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ÖZET 

Bu çalışmada, pirazol ve kumarin gibi iki biyoaktif çekirdeğin bir molekülde yer 

aldığı yeni hibrit bileşiklerin sentez ve karakterizasyon çalışmaları hedeflenmiştir. 

Bu hedef doğrultusunda aşağıdaki çalışmalar gerçekleştirildi. Tez çalışmamızda 

öncelikle asetofenon ile 4-kloroasetofenon bileşiklerinin N,N-Dimetilformamit-

dimetilasetal (DMF-DMA) reaktifi ile olan reaksiyonlarından, dimetilamino grubu 

içeren α,β-doymamış karbonil bileşikleri (B) sentezlendi. B bileşiklerinin aromatik 

diazonyum tuzlarıyla 0 oC’de etkileştirilmesiyle aldehit grubu içeren C bileşikleri 

elde edildi. Daha sonra C bileşiklerinin etil 4-kloro-3-oksobütanoat reaktifi ile 

müteakip reaksiyonlarından pirazol halkası içeren β-ketoester bileşikleri (D) 

sentezlendi. Son basamakta, D bileşiklerinin salisilaldehit türevleriyle yapılan 

reaksiyonlarından kumarin ve pirazol halkaları içeren yeni hibrit bileşikler (E) elde 

edildi. Sentezlenen yeni bileşiklerin yapı analizleri elementel analiz, FTIR, NMR, 

HRMS yöntemleriyle gerçekleştirildi. 

 

Anahtar Kelimeler: Sentez, Spektroskopik Analiz, Pirazol, Kumarin, Hibrit 

Bileşikler. 
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ABSTRACT 

In this work, the synthesis and characterization studies of novel hybrid compounds in 

which two bioactive nuclei such as pyrazole and coumarin are contained in one 

molecule are targeted. The following studies were carried out in line with this 

objective. In this project, α, β-unsaturated carbonyl compounds (B) containing the 

dimethylamino group were first synthesized from the reactions of acetophenone and 

4-chloroacetophenone compounds with N,N-Dimethylformamide-dimethylacetal 

(DMF-DMA). By reacting the compounds B with aromatic diazonium salts at 0 °C, 

compounds C which are contain aldehyde group were obtained. Then, β-ketoester 

compounds (D) containing the pyrazole ring were synthesized from the subsequent 

reactions of the compounds C with ethyl 4-chloro-3-oxobutanoate reactive. In the 

last step, novel hybrid compounds (E) containing coumarin and pyrazole rings were 

obtained from reactions of compounds D with salicylaldehyde derivatives. The 

synthesized new compounds were characterized by elemental analysis, FTIR, NMR, 

HRMS. 

Keywords: Synthesis, Spectroscopic Analysis, Pyrazole, Coumarine, Hybride 

Compounds. 
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GİRİŞ 

Heterosiklik kimya, organik kimyanın ayrılmaz bir parçasıdır.  Kimya, farmakoloji, 

tıp v.b. alanlarda geniş uygulama olanaklarına sahip olan heterosiklik bileşikler, 

günümüzde dünya çapında meydana gelen modern araştırmaların önemli bir 

bölümünü oluşturmaktadır. Heterosiklik bileşiklerin en önemli iskeletlerinden biri 

olan beş üyeli pirazol bileşikleri gösterdikleri çeşitli biyolojik aktiviteler nedeniyle 

çoğu bilim adamının dikkatini çekmektedir. Son yıllarda bu bileşikler üzerine yapılan 

çalışmalar antikanser aktivite üzerinedir.  Son yıllarda dikkat çeken bir diğer 

heterosiklik yapı da, benzopiran olarak ta bildiğimiz kumarin bileşikleridir. Kumarin 

tonka fasülyesi ağacı, meyan kökü, lavanta gibi hoş kokulu bitkilerde bulunan doğal 

bir üründür. K vitamininin metabolizmayı etkilemesi nedeniyle pıhtılaşma önleyici 

özelliği ön plana çıkmıştır. Ancak son yıllarda yapılan çalışmalar bu tip bileşiklerin 

iltihap önleyici, antikanser ve anti-alzheimer etkilerinin olduğunu da göstermiştir.  

Hibrit moleküllerin sentezi, bunların çeşitli farmakolojik ajanlar olarak ve güçlü 

ilaçlar olarak değerlendirilmesi üzerine yapılan çalışmalar son yıllarda dikkate değer 

ölçüde artmıştır. Bu bilinçle biyolojik etkinliği olan pirazol ve kumarin halkalarının 

her ikisini birden içeren yeni ilaç adayı hibrit moleküllerin sentez ve karakterizasyon 

çalışmaları tezin esasını oluşturmaktadır.  

 

https://www.google.com.tr/search?q=anti+alzheimer&spell=1&sa=X&ved=0ahUKEwisqeyFwY3cAhUK16QKHfVJAe0QkeECCCQoAA
https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/pharmacologic-agent


1. LİTERATÜR ARAŞTIRMASI 

1.1. Pirazol Bileşiği 

Beşli halkada iki azot atomu bulunan bileşiklere diazoller denir; bunlar 1,2-diazoller 

ve 1,3 diazoller olmak üzere iki farklı şekilde olabilirler. 1,2- ve 1,3-konumunda iki 

azot içeren bileşiklere sırasıyla, pirazol ve imidazol; azotla birlikte oksijen içeren iki 

atomlulara oksazol ve kükürt içerenlere ise tiyazol denir [1]. 

 

Şekil 1.1. Azol bileşiklerin formülleri 

Pirazoller üç karbon atomu ve iki azot atomundan meydana gelen tek halkalı 

aromatik bileşiklerdir [1]. Pirazol (IUPAC:1,2-siklo diaza-2,4-dien, molekül 

formülü: C3H4N2) heterosiklik bir organik bileşiktir [2]. Pirazolün erime noktası 70 

°C, kaynama noktası 188 °C dir ve zayıf bazik karaktere sahip bir bileşiktir. 

Pirazoller renksiz ve kararlıdır [1]. 

1.1.1. Pirazollerin Yapısı 

Pirazoller π-elektronlarına sahip heterosiklik bir bileşiktir. Azot atomu elektronegatif 

olması nedeniyle halka elektronlarını çeker, böylece komşu karbon atomları (C3 ve 

C5) kısmen elektropozitif olur ve nükleofilik katılmalara elverişli hale gelir [3]. π- 

Elektronları halkadaki piridin benzeri azot atomu ve C4 atomu üzerinde 

yoğunlaşmıştır. En yüksek bağ derecesi C3-N ve C3- C5 atomları arasında 

bulunmuştur. En düşük bağ derecesi ise heteroatomlar arasındadır. Azotların 

nükleofilliği ve sterik ulaşılabilirlikleri, uygun halka sübstitüsyonu yoluyla 

çeşitlendirilebilmektedir [4]. 

 

https://es.wikipedia.org/wiki/F%C3%B3rmula_molecular
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Şekil 1.2. Pirazol bileşiğinin yapısı 

Pirazoller de bulunan hidrojen bağı yüksek kaynama noktasına sebep olmaktadır. 

Ancak hidrojenin metil grupları ile yer değiştirmesi sonucu moleküller arasında ki 

etkileşim azalır ve böylece kaynama noktası düşer [5]. Pirazolün kaynama noktası 

(186-188 °C) N-alkil türevlerine göre daha yüksektir (N-metilpirazol kaynama 

noktası=127 °C) [6]. 

Pirazolün bir başka önemli yapısal özelliği prototropik tautomerizmdir [3]. 

Heterosiklik bileşiklerin hidrojen tautomerizmi, birçok kimya ve biyokimya alanında 

büyük önem taşımaktadır [7]. Tautomerizm ile pirazollerin fiziksel durumları 

arasında yakın bir ilişki vardır ve tautomer mobil dengededir [8]. Sübstitüe olmamış 

pirazollerde üç tautomer yapı mümkündür, tekli sübstitüe edilmiş pirazollerde beş 

tautomer bulunabilir. Bu yapılar içerisinde 1a, 2a ve 2b yapıları, aromatiklik 

korunduğu için en kararlı olanlarıdır.  

          

 

Şekil 1.3. Bazı pirazol bileşiklerinin tautomer yapıları 

2 Nolu konumdaki azot atomu (N2) "piridin benzeri"dir, çünkü paylaşılmamış 

elektronlar, piridin sistemlerine benzer şekilde rezonansa katılmamaktadır. Azot 

atomları arasındaki farklılıklar nedeniyle pirazoller hem asit hem de baz ile 

reaksiyona girer [3]. 
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Şekil 1.4. Pirazol bileşiğinin asidik ve bazik ortamdaki reaksiyon karakteristiği 

N-sübstitüe olmayan pirazoller N-H asitliği gösterirler. Elektron çekici grupların 

varlığı göreceli olarak asitliği arttırır.  

Pirazol, imidazolden daha zayıf bir bazdır. Pirazolde indüktif etki, rezonans etkiden 

daha baskındır ve bu pirazolün, imidazolden daha az bazik olmasını sağlar [9]. 

Doğal kaynaklardan izole edilen ilk pirazol, Japonlar tarafından 1954 yılında 

Houttuynia cordata’ dan elde edilen 3-n-nonil-1H-pirazol (3) bileşiğidir. Daha sonra 

β-(1-pirazolil) alanin (4) karpuz tohumundan elde edilmiştir [10,11]. 

                     

Şekil 1.5. Doğal ürün olan pirazol türevi bileşiklerden bazıları 

Pirazol kimyasına olan ilgi, pirazol türevlerinin antipirik (sıcaklık indirgeyici) 

etkisinin keşfedilmesiyle başlamıştır. Bu etkisi nedeniyle, bileşiğin 

isimlendirilmesinde antipirin adı günümüzde de kullanılmaktadır. Pirazoller doğada 

çok nadir bulunur ve insanlar üzerinde farmakolojik etkiye sahiptir [1]. Knorr, ilk 

olarak 1883'de antipirin ve türevlerinin keşfine yol açan bir pirazol türevi bileşiği 

sentezlemiştir. İlk pirazolon türevi, 1884'te ağrı, inflamasyon ve ateş tedavisinde 

kullanılmıştır. 

Bu yapılar, hipoglisemik, analjezik, anti-enflamatuar, anti mikrobiyal, antikonvülsan, 

antidepresan, antibakteriyel, antioksidan, antiviral, insektisidal ve antitümör 

aktiviteleri ile yeni bileşiklerin geliştirilmesinde incelenmiştir. Bu nedenle, bu 

bileşikler birçok araştırmacı tarafından hedef yapılar olarak sentezlenmiş ve biyolojik 

aktiviteleri değerlendirilmiştir. Pirazol türevleri biyoaktiviteleri nedeniyle yeni nesil 



5 

 

küçük moleküllü ilaçların rasyonel tasarımında bilim dünyası tarafından sıkça 

kullanılmaktadır. Dolayısıyla belirtilen bu etkiler, pirazol türevlerinin sentezine olan 

ilgiyi artırmaktadır [12]. 

1.1.2. Pirazol Bileşiklerinin Sentezi 

1.1.3. Hidrazon Bileşiklerinden Pirazol Sentezi 

1,3,5-Tri sübstitüe pirazollerin sentezi, hidrazonların ve α-bromo ketonların 

reaksiyonundan iyi verimle elde edilirler [13]. 

 

Şekil 1.6. 1,3,5-Tri sübstitüe pirazollerin sentez reaksiyonları. 

1,3-Dipolar diazo bileşikleri ve alkinil bromürler, bazik ortamda 3,5-diaril-4-bromo-

1H-pirazolleri verir ve reaksiyon verimi oldukça iyidir. Bu reaksiyonda diazo 

bileşikleri ve alkinil bromürler, sırasıyla, tosilhidrazonlardan ve gem-

dibromoalkenlerden reaksiyon ortamında üretilmiştir [14]. 

 

Şekil 1.7. Tosil hidrazon bileşiklerinden pirazol sentezi 

Hidrazonların t-BuOK gibi kuvvetli bazların olduğu ortamda nitroolefinlerle 

reaksiyonu sonucu tri- veya tetra sübstitüe pirazollerin yer seçici sentezi 

gerçekleşmiştir. [15].  

 

Şekil 1.8. Nitroolefinler üzerinden pirazol sentezi 
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N-propargil hidrazonların Pt katalizörlüğünde [3,3]-sigmatropik çevrilmesi ve 

devamında halkalaşma reaksiyonu ile çeşitli fonksiyonel pirazollerin sentezi 

gercekleşmiştir [16]. 

 

Şekil 1.9. N-propargil hidrazon bileşiklerinden pirazol sentezi 

Rutenyum(II) bileşiklerinin katalizör, oksijenin yükseltgeyici olarak kullanıldığı bir 

reaksiyonda, alkenil hidrazonlardan tri- ve tetra-sübstitüe pirazoller sentezlenmiştir. 

Reaksiyon reaktivite, fonksiyonel grup toleransı ve yüksek verim gibi özellikleriyle 

ön plana çıkmaktadır [17]. 

 

Şekil 1.10. Rutenyum(II) katalizörlüğünde pirazol sentezi 

Pirazolin bileşiklerinin aktif karbon mevcudiyetinde oksijen ile yükseltgenmesi 

pirazol türevlerinin sentezini sağlamaktadır. 

 

Şekil 1.11. Pirazolin bileşiklerinden pirazol sentezi 

1.1.4. 1,3-Dikarbonil Bileşiklerinden Pirazol Sentezi 

Hidrazin, alkil veya aril hidrazinler, 1,3-dikarbonil bileşikleri ile siklokondenzasyona 

uğrayarak pirazol türevlerini verirler [2]. 
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Şekil 1.12. 1,3-Dikarbonil bileşikleri ile pirazol sentezi 

Ketonlardan ve asit klorürlerinden reaksiyon ortamında sentezlenen 1,3-diketonlar, 

hidrazin ilavesiyle pirazollere dönüştürülmüştür. Bu yöntem, daha önceden 

erişilemeyen pirazollerin ve sentetik olarak talep edilen pirazol içeren kaynaşmış 

halkaların hızlı ve genel sentezine olanak sağlamıştır [18]. 

 

Şekil 1.13. Ketonların varlığında pirazol sentezi 

1,3-Bisaril-monotiyo-l,3-diketon veya 3-(metiltiyo)-l,3-bisaril-2-propanonların 

arilhidrazinler ile reaksiyona sokulması 1,3,5-triaril sübstitüe pirazollerin regio 

selektif sentezine olanak sağlamıştır [19].  

 

Şekil 1.14. Arilhidrazinler üzerinden pirazol sentezi 

Gerstenberger ve ark. tek-kap yöntemi ile, fonksiyonel N-arilpirazolleri, aril 

nükleofilleri, di-tert-butilazodikarboksilat ve 1,3-dikarbonil ya da eşdeğer 

bileşiklerden yola çıkarak sentezlemişlerdir [20]. 

 

Şekil 1.15. Gerstenberger ve ark. tarafından gerçekleştirilen pirazol sentezi 
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Reaksiyon ortamında oluşturulan α,β-doymamış karbonil bileşiklerinin diazo 

bileşikleri ile reaksiyonları yüksek verimlerle pirazol sentezi şeklinde sonuçlanmıştır 

[21]. 

 

Şekil 1.16. α,β-Doymamış karbonil bileşiklerinden pirazol sentezi 

Enol triflatların diazoasetat grubu ile palladyum katalizörlüğünde elektrosiklik 

halkalaşması sonucu 3,4,5-tri-sübstitüe pirazoller Babinski ve ark. tarafından 

sentezlenmiştir [22]. 

 

Şekil 1.17. Palladyum katalizörlüğünde pirazol sentezi 

1.1.5. α,β-Doymamış Karbonil Bileşiklerinden Pirazol Sentezi 

α,β-Doymamış karbonil bileşiklerle pirazol sentezi; simetrik olmayan 1,3-diketonlar 

yapısal izomerler karışımı verirler. Reaksiyonun mekanizması; ortamın pH’ı kadar 

sübstitüent olan -R nin yapısına da bağlıdır [3]. 

 

Şekil 1.18. α,β-Doymamış karbonil bileşikleri üzerinden pirazol sentezi 

Görünür ışık ve rutenyum katalizörlüğünde, hidrazin bileşiklerinin Michael 

akseptörlere eklenmesiyle pirazol türevleri sentezlenmiştir [23]. 
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Şekil 1.19. Görünür ışık ve rutenyum katalizörlüğünde pirazol sentezi 

İyot katalizörlüğünde bir metal içermeyen oksidatif C-N bağ oluşumu regioselektif 

bir pirazol sentezini mümkün kılar. Bu pratik ve çevre dostu tek kap reaksiyonu, 

kolayca elde edilebilen α,β-doymamış aldehitler / ketonlar ve hidrazin tuzları 

üzerinden di-, tri- ve tetra- sübstitüe (aril, alkil ve / veya vinil) pirazollerin sentezine 

olanak sağlar [24]. 

  

Şekil 1.20. İyot katalizörlüğünde pirazol sentezi 

Terminal alkinlerin n-BuLi ve daha sonra aldehitlerle tepkimesi alkinon bileşiklerini 

verir. İzole edilmeden bu bileşikler iyot katalizörlüğünde hidrazinler ile 

etkileştirilirse, iyi verimlerle ve yüksek yer seçicilikle 3,5-di-sübstitüe pirazoller elde 

edilir [25]. 

 

Şekil 1.21. Terminal alkinlerden pirazol sentezi 

Hidrazitlerin alkinler ile rodyum katalizörlü ılıman koşullar altında yürüyen 

reaksiyonu, pirazol türevi bileşiklerin sentezi ile sonuçlanır [26]. 
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Şekil 1.22. Rodyum katalizörlüğünde pirazol sentezi 

Bir dizi 4-sübstitüe 1H-pirazol-5-karboksilatlar, simetrik olmayan 

enaminodiketonların t-butil hidrazin hidroklorid veya karboksimetilhidrazin ile 

reaksiyonundan sentezlenmiştir. Bileşikler, doğal olarak çok iyi verimlerde elde 

edilmiştir. [27]. 

 

Şekil 1.23. Enaminodiketonlardan pirazol sentezi 

Kolayca temin edilebilen aldehitlerden türevlendirilmiş N-alkilhidrazonların 

tribromoflorometan ile tepkimesi, tek bir adımda 4-floropirazolleri verir. 

RuCl2(PPh3) 3, bu dönüşüm için çok verimli bir katalizördür [28]. 

 

Şekil 1.24. Aldehitlerden pirazol sentezi 

1.1.6. Nükleofilik Bileşiklerden Pirazol Sentezi 

3,5-Disübstitüe-1H-pirazoller, çeşitli propargil alkoller ve N, N-daldırılmış 

hidrazinlerin reaksiyonlarından elde edilebilmektedir [29]. 

 



11 

 

  

Şekil 1.25. Propargil alkollerden pirazol sentezi 

Vinil azid, aldehit ve tosilhidrazinin ve basit birçok bileşenli reaksiyonu, bir baz ile 

3,4,5-trisübstitüe edilmiş 1H-pirazolleri regio selektif olarak verir. Reaksiyon, bir 

dizi fonksiyonel grubu tolere eder [30]. 

 

Şekil 1.26. Vinil azid bileşiklerinden pirazol sentezi 

Hidrazinlerle iyodo-alken-in bileşiklerinin Cu-katalizli gerçekleştirilen 

reaksiyonlarından çeşitli pirazoller elde edilmektedir [31]. 

 

Şekil 1.27. Bakır (I) iyodür katalizörlüğünde pirazol sentezi 

1,5-Diaril-lH-pirazol-3-karboksilik asitler, kuvvetli bazik ortamda dietil oksalat ile 

alfa hidrojen bulunduran ketonların reaksiyonlarından sentez edilebilmektedir [32]. 

 

Şekil 1.28. 1,5-Diaril-lH-pirazol-3-karboksilik asit bileşiğinin sentezi 
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İzoksazollerden aminopirazollerin sentezi tek adımda gerçekleşen bir sentez 

yöntemidir [33]. 

 

Şekil 1.29. İzoksazollerden pirazol sentezi 

1.1.7. Siklo Katılma Reaksiyonları ile Pirazol Sentezi 

Pirazol sentezine yönelik H. Pechman (1898) tarafından geliştirilmiş olan bu yöntem, 

eterli diazometan çözeltisinden oda sıcaklığında asetilen geçirilmesi sonucu oluşan 

halkalaşma reaksiyonunu ifade eder [1]. 

 

Şekil 1.30. Siklo katılma reaksiyonları ile pirazol sentezi 

3,5-Disübstientli 1H-pirazollerin hazırlanması için etkili, genel, tek kap, üç bileşenli 

bir prosedürden meydana gelir. Sübstitüe edilmiş aromatik aldehitlerin ve 

tosilhidrazinin etkileştirilmesini ve ardından terminal alkinler ile siklo-

indirgemenmesini içerir. Reaksiyon, çeşitli fonksiyonel grupları ve iyi verimlerde 

istenen pirazolleri elde etmek için sterik olarak engellenmiş substratları tolere eder 

[34]. 

 

Şekil 1.31. Aldehitlerden 3,5-disübstitüe pirazol sentezi 

Diğer bir pirazol sentezi de Şekil 1,32’de gösterildiği gibi arilglisin bileşiklerinden 

başlanılarak Specklin ve ark. tarafından gerçekleştirilmiştir [35]. 
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Şekil 1.32. Bakır katalizörlüğünde pirazol sentezi 

N-alkillenmiş tosilhidrazonlardan ve terminal alkinlerden 1,3,5-tri- sübstitüe 

pirazollerin sentezi, sübstitüe edilmiş pirazollerin ortak sentezlerine kıyasla 

regioselektivite sunar [36]. 

 

Şekil 1.33. N-alkillenmiş tosilhidrazon bileşiklerinden pirazol sentezi 

TBHP'nin mevcudiyetinde N-sülfonil hidrazonların, izonitrillerle etkileştirilmesi 

pirazol sentezi ile sonuçlanır [37]. 

 

Şekil 1.35. N-sülfonil hidrazon bileşiklerinden pirazol sentezi  

1.2. Pirazol Bileşiklerinin Kullanım Alanları 

Pirazol halkası kimya, eczacılık, farmakoloji, tıp ziraat kimyası ve boya sanayi gibi 

alanlarda kullanılır. Geniş uygulama alanına sahip olan heterosiklik bileşikler, 

biyolojik ve farmakolojik olarak aktif ajanların tasarlanmasında temel yapı olarak 

sıklıkla kullanılırlar [38-40]. 

Pirazol halkasını yapısında bulunduran bileşikler; yüksek şekeri önleyici [41], ağrı 

kesici [42], iltihap giderici [43], ateş düşürücü [44,45], anti-bakteriyel [46], 

antidepresan [47] kas gevşetici [48] hipoglisemik etki [49] gibi aktiviteler 

gösterdikleri için farmakolojide; bitki zararlılarına karşı [50], böcek öldürücü [51] ve 
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mantara karşı [52] aktivite gösterdikleri için de tarım endüstrisinde giderek artan bir 

öneme sahiptirler [53]. Ayrıca kan basıncını düşüren [54] ve kansere karşı etki 

gösteren [55,56], pirazollerin yanında koordinasyon kimyasında ligand olarak 

kullanılan pirazoller de literatürde yer almaktadır [57,58]. Sentetik pirazoller de 

iltihap, ağrı tedavilerinde kullanılan ve antiromatizmal özelliklere sahiptir [59]. 

1.2.1. Ticari Olarak Kullanım Pirazol Türevi İlaçlar 

Indiplon: Anında rahatlatıcı, panik atak gibi endişeleri gideren, uyku öncesinde 

kişiyi uykuya hazırlayan ve beyinde depresif bölgeyi etkileyerek devre dışı bırakan, 

uyarıcı bir ilaçtır [60,61]. Ancak klinik çalışmalarda yaşlılar ve hamilleler üzerinde 

yapılan uygulamalarda olumsuz etki görülmesi üzere 2007 FDA (Amerika Birleşik 

Devletleri'nin Sağlık Bakanlığı) mektubunu takiben, Neurocrine, Amerika Birleşik 

Devletleri'nde Indiplon'un tüm klinik ve pazarlama gelişimini durdurmaya karar 

verdi [62]. 

 

Şekil 1.36. Indiplon bileşiğinin açık yapısı 

Zaleplon: Panik atak gibi akut bir endişe varlığında rahatlatıcı olarak kullanılır. 

Zaleplon, Sonata (ABD), King Pharmaceuticals of Bristol, TN tarafından üretilmiştir  

[63]. Zaleplon Ulusal Sağlık Servisi (NHS) tarafından tercih edilmektedir. Zaleplon 

tamamen uykusuzluk tedavisi için kullanılmaktadır ve erken uyanmaların 

azaltılmasında etkili olmaktadır [64]. 
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Şekil 1.37. Zaleplon bileşiğinin açık yapısı 

Celecoxib (Selekoksib): İltahaplara karşı kullanılan bir ilaçtır. Celecoxib, Celebrex 

markası altında satılmaktadır [65]. Anti-inflamatuar (iltahat gideriçi) ilaç, akut ağrı, 

kas-iskelet ağrısı tedavilerinde kullanılır. Reçetesiz olarak satılmasıyla birlikte 2 yaş 

ve altındaki çocuklar için kullanımı uygun değildir [66]. Aynı zaman son yıllarda 

deprasyon ve şizofreni gibi birçok psikiyatrik bozukluğun tedavisinde de 

kullanılmaktadır [67-71]. Selekoksibin; en önemli araştırmalardan biri belli kanser 

oranlarında indirgeyici olarak kullanılmasıdır. Özellikle son yıllara da bağırsak 

kanseri üzerinde yapılan küçük ölçekli klinik çalışmalar devam etmektedir [72]. 

 

Şekil 1.38. Celecoxib bileşiğinin açık yapısı 

CDPPB: Büyük sakinleştiriciler olarak bilinir. Şizofreni ve şiddetli deprasyon 

tedavilerinde kullanılmaktadır. Recetesiz satılmayan bu ilaç, az dozda çok etkili 

olduğu için, diğer uygulamaların tedavisi için potansiyel ilaç olma durumu 

araştırılmaktadır [73-75]. 
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Şekil 1.39. CDPPB bileşiğinin açık yapısı 

Lonazolac: Non steroidal,anti-inflammatory ağrı kesici, ateş düşürüçü, iltihap 

giderici bir ilaçtır. Piyasada aspirin gibi reçetesiz olarak satılmaktadır [76,77]. 

 

Şekil 1.40. Lonazolac bileşiğinin açık yapısı 

Crizotinib: Crizotinib (ticari adı Xalkori, Pfizer) bir ALK (anaplastik lenfoma kinaz) 

inhibitörü olarak görev yapan bir anti-kanser ilaçtır [78,79]. Bir çok ülkede akciğerde 

bulunan küçük hücreli bozulmalar için kullaılmaktadır [80]. Hem yetişkinlerde hem 

de çocuklarda anaplastik büyük hücreli lenfoma, nöroblastoma ve diğer ilerlemiş 

solid tümörlerde güvenliğini ve etkinliğini test eden klinik çalışmalardan 

geçmektedir. Çok küçük çocuklarda görülen nadir bir periferik sinir sistemi kanseri 

formu olan nöroblastoma vakalarının yaklaşık %15'inde kullanılmasında etkili 

olduğu düşünülmektedir [81]. 

 

Şekil 1.41. Crizotinib bileşiğinin açık yapısı 

Tepoksalin: Ağrı kesici ve iltihap gidericilerin genel adı olarak bilinir. Tepoksalin; 

genellikle Zubrin markasıyla pazarlanmaktadır. Amerika Birleşik Devletleri'nde ve 
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diğer birçok ülkede veteriner kullanımı için de onaylanmış ağrı kesici ve iltihap 

giderici bir ilaçtır [82]. Özellikle kas-iskelet sistemi rahatsızlıklarının neden olduğu 

ağrıyı ve iltihabı azaltmak için kullanılır [83]. 

 

Şekil 1.42. Tepoksalin bileşiğinin açık yapısı 

Surinabant: Kilo alınımını azaltıcı etkiye sahip bir ilaçtır. Surinabant; sigara 

bırakmaya yardımcı olmak ve nikotin bağımlılığını tedavi etmek amacıyla yapılan 

araştırmalarda kullanılmıştır [84]. 2012 yılında bir doz aralığı çalışması yapıldığında 

kilo kaybına yardımcı etkisinin olduğu görülmüştür [85]. 20 mg’da kalp atım hızı 

normalin üzerine çıkarken 5 mg’da bu durum gözlenmemektedir [86]. 

 

Şekil 1.43. Surinabant bileşiğinin açık yapısı 

Antipirin (Fenezon): Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici olarak kullanılır. 

Antipirin; Ludwig Knorr tarafından ilk olarak 1887 yılında sentezlenmiştir [12]. 

Antipirin genellikle diğer ilaçların veya hastalıkların karaciğerde ilaç metabolize 

edici enzimler üzerindeki etkilerini test etmek için kullanılır. [87] 
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Şekil 1.44. Antipirin (Fenezon) bileşiğinin açık yapısı 

Fenilbutazon: Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici olarak kullanılır. 

Fenilbutazon; insanlarda 1949 yılında romatizma ve gut tedavisinde kullanılmak 

üzere hazırlanmıştır. Ancak artık ABD’de insanların kullanması yasaktır ve bu 

nedenle pazarlanmamaktadır [88]. Daha sonra yapılan araştırmalar ve ilacın 

geliştirilmesiyle ABD’de ve Birleşik Krallık’ta hayvanlar da kas ve iskelet sistemi 

ağrıları için kullanılmaktadır [89]. 

 

Şekil 1.45. Fenilbutazon bileşiğinin açık yapısı 

Novalgin(Dipiron): Ağrı kesici, ateş düşürücü, sinir krizlerini teskin edici ilaçdır 

[90,91]. Novalgin; İlk olarak 1922 yılında Almanya'da "Novalgin" markası altında 

tıbbi olarak kullanılmış ve yıllarca birçok ülkede reçetesiz satılmıştır. Bazı ülkelerde 

hâlâ reçetesiz olarak kullanılabilmesine rağmen, günümüzde çoğu gelişmiş ülkelerde, 

alyuvar sayısını azaltmakta olduğu için yan etki potansiyeli nedeniyle reçeteli 

satılmakta veya yasaklanmış durumdadır [90]. Novalgin; ameliyat sonrası ağrı, akut 

yaralanma, kanser ağrısı ve ateş düşürücü olarak kullanılmaktadır [91]. 

 

Şekil 1.46. Novalgin (dipiron) bileşiğinin açık yapısı 
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Ramifenazon: Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici olarak kullanılır. Bazı 

ülkelerde bu ilaç sadece veteriner kullanımı için onaylanmıştır. Hayvanlar için ağrı 

kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici olarak kullanılır [92]. 

 

Şekil 1.47. Ramifenazon bileşiğinin açık yapısı 

Rimonabant: Kilo alınımını azatmak amacıyla kullanılır. Rimonabant; Acomplia, 

Zimulti ticari isime sahip bu ilaç Avrupa'da 2006 yılında önce onaylanan, ancak daha 

sonra 2008 yılında ciddi psikiyatrik yan etkiler nedeniyle geri çekilen iştah azaltıcı 

ve antiobezite özelliğine sahiptir. Amerika Birleşik Devletleri'nde asla 

onaylanmamıştır. [93,94]. 

 

Şekil 1.48. Rimonabant bileşiğinin açık yapısı 

Deracoksib: Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici olarak kullanılır. Deracoksib 

(ticari ismi Deramaxx), veterinerler köpeklerde şekil bozukluğu ile ilgili ağrıyı tedavi 

etmek veya ortopedik veya diş cerrahisini takiben ağrının önlenmesi için kullanılan 

bir iltihap giderici ilaçtır [95]. 

 

Şekil 1.49. Deracoksib bileşiğinin açık yapısı 
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Nonsteroid: Antienflamatuar ilaçlar grubundan pirazalon türevi bir ilaç. Analjezik 

ve antipiretik etkisi yüksek, antienflamatuar etkisi düşüktür [96]. 

 

Şekil 1.50. Nonsteroid bileşiğinin açık yapısı 

Pirazofurin: Anti kanser ve antibiyotik özelliğine sahiptir, yani bakteriyel 

enfeksiyon hastalıklarının tedavisinde kullanılmaktadır. Ayrıca Pirazofurin; hepatit B 

virüsüne ve HIV karşı enzim oluşturan bir ilaçtır ve bozuk DNA replikasyonunu 

oluşmasını önler [97]. 

 

Şekil 1.51. Pirazofurin bileşiğinin açık yapısı 

SC-560: Siklooksijenaz COX inhibitörü: ezim aktivitesini durdurur. SC-560; 

(Prostoglandinler) pek çok fizyolojik aktivitede görev alan lipit benzeri moleküllerin 

iltihaplanmasını önleyici bir ilaçtır [98]. COX-2 inhibitörünün aksine, SC-560, COX-

1'in seçici bir inhibitörüdür [99,100]. 

 

Şekil 1.52. SC-560 bileşiğinin açık yapısı 

Betazole: Betazole; ametazol olarak da bilinir. Midenin aşırı asit üretimini, gastrin 

hormonu salgılamasını sağlayarak durdurur [101]. 
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Şekil 1.53. Betazole bileşiğinin açık yapısı 

Fomepizole: Metanol zehirlenmesi önler. Fomepizole; Amerika Birleşik 

Devletleri'nde tıbbi olarak 1997 yılında kullanılmaya başlanmıştır. Sağlık sisteminde 

ihtiyaç duyulan etkili ve güvenli ilaçlar olarak bilinmektedir ve Dünya Sağlık 

Örgütü'nün Temel İlaçlar Listesinde yer almaktadır. 4-Metilpirazol olarak da bilinen 

Fomepizole metanol ve etilen glikol zehirlenmesini tedavi etmek için kullanılan bir 

ilaçtır [102,103]. 

 

Şekil 1.54. Fomepizole bileşiğinin açık yapısı 

Fezolamine: Depresif bozukluk önleyicidir. Fezolamine; Sterling Drug tarafından 

1980'lerde antidepresan olarak araştırılan bir ilaçtır [104,105]. Depresif bozuklukları 

giderdiği klinik çalışmalarda etkili olduğu görülmüş, ancak asla pazarlanamamıştır 

[106,107]. 

 

Şekil 1.55. Fezolamine bileşiğinin açık yapısı 

Pyrazomycin: Kansere karşı kullanılır. Pyrazomycin; anti-tüberküloz ajanlar ürete 

bilmek için yapılan çalışmada, anti kanserojen (kanser hücrelerinin çoğalmasını 

önleyici) olduğu anlaşılan bir ilaçtır [108]. 
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Şekil 1.56. Pyrazomycin bileşiğinin açık yapısı 

Difenamizole: Marka adı Pasalin’dir. Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici ilaç 

grubuna girmektedir. Aynı zamanda beynin dopamin salgılamasını sağlar [109]. 

Dopamin; nörotransmitter olarak görev yapar, yani sinir hücreleri arasında iletişimi 

sağlar [110]. 

 

Şekil 1.57. Difenamizole bileşiğinin açık yapısı 

Mepirizole: Aynı zamanda Omeprazol olarak da bilinmektedir ve 1979 yılında 

keşfedilmiştir [111]. Ağrı kesici, ateş düşürücü, iltihap giderici ve aynı zamanda 

mide de bulunan fazla asidi inhibe eder böylece mide kanamalarını önlemektedir 

[112]. 

 

Şekil 1.58. Mepirizole bileşiğinin açık yapısı 

AS-19: 5-HT7 aktif reseptör; talamus ve hipo talamusu etkileyen reseptördür. AS-19; 

hücre içi sinyallemeyi etkiler, çeşitli beyin dokularında, özellikle beyinde, mide, 

bağırsak sisteminde ve çeşitli kan damarlarından gelen sinyallerin iletiminde etkilidir 

[113,114]. Bu ilaç vücut sıcaklığını, öğrenme, hafıza ve uykuyu etkiler. Ayrıca 

duygu durumunu düzeninde yer alabileceği ve depresyon tedavisinde yararlı bir 

https://en.wikipedia.org/wiki/Major_depression
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hedef olabileceğini düşündürmektedir. Uzun süreli bellek alımını iyileştirir, ancak 

kısa süreli bellek oluşumunu engeller [115,116]. 

 

Şekil 1.59. AS-19 bileşiğinin açık yapısı 

Mepiprazole: Sakinleştirici, anti deprasan olarak kullanılan Mepiprazole, Psigodal 

markası ile ilk olarak İspanya'da pazarlanmıştır. Antidepresan özelliğinin yanısıra 

beynin değişik miktarlarda serotonin ve dopamin salgılamasını sağlamaktadır [117]. 

 

Şekil 1.60. Mepiprazole bileşiğinin açık yapısı 

Tartrazin: Kansere karşı kullanılır. Tartrazin; gıda boyası olarak ta kullanılmaktadır 

ve sentetik bir limon sarısı azo boyasıdır. Ancak son yıllarda Tartrazin’in 

nörobiyokimyasal etkileri araştırmaktadır. Gıda azo boyalarının beyin dokusunun 

biyokimyasal belirleyicilerini olumsuz yönde etkilediği, değiştirdiği ve hasara neden 

olduğu sonucuna varılmıştır [118]. Bununla birlikte Tartrazin’e maruz kalan 

insanlarda DNA onarımı gerçekleştiği görülmüş ancak aşırı dozda alındığında 

dokulara zarar verdiği belirlenmiştir [119]. 

 

Şekil 1.61. Tartrazin bileşiğinin açık yapısı 
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Fipronil: Fipronil; zirai ilaç olarak kullanılmaktadır. Böcek merkezi sinir sistemini 

bozarak ölüme sebep olur, bu sebepten ötürü birçok tarla zararlısına karşı kullanılan 

bir ilaçtır [120]. 

 

Şekil 1.62. Fipronil bileşiğinin açık yapısı 

Anti-Alzheimer aktiviteye sahip pirazol bileşikleri  

Temel olarak kısa süreli hafıza kaybı, yani son olayları hatırlama zorluğu ile 

gözlenir. Genellikle yavaş başlar, ancak hastalığın ilerlemesi ile dil problemleri, ruh 

hali değişimleri, yönelim davranış bozukluğu, sorunları ile daha da kötüleşir. 

Hastalığın ilerlemesini tersine çevirmek ya da durdurmak için hala tedavisi yoktur, 

ancak bazı semptomları geçici olarak iyileştirilebilir. Bu nedenle, daha yeni anti-

alzheimer ilaçlarının geliştirilmesi için yapılan araştırmalar birkaç pirazolden anti-

alzheimer ajanlar, kimyagerler tarafından sentezlenmiştir [121]. 

                     

                

Şekil 1.63. Anti-Alzheimer aktivitesi bilinen bazı bileşiklerin açık yapısı 
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1.3. Kumarin  

Kumarinler piron halkası ile benzen halkasının kondenzasyonu sonucu oluşan 

heterosiklik yapıya sahip bileşiklerdir. 

                            

Şekil 1.64. α-piron, γ-piron ve kumarin halkaları 

Kumarin bileşikleri 2H-1-benzopiran-2-on, 1,2-benzopiron, benzo[a]piron, 5,6-

benzo-2-piron, cis-o-kumarinik asit lakton, kumarinik anhidrit, 2-okso-1,2-benzo 

piran, o-hidroksisinamik asit--lakton, 2H-kromen-2-on şeklinde 

isimlendirilmektedir. 

Kumarinin kapalı formülü C9H6O2 dır. Molekül ağırlığı 146.15 g/mol dür. Parlak, 

beyaz kristal yapılı bir maddedir ve erime noktası 68-70 oC, kaynama noktası 297-

299 oC’dir.  

Etil alkol, kloroform, dietil eter ve yağlarda kolay çözünür, kaynar suda az ve 20 oC 

deki suda çok az çözünmektedir. Yoğunluğu 0,94 g/m3  ve buhar basıncı 106 oC’de 

13kPa’dır. 

Kumarin 1822 yılında Vogel tarafından Tonka baklası (Semen Tonca) adı verilen 

drogtan izole edilmiştir. Drog; Güney Amerikada yetişen Coumarounaodorata isimli 

ağacın hoş kokulu tohumlarının kurutulması ile elde edilir. Bu yüzden bu bileşiklere 

“kumarin” adı verilmiştir [122]. 

Kumarinlerin yıllarca farmakolojik ve antioksidan özellikleri incelenmiştir. 

Kumarinlerin bitki biyokimyası ve fizyololojisinde, antioksidan gibi hareket etme, 

enzim inhibatörü, toksik maddeleri önleme gibi önemli etkileri gözlenmiştir. 

Kumarinler, antiiltihap, antioksidant, antialerjik, antitrombotik, antiviral, karaciğer 

koruyucu ve antikanser aktivite gösterme özellikleriyle tanımlanmaktadırlar. Bu 

yüzden ilaç endüstrisinde iyi bir potansiyel göstermektedirler [123]. 
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1.3.1. Kumarinlerin Sınıflandırılması 

Kumarin türevleri koşullara bağlı olarak bazı gruplara ayrılırlar. 

1.3.1.1. Substutientsiz Kumarinler 

 

Şekil 1.65. Kumarin yapısı 

1.3.1.2. Benzen halkası üzerinde sübstitüent taşıyan kumarinler  

Kumarinlerin benzen halkasına değişik sübstitüentlerin bağlanmasıyla mono-, di-, 

tri- sübstitüe kumarinler meydana gelir. 

                               

Şekil 1.66. Benzen halkasında hidroksi ve alkoksi grup içeren kumarinler. 

1.3.1.3. Piron halkası üzerinde sübstitüent taşıyan kumarinler  

Kumarinlerin piron halkasına değişik sübstitüentlerin bağlanmasıyla mono- ve di- 

sübstitüe kumarin türevi bazı doğal ürünler literatürde yer almaktadır. 

                                  

Şekil 1.67. Piron halkası üzerinde sübstitüent taşıyan kumarinler 
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1.3.1.4. Hem benzen hem de piron halkası üzerinde sübstitüent taşıyan 

kumarinler  

                                                                     

Şekil 1.68. Hem benzen hem de piron halkası üzerinde sübstitüent taşıyan kumarinler 

1.3.1.5. Benzen halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler 

Furanokumarinler 

Bu bileşikler kumarine beş üyeli furan halkasının bağlanmasıyla oluşur. Bu grubun 

üyeleri lineer furanokumarin olan psoralen veya onun daha kararlı açısal izomeri 

anjelisindir. 

                   

Şekil 1.69. Furanokumarinler 

Piranokumarinler 

Kumarinin benzen halkasına bir piron halkasının kondense olmasıyla 

pironokumarinler meydana gelir. Bu grubun üyeleri, furanokumarinlerin 

analoglarıdır ve altı üyeli bir halka içerirler. Furanokumarinler gibi lineer ve açısal 

çeşitleri mevcuttur. 
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Şekil 1.70. Piranokumarinler 

Benzokumarinler 

Kumarinin benzen halkasına bir benzen halkasının kondense olmasıyla 

benzokumarinler meydana gelir. 

 

Şekil 1.71. Benzokumarinler 

1.3.1.6. Piron halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler  

Kumarinin piron halkasının 3 ve 4-konumundaki karbon atomlarına beş veya altı 

üyeli halkalı yapıların kondense olması sonucu meydana gelen kumarin türevleridir  

[124]. 

                        

Şekil 1.72.Piron halkasına halkalı yapıların kondense olması ile meydana gelen 

kumarinler  

1.3.2. Kumarin ve Türevlerinin Sentezi  

Kumarinin kimyasal sentezinde piron halkasının oluşumu en önemli basamağıdır. 

Çeşitli metotlarla bu yapıya fonksiyonel grupların bağlanması hedeflenmiştir. Birinci 
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yaklaşım piron halkası oluşmadan önce kumarinin sübstitüentini içeren bir fenol 

hazırlamaktır. Diğer bir alternatif yaklaşım ise ilk olarak sübstitüent taşımayan 

kumarin çekirdeği sentezlenir ve ardından istenilen bileşiği elde etmek için C- veya 

O-alkilasyonu gerçekleştirmektir. 

Perkin, Pechmann, Reformatsky, Knoevenagel, Wittig, Allan-Robinson, terminal 

alkinlerden palladyum katalizörüyle, Houben-Hoesch, Ponndorf ve Raschig gibi 

önemli kumarin sentez yöntemleri mevcuttur. Bu yöntemlerin dışında da kumarin 

sentezlemek için pek çok çalışma yapılmıştır [125]. 

1.3.2.1. Perkin Reaksiyonu ile Kumarin Sentezi  

Perkin reaksiyonu, kumarin sentezi için ilk olarak 1868 yılında kullanılmıştır. 

Veriminin düşük olmasına rağmen bu yöntem, metoksi veya hidroksil gruplu basit 

kumarinlerin sentezinde hala kullanılmaktadır. Perkin reaksiyonu, bir asidin alkali 

tuzu varlığında, aromatik aldehitler ve asit anhidritlerin aldol kondenzasyonundan, 

α,β-doymamış karboksilik asitlerin oluşmasıdır. 

  

Şekil 1.73. Perkin reaksiyonu 

o-Hidroksibenzaldehit ile sodyum asetat ve asetik anhidrit in 180 OC de ısıtılmasını 

içeren Perkin reaksiyonu, kumarin sentezi için klasik bir reaksiyondur [126]. 

 

Şekil 1.74. Perkin kumarin sentezi 
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1.3.2.2. Pechmann Reaksiyonu ile Kumarin Sentezi 

Pechmann reaksiyonu kumarinlerin sentezi için kullanılan en kolay yöntemlerden 

biridir. Genel olarak metot fenoller ile -ketoesterlerin kondenzasyonundan oluşur ve 

iyi verimle 4-sübstitüe kumarinleri verir. H2SO4, AlCl3, P2O5 ve CF3COOH gibi 

katalizörler Pechmann reaksiyonunda kullanılmaktadır. 

 

Şekil 1.75. Pechmann kumarin sentezi  

Pechmann reaksiyonu çok eski bir reaksiyondur ve kumarin üretimi için kullanılan 

basit bir metottur. Bu yöntemle 4-sübstitüe kumarinler yüksek verimle elde edilebilir  

[127]. 

1.3.2.3. Knoevenagel Kondenzasyonu ile Kumarin Sentezi  

2-Hidroksibenzaldehit ve türevlerinin reaktif metilen grubu içeren etilasetoasetat gibi 

bileşiklerle piridin veya piperidin gibi organik bazların varlığında alkol çözeltisinde 

ısıtılması ile kumarin bileşikleri sentezlenmektedir [128]. 

 

Şekil 1.76. Knoevenagel kumarin sentezi  

1.3.2.4. Wittig Reaksiyonu ile Kumarin Sentezi  

Wittig reaksiyonu kullanılarak, o-hidroksibenzaldehitler, N,N-dietilanilin içinde 

metoksikarbonilmetilentrifenilfosforan ile uygun kumarinlere yüksek verimle 

dönüştürülür [129]. 
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Şekil 1.77. Wittig kumarin sentezi 

1.3.2.5. o-Hidroksiarilketondan Kumarin Sentezi  

Bu yöntem Allan-Robinson ya da Kostanecki-Robinson reaksiyonu olarak da 

bilinmektedir. o-Hidroksiarilketon sıcak asitanhidrit ve bu asidin sodyum tuzu ile 

reaksiyona girmektedir. 

 

Şekil 1.78. o-Hidroksiarilketondan kumarin sentezi 

Sentezlenen bu bileşiklerin IR ve UV spektroskopileri teknikleri ile benzerlik 

göstermektedir. Komponentlerin ayrımı asidik ve bazik iki ayrı yöntem ile 

yapılmaktadır. Kromon, HCl asit ile kristalin yapıda tuz verir ve temel kumarin 

yapısından ayrılır. Kumarin ise NaOH çözeltisi içinde fenolik asitin alkali tuzunu 

verir. Bu bileşiğin asidlendirilmesi ile kumarin yeniden oluşur [130]. 

1.3.2.6. Terminal alkinlerden palladyum katalizörü ile kumarinlerin sentezi  

 

Şekil 1.79. Terminal alkinlerden palladyum katalizörü ile kumarinlerin sentezi [131]. 

1.3.2.7. Benzopirilyum Tuzlarından Kumarin Sentezi 

 Benzopirilyum tuzlarının, Lewis asiti varlığında NaOH ile reaksiyonundan kumarin 

bileşikleri sentezlenmektedir [132]. 
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Şekil 1.80. Benzoprildyum tuzlarından kumarin sentezi 

1.3.2.8. Allan-Robinson kumarin sentezi 

 

Şekil 1.81. Allan-Robinson kumarin sentezi [133] 

1.3.2.9. Houben-Hoesch kumarin sentezi 

 

Şekil.1.82. Houben-Hoesch kumarin sentezi [134] 

1.3.2.10. Reformatsky kumarin sentezi  

 

Şekil.1.83. Reformatsky kumarin sentezi [135] 
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1.3.2.11. Ponndorf kumarin sentezi  

 

Şekil.1.84. Ponndorf kumarin sentezi [136] 

1.3.2.12. Raschig kumarin sentezi 

 

Şekil.1.85. Raschig kumarin sentezi [137] 

1.3.3. Kumarin ve Türevlerinin Biyolojik Aktiviteleri 

Tablo.1.3. Kumarin ve türevlerinin gösterdiği biyolojik aktiviteleri. 

KUMARİN TÜREVİNİN ADI GÖSTERDİKLERİ BİYOLOJİK AKTİVİTE 

Herniarin (7-metoksi kumarin türevi) İltihap önleyici 

Daphnetin (7,8-dihidroksi kumarin türvi) Antiromatizma 

Umbelliferon(7-hidroksi kumarin) Antibakteriyal  

Skopoletin (6-metoksi-7-hidroksi kumarin 

türevi) 
Spozmolitik etki 

Aesculetin (6,7-dihidroksi kumarin) Antikuagülant etki 

Fraksetin (7,8-dihidroksi-6-metoksi kumarin) Diüretik etki 

Furanokumarinler  Deride pigment oluşumunu artırır 

Bergapten (5-metoksipsoralen türevi) 
Deride bronzlaşmasında ve sedef hastalığının 

tedavisinde etkilidir. 

Visnadin (Pirano kumarin türevi) Antispazmatik etki 

Novobiosin (4-hidroksi kumarin türevi) Antibakterial  
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Herniarin; (7-metoksi kumarin türevi). Doğal kimyasal bir bileşiktir. İltihap önleyici 

etkisi vardır [138]. 

 

Şekil 1.86. Herniarin bileşiğinin açık yapısı 

Daphnetin (7,8-Dihidroksikumarin): İlk olarak Nasipurive Ramstad tarafından, 1973 

yılında Thymelaeaceae familyasına ait bir bitki olan Daphne papyracea'dan izole 

edilen bir bitki türevi bileşiktir. Biyolojik olarak aktif bir bileşik olarak, daphnetin'in 

analjezik Daphnetin anti-sıtma, iltihap giderici ve antikanser aktiviteleri dahil olmak 

üzere çoklu farmakolojik etkiler sergilediği gösterilmiştir. Türkiye'de ki hekimler 

1995 yılın da daphnetin içeren Daphne oleoides, romatizmal ağrı tedavisinde 

kullanılmaktadırlar [139]. 

 

Şekil 1.87. Daphnetin bileşiğinin açık yapısı 

Umbelliferon: Kumarin ailesinin doğal bir ürünüdür ve sıcak suda hafif çözünürlüğe 

sahip olan, ancak etanolde yüksek çözünürlüğe sahip olan sarımsı beyaz kristal bir 

katıdır. Umbelliferon'in antioksidan, anti bakteriyel özelliklerinin yanı sıra kanser de 

dahil olmak üzere kronik hastalıkların toksit ve iltihap etkilerini giderir. Aynı 

zamanda güneş kremlerinde de bulunmaktadır [140]. 

 

Şekil 1.88. Umbelliferon bileşiğinin açık yapısı 

Skopoletin (7-hidroksi-6-metoksikumarin): Scopolia carniolica ve Scopolia 

japonica türlerinden izole edilmiştir. Skopoletin isimli bitkisel enzim, mikrop kırıcı, 

https://www.sciencedirect.com/science/article/pii/S0378874116303117#bib9
https://en.wikipedia.org/wiki/Ethanol
https://en.wikipedia.org/wiki/Scopolia_carniolica
https://en.wikipedia.org/wiki/Scopolia_japonica
https://en.wikipedia.org/wiki/Scopolia_japonica
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antibakteriyel, antiseptik ve antikanser faydalarının yanısıra bağışıklığı 

güçlendirmektedir [141]. 

 

Şekil 1.89. Skopoletin bileşiğinin açık yapısı 

Aesculetin (6,7-dihidroksi kumarin): Aynı zamanda esculet olarakta bilinmektedir. 

En önemli özelliği antikoagülan (kan inceltici) özelliğidir. Bu özelliğinin dışında 

diüretik, antialerjik balgam söktürücüdür ve antioksidan etkilere de sahiptir [142]. 

 

Şekil 1.90. Aesculetin bileşiğinin açık yapısı 

Fraksetin (7,8-dihidroksi-6-metoksi kumarin türevi): diüretik (idrar söktürücü) etki 

göstermektedir. Araştırmaların sonucunda anti tümör özelliğine de sahip olduğu 

görülmüştür [143]. 

 

Şekil 1.91. Fraksetin bileşiğinin açık yapısı 

Furanokumarinler (Psoralen, Bergapten, Ksantotoksin, Angelisin): Bu 

gruptakilerde benzen halkasına bağlı bir furan halkası yer alır. Furanokumarinler 

iltihap giderici, antikanser, antipiretik ve antibakteriyel etki göstermektedir. Uzun 

süreli kullanımında deride pigmet oluşturması sonucu deride renk değişimine neden 

olmaktadır. En yaygın türevleri, iki izomer olan psoralen ve angelisindir. Bu iki 

çekirdek yapının türevleri sırasıyla doğrusal ve açısal furanokumarinler olarak 

adlandırılır [144]. 

https://en.wikipedia.org/wiki/Psoralen
https://en.wikipedia.org/wiki/Angelicin
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Şekil 1.92. Furanokumarinleri nin iki türevi (a) psoralen ve (b) angelisin nin açık 

yapısı 

Bergapten (5-metoksipsoralen türevi): Cildin daha fazla ışık soğurmasını sağlar ve 

vitiligo (lökodermi) ve sedef hastalığı gibi pigmentasyon hastalıkların tedavisinde 

kullanılır. Vücudun kendini yaralanma ve enfeksiyondan korumanın yanı sıra normal 

doku yapısını ve işlevini yeniden sağlar. Kolayca güneş yanığı yapan insanlarda, 

furokumarinler de cildin güneş ışınlarına karşı toleransını artırır [145]. Bitkisel 

olarak turunçgil özlerinden elde edilen furokoumarinler, antibakteriyel, antioksidan 

ve anti-kanser ajanlar olarak görev yaparlar [146]. 

 

Şekil 1.93. Bergapten bileşiğinin açık yapısı 

Visnadin (Pirano kumarin türevi): Visnadin doğal bir damar genişleticidir [147]. İlk 

olarak, Mısır'da antispazmolitik (kas gevşetici) olarak kullanılmıştır. Visnadin; 

Akdeniz bölgesinde yer alan bitki piskopos otundan (Ammi visnaga) izole edilmiştir 

[148]. 

 

https://en.wikipedia.org/wiki/Vitiligo
https://en.wikipedia.org/wiki/Psoriasis
https://www.sciencedirect.com/topics/earth-and-planetary-sciences/antioxidants
https://www.sciencedirect.com/topics/pharmacology-toxicology-and-pharmaceutical-science/anticarcinogen
https://en.wikipedia.org/wiki/Vasodilator
https://en.wikipedia.org/wiki/Visnadine#cite_note-1
https://en.wikipedia.org/wiki/Ammi_visnaga
https://en.wikipedia.org/wiki/Visnadine#cite_note-1


37 

 

 

Şekil 1.94. Visnadin bileşiğinin açık yapısı 

Novobiocin (4-hidroksi kumarin türevi): İlk olarak 1950 üretilmiştir ve antibiyotik, 

antibakteriyeldir. Antimikrobiyel ajanlar mikroorganizmalara karşı son savunma 

hattıdır. Aşırı kullanım ve / veya antibiyotiklerin yanlış kullanımı, çoklu ilaca 

dirençine sebep olan gram negatif bakterileri oluşturur. Bu bakteriler her yıl 25.000 

kişinin ölümden sorumludur. Novobiocin’ da gram negatif bakterilere karşı düşük 

aktivite göstermekte olduğu ancak son yıllarda yapılan modifikasyon sayesinde 

aktivitesinin artığı gözlenmektedir. Ayrıca aminokumarin ailesinin bir üyesi ve 

antikanser aktiviteye sahiptir [149]. 

 

Şekil 1.95. Novobiocin bileşiğinin açık yapısı 

 

https://www.sciencedirect.com/topics/chemistry/antimicrobial-agent
https://en.wikipedia.org/wiki/Visnadine#cite_note-1


2. GEREÇ VE YÖNTEM 

2.1. Çalışmalarda Kullanılan Reaktifler ve Cihazlar 

Bir reaksiyon için optimum şartlar belirlenirken incelenen en önemli parametreler; 

sıcaklık, zaman, konsantrasyon, çözücünün cinsi, katalizör, reaktiflerin yapısı ve 

aktifliğidir. Tez kapsamında yapılan çalışmalarda her bir sentez reaksiyonu için 

kurutma başlıklı geri soğutucu altında, uygun çözücülerde reaktiflerin 

kaynatılmasıyla veya oda şartlarında karıştırılmak suretiyle, bu parametreler göz 

önüne alınarak, defalarca yapılan denemelerle, en uygun reaksiyon şartları 

belirlenmiştir. Reaksiyonların yürüyüşü ve sentezlenen ürünlerin saflığı ince tabaka 

kromatografisi (İTK) ile takip ve kontrol edilmiştir.  

Sentezlenen bileşiklerin yapı aydınlatılmasında ise; erime noktası, elementel analiz, 

FT-IR, 1H NMR ve 13C NMR, HR-MS tekniklerinden faydalanılmıştır. Elementel 

analiz için LECO-932 CHNS-O elementel analiz cihazı kullanılmıştır. Bileşiklerin 

IR spektrumları Perkin Elmer Spectrum Two Model FT-IR spektrometresi ile, 1H ve 

13C NMR spektrumları DMSO-d6, CDCl3 çözücülerinde Bruker Advance 400 NMR 

Cihazı cihazıyla kaydedilmiştir. HR-MS analizleri için, Agilent Technologies 6224 

TOF LC/MS cihazı, erime noktaları için Electrothermal 9200 cihazı kullanılmıştır 

Ticari olarak temin edilen reaktifler ve çözücüler analitik saflıkta olup deneylerde 

herhangi bir saflaştırma işlemlerine tabi tutulmadan deneylerde kullanılmıştır.  

 



3. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

Tez çalışmamızda öncelikle asetofenon ile 4-kloroasetofenon bileşiklerinin DMF-

DMA reaktifi ile olan reaksiyonlarından, dimetilamino grubu içeren α,β-doymamış 

karbonil bileşikleri (B) sentezlenmiştir. B bileşiklerinin aromatik diazonyum 

tuzlarıyla 0 oC’de etkileştirilmesiyle aldehit grubu içeren C bileşikleri elde edilmiştir. 

Daha sonra C bileşiklerinin etil 4-kloro-3-oksobütanoat reaktifi ile müteakip 

reaksiyonlarından pirazol halkası içeren β-ketoester bileşikleri (D) sentezlenmiştir. 

Son basamakta, D bileşiklerinin salisilaldehit türevleriyle yapılan reaksiyonlarından 

kumarin ve pirazol halkaları içeren yeni hibrit bileşikler (E) elde edilmiştir. Tez 

kapsamında gerçekleştirilen sentez rotası Şekil 3.1’de gösterilmiştir. 

 

Şekil 3.1. Tez kapsamı dahilinde sentezlenen yapılara genel bir bakış 

3.1. Dimetilamino Grubu İçeren α,β-doymamış Karbonil Bileşiklerinin (B1-B2) 

Sentezi 

 

Şekil 3.2. B bileşiklerinin sentez şeması 
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100 mL’lik tepkime balonuna 1 mmol asetofenon türevi ve 1,2 mmol 

dimetilformamit-dimetilasetal (DMF-DMA) reaktifi konuldu. Daha sonra bu karışım 

üzerine 20 mL ksilen ilave edildi. Tepkime karışımı geri soğutucu altında 24 saat 

süreyle kaynatıldı. Tepkimenin tamamlanıp tamamlanmadığı İnce Tabaka 

Kromatoğrafisi (İTK) ile takip edildi. Tepkime sonunda reaksiyon balonu 

buzdolabında bir gün süreyle soğumaya bırakıldı. Bu işlemden sonra reaksiyon 

balonunda çöken katı madde su trompu yardımıyla vakum yapılarak süzüldü. Sarı 

renkli ham ürün (B1, B2) vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulduktan sonra 

devam reaksiyonlarda kullanıldı [150,151]. 

3.2. Aldehit Grubu Içeren Diazo Bileşiklerinin (C1-C10) Sentezi 

 

Şekil 3.3. C Bileşiklerinin sentez şeması 

Genel Prosedür: 1 mmol aromatik amin türevi asidik ortamda (HCl) amin tuzuna 

dönüştürüldükten sonra eşdeğer miktardaki sodyum nitritin sudaki çözeltisiyle 0  

°C’de reaksiyona sokularak diazonyum tuzuna dönüştürüldü. Bu diazonyum tuzu 

çözeltisi, sıcaklığı 0 °C’de sabitlenen reaksiyon balonundaki (E)-3-(dimetilamino)-1-

arilprop-2-en-1-on (1mmol, B) ile sodyum asetatın (1 mmol) etanoldeki çözeltisine 

damla damla ilave edildi. Beş dakika sonunda reaksiyon ortamında çöken sarı renkli 

diazo bileşiği (C) su trompu yardımıyla vakum yapılarak süzüldü. Ham ürün etanolle 

kristallendirildi [151,152]. Vakum desikatöründe, P2O5 üzerinde kurutuldu. C 

bileşikleri literatürde yer alan bileşiklerdir. Ancak aşağıda yapıları verilen türevler 

(C3, C4, C9, C10) yeni olup tez kapsamında sentezlenmiş ve karakterize edilmiştir.  

 

https://en.wikipedia.org/wiki/Visnadine#cite_note-1
https://en.wikipedia.org/wiki/Visnadine#cite_note-1
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Şekil 3.4. Sentez edilen yeni C bileşiklerinin yapıları 

3.2.1. 2-(2-(4-Florofenil)hidrazono)-3-okso-3-fenilpropanal (C3) Bileşiğinin 

Sentezi 

0,876 g 3-(Dimetilamino)-1-fenilprop-2-en-1-on (B1) (5,00 mmol), 0,555 g 4-

floroanilin (5,00 mmol), 0,345 g NaNO2 (5,00 mmol) ve 0,410 g CH3COONa (5,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 82 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün, elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C15H11FN2O2 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.1. C3 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 66,66 4,10 10,37 

Bulunan 66,54 4,39 10,60 

 

 

Şekil 3.5. C3 bileşiğinin FT-IR spektrumu 
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Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda (Şekil 3.5) 3104-3019 cm-1 

aralığındaki bantlar aromatik C-H gerilme titreşimlerinden, 2893 cm-1 deki bant C-H 

(aldehit) gerilme titreşiminden, 1647 cm-1 deki bant C=O (aldehit) gerilme 

titreşiminden, 1621 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme titreşiminden, 1597-1447 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.6. C3 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

C3 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.6); 14,82 ppm’de 

NH protonuna ait birli pik, 10,19 ppm’de aldehit (-CHO) protonuna ait birli pik, 

7,96-7,08 ppm aralığında ise aromatik dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler yer 

almaktadır. 

C3 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumu (Şekil 3.7) 

incelendiğinde, aldehit karbonili 191,2 ppm’de, benzoil karbonili 189,6 ppm’de 

sinyal verdiği gözlenmiştir. 162,1-116,7 ppm aralığında ise C=C (aromatik) 

gruplarına ait sinyaller yer almaktadır. 
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Şekil 3.7. C3 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

3.2.2. 4-(2-(1,3-Diokso-1-fenilpropan-2-iliden)hidrazinil)benzamit (C4) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,876 g 3-(Dimetilamino)-1-fenilprop-2-en-1-on (B1) (5,00 mmol), 0,682 g 4-

aminobenzamit (5,00 mmol), 0,345 g NaNO2 (1,00 mmol) ve 0,41 g CH3COONa 

(5,00 mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 86 verimle elde edildi. 

Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı 

olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C16H13N3O3 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.2. C4 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 65,08 4,44 14,23 

Bulunan 65,36 4,72 14,03 
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Şekil 3.8. C4 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3406 ve 3288 cm-1 deki 

bantlar NH, NH2 gruplarına ait gerilme titreşimlerinden, 3196-3075 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik C-H gerilme titreşimlerinden, 2871 cm-1 deki bant C-H (aldehit) 

gerilme titreşiminden, 1655 cm-1 deki bant C=O (amit) gerilme titreşiminden, 1644 

cm-1 deki bant C=O (aldehit) gerilme titreşiminden, 1614 cm-1 deki bant C=O (keton) 

gerilme titreşiminden, 1594-1432 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.9. C4 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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C4 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.9); 14,63 ppm’de 

NH protonuna ait birli pik, 10,21 ppm’de aldehit (-CHO) protonuna ait birli pik, 

7,98-7,27 ppm aralığında ise aromatik dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler, 6,26-

5,89 ppm aralığında ise NH2 protonlarına ait yayvan ikili pik yer almaktadır. 

 

Şekil 3.10. C4 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

C4 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.10) 

190,0 ppm, 189,5 ppm ve 168,0 ppm’de sırasıyla C=O (aldehit), C=O (benzoil) ve 

C=O (amit) gruplarının sinyalleri, 144,1-116,3 ppm aralığında ise dokuz tane karbon 

atomuna ait C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 

3.2.3.4-(2-(1-(4-Klorofenil)-1,3-dioksopropan-2-iliden)hidrazinil)benzamit (C9) 

Bileşiğinin Sentezi 

1,048 g 1-(4-Klorofenil)-3-(dimetilamino)prop-2-en-1-on (B2) (5,00 mmol), 0,681 g 

4-aminobenzamit (5,00 mmol), 0,345 g NaNO2 (5,00 mmol) ve 0,410 g CH3COONa 

(5,00 mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 87 verimle elde edildi. 

Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı 
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olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C16H12ClN3O3 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.3. C9 Bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 60,67 4,14 8,84 

Bulunan 60,54 4,37 8,59 

 

Şekil 3.11. C9 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3373 ve 3163 cm-1 deki 

bantlar NH, NH2 gruplarına ait gerilme titreşimlerinden, 3098 cm-1 civarındaki 

bantlar aromatik C-H gerilme titreşimlerinden, 2884 cm-1 deki bant C-H (aldehit) 

gerilme titreşiminden, 1647 cm-1 deki bant C=O (amit) gerilme titreşiminden, 1632 

cm-1 deki bant C=O (aldehit) gerilme titreşiminden, 1620 cm-1 deki bant C=O (keton) 

gerilme titreşiminden, 1583-1428 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C gerilme 

titreşimlerinden,  1267 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır. 
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Şekil 3.12. C9 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

C9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.12); 14,66 

ppm’de NH protonuna ait birli pik, 10,20 ppm’de aldehit (-CHO) protonuna ait birli 

pik, 7,94-7,27 ppm aralığında ise aromatik sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 

6,05-5,70 ppm aralığında ise NH2 protonlarına ait yayvan ikili pik yer almaktadır. 

 

Şekil 3.13. C9 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 
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C9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.13) 

189,9 ppm, 185,4 ppm ve 166,4 ppm de sırasıyla C=O (aldehit), C=O (benzoil) ve 

C=O (amit) gruplarının sinyalleri, 143,9-116,3 ppm aralığında ise dokuz tane karbon 

atomuna ait C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir  

3.2.4. 3-(4-Klorofenil)-2-(2-(2-metoksifenil)hidrazono)-3-oksopropanal (C10) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,946 g 1-(4-Klorofenil)-3-(dimetilamino)prop-2-en-1-on (B2) (5,00 mmol), 0,616 g 

o-anisidin (5,00 mmol), 0,345 g NaNO2 (5,00 mmol) ve 0,410 g CH3COONa (5,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 79 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C16H13ClN2O3 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.4. C10 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 58,28 3,67 12,74 

Bulunan 58,02 3,78 12,51 

 

 

Şekil 3.14. C10 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3022-2919 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 2846 cm-1 deki bant C-H 
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(aldehit) gerilme titreşiminden, 1649 cm-1 deki bant C=O (aldehit) gerilme 

titreşiminden, 1637 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme titreşiminden, 1596-1438 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C gerilme titreşimlerinden, 1270 cm-1 deki 

bant C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.15. C10 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

C9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.15); 14,86 

ppm’de NH protonuna ait birli pik, 10,22 ppm’de aldehit (-CHO) protonuna ait birli 

pik, 7,93-6,98 ppm aralığında aromatik sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,01 

ppm’de ise OCH3 protonlarına ait birli pik yer almaktadır. 

 

C10 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.16) 

188,7 ppm ve 186,1 ppm de sırasıyla C=O (aldehit) ve C=O (benzoil) gruplarının 

sinyalleri, 138,9-111,2 ppm aralığında ise oniki tane karbon atomuna ait C=C ve 

C=N gruplarının sinyalleri, 56,1 ppm de OCH3 grubunun sinyali görülmektedir.  
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Şekil 3.16. C10 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

3.3. Yeni Pirazolil-β-ketoester (D1-D10) Bileşiklerinin Sentezi 

 

Şekil 3.17. D bileşiklerinin Sentez Şeması 

Genel Prosedür: C türevi bileşik (1,00 mmol) 40 mL asetonda çözüldü. Üzerine 1,20 

mmol etil 4-kloro-3-oksobütanoat ve 1,00 mmol potasyum karbonat eklendi. 

Tepkime karışımı manyetik karıştırıcı üzerinde ve geri soğutucu altında 24 saat 

süreyle kaynatıldı. Tepkimenin tamamlanıp tamamlanmadığı İTK ile takip edildi. Bu 

süre sonunda reaksiyon ortamındaki çözünmeyen madde filitre edilerek 

uzaklaştırıldı. Daha sonra süzüntünün çözücüsü döner buharlaştırıcı vasıtasıyla 

uzaklaştırıldı. Geride kalan ham ürün üzerine 1-propanol eklendi ve oda sıcaklığında 

karıştırıldı. Çöken ürün vakumda süzüldü. Ham ürün 1-propanol kullanılarak 
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kristallendirildi. Ürün vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutularak spektroskopik 

analizler için hazırlandı. 

3.3.1. Etil 3-(3-benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D1) Bileşiğinin 

Sentezi 

0,252 g 3-Okso-3-fenil-2-(2-fenilhidrazono)propanal (C1) (1,00 mmol), 0,198 g etil 

4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre % 69 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 

sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C21H18N2O4 

yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.5. D1 Bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 69,60 5,01 7,73 

Bulunan 69,34 5,36 7,89 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 363,1339; Bulunan: 363,1339 
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Şekil 3.18. D1 bileşiğinin HR-MS spektrumu 

 

Şekil 3.19. D1 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3135-2936 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1734 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1694 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1643 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1596-1498 
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cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1238 

cm-1 deki bant C-O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.20. D1 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 

D1 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.20); 7,69 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,36-7,27 ppm aralığında aromatik 

on tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,24 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,93 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 1,30 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 

protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,1 Hz) yer almaktadır. 
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Şekil 3.21. D1 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D1 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.21) 

186,6, 182,3 ve 166,6 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve C=O (ester) 

gruplarının sinyalleri, 150,8-115,6 ppm aralığında ise aromatik C=C ve C=N 

gruplarının sinyalleri görülmektedir. 61,9 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,6 ve 

14,1 ppm’de sırasıyla CH2 (aktif metilen grubu) ve CH3 (-OC2H5) gruplarının 

sinyalleri yer almaktadır.  

3.3.2. Etil 3-(3-benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D2) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,266 g 3-Okso-3-fenil-2-(2-p-tolilhidrazono)propanal (C2) (1,00 mmol), 0,198 g etil 

4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre, % 76 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile 

İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C22H20N2O4 

yapısına uyduğu belirlendi. 
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Tablo 3.6. D2 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 70,20 5,36 7,44 

Bulunan 70,39 5,46 7,21 

 

 

Şekil 3.22. D2 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 377,1496; Bulunan: 377,1508 
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Şekil 3.23. D2 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3127-2904 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1744 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1691 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1644 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1595-1453 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1239 

cm-1 deki bant C-O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.24. D2 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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D2 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.24); 7,66 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,35-7,26 ppm aralığında aromatik 

dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,22 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,90 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 2,44 ppm de aromatik halkadaki CH3 

protonlarına ait birli pik, 1,28 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 protonlarına ait 

üçlü pik (J3= 7,1 Hz) yer almaktadır. 

 

Şekil 3.25. D2 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D2 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.25) 

186,6 ppm, 182,3 ppm ve 166,6 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri, 150,6-112,3 ppm aralığında aromatik C=C ve 

C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 61,8 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,6 

ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 21,3 

ve 14,1 ppm de sırasıyla aromatik halka ve etoksi grubundaki metil gruplarına ait 

karbon atomlarının sinyalleri yer almaktadır. 
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3.3.3. Etil 3-(3-benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D3) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,270 g 2-(2-(4-Florofenil)hidrazono)-3-okso-3-fenilpropanal (C3) (1,00 mmol),  

0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) 

kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 62 verimle elde edildi. Erime noktası 

değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan 

reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C21H17FN2O4 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.7. D3 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 66,31 4,51 7,36 

Bulunan 66,47 4,77 7,58 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 381,1245; Bulunan: 381,1249 

 

Şekil 3.26. D3 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.27. D3 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3137-2934 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1742 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1698 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1642 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1576-1452 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1239 

cm-1 deki bant C-O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.28. D3 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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D3 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.28); 7,66 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,33-7,15 ppm aralığında aromatik 

dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,22 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,91 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 1,29 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 

protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,1 Hz) yer almaktadır. 

 

Şekil 3.29. D3 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D3 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.29) 

186,5 ppm, 182,3 ppm ve 166,6 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri, 162,8 ppm’de flor atomunun bağlı olduğu ipso 

karbon atomunun sinyalleri (ikili, 1JC-F= 249,7 Hz, ipso C), 150,8-115,6 ppm 

aralığında on tane karbon atomuna ait aromatik C=C ve C=N gruplarının sinyalleri 

görülmektedir. 61,9 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,5 ppm de ise CH2 (aktif 

metilen grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 14,1 ppm de etoksi 

grubundaki metil grubuna ait karbon atomunun sinyali yer almaktadır.  
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3.3.4. Etil 3-(3-benzoil-1-(4-karbamoilfenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat 

(D4) Bileşiğinin Sentezi 

0,295 g 4-(2-(1,3-Diokso-1-fenilpropan-2-iliden)hidrazinil) benzamit (C4) (1,00 

mmol), 0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 77 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C22H19N3O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.8. D4 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 65,18 4,72 10,37 

Bulunan 65,29 4,57 10,26 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 406,1398; Bulunan: 406,1393 

 

Şekil 3.30. D4 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.31. D4 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3380 ve 3189 cm-1 deki 

bantlar NH2 gerilme titreşimlerinden, 3189-2937 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik 

ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1740,  1694 ve 1645 cm-1 deki bantlar 

molekülde bulunan karbonil grubu gerilme titreşimlerinden, 1616-1449 cm-1 

aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1238 cm -1 

deki bant C-O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.32. D4 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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D4 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda, 7,69 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,35-7,26 ppm aralığında aromatik dokuz 

tane H atomuna ait çoklu pikler, 6,06-5,66 ppm aralığında NH2 protonlarına ait 

yayvan ikili pik, 4,24 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 protonlarına ait dörtlü pik 

(J=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,93 ppm’de aktif metilen grubu (CH2) protonlarına ait 

birli pik, 1,29 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 protonlarına ait üçlü pik (J= 7,1 

Hz) yer almaktadır. 

D4 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.33) 

186,4 ppm, 182,4 ppm ve 167,9 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri, 166,6 ppm’de ise C=O (amit) grubunun sinyali 

yer almaktadır. 142,6-116,0 ppm aralığında onbir tane karbon atomuna ait aromatik 

C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 62,0 ppm de OCH2 grubunun 

sinyali, 47,5 ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. 

Ayrıca 14,1 ppm de etoksi grubundaki metil grubuna ait karbon atomunun sinyali yer 

almaktadır. 

 

Şekil 3.33. D4 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 
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3.3.5. Etil 3-(3-benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D5) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,282 g 2-(2-(2-Metoksifenil)hidrazono)-3-okso-3-fenilpropanal (C5) (1,00 mmol), 

0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) 

kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 73 verimle elde edildi. Erime noktası 

değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan 

reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C22H20N2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.9. D5 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 67,34 5,14 7,14 

Bulunan 67,31 5,09 7,46 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 393,1445; Bulunan: 393,1462 

 

 

Şekil 3.34. D5 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.35. D5 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3137-2934 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1742 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1698 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1642 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1596-1452 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1239 

cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.36. D5 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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D5 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.36); 7,63 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,34-7,00 ppm aralığında aromatik 

dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,21 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,88 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 3,76 ppm’de OCH3 grubu protonlarına ait birli 

pik, 1,27 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,1 Hz) yer 

almaktadır. 

 

Şekil 3.37. D5 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D5 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.37) 

186,8 ppm, 182,0 ppm ve 166,3 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri, 153,8-111,0 ppm aralığında ise aromatik C=C ve 

C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 61,6 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 55,7 

ppm de ise OCH3 (metoksi) grubunun sinyali, 47,5 ppm de ise CH2 (aktif metilen 

grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 14,0 ppm de etoksi grubundaki metil 

grubuna ait karbon atomunun sinyali yer almaktadır. 
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3.3.6. Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D6) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,287 g 3-(4-Klorofenil)-3-okso-2-(2-fenilhidrazono)propanal (C6) (1,00 mmol), 

0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) 

kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 64 verimle elde edildi. Erime noktası 

değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan 

reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C21H17ClN2O4 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.10. D6 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 63,56 4,32 7,06 

Bulunan 63,44 4,21 7,28 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 397,0950; Bulunan: 397,0947 

 

Şekil 3.38. D6 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.39. D6 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3137-2934 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1742 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1698 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1642 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1596-1452 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1248 

cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.40. D6 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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Şekil 3.41. D6 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D6 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.40); 7,67 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,35-7,26 ppm aralığında aromatik 

dokuz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,22 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=7,1 Hz) yer almaktadır. 3,90 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 1,28 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 

protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,2 Hz) yer almaktadır. 

D6 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.41) 

185,2 ppm, 182,3 ppm ve 166,6 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri yer almaktadır. 150,6-115,6 ppm aralığında 

aromatik C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 61,9 ppm de OCH2 

grubunun sinyali, 47,6 ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) grubunun sinyali yer 

almaktadır. Ayrıca 14,1 ppm de etoksi grubundaki metil grubuna ait karbon 

atomunun sinyali yer almaktadır.  
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3.3.7. Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D7) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,301 g 3-(4-Klorofenil)-3-okso-2-(2-p-tolilhidrazono)propanal (C7) (1,00 mmol), 

0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 mmol) 

kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 73 verimle elde edildi. Erime noktası 

değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan 

reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C22H19ClN2O4 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.11. D7 bileşiğinin elementel analiz sonucu  

 

 

 

 

HR-MS: m/z (M + H) Hesaplanan: 411,1106; Bulunan: 411,1102 

 

 

Şekil 3.42. D7 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 64,32 4,66 6,82 

Bulunan 64,09 4,72 7,06 
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Şekil 3.43. D7 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3137-2889 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1733 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1696 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1645 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1589-1488 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1248 

cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.44. D7 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 
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D7 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.44); 7,66 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,35-7,26 ppm aralığında aromatik 

sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,21 ppm’de ise etoksi grubunun CH 2 

protonlarına ait dörtlü pik (J=7,0 Hz) yer almaktadır. 3,89 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 2,44 ppm de aromatik halkaya bağlı metil 

grubu protonlarına ait birli pik, 1,28 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 protonlarına 

ait üçlü pik (J= 7,1 Hz) yer almaktadır. 

 

Şekil 3.45. D7 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D7 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.45) 

185,1 ppm, 182,3 ppm ve 166,5 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri yer almaktadır. 150,4-115,5 ppm aralığında onbir 

tane karbon atomuna ait aromatik C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 

61,9 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,6 ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) 

grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 21,3 ppm de aromatik halkaya bağlı metil 

grubunun, 14,1 ppm de ise etoksi grubundaki metil grubuna ait karbon atomunun 

sinyali görülmektedir.  
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3.3.8. Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D8) Bileşiğinin Sentezi 

0,305 g 3-(4-Klorofenil)-2-(2-(4-florofenil)hidrazono)-3-oksopropanal (C8) (1,00 

mmol), 0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 65 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C21H16ClFN2O4 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.12. D8 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 60,81 3,89 6,75 

Bulunan 60,65 3,96 6,84 

 

HR-MS: m/z (M + H) Hesaplanan: 415,0855; Bulunan: 415,0859 

 

Şekil 3.46. D8 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.47 D8 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3137-2875 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1731 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1694 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1642 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1605-1441 

cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1233 

cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.48. D8 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 



75 

 

D8 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.48); 7,66 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,33-7,15 ppm aralığında aromatik 

sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,22 ppm’de ise etoksi grubunun CH 2 

protonlarına ait dörtlü pik (J3=6,7 Hz) yer almaktadır. 3,91 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 1,29 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 

protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,2 Hz) yer almaktadır. 

 

 

Şekil 3.49. D8 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 

D9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.49) 

185,0 ppm, 182,3 ppm ve 165,0 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri, 162,8 ppm’de ise flor atomunun bağlı olduğu ipso 

karbon atomunun sinyalleri (ikili, 1JC-F= 249,7 Hz, ipso C) yer almaktadır. 139,9-

115,6 ppm aralığında oniki tane karbon atomuna ait aromatik C=C ve C=N 

gruplarının sinyalleri görülmektedir. 62,0 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,5 ppm 

de ise CH2 (aktif metilen grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 14,1 ppm 

de ise etoksi grubundaki metil grubuna ait karbon atomunun sinyali görülmektedir. 
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3.3.9. Etil 3-(1-(4-karbamoilfenil)-3-(4-klorobenzoil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D9) Bileşiğinin Sentezi 

0,330 g 4-(2-(1-(4-Klorofenil)-1,3-dioksopropan-2-iliden)hidrazinil)benzamit (C9) 

(1,00 mmol), 0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 

(1,00 mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 74 verimle elde edildi. 

Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı 

olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C22H18ClN3O5 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.13. D9 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 60,08 4,13 9,55 

Bulunan 60,17 4,32 9,78 

 

HR-MS: m/z (M - H) Hesaplanan: 438,0862; Bulunan: 438,0842 

 

Şekil 3.50. D9 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.51. D9 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3396 ve 3209’deki bantlar 

NH2 grubuna ait  gerilme titreşimlerinden, 3107-2897 cm-1 aralığındaki bantlar 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1742 cm-1 deki bant C=O (ester) 

gerilme titreşiminden, 1702 cm-1 deki bant C=O (amit) gerilme titreşiminden, 1654 

cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme titreşiminden, 1642 cm-1 deki bant C=O 

(benzoil) gerilme titreşiminden, 1618-1446 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik 

C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1247 cm-1 deki bant ise C-O gerilme 

titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

D9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.52); 7,69 ppm’de 

pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,34-7,26 ppm aralığında aromatik 

sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 6,06-5,67 ppm aralığında NH2 protonlarına ait 

yayvan ikili pik, 4,23 ppm’de ise etoksi grubunun CH2 protonlarına ait dörtlü pik 

(J3=7,4 Hz) yer almaktadır. 3,93 ppm’de aktif metilen grubu (CH2) protonlarına ait 

birli pik, 1,29 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 protonlarına ait üçlü pik (J3= 7,2 

Hz) yer almaktadır. 

D9 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.53) 

184,3 ppm, 182,4 ppm, 167,8 ppm ve 166,5 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton), C=O (ester) ve C=O (amit) gruplarının sinyalleri yer almaktadır. 134,4-

116,0 ppm aralığında aromatik C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 

62,0 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 47,5 ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) 
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grubunun, 14,1 ppm de ise metil (OEt) grubuna ait karbon atomunun sinyalleri 

görülmektedir. 

 

Şekil 3.52. D9 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 

 

Şekil 3.53. D9 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 
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3.3.10. Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D10) Bileşiğinin Sentezi 

0,317 g 3-(4-Klorofenil)-2-(2-(2-metoksifenil)hidrazono)-3-oksopropanal (C10) (1,00 

mmol), 0,198 g etil 4-kloro-3-oksobütanoat (1,20 mmol) ve 0,138 g K2CO3 (1,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 71 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C22H19ClN2O5 yapısına uyduğu belirlendi.  

Tablo 3.14. D10 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 61,90 4,49 6,56 

Bulunan 61,72 4,78 6,33 

 

HR-MS: m/z (M + H) Hesaplanan: 427,1055; Bulunan: 427,1053 

 

Şekil 3.54. D10 bileşiğinin HR-MS Spektrumu 
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Şekil 3.55. D10 bileşiğinin FT-IR Spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3136-2840 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1742 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1696 cm-1 deki bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1646 cm-1 deki bant C=O (benzoil) gerilme titreşiminden, 1602-1442 

cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1242 cm -1 

deki bant ise C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

D10 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.56); 7,63 

ppm’de pirazol halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,33-7,01 ppm aralığında 

aromatik sekiz tane H atomuna ait çoklu pikler, 4,21 ppm’de ise etoksi grubunun 

CH2 protonlarına ait dörtlü pik (J=7,2 Hz) yer almaktadır. 3,87 ppm’de aktif metilen 

grubu (CH2) protonlarına ait birli pik, 1,27 ppm’de ise etoksi grubundaki CH3 

protonlarına ait üçlü pik (J= 7,1 Hz) yer almaktadır. 
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Şekil 3.56. D10 bileşiğinin 1H NMR Spektrumu 

 

Şekil 3.57. D10 bileşiğinin 13C NMR Spektrumu 
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D10 bileşiğinin CDCl3 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 3.57) 

185,4 ppm, 182,0 ppm ve 166,4 ppm’de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve 

C=O (ester) gruplarının sinyalleri yer almaktadır. 153,9-111,0 ppm aralığında onüç 

tane karbon atomuna ait aromatik C=C ve C=N gruplarının sinyalleri görülmektedir. 

61,7 ppm de OCH2 grubunun sinyali, 55,7 ppm de metoksi grubunun sinyali, 47,5 

ppm de ise CH2 (aktif metilen grubu) grubunun sinyali yer almaktadır. Ayrıca 21,3 

ppm de aromatik halkaya bağlı metil grubunun, 14,1 ppm de ise etoksi grubundaki 

metil grubuna ait karbon atomunun sinyali görülmektedir. 

3.4. Kumarin ve Pirazol Halkaları İçeren Yeni Heterosiklik Bileşiklerin (E) 

Sentezi 

 

Şekil 3.58. E bileşiklerinin sentez şeması 

Genel Prosedür: 100 mL’lik reaksiyon balonunda D bileşiği (1 mmol), eşdeğer 

miktarda salisil aldehit türevi (1 mmol) reaktif, 30 mL metanol veya CHCl3’te 

çözüldü. Bu karışıma katalitik miktarda (yaklaşık % 5) piperazin ilave edildi. 

Tepkime karışımı geri soğutucu altında 24 saat süreyle kaynatıldı. Tepkime sonunda 

reaksiyon ortamında çöken sarı renkli ürün su trompu yardımıyla süzülerek alındı. 

Ham ürün, sırasıyla kloroform, asetonitril ve dietileterle yıkandı. Daha sonra DMF-

Su (20:1) çözücü çifti ile kristallendirilerek saflaştırıldı. Saflaştırılan ürün vakum 

desikatöründe P2O5 üzerinde kurutuldu. 

3.4.1. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E1) 

Bileşiğini Sentezi 

0,362 g Etil 3-(3-benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D1) (1,00 mmol) 

ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 

61 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç 
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maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna 

göre kapalı formülünün C26H16N2O4 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.15. E1 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 74,28 3,84 6,66 

Bulunan 74,32 3,67 6,41 

 

HR-MS: m/z (M + Na) Hesaplanan: 443,1002; Bulunan: 443,1018 

 

Şekil 3.59. E1 bileşiğinin bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.60. E1 bileşiğinin bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3058-2927 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1725 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1667 ve 1638 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1607-1454cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1252 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.61. E1 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E1 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.61); 8,70 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,26-7,44 ppm aralığında 

on dört tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,87 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.62. E1 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E1 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.62) 186,4, 181,0 ve 157,5 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton), 

C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 154,5 ve 116,0 ppm aralığında ise ondokuz tane 

aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir.  

3.4.2. 3-(3-Benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E2) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,376 g Etil 3-(3-benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D2) (1,00 

mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne 

göre %68 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, 

başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve 
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HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H18N2O4 yapısına uyduğu 

belirlendi. 

Tablo 3.16. E2 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 74,65 4,18 6,45 

Bulunan 74,83 4,41 6,52 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 435,1339; Bulunan: 435,1334 

 

Şekil 3.63. E2 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.64. E2 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3117-2920 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1721 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1661 ve 1642 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1611-1448 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1248 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.65. E2 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E2 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.65); 8,66 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,22-7,30 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,83 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 2,34 ppm de ise CH3 protonlarına ait birli 

pik görülmektedir. 

 

 

Şekil 3.66. E2 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E2 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.66) 186,9, 181,5 ve 158,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton), 

C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 155,0 ve 116,5 ppm aralığında ise ondokuz tane 

aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 21,1 ppm’de ise Ar-CH3 

grubundaki metil karbonuna ait sinyal yer almaktadır.  

3.4.3. 3-(3-Benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E3) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,380 g Etil 3-(3-benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D4) 

(1,00 mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez 
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prosedürüne göre % 72 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına 

göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel 

analiz sonucuna göre kapalı formülünün C26H15FN2O4 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.17. E3 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 71,23 3,45 6,39 

Bulunan 71,46 3,41 6,32 

HR-MS: m/z (M + Na) Hesaplanan: 461,0908; Bulunan: 461,0927 

 

Şekil 3.67. E3 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.68. E3 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3075-2960 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1724 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1666 ve 1649 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1605-1457 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1255 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.69. E3 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E3 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.69); 8,70 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,25-7,38 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,89 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.70. E3 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 
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Şekil 3.71. E3 bileşiğinin 13C NMR spektrumu II, 4-florofenil grubunun analizi 

E3 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.70) 186,40, 180,80 ve 162,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve flor 

atomunun bağlı olduğu ipso karbon atomunun sinyalleri (ikili, 1JC-F=246,6 Hz, ipso 

C), 157,5 ppm’de C=O (lakton) grubunun sinyali, 154,5 ve 115,9 ppm aralığında ise 

onsekiz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir. Ayrıca 

E3 bileşiğinde flor atomunun bağlı olduğu p-disübstitüe benzen halkasındaki JC-F 

eşleşme sabitleri ve karbon atomlarına ait sinyaller Şekil 70’te görülmektedir. 162,0 

ppm, 135,7 ppm, 127,7 ppm ve 116,0 ppm de ikili olarak görülen bu sinyallere ait 

eşleşme sabiti değerleri sırasıyla 1JC-F=246,6 Hz (ipso C), 4JC-F=3,0 Hz, 3JC-F=9,0 Hz 

ve 2JC-F=23,2 Hz’dir.  

3.4.4. 4-(3-Benzoil-5-(2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-il)benzamit 

(E4) Bileşiğinin Sentezi 

0,405 g Etil 3-(3-benzoil-1-(4-karbamoilfenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D4) 

(1,00 mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez 

prosedürüne göre, % 64 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına 

göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel 
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ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H17N3O5 yapısına uyduğu 

belirlendi. 

Tablo 3.18. E4 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 69,97 3,70 9,07 

Bulunan 69,78 3,59 9,25 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 464,1241; Bulunan: 464,1252  

 

Şekil 3.72. E4 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.73. E4 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3495 ve 3330 cm-1 deki 

bantlar NH2 grubuna ait gerilme titreşimlerinden, 3121-2933 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1706 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1679   cm-1 deki bant C=O (amit), 1658 ve 1644 cm-1 

deki bantlar C=O (keton) gerilme titreşimlerinden, 1608-1446 cm-1 aralığındaki 

bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1248 cm-1 deki bant C-O 

gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  
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Şekil 3.74. E4 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

E4 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.74); 8,72 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,23-7,43 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,90 ppm’de ise pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik görülmektedir. 
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Şekil 3.75. E4 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E4 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.75) 186,9 ppm, 181,4 ppm ve 167,3 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) 

ve C=O (amit) grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 158,0 ppm’de C=O (lakton) 

grubunun sinyali, 155,0 ve 116,8 ppm aralığında ise ondokuz tane aromatik C=C ve 

C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir.  

3.4.5. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E6) 

Bileşiğinin Sentezi 

0,397 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D6) 

(1,00 mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez 

prosedürüne göre % 69 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına 

göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel 

ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C26H15ClN2O4 yapısına uyduğu 

belirlendi. 
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Tablo 3.19. E6 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 68,65 3,32 6,16 

Bulunan 68,79 3,52 6,34 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 455,0793; Bulunan: 455,0810 

 

Şekil 3.76. E6 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.77. E6 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3136-2969 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1731 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1668 ve 1656 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1606-1450 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1257 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.78. E6 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E6 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.78); 8,68 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,26-7,42 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pik, 7,87 ppm’de ise pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.79. E6 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E6 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.79) 185,6 ppm, 181,5 ppm ve 158,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton) ve C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 155,0 ve 116,6 ppm aralığında ise 

ondokuz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir.  

3.4.6. 4-(3-(4-Klorobenzoil)-5-(2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-

il)benzamit (E9) Bileşiğinin Sentezi 

0,440 g Etil 3-(1-(4-karbamoilfenil)-3-(4-klorobenzoil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D9) (1,00 mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre, % 73 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile 

İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 
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ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C27H16ClN3O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.20. E9 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 65,13 3,24 8,44 

Bulunan 65,32 3,45 8,47 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 498,0851; Bulunan: 498,0850 

 

Şekil 3.80. E9 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.81. E9 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3459 ve 3344 cm-1 deki 

bantlar NH2 grubuna ait gerilme titreşimlerinden, 3038-2924 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1731, 1659 cm-1 deki geniş 

bantlar karbonil gruplarına ait gerilme titreşimlerinden, 1607-1455 cm-1 aralığındaki 

bantlar ise aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1259 cm-1 deki bant C-O 

gerilme titreşiminden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.82. E9 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E9 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.82); 8,72 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,27-7,43 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 8,14 ppm’de ise pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.83. E9 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E9 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.83) 185,6, 181,4 ve 167,3 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) ve C=O 

(amit) grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 158,0 ppm’de C=O (lakton) grubunun 

sinyali, 155,0 ve 116,8 ppm aralığında ise ondokuz tane aromatik C=C ve C=N 

karbonlarına ait sinyaller görülmektedir.  

3.4.7. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-

kromen-2-on (E10) Bileşiğinin Sentezi 

0,427 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D10) (1,00 mmol) ve 0,122 g salisilaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre % 60 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 
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sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H17ClN2O5 yapısına 

uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.21. E10 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 66,88 3,53 5,78 

Bulunan 66,79 3,45 5,64 

 

HRMS: m/z (M + Na) Hesaplanan: 507,0718; Bulunan: 507,0725 

 

Şekil 3.84. E10 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.85. E10 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3075-2936 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1741 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1674 cm-1 ve 1647 cm-1 deki bantlar C=O (keton) 

gerilme titreşimlerinden, 1609-1454 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1238 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşiminden 

kaynaklanmaktadır.  

E10 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.86); 8,59 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,28-7,11 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,79 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,69 ppm’de ise OCH3 grubu protonlarına 

ait birli pik görülmektedir. 
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Şekil 3.86. E10 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

 

Şekil 3.87. E10 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 
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E10 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.87) 185,1 ppm, 180,2 ppm ve 157,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton), C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 154,4 ve 112,2 ppm aralığında ise 

yirmibir tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 55,8 ppm de ise 

OCH3 grubuna ait karbon atomunun sinyali görülmektedir.  

3.4.8. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E11) bileşiğinin Sentezi 

0,362g Etil 3-(3-benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D1) (1,00 mmol) 

ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel sentez 

prosedürüne göre % 81 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına 

göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel 

ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H18N2O5 yapısına uyduğu 

belirlendi. 

Tablo 3.22. E11 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 71.99 4.03 6.22 

Bulunan 68.74 4.13 5.76 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 451,1288; Bulunan: 451,1289 
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Şekil 3.88. E11 bileşiğinin HR-MS spektrumu 

 

Şekil 3.89. E11 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3179-2848 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1706 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1662 ve 1656 cm-1 deki bantlar C=O (keton, benzoil) 
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gerilme titreşimlerinden, 1603-1443 cm-1 aralığındaki bantlar ise aromatik C=C ve 

C=N gerilme titreşimlerinden, 1235 cm-1 deki bant C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.90. E11 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

E11 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.90); 8,67 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,26-7,37 ppm aralığında 

on üç tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pik, 7,87 ppm’de ise pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,97 ppm’de ise OCH3 (metoksi) grubu 

protonlarına ait birli pik görülmektedir. 
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Şekil 3.91. E11 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E11 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.91) 186,4 ppm, 181,0 ppm ve 157,2 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton) ve C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 150,0 ve 116,0 ppm aralığında 

ondokuz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,3 ppm de ise 

OCH3 grubundaki karbon atomuna ait sinyal görülmektedir.  

3.4.9. 3-(3-Benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E12) bileşiğinin Sentezi 

0,376 g Etil 3-(3-benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D2) (1,00 

mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak genel 

sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat 

(D2) ile 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit bileşiğinin reaksiyonundan % 78 verimle 

elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden 

farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna 

göre kapalı formülünün C28H20N2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 
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Tablo 3.23. E12 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 72.41 4,34 6,03 

Bulunan 72.55 4.49 5.96 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 465,1445; Bulunan: 465,1455 

 

Şekil 3.92. E12 bileşiğinin HR-MS spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3174-2849 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1705 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1673 ve 1660 cm-1 deki bantlar C=O (keton, benzoil) 

gerilme titreşimlerinden, 1604-1479 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1235 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  
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Şekil 3.93. E12 Bileşiğinin FT-IR spektrumu 

 

Şekil 3.94. E12 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

E12 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.94); 8,62 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,22-7,30 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pik, 7,81 ppm’de pirazol halkasındaki 
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CH protonuna ait birli pik ve 3,94 ppm’de metoksi grubu protonlarına ait birli pik yer 

almaktadır. 2,34 ppm’de ise Ar-CH3 grubundaki metil protonlarına birli pik 

görülmektedir.  

 

Şekil 3.95. E12 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E12 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.95) 186,9 ve 181,5 ppm’de C=O (keton) grubunun sinyalleri, 157,7 ppm’de C=O 

(lakton) grubunun sinyali, 150,2 ve 116,4 ppm aralığında ise ondokuz tane aromatik 

C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir. 56,7 ppm’de OCH3 grubunun 

sinyali, 21,1 ppm’de ise Ar-CH3 grubundaki metil karbonuna ait sinyal yer 

almaktadır.  

3.4.10. 3-(3-Benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E13) bileşiğinin sentezi 

0,380 g Etil 3-(3-benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D3) 

(1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-
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oksopropanoat (D3) ile 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit bileşiğinin reaksiyonundan 

%85 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç 

maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS 

analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H17FN2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.24. E13 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 69.23 3.66 5.98 

Bulunan 69.28 3.66 5.84 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 469,1194; Bulunan: 469,1202 

 

Şekil 3.96. E13 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.97. E13 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3181-2849 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1706 cm-1 deki bant C=O (lakton) 

gerilme titreşiminden, 1658 cm-1 deki geniş bant C=O (keton, benzoil) gerilme 

titreşimlerinden, 1603-1452 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1235 cm-1 deki bant ise gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.98. E13 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E13 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.98); 8,67 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,25-7,37 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pik, 7,88 ppm’de pirazol halkasındaki 

CH protonuna ait birli pik ve 3,96 ppm’de metoksi grubu protonlarına ait birli pik 

görülmektedir. 

 

Şekil 3.99. E13 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E13 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.99) 186,4 ppm, 180,8 ppm ve 162,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) 

ve flor atomunun bağlı olduğu ipso karbon atomunun sinyalleri (ikili, 1JC-F=246,8 

Hz, ipso C), 157,2 ppm’de C=O (lakton) grubunun sinyali, 149,9 ve 115,9 ppm 

aralığında onsekiz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,3 

ppm’de ise OCH3 grubunun sinyali görülmektedir. Ayrıca E13 bileşiğinde flor 

atomunun bağlı olduğu p-disübstitüe benzen halkasındaki JC-F eşleşme sabitleri ve 

karbon atomlarına ait sinyaller Şekil 97’de görülmektedir. 162,0 ppm, 135,7 ppm, 

127,7 ppm ve 116,0 ppm de ikili olarak görülen bu sinyallere ait eşleşme sabiti 
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değerleri sırasıyla 1JC-F=246,8 Hz (ipso C), 4JC-F=2,8 Hz, 3JC-F=9,0 Hz ve 2JC-F=23,3 

Hz’dir.  

3.4.11. 4-(3-Benzoil-5-(8-metoksi-2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-

il)benzamit (E14) bileşiğinin Sentezi: 

0,405 g Etil 3-(3-benzoil-1-(4-karbamilfenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D4) 

(1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre % 77 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 

sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C28H19N3O6 

yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.25. E14 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 68.15 3.88 8.52 

Bulunan 62.34 3.58 7.44 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 494,1347; Bulunan: 494,1352 
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Şekil 3.100. E14 bileşiğinin HR-MS spektrumu 

 

Şekil 3.101. E14 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3489 ve 3392 cm-1 deki 

bantlar NH2 grubuna ait gerilme titreşimlerinden, 3176-2947 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1707 cm-1 deki bant C=O 
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(lakton) gerilme titreşiminden, 1677 cm  -1 deki bant C=O (amit) 1660 cm-1 deki 

bantlar C=O (keton, benzoil) gerilme titreşimlerinden, 1605-1421 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1237 cm  -1 deki bant ise C-

O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.102. E14 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 

E14 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.102); 8,69 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,24-7,35 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,89 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik ve 3,94 ppm’de metoksi grubu protonlarına 

ait birli pik görülmektedir. 
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Şekil 3.103. E14 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E14 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.103) 186,4 ppm, 180,9 ppm ve 166,8 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) 

ve C=O (amit) grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 157,2 ppm’de C=O (lakton) 

grubunun sinyali, 150,2 ve 116,6 ppm aralığında ondokuz tane aromatik C=C ve 

C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,2 ppm’de ise OCH3 grubunun sinyali 

görülmektedir.  

3.4.12. 3-(3-Benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on bileşiğinin (E15) Sentezi 

0,392 g Etil 3-(3-benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D5) 

(1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

genel sentez prosedürüne göre % 83 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 

sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün C28H20N2O6 

yapısına uyduğu belirlendi. 
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Tablo 3.26. E15 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 69.99 4.20 5.83 

Bulunan 69.70 4.49 6.25 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 481,1394; Bulunan: 481,1401 

 

Şekil 3.104. E15 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.105. E15 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3125-2840 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1732 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1657 cm-1 deki  geniş bant C=O (keton) gerilme 

titreşiminden, 1606-1440 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1235 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.106. E15 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 



122 

 

E15 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.106); 8,57 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,24-7,11 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pik, 7,77 ppm’de pirazol halkasındaki 

CH protonuna ait birli pik ve 3,95 ppm’de metoksi grubu protonlarına ait birli pik yer 

almaktadır. Ayrıca 3,69 ppm’de diğer OCH3 (metoksi) grubuna ait birli pik 

görülmektedir.  

 

Şekil 3.107. E15 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E15 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.107) 186,9 ve 180,7 ppm’de C=O (keton) grubunun sinyalleri, 157,2 ppm’de C=O 

(lakton) grubunun sinyali, 152,9 ve 112,7 ppm aralığında ise yirmibir tane aromatik 

C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller görülmektedir. 56,7 ve 56,2 ppm’de ise iki 

tane OCH3 grubuna ait sinyaller yer almaktadır.  

3.4.13. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E16) bileşiğinin Sentezi 

0,397 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D6) 

(1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 



123 

 

genel sentez prosedürüne göre % 83 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 

sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C27H17ClN2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.27. E16 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 66.88 3.53 5.78 

Bulunan 68.67 3.57 5.67 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 485,0899; Bulunan: 485,0912 

 

Şekil 3.108. E16 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.109. E16 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3144-2841 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1725 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1665 ve 1653 cm-1 deki bantlar C=O (keton, benzoil) 

gerilme titreşimlerinden, 1596-1439 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1233       cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.110. E16 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E16 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.110); 8,67 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,29-7,39 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,88 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik ve 3,96 ppm’de metoksi grubu protonlarına 

ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.111. E16 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E16 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.111) 185,1 ppm, 181,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil) ve C=O (keton) 

grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 157,2 ppm’de C=O (lakton) grubunun 

sinyali, 149,8 ve 116,0 ppm aralığında ondokuz tane aromatik C=C ve C=N 

karbonlarına ait sinyaller, 56,3 ppm’de ise OCH3 grubunun sinyali görülmektedir.  

3.4.14. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E17) bileşiğinin Sentezi 

0,411 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D7) 

(1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) kullanılarak 

denel sentez prosedürüne göre % 72 verimle elde edildi. Erime noktası değeri ile İTK 
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sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C28H19ClN2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.28. E17 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 67.41 3.84 5.61 

Bulunan 65.25 4.21 5.45 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 499,1055; Bulunan: 499,1075 

 

Şekil 3.112. E17 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.113. E17 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3144-2843 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1727 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1665 ve 1654 cm-1 deki bantlar C=O (keton, benzoil) 

gerilme titreşiminden, 1609-1438 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N 

gerilme titreşimlerinden, 1233 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.114. E17 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E17 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.114); 8,63 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,26-7,30 ppm aralığında 

on iki tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,84 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,94 ppm’de metoksi grubu protonlarına ait 

birli pik, 2,35 ppm’de ise Ar-CH3 (metil) grubu protonlarına ait birli pik 

görülmektedir. 

 

Şekil 3.115. E17 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E17 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 113), 185,1 ppm, 181,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil) ve C=O (keton) 

grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 157,2 ppm’de C=O (lakton) grubunun 

sinyali, 149,6 ve 115,9 ppm aralığında ondokuz tane aromatik C=C ve C=N 

karbonlarına ait sinyaller, 56,3 ppm’de OCH3 grubunun sinyali, 20,6 ppm’de ise 

aromatik halkaya bağlı CH3 karbon atomunun sinyali görülmektedir.  
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3.4.15. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-

2H-kromen-2-on bileşiğinin (E18) Sentezi 

0,415 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat 

(D8) (1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 mmol) 

kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 75 verimle elde edildi. Erime noktası 

değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan 

reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C27H16ClFN2O5 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.29. E18 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 64,49 3,21 5,57 

Bulunan 64,24 3,30 5,43 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 503,0804; Bulunan: 503,0812 

 

Şekil 3.116. E18 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.117. E18 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3173-2924 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1715 cm-1 deki bant C=O 

(ester) gerilme titreşiminden, 1659 cm-1 deki bantlar C=O (keton, benzoil) gerilme 

titreşimlerinden, 1608-1441 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1243, 1234 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.118. E18 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E18 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.118); 8,66 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,28-7,37 ppm aralığında 

on bir tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,89 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,97 ppm de ise metoksi grubu protonlarına 

ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.119. E18 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E18 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.119) 185,2 ppm, 180,8 ppm ve 162,0 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) 

ve flor atomunun bağlı olduğu ipso karbon atomunun sinyalleri (ikili, 1JC-F=247,0 

Hz, ipso C), 157,2 ppm’de C=O (lakton) grubunun sinyali, 149,7 ve 115,9 ppm 

aralığında onsekiz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,3  

ppm’de ise OCH3 grubunun sinyali görülmektedir. Ayrıca E18 bileşiğinde flor 

atomunun bağlı olduğu p-disübstitüe benzen halkasındaki JC-F eşleşme sabitleri ve 

karbon atomlarına ait sinyaller (Şekil 3.119)’de görülmektedir. 162,0 ppm, 127,7 

ppm ve 116,0 ppm de ikili olarak görülen bu sinyallere ait eşleşme sabiti değerleri 

sırasıyla 1JC-F=246,9 Hz (ipso C), 3JC-F=9,1 Hz ve 2JC-F=23,3 Hz’dir.  
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3.4.16. 4-(3-(4-Klorobenzoil)-5-(8-metoksi-2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-

pirazol-1-il)benzamit (E19) Bileşiğinin Sentezi 

0,440 g Etil 3-(1-(4-karbamoilfenil)-3-(4-klorobenzoil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D9) (1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 

mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre % 84 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün 

C28H18ClN3O6 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.30. E19 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 63,70 3,44 7,96 

Bulunan 61,76 3,41 7,52 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 528,0957; Bulunan: 528,0949 

 

Şekil 3.120. E19 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.121. E19 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3490 ve 3386 cm-1 deki 

bantlar NH2 grubuna ait gerilme titreşimlerinden, 3172-2853 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1714 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1692  cm-1 deki bant C=O (amit) 1660 ve 1647 cm-1 

deki bantlar C=O (keton, benzoil) gerilme titreşimlerinden, 1606-1446 cm-1 

aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme titreşimlerinden, 1245 cm-1 deki 

bant ise C-O gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.122. E19 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E19 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.122); 8,68 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,27-7,35 ppm aralığında 

on bir tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,90 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,94 ppm de ise metoksi grubu protonlarına 

ait birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.123. E19 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E19 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR spektrumuna bakıldığında (Şekil 

3.123) 185,6 ppm, 181,4 ppm ve 169,6 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O (keton) 

ve C=O (amit) grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 167,3 ppm’de C=O (lakton) 

grubunun sinyali, 157,7 ve 117,1 ppm aralığında ondokuz tane aromatik C=C ve 

C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,7 ppm’de ise OCH3 grubunun sinyali 

görülmektedir.  

3.4.17. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-

metoksi-2H-kromen-2-on (E20) bileşiğinin Sentezi 

0,427 g Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D10) (1,00 mmol) ve 0,152 g 2-hidroksi-3-metoksibenzaldehit (1,00 
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mmol) kullanılarak genel sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(2-

metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D10) ile 2-hidroksi-3-

metoksibenzaldehit bileşiğinin reaksiyonundan % 76 verimle elde edildi. Erime 

noktası değeri ile İTK sonuçlarına göre, başlangıç maddelerinden farklı olduğu 

anlaşılan reaksiyon ürününün elementel ve HRMS analiz sonucuna göre kapalı 

formülünün C28H19ClN2O6 yapısına uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.31. E20 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 65,31 3,72 5,44 

Bulunan 63,17 3,57 5,30 

 

HRMS: m/z (M + H) Hesaplanan: 515,1004; Bulunan: 515,0992 

 

Şekil 3.124. E20 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.125. E20 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3131-2843 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1735 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1664 ve 1650 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1608-1439 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1252, 1243 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır.  

 

Şekil 3.126. E20 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E20 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H NMR spektrumunda (Şekil 3.126); 8,56 

ppm’de kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,28-7,11 ppm aralığında 

on bir tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,79 ppm’de pirazol 

halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 3,95 ve 3,69 ppm’de ise metoksi grupları 

protonlarına ait birli pikler görülmektedir. 

 

Şekil 3.127. E20 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E20 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.127), 185,1 ppm, 180,2 ppm de sırasıyla C=O (benzoil) ve C=O (keton) 

grubuna ait karbon atomunun sinyalleri, 156,7 ppm’de C=O (lakton) grubunun 

sinyali, 152,5 ve 112,2 ppm aralığında yirmi bir tane aromatik C=C ve C=N 

karbonlarına ait sinyaller, 56,3 ve 55,8 ppm de ise OCH3 (metoksi) gruplarındaki 

karbon atomlarına ait sinyaller görülmektedir.  

3.4.18. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-7-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E21) bileşiğinin Sentezi 

Genel sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D1) ile 2-hidroksi-4-metoksibenzaldehit bileşiğinin reaksiyonundan 
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%73 verimle elde edildi. Erime noktası değerleri ile İTK sonuçları 

karşılaştırıldığında başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün C27H18N2O5 yapısına 

uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.32. E21 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 71,99 4,03 6,22 

Bulunan 72,24 4,26 6,35 

 

HRMS: m/z (M + Na) Hesaplanan: 473,1108; Bulunan: 473,1127 

 

Şekil 3.128. E21 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.129. E21 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3125-2951 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1714 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1652 cm-1 deki geniş bant C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1615-1448 cm -1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1214 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.130. E21 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 



140 

 

E21 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H-NMR spektrumunda; 8,66 ppm’de 

kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,24-7,03 ppm aralığında on üç tane 

aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,73 ppm’de ise pirazol halkasındaki CH 

protonuna ait birli pik, 3,90 ppm’de ise metoksi grubu (OCH3) protonlarına ait birli 

pik görülmektedir.  

 

Şekil 3.131. E21 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E21 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.131), 186,9 ppm, 181,7 ppm ve 157,5 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton), C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 165,5 ve 101,0 ppm aralığında ise on 

dokuz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,8 ppm de ise OCH3 

grubuna ait karbon atomunun sinyali görülmektedir. 

3.4.19. 3-(3-Benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-7-metoksi-2H-

kromen-2-on (E22) bileşiğinin Sentezi 

Genel sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-

3-oksopropanoat (D5) ile 2-hidroksi-4-metoksibenzaldehit bileşiğinin 

reaksiyonundan % 83 verimle elde edildi. Erime noktası değerleri ile İTK sonuçları 
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karşılaştırıldığında başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün C28H20N2O6 yapısına 

uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.33. E22 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 69,99 4,20 5,83 

Bulunan 69,83 4,34 5,71 

 

HRMS: m/z (M + Na) Hesaplanan: 503,1213; Bulunan: 503,1201 

 

Şekil 3.132. E22 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.133. E22 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3138-2840 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1727 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1642 cm-1 deki geniş bant C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1615-1435 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1238 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.134. E22 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E22 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H-NMR spektrumunda; 8,55 ppm’de 

kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,22-7,01 ppm aralığında on iki 

tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,65 ppm’de ise pirazol halkasındaki 

CH protonuna ait birli pik, 3,89 ve 3,63 ppm’de ise metoksi grubu (OCH3) 

protonlarına ait birli pikler görülmektedir. 

 

Şekil 3.135. E22 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E22 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.135), 186,9 ppm, 180,9 ppm ve 157,3 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton), C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 165,4 ve 100,0 ppm aralığında ise yirmi 

bir tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,8 ppm ve 56,2 ppm de 

ise OCH3 grubuna ait karbon atomlarının sinyalleri görülmektedir. 

3.4.20. 3-(3-Benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-7-metoksi-2H-

kromen-2-on (E23) bileşiğinin Sentezi 

Genel sentez prosedürüne göre, etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-

3-oksopropanoat (D7) ile 2-hidroksi-4-metoksibenzaldehit bileşiğinin 

reaksiyonundan %79 verimle elde edildi. Erime noktası değerleri ile İTK sonuçları 
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karşılaştırıldığında başlangıç maddelerinden farklı olduğu anlaşılan reaksiyon 

ürününün elementel analiz sonucuna göre kapalı formülünün C28H19ClN2O5 yapısına 

uyduğu belirlendi. 

Tablo 3.34. E23 bileşiğinin elementel analiz sonucu 

% Bileşim C H N 

Hesaplanan 67,41 3,84 5,61 

Bulunan 67,59 3,71 5,43 

 

HRMS: m/z (M + K) Hesaplanan: 537,0614; Bulunan: 537,0635 

 

Şekil 3.136. E23 bileşiğinin HR-MS spektrumu 
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Şekil 3.137. E23 bileşiğinin FT-IR spektrumu 

Bileşiğin ATR metodu ile alınmış FT-IR spektrumunda 3180-2845 cm-1 aralığındaki 

bantlar aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerinden, 1718 cm-1 deki bant C=O 

(lakton) gerilme titreşiminden, 1660 ve 1656 cm-1 deki bantlar C=O (keton) gerilme 

titreşimlerinden, 1612-1442 cm-1 aralığındaki bantlar aromatik C=C ve C=N gerilme 

titreşimlerinden, 1236 cm-1 deki bant ise C-O gerilme titreşiminden 

kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 3.138. E23 bileşiğinin 1H NMR spektrumu 
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E23 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 1H-NMR spektrumunda; 8,64 ppm’de 

kumarin halkasındaki CH protonuna ait birli pik, 8,27-7,03 ppm aralığında on bir 

tane aromatik CH protonlarına ait çoklu pikler, 7,72 ppm’de ise pirazol halkasındaki 

CH protonuna ait birli pik, 3,91 ppm’de metoksi grubu (OCH3) protonlarına ait birli 

pik, 2,34 ppm’de ise p-disübstitüe benzen halkasındaki CH3 grubu protonlarına ait 

birli pik görülmektedir. 

 

Şekil 3.139. E23 bileşiğinin 13C NMR spektrumu 

E23 bileşiğinin DMSO-d6 içinde alınan 13C NMR (APT) spektrumuna bakıldığında 

(Şekil 3.139), 185,7 ppm, 181,8 ppm ve 157,5 ppm de sırasıyla C=O (benzoil), C=O 

(keton), C=O (lakton) gruplarının sinyalleri, 165,5 ve 101,0 ppm aralığında ise on 

dokuz tane aromatik C=C ve C=N karbonlarına ait sinyaller, 56,8 ppm de OCH3 

grubuna ait karbon atomunun sinyali, 21,1 ppm de ise Ar-CH3 grubuna ait karbon 

atomunun sinyali görülmektedir. 

 



4. BULGULAR 

4.1. Aldehit Grubu Içeren Diazo Bileşiklerinin (C1-C10) Sentezi 

1 mmol Aromatik amin türevi asidik ortamda (HCl) amin tuzuna dönüştürüldükten 

sonra eşdeğer miktardaki sodyum nitritin sudaki çözeltisiyle 0 °C’de reaksiyona 

sokularak diazonyum tuzuna dönüştürülür. Bu diazonyum tuzu çözeltisi, sıcaklığı 0  

°C’de sabitlenen reaksiyon balonundaki (E)-3-(dimetilamino)-1-arilprop-2-en-1-on 

(1mmol, B) ile sodyum asetatın (1 mmol) etanoldeki çözeltisine damla damla ilave 

edilir. Beş dakika sonunda reaksiyon ortamında çöken sarı renkli diazo bileşiği (C) 

su trompu yardımıyla vakum yapılarak süzülür. Ham ürün etanolle yıkanarak 

saflaştırılır. Vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulur.  

4.1.1. 2-(2-(4-Florofenil)hidrazono)-3-okso-3-fenilpropanal (C3) 

Renk: sarı, verim (% 82), erime noktası: 100-102 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3104-3019 (aromatik CH), 2893 (C-H, aldehit), 1647 

(C=O, aldehit), 1621 (C=O, keton), 1597-1489 (C=C ve C=N). 1H-

NMR (400 MHz; CDCl3, ppm): δ 14,82 (birli, 1H, NH), 10,19 

(birli, 1H, -CHO), 7,96-7,08 (çoklu, 9H, Ar-H). 13C-NMR (100 MHz; CDCl3, ppm): 

δ 191,2 (CO, aldehit), 189,6 (CO, benzoil), 160,9 (ikili, 1JC-F= 247,0 Hz, ipso C), 

137,4 (ikili, 4JC-F= 2,4 Hz), 137,0, 132,3, 130,3, 128,1, 128,0, 118,0 (ikili, 3JC-F= 8,2 

Hz), 116,8 (ikili, 2JC-F= 23,4 Hz).  Elementel Analiz: C15H11FN2O2 (270,26) için 

hesaplanan: C, 66,66; H, 4,10; N, 10,37. Bulunan: C, 66,54; H, 4,23; N, 10,49 %.  

4.1.2. 4-(2-(1,3-Diokso-1-fenilpropan-2-iliden)hidrazinil)benzamit (C4) 

Renk: sarı, verim (% 86), erime noktası: 214-216 oC. FT-IR (ATR, 

cm-1): 3406, 3294 (NH2), 3196-3074 (aromatik CH), 2871 (C-H, 

aldehit), 1655 (C=O, amit), 1644 (C=O, aldehit), 1614 (C=O, 

keton), 1571-1484 (C=C ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; CDCl3, 

ppm): δ 14,63 (birli, 1H, NH), 10,21 (birli, 1H, -CHO), 7,98-7,27 (çoklu, 9H, Ar-H), 

6,26-5,89 (yayvan ikili, 2H, NH2). 13C-NMR (100 MHz; CDCl3, ppm): δ 190,0 (CO, 

aldehit), 189,5 (CO, benzoil), 168,0 (CO, amit), 144,1, 136,6, 133,0, 132,5, 130,5, 

130,4, 129,3, 128,0, 116,3 (C=C ve C=N). Elementel Analiz: C16H13N3O3 (295,29) 

için hesaplanan: C, 65,08; H, 4,44; N, 14,23. Bulunan: C, 65,04; H, 4,23; N, 14,35 
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%. 

4.1.3. 4-(2-(1-(4-Klorofenil)-1,3-dioksopropan-2-iliden)hidrazinil)benzamit (C9) 

Renk: sarı, verim (% 87), erime noktası: 205-207 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3373, 3163 (NH2), 3098-3012 (aromatik CH), 2884 

(C-H, aldehit), 1647 (C=O, amit), 1632 (C=O, aldehit), 1620 

(C=O, keton), 1583-1486 (C=C ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; 

CDCl3, ppm): δ 14,66 (birli, 1H, NH), 10,20 (birli, 1H, -CHO), 7,94-7,27 (çoklu, 8H, 

Ar-H), 6,05-5,70 (yayvan ikili, 2H, NH2). 13C-NMR (100 MHz; CDCl3, ppm): δ 

189,8 (CO, aldehit), 185,4 (CO, benzoil), 166,4 (CO, amit), 143,9, 139,0, 135,0, 

132,8, 131,8, 130,8, 129,3, 128,4, 116,3 (C=C ve C=N). Elementel Analiz: 

C16H12ClN3O3 (329,74) için hesaplanan: C, 58,28; H, 3,67; N, 12,74. Bulunan: C, 

58,34; H, 3,78; N, 12,82 %. 

4.1.4. 3-(4-Klorofenil)-2-(2-(2-metoksifenil)hidrazono)-3-oksopropanal (C10) 

Renk: sarı, verim (% 79), erime noktası: 179-182 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3022-2919 (aromatik ve alifatik CH), 2846 (C-H, 

aldehit), 1649 (C=O, aldehit), 1637 (C=O, keton), 1596-1468 

(C=C ve C=N), 1270 (C-O). 1H-NMR (400 MHz; CDCl3, ppm): δ 

14,86 (birli, 1H, NH), 10,22 (birli, 1H, -CHO), 7,93-6,98 (çoklu, 8H, Ar-H), 4,01 

(birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; CDCl3, ppm): δ 188,7 (CO, aldehit), 186,1 

(CO, benzoil), 138,9, 138,4, 132,0, 131,8, 129,9, 128,5, 128,2, 127,0, 121,7, 115,6, 

111,2 (C=C ve C=N), 56,1 (OCH3). Elementel Analiz: C16H13ClN2O3 (316,74) için 

hesaplanan: C, 60,67; H, 4,14; N, 8,84. Bulunan: C, 60,54; H, 4,28; N, 8,92 %. 

4.2. Pirazolil-β-ketoester (D) Bileşiklerinin Genel Sentez Yöntemi 

C türevi bileşik (1,00 mmol) 40 mL asetonda çözüldü. Üzerine 1,20 mmol etil 4 -

kloro-3-oksobütanoat ve 1,00 mmol potasyum karbonat eklendi. Tepkime karışımı 

manyetik karıştırıcı üzerinde ve geri soğutucu altında 24 saat süreyle kaynatıldı. 

Tepkimenin tamamlanıp tamamlanmadığı İTK ile takip edildi. Bu süre sonunda 

reaksiyon ortamındaki çözünmeyen madde filitre ederek uzaklaştırıldı. Daha sonra 

süzüntünün çözücüsü döner buharlaştırıcı vasıtasıyla uzaklaştırıldı. Geride kalan ham 



149 

 

ürün üzerine 1-propanol eklendi ve oda sıcaklığında karıştırıldı. Çöken ürün 

vakumda süzüldü. Ham ürün 1-propanol kullanılarak kristallendirildi. 

4.2.1. Etil 3-(3-benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D1) 

Renk: krem beyaz, verim (% 69), erime noktası: 116-118 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1): 3134-2936 (aromatik ve alifatik CH), 

1734 (C=O, ester), 1694 (C=O, benzoil), 1643 (C=O, keton), 

1596-1498 (C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): 

δ 8,36-7,27 (çoklu, 10H, Ar-H), 7,69 (birli, 1H, CH, pirazol), 4,24 (dörtlü, 2H, J=7,1 

Hz, OCH2), 3,93 (birli, 2H, CH2), 1,30 (üçlü, 3H, J=7,1 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR 

(75 MHz; CDCl3, ppm): δ 186,6 (CO, benzoil), 182,3 (CO, keton), 166,6 (CO, ester), 

150,8, 139,9, 139,6, 136,4, 133,2, 130,7, 129,3, 128,9, 128,4, 125,8, 115,6 (C=C ve 

C=N), 61,9 (OCH2), 47,6 (CH2), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C21H18N2O4 

için hesaplanan 363,1339; bulunan: 363,1339. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 

69,60; H, 5,01; N, 7,73. Bulunan: C, 69,54; H, 5,13; N, 7,82 %. 

4.2.2. Etil 3-(3-benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D2) 

Renk: beyaz, verim (% 76), erime noktası: 127-128 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3127-2904 (aromatik ve alifatik CH), 1744 (C=O, 

ester), 1691 (C=O, benzoil), 1644 (C=O, keton), 1595-1453 

(C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 8,35-

7,26 (çoklu, 9H, Ar-H), 7,66 (birli, 1H, CH, pirazol), 4,22 (dörtlü, 2H, J=7,1 Hz, 

OCH2), 3,90 (birli, 2H, CH2), 2,44 (birli, 3H, Ar-CH3), 1,28 (üçlü, 3H, J=7,1 Hz, 

OCH2CH3). 13C-NMR (75 MHz; CDCl3, ppm): δ 186,6 (CO, benzoil), 182,3 (CO, 

keton), 166,6 (CO, ester), 150,6, 139,6, 139,4, 137,5, 136,4, 133,2, 130,7, 129,5, 

128,3, 125,5, 125,1, 115,5, 112,3 (C=C ve C=N), 61,8 (OCH2), 47,6 (CH2), 21,3 (Ar-

CH3), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C22H20N2O4 için hesaplanan 377,1496; 

bulunan: 377,1508. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 70,20; H, 5,36; N, 7,44. 

Bulunan: C, 70,36; H, 5,49; N, 7,58 %. 
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4.2.3 Etil 3-(3-benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D3) 

Renk: beyaz, verim (% 62), erime noktası: 135-136 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3137-2934 (aromatik ve alifatik CH), 1742 (C=O, 

ester), 1698 (C=O, benzoil), 1642 (C=O, keton), 1576-1452 

(C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 8,33-

7,15 (çoklu, 9H, Ar-H), 7,66 (birli, 1H, CH, pirazol), 4,22 (dörtlü, 2H, J=7,1 Hz, 

OCH2), 3,91 (birli, 2H, CH2), 1,29 (üçlü, 3H, J=7,1 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR (75 

MHz; CDCl3, ppm): δ 186,5 (CO, benzoil), 182,3 (CO, keton), 166,6 (CO, ester), 

162,8 (ikili, 1JC-F= 249,7 Hz, ipso C), 150,8, 139,6, 136,3, 136.0, 133,3, 133,0, 130,6, 

128,4, 127,8, 127,7, 127,3, 127,2, 115,8 (ikili, 2JC-F= 28,1 Hz), 115,7, (C=C ve 

C=N), 61,9 (OCH2), 47,5 (CH2), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C21H17FN2O 

için hesaplanan 381,1245; bulunan: 381,1249. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 

66,31; H, 4,50; N, 7,36. Bulunan: C,66,54; H, 4,53; N, 7,28 %. 

4.2.4 Etil 3-(3-benzoil-1-(4-karbamoilfenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat 

(D4) 

Renk: beyaz, verim (% 77), erime noktası: 200-203 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3380 (NH2), 3189-2937 (aromatik ve alifatik CH), 

1740 (C=O, ester), 1694 (C=O, amit), 1645 (C=O, keton), 

1616-1449 (C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): 

δ 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 8,3-7,26 (çoklu, 9H, Ar-H), 7,69 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 6,06-5,66 (yayvan ikili, 2H, NH2), 4,24 (dörtlü, 2H, J=7,1 Hz, OCH2), 

3,93 (birli, 2H, CH2), 1,29 (üçlü, 3H, J=7,1 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR (75 MHz; 

CDCl3, ppm): δ 186,4 (CO, benzoil), 182,4 (CO, keton), 167,9 (CO, ester), 166,6 

(CO, amit), 142,6, 139,7, 133,9, 133,4, 130,6, 128,4, 128,3, 128,1, 126,0, 125,2, 

116,0 (C=C ve C=N), 62,0 (OCH2), 47,5 (CH2), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z 

(M+H)+ C22H19N3O5 için hesaplanan 406,1398; bulunan: 406,1393. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 65,18; H, 4,72; N, 10,37. Bulunan: C, 65,33; H, 4,53; N, 

10,49 %. 
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4.2.5 Etil 3-(3-benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D5) 

Renk: beyaz, verim: %73 (1-propanol), Erime noktası: 125-128 

oC. FT-IR (ATR, cm-1): 3127-2842 (aromatik ve alifatik CH), 

1733 (C=O, ester), 1690 (C=O, benzoil), 1650 (C=O, keton), 

1597-1468 (C=C ve C=N), 1234 (C-O). 1H-NMR (300 MHz; 

CDCl3, ppm): δ 8,34-7,00 (çoklu, 9H, Ar-H), 7,63 (birli, 1H, CH, pirazol), 4,21 

(dörtlü, 2H, J=7,1 Hz, OCH2), 3,88 (birli, 2H, CH2), 3,76 (birli, 3H, OCH3), 1,27 

(üçlü, 3H, J=7,1 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR (75 MHz; CDCl3, ppm): δ 186,8 (CO, 

benzoil), 182,0 (CO, keton), 166,3 (CO, ester), 153,8, 150,8, 140,8, 136,6, 133,0, 

132,9, 130,7, 128,3, 127,4, 120,7, 114,2, 111,8, 111,0 (C=C ve C=N), 61,6 (OCH2), 

55,7 (OCH3), 47,5 (CH2), 14,0 (OCH2CH3). HR-MS: m/z (M+H)+ C22H20N2O5 için 

hesaplanan 393,1445; bulunan: 393,1462. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 67,34; 

H, 5,14; N, 7,14. Bulunan: C, 67,54; H, 5,33; N, 7,26 %. 

4.2.6 Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D6) 

Renk: beyaz, verim (%64), erime noktası: 119-121 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3136-2910 (aromatik ve alifatik CH), 1732 

(C=O, ester), 1696 (C=O, benzoil), 1643 (C=O, keton), 1587-

1498 (C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 

1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 8,35-7,26 (çoklu, 9H, Ar-H), 7,67 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 4,22 (dörtlü, 2H, J=7,1 Hz, OCH2), 3,90 (birli, 2H, CH2), 1,28 (üçlü, 

3H, J=7,2 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR (75 MHz; CDCl3, ppm): δ 185,2 (CO, benzoil), 

182,3 (CO, keton), 166,6 (CO, ester), 150,6, 139,8, 134,6, 132,1, 129,4, 129,1, 128,9, 

128,7, 125,7, 125,2, 115,6 (C=C ve C=N), 61,9(OCH2), 47,6 (CH2), 14,1 

(OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C21H17ClN2O4için hesaplanan 397,0950; bulunan: 

397,0947. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 63,56; H, 4,32; N, 7,06. Bulunan: C, 

63,74; H, 4,24; N, 7,19 %. 

4.2.7 Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat (D7) 

Renk: beyaz, verim (%73), erime noktası: 132-133 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3137-2889 (aromatik ve alifatik CH), 1733 
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(C=O, ester), 1696 (C=O, benzoil), 1645 (C=O, keton), 1589-1488 (C=C ve C=N). 

1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 8,35-7,26 (çoklu, 8H, Ar-H), 7,66 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 4,21 (dörtlü, 2H, J=7,0 Hz, OCH2), 3,89 (birli, 2H, CH2), 2,44 (birli, 

3H, Ar-CH3), 1,28 (üçlü, 3H, J=7,1 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR (75 MHz; CDCl3, 

ppm): δ 185,1 (CO, benzoil), 182,3 (CO, keton), 166,5 (CO, ester), 150,4, 145,8, 

139,6, 137,4, 134,6, 132,1, 129,5, 128,6, 125,5, 125,0, 115,5 (C=C ve C=N), 61,9 

(OCH2), 47,6 (CH2), 21,3 (Ar-CH3), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) 

C22H19ClN2O4 için hesaplanan 411,1106; bulunan: 411,1102. Elementel Analiz: 

hesaplanan: C, 64,31; H, 4,66; N, 6,82. Bulunan: C, 64,49; H, 4,47; N, 6,61 %.  

4.2.8 Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-il)-3-oksopropanoat 

(D8) 

Renk: beyaz, verim (% 65), erime noktası: 123-124 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3137-2875 (aromatik ve alifatik CH), 1731 

(C=O, ester), 1694 (C=O, benzoil), 1642 (C=O, keton), 1587-

1488 (C=C ve C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ 

8,33-7,15 (çoklu, 8H, Ar-H), 7,66 (birli, 1H, CH, pirazol), 4,22 (dörtlü, 2H, J=6,7 

Hz, OCH2), 3,91 (birli, 2H, CH2), 1,29 (üçlü, 3H, J=7,2 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR 

(75 MHz; CDCl3, ppm): δ 185,0 (CO, benzoil), 182,3 (CO, keton), 165,0 (CO, ester), 

162,8 (ikili, 1JC-F= 249,7 Hz, ipso C), 139,9, 139,8, 134,5, 132,1, 128,7, 128,6, 127,7, 

127,6, 115,9 (ikili, 2JC-F= 23,2 Hz), 115,6 (C=C ve C=N), 62,0 (OCH2), 47,5 (CH2), 

14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C21H16ClFN2O4 için hesaplanan 415,0855; 

bulunan: 415,0859. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 61,90; H, 4,49; N, 6,56. 

Bulunan: C, 61,79; H, 4,34; N, 6,65%. 

4.2.9 Etil 3-(1-(4-karbamoilfenil)-3-(4-klorobenzoil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D9) 

Renk: krem beyaz, verim (%74), erime noktası: 211-212 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1): 3396, 3298 (NH2), 3107-2897 (aromatik 

ve alifatik CH), 1742 (C=O, ester), 1702 (C=O, benzoil), 

1654 (C=O, amit), 1642 (C=O, keton), 1587-1488 (C=C ve 

C=N). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppm): δ δ 8,34-7,26 (çoklu, 8H, Ar-H), 7,69 
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(birli, 1H, CH, pirazol), 6,05-5,67 (yayvan ikili, 2H, NH2), 4,23 (dörtlü, 2H, J=7,4 

Hz, OCH2), 3,93 (birli, 2H, CH2), 1,29 (üçlü, 3H, J=7,2 Hz, OCH2CH3). 13C-NMR 

(75 MHz; CDCl3, ppm): δ 184,3 (CO, benzoil), 182,4 (CO, keton), 167,8 165,0 (CO, 

ester), 166,5 165,0 (CO, amit), 134,4, 134,0, 132,1, 128,8, 128,6, 128,3, 128,1, 

125,9, 125,4, 125,1, 116,0 (C=C ve C=N), 62,0 (OCH2), 47,5 (CH2), 14,1 

(OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C22H18ClN3O5 için hesaplanan 465,1445; bulunan: 

465,1455. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 60,07; H, 4,12; N, 9,55. Bulunan: C, 

60,22; H, 4,02; N, 9,64%. 

4.2.10 Etil 3-(3-(4-klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-il)-3-

oksopropanoat (D10) 

Renk: beyaz, verim (%71), erime noktası: 84-85 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3136-2840 (aromatik ve alifatik CH), 1742 

(C=O, ester), 1696 (C=O, benzoil), 1646 (C=O, keton), 1586-

1470 (C=C ve C=N), 1242 (C-O). 1H-NMR (300 MHz; CDCl3, ppmδ 8.33-7.01 

(çoklu, 8H, Ar-H), 7.63 (birli, 1H, CH, pirazol), 4.21 (dörtlü, 2H, J=7.2 Hz, OCH2), 

3.87 (birli, 2H, CH2), 3.76 (birli, 3H, OCH3), 1.27 (üçlü, 3H, J=7.1 Hz, 

OCH2CH3).13C-NMR (75 MHz; CDCl3, ppm): δ 185,4 (CO, benzoil), 182,0 (CO, 

keton), 166,4 (CO, ester), 153,9, 150,6, 140,9, 139,6, 134,8, 132,2, 130,8, 128,6, 

127,4, 120,8, 114,3, 111,9, 111,0 (C=C ve C=N), 61,7 (OCH2), 55,7 (OCH3), 47,5 

(CH2), 14,1 (OCH2CH3). HRMS: m/z (M+H) C22H19ClN2O5 için hesaplanan 

427,1055; bulunan: 427,1053. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 61,90; H, 4,49; N, 

6,56. Bulunan: C, 61,72; H, 4,28; N, 6,76 %. 

4.3. 3-(3-Aroil-1-aril-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E) Bileşiklerinin 

Genel Sentez Yöntemi 

100 mL’lik reaksiyon balonunda D bileşiği (1 mmol), eşdeğer miktarda salisil aldehit 

türevi (1 mmol) reaktif, 30 mL metanol veya CHCl3’te çözüldü. Bu karışıma katalitik 

miktarda (yaklaşık %5) piperazin ilave edildi. Tepkime karışımı geri soğutucu 

altında 24 saat süreyle kaynatıldı. Tepkime sonunda reaksiyon ortamında çöken sarı 

renkli ürün su trompu yardımıyla süzülerek alındı. Ham ürün, sırasıyla kloroform, 

asetonitril ve dietileterle yıkandı. Daha sonra DMF-Su (20:1) çözücü çifti ile 
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kristallendirilerek saflaştırıldı. Saflaştırılan ürün vakum desikatöründe P2O5 üzerinde 

kurutuldu. 

4.3.1. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E1) 

Renk: krem beyaz, verim (% 61), erime noktası: 181-182 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3058-2861 (aromatik ve alifatik C-H), 1725 

(C=O, lakton), 1669 (C=O, keton), 1669 (C=O, keton), 1606-1454 

(C=C ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,70 

(birli, 1H, CH, kumarin), 8,26-7,44 (çoklu, 14H, Ar-H), 7,87 (birli, 1H, CH, pirazol). 

13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,4 (CO, benzoil), 181,0 (CO, keton), 

157,5 (CO, lakton), 154,5, 150,0, 147,7, 140,9, 139,2, 136,4, 134,5, 133,3, 130,4, 

130,1, 129,1, 129,1, 128,5, 125,3, 125,0, 124,9, 118,1, 116,3, 116,0 (C=C ve C=N). 

HRMS: m/z (M+Na) C26H16N2O4 için hesaplanan 443,1018; bulunan: 443,1002. 

Elementel Analiz: hesaplanan: C, 74,28; H, 3,84; N, 6,66. Bulunan: C, 74,02; H, 

3,67; N, 6,79 %. 

4.3.2. 3-(3-Benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E2) 

Renk: beyaz, verim (%68), erime noktası: 94-95 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3117-2920 (aromatik ve alifatik C-H), 1720 (C=O, 

lakton), 1661 (C=O, keton), 1642 (C=O, keton), 1611-1448 (C=C 

ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8.66 (birli, 

1H, CH, kumarin), 8.22-7.30 (çoklu, 13H, ArH), 7.83 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 2.34 (birli, 3H, Ar-CH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 

186,90 (CO, benzoil), 181,5 (CO, keton), 158,0 (CO, lakton), 155,0, 150,2, 148,1, 

141,3, 139,3, 137,3, 136,8, 134,9, 133,7, 130,9, 130,6, 130,0, 129,0, 125,6, 125,5, 

125,4, 118,6, 116,8, 116,5 (C=C ve C=N), 21,1 (Ar-CH3). HRMS: m/z (M+H) 

C27H18N2O4 için hesaplanan 435,1339; bulunan: 435,1334. Elementel Analiz: 

hesaplanan: C, 74,64; H, 4,18; N, 6,45. Bulunan: C, 74,83; H, 4,41; N, 6,52 %. 
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4.3.3. 3-(3-Benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E3) 

Renk: açık sarı, verim (% 72), erime noktası: 173-174 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3075-2881 (aromatik ve alifatik C-H), 1724 

(C=O, lakton),1666 (C=O, keton), 1649 (C=O, keton), 1605-

1489 (C=C ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 

8,70 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,25-7,38 (çoklu, 13H, Ar-H), 

7,89 (birli, 1H, CH, pirazol). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,4 (CO, 

benzoil), 180,8 (CO, keton), 162,0 (ikili, 1JC-F=246,6 Hz, ipso C), 157,5 (CO, 

lakton), 154,5, 149,9, 147,6, 140,9, 136,8, 136,3, 135,7, (ikili, 4JC-F=3,0 Hz), 134,5, 

133,3, 130,4, 130,2, 128,5, 127,7 (ikili, 3JC-F=9,0 Hz), 125,0, 118,1, 116,3, 116,2, 

116,0 (ikili, 2JC-F=23,2 Hz). HRMS: m/z (M+Na) C26H15FN2O4 için hesaplanan 

461,0927; bulunan: 461,0908. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 71,23; H, 3,45; N, 

6,39. Bulunan: C, 71,46; H, 3,41; N, 6,32 %. 

4.3.4. 4-(3-Benzoil-5-(2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-il)benzamit 

(E4) 

Renk: beyaz, verim (% 64), erime noktası: 154-155 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3495, 3330 (NH2), 3120-2934 (aromatik ve 

alifatik C-H), 1706 (C=O, lakton), 1679 (C=O, amit), 1658 ve 

1644 (C=O, keton), 1608-1485 (C=C ve C=N). 1H-NMR (400 

MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,72 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,23-

7,43 (çoklu, 13H, Ar-H), 7,90 (birli, 1H, CH, pirazol). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-

d6, ppm): δ 186,9 (CO, benzoil), 181,4 (CO, keton), 167,3 (CO, amit), 158,0 (CO, 

lakton), 155,0, 150,6, 148,5, 141,7, 141,4, 136,7, 135,1, 135,0, 133,9, 133,8, 131,0, 

130,7, 129,0, 128,9, 125,4, 125,3, 118,7, 117,1, 116,8 (C=C ve C=N). HRMS: m/z 

(M+H) C27H17N3O5 için hesaplanan 464,1241; bulunan: 464,1252. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 69,97; H, 3,70; N, 9,07. Bulunan: C, 69,78; H, 3,59; N, 9,25 

%. 
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4.3.5. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-kromen-2-on (E6) 

Renk: açık sarı, verim (% 69), erime noktası: 156-157 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3136-2969 (aromatik ve alifatik C-H), 1731 (C=O, 

lakton), 1668 (C=O, keton), 1656 (C=O, keton), 1606-1450 (C=C 

ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,68 (birli, 1H, 

CH, kumarin), 8,26-7,42 (çoklu, 13H, Ar-H), 7,87 (birli, 1H, CH, 

pirazol). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,6 (CO, benzoil), 181,5 (CO, 

keton), 158,0 (CO, lakton), 155,0, 150,2, 148,3, 141,4, 139,6, 138,8, 135,4, 135,0, 

132,6, 130,9, (2C), 129,6, 129,2, 125,7, 125,4, (2C), 118,6, 116,8, 116,6 (C=C ve 

C=N). HRMS: m/z (M+H) C26H15ClN2O4 için hesaplanan 455,0793; bulunan: 

455,0810. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 68,65; H, 3,32; N, 6,16. Bulunan: C, 

68,79; H, 3,52; N, 6,34 %. 

4.3.6. 4-(3-(4-Klorobenzoil)-5-(2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-

il)benzamit (E9) 

Renk: açık sarı, verim (% 73), erime noktası: 126-128 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3458, 3344 (NH2), 3065-2924 (aromatik ve 

alifatik C-H), 1731 (C=O, lakton),1681 (C=O, amit), 1659 ve 

1652 (C=O, keton), 1607-1455, 1478 (C=C ve C=N). 1H-

NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,72 (birli, 1H, CH, 

kumarin), 8,27-7,43 (çoklu, 12H, Ar-H), 8,14 (birli, 1H, CH, pirazol). 13C-NMR 

(100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,6 (CO, benzoil), 181,4 (CO, keton), 167,3 (CO, 

amit), 158,0 (CO, lakton), 155,0, 150,4, 148,5, 141,6, 141,4, 138,8, 135,3, 135,1, 

135,1, 132,6, 131,0, 129,2, 128,9, 125,5, 125,4, 125,2, 118,6, 117,1, 116,8. HRMS: 

m/z (M+H) C27H16ClN3O5 için hesaplanan 498,0851; bulunan: 498,0850. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 65,13; H, 3,24; N, 8,44. Bulunan: C, 65,32; H, 3,45; N, 8,47 

%. 
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4.3.7. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-2H-

kromen-2-on (E10) 

Renk: açık sarı, verim (% 60), erime noktası: 126-128 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3075-2936 (aromatik ve alifatik C-H), 1705 (C=O, 

lakton), 1674 (C=O, keton), 1647 (C=O, keton), 1609-1487 (C=C 

ve C=N). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,59 (birli, 1H, 

CH, kumarin), 8,28-7,11 (çoklu, 12H, Ar-H), 7,79 (birli, 1H, CH, 

pirazol), 3,69 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,1 

(CO, benzoil), 180,2 (CO, keton), 157,0 (CO, lakton), 154,4, 152,5, 149,7, 147,4, 

142,1, 138,2, 135,0, 134,5, 132,0, 130,8, 130,4, 128,7, 128,2, 127,2, 124,9, 124,2, 

120,8, 118,0, 116,2, 114,6, 112,2 (C=C ve C=N), 55,8 (OCH3). HRMS: m/z (M+Na) 

C27H17ClN2O5 için hesaplanan 507,0725; bulunan: 507,0718. Elementel Analiz: 

hesaplanan: C, 66,88; H, 3,53; N, 5,78. Bulunan: C, 66,79; H, 3,45; N, 5,64 %. 

4.3.8. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E11) 

Renk: açık sarı, verim (% 81), erime noktası: 162-163 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1):  3179-2848 (aromatik ve alifatik C-H), 

1706 (C=O, lakton), 1662 ve 1656 (C=O, keton), 1603-1522, 

1478 (C=C ve C=N), 1235 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 

MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,67 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,26-

7,37 (çoklu, 13H, Ar-H), 7,87 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,97 (birli, 3H, OCH3). 13C-

NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,4 (CO, benzoil), 181,0 (CO, keton), 157,2, 

150,0, 147,9, 146,4, 143,9, 140,9, 139,2, 136,4, 133,2, 130,1, 129,1, 129,1, 128,5, 

125,3, 125,1, 124,9, 121,4, 118,7, 116,6, 116,0 (C=C ve C=N), 56,3 (OCH3). 

HRMS: m/z (M+H) C27H18N2O5 için hesaplanan 451,1288; bulunan: 451,1289. 

Elementel Analiz: hesaplanan: C, 71,99; H, 4,03; N, 6,22. Bulunan: C,68,74; H, 

4,13; N, 5,76 %. 



158 

 

4.3.9. 3-(3-Benzoil-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E12) 

Renk: kremsi beyaz, verim (% 78), erime noktası: 193-194 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1):  3174-2849 (aromatik ve alifatik C-H), 

1705 (C=O, lakton), 1673 ve 1660 (C=O, keton), 1604-1516, 

1479 (C=C ve C=N) 1233 (C-O metoksi). 1H-NMR (400 MHz; 

DMSO-d6, ppm): δ 8,62 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,22-7,30 

(çoklu, 12H, Ar-H), 7,81 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,94 (birli, 3H, OCH3), 2,34 (birli, 

3H, Ar-CH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,9 (CO, benzoil), 181,4 

(CO, keton), 157,7 (CO, lakton), 150,2, 148,2, 146,9, 144,3, 141,2, 139,3, 137,3, 

136,8, 133,7, 130,6, 130,0, 129,0, 125,6, (2C), 125,3, 121,8, 119,2, 116,5, 116,4 

(C=C ve C=N), 56,7 (OCH3), 21,1 (Ar-CH3). HRMS: m/z (M+H) C28H20N2O5 için 

hesaplanan 465,1445; bulunan: 465,1455. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 72,41; 

H, 4,34; N, 6,03;. Bulunan: C, 72,55; H, 4,49; N, 5,96 %. 

4.3.10. 3-(3-Benzoil-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E13) 

Renk: açık sarı, verim (% 85), erime noktası: 191-192 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1): 3181-2848 (aromatik ve alifatik C-H), 

1706 (C=O, lakton), 1673 ve 1658 (C=O, keton), 1603-1510, 

1477 (C=C ve C=N) 1235 (C-O,metoksi). 1H-NMR (400 

MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,67 (birli, 1H, CH, kumarin), 

8,25-7,37 (çoklu, 12H, Ar-H), 7,88 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,96 (birli, 3H, OCH3). 

13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,40 (CO, benzoil), 180,80 (CO, keton), 

161,95 (ikili, 1JC-F= 249,7 Hz, ipso C), 157,23 (CO, ester), 149,94, 147,80, 146,41, 

143,86, 140,81, 136,30, 135,72 (ikili, 4JC-F= 2,8 Hz), 133,28, 130,14, 128,50, 127,70 

(ikili, 3JC-F= 9,0 Hz), 125,12, 124,89, 121,35, 118,66, 116,55, 116,28, 116,00 (ikili, 

2JC-F= 23,3 Hz), 56,27 (OCH3). HRMS: m/z (M+H) C27H17FN2O5 için hesaplanan 

469,1194; bulunan: 469,1202. Elementel Analiz: hesaplanan: C, 69,23; H, 3,66; N, 

5,98. Bulunan: C, 67,28; H, 3,66; N, 5,84 %. 
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4.3.11.4-(3-Benzoil-5-(8-metoksi-2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-pirazol-1-

il)benzamit (E14) 

Renk: kremsi beyaz, verim (% 77), erime noktası: 237-238 

oC. FT-IR (ATR, cm-1): 3489, 3392 (NH2), 3176-2947 

(aromatik ve alifatik C-H), 1707 (C=O, lakton),1677 

(C=O,amit), 1667 ve 1660 (C=O, keton), 1605-1477 (C=C ve 

C=N) 1236 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, 

ppm): δ 8,69 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,24-7,35 (çoklu, 12H, Ar-H), 7,89 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 3,94 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,4 

(CO, benzoil), 180,8 (CO, keton), 166,8 (CO, amit), 157,2 (CO, lakton), 150,2, 

148,1, 146,4, 146,3, 143,9, 141,2, 140,8, 136,2, 134,6, 133,3, 130,2, 130,0, 128,5, 

128,4, 125,0, 124,9, 121,4, 118,7, 116,6 (C=C ve C=N), 56,2 (OCH3). HRMS: m/z 

(M+H) C28H19N3O6 için hesaplanan 494,1347; bulunan: 494,1352. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 68,15; H, 3,88; N, 8,52;. Bulunan: C, 62,34; H, 3,58; N, 7,44 

%. 

4.3.12. 3-(3-Benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E15) 

Renk: açık sarı, verim (% 83), erime noktası: 155-157 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1):  3125-2840 (aromatik ve alifatik C-H), 

1732 (C=O, lakton), 1656 ve 1650 (C=O, keton) 1606-1504, 

1472 (C=C ve C=N) 1235 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 

MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,57 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,24-

7,11 (çoklu, 12H, Ar-H), 7,77 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,95 (birli, 3H, OCH3), 3,69 

(birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,9 (CO, benzoil), 

180,7 (CO, keton), 157,2 (CO, lakton), 152,9, 150,4, 148,2, 146,7, 144,2, 142,4, 

136,8, 133,7, 131,2, 130,6, 129,0, 128,7, 127,7, 125,3, 124,9, 121,8, 121,3, 119,0, 

117,0, 115,1, 112,7 (C=C ve C=N), 56,7, 56,2 (2 x OCH3). HRMS: m/z (M+H) 

C28H20N2O6 için hesaplanan 481,1394; bulunan: 481,1401. Elementel Analiz: 

hesaplanan: C, 69,99; H, 4,20; N, 5,83. Bulunan: C, 66,60; H, 4,49; N, 6,25 %. 
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4.3.13. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E16) 

Renk: sarı, verim (% 83), erime noktası: 196-198 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1):  3144-2841 (aromatik ve alifatik C-H), 1725 

(C=O, lakton), 1665 ve 1653 (C=O, keton), 1596-1561, 1472 

(C=C ve C=N) 1233 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 MHz; 

CDCl3, ppm): δ  8,67 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,29-7,39 

(çoklu, 12H, Ar-H), 7,88 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,96 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR 

(100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,1 (CO, benzoil), 181,0 (CO, keton), 157,2, 149,8, 

148,0, 146,4, 143,9, 141,0, 139,2, 138,3, 135,0, 132,0, 129,2, 128,7, 125,3, 125,0, 

124,9, 124,9, 121,4, 118,7, 116,6, 116,0 (C=C ve C=N), 56,3 (OCH3). HRMS: m/z 

(M+H) C27H17ClN2O5 için hesaplanan 485,0899; bulunan: 485,0912. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 66,88; H, 3,53; N, 5,78. Bulunan: C, 65,67; H, 3,57; N, 5,67 

%. 

4.3.14. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-2H-

kromen-2-on (E17) 

Renk: açık sarı, verim (% 72), erime noktası: 222-223 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1):  3144-2842 (aromatik ve alifatik C-H), 

1727 (C=O, lakton), 1665 ve 1654 (C=O, keton), 1609-1513, 

1472 (C=C ve C=N) 1235 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 

MHz; CDCl3, ppm): δ 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): 

δ 8,63 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,26-7,30 (çoklu, 11H, Ar-H), 7,84 (birli, 1H, CH, 

pirazol), 3,94 (birli, 3H, OCH3), 2,35 (birli, 1H, Ar-CH3). 13C-NMR (100 MHz; 

DMSO-d6, ppm): δ 185,1 (CO, benzoil), 181,0 (CO, keton), 157,2, 149,6, 147,8, 

146,4, 143,9, 140,9, 138,9, 138,3, 136,8, 135,0, 132,0, 129,5, 128,7, 125,2, 125,1, 

124,9, 121,4, 118,7, 116,6, 115,9 (C=C ve C=N), 56,3 (OCH3), 20,6 (Ar-CH3). 

HRMS: m/z (M+H) C28H19ClN2O5 için hesaplanan 499,1055; bulunan: 499,1075. 

Elementel Analiz: hesaplanan: C, 67,41; H, 3,84; N, 5,61. Bulunan: C, 65,25; H, 

4,21; N, 5,45 %. 
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4.3.15. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(4-florofenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-metoksi-

2H-kromen-2-on (E18) 

Renk: beyaz, verim (% 75), erime noktası: 200-202 oC. FT-

IR (ATR, cm-1):  3172-2849 (aromatik ve alifatik C-H), 1715 

(C=O, lakton), 1673 ve 1658 (C=O, keton), 1608-1513, 1475 

(C=C ve C=N) 1234 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 MHz; 

DMSO-d6, ppm): δ 8,66 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,28-7,37 

(çoklu, 11H, Ar-H), 7,89 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,97 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR 

(100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,2 (CO, benzoil), 180,8 (CO, keton), 162,0 (ikili, 

1JC-F=247 Hz, ipso C), 157,2 (CO, lakton), 149,7, 147,9, 146,4, 143,9, 140,9, 138,4, 

135,6, 134,9, 132,0, 128,7, 127,7 (ikili, 3JC-F=9 Hz), 125,1, 125,0, 121,4, 118,6, 

116,6, 116,2, 116,0 (ikili, 2JC-F=23 Hz), (C=C ve C=N), 56,3 (OCH3). HRMS: m/z 

(M+H) C27H16ClFN2O5 için hesaplanan 503,0804; bulunan: 503,0812. Elementel 

Analiz: hesaplanan: C, 64,49; H, 3,21; N, 5,57. Bulunan: C, 62,14; H, 3,30; N, 5,43 

%. 

4.3.16. 4-(3-(4-Klorobenzoil)-5-(8-metoksi-2-okso-2H-kromen-3-karbonil)-1H-

pirazol-1-il)benzamit (E19) 

Renk: açık sarı, verim (% 84), erime noktası: 228-230 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1): 3490, 3386 (NH2), 3172-2853 

(aromatik ve alifatik C-H), 1714 (C=O, lakton),1691 

(C=O,amit), 1660 ve 1647 (C=O, keton), 1606-1512, 1478 

(C=C ve C=N) 1245 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 MHz; 

DMSO-d6, ppm): δ 8,68 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,27-7,35 (çoklu, 11H, Ar-H), 7,90 

(birli, 1H, CH, pirazol), 3,94 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, 

ppm): δ 185,6 (CO, benzoil), 181,4 (CO, keton), 169,6 (CO, keton), 167,3 (CO, 

lakton), 157,7, 150,4, 148,7, 146,9, 144,4, 141,6, 141,4, 138,8, 135,3, 135,2, 132,6, 

129,2, 128,9, 125,4, 125,4, 125,4, 121,9, 119,2, 117,1 (C=C ve C=N), 56,7 (OCH3). 

HRMS: m/z (M+H) C28H18ClN3O6 için hesaplanan 528,0957; bulunan: 528,0949. 

Elementel Analiz: hesaplanan: C, 63,70; H, 3,44;N, 7,96;. Bulunan: C, 61,76; H, 

3,41; N, 7,52 %. 
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4.3.17. 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-8-

metoksi-2H-kromen-2-on (E20) 

Renk: açık sarı, verim (% 76), erime noktası: 192-194 oC. 

FT-IR (ATR, cm-1):  3130-2843 (aromatik ve alifatik C-H), 

1735 (C=O, lakton), 1664 ve 1650 (C=O, keton), 1608-1504, 

1475 (C=C ve C=N) 1243 (C-O, metoksi). 1H-NMR (400 

MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,56 (birli, 1H, CH, kumarin), 8,28-

7,11 (çoklu, 11H, Ar-H), 7,79 (birli, 1H, CH, pirazol), 3,95 (birli, 1H, OCH3), 3,69 

(birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 185,1 (CO, benzoil), 

180,2 (CO, keton), 156,7, 152,5, 149,7, 147,7, 146,3, 143,8, 142,0, 138,2, 135,0, 

132,0, 130,8, 128,7, 128,2, 127,2, 124,8, 124,4, 121,4, 120,8, 118,6, 116,6, 114,6, 

112,2 (C=C ve C=N), 56,3 (OCH3), 55,8 (OCH3). HRMS: m/z (M+H) 

C28H19ClN2O6 için hesaplanan 515,1004; bulunan: 515,0992. Elementel Analiz: 

hesaplanan: C, 65,31; H, 3,72; N, 5,44;. Bulunan: C, 63,17; H, 3,57; N, 5,30 %. 

4.3.18. 3-(3-Benzoil-1-fenil-1H-pirazol-5-karbonil)-7-metoksi-2H-kromen-2-on 

(E21) 

Renk: Açık sarı, verim (% 73), erime noktası: 126-128 oC. FT-IR 

(ATR, cm-1): 3125-2951 (aromatik ve alifatik C-H), 1714 (C=O, 

lakton), 1652 (C=O, keton), 1615-1448 (C=C ve C=N), 1214 (C-

O). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,66 (birli, 1H, CH, 

kumarin), 8,24-7,03 (çoklu, 13H, Ar-H), 7,73 (birli, 1H, CH, 

pirazol), 3,90 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 186,9 

(CO, benzoil), 181,7 (CO, keton), 157,5 (CO, lakton), 165,5, 158,2, 150,4, 149,3, 

141,8, 139,6, 136,8, 133,7, 132,5, 130,6, 129,6, 129,4, 129,0, 125,6, 121,2, 115,5, 

114,0, 112,2, 101,0 (C=C ve C=N), 56,8 (OCH3). HRMS: m/z (M+Na) C27H18N2O5 

için hesaplanan 473,1108; bulunan: 473,1127. Elementel Analiz: C27H18N2O5 

(450,44) için hesaplanan: C, 71,99; H, 4,03; N, 6,22. Bulunan: C, 72,24; H, 4,26; N, 

6,35 %. 
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4.3.19 3-(3-Benzoil-1-(2-metoksifenil)-1H-pirazol-5-karbonil)-7-metoksi-2H-

kromen-2-on (E22) 

Renk: Açık sarı, verim (% 83), erime noktası: 127-128 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3138-2840 (aromatik ve alifatik C-H), 1727 

(C=O, lakton), 1642 (C=O, keton), 1615-1435 (C=C ve C=N), 

C-O (1238). 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,55 (birli, 

1H, CH, kumarin), 8,22-7,01 (çoklu, 12H, Ar-H), 7,65 (birli, 1H, 

CH, pirazol), 3,89 (birli, 3H, OCH3) ve 3,63 (birli, 3H, OCH3). 13C-NMR (100 MHz; 

DMSO-d6, ppm): δ 186,9 (CO, benzoil), 180,9 (CO, keton), 157,3 (CO, lakton), 

165,4, 157,7, 152,7, 150,3, 148,8, 142,9, 133,7, 132,4, 131,1, 130,6, 129,0, 128,7, 

127,6, 121,3, 120,6, 114,3, 113,8, 112,6, 112,1, 100,9, 100,0 (C=C ve C=N), 56,8 ve 

56,2 (2 x OCH3). HRMS: m/z (M+Na) C28H20N2O6 için hesaplanan 503,1213; 

bulunan: 503,1201. Elementel Analiz: C28H20N2O6 (480,47) için hesaplanan: C, 

69,99; H, 4,20; N, 5,83. Bulunan: C, 69,83; H, 4,34; N, 5,71 %. 

4.3.20 3-(3-(4-Klorobenzoil)-1-p-tolil-1H-pirazol-5-

karbonil)-7-metoksi-2H-kromen-2-on (E23) 

Renk: Açık sarı, verim (% 79), erime noktası: 132-133 oC. FT-

IR (ATR, cm-1): 3180-2845 (aromatik ve alifatik C-H), 1718 

(C=O, lakton), 1660 (C=O, keton), 1656 (C=O, keton), 1612-

1442 (C=C ve C=N), 1236 (C-O) 1H-NMR (400 MHz; DMSO-d6, ppm): δ 8,64 

(birli, 1H, CH, kumarin), 8,27-7,03 (çoklu, 11H, Ar-H), 7,72 (birli, 1H, CH, pirazol), 

3,91 (birli, 3H, OCH3), 2,34 (birli, 3H, CH3). 13C-NMR (100 MHz; DMSO-d6, ppm): 

δ 185,7 (CO, benzoil), 181,8 (CO, keton), 157,5 (CO, lakton), 165,5, 158,2, 150,0, 

149,3, 141,8, 139,2, 138,7, 137,2, 135,5, 132,5, (2C), 130,0, 129,2, 125,3, 121,2, 

115,5, 114,0, 112,2, 101,0 (C=C ve C=N), 56,8 (OCH3), 21,1 (Ar-CH3). HRMS: m/z 

(M+K) C28H19ClN2O5 için hesaplanan 537,0614; bulunan: 537,0635. C28H19ClN2O5 

(498,91) için hesaplanan: C, 67,41; H, 3,84; N, 5,61. Bulunan: C, 67,59; H, 3,71; N, 

5,43 %. 

 



5. TARTIŞMA VE SONUÇ 

Asetofenon türevlerinden başlayarak basamaklı reaksiyonlar üzerinden pirazol ve 

kumarin türevi içeren hibrit bileşiklerin sentez çalışmaları gerçekleştirilmiştir. Birinci 

basamak reaksiyonları asetofenon türevleri ile DMF-DMA’nın çözücülü ortamda 

etkileşimi ile dimetilamino grubu içeren α,β-doymamış karbonil bileşiklerinden (B) 

iki adet sentezlenmiştir. Bu bileşiklerin aromatik diazonyum tuzları ile 

reaksiyonlarından dört tanesi daha önce literatürde yer almayan, toplamda on adet 2-

(2-(aril)hidrazono)-3-okso-3-aril propanal (C) türevi bileşik iyi verimlerle 

sentezlenmiştir. Yeni olan C bileşiklerinin yapıları ve bazı kimyasal özellikleri 

aşağıdaki tabloda verilmiştir. 

Tablo 5.1. Sentezlenen C bileşiklerinin bazı özellikleri 

 

Bileşik 

Erime 

noktası 

(oC) 

Mol.formülü 

(Mol kütlesi) 

V
er

im
 

Elementel Analiz 

Bulunan (Hesaplanan) % 

C H N 

 

100-102 
C15H11FN2O2 

(270,26) 
82 

66,54 

(66,66) 

4,23 

(4,10) 

10,49 

(10,37) 

 

214-216 
C16H13N3O3 

(295,29) 
86 

65,04 

(65,08) 

4,23 

(4,44) 

14,35 

(14,23) 

 

205-207 
C16H12ClN3O3 

(329,74) 
87 

58,34 

(58,28) 

3,78 

(3,67) 

12,82 

(12,74) 

 

179-182 
C16H13ClN2O3 

(316,74) 
79 

60,54 

(60,67) 

4,28 

(4,14) 

8,92 

(8,84) 
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C bileşiklerinin asetonun çözücü olarak kullanıldığı ortamda, potasyum karbonat 

varlığında etil 4-kloro-3-oksobütanoat ile etkileştirilmesi ile on adet pirazol içeren β-

ketoester türevi bileşikler (D) elde edilmiştir. D bileşikleri genellikle 1-propanolde 

kristallendirilmek suretiyle saflaştırılmışlardır. Tamamı orijinal olan D bileşiklerinin 

yapıları ve bazı özellikleri Tablo 5.2.’ de verilmiştir. 

Tablo 5.2. Sentezlenen D bileşiklerinin bazı özellikleri 

 

Bileşik 

 

Erime 

noktası 

(oC) 

Mol.formülü 

(Mol kütlesi) 

V
er

im
 

Elementel Analiz 

Bulunan (Hesaplanan) % 

C H N 

 116-118 
C21H18N2O4 

(363,13) 
69 

69,54 

(69,60) 

5,13 

(5,01) 

7,82 

(7,73) 

 

127-128 
C22H20N2O4 

(377,15) 
76 

70,36 

(70,20) 

5,49 

(5,36) 

7,58 

(7,44) 

 

135-136 
C21H17FN2O 

(381,12) 
62 

66,54 

(66,31) 

4,53 

(4,50) 

7,28 

(7,36) 

 

200-203 
C22H19N3O5 

(406,14) 
77 

65,33 

(65,18) 

4,53 

(4,72) 

10,49 

(10,37) 

 

125-128 
C22H20N2O5 

(393,14) 
73 

67,54 

(67,34) 

5,33 

(5,14) 

7,26 

(7,14) 

 119-121 
C21H17ClN2O4 

(397,09) 
64 

63,74 

(63,56) 

4,24 

(4,32) 

7,19 

(7,06) 

 

132-133 
C22H19ClN2O4 

(411,11) 
73 

64,49 

(64,31) 

4,47 

(4,66) 

6,61 

(6,82) 
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123-124 

C21H16ClFN2O4 

(415,09) 
65 

61,79 

(61,90) 

4,34 

(4,49) 

6,65 

(6,56) 

 

179-182 
C22H18ClN3O5 

(465,14) 
74 

60,22 

(60,07) 

4,02 

(4,12) 

9,64 

(9,55) 

 84-85 
C22H19ClN2O5 

(427,11) 
71 

61,72 

(61,90) 

4,28 

(4,49) 

6,76 

(6,56) 

 

D bileşiklerinin yapıları ile spektroskopik yöntemlerden elde edilen veriler mukayese 

edildiğinde, moleküllere karşılık gelen sinyallerin yapılarla uyum içerisinde olduğu 

görülmektedir. Bu bileşiklerden D5 bileşiğine ait spektroskopik veriler Tablo 5.3.’te 

özetlenmiştir. 

Tablo 5.3. Sentezlenen D5 bileşiğinin spektral verileri 

1H NMR ve 13C NMR (δ, ppm) FT-IR (ATR, cm-1) 

 

 

CH 

(3127-2842) 

CO (ester) 

1733 

CO (benzoil) 

1690 

C-O 

1234 

C=C, C=N 

1597-1468 

CO (keton) 

1650 

 

D bileşiklerinin çeşitli salisilaldehit ile reaksiyonları metanolde piperazin bazı 

varlığında geri soğutucu altında 24 saat kaynatılmak suretiyle gerçekleştirilmiştir. 

Tepkime sonrasında pirazolil kumarin türevi (E) hedef hibrit bileşikler 

sentezlenmiştir. Ham ürün genellikle reaksiyon ortamında sarı renkli olarak 

çökmüştür. Süzme işlemi ile kazanılan ham ürün kloroform, asetonitril ve dietileter 

gibi çözüzüler ile yıkama işlemi ve DMF-Su (20:1) çözücü çifti ile kristallendirme 

yöntemi ile saflaştırılmıştır. Sentezlenen E bileşiklerinin yapıları aşağıda 

gösterilmiştir. 
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Şekil 5.1. Sentezlenen E bileşikleri ve bazı özellikleri 

Sentezlenen E bileşiklerinin spektroskopik verileri incelendiğinde, C bileşiklerinin 

yapısında yer alan β-keto esterde yeralan etoksi grubuna ait sinyaller hem 1H NMR 

hem de 13C NMR spektrumlarında gözlenmemektedir. Buda kumarin halkasının 

varlığını ispatlamaktadır. Tüm spektroskopik veriler hedef bileşiklerinin yapısı ile 

uyum içerisindedir. Sentezlenen hedef hibrit bileşiklerden biri olan E10 bileşiğine ait 

spektroskopik veriler Tablo 5.4.’te özetlenmiştir. 

Tablo 5.4. Sentezlenen E10 bileşiğinin spektral verileri 

1H NMR ve 13C NMR (δ, ppm) FT-IR (ATR, cm-1) 

 

 

CH 

(3075-2936) 

CO (lakton) 

1705 

CO (benzoil) 

1674 

C-O 

1231 

C=C, C=N 

1609-1487 

CO (keton) 

1647 

 



169 

 

Sentezlenen hibrit bileşiklerin antikanser aktivite çalışmaları Prof. Dr. Yusuf Tutar 

danışmanlığında TÜBİTAK 116 Z 053 nolu proje kapsamında gerçekleştirilmiştir. 

Elde edilen bulgular şöyle özetlenebilir. E Bileşikleri hücre kültürü ile incelendiği 

zaman anti-kanser özellikleri oldukça yüksek olan küçük moleküller elde edilmiştir. 

Bu bileşikler piyasada ticari olarak bulunan PES ile karşılaştırıldığında 

etkinliklerinin daha üstün olduğu belirlenmiştir. İndüklenen Hsp70 protein 

konsantrasyonunun inhibitör maddelerden beklenenin aksine arttığı Eliza deneyleri 

ile gözlenmiştir. Sentezlenen maddeler göz önüne alındığında hidrofobik kısımlarının 

Hsp kompleksini oluşturan koordine ve koopere şaperonların etkileşim yüzeyinde 

arayüz inhibitörü olabileceği veya Hsp90/Hsp40 dual inhibitörü olarak davranma 

potansiyelini göstermektedir.   

 

E1, E4, E11, E14 hücre kültüründe oldukça etkin olduğundan hedef genlerin tespiti 

için yapılan PCR array deneyleri inhibitörlerin özellikle Aurora kinase C (mitoz 

regülatörü-mitozun hızlı olması mutasyon riskini oldukça artıracağı için iyi bir 

hedeftir), VEGF (endotel hücre büyümesinde yer alır), Cathepsin, HSP90AA1, 

HSP90B1 (Proteaz ve substrat protein katlanma proteinleri kanser hücrelerinin hızlı 

metabolizmasında önemli sinyal proteinlerinin hızla katlanarak hücrenin metabolik 

hızına katlanmasını sağlarlar protein homeostazını düzenlerler inhibisyonları hücreyi 

apoptoza göndereceği için iyi hedeftirler), PLK3 (tümör süpresif gen) genlerine etki 

ederek potansiyel tümör süpresör özelliğini gösterirler.  

Yapılacak in vitro ve in vivo deneyleri potansiyel anti-kanser ilaç moleküllerinin 

klinik faz çalışmalarına uygunluğunu gösterecektir. 
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