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KARBOKSALDEHİTLERİN YENİ HETEROSİKLİK TÜREVLERİNİN  

SENTEZİ VE KARAKTERİZASYONU 
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ÖZET 

Çok yönlü biyolojik aktiviteleri nedeniyle pirazol bileşikleri heterosiklik bileşikler 

içerisinde ayrıcalıklı bir yere sahiptir. Sahip oldukları biyolojik aktivitelerin araştırılması 

amacıyla günümüze kadar sayısız pirazol türevi sentezlenmiş ve bu alandaki çalışmalar artarak 

devam etmektedir. Günümüzde kullanılan farmasötik ajanların yapısında da pirazol halkasına 

sıklıkla rastlanmaktadır. Bu çalışmada; bu denli öneme sahip olan pirazol kimyasına katkı 

sağlamak amacıyla biyolojik aktivite potansiyeline sahip olabilecek birçok yeni pirazol türevi 

sentezlendi. Çalışmanın ilk kısmında furan-2,3-dionlar ve hidrazinlerden halka transformasyonu 

sonucu elde edilen pirazol-3-karboksilik asit ve hidroliz ürünü olan pirazol-3,4-dikarboksilik 

asit bileşikleri başlangıç bileşikleri olarak kullanılarak bir seri amit, ester ve üreid türevi bileşik 

sentezlendi. Ayrıca dikarboksilik asidin amonyak ile tepkimesinden oluşan diamit bileşiğinin 

dehidrasyonu sonucunda bir dinitril türevi sentezlendi. Diğer taraftan pirazol-3,4-dikarboksilik 

asit türevinden Friedel-Crafts reaksiyonu ile bir diketon türevine geçildi. Son olarak 

dikarboksilik asidin dekarboksilasyonundan ise yeni bir pirazol-4-karboksilik asit elde edildi. 

Çalışmanın ikinci kısmında Vilsmeier-Haack reaksiyon şartları kullanılarak yeni bir 

pirazol-4-karbaldehit türevi elde edildi. Bunun için ilk olarak başlangıç bileşiğinin çeşitli Schiff 

bazı türevleri, hidrazit-hidrazonları ve tiyosemikarbazon türevleri sentezlendi. Sonraki 

basamakta hidrazit-hidrazon türevinin asetik anhidrit içerisindeki siklizasyonu ile yeni bir 1,3,4-

oksadiazolin türevi elde edilirken, tiyosemikarbazon türevlerinin aynı şartlardaki siklizasyonu 

yeni 1,3,4-tiyadiazolin türevlerini verdi. Ayrıca tiyosemikarbazon türevlerinin sübstitüe α-

bromoasetofenonlar ile Hantzsch siklizasyonu sonucunda bir seri tiyazol heterohalkası içeren 

pirazol türevi sentezlendi. Diğer taraftan pirazol-karbaldehit türevinin sübstitüe asetofenonlarla 

Claisen-Schmidt kondenzasyonu sonucu bir seri kalkon türevi sentezlendi. Son olarak elde 

edilen kalkon türevlerinin hidrazinler ile siklizasyonundan ise yeni pirazolilpirazolin-sülfonamit 

türevlerine geçildi. Tez kapsamında sentezlenen tüm bileşikler FT-IR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve 

Kütle Spektrumları yardımıyla karakterize edildi. 

Anahtar Kelimeler: Hantzsch tiyazol sentezi, Pirazol-3,4-dikarboksilik asit, Pirazolil-pirazolin, 

Pirazol-4-karboksaldehit, 1,3,4-Tiyadiazol, Vilsmeier-Haack reaksiyonu 
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NOVEL HETEROCYCLIC 

DERIVATIVES OF SUBSTITUTED PYRAZOLE-3,4-DICARBOXYLIC ACIDS AND 

PYRAZOLE-4-CARBOXALDEHYDES 

Samet MERT 

Chemistry, PhD Thesis, 2016 

Thesis Supervisor: Prof. Dr. Rahmi KASIMOĞULLARI 

SUMMARY 

 

 Pyrazole derivatives hold a special place among heterocyclic compounds because of 

their multiple biological activities. Up to now, numerous pyrazole derivatives were synthesized 

to investigate their biological activities and so efforts in this area continues to increase. Pyrazole 

ring have been found frequently in the structure of pharmaceutical agents used today. In order to 

contribute to the pyrazole chemistry being so important a library of pyrazole derivatives were 

synthesized in this study with possibly having biological activity potential. In the first part of 

the study, a series of amide, ester, and ureide derivatives were synthesized from pyrazole-3-

carboxylic acid and its hydrolysis products pyrazole-3,4-dicarboxylic acid synthesized from 

furan-2,3-diones and hydrazines via ring transformation and they used as starting compounds. 

Also a novel dinitrile derivative was synthesized from dehydration of diamide derivative 

obtained from the reaction of dicarboxylic acid with ammonia. Novel diketone derivative was 

synthesized from Friedel-Crafts reaction starting from pyrazole-3,4-dicarboxylic acid 

derivative. Finally, a pyrazole-4-carboxylic acid derivative was synthesized from the 

decarboxylation of dicarboxylic acid. 

 In the second part of the study, a novel pyrazole-4-carboxaldehyde derivative was 

synthesized under the Vilsmeier-Haack reaction conditions. First Schiff base derivatives, 

hydrazide-hydrazones and thiosemicarbazones of our starting compound were synthesized. In 

the next step a novel 1,3,4-oxadiazole derivative was obtained from the cyclization of 

hydrazide-hydrazone derivative in Ac2O while the cyclization of the thiosemicarbazone 

derivative in the same conditions produced the novel 1,3,4-thiadiazole derivatives. Also, a series 

of thiazole heterocycle containing pyrazole derivatives were synthesized by Hantzsch 

cyclization of thiosemicarbazone with substituted α-bromoacetophenones. On the other hand, a 

series of chalcone derivatives were synthesized by Claisen-Schmidt condensation of pyrazole-

carbaldehyde with substituted acetophenones. Finally novel pyrazolylpyrazoline-sulfonamide 

derivatives were sythesized from the cyclization of obtained chalcones with hydrazines. The 

synthesized compounds were characterized by following FT-IR, 
1
H NMR, 

13
C NMR and Mass 

spectroscopic methods. 

Keywords: Hantzsch thiazole synthesis, Pyrazole-4-carboxaldehyde, Pyrazole-3,4-dicarboxylic 

acid, Pyrazolyl-pyrazoline, 1,3,4-Thiadiazole, Vismeier-Haack reaction 
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1. GİRİŞ 

Organik kimya; keşfi 200 yıldan az olmasına rağmen reaksiyonları ile hayatın 

başlangıcından beri yaşamın merkezinde bulunan bir bilim dalıdır. Organik bileşikler; başta 

protein, enzim, vitamin, lipid, karbonhidrat ve nükleik asitler olmak üzere birçok yaşamsal 

molekülün yapı taşını oluşturmaktadır (Solomons ve Fryhyle, 2004). Ayrıca hergün aldığımız 

gıdalar, çeşitli hastalıkların tedavisinde kullanılan kimyasallar, araçlarımızda yakıt olarak 

kullandığımız petrol ürünleri ve bunun gibi hayatımızda önemli role sahip birçok madde ve 

malzeme organik bileşiklerden meydana gelmektedir (Bruice, 2007; McMurry, 2008). Yukarıda 

bahsedilen gereksinimler dolayısıyla organik kimya; biyoloji, biyokimya, tıp, farmakoloji, 

polimer teknolojisi ve petrokimya gibi sayısız bilim dallarıyla sürekli bir etkileşim içerisindedir 

(Carey ve Sundberg, 2004). 

Birçok organik bileşik yapısında bileşen olarak halka sistemleri içermektedir. Bu halka 

sistemlerinde karbondan başka oksijen, azot, kükürt vs. gibi elementlerden en az biri bulunursa 

bu molekül heterosiklik bileşik olarak sınıflandırılır (Alvarez-Builla vd., 2011). Heterosiklik 

kimya organik kimyanın en önemli dallarından biridir. Bugün bilinen organik bileşiklerin 

hemen hemen yarısı ve ticari olarak satılan ilaçların yaklaşık üçte ikisi yapısında en az bir 

heterosiklik halka içermektedir (Gilchrist, 1985; Joule ve Mills, 2010). 

Doğada birçok heterosiklik yapıya rastlamak mümkündür ve bu moleküllerin işlevleri 

biyolojik sistemlerde hayati öneme sahiptir. Örneğin DNA’nın yapı taşı olan nükleik asitler, 

kanda oksijenin taşınmasını sağlayan hemoglobin yapısı, bazı aminoasitler (histidin, prolin ve 

triptofan), fotosentezin eşsiz molekülü klorofil ve vücut için gerekli bazı vitaminler heterosiklik 

yapılar içermektedir. Bunların yanında heterosiklik yapılar endüstride ve zirai kimyasalların 

sentezinde de önemli yere sahiptir. Heterosiklik bileşiklerin fungisidal, herbisidal vb. koruyucu 

özellikleri yanı sıra aynı zamanda bitki büyümesini düzenleyici özellikleri de bulunmaktadır 

(Gilchrist, 1985). 

Heterosiklik bileşiklerin şüphesiz en çok faydalanıldığı alan ilaç sanayisidir. Örneğin 

narkotik zehirlenmelerde yaygın olarak kullanılan ve morfinin antogonisti naloksan, bir 

kalsiyum kanal blokörü olan ve ritm bozukluğunda kullanılan diltiazem ve sedatif etkiye sahip 

etomidat gibi acil servislerde yaygın kullanıma sahip ilaçların tümü heterosiklik yapılar 

içermektedir (Livingston vd., 2010). Bunların yanında peptik ülser tedavisinde kullanılan ve bir 

proton pompası inhibitörü olan esomeprazol, kolestrol düşürücü bir ilaç olan atorvastatin ve 

şizofreni tedavisinde kullanılan ketiapin de yine heterosiklik yapıdaki ilaç etken maddeleridir 

(Joule ve Mills, 2010). Dolayısıyla heterosiklik bileşiklerin bu denli hayatımızda yer alması bu  
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alanda yapılan ve yapılacak olan sentez çalışmalarının önemini, bilime ve insanlığa olan 

katkısını açıkça ortaya koymaktadır. 
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2. PİRAZOLLER 

 Pirazol, bitişik pozisyonlarda üç karbon atomu ve iki azot atomundan oluşan ve beş 

üyeli halka yapısı ile karakterize edilen aromatik heterosiklik bir bileşiktir (Eicher vd., 2003). 

Ludwig Knorr 1883’te fenil hidrazin ile etil asetoasetatı reaksiyona sokarak ilk pirazol türevini 

elde etmiş ve bu tür bileşiklere pirazol ismini vermiştir (Knorr, 1883). Knorr’un antipiretik 

bileşiklere olan ilgisi onu sentezlediği bileşiklerin antipiretik aktivitelerini test etmeye 

yönlendirmiş ve bu sayede antipirini keşfetmiştir. Antipirin bileşiği Knorr’un 1883’te 

sentezlediği bileşiğin metillenmesiyle elde edilmiştir. Böylelikle ilk sentetik ilaç olarak tarihe 

geçen antipirin, aspirinin sentezine kadar yaygın olarak kullanılmıştır. 

 

 Sübstitüe olmayan pirazol türevi ise ilk olarak 1889 yılında Buchner tarafından pirazol-

3,4,5-trikarboksilik asidin dekarboksilasyonu sonucunda elde edilmiştir (Buchner, 1889). 

Ardından 1898 yılında Pechmann tarafından geliştirilen bir yöntemle eterli diazometan 

çözeltisinden oda sıcaklığında asetilen geçirilmesiyle sübstitüe olmayan pirazol bileşiği direkt 

olarak elde edilebilmiştir (Pechmann, 1898). Bileşiğe ait sentez şeması aşağıda verilmiştir. 

 

 1954 yılına kadar pirazol halkasının sadece sentetik olarak elde edilebildiği 

düşünülmekteydi. 1954 yılında ilk doğal pirazol türevi olan 3-n-nonilpirazol bileşiği Kosuge ve 
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Okeda tarafından latince ismi Houttuynia cordata olan bitkiden ekstrakte edilmiş ve bileşiğin 

güçlü antimikrobiyal etki gösterdiği tespit edilmiştir (Kosuge ve Okeda, 1954). Diğer bir doğal 

pirazol bileşiği olan levo-β-(1-pirazolil)alanin ise 1957 yılında karpuz çekirdeklerinden elde 

edilmiştir. Doğal bir aminoasit türevi olan bu bileşiğin ise anti-diyabetik etkiye sahip olduğu 

anlaşılmıştır (Noe ve Fowden, 1959). Bugüne kadar ancak yirmiye yakın pirazol türevi doğal 

kaynaklardan izole edilebilmiştir. Doğal kaynaklarda pirazol türevlerinin nadir bulunmasının 

sebebi canlı organizmalarda N-N bağının oluşumunun zorluğundan kaynaklanmaktadır (Kumar 

vd., 2013). Pirazol bileşiklerinin tabiatta nadir bulunması dolayısıyla bu gizemli bileşiklerin 

sentetik önemi daha da artmış ve günümüze kadar sayısız çalışmaya konu olmuştur. 

 

 Pirazol halkası; düzlemsel konjuge halka yapısı ve üç çift delokalize pi elektronu 

dolayısıyla aromatik bir molekül olarak kabul edilir. Benzen molekülü ile kıyaslanarak pirazol 

molekülünün birçok önemli özelliği keşfedilmiştir. Azot içeren diğer moleküllerde olduğu gibi 

pirazol molekülünde de çeşitli rezonans yapıları yazmak mümkündür (Behr vd., 1967; Gosselin 

vd., 2006). 

2.1. Pirazol Bileşiklerinin Biyolojik Önemi 

 Pirazol bileşikleri başlıca analjezik (Vijesh vd., 2013), anti-inflamatuar (Gökhan-

Kelekçi vd., 2007), antifungal (Li vd., 2006), antipiretik (Souza, vd., 2002), antikonvülzan 

(Abdel-Aziz vd., 2009), antitümör (Park vd., 2005), antiobezite (Szabó vd., 2009) ve karbonik 

anhidraz inhibisyonu (Supuran vd., 2004) gibi birçok biyolojik aktiviteye sahip olmaları 

dolayısıyla eczacılık alanında dikkatleri üzerine çekmişlerdir. Selekoksib, Zaleplon, Viagra, 

Zoniporide, Rimonabant, ve Fomepizol vb. gibi birçok ilaç molekülünün yapısında sıklıkla 

pirazol halkasına rastlanmaktadır. Bunlardan Selekoksib seçici siklooksigenaz 2 (COX-2) 

inhibitörü olan antiinflamatuar ve analjezik bir ajandır ve bilinen antiinflamatuar ajanlar 

arasında en az yan etkiye sahiptir (Gupton vd., 2002). Ayrıca son yıllarda Selekoksib’in 

antitümör özellik gösterdiği de tespit edilmiştir (Schönthal, 2007). Sedatif-hipnotik bir ajan olan 

Zaleplon uykusuzluğun tedavisinde kullanılan pirazolo-piridazin temelli bir ilaçtır (Elie vd., 
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1999). Diğer bir pirazolo-piridazin türevi ajan olan Viagra ise 1998 yılında Pfizer firması 

tarafından geliştirilmiş ve erektil disfonksiyon tedavisinde kullanılmaktadır (Dale vd., 2000).  

 

Bir NHE1 inhibitörü olan Zoniporide ise kardiyovasküler hastalıklarda kullanılmaktadır 

(Ross Tracey vd., 2003). Yine bir seçici CB1 reseptör antagonisti olan Rimonabant 2009 yılına 

kadar obezite tedavisinde yaygın olarak kullanılmıştır (Fong ve Heymsfield, 2009). Ardından bu 
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ilaç yan etkilerinin fazlalığı sebebiyle geri çekilmiştir (Le Foll vd., 2009). Bir diğer pirazol 

türevi Fomepizol ise karaciğerde bulunan alkol dehidrogenaz enziminin yarışmalı inhibitörüdür. 

Alkol dehidrogenaz enzimi metanol ve etilen glikolün metabolizmasında kilit bir role sahiptir. 

Dolayısıyla Fomepizol metanol ve etilen glikol zehirlenmelerinde antidot olarak kullanılır. 

Ayrıca bu bileşik Dünya Sağlık Örgütü (WHO)’nün elzem ilaçlar listesinde de yer almaktadır 

(Brent, 2009; Zakharov vd., 2015). 

 1-Arilpirazol yapısına genellikle siklooksigenaz (COX-2) ve protein kinaz inhibitörü 

ilaçların yapısında ve bunların yanında antifungal bileşiklerin ve fosforesans özelliğe sahip 

komplekslerin yapısında sıklıkla rastlanmaktadır. Bazı 1,5-diarilpirazol türevleri HIV-1 reverse 

transkriptaz inhibitörleri olarak kullanılırken bazı 1,3,5-triaril-4-alkilpirazoller ise estrojen 

reseptörleri için etkili ligantlar olarak karşımıza çıkmaktadır (Singer vd., 2003; Kowalczyk ve 

Skarżewski, 2005; Ojwach ve Darkwa, 2011; Huang ve Katzenellenbogen, 2000; Fustero vd., 

2011). 

 

 Zirai kimyasalların sentezinde yine pirazol türevleri önemli yer tutar. Bu alanda 

sentezlenmiş ve etkili olarak kullanılan herbisit, fungisit ve insektisitler içerisinde pirazol grubu 

içeren birçok bileşik mevcuttur. Herbisidal etkiye sahip flauzolat, bir fungisit olan pentiopirad 

ve bir insektisit olan fipronil bunlardan birkaçıdır (Lamberth, 2007). 

2.2. Pirazol Bileşiklerinin Genel Elde Edilme Reaksiyonları 

 Pirazol halkasının eldesi reaksiyonları genel olarak iki ana yol üzerinden yürür. 

Bunlardan ilkinde hidrazinlerle 1,3-dikarbonil bileşikleri yada onların 1,3-dielektrofil 

eşdeğerleri iki ayrı C-N bağı oluşturmak üzere (I) birleşerek pirazol halkasını meydana getirir. 

Diğer metotta ise 1,3-dipollerin 1,3-dipolarofillerle molekül içi [3+2] siklokatılması yolu (II) ile 
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bir C-N ve bir C-C bağı oluşturarak pirazol halkası elde edilir. Bu metodların herbiri kullanılan 

1,3-dielektrofil ve 1,3-dipolarofillerin çeşidine göre üçe ayrılır (Fustero vd., 2011). 

 

2.2.1. Hidrazinlerle 1,3-dielektrofilik bileşiklerin siklokondenzasyonu 

 Bu metotta hidrazinlerle reaksiyona girecek 1,3-dielektrofilik bileşiklerin çeşidine göre 

pirazol halkası üç farklı yolla sentezlenir. Genel olarak pirazol halkası; 1,3-dikarbonil bileşikleri 

(I) ile hidrazinlerin reaksiyonundan, α,β-doymamış karbonil bileşiklerinin (II ve III) 

hidrazinlerle reaksiyonundan ve β-konumunda ayrılabilir grup bulunduran α,β-doymamış 

karbonil bileşiklerinin (IV) hidrazinlerle reaksiyonlarından elde edilir. 

 

2.2.1.1.  1,3-Dikarbonil bileşikleri ile hidrazinlerin reaksiyonu 

 Hidrazinlerin ya da sübstitüe hidrazinlerin 1,3-dikarbonil bileşikleri (1,3-diketonlar, β-

ketoesterler ve 2,4-diketoesterler) ile kondenzasyonu pirazol ya da pirazolon halka sistemini 

verir. Bu yöntem sübstitüe pirazollerin sentezi için en yaygın kullanılan metot olup Knorr 

pirazol sentezi olarak bilinmektedir. Hidrazinlerin 1,3-diketon bileşikleriyle reaksiyonunda alkil 

grupları (R
1
=R

2
) aynı ise tek ürün oluşurken farklı ise ürünler karışımı beklenir. Oluşan pirazol 

X= Ayrılan Grup 
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izomerlerinin verimleri ise genellikle reaksiyon şartlarına göre değişiklik göstermektedir 

(Elguero, 1996; Stanovnik ve Svete, 2002; Yet, 2002, Lévai vd., 2006). 

 

 Elguero ve ekibinin simetrik olmayan 1,3-diketonlarla monosübstitüe hidrazinlerin 

kondenzasyonu ile ilgili önerdikleri genel mekanizmaya göre ilk olarak 3,5-

dihidroksipirazolidin IIIa, anahtar ara ürün olarak oluşmakta ardından bunu iki mol su çıkışı  
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izlemektedir. Burada karbinolamin ara ürününün her iki C-N bağı oluşumunun geri dönüşümlü; 

dehidrasyon basamaklarının ise geri dönüşümsüz olduğu düşünülmüş ve ilk dehidrasyon 

basamağının kinetik kontrol basamağı olduğu öngörülmüştür. Eğer alkil grupları farklıysa 

eşitlikte her iki karbinolamin ara ürünü bulunabilir. Dolayısıyla son olarak oluşacak pirazol 

izomerlerinin yüzdeleri eşitlikteki karbinolamin ara ürünlerinin su kaybetme miktarlarına bağlı 

olduğu kanısına varılmıştır (Singh vd., 2000). 

2.2.1.2.  α,β-Doymamış karbonil bileşiklerinin hidrazinlerle reaksiyonu 

 Genel olarak hidrazinlerin α-enon bileşikleri ile regio-seçici kondenzasyonu 

pirazolinleri verir ve bu bileşiklerin oksidasyonundan da kolaylıkla pirazol türevlerine 

geçilebilir (Alex vd., 2008; Nakamichi vd., 2004; Mallouk vd., 2004; Nakamichi vd., 2002). 

 

 Diğer taraftan fonksiyonalize asetofenon ve benzaldehit türevlerinin Claisen-Schmidt 

kondenzasyonu ile elde edilen kalkon bileşikleri; 3,5-diaril pirazollerin eldesi için uygun 

başlangıç bileşikleridir. Örneğin farklı çalışmalarda kalkon bileşiklerinin fenil hidrazin ya da 6-

florobenzotiyazol-2-il-hidrazin türevleriyle buzlu asetik asit katalizörlüğünde etanol içerisindeki 

siklokondenzasyonu pirazolin türevlerini vermiş ve bu pirazolin türevleri de iyot (III) varlığında 

yükseltgenerek pirazol türevleri yüksek verimlerle elde edilmiştir (Prakash vd. 2006; Aggarwal 

vd., 2007). Ponnala ve Sahu'nun 2006 yılındaki bir çalışmasında ise 1-fenil-3,5-triarilpirazoller; 

kalkonlar ile fenil hidrazinin eşdeğer mol oranındaki elementel iyot beraberliğinde asetik asit 

içerisinde reflux edilmesi sonucunda tek basamakta sentezlenmiştir (Ponnala ve Sahu, 2006). 
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2.2.1.3.  β-Konumunda ayrılabilir grup bulunduran α,β-doymamış karbonil bileşikleri 
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 Alkoksimetilen, aminometilen ve (dimetilamino)metilen grupları formil grubunun 

sentetik eşdeğerleri olduğundan bu yapıları içeren bileşikler de çeşitli pirazol türevlerinin eldesi 

için kullanılmaktadır. Örneğin Silva ve arkadaşlarının yaptıkları çalışmalarda; bis(kromonlara) 

(I) (Pinto vd., 2003), 3-(3-aril-3-oksopropenil)kromen-4-on’lara (III) (Lévai vd., 2004), 3-aroil-

5-benziloksiflavonlara (VI) (Pinto vd., 2002), 3-benzilkromonlara (IX) (R
1
=H, X=O), 3-

benzilflavonlara (R
1
=Ph, X=O) ve bunların 4-tiyo analoglarına (X=S) (Lévai vd., 2006) 

hidrazinlerin konjuge katılması sonucunda yeni (2-hidroksifenil)pirazol türevleri (II, V, VII, 

VIII, X) elde edilmiştir. Burada hidrazin ile benziloksiflavonların (VI) kondenzasyonu iki ayrı 

yolu takip etmekte ve pirazoller karışımı (VII ve VIII) vermektedir. Ayrıca X nolu bileşiğin 

NMR sonuçları yapının OH-N ve NH-O tipinde molekül içi hidrojen bağları içeren iki farklı 

tautomerik yapıda bulunduğunu göstermektedir. Burada R
1
=H ise OH-N tautomerik formu daha 

baskın, R
1
=Ph ise NH-O tautomerik formu daha baskın olup ana ürünü vermektedir. 

2.2.2. 1,3-Dipollerin 1,3-dipolarofillerle molekül içi [3+2] siklokatılması (1,3-dipolar 

siklokatılma reaksiyonları) 

 1,3-Dipolar siklokatılma reaksiyonları; sübstitüe pirazol türevlerinin sentezi için en 

etkili sentetik yollardan biridir (Padwa ve Pearson, 2002). Burada [CNN] yapısı için sırasıyla  
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diazoalkanlar, nitriliminler ve azo-metin iminler olarak isimlendirilen üç farklı 1,3-dipol yapısı 

kullanılmaktadır. Bunların tamamlayıcısı olan [CC] yapısı ise alken ve alkinlerden oluşmaktadır  

(Elguero, 1984, 1996). Bunlara ilaveten hidrazonların da aktive edilmiş alkenler ve alkinler ile 

1,3-dipolar siklo katılma tepkimesine uğrayarak pirazolidin ve pirazolleri verdikleri rapor 

edilmiştir (Arrieta vd., 1998; Kobayashi vd., 2003). 

 1,3-Dipolar siklokatılma reaksiyonları; regioselektivitenin farklı reaktivitedeki iki 

karbonil grubuna bağlı olduğu, hidrazin ve 1,3-diketonlar arasındaki klasik siklokondenzasyon 

reaksiyonları ile kıyaslandığında substrattaki karbon ve azot atomları arasındaki belirgin 

elektronegativite farkından dolayı daha fazla regioselektiftir (Fustero vd., 2011). 

 1,3-Dipollerin çeşidine göre siklokatılma reaksiyonları da üçe ayrılır: 

2.2.2.1.  1,3-Dipol olarak diazoalkanların kullanıldığı siklokatılmalar 

 Elektronca zengin diazo bileşiklerinin alkinlerle 1,3-dipolar siklokatılma reaksiyonları 

termal koşullar altında etkili bir şekilde gerçekleştirilebilir. Fakat diazo bileşiklerinin toksisitesi 

ve patlama potansiyeli sebebiyle hazırlanması ve saklanması tehlikeli olduğu için bu problemin 

üstesinden gelmek amacıyla kararlı tosilhidrazon bileşiklerinden arildiazometan bileşikleri 

hazırlanmaktadır. Alkinler de bu diazo bileşikleri ile [3+2]-siklokatılma yolu ile kolayca 

etkileşerek pirazol bileşiklerini vermektedir. 

 Aggarwal; diazoller ve alkinlerin 1,3-dipolar siklokatılması yolu ile 3,5-disübstitüe 

pirazollerin hazırlanması için tek kapta gerçekleşen bir metot geliştirmiştir. Bu yöntemde ilk 

olarak aldehitler tosilhidrazin ve sodyum hidroksitle muamele edilmiş ve ardından ortama uç 

alkinler ilave edilerek siklokatılma sonucunda 3,5-disübstitüe pirazol türevleri elde edilmiştir 

(Aggarwal vd., 2003). 

 

 Reaktif olarak N-monosübstitüe hidrazonlar ve nitroolefinlerin kullanıldığı durumda ise 

1,3,4,5-tetrasübstitüe pirazoller elde edilmiştir (Deng ve Mani, 2006). 
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2.2.2.2.  1,3-Dipol olarak nitriliminlerin kullanıldığı siklokatılmalar 

 Nitriliminler genellikle hidrazonoil halojenürlerin baz ile reaksiyonundan hazırlanır. 

Nitriliminlerin alkenler ile 1,3-dipolar siklokatılması yolu ile sübstitüe pirazoller kolaylıkla 

sentezlenebilmektedir (Padwa, 1984). Bu yöntem seçici Selekoksib gibi COX-2 inhibitörlerinin 

yanı sıra cannabinoid tipi-1 inhibitörlerin sentezinde de yaygın olarak kullanılmaktadır (Sui vd., 

2000; Oh, 2006; Donohue vd., 2008). 

 Katı fazda, nitriliminlerle reçine bağlı piperazin enaminlerinin siklokondenzasyon 

reaksiyonu pirazolin ara ürünlerini vermektedir. Bu ara ürünlerin de zayıf asidik koşullarda 

reçineden ayrılması ile 1,4-diarilpirazol-3-karboksilatlar yüksek saflıkta elde edilmektedir 

(Donohue vd., 2001). 

 

2.2.2.3.  Azometin-imin tipi 1,3-dipol olarak sydnonların kullanıldığı siklokatılmalar 

 Sydnonlar; nispeten kararlı mezoiyonik bileşikler olup azometin-imin tipi dipoller 

olarak etkileşebilir. Bu bileşikler N-sübstitüe-N-nitrosoamino asitlerin siklodehidrasyonuyla 
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kolayca elde edilebilirler. Sydnonların elektronca fakir asetilenler ile 1,3-dipolar 

siklokondenzasyonu sonucunda da karbondioksit çıkışı sonucunda pirazoller elde edilebilir 

(Browne ve Harrity, 2010). 

 Chang ve arkadaşlarının yaptığı bir çalışmada; N-(4-Etoksifenil)-4-siyanosydnonun etil 

propiyonat ile reaksiyonu 3 ve 4-etoksikarbonil-5-sübstitüe pirazol karışımını vermiştir. Burada 

ester molekülünün büyüklüğüne göre izomerik karışımdaki moleküllerin yüzdesi arttırılabilir. 

Örneğin etil propiyonat yerine daha hacimli olan difenilmetil propiyonat kullanıldığında tek bir 

ürün elde edilmektedir (Chang vd., 2006). 

 

 Diğer bir çalışmada ise nitrofuran sübstitüe α,β-asetilenik fenonlar 1,3-dipolarofiller 

olarak kullanılmış ve bunların N-aril sydnonlarla 1,3-dipolar siklokatılması bir seri 1-aril-3-(5-

nitro-2-furil)-4-benzoilpirazol türevlerini vermiştir (Rai vd., 2006). 

 

 Bahsedilen tüm bu yöntemlere ilaveten alkinlere moleküliçi azot katılması yöntemiyle 

ve çözelti ortamında gerçekleşen çok bileşenli reaksiyonlar yöntemiyle de pirazol türevleri elde 

edilebilmektedir (Martín vd., 2006; Bishop vd., 2004; Liu vd., 2008; Milly ve Müller, 2008). 
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3. PİRAZOL-3(5)-KARBOKSİLİK ASİTLER 

 Pirazol karboksilik asit türevleri dikkati çeken farmakolojik aktiviteleri ve organik 

sentezler için kullanışlı yapıtaşları olmaları dolayısıyla ilaç kimyası ve organik kimya açısından 

vazgeçilmez moleküllerdir. Bunlara ilaveten pirazol karboksilik asitler zirai kimyasalların 

sentezinde de oldukça önemli bir yere sahiptir (Fustero, 2009). 

3.1. Pirazol Karboksilik Asitlerin Sentez Yöntemleri 

 Pirazol karboksilik asitler kullanılan reaktiflerin yapısına göre çeşitli yöntemlerle elde 

edilebilmektedir. 

3.2.  1,3-Diketoesterlerin Hidrazinlerle Reaksiyonundan 

 Pirazol-3(5)-karboksilik asitlerin sentezinde sıklıkla kullanılan metodlardan birisi 1,3-

diketoesterler ile hidrazinlerin [3+2] siklokatılması sonucu gerçekleşir. Bu yöntemde; 1,3-

diketoesterler, genel olarak ketonun enolat formu ile dietil okzalatın Claisen kondenzasyonu 

reaksiyonundan elde edilir. Böylelikle elde edilen bu diketoesterler literatürdeki önemli 

farmakolojik aktivitelere sahip pirazol-3(5)-karboksilik asitler için önemli birer yapı taşı 

olmaktadır (Penning vd., 1997; Lan vd., 1999; Katoch-Rouse vd., 2003; Varano vd., 2002; Van 

Herk vd., 2003; Finn vd., 2003; Schmidt vd., 2003). 

 

3.3.  α,β-Doymamış β-Ketoesterlerin Hidrazinlerle Reaksiyonundan 

 Baldwin ve arkadaşları diasetilenik ketoesterlerden yola çıkarak 3(5)-alkinil-5(3)-

etoksikarbonilpirazolleri kayda değer verimlerle elde etmişlerdir. Tepkimede fenil hidrazin 
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kullanıldığında I ve II'nin izomerler karışımı 2:1 ile 3:2 arasında değişen oranlarda elde 

edilmiştir (Baldwin vd., 2001; Adamo vd., 2003). 

 

 Ancak asetilenik ketoesterler nadir sentetik ara ürünlerdir. Bu sebeple Persson ve 

Nielsen; Weinreb amitlerinin hidrazinler ve etil propiyonat ile reaksiyonundan pirazol 

karboksilatların eldesi için etkili bir yaklaşım geliştirdi. Bu yöntemde Weinreb amitleri etil 

propiyonat ile açil sübstitüsyonu-konjuge katılma sırasını takiben reaksiyona girerek (E)-N-

metoksi-N-metil-β-enaminoketoesterleri oluşturur. Ardından bu ürünler de metil ve fenil 

hidrazinlerle mikrodalga destekli ve regioselektif olarak kondenzasyona uğrayıp pirazol 

karboksilatları vermektedirler (Persson ve Nielsen, 2006). 

 

3.4.  α-Enamino-β-Ketoesterlerden, Amitlerden ve Benzer Bileşiklerden 

 Bu yöntemde 1,5-disübstitüe-4-pirazol karboksilik asit türevlerinin eldesi için α-

enamino-β-ketoester ve amitler kullanılmaktadır. Bu tepkime açil klorürler ile açillenmiş 

Meldrum asidinden yola çıkarak üç basamaklı bir reaksiyon neticesinde geçekleştirilmektedir. 
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İlk olarak açillemiş Meldrum asidi; aromatik, heterosiklik alkol ve aminlerle halka açılmasına 

uğrayarak β-ketoester ve β-ketoamitleri verir. İkinci basamakta ise elde edilen ürünler N,N-

dimetilformamit dimetilasetal (DMF-DMA) ile reaksiyona girerek α-enamino-β-ketoester ve 

amitleri oluşturur. Son basamakta ise bu ester ve amitler monosübstitüe hidrazinlerle 

regioselektif olarak kondenzasyona uğrayarak yüksek verim ve saflıkta pirazol karboksilik asit 

türevlerini verir (Giacomelli vd., 2003). 

 

 Triklorometil grubu; ılımlı koşullarda alkoliz yolu ile alkoksikarbonil grubuna 

dönüştürülebilir. β-alkoksivinil triklorometilketonların hidrazin hidroklorür ve fenil hidrazin ile 

alkol içerisindeki reaksiyonları yüksek verimlerle 5(3)-alkoksikarbonilpirazol türevlerini 

vermektedir (Martins vd., 1995; Flores vd., 2005). 
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 Rosa ve arkadaşları; asimetrik enaminodiketon etil esterlerden çıkarak 4-açilpirazol-5-

karboksilatların regiospesifik sentezini rapor etmişlerdir. Gözlenen regioselektiviteler 

enaminodiketon molekülünde bulunan R grubundan bağımsızdır. Enaminodiketonlar oda 

sıcaklığında karboksimetilhidrazin ile etkileştirildiğinde ise 1H-pirazol türevleri regioselektif 

olarak elde edilmiştir (Rosa vd., 2008). 

 

3.5. Diğer Metodlar 

 1,3-dipolar siklokatılma reaksiyonu yöntemi pirazol karboksilik asitlerin eldesinde de 

kullanılmaktadır. α-sililnitrozoaminlerden elde edilen azometin iminleri, reaksiyonda 1,3-dipol 

ara ürünü olarak kullanılmış ve dipolarofil olarak da etil propiyolatlar ve dimetil 

asetilendikarboksilat (DMAD) kullanılarak bir seri mono ve dialkiloksikarbonil sübstitüe 1-

metilpirazol türevi yüksek verimlerle elde edilmiştir (Washizuka vd., 1999, 2000). 
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 Hidrazon dianyonlarının esterler, asit klorürler ve nitrillerle siklizasyonu pirazol 

karboksilik asit türevlerinin sentezi için daha önceden rapor edilmişti (Matsumura vd., 1983, 

1984; Duncan vd., 1987). Ancak etilpirazol-3(5)-karboksilatların sentezi için son zamanlarda 

rapor edilen bir yöntemde ise hidrazon 1,4-dianyonun dietil okzalat ile siklizasyonu tek kap 

içerisinde gerçekleştirilmiştir (Dang vd., 2007). Bu metot oldukça genel olup asiklik, aril ve 

alkil ketonlara kolaylıkla uygulanabilmektedir. 

 

 Tüm bu yöntemlere ilaveten pirazol karboksilik asitler halka transformasyonu yöntemi 

ile de elde edilebilmektedir. Akçamur ve arkadaşlarının geliştirdiği bu yönteme göre, pirazol-3-

karboksilik asitler, furan-2,3-dionların çözücüsüz ortamda çeşitli hidrazonlarla 

etkileştirilmesinden kolaylıkla elde edilebilmektedir. Eğer çalışma, ksilen gibi yüksek kaynama 

noktasına sahip bir çözücüde yapılırsa, pirazol-3-karboksilik asit yerine, düz zincir yapısına 

sahip dibenzoil asetik asit hidrazitleri oluşmaktadır (Akçamur vd., 1986). 
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 Kasımoğulları ve arkadaşları tarafından bir seri hidrazin ve hidrazonlarla yapılan 

çalışmada, reaksiyonların tekrarlanabilirliğinin ortaya konulması amacıyla N-benziliden-N-(3 ve 

4-nitrofenil)hidrazinler, furan-2,3-dion türevleri ile etkileştirilerek 3 ve 4-nitrofenilsübstitüe  
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pirazol karboksilik asitler elde edilmiştir. Ayrıca bu bileşiklerin ileri kademe reaksiyonları 

araştırılarak ester, amit, üreid, nitril, pirazolo-[3,4-d] piridazin, kinolinilpirazolo-[3,4-d] 

piridazin gibi bir seri heterosiklik bileşiğin sentezi gerçekleştirilmiştir (Şener vd., 2002, 2004). 

 Biz de tez çalışmamızda başlangıç maddelerimizden birisi olan 4-(etoksikarbonil)-1-(3-

nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik asit (S-1) bileşiğinin sentezini yukarıda bahsedilen 

literatürler ışığında yeniden sentezledik. Bu yönteme ilişkin genel mekanizma tartışma sonuç 

kısmında, sentez ile ilgili detaylar ise başlangıç bileşiklerinin sentezi kısmında ayrıntılı olarak 

verildi. 
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4. PİRAZOL-3(4)-KARBALDEHİTLER 

 Literatür araştırmaları göstermektedir ki antibakteriyel (Thumar ve Patel, 2009; 

Damljanovic vd., 2009; Prakash vd., 2008), antiinflamatuar (Bekhit vd., 2008; Bekhit ve 

Abdel-Aziem, 2004), antitüberküler (Chovatia vd., 2007), antitumör (Fahmy vd., 2002; Abadi 

vd., 2003) ve antiviral (Hashem vd., 2007; Farghaly ve El-Kashef, 2006; Farghaly vd., 2006) 

gibi birçok biyolojik aktiviteye sahip heterosiklik bileşiklerin sentezi için pirazol-3(4)-

karbaldehitler başlangıç basamağı olarak kullanılmaktadır (Abdel-Vahab vd., 2011). Bu kadar 

önemli biyolojik aktivitelere sahip olan pirazol-3(4)-karbaldehitlerin sentezi için çeşitli metotlar 

geliştirilmiştir. Bu metotları; Vilsmeier-Haack metodu, eşdeğer alkollerin yükseltgenmesi ve 

diğer çeşitli metotlar olmak üzere birkaç başlık altında toplayabiliriz. 

4.1. Vilsmeier-Haack Reaksiyonu 

 3-aril(alkil)-1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehitler; arilmetil ketonlarla fenil hidrazinlerin 

reaksiyonundan elde edilen hidrazonlardan çıkarak, Vilsmeier-Haack yöntemiyle kolaylıkla elde 

edilebilmektedir (Vilsmeier ve Haack, 1927; Rathelot vd., 2002; Nag vd., 2007; Mohite ve 

Magdum, 2006; Sandhya vd., 2009; Vora vd., 2009; Veettil ve Haridas, 2009; Prakash vd., 

2006; Lebedev vd., 2005). 

 

 Abu-Zaied ve arkadaşlarının yaptığı bir çalışmada, hidrazonların sentezinde asetofenon 

türevi olarak isobutil metil keton ve 2-butanon kullanılmıştır. Ancak Vilsmeier-Haack 

reaksiyonu neticesinde isobutil metil ketondan türeyen hidrazon, hedef aldehit türevini verirken, 

2-butanondan aynı reaksiyon sonucunda hedeflenen aldehit molekülü yerine, 3,4-dimetil-1-fenil 

pirazol bileşiği beklenmeyen ürün olarak elde edilmiştir (Abu-Zaied vd., 2011). 
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 3-Sübstitüe pirazol-4-karbaldehitler ise alkil, fenil ve sikloalkil metil ketonlardan 

türeyen semikarbazonların POCl3-DMF kompleksiyle formilasyonu sonucunda elde edilir 

(Lebedev vd., 2005). Ayrıca bu çalışmada lineer alkil ketonlar (2-butanon, 2-pentanon, 2-

hekzanon) kullanılarak yapılan reaksiyonlarda ilginç bir şekilde 1-fenil-3-metil-4-alkilpirazoller 

ana ürün, 3-sübstitüe pirazol-4-karbaldehitler ise yan ürün olarak elde edilmiştir. 

 

 Yine farklı bir çalışmada ilk olarak salisilaldehit ve 2-hidroksiasetofenonun kloroaseton 

ile reaksiyonundan sırasıyla 2-asetilbenzofuran ve 2-asetil-3-metilbenzofuran bileşikleri elde  

 



24 
 

edilmiştir. Elde edilen bu bileşiklerin arilhidrazinlerle reaksiyonu hidrazon türevlerini, 

DMF/POCl3 ile siklizasyonu ise sübstitüe pirazol türevlerini vermiştir (Kumar vd., 2007). 

 Lidia ve arkadaşlarının yaptığı bir çalışmada; eşdeğer metil keton hidrazonlarının 2,4,6-

trikloro[1,3,5]triazin (TCT) ile N,N-dimetil formamit içerisinde oda sıcaklığındaki 

reaksiyonundan 3-aril(alkil)-1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehitler elde edilmiştir (Lidia vd., 

2004). 

 

 Ramu ve Rajagopal, diasetilkarbazol hidrazonlarının Vilsmeier reaktifiyle 

etkileştirilmesinden eşdeğer pirazol dikarboksaldehitlerin sentezini rapor etmişlerdir (Ramu ve 

Rajagopal, 2006). 
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 Yine farklı bir çalışmada 5-amino-1,3-difenil-1H-pirazol ile çeşitli amit çözeltilerinin 

POCl3 beraberliğindeki mikrodalga destekli reaksiyonu pirazol-formimidamit türevlerini 

vermiştir (Kaung-Min vd., 2010). 

 

 Visagaperumal ve arkadaşlarının yaptığı bir çalışmada 4-nitroasetofenon ve hidrazit 

türevlerinin asetik asit beraberliğindeki reaksiyonundan N'-[1-(4-

nitrofenil)etiliden]benzohidrazit türevleri hazırlanmıştır. Hazırlanan bileşiklerin Vilsmeier-

Haack kompleksiyle reaksiyonu da yeni pirazol-4-karbaldehit türevlerini vermiştir. Pirazol-4-

karbaldehit türevlerinin de sübstitüe aminler ve merkaptoasetik asit ile toluen içerisindeki 

reaksiyonundan yeni pirazoliltiyazolidin-4-on türevleri sentezlenmiştir (Visagaperumal vd., 

2009). 

 

 Yine farklı çalışmalarda etil 2-(arilhidrazono)propanoatların Vilsmeier-Haack 

reaktifiyle etkilieştirilmesi etil 1-aril-4-formil-1H-pirazol-3-karboksilat türevlerini vermiştir. 
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Elde edilen pirazol türevlerinin de hidrazin ve metil hidrazin ile reaksiyonu sonucunda 2,6-

dihidro-7H-pirazolo[3,4-d]piridazin-7-on türevlerine geçilmiştir (Matiichuk vd., 2008; 

Nikitenko vd., 2006). 

 

 3,5-dimetil-1H-pirazollerin R=alkil olması durumunda 90-120°C’de Vilsmeier-Haack 

şartlarındaki formilasyonu, eşdeğer 4-formil türevlerini vermektedir. Aksine 3,5-dimetil-1H-

pirazol bileşiği R=H olduğunda ise, 4 pozisyonundan formilasyona uğramadığı görülmektedir.  

 

Azot atomu üzerinde meydana gelen elektrofilik sübstitüsyondan dolayı amonyum 

iyonu oluştuğu ve bunun da 4 pozisyonunda meydana gelecek formilasyonu engellediği 

düşünülmektedir. 3,5-dimetil-1H-pirazol-1-karbaldehitteki formil grubu son derece kararsız 

olup bazik reaktifler yardımıyla kolaylıkla elimine edilebilir. Dolayısıyla 3,5-dimetil-1H-
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pirazol-4-karbaldehit bileşiğini elde edebilmek için ilk olarak 3,5-dimetilpirazol, metil akrilat ile 

reaksiyona sokulduktan sonra elde edilen bileşik POCl3/DMF karışımı ile etkileştirilir. Son 

olarak elde edilen β-(4-formil-3,5-dimetil-1H-pirazol-1-il)propiyonat bileşiğinin bazik hidrolizi 

ve neticede ele geçen asidin yüksek sıcaklıkta dekarboksilasyonu ancak hedef bileşiği 

vermektedir (Attaryan vd., 2006). 

 1-(2-hidroksietil)-3,5-dimetilpirazol bileşiği Vilsmeier-Haack formilasyonuna uğramaz 

ve aynı zamanda hidroksietil grubundaki OH klor atomu ile yer değiştirerek bir N-

kloroetilpirazol türevi meydana gelir. Elde edilen bu N-kloroetilpirazol türevinin Vilsmeier 

reaktifi ile etkileştirilmesi ise bir N-kloroetilpirazol-4-karbaldehit türevini verir. Dolayısıyla 1-

(2-hidroksietil)-3,5-dimetilpirazol-4-karbaldehit türevinin eldesi için farklı bir yöntem izlenir. 

İlk olarak 1-(2-hidroksietil)-3,5-dimetilpirazol bileşiği asetik anhidrit ile açillenerek hidroksil 

grubu korunur. Daha sonra elde edilen ürün Vilsmeier-Haack şartlarında formillenir ve neticede 

elde edilen ürünün hidroliz edilmesi hedef ürünü verir (Attaryan vd., 2008). 

 

 Ayrıca karbonil grupları da Vilsmeier-Haack şartlarında etkilenir. Yapıda bir karbonil 

grubu varlığı formilasyonu engellemez, ancak formilasyon reaksiyonu sonucunda karbonil 

oksijeni yerine klor atomu bağlanır. Dolayısıyla 2-fenil-5-piridin-4-il-2,4-dihidropirazol-3-on 

bileşiğinin DMF ve POCl3 ile Vilsmeier-Haack şartlarındaki tepkimesi sonucunda 5-kloro-1-

fenil-3-piridin-4-il-1H-pirazol-4-karbaldehit bileşiği elde edilir (Aly vd., 2004). 
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 Sridhar ve arkadaşlarının yaptığı bir çalışmada 2,4-dinitrofenilhidrazon türevleri 

DMF/POCl3 oranı ne olursa olsun formilasyona uğramazken sadece etilpürivat 2,4-

dinitrofenilhidrazon türevi DMF/POCl3 oranı 1:8 olduğunda ancak %15 verimle aldehit türevini 

vermiştir (Sridhar vd., 2004). 

 

 Dehidroasetik asit (DHA) arilhidrazonları Vilsmeier-Haack reaksiyonu şartlarında 

eşdeğer 3-(4-hidroksi-2-okso-6-aril-2H-piran-3-il)1-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit türevlerini 

vermektedir. Ancak reaksiyonda 1 mol Vilsmeier reaktifi kullanıldığında 3-(piran-2-on-3-

il)pirazoller elde edilirken, Vismeier reaktifi iki katına çıkarıldığında aldehit türevleri elde 

edilebilmektedir (Kumar vd., 2006). 
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 Tez çalışmamızda kullandığımız başlangıç bileşiklerimizden 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-

1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) bileşiği de Vilsmeier-Haack reaksiyon şartları kullanılarak elde 

edilmiştir. 

4.2. Eşdeğer Alkollerin Yükseltgenmesi 

 Pirazol-4-karbaldehit türevleri eşdeğer alkollerin yükseltgenmesi yolu ile de elde 

edilebilmektedir. Yükseltgenme tepkimelerinde çeşitli reaktifler kullanılmaktadır. Örneğin 1,3-

diaril-1H-pirazol-4-karbaldehitler; eşdeğer (1,3-diaril-1H-pirazol-4-il)metanol türevlerinin 

katalizör olarak FeCl3.6H2O ve serbest bir radikal olan 2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-oksil 

(TEMPO) beraberliğinde yükseltgenmesinden %50-75 verimlerle elde edilmektedir. Bu 

reaksiyon hem aldehitlerin yüksek verimlerle eldesini sağlamakta hem de karboksilik asitlere 

doğru herhangi bir yükseltgenme ürünü vermemektedir (Kumar vd., 2008). 

 

 Yine farklı bir çalışmada asetofenonların dietil okzalat ile NaH beraberliğinde 

etkileştirilmesi diketoester türevlerini vermiştir. Elde edilen diketoester türevlerinin katalitik 

miktarda TFA beraberliğinde fenil hidrazin ile reaksiyonundan pirazol esterler karışımı elde 

 

edilmiştir. Bu esterler karışımının kuru eter içerisinde LiAlH4 ile indirgenmesi sonucunda iki 

farklı alkol türevi elde edilmiştir. Sentezlenen bu iki farklı alkol türevi polaritelerindeki belirgin 
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farklılık dolayısıyla kolon kromatografisi yardımı ile ayrılmıştır. Bunlardan 3-hidroksimetil 

türevleri ana ürün olarak, 5-hidroksimetil türevleri ise yan ürün olarak elde edilmiştir. Ayrılan 

alkol türevlerinin PCC beraberliğindeki oksidasyonundan ise 1,5-disübstitüe-1H-pirazol-3-

karbaldehit türevleri %55-57 verimlerle, 1,3-disübstitüe-2H-pirazol-5-karbaldehit türevleri ise 

%75-80 verimlerle elde edilmiştir (Nag vd., 2007). 

 Asetil ferrosen ve dietil okzalatın NaOEt beraberliğindeki kondenzasyonundan 2,4-

diokso-4-ferrosenilbütanoat % 52 verimle elde edilmiştir. Elde edilen ürünün arilhidrazinlerle 

asetik asit katalizörlüğündeki kondenzasyonundan ise 1-aril-5-ferrosenil-1H-pirazol-3-

karboksilik asit esterleri yüksek verimlerle sentezlenmiştir. Bu esterlerin de THF ve 1,4-dioksan 

karışımı içerisinde LiAlH4 ile indirgenmesinden alkol türevlerine geçilmiştir. Son olarak elde 

edilen alkollerin ise MnO2 ile oda şartlarında yükseltgenmesi sonucunda aldehit türevleri ele 

geçirilmiştir (Rodionov vd., 2011). 

 

4.3. Çeşitli Diğer Metotlar 

 Pirazol karbaldehit türevlerinin eldesi için çeşitli başka metotlar da mevcuttur. Örneğin 

Chene ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada 5-amino-1-[2,6-dikloro-4-

(triflorometil)fenil]-4-(metilsülfinil)-1H-pirazol-3-karbonitril bileşiği (iso-Bu)2AlH kullanılarak 

eşdeğer aldehit türevine indirgenmiştir. Elde edilen pirazol-3-karbaldehit türevi ise piridin 

içerisinde hidroksilamin hidroklorür ile reaksiyona sokularak oksim türevlerine geçilmiştir 

(Chene vd., 1998). 



31 
 

 

 α, β-asetilenik aldiminler ile diazometanın reaksiyonundan hazırlanan 4-arilaminometil-

3-trimetilsililpirazollerin hidrolizi ise yüksek verimlerle 3-trimetilsilil-1,2-pirazol-4-karbaldehit 

türevlerini vermiştir (Khramchikhin vd., 1997). 

 

4.4. Pirazol-3(5)-Karboksilik Asit ve Pirazol-3(4)-Karbaldehit Türevleri Sentez ve Aktivite 

Çalışmaları 

 Bu kısımda, pirazol-3(5)-karboksilik asitler ve pirazol-3(4)-karbaldehit türevlerinin 

sentezi ve biyoaktivite çalışmalarıyla ilgili literatür özetleri vermeye çalıştık.
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 Hernández-Vásquez ve arkadaşları tarafından 2013 yılında gerçekleştirilen bir 

çalışmada cannabinoid (CB1) reseptörü bir seri pirazol-3-karbohidrazit türevi bileşik 

sentezlenmiştir. Bilindiği gibi cannabinoid türü reseptörler anti-obezite tedavisinde 

kullanılmaktadırlar. Çalışmada sentezlenen bileşiklerin bir kısmında kayda değer aktivite tespit 

edilmiştir (Hernández-Vásquez vd., 2013). 

 Cai ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada ise endotelin (ET) reseptör 

antagonistleri olarak yeni pirazol-5-karboksilik asit türevleri sentezlenmiştir. Sistemik ve 

pulmoner hipertansiyon, konjestif kalp yetmezliği, ateroskleroz, miyokard enfarktüsü, beyinsel 

ve koroner vazospazm, böbrek yetersizliği ve prostat kanseri gibi rahatsızlıklarda ET 

düzeylerinde artış gözlenmektedir. Dolayısıyla ET reseptör antagonistleri bü tür hastalıklar için 

yararlı terapötik ajanlardır (Cai vd., 2013). 

 

 Kasımoğulları ve arkadaşları tarafından yapılan çalışmalarda pirazol-3-karboksilik 

asitlerin sülfonamit türevleri sentezlenmiş ve elde edilen bileşiklerin de nitro grubu indirgenerek  
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diazonyum reaksiyonu üzerinden çeşitli 1,3-dikarbonil bileşikleri ile kenetlenme ürünleri elde 

edilmiş, daha sonra bu bileşiklerin karbonik anhidraz izoenzimleri (CA I ve CA II) üzerine 

inhibisyon etkileri in vitro olarak araştırılmıştır (Kasimogullari vd., 2010; 2011; .Balseven vd., 

2013). 

Pirol ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada bir seri kinolin sübstitüe pirazol-3-

karboksilik asit türevi sentezlenmiştir. Sentezlenen bileşiklerin çeşitli kanser hücreleri üzerine 

etkileri incelenmiş ve 2-kloro-4-piridinil grubu içeren bileşiğin tüm hücre hatlarına karşı etkili 

sitotoksik aktivite gösterdiği tespit edilmiştir (Pirol, vd., 2014). 

 

Manvar ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada ise yeni pirazol-3-karboksamit 

türevleri sentezlenerek anti-HCV aktiviteleri incelenmiştir (Manvar vd., 2015). 
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Tabrizi ve arkadaşları tarafından 2015 yılında yapılan bir çalışmada ise yağ asidi amid 

hidrolaz (FAAH) inhibitörleri olarak yeni pirazol fenilsiklohekzilkarbamatlar elde edilmiş ve 

bazı bileşiklerin güçlü inhibisyon gösterdiği tespit edilmiştir (Tabrizi vd., 2015). 

 

 Yine grubumuz tarafından yapılan bir çalışmada çeşitli sülfonamit yapıları içeren bir 

seri pirazol-3,4-dikarboksamit türevi sentezlenmiş ve karbonik anhidraz (CA I ve CA II) 

izoenzimleri üzerine inhibisyon etkileri incelenmiş ve bazı bileşiklerin güçlü inhibisyona sahip 

oldukları tespit edilmiştir (Mert vd., 2015). 

 

Cvijetic ve arkadaşları tarafından 5-aril-1H-pirazol-3-karboksilik asit türevleri 

sentezlenerek kanserle ilişkisi bulunan insan kabonik anhidraz izoenzimleri IX ve XII üzerine 

inhibisyon etkileri incelenmiştir (Cvijetić vd., 2015). 
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Li ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada ise aminoguanidin ve furan-2-

karbohidrazit yapıları içeren 1,3-diarilpirazol yapıları sentezlenmiş ve elde edilen bileşiklerin 

antibakteriyal ve antiinflamatuar etkileri incelenmiştir (Li vd., 2015). 

 

Nayak ve arkadaşları pirazol-4-karbaldehitlerden yola çıkarak yeni izonikotinohidrazit-

pirazol analogları sentezlemişler ve elde edilen bileşiklerin antibakteriyel ve antitüberküler 

etkilerini incelemişlerdir (Nayak vd., 2015). 
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Sangani ve arkadaşları da yine pirazol-4 karboksaldehit türevlerinden yola çıkarak yeni 

pirazol-kinolin-piridin hibrit molekülleri sentezlemişler ve elde edilen moleküllerin 

antibakteriyel ve bazı kanser hücrelerine karşı antiproliferatif aktivitelerini incelemişlerdir 

(Sangani vd., 2014). 

 

Karad ve arkadaşları ise 2014 yılında yaptıkları bir çalışmada yeni floro sübstitüe 

pirazolil-pirazol yapıları sentezlemişler, elde edilen türevlerin antibakteriyel, antitüberküler ve 

antimalaryal aktivitelerini incelemişlerdir (Karad vd., 2014). 
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Viveka ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada yeni sübstitüe pirazolin türevleri 

sentezlenmiş ve elde edilen bileşiklerin anti-inflamatuar, analjezik ve antibakteriyel aktiviteleri 

incelenmiştir (Viveka vd., 2015). 

 

Lv ve arkadaşları yaptıkları bir çalışmada O-benzil oksim yapısı içeren 1,3-difenil-1H-

pirazol türevleri sentezlemişler ve elde edilen bileşiklerin immunosuppresant aktivitelerini 

incelemişlerdir (Lv vd., 2016). 
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SitaRam ve arkadaşları 6-aminosulfonilbenzotiyazol yapısı içeren 4-fonksiyonalize 1,3-

diarilpirazol türevleri sentezlemişler ve karbonik anhidraz izoenzimleri (CA I, II, IX ve XII) 

üzerine aktivitelerini incelemişlerdir (SitaRam vd., 2014). 

 

Kumar ve çalışma grubu tarafından yapılan bir çalışmada ise yeni 

pirazolilbenzo[d]imidazol türevleri sentezlenmiş ve karbonik anhidraz izoenzimleri (CA IX ve 

XII) üzerine aktiviteleri incelenmiştir (Kumar vd., 2016). 
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Sharma ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada 1-(4-aminosulfonilfenil)-3,5-

diarilpirazolin türevleri sentezlenmiş ve elde edilen bileşiklerin antiinflamatuar ve 

antimikrobiyal özellikleri incelenmiştir (Sharma vd., 2012). 

 

4.5. Başlangıç Bileşiklerinin Sentezi 

 Reaksiyonlarda başlangıç maddeleri olarak 4-(etoksikarbonil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-

1H-pirazol-3-karboksilik asit (S-1) ve 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) 

bileşikleri kullanılmıştır. Bunlardan ilki olan S-1 literatürde belirtildiği şekilde üç aşamada elde 

edilmiştir. Birinci aşamada 4-etoksikarbonil-5-fenil-2,3-furandion bileşiği sentezlenmiştir. 

Diğer tarafta ise 3-nitrofenil hidrazinin benzaldehit hidrazonu ayrı olarak elde edilmiş ve son 

aşamada ise hidrazon ve furandion bileşiklerinin katı-faz reaksiyonundan 4-(etoksikarbonil)-1-

(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik asit (S-1) bileşiği elde edilmiştir. 

4.5.1.  4-Etoksikarbonil-5-fenil-2,3-furandion bileşiğinin sentezi 

 

 CaCl2 başlıklı kuru bir erlen içerisinde 5 mL (0,028 mol) etil benzoil asetat ve 4 mL 

(0,046 mol) oksalil klorür karıştırılırak 3-6 gün bekletildi. Oluşan odunsu kristal yapı eter 

içerisine alınarak 3 saat karıştırıldı. Ele geçen toz halindeki sarı çökelek süzüldü. P2O5 üzerinde 

kurutularak reaksiyona hazır hale getirildi. Verim: % 75, E.N.: 108-110 °C (Lit. Saalfrank, 

1991; E.N.: 112 °C). 
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4.5.2.  1-Benziliden-2-(3-nitrofenil)hidrazin bileşiğinin sentezi 

 

1,2 g (6,33 mmol) 3-nitrofenil hidrazin yaklaşık 40 mL metanol içerisinde soğukta 

çözüldü. Ardından balon buz dolu bir kabın içerisine oturtularak sıcaklığın 0 °C'ye gelmesi 

sağlandı. Üzerine 0,64 mL (6,33 mmol) benzaldehit ilave edilerek yaklaşık yarım saat soğukta 

15-20 dakika da oda sıcaklığında karıştırılarak reaksiyonun tamamlanması sağlandı. Oluşan 

turuncu renkli çökelek süzülerek etanolden kırmızı renkli kristaller şeklinde saflaştırıldı. Verim: 

%86, E.N.: 132-133 °C (Lit. Grammaticakis, 1954; E.N.: 134 °C). 

4.5.3.  4-Etoksikarbonil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik asit bileşiğinin    

(S-1) sentezi 

 1,23 g (5 mmol) furan-2,3-dion bileşiği ile 1,20 g (5 mmol) fenil hidrazinin benzaldehit 

hidrazonu 50 mL'lik bir beher içerisinde iyice karıştırıldı ve yağ banyosu üzerinde 80-90 °C'de 

katı faz reaksiyonuna sokuldu. Beher içerisindeki reaktifler benzaldehit çıkışı kesilinceye kadar 

karıştırılarak reaksiyon tamamlandı. Ele geçen reçinemsi bakiye eter içerisinde bir müddet 

karıştırılmak suretiyle toz haline getirildi. Elde edilen ham ürün toluenden kristallendirildi 

Verim: %45, E.N.: 144-145 °C (Lit. Duran, 2007). 

 

 Diğer başlangıç bileşiğimiz olan 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) 

daha önceden sentezlenmemiş bir bileşik olduğu için bununla alakalı sentez ve karakterizasyon 

detayları deneysel çalışmalar kısmında verilmiştir. Aşağıda sadece S-22'nin eldesinde kullanılan 

3-nitrofenilhidrazinin asetofenon hidrazonunun sentezi ve karakterizasyonu anlatılmıştır. 
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4.5.4.  1-(3-Nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin sentezi 

 

 1,9 g. (10 mmol) 3-nitrofenil hidrazin 100 ml etanol içerisinde alındı. Üzerine 1,2 mL 

(10 mmol) asetofenon ve katalizör olarak yaklaşık 0,5 mL asetik asit ilave edilerek 3 saat 

boyunca reflux edildi. Soğutulan balon içerisinde kırmızı renkli 1-(3-nitrofenil)-2-(1-

feniletiliden)hidrazin bileşiğinin çöktüğü gözlendi. Süzülen ham ürün etil asetattan kırmızı 

kristaller halinde saflaştırıldı Verim: %93, E.N.: 164-165 °C (Lit. Grammaticakis, 1954 (E.N.: 

169-171 °C); Dennler ve Frasca, 1966 (E.N.: 163-164 °C). 

 S-22 bileşiğinin eldesinde kullanılan bu hidrazon bileşiği daha önce sentezlenmiş 

olmasına rağmen (Grammaticakis, 1954) laboratuvarımızda literatüre göre yeniden 

sentezlediğimiz bu bileşiğin yapısının doğru olup olmadığından emin olmak maksadı ile FTIR, 

1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle spektroskopisi metodları ile tekrardan karakterize edilmiştir. 

 

Şekil 4.1. 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin IR spektrumu. 
 C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\ýr\S1+  (10.09.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 10/09/2015
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Çizelge 4.1. 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin 
1
H NMR ve 

13
C NMR 

spekrumları kimyasal kayma değerleri δ(ppm). 

  
H2 7.55 (1H, dxd) [

3
JH2-H3 = 7.94 Hz; 

4
JH2-H4/H6 = 1.67 Hz] C1 147.61 

H3 7.46 (1H, t) [
3
JH3-H2,H4 = 8.11 Hz] C2 113.35 

H4 7.63 (1H, dxd) [
3
JH4-H3 = 8.10 Hz; 

4
JH4-H2/H6 = 1.30 Hz] C3 128.50 

H6 8.01 (1H, t) [
4
JH6-H2,H4 = 2.17 Hz] C4 119.26 

H8 9.79 (1H, s) C5 143.70 

H12, H16 7.79 (2H, d) [
3
JH12,H16-H13,H15 = 7.31 Hz] C6 107.04 

H13, H15 7.38 (2H, t) [
3
JH13,H15-H12,H14,H16 = 7.65 Hz] C10 149.07 

H14 7.31 (1H, t) [
3
JH14-H13,H15 = 7.28 Hz] C11 139.13 

H17 2.27 (3H, s) C12,C16 125.89 

  C13,C15 128.78 

  C14 130.63 

  C17 13.69 
 

 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğine ait FTIR spekrumunda (Şekil 4.1) 

NH grubu gerilme titreşimine ait sinyal 3358 cm
-1

’de görülmektedir. Aromatik halka CH 

gerilme titreşimine ait sinyal 3082 cm
-1

’de gözlenirken, alifatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanan sinyal ise 2926 cm
-1

’de görülmektedir. 1621-1445 cm
-1 

aralığında gözlenen 

sinyaller aromatik ve heteroaromatik çift bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 1529 ve 1329 cm
-1

’de gözlenen sinyaller ise sırasıyla -NO2 grubu asimetrik 

ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir (Şekil 4.1). 

 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin 
1
H NMR ve 

13
C NMR spektumları 

sırasıyla Şekil 4.2 ve Şekil 4.3'te verildi. Ayrıca spekrumlara ait kimyasal kayma değerleri de 

Çizelge.4.1'de görülmektedir. Bileşiğin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu incelendiğinde 

hidrazon NH protonuna (H8) ait 1H'lık singlet δ=9.79 ppm'de sinyal verirken metil grubuna 

(H17) ait 3H'lık singlet sinyal ise δ=2.26 ppm'de gözlenmektedir. Fenil ve nitrofenil halkalarına 

ait aromatik protonlar δ=8.01-7.30 ppm aralığında gözlenmekte olup bu protonlara ait detaylar 

Çizelge.4.1'de verilmiştir. 

 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR 

spektrumunda on iki adet karbon sinyali görülmektedir. Hidrazinil grubu karbonu (C10) 
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δ=149.07 ppm'de, nitro grubunun bağlı olduğu C1 karbonu ise δ=147.61 ppm'de sinyal 

vermektedir. Nitrofenil halkasında NH grubunun bağlı olduğu karbona (C5) ait sinyal δ=143.70 

ppm'de, metil grubu karbonuna ait sinyal (C17) ise δ=13.69 ppm'de gözlenmektedir. Ayrıca C4, 

C2 ve C6 aromatik karbonları ise sırasıyla δ=119.26, δ=113.35 ve δ=107.04 ppm'de sinyal 

vermektedir. Bu karbonlara ait sinyallerin orto etkisinden dolayı yüksek alanda gözlendiği 

düşünülmektedir. Diğer aromatik karbonlar ise δ=139.13-125.89 ppm aralığında sinyal 

vermektedir (Şekil 4.3 ve Çizelge 4.1). 

 

 

Şekil 4.2. 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 4.3. 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 4.4. 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin bileşiğinin (C14H13N3O2) Kütle (MASS) 

spektrumunda (Şekil 4.4), 256.1108’de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi 

ile tam olarak örtüşmektedir (HRMS (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 256.1086; Bulunan: 256.1108). 
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5. ARAŞTIRMAYA GİRİŞ 

 Bu tez çalışmasında kullanılan başlangıç maddelerinin her ikisinin de eldesi için 3-

nitrofenil hidrazin bileşiğinden yola çıkılmış ve 3-nitrofenil sübstitüe birçok yeni heterosiklik 

türev elde edilmiştir. Bugüne kadar laboratuvarımızda sülfonamit grubu içeren ve 3-nitrofenil 

sübstitüe heterosiklik moleküllerin sentezi ve aktiviteleri üzerine bazı çalışmalar gerçekleştirdik 

(Kasımoğulları vd., 2009, 2010; Mert vd., 2016). Özellikle önceden sentezlenen bileşiklerde 

karbonik anhidraz izoenzimlerinin inhibisyonu üzerine oldukça iyi sonuçlar kaydedildi. Bu 

sebeple elde edilen sonuçlar; bizi bu tez çalışmasında hedeflenen heterosiklik yapıların eldesi 

için diğer aktif gruplar yanında 3-nitrofenil grubunu da tercih etmeye yönlendirdi. 

 

 Tezin ilk kısmında 3-nitrofenil hidrazin benzaldehit hidrazonu ve 4-etoksikarbonil-5-

fenil-2,3-furandion bileşiğinin katı faz reaksiyonu neticesinde elde edilen 4-(etoksikarbonil)-1-

(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik asit (S-1) bileşiği başlangıç molekülü olarak 

kullanıldı. S-1 bileşiğinin karboksil grubu SOCl2 ile aktifleştirilerek pirazol-3-karboksamit (S-2 

ve S-3) türevlerinin eldesi için kullanıldı. Diğer taraftan S-1 bileşiğinin hidrolizi neticesinde ise 

yeni bir pirazol-3,4-dikarboksilik asit (S-4) elde edildi. Elde edilen S-4 bileşiğinin diklorür 

türevinden (S-5) yola çıkarak bir seri dikarboksamit (S-6–S-14), diüreid (S-15), dinitril (S-16), 

diester (S-17–S-19), diketon (S-20) ve monokarboksilik asit türevi (S-21) sentez edildi. 

 Tezin ikinci kısmında da 3-nitrofenil hidrazin asetofenon hidrazonundan Vilsmeier-

Haack reaksiyon şartlarına göre (Vilsmeier ve Haack, 1927) diğer başlangıç maddesi olan 1-(3-

nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) sentezlendi. Elde edilen aldehit 

molekülünden yola çıkarak Schiff bazları (S-23–S-26), tiyosemikarbazit ve hidrazit hidrazonları 

(S-27–S-30) ardından bunlardan türeyen tiyazol, tiyadiazol ve oksadiazol türevi bileşikler (S-

31–S-38) elde edildi. Ayrıca aldehit bileşiğinin sübstitüe asetofenonlarla Claisen-Schmidt 

kondenzasyonu neticesinde yeni kalkon türevleri (S-39–S-42) sentezlendi. Bu bilşeşiklerin de 4-
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hidrazinobenzensülfonamit ile halkalanma reaksiyonundan sülfonamit içeren yeni pirazolil-

pirazolin türevleri (S-43–S-46) elde edildi. 

5.1. Çalışmanın Amacı 

 Pirazol karboksamit, pirazol karboksilat ve pirazol karboksaldehit bileşiklerinin 

özellikle antiinflamatuar, antibakteriyel, antifungal ve antitumor aktivite gösterdiği 

bilinmektedir (Bekhit vd., 2003; Manfredini vd., 1996; Vicentini vd., 2007; Rahimizadeh vd., 

2010; Abdel-Aziz vd., 2010). Finn ve arkadaşları tarafından bazı 1,5-diaril-pirazol-3-karboksilat 

bileşiklerinin insan methiyonil-tRNA sentetaz enzimine karşılık bakteriyel methiyonil-tRNA 

sentetaz üzerine seçicilik gösterdiği tespit edilmiştir (Finn vd., 2003). Rimonabantin güçlü 

cannabinoid reseptörü (CB1) olduğunun anlaşılması ile çeşitli ilaç firmaları tarafından 

Rimonabanta benzer birçok yeni molekül sentezlenmiştir (Yet, 2008). Krishnamurthy ve 

arkadaşları cannabionid reseptörleri olarak N-(piperidin-1-il)-4-metil-1H-pirazol-3-karboksamit 

türevlerinin bazı sikloalkil analoglarını sentezlemiştir (Krishnamurthy vd., 2004).  

 Hücrelerin ısı şoku ve oksidatif strese maruz kalması moleküler şaperonlar (Hsps) 

olarak bilinen ısı şoku proteinlerinin birikimine yol açmaktadır. Bu moleküllerden Hsp90 

kanserin oluşumu ve gelişimi üzerine etkisi bulunduğundan son on yıldan fazladır dikkatleri 

üzerine çekmektedir. Örneğin Brough ve arkadaşları tarafından yapılan bir çalışmada Hsp90 

moleküler şaperon inhibitörleri olarak bir seri 3-(5-kloro-2,4-dihidroksifenil)pirazol-4-

karboksamit türevi sentezlenmiştir (Brough vd., 2005). 

 Bu tez çalışmasında da; 3-nitrofenil sübstitüe pirazol-3-karboksilik asit ve pirazol-4-

karboksaldehit türevi moleküllerden yola çıkarak biyolojik aktivite potansiyeline sahip 

olabilecek birçok yeni heterosiklik bileşiğin eldesi ve sentez yöntemlerinin belirlenmesini 

amaçladık. Elde edilen bu bileşiklerin daha sonra antibakteriyel, antifungal ve antiglokom gibi 

çeşitli aktivitelerinin incelenmesini hedefledik. Bunun yanında yine bu çalışma dahilinde 

sentezlenen ve sülfonamit grubu içeren pirazolil-pirazolin türevlerinin hem bazı kanser hücre 

hatlarına karşı hem de kanserle ilişkili olan bazı karbonik anhidraz izoenzimleri (CA IX ve CA 

XII) üzerine inhibisyon etkisinin incelenmesi düşünülmektedir. Sentezlenen bileşiklerin 

yapısında çeşitli kalkon, tiyazol, tiyadiazol, oksadiazol vb. heterohalkaların varlığının aktivite 

açısından olumlu etki göstereceğini umuyoruz. 
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6. MATERYAL VE YÖNTEM 

6.1. Materyal 

6.1.1. Deneylerde kullanılan kimyasal maddeler 

 Deneylerde kullanılan maddeler analitik saflıkta olup büyük bir kısmı herhangi bir 

saflaştırmaya gerek duymadan direkt olarak kullanılmıştır. Özellikle sübstitüe anilin türevleri 

başta olmak üzere kullanılan bazı reaktifler reaksiyon öncesinde yeniden damıtılarak veya 

kristallendirilerek saflaştırılmıştır. Deneylerde kullanılan reaktif ve çözücüler genel olarak 

Aldrich, Merck, Fluka, Alfa Aesar ve Across gibi firmalardan temin edilmiştir. Deneylerde 

çeşitli sübstitüe anilinler, alkil aminler, sübstitüe hidrazinler, asetofenonlar, α-bromo 

asetofenonlar, tiyoüre, benzaldehit, hidrazit, semi- ve tiyosemikarbazit türevleri, etil benzoil 

asetat, oksalil klorür, amonyak, morfolin, SOCl2, POCl3, AlCl3 gibi çeşitli reaktifler, HCl, 

H2SO4 gibi asitler, NaOH, KOH gibi bazlar gerekli yerlerde kullanılmıştır. Ayrıca gerek 

reaksiyonlarda gerekse saflaştırma işlemlerinde organik kimya alanında kullanılan her türlü 

çözücü denenmiş ve kullanılmıştır. Kullanılan çözücüler; metanol, etanol, izopropanol, bütanol, 

aseton, benzen, toluen, ksilen, hekzan, kloroform, karbontetraklorür, DMF, THF, asetik 

anhidrit, dietil eter ve su olarak sıralanabilir. Organik çözücülerden herbiri literatürde kullanılan 

yöntemlere göre kurutulup, destile edilerek yeniden saflaştırılmıştır (Ay, 2003). 

 Sentezlenen bileşiklerin yapılarının aydınlatılması için kullanılan FTIR spektrumları 

Dumlupınar Üniversitesi Fen Edebiyat Fakültesi Fizik Bölümünde alınmıştır. Pirazol-3-

karboksilik ve pirazol-3,4-dikarboksilik asit türevlerinde analizler ATR aparatı kullanılarak, 

pirazol-4-karboksaldehitlerde ise KBr tekniğiyle alınmıştır. 
1
H NMR ve 

13
C NMR 

spektrumlarının bir kısmı King Fahd University of Petroleum and Minerals (KFUPM)'de, bir 

kısmı ise Çankırı Karatekin Üniversitesinde alınmıştır. Kütle spektrumlarının bir kısmı 

Dumlupınar Üniversitesi İleri Araştırmalar Merkezinde bir kısmı da yine Çankırı Karatekin 

Üniversitesinde alınmıştır. 

6.1.2. Deneylerde ve analizlerde kullanılan cihazlar 

Deneylerin yapılışı, saflaştırma, karakterizasyon ve analiz çalışmalarında kullanılan cihazlar 

aşağıda belirtilmiş olup, bu cihazlardan gerektiği yerde faydalanılmıştır. 

 Velp ARE, Bibby, Heidolph MR 3001, Wisestir MSH20A, Variomag Powertherm 

Marka Isıtıcılı Manyetik Karıştırıcılar, 

 Elechtrothermal Electromantle Marka Mantolu Isıtıcı, 

 Barnstead Elechtrothermal Marka Erime Noktası Tayin Cihazı, 



48 
 

 Binder Marka Etüv (0-300°C), 

 Ohaus Adventurer ve Shimadzu ATX224 Marka Hassas Teraziler, 

 Heidolph Laborota 4003 Marka Rotary Evaporatör, 

 KNF Marka Vakum Pompası, 

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

 DC Alufolien Kiesegel 60/254 Merck TLC Levhaları, 

 Bruker Optics Vertex 70 Marka FTIR Cihazı, 

 Jeol Lambda Marka 500 MHz ve Agilent Marka 600 MHz NMR Cihazları, 

 Agilent Technologies 1260 Infinity HPLC ve buna bağlı HPLC-TOF/MS 

Dedektörü, Agilent Technologies 6530 Accurate-Mass Q-TOF LC/MS Yüksek 

Çözünürlüklü Mass Spektroskopi Cihazları kullanılmıştır. 

6.2. Yöntem 

 Yaptığımız çalışmada sentezlenen bileşiklerin elde ediliş yöntemleri çeşitli denemeler 

sonucunda ortaya atıldı. Kimyasal reaksiyonların verimine, hızına ve elde edilen ürünün 

saflığına etki eden sıcaklık, zaman, konsantrasyon, kullanılan çözücüler ve reaktiflerin yapısı 

gibi etkenler göz önünde bulundurularak, en uygun reaksiyon şartları bulunmaya çalışıldı. 

Reaksiyonların ilerleyişi TLC ile takip edildi. Gerek çözücü ortamında gerekse katı-faz 

reaksiyonlarında en opsiyonel şartlar belirlendi.  

 Reaksiyonlarda elde edilen bileşiklerin saflaştırma işlemlerinde çeşitli yöntemler 

kullanıldı. Farklı çözücüler denenerek yeni elde edilen türevler için en ideal kristallendirici 

belirlenmeye çalışıldı. Saflaştırılan bileşiklerin de saflıkları yine TLC yöntemi ile kontrol edildi 

ve elde edilen saf bileşikler çeşitli kurutma işlemleri uygulanarak analize hazır hale getirildi. 

Saflaştırılıp analize hazır hale getirilen bileşiklerden ısı, ışık, nem ve çeşitli çözücülerden 

etkilenen bileşikler olması durumunda bileşiğin yapısına uygun saflaştırma ve kurutma 

tekniklerinin uygulanmasına dikkat edildi. 

 Sentezlenen bileşiklerin yapılarının belirlenmesi için FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve 

Kütle spektrumlarından faydalanıldı. Sentezlenen bileşiklere ait spektrumların yorumlanması ile 

organik bileşiklerdeki fonksiyonel grupların tespiti ve yapıların aydınlatılması işlemleri yapıldı. 

Bu spektrumların yorumlanması aşamalarında yerli ve yabancı bazı kaynak kitaplardan 

faydalanıldı (Balcı, 2000; Silverstein vd., 1991; Gündüz, 2002).  
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7. DENEYSEL ÇALIŞMALAR 

7.1. S-1 Bileşiği ile Yapılan Reaksiyonlar 

7.1.1. Etil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-3-((4-(triflorometil)fenil)karbamoil)-1H-pirazol-4-

karboksilat (S-2) bileşiğinin sentezi 

 S-1 bileşiğinin asit klorüründen 0,4 g (1 mmol), 4-(triflorometil)anilinden ise 0,256 mL 

(2 mmol) alınarak yaklaşık 10 mL ksilen içerisinde çözüldü. Karışım 3 saat refluks edildikten 

sonra çözücü evaporatörde uzaklaştırıldı. Geriye kalan bakiye su ile yıkanarak ham ürün 

metanolden kristallendirildi. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 Elde edilen S-2 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz 

metodlarıyla aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.1. S-2 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\TEK TARAFLI AMÝTLER\IR (6 Þubat 2013)\A 5 Cl 4CF 3.0          Sample description          Instrument type and / or accessory06/02/2013
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 S-2 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.1), 3267 ve 3197 cm
-1

' de gözlenen pikler 

NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3057 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait olup 2935 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 1696 ve 1667 cm
-1

' de ester ve amit karbonillerine (C=O) ait titreşim 

bantları gözlenirken, 1606-1448 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağların 

(C=C ve C=N) gerilme titreşimleri görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimlerine ait pikler sırasıyla 1529 ve 1320 cm
-1

' de gözlenmektedir. 1213 cm
-1

' de C-O-C 

asimetrik gerilme ve 1062 cm
-1

' de C-O-C simetrik gerilme bantları görülmektedir. 

 

 

Şekil 7.2. S-2 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-2 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.2) incelendiğinde, amide 

ait NH protonunun δ=11.09 ppm'de 1H'lık singlet şeklinde sinyal verdiği görülmektedir. 
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δ=8.27-7.39 ppm aralığında gözlenen sinyaller ise aromatik bölgede bulunan 13 protona aittir. 

Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Yaklaşık δ=4.10 ppm'de gözlenen 

2H'lık kuartet sinyal (J=7.1 Hz) etoksi grubunda oksijene bağlı metilenik protonlardan (-

OCH2CH3) kaynaklanırken δ=1.00 ppm'de gözlenen 3H'lık triplet sinyal (J=7.1 Hz) ise yine 

etoksi grubu metil protonlarına (OCH2CH3) aittir. 

 
Şekil 7.3. S-2 bileşiğinin 

13
C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-2 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda (Şekil 7.3) 22 adet karbon 

sinyali görülmektedir. δ=161.68 ppm'de gözlenen sinyal ester karbonilini, δ=160.29 ppm'de 

gözlenen sinyal ise amit karbonilini işaret etmektedir. δ=148.11 ppm'de gözlenen sinyal nitro 

grubunun bağlı olduğu karbona aittir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına 

ait pikler ise sırasıyla δ=147.75, δ=120.49 ve δ=145.51 ppm'de gözlenmektedir. δ=123.72 

ppm'de görülen sinyal moleküldeki -CF3 grubu kuaterner karbonuna aittir. Moleküldeki oksijene 

bağlı metilenik karbon (-OCH2-) δ=60.45 ppm'de sinyal verirken metil karbonuna ait sinyal ise 

δ=13.60 ppm'de görülmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri δ=142.22-113.58 

ppm aralığında gözlenmektedir. FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül 

yapısını doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait 

fiziksel özellikler bulgular kısmında verilmiştir. 
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7.1.2. Etil 3-((4-florofenil)karbamoil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilat (S-

3) bileşiğinin sentezi 

 0,4 g (1 mmol) S-1 bileşiğinin asit klorüründen ve 0,198 mL (2 mmol) 4-floroanilinden 

7.1.1'de verilen yönteme göre elde edilen ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde 

edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-3 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.4. S-3 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-3 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.4), NH grubuna ait gerilme titreşimleri 

3277 ve 3216 cm
-1

' de görülmektedir. 3061 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmakta olup alifatik CH gerilme titreşimlerine ait bant ise 2942 cm
-1

' 
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de gözlenmektedir. 1674 cm
-1

' de karbonil grubuna (C=O) ait titreşim bantları gözlenirken 

aromatik ve heteroaromatik çift bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimleri 1625-1448 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1535 ve 1342 cm
-1

' deki bantlar sırasıyla nitro grubu asimetrik ve 

simetrik gerilme titreşimlerine aittir. Ester grubu C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1249 cm
-1

' ve 1081 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

 

Şekil 7.5. S-3 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-3 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.5), δ=10.77 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet amide ait NH protonundan kaynaklanmaktadır. δ=8.27-7.20 ppm 

aralığında gözlenen 13H'lık sinyaller ise aromatik bölgede bulunan protonlara aittir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Etoksi grubundaki oksijene bağlı metilenik 
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protonlar (-OCH2CH3) yaklaşık δ=4.09 ppm'de 2H'lık kuartet (J=7.1 Hz) şeklinde sinyal 

verirken, yine etoksi grubundaki metil protonları (-OCH2CH3) ise δ=1.01 ppm'de 3H'lık triplet 

(J=7.1 Hz) şeklinde rezonans sinyali vermektedir. 

 S-3 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda (Şekil 7.6) 23 adet karbon 

sinyali bileşiğin yapısı ile örtüşmektedir. δ=161.79 ppm'de gözlenen sinyal ester karbonilinden, 

δ=159.66 ppm'de gözlenen sinyal ise amit karbonilinden kaynaklanmaktadır. δ=157.14 ppm'de 

gözlenen sinyal ise florun bağlı olduğu karbona aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbon 

δ=148.40 ppm'de sinyal vermektedir. δ=147.75, δ=120.43 ve δ=145.35 ppm'de görülen pikler 

sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarını işaret etmektedir. 

Moleküldeki oksijene bağlı metilenik karbon (-OCH2CH3) δ=60.41 ppm'de gözlenirken, metil 

karbonuna ait sinyal ise δ=13.62 ppm'de görülmektedir. δ=138.96-113.58 ppm aralığında 

görülen sinyaller aromatik bölgedeki diğer karbonlara aittir. 

 

Şekil 7.6. S-3 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.3.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilik asit (S-4) bileşiğinin sentezi 

 0,1 g (2,5 mmol) sodyum hidroksit ve 0,381 g (1 mmol) S-1 bileşiği 30 mL su içerisinde 

çözülerek 3 saat boyunca refluks edildi. Ardından oda sıcaklığına getirilen karışıma; 1,5 mL 

derişik HCl'in 20 mL su içerisinde seyreltilmesiyle hazırlanan çözelti ilave edilerek ham ürün 

çöktürüldü. Süzülen ham ürün su ile yıkanarak etanol-su (1:3) karışımından kristalendirildi. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-4 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.7. S-4 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-4 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.7), 3224 ve 2474 cm
-1 

aralığındaki yayvan 

bant karboksilik asit OH gerilme titreşimlerine aittir. 3069 cm
-1

' de gözlenen bant ise aromatik 
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CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1707 cm
-1

' de karboksilik asit karbonil 

gruplarının (C=O) titreşim bantları gözlenirken, 1607-1427 cm
-1 

aralığında aromatik ve 

heteroaromatik çift bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimleri görülmektedir. Nitro grubu 

asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1532 ve 1347 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 S-4 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.8), δ=8.22-7.37 ppm 

aralığında gözlenen 9H'lık sinyal aromatik bölgede bulunan protonlara aittir. Karboksilik asit 

protonlarına ait sinyaller iyonlaşmadan veya hidrojen bağı oluşumundan dolayı 

gözlenememiştir. Buna rağmen bileşiğin ileri kademe reaksiyonlarından elde edilen ürünlere ait 

analiz sonuçları önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

 S-4 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda ise (Şekil 7.9) 15 adet karbon 

sinyali görülmektedir. δ=164.25 ppm ve δ=163.50 ppm'deki gözlenen sinyaller pirazol halkasına 

bağlı karboksil grubu karbonil karbonlarına aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbon δ=148.14 

ppm'de sinyal verirken pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller ise 

sırasıyla δ=145.37, δ=120.89 ve δ=145.24 ppm'de görülmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer 

karbon atomları  δ=139.56-116.59 ppm aralığında sinyal vermektedir. 

 

Şekil 7.8. S-4 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.9. S-4 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

  FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel 

özellikler bulgular kısmında verilmiştir. 

7.1.4.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarbonil diklorür (S-5) bileşiğinin sentezi 

 0,353 g (1 mmol) S-4 bileşiği kuru bir balon içerisine alınarak üzerine SOCl2'nin aşırısı 

ilave edildi. Ardından yağ banyosu üzerinde 80°C'de 5 saat refluks edildi. SOCl2'nin fazlası 

evaporatörde uzaklaştırıldıktan sonra ham ürün eter/hekzan (5:1) karışımından kristallendirildi. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-5 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.10. S-5 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

Şekil 7.11. S-5 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-5 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.10) aromatik CH gerilme titreşimlerine ait 

bant 3084 cm
-1

' de, açil karbonil gruplarına ait titreşim bandı ise 1754 cm
-1

' de görülmektedir. 
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Aromatik ve heteroaromatik çift bağların (C=C ve C=N) gerilme titreşimleri 1623-1451 cm
-1 

aralığında gözlenirken nitro grubuna ait asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri sırasıyla 1533 

ve 1349 cm
-1

' de görülmektedir. 

 S-5 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.11), aromatik bölge 

protonlarına ait sinyaller δ=8.23-7.37 ppm aralığında görülmektedir.  

Bileşiğin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda (Şekil 7.12) 15 adet karbon sinyali 

görülmektedir. Açil karbonillerine ait sinyaller δ=164.25 ppm ve δ=163.48 ppm'de 

gözlenmektedir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbon δ=148.14 ppm'de sinyal verirken, pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller ise sırasıyla δ=145.17, δ=120.88 

ve δ=145.07 ppm'de gözlenmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon atomları da δ=139.50-

116.55 ppm aralığında sinyal vermektedir. 

 

Şekil 7.12. S-5 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.5.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-N
3
,N

4
-bis(4-(triflorometil)fenil)-1H-pirazol-3,4-

dikarboksamit (S-6) bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği 10 mL ksilen içerisinde çözülerek üzerine 0,512 mL (4 

mmol) 4-(triflorometil)anilin ilave edildi. Karışım 3 saat refluks edildikten sonra çözücü 

evaporatörde uzaklaştırıldı. Geriye kalan bakiye su ile yıkanarak ham ürün toluenden 

kristallendirildi. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-6 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.13. S-6 bileşiğinin FTIR spektrumu. 
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 S-6 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.13), 3342 cm
-1

' de gözlenen sinyal NH 

grubu gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 3006 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH 

gerilme titreşimlerine ait olup 1671 cm
-1

' de ise karbonil (C=O) grubu titreşim bantları 

gözlenmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 

1607-1447 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1533 ve 1346 cm
-1

' de görülen bantlar ise nitro grubu 

asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 

Şekil 7.14. S-6 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-6 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.14), δ=11.10 ve 

δ=10.93 ppm'de görülen birer protonluk singlet sinyaller amit grubu NH protonlarına aittir. 

δ=8.31-7.41 ppm aralığında gözlenen multiplet sinyaller ise aromatik bölgede bulunan 17 

protondan kaynaklanmaktadır. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-6 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda (Şekil 7.15) 25 adet karbon 

sinyali görülmektedir. δ=161.38 ve δ=160.22 ppm'de gözlenen sinyaller amit karbonillerine 

aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbona ait sinyal δ=148.25 ppm'de gözlenmektedir. Pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait pikler sırasıyla δ=144.66, δ=120.58 ve 

δ=144.56 ppm'de görülmektedir. δ=125.75 ve δ=125.65 ppm'de görülen sinyaller ise 

moleküldeki -CF3 grubu kuaterner karbonlarına aittir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon 

sinyalleri δ=142.86-119.53 ppm aralığında gözlenmektedir. 
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Şekil 7.15. S-6 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.6.  N
3
,N

4
-bis(4-florofenil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-7) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,396 mL (4 mmol) 4-floroanilinden 7.1.5'de verilen 

yönteme göre elde edilen ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde edilen bileşiğin 

reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-7 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 
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Şekil 7.16. S-7 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

 

Şekil 7.17. S-7 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 
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 S-7 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.16) bakıldığında; NH grubu gerilme titreşim 

bantları 3362 ve 3216 cm
-1

' de görülmektedir. 3082 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmakta olup 1688 ve 1660 cm
-1

' de ise karbonil (C=O) grubu titreşim 

bantları gözlenmektedir. 1633-1451 cm
-1 

aralığında gözlenen bantlar ise aromatik ve 

heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleridir. Nitro grubuna ait 

asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri 1530 ve 1344 cm
-1

' de görülmektedir. 

 S-7 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.17) 

incelendiğinde, amit grubu NH protonlarına ait sinyaller δ=11.71 ve δ=10.37 ppm'de 

görülmektedir. δ=8.17-6.90 ppm aralığında gözlenen sinyaller ise aromatik bölgede bulunan 17 

protona aittir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

Şekil 7.18. S-7 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 

 S-7 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.18) 

bakıldığında 27 adet karbon sinyali gözlenmiştir. δ=161.21 ve δ=159.59 ppm'de gözlenen 

sinyaller amit karbonillerine aittir. δ=158.40 ve δ=157.72 ppm'de gözlenen sinyaller ise florun 

bağlı olduğu karbonları işaret etmektedir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbona ait sinyal 

δ=148.05 ppm'de gözlenirken pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonları ise 

sırasıyla δ=147.41, δ=120.32 ve δ=143.64 ppm'de rezonans sinyali vermektedir. Aromatik 

bölgedeki diğer karbon sinyalleri δ=139.32-115.16 ppm aralığında gözlenmektedir. 
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 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.7.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-N
3
,N

4
-di-m-tolil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-8) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,437 mL (4 mmol) m-toluidinden 7.1.5'de verilen 

yönteme göre elde edilen ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde edilen bileşiğin 

reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-8 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.19. S-8 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\asit5 metatoluidin   (28.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 28/04/2011
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 S-8 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.19) incelendiğinde, 3351 ve 3248 cm
-1

' de 

görülen bantlar NH grubu gerilme titreşim bantlarıdır. 3061 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmakta olup 2971 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH 

gerilme titreşimlerini işaret etmektedir. Karbonil (C=O) grubu titreşim bantları 1659 cm
-1

' de 

gözlenirken, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri ise 

1618-1456 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1532 ve 1345 cm
-1

' de gözlenen bantlar sırasıyla nitro 

grubuna ait asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 

 

Şekil 7.20. S-8 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-8 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.20) incelendiğinde, amit 

grubu NH protonları δ=10.84 ve δ=10.48 ppm'de 1H'lık singlet şeklinde sinyal vermektedir. 

Aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.28-6.87 ppm aralığında görülmektedir. Bu 
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protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Metil grubu protonlarına ait sinyaller ise 

δ=2.31 ve δ=2.26 ppm'de üçer protonluk singlet pikler şeklinde gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.21. S-8 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-8 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.21) bakıldığında 28 

adet karbon sinyali bulunduğu görülmektedir. Amit karbonillerine ait sinyaller δ=160.29 ve 

δ=159.81 ppm'de gözlenmektedir. Nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomu 

δ=147.90 ppm'de rezonans sinyali verirken, pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 

karbonlarına ait pikler ise sırasıyla δ=144.43, δ=120.30 ve δ=144.39 ppm'de görülmektedir. 

Molekülde bulunan metil grupları δ=21.21 ppm'de rezonans sinyali vermektedir. Aromatik 

bölge karbonlarına ait sinyaller ise δ=139.18-116.49 ppm aralığında gözlenmiştir. 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.8.  1-(3-Nitrofenil)-N
3
,N

4
-bis(4-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-9) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,564 g (4 mmol) 4-nitroanilinden 7.1.5'de verilen 

yönteme göre elde edilen ürün etanol/DMF (3:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 

 S-9 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.22. S-9 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\MEAS\Asit5 4N02-Anilin  (28.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 28/04/2011
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 S-9 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.22) incelendiğinde, NH grubuna ait gerilme 

titreşim bantları 3339 ve 3214 cm
-1

' de görülmektedir. Aromatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanan bantlar ise 3049 cm
-1

' de gözlenmektedir. 1671 cm
-1

' de görülen pik karbonil 

(C=O) grubuna ait olup, 1634-1450 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara 

(C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri görülmektedir. Nitro grubuna ait asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimlerine ait bantlar da sırasıyla 1529 ve 1324 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 S-9 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.23) incelendiğinde, 

δ=11.29 ve δ=11.17 ppm'de görülen 1H'lık singlet pikler amit grubu NH protonlarına aittir. 

δ=8.32-7.40 ppm aralığında gözlenen sinyaller ise aromatik bölge protonlarından 

kaynaklanmaktadır. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.23. S-9 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-9 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.24) bakıldığında 23 

adet sinyal görülmektedir. δ=161.27 ve δ=159.89 ppm'de amit karbonillerine ait sinyaller 

gözlenirken, δ=147.91, δ=145.02 ve δ=144.09 ppm'deki sinyaller ise nitro grubunun bağlı 

olduğu karbon atomlarını işaret etmektedir. δ=144.58, δ=120.59 ve δ=144.48 ppm'de görülen 

sinyaller pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Aromatik bölge 

karbonlarına ait sinyaller ise δ=142.80-119.02 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.24. S-9 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.9.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-10) bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği CCl4 içerisinde çözülerek çözelti 0 °C'ye soğutuldu. 

Soğutulan karışıma çökme tamamlanana kadar damla damla NH3 eklendi. Önce bir müddet 

soğukta ve ardından oda sıcaklığında olmak üzere toplam 1 saat süreyle karıştırıldı. Çöken ham 

ürün süzülerek su ile yıkandı ve metanolden kristallendirildi. Elde edilen bileşiğin reaksiyon 

denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-10 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-10 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.25) incelendiğinde, 3448 ve 3309 cm
-1

' de 

görülen bantlar NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. Aromatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanan bantlar ise 3062 cm
-1

' de görülmektedir. Karbonil (C=O) grubuna ait gerilme 

titreşimleri 1684 cm
-1

' de gözlenirken, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) 

ait gerilme titreşimleri ise 1649-1421 cm
-1 

aralığında görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve 

simetrik gerilme titreşim bantları ise sırasıyla 1526 ve 1343 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.25. S-10 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-10 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.26) incelendiğinde amit 

grubu NH2 protonları δ=8.87 ve δ=7.77 ppm'de ikişer protonluk yayvan sinyaller şeklinde 
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gözlenirken, aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.19-7.30 ppm aralığında multiplet 

olarak görülmektedir. 

 

Şekil 7.26. S-10 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-10 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.27) bakıldığında 

toplam 15 adet sinyal görülmektedir. Amit karbonillerine ait pikler δ=164.32 ve δ=163.67 

ppm'de gözlenirken nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomu ise δ=147.94 ppm'de 

sinyal vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller 

sırasıyla δ=145.93, δ=120.51 ve δ=144.12 ppm'de görülmektedir. Aromatik bölge karbonlarına 

ait sinyaller ise δ=139.45-118.54 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.27. S-10 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 
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 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.10.  N
3
,N

4
-diizopropil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-11) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği THF içerisinde çözülerek üzerine 0,345 mL (4 mmol) 

izopropilamin eklendi. Karışım 5 saat refluks edildi. Reaksiyon tamamlandıktan sonra çöken tuz 

sıcak süzme ile ayrılarak çözücü evaporatörde uzaklaştırıldı. Kalan bakiye etanol/su (2:1) 

karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki 

gibidir. 

 

 S-11 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.28. S-11 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\Asit5 ÝzoPropilamin (26.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 26/04/2011
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 S-11 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.28) bakıldığında, 3361 ve 3287 cm
-1

' de NH 

grubu gerilme titreşimlerine ait bantlar gözlenmektedir. 3086 cm
-1

' deki bant aromatik CH 

gerilme titreşimlerinden ileri gelmektedir. 2966 ve 2933 cm
-1

' de ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar görülmektedir. 1736 cm
-1

' de karbonil (C=O) grubuna ait gerilme 

titreşimleri gözlenirken, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri ise 1634-1451 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1528 ve 1344 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

sırasıyla nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 S-11 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.29) incelendiğinde, 

amit grubu NH protonları δ=9.15 ve δ=8.51 ppm'de birer protonluk singletler şeklinde sinyal 

vermiştir. Aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.21-7.29 ppm aralığında 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde δ=4.13 

ve δ=3.86 ppm'de gözlenen birer protonluk multiplet sinyaller izopropil grubu metin 

hidrojenlerine (-CH(CH3)2), δ=1.19-1.04 ppm'de gözlenen 12 protonluk dublet sinyal (J=7.5 

Hz) ise izopropil grubu metil hidrojenlerine (-CH(CH3)2) aittir. 

 

Şekil 7.29. S-11 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-11 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.30) bakıldığında 

toplam 19 adet sinyal görülmektedir. Amit karbonillerine ait pikler δ=161.23 ve δ=160.99 

ppm'de gözlenirken, nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomu δ=147.96 ppm'de 
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sinyal vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller 

sırasıyla δ=145.29, δ=120.51 ve δ=144.46 ppm'de görülmektedir. Aromatik bölge karbonlarına 

ait sinyaller ise δ=139.50-118.89 ppm aralığında gözlenmektedir. Moleküldeki azot atomuna 

bağlı karbon atomlarına (-NHCH) ait sinyaller δ=41.22 ve δ=40.92 ppm de gözlenirken, metil 

gruplarına (-CH(CH3)2) ait sinyaller ise δ=22.40 ve δ=22.31 ppm de görülmektedir. 

 

Şekil 7.30. S-11 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.11.  N
3
,N

4
-dibutil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-12) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,405 mL (4 mmol) butilaminden 7.1.10'da verilen 

yönteme göre elde edilen ürün metanol/su (1:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-12 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-12 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.31) incelendiğinde, NH grubu gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3373 ve 3248 cm
-1

' de gözlenmektedir. Aromatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanan bantlar 3097 ve 3051 cm
-1

' de gözlenirken, alifatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 2958 ve 2931 cm
-1

' de görülmektedir. Karbonil (C=O) grubuna ait 

gerilme titreşimleri 1739 ve 1659 cm
-1

' de, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri ise 1630-1457 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1532 ve 1342 cm
-1

' 

de gözlenen bantlar sırasıyla nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 

Şekil 7.31. S-12 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\Asit5 Bütilamin (26.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 26/04/2011
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 S-12 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.32) incelendiğinde, 

amit grubu NH protonları δ=9.28 (J= 5.1 Hz) ve δ=8.75 ppm'de (J= 5.6 Hz) birer protonluk 

tripletler şeklinde gözlenirken, aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.21-7.27 ppm 

aralığında görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil 

bölgesinde δ=3.28 ppm (J= 6.4 Hz) ve δ=3.11 ppm'de (J= 6.2 Hz) gözlenen kuartet sinyaller 

azotlara bağlı metilenik protonlara (-NHCH2CH2-) aittir. δ=1.54-1.47 ppm aralığında gözlenen 

2H'lık pentet (J= 7.0 Hz), δ=1.38-1.29 ppm aralığında gözlenen 4H'lık multiplet ve δ=1.24-1.15 

ppm aralığında gözlenen 2H'lık hekstet (J= 7.2 Hz) sinyaller ise butil gruplarındaki diğer 

metilenik (-CH2-) protonları işaret etmektedir. δ=0.89 (J= 7.1 Hz) ve δ=0.81 ppm'de (J= 7.1 

Hz) gözlenen üçer protonluk triplet sinyaller ise metil protonlarına (-CH2CH3) aittir. 

 

Şekil 7.32. S-12 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

B A 

A B 
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 S-12 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.33) bakıldığında 

toplam 23 adet sinyal görülmektedir. Amit karbonillerine ait sinyaller δ=162.27 ve δ=161.93 

ppm'de gözlenirken, nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomuna ait sinyal ise 

δ=148.16 ppm'de görülmektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonları 

sırasıyla δ=145.65, δ=120.67 ve δ=144.57 ppm'de rezonans sinyali vermektedir. Diğer aromatik 

bölge karbonlarına ait sinyaller ise δ=139.67-118.93 ppm aralığında gözlenmektedir. 

Moleküldeki azot atomuna bağlı metilenik karbonlar (-NHCH2-) δ=39.00 ve δ=38.84 ppm de 

sinyal vermektedir. Alkil zincirindeki -CH2CH2- karbonlarının δ=31.56 ve δ=31.35 ppm'de -

CH2CH3 karbonlarının δ=20.01 ve δ=19.92 ppm'de, metil karbonlarının (-CH3) ise δ=14.11 ve 

δ=14.06 ppm de sinyal verdiği görülmektedir. 

 

Şekil 7.33. S-12 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.12.  N
3
,N

3
,N

4
,N

4
-tetraetil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-13) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,416 mL (4 mmol) dietilaminden 7.1.5'te verilen 

yönteme göre elde edilen ürün metanol/su (1:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-13 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-13 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.34) incelendiğinde, aromatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanan bantlar 3071 cm
-1

' de gözlenirken, alifatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 2975 ve 2936 cm
-1

' de görülmektedir. 1741 cm
-1

' de karbonil (C=O) 

grubuna ait gerilme titreşimleri gözlenirken 1617-1434 cm
-1 

aralığında da aromatik ve 

heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri görülmektedir. 1517 ve 1346 

cm
-1

' de gözlenen bantlar sırasıyla nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. 
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 S-13 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.35) 

incelendiğinde, aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.11-7.16 ppm aralığında 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde δ=3.59 

ppm (J= 7.0 Hz), δ=3.42 ppm (J= 7.1 Hz), ve δ=2.98 ppm'de (J= 7.0 Hz) gözlenen ikişer 

protonluk kuartete yarılmış sinyaller ile δ=3.28 ppm'deki, yarılmaları net gözlenemeyen iki 

protonluk sinyal azotlara bağlı metilenik (-NCH2-) protonlara aittir. δ=1.18 ppm (J= 6.8 Hz), 

δ=1.11 ppm (J= 6.8 Hz), δ=0.91 ppm (J= 7.0 Hz) ve δ=0.67 ppm'de (J= 7.0 Hz) gözlenen üçer 

protonluk triplet sinyaller ise metil (-CH3) protonlarını işaret etmektedir. 

 

Şekil 7.35. S-13 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO+ CDCl3). 

 S-13 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.36) 

incelendiğinde toplam 23 adet sinyal görülmektedir. δ=163.54 ve δ=161.91 ppm'de amit 

karbonillerine ait pikler gözlenmektedir. δ=148.16 ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu aromatik 

karbon sinyal vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait 

sinyaller ise sırasıyla δ=146.06, δ=120.45 ve δ=140.11 ppm'de görülmektedir. Diğer aromatik 

bölge karbonlarına ait sinyaller δ=139.88-119.47 ppm aralığında gözlenmektedir. Azota bağlı 

metilenik karbon atomlarına ait (-NCH2-) sinyaller δ=43.38, δ=43.11, δ=40.35 ve δ=38.63 ppm 

de görülmektedir. δ=14.65, δ=13.42, δ=12.83 ve δ=12.32 ppm'de görülen sinyaller ise 

moleküldeki metil karbonlarını işaret etmektedir. 
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Şekil 7.36. S-13 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.13.  (1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-diil)bis(morfolinometanon) (S-14) 

bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği ve 0,346 mL (4 mmol) morfolinden 7.1.10'da verilen 

yönteme göre elde edilen ürün metanol/su (1:3) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-14 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle spektroskopisi metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 



82 
 

 S-14 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.37), aromatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanan bantlar 3065 cm
-1

' de gözlenirken, alifatik CH gerilme titreşimlerine ait bantlar 

2967 cm
-1

' de görülmektedir. 1636 cm
-1

' de karbonil (C=O) grubuna ait gerilme titreşimleri, 

1438 cm
-1 

'de ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 

görülmektedir. 1527 ve 1351 cm
-1

' de gözlenen bantlar sırasıyla nitro grubu asimetrik ve 

simetrik gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1229 ve 1068 cm
-1

'de ise sırasıyla C-O-C 

asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine ait bantlar görülmektedir. 

 

Şekil 7.37. S-14 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

Şekil 7.38. S-14 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-14 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.38) incelendiğinde, 

aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.25-7.26 ppm aralığında görülmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesi incelendiğinde morfolin 

halkasında bulunan oksijen ve azot atomlarına komşu metilenik (-CH2-) protonlar δ=3.82 

ppm'de 2H'lık singlet (OCH2), δ=3.66 ppm'de 2H'lık singlet (OCH2), δ=3.61 ppm'de 4H'lık 

singlet (2 x OCH2), δ=3.46 ppm'de 2H'lık singlet (NCH2), δ=3.40 ppm'de 2H'lık singlet 

(NCH2), δ=3.16 ve δ=2.98 ppm'de ise ikişer protonluk singletler (2 x NCH2) şeklinde 

gözlenmiştir. 

 

Şekil 7.39. S-14 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-14 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.39) incelendiğinde 

toplam 22 adet sinyal görülmektedir. δ=162.55 ve δ=161.20 ppm'de amit karbonillerine ait 

pikler gözlenirken, δ=148.24 ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon sinyal 

vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla 

δ=145.52, δ=120.83 ve δ=141.43 ppm'de görülmektedir. Diğer aromatik bölge karbon 

atomlarına ait sinyaller δ=139.84-119.11 ppm aralığında gözlenmektedir. Morfolin halkasında 

bulunan metilenik karbonlardan oksijene yakın olanlar δ=66.99, δ=66.62 ve δ=66.14 ppm'de, 

azota yakın olanlar ise δ=47.64, δ=47.43, δ=42.65 ve δ=42.28 ppm'de görülmektedir. 
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Şekil 7.40. S-14 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-14 bileşiğinin (C25H25N5O6) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.40), 492.1592'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 492.1805; Bulunan: 492.1592). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.1.14.  N
3
,N

4
-bis(etilkarbamotiyoil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit 

(S-15) bileşiğinin sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği 15 mL ksilen içerisinde çözülerek üzerine 0,213 g (2 

mmol) N-etiltiyoüre ilave edildi. Karışım 6 saat refluks edildikten sonra çözücü evaporatörde 

uzaklaştırıldı. Geriye kalan bakiye su ile yıkanarak ham ürün etanolden kristallendirildi. Elde 

edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-15 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-15 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.41) incelendiğinde, NH grubu gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3377 ve 3238 cm
-1

' de gözlenmektedir. 3092 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmakta olup alifatik CH gerilme titreşimlerine 

ait bantlar ise 2934 cm
-1

' de gözlenmektedir. Karbonil (C=O) grubuna ait gerilme titreşimleri 

1655 cm
-1

' de, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri ise 

1582-1431 cm
-1 

aralığında görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimlerine ait bantlar sırasıyla 1505 ve 1344 cm
-1

' de gözlenmektedir. 1202 cm
-1

' de gözlenen 

bant ise C=S grubuna ait gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 7.41. S-15 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-15 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.42) incelendiğinde, 

δ=11.69 ve δ=10.49 ppm'de gözlenen birer protonluk singlet sinyaller ve δ=10.46 ppm'de 

gözlenen 2H'lık yayvan singlet NH grubu protonlarına aittir. Aromatik bölge protonlarına ait 

sinyaller ise δ=8.31-7.36 ppm aralığında görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular 

kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde δ=3.70-3.63 ppm (J= 6.6 Hz) ve δ=3.58-3.52 ppm (J= 

6.6 Hz) aralığında gözlenen ikişer protonluk pentet sinyaller moleküldeki NH grubuna komşu 

karbon protonlarına (-NHCH2CH3) aittir. δ=1.20 ppm (J= 7.1 Hz), ve δ=1.14 ppm'de (J= 7.1 

 C:\Users\Dell\Desktop\IR (6 Þubat 2013)\A 5 DiCl N EtilS.0          Sample description          Instrument type and / or accessory 06/02/2013

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

5
0

6
0

7
0

8
0

9
0

1
0
0

T
ra

n
sm

it
ta

n
ce

 [
%

]

 Page 1/1



86 
 

Hz) gözlenen üçer protonluk triplet sinyaller ise moleküldeki diğer metil protonlarından (-

CH2CH3) kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 7.42. S-15 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.43. S-15 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-15 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.43) incelendiğinde 

toplam 19 adet sinyal görülmektedir. δ=179.07 ve δ=178.23 ppm'de C=S gruplarına ait 

sinyaller, δ=162.58 ve δ=159.81 ppm'de ise amit karbonillerine ait sinyaller gözlenmektedir. 

δ=147.91 ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu kuarterner karbon sinyal vermektedir. Pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller ise sırasıyla δ=145.07, δ=120.35 

ve δ=142.18 ppm'de görülmektedir. δ=138.62-118.31 ppm aralığında diğer aromatik bölge 

karbonlarına ait sinyaller gözlenmektedir. Molekülde bulunan azota bağlı karbonlara (-NHCH2) 

ait sinyaller δ=39.57 ppm'de görülmektedir. δ=13.25 ppm'de görülen sinyaller ise alkil 

grubundaki diğer metil (-CH3) karbonlarını işaret etmektedir. 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.15.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarbonitril (S-16) bileşiğinin sentezi 

 0,351 g (1 mmol) S-10 bileşiği 5 mL DMF içerisinde çözüldü. Üzerine 4 mL SOCl2 

ilave edildi. Karışım 0 °C'de 2 saat oda sıcaklığında ise bir gece boyunca karıştırıldı. Üzerine bir 

miktar buzlu su ilave edilerek çöken ham ürün süzüldü. Su ile yıkanarak etanol-su (1:2) 

karışımından kristallendirildi. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-16 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-16 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.44) incelendiğinde, aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3073 cm
-1

' de gözlenmektedir. Nitril (C≡N) grubuna ait gerilme 

titreşimleri 2238 cm
-1

' de, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri ise 1619-1458 cm
-1 

aralığında görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimlerine ait bantlar sırasıyla 1527 ve 1355 cm
-1

' de gözlenmektedir.  
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Şekil 7.44. S-16 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

 

Şekil 7.45. S-16 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 

 C:\Program Files\OPUS\meas\Asit5 Dinitril (26.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 26/04/2011

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

70
75

80
85

90
95

10
0

T
ra

ns
m

itt
an

ce
 [

%
]

 Page 1/1



89 
 

 S-16 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.45) 

incelendiğinde, aromatik bölge protonlarına ait sinyallerin δ=8.26-7.30 ppm aralığında geldiği 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-16 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.46) 

incelendiğinde toplam 15 adet sinyal görülmektedir. δ=148.35 ppm'de nitro grubunun bağlı 

olduğu kuarterner karbon sinyal vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 

karbonlarına ait sinyaller ise sırasıyla δ=138.27, δ=98.73 ve δ=150.05 ppm'de görülmektedir. 

Siyanür gruplarının etkisinden dolayı C-3 ve C-4 karbonlarına ait sinyallerin yüksek alana 

kaydığı düşünülmektedir. Ayrıca δ=110.95 ve δ=110.82 ppm'de gözlenen iki sinyal de siyanür 

(-CN) gruplarına ait karbonları işaret etmektedir. Diğer aromatik bölge karbonlarına ait sinyaller 

ise δ=131.88-120.77 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.46. S-16 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.16. Dimetil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-17) bileşiğinin 

sentezi 

 0,353 g (1 mmol) S-4 bileşiği 10 mL benzen içerisinde çözülerek üzerine 2 mL mutlak 

metanol ve 0,2 mL H2SO4 eklendi. Karışım 4 saat refluks edildi. Çözücünün fazlası 

evaporatörde uzaklaştırıldıktan sonra kalan sıvı bakiye üzerine 10-15 mL su ilave edilerek 

ayırma hunisine alındı. Maddeyi organik faza alabilmek için üzerine 10 mL kadar eter ilave 

edildi ve asidi nötralize etmek için karışım birkaç kez %10'luk Na2CO3 çözeltisi ile yıkandı. 

Organik faz ayrılarak eter evaporatörde uçuruldu. Elde edilen ham ürün kloroform/hekzan 

karışımından kristallendirildi. 

 

 S-17 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.47. S-17 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\Asit5 Metanol  (26.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 26/04/2011
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 S-17 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.47) bakıldığında, aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3013 cm
-1

' de, alifatik CH gerilme titreşimlerine ait bantlar ise 2963 

cm
-1

' de görülmektedir. 1715 cm
-1

' de ester karboniline (C=O) ait gerilme titreşimleri, 1498 ve 

1445 cm
-1

' de ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 

gözlenmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine ait bantlar sırasıyla 

1529 ve 1351 cm
-1

' de, C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri de yine sırasıyla 1224 

ve 1068 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

 

Şekil 7.48. S-17 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 
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 S-17 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.48) 

incelendiğinde, aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.26-7.30 ppm aralığında 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde 

oksijene bağlı metil gruplarına ait sinyaller DMSO pikinin altında kaldığından gözlenememiştir. 

Daha sonra bu piklerin sinyalleri DOSY NMR tekniği ile δ=3.90 ve δ=3.88 ppm' de üç 

protonluk singletler şeklinde geldiği tespit edilmiştir. 

 S-17 bileşiğinin DMSO+CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.49) 

incelendiğinde toplam 17 adet sinyal görülmektedir. Ester karbonilleri δ=162.92 ve δ=162.20 

ppm'de, nitro grubunun bağlı olduğu kuarterner karbon ise δ=148.21 ppm'de sinyal vermektedir. 

Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=145.44, 

δ=120.47 ve δ=144.11 ppm'de görülmektedir. δ=53.02 ve δ=52.56 ppm'de gözlenen sinyaller 

moleküldeki metoksi gruplarına ait karbon sinyalleridir. Diğer aromatik bölge karbonları da 

δ=139.33-115.77 ppm aralığında sinyal vermektedir. 

 

Şekil 7.49. S-17 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO+CDCl3). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.17.  Diizopropil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-18) bileşiğinin 

sentezi 

 0,353 g (1 mmol) S-4 bileşiği 2 mL izopropanolden 7.1.16'da verilen yönteme göre elde 

edilen ürün hekzandan kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi 

aşağıdaki gibidir. 

 

 S-18 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.50. S-18 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\asit5 izopropanol   (28.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 28/04/2011
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 S-18 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.50) bakıldığında, aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3098 cm
-1

' de, alifatik CH gerilme titreşimlerine ait bantlar ise 2984 ve 

2938 cm
-1

' de görülmektedir. 1718 cm
-1

' de ester karboniline (C=O) ait gerilme titreşimleri, 

1609-1428 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine ait 

bantlar sırasıyla 1532 ve 1347 cm
-1

' de, C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri de yine 

sırasıyla 1218 ve 1070 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.51. S-18 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-18 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.51) incelendiğinde, 

aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.25-7.37 ppm aralığında görülmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde δ=5.24-5.14 ppm 

aralığında (J=6.2 Hz) ve δ=4.99-4.90 ppm aralığında (J=6.3 Hz) gözlenen birer protonluk 
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heptet sinyaller izopropil grubu metin protonlarına (-CH(CH3)2), δ=1.33 ppm (J=6.3 Hz) ve 

δ=1.08 ppm'de (J=6.2 Hz) gözlenen altışar protonluk dublet sinyaller ise izopropil grubu metil 

protonlarına (-CH(CH3)2) aittir. 

 S-18 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.52) incelendiğinde 

toplam 19 adet sinyal görülmektedir. Ester karbonillerine ait sinyaller δ=161.27 ve δ=160.98 

ppm'de, nitro grubunun bağlı olduğu kuarterner karbon ise δ=147.69 ppm'de sinyal vermektedir. 

Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=144.93, 

δ=120.79 ve δ=144.07 ppm'de görülmektedir. δ=69.22 ve δ=68.29 ppm'de gözlenen sinyaller 

moleküldeki metin karbonlarına (OCH(CH3)2), δ=21.44 ve δ=21.20 ppm'de gözlenenler ise 

metil karbonlarına (OCH(CH3)2) aittir. Diğer aromatik karbon atomlarının δ=138.96-115.28 

ppm aralığında sinyal verdiği görülmektedir. 

 

Şekil 7.52. S-18 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.18.  Dibutil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-19) bileşiğinin 

sentezi 

 0,353 g (1 mmol) S-4 bileşiği 2 mL butanolden 7.1.16'da verilen yönteme göre elde 

edilen ürün hekzandan kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki 

gibidir. 
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 S-19 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.53. S-19 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-19 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.53) bakıldığında, aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3097 ve 3064 cm
-1

' de, alifatik CH gerilme titreşimlerine ait bantlar ise 

2961 ve 2935 cm
-1

' de görülmektedir. 1711 cm
-1

' de ester karboniline (C=O) ait gerilme 

titreşimleri, 1592-1427 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri gözlenmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimlerine ait bantlar sırasıyla 1529 ve 1345 cm
-1

' de, C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri de yine sırasıyla 1243 ve 1074 cm
-1

' de görülmektedir. 
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Şekil 7.54. S-19 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-19 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.54) incelendiğinde, 

aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.25-7.39 ppm aralığında görülmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Alkil bölgesinde δ=4.32 ppm (J= 6.5 Hz) 

ve δ=4.07 ppm'de (J= 6.3 Hz) ayrı ayrı gözlenen ikişer protonluk triplet yarılmalar oksijenlere 

komşu metilenik protonlara (-OCH2-) aittir. δ=1.72-1.65 ppm aralığında gözlenen 2H'lık pentet 

(J= 6.7 Hz), δ=1.46-1.37 ppm aralığında gözlenen 4H'lık multiplet ve δ=1.17-1.07 ppm 

aralığında gözlenen 2H'lık hekstet (J= 7.4 Hz) sinyaller butil gruplarındaki diğer metilenik 
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protonları (-CH2-) işaret etmektedir. δ=0.92 (J= 7.4 Hz) ve δ=0.78 ppm'de (J= 7.4 Hz) gözlenen 

üçer protonluk triplet sinyaller ise metil protonlarından (-CH2CH3) kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 7.55. S-19 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-19 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.55) bakıldığında 

toplam 23 adet sinyal görülmektedir. Ester karbonillerine ait pikler δ=161.80 ve δ=161.58 

ppm'de gözlenirken, nitro grubunun bağlı olduğu kuarterner karbon ise δ=147.67 ppm'de sinyal 

vermektedir. Pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla 

δ=145.13, δ=120.73 ve δ=143.99 ppm'de görülmektedir. Diğer aromatik karbon atomlarına ait 

sinyaller ise δ=138.93-114.79 ppm aralığında gözlenmektedir. Moleküldeki oksijen atomuna 

komşu metilenik karbon (-OCH2-) sinyalleri δ=65.06 ve δ=64.37 ppm de görülmektedir. Alkil 

zincirindeki metilenik karbonlar (-OCH2CH2-) δ=30.06 ve δ=29.89 ppm'de, metil gruplarına 

komşu diğer metilenik karbonlar (-CH2CH3) ise δ=18.56 ve δ=18.40 ppm'de rezonans sinyali 

vermektedirler. δ=13.48 ve δ=13.41 ppm de görülen sinyaller metil karbonlarına (-CH3) aittir. 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 
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7.1.19. (1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-diil)bis(fenilmetanon) (S-20) bileşiğinin 

sentezi 

 0,39 g (1 mmol) S-5 bileşiği benzen içerisinde çözülerek üzerine 0,33 g (2,5 mmol) 

AlCl3 eklendi. Karışım 3 saat boyunca refluks edildi. Ardından AlCl3'ü çözmek için ortama bir 

miktar buzlu su eklendi ve bir süre karıştırıldı. Daha sonra karışım eter ile ekstrakte edildi. Eter 

evaporatörde uçurulduktan sonra ele geçen ham ürün etanol-su (2:1) karışımından 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-20 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.56. S-20 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\IR (6 Þubat 2013)\A 5 DiCl Bz.0          Sample description          Instrument type and / or accessory 06/02/2013
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 S-20 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.56) bakıldığında, aromatik CH gerilme 

titreşimlerine ait bantlar 3070 cm
-1

' de görülmektedir. 1661 cm
-1

' de keton karboniline (C=O) ait 

gerilme titreşimleri, 1597-1450 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C 

ve C=N) ait gerilme titreşimleri görülmektedir. Nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimlerine ait bantlar da sırasıyla 1524 ve 1345 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 S-20 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.57) incelendiğinde, 

aromatik protonlardan kaynaklanan sinyaller δ=8.37-7.30 ppm aralığında görülmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.57. S-20 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.58. S-20 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-20 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumuna (Şekil 7.58) bakıldığında 

toplam 22 adet sinyal görülmektedir. Keton karbonilleri δ=190.29 ve δ=186.72 ppm'de, nitro 

grubunun bağlı olduğu kuarterner karbon ise δ=149.44 ppm'de sinyal vermektedir. Pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=147.74, δ=120.98 ve 

δ=143.93 ppm'de görülmektedir. Diğer aromatik bölge karbonları ise δ=139.25-123.55 ppm 

aralığında sinyal vermektedir. 
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 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.1.20.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilik asit (S-21) bileşiğinin sentezi 

 0,353 g (1 mmol) S-4 bileşiği bir beher içerisinde 250 °C'de karbondioksit çıkışı 

tamamlanana kadar ısıtıldı. Reaksiyon tamamlandıktan sonra kalan bakiye ürün, eter ve su ile 

muamele edilerek toz haline getirildi. Ham ürün ksilenden kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-21 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Elementel analiz metodlarıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.59. S-21 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Program Files\OPUS\meas\asit5 DeKarboksilasyon  (28.04.2011).0                    Instrument type and / or accessory 28/04/2011
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 S-21 bileşiğinin FTIR spektrumuna (Şekil 7.59) bakıldığında, 3100-2550 cm
-1 

arasındaki yayvan bantın karboksilik asit OH gerilme titreşimlerinden kaynaklandığı 

görülmektedir. 1675 cm
-1

' de karboksilik asit karboniline (C=O) ait gerilme titreşimleri, 1608-

1444 cm
-1 

aralığında ise aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri görülmektedir. 1530 ve 1346 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise sırasıyla nitro grubu 

asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 S-21 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.60), δ=8.23 ppm'de 

1H'lık singlet olarak gözlenen sinyal pirazol halkası 3 konumunda bulunan aromatik protona 

aittir. Diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.17-7.36 ppm aralığında 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. Karboksilik aside ait 

protonun ise iyonlaşmadan veya hidrojen bağı oluşturmasından dolayı gözlenemediği 

düşünülmektedir. 

 

Şekil 7.60. S-21 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-21 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.61) incelendiğinde 14 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=163.52 ppm'de gözlenen sinyal karboksilik asit karbonil 

karbonuna aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomu δ=147.76 ppm'de, pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonları ise sırasıyla δ=145.57, δ=120.16 ve δ=143.05 

ppm'de sinyal vermektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=139.73-114.94 

ppm aralığında gözlenmektedir. 
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Şekil 7.61. S-21 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 FTIR, 
1
H NMR ve 

13
C NMR analizleri önerilen molekül yapısını doğrulamaktadır. 

Analizlere ait detaylar, elementel analiz değerleri ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular 

kısmında verilmiştir. 

7.2. S-22 Bileşiğinin Sentezi ve İleri Kademe Reaksiyonları 

7.2.1.  1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) bileşiğinin sentezi 

 0,385 ml (4,13 mmol) POCl3 buz banyosunda soğutularak üzerine 2 ml (0,39 mol) DMF 

damla damla ilave edildi. Karışıma 0,255 g (1 mmol) 1-(3-nitrofenil)-2-(1-feniletiliden)hidrazin 

bileşiği eklenerek buz banyosu üzerinde yaklaşık yarım saat karıştırıldı. Ardından karışım 70-80 

°C’de geri soğutucu altında 5 saat reflux edildi. Oda sıcaklığına getirilen reaksiyon karışımına 

buzlu su ilave edildi. Çöken ürün süzülerek su ile birkaç kez yıkandı. Ham ürün etanolden 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Elde edilen bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-22 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.62. S-22 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

 

Şekil 7.63. S-22 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-22 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.62), 3124 ve 3063 cm
-1

' de gözlenen 

bantların aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olduğu görülmektedir. 2835 cm
-1

' de gözlenen 

bant ise aldehit grubu CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aldehit karboniline 

(C=O) ait gerilme titreşimleri 1672 cm
-1

' de, aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri ise 1618-1451 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1527 ve 1352 cm
-1

' 

de gözlenen bantlar da sırasıyla nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 S-22 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.63), δ=9.93 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal aldehit protonuna aittir. δ=9.48 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet 

sinyal de pirazol halkası 5 konumunda bulunan aromatik protondan kaynaklanmaktadır. Diğer 

aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.70-7.45 ppm aralığında görülmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

Şekil 7.64. S-22 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-22 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.64); incelendiğinde 14 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=184.95 ppm'de gözlenen sinyal aldehit karbonil karbonuna 

aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbon δ=148.87 ppm'de, pirazol halkasında bulunan C-3, C-

4 ve C-5 karbonları ise sırasıyla δ=153.49, δ=123.04 ve δ=139.58 ppm'de sinyal vermektedir. 

Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=136.13-114.11 ppm aralığında 

gözlenmektedir. 
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Şekil 7.65. S-22 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-22 bileşiğinin (C16H11N3O3) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.65), 311.1687’de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (HRMS 

(m/z) [M+H2O]
+
 Hesaplanan: 311.0906; Bulunan: 311.1687). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.2.  4-Floro-N-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)anilin (S-23) bileşiğinin 

sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 bileşiği 10 mL etanol içerisinde çözüldü. Üzerine 0,1 mL (1 

mmol) 4-floroanilin ve 1 damla asetik asit ilave edilerek 5 saat boyunca refluks edildi. 

Reaksiyon sonucunda çöken ürün süzüldü soğukta etanol ile yıkandı. Elde edilen ham ürün 

etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-23 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.66. S-23 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

 

Şekil 7.67. S-23 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (CDCl3). 
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 S-23 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.66), aromatik CH gerilme titreşimlerine 

ait bantlar 3099 ve 3064 cm
-1

' de, alifatik CH gerilme titreşim bantları ise 2893 cm
-1

' de 

gözlenmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 

1629-1449 cm
-1 

aralığında görülmektedir. 1528 ve 1344 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise nitro 

grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 S-23 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.67) incelendiğinde, 

δ=8.74 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal imin protonunu (CH=N) işaret etmektedir. δ=8.73 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise nitrofenil halkasının 2 konumunda bununan protondan 

kaynaklanmaktadır. δ= 8.50 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal pirazol halkasının 5 

konumunda bulunan aromatik protona aittir. Diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise 

δ=8.20-7.06 ppm aralığında görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında 

verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.68. S-23 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (CDCl3). 



110 
 

 S-23 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.68) incelendiğinde, 22 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=162.09 ppm'de gözlenen sinyal imin karbonuna (CH=N) 

aittir. Florun bağlı olduğu karbon δ=160.47 ppm'de, nitro grubunun bağlı olduğu karbon da 

δ=149.05 ppm'de sinyal vermektedir. δ=154.71, δ=121.22 ve δ=152.00 ppm'deki sinyaller ise 

sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Aromatik bölgeye ait 

diğer karbon sinyalleri de δ=147.90-114.09 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.69. S-23 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-23 bileşiğinin (C22H15FN4O2) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.69), 387.1264’te 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (HRMS 

(m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 387.1257; Bulunan: 387.1264). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.3.  4-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-24) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22  ve 0,172 g (1 mmol) 4-amino benzensülfonamit'in 7.2.2'de 

verilen yönteme göre etkileştirilmesinden elde edilen ürün etanolden kristallendirilerek 

saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-24 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-24 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.70), 3302 cm
-1

' de görülen bantlar NH2 

grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3112 ve 3056 cm
-1

' de gözlenen bantlar aromatik CH gerilme 

titreşimlerine, 2992 ve 2874 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik CH gerilme titreşimlerine 

karşılık gelmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1619-1446 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri de 

1529 ve 1358 cm
-1

'de gözlenmektedir. SO2 grubuna ait asimetrik ve simetrik gerilme titreşim 

bantları da sırasıyla 1335 ve 1153 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

Şekil 7.70. S-24 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (2)\S50  (9.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 09/10/2015
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 S-24 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.71), δ=9.43 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal imin protonuna (CH=N), δ=8.80 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet 

sinyal ise nitrofenil halkasının 2 konumundaki aromatik protona aittir. δ=8.51 ppm'de gözlenen 

1H'lık singlet sinyal pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protonunu işaret 

etmektedir. Sülfonamit (-SO2NH2) grubu protonlarının ise δ=7.33 ppm'de 2H'lık singlet şeklinde 

sinyal verdiği görülmektedir. Diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.49-7.35 ppm 

aralığında gözlenmekte olup bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.71. S-24 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-24 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.72) incelendiğinde, 18 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=155.15 ppm'de gözlenen sinyal imin karbonuna (CH=N) 

aittir. İmin grubu azotunun bağlı olduğu aromatik karbon δ=154.04 ppm'de, nitro grubunun 

bağlı olduğu aromatik karbon da δ=149.03 ppm'de sinyal vermektedir. δ=154.72, δ=122.02 ve 

δ=141.45 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 
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karbonlarına aittir. Diğer aromatik karbon atomlarının da δ=139.99-114.04 ppm aralığında 

sinyal verdiği görülmektedir. 

 

Şekil 7.72. S-24 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-24 bileşiğinin (C22H17N5O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.73), 448.1062’de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 448.1062). 

 

Şekil 7.73. S-24 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.4.  3-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-25) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 ve 0,172 g (1 mmol) 3-amino benzensülfonamitin 

reaksiyonundan, 7.2.2'de verilen yönteme göre elde edilen ürün etanolden kristallendirilerek 

saflaştırıldı. Bileşiğin reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-25 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.74. S-25 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\IR 09.10.2015\S51++  (9.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 09/10/2015

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

2
0

4
0

6
0

8
0

1
0

0

T
ra

n
s
m

it
ta

n
c
e

 [
%

]

 Page 1/1



115 
 

 S-25 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.74) incelendiğinde, sülfonamide ait NH2 

grubu gerilme titreşimleri 3288 cm
-1

' de görülmektedir. 3124 ve 3063 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2972 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1618-1452 cm
-1 

aralığında görülen bantlar aromatik ve 

heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N), 1531 ve 1351 cm
-1

' de gözlenen bantlar da sırasıyla 

nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşim bantlarına aittir. SO2 grubu asimetrik ve 

simetrik gerilmelerine ait bantlar da sırasıyla 1306 ve 1161 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

 

Şekil 7.75. S-25 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-25 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.75), δ=9.52 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal imin protonuna (CH=N) aittir. δ=8.80 ppm'de ve δ=8.76 ppm'de 

gözlenen birer protonluk singlet sinyaller ise sübstitüe fenil halkalarında bulunan nitro ve 

sülfamoil gruplarına komşu 2 konumlarındaki aromatik protonlara karşılık gelmektedir. δ=8.54 
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ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal pirazol halkasının 5 konumundaki aromatik protondan 

kaynaklanmaktadır. SO2NH2 grubuna ait protonların ise δ=7.39 ppm'de 2H'lık singlet şeklinde 

sinyal verdiği görülmektedir. Diğer aromatik protonlara ait sinyaller δ=8.50-7.57 ppm 

aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.76. S-25 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-25 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.76) incelendiğinde, 20 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=154.37 ppm'de gözlenen sinyal imin karbonuna (CH=N) 

aittir. İmin grubu azotunun bağlı olduğu aromatik karbon δ=152.58 ppm'de, nitro grubunun 

bağlı olduğu aromatik karbon ise δ=149.50 ppm'de sinyal vermektedir. δ=153.96, δ=122.02 ve 

δ=145.59 ppm'deki sinyaller de sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 

karbonlarına karşılık gelmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=140.00-

114.04 ppm aralığında gözlenmektedir. 
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 S-25 bileşiğinin (C22H17N5O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.77), 448.1061'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 448.1061). 

 

Şekil 7.77. S-25 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.5.  2-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-26) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 ve 0,172 g (1 mmol) 2-amino benzensülfonamit kullanılarak 

7.2.2'de verilen yönteme göre elde edilen ürün etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-26 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.78. S-26 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-26 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.78), 3382 ve 3244 cm
-1

' de görülen bantlar 

NH2 grubu gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 3122 ve 3065 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerine, 2970 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1608-1460 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 

sırasıyla 1530 ve 1356 cm
-1

'de gözlenmektedir. 1324 ve 1170 cm
-1

' de görülen bantlar da 

sırasıyla SO2 grubu asimetrik ve simetrik gerilmelerine aittir. 

 S-26 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.79), δ=9.00 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal imin protonuna (CH=N) aittir. δ=8.65 ppm'de gözlenen diğer bir 

1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protondan 

kaynaklanmaktadır. Diğer aromatik bölge protonlarına ve -SO2NH2 grubu amin  protonlarına ait 

sinyaller δ=8.36-5.92 ppm aralığında multiplet olarak gözlenmektedir. Bu protonlara ait 

detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.79. S-26 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-26 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.80) incelendiğinde, 18 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=151.52 ppm'de gözlenen sinyal imin karbonuna (CH=N) 

aittir. Nitro grubunun bağlı olduğu karbon δ=149.15 ppm'de sinyal vermektedir. δ=143.96, 
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δ=121.66 ve δ=140.29 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve 

C-5 karbonlarına aittir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri de δ=133.44-113.36 ppm 

aralığında gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.80. S-26 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-26 bileşiğinin (C22H17N5O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.81), 448.1067'de 

gözlenen moleküler iyon piki, bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 448.1067). 
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Şekil 7.81. S-26 bileşiğinin kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.6.  2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinokarbotiyoamit (S-27) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 bileşiği 20 mL etanol içerisinde çözüldü. Üzerine 0,091 g (1 

mmol) tiyosemikarbazit ilave edilerek 4 saat boyunca refluks edildi. Reaksiyon ortamında 

çöken açık sarı renkli ürün süzüldü ve soğuk etanolde yıkandı. Ham ürün DMF/su (1:1) 

karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi 

aşağıdaki gibidir. 
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 S-27 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-27 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.82), 3501 ve 3364 cm
-1

' de görülen bantlar 

NH ve NH2 grupları gerilme titreşimlerine aittir. 3116 ve 3078 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2963 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri 1615-1446 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise 1529 ve 1352 cm
-1

'de gözlenmektedir. 1227 cm
-1

' de gözlenen bant C=S grubuna 

ait gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 7.82. S-27 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-27 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.83), δ=11.38 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal hidrazon grubu NH protonuna (-CH=N-NH), δ=9.32 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise hidrazon grubu CH protonuna (-CH=N-NH) aittir. 

δ=8.32 ppm'de gözlenen diğer 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan 

aromatik protondan kaynaklanmaktadır. Molekülde bulunan serbest NH2 protonlarına ve diğer 

aromatik protonlara ait sinyaller ise δ=8.62-7.45 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara 

ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.83. S-27 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-27 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.84) incelendiğinde, 15 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=178.12 ppm'de C=S grubuna ait sinyal, δ=149.02 ppm'de 

ise nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbona ait sinyal görülmektedir. δ=140.09 ppm'de 

gözlenen sinyal hidrazon grubu karbonuna (CH=N-NH) aittir. δ=152.50, δ=121.64 ve δ=134.88 
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ppm'deki sinyaller de sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. 

Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri δ=132.08-113.21 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.84. S-27 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.85. S-27 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-27 bileşiğinin (C17H14N6O2S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.85), 367.1022'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 367.0977; Bulunan: 367.1022). 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.7.  N-Metil-2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinokarbotiyoamit 

(S-28) bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 ve 0,105 g (1 mmol) 4-metil-3-tiyosemikarbazit kullanılarak 

7.2.6'da verilen yönteme göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek 

saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-28 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

  

 

Şekil 7.86. S-28 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (2)\S32  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015
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 S-28 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.86) incelendiğinde, 3360 cm
-1

' de görülen 

bant NH grupları gerilme titreşimlerine aittir. 3145, 3120 ve 3003 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2950 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri 1617-1448 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1528 ve 1348 cm
-1

'de gözlenmektedir. 1232 cm
-1

' de gözlenen bant ise 

C=S grubuna ait gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

 

Şekil 7.87. S-28 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-28 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.87), δ=11.40 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal hidrazon grubu NH protonuna (-CH=N-NH), δ=9.16 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise hidrazon grubu CH protonuna (-CH=N-NH) aittir. 

δ=3.04 ppm'de gözlenen 3H'lık dublet (J= 4.40 Hz) sinyal ise azot atomuna komşu metil 

protonlarına (-NHCH3) aittir. Molekülde bulunan diğer NH protonu ve aromatik bölge 

protonlarına ait sinyaller δ=8.63-7.48 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar 

bulgular kısmında verilmiştir. 

 

Şekil 7.88. S-28 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-28 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.88) incelendiğinde, 16 

adet karbon sinyali gözlenmektedir. δ=177.98 ppm'de C=S grubuna ait sinyal, δ=149.03 ppm'de 

ise nitro grubunun bağlı olduğu karbona ait sinyal görülmektedir. δ=140.09 ppm'de gözlenen 

sinyal hidrazon grubu karbonuna (CH=N-NH) aittir. δ=152.56, δ=121.74 ve δ=134.53 ppm'deki 

sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarından 

kaynaklanmaktadır. Metil karbonu ise δ=31.09 ppm'de sinyal vermektedir. Aromatik bölgeye ait 

diğer karbon sinyalleri δ=132.08-113.39 ppm aralığında görülmektedir. 
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 S-28 bileşiğinin (C18H16N6O2S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.89), 381.1137'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 381.1134; Bulunan: 381.1137). 

 

Şekil 7.89. S-28 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.8.  2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)-N- fenilhidrazinkarbotiyoamit 

(S-29) bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) S-22 ve 0,167 g (1 mmol) 4-fenil-3-tiyosemikarbazit kullanılarak 

7.2.6'da verilen yönteme göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek 

saflaştırıldı. Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-29 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-29 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.90), 3324 cm
-1

' de görülen bant NH 

grupları gerilme titreşimlerine aittir. 3130 ve 3053 cm
-1

' de gözlenen bantlar aromatik CH 

gerilme titreşimlerinden, 2988 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1595-1445 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 

sırasıyla 1528 ve 1353 cm
-1

' de gözlenmektedir. 1200 cm
-1

' de gözlenen bant ise C=S grubuna 

ait gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 

 

Şekil 7.90. S-29 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-29 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.91), δ=11.77 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal hidrazon grubu NH protonuna (-CH=N-NH), δ=9.79 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal fenil halkasına komşu NH protonuna, δ=9.37 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise hidrazon grubu CH protonuna (-CH=N-NH) aittir. δ=8.33 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal de pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik 

protona karşılık gelmektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik protonlara ait sinyaller δ=8.64-

7.21 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.91. S-29 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-29 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.92) incelendiğinde 18 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=175.78 ppm'de C=S grubuna ait sinyal, δ=149.01 ppm'de 

ise nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomuna ait sinyal gözlenmektedir. δ=140.08 

ppm'de görülen sinyal hidrazon grubu karbonuna (CH=N-NH) aittir. δ=152.78, δ=121.76 ve 

δ=135.68 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 

karbonlarını işaret etmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=139.24-113.42 

ppm aralığında gözlenmektedir. 
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Şekil 7.92. S-29 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.93. S-29 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-29 bileşiğinin (C23H18N6O2S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.93), 443.1308'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 443.1290; Bulunan: 443.1308). 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.9.  4-Hidroksi-N'-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)benzohidrazit (S-30) 

bileşiğinin sentezi 

0,293 g (1 mmol) S-22 ve 0,152 g (1 mmol) 4-hidroksibenzhidrazit kullanılarak 7.2.6'da 

verilen yönteme göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek 

saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

S-30 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.94. S-30 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\tez 6 aðustos\IR 08.10.2015\S35+  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015
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 S-30 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.94) incelendiğinde, 3634 cm
-1

' de OH grubu 

gerilme titreşimleri gözlenirken 3351 cm
-1

' de ise NH grubu gerilme titreşimlerine ait bantlar 

görülmektedir. 3135 ve 3057 cm
-1

' de gözlenen bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine, 

2992 ve 2905 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik CH gerilme titreşimlerine aittir. 1654 cm
-1

' 

de gözlenen sinyal karbonil grubu (C=O) gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik 

ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 1606-1450 cm
-1 

aralığında, 

nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 1535 ve 1349 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.95. S-30 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-30 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.95), δ=11.54 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal hidrazon grubu NH protonuna (-CH=N-NH), δ=10.08 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal OH protonuna, δ=9.22 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet 
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sinyal ise hidrazon grubu CH protonuna (-CH=N-NH) aittir. δ=8.53 ppm'de gözlenen 1H'lık 

singlet sinyal de pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protona karşılık 

gelmektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.80-6.84 

ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

Şekil 7.96. S-30 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-30 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.96) incelendiğinde, 19 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=162.80 ppm'de hidrazit karboniline (C=O) ait sinyal, 

δ=161.05 ppm'de ise hidroksil grubunun (=C-OH) bağlı olduğu aromatik karbona ait sinyal 

gözlenmektedir. Hidrazon grubu karbonuna (CH=N-NH) ait sinyal δ=140.22 ppm'de, nitro 

grubunun bağlı olduğu aromatik karbon δ=149.06 ppm'de sinyal vermektedir. δ=152.91, 

δ=121.65 ve δ=132.06 ppm'deki sinyaller de sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-

5 karbonlarına aittir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri δ=139.96-113.85 ppm 

aralığında gözlenmektedir. 
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 S-30 bileşiğinin (C23H17N5O4) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.97), 428.1374'te 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 428.1359; Bulunan: 428.1374). 

 

Şekil 7.97. S-30 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.10.  N-(5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-1,3,4-tiyadiazol-2-il)asetamit (S-31) 

bileşiğinin sentezi 

 0,366 g (1 mmol) S-27 bileşiği, 20 mL taze destile edilmiş asetik anhidrit içerisinde 

çözüldü. Ardından karışım 4 saat boyunca refluks edilerek üzerine buzlu su ilave edildi. Çöken 

beyaz renkli ham ürün süzüldü, su ile birkaç kez yıkandıktan sonra DMF/su (1:1) karışımından 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-31 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-31 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.98), 3385 ve 3248 cm
-1

' de NH grubu 

gerilme titreşimleri gözlenmektedir. 3089 ve 3031 cm
-1

' de gözlenen bantlar aromatik CH 

gerilme titreşimlerine, 2909 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme titreşimlerine aittir. 

1696 cm
-1

' de gözlenen sinyal karbonil grubu (C=O) gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1617-1446 cm
-1 

aralığında, nitro grubuna ait asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1537 ve 1351 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.98. S-31 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-31 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.99) incelendiğinde, 

δ=12.55 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal tiyadiazol halkasına bağlı NH protonuna, δ=9.42 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik 

protona aittir. Metil grubu protonları δ=2.17 ppm'de 3H'lık singlet olarak gözlenmiştir. 

Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.79-7.46 ppm 

aralığında görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.99. S-31 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.100. S-31 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-31 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumunda (Şekil 7.100); 17 adet 

karbon sinyali görülmektedir. δ=169.08 ppm'de asetamit karboniline (C=O) ait sinyal, δ=158.71 

ppm'de ise tiyadiazol halkasının 2 konumundaki aromatik karbona ait sinyal gözlenmektedir. 

Tiyadiazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik karbon δ=153.99 ppm'de, nitro grubunun 

bağlı olduğu aromatik karbon ise δ=149.08 ppm'de sinyal vermektedir. δ=151.62, δ=121.84 ve 

δ=140.02 ppm'deki sinyaller  sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına 

aittir. δ=22.81 ppm'de görülen sinyal oksijene komşu metil (-COCH3) karbonunu işaret ederken, 

aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=131.90-113.55 ppm aralığında 

gözlenmektedir. 

 S-31 bileşiğinin (C19H14N6O3S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.101), 407.0925'te 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 407.0926; Bulunan: 407.0925). 

 

Şekil 7.101. S-31 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.11.  N-(4-asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-tiyadiazol-

2-il)-N-metilasetamit (S-32) bileşiğinin sentezi 

 0,380 g (1 mmol) S-28 ve 20 mL asetik anhidrit kullanılarak 7.2.10'da verilen yönteme 

göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen 

bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-32 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-32 bileşiğinin FTIR spektrumu (Şekil 7.102) incelendiğinde, 3124 ve 3088 cm
-1

' de 

gözlenen bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2931 cm
-1

' de gözlenen bant ise 

alifatik CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1701 ve 1656 cm
-1

' de gözlenen 

sinyaller karbonil grubu (C=O) gerilme titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çift 

bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 1619-1451 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik 

ve simetrik gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1532 ve 1354 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.102. S-32 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\tez 6 aðustos\IR 08.10.2015\S37  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015
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 S-32 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.103.) incelendiğinde, 

δ=8.68 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitrofenil halkasında nitro grubuna komşu 2 

konumundaki aromatik protona aittir. δ=8.60 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol 

halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protona aittir. Tiyadiazol halkasının 5 konumundaki 

aromatik proton ise δ=7.00 ppm'de 1H'lık singlet sinyal vermektedir. Azot atomuna komşu 

metil grubu protonları δ=3.41 ppm'de 3H'lık singlet, asetil grubu metil protonları ise δ=2.22 

ppm'de 6H'lık singlet sinyal vermektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına 

ait sinyaller ise δ=8.38-7.50 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular 

kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.103. S-32 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-32 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.104) incelendiğinde, 

22 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=172.02 ppm'de gözlenen sinyal -N-CH3 grubuna komşu 

amit karbonil grubuna (O=C-N-CH3), δ=168.32 ppm'deki sinyal ise tiyadiazol halkasının 4 

konumundaki azot atomuna bağlı asetil grubu karbonil karbonuna aittir. Diğer taraftan 

tiyadiazol halkasının 2 konumundaki (C-2) karbon atomu δ=150.15 ppm'de, 5 konumundaki 

karbon atomu (C-5) ise δ=60.26 ppm'de sinyal vermektedir. Nitro grubunun bağlı olduğu 

aromatik karbona ait sinyal δ=149.06 ppm'de görülmektedir. δ=148.07, δ=121.34 ve δ=140.29 

ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. 

δ=35.98 ppm'de görülen sinyal azot atomuna bağlı metil (N-CH3) karbonunu işaret etmektedir. 

Molekülde bulunan asetil gruplarına ait metil karbonlarının da δ=23.17 ve δ=22.27 ppm'de 

sinyal verdiği görülmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=132.37-113.29 

ppm aralığında gözlenmektedir. 

 
Şekil 7.104. S-32 bileşiğinin 

13
C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-32 bileşiğinin (C22H20N6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.105), 465.1345'te 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 465.1345; Bulunan: 465.1345). 
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Şekil 7.105. S-32 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.12.  N-(4-asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-tiyadiazol-

2-il)-N-fenilasetamit (S-33) bileşiğinin sentezi 

 0,442 g (1 mmol) S-29 ve 20 mL asetik anhidrit kullanılarak 7.2.10'da verilen yönteme 

göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen 

bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-33 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-33 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.106), 3120 ve 3062 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2931 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1680 ve 1658 cm
-1

' de gözlenen sinyaller karbonil 

grubu (C=O) gerilme titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri 1618-1450 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1528 ve 1350 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.106. S-33 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-33 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.107) incelendiğinde, 

δ=8.68 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik 

karbon protonuna aittir. δ=8.57 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasınının 5 

konumunda bulunan aromatik protondan kaynaklanmaktadır. Tiyadiazol halkasının 5 

konumundaki proton ise δ=7.09 ppm'de 1H'lık singlet sinyal vermektedir. Metil grubu 

protonları δ=1.86 ve δ=1.84 ppm'de 3H'lık singlet sinyaller olarak gözlenmektedir. Molekülde 

bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.38-7.45 ppm aralığında 

görülmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.107. S-33 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-33 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.108) incelendiğinde, 

23 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=170.95 ppm'de gözlenen sinyal N-Ph grubuna komşu 

amit karboniline (C=O), δ=168.42 ppm'deki sinyal ise tiyadiazol halkasının 4 konumuna bağlı 

asetil karboniline aittir. Diğer taraftan tiyadiazol halkasının 2 konumundaki (C-2) karbon 

atomunun δ=150.03 ppm'de, 5 konumundaki karbon atomunun (C-5) ise δ=60.79 ppm'de sinyal 

verdiği gözlenmektedir. Nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbon atomu δ=149.05 ppm'de 

sinyal vermektedir. δ=148.85, δ=121.35 ve δ=140.31 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Molekülde bulunan asetil gruplarına ait 
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metil protonlarının da δ=23.89 ve δ=21.86 ppm'de sinyal verdiği görülmektedir. Aromatik 

bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=132.38-113.33 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.108. S-33 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.109. S-33 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 
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 S-33 bileşiğinin (C27H22N6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.109), 

527.1492'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 527.1501; Bulunan: 527.1492). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.13.  4-(4-Asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol-

2-il)fenil asetat (S-34) bileşiğinin sentezi 

 0,427 g (1 mmol) S-30 ve 20 mL asetik anhidrit kullanılarak 7.2.10'da verilen yönteme 

göre elde edilen ürün DMF/su (1:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait 

reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-34 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-34 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.110), 3125 ve 3077 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2931 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1756 ve 1661 cm
-1

' de gözlenen sinyaller karbonil 

grubu (C=O) gerilme titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri 1631-1451 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimlerine ait bantlar ise sırasıyla 1535 ve 1349 cm
-1

' de gözlenmektedir. 1202 cm
-1

' 

de C-O-C asimetrik gerilme ve 1066 cm
-1

' de C-O-C simetrik gerilme bantları görülmektedir. 

 



147 
 

 

Şekil 7.110. S-34 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 

 

Şekil 7.111. S-34 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\IR 08.10.2015\S39+  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

5
0

6
0

7
0

8
0

9
0

1
00

T
ra

n
sm

itt
an

ce
 [

%
]

 Page 1/1



148 
 

 S-34 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.111) incelendiğinde, 

δ=9.04 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik 

protona aittir. δ=8.72 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise nitro grubuna komşu 2 

konumundaki aromatik protona aittir. Oksadiazol halkasının 5 konumundaki proton ise δ=7.26 

ppm'de 1H'lık singlet sinyal vermektedir. Metil grubu protonları δ=2.26 ve δ=2.25 ppm'de 

3H'lık singlet sinyaller olarak gözlenmektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge 

protonlarına ait sinyaller ise δ=8.41-7.27 ppm aralığında görülmektedir. Bu protonlara ait 

detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.112. S-34 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-34 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.112) incelendiğinde, 

23 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=169.30 ppm'de gözlenen sinyal ester karbonil 

karbonuna (C=O), δ=167.33 ppm'deki sinyal ise amit karbonil karbonuna (C=O) aittir. Diğer 

taraftan oksadiazol halkasının 2 konumundaki (C-2) karbon atomunun δ=153.94 ppm'de, 5 

konumundaki karbon atomunun (C-5) ise δ=86.36 ppm'de sinyal verdiği gözlenmektedir. 

Oksijenin bağlı olduğu aromatik karbon atomunun δ=153.40 ppm'de, nitro grubunun bağlı 

olduğu aromatik karbon atomunun da δ=149.02 ppm'de sinyal verdiği görülmektedir. δ=151.94, 

δ=121.62 ve δ=140.22 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve 

C-5 karbonlarına aittir. Molekülde bulunan karbonil gruplarına komşu metil karbonlarının da 

δ=21.79 ve δ=21.30 ppm'de sinyal verdiği görülmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon 

sinyalleri δ=131.94-113.52 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 S-34 bileşiğinin (C27H21N5O6) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.113), 512.1552'de 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 512.1570; Bulunan: 512.1552). 

 

Şekil 7.113. S-34 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 



150 
 

7.2.14.  2-(2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil)-4-feniltiyazol (S-

35) bileşiğinin sentezi 

 0,366 g (1 mmol) tiyosemikarbazon bileşiği (S-27) 40 mL EtOH/THF (1:1) karışımında 

çözüldü. Üzerine 0,203 g (1 mmol) α-bromoasetofenon ve 0,083 g (1 mmol) susuz sodyum 

asetat ilave edildi. Karışım 6 saat boyunca refluks edilerek soğumaya bırakıldı. Çöken koyu sarı 

renkli ürün süzülerek su ile yıkandı. Ham ürün etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 S-35 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.114. S-35 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-35 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.114), 3519 ve 3441 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3109 ve 3061 cm
-1

' de gözlenen bantlar aromatik 

CH gerilme titreşimlerine ait olup 2939 ve 2869 cm
-1

' de gözlenen bantlar da alifatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri 1622-1438 cm
-1 

aralığında, nitro grubuna ait asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1532 ve 1347 cm
-1

' de görülmektedir. 
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Şekil 7.115. S-35 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-35 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.115) incelendiğinde, 

δ=11.98 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal NH grubu protonuna, δ=9.08 ppm'de gözlenen 

1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protona aittir. δ=8.75 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumunda bulunan aromatik 

protona aittir. δ=8.14 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise hidrazinil grubu protonundan 

kaynaklanmaktadır. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.45-

7.27 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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 S-35 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.116) incelendiğinde, 

21 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=168.30 ppm'de gözlenen sinyal tiyazol halkasının 2 

konumunda bulunan karbon atomuna (C-2), δ=150.93 ppm'deki sinyal ise tiyazol halkasının 4 

konumundaki karbon atomuna aittir. Diğer taraftan nitro grubunun bağlı olduğu aromatik 

karbon da δ=149.03 ppm'de sinyal vermektedir. Hidrazinil grubu karbonuna (CH=N-NH) ait 

sinyal δ=140.17 ppm'de gözlenmektedir. δ=152.04, δ=121.51 ve δ=135.13 ppm'deki sinyaller 

ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Yine molekülde 

bulunan tiyazol grubu C-5 karbonuna ait sinyal δ=103.93 ppm'de ve aromatik bölgeye ait diğer 

karbon sinyalleri ise δ=134.56-113.60 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.116. S-35 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-35 bileşiğinin (C25H18N6O2S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.117), 

467.1251'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 467.1290; Bulunan: 467.1251). 
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Şekil 7.117. S-35 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.15.  4-(4-Metoksifenil)-2-(2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil) 

tiyazol (S-36) bileşiğinin sentezi 

 0,366 g (1 mmol) S-27, 0,236 g (1 mmol) 2-bromo-4'-metoksiasetofenon ve 0,083 g (1 

mmol) sodyum asetat kullanılarak 7.2.14'te verilen yönteme göre elde edilen ürün etanolden 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 
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 S-36 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-36 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.118), 3519 ve 3441 cm
-1

' de gözlenen 

sinyaller NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3099 ve 3072 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2939 ve 2835 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik CH 

gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve 

C=N) ait gerilme titreşimleri 1590-1451 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimleri ise sırasıyla 1534 ve 1347 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.118. S-36 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-36 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.119) incelendiğinde, 

δ=11.94 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal NH grubu protonuna, δ=9.07 ppm'de gözlenen 

1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumundaki aromatik protona aittir. δ=8.75 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona 

aittir. δ=8.13 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise hidrazinil grubuna ait protondan 

kaynaklanmaktadır. Tiyazol halkası C-5 karbonuna ait proton δ=7.09 ppm'de 1H'lık singlet 

şeklinde gözlenirken, metoksi grubuna ait protonlar ise δ=3.75 ppm'de 3H'lık singlet şeklinde 

sinyal vermektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.45-

6.93 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.119. S-36 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 

 S-36 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.120) incelendiğinde, 

22 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=168.19 ppm'de gözlenen sinyal tiyazol halkasının 2 

konumunda bulunan karbon atomuna (C-2), δ=159.19 ppm'deki sinyal ise metoksi grubunun 

bağlı olduğu aromatik halka karbonuna aittir. δ=150.72 ppm'deki sinyal tiyazol halkasının 4 

konumundaki karbon atomunu işaret etmektedir. Diğer taraftan nitro grubunun bağlı olduğu 

aromatik karbon δ=149.02 ppm'de, hidrazinil grubu karbonu ise (CH=N-NH) δ=140.17 ppm'de 

sinyal vermektedir. δ=152.02, δ=121.50 ve δ=134.45 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Metoksi karbonuna ait sinyal δ=55.54 

ppm'de görülmektedir. Yine molekülde bulunan tiyazol halkası C-5 karbonuna ait sinyal 
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δ=101.75 ppm'de, aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=132.28-113.60 ppm 

aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.120. S-36 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 

Şekil 7.121. S-36 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 
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 S-36 bileşiğinin (C26H20N6O3S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.121), 

467.1367'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 497.1396; Bulunan: 467.1367). 

FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.16.  4-(4-Nitrofenil)-2-(2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil) 

tiyazol (S-37) bileşiğinin sentezi 

 0,366 g (1 mmol) S-27 bileşiği, 0,257 g (1 mmol) 2-bromo-4'-nitroasetofenon ve 0,083 

g (1 mmol) sodyum asetat kullanılarak 7.2.14'te verilen yönteme göre elde edilen ürün 

etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-37 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.122. S-37 bileşiğinin FTIR spektrumu. 
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 S-37 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.122), 3519, 3441 ve 3312 cm
-1

' de 

gözlenen pikler NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3124 ve 3028 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2979 ve 2849 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik 

CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C 

ve C=N) ait gerilme titreşimleri 1628-1450 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik 

gerilme titreşimleri de sırasıyla 1536 ve 1337 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.123. S-37 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-37 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.123) incelendiğinde, 

δ=12.08 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal NH grubu protonuna, δ=9.08 ppm'de gözlenen 

1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protona aittir. δ=8.74 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal 3-nitro fenil halkasının 2 konumundaki aromatik protonu 

işaret etmektedir. δ=8.14 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal hidrazinil grubu karbonuna ait 

protondan kaynaklanmaktadır. Tiyazol halkası 5 konumundaki proton δ=7.66 ppm'de sinyal 

vermektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.44-7.47 

ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.124. S-37 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-37 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.124) incelendiğinde, 

21 adet karbon sinyali görülmektedir. δ=168.71 ppm'de gözlenen sinyal tiyazol halkasının 2 

konumunda bulunan karbon atomuna (C-2), δ=148.87 ppm'deki sinyal ise yine tiyazol 

halkasının 4 konumundaki karbon atomuna aittir. Diğer taraftan nitro grubunun bağlı olduğu 

karbonlar δ=149.01 ve δ=146.58 ppm'de, hidrazinil grubu karbonu (CH=N-NH) ise δ=140.13 

ppm'de sinyal vermektedir. δ=152.08, δ=121.54 ve δ=135.11 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Molekülde bulunan tiyazol halkası C-5 

karbonu δ=108.83 ppm'de, aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=141.09-113.59 

ppm aralığında gözlenmektedir. 

 S-37 bileşiğinin (C25H17N7O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.125), 

512.1111'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 512.1141; Bulunan: 512.1111). 

 

Şekil 7.125. S-37 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 
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7.2.17.  4-(2-(2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil)tiyazol-4-il) 

benzonitril (S-38) bileşiğinin sentezi 

 0,366 g (1 mmol) S-27 bileşiği, 0,233 g (1 mmol) 2-bromo-4'-siyanoasetofenon ve 

0,083 g (1 mmol) sodyum asetat kullanılarak 7.2.14'te verilen yönteme göre elde edilen ürün 

etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-38 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.126. S-38 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\ýr\S5  (10.09.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 10/09/2015
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 S-38 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.126), 3564, 3482 ve 3415 cm
-1

' de 

gözlenen pikler NH grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3111 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH 

gerilme titreşimlerine ait olup 2988 ve 2870 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Nitril grubuna ait karakteristik gerilme titreşimleri 2200 

cm
-1

' de görülmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1648-1435 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 

sırasıyla 1535 ve 1346 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.127. S-38 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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 S-38 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.127), δ=12.02 

ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal NH grubu protonuna, δ=9.03 ppm'de gözlenen 1H'lık 

singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumunda bulunan aromatik protona aittir. δ=8.71 

ppm'de gözlenen 1H'lık triplet (
4
J= 2.0 Hz) sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki 

aromatik protona aittir. Normalde δ=8.13 ppm'de 1H'lık singlet şeklinde gözlenen ve hidrazinil 

grubu karbonuna ait olan sinyal, nitrofenil halkası 6 konumundaki aromatik protonun dubletin 

dubleti şeklinde gelen sinyaliyle çakışarak 2H'lık multiplet olarak gözlenmiştir. Tiyazol halkası 

5 konumundaki proton ise δ=7.55 ppm'de sinyal vermektedir. Molekülde bulunan diğer 

aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.41-7.45 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu 

protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.128. S-38 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 



164 
 

 S-38 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.128) incelendiğinde 22 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=168.60 ppm'de gözlenen sinyal tiyazol halkasının 2 

konumunda bulunan karbon atomuna (C-2), δ=149.17 ppm'deki sinyal ise yine tiyazol 

halkasının 4 konumundaki karbon atomuna aittir. Diğer taraftan nitro grubunun bağlı olduğu 

karbon δ=148.96 ppm'de, hidrazinil grubu karbonuna (CH=N-NH) ait sinyal ise δ=140.11 

ppm'de gözlenmektedir. δ=152.02, δ=121.45 ve δ=134.99 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarına aittir. Nitril grubuna ait sinyal δ=119.42 

ppm'de görülürken, bu grubun bağlı olduğu aromatik halka karbonu ise δ=109.94 ppm'de sinyal 

vermektedir. Molekülde bulunan tiyazol halkası C-5 karbonuna ait sinyal δ=107.74 ppm'de, 

aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri ise δ=139.19-113.53 ppm aralığında 

gözlenmektedir. 

 S-38 bileşiğinin (C26H17N7O2S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.129), 

492.1237'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 492.1243; Bulunan: 492.1237). 

 

Şekil 7.129. S-38 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 
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7.2.18.  (E)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-1-(p-tolil)prop-2-en-1-on (S-39) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) aldehit bileşiği (S-22) 20 mL EtOH içerisinde çözüldü. Üzerine 0,134 

mL 4'-metilasetofenon (1 mmol) ve 0,15 g potasyum hidroksit (2,67 mmol) ilave edildi. Karışım 

3 saat boyunca refluks edildi. Reaksiyon ortamında çöken ham ürün süzülerek alkol ile yıkandı. 

Ham ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki 

gibidir. 

 

 S-39 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.130. S-39 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\ýr\S7  (10.09.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 10/09/2015

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

3
0

4
0

5
0

6
0

7
0

8
0

9
0

1
0

0

T
ra

n
s
m

itt
a

n
c
e

 [
%

]

 Page 1/1



166 
 

 S-39 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.130), 3124 ve 3064 cm
-1

' de gözlenen bant 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2922 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1658 cm
-1

' de gözlenen bant ise karbonil grubu gerilme 

titreşimlerine karşılık gelmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri 1609-1450 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1532 ve 1351 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.131. S-39 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (CDCl3). 
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 S-39 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.131), δ=8.64 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona aittir. 

δ=8.45 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkası 5 konumunda bulunan aromatik 

protona aittir. δ=7.86-7.83 ppm aralığında ve δ=7.44-7.41 ppm aralığında gelen birer protonluk 

dublete yarılmış sinyaller (J~16 Hz) α,β-doymamış karbon atomları protonlarına aittir. J değeri 

12Hz den büyük olduğu için alken grubuna bağlı sübstitüentler birbirine trans konumda 

dolayısıyla molekül de E-izomerdir. Metil grubu protonları δ=2.42 ppm'de 3H'lık singlet olarak 

sinyal vermektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise 

δ=8.20-7.27 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında 

verilmiştir. 

 

Şekil 7.132. S-39 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (CDCl3). 

 S-39 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.132) incelendiğinde 21 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=189.18 ppm'de gözlenen sinyal keton karbonil (C=O) 

karbonuna aittir. δ=148.96 ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbona ait sinyal 

görülmektedir. δ=143.75 ppm'de gözlenen sinyal ise pirazol halkasına komşu çift bağ 

karbonuna aittir. δ=154.50, δ=121.35 ve δ=135.36 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol 

halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarını işaret etmektedir. Metil grubuna ait sinyal 

δ=21.67 ppm'de görülmektedir. Diğer etilenik karbon sinyali ve aromatik bölgeye ait karbon 

sinyalleri de δ=140.17-113.71 ppm aralığında gözlenmektedir. 
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 S-39 bileşiğinin (C25H19N3O3) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.133), 410.1493'te 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 410.1505; Bulunan: 410.1493). 

 

Şekil 7.133. S-39 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.19.  (E)-1-(4-klorofenil)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-40) 

bileşiğinin sentezi 

0,293 g (1 mmol) aldehit bileşiği (S-22), 0,132 mL 4'-kloroasetofenon (1 mmol) ve 

0,15g potasyum hidroksit (2,67 mmol) kullanılarak 7.2.18'de verilen yönteme göre elde edilen 

ürün toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi 

aşağıdaki gibidir. 
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 S-40 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 S-40 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.134), 3123 ve 3062 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine, 2925 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerine karşılık gelmektedir. Karbonil karbonuna ait titreşimler ise 1664 cm
-1

' de 

gözlenmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme titreşimleri 

1598-1449 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine ait bantlar 

ise sırasıyla 1531 ve 1353 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

Şekil 7.134. S-40 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-40 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.135), δ=8.65 ppm'de 

gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona aittir. 

δ=8.46 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 konumundaki aromatik 

protonu işaret etmektedir. δ=7.89-7.87 ppm aralığında ve δ=7.39-7.36 ppm aralığında gelen 

birer protonluk dublete yarılmış sinyaller (J~16 Hz) α,β-doymamış karbon atomları protonlarına 

aittir. J değeri 12Hz den büyük olduğu için alken grubuna bağlı sübstitüentler birbirine trans 

konumda dolayısıyla molekül de E-izomerdir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge 

protonlarına ait sinyaller δ=8.22-7.36 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar 

bulgular kısmında verilmiştir. 
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Şekil 7.135. S-40 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (CDCl3). 

 S-40 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.136) incelendiğinde 20 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=188.33 ppm'de gözlenen sinyal keton karbonil (C=O) 

grubuna, δ=148.99 ppm'de gözlenen sinyal ise nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbona 

aittir. δ=139.31 ppm'de gözlenen sinyal pirazol halkasına komşu etilenik karbona karşılık 

gelmektedir. δ=154.67, δ=121.49 ve δ=136.26 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol halkasında 

bulunan C-3, C-4 ve C-5 karbonlarını işaret etmektedir. Diğer etilenik karbon sinyali ve 

aromatik bölgeye ait karbon sinyalleri de δ=140.12-113.74 ppm aralığında gözlenmektedir. 
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Şekil 7.136. S-40 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (CDCl3). 

 S-40 bileşiğinin (C24H16ClN3O3) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.137), 

430.0947'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 430.0958; Bulunan: 430.0947). 

 

Şekil 7.137. S-40 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 
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7.2.20.  (E)-1-(4-bromofenil)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-

41) bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) aldehit bileşiği (S-22), 0,203 g (1 mmol) 4'-bromoasetofenon ve 0,15 

g (2,67 mmol) potasyum hidroksit kullanılarak 7.2.18'de verilen yönteme göre elde edilen ürün 

toluenden kristallendirilerek saflaştırıldı. Sentezlenen bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki 

gibidir. 

 

 S-41 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.138. S-41 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-41 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.138), 3124 ve 3060 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 2924 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH 
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gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. 1664 cm
-1

' de gözlenen bant ise karbonil grubu 

gerilme titreşimlerine aittir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1596-1449 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 

sırasıyla 1531 ve 1354 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 S-41 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.139) incelendiğinde, 

δ=8.65 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik 

protona aittir. δ=8.46 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 

konumundaki aromatik protona aittir. δ=7.89-7.87 ppm aralığında ve δ=7.38-7.35 ppm 

aralığında gelen birer protonluk dublete yarılmış sinyaller (J~16 Hz) α,β-doymamış karbon 

atomları protonlarına aittir. J değeri 12Hz den büyük olduğu için alken grubuna bağlı 

sübstitüentler birbirine trans konumda dolayısıyla molekül de E-izomerdir. Molekülde bulunan 

diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.22-7.47 ppm aralığında gözlenmektedir. 

Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

 

Şekil 7.139. S-41 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (CDCl3). 
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Şekil 7.140. S-41 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (CDCl3). 

 S-41 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.140) incelendiğinde 20 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=188.51 ppm'de gözlenen sinyal keton karbonil (C=O) 

karbonuna, δ=148.99 ppm'de gözlenen sinyal ise nitro grubunun bağlı olduğu aromatik karbona 

aittir. δ=136.68 ppm'de gözlenen sinyal pirazol halkasına bağlı etilenik karbona aittir. δ=154.68, 

δ=121.50 ve δ=134.94 ppm'deki sinyaller sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-3, C-4 ve C-5 

karbonlarına aittir. Diğer etilenik karbona ve aromatik bölge karbonlarına ait sinyaller ise 

δ=140.12-113.76 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.141. S-41 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 
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 S-41 bileşiğinin (C24H16BrN3O3) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.141), 

474.0606'da gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 474.0453; Bulunan: 474.0606). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.21.  (E)-1-siklopropil-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-42) 

bileşiğinin sentezi 

 0,293 g (1 mmol) aldehit bileşiği (S-22), 0,095 mL (1 mmol) siklopropil metil keton ve 

0,15 g (2,67 mmol) potasyum hidroksit kullanılarak 7.2.18'de verilen yönteme göre elde edilen 

ürün etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-42 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.142. S-42 bileşiğinin FTIR spektrumu. 
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 S-42 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.142), 3119 ve 3067 cm
-1

' de gözlenen bant 

aromatik CH gerilme titreşimlerine ait olup 3014 ve 2923 cm
-1

' de gözlenen bantlar ise alifatik 

CH gerilme titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Karbonil grubu gerilme titreşimleri 1669 cm
-1

' 

de gözlenmektedir. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1637-1447 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri ise 

sırasıyla 1536 ve 1347 cm
-1

' de görülmektedir. 

 

 

Şekil 7.143. S-42 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (CDCl3). 
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 S-42 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.143) incelendiğinde, 

δ=8.64 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik 

protona aittir. δ=8.38 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet sinyal ise pirazol halkasının 5 

konumundaki aromatik protondan kaynaklanmaktadır. δ=7.65-7.62 ppm aralığında ve δ=6.78-

6.76 ppm aralığında gelen birer protonluk dublete yarılmış sinyaller (J~16 Hz) α,β-doymamış 

karbon atomları protonlarına aittir. J değeri 12Hz den büyük olduğu için alken grubuna bağlı 

sübstitüentler birbirine trans konumda dolayısıyla molekül de E-izomerdir. Alkil bölgesi 

incelendiğinde siklopropil halkasının karbonile komşu karbonuna ait CH protonu δ=2.14 

ppm'de 1H'lık pentet (J=7.8 Hz ve J=3.8 Hz) şeklinde sinyal vermektedir. Siklopropil 

halkasında bulunan CH2 protonları birer birer ayrılarak farklı iki frekansta sinyal vermektedir. 

Bu karbonlar üzerindeki protonlardan birer tanesi biraraya gelerek δ=1.14 ppm'de 2H'lık singlet 

şeklinde, diğer ikisi de birlikte δ=0.96 ppm'de 2H'lık dublet (J= 4.2 Hz) şeklinde sinyal 

vermektedir. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.18-7.45 

ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 

Şekil 7.144. S-42 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (CDCl3). 



178 
 

 S-42 bileşiğinin CDCl3'te alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.144) incelendiğinde 18 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=199.57 ppm'de gözlenen sinyal keton karbonil (C=O) 

grubuna, δ=148.99 ppm'de gözlenen sinyal ise nitro grubunun bağlı olduğu karbona karşılık 

gelmektedir. δ=131.66 ppm'de gözlenen sinyal pirazol halkasına komşu etilenik karbona aittir. 

δ=154.47, δ=121.38 ve δ=131.63 ppm'deki sinyaller ise sırasıyla pirazol halkasında bulunan C-

3, C-4 ve C-5 karbonlarını işaret etmektedir. Alifatik bölge incelendiğinde karbonile bağlı CH 

karbonu δ=19.65 ppm'de, diğer CH2 karbonları ise δ=11.34 ppm'de sinyal vermektedir. Diğer 

etilenik karbona ve aromatik bölgeye ait karbon sinyalleri δ=140.19-113.81 ppm aralığında 

gözlenmektedir. 

 S-42 bileşiğinin (C21H17N3O3) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.145), 360.1356'da 

gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir (LC-MS-

TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 360.1348; Bulunan: 360.1356). 

 

Şekil 7.145. S-42 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.22.  4-(1'-(3-Nitrofenil)-3'-fenil-5-(p-tolil)-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-il) 

benzensülfonamit (S-43) bileşiğinin sentezi 

 0,409 g (1 mmol) kalkon bileşiği (S-39) 40 mL EtOH içerisinde çözüldü. Üzerine 

0,230g 4-hidrazinobenzensülfonamit (1 mmol) ilave edildi. Üzerine 1M'lık HCl çözeltisinden 2 
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damla ilave edilerek 24 saat boyunca refluks edildi. Reaksiyon ortamında çöken ham ürün 

süzülerek alkol ile yıkandı ve DMF/su (2:1) karışımından kristallendirilerek saflaştırıldı. 

Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-43 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.146. S-43 bileşiğinin FTIR spektrumu. 

 S-43 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.146), 3361 ve 3266 cm
-1

' de görülen 

bantlar NH2 grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3126, 3096 ve 3062 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2921 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 
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titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri 1612-1448 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1534 ve 1353 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.147. S-43 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.148. S-43 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-43 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.147), δ=8.64 

ppm'de gözlenen 2H'lık singlet sinyal nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona ve 

pirazol halkasının 5 konumundaki aromatik protona aittir. Ayrıca δ=6.99 ppm'de gözlenen 

2H'lık singlet ise SO2NH2 grubu protonlarından kaynaklanmaktadır. Pirazolin halkasında 4 ve 5 

konumunda bulunan protonların sinyallerinde ABX tipi bir eşleşme sözkonusudur. 4 ve 5 

konumlarında bulunan protonların herbiri farklı frekanslarda ve dubletin dubleti şeklinde 

gözlenmektedir. δ=5.62 ppm'de gözlenen 1H'lık dubletin dubleti (J=6.7 Hz & J=11.9 Hz) sinyal 
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pirazolin halkası 5 konumundaki protona aittir. Ayrıca δ=4.06 ppm'de gözlenen dubletin dubleti 

(J=13.1 Hz & J=16.0 Hz) ve δ=3.32 ppm'de gözlenen dubletin dubleti (J=14.1 Hz & J=16.4 Hz) 

şeklindeki sinyaller pirazolin halkası 4 konumu protonlarından kaynaklanmaktadır. δ=2.32 

ppm'de gözlenen 3H'lık singlet sinyal ise metil grubu protonlarına aittir. Molekülde bulunan 

diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller ise δ=8.32-7.01 ppm aralığında gözlenmektedir. 

Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-43 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.148) incelendiğinde 25 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=151.22 ppm'de gözlenen sinyal pirazolin halkası C-3 

karbonuna, δ=150.19 ppm'de gözlenen sinyal ise pirazol halkası C-3 karbonuna aittir. δ=149.01 

ppm'de ise nitro grubunun bağlı olduğu karbon sinyal vermektedir. δ=121.13 ppm'de gözlenen 

sinyal pirazol halkası C-4 karbonunu işaret etmektedir. Pirazolin halkası C-4 ve C-5 

karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=43.15 ve δ=55.44 ppm'de gözlenmektedir. Metil karbonuna 

ait sinyal ise δ=21.44 ppm'de görülmektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon sinyalleri 

δ=146.60-112.50 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.149. S-43 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-43 bileşiğinin (C31H26N6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.149), 

577.1677'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M-H]
+
 Hesaplanan: 577.1658; Bulunan: 577.1677). 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.23.  4-(5-(4-Klorofenil)-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-

il)benzensülfonamit (S-44) bileşiğinin sentezi 

 0,429 g (1 mmol) kalkon bileşiği (S-40) ve 0,230 g 4-hidrazinobenzensülfonamit (1 

mmol) kullanılarak 7.2.22'de verilen yönteme göre elde edilen ürün DMF/su (2:1) karışımından 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-44 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.150. S-44 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\IR 08.10.2015\S23  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015

500100015002000250030003500

Wavenumber cm-1

6
0

7
0

8
0

9
0

1
0

0

T
ra

n
s
m

it
ta

n
c
e

 [
%

]

 Page 1/1



184 
 

 S-44 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.150), 3362 ve 3270 cm
-1

' de gözlenen 

bantlar NH2 grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3124, 3093 ve 3062 cm
-1

' de gözlenen bantlar, 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2921 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerineden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) 

ait gerilme titreşimleri 1622-1449 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1532 ve 1353 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.151. S-44 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.152. S-44 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-44 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.151), δ=8.66 ppm 

ve δ=8.64 ppm'de gözlenen birer protonluk singlet sinyaller sırasıyla pirazol halkası 5 

konumundaki aromatik protona ve nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona aittir. 
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Ayrıca δ=7.02 ppm'de gözlenen 2H'lık singlet sinyal ise SO2NH2 grubu protonlarından 

kaynaklanmaktadır. Pirazolin halkasının 4 ve 5 konumunda bulunan protonların sinyallerinde 

ABX tipi bir eşleşme sözkonusudur. 4 ve 5 konumlarında bulunan protonların herbiri farklı 

frekanslarda ve dubletin dubleti şeklinde gözlenmektedir. δ=5.67 ppm'de gözlenen 1H'lık 

dubletin dubleti (J=6.6 Hz & J=11.5 Hz) sinyal pirazolin halkası 5 konumundaki protona aittir. 

Ayrıca δ=4.06 ppm'de gözlenen dubletin dubleti (J=13.3 Hz & J=16.1 Hz) ve δ=3.37-3.33 ppm 

aralığında gözlenen dublet (J=18.9 Hz) sinyaller pirazolin halkası 4 konumu protonlarından 

kaynaklanmaktadır. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.31-

7.04 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-44 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.152) incelendiğinde 23 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=151.27 ppm'de gözlenen sinyal pirazolin halkası C-3 

karbonuna, δ=149.04 ppm'de gözlenen sinyal ise pirazol halkası C-3 karbonuna aittir. δ=149.00 

ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu karbona ait sinyal gözlenmektedir. δ=121.14 ppm'de 

görülen sinyal pirazol halkası C-4 karbonunu işaret etmektedir. Pirazolin halkası C-4 ve C-5 

karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=42.88 ve δ=55.66 ppm'de sinyal vermektedir. Aromatik 

bölgeye ait diğer karbon sinyalleri de δ=146.30-112.71 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.153. S-44 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-44 bileşiğinin (C30H23ClN6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.153), 

599.1463'te gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 599.1268; Bulunan: 599.1463). 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.24.  4-(5-(4-Bromofenil)-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-

il)benzensülfonamit (S-45) bileşiğinin sentezi 

 0,474 g (1 mmol) kalkon bileşiği (S-41) ve 0,230 g 4-hidrazinobenzensülfonamit (1 

mmol) kullanılarak 7.2.22'de verilen yönteme göre elde edilen ürün DMF/su (2:1) karışımından 

kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-45 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.154. S-45 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\IR 08.10.2015\S24  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015
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 S-45 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.154), 3362 ve 3269 cm
-1

' de görülen 

bantlar NH2 grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3123 ve 3059 cm
-1

' de gözlenen bantlar, 

aromatik CH gerilme titreşimlerinden, 2949 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme 

titreşimlerinden kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait 

gerilme titreşimleri 1595-1449 cm
-1 

aralığında, nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme 

titreşimleri ise sırasıyla 1531 ve 1353 cm
-1

' de gözlenmektedir. 

 

 

Şekil 7.155. S-45 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.156. S-45 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-45 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumunda (Şekil 7.155), δ=8.66 ppm 

ve δ=8.64 ppm'de gözlenen birer protonluk singletler sırasıyla pirazol halkası 5 konumundaki 

aromatik protona ve nitro grubuna komşu 2 konumundaki aromatik protona aittir. Ayrıca δ=7.00 

ppm'de gözlenen 2H'lık singlet ise SO2NH2 grubu protonlarını işaret etmektedir. Pirazolin 

halkasında 4 ve 5 konumunda bulunan protonların sinyallerinde ABX tipi bir eşleşme 
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sözkonusudur. 4 ve 5 konumlarında bulunan protonların herbiri farklı frekanslarda ve dubletin 

dubleti şeklinde gözlenmektedir. δ=5.68 ppm'de gözlenen 1H'lık dubletin dubleti (J=6.6 Hz & 

J=11.9 Hz) sinyal pirazolin halkası 5 konumundaki protona aittir. Ayrıca δ=4.07 ppm'de 

gözlenen dubletin dubleti (J=11.7 Hz & J=16.5 Hz) ve δ=3.37-3.33 ppm aralığında gözlenen 

dubletin dubleti (J=11.8 Hz & J=17.4 Hz) sinyaller pirazolin halkası 4 konumu protonlarından 

kaynaklanmaktadır. Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.32-

7.02 ppm aralığında gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-45 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.156) incelendiğinde 23 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=151.27 ppm'de gözlenen sinyal pirazolin halkası C-3 

karbonuna δ=149.13 ppm'de gözlenen sinyal ise pirazol halkası C-3 karbonuna aittir. δ=149.02 

ppm'de ise nitro grubunun bağlı olduğu karbona ait sinyal gözlenmektedir. δ=121.17 ppm'de 

görülen sinyal ise pirazol halkası C-4 karbonunu işaret etmektedir. Pirazolin halkası C-4 ve C-5 

karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=42.82 ve δ=55.67 ppm'de gözlenmektedir. Aromatik 

bölgeye ait diğer karbon sinyalleri de δ=146.27-112.71 ppm aralığında görülmektedir. 

 

Şekil 7.157. S-45 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 

 S-45 bileşiğinin (C30H23BrN6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.157), 

665.0579'da görülen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak örtüşmektedir 

(HRMS (m/z) [M+Na]
+
 Hesaplanan: 665.0577; Bulunan: 665.0579). 
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 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 

7.2.25.  4-(5-Siklopropil-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-il) 

benzensülfonamit (S-46) bileşiğinin sentezi 

 0,359 g (1 mmol) kalkon bileşiği (S-42) ve 0,230 g (1 mmol) 4-

hidrazinobenzensülfonamit kullanılarak 7.2.22'de verilen yönteme göre elde edilen ürün 

etanolden kristallendirilerek saflaştırıldı. Bileşiğe ait reaksiyon denklemi aşağıdaki gibidir. 

 

 S-46 bileşiğinin yapısı FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri yardımıyla 

aydınlatılmıştır. 

 

Şekil 7.158. S-46 bileşiğinin FTIR spektrumu.  C:\Users\Dell\Desktop\Yeni klasör (11)\deneysel\IR 08.10.2015\S28  (8.10.2015).0          Sample compartment          MIR; KBr; DTGS 08/10/2015
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 S-46 bileşiğinin FTIR spektrumunda (Şekil 7.158), 3319 cm
-1

' de görülen bant NH2 

grubu gerilme titreşimlerine aittir. 3085 cm
-1

' de gözlenen bant aromatik CH gerilme 

titreşimlerinden, 2892 cm
-1

' de gözlenen bant ise alifatik CH gerilme titreşimlerinden 

kaynaklanmaktadır. Aromatik ve heteroaromatik çift bağlara (C=C ve C=N) ait gerilme 

titreşimleri 1619-1449 cm
-1 

aralığında gözlenmektedir. 1532 ve 1348 cm
-1

' de gözlenen bantlar 

da sırasıyla nitro grubu asimetrik ve simetrik gerilme titreşimlerine aittir. 

 

 

Şekil 7.159. S-46 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumu (DMSO). 
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Şekil 7.160. S-46 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumu (DMSO). 

 S-46 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
1
H NMR spektrumu (Şekil 7.159) incelendiğinde, 

δ=8.66 ppm ve δ=8.59 ppm'de gözlenen birer protonluk singlet sinyaller sırasıyla nitro grubuna 

komşu 2 konumundaki aromatik protona ve pirazol halkası 5 konumundaki aromatik protona 

aittir. Ayrıca δ=6.93 ppm'de gözlenen 2H'lık singlet sinyal SO2NH2 grubu protonlarından 

kaynaklanmaktadır. Pirazolin halkasında 4 ve 5 konumunda bulunan protonların sinyallerinde 

ABX tipi bir eşleşme sözkonusudur. 4 ve 5 konumlarında bulunan protonların herbiri farklı 

frekanslarda ve dubletin dubleti şeklinde gözlenmektedir. δ=5.34 ppm'de gözlenen 1H'lık 
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dubletin dubleti (J=6.7 Hz & J=11.6 Hz) sinyal pirazolin halkası 5 konumundaki protona aittir. 

Ayrıca δ=3.51 ppm'de gözlenen dubletin dubleti (J=11.9 Hz & J=17.4 Hz) ve δ=2.71 ppm'de 

gözlenen dubletin dubleti (J=10.8 Hz & J=17.5 Hz) sinyaller pirazolin halkası 4 konumu 

protonlarından kaynaklanmaktadır. Alkil bölgesi incelendiğinde siklopropil halkasının pirazolin 

halkasına komşu karbonuna ait CH protonu δ=1.84 ppm'de 1H'lık pentet (J=8.2 Hz ve J=5.1 

Hz) şeklinde sinyal vermektedir. Siklopropil halkasında bulunan CH2 protonları birer birer 

ayrılarak farklı iki frekansta sinyal vermektedir. Bu karbonlar üzerindeki protonlardan birer 

tanesi biraraya gelerek δ=0.82 ppm'de 2H'lık dublet (J= 8.2 Hz) şeklinde, diğer ikisi de δ=0.80 

(~J= 5.0 Hz) ve δ=0.74 ppm'de (J= 5.3 Hz) birer protonluk triplet şeklinde sinyal vermektedir. 

δ=0.80 ppm'deki triplet sinyal δ=0.82 de gelen dublet sinyal tarafından kısmen örtülmüştür. 

Molekülde bulunan diğer aromatik bölge protonlarına ait sinyaller δ=8.34-6.83 ppm aralığında 

gözlenmektedir. Bu protonlara ait detaylar bulgular kısmında verilmiştir. 

 S-46 bileşiğinin DMSO'da alınmış 
13

C NMR spektrumu (Şekil 7.160) incelendiğinde 23 

adet karbon sinyali görülmektedir. δ=156.83 ppm'de gözlenen sinyal pirazolin halkası C-3 

karbonuna, δ=151.15 ppm'de gözlenen sinyal ise pirazol halkası C-3 karbonuna aittir. δ=149.04 

ppm'de nitro grubunun bağlı olduğu karbon sinyal vermektedir. δ=121.13 ppm'de gözlenen 

sinyal ise pirazol halkası C-4 karbonunu işaret etmektedir. Pirazolin halkası C-4 ve C-5 

karbonlarına ait sinyaller sırasıyla δ=42.87 ve δ=54.94 ppm'de görülmektedir. Alifatik bölge 

incelendiğinde pirazolin halkasına bağlı siklo propil CH karbonu δ=11.75 ppm'de, diğer CH2 

karbonları ise δ=6.42 ve δ=6.16 ppm'de sinyal vermektedir. Aromatik bölgeye ait diğer karbon 

sinyalleri δ=147.33-111.92 ppm aralığında gözlenmektedir. 

 

Şekil 7.161. S-46 bileşiğinin Kütle (MASS) spektrumu. 
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 S-46 bileşiğinin (C27H24N6O4S) Kütle (MASS) spektrumunda (Şekil 7.161), 

529.18572'de gözlenen moleküler iyon piki bileşiğin molekül kütlesi ile tam olarak 

örtüşmektedir (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 529.1658; Bulunan: 529.1857). 

 FTIR, 
1
H NMR, 

13
C NMR ve Kütle analizleri önerilen molekül yapısını 

doğrulamaktadır. Analizlere ait detaylar ve bileşiğe ait fiziksel özellikler bulgular kısmında 

verilmiştir. 
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8. BULGULAR 

8.1.  Etil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-3-((4-(triflorometil)fenil)karbamoil)-1H-pirazol-4-

karboksilat (S-2) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3267 ve 3197 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3057 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2935 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1696 ve 1667 (C=O gerilme) 

1606-1448 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1320 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1213 ve 1062 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.09 (1H, s, NH ), 8.26 (1H, d, J= 7.4 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 

8.22 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 8.01 (2H, d, J= 8.4 Hz, ArH, florofenil C2H & C6H), 7.77 

(2H, d, J= 8.6 Hz, ArH, florofenil C3H & C5H), 7.73-7.67 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 

7.48-7.39 (5H, m, ArH), 4.10 (2H, q, J= 7.1 Hz, OCH2), 1.00 (3H, t, J= 7.1 Hz, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.68 (C=O, ester), 160.29 (C=O, amit), 148.11 (C-NO2), 147.75 

(pirazol C-3), 145.51 (pirazol C-5), 120.49 (pirazol C-4), 123.72 (CF3), 60.45 (OCH2), 13.60 

(CH3), 142.22, 138.92, 131.73, 130.63, 130.23, 129.82, 128.46, 127.31, 126.15, 126.11, 123.39, 

119.71, 113.58 (diğer aromatik karbonlar). 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C26H19F3N4O5); C: %59.54; H: %3.65; N:%10.68. Bulunan; C: 

%59.42; H: %3.63; N:%10.72. 

 

Kapalı Formülü: C26H19F3N4O5 

Molekül Ağırlığı: 524,4481 g 

Erime Noktası: 174-175 °C 

Verim: % 84 
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8.2.  Etil 3-((4-florofenil)karbamoil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilat (S-3) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3277 ve 3216 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3061 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2942 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1674 (C=O gerilme) 

1625-1448 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1535 ve 1342 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1249 ve 1081 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 10.77 (1H, s, NH ), 8.25 (1H, dxt, 

3
J= 6.9 Hz, 

4
J= 2.2 Hz ArH, 

nitrofenil C4H), 8.21 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 7.81 (1H, d, J= 5.1 Hz, ArH, florofenil C2H 

veya C6H), 7.79 (1H, d, J= 5.0 Hz, ArH, florofenil C2H veya C6H), 7.72-7.66 (2H, m, ArH, 

nitrofenil C5H & C6H), 7.47-7.38 (5H, m, ArH), 7.22 (2H, t, J= 8.9 Hz, ArH, florofenil C3H & 

C5H), 4.09 (2H, q, J= 7.1 Hz, OCH2), 1.01 (3H, t, J= 7.1 Hz, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.79 (C=O, ester), 159.66 (C=O, amit), 157.14 (C-F), 148.40 

(C-NO2), 147.75 (pirazol C-3), 145.35 (pirazol C-5), 120.43 (pirazol C-4), 60.41 (OCH2), 13.62 

(CH3), 138.96, 135.07, 131.68, 130.61, 130.20, 129.78, 128.46, 127.39, 123.31, 121.63, 121.55, 

115.48, 115.26, 113.58 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C25H19FN4O5); C: %63.29; H: %4.04; N:%11.81. Bulunan; C: 

%63.19; H: %4.09; N:%11.87. 

Kapalı Formülü: C25H19FN4O5 

Molekül Ağırlığı: 474,4406 g 

Erime Noktası: 144-145 °C 

Verim: % 88 
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8.3.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-dikarboksilik Asit (S-4) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3224-2474 cm
-1

 (OH, COOH) 

3069 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1707 (C=O gerilme) 

1607-1427 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1347 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.22-7.37 (9H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 164.25 (C=O, asit), 163.50 (C=O, asit), 148.14 (C-NO2), 145.37 

(pirazol C-3), 145.24 (pirazol C-5), 120.89 (pirazol C-4), 139.56, 132.17, 131.04, 130.65, 

130.13, 128.89, 128.11, 123.73, 116.59 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C17H11N3O6); C: %57.80; H: %3.14; N:%11.89. Bulunan; C: 

%57.68; H: %3.17; N:%11.85. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C17H11N3O6 

Molekül Ağırlığı: 353,0648 g 

Erime Noktası: 207-208 °C 

Verim: % 88 
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8.4.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarbonil Diklorür (S-5) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3084 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1754 (C=O gerilme) 

1623-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1533 ve 1349 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.23-7.37 (9H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 164.25 (C=O, açil), 163.48 (C=O, açil), 148.14 (C-NO2), 145.17 

(pirazol C-3), 145.07 (pirazol C-5), 120.88 (pirazol C-4), 139.50, 132.16, 131.06, 130.60, 

130.18, 128.92, 127.96, 123.75, 116.55 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C17H9Cl2N3O4); C: %52.33; H: %2.32; N:%10.77. Bulunan; C: 

%52.24; H: %2.38; N:%10.81. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C17H9Cl2N3O4 

Molekül Ağırlığı: 390,1771 g 

Erime Noktası: 58-60 °C 

Verim: % 82 
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8.5.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-N
3
,N

4
-bis(4-(triflorometil)fenil)-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit 

(S-6) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3342 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3006 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1671 (C=O gerilme) 

1607-1447 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1533 ve 1346 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.10 (1H, s, NH), 10.94 (1H, s, NH), 8.31 (1H, m, ArH, nitrofenil 

C4H), 8.29 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 8.06 (2H, d, J= 8.5 Hz, ArH, nitrofenil C5H & C6H ), 

7.80 (2H, d, J= 8.5 Hz, ArH, (triflorometil)fenil), 7.73 (4H, d, J= 8.5 Hz, ArH, 

(triflorometil)fenil), 7.68 (2H, d, J= 8.5 Hz, ArH, (triflorometil)fenil), 7.41 (5H, s, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.38 ve 160.22 (C=O, amit), 148.25 (C-NO2), 144.66 (pirazol 

C-3), 144.56 (pirazol C-5), 125.75 ve 125.65 (CF3), 120.58 (pirazol C-4), 142.86, 142.29, 

139.36, 132.09, 131.08, 130.15, 129.24, 129.12, 128.55, 127.70, 126.45, 126.27, 123.87, 

123.59, 120.98, 120.85, 119.53 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C31H19F6N5O4); C: %58.22; H: %2.99; N:%10.95. Bulunan; C: 

%58.16; H: %3.04; N:%10.98. 

 

 

Kapalı Formülü: C31H19F6N5O4 

Molekül Ağırlığı: 639,5041 g 

Erime Noktası: 218-219 °C 

Verim: % 84 
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8.6.  N
3
,N

4
-bis(4-florofenil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-7) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3362  ve 3216 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3082 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1688 ve 1660 (C=O gerilme) 

1633-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1530 ve 1344 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 11.71 (1H, s, NH), 10.37 (1H, s, NH), 8.17 (1H, s, ArH, 

nitrofenil C2H), 8.12 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 7.74 (1H, d, J= 8.9 Hz, ArH, 

florofenil C2H yada C6H), 7.72 (1H, d, J= 8.9 Hz, ArH, florofenil C2H yada C6H), 7.57-7.50 

(4H, m, ArH, nitrofenil C5H, C6H & florofenil C2H, C6H), 7.35-7.26 (5H, m, ArH), 7.03 (2H, t, 

J= 8.5 Hz, ArH, florofenil C3H & C5H), 6.92 (2H, t, J= 8.9 Hz, ArH, florofenil C3H & C5H). 

 

13
C-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 161.21 ve 159.59 (C=O, amit), 158.40 ve 157.72 (C-F), 

148.05 (C-NO2), 147.41 (pirazol C-3), 143.64 (pirazol C-5), 120.32 (pirazol C-4), 139.32, 

135.03, 133.78, 131.27, 130.32, 130.23, 129.65, 128.94, 128.54, 128.19, 123.32, 123.26, 

123.14, 121.63, 121.56, 118.83, 115.50, 115.32, 115.16 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C29H19F2N5O4); C: %64.56; H: %3.55; N:%12.98. Bulunan; C: 

%64.61; H: %3.52; N:%12.94. 

 

 

Kapalı Formülü: C29H19F2N5O4 

Molekül Ağırlığı: 539,4891 g 

Erime Noktası: 232-233 °C 

Verim: % 74 
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8.7.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-N
3
,N

4
-di-m-tolil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-8) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3351  ve 3248 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3061 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2971 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1659 (C=O gerilme) 

1618-1456 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1345 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 10.84 (1H, s, NH), 10.48 (1H, s, NH), 8.28 (1H, s, ArH, nitrofenil 

C4H), 8.26 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 7.72-7.69 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.66 

(1H, s, ArH, m-tolil C2H), 7.59 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, m-tolil C6H), 7.46 (1H, s, ArH, m-tolil 

C2H), 7.40 (5H, m, ArH), 7.34 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, m-tolil C6H), 7.24 (1H, t, J= 7.0 Hz, 

ArH, m-tolil C5H), 7.17 (1H, t, J= 7.0 Hz, ArH, m-tolil C5H), 6.96 (1H, d, J= 7.5 Hz, ArH, m-

tolil C4H), 6.88 (1H, d, J= 7.5 Hz, ArH, m-tolil C4H), 2.31 (3H, s, CH3), 2.26 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 160.29 ve 159.81 (C=O, amit), 147.90 (C-NO2), 144.43 (pirazol 

C-3), 144.39 (pirazol C-5), 120.30 (pirazol C-4), 21.21 (CH3), 139.18, 139.01, 138.15, 137.99, 

137.95, 131.60, 130.67, 129.95, 129.62, 128.68, 128.60, 128.56, 127.89, 124.91, 124.21, 

123.31, 121.24, 120.34, 119.74, 117.95, 116.49 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C31H25N5O4); C: %70.04; H: %4.74; N:%13.18. Bulunan; C: 

%69.95; H: %4.77; N:%13.22. 

 

Kapalı Formülü: C31H25N5O4 

Molekül Ağırlığı: 531,5613 g 

Erime Noktası: 183-184 °C 

Verim: % 95 
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8.8.  1-(3-Nitrofenil)-N
3
,N

4
-bis(4-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-9) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3339  ve 3214 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3049 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1671 (C=O gerilme) 

1634-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1324 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 
1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.29 (1H, s, NH), 11.17 (1H, s, NH), 8.32 (1H, s, ArH, m-

nitrofenil C4H), 8.29 (1H, s, ArH, m-nitrofenil C2H), 8.26 (2H, d, J= 9.0 Hz, ArH, p-nitrofenil 

C3H & C5H), 8.22 (2H, d, J= 9.0 Hz, ArH, p-nitrofenil C3H' & C5H'), 8.12 (2H, d, J= 9.0 Hz, 

ArH, p-nitrofenil C2H & C6H), 7.83 (2H, d, J= 9.0 Hz, ArH, p-nitrofenil C2H & C6H), 7.73-7.70 

(2H, m, ArH, m-nitrofenil C5H & C6H), 7.43-7.40 (5H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.27 ve 159.89 (C=O, amit), 147.91, 145.02 ve 144.09 (C-

NO2), 144.58 (pirazol C-3), 144.48 (pirazol C-5), 120.59 (pirazol C-4), 142.80, 142.44, 138.91, 

131.80, 130.77, 129.88, 129.80, 128.83, 127.12, 125.06, 124.75, 123.65, 120.40, 120.12, 119.02 

(diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C29H19N7O8); C: %58.69; H: %3.23; N:%16.52. Bulunan; C: 

%58.55; H: %3.27; N:%16.56. 

 

 

 

Kapalı Formülü: C29H19N7O8 

Molekül Ağırlığı: 593,5033 g 

Erime Noktası: 320-321 °C 

Verim: % 89 
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8.9.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-10) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3448 ve 3309 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3062 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1684 (C=O gerilme) 

1649-1421 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1526 ve 1343 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.87 (2H, s, NH2), 7.77 (2H, s, NH2), 8.19-7.30 (9H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 164.32 ve 163.67 (C=O, amit), 147.94 (C-NO2), 145.93 (pirazol 

C-3), 144.12 (pirazol C-5), 120.51 (pirazol C-4), 139.45, 131.81, 130.71, 130.49, 129.52, 

128.88, 128.50, 123.32, 118.54 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C17H13N5O4); C: %58.12; H: %3.73; N:%19.93. Bulunan; C: 

%58.21; H: %3.69; N:%19.87. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C17H13N5O4 

Molekül Ağırlığı: 351,3162 g 

Erime Noktası: 240-242 °C 

Verim: % 73 
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8.10.  N
3
,N

4
-diizopropil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-11) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3361 ve 3287 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3086 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2966 ve 2933 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1736 (C=O gerilme) 

1634-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1528 ve 1344 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.15 (1H, s, NH), 8.51 (1H, s, NH), 8.21 (1H, s, ArH, nitrofenil 

C2H), 8.13 (1H, m, ArH, nitrofenil C4H), 7.66 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.37-7.29 

(5H, m, ArH), 4.13 (1H, m, CH), 3.86 (1H, m, CH), 1.19-1.04 (12H, d, J= 7.5 Hz, CH(CH3)2). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.23 ve 160.99 (C=O, amit), 147.96 (C-NO2), 145.29 (pirazol 

C-3), 144.46 (pirazol C-5), 120.51 (pirazol C-4), 41.22 ve 40.92 (NHCH), 22.40 ve 22.31 

(CH(CH3)2), 139.50, 131.95, 130.77, 130.41, 129.53, 128.70, 128.48, 123.30, 118.89 (diğer 

aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C23H25N5O4); C: %63.44; H: %5.79; N:%16.08. Bulunan; C: 

%63.39; H: %5.75; N:%16.15. 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C23H25N5O4 

Molekül Ağırlığı: 435,4757 g 

Erime Noktası: 182-184 °C 

Verim: % 84 
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8.11.  N
3
,N

4
-dibutil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-12) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3373 ve 3248 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3097 ve 3051 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2958 ve 2931 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1739 ve 1659 (C=O gerilme) 

1630-1457 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1342 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.28 (1H, t, J= 5.1 Hz, NH), 8.75 (1H, t, J= 5.6 Hz, NH), 8.20 (1H, 

m, ArH, nitrofenil C4H), 8.13 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 7.62 (2H, d, J= 4.8 Hz, ArH, 

nitrofenil C5H & C6H), 7.39-7.27 (5H, m, ArH), 3.28 (2H, q, J= 6.4 Hz, NHCH2CH2), 3.11 (2H, 

q, J= 6.2 Hz, NHCH2CH2), 1.54-1.47 (2H, pentet, J= 7.0 Hz, CH2CH2CH2), 1.38-1.29 (4H, m, 

CH2CH2CH3 & CH2CH2CH2), 1.24-1.15 (2H, hekstet, J~ 7.2 Hz, CH2CH2CH3), 0.89 (3H, t, J= 

7.1 Hz, CH2CH3). 0.81 (3H, t, J= 7.1 Hz, CH2CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 162.27 ve 161.93 (C=O, amit), 148.16 (C-NO2), 145.65 (pirazol 

C-3), 144.57 (pirazol C-5), 120.67 (pirazol C-4), 39.00 ve 38.84 (NHCH2), 31.56 ve 31.35 

(CH2CH2CH3), 20.01 ve 19.92 (CH2CH2CH3), 14.11 ve 14.06 (CH2CH2CH3), 139.67, 132.02, 

130.93, 130.62, 129.68, 128.96, 128.68, 123.50, 118.93 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C25H29N5O4); C: %64.78; H: %6.31; N:%15.11. Bulunan; C: 

%64.88; H: %6.28; N:%15.02. 

 

 

Kapalı Formülü: C25H29N5O4 

Molekül Ağırlığı: 463,2220 g 

Erime Noktası: 136-138 °C 

Verim: % 93 
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8.12.  N
3
,N

3
,N

4
,N

4
-tetraetil-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit (S-13) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3071 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2975 ve 2936 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1741 (C=O gerilme) 

1617-1434 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1517 ve 1346 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 8.11 (1H, m, ArH, nitrofenil C4H), 8.09 (1H, s, ArH, 

nitrofenil C2H), 7.54-7.50 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.34 (1H, t, J= 7.0 Hz, ArH, 

fenil C4H), 7.29 (2H, t, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.18 (2H, d, J= 7.0 Hz, ArH, fenil 

C2H & C6H), 3.59 (2H, q, J= 7.0 Hz, NCH2), 3.42 (2H, q, J= 7.1 Hz, NCH2), 3.28 (2H, m, 

NCH2), 2.98 (2H, q, J= 7.0 Hz, NCH2), 1.18 (3H, t, J= 6.8 Hz, CH2CH3), 1.11 (3H, t, J= 6.8 Hz, 

CH2CH3), 0.91 (3H, t, J= 7.0 Hz, CH2CH3), 0.67 (3H, t, J= 7.0 Hz, CH2CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 163.54 ve 161.91 (C=O, amit), 148.16 (C-NO2), 146.06 

(pirazol C-3), 140.11 (pirazol C-5), 120.45 (pirazol C-4), 43.38, 43.11, 40.35 ve 38.63 (NCH2), 

14.65, 13.42, 12.83 ve 12.32 (CH2CH3), 139.88, 130.49, 130.42, 129.78, 129.23, 129.04, 

127.75, 122.49, 119.47 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C25H29N5O4); C: %64.78; H: %6.31; N:%15.11. Bulunan; C: 

%64.83; H: %6.26; N:%15.15. 

 

 

 

Kapalı Formülü: C25H29N5O4 

Molekül Ağırlığı: 463,5289 g 

Erime Noktası: 166-168 °C 

Verim: % 88 
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8.13.  (1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-diil)bis(morfolinometanon) (S-14) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3065 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2967 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1636 (C=O gerilme) 

1438 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1527 ve 1351 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1229 ve 1068 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.24 (1H, d, J= 7.8 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.19 (1H, s, ArH, 

nitrofenil C2H), 7.74-7.67 (2H, m, ArH), 7.44-7.40 (3H, m, ArH), 7.28-7.26 (2H, m, ArH), 3.82 

(2H, s, OCH2), 3.66 (2H, s, OCH2), 3.61 (4H, s, 2 x OCH2), 3.46 (2H, s, NCH2), 3.40 (2H, s, 

NCH2), 3.16 (2H, s, NCH2), 2.98 (2H, s, NCH2). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 162.55 ve 161.20 (C=O, amit), 148.24 (C-NO2), 145.52 (pirazol 

C-3), 141.43 (pirazol C-5), 120.83 (pirazol C-4), 66.99 (OCH2), 66.62 (OCH2) ve 66.14 (2 x 

OCH2), 47.64, 47.43, 42.65 ve 42.28 (NCH2), 139.84, 132.14, 131.07, 130.13, 129.87, 129.39, 

128.02, 123.48, 119.11 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C25H25N5O6); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]+ Hesaplanan: 492.1805; Bulunan: 

492.1592). 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C25H25N5O6 

Molekül Ağırlığı: 491,4959 g 

Erime Noktası: 197-198 °C 

Verim: % 86 
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8.14.  N
3
,N

4
-bis(etilkarbamotiyoil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksamit  

(S-15) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3377 ve 3238 cm
-1

 (N-H gerilme) 

3092 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2934 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1655 (C=O gerilme) 

1582-1431 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1505 ve 1344 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1202 cm
-1

 (C-S gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.69 (1H, s, NH), 10.49 (1H, s, NH), 10.46 (2H, s, yayvan, 2 x 

NH), 8.31 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 8.28 (1H, d, J= 7.7 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 7.74-7.67 

(2H, m, ArH), 7.48-7.36 (5H, m, ArH), 3.70-3.63 (2H, pentet, J= 6.6 Hz, -NHCH2CH3), 3.58-

3.52 (2H, pentet, J= 6.6 Hz, -NHCH2CH3), 1.20 (3H, t, J= 7.1 Hz, -CH2CH3), 1.14 (3H, t, J= 7.1 

Hz, -CH2CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 179.07 ve 178.23 (C=S), 162.58 ve 159.81 (C=O, üreid), 147.91 

(C-NO2), 145.07 (pirazol C-3), 142.18 (pirazol C-5), 120.35 (pirazol C-4), 39.57 (NCH2), 13.25 

(CH3), 138.62, 131.40, 130.71, 130.16, 129.89, 128.91, 126.69, 123.62, 118.31 (diğer aromatik 

karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C23H23N7O4S2); C: %52.56; H: %4.41; N:%18.65; S: %12.20. 

Bulunan; C: %52.43; H: %4.45; N:%18.66; S:%12.17. 

Kapalı Formülü: C23H23N7O4S2 

Molekül Ağırlığı: 525,6032 g 

Erime Noktası: 242-244 °C 

Verim: % 71 
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8.15.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarbonitril (S-16) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3073 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2238 cm
-1

 (C≡N gerilme) 

1619-1458 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1527 ve 1355 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 8.26 (1H, dxt, 

3
J= 7.0 Hz & 

4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil 

C4H), 8.14 (1H, t, 
4
J= 1.5 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 7.66-7.59 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & 

C6H), 7.49 (1H, t, J= 7.2 Hz, ArH, fenil C4H), 7.42 (2H, t, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 

7.31 (2H, d, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C2H & C6H). 

 

13
C-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 150.05 (pirazol C-5), 148.35 (C-NO2), 138.27 (pirazol C-

3), 110.95 ve 110.82 (CN), 98.73 (pirazol C-4), 131.88, 131.71, 131.37, 129.79, 129.52, 128.50, 

124.94, 124.42, 120.77 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C17H9N5O2); C: %64.76; H: %2.88; N:%22.21. Bulunan; C: 

%64.69; H: %2.93; N:%22.27. 

 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C17H9N5O2 

Molekül Ağırlığı: 315,2857 g 

Erime Noktası: 150-152 °C 

Verim: % 91 
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8.16.  Dimetil 1-(3-nitrofenyl)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-17) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3013 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2963 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1715 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1498 ve 1445 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1351 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1224 ve 1068 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 8.26 (1H, dxt, 

3
J= 7.0 Hz & 

4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil 

C4H), 8.14 (1H, t, 
4
J= 1.5 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 7.66-7.59 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & 

C6H), 7.49 (1H, t, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C4H), 7.42 (2H, t, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 

7.31 (2H, d, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 3.90 (3H, s, OCH3), 3.88 (3H, s, OCH3). 

 

13
C-NMR (DMSO+CDCl3, δ, ppm): 162.92 ve 162.20 (C=O, ester), 148.21 (C-NO2), 145.44 

(pirazol C-3), 144.11 (pirazol C-5), 120.47 (pirazol C-4), 53.02 ve 52.56 (OCH3), 139.33, 

131.62, 130.95, 130.45, 130.26, 129.04, 127.16, 123.74, 115.77 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C19H15N3O6); C: %59.84; H: %3.96; N:%11.02. Bulunan; C: 

%59.98; H: %4.03; N:%11.12. 

 

 

 

Kapalı Formülü: C19H15N3O6 

Molekül Ağırlığı: 381,3389 g 

Erime Noktası: 159-161 °C 

Verim: % 77 
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8.17.  Diizopropil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-18) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3098 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2984 ve 2938 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1718 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1609-1428 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1347 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1218 ve 1070 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.24 (1H, dxt, 

3
J= 7.8 Hz & 

4
J= 1.4 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.20 

(1H, t, 
4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 7.72-7.65 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.44-

7.37 (5H, m, ArH), 5.24-5.14 (1H, heptet, J= 6.2 Hz, -CH(CH3)2), 4.99-4.90 (1H, heptet, J= 6.3 

Hz, -CH(CH3)2), 1.33 (6H, d, J= 6.3 Hz, -CH(CH3)2), 1.08 (6H, d, J= 6.2 Hz, -CH(CH3)2). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.27 ve 160.98 (C=O, ester), 147.69 (C-NO2), 144.93 (pirazol 

C-3), 144.07 (pirazol C-5), 120.79 (pirazol C-4), 69.22 ve 68.29 (OCH2), 21.44 ve 21.20 (CH3), 

138.96, 132.02, 130.54, 130.18, 129.71, 128.33, 127.21, 123.49, 115.28 (diğer aromatik 

karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C23H23N3O6); C: %63.15; H: %5.30; N:%9.61. Bulunan; C: 

%63.21; H: %5.26; N:%9.55. 

 

 

Kapalı Formülü: C23H23N3O6 

Molekül Ağırlığı: 437,4452 g 

Erime Noktası: 59-60 °C 

Verim: % 75 
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8.18.  Dibutil 1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-dikarboksilat (S-19) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3097 ve 3064 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

2961 ve 2935 cm
-1

 (alifatik C-H gerilme) 

1711 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1592-1427 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1345 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1243 ve 1074 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.24 (1H, dxt, 

3
J= 8.0 Hz & 

4
J= 1.4 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.19 

(1H, t, 
4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 7.72-7.64 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.45-

7.39 (5H, m, ArH), 4.32 (2H, t, J= 6.5 Hz, -NHCH2), 4.07 (2H, t, J= 6.3 Hz, -NHCH2), 1.72-

1.65 (2H, pentet, J= 6.7 Hz, -CH2CH2CH2), 1.46-1.37 (4H, m, -CH2CH2CH2 ve -CH2CH2CH3), 

1.17-1.07 (2H, hekstet, J= 7.4 Hz, -CH2CH2CH3), 0.92 (3H, t, J= 7.4 Hz, -CH3), 0.78 (3H, t, J= 

7.4 Hz, -CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 161.80 ve 161.58 (C=O, ester), 147.67 (C-NO2), 145.13 (pirazol 

C-3), 143.99 (pirazol C-5), 120.73 (pirazol C-4), 65.06 ve 64.37 (OCH2), 30.06 ve 29.89 

(CH2CH2CH2), 18.56 ve 18.40 (CH2CH2CH3), 13.48 ve 13.41 (CH3), 138.93, 131.93, 130.53, 

130.18, 129.74, 128.37, 127.16, 123.46, 114.79 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C25H27N3O6); C: %64.50; H: %5.85; N:%9.03. Bulunan; C: 

%64.38; H: %5.76; N:%8.97. 

 

Kapalı Formülü: C25H27N3O6 

Molekül Ağırlığı: 465,4984 g 

Erime Noktası: 82-84 °C 

Verim: % 81 
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8.19.  (1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3,4-diil)bis(fenilmetanon) (S-20) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3070 cm
-1

 (aromatik C-H gerilme) 

1661 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1597-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1524 ve 1345 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.36 (1H, t, 

4
J= 2.1 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 8.29 (1H, dxt, 

3
J= 

8.2 Hz & 
4
J= 1.3 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.20 (2H, d, J= 6.7 Hz, ArH), 7.89 (1H, m, ArH), 

7.85 (2H, d, J= 7.4 Hz, ArH), 7.75-7.67 (2H, m, ArH, nitrofenil C5H & C6H), 7.58-7.52 (3H, m, 

ArH), 7.40 (2H, t, J= 7.7 Hz, ArH), 7.34-7.30 (5H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 190.29 ve 186.72 (C=O, keton), 149.44 (C-NO2), 147.74 (pirazol 

C-3), 143.93 (pirazol C-5), 120.98 (pirazol C-4), 139.25, 137.45, 135.89, 133.66, 133.39, 

132.21, 130.64, 130.21, 129.94, 129.63, 128.98, 128.57, 128.53, 127.12, 123.60, 123.55 (diğer 

aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C29H19N3O4); C: %73.56; H: %4.04; N:%8.87. Bulunan; C: 

%73.45; H: %3.96; N:%8.97. 

 

 

 

Kapalı Formülü: C29H19N3O4 

Molekül Ağırlığı: 473,4789 g 

Erime Noktası: 140-142 °C 

Verim: % 65 
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8.20.  1-(3-Nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-4-karboksilik Asit (S-21) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3100-2550 cm
-1

 (OH, COOH) 

1675 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1608-1444 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1530 ve 1346 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.23 (1H, s, pirazol C3H), 8.17 (1H, dxt, 

3
J= 7.5 Hz & 

4
J= 1.5 Hz, 

ArH, nitrofenil C4H), 8.02 (1H, t, 
4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 7.63-7.61 (2H, m, ArH, 

nitrofenil C5H & C6H), 7.41-7.36 (5H, m, ArH). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 163.52 (C=O, asit), 147.76 (C-NO2), 145.57 (pirazol C-3), 143.05 

(pirazol C-5), 120.16 (pirazol C-4), 139.73, 131.52, 130.59, 129.49, 128.90, 128.24, 126.07, 

122.81, 114.94 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Elementel Analiz: Hesaplanan (C16H11N3O4); C: %62.14; H: %3.58; N:%13.59. Bulunan; C: 

%62.05; H: %3.63; N:%13.60. 

 

 

 

 

 

Kapalı Formülü: C16H11N3O4 

Molekül Ağırlığı: 309,2762 g 

Erime Noktası: 202-204 °C 

Verim: % 70 
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8.21.  1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3124 ve 3063 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2835 cm
-1

 (aldehit CH gerilme)  

1672 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1618-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1527 ve 1352 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.93 (1H, s, CHO), 9.48 (1H, s, pirazol C5H), 8.70 (1H, t, 

4
J= 1.9 

Hz, nitrofenil C2H), 8.39-8.37 (1H, dxd, 
3
J= 8.1 Hz & 

4
J= 2.0 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.18-

8.16 (1H, dxd, 
3
J= 8.2 Hz & 

4
J= 2.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.89-7.87 (2H, dxd, 

3
J= 7.9 Hz & 

4
J= 1.9 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.78 (1H, t, 

3
J= 8.2 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.49-7.45 

(3H, m, ArH, fenil C3H, C4H & C5H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 184.95 (C=O, aldehit), 153.49 (pirazol C-3), 148.87 (C-NO2), 

139.58 (pirazol C-5), 123.04 (pirazol C-4), 136.13, 131.66, 131.21, 129.82, 129.12, 129.00, 

125.32, 122.36, 114.11 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C16H11N3O3); (HRMS (m/z) [M+H2O]
+
 Hesaplanan: 311.0906; Bulunan: 

311.1687). 

 

 

 

Kapalı Formülü: C16H11N3O3 

Molekül Ağırlığı: 293,2768 g 

Erime Noktası: 147-148 °C 

Verim: % 88 
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8.22.  4-Floro-N-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)anilin (S-23) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3099 ve 3064 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2893 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1629-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1528 ve 1344 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (CDCl3, δ, ppm): 8.74 (1H, s, CH=N), 8.73 (1H, t, 

4
J= 1.4 Hz, nitrofenil C2H), 8.50 

(1H, s, pirazol C5H), 8.20-8.18 (2H, d, 
3
J= 8.2 Hz, florofenil C2H & C6H), 7.74 (2H, d, 

3
J= 7.7 

Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.68 (1H, t, 
3
J= 8.0 Hz, nitrofenil C5H), 7.52 (2H, t, 

3
J= 7.4 Hz 

fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, 
3
J= 7.0 Hz, ArH, fenil C4H), 7.17-7.15 (2H, m, ArH, nitrofenil 

C4H & C6H), 7.08 (2H, t, 
3
J= 8.0 Hz, ArH, florofenil C3H & C5H). 

 

13
C-NMR (CDCl3, δ, ppm): 162.09 (CH=N), 160.47 (C-F), 154.71 (pirazol C-3), 152.00 

(pirazol C-5), 149.05 (C-NO2), 121.22 (pirazol C-4), 147.90, 147.88, 140.22, 131.58, 130.58, 

129.15, 128.91, 128.76, 127.50, 124.38, 122.29, 122.23, 121.53, 116.04, 115.89, 114.09 (diğer 

aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C22H15FN4O2); (HRMS (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 387.1257; Bulunan: 

387.1264). 

 

 

Kapalı Formülü: C22H15FN4O2 

Molekül Ağırlığı: 386,3785 g 

Erime Noktası: 168-170 °C 

Verim: % 83 
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8.23.  4-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-24) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3302 cm
-1

 (NH2 gerilme) 

3112 ve 3056 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2992 ve 2874 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1619-1446 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1358 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1335 ve 1153 cm
-1

 (SO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.43 (1H, s, CH=N), 8.80 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.51 (1H, s, 

pirazol C5H), 8.50 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.19 (1H, d, 
3
J= 8.1 Hz, nitrofenil 

C6H), 7.84-7.80 (5H, m, nitrofenil C5H & sulfamoilfenil ArH), 7.52 (2H, t, 
3
J= 7.3 Hz, ArH, 

fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, 
3
J= 7.1 Hz, ArH, fenil C4H), 7.35 (2H, d, 

3
J= 8.2 Hz, ArH, fenil 

C2H & C6H), 7.33 (2H, s, SO2NH2). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 155.15 (CH=N), 154.72 (pirazol C-3), 154.04 (CH=N-C), 149.03 

(C-NO2), 141.45 (pirazol C-5), 122.02 (pirazol C-4), 139.99, 131.79, 131.68, 131.19, 129.50, 

129.26, 129.18, 127.44, 125.21, 121.58, 120.73, 114.04 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C22H17N5O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 

448.1062). 

 

Kapalı Formülü: C22H17N5O4S 

Molekül Ağırlığı: 447,4665 g 

Erime Noktası: 228-230 °C 

Verim: % 70 
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8.24.  3-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-25) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3288 cm
-1

 (NH2 gerilme) 

3124 ve 3063 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2972 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1618-1452 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1531 ve 1351 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1306 ve 1161 cm
-1

 (SO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.52 (1H, s, CH=N), 8.80 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.76 (1H, s, 

sulfamoilfenil C2H), 8.54 (1H, s, pirazol C5H), 8.50 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 

8.44 (1H, d, J= 7.9 Hz, ArH, sulfamoilfenil C4H), 8.22 (1H, d, J= 7.8 Hz, ArH, sulfamoilfenil 

C6H), 8.20 (1H, d, 
3
J= 7.9 Hz, nitrofenil C6H), 7.92 (2H, d, J= 6.9 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 

7.84 (4H, t, J= 7.7 Hz, ArH), 7.58 (1H, t, J= 7.8 Hz, ArH, fenil C4H), 7.39 (2H, s, SO2NH2). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 154.37 (CH=N), 153.96 (pirazol C-3), 152.58 (CH=N-C), 149.50 

(C-NO2), 145.59 (pirazol C-5), 122.02 (pirazol C-4), 140.00, 139.70, 136.24, 131.75, 130.46, 

129.86, 129.25, 129.19, 129.17, 125.51, 125.23, 122.47, 120.76, 114.04 (diğer aromatik 

karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C22H17N5O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 

448.1061). 

 

Kapalı Formülü: C22H17N5O4S 

Molekül Ağırlığı: 447,4665 g 

Erime Noktası: 201-203 °C 

Verim: % 67 
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8.25.  2-(((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)amino)benzensulfonamit (S-26) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3382 ve 3244 cm
-1

 (NH2 gerilme) 

3122 ve 3065 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2970 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1608-1460 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1530 ve 1356 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1324 ve 1170 cm
-1

 (SO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.00 (1H, s, CH=N), 8.65 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.36 (1H, d, J= 

8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.21 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 8.09 (1H, d, 
3
J= 8.4 

Hz, sulfamoilfenil C3H), 7.86 (1H, t, J= 8.2 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.83 (2H, d, J= 7.8 Hz, 

ArH), 7.55-7.51 (4H, m, ArH ve SO2NH2), 7.46 (1H, t, J= 7.3 Hz, ArH), 7.35 (1H, t, J= 7.8 Hz, 

sulfamoilfenil C4H), 6.90 (1H, d, J= 8.3 Hz, ArH), 6.79 (1H, t, J= 7.6 Hz, ArH, sulfamoilfenil 

C5H), 5.93 (1H, d, J= 7.8 Hz, ArH, sulfamoilfenil C6H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 151.52 (CH=N), 149.15 (C-NO2), 143.96 (pirazol C-3), 140.29 

(pirazol C-5), 121.66 (pirazol C-4), 133.44, 131.98, 131.95, 130.39, 129.30, 128.34, 124.67, 

124.16, 121.93, 119.94, 117.58, 116.92, 113.36 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C22H17N5O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 448.1079; Bulunan: 

448.1067). 

 

Kapalı Formülü: C22H17N5O4S 

Molekül Ağırlığı: 447,4665 g 

Erime Noktası: 248-250 °C 

Verim: % 77 
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8.26.  2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinokarbotiyoamit (S-27) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3501 ve 3364 cm
-1

 (NH2 ve NH gerilme) 

3116 ve 3078 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2963 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1615-1446 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1529 ve 1352 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1227 cm
-1

 (C-S gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.38 (1H, s, NH), 9.32 (1H, s, CH=N-NH-), 8.62 (1H, t, 

4
J= 2.0 

Hz, nitrofenil C2H), 8.32 (1H, s, pirazol C5H), 8.30 (1H, dxd, 
3
J= 8.1 Hz & ,

 4
J= 1.7 Hz, ArH, 

nitrofenil C4H), 8.18 (1H, s, NH (C=SNH2)), 8.16 (1H, dxd, 
3
J= 8.1 Hz & ,

 4
J= 1.9 Hz, ArH, 

nitrofenil C6H), 7.81 (1H, t, J= 8.2 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.77 (1H, d, 
4
J= 2.3 Hz, NH 

(C=SNH2)), 7.67 (2H, d, J= 7.1 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.50 (2H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil 

C3H & C5H), 7.46 (1H, t, J= 7.2 Hz, ArH, C4H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 178.12 (C=S), 152.50 (pirazol C-3), 149.02 (C-NO2), 140.09 

(CH=N-NH-), 134.88 (pirazol C-5), 121.64 (pirazol C-4), 132.08, 131.70, 129.29, 129.24, 

129.22, 128.63, 124.64, 118.56, 113.21 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C17H14N6O2S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 367.0977; Bulunan: 

367.1022). 

 

Kapalı Formülü: C17H14N6O2S 

Molekül Ağırlığı: 366,0971 g 

Erime Noktası: 237-238 °C 

Verim: % 82 
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8.27.  N-metil-2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinokarbotiyoamit 

(S-28) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3360 cm
-1

 (NH gerilme) 

3145, 3120 ve 3003 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2950 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1617-1448 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1528 ve 1348 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1232 cm
-1

 (C-S gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.40 (1H, s, NH), 9.19 (1H, s, CH=N-NH-), 8.63 (1H, s, ArH, 

nitrofenil C2H), 8.33 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.22-8.18 (3H, m, NH ve ArH), 

7.83 (1H, t, J= 8.2 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.68 (2H, d, J= 7.4 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 

7.52 (2H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.47 (1H, t, J= 7.2 Hz, ArH, C4H), 3.04 (3H, d, 

J= 4.4 Hz, NHCH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 177.98 (C=S), 152.56 (pirazol C-3), 149.03 (C-NO2), 140.09 

(CH=N-NH-), 134.53 (pirazol C-5), 121.74 (pirazol C-4), 31.09 (CH3), 132.08, 131.76, 129.31, 

129.23, 128.67, 128.36, 124.81, 118.55, 113.39 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C18H16N6O2S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 381.1134; Bulunan: 

381.1137). 

 

Kapalı Formülü: C18H16N6O2S 

Molekül Ağırlığı: 380,4236 g 

Erime Noktası: 245-247 °C 

Verim: % 78 
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8.28.  2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)-N-fenilhidrazinkarbotiyoamit (S-

29) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3324 cm
-1

 (NH gerilme) 

3130 ve 3053 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2988 cm
-1

 (alifatik CH gerilme)  

1595-1445 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1528 ve 1353 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1200 cm
-1

 (C-S gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.77 (1H, s, =N-NH), 9.79 (1H, s, NH-Ph), 9.37 (1H, s, CH=N-

NH-), 8.64 (1H, t, 
4
J= 1.7 Hz, ArH, nitrofenil C2H), 8.33 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, nitrofenil 

C4H, pirazol C5H ile kısmen çakışmış), 8.31 (1H, s, pirazol C5H), 8.18 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, 

nitrofenil C6H), 7.82 (1H, t, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.72 (2H, d, J= 7.6 Hz, ArH, fenil 

C2H & C6H), 7.60 (2H, d, J= 7.9 Hz, ArH, NHPh C2H & C6H), 7.52 (2H, t, J= 7.4 Hz, ArH, 

fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, J= 7.2 Hz, ArH, fenil C4H), 7.38 (2H, t, J= 7.1 Hz, ArH, NHPh 

C3H & C5H), 7.21 (1H, t, J= 7.3 Hz, ArH, NHPh C4H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 175.78 (C=S), 152.78 (pirazol C-3) 149.01 (C-NO2), 140.08 

(CH=N-NH-), 135.68 (pirazol C-5), 121.76 (pirazol C-4), 139.24, 132.06, 131.73, 129.36, 

129.26, 128.97, 128.74, 128.68, 125.82, 124.82, 118.25, 113.42 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C23H18N6O2S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 443.1290; Bulunan: 

443.1308). 

Kapalı Formülü: C23H18N6O2S 

Molekül Ağırlığı: 442,4930 g 

Erime Noktası: 223-225 °C 

Verim: % 85 
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8.29.  4-Hidroksi-N'-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)benzohidrazit (S-30) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3634 cm
-1

 (OH gerilme) 

3351 cm
-1

 (NH gerilme) 

3135 ve 3057 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2992 ve 2905 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1654 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1606-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1535 ve 1349 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.54 (1H, s, NH), 10.08 (1H, s, OH), 9.22 (1H, s, CH=N-NH-), 

8.80 (1H, s, ArH, nitrofenil C2H), 8.53 (1H, s, pirazol C5H), 8.51 (1H, d, J= 8.6 Hz, ArH, 

nitrofenil C4H), 8.18 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.80 (1H, t, J= 8.1 Hz, ArH, 

nitrofenil C5H), 7.78 (2H, d, J= 8.5 Hz, ArH, hidroksifenil C2H & C6H), 7.75 (2H, d, J= 7.4 Hz, 

ArH, fenil C2H & C6H), 7.54 (2H, t, J= 7.1 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.49 (1H, t, J= 7.2 Hz, 

ArH, fenil C4H), 6.84 (2H, d, J= 8.0 Hz, ArH, hidroksifenil C3H & C5H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 162.80 (C=O, hidrazit), 161.05 (=C-OH), 152.91 (pirazol C-3), 

149.06 (C-NO2), 140.22 (CH=N-NH-), 132.06 (pirazol C-5), 121.65 (pirazol C-4), 139.96, 

131.61, 130.03, 129.28, 129.25, 128.93, 128.29, 125.08, 124.33, 118.39, 115.42, 113.85 (diğer 

aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C23H17N5O4); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 428.1359; Bulunan: 

428.1374). 

Kapalı Formülü: C23H17N5O4 

Molekül Ağırlığı: 427,4122 g 

Erime Noktası: 303-305 °C 

Verim: % 81 
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8.30.  N-(5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-1,3,4-tiyadiazol-2-il)asetamit (S-31) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3385 ve 3248 cm
-1

 (NH gerilme) 

3089 ve 3031 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2909 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1696 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1617-1446 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1537 ve 1351 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 12.55 (1H, yayvan, s, NH), 9.42 (1H, s, pirazol C5H), 8.79 (1H, s, 

nitrofenil C2H), 8.46 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.20 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, 

nitrofenil C6H), 7.83 (1H, t, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.73 (2H, d, 
4
J= 2.9 Hz, ArH, fenil 

C2H & C6H), 7.46 (3H, s, ArH, fenil C3H, C4H & C5H), 2.17 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 169.08 (C=O, amit), 158.71 (tiyadiazol C-2), 153.99 (tiyadiazol 

C-5), 149.08 (C-NO2), 151.62 (pirazol C-3), 140.02 (pirazol C-5), 121.84 (pirazol C-4), 22.81 

(CH3), 131.90, 131.71, 131.32, 129.50, 129.29, 128.86, 125.00, 113.70, 113.55 (diğer aromatik 

karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C19H14N6O3S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 407.0926; Bulunan: 

407.0925). 

Kapalı Formülü: C19H14N6O3S 

Molekül Ağırlığı: 406,4179 g 

Erime Noktası: 333-335 °C 

Verim: % 93 
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8.31.  N-(4-asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-tiyadiazol-2-

il)-N-metilasetamit (S-32) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3124 ve 3088 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2931 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1701 ve 1656 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1619-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1354 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.68 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.60 (1H, s, pirazol C5H), 8.38 (1H, d, 

J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.15 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.84 (1H, t, J= 

8.1 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.78 (1H, t, J= 8.0 Hz, ArH, fenil C4H), 7.70 (2H, d, J= 7.5 Hz, 

ArH, fenil C2H & C6H), 7.50 (2H, t, J= 7.4 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.00 (1H, s, tiyadiazol 

C5H), 3.41 (3H, s, -NCH3), 2.22 (6H, s, 2xCH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 172.02 (-N(CH3)C=O, asetamit), 168.32 (C=O, asetamit), 150.15 

(tiyadiazol C-2), 149.06 (C-NO2), 148.07 (pirazol C-3), 140.29 (pirazol C-5), 121.34 (pirazol C-

4), 60.26 (tiyadiazol C-5), 35.98 (-NCH3), 23.17 ve 22.27 (CH3), 132.38, 131.53, 129.29, 

129.24, 129.04, 128.84, 128.46, 127.99, 124.79, 124.07, 113.29 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C22H20N6O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 465.1345; Bulunan: 

465.1345). 

Kapalı Formülü: C22H20N6O4S 

Molekül Ağırlığı: 464,4970 g 

Erime Noktası: 265-267 °C 

Verim: % 90 
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8.32.  N-(4-asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-tiyadiazol-2-

il)-N-fenilasetamit (S-33) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3120 ve 3062 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2931 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1680 ve 1658 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1618-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1528 ve 1350 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.68 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.57 (1H, s, pirazol C5H), 8.37 (1H, d, 

J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.15 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.79 (1H, t, J= 

8.2 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.75 (2H, d, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.54-7.45 (8H, m, 

ArH), 7.09 (1H, s, tiyadiazol C5H), 1.86 (3H, s, CH3), 1.84 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 170.95 (-N(Ph)C=O, asetamit), 168.42 (C=O, asetamit), 150.03 

(tiyadiazol C-2), 149.05 (C-NO2), 148.85 (pirazol C-3), 140.31 (pirazol C-5), 121.35 (pirazol C-

4), 60.79 (tiyadiazol C-5), 23.89 ve 21.86 (CH3), 139.78, 132.37, 131.52, 130.06, 129.59, 

129.31, 129.14, 129.07, 128.45, 128.11, 124.83, 123.88, 113.33 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C27H22N6O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 527.1501; Bulunan: 

527.1492). 

Kapalı Formülü: C27H22N6O4S 

Molekül Ağırlığı: 526,5664 g 

Erime Noktası: 221-223 °C 

Verim: % 95 
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8.33.  4-(4-Asetil-5-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-4,5-dihidro-1,3,4-oksadiazol-2-

il)fenil Asetat (S-34) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3125 ve 3077 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2931 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1756 ve 1661 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1631-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1535 ve 1349 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

1202 ve 1066 cm
-1

 (C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 9.04 (1H, s, pirazol C5H), 8.72 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.40 (1H, d, 

J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.15 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.83 (4H, t, J= 

8.1 Hz, ArH), 7.78 (1H, t, J= 8.7 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.52 (2H, t, J= 7.2 Hz, ArH, fenil 

C3H & C5H), 7.47 (1H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil C4H), 7.28 (2H, d, J= 8.0 Hz, ArH, CH3COOPh 

C3H & C5H), 7.26 (1H, s, oksadiazol C5H), 2.26 (3H, s, CH3), 2.25 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 169.30 (C=O, ester), 167.33 (C=O, amit), 153.94 (oksadiazol C-

2), 153.40 (=C-OAc), 151.94 (pirazol C-3), 149.02 (C-NO2), 140.22 (pirazol C-5), 121.62 

(pirazol C-4), 86.36 (oksadiazol C-5), 21.79 ve 21.30 (CH3), 131.94, 131.54, 130.56, 129.31, 

129.27, 128.58, 128.46, 124.97, 123.09, 122.12, 119.38, 113.52 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C27H21N5O6); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 512.1570; Bulunan: 

512.1552). 

Kapalı Formülü: C27H21N5O6 

Molekül Ağırlığı: 511,4855 g 

Erime Noktası: 189-191 °C 

Verim: % 89 
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8.34.  2-(2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil)-4-feniltiyazol (S-35) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3519 ve 3441 cm
-1 

(NH gerilme) 

3109 ve 3061 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2939 ve 2869 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1622-1438 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1347 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.98 (1H, s, yayvan, NH), 9.08 (1H, s, pirazol C5H'), 8.75 (1H, s, 

nitrofenil C2H), 8.45 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.16 (1H, d, J= 8.3 Hz, ArH, 

nitrofenil C6H), 8.14 (1H, s, hidrazinil CH=N-NH), 7.83 (2H, d, J= 7.7 Hz, ArH, fenil C2H & 

C6H), 7.81 (1H, s, pirazol C5H, fenil halkaları aromatik protonları ile çakışmış), 7.79 (2H, d, J= 

8.0 Hz, fenil C2H & C6H), 7.52 (2H, t, J= 7.2 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.47 (1H, t, J= 7.3 

Hz, ArH, fenil C4H), 7.38 (2H, t, J= 7.4 Hz, fenil C3H & C5H), 7.27 (1H, s, tiyazol C5H), 7.26 

(1H, s, ArH, fenil C4H, tiyazol protonu ile çakışmış). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 168.30 (tiyazol C-2), 152.04 (pirazol C-3'), 150.93 (tiyazol C-4), 

149.03 (C-NO2), 140.17 (hidrazinil, CH=N-NH), 135.13 (pirazol C-5'), 121.51 (pirazol C-4'), 

103.93 (tiyazol C-5), 134.56, 132.28, 131.56, 129.18, 129.06, 129.01, 128.99, 128.84, 127.92, 

125.94, 124.93, 118.25, 113.60 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C25H18N6O2S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 467.1290; Bulunan: 

467.1251). 

Kapalı Formülü: C25H18N6O2S 

Molekül Ağırlığı: 466,5144 g 

Erime Noktası: 188-190°C 

Verim: % 89 
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8.35.  4-(4-Metoksifenil)-2-(2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen) 

hidrazinil)tiyazol (S-36) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3519 ve 3441 cm
-1 

(NH gerilme) 

3099 ve 3072 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2939 ve 2835 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1590-1451 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1534 ve 1347 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 11.94 (1H, s, yayvan, NH), 9.07 (1H, s, pirazol C5H'), 8.75 (1H, s, 

nitrofenil C2H), 8.44 (1H, d, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.16 (1H, d, J= 8.2 Hz, ArH, 

nitrofenil C6H), 8.13 (1H, s, hidrazinil CH=N-NH), 7.81 (1H, s, pirazol C5H, fenil halkaları 

aromatik protonları ile çakışmış), 7.79 (2H, d, J= 7.7 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.75 (2H, d, 

J= 8.1 Hz, anisil C2H & C6H), 7.52 (2H, t, J= 7.4 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.47 (1H, t, J= 

7.2 Hz, ArH, fenil C4H), 7.09 (1H, s, tiyazol C5H), 6.94 (2H, d, J= 8.1 Hz, anisil C3H & C5H), 

3.75 (3H, s, OCH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 168.19 (tiyazol C-2), 159.19 (C-OCH3), 152.02 (pirazol C-3'), 

150.72 (tiyazol C-4), 149.02 (C-NO2), 140.17 (hidrazinil, CH=N-NH), 134.45 (pirazol C-5'), 

121.50 (pirazol C-4'), 101.75 (tiyazol C-5), 55.54 (OCH3), 132.28, 131.55, 129.17, 129.05, 

128.99, 128.79, 128.02, 127.26, 124.92, 118.28, 114.36, 113.60 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C26H20N6O3S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 497.1396; Bulunan: 

497.1367). 

Kapalı Formülü: C26H20N6O3S 

Molekül Ağırlığı: 496,5404 g 

Erime Noktası: 160-162°C 

Verim: % 81 
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8.36.  4-(4-Nitrofenil)-2-(2-((1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen) 

hidrazinil)tiyazol (S-37) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3519, 3441 ve 3312 cm
-1 

(NH gerilme) 

3124 ve 3028 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2979 ve 2849 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1628-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1536 ve 1337 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 12.08 (1H, s, NH), 9.08 (1H, s, pirazol C5H'), 8.74 (1H, s, m-

nitrofenil C2H), 8.44 (1H, d, J= 8.0 Hz, ArH, m-nitrofenil C4H), 8.23 (2H, d, J= 8.5 Hz, p-

nitrofenil C3H & C5H), 8.16 (1H, d, J= 8.3 Hz, ArH, m-nitrofenil C6H), 8.14 (1H, s, hidrazinil 

CH=N-NH), 8.06 (2H, d, J= 8.5 Hz, p-nitrofenil C2H & C6H), 7.80 (1H, d, J= 8.2 Hz, pirazol 

C5H, fenil halkaları aromatik protonları ile çakışmış), 7.78 (2H, d, J= 7.5 Hz, ArH, fenil C2H & 

C6H), 7.66 (1H, s, tiyazol C5H), 7.53 (2H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, J= 

7.2 Hz, ArH, fenil C4H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 168.71 (tiyazol C-2), 152.08 (pirazol C-3'), 149.01 ve 146.58 (C-

NO2), 148.87 (tiyazol C-4), 140.13 (hidrazinil, CH=N-NH), 135.11 (pirazol C-5'), 121.54 

(pirazol C-4'), 108.83 (tiyazol C-5), 141.09, 132.25, 131.57, 129.19, 129.06, 129.00, 128.94, 

126.71, 124.93, 124.49, 118.11, 113.59 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C25H17N7O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 512.1141; Bulunan: 

512.1111). 

Kapalı Formülü: C25H17N7O4S 

Molekül Ağırlığı: 511,5120 g 

Erime Noktası: 255-258°C 

Verim: % 87 
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8.37.  4-(2-(2-((1-(3-Nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)metilen)hidrazinil)tiyazol-4-il) 

benzonitril (S-38) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3564, 3482 ve 3415 cm
-1 

(NH gerilme) 

3111 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2988 ve 2870 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

2200 cm
-1

 (CN gerilme) 

1648-1435 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1535 ve 1346 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 12.02 (1H, s, yayvan, NH), 9.03 (1H, s, pirazol C5H'), 8.71 (1H, t, 

4
J= 2.0 Hz, nitrofenil C2H), 8.41 (1H, dxd, 

3
J= 8.1 Hz & ,

 4
J= 1.6 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.13 

(1H, dxd, 
3
J= 7.7 Hz & ,

 4
J= 1.7 Hz, ArH, nitrofenil C6H, hidrazinil protonu ile çakışmış), 8.12 

(1H, s, hidrazinil CH=N-NH), 7.97 (2H, d, J= 8.3 Hz, siyanofenil C2H & C6H), 7.81 (2H, d, J= 

8.3 Hz, siyanofenil C3H & C5H), 7.78-7.75 (3H, m, pirazol C5H ve fenil C2H & C6H), 7.55 (1H, 

s, tiyazol C5H), 7.51 (2H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.46 (1H, t, J= 7.3 Hz, ArH, 

fenil C4H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 168.60 (tiyazol C-2), 152.02 (pirazol C-3'), 149.17 (tiyazol C-4), 

148.96 (C-NO2), 140.11 (hidrazinil, CH=N-NH), 134.99 (pirazol C-5'), 121.45 (pirazol C-4'), 

119.42 (CN), 109.94 (C-CN), 107.74 (tiyazol C-5), 139.19, 133.03, 132.26, 131.48, 129.14, 

129.01, 128.99, 128.82, 126.49, 124.84, 118.13, 113.53 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C26H17N7O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 492.1243; Bulunan: 

492.1237). 

Kapalı Formülü: C26H17N7O2S 

Molekül Ağırlığı: 491,5239 g 

Erime Noktası: 133-135°C 

Verim: % 85 
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8.38.  (E)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)-1-(p-tolil)prop-2-en-1-on (S-39) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3124 ve 3064 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2922 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1658 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1609-1450 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1351 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (CDCl3, δ, ppm): 8.64 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.45 (1H, s, pirazol C5H), 8.20 (1H, d, 

J= 7.7 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.17 (1H, d, J= 7.8 Hz, ArH, nitrofenil C6H), 7.88 (2H, d, J= 

7.3 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.86-7.83 (1H, d, J=15.9 Hz, CH=CHC=O), 7.70 (2H, d, J= 6.8 

Hz, tolil C2H & C6H), 7.67 (1H, t, J= 8.0 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.50 (2H, t, J= 6.7 Hz, ArH, 

fenil C3H & C5H), 7.46 (1H, t, J= 6.5 Hz, ArH, fenil C4H), 7.44-7.41 (1H, d, J= 15.6 Hz, 

CH=CHC=O), 7.27 (2H, d, J= 7.2 Hz, ArH, tolil C3H & C5H), 2.42 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (CDCl3, δ, ppm): 189.18 (C=O, keton), 154.50 (pirazol C-3), 148.96 (C-NO2), 

143.75 (CH=CHC=O), 135.36 (pirazol C-5), 121.35 (pirazol C-4), 21.67 (CH3), 140.17, 133.91, 

131.72, 130.59, 129.33, 129.05, 128.84, 128.71, 128.53, 126.60, 124.50, 122.47, 119.51, 113.71 

(kalkon grubu karbonu ve diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C25H19N3O3); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 410.1505; Bulunan: 

410.1493). 

 

Kapalı Formülü: C25H19N3O3 

Molekül Ağırlığı: 409,4367 g 

Erime Noktası: 196-198 °C 

Verim: % 79 
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8.39.  (E)-1-(4-klorofenil)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-40) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3123 ve 3062 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2925 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1664 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1598-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1531 ve 1353 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (CDCl3, δ, ppm): 8.65 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.46 (1H, s, pirazol C5H), 8.21 (1H, d, 

J= 8.9 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.19 (1H, s, ArH, nitrofenil C6H (C4H ile çakışmış)), 7.91 (2H, 

d, J= 7.8 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.89-7.87 (1H, d, ~J=16 Hz, CH=CHC=O), 7.70-7.68 

(3H, d, J= 6.7 Hz, ArH), 7.54-7.45 (5H, m, ArH), 7.39-7.36 (1H, d, J= 15.5 Hz, CH=CHC=O). 

 

13
C-NMR (CDCl3, δ, ppm): 188.33 (C=O, keton), 154.67 (pirazol C-3), 148.99 (C-NO2), 

139.31 (CH=CHC=O), 136.26 (pirazol C-5), 121.49 (pirazol C-4), 140.12, 134.88, 131.63, 

130.65, 129.77, 129.16, 128.95, 128.89, 128.74, 126.72, 124.57, 121.80, 119.32, 113.74 (kalkon 

grubu karbonu ve diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C24H16ClN3O3); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 430.0958; Bulunan: 

430.0947). 

 

 

 

Kapalı Formülü: C24H16ClN3O3 

Molekül Ağırlığı: 429,8551 g 

Erime Noktası: 187-189 °C 

Verim: % 77 
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8.40.  (E)-1-(4-bromofenil)-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-41) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3124 ve 3060 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2924 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1664 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1596-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1531 ve 1354 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (CDCl3, δ, ppm): 8.65 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.46 (1H, s, pirazol C5H), 8.22 (1H, d, 

J= 8.9 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.19 (1H, s, ArH, nitrofenil C6H (nitrofenil C4H ile çakışmış)), 

7.89-7.87 (1H, d, J=15.5 Hz, CH=CHC=O), 7.84 (2H, d, J= 7.7 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 

7.70 (2H, d, J= 7.0 Hz, ArH, bromofenil C2H & C6H), 7.68 (1H, s, ArH, nitrofenil C5H 

(bromofenil C2H & C6H ile çakışmış), 7.63 (2H, d, J= 7.8 Hz, ArH, bromofenil C3H & C5H), 

7.52 (2H, t, J= 7.1 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, J= 6.5 Hz, ArH, fenil C4H), 7.38-

7.35 (1H, d, J= 15.6 Hz, CH=CHC=O). 

 

13
C-NMR (CDCl3, δ, ppm): 188.51 (C=O, keton), 154.68 (pirazol C-3), 148.99 (C-NO2), 

136.68 (CH=CHC=O), 134.94 (pirazol C-5), 121.50 (pirazol C-4), 140.12, 131.93, 131.63, 

130.66, 129.88, 129.17, 128.90, 128.74, 128.00, 126.73, 124.58, 121.76, 119.32, 113.76 (kalkon 

grubu karbonu ve diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C24H16BrN3O3); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 474.0453; Bulunan: 

474.0606). 

 

Kapalı Formülü: C24H16BrN3O3 

Molekül Ağırlığı: 474,3061 g 

Erime Noktası: 193-195 °C 

Verim: % 81 
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8.41.  (E)-1-siklopropil-3-(1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-il)prop-2-en-1-on (S-42) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3119 ve 3067 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

3014 ve 2923 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1669 cm
-1

 (C=O gerilme) 

1637-1447 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1536 ve 1347 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (CDCl3, δ, ppm): 8.64 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.38 (1H, s, pirazol C5H), 8.18 (2H, d, 

J= 7.1 Hz, ArH, nitrofenil C4H & C6H), 7.68 (2H, d, J= 7.9 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.66 

(1H, s, pirazol C5H, kalkon protonuyla çakışmış), 7.65-7.62 (1H, d, J= 16.1 Hz, CH=CHC=O), 

7.50 (2H, t, J= 7.3 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.46 (1H, t, J= 7.2 Hz, ArH, fenil C4H), 6.78-

6.76 (1H, d, J= 16.0 Hz, CH=CHC=O), 2.14 (1H, pentet, J= 7.8 Hz & J= 3.8 Hz, CH), 1.14 

(2H, s, 2xCH (CH2'lere ait birer proton), 0.96 (2H, d, J= 4.2 Hz, 2xCH (CH2'lere ait birer 

proton). 

 

13
C-NMR (CDCl3, δ, ppm): 199.57 (C=O, keton), 154.47 (pirazol C-3), 148.99 (C-NO2), 

131.66 (CH=CHC=O), 131.63 (pirazol C-5), 121.38 (pirazol C-4), 19.65 (CH), 11.34 (CH2) 

140.19, 130.59, 129.03, 128.86, 128.64, 126.99, 126.23, 124.44, 119.09, 113.81 (kalkon grubu 

karbonu ve diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C21H17N3O3); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 360.1348; Bulunan: 

360.1356). 

Kapalı Formülü: C21H17N3O3 

Molekül Ağırlığı: 359,3780 g 

Erime Noktası: 191-193 °C 

Verim: % 72 
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8.42.  4-(1'-(3-Nitrofenil)-3'-fenil-5-(p-tolil)-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-il) 

benzensülfonamit (S-43) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3361 ve 3266 (NH2 gerilme)  

3126, 3096 ve 3062 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2921 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1612-1448 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1534 ve 1353 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.64 (2H, s, nitrofenil C2H & pirazol C5H'), 8.32 (1H, d, J= 7.9 

Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.09 (1H, d, ArH, J= 7.9 Hz, nitrofenil C6H), 7.80 (2H, d, J= 6.0 Hz, 

ArH, fenil C2H & C6H), 7.71 (1H, t, J= 8.1 Hz, ArH, nitrofenil C5H), 7.67 (2H, d, J= 6.3 Hz, 

ArH, tolil C2H & C6H), 7.57 (2H, d, J= 7.0 Hz, ArH, sulfamoilfenil C3H & C5H), 7.53 (2H, t, J= 

7.2 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.48 (1H, t, J= 6.0 Hz, ArH, fenil C4H), 7.24 (2H, d, J= 6.5 Hz, 

tolil C3H & C5H), 7.01 (2H, s, ArH, sulfamoilfenil C2H & C6H (SO2NH2 ile çakışmış), 6.99 

(2H, s, SO2NH2), 5.62 (1H, dxd, J= 6.7 Hz & J= 11.9 Hz, pirazolin C5H), 4.06 (1H, dxd, J= 

13.1 Hz & J= 16.0 Hz, pirazolin C4H), 3.32 (1H, dxd, J= 14.1 Hz & J= 16.4 Hz, pirazolin 

C4H'), 2.32 (3H, s, CH3). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 151.22 (pirazolin C-3), 150.19 (pirazol C-3'), 149.01 (C-NO2), 

121.13 (pirazol C-4'), 55.44 (pirazolin C-5), 43.15 (pirazolin C-4), 21.44 (CH3), 146.60, 140.30, 

139.41, 133.60, 132.51, 131.46, 129.67, 129.52, 129.28, 129.08, 128.55, 128.49, 127.51, 

126.53, 124.56, 123.69, 113.16, 112.50 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C31H26N6O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M-H]
+
 Hesaplanan: 577.1658; Bulunan: 

577.1677). 

Kapalı Formülü: C31H26N6O4S 

Molekül Ağırlığı: 578,6409 g 

Erime Noktası: 230-232 °C 

Verim: % 70 
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8.43.  4-(5-(4-Klorofenil)-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-

il)benzensülfonamit (S-44) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3362 ve 3270 (NH2 gerilme)  

3124, 3093 ve 3062 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2921 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1622-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1353 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.66 (1H, s, pirazol C5H'), 8.64 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.31 (1H, 

d, J= 7.7 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.08 (1H, d, ArH, J= 7.7 Hz, nitrofenil C6H), 7.77 (4H, d, J= 

7.1 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.70 (1H, t, J= 8.0 Hz, nitrofenil C5H), 7.59 (2H, d, J= 8.1 Hz, 

ArH, sulfamoilfenil C3H & C5H), 7.54-7.46 (5H, m, ArH), 7.04 (2H, s, ArH, sulfamoilfenil C2H 

& C6H (SO2NH2 ile çakışmış), 7.02 (2H, s, SO2NH2), 5.67 (1H, dxd, J=6.6 Hz & J=11.5 Hz, 

pirazolin C5H), 4.06 (1H, dxd, J=13.3 Hz & J=16.1 Hz, pirazolin C4H), 3.37-3.33 (1H, d, 

J=18.9 Hz, pirazolin C4H'). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 151.27 (pirazolin C-3), 149.04 (pirazol C-3'), 149.00 (C-NO2), 

121.14 (pirazol C-4'), 55.66 (pirazolin C-5), 42.88 (pirazolin C-4), 146.30, 140.28, 134.13, 

133.99, 132.49, 131.45, 131.19, 129.26, 129.14, 129.09, 128.57, 128.17, 127.53, 124.54, 

123.49, 113.15, 112.71 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C30H23ClN6O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 599.1268; 

Bulunan: 599.1463). 

Kapalı Formülü: C30H23ClN6O4S 

Molekül Ağırlığı: 599,0594 g 

Erime Noktası: 225-227 °C 

Verim: % 67 
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8.44.  4-(5-(4-Bromofenil)-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-

il)benzensülfonamit (S-45) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3362 ve 3269 (NH2 gerilme)  

3123 ve 3059 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2949 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1595-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1531 ve 1353 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.66 (1H, s, pirazol C5H'), 8.64 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.31 (1H, 

d, J= 8.0 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.08 (1H, d, ArH, J= 7.9 Hz, nitrofenil C6H), 7.77 (2H, d, J= 

7.1 Hz, ArH, bromofenil C2H & C6H), 7.70 (3H, d, J= 7.8 Hz, fenil C2H & C6H; nitrofenil 

C5H), 7.62 (2H, d, J= 8.2 Hz, ArH, sulfamoilfenil C3H & C5H), 7.57 (2H, d, J= 8.3 Hz, ArH, 

bromofenil C3H & C5H), 7.52 (2H, t, J= 7.0 Hz, ArH, fenil C3H & C5H), 7.46 (1H, t, J= 6.8 Hz, 

ArH, fenil C4H), 7.03 (2H, d, J= 8.3 Hz, ArH, sulfamoilfenil C2H & C6H), 7.00 (2H, s, 

SO2NH2), 5.68 (1H, dxd, J=6.6 Hz & J=11.9 Hz, pirazolin C5H), 4.07 (1H, dxd, J=11.7 Hz & 

J=16.5 Hz, pirazolin C4H'), 3.37-3.33 (1H, d, J=11.8 Hz & J=17.4 Hz, pirazolin C4H). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 151.27 (pirazolin C-3), 149.13 (pirazol C-3'), 149.02 (C-NO2), 

121.17 (pirazol C-4'), 55.67 (pirazolin C-5), 42.82 (pirazolin C-4), 146.27, 140.29, 134.01, 

132.48, 132.05, 131.54, 131.47, 129.26, 129.09, 128.58, 128.42, 127.52, 124.57, 123.48, 

122.84, 113.16, 112.71 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C30H23BrN6O4S); (HRMS (m/z) [M+Na]
+
 Hesaplanan: 665.0577; Bulunan: 

665.0579). 

Kapalı Formülü: C30H23BrN6O4S 

Molekül Ağırlığı: 643,5104 g 

Erime Noktası: 214-216 °C 

Verim: % 72 
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8.45.  4-(5-Siklopropil-1'-(3-nitrofenil)-3'-fenil-3,4-dihidro-1'H,2H-[3,4'-bipirazol]-2-il) 

benzensülfonamit (S-46) 

  

IR (ν, cm
-1

): 

3319 (NH2 gerilme)  

3085 cm
-1

 (aromatik CH gerilme) 

2892 cm
-1

 (alifatik CH gerilme) 

1619-1449 cm
-1

 (C=C ve C=N gerilme) 

1532 ve 1348 cm
-1

 (NO2 asimetrik ve simetrik gerilme) 

 

1
H-NMR (DMSO, δ, ppm): 8.66 (1H, s, nitrofenil C2H), 8.59 (1H, s, pirazol C5H'), 8.33 (1H, 

d, J= 8.2 Hz, ArH, nitrofenil C4H), 8.10 (1H, d, ArH, J= 8.1 Hz, nitrofenil C6H), 7.73 (2H, d, J= 

6.9 Hz, ArH, fenil C2H & C6H), 7.71 (1H, s, nitrofenil C5H, fenil grubu protonlarıyla çakışmış), 

7.53-7.49 (4H, m, sulfamoilfenil C3H & C5H ve fenil C3H & C5H), 7.47 (1H, t, J= 7.7 Hz, ArH, 

fenil C4H), 6.93 (2H, s, SO2NH2), 6.85 (2H, d, J= 8.6 Hz, ArH, sulfamoilfenil C2H & C6H), 

5.34 (1H, dxd, J=6.7 Hz & J=11.6 Hz, pirazolin C5H), 3.51 (1H, dxd, J=11.9 Hz & J=17.4 Hz, 

pirazolin C4H'), 2.73-2.69 (1H, dxd, J=10.8 Hz & J=17.5 Hz, pirazolin C4H), 1.84 (1H, pentet, 

J= 8.2 Hz & J= 5.1 Hz, CH), 0.82 (2H, d, J=8.2 Hz, 2xCH (CH2'lere ait birer proton), 0.80 (1H, 

t, J= 5.0 Hz, CH (CH2'nin bir protonu)), 0.74 (1H, t, J= 5.3 Hz, CH (CH2'nin bir protonu)). 

 

13
C-NMR (DMSO, δ, ppm): 156.83 (pirazolin C-3), 151.15 (pirazol C-3'), 149.04 (C-NO2), 

121.13 (pirazol C-4'), 54.94 (pirazolin C-5), 42.87 (pirazolin C-4), 11.75 (CH), 6.46 ve 6.16 

(CH2), 147.33, 140.31, 132.78, 132.53, 131.52, 129.26, 129.04, 128.50, 128.41, 127.46, 124.54, 

123.87, 113.15, 111.92 (diğer aromatik karbonlar). 

 

Kütle (MASS): (C27H24N6O4S); (LC-MS-TOF (m/z) [M+H]
+
 Hesaplanan: 529.1658; Bulunan: 

529.1857). 

Kapalı Formülü: C27H24N6O4S 

Molekül Ağırlığı: 528,5823 g 

Erime Noktası: 255-257 °C 

Verim: % 65 
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9. TARTIŞMA VE SONUÇ 

 Bu tez çalışmasında 4-(etoksikarbonil)-1-(3-nitrofenil)-5-fenil-1H-pirazol-3-karboksilik 

asit (S-1) ve 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-22) başlangıç bileşikleri 

kullanılarak biyolojik aktivite potansiyeline sahip olabilecek 45 yeni heterosiklik türevin sentezi 

ve karakterizasyonu gerçekleştirildi. 

Bu amaçla başlangıç bileşiklerimizden biri olan S-1 bileşiği; 3-nitrofenil hidrazin 

benzaldehit hidrazonu ve 4-Etoksikarbonil-5-fenil-2,3-furandion bileşiğinin katı faz reaksiyonu 

neticesinde elde edildi. Tepkimeye ilişkin mekanizma Şekil 9.1'de görülmektedir. Bu tepkimede 

ilk olarak hidrazon bileşiğinden furan halkasının 5 nolu konumuna bir saldırı gerçekleşmektedir. 

Reaksiyonda öncelikle bir halka açılması ve molekül içi düzenlenme meydana gelmekte ve son 

olarak benzaldehit çıkışı neticesinde bir pirazol-3-karboksilik asit elde edilmektedir. 

 

Şekil 9.1.  S-1 bileşiğine ait tepkime mekanizması. 

Diğer başlangıç bileşiğimiz olan 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-4-karbaldehit (S-

22) bileşiğinin eldesinde ise Vilsmeier-Haack reaksiyonundan faydalanıldı (Vilsmeier ve 

Haack, 1927). Vilsmeier-Haack reaksiyonu ilk olarak DMF ile POCl3'ün etkileşerek aktif ara 

ürünler olan iminyum tuzları (1 ve 2) karışımını oluşturması ile başlar (Şekil 9.2). Daha sonra 

elde edilen elektrofilik Vilsmeier ajanları (1 ve 2) hidrazon (3) ile etkileşerek bir iminyum ara 

ürünü (4) oluşturur (Şekil 9.3). Oluşan bu ara ürün de bir mol HCl kaybederek başka bir ara 

ürüne (5) dönüşür. 5 nolu ara ürün ise, NH grubunun molekül içi nükleofilik atağı ile pirazolin 

halkasını (6) oluşturur. Yapıdan bir dimetilamin grubunun ayrılmasıyla daha kararlı bir pirazol 
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yapısı (8) meydana gelir. Daha sonra pirazol halkası (8) da diğer bir elektrofilik Vilsmeier ajanı 

ile etkileşerek bir elektrofilik sübstitüsyon reaksiyonu neticesinde yine bir iminyum ara ürününe 

(10) dönüşür. Son olarak iminyum tuzunun hidrolizi de 4-formil pirazol türevini (S-22) verir. 

Vilsmeier reaktifinin oluşum reaksiyonu Şekil 9.2'de, Vilsmeier reaksiyon mekanizması ise 

Şekil 9.3'te verilmiştir. 

 

Şekil 9.2. Vilsmeier reaktifinin reaksiyon şeması. 

 

Şekil 9.3. Vilsmeier reaksiyonu mekanizması (S-22 bileşiğinin eldesi). 
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Çalışmanın ilk kısmında, başlangıç bileşiklerimizden birisi olan S-1 SOCl2 ile 

etkileştirilerek açil klorürüne dönüştürüldü. Daha sonra bu açil bileşiğinin, sübstitüe anilin 

türevleriyle reaksiyonundan iki yeni pirazol-3-karboksamit türevi (S-2 ve S-3) sentezlendi.      

S-1’in bazik ortamda hidrolizi ile de yeni bir pirazol-3,4-dikarboksilik asit (S-4) bileşiği elde 

edildi. Elde edilen dikarboksilik asit SOCl2 ile etkileştirilerek diaçil klorür türevine (S-5) 

dönüştürüldü. S-5 molekülünün çeşitli anilin türevleri, amonyak, alifatik ve heterosiklik 

aminlerle tepkimesinden yeni pirazol-3,4-dikarboksamit (S-6−S-14) bileşikleri; N-etiltiyoüre ile 

reaksiyonundan ise yeni bir diüreid (S-15) türevi elde edildi. Pirazol karboksamit bileşiklerinin 

eldesinde reaksiyon esnasında oluşan HCl’i tutmak için piridin veya trietilamin gibi reaktifler 

kullanıldı. Fakat en iyi sonucun pirazol-3-karboksamit türevleri için 1:2 mol oranında; pirazol-

3,4-dikarboksamit türevleri için ise 1:4 mol oranında amin bileşiği kullanılarak elde edildiği 

görüldü. 

Elde edilen pirazol-3-karboksamit, pirazol-3,4-dikarboksamit ve diüreid bileşiklerinin 

(S-6-S-12, S-15) FTIR spektrumları incelendiğinde NH gruplarının genellikle çift bant şeklinde 

3448-3309 cm
-1

 ve 3288-3197 cm
-1

 aralıklarında sinyal verdiği görülmektedir. Yine elde edilen 

karboksamit türevlerine (S-6−S-15) ait karakteristik C=O gerilme titreşimleri 1741-1636 cm
-1 

aralığında gözlendi. 
1
H NMR spektrumlarındaki δ=11.71-7.77 ppm aralığında gözlenen aynı 

amit gruplarına (S-6–S-12, S-15) ait NH sinyalleri FTIR spektrumlarını desteklemektedir. Son 

olarak sözkonusu bileşiklerin (S-6−S-15) 
13

C NMR spekrumları incelendiğinde karbonil 

gruplarının δ=164.32-159.66 ppm aralığında sinyal verdiği görülmektedir. Bunlara ilaveten 

üreid türevine ait FTIR spektrumunda 1202 cm
-1

 deki keskin sinyal C-S grubu titreşimlerine 

aittir. Ayrıca 
13

C NMR spektrumlarında δ=179.07 ve δ=178.23 ppm' de gözlenen C=S sinyalleri 

de bu grupların varlığını kanıtlar. 

S-10 bileşiğinin SOCl2/DMF karışımındaki reaksiyonunda, molekülden 2 mol su 

ayrılması ile bir dinitril türevi (S-16) elde edildi. Bileşiğe ait FTIR spektrumu incelendiğinde 

2238 cm
-1

' de gözlenen orta şiddette sinyal ve yine bileşiğe ait 
13

C NMR spektrumunda 

δ=110.95 ve δ=110.82 ppm'de görülen pikler moleküldeki nitril gruplarını işaret etmektedir. 

Bu çalışmada diester bileşiklerinin (S-17-S-19) eldesinde en iyi bilinen iki yöntem 

denendi. Öncelikle S-5 bileşiği piridinli ortamda çeşitli alkoller ile reaksiyona sokuldu ve 

reaksiyon sonunda % 12'lik HCl çözeltisi ile çöktürülen kısım kristallendirildi. Bu yöntemde 

asit klorürlerin kolayca bozunması veya piridinin ortamdan tamamen uzaklaştırılamaması 

sebebiyle elde edilen ürünlerde az da olsa safsızlıklar gözlemlendi. Dolayısıyla daha saf ürün 

elde etmek için asit bileşikleri ile alkollerin doğrudan esterleşmesine dayanan Fischer 
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esterleşme tepkimesi kullanıldı. Bu yöntemde dikarboksilik asit bileşiği (S-4) sülfürik asitli 

ortamda çeşitli alkoller ile reaksiyona sokularak diester türevlerine (S-17-S-19) dönüştürüldü. 

Söz konusu diester türevlerinin FTIR spektrumları incelendiğinde ester karbonillerine ait 

titreşimlerin 1718-1711 cm
-1

 aralığında geldiği görülmektedir. Ayrıca yine ester gruplarına ait 

C-O-C asimetrik ve simetrik gerilme titreşimleri de sırasıyla 1243-1218 cm
-1

 ve 1074-1068 cm
-1

 

aralıklarında gözlenmektedir. Bileşiklere ait 
13

C NMR spektrumlarında δ=162.92-160.98 ppm 

aralığında gözlenen ester karbonillerine ait karakteristik sinyaller de FTIR spektrumunu 

desteklemektedir. 

S-20 bileşiği S-5'in AlCl3 beraberliğinde benzen ile verdiği Friedel-Crafts 

tepkimesinden elde edildi. Elde edilen diketon türevine ait FTIR spektrumu incelendiğinde 

keton karbonillerine ait titreşimler 1661 cm
-1

'de gözlendi. Ayrıca başlangıç bileşiği olan asit 

klorürün 
13

C NMR spektrumundaki δ=164.25 ve δ=163.48 ppm'de gözlenen karbonil grubu 

sinyallerinin, S-20 bileşiğinde yaklaşık 25-30 ppm aşağı alana kayarak δ=190.29 ve δ=186.72 

ppm' de gözlenmiş olması diketon bileşiğinin başarılı bir şekilde sentezlendiğini göstermektedir. 

S-4 bileşiğinin yüksek sıcaklıkta dekarboksile edilmesi sonucunda S-21 molekülü elde 

edildi. Bileşiğe ait 
1
H NMR spektrumunda δ=8.23 ppm'de gözlenen 1H'lık singlet 

dekarboksilasyonun gerçekleştiği pirazol halkasının 3 konumundaki hidrojene aittir. Ayrıca 

bileşiğe ait 
13

C NMR spektrumunda bir adet karbonil sinyali gözlenmiş olması da 

dekarboksilasyon ürününün elde edildiğini göstermektedir. 

Tezin ikinci kısmında ise başlangıç bileşiği olarak, 1-(3-nitrofenil)-3-fenil-1H-pirazol-

4-karbaldehit (S-22) kullanıldı. İlk olarak S-22 bileşiğinin çeşitli aromatik aminlerle asetik asit 

katalizörlüğünde etkileştirilmesinden dört yeni Schiff bazı türevi (S-23−S-26) elde edildi. Schiff 

bazlarına ait 
1
H NMR spektrumları incelendiğinde imin grubu protonlarının δ=9.52-8.73 ppm 

aralığında sinyal verdiği görülmektedir. 
13

C NMR spektrumlarında aynı fonksiyonel gruplara 

(CH=N) ait sinyaller δ=162.09-151.52 ppm aralığında gözlendi. 

S-22 bileşiğinin çeşitli tiyosemikarbazitlerle reaksiyonundan, tiyosemikarbazon 

türevleri (S-27−S-29), 4-hidroksibenzhidrazit ile reaksiyonundan ise bir hidrazit hidrazonu 

türevi (S-30) elde edildi. Elde edilen tiyosemikarbazon türevlerinin FTIR spektrumlarında NH 

grubu gerilme titreşimleri 3364-3324 cm
-1

 aralığında gözlendi. 
1
H NMR spektrumlarında ise 

azot atomuna komşu NH grubu protonları δ=11.77-11.38 ppm aralığında sinyal verirken, 

moleküllerdeki hidrazon grubu CH protonlarının δ=9.79-9.19 ppm aralığında sinyal verdiği 

görüldü. S-27 bileşiğindeki serbest NH2 hidrojenlerinin δ=8.18 ppm ve δ=7.77 ppm'de birer 

protonluk iki ayrı sinyal verdiği gözlendi. Buna neden olarak moleküldeki C=SNH2 yapısında 
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gerçekleşen en-tiyol tautomerizmi dolayısıyla dönme hareketinin kısıtlanması gösterilebilir 

(Şekil 9.4) (Alegaon vd., 2014). Sentezlenen tiyosemikarbazonlara ait FTIR spektrumlarında   

C-S grubu gerilme titreşimleri 1232-1200 cm
-1

'de gözlenmektedir. Diğer yandan 
13

C NMR 

spektrumlarında C=S gruplarına ait sinyaller δ=178.12-175.78 ppm aralığında görülmekte iken, 

hidrazon yapısındaki azota komşu karbon atomları (CH=N-NH) ise ~δ=140.10 ppm aralığında 

sinyal vermektedir. 

 

Şekil 9.4.  S-27 bileşiğinde gerçekleşen en-tiyol tautomerizmi. 

Bir hidrazit hidrazon türevi olan S-30 bileşiğine ait FTIR spektrumu incelendiğinde OH 

grubuna ait titreşimler 3634 cm
-1

'de gözlenirken, bileşiğe ait 
1
H NMR spektrumunda ise OH 

grubu protonuna ait sinyal δ=10.08 ppm'de görülmektedir. FTIR spektrumunda NH grubu 

gerilme titreşimleri 3351 cm
-1

 de gözlenirken, 
1
H NMR spektrumunda ise aynı gruba ait NH 

protonu 11.54 ppm'de sinyal vermektedir. Hidrazon grubuna ait metin protonunun (CH=N) 
1
H 

NMR spektrumunda δ=9.22 ppm'de, aynı gruba ait karbon atomunun (CH=N) ise 
13

C NMR 

spektrumunda δ=140.22 ppm'de rezonana sinyali verdiği görülmektedir. Aynı bileşiğin FTIR 

spektrumunda hidrazit karbonil grubuna (C=O) ait 1654 cm
-1

 deki titreşimler ve 
13

C NMR 

spektrumunda δ=162.80 ppm'de gözlenen sinyal önerilen yapının doğruluğunu 

desteklemektedir. 

Bir önceki basamakta sentezlenen tiyosemikarbazonlar, hidrazit hidrazonu türevlerinin 

asetik anhidrit içerisindeki siklizasyonundan sırasıyla 1,3,4-tiyadiazol (S-31−S-33) ve 1,3,4-

oksadiazol türevi (S-34) bileşikler elde edildi. 1,3,4-tiyadiazol bileşiklerinin eldesi için genel 

mekanizmanın Şekil 9.5'teki gibi, 1,3,4-oksadiazol türevinin eldesi için ise Şekil 9.6'daki gibi 

olduğu düşünülmektedir. Ancak S-27 bileşiğinin siklizasyonu mekanizmasının son 

basamağında, elektronların delokalizasyonundan dolayı azot atomuna asetil grubunun 

bağlanmadığı, bunun yerine halka içerisinde bir çift bağ meydana geldiği görülmektedir. 
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Şekil 9.5.  1,3,4-tiyadiazol türevlerinin (S-31−S-33) eldesi için önerilen mekanizma. 

 

Şekil 9.6.  1,3,4-oksadiazol türevinin (S-34) eldesi için önerilen mekanizma. 

 Siklizasyon reaksiyonları sonucunda elde edilen 1,3,4-tiyadiazol türevlerine ait 
1
H 

NMR spektrumları incelendiğinde tiyadiazol halkasının 5 konumundaki protonların (S-32 ve S-

33 için) δ=7.0 ppm'de sinyal verdiği görülmektedir. Aynı bileşiklere ait 
13

C NMR 

spektrumlarında ise tiyadiazol C-2 ve C-5 karbonlarının sırasıyla δ=150.0 ve δ=60.5 ppm'de 

sinyal verdiği gözlenmektedir. Sadece S-31 bileşiğinin 
13

C NMR spektrumunda yaklaşık δ=60 
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ppm civarında gelmesi gereken tiyadiazol C-2 karbon atomunun, oluşan çift bağdan ötürü 

kararlılık kazanarak aşağı alana kaydığı ve aromatik bölgede sinyal verdiği görülmektedir. Aynı 

şekilde tiyadiazol C-5 karbonu da bu kararlılıktan az da olsa etkilenerek, normalde δ=150 

ppm'de gelmesi gerekirken aşağı alana kayarak δ=158.71 ppm'de sinyal vermiştir. Bir 

oksadiazol türevi olan S-34 bileşiğinin 
1
H NMR spektrumunda da tiyadiazol türevlerine benzer 

şekilde, oksadiazol halkasının 5 konumundaki protonun δ=7.26 ppm'de sinyal verdiği 

gözlenmektedir. 
13

C NMR spektrumunda ise aynı halkaya ait C-2 karbonu δ=153.94 ppm'de,   

C-5 karbonu ise δ=86.36 ppm'de sinyal vermiştir. 

 Diğer taraftan S-27 bileşiğinin α-bromoasetofenon türevleriyle Hantzch siklizasyonu 

neticesinde bir seri tiyazol türevi (S-35−S-38) sentezlendi. Bu tepkimeye ait mekanizma Şekil 

9.7'de verildi. Tepkimenin ilk basamağında, kükürt atomunun halojen taşıyan karbon atomu ile 

etkileşmesi sonucunda C-S-C bağı oluşarak asiklik bir ara ürün meydana gelmektedir. İkinci 

basamakta ise azot atomu üzerindeki ortaklaşmamış elektron çiftinin, karbonil karbonuna 

saldırısı ile halkalı bir ara ürün oluşmakta, daha sonra bu halkalı ara ürünün bir mol su 

kaybetmesi neticesinde tiyazol halkası meydana gelmektedir. 

 

Şekil 9.7.  Tiyazol türevlerinin (S-35−S-38) eldesi için önerilen mekanizma. 

 Sentezlenen tiyazol bileşiklerine (S-35−S-38) ait FTIR spektrumları incelendiğinde NH 

grubu gerilme titreşimlerine ait bantlar 3519-3312 cm
-1

 aralığında görülmektedir. Yine 
1
H NMR 

spektrumlarında NH grubuna ait protonlar δ=12.08-11.94 ppm aralığında sinyal verirken, 

tiyazol halkası 5 konumunda bulunan protonların ise δ=7.66-7.09 ppm aralığında sinyal verdiği 
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gözlenmektedir. 
13

C NMR sonuçları incelendiğinde, tiyazol halkası C-2, C-4 ve C-5 

karbonlarının sırasıyla δ=168.71-168.19, δ=150.93-148.87 ve δ=108.83-101.75 ppm 

aralıklarında sinyal verdiği görülmektedir. Ayrıca moleküllerdeki hidrazinil grubu karbonlarının 

(CH=N-NH) da yaklaşık δ=140 ppm civarında sinyal verdiği görülmektedir. 

 S-22 bileşiğinin sübstitüe asetofenonlarla Claisen-Schmidt kondenzasyonu sonucunda 

yeni kalkon türevleri (S-39−S-42) elde edildi. Tepkimeye ilişkin mekanizma Şekil 9.8'de 

verildi. Buna göre ilk olarak asetofenon bileşiğine ait asidik hidrojenin baz yardımıyla 

koparılması sonucunda enolat anyonu oluşmaktadır. Oluşan bu enolat anyonunun, aldehitin 

karbonil grubuna atağındanise bir β-hidroksikarbonil bileşiği meydana gelmektedir. Son olarak 

oluşan bu molekülün de bazik şartlardaki dehidrasyonu bir kalkon türevini vermektedir. 

 

Şekil 9.8.  Kalkon türevlerine (S-39−S-42) ait reaksiyon mekanizması. 

 Sentezlenen kalkon türevlerine ait FTIR spektrumları incelendiğinde karbonil grubu 

gerilme titreşimlerine ait sinyaller 1669-1658 cm
-1

 aralığında gözlenmektedir. Yine bileşiklere 

ait 
13

C NMR spektrumlarında δ=199.57-188.33 ppm aralığında gözlenen karbonil grubu 

sinyalleri de FTIR spektrumunu desteklemektedir. Ayrıca kalkon yapısındaki iki vinilik 

protonun da δ=7.89-7.62 ppm, ve δ=7.44-6.76 ppm aralığında birer protonluk dubletler şeklinde 

sinyal verdiği gözlenmektedir. Eşleşme sabitlerinin J=15-16 Hz aralığında gözlenmesi elde 

edilen kalkon türevlerinin trans yapıda olduğunu göstermektedir. Diğer yandan 
13

C NMR 

spektrumunda; kalkon molekülündeki vinilik karbon atomlarından birisine ait sinyallerin 
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δ=143.75-131.66 ppm aralığında, diğer vinilik karbona ait sinyallerin ise aromatik bölgedeki 

karbonlara ait sinyallerin arasında geldiği görülmektedir. 

 Son olarak elde edilen kalkon türevlerinin 4-hidrazinobenzensülfonamit ile siklizasyon 

reaksiyonundan pirazolil-pirazolin türevi bileşikler (S-43−S-46) sentezlendi. Tepkimeye ilişkin 

mekanizma Şekil 9.9'da verildi. Tepkime mekanizması, hidrazine ait azot atomunun kalkon 

karboniline atağı ile başlayıp halkalanma ve düzenlenme basmaklarını takip ederek pirazolin 

halkasının oluşumuyla sonlanmaktadır. 

 

Şekil 9.9.  Pirazolil-pirazolin türevlerine (S-43−S-46) ait reaksiyon mekanizması. 

 Sentezlenen pirazolil-pirazolin türevlerine ait 
1
H NMR spektrumları incelendiğinde, 

pirazolin halkasındaki protonların ABX tipi bir eşleşmeye sahip oldukları görülmektedir. Bu tip 

eşleşmeye göre, pirazolin halkasının 4 ve 5 konumunda bulunan protonların herbirinin (C4H ve 

C5H) 
1
H NMR spektrumunda farklı yerlerde dubletin dubleti şeklinde sinyal verdiği 

görülmektedir. Pirazolin halkasının 5 konumundaki protonlara (C5H) ait sinyaller δ=5.68-5.34 

ppm, 4 konumundaki protonlara ait sinyaller ise (C4H) ayrı ayrı δ=4.07-3.51 ppm ve δ=3.37-

2.69 ppm aralığında dubletin dubleti şeklinde gözlenmektedir. Elde edilen pirazolil-pirazolin 

türevlerinin yapısı 
13

C NMR
 
analizleriyle de desteklendi. 

13
C NMR spektrumlarında pirazolin 

halkasındaki C-3 karbonlarının δ=156.83-151.22 ppm, C-5 karbonlarının δ=55.67-54.94 ppm, 

C-4 karbonlarının ise δ=43.15-42.82 ppm aralığında sinyal verdiği görülmektedir. 

Sonuç olarak sentezlenen tüm bileşiklerin spektrum değerlerinin, hedeflenen 

moleküllerle tam bir uyum içinde olması, tepkimelerin başarılı bir şekilde gerçekleştiğini 

göstermektedir. Tez çalışmasında S-1 bileşiğinden yola çıkarak sentezlenen bileşiklere ait 

reaksiyon şeması Şekil 9.10'da; S-22 bileşiğinden yola çıkarak sentezlenen bileşiklere ilişkin 

reaksiyon şeması ise Şekil 9.11'de toplu olarak verildi. 
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Şekil 9.10.  S-1 başlangıç bileşiğinin ileri kademe reaksiyonları. 

2
5

0
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Şekil 9.11.  S-22 başlangıç bileşiğinin ileri kademe reaksiyonları. 

2
5
1
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 Reaksiyonları ile yaşamın kalbinde bulunan organik kimya; birçok bilim dalının 

beslendiği, insanlığın gelişmesinde büyük katkıya sahip bir bilim dalıdır. Organik bileşiklerin ve 

organik kimyanın yaşamımızdaki yeri ve bu alanda yapılan sentez çalışmalarına olan ihtiyaç her 

geçen gün artmaktadır. Biz de hazırladığımız bu tez çalışması ile organik kimya alanında 

yapılan araştırmalara katkıda bulunmaya çalıştık. 

 Doktora tezi olarak hazırlanan bu çalışmada başlangıç bileşikleri olarak seçtiğimiz 

pirazol karboksilik asit ve pirazol karbaldehit bileşiklerinden yola çıkarak 45 yeni heterosiklik 

türev sentezlendi. Bu vesile ile karboksilik asit ve aldehit fonksiyonel gruplarının olası 

reaksiyonları üzerine bir yolculuk gerçekleştirilmeye çalışıldı. Sonuç olarak amaçladığımız bazı 

yeni pirazol karboksilik asit ve pirazol karboksaldehitlerin sentezi ve ileri kademe reaksiyonları 

gerçekleştirilerek heterosiklik kimya literatürüne yeni pirazol türevleri kazandırıldı. Sentezlenen 

bu bileşiklerin bir kısmı ile ilgili aktivite çalışmaları tamamlandı. Elde edilen sonuçlar makale 

haline getirilerek SCI indeksli bir dergide yayınlandı ve bunun yanında uluslararası 

sempozyumlarda iki adet sunum gerçekleştirildi. Bundan sonraki aşamada ise tez kapsamında 

sentezlenen diğer heterosiklik türevlerle ilgili aktivite çalışmaları da tamamlanarak, elde edilen 

sonuçların uluslararası dergilerde yayınlanması hedeflenmektedir. 
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