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OZET

Bu caligmada 1,2,4-triazol-3-on tiirev bazi yeni bilesikler mikrodalga yontemiyle
sentezlenmistir. Calisma sonucunda 20 yeni 1,2,4- triazol-3-on tiirevi bilesik elde edilmis
ve yapilar1 aydinlatilmistir. Calismanin birinci kisminda triazol bilesikleri i¢in maslangig
maddeleri olan iminoester 1 (a-e) ve hidrazon 2 (a-e) bilesikleri literatiirde kayitli olan
yontemlere gore sentezlenmistir. Calismanin ikinci kisminda ise elde edilen hidrazon 2 (a-
e) bilesikleri hidrazin hidrat ile etkilestirilerek 4-amino-1,2,4-triazol-3-on 3 (a-e) tiirevi
bilesikler elde edilmistir. Ugiincii kisimda ise elde edilen 3 (a-€) bilesikler ayr1 ayr1 5-
bromo salisilaldehit ve 5-kloro salisilaldehit ile reaksiyona girerek 10 yeni schift bazi, 4 (a-
e) ve 5 (a-e) sentezlenmistir. Calismanm son kisminda ise elde edilen 4 (a-e) ve 5 (a-e)
bilesikleri NaBH, ile indirgenerek, indirgenme iiriinleri 6 (a-e) ve 7 (a-€) elde edilmistir.

Elde edilen yeni bilesiklerin yapilar1 IR, *H-NMR ve **C-NMR ile aydimnlatilmistur.

Anahtar kelimeler: Mikrodalga, 1,2,4-Triazol-3-on, Salisilaldehit, Indirgenme



SUMMARY

SYNTHESIS OF SOME 1,2,4-TRIAZOL-3-ONE DERIVATIVES AND IDENTIFYING
THEIR STRUCTURE

In this study, some of the 1,2,4-triazol-3-one derivatives have been synthesized
under microwave irradiation. As a result of this study, 20 novel 1,2,4-triazol-3-one
compounds were obtained and was their identified structure. In the first part, iminoester
hydrochlorides 1 (a-e) and hydrazones 2 (a-e), which are needed for triazole compounds,
were synthesized according to the literature. In the second part of the study, hydrazone
compounds 2 (a-e) were reacted with hydrazine hydrate to synthesize 4-amino-1,2,4-
triazol-3-one compounds 3 (a-e). In the third part, compounds 3 (a-e) were reacted with 5-
bromo salicylaldehyde and 5-chloro salicylaldehyde, separately, and 10 new schiff bases 4
(a-e) and 5 (a-e) were obtained. In the last part of study, compounds 4 (a-e) and 5 (a-e)
were reduced with NaBH, and their reduction products 6 (a-e) and 7 (a-€) were obtained.

The structure of newly synthesized compounds was determined by IR, *H-NMR
and “*C-NMR.

Keywords: Microwave, 1,2,4-Triazol-3-one, Salicylaldehyde, Reduction
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1. GENEL BILGILER

Heterosiklik molekiiller dogada bol bulunmalar1 ve yasamin farkli yerlerinde
kullanilmalar1 sebebiyle biiyiik 6nem tagimaktadirlar. Baslica niikleik asitler, proteinler,
karbonhidratlar ve peptidlerin yapisinda bulunurlar. Heterosiklik sistemler birgok biyoaktif
bilesigin yapisint olusturan temel bilesenlerdir. Bunlar arasinda azot i¢eren heterosiklik
sistemler degisik uygulama alanlarinin olmasindan dolay1 bilim adamlarinin ilgisini
¢cekmektedir.

Triazoller, 1880’1l yillarda Bladin (Bladin, 1885) tarafindan bilim diinyasina
tanitilmis ve bu konudaki ¢alismalar giiniimiize dek yogun bir sekilde devam etmistir.
Triazoller, bitkilerin biiylime ve gelismesinde etkili olup onlarin biyotik ve abiyotik
etmenlere kars1t koyma giiciinii 6nemli derecede artirir. Baz1 1,2,4-triazol tiirevi bilesikler
ise farmakolojik aktivite gosterdigi gibi herbisit ve fungusit 6zellikleri de gostermektedir
(George, 1984; Holla vd., 2001). Triazol tiirevlerinin bir boliimii de kemoterapi ilaglari
olarak kullanilir.

Bazi triazol tiirevi olan bilesikler ise antienflamatuar (Atkinson ve Poyla, 1954),
sedef ve kas gevsetici olarak kullanilmaktadir (Mori vd., 1985). Deterjan 6zelligine sahip
bazi antibiyotik ve antiseptikler, sitoplazma gegirgenligini artiran hiicre i¢i yasamsal dnemi
olan bilesiklerin disar1 sizmasma neden olarak bakterisid etki olustururlar. Bunlar
gelisimini tamamlamis bakterileri de oldiriirler. Bu gruptaki ilag siniflarindan biri de
triazollerdir (Eweiss vd., 1986).

Oksijen, nitro, silfiir ve bakir gibi yan gruplar iceren triazol tiirevi bilesikler
korozyonu 6nlemek amaciyla en yaygin olarak kullanilan inhibitor tiirleridir (Yanardag,
2004).

Bazi triazollerin diger bir kullanim alani da tekstil sanayisidir. Optik beyazlatici
olarak kullanilir. Ozellikle yapisi seliiloz veya polyester olan kumaslarin beyazlatilmasimda
kullanilirlar (Fleck vd., 1977).

Son 50 yidir 1,24-triazol-3-on bilesiklerinin biyolojik ve farmakolojik
ozelliklerinden dolay1 sentez caligmalar1 ve karakterizasyonu olduk¢a yaygin olup, bu
alanda birgok ¢alisma yapilmistir.

Besli halkada ii¢ azot atomu iceren bilesiklere ‘Triazoller’ adi verilir. Azot
atomlarinin birbirine kars1 durumuna gore 1,2,3-triazol (a) ve 1,2,4-triazol (b) olmak tizere

birbiri ile izomer iki triazol halkasi vardir (Sekil 1).



sSs

(a) 1,2,3-Triazol sistemi (b) 1,2,4-Triazol sistem

Sekil 1. 1,2,3-Triazol ve 1,2,4-Triazol

Triazol iskeleti, pek ¢ok bilesigin yapisinda yer alan ve bazi dnemli fizyolojik
olaylarda rol oynayan maddelerin (Histamin, Histidin ve B-12 vitamini gibi) yapisinda

bulunan imidazol’lin bir izosteri sayilabilir (Sekil 2).

H
/N \ 7 N
N <N)
H
(imidazol) (1,2,4-Triazol

Sekil 2. Imidazol ve 1,2,4-Triazol

Buna ornek olarak, histamindeki imidazol halkasi yerine triazol ¢ekirdeginin
degistirilmesiyle elde edilen bilesikte de histamine benzer etkilerin oldugu goézlenmistir
(Sekil 3) (Ainsworth vd., 1953).

o

Histamin 2-(1H-1,2,4-triazol-1-il) etanamin

NH,

Sekil 3. Histamin ve 2-(1H-1,2,3-triazol-1-il) etamin’in molekiil formiilleri



Yapisinda 1,2,4-triazol ve 1,2,4-triazol-3-on ihtiva eden birgok biyolojik aktif
bilesik sentezlenmistir. Buna 6rnek olarak saglik alaninda kullanilmakta olan Itrakonazol ,
Flukonazol ve Ravukonazol antimikrobiyal 6zellik gostermektedir (Sekil 4) (Ashok vd.,
2007; Cai vd., 2007; Rao vd., 2006; Hancu vd., 2007).

U

N—N

N OO0

Itrakonazol

Cl

Ravukonazol

Flukonazol

Sekil 4. Antimikrobiyal bazi triazol tlirevleri

Yapisinda 1,2,4-triazol iskeleti ihtiva eden bilesikler saglik alaninda da birgok
yerde kullanilmaktadir. Bunlardan bazilari: Ribavirin (antiviral), Rizatriptan (antimigren),
Alprazolam (psikotrop) ve Letrozol (romatizma inhibitorii ve antikanser) gibi maddelerdir
(Sekil 5) (Turan-Zitouni vd., 2001; Ashok vd., 2007; Rao vd., 2006; Hancu vd., 2007; Cai
vd., 2007).
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Sekil 5. Saglik alaninda kullanilan triazol tiirevi bilesikler

Meme kanseri tedavisinde kullanilmakta olan Vorozol ve Anastrozol isimli ilaglar

yapilarinda birer triazol halkasi i¢cermektedir (Sekil 6) (Demirbas, 2004; Cottineau vd.,

2002).

L)

lesnst

Vorozol

N
\=N

Anastrazol

Sekil 6. Kanser tedavisinde kullanilan triazol tiirevi bilesikler



Bazi triazol tiirevleri de dnemli bitki koruyucu &zellige sahip bilesiklerdir. Ornegin:

sis ve dona kars1 Beyton ¢ok etkilidir (Sekil 7) (Kocaaliler, 2008).

=z

S

pd

—

/=

Cl
O
) =
H5;C CHj
CHj
Sekil 7. Bitki koruyucu 6zellige sahip Beyton bilesiginin yapisi

Yapisinda 1,2,4-triazol-3-on halkasi yaninda fenil piperazin halkasi i¢eren ve halen
antidepresan olarak kullanilmakta olan maddelerden bazilar1 Trazodon ve Etoperidondur

(Sekil 8) (Isloor vd., 2000).

ST

Trazodon
i
| NTN
N N>§ CH,
HsC
Cl
Etoperidon

Sekil 8. Trazodon ve Etoperidon molekiillerinin yapisi



Triazolam genellikle uykusuzluk durumlarinda yatistirict olarak kullanilmaktadir
(Sekil 9) (Isloor vd., 2000).

HsC

o
O,
-

Sekil 9. Uykusuzluk tedavisinde kullanilan Triazolam bilesiklerinin yapisi

Yapilan bir ¢alismada yapisinda 1,2,4-triazol-3-on ve aymi zamanda schiff bazi
bulunduran triazol tiirevi bir maddenin ¢ok etkili antimikrobiyal o6zellik tasidigi
gozlenmistir (Sekil 10) (Demirbas, 2010).

o °
N S
%f@f

\N/AQ\

CH3
Sekil 10. Antimikrobiyal 6zellige sahip 1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesik
Bir diger ¢alismada ise 1,2,4-triazol-3-on bilesiklerinin 2, 4 ve 5 pozisyonlarina

farkli gruplarin baglanmasi ile sentezlenen bilesiklerin antimikrobiyal ozellige sahip
oldugu gozlenmistir (Sekil 11) (Bayrak vd., 2010).
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/ CHs cl

R= CgHs, -CH2CéHs, -(CsHa(p-F))

Sekil 11. Antimikrobiyal 6zellige sahip 1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesik

Son yillarda yapilan bir diger ¢alismada ise 1,2,4-triazol-3-on bilesiginin 2 ve 4
pozisyonlarmma farkli gruplar baglanarak antimikrobiyal 6zellige sahip bilesikler
sentezlenmistir (Sekil 12) (Patil vd., 2013).

HsC

Cl

CHs
o

Sekil 12. Antimikrobiyal 6zellige sahip 1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesikler

Mikrodalga yontemi kullanilarak klasik yontemlere gore daha kisa siirede daha
yiiksek verimde sentezlenen, 2 ve 4 pozisyonunda farkli gruplar i¢eren bazi 1,2,4-triazol-3-
on tiirevli bilesiklerin de antimikrobiyal 6zellik gosterdigi goriilmistiir (Sekil 13) (Kahveci
vd., 2012).



cl cl

R=-CH3, -C2Hs, -CgHs, -CH2CsHs

Sekil 13. Mikrodalga yontemiyle sentezlenen antimikrobiyal 6zellige sahip 1,2,4- triazol-
3-on tiirevi bilegikler

Literatiirde kayith bir diger calismada ise 1,2,4-triazol-3-on halkasi igeren

arilidenhidrazidler meme kanserine kars1 etkili bilesikler olarak sentezlenmistir (Sekil 14)

(Demirbas, 2004).
)

Sekil 14. Meme kanseri tedavisinde kullanilan 1,2,4-triazol-3-on bilesikleri

1,2,4-Triazol-3-on ve tiirevlerinin elde edilmesine iligkin literatiirde kayith birgok

yontem bulunmaktadir.



2,4-Dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesigi ilk kez aseton semikarbazonun susuz

formik asit ile reaksiyonunda formil semikarbazid olusumu iizerinden elde edilmistir (Sekil
15) (Widmann, 1898).

(6]
- N i ) NH\ ?
)— 0 |
H,C \NH // + H/\OH -(CH,),CO : NH_/<
\ NH,
NH,
H

N—NH

N—NH ]
&\ }Qo &N)§o
N H

Sekil 15. 2,4-Dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesiginin sentezi

[Ik sentez ydnteminin ardindan karbohidrazidin etil ortoformat ile reaksiyonu
sonucu yine triazol halkas1 i¢eren 4-amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesigi elde
edilmistir (Sekil 16) (Stolle, 1907).

H:C,-O -
H,N—NH 5-2 \ L00°%C 7 NH
/ -3C,H.OH N
H,N—NH |

Sekil 16. 4-Amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesiginin elde edilme reaksiyonu

Ester etoksikarbonilhidrazonlarin amonyak ile reaksiyonu sonucu 5-alkil/aril-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesikleri elde edilmistir (Sekil 17) (Ayca vd., 1981; Ikizler,
1975; ikizler vd., 1979; Milcent vd., 1979).



NNHCO ,C,Hs

N

R OC,H;

H
N—N
+ NH —_— / 2C,H;OH
3 R/< )%O + 2''5
N

H
Sekil 17. Ester etoksikarbonilhidrazonlarm amonyak ile reaksiyonu

Ester etoksikarbonilhidrazonlarin primer aminler ile reaksiyonuyla 4,5-dialkil/aril-
2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesigi elde edilmistir (Sekil 18) (ikizler, 1979).

NNHCO ,C,Hs

H
N—N
H + R—NH, —— > /4 )% + 2C,H5OH
TN R N ©

R OC,Hs
iy

Sekil 18. Ester etoksikarbonilhidrazonlarm primer aminler ile reaksiyonu

Ester etoksikarbonilhidrazonlar diaminler ile reaksiyonu sonucu bistriazoller elde
edilmistir (Sekil 19) (Ikizler vd., 1979).

R R
NNHCO ,C,Hg
N=—" =N
+ H;N—(CH)n—NH, ——— > | N— (CHp)n—N l
/\ HN\/ \/NH
R OC,Hs \ /
o} o)

Sekil 19. Bistriazollerin elde edilme reaksiyonu

Amidetoksikarbonil hidrazonlarin primer aminlerle reaksiyonundan 4,5-dialkil-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesikler elde edilmistir (Sekil 20) (ikizler, 1986) .
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Sekil 20. Amidetoksikarbonil hidrazonlarin primer aminlerle reaksiyonu

1,2,4-Triazol-3-on halkasmin 5 pozisyonuna bagl siibstitiie grup igeren bilesikler
sentezlemek ic¢in ise farkli yontemler gelistirilmistir. Bunlardan biri alkil/aril imidat
hidrokloriirlerin karbohidrazid ile reaksiyona sokulmasiyladir (Sekil 21) (Milcent vd.,
1979).

H
N——N
NH.HCI H,N—NH /4 )
H + >:0 — >R . <o +RrR—0H + NHCI
N H,N—NH |
R OR'
NH,

Sekil 21. Alkil/aril imidat hidrokloriirler karbohidrazid ile reaksiyonu

Ester etoksikorbonilhidrazolarin hidrazin hidrat ile reaksiyonu sonucunda da 5-

stibstitiie-1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesikler elde edilir (Sekil 22) (Kroeger vd., 1965).

H

OC,Hs NN
NH OC3Hs +  NpH; HO ———> /4 )\

M NH,

Sekil 22. Ester etoksikorbonilhidrazonlarin hidrazin hidrat ile reaksiyonu

Serbest alkil imidatlarin karbohidrazid ile reaksiyonu triazol olusumuyla sonug¢lanir
(Sekil 23) (ikizler, 1986).
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OR H,N—NH
R—/\\ + >—O _— <0 4+ R—OH 4 NH,

H,N—NH

NH
NH2

Sekil 23. Serbest alkil imidatlarin karbohidrazid ile reaksiyon

1,2,4-Triazol bilesiklerinin karbonil analoglar1 olan 1,2,4-triazol-3-on halkasi
iizerinde de pek ¢ok calisma yapilmistir. Ornegin N-2 pozisyonunda yer alan asidik
hidrojenin bir bazla koparilmasiyla alkil ve acil tiirevleri elde edilmistir (Sekil 24)
(Demirbas vd., 1999; ikizler vd., 1994)

o

N_WR

NH, NH2 NH2

Sekil 24. Triazol-3-onlarin alkil ve agil tiirevlerinin sentez reaksiyonu

Yakin zamanda yapilan bir g¢alismada ise 1,2,4-triazol-3-on tiirevi bilesikler
mikrodalga 1s1ma altinda su icerisinde sentezlenmistir. Bu amagla ¢esitli hidrazon tiirevleri
p-tert-butil anilin ile su igerisinde mikrodalga 1s1maya maruz tutulmus ve karsilik gelen 5-
alkil/aril-4-(p-tert-butilfenil)-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesikleri elde edilmistir.
Daha sonra bu bilesikler asetik anhidrit ile yine mikrodalga isimaya maruz tutulmus ve
triazol halkasinin 2 nolu azotundan asetillendirme ve benzilleme yapilmistir (Sekil 25)
(Mentese, 2008).

N—N

. AL

C
Mikrodalga
R /NH - H —</ \ I CHj S
%N 2"’s CHg !

HsC,O0

CHj
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@—CHZ—O 2) Etanol

CHg CHg
CHg

Sekil 25. Mikrodalga 1s1ma ile bazi triazol tiirevlerinin eldesi

Schiff bazlarmm ilk sentezi 1864 yilinda schiff tarafindan rapor edilmistir. Primer
aminlerin aldehit yada ketonlarla kondenzasyonu sonucu olusan ve karbon- azot arasinda
cifte baga (imin bagi) sahip olan bilesikler schiff bazi olarak tanimlanir (Sekil 26) (Patil
vd., 1997).

N

O—0O

C + H,0

R—NH, *+ N

R R%(H)

Sekil 26. Schiff bazi sentez reaksiyonu

Literatiire de kayith bir diger ¢alismada mikrodalga 1s1ma kullanilarak schiff bazi
iceren 1,2,4-triazol-3-on bilesikleri elde edilmistir (Sekil 27) (Kahveci, 2008).
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Sekil 27. Schiff bazi igeren 1,2,4-triazol-3-on bilesiklerinin eldesi

5-Alkil-4-arilidenamino-1,2,4-triazol-3-on bilesiklerinin indirgenme reaksiyonlarini
iceren bir ¢alismada arilidenamino fonksiyonu NaBH, kullanilarak arilamino fonksiyonuna
dontistirilmistiir. Bu reaksiyonda 3 pozisyonundaki karbonilin indirgenmeden
etkilenmedigi gozlenmistir (Sekil 28) (Kahveci, 1998).

H
N—H N—N
/4 ) Dig“m /4 )\
— - R o)
R T ° NaBH, T

N—— CH——Ar HN——CH,—Ar

Sekil 28. 1,2,4-Triazol-3-on tiirevi schiff bazlarinin indirgenme reaksiyonu

2008 yilinda yapilan bir baska calismada da Imin grubu NaBH, ile indirgenmistir
(Sekil 29) (Karakurt, 2008) .

HyC N NaBH HsC N

Di \>_N\ —N B Iji N
HaC S \ / HaC S \
Sekil 29. Schiff bazinin NaBH, ile indirgenme reaksiyonu
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Imin grubunun LiAIH, ile indirgenmesine iliskin literatiirde kayith calismalar

vardir (Sekil 30) (Sendogan, 2007).

NN N LiAH \ NH@N
A e Y

S S

HyC HyC

Sekil 30. Schiff bazinin LiAIH,4 ile indirgenme reaksiyonu

Yapmis oldugumuz bu tez c¢alismasinda triazoller ile aldehitlerin reaksiyona
sokulmas1 sonucunda yeni schiff bazlar1 elde edilmistir (Sekil 31). Ardindan bu schiff
bazlar1 NaBH, ile indirgenmistir (Sekil 32).

H
H N——N
N——N 4 )\
/ MD
R/< )\o + R—CHO - 0= R
N Etanol, T

Asetik asit

NH, N—CH—R

Sekil 31. Triazolden schiff bazlarinin elde edilme reaksiyonu

H H
N—N\ N—N\
0/4 )\R Kaynatma _ 0/4 R
N N

Diglim, NaBH,
N——CH—R' HN——CH,—R'

Sekil 32. 1,2,4-Triazol-3-on tiirevi schiff bazinin indirgenme reaksiyonu
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2. YAPILAN CALISMALAR

2.1. Materyal

2.1.1. Kullanilan Kimyasal Maddeler

Caligmalar sirasinda kullanilan kimyasal malzemeler Fluka, Merck, Aldrich, Alfa,
Easer ve Lancaster firmalarindan saglanmis, ¢oziiciiler ise yerli ve yurt dis1 kaynaklardan

temin edilmistir.
2.1.2. Kullamlan Cihazlar

Bu ¢alismada sentezlenen bilesiklerin Sentez galigsmalar1t CEM discover monomod
mikrodalga cihaz1 kullanilarak gergeklestirilmistir. Sentezlenen bilesiklerin erime
noktalar1; Biichi marka erime noktasi tayin cihazinda tayin edilmistir. "H-NMR ve Bc-
NMR spektrumlari; K.T.U Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Boliimiinde Varian Mercury
marka 200 MHz’lik cihazinda DMSO-d6 ile alimmmustir. IR spektrumlar;; R.T.E.U Fen
Edebiyat Fakiiltesi Kimya Bolimiinde Perkin Elmer Spectrum 100 FTIR
spektrofotometresinde kaydedilmistir. Deneysel ¢alismalarin tiimii, Recep Tayyip Erdogan
Universitesi Fen Edebiyat Fakiiltesi Kimya Boliimii Organik Kimya Arastirma

Laboratuari’nda gergeklestirilmistir.
2.2. Yontem
2.2.1. 1,2,4-Triazol-3on Bilesiklerinin Sentezi

Schiff bazi igeren 1,2,4-triazol-3on tiirevi bilesiklerin ve indirgenme firiinlerinin
sentezlemesi amaciyla ilk olarak ¢esitli nitril bilesiklerinden yola ¢ikarak imiosterhidriirler,
ester etoksikarbonilhidrazonlar ve 5-Alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on

bilesikleri elde edildikten sonra hedeflenen iiriin bilesikler sentezlenmistir.

2.2.1.1. iminoesterhidriirin Bilesiklerinin Sentezi

Pinner metodu, 0-5 °C’ de eter ¢oziiciisii igerisinde ¢esitli nitril bilesiklerinin alkol

varhiginda HCl(g) gegirilerek iminoester bilesiklerini sentezleme yontemidir (Sekil 33).
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Sekil 33. Iminoesterhidriirin sentezi

Calismanin birinci kismimda Pinner metodu kullanilarak ¢esitli nitril bilesiklerinden
(R= -CHgs, -C;Hs, -C¢Hs, -CH2CgHs, -CH,CgHa(p-Cl)) iminoester hidrokloriirler 1 (a-e)
elde edilmistir (Sekil 34) (Tablo 1) (Pinner, 1892). Elde edilen bilesiklere iliskin erime
noktalar: literatiir ile uyumludur (Ikizler vd., 1979; Kahveci ve Ikizler, 2000).

Eter NH.HCI

OC,H;

Sekil 34. Iminoester hidrokloriirlerin eldesi

Tablo 1. Elde edilen iminoester hidrokloriirler (1a, 1b, 1c, 1d, 1e)

//NH.HCI //NH.HCI //NH.HCI
H,C HsC, @—\
\ \ OC,Hg
OC,H¢ OC,H;
1la 1b 1c
4NH.HCI 4NH.HCI
OC,Hg o OC,Hg
1d le
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2.2.1.2. Ester Etoksikarbonilhidrazon Bilesiklerinin Sentezi

Iminoester hidrokloriirlerin 0-5 °C> de mutlak etanol varliginda etil karbazat ile
reaksiyonu sonucu ester etoksikarbonilhidrazonlar elde edilmistir. Reaksiyonun genel

denklemi Sekil 35°te goriildigi gibidir.

. o)
NH. HCI 0-5°C )‘\
NH 0 Etanol
// " - = ano R /N\

R
+ NH OC,H
\ W -NH,CI 2
OC,H;

OC5Hg

Sekil 35. Ester etoksikarbonilhidrazonlarin sentez reaksiyonu

Bu yontem kullanarak iminoesterlerden (R= -CHs, -C,Hs, -CgHs, -CH,CgHs, -
CH,CgsH4(p-ClI)) karshik gelen ester etoksikarbonilhidrazonlar (2a-¢) elde edilmistir (Tablo
2). Elde edilen bilesiklere iliskin erime noktalar1 literatiir ile uyumludur (Kahveci, 2005;

Un ve Ikizler, 1975; Pesson, 1962).
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Tablo 2. Elde edilen ester etoksikarbonilhidrazonlar (2a, 2b, 2c, 2d, 2e)

o) o)
HaC N H HsC, N H
= \NH/\OCZHS = \NH/\OC2H5
OC,Hs OC,Hg
2a 2b

(e}

) —ocu, |

o
N——NH = ONH OC;Hs
OC,Hs
2c 2

d

o
/N\NH/H\

OC,Hg

OC,H5
Cl

2e

2.2.1.3. 5-Alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on Bilesiklerinin Sentezi

Bir sonraki asamada ise etoksikarbonilhidrazonlar hidrazin hidrat ile su icerisinde
mikrodalga isinlarina maruz birakilarak 5-alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-

3-on bilesikleri sentezlenmistir. Genel reaksiyon denklemi asagida goriildiigi gibidir (Sekil
36).

OC,H; H
/ N—N
H5C,0 NH NH,NH,.H,0 /4 )
/0 \ - R ~0
——N o) MD, Su 'T‘
NH,

R

Sekil 36. 5-Alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on bilesiklerinin sentezi
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Bu yontem kullanilarak cesitli ester etoksikarbonilhidrazonlardan 5-alkil/aril-4-
amino-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (3a-e) bilesikleri elde edilmistir (Tablo 3). Elde
edilen bilesiklere iliskin erime noktalar:1 literatiirde verilen erime noktalar1 ile uyum
icerisinde oldugu goriilmiistiir (Milcent ve Redeuilh, 1979; ikizler ve Un, 1979; ikizler ve
Yiiksek, 1993; Ozil vd., 2011).

Tablo 3. Elde edilen 5-alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-1, 2, 4-triazol-3-on bilesikleri
(3a, 3b, 3c, 3d, 3e)

H H H
N—N N—N N—N
P =
| \
3a 3b
3c
H " o
=
N/N =0 N< =
\ N
N\ \
NH, cl NH,
3d 38

2.2.2. Schiff Baz1 Iceren 1,2,4-Triazol-3on Bilesiklerinin Sentezi

2.2.2.1. 4-{[ (5-Bromo-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-metil-2,4-dihidro-3H-
1,2,4- triazol-3-on (4a)

Kapali bir kap icerisine 1.14 g (0.01 mol) 4-amino-5-metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3a) ve 2.01g (0.01 mol) 5-bromo-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga 1gimaya maruz birakildi. Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (2.70g, %91). Elde edilen madde 4a bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 273-274 C
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N_
H 0— OH H c/( )Qo
! o
MD N
rgC//sz/LQto + — A
| Etanol, Asetik asit
NH, OH
Br
Br
3a

Kapali formiil= C;oN4O,HyBr
M.A= 297.10 g/mol

2.2.2.2. 4-{[ (5-Bromo-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (4b)

Kapali bir kap igerisine 1.28 g (0.01 mol) 4-amino-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3b) ve 2.01 g (0.01 mol) 5-bromo-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga isimaya maruz birakildi. Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (3.02 g, % 97). Elde edilen madde 4b bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 218-219 'C

H
N—N
P
N_H 0= OH HsC5 N
NS e N
HeC 0 + I
5+2 ,TI Etanol, Asetik asit
NH,, 5 o
Br
3b
4b

Kapali formiil= C11N4O2H11Br
M. A= 311.13 g/mol
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2.2.2.3. 4-{[ (5-Bromo-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-

triazol-3-on (4c)

Kapali bir kap igerisine 1.76 g (0.01 mol) 4-amino-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3c) ve 2.01 g (0.01 mol) 5-bromo-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga isimaya maruz birakildi. Olusan trin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (3.08 g, % 86). Elde edilen madde 4c bilesigi olarak
tanimland1. E.n. ; 282-283 C

H
N—N
H e
0— OH ~0
N—N N
/ ) MD |
Yo + > N
’T' Etanol, Asetik asit
NH, OH
Br
Br
3c 4c

Kapal1 formiil= C15N4O,H11Br
M.A= 359.17 g/mol

2.2.2.4. 4-{[ (5-Bromo-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-benzil-2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on (4d)

Kapal1 bir kap icerisine 1.90 g (0.01 mol) 4-amino-5-benzil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3d) ve 2.01 g (0.01 mol) 5-bromo-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga 1gimaya maruz birakildi. Olusan triin etil alkol ile
kristallendirilerek saflagtirildi (3.32 g, % 89). Elde edilen madde 4d bilesigi olarak
tanimland1. E.n. : 254-256 C
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N

N MD |

NTRg + > N
H N/ Etanol, Asetik asit N

2
Br OH
3d Br

4d

Kapali formiil= C15N4O2H13Br
M.A= 373.20 g/mol

2.2.2.5. 4-{[ (5-Bromo-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-(4 -klorobenzil)-2,4-
dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on (4e)

Kapali bir kap icerisine 2.25 g (0.01 mol) 4-amino-5-(4-klorobenzil) -2,4-dihidro-
3H-1,2,4-triazol-3-on (3e) ve 2.01 g (0.01 mol) 5-bromo-2-hidroksibenzaldehid bilesigi
konuldu. Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300
watt, 120 ‘C’de 5 dakika mikrodalga 1s1maya maruz birakildi. Olusan iiriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (3.79 g, % 93). Elde edilen madde 4e bilesigi olarak
tanimland1. E.n. : 239-240 'C

Cl
H
N—N
/N\NH 0= OH / )Qo
NG + MD |
HzN/ Etanol, Asetik asit "X
Br OH

Cl
3e

Kapah formiil= Cy5 N4O2BriH1,ClI
M.A= 407.65 g/mol

23



2.2.2.6. 4-{[ (5-Kloro-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-

triazol-3-on (5a)

Kapali bir kap icerisine 1.14 g (0.01 mol) 4-amino-5-metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3a) ve 1.56 g (0.01 mol) 5-kloro-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga isimaya maruz birakildi. Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (2.35 g, % 93). Elde edilen madde 5a bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 272-274 C

N\
H p—
- —
Lo s " /
H.C %O . .=
3 ITI Etanol, Asetik asit N
NH; cl
cl OH
3a
5a

Kapal1 formiil= C19N4O2HoCI
M.A= 252.65 g/mol

2.2.2.7. 4-{[ (5-Kloro-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (5b)

Kapal: bir kap igerisine 1.28 g (0.01 mol) 4-amino-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3b) ve 1.56 g (0.01 mol) 5-kloro-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga 1gimaya maruz birakildi. Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflagtirildi (2.42 g, % 91). Elde edilen madde 5b bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 220-222 C
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H,C
\\</N\NH
H 00— OH J
N
VA

N—N

MD
H3C\/« )% + - N
ITI 0 Etanol, Asetik asit \
NH, Cl
cl OH
3b
5b

Kapali formiil= C11N4O,H;:Cl
M.A= 266.68 g/mol

2.2.2.8. 4-{[ (5-Kloro-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (5¢)

Kapal1 bir kap igerisine 1.76 g (0.01 mol) 4-amino-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3c) ve 1.56 g (0.01 mol) 5-kloro-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerinden 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt,
120 ‘C’de 5 dakika mikrodalga 1s1maya maruz birakildi Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (2.95 g, % 94). Elde edilen madde 5c bilesigi olarak
tanimland1. E.n. : 280-282 C

/ /\,\ MD [0
o0 + - N
| Etanol, Asetik asit
cl

OH

Cl
3c

5¢c
Kapali formiil= C15N4O2H11Cl

M.A= 314.72 g/mol
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2.2.2.9. 4-{[ (5-Kloro-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5-benzil-2,4-dihidro-3H-
1,2,4- triazol-3-on (5d)

Kapali bir kap igerisine 1.90 g (0.01 mol) 4-amino-5-benzil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-
triazol-3-on (3d) ve 1.56 g (0.01 mol) 5-kloro-2-hidroksibenzaldehid bilesigi konuldu.
Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300 watt, 120
‘C’de 5 dakika mikrodalga isimaya maruz birakildi. Olusan iriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflastirildi (2.96 g, % 90). Elde edilen madde 5d bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 253-255 C

H
N '7_N
~ O0— OH
2 )%o
BY MD N
NT Ry + > N
i Etanol, Asetik asit X
2
cl OH
3d
cl
5d

Kapal1 formiil= C16N4O,H13Cl
M.A= 328.75 g/mol

2.2.2.10. 4-{[ (5-Kloro-2-hidroksifenil) metiliden] amino}-5 -(4-klorobenzil)-2,4dihidro
-3H-1,2,4-triazol-3-on (5e)

Kapal1 bir kap igerisine 2.25 (0.01 mol) 4-amino-5-(4-klorobenzil) -2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on (3e) ve 156 g (0.01 mol) 5-kloro-2-hidroksibenzaldehid bilesigi
konuldu. Uzerine 1-2 damla asetik asit ile 4 mL mutlak etanol ilave edildi. Ardindan 300
watt, 120 ‘C’de 5 dakika mikrodalga 1s1maya maruz birakildi. Olusan iiriin etil alkol ile
kristallendirilerek saflagtirildi (3.23 g, % 89). Elde edilen madde 5e bilesigi olarak
tanimlandi. E.n. : 244-247 °C
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Cl

H
I)I—N
N O0— OH
/) "NH N)§O
/N \O + MP > |\|l
H,N Etanol, Asetik asit X
cl OH
cl
3e cl
5e

Kapali formiil= C16N4O2H12Cl>
M.A= 363.19 g/mol

2.2.3. Schiff Bazi iceren 1,2,4-Triazol-3on Bilesiklerinin Indirgenmesi

2.2.3.1. 4-[ (5-bromo-2-hidroksibenzil) amino]-5-metil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-
on (6a)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 2.97 g (0.01 mol) 4a bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerek 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak tizerine su ilave edildi. Bir saat
karigtirilarak maddenin ¢okmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (1.29 g, %43). Elde edilen madde 6a bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 228-229
C
N— i ’<}\‘\NH
H3C’</ ) e N)§
N ko / ©
,\{ Kaynatma

—

Diglim, NaBH, OH

OH

Br

4a 6a

Kapali formiil= C1oN4O2H11Br
M.A= 299.12 g/mol
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2.2.3.2. 4-[ (5-bromo-2-hidroksibenzil) amino]-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(6b)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 3.11 g (0.01 mol) 4b bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerck 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat
karistirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (0.78 g, % 25). Elde edilen madde 6a bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 221-223
C

H
H I)I—N
N—N H,C
HsC \/& )\ 3 \/Q )Qo
~0 N
ITI |
NH
N Kaynatma
“d >
oH Diglim, NaBH, oH
Br
Br
6b
4b

Kapal1 formiil= C11N4O,H13Br
M.A= 313.15 g/mol

2.2.3.3. 4-[ (5-bromo-2-hidroksibenzil) amino]-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-
on (6¢)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 3.59 g (0.01 mol) 4c bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerck 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat
karigtirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (0.90 g, % 25). Elde edilen madde 6c bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 247-249
C
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\O N
N |
| HN
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o Diglim, NaBH, OH
Br
Br
6Cc
4c

Kapali formiil= C15N4O2H13Br
M.A= 361.19 g/mol

2.2.3.4. 4-[ (5-Bromo-2-hidroksi-benzil) amino]-5-Benzil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-
3-on (6d)

Yuvarlak dipli bir balon icerisine 3.73 g (0.01 mol) 4d bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerek 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat
karistirilarak maddenin ¢Okmesi hizlandirildi. Coken madde stiziilerek etil alkolde
saflastirildi (1.27 g, %34). Elde edilen madde 6d bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 139-141
C

H
N
N/
H O >:
/I\I 4 | N ’
Q! \
N OH NH
| Kaynatma
- OH
Diglim, NaBH,
Br Br
4d 6d

Kapali formiil= C16N4O2H15Br
M.A= 375.21 g/mol
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2.2.3.5. 4-[ (5-bromo-2-hidroksibenzil) amino]-5-(4-klorobenzil)-2,4-dihidro-3H-1,2,4-

triazol-3-on (6e)

Yuvarlak dipli bir balon icerisine 4.07 g (0.01 mol) 4e bilesigi konuldu. Uzerine 10

mL diglim ve 3.90 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerek 8 saat geri sogutucu altinda

kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat

karistirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (1.02 g, % 25). Elde edilen madde 6e bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 153-155

C
H
N O
AN~
"\
N
AN
N OH
Cl /
Br
4e

Kapah formil= C15N+O,BrH4CI
M.A= 409.66 g/mol

Kaynatma

Cl

H
I)I—N
P
ITI 0]

Diglim, NaBH,

_ HN
% _OH
Br
6e

2.2.3.6. 4-[ (5-kloro-2-hidroksibenzil) amino]-5-metil-2,4-dihidro-3H-1, 2, 4-triazol-3-

on (7a)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 2.52 g (0.01 mol) 5a bilesigi konuldu. Uzerine 10

mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerck 8 saat geri sogutucu altinda

kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat

karistirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (0.64 g, % 25). Elde edilen madde 7a bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 232-234

C
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N\
H3C\</N\NH H3C\</’JNH
L AN
N HN O

Kaynatma

PN

-
L

Diglim, NaBH,

Cl OH
Cl OH

5a 7a

Kapali formiil= C19N4O2H;:Cl
M.A= 254.67 g/mol

2.2.3.7. 4-[ (5-kloro-2-hidroksibenzil) amino]-5-etil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(7b)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 2.66 g (0.01 mol) 5c bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerek 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak tizerine su ilave edildi. Bir saat
karigtirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (2.18 g, % 81). Elde edilen madde 7b bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 254-256
C

HsC
H3C No
\\<N\ 7~ “NH
72\ ’/
NJ\ /N N\
/ \o HN O
N Kaynatma
A\ >
Diglim, NaBH,
Cl OH
Cl OH
5h 7b

Kapali formiil= C11N4O2H13Cl
M.A= 268.69 g/mol
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2.2.3.8. 4-[ (5-kloro-2-hidroksibenzil) amino]-5-fenil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-on
(7¢)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 3.14 g (0.01 mol) 5¢ bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerck 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat
karistirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (1.11 g, % 35). Elde edilen madde 7c bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 242-244
C

N\ 0 Kaynatma
Diglim, NaBH,
cl OH
cl OH
7c

Kapal1 formiil= C15N4O2H13ClI
M.A= 316.74 g/mol

2.2.3.9. 4-[ (5-kloro-2-hidroksibenzil) amino]-5-Benzil-2,4-dihidro-3H-1,2,4-triazol-3-
on (7d)

Yuvarlak dipli bir balon icerisine 3.28 g (0.01 mol) 5d bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerck 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak {izerine su ilave edildi. Bir saat
karistirilarak maddenin ¢0kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildi (1.32 g, %40). Elde edilen madde 7d bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 139-141
C
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Kapali formiil= C15N4O,H;5Cl
M.A=330.76 g/mol

2.2.3.10. 4-[ (5-kloro-2-hidroksibenzil) amino]-5-(4-klorobenzil)-2,4-dihidro-3H-1, 2,4-

triazol-3-on (7e)

Yuvarlak dipli bir balon igerisine 3.63 g (0.01 mol) 5e bilesigi konuldu. Uzerine 10
mL diglim ve 3.78 g (0.10 mol) NaBH, ilave edilerek 8 saat geri sogutucu altinda
kaynatildi. Ardindan olusan karisim bir behere aktarilarak iizerine su ilave edildi. Bir saat
karigtirilarak maddenin ¢6kmesi hizlandirildi. Coken madde siiziilerek etil alkolde
saflastirildil (1.97 g, %54). Elde edilen madde 6c bilesigi olarak tanimlandi. E.n. : 160-161
C

Cl
Cl
H
H N—N
N—N /
/ ~0
QO N
T |
HN
N Kaynatma
AN T >
Diglim, NaBH, OH
OH
cl
cl
5e Te

Kapali formiil= C16N4O2BrH14Cl, M.A= 365.21 g/mol
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3. BULGULAR VE TARTISMA

3.1. FTIR Spektral Verileri

aydnlatilmagtir.
FTIR vmax/cm *: 3169 (-NH), 3043 (=CH (aromatik)), 1706 (C=0), 1593 ve 1606
(C=N), 1264 (C-O), 684 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasmdan dolay1 IR

Sentezlenen yeni bilesiklerin yapilari

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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Sekil 37. 4a’ nin FTIR spektrumu
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FTIR vmax/cm *; 3195 (-NH), 3056 (=CH (aromatik)), 2985 (-CH (alifatik)) ,1706
(C=0), 1600 ve 1587 (C=N), 1256 (C-O), 678 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin

olmasindan dolay1 IR spektrumunda —OH band1 gézlenmemistir.
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Sekil 38. 4b’ nin FTIR spektrumu
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FTIR vmax/cm: 3174 (NH), 3063(=CH (aromatik)), 1709 (C=0), 1614 ve 1597
(C=N), 1264 (C-0O), 682 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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Sekil 39. 4¢’ nin FTIR spektrumu
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FTIR vmax/cm *: 3165 (NH), 3034 (=CH (aromatik)), 1709 (C=0), 1603 ve 1587
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spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm *: 3169 (NH), 3055 (=CH (aromatik)), 2905 (-CH (alifatik)), 1709
(C=0), 1603 ve 1589 (C=N), 1263 (C-0O), 691 (C-Br), 713 (C-ClI). Molekiil i¢i hidrojen

baginin olmasindan dolay1 IR spektrumunda -OH band1 gézlenmemistir.
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FTIR vmax/cm: 3172(NH), 3049 (=CH (aromatik)), 1705 (C=0), 1607 ve 1594
(C=N), 1264 (C-0O), 678 (C-Cl). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR
spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm: 3213(NH), 3053 (=CH (aromatik)), 1688 (C=0), 1600 ve 1586
(C=N), 1261(C-0O), 708 (C-Cl). Molekiil i¢i hidrojen bagmnin olmasindan dolayr IR
spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm *: 3222 (NH), 3058 (=CH (aromatik)), 1717 (C=0), 1618 ve 1597
(C=N), 1265 (C-0), 759 (C-CI). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm = 3172 (NH), 3059 (=CH (aromatik)), 1708 (C=0), 1603 ve 1587
(C=N), 1262 (C-0), 692 (C-Cl). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm = 3201 (NH), 3058 (=CH (aromatik)), 1712 (C=0), 1580 ve 1586
(C=N), 1265(C-0), 711-730 (C-CI). Molekiil i¢i hidrojen baginin olmasindan dolay1 IR
spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm - 3270, 3133 (NH), 3076 (=CH (aromatik)), 1678 (C=0), 1590
(C=N), 1272 (C-0O), 698 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm : 3286, 3139 (NH), 1680 (C=0), 1583 (C=N), 1272 (C-0), 703 (C-

Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR spektrumunda -OH bandi

gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm = 3311, 3220 (NH), 3054 (=CH (aromatik)), 1695 (C=0), 1604
(C=N), 1240 (C-0O), 683 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm = 3279, 3191 (NH), 3080 (=CH (aromatik)), 1682 (C=0), 1581
(C=N), 1223 (C-0), 697 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm ': 3272 (NH), 3100 (=CH (aromatik)), 1673 (C=0), 1587 (C=N),
1270 (C-0), 758 (C-ClI), 735 (C-Br). Molekiil i¢i hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.

100.2
98 |
9% |
9
92 |
90
88 |
86
84 |
82 |

%T 80 4
78 |
76 |
74 |
72 |
70
68
66
64

61.5 ]

3272

OH
1673
Br

848

1587

1422

1490

1347

I
1270

4000.0

3600

3200

2800 2400 2000 1800 1600
cm-1

Sekil 51. 6e’ nin FTIR spektrumu

48

1400

1200 1000 800

650.0



FTIR vmax/cm = 3275, 3135 (NH), 3073 (=CH (aromatik)), 1678 (C=0), 1590
(C=N), 1272 (C-0), 695 (C-Cl). Molekiil igi hidrojen bagmin olmasindan dolayr IR

spektrumunda -OH band1 gozlenmemistir.
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FTIR vmax/cm: 3282, 3157 (NH), 3068 (=CH (aromatik)), 2984- 2900 (-CH
(alifatik)), 1682 (C=0), 1583 (C=N), 1272 (C-0), 795 (C-CI). Molekiil i¢i hidrojen bagmin

olmasindan dolay1 IR spektrumunda -OH band1 gézlenmemistir.
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FTIR vmax/cm = 303, 3235 (NH), 3011 (=CH (aromatik)), 2956, 2849 (-CH
(alifatik)), 1698 (C=0), 1605 (C=N), 1266 (C-0O), 684 (C-ClI). Molekiil i¢i hidrojen bagmin

olmasindan dolay1 IR spektrumunda -OH band1 gézlenmemistir.
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FTIR vmax/cm': 3279, 3188 (NH), 3075 (=CH (aromatik)), 2920, 2850 (-CH
(alifatik)), 1682 (C=0), 1580 (C=N), 1271(C-0O), 696 (C-Cl). Molekiil i¢i hidrojen bagmin

olmasindan dolay1 IR spektrumunda -OH band1 gézlenmemistir.
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FTIR vmax/cm % 3260,3126 (NH), 3056(=CH (aromatik)), 2925- 2849 (-CH
(alifatik)), 1705 (C=0), 1588 (C=N), 1270 (C-O), 691-757 (C-CI). Molekiil ici hidrojen

bagmin olmasindan dolay1 IR spektrumunda -OH bandi1 gézlenmemistir.
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3.2. 'H-NMR Spektral Verileri

'H-NMR (DMSO-dg) spektrum degerleri (5, ppm): 2.24 (3H, s, -CHs), [ 6.90 (1H,

d, J=8), 7.42 (1H, d, J=8), 7.85 (1H, s) (Ar.-CH)], 9.91 (1H, s, -CH (imin)), 10.61 (1H, s, -
OH), 11.80 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): 1.17 (3H, t, J= 7.4, -CHs) , 2.64
(2H, q, J= 7.4, -CHy), [ 6.89 (1H, d, J=9.0), 7.47 (1H, d, J=9.0), 7.85 (1H, s) (Ar.-CH)],
9.91 (1H, s, -CH (imin)), 10.63 (1H, s, -OH) , 11.83 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): [ 6.92 (1H, d), 7.51 (4H, m),
7.78 (3H, m) (Ar.-CH)], 9.86 (1H, s, -CH (imin)), 10.68 (1H, s, -OH), 12.37 (1H, s, -NH

(triazol)).

H

L rom - - N—N

1 100 eE Nomar s _—h

I3 nFEENe PP a1 T ] J!

» TR T \

. ANPE. 3R FESN s Aatematien dArectery ! ko
. INEE.TRE T.BER e

M Py e Pulen Saguence: ddigwl rr

-

. .. — N

0 “.

" Ll \

" n.

at ..

" s

11 ar OH
i FEL N -~
m ¥ P -
W T e

“ T e

i LT 6N " i
" R s

1n (TNt i - Br

o g |

0 ana_mar

" AReans Eoead N

I .
f I"’
| ‘,.“ d j| S j . y

A It
i |\ (1]
.y F |- St W

LA |

e T — _— e VU —
13 12 11 10 L ] a 7 L] 5 4 3 ] 1 Ppw
o “n . i U . o

Sekil 59. 4c’ nin *H-NMR spektrumu

56



'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 4.04 (2H, s, -CHy), [ 6.89 (1H,
d, J=8), 7.28 (5H, m), 7.43 (1H, d, J=8), 7.75 (1H, s) (Ar.-CH)], 9.87 (1H, s, -CH (imin)),
10.57 (1H, s, -OH), 11.98 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 4.06 (2H, s,- CHy), [ 6.87 (1H,
d), 7.47-7.33 (5H, m), 7.72 (1H, s) (Ar. -CH)], 9.86 (1H, s, -CH (imin)), 10.58 (1H,s, -OH) ,
11.99 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-dg) spektrum degerleri (5, ppm): 2.27 (3H, s,- CHs), [ 6.96 (1H,
d), 7.34 (1H, s), 7.76 (1H, s) (Ar.-CH)], 9.94 (1H, s, -CH (imin)), 10.61 (1H, s, -OH) , 11.82
(1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): 1.17 (3H, t, J= 7.4, -CH3), 2.65
(2H,q,J=7.4,-CH,), [ 6.94 (1H, d, J=8), 7.32 (1H, d, J=8), 7.71 (1H, s) (Ar. -CH)], 9.91

(1H, s, -CH (imin)), 10.60 (1H, s, -OH), 11.83 (1H, s, -NH).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (3, ppm): [ 6.97 (1H, d, J= 10), 7.65 (1H,

d, J=10), 7.52 (3H, s), 7.62 (1H, s), 7.84 (2H, s) (Ar.-CH)], 9.87 (1H, s, -CH (imin)), 10.68
(1H, bs, -OH) , 12.37 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 4.04 (2H, s, -CHy) , [ 6.88 (1H,
d), 7.28-7.42 (6H, m), 7.74 (1H, s) (Ar. -CH)], 9.86 (1H, s, -CH (imin)), 10.58 (1H, s, -OH),
11.98 (1H, s, -NH).
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'H-NMR (DMSO-dg) spektrum degerleri (5, ppm): 4.06 (2H, s, -CHy), [ 6.93 (1H,

d), 7.42 (5H, m), 7.61 (1H, s) (Ar. H)], 9.87 (1H, s, -CH (imin)), 10.58 (1H, s, OH) , 11.99
(1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 1.77 (3H, s, -CHs), 4.02 (2H, s,
-CH,) 6.26 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.47 (1H, d), 7.36 (2H, s) (Ar.-H)], 9.80 (1H, s, -OH),
11.33 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): 0.95 (3H, t, J= 7.4, -CHs) , 2.19
(2H, q, J=7.4, -CH,), 4.03 (2H, s, CH; (amin)), 6.20 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.72 (1H, d), 7.20
(2H, s) (Ar.H)], 9.83(1H, s, -OH), 11.37 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 4.12 (2H, s, -CHy), 6.43 (1H, s,
-NH (amin)), [ 6.62 (1H, d), 7.15 (2H, s), 7.39 (3H, s), 7.83 (2H, s) (Ar.-CH)], 9.91 (1H, bs,
-OH), 11.76 (1H, bs, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): 3.53 (1H, s -CH,), 3.94 (2H, s, -
CH; (amin)), 6.22 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.80 (1H, d), 7.10-7.28 (7H, m) (Ar.-CH)], 9.80
(1H, bs, -OH), 11.43 (LH, bs, -NH (triazol)).

H
—~N
] vz omn v ,1
D OEE R R T >=o
i Tas.se 1183 s Awtoman tee 4 weiny | Nl
2 ::::'." :::: - Fulin Banuasens W0t
r U T na NH
. [T et
" BERR. F T s
" PR ey
u R s OH
an LPE.sa3 4oEn R 23
" [N ]
" FEE.ATE BN LU
» L Bdad A
i T EAR v
o abi. s f.aaa .y
Br
l !
NN -
i1/
! [
{ .‘
[ | '
s - 4 ! ",*"{\ ,
f i &l
l : ' '1
[ | {
e w"-’J -.—-"\-—.-—.—-—-——"IJ S O ——
iz 11 " ] ] ¥ L ] o ; o ' A 3 £ 1} (32
[N uif'l‘.l . e Y g ™

Sekil 72. 6d’ nin *H-NMR spektrumu

69



'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 3.52 (2H, s, CHy), 3.95 (2H, s,
CHj; (amin)), 6.24 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.77 (1H, d), 7.04- 7.32 (6H, m) (Ar.-CH)], 9.89
(1H, bs, -OH), 11.51 (1H, s, -NH (riazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 1.72 (3H, s, -CHs), 4.01 (2H, s,

-CH; (amin)), 6.24 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.78 (1H, d), 7.12 (2H, s) (Ar. -CH)], 9.78 (1H, s,
OH), 11.32 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-dg) spektrum degerleri (3, ppm): 0.95 (3H, t, J=7.4, -CHs), 2.18
(2H, q, J=7.4, -CHy), 4.04 (2H, s, CH; (amin)), 6.20 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.82 (1H, d),
7.12 (2H, s) (Ar.-CH)], 9.82 (1H, bs, -OH), 11.29 (1H, bs, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-dg) spektrum degerleri (5, ppm): 4.12 (2H, s, -CH, (amin)), 6.43
(1H, s, -NH (amin)), [ 6.67 (1H, d), 6.97 (2H, s), 7.39 ( 3H, s), 7.82 (2H, s) (Ar.-CH)], 9.90
(1H, bs, -OH), 11.67 (1H, bs, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (8, ppm): 3.55 (2H, s, -CH,) 3.95 (2H, s, -
CHj (amin)), 6.19 (1H, s, -NH (amin)), [ 6.77 (1H, d) -7.21 (7H, m) (Ar.H)], 9.77 (1H, bs, -
OH), 11.50 (1H, s, -NH (triazol)).
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'H-NMR (DMSO-ds) spektrum degerleri (5, ppm): 3.53 (2H, s, -CHy), 3.96 (2H, s,

-CH; (amin)), 6.25 (2H, s, -NH (amin)), [ 6.80 (1H, d), 7.01 (1H, s), 7.32 (3H, d), 7.30 (2H,
d), (Ar.-CH)], 11.40 (1H, bs, -NH).
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3.3. ®*C-NMR Spektral Verileri

3C-NMR (DMSO0-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 11.85 (CHs), 118,96, 122,10,

123,97, 125,42, 132,86, 145,01 (Ar-C), 149,04 (C=N (triazol)), 151,91 (C=0), 156,96
(C=N).
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3C-NMR (DMSO0-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 10.56 (-CHs), 19.15 (-CHy),
118.91, 122.18, 123.99, 125.32, 132.76, 148.65 (Ar-C), 149.01 (C=N (triazol)), 152.04
(C=0), 156.95 (C=N).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (3, ppm): 11.18 (-CHs), 47.81 (-CHy),
110.27,117.82, 126.92, 131.76, 133.67 146.09, (Ar. -C), 154.54 (C=N), 155.89 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (6, ppm): 9.85 (-CHs), 17.63 (-CHy), 46.87 (-
CH2 (amin)), 109.48, 117.03, 126.14, 130.91, 132.69, 149.21 (Ar. -C), 153.98 (C=N),
155.04 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (3, ppm): 31.09 (-CH,), 47.78 (-CHy),
117.307, 122.74, 126.20, 127.25, 128.91, 128.99, 129.43, 130.72 136.56, 148.26, (Ar. -C),
154.63 (C=N), 155.41 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 30.45 (-CHy), 47.76 (-CH), 110.27,

117.90, 126.74, 128.90, 131.29, 131.82, 131.95, 133.61, 135.49, 147.88, (Ar. -C), 154.62
(C=N), 155.96 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 10.33 (-CHs), 47.03 (-CH,), 116.47,
121.86, 125.59, 128.06, 130.00 145.28 (Ar. -C), 153.75 (C=N), 154.66 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (6, ppm): 9.87 (-CHs), 17.65 (-CHy), 46.97 (-
CH,), 116.50, 121.90, 125.58, 128.03, 129.86 149.25, (Ar. -C), 154.02 (C=N), 154.65
(C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 47.53 (-CHy), 117.08, 122.66,
125.70, 127.49 127.87, 128.64, 128.76, 130.32, 132.44, 146.00 (Ar. -C), 154.99 (C=N),

155.24 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 30.29 (-CHy), 46.97 (-CH_), 109.51,
117.05, 126.39, 125.96, 128.07, 128.69, 130.93, 132.73, 135.74, 147.33, (Ar. -C), 153.80
(C=N), 155.03 (C=0).
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APT (DMSO-d6) spektrum degerleri (8, ppm): 29.64 (-CHy), 46.99 (-CHy), 116.54,
121.83, 125.39, 128.11, 129.93, 130.50, 131.13, 134.73, 147.08 (Ar. -C), 153.81(C=N),
154.76 (C=0).
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3.4. Reaksiyon Mekanizmalari ve Spektral Verilerinin Tartisilmasi

Primer aminlerin aldehit ve ketonlarla schiff bazi olusturduklar1 ve salisilaldehit
gibi potansiyel biyolojik Oneme sahip aldehitler kullanildig1 taktirde olusan

benzilidenamino bilesiklerinin farmasotik nitelik tasidigi bilinmektedir.

Bu tez ¢aligmasinda bilinen bes adet (3a-e) 5-alkil/aril-4-amino-2,4-dihidro-3H-
1,2,4-triazol-3-on Dbilesikleri elde edilmistir. Sonra bu bilesiklerin  5-bromo-2-
hidroksibenzaldehit ve 5-kloro-2-hidroksibenzaldehitle reaksiyonlar1 incelenmis ve olusan
tirtinlerin birer heterosiklik schiff bazi niteligi tasiyan bilesikler oldugu kanitlanmistir. Bu

reaksiyonlara iligkin reaksiyon mekanizmas1 asagidaki sekildedir.
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4 (a-e) ve 5 (a-e) bilesiklerinin FTIR spektrumlari incelendiginde 3164 - 3213 cm?
bolgesinde O-H ve N-H gerilme titresimlerine ait pikler goriilmektedir. Bu bolgede goriilen
yayvan bir pik goriinmesinin nedeni —OH grubunun molekiil i¢i hidrojen bag1 yaptiginin
gostergesidir. Spektrumdaki veriler literatiir ile uyumlu olup sentezlenen bilesiklerdeki O-
H...N=CH molekiil i¢i hidrojen bag1 kanitlanmaktadir (ikizler vd., 1991) .

N—N
R/(N)Qo
|

R

Sekil 93. Schiff bazlarindaki molekiil i¢i hidrojen bagi

Yine 4 (a-e) ve 5 (a-e) bilesiklerinin FTIR spektrumlarinda 1688 - 1717 cm™
bolgelerinde C=0 pikleri, 1558 - 1660 cm™ bolgesinde C=N pikleri, 1261 - 1265 cm™
bolgesinde C-O pikleri, 684 — 711 C-Br pikleri, 678 — 730 C- Cl pikleri gbzlenmistir.

4 (a-€) ve 5 (a-e) bilesiklerinin *H-NMR spektrumunda N-H pikleri 11.80 — 12.37
ppm arasinda, OH pikleri 10.55 — 10.68 ppm arsinda ve N=CH protonu ise 9.06 — 9.94
ppm arasinda gézlenmistir. Ayrica 6.85 — 7.86 ppm arasinda aromatik H’ler, 2.63 — 4.64
ppm civarinda —CH, ve 1.17 — 2.27 ppm de —CHj3 pikleri gozlenmektedir. 4 (a-e) ve 5 (a-€)
bilesiklerinde DO ile yer degistirme yapildi ve 12.37 ppm ile 10.65 ppm araliklarindaki —
NH ve —OH piklerinin kayboldugu gozlenmistir.

Caligmanin en son basamaginda 4 (a-e) ve 5 (a-e) bilesiklerinin diglim (dietilen
glikol dimetil eter) ¢oziictsii igerisinde NaBH4 varhigmnda indirgenme reaksiyonlar
incelenmistir. Yapilan denemeler sonucunda NaBHy, ile asagidaki denklem uyarinca 6 (a-€)
ve 7 (a-e) bilesikleri elde edilmistir (Sekil 94). Burada dnce azometin grubuna bir hidrir
grubunun niikleofilik katilmast ve bunu izleyerek bir protonlanma basamagi

gerceklesmektedir.
90



N——NH

/Z:M\*A\o + NaBH, ——>» NaB /4 \A\o

R R N
N=CH—Ar | oA
H -4
+ H,0
- NaB(OH),
N——NH
RAN/KO

HN—CH,— Ar

Sekil 94. indirgenme reaksiyon mekanizmasi

NaBH,’iin C=0O grubunun indirgenmesine sebep olan bir reaktif oldugu
bilinmektedir. Ancak hetero halkadaki karbonil grubunun literatiire uygun sekilde
reaksiyon vermemesi 2,4-dihidro-3H-triazol-3-on sisteminin kararliigmni gostermektedir.
Tez kapsaminda sentezlenen 6 (a-e) ve 7 (a-e) bilesiklerinin FTIR spektrum verileri
incelendiginde 3119 - 3279 cm™ bélgesinde O-H ve N-H gerilme titresimlerine ait pikler,
1700 cm™ civarmda C=0 pikleri ve 1580 - 1606 cm™ araliginda ise C=N pikleri
gdzlenmistir. Bilesiklerin *H-NMR spektrumunda N-H ve O-H protonlar1 sirastyla 11.26 —
11.76 ppm ve 9.78 — 9.96 ppm araliginda goriilmiistiir ki bu sonuglar literatiirle uyumludur
(Kahveci ve ikizler, 2000). 6.63 — 7.83 ppm araliginda aromatik H’ lar, 2.15 — 3.53 ppm
civarinda CH; protonlar1 ve 0.95 — 1.77 ppm civarinda CH3 protonlar1 gézlenmistir.

6 (a-e) ve 7 (a-e) bilesiklerinde, 4 (a-e) ve 5 (a-e) bilesiklerinde 10.55 — 10.68 ppm
araliginda gozlenen N=CH protonu kaybolmus onun yerine 6.15 — 6.43 ppm de -NH ve
3.42 — 4.11 ppm de —CH; protonlar1 ¢ikmistir. Bu bilesiklerde D,O ile yer degistirme
yapildiginda 11.51 — 11.76 ppm, 9.89 — 9.91 ppm ve 6.15 — 6.43 ppm araliklarindaki —
NH ve —OH piklerinin kayboldugu gozlenmistir. Yine bu bilesiklerin *C-NMR
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spektrumlarinda beklendigi tizere 153 - 155 ppm araliginda C=N karbonlar1 104 - 153 ppm
araliginda aromatik halka karbonlar1 ve 152 — 156 ppm arasinda C=0 pikleri gézlenmistir.
4 (a-e) ve 5 (a-e) bilesiklerinde 156.95 ppm civarinda goriilen C=N karbonu 6 (a-e) ve 7
(a-e) bilesiklerinde kayboldugu bunun yerine 46.87 — 47.87 ppm araliginda —CH; pikleri

olustugu gozlenmistir. Tiim spetroskopik veriler sentezlenen maddeleri desteklemektedir.
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4. SONUCLAR VE ONERILER

Calisma icin gerekli olan ve literatiirlerde kayitlh 3 (a-e) bilesikleri mikrodalga
destekli sentezlendi ve farkl: salisilaldehit tiirevleri ile reaksiyona sokularak 10 yeni schiff
bazi sentezlenip yapilari aydmlatilmigtir. Bu schiff bazlarmin azometin gruplari
indirgenerek 10 yeni salisil tiirevli heterosiklik bilesikler elde edilmistir. Bu ¢alismada
sentezlenen bilesikler NH ve OH gibi aktif gruplar icermeleri nedeni ile farkli biyoaktif

molekiiller i¢inde ara {iriin olma potansiyelleri vardir.

Triazol bilesiklerinin ve salisilaldehit tiirevlerinden elde edilen schiff bazlarinin
biyolojik o6zellikleri goz Oniine alindiginda bu tez ¢alismasinda sentezlenen 20 orijinal
maddenin potansiyel antifungal, antitiimor, antibakteriyel, antioksidan, antikonviilsan

ozellikleri bakimindan incelemelere acik oldugu gériilmektedir (Ikizler vd., 1997).
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