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ABSTRACT 

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF N-CARBOXAMIDE 

BEARING SULFONAMIDE GROUP AND ITS                                            

SOME METAL COMPLEXES 

 

GÜLER, Semih 

M.Sc in Chemistry 

Supervisor: Prof.Dr. Mehmet SÖNMEZ                                                                   

September 2018 

57 pages 

In this study, dibenzoylaceticacid-N-carboxyethylamide, which used as output 

substance, was obtained from the reaction of 4-benzoyl-5-phenyl-2,3-furandione 

with ethylurethane as reported in the literature. 2-Benzoil-N-( 4-(N-formilsulfamoil) 

fenil)-3-okso-3-fenilpropanamit (LH)  used as the ligand was prepared from the 

reaction of sulfonamide with this compound.  

New metal complexes have been synthesized from the reaction of transition metal 

salts of Cu (II), Zn (II), Co (II), Ni (II) and Mn (II) as well as the ligand synthesized 

in the thesis. 

The structures of synthesized compounds were determined using by UV-Vis, FT-IR, 

¹H and 13C-NMR, TGA spectroscopic techniques. In addition to spectroscopy 

techinques used stuctrure determination of compounds elemental analysis (C, H, N, 

S) method was also used. 

Key Words: Metal complex, N-carboxyamide, Sulfonamide 

 

 

 

 



 

 

ÖZET 

SULFONAMİT GRUP TAŞIYAN YENİ 

N-KARBOKSAMİT VE BAZI METAL KOMPLEKSLERİN 

SENTEZİ VE KARAKTERİZASYONU 

 

GÜLER, Semih 

Yüksek Lisans, Kimya  

Tez Yöneticisi: Prof. Dr. Mehmet SÖNMEZ 

Eylül 2018 

57 sayfa 

Bu çalışmada, daha önce literatürde verildiği üzere, 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

bileşiğinin etilüretan ile tepkimesinden çıkış maddesi olarak kullanılan 

dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamid elde edilmiştir. Bu bileşiğin sülfonamit ile 

tepkimesinden ligand olarak kullanılan 2-benzoil-N-(4-(N-formilsulfamoil)fenil)-3-

okso-3-fenilpropanamit (LH) bileşiği sentezlenmiştir.  

Tez kapsamında sentezlenen bu ligandın (LH) yanı sıra Cu(II), Zn(II), Co(II), Ni(II) 

ve Mn(II) geçiş metal tuzlarıyla tepkimesinden yeni metal kompleksleri 

sentezlenmiştir.  

Sentezlenen bileşiklerin yapıları UV-Vis, FT-IR, 13C ve 1H-NMR, TGA gibi 

spektroskopik yöntemlerle belirlenmiştir. Bileşiklerin yapılarının belirlenmesinde 

spektroskopik tekniklerin dışında ayrıca elemental analiz (C,H,N,S) tekniği de 

kullanılmıştır. 

Anahtar Kelimeler: Metal kompleks, N-karboksamid, Sulfonamit                                  
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BÖLÜM 1 

GİRİŞ 

Karboksamit bileşiklerinin geçiş metalleri ile oluşturdukları kompleks bileşikleri, 

bilim insanlarının oldukça ilgisini çekmiştir. Çünkü, karboksamit yapılı ligandlar N 

ve O gibi donör atom taşıdıklarından dolayı kolay kompleks oluştururlar ve aktif 

karbonil grubu içermesi nedeniyle de yer değiştirme tepkimeleri verdikleri 

gözlenmektedir. Amit bileşiği biyolojik olarak etkin moleküllerin geniş bir alanında 

kilit rol oynayan fonksiyonel gruplu bir yapıdır [1]. Bu tür bileşiklerin inhibitör ve 

antimikrobiyal özelliğe sahip olması oldukça önemli bir yere sahiptir. Metal-amit 

bileşiklerinin biyolojik anlamda önemli bir yer tutmasında amit bileşiklerinin 

yapısında ve bağlanma düzeninde önemli bir etkisi vardır [2]. 

Sulfonamit türevleri; geniş farmakolojik etkinlik göstermektedir [3,4,5]. Metal 

sulfonamit bileşikleri; insanlar da bakteriyel enfeksiyonların önlenmesi ve tedavisi 

için kullanılan ilk kemoterapik madde olduğu için dikkat çekmiştir [6]. Bu tip 

moleküllerin farmakolojik etkinliği genellikle metal iyonları ile kompleksleştirilerek 

artmıştır [7,8]. Ayrıca, bu ligandların bazı metal komplekslerinin insan ve 

hayvanlarda yanıkların hızlı iyleşmesinde etkili olduğu gözlemlenmiştir [9]. 

Sulfonamitler; antibakteriyel [10,11], antikarbonik anhidraz [12,13], hipoglisemik 

[14,15], antihipertansif [16], diüretik [17], antitümör [18], antiinflamatuar, analjezik 

[19], antiepileptik [20], antiempotans [21] ve antirioid [22] gibi farklı biyolojik 

özellikleri içeren birden fazla farmakolojik ajanı kapsayan en önemli ilaç 

sınıflarından biridir. 

Bu çalışmada, 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion ile üretan’ın tepkimesinden elde 

edilen dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamid’in, N-(4-aminofenilsülfonil)asetamid 

ile tepkimesinden sulfonamit grubu taşıyan N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-

3-okso-3-fenilpropanamit ligand ve bu ligandın yeni metal kompleksleri sentezlendi. 

Sentezlenen bu bileşiklerin yapılan elementel analiz, ile FT-IR, 1H ve 13C-NMR, 

UV–Vis gibi spektral yöntemlerle ortaya konulmuştur.  
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BÖLÜM 2 

KAYNAK ÖZETLERİ 

2.1 Karboksamitler Hakkında Genel Bilgi 

Amitler, hayatsal organizmaların temel bileşenlerinden olup geçiş metal iyonları ile 

güçlü bağlar yapmaktadır [23]. Son yıllarda karboksamit yapılarına metal yapılı 

iyonların bağlanmasıyla yapılan çalışmalar artmaktadır. Bu tepkimeler enzimler ve 

metal-peptit kompleksleri için faydalı örnekler oluşturmaktadır [24]. Bu yöntemlerle 

elde edilen kompleks bileşiklerin; çoğunlukla farmakolojik, endüstriyel ve biyolojik 

olarak önemli bir yere sahip oldukları tespit edilmiştir [23]. 

Karboksamit türevleri, önleyici ve terapötik maddeler olarakta kullanılabilmektedir 

[24,25]. Alkil ve aril karboksamid türevleri antibakteriyel, antiviral, anti inflamatuar/ 

analjezik [26], anti tüberküloz [27], antikanser [28] ve respiratuar [29] etkinlik 

gösterdikleri için ağrı tedavisinde de kullanılmaktadır [30]. 

Koordinasyon yapılı birleşiklerinin elde edilmesinde ihtiyaç duyulan 

karboksamitlerin çalışma alanlarıyla birçok bilim insanı çalışma yapmış ve farklı 

kompleksler elde etmişlerdir. Biyolojik yapılar ve amitler ile birçok metal 

komplekslerinin aralarındaki etkileşimleri ve bunların türevleri kimyada iyi 

bilinmektedir. Hayatsal organizmaların temel bileşeni olan amitler farklı geçiş metali 

iyonları ile kuvvetli koordinasyon bileşiği yapma özelliği göstermektedir. Son 

yıllarda amit bileşiğine birden fazla dişli olarak bağlanan piridin yapılarının önemi 

yapılan çalışmalarla anlaşılmıştır. Bu ligandların simetrik olmayan katalizörlerde 

[31], moleküler alıcılarda [32], dentrimer eldelerinde [33] kullanıldığı 

gözlemlenmiştir. Bununla birlikte kordinasyon birleşiklerin heterosiklik asit amidleri 

büyük oranda dikkat çekmişdir. Çünkü bu yapıların bir kısmı geniş bir alanda 

biyolojik etkinlik gösterebilmektedir. Özellikle, karboksamitlerin heterosiklik azot 

atomu içeren türevlerinden bir kısmı antiviral ve antikanser etkilerinin olmasından 

dolayı bu hastalıkların tedavisinde kullanılabildiği tespit edilmiştir [34].
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Geçmişte yapılan çalışmalarda, dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit ile 2-

nitroanilin, 2-metilanilin, 4-metilanilin gibi aromatik aminlerden türeyen yeni 

karboksamit ligandları ve metal kompleksleri elde edilerek yapıları spektral analiz 

yöntemleriyle açığa çıkartılmıştır [35, 36]. 
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Şekil 2.1 Bazı Karboksamit Ligand Kompleksleri [35, 36] 

Heterosiklik bileşikler arasında oldukça aktif bir yapı olan 4-benzoil-5-fenil-2,3-

furandion’un üretanlarla tepkimesi neticesinde dört tane karbonil grubu içeren, düz 

zincirli dibenzoilasetikasit-N-karboksialkilamit yapısı sentezlenmiştir. Ayrıca 

karbonil grup içeren yapıların çok fazla nükleofilik tepkimeleri de bilinmektedir. 

Yapılan bu sentezde elde edilen yeni bileşiklerin yapıları elementel analiz, IR, 1H- 

NMR ve X ışını kristalografisi gibi yöntemlerle aydınlatılmıştır [37]. 
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6 C10H7 HC(CH3)2 O 

7 C10H7 C5H11 O 

8 C10H7 C2H5 S 

Şekil 2.2 Dibenzoilasetikasit-N-karboksialkilamitlerin Gösterimi [37] 
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Üsteki düz zincirli yapıda dibenzoilasetikasit-N-karbosialkilamit p-toluensülfonikasit 

katalizör varlığında 1 mol alkol ayrılması ile molekül içi kondenzasyon sonucu 

halkalı bileşik sentezlenmiştir [37]. 
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Şekil 2.3 Dibenzoilasetikasit-N-karboksialkilamitlerin Halka Yapısı [37]. 

Başlangıçta sentezlenen 2-benzoil-N-(4-klorofenil)-3-okso-3-fenilpropanamid 

bileşiğin (C22H16NO3Cl) X-ray, FT-IR, 1H ve 13C-NMR ve UV-Vis spektroskopisiyle 

karakterize edilmiştir. Optimize edilmiş geometrik yapı harmonik titreşim frekansları 

ve kimyasal kaymalar hibrit-DFT yöntemi ve 6-311G(d,p) ile hesaplanmıştır. 

Optimize molekül yapının sonuçları X-ray sonuçları ile karşılaştırılmıştır. 

Hesaplanan optimize edilmiş geometriler, titreşim frekansları ve 1H-NMR kimyasal 

kayma değerleri deneysel olarak ölçülen değerler ile güçlü bir uyum olduğu 

gözlemlenmiştir [38]. 
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Şekil 2.4 Başlangıçtaki Bileşiğin Sentez Şeması [38] 
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2.2 Karboksamitlerin Biyolojik Önemi 

Yapay nükleazlara bakıldığında metal komplekslerin ilerleyişi yeni ortaya çıkan bir 

ilgi alanı olarak görülmektedir. Farmasötik olarak metal kompleksleri [39] moleküler 

biyolojinin bir çeşidi ve genlerin yapılarını düzeltici olarak kullanılmalarından ötürü 

geleneksel organik yapılı ilaçların gelişmesine etkili bir rol oynamıştır [40]. 

Antikanser yapılı, metal bulunduran ilaçların etkili hücreler arasındaki asıl hedefi 

DNA’dır. Bunun yanı sıra DNA’nın özel nükleobazlarına bağlanabilen metal 

kompleksleri antitümör ajanlarının ilerlemesinde oldukça önemli bir yere sahiptir 

[40]. 

 

Protein-nükleik asit arasındaki tepkimeler aktif olmayan modeller olarak DNA ipliği 

boyunca özel bölümlerde tepkimeye girebilen metal komplekslerinin çalışmaları 

kemoterapik ajanların gelişmesine yarar sağlamaktadır [41]. Ayrıca bu çalışmalar 

çözücü DNA molekülündeki duyarlı kimyasal maddelerin üretilmesinde [42] ve 

moleküler biyoloji ve genetik yöntemleri için ihtiyaç duyulan araçların 

sentezlenmesinde de kullanılmıştır [43]. Bununla birlikte geçiş metal kompleksleri 

özel hedef alanlarını tercih edip, tanıyabilecek duyarlıkta olarak dağılma yeteneğine 

sahiptirler. Bunun için de DNA’nın yapay nükleazları farklı bir alandır [44]. 

 

N',N''-bis(3-karboksi-1-oksofenilenil)-2-amino-N-arilbenzamidin, N',N''-bis(3-

karboksi-1-oksoproponil)-2-amino-N-arilbenzamidin ve N',N''-bis(3-karboksi-1-

oksoprop-2-enil)-2-amino-N-arilbenzamid gibi biyoaktif ve karboksamit 

ligandlarıyla Cu(II)’nin kompleksleri elde edilmiştir. Elde edilen maddenin analizi 

fizikokimyasal teknikler ile yapılmıştır. Kütle spektrumu ML komplekslerini ve 

molekül yapıdaki çözücünün aşamaları etkili bir şekilde açıklamayı başarmıştır. 

Titreşim spektrumları amid koordinasyonunu ve su molekülleri ligandların 

karboksilat oksijenini göstermektedir. Elektronik spektrum ve manyetik duyarlılık 

ölçümleri Cu(II) komplekslerinin oktahedral yapılı olduğunu göz önüne sermektedir 

[2]. 
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Şekil 2.5 N',N''-bis(3-karboksi-1-oksoprop-2-enil)-2-amino-N-arilbenzamidin Yapısı 

[2]. 

Mathur ve Tabassum [47] yapmış olduğu bir sentezde bis[aqua1,8-(1,2-

dikarboksamidobenzen)-3,6-diazooktan bakır(II)/nikel(II)]tetraklorid dinükleer 

kompleksleri ftalik anhidrit ve 1,8-diamino-3,6-diazooktan arasındaki iki bölümlü bir 

metalle kondenzasyonu ile elde etmiştir. Bu sentezde elde edilen kompleksin 

Cu(I)’in oksidasyon durumunun dışında Cu(II) içerisinde DNA‘ya tutunmayı tercih 

ettiği tespit edilmiştir. 
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                                                           2 M= Ni(II) 

Şekil 2.6 Karboksamitin Dinükleer Kompleks Yapısı [47] 

Amit yapılarını içeren ligandlarla metal iyonlarının etkileşimi değişik biyolojik 

alanlarda çok etkili bir yere sahiptir [48, 49]. 3-karboksamit ve metal şelatlarını 

içeren ligandların farmakolojik etkileri önemli bir yere sahiptir. Geçmişte yapılan 

çalışmalara bakıldığında amitlerin metal iyon komplekslerinin yapısı, kararlılığı ve 

ligandlarla olan etkileri, bu yapıların daha çok ilgi çekmesini sağlamıştır. Özellikle 

bu çalışmalar deprotonasyon çalışmaları ve oluşumlarına kaymaktadır [50, 51]. 

 

Balaban vd. [52] 1,4-bis(3-aminopropil)piperazin ve tiyofen-2-karbonilklorürün 

tepkimesinden yeni bir multidentat ligand N,N'-bis((tiyofen-2-

karboksamid)propil)piperazin elde etmiştir. Bu elde edilen yapılar elementel analiz, 

FT-IR, 1H-NMR ve 13C-NMR spektroskopik teknikleriyle karakterize edilmiştir. 
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Buna ek olarakda bileşiğin kristal yapısı (C20H30N4S2CI2) X ışını analizi ile tespit 

edilmiştir. 

 

 

 

 

 

 

Şekil 2.7 N,N'-bis((tiyofen-2-karboksamit)propil)piperazin‘in Tepkime Oluşumu   

[52] 

2.3 Sulfonamitler 

2.3.1 Sulfonamitler Hakkında Genel Bilgiler 

Sulfonamitler, bilinen ilk modern antibiyotikler arasında olup antibakteriyel 

ilaçlardır. İnsan sağlığı, ilaç ve veterinerlik alanlarında oldukça geniş bir etki alanına 

sahip olmaları nedeniyle geçmişte ve günümüzde sentezlenmiş ve antimikrobiyal 

etkileri incelenmiştir. 

En etkin sulfonamitler heterosiklik radikaller içermektedirler. Sulfonamitlerin 

birçoğu pirimidin, piridazin ve diğer heterosiklik yapılarından oluşmaktadır. 

Sulfonamit yapılı bileşiklerin, amino grubunun para konumu oldukça önemli bir yere 

sahiptir. Para-amino grubunun meta- ve orto- amino grubuna dönüşmesi, sulfonamit 

yapılı bileşiğinin bakteriostatik etkisini yok etmektedir. Eğer amino grubundaki 

hidrojen atomu farklı radikallerle yer değiştirirse, sulfonamitler antibiyotik özelliğini 

kaybetmektedir. Aromatik halkaya ek fonksiyonel gruplar sulfonamitlerin fizyolojik 

etkisini düşürür veya tamamen yok eder [53]. 

1930’larda sulfonamit çabucak gelişmiş ve 10 yıl içinde 5400 farklı sulfonamit 

türevinin önemli bir bölümü de klinikte denenmiştir. Sulfonamitler, 1932 yılında 

antimikrobiyal kemoterapinin kullanılmaya başladığı zamanlarda Domagk tarafından 

farelerdeki streptokokal enfeksiyonların tedavisinde sulfakrizoidinin (prontosilin) 

etkili olduğunun anlaşılması üzerine geliştirilmeye başlandı ve 1930’lu yılların 

sonlarına doğru sulfonilamit halkasının geliştirilmesi ile insanlarda ilaç olarak 

kullanılmaya başlanmıştır [54]. 
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Penisilinin ilk bulunduğu 1942 yılına kadar sulfonamitler kemoterapinin en önemli 

ilacı olarak yaygın bir şekilde kullanılmışlardır. 

Sulfanilamit, sülfo yapılı ilaçların ana bileşiği olup moleküler yapıları bakteri 

organizmalarında tetrahidrofolik (THF) asit sentezi için gerekli olan p-amino benzoik 

asit (PABA) molekülünün yapısına benzeyen, bakteri oluşmasını ve etkinliğini 

durduran AIDS hastalarında meydana gelen enfeksiyonların, yanık sonucu meydana 

gelen enfeksiyonların, sıtma ve menenjit hastalıklarının tedavisinde antibakteriyal 

ilaç olarak kullanılmakta, bununla birlikte diabet, gut, hipertansiyon gibi hastalıkların 

tedavisinde kullanılan ilaçların fonksiyonel grubunu oluştururlar [55]. 

 

Şekil 2.8 Sulfonamit ve PABA’nın Kimyasal Yapıları 

Sulfonamit yapılı ilaçların tüm canlıların yaşamlarına etkileri önemli olduğundan 

farklı yöntemlerle sentez yöntemleri bulunmaya yöneltmiştir. Son yıllara kadar 

sulfonamitlerin hemen hemen hepsi özellikle sulfonilklorür reaktifi yöntemi ile elde 

edilmiştir. Sulfonilklorürler daha çok sülfonikasitin tiyonilklorür, klorsülfonikasit, 

fosforoksiklorür, fosforpentaklorür, oksidasyon tiyonilleri, sülfitleri ile klor gazları 

bileşmesiyle elde edilmiştir [56]. 

2.3.2 Sulfonamitlerin Kimyasal Yapıları 

Sulfonamitlerin temel yapısını benzol halkasına para durumunda bağlı olan amino 

grubu (NH2) veya deamido grubu (-SO2NHR) belirlemektedir. R olarak gösterilen 

kısım genellikle aromatik veya heteroaromatik yapıdadır [57]. Bazen bir grubun 

bazen de her iki grubun H’lerinden birinin yerine getirilen eklerle değişik 

sülfonamidler elde edildiği tespit edilmiştir. Sulfonamitlerin fiziksel, kimyasal, 

farmakolojik ve anti-infeksiyöz özelliklerini bu farklılıkları göstermektedir [58]. 

Sulfonamitlerin azot atomu 3 sübstitüent bulundurduğundan ötürü, sulfonamitler 

azotlardaki sübstitüentin derecesine göre primer, sekonder ve tersiyer olarak 

gruplandırılır. Primer sulfonamitler sülfonil gruplarında 2 adet H+ atomu, sekonder 

sulfonamitler ise 1 adet H+ atomu bulundurmaktadırlar (Şekil 2.9.). Bu H+’ler kısmen 
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asidiktirler. Tersiyer sulfonamitler ise asidik değillerdir çünkü iyonize olabilen bir 

proton bulundurmazlar [59]. 

 

Şekil 2. 9 Sulfonamitlerin Temel Yapısı 

Sulfonamitler para-aminobenzoik asidin (PABA) yapısal olarak analogları ve 

yarışmalı antogonistleri olması sebebi ile PABA’nın kullanımını engelleyerek folik 

asit sentezlenmesini önlemektedirler. Günümüze kadar sayıları binleri (5000 

dolayında) bulunan sulfonamit çeşitleri sentezlenmiş, bunlardan sadece 25–30 kadarı 

uygulama alanı bulmuştur. İnsanlardaki bakteriyel hastalıkların önlenmesinde 

kullanılan ilk ilaçlardır [60]. 

 

Sulfonamitler; grup olarak suda hemen hemen hiç çözünmemekte ve ışıkta 

kararabilen, genelde beyaz, kokusuz, acı, kristal toz şeklinde bulunmaktadırlar. Işığa 

duyarlı olmaları dışında genellikle dayanıklıdırlar. Toz ve çözelti halinde ısıtılarak 

mikropsuzlaştırılabilirler. Amfoterik özellik taşıyan sulfonamitler asit ve bazik 

maddelerle tuz oluştururlar. Sodyumlu tuzları temel bileşiklere göre suda daha iyi 

çözünmekte ve şiddetli alkali tepkimelerdir. Örneğin sülfatiyazolun sudaki 

çözünürlüğü 3 mg/ml iken, sülfatiyazol sodyum 400 mg/ml miktarda çözünür. 

Ortamın pH’sı artıkça sudaki çözünürlükleri de artmaktadır [61]. 

2.3.3 Sulfonamitlerin Farmakolojisi 

Sulfonamitin fonksiyonel yapıları, birden fazla ilacın ana yapısını oluşturmaktadırlar. 

Bu grupları içeren ilaçlara sulfonamit denilmektedir. Sulfonamit yapısını içeren 

ilaçlar, antibiyotik ve anti-antibiyotik olarak iki türe ayrılmaktadırlar. Bütün 

sulfonamit antibiyotikler, iki yapısal özellik bulundururlar. Bu özelliğin ilki benzen 

yapısının para konumunda (N4) serbest bir amino (-NH2) grubu içermesidir. İkinci 

özelliği ise, sulfonamit fonksiyonel grubunun N1 azotunda heterosiklik halkanın 

radikal (R) bulundurmasıdır (Şekil 2.10). Bu yapısal konfigürasyon, anti-antibiyotik 

sulfonamitlerde bulunmamaktadır [62]. 
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Şekil 2.10 Antibakteriyel Sulfonamitlerin Genel Yapısı 

Sulfonamitin tesadüfen bulunmasıyla bakterileri boyamak amacıyla kullanılan 

prontosil adlı boyanın etkili bir antibakteriyel madde olduğu tespit edilmiştir. Daha 

sonra etkili maddenin prontosilin kendisi değil, hücrede bundan oluşan sulfonilamit 

olduğu bulunmuştur. 
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Şekil 2.11 Hücrede bulunan sulfonilamit bileşiği 

Bu buluş, farmakolojik özellikleri geliştirmek için, temel yapı üzerinde farklı 

değişiklikler yapılmak suretiyle hızlı ve sistematik olarak yayılmıştır. Bu 

değişikliklerin bazıları, tamamen farklı etkinlik gösteren yeni ilaçların bulunmasına 

yol açmıştır [63]. Ancak, en iyi sonuç –SO2NH2 grubunun bir hidrojeni yerine başka 

grupların, özellikle heterosiklik halkaların geçirildiği bileşiklerle elde edilmiştir. 

Sulfonamitler ağızdan alındığında sindirim kanalında iyi emilerek vücut sıvılarına ve 

dokularına yayılırlar. Alındıktan 2-4 saat sonra en büyük plazma düzeyine erişir. 

Geri dönüşümlü bir şekilde plazma albüminine bağlanırlar. Bu proteine bağlanmış 

haliyle ilaç inaktif durumdadır [64]. 

2.3.4 Sulfonamitler İle İlgili Çalışmalar 

Karbonik anhidraz (CA), CO2’in HCO3
- ve H+ iyonlarına iki basamakta dönüşümlü 

hidratasyonunu tepkimeye sokan, çinko iyonlu metaloenzimlerinden biridir. İnsan 

gözünde CA-I, CA-II ve CA-IV karbonik anhidraz izo enzimler içermektedirler. 

Karbonik anhidraz inhibitörleri, aköz humorun salgılanmasıyla oluşan yüksek göz içi 
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basıncını (IOP) azaltıkları için, glukom hastalığı tedavisinde etkin olarak 

kullanılabilmektedir. Yapılan çalışmalarda 5-amino-1,3,4-tiyodiazol-2-sulfonamit 

halkasına sahip birleşiklerin, çoğunlukla CA enzimi üzerinde iyi inhibisyon 

gösterdiği tespit edilmiştir. 

 

Şekil 2.12 5-Amino-1,3,4-tiyodiazol-2-sulfonamit 

CA enziminin sulfonamitlerle inhibisyonu Mann ve Keilin (1940)’in sulfonamit 

birleşiğini bulmasıyla başlamıştır. Bu çalışma; tansiyonu artıran benzotiyadiazin, 

diüretik birleşikler, antiglokom ajanı olarak kullanılan sulfonamitler, bazı antitiroid 

ilaçları, hipoglisemik sulfonamidler ve son olarak da kanser tedavisinde kullanılan 

yeni bileşiklerin sentezi gibi önemli çalışmalara yol açmıştır. 

 

Krebs (1948)’ e göre CA’nın etkili inhibitörleri, ArSO2NH2 ‘nin tipi olan sübstitüe 

olmamış aromatik sulfonamitlerdir. Böyle bir birleşiğin inhibisyon potansiyeli, 

sulfonamit grubunun azot atomunun sübstitüsyonuyla çok yüksek oranda 

düşmektedir. Güçlü bir yapı-etkinlik ilişkisinin başlaması, kısa zamanda bazı değerli 

ilaçların sentezlenmesine neden olmuştur. Krebs (1948) tarafından bulunan etkili 

yapılar arasında, sulfonamitlerden türetilmiş azoboya bileşikleri bulunmaktadır.  

 

                                     

         Ar-sulfonamit                                                        Azoboya (1) 
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                                                               Azoboya (2)  

Şekil 2.13 Sulfonamitlerden Türetilmiş Azoboya Bileşikleri 

2.3.5 Sulfonamitlerin Kullanım Alanları 

Anilin boyalarından köken alan para-aminobenzensulfonamit yapısında olan 

sulfonamitler, değişik kullanım alanlarına sahip kimyasal maddelerdir ( Arda, 2000 ). 

Tıp ve kimyanın birçok dalında uygulanan sulfonamitler oldukça çeşitli şekillerde 

etkilidirler. Kimya alanında; reaktif olarak, iyon taşıyıcı (Supuran ve 

Scozzafava,2000), polimerik (Depre ve ark., 2000) ve ligand (Labute and Santavy, 

1997) olarak kullanılmaktadır. 

Bazı sulfonamitlerin tedavi edici özelliklerine şu şekilde örnek verilebilir: 

trimetoprim sülfametoksazol zatürreye, pirimetamin-sülfadiazin 

serebraltoksoplazmaya, trimetoprim sülfametoksazol üriner sistem enfeksiyonlarına, 

gümüş sülfadiazin yanmış hastalardaki bakteri enfeksiyonlarına, sodyum 

sülfaasetamit göz ve kulak enfeksiyonlarına ve sülfadoksin-sülfalan-kininin sıtmaya 

iyi geldiği bilinmektedir. Sülfa ilaçlarının antimikrobiyal olarak ilk keşfedileni 

sulfanilamittir [69]. 

NH2 SO2NH2 NH2 SO2NH

N

CH3

CH3Sufanilamit Sülfametazin  
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Şekil 2.14 Hücrede Bulunan Sulfonamit Bileşiği 
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BÖLÜM 3 

MATERYAL ve METOT 

3.1 Materyal 

3.1.1 Deneylerde Kullanılan Kimyasal Maddeler 

Deneysel kısımda yararlanılan kimyasallar analitik saflık derecesinde olup Merck, 

Fluka ve Sigma Aldrich firmaları tarafından üretilmiştir. Furandion eldesi için 

dibenzoilmetan, kuru eter, okzalilklorür, benzen ve üretan, dibenzoilasetikasit-N-

karboksietilamitin (MT1) sentezinde, sulfonamit içeren ligand sentezinde ise, toluen, 

dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit (MT1) ve sulfonamit kullanılmıştır. Bu 

sulfonamit ligandlarının kompleksler için de Cu(II), Mn(II), Co(II), Zn(II), Ni(II) 

asetat tuzları kullanılmıştır. 

Bunun yanısıra saflaştırma yapabilmek için ve sentezlenen maddenin kurutulmasında 

birden fazla organik çözücü kullanılmıştır. İhtiyaç duyulan kimyasallar, çözücüler ve 

metal tuzları Tablo 3.1’de gösterilmiştir. 

Tablo 3.1 Kullanılan Kimyasal Maddeler 

Kimyasal Adı Firma Adı Katalog No 

Etil alkol Merck 1009832500 

Dietil Eter Merck 1009265000 

Dibenzoilmetan Merck 8205380100 

Okzalil klorür Merck 8070660500 

Sulfaasetamit Aldrich 144-80-9 

Toluen Merck 1083232500 

Benzen Merck 1017822500 

Metanol Merck 1060092500 

Kloroform Merck 1024452500 

http://www.sigmaaldrich.com/catalog/search?term=144-80-9&interface=CAS%20No.&lang=en&region=US&focus=product
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2-propanol Merck 200-661-7 

Co(AcO)2.4H2O Aldrich 403024 

Cu(AcO)2.H2O Aldrich C5893 

Ni(AcO)2.4H2O Aldrich 244066 

Zn(AcO)2.2H2O Aldrich 379786 

Mn(AcO)2.4H2O Aldrich 6156781 

 

3.1.2 Deneylerde Kullanılan Diğer Araçlar ve Cihazlar 

Deneylerde kullanılan cam malzemelerin yanısıra diğer araçlar ve cihazlar aşağıda 

bahsedilmiştir. 

Erime noktası tayini: Elde edilen maddelerin erime noktalarını belirlemek için EZ-

Melt Automated Melting Point Apparatus (SRS) markalı cihaz yardımıyla katı 

bileşiklerin erime noktaları tespit edilmiştir. 

Evaporatör: Deney sırasında ortamda sıvı halde bulunan çözücüyü uzaklaştırmak 

için Heidolph laborota 4011 digital markalı cihaz kullanılmıştır. 

Etüv: Deney sırasında kullanılan cam mazemeleri kurutmak için Nüve FN 300 

markalı etüv (0-2500C) kullanılmıştır. 

İTK: Sentez sırasında tepkime hangi aşamada olduğunu kontrol etmek ve sentezlenen 

bileşiklerin saflıklarını belirlemek amacı ile DC Alufolien kieselgen 60 F 254 Merck 

İTK levhalar kullanımıştır. 

Isıtıcı: Tepkime ortamına ısı verebilmek için Heidolph MR 3002 markalı manyetik 

ısıtıcılar kullanılmıştır. 

Elde edilen ligandın ve bütün komplekslerin analizleri aşağıdaki verilen cihazlarla 

tespit edilmiştir. 

Elementel Analiz: Elde edilen bileşiklerin elementel analizleri (C, H, N, S) Thermo 

Scientific Flash 2000 model cihaz ile yapılmıştır. 

FT-IR: Sentezlenen bileşiklerin 30-4000 cm-1 dalga sayısı aralığına denk gelen 

spektrumlar tespit edilerek elde edilen bileşiklerdeki fonksiyonel grupların 
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belirlenmesi Perkin Elmer Spectrum 100 FT-IR Spectrometer Universal ATR 

Sampling Accessory cihazı ile tespit edilmiştir. 

Ultraviole-Visible (UV-Vis): Sentezlenen bileşiklerin 190-800 nm dalga boyu 

aralığındaki elektronik geçişler PG Instruments T80+UV/Vis. Spectrophotometer 

cihazı ile tespit edilmiştir. 

1H ve 13C-NMR: Bruker Avance 400 MHz spektroskopi ile ppm cinsinden kimyasal 

kayma değerleri ölçülmüştür.  

TGA/DTA Analiz: Hitachi STA 7300 TGA/DTA cihazı ile termogravimetrik 

analizler yapılmıştır. 

Cihazlar ile yapılan analizlerin 1H ve 13C-NMR dışındaki bütün analizler Gaziantep 

Üniversitesi Araştırma Laboravatorunda yapılmıştır. 1H ve 13C-NMR analizleri ise 

Tokat Gaziosmanpaşa Üniversitesi’nde yapılmıştır. 

3.2 Metotlar 

Kaynakçada sulfonamit sentezlerinde yer alan genel yöntemler göz önünde 

bulundurarak yapılan çalışmalar bu yönde ilerletilmiştir. Elde edilmesi tahmin edilen 

sulfoanamit ligandları ve kompleksleri için uygun tepkime şartları belirlendikten 

sonra deneylere başlanmıştır. Sentez tepkimeleri esnasında İTK ile tepkimeler 

kontrol eldilmiştir. Sulfonamidlerin ligandlarının Cu (II), Ni (II), Zn(II), Co(II) ve 

Mn(II) metal tuzuları ile kompleks çalışmaları yapılmıştır. Bu bileşiklerin yapısal 

aydınlatılmasında ve karakterize edilmesinde elementel analiz, FT-IR, 1H ve 13C-

NMR, UV–Vis ve TGA gibi spektral ve termal ölçümlerden faydalanılmıştır. 

3.2.1 4-Benzoil-5-fenil-2,3-furandion Sentezi 

Dietileter kurutma için metalik sodyum çok ince kesilerek bir erlen içerisinde 

dietileter ve metalik sodyum bekletildi ve daha önce desikatör içerisinde kurutulan 

dibenzoilmetan üzerine kuru dietileter eklendi ve çalkalanarak çözünmesi sağlandı. 

Dietileter içirisinde çözünen dibenzoilmetan üstüne cam pipet ile 4,2 mL 

okzalilklorür eklendi ve kurutma başlığı takıldı ve bir gün süreyle oda sıcaklığında 

çeker ocakta bekletildi. Bir gün sonunda oluşan sarı renkteki bulunan kristaller Şema 

3.1 kroze ile filtere edilerek eterde yıkandı [70]. (Verim:% 80-85)  
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 Şekil 3.1 4-Benzoil-5-fenil-2,3-furandion Sentezi 

3.2.2 Dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit Sentezi 

1,75 g kuru bir şekilde 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion 100 mL’lik bir balon içerisine 

konularak üzerine 25 mL kuru benzen eklenerek geri soğutucu altında çözündü. 

Çözünen 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandionun üzerine 0,49 g üretan eklendi. Tepkime 

4,5 saat boyunca geri soğutucu altında kaynatıldı. Çözücüsü evaporatörden 

uzaklaştırıldı ve ürün etanol ortamında kristallendirildi [37]. (Verim: % 60) (E.N: 

166 oC) 
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Şekil 3.2 Dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamitin sentezi 

3.2.3 N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit Sentezi 

Ligand eldesinin son basamağı ise dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit ile 

sulfasetamit tepkimeye sokularak N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit sentezlendi. 
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Şekil 3.3 N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit 

3.2.4 Komplekslerin Sentezi 

Sentezlenen sulfonamit bileşiği ile Cu(II), Co(II), Ni(II), Mn (II) ve Zn(II)  metal 

tuzları farklı organik çözücü koşullarında sentezlendi. Sentezlenen komplekslerin 

tahmini yapılarının aşağıdaki gibi olduğu ön görülmektedir. 

 

Ph

O

O

Ph N

O

S

O

O

NH

O

Ph

O

O

PhN

O

S

O

O

NH

O

M OH2H2O

Ph

O

O

Ph N

O

S

O

O

NH

O

Ph

O

O

PhN

O

S

O

O

NH

O

Cu

M=Co(II), Ni(II), Zn(II) and Mn(II)

H

H

H

H

 

Şekil 3.4 Kompleks Oluşumu ve Komplekslerin Muhtemel Genel Yapıları 

Sentezlenen ligandın yapısı elementel analiz, FT-IR, UV-Vis, 1H-NMR, 13C-NMR 

gibi farklı spektral teknikler ile gün ışığına çıkarken, metal(II) komplekslerinin 

tahmini yapıları ise elementel analiz, FT-IR, UV-Vis, TGA gibi farklı spektral 

yöntemler ile belirlendi. 
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BÖLÜM 4 

BULGULAR 

 

4.1 Sentezlenen Maddeler 

4.1.1 Dibenzoilasitikasit-N-karboksietilamit ile Sulfonamit Tepkimesinden N-(4-

(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit Ligand 

Sentezi (1) 

Bir balonun içine 0,325 g (1 mmol) dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit alınarak 

20 ml toluen ortamında geri soğutucu altında ısıtılarak çözüldükten sonra üzerine 

0,331 (1 mmol) sulfonamit eklenerek tepkime başlatıldı. Tepkime 3 saat sonra 

sonlandırıldı. Tepkime sonunda beyaz renkli maddenin çöktüğü gözlemlendi. 

Reaksiyonun bittiği İTK ile belirlendi. Oluşan katı madde süzülerek dietileterle 

yıkandı ve kurutulmaya bırakıldı. Daha sonra elde edilen ürün etanol/su (5:1) 

karışımından kristallendirildi (Verim: % 70) (E.N: 191-193 oC). 
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Şekil 4.1 N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit 
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4.1.2 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis (DMF, λmax nm, (Abs.) ): 325,00 (1,295), 269,15 (0.931)nm. 

FT-IR(cm-1): 3252 (NH gerilme bandı); 1696, 1681, 1668, 1613 (C=O eğilme 

bandı); 1346 SO2 asimetrik gerilme; 1162 SO2 simetrik gerilme 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 61.79, H % 4.75, N % 6.00, S % 6.87 

Bulunan: C % 62.45, H % 4.48, N % 6.10, S % 6.98. 

1H NMR (DMSO-d6, δ ppm): 

 

Şekil 4.2 Bileşik (1) Molekülünün 1H-NMR İçin Numaralanmış Gösterimi 

11.97 (s, 1H, NH-1), 10,80 (s, 1H, NH-2), 7.96 (d, 4H, aromatik A halkaların C3 

karbonuna ait ArH piki), 7.86 (d, 2H, J= 9.2 Hz, aromatik B halkalarına ait C6 ArH 

piki), 7.73 (d, 2H, aromatik B halkalarına ait C5-ArH piki), 7.67 (t, 2H, aromatik A 

halkalarına ait C1-ArH piki), 7.55 (t, 4H, aromatik A halkarına ait C2-ArH piki), 6.83 

(s, 1H,aromatik A halkalarına ait C4-ArH piki), 1.89 (s, 3H, alifatik C7 C-H piki). 

13C NMR (DMSO-d6, δ ppm): 

 

Şekil 4.3 Bileşik (1) Molekülünün 13C-NMR İçin Numaralanmış Gösterimi  
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62.43 (alifatik metil karbon C(13)); 119.12 (B aromatik halka C(9)); 128.80 (A 

aromatik halka C(2)); 129.52 (A aromatik halka C(3)); 134.52 (A aromatik halka 

C(1));  135.99 (A aromatik halka C(4)); 143.41 (B aromatik halka C(11)); 143.48 (B 

aromatik halka C(9)); 164.78 (amite ait karbonil (C=O) C(7)); 169.07 (amite ait 

karbonil (C=O) C(12)) 192.72 (A aromatik halkalara bağlı karbonil (C=O) C(5)). 

 

Şekil 4.4 Bileşik (1)’nin UV-Vis Spektrumu 
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Şekil 4.5 Bileşik (1)’nin FT-IR Spektrumu 
ÇÖKEN_1_1
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Sample 077 By Administrator Date Friday, December 11 2015
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Şekil 4.6 Bileşik (1)’nin ¹H-NMR Spektrumu 
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Şekil 4.7 Bileşik (1)’nin ¹³C-NMR Spektrumu 
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4.1.3 Cu(II) Kompleksinin Sentezi (1-a) 

Bir beherin içerisine 1 mmol N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit (ligand) alınarak 20 mL metanolde içerisinde sıcakta çözüldü. Başka 

bir beherde 0,5 mmol Cu(AcO)2·H2O 5 mL metanolde sıcakta çözüldü. Turkuaz 

mavisi rengindeki Cu tuzu çözeltisi renksiz ligand çözeltisi üzerine eklendikten sonra 

ani bir renk değişimi olarak tepkime ortamı yeşil renge döndü. Reaksiyon 60oC 1 

saat boyunca devam ettirildi. Daha sonra kompleks karışımı soğutulmaya bırakıldı. 

Çöken kompleks maddesi süzüldü ve soğuk metanolde yıkandıktan sonra desikatörde 

kurultulmak için bırakıldı. Elde edilen Cu(II) kompleksi açık yeşil renklidir. 

Kompleksin verimi % 51 ve erime 221-223 °C ‘dir. 

 

Şekil 4.8 Sentezlenen Cu (II) Kompleksinin Muhtemel Yapısı 

4.1.2.1 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis (DMF, λmax nm, (Abs.) ): 330 (0.256), 266 (0.370) nm. 

FT-IR (cm-1): 3044 (aromatik halkaya ait C-H gerilme bandı); 2973 (alifatik halkaya 

ait C-H gerilme bandı); 1607, 1690 (C=O eğilme bandı); 1566 (NH), 1339 (SO2 

asimetrik gerilme bandı); 1178 (SO2 simetrik gerilme bandı); 540 (metal-azot bağı); 

461 (metal-oksijen bağı) 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 58.20, H % 3.87, N % 5.66, S % 6.47 

Bulunan: C % 57.72, H % 3.81, N % 5.76, S % 6.12.  
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Şekil 4.9 Bileşik (1-a)’nın FT-IR Spektrumu  SG-Cu
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Şekil 4.10 Bileşik (1-a)’nın UV-Vis Spektrumu 

 

Şekil 4.11 Bileşik (1-a)’nın TGA Eğrisi 
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4.1.4 Co(II) Kompleksinin Sentezi (1-b) 

Bir beherin içerisine 1 mmol N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3- 

fenilpropanamit (ligand) alınarak 20 mL etanol karışımı içerisinde sıcakta çözüldü. 

Başka bir beherde 0.05 mmol Co(AcO)2·4H2O 5 mL metanolde sıcakta çözüldü. 

Gülkurusu pembe rengindeki Co(II) tuzu çözeltisi renksiz ligand çözeltisi üzerine 

eklendiğinde ani bir renk değişimi olarak tepkime ortamı koyu yeşil renge döndü. 

Hemen sonrasında koyu yeşil çökelti oluşmaya başladı. Tepkime 60oC 1 saat 

boyunca devam ettirildi. Daha sonra tepkime karışımı soğumaya bırakıldı. Çöken 

kompleks ürün süzüldü ve soğuk metanolde yıkandıktan sonra desikatörde kurutuldu. 

Oluşan Co(II) kompleksi koyu yeşil renklidir. Kompleksin verimi % 40, erime 

noktası 161-163 °C (bozunma sıcaklığı)’dir. 
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Şekil 4.12 Sentezlenen Co (II) Kompleksinin Muhtemel Yapısı 

4.1.2.1 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis (DMF, λmax nm, (Abs.) ): 360 (0.275), 270 (1.097) nm. 

FT-IR (cm-1): 3053 (aromatik halkaya ait C-H gerilme bandı); 2972 (alifatik halkaya 

ait C-H gerilme bandı); 1695 (C=O eğilme bandı); 1521 (NH) 1339 (SO2 asimetrik 

gerilme bandı); 1155 (SO2 simetrik gerilme bandı); 541 (metal-azot bağı); 409 

(metal-oksijen bağı) 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 54.49, H % 4.38, N % 5.30, S % 6.06 

Bulunan: C % 53.09, H % 4.21, N % 6.30, S % 6.41.  
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Şekil 4.13 Bileşik (1-b)’nın FT-IR Spektrumu  
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Şekil 4.14 Bileşik (1-b)’nın UV-Vis Spektrumu  

 Şekil 4.15 Bileşik (1-b)’nın TGA Eğrisi
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4.1.5 Ni(II) Kompleksinin Sentezi (1-c) 

Bir beherin içerisine 1 mmol N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit (ligand) alınarak 25 mL metanol içerisinde sıcakta çözüldü. Başka 

bir beherde 0.05 mmol Ni(AcO)2.4H2O 5 ml metanol içerisinde sıcakta çözüldü. 

Yeşil renkli Ni(II) tuzu çözeltisi renksiz ligand çözeltisi üzerine eklendiğinde ani bir 

renk değişimi olarak tepkime ortamı çimen yeşili rengine döndü. Tepkime 60oC 1 

saat boyunca devam ettirildi. Daha sonra tepkime karışımı soğumaya bırakıldı. 

Çöken kompleks ürün süzüldü ve soğuk metanolde yıkandıktan sonra desikatörde 

kurutuldu. Oluşan Ni(II) kompleksi fıstık yeşili renklidir. Kompleksin verimi % 46 

ve erime noktası 192-194 °C’dir. 
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Şekil 4.16 Sentezlenen Ni(II) Kompleksinin Muhtemel Yapısı 

4.1.4.1 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis(DMF, λmax nm, (Abs.) ): 330 (0.275), 270 (1.097) nm. 

FT-IR (cm-1): 3264 (aromatik halkaya ait C-H gerilme bandı); 2420 (alifatik halkaya 

ait C-H gerilme bandı); 1720 (C=O eğilme bandı);1519 (NH), 1334 (SO2 asimetrik 

gerilme bandı); 1156 (SO2 simetrik gerilme bandı); 541 (metal-azot bağı); 454 

(metal-oksijen bağı) 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 56.43, H % 4.14, N % 5.48, S % 6.28 

Bulunan: C % 55.91, H % 4.39, N % 5.35, S % 5.98. 
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Şekil 4.17 Bileşik (1-c)’nin FT-IR Spektrumu  SG-Ni-Yeni
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Sample 104 By Administrator Date Monday, April 10 2017
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Şekil 4.18 Bileşik (1-c)’nin UV-Vis Spektrumu 

 

Şekil 4.19 Bileşik (1-c)’nin TGA Eğrisi
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4.1.6 Zn(II) Kompleksinin Sentezi (1-d) 

Bir beherin içerisine 1 mmol N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit  (ligand) alınarak 25 mL metanol içerisinde sıcakta çözüldü. Başka 

bir beherde 0.037 g Zn(II) asetat 10 mL etanol içerisinde sıcakta çözüldü. Beyaz 

rengindeki Zn(II) tuzu çözeltisi beyaz ligand çözeltisi üzerine eklendiğinde ani bir 

renk değişimi olarak tepkime ortamı sarı rengine döndü. Hemen sonrasında sarı 

renkli çökelti oluşmaya başladı.Tepkime 60oC 1 saat boyunca devam ettirildi. Daha 

sonra tepkime karışımı soğumaya bırakıldı ürün süzüldü ve metanolde yıkandıktan 

sonra desikatörde kurutuldu. Oluşan Zn(II) kompleksi açık sarı renklidir. 

Kompleksin verimi % 37 ve erime noktası 154-156 °C’dir. 
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Şekil 4.20 Sentezlenen Zn(II) Kompleksinin Muhtemel Yapısı 

4.1.6.1 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis (DMF, λmax nm, (Abs.) ): 342 (1.023), 272 (1.34) nm. 

FT-IR (cm-1): 3049 (aromatik halkaya ait C-H gerilme bandı); 2972 (alifatik halkaya 

ait C-H gerilme bandı); 1721, 1683 (C=O eğilme bandı);1546 (NH) 1334 (SO2 

asimetrik gerilme bandı); 1156 (SO2 simetrik gerilme bandı); 541 (metal-azot bağı); 

454 (metal-oksijen bağı) 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 56.06, H % 4.12, N % 5.45, S % 6.24 

Bulunan: C % 55.88, H % 4.11, N % 5.45,  S % 5.91 
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Şekil 4.21 Bileşik (1-d)’nin FT-IR Spektrumu  
SG-Zn
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Şekil 4.22 Bileşik (1-d)’nin UV-Vis Spektrumu 

 

Şekil 4.23 Bileşik (1-d)’nin TGA Eğrisi
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4.1.7 Mn(II) Kompleksinin Sentezi (1-e) 

Bir beherin içerisine 0.15 g N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit  (ligand) alınarak 25 mL metanol içerisinde sıcakta çözüldü. Başka 

bir beherde 0.041 g Mn(II) asetat 10 mL etanol içerisinde sıcakta çözüldü. Açık 

pembe rengindeki Mn(II) tuzu çözeltisi beyaz ligand çözeltisi üzerine eklendiğinde 

ani bir renk değişimi olarak tepkime ortamı sarı rengine döndü. Hemen sonrasında 

sarı renkli çökelti oluşmaya başladı. Tepkime 60oC 1 saat boyunca devam ettirildi. 

Daha sonra reaksiyon karışımı soğumaya bırakıldı. Çöken kompleks ürün süzüldü ve 

metanolde yıkandıktan sonra desikatörde kurutuldu. Oluşan Mn(II) kompleksi hardal 

renklidir. Kompleksin verimi % 43 ve erime noktası 178-180 °C’dir. 
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Şekil 4.24 Sentezlenen Mn(II) Kompleksinin Muhtemel Yapısı 

4.1.6.1 Spektroskopik Analiz Verileri 

UV-Vis (DMF, λmax nm, (Abs.) ): 335 (1.247), 270 (1.831) nm. 

FT-IR (cm-1): 3265 (aromatik halkaya ait C-H gerilme bandı); 2939 (alifatik halkaya 

ait C-H gerilme bandı); 1721 (C=O eğilme bandı); 1334 (SO2 asimetrik gerilme 

bandı); 1156 (SO2 simetrik gerilme bandı); 541 (metal-azot bağı); 454 (metal-oksijen 

bağı) 

Elementel Analiz (C, H, N): Hesaplanan: C % 56.64, H % 4.16, N % 5.50, S % 6.30 

Bulunan: C % 56.21, H % 4.19, N % 5.55,  S % 6.37 
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Şekil 4.25 Bileşik (1-e)’nin FT-IR Spektrumu  
SG-Zn

Name

Sample 092 By Administrator Date Monday, October 10 2016

Description

4000 4003500 3000 2500 2000 1500 1000 500

95

0

10

20

30

40

50

60

70

80

90

cm-1

%
T



 

40 

 

 

Şekil 4.26 Bileşik (1-e)’nin UV-Vis Spektrumu 

 

Şekil 4.27 Bileşik (1-e)’nin TGA Eğrisi
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BÖLÜM 5 

TARTIŞMA SONUÇ 

Yaşamsal organizmaların temel bileşiklerini oluşturan amidler, geçiş metal iyonları 

ile kuvvetli bağlar oluşturabilirler. Son yıllarda kaynakçada değişik çalışmaları 

bulunan karboksamid fonksiyonel grubuna metal iyonlarının bağlanmasına yönelik 

çalışmalar gittikçe artmaktadır. Bu tarz kaynakçada yer alan çalışmalar enzimler ve 

metal-peptit kompleksleri oldukça önemli bir örnek teşkil etmektedir. Bu tür 

örneklerle ilgili sentezlenen kompleks bileşikler; özellikle endüstride ve farmakoloji 

gibi çeşitli alanlarda önemli bir yere sahip oldukları belirlenmiştir. 

Karboksamit yapılı bileşiklerinin geçiş metalleriyle yaptıkları kompleks yapılı 

bileşikler, bilim insanlarının bir hayli dikkatini çekmiştir. Çünkü, karboksamit yapılı 

birleşiklerin ligandları N ve O gibi donör atom taşımalarından dolayı basit bir şekilde 

kompleks oluşturmaları dışında bu tarz ligandların aktif karbonil grubu bulundurması 

sebebi ile yer değiştirme tepkimeleri oluşturduğu gözlemlenmiştir. Amid türevi 

bileşiklerin metal kompleksleri biyolojik açıdan etkili moleküllerin geniş bir alanında 

önemli bir rol oynayan yapılardan bazılarıdır. 

 

5.1 N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit Ligandın 

Sentezi 

Bu çalışmada, N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit 

sentezlemek için kullanılan başlangıç maddesi bölüm 3.2.1 ve 3.2.2’de verilen 

yöntemlere göre iki basamakta hazırlanmıştır. Başlangıç maddesi sentezlendikten 

sonra Bölüm 3.2.3’de verilen bilgiler ışığında, uygun koşullarda dibenzoilasetikasit-

N-karboksietilamid ile sulfonamit tepkimeye sokularak N-(4-(N-

asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit ligandı sentezlenmiş ve 

sentez basamağı Şema 3.3’ de verilmektedir. Sentezlenen N-(4-(N-

asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit ligandının yapısı 1H -



 

42 

 

NMR, 13C-NMR, FT-IR, UV-Vis, gibi spektral yöntemlerle ve elementel analiz, 

yöntemleri aydınlatılmıştır.  

 

5.2 N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit Ligandın 

Sentezi 

N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit ligandı elde 

edildikten sonra Cu(II), Mn(II), Co(II), Ni(II) ve Zn(II) metal tuzlarıyla uygun 

şartlarda toplamda beş farklı metal kompleksi elde edilmiştir. Komplekslerin 

muhtemel genel yapısı Şema 3.4’de gösterilmiştir. Sentezlenen N-(4-(N-

asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamid ligandının metal 

komplekslerinin yapıları FT-IR, UV-Vis, gibi spektral yöntemlerle ve elementel 

analiz gibi yöntemlerle belirlenmiştir. 

 

Tablo 5.1 Sentezlenen Bileşiklerin; Kapalı Formülleri, Verimleri, Erime Noktaları 

ve Renkleri 

 

Kod Kapalı Formül Verim % Erime Noktası Renk 

(1 ) C24H22N2O6S 70 191-193 Beyaz 

(1-a ) C48H38CuN4O12S2 51       221-223°C 

(dekompoze) 

Açık 

Yeşil 

(1-b ) C48H42CoN4O14S2 40  

161-163 °C  

Koyu  

Yeşil 

(1-c ) C46H38N4NiO14S2 

 

46  

192-194 °C  Yeşil 

(1-d ) C48H42ZnN4O14S2 37  

154-156 °C 

Açık  

Sarı 

(1-e) C48H42MnN4O14S2 43  

178-180 °C 

Hardal 

Rengi 
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Tablo 5.2 Sentezlenen Bileşiklerin Kapalı Formülleri ve Elementel Analiz Sonuçları 

Kod Kapalı Formül ve 

Mol Kütleleri 

(g/mol) 

Elementel Analiz 

% Bulunan 

( % Teorik) 

 

  C H N S 

( 1 ) C24H22N2O6S 

466,12 (g/mol) 

61.79 

(62.45) 

4.75 

(4.48) 

6.00 

(6.10) 

6.87 

(6.98) 

( 1-a ) C48H38CuN4O12S2 

982.12 (g/mol) 

58.20 

(57.75) 

3.87 

(3.81) 

5.66 

(5.76) 

6.47 

(6.12) 

( 1-b ) C48H42CoN4O14S2 

1021.15 (g/mol) 

56.41 

(56.35) 

4.14 

(4.19) 

5.48 

(5.27) 

6.28 

(6.02) 

( 1-c ) C48H42N4NiO14S2 

1020.15 (g/mol) 

56.43 

(55.91) 

4.14 

(4.39) 

5.48 

(5.35) 

6.28 

(5.98) 

( 1-d ) C48H42ZnN4O12S2 

1026.14 (g/mol) 

56.06 

(55.88) 

4.12 

(4.11) 

5.45 

(5.28) 

6.24 

(5.91) 

(1-e) C48H42MnN4O14S2 

1017.15 (g/mol) 

56.64 

(56.21) 

4.16 

(4.19) 

5.50 

(5.55) 

6.30 

(6.37) 

 

5.3 Sentezlenen Bileşiklerin UV-Vis Spektrumlarının Değerlendirilmesi 

Bu çalışma içerisinde elde edilem N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit ve komplekslerin bileşiklerinin UV-Vis spektrumları DMF içende 

çözülerek 190-1100 nm arasında tarama yapılalark tesbit edilmiştir. Ligand’da 

gözlemlenen 325 nm geçiş karboksil grubuna ait n- π* geçişine denk gelmektedir. 

269.15 nm’deki band ise fenil halkası π- π*  geçişini göstermektedir. 

 

Sentezlenen Cu(II) kompleksinde yaklaşık olarak 330 nm n- π* geçişine karşılık 

gelmektedir. 266 nm’de ki bant ise π-π* geçişini göstermektedir.  
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Sentezlenen Co(II) kompleksinde 360 nm de ait n- π* geçişine karşılık gelmektedir. 

270 nm’deki band ise fenil halkasına ait π-π* geçişini göstermektedir.  

 

Sentezlenen Ni(II) kompleksinde 330 nm’de görülen pik n- π* geçişine karşılık 

gelmektedir. 270 nm görülen band ise fenil halkasına ait π-π* geçişini 

göstermektedir.  

 

Sentezlenen Mn(II) kompleksinde 335 nm de azometin guruplarına ait n- π* geçişine 

karşılık gelen pikler gözlemlenmektedir. 270 nm’deki band ise fenil halkasına ait n- 

π* geçişlerini göstermektedir. 

 

Sentezlenen Zn(II) kompleksinde 342 nm de n- π* geçişlerine ait pikler 

gözlemlenmektedir. 272 nm’deki band ise fenil halkasına ait n- π* geçişleri 

gözlemlenir. 

 

Ligand ve komplekslerin UV spektrumları kıyaslandığında, komplekslerin liganda 

göre dalga boylarının sola doğru yani daha düşük dalga boyuna kayması 

(hipsokromik kayma), n- π* geçişlerindeki n- π* arasındaki enerji seviyesinin 

arttığının bir kanıtı, dolayısı ile bu da kompleks oluşumunun bir göstergesidir. 
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Şekil 5.1 Bileşik (1, 1-a, 1-b, 1-c, 1-d, 1-e)’nin UV-Vis Spektrumu 

 

5.4 Sentezlenen Bileşiklerin FT-IR Spektrumlarının Değerlendirilmesi 

Bu çalışmada elde edilen N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-

fenilpropanamit ligand ve komplekslerine ait FT-IR bandları Tablo 5.4’de 

gösterilmiştir. Bu çalışmada da sulfonamid grubuna ait titreşim frekansları 1339 cm-1 

yakınlarında asimetrik ve 1155 cm-1 yakınlarında ise simetrik olarak görülmüştür.  

 

Sentezlenen N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit ve 

komplekslerinde (1, 1-a, 1-b, 1-c, 1-d, 1-e) yer alan C=O gerilme bantları 1721-1607 

cm-1 aralığında görülmüştür. Bu değerler kaynakçada yer alan Rybalova vd [34]ve 

Garg vd (2002) tarafından sentezlenen ve C=O grubu içeren N-karboksamid ve 

komplekslerinde yer alan değerlerle uyum gösterdiği tespit edilmiştir.  

 

Elde edilen N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit ve 

komplekslerin FT-IR spektrumlarında 3060–3265 cm-1 değerleri aralığında yer alan 

pikin fenil halkasına ait aromatik C-H gerilme piki olduğu daha önce kaynakçada yer 

almıştır. Elde edilen veriler kaynakçada yer alan bilgiler ile uyuşmaktadır [70]. 
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IR spektrumlarında amid yapılı bileşiklerinin N-H gerilme titreşimleri kaynakçada 

çalışmalarında 3341–3250 cm-1 bölgelerinde yer aldığı tespit edilmiştir [71]. Tez 

çalışmaları boyunca elde edilen ligandın FT-IR spektrumunda 3252 cm-1 dalga 

boyunda olduğu gözlemlenmiş ve bu değer elde edilmek istenen bileşiğin 

sentezlendiğinin bir kanıtı olarak değerlendirilmektedir. 

Ayrıca FT-IR spektrumlarında 1339 cm-1 de asimetrik SO2 ve 1155 cm-1 de simetrik 

SO2 titreşimleride görülmektedir. 
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Tablo 5.3 Sentezlenen Bileşiklerin FT-IR verileri  

Bileşik 

kodu 

 

N-H 

(g.b.) 

(cm-1) 

C-H 

(Ar 

g.b.)  

(cm-1) 

C-H 

(Alp 

g.b)  

(cm-1) 

C=O 

(g.b)  

(cm-1) 

NH  

(cm-1) 

SO2 

(asimetrik)  

(cm-1) 

SO2 

(Simetrik)  

(cm-1) 

M-N 

bağı  

(cm-1) 

M-O 

bağı  

(cm-1) 

1(L) 3252 - - 

1613 

1668 

1681 

1696 

- 
 

1346 

 

1162 

 

- 

 

- 

1-a - 
 

3044 

 

2973 

 

1690 

1607 

 

1566 

 

1339 

 

1178 

 

540 

 

461 

1-b - 3053 2972 1695 1521 1339 1155 541 409 

1-c - 3264 2973 1720 1519 1334 1156 541 454 

1-d - 3049 2972 
1673 

1721 
1546 1334 1156 541 453 

1-e - 3265 2939 1721 1535 1334 1156 541 454 
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5.5 Sentezlenen Bileşiklerin 1H-NMR Spektrumlarının Değerlendirilmesi 

Bu çalışma esnasında elde edilen bileşiklerden N-(4-(N-asetillsülfamoil)fenil)-2-

benzoil-3-okso-3-fenilpropanamit (1)’nin 1H-NMR spektrumu 400 MHz ayırma 

gücüne sahip cihazla, çözücü olarak DMSO-d6 kullanılarak ölçülmüş ve bulunan 

sonuçlar bulgular kısmında ayrıntılı olarak açıklanmıştır. 

 

Başlangıç maddesi olarak dibenzoilasetikasit-N-karboksietilamit ile sulfonamitin 

tekimesinden elde edilen sulfonamit yapılı ligand sentezlenmiştir. Amite ait 1H- 

NMR pikinin 10.40-11.20 ppm’de rezonans olduğu literatürlerde yer almaktadır [72]. 

Elde edilen ligandın 1H-NMR spektrumuna bakıldığında amitin N-H piki 10.80 

ppm’de rezonans oluşu kaynakçada yer alana çalışmalar ile uyumluluk 

göstermektedir.  

 

5.6 Sentezlenen Bileşiklerin 13C-NMR Spektrumlarının Değerlendirilmesi 

13C NMR verileri 400 MHz ayırt etme özelliğine sahip NMR cihazıyla, çözücü 

olarak DMSO-d6 kullanılarak alınmıştır. Elde edilen sonuçlar bulgular bölümünde 

ayrıntılı olarak bulunmaktadır. 

Sentezlenen ligand bileşiğinin 13C-NMR spektrumuna bakıldığında karbonil (-C=O-) 

karbonlarının rezonansı sırayla δ 192,70 ve 165,19 ppm değerlerinde karakteristik 

pikler görülmektedir. Karbonil grubundaki C5 atomları ise 164,78 ppm de 

gözlemlenmiştir. Benzen halkasındaki aromatik karbon atomları 119.12-143.48 ppm 

ve C-H alifatik metil karbon (C3) 25.92 ppm’de görülmektedir Aromatik yapıdaki 

karbonlara ait pikler substitüe grupların etkisine bağımlı olarak kimyasal kayma 

değerleri literatürde çalışmarada yer alan verilerle uyum göstermektedir [73].  

 

5.7 Sentezlenen Bileşiklerin TGA Eğrilerinin Değerlendirilmesi 

Bu tez kapsamında komplekslerin termal kararlılıklarını gözlemleyebilmek için TGA 

eğrilerinden önemli derecede faydalanılmıştır. Sıcaklık aralığı olarak 25–1000 °C 

olan, kuru hava ortamında ve her bir dakikada 10 °C sıcaklık artışı baz alınarak TGA 

eğrileri sentezlenen tüm kompleks yapılar için oluşturulmuştur. TGA ölçümlerinin 

alınmasının amacı, komplekslerin yapı tayinleriyle birlikte belirli sıcaklıktaki termal 

kararlılıklarını gözlemleyebilmektir. 
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Co(II) kompleksi için termal analiz özellikleri kuru hava ortamında 25-1000 oC 

sıcaklığı arasından 1 bar kuru hava geçirilerek dakikada 10 oC sıcaklık artışı ile 

TGA/DTA analizi yapılmıştır. Co(II) kompleksinin TGA/DTA eğrisine bakıldığında 

25-206 oC arasında % 6,4’lük 2 mol H2O ve 2 mol CH3’lük bir kütle kaybı 

gözlenmiştir. % 56’lık büyük bir kütle kaybı ise 4 mol fenil, 6 mol OH, 2 mol NH2 

ve 2 mol SO2 olduğu tahmin edilmektedir. 400 oC’den sonraki %21’lik kütle 

kaybının ise geri kalan organik parçalanmalar ve metal oksit oluşumundan 

kaynaklandığı tahmin edilmektedir. 

Ni(II) kompleksi için termal analiz özellikleri kuru hava ortamında 25-1000 oC 

sıcaklığı arasından 1 bar kuru hava geçirilerek dakikada 10 oC sıcaklık artışı ile 

TGA/DTA analizi yapılmıştır. Ni(II) kompleksinin TGA/DTA eğrisine bakıldığında 

205-400 oC arasında 4 mol fenil, 1mol –SO3NH, 1mol –SO2NH ve 4 mol OH olduğu 

tahmin edilmektedir. 400 oC’den sonraki % 7,5’lik kütle kaybının geriye kalan 

organik parçalanmalar ve metal oksit oluşumundan kaynaklandığı tahmin 

edilmektedir. 

Zn(II) kompleksi için termal analiz özellikleri kuru hava ortamında 25-1000 oC 

sıcaklığı arasından 1 bar kuru hava geçirilerek dakikada 10 oC sıcaklık artışı ile 

TGA/DTA analizi yapılmıştır. 25-430 oC arasında % 62 büyük bir kütle kaybı 2 mol 

H2O, 4mol –SO2NH, 4 mol OH çıkışı görülmektedir. Ayrıca 430 oC’den sonra 

%13,2’lik kütle kaybının geriye kalan organik parçalanmalar ve metal oksit 

oluşumundan kaynaklandığı tahmin edilmektedir. 

Mn(II) kompleksi için termal analiz özellikleri kuru hava ortamında 25-1000 oC 

sıcaklığı arasından 1 bar kuru hava geçirilerek dakikada 10 oC sıcaklık artışı ile 

TGA/DTA analizi yapılmıştır. 25-355 oC arasında %8,7’lik 2 mol H2O, 2 mol OH ve 

1 mol CH3 kütle kaybı olduğu görülmüştür. 355 oC den sonra ise %2’lik organik 

parçalanmalar ve metal oksit oluşumundan kaynaklanan kütle kaybı olmuştur. 

Cu(II) kompleksi için termal analiz özellikleri kuru hava ortamında 25-1000 oC 

sıcaklığı arasından 1 bar kuru hava geçirilerek dakikada 10 oC sıcaklık artışı ile 

TGA/DTA analizi yapılmıştır. Cu(II) kompleksinin TGA/DTA eğrisine bakıldığında 

25-206 oC arasında % 6,4’lük 2 mol H2O ve 2 mol CH3’lük bir kütle kaybı 

gözlenmiştir. % 56’lık büyük bir kütle kaybı ise 4 mol fenil, 6 mol OH, 2 mol NH2 

ve 2 mol SO2 olduğu tahmin edilmektedir. 400 oC’den sonraki %21’lik kütle kaybı 
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ise geri kalan organik parçalanmalar ve metal oksit oluşumundan kaynaklandığı 

tahmin edilmektedir. 

Sonuç olarak sentezlenen sulfonamit grubu içeren ligand ve bu ligandın yeni Cu(II), 

Co(II), Ni(II), Mn(II) ve Zn(II) kompleksleri sentezlenmiş yapıları NMR, FT-IR, 

UV-Vis ve elementel analiz ile karakterize edilmiştir. Sentezlenen komplekslerden 

yapılan analiz sonuçlarına gore Co, Ni, Zn ve Mn kompleksleri oktahedral yapı 

gösterirken Cu kompleksi ise tetrahedral yapılıdır. Sulfonamit grup içeren bu 

karboksamid ligand ve komplekslerinin antimikrobiyal özellik gösterebileceği 

düşüncesiyle, sentezlenen bu bileşiklerin antimikrobiyal özelliklerinin araştırılması 

planlanmaktadır. 
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