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ÖZET  

2-AMİNO-5-MERKAPTO-1,3,4-TİYADİAZOL’ÜN ÇEŞİTLİ ALDEHİTLERLE 
KONDENZASYONU İLE YENİ SCHIFF BAZLARININ SENTEZİ 
 
Karbonil bileşikleri primer amin grupları ile kondenzasyon reaksiyonları verir ve karbon 
azot çifte bağı meydana gelir. Bu bağa imin veya azometin bağı adı verilir. Karbonil  
bileşiği aldehit ise oluşan bağ aldimin, keton ise oluşan bağa ketimin adı verilir. 
 
Schiff bazları reversibl oksijen bağlama, katalitik etki göstermeleri, fotokromik ve 
termokromik özellikleri, anyon sensörü olarak kullanılmaları ve antikanser, 
antibakteriyel, antifungal ve antiviral gibi biyolojik etkilere sahip olmaları gibi 
özellikleri nedeniyle önemli bir bileşik sınıfıdır. Bu nedenle Schiff bazı türevleri 
biyolojide, farmokolojik ve analitik çalışmalarda, çelikte korozyon inhibitörü, 
boyarmadde olarak ve diğer pek çok alanda önem arz eden bileşiklerdir.   
 
Schiff bazları koordinasyon kimyasında ligand olarak kullanılırlar ve merkez atomuna 
yapısında bulunan donör atomları ile bağlanırlar. Azometin veya imin bağları oldukça 
ilginç bağlardır, maddenin geometrik izomerini ve spektral özelliklerini çok fazla 
etkilerler.  
 
Bu çalışmada; 2-amino-5-merkapto- 1,3,4,-tiyadiazol’un çeşitli aldehit türevleri ile 
kondenzasyonundan 18 adet yeni Schiff bazı elde edilmiştir. Elde edilen bu bileşiklerin 
yapıları erime noktası, elementel analiz, IR, 1H-NMR, kütle spektroskopi teknikleri 
yardımıyla aydınlatılmıştır. Schiff bazlarının en önemli göstergesi olan azometin bağı  
(-HC=N-) oluşumu IR ve 1H-NMR spektrumlarında tespit edilerek Schiff bazlarının 
oluştuğu teyit edilmiştir. IR spektrumlarında C=N titreşimleri 1600 cm-1 civarında tespit 
edilmiştir. OH ve SH grupları da pek çok bileşiğin 1H-NMR spektrumunda tespit 
edilmiştir: OH protonları 9.5-11.5 ppm aralığında görülürken, SH protonlarına ait pikler 
14 ppm civarında ortaya çıkmaktadır. Bileşikler üzerindeki sübstitüentlerin ve hidrojen 
köprülerinin etkileri spektroskopik olarak incelenmiştir.  
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SUMMARY 

SYNTHESIS OF THE NEW SCHIFF BASES BY CONDENSATION OF 2-
AMINO-5-MERKAPTO-1,3,4-THIADIAZOLE WITH ALDEHYDE 
DERIVATIVES 
 
Schiff bases are typically formed by the condensation of a primer amine and carbonyl 
compounds.     
 
Schiff bases are very important compounds which are able to bond with reversible 
oxygen and have anticancer, antibacterial, antifungal, antiviral, catalytic, photocromic, 
thermocromic characteristic features. With all these benefits, working with Schiff bases 
is very common in divisions of biology, pharmacology and analitical chemistry.  Also it 
is known that Schiff bases have been used as a dye stuff.   
 

The Schiff bases used to as a ligand and connected central atoms with (by) donor atoms. 
Azomethine or imine bonds are very interesting bonds and they effect the spectral 
characteristics of the compound.  
 
In this study, the new Schiff bases were synthesized by condensation of 2-amino-5-
mercapto- 1,3,4,-thiadiazole with aldehyde derivatives. The structure of new ligands 
were elucidated on the basis of elemental analyses, IR, 1H-NMR, and MS spectroscopic 
techniques. The most important indicator of Schiff bases which is azomethine bond      
(-HC =N-) were identified and were confirmed to occur via IR and NMR spectrums. 
Besides, in IR spectrums, the C=N vibrations around 1600 cm-1 have been identified. 
OH and SH groups in many compounds have been identified via 1H-NMR spectrums as 
well. The effects of the substituents and hydrogen bridges on the compounds were 
investigated spectroscopically.  
 
 



 1

1. GİRİŞ 

Schiff bazları ilk defa 1860'da Alman kimyacı Hugo Schiff tarafından elde edilmiştir [1-

3]. Çok zayıf bazik özellik gösteren Schiff bazları 1930'larda Pfeiffer tarafından ligand 

olarak kullanılmıştır [4]. Schiff bazlarının koordinasyon bileşiklerinin incelenmesine 

Pfeiffer'den sonra da devam edilmiş ve bu devamlılık günümüze kadar gelmiştir. 
  
Karbonil bileşikleri primer amin grupları ile kondenzasyon reaksiyonları verir ve karbon 

azot çifte bağı meydana gelir. Bu bağa imin veya azometin bağı adı verilir. Karbonil  

bileşiği aldehit ise oluşan bağ aldimin, keton ise oluşan bağa ketimin adı verilir. 

  

Schiff bazları koordinasyon kimyasında ligand olarak kullanılırlar ve merkez atomuna 

yapısında bulunan donör atomları ile bağlanırlar. Yapılarında bulunan donör atomlarının 

sayısına bağlı olarak çok dişli ligand olarak davranabilirler. Pfeiffer' den bugüne kadar 

dört dişli Schiff bazlarının metal şelatlarına olan ilgi bu komplekslerin değişik uygula-

ma alanları bulmalarından dolayı artmıştır. 

  

Schiff bazları ligandların önemli bir sınıfıdır ve günümüze kadar koordinasyon kimyası 

içerisinde çok geniş bir çalışma alanına sahip olmuştur [5-12]. Bu bileşikler               

supramoleküler bileşiklerin eldesinde son derece önemlidir.   

 

Schiff bazı türevleri biyolojide [13-17], farmokolojik [18] ve analitik [19] çalışmalarda, 

çelikte korozyon inhibitörü [19], boyarmadde olarak [20-22] önem arz eden bileşikler-

dir. 

 

Schiff bazları tekstil kimyasında, boyarmaddeler başta olmak üzere metabolizma içinde 

de çok sayıda metal – ligand kompleksi yapılarında rol almaktadırlar [23-29]. 

Aminoasitler, üzerlerinde amin grubu bulundurdukları için kolaylıkla Schiff bazı yapısı 

oluşturabilirler [23]. 
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İnsanoğlu doğal ürünlerden, örtünme gereksinimi duyduğu günden bu yana 

faydalanmaktadır. İlk zamanlarda hayvan derisinden yararlanılırken, zamanla tarım 

teknolojisini geliştirerek ürettiği doğal elyaflardan örtünme ve kullanma malzemeleri 

elde etmiştir. Daha sonra, elde ettiği bu malzemeleri çeşitli renklere boyamıştır. İlk 

zamanlarda boyama işleminde doğal boyalardan faydalanırken, 1800 yıllarında, 

kimyacılar ilk renklendirici bileşikleri sentez yoluyla elde etmiştirler. Bu sentez başarısı 

boyama sektöründe bir devrim gerçekleştirmiştir. Bunun nedeni renklendiricilerin 

laboratuarlarda üretilmesi, doğal boyaların elde ediliş yöntemlerinden daha ucuz, yine 

doğal boya bitkilerinin bulunması ve / veya yetiştirilmesinin yanında daha bol ve 

kontrol edilebilir haslıkta ve çeşitli renklerde üretilebilmesini mümkün kılmasıdır. 

Doğal boyaların renk skalasının darlığı ve boyamada en önemli özelliklerden biri olan 

haslıkların kontrol edilebilir olmayışı, sentetik boyaların sanayide kullanım oranlarını 

hızla arttırmıştır. 1900 lerin ilk yarısından itibaren polimer sanayisinin de gelişmesiyle 

yapay elyaf üretimi artmış ve bu yapay elyafların renklendirilmesi için gereken 

boyarmadde sentezi daha da önemli hale gelmiştir. 

 

Sentetik boya sanayisinde kullanılan boyaların büyük çoğunluğunu, Schiff bazları üze-

rinden sentezlenen azo boyarmaddeler oluşturmaktadır. 1858-1862 yıllarında                

P. Griess’in azo boyarmaddelerin sentezi ile yeni dönem başlamıştır [30-31]. Daha sonra 

da boyarmadde sınıflarından biri olan metal kompleks boyarmaddeler keşfedilmiştir. 

 

1912 yılında salisilik asit artığı içeren azo boyarmaddelerinin suda çözünebilen krom 

komplekslerinin yapılmasının mümkün olduğu keşfedildikten sonra, bu yönde pek çok 

ilerleme kaydedilmiştir. Krom kompleksleri daha çok yün, poliamid, bakır kompleksleri 

ise pamuk ve deri boyacılığında kullanılır. Işık ve yıkama haslıkları yüksektir. Özellikle 

metal-kompleks boyarmaddeler belirli gruplara sahip azo boyarmaddeleri ile metal 

iyonlarının kompleks oluşturmasından meydana gelmiştir. Bu boyarmaddeler yün,     

poliamid, pamuk, deri boyamacılığında kullanılırlar. Bunların ışık ve yıkama haslıkları 

yüksek olduğundan tercih sebebidirler [32]. 

  

Boyarmaddeler birkaç şekilde sınıflandırılabilir. Bunlardan boyarmaddelerin boyama 

özelliklerine göre sınıflandırılması aşağıdaki gibidir: 
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Bazik, Asidik, Direkt, Mordan, Reaktif, Küpe, İnkişaf, Metal- kompleks, Dispersiyon, 

Pigment boyarmaddeler olarak sınıflandırılabilir. Bunların birçoğunun yapısında azo 

boyarmaddeler vardır.  

 

Boyarmaddeler günlük yaşamda büyük öneme sahiptirler. Özellikle tüketim toplumu 

olarak insan hayatının vazgeçilmezleri olarak giysi, otomotiv, ev tekstili gibi tekstil sek-

törünün her alanında kullanılırlar. Bu sebeple hergün yeni tür boyarmaddeler  sentez 

edilmektedir.  

  

Kalitenin öneminin artması ile boyarmaddelerden istenen özelliklerde büyük öneme sa-

hip olmuştur. Özellikle ışık, yıkama, ter haslıkları büyük önem arz etmektedir. Bunların 

iyileştirilmesi içinde çesitli gruplara sahip boyarmaddeler üretilmektedir. Bunun yanın-

da antibakteriyal boyarmadde sentezleride yapılmakta olup bunların etkileride araştırıl-

maktadır.  

  

Azo boyarmaddeler ve metal kompleksleri, kemoterapik ve antiseptik özellikleri yanın-

da, bazı yiyecek maddelerinin boyanması, yiyecek tohumlarının saklanması için, redoks 

indikatörü olarak ve en yaygın şekilde de tekstil boyarmaddesi olarak kullanılmaktadır 

[33].  

 

Literatürde 2-amino–5-merkapto- 1,3,4,-tiyadiazol bileşiklerinin aldehitlerle olan Schiff 

bazlarının çok fazla çalışılmadığı görülmüştür. Bu çalışmada; 2-amino-5-merkapto- 

1,3,4,-tiyadiazol’ün aldehit türevleri ile reaksiyonlarından yeni Schiff bazları sentezi 

amaçlanmıştır. Sentezlenen bu yeni bileşiklerin yapılarının; elementel, 1H-NMR, FTIR 

ve MS gibi yöntemlerle aydınlatılmıştır. 

 

Bu çalışmamızda elde edilen bileşiklerin potansiyel olarak antimikrobiyal özelliğe sahip 

olanları tespit edilmiştir. Tekstilde antibakteriyel özellik son bitim işlemlerinde çok ara-

nan bir özelliktir. Bu özellikteki boyarmaddeler ile yapılan boyamalar ile elde edilen 

boyanmış tekstil materyallerinin antibakteriyel apre yapılmasına da gerek kalmayacak-

tır. Bu ise zaman, enerji ve kimyasal madde tasarrufu sağlayacaktır. Tekstil sektörü için 

önemli olan bu faktörlerden tasarruf sağlanması ile maliyet düşecek; bu hem sektör hem 

de ülkemiz için kayda değer bir katkı sağlayacaktır. Bu nedenle çalışmamamızdan elde 
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edilen Schiff bazlarının, özellikle antibakteriyel etki gösterenler ile, ileriki çalışmalarda 

azo boyarmadde sentezi gerçekleştirilecektir.   

 

Yine daha sonraki çalışmalarda elde edilen bu Schiff bazlarının reversibl oksijen bağla-

ma, katalitik etki göstermeleri, fotokromik ve termokromik özellikleri, anyon sensörü, 

korozyon inhibitörü olarak kullanılabirlirliği araştırılacaktır.  
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2. GENEL KISIMLAR 

2.1. SCHIFF BAZLARI 

2.1.1. Giriş 

Schiff bazları primer aminlerin aldehit veya ketonlarla kondenzasyonundan elde edilir-

ler. Bu reaksiyon sonucu karbon ile azot arasında bir çift bağ meydana gelir. Karbonil 

bileşiği aldehit ise oluşan bağa azometin veya aldimin, keton ise oluşan bağa imin veya 

ketimin adı verilir. Bu tür bileşiklere Schiff bazı adı verilir ve çok zayıf bazik özellik 

gösterirler. Azometin ve imin bağları oldukça ilginç bağlardır. Maddenin geometrik   

izomerini ve spektral özelliklerini çok fazla etkilerler. Schiff bazları koordinasyon kim-

yasında ligand olarak kullanılırlar ve merkez atomuna, yapısında bulunan donör atomla-

rı ile bağlanırlar. İlk defa ligand olarak kullanımları 1930’lu yıllarda Pfeiffer ve arka-

daşları tarafından gerçekleşmiştir [34]. Bu olayın önemi, o zamana kadar bilim adamla-

rının NH3, C2O4
2-, CN- ve NH2-NH2 gibi küçük moleküllü ligandları kullanmak zorunda 

oluşlarıdır. Pfeiffer ve arkadaşları aynı zamanda çeşitli Schiff bazları sentezleyerek, bu     

ligandların bakır komplekslerini elde etmişlerdir. Schiff bazlarının koordinasyon bile-

şiklerinin incelenmesine Pfeiffer'den sonra da devam edilmiş ve bu devamlılık günümü-

ze kadar gelmiştir [35]. 

 

Schiff bazları iyi bir azot donör ligandı olarak bilinmektedirler. Koordinasyon 

bileşiğinin oluşumu sırasında metal iyonuna bir veya daha çok elektron çifti verebilirler. 

Yapılarında bulunan donör atomlarının sayısına bağlı olarak çok dişli ligand olarak 

davranabilirler. Bu komplekslerin değişik uygulama alanları bulmalarından dolayı, 

Pfeiffer'den bugüne kadar dört dişli Schiff bazlarının metal şelatlarına olan ilgi artmıştır. 

 

Elektron çekici grup içeren ligandların metal komplekslerinin biyolojik aktivitelerinin 

fazla olduğu, bütün bakır komplekslerinin antibakteriyel aktivite gösterdiği, özellikle 

hidroksi substitue Schiff bazı ve komplekslerinin daha fazla aktivite gösterdiği bulun-

muştur. Schiff bazları ve kompleksleri, tersinir olarak oksijen bağlamaları, olefinlerin 

hidrojenlenmesindeki katalitik aktiviteleri, elektrokimyasal elektron transferi, foto   

kromik özellikleri ve bazı toksik metallerle kompleks oluşturmaları gibi önemli pek çok 

konuda çalışmalar mevcuttur. Schiff bazlarında, azometin grubuna yer değiştirebilir ve 
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mümkün olduğunca yakın hidrojen atomu bulunması, 4, 5 veya 6 halkalı kompleksler 

oluşturabilmesi için gereklidir. Bu grubun hidroksil grubu olması tercih edilir. Genel 

formülleri; R ve R’ alkil veya alkil sübstitüentlerini gösterecek şekilde RCH=NR’ ifade-

siyle gösterilir [36]. 

 

2.1.2. Schiff Bazlarının Yapısı 

Schiff bazları, primer aminlerin aldehit veya ketonlarla kondensasyon reaksiyonu 

vermesi neticesinde oluşan ve karbon-azot çift bağı (imin bağı) ile karakterize edilen 

bileşiklerin genel adıdır (2.1.1). Reaksiyon çıkış bileşiklerinin aldehit veya keton 

olmasına bağlı olarak aldimin veya ketimin olarak adlandırılırlar. Aynı zamanda 

reaksiyona girecek aldehit ve ketonların yapılarına ve miktarlarına bağlı olarak çok 

çeşitli Schiff bazları üretmek mümkündür. 

                  
                                                                                                                         (2.1.1) 

Aldehit ve keton gibi karbonil bileşiklerle primer aminlerin raeksiyonu ile Schiff bazı 

eldesinin iki ana basamaktan oluştuğu belirlenmiştir. 

 

 

1. Katılma basamağı 

 

 

(2.1.2) 
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2. Ayrılma basamağı 

 

    (2.1.3) 

İlk basamakta, primer aminle karbonil grubunun kondenzasyonundan kabonilamin ara 

bileşiği meydana gelir. İkinci basamakta ise bu karbonilamin bileşiğinin dehidratasyonu 

sonucunda Schiff bazı oluşur [37]. 

 

Reaksiyonda katalizör olarak asit kullanılır, zira imin oluşumu ortamın pH’ına bağlıdır. 

Fazla asidik çözeltilerde amin derişimi ihmal edilecek kadar azalır. Aromatik aminler, 

azot üzerindeki elektron çiftinin aromatik halkaya doğru yönlenmesinden dolayı alifatik 

aminlere göre daha zayıf bazlardır. Alifatik aminlerden sentezlenen Schiff bazları    

kuvvetli asidik ortamda hidrolitik bozunmaya uğrarlar. Orto ve meta fenilen diaminler-

den türetilen Schiff bazlarının pH 2.5 civarında bile bozunmadıkları tespit edilmiştir 

[38]. En uygun ve tepkimenin toplam hızının en yüksek olduğu pH, ayrılmanın yeterli 

hızda gerçekleşmesi için yeterli asit miktarının sağlandığı pH~3-4 arasıdır. Asitliğin 

yüksek olması ikinci basamağın hızını arttırırken birinci basamağın hızını düşürür. Asit-

liğin azalması da bunun tam tersi etkiye yol açar. Uygun pH aralığı bu iki aşırı durum 

göz önüne alınarak belirlenmiştir. 

 

Schiff bazlarının sentezi kondenzasyon, hidroliz ve aldol kondenzasyonundan sakınmak 

için katalizörsüz ve orta bazik çözeltilerde, pH’tan bağımsız ortamlarda gerçekleştirilir. 

Asitliğin artmasıyla hidroliz ve kondenzasyon reaksiyonlarının arttığı görülür. Bu      

nedenle kuvvetli asitlerden kaçınılmalıdır. Ortamın nötral veya hafif asidik olması du-

rumunda asit katalizli bir reaksiyon gerçekleşir. Sulu çözeltilerde Schiff bazlarının  

kondenzasyon dengesi hidrolize kaymaya meyilli olduğundan kondenzasyonlar suyun    
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destilasyon ile ortamdan uzaklaştırılabildiği ortamlarda gerçekleştirilir. Tersiyer alkil 

gruplarına sahip aminlerle alifatik aldehitlerin kondenzasyonu başarılı sonuç verir.    

Alifatik grubu alfa pozisyonunda dallanmış aldehitlerin aminlerle verdiği kondensasyon         

reaksiyonu yüksek verimde gerçekleşir. Ayrıca aminlerin aldehitlerle kondenzasyonu-

nun gerçekleşme olasılığı aldehitin alfa pozisyonunda bir sübstitüent taşımasıyla artar. 

Çünkü karbonil bileşikleri ile primer aminlerin kondenzasyonundan oluşan n-alkil veya 

aril sübstitüe imin yapısındaki Schiff bazları daha sonra polimerik reaksiyona kadar  

gidebilirler. Aldehitlerin ketonlardan daha çok tercih edilmeleri, aldehitlerin imin oluş-

turmada ketonlardaki sterik engel de göz önüne alınarak daha reaktif olmalarıdır [39].  

 

2.1.3. Sentez Yöntemleri 

Genellikle bir amin bileşiği ve karbonil grubu üzerinden yürüyen reaksiyonlar ile sentez 

edilirler. Reaksiyon mekanizması şöyledir: İlk aşamada amin grubundaki azot 

elektronegatif yapısı itibariyle karbonil grubundaki karbona nükleofilik katılma 

gerçekleştirir. Pozitif yüklenen azot bir protonunu negatif yüklü oksijene vererek kararlı 

hale geçmeye çalışır. –OH grubu asidik ortamda su olarak yapıdan ayrılır. pH<3 olması 

durumunda amin tuzu meydana geleceğinden serbest amin konsantrasyonu düşer. 

Konsantrasyonun düşmesi katılmanın hızını düşüreceğinden bu çift yönlü reaksiyon 

tepkimenin hızında belirleyici rol oynar. Asitlik ne kadar azalırsa birinci basamağı hızı 

o kadar artarken ikinci basamağın hızında da düşme gözlemlenir. En uygun pH, bu iki 

farklı durum arasındaki optimum dengenin yakalandığı 3-4 arasıdır [40]. 

 

Aldehit ve ketonların primer aminler ile reaksiyonları sonucu Schiff bazları elde edilir. 

   (2.1.4) 

Benzer şekilde aldehit ve keton gibi karbonil grubu olan yapıların hidrazin veya 

fenilhidrazin gibi aminli bileşiklerle reaksiyonu sonucu Schiff bazı yapısında hidrazon 

ve fenilhidrazon yapıları oluşmaktadır. 
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       (2.1.5) 

                                                                                     
(2.1.6) 

 

Ayrıca aldehit ve ketonların semikarbazit ile reaksiyonu sonucu Schiff bazları 

oluşmaktadır. 

                                                                                    
(2.1.7) 

2.2. TİYADİAZOLLER 

2.2.1. Giriş 

Heterosiklik moleküller doğada yaygın olarak bulunan ve çok çeşitli alanlarda 

kullanılmakta olan maddelerdir. Azot ve kükürt içeren birçok hetero halkalı bileşiğin 

çeşitli biyolojik aktivitelere sahip oldukları bilinmektedir. Bu nedenle yaşamımızda 

önemli bir rolleri vardır. Doğada bulunmalarının yanında sentetik yollarla da kolayca 

elde edilebilmeleri bu önemlerini daha da arttırmaktadır. İlaçtan boya endüstrisine kadar 

birçok alanda kullanılmaktadırlar. 1,3,4-Tiyadiazoller bu çeşitli biyolojik aktif bileşikler 

arasında büyük ilgi çekmektedirler. –N=C–S– bağından kaynaklanan fungisidal 

özellikleri hem ilaç hem de boya endüstrisinde önemli bir fayda olarak görülür. 

Yapısında tiyadiazol ihtiva eden Schiff bazları, boyarmadde sentezinde kullanılarak 
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boyarmaddenin antibakteriyel özellik göstermesini ve materyale ayrıca bir 

antibakteriyel özellik kazandıran işlem yapılmasına gerek duyulmamasını sağlarlar. 

Ayrıca 2,5-disübsitüe-1,3,4-tiyadiazol bileşiklerinden elde edilen Schiff bazlarının geniş 

spektrumlu antidepresif ve antiinflammatuar etkilere sahip oldukları bulunmuştur. 

Antialerjik özelliklere sahip bazı 1,3,4-tiyadiazol çalışmaları da mevcuttur. Bu 

bileşiklerin ortak yapısal özelliği 1,3,4-tiyadiazol halkasının bir metoksi köprüsü 

taşımasıdır [41-53]. 

 

Aynı zamanda biyolojik aktif geçiş metalleri ile ligand olarak kullanılan tiyadizaol 

bileşikleri ve kompleksleri içerdikleri geçiş metalleri ve hetero halkalı yapıları 

nedeniyle yüksek biyolojik aktivite gösterirler. Çeşitli tiyadiazol türevlerinin herbisit ve 

fungusitlere karşı geniş spektrumlu aktivitelere sahip oldukları ve bitki büyüme 

regülatörleri olarak davrandıkları bilinmektedir. Molekül yapısına yeni grupların 

girmesiyle biyolojik aktivitede farklılıklar gözlendiği de bazı çalışmalarda belirtilmiştir 

[54-55]. 2- ve 4- sübstitüe 1,3,4-tiyadiazol bileşiklerinin geniş ölçüde antialerjik, 

antimikrobiyal, antitüberküloz ve antiinflammatory gibi biyolojik aktivitelere sahip 

oldukları belirlenmiştir [41,56]. Antiinflamatuar ilaçların temel etkileri siklooksigenaz 

enzim inhibisyonu ile gerçekleşir [56,57]. Yakın zamanda yapılan çalışmalarda         

2,6-ditersiyer butil fenol gruplarının, 2-amino ve 2-hidroksi-1,3,4-tiyadizaol 

bileşiklerine 5 pozisyonundan bir metilenoksi ya da etilenoksi köprüsüyle bağlı 

bileşiklerin siklooksigenaz ve 5-lipoksigenaz enzimlere karşı seçimli inhibitör özelliği 

gösterdiği bulunmuştur. Hem siklooksigenaz hem de lipoksigenaz enzimlerinin 

araşidonik asitten lökotrienlerin ve prostoglondinlerin biyosentezindeki ara basamakları 

katalizleyen enzimler olduğu göz önüne alınırsa, 1,3,4-tiyadiazollerin biyokimyasal 

önemi daha kolay anlaşılabilir [58]. 

 

Yukarıda sıralanan pek çok özellik nedeniyle, bazı sübstitüe grupların heterohalkaya 

ilave edilmesiyle yeni bileşiklerin elde edilmesi yönündeki çalışmalar artmış ve bu 

sübstitüe grupların heterohalkanın antiviral, inhibisyon, antimikrobiyal, antialerjik, 

antiinflammatuar özellikleri üzerine ne gibi etkiler yaptığı bulunmaya çalışılmaktadır. 

 

1,3,4-Tiyadiazollerden polimer sentezinde de faydalanılmıştır. Özellikle elektriksel 

iletkenliği olan polimerlerin uygulamalarında, koruyucu kaplamada, yarı iletkenlikte, 
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katalitik ve analitik uygulamalarda araştırmalara konu olmuştur. Bu iletken özelliğin 

ortaya çıkmasında N ve S gibi donör atımların termal davranışları büyük rol 

oynamaktadır [59]. 

 

Yapısında N ve S bulunduran heterosiklik bileşiklerden biyolojik aktiviteleri olan 

ligandların sentezlenmelerinde çokça faydalanılmaktadır. Ligandların ve sülfa ilaçların 

biyolojik aktivite gösterdikleri uzun süredir bilinen bir konudur [56]. Tiyadiazol 

yapısında bulunan N ve S atomları yoluyla metal iyonlarını bağlayabildiği gibi özellikle 

1,3,4-tiyadiazol birbirine yakın iki donör N atomundan dolayı geniş bir aralıkta köprü 

oluşturabilirler. Bu kompleksler biyolojik aktiviteleri, farmakolojik özellikleri, spesifik 

yapıları, karakteristik özellikleri ve reaksiyona girme kabiliyetlerinden dolayı son 

yıllarda üzerine çokça çalışılan bir konudur [60,61]. 1,3,4-tiyadizaol bileşiklerinin pek 

çok metal tuzları ve kompleksleri sentezlenmiş, kristal yapıları elde edilmiş, pek çok 

türüne ait spektroskopik analiz, tıp ve pestisit gibi uygulama alanlarında sentezleri son 

20 yıl içinde yaygın olarak rapor edilmiştir. 

2.2.2. Yapısal Özellikleri 

Beşli heterohalkanın bir kükürt ve iki azot atomu içerdiği yapılara “tiyadizaol” adı 

verilir. Kükürtün yerini oksijenin aldığı yapılar da “oksadiazoller” olarak 

adlandırılmaktadır. Her bir seride dört izomer başlığı bulunur. 

 

 
Şekil 2.2.1: Tiyadiazol izomerleri 

Aromatik yapıda bileşiklerdir ve diğer heteroaromatik halkalı yapılara benzer elektronik 

yapıdadırlar. 
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2.2.3. 1,3,4-Tiyadizaoller 

1,3,4-Tiyadiazol erime noktası 45ºC, kaynama noktası 203ºC olan oldukça kararlı bir 

bileşiktir. Çinko ve hidroklorik asit veya %30 hidrojen peroksit’e karşı dayanıksız ol-

masına ve sulu bazlı ortamda bozunmasına rağmen perokside karşı 1,2,4-tiyadiazolden 

daha kararlıdır ve mineral asitlere karşı da dirençlidir. 220 mμ üzerinde absorpsiyon 

yapmayan bir bileşiktir. 5-Amino-1,3,4-tiyadizaol bileşiği türevlerinden, azo boyarmad-

de sentezinde kullanılmak üzere oluşturulacak diazonyum tuzlarının yüksek kenetlenme 

yetenekleri vardır [62]. 

                              (2.2.1) 

1,3,4-Tiyadiazol türevi bileşikleri içeren yapılar boyarmadde olarak kullanımlarının 

yanında yükseltgenme inhibitörleri, farmasötik maddeleri ve metal kompleksi oluşturma 

reaktifleri olarak da kullanılmaktadır.  

 

Boyarmadde sentezi amaçlanan bir çalışmada tiyosemikarbazit ile açil klorür 

reaksiyonu üzerinden elde edilen 2-metil-5-amino-1,3,4-tiyadiazol, nitrozil sülfirik asitli 

ortamda çeşitli anilin türevleriyle kenetlenme reaksiyonu sonucu azo boyarmadde 

sentezi gerçekleştirilmiştir [63,64]. 
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                                    (2.2.2) 

Benzilmalonitril’in tiyosemikarbazit ile TFA (trifloro asetik asit) varlığında reaksiyon 

vermesiyle çeşitli 2-amino-1,3,4-tiyadiazol türevlerinin eldesi gerçekleştirilebilir. 

 

                                                                                                                         
(2.2.3) 

Azot atomlarının elektronegatiflikliklerinin yüksek oluşundan dolayı halkanın elektron 

yoğunluğu bu taraftadır. Bu halkadaki durum karbon atomlarının elektron yüklerini 

azalttığından karbon atomları nükleofilik yapılara ilgilidir. Bu karbonlara halojen atomu 

bağlanmasının kolay olduğu anlamına gelir. 2-Halojen-1,3,4-tiyadiazol bu yolla 

sentezlenebileceği gibi, bu yapının nükleofilik gruplarla reaksiyona girme etkinliği 

fazladır. 

 

                           
                                                                                                                         (2.2.4) 
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2.2.4. Sentez Yöntemleri 

2.2.4.1. Açilhidrazinler ile 

Benzoilhidrazin veya N,N’-dibenzoilhidrazinin difosfor pentasülfür ile reaksiyonu 

sonucu 2,5-difenil-1,3,4-tiyadizaol oluşumu ilk kez Stolle tarafından gerçekleştirilmiştir 

[60]. 

 

                              (2.2.5) 

 

Hidrazin’in sodyum ditiyoformat ile reaksiyonu sonucu ile de 1,3,4-tiyadiazol 

sentezinin gerçekleştiği bilinmektedir. 
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        (2.2.6) 

Diaçil hidrazinlerin pentasülfür ile dioksan ortamında reaksiyonu sonucu                   

2,5-disübstitüe-1,3,4-tiyadiazol elde edilir [65]. 

                 (2.2.7) 

 

2.2.4.2. Tiyoaçilhidrazinler İle 

Tiyoaçilhidrazinler, açilhidrazinler gibi 1,3,4-tiyadiazollerin sentezinde çok sık 

kullanılmaktadırlar. Örnek reaksiyon olarak 2-fenil-1,3,4-tiyadiazol sentezi için 

tiyobenzoilhidrazin’in etil ortoformat ile ısıtılması verilebilir. 

                                                                                                                         
(2.2.8) 

Ayrıca tiyobenzolhidrazinler formik asit varlığında 2-fenil-1,3,4-tiyadiazole dönüşürler 

[62]. 
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        (2.2.9)                                                                   

2.2.4.3. Tiyosemikarbazit İle 

1,3,4-Tiyadiazol sentezlerininin bir çoğu halka kapanması reaksiyonudur. Aynı 

zamanda birçok sentez tiyosemikarbazid veya substitue tiyosemikarbazid üzerinden 

yine halka kapanması reaksiyonlarıyla gerçekleştirilmektedir. 

 

Tiyosemikarbazidin asetil klorür ile halkalanma reaksiyonu vererek 2-amino-5-

substitue-1,3,4-tiyadiazol meydana getirdiği gözlemlenmiştir. 

R
C

Cl

O

H2N
C

N
H

S

NH2

NN

SH2N R  
                                                                                                                       (2.2.10) 

Reaksiyonda gösterilen R grubunun metil olması durumunda 2-amino-5-metil-1,3,4-

tiyadiazol oluşabileceği gibi, bu grup çeşitlendirilerek (benzil, heptil, propil gibi) çeşitli 

bileşikler sentezlemek için genel bir yoldur. Pulvermarcher çalışmalarında alkil ve aril 

substitue tiyosemikarbazidlerin asetil klorür ile halkalanma reaksiyonu vereceğini 

göstermiştir [60]. 

     
                                                                                                                                 (2.2.11)                                                         

 

Lalazari ve Sharghi, tiyosemikarbazit ve trifloroasetik asit anhidritinin soğukta reaksi-

yonu ile 2-amino-5-triflorometil-1,3,4-tiyadiazol bileşiğini elde etmişlerdir [62,25]. 
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(2.2.12) 

Pulvermarcher ile başlayan açil halojenürlerin halkalanma reaktifi olarak kullanılması 

daha sonraları Marckwald ve Bottun çalışmalarıyla geliştirilmeye devam etmiştir.        

4-Alliltiyosemikarbazidin benzoil klorür ile reaksiyonu sonucu oluşan 4-allil-1- 

benzoiltiyosemikarbazidin asetil klorür ile ısıtılmasıyla meydana gelen halkalanma re-

aksiyonu sonucu 2-allilamino-5-fenil-1,3,4-tiyadiazol oluştuğu gözlenmiştir [60]. 

 

H2C
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H
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(2.2.13) 
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Ayrıca, 1-formil-4-metiltiyosemikarbazid ile asetil klorürün etkileşmesi sonucu            

2-metilamino-1,3,4-tiyadiazol meydana geldiği bilinmektedir. 

 

 
                                                                                                                                 (2.2.14) 

Aynı miktarda tiyosemikarbazidin, ortoformat ile ısıtılması sonucu meydana gelen    

etilformat tiyosemikarbazon yapısının asetik anhidrit ile reaksiyonu sonucu                   

2-asetamido-1,3,4-tiyadiazol sentezi gerçekleşir. 

                                                                                                                       
(2.2.15) 

Tiyosemikarbazid karbon bisülfür ve potasyum hidroksit reaksiyona girdiğinde          

tiyosemikarbazid-4-ditiyokarboksilik asidin potasyum tuzu meydana gelir ve bu tuz ya-

pısı ısı ile (140ºC) halkalanma reaksiyonu vererek 2-amino-5-merkapto-1,3,4-

tiyadiazolün  potasyum tuzunu oluşturur. Oluşan tuz yapısının sulu çözeltisine iyot ek-

lenmesi sonucu da iki tiyadiazol halkası arasında disülfür yapısı meydana gelir [61]. 
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                                                                                                                       (2.2.16) 

 

 

2.2.4.4. Tiyokarbazid İle 

Tiyokarbazidler de tiyosemikarbazidlere benzer şekilde tiyadiazol türevleri meydana 

getirirler. 1-Feniltiyokarbazid’e formik asit ilave edilip ısıtılırsa 2-fenilhidrazin-1,3,4-

tiyadiazol meydana gelir. Tiyosemikarbazidler formik asit ile aynı ortamda benzer 

sonuçlar verirler [62]. 

                                                                                                                       
(2.2.17) 

1-Fenilbenzaltiyokarbohidrazon’un yükseltgenerek 2-fenil-5-fenilhidrazino-1,3,4-

tiyadiazol oluşması da tiyosemikarbazonların yükseltgenme reaksiyonuyla benzerlik 

gösterir. 
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(2.2.18) 

 

2.2.4.5. Tiyosemikarbazon İle 

İlk kez benzaltiyosemikarbazonun demir (III) klorür ile yükseltgenmesi sonucu 

halkalanma reaksiyonu vererek 2-amino-5-fenil-1,3,4-tiyadiazol eldesi 1901 yılında 

Young ve Eyre tarafından gerçekleştirilmiştir. Örneğin, 4-fenil- benzaltiyosemikarbazon 

ve 4-metil-benzaltiyosemikarbazon’un aynı şartlarda yükseltgenmesi sonucu elde 

edilecek ürünler 2-anilino-5-fenil-1,3,4-tiyadiazol ve 2-metilamino-5-fenil-1,3,4-

tiyadiazol olacaktır [62]. 

 

                                                                                                                       
(2.2.19) 

2.2.4.6. Ditiyokarbazitler İle 

Bir diğer yöntem ditiyokarbazik asit tuzları ve esterlerden yola çıkarak alkil merkapto-

5-sübstitüe-1,3,4-tiyadiazol türevleri elde edilirler. Örnek olarak 3-açiltiyosemikarbazit 

türevlerinin 25 oC civarında sülfirik asit ile reaksiyonu sonucu 2-merkapto-5-aril-1,3,4-

tiyadiazol türevlerinin eldesi mümkündür. 
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R
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H2SO4 NN

SR SH

                  
                                                                                                                                 (2.2.20) 

Aynı şekilde veya 3-açiltiyosemikarbazit bileşiğinin bazik ortamda metil iyodür ile 

reaksiyonu ile elde edilen esterler de oda sıcaklığında sülfirik asit varlığında                  

2-merkapto-5-aril-1,3,4-tiyadiazol türevleri oluşturacak şekilde halkalanırlar. R grubu 

aril veya alkil olabilir. Ester yapının bazik koşullarda ısıtılması sonucu 1,3,4-oksodiazol 

yapıların oluşması mümkündür [66]. 

     
(2.2.21)  

Bu reaksiyonun başlangıç maddesi olan tiyosemikarbazit türevleri, hidrazinlerin bazik 

ortamda karbon sülfür ile reaksiyonu sonucu elde edilebilir. Aynı zamanda karbon 

sülfürün alkali ortamda hidrazin yapıya saldırması ile 2,5-dimerkapto-1,3,4-tiyadiazol 

oluşumu gerçekleşebilmektedir [67]. 

                
                                                                                                                                 (2.2.22) 
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2.2.4.7. Diğer Yöntemler 

Diğer bir elde yöntemi bitiyoüre veya substitüe bitiyoüre bileşiklerinden yola çıkarak, 

bu bileşiklerin yükseltgenmesi sonucu 2,5-diamino-1,3,4-tiyadiazole halkalanmasının 

gerçekleştirilmesidir. Yükseltgenme işlemi farklı yöntemlerle uygulanabilir. 

 

       
(2.2.23) 

 

Başka bir yöntem piperidin içerisindeki 2,5-dialkil-1,3,4-tiyadiazolid bileşiğinin kükürt 

varlığında ısıtılması sonucu 2,5-dialkil-1,3,4-tiyadiazol eldesidir. 

 

                             (2.2.24) 

 

2-İzonikotinoilhidrazinkarbotiyoamid bileşiğinin derişik H2SO4 çözeltisi içerisinde     

ısıtılmasıyla 5-(piridin-4-il)-1,3,4-tiyadiazol-2-amin ligandı eldesi gerçekleştirilmiştir 

[68]. 

 

 
                                                                                                                                 (2.2.25) 
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Benzer şekilde 2-izonikotinoilhidrazinkarbotiyoamid yerine 2-(2-hidroksibenzoil)-

hidrazinkarbotiyoamit’in kullanılması durumunda bu sefer aynı şartlarda elde edilecek 

ürün 5-(piridin-4-il)-1,3,4-tiyadiazol-2-amin ligandı olacaktır [69]. 

 

                                                                                                                       (2.2.26) 

2.3. BOYARMADDELER 

2.3.1. Giriş 

 

Cisimlerin (kumaş,elyaf) kendilerini renkli hale getirmede uygulanan maddelere ise bo-

yarmadde denir. Ancak her renk veren veya renkli olan madde boyarmadde değildir. 

Bütün boyarmaddeler organik bileşiklerdir [70]. 

2.3.2. Maddelerde Renklilik 

Boyarmaddeler, ışığın görünür bölgesinde (400-700 nm) kısmen veya tamamen ışığı 

soğurma yeteneğine sahip bileşiklerdir. Işık denilen gözümüzle algıladığımız elektro-

magnetik dalga bölgesi çok dar bir alandır. Gözümüzün duyarlı olduğu bu bölge, 400- 

750 nm lik dalga boyuna sahiptir. Bunların dışındaki 10 nm ile 400 nm arasındaki böl-

geye ise morötesi denir. Güneşten gelen ışınlar, görünen ışınlar yanında morötesi ışınla-

rı da kapsar [71]. 

Eğer bir cisim, üzerine düşen ışığın tamamını yansıtıyorsa göze beyaz olarak görünür. 

Buna karşılık cisim, gelen ışığın tamamını absorblayıp hiç yansıma yapmıyorsa siyah 

renklidir. Cisim, üzerine düşen beyaz ışıktan, belli dalga boyundaki bazı ışık veya ışık-

ları absorbluyorsa, beyaz ışıktan geri kalanları yansır ve bu yansıyan ışıkların dalga bo-

yuna bağlı olan bir renkte görülür [72]. 
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Boyarmaddelerin yapısında “kromofor” ve “oksokrom” gibi gruplar vardır. Bu grupla-

rın dışında, renklerin koyulaşmasını sağlayan “batokrom” gruplar ve renk yükseltici 

“hipsokrom” gruplar bulunabilir [73]. 

2.3.3. Boyarmadde Kimyasında Kullanılan Sınıflandırmalar 

Bu sınıflandırmaya örnek olarak boyarmaddelerin boyama özelliklerine göre boyanması 

verilmiştir. Diğer sınıflandırma türleri ise ele alınmamıştır.  

 

Boyarmaddelerin çeşitli liflere olan affiniteleri farklı olduğu için, bu gruplardan bazıları 

yalnız selüloz liflerini, bazıları da yalnız protein liflerini boyarsa da her ikisini, hatta  

sentetik lifleri de boyayan gruplar da vardır [74]. 

 

2.3.3.1. Boyarmaddelerin boyama özelliklerine göre sınıflandırılması 

1- Bazik Boyarmaddeler 

2- Asid Boyarmaddeler 

3- Direkt boyarmaddeler 

4- Mordan Boyarmaddeler 

5- Reaktif Boyarmaddeler 

6- Küpe Boyarmaddeleri 

7- İnkişaf Boyarmaddeleri 

8- Metal-Kompleks Boyarmaddeler 

9- Dispersiyon Boyarmaddeleri 

10- Pigment boyarmaddeleri 
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3. MALZEME VE YÖNTEM 

3.1. KULLANILAN CİHAZ VE YARDIMCI GEREÇLER 

İnce tabaka kromatografisinde (TLC) “Merck, 5549” silika jel tabaka, prepatif ince 

tabaka kromatografisinde “Merck, 5717” silika jel tabaka lle “Desega Min UVIS , 50 

Hz  UVP” ultraviyole lamba kullanıldı. 

 

Elde edilen saf maddelerin erime noktaları “BÜCHİ Melting Point B-540” model erime 

noktası cihazında açık kapiler tüplerle tayin edildi. 

 

Sentezlenen ve başlangıç maddelerinin Fourier Transform Infrared (FT-IR) 

spektrumları, potasyum bromür ile tablet yapılarak, “Perkin Elmer” marka FT-IR 

spektrometresinde alındı. 

 

Nükleer Magnetik Rezonans (1H-NMR) spektrumları, maddelerin çözünürlüklerine göre 

tetrametilsilan (TMS) standartı kullanılarak Dimetil sülfoksit (DMSO-d6) da “Varian 

500 MHz Gemini” spektrometresinde alındı. 

 

Kütle (MS) spektrumları, Thermo Finnigan MS Spektrometre cihazı ile alındı. 

 

Başlangıç maddelerinin ve sentezlenen maddelerin FT-IR spektrumları, İ.Ü. Kimya 

Bölümü Organik Kimya Laboratuvarında, NMR (1H-NMR), MS spektrumları ve 

elementel analizleri İ.Ü. İleri Analizler Laboratuvarında yapılmıştır. 

 

 

 Isıtıcılı Magnetik Karıştırıcı: Are marka cihaz. 

 Terazi: RADWAG (10-3
 hassasiyet ) marka cihaz. 

 Erime Noktası Tayin Cihazı: Gallenkamp marka cihaz 

 Vakumlu Etüv: THERMO ELECTRON COR. HERAUES marka cihaz. 
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3.2. KULLANILAN KİMYASAL MADDELER 

Tablo 3.2.1. 

Madde Adı Firma Adı 
Kloroform                       Merck 

Metanol Merck 

Aseton                                 Merck 

o-vanilin Merck 

2,3-Dihidroksibenzaldehit Merck 

2,4-Dimetoksibenzaldehit Merck 

2-Hidroksi-3-Metilbenzaldehit Merck  

2-Hidroksi-5-Metoksibenzaldehit Merck 

2,5-Dimetoksibenzaldehit Merck 

3,5-Diklorosalisilaldehit Merck 

3,4-Dihidroksibenzaldehit Merck 

3,4-Dimetoksibenzaldehit Merck 

2-Hidroksi-5-Nitrobenzaldehit Merck 

3-Bromo-5-Kloro-2-Hidroksibenzaldehit Merck 

5-Metilsalisilaldehit Merck 

5-Brom-2-Hidroksibenzaldehit Merck 

2,3-Dimetoksibenzaldehit Merck 

2-Klorobenzaldehit Merck  

3-Metoksibenzaldehit Merck  

3-Klorobenzaldehit Fluka 

4-Klorobenzaldehit Merck  

3-Hidroksi-4-Metoksibenzaldehit Merck  

2,4-Diklorobenzaldehit Aldrich 

1,2,3-Tiyadiazol-5-Merkapto-2-Amino  Aldrich 
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3.3. 2-AMİNO-5-MERKAPTO-1,3,4-TİYADİAZOL BİLEŞİĞİNDEN ÇEŞİTLİ 

ALDEHİTLERLE SCHİFF BAZLARININ SENTEZİ, ÖZELİKLERİ VE 

SPEKTROSKOPİK VERİLERİ 

3.3.1. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-6-metoksifenol (1) 

0,380 g o-Vanilin (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde ısıtılarak 

çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon içerisinde 

yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-1,3,4-

tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve sarı ile 

turuncu arası bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3,5-4 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan açık turuncu çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 77.67  

                                       
(3.3.1) 

3.3.1.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C10H9N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 267,33 g 

Erime noktası: 171ºC 
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3.3.1.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 

Şekil 3.3.1: 1 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3092 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1592 (–C=N gerilmesi), 1453 

(aromatik halka, C=C gerilmesi), 1376 (C-H eğilmesi), 1276 (–C–O gerilmesi), 853-723 

(aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.81 ppm (s, –OCH3, 3H), 6.97 ppm (t, -aromatik H4, 1H, 

J=8,3), 7.12 ppm (d, -aromatik H5,1H), 7.21 ppm (d, -aromatik H3,1H), 8.84 ppm (s, 

N=CH, 1H), 10.78 ppm (s, –OH, 1H) 

 

Elementel Analiz    :Hesaplanan:     C(44.93%), H(3.39%), N(15.72%), S(23.99%) 

                                  Bulunan:          C(44.81%), H(3.54%), N(15.63%), S(23.81%) 

 

 

Şekil 3.3.2: 1 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.3: 1 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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Şekil 3.3.4: 1 No’lu bileşiğin MS spektrumu 
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3.3.2. 3-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)benzen-1,2-diol (2) 

0,310 g 2,3-Dihidroksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve turuncu bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan koyu turuncu çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 74.86  

  
(3.3.2)                                                   

3.3.2.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H7N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 253,30 g 

Erime noktası: 200ºC 
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3.3.2.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

NN

SHS N C
H

HO

OH

1

2

3

4

5

6

7

 
Şekil 3.3.5: 2 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3396 (–OH gerilmesi), 3069 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1615         

(–C=N gerilmesi), 1530 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1269 (C–H eğilmesi), 1076 (–

C–O gerilmesi), 892-730 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  6.79 ppm (t, -aromatik H4, 1H, J=7.97), 7.02 ppm (dd, 

aromatik H5, 1H, J1=1.45, J2=7.82), 7.26 ppm (dd, -aromatik H3, 1H, J1=1.45, 

J2=8.11), 8.84 ppm  (s, –N=CH, 1H),  9.66 ppm (s, –OH, 1H), 10.66 ppm (s, –OH, 1H), 

14.47 ppm (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:    C(42.68%), H(2.79%), N(16.59%), S(25.61%) 

                                   Bulunan:         C(42.63%), H(2.86%), N(16.83%), S(25.61%) 

 

 

Şekil 3.3.6: 2 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.7: 2 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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Şekil 3.3.8: 2 No’lu bileşiğin MS spektrumu 
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3.3.3. 5-{[(2,4-Dimetoksifenil)metiliden]amino}-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (3) 

0.415 g 2,4-Dimetoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak 

devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks 

edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan koyu sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü 

kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 80.53  

                                                                                                                         
(2.3.3) 

3.3.3.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C11H11N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 281,35 g 

Erime noktası: 230ºC 
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3.3.3.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.9: 3 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3098 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2920 (–CH3 gerilmesi), 1592 (–

C=N gerilmesi), 1530 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1253 (C–H eğilmesi), 1115 (–

C–O gerilmesi), 869-769 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.87 ppm (s, –OCH3, 3H), 3.91 ppm (s, –OCH3, 3H), 6.69 ppm 

(m, -aromatik H3+ H4, 2H), 7.96 ppm (d, -aromatik H6, 1H), 8.69 ppm (s, –N=CH, 

1H), 14.33 ppm  (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%) 

                                   Bulunan:               C(46.91%), H(4.04%), N(15.15%), S(23.84%) 

 

 

Şekil 3.3.10: 3 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.11: 3 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.4. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-6-metilfenol (4) 

0.340 g 2-Hidroksi-3-metilbenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve parlak sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene 

kadar artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 

saat reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan parlak sarı çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 73,42  

                                                                                                             
(2.3.4) 

3.3.4.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C10H9N3OS2 

Molekül ağırlığı: 251,33 g 

Erime noktası: 249ºC 
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3.3.4.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.12: 4 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3452 (–OH gerilmesi), 3061 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2912 (–

CH3 gerilmesi), 1615 (–C=N gerilmesi), 1538 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1430 

(C–H eğilmesi), 1269 (–C–O gerilmesi), 800-753 (aromatik halka, düzlem dışı =CH 

eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  2.20 ppm (s, -CH3, 3H), 6.94 ppm (t, aromatik H4, 1H, 

J=7.54), 7.41 ppm (d, -aromatik H5, 1H), 7.58 ppm (d, -aromatik H3, 1H), 8.88 ppm 

(s, –N=CH, 1H), 11.72 ppm (s, OH, 1H), 14.54 ppm (s, SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:     C(47.79%), H(3.61%), N(16.72%), S(25.52%) 

                                   Bulunan:          C(47.65%), H(3.60%), N(17.19%), S(25.88%) 

 

 
Şekil 3.3.13: 4 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.14: 4 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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Şekil 3.3.15: 4 No’lu bileşiğin MS spektrumu 
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3.3.5. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-4-metoksifenol (5) 

0.380 g 2-Hidroksi-5-metoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve açık turuncu bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene 

kadar artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 

saat reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan açık turuncu çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 66.40  

                                             
(2.3.5) 

3.3.5.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C10H9N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 267,33 g 

Erime noktası: 265ºC 
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3.3.5.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.16: 5 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3410 (–OH gerilmesi), 3065 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1622  (–

C=N gerilmesi), 1535 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1430 (C–H eğilmesi), 1237      

(–C–O gerilmesi), 800-746 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri ) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.73 ppm (s, –OCH3, 3H), 6.94 ppm (d, -aromatik H5, 1H), 

7.12 ppm (dd, -aromatik H6, 1H, J1=3.02, J2=9.05), 7.33 ppm (d, -aromatik H3, 1H), 

8.81 ppm (s, –N=CH, 1H), 10.62 ppm  (s, -OH, 1H), 14.47 ppm  (s, -SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(44.93%), H(3.39%), N(15.72%), S(23.99%) 

                                   Bulunan:               C(45.12%), H(3.53%), N(16.03%), S(23.40%) 

 

 
Şekil 3.3.17: 5 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.18: 5 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.6. 5-(((2,5-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazole-2-tiyol (6) 

0.415 g 2,5-Dimetoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve çok açık sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene 

kadar artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 

saat reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan çok açık sarı çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 52.30  

                                                                                                                   
(2.3.6) 

3.3.6.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C11H11N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 281,35 g 

Erime noktası: 205ºC 
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3.3.6.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.19: 6 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3000 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2935 (–CH3 gerilmesi), 2852 (–

CH3 gerilmesi), 1570 (–C=N gerilmesi), 1507 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1384 

(C–H eğilmesi), 1230 (–C–O gerilmesi), 853-723 (aromatik halka, düzlem dışı =CH 

eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.72 ppm (s, –OCH3, 3H), 3.85 ppm (s, –OCH3, 3H), 6.95 ppm 

(m, -aromatik H6+H5, 2H), 7.49 ppm (d, -aromatik H3, 1H), 8.41 ppm (s, –N=CH, 

1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%) 

                                   Bulunan:               C(45.85%), H(3.86%), N(14.66%), S(21.60%) 

 

 

Şekil 3.3.20: 6 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.21: 6 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.7. 2,4-Dikloro-6-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol (7) 

0.477 g 3,5-Diklorosalisilaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve turuncu bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan turuncu çökelti süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 51.60  

                                                                                                                      
(2.3.7) 

3.3.7.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H5Cl2N3OS2 

Molekül ağırlığı: 306,19 g 

Erime noktası: 253ºC 
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3.3.7.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.22: 7 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3361 (–OH gerilmesi), 3061 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1607         

(–C=N gerilmesi), 1530 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1461 (C–H eğilmesi), 1192     

(–C–O gerilmesi), 807-746 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.05-7.88 ppm (m, -aromatik H3+H4, 2H), 8.59 ppm (s,  

–N=CH, 1H), 10.11 ppm (s, OH, 1H), 14.46 ppm (s, -SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(35.30 %), H(1.65%), N(13.72%), S(20.94%) 

                                   Bulunan:               C(35.39%), H(1.74%), N(13.55%), S(19.20%) 

 

 

Şekil 3.3.23: 7 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.24: 7 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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Şekil 3.3.25: 7 No’lu bileşiğin MS spektrumu 
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3.3.8. 4-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)benzen-1,2-diol (8) 

0.345 g 3,4-Dihidroksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve açık sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü 

kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 71.60  

                                                             
(2.3.8) 

3.3.8.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H7N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 253,30 g 

Erime noktası: 217ºC 
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3.3.8.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.26: 8 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3486 (–OH gerilmesi), 3084 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1592         

(–C=N gerilmesi), 1530 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1269 (C–H eğilmesi), 1138     

(–C–O gerilmesi), 830-761 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.28 ppm (s, OH5 + OH6, 2H), 7.15 ppm (d, aromatik H4, 1H), 

7.54 ppm (m -aromatik H3+H7, 2H), 8.60 ppm (s, –N=CH, 1H), 14.39 ppm (s, –SH, 

1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(42.68%), H(2.79%), N(16.59%), S(25.32%) 

                                   Bulunan:               C(42.92%), H(2.86%), N(16.99%) S(25.22%) 

 

 

Şekil 3.3.27: 8 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.28: 8 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.9. 5-(((3,4-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (9) 

0.415 g 3,4-Dimetoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve açık sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü 

kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 70.85  

                                                                                                                       
(2.3.9) 

 

3.3.9.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C11H11N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 281,35 g 

Erime noktası: 248ºC 
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3.3.9.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.29: 9 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3088 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2972 (–CH3 gerilmesi), 2910 (–

CH3 gerilmesi), 1587 (–C=N gerilmesi), 1540 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1253 

(C–H eğilmesi), 1117 (–C–O gerilmesi), 851-753 (aromatik halka, düzlem dışı =CH 

eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.82 ppm (s, –OCH3, 3H), 3.86 ppm (s, –OCH3, 3H), 7.15 ppm 

(d, -aromatik H4, 1H), 7.53 ppm (m, -aromatik H3 + H7, 2H), 8.59 ppm (s , –N=CH, 

1H), 14.39 ppm (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%) 

                                   Bulunan:               C(46.94%), H(3.79%), N(15.01%), S(22.03%) 

 

 

Şekil 3.3.30: 9 No’lu bileşiğin IR spektrumu 



 57

 

 Şekil 3.3.31: 9 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.10. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-4-nitrofenol (10) 

0.417 g 2-Hidroksi-5-nitrobenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve koyu turuncu bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene 

kadar artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 

saat reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan koyu turucu çökelti süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 88.41  

   

                                                                                                                (2.3.10) 

3.3.10.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H6N4O3S2 

Molekül ağırlığı: 282,30 g 

Erime noktası: 240ºC 
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3.3.10.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

NN

SHS N C
H

HO

NO2
1

2

3

4

56

 
Şekil 3.3.32: 10 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3392 (–OH gerilmesi), 3089 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1623           

(–C=N gerilmesi), 1476 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1546-1346 (–NO2 gerilmele-

ri), 1276 (–C–O gerilmesi), 840-760 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.24 ppm (d, -aromatik H3, 1H), 7.68 ppm (m, -aromatik 

H5+H6, 2H), 8.44 ppm (s, –N=CH–, 1H), 9.08 ppm (s, –OH, 1H), 14.19 ppm (s, –SH, 

1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(38.29%), H(2.14%), N(19.85%), S(22.72%) 

                                   Bulunan:               C(38.87%), H(2.33%), N(20.00%), S(21.89%) 

 

 

Şekil 3.3.33: 10 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.34: 10 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.11. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-4-metilfenol (11) 

0.340 g 5-Metilsalisilaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde 

ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon 

içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-

1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve açık sarı 

bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak devam etti 

ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks 

sonunda dipte oluşan açık sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. Kristallendirme 

işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü kristal oluşumu için 

bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 77.10  

                       
                                                            (2.3.11) 

3.3.11.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C10H9N3OS2 

Molekül ağırlığı: 251,33g 

Erime noktası: 265ºC 
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3.3.11.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.35: 11 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3470 (–OH gerilmesi), 3092 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2895 (–

CH3 gerilmesi), 1576 (–C=N gerilmesi), 1530 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1484 

(C–H eğilmesi), 1223 (–C–O gerilmesi), 830-700 (aromatik halka, düzlem dışı =CH 

eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  2.24 ppm (s, –CH3, 3H), 6.09 ppm (d, -aromatik H6, 1H), 7.29 

ppm (dd, -aromatik H5, 1H, J1=2.82, J2=6,21), 7.63 ppm (s, -aromatik H3, 1H), 8.81 

ppm (s, –N=CH–, 1H), 10,82 ppm (s, –OH, 1H), 14.46 ppm (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(47.79%), H(3.61%), N(16.72%), S(25.52%) 

                                   Bulunan:               C(47.54%), H(3.58%), N(16.42%), S(26.05%) 

 

 

Şekil 3.3.36: 11 No’lu bileşiğin IR spektrumu 



 63

 

 

Şekil 3.3.37: 11 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.12. 4-Bromo-2-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol (12) 

0.502 g 5-Brom-2-hidroksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve kirli sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan kirli sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 69.80  

                                                                                                                       
(2.3.12) 

3.3.12.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H6BrN3OS2 

Molekül ağırlığı: 316,20 g 

Erime noktası: 192ºC 
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3.3.12.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.38: 12 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3410 (–OH gerilmesi), 3076 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1676         

(–C=N gerilmesi), 1600 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1484 (C–H eğilmesi), 1276     

(–C–O gerilmesi), 838-730 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.59-7.77 ppm (m -aromatik H3 + H4 + H5, 3H), 8.77 ppm (s , 

–N=CH–, 1H), 10.93 ppm (s, –OH, 1H), 14.52 ppm  (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    :   Hesaplanan:       C(34.19%), H(1.91%), N(13.29%), S(20.28%) 

                                      Bulunan:           C(33.35%), H(1.99%), N(13.84%), S(20.06%) 

 

 

Şekil 3.3.39: 12 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.40: 12 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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Şekil 3.3.41: 12 No’lu bileşiğin MS spektrumu 
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3.3.13. 5-(((2,3-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (13) 

0.415 g 2,3-Dimetoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol 

içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir 

balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve 

karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri 

çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona 

girdiği ve açık sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar 

artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat 

reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan açık sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. 

Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek 

ayrıldı. 

Verim: % 71.80  

                                                                                                                       
(2.3.13) 

3.3.13.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C11H11N3O2S2 

Molekül ağırlığı: 281,35 g 

Erime noktası: 165ºC 
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3.3.13.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.42: 13 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) :  3036 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 2975 (–CH3 gerilmesi), 2832 (–

CH3 gerilmesi), 1572 (–C=N gerilmesi), 1492 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1384 

(C–H eğilmesi), 1276 (–C–O gerilmesi), 807-761 (aromatik halka, düzlem dışı =CH 

eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  3.84 ppm (s, –OCH3, 3H), 3.90 ppm (s, –OCH3, 3H), 7.13 ppm 

(d, -aromatik H5, 1H), 7.40 ppm (t, -aromatik H4, 1H, J=4,88), 7.72 ppm (d, -

aromatik H3, 1H),  8.47 ppm (s, –N=CH–, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:          C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%) 

                                   Bulunan:                C(46.94%), H(4.09%), N(14.62%), S(21.93%) 

 

Şekil 3.3.43: 13 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.44: 13 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.14. 5-(((3-Metoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (14) 

0.340 g 3-Metoksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde 

ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon 

içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-

1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve açık sarı 

bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak devam etti 

ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks 

sonunda dipte oluşan beyaza yakın açık sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü 

kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 68.80  

                   
(2.3.14) 

3.3.14.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C10H9N3OS2 

Molekül ağırlığı: 251,33 g 

Erime noktası: 252ºC 
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3.3.14.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 
Şekil 3.3.45: 14 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3007 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 3007 (–CH3 gerilmesi), 1576 (–

C=N gerilmesi), 1490 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1386 (C–H eğilmesi), 1269 (–

C–O gerilmesi), 762-687 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  : δ  2.59 ppm (s, –OCH3, 3H), 7.23-7.58 ppm (m, -aromatik H3 + 

H4 + H5 + H7, 4H), 8.62 ppm (s, –N=CH–, 1H), 14.51 ppm (s, -SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:         C(47.79%), H(3.61%), N(16.72%), S(25.52%) 

                                   Bulunan:              C(47.28%), H(3.78%), N(17.02%), S(26.00%) 

 

Şekil 3.3.46: 14 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.47: 14 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu
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3.3.15. 2-Bromo-4-kloro-6-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol 

(15) 

0.867 g 3-Bromo-5-kloro-2-hidroksibenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml 

etanol içerisinde ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında 

iken, bir balon içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-

amino-5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında 

tutularak ve karıştırılarak damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç 

maddeleri çözeltileri renksiz iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde 

reaksiyona girdiği ve açık sarı bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi 

bitene kadar artarak devam etti ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol 

edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks sonunda dipte oluşan açık turuncu çökelti 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Kristallendirme işlemi için metanolde ısıtılarak 

çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü kristal oluşumu için bir gece bekletildi. Oluşan 

kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 78.80  

                                                                                                                       
(2.3.15) 

2.3.15.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H5BrClN3OS2 

Molekül ağırlığı: 350,64 g 

Erime noktası: 228ºC 
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3.3.15.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 

 
Şekil 3.3.48: 15 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 3415 (–OH gerilmesi), 3092 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1615          

(–C=N gerilmesi), 1515 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1415 (C–H eğilmesi), 1269    

(–C–O gerilmesi), 807-738 (aromatik halka, düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.95-8.09 ppm (m, -aromatik H3 + H4, 2H), 8.96 ppm  

(s, –N=CH–, 1H), 10.12 ppm (s, –OH, 1H), 13.30 ppm (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:      C(30.83%), H(1.44%), N(11.98%), S(18.29%) 

                                   Bulunan:            C(30.10%), H(1.53%), N(11.52%), S(17.89%) 

 

 

Şekil 3.3.49: 15 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.50: 15 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.16. 5-(((4-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (16) 

0.639 g 4-Klorobenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde 

ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon 

içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-

1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve açık sarı 

bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak devam etti 

ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks 

sonunda dipte oluşan sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. Kristallendirme işlemi 

için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü kristal oluşumu için bir gece 

bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 72.60  

                                                                                                                       
(2.3.16) 

3.3.16.1. Özellikleri 

Molekül Formülü: C9H6ClN3S2 

Molekül ağırlığı: 255,74 g 

Erime noktası: 191ºC 
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3.3.16.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 

 
Şekil 3.3.51: 16 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 2984 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1697 (–C=N gerilmesi), 1569 

(aromatik halka, C=C gerilmesi), 1492 (C–H eğilmesi), 830-761 (aromatik halka,     

düzlem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.22-7.68 ppm (m -aromatik H3 + H4 + H5 + H6, 4H), 8.63 

ppm (s, –N=CH–, 1H), 14.53 ppm  (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:      C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%) 

                                   Bulunan:           C(41.16%), H(2.73%), N(15.84%), S(24.07%) 

 

 

Şekil 3.3.52: 16 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.53: 16 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 



 80

3.3.17. 5-(((2-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (17) 

0.639 g 2-Klorobenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde 

ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon 

içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-

1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve sarı bir 

renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak devam etti ve 

sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks 

sonunda dipte oluşan sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. Kristallendirme işlemi 

için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü kristal oluşumu için bir gece 

bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 71.41  

 

                                                                                                                       
(2.3.17) 

3.3.17.1. Özellikler 

Molekül Formülü: C9H6ClN3S2 

Molekül ağırlığı: 255,74 g 

Erime noktası: 201ºC 
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3.3.17.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 

 
Şekil 3.3.54: 17 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) :  2923 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1607 (–C=N gerilmesi), 1600 

(aromatik halka, C=C gerilmesi), 1384 (C–H eğilimi), 931-784 (aromatik halka, düzlem 

dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  :  7.1-7.6 ppm (m, -aromatik H6 + H5 + H4 + H3, 4H), 9.99 ppm 

(s , –N=CH–, 1H), 14.06 ppm  (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:      C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%) 

                                   Bulunan:           C(43.53%), H(2.69%), N(16.12%), S(24.21%) 

 

 

Şekil 3.3.55: 17 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.56: 17 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 
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3.3.18. 5-(((3-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol (18) 

0.639 g 3-Klorobenzaldehit (0,0025 mol) bir behere alınarak 10 ml etanol içerisinde 

ısıtılarak çözündü. Hazırlanan bu çözelti sıcaklığı 70-75ºC civarında iken, bir balon 

içerisinde yine 10 ml etanolde çözünmüş halde bulunan 0,333 g 2-amino-5-merkapto-

1,3,4-tiyadiazol (0,0025 mol) üzerine, sıcaklık 75ºC civarında tutularak ve karıştırılarak 

damla damla ilave edildi. Karıştırmadan önce başlangıç maddeleri çözeltileri renksiz 

iken, karıştırma sonrasında maddelerin hızlı bir şekilde reaksiyona girdiği ve açık sarı 

bir renk oluştuğu gözlendi. Renk dönüşümü ilave işlemi bitene kadar artarak devam etti 

ve sabitlendi. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 3 saat reflüks edildi. Reflüks 

sonunda dipte oluşan sarı çökelti süzülerek ayrı bir behere alındı. Kristallendirme işlemi 

için metanolde ısıtılarak çözündürüldü ve süzüldü. Süzüntü kristal oluşumu için bir gece 

bekletildi. Oluşan kristaller dekante edilerek ayrıldı. 

Verim: % 68.13 

                                                       
(2.3.18) 

3.3.18.1. Özellikler 

Molekül Formülü: C9H6ClN3S2 

Molekül ağırlığı: 255,74 g 

Erime noktası: 207ºC 
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3.3.18.2. Spektroskopik Analiz Verileri 

 

 
Şekil 3.3.57: 18 No’lu bileşiğin yapısı 

 

FTIR(KBr) : 2923 (aromatik halka, =CH gerilmesi), 1615 (–C=N gerilmesi), 1553 

(aromatik halka, C=C gerilmesi), 1346 (C–H eğilmesi), 961-789 (aromatik halka, düz-

lem dışı =CH eğilmeleri) cm-1 

 
1H-NMR (DMSO)  : , 7.05 ppm (s, -aromatik H6 + H5 + H3, 1H), 7.35-7.50 ppm (m, 

-aromatik H4, 1H), 8.80 ppm (s, –N=CH–, 1H), 13.13 ppm (s, –SH, 1H) 

 

Elementel Analiz    : Hesaplanan:   C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%) 

                                   Bulunan:        C(41.23%), H(2.48%), N(15.95%), S(26.12%) 

 

 

Şekil 3.3.58: 18 No’lu bileşiğin IR spektrumu 
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Şekil 3.3.59: 18 No’lu bileşiğin 1H-NMR spektrumu 



 86

4. BULGULAR 

4.1. DENEMELER 

4.1.1. 2-(((Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-6-metoksifenol 

Açık turuncu toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3092 (=CHaromatik), 1592 (C=N), 1453 (C=C), 

1376 (C-H), 1276 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.81 (s, -OCH3, 3H), 6.97 

(t, -aromatik H4, 1H, J=8,3), 7.12 (d, -aromatik H5,1H), 7.21 (d, -aromatik H3,1H), 

8.84 (s, N=CH, 1H), 10.78 (s, -OH, 1H). –MS (APCI) m/z (%): 266.09 [M+] –

C10H9N3O2S2 (MA = 267,32 g/mol). –Hesaplanan: C(44.93%), H(3.39%), N(15.72%), 

S(23.99%); Bulunan: C(44.81%), H(3.54%), N(15.63%), S(23.81%). –EN=171 oC. 

4.1.2. 3-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)benzen-1,2-diol 

Turuncu toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3369 (OH), 3069 (=CHaromatik), 1615 (C=N), 1530 

(C=C), 1269 (C-H), 1076 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 6.79 (t, -aromatik 

H4, 1H,  J=7.97), 7.02   (dd, -aromatik H5, 1H, J1=1.45, J2=7.82), 7.26 (dd , -aromatik 

H3, 1H, J1=1.45, J2=8.11), 8.84  (s, -N=CH, 1H),  9.66 (s, -OH, 1H), 10.66 (s, -OH, 

1H), 14.47 (s, -SH, 1H). –MS (APCI) m/z (%): 252.09 [M+] – C9H7N3O2S2 (MA = 

253,30 g/mol). –Hesaplanan: C(42.68%), H(2.79%), N(16.59%), S(25.61%); Bulunan: 

C(42.63%), H(2.86%), N(16.83%), S(25.61%). –EN= 200 oC. 

4.1.3. 5-(((2,4-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3098 (=CHaromatik), 1592 (C=N), 1530 (C=C), 1253 (C-

H), 1115 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.87 (s,-OCH3, 3H), 3.91 (s,-

OCH3, 3H), 8.69 (m, -aromatik H3+ H4, 2H), 7.96 (s, -aromatik H6, 1H), 8.69 (s, -

N=CH, 1H), 14.33  (s, -SH, 1H). – C11H11N3O2S2 (MA = 281,35 g/mol). –Hesaplanan: 

C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%); Bulunan: C(46.91%), H(4.04%), 

N(15.15%), S(23.84%). –EN= 230 oC. 

4.1.4. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-6-metilfenol 

Parlak sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3452 (OH), 3061 (=CHaromatik), 1615 (C=N), 1538 

(C=C), 1430 (C-H), 1269 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 2.20 (s,-CH3, 3H), 

6.94 (t, aromatik H4, 1H, J=7.54), 7.41 (m, -aromatik H5, 1H), 7.58 (s, -aromatik H3, 
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1H), 8.88 (s, -N=CH, 1H), 11.72  (s, OH, 1H), 14.54  (s, SH, 1H). –MS (APCI) m/z 

(%): 250.09 [M+] – C10H9N3OS2 (MA = 251,33 g/mol). –Hesaplanan: C(47.79%), 

H(3.61%), N(16.72%), S(25.52%); Bulunan: C(47.65%), H(3.60%), N(17.19%), 

S(25.88%). –EN= 249 oC. 

4.1.5. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-4-metoksifenol 

Açık turuncu toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3061 (=CHaromatik), 1615 (C=N), 1538 (C=C), 

1430 (C-H), 1269 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.73 (s, -OCH3, 3H), 6.94 

(d, -aromatik H5, 1H), 7.12 (dd, -aromatik H6, 1H, J1=3.02, J2=9.05), 7.33 (d, -

aromatik H3, 1H), 8.81 (s, -N=CH, 1H), 10.62  (s, -OH, 1H), 14.47  (s, -SH, 1H).– 

C10H9N3O2S2 (MA = 267,33 g/mol). –Hesaplanan: C(44.93%), H(3.39%), N(15.72%), 

S(23.99%); Bulunan: C(45.12%), H(3.53%), N(16.03%), S(23.40%). –EN= 265 oC. 

4.1.6. 5-(((2,5-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazole-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3000 (=CHaromatik), 1670 (C=N), 1507 (C=C), 1384 

(C-H), 1230 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.72 (s, -OCH3, 3H), 3.85 (s, -

OCH3, 3H), 6.95 (m, -aromatik H6+H5, 2H), 7.49 (d -aromatik H3, 1H), 8.41 (s , -

N=CH, 1H). – C11H11N3O2S2 (MA = 281,35 g/mol). –Hesaplanan: C(46.96%) H(3.94%) 

N(14.93%) S(22.79%); Bulunan: C(45.85%) H(3.86%) N(14.66%) S(21.60%), –EN= 

205 oC. 

4.1.7. 2,4-Dikloro-6-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol 

Turuncu toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3361 (OH), 3031 (=CHaromatik), 1607 (C=N), 1530 

(C=C), 1461 (C-H), 1192 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.05-7.88 (m, -

aromatik H3+H4, 2H), 8.59 (s, -N=CH, 1H), 10.11 (s, OH, 1H), 14.46 (s, -SH, 1H). –

MS (APCI) m/z (%): 306.01 [M+]  – C9H5Cl2N3OS2 (MA = 306,19 g/mol). –Hesaplanan: 

C(35.30%), H(1.65%), N(13.72%), S(20.94%); Bulunan: C(35.39%), H(1.74%), 

N(13.55%), S(19.20%). –EN= 253 oC. 

4.1.8. 4-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)benzen-1,2-diol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3486 (OH), 3084 (=CHaromatik), 1592 (C=N), 1530 

(C=C), 1461 (C-H), 1269 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.28 (s, OH5 + 

OH6, 2H), 7.15 (d, aromatik H4, 1H), 7.54 (m, -aromatik H3+H7, 2H), 8.60 (s, -
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N=CH, 1H), 14.39  (s, -SH, 1H). – C9H7N3O2S2 (MA = 253,30 g/mol). –Hesaplanan: 

C(42.68%), H(2.79%), N(16.59%), S(25.32%); Bulunan: C(42.92%), H(2.86%), 

N(16.99%), S(25.22%). –EN= 217oC. 

4.1.9. 5-(((3,4-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3088 (=CHaromatik), 1587 (C=N), 1540 (C=C), 1253 

(C-H), 1117 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.82 (s, -OCH3, 3H), 3.86 (s, -

OCH3, 3H), 7.15 (d, -aromatik H4, 1H), 7.53 (m -aromatik H3 + H7, 2H), 8.59 (s , -

N=CH, 1H), 14.39 (s, -SH, 1H). – C11H11N3O2S2 (MA = 281,35 g/mol). –Hesaplanan: 

C(46.96%) H(3.94%) N(14.93%) S(22.79%); Bulunan: C(46.94%) H(3.79%) 

N(15.01%) S(22.03%), –EN= 248 oC. 

4.1.10. 5-((3,4-Dimetoksibenziliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Koyu turuncu toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3392 (OH), 3089 (=CHaromatik), 1623 (C=N), 

1476 (C=C), 1546-1346 (NO2), 1276 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.24 (d, 

-aromatik H3, 1H), 7.68 (m, -aromatik H5+H6, 2H), 8.44 (s, N=CH, 1H), 9.08 (s, -

OH, 1H), 14.19 (s, -SH, 1H). –C9H6N4O3S2 (MA = 282,29 g/mol). –Hesaplanan: 

C(38.29%), H(2.14%), N(19.85%), S(22.72%); Bulunan: C(38.87%), H(2.33%), 

N(20.00%), S(21.89%). –EN= 240 oC. 

4.1.11. 2-(((5-Merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)-4-metilfenol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3470 (OH), 3092 (=CHaromatik), 1576 (C=N), 1530 

(C=C), 1546-1346 (NO2), 1484 (C-H), 1223 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 

2.24 (s,-CH3, 3H), 6.09 (d, -aromatik H6, 1H), 7.29 (dd, -aromatik H5, 1H, J1=2.82, 

J2=6,21), 7.63 (s, -aromatik H3, 1H), 8.81 (s, -N=CH, 1H), 10,82 (s, -OH, 1H), 14.46 

(s, -SH, 1H). –C10H9N3OS2 (MA = 251,32 g/mol). –Hesaplanan: C(47.79%), H(3.61%), 

N(16.72%), S(25.52%); Bulunan: C(47.54%), H(3.58%), N(16.42%), S(26.05%). –EN= 

265 oC. 

4.1.12. 4-Bromo-2-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol 

Koyu sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3410 (OH), 3076 (=CHaromatik), 1676 (C=N), 1600 

(C=C), 1484 (C-H), 1276 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.59-7.77 (m, -

aromatik H3 + H4 + H5, 3H), 8.77 (s, N=CH, 1H), 10.93 (s, -OH, 1H), 14.52  (s, -SH, 
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1H). –MS (APCI) m/z (%): 316.26 [M+]. – C9H6BrN3OS2 (MA = 316,19 g/mol). –

Hesaplanan: C(34.19%), H(1.91%), N(13.29%), S(20.28%); Bulunan: C(33.35%), 

H(1.99%), N(13.84%), S(20.06%). –EN= 192 oC. 

4.1.13. 5-(((2,3-Dimetoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 2976 (=CHaromatik), 1576 (C=N), 1492 (C=C), 1384 

(C-H), 1276 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 3.84 (s, -OCH3, 3H), 3.90 (s, -

OCH3, 3H), 7.13 (d, -aromatik H5, 1H), 7.40 (t, -aromatik H4, 1H, J=4,88), 7.72 (d, -

aromatik H3, 1H), 8.47 (s, -N=CH, 1H). – C11H11N3O2S2 (MA = 281,35 g/mol). –

Hesaplanan: C(46.96%), H(3.94%), N(14.93%), S(22.79%); Bulunan: C(46.94%), 

H(4.09%), N(14.62%), S(21.93%). –EN= 165 oC. 

4.1.14. 5-(((3-Metoksifenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3007 (=CHaromatik), 1576 (C=N), 1492 (C=C), 1386 

(C-H), 1269 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 2.49 (s, -OCH3, 3H), 7.23-7.58 

(m, -aromatik H3 + H4 + H5 + H7, 4H), 8.62 (s, N=CH, 1H), 14.51 (s, -SH, 1H). – 

C10H9N3OS2 (MA = 251,32 g/mol). –Hesaplanan: C(47.79%), H(3.61%), N(16.72%), 

S(25.52%); Bulunan: C(47.28%), H(3.78%), N(17.02%), S(26.00%). –EN= 252 oC. 

4.1.15. 2-Bromo-4-kloro-6-(((5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-il)imino)metil)fenol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 3415 (OH), 3092 (=CHaromatik), 1615 (C=N), 1515 

(C=C), 1415 (C-H), 1269 (C-O). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.95-8.09 (m, -

aromatik H3 + H4, 2H), 8.96 (s, N=CH, 1H), 10.12 (s, -OH, 1H), 13.30  (s, -SH, 1H). – 

C9H5BrClN3OS2 (MA = 350,64 g/mol). –Hesaplanan: C(30.83%), H(1.44%), 

N(11.98%), S(18.29%); Bulunan: C(30.10%), H(1.53%), N(11.52%), S(17.89%). –EN= 

228 oC. 

4.1.16. 5-(((4-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 2984 (=CHaromatik), 1697 (C=N), 1569 (C=C), 1492 

(C-H). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.22-7.68 (m, -aromatik H3 + H4 + H5 + H6, 

4H), 8.63 (s, N=CH, 1H), 14.53  (s, -SH, 1H). – C9H6ClN3S2 (MA = 255,74 g/mol). –

Hesaplanan: C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%); Bulunan: C(41.16%), 

H(2.73%), N(15.84%), S(24.07%). –EN= 191 oC. 
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4.1.17. 5-(((2-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 2923 (=CHaromatik), 1607 (C=N), 1600 (C=C), 1384 

(C-H). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.1-7.6 (m, -aromatik H6 + H5 + H4 + H3, 

4H), 9.99 (s , N=CH, 1H), 14.06  (s, -SH, 1H). – C9H6ClN3S2 (MA = 255,74 g/mol). –

Hesaplanan: C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%); Bulunan: C(43.53%), 

H(2.69%), N(16.12%), S(24.21%). –EN= 201 oC. 

4.1.18. 5-(((3-Klorofenil)metiliden)amino)-1,3,4-tiyadiazol-2-tiyol 

Açık sarı toz katı. –FTIR: υ (cm-1) = 2923 (=CHaromatik), 1615 (C=N), 1553 (C=C), 1346 

(C-H). –1H-NMR (500 MHz, DMSO): δ = 7.05 (s, -aromatik H6 + H5 + H3, 1H), 7.35-

7.50 (m –aromatik H4, 1H), 8.80 (s, N=CH, 1H), 13.13 (s, -SH, 1H). – C9H6ClN3S2 

(MA = 255,74 g/mol). –Hesaplanan: C(42.27%), H(2.36%), N(16.43%), S(25.08%); 

Bulunan: C(41.23%), H(2.48%), N(15.95%), S(26.12%). –EN= 207 oC. 
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5. TARTIŞMA VE SONUÇ 

Bu çalışmada, 2-amino-5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol’ün çeşitli aldehitlerle verdiği 18 

adet Schiff bazı sentezlenmiş ve sentezlenen bileşiklerin yapıları elementel analiz, erime 

noktası tayini, FT-IR, 1H-NMR ve kütle spektroskopisi teknikleri ile aydınlatılmıştır. 

Elde edilen bileşiklere ait fizikokimyasal ve spektroskopik veriler Bulgular kısmında 

topluca sunulmuştur.  

 

Yapılan literatür araştırmalarında 2-amino-5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol bileşiğinin farklı 

aldehitlerle verdiği Schiff bazı reaksiyonları üzerine çalışmalar olduğu görülmüştür. 

Ayrıca bu bileşiklerin herbisit, antibakteriyel, antifungal, diüretik, antimalaryal gibi çok 

çeşitli biyolojik aktivitelere sahip oldukları ve bazı bileşikler üzerinden boyarmadde 

sentezi gerçekleştirildiği tespit edilmiştir. Bu özellikleri nedeniyle, 2-amino-5-

merkapto-1,3,4-tiyadiazolün daha önce elde edilmemiş aldehit türevleri belirlenerek 

yeni Schiff bazlarının sentezlenmesine karar verilmiştir. Öte yandan bu tez çalışmasında 

sentezlenen yeni maddelerin literatürdeki bir boşluğu doldurabileceği kanısındayız. 

 

Elde edilen bileşiklerin IR spektrumları incelendiğinde tespit edilen gözlemler şöyle 

özetlenebilir: Örneğin Cl ve OH grupları taşıyan bir bileşik olan 2,4-dikloro-6-[N-(5-

sulfanil-1,3,4-tiyadiazol-2-il)karboksimidol]fenol bileşiğindeki aromatik yapının 3040-

3030 cm-1 aralığında beklenen karakteristik C–H gerilme titreşimi 3061 cm-1’de şiddetli 

bir pik olarak gözlenmektedir. Bu aralığın yukarı alanında 3361 cm-1’de primer 

alkollerin geniş band olarak verdiği pikten farklı olarak, tersiyer alkole ait keskin –OH 

gerilmesi görülmektedir. Aromatik C=C yapısından kaynaklanan ve bu yapıdaki gibi 

aromatik halkanın oksijen molekülündeki elektron çifti ile konjüge olması durumunda 

1580 cm-1’de görülen gerilme titreşimi 1530 cm-1’de ortaya çıkmaktadır. 1600 cm-1 

civarında beklenen bu gerilme titreşiminin Cl atomlarının elektronegatif etkisi ile aşağı 

alana kaymış olması da muhtemeldir. Benzer bir durum aromatik halkaya Br ve Cl 

atomları bağlı bulunan 2-bromo-4-kloro-6-[N-(5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol-2-

il)karboksimidol]fenol bileşiğinde, aromatik C=C gerilme titreşimi 1515 cm-1’de 

gözlenmektedir. C=C gerilmesine yakın olduğu için belirlenmesi zor olan azometin 

C=N gerilmesi konjuge durumundan dolayı beklendiği 1640 cm-1’den daha aşağıda 

1607 cm-1de gözlenmiştir. Bu durum sentezlenen bütün bileşikler için geçerlidir, fakat 
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16 no’lu bileşikte Ar–HC=N– grubu 1697 cm-1’de görülüp yukarı alana kaymıştır. 

2000-1600 cm-1 aralığında beklenen aromatik C–H eğilme bandları 1461 cm-1’de, alkol 

yapısından kaynaklanan C–O eğilme titreşim bandı ise beklendiği gibi 1192 cm-1’de 

görülmektedir. 

 

Schiff bazlarında molekül içi ya da moleküller arası hidrojen bağları (köprüleri) yaygın 

olarak rastlanan bir olgudur ve bu olgu IR spektrumları vasıtasıyla tespit 

edilebilmektedir. Çalışmamızda hemen tüm bileşiklerde 3000 ila 2500 cm-1 arasında 

görülen yayvan bandlar hidrojen köprüsünden ileri gelmektedir. Bazı IR 

spektrumlarında hidrojen köprüsü nedeniyle OH gerilme titreşim bandları tespit 

edilememiştir. 6, 9, 13, 17 ve 18 nolu bileşiklerde söz konusu bölgede hidrojen 

köprüsünden ileri gelen yayvan bandların olmadığı görülmektedir. Bu durum, bu 

bileşiklerde hidrojen köprüsünün son derece zayıf olduğunu göstermektedir.  

  

Elde edilen Schiff bazlarının 1H-NMR spektrumları incelendiğinde, aromatik –CH’ların 

sinyalleri beklentilere uygun olarak  = 6.09 – 7.63 ppm arasında görülmektedir. 4 ve 

11 nolu bileşiklerin 1H-NMR spektrumlarında, sırasıyla 2.20 ve 2.24 ppm’de aromatik 

halkaya bağlı –CH3 protonlarına ait singlet (tekli pik) görülmektedir. Aromatik halkaya 

bağlı bulunan –CH3, dış manyetik alana oranla, daha şiddetli bir manyetik alan etkisi 

altında kalarak, antiperdelemeye uğramış ve rezonansı aşağı alana kaymıştır. Metoksi 

grubunun ya da gruplarının (–OCH3) aromatik halkaya bağlı olduğu bileşiklerde ise (1, 

3, 5, 6, 9, 13 ve 14 nolu bileşikler) hem aromatikliğin hem de oksijenin etkisiyle 

metoksi protonları  = 3.80 ppm civarında singlet vermişlerdir.  

 

 

Şekil 5.1: 11 No’lu bileşiğin yapısı 

4-Metil-2-[N-(5-sulfanil-1,3,4-tiyadiazol-2-il)karboksimidol]fenol’de (11 nolu bileşik) 

–OH grubuna göre orto pozisyonunda kalan 6 no’lu H atomu, elektronegatif oksijen 

atomunun elektronlarının oluşturduğu dış manyetik alanın şiddetini azaltan 

perdelemenin etkisiyle, aromatik hidrojenler arasında en fazla paramanyetik kaymaya 
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uğramış H atomu olarak 6.09 ppm civarında dublet vermiştir. –OH grubuna göre meta 

pozisyonunda kalan 5 no’lu H atomu da daha az aşağı alana kayarak =7.29 ppm’de 

dubletin dubleti şeklinde yarılmıştır. 3 no’lu aromatik H atomu da =7.63 ppm’de 

singlet olarak ortaya çıkmaktadır. Sentezlenen tüm bileşiklerde bulunan ve Schiff 

bazlarının karakteristik yapısı olan –N=CH (azometin) grubu, azotun ve çifte bağ 

elektronlarının elektronegatif etkisi ve alfa pozisyonundaki aromatiklik nedeniyle 8.81 

ppm’de singlet vermiştir. 2-Amino-5-merkapto-1,3,4-tiyadiazol yapısına ait ve =13.95 

ppm’de bulunan –SH’a ait olan singletlerin bazı spektrumlarda kaybolduğu 

görülmektedir. Örnek olarak verilen 11 nolu bileşiğin spektrumu incelendiğinde –SH 

grubuna ait singlet =14.46 ppm’de görülmektedir. 10 – 13 ppm bölgesinde görülmesi 

beklenen –OH grubu eser miktarda su ile değişim sebebiyle ya genişler veya hiç 

gözlenemeyebilir. Diğer sentezlediğimiz Schiff bazlarının –OH bulunduran tüm 

yapılarında, tutarlı olarak, ifade edilen aralıkta rezonans gözlemlenmiştir. –OH grubu, 

11 nolu bileşikte 10.82 ppm’de singlet olarak görülmektedir. 1 no’lu bileşikte =10.82 

ppm’de, 2 no’lu bileşikte =9.66 ppm ve =10.66 ppm’de, 4 no’lu bileşikte =11.72 

ppm’de, 5 no’lu bileşikte =10.62 ppm’de, 7 no’lu bileşikte =10.11 ppm’de, 10 no’lu 

bileşikte =9.08 ppm’de, 11 no’lu bileşikte =10.82 ppm’de, 4 no’lu bileşikte =11.72 

ppm’de, 12 no’lu bileşikte =10.93 ppm’de ve 15 no’lu bileşikte =10.12 ppm’de 

gözlemlenmiştir. 

 

Diğer taraftan, kütle spektroskopisi analizleri sonucunda elde edilen kütle spektrumla-

rında gözlenen moleküler iyon pikleri (M+) bileşiklerin oluştuğunu doğrulamaktadır. 

Örneğin 1 no’lu bileşiğin APCI tekniğine göre alınan kütle spektrumunda mol piki m/z 

= 266.09’da ([M-1]+) ve %100 görece bolluk oranında tespit edilmiştir (Şekil 5.2). 
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Şekil 5.2: 1 No’lu bileşiğin MS spektrumu 

Ayrıca bu bileşikler üzerlerinden azo boyarmadde sentezlenebilirliğinin araştırılması da 

planlanmaktadır. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 95

5.1. SENTEZLENEN YENİ BİLEŞİKLER 
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