıyla buz üzerinde 

karıĢtırılarak çözülür. Sonra bir damlatma hunisi yardımıyla 51 mL destile asetofenon 

yavaĢ yavaĢ damlatılır. Bu iĢlem tamamlandıktan sonra, 46 mL destile benzaldehit üç 

boyunlu balon içerisine birden dökülür. 5-6 saat tuz-buz karıĢımında karıĢtırılır. Bu 

esnada sıcaklık -10 
o
C civarında tutulur. Arada 20 mL etil alkol ilave edilerek, 

kristallenmenin daha iyi olması sağlanır. Çöken katı madde buzdolabında bir gece 

bekletilir. Vakumda süzüldükten sonra (200 mL su + 140 mL etil alkol) ile yıkanır. 

Ġyice yıkanan madde bir petri kabına alınır. Sonra vakum desikatöründe, P2O5 üzerinde, 

iki gece bekletilerek kuruması sağlanır. Elde edilen madde açık sarı yuvarlak kristaller 

halinde olup, E.N: 58-59
o
C‟dir [5,109]. 

 

3.3.2. Benzalasetofenondibromür Sentezi  

Tartılan 110 g. benzalasetofenon, üç boyunlu balonda 200 mL siklohekzanda tuz-buz 

ortamında çözüldükten sonra stokiyometrik oranda brom (27.2 mL) damlatma hunisi 

vasıtasıyla buzlu ortamda yavaĢ yavaĢ damlatılır. Bromlama iĢlemi, bromun renginin 

kaybolmadığı ilk ana kadar, karıĢtırma iĢlemi ise brom ilavesi bittikten sonra 1 saat 

daha sürdürülür. Vakumlanarak süzüldükten sonra, fazla bromun uzaklaĢtırılması için 
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sıcak etil alkol ile iyice yıkanır. Petri kabına alınarak vakum desikatöründe, P2O5 

üzerinde, kurutulur. Ürün, 11.8 g. Civarındadır (verim % 70) [5,109]. 

 

3.3.3. Dibenzoilmetan Sentezi 

90 g. Benzalasetofenon-dibromür üç boyunlu balona konur ve üzerine 100 mL metil 

alkol ilave edilir. Diğer taraftan, Ģilifli kuru 300 ml‟lik erlene, üzerinde CaCl2 kurutma 

baĢlığı bulunan geri soğutucu takılır. Önce 120 mL destile metanol erlen içerisine 

konur. Daha sonra küçük parçalar halinde metalik sodyum ilave edilir. 12 g. metalik 

sodyum eklendikten sonra oluĢmuĢ olan NaOCH3 damlatma hunisine alınır ve üç 

boyunlu balona monte edilir. Balonun diğer açık ucu kapatılır. Damlatma hunisindeki 

sodyum metilat (NaOCH3) yavaĢ yavaĢ balona ilave edilirken, sıcaklığın 60-65
o
C 

olmasına dikkat edilmelidir. Reaksiyon bu sıcaklıkta 1 saat daha sürdürülür. Süre 

tamamlandığında, ısıtma ve karıĢtırma iĢlemine son verilerek, soğuması için bekletilir. 

Soğukta 12 mL deriĢik HCl ilave edilir (pH=1 olmalı). Daha sonra 8 ml deriĢik HCl 

ilave edilir ve sıcakta 5 dakika karıĢtırıldıktan sonra, madde olduğu gibi, buzdolabında 1 

saat bekletilir. Vakumlanarak süzülür ve % 50‟lik 60 mL soğuk metanol, daha sonra da 

soğuk saf su ile yıkanır ve metanol‟den kristallendirilir. Süzülen ürün vakum 

desikatöründe, P2O5 üzerinde, kurutulur. (1)‟in sentezinde oldukça kuru dibenzoilmetan 

ile çalıĢılmalıdır. Ġnce turuncu kristaller halinde elde edilen bu maddenin E.N: 77-

78
o
C‟dir [5,109]. 
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3.3.4. 4-Benzoil-5-Fenil-2,3-Furan-dion BileĢiğinin Sentezi (1)  

10 g. dibenzoilmetan 300 ml‟lik Ģilifli bir erlene konur. Üzerine 100 ml‟lik mutlak eter 

ilave edilerek çözülür. Sonra, üzerine 4.1 ml okzalil klorür ilave edilir. CaCl2 kurutma 

baĢlığı takılarak laboratuar sıcaklığında 2-3 gün bekletilir. Sarı iğnemsi kristaller 

halinde çöken madde vakumlanarak süzülür ve CCl4‟den kristallendirilir. Çöken kristal 

madde, vakum desikatöründe, P2O5 üzerinde, kurutulur [5,109]. E.N: 120
o
C, MA: 

278.26 g/mol. 
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3.4. (3) BileĢiğinin Sentezi 

3.4.1. (1) BileĢiğinin 2,4-Dinitrofenilhidrazin ile Reaksiyonu (2) 

(1) bileĢiğinin 2,4-dinitrofenilhidrazin ile reaksiyonu, çalıĢma Ģartları literatürden 

alınarak yapıldı [14]. Bunun için 1:1 mol oranında (1) bileĢiği ile 2,4-

dinitrofenilhidrazin taze destile edilmiĢ benzende çözülerek CaCl2 baĢlıklı geri 

soğutucu altında, magnetik karıĢtırıcılı ısıtıcı üzerinde sürekli karıĢtırılarak 2 saat 

ısıtıldı. Reaksiyon ortamı soğuduktan sonra, benzen rotavapordan atıldı. Geriye kalan 

ürün üzerine siklohekzan ilavesi ile sarı renkli bir çökelti oluĢtu, çöken ham ürün 

süzülerek toluende kristallendirilerek saflaĢtırılması sonucunda reaktiflerden farklı yeni 

bir ürünün oluĢtuğu ince tabaka kromotografisi ile tespit edildi. Bu ürünün E.N: 223-

224
o
C olarak bulundu. Böylece literatürde verilen ve çalıĢmalarımızın baĢlangıç 

bileĢiklerinden biri olan 4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli 

asit (2) bileĢiği elde edildi [14]. 

 

3.4.2.  (2) BileĢiğinin Tiyonilklorür ile reaksiyonu (3) 

 (3) BileĢiğinin tiyonilklorür ile reaksiyonu, çalıĢma Ģartları literatür göz önünde 

bulundurularak (2) bileĢiği için benzer kimyasal reaksiyon denendi. Bunun için Ģilifli 

bir balon içerisine konulan (2) bileĢiği üzerine bir pipet yardımıyla tiyonilklorür„den 1:1 

mol oranında ilave edilip üzerine CaCl2 kurutma baĢlıklı geri soğutucu takılarak, 

85
0
C‟de su banyosunda 4 saat süreyle reaksiyon sürdürüldü. (HCl gazı çıkıĢı 

tamamlanıncaya kadar) Yapılan reaksiyon sonucu elde edilen ham ürünün, (2) 

bileĢiğinden farklı bir madde olduğu ince tabaka kromotogrofisi (TLC) yardımı ile 

tespit edildi. Daha sonra Beilstein alev testi denemesiyle alevin yeĢil renkte yanması 

bileĢikte klorun varlığını gösterdi. Daha sonra, elde edilen ham ürün ksilende 
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kristallendirilerek vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra yapısal 

karakterizasyonu için analizleri gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına 

göre bu 3 bileĢiğinin kapalı formülü C23H13N4O6Cl olarak belirlendi [67]. E.N: 238
0
C. 

 

3.4.3.  (3) BileĢiğinin Reaksiyon Mekanizması  

 

Elementel Analiz sonuçlarına göre bu bileĢiğin (SZ1) kapalı formülünün 

C23H13N4O6Cl Ģeklinde olduğu belirlendi. Elde edilen yeni ürünün yapı formülünün 

belirlenmesi için gerekli diğer spektroskopik (IR, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR) analizler 

yaptırıldı.   
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Bu spektral ve Elementel Analiz bilgileri ıĢığında (SZ1) bileĢiğinin reaksiyon denklemi 

açık formülü aĢağıdaki gibi olup IUPAC adlandırma sistemine göre, 4-Benzoil-1-(2,4-

dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit klorürü Ģeklinde isimlendirilebilir. 

3.5. Benzalasetofenon Türevi BileĢiklerinin Sentezi 

3.5.1. Benzalasetofenon Sentezi (BAF)  

1 L‟lik üç boyunlu bir balona 22 g. NaOH konur. Üzerine bir mezürde karıĢtırılmıĢ olan 

(200 mL su + 140 mL etil alkol) ilave edilir. Bir karıĢtırıcı vasıtasıyla buz üzerinde 

karıĢtırılarak çözülür. Sonra bir damlatma hunisi yardımıyla 51 mL destile asetofenon 

yavaĢ yavaĢ damlatılır. Bu iĢlem tamamlandıktan sonra, 46 mL destile benzaldehit üç 

boyunlu balon içerisine birden dökülür. 5-6 saat tuz-buz karıĢımında karıĢtırılır. Bu 

esnada sıcaklık -10 
o
C civarında tutulur. Arada 20 mL etil alkol ilave edilerek, 

kristallenmenin daha iyi olması sağlanır. Çöken katı madde buzdolabında bir gece 

bekletilir. Vakumda süzüldükten sonra (200 mL su + 140 mL etil alkol) ile yıkanır. 

Ġyice yıkanan madde bir petri kabına alınır. Sonra vakum desikatöründe, P2O5 üzerinde, 

iki gece bekletilerek kuruması sağlanır. Elde edilen madde açık sarı yuvarlak kristaller 

halinde olup, E.N: 58-59
o
C‟dir [5,109]. 

3.5.2. p,p’-Dimetoksi Benzalasetofenon Sentezi (mBAF)  

1 L‟lik üç boyunlu bir balona 22 g. NaOH konur. Üzerine bir mezürde karıĢtırılmıĢ olan 

(200 ml su + 140 ml etil alkol) ilave edilir. Bir karıĢtırıcı vasıtasıyla buz üzerinde 

karıĢtırılarak çözülür. Sonra bir damlatma hunisi yardımıyla 51 ml destile p-dimetoksi 

asetofenon yavaĢ yavaĢ damlatılır. Bu iĢlem tamamlandıktan sonra, 46 ml destile p-

dimetoksi benzaldehit üç boyunlu balon içerisine birden dökülür. 5-6 saat tuz-buz 

karıĢımında karıĢtırılır. Bu esnada sıcaklık (-10
o
C) civarında tutulur. Arada 20 ml etil 

alkol ilave edilerek, kristallenmenin daha iyi olması sağlanır. Çöken katı madde 

buzdolabında bir gece bekletilir. Vakumda süzüldükten sonra (200 ml su + 140 ml etil 

alkol) ile yıkanır. Ġyice yıkanan madde bir petri kabına alınır. Sonra vakum 

desikatöründe, P2O5 üzerinde, iki gece bekletilerek kuruması sağlanır. Elde edilen 

madde açık sarı yuvarlak kristaller halindedir [5,34]. 
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3.5.3. BAF ve mBAF BileĢiklerinin Reaksiyon Mekanizması 
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3.6.  (3) BileĢiğinin ÇeĢitli Karbazitler ile Reaksiyonu 

3.6.1. (3) BileĢiğinin Semikarbazit ile Reaksiyonu  

(3) bileĢiği ile semikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (3) bileĢiği ile semikarbazit bir reaksiyon balonu 

içerisine benzen ilave edilerek 2 saat süreyle manyetik karıĢtırıcıda geri soğutucu 

altında ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile reaksiyon ortamından belirli periyotlarda 

alınan örnek ile kontrol edildi ve 2 saatlik reaksiyon sonrasında çözücü döner 

buharlaĢtırıcıyla uzaklaĢtırıldıktan sonra elde edilen yağımsı kısım üzerine siklohekzan 

ilave edilerek bir gün süreyle soğulta karıĢmaya bırakıldı. Daha sonra çöken madde 

gooch krozesinden süzüldü. Katı ürün (NA1) asetikasitte kristallendirilerek vakum 
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desikatöründe P2O5 üzerinde kurutuldu. Yapısal karakterizasyon için analizleri 

gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C24H15N706 

olarak belirlendi. (E.N: 219.1
0
C, M.A. 497 g/mol). 
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NA1 bileĢiğinin ġekil 3.1‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3668.12 

cm
-1

 „de yer alan pik karbazit -NH- gruplarına ait titreĢimler, 3067.22,2972.37 ve 

2901.89 cm
-1

 „de yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 1705.01 cm
-1 

‟de yer alan pik  C=O titreĢimlerini, 1679 cm
-1 

‟deki pik NH-C=O titreĢimlerini, 1596-

1339 cm
-1

 arasında yer  alan pikler yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C ve aromatik C
…

N 

titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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ġekil 3.1. NA1 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 



29 

ġekil 3.2‟de görülen NA1 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR spektrumu CDCl3‟te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.28-8.31 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 9.19 ve 14.08 ppm‟ de yer alan pikler yapıdaki iki 

adet –NH- protonunu temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elementel analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (δ:ppm):     14.08  9.19 7.28-8.31 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 1   1       13 

ġekil 3.2. NA1 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

 

ġekil 3.3‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 114.49-142.76 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 154.14-158.50 ppm „de görülen pikler karbazit 

grubuna ait karbonil karbonunu, 157.54 ppm ve 158.26 ppm „deki pik -C=N 

yapılarındaki karbonları, 189.34 ppm ‟deki pikler ise benzoil grubuna ait –C=O 

karbonunu temsil ettiği düĢünülmektedir.  
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ġekil 3.3. NA1 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumları. 
 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA1 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-

pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on olarak adlandırıldı. 

3.6.2. (3) BileĢiğinin Tiyosemikarbazit ile Reaksiyounu 

(3) bileĢiği ile tiyosemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (3) bileĢiği ile tiyosemikarbazit bir reaksiyon balonu 

içerisine benzen ilave edilerek 4 saat süreyle manyetik karıĢtırıcıda geri soğutucu 

altında ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile reaksiyon ortamından belirli periyotlarda 

alınan örnek ile kontrol edildi ve 4 saatlik reaksiyon sonrasında çözücü döner 

buharlaĢtırıcıyla uzaklaĢtırıldıktan sonra elde edilen yağımsı kısım üzerine dietileter 

ilave edilerek bir gün süreyle soğulta karıĢmaya bırakıldı. Daha sonra reaksiyon 

balonuna petroleteri ilave edildi. Bu iĢlem sonrasında çöken madde gooch krozesinden 

süzüldü. Katı ürün (NA2) toluende kristallendirilerek yapısal karakterizasyon analizleri 
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için vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra bileĢiğin elementel analiz 

sonuçlarına göre kapalı formülü C24H15N7O5S olarak belirlendi. (E.N: 187.9 
0
C, M.A. 

513 g/mol). 
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NA2 bileĢiğinin ġekil 3.4‟ de görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3663 ve cm
-

1
 „de yer alan pikler karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimler, 3071.72 -2902 cm

-1
 

„deki pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 1703.79 ve 1673.01 cm
-1

 „de yer 

alan pikler C=O titreĢimlerini, 1608.63-1534.31 cm 
-1 

„deki pikler aromatik C=S ve 

C=N titreĢimlerini ve 1497.16-1250.94 cm
-1

 arasında yer alan pikler yapıdaki fenil 

gruplarına ait C
…

C ve aromatik C
…

N titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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ġekil 3.4. NA2 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.5‟ de görülen NA2 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.29-8.66 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 9.08 ve 5.78 ppm ‟de yer alan pikler ise yapıdaki 

–NH- protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      9.08 5,78 7.28-8.01 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 1   1       15  

 

ġekil 3.5. NA2 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.6‟ daki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 193.57 ppm „deki pik 

benzoilin -C=O grubunu, 158,63 ve 153.69 ppm „deki pikler ise sırasıyla -C=S ve 

karbazitin –C=N grubunun karbonil karbonunu,  147.86-120.98 ppm aralığındaki 

piklerin de aromatik karbonlarını temsil ettiği düĢünülmektedir. 
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ġekil 3.6. NA2 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA2 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-

pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-tiyon olarak adlandırıldı. 

3.6.3. (3) BileĢiğinin 4- Fenilsemikarbazit ile Reaksiyonu  

 (3) bileĢiği ile 4- fenilsemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (3) bileĢiği ile 4-fenilsemikarbazit bir reaksiyon 

balonu içerisine benzen ilave edilerek 3 saat süreyle manyetik karıĢtırıcıda geri 

soğutucu altında ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile reaksiyon ortamından belirli 

periyotlarda alınan örnek ile kontrol edildi ve 3 saatlik reaksiyon sonrasında çözücü 

döner buharlaĢtırıcıyla uzaklaĢtırıldıktan sonra elde edilen yağımsı kısım üzerine 

dietileter ilave edilerek bir gün süreyle soğuk ortamda karıĢmaya bırakıldı. Daha sonra 

reaksiyon balonuna petroleteri ilave edildi. Bu iĢlem sonrasında çöken madde gooch 
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krozesinden süzüldü. Katı ürün asetikasitte kristallendirilerek vakum desikatöründe 

P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri 

gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C30H21N7O7 

olarak belirlendi. (E.N: 163,8 
0
C, M.A. 591 g/mol). 

N

N
Ph

Ph

O

Cl

O2N

NO2

NH2

HN
C

O

H
N

Ph
N

NPh

Ph

O

O2N

NO2

N
H

H
N C

O

HN Ph

O

O

NA3 bileĢiğinin ġekil 3.7‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3662 ve 

3213 cm
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 „de yer alan pikler karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimleri, 2972.71-

2901.98 cm
-1

 arasında yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 

1693.28-1531.89 cm
-1

 „de yer alan pik  C=O titreĢimlerini, 1498.17-1342.04 cm
-1 

‟de 
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…
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…

N titreĢimlerini temsil 

etmektedir.  
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ġekil 3.7. NA3 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.8‟ de görülen NA3 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.28-8.30 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 8.31-8.30 ppm ve  9.19 ppm ‟de yer alan üç adet 

singlet pik ise yapıdaki –NH- protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      9.19  8,31       8,30        7.28-8.01 

Ġntegrasyon(proton sayısı):   1   1       1               18  

 

 

ġekil 3.8. NA3 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.9‟ daki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 114.49-142.76 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 157.54 ppm ve 158.26 ppm ‟de görülen pikler (-

CO-NH-NH-CO) karbazit grubuna ait karbonil karbonlarını, 189.34 ppm ‟deki pik ise 

benzoil grubuna ait -CO-Ph karbonunu temsil ettiği düĢünülmektedir. 

N
NPh

Ph

O

O2N

NO2

N
H

H
N C

O

HN Ph

O



36 

 

ġekil 3.9. NA3 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen (NA3) 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-

1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil hidrazin karboksi amit olarak adlandırıldı. 

3.6.4. (3) BileĢiğinin 4- Feniltiyosemikarbazit ile Reaksiyounu 

(3) bileĢiği ile 4- Feniltiyosemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (3) bileĢiği ile 4-Fenil tiyosemikarbazit bir reaksiyon 

balonu içerisine benzen ilave edilerek 4 saat süreyle manyetik karıĢtırıcıda geri 

soğutucu altında ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile reaksiyon ortamından belirli 

periyotlarda alınan örnek ile kontrol edildi ve 4 saatlik reaksiyon sonrasında çözücü 

döner buharlaĢtırıcıyla uzaklaĢtırıldıktan sonra elde edilen yağımsı kısım üzerine 

dietileter ilave edilerek bir gün süreyle soğulta karıĢmaya bırakıldı. Daha sonra 

reaksiyon balonuna petroleteri ilave edildi. Bu iĢlem sonrasında çöken madde gooch 

krozesinden süzüldü. Katı ürün (NA4) izopropil alkolde kristallendirilerek vakum 

desikatöründe P2O5 üzerinde 3 gün kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için 
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analizleri gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü 

C30H21N7S106 olarak belirlendi. (E.N: 165,5 
0
C, M.A. 607 g/mol). 
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NA4 bileĢiğinin ġekil 3.9‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3671,91 

cm
-1

 „de yer alan pik karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimleri,  2972,41-2901,78 cm
-1

 

arasında yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 1609,30 cm
-1 

ve 

1537,89  cm
-1

 „de yer alan pikler  C=O titreĢimlerini, 1537,89 cm
-1  

„deki pik karbazitin 

C=S grubunun, 
 
1497,36-1344,12  cm

-1
‟de  ve 1672,42 cm

-1
 „de yer  alan pikler 

yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C ve aromatik C
…

N titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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ġekil 3.9. NA4 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.10‟ de görülen NA4 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 9,06-7,24 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 9.30 ppm ve 5,11 ppm‟ deki yayvan pikler ise 

yapıdaki karbazit grubuna ait üç adet –NH- protonunu temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      9.30  5.11    7.24-9.06 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 1   2       18 

 

ġekil 3.10. NA4 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.11‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 120.95-145.02 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 153.59 ppm‟ deki pik C=S karbonunu, 158.83 

ppm‟deki pik karbazit grubuna ait  -C=O karbonunu ve 193.59 ppm‟deki pik ise benzoil 

grubuna ait -C=O karbonunu  temsil ettiği düĢünülmektedir.   
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ġekil 3.11. NA4 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA4 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-

1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil hidrazin karbotiyo amit olarak adlandırıldı. 
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3.6.5. (3) BileĢiğinin Semikarbazit ve Tiyosemikarbazit ile Reaksiyon 

Mekanizması 
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3.6.6.  (3) BileĢiğinin 4-Fenilsemikarbazit ve 4-Feniltiyosemikarbazit ile Reaksiyon 

Mekanizması 
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3.7. BAF BileĢiğinin ÇeĢitli Karbazitlerle reaksiyonu 

3.7.1. (BAF) BileĢiğinin Tiyosemikarbazit ile Reaksiyonu  

(BAF) bileĢiği ile tiyosemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranda tartılan (BAF) bileĢiği, tiyosemikarbazit ve NaOH bir reaksiyon 

balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde geri soğutucu sisteme 

takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile belirli periyotlarda 

reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve 5 saatlik reaksiyon sonrasında 

reaksiyon balonuna ortamına soğuk su ilave edildi. Reaksiyon balonu 1 gün 

bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların giderilmesi için 

siklohekzanla yıkanan ürün toluende kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirilen 

bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C16H15N3S1  olarak belirlendi. 

(E.N: 233,3
0
C, M.A. 281 g/mol). 

C CH

HC

O

H2N NH

C

NH2

S

CH3CH2OH

NaOH

C CH2

C
H

N

N

C

S NH2

 

NA5 bileĢiğinin ġekil 3.12‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3415.7 cm
-

1
 „de yer alan pikler karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimler, 3263.3-3014.5 cm

-1
 

arasında yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 2927.7 cm 
-1 

„deki pik 

alifatik C-H titreĢimlerini, 1581.5 cm
-1

 „deki pik C=S titreĢimlerini, 1562.2 cm 
-1 

ve 

1452.3-1438.8 cm
-1

 arasında yer  alan pikler yapıdaki aromatik C
…

N ve fenil gruplarını 

ait C
…

C titreĢimlerini temsil etmektedir. 
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ġekil 3.12. NA5 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 

ġekil 3.13‟ de görülen NA5 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.65-7.25 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 6.22 ve 6.06 ppm‟ de yer alan pikler yapıdaki iki 

adet –NH2- protonlarını, 6.03 ppm ve 3.88-3.19 ppm aralığındaki pikler –CH2- 

protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      6.22-6.06       6.03 ,3.88-3.19        7.65-7.25 

Ġntegrasyon(proton sayısı):       2                       3                           10 
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ġekil 3.13. NA5 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

 

ġekil 3.14‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 176.49 ppm‟deki pikler ise 

karbazit grubuna ait C=S karbonunu, 156.19 ppm ‟deki pik C=N grubuna ait karbonu, 

141.81-125.30 ppm arasında yer alan pikler aromatik karbonları, 43.16 ve 63.43 ppm 

„deki pikler ise –CH2-CH- karbonlarını, temsil ettiği düĢünülmektedir.  

 

 

ġekil 3.14. NA5 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 
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Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA5 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-

karbotiyo amit olarak adlandırıldı. 

3.7.2.  (BAF) BileĢiğinin Semikarbazit ile Reaksiyonu 

(BAF) bileĢiği ile semikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranda tartılan (BAF) bileĢiği, semikarbazit ve NaOH bir reaksiyon 

balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde geri soğutucu sisteme 

takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC ile belirli periyotlarda 

reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve 5 saatlik reaksiyon sonrasında 

reaksiyon balonuna ortamına soğuk su ilave edildi. Reaksiyon balonu 1 gün 

bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların giderilmesi için 

siklohekzanla yıkanan ürün toluende kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirilen 

bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C16H15N3O1 olarak belirlendi. 

(E.N: 192,7
0
C, M.A. 265 g/mol). 

C CH

HC

O

CH3CH2OH

NaOH

C CH2

C
H

N

N

C

O NH2

H2N NH

C

NH2

O

 

NA6 bileĢiğinin ġekil 3.15‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3496.7 cm
-

1
 „de yer alan pikler karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimler, 3276.8-3138.0 cm

-1
 

arasında yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 3022.2 cm 
-1 

„deki pik 

alifatik C-H titreĢimlerini, 1679.9 cm
-1

 „deki pik C=O titreĢimlerini, 1652.9-1406.0 cm
-1
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arasında yer alan pikler yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C ve aromatik C
…

N 

titreĢimlerini temsil etmektedir.  

 

ġekil 3.15. NA6 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 

ġekil 3.16‟ de görülen NA6 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.61-7.22 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 5.56-5.48 ppm arasında yer alan iki adet singlet 

pik ise yapıdaki iki adet –NH- protonunu ve 3.82-3.75 ppm ve 3.19-3.14 ppm 

aralıklarında yer alan pikler ise yapıdaki –CH2-CH- protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma   (:ppm):       3.82-3.75 3.19-3.14 5.56-5.48      7.61-7.22 

Ġntegrasyon(proton sayısı):    1                 1                   3                  10 
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ġekil 3.16. NA6 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.17‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 155.19 ppm‟ de görülen pik 

karbazit grubuna ait karbonil karbonunu, 151.96 ppm „deki pik C=N gurubundaki 

karbonu, 142.56-140.42 ppm ve 129.41-125.45 ppm aralığında yer alan pikler aromatik 

karbonları, 59.98 ppm ve 43.08 ppm „de yer alan pikler ise yapıdaki –CH2-CH- 

karbonlarını temsil ettiği düĢünülmektedir.  

 

ġekil 3.17. NA6 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 
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Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA6 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-

karboksi amit olarak adlandırıldı. 

3.7.3. (BAF) BileĢiğinin 4-Fenilsemikarbazit ile Reaksiyonu 

(BAF) bileĢiği ile 4-fenilsemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (BAF) bileĢiği, 4-fenil semi karbazit ve NaOH 100 

ml‟lik bir reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde 

geri soğutucu sisteme takılarak; 3~3,5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC 

kullanılarak reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon 

sonrasında reaksiyon balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz 

atıldı. Bir gün bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı. Katı ürün metil alkolde 

kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra yapısal 

karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına 

göre kapalı formülü C22H19N3O1 olarak belirlendi. (E.N: 168,7
0
C, M.A. 341 g/mol). 
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ġekil 3.18‟ de görülen NA7 bileĢiğinin X-ıĢını analiz sonuçları : 

_chemical_formula_sum            C 22 H 19 N 3 O 1 

_chemical_formula_weight        341.41 

_chemical_melting_point            ? 

_chemical_compound_source     ? 

_cell_length_a                              5.8626(3) 

_cell_length_b                             22.9939(10) 

_cell_length_c                           13.1530(8) 

_cell_angle_alpha                      90.00 

_cell_angle_beta                         92.965(5) 

_cell_angle_gamma                     90.00 

_cell_volume                               1770.71(16) 

_cell_formula_units_Z                  4 

_symmetry_cell_setting                 monoclinic 

_symmetry_space_group_name_H-M P 21/c 

_exptl_crystal_description              prism 

_exptl_crystal_colour              colourless 

_exptl_crystal_size_max            0.470 

_exptl_crystal_size_mid                0.263 

_exptl_crystal_size_min                0.090 
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ġekil 3.18. NA7 bileĢiği için X-ıĢını analizi. 

NA7 bileĢiğinin ġekil 3.19‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3486.72 

cm
-1

, „de yer alan pikler karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimleri, 3371.17-2923.72 

cm
-1

 arasında yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 1681.50 cm
-1

‟ de 

yer alan pik  C=O titreĢimlerini, 1591.90 cm
-1

‟ deki pik C=N titreĢimlerini, 1533-1400 

cm
-1

‟de yer  alan pikler yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C titreĢimlerini temsil 

etmektedir.  
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ġekil 3.19. NA7 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.20‟ de görülen NA7 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR spektrumu CDCl3 „te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektruma göre 8.17-7.05 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 7.04 ppm‟de yer alan pik –NH  protonunu, 5.64-

5.60 ppm „de, 3.91-3.83 ve 3.29-3.23 ppm „de yer alan pikler ise –CH2-CH- protonlarını 

temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma   (:ppm):   7.04  5.64-3.23 8.17-7.05 

Ġntegrasyon(proton sayısı):  1   3                 15  

  

ġekil 3.20. NA7 bileĢiği için 
1
H-NMR  spektrumu. 

ġekil 3.21‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 151.87 ve 151.53 ppm ‟de 

görülen pikler karbazit grubuna ait C=O karbonunu ve C=N grubundaki karbonu, 

142.46-118.94 ppm arasında yer alan pikler aromatik karbonları, 60.39 ve 43.03 ppm 

„deki pikler ise  -CH2-CH grubuna ait karbonları temsil ettiği düĢünülmektedir.  
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ġekil 3.21. NA7 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA7 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre N,3,5-trifenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-

karboksi amit olarak adlandırıldı. 

3.7.4. (BAF) BileĢiğinin Semikarbazon ile Reaksiyonu 

 (BAF) bileĢiği ile semikarbazon reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (BAF) bileĢiği, semikarbazon ve NaOH 100 ml‟lik bir 

reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde geri 

soğutucu sisteme takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC kullanılarak 

reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon sonrasında reaksiyon 

balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz atıldı. Bir gün 

bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların giderilmesi için 

siklohekzanla yıkanan ürün toluende kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirilen 
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bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C24H23N3O2 olarak belirlendi. 

(E.N: 134,6
0
C, M.A. 385 g/mol). 
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NA8  bileĢiğinin ġekil 3.22‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3478.16 

cm
-1

 „de yer alan pik karbazitin -NH- gruplarına ait titreĢimleri, 3260.50 cm
-1

 „de yer 

alan pik moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 3190.27 cm
-1 

„ de yer alan geniĢ pik 

ve 1434.99 cm
-1  

„deki pik 
 
–OH grubunu,  1673.73 cm

-1 
„ deki pik  C=O titreĢimlerini, 

1581.18 cm
-1

‟de yer  alan pik C=N titreĢimlerini, 1346.35-1203.74 cm
-1  

arasındaki 

pikler ise yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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ġekil 3.22. NA8 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.23‟ de görülen NA8 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.62-7.18 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 7.70 ppm‟ deki pik –OH protonunu, 5.56-3.48 

ppm arasındaki pikler –CH2-CH2- protonlarını, 3.36-3.17 ppm arasındaki pikler –CH3 

protonlarını,  5.98 ppm‟de yer alan pik ise yapıdaki–NH- protonunu temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      7.70  5.98 7.62-7.18 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 1   1       15 

 

ġekil 3.23. NA8 bileĢiği için 
1
H-NMR  spektrumu. 

ġekil 3.24‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 157.68-125.30 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 197.95, 160.40 ve 60.96-60.06 ppm‟ de görülen 

pikler sırayla karbazit grubuna ait -C=O ve -C=N karbonları ile metil karbonunu temsil 

ettiği düĢünülmektedir.  
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ġekil 3.24. NA8 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA8 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 4,6-difenil-6-hidroksi-1-{[(1Z)-1-fenil 

etildien] amino} tetra hidropirimidin-2(1H) on olarak adlandırıldı. 

3.7.5. (BAF) BileĢiğinin ÇeĢitli Karbazitler ile Reaksiyonlarının Mekanizması 
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3.8. p,p-Dimetoksibenzalasetafenon (mBAF) BileĢiğinin ÇeĢitli Karbazitler ile 

Reaksiyonları 

 

3.8.1. (mBAF) BileĢiğinin Tiyosemikarbazit ile Reaksiyonu  

(mBAF) bileĢiği ile tiyosemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (mBAF) bileĢiği, tiyosemikarbazit ve NaOH 100 

ml‟lik bir reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde 

geri soğutucu sisteme takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC 

kullanılarak saat baĢı reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon 
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sonrasında reaksiyon balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz 

atıldı. Bir gün bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların 

giderilmesi için siklohekzanla yıkanan ürün toluende kristallendirilerek; vakum 

desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri 

gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C18H19N3S1 

O2  olarak belirlendi. (E.N: 165,2
0
C, M.A. 341 g/mol). 
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ġekil 3.25 „ de görülen NA9  bileĢiğine ait x-ıĢını analiz sonuçları: 

Bond precision : C-C = 0.0045 A     Wavelength = 0.71079 

Cell                  : a = 9.2215(4)               b = 9.2193(5)              c = 26.6071(14) 

                           alpha = 87.609(4)        beta = 87.640(4)         gamma = 66.148(4) 

Temperature    : 293 K  
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Calculated Reported 

Volume 2066.30(19) 2066.30(18) 

Space group P -1 ? 

Hall group -P 1 ? 

Moiety formula 
2(C18 H19 N3 O2 

S), 4(H2O) 
? 

Sum formula 
C36 H39 N6 O8 

S2 

C18 H19 N3 O2 

S 

Mr 747.87 341.42 

Dx,g cm-3 1.202 1.098 

Z 2 4 

Mu (mm-1) 0.182 0.169 

F000 786.0 720.0 

F000' 786.84 
 

h,k,lmax 11,11,33 11,11,33 

Nref 8514 8430 

Tmin,Tmax 

  Tmin' 

  
 

 Thete (max)                : 26.390 

 Correction method      : Not given  

 Data completeness      : 0.990 

 Theta (max)                : 26.390 

R (reflections)             : 0.0553(3814) 

wR2 (reflections)        : 0.1513(8430) 

 S : 0.859                                      Npar          : 489 
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ġekil 3.25. NA7 bileĢiği için X-ıĢını analizi. 

NA9 bileĢiğinin ġekil 3.26‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3473.6 cm
-

1
 „de yer alan pik karbazitin -NH- grubuna ait titreĢimleri, 3328.9-3066.6 cm

-1
 arasında 

yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 2964.4-2904.6 cm
-1

 „de yer 

alan pikler alifatik C-H titreĢimlerini, 1602.7 cm 
-1 

„deki pik C=S titreĢimlerini, 1577.7 

cm
-1

‟de yer  alan pik C=N titreĢimlerini, 1467.7-1245.9  cm 
-1 

„deki pikler yapıdaki fenil 

gruplarına ait C
…

C ve aromatik C
…

N titreĢimlerini temsil etmektedir.  

 

ġekil 3.26. NA9  bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.27 ‟de görülen NA9 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 6.85-7.70 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 9.03 ve 9.62 ppm‟de yer alan pikler iki adet 

singlet pik ise yapıdaki iki adet –NH- protonunu, 3.86-3.78 ppm‟ de ise CH3-O 

grubunun piklerini temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):     6.19        5.99-5.96      3.86-3.78    3.20-3.15      6.85-

7.70 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 2      1                   7                1                   8 

 

ġekil 3.27. NA9 bileĢiği için 
1
H-NMR  spektrumu. 

ġekil 3.28‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 114.21-155.96 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 176.17 ppm‟ de görülen pik karbazit grubuna ait 

C=S karbonunu, 161.92 ppm‟deki pik ise C=N karbonunu,62.89 ve 43.19 ppm‟ deki 

piklerin –CH2-CH karbonlarını ve 55.48 ppm‟ deki piklerin de -OCH3 karbonlarını 

temsil ettiği düĢünülmektedir.  
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ġekil 3.28. NA9 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA9 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 3,5-bis(4-metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-

pirazol-1-karbotiyo amit olarak adlandırıldı. 

3.8.2. (mBAF) BileĢiğinin Semikarbazit ile Reaksiyonu 

 (mBAF) bileĢiği ile semikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (mBAF) bileĢiği, semikarbazit ve NaOH 100 ml‟lik bir 

reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde geri 

soğutucu sisteme takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC kullanılarak 

reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon sonrasında reaksiyon 

balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz atıldı. Bir gün 

bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların giderilmesi için 

siklohekzanla yıkanan ürün bütil alkolde kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirilen 

bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C18H19N3O3  olarak 

belirlendi. (E.N: 200,9 
0
C, M.A. 325 g/mol). 
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NA10 bileĢiğinin ġekil 3.29‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3588.29-

3487.02 cm
-1

 „de yer alan pikler karbazitin -NH-CO-NH-  grubuna ait titreĢimleri, 

3262.77-3195.82  cm
-1

‟ de  yer alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 

2971.80-2925.76 cm
-1

‟de yer alan pikler alifatik C-H grubunu,  1672.85 cm
-1

‟de yer 

alan pik  C=O titreĢimlerini, 1580.39-1442.67 cm
-1

‟de yer  alan pikler yapıdaki fenil 

gruplarını ait C
…

C ve aromatik C
…

N titreĢimlerini, 1340.34-1244.10 cm
-1 

arasındaki 

pikler ise  yapıdaki CH3-O-Ph titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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1442.67

1418.79
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1300.97

1244.10

1171.69

1129.66

1028.42

1013.07

952.75

868.35

828.20

819.20

792.66

763.79

729.44

662.85

634.71

570.07

538.92

520.70

506.97

486.17

468.61

 

ġekil 3.29. NA10  bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.30‟ de görülen NA10 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.67-6.85 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 5.50-5.47 ppm‟de yer alan pikler –NH- 

protonlarını, 5.46, 3.20 ve 2.87 ppm‟ de yer alan pikler –CH2-CH protonlarını ve 3.86-

3.78 ppm‟ deki pikler -OCH3 protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

-5.47     5.46, 3.20 , 2.87    3.86-3.78   7.67-6.85 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 2                   3                     6                       8 

 

 

ġekil 3.30. NA10 bileĢiği için 
1
H-NMR  spektrumu. 

 

ġekil 3.31‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 134.59-114.17 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 161.30 ve 159.06 ppm‟ de görülen pikler sırayla 
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karbazit grubuna ait C=O ve C=N karbonlarını, 62.72-55.28 ppm arasındaki pikler ise 

CH3-O- karbonlarını temsil ettiği düĢünülmektedir.  

 

ġekil 3.31. NA10 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen NA10 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 3,5-bis(4-metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-

pirazol-1-karboksi amit olarak adlandırıldı. 

3.8.3. (mBAF) BileĢiğinin 4-Fenilsemikarbazit ile Reaksiyonu 

(mBAF) bileĢiği ile 4-fenilsemikarbazit reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri 

denemeler yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu 

belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (mBAF) bileĢiği, 4-fenilsemikarbazit ve NaOH 100 

ml‟lik bir reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde 

geri soğutucu sisteme takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC 

kullanılarak reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon 

sonrasında reaksiyon balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz 

atıldı. Bir gün bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların 
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giderilmesi için siklohekzanla yıkanan ürün benzende kristallendirilerek; vakum 

desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri 

gerçekleĢtirilen bileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C24H23N3O3  

olarak belirlendi. (E.N: max.400 
0
C, M.A. 401 g/mol). 
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NA11 bileĢiğinin ġekil 3.32‟ de  görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3469.56 

cm
-1

 „de yer alan pik -NH- grubuna ait titreĢimleri, 3327.93-3001.24 cm
-1

 arasında yer 

alan pikler moleküldeki aromatik C-H titreĢimlerini, 2961.10-2832.82 cm
-1 

„deki pikler 

alifatik –CH gruplarını,  1603.32 cm
-1

‟ de yer alan pik  C=O titreĢimlerini, 1574.54-

1462.97  cm
-1

‟de yer  alan pikler yapıdaki fenil gruplarını ait C
…

C ve aromatik C
…

N 

titreĢimlerini titreĢimlerini temsil etmektedir.  
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694.62
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532.74

516.00

 

ġekil 3.32. NA11 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.33‟ de görülen NA11 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR  spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.88-6.90 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 5.46-5.41 ve 3.14-3.10 ppm‟ deki pikler –CH- ve 

–CH2- grubunun bir protonunu, 3.81-3.43 ppm arasındaki pikler CH3O- ve -CH2- „nin 

protonlarını, 8.99 ppm‟ de yer alan pik ise yapıdaki –NH- protonunu temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

Kimyasal kayma (:ppm):      3.81-3.43 5.46-5.41 8.99        7.88-6.90 

Ġntegrasyon(proton sayısı):        6                 3                1                  13 

 

ġekil 3.33. NA11 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.34‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 114.17-155.44 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 161.30 ppm‟ deki pik –C=O karbonunu, 159.06 

ppm‟ deki pik –C=N karbonunu, 62.72 ve 43.11 ppm‟ deki pikler –CH2-CH 

karbonlarını ve 55.39-55.28 ppm‟ de yer alan pikler ise –OCH3 karbonlarını temsil 

ettiği düĢünülmektedir.  

C CH2
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H

N

N
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O NH2
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O
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ġekil 3.34. NA11 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen (NA11) 

bileĢiği IUPAC adlandırma sistemine göre 3,5-bis(4-metoksifenil)-N-fenil-4,5-dihidro-

1H-pirazol-1-karboksi amit olarak adlandırıldı. 

3.8.4. (mBAF) BileĢiğinin semikarbazon ile Reaksiyonu 

(mBAF) bileĢiği ile semikarbazon reaksiyon Ģartlarını belirlemek için bir seri denemeler 

yapıldı. Bunun sonucunda reaksiyon Ģartlarının aĢağıdaki Ģekilde olduğu belirlenmiĢtir. 

Stokiyometrik oranlarda tartılan (mBAF) bileĢiği, semikarbazon ve NaOH 100 ml‟lik 

bir reaksiyon balonunda etil alkolde karıĢtırıldı. Magnetik bir karĢtırıcı üzerinde geri 

soğutucu sisteme takılarak; 5 saat süre ile ısıtıldı. Yeni ürünün varlığı TLC kullanılarak 

reaksiyon ortamından alınan örnek ile kontrol edildi ve reaksiyon sonrasında reaksiyon 

balonuna ortamı nötralleĢtirmek amacıyla yeterli miktarda buz atıldı. Bir gün 

bekletildikten sonra çöken katı süzülerek alındı ve safsızlıkların giderilmesi için 

siklohekzanla yıkanan ürün toluende kristallendirilerek; vakum desikatöründe P2O5 

üzerinde kurutulduktan sonra yapısal karakterizasyon için analizleri gerçekleĢtirildi. 

BileĢiğin elementel analiz sonuçlarına göre kapalı formülü C26H27N3O4 olarak 

belirlendi. (E.N: 201.7 
0
C, M.A. 445 g/mol). 
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NA12 bileĢiğinin ġekil 3.35‟ de görülen FT-IR spektrumunun incelendiğinde 3486.05 

cm-1‟de yer alan pik –NH- titreĢimlerini, 3260.70 ve 2926.10 cm-1 aralığında yer alan 

yayvan pik-OH grubunun titreĢimlerini, 3260.70-3192.06 cm
-1 

„ deki pikler  aromatik 

CH titreĢimlerini, 2926.10 ve 2841.46 cm-1‟ deki pikler alifatik CH titreĢimlerini, 

1607.34 ve 1669.28 cm-1‟ deki pik C=O ve C=N titreĢimlerini, 1513.64-144.61 cm-1 

arasındaki pikler ise aromatik C
…

C ve  C
…

N titreĢimlerini temsil ettiği 

düĢünülmektedir. 
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ġekil 3.35. NA12 bileĢiği için FT-IR spektrumu. 
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ġekil 3.36‟ de görülen NA12 bileĢiği 400 MHz‟ lik 
1
H-NMR spektrumu CDCl3 „ te 

çözülerek alınmıĢtır. Bu spektrumu göre 7.64-6.86 ppm arasında yer alan pikler 

yapıdaki aromatik halka protonlarını, 7.67 ppm‟ deki pik –OH grubunun protonunu, 

5.50 ppm‟ deki pikler –CH2 protonların, 5.41 ppm‟ deki pik –NH protonunu, 3.86-3.79 

ppm‟ de yer alan pikler –OCH3 protonlarını, 2.38 ppm‟ de yer alna pik ise –CH3 

protonlarını temsil etmektedir.  

Spektrumdaki piklerin integrasyonları karĢılaĢtırıldığında bulunan proton sayılarının 

elemental analizi ile uyum içinde olduğu görülür. 

-3.79    5.41   5.50    7.67    7.64-6.86 

Ġntegrasyon(proton sayısı): 3            6              1          2         1             13   

 

ġekil 3.36. NA12 bileĢiği için 
1
H-NMR spektrumu. 

ġekil 3.37‟ deki 400 MHz‟ lik 
13

C-NMR spektrumuna göre 137.88-114.13 ppm arasında 

yer alan pikler aromatik karbonları, 158.96 ve 161.14 ppm‟ de görülen pikler C=N ve 

C=O karbonlarını, 59.53-43.13 ppm‟ deki piklerin –CH2-CH karbonlarını, 55.41-55.31 

ppm‟ deki pikler –OCH3 karonlarını, 26.91 ppm‟deki pik –C-N karbonunu, 21.46 ppm‟ 

deki pik ise –CH3 karbonunu  temsil ettiği düĢünülmektedir.  
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ġekil 3.37. NA12 bileĢiği için 
13

C-NMR spektrumu. 

Yapılan bu analizler sonrasında literatüre göre yeni bir bileĢik olduğu belirlenen (NA12) 

bileĢiği IUPAC adlandırma sisitemine göre 4,6-dimetoksifenil-6-hidroksi-1-{[(1Z)-1-

fenil etildene] amino} tetra hidropirimidin-2(1H) on olarak adlandırıldı. 

3.8.5. (mBAF) BileĢiğinin ÇeĢitli Karbazitler ile Reaksiyonlarının Mekanizması 
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IV. BÖLÜM 

SONUÇLAR 

 

4.1. 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4 

triazol-3-on (NA1) 

0,1 g (3) bileĢiği ile 0,02 g semikarbazit benzende çözülerek 100 mL‟lik bir reaksiyon 

balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 2 saat sonra benzen döner buharlaĢtırıcıdan atılır. 

Üzerine siklohekzan ilave edilerek 1 gün soğukta karıĢmaya bırakılır. Açık sarı 

maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek asetik asitte  kristallendirilir.  

Ürün 0,096 g, Verim %80, E.N: 219.1
0
C     

Molekül formülü: C24H15N706 (497 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 57.95             3.02                19.32 

Bulunan              :     57.66  3.41   19.74     

FT-IR (cm
-1

)       :  3668.12 (N-H), 3067.22,2972.37,2901.89 (Aromatik, C-H),  

1705.01 (C=O), 1596-1339 (C
…

C C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.28-8.31 (m, 16H, aromatik),  

9.19 (s, 1H, -NH-), 14.08 (s, 1H, -NH-). 
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13
C-NMR (= ppm) : 114.49-142.76 (m, 24C, aromatik),  

158.50-154.14 (-C=N-NH-CO),  189.34 (-CO-Ph).   

4.2. 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-

triazol-3-tiyon (NA2) 

0,1 g (3) bileĢiği ile 0,02 g tiyosemi karbazit benzende çözülür, 100 mL‟lik bir 

reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 4 saat sonra benzen döner buharlaĢtırıcıdan 

atılır. Üzerine eter ilave edilerek 1 gün soğukta karıĢmaya bırakılır. Daha sonra 

petroleteri ilave edilerek turuncu maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

toluende  kristallendirilir.  

Ürün 0,083 g, Verim %70, E.N: 187.9
0
C     

Molekül formülü: C24H15N705S  (513 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N                S          

Hesaplanan         : 56.14          2.92               19.1           6.24 

Bulunan              :     56.23          2.79               18.85         6.66     

FT-IR (cm
-1

)       :  3663 (N-H), 3071.72 2902 (Aromatik, C-H),  

1703.79 (C=O), 1608.63 (C=S), 1534.31 (C=N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.29-8.66 (m, 13H, aromatik),  

9.08 (s, 1H, -NH-), 5.78 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 193.57 (-C=O), 147.86-120.98 (m, 18C, aromatik),  

158,63 (C=S), 153.69 (C=N). 
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4.3. 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil 

hidrazin karboksi amit (NA3) 

0,1 g (3) bileĢiği ile 0,032 g 4-fenilsemikarbazit benzende çözülür, 100 mL‟lik bir 

reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 3 saat sonra benzen döner buharlaĢtırıcıdan 

atılır. Üzerine eter ilave edilerek 1 gün soğukta karıĢmaya bırakılır. Daha sonra 

petroleteri ilave edilerek sarı maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek asetik 

asitte  kristallendirilir.  

Ürün 0,07 g, Verim %56, E.N: 163.8
0
C     

Molekül formülü: C30H21N707 (591 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 52.41           3.78             14.44 

Bulunan              : 52.12           3.41             14.29     

FT-IR (cm
-1

)       :  3662-3213 (N-H), 2972.71-2901.98 (Aromatik, C-H),  

1693.28 (C=O), 1498.17-1342.04 (C
…

C, C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.28-8.30 (m, 18H, aromatik),  

8.31 (s, 1H, -NH-), 8.30 (s, 1H, -NH-), 9.19 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 114.49-142.76 (m, 24C, aromatik),  

157.54-158.26 (-CO-NH-NH-CO), 189.34 (-CO-Ph). 

4.4. 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil 

hidrazin karbotiyo amit (NA4) 

0,1 g (3) bileĢiği ile 0,036 g 4-feniltiyosemikarbazit benzende çözülür, 100 mL‟lik bir 

reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 4 saat sonra benzen döner buharlaĢtırıcıdan 

atılır. Üzerine eter ilave edilerek 1 gün soğukta karıĢmaya bırakılır. Daha sonra 
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petroleteri ilave edilerek sarı maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

izopropil alkolde  kristallendirilir.  

Ürün 0,08 g, Verim %60, E.N: 165.5
0
C     

Molekül formülü C30H21N7S106 (607 g/mol) 

BileĢen %           :     C    H     N                 S 

Hesaplanan         : 59.31           3.46             16.14            5.27 

Bulunan              : 59.56           3.22             16.28           5.20  

FT-IR (cm
-1

)       :  3671.91 (N-H), 2972,41-2901,78 (Aromatik, C-H),  

1609.30 (Ph-C=O), 1537,89 (C=S), 1497,36-1344,12  

  (C
…

C, C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 9,06-7,24 (m, 18H, aromatik),  

9.30 (s, 1H, -NH-), 5.11 (d, 2H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 120.95-145.02 (m, 24C, aromatik),  

158.83-153.59 (-CO-NH-NH-CS), 193.59 (-CO-Ph). 

4.5. 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karbotiyo amit (NA5) 

1.14 g (BAF) bileĢiği ile 0,5 g tiyosemikarbazit ve 0.22 g NaOH etanolde çözülerek 100 

mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat sonra reaksiyon ortamına 

buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

siklohekzanla yıkanır ve toluende kristallendirilir.  

Ürün 0,92 g, Verim %49.46, E.N: 233.3
0
C     

Molekül formülü: C16H15N3S1  (281 g/mol) 
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BileĢen %           :    C    H     N             S 

Hesaplanan         : 68.33           5.34                 14.95        11.39 

Bulunan              : 68.53          5.38  14.61        11.72 

FT-IR (cm
-1

)       :  3415.7 (N-H), 3263.3-3014.5 (Aromatik, C-H),  

1581.5 (C=S). 

1
H-NMR (= ppm) : 6.03 (-CH2), 7.65-7.25 (m, 10H, aromatik),  

6.22  (s, 1H, -NH-), 6.06 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) :43.16 (-CH2), 141.81-125.30 (m, 12C, aromatik),  

                                  176.49 -156.19  (-C=N-NH-CS). 

4.6. 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA6) 

0.91 g (BAF) bileĢiği ile 0.5 g semikarbazit ve 0.36 g NaOH etanolde çözülerek 100 

mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat sonra reaksiyon ortamına 

buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

siklohekzanla yıkanır ve toluende  kristallendirilir.  

Ürün 1.059 g, Verim %60, E.N:192.7
0
C     

Molekül formülü: C16H15N3O15 (265 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 72.45         5.66              15.85 

Bulunan              : 72.85         5.58              14.76  

FT-IR (cm
-1

)       :  3496.7 (N-H), 3276.8-3138.0 (Aromatik, C-H),  

1679.9 (C=O), 1652.9-1406.0 (C
…

C C
…

N). 
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1
H-NMR (= ppm) : 7.61-7.22 (m, 10H, aromatik),  

5.56 (s, 1H, -NH-), 5.48 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 142.56-125.45 (m, 12C, aromatik),  

                                   151.96 (C=N), 59.98-43.08 ppm (–CH2-CH-). 

4.7. N,3,5-trifenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA7) 

0.69 g (BAF) bileĢiği ile 0.5 g 4-fenilsemikarbazit ve 0.13 g NaOH etanolde çözülerek 

100 mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 3.5 saat sonra reaksiyon 

ortamına buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

siklohekzanla yıkanır ve metanolde  kristallendirilir.  

Ürün 0,6 g, Verim %45.46, E.N: 168.7
0
C     

Molekül formülü: C31H23N5O5 (545,54 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 77.42           5.57            12.32 

Bulunan              : 77.75           5.13            12.71 

FT-IR (cm
-1

)       :  3486.72  (N-H), 3371.17-2923.72 (Aromatik, C-H),  

                                      1681.50  (C=O), 1591.90 , 1533-1400  (C
…

C C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 3.29-3.23  (-CH2-), 8.17-7.05 (m, 15H, aromatik),  

7.04 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 142.46-118.94  (m, 24C, aromatik),  60.39,  

                                   43.03 (CH2-CH), 151.87 (C=O), 151.53 (C=N). 
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4.8. 4,6-difenil-6-hidroksi-1-{[(1Z)-1-fenil etildien] amino} tetra hidropirimidin-

2(1H) on (NA8) 

0.6 g (BAF) bileĢiği ile 0.5 g (1E)–1–fenilatan–1–one semikarbazon ve 0.12 g NaOH 

etanolde çözülerek 100 mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat 

sonra reaksiyon ortamına buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken 

ürün süzülerek siklohekzanla yıkanır ve toluende kristallendirilir.  

Ürün 0,79 g, Verim %60, E.N: 134.6
0
C     

Molekül formülü: C24H23N3O2 (385 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 74.80           5.97             10.91 

Bulunan              : 74.57           5.43             10.94  

FT-IR (cm
-1

)       :  3478.16  (N-H), 3260.50 (Aromatik, C-H), 3190.27 (-OH)  

1673.73 (C=O), 1346.35-1203.74 , 1581.18 (C
…

C, C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.16-8.15 (m, 15H, aromatik),  

11.47 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 157.68-125.30 (m, 15 C, aromatik),  

                                   197.95, 160.40, 60.96-60.06 (CH3-C=N-N-C=O). 

4.9. 3,5-bis(4-metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karbotiyo amit (NA9) 

1.22 g (mBAF) bileĢiği ile 0.5 g tiyosemikarbazit ve 0.12 g NaOH etanolde çözülerek 

100 mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat sonra reaksiyon 

ortamına buz ilave edilerek açık sarı maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

siklohekzanla yıkanır ve toluende  kristallendirilir.  
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Ürün 0,65 g, Verim %33.50, E.N: 165.2
0
C     

Molekül formülü: C18H19N3S1 (341 g/mol) 

BileĢen %           :     C    H               N            S 

Hesaplanan         :   63.3          5.57          12.32         9.38 

Bulunan              :   63.85        5.15          12.48         9.26 

FT-IR (cm
-1

)       :  3473.6  (N-H), 3328.9-3066.6 (Aromatik, C-H),  

1602.7  (C=S), 1467.7-1245.9  (C
…

C, C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 6.85-7.70 (m, 8H, aromatik),  

9.03 (s, 1H, -NH-),  9.62 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) : 114.21155.96 (m, 12C, aromatik),  

                                  176.17 (C=S), 161.92 (C=N).   

4.10. 3,5-bis(4-metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA10) 

0.91g (mBAF) bileĢiği ile 0.5 g semikarbazit ve 0.35 g NaOH etanolde çözülerek 100 

mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat sonra reaksiyon ortamına 

buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün süzülerek 

siklohekzanla yıkanır ve bütanolde  kristallendirilir.  

Ürün 1.056 g, Verim %60, E.N: 200.9
0
C     

Molekül formülü: C18H19N3O3 (325 g/mol) 

BileĢen %           :    C    H     N 

Hesaplanan         : 66.46          5.85              12.92 

Bulunan              : 66.07          5.52              12.28     
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FT-IR (cm
-1

)       :  3588.29-3487.02 (N-H), 3262.77-3195.82 (Aromatik, C-H),  

                                   1340.34-1244.10 (CH3-O-Ph), 1672.85 (C=O), 2971.80-2925.76 

                                   (alifatik   C- H). 

1
H-NMR (= ppm) : 3.78-3.86 (-OCH3), 7.67-6.85 (m, 8H, aromatik),  

5.50 (s, 1H, -NH-), 5.47 (s, 1H, -NH-). 

13
C-NMR (= ppm) :  62.72-55.28 (-OCH3), 134.59-114.17 (m, 18C, aromatik),  

161.30-159.06 (-CO-NH-NH-CO). 

4.11. 3,5-bis(4-metoksifenil)-N-fenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit 

(NA11) 

0.89 g (mBAF) bileĢiği ile 0.5 g 4-fenilsemikarbazit ve 0.13 g NaOH etanolde 

çözülerek 100 mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 saat sonra 

reaksiyon ortamına buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. Çöken ürün 

süzülerek siklohekzanla yıkanır ve benzende  kristallendirilir.  

Ürün 0,62 g, Verim %41, E.N: max. 400
0
C     

Molekül formülü: C24H23N3O3 (401 g/mol) 

BileĢen %           :    C      H  N 

Hesaplanan         : 71.82  5.74  10.47 

Bulunan              : 71.50  5.68  10.15     

FT-IR (cm
-1

)       :  3327.93-3001.24 (Aromatik, C-H),  

1603.32 (C=O), 1574.54-1462.97  (C
…

C C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.01-8.46 (m, 13H, aromatik), 3.81 (CH3O-) 
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13
C-NMR (= ppm) : 114.17-155.44 (m, 18C, aromatik C),  

161.30-159.06 (-CO-NH-NH-CO). 

4.12. 4,6-dimetoksifenil-6-hidroksi-1-{[(1Z)-1-fenil etildien] amino} tetra 

hidropirimidin-2(1H) on (NA12) 

0.89 g (mBAF) bileĢiği ile 0.5 g (1E)–1–feniletan–1–one semikarbazon ve 0.13 g 

NaOH etanolde çözülerek 100 mL‟lik bir reaksiyon balonunda karıĢtırılarak ısıtılır. 5 

saat sonra reaksiyon ortamına buz ilave edilerek beyaz maddenin çökmesi sağlanır. 

Çöken ürün süzülerek siklohekzanla yıkanır ve benzende kristallendirilir.  

Ürün 0,43 g, Verim %70, E.N: 201.7
0
C     

Molekül formülü: C26H27N3O4 (445 g/mol) 

BileĢen %           :    C      H  N 

Hesaplanan         : 70.11  6.07  9.44 

Bulunan              : 70.41  6.37  9.21     

FT-IR (cm
-1

)       :  3260.70-3192.06 (Aromatik, C-H), 3260.70 , 2926.10 (-OH), 

1669.28  (C=O), 1513.64-144.61 (C
…

C C
…

N). 

1
H-NMR (= ppm) : 7.64-6.86 (m, 13H, aromatik), 7.67 (-OH), 5.41 (-NH-),  

13
C-NMR (= ppm) : 137.88-114.13 (m, 18C, aromatik C), 158.96 (C=N),  161.14 

(C=O). 
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4.13. Elde Edilen BileĢiklerin Bazı Özellikleri 

BileĢik ve 

Kapalı For. 

Açık 

Formülü 

MA 

(g/mol) 

Verim 

% 
Renk 

Krist. 

Vasıtası 

Erime 

N. 

(
0
C) 

NA1 

C24H15N706 

N

N
Ph

Ph

O

O2N

NO2

N
H

O

H
N

N

 

497 80 Açık sarı Asetik asit 219.1 

NA2 

C24H15N705S 

N

N
Ph

Ph

O

O2N

NO2

N
H

S

H
N

N

 

513 70 Turuncu Toluen 187.9 

NA3 

C30H21N707 

N
NPh

Ph

O

O2N

NO2

N
H

H
N C

O

HN Ph

O

 

591 56 Sarı 
Asetik 

asait 
163.8 

NA4 

C30H21N7S106 

N
NPh

Ph

O

O2N

NO2

N
H

H
N C

S

HN Ph

O

 

607 60 Sarı 
Ġzopropil 

alkol 
165.5 
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NA5 

C16H15N3S1 

C CH2

C
H

N

N

C

S NH2

 

281 49.46 Beyaz Toluen 233.3 

NA6 

C16H15N3O15 

C CH2

C
H

N

N

C

O NH2

 

265 60 Beyaz Toluen 192.7 

NA7 

C31H23N5O5 

C CH2

C
H

N

N

C

O NH

Ph

 

545.54 45.46 Beyaz Metanol 168.7 

NA8 

C24H23N3O2 
C

HO

NH

N O

N

C

H3C
Ph

 

385 60 Beyaz Toluen 134.6 

NA9 

C18H19N3S1 

C CH2

C
H

N

N

C

S NH2

O

O

CH3

CH3

 

341 33.50 Açık sarı Toluen 165.2 

NA10 

C18H19N3O3 

C CH2

C
H

N

N

C

O NH2

O

O
H3C

CH3

 

325 60 Beyaz Bütanol 200.9 
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NA11 

C24H23N3O3 

C CH2

C
H

N

N

C

O NH

O

O

H3C

CH3

 

401 41 Beyaz Benzen 
Max. 

400 

NA12 

C26H27N3O4 

C

O

O

H3C

CH3

HO

NH

N O

N

C

H3C
Ph

 

445 70 Beyaz Benzen 201.7 
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V. BÖLÜM 

TARTIġMA VE DEĞERLENDĠRME 

ÇalıĢmalarımızın giriĢ kısmında heterohalkalı aktif bir bileĢik olan (1)‟in çeĢitli 

reaktiflerle reaksiyonları ve bu reaksiyonlar neticesi meydana gelen bileĢiklerden kısaca 

bahsedilmiĢti. Yapılan literatür çalıĢmaları neticesinde, bu bileĢiklerden bir kısmının 

ileri kademe reaksiyonları yapılmadığı anlaĢılmıĢtır. Bu yüksek lisans çalıĢması, bir 

preperatif organik kimya çalıĢması olup; pirazol karboksilli asit türevlerinin hidrazitlerle 

reaksiyonları, incelenmiĢtir. Bu çalıĢmada yapısı, Elementel Analizleri, IR, 
1
H-NMR, 

13
C-NMR spektrumlarıyla aydınlatılmıĢ olan (1)‟in 2,4-dinitrofenilhidrazin ile 

reaksiyonu sonucunda; 4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli 

asit (2) bileĢiği elde edilmiĢtir. Bunun da tiyonil klorür ile reaksiyonundan elde edilen; 

4-Benzoil-1-(2,4-dinitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilli asit klorürü (3) 

bileĢiğinin ve bu çalıĢmada baĢlangıç maddesi olarak kullandığımız benzalasetofenon 

ve p,p‟dimetoksi benzalasetofenon bileĢiklerinin ileri kademe reaksiyonları literatür 

bilgilerine uygun Ģekilde sentez edilmiĢtir. 

ÇalıĢmalarımızda sentezlerini gerçekleĢtirdiğimiz bileĢikler reaksiyon yolu ve 

sentezlenen bileĢikler yönünden tamamen yeni olan karboksi amit türevleri 

sentezlenmiĢtir.  

ÇalıĢmamızda önce; deneysel çalıĢmalar kısmında verildiği gibi literatürdekine benzer 

Ģekilde, ilk baĢlangıç bileĢiklerimiz olan (3), benzalasetofenon ve p,p‟dimetoksi 

benzalasetofenon bileĢiklerinin sentezi gerçekleĢtirilmiĢtir. Elde edilen bu bileĢiklerin 

karbazitlerle reaksiyonlarında  semikarbazit, tiyosemikarbazit, 4-fenilsemikarbazit, ve 

(1E)–1–feniletan–1–one semikarbazon bileĢikleri kullanılmıĢ ve (NA1), (NA2), (NA3), 
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(NA4), (NA5), (NA6), (NA7), (NA8), (NA9), (NA10), (NA11), (NA12) bileĢikleri 

sentezlenmiĢtir.  

Reaksiyonlarımızın genel Ģeması aĢağıdaki gibidir. 

N

N

Ph

Ph

Cl

O O

NO2

NO2

NH2

H N

C X

HN

R

N

N

Ph

Ph

O O

NO2

N O2

NH

N
H

C

X

N
H

R

N

N

Ph

Ph

O

NO2

NO2

N NH

C

X
N

R

(3)

NA3-4

NA1-2

CH

HC

O

R

H2N N
H

N

X

C
NaOH

C2H5OH

R

CH3

Ph
NH

C

N

O
HO

N
C

CH3

Ph

R

R

NA8, NA12  

  NA8 NA12 

R H OCH3 

 R X 

NA1 -H O 

NA2 -H S 

NA3 -Ph O 

NA4 -Ph S 
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CH

HC

O

R

R

H2N N
H

H
N

X

R1

NaOH

C2H5OH

N

N

R

R

X
NH

R1

NA5-7, NA9-11, NA13-15  

  NA5 NA6 NA7 NA9 NA10 NA11 

R H  H H OCH3 OCH3 OCH3 

X S O O S O O 

R1 H  H Ph H H Ph 

Bu bileĢikler genellikle, uygun çözücü ortamında geri soğutucu altında kaynatılarak ve 

uygun Ģartlar (sıcaklık, çözücü, süre, vb) araĢtırılarak sentezlenmiĢtir. ÇalıĢmamız 

süresince sentezlenen bütün bileĢiklerin yapısı Elementel Analiz, IR, 
1
H-NMR ve 

13
C-

NMR spektrum yorumları, erime noktası, TLC metodu ve tek karistal ile 

doğrulanmıĢtır.  

ÇalıĢmalar sonucunda istediğimiz amaca ulaĢarak pirazol kimyasına yeni bileĢikler 

sentezlenerek katılmıĢtır. Bu bileĢikler tezin bulgular kısmında, Elementel Analiz 

sonuçlarıyla birlikte verilmiĢtir. Bunlar sırasıyla; 5-[4-Benzoil-5-fenil-1-(2,4-

dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (NA1), 5-[4-Benzoil-5-

fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl]-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-tiyon (NA2), 

2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] karbonil}-N-fenil hidrazin 

karboksi amit (NA3), 2-{[4-benzoil-5-fenil-1-(2,4-dinitrofenil)-1H-pirazol-3-yl] 

karbonil}-N-fenil hidrazin karbotiyo amit (NA4), 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-

karbotiyo amit (NA5), 3,5-difenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA6), 

N,3,5-trifenil-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA7), 4,6-difenil-6-hidroksi-1-

{[(1Z)-1-fenil etildien] amino} tetra hidropirimidin-2(1H) on (NA8), 3,5-bis(4-

metoksifenil)-4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karbotiyo amit (NA9), 3,5-bis(4-metoksifenil)-
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4,5-dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA10), 3,5-bis(4-metoksifenil)-N-fenil-4,5-

dihidro-1H-pirazol-1-karboksi amit (NA11), 4,6-dimetoksifenil-6-hidroksi-1-{[(1Z)-1-

fenil etildien] amino} tetra hidropirimidin-2(1H) on (NA12) bileĢikleridir. 

Sentezi gerçekleĢtirilen bu yeni bileĢiklerin çoğu farmakolojik, endüstriyel ve biyolojik 

açıdan aktif ve önemli bileĢiklerdir. Ġçerdikleri aktif C=O grupları ve N atomlarının 

bileĢik yapısındaki konumu nedeniyle değiĢik reaksiyonlar için baĢlangıç maddeleri 

olarak kullanılabilir olmaları bu bileĢiklerin önemini bir kat daha artırmaktadır. Bu 

sebeplerle; sentezini gerçekleĢtirdiğimiz bu yeni bileĢikler sadece organik kimya 

açısından değil kompleks kimyası açısından da önemli hale getirmektedir. Bu 

bileĢiklerin ileri reaksiyonlarını gerçekleĢtirerek, yeni reaksiyonlara yol açan birer 

baĢlangıç maddesi olduklarını bildirmek ve anorganik komplekslerini sentezleyerek 

Analitik kimya alanında özellikle eser element zenginleĢtirmesinde ligant olarak 

kullanımlarını incelemek ilerleyen zamanlar için bir hedef olarak belirlenmiĢtir. Aynı 

zamanda NA serisi bileĢiklerin biyolojik aktiviteleri olabileceğinden yola çıkılarak 

Biyoloji anabilim dalı araĢtırmacıları tarafından çalıĢmalara baĢlanmıĢtır.  Bu tür 

çalıĢmaların yapılması araĢtırmalara yeni boyut kazandırabilir. 
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