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Bu çalıĢmada ana ligand olarak mefenamik asit / diklofenak ile birlikte N-grubu içeren (3-

pikolin, 2-piridinmetanol, 2-piridinpropanol ve 1-(2-aminoetil)pirrolidin) ligantlar 

kullanılarak sekiz adet yeni karıĢık ligantlı paladyum(II) ve platin(II) kompleksleri 

sentezlendi. Sentezlenen komplekslerin yapıları elementel analiz, FT-IR, TG/DTG ve DTA 

teknikleri ile açıklandı. Tek kristali elde edilen komplekslerin yapıları ise X-ıĢınları tek 

kristal yöntemiyle aydınlatıldı. Komplekslerde, diklofenak ligandı hem koordinasyon 

küresinin içinde ligand olarak hem de koordinayon küresinin dıĢında tamamlayıcı iyon 

olarak davranmaktadır. Mefenamik asit ligandı ise tamamlayıcı iyon görevi görerek 

koordinasyon bileĢiğinde yük denkliğini sağlamaktadır. N-gubu taĢıyan ligantlarda donör 

atomları ile metal iyonuna koordine olmaktadır. X-ıĢını kırınımı tekniği ile yapıları 

aydınlatılan {[PdCl2(3-pic)2], [Pd(dicl)2(3-pic)2], [Pd(2-aepyr)2](dicl)2, [Pd(2-aepyr)2](mef)2 

ve [Pd(2-pymet)2]Cl2} komplekslerinin kare düzlem geometriye sahip olduğu belirlendi. 

Sentezlenen komplekslerden [Pt(2-aepyr)2](dicl)2, [Pt(2-aepyr)2](mef)2.2H2O ve [Pd(2-

pypr)2](mef)2 toz olarak elde edildi. Kapalı ve açık formülleri elementel ve termik analiz 

sonuçları ile FT-IR spektral verilere dayanarak önerildi. Karboksil grubu içeren ligandların 

FT-IR çalıĢmalarında, ∆ν{υasim(COO-) ve υsim(COO-)} farkına dayanarak, karboksilat 

grubunun bağlanma modu önerildi. Komplekslerin FT-IR verilerinden hesaplanan ∆ν 

değerleri X-ıĢını kırınımı verileriyle iyi bir uyum içindedir. Termik analiz sonuçlarına göre 

komplekslerin ortalama 200 
o
C‘ ye kadar kararlı olduğu belirlenmiĢtir. 
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In this study, eight new mixed ligand of palladium(II) and platinum(II) complexes using the 

N-group (3-picoline, 2-pyridinemethanol, 2-pyridinpropanol and 1-(2-

aminoethyl)pyrrolidine) ligands together with mefenamic acid / diclofenac as the main 

ligand were synthesized.The structures of the synthesized complexes were determined by 

elemental analysis, FT-IR, TG / DTG and DTA techniques. The structures of the single-

crystal complexes were illuminated by X-rays. In these complexes, the diclofenac ligand acts 

as a ligand both within the coordination sphere and as a counter ion outside the coordinate 

sphere. The mefenamic acid ligand acts as a counter ion to provide charge equivalence in the 

coordination compound. The N-group ligands coordinate to the metal ions through the donor 

atoms. X-ray diffraction studies have demonstrated that {[PdCl2(3-pic)2], [Pd(dicl)2(3-pic)2], 

[Pd(2-aepyr)2](dicl)2, [Pd(2-aepyr)2](mef)2 and [Pd(2-pymet)2]Cl2} complexes are 

exhibitsquare plane geometry.From synthesized complexes [Pt(2-aepyr)2](dicl)2, [Pt(2-

aepyr)2](mef)2.2H2O and [Pd(2-pypr)2](mef)2 are obtain powder form. The empirical 

formulae of the complexes were proposed based upon elementel and thermal analysis and 

FT-IR spectral data. In the FT-IR studies of the ligands containing the carboxyl group, based 

on the difference ∆ν(ν(COO
-
)asym and ν(COO

-
)sym), the coordination mode of the carboxylate 

group can be suggested. The calculated ∆ν(COO
-
) values from FT-IR data of all the 

complexes in good agreement with X-ray diffraction data. According to the results of 

thermal analysis, the complexes were found to be stable up to 200 
o
C. 
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1. GĠRĠġ 

Sağlık problemleri insanların karĢılaĢtığı en önemli sorunlardan biridir. Bu sebeple 

insanoğlu en eski çağlardan beri çeĢitli tedavi yöntemleri aramaktadır. Tedavinin 

bitkisel yöntemlerle olduğu dönemlerde dahi kimyasal ilaçlar kullanılmaktaydı. 

Dünyadaki en ölümcül hastalıklardan olan kanserin türleri her geçen gün artmaktadır 

ve son zamanlarda 17,5 milyon kanser vakasına rastlanmaktadır. 2030 yılına kadar 

kanser sonucu hayatını kaybedenlerin sayısının 22 milyona yükselmesi 

beklenmektedir. Bu sebeple bu yönde yapılan araĢtırmalar önem kazanmaktadır ve 

bu yöndeki araĢtırmalar her geçen gün artmaktadır (Fu vd., 2018). 

Cis-platin kompleksinin keĢfedilmesiyle baĢlayan modern tıbbi inorganik kimyanın 

geliĢimi, inorganik kimyacıların koordinasyon kimyasına yönelmesine ve 

sentezlenen bileĢiklerin özelliklerini kapsamlı bir Ģekilde incelemeye teĢvik etmiĢtir 

(Sbovata vd. 2007; Bouvetvd. 2006; Li vd. 2014). Metal kompleksleri sentez 

kimyası, eczacılık, kataliz, optik sistemler, kozmetik, boyalar-pigmentler 

vemikrobiyoloji alanlarında çok fazla uygulamaya sahiptir (Chanvd. 2013; Psomas 

vd.2013; Jain vd. 2005; Tzeng vd. 2001). Özellikle gümüĢ, platin, paladyum ve altın 

kompleksleri biyoinorganik ve tıbbi kimyada yaygın olarak kullanılmaktadır 

(Anacona vd. 1999; Lai vd. 2000; Ma vd. 2013; Njogu vd. 2015; Wang vd. 2009; 

Zhang vd. 2009; Misaki vd. 2000). Özellikle, cis-platin kompleksinin antikanser ilacı 

olarak kullanılması, bilim insanlarını bu alanda çalıĢmaya teĢvik etmiĢtir. ÇeĢitli 

ligandlarla sentezlenen Pd(II) ve Pt(II) komplekslerinin, anti-kanser, antifungal ve 

antibakteriyel aktiviteler göstermeleri araĢtırmacıların ilgisini çekmiĢtir (Al-Allaf vd. 

1990; Romerosa vd. 2004; Garoufis vd. 2009). 

Metal içeren antikanser ilaçların büyük geliĢmesi cis-[PtCl2(NH3)2] ile baĢlar. Cis-

platin kompleksinin 1845 yılında keĢfedilmesine rağmen, antikanser özelliğe sahip 

olduğunun belirlenmesi 1969 yılına kadar uzanmaktadır (Rosenberg vd., 1969). 

Platinyum koordinasyon bileĢikleri sınıfı için yapı-aktivite iliĢkisi incelendiğinde 

sadece cis geometriye sahip olanların kanserli hücre büyümesine engel olduğu 

belirlenmiĢtir. Oldukça aktif olan cis-platinin antitümör aktiviteye sahip olduğu 

bulunmasına rağmen trans-izomer hiç aktivite göstermemektedir (Connors vd., 

1979). Kanser hastalarının pek çoğu cis-platin tedavisinden sonra iyileĢme 

göstermektedir. Otuz yıldan beri, platinyum esaslı ilaçlar, özellikle cis-platin ve 
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karboplatin, çeĢitli kanserle mücadelede yaygın olarak kullanılmaktadır (Rosenberg 

vd. 1969; Laurie vd. 2010; Lordick vd. 2010). Fakat tedavi durdurulduğunda sadece 

kısmen geri dönüĢümlü böbrek yetmezliği, nörotoksisite, ototoksisite (denge / iĢime 

kaybı) görülebilmektedir (Von Hoffvd., 1979). Uzun süreli veya yüksek dozda tedavi 

uygulandığında anemiye sebep olabilmektedir. Ġkinci jenerasyon ilaç olan 

karboplatin [Pt(C6H6O4)(NH3)2], cis-platine göre daha az yan etkiye sahiptir ve 

tedavide daha kolay kullanılmaktadır. Ancak cis-platine göre daha düĢük reaktivitesi 

sebebiyle daha yüksek dozda kullanılması gerekmektedir. Karboplatin daha çok 

yumurtalık kanseri üzerinde etkinlik göstermektedir. Ciddi yan etkilere sahip olması 

nedeniyle kimyacılar, antikanser aktiviteye sahip yeni platinyum esaslı kompleksler 

sentezlemekte ve incelemektedirler (Cleare vd. 1973; Icsel vd. 2013; Guney vd. 

2011; Guney vd. 2010; Zhang vd. 2011; Al-Jibori vd. 2013; Rauterkus vd. 2003; 

Oral vd. 2015; Armutak vd. 2015; Iyidogan vd. 2011; Tessier vd. 2006; Alvarez vd. 

2004; Mansour vd. 2013; Trivedi vd. 2013; Singh vd. 2013). 

Non-steroid anti-inflamatuvar ilaçlar (NSAĠĠ) grubunda yer alan; kolĢisinin ilk kez 

1820‘de, salisilik asit 1860‘da tanımlanmıĢ ve Felix Hoffman tarafından ilk Aspirin 

tableti 1897‘de sentezlemiĢtir. NSAĠĠ‘lerin nitelendirilmesi ilk kez 1949 yılında 

fenilbutazon‘un sentezlenmesi ile aynı döneme tekabül etmektedir. Etki 

mekanizmaları konusunda yaptığı araĢtırma ve çalıĢmaların sonucunda John R. Vane 

ilk defa 1971‘de siklooksijenaz (COX) enzimini tanımlamıĢtır ve bu buluĢla Nobel 

ödülü almaya hak kazanmıĢtır (ġentürk, 2014). 

Tüm dünyada NSAĠĠ'ler hastalarda en sık kullanılan ilaç grubunu oluĢturmaktadır. 

Reçetelendirilen ilaçların %70‘i NSAĠĠ grubu ilaçlara aittir. NSAĠĠ grubu ilaçların 

yaĢ durumuna göre kullanımı incelendiğinde yaĢla paralel olarak artıĢ gösterdiği 

görülmektedir. NSAĠĠ'ler genellikle ağrı, ateĢ ve romatizmal hastalıkların tedavisi 

için kullanılmaktadır (Duffy vd., 1998). NSAĠĠ grubu ilaçlar siklooksijenaz (COX) 

enzimini inhibe etmektedir. COX araĢidonik asiti ve sonuç olarak prostaglandin 

sentezini katalizler (Pereg vd. 2005; Vane vd.1998; Eberhart vd. 1994). Her geçen 

gün NSAĠĠ içeren metal kompleksleri tıbbi inorganik kimyada oldukça ilgi 

çekmektedir ve NSAĠĠ grubunda aktif ilaç olarak kullanılan etken maddeler, 

inorganik bileĢiklerin sentezinde ligant olarak tercih edilmektedir (Weder vd. 2002; 

Mendesa vd. 2007; Neelam vd. 2000; Bonin vd. 2010). Bu nedenle, NSAĠĠ'ler ve 
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geçiĢ metal kompleksleriyle yapılan çalıĢmalar önemli hale gelmiĢtir. Çoğu NSAĠĠ 

grubu bileĢikler karboksil grubu içerir. Karboksil grubu sayesinde kolaylıkla metal 

iyonuna koordine olurlar. Karboksil grubu içeren NSAĠĠ‘lere örnek olarak 

diklofenak, naproksen, flufenamik asit, mefenamik asit ve tolfenamik asit verilebilir. 

Diklofenak, NSAĠĠ‘in fenilalkanoik asit sınıfıdır. Diklofenak‘ın yapısal grupları bir 

fenilasetik asit, bir sekonder amin ve her iki orto konumlarında klor atomları bulunan 

bir fenil halkasıdır. Klor atomları fenil halkasının maksimum dönüĢüne neden olur. 

Sallman‘ın bulmuĢ olduğu diklofenak bugün NSAĠĠ olarak bilinen ilaç grubunun 

önemli bir üyesidir. 

Mefenamik asit veya diğer ismiyle 2-[(2,3-dimetilfenil)-amino]benzoik asit 

karboksilat ve amino grubundan oluĢmaktadır. Mefenamik asit, ağrı kesici ve 

iltihaplı durumlarda kullanılmaktadır fakat az da olsa baĢ ağrısı, kusma ve ishal gibi 

yan etkilerde görülmektedir. Mefenamik asit ve diklofenak içeren kompleksler pek 

çok grup tarafından çalıĢılmaktadır (Kovala-Demertzi vd. 1997; Totta vd. 2015; 

Kyropoulou vd. 2013; Dokorou vd. 2001; Lorinc vd. 2004; Tarushi vd. 2013; Feng 

vd. 2014; Dimiza vd. 2011; Kovala-Demertzi vd. 1998). 
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2. KAYNAK ÖZETĠ 

2.1. Platin ve Palladyum Kompleksleri 

Platin bileĢikleri, özellikle cis-platin, kanser tedavisinde kullanılan önemli bir 

komplekstir. Kanser tedavisinde yardımcı madde olarak platinyum komplekslerinin 

klinik kullanımı, tümör hücresi ölümüne ulaĢma arzusuna ve aday ilacın aktivitesine 

dayanır (Ndagi vd., 2016). Bu tür kompleksler, meme, mesane, mide, prostat, 

yumurtalık ve akciğer kanserleri gibi çeĢitli kanser türlerinde etkin olarak 

kullanılmaktadır. Platinin kanser tedavisinde kullanılmaya baĢlamasında sonra cis-

platine alternatif olarak yeni kompleksler sentezlenmiĢ ve bunların antikanser ve 

diğer aktiviteleri incelenmiĢtir. Bu temelde, alternatif platin bileĢikleri elde 

edilmiĢtir. Bunlara örnek olarak; karboplatin, oksaliplatin, satraplatin, ormaplatin, 

aroplatin, enloplatin, zeniplatin, sebriplatin, miboplatin, pikoplatin, satraplatin ve 

iproplatin verilebilir. 

1978'de ABD Gıda ve Ġlaç Dairesi (FDA), yumurtalık ve mesane kanserlerinin 

tedavisinde bir cis-platin markası olan Platinol'u onayladı (Monneret, 2011). FDA 

ayrıca, yumurtalık kanserinin tedavisi için Paraplatin (karboplatin) 'i de onayladı 

(Monneret, 2011). Pek çok farklı platin türevi de klinik baĢarı ile sentezlenmiĢtir ve 

onay almıĢtır. Japonya'da kullanım için onaylanmıĢ olan Eloxatin (oksaliplatin), 

Aqupla (nedaplatin) ve Çin'de kullanım için onaylanan lobaplatin bunlara örnek 

olarak verilebilir. 

Oksaliplatin ilk olarak piyasaya 1996 yılında Fransa'da sürüldü ve 1999 yılında 

ABD'de; 2002'de Avrupa ülkelerinde kullanılmaya baĢlandı (Monneret, 2011). Bu, 

oksalat ve diaminosikloheksan ligandı (DACH) ile platin bazlı bir ilaçtır. DACH, 

sitotoksisitede önemli bir rol oynar ve kolon kanseri ile küçük hücreli olmayan 

akciğer kanserinin tedavisinde kullanılmak üzere lisanslanmıĢtır (Chan ve Coward, 

2007). Bu ilaç, cis-platine tahammül edemeyen hastalarda kullanılmaktadır ve cis-

platin'den daha iyi bir güvenlik profiline sahiptir (Monneret, 2011). 

Nedaplatin, 1995 yılında Japonya'da resmen onaylanmıĢ olan cis-diaminin (glikolat) 

bir platin türevidir. Nedaplatin ilacının, cis-platinden daha güvenilir olduğu ve 

ürolojik tümörlerin tedavisinde kullanıldığı bilinmektedir (Uehara vd., 2011).  
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Satraplatin, bis-(asetat)-amindikloro-(sikloheksilamin)platin(IV), oral olarak 

yararlanabilen ilk platin ilaçtır. Bu ilaç, diğer platin bileĢiklerine göre değiĢen 

farmakodinamik ve farmakokinetik özellikler sergiler ve bu nedenle farklı bir 

antikanser aktivitesi özelliğine sahiptir. 

Son zamanlarda, daha fazla platin ve paladyum kompleksleri sentezlenmiĢtir ve 

bunların antikanser aktiviteleri değerlendirilmektedir. Bu, istenen sonuca ulaĢmak 

için farklı ligand ile konjuge edilerek ana bileĢiğin (platin ve paladyum) yeniden 

modellenmesini içermektedir. Literatürde çok sayıda platin ve paladyum iyonlarının 

çeĢitli ligantlarla kompleksleri bulunmasına karĢın NSAĠĠ grubu ilaç etken maddeler 

ile sentezlenen komplekslerinin sayısı oldukça azdır. Literatürde NSAĠĠ grubundan 

mefenamik asit, diklofenak ve naproksen ile platin ve paladyum kompleksleri 

sentezlenmiĢtir. Yapılan çalıĢmalar incelendiğinde, sentezlenen komplekslerin 

diklofenak ve naproksenden daha etkin iltihap sökücü özelliğe sahip olduğu 

belirlenmiĢtir. 

2.1.1. [Pd(mef)2(bipy)] Kompleksi 

Mefenamik asit ve 2-2'-bipiridin ligantları kullanılarak yeni paladyum(II) kompleksi 

toz olarak sentezlenmiĢ, kimyasal ve spektroskopik yöntemlerle karakterize 

edilmiĢtir. FT-IR spektrumu incelendiğinde kompleks de Pd(II) iyonuna mefenamik 

asidin karboksilat grubu oksijeni ile tek diĢli olarak koordine olduğu 

görülmektedir.
1
H, 

13
C ve {

15
N,

1
H} NMR ve kütle analiz sonuçları da mefenamik 

asidin karboksilat grubu oksijeni ile bağlandığını desteklemektedir. Kompleks suda 

çözünmemektedir (Carvalhovd.,2015). 

2.1.2. [Pd(dicl)2](H2O)2Kompleksi 

Cu(II), Co(II), Ni(II), Mn(II), Fe(II), Fe(III), Pd(II) ve diklofenak kompleksleri, ilaç 

metalloelement etkileĢimlerini belirleyebilmek için sentezlendi. Sentezlenen 

komplekslerin iltihap sökücü aktiviteleri araĢtırıldı. Ni(II) ve Pd(II) komplekslerinin, 

sıçanlarda indüklenmiĢ ödemlerin önemli ölçüde engellendiğini göstermiĢtir. Daha 

düĢük ve yüksek dozlarda farelerde test edilmiĢ ve farelerde ödemlerin doza bağımlı 

olarak inhibisyon etkisi gösterdiği belirlenmiĢtir. En aktif iltihap sökücü özelliğe 

sahip komplekslerolan Co(II), Pd(II) ve Ni(II), diklofenağa göre hem yağların 
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yükseltgenmesine karĢı önemli koruma sağlamakta hem de antioksidan bileĢikler 

olarak aktivite göstermektedir (Konstandinidou vd.,1998). 

2.1.3. [Pt(en)(Naproxen)2] Kompleksi 

Zn(II), Cd(II) ve Pt(II) metal iyonlarının anti-iltihap sökücü ilaç olan, 1-metil-5-(p-

tolil)-1H-pirrol-2-asetikasit(Tolmetin),a-metil-4-(2-etilpropil)benzenasetik asit 

(Ġbuprofen), 6-metoksi-a-metilnaftalin-2-asetik asit (Naproksen) ve 1-(4-

klorobenzoil)-5-metoksi-2-metil-1H-indol-3-asetik asit (indometasin) kompleksleri 

sentezlenmiĢ ve karakterize edilmiĢtir (ġekil 2.1). Antibakteriyel ve büyüme inhibitör 

aktivitesinin, ana ligandlardan veya platin(II) diamin bileĢiklerinden daha yüksek 

olduğu belirlenmiĢtir (Samara vd.,1998). 

 

ġekil 2.1. [Pt(en)(Naproxen)2] kompleksinin molekül Ģekli 

2.1.4. 1(Alkilditiokarbonil) Ġmidazoller Kompleksi 

ġekil (2.2)‘de 1(alkilditiokarbonil)imidazoller ile yeni Pd(II) kompleksleri 

sentezlenip karakterizasyonu ve antitümör aktiveteleri incelenmiĢtir. Kompleksin tek 

kristali elde edilip X-Ray ile yapısı aydınlatılmıĢtır. Sentezlenen komplekslerin 

laboratuvar koĢullarında lösemi hücrelerine karĢı etkin olarak antikanser aktivite 

gösterdiği belirlenmiĢtir (Houa vd.,2015). 
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ġekil 2.2. 1(Alkilditiokarbonil) imidazoller kompleksi molekül Ģekli 

2.1.5. [PdCI(terpy)](sac).2H2O Kompleksi 

[PdCI(terpy)](sac).2H2O içeren kompleksinin açık yapısı ġekil 2.3‘ de 

görülmektedir. Pd(II) komplekslerinin anti büyüme etkisi insan göğüs kanseri hücre 

çizgileri MCF-7 ve MDA-MB 231‘e karĢı test edildi. Anti büyüme etkisi, in vitro 

MTT ve ATP yaĢayabilirlik deneyleri ile denenmiĢve daha sonrada in vivo olarak 

testedilmiĢtir. Hücrelerin ölüm Ģekli histolojikve biyokimyasal yöntemlerle 

belirlenmiĢtir. Sonuç olarak bu kompleks göğüs kanseri tedavisi için aktif etki 

göstermektedir (Ari vd., 2014). 

 

ġekil 2.3. [PdCI(terpy)](sac).2H2O kompleksi molekül Ģekli 

2.1.6. Platinum-kaliksaren Kompleksi  

Bu çalıĢmada suda çözülebilir Platinum-kaliksaren kompleksinin ilk defa etkili bir 

antikanser aktivitesi gösterdiği belirlendi (ġekil 2.4). Bu türev karboplatin ve diğer 

platin komplekslerine kıyasla antikanser aktivitesi olan yeni bir madde olarak 
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düĢünülebilir. Kalorimetrik sitotoksisite testleri 3 farklı insanın karsinomasına 

(küçük hücreli olmayan akciğer, hepatoselüler ve göğüs kanseri) hücre hatlarına karĢı 

karboplatine göre daha etkilidir (Pur vd.,2015). 

 

ġekil 2.4. Platinum-kaliksaren kompleksi molekül Ģekli 

2.1.7. [Pd(bit)2(K2-dppe)].2EtOH  Kompleksi 

[Pd(bit)2(K2-dppe)].2EtOH kompleksinin yapısı X-ıĢınları tek kristal yöntemiyle 

aydınlatıldı (ġekil 2.5). Kompleksin antikanser aktivitesi incelendiğinde umut verici 

sonuçlar elde edildiği görülmektedir (Al-Jibori vd., 2015). 
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ġekil 2.5. [Pd(bit)2(K2-dppe)].2EtOH kompleksi molekül Ģekli 

2.2. Mefenamik Asit Kompleksleri 

Mefenamik asidin metal iyonuna koordine olmasını ve dolayısıyla ligant olarak 

davranmasını sağlayan faktör donör atomlara sahip olmasıdır. Mefenamik asit hem 

karboksil grubu oksijenleri ile hem de azot atomu ile metal iyonuna bağlanmaktadır. 

Literatürde yer alan kompleksleri incelendiğinde ise mefenamik asidin daha çok 

karboksil grubu üzerinden metal iyonuna tek veya çift diĢli olarak koordine olduğu 

görülmektedir. 

2.2.1. [Co(mef)2(Hım)2(CH3OH)2] Kompleksi 

ÇalıĢmada Tabrizi vd. [Co(mef)2(Hım)2(CH3OH)2] kompleksini sentezlemiĢ ve 

yapısal karakterizasyonunu yapmıĢlardır (ġekil 2.6). Ayrıca 

[Co(mef)2(Hım)2(CH3OH)2] kompleksinin heterojen katalizör özelliği incelenmiĢtir. 

Alkenlerin üç üyeli halkalı etere dönüĢtürüldükleri epoksidasyon reaksiyonlarını 

katalizlediği belirlenmiĢtir (Tabrizi vd., 2015) 
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Mefenamik asit Co(II) iyonu karboksil grubundaki tek oksijen atomu ile tek diĢli 

ligant olarak trans pozisyonunda koordine olmuĢtur. Ġmidazol ligandı azot atomu 

üzerinden, metanol de oksijen atomu üzerinden Co(II) iyonuna altı koordinasyonlu 

oktahedral geometri oluĢturacak Ģekilde bağlanmıĢtır. 

 

ġekil 2.6. [Co(mef)2(Hım)2(CH3OH)2] kompleksinin açık yapısı 

2.2.2. [Cu(mef)2(phen)] Kompleksi 

1,10-fenantrolin ve mefenamik asit ligantları kullanılarak Cu(II) iyonu ile karıĢık 

ligantlı metal kompleksleri sentezlenmiĢtir (ġekil 2.7). Kompleksler X-ıĢınları tek 

kristal yöntemi ile aydınlatılmıĢtır. Komplekslerin antioksidan özellikleri, serbest 

radikal aktiviteleri ve soya lipoksigenaza karĢı in vitro inhibisyon aktiviteleri 

incelenmiĢtir (Dimiza vd., 2011). 

Kompleksin yapısı incelendiğinde mefenamik asidin Cu(II) iyonuna karboksil grubu 

oksijen atomları ile çift diĢli olarak koordine olduğu gözlenmiĢtir. 1,10-fenantrolin 

ligandı da azot atomları ile Cu(II) iyonuna bağlanarak oktahedral geometriyi 

tamamlamaktadır. 
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ġekil 2.7. [Cu(mef)2(phen)] kompleksinin açık yapısı 

2.2.3. [Zn(mef-O)2(Hpko-N,N′)2]EtOH Kompleksi 

Zn(mef-O)2(Hpko-N,N′)2]EtOH kompleksinin antioksidan kapasitesi, DNA 

bağlanma aktiviteleri incelenmiĢtir (Tarushi vd., 2013). Oktahedral geometriye sahip 

Zn(II) kompleksinde mefenamik asit tek diĢli olarak koordine olmuĢtur (ġekil 2.8). 

 

ġekil 2.8. [Zn(mef-O)2(Hpko-N,N′)2]EtOH kompleksinin açık yapısı 
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2.2.4. [Cd(mef)2(CH3OH)]n Kompleksi 

[Cd(mef)2(CH3OH)]n kompleksi Tabrizi vd. tarafından mefenamik asidin Cd(II) 

metali ile metanol çözücüsü kullanılarak sentezlenmiĢtir (ġekil 2.9). Sentezlenen 

komplekslerin yapısı UV-Vis, FT-IR ve X-ıĢınları tek kristal yöntemi ile 

aydınlatılmıĢtır.  [Cd(mef)2(CH3OH)]n kompleksinin antibakteriyel, antimikrobiyal 

özellikleri ve meme kanseri üzerine etkileri incelenmiĢ ve mefenamik aside göre 

daha güçlü etki gösterdiği belirlenmiĢtir (Tabrizi vd., 2015). 

 

ġekil 2.9. [Cd(mef)2(CH3OH)]n kompleksinin açık yapısı 
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2.2.5.  (A) [Co(fluf-O,O′)2(bipyam)] ve (B) [Co(mef-O,O′)2(bipyam)] Kompleksi 

CoCI2.2H2O ile 2,2′-bipiridilamin ve flufenamik asit, diflunisal, mefenamik asit ve 

niflumik asit kullanılarak sentezlenen Co(II) komplekslerinin hem spektroskopik 

hem de yapısal olarak karakterizasyonu yapılmıĢtır (ġekil 2.10). Komplekslerin 

ayrıca antioksidan özellikleri ile birlikte in vitro DNA bağlanma aktiviteleri 

incelenmiĢtir. Komplekslerin  NSAĠĠ‘ lere göre daha güçlü aktivite gösterdiği 

belirlenmiĢtir (Tsiliou vd., 2015). 

 

ġekil 2.10. (A) [Co(fluf-O,O′)2(bipyam)] ve (B) [Co(mef-O,O′)2(bipyam)] 

kompleksinin açık yapısı 

2.2.6.  [Bi(L)3]n, L = diflunisal (difl), Mefenamato (mef) veya Tolfenamato (tolf) 

Kompleksi 

Diflunisal, mefenamik asit ve tolfenamik asit ve bizmut ile [Bi(L)3] kompleksleri 

sentezlenmiĢtir. Sentezlenen komplekslerin kolon ve mide kanseri üzerine etkileri 

incelenmiĢtir (Hawksworth vd., 2014). 

 

 

 

2.2.7. [M(mef)2(3-pic)2(CH3OH)2], [Cu(mef)2(3-pic)2] ve [Cu(mef)2(4-pic)2]  K                      
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K       Kompleksleri 

 

 

ġekil 2.11. [M(mef)2(3-pic)2(CH3OH)2] kompleksin açık yapısı 

 

ġekil 2.12. [Cu(mef)2(3-pic)2] kompleksin açık yapısı 
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ġekil 2.13. [Cu(mef)2(4-pic)2] kompleksin açık yapısı 

[Co(mef)2(3-pic)2(CH3OH)2], [Ni(mef)2(3-pic)2(CH3OH)2], [Cu(mef)2(3-pic)2] ve 

[Cu(mef)2(4-pic)2] kompleksleri, mefenamik asit ve 3-pikolin / 4-pikolin ligandının 

metanol çözücüsü içeresinde çözünmesiyle elde edilmiĢtir (ġekil 2.11-12-13). 

Komplekslerin yapısı FT-IR spektroskopisi, elemental, termik analiz ve X-ıĢınları tek 

krsital yöntemiyle aydınlatılmıĢtır. Komplekslerin karbonik anhidraz I ve II 

enzimlerini inhibe etme özellikleri incelenmiĢ ve özellikle bakır komplekslerinin 

inhibisyon etkisinin daha fazla olduğu bulunmuĢtur (Dilek vd., 2017). 

2.3. Diklofenak Kompleksleri 

NSAĠĠ grubuna dahil olan diklofenak, karboksil grubu oksijen atomları ile sayesinde 

kolaylıkla ligant olarak davranmaktadır. Literatürde yer alan diklofenak 

komplekslerine bakıldığında diklofenak ligandının tek diĢli ve çift diĢli olarak metal 

iyonuna koordine olabileceği gibi tamamlayıcı iyon olarak davrandığı komplekslerde 

bulunmaktadır. 
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2.3.1. [Ni(dicl)(Hdicl)(Hpko)2](dicl).CH3OH.0.6H2O Kompleksi 

 

ġekil 2.14. [Ni(dicl)(Hdicl)(Hpko)2](dicl).CH3OH.0.6H2O kompleksinin açık yapısı  

Kompleks, mononükleer katyonik kompleks [Ni(dicl)(Hdicl)(Hpko)2]
+
 ve anyonik 

dicl ligandından meydana gelmektedir (ġekil 2.14). Ni(II) iyonu etrafında altı 

koordinasyonlu bozunmuĢ oktahedral geometri oluĢmaktadır. 2,2'-dipiridilketon 

oksim (Hpko) ligandı çift diĢli ligant özelliği sergilemekte ve iki Hpko ligandından 

gelen dört N-atomu ile Ni(II) iyonuna koordine olmaktadır. Diklofenak (dicl) ligandı 

tek diĢli ligant özelliği sergilemekte ve karboksil grubu oksijen atomu üzerinden 

metale koordine olmaktadır (Kyropoulou vd., 2013). 
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2.3.2. [Cu(diclofenac)2(H2O)2].2H2O Kompleksi 

 

ġekil 2.15. [Cu(diclofenac)2(H2O)2].2H2O kompleksinin açık yapısı  

Mononükleer [Cu(diclofenac)2(H2O)2].2H2O kompleksi monoklinik kristal 

sisteminde C2/c uzay grubunda kristallenmektedir (ġekil 2.15). Birim hücre Cu(II) 

iyonu, iki diklofenak ligandıve iki koordine akua ligandından ve iki su molekülünden 

oluĢmaktadır. Kompleks kare düzlem geometriye sahiptir. Dicl ligantlarının her ikisi 

de tek diĢli ligant özelliği sergilemektedir (Sayen vd., 2008). 
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2.3.3. [Cu(dicl)2(py)2] Kompleksi 

 

ġekil 2.16. [Cu(dicl)2(py)2] kompleksinin açık yapısı 

[Cu(dicl)2(py)2] kompleksinde Cu(II) iyonu etrafında oktahedral geometri 

oluĢmaktadır. Piridin ligandı azot atomu üzerinden tek diĢli, diklofenak ligandı ise 

karboksil grubu oksijen atomları üzerinden çift diĢli olarak Cu(II) iyonuna koordine 

olmaktadır (ġekil 2.16). Moleküller birbirine hidrojen bağları ve π-π etkileĢimleri ile 

bağlanır (Dimiza vd., 2011). 
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2.3.4. [Co(dicl)2(2-pyet)2], [Ni(dicl)2(2-pyet)2], [Cu2(dicl)2(2-pyet)2] ve 

[Cu2(dicl)2(2-pypr)2] Kompleksleri 

 

ġekil 2.17. [Co(dicl)2(2-pyet)2] kompleksinin açık yapısı 

 

ġekil 2.18. [Cu2(dicl)2(2-pyet)2] kompleksinin açık yapısı 
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ġekil 2.19. [Cu2(dicl)2(2-pypr)2] kompleksinin açık yapısı 

Caglar vd. tarafından [Co(dicl)2(2-pyet)2] (ġekil 2.17), [Ni(dicl)2(2-pyet)2] (ġekil 

2.18),[Cu2(dicl)2(2-pyet)2] (ġekil 2.19) ve [Cu2(dicl)2(2-pypr)2] kompleksleri 

sentezlenmiĢtir. Sentezlenen komplekslerin yapısı FT-IR spektroskopisi, elemental 

analiz ve termik analiz teknikleri kullanılarak belirlenmiĢtir. Tek kristali elde edilen 

komplekslerin yapısı ise X-ıĢınları tek kristal yöntemi ile belirlenmiĢtir. Dinükleer 

Cu(II) komplekslerinin katekol oksidaz enzim aktivitesi gösterdiği belirlenmiĢtir. 

Bunun yanı sıra komplekslerin karbonik anhidraz enzim aktivitesi çalıĢılmıĢtır ve iyi 

derecede karbonik anhidraz inhibitörü olarak görev yapabileceği belirlenmiĢtir 

(Caglar vd., 2016). 

2.3.5. [Co(dicl)2(3-pic)2], [Ni(dicl)2(3-pic)2(H2O)2], [Co(dicl)2(2-aepyr)2] ve 

.[Ni(dicl)2(2-aepyr)2] Kompleksleri 

Diklofenak ve azot verici atom içeren 3-pikolin veya 1-(2-aminoetil)pirrolidin 

varlığından Co(II) ve Ni(II) kompleksleri sentezlenmiĢtir (ġekil 2.20-21). 

Sentezlenen komplekslerin yapısı FT-IR spektroskopisi, elemental analiz ve termik 

analiz teknikleri kullanılarak belirlenmiĢtir. [Co(dicl)2(3-pic)2] ve [Co(dicl)2(2-

aepyr)2] kmoplekslerinin yapıları X-ıĢınları tek kristal yöntemi ile belirlenmiĢtir. 

[Ni(dicl)2(3-pic)2(H2O)2], [Co(dicl)2(2-aepyr)2] ve [Ni(dicl)2(2-aepyr)2] 

komplekslerinin karbonik anhidraz enzim aktivitesi gösterdiği belirlenmiĢtir (Caglar 

vd., 2016) 
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ġekil 2.20. [Co(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin açık yapısı 

 

ġekil 2.21. [Co(dicl)2(2-amepyr)2] kompleksinin açık yapısı 
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3. KURAMSAL TEMELLER 

3.1. Non-Steroidal Anti-Ġnflamatuar Ġlaçlar (NSAĠĠ) 

NSAĠĠ grubundaki ilaçlar genellikle ağrı ve iltihapın olduğu yerdeki akut ve kronik 

durumun tedavisinde kullanılmaktadır. NSAĠĠ‘ler genellikle romatizmal eklem 

iltihabında, kireçleme, akut gut, kemik ağrısı, baĢ ağrısı, migren, ameliyat sonrası 

ağrı, iltihaplanma ve doku zedelenmesi yüzünden meydana gelen hafiften orta 

dereceye kadar ağrılar ve ateĢ durumlarında etkilidirler (Rossi, 2006). Kolon ve kalın 

bağırsak kanserinin önlenmesi ve tedavisi ile ilgili çalıĢmalar devam etmektedir. 

Ayrıca Alzheimer hastalığına karĢı kullanılması gibi yeni kulanım alanları da 

keĢfedilmiĢtir. 

NSAĠĠ ilaçlar çoğu zayıf asidiktir ve pKa'ları 3-5 aralığındadır. Mide ve bağırsak 

mukozasından iyi emilirler. Plazma proteinlerine (tipik olarak >95%) genel olarak 

albümine bağlanarak vücut içinde taĢınırlar ve daha sonra vücuttan idrarla atılırlar. 

Ġbuprofen ve diklofenak kısa yarı ömre sahiptir (2-3 saat). Bazı NSAĠĠ‘ler ise (tipik 

olarak oksikamlar) daha uzun yarı ömre sahiptirler (örneğin 20-60 saat) (Skomsvoll 

ve Ostensen, 2004). 

3.2. NSAĠĠ Grubu Ġlaçlar ve Özellikleri 

NSAĠĠ‘ler kimyasal yapılarına ve yarı ömürlerine göre ikiye ayrılırlar.  

3.2.1. Kimyasal yapılarına göre 

I. Karboksilik asitler: 

            a. Salisilik asit ve esterleri 

            b. Antranilik asit türevleri: Flufenamikasit, mefanamikasit 

II. Asetik Asitler: 

            a. Fenilasetik Asit: Diklofenak, fenklofenak 

            b. Karbo ve heterosiklik asitler: Ġnfometazin, etodolak, sulindak, tolmeltin 
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III. Propronik asitler: Ebuprofen, ketoprofen, flurbiprofen, suprofen, naproxen, 

fenoprofen, tiaprofenik asit 

IV. Fenamik Asitler: flufenamik, mefenamik, meklofenamik 

V. Enolik Asitler: 

            a. Pirazolonlar: fenilbutazen, oksifenbutazon, azopropazon 

            b. Oksikamlar: piroksikam, pesoksikam, sudoksikam 

VI. Nonaisidik Ajanlar: prokuazom, traramid, pflunizol, naubmetan 

3.2.2. Yarı Ömürlerine Göre 

I. Uzun yarı ömürlü ilaçlar (10-12 saat)      

       Diflunosel, Azopropazon, Nabumeton, Perbufen, Naproksen, Oksaprazosin, 

Fenilbutazon, Piroksikam 

II. Kısa yarı ömürlü ilaçlar (6 saat den az) 

           Diklofenak, Etodolak, Fenoprofen, Flufenamik Asit, Flurbiprofen, Ġbuprofen, 

Indometazin, Ketoprafen, Pirprofen, Traprofenik asit, Tolmetin 

NSAĠ'lerden salisilik asit ilk kez 1860'da tanımlanmıĢtır ve 1897 yılında asetil 

salisilik asit sentezlenmiĢtir ve 1899 yılından itibaren de Aspirin adıyla kullanılmaya 

baĢlanmıĢtır.  

Asetik asidin salisilat esteri olan aspirin, bu ilaç grubu içerisinde en fazla kullanılan 

ve ucuz olanıdır. Siklooksijenaz enzimini (prostoglandin sentetaz) asetiller ve 

aktifliğini önleyerek prostoglandini oluĢmasını baskılar. Kan sulandırıcı etkisi düĢük 

dozlarda olduğu için çeĢitli kalp ve kan dolaĢım rahatsızlıklarında kullanılmaktadır. 

Mefenamik asit ağrı kesici, ateĢ düĢürücü ve iltihap sökücü etkilere sahiptir. Aspirin 

ile aynı oranda ağrı kesici özelliğe sahiptir. Mefenamik asit, reflü ve özellikle 

ishalgibi yan etkilere sahiptir. Aspirin gibi ülser ve gastrointestinal kanama yapma 

eğilimi olmamasına rağmen, nadirende olsa bu etkilere sebep olmaktadır. Kanda üre 

düzeyini yükseltir; idrarda eritrosit, lökosit ve albumin miktarını artırır. Ciltte 
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döküntülere neden olabilmektedir. Gebelerin bu tür ilaçları kullanması tavsiye 

edilmemektedir. 

Acetominophen (Parasetamol) nezle; grip ve sinüzite bağlı ağrı ve ateĢ durumunda; 

Ģiddetli baĢ ağrıları; diĢ, kas ve sinir ağrıları; romatizma ve eklem ağrılarında 

kullanılmaktadır. 

Diklofenak Sodyum bir fenil asetik asit türevidir. Yapısal ve ilaçların etkisi 

bakımından mefenamik asit ve meklofenamat sodyuma benzer. Diklofenağın ağrı 

kesici özelliği indometazin veya kodein gibiyken; aspirin ve naproksenden 5-10 kat 

daha fazladır. Diklofenağın ürik asit atılımını arttıran bir aktivitesi yoktur. 

Propiyonik türevi olan ibuprofen, ağrı kesici ve iltihap sökücü olarak görev yapar. 

Ġbuprofenin aspirin ve naproksenden daha az gastrointestinal yan etkiler 

bulunmaktadır. Ġbuprofeninürik asit atılımını arttıran bir aktivitesi yoktur. 

Ġndometazin indolasetik asit türevidir. Ġndometazin siklooksijenaz enziminin en 

kuvvetli inhibitörlerinden biridir. Prematüre ve yenidoğanlarda; doğumdan önce 

vücuda temiz kan götüren ana atardamar (AORT) ile akciğere kan götüren akciğer 

atardamarı (pulmoner arter) arasında bulunan bir damar olanpatent duktus 

arteriozusun kapanmasında etkilidir. ġiddetli ağrının giderilmesinde aspirinden daha 

etkilidir. Aspirinden 20 kat daha güçlüdür. 

Ketoprofen propiyonik türevidir. Yapısal ve ilaçların etkisi bakımından ibuprofen ve 

naproksene benzer. Ağrı kesici özelliği indometazininkine yakındır ve ibuprofen ve 

aspirinden 20 kat güçlüdür. 

Naproksen propiyonik türevidir. Yapısal ve ilaçların etkisi bakımından ibuprofen ve 

ketoprofene benzer. Yarı ömrü uzun olduğundan dolayı günde iki kez kullanımı 

etkili olan tek nonsteroid antiinflamatuar ajandır. Piyasada ticari olarak naproksen 

veya naproksen sodyum halinde bulunur. Sodyum tuzunun emilimi daha hızlıdır ve 

daha yüksek plazma düzeylerine ulaĢır. Ağrı kesici etkinliği açısından ketoprofen 

veya piroksikama benzer. Ġbuprofen veya aspirinden üç kat daha güçlüdür. Aspirine 

göre gastrointestinal olarak daha az yan etkiye sahiptir (Erdine, 2007). 
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3.3. NSAĠĠ ĠlaçlarınEtki Mekanizmaları 

NSAĠĠ grubunda yer alan ilaçların etki mekanizmaları üçe ayrılır: 

1) Siklooksigenaz enzim inhibisyonu Prostoglandin sentezini inhibe ederek etkinlik 

gösterirler. 

2) Aktif oksijen radikallerinin bağlanması 

Ġltihaplı dokuda meydana gelen aktif oksijen radikalleri olan superoksit (O
2-.

) anyonu 

ve serbest hidroksil radikali (
.
OH) bağlayıponların inaktive edilmesini sağlar. 

3) Lizozom membran kararlılığı 

Proenflamatuar etkinlik gösteren lizozomal enzimlerin salıverilmesinin inhibe 

edilmesinde rol oynarlar. 

 

ġekil 3. 1. Ağrı iletim yolları ve modülatör mekanizmaların basitleĢtirilmiĢ Ģeması 

(NSAĠĠ, nonsteroidal antiinflamatuar ilaçlar; NMDA ant., NMDA antagonistleri; PG‘ 

ler, prostaglandinler; CGRP, kalsitonin geni ile iliĢkili peptit)(Altuğ,2013) 
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3.4. NSAĠĠ’ lerin Kanser Hücreleri Üzerine Etkileri ve Kullanımları 

NSAĠĠ‘ lerin kanser hücreleri üzerine etkileri tam bilinmemekle birlikte, bu konuda 

çalıĢmalar devam etmektedir. Vücutta prostaglandinlerin (PG) yükseltgenmesi, 

DNA‘nın yapısını bozarak hücrelerin hasar görmesine ve bunların birikimine sebep 

olarak kanserin geliĢimine neden olabileceği belirtilmektedir. Hem tümörü besleyen 

hem de tümör dokusuna komĢu kan damarlarındaki COX2‘nin artmasına sebep 

olarak, PG‘lerin tümör yayılımına etki ettiği gösterilmektedir. Hem in vitro hem de 

hayvan deneyleri çalıĢmaları NSAĠĠ‘lerin cilt kanserlerinde koruyucu etkiye 

sahipolduğunu göstermektedir. Deri kanserlerinde COX2 inhibitörlerinin %90 

koruyucu özellik gösterdiği, tümörün geliĢimini gerileterek tümör sayısında azalmayı 

sağladığı belirtilmiĢtir. Diklofenak ile yapılan çalıĢmalar COX2‘yi baskılayarak 

kanserli hücreler üzerine etki ettiği belirlenmiĢtir. 1991 yılında, Thun ve ark. ‘nın 8 

yıl süren ve 600,000 gönüllünün düzenli olarak aspirin kullanımı ile gerçekleĢen bir 

çalıĢmasında, aspirinin kolon kanseri riskini %40 oranında azalma sağladığı 

bildirilmektedir. Yine 1995 yılındaki Amerikada 90,000 hemĢire‘nin 10 yıl düzenli 

aspirin kullandığı bir çalıĢmayla da bu durum doğrulanmıĢtır. Ayda 16 defa ve üzeri 

aspirin alımının kolon kanseri ölüm oranını bariz olarak azalttığı bildirilmektedir 

(SatılmıĢ ve Bigili, 2013). 

3.5. NSAĠĠ Grubu Ġlaçların Yan Etkileri 

NSAĠĠ grubu ilaçlar, diğer ilaçlarda olduğu gibi çeĢitliyan etkilere sahiptir. Yan 

etkilerin ortaya çıkmasının sebebi bu ilaçların hem uzun süreli hem de yüksek dozda 

kullanılmasıdır. 

  Mide - Bağırsak kanalında hem ülserin oluĢmasına hem de çok Ģiddetli 

olmak üzere kanamaya sebep olabilmektedir. 

 Hastalarda genel olarak midede yanma, karında ĢiĢlik, ağrı ve hazımsızlık 

Ģikayetleri meydana gelir (ġentürk, 2014). 

 BaĢ ağrısı, baĢ dönmesi, sersemlik, iĢitme kaybı, halüsinasyon gibi merkezi 

sinir sistemi üzerinde etkileri vardır. 

 Karaciğer ve böbrekte de geçici bozulmaya sebep olabildikleri gibi yinebu 

hastalarda da NSAĠĠ‘ler böbrek yetmezliğine neden olabilirler (Kapıcıoğlu, 2007). 
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 Ġdrarda üre düzeyini yükselterek, kanda eritrosit, lökosit ve albumin miktarını 

artırır. 

  Trombosit aktivitesinin inhibe olması sonucunda morarma ve kanama 

riskinde artıĢa sebep olabilir (Altuğ, 2013). 

 Deride döküntülere sebep olabilir. 

 

3.6. Mefenamik asit ve özellikleri 

Romatizmal ağrılarda; eklem ağrılarında, omurganın ağrılı durumlarında, eklem dıĢı 

romatizma ağrılarında kullanılmaktadır. Ağrı kesici, ateĢ düĢürücü ve iltihaplanmayı 

azaltıcı etkiye sahiptir. 

 
ġekil 3.2. Mefenamik asidin molekül yapısı 

 

ġekil 3.3. Mefenamik asidin metala bağlanma Ģekilleri 

 

Mefenamik asit, karboksil oksijeni ve azot üzerinden metale tek diĢli ligant olarak 

koordine olabildiği gibi karboksil grubundaki iki oksijen ile de metale bağlanarak çift 

diĢli ligant özelliği de göstermektedir. 
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Mefenamik asidin Sentezi; 

 

ġekil 3.4. Mefenamik asidin sentezi 

3.7. Diklofenak ve Özellikleri 

Romatizma ve eklem ağrılarında, sarsıntı sonrası ağrılarda, ĢiĢlik,jinekolojide ağrılı 

durumlarda diklofenak etken maddesini içeren ilaçlar tercih edilmektedir. Kapalı 

formülü (C14H11Cl2N1O2) olan ve 2-[2-(2,6-diklorofenil)aminofenil]etanoik asit 

olarak da bilinen diklofenağın molekül ağırlığı 296,148 gmol
-1 

dür. Sodyum 

diklofenak suda ve alkollerde çözünmektedir (Demertzi, 1993; Quirinia, 1997). 

 

ġekil 3.5. Diklofenak molekülünün molekül Ģekli 

 

 

 

 

 

https://tr.wikipedia.org/wiki/Romatizma
https://tr.wikipedia.org/wiki/Travma
https://tr.wikipedia.org/wiki/Jinekoloji
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Diklofenak molekülünün sentezi; 

 
ġekil 3.6. Diklofenak molekülünün sentezi 
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4. MATERYAL VE YÖNTEM 

4.1. Materyal 

4.1.1. Kullanılan kimyasal malzemeler 

Deneysel çalıĢmalarda K2[PtCl4] ve K2[PdCl4] metal tuzları ile birlikte diklofenak 

(Sigma, %99,00), mefenamik asit (Sigma, %99,00), 3-pikolin (Aldrich, %99,00), 2-

piridinmetanol (Aldrich, %99,00), 2-piridinpropanol (Aldrich, %99,00) ve 1-(2-

aminoetil)pirrolidin (Aldrich, %98,00) ligantları kullanıldı. 

4.1.2. Kullanılan cihazlar 

1- Elementel analiz verileri (C, H ve N analizi) Erzurum Fen Fakültesi AraĢtırma 

Laboratuvarı‘ nda LECO CHNS-932 cihazı ile yapıldı. 

2- Komplekslerin KBr ile hazırlanan diskleri Thermo Nicolet 6700 cihazıyla 4000-

450 cm
–1

 dalga sayısı aralığında kaydedildi. 

3- TG/DTA/DTG çalıĢmalarında, PRIS Diamond TG/DTG marka termik analiz 

cihazı kullanıldı. Komplekslerin termik analizleri durgun hava ortamında, platin 

krozelerde, ısıtma hızı 10 
o
C/dak olacak Ģekilde, 30-1000

 o
C aralığında 

kaydedilmiĢtir.    

4- Komplekslerin X-ıĢınları tek kristal çalıĢmaları Sinop Üniversitesi‘nde yapıldı. 

ÇalıĢmada 'Bruker APEX-II CCD' difraktometresi kullanıldı. Difraktometrelerde ıĢın 

kaynağı olarak MoKα ıĢıması seçildi (λ= 0,71073 Å). Yapı çözümünde SHELX97, 

verilerin arıtılmasında SHELXL97 yöntemi kullanıldı. Moleküler grafikler ise 

ORTEPIII programı kullanılarak elde edildi. Tüm yapılar direkt metotlar kullanılarak 

çözüldü ve F
2
‘ye bağlı tam matris en küçük kareler yöntemine uygun olarak rafine 

edildi. 

5- KarıĢtırma ve tartım iĢlemlerinde sırasıyla Elektro-mag ve Cat/M ısı kontrollü 

manyetik karıĢtırıcılar ve Chyo ve Avery Berkel 0,0001g duyarlıklı teraziler 

kullanıldı. 
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4.2. Yöntem 

K2[PtCl4] veya K2[PdCl4] metal tuzları suda çözüldü. Daha sonra içerisine ikinci 

ligantlar ilave edilerek karıĢık ligantlı metal kompleksleri sentezlendi. Elde edilen 

numuneler süzülüp kurutulduktan sonra diğer iĢlemler ve spektroskopik ölçümleri 

için muhafaza edildi. 

4.2.1. [PdCl2(3-pic)2] sentezi 

K2[PdCl4] tuzundan 0,06 mmol (1,95x10
-2

 g) alınarak 10 mL suda 50 
o
C‘ de çözüldü. 

Üzerine damla damla 3-pikolin (20µL,0,12 mmol) ligandı ilave edildi. Beyaz renkte 

elde edilen çözelti 3 saat karıĢtırılıp süzüldü. 1 ay sonra kristaller elde edildi. 

4.2.2. [Pd(dicl)2(3-pic)2] sentezi 

[PdCl2(3-pic)2] kompleksi 10 mL metanolde çözüldü. Ayrı bir beherde Na diklofenak 

ligandı metanolde çözülerek [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin içerisine damla damla 50 

o
C‘ de karıĢtırılarak ilave edildi. Beyaz renkte elde edilen çözelti 1 saat karıĢtırılıp 

süzüldü.  

4.2.3. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 sentezi 

0,5 mmol (0,163 g) K2[PdCl4] veya K2[PtCl4] tuzu 50 mL suda 50 
o
C‘ de çözündü. 

Üzerine damla damla 1 mmol 1-(2-aminoetil)pirrolidin ligandı ilave edildi ve çözelti 

bir saat karıĢtırıldı. Ayrı bir beherde 1 mmol Na diklofenak 10 mL metanolde 

çözündü ve ilk çözeltiye ilave edildi. Beyaz renkte elde edilen çözelti 1 saat 

karıĢtırılıp süzüldü.  

4.2.4. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O sentezi 

0,5 mmol K2[PdCl4] veya K2[PtCl4] tuzu 30 mL suda 50 
o
C‘ de çözündü. Üzerine 

damla damla 1 mmol 1-(2-aminoetil)pirrolidin ligandı ilave edildi ve çözelti bir saat 

karıĢtırıldı. Ayrı bir beherde 1 mmol mefenamik asit 10 mL metanolde çözündü ve 1 

mmol KOH ilave edildi ve bir saat karıĢtırıldı. Ġki ayrı çözelti karıĢtırıldığında beyaz 

renkli çözelti elde edildi. KarıĢım 3 saat boyunca karıĢtırılıp süzüldü.   
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4.2.5. [Pd(2-pypr)2](mef)2 sentezi 

0,5 mmol (0,163 g) K2[PdCl4] tuzu 30 mL suda 50 
o
C‘ de çözündü. Üzerine damla 

damla 1 mmol 2-piridin propanol ligandı ilave edildi ve çözelti bir saat karıĢtırıldı. 

Ayrı bir beherde 1 mmol (0,240 g) mefenamik asit 10 mL etanolde çözündü ve 1 

mmol (0,056 g) KOH ilave edildi ve bir saat karıĢtırıldı. Ġki ayrı çözelti 

karıĢtırıldığında açık sarı renkli çözelti elde edildi. KarıĢım 3 saat boyunca 

karıĢtırılıp süzüldü.   

4.2.6. [Pd(2-pymet)2]Cl2 sentezi 

K2[PdCl4] tuzundan 0,5 mmol (0,163 g)10 mL suda 50 
o
C‘ de çözündü. Üzerine 

damla damla 2-piridin metanol (0,10 mmol) ligandı ilave edildi. Sarı renkte elde 

edilen çözelti 1 saat karıĢtırılıp süzüldü. 
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5. ARAġTIRMA BULGULARI 

5.1. Elementel Analiz Verileri 

Sentezlenen komplekslerin molekül ağırlıkları, elementel analiz ve % verimleri 

sonuçları Tablo 5.1‘de verilmiĢtir. 

Tablo 5.1. Komplekslerin molekül ağırlıkları, elementel analiz ve % verimleri 

 

Kompleks 

Molekül 

Ağırlığı 
%C %H %N %Verim 

[PdCl2(3-pic)2] 

C12H14N2Cl2Pd 
363,55 

39,68 

(39,63) 

3,81 

(3,85) 

768 

(7,69) 
50 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] 

C40H34Cl4N4O4Pd 
882,91 

54,43 

(54,41) 

3,83 

(3,85) 

6,35 

(6,34) 
60 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 

C40H48N6O4Cl4Pd 
925,09 

51,92 

(51,93) 

5,18 

(5,19) 

9,11 

(9,08) 
78 

[Pt(2-amepyr)2](dicl)2 

C40H48N6O4Cl4Pt 
1013,75 

47.38 

(47.39) 

4.72 

(4.74) 

8.31 

(8.29) 
80 

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 

C42H58N6O4Pd 
816,88 

61,74 

(61,75) 

7,11 

(7,10) 

10,26 

(10,28) 
82 

[Pt(2-

amepyr)2](mef)2.2H2O 

C42H62N6O6Pt 

941,54 
53,56 

(53,58) 

6,59 

(6,58) 

8,91 

(8,92) 
88 

[Pd(2-pypr)2](mef)2 

C46H50N4O6Pd 
861,35 

64,07 

(64,08) 

5,81 

(5,80) 

6,51 

(6,50) 
74 

[Pd(2-pymet)2]Cl2 

C12H14N2O2Cl2Pd 
395,55 

36,43 

(36,44) 

3,55 

(3,54) 

7,06 

(7,08) 
75 

*Hesaplanan değerler parantez içinde verildi. 

 

Kompleksler ortalama %75 verimle elde edilmiĢtir. Komplekslerin hesaplanan ve 

bulunan elementel analiz değerleri birbirleriyle oldukça uyumludur. Elementel analiz 

değerleri termik analiz teknikleri ve bazı komplekslerin X-ıĢını tek kristal çalıĢmaları 

ile doğrulanmıĢtır. Kompleksler havada kararlı olup, nem çekici özelliği 

bulunmamaktadır. Komplekslerin suda çözünmediği, DMSO da ise ısıtıldığında 

çözündüğü belirlendi. 
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5.2. FT-IR 

5.2.1. [PdCl2(3-pic)2] Kompleksinin FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.1. [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin FT-IR spektrumu 

[PdCl2(3-pic)2] kompleksinde 3050 cm
-1 

ve 2923 cm
-1

 de gözlenen pikler sırasıyla 

aromatik ve alifatik υ(C-H) gerilme titreĢimine aittir. 1601 cm
-1

, 1578 cm
-1

, 1506 

ve1473 cm
-1

 civarında gözlenen absorbsiyon bandları 3-pic ligandının piridin 

halkasının ν(C=C) and ν(C=N) titreĢimlerine atfedilebilir. 3-pic ligandının metil 

grubuna ait asimetrik deformasyon bandları (δas(CH3)) 1450 cm
-1

 de görülmektedir. 

1030 cm
-1

 de gözlenen banda metil grubunun sallanma hareketi katkı sağlamaktadır. 

600 cm
-1‘ 

in altında gözlemlenen pikler Pd-N ve Pd-Cl gerilme titreĢimlerine 

atfedilebilir. 
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5.2.2. [Pd(dicl)2(3-pic)2] Kompleksinin FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.2. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin FT-IR spektrumu 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinde dicl ve 3-pic ligantlarına ait υ(C-H)arove υ(C-H)alf 

bandları 3065-2900 cm
-1

'de görülmektedir. Dicl ligandının FT-IR spektrumu 

incelendiğinde ikincil amino grubuna ait υ(N-H) gerilme bandı 3259 cm
-1

‘de 

meydana gelmektedir. Kompleks oluĢumu ile υ(N-H) gerilme bandı 3380 cm
-1

 de 

görülmektedir. 1578, 1506 ve 1473 cm
-1

 civarında gözlenen absorbsiyon bandları 

hem 3-pic ligandının hem de dicl ligandının piridin halkasının ν(C=C) ve ν(C=N) 

titreĢimlerine atfedilebilir. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinde υasym(COO
-
) ve 

υsym(COO
-
) gerilme titreĢimlerine ait pikler sırasıyla 1620 ve 1412 cm

-1
 de 

görülmektedir. Komplekslerde Δυ(υasym(COO
-
) - υsym(COO

-
)) değerine bakılarak 

karboksil grubunun metal iyonuna hangi bağlanma Ģekli ile bağlandığı 

belirleyebiliriz. Δυ değeri 200 cm
-1

 den daha büyükse karboksil grubu tek diĢli olarak 

metal iyonuna koordine olmakta; Δυ değeri 200 cm
-1

 den daha küçükse karboksil 

grubu çift diĢli olarak metal iyonuna koordine olmaktadır. [Pd(dicl)2(3-pic)2] 

kompleksinde Δυ değeri 208 cm
-1

 olarak belirlenmiĢ olup bu sonuç karboksil 

grubunun tek diĢli bağlanma Ģeklinde Pd(II) iyonuna koordine olduğunu 

göstermektedir.3-pic ligandının metil grubuna ait asimetrik deformasyon bandları 

(δas(CH3)) 1450 cm
-1

 de görülmektedir. 1032 cm
-1

 de gözlenen banda metil grubunun 

sallanma hareketi katkı sağlamaktadır. υ(C-N) bandı 1287 cm
-1 

civarında 

oluĢmaktadır. Dicl ligandının υasym(C-N-C) ve υsym(C-N-C) gerilme bandları sırasıyla 



36 

 

1305 cm
-1

ve 1252 cm
-1

 de ortaya çıkmaktadır. 802 cm
-1

 de gözlenen band dicl 

ligandının υ(C-Cl) titreĢimlerine atfedilebilir.  

5.2.3. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 Komplekslerinin FT-IR                     

spektrumu 

 

ġekil 5.3. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.4. [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin FT-IR spektrumu 

Komplekslerin fonksiyonel grup bölgesi incelendiğinde dicl ligandının sekonder 

amino grubuna ait ν(NH) gerilme bandı 3441 cm
-1

 de gözlenmektedir. Ayrıca 3122 
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ve 3125 cm
-1

 de 1-(2-aminoetil)pirolidin ligandının υ(N-H) gerilme bandı 

görülmektedir. 3010 ve 2920 cm
-1

 arasındaki zayıf pikler sırasıyla fenil halkalarının 

asimetrik ve simetrik υ(C-H) gerilme titreĢimine aittir. Komplekslerde dicl ligandının 

karboksil grubunun asimetrik gerilme titreĢimleri νas(COO
-
) sırasıyla 1624 ve 1625 

cm
−1

; simetrik gerilme titreĢimleri νs(COO
-
) sırasıyla 1452 ve 1451 cm

−1
‘ de 

gözlenmektedir. Δν[νas(COO
-
) - νs(COO

-
)] değerleri 172 ve 174 cm

−1 
olarak 

belirlenmiĢ olup; bu değerler dicl ligandının iyonik değeri (Δνiyonik 170 cm
-1

) ile 

uyum içerisindedir. 1610, 1540, 1498 ve 1450 cm
-1 

gözlenen pikler dicl ligandının 

aromatik ν(C=C) ve ν(C=N) titreĢimlerine atfedilmektedir. 1299 cm
-1

‘ deki orta 

kuvvetteki bandlar υ(C-N-C) asimetrik gerilme titreĢimlerine atfedilirken, 1226 cm
-1

‘ 

deki zayıf bandlar υ(C-N-C) simetrik gerilme titreĢimlerinden kaynaklandığı 

düĢünülmektedir. Bunlara ilaveten daha alt bölgelerde gelen 940 cm
–1

‘deki pikler 

aromatik C-H düzlem içi eğilme titreĢimlerinden kaynaklanmaktadır. 763 cm
–1

‘ de 

gözlenen titreĢim dicl ligandının υ(C-Cl) bandı neticesinde oluĢmaktadır.  

5.2.4. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O Komplekslerinin 

FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.5. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin FT-IR spektrumu 
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ġekil 5.6. [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O kompleksinin FT-IR spektrumu 

Mefenamik asit de 3310 cm
-1

‘ de gözlenen υ(N-H) gerilme titreĢimine ait pikin, 

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinde 3201 cm
-1

‘e kaydığı görülmektedir. 

[Pt(mef)2(2-amepyr)2].2H2O kompleksinde 3450 cm
-1

‘ de gözlenen band hem 

mefenamik asidin υ(N-H) gerilme titreĢimine hem de koordinasyon küresi dıĢında 

yer alan su molekülünün υ(O-H) gerilme titreĢimine ait olduğu düĢünülmektedir. 

υ(N-H) ve υ(O-H) gerilme titreĢimleri hemen hemen aynı bölgelerde oluĢtuğundan 

ötürü çakıĢmıĢtır. Aynı zamanda pikin hem Ģiddetinde artıĢın gözlenmesi hem de 

yayvan fonksiyonel grup bölgesinin olması komplekste su molekülünün varlığını 

desteklemektedir. 

2-amepyr ligandına ait υ(N-H) gerilme titreĢimi sırasıyla 3158 ve 3137 cm
-1

‘ de 

oluĢmaktadır. Komplekslerde mef ve 2-amepyr ligandına ait aromatik ve alifatik 

ν(CH) titreĢimleri 3060 ve 2983-2879 cm
-1

‘ de zayıf pikler olarak ortaya 

çıkmaktadır. 

Mefenamik asidin karboksil grubunun ν(C=O) ve ν(C-O) gerilme titreĢimlerine ait 

pikler sırasıyla 1650 ve 1255 cm
-1

‘ de gözlenmektedir. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 ve 

[Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O komplekslerinde bu gerilme titreĢimleri asimetrik 

νas(COO
-
) ve simetrik νs(COO

-
) karboksil gerilme titreĢim bandlarına dönüĢmektedir 

ve sırasıyla 1555-1569 cm
-1

 ve 1370-1384 cm
-1

‘ de oluĢmaktadır. Her iki 

kompleksde de mef ligandı tamamlayıcı iyon olarak görev yapmaktadır. Δνiyon 
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değerleri (185 ve 185 cm
-1

), mef ligandının Δνiyon değeri (180 cm
-1

) ile 

karĢılaĢtırıldığında oldukça yakın sonuçlar elde edilmiĢtir. Bu sonuç, komplekslerde 

mef ligandının tamamlayıcı iyon olarak davrandığını desteklemektedir. Fenil 

halkalarının ν(C=C) ve ν(C=N) titreĢimleri 1610, 1502, 1470 ve 1450 cm
-1

 civarında 

meydana gelmektedir. ν(C-H)aryl titreĢimleri 781 cm
-1 

civarında oluĢmaktadır. 

5.2.5. [Pd(2-pypr)2](mef)2 Kompleksinin FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.7. [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin FT-IR spektrumu 

Kompleksin FT-IR spektrumu incelendiğine 3385 cm
-1

‘de gözlenen pik 2-piridin 

propanol ligandının υ(O-H) gerilme titreĢimine ve 3333 cm
-1

‘de gözlemlenen pik 

mefenamik asitin υ(N-H) gerilme titreĢimine atfedilir. 3067 ve 2945-2858 cm
-1

 

arasındaki zayıf pikler sırasıyla fenil halkalarının aromatik ve alifatik υ(C-H) gerilme 

titreĢimine aittir. [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin oluĢumu ile mefenamik asidin 

karboksil grubunun ν(C=O) ve ν(C-O) gerilme titreĢimlerine ait pikler asimetrik 

νasim(COO)
-
 ve simetrik νsim(COO)

-
 gerilme titreĢimlerine dönüĢmüĢtür ve sırasıyla 

1578 ve 1399 cm
-1

‘ de gözlenmektedir. [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin Δνiyon 

değerine (179 cm
-1

) bakıldığında, mef ligandının Δνiyon değeri (180 cm
-1

) ile oldukça 

benzer sonuçlar elde edilmiĢtir. Bunun sonucunda kompleksde mef ligandının 

tamamlayıcı iyon olarak davrandığına atfedilebilir. Fenil halkalarının ν(C=C) ve 

ν(C=N) titreĢimlerinin 1607, 1498, 1458 cm
-1

‘de geldiği düĢünülmektedir. 
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5.2.6. [Pd(2-pymet)2]Cl2 Kompleksinin FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.8. [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin FT-IR spektrumu 

Kompleksin FT-IR spektrumu incelendiğinde 3393 ve 3173 cm
-1 

aralığındaki pikler 

2-piridin metanol ligandının υ(O-H) gerilme titreĢimine aittir. 3031 cm
-1

‘deki pik 

aromatik υ(C-H)‘a, 2920-2781 cm
-1

 aralığındaki pikler alifatik υ(C-H) gerilme 

titreĢimine aittir. 1639 cm
-1

‘deki pik υ(O-H) eğilme titreĢimine aittir. 1609, 1567, 

1483 ve 1443 cm
-1

‘deki pikler fenil halkalarının ν(C=C) ve ν(C=N) titreĢimlerine 

atfedilir. 523 cm
-1 

gözlemlenen pik Pd-N gerilme titreĢimine aittir. 
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5.2.7. Diklofenak ve Mefenamik asit Ligantlarının FT-IR Spektrumu 

 

ġekil 5.9. Diklofenak ligandının FT-IR spektrumu 

 

ġekil 5.10. Mefenamik asit ligandının FT-IR spektrumu 
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5.3. Komplekslerin Termik Analiz ÇalıĢmaları 

5.3.1. [PdCl2(3-pic)2] Kompleksi 

 

ġekil 5.11. [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin termik analiz eğrisi 

Kompleksin 200 
o
C‘ ye kadar kararlı olduğu görülmektedir. Kompleks havada kararlı 

olup iki basamakta bozunmaktadır. 30-762 
o
C de gerçekleĢen birinci basamakta 1 

mol (3-pic) ligandı ve 2 mol Cl ligandının uzaklaĢması DTA‘ da gözlenen 

endotermik (237 
o
C) ve ekzotermik (469 

o
C) olaylarla gerçekleĢmektedir. %44,6 lık 

deneysel kütle kaybı, %45,09 olan teorik kütle kaybı ile uyum içindedir. (DTGmaks 

237, 278 ve 466 
o
C). Ġkinci basamakta gözlenen kütle kaybı 1 mol (3-pic) ligandına 

ve 890 
o
C de PdO‘ in Pd metaline dönüĢmesine karĢılık gelmektedir. Deneysel kütle 

kaybı: %31,40; teorik kütle kaybı: %29,97 olarak belirlenmiĢtir. (DTGmaks 843,895 

o
C; DTA 825 

o
C)  
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5.3.2. [Pd(dicl)2(3-pic)2] Kompleksi 

 

ġekil 5.12. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin termik analiz eğrisi 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin termik analiz eğrisi incelendiğinde kompleksin iki 

basamakta bozunduğu görülmektedir. Birinci bozunma basamağı 30 
o
C de 

baĢlamakta ve 310 
o
C de bitmektedir ve iki mol 3-pic ligandının kompleksten 

uzaklaĢmasına karĢılık gelmektedir (DTGmaks. 240 ve 284
 o

C; DTA 240
 o

C (endo), 

284
 o

C (endo)). Bu basamaktaki deneysel kütle kaybı %23,2 olup, teorik kütle kaybı 

%21,1 ile uyum içerisindedir. Ġkinci bozunma basamağı 310-991 
o
C aralığında 

gerçekleĢmektedir ve iki mol dicl ligandının yapıdan uzaklaĢmasıyla örtüĢmektedir 

(DTGmaks. 475, 762, 978 
o
C; DTA477(ekzo), 770(ekzo), 978(ekzo) 

o
C; deneysel kütle 

kaybı %62,2, teorik kütle kaybı %66,8). Son bozunma ürünü PdO (deneysel kütle 

kaybı %13,86, teorik kütle kaybı %14,70)  
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5.3.3. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 Kompleksi 

 

ġekil 5.13. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin termik analiz eğrisi 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin termik analiz eğrisi incelendiğinde kompleksin 

iki basamakta bozunduğu gözlenmektedir. Kompleksin 188 
o
C‘ ye kadar kararlı 

olduğu belirlenmiĢtir. 30-305 
o
C aralığına karĢılık gelen ilk basamakta iki mol dicl 

ligandı DTA da 191 
o
C‘ de endotermik ve 286 

o
C‘ de ekzotermik olayla yapıdan 

ayrılmaktadır. Deneysel kütle kaybı %63,8 olup teorik kütle kaybı değeri %63,8 ile 

oldukça uyumludur (DTGmaks 191, 199, 272 
o
C). Ġki mol 2-amepy ligandının 

bozunması 305-582
 o

C aralığındaki ikinci basamakta deneysel %22,60 (teorik % 

24,68)‘ lık kütle kaybına karĢılık gelmektedir (DTGmaks 502 
o
C). Son basamakta 

Ģiddetli ekzotermik DTA (359, 503 
o
C) pikleri gözlenmiĢtir. Toplam kütle kaybı 

deneysel %86,4; teorik kütle kaybı  %88,48 olup değerler birbirleriyle uyumludur. 

836 
o
C den sonra gözlenen kütle kaybı PdO‘ in Pd metaline dönüĢmesine karĢılık 

gelmektedir. (DTGmaks. 823
 o
C; DTA 824 

o
C) 
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5.3.4. [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 Kompleksi 

 

ġekil 5.14. [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin termik analiz eğrisi 

[Pt(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin termik analiz eğrisi incelendiğinde kompleksin 

200 
o
C‘ ye kadar kararlı olduğu görülmektedir. Kompleks iki basamakta bozunmakta 

ve ilk basamak, 30-331
 o

C aralığında gerçekleĢmekte olup tamamlayıcı iyon olarak 

davranan iki mol dicl ligandının uzaklaĢmasına karĢılık gelmektedir. Deneysel kütle 

kaybı (%58,90) teorik kütle kaybı (%58,22) ile oldukça uyumlu olduğu 

görülmektedir. Bu olay DTA da gözlemlenen 271
 o

C deki endotermik olayla 

gerçekleĢmektedir (DTGmaks. 271
 o

C). 331-672 
o
C aralığındaki ikinci basamakta 

DTA‘ da gözlemlenen iki ekzotermik pikle (418, 468 
o
C) iki mol 2-amepyr ligandı % 

21,3‘ lük kütle kaybı ile yapıdan ayrılmaktadır (teorik %22,53; DTGmaks 471 
o
C). 

Toplam kütle kaybı deneysel %80,2; hesaplanan %80,75 olup son bozunma ürünü 

PtO‘ dir. 
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5.3.5. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 Kompleksi 

 

ġekil 5.15. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin termik analiz eğrisi 

Termik analiz eğrisi incelenen [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin 167
 o

C‘ ye kadar 

kararlı olduğu görülmektedir. Kompleks iki basamakta bozunmaktadır. Birinci 

basamak 30-297 
o
C aralığındadır ve bir mol 2-amepyr ve iki mol mef ligandının 

yapıdan uzaklaĢmasına karĢılık gelmektedir (DTA 197 
o
C (endo), 260

 o
C (ekzo); 

DTGmaks. 198, 240 
o
C; deneysel kütle kaybı %73,4;teorik %73,01). 297-523 

o
C 

aralığındaki ikinci basamakta geri kalan bir mol 2-amepyr ligandı ekzotermik DTA 

pikleriyle yapıdan ayrılmaktadır (DTGmaks 484 
o
C, deneysel kütle kaybı % 

12,60;teorik %13,97). Toplam kütle kaybı deneysel %86,0; hesaplanan kütle kaybı % 

86,98 olup son bozunma ürünü PdO‘ dir. 
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5.3.6. [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O Kompleksi 

 

ġekil 5.16. [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O kompleksinin termik analiz eğrisi 

[Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O kompleksinin termik analiz eğrisi incelendiğinde 30-

116 
o
C sıcaklık aralığında görülen ve DTGmaks 105 

o
C‘ye karĢılık gelen %3,70‘lik 

kütle azalması, iki kristal suyu uzaklaĢtığını göstermektedir (teorik %3,82; DTA 111
 

o
C). 116-299 

o
C sıcaklık aralığında deneysel kütle kaybı %63,60 bulunmuĢ olup, iki 

2 mol mef ve 1 mol 2-amepyr ligandının uzaklaĢmasına iliĢkin teorik kütle kaybı ile 

uyum içerisindedir (DTGmaks. 287 
o
C; DTA 286 

o
C; teorik %63,34). 299-367 

o
C 

aralığında gözlenen Ģiddetli ekzotermik pik (DTA 342
o
C; DTGmaks. 317, 340 

o
C) bir 

mol 2-amepyr‘nin yanmasına karĢılık gelmektedir. Deneysel kütle kaybı ile teorik 

kütle kaybı sonuçları birbirlerine oldukça uyumludur (deneysel %12,10; teorik 

%12,12). Bu bozunmalar sonucunda PtO‘e dönüĢüm gerçekleĢmektedir (toplam 

kütle kaybı deneysel %79,40; teorik %79,28). 
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5.3.7. [Pd(2-pypr)2](mef)2 Kompleksi 

 

ġekil 5.17. [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin termik analiz eğrisi 

ġekil 5.17‘de [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin termik analiz eğrisi görülmektedir. 

Kompleks iki basamakta bozunmaktadır. 30-216 °C sıcaklık aralığındaki ilk 

basamakta bir mol mef ligandı deneysel %27,40, teorik %27,94‘ lük kütle kaybı ile 

yapıdan uzaklaĢmaktadır. DTA‘ da 176 °C‘ de gözlenen endotermik pike karĢılık 

gelmektedir (DTGmaks 185, 195 
o
C). Ġkinci basamakta (210-460 °C) kütle kaybı bir 

mol mef ve iki mol 2-pypr ligandının bozunmasıyla gerçekleĢmektedir (deneysel 

%59,40; teorik %59,71; DTA (endotermik ve ekzotermik) 222, 352, 379 °C). 

Komplekste toplam deneysel kütle kaybı (%86,80) hesaplanan kütle kaybı ile 

oldukça uyumludur (% 87,65). 822 
o
C den sonra gözlemlenen kütle kaybı PdO‘ in Pd 

metaline dönüĢmesine karĢılık gelmektedir (DTGmaks 823
 o
C; DTA 823 

o
C).  
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5.3.8. [Pd(2-pymet)2]Cl2 Kompleksi 

 

ġekil 5.18. [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin termik analiz eğrisi 

Termik analiz eğrisi incelenen [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin üç basamakta 

bozunduğu gözlenmektedir. 30-145 
o
C sıcaklık aralığında gerçekleĢen birinci 

basamak iki Cl iyonu DTA‘ da gözlenen endotermik ve ekzotermik (67, 139
o
C) 

piklerle yapıdan uzaklaĢmaktadır (DTGmaks 110, 137 
o
C). Deneysel kütle kaybı % 

18,10 olup teorik kütle kaybı ile uyum içerisindedir (%17,77). Ġkinci basamak 145-

199 
o
C aralığına karĢılık gelmekte ve bir mol 2-pymet ligandının ekzotermik olarak 

bozunmasıyla iliĢkilidir (deneysel: %27,40; hesap: %27,31 DTGmaks 160 
o
C). Üçüncü 

basamakta (199-556 °C) kütle kaybı 1 mol 2-pymet ligandının bozunmasıyla 

gerçekleĢmektedir (deneysel: %26,30; hesap: %27,31; DTGmaks 228, 459 
o
C; DTA 

(ekzotermik) 258, 460 °C). Komplekste toplam deneysel kütle kaybı (%72,80) 

hesaplanan kütle kaybı ile oldukça uyumludur (%72,39). 828 
o
C den sonra 

gözlemlenen kütle kaybı PdO‘ in Pd metaline dönüĢmesine karĢılık gelmektedir 

(DTGmaks 828
 o
C; DTA 828 

o
C).  
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5.4. X-IĢınları 

5.4.1. [PdCl2(3-pic)2] Kompleksi 

[PdCl2(3-pic)2] kompleksinin molekül yapısı ġekil 5.19‘da verilmiĢtir. [PdCl2(3-

pic)2] kompleksine ait kristalografik veriler Tablo 5.10‘da, seçilmiĢ bağ uzunlukları, 

bağ açıları Tablo 5.2‘de yer almaktadır. 

 

ġekil 5.19. [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin molekül yapısı 

[PdCl2(3-pic)2] kompleksi P-1 uzay grubuna ve triklinik kristal sistemine sahiptir. 

Kompleksin asimetrik birimi mononükleer [PdCl2(3-pic)2] kompleksinden 

oluĢmaktadır ve her bir Pd(II) iyonu etrafında iki 3-pic ligandı ve iki klor atomu 

bulunmaktadır. Ligantlar trans pozisyonda Pd(II) iyonuna koordine olarak kare 

düzlem geometriyi oluĢturmaktadır. 

 

ġekil 5.20. [PdCl2(3-pic)2] kompleksininC-H
…

π etkileĢiminin 1D gösterimi 

Komplekste hidrojen bağlarına rastlanmamıĢtır ancak metil hidrojeni ve piridin 

halkası arasında güçlü C-H
…

π etkileĢimlerinin olduğu belirlenmiĢtir. Kompleksin 

dört moleküler birimden oluĢan birim hücre içeriği ġekil 5.21‘ de gösterilmektedir. 

 

 



51 

 

 

ġekil 5.21. [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin birim hücre içeriği 

Pd-N3-pic bağ uzunluğu 2,0210(13) Å olduğu bulundu. Bu değer literatürde yer alan 

[Pd(phen)(L)2][PF6]2 (L: piridin için 2,030(4) Å; L: 2-pikolin için 2,021(6) - 2,016(6) 

Å) (Chen, vd., 1997).  ve [Pd(3-picoline)4]Cl2.2H2O (2,024 (2) Å) kompleksi ile 

karĢılaĢtırıldığında benzer değerler gözlenmiĢtir (Hallıgudı vd., 1996).  

[Pd(asetato)2(3-pic)2] kompleksindeki bağ uzunluğundan biraz daha uzundur 

(2,011(3) Å)  (Tessier vd., 1999). 

Simetri kodu:  i: 2-x,1-y,-z 

5.4.2. [Pd(dicl)2(3-pic)2] Kompleksi 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin molekül yapısı ġekil 5.22‘da verilmiĢtir. 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksine ait kristalografik veriler Tablo 5.10‘da, seçilmiĢ bağ 

uzunlukları, bağ açıları Tablo 5.3‘de yer almaktadır. 

[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksi [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin baĢlangıç maddesi olarak 

kullanılması sonucu sentezlenmiĢtir ve klor ligandlarının dicl ile yer değiĢtirmesi 

sonucunda oluĢmaktadır. Dicl ligandı Pd(II) iyonuna trans pozisyonunda 

karboksilato oksijeni üzerinden tek diĢli olarak koordine olmaktadır. 3-pic ligandı da 

Tablo 5.2. [PdCl2(3-pic)2] kompleksinin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları (
o
) 

Bağ uzunlukları(Å) 

Pd1-N1 2,0210(13) Pd1-N1
i 2,0210(13) 

Pd1-Cl1 2,3011(5) Pd1-Cl
i 2,3011(5) 

Bağ Açıları(
o
) 

N1-Pd1-Cl1
i 89,62(4) N1

i
-Pd1-Cl1 89,62(4) 

N1
i
-Pd1-Cl1

i 90,38(4) Cl1
i
-Pd1-Cl1 180,0 

N1-Pd1-Cl1 90,38(4) N1
i
-Pd1-N1 180,0 
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piridin azot atomu üzerinden Pd(II) iyonuna trans pozisyonunda bağlanarak kare 

düzlem geometriyi tamamlamaktadır. 

 

ġekil 5.22. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin molekül yapısı 

Dicl ligandının sekonder amino grubunun hidrojenleriile dicl ligandının karboksilat 

oksijenleri arasında molekül içi hidrojen bağları bulunmaktadır vebu etkileĢimler 3D 

yapının oluĢumunda etkilidir. ġekil 5.22'de gösterildiği gibi H2A
…

O1 = 2,17(2) Å ve 

N2-H2A-O1 = 134,76(8)
o
‘ lik bir açı ile oluĢan molekül içi hidrojen bağı monomer 

kompleksin oluĢumunu kararlı kılar.[Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin b-c düzlemi 

boyunca paketlenmiĢ hali ġekil 5.23‘deve birim hücre içeriği de ġekil 5.24‘de 

görülmektedir. Aynı zamanda karboksilat C7-O1 bağ uzunluğu 1,295(1) Å 

belirlenmiĢ olup bu değer Pd(II) iyonuna koordinasyon sebebiyle serbest dicl 

ligandındaki bağ uzunluğu değerinden 0.035 Å kadar daha büyük bir değere sahiptir. 
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ġekil 5.23. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin b-c düzlemi boyunca 2D istiflenmesi 

 

ġekil 5.24. [Pd(dicl)2(3-pic)2 kompleksinin birim hücre içeriği 
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5.4.3. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 Kompleksi 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin molekül yapısı ġekil 5.25‘da ve kompleksin   

C-H···π ve π···π etkileĢimleri ġekil 5.26‘de verilmiĢtir. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 

kompleksine ait kristalografik veriler Tablo 5.10‘da, seçilmiĢ bağ uzunlukları, bağ 

açıları Tablo 5.4‘de ve moleküler etkileĢimleri Tablo 5.5‘de yer almaktadır. 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksi P-1 uzay grubunda triklinik sistemde 

kristallenmektedir. Kompleks [Pd(2-amepyr)2]
2+

 iyonundan ve tamamlayıcı iyon 

olarak görev yapan dicl ligandından oluĢmaktadır. Komplekste Pd(II) iyonu iki 2-

amepyr ligandından gelen dört azot atomunun oluĢturduğu dört koordinasyonlu kare 

düzlem geometriye sahiptir. Pd(II) iyonu etrafındaki açılar 82,74-97,26° aralığında 

değiĢmekte olup kare düzlem geometrinin azda olsa ideal yapıdan bozunduğunu 

gösterir. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinde Pd-N bağ uzunlukları birbirine 

oldukça yakın değerlere sahiptir (Pd-N1: 2,0494(13) Å, Pd-N2: 2,0625(13) Å). 

Tamamlayıcı iyon olarak davranan dicl ligandının karboksil grubunun bağ 

uzunlukları 1,247(2) ve 1,252(2) Å; bağ açısı 125,01
o
‘dir. Bulunan bu değerler 

iyonik dicl değerleri ile oldukça uyumludur (Kyropoulou vd., 2013). 

 

 

Tablo 5.3. [Pd(dicl)2(3-pic)2] kompleksinin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları (
o
) 

Bağ Uzunlukları (Å) 

Pd1-N1 2,025(2) Pd1-N1
i 2,025(2) 

Pd1-O1 2,0078(19) Pd1-O1
i 2,008(2) 

Bağ Açıları(
o
) 

N1-Pd1-O1 90,65(9) O1
i
-Pd1-O1 180,0 

N1-Pd1-O1
i 89,35(9) N1

i
-Pd1-N1 180,0 

N1
i
-Pd1-O1 89,35(9) N1

i
-Pd1-O1

i 90,65(9) 

Simetri kodu: i: 1-x,1-y,1-z  
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ġekil 5.25. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin molekül yapısı 

 

ġekil 5.26. (a) N-H···O hidrojen bağları tarafından üretilen [100] boyunca bir zincir 

oluĢumunu gösteren [Pd(2-amepyr)2](dicl)2kompleksininkristal yapısının bir kısmı  

(b) C-H···π ve π···π etkileĢimleri tarafından üretilen [111] boyunca bir zincir 

oluĢumunu gösteren [Pd(2-amepyr)2](dicl)2kompleksinin kristal yapısının bir kısmı 
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[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 molekülleri birbirlerineN-H···O hidrojen bağları ile C-H···π 

ve π···π etkileĢimleriyle bağlanmaktadır. 2-amepyr ligandının azot atomuna bağlı 

hidrojen atomu ile dicl ligandının karboksil oksijen atomları arasında hidrojen 

bağları bulunmaktadır. Moleküllerarası π···π etkileĢimi komĢu moleküllerin simetrik 

iki fenil halkası arasında oluĢmaktadır ve halka merkezleri arasındaki uzaklık 

3,470(8) Å‘dur. C-H···π ve π···π etkileĢimlerinin kombinasyonu [111] yönünde 

paralel zincir üretir. 

 

 

 

 

 

 

 

Pd-N2-aepyr bağ uzunlukları 2,0494(13) – 2,0625(13) Å belirlenmiĢ olup, literatürde 

yer alan [Co(dicl)2(2-amepyr)2] (Caglar vd., 2014). (2,116(3) – 2,349(3) Å), 

[Ag2(sac)2(aeprd)2] (Yilmaz vd., 2006). (2,4362(16)-2,2057(15) Å) komplekslerinin 

bağ uzunluğundan daha kısa olarak bulunmuĢtur. [Cu(barb)2(aepyrd)] (1,995(3) – 

2,070(3) Å) kompleksinin bağ uzunluğu değerleri ile benzerdir (Aksoy vd., 2009). 

 

5.4.4. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 Kompleksi 

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin molekül yapısı ġekil 5.27‘de ve kompleksin C-

H···π ve N-H···O hidrojen bağları ile üretilen etkileĢimler ġekil 5.28‘de 

 

 

 

 

Tablo 5.4. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları (
o
) 

Bağ Uzunlukları (Å) 

Pd1-N1 2,0494(13) Pd1-N1
i 2,0494(13) 

Pd1-N2 2,0625(13) Pd1-N2
i 2,0625(13) 

Bağ Açıları (
o
) 

N1-Pd1-N2
i 84,47(5) N1-Pd1-N2 84,47(5) 

N1
i
-Pd1-N2 95,53(5) N2

i
-Pd1-N2 180 

N1
i
-Pd1-N1 180 N1-Pd1-N2 84,47 (5) 

Simetri kodu: i:−x+2, −y+1, −z+1 

Table 5.5. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinde moleküler etkileĢimler(Å,
o
) 

D—H···A D—H  H···A D···A  D—H···A  

N3-H3
…

O1 0,86 2,16 2,862(2) 139 

C1-H1A
…

N1
i 0,97 2,62 3,203(2) 119 

N1-H1C
…

O2
ii 0,97 1,99 2,870(2) 150 

N1-H1D…O1 0,97 1,89 2,8007(19) 156 

Simetri kodu: (i) –x+2,-y+1,-z+1; (ii) -x+1,-y+1,-z+1 
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verilmiĢtir.[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksine ait kristalografik veriler Tablo 

5.10‘da, seçilmiĢ bağ uzunlukları, bağ açıları Tablo 5.6‘da ve moleküler etkileĢimler 

Tablo 5.7‘de yer almaktadır. 

 

ġekil 5.27. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin molekül yapısı 

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksi P-1 uzay grubunda triklinik sistemde 

kristallenmektedir. Kompleks [Pd(2-amepyr)2]
2+

 iyonundan ve tamamlayıcı 

anyonolarak davrananmef ligandından oluĢmaktadır. Komplekste 2-amepyr ligandı 

çift diĢli ligant özelliği sergilemekte ve azot atomları ile Pd(II) iyonuna koordine 

olmaktadır. Pd(II) iyonu bozulmuĢ kare düzlem geometriye sahiptir.  

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinde 2-aepyr ligandının azot atomuna bağlı hidrojen 

atomu ile dicl ligandının karboksil oksijen atomları arasında hidrojen bağları 

bulunmaktadır. Kompleks aynı zamanda C-H···π etkileĢimleri içermektedir. C10 

atomu ile C14-C19 (C7) fenil halkası arasında C-H···π etkileĢimleri bulunmaktadır. 
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ġekil 5.28. (a) N-H···O hidrojen bağları ile üretilen [100] boyunca bir zincir 

oluĢumunu gösteren [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin kristal yapısı 

(b) C-H···π etkileĢimleri tarafından üretilen [100] boyunca bir zincir oluĢumunu 

gösteren [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin kristal yapısı 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Tablo 5.6. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları (
o
) 

Bağ Uzunlukları(Å) 

Pd1-N1 2,087(4) Pd1-N1
i 2,087(4) 

Pd1-N2 2,052(4) Pd1-N2
i 2,052(4) 

Bağ Açıları(
o
) 

N2
i
-Pd1-N1 97,26 (16) N2-Pd1-N1

i 97,26(16) 

N2-Pd1-N1 82,74(16) N1-Pd1-N1
i 180 

N2
i
-Pd1-N1

i 82,74(16) N2
i
-Pd1-N2 180 

Simetri kodu: i: −x+1, −y, −z+2 
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Tablo 5.7. [Pd(2-amepyr)2](mef)2 kompleksinde moleküler etkileĢimler(Å,
o
) 

 

 

 

5.4.5. [Pd(2-pymet)2]Cl2Kompleksi 

[Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin molekül yapısı ġekil 5.29‘da verilmiĢtir. [Pd(2-

pymet)2]Cl2 kompleksine ait kristalografik veriler Tablo 5.10‘da, seçilmiĢ bağ 

uzunlukları, bağ açıları Tablo 5.8‘de ve moleküler etkileĢimler Tablo 5.9‘da yer 

almaktadır.  

Kompleksin X-ıĢınları ile aydınlatılan yapısında, [Pd(2-pymet)2]
2+ 

iyonundan ve 

tamamlayıcı iyon olarak klorür iyonlarından oluĢmaktadır. 2-piridinmetanol 

ligandının çift diĢli ligant özelliği sergilediği görülmektedir. Azot ve oksijen atomları 

üzerinden Pd(II) iyonuna koordine olmaktadır ve Pd(II) iyonu etrafındaki kare 

düzlem geometri tamamlanmaktadır. 

 

ġekil 5.29. [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin molekül yapısı 

D—H···A D—H  H···A D···A  D—H···A  

N3-H3
…

O1 0,86 1,96 2,628(6) 133 

C1—H1B···O2
i 0,97 2,53 3,463(8) 161 

C3—H3A···O1
ii 0,97 2,54 3,417(9)  150 

N2—H2C···O2
iii 0,86(2) 1,94(3) 2,760(6) 160(6) 

N2—H2D···O1
iv 0,87(2) 2,09(3) 2,921(6) 160(7) 

N2—H2D···O2
iv 0,87(2) 2,54(6) 3,119(7) 124(6) 

Simetri kodu: (i) -x+1,-y+1,-z+2; (ii) x-1,y-1, z; (iii) x,y-1, z; (iv) -x+2,-y+1,-z+2 
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[Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinde Pd-N2-pymet bağ uzunluğu 2,006(3) Å olarak 

belirlendi. Literatürde yer alan [PdCl2(2-hmpy)2](2,018(5) Å) (Ġcsel vd., 2013) ve 

[Pd(2-hmpy)2(sac)2](2.031(8), 2,051(8) Å) (Ari vd., 2013) komplekslerinin bağ 

uzunluğu ile karĢılaĢtırıldığında daha kısa olarak bulunmuĢtur. [Pd(2-pymet)2]Cl2 

kompleksinde 2-pymet ligandının CH2 grubunun hidrojen atomu ile tamamlayıcı 

iyon olan klor iyonu arasında hidrojen bağı içermektedir.  

 

 

Tablo 5.8. [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinin bağ uzunlukları (Å) ve bağ açıları (o) 

Bağ uzunlukları (Å) 

Pd1-O1 1,991(3) Pd1-O1
i 1,991(3) 

Pd1-N1 2,006(3) Pd1-N1
i 2,006(3) 

Bağ Açıları (
o
) 

O1-Pd1-O1
i 180,0 O1

i
-Pd1-N1 97,16(12) 

O1
i
-Pd1-N1

i 82,84(12) O1-Pd1-N1 82,84(12) 

O1-Pd1-N1
i 97,16(12) N1

i
-Pd1-N1 180,0 

Tablo 5.9. [Pd(2-pymet)2]Cl2 kompleksinde moleküler etkileĢimler (Å,
o
) 

D-H· · ·A D-H  H· · ·A D· · ·A  D-H· · ·A  

C6-H6A
…

Cl1 0,97 2,82 3,585(5) 136,6 

C6-H6B
…

Cl1
 

0,97 2,82 3,585(5) 136,6 
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Tablo 5.10. Komplekslere ait kristalografik veriler  

 

 [PdCl2(3-pic)2] [Pd(dicl)2(3-pic)2] 
[Pd(2-

amepyr)2](dicl)2 

[Pd(2-

amepyr)2] 

(mef)2 

[Pd(2-

pymet)2]Cl2 

Kimyasal formül C12H14Cl2N2Pd C40H34Cl4N4O4Pd C40H48Cl4N6O4P

d 

C42H58N6O4

Pd 

C12H14Cl2N2

O2Pd 

Formül ağırlığı 363,55 882,91 925,04 815,32 395,55 

Dalga boyu(Å) 0,71073 0,71073 0,71073 0,71073 0,71073 

Kristal Sistemi triclinic Monoclinic triclinic triclinic monoclinic 

Uzay Grubu P-1 P 21/n P-1 P-1 C2/m 

B
ir

im
 H

ü
cr

e 
B

o
y
u

tl
ar

ı a (Å) 5,7856(6) 11,2248(12) 7,9083(6) 7,8855(10) 13,542(3) 

b (Å) 7,4389(8) 7,8397(8) 10,8351(8) 8,1254(12) 7,1570(16) 

c (Å) 8,5700(9) 22,386(2) 12,3318(9) 16,747(3) 8,3334(19) 

o) 68,735(3) 90 76,743(2) 96,364(6) 90 

o) 79,300(2) 103,435(4) 84,685(3) 100,726(6) 110,143(5) 

o) 82,697(3) 90 76,357(2) 109,264(5) 90 

Birim hücre hacmi 

(Å)3 
337,03(6) 1916,0(3) 998,67(13) 977,9(2) 2126,86(12) 

Birim hücredeki 

molekül sayısı (Z) 
1 2 1 1 2 

Çizgisel soğurma 

katsayısı (mm-1) 
1,751 0,810 0,782 0,52 1,574 

Hesaplanan Dx 

(Mg m-3) 
1,791 1,530 1,538 1,384 1,732 

Kristal 

Boyutları(mm) 
0,11;0,12;0,17 0,11;0,12;0,16 0,22;0,16;0,14 

0,22;0,15; 

0,13 

0,13; 0,15; 

0,21 

min.;mak.aralığı 

(o) 
1,76;27,31 2,987;28,338 3,09;28,35 0,438; 0,491 3,27;28,30 

Toplanan yansıma 

sayısı 
12011 4765 51753 37557 11415 

Bağımsız yansıma 

sayısı 
1678 3986 4997 3810 1015 

Difraktometre / 

Ölçüm yöntemi 
Full-matrix least-squares on F2 

R 0,0185 0,0538 0,024 0,049 0,049 

S 1,169 1,172 1,12 1,17 1,17 
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5.5. [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2 Kompleksleri Ġçin Önerilen 

Yapılar 

[Pt(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O komplekslerinin yapıları hem 

spektroskopik verilere hem de yapıları X-ıĢını tek kristal tekniği ile aydınlatılan 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pd(2-amepyr)2](mef)2 komplekslerinin spektroskopik 

verileriyle karĢılaĢtırılarak önerilmiĢtir. 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](dicl)2 komplekslerinin FT-IR spektrumları 

karĢılaĢtırıldığında benzer spektrumlara sahip oldukları gözlenmiĢtir ve bunun 

sonucunda da benzer yapılara sahip olduğu önerilmiĢtir. Elementel ve termik analiz 

verileri de bu öneriyi desteklemektedir. Termik analizdeki deneysel kütle kayıpları 

teorik kütle kayıpları ile örtüĢmektedir. 

[Pd(2-amepyr)2](mef)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O komplekslerinin FT-IR 

spektrumları karĢılaĢtırıldığında fonksiyonel grup bölgesinde farklılık 

gözlenmektedir. [Pt(2-aepyr)2](mef)2.2H2O kompleksinin önerilen yapısı termik 

analiz verileriyle desteklenmektedir ve yapısında iki mol aqua ligandı içermektedir. 

[Pt(2-amepyr)2](dicl)2 ve [Pt(2-amepyr)2](mef)2.2H2O kompleksi, mononükleerdir ve 

2-aepyr ligandları, azot atomları aracılığıyla iki diĢli ligand olarak davranmaktadır. 

Komplekslerde dicl ve mef ligantları tamamlayıcı iyon olarak yük denkliğini 

sağlamaktadır. 

 

ġekil 5.30. [Pd(2-amepyr)2](dicl)2 kompleksinin açık yapısı 
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5.6. [Pd(2-pypr)2](mef)2 Kompleksi Ġçin Önerilen Yapılar 

[Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksi de toz olarak elde edilmiĢ olup FT-IR spektrumu, 

elementel ve termik analiz verileri değerlendirilerek kompleks için yapı önerilmiĢtir. 

Termik analizdeki deneysel ve teorik kütle kayıplarının birbirleriyle birebir örtüĢmesi 

önerilen yapıyı desteklemektedir. Ayrıca kompleksin 185 
o
C‘de bozunmaya 

baĢlaması yapıda su veya alkolün olmadığını göstermektedir. FT-IR spektrumunda 

Δν değerinin 179 cm
-1

 olarak belirlenmesi ve bu değerin mef ligandının Δνiyon değeri 

(180 cm
-1

) ile hemen hemen aynı olması kompleksde mef ligandının tamamlayıcı 

iyon özelliği sergilediğini göstermektedir. 

 

ġekil 5.31. [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksinin açık yapısı 

  



64 

 

6. SONUÇLAR 

1. Tez kapsamında, ana ligand olarak NSAĠĠ grubuna dahil olan mefenamik asit 

veya diklofenak, ikincil ligant olarak da N-grubu içeren (3-pikolin, 2-

piridinmetanol, 2-piridinpropanol ve 1-(2-aminoetil)pirrolidin) ligantlar 

kullanılarak sekiz adet yeni karıĢık ligantlı Pd(II) ve Pt(II) kompleksleri 

sentezlendi. Sentezlenen komplekslerin yapıları elementel analiz, FT-IR ve X-

ıĢınları tek kristal çalıĢmalarıyla aydınlatıldı. Komplekslerin termik 

davranıĢları ise eĢ zamanlı TG, DTG ve DTA teknikleri ile açıklandı. 

2. Tek kristali elde edilen komplekslerin{[PdCl2(3-pic)2], [Pd(dicl)2(3-pic)2], 

[Pd(2-amepyr)2](dicl)2, [Pd(2-amepyr)2](mef)2 ve [Pd(2-pymet)2]Cl2} yapıları 

X-ıĢını kırınımı tekniği kullanılarak aydınlatıldı. Komplekslerin kare düzlem 

geometriye sahip olduğu belirlendi. 

3. 3. Sentezlenen komplekslerden [Pt(2-amepyr)2](dicl)2, [Pt(2-amepyr)2](mef)2 

ve [Pd(2-pypr)2](mef)2 kompleksleri toz olarak elde edildi. Toz komplekslerin 

yapıları elementel, termik analiz ve FT-IR sonuçlarının, yapıları X-ıĢınları ile 

aydınlatılan komplekslerin spektroskopik verileriyle karĢılaĢtırılarak önerildi. 

4. Kompleksler % 50-88‘lik verimle elde edildi.   

5. Diklofenak ligandı hem koordinasyon küresinin içinde ligand olarak hem de 

koordinayon küresinin dıĢında tamamlayıcı iyon olarak davranıĢ sergilediği 

gözlemlendi. Mefenamik asit ligandının ise komplekslerde tamamlayıcı iyon 

Ģeklinde yer aldığı ve yük denkliğini sağladığı belirlendi.  

6. Yapılan çalıĢmalarda azot grubu taĢıyan ligantların {3-pikolin, 2-

aminoetilpirrolidin, 2-piridinmetanol} koordinasyon küresinin içerisinde yer 

aldığı ve azot atomu üzerinden metal iyonuna koordine olduğu belirlendi. 

7. Sentezlenen kompleksler havada karalıdır ve nem çekici özelliği 

bulunmamaktadır. Kompleksler suda çözünmezken; alkol ve DMSO‘ da 

ısıtılarak çözünmektedir.  

8. Komplekslerin FT-IR çalıĢmalarında, diklofenak ve mefenamik asidinin 

karboksil grubunun bağlanma modunu seçerken asimetrik ve simetrik COO
-
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gerilme titreĢim pikleri arasındaki farktan yaralanıldı. υasim(COO
-
) ve 

υsim(COO
-
) gerilme titreĢim frekanslarındaki değiĢimler koordinasyon Ģeklini 

açıklamada kullanılmıĢtır. 

9. Komplekslerin termik davranıĢları TG, DTG ve DTA teknikleriyle aydınlatıldı. 

Termik analiz çalıĢmaları neticesinde komplekslerin oldukça kararlı olduğu 

belirlendi. Kompleksler genellikle 200 
o
C civarında bozunmaya baĢlamıĢtır. 

Son bozunma ürünün de ya metal oksit ya da metal olduğu belirlendi.  
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