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ÖZET 

 

Bu çalışmada, bölümümüz laboratuarında 4-(4-metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-

furan-2,3-dion 2bileşiğinin asetofenonsemikarbazon ile reaksiyonu gerçekleştirilmiş ve 

bu reaksiyon sonucu oluşan metilenaminopirimidin-2-on bileşiğinin hidrolizi 

yapılarak,1-amino-5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-metoksifenil)-1H-pirimidin-2-on 

(E)bileşiği sentezlenmiştir. 1-Amino-5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-metoksifenil)-1H-

pirimidin-2-on (E) bileşiğinin, fenilizosiyanat,fenilizotiyosiyanat, p-

metoksifenilzosiyanat, p-metoksifenilizotiyosiyanat, 4-klorofenilizosiyanat, 1-

naftilizotiyosiyanat ve p-tolilizotiyosiyanat ile reaksiyonları gerçekleştirilerek literatüre 

yeni heterosiklik bileşiklerin kazandırılması amaçlanmıştır. 

Bu araştırma birçok yeni bileşiklerin senteziyle sonuçlanmıştır. Elde edilen (E) 

bileşiğinin çeşitli izosiyanat ve izotiyosiyanat bileşikleri ile reaksiyonları yapılarak 

sırasıyla; (E-1), (E-2), (E-3), (E-4), (E-5), (E-6), (E-7) bileşikleri elde edilmiştir. 

         Sentez edilen bileşiklerin yapıları elementel analiz, IR,
1
H-NMR ve

 13
C-NMR 

spektroskopisi yardımıyla belirlendi ve sonuçlar preperatif organik kimya açısından 

tartışıldı. 

Anahtar Kelimeler: İzosiyanat ve İzotiyosiyanat, Aminopirimidin, Nükleofilik 

Adisyon, Üre, Furan-2,3-dion 
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ABSTRACT 

 

In this study methylenaminopyrimidine-2-one was obtained from the reaction 4-(4-

methoxybenzoyl)-5-(4-methoxyphenyl)-2,3-furandione 2 with 

acetophenonsemicarbazone.Hydrolysis of methylenaminopyrimidine-2-oneled to the 1-

amino-5-(4-methoxybenzoyl)-4-(4-methoxyphenyl)-1H-pyrimidine-2-one (E). The 

reactions of 1-amino-5-(4-methoxybenzoyl)-4-(4-methoxyphenyl)-1H-pyrimidine-2-one 

(E) with phenylisocyanate, phenylisothiocyanate,p-methoxyisocyanate p-

methoxyisothiocyanate, 4-chlorophenylisocyanate, 1-napthylisothiocyanate and p-

tolylisothiocyanatewere investigated. 

The investigation resulted in the synthesis of 7 new compounds. These compounds (E-

1), (E-2), (E-3), (E-4), (E-5), (E-6), (E-7)were obtained from the reactions of various 

isocyanate and isothiocyanates with 1-amino-5-(4-methoxybenzoyl)-4-(4-

methoxyphenyl)-1H-pyrimidine-2-one (E). 

The structure of synthesized new compounds were confirmed by elementel analysis, IR, 

1
H-NMR and

 13
C-NMR spectra.  

Keywords:    Isocyanate and Isothiocyanate, Aminopyrimidine, Nucleophilic Addition, 

Urea, Furan-2,3-dione 
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GİRİŞ 

Bir çok yeni heterosiklik bileşiğin sentez edilmesinde yararlanılan, aktif birer başlangıç 

maddesi olan 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion 1, 4-(4-metoksibenzoil)-5-(4-

metoksifenil)-2,3-furandion 2ve4-(4-metilbenzoil)-5-(4-metilfenil)-2,3-furandion 3 

araştırma laboratuarımızda sentezlenmiş olup ve bu çalışmaya ışık tutmuşlardır. 

Şimdiye kadar yapılan deneysel çalışmalarda bu çıkış maddelerinin nükleofillere, 

dienofillere ve ısıya karşı oldukça aktif olduğu gözlenmiştir [1-3]. Ayrıca, furandion 

1,2, 3 bileşiklerinin yapısındaki atom yükleri incelendiğinde çoğu karbonil karbonu olan 

2, 3, 5 ve 6 no.lu atomların pozitif değere sahip oldukları yani; elektrofilik karakterleri 

bulunduğu görülmüştür. Bu nedenle 1, 2ve 3 bileşikleri nükleofillerle kolayca adisyon, 

sübstitüsyon veya kondenzasyon reaksiyonları verebilirler. Bu bileşikler , -

doymamış karbonil bileşikleri yapısında oldukları için deC5 atomu pozitiftir ve 

nükleofillerle basit ya da konjuge (1,2- ya da 1,4-) katılmalara uğrayabilir.1, 2ve 

3ambident substratları dien yapısına da sahip olduklarından çeşitli dienofil karakterli 

bileşiklerle Diels-Alder tipi [4+2] sikloadisyonlar da verirler. 

Daha önce bölümümüz laboratuvarlarında gerçekleştirilen 1-amino-5-benzoil-4-fenil-

1H-pirimidin-2-on (1) ve bu bileşiğin kükürtlü analoğu olan 1-amino-5-benzoil-4-fenil-

1H-pirimidin-2-tiyon (2) nin sentezi yapılarak bu bileşiklerinin daha izosiyanatlarla, 

izotiyosiyanatlarla, 1,3-dikarbonil bileşikleri ve anhidritler ile reaksiyonları 

gerçekleştirilmiştir. Sentez edilen bileşikler farmakolojik yönden önemli olduğu 

düşünülen pirimidin türevleridir [6-12]. 

Çalışmamızda, bir çok yeni heterosiklik bileşiğin elde edilmesinde yararlanılan aktif bir 

başlangıç maddesi olan 4-(4-metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-2,3-furandion 2 

bileşiğinin sentezlenmiştir [13]. Sonra bu bileşiğin asetofenonsemikarbazonla 

reaksiyonunun yapılması sonucu oluşan metilenaminopirimidin türevi bileşiğin asitli 
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ortamda hidrolizi yapılarak aldehit ya da ketonun ortamdan ayrılması neticesinde 1-

amino-5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-metoksifenil)-1H-pirimidin-2-on (E) bileşiği elde 

edilmiştir [14]. Sentezlenmiş olan (E) bileşiğinde yer alan amino grubunun nükleofilik 

özelliğinden faydalanılarak; fenilizosiyanat, fenilizotiyosiyanat, p-

metoksifenilizosiyanat, p-metoksifenilizotiyosiyanat, 4-klorofenilizosiyanat, 1-

naftilizotiyosiyanat ve p-tolilizotiyosiyanat ile reaksiyonları yapılmıştır. 

Çalışmamızda sentez edilen pirimidin türevi heterohalkalı sistemler biyolojik ve 

farmakolojik özelliklere sahip olduğu düşünülen bileşiklerdir. Bunlardan bazıları 

antialerji, antitümör, antiparazitik özellikler göstermektedir [15-16]. 

Yapılan denemelerin çoğunda başarılı olunmuş ve iyi sonuçlar alınmıştır. Sentezi 

gerçekleştirilen heterosiklik bileşiklerle yukarıdaki amaca ulaşılmıştır.  
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I. BÖLÜM 

GENEL BİLGİLER 

1.1. Literatür Bölümü 

Literatür incelendiğinde oksalil klorür ve türevlerinin çeşitli substratlarla reaksiyonları 

sonunda Visinal-Dion Sistemleri oluşmaktadır. Oksalik asit ve türevlerinin çeşitli 

nükleofillerle, direk olarak, sikloaçillenmesinde de yine aktif dionlar meydana 

gelmektedir. Bunlar, uygun bileşiklerle siklokondenzasyon reaksiyonları verdikleri gibi 

katalitik şartlar altında termik yönden de parçalanmaya uğrarlar[11]. 

Y H C

CY H

O

O

X

X

C

C

O

O

Y

Y

  +
Y= sp

3
-C, sp

2
-C, sp-C, O, S

X= Halojen, -OR, -SR, -NHOH

-2HX

 

Birçok reaksiyonda başlangıç maddesi olarak kullanılmakta olan visinal-dion Sistemi, 

E. Ziegler ve çalışma grubu tarafından, 1-3diketon olan dibenzoil metan’ ın 

oksalilklorür ile siklo kondenzasyonundan elde edilmiştir[12]. 

Dibenzoilmetanın susuz eterli ortamda oksalil klorürle, oda sıcaklığındaki 

reaksiyonundan sarı renkte, heterosiklik bir bileşik olan 4-benzoil-5-fenil-2,3-furandion 

1 elde edilir. Elde edilen1 bileşiği, P2O5 üzerinde vakumda kararlılık göstermektedir 

[12]. 

Literatür araştırmalarında, dibenzoilmetan ve türevlerinin okzalilklorür ile 

siklokondenzasyonu sonucunda, beşli heterosiklik sistemler, malonilklorür ile 

siklokondenzasyonundan da altılı heterosiklik bileşiklerin elde edildiği görülür [12-

14].Bu bileşikler, açil yapısında oldukları için oldukça aktif bileşikler olup yeni 

bileşiklerin sentezi açısından önemli bileşiklerdir. Lakton halkası içeren diğer bir örnek 
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olarak da dibenzoilmetan veya di-p-brom-benzoilmetanın klorokarbonil sülfonilklorürle 

reaksiyonundan, benzer tipte 4-aroil-5-aril-1,3-oksotiol-2-on bileşiği sentez edilmiştir 

[15]. 

Ar CH

O

XHAr

- 2 HCl

(COCl)2

CH2(COCl)2

ClCOSCl

+

+

+

X

O

O

O

Ar

Ar

H2O

H2O

+

-
X

O

O

Ar

Ar

OH

OH

X

O

Ar

Ar O

OH

X

S

O

O

Ar

Ar

I a,c,e,f II e,f

III a,b,d

IV b,g

I, II, III, IV Ar X

a

b

c

d

e

f

g

-Ph

-Ph

-Ph

-Ph

-Ph

-Ph

-p-Br-C6H4

S

O

NH

N-C6H5

N-C6H11

N-CH2-C6H5

O
 

Yine 1,3-dikarbonil bileşiklerinin MgCl2 eşliğinde okzalil klorür ile reaksiyonlarından 

heterosiklik yapıya sahip çeşitli furan-2,3-dionlar sentezlenmiştir [16]. 

Furan-dion türevibileşikler, su ve alkol gibi nükleofillere karşı çok hassas oldukları için, 

sentez edildikten sonra sürekli vakum desikatöründe P2O5 üzerinde muhafaza 

edilmelidirler. 1bileşiğinin sentezi için gerekli olan dibenzoilmetan, literatürde verildiği 

gibi bir seri reaksiyonlar sonunda elde edilir [12, 17]. Bilindiği üzere, dibenzoilmetan 

1,3-diketon olup, keto-enol tautomer özelliği gösterir ve denge daha ziyade enol 

tarafınadır [18]. 

O

R1 R2

O

O

X

X

O

O

O

R1

R2

O

O

OH

O

R1

O

R4

R3MgCl2

X=Cl, Br

              a           b              c             d            e                       f

R1         Et      CHMe2    CHMe2   CMe3   CH2CHMe2        OMe

R2         Et       CHMe2     Et           Et         Et                     CH2CHMe2

R
3
         H        Me            H            H         H                      H

R4         Me     Me            Me         Me       Me                   CHMe2

3,4,5

+

4

5

3

                    g                 h                   i              j               k               

   R
1
           OMe         OMe            OMe        OMe         OMe   

   R2

3,4

MeO Cl OMe
S

MeO MeO

OMe

MeO

OMe

MeO

Cl

 OEt             OEt           OEt             OEt           OEt

   l                 m               n                 o                 p

O
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Yukarıda incelenen literatür bilgileri sonucunda, furan-2,3-dion bileşiklerinin karbonil 

grupları ve bilhassa lakton halkaları bulundurmaları nedeniyle oldukça aktif oldukları ve 

bir çok heterosiklik bileşiklerin sentezinde başlangıç maddesi olarak kullanıldıkları 

görülmektedir [17, 19, 21].  

Bu nedenle yeni pirimidin türevi bileşiklerin sentez çalışmalarına girmeden önce 

literatürdeki1, 2 ve3 bileşiği reaksiyonlarının incelenmesi, çalışmalarımız sonucu elde 

edilen bileşiklerin yapılarının aydınlatılmasında ve reaksiyon mekanizmalarının 

açıklanmasında büyük önem taşır. 

1.2.1Bileşiğinin Reaksiyonları 

1 Bileşiği ile şimdiye kadar yapılan reaksiyonlar incelendiğinde, gerek kimyasal işlem 

ve gerekse reaksiyon türü bakımından sınıflandırma dört şekilde yapılabilir: 

1-Termoliz sonucu oluşan sikloadisyonlar  

2-Direk sikloadisyonlar, 

3-Nükleofillerle verdiği reaksiyonlar. 

4. Fotokimyasal reaksiyonlar 

1.2.1. Termoliz Sonucu Oluşan Sikloadisyonlar 

1 bileşiğinin gaz fazı piroliz metodu kullanılarak yapılan termolizinden, bir mol CO 

ayrılmasıyla dibenzoilketenin oluştuğu belirlenmiştir [22-25]. 

O

O

O

Ph

Ph

O
C

Ph

Ph

O
C

C

O

*

*

250 0C, 10-3 Torr

-CO
+

C

Ph

Ph

O
C

O

O

*

*

 

Bu termoliz reaksiyonlarıyla, 1’in dekarbonillendirilmesi ile ara kademede oluşan aktif 

dibenzoilketen, eğer ortamda sikloadisyon yapacak substrat bulamazsa, reaksiyon 

ortamına göre iki şekilde dimerleşir [23-25]. Böylece, termoliz sonucu sikloadisyonlar 

ortaya çıkar. Örnek olarak, çözücü içerisinde 130 
o
C’de1’in termolizi neticesinde [4+2] 

sikloadisyonu ile 5 no’lu, [4+4] sikloadisyonu ile de 6 no’lu bileşiğin elde edildiği E. 
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Ziegler tarafından yayınlanmıştır [22]. Fakat daha sonra X-ışını kristal yapı tayini 

metoduyla 6 no’lu bileşiğin oluşmadığı, [4+2] siklodimerizasyonu ile 4 no’lu bileşiğin 

meydana geldiği belirlenmiştir [24]. 

O

O

O

Ph

Ph

O
C

Ph

Ph

O
C

O

O
-CO

O

Ph

O

Ph

O

O

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

Ph

O

O

O

Ph

O Ph

O

Ph

O

Ph

O
PhO

O
O

Ph

-CO2

250 0C, 10-3 Torr

1300C

3

4
5

6

1 dibenzoilketen

 

Son yıllarda, dibenzoilketen gibi birçok yeni diaçilketenler (α-okso-ketenler) sentez 

edilmiştir [26, 27]. α-αOkso-ketenler, normal koşullarda izole edilemeyen oldukça 

reaktif moleküllerdir. Bu ketenler, 2-diazo-1,3-dikarbonil bileşikleri, 1,3-dioxinon’ların 

termolizi ya da fotoliziyle elde edilirler [28-33]. α-Okso-ketenler ayrıca furan-2,3-dion, 

β-ketoester ve asit klorürlerin sadece termolizi ile de elde edilirler [34-36].  

β-ketoesterlerin termolizinden alkolün ayrılması ile E, Z ketenler oluşur [37-40]. 

Nükleofilin veya uygun dienofilin olmaması durumunda dimerleşme meydana gelir. 

Basit ketenlerin aksine α-okso-ketenlerin dimerleşmesi, birinci açilketenin açil grubu ve 

heterokumulenin (C=C) çift bağı, ikinci açilketen molekülünün (C=C) bağıyla (birinci 

molekül dien ikinci molekül dienofil olarak davranarak) [4+2] sikloadisyon tarzında 

dimerleşerek 3-açil- -pyron oluşur [41, 42]. 

Diaçilketenlerin bir çoğu düşük sıcaklıkta, Argon matrix ortamında ya da inert çözelti 

ortamında bulunurlar [42, 43]. Oda koşullarında flash vakum pirolizi(FVP)ile elde 

edilebilen α-okso-ketenler de vardır [26]. Özellikle, tersiyer bütil gibi hacimli grupların 

bulunması ketenlerin kararlılığını artıran faktörlerdendir. 

1 Bileşiğinin termal bozunması ile ara kademede oluşan ve çok aktif bir bileşik olan 

dibenzoil keten, ortamda arilizosiyanatlar [44], karbodiimitler [44], nitriller [45, 46] ve 

schiff-bazları [47] gibi uygun bir dienofil olması durumunda [4+2] sikloadisyon 
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reaksiyonu vererek 1,3-oksazin türevleri, çeşitli keten ve ketonlarla yapılan 

reaksiyonları ile de bir çok altılı heterosiklik bileşikler sentez edilmiştir [48]. 

O

C

OPh

Ph

O

O

N

Ph R

O

O

N

O

Ph

O

Ph

Ph

R

NR

O

O

O

Ph

Ph

Ph

O

O

O

O

O

Ph

Ph

R

R

O

O

N

O

Ph

Ph

R

O

R-CN RNCNR

RNCO

(R)2CO

(Ph)2C=C=O

O

Ph

 

1.2.2. 1 Bileşiğinin Nükleofillerle Verdiği Reaksiyonlar 

Daha öncede belirtildiği gibi, 1bileşiğinin elektrofilik merkezleri vardır ve nükleofillere 

karşı oldukça aktiftir. Dolayısıyla nükleofilin yapısına ve reaksiyonşartlarına bağlı 

olarak çeşitli heterosiklik bileşiklerin sentezine imkân vermektedir. Ancak su ve etil 

alkol gibi nükleofillerle ise kolayca etkileşerek, dibenzoilmetan ve okzalik asit (alkol 

takdirinde ester) verecek şekilde bozunarak başlangıç maddelerine dönüştüğü 

bilinmektedir [49]. 

Literatürde yer alan1’inçeşitli aminlerle yapılan nükleofilik katılma reksiyonlarından 

bazıları aşağıda görülmektedir. 1’in anilin ve türevleriyle yapılan reaksiyonlarında 

çeşitli pirrol türevi bileşikler sentez edilmiştir [49]. 

1_
2 Ph-NH2

H2O-

N

O

O

OH

Ph

NH

Ph

Ph

Ph

N
O

NH

Ph

Ph

Ph

O

Ph OH
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1Bileşiğinin o-fenilendiamin ile uygun şartlardaki reaksiyonunda ise aşağıda görüldüğü 

gibi kinoksalin türevi bileşik elde edilmiş ve bunun da müteakip reaksiyonları 

gerçekleştirilmiştir [49]. 

1_ +

NH2

NH2

N

H

N

O

O

Ph

OH Ph

N

H

N

O

O

Ph

O Ph

PPA H2O

Ph-COOH

(COCl)2 H2OOH

Ph-COOH

- -

-

-

-

N

H

N

O

O
Ph

H

.
.

N

N
O

Ph

N

N
O

Ph

O

Ph

 

1’in çeşitli tiyosemikarbazonlar, semikarbazonlar, üreler ve tiyoürelerle yapılan 

nükleofilik katılma reaksiyonları sonucu, pirimidin türevi yeni bileşikler sentez 

edilmiştir. Oluşan pirimi-din türevi bileşiklerin hidrolizinden 1-aminopirimidin-2-on/-

tiyon elde edilmiştir[50-52]. 

O

O

O

Ph

O

Ph H2N-C-NH-N=C

X
R2

R1

X=C

NH2

NH2

N

N

Ph

O

Ph

X

N

N

Ph

O

Ph

X N

N

Ph

O

Ph

X

N

N

Ph

O

Ph

X

N=C

R2

R1

N

C

R1 R2

R

R

-CO2

-H2O

-CO2, H2O

X=O,S
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N

N

Ph

Ph

N C

R1

R2

O

O

 H
+
 , H2O N

N

Ph

Ph

NH2

O

O

+ C

R1

R2

O

(S)
(S)  

Diğer bir ilginç reaksiyonda 1’in fenilhidrazin ve çeşitli fenilhidrazonlarla 

reaksiyonudur. Burada her bir fenilhidrazon, 1 ile gerek benzenli ortamda ve gerekse 

70-80 
o
C’lerde direk olarak bir pirazol-3-karboksilli asit türevini vermektedir. 

Reaksiyonunun süzüntüsünden de bir piridazin-3-on türevi bileşik elde edilmiştir [53]. 

Toplu reaksiyon şeması ise aşağıda gösterildiği gibidir. 

R1

R2

N

N

CO2H

PhPh

O

Ph

N
N

O

O

Ph

O

Ph

R1

R2

Ph-NH-NH2

H

Ph

N

N

CO2R

Ph

O

Ph

N
N

OH

O

Ph

O

Ph

Ph

N
N

O

O

Ph

O

Ph

Ph

H

R1 R2

T ,CO2

-H2O
Ph

N

N

H

Ph

O

Ph

Ph

1

C=N-NH-Ph

C=O

a    Ph       H

b    H        C6H4OMe (p)

c    Me      Ph

d    Ph       Ph

2

3    R

a     H

b     Et

3a

3

4

5

6

7  

1’in çeşitli aminoguanidinlerle reaksiyonlarında ise pirimidin sistemleri yerine, 

aşağıdaki reaksiyon denkleminde görüldüğü üzere, imidazol sistemlerinin oluştuğu 

belirlenmiştir [54]. 

1_ + C N

R

R

N C

NH2

NH2

N
H

N
HO

O N N C

R

R
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1'in oksimlerle de halka açılması olmadan direk katılma reaksiyonları verdiği 

görülmüştür. Bu reaksiyonlardan elde edilen ürünlerin ayrıca termolizi yapılarak, yeni 

tür bileşiklerin elde edilmesi yoluna gidilmiştir [55]. 

1_ + C N

Ph

H3C

OH

CN

Ph

CH3

O

O

O

O

Ph

Ph

OH

 

1 Bileşiğinin N,N-dialkilürelerle reaksiyonundan ise aşağıda görülen pirrol-dion türevi 

bileşikler elde edilmiştir [56]. 

 

O

O

O

O

Ph

Ph

NH2

O

N

R R

+

N

O

O

O

Ph

Ph

O

N

R R

1

2 a,b

- H2O

2 R

a

b

- Me

- Et  

1Bileşiğinin üretan, anilid ve amid türevleriyle reaksiyonları da çalışılarak, bu defa düz 

zincir yapısında sırasıyla; dibenzoilasetik asit-N-karboksialkil amid ve dibenzoil- asetik 

asit-N-alkil amid türevi yeni bileşikler sentez edilmiştir [20, 57, 58].  

NH2
OR

O

Ph CH NH OR

O O O

Ph O

1_ +
CO-

R: C10H7, H  

Daha sonraki bir çalışmayla 1 ve 2 bileşiğinin amid’lerle deneysel ve teorik çalışmaları 

birlikte yayınlanmıştır [20]. Yine 2 bileşiği ile schiff bazlarının reaksiyonları incelenmiş 

ve elde edilen ürünlerin teorik çalışmaları da yapılmıştır [59]. 
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2 bileşiğinin fenil hidrazin ile (1:2) reaksiyonu sonucunda pirazolo piridazin türevi 

bileşikler elde edilmiştir [60]. 

+ 2 Ph NH NH2

NN

N
N

OH3CO

H3CO

2 

 

Ayrıca 2 bileşiğinin çeşitli semikarbazon ve tiyosemikarbazonlarla reaksiyonu 

sonucunda pirimidin türevi bileşikler elde edilmiştir [61]. 

C

R1

R2

N NH
NH2

X

N

N

Ar

Ar X

N C

R1

R2

O

NH

N

Ar

Ar X

O

N

R2R1

OAr

Ar

O

O

C

O

-CO -H2O

C

R1

R2

N NH
NH2

X

-CO2,H2O

-CH3OC6H4-

CH3

C6H5

-CH3OC6H5

CH3

CH3 C6H5

C6H5

C6H5

-CH3OC6H5

-CH3OC6H5

H

H

H

H

O

O

O

O

S

S

S

R1 R2 X

2 

p

p

p

pAr :

 

 

1 ve 2 bileşiklerinin çeşitli hidrazinlerle reaksiyonundan pirazol-3-karboksilik asit-

hidrazit elde edilmiştir [62]. 
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O O

O

Ar 

Ar 

O

-CH3O-C6H4-

+ NH2 NH R
N

N

Ar 

O

Ar 

NH-NH-R

O

R

2

Ar : Ph-

R : NO2 NO2

O2N

Ph- , ,

pAr :

 

1 ve 2 bileşiklerinin N-aril substitue fenilhidrazonlarla reaksiyonundan proponohidrazit 

türevi bileşikler elde edilmiştir  [63]. 
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Ar

O
N

N
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H
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O
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O
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O
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O
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d

e
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g

h

H

H

Ph

H

H

H

H

H

Ph

Me2NPh(p)

Ph

EtOPh(p)

Cl-Ph (o)
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MeO-Ph(p)

Ph

Ph

Ph

Ph

Ph

Ph

Ph

Ph

Ph( 2, 4-di-Me)

3, 4, 5 R1
R2 R3

3
4

5

 

Ayrıca 3 bileşiğinin çeşitli amidlerle reaksiyonu sonucunda düz zincirli α-N-açil-okso-

amid türevi bileşikler elde edilmiştir [64]. 
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Ar

Ar

O

O

C

O

-CO

- T
+ NH2 C R

O

Ar

Ar OH

O NH

O

R

X

Ar

Ar O

O NH

O

R

X

H

a

b

c

d

e

f

-Ph

N

-CH

-(CH2)2-CH3

-(CH2)4-CH3

-CH3

3, 4 R X

O

O

O

O

O

S

4

3

3  

Ar:    -CH3-C6H4-p

 

3 Bileşiğinin anilidlerle reaksiyonu sonucunda düz zincirli dibenzoilasetik asit türevi 

bileşikler sentez edilmiştir [65]. 

Ar

Ar

O

O

C

O

-CO

- T
+ C X

O

NHR

Ar

Ar OH

O

O

N

R

O

X

O
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Ar O

O

O

N

R

H

O

X

O

a

b

c

d

-Ph

3, 5 R X

5

3

-CH3C6H4-

-NH2C6H4-

-Ph

-CH3

-CH3

-CH3

-CH2-CO-CH3

3  

p

p

Ar:    -CH3-C6H4-p

 

3 Bileşiğinin çeşitli diaminlerle reaksiyonundan kinoksalin türevi bileşikler elde 

edilmiştir [66]. 
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+

R1NH2

NH2 R2

N
H

N

O

O

O
CH3

CH3

R2

R1

4

5

R1 R2

NO2 H

CH3 H

CH3 CH3

4, 5

 3  

 

3 Bileşiğinin 1-naftilamin ile reaksiyonundan 2,3 piroldion ve bütanoik asit türevi 

bileşikler elde edilmiştir [66]. 

NH2

+

N

O

O

CH3

O

CH3

O OO

CH3

CH3

OH

NH

3 

 

3 Bileşiğinin o-toluidin ve p-toluidin ile reaksiyonundan pirrolin-2-on türevi bileşikler 

elde edilmiştir[66]. 

NH2

CH3

+

N
OAr

Ar

OH

NH

Ar

O

Ar

O

O

O

O

Ar

Ar

Ar : (p)-CH3-C6H4

'
'

Ar ' : (o)-CH3-C6H4  
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NH2

CH3

+

N

OAr

Ar

OH

NH

Ar

O

Ar

O

O

O

O

Ar

Ar

Ar: (p)-CH 3-C6H4  

3’in çeşitli semikarbazonlar ile yapılan nükleofilik katılma reaksiyonları sonucu, 

pirimidin türevi yeni bileşikler sentez edilmiştir. Oluşan pirimidin türevi bileşiklerin 

hidrolizinden 1-amino-5-(4-metilbenzoil)-4-(4-metilfenil)-1H-pirimidin-2-on/tiyon elde 

edilmiştir[67, 8]. 
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Daha sonraki bir çalışmada elde edilen aminle 1,3-dikarbonil bileşiklerinin reaksiyonları 

ile pirazolo türevi yeni bileşikler sentez edilmiştir [67, 8]. 
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II. BÖLÜM 

MATERYAL VE YÖNTEMLER 

2.1. Deneylerde Kullanılan Kimyasal Maddeler 

Deneylerde kullanılan başlıca kimyasal maddeler, analitik saflıkta olup Merck, Fluka, 

Sigma ve Aldrich gibi firmaların maddeleridir. Reaksiyon ortamında ve saflaştırma 

işlemlerinde benzen, toluen, etil alkol, asetik asit, dietileter, petrol eteri, n-bütanol gibi 

organik çözücüler kullanıldı.  

2.2.  Deneylerde Faydalanılan Araç ve Cihazlar 

Bu araştırmada elde edilen tüm bileşiklerin IR spektrumları, 
1
H-NMR ve 

13
C-NMR 

spektrumları Erciyes Üniversitesi Fen Fakültesi Kimya Bölümü’n de alındı.  

Çalışma sırasında aşağıdaki cihazlardan gerektiği yerlerde yararlanıldı. 

- Bruker-400 MHz Ultra Shield NMR Spektrofotometresi, 

- Shimadzu 8400 FT-IR Spektrofotometresi, 

- Elecrothermal Marka 9200 Model Erime noktası Cihazı, 

- Carlo-Erba 1180 HP 105 Model Elementel Analiz Cihazı, 

- Vakum Pompası, 

- Isıtıcılı Magnetik Karıştırıcı, 

- Heidolph Marka Laborota 4001 HB digital Rotary Evaporator, 

- Camag Marka İnce Tabaka Kromatogram Cihazı (254/366 nm) 

- DC Alufolien Kieselgel 60 / 254 Merck TLC levhaları 

- Nüve Marka FN–500 Model Etüv (0–300 
o
C) 
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2.3. Deneylerde Kullanılan Metodlar 

Bu çalışmada kimyasal reaksiyonların gidişini belirleyen en önemli parametreler olan 

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

aktifliği göz önüne alınarak defalarca yapılan denemelerle en optimum reaksiyon 

şartları belirlenmiştir. Genellikle reaksiyonlar kurutma başlıklı geri soğutucu altında 

uygun çözücülerde reaktiflerin kaynatılarak karıştırılmasıyla veya reaktiflerin uygun 

çözücülerde oda sıcaklığında ve buzda karıştırılmasıyla yukarıda belirtilen 

parametrelere dikkat edilerek reaksiyonlar gerçekleştirilmiştir. Reaksiyonların ilerleyişi 

ve elde edilen ürünlerin saflığı ince tabaka kromotografisi (TLC) ile takip ve kontrol 

edilmiştir. Sentezlenen bileşikler uygun çözücülerde yıkama ve kristallendirme işlemi 

ile saflaştırılıp erime noktasına bakıldıktan sonra elementel analiz, IR ve NMR 

spektrometreleri kullanılarak yapıları aydınlatılmıştır. 

IR spektroskopisi tekniği, temel titreşim frekensları IR bölgede olan organik bileşiklerin 

fonksiyonel gruplarının belirlenmesi ve yapıları hakkında bazı önbilgileri elde etmede 

kullanılır. Bazı katı ve sıvı maddelerin IR spektrumları kırılma indisi yüksek bir 

malzeme içinde ışığın tam yansımasından yararlanılarak elde edilir. Bu uygulamada 

genellikle talyum bromür/talyum iyodürün bir karışık kristali veya germenyum veya 

çinko selenür levhalar kullanılır. İncelenecek örnek bu malzeme ile dıştan temas 

halindedir. Bu olayda ışık ara yüzeyden tam yansırken içinde örnek bulunan tarafa 

birkaç mm kadar girmekte ve kristale yeniden geri dönüp yoluna devam etmektedir. 

Işığın örnekle etkileştiği her ara yüzey bölgesinde absorbsiyon olanağı doğmakta ve 

böylece örneğin infrared spektrumu elde edilmektedir. Bu yönteme iç yansıma 

spektroskopisi (IRS) veya azalan tam yansıma spektroskopisi (ATR) adı verilir. Bu 

çalışmada FT-IR spektrumları araştırma laboratuarımızda ATR tekniği ile alındı. Elde 

edilen spektrumların değerlendirilmesinde, IR korelasyon tabloları ve bazı yardımcı 

kitaplardan faydalanılmıştır.  

Nükleer manyetik rezonans (NMR) ise atom çekirdeklerinin manyetik özelliklerine 

bağlı bir spektroskopi yöntemidir. Manyetik alanda çekirdeklerin belirli radyo frekans 

elektromanyetik ışınlarını absorbsiyonuyla, dönme enerji seviyelerine uyarılmalarının 

ölçümüne dayanır. En yaygın kullanılan çekirdekler 
1
H ve 

13
C’ dür, ancak çoğu başka 

elementinde bazı izotopları da NMR ile gözlemlenebilir. NMR spektroskopisi 
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yardımıyla molekülde bulunan hidrojen ve karbon atomlarının türü, komşu olduğu 

gruplar ve sayıları hakkında bilgi edinilebilir. CDCI3 ve DMSO gibi çözücülerde alınan 

NMR spektrumlarının yorumu, NMR korelasyon tabloları, literatür bilgileri, bazı 

yardımcı kitaplardan ve bilgisayar programlarından faydalanılarak yapılmıştır. 

Elementel analizler ve NMR analizleri Erciyes Üniversitesi Teknoloji Araştırma ve 

Uygulama Merkez’inde (ERÜ TAUM), IR analizleri Erciyes Üniversitesi Fen Fakültesi 

Kimya Bölümü’nde yapılmıştır. 

2.4. 4-(4-Metoksibenzoil)-5-(4-Metoksifenil)-2,3-Furandion Bileşiğinin 

SentezÇalışmaları 

2.4.1. p,p’-Dimetoksi Benzalasetofenon Sentezi 

2 litrelik 3 boyunlu bir balona 40 g NaOH konur ve üzerine 290 mL su konularak tuz-

buz banyosunda bir motora bağlı karıştırıcı vasıtasıyla karıştırılarak çözülür. Daha sonra 

damlatma hunisine alınan 87 g (85,3 mL) 4-metoksiasetofenonun 650 mL etil alkoldeki 

çözeltisi karıştırılarak damla damla ilave edilir. Bu işlem bitince, 78 g (70.24 mL) 4-

metoksibenzaldehit bu karışıma birden dökülür ve 5, 6 saat tuz-buz karışımında 

karıştırılır. Bu esnada sıcaklık -10
◦
C civarında olmalıdır. Reaksiyon balonunda 

başlangıçta koyu sarı bir renk varken reaksiyonun ilerleyen saatlerinde açık sarı renkte 

çökelme başlar. Bu arada 20 mL etil alkol eklenerek kristallenmenin daha iyi olması 

sağlanır. Reaksiyon sonunda çöken katı madde buzdolabında yaklaşık 12 saat 

bekletildikten sonra 200 mL su + 150 mL etil alkol karışımı ile yıkanır. Daha sonra bir 

petri kabına alınarak vakum desikatöründe, P2O5 üzerinde kurutulur [68]. 

 

Ar CH3

O

+

Ar H

O

Ar

O

HH

Ar

HOH

H2O-
Ar

O

H

Ar H

p-metoksi asetofenon p-metoksi benzaldehit
p,p'-dimetoksi benzalasetofenon

NaOH

Et-OH

Ar: p-CH3O-C6H4-  
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2.4.2. p,p’-Dimetoksi Benzalasetofenondibromür Sentezi 

8.3 g p,p’-Dimetoksibenzalasetofenon, üç boyunlu bir balonda, 150 mL CCl4 içerisinde 

tuz-buz ortamında iyice çözüldükten sonra, eşdeğer miktardaki 2 mL brom, damlatma 

hunisi vasıtasıyla sıcaklık 0°C de tutularak bir mekanik karıştırıcı ile karıştırılarak 

damla damla ilave edilir. Bromlama işlemi bromun renginin kaybolmadığı ana kadar 

devam edilir. Karıştırma işlemi ise brom ilavesi bittikten sonra, aynı sıcaklıkta 1,5 saat 

kadar daha devam ettirilir. Çökelek süzüldükten sonra fazla bromun uzaklaştırılması 

için önce soğuk etil alkolle daha sonra sıcak alkolle yıkanır. Ürün portakal kırmızısı 

renkten sarıya dönüşür. Vakum desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulur[68]. 

Ar

O

H

Ar H

p,p'-dimetoksi benzalasetofenon

+ Br2

CCl4
Ar

O

Ar

BrH

HBr

p,p'-dimetoksi benzalasetofenon dibromür

Ar: p-CH3O-C6H4-  

2.4.3. p,p’- 1,3-Bis(4-metoksifenil)propan-1,3-dion 

29g p,p’-Dimetoksi Benzalasetofenondibromür üç boyunlu bir balona konarak üzerine 

50 mL metanol ilave edilir. Diğer taraftan şilifli kuru bir erlene üzerinde CaCl2 başlığı 

bulunan, bir geri soğutucu takılır. Bu erlene önce 40 mL metanol ilave edilir daha sonra 

üzerine 3,5 g metalik sodyum küçük parçalar halinde aralıklı olarak ilave edilir. Metalik 

sodyumun çözünmesi tamamlandıktan sonra, oluşan NaOCH3 çözeltisi damlatma 

hunisine alınır ve üç boyunlu balona takılarak yavaş yavaş ilave edilirken ısıtıcı 

sıcaklığı 50-60°C ye ayarlanarak bu sıcaklıkta tutulmasına dikkat edilir. Reaksiyon bu 

şekilde bir saat karıştırılarak ısıtıldıktan sonra soğumaya bırakılır. Oda şartlarında pH= 

1 olacak şekilde, kontrol edilerek, 50-60 mL HCl ilave edilir. İlave işleminden sonra 

ısıtılan maddeye karıştırılarak 4 mL daha HCl eklenir. Beş dakika karıştırılıp bırakılan 

madde buzdolabında bir saat bekletilir. Süzüldükten sonra %50 lik soğuk 50 mL 

metanol ile yıkandıktan sonra soğuk destile su ile ayrıca yıkanır. Daha sonra metanolde 

kristallendirilir ve vakum desikatöründe P2O5 üzerinde iyice kurutulur [68]. 
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Ar: p-CH3O-C6H4-  

2.4.4. 4-(4-Metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-2,3-furandion 2 Bileşiğinin Sentezi 

3 g 1,3-Bis(4-metoksifenil)propan-1,3-dion 30 mL benzen içerisinde çözüldükten sonra 

0,9 mL okzalil klorür damla damla ilave edilir. CaCl2 başlığı takılı geri soğutucu altında 

1 saat kaynatılır. Çözücü evaporatör yardımıyla uzaklaştırıldıktan sonra kalan yağımsı 

ürün üzerine mutlak eter eklenir ve bir süre karıştırıldıktan sonra süzülür. Vakum 

desikatöründe P2O5 üzerinde kurutulur [68]. 
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2.5. Asetofenonsemikarbazon Sentezi 

2,3 mL (0,02 mol) asetofenonun sulu alkol çözeltisine 1,99 gr (0,02 mol) semikarbazit 

hidroklorür ve 1 gr (0,0125 mol) soydum asetat kristali karıştırılır ve geri soğutucu 

altında 1 saat kaynatılır. Soğuduktan sonra oluşan beyaz çökelek süzülür ve etil 

alkoldekristallendirilir. EN.: 105 
o
C’ dir [69-70]. 
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2.6. 2 Bileşiğinin Asetofenonsemikarbazon ile Reaksiyonu 

4-(4-Metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-2,3-furandion ile asetofenonsemikarbazon 

(1:1) mol oranında alınarak taze destile edilmiş toluen içerisinde CaCl2 kurutma başlığı 

takılı geri soğutucu altında 4 saat kaynatıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra toluen 

evaporatör yardımıyla atıldı. Reaksiyon balonunda kalan ürüne dietileter ilave edildi ve 

bir süre magnetik karıştırıcı ile karıştırıldı. Çöken turuncu renkli ham ürün süzülüp 

alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi.1-

(fenilmetilmetilenamino)-5-(4-metoksibenzoil)- 4-(4-metoksifenil)-1H-pirimidin-2-on 

şeklinde adlandırıldı [8]. 

O O

O
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O

-CH3O-C6H4-

+ C

CH3

Ph

N NH NH2

O

N

N
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Ar O
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CH3
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O
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(A)
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2.7.1-Amino-5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-meoksilfenil)-1H-pirimidin-2-on(E)Sentezi 

Belirli miktarda 1-(fenilmetilmetilenamino)-5-(4-metoksibenzoil)- 4-(4-metoksifenil)-

1H-pirimidin-2-on, geri soğutucu düzeneğinde etanolde ısıtılarak çözüldü. 3 mL asetik 

asit ilave edildi. Bulanma olmayıncaya kadar damla damla yaklaşık 15-16 mL su ilave 

edilerek 1 saat kaynatıldı. Soğuduktan sonra çöken krem renkli ham ürün süzülerek 

uygun kristallendirme vasıtası olan etanolde kristallendirildi [8]. 
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2.8. (E) Bileşiğininİzosiyanatlar ve İzotiyosiyanat ile Reaksiyonu 

Bilindiği gibi kimyasal reaksiyonların gidişini belirleyen en önemli parametreler; 

sıcaklık, zaman, konsantrasyon, çözücünün cinsi, reaktiflerin yapısı ve aktifliğidir. 
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Çalışmalarımızda her bir reaksiyon için bu parametreler göz önüne alınarak, defalarca 

yapılan denemeler sonucunda en uygun reaksiyon şartları belirlendi ve yeni maddeler 

literatüre kazandırıldı.  

2.8.1.(E) Bileşiğinin Fenilizosiyanat ile Reaksiyonu 

(E) bileşiğiile fenilizosiyanat (1:20) mol oranındareaksiyon balonuna alındı. CaCl2 

kurutma başlığı takılarak 120 
o
C’ye ayarlanmış etüvde 1 saat ısıtıldı. Etüvden çıkartılıp 

oda sıcaklığına kadar soğutuldu. Yağımsı kalıntı üzerine dietileter ilave edildive oda 

şartlarında 1 gün karıştırıldı. Çöken beyaz renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan n-bütanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. Bileşiğin (E1) kapalı 

formülünün C26H22N4O5 olduğu belirlendi. 

Bilindiği gibi, IR Spektroskopisi tekniği yardımıyla temel titreşim frekansları IR 

bölgede olan organik bileşiklerin fonksiyonel grupları belirlenir ve yapıları hakkında 

bazı ön bilgiler elde edilir. Bazı katı ve sıvı maddelerin infrared spektrumları kırılma 

indisi yüksek bir malzeme içinde ışığın tam yansımasından yararlanılarak elde 

edilebilir. Bu uygulamada genellikle talyum bromür/talyum iyodürün bir karışık kristali 

veya germanyum ve çinko selenür levhalar kullanılır. İncelenecek örnek bu malzeme ile 

dıştan temas halindedir. Bu olayda ışık ara yüzeyden tam yansırken içinde örnek 

bulunan tarafa birkaç µm kadar girmekte ve kristale yeniden geri dönüp yoluna devam 

etmektedir. Işığın örnekle etkileştiği her ara yüzey bölgesinde absorbsiyon olanağı 

doğmakta ve böylece örneğin infrared spektrumu elde edilmektedir. Bu yönteme iç 

yansıma spektroskopisi (IRS) veya azalan tam yansıma spektroskopisi (ATR) adı verilir 

[71-72].Bu çalışmada FT-IR spektrumları araştırma laboratuarımızda ATR tekniği ile 

alındı. 

ATR spektrumları alışılmış absorbsiyon spektrumlarına benzerler, fakat onların tam 

aynısı değildirler. Genel olarak aynı pikler gözlendiği halde, bu piklerin bağıl şiddetleri 

farklıdır. Absorbans, gelme açısına bağlı olduğu halde numunenin kalınlığına bağlı 

değildir. Çünkü ışın numune içine doğru sadece birkaç mikrometrelik yol alır. Toplam 

azaltılmış yansıma spektroskopisinin absorbsiyon spektrumlarına başlıca üstünlüğü; 

oldukça az emekle, çok çeşitli numune tiplerine uygulanabilmesidir. İplikler, pamuk 

lifler, bezler ve yapay lifler yoğun bir kristal üzerine preslenerek incelenebilir. Pasta, toz 
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veya süspansiyon halindeki numuneler de benzer bir kristal kullanılarak incelenebilir. 

Sıvı numuneler için ATR kristali sıvıya batırılarak spektrum alınır. Toplam azaltılmış 

yansıma spektroskopisi polimerler, kauçuk ve diğer benzeri katılar gibi birçok maddeye 

uygulanmaktadır [73].  

Alınan spektrumların değerlendirilmesinde, IR korelasyon tabloları ve bazı yardımcı 

kitaplardan yararlanılmıştır [74-75]. 

IR spektrumlarının hidrojen gerilme bölgesinde 3700-3100 cm
-1

 arasında yer alan geniş 

bandlar çeşitli O-H ve N-H gerilme titreşimlerine aittir. O-H bandları genellikleN-H 

bağlarından daha geniş, şiddetli ve yayvan bandlardır. Ayrıca, hidrojen köprüsü bağları 

bu gruplara ait pikleri genişletir ve düşük dalga sayısına kaymasına sebep olur [74-75-

76]. 

Şekil 2.1’ de verilen E1 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3228.6 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3090.4-2921.9 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1716.5 ve 1645.2 cm
-1’

deki pikler 

karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1602.7, 1550.5 ve 1458.1 cm
-1’

deki pikler 

fenil ve pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine aittir. 
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Şekil 2.1. E1 Bileşiğinin IR Spektrumu 

 

Şekil 2.2.E1Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 
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Şekil 2.2.’de verilen
1
H-NMR spektrumunun incelenerek yorumlanması için proton 

kimyasal kayma korelasyon tablolarından ve kitaplardan yararlanılmıştır [77-78]. 

Referans madde olarak TMS kullanılmış olup, kimyasal kayma değerleri δ= ppm ölçü 

birimindedir. Yüksek alanlarda görülen pikler metil, düşük alanda görülenler ise 

aromatik grupları gösterir. Bilindiği gibi, aromatik bileşikler magnetik anizotropi 

özelliği gösterir. Bu durum çift bağlardaki elektron akımları sonucu ortaya çıkar. 

Aromatik, olefinik, asetilenik ve karbonil gruplarına bağlı protonların kimyasal 

kaymaları (δ= ppm), bu tür perdeleme ile açıklanır. Aromatik halkaya bağlı protonların 

rezonanslarının aşağı alana kayması, aromatik halkanın oluşturduğu halka akımından 

kaynaklanır. Bu nedenle aromatik protonlar, δ= 6.00-9.00 ppm arasında çıkabilir. 

Benzen halkasında tüm protonlar eşdeğer olduklarından δ= 7,27 ppm’de rezonans olur. 

Halkaya giren bir sübstituentin elektronik yapısına göre, halkada elektron yoğunluğu 

artar veya azalır. 

Şekil 2.2’de E1 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 9.49 ppm deki singlet pik N-H hidrojenlerine ve δ= 7.80-

6.80 ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan 

fenil grubu protonlarına aittir. δ= 3.81-3.74 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          9.49                 7.80-6.80              3.81-3.84 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                        14                              6 

Karbonun kimyasal kayması, C’un hibritleşmesine ve çevresine bağlıdır. C’un bağlı 

olduğu atom veya gruplar değiştikçe, sinyalin gözlenme yerleri de değişecektir. 

Aromatik C’lar (alken C’ları gibi) δ= 110-150 ppm arasında soğurma yaparlar. 

Substitue aril karbonunun absorpsiyonu, substituentin elektronegatifliğine bağlıdır ve 

pik şiddeti düşüktür. Alkil grupları δ= 0-70 ppm arasında, karbonil bileşikleri ise δ= 

160-250 ppm ‘de sinyal verirler. Karbonil grubu üzerinde elektron yoğunluğunu artıran 

her fonksiyonlu grup, kimyasal kaymanın azalmasına sebep olur. Yani TMS’ye yakın 

çıkar. Sentezlediğimiz bileşiğin 
13

C-NMR spektrumlarının yorumu yapılırken, benzer 

yapıda olan bileşiklerdeki C’ların kimyasal kayma değerleri literatürlerden çıkarılmıştır. 

Ayrıca, 
13

C-NMR kimyasal tablolarından da yararlanılmıştır [78]. 
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Şekil 2.3’de E1 bileşiğinin DMSO’te çözülerek alınan 
13

C-NMR spektrumu 

incelendiğinde δ= 190.47 ppm de görülen pik benzoil karbonunu (Ph-C=O), δ= 171.51 

ppm’deki pik amit karbonunu (NH-C=O), δ= 164.02 ppm’de görülen pik pirimidin 

halkasındaki karbonil karbonuna C=O, δ= 162.07-114.29 ppm’de görülen pikler 

aromatik karbonları, δ=56.10-55.81 ppm’deki pikler iki tane (CH3O-) grupları 

karbonuna aittir. 

 

Şekil 2.3.E1 Bileşiğinin
13

C-NMR Spektrumu 

Spektral veriler doğrultusunda literatüre göre yeni bir bileşik olduğu belirlenen 

E1bileşiği IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-

metoksifenil)-2-okso-1(2H)-il]-3-fenil-üre (E1) şeklinde adlandırıldı. 
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2.8.2. (E) Bileşiğinin Fenilizotiyosiyanat ile Reaksiyonu 

(E)bileşiği ile fenilizotiyosiyanat (1:20) mol oranında reaksiyon balonuna alındı. CaCl2 

kurutma başlığı takılarak, 120 
o
C’ye ayarlanmış etüvde 2 saat ısıtıldı. Etüvden çıkartılıp 

oda sıcaklığına kadar soğutuldu. Yağımsı kalıntı üzerine dietileter ilave edildi ve oda 

şartlarında 1 gün karıştırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan n-bütanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. Bileşiğin (E2) kapalı 

formülünün C26H22N4O4S olduğu belirlendi. 

 

Şekil 2.4. E2 Bileşiğinin IR Spektrumu 
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Şekil 2.4’ de verilen E2 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3267.2 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3132.2-2931.6 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1733.9 ve 1679,9 cm
-1’

deki pikler 

karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1591.2, 1551.4 ve 1419.5 cm
-1’

deki pikler 

fenil ve pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine, 1257.5 cm
-1’

deki pik C=S 

gerilme titreşimine aittir. 

 

Şekil 2.5 E2 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

Şekil 2.5’de E2 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 10.50 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 6,67-8,47 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.75-3.83 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          10.50              6.67-8.47              3.75-3.83 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                        13                            6                  
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Şekil 2.6. E2 Bileşiğinin 
13

C-NMR Spektrumu 

 

Şekil 2.6’de E2 bileşiğinin DMSO’te çözülerek alınan 
13

C-NMR spektrumu 

incelendiğinde δ= 190.38 ppm de görülen pik benzoil karbonunu (Ph-C=O), δ= 171.76 

ppm’deki pik amit karbonunu (NH-C=O), δ=164.12 ppm’de görülen pik pirimidin 

halkasındaki karbonil karbonuna C=O, δ= 162.14-113.71 ppm’de görülen pikler 

aromatik karbonları, δ=56.10-55.79 ppm’deki pikler iki tane (CH3O-) grupları 

karbonuna, 153.84 ppm’deki pik C=S grubuna aittir. 

Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, 

IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metilbenzoil-4-(4-metilfenil)-2-okso-1(2H)-

il]-3-fenil-tiyoüre (E2) şeklinde adlandırıldı. 

N
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31 

 

2.8.3. (E) Bileşiğinin 4-Metoksifenilizosiyanat ile Reaksiyonu 

 

(E)Bileşiği ile 4-metoksifenilizosiyanat (1:20) mol oranındareaksiyon balonuna alındı. 

Geri soğutucu altında asetonitrilde 3 saat kaynatıldı. Çözücü evaporatör yardımıyla 

uzaklaştırıldıktan sonra kalan yağımsı ürün üzerinedietileter ilave edildive oda 

şartlarında 1 gün karıştırıldı. Çöken beyaz renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan etanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. Bileşiğin (E3) kapalı 

formülünün C27H24N4O6 olduğu belirlendi. 

 

 

 

Şekil 2.7 E3 Bileşiğinin IR Spektrumu 

 

Şekil 2.7’ de verilen (E3) bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3305.8 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3058.8-2846.7 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1715.5 ve 1650.9 cm
-1’

deki pikler 

karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1595.0, 1512.1 ve 1417.6 cm
-1’

deki pikler 

fenil ve pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine aittir. 
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Şekil 2.8 E3 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

 

Şekil 2.8’de E3 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 9.42 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 6.92-8.47 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.72-3.82 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

 

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          9.42                     6.92-8.47             3.72-3.82 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                             13                           9 
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Şekil 2.9. E3 Bileşiğinin 
13

C-NMR Spektrumu 

 

Şekil 2.9’de E3 bileşiğinin DMSO’te çözülerek alınan 
13

C-NMR spektrumu 

incelendiğinde δ= 190.48 ppm de görülen pik benzoil karbonunu (Ph-C=O), δ= 171.46 

ppm’deki pik amit karbonunu (NH-C=O), δ=164.01 ppm’de görülen pik pirimidin 

halkasındaki karbonil karbonuna C=O, δ= 162.05-114.28 ppm’de görülen pikler 

aromatik karbonları, δ=56.10-55.80 ppm’deki pikler üç tane (CH3O-) grupları 

karbonuna grubuna aittir. 

Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, 

IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-

1,2(H)-il]-3-p-metoksi-fenil-üre E3 şeklinde adlandırıldı. 
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2.8.4. (E) Bileşiğinin 4-Metoksifenilizotiyosiyanat ile Reaksiyonu 

(E) bileşiği ile 4-metoksifenilizotiyosiyanat (1:20) mol oranında reaksiyon balonuna 

alındı. CaCl2 kurutma başlığı takılarak 90 
o
C’ye ayarlanmış etüvde 2 saat ısıtıldı. 

Etüvden çıkartılıp oda sıcaklığına kadar soğutuldu. Yağımsı kalıntı üzerine dietileter 

ilave edildi ve oda şartlarında 1 gün karıştırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülerek 

alındı. Uygun kristallendirme vasıtası olan n-bütanol ile kristallendirildi. TLC (ince 

tabaka kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. E4 

bileşiğinin kapalı formülünün C27H24N4O5S olduğu belirlendi. 

 

 

Şekil 2.10 E4 Bileşiğinin IR Spektrumu 

 

Şekil 2.10’ de verilen E4 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3255.6 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3125.5-2927.2 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1737.7 ve 1676.0 cm
-1’

deki pikler 
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karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1581.5 1460.0 ve 1419.5 cm
-1’

deki pikler 

fenil ve pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine, 1249.8 cm
-1’

deki pik C=S 

gerilme titreşimine aittir. 

 

Şekil 2.11 E4 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

 

Şekil 2.11’de E4 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 8.44 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 6.68-7.86 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.75-3.83 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

 

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          8.44                6.68-7.86              3.75-3.83 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                        13                             9 

 

Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, 

IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-

1,2(H)-il]-3-p-metoksi-fenil-tiyoüre (E4) şeklinde adlandırıldı. 
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2.8.5. (E) Bileşiğinin 4-Klorofenilizosiyanat ile Reaksiyonu 

 

(E) Bileşiği ile 4-klorofenilizosiyanat ile (1:20) mol oranındareaksiyon balonuna alındı. 

Geri soğutucu altında asetonitrilde 3 saat kaynatıldı. Çözücü evaporatör yardımıyla 

uzaklaştırıldıktan sonra kalan yağımsı ürün üzerinedietileter ilave edildive oda 

şartlarında1 gün karıştırıldı. Çöken beyaz renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan asetik asit ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. Bileşiğin (E5) kapalı 

formülünün C26H21N4O5Clolduğu belirlendi. 

 

 

Şekil 2.12 E5 Bileşiğinin IR Spektrumu 

Şekil 2.12’ de verilen E5 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3240 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3070.5-2964.4 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1728.1 ve1650 cm
-1’

deki pikler karbonil 
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C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1596.9, 1544.9 ve 1423.4 cm
-1’

deki pikler fenil ve 

pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine aittir. 

 

Şekil 2.13 E5 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

 

Şekil 2.13’de E5 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 9.59 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 6.99-7.79 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.99-3.82 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

 

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          9.59               7.79-6.99              3.99-3.82 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                        13                            6 
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Şekil 2.14 E5 Bileşiğinin 
13

C-NMR Spektrumu 

Şekil 2.14’de E5 bileşiğinin DMSO’te çözülerek alınan 
13

C-NMR spektrumu 

incelendiğinde δ= 190.44 ppm de görülen pik benzoil karbonunu (Ph-C=O), δ= 171.55 

ppm’deki pik amit karbonunu (NH-C=O), δ= 164.03 ppm’de görülen pik pirimidin 

halkasındaki karbonil karbonuna C=O, δ= 162.09-114.30 ppm’de görülen pikler 

aromatik karbonları, δ=56.11-55.81 ppm’deki pikler iki tane (CH3O-) grupları 

karbonuna grubuna aittir. 

Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, 

IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-

1,2(H)-il]-3-(3-klorofenil)-üre (E5) şeklinde adlandırıldı. 
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2.8.6. (E) Bileşiğinin 1- Naftilizotiyosiyanat ile Reaksiyonu 

(E) bileşiğiile 1-naftilizotiyosiyanat (1:20) mol oranındareaksiyon balonuna alındı. 

CaCl2 kurutma başlığı takılarak 80 
o
C’ye ayarlanmış etüvde 4 saat ısıtıldı. Etüvden 

çıkartılıp oda sıcaklığına kadar soğutuldu. Yağımsı kalıntı üzerine dietileter ilave 

edildive oda şartlarında 1 gün karıştırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülerek alındı. 

Elde edilen ham ürün etanolde yıkandı. TLC (ince tabaka kromatografisi) sonra 

reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. E6 bileşiğinin kapalı formülünün 

C30H25N4O4S olduğu belirlendi. 

 

Şekil 2.15 E6 Bileşiğinin IR Spektrumu 
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Şekil 2.15’ de verilen E6 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3240.2-3342.4 cm
-1

‘deki 

pikler NH gerilme titreşimlerine, 3161-2977.9 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla 

moleküldeki aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1741.6 ve1685 cm
-1’

deki 

pikler karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1591.2, 1504.4 ve 1413.7 cm
-1’

deki 

pikler fenil ve pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine, 1311.5 cm
-1’

deki 

pik C=S gerilme titreşimine aittir. 

 

Şekil 2.16 E6 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

Şekil 2.16’de E6 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde;δ= 10.94 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 8.62-6.94 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.84-3.72 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  
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Kimyasal Kayma (δ=ppm):          10.94               8.62-6.94             3.84-3.72 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                        16                             6 

 

Şekil 2.17. E6 Bileşiğinin 
13

C-NMR Spektrumu 

Şekil 2.17’de E6 bileşiğinin DMSO’te çözülerek alınan 
13

C-NMR spektrumu 

incelendiğinde δ= 190.46 ppm de görülen pik benzoil karbonunu (Ph-C=O), δ= 171.82 

ppm’deki pik amit karbonunu (NH-C=O), δ= 164.13 ppm’de görülen pik pirimidin 

halkasındaki karbonil karbonuna C=O, δ= 162.14-114.31 ppm’de görülen pikler 

aromatik karbonları, δ=56.14-55.82 ppm’deki pikler iki tane (CH3O-) grupları 

karbonuna grubuna aittir. 

Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, E6 

IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-

1,2(H)-il]-3-1-naftil-tiyoüre şeklinde adlandırıldı. 
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2.8.7. (E) Bileşiğinin p-Tolilizotiyosiyanat ile Reaksiyonu 

(E) Bileşiğiile p-tolilizotiyosiyanat (1:20) mol oranındareaksiyon balonuna alındı. 

CaCl2 kurutma başlığı takılarak 80 
o
C’ye ayarlanmış etüvde 2 saat ısıtıldı. Etüvden 

çıkartılıp oda sıcaklığına kadar soğutuldu. Yağımsı kalıntı üzerine dietileter ilave 

edildive soğukta 1 gün karıştırıldı. Çöken sarı renkli ham ürün süzülerek alındı. Uygun 

kristallendirme vasıtası olan n-bütanol ile kristallendirildi. TLC (ince tabaka 

kromatografisi) sonra reaktiflerden farklı bir ürün olduğu anlaşıldı. E7 bileşiğinin kapalı 

formülünün C27H24N4O4S olduğu belirlendi. 

 

Şekil 2.18 E7 Bileşiğinin IR Spektrumu 
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Şekil 2.18’ de verilen E7 bileşiğinin FT-IR spektrumunda 3273 cm
-1

‘deki pik NH 

gerilme titreşimlerine, 3018.4-2964.4 cm
-1

 arasında görülen pikler sırasıyla moleküldeki 

aromatik ve alifatik C-H gerilme titreşimlerine, 1741.6 ve 1685.7 cm
-1’

deki pikler 

karbonil C=O grupları gerilme titreşimlerine, 1506.3 ve 1423.4 cm
-1’

deki pikler fenil ve 

pirimidin halkası C=C ve C=N gerilme titreşimlerine, 1230.5 cm
-1’

deki pik C=S gerilme 

titreşimine aittir. 

 

Şekil 2.19. E7 Bileşiğinin 
1
H-NMR Spektrumu 

Şekil 2.19’de E7 bileşiğinin DMSO’te çözülerek 400 MHz’de alınan 
1
H-NMR 

spektrumu incelendiğinde; δ= 10.76 ppm deki pik N-H hidrojenlerine ve δ= 7.86-6.68 

ppm arasında görülen multiple pikler bileşikteki elektron yoğunlukları farklı olan fenil 

grubu protonlarına aittir. δ= 3.83-3.75 ppm’deki pikler moleküldeki metoksi grubu 

protonlarına aittir.  

 

Kimyasal Kayma (δ=ppm):          10.76                7.86-6.68             3.83-3.75 

İntegrasyon (proton sayısı):            2                           13                        6 
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Bu spektral veriler doğrultusunda bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibi olup, (E7) 

bileşiği IUPAC adlandırma sistemine göre 1-[5-(4-metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-

okso-1,2(H)-il]-3-p-metil-fenil-tiyoüre şeklinde adlandırıldı. 
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2.9. (E) Bileşiğinin İzosiyanatlar ve İzotiyosiyanatlarla Reaksiyon Mekanizması 
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III. BÖLÜM 

BULGULAR 

3.1. 1-[5-(4-Metoksibenzoil)-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1(2H)-il]-3-fenil-üre(E1) 

0.2 g (E) bileşiği tartılır ve 100 ml’lik bir balon içerisine konur. Üzerine 2 ml 

fenilizosiyanat eklenip, iyice karıştırıldıktan sonra CaCl2 kurutma başlığı takılarak, 120 

o
C’ye ayarlanan etüvde 60 dakika ısıtılır. Oda sıcaklığına soğutulduktan sonra, ele 

geçen yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir ve bir gün karıştırılır. Ortamdaki 

beyaz renkli çökelti süzülüp alındıktan sonra, n-bütanolden kristallendirilerek 

saflaştırılır. E.N. : 230 
o
C 

Molekül formülü: C26H22N4O5                                 Mol Kütlesi: 470,43 g/mol 

Bileşen%:     C    H      N    

Hesaplanan   %: 66.38 4.67 11.90  

Bulunan        %: 66.18 4.74 11.65               

IR (cm
-1

)           :3228.6 cm
-1

 (N-H) ;3090.4 cm
-1

2921.9cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- 

H) ;(1666.4 (C=O);   1602.7-1550.5-1458.1 (C=C ve C=N) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  9.49 (H, pirimidin); 7.80-6.80 (Ar-H); 3.84-3.81(2 CH3O) 

13
C-NMR (δ =ppm)  :  190.47(Ph-C=O), 171.5(NH-C=O), 164.2 (C=O),162.07-113.97                                                      

(aromatik C), 56.10-55.81 (OCH3). 
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3.2. 1-[5-(4-Metilbenzoil-4-(4-metilfenil)-2-okso-1(2H)-il]-3-fenil-tiyoüre (E2) 

0.2 g (E) bileşiği tartılır ve 100 ml’lik bir balon içerisine konur. Üzerine 2 ml 

fenilizotiyosiyanat eklenip, iyice karıştırıldıktan sonra CaCl2 kurutma başlığı takılarak, 

120 
o
C’ye ayarlanan etüvde 120 dakika ısıtılır. Oda sıcaklığına soğutulduktan sonra, ele 

geçen yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir ve bir gün karıştırılır. Ortamdaki 

sarı renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra, n-bütanolden kristallendirilerek saflaştırılır. 

E.N.: 210 
o
C 

Molekül formülü: C26H22N4O4S                                 Mol Kütlesi: 486,50 g/mol 

Bileşen%            : C  H  N   S 

Hesaplanan   % : 64.19 4.52 11.51 6.8 

Bulunan        %: 64.49 4.78 11.48 6.6 

IR (cm
-1

)               :3267.2 cm
-1

 (N-H); 3132.2 cm
-1

-2931.6cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- 

H);1733.9-1679.9cm
-1

  (C=O); 1591.2-1551.4-1419.5cm
-1

 (C=C ve C=N); 1257.5cm
-1

  

(C=S) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  10.50 (H, pirimidin); 8.47-6.67 (Ar-H); 3.83-3.75 (2 CH3O) 

13
C-NMR (δ =ppm)  :  190.38(Ph-C=O), 171.76(NH-C=O), 164.12(C=O),162.14-

113.71 (aromatik C), 56.10-55.79 (OCH3). 

3.3. 1-[5-(4-Metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1,2(H)-il]-3-p-metoksi-fenil-

üre (E3) 

0.2 g (E) bileşiğinin 30 ml asetonitrildeki çözeltisine 2 ml p-metoksifenilizosiyanat 

konur. CaCl2 kurutma başlığı takılı geri soğutucu altında 3 saat kaynatılır.Reaksiyon 

sonrası çözücünün fazlası evaporatör yardımı ile atılarak yağımsı madde üzerine 

dietileter ilave edilir. Bir süre magnetik karıştırıcıda karıştırılarak vakumda süzülür. Oda 

sıcaklığına soğutulduktan sonra, ele geçen yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir 

ve bir gün karıştırılır. Ortamdaki beyaz renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra etanol 

ile kristallendirilerek saflaştırılır.E.N.: 218
o
C 
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Molekül formülü: C27H24N4O6                               Mol Kütlesi: 500,45 g/mol 

Bileşen%            : C    H    N 

Hesaplanan   % : 64.8 4.79 11.19               

Bulunan        % : 64.6 4.83 11.10                 

IR (cm
-1

)                 :3058.8cm
-1

 (N-H); 3234.4 cm
-1

-2846.7cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- 

H);1715.5-1650.9cm
-1

  (C=O); 1595.0-1512.1-1417.6cm
-1

 (C=C ve C=N) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  9.42 (H, pirimidin); 8.47-6.92 (Ar-H); 3.82-3.72 (3 CH3O) 

13
C-NMR (δ =ppm)  :  190.48(Ph-C=O), 171.46(NH-C=O), 164.01(C=O),162.05- 

114.28  (aromatik C), 56.10-55.80 (OCH3). 

3.4. 1-[5-(4-Metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1,2(H)-il]-3-p-metoksi-fenil-

tiyoüre(E4) 

0.2 g (E) bileşiği ve 2 ml p-metoksifenilizotiyosiyanat 100 ml’lik bir balonda CaCl2 

kurutma başlığı takılarak, 90 
o
C’ye ayarlanan etüvde 2 saat ısıtıldı. Oda sıcaklığına 

soğutulduktan sonra, ele geçen yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir ve bir gün 

karıştırılır. Ortamdaki sarı renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra, n-bütanolden 

kristallendirilerek saflaştırılır. E.N.: 178
o
C 

Molekül formülü: C27H24N4O5S                              Mol Kütlesi: 516,52 g/mol 

Bileşen% : C H N  S 

Hesaplanan   % :  62.78 4.64  10.84 6.4 

Bulunan        % :  62.65 4.41  10.75 6.48 

IR (cm
-1

)                 : 3255.6 cm
-1

 (N-H); 3125.5 cm
-1

-2927.2cm
-1

,(aromatik ve alifaik 

C-H);1737.7-1676.0cm
-1

  (C=O); 1581.5-1460-1419.5cm
-1

 (C=C 

ve C=N); 1249.8cm
-1

  (C=S) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  8.44 (H, pirimidin); 7.86-6.68 (Ar-H); 3.83-3.75 (3 CH3O) 
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3.5. 1-[5-(4-Metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1,2(H)-il]-3-(3-klorofenil)-üre 

(E5) 

0.1 g (N) bileşiğinin 30 ml asetonitrildeki çözeltisine 1,1 gr 4-klorofenilizosiyanat 

konur. CaCl2 kurutma başlığı takılı geri soğutucu altında 3 saat kaynatılır.Reaksiyon 

sonrası çözücünün fazlası evaporatör yardımı ile atılarak yağımsı madde üzerine 

dietileter ilave edilir. Bir süre magnetik karıştırıcıda karıştırılarak vakumda süzülür. 

Ortamdaki beyaz renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra asetik asit ile 

kristallendirilerek saflaştırılır.E.N.: 252
o
C 

Molekül formülü: C26H21N4O5Cl                             Mol Kütlesi: 504,50 g/mol 

Bileşen% :      C     H     N    

Hesaplanan   % :            63.68 4.16 11.10                 

Bulunan        % : 63.55 4.10 11.08                 

IR (cm
-1

)               :3240 cm
-1

 (N-H); 3070 cm
-1

-2964.4cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- 

H);1728.1-1650cm
-1

 (C=O); 1596.9-1544.9-1423.4cm
-1

(C=C ve C=N 

1
H-NMR (δ =ppm)   :  9.59 (H, pirimidin); 7.79-6.99 (Ar-H); 3.99-3.82 (2 CH3O) 

13
C-NMR (δ =ppm):  190.44(Ph-C=O), 171.55(NH-C=O), 164.03(C=O),162.09-114.30 

(aromatik C), 56.11-55.81 (OCH3). 

 

3.6. 1-[5-(4-Metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1,2(H)-il]-3-1-naftil-tiyoüre 

(E6) 

 0.1 g (E) bileşiği ve 0,5 gram 1-naftilizotiyosiyanat tartılır ve 100 ml’lik bir balon 

CaCl2 kurutma başlığı takılarak, 80 
o
C’ye ayarlanan etüvde 4 saat ısıtıldı. Oda 

sıcaklığına soğutulduktan sonra, ele geçen yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir 

ve bir gün karıştırılır. Ortamdaki sarı renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra, sıcak 

etanol ile yıkanır. E.N.: 190
o
C 
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Molekül formülü: C30H24N4O4S                         Mol Kütlesi: 536,26 g/mol 

Bileşen% : C H    N  S 

Hesaplanan   % : 67.19 4.47 10.44 6.35 

Bulunan        % : 67.17 4.35 10.52 6.21 

IR (cm
-1

) : 3342.4 cm
-1

 (N-H); 3161-cm
-1

-2977.9 cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- H); 

1741.6- 1685cm
-1

  (C=O); 1591.2-1504.4-1413.7cm
-1

 (C=C ve C=N); 

1311.5cm
-1

  (C=S) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  10.94 (H, pirimidin); 8.62-6.94 (Ar-H); 3.84-3.72 (2 CH3O) 

13
C-NMR (δ =ppm)  :  190.46(Ph-C=O), 171.82(NH-C=O), 164.13(C=O),162.14-

114.31 (aromatik C), 56.14-55.82 (OCH3). 

3.7.1-[5-(4-Metoksibenzoil-4-(4-metoksifenil)-2-okso-1,2(H)-il]-3-p-metil-fenil-

tiyoüre (E7) 

0.2 g (E) bileşiği ve 2 ml p- tolilizotiyosiyanat CaCl2 kurutma başlığı takılarak, 80
o
C’ 

ye ayarlanan etüvde 2 saat ısıtıldı. Oda sıcaklığına soğutulduktan sonra, ele geçen 

yağımsı ürüne 30-40 ml dietil eter ilave edilir ve bir gün karıştırılır. Ortamdaki sarı 

renkli çökelti, süzülüp alındıktan sonra, n-bütanolden kristallendirilerek saflaştırılır. 

E.N.: 190
o
C 

Molekül formülü: C27H24N4O4S                         Mol Kütlesi: 500,53 g/mol 

Bileşen% : C H N S 

Hesaplanan   % :             64.07 4.79 11.19 6.6 

Bulunan        % : 64.14 4.58 11.12 6.3 

IR (cm
-1

) : 3273cm
-1

 (N-H); 3018.4 cm
-1

-2964.4 cm
-1

,(aromatik ve alifaik C- 

H); 1741-1685.7cm
-1

  (C=O); 1506.3-1423.4cm
-1

 (C=C ve C=N); 

1230.5cm
-1

  (C=S) 

1
H-NMR (δ =ppm)     :  10.76 (H, pirimidin); 7.86-6.68 (Ar-H); 3.83-3.75 (2 CH3O) 
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IV. BÖLÜM 

TARTIŞMA VE SONUÇ 

Bu çalışmada amino pirimidin türevi olan 1-amino-5-(4-metoksibenzoil)-4-(4-

metoksifenil)-1H-pirimidin-2-on (E)başlangıç maddesi olarak sentezlenmiş ve bunun 

izosiyanatlar ve izotiyosiyanatlarla reaksiyonları ayrı ayrı incelenmiştir. Bu reaksiyonlar 

neticesinde hem N-N’-disübstitüe üre türevi yeni bileşikler sentezlenerek literatüre 

kazandırılmıştır. 

Çalışmamızda önce; Deneysel Çalışmalar kısmında verildiği gibi literatürdekine benzer 

şekilde, ilk başlangıç bileşiğimiz olan 4-(4-metoksibenzoil)-5-(4-metoksifenil)-2,3-

furandion’un 2, sentezi gerçekleştirilmiştir. Elde edilen 2 bileşiğinin 

asetofenonsemikarbazon, (A), bileşiği sentezlenmiştir. Pirimidin türevi bileşiğin (A) 

hidrolizi yapılarak ortamdan keton uzaklaştırılması ile elde edilen 1-amino-5-(4-

metoksibenzoil)-4-(4-metoksifenil)-1H-pirimidin-2-on (E)  bileşiğimiz başlangıç 

maddesi olarak kullanılmıştır. (E) bileşiğinin fenilizosiyanat, fenilizotiyosiyanat, p-

metoksifenilizosiyanat,p-metoksifenilizotiyosiyanat, 4-klorofenilizosiyanat, 1-

naftilizotiyosiyanat, p-tolilizotiyosiyanat, ile reaksiyonları sonucu (E-1), (E-2), (E-3), 

(E-4), (E-5), (E-6), (E-7)bileşikleri elde edilmiştir.. 

(E) bileşiğinin izosiyanatlar ve izotiyosiyanatlarla reaksiyonları, pirimidinin 

aminogrubunun, izosiyanatınyada izotiyosiyanatın C atomuna nükleofilik atağıyla 

gerçekleşir ve proton aktarımıyla N-N’-disübstitüe üreler, iyi bir verimle elde edilir ve 

nükleofilik katılma reaksiyonları mekanizmasına göre gerçekleşir. 

Çalışmamız süresince sentezlenen bütün bileşiklerin yapısı elementel analiz, IR, 
1
H-

NMR ve 
13

C-NMR spektrum yorumları, erime noktası ve TLC metodu ile 

doğrulanmıştır. 
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Bütün bu veriler ışığında, biyolojik ve farmakolojik yönden önemli olduğu düşünülen, 

bakteriyel, fungusit ve herbisit özellikleri bulunabilecek yeni bileşikler literatüre 

kazandırılmıştır. 

Ayrıca sentez edilen bu yeni bileşiklerin ihtiva ettikleri aktif karbonil grupları nedeniyle 

değişik reaksiyonlar için başlangıç maddesi olarak kullanılabilir olmaları, bu 

bileşiklerin önemini bir kat daha artırmaktadır. 
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