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dolayı 1,2,4-triazollerin sentezi oldukça dikkat çekmiştir. Bu açıdan 1,2,4-triazol halka 

sistemi ihtiva eden bileşikler, geniş bir yelpazeye sahip ilginç bir sınıfı temsil eder. 1,2,4-

Triazollerin geliştirilmiş hetero halkalı 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevleri 

sentetik ve etkili biyolojik önemleri nedeniyle büyük ilgi toplamıştır. Bu bileşiklerin en 

önemli bileşenleri triazol, tiyadiazol halkaları olup, bitişerek 1,2,4-triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol yeni halkalı sistemlerden oluşmuşlardır. 
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ÖZET 

 

BAZI 1,2,4-TRİAZOL[3,4-b][1,3,4]TİYADİAZOL HALKALI 

 BİLEŞİKLERİN SENTEZİ 

Çalışmada ilk olarak; 4-piridin karboksilik asit hidrazit ve 2-tiyofen karboksilik asit 

hidrazit bileşiklerinden sırasıyla 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol ve 4-

amino-5-(2-tiyofen)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşikleri sentezlendi. Daha sonra bu 

bileşiklerden fosforoksiklorür varlığında çeşitli aromatik asitler ile –SH ve –NH2 

fonksiyonel gruplarının siklik kondenzasyonundan 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazoller 

sentezlendi. Elde edilen bileşiklerin yapıları FT-IR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR teknikleri 

kullanarak karakterize edildi.  

Anahtar Kelimeler: 1,2,4- triazoller, 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazoller, Schiff bazları 
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SUMMARY 

 

SOME OF 1,2,4-TRIAZOLO[3,4-b][1,3,4]THIADIAZOLE RING 

COMPOUNDS SYNTHESIS 

In this study; firstly, 4-amino-5-pyridine-4-yl-4H-1,2,4-triazole-3-thiole and 4-

amino-5-(2-thiophenyl) -4H-1,2,4-triazole-3-thiole were synthesized. After that; 1,2,4-

triazole[3,4-b][1,3,4]triazole were synthesized from the different aromatic acids with  -SH 

and –NH2 functional groups by cyclic condensation  in the presence of phosphorus 

oxychloride. The structure of obtained compounds were characterized by using FT-IR, 
1
H 

NMR and 
13

C NMR techniques. 

 

Keywords: 1,2,4-triazoles, 1,2,4-triazole[3,4-b][1,3,4]triazole, Schiff bases 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



VIII 

 

 

 

 

 

ŞEKİLLER LİSTESİ 

                                                                                                                                   Sayfa No                                     

Şekil 1.1.1 1,2,3-Triazol ve 1,2,4-Triazol ............................................................................. 2 

Şekil 1.1.2 1,2,4-Triazolun 1H ve 4H yapısı ......................................................................... 2 

Şekil 1.1.3 Bazı 1,2,4-triazol türevleri................................................................................... 3 

Şekil 1.1.4 Urazol’ un sentezi ................................................................................................ 3 

Şekil 1.1.5 1,2,4-triazol-3-tiyon bileşiğinin sentezi .............................................................. 3 

Şekil 1.1.6 3-Hidroksimetil-1,2,4-triazolun sentezi .............................................................. 4 

Şekil 1.1.7 5-Aril-1,2,4-triazol-3-tiyolun eldesi .................................................................... 4 

Şekil 1.1.8 3,5-dialkil-1,2,4-triazol ....................................................................................... 5 

Şekil 1.1.9 4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyolun elde reaksiyonu ....................... 5 

Şekil 1.1.10 Pelizzari reaksiyonu .......................................................................................... 5 

Şekil 1.1.11 Hoggarth sentez şeması ..................................................................................... 6 

Şekil 1.1.12 4-etil-5-(2-hidroksifenil)-2H-1,2,4-triazol-3-tiyon’un sentezi .......................... 6 

Şekil 1.2.1 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol sentezi ........................................................ 7 

Şekil 1.2.2 Anodil oksidasyonla 3,6-diaril[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazolun sentezi. . 7 

Şekil 1.2.3 DMF ortamında 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]-tiyadiazol sentezi ............................ 8 

Şekil 1.2.4 Anti-tümör özelliği gösteren 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevlerinin 

sentezi .................................................................................................................................... 8 

Şekil 1.2.5 6-Fenil-3-(4-piridin)-1,2,4-triazol-[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi .............. 9 

Şekil 1.2.6 6 konumunda sübstitüent taşımayan 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol 

türevlerinin sentezi ................................................................................................................ 9 

Şekil 1.2.7 Açil klorürlerle 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevlerinin sentezi ........ 10 

Şekil 1.3.1 Schiff bazı oluşumu. .......................................................................................... 10 

Şekil 1.3.2 Amino asitten Schiff bazı eldesi. ....................................................................... 10 

Şekil 1.3.3 1,2,4-triazol türevinden schiff bazı sentezi ....................................................... 11 

Şekil 1.3.4 Anti-HIV-1 ve anti-HIV-2 özellik gösteren schiff bazları ................................ 11 

Şekil 2.3.1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un sentezi ............................... 13 



IX 

 

Şekil 2.3.2 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un sentezi ............................... 14 

Şekil 2.3.3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un 

sentezi. ................................................................................................................................. 14 

Şekil 2.3.4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi.

 ............................................................................................................................................. 15 

Şekil 2.3.5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi

 ............................................................................................................................................. 15 

Şekil 2.3.6  6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi

 ............................................................................................................................................. 16 

Şekil 2.3.7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 16 

Şekil 2.3.8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyonil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi

 ............................................................................................................................................. 17 

Şekil 2.3.9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi . 17 

Şekil 2.3.10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi

 ............................................................................................................................................. 18 

Şekil 2.3.11 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi

 ............................................................................................................................................. 18 

Şekil 2.3.12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in sentezi ................................................................................................................... 19 

Şekil 2.3.13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’ in sentezi ............................................................................................................ 20 

Şekil 3.1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR spektrumu ................. 21 

Şekil 3.2 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
1
H NMR spektrumu ............. 22 

Şekil 3.3 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un 
13

C NMR spektrumu ........... 22 

Şekil 3.4 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR spektrumu .................. 23 

Şekil 3.5 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
1
H NMR spektrumu .............. 24 

Şekil 3.6 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
13

C NMR spektrumu ............. 24 

Şekil 3.7 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 25 

Şekil 3.8 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 26 

Şekil 3.9 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C 

NMR spektrumu .................................................................................................................. 26 



X 

 

Şekil 3.10 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 27 

Şekil 3.11 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 28 

Şekil 3.12 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 28 

Şekil 3.13 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 29 

Şekil 3.14 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 30 

Şekil 3.15 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 31 

Şekil 3.16 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR  

spektrumu ............................................................................................................................ 32 

Şekil 3.17 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR  

spektrumu ............................................................................................................................ 32 

Şekil 3.18 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 33 

Şekil 3.19 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 34 

Şekil 3.20 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 35 

Şekil 3.21 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 36 

Şekil 3.22 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 37 

Şekil 3.23 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 38 

Şekil 3.24 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 39 

Şekil 3.25 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 40 



XI 

 

Şekil 3.26 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 40 

Şekil 3.27 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu ............................................................................................................................ 41 

Şekil 3.28 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 42 

Şekil 3.29 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR 

spektrumu ............................................................................................................................ 42 

Şekil 3.30 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in FT-IR spektrumu ................................................................................................... 43 

Şekil 3.31 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in 
1
H NMR spektrumu .............................................................................................. 44 

Şekil 3.32 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-6-

il]anilin’in FT-IR spektrumu ............................................................................................... 45 

Şekil 3.33 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-6-

il]anilin’in 
1
H NMR spektrumu ........................................................................................... 46 

Şekil 3.34 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyonil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-6-

il]anilin’in 
13

C NMR spektrumu .......................................................................................... 46 

Şekil 4.1 4-amino-5-Het-Ar-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiklerinin reaksiyon mekanizması ... 47 

Şekil 4.2 Elde edilen 1,2,4-triazol bileşikleri ...................................................................... 48 

Şekil 4.3 Sentezlenen 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin genel reaksiyon 

mekanizması ........................................................................................................................ 50 

Şekil 4.4 4-amino-5-piridin-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden sentezlenen 1,2,4-triazol [3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri .............................................................................................. 51 

Şekil 4.5 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden elde edilen 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri............................................................................. 52 

Şekil 4.6 Schiff bazı türevlerinin genel reaksiyon mekanizmas .......................................... 53 

Şekil 4.7 Sentezlenen Schiff bazı türevleri .......................................................................... 54 

 

 

 



XII 

 

 

 

 

TABLOLAR LİSTESİ 

Sayfa No 

Tablo 3.1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR sonuçları .................. 21 

Tablo 3.2 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un  FT-IR sonuçları.................. 23 

Tablo 3.3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 25 

Tablo 3.4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 27 

Tablo 3.5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 29 

Tablo 3.6 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 31 

Tablo 3.7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 33 

Tablo 3.8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 35 

Tablo 3.9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 37 

Tablo 3.10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 39 

Tablo 3.11 6-(4-aminoofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları .............................................................................................................................. 41 

Tablo 3.12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in FT-IR sonuçları ..................................................................................................... 43 

Tablo 3.13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in FT-IR sonuçları .............................................................................................. 45 



XIII 

 

 

SEMBOLLER DİZİNİ 

 

DMSO  : Dimetil Sülfoksit 

CDCl3  : d-Kloroform 

DMF  : Dimetil Formamid 

POCl3  : Fosforoksiklorür  

NMR     : Nükleer Manyetik Rezonans Spektroskopisi 

 

  



 
1 

1.GİRİŞ 

Son yıllarda çoğu ilaca karşı mikroorganizmaların dirençlerinin artması dünya 

çapında endişe verici düzeye ulaşmış ve mikrobik enfeksiyonların tedavisi için yeni anti-

enfektif bileşiklerin sentezi acil bir ihtiyaç haline gelmiştir. Bu açıdan heterosiklik 

bileşiklerin sentezi önem kazanmıştır. Heterosiklik bileşikler yapısında en az bir tane 

hetero atom ( N, S, O vb.) bulunduran halkalı yapılardır. 

Heterosiklik bileşiklerde 1,2,4-triazol halkası ve türevleri göstermiş oldukları 

biyolojik aktivitelerden dolayı önemli bir yeri vardır[1-5]. 1,2,4-triazol; yapısında üç tane 

azot atomu bulunduran beş üyeli halkalı bileşiklerdir. 1,2,4-triazol ve türevleri 

antimikrobiyal [6,7], antifungal [8], antiviral [9], antieflamatuar [10], herbisist [11] ve 

insesist [12] gibi biyolojik aktiviteler gösterirler. Öte yandan 1,3,4-tiyadiazol türevleri de  

antikonvülsan, antifungal, antibakteriyel özellikler taşımaktadırlar [13]. 

 1,2,4-triazol ve 1,3,4-tiyadiazol bileşiklerinin bitişerek oluşturdukları 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri önemli bir bileşik sınıfıdır [14]. Bu bileşik sınıfı 

anti-HIV-1 ve anti-HBV özellik göstermektedirler [15-17]. Ayrıca 1,2,4-triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri antimikrobiyal, antikanser, antieflamatuar, analjezik, 

antikonvülsan gibi biyolojik aktiviteye sahip oldukları rapor edilmiştir[18-21]. 

Schiff bazları; primer aminlerle karbonil bileşiklerinin uygun koşullardaki 

reaksiyonları sonucu oluşan bileşiklerdir. Schiff bazı türevleri anti-tümör [22], antiviral 

[23], antimikrobiyal [24] gibi geniş farmakolojik aktiviteler göstermektedirler.    

 Bu özelliklerinden dolayı 1,2,4-triazol türevlerinin sentezi ve biyolojik 

özelliklerinin araştırılması farmokimya başta olmak üzere birçok bilim dalında önem 

kazanmıştır. Biz de bu bilgileri göz önünde bulundurarak çeşitli 1,2,4-triazolleri, 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevlerini ve bu bileşiklerin bazılarından Schiff bazlarını 

sentezleyip karakterize etmeyi amaçladık. 
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1.1 1,2,4-Triazoller 

Beşli halkada üç azot atomu içeren bileşiklere triazol bileşikleri denir. Triazol 

halkasında azot atomlarının bulundukları konumlara göre 1,2,4-triazol (simetrik) ve 1,2,3-

triazol (visinal) olmak üzere iki izomer triazol halkası vardır [25]. 

 

                         

N

N

N

H

N

N N

H

1

2

34

5

1 2

3

4

5

 

                                 1,2,3-Triazol                      1,2,4-Triazol 

Şekil 1.1.1 1,2,3-Triazol ve 1,2,4-Triazol 

1,2,4-Triazol bileşiği genellikle; 1H ve 4H izomerleriyle tautomerik karışım halinde 

bulunurlar. Düşük sıcaklıklarda 
1
H –NMR ile yapılan çalışmalarda 1H formunda olduğu 

gözlenmiştir [26]. 

 

N

N N

H

N

N

N

H  

                                  1H-1,2,4-triazol                4H-1,2,4-triazol 

Şekil 1.1.2 1,2,4-Triazolun 1H ve 4H yapısı 

1,2,4-Triazol halkası birçok ilacın yapısında mevcuttur. Bunların en çok 

bilinenlerinden bazıları Alprazomlam, Ribavarin ve Fluconazol’dur [27-29].   
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N

N

CH3
N

N

Cl

Alprazolam

O

OH

OH

H2COH

N

N
N

O

NH2

Ribavirin

N

N
N

N

N

N

OH

F

F

Fluconazole  

Şekil 1.1.3 Bazı 1,2,4-triazol türevleri 

Urazol bileşiği biyolojik aktivitesi olan başka bir 1,2,4-triazol türevidir. N, N
1
-

dikarbonil hidrazinden çıkılarak Urazol sentezlenir [30]. 

NH

NH

NH2

NH2

O

O

-NH3

N

N
H

N
H

O O

H

Urazol  

Şekil 1.1.4 Urazol’un sentezi 

1896 da 1-formiltiyosemikarbazidin kuru kuruya ısıtılmasıyla ilk 1,2,4-triazol-3-

tiyon bileşiği sentezlenmiştir [31].  

                

NH NH

CH C

NH2

S

O

-H2O
N

N N

SH

H  

Şekil 1.1.5 1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinin sentezi 

 

> 190
o
 

oO 
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1,2,4-triazoller sülfolama, nitrolama ve Friedel-Crafts alkillenmesi gibi asidik 

koşulları isteyen sübstitüsyon reaksiyonlarını vermezler. Fakat 130 
o
C’ de formaldehitle 3-

hidroksimetil-1,2,4-triazol ürününü oluştururlar [32]. 

N

N

N

H

+ C

O

H H N

N

N

H

CH2OH

 

1,2,4-Triazol                                        3-Hidroksimetil-1,2,4-triazol 

Şekil 1.1.6 3-Hidroksimetil-1,2,4-triazolun sentezi 

Aroil izotiyosiyanatın fazla miktarda hidrazin hidrat ile reaksiyonu sonucu oluşan 

4-açiltiyosemikarbazid bazik ortamda halka kapanmasına uğrayarak 5-aril-1,2,4-triazol-3-

tiyol bileşiğini verir [33]. 

Ar C

O

N C S + N2H4.H2O

Ar

C

O

N

S

H

N

NH2

H

N
H

N

N

SH

Ar

+
Ar

C

O

N

H

NH2

 

Şekil 1.1.7 5-Aril-1,2,4-triazol-3-tiyolun eldesi 
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1,2,4-triazol türevleri açilhidrazinlerin amidlerle ısıtılması sonucu halka 

kapanmasıyla da elde edilir [34,35]. 

 

              

R C

O

Cl

+
C

O R1

NH

NH2

-2H2O

N
H

N

N

R

R1

 

Şekil 1.1.8 3,5-dialkil-1,2,4-triazol 

Fenilisotiyosiyonatla isonikotonik asit hidrazitin reaksiyonu sonucu 1-isonikotonil-

4-fenil tiyosemikarbazid elde edilir. 1-isonikotonil-4-fenil tiyosemikarbazidin 2N NaOH 

ile muamele edilmesi sonucu halka kapanması oluşarak 4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-

triazol-3-tiyol ürünü elde edilir [36]. 

          

N

C
O NH

NH2

PhNCS

N

C

O

NH

NH C

S

NH
2N NaOH

N

N N

SH

N

Şekil 1.1.9 4-fenil-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyolun elde reaksiyonu 

Pelizzari reaksiyonu 1,2,4-triazollerin sentezi için geliştirilen bir yöntemdir. Bu 

yöntemde açilhidrazinlerin amidlerle reaksiyona girmesi sonucunda 1,2,4-triazoller oluşur 

[37]. 

NH2

O

R'NH

NH2

O R

+

-H2O

N

N
H

N

R'R

                 

 

Şekil 1.1.10 Pelizzari reaksiyonu 
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Hoggarth sentezi olarak bilinen başka bir yöntemle 4-amino-5-sübstitüe-1,2,4-

triazol-3-tiyon bileşikleri sentezlenir. Bu reaksiyonda ilk basamakta karboksilik asit 

hidrazitler, potasyum hidroksit ve etil alkol ortamında karbon sülfür ile reaksiyona 

sokularak 3-aroilditiyokarbazatlar elde edilir. İkinci basamak olarak 3-aroilditiyokarbazat 

metil iyodür ile etkileşerek metil 3-aroilditiyobarbazatlar oluşur, üçüncü basamakta bu ara 

ürün hidrazin hidrat ile reaksiyona girerek 4-amino-5-sübstitüe-1,2,4-triazol-3-tiyon 

bileşiklerini verir [38,39]. 

R NH
NH2

O

CS2, KOH

EtOH
R NH

NH

O

S

SK

CH3I R NH

NH

O

S

S

CH3

NH2 NH2

R N

N N
H

NH2

S

 

Şekil 1.1.11 Hoggarth sentez şeması  

Metin koparır ve arkadaşları 2-hidroksibenzhidrazitten çıkarak 4-etil-5-(2-

hidroksifenil)-2H-1,2,4-triazol-3-tiyon bileşiğini sentezlemişlerdir. Daha sonra bu bileşiğin 

antibakteriyel, antifungal ve antioksidan özelliğini incelemişlerdir [40]. 

OH

O

NH
NH2

+

HCl (aq)

OH

O

NH
NH NH

C2H5

SNCSC2H5

NaOH

OH

N

N N
H

C2H5

S

 

 

Şekil 1.1.12 4-etil-5-(2-hidroksifenil)-2H-1,2,4-triazol-3-tiyon’un sentezi 
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1.2 1,2,4-Triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazoller 

4-Amino-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiklerinden çıkılarak 1,2,4-triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri sentezlenebilir. Uygun aromatik ve alifatik karboksilli asitler 

fosfor oksiklorür ortamında 4-amino-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşikleriyle ısıtılması 

sonucunda 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevleri elde edilir[41-43]. 

 

N

N N

SH

R

NH2

+ R1

C
OH

O
POCl3

R1

R

N
N

N
N

S
 

Şekil 1.2.1 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol sentezi 

Belen Batanero ve diğerleri bis-hidrazonlardan çıkarak anodik oksidasyonla 3,6-

diaril[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerini sentezlediklerini rapor etmişlerdir  

[44]. 

 

NH NH

S

NN ArAr FeCl3 / EtOH
S

N
N

Ar

NH
N Ar

Anodik oksidasyon S

N

N

Ar

N
N

Ar

 

Şekil 1.2.2 Anodik oksidasyonla 3,6-diaril[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazolun sentezi. 

 

 

 

-2e- / -1H+ 

-2e- / -1H+ 
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Mohd. Amir ve ark. 5-aril-4-amino-3-merkapto-1,2,4-triazol türevlerini DMF 

ortamında izotiyosinatlarla reaksiyona sokarak elde ettikleri 1,2,4-triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol türevlerinin antieflamatuar, analjesik ve antimikrobiyal özellik 

gösterdiklerini bildirmişlerdir [45].  

N

N N

NH2

SHAr

RNCS, DMF

Reflux

S

NN

NH

N

N

Ar

R  

Şekil 1.2.3 DMF ortamında 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]-tiyadiazol sentezi 

D.A. Ibrahim’ in yaptığı bir çalışmada elde ettiği 3,6-disübstitüe-[1,2,4]triazol[3,4-

b]tiyadiazol türevlerinin anti-tümör özelliği gösterdiklerini rapor etmiştir. Bileşikler 4-

amino-5-sübstitüe-1,2,4-triazol-3-tiyol’den çıkılarak polifosforik asit ortamında 

sentezlenmişlerdir [46]. 

N
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Şekil 1.2.4 Anti-tümör özelliği gösteren 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevlerinin 

sentezi 
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Ahmet Cansız ve diğerleri izonikotik asit hidrazitten çıkarak 6-fenil-3-(4-

piridin)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiğini sentezlemişlerdir. Bu bileşiğin 

antimikrobiyal ve antioksidan özellik gösterdiğini rapor etmişlerdir [47].  

N

O

NH
NH2 CS2, KOH

Etanol N

O

NH
NH S

S
-

K
+

NH2 NH2
N

N

N
N

NH2

SH

POCl3

COOH

N

N
N

N

N

S

 

Şekil 1.2.5 6-Fenil-3-(4-piridin)-1,2,4-triazol-[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi 

4-amino-3-(1-(6-metoksinaftalen-2-il)etil)-4H-1,2,4-triazol-5-tiyonu formik asit ile 

ısıtılması sonucu 6 numaralı konumunda sübstitüent taşımayan 1,2,4-triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri sentezlenmiştir [48]. 

 

O

CH3

CH3

N

N N
H

NH2

S +
C

O

OHH

ısı

O

CH3

CH3

N

N N

N

S

  

Şekil 1.2.6 6 konumunda sübstitüent taşımayan 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol 

türevlerinin sentezi 

4-amino-1,2,4-triazol-3-tiyol türevlerinin piridin veya fosforoksiklorür içerisinde 

açil klorürlerle ısıtılması sonucu da 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevleri elde edilir 

[49-51]. 
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N

N N

NH2

SHR1
+

O

ClR2

POCl3 veya Piridin

N

N N

N

SR1

R2 

Şekil 1.2.7 Açil klorürlerle 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol türevlerinin sentezi 

 1.3 Schiff Bazları 

Schiff bazları ilk olarak U. Schiff tarafından 1864 yılında aktif karbonil grubu 

içeren bileşikler ile primer aminlerin reaksiyonu sonucu elde edilmiştir. Aldehit ve ketonlar 

primer aminlerle asidik ortamda Schiff bazı bileşiklerini verirler [52]. 

O

R R1

+ NH2 R2

H
+

N C

R

R1

R2
-H2O

 

Şekil 1.3. 1 Schiff bazı oluşumu. 

Aminoasitlerle aldehitlerin reaksiyonunun sonucu da Schiff bazları elde edilebilir 

[53]. 

C

O

H H
+ CNH2 COOH

H

R

-H2O
CN COOH

H

R

CH2

 

Şekil 1.3. 2 Amino asitten Schiff bazı eldesi. 

4-Amino-1,2,4-triazol türevlerinin aldehit bileşikleriyle reaksiyona girerek 

oluşturdukları Schiff bazı bileşiklerinin önemli biyolojik özellikleri vardır. N. Chiananda 

ve ark. 4-amino-1,2,4-triazol bileşiklerinden elde ettikleri Schiff bazı türevlerinin 

antioksidan, analjezik, antieflamatuar ve anti bakteriyel özelliklerini incelemişlerdir [54]. 

 

Br

O

CH3

N

N N
H

NH2

S
R-CHO der. H2SO4

EtOH

Br

O

CH3

N

N N
H

N

S

R
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Şekil 1.3. 3 1,2,4-triazol türevinden Schiff bazı sentezi 

 

Başka bir çalışmada 4-amino-1,2,4-triazol-5-tiyon türevinin aldehitlerle 

reaksiyonundan meydana gelen Schiff bazlarının anti-HIV-1 ve anti-HIV-2 özellik 

gösterdikleri bildirilmiştir [55]. 

N

N N

NH2

SH
+ R CHO

EtOH N

N N

N

SH

C
H

R  

Şekil 1.3. 4 Anti-HIV-1 ve anti-HIV-2 özellik gösteren Schiff bazları  
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2. MATERYAL VE METOT 

 

2.1. Kullanılan Araç ve Gereçler 

Cam malzeme olarak; çeşitli ebatlarda balonlar, soğutucular, damlatma hunileri, 

ayırma hunileri, huniler, beherler, büretler, kılcal borular ve deney tüpleri kullanıldı. 

 Tartımlar için elektronik terazi: Chyo J.L.180 

 IR spektrumları için Perkin ElmerSpectrumOne FT-IR spektrofotometre 

 1
H-NMR spektrumlarının alınması için Bruker 400 MHz NMR spektrometre 

 13
C-NMR spektrumlarının alınması için Bruker 400 MHz NMR spektrometre 

 Kurutma işlemi için Elektro-Mag M50 model etüv 

 Erime noktası tayin cihazı (Gallenkamp) 

 Magnetik ve mekanik karıştırıcılar 

 100 ve 360°C'lik termometreler 

 Otomatik pipetler 

 Desikatör 

2.2 Kullanılan Kimyasallar 

2.2.1 Reaktifler 

İzonikotinik asit hidrazit, tiyenil-2-karboksilik asit hidrazit, karbondisülfit, hidrazin 

hidrat, potasyum hidroksit, klorik asit, 4-metoksi benzoik asit, 4-klor benzoik asit, 4-amino 

benzoik asit, p-toluik asit, 4-bromo benzoik asit, 4-metil benzaldehit, 4-metoksi 

benzaldehit, 4- klor benzaldehit, sodyum hidroksit. 

2.2.2. Çözücüler 

Etil alkol, asetonitril, dietileter, aseton, dioksan, metanol, DMF, DMSO,  kloroform 

ve NMR spektrumları için DMSO-d6, CDCl3. 
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2.3. Deneysel Kısım 

2.3.1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un sentezi (1a)  

250 ml’lik iki ağızlı deney balonu balık ve geri soğutucu ile donatıldı. 0,01 mol 

İzonikotinik asit hidrazit 100ml mutlak alkolde çözüldü, karışıma 0,015 mol KOH alkolde 

çözülüp ilave edildi. Reaksiyon oda sıcaklığında 1 saat karıştıktan sonra 0,015 mol CS2 

eklendi. Karışım oda sıcaklığında 14 saat karıştırıldı. Oluşan tuz süzüldü, eterde yıkandı ve 

kurutuldu. Tuz 100 ml mutlak alkolde çözülüp üzerine 0,015 mol hidrazin hidrat eklendi. 

Reaksiyon 4 saat geri soğutucu altında kaynatıldı. Çözelti oda sıcaklığında soğutulduktan 

sonra derişik HCI ile pH 5’ e ayarlandı. Oluşan çökelek süzüldü, soğuk suda yıkandı ve 

alkol-su karışımında kristallendirildi. Kristaller süzüldü, kurutuldu ve tartıldı. Verim % 84. 

E.N. 298-302 
o
C 

N

O

NH NH2

KOH / CS 2 N

O

NH NH S
-

S

K
+

NH2 NH2 N

N

N N

NH2

SH

 

Şekil 2.3. 1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un sentezi 

 

2.3.2  4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un sentezi (1b) 

250 ml’lik iki ağızlı deney balonu balık ve geri soğutucu ile donatıldı. 0,01 mol 

tiyonil-2-karbhidrazit 100 ml mutlak alkolde çözüldü üzerine 0,015 mol KOH alkolde 

çözülüp eklendi. Karışım oda sıcaklığında 1 saat karıştıktan sonra 0,015 mol CS2 eklendi. 

Reaksiyon oda sıcaklığında 14 saat karıştırıldı. Oluşan tuz süzüldü, eterde yıkandı ve 

kurutuldu. Tuz 100 ml mutlak alkolde çözüldü ve üzerine 0,015 mol hidrazin hidrat ilave 

edildi. Karışım 4 saat geri soğutucu altında reflaks edildi. Çözelti oda sıcaklığında 

soğutuldu, derişik HCI ile pH 5’e ayarlandı. Oluşan çökelek süzüldü, soğuk suda yıkandı 

ve alkol-su karışımında kristallendirildi. Kristaller süzüldü, kurutuldu ve tartıldı. Verim % 

85. E.N. 201-203 
o
C 
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KOH / CS 2

S

O

NH NH2

S

O

NH NH

S

S
-

K
+

NH2 NH2

S N

N N

NH2

SH

 

Şekil 2.3. 2 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un sentezi 

 

2.3.3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi 

(2a) 

5 mmol 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyon (1b)  ve 6 mmol 4-metoksi 

benzoik asit tartıldı. Bu maddeler 100 ml’lik deney balonuna alındı. Karışımın üzerine 15 

ml POCl3 eklendi. Reaksiyon geri soğutucu altında 18 saat reflaks yapıldı. Reaksiyon 

tamamlandıktan sonra oda sıcaklığında soğutuldu. Çözelti yeteri kadar buz eşliğinde 

NaOH ile nötürleştirilerek çöktürüldü. Çökelek süzüldü soğuk suyla yıkandı, kurutuldu ve 

etil alkolde kristallendirildi. Verim % 87. E.N. 301-304 
o
C. 

 

N

N

N N

NH2

SH

+ O CH3C

O

OH

POCl3

Reflaks
N

N

N N

N

S

O

CH3  

Şekil 2.3. 3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un 

sentezi. 

2.3.4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi (2b) 

5 mmol 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol (1b) ve 6 mmol 4-metil benzoik asit 

100 ml’lik deney balonuna alındı. Deney balonuna 15 ml POCl3 ilave edildi. Reaksiyon 

geri soğutucu altında 18 saat kaynatıldı. Karışım oda sıcaklığında soğutuldu ve NaOH ile 

nötürleştirildi. Oluşan çökelek süzüldükten sonra etil alkolde kristallendirildi. Verim % 84.  

E.N. 296-299 
o
C. 
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N

N

N N

NH2

SH
+ C

O

OH

CH3

POCl3

Reflaks
N

N

N N

N

S

CH3  

Şekil 2.3. 4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi. 

 

2.3.5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un sentezi 

(2c) 

5 mmol 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol (1b) ve 4-brom benzoik asit tartılarak 100 

ml’ lik deney balonuna alındı. 15 ml POCl3 deney balonuna eklendi. Reaksiyon geri 

soğutucu düzenek altında 18 saat reflaks yapıldı. Oda sıcaklığında soğutulduktan sonra 

NaOH ile çöktürüldü. Elde edilen ürün süzüldü ve soğuk suyla yıkandı. Etil alkolde 

kristallendirildi. Verim % 96. E.N. 290-295 
o
C. 

 

 

N

N

N N

NH2

SH
+ C

O

OH

Br
POCl3

Reflaks
N

N

N N

N

S

Br 

Şekil 2.3. 5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi  

 

2.3.6 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi (2d) 

5 mmol 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol (1b) ve 4-amino benzoik asit tartıldı ve 100 

ml’lik deney balonuna konuldu. Karışımın üzerine 15 ml POCl3 eklendi. Reaksiyon 20 saat 

geri soğutucu altında reflaks edildi. Reaksiyon tamamlandıktan sonra oda sıcaklığında 

soğutuldu. Karışım NaOH ile nötürleştirilerek çöktürüldü. Çökelek süzüldü, etil alkolde 

kristallendirildi ve kuruduktan sonra tartıldı. Verim % 90. E.N. 298-302 
o
C. 
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N

N

N N

NH2

SH
+ C

O

OH

NH2

POCl3

Reflaks
N

N

N N

N

S

NH2  

 

Şekil 2.3. 6  6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 

  

2.3.7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi (2e) 

5 mmol 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol (1b) ve 4-klor benzoik asit tartıldı 

ve 100 ml’lik deney balonuna konuldu. Üzerine 15 ml POCl3 eklendi. Reaksiyon 18 saat 

geri soğutucu altında reflaks yapıldı. Deney tamamlandıktan sonra oda sıcaklığında 

soğutuldu. Çözelti NaOH ile çöktürüldü ve süzüldü. Ürün etil alkolde kristallendirildi. 

Kristaller süzüldü, kurutuldu ve tartıldı. Verim % 87. E.N. 292-298 
o
C. 

 

 

N

N

N N

NH2

SH
+ C

O

OH

Cl
POCl3

Reflaks
N

N

N N

N

S

Cl

 

 

Şekil 2.3. 7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi  

 

2.3.8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi (2f) 

100 ml’lik bir deney balonuna 5 mmol 4-amino-5-(2-tiyonil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (1a) 

ve 6 mmol 4-metoksi benzoik asit tartılıp konuldu. Karışımın üzerine 15 ml POCl3 ilave 

edildi. Reaksiyon geri soğutucu altında 20 saat reflaks edildi. Deney tamamlandıktan sonra 

oda sıcaklığında soğutuldu ve NaOH ile çöktürüldü. Çökelek süzüldü ve soğuk suyla 

yıkandı. Elde edilen ürün etil alkolde kristallendirildi. Kristaller süzüldü, kurutuldu ve 

tartıldı. Verim % 85. E.N. 284-290 
o
C. 
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+ O CH3C

O

OH

POCl3

Reflaks

S N

N N

NH2

SH
S N

N N

N

S

O

CH3  

Şekil 2.3. 8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyonil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 

2.3.9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi (2g) 

5 mmol 4-amino-5-(2-tiyonil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (1a) ve 6 mmol 4-metil 

benzoik asit tartılıp 100 ml’lik deney balonuna bırakıldı. Karışımın üzerine 15 ml POCl3 

eklendi. Geri soğutucu altında reaksiyon 20 saat kaynatıldı. Deney tamamlandıktan sonra 

oda sıcaklığında soğutuldu. Soğuyan çözelti NaOH ile nötürleştirilerek çöktürüldü, çökelti 

süzüldü ve etil alkolde kristallendirildi. Verim % 87. E.N. 270-275 
o
C. 

 

+ CH3C

O

OH

POCl3

Reflaks

S N

N N

NH2

SH
S N

N N

N

S

CH3

  

Şekil 2.3. 9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 

2.3.10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 

(2h) 

5 mmol 4-amino-5-(2-tiyonil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (1a) ve 6 mmol 4-brom benzoik asit 

tartılarak 100 ml’lik deney balonuna alındı. Deney balonuna 15 ml POCl3 ilave edildi. 

Reaksiyon geri soğutucu düzenek altında 20 saat reflaks yapıldı. Reaksiyon bittikten sonra 

soğumaya bırakıldı. Çözelti NaOH ile çöktürüldü, süzüldü ve etil alkolde kristallendirildi. 

Kristaller süzülüp kurutuldu. Verim % 90. E.N. 267-272 
o
C. 
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+ BrC

O

OH

POCl3

Reflaks

S N

N N

NH2

SH
S N

N N

N

S

Br 

Şekil 2.3. 10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi 

2.3.11 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

sentezi (2ı) 

100 ml’lik bir deney balonuna 5 mmol 4-amino-5-(2-tiyonil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol (1a) 

ve 6 mmol 4-amino benzoik asit tartılarak konuldu. Üzerine 15 ml POCl3 ilave edildi. 

Reaksiyon geri soğutucu düzenek altında 20 saat reflaks edildi. Reaksiyon tamamlandıktan 

sonra çözelti oda sıcaklığında soğutuldu. Soğuyan çözelti NaOH ile nötürleştirilerek 

çöktürüldü. Çökelek süzüldü, soğuk suyla yıkandı ve kurutuldu. Ürün daha sonra etil alkol 

içerisinde kristallendirildi ve tartıldı. Verim % 92. E.N. 283-288 
o
C. 

 

+ NH2C

O

OH

POCl3

Reflaks

S N

N N

NH2

SH
S N

N N

N

S

NH2  

Şekil 2.3. 11 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un sentezi  

2.3.12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) anilin’ 

in sentezi (3a) 

100 ml’lik deney balonuna 2 mmol 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol tartılıp alındı. Üzerine 25 ml DMF eklendi ve çözüldü. Karışım geri 

soğutucu altında sıcaklığı 90-100 
0
C arasında sabitlendi ve üzerine 2-3 damla derişik 

H2SO4 damlatıldı. Deney 30 dakika gittikten sonra 3 mmol 4-klorbenzaldehit tartıldıktan 

sonra 10 ml DMF içerisinde çözülerek damla damla eklendi. Reaksiyon bu sıcaklıkta 12 

saat geri soğutucu altında karıştırıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra DMF 

buharlaştırıcıda uzaklaştırıldı ve ürün suda çöktürüldü. Oluşan çökelek süzüldü ve etil 

alkolde kristallendirildi. Verim % 78. E.N. 310-315 
o
C. 
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N

N

N
N

N S

N

Cl

N

N

N N
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Şekil 2.3. 12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in sentezi 

2.3.13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-6-

il]anilin’in sentezi (3b) 

100 ml’lik deney balonunda 2 mmol 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyonil)[1,2,4]triazol [3,4-

b][1,3,4]tiyadiazol 25 ml DMF içerisinde çözüldü. Geri soğutuculu düzenek altında 

karışımın sıcaklığı 90-100 
o
C arasında sabitlendi ve üzerine 2-3 damla H2SO4 eklendi. 

Karışım 30 dakika karıştıktan sonra, 3 mmol 4-metoksibenzaldehit 10 ml DMF içerisinde 

çözülüp damla damla ilave edildi. Reaksiyon 90-100 
o
C sıcaklıkta geri soğutucu altında 12 

saat devam ettirildi. Reaksiyon tamamlandıktan sonra DMF buharlaştırıcıda uzaklaştırıldı 

ve ürün suda çöktürüldü. Çökelek süzüldü ve etil alkolde kristallendirildi. Verim % 77. 

E.N. 298-303 
o
C. 

 



20 

 

+ O

O

H CH3

DMF / 90-100   C

der. H2SO4
S N

N N

N

S

NH2

S

N

N
N

N S

N

O

CH3    

Şekil 2.3. 13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in sentezi 
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3. BULGULAR 

3.1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un karakterizasyonu (1a) 

N

N

N N

NH2

SH
N

N

NN

NH2

S

H

 

 

 

 

Şekil 3. 1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR spektrumu 

 

Tablo 3. 1 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________ 

 3435                                          N-H gerilme titreşimi  

            3085-3035     Aromatik C - H gerilme titreşimi  

            2650                            S-H gerilme titreşimi  

1615-1595                C = N gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

80

26

30

35

40

45

50

55

60

65

70

75

cm-1

%
T
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Şekil 3. 2 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
1
H NMR spektrumu 

 

 

Şekil 3. 3 4-amino-5-piridin-4-il-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un 
13

C NMR spektrumu 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6 ) (ppm) :14.20 S-H (1H), 8.78 ve 8.05 Ar-H (4H, piridin), 

5.90 NH2  (2H),  3.40 ve 2.55 çözücü 

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm): 168.07, 151.00, 148.30, 133.61, 122.24, 40.33  
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3.2 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un karakterizasyonu (1b) 

S N

N N

SH

NH2

SN

NN

S

NH2

H

 

 

 

 

Şekil 3. 4 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un FT-IR spektrumu  

 

Tablo 3. 2 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’ un  FT-IR sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________ 

 3460                                          N-H gerilme titreşimi 

           3087-3102     Aromatik C - H gerilme titreşimi 

2560                            S-H gerilme titreşimi  

1613      C = N gerilme titreşimi 

 _______________________________________________________ 

 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500
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64

66

cm-1

%
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tnz-a kristallenen

Name Description
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Şekil 3. 5 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
1
H NMR spektrumu 

 

 

Şekil 3. 6 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol’un 
13

C NMR spektrumu 

  
1
H-NMR 400 MHz (DMSO-d6 ) (ppm) : 13.90 S-H (1H), 8.01, 7.80 ve 7.27 Ar-H 

(tiyofen, 3H), 5.90 N-H (2H) 

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 177.35, 157.60, 132.56, 130.50, 128.90 ve 

123.90  
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3.3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2a) 

 

                                                    

N

N
N

N

N

S

O

CH3 

 

 

Şekil 3. 7 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un FT-IR 

spektrumu 

 

Tablo 3. 3 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’ un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3027-2900     Aromatik C–H gerilme titreşimi  

            2835                                         Alifatik C–H gerilme titreşimi 

1605      C = N gerilme titreşimi  

            688                            C–S–C  gerilme titreşimi  

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

76

16

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

70

75

cm-1

%
T
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Şekil 3. 8 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H 

NMR spektrumu 

 

 

Şekil 3. 9 6-(4-metoksifenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C 

NMR spektrumu 

 

1
H

-
NMR 400 MHz (CDCl3) (ppm) : 8.81 ve 8.30 Ar-H (4H, piridin), 7.90 ve 7.05 Ar-H 

(4H, benzen ), 3.90 O – CH3 ( 3H ), 7.28 çözücü  

13
C-NMR 100 MHz (CDCl3) (ppm): 167.54, 163.49, 155.30, 150.66, 144.30, 132.80, 

129.02, 121.34, 119.75, 114.96, 77.55, 55.70 
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3.4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2b) 

                                                        

N

N
N

N

N

S

CH3

 

 

 

Şekil 3. 10 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu 

 

Tablo 3. 4 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3030-2915     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

            2850                                         Alifatik C – H gerilme titreşimi 

1604      C = N gerilme titreşimi  

687                                           C–S–C  gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

78

32

35

40

45

50

55

60

65

70

75

cm-1

%
T
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Şekil 3. 11 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu 

 

Şekil 3. 12 6-(4-metilfenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR 

spektrumu 

 

1
H

-
NMR 400 MHz (CDCl3) (ppm) : 8.87 ve 8.35 Ar-H (4H, piridin), 7.94 ve 7.35 Ar-H 

(4H, benzen ), 2.50 Ar – CH3 ( 3H ), 7.28 çözücü  

13
C-NMR 100 MHz (CDCl3) (ppm): 168.01, 155.30, 150.80, 144.48, 144.25, 132.90, 

130.32, 127.24, 126.23, 119.81, 77.55, 21.80 
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3.5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2c) 

                                              

N

N
N

N

N

S

Br

 

  

 

Şekil 3. 13 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu 

 

 

Tablo 3. 5 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3020-2925     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

1604      C = N gerilme titreşimi  

690                                           C–S–C  gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 
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Şekil 3. 14 6-(4-bromofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H 

NMR spektrumu 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.82 ve 8.42 Ar-H (4H, piridin), 8.16 ve 8.01 Ar-

H (4H, benzen ), 3.60 ve 2.50 çözücü  

 

3.6 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2d) 

            

N

N
N

N

N

S

NH2
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Şekil 3. 15 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu   

 

Tablo 3. 6 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3344 N–H gerilme titreşimi 

            3216-2925     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

1604      C = N gerilme titreşimi  

687                                           C–S–C  gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

84

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

cm-1

%
T
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Şekil 3. 16 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR  

spektrumu 

 

 

 

Şekil 3. 17 6-(4-aminofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C 

NMR  spektrumu 

 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.80 ve 8.20 Ar-H (4H, piridin), 7.71 ve 6.71 Ar-

H (4H, benzen ), 6.25 N-H (2H), 3.50-2.50 çözücü  

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm): 168.70, 155.30, 154.05, 151.30, 143.60, 133.23, 

129.54, 119.90, 115.24, 114.20, 40.33 
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3.7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2e) 

N

N
N

N

N

S

Cl

 

 

 

 

Şekil 3. 18 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu 

 

 

Tablo 3. 7 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)   Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3025-2930     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

1604      C = N gerilme titreşimi  

685                                           C–S–C gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

86

64

66

68

70

72

74

76

78

80

82

84

cm-1

%
T
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Şekil 3. 19 6-(4-klorofenil)-3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.82 ve 8.24 Ar-H (4H, piridin), 8.1 ve 7.72 Ar-

H (4H, benzen ), 3.50-2.50 çözücü  

 

3.8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2f) 

 

S

N
N

N

N

S

O CH3
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Şekil 3. 20 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu 

Tablo 3. 8 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3070-2935     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

            2838                                         Alifatik C – H gerilme titreşimi 

1685      C = N gerilme titreşimi  

698                                           C─S─C gerilme titreşimi  

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

73

39
40

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

72

cm-1

%
T
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Şekil 3. 21 6-(4-metoksifenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H 

NMR spektrumu 

1
H

-
NMR 400 MHz (CDCl3) (ppm) : 8.06 ve 7.83 Ar-H (4H, benzen), 7.52, 7.21 ve 6.96 

Ar-H (3H, tiyofen), 3.90 O − CH3 (3H), 7.27 çözücü 

 

3.9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2g) 

S

N
N

N

N

S

CH3
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Şekil 3. 22 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu  

 

Tablo 3. 9 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3090-3027     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

            2917                                         Alifatik C – H gerilme titreşimi 

1685      C = N gerilme titreşimi  

714                                           C–S–C  gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

65

45

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

cm-1

%
T
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Şekil 3. 23 6-(4-metilfenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu  

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 7.90 ve 7.85 Ar-H (4H, benzen), ve 8.05, 7.68 ve 

7.36 Ar-H (3H, tiyofen) 2.36 Ar − CH3 (3H), 3.40 ve 2.52 çözücü 

 

 

 

3.10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karakterizasyonu (2h) 

S

N
N

N

N

S

Br
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Şekil 3. 24 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu  

 

Tablo 3. 10 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3088-2968     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

1681      C = N gerilme titreşimi  

712                                            C–S–C  gerilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

 

 

 

 

 

 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

71

49

50

52

54

56

58

60

62

64

66

68

70

cm-1

%
T
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Şekil 3. 25 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu  

 

 

Şekil 3. 26 6-(4-bromofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C 

NMR spektrumu  

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.04, 7.83 ve 7.31 Ar-H (3H, tiyofen ), 7.98 ve 

7.87 Ar-H (4H, benzen ), 3.40, 2.51 çözücü  

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm): 166.65, 153.88, 142.62, 133.17, 129.60, 129.54, 

128.90, 128.55, 128.05, 127.25, 126.75, 40.03 
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3.11 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 

karaterizasyonu (2ı) 

S

N
N

N

N

S

NH2

 

 

 

Şekil 3. 27 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

spektrumu  

 

Tablo 3. 11 6-(4-aminoofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un FT-IR 

sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

             3345                                         N─H gerilme titreşimi 

            3205-3080     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

1601      C = N gerilme titreşimi  

709                                            C–S–C  eğilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

68

42

44

46

48

50

52

54

56

58

60

62

64

66

cm-1

%
T
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Şekil 3. 28 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
1
H NMR 

spektrumu  

 

Şekil 3. 29 6-(4-aminofenil)-3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol’un 
13

C NMR 

spektrumu  

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.04, 7.80 ve 7.28 Ar-H (3H, tiyofen ), 7.68 ve 

6.71 Ar-H (4H, benzen ), 6.24 N─H (3H), 3.75, 2.52 çözücü  

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm): 168.14, 154.07, 153.38, 142.27, 129.33, 129.14, 

128.73, 127.75, 127.15, 115.42, 114.05, 40.30 
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3.12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) anilin’in 

karakterizasyonu (3a) 

N

N
N

N

N

S

N

Cl

 

 

Şekil 3. 30 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in FT-IR spektrumu 

Tablo 3. 12 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in FT-IR sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3205-3215     Aromatik C – H gerilme titreşimi 

            3035                                          N=C–H gerilme titreşimi 

1601      C = N gerilme titreşimi  

685                                            C–S–C  eğilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

 

 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

74

38

40

45

50

55

60

65

70

cm-1

%
T
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Şekil 3. 31 N-(4-klorobenzilidin)-4-(3-piridin-4-il[1,2,4]triazol[3,4-b]tiyadiazol-6-il) 

anilin’in 
1
H NMR spektrumu 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 8.80 N═C─H ( 1H ), 8.20 ve 8.00 Ar─H (4H, 

piridin), 7.73, 7.32, 6.71 ve 6.30 Ar─H (8H), 3.50 ve 2.50 çözücü   
 

 

 

3.13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol-6-il] 

anilin’in karakterizasyonu (3b) 

 

                           

S

N
N

N

N

S

N

O CH3
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Şekil 3. 32 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in FT-IR spektrumu  

Tablo 3. 13 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in FT-IR sonuçları 

Fonksiyonel Grup (cm
-1

)              Titreşim türü 

 _______________________________________________________  

            3350-3210     Aromatik C – H gerilme titreşimi  

            3090                                         N=C–H gerilme titreşimi    

            2838                                         Alifatik C – H gerilme titreşimi  

1609      C = N gerilme titreşimi  

705                                            C–S–C  eğilme titreşimi 

           ____________________________________________________ 

4000 4503500 3000 2500 2000 1500 1000 500

61

11

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

cm-1

%
T
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Şekil 3. 33 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyenil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in 
1
H NMR spektrumu 

 

 Şekil 3. 34 N-(4-metoksibenzilidin)-4-[3-(2-tiyonil)[1,2,4]triazol[3,4-b][1,3,4] tiyadiazol-

6-il]anilin’in 
13

C NMR spektrumu 

 

1
H

-
NMR 400 MHz (DMSO-d6) (ppm) : 9.90 N═C─H ( 1H ), 8.02, 7.80 ve 7.30 Ar─H 

(3H, tiyofen ), 7.70, 7.11, 6.71 ve 6.26 Ar─H (8H), 3.90 O─CH3 (3H), 3.43 ve 2.51 çözücü 

13
C-NMR 100 MHz (DMSO-d6) (ppm): 191.77, 168.10, 164.72, 154.10, 153.38, 142.26, 

132.27, 130.96, 129.39, 129.18, 128.73, 127.76, 127.13, 115.42, 114.95, 114.02, 56.13, 

40.03 
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4. SONUÇLAR VE TARTIŞMA 

4.1 Sentezlenen 1,2,4-Triazol Bileşiklerinin Sentez Reaksiyon Mekanizması 

Çalışmanın ilk aşamasında 2-tiyofen karboksilik asit hidrazit ve 4-piridin 

karboksilik asit hidrazit bileşikleri ayrı ayrı CS2, KOH ve hidrazin monohidratla 

etkileştirilerek 4 konumunda amino grubu bağlı 2 tane 4-amino-5-tiyenil-1,2,4-triazol-3-

tiyol ve 4-amino-5-piridin-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşikleri sentezlendi. Bu reaksiyonlarda 

ilk basamak olarak tuz oluştu, daha sonra bu tuzdan 1,2,4-triazol bileşiklerine geçildi.   

 

C

O

R NH NH

H

+ C SS
-H2O

C

O

R NH NH C

S

S
-

K
+

OH
-

+ NH NH2

H

C

O

R N NH C

S
-

SH

N

NH2

H

H

C

OH

R N N
H

C

S
-

SH

N

NH2

H

R
N

N N

S

NH2

H

R
N

NN

SH

NH2

SH2

H
+

R =
S

N
,

-

    

Şekil 4. 1 4-amino-5-Het-Ar-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiklerinin reaksiyon mekanizması 

Bazik ortamda yapılan reaksiyon tamamlandıktan sonra HCl ile pH 5’e ayarlanarak 

halkalaşma tamamlanmıştır. Asit –OH grubunu kopartarak bağlı olduğu karbonun 

aktifliğini arttırmış ve azot atomunun üzerinde bulunan eşleşmemiş elektron gurubunun 

saldırmasını sağlamıştır. 
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4.2 Sentezlenen 1,2,4-Triazol Bileşiklerinin Analizi 

4.2.1 FT-IR Analizi 

2-tiyofen karboksilik asit hidrazit ve 4-piridin karboksilik asit hidrazitten gelen, 

1650-1690 cm
-1

 C═O gerilme pikleri reaksiyon sonucunda oluşan 1,2,4-triazol 

bileşiklerinde kaybolmuştur. Ayrıca 4-amino-5-Het-Ar-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiklerinde 

1595-1615 cm
-1

 arasında C=N bağına ait gerilme pikleri gözlenmiştir. Yine 4-amino-5-

Het-Ar-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiklerinde S─H bağına ait eğilme titreşimine ait 2650-2550 

cm
-1

 arasında pikler belirlenmiştir. 

4.2.2 NMR Analizi 

 

N
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N N
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S N
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H2
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Şekil 4. 2 Elde edilen 1,2,4-triazol bileşikleri 

Sentezlenen 1a ve 1b bileşiklerinde 13.90-14.20 ppmde –SH protonuna ait singlet 

pik gözlenmiştir. Ayrıca her iki bileşikte 5.90 ppm’de –NH2 protonlarına ait yayvan bir 

singlet pik tespit edilmiştir. 1a bileşiği 8.78 ve 8.05 ppm’de iki adet dublet pik vermiştir. 

Bu pikler piridin halkasındaki aromatik protonlara ait piklerdir. 8.78 ppmdeki dublet pik 

H1 protonlarına ait piktir. H1 protonları H2 protonlarından dolayı dublet pik vermiştir. H2 

protonları 8.05 ppmde dublet pik vermiştir. H1 protonlarını H2 protonlarından daha düşük 

alanda pik vermesinin nedeni piridin halkasındaki azot atomuna komşu olmalarından 

dolayıdır. 

1b bileşiğinde tiyofen grubuna ait üç adet aromatik proton pikleri gözlenmiştir. Bu 

protonlardan H1 8.01 ppm’de, H2 protonundan dolayı dublet pik vermiştir. H2 protonu H1 

ve H2 protonlarından dolayı 7.27 ppm’de dubletin dubletine yarılarak kuartet pik verir. H3 

protonu H2 protonundan etkilenerek 7.80 ppm’de dublet pik verdiği gözlenmiştir. H1 
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protonu kükürt atomuna olan komşuluğundan dolayı diğer tiyofen protonlarına göre daha 

düşük alanda pik vermiştir. H3 protonu H2 protonuna göre triazol halkasına daha yakın 

olmasından dolayı H2 protonundan daha düşük alanda pik vermiştir. 

1a bileşiğinin triazol halkasındaki N=C─SH karbonu 
13

C NMR spektrumunda 

168.07 ppmde pik verdiği gözlenmiştir. 1b’nin 
13

C NMR spektrumunda 148.30 ppmdeki 

pik N=C─N karbonuna ait olduğu tespit edilmiştir. Piridin halkasına ait aromatik bölgede 

üç adet pik gözlenmiştir. 

1b bileşiği 
13

C NMR spektrumunda triazol halkasındaki N=C─SH karbonu 177.35 

ppmde pik vermiştir. Aynı spektrumda N=C─N karbonu 157.60 ppmde pik verdiği 

gözlenmiştir. Ayrıca aromatik bölgede tiyofen halkasına ait dört tane pik tespit edilmiştir. 

 

4.3 Sentezlenen 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol Bileşiklerinin Sentez Reaksiyon 

Mekanizması 

Çalışmanın ikinci basamağı olarak elde edilen 1,2,4-triazol bileşiklerinden 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerine geçilmiştir. 1,2,4-triazol bileşikleri POCl3 

ortamında 4 konumunda farklı sübstitüentler taşıyan benzoik asit bileşikleriyle reaksiyona 

sokularak 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri sentezlenmiştir. 
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Şekil 4. 3 Sentezlenen 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin genel reaksiyon 

mekanizması 

4.4 Sentezlenen 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol Bileşiklerinin Analizi 

4.4.1 FT-IR Analizi 

Elde edilen 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin IR spektrumlarında 

1,2,4-triazol bileşiklerinden gelen 2650-2550 cm
-1

 arasında gözlenen S-H bandı 

kaybolduğu, ayrıca 2d ve 2ı hariç sentezlenen bileşiklerde 3460-3435 cm
-1

 arasındaki N-H 

bandı da kaybolduğu gözlemlendi. 2d ve 2ı bileşiklerinde ise 1,2,4-triazol bileşiğine bağlı 

amino  –NH2 grubundan gelen –N–H bandı kayboldu fakat 4-amino benzoik asitten gelen 

3460-3435 cm
-1

 –N-H bantları gözlemlendi. 2a, 2b, 2f ve 2g bileşiklerinin IR 

spektrumlarında –CH3 ve –O-CH3 gruplarına ait alifatik bölgede bantlar gözlemlendi. 

Sentezlenen tüm 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin IR spektrumlarında 

1,3,4-tiyadiazol halkasındaki C–S–C grubuna ait 685-715 cm
-1

 aralığında C–S bandı 

gözlemlendi. 
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4.4.2 NMR Analizi 
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 Şekil 4. 4 4-amino-5-piridin-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden sentezlenen 1,2,4-triazol 

[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri 

4-amino-5-piridin-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden sentezlenen 1,2,4-triazol[3-

4b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin 
1
H NMR spektrumlarında gözlenen en belirgin fark 

14.20 ppmde belirlenen –SH protonunun singlet pikinin kaybolmasıdır. Ayrıca 5.90 ppmde 

gözlenen –NH2 protonlarına ait singlet pikin kaybolduğu gözlemlendi. Elde edilen 

bileşiklerde benzen halkasına ait aromatik bölgede iki adet dublet pik tespit edildi. 
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Sentezlenen 2d bileşiğinin 
1
H NMR spektrumunda 6.25 ppmde benzen halkasına bağlı      

–NH2 grubunun protonlarına ait singlet pik gözlemlendi. Elde edilen 2a bileşiğinin Ar-O-

CH3 protonlarının 3.90 ppmde singlet pik verdiği tespit edildi. Sentezlenen 2b bileşiğinin 

spektrumunda Ar-CH3 grubunun protonları 2.50 ppmde pik verdiği gözlemlendi. 

Sentezlenen bileşiklerin alınabilenlerinin 
13

C NMR spektrumlarında 143-144 ppm 

aralığında tiyadiazol halkasındaki N=C-S karbonuna ait pik gözlemlendi. 
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Şekil 4. 5 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden elde edilen 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşikleri 

4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden sentezlenen 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin 
1
H NMR spektrumlarında 13.90 ppmde 

gözlenen –SH protonuna ait singlet pikin kaybolduğu gözlemlendi. Ayrıca 5.90 ppmde 

gözlenen –NH2 grubuna ait proton piklerinin kaybolduğu tespit edildi. 2f bileşiğinin 
1
H 

NMR spektrumunda O-CH3 protonlarına ait singlet pik 3.90 ppmde gözlemlendi. 2g 

bileşiğinin spektrumunda 2.36 ppmdeki singlet pik Ar-CH3 protonlarına ait pik olarak 

tespit edildi. 2ı bileşiğinde ise –NH2 ait H6 protonlarının piki 6.25 ppmde gözlemlendi. 

Elde edilen bileşiklerin H4 ve H5 protonlarına ait iki adet dublet pik aromatik bölgede 
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gözlemlendi. 4-amino-5-(2-tiyenil)-4H-1,2,4-triazol-3-tiyol bileşiğinden sentezlenen 1,2,4-

triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol bileşiklerinin alınabilenlerinin 
13

C NMR spektrumlarında 

N=C-S karbonuna ait pik 142 ppm civarında gözlemlendi. 4-sübstitüent-benzoik asitten 

gelen fenil grubunun karbonlarına ait pikler aromatik bölgede gözlemlendi. 

4.5 Schiff Bazlarının Sentez Reaksiyon Mekanizması 

Çalışmanın üçüncü ve son basamağı olan bu aşamada sentezlenen 2d ve 2ı 

bileşiklerini asidik ortamda benzaldehit türevleriyle reaksiyona sokularak Schiff bazı 

türevleri sentezlendi. Asitliği sağlamak için reaksiyon ortamına 3-4 damla derişik H2SO4 

damlatılmıştır. Asit reaksiyonda katalizör görevi yaparak karbonil grubundaki çift bağın 

kopmasına katkı sağlamıştır. 
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Şekil 4. 6 Schiff bazı türevlerinin genel reaksiyon mekanizması 
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4.6 Schiff Bazlarının Analizi 

4.6.1 FT-IR Analizi 

Sentezlenen Schiff bazı türevlerinde 2a ve 2ı bileşiklerinden gelen 3460-3435 cm
-1

 

-NH2 grubunun N-H bantları kaybolmuştur. Ayrıca 3b bileşiğinin IR spektrumunda O-CH3 

grubuna ait C-H bandı 2920 cm
-1

de gözlemlendi. 

4.6.2 NMR Analizi 
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Şekil 4. 7 Sentezlenen Schiff bazı türevleri 

Sentezlenen 3a ve 3b bileşiklerinin 
1
H NMR spektrumlarında, 2a ve 2ı 

bileşiklerinin 
1
H NMR spektrumlarında gözlemlenen 6.25 ppm civarındaki –NH2 

protonlarına ait piklerin kaybolduğu gözlemlendi. N=C-H grubuna bağlı protona ait singlet 

pik 3a bileşiğinde 8.80 ppmde, 3b bileşiğinde 9.90 ppmde gözlemlendi. Ayrıca 3b 

bileşiğinin spektrumunda O-CH3 grubunun H9 protonlarına ait singlet pik 3.90 ppmde 

gözlemlendi. 3a bileşiğinin H6 ve H7 protonları ile 3b bileşiğinin H7 ve H8 protonlarına ait 

ikişer adet dublet pik aromatik bölgede gözlemlendi. 3b bileşiğinin 
13

C NMR 

spektrumunda N=CH-Ar grubundaki karbon atomunun 191.77 ppmde pik verdiği tespit 

edildi. Benzaldehit grubundan gelen karbonlara ait pikler aromatik bölgede gözlemlendi. 
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Yapılan bu çalışmada bazı bileşiklerin 
13

C NMR spektrumu alınamamıştır. Bunun 

nedeni maddelerin yeteri kadar çözünememesidir. Ayrıca elde edilen bileşiklerden farklı 

olarak bazı bileşikler de sentezlenmeye çalışılmıştır. Ancak elde edilen bu bileşiklerin 

saflıkları yeteri kadar olmadığı için karakterize edilememişlerdir ve bu çalışmaya dahil 

edilmemişlerdir. Yapılan araştırmalar sonucunda elde edilen bileşiklerin spektrum 

sonuçlarının daha önce yapılan çalışmalardaki sonuçlarla uyum halinde olduğu 

gözlemlendi. 
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   5. ÖNERİLER 

Bu çalışma kapsamında on üç adet bileşik sentezlenmiş ve karakterize edilmiştir. 

Elde edilen bu bileşiklerin daha önceki çalışmalar göz önünde bulundurulduğunda 

biyolojik aktivitelere sahip olabilecekleri düşüncesindeyiz. Gerek 1,2,3-triazol bileşikleri 

gerekse 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol ve Schiff bazı türevleri gerekli araştırmalar 

ışığında bir çok biyolojik aktivite gösterdikleri belirlenmiştir. Yapılan bu çalışmada bazı 

nedenlerden dolayı bu araştırmalar yapılamamıştır. Ancak ilerleyen çalışmalara bu çalışma 

yardımcı olabilir. 

Elde edilen bu bileşiklere ek olarak karboksilik asit hidrazit türevlerinden yola 

çıkılarak farklı 1,2,4-triazol bileşikleri elde edilebilir. Bu 1,2,4-triazol bileşikleri de farklı 

benzoik asit türevleriyle reaksiyona sokularak birçok 1,2,4-triazol[3,4-b][1,3,4]tiyadiazol 

türevleri sentezlenebilir.  
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