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Tezimizde,4-Amino-3-Merkapto-1,2,4-Triazin–5(4H)-on türevlerinin eldesi 

planlanmıstır.Azot ve Kükürt elementlerini ihtiva eden heterosiklik bileşikler, hastalıkların 

önlenmesi ve bilimsel özelliklerinden dolayı oldukça önemlidirler. Bu maddeler kanser karsıtı, 

antibakteriyel, antimalaryal, antifungal ve bitki için zararlı bakterilerin öldürülmesi için 

kullanılan ilaçların yapısında kullanılmaktardir 

Çalışmamızda öncelikle karbondisülfür ile hidrazin hidrat kullanılarak başlangıç  maddesi olan 

Tiyokarbonhidrazid elde edilmiştir. Elde edilen bu madde  ile Glioksalik asit mono hidrat 

reaksiyona sokularak ana maddemiz 4-Amino-3-Merkapto-1,2,4-Triazin–5(4H)-on maddesi 

sentezlenmiştir. Bu  madde ile 4-bromo fenil asetik asit, 4- floro fenil asetik asit, 4- kloro fenil 

asetik asit, 4-nitro fenil asetik asit, 2,4-dikloro fenil asetik asit ve  3,4-dikloro fenil asetik asidin 

reaksiyonundan 6 adet yeni triazolotriazin bileşiği sentezlenmiştir. Reaksiyonda 

fosforoksiklorür halkalanma reaktifi olarak kullanılmıştır.  

Sentezlenen bileşiklerin yapıları, elementel analiz, IR, H-NMR, APT  ve Kütle  spektrumları 

ile belirlenmiştir. 
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In our thesis ,we   planned to obtain 4-Amino-3-Merkapto-1,2,4-Triazin–5(4H)-on compounds.                                     

The heterocyclic compunds  which  contain   sulfur and  nitrogen  are  very  significant  in          

that prevent illness and scientifical properties.  

These complexs have used for medicines which have  activities such as anticancer, antibacterial, 

antimalarial, antiviral and killing detrimental bacteria for plants  

In this study, thiocarbohyrazide was synthesized as starting material  with carbon di sulphur  

and  hidrazine hidrate. Thiocarbohydazide  and glyoxalic acid were reacted to give main 

compound4-Amino-3-Merkapto-1,2,4-Triazin–5(4H)-on.Synthesized this  compound  with 4-

bromo phenyl asetic acid, 4- floro phenyl asetic acid, 4- chloro phenyl asetic acid, 4-nitro phenyl 

asetic acid, 2,4-dichloro phenyl asetic acid ve  3,4-dichloro phenyl asetic acid were reacted to 

give new six thiadiazolotriazine compounds. Phosphoryl chloride  was used as cyclization 

reagent. 

The  structures of the new obtained compounds were determined by elementel analysis,  IR, H-

NMR , APT and Mass spectra. 
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1. GİRİŞ 

Herbisitlerin önemli bir kısmında ve bazı ilaclarin yapısında  heterosiklik halka ihtiva eden 

triazin bileşikleri bulunur[1]. Bu bileşiklerin yapısında   O, N ile S gibi hidrakarbon olmayan 

atomlardan bazıları halkadaki C ile  tahrif olmuştur. C3H3N3 yapısıda böyle olusturulmustur. 

Bu sistem sentetik maddelerin, birçok ilacın  ve boyarmaddelerin  içeriğinde olduğu için ticari 

piyasada yoğun olarak kullanılmaya başlanmıştır.İçeriğinde bulunan CI atomlarinin kolay 

tahrif olmasından ötürü, son zamanda bu bileşiklerle uğrasan kişilerin artmasina sebep 

olmuştur. C3H3N3 sahip olipolimerler;görsel ve sinyalizasyon ile malzeme iliminde farklı 

alanlarda kullanılmaktadır. Azot içeren bileşikler ise sensör özellik gösterir  ve ışığın 

yardımıyla görüntü kaydedilmesini sağlarlar[2]. Otomotivde heksametoksimetil  melamin 

bileşiği  kaplama malzemesi  olarak arabalarda ve diğer endüstri ürünlerinde kullanılırlar.  

Triazin bileşiklerinin kullanıldığı en önemli alanlardan amansız hastalıklari tanıma sürecinde 

kullanılır..Bir çok C3H3N3  bileşiği eczacilikta kullanilmaktadır. Çeşitli araştırmalar  maddelerin 

kalbin kasilma gücünü artıran, antipsikotik hastalıklarda,disleksi hastalıklarında,anti alerjik 

ilaçlarda ve virüsleri engelleyen ilaçlarin yapısında bulunmaktadır [3-9]. Triazinin bir diğer 

sıkça kullanıldığı alan tekstildir.Tekstil sektöründe;ürünlerin boyanması ve ütüye ihtiyaç 

duyulmaması için kullanılmaktadır.[10]. 

Yapılan literatür araştırılmalarında başlangıç maddemizin, fenil asetik asitlerle halka 

kapanması reaksiyonlarının fazla çalışılmadığı görülmüştür. Bu nedenle çalışmamızda bu 

bileşik 4-bromo fenil asetik asit, 4- floro fenil asetik asit, 4- kloro fenil asetik asit, 4-nitro fenil 

asetik asit, 2,4-dikloro fenil asetik asit ve  3,4-dikloro fenil asetik asit ile reaksiyona sokularak 

6 adet yeni tiyadiazolotriazin bileşiği sentezlenmiştir 
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2. GENEL KISIMLAR 

2.1. TRİAZİN BİLEŞİKLERİ 

Heterosiklik bileşiklerin önemli bir grubu olan triazinler altılı halkada  üç karbon ve üç azot 

atomu içerirler. Kapalı formülleri C3H3N3 şeklindedir. Halkanın üç tane izomeri olan aşağıda 

görülmektedir. Azot atomlarinin yerlerindeki değişikliğe göre numaralandırma yapılmıştır. 

 

Şekil 2.1: Triazin bileşiğinin izomerleri 

2.1.1. 1,2,3-Triazinler  

1,2,3, triazin halkası, sentezi en az yapılan triazin türevidir.  Sentezleri için sadece birkaç tane 

literatür bulunmaktadır. Bunlardan bir tanesi  benzildikarboksiglutakonik  ve  fenil hidrazinden 

elde edilmesidir[11]. 

 

Şekil 2.2: 1,2,3-Triazin bileşiğinin sentezi 

2.1.2. 1,3,5-Triazinler  

1,3,5-Triazin türevleri uzun zamandır bilinmektedir. En aktif kullanılan  triazin türevidir. 

Tekstil, plastik ve kauçuk endüstrilerinde geniş kullanım alanı bulmuştur. Ayrıca  pestisid, 

boyarmadde, optik ağartıcı, patlayıcı ve yüzey aktif madde olarak kullanılmaktadır.  Bu grup 

bileşikler yoğun olarak çalışılmış ve birçok yayın için çalışma konusu olmuştur. 

S-Triazinler hidrojen sülfür tutucu olarak da kullanılırlar. Hidrojen sülfür tehlikeli ve zehirli bir 

gazdır. 10 ppm kadar düşük konsantrasyonları bile ölümcüldür. Triazin bazlı hidrojen sülfür 
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tutucular, hidrojen sülfür gazı ile reaksiyona girerek onu elimine ederler ve çevreye zararsız 

ürünler meydana getirirler. 

Tri-sübstitüe-s-triazinler bakır, mangan, paladyum ile mono-, di-, tri-nükleer kompleksler 

oluşturabilen N-hetero halkalı bileşiklerdir. Tri-sübstitüe-as-triazinlerin de metalik 

kompleksleri rapor edilmiştir. Pauling yaptığı çalışmalar neticesinde triazin türevlerinin benzen 

türevleriyle karşılaştırılamayacağını göstermiştir.Bilim insanlari çekirdeğinin kararlılığını 

yaklasik olarak 83kcal/mol rezonans enerjisi olarak hesapladığı halde benzen için bu değeri 

yaklasık 40 kcal/mol bulmuştur.Azotun daha elektronegatif olması ve karbon atomlarinin yerini 

azot atomlarinin alması temel sebebidir.Ayrica halkada pi elektronlarida bu kararliliği 

etkilemektedir.Azot atomlarinda ortaklanmamiş elektron çiftlerinin olmasıda diğer bir 

sebebidir. 

1,3,5-triazin grubunun en çok kullanılan türevleri siyanür klorür, siyanürik asit ve melamindir. 

 

 

Şekil 2.3: Siyanür klorür, siyanürik asit ve melaminin genel gösterilişi 

 

Boyar maddeler primer aminler tarafından soğuk asitli ortamda reaksiyona girer. 

Fakat;halkasında  üç azot ve üç amino grubu ihtiva eden üçüncü yapı bu reaksiyonu vermez.. 

Siyanürik asitin halkaya bağlı grubu ve naftolün halkaya bağlı grubuna benzemez ve açillemesi 

uğraş gerektirir.Mıknatıssal duyarlılık çalışmalarında s-triazinin bazı benzen halkasına benzer 

özellikler gösterdiği farkedilmiştir. Aromatik yapılara nazaran fiziksel durumlara bağlı olarak 

yön değişikliği göstermemektedir. 
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2.1.3. 1,2,4-Triazinler  

Konumuzu teşkil eden 1,2,4-triazinler, özellikle İtalyan literatüründe İsotriazin ismiyle yer 

bilinmektedir. İki rezonans yapısı bulunmaktadır.1,2,4-triazinler için,  en yaygın bilinen isim 

As-triazindir. As- ifadesi asimetriyi belirtmek etmek için kullanılmıştır. 

 

 

 

 1A                                      1B 

Şekil 2.4: 1,2,4-triazinin rezonans yapıları. 

 Bu sınıftan çok sayıda bileşik hazırlanmasına rağmen, bu bileşiğin ilk defa sentezi 1889 yılında 

Bischler tarafından yapılmıştır. Daha sonraları sentezleri, fiziksel ve teorik özellikleri, 

monosiklik as-triazinler, 1,2,4-benzotriazinler, çeşitli kaynaşmış halka türevleri ve indirgenmiş 

formlarının sentezi ve biyolojik aktiviteleri üzerine sayısız çalışma yapılmıştır. Az sayıda 1,2,4- 

triazin türevi bileşik yapısı  doğal ürünlerin  yapısında bulunmaktadır. Bu ürünlerden bu 

bileşikler  izole edilmiştir[12,13]. 

 

 2                                                   3                                              4 

Şekil 2.5: Doğal ürünlerden izole edilen 1,2,4-triazinin türevleri. 
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Sübstitüe olmamış veya kondanse yapıdaki 1,2,4-triazin türevi bileşikler fiziksel ve 

fizikokimyasal özelliklerinden dolayı sentezleri önem kazanmıştır. Örneği bazı As-triazinler 

güçlü metal tutucudur  ve metal seçiciliği halkaya bağlanan sübstütitüentlerle modüle edilir.  

Bu amaçla kullanılan grubun en önemli bileşiği olan Ferren,  Fe(II) tutucusudur.  Kolorimetrik 

tayinlerde indikatör ve korozyon koruyucu olarak kullanılır[14]. Diğer birçok as-triazin türevi 

boyarmadde olarak, plastik ve tekstil sanayisinde ultaviyole emici, foto iletken olarak 

kullanılmaktadır[15,16].  

 

Şekil 2.6: Bazı ticari öneme sahip  1,2,4-triazin türevleri. 

 

Ayrıca birçok 1,2,4-triazin türevi bileşik tarım kimyasalı olarak bitki koruma inhibitörü olarak 

kullanılmaktadır. Örneğin; as-triazinin indol türevi olan 9 fungusit, semikarbazid türevi  10 

antibakteriyal, sikloheksenil türevi 11 pestisid, klorlu türevleri 12 herbisit etki göstermektedir. 

Ama herbisit olarak  en çok kullanılanı ticari olarak sencor veya metribuzin 13 adıyla bilinen 

6-ter-butil- AMT bileşiğidir[17-19]. 
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Şekil 2.7: Bitki korumasında kullanılan  1,2,4-triazin türevleri. 

 

 1,2,4-triazin ve türevlerinin  kullanım  alanlarından biri de medikal kullanımlarıdır. 

Sefalosporin grubu bir antibiyotik olan Seftriaksonun 14 yapısında, 15 numaralı türevi  

antiepiliptik bir ilaç olan Lamotrijinin yapısında, 16 numaralı hidrazin türevi kanser 

tedavisinde, 17 numaralı türevi HIV virüsü tedavisinde kullanmaktadır[20,21]. Ayrıca bu 

bileşiklerin  kan trombosit agresyon inhibitörü, telomeraz inhibitörü, tirozin  kinaz inhibitörü, 

agonist antigonist olarak kullanılım alanları vardır[22,23]. 
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Şekil 2.8: İlaçların yapısında bulunan  1,2,4-triazin türevleri. 

 

2.1.3.1. Sübstitüe Olmamış 1,2,4-Triazin Halkasının  Sentezi 

En önemli sentezler sistematik çalışma ile elde edilmiştir. Bunlar arasında semikarbazid, 

tiyosemikarbazid, tiyokarbonhidrazid veya amino guanidin ile 1,2-dikarbonil bileşikleri veya 

bunların monooksimleri ile α-keto karboksilli asitler veya bunların esterleri, 5 amidleri veya α-

hidroksi ketonlarla reaksiyonu sonucu elde edilmiştir. Bu yöntemlerin hepsinde N-N-C-N 

yapısı, 1,2,4-triazin halkasının ana birimidir. Bu sınıf bileşikler birçok kişi tarafından 

çalışılmıştırSübstitüe olmamış 1,2,4-triazin bileşiğini hazırlamak için  kullanılan yöntemlerden 

en önemlisi Neunhoeffer tarafından önerilen yöntemdir. Neunhoeffer bu yöntemde,  1,2-

dikarbonil bileşiğini, bazik ortamda ve oda temperatüründe   amidrazon ile reaksiyona sokması 

sonucunda sübstitüe olmamış as-triazini yüksek verimle elde etmiştir[24]. 
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Şekil 2.9: Sübstitüe olmamış 1,2,4-triazin halkasının genel sentez yöntemi. 

2.1.3.2. 1,2,4-Triazinin Alkil türevlerinin Sentezi 

1,2,4-triazinin fenil türevlerinin sentezi için α- siyano asetofenonun derişik hidroklorik asit ile 

muamelesi sonucu öncelikle  bir katılma ürünü elde edilmitir. Bu maddenin üzerine alkol 

eklendiğinde katılma ürününden  hidroklorik asit ayrılır ve halkalanma meydana gelerek 3-

kloro-5-fenil-as-triazin oluşur.  

 

Şekil 2.10: 3-kloro-5-fenil-1,2,4-triazin eldesi. 

Metze ve arkadaşları,  2-açilhidrazon keton veya 1,2- bis (açilhidrazon) bileşiğini halkanın C-

C-N-N-C birimini elde etmek için  ve amonyağı azot kaynağı olarak  kullanarak 1,2,4- 

triazinlerin dialkil türevlerini yüksek verimle elde etmişlerdir.  

 

Şekil 2.11: Dialkil- 1,2,4-triazin bileşiklerinin  eldesi. 

3-alkil/ aril -5,6-difenil-1,2,4-triazin bileşikleri, benzil ile alkil/ aril hidrazidlerin amonyum 

acetat varlığında reflüks edilmesiyle veya mikrodalga ortamında; Diels-alder siklo katılma 

reaksiyonuyla elde edilebilirler[25,26].   
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Şekil 2.12: 5,6-difenil-3-alkil/aril-as-triazin eldesi. 

3-heteroaril -5,6-difenil-1,2,4-triazin bileşikleri benzil ile amidrazon hidroklorürün bazik 

ortamda siklo katılması ile kolayca sentezlenebilir [27,28].    

 

 

Şekil 2.13: 3-heteroaril -5,6-difenil-1,2,4-triazin eldesi. 

 

2.1.3.3.  Amino 1,2,4-Triazin  Türevlerinin Sentezi 

Fenil glioksalhidrat ve amino guanidin arasındaki reaksiyon deney koşullarına göre 

değişmektedir. Asidik ortamda reaksiyon yapılırsa, yüksek sıcaklıkta  su çıkışı olur  ve  
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reaksiyonda su çıkışıyla birlikte  halka kapanması olarak  3- amino-5-fenil -as-triazin elde edilir. 

Aynı reaksiyon NaOH ilavesi ile yapıldığında, 3-amino-6-fenil-1,2,4-triazin bileşiği elde 

 

 Şekil 2.14: 3- amino-5-fenil/6-fenil -1,2,4-triazin bileşiklerinin sentezi. 

 

 Açil nitrillerin , amidrazon veya guanidin-2-amin ile reaksiyonu 5-amino- 1,2,4-triazin veya   

3,5-diamin- 1,2,4-triazin bileşiklerinin sentezinde en çok kullanılan yöntemdir [29].  

    

 

 

 Şekil 2.15: Açil nitrillerin ile amidrazon ve guanidin-2-amin reaksiyonu. 
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2.1.3.4.  N-Oksit 1,2,4-Triazin  Türevlerinin Sentezi 

2,5,6-trisübstitüe-1,2,4- triazinlerin, organik perasitlerle reaksiyonundan 1,2,4-triazin-1-oksit, 

1,2,4-triazin-2-oksit oluşur. Hangi yapının oluşacağı halkaya bağlı olan sübstitüentlere bağlıdır 

[30-32].      

 

Şekil 2.16: 1 ve 2-oksit 1,2,4-bileşiklerinin sentezi. 

Amidrazon bileşiği ile fenilglioksal monoksimin asetik asitli ortamda kondanzasyonu sonucu 

ilk önce bir hidrazon ara ürünü oluşur. Daha sonra oluşan bu üründen amonyağın eliminasyonu 

ile 3-metil- 6-fenil -1,2,4 –triazine  4-oksit yüksek verimle elde edilmiştir [33].       

 

Şekil 2.17: 4-oksit 1,2,4-bileşiklerinin sentezi. 

1,2,4-triazin-N-oksitler, tri etil fosfin, posfor tri klorür ve katakilitik hidrojenleme ile 

deoksidasyona uğrayarak 1,2,4-triazine dönüşür. 

 

Şekil 2.18: 4-oksit 1,2,4-bileşiğinin deoksidasyonu. 
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2.1.3.5.  Hidroksi 1,2,4-Triazin  Türevlerinin Sentezi 

Wolff tarafından yapılan  sentezinde, α-karbamilazoasetofenon kısa bir süre sodyum hidroksit 

çözeltisiyle reflüks edilerek ve daha sonraki aşamada asitlendirilerek 3-hidroksi- 5-fenil-as-

triazin bileşiğine dönüştürülmüştür. 

 

Şekil 2.19: 3-Hidroksi-5-fenil-1,2,4-triazin bileşiğinin sentezi. 

Dihidroksi -1,2,4-triazin bileşiklerinin sentezi için 2-(hidroksiimino)imidazol -5-imin 

konsantre hidro klorik asit veya hidro bromik asit ile reflüks edilerek % 73 verimle 5-metil-

1,2,4-triazin-3,6- diol bileşiği sentezlenmiştir[34].       

 

 

 Şekil 2.20: 5-metil-1,2,4-triazin-3,6- diol sentezi. 

 

2.1.3.6.  Merkapto  Türevlerinin Sentezi 

Alkali ortamda - oksi asitlerin tiyosemikarbazonları halka kapanmasına uğrayarak 3-

merkapto-2,5-dihidro-1,2,4-triazinler ve bu bileşiğin tautomerleri oluşmaktadır.  
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Şekil 2.21: 3-merkapto-1,2,4-triazinlerin eldesi. 
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2.2. 6R- AMT BİLEŞİKLERİ 

1,2,4-triazin yapısı, çeşitli farmakolojik olarak aktif bileşiklerde bulunan belirgin bir yapısal 

çekirdek sistemdir. 1,2,4-triazinler veya bunun halkalanmış bileşikleri, çeşitli kemoterapötik 

ajanlar için temel çerçeve olarak önemlidir. Aza nükleozid olan  6-azasitosin ve 6-azaurasil,  

1,2,4-triazin iskelet yapısını içerirler ve bu bileşikler anti tümör, antiviral, anti-inflamatuar, 

analjezik, antihipertansif, kardiyotonik, nöroleptik, antihistaminerjik, tüberkostatik, anti 

protozoal, östrojen reseptör modülatörleri, antimalaryal, siklin bağımlı kinaz inhibitörlerü, 

antiparazitik, antimikrobiyal ve antifungal olmak üzere birçok aktivite gösterirler. Bunlara ek 

olarak , bazı 1,2,4-triazin6 (1H) –on bileşiklerinin, lenfoblastik lösemi CEM, miyeloid lösemi 

K562 ve akciğer adenokarsinom A549 kanser hücresi soylarına karşı belirgin geniş spektrumlu 

antitümör aktivitesi sergilediği bildirilmiştir. 1,2,4-triazin-5-on türevlerinin, insan lösemisi  

K-562 hücre çizgisi üzerinde güçlü anti-proliferatif etki gösterdiği bulunmuştur. 

 

2.2.1. Sentezleri 

 

6R-amt bileşikleri, tiyokarbonhidrazid çeşitli reaktiflerle reaksiyonundan elde edilirler. 

Örneğin 6-(Sübstitüe)-4-amino-3- merkapto-1,2,4-triazin-5-on bileşiği , 4-(arilden)-2-

metiloksazol-5(4H)-on türevleri ve tiyokarbonhidrazid susuz etil alkol yada asetik asitdeki 

reaksiyonundan elde edilmiştir[35,36]. 

 

R= fenil, 4-bromo fenil, 4-kloro fenil, 4-nitro fenil, 4-metil fenil, 4-metoksi fenil 

Şekil 2.22: Oksazolon türevlerinden  6R- amt sentezi. 
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Tiyokarbonhidrazid ve metilen-N-metilrodaninin alkali ortamda dekanolde 70 0C de reflüks 

edilmesinden 6R-amt bileşiği 1,2,4-triazinone bileşiği elde edilmiştir[37].  

 

 R= H, CH3 

Şekil 2.23: Tiyoksotiyazolidin-4-one türevlerinden 6R-amt sentezi 

 Bu bileşiklerin  elde edilmesi  için en çok kullanılan yöntem tiyokarbonhidrazid ile pirüvik asit 

türevleri olan reaksiyonudur[38-40]. 

 

 

 

 R= H, CH3, CH2CH3, - C(CH3)3 

Şekil 2.24: Pirüvik asit  türevlerinden 6R-amt sentezi. 

Yukarıdaki iki amin grubuna sahip pirüvik asitin türevi, etil tiyoksamatın etil alkolde 

tiyokarbonhidrazid ile reaksiyonundan elde edilmiştir. 
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Şekil 2.25: Ester  türevlerinden 4,6-diamino-1,2,4-triazin-5(4H)-on sentezi. 

2.2.2. N- ve  S- Alkilasyon Ürünleri 

6 -( CH3 / C(CH3)3 )-amt bileşiğinin, dimetil sülfat ile metanol çözeltisindeki alkilasyonu sonucu 

bileşiğin s- ve n- alkilasyon ürünleri elde edilirken, aynı bileşiğin alkil halojenürlerle sodyum 

metilatlı ortamda reaksiyonundan bileşiğin sadece s-alkilasyon ürünleri elde edilmiştir. s- ve n- 

alkilasyon ürünlerinin yüzdelerinin yapılan denemelerde  reaksiyon sıcaklığına bağlı olduğu 

görülmüştür. Yüksek sıcaklıklarda s-alkilasyon ürünü yüzdesi yüksek olurken, oda sıcaklığında 

yapılan denemelerde n-alkilasyon ürününün fazla oluştuğu tespit edilmiştir[41-42]. 

 

 

R = CH3, - C(CH3)3 

Şekil 2.26: 6 -( CH3 / C(CH3)3 ) amt bileşiğinin n- ve  s- alkil ürünleri. 

Diğer bir çalışmada 6- (2-tiyonil vinil) amt üretmeye çalıştığımız ana triazin maddemizi dimetil 

formamidli ortamda alkilasyon reaktifi olarak 4- brombutil asetat, 2-bromometoksi etil asetat, 

3- kloropropanol, 1,3-dikloropropanol veya 2-klorometil oksiran kullanıldığında s-alkil 

triazinon bileşikleri sentez edilmiştir[43]. 
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Şekil 2.27: 6- (2-tiyonil vinil)  amt s- alkil ürünleri. 

2.2.3. Halkalanma Ürünlerinin Eldesi 

6R-amt bileşikleri ,muhtelif fenil açil bromürlerle oda sıcaklığında ve EtOH/DMF/AcONa 

varlığında reaksiyona sokulduğunda  yapıldığında önce fenil açil grubu bileşiğe kükürt ucundan 

bağlanarak bir ara ürün verir. İkinci basamakta halka kapanmasına uğrayarak [1,2,4]triazin[ 

1,3,4]tiyadiazin yapısı elde edilmiştir. Bu bileşik aynı zamanda α-halo ketonların, etil 

piridinyum tetrafloro borat gibi iyonik bir sıvıda reflüks edilmesiyle direkt elde 

edilmiştir[44,45].  

 

R =- H, -CH3, - C(CH3)3,- Ph, (i) = EtOH/ DMF/ AcONa/ r.t, (ii) = EtOH/ KOH/ 800 0C 

Şekil 2.28: Fenil açil bromürler ile halka kapanması. 
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4-Amino-6-fenil-3-merkapto-1,2,4-triazin-5(4H)-on maddesi, değişik dikarboksilli asitlerle 

kondanse edilip, bis-tiyadiazolotriazin bileşikleri elde edilmiştir[46].  
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Şekil 2.29: Dikarboksilli asitler ile halka kapanması. 

6R-AMT maddesi, türlü  aldehitlerle sodyum asetat ve etil alkol içerisinde reaksiyona sokularak 

3-alkil-7-aril-4H-[1,3,4]tiyadiazol 

[1,2,4]triazin-4-on yapıları elde edilmiştir[47].   

 

 R = -CH3, - Ph 

      R1= - Ph, -O2NPh,  

Şekil 2.30: Aldehitler ile  verdiği halka kapanması. 

4-Amino-4,5-dihidro-3-merkapto-1,2,4-triazin-5(4H)-on bileşikleri, isotiyosiyanatlarla 

reaksiyona sokularak [1,3,4]tiyadiazolo[1,2,4]-triazin halka sistemi % 78-87 verimle elde 

edilmiştir[48].   

 

Şekil 2.31: İsotiyosiyanatlar ile  verdiği halka kapanması. 
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7-(Alkiltiyo)-3-alkil-4H-[1,3,4]thiadiazolo[1,2,4]triazin-4-one bileşikleri, tiyosiyanatlar      ile 

6-(-CH3,-PhCH2)-4-amino-4,5-dihidro-3-merkapto-1,2,4-triazin-5(4H)-on maddesi ile 

tepkimeye girerek üretilmiştir.PPA reaksiyonda halkalanma reaktifi olarak kullanılmıştır [49].   

 

Şekil 2.32: Tiyosiyanatlar ile  verdiği halka kapanması 
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3. MALZEME VE YÖNTEM 

3.1. KULLANILAN CİHAZ VE YARDIMCI GEREÇLER 

İnce tabaka kromatografisinde (TLC) “Merck, 5549 ” silika jel tabaka 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 (FTIR) spektrumları, 

potasyum bromür ile tablet yapılarak , “Bruker Vertex” marka FTIR spektrometresinde alındı. 

Nükleer magnetik rezonans ( 1H-NMR ve 13C-NMR ) spektrumları, maddelerin 

çözünürlüklerine göre tetrametilsilan (TMS) standartı kullanılarak Dimetil sülfoksil                      

D ( DMSO-d ) da  1H-NMR için “Bruker 500 MHz Gemini” ve 13C-NMR için  “Varian 125 

MHz Gemini ” spektrofotometresinde alındı. 

Kütle (MS) spektrumları , 70 eV ’luk “ Thermo Finnigen ” markalı cihazda alındı. 

Başlangıç maddelerinin ve sentezlenen maddelerin FTIR spektrumları ve erime noktaları,  İ.Ü. 

Kimya Bölümü Tekstil Araştırma  Laboratuvarında; H-NMR ve C-NMR ve kütle  

spektrumlarin ölçümleri ve bileşiğin yapısndaki C,N,H gibi atomlarin analizleri de İ.Ü.İleri 

Analizler Laboratuvarında yapılmıştır. 
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3.1. KULLANILAN KİMYASAL MALZEMELER 

Tablo 3.1: Kullanılan Kimyasal Malzemeler. 

Madde Adı Firma Adı Katalog No 

Kloroform Merck 822265 

Metanol Merck 822283 

Aseton Merck 822251 

Glioksalik Asit Mono Hidrat Merck 804107 

Karbon Disülfür Merck 102211 

Hidrazin Hidrat Merck 804608 

Silicagel60 F254(5x7,5cm) Merck 105549 

Fosfor Oksiklorür Merck  822339 

4-Bromo Fenil Asetik Asit Aldrich 138673 

4-Floro Fenil Asetik Asit Aldrich F13304 

4-Kloro Fenil Asetik Asit Aldrich 139262 

4-Nitro Fenil Asetik Asit Aldrich N20204 

2,4-Dikloro Fenil Asetik Asit Aldrich 259233 

3,4-Dikloro Fenil Asetik Asit Aldrich 280003 

 

 

 

 

 



21 

 

 

 

3.3. BAŞLANGIÇ MADDELERİNİN SENTEZİ, ÖZELLİKLERİ VE 

SPEKTROSKOPİK VERİLERİ 

3.3.1. Tiyokarbonhidrazid Sentezi 

 

+ H2S

 

                                                                                            Tiyokarbonhidrazid                                                                           

                     (3.1) 

 

48 g Karbon disülfür 

102.5 ml Hidrazin hidrat 

 

Başlangıç maddemiz olan tiyokarbonhidrazid aşağıdaki prosedüre göre karbon disülfür ve 

hidrazit hidrat üzerinden sentezlenmiştir. 

 

Üç boyunlu bir balona manyetik karıştırıcı, CaCl2 tüpü bulunan geri soğutucu ve bir damlatma 

hunisi takılır. Balona karbon disülfür eklenerek, hidrazin hidrat damlatma hunisi vasıtasıyla 

üzerine 3 saatlik bir sürede kuvvetli karıştırma yapılırken damlatıldı. Sıcaklık 70-75°C’nin 

üzerine çıkarıldı. Bunun ardından, 50°C’ye ısıtılmış 125 ml su reaksiyon  karışımına ilave 

edilen karışım dört saat süreyle 95°C’de tutuldu. Bu sırada renksiz olan karışım 80 0C ’ de koyu 

kahverengi oldu. Reaksiyon tamamlandıktan sonra tepkime karışımı oda sıcaklığında bir gece 

bekletildi. Oluşan beyaz renkli kristaller nuçeden süzüldü, buzlu su ile yıkandı, yaklaşık 200 

ml sıcak sudan tekrar kristallendirildi. Tiyokarbonhidrazid % 75 verimle elde edilmiştir. 

 

Sentezi yapılan maddenin reaksiyon kontrolü kloroform-aseton-asetik asit karışımı ile yapıldı. 
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3.1.1. AMT Sentezi 

 

 

AMT                                                                                                                                                                                                                   

(3.2) 

29 g Tiyokarbonhidrazid 

25 g Glioksalik asit mono hidrat 

                                                                                        

Üç boyunlu bir balona mekanik karıştırıcı, CaCl2  tüpü bulunan bir geri soğutucu konulur. Diğer 

boyun ilavelerde kullanılmak üzere şilifli bir kapakla kapatılır.Tiyokarbonhidrazid balona ilave 

edilen  320 ml kaynar destile su içinde çözüldü. Karıştırma yapılarak 21.73 glioksalik asit 

mono hidrat (0.24 mol) bir saat  içerisinde porsiyonlar halinde ilave edildi. Reaksiyon kontrolü 

yapılarak reaksiyonun  3 saatte tamamlandığı görüldü. Karışım soğutulunca çöken sarı çökelti 

süzüldü ve 750 ml sudan kristallendirildi.  

 

Bu yöntemle bileşiğimiz %80 verimle elde edilmiştir. 
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3.4. [1,3,4]-TİYADİAZOLO[1,2,4]TRİAZİN-4-ON BİLEŞİKLERİNİN SENTEZİ 

3.4.1.   7-[ (4-Bromofenil)Metil]- 4H- TDT Sentezi     

 

 

                                                                                                                                                                           

(3.3) 

 

AMT  (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 4-bromo benzoik asit (0.376 gr, 1.75.10-3 mol ) bileşikleri  

10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 

8 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü. Oluşan katı madde 

süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen madde etil alkol-su 

karısımıyla kristallendirildi. 

 

 7-[ (4-bromofenil)metil]- 4H- TDT bileşiği % 61 verimle elde edilmiştir. 
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  3.4.2. 7-[ (4-Florofenil)Metil]- 4H- TDT Sentezi   

 

 

                                                                                                                                                          

(3.4) 

AMT (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 4-floro fenil asetik asit  (0.269 gr, 1.75.10-3 mol ) bileşikleri 

10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 

12 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü. Oluşan katı madde 

süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen madde etil alkol-su 

karışından  kristallendirildi. 

 

 7-[ (4-florofenil)metil]- 4H- TDT % 40 verimle üzerinde çalıştığımız maddemizi elde ettik. 

 

3.4.3.   7-[ (4-Klorofenil)Metil]- 4H- TDT Sentezi  

  

                      

                                                                                                                                      (3.5) 
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AMT (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 4-kloro fenil asetik asit  (0.298 gr, 1.75.10-3 mol ) bileşikleri 

10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 

8 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü. Oluşan katı madde 

süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen madde etil alkol-su  

karısımıyla kristallendirildi.  

7-[ (4-klorofenil)metil]- 4H- TDT bileşiği %72 verim ile elde edilmiştir. 

 

3.4.4.   7-[ (4-Nitrofenil)Metil]-4H TDT Sentezi  

 

                                                                                                                                               (3.6) 

AMT (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 4-nitro fenil asetik asit  (0.317 gr, 1.75.10-3 mol ) bileşikleri 

10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 

8 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü. Oluşan katı madde 

süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen madde etil alkolden  

kristallendirildi. 

7-[ (4-nitrofenil)metil]-4H TDT, % 89 verimle elde edildi. 
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3.4.5. 7-[ (2,4-Diklorofenil)Metil]-4H-TDT Sentezi  

 

                                                                                                                                               (3.7) 

AMT (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 2,4-dikloro fenil asetik asit  (0.358 gr, 1.75.10-3 mol) bileşikleri 

10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol edilerek 

10 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü. Oluşan katı madde 

süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen madde etil alkolden  

kristallendirildi. 

 

7-[ (2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT % 80 verimle elde edildi. 

 

3.4.6.  7-[ (3,4-Diklorofenil)Metil]-4H-TDT Sentezi  

     

                                                                                                                            (3.8) 

AMT (0.25 gr, 1.75.10-3 mol) ile 3,4-dikloro fenil asetik asit  (0.358 gr, 1.75.10-3 mol ) 

bileşikleri 10 ml POCl3 çözeltisi içinde reaksiyona sokuldu. Reaksiyon karışımı TLC ile kontrol 

edilerek 10 saat reflüks edildi. Reaksiyon karışımı buz-su karışımı içine döküldü.  
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Oluşan katı madde süzülüp, önce % 5 ’lik NaHCO3 ile sonra destile su ile yıkandı. Elde edilen 

madde etil alkol-su karısımıyla  kristallendirildi. 

7-[ (3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT Sentezi % 69 verimle elde edildi. 
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4. BULGULAR 

4.1. TİYOKARBOHİDRAZİD 

Tablo 4.1: Tiyokarbonhidrazid Bileşiğine Ait Analiz Sonuçlari   

Bileşiğin Adı Tiyokarbonhidrazid 

Formülü 

 

Kapalı Formülü CH6N4S 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 106.14 

Erime Noktası 169-170 0C ( Lit : 170-171 0C ) 

Verim % 75 

FTIR (KBr) 3325 (-NH gerilimi), 3371, 3117 (-NH2 

gerilimi ), 1646 (-C=S gerilimi),1537 (-C-N 

eğilimi )cm-1 

Elementel Analiz Hesaplanan; C % 11.49, H % 5.46,  N % 

53.02, S% 29.53. Bulunan:C %12.33,  H 

%6.71,  N %53.79 , S% 30.20 
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Şekil 4.1: Tiyokarbonhidrazid’in  IR spektrumu (KBr) 

 

Tiyokarbonhidrazid bileşiğinin FTIR spektrumu incelendiğinde ;3325 (-NH gerilimi), 3371, 

3117 (-NH2 gerilimi ), 1646 (-C=S gerilimi),1537 (-C-N eğilimi ) cm-1 görülmektedir. 
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4.2. AMT 

Tablo 4.2 AMT Bileşiğine Ait Analiz Sonuçlari 

Bileşiğin Adı AMT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C3H4N4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 144.15 

Erime Noktası 214-216 0C ( Lit : 211-215 0C ) 

Verim % 80 

FTIR (KBr) 3213 , 3128 (-NH2 gerilimi ) 3054, 2956  (=CH 

gerilimi),  1666 (C=O gerilimi), 1516  (-C=N 

gerilimi), 1421,1394 (- CH eğilimleri),  1189 (-C-

O gerilimi), 890, 808  ( düzlem dışı = CH 

eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ6,49  (s,  2H  ,-NH2   ), ẟ7,82 (s,1H,–C 6H),  

ẟ13,95  (Br s, 1H, -SH)ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan; C  % 25,60, H % 3,52,  N % 39,67, 

S % 22,81. Bulunan;S %26,21,H % 3,40,N 

%38,98, S % 23,43 
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Şekil 4.2: AMT IR spektrumu (KBr) 

 

AMT FTIR spektrumu incelendiğinde ;  3213 , 3128 (-NH2 gerilimi ) 3054, 2956  =CH 

gerilimi),  1666 (keton, C=O gerilimi), 1516     (-C=N gerilimi), 1421,1394 (- CH eğilimleri),  

1189 (-C-O gerilimi), 890, 808  ( düzlem dışı = CH eğilimleri ) cm-1 görülmektedir. 
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Şekil 4.3 AMT 1H-NMR spektrumu 

 

 

AMT 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde bulunan -NH2 grubuna ait hidrojenler  

6.49 ppm’ de singlet olarak, -triazin  C 6H =  7.82 ppm’ de singlet   ve - SH protonu =  13.95 

ppm’ de singlet verdiği görülmüştür.  
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4.3. 7-[(4-BROMOFENİL)METİL]-4H-TDT 

                 Tablo 4.3; 7-[(4-Bromofenil)Metil]-4H-TDT Bileşiğine Ait Analiz Sonuçlari 

Bileşiğin Adı 7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7BrN4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 323.18 

Erime Noktası 188.5-190 0C  

Verim % 61 

FTIR (KBr) 3079(-NH2 gerilimi ), 2956  (=CH gerilimi),  

1750 (C=O gerilimi), 1509  (-C=N gerilimi), 1447 

(- CH eğilimleri),  1230 (-C-O gerilimi), 869  ( 

düzlem dışı = CH eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.49 (s, -CH2 ,2H) , ẟ7.37 (d, -aromatik H2
1+ 

H6
1, 2H, J =ẟ8.78),ẟ 7.60 (d,- aromatik, H3

1+ H5
1 

, 2H, J =8.79),ẟ 8.57 (s, -triazin H3 , 1H) ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan; C % 41.79, H  % 3.19,N % 18,33, S 

% 9.91. Bulunan;C % 41.86,H % 3.22,N % 18.48, 

S % 10.3 
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Şekil 4.4 7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu 

 

7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu incelendiğinde ; 3079 (aromatik halka, =CH 

gerilimi), 2960 (alifatik, C-H gerilimleri), 1750 (keton, C=O gerilimi), 1509 (C=N gerilimi), 

1447 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1230 (-C-O gerilimi), 869 ve 729 cm-1 de (aromatik 

halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.5: 7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde bulunan -CH2 

grubuna ait hidrojenler  4.49 ppm’ de singlet olarak, -aromatik H2
1+ H6

1   7.37 ppm’ de  ve 

- aromatik, H3
1+ H5

1 protonları 7.60 ppm’ de dublet ve triazin halkasında bulunan -H3 

protonu  8.54 ppm’ de singlet verdiği görülmüştür.  
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Şekil 4.6: 7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT APT spektrumu 

 

7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT bileşiğin APT  spektrumu incelendiğinde ; = 35.91 ppm’de  

-CH2 karbonuna ait  , = 121.70 ppm’de  C1 karbonuna ait,  = 132.21 ppm’de    C3 ve C5 

karbonlarına ait, = 132.21 ppm’de    C2 + C6 karbonlarına ait, =135.37 ppm’de C4  

karbonuna ait,  =145.98 ppm’de  C3 karbonuna ait  ,  = 148.59 ppm’de C4 karbonuna ait 

162.45 ppm’de, C1 karbonuna ait , 163.84 ppm’de C2  ait karbonun sinyal verdiği 

görülmektedir. 
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4.4. 7-[(4-FLOROFENİL)METİL]-4H-TDT -4-ON 

Tablo 4.4; 7-[(4-bromofenil)metil]-4H-TDT Bileşiğine ait Analiz Sonuçları 

Bileşiğin Adı 7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7FN4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 262.26 

Erime Noktası 115-115.5 0C  

Verim % 40 

FTIR (KBr) 3076 (-NH2 gerilimi ), 2956 (=CH gerilimi),  

1666 (C=O gerilimi),1507 (-C=N gerilimi), 1469 

(- CH eğilimleri),1253 (-C-O gerilimi),846 ve 

756( düzlem dışı = CH eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.51 (s, -CH2 ,2H), ẟ7.21-ẟ7.25(m, -aromatik 

H2
1+ H6

1, 2H) ,ẟ 7.45-ẟ7.48(m, -aromatik H3
1+ 

H5
1, 2H) ẟ 8.57 (s, -triazin H3 , 1H) ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan;C % 50.38, H  % 3.68,N % 22,37, S 

% 12.24. Bulunan;C % 50.47,H % 3.78, N  % 

20.78, S % 13.2 
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Şekil 4.7: 7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT FTIR spektrumu 

 

Elde edilen bileşiğinin FTIR spektrumu incelendiğinde ;   3061 (aromatik halka, =CH gerilimi), 

2950 (alifatik, C-H gerilimleri), 1700 (keton, C=O gerilimi), 1510 (C=N gerilimi), 1469 

(aromatik halka, C=C gerilmesi), 1253           (-C-O gerilimi), 846 ve 756 cm-1 de (aromatik 

halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.8: 7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT bileşiğinin 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde 

bulunan -CH2 grubuna ait hidrojenler  4.49 ppm’ de singlet olarak, = 7.21-7,26 ppm arasında 

-aromatik H2
1+ H6

1  ve = 7.45-7.48 ppm arasında – aromatik H3
1+ H5

1 protonları multiplet 

ve triazin halkasında bulunan -H3 protonu = 8.54 ppm’ de singlet verdiği görülmüştür.  
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Şekil 4.9: 7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT APT spektrumu 

 

7-[(4-florofenil)metil]-4H -TDT bileşiğinin APT  spektrumu incelendiğinde ; 35.74 ppm’de  -

CH2 grubuna ait  , = 116.35, 116. 52  ppm’de   C3 ve C5 karbonlarına ait, = 132.13, 132.15 

ppm’de    C2 ve C6 karbonlarına ait, = 132.16 ppm’de  karbonuna ait C1 , = 145.98 ppm’de 

C3 karbonuna ait  ,  = 148.59 ppm’de C4 karbonuna ait, = 162.44 ppm’de C1 karbonuna ait 

, = 163.33 ppm’de C2, = 164.34 ppm’de C4    ait karbonun sinyal verdiği görülmektedir. 
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4.5. 7-[(4-KLOROFENİL)METİL]-4H-TDT 

Tablo 4.5: 7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT Bileşiğine ait Analiz Sonuçlari 

Bileşiğin Adı 7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7ClN4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 278.72 

Erime Noktası 160-161 0C  

Verim % 72 

FTIR (KBr) 3063 (-NH2 gerilimi ), 2970 (=CH gerilimi),  

1750 (C=O gerilimi), 1540(-C=N gerilimi), 1458 

(- CH eğilimleri),1246 (-C-O gerilimi),850-756 

(düzlem dışı = CH eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.51 (s, -CH2 ,2H), ẟ7.43-ẟ7.47 (m, -aromatik 

H2
1+ H3

1+ H5
1 H6

1, 4H),ẟ 8.57 (s, -triazin H3 , 

1H)ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan ;C % 48.42, H % 3.01,N % 21.11, S 

% 11.51. Bulunan; C % 48.37,H % 3.61,N % 

21.14, S % 10.67 
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Şekil 4.10: 7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu 

 

7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT bileşiğinin FTIR spektrumu incelendiğinde ;   3063 (aromatik 

halka, =CH gerilimi), 2970 (alifatik, C-H gerilimleri), 1750 (keton, C=O gerilimi), 1540 (C=N 

gerilimi), 1458 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1246 (-C-O gerilimi), 850 ve 726 cm-1 de 

(aromatik halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.117-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT bileşiğinin 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde 

bulunan -CH2 grubuna ait hidrojenler  4.51 ppm’ de singlet olarak, -aromatik protonlar = 

7.43-7.47  ppm arasında  multiplet ve triazin halkasında bulunan -H3 protonu = 8.54 ppm’ 

de singlet verdiği görülmüştür.  
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Şekil 4.12: 7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT APT spektrumu 

 

 

7-[(4-klorofenil)metil]-4H-TDT APT  spektrumu incelendiğinde ; = 35.91 ppm’de  -CH2 

grubuna ait  , = 121.70 ppm’de  C1,  = 131.87 ppm’de   C3 ve C5 karbonlarına ait, = 132.21 

ppm’de  C2 ve C6 karbonlarına ait, = 132.49 ppm’de  C4 karbonuna ait,   = 145.98 ppm’de 

C3 karbonuna ait  ,  = 148.59  ppm’de C4 karbonuna ait, = 162.45 ppm’de C1 karbonuna ait 

, = 163.84  ppm’de C2 ait karbonun sinyal verdiği görülmektedir. 
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4.6. 7-[(4-NİTROFENİL)METİL]-4H-TDT 

Tablo 4.6 7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT Bileşiğine ait Analiz Sonuçları 

Bileşiğin Adı 7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7N5OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 289.27 

Erime Noktası 217-218 0C  

Verim % 89 

FTIR (KBr) 3085(-NH2gerilimi), 1694(C=O gerilimi),154 (-

C=N gerilimi), 1480 (- CH eğilimleri),1265 (-C-

O gerilimi),878 ( düzlem dışı = CH eğilimleri ) 

cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.86 (s, -CH2 ,2H) , ẟ 7.76 (dd, -aromatik H2
1+ 

H6
1, 2H, J1 =ẟ1.95, J2 =ẟ6.83  ),ẟ8.40 (dd,- 

aromatik, H3
1+ H5

1 , 2H, J1 =ẟ1.95, J2 =ẟ6.80  ), 

ẟ8.61 (s, -triazin H3 , 1H) ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan;C % 46.77, H  % 3.04,N % 25.11,      

S% 12.07. Bulunan; C % 44.81, H % 3.36,              

N % 25.26, S % 12.31 
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Şekil 4.13: 7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu 

 

7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT bileşiğinin FTIR spektrumu incelendiğinde ;   3085 (aromatik 

halka, =CH gerilimi), 2947 (alifatik, C-H gerilimleri), 1694 (keton, C=O gerilimi), 1545 (C=N 

gerilimi), 1480 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1265 (-C-O gerilimi), 878 ve 722 cm-1 de 

(aromatik halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.14 7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT  bileşiğinin 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde 

bulunan -CH2 grubuna ait hidrojenler  4.86 ppm’ de singlet olarak, = 7.76 ppm’ de  -aromatik 

H2
1+ H6

1  protonları dubletin dubleti ,  = 8.40 ppm’ de – aromatik H3
1+ H5

1 protonları 

dubletin dubleti ve triazin halkasında bulunan -H3 protonu = 8.61 ppm’ de singlet verdiği 

görülmüştür.  
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Şekil 4.15 7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT APT spektrumu 

 

 

7-[(4-nitrofenil)metil]-4H-TDT bileşiğinin APT  spektrumu incelendiğinde  ; = 35.91 ppm’de  

-CH2 grubuna ait  , = 121.70 ppm’de  C1,  = 131.87 ppm’de   C3 ve C5 karbonlarına ait, = 

132.21 ppm’de  C2 ve C6 karbonlarına ait, = 132.49 ppm’de  C4 karbonuna ait,   = 145.98 

ppm’de C3 karbonuna ait  ,  = 148.59  ppm’de C4 karbonuna ait, = 162.45 ppm’de C1 

karbonuna ait , = 163.84  ppm’de C2 ait karbonun sinyal verdiği görülmektedir. 
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4.7. 7-[(2,4-DİKLOROFENİL)METİL]-4H-TDT 

Tablo 4.7: 7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT Bileşiğine ait Analiz Sonuçlari 

Bileşiğin Adı 7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7Cl2N4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 313.16 

Erime Noktası 160-161 0C  

Verim % 80 

FTIR (KBr) 3061(-NH2 gerilimi )2965 (=CH gerilimi), 1699 

(C=O gerilimi),1512 (-C=N gerilimi), 1447 (- CH 

eğilimleri),1293(-C-O gerilimi), 870 ve 748 

(düzlem dışı = CH eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.60 (s, -CH2 ,2H), ẟ7.50   (dd, -aromatik H5
1, 

1H, J1= ẟ2.44, J2=ẟ8.3) , ẟ7.61 (d, -aromatik H6
1, 

1H, J= ẟ8.29),   ẟ7.73   (d, -aromatik H3
1, 1H, J= 

1.95),  ẟ8.54 (s, -triazin H3 , 1H) ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan; C % 43.29, H % 2.83,N % 18.79, S% 

11.27. Bulunan; C % 43.16, H % 2.05, N % 18.93, 

S % 11.36 
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Şekil 4.16: 7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu 

 

7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT spektrumu incelendiğinde 3061 (aromatik halka, =CH 

gerilimi), 2950 (alifatik, C-H gerilimleri), 1700 (keton, C=O gerilimi), 1510 (C=N gerilimi), 

1469 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1253 (-C-O gerilimi), 846 ve 756 cm-1 de (aromatik 

halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.17: 7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT bileşiğinin 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde 

bulunan -CH2 grubuna ait hidrojenler  4.60 ppm’ de singlet olarak, -aromatik H51 = 7.50   

ppm’ de  dubletin dubleti, -aromatik H61 = 7.61   ppm’ de dublet, -aromatik H31  = 7.73   

ppm’ de dublet ve triazin halkasında bulunan -H3 protonu = 8.54 ppm’ de singlet verdiği 

görülmüştür.  
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Şekil 4.18: 7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT APT spektrumu 

 

7-[(2,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT bileşiğimizin APT  spektrumu incelendiğinde ; = 35.50 

ppm’de  -CH2 grubuna ait  , = 126,35 ppm’de   C2 karbonuna ait, = 130.02 ppm’de C5 

karbonuna ait, = 131. 38 ppm’de C6 karbonuna ait, , = 133.19 ppm’de C3  karbonuna ait, 

=134.22 ppm’de C1 karbonuna ait, , = 138.90 ppm’de C4 karbonuna ait, , = 146.05 ppm’de 

C3 karbonuna ait, , = 148. 50 ppm’de C1 karbonuna ait, , = 156. 54 ppm’de C4 karbonuna 

ait, , = 161.98 ppm’de C2 karbonuna ait karbonun sinyal verdiği görülmektedir. 
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4.8. 7-[(3,4-DİKLOROFENİL)METİL]-4H-TDT 

Tablo 4.8: 7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT Bileşiğine ait Analiz Sonuçlari 

Bileşiğin Adı 7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT 

Formülü 

 

Kapalı Formülü C11H7Cl2N4OS 

Molekül Ağırlığı (g/mol-1) 313.16 

Erime Noktası 160-162 0C  

Verim % 69 

FTIR (KBr) 3061(-NH2 gerilimi ) 2965  (=CH gerilimi),  1699 

(C=O gerilimi), 1512 (-C=N gerilimi), 1447 (- 

CH eğilimleri),1293 (-C-O gerilimi), 870( düzlem 

dışı = CH eğilimleri ) cm-1 

1H-NMR (DMSO)     ẟ4.54 (s, -CH2 ,2H), ẟ7.42   (dd, -aromatik H6
1, 

1H, J1= ẟ2.44, J2=ẟ8.3) , ẟ7.67 (d, -aromatik H5
1, 

1H, J= ẟ8.3), ẟ7.72   (d, -aromatik H2
1, 1H, J= 

ẟ1.96),  ẟ8.55 (s, -triazin H3 , 1H)ppm 

Elementel Analiz Hesaplanan ; C % 43.12, H  % 1.93,N % 16.99, S 

% 10.24. Bulunan ; C % 43.29,  H % 1.96,N  % 

16.98, S % 11.33 
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Şekil 4.19: 7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT FTIR spektrumu 

 

7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT  bileşiğinin FTIR spektrumu incelendiğinde ;   3061 

(aromatik halka, =CH gerilimi), 2965 (alifatik, C-H gerilimleri), 1699 (keton, C=O gerilimi), 

1512 (C=N gerilimi), 1447 (aromatik halka, C=C gerilmesi), 1293 (-C-O gerilimi), 870 ve 748 

cm-1 de (aromatik halka , düzlem dışı = CH eğilimleri ) görülmektedir. 
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Şekil 4.20: 7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT 1H-NMR spektrumu 

 

7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT  bileşiği 1H-NMR spektrumu incelendiğinde ; Bileşikde 

bulunan -CH2 grubuna ait hidrojenler  4.54 ppm’ de singlet olarak, -aromatik H61 = 7.42   

ppm’ de  dubletin dubleti, -aromatik H51 = 7.67   ppm’ de dublet, -aromatik H21  = 7.72   

ppm’ de dublet ve triazin halkasında bulunan -H3 protonu = 8.55 ppm’ de singlet verdiği 

görülmüştür.  
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Şekil 4.21 7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT APT spektrumu 

 

7-[(3,4-diklorofenil)metil]-4H-TDT  bileşiğinin APT  spektrumu incelendiğinde ; = 35.42 

ppm’de  -CH2 grubuna ait  , = 130.44 ppm’de   C6 karbonuna ait, = 131.15 ppm’de C3 

karbonuna ait, = 131. 66 ppm’de C2 karbonuna ait, , = 131. 98 ppm’de C5  karbonuna ait, 

=132.03 ppm’de C4 karbonuna ait, , = 137. 00 ppm’de C1 karbonuna ait, , = 145.96 

ppm’de C3 karbonuna ait, , = 148. 60 ppm’de C4 karbonuna ait, , = 162. 54 ppm’de C1 

karbonuna ait, , = 162. 24 ppm’de C2 karbonuna ait karbonun sinyal verdiği görülmektedir. 
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5. TARTIŞMA VE SONUÇ 

1,2,4-triazin bileşikleri gösterdikleri biyolojik, farmakolojik ve tibbi kullanımları yanında 

günlük hayattada kullanılmaktadır. Ayrıca bu üretilen maddelerin böcek ve bakterileri 

ilaçlarinda,mantarlara karşı,vücud ödemlerini önleme,sıtma hastalığına tedavisinde ve insanlari 

olumsuz yönde etkileyen ağrılara karşı koruyucu yönünde çalıştıklari bilinmektedir. Bir dizi 

1,3,4-tiyadizoller iyi bilinen sülfonamid ilaçlarda antibakteriyel özellik gösterir. Tiyadiazol 

çekirdekleri N-C-S bağı ile birlikte olduğunda çeşitli biyolojik aktiviteler gösterir. Sentezlenen 

tüm yeni bileşikler seri seyreltme tekniği ile antibakteriyel ve antifungal aktiviteleri için test 

edilmiştir (Holla ve Udupa, 1992 ). 

Bu nedenle bu tez çalışmasında biyolojik ve farmakolojik alanlarda kullanabilme potansiyeline  

sahip 6 adet yeni tiyadiazolotriazinlerin, AMT bileşiğinin  fenil asetik asit türevleri ile 

reaksiyonundan sentezlenmiştir. 

Çalışmanın birinci aşamasında; tiyokarbonhidrazid elde edilmiştir. İkinci aşamada bu madde 

ile glioksilik asit mono hidrat ile amt bileşiğinin sentezi gerçekleştirilmiştir. Elde edilen bu 

madde,  çeşitli fenil asetik asit türevleri ile reaksiyona sokularak halka kapanması ürünleri elde 

edilmiştir.  

Yapılan literatür araştırmalarında amt bu çalışmada sentezlerde kullanılan fenil asetik asit 

türevleri ile halkalanma ürünlerinin çalışılmadığı görülmüştür. Bu nedenle tezde sentezlenen 

yeni maddelerin, literatürdeki bu boşluğu doldurabileceği kanısındayız. İlerideki çalışmamızda 

sentezlenen bileşiklerin biyolojik aktivitelerinin araştırılması amaçlanmaktadır. 

Elde edilen bileşiklerin IR spektrumları incelendiğinde triazin bileşiğinin karakteristiği olan 

1646 cm-1’de şiddetli bir pik şeklinde gözlenen C=O geriliminin 1700-1780 cm-1’e (keton,  

C=O gerilimi) kaydığı görülmektedir. 3100 cm-1 civarlarında   gözlenen –NH2 geriliminin 

tiyadiazolotriazin bileşiklerinde kaybolması ve tiyadiazolotriazin bileşiklerinin 1H-NMR 

spektrumları, amt bileşiği ile karşılaştırıldığında  = 6.49 ppm’ de gözlenen  –NH2 ve = 13.95 

ppm ’de gözlenen  –SH gruplarına ait olan singlet piklerin kaybolduğu görülmektedir. 

Halkalanma reaksiyonunun gerçekleştiğini göstermektedir. 

Sentezlenen maddelerin 1H-NMR spektrumlarına bakıldığında fenil asetik asit yapısında 

bulunan –CH2  grubunun  δ  4.50 - 4.90 ppm arasında singlet verdiği gözlemlenmiştir.  
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4-Floro fenil asetik asit ve 4-kloro fenil asetik asit kullanılarak elde edilen bileşiklerde aromatik 

protonlar δ= 7.43-7.48 ppm arasında dublet verirken, 4-bromo fenil asetik asit  ile elde edilen 

bileşikte aromatik H21+ H6
1 protonları δ= 7.37 ppm de dublet ve aromatik H3

1+ H5
1 protonları 

δ= 7.60 ppm de dublet vermiştir. 4-nitro fenil metilen yapısı içeren bileşikte aromatik  

protonların nitro grubunun elektronegatif etkisinden dolayı spektrumda aşağı bölgeye kaydığı 

gözlemlenmiştir. aromatik H21+ H6
1 δ= 8.40 ppm de dubletin dubleti verirken, aromatik H3

1+ 

H5
1 protonlarının  δ= 8.61 ppm de dubletin dubleti verdiği görülmektedir. 

Elde edilen disübstitüe klor atomu içeren bileşiklerden  2,4-dikloro fenil metilen türevinde 

aromatik H5
1 = 7.50   ppm’ de  dubletin dubleti, -aromatik H6

1 = 7.61   ppm’ de dublet, -

aromatik H3
1  = 7.73   ppm’ de dublet verirken, 3,4-dikloro metilen türevinde aromatik H6

1 = 

7.42   ppm’ de  dubletin dubleti, -aromatik H5
1 = 7.67   ppm’ de dublet, -aromatik H21 

protonları  = 7.72   ppm’ de dublet verdiği gözlemlenmiştir. Triazin halkasında bulunan –H3 

protonu ise = 8.50-8.60 ppm arasında singlet vermektedir. 

Sentezi yapılan  bileşiklerin 13C-NMR spektrumlarında APT tekniğinden yararlanılmıştır. 

Bileşiklerin APT spektrumları incelendiğinde,  - CH2  karbonunun genellikle = 35.91 ppm de, 

Aromatik karbon ataomlarının halkaya bağlı olan grubun elektronegativitisine göre genellikle 

= 120.0-160.00 ppm arasında, -C2 karbonunun =161.00-165.00 ppm de sinyal verdiği 

görülmektedir.  

 Diğer taraftan yapılan FTIR ve elementel analizleri sonucunda elde edilen veriler, sentezi 

gerçekleştirilen  bileşiklerin yapılarını  doğrulamaktadır. Çalışmalarımızın ileri aşamasında 

elde ettiğimiz bileşiklerin çeşitli biyolojik  aktivitelerinin incelenmesi planlanmaktadır 
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