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ÖZET 

NANO-SERYUM(IV) OKSĠT KATALĠZÖRLÜĞÜNDE DĠMERĠK TĠYO-

SCHĠFF BAZI TÜREVLERĠNĠN SENTEZĠ, YAPILARININ 

KARAKTERĠZASYONU, TERMAL KARARLILIKLARININ VE BĠYOLOJĠK 

AKTĠVĠTELERĠNĠN ĠNCELENMESĠ 

Aslıhan DALMAZ  

Düzce Üniversitesi 

Fen Bilimleri Enstitüsü, Kimya Anabilim Dalı 

Yüksek Lisans Tezi  

DanıĢman: Prof. Dr. Sefa DURMUġ  

Aralık 2016, 176 sayfa 

Bu çalıĢmada, ilk olarak birçok reaksiyonda katalizör olarak kullanılabilecek olan CeO2 

nanopartikülleri, seryum(III) nitrat hekzahidrat‟ın bazik ortamda sulu çözeltisi 

hazırlanarak sentezlenmiĢtir. Ġkinci aĢama da ise, katalizörsüz ve nano boyutlarda 

hazırlanan seryum(IV) oksit katalizörlüğünde, uygun Ģartlar altında çeĢitli aromatik 

aldehitler ile 2,2‟-diaminodifenil disülfitin reaksiyonu yoluyla dimerik disülfit Schiff 

bazları sentezlenmiĢtir. CeO2 nanokatalizörünün, tepkime süresi, ürün verimi gibi 

parametrelerdeki değiĢimi araĢtırılmıĢtır. Sentezlenen CeO2 nanokatalizörünün 

morfoloji ve kristal özellikleri X-ıĢını kırınımı difraktometresi (XRD), taramalı elektron 

mikroskobu (SEM), enerji dağılımlı X-ıĢınları (EDX) ile karakterize edilmiĢ, aynı 

zamanda nanokatalizörün ve bileĢiklerin yapısı raman spektroskopisi, fourier 

dönüĢümlü infrared (FT-IR) spektroskopisi, UV-vis spektroskopisi ve floresans 

spektroskopisiyle aydınlatılmıĢ ve termogravimetrik analiz (TGA) / diferansiyel termal 

analizi (DTA) ile termal kararlılıkları tespit edilmiĢtir. Sentezlenen bileĢiklerin bazı 

Gram pozitif ve Gram negatif bakteriler ile mayalar üzerindeki antibakteriyel ve 

antifungal aktivite düzeyleri Disk Difüzyon metodu ile belirlenmiĢ ve antimikrobiyal 

aktivite düzeyleri mukayese antibiyotiklerle kıyaslanmıĢtır. 

 

Anahtar Kelimeler: Biyolojik aktivite, Dimer, Nanokatalizör, Seryum(IV) oksit, Tiyo-

Schiff bazı. 

 



                                                                                 

 

ABSTRACT 

SYNTHESIS OF DIMERIC THIO-SCHIFF BASE DERIVATIVES WITH 

NANO-CERIUM(IV) OXIDE CATALYSTS,  CHARACTERIZATION OF 

STRUCTURES, INVESTIGATION OF THEIR THERMAL STABILITY AND 

BIOLOGICAL ACTIVITIES  

Aslıhan DALMAZ  

Duzce University 

Graduate School Natural and Applied Sciences, Departmant of Chemistry 

Master of Science Thesis 

Supervisor: Prof. Dr. Sefa DURMUġ 

December 2016, 176 pages 

In this work, first, CeO2 nanoparticles, which can be used as catalysts in many reactions, 

were synthesized by preparing aqueous solution of cerium(III) nitrate hexahydrate in 

basic medium. In the second step, dimeric disulfide Schiff bases were synthesized via 

reaction of 2,2‟-diaminodiphenyl disulfide with various aromatic aldehydes with nano-

sized cerium(IV) oxide catalyst and without catalyst. Effect of catalyst on some 

parameters such as reaction time and yield of product were investigated. The 

morphology and crystal features of synthesized CeO2 nanocatalyst were characterized 

by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), energy dispersive X-

ray (EDX), but also nanocatalyst and compounds structures were illustrated by raman 

spectroscopy, fourier transform infrared (FT-IR) spectroscopy, UV-vis spectroscopy 

and fluorescence spectroscopy and their thermal stability was determined by 

thermogravimetric analysis (TGA) / differential thermal analysis (DTA). The 

antibacterial and antifungal activity levels of the synthesized compounds on some Gram 

positive and Gram negative bacteria and yeast were determined by Disk Diffusion 

method and antimicrobial activity levels were compared with comparable antibiotics. 

 

Keywords: Biological activity, Dimer, Nanocatalyst, Cerium(IV) oxide, Thio-Schiff 

base. 
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EXTENDED ABSTRACT 

SYNTHESIS OF DIMERIC THIO-SCHIFF BASE DERIVATIVES WITH 

NANO-CERIUM(IV) OXIDE CATALYSTS,  CHARACTERIZATION OF 

STRUCTURES, INVESTIGATION OF THEIR THERMAL STABILITY AND 

BIOLOGICAL ACTIVITIES  

Aslıhan DALMAZ 

Duzce University 

Graduate School Natural and Applied Sciences, Departmant of Chemistry 

Master of Science Thesis 

Supervisor: Prof. Dr. Sefa DURMUS 

December 2016, 176 pages 

 

INTRODUCTION: 

Nowadays, uses of sustainable catalysts are considered as one of the key points in terms 

of green chemistry for the synthesis of many compounds. From this aspect, 

nanocatalysts have emerged with good catalytic activity owing to their small size, large 

surface area, separable from reaction mixtures and reusability. Lanthanide oxide 

nanocatalysts have received a great deal of attention due to their easy production and 

efficient isolation which avoids loss of catalyst associated with filtration, easily 

obtainable, low cost and they have been widely applied in organic reactions. Among the 

various lanthanide oxide nanoparticles, cerium oxide-based catalysts are widely used as 

effective oxidation systems due to their unique properties such as redox, oxygen release 

and storage abilities.  

Compounds that contain disulphide bonds in their structure such as the dimeric 

disulphide Schiff bases, which are pharmacologically active molecules and play 

important roles in biochemical processes. With these aspects of properties in mind, the 

ligands of thio-Schiff bases and their transition metal complexes have attracted 

significant attention for the scientists and investigators. Therefore, a number of methods 

have been developed for the synthesis of dimeric disulphide Schiff bases. However, the 

methods mentioned above suffer from one or more disadvantages such as involving 

hazardous organic solvents, unsatisfactory yields, tedious work-up conditions, long 

reaction times and large catalyst loadings. 

Herein, we report a simple and high-yielding protocol for the synthesis of dimeric 
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disulphide Schiff bases via condensation of 2,2‟-diaminodiphenyl disulphide with 

various aromatic aldehydes under reflux using CeO2 nanoparticles as a catalyst. This 

method is an efficient and rapid for the synthesis of dimeric disulphide Schiff bases and 

its derivatives. 

MATERIAL AND METHODS: 

CeO2 nanoparticles, which can be used as catalysts in many reactions, were synthesized 

by preparing aqueous solution of cerium(III) nitrate hexahydrate in basic medium. 

Dimeric disulphide Schiff bases were synthesized via reaction of 2,2‟-diaminodiphenyl 

disulphide with various aromatic aldehydes under reflux in nano-sized cerium(IV) oxide 

catalyst and without catalyst. CeO2 nanocatalyst, the change in parameters such as 

reaction time, product yield etc. in the synthesis reaction of Schiff bases was 

investigated. The morphology and crystal features of synthesized CeO2 nanocatalyst 

were characterized by X-ray diffraction (XRD), scanning electron microscopy (SEM), 

energy dispersive X-ray (EDX), but also nanocatalyst and compounds structures were 

illustrated by raman spectroscopy, fourier transform infrared (FT-IR) spectroscopy, UV-

vis spectroscopy and fluorescence spectroscopy and their thermal stabilities were 

determined by thermogravimetric analysis (TGA) / differential thermal analysis (DTA). 

RESULTS AND DISCUSSION: 

We report here, dimeric disulphide Schiff bases were successfully prepared by both 

catalyst free condition and CeO2 nanoparticles as a catalyst. The prepared CeO2 

nanocatalyst was an efficient and recyclable catalyst and its catalytic effect towards to 

synthesis of Schiff bases was investigated. The structure features of CeO2 nanocatalyst 

were characterized by microscopic and spectroscopic methods. The salient features of 

the present method are shorter reaction time, mild reaction conditions, reusability of the 

catalyst, easily available reagent and applicability to a wide range of ligands. In 

comparison with the catalyst‐free condition, the reaction rate and yield were increased 

when the reaction was carried out in the presence of the catalyst. 

Schiff bases bearing sulphur aryl or heterocyclic groups having azomethine are known 

to possess pharmacological and biological activities. The presence of electron donating 

or electron withdrawing groups of the different substituents on the phenyl rings, which 

included disulphide-linkage in the heteroaromatic groups, enhanced the antibacterial 

and antifungal activities. 
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In present study, we have synthesized disulphide derivatives L1-L22 and evaluated their 

antibacterial and antifungal activity by Disc Diffusion Methods. The antibacterial and 

antifungal activities of the synthesized Schiff bases were examined on four different 

bacteries and four different yeasts, which were provided from Duzce University 

Research and Training Hospital. Based on the obtained results, the synthesized 

compounds exhibited antibacterial and antifungal activity at varying degrees against to 

Gram positive - Gram negative bacteria and yeast strains. The antibacterial and 

antifungal activities of the obtained compounds were compared with antibiotics. It can be 

concluded that many of the compounds were almost equivalent to the antibiotics and these 

compounds may be used as a drug in pharmacology against the bacteria and yeast strains. 

The fluorescence properties of the synthesized compounds were examined by 

determining the absorption wavelength and the maximum excitation and emission 

wavelength in the range of 200-800 nm in DMSO solutions (C = 1.0 x 10
-6

 mol/L). 

Although there are many field studies on disulphide-derived compounds, research on 

their fluorescence properties is restricted. In this work, we investigated the fluorescence 

properties of disulphide-derivatized Schiff base compounds to remove a deficiency in 

the field of work. 

When we compared with the literatures, it can be said that this study is original because 

the study includes innovations and the works in this field has not been found yet. When 

the SEM images of the ligands synthesized with catalyst and catalyst free conditions 

were examined, it was observed that some changes occurred in the morphological 

structure. Moreover, it was determined that some structures were deformed, while in 

some compounds, the spherical structures were transformed into prisms and were 

formed a regular structure. In additionally, catalyst provides less reaction times, 

excellent yield, green and ecological procedure for the synthesis of compounds. 
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1. GĠRĠġ 

1.1. SCHĠFF BAZLARI VE GENEL ÖZELLĠKLERĠ 

Schiff bazları yapılarında karbon ve azot atomları arasında çift bağ ile azot atomuna 

bağlı alkil veya aril grubu içeren kararlı imin bileĢikleridir. Ġlk kez 1869‟da Schiff [1] 

tarafından bir primer amin ve bir aktif karbonil grubunun kondenzasyonundan elde 

edilen ve azometin (>C=N-) grubu içeren bu ligandlara “Schiff Bazları” denir. Bu tür 

bileĢiklerin ligand olarak kullanılması ilk defa 1933 yılında Pfeiffer ve diğ. [2] 

tarafından gerçekleĢtirilmiĢtir. Yine aynı grup çeĢitli Schiff bazları sentezleyerek bu 

ligandların bakır komplekslerini de sentezlemeyi baĢarmıĢlardır. 

Schiff bazlarının kararlı olmasının temeli azometin grubu ile yakından ilgilidir. Karbon-

azot atomları arasındaki çift bağ ne kadar kararlı ise Schiff bazları da o kadar kararlı 

yapı meydana getirmektedirler. Azometin grubundaki azot atomuna bir alkil ya da aril 

grubu bağlandığında, azometin bileĢiğinin kararlılığı artmaktadır. Azometin grubunun 

en karakteristik özelliklerinden biri de metallerle kompleks oluĢturma yatkınlıklarıdır. 

Azometin formundaki grup zayıf bazik özelliğe sahip olup renkli kristal yapılı bileĢikler 

verme eğilimi de göstermektedirler. Belli bir kristal yapıda olmalarından dolayı 

çoğunlukla keskin erime noktasına sahiptirler. Kompleksleri ise genellikle normal 

Ģartlar altında kararlı olup yüksek erime noktasına veya çok yüksek sıcaklıklarda ise 

bozunma aralığına sahiptirler.  

Kararlı Schiff bazı oluĢumuna etki eden en önemli etmenlerden biride yapısında N, S ve 

O gibi donör atomların mevcudiyeti ve bu tip elektron verici grupların elektronlarını 

kolayca vermelerinden dolayı rahatlıkla kompleks yapı oluĢturabilmeleridir. Ayrıca 

donör atomlarının türünün ve sayısının kompleks yapısı ve çeĢitliliği üzerine etkisi 

büyüktür. Fakat Schiff bazı ve kompleks teĢekkülü sadece donör atomlara bağlı olarak 

Ģekillenmez.  

Yapısında barındırdığı donör atomların türüne ve sayısına bağlı olarak Schiff bazları 

oluĢumunda etkin rol alan donör atomların simgelerinin kısaltılması ile gösterilirler. 

Literatürlerde geçen en yaygın Schiff bazı tipleri ise;  NO, ONO, ONNO, ONS, N2S2, 

N2S2O2‟dir [3]-[5]. Ayrıca Schiff bazları içinde en iyi ligandlar imin grubuna orto 

durumda -OH, -NH2, -SH, -OCH3 gibi gruplar ihtiva edenlerdir [6]. 
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Schiff bazı ligandlarının sentezi genel olarak iki ana basamaklı bir tepkime ile 

gösterilebilir. Birinci basamakta, donör özelliğe sahip bir aminin asidik ortamda 

karbonil karbonuna katılması, daha sonra ise azotun bir proton kaybetmesi ve oksijene 

bir proton bağlanmasıdır. Ġkinci basamak ise protonlanmıĢ olan hidroksil grubunun su 

olarak ayrılmasıdır [7]. Her ne kadar iki ana basamaktan oluĢtuğu ifade edilse de genel 

reaksiyon mekanizmasında dipolar veya iyonik formda ara ürünlerde oluĢmaktadır.  

Schiff bazlarının yapısında bulunan imin bağına komĢu özellikle orto pozisyonundaki    

-SH, -OH, -OCH3 gibi grupların mevcudiyeti ve bu gruplardaki ortaklanmamıĢ elektron 

çiftlerinin kolayca bağlanabilmesinden dolayı kelat bileĢikler oluĢturma eğilimi 

yüksektir. Özellikle orto pozisyonundaki elektronegatif atomlar ve imin bağındaki azot 

atomunun yakınlığından dolayı ikidiĢli, dörtdiĢli veya altıdiĢli ligandlar çok yaygın 

olarak literatürler de görülmektedir. Yapısında elektron verici gruplar bulunduran Schiff 

bazlarının kararlı kelat bileĢik verme yatkınlıklarından dolayı özellikle bu alanda çok 

fazla çalıĢma mevcuttur [5], [8], [ 9]. 

Schiff bazlarının metallerle kolay koordine olma özelliğinden dolayı koordinasyon 

kimyasındaki önemi güncelliğini korumaktadır. Özellikle son yıllarda farklı disiplinlerle 

yapılan çalıĢmalarla önemi disiplinler arası olma özelliği de kazanmıĢtır. Örneğin 

yapısında özellikle kükürt barındıran Schiff bazlarının biyolojik aktivitelerinin fazla 

olması ve antibakteriyel, antitümör gibi özelliklerinin keĢfi Schiff bazlarının öneminin 

farklı disiplinlerinde dikkatini çekmesini sağlamıĢtır [10], [11]. Ayrıca Schiff bazlarının 

çoğu metalle kolay kompleks yapma yatkınlıklarından dolayı metaller kimyasında, 

metalürjide, sanayide özellikle tekstilde boyar maddelerin üretiminde, ilaçların 

hazırlanmasında, elektronik endüstrisinde, plastik sanayisinde, polimer üretiminde, 

analitik kimyada ve sıvı kristal teknolojisi gibi pek çok alanda önemini hala 

korumaktadır [12], [13].  

1.2. TĠYO-SCHĠFF BAZLARI VE GENEL ÖZELLĠKLERĠ 

Yapısında donör atom olarak kükürt barındıran Schiff bazlarına Tiyo-Schiff bazları 

denilmektedir. Tiyo-Schiff bazlarının kükürt atomlarının aktif veya pasif olmalarına 

göre iki farklı durumun olduğu görülmektedir. Burada kükürt atomlarının bağlanma 

Ģekli ve bağlı olduğu atomun kimyası da ayrı bir önem taĢımaktadır. Ayrıca kükürt 

atomlarının yapıya katkılarını incelemek için kükürt atomlarının sayısı, yapısı, 
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hibritleĢmesi, sterik etkisi, indüktif etkisi gibi pek çok parametreleri göz önünde 

bulundurmak gerekmektedir. ġayet yapıda –SH grubu bulunuyorsa koordinasyona 

uygun Ģartlar altında katılması sağlanmalıdır. Yapıda disülfit bağları var ise genellikle 

metallerle koordinasyona katılmamaktadırlar. Fakat yapısında disülfit bağları bulunan 

bazı metal komplekslerinde merkez atomun koordinasyon sayısını tamamlamak için 

kükürt atomları ortaklanmamıĢ elektronlarını koordine kovalent bağ yaparak 

kullanmaktadırlar [14]. Ġki kükürt atomu birbirine doğrudan bağlı ise genellikle 

etkileĢime girmemektedirler. Fakat kükürt atomları arasında daha elektropozitif atomlar 

varsa buradaki kükürtlerin özellikle metallerle etkileĢtikleri de gözlenmiĢtir. Tiyo-Schiff 

bazları metalin kimyasına göre de değiĢiklik göstermektedirler. Örneğin çinko ile 

yapmıĢ olduğu bazı kompleksler de disülfit bağlarının koptuğu ve merkez metal atomun 

köprü görevi gördüğü bazı çalıĢmalarda vurgulanmaktadır. Ayrıca kükürtün yumuĢak 

bir baz olması da özellikle yumuĢak asit olan bazı metallerle etkileĢimini 

kolaylaĢtırmakta ve çalıĢma alanını geniĢletmektedir [15], [16]. 

1.3. EN YAYGIN TĠYO-SCHĠFF BAZI TĠPLERĠ 

Literatürlerde çok çeĢitli donör atomları ihtiva eden homo veya heteroatomik tiplere 

rastlamak mümkündür. Örneğin yapısında kükürt içeren taç eterik yapılarda mevcut 

olup literatürde sık rastlanmaktadır. Bunların en yaygın örnekleri ġekil 1.1‟ de 

görülmektedir [17]. 

 

 

ġekil 1.1. Bazı tiyo-taç eterler. 
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Yapısında O, N ve S gibi (ġekil 1.2) elektronegatif atomlar  barındıran ftalosiyaninlerin 

makrosiklik  yapılaĢmasında ve simetrik moleküller oluĢum mekanizmasında ayrı  bir  

yeri vardır [18]. 

 
ġekil 1.2. Bazı tiyo-ftalosiyanin komplekslerine örnekler. 

Schiff bazları genellikle yapısında bulundurdukları elektronegatif ve donör atomlara 

göre sınıflandırılmaktadırlar. En yaygın Tiyo-Schiff bazı tipleri Ģunlardır; 

1.3.1. NNS Tipi Tiyo-Schiff Bazları   

Ġki azot ve bir kükürt heteroatom içerikli üç diĢli NNS tipi yapılarda literatürde mevcut 

olup genellikle bu tip yapıların kararlı koordinasyon bileĢikleri sentezlenmiĢtir. Buna 

örnek olarak 2008 yılında A. G. Castro ve diğ. 2-kinolin-N-(2‟-metiltiyo-fenil) 

metilenimin bileĢiğinin (ġekil 1.3) Cu(II) ve Co(II) komplekslerini sentezlemiĢ ve 

yapılarını X-ıĢınları kırınımı metodu ile açıklamıĢlardır. Cu(II) ve Co(II)‟nin klorürlü 

komplekslerinin koordinasyon geometrisinin bozunmuĢ kare piramidal ve Co(II)‟nin 

tiyosiyanat kompleksinin ise bozunmuĢ trigonal bipiramidal yapı olduğunu 

belirtmiĢlerdir. Ayrıca klorür ve siyanat gibi anyonların koordinasyona ve örgü yapısına 

etkisini de X-ıĢınları çalıĢmaları ile açıklamıĢlardır [19].  

 

ġekil 1.3. 2-kinolin-N-(2‟-metiltiyo-fenil)metilenimin‟in yapısı. 

ÜçdiĢli NNS tipi Schiff bazlarına S. A. Omar ve diğ.‟nin [20] 2014 yılındaki 

çalıĢmaları, ġekil 1.4‟teki bileĢik diğer bir örnek olarak verilebilir.  
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ġekil 1.4. S-benzil-β-N-(2-asetilpiridin-4-ilmetilen)hidrazinkarboditiyonat Schiff bazı. 

1.3.2. ONS Tipi Tiyo-Schiff Bazları   

Üç diĢli ligandlar serisinin en popüler örneklerinden olan ONS tipi Tiyo-Schiff bazları 

hakkında literatürler de örneklere ulaĢmak mümkündür. Bu tip üçdiĢli ligandlarda 

yaygın olarak karĢılaĢılan sorunlardan biride bu tip yapılar kompleks bileĢik 

oluĢtururken koordinasyon sayılarının yetersizliğidir. Bundan dolayı koordinasyon 

sayılarını tamamlamak için genellikle elektron verici grupları barındıran ya da 

ortaklanmamıĢ elektron içeren donör atomları olan piridin, piperidin veya lutidin gibi 

yapılar yardımcı ligand olarak kullanılabilmektedir. Buna en güzel örnek S. DurmuĢ ve 

diğ.‟nin [21], [22] 2010 ve 2011 yılında yapmıĢ oldukları çalıĢmaları (ġekil 1.5 ve ġekil 

1.6) verilebilir. 2010 yılındaki çalıĢmalarında ONS tipli ligandın kare düzlem Ni(II) 

kompleksinin yapısını X-ıĢınları kırınımı metodu ile aydınlattıktan sonra termal 

bozunmalarını incelemiĢlerdir. 2011 yılındaki çalıĢmalarında ise aynı ligandın Ni(II), 

Cu(II), Co(II) ve Cd(II) komplekslerinin yapılarını karakterize etmiĢ ve elektrokimyasal 

davranıĢlarını da incelemiĢlerdir.  

 
ġekil 1.5. ONS tipi komplekslerin kimyasal yapısı. 
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ġekil 1.6. ONS tipi Schiff bazı metal komplekslerinin genel yapısı. 

1.3.3. NNOS (NSNO) Tipi Tiyo-Schiff Bazları  

T. A. Yousef ve diğ. [8] NSNO tipi donör ligandları ve Co(II), Cu(II), Cd(II), Fe(II) ve 

U(VI) komplekslerinin antimikrobiyal ve Deoksiribo Nükleik Asit (DNA) çalıĢmalarını 

2012 yılında yayımlamıĢlardır. Ayrıca ġekil 1.7‟deki ligandda da tiyon-tiyol 

tautomerizminin olduğunu da ifade etmiĢlerdir.  

 

ġekil 1.7. NNOS tipi ligandın tiyon-tiyol tautomer gösterimi. 

1.3.4. N2S2Tipi Tiyo-Schiff Bazları   

(NS)2 tipi ligandlara esnek yapıdaki bazı molekülleri de ilave eden D. Khalaji ve diğ. 

[23] [Cu2(μ-I)2(μ-(tiyo)2dapte)]n‟nin koordinasyon polimerini yapmayı baĢarmıĢlardır. 

Esnek ligandlar serisine yeni bir örnek daha kazandıran M. Morshedi ve diğ. [3] 2009 

yılında zeolitleri ġekil 1.8‟deki konak molekül ve [VO([R]2-N2X2]
2+

 (R= H, CH3; X= 

NH, O, S) ise konuk molekül olarak etkileĢtirerek nanokompozit materyal yapmıĢlardır. 
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ġekil 1.8. Konak Zeolit-Y ve konuk okso-vanadyum komplekslerinin enkapsülüsyonu. 

2004 yılında S. Chandra ve R. Kumar [24] N2O2, N2S2 ve N4 tipli makrosiklik ligandlar 

(ġekil 1.9) sentezlemiĢ ve bazı karbon köprülü disülfitlerin Cr(III) ve Mn(II)‟ nin tek 

çekirdekli komplekslerinin (ġekil 1.10) yapılarını aydınlatmıĢlardır. 

 

ġekil 1.9. 1,2-di(o-aminofeniltiyo)etan‟ın sentezi. 
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ġekil 1.10. Cr(III) ve Mn(II) komplekslerinin tahmini yapısı. 

1.3.5. N2S2O2 Tipi Tiyo-Schiff Bazları   

N2S2O2 tipi altıdiĢli ligandlar serisine ġekil 1.11‟deki örnek 2011 yılında W. A. L. 

Zoubi ve diğ. [4] tarafından verilmiĢtir. Elektronegatif üç farklı heteroatom ve 

ortaklanmamıĢ elektron çifti içeren (NSO)2 tipi olarak da ifade edilen bu yapıların 

kapasitesi üzerine pek çok çalıĢma da mevcuttur. 

 

ġekil 1.11. N2S2O2 tipi Schiff bazı örneği. 

S. Chandra ve R. Kumar‟ın [25] önerdiği yapılara ilaveten S. Sarkar ve K. Dey 1,2-di(o-

aminofeniltiyo)etan‟ın N2S2O2 tipi altıdiĢli ligandını sentezlemiĢ ve çalıĢmasında kobalt 

kompleksinin +2 yükseltgenme basamağından +3 yükseltgenme basamağına kompleks 

içinde havanın oksijeni ile yükseltgendiğini ve -S-CH2-CH2-S- bağının koptuğunu ġekil 

1.12‟de görüldüğü gibi vurgulamıĢlardır. 
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ġekil 1.12. C-S bağının oksidatif bölünmesinin Ģematik gösterimi. 

1.3.6. Köprülü Tip Tiyo-Schiff Bazları   

Literatürlerde disülfit bileĢikleri ile yapılan araĢtırmada gözlenen bir form ise iki kükürt 

atomu arasındaki yine iki atomlu karbon zincirli etan içerikli  -S-CH2-CH2-S- yapısıdır. 

Bu yapı ile ilgili çalıĢmaların çok olmasının sebeplerinden biri de kükürt-kükürt 

atomları arasında karbon atomlarının olması ve molekül içindeki boĢluğun diğer 
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formlara göre daha fazla olması ve bundan dolayı da boĢluğu doldurabilecek farklı 

özellikteki metal atomlarını kolayca hapsedebilme özelliği göstermeleridir. Bu 

özelliklerden dolayı bu tip disülfit yapıları ile ilgili olarak çok sayıda metal kompleks 

yapma giriĢimleri olmuĢtur.  

2002 yılında G. Rajsekhar ve diğ. [5] Co(II)‟nin asetat, klorür ve sülfat tuzlarının 

komplekslerini (ġekil 1.13) argon atmosferinde sentezlemiĢtir. 

 

ġekil 1.13. Co(II) tuzları ile Schiff bazının reaksiyonları. 

I. Sheikhshoaie ve A. Kamali [26] simetrik N2O2 tipi koordinasyonlu Schiff bazına 

örnek olması anlamında N,N‟-bis(2-hidroksi-3-metoksibenziliden)-2,2‟-(amino 

feniltiyo)etan (L1) ve N,N‟-bis(2-hidroksibenziliden)-2,2‟-(aminofeniltiyo)etan‟ı (L2) 

sentezlemiĢ (ġekil 1.14) ve yapısal özellikleri hakkında bilgi vermiĢlerdir. 

 

ġekil 1.14. L1 ve L2 ligandlarının yapısı. 

Ġ. Değirmencioğlu ve diğ. [15] tiyofenilamin sübstitüenti içeren polimerik 

ftalosiyaninlerin ditiyo köprülü bileĢiklerinin metal komplekslerinin sentezinde 

mikrodalga tekniği kullanmıĢlar ve 350 W‟ta 6-8 dakika aralığında CuCl2, susuz CoCl2, 

Ni(CH3COOH)2, Zn(CH3COOH)2 ve PbO‟in susuz tuzlarının polimerik komplekslerini 

sentezlemiĢlerdir. 
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H. Temel ve diğ. [16] 2012 yılında benzer bir çalıĢma ile Cu(II), Co(III), Ni(II) ve 

Pd(II) komplekslerini sentezlemiĢ (ġekil 1.15) ayrıca bakır, kobalt ve nikel 

komplekslerinde merkez metal atomun koordinasyonlarını tamamlamak için kükürt 

atomlarından da elektron aldıklarını fakat palladyumda ise iki çekirdekli bir yapı 

oluĢtuğunu ve kükürt atomları ile etkileĢim içinde olmadıklarını iddia etmektedirler. 

Ayrıca kütle spektrumlarından yola çıkarak tüm ara ürünlerin tahmini formlarını 

önermiĢlerdir. 

 

 

 

ġekil 1.15. Cu(II), Co(III), Ni(II) ve Pd(II) komplekslerinin tahmini moleküler yapıları. 

Yine aynı yılda Y. Baran ve diğ. [27] bir seri benzer formdaki çok diĢli ligandların 

Pt(II) komplekslerini sentezlemiĢler, yapılarını X-ıĢınları kırınımı ve diğer tekniklerle 

aydınlatmıĢlar ve farklı olarak da termal özelliklerini de incelemiĢlerdir. 

M. Amirnasr ve diğ. 1,2-bis-(2-amino-fenilsülfanil)etan‟dan türetilmiĢ Schiff bazı metal 

kompleksleri serisine Cu(I) kompleksini de (ġekil 1.16) 2013 yılında ilave etmiĢlerdir 

[28]. Bu çalıĢma grubu yine aynı yılda bu kompleksin elektrokimyasal özelliklerini 

incelemiĢtir [9].  
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ġekil 1.16. Cu(I) komplekslerinin kimyasal yapısı. 

P. K. Yaman ve diğ. [29] 2014 yılında ġekil 1.17‟deki dörtdiĢli Schiff bazı N,N‟,bis(2-

hidroksinaftalin)-1,2-bis(o-tiyofenoksi)etan bileĢiğinin Pd(II) komplekslerini 

sentezlemeyi baĢarmıĢ ve bu kompleksin türevlerinin optik, katalitik uygulamalarını da 

detaylı bir Ģekilde incelemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.17. Pd(II) komplekslerinin hazırlanması. 

2015 yılından sonra bu tip yapılara literatürlerde tiyo-eter Schiff bazları anahtar 

kelimesi ile çok sık rastlanmaktadır. Örneğin 2015 yılında A. A. Dehghani-Firouzabadi 

ve diğ. [30] 2016 yılında ise J. K. Nag ve diğ. [31] çalıĢmalarında tiyo-eter Schiff 

bazları terimini kullanmayı tercih etmiĢlerdir. 

S. Brinić [32] S,S‟-bis-(2-aminofenil)etanbis(tiyolat) (APhET) 1,2-di-(o-aminofeniltiyo) 

etan (DAPhTE) ve 1,2-di-(o-salisilaldiminofeniltiyo)etan (SAPhTE) ligandlarının 

modifikasyonunu ve Cu(II) üzerine polivinilklorür (PVC) membran elektrot olarak 

etkisini araĢtırmıĢlardır. AraĢtırmalarının sonucunda da DAPhTE „nin etkili bir 

membran malzemesinin membran hücresi ile iyonoforun etkileĢiminin zayıflığından ve 

kararsız potansiyelinden dolayı iyi bir malzeme olmadığını fakat yapıya aldehitin ilavesi 
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ile oluĢan SAPhTE „nin Cu(II) iyonlarının konsantrasyonlarının ölçülmesinde uygun bir 

elektrot olarak kullanılabileceğini belirtmiĢlerdir. 

1.3.7.  S-S Tipi Tiyo-Schiff Bazları  

ġekil 1.18‟de görülen dimerik yapıdaki bileĢiklerde bulunan disülfit bağları ise insan 

metabolizmasında çok önemli bir yere sahiptir. Sistein aminoasidini içeren protein 

moleküllerinde yükseltgenme ile oluĢan bu tür bağlar moleküllerin tersiyer ve kuaterner 

yapılarını kararlı yaparak bir arada tutulmalarını sağlar [33]. Disülfit bağları protein 

molekülünün Ģeklinin oluĢmasında ve korunmasında önemlidir. Disülfit bağları bir 

polipeptit zinciri içerisinde kurulabildiği gibi polipeptit zincirleri arasında da 

kurulabilir. Buna ilaveten saçlarımız da keratin yapıda olup sistin içeriği bakımından 

zengin olan α-keratinlere bir örnektir. Heliks Ģeklindeki saç teli yapısında bulunan 

sistein aminoasitleri arasında oluĢan çapraz disülfit bağları ise, saçın düz veya kıvırcık 

oluĢunu tayin eden temel nedendir.  

 

ġekil 1.18. Sistein molekülü ve disülfit bağı içeren dimerik yapı. 

1.4.  S-S TĠPĠ DĠSÜLFĠT ĠÇEREN TĠYO-SCHĠFF BAZLARI 

N,N‟[1,1‟-ditiyobis(fenilen)]bis(benziliden) ve o-o‟-(N,N‟-dipikolidin)diazadifenil 

disülfit gibi yapısında disülfit içeren bileĢiklerin insanlarda var olan seçilmiĢ bazı 

bakteri örneklerine karĢı davranıĢları incelenmiĢ ve klinik çalıĢmalarda göstermiĢtir ki 

yapısında disülfit olan bileĢiklerin üriner enfeksiyon patojenlere göre gözle ilgili 

patojenler ve antibiyotiğe karĢı dirençli patojenlere karĢı daha etkili olduğu tespit 

edilmiĢtir [34]. 

Bis(aminofenil)disülfit‟in antimikrobiyal ajan olarak p-vanilin ile kondenzasyonu 

sonucunda oluĢan Schiff bazlarının yapılarının aktivasyonu incelenmiĢtir [35]. Özellikle 

heterosiklik halkadaki azotun biyolojik aktivasyonu çok uzun zamandır bilinmektedir 

[36], [37]. Son yıllarda yapısında disülfit içeren bileĢiklerin biyolojik aktiviteleri anti- 

insan bağıĢıklık yetmez virüsü (Human immunodeficiency virüs HIV), antibakteriyel, 

antifungal ve ayrıca piridin, furan ve tiyofen gibi aromatik veya heteroatomik gruplara 
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sahip bileĢikler içerenlerin de biyolojik aktiviteleri incelenmiĢtir [38]-[43]. 

Literatürlerde özellikle fenil halkası içeren bileĢiklerin tercih edilmesinin sebeplerinden 

biride fenil halkasındaki farklı sübstitüe grupların elektron alması veya vermesinden 

dolayı antibakteriyel veya antifungal aktivite göstermeleridir [44]-[46]. 

Sarımsakta bulunan diallildisülfit ve ajoen gibi disülfit türevlerinin antibakteriyel ve 

antifungal özelliklerini içeren antimikrobiyal özelliği ve ayrıca antiviral özelliği de 

bilinmektedir. Hatta sülfit molekülünde kükürt atomlarının sayısının artması ile 

antifungal aktivitesinin (üç veya daha fazla) arttığı da tespit edilmiĢtir [47].  

Disülfit bileĢikleri son yıllarda sadece biyolojik alanda değil lityum pillerinde 

organik/polimer katot materyali olarak da kullanılmaktadırlar [48]-[52]. Molekülün 

içinde –SH grupları olan bileĢiklerin özellikle geri dönüĢümlü proseslerde enerji 

değiĢiminin mümkün olduğu mekanizmalarda –SH bağlarının kolaylıkla S-S bağlarına 

yeniden dönüĢmesinden dolayı enerji depolama materyali olarak da kullanılabileceği 

göz önünde bulundurulmaktadır. Bu tip malzemelerin özellikle polimerik formdaki 

hallerinin geleneksel pil malzemelerinin enerji yoğunluğu ve kapasite özelliklerine akım 

ileten polimerler özelliğini de ilave etmiĢtir. Özellikle ġekil 1.19‟da poli(2,2‟-

ditiyodianilin) camsı karbon elektrot yüzeyinde dönüĢümlü potansiyel 

elektropolimerizasyon metodu ile S-S bağları içeren yeni bir polimerik materyali 

oluĢturmaktadır. Ayrıca yapısında S-S bağları içeren yapıların kolaylıkla reaksiyon 

baĢlatıcısı olarak amonyum persülfat kullanılarak yüksek verimle molekül ağırlığı 

yüksek polimerler oluĢturması enerji depolaması açısından bir avantaj teĢkil etmektedir 

[53]. 
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ġekil 1.19. Poli(2,2‟-ditiyodianilin)‟nin sentez reaksiyonu.  

ġekil 1.20‟de görüldüğü üzere M. N. Pillay ve diğ. [54] oksidatif molekül içi disülfitleri 

üç belirgin geometride sınıflandırmıĢlardır. Bunlardan iki kükürt atomu disülfit 

köprüsünden uzak ise anti-anti, iki kükürt atomu disülfit köprüsüne yakın ise syn-syn ve 

az önce bahsedilen geometrilerin hibrit formu ise anti-syn‟dir. 

 

ġekil 1.20. Disülfit köprüsü için muhtemel geometriler. 
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Ağır metal iyonlarının miktarının artmasına paralel olarak çevreye ve insan sağlığına 

zararlı olduğu bilinmektedir. Özellikle son yıllarda teknolojinin geliĢmesi ile birlikte 

doğal su kaynaklarının kirlenmesi de kaçınılmaz olmuĢtur. Doğal su kaynaklarındaki bu 

kirliliğe sebep olan metallerin ayrıĢtırılması ayrıca bir önem kazanmıĢtır. Bu tip ağır 

metalleri ayrıĢtırmak için literatürlerde pek çok yöntem verilmiĢtir. Y. Liu ve diğ. [55] 

2,2‟-ditiyobisanilin‟in Modifiye Amberlit XAD-2 (ġekil 1.21) karıĢımını kullanarak 

yeni bir yöntem geliĢtirerek doğal sulardaki bu ağır metallerin konsantrasyonlarını 

düĢürmeyi baĢarmıĢlardır. Bu metodun temeli Pearson‟un sert asit-sert baz kavramına 

dayanmaktadır. Bu kavrama göre sert asit sert bazı, yumuĢak asit yumuĢak bazı tercih 

etmektedir. Özellikle yapısında -NH2 ve S-S gruplarını içeren ve kelatlaĢmaya müsait 

grupları içeren yapılar çok iyi ağır metal tutucu olarak kullanılmaktadır. Alkali ve 

toprak alkali metaller için düĢük affiniteye diğerleri için ise yüksek affiniteye sahip 

olmaları çalıĢmayı güçlendirmiĢtir. 

 

ġekil 1.21. Modifiye Amberlit XAD-2‟nin 2,2‟-ditiyobisanilinle tekrarlanabilir birimi. 

Disülfitlerden organosülfür yani C-S bağı içeren yapıların oluĢumunda serbest radikalle, 

Michael akseptörün, nükleofilik katılmanın, indirgen reaktiflerin ya da bazik ortamdaki 

etkileĢimlerinin uygun olabileceği de ġekil 1.22‟de görüldüğü gibi literatürde ifade 

edilmektedir [56]. Ayrıca disülfitlerin aril veya heteroaril aldehitlerin Na2S.H2O 

katalizörlüğü eĢliğinde önce benzotiyazol türevlerine daha sonra benzotiyazolin 

türevlerine dönüĢtükleri ve metal sülfitlerin S-S bağlarını kopardıkları ve halka 

kapanmasına giderek biyoaktif moleküllere dönüĢtükleri de ġekil 1.23‟te Ģematik olarak 

açıklanmıĢtır [57].  
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ġekil 1.22. Disülfit‟ten C-S bağı oluĢumu. 

 

ġekil 1.23. Disülfitlerin Na2S.H2O katalizörlüğünde benzotiyazol türevlerine  

dönüĢüm mekanizması. 
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M. Nikoorazm ve diğ. [58] oda sıcaklığında asetonitril ortamında Cu-Salen-MCM-41 ve 

üre hidrojen peroksit kullanarak tiyollerin oksidatif kenetlenmesiyle bir seri disülfit 

bileĢiği (ġekil 1.24) sentezlemiĢlerdir. Buradaki MCM-41 küçük gözenekli silika olup 

yüzey alanının büyük olmasından dolayı sorpsiyon yaparak Schiff bazının bakır 

kompleksini kullanmıĢlar oksitleyici olarak ise üre hidrojen peroksit kullanmayı tercih 

etmiĢlerdir. Absorbe olmuĢ türleri ve katalizörün yüzeyinde kemisorpsiyona maruz 

kalmıĢ türlerin belirlenmesi için en uygun yöntem olarak da Fourier Transform Infrared 

(FT-IR) tayin edilmiĢtir. Daha önceki literatürlerle kıyaslandığında ise ürün oluĢum 

süresinin kısaldığı (6-37 dk.) ve verimlerin ise daha yüksek (% 85-99) olduğu 

görülmektedir. 

ġekil 1.24. Cu-Salen-MCM-41 ve üre hidrojen peroksit kullanarak oksidatif  

  kenetlenmeyle tiyollerden elde edilen disülfit ürünleri. 

Son yıllarda S-S içerikli polimerik organosülfür bileĢiklerin sentezi (Çizelge 1.1) ve 

enerji depolayan materyallerin keĢfinden sonra bu malzemelerin lityum pillerde katyon 

olarak kullanımı üzerine çalıĢmalar yoğunlaĢmıĢtır. Organotiyo(-SH)/disülfit(S-S) 

redoks çiftinin tersinir reaksiyon vererek elektron transferi yapması özelliği bu tip 

disülfit içerikli malzemelere pil özelliği kazandırmaktadır. Y. NuLi ve diğ. [59] bu 

malzemeyi yeniden Ģarj edilebilir magnezyum pillerinde katot materyali olarak 

önermiĢlerdir. Lityum pilleri kadar olmasa da yeterince etkili malzemeler olduklarını 

çalıĢmalarında ifade etmiĢlerdir. 
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Çizelge 1.1. Tiyollerin katalitik oksidasyonu. 

 

Halojen içermeyen fosfor bazlı alevlenmeyi geciktirici fosfonat, fosfat ve fosfinatların 

stiren bazlı polimerlerde alevlenmeyi düĢüren ve özellikle fosforlu (ġekil 1.25) bu tip 

bileĢiklere elementel kükürt veya organik disülfit türevlerinin alevlenmeyi geciktirici 

etkisinin yüksek olduğunu ifade eden çalıĢmalar mevcut olup J. Wagner ve diğ. [60] bu 

çalıĢmalara ilaveten disülfitlerin kolayca parçalanmasından oluĢan radikalik formlarının 

(ġekil 1.26) (ġekil 1.27) (ġekil 1.28) (ġekil 1.29) (ġekil 1. 30) baĢlangıç malzemesi ile 

tekrar etkileĢebileceğini ve oligo disülfitlerin oluĢumunun mümkün olabileceğine dikkat 

çekmiĢlerdir. Polistiren içerikli malzemelerde alevlenmeyi geciktirici fosfor ve organik 

disülfit içerikli malzemelerin de katkı malzemeleri olarak kullanılacağını özellikle 

polistiren içerikli malzemelerin tutuĢma sıcaklığını düĢürmeyi hedeflemiĢlerdir. 
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ÇalıĢmalarında yapısal parçalanmaları, radikalik form oluĢumunu, entalpi ve Gibbs 

serbest enerjilerini, kimyasal kuantum hesaplamalarını da detaylı olarak incelemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.25. Bis(difenilfosfinotiyoil)disülfit‟in yapısı. 

 

                                                                                                    

 

                                                                                                                           

ġekil 1.26. Elementel kükürtün hesaplanmıĢ termodinamik verileri. 

                    

 

ġekil 1.27. Bis(benzotiyazolil)disülfit‟in C-S ve S-S bağ kopması için hesaplanmıĢ 

termodinamik veriler. 
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ġekil 1.28. Bis(benzotiyazolil)disülfit‟in farklı oranlara göre hesaplanmıĢ  

termodinamik verileri. 

 

ġekil 1.29. Bis(2-aminofenil)disülfit‟in S-S bağ kopması için hesaplanmıĢ 

termodinamik verileri. 

 

         

 

ġekil 1.30. Bis(2-aminofenil)disülfit‟in ikincil reaksiyonlarında S-S bağ kopması için 

hesaplanmıĢ termodinamik veriler. 

Son yıllarda Schiff bazlarının ve özellikle tiyo-Schiff bazlarının yapısında bulunan –SH 

ve –C=N gruplarının biyolojik aktivitesinden dolayı biyokimyasal önemi artmıĢtır. 

Tıpta, farmakolojide, biyolojik ve biyoinorganik alanlarda kullanılabilirliği yüksek olan 

disülfit bağlarını ve halka kapanması sonucu oluĢan benzotiyazol (ġekil 1.31) 

türevlerini içeren çalıĢmalar son yıllarda önemini artırmıĢtır [61]. 
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ġekil 1.31. Disülfit ve benzotiyazol bileĢiklerinin X-ıĢınları gösterimi. 

C. Manzur ve diğ. [62] salps ve sales (ġekil 1.32) olarak kısaltma yaptıkları, sırasıyla    

% 87,5 ve % 95 verimle disülfit içeren Schiff bazı komplekslerinin Ni(II) 

komplekslerini sentezleyip, elektrokimyasını ve yapılarını karakterize etmiĢlerdir. 

[Ni(salps).MeOH]MeOH‟in X-ıĢınları kırınımı ile yapısını karakterize ettiklerinde, 

koordinasyon küresinde ve dıĢında bir mol çözücü hapsettiğini ve oda sıcaklığında 

magnetik momentinin 0,84 Bohr Magneton (BM) bulunmasından dolayı da düĢük spinli 

kompleks yapma yatkınlığı olduğunu da ayrıca ifade etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.32. H2salps ve H2sales‟lerin kimyasal yapıları. 
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R. Bastida ve diğ. [63]-[67] 1988 yılında bazı disülfitlerin, elektrokimyasal yöntemlerle 

[(2-merkaptofenil)iminometil)]fenol‟ün Cu(II) kompleksini, 1992 yılında ise [(2-

merkaptofenil)iminometil)]fenol‟ün Sn(IV) kompleksini ve bis(2-(2-merkaptofenil) 

imino-4,6-dimetoksi-fenoksi) Sn(IV)‟ün yapısını X-ıĢınları ile aydınlatmıĢlardır. Yine 

bu grup 1992 yılında (2-(2-merkaptofenil)imino-fenol‟ün Zn(II) kompleksini ve 

bis(N,N‟[ditiyobis(etilen)](4,6-dimetoksisalisilaidiminiminato)) bileĢiğinin (ġekil 1.33) 

Zn(II) kompleksinin yapısını X-ıĢınları ile aydınlatmıĢlardır. {(2,2‟bipiridin)[2-(2-

merkaptofenil)imino-fenoksi]}‟nin 1993 yılında Zn(II) kompleksini, yine aynı yıllarda 

1,10-fenantrolin grubu içeren ligandın Cd(II) kompleksini sentezleyerek yapılarını 

aydınlatmıĢlardır. 

 

 

ġekil 1.33. Disülfit içeren Schiff bazı türevleri. 

Schiff bazları aldehit veya amino gruplarının farklılığına göre çok geniĢ bir çalıĢma 

aralığına sahip olduklarından dolayı devamlı, giderek artan, güncelliğini koruyan bir 

çalıĢma alanı özelliğindedir. Özellikle yapısında azot-oksijen donör atomları içeren 

yapılara ait literatürler çok yaygın olmakla birlikte son yıllarda azot-kükürt ve azot-

oksijen-kükürt donör grupları içeren sistemler sık çalıĢılmaya baĢlanmıĢtır. Bunların en 

güzel örneklerinden biri 2,2‟-diaminodifenildisülfit bileĢiğidir. Bu bileĢikteki azot-

oksijen-kükürt donör atomlarından dolayı özellikle kompleks yatkınlığı göstermektedir. 

Bu kompleks yapma özelliğine yeni boyut kazandıran P. M. Prabhu ve B. H. Mehta [14] 

ġekil 1.34‟te görüldüğü gibi VO(IV), UO2(VI) ve Zr(IV) komplekslerini sentezlemiĢ ve 

molar iletkenlik ve magnetik süsseptibilitelerini ölçmüĢlerdir. 
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ġekil 1.34. VO(IV), UO2(VI) ve Zr(IV) komplekslerinin yapısı. 

ġekil 1.35‟te görüldüğü üzere P. Gili ve diğ. [68] 1996 yılında N,N‟- [1,1‟-ditiyo 

(fenil)]bis(5-metoksisalisilaldimin) (5MeOSalps) bileĢiğini sentezleyip Cu(II) ve Fe(III) 

komplekslerinin elektrokimyasını magnetik, termogravimetrik, kalorimetrik ve 

spektroskopik özelliklerini incelemiĢlerdir.  

 

ġekil 1.35. N,N-[1,1‟-ditiyo(fenil)]bis(5-metoksisalisilaldimin) (5MeOSalps) ligandının 

dimerik Cu(II) kompleksi. 

Ayrıca P. Gili ve diğ. [Cu( Ƞ
5
-5MeOSalps)] kompleks bileĢiğinin (ġekil 1.36) 

DönüĢümlü Voltametri (CV) çalıĢması ile 2e‟a karĢılık redoks reaksiyonunun 

gerçekleĢtiğini de ifade etmiĢtir [68].  

ġekil 1.36. [Cu( Ƞ
5
-5MeOSalps)]‟nin temsili elektrokimyasal indirgenme mekanizması. 

2001 yılındaki çalıĢmada 3-formilsalisilik asit‟in bis-(2-aminofenil)-disülfit iç kısımda 

N2SO2 dıĢ kısımda O2O2 yani toplamda N2SO4 tipi bölmeli kompartıman yapılı çok diĢli 

Schiff bazı (ġekil 1.37) izole edilmiĢ ve iç kısmında bakır merkezli dıĢ kısmında ise 
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farklı metal iyonlarının yer alabileceğini belirtmiĢlerdir. 300 Kelvin (K)‟de ölçülen 

magnetik süsseptibilite çalıĢmalarına göre ise mono Cu(II) türevlerinin paramagnetik 

özelliği olduğunu fakat homo-iki çekirdekli Cu(II) baĢına 0,8 BM gibi düĢük magnetik 

moment gösterdiklerini ve bu normalin altındaki değerin nedeninin ise bakır 

merkezlerindeki antiferromagnetik özellikten kaynaklandığını belirtmiĢlerdir [69]. 

 

 

 

ġekil 1.37. N2SO4 tipi bölmeli kompartıman yapılı çok diĢli Schiff bazının 

iki çekirdekli kompleksleri. 
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A. Elmalı ve Y. Elerman [70] tarafından [Bis(5-bromo-salisilaldiminfenil)-disülfit]-

Fe(III) kompleksinin (ġekil 1.38) yapısı X-ıĢınları kırınımı metoduyla aydınlatılmıĢ ve 

bu monomerik Fe(III) kompleksinin bozunmuĢ oktahedral koordinasyonunda olduğu ve 

koordinasyonun iki fenolik oksijen, iki imin azotu, bir kükürt ve bir klor atomu ile üç 

adet altı üyeli kelat halkası bir adette beĢ üyeli monoklinik bir sisteme sahip 

koordinasyondan oluĢtuğunu ifade etmiĢlerdir. Ayrıca ligandlar da gözlenen ortalama  

S-S bağ uzunluğunun 2,0410 Angstrom (Å)‟dan 2,0669 Å‟a yükseldiği de tespit 

etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.38. [Bis(5-bromo-salisilaldiminfenil)-disülfit]-Fe(III) kompleksinin yapısı. 

Literatürlerde düĢük spinli oktahedral Co(II) komplekslerini ve X-ıĢınları kırınımı ile 

ilgili çalıĢmaları görmek pek mümkün değildir.  Bu tip düĢük spinli formları içeren bazı 

bileĢikler oda sıcaklığında daha baskın karakterde olmalarına rağmen yüksek 

sıcaklıklarda Co(II)-Co(III) denge formuna dönmektedirler. Çoğu Co(II) kompleksleri 

oksijen taĢıma potansiyelinden dolayı bir Lewis bazının mevcudiyetinde daha kararlı 

olmaktadırlar. S. Pal ve diğ. [71] 2002 yılında 1,3-di(o-salisilaldiminofeniltiyo)propan 

(ġekil 1.39) ve 1,2-di(o-salisilaldiminofeniltiyo)ksilen gibi altıdiĢli ligandların Co(III) 

ve düĢük spinli Co(II) komplekslerini izole etmiĢ ve yapılarını X-ıĢınları kırınımı 

yöntemi ile aydınlatmıĢlardır. 300 K‟deki magnetik süsseptibiliteleri sırasıyla 3,46 ve 

2,91 BM olarak belirlenmiĢtir. Komplekslerin elektronik spektrumları kaydedilmiĢtir.      

15330 cm
-1
‟de band muhtemelen 3T1g ← 1A1g geçiĢi oktahedral Co(III) 

komplekslerindeki geçiĢi ve 16778 cm
-1
‟deki diğer yüksek band ise tetrahedral Co(II) 

komplekslerindeki d-d geçiĢlerinden kaynaklanmaktadır. Diğer yüksek bandlar ise yük 

transfer geçiĢleridir. Bu komplekslerde 17241 ve 21739 cm
-1
‟deki omuzlar ise dublet-

dublet geçiĢleridir. Ayrıca CV çalıĢmaları ise -0,14 V (∆E = 65 mV)‟da Co(III)/Co(II) 

arasında tersinir bir elektrona karĢılık bir dönüĢümü göstermektedir. 



30 

 

 

ġekil 1.39. 1,3-di(o-salisilaldiminofeniltiyo)propan‟ın ORTEP diyagramı. 

D. Wang ve diğ. [72] 2003 yılındaki çalıĢmalarında disülfit bağlarının vanadyumla, 

vanadyum triklorürle etkileĢtiğinde (ġekil 1.40) S-S bağlarının koptuğunu ve 

vanadyumun yapıya koordine olarak oksovanadyumlara dönüĢtüğünü vurgulamıĢlardır. 

(Hsalan)2 ve (ans)2 ile etkileĢen vanadyumun farklı yükseltgenme basamaklarına     

(ġekil 1.41) havanın oksijeni ile yükseltgenip indirgenebileceğini belirtmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.40. Disülfit ligandının vanadyum kompleksi oluĢum reaksiyonu,  

(anS)2 ve (HsalanS)2 yapıları. 
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ġekil 1.41. V(II), V(III) ve V(IV)‟ün katalitik reaksiyon mekanizmaları. 

Bis(2-aminofenil)disülfit‟in çeĢitli aromatik aldehitlerle kondenzasyonuyla bir seri 

Schiff bazlarını sentezleyen M. G. Bhowon ve diğ. [73] bunların ġekil 1.42‟de 

görüldüğü gibi iki çekirdekli rutenyum komplekslerini sentezlemiĢlerdir. Yapıları için 

de bir önermede bulunmuĢlardır. Diimin ligandlarının FT-IR spektrumlarında                   

1600-1650 cm
-1
‟deki güçlü bandların -C=N esneme frekansından kaynaklandığı bu νC=N 

piklerinin metal komplekslerinde 10-25 cm
-1

 kadar kırmızı bölgeye kaydığını bunu 

sebebinin de serbest iminlerin metal ile koordinasyonu olduğunu belirtmiĢlerdir.    

3460-3450 cm
-1
‟deki piklerin fenolik –OH‟a ait olduğunu saptayıp, asimetrik ve 

simetrik nitro gruplarının sırasıyla ise 1527 cm
-1 

ve 1439 cm
-1
‟de, νC-S‟nin ise 754-765 

cm
-1
‟de olduğunu gözlemiĢlerdir. 

               

ġekil 1.42. Bis(2-aminofenil)disülfit‟in iki çekirdekli rutenyum kompleksinin yapısı. 

Disülfit içerikli Schiff bazlarının diğer önemli kullanım alanlarından biri de korozyon 

inhibitörü olarak kullanımıdır. Özellikle sanayide yumuĢak çelik (ġekil 1.44) kullanım 

alanı olan yerlerde yani depolama tankları ve rafinerilerde çok kullanılmaktadır. Bu 

depolama alanlarının en önemli sorunu asidik çözeltilerdir. Bunlardan en yaygın olanı 

ise hidroklorik asittir. Asitlerin pek çoğu için korozyon inhibitörü olarak yapısında 

elektronegatif atomlar içeren (N, S, O ve P gibi), doymamıĢ bağlar (çifte bağlar, üçlü 
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bağlar gibi) ve düzlemsel konjüge sistemler içeren aromatik organik bileĢikler (ġekil 1. 

43) tercih edilmektedir. Bu tanıma en iyi uyan örnek ise tartıĢmasız Schiff bazlarıdır.  

Schiff bazları birer potansiyel korozyon inhibitörlerdir. Schiff bazlarının en büyük 

avantajlarından biri de ucuz ve kolay sentezlenebilir olmalarıdır. Yapısında C, H ve N 

atomları barındıran Schiff bazlarından farklı olarak S atomu barındıran Schiff bazlarının 

metal içerikli ortamlarda daha etkili olduğu tespit edilmiĢtir. M. Behpour ve diğ. 2010 

yılında disülfit içerikli organik inhibitörlerin yumuĢak metal yüzeylerinde 

adsorpsiyonunun artmasının sebebi olarak demirin 3d elektronlarının disülfit 

bağlarındaki boĢ dπ-dπ bağları ile bindirme yaptığını ve bu güçlü inhibitör moleküllerin 

çeliğin yüzeyine tutunduklarını belirtmiĢlerdir [74]. 

 

ġekil 1.43. Korozyon inhibitörü olarak kullanılan tiyo-Schiff bazları. 

 

ġekil 1.44. 2.0 M HCl içindeki yumuĢak çeliğin Schiff bazları ile 

 adsorpsiyon davranıĢlarının Ģematik gösterimi. 

Disülfit içerikli Schiff bazlarının kullanım alanlarından biri de sağlık alanında adı çok 

bilinen nörotransmitter sistemlerinde önemi büyük olan dopamin‟dir. Dopamin 

eksikliğinin Parkinson hastalığına yol açtığı çeĢitli çalıĢmalarla ispatlanmıĢtır [75]-[77]. 

Biyokimyada ve tıp alanında dopamin eksikliğinin tespiti üzerine son yıllarda çok 
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yoğun çalıĢmalar mevcuttur. Titrimetrik, spektrofotometrik, kemilüminesans, 

potansiyometrik ve voltametrik pek çok metotlarda denenmiĢtir. Fakat içlerinde en 

yaygın olan yöntem ise düĢük maliyet, hızlı tespit özelliği, yüksek seçicilik özelliğine 

sahip olan elektrokimyasal yöntemdir. Dopamin‟in elektrokimyasal olarak 

belirlenmesinde en büyük problemlerden biri de yüksek konsantrasyonda askorbik asit 

ile beraber olmasıdır. Ayrıca oksidasyon ürünlerinden gelen kirlilikten dolayı da aĢırı 

potansiyel göstermektedir. M. Behpour ve diğ. [78] 2011‟deki çalıĢmasında disülfit 

içerikli Schiff bazının altın elektrot (ġekil 1. 45) yüzeyine tutunduğunu ve bu elektrot 

yardımı ile ortamda askorbik asitte olsa dopamin‟in daha kolay belirlendiğini yeni bir 

metot olarak sunmuĢtur. 2016 yılında bu çalıĢmayı biraz daha geliĢtiren E. Honarmand 

ve diğ. [79] Taramalı Elektron Mikroskobu (SEM),  Atomik Kuvvet Mikroskobu 

(AFM), voltametrik çalıĢmasını, pH etkisini, kronoamper çalıĢmasını, giriĢim 

çalıĢmasını detaylı bir Ģekilde incelemiĢtir. 

 

ġekil 1.45. N,N‟-[1,1‟-ditiyobis(fenil)]bis(salisilaldimin)‟in altın elektrot üzerindeki 

mono tabakası oluĢumunun Ģematik gösterimi. 

Disülfit köprülü Schiff bazı metal kompleksleri serisine 2012 yılında A. Donzelli ve 

diğ. [80] tarafından katılan titanyum komplekslerinin termal kararlığı, kompleks yapma 

özelliği detaylı bir Ģekilde çalıĢmada açıklanmıĢtır. 

ġekil 1.46 ve ġekil 1.47‟de görüldüğü üzere 2014 yılında yapılan baĢka bir çalıĢma ile 

N2S2 tipi yapılarda bulunan S-S bağlarının çinko ile etkileĢimde koptuğu ve iki kelat 

halkası içeren bir yapıyı çinkonun merkez atomu olarak tuttuğu ifade edilen çalıĢmadır. 

Bu çalıĢmada ayrıca bu oluĢan metal kompleksin üzerine aldehit ilavesi ile tekrar 

disülfit bağlarının oluĢabileceği iddia edilmektedir [81]. 
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ġekil 1.46. N2S2 tipi yapılarda bulunan S-S bağlarının çinko ile etkileĢimde kopması 

sonucunda oluĢan kompleks yapı. 

 

ġekil 1.47. MeOH‟de S-S bağlarının tahmini kopma mekanizması. 

2012 yılında V. Bhalla ve diğ. [82] tarafından Schiff bazlarının süspansiyon metodu ile 

nanopartiküllerini elde etmenin mümkün olduğunu belirtmiĢlerdir. Disülfit bazlı 

ligandların kullanım alanlarına diğer bir örnek ise nanopartiküler disülfit içerikli Schiff 

bazlarının reseptör olarak sulu ortamda Cu
2+

, Cd
2+

 ve Pb
2+
‟lerin voltametrik 

simülasyonla belirlenmesidir [83]. 

Kükürt hayatımızda vazgeçilmez bir element olup biyokimyasal proseslerde yaygın bir 

Ģekilde kullanılır. Çok yaygın 20 aminoasitten iki tanesi organosülfür bileĢikleri içerir. 

Antibiyotikler, penisilin ve sülfa grubu ilaçlar kükürt içermektedirler. Tiyol grubunun 

da biyoloji de çok önemli bir yeri vardır. Disülfit yapılarının sistein, protein ve peptit 

yapılarının mekanizmalarındaki önemi bilinmektedir. Enzimatik reaksiyonlardaki önemi 

ise son yıllarda literatürde özellikle vurgulanmaktadır. 2015 yılında M. Gowri ve T. D. 

Thangadurai [84] enzimatik reaksiyonlar için yeni bir disülfit içerikli bileĢik 

sentezlemiĢ (ġekil 1.48) ve yapısını aydınlatmıĢlardır. 
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ġekil 1.48. (Z)-4-((2-((2-aminofenil)disülfanil)fenilimino)(fenil)metil)-3-metil-1-fenil-

1H-pirazol-5-ol‟ün oluĢum reaksiyonu. 

1.5. DĠSÜLFĠT ĠÇEREN TĠYO-SCHĠFF BAZLARININ GENEL REAKSĠYONU 

2-aminotiyofenol‟den dimerik yapıda disülfit elde etmek için pek çok yöntem 

literatürlerde verilmiĢtir. Bunların en yaygın olanları 1.6. kısmında detaylı olarak 

incelenmiĢtir. Bu yöntemler içinde en kısa, en kullanıĢlı ve ekonomik olan yöntem 

havanın oksidasyonuyla disülfit eldesidir [85]. Kükürt içeren Schiff bazlarının en genel 

elde ediliĢ yöntemi (ġekil 1.49) ise, kükürtlü amin bileĢikleri ve aldehit türevlerinin oda 

Ģartları altında uygun çözücü içerisinde karıĢtırılarak sentezlenmesidir. 

 

 

R1: o-Cl, m-Cl, p-Cl, o-Br, m-Br, p-Br, o-F, m-F, p-F, o-OCH3, m- OCH3, 

p-OCH3, o-OH, m-OH, p-OH, o, m, p-NO2 

ġekil 1.49. Tiyo-Schiff bazlarının genel reaksiyonu. 
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1.6. DĠSÜLFĠT ĠÇEREN TĠYO-SCHĠFF BAZLARININ YAYGIN ELDE EDĠLĠġ 

YÖNTEMLERĠ   

1997 yılında B. Kaitner ve G. Pavlović [86] tarafından 2,2‟-diaminodifenil disülfitin 

yapısı X-ıĢınları kırınımı metodu ile aydınlatılmıĢtır. Yapıda yarım mol hidrat suyu 

(ġekil 1.50) tespit edilmiĢtir. Ayrıca yapıdaki azot atomları ile hidrat suyu arasında 

moleküllerarası hidrojen bağını da tespit etmiĢlerdir. 

 

                                                         DüĢük Verim 

ġekil 1.50. 2,2‟-diaminodifenil disülfit hemihidrat‟ın oluĢum reaksiyonu. 

1998 yılında M. M. Candan ve diğ. [87] etanollü iyodik asit kullanarak % 95 verimle 

(ġekil 1.51) 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟i sentezlemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.51. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in etanollü iyodik asit ile sentez reaksiyonu. 

1998 yılında M. Sridhar ve diğ. [88] enzim katalizi ile tiyollerden fosfat tamponu 

yardımıyla simetrik disülfitleri (ġekil 1.52) % 99 verimle sentezlediklerini iddia 

etmektedirler. 
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ġekil 1.52. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in enzim katalizi ile sentez reaksiyonu. 

1999 yılında S. Rajaram ve diğ. [89] bazı tiyollerin hidrazin hidratla oda sıcaklığında 

katalizlenmesi suretiyle (ġekil 1.53) yüksek verim elde etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.53. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in hidrazin hidrat ile sentez reaksiyonu. 

2001 yılında A. Zerzouf ve diğ. [90] aĢağıdaki mekanizmayı önermiĢ ve % 80 verimle 

2,2‟-diaminodifenil disülfit‟i (ġekil 1. 54) sentezlemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.54. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in sodyum bikarbonat ile sentez reaksiyonu. 

K. Benchekroun ve diğ. [91] 2-aminotiyofenol‟ün oksijen yardımıyla oksidasyonu 

(ġekil 1.55) sonucu 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟i elde etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.55. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in hava oksijeni ile sentez reaksiyonu. 

2002 yılında F-E. Chen ve diğ. [92] ġekil 1.56‟da görüldüğü gibi çözücüsüz ortamda 

tiyollerden disülfit elde etmek için tetrabütilamonyumperoksidisülfat kullanmıĢlardır. 
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ġekil 1.56. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in tetrabütilamonyumperoksidisülfat ile  

sentez reaksiyonu. 

2004 yılında A. Shaabani ve diğ. [93] Montmorillonit K10 destekli potasyum 

permanganat ile organik bileĢiklerin oksidasyonu yoluyla disülfit bileĢikleri (ġekil 1.57) 

elde etmiĢlerdir. 

 
ġekil 1.57. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in K10 destekli potasyum permanganat ve 

organik bileĢiklerin oksidasyonu ile sentez reaksiyonu. 

2005 yılında M. Joshaghani ve diğ. [94] disülfit sentezi için (ġekil 1.58) yeni bir 

oksidatif reaktif olarak bipiridinhidrobromür kullanmıĢlardır. 

 

ġekil 1.58. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in bipiridinhidrobromür ile sentez reaksiyonu. 
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2006 yılında ise M. R. Ganjali ve diğ. [95] ġekil 1.59‟da görüldüğü gibi 2-

aminotiyofenolü önce sodyum hidroksitle etkileĢtirerek tiyol grubundan hidrojen 

koparmıĢ ve daha sonra hidrojenperoksit ile disülfit yapıları elde etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.59. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in sodyum hidroksit ve hidrojen peroksitle ile 

sentez reaksiyonu. 

2007 yılında A. Parmar ve H. Kumar [96] silika jele absorbe edilmiĢ demir(III) 

perklorat‟ın iki saat kolonda bekletilmesi sonucunda aril veya alkil tiyollerin diaril veya 

dialkil disülfitlere (ġekil 1.60) dönüĢtüğünü vurgulamıĢlardır. 

 

ġekil 1.60. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in silika jele absorbe edilmiĢ Fe(III) perklorat ile 

sentez reaksiyonu. 

2006 yılında A. Saxena ve diğ. [97] tiyollerin oksidatif kenetlenmesiyle disülfit elde 

etmek için (ġekil 1.61) çevreci bir katalizör olarak Ni-nanopartiküllerini önermiĢlerdir. 

 

ġekil 1.61. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in Ni-nanopartikülleri ile sentez reaksiyonu. 

2007 yılında L. V. Saloutina ve diğ. [12] 2,2‟-diaminodifenil disülfit elde etmek için 

ġekil 1.62‟de görülen mekanizmayı önermiĢlerdir. 
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ġekil 1.62. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in oktafloro-2,3-epoksibütan‟dan  

sentez reaksiyonu. 

2007 yılında H. Golchoubain ve F. Hosseinpoor [13] ġekil 1.63‟teki mekanizmada 

belirtilen Mn(III) Schiff bazı kompleksiyle tiyollerin aerobik oksidasyonuyla oda 

sıcaklığında 9-21 dakikada disülfitleri elde etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.63. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in Mn(III) Schiff bazı ile sentez reaksiyonu. 

S. Pramanik ve diğ. [10] aynı yılda yapısında 2-aminotiyofenol içeren reçineler 

hazırlamıĢ ve bunların 
203
Hg radyoaktif izleyici kullanarak atık sularda civanın 

belirlenmesinde ilk aĢamada NaOEt ve H2O2 kuru etil alkollü ortamda 2,2‟-



41 

 

diaminodifenil sülfit (ġekil 1.64) sentezlemiĢ ve bunu klorometil polistiren ile reçine 

yapısında kullanmıĢlardır. 

 

ġekil 1.64. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in NaOEt ve H2O2 ile sentez reaksiyonu. 

H. Xiao ve diğ. [11] 2009 yılında sulu ortamda sodyum karbonat ve sülfonil klorürle 

disülfit bileĢiği (ġekil 1.65) sentezlemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.65. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in sodyum karbonatla ve sülfonil klorür ile 

sentez reaksiyonu. 

2009 yılında H. Eshghi ve diğ. [98] Fe(HSO4)3 ve Fe(HSO4)3/DMSO ile heterojen ve 

yeniden kullanılabilir malzemelerle tiyollerin (ġekil 1.66) oksidatif kenetlenme 

reaksiyonunu yapmıĢlardır. 

 

ġekil 1.66. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in Fe(HSO4)3 ile sentez reaksiyonu. 

ġekil 1.67‟de görüldüğü gibi alifatik ve aromatik tiyollerin % 10‟luk rosolik asitle 

aerobik Ģartlarda katalizi ile sentezi 2009 yılında W. M. Singh ve J. B. Baruah [99] 

tarafından gerçekleĢtirilmiĢtir. 
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ġekil 1.67. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in % 10‟luk rosolik asitle sentez reaksiyonu. 

NM-7O kaplanmıĢ kil ile disülfit sentezleme çalıĢmasını (ġekil 1.68) S. R. Gondi ve 

diğ. [100] 2010 yılında denemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.68. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in NM-7O kaplanmıĢ kil ile sentez reaksiyonu. 

2010 yılında T. Apparao ve diğ. [101] ġekil 1.69‟daki mekanizmayı önermiĢler ve yan 

ürün olarak yüksek verimde disüfitlerin oluĢtuğunu ifade etmiĢlerdir. 
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ġekil 1. 69. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in ile 1,5-benzotiyazefin türevlerinden  

sentez reaksiyonu. 

K. M. Khan ve diğ. [102] sulu ortamda periyodik asit ve sodyum hidrojen bisülfit ile 

disülfit sentezinde (ġekil 1.70) oda sıcaklığında çevre dostu bir metot geliĢtirdiklerini 

iddia etmektedirler. 

 

ġekil 1.70. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in periyodik asit ve sodyum hidrojen bisülfit ile 

sentez reaksiyonu. 
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2010 yılında L. H. Tong ve diğ. [103] N-Ģapkalı tripodal ligandların sentezlenmesinde 

baĢlangıç maddesi olarak disülfitleri sulu etil alkollü ortamda (ġekil 1.71) 

sentezlemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.71. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in hava ve etil alkol ile sentez reaksiyonu. 

A. Shokrollahi ve diğ. [104] ġekil 1.72‟de görüldüğü gibi S. Pramanik ve diğ.‟nin 

çalıĢmalarından farklı olarak NaOEt yerine NaOH kullanmıĢlar ve H2O2 oranını ise     

% 30 oranında tutmuĢlardır. 

 

ġekil 1.72. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in NaOH ve % 30 H2O2 ile sentez reaksiyonu. 

2012 yılında A. Dewan ve diğ. [105] sulu ortamda 5 °C‟da sodyum dodesilsülfat ve V-

polioksometalatlarla (ġekil 1.73) disülfitleri sentezlemeyi baĢarmıĢlardır. 

 

ġekil 1.73. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in sodyum dodesilsülfat ve V-

polioksometalatlarla sentez reaksiyonu. 

G. V. Botteselle ve diğ. [106] 2012 yılında disülfitler için yeni bir yöntem olarak (ġekil 

1.74) ise CuO nanopartiküllerinin bazik ortamda, çözücü ve mikrodalga yardımıyla 

sentezlenmesini vermiĢlerdir. 
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ġekil 1. 74. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in bazik ortamda CuO nanopartikülleri ile 

sentez reaksiyonu. 

2013 yılında Y. Shang ve diğ. [107] % 20 mol‟lük CuI‟lü bazik (K2CO3, CH3COONa, 

TEA) ortamda ve çözücü (THF, DMSO, MeCN, CH2Cl2, DMF) ortamında 0 °C‟ da     

6-24 saatte ġekil 1.75‟deki reaksiyonun optimizasyonunu belirlemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.75. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in % 20 mol‟lük CuI‟ün bazik ortamdaki  

sentez reaksiyonu. 

E. Rostami ve diğ. [108]  2014 yılında disülfit sentezi yöntemine oda sıcaklığında MnO2 

kullanarak bir yenisini (ġekil 1.76) daha eklemiĢlerdir. 

 

ġekil 1.76. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in MnO2 ile sentez reaksiyonu. 

2014 yılında M. Soleiman-Beigi ve Z. Taherinia [109] ġekil 1.77‟de görülen 

çalıĢmalarında metal nitrat tuzlarının sulu etil asetat ortamında yine tiyollerin 

disülfitlere yüksek verimle dönüĢebileceğini vurgulamıĢlardır. 
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ġekil 1.77. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in metal nitrat tuzlarının sulu etil asetat 

ortamındaki sentez reaksiyonu. 

E. Rattanangkool ve diğ. [110] 2014 yılında yüksek değerlikli iyot bileĢiklerinin oda 

sıcaklığında disülfit bileĢikleri oluĢmasında (ġekil 1.78) etkili olduklarını çalıĢmalarında 

detaylı olarak belirtmiĢlerdir. 

 

 

 

ġekil 1.78. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in yüksek değerlikli iyot bileĢikleri ile  

sentez reaksiyonu. 

2015 yılında disülfit sentezlerine nano kataliz baĢlığı altında yeni bir boyut katan M. 

Nikoorazm ve diğ. [111] üre/hidrojenperoksit, (moleküler elek) MCM-41‟e immobilize 

edilmiĢ salenin nikel veya kadmiyum komplekslerinin mevcudiyetinde (ġekil 1.79) 

tiyollerin oksidatif kenetlenmesini açıklamıĢlardır. 
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ġekil 1.79. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in üre/hidrojenperoksit ve MCM-41‟e 

immobilize edilmiĢ salenin nikel veya kadmiyum kompleksleri ile sentez reaksiyonu. 

2015 yılında M. Taha ve diğ. [112] 2-aminotiyofenol‟den 2,2‟-diaminodifenil disülfit 

sentezi için NaBrO3/NaHSO3‟in sulu ortamdaki reaksiyonunu (ġekil 1.80) tercih 

etmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.80. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in NaBrO3/NaHSO3 ile sentez reaksiyonu. 

2015 yılında A. Ghorbani-Choghamarani ve diğ. [113] tarafından yine metal-Salen 

komplekslerinin Fe3O4 magnetik nanopartiküllerle (ġekil 1.81) immobilize edilmiĢ 

türevleri ile oksidatif reaktif olarak yine H2O2 kullanılarak yüksek verimde disülfitler 

sentezlenmiĢtir. 
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ġekil 1.81. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in Fe3O4 magnetik nanopartiküllerle  

immobilize edilmiĢ türevleri ile sentez reaksiyonu. 

2016 yılında T. Tankam ve diğ. [114] uygun Ģartlar sağlanması durumunda S-S bağının 

oluĢumunda görünür ıĢınların etkili olduğunu (ġekil 1.82) özellikle vurgulamıĢlardır. 

 

ġekil 1.82. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in % 5‟lik Rose Bengal ve i-PrOH ile  

sentez reaksiyonu. 

2016 yılında Y. J. Hwang ve diğ. [115] TiO2 nano çubukların 2-aminotiyofenol 

üzerinde fotokatalitik oksidasyon aktivitesine (ġekil 1.83) katkıda bulunduğunu 

çalıĢmalarında belirtmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.83. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in fotokatalitik oksidasyonuyla  

sentez reaksiyonu. 

Y. P. Bhoi ve diğ. [116]  2016 yılında sulu ortamda bizmutvolfram nanopartiküllerinin 

2-aminotiyofenol üzerinde fotokatalitik kemoselektif aerobik oksidasyonuna           

(ġekil 1.84) katkıda bulunduğunu çalıĢmalarında ifade etmiĢlerdir. 
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ġekil 1.84. 2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in bizmutvolfram nanopartiküllerinin 

fotokatalitik kemoselektif aerobik oksidasyonu ile sentez reaksiyonu. 

1.7. TĠYO-SCHĠFF BAZI OLUġUMUNA ETKĠ EDEN BAZI FAKTÖRLER 

Schiff bazlarının oluĢumuna etki eden faktörler maddenin yapısal özellikleri de göz 

önüne alınarak incelenecek olursa eğer; kinetik, kimyasal etki, fiziksel etki, 

optimizasyon etkisi, çözücü etkisi, konjügasyon, indüktif etki, aromatik etki, sterik etki, 

sıcaklık, ortamın pH‟ı, ligand etkisi, hidrojen bağı,  çözücü türleri, konsantrasyonlar, 

stokiyometrik oran ve katalizör etkisi gibi faktörlerin önemli ölçüde etki ettiği çok 

sayıda literatürde ve tez çalıĢmalarında detaylı bir Ģekilde belirtilmiĢtir. Fakat tiyo- 

Schiff bazları ile ilgili olarak son yıllardaki literatürlerde pH etkisi, hidrojen bağı, ultra 

viyole ve katalitik etki özellikle vurgulanmaktadır. Bunlar incelenecek olursa eğer; 

1.7.1. pH Etkisi 

Schiff bazı oluĢum reaksiyonlarının mekanizması katılma-ayrılma reaksiyonu Ģeklinde 

gerçekleĢtiğinden dolayı ortamın pH‟ı bu tip kondenzasyon reaksiyonlarını da önemli 

ölçüde etkilemektedir. Ayrıca ortamda bulunan çözücü, hidrojen iyonu konsantrasyonu, 

fonksiyonel grupların mevcut yapıdaki konumları, sıcaklık gibi parametreler de pH 

kavramını incelerken göz önünde bulundurulması gereken önemli etkenlerdir. Schiff 

bazlarında da pH kavramını tek bir nicelik gibi incelemek ayrıca yanlıĢlığa sebep 

olmaktadır. Schiff bazlarında çeĢitlilikler oluĢtukça pH kavramı da değiĢmektedir. 

Çünkü pH‟da önemli olan hidrojen iyonu konsantrasyonu olup bunu artıran veya azaltan 

etmenler oluĢtukça pH kavramı da Schiff bazının türüne göre değiĢim göstermektedir. 

Biyoaktif moleküllerden olan aljinler ve aljinat hidrojellerin sistin veya sistaminle    

(ġekil 1.85) pH=5‟te disülfit köprülü türevlerinin çapraz bağlandığı fakat pH=7‟de ise 

S-S bağlarının koptuğu Y. Zhao ve diğ. [117] tarafından belirtilmiĢtir. 
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ġekil 1.85. Aljinat hidrojellerin çarpaz bağlanma/çarpaz bozunma mekanizması. 

2016 yılında bu çalıĢmayı biraz daha geliĢtiren E. Honarmand ve diğ. [79] SEM, AFM,  

CV, pH etkisi, kronoamper ve giriĢim çalıĢmalarını detaylı bir Ģekilde incelemiĢlerdir. 

1.7.2. Hidrojen Bağı 

Koordinasyon kimyası alanında Schiff bazları ligand olarak yaygın bir Ģekilde 

kullanılmaktadırlar. O ve N atomları arasında molekül içi hidrojen bağı yapmasından 

dolayı metal kompleks oluĢumunda önemli bir rolü vardır. Bazı Schiff bazı 

bileĢiklerinin katı fazda hidroksildeki oksijen atomundan imin atomuna proton 

transferinden dolayı da fotokromizm ve termokromizm özelliği göstermektedirler. 

Proton transferi ile yapı adeta bir moleküler anahtar konumu almaktadır. Bu yük 

transferi proton göçü ile birlikte moleküllerarası π orbitallerinin etkileĢimi ile 

oluĢmaktadır. Disülfit köprüleri yardımı ile aromatik halkalı grupların sayısı 

artırılabilmekte ve pek çok amaca yönelik kullanım alanı imkanı sağlanmaktadır. A. 

Elmalı ve diğ. [118] 1995 yılında 2-hidroksi-2-merkaptofenil-1-naftaldiiminin yapısını 

(ġekil 1.86) X-ıĢınları kırınımı yöntemi ile aydınlatarak S-S bağ uzunluğunu 2,041 Å 

olarak ölçmüĢler ve azometin bağındaki azot atomu (2,603 Å) ile hidroksil grubundaki 

oksijen atomu (2,512 Å) arasında moleküliçi hidrojen bağlarının olduğunu tespit 

etmiĢlerdir. 
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ġekil 1.86. 2-hidroksi-2-merkaptofenil-1-naftaldiimin yapısı. 

S. Ġde ve diğ. [119-120] 1997 yılında N,N‟-bis(4-klorobenziliden)-2,2‟-diamino-difenil 

disülfit bileĢiğini (ġekil 1.87), 1998 yılında ise N,N‟-bis(2-teniliden)-2,2‟-diamino-

difenil disülfit bileĢiğini (ġekil 1.88) sentezlemiĢ ve yapılarını X-ıĢınları kırınımı 

metodu ile aydınlatmıĢlardır. C-H….N, C-H….C ve C-H….S tipi hidrojen bağlarının 

mevcudiyetini özellikle belirtmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.87. N,N‟-bis(4-klorobenziliden)-2,2‟-diamino-difenil disülfit bileĢiğinin  

X-ıĢınları kırınımı görüntüsü. 

 

ġekil 1.88. N,N‟-bis(2-feniliden)-2,2‟-diamino-difenil disülfit‟in  

X-ıĢınları kırınımı görüntüsü. 
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W. Xin ve diğ. [121] 1,2-bis{2-[(4-metoksibenziliden)-amino]fenil}disülfan bileĢiğinin 

yapısını 2013 yılında X-ıĢınları kırınımı metodu ile açıklamıĢtır. Bu yapıda ise S-S 

bağlarının uzunluğunu 2,0518 Å olarak tespit etmiĢlerdir. Bu bileĢiğin 3-metoksi 

konumundaki yapısı ise V. Ferraresi-Curotto ve diğ. [122] tarafından bir yıl sonra 

yayımlanmıĢtır. Bu çalıĢmada özellikle moleküliçi ve moleküllerarası hidrojen bağları 

X-ıĢınları kırınımı ve Yoğunluk Fonksiyonel Teori (DFT) çalıĢması ile açıklamıĢlardır. 

1.7.3. Ultra-Viyole Etkisi 

Disülfit bağlarını doğada atmosferdeki sülfür dönüĢümünden tutun proteindeki sistein 

yapısına kadar çeĢitli sistemlerde yaygın olarak görmek mümkündür [123]-[124]. Son 

yıllarda yapılan çalıĢmalarda disülfit bağlarının ısı veya Ultra Viyole (UV) ıĢınları ile 

parçalanıp serbest radikallere (ġekil 1.89) dönüĢtüğü ifade edilmektedir [125-126].      

A. B. Stephansen ve diğ. [127] 1,2 ditiyan moleküllerinin UV ıĢınlarının etkisi ile temel 

halden uyarılmıĢ hale geçiĢ süresinin 100 femtosaniye (fs) gibi çok hızlı bir sürede 

gerçekleĢtiğini ve öncelikle halka içindeki S-S bağlarının koptuğunu daha sonra ise 

yapının kırık doğru formuna dönüĢtüğünü iddia etmektedirler. Benzer bir çalıĢmada 

yine A. Kumar ve diğ. [128] H3CSSCH3 molekülünün de CH3S
. 
veya CH3SS

. 
radikalik 

formlara (ġekil 1.90) dönüĢebileceğini önermiĢlerdir. 

 

ġekil 1.89. 1,2 ditiyan ve dietildisülfit moleküllerinde fotolitik etkiyle  

S-S bağlarının kopması. 

 

ġekil 1.90. Dimetildisülfit‟in fotolitik etkiyle S-S bağlarının kopması. 

Y. Wang ve diğ. [129] (ġekil 1.91) donör-köprü-akseptör üçlüsü içeren fotokromik 

moleküllerin lüminesans özelliklerini incelemiĢlerdir. Bu moleküller genellikle 

optoelektronik cihazlarda anahtar olarak kullanılmakta ve sistemin elektron akıĢına yön 

vermektedir. Bu disülfit serisinde indüklenmiĢ foto elektron transferi gözlenmiĢ olup bu 
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etkinin oluĢumu bu bileĢiklerin floresans özelliğini bastırmaktadır. Aromatik disülfit 

bileĢikleri organik elektrolüminesans cihazlarda transfer materyali olarak 

kullanılmaktadır. 

 

 

 

ġekil 1.91. Donör-köprü-akseptör üçlüsü içeren bileĢiklerin kimyasal yapıları. 

N. Ancın ve diğ. [130] tarafından N,N‟-bis-(5-metilsalisiliden)-2,2‟diamino-4,4‟-di-

(triflorometil)-difenilsülfit (ġekil 1.92) bileĢiğinin yapısı spektral olarak aydınlatılmıĢ 

ve 2600-2550 cm
-1
‟de S-H esneme bandlarının görülmediği ayrıca 667 ve 490 cm

-1‟
de 

sırasıyla C-S ve S-S esneme titreĢimleri olduğu tespit edilmiĢ, hava oksijeni ve hν etkisi 

ile molekülde halka kapanması görülebileceği ifade edilmiĢtir. 
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ġekil 1.92. Ġminotiyofenol tipi Schiff bazlarının tahmini oluĢum reaksiyonları. 

1.7.4. Katalitik Etki 

Bazı klasik sentez yöntemlerinin dezavantajları Ģunlardır; reaksiyon sürelerinin uzun, 

malzemelerin pahalı, verimlerin düĢük, kimyasalların ve sentez yöntemlerinin çevre 

dostu olmaması ve reaksiyonların yenilenebilir olmamasıdır. Bu dezavantajlardan 

dolayı yeni yöntem arayıĢları yıllardır devam etmektedir. Bunlardan biri olan katalizörlü 

sentez yöntemi ile genellikle bu sorunların pek çoğu aĢılabilmektedir. Metal oksitler bu 

katalizörlere verilebilecek en iyi örneklerdendir. Özellikle son yıllarda yüzey alanını 

artırarak tanecikler arası etkileĢimi daha fazla artırmak için nano malzemeler sık sık 

tercih edilmektedirler. TiO2, Al2O3, ZnO, CuO ve MgO gibi metal oksitlerin yüzeyi 

hem Lewis asidi hem de Lewis bazı görevi görmektedir [131]. Bu özelliklerinden dolayı 

bu tip metal oksitler özellikle organik bileĢiklerin reaksiyon aktivitelerini artırmak için 

tercih edilmektedirler. Son yıllarda özellikle lantan oksitlerin tercih edilmesinin sebebi 

ise diğer metal oksitlerin yüzey alanlarından daha geniĢ yüzey alanına sahip olmaları ve 

bu özellikten dolayı daha fazla katalitik etkisinin olması verimin artmasına ve reaksiyon 

süresinin kısalmasına da neden olmasıdır [132].  

Katalitik etkiyi daha iyi izah edebilmek için bunlar çok yaygın bazı baĢlıklar altında 

incelenecek olursa eğer; 
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1.7.4.1. Homojen ve Heterojen Kataliz 

Homojen kataliz de katalizör ve reaksiyona girenler aynı fazda bulunurken heterojen 

kataliz de ise farklı fazda bulunurlar. Aralarındaki en temel fark budur. Homojen kataliz 

için en bilinen örnek Ģu Ģekildedir; yükseltgenme basamağını değiĢtirme 

yeteneklerinden dolayı katalizör olarak geçiĢ metal bileĢikleri en iyi örneklerdir. 

AĢağıdaki reaksiyonlarda katalizör olarak Fe(II) veya Fe(III) iyonları 

kullanılabilmektedir.  

Persülfat iyonu çok güçlü oksidasyon malzemesi olması, iyot anyonu ise kolayca iyoda 

dönüĢmesine rağmen (ġekil 1.93) bu iki negatif iyonun birbirlerini itmelerinden dolayı 

sulu ortamdaki reaksiyonları çok yavaĢ gerçekleĢmektedir. Bundan dolayı reaksiyonun 

hızlı bir Ģekilde olabilmesi için katalizöre ihtiyaç vardır.  

 

 

 

ġekil 1.93. Homojen kataliz örneği.  

Eten ve hidrojen arasındaki reaksiyon ġekil 1.94‟te nikel katalizörlüğünde 

gerçekleĢmektedir. Bu örnek ise heterojen katalize iyi bir örnek olarak verilebilir.  

 

ġekil 1.94. Heterojen kataliz örneği. 

Sanayide yukarıdaki denklemde geçen reaksiyonda margarin yapmak için sebze 

yağlarının hidrojenlenmesi mekanizmasında nikel katalizör (ġekil 1.95) olarak 

kullanılmaktadır. Bu mekanizma Ģu Ģekilde iĢlemektedir; Eten molekülleri nikelin 

yüzeyine tutunur, karbon atomları arasındaki çifte bağ kopar ve elektronlar nikel 

yüzeyinde bağ yapmak için kullanılır. Aynı Ģekilde hidrojen molekülleri de nikelin 

yüzeyinde tutunur ve hidrojen molekülleri parçalanır [133]. 
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ġekil 1.95. Nikel katalizörlüğünde eten ve hidrojen molekülleri arasındaki reaksiyonun 

Ģematik gösterimi. 

 

Nikel yüzeyine 

tutunmuĢ eten molekülü 

Kopan ve yüzeye tutunan 

hidrojen 

Hidrojen atomu karbonların 

biriyle bir bağ oluĢturur. 

Ayrılan grubun yerine diğer eten 

ve hidrojen moleküllerinin yüzeye 

tutunması için boĢluk oluĢur. 

OluĢan molekül 

tamamen serbest kalır. 

Bu uç rahatlıkla kırılır. 

Diğer hidrojen molekülü 

yüzeye tutunur ve koparlar. 
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1.7.4.2. Sonokataliz 

Sonokataliz de amaç genellikle ultra ses dalgaları ile yüksek sıcaklıkta veya basınçta 

kimyasal malzemelerin aniden büyümesi, çöktürülmesi veya sıcaklığın etkisi ile 

ortamda bulunan su moleküllerinin termal bozunumları sonucunda radikalik hidroksil 

oluĢturulması esas alınır. AraĢtırmacılar sonokataliz ile fotokataliz yöntemlerin 

mekanizmalarının benzer olduklarını vurgulamaktadırlar. Sonokataliz reaksiyonları 

katalizörün yüzeyinde elektron-boĢluk çiftlerinin (ġekil 1.99)-(ġekil 1.103) oluĢumunu 

içermektedirler. Metal oksit katalizörler arasında en yaygın olanı ZnO‟tir. Çünkü band 

boĢluğu ve ekonomik olması avantajlarındandır. Dezavantajı ise elektron-boĢluk çiftinin 

yeniden çok hızlı bir Ģekilde dolmasıdır. Metal iyonları ile nanopartikül ZnO arasındaki 

reaksiyon ġekil 1.96‟da görüldüğü gibi yürümektedir [134]. 

 

 

ġekil 1.96. Metal iyonları ile nanopartikül ZnO arasındaki genel reaksiyon. 

A. Khataee ve diğ. [134] 2015 yılındaki çalıĢmalarında sonokimyasal bozunmalar için 

aĢağıdaki zincir (ġekil 1.97 ve 1.98)  reaksiyonlarını önermiĢlerdir. 

 

ġekil 1.97. Ultrasonik ıĢınlama ile sudan hidroksil ve hidrojen radikali oluĢum 

reaksiyonu. 

 

ġekil 1.98. Hidroksil zincir reaksiyonları. 
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ġekil 1.99. Sonokatalizde kullanılan bazı yarı iletken katalizörlerin katalitik etkileri ile 

elektron-boĢluk çiftlerinin yeniden birleĢmesini engelleyen oluĢum reaksiyonları. 

 

ġekil 1.100. Hidrojen peroksit‟in çözünmüĢ oksijenden oluĢum reaksiyonları. 

 

       

               

 

    

ġekil 1.101. Farklı radikal tutucuların mevcudiyetinde oluĢabilecek 

muhtemel reaksiyonlar. 

 

ġekil 1.102. Hidrojen peroksit‟in bozunma reaksiyonu. 

 

ġekil 1.103. Hidrojen peroksitten hidroksil radikalinin oluĢum reaksiyonu. 

Güçlü oksitleyici madde olan peroksidisülfat anyonu ġekil 1.104‟te görüldüğü gibi 

ultrasonik ıĢınlarla sülfat radikallerine, ikinci aĢamada ise su ile etkileĢimi ile hidroksil 

radikallerine dönüĢebilmektedirler. Sülfat radikalleri ayrıca organik boyaların 

bozunmalarına katkıda bulunmaktadırlar. 
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ġekil 1.104. Peroksidisülfat anyonunun ultrasonik ıĢınlarla sülfat radikallerine dönüĢüm 

mekanizması. 

Ayrıca sonokatalizörlerin dozu 1g/l ve reaksiyon ortalama süresi ise 70 dakika olarak 

test edilmiĢtir. Sonokatalizörlerin diğer bir avantajı da tekrar kullanılabilir olmasıdır. A. 

Khataee ve diğ. bu çalıĢmalarında bu tip katalizörlerin dört defa yeniden 

kullanılabileceğini de vurgulamıĢlardır [134]. 

Son yıllarda sonokimyasal sentezler reaksiyon süresi, verimlilik, ekonomik olması, 

çevreci ve yeniden kullanılabilir olması gibi özelliklerinden dolayı çok tercih 

edilmektedir. Bunlara örnek olarak 2015 yılında P. G. Derakhshandeh ve diğ. nano 

boyutlu Ce(III) koordinasyon polimerlerini 2016 yılında ise nano boyutlu Ce(III) 

supramoleküler bileĢiklerini sonokimyasal metotla sentezlemiĢlerdir [135], [136]. 

1.7.4.3. Fotokataliz 

Fotokataliz zehirli organik, anorganik ve biyolojik materyallerin kristalizasyonu gibi 

ıĢıkla ilgili alanlarda oldukça etkili bir tekniktir [137]-[139]. GüneĢ enerjisi 

spektrumunun % 46 görünür, % 47 kızılötesi ıĢınlar ve sadece % 5-7 kadarı ultraviyole 

ıĢınlardır. Fotokatalizde partiküller üzerinde genellikle UV, görünür ve güneĢ ıĢınları 

etkilidir. Bir yarı iletkenin band boĢluğuna ulaĢan katalizör özellikle yapısında su veya 

hidroksil grubu barındıran organik veya anorganik malzemelerde ultraviyole ıĢınların 

etkisi ile oluĢan hidroksil ve peroksil radikallerinin foto katalitik etkiye katkısı 

büyüktür. Deri tabaklama, tekstil, boya, pigment sanayisindeki endüstriyel kanserojen 

atıklar hem insanlara hem de çevreye çok zarar vermektedir. Son yıllarda metal 

oksitlerin katalitik etkileĢimleri ile bu zararları bertaraf etmek üzerine yoğun çalıĢmalar 

mevcuttur. Son yıllarda özellikle lantanitlerin f orbitallerinin görünür foto katalitik 

etkisi üzerine çalıĢmalar yoğunlaĢmıĢtır. Bunun baĢlıca sebeplerinden biride ultra viyole 

ile etkileĢim olduğu ortamlarda lantanit elementlerine ait f tabakası reaksiyon esnasında 

açıkta kalan elektronlar için bir tuzak gibi davranır. Onları tutar ve etkileĢime girer. Bu 

tip nadir toprak metallerinin yüksek band boĢluğu ve f-f geçiĢlerinin fotokatalitik 
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aktiviteye olan katkısına ait literatürler özellikle son yıllarda daha fazla görülmektedir. 

Bu hazırlanan metal oksit içerikli katalizörlerin yapılarını karakterize etmek için FT-IR, 

UV-DRS, X-IĢınları Kırınımı (XRD), Alan Emisyon Taramalı Elektron Mikroskop 

(FESEM), Enerji Dağıtıcı X-IĢınları Analizi (EDAX), Yüksek Çözünürlüklü Geçirimli 

Elektron Mikroskop (HRTEM), X-IĢınları Foto Elektron Spektroskopisi (XPS), Atomik 

Kuvvet Mikroskobu (AFM) ve Elektron Paramagnetik Rezonans (EPR) gibi teknikler 

kullanılmıĢtır [140]. 

ZnO oda sıcaklığında 3,37 eV‟luk band boĢluğu ve 60 meV‟luk yüksek uyarılma bağ 

enerjisinden dolayı elektronik cihazlarda, geçirgen iletkenler ve piezoelektrik 

materyaller, alan emisyonu ve yüzey akustik dalga cihazlarında kullanılan popüler bir 

materyaldir. Son yıllarda nadir toprak metali aĢılı nanokristaller partikül boyutları, örgü 

tiplerinden kaynaklı özelliklerinden dolayı önem arz etmiĢlerdir. ZnO içine nadir toprak 

metallerinin aĢılanmasının iki önemli nedeni bulunmaktadır. Bunlardan birincisi; çinko 

iyonları ve nadir toprak metalleri arasındaki yük ve iyonik yarıçaplarının farklılığından 

dolayı ZnO içine düĢük ama doygun konsantrasyonda nadir toprak metalinin ilave 

edilebilmesidir, ikincisi ise konuk olan ZnO‟in iletkenlik bandı ve değerlik bandının 

nadir toprak metallerinden farklı olmasıdır.  

2012 yılında M. Khatamian ve diğ. [141] ZnO içine aĢılanan nanopartiküllerin Ln (La
3+

, 

Nd
3+

 veya Sm
3+

) sulu ortamda 4-nitrofenol‟ün heterojen foto katalitik bozunmalarını 

incelemiĢlerdir. Wurtzit yapıdaki nano-ZnO‟in örgüsündeki boĢluklara yerleĢen 

lantanların iyonik yarıçapı çinko iyonlarının iyonik yarıçapından büyük oldukları için 

mevcudiyetlerini anlamak kolay olmakta ve nihayetinde hibrit nano yapılar 

oluĢturdukları ifade edilmektedir. Bu çalıĢmada band boĢluğu, partikül boyutu ve yüzey 

dokusu gibi fiziksel özelliklerinden dolayı saf lantanit iyonlarının oksitleriyle foto 

katalitik oksidasyon özelliği göstermemektedirler. Sebebi ise, lantanit iyonlarının 

oksitlerle ZnO arasındaki etkileĢmelerinin farklılığından kaynaklandığı Ģeklinde ifade 

edilmektedir. Ayrıca fotokatalizör olarak Nd/ZnO‟in saf ZnO, La/ZnO ve Sm/ZnO‟dan 

daha aktif olduğunu ve fotokatalizörlerin fotokatalitik aktivasyonlarında band 

boĢluğununda önemli bir rol oynadığını vurgulamaktadırlar. Ġletkenlik bandında 

elektronlar, değerlik bandı ve boĢlukların önemi özellikle katalizördeki boĢlukların 

(Hdb+) yüksek oksidasyon potansiyeline sahip olmasından dolayı organik maddenin 

doğrudan reaksiyonuna izin vermektedir. ġekil 1.105‟te görüldüğü gibi bu çalıĢma 

grubu fotokatalitik etkinin reaksiyon mekanizmasını önermiĢler ve bu mekanizmadan 
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yola çıkarak etken faktörün radikalik hidroksil grubu olduğunu ġekil 1.106 ve ġekil 

1.107‟deki gibi detaylı bir Ģekilde açıklamıĢlardır. 

 

ġekil 1.105. Çinko oksit‟in hν ile etkileĢimi. 

 

ġekil 1.106. Organik malzeme oksidasyonu ve hidroksil radikali oluĢum mekanizması. 

 

ġekil 1.107. Ln
3+
‟ten H2O2 elde reaksiyonu mekanizması. 

2014 yılında ise D. An ve diğ. [142] hekzagonal nano yapıdaki ZnO‟i, Zn(ac)2 ve 

amonyakla ġekil 1.108‟de görüldüğü gibi basit çöktürme tekniği ile sentezlemiĢler ve 

kristallerin boyutlarının 50-100 nm aralığında olduğunu XRD ve SEM ile 

aydınlatmıĢlardır. Daha sonra ise 30 dk. süre zarfında UV ıĢınlarına maruz 

bırakıldığında  % 99 oranında bozunmaya uğradıklarını ifade etmiĢlerdir. 

 

 

 

 

ġekil 1.108. Çinko asetattan çinko oksit elde reaksiyonları. 
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2015 yılında ise S. Xia ve diğ. [143] bazı metal oksitlerin kalsinasyon iĢleminden sonra 

oluĢan hibrit kompozit malzemelerin ultraviyole ıĢınlar altında bozunma süreçlerini 

incelemiĢlerdir. 

2016 yılında Y. J. Hwang ve diğ. [115] TiO2 nano çubukların 2-aminotiyofenol 

üzerinde fotokatalitik oksidasyon (ġekil 1.109) aktivitesine katkıda bulunduğunu 

çalıĢmalarında belirtmiĢlerdir. 

 

ġekil 1.109.  2,2‟-diaminodifenil disülfit‟in fotokatalitik oksidasyonla  

sentez reaksiyonu. 

Disülfit içerikli bileĢikleri elde etmek için genellikle iki veya daha fazla basamaklı 

reaksiyon gerekmektedir. Fakat katalizör ile bu tip reaksiyonlar tek basamağa 

düĢürülebilmektedir. Bunun en iyi örneklerinden biri de 2013 yılında Y. Shang ve diğ. 

[107] disülfit bağlı N-sülfonikazetidin-2-imin‟in çok basamaklı reaksiyonlarını CuI     

(% 20 mol) katalizliğinde bazik ortamda tek basamağa indirgemeleridir. 

M. Soleiman-Beigi ve diğ. [144] simetrik organik disülfitlerin sentezini alkali tuzları ve 

alkali sülfitlerle tek basamakta kolay ve ucuz bir yöntem geliĢtirerek baĢarmıĢlardır. 

Nikel klorür ve asetilasetonun kullanımının ise verimi daha da artırdığını ifade 

etmiĢlerdir. 

H. Eshghi ve diğ. [145] disülfit içerikli bazı bileĢiklerin katalizör olarak da 

kullanılabileceğini ifade etmiĢlerdir. Epoksilerin elementel halojenlerle halohidrinlere 

dönüĢümünde bazı disülfit bileĢiklerini (ġekil 1.110) katalizör olarak kullanmıĢlardır. 
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ġekil 1.110. Epoksi halkalarının kopmasında gerçekleĢen dört basamaklı 

mekanizmaları. 

Disülfitler kimyada ve biyolojik çalıĢmalarda çok sık kullanılmaktadırlar [146]-[149]. 

Özellikle biyolojik sistemlerde oksidatif hasarı önlemektedir [150]. Organik sentezlerde 

çeĢitli sülfenilat grupları için belirteç olarak ve tiyol gruplarının korunmasında 

kullanılmaktadırlar [151], [152]. Sanayide kauçukların ve elastomerlerin vulkanizasyon 

(kükürtle iĢleme) iĢleminde çok yaygın olarak kullanılmaktadırlar [149]. Disülfitlerin 

sentezi için en yaygın metotlardan biri de tiyollerin oksidatif kenetlenmesidir. GeçiĢ 

metal kompleksleri disülfitleri tiyollere dönüĢtürmek için katalizör olarak kullanılmıĢtır 

[153], [154], [155]. Bu metotlarda karĢılaĢılan en önemli problemler gerekli 

stokiyometrik oranın tespiti, uzun reaksiyon süreleri, çok fazla katalizör ilavesi ve 

disülfitlerin aĢırı oksidasyonundan dolayı istenmeyen bazı yan ürünlerin oluĢmasıdır. 

Bu anlamda en iyi yöntem ise aerobik katalitik oksidasyondur. Bundan dolayı 

disülfitlerin tiyollerin aerobik katalitik oksidasyonunda metal-organik yapılarda [156], 

grafit oksit [157] ve altın ilaveli CeO2 [158] gibi heterojen katalizörlerle ilgili çalıĢmalar 

yapılmıĢtır. Klasik yöntemlerdeki problemlerden dolayı nanopartiküllerin özellikle 

geçiĢ metallerinin nanopartiküllerinin elmas katkılı nanopartiküllerin tiyollerin aerobik 

katalizinde etkin olduğu ve bazı avantajlar teĢkil ettiği de tespit edilmiĢtir. Bu 
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avantajlardan az katalizör gerekliliği, kısa reaksiyon süresi, katalizör ile daha etkili 

sentez, yüksek verim en belirgin olanlarıdır [159].  

S. Raghavan ve diğ. tiyollerin katalitik oksidasyonuyla çeĢitli disülfitler sentezlemek 

için katalizör olarak VO(acac)2‟yi tercih etmiĢler ve reaksiyonlarda % 0,5 mol 

kullanılmasının reaksiyon için yeterli olduğunu ifade etmiĢlerdir. Ayrıca bu katalizör 

aracılığıyla gerçekleĢen reaksiyonda verimlerin % 80-92 aralığında olduğunu da 

vurgulamıĢlardır [160]. 

Doğal kauçukların vulkanizasyon iĢlemlerinde, mantara karĢı kullanılan bazı ilaçlarda 

katkı maddesi olarak kullanım alanları olan tetraalkiltiyouram disülfit türevlerinin 

sentezi, metal katalizörlüğünde oksidasyonu ve bazlarla etkileĢimini M.M. 

Milosavljevic ve diğ. incelemiĢlerdir [161]. 

A. Saxena ve diğ. disülfit elde etmek için tiyollerin oksidatif kenetlenmesini çevreci bir 

yöntem olarak kullanmıĢ ve Ni-nanopartiküllerini katalizör olarak önermiĢlerdir [97].  

1.8. NEDEN NANO SERYUM(IV) OKSĠT? 

Nadir toprak metalleri dünya kabuğunun ağırlıkça % 0,0046‟sını oluĢturmaktadırlar. 

Seryumum ağırlıkça oranı ise sadece yaklaĢık dünya kabuğunun 66 ppm oranı kadardır. 

Okyanus sularında 1,2 ng/l kadardır. Seryum ya tuz Ģeklinde ya da oksitleri Ģeklinde 

bulunmaktadır. Seryum(IV) genellikle sarımsı veya kırmızımsı renkte olurken 

seryum(III) renksiz veya beyaz renkli olmaktadır. Seryumun elektron konfigürasyonu 

[Xe]4f
1
5d

1
6s

2
 (elektronların tabaklara göre dağılımı 2, 8, 18, 19, 9) Ģeklindedir. 4f 

tabakasının enerji seviyesi dıĢ tabakanın (değerlik elektronlarının) enerji seviyesine 

yakındır. Elektronik geçiĢler için az miktarda enerji yeterli olmaktadır. Seryum metali 

açık havada çok kolay oksitlenir ve birkaç saat içinde tamamen oksitlerine dönüĢür. 

Seryumun +3 ve +4 yükseltgenme basamağına sahip iki yaygın oksidi bilinmektedir. 

Her iki yükseltgenme basamağı da çok güçlü UV ıĢınlarını absorpsiyon yapmakta ve iki 

karakteristik pik vermektedirler. 230-260 nm arasındaki ilk pik seryum(III)‟e           

300-400 nm arasındaki pik ise seryum(IV)‟e karĢılık gelmektedir. Seryum(III) oksit çok 

kolay bir Ģekilde seryum(IV) okside dönüĢmesine rağmen seyum(IV) oksit 

seryum(III)‟e 1000 °C‟de 85 saatte H2 gazı geçirilerek özel Ģartlarda dönüĢebilmektedir. 

CeO2 malzemesini sanayi ve bilim camiası kısaca seria (ceria) olarak da 

adlandırmaktadır. Diğer metal oksitlerin oksitlenme aktivasyon enerjileri 20-50 
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kcal/mol aralığında olmasına rağmen CeO2‟te bu 12 kcal/mol‟dür. Bu fark seryum 

oksitlerin iyi bir katalizör olarak kullanılmasında önemli bir faktör oluĢturmaktadır.  

CeO2 yüzey merkezli kübik yapıda olup her seryum iyonu sekiz eĢdeğer oksijen atomu 

ve her oksijen atomu eĢdeğer seryum iyonları tarafından koordine olurlar. Yapılan 

çalıĢmalar seryum oksitin kübik florit (ġekil 1.111) yapıda olduğunu doğrulamaktadır.  

 

ġekil 1.111. Seryum oksitlerin kristal yapısı ve kübik florit yapısı. 

Literatürlerde ayrı ayrı katalizör, oksijen tamponu, parlatıcı ve antioksidan özelliklere 

sahip malzemeye ulaĢmak mümkündür. Fakat tüm bu özellikleri üstünde barındıran 

malzemeye ise pek rastlanmamaktadır. Tüm bu özellikleri üstünde barındıran CeO2 son 

yıllarda cam veya mücevher parlatıcı, UV engelleyicilerde, filtrelerde ve yakıt 

hücrelerinde elektrot olarak kullanılmaktadırlar. CeO2 etkileĢim yaptığı malzemeyi 

bozmadan sistem için gerekli oksijeni sağlayan iyi bir katalizördür. Ġletkenlik için 

yüksek düzeyde oksijen gerekli olduğundan dolayı özellikle yakıt hücrelerinde 

kullanılmaktadırlar. Diğer kullanım alanlarından biri de silikon yüzeylerde yalıtkan 

tabaka olarak kullanılmasıdır [162]. 

Nano-CeO2‟in ise son zamanlarda tıpta otokataliz ve antioksidan özelliğine ait literatür 

pek çoktur [163]. Çünkü antioksidanlar için serbest oksijen radikalleri ve reaktif 

moleküller önemlidir. Nefes almamızdan tutun hücreler arası sinyallere kadar doğal 

oksijen metabolizmasının vazgeçilmez unsurlarındandır [164]. Otokatalitik aktivite 

özellikleri UV çalıĢmaları ile tespit edilmiĢtir [165]. Nano seria UV spektrumunda mavi 

bir geçiĢ bölgesinde yer almaktadır. Seria düĢük enerji seviyesinde hidrojen peroksite 

maruz bırakıldığında yüksek enerji seviyesine çıkmaktadır. Bu da seria‟nın katalitik 

oksidatif özelliğe sahip olduğunu göstermektedir.  ÇalıĢmalar göstermiĢtir ki, nano seria 
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ile etkileĢime giren farelerin nöron hücrelerinin yaĢam sürelerinin arttığı gözlenmiĢtir. 

Beyin hücrelerinin yaĢam ömrünü iki veya üç kat arttırdıkları da tespit edilmiĢtir [166]. 

Nanopartiküllerin protein absorsiyonu gibi biyolojik uygulamaları da bilinmektedir. 

Seria antioksidan ve radikal tutucu özelliğinden dolayı radyoterapide de 

kullanılmaktadır. Bilindiği gibi radyoterapi kanser tedavilerinde en sık kullanılan 

yöntemlerden biridir.  

CeO2‟in uygulama alanlarının çok olmasının nedenlerinden biride farklı yükseltgenme 

basamaklarında olmasından dolayı redoks reaksiyonlarına yatkın olmasıdır. Ayrıca 

üstün taraflarından biri de CeO2‟in kristal örgüsünde bir oksijen boĢluğu oluĢturmak 

için gerekli enerjinin (oksijen kusuru oluĢturma enerjisi) redoks özellikleri ile ilgili 

olmasından dolayı da CeO2 malzemesinin kullanılabilirliğini artırmasıdır. Kristal 

örgüsündeki örgü kusurlarının kristalin boyutlarına bağlı olmasından dolayı özellikle 

yapılan çalıĢmalardan nano-CeO2‟lerin etkisinin daha fazla olduğu literatürlerde de teyit 

edilmiĢtir.  

1.8.1. Oksijen Depolama Kapasitesi  

2010 yılında J. Xu‟nun Oxford Üniversitesinde tamamladığı heterojen katalizde nano 

seryum‟un katalitik özellikleri adlı doktora tez çalıĢmasında çok detaylı bir Ģekilde 

seryum nano kristallerinin oksijen depolama kapasitesi, boyutlarla olan iliĢkisi deneysel 

çalıĢmalar ve literatür verileri karĢılaĢtırmalı olarak incelenmiĢ ve sonuç olarak CeO2‟in 

oksijen depolama kapasitesi olduğu önemle vurgulanmıĢtır [168]. 

1.8.2. Fenton Reaksiyonu 

H. J. H. Fenton postulatında düĢük pH‟da demir mevcudiyetinde hidrojen peroksidin 

parçalanması ile ilgili demir, nikel, vanadyum, kobalt, krom ve bakır gibi redoks aktif 

metallerle hidrojen peroksidin etkileĢmesinden hidroksil radikali ve bir mol suyun 

çıkacağı ifade edilmektedir [169]. Bu reaksiyon Fenton reaksiyonu (ġekil 1.112) ya da 

Fenton kimyası olarak bilinmektedir. Hidroksil radikalleri oluĢturulmak istendiğinde bu 

veya buna benzer mekanizmalar önerilmektedir. Hidroksil radikalleri (OH
.
) üzerinde 

bulunan ortaklanmamıĢ elektronlarından dolayı çok aktiftir fakat kararsızdır yarılanma 

ömrü nano saniyeler düzeyinde düĢüktür [170]. Bu yüksek aktifliğinden dolayı çevreye, 

doğaya ve canlı sistemlerine zarar vermektedirler. 
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Fe
2+

 + H2O2 + H
+

Fe
3+

 + HO
. 
+ H2O 

ġekil 1.112. Fenton reaksiyonu. 

E. G. Heckert 2007 yılındaki tez çalıĢmasında peroksit ortamında seryumla serbest 

radikallerin oluĢtuğunu ve mekanizmanın Fenton reaksiyonunda olduğu gibi 

tamamlandığını belirtmektedir. OluĢan bu serbest radikallerin mevcudiyetini EPR 

analizi ile tespit ettiğini de çalıĢmasında detaylı bir Ģekilde açıklamaktadır [171].  

1.8.3. Haber-Weiss Çevrimi  

Fenton reaksiyonlarına ek olarak Haber-Weiss farklı bir boyut katarak bu reaksiyonu 

geliĢtirmiĢtir. Fenton reaksiyonu Fe(II)‟nin Fe(III)‟e yükseltgenmesi esası üzerine 

kurulmuĢtur. Fe(II) bittiğinde reaksiyonda bitmektedir. Fakat Haber-Weiss çevriminde 

(ġekil 1.113) demir sadece bir katalizör olmaktan ziyade Fe(II)‟nin Fe(III)‟e dönüĢümü 

ve zincir reaksiyonu esnasında tekrar Fe(III)‟ün Fe(II)‟ye dönüĢümü söz konusudur. 

Dolayısı ile burada bir çevrim gerçekleĢmektedir. Bu da prosesin devamlılığı açıĢından 

son derece önemlidir. Özellikle biyolojik sistemlerde olduğu gibi redoks döngüsü 

gerektiren mekanizmaları daha iyi anlamamıza yardım etmektedir [171]. 

Fe
2+

 + H2O2 + H
+

Fe
3+

 + HO
. 
+ H2O 

 

HO
.
+ H2O2 HO2

. 
+ H2O 

 

      HO2
. 
+ Fe

3+
O2 + Fe

2+
 + H

+
 

 

2 H2O2  O2 + 2 H2O 

ġekil 1.113. Haber-Weiss çevrimi. 

Tüm bu açıklamalardan yola çıkarak literatürlerde ve tez çalıĢmalarında nano CeO2‟in 

tercih edilmesinin baĢlıca dört nedeni olmaktadır; 

1. Seryum iyonlarının yükseltgenme basamakları 

2. Kristal yapısı, örgü parametreleri ve kristal boyutu 

3. Oksijen doluluk oranı (oksijen depolama kapasitesi) 

4. Radikal oluĢumu. 
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2. MATERYAL VE YÖNTEM 

2.1. MATERYAL 

2.1.1. Kullanılan Kimyasal Maddeler 

Bu çalıĢmada kullanılan kimyasal maddelerin temin edildikleri firmalar aĢağıda 

verilmiĢtir. 

Adı Firma 

2–Aminotiyofenol Merck 

2-Hidroksi Benzaldehit Merck 

2-Hidroksi-1-Naftaldehit  Sigma Aldrich 

Benzaldehit 

2-Hidroksi-5-Brom Benzaldehit 

Merck 

Merck 

2,3-Dihidroksi Benzaldehit Merck, Acros 

2,4-Dihidroksi Benzaldehit Merck 

2,5-Dihidroksi Benzaldehit 

2-Hidroksi-3-Metoksi Benzaldehit 

2-Hidroksi-4-Metoksi Benzaldehit 

2-Hidroksi-5-Metoksi Benzaldehit 

2-Tiyofen Karbaldehit 

3-Metil-2-Tiyofen Karbaldehit 

5-Metil-2-Tiyofen Karbaldehit 

3-Metil Salisilaldehit 

5-Metil Salisilaldehit 

Merck, Acros 

Merck 

Acros 

Acros 

Merck 

Merck 

Merck 

TCI  

TCI  
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o-Tolualdehit 

p-Tolualdehit 

2-Hidroksi-3-Nitro Benzaldehit 

2-Hidroksi-5-Nitro Benzaldehit 

4-Hidroksi-3-Nitro Benzaldehit 

Acros 

Acros 

Sigma Aldrich 

Sigma Aldrich 

Acros 

Etanol Merck 

Metanol Merck 

Asetonitril Merck 

Dimetilsülfoksit 

Dimetilformamit 

Kloroform 

Etil Asetat 

Seryum(III) nitrat hekza hidrat  

Sodyum Hidroksit   

Seryum(IV) Oksit                                                 

Merck 

Merck 

Merck 

Merck 

Acros 

Merck 

    - 

 

Bu kimyasal maddelerin tamamı ek bir saflaĢtırma iĢlemi gerçekleĢtirilmeden 

kullanılmıĢtır. Yalnızca seryum(IV) oksit maddesi yöntem 2.2.1‟de verilen metotla 

hazırlanmıĢtır. 
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2.1.2. Kullanılan Cihazlar 

i. FT-IR çalıĢmalarında Perkin Elmer ATR spektrometresi kullanılarak 4000-400 

cm
-1

 aralığında bileĢiklerin spektrumları kaydedildi. 

ii. 1
H-NMR ve 

13
C-NMR analizleri sırasıyla Bruker 400 MHz NMR spektrometresi 

ve Bruker 100 MHz NMR spektrometresi  ile yapıldı. 

iii. Biyolojik aktivite incelemeleri için Nüve marka otoklav kullanıldı. 

iv. Besiyeri hazırlanmasında Nüve marka inkübatör kullanıldı. 

v. Sterilizasyon için UV lambası kullanıldı. 

vi. ÇalıĢma ortamı olarak steril kabin kullanıldı. 

vii. Termogravimetrik analizler için Schimadzu marka DTG 60H - DSC 60 model 

Termal Analiz cihazı kullanıldı. 

viii. Floresans spektrumları için Shimadzu RF 5301PC Floresans Spektrofotometre 

cihazı kullanıldı. 

ix. Kızılötesi spektrumları (UV-Visible) için PG Instruments T80 çift ıĢınlı 

spektrofotometre cihazı kullanıldı. 

x. SEM analizleri için FEI marka Quanta FEG 250 model cihaz kullanılarak 

bileĢiklerin görüntüleri kaydedildi. 

xi. Kalsinasyon iĢlemi Nabertherm marka B180 model kül fırınında gerçekleĢtirildi.  

xii. X-IĢınları Toz Difraksiyonu (XRD) ölçümleri Panalytical 

marka Empyrean model, Cu Kα, 45 kV, 40 mA ıĢını ile gerçekleĢtirilmiĢtir. 

xiii. Raman analizleri için Renishaw marka Invia model cihaz kullanılarak analizler 

kaydedildi. 

xiv. Stuart marka SMP30 model dijital göstergeli erime noktası cihazı kullanıldı. 

xv. Elektromag marka M5040P model etüv kullanıldı. 

xvi. BileĢiklerin tartımları için RADWAG marka AS 220/C/2 model elektronik terazi 

kullanıldı. 

 

2.1.3. Kullanılan Bakteriler ve Besiyerleri 

2.1.3.1. Çalışmada Kullanılan Test Mikroorganizmaları 

ÇalıĢmada kullanılan test mikroorganizmaları Düzce Üniversitesi AraĢtırma ve 

Uygulama Hastanesi, Tıbbi Mikrobiyoloji Laboratuvarına gelen hastalardan izole 

edilmiĢtir. Bu izolatlardan, Acinetobacter baumannii, Escherichia coli, Klebsiella 
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pneumoniae ve Stapyhlococcus aureus bakterileri ile Candida tropicalis, Candida 

guilliermondii, Candida albicans ve Candida glabrata fungusları test mikroorganizması 

olarak kullanılmıĢtır. 

2.1.3.2. Çalışmada Kullanılan Besi Ortamları 

ÇalıĢmada mikroorganizmaların 24 saatlik genç kültürlerini hazırlamak amacı ile 

Nutrient Broth (OXOID) besiyeri ve antimikrobiyal aktivite çalıĢması için Mueller 

Hinton Agar (Merck) besiyeri kullanılmıĢtır. Mikroorganizmaların stok kültürleri için 

ise Nutrient Agar (OXOID) besiyeri kullanılmıĢtır. 

2.1.3.3.  Çalışmada Kullanılan Kimyasallar 

ÇalıĢmada kullanılan kimyasalların çözeltilerini hazırlamak amacıyla DMSO çözücüsü 

kullanılmıĢtır. 

2.1.3.4. Çalışmada Kullanılan Diskler ve Mukayese Antibiyotikleri 

ÇalıĢmada, disk difüzyon yöntemi ile sentezlenen bileĢiklerin antimikrobiyal aktivite 

düzeyini belirlemek amacıyla 6 mm çapında steril diskler (OXOID) kullanılmıĢtır. 

Mukayese antibiyotikleri olarak bakteriler için, Cefotaxime, Imipenem,  Vancomycin, 

Amoxicillin/clavulanicacid, Streptomycin, antibiyotikleri (BIOANALYSE) ile 

funguslar için, Flucanazole, Ketoconazole, Nystatin, Amphotericin ve Clatrimazole 

antibiyotikleri (BIOANALYSE) kullanılmıĢtır. 

2.2. YÖNTEM 

2.2.1. Seryum(IV) Oksit Nanopartiküllerinin Sentezi 

20 g seryum(III) nitrat hekza hidrat bileĢiği 140 ml destile suda çözüldü. 0,3 M          

100 ml‟lik NaOH çözeltisi hazırlanarak seryum(III) nitrat hekza hidratın destile sudaki 

çözeltisine yavaĢ yavaĢ ilave edildi ve 2-3 saat oda sıcaklığında karıĢtırıldı. Reaksiyon 

boyunca çözeltide sürekli renk değiĢimi meydana geldi ve renk baĢlangıçta kahverengi 

iken reaksiyon sonucunda sarımsı bir renk elde edildi. Elde edilen sarımsı renkli jölemsi 

çözelti 15 dk.  süre ile 6000 rpm hızla santrifüj edildi. Santrifüj sonunda elde edilen 

jölemsi madde sıvısından ayrılarak destile su ile defalarca yıkandı ve 150  C‟de etüvde   

1 saat kurutuldu. Bu süre sonucunda meydana gelen açık sarı renkli parlak kristaller   

250 
o
C‟de etüvde 3 saat tekrar kurutuldu. Elde edilen açık sarı renkli seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri argon gazı altında muhafaza edildi.  
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2.2.2. BileĢiklerin Sentezi 

2.2.2.1. L1 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 3 mmol (0,744 g) 2-aminotiyofenol üzerine 100 ml etil alkol ilave edilip, 

O2(g) ortamında geri soğutucu altında 9 saat kadar manyetik karıĢtırıcı ile yaklaĢık 

50  C‟de karıĢması sağlandı. Daha sonra hazırlanmıĢ olan bu sistemden 9 saatlik süre 

boyunca O2 geçirilmeye devam edildi. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. 

Reaksiyon süresi boyunca hazırlanmıĢ olan çözeltinin renginde koyulaĢma meydana 

geldiği gözlendi. Bu süre sonunda balonun dibinde oluĢan parlak sarı renkli kristaller 

süzülerek ayrıldı. Süzüntü kristallenmesi için karanlıkta kristallenmeye bırakıldı. Elde 

edilen kristaller etüvde kurutuldu.  

Yöntem B: 3 mmol (0,744 g) 2-aminotiyofenolün etil alkoldeki çözeltisinin üzerine      

2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit nanopartikülleri ilave edilip, geri soğutucu altında 

30 dakika kadar manyetik karıĢtırıcı ile yaklaĢık 50   C‟de karıĢması sağlandı. Reaksiyon 

süreci TLC metoduyla kontrol edildi. Reaksiyon süresi boyunca hazırlanmıĢ olan 

çözeltinin renginde koyulaĢma meydana geldiği gözlendi. Bu süre sonunda balonun 

dibinde oluĢan parlak sarı renkli kristaller süzülerek ayrıldı. Süzüntü kristallenmesi için 

karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı.  Elde edilen kristaller etüvde kurutuldu. 

 

ġekil 2.1. L1 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.2. L2 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,212 g) benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi karıĢtırılarak 

damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 50  C‟de     

6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan soluk 

sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. 

Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF-metanol 

karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında 

karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan açık sarı renkli kristaller süzüldü ve açık havada 

kurumaya bırakıldı. 
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Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,212 g) benzaldehit‟in 50 ml 

etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 50  C‟de 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan soluk sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için DMF-metanol karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. 

Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan açık sarı 

renkli kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı.  

 
ġekil 2.2. L2 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.3. L3 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,244 g) 2-hidroksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla 

damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık      

50 ˚C‟de 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. 

OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye 

bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de 

çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta 

beklemeye bırakıldı.  OluĢan açık sarı renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada 

kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,244 g) 2-hidroksi benzaldehit‟in    

50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 

geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C‟de 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi 
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için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı. OluĢan açık sarı renkli kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı.  

 

ġekil 2.3. L3 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.4. L4 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,400 g) 2-hidroksi-5-brom benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için etil asetatta çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan sarı renkli kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,400 g) 2-hidroksi-5-

brombenzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan sarı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için etil asetatta çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

sarı renkli kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 
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ġekil 2.4. L4 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.5. L5 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,344 g) 2-hidroksi-1-naftaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 4 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan sarı-turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan koyu sarı-turuncu renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı.  OluĢan turuncu renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,344 g) 2-hidroksi-1-naftaldehit‟in 

50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 

geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon 

süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı-turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı 

bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı-

turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.5. L5 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 
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2.2.2.6. L6 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,276 g) 2,3-dihidroksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan kiremit renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü 

ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan kiremit renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi 

için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan kızıl renkli iğnemsi parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,276 g) 2,3-dihidroksi benzaldehit‟in 

50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 

geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon 

süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan kiremit renkli çökelek süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan kiremit renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan kızıl renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.6. L6 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.7. L7 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml klorofomdaki 

çözeltisine, 2 mmol (0,276 g) 2,4-dihidroksi benzaldehit‟in 50 ml kloroformdaki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 29 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan kırmızı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 
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Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan kırmızı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü 

kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan kırmızı 

renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml kloroformdaki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,276 g) 2,4-dihidroksi benzaldehit‟in      

50 ml kloroformdaki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon 

karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. 

Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan kırmızı renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan kırmızı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

kırmızı renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.7. L7 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.8. L8 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,276 g) 2,5-dihidroksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan kahve renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 

kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan kahve renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı. OluĢan kahve renkli parlak kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,276 g) 2,5-dihidroksi benzaldehit‟in      
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50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı 

geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon 

süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan kahve renkli çökelek süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan kahve renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan kahve renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.8. L8 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.9. L9 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-3-metoksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 5 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan turuncu renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. 

Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan 

turuncu renkli iğnemsi parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-3-metoksi 

benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril karıĢımında 

çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye 



79 

 

bırakıldı. OluĢan turuncu renkli iğnemsi parlak kristaller süzüldü ve açık havada 

kurumaya bırakıldı. 

ġekil 2.9. L9 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.10. L10 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-4-metoksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan turuncu renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. 

Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan 

turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-4-metoksi 

benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril karıĢımında 

çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye 

bırakıldı. OluĢan turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya 

bırakıldı. 
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ġekil 2.10. L10 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.11. L11 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-5-metoksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 5 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı-turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan turuncu renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  

OluĢan turuncu renkli parlak iğne kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,304 g) 2-hidroksi-5-metoksi 

benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı-turuncu renkli 

çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir 

behere alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için etanol-asetonitril 

karıĢımında çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda 

kristallenmeye bırakıldı. OluĢan turuncu renkli parlak iğne kristaller süzüldü ve açık 

havada kurumaya bırakıldı. 
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ġekil 2.11. L11 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.12. L12 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,224 g) 2-tiyofen karbaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 7 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan sarı-kahve renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı-kahve renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi 

için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan açık kahve renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından mmol (0,224 g) 2-tiyofen karbaldehit‟in 250 ml 

etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı-kahve renkli çökelek süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı-kahve 

renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü 

oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan açık kahve renkli 

parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.12. L12 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 
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2.2.2.13. L13 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,252 g) 3-metil-2-tiyofen karbaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 

kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan sarı renkli parlak kristaller süzüldü 

ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,252 g) 3-metil-2-tiyofen 

karbaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan sarı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

sarı renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

  

ġekil 2.13. L13 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.14. L14 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,252 g) 5-metil-2-tiyofen karbaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 
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kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan sarı renkli parlak kristaller süzüldü 

ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,252 g) 5-metil-2-tiyofen 

karbaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan sarı renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMSO‟da çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

sarı renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.14. L14 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.15. L15 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,272 g) 3-metil salisilaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 4 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 

kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için CHCl3‟te çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı. OluĢan sarı renkli parlak kristaller süzüldü 

ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,272 g) 3-metil salisilaldehit‟in 50 ml 
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etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 10 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan sarı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için CHCl3‟te çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan sarı renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

ġekil 2.15. L15 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.16. L16 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,272 g) 5-metil salisilaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi 

karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 5 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan soluk sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü 

ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan soluk sarı renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için CHCl3‟te çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi 

için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan soluk sarı renkli kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,272 g) 5-metil salisilaldehit‟in 50 ml 

etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan soluk sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan soluk sarı 

renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için CHCl3‟te çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü 

oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan soluk sarı renkli 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 
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ġekil 2.16. L16 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.17. L17 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,240 g) o-tolualdehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi karıĢtırılarak 

damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C 

sıcaklıkta 5 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. 

OluĢan açık sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 

kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan açık sarı renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan açık sarı renkli parlak kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,240 g) o-tolualdehit‟in 50 ml 

etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan açık sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan açık sarı renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan açık sarı renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.17. L17 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 
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2.2.2.18. L18 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,240 g) p-tolualdehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi karıĢtırılarak 

damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C 

sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. 

OluĢan açık sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise 

kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan açık sarı renkli çökelek kristallendirme 

iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda 

sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan açık sarı renkli parlak kristaller 

süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,240 g) p-tolualdehit‟in 50 ml 

etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri 

soğutucu altında yaklaĢık 50 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci 

TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan açık sarı renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere 

alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan açık sarı renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan açık sarı renkli parlak 

kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.18. L18 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.19. L19 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,334 g) 2-hidroksi-3-nitro benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C yaklaĢık sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan koyu sarı-turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir 

behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan koyu sarı-
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turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  

OluĢan turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,334 g) 2-hidroksi-3-nitro 

benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan koyu sarı-turuncu 

renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. 

Ayrı bir behere alınan koyu sarı-turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için 

metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda 

kristallenmeye bırakıldı. OluĢan turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada 

kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.19. L19 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.20. L20 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,334 g) 2-hidroksi-5-nitro benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan parlak turuncu renkli 

çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü 

kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan turuncu 

renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B: 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,334 g) 2-hidroksi-5-nitro 
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benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.20. L20 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.21. L21 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A; 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 2 mmol (0,334 g) 4-hidroksi-3-nitro benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki 

çözeltisi karıĢtırılarak damla damla ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu 

altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 6 saat boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC 

metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. 

Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan turuncu renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü 

kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye bırakıldı.  OluĢan turuncu 

renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B; 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 2 mmol (0,334 g) 4-hidroksi-3-nitro 

benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltisi damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. 

Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca 

ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek 

süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere 

alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için metanolde çözüldü, ısıtıldı ve 

süzüldü. Süzüntü oda sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan 

turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 
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ġekil 2.21. L21 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 

2.2.2.22. L22 Bileşiğinin Sentezi 

Yöntem A; 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine, 1 mmol (0,122 g) 2-hidroksi benzaldehit ve 1 mmol (0,152 g) 2-hidroksi-3-

metoksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltileri aynı anda karıĢtırılarak damla damla 

ilave edildi. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 7 saat 

boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli 

çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir 

behere alınan turuncu renkli çökelek kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, 

ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü kristallenmesi için oda sıcaklığında karanlıkta beklemeye 

bırakıldı.  OluĢan parlak turuncu renkli parlak kristaller süzüldü ve açık havada 

kurumaya bırakıldı. 

Yöntem B; 1 mmol (0,248 g) diaminodifenil disülfit bileĢiğinin 30 ml etanoldeki 

çözeltisine katalizör olarak kullanılmak üzere 2 mmol (0,344 g) seryum(IV) oksit 

nanopartikülleri ilave edildi ve ardından 1 mmol (0,122 g) 2-hidroksi benzaldehit ve     

1 mmol (0,152 g) 2-hidroksi-3-metoksi benzaldehit‟in 50 ml etanoldeki çözeltileri aynı 

anda damla damla ilave edilerek karıĢtırıldı. Reaksiyon karıĢımı geri soğutucu altında 

yaklaĢık 60 ˚C sıcaklıkta 15 dakika boyunca ısıtıldı. Reaksiyon süreci TLC metoduyla 

kontrol edildi. OluĢan turuncu renkli çökelek süzülerek ayrı bir behere alındı. Süzüntü 

ise kristallenmeye bırakıldı. Ayrı bir behere alınan turuncu renkli çökelek 

kristallendirme iĢlemi için DMF‟de çözüldü, ısıtıldı ve süzüldü. Süzüntü oda 

sıcaklığında karanlık ortamda kristallenmeye bırakıldı. OluĢan parlak turuncu renkli 

parlak kristaller süzüldü ve açık havada kurumaya bırakıldı. 

 

ġekil 2.22. L22 bileĢiğinin sentez reaksiyonu. 
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2.2.3. BileĢiklerin Ultraviyole Özelliklerinin Ġncelenmesi 

Sentezlenen bileĢiklerin ultraviyole özelliklerinin incelenmesi için 10 ml‟lik balon 

jojeler kullanılarak dimetilsülfoksitte 10
-4

 M‟ lık stok çözeltileri hazırlandı. Ardından 

hazırlanan bu 10
-4

 M‟ lık çözeltilerin absorbsiyon spektrumları alındı. 

2.2.4. BileĢiklerin Floresans Özelliklerinin Ġncelenmesi 

Sentezlenen bileĢiklerin floresans özelliklerinin incelenmesi amacı ile dimetilsülfoksitte 

stok çözeltileri hazırlandı. Bu sebeple bileĢiklerin 10 ml‟ lik balon jojeler kullanılarak 

10
-6

 M‟lık çözeltileri hazırlandı. Ardından hazırlanan bu 10
-6

 M‟lık çözeltilerin emisyon 

spektrumları alındı. 

2.2.5. BileĢiklerin Biyolojik Aktivitelerinin Ġncelenmesi 

2.2.5.1. Mikroorganizma Kültürlerinin Hazırlanması 

Düzce Üniversitesi AraĢtırma ve Uygulama Hastanesi, Tıbbi Mikrobiyoloji 

Laboratuvarından temin edilen mikroorganizmaların, Nutrient Agar besiyerine ekimleri 

yapıldı. Ardından bakteriler 35-37 ºC‟ de, funguslar ise 25-27 ºC‟ de 24 saat 

inkübasyona tabi tutuldu. Ġnkübasyon sonunda ise mikroorganizma kültürleri +4 ºC‟ de 

buzdolabında saklandı. 

2.2.5.2. Disk Difüzyon Metodu  

BileĢiklerin antibakteriyel ve antifungal aktivite düzeylerini belirlemek için disk 

difüzyon metodu kullanıldı. Bu amaçla 6 mm çapındaki steril disklere (OXOĠD) 50 µL 

konsantrasyondaki bileĢik çözeltileri emdirildi. Antimikrobiyal aktivite düzeylerini 

belirlemede ise besiyeri olarak Mueller Hinton Agar (Merck) kullanıldı. 

Ġlk olarak hastaneden temin edilen mikroorganizma kültürlerinin 24 saatlik genç 

kültürleri elde edildi. Bu amaçla önceden hazırlanan Nutrient Broth besiyerlerine 

mikroorganizmaların ayrı ayrı ekimleri yapıldı ve bakteriler 35-37 ºC‟ de, funguslar   

25-27 ºC‟de 24 saat inkübasyona tabi tutuldu. Süre sonunda kültürler Mac Farland 0,5 

oranında ayarlanarak petrilere ekimleri yapıldı. Sonraki aĢamada önceden steril edilen 

petri kaplarına 6 mm çapındaki steril diskler yerleĢtirilerek 50 µL konsantrasyonlardaki 

bileĢik çözeltileri pipet yardımı ile disklere emdirildi. Ġçerisinde Mueller Hinton Agar 

bulunan ve mikroorganizma ekimi yapılan petri yüzeylerine bileĢik çözeltisi emdirilmiĢ 

6 mm çapındaki diskler yerleĢtirildi. ĠĢlem sonunda bakteriler 35-37 ºC‟ de, funguslar 
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25-27 ºC‟ de 24 saat inkübasyona tabi tutuldu. Süre sonunda inkübatörden çıkarılan 

kültürlerin inhibisyon zonları ölçüldü. Mukayese amaçlı standart 6 mm çapındaki 

antibiyotik diskleri kullanıldı. 
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3. BULGULAR VE TARTIġMA 

Sentezlenen Tiyo-Schiff bazlarının açık yapıları ve kapalı formülleri, genel adları, 

kısaltılmıĢ formülleri Çizelge 3.1‟de ve fiziksel özellikleri ise Çizelge 3.2‟de verilmiĢtir. 

Çizelge 3.1. Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel adları ve 

kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

L1 

 

 

 
 

2,2'-disülfandiildianilin (2,2‟diaminodifenildisülfit) 

C12H12N2S2 Ma: 248,37 g/mol 

 

 

 

 

 

L2 

 

 

 
 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-benzilidenanilin) 

C26H20N2S2 Ma: 424,59 g/mol 

 

 

 

 

 

L3 

 

 

 

2,2'((1Z,1'Z)((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))difenol 

C26H20N2S2O2 Ma: 456,59 g/mol 
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Çizelge 3.1 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel 

adları ve kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

 

L4 

 

 
2,2'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(4-bromofenol) 

C26H18N2S2O2 Ma: 614,38 g/mol 

 

 

 

 

 

L5 

 

 

3,3'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(naftalen-2-ol) 

C34H24N2S2O2 Ma: 556,57 g/mol 

 

 

 

 

 

L6 

 

 
3,3'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(benzen-1,2-diol) 

C26H20N2S2O4 Ma: 488,58 g/mol 

 

 

 

 

 

L7 

 

 
4,4'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(benzen-1,3-diol) 

C26H20N2S2O4 Ma: 488,58 g/mol 
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Çizelge 3.1 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel 

adları ve kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

L8 

 

 
 

2,2'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(benzen-1,4-diol) 

C26H20N2S2O4 Ma: 488,58 g/mol 

 

 

 

 

 

L9 

 
 

6,6'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(2-metoksifenol) 

C28H24N2S2O4 Ma: 516,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L10 

 
 

6,6'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(3-metoksifenol) 

C28H24N2S2O4 Ma: 516,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L11 

 

 
2,2'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(4-metoksifenol) 

C28H24N2S2O4 Ma: 516,64 g/mol 



95 

 

Çizelge 3.1 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel 

adları ve kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

L12 

 

 
 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-(tiyofen-2-ilmetilen)anilin) 

C22H16N2S4 Ma: 436,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L13 

 

 
 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-((3-metiltiyofen-2-il)metilen)anilin) 

C24H22N2S4 Ma: 466,71 g/mol 

 

 

 

 

 

L14 

 

 
 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-((5-metiltiyofen-2-il)metilen)anilin) 

C22H22N2S4 Ma: 466,71 g/mol 

 

 

 

 

 

L15 

 

 
 

6,6'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(2-metilfenol) 

C28H24N2S2O2 Ma: 484,64 g/mol 
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Çizelge 3.1 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel 

adları ve kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

L16 

 

 

2,2'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(4-metilfenol) 

C28H24N2S2O2 Ma: 484,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L17 

 

 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-(2-metilbenziliden)anilin) 

C28H24N2S2 Ma: 452,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L18 

 

 

(NZ,N'Z)-2,2'-disülfandiilbis(N-(4-metilbenziliden)anilin) 

C28H24N2S2 Ma: 452,64 g/mol 

 

 

 

 

 

L19 

 

 
 

6,6'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(2-nitrofenol) 

C26H18N4S2O6 Ma: 546,58 g/mol 
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Çizelge 3.1 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin açık yapıları ve kapalı formülleri, genel 

adları ve kısaltılmıĢ formülleri. 

 

 

 

 

 

L20 

 

 
2,2'-((1Z,1'Z)-((disüllfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(4-nitrofenol) 

C26H18N4S2O6 Ma: 546,58 g/mol 

 

 

 

 

 

L21 

 

 

 

 
 

4,4'-((1Z,1'Z)-((disülfandiilbis(2,1-

fenilen))bis(azanililiden))bis(metanililiden))bis(2-nitrofenol) 

C26H18N4S2O6 Ma: 546,58 g/mol 

 

 

 

 

L22 

 

 
 

2-((Z)-((2-((2-((Z)-(2-hidroksibenziliden)amino) 

fenil)disülfanil)fenil)imino)metil)-6-metoksifenol 

C27H22N2S2O3 Ma: 486,61 g/mol 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



98 

 

Çizelge 3.2. Sentezlenen bileĢiklerin fiziksel özellikleri. 

 

 

 

BileĢik 

 

 

 

Renk 

 

 

 

 Erime 

Noktası 

(
o
C) 

 

Verim 

 (%) 

 

Sentez Süresi 

(sa.) (dk.) 

Yöntem 

A 

Yöntem 

B 

Yöntem 

A 

Yöntem 

B 

L1 Parlak sarı 90-92 75 90 9 30 

L2 Açık sarı 133 65 88 6 15 

L3 Açık sarı 167-169 75 95 6 15 

L4 Sarı 182-185 75 95 6 15 

L5 Parlak turuncu 210 87 98 4 15 

L6 Parlak kızıl 205-210 80 95 6 15 

L7 Parlak kırmızı 237 76 98 29 15 

L8 Parlak kahve 225 74 92 6 15 

L9 Parlak Turuncu 174 70 96 5 15 

L10 Parlak Turuncu 198 86 97 6 15 

L11 Parlak Turuncu 170 90 96 5 15 

L12 Açık Kahve 166 84 92 7 15 

L13 Parlak sarı 165 85 94 6 15 

L14 Parlak sarı 194 80 97 6 15 

L15 Parlak sarı 185 82 90 4 10 

L16 Soluk sarı 190 84 93 5 15 

L17 Parlak açık sarı 141-145 80 95 5 15 

L18 Parlak açık sarı 158-160 86 98 6 15 

L19 Turuncu 228 87 95 6 15 

L20 Turuncu 234 89 97 6 15 

L21 Parlak turuncu 210 83 95 6 15 

L22 Parlak turuncu 154 73 89 7 15 
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3.1. FT-IR VE RAMAN SPEKTRUMLARININ DEĞERLENDĠRĠLMESĠ 

Katalizör yardımıyla sentezlenen bileĢiklerin mevcudiyeti hakkında bilgi sahibi olmak 

için FT-IR ve Raman spektroskopisinden yararlanıldı. Buradaki amaç bileĢiklerin 

yapısında bulunan fonksiyonel grupların varlığını anlamak, reaksiyonların gerçekleĢme 

sürecini takip etmektir. FT-IR ve Raman analizi bu amaç için en iyi yöntemlerden 

ikisidir. Hatta literatürlerde gözenekli yapılarda absorbe olmuĢ türlerin ve katalizörün 

yüzeyinde kemisorpsiyona maruz kalmıĢ türlerin belirlenmesi için en uygun yöntem 

olarak da FT-IR tayin edilmiĢtir [58]. 

Sentezlenen bileĢiklerin bazı FT-IR ve Raman spektrumları Ekler bölümünde 

verilmiĢtir. Ayrıca çalıĢmada sentezlenen bileĢiklerin katalizörlü (nano-CeO2) ve 

katalizörsüz FT-IR ve Raman değerleri de birbirleri ile mukayese edilmiĢtir. Değerler 

arasında herhangi bir farklılık tespit edilmediğinden dolayı Ekler bölümündeki FT-IR 

ve Raman spektrumları katalizör aracılığıyla sentezlenen bileĢiklerin spektrumlarını 

kapsamaktadır. Bu bileĢiklere ait bazı karakteristik titreĢim değerleri Çizelge 3.3‟te 

verilmiĢtir. Sentezlenen bileĢiklerin titreĢim spektrumları literatür verileri ile 

kıyaslanarak yapılar tayin edilmiĢtir [73], [130]. Nano-seryum(IV) oksit katalizörü ile 

sentezlenmesinden sonra alınan titreĢim spektrumlarında iki örnek arasında bir farklılık 

olmadığı da tespit edilmiĢ olup burada yer alan titreĢim değerleri nano-seryum(IV) oksit 

katalizörü ile elde edilen bileĢiklere ait titreĢim değerleridir.  

Mevcut tüm yapılar ele alındığında ise yapılardaki en karakteristik pikler sırasıyla; C=N 

gerilme titreĢimi, fenolik OH gerilme titreĢimi, aromatik C-S gerilme titreĢimi, S-S 

gerime titreĢimi fenolik C-O gerilme titreĢimi ve aromatik C=C gerilme titreĢimi olduğu 

görülmektedir. Bu titreĢimler tüm mevcut yapılarda bulunmaktadır. Ayrıca bazı 

yapılarda   –OCH3, -OH, -NO2, –Br, -CH3 gibi fonksiyonel grupları farklı konumlarda 

yer almaktadırlar.  Özellikle Schiff bazının temelini oluĢturan C=N imin grubuna ait 

keskin gerilme titreĢimleri 1632-1604 cm
-1 
aralığında gözlenmektedir [73]. (C-CAr), 

(C-OAr), (C-S) ve (S-S)‟ye ait spesifik pikler ise genellikle sırasıyla 1485-1428, 

1292-1243, 761-729 ve 595-553 cm
-1
 aralıklarında görülmektedir. BileĢiklerin FT-IR 

spektrumları ATR ile alındığından dolayı düĢük dalga boylarında çok net değerler elde 

edilemediğinden Raman spektrumları alındı ve FT-IR ve Raman değerleri 

karĢılaĢtırmalı olarak incelenerek özellikle disülfit bağlarına ait karakteristik ortalama 

(S-S) titreĢimi ise 565 cm
-1 
olarak

 
tespit edilmiĢtir. Ayrıca bu tip disülfit içerikli 
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bileĢiklere ait literatürlerde genellikle KBr ile ölçüm alınmıĢ değerleri bulunmaktadır ve 

farklılıklar gözlenmektedir. Örneğin bir çalıĢmada (C-S) 667 cm
-1
 ve (S-S) ise 490 

cm
-1
 olarak verilmiĢ ve disülfitlerin havanın oksijeni ve h ile halka kapanması 

yapabileceği ifade edilmiĢtir [130]. BaĢka bir çalıĢmada ise (C-S) 765-754 cm
-1
 olarak 

tespit edilmiĢtir [73]. Sentezlenen bileĢiklerde ise (C-S) 761-729 cm
-1
 aralığında 

gözlenmiĢtir. Fakat katalizör aracılığıyla sentezlenmiĢ olan tüm bileĢiklerde herhangi bir 

halka kapanmasına da rastlanmamıĢtır. 

Yapılarda yer alan –OCH3, -OH, CH3, -NO2, –Br, -SH gibi farklı fonksiyonel grupların 

mevcudiyeti, aromatikliğin ve konjugasyonun artmasına bağlı olarak titreĢim 

değerlerinin değiĢtiği görülmektedir. Genellikle keskin pikler görülmekle birlikte 

fonksiyonel grupların konumlarının orto, meta veya para yönlenmelerine bağlı olarak da 

Ģiddetlerde de farklılıklar oluĢmaktadır. Kondenzasyon öncesi yapıda yer alan amin, 

aldehit ve tiyol gruplarına ait karakteristik piklerin spektrumlarda gözlenmemesi de 

tiyo-Schiff bazı oluĢumunu ayrıca desteklemektedir. Nano-seryum(IV) oksit 

katalizörünün ilavesi ile sentezlenen tüm bileĢiklerde katalizörün bileĢiklerdeki 

fonksiyonel gruplar üzerinde önemli etkisinin olmadığı ama hidroksi grupları üzerinde 

bazı etkileri tespit edilmiĢtir. Özellikle serbest hidrojen atomu barındıran yapılarda 

hidrojen bağı görülmekte ve buna bağlı olarak bazı yapılarda enol-keto tautomerisi yani 

izomeri de gözlenmiĢtir. Yapısında orto konumunda hidroksil grubu olan yapılarda 

moleküliçi hidrojen bağlarının olduğu bunun ise yapılara ayrı bir kararlılık daha 

kazandırdığı diğer spektral verilerle de desteklenmektedir. Yapıda para konumunda olan 

bileĢiklerde ise hidrojenlerin moleküllerarası bağlanmayı tercih ettiği de 

anlaĢılmaktadır. Meta konumundaki yapılarda ise belli bir düzen bulunmamakta ve 

yapıda diğer komĢu grupların etkisi (donör veya akseptör özelliği), sterik etki, 

konjügasyon gibi kavramlar ön plana çıkmaktadır.  
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Çizelge 3.3. Sentezlenen bileĢiklerin FT-IR spektrum değerleri. 

BileĢik νOH νC=N νAr-C=C νAr- C-O νC-S νS-S νCH3 νOCH3 νNO2 νBr νNH2 

L1 - - 1471 - 744 - - - - - 3375 

L2 - 1617 1459 - 761 556 - - - - - 

L3 * 1610 1462 1278 747 556 - - - - - 

L4 * 1609 1460 1276 735 557 - - - 624 - 

L5 * 1620 1460 1243 743 579 - - - - - 

L6 3306 1611 1456 1244 749 574 - - - - - 

L7 3100 1606 1456 1225 746 559 - - - - - 

L8 3372 1617 1439 1252 758 575 - - - - - 

L9 * 1610 1455 1247 729 559 - 2839 - - - 

L10 * 1632 1461 1243 757 553 - 2839 - - - 

L11 * 1614 1485 1271 748 577 - 2832 - - - 

L12 - 1604 1459 - 749 575 - - - - - 

L13 - 1607 1454 - 751 569 2872 - - - - 

L14 - 1608 1454 - 751 569 2872 - - - - 
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Çizelge 3.3 (devam). Sentezlenen bileĢiklerin FT-IR spektrum değerleri. 

BileĢik νOH νC=N νAr-C=C νAr-C-O νC-S νS-S νCH3 νOCH3 νNO2 νBr νNH2 

L15 * 1610 1459 1254 738 563 2906 - - - - 

L16 * 1610 1428 1277 749 570 2911 - - - - 

L17 - 1615 1457 - 754 573 2891 - - - - 

L18 - 1623 1460 - 753 573 2915 - - - - 

L19 * 1619 1458 1281 741 595 - - 1345 - - 

L20 * 1613 1472 1292 746 575 - - 1337 - - 

L21 3196 1620 1487 1279 754 565 - - 1533 - - 

L22 * 1611 1456 1249 749 555 - 2841 - - - 

 

Not : (*) Muhtemel tautomeriden kaynaklı hidroksil piklerinin net olarak gözlenmemesi.
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3.2. NMR SPEKTRUMLARININ DEĞERLENDĠRĠLMESĠ 

Sentezlenen bileĢiklerin 
1
H-NMR spektrumlarından tespit edilen değerler Çizelge 

3.4.‟te verilmiĢtir. Bazı bileĢiklerin 
13

C-NMR spektrumları ise Ekler bölümünde 

verilmiĢtir.   Sentezlenen bileĢiklerin 
1
H-NMR spektrumları CDCl3 ve DMSO-d6 

çözücüleri kullanılarak kaydedildi ve bu çözücülere ait pikler 7,25 ve 2,51 ppm olarak 

tespit edildi. BileĢiklerin 
1
H-NMR spektrumları incelendiğinde özellikle dikkat edilmesi 

gereken bazı karakteristik proton sinyalleri bulunmaktadır. Bunlardan azometin (H-

C=N) protonuna ait sinyaller 8,41-9,43 ppm [64], [66] aralığındaki kimyasal kayma 

değerinde bir protonluk singlet olarak gözlendi. Bazı bileĢiklerin yapısında bulunan 

hidroksil, metoksi ve metil gruplarına ait protonlar sırasıyla 10,90-14,94, 3,82-3,96, 

2,33-2,66 ppm kimyasal kayma değerlerine sahip bir singlet olarak bulundu. Aromatik 

halkaya ait protonlar ise, 6,48-9,04 ppm arasında dublet, triplet ve multiplet olarak 

gözlendi [62]. Ġntegral oranları dikkate alındığında proton sayıları öngörülen yapılarla 

uyum içindedir. Sentezlenen bileĢiklerin 
13

C-NMR spektrumları incelendiğinde; 

aromatik karbonlar sübstitüe gruplara bağlı olarak 101,13-161,79 ppm bölgesinde [73], 

[74], azometin grubuna bağlı karbon atomlarının 134,66-163,61 ppm bölgesinde, metil 

grubu karbonlarının 15,66-20,37 ppm bölgesinde ve metoksi grubu karbonlarının 55,55-

56,39 ppm bölgesinde olduğu belirlendi.  

Çizelge 3.4. Bazı bileĢiklerin 
1
H-NMR değerleri. 

BileĢik 
1
H-NMR değerleri 

L1 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 7,19 – 7,07 (m, 2H), 6,66 (dd, J = 8,5, 1,3 

Hz, 1H), 6,56 (td, J = 7,5, 1,2 Hz, 1H), 4,31 (s, 2H). 

L2 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,47 (s, 1H), 7,99 – 7,96 (m, 2H), 7,66 (dd, 

J = 7,7, 1,5 Hz, 1H), 7,48 (d, J = 1,8 Hz, 1H), 7,17 (dd, J = 7,4, 1,6 Hz, 

1H), 7,14 (dd, J = 7,6, 1,6 Hz, 1H), 7,02 (d, J = 1,5 Hz, 1H). 

L3 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 12,87 (s, 1H), 8,59 (s, 1H), 7,67 – 7,62 (m, 

1H), 7,39 (dd, J = 5,7, 1,7 Hz, 2H), 7,26 – 7,15 (m, 2H), 7,14 – 7,09 (m, 

1H), 7,04 (d, J = 8,4 Hz, 1H), 6,94 (t, J = 7,1 Hz, 1H). 

L4 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 12,85 (s, 1H), 8,53 (s, 1H), 7,66 (dd, J = 7,7, 

1,4 Hz, 1H), 7,55 – 7,46 (m, 2H), 7,29 (d, J = 1,4 Hz, 1H), 7,25 – 7,21 (m, 

1H), 7,15 – 7,12 (m, 1H), 6,96 (d, J = 8,8 Hz, 1H). 
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Çizelge 3.4 (devam). Bazı bileĢiklerin 
1
H-NMR değerleri. 

L5 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 14,94 (s, 1H), 9,43 (s, 1H), 8,17 (d, J = 8,5 

Hz, 1H), 7,87 (d, J = 9,0 Hz, 1H), 7,79 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,71 (dd, J = 

7,7, 1,0 Hz, 1H), 7,55 (t, J = 7,2 Hz, 1H), 7,42 – 7,35 (m, 1H), 7,24 – 7,21 

(m, 1H), 7,21 – 7,18 (m, 1H). 

L6 

1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ 12,78 (s, 1H), 9,39 (s, 1H), 9,04 (s, 1H), 

7,60 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,56 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,39 (t, J = 7,5 Hz, 1H), 

7,32 (t, J = 7,6 Hz, 1H), 7,20 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,04 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 

6,87 (t, J = 7,8 Hz, 1H). 

L7 

1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ 12,81 (s, 1H), 9,28 (s, 1H), 9,01 (s, 1H), 

7,48 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,54 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,38 (t, J = 7,5 Hz, 1H), 

7,29 (t, J = 7,6 Hz, 1H), 7,19 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 6,99 (d, J = 7,8 Hz, 1H), 

6,87 (t, J = 7,8 Hz, 1H). 

L8 

1
H-NMR (400 MHz, DMSO-d6) δ 11,83 (s, 1H), 9,23 (s, 1H), 8,96 (s, 1H), 

7,58 (dd, J = 7,8, 1,2 Hz, 1H), 7,52 (dd, J = 7,8, 0,9 Hz, 1H), 7,37 (td, J = 

7,6, 1,3 Hz, 1H), 7,33 – 7,28 (m, 1H), 7,17 (d, J = 2,9 Hz, 1H), 6,96 (dd, J 

= 8,8, 2,9 Hz, 1H), 6,88 (d, J = 8,8 Hz, 1H). 

L9 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,26 (s, 1H), 8,66 (s, 1H), 7,68 (s, 1H), 

7,19 (d, J = 10,2 Hz, 3H), 6,98 (d, J = 51,5 Hz, 3H), 3,96 (s, 3H). 

L10 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,27 (s, 1H), 8,54 (s, 1H), 7,65 (dd, J = 7,8, 

1,3 Hz, 1H), 7,30 (d, J = 8,5 Hz, 1H), 7,23 (td, J = 7,4, 1,3 Hz, 1H), 7,17 

(dd, J = 7,7, 1,4 Hz, 1H), 7,13 (dd, J = 7,7, 1,2 Hz, 1H), 6,59 – 6,48 (m, 

2H), 3,86 (s, 3H). 

L11 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 12,43 (s, 1H), 8,59 (s, 1H), 7,66 (dd, J = 7,7, 

1,5 Hz, 1H), 7,24 (dd, J = 7,5, 1,6 Hz, 1H), 7,20 (dd, J = 7,6, 1,6 Hz, 1H), 

7,16 (td, J = 7,3, 1,4 Hz, 1H), 7,02 (dt, J = 14,0, 5,8 Hz, 2H), 6,91 (d, J = 

2,7 Hz, 1H), 3,82 (s, 3H). 

L12 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,55 (s, 1H), 7,65 (dd, J = 7,7, 1,5 Hz, 1H), 

7,53 (d, J = 5,0 Hz, 1H), 7,51 (d, J = 3,6 Hz, 1H), 7,15 (dd, J = 7,4, 1,7 Hz, 

2H), 7,12 (dd, J = 3,4, 1,4 Hz, 1H), 7,01 (dd, J = 7,4, 1,6 Hz, 1H). 

L13 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,60 (s, 1H), 7,65 (dd, J = 7,7, 1,4 Hz, 1H), 

7,25 (dd, J = 10,9, 9,8 Hz, 2H), 7,20 (dd, J = 6,0, 1,6 Hz, 1H), 7,18 – 7,12 

(m, 1H), 6,86 (t, J = 7,5 Hz, 1H), 2,33 (s, 3H). 
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Çizelge 3.4 (devam). Bazı bileĢiklerin 
1
H-NMR değerleri. 

L14 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,47 (s, 1H), 7,64 (dd, J = 7,7, 1,5 Hz, 1H), 

7,32 (d, J = 3,6 Hz, 1H), 7,16 (td, J = 7,4, 1,5 Hz, 1H), 7,11 (td, J = 7,5, 1,5 

Hz, 1H), 7,01 (dd, J = 7,5, 1,4 Hz, 1H), 6,81 (dd, J = 3,5, 0,8 Hz, 1H), 2,56 

(s, 3H). 

L15 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,00 (s, 1H), 8,58 (s, 1H), 7,65 (dd, J = 7,7, 

1,4 Hz, 1H), 7,25 (dd, J = 9,0, 7,6 Hz, 2H), 7,21 (dd, J = 7,5, 1,5 Hz, 1H), 

7,18 (dd, J = 7,6, 1,6 Hz, 1H), 7,14 (dd, J = 7,6, 1,4 Hz, 1H), 6,86 (t, J = 7,5 

Hz, 1H), 2,33 (s, 3H). 

L16 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 12,64 (s, 1H), 8,57 (s, 1H), 7,65 (dd, J = 7,7, 

1,3 Hz, 1H), 7,26 – 7,23 (m, 1H), 7,21 (d, J = 9,0 Hz, 2H), 7,17 (dd, J = 

7,4, 1,4 Hz, 1H), 7,13 (dd, J = 7,6, 1,2 Hz, 1H), 6,96 (d, J = 8,1 Hz, 1H), 

2,33 (s, 3H). 

L17 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,76 (s, 1H), 8,13 (dd, J = 7,6, 1,4 Hz, 1H), 

7,67 (dd, J = 7,8, 1,4 Hz, 1H), 7,40 – 7,35 (m, 1H), 7,32 (t, J = 6,9 Hz, 1H), 

7,23 (dd, J = 9,2, 4,7 Hz, 1H), 7,19 (dd, J = 7,5, 1,5 Hz, 1H), 7,14 (td, J = 

7,6, 1,5 Hz, 1H), 7,03 (dd, J = 7,6, 1,4 Hz, 1H), 2,66 (s, 3H). 

L18 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 8,41 (s, 1H), 7,85 (d, J = 8,1 Hz, 2H), 7,65 

(d, J = 7,8 Hz, 1H), 7,15 (dd, J = 7,5, 1,5 Hz, 1H), 7,12 (dd, J = 7,6, 1,5 Hz, 

1H), 7,01 (dd, J = 7,5, 1,4 Hz, 1H), 2,39 (s, 3H). 

L19 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,85 (s, 1H), 8,66 (s, 1H), 8,44 (d, J = 2,6 

Hz, 1H), 8,33 (dd, J = 9,4, 2,9 Hz, 1H), 7,73 – 7,69 (m, 1H), 7,24 (d, J = 

8,1 Hz, 2H), 7,16 (dd, J = 8,9, 0,6 Hz, 2H). 

L20 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,83 (s, 1H), 8,70 (s, 1H), 8,42 (d, J = 2,6 

Hz, 1H), 8,31 (dd, J = 9,4, 2,9 Hz, 1H), 7,71 – 7,68 (m, 1H), 7,20 (d, J = 

8,1 Hz, 2H), 7,14 (dd, J = 8,9, 0,6 Hz, 2H). 

L21 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 10,90 (s, 1H), 8,56 (d, J = 2,0 Hz, 1H), 8,46 

(s, 1H), 8,38 (dd, J = 8,8, 2,0 Hz, 1H), 7,66 (dd, J = 7,6, 1,6 Hz, 1H), 7,30 

(d, J = 8,8 Hz, 1H), 7,24 – 7,15 (m, 2H), 7,06 (dd, J = 7,2, 1,9 Hz, 1H). 

L22 

1
H-NMR (400 MHz, CDCl3) δ 13,24 (s, 1H), 12,87 (d, J = 1,9 Hz, 1H), 

8,56 (d, J = 2,6 Hz, 2H), 7,66 – 7,59 (m, 2H), 7,36 (t, J = 7,3 Hz, 2H), 7,19 

– 7,10 (m, 6H), 7,04 – 6,83 (m, 6H), 3,90 (s, 3H). 
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3.3. XRD, EDX VE SEM ANALĠZ SONUÇLARININ DEĞERLENDĠRĠLMESĠ 

3.3.1. Seryum(IV) Oksite Ait Analiz Sonuçlarının Değerlendirilmesi 

Sentezlenen nanopartiküler seryum(IV) oksit‟in kristal oluĢumunu belirlemek için       

X-ıĢınları kırınımı (toz) yöntemi kullanıldı. Nano-seryum(IV) oksite ait X-ıĢınları 

deseni ġekil 3.1‟de verilmiĢtir. Nano-seryum(IV) oksite ait  2θ karakteristik yansıma 

pikleri sırasıyla 28,53°, 33,08°, 47,43°, 56,41°, 58,89°, 69,51°, 76,75°, 78,69°, 88,66° 

olarak ve indeks değerleri ise sırasıyla (111), (200), (220), (311), (222), (400), (331), 

(420) ve (422) olarak tespit edilmiĢtir. Bu değerler JCPDS dosya (kart) no 98-026-2755 

ile uyum içerisindedir [135], [136].  CeO2‟in XRD desenindeki tüm difraksiyon pikleri, 

yüzey merkezli kübik yapı ile eĢdeğer olmakla birlikte örgü sabiti a=b=c=5.403 Å olup 

birim hücre hacmi ve uzay grubu da sırasıyla 157,69 (Å)
3
 ve Ia-3d‟dir. Ayrıca XRD 

deseni incelendiğinde herhangi bir safsızlık içermediği de görülmektedir. 

 

ġekil. 3.1. Nano-CeO2‟e ait XRD deseni. 

Nano-CeO2 partiküllerine ait EDX spektrumu ġekil 3.2de verilmiĢtir. Hazırlanan CeO2 

nanopartiküllerinin yapısında bulunan seryum ve oksijen elementlerinin varlığı Ģekilde 

açıkça görülmektedir. CeO2 nanopartiküllerinin yapısında seryum ve oksijen 

elementlerinin dıĢında baĢka bir elemente rastlanmamaktadır. Bu da elde edilen CeO2 

nanopartiküllerinin herhangi bir safsızlık içermediğini ispatlamaktadır. EDX 

analizinden elde edilen bulguların SEM ve XRD analiz sonuçlarıyla uyum içinde 

olduğu da görülmektedir.  
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ġekil 3.2. Nano-CeO2‟e ait EDX spektrumu. 

Bazik ortamda seryum(III) nitrat‟tan elde edilen nano boyutlardaki seryum(IV) oksite 

ait SEM görüntüsünden (ġekil 3.3) seryum(IV) oksitin yüzeyi morfolojik olarak 

incelenmiĢtir. Ġnceleme sonucunda partiküllerin nano ölçekte, küresel ve homojen bir 

Ģekilde dağıldığı ve partikül boyutlarının ortalama 18-37 nm boyutlarında olduğu tespit 

edilmiĢtir. 

 

ġekil 3.3. Nano-CeO2‟e ait SEM görüntüsü. 
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3.3.2. BileĢiklere Ait Analiz Sonuçlarının Değerlendirilmesi 

Sentezlenen L3 bileĢiğinin 1mm, 2 mm, 500 µm, 100 µm ve 10 µm olmak üzere farklı 

boyutlarda SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir.

      

                                  (a)                                                                     (b) 

      

                                          (c)                                                                     (d)                                               

      

                                   (e)                                                                      (f) 

ġekil 3.4. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L3 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L4 bileĢiğinin 1mm, 500 µm, 100 µm, 40 µm ve 30 µm olmak üzere farklı 

boyutlarda SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir. 

     

                               (a)                                                                      (b) 

     

                               (c)                                                                        (d)  

     

                                                (e)                                                                      (f)      

ġekil 3.5. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L4 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L5 bileĢiğinin 1mm, 100 µm, 50 µm ve 30 µm olmak üzere farklı 

boyutlarda SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir.  

    

                                 (a)                                                                  (b) 

    

                                 (c)                                                                      (d) 

    

                                     (e)                                                                  (f) 

ġekil 3.6. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L5 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L6 bileĢiğinin 500 µm, 400 µm, 100 µm, 10 µm ve 4 µm olmak üzere farklı 

boyutlarda SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir. 

    

                                  (a)                                                                  (b) 

    

                                (c)                                                                        (d)                              

    

                                 (e)                                                                        (f) 

ġekil 3.7. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L6 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L7 bileĢiğinin 50 µm, 10 µm, 5 µm ve 4 µm olmak üzere farklı boyutlarda 

SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir. 

    

                                  (a)                                                                      (b) 

    

                                  (c)                                                                      (d)      

    

                                  (e)                                                                      (f) 

ġekil 3.8. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L7 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L9 bileĢiğinin 1 mm, 500 µm, 300 µm 50 µm, 40 µm ve 10 µm olmak üzere 

farklı boyutlarda SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir.

    

                                (a)                                                                      (b)                   

    

                               (c)                                                                       (d)                                          

    

                                (e)                                                                       (f)    

ġekil 3.9. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L9 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri. 
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Sentezlenen L21 bileĢiğinin 1 mm, 30 µm, 10 µm ve 5 µm olmak üzere farklı boyutlarda 

SEM görüntüleri alınarak morfolojik yapıları incelenmiĢtir.

    

                               (a)                                                                       (b) 

    

                                 (c)                                                                     (d) 

    

                                 (e)                                                                     (f) 

ġekil 3.10. Katalizörsüz (a, c ve e) ve CeO2 katalizörlüğünde (b, d ve f) sentezlenen L21 

bileĢiğine ait SEM görüntüleri.
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3.4. TGA SONUÇLARININ DEĞERLENDĠRĠLMESĠ 

Nanopartiküler seryum(IV) oksitin termal analiz diyagramı incelendiğinde açık havadan 

absorbe olduğu düĢünülen su moleküllerinin yapıdan ilk önce uzaklaĢtığı ve geride 

kalan bileĢiğin sadece metal oksit formunda olmasından dolayı bu sıcaklıkların üstünde 

ise yapıda herhangi bir değiĢimin olmadığı ve hatta termal kararlığını yüksek sıcaklıkta 

bile koruduğu açıkça görülmektedir.  

Nanopartiküler seryum(IV)  oksitin katalitik etkisi ile sentezlenen bileĢiklerin termal 

analiz diyagramları incelendiğinde ise genellikle tek basamaklı bozunmalar 

görülmektedir. BileĢiklerin termogramlarında ilk olarak endotermik piklerin oluĢtuğu, 

yapıda erime gibi fiziksel değiĢimlerin olduğu ve kayda değer bir kütle kaybının 

olmadığı tespit edilmiĢtir. Bu fiziksel değiĢim aralığı yaklaĢık olarak 90-235 °C 

aralığında görülmektedir. Yapısında -OH, -CH3, -OCH3, -NO2 ve -Br gibi farklı 

fonksiyonel grupları içeren bileĢiklerin diyagramları incelendiğinde ise çeĢitli 

ekzotermik piklerden oluĢtuğu ve yapısal bozunmaların yapının kimyasına bağlı olarak 

birkaç kademede olduğu ve yapılarda bulunan bu fonksiyonel grupların farklılığına göre 

de bu bozunma aralığı görülmektedir. Erime olayından sonra yapıda kimyasal 

değiĢimlerin baĢlaması ve tüm bileĢiklerde tek basamakta kütle kaybı söz konusudur. 

Erime noktaları ve diğer değerleri literatür verileri ile kıyaslandığında ise uyumlu 

olduğu da görülmektedir [68]. BileĢiklere ve seryum(IV)  oksite ait termogravimetrik 

analiz diyagramları Ekler bölümünde verilmiĢtir.  

3.5. UV VE FLORESANS SPEKTRUMLARININ DEĞERLENDĠRĠLMESĠ  

BileĢiklerin maksimum dalga boyları Çizelge 3.5‟te verilmiĢtir. Sentezlenen bileĢiklerin 

uyarma ve emisyon dalga boylarının tespit edilebilmesi için 200-600 nm dalga boyu 

aralığında 10
-4

 M‟lık DMSO‟daki çözeltilerinden maksimum absorpsiyon değerleri 

tespit edildi. BileĢiklere ait dalga boylarının L5, L8, L9, L19, L20 ve L21 hariç genelde 

296-388 nm aralığında olduğu tespit edilmiĢtir. Tüm bileĢiklerde 270 ve 380 nm 

aralığında π → π* geçiĢleri genelde gözlenmiĢtir. Literatür verileri incelendiğinde bu 

bandların halkadaki  π → π* geçiĢlerine karĢılık geldiği belirtilmektedir [68].  
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Çizelge 3.5. BileĢiklerin maksimum dalga boyları. 

 

 

 

 

 

λmax 

(nm) 

L1 L2 L3 L4 L5 L6 

298 296 296 296 296 296 

368 368 388 388 428 386 

L7 L8 L9 L10 L11 L12 

296 296 296 296 296 296 

398 406 428 394 396 382 

L13 L14 L15 L16 L17 L18 

296 296 296 296 296 296 

386 388 384 384 366 368 

L19 L20 L21 L22   

296 296 296 296   

482 438 456 384   

 

UV spektrumundan elde edilen maksimim dalga boylarından yararlanılarak tüm 

bileĢiklerin 10
-6 
M DMSO‟daki çözeltilerinden floresans spektrumları 200-800 nm 

aralığında kaydedilmiĢtir. Dalga boyu 250 nm den küçük olan ıĢınlarda yüksek enerjili 

σ- σ* geçiĢleri görülmekte ve bu yüksek enerji yapıyı bozduğundan dolayı floresans 

ıĢığı elde etmek için dalga boyu 250 nm den yüksek olması gerekmektedir. Tüm 

bileĢiklerin yapısında ortaklanmamıĢ elektron (n) ve π bağları bulunduğundan dolayı  

dalga boyu 250 nm üzerinde ıĢımalarda uyarılmıĢlardır. Floresans ıĢınlar π*→ π ve 

π*→ n geçiĢlerinden meydana gelmektedirler ve genellikle molar absorptivitesi yüksek 

ve elektronik geçiĢ ömrü daha kısa olan π → π* geçiĢleri gözlenmektedir. Bu Ģekilde 

geçiĢ yapan moleküllerin floresansı Ģiddetli olmakla birlikte kuantum verimleri de 

genelde yüksektir. Bu çalıĢmada nanopartiküler CeO2 katalizörlüğünde sentezlenen 

bileĢiklerin üzerine ıĢın enerjisi gönderilerek bileĢikler uyarılarak üst enerji seviyesine 

çıkarılması sağlandı ve uyarılan bu bileĢiklerin aldıkları enerjiyi temel hale dönmek için 

kullandıkları esnadaki davranıĢlarını incelemek için ultraviyole, floresans ve infrared 

gibi ıĢınlar gönderildi. Bu ıĢınlarla etkileĢen moleküllere fazladan enerji yüklendiğinden 

dolayı bu enerji ya titreĢim enerjisi ya da elektronik enerji olarak yayınlamadan önce 

kısa sürede olsa ıĢınlarını tutmaktadırlar ve daha sonra floresans veya fosforesans ıĢınlar 

olarak geri vermektedirler. Maddelerin yapısında bulunan fonksiyonel grupların donör 

veya akseptör olma gibi özellikleri, ortamın pH‟ına, çözücünün viskozitesine, atomların 
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ağır veya hafif atom olması gibi özelliklerine bağlı olarak floresans özellik 

göstermektedirler. Yayılan ıĢınların genelde absorplanan ıĢından daha uzun dalga boylu 

veya daha düĢük enerjili olduğu da görülmektedir. Elektron donörü olan –NH2, -OH 

gibi gruplar floresansı arttığı halde, elektron akseptörü olan –NO2, -X (halojen) gibi 

grupların floresansı azaltıp ve hatta bazen de ortadan kaldırdıkları görülmektedir. DüĢük 

enerjili π → π* geçiĢlerine bağlı olarak en Ģiddetli floresans ıĢınları yapısında aromatik 

halka barındıran yani konjüge çifte bağı bulunduran bileĢiklerde görülmektedir. 

Yapısında ortaklanmamıĢ elektron barındıran yapılarda n → π* geçiĢleri gözlenmekte 

ve uyarılan maddeler kolayca triplet hale geçmektedirler ve fosforesans özellik 

göstermektedirler. Ama bu tip maddelere konjüge çifte bağ içeren yapılar kondenze 

olunca molar absorptiviteleri artmakta ve elektronik geçiĢ ömrü azalmakta yani 

floresans özelliklerinin arttığı görülmektedir. Ayrıca yapısal rijitlik (esnemezlik) yine 

floresans artıran bir faktör olarak karĢımıza çıkmaktadır. Molekül içinde elektron 

transferinin düzenli olması özellikle iç geçiĢlerin kolaylaĢması floresans özelliği 

artırmaktadır. Özellikle molekülün kelatlaĢmaya uygun olması bu özelliği daha da 

artırmaktadır. Orto pozisyonundaki –OH grubunun molekül içi hidrojen bağı yapması 

ile oluĢan kelatlaĢma etkisi, floresans özelliği artırıcı faktör olarak tespit edilmiĢtir. 

Ayrıca yine orto ve para pozisyonunda yer alan grupların halkaya elektron 

vermelerinden dolayı floresans özelliğin arttığı ve meta pozisyonlarında bulunan 

grupların ise halkadan elektron almalarından dolayı floresans özelliğin nispeten azaldığı 

tespit edilmiĢtir. Nano-seryum(IV) oksit katalizörlüğünde sentezlenen tüm bileĢiklerin 

floresans spektrumları kaydedilmiĢ olup floresans özellik gösteren bileĢiklerin 

spektrumları ġekil 3.11.‟den ġekil 3.22‟ye kadar verilmiĢtir. 

 

ġekil 3.11. L2 bileĢiğinin floresans spektrumu. 
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ġekil 3.12. L7 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.13. L8 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.14. L9 bileĢiğinin floresans spektrumu. 
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ġekil 3.15. L11 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.16. L12 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.17. L14 bileĢiğinin floresans spektrumu. 
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ġekil 3.18. L16 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.19. L17 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.20. L18 bileĢiğinin floresans spektrumu. 
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ġekil 3.21. L19 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

 

ġekil 3.22. L20 bileĢiğinin floresans spektrumu. 

3.6. BĠYOLOJĠK AKTĠVĠTE TESTLERĠNĠN DEĞERLENDĠRĠLMESĠ 

3.6.1. Tiyo-Schiff Bazlarının Antibakteriyel Aktivitesi 

L1-L22 kodlu tiyo-Schiff bazı bileĢiklerinin antibakteriyel aktivitesini belirlemek 

amacıyla yapılmıĢ olan çalıĢmaların bulguları Çizelge 3.6‟da verilmiĢtir. 

Yapılan çalıĢmalarda elde edilen bulgulara göre L12 bileĢiğinin Acinetobacter 

baumannii bakteri kültürüne karĢı hiçbir antibakteriyel etkisinin bulunmadığı 

gözlenmiĢtir. Aynı bakteri kültürüne karĢı L3, L4, L5, L7, L11, L13, L14, L15 bileĢiklerinin 

oldukça az antibakteriyel etki gösterdiği saptanırken, L2, L9, L16, L17, L18, L19, L20, L21, 

L22 bileĢiklerinin orta düzeyde antibakteriyel etki gösterdiği gözlenmiĢtir. Yine aynı 

bakteri kültürüne karĢı L6, L8, L10 bileĢikleri oldukça yüksek etki gösterirken, L1 bileĢiği 
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ise çok yüksek düzeyde etki göstermiĢtir. 

Steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyondaki bileĢik çözeltilerinden 

Acinetobacter baumannii bakteri kültürüne karĢı en yüksek antimikrobiyal etkiyi       

20,0 mm inhibisyon zon çapı ile L1 bileĢiği gösterirken, en düĢük antimikrobiyal etkiyi 

6,0 mm zon çapı ile L12 bileĢiğinin gösterdiği belirlenmiĢtir. 

ÇalıĢmalardan elde edilen bir diğer bulgu ise L3 bileĢiğinin Escherichia coli bakteri 

kültürüne karĢı hiçbir antibakteriyel etki göstermeyiĢidir. L2, L4, L7, L9, L10, L12, L13, 

L14 bileĢikleri ise Escherichia coli bakteri kültürüne karĢı az düzeyde antibakteriyel etki 

göstermiĢtir. Aynı bakteri kültürüne karĢı L5, L11, L16, L17, L18, L19, L20, L22 

bileĢiklerinin orta düzeyde ve aynı zamanda hemen hemen birbirlerine yakın oranlarda 

antibakteriyel etki gösterdiği saptanmıĢtır. Ayrıca L6, L8, L15, L21 bileĢiklerinin 

Escherichia coli bakteri kültürüne karĢı oldukça yüksek seviyede etki gösterdiği 

belirlenirken, L1 bileĢiğinin çok yüksek seviyede etki meydana getirdiği gözlenmiĢtir. 

BileĢik çözeltilerinin steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyonunun Escherichia 

coli bakteri kültürüne karĢı en yüksek antimikrobiyal etkiyi 20,0 mm zon çapı ile L1 

bileĢiği gösterirken, en düĢük antimikrobiyal etkiyi 6,0 mm zon çapı ile L3 bileĢiğinin 

gösterdiği belirlenmiĢtir. 

Diğer bir bakteri kültürü olan Klebsiella pneumoniae‟ye karĢı bileĢiklerin etkisi 

incelendiğinde, L18 bileĢiğinin antibakteriyel etkisine rastlanmazken, L3, L4, L7, L13, L15, 

L17 bileĢiklerinin düĢük oranda antibakteriyel etki gösterdiği bulunmuĢtur. Klebsiella 

pneumoniae bakteri kültürüne karĢı orta derecede antibakteriyel etki gösteren bileĢikler 

L5, L9, L10, L11, L12, L14, L16, L17, L19, L20, L22 bileĢikleri iken, L2 ve L21 bileĢikleri 

yüksek, L1, L6 ve L8 bileĢikleri ise oldukça yüksek antibakteriyel etki göstermiĢtir. 

Steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyondaki bileĢik çözeltilerinden Klebsiella 

pneumoniae bakteri kültürüne karĢı en iyi antimikrobiyal etkiyi 21,0 mm, 16,0 mm ve       

15,0 mm‟lik zon çapları ile sırasıyla L1, L6 ve L8 bileĢikleri gösterirken, en düĢük 

antimikrobiyal etkiyi ise 6 mm‟lik zon çapı ile L18 bileĢiğinin gösterdiği saptanmıĢtır.  

Aynı bileĢiklerin Stapyhlococcus aureus bakteri kültürüne karĢı etkileri 

karĢılaĢtırıldığında ise, L3, L5, L7, L10, L11, L17, L18, L19 bileĢiklerinin çok düĢük 

seviyede, L4, L6, L8, L9, L12, L13, L14, L16, L21, L22 bileĢiklerinin ise orta seviyede etki 

gösterdiği gözlenmiĢtir. Stapyhlococcus aureus bakteri kültürüne karĢı yüksek oranda 

antibakteriyel etkiyi L2 bileĢiğinin göstermiĢ olduğu belirlenip, en fazla derecede 
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antibakteriyel etkiyi ise L1, L15 ve L20 bileĢikleri göstermiĢtir. 

Yine bu bileĢiklerin steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyondaki çözeltilerinden 

Stapyhlococcus aureus bakteri kültürüne karĢı en yüksek antimikrobiyal aktiviteyi      

17,0 mm, 15,0 mm ve 15,0 mm‟lik zon çapları ile L1, L15 ve L20 bileĢiklerinin gösterdiği 

saptanmıĢ olup, en az seviyelerde antimikrobiyal etkiyi ise 7,0 mm, 7,0 mm, 7,0 mm, 

8,0 mm,  7,0 mm, 8,0 mm, 7,0 mm, 8,0 mm‟lik zon çapları ile sırasıyla L3, L5, L7, L10, 

L11, L17, L18, L19 bileĢiklerinin gösterdiği bulunmuĢtur. 
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Çizelge 3.6. ÇalıĢmada kullanılan Tiyo-Schiff bazlarının antibakteriyel aktivitesi. 

Ġnhibisyon Zonları (mm)* 

Hastane Ġzolatları 

  BileĢik A. baumannii E. coli K. pneumaniae S. aureus 

L1(50 μl) 20,0 20,0 21,0 17,0 

L2 (50 μl) 11,0 8,0 13,0 12,0 

L3(50 μl) 8,0 6,0 7,0 7,0 

L4(50 μl) 8,0 7,0 7,0 10,0 

L5 (50 μl) 7,0 10,0 11,0 7,0 

L6(50 μl) 13,0 13,0 16,0 10,0 

L7(50 μl) 7,0 7,0 8,0 7,0 

L8(50 μl) 13,0 14,0 15,0 11,0 

L9(50 μl) 9,0 7,0 9,0 10,0 

L10(50 μl) 14,0 7,0 10,0 8,0 

L11(50 μl) 7,0 9,0 11,0 7,0 

L12(50 μl) 6,0 7,0 10,0 9,0 

L13(50 μl) 8,0 7,0 8,0 10,0 

L14(50 μl) 7,0 7,0 9,0 9,0 

L15(50 μl) 7,0 12,0 8,0 15,0 

L16(50 μl) 10,0 11,0 9,0 10,0 

L17(50 μl) 9,0 10,0 7,0 8,0 

L18(50 μl) 9,0 9,0 6,0 7,0 

L19(50 μl) 11,0 10,0 10,0 8,0 

L20(50 μl) 9,0 10,0 11,0 14,0 

L21(50 μl) 

L22(50 μl)               

11,0 

11,0 

12,0 

10,0 

12,0 

11,0 

9,0 

11,0 

Antibiyotikler 

CTX30 7,0 6,0 6,0 8,0 

IPM10 23,0 20,0 23,0 24,0 

VA30 18,0 18,0 19,0 16,0 

AMC30 11,0 13,0 13,0 10,0 

S10 11,0 21,0 14,0 17,0 

 

CTX30: Cefotaxime 30 µg;  IPM10: Imipenem 10µg; VA30: Vancomycn 30µg; AMC30: 

Amoxicillin/clavulanicacid 30 µg; S10: Streptomycin 10µg.  

(*): Çizelgedeki rakamlar inhibisyon çaplarını göstermektedir. 6 mm çapındaki disklere 50 µL‟lik 

konsantrasyonda, sentezlenen bileĢiklerin çözeltisi emdirilmiĢtir. 
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3.6.2. Tiyo-Schiff Bazlarının Antifungal Aktivitesi 

L1- L22 kodlu tiyo-Schiff bazı bileĢiklerinin antifungal aktivitesini belirlemek amacıyla 

yapılmıĢ olan çalıĢmaların bulguları Çizelge 3.7.‟de verilmiĢtir. 

Yapılan çalıĢmalarda elde edilen bulgulara göre L2, L9, L10, L15, L17, L18 ve L22 

bileĢiklerinin Candida tropicalis maya kültürüne karĢı hiçbir antifungal aktivitesinin 

bulunmadığı gözlenmiĢtir. Aynı maya kültürüne karĢı L3, L4, L5, L7, L11, L12, L13, L14, 

L16 bileĢiklerinin oldukça düĢük oranda antifungal etki gösterdiği saptanırken, L19, L20, 

L21 bileĢiklerinin yüksek derecede antifungal etki gösterdiği gözlenmiĢtir. Candida 

tropicalis maya kültürüne karĢı L6 ve L8 bileĢikleri ise oldukça yüksek düzeyde 

antifungal etki gösterirken, L1 bileĢiğinin bir hayli yüksek oranda antifungal etki 

gösterdiği belirlenmiĢtir. 

Steril disklere emdirilerek 50 μl‟lik konsantrasyonda hazırlanan bu bileĢik 

çözeltilerinden Candida tropicalis maya kültürüne karĢı en yüksek düzeyde antifungal 

aktiviteyi 20,0 mm zon çapı ile L1 bileĢiği gösterirken, en düĢük antifungal aktiviteyi  

6,0 mm zon çapı ile L2, L9, L10, L15, L17, L18 ve L22 bileĢiklerinin gösterdiği saptanmıĢtır. 

ÇalıĢmalardan elde edilen bir diğer bulgu ise L13 bileĢiğinin Candida guilliermondii 

maya kültürüne karĢı hiçbir antifungal aktivite göstermemesidir. L5, L11, L12 

bileĢiklerinin ise Candida guilliermondii maya kültürüne karĢı az düzeyde antifungal 

aktivite gösterdiği belirlenirken, aynı maya kültürüne karĢı L2, L4, L7, L9, L10, L14, L15, 

L16, L17, L18, L19, L20, L22 bileĢiklerinin orta düzeyde ve aynı zamanda hemen hemen 

birbirlerine yakın oranlarda antifungal aktivite gösterdiği saptanmıĢtır. Ayrıca L3 

bileĢiğinin Candida guilliermondii maya kültürüne karĢı yüksek seviyede antifungal 

aktivite gösterdiği bulunurken, L1, L6, L8, L21 bileĢiklerinin en yüksek düzeyde aktivite 

gösterdiği gözlenmiĢtir. 

BileĢik çözeltilerinin steril diklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyonunun Candida 

guilliermondii maya kültürüne karĢı en yüksek antifungal etkiyi 25,0 mm, 15,0 mm,          

15,0 mm, 16,0 mm‟lik zon çapları ile sırasıyla L1, L6, L8 ve L21 bileĢikleri gösterirken, 

en düĢük antifungal etkiyi 6,0 mm zon çapı ile L13 bileĢiğinin gösterdiği bulunmuĢtur. 

BaĢka bir maya kültürü olan Candida albicans maya kültürüne karĢı bileĢiklerin etkisi 

incelendiğinde, L3, L4, L7, L9, L10, L13, L15 bileĢiklerinin oldukça düĢük seviyede 

antifungal aktivite gösterdiği bulunmuĢtur. Candida albicans maya kültürüne karĢı orta 

derecede antifungal aktivite gösteren bileĢikler L2, L5, L12, L14, L16, L17, L18, L20 
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bileĢikleri iken, L6, L21 ve L22 bileĢikleri yüksek oranda, L1, L8 ve L11 bileĢiklerinin ise 

en yüksek düzeyde antifungal aktivite gösterdiği gözlenmiĢtir. 

Steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyondaki bileĢik çözeltilerinden Candida 

albicans maya kültürüne karĢı en iyi antifungal etkiyi 20,0 mm, 15,0 mm ve             

16,0 mm‟lik zon çapları ile sırasıyla L1, L8 ve L11 bileĢikleri gösterirken, en düĢük 

antifungal etkiyi ise 8,0 mm, 8,0 mm, 8,0 mm, 8,0 mm, 8,0 mm, 7,0 mm, 8,0 mm‟lik 

zon çapları ile sırasıyla L3, L4, L7, L9, L10, L13, L15 bileĢiklerinin gösterdiği 

belirlenmiĢtir.  

Aynı bileĢiklerin Candida glabrata maya kültürüne karĢı etkileri karĢılaĢtırıldığında ise, 

L3, L5, L10, bileĢiklerinin hiçbir antifungal aktivitesine rastlanmazken, L4, L7, L11, L13, 

L15, L16, L18 bileĢiklerinin ise çok düĢük oranda antifungal aktivite gösterdiği 

belirlenmiĢtir. Candida glabrata maya kültürüne karĢı orta derecede antifungal 

aktiviteyi L2, L12, L14, L17, L20, L21, L22 bileĢiklerinin göstermiĢ olduğu bulunurken, L8 

ve L9 bileĢiklerinin ise biraz daha etkili ve yüksek düzeyde antifungal aktivite gösterdiği 

bulunmuĢtur. En yüksek derecede antifungal aktiviteyi ise L1 ve L6 bileĢiklerinin 

gösterdiği gözlenmiĢtir. 

Yine bu bileĢiklerin steril disklere emdirilen 50 μl‟lik konsantrasyondaki çözeltilerinden 

Candida glabrata maya kültürüne karĢı en iyi antifungal etkiyi aynı olmakla birlikte   

17,0 mm‟lik zon çapı ile L1 ve L6 bileĢiklerinin gösterdiği belirlenmiĢ olup, en düĢük 

oranda antifungal etkiyi ise yine aynı olmakla birlikte 6,0 mm‟lik zon çapı ile sırasıyla 

L3, L5 ve L10 bileĢiklerinin gösterdiği bulunmuĢtur. 
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Çizelge 3.7. ÇalıĢmada kullanılan Tiyo-Schiff bazlarının antifungal aktivitesi. 

Ġnhibisyon Zonları (mm)* 

Hastane Ġzolatları 

 BileĢik C. tropicalis C.guilliermondii C. albicans C. glabrata 

L1(50 μl) 20,0 25,0 20,0 17,0 

L2 (50 μl) 6,0 10,0 10,0 11,0 

L3(50 μl) 8,0 12,0 8,0 6,0 

L4(50 μl) 7,0 11,0 8,0 7,0 

L5 (50 μl) 8,0 8,0 9,0 6,0 

L6(50 μl) 14,0 15,0 12,0 17,0 

L7(50 μl) 8,0 10,0 8,0 7,0 

L8(50 μl) 14,0 15,0 15,0 13,0 

L9(50 μl) 6,0 10,0 8,0 12,0 

L10(50 μl) 6,0 9,0 8,0 6,0 

L11(50 μl) 8,0 8,0 16,0 7,0 

L12(50 μl) 8,0 7,0 10,0 7,0 

L13(50 μl) 8,0 6,0 7,0 7,0 

L14(50 μl) 7,0 9,0 10,0 10,0 

L15(50 μl) 6,0 9,0 8,0 7,0 

L16(50 μl) 8,0 9,0 10,0 8,0 

L17(50 μl) 6,0 10,0 9,0 11,0 

L18(50 μl) 6,0 10,0 9,0 8,0 

L19(50 μl) 11,0 10,0 13,0 12,0 

L20(50 μl) 12,0 11,0 10,0 10,0 

L21(50 μl) 

L22(50 μl)               

12,0 

6,0 

16,0 

11,0 

12,0 

12,0 

11,0 

9,0 

Antibiyotikler 

FLU25 6,0 6,0 8,0 6,0 

KTC10 6,0 6,0 15,0 15,0 

NY100 7,0 7,0 8,0 10,0 

AMB100 7,0 7,0 9,0 7,0 

CLT10 7,0 6,0 15,0 15,0 

 

FLU25: Flucanazole 25µg; KTC10: Ketoconazole 10µg; NY100: Nystatin 100µg; AMB100: 

Amphotericin B 100 µg; CLT10: Clatrimazole 10µg. 

(*): Çizelgedeki rakamlar inhibisyon çaplarını göstermektedir. 6 mm çapındaki disklere 50 µL „lik 

konsantrasyonda, sentezlenen bileĢiklerin çözeltisi emdirilmiĢtir. 
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3.6.3. Tiyo-Schiff Bazlarının Antibakteriyel Aktivitelerinin Antibiyotiklerle 

KarĢılaĢtırılması  

ÇalıĢmada kullanılan L1-L22 bileĢiklerinin DMSO çözücüsü ile elde edilen 

çözeltilerinin, bazı Gram negatif, Gram pozitif bakteri ve mayalar üzerine olan 

antimikrobiyal aktiviteleri incelendi. Elde edilen sonuçlar çizelgeler halinde verildi. 

Antimikrobiyal etkisi araĢtırılan bileĢik çözeltilerinin 50 µL konsantrasyondaki 

çözeltilerinin test mikroorganizmalarına karĢı göstermiĢ oldukları antagonistik 

etkilerinin kullanılan mikroorganizmalar üzerine birçok farklılık meydana getirdiği 

belirlendi. 

Çizelge 3.6‟da verilen bileĢiklerden elde edilen çözeltilerin antimikrobiyal aktivite 

sonuçlarına bakıldığında, genel olarak bileĢiklerin Gram pozitif ve Gram negatif bakteri 

kültürlerine karĢı etkili olduğu belirlendi. Kullanılan bileĢikler test bakterilerine karĢı 

farklı seviyelerde inhibisyon zonu oluĢturdu. 

L12 bileĢiğinin Acinetobacter baumannii bakterisine karĢı tezde kullanılan tüm 

antibiyotiklere karĢı hiçbir etki göstermediği saptandı. L3, L4, L5, L7, L11, L13, L14 ve L15 

bileĢikleri Acinetobacter baumannii bakterisine karĢı CTX30 mukayese antibiyotiğine 

nazaran daha yüksek aktivite gösterirken, IPM10, VA30, AMC30 ve S10 antibakteriyel 

antibiyotiklerine göre çok daha az etki gösterdikleri belirlendi. L9, L16, L17, L18, L20 

bileĢikleri CTX30 antibiyotiğine göre daha yüksek antimikrobiyal aktivite gösterirken, 

AMC30, S10 antibiyotiğine göre ise yakın derecede aktivite gösterdiği saptandı. Fakat 

bu bileĢiklerin IPM10, VA30 antibiyotiklerine karĢı aktivitesine bakıldığında ise çıkan 

inhibisyon zon değerlerinin bu antibiyotiklere nazaran oldukça az olduğu belirlendi. 

Ayrıca L2, L19, L21, L22 bileĢiklerinin Acinetobacter baumannii bakteri kültürüne karĢı 

AMC30 ve S10 antibiyotikleri ile eĢit düzeyde antimikrobiyal aktivite gösterdiği 

belirlenirken, CTX30 antibiyotiğine göre yüksek derecede etki gösterdiği saptanıp, 

IPM10 ve VA30 antibakteriyel antibiyotiklerine kıyasla ise çok düĢük aktivite 

gösterdiği gözlendi. L6, L8 ve L10 bileĢiklerinin Acinetobacter baumannii bakterisine 

karĢı aktivitesi incelendiğinde ise, CTX30 antibiyotiğine nazaran yüksek seviyede 

antibakteriyel etki meydana getirdikleri belirlenmiĢ olup, AMC30, S10 antibiyotiklerine 

kıyasla yine daha yüksek etki meydana getirmekle beraber inhibisyon zonunun bu 

antibiyotiklerin değerlerine daha yakın çıktığı görüldü. IPM10 mukayese antibiyotik 

değerine bakıldığında ise bu bileĢiklerin inhibisyon zon değerlerinin mukayese 

antibiyotiğinin çok daha aĢağı seviyesinde olduğu görülmektedir.  
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Son olarak Acinetobacter baumannii bakterisine karĢı en etkili ve yüksek inhibisyon 

zonunu L1 bileĢiğinin oluĢturduğu gözlendi. L1 bileĢiğinin bu bakteri kültürüne karĢı 

göstermiĢ olduğu aktivitenin mukayese antibiyotikleri ile karĢılaĢtırması yapıldığında 

daha net olarak ortaya çıkmaktadır. Bu bakteriye karĢı etkisine bakıldığında mukayese 

antibiyotiklerimiz arasındaki en yüksek değere sahip olan IPM10 antibiyotiğine çok 

yakın bir inhibisyon zonu oluĢturmakla birlikte CTX30, VA30, AMC30 ve S10 

antibiyotiklerinden çok daha iyi bir seviyede zon oluĢumu gözlendi. 

BileĢikler arasından L1 nolu olanın Escherichia coli bakterisine karĢı oluĢturduğu 

inhibisyon zonunun IPM10 antibakteriyel antibiyotiğiyle eĢit düzeyde olduğu, CTX30, 

VA30, AMC30 antibakteriyel antibiyotiklerine karĢı ise yüksek seviyede olduğu 

gözlendi. Diğer mukayese antibiyotiği olan S10 ile de çok çok yakın bir değere sahip 

olduğu gözlenip L1 bileĢiğinin inhibisyon zonu S10 mukayese antibiyotiğinin bir değer 

aĢağısındadır. Escherichia coli bakterisine karĢı L3 bileĢiğinin göstermiĢ olduğu aktivite 

CTX30 antibiyotiği ile birebir aynı olup, diğer mukayese antibiyotiklerinden çok düĢük 

seviyede inhibisyon zonu oluĢturduğu gözlendi. Escherichia coli bakterisine karĢı L6 

bileĢiğinin ise AMC30 mukayese antibiyotiği ile aynı inhibisyon zonunu oluĢturduğu 

gözlendi. L6 bileĢiğinin CTX30 mukayese antibiyotiğinin iki katından daha fazla 

inhibisyon zonu meydana getirdiği belirlenirken, diğer mukayese antibiyotikleri olan 

IPM10, VA30 ve S10‟dan daha düĢük seviyede zon oluĢturduğu gözlendi. L2, L4, L7, 

L9, L10, L12, L13 ve L14 bileĢikleri CTX30 antibiyotiğine göre daha yüksek 

antimikrobiyal aktivite gösterirken, diğer antibiyotiklere nazaran daha az etkili oldukları 

saptandı. L5, L11, L17, L18, L19, L20 ve L22 bileĢiklerinin ise aynı bakteriye karĢı IPM10, 

VA30, AMC30 ve S10 antibiyotiklerinden daha düĢük seviyede inhibisyon zonu 

meydana getirdikleri belirlenip, CTX30 mukayese antibiyotiğinden daha yüksek oranda 

zon oluĢturdukları gözlendi.  Escherichia coli bakterisine karĢı L15, L16 ve L21 bileĢikleri 

CTX30 antibiyotiğinden daha yüksek seviyede inhibisyon zonu oluĢtururken, IPM10, 

VA30,  S10 antibiyotiklerine nazaran ise çok daha düĢük zon oluĢturdukları gözlendi. 

AMC30 antibiyotiğine ise çok yakın değerde aktivite gösterdikleri gözlendi. L8 bileĢiği 

ise CTX30 ve AMC30 mukayese antibiyotiklerinden daha yüksek zon meydana 

getirirken, diğer antibiyotiklerden çok daha az etkili olduğu belirlendi. 

Klebsiella pneumoniae bakterisine karĢı bileĢiklerin aktivitesi incelendiğinde, L9, L10, 

L12, L14, L16 ve L19 nolu olan bileĢikler CTX30 antibiyotiğine karĢı yüksek 

antimikrobiyal etki gösterirken bu bileĢiklerin diğer tüm mukayese antibiyotiklerine 
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nazaran düĢük aktivite gösterdikleri gözlendi. Aynı zamanda L18 bileĢiği Klebsiella 

pneumoniae bakterisine karĢı diğer bileĢiklerden farklı olarak CTX30 antibiyotiğiyle 

eĢit düzeyde inhibisyon zonu oluĢtururken, diğer antibiyotiklerden çok daha düĢük 

oranda antimikrobiyal aktivite gösterdiği belirlendi. L3, L5, L4, L7, L11, L13, L15, L17, L20, 

L21 ve L22 bileĢiklerinin inhibisyon zonları bu bakteriye karĢı IPM10, VA30, AMC30, 

S10 antibiyotikleri ile mukayese edildiğinde daha düĢük seviyede olduğu görüldü. Fakat 

aynı bileĢiklerin CTX30 antibiyotiğinden daha iyi antimikrobiyal aktivite oluĢturdukları 

da belirlendi. L2 bileĢiğinin Klebsiella pneumoniae bakterisine karĢı AMC30 

antibiyotiğiyle eĢit düzeyde inhibisyon zonu oluĢturduğu dikkati çekerken, CTX30 

antibiyotiğinden daha yüksek seviyede, IPM10, VA30 ve S10 mukayese 

antibiyotiklerinden ise daha düĢük oranda antimikrobiyal aktivite oluĢturduğu görüldü. 

Aynı zamanda L1 bileĢiğinin göstermiĢ olduğu aktiviteye bakıldığında ise IPM10 

antibiyotiğine çok çok yakın düzeyde zon oluĢturduğu ve inhibisyon zonu en yüksek 

bileĢik olmakla beraber diğer mukayese antibiyotiklerinden çok daha fazla etki 

meydana getirdiği gözlendi. Son olarak Klebsiella pneumoniae bakterisine karĢı L6 ve 

L8 bileĢiklerinin davranıĢına bakacak olursak, IPM10, VA30 antibiyotiğinden daha az 

seviyede zon oluĢumu göstermekle birlikte diğer mukayese antibiyotikleri olan CTX30, 

AMC30, S10‟ a göre daha yüksek zon oluĢumu görüldü.  

Bir diğer bakteri türü olan Stapyhlococcus aureus bakterisine karĢı bileĢiklerin meydana 

getirdiği inhibisyon zonuna bakacak olursak Ģayet, L10, L17, L19 bileĢiklerinin bu 

bakteriye karĢı CTX30 antibiyotiğiyle eĢit seviyede inhibisyon zonu oluĢturduğu 

belirlenirken, geriye kalan mukayese antibiyotiklerinden ise daha düĢük derecede 

aktivite gösterdikleri gözlendi. Aynı Ģekilde L4, L6, L9, L13 ve L16 bileĢikleri de AMC30 

antibiyotiğiyle birebir aynı düzeyde inhibisyon zonu oluĢtururken, CTX30 

antibiyotiğinden daha fazla, IPM10, VA30, S10 antibiyotiklerinden ise daha düĢük 

seviyede antimikrobiyal aktivite oluĢturdukları gözlendi. Stapyhlococcus aureus 

bakterisine karĢı S10 mukayese antibiyotiğiyle eĢit miktarda zon oluĢumu gösteren 

bileĢiklerden birinin de L1 bileĢiği olduğu belirlendi. Bu bileĢik aynı zamanda IPM10 

antibiyotiğinden daha düĢük oranda fakat VA30 ve AMC30 antibiyotiklerinden ise daha 

yüksek seviyede antimikrobiyal aktivite gösterdi. L12, L14 ve L21 bileĢikleri CTX30 

antibiyotiğinden daha yüksek derecede aktivite oluĢtururken, diğer mukayese 

antibiyotiklerinden daha az zon oluĢumu gösterdi. Stapyhlococcus aureus bakterisine 

karĢı çalıĢmadaki tüm mukayese antibiyotiklerinden daha az seviyede inhibisyon zonu 
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oluĢumu gösteren bileĢiklerin Stapyhlococcus aureus bakterisine karĢı ise L3, L5, L7, L11 

ve L18 olduğu saptandı. L2, L8 ve L22 bileĢikleri ise aynı bakteriye karĢı CTX30 ve 

AMC30 mukayese antibiyotiklerinden daha yüksek derecede, IPM10, S10 ve VA30 

antibiyotiklerinden ise daha az seviyede zon oluĢumu gösterdi. Stapyhlococcus aureus 

bakterisine karĢı IPM10, VA30, S10 mukayese antibiyotiklerine nazaran daha düĢük 

seviyede fakat CTX30 ve AMC30 antibiyotiklerine nazaran ise daha yüksek seviyede 

zon oluĢumuyla antimikrobiyal aktivite meydana getiren bileĢikler ise L15 ve L20 olarak 

belirlendi. 

3.6.4. Tiyo-Schiff Bazlarının Antifungal Aktivitelerinin Antibiyotiklerle 

KarĢılaĢtırılması 

Çizelge 3.7.‟de verilen bileĢiklerden elde edilen çözeltilerin antimikrobiyal aktivite 

sonuçları incelendiğinde, genel itibariyle çözeltilerin maya kültürlerine karĢı oldukça 

etkili olduğu belirlendi. ÇalıĢmada kullanılan bileĢik çözeltileri test funguslarına karĢı 

farklı seviyelerde inhibisyon zonu meydana getirdi.  

L1 bileĢiğinin çözeltisinin antimikrobiyal aktivite sonuçlarına bakıldığında Candida 

tropicalis fungusuna karĢı en yüksek antifungal etkiyi gösterdiği belirlendi. Ayrıca bu 

bileĢik çözeltisinin çalıĢmada geçen diğer bileĢiklere kıyasla FLU25, KTC10, NY100, 

AMB100, CLT10 antifungal antibiyotiklerinin tümüne karĢı en yüksek etkiyi gösterdiği 

gözlendi. Ayrıca L2, L9, L10, L15, L17, L18, L22 bileĢikleri Candida tropicalis fungusuna 

karĢı FLU25, KTC10 antifungal antibiyotikleri ile L4 ve L14 bileĢikleri ise NY100, 

AMB100, CLT10 antifungal antibiyotikleri ile eĢit seviyede antifungal etki meydana 

getirdi. Candida tropicalis fungusuna karĢı L3, L5, L7, L11, L12, L13, L16 bileĢikleri 

çalıĢmada geçen tüm antifungal antibiyotiklerinden biraz yüksek antifungal etki 

meydana getirmekle beraber, L6, L8, L19, L20, L21 bileĢikleri ise göstermiĢ oldukları 

inhibisyon zonu ile çok daha yüksek seviyede antifungal etki meydana getirdi.  

Candida guilliermondii fungusuna karĢı L13 bileĢiğinin FLU25, KTC10, CLT10 

antifungal antibiyotikleriyle, L12 bileĢiğinin ise NY100, AMB100 antibiyotikleri ile aynı 

seviyede inhibisyon zonu oluĢturduğu saptandı. L5, L8, L10, L14, L15 ve L16 bileĢikleri 

Candida guilliermondii fungusuna karĢı çalıĢmada geçen FLU25, KTC10, CLT10, 

NY100, AMB100 mukayese antibiyotiklerinden biraz daha fazla miktarda zon oluĢumu 

meydana getirmiĢ olup, L2, L3, L4, L7, L9, L17, L18, L19, L20 ve L22 bileĢiklerinin ise çok 

daha yüksek seviyede antifungal etki meydana getirdiği belirlendi. L6, L8, L21 ve en 
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önemlisi L1 bileĢiğinin Candida guilliermondii fungusuna karĢı FLU25, KTC10, 

CLT10, NY100, AMB100 antibiyotiklerine nazaran oluĢturdukları inhibisyon zonları 

ile en yüksek antifungal aktiviteyi gösterdiği saptandı. 

Bir diğer fungus türümüz olan Candida albicans fungusuna karĢı L13 bileĢiği bütün 

mukayese antibiyotiklerine nazaran daha düĢük seviyede etki meydana getirirken, L3, 

L4, L7, L9, L10 ve L15 bileĢikleri FLU25 ve NY100 antibiyotikleri ile eĢit düzeyde, 

KTC10, AMB100 ve CLT10 antibiyotiklerinden ise daha düĢük seviyede inhibisyon 

zonu oluĢumu gösterdi. Ayrıca L8 bileĢiğinin de Candida albicans fungusuna karĢı 

KTC10 ve CLT10 mukayese antibiyotikleri ile aynı düzeyde antifungal etki meydana 

getirdiği saptanırken, geriye kalan fungus antibiyotiklerinden ise çok daha yüksek 

seviyede inhibisyon zon oluĢumu gösterdiği bulundu. L5, L18 ve L19 bileĢiklerinin de 

aynı fungusa karĢı AMB100 antifungal antibiyotiği ile eĢit seviyede inhibisyon zonu 

oluĢturdukları belirlendi. Candida albicans fungusuna karĢı L2, L6, L12, L14, L16, L19, 

L20, L21 ve L22 bileĢiklerinin aktivitelerine bakıldığında ise, FLU25, NY100 ve AMB100 

antifungal antibiyotiklerine nazaran yüksek düzeyde etki gösterdikleri belirlenip, 

KTC10 ve CLT10 antibiyotiklerine ise yakın ama yine de daha düĢük oranda etki 

oluĢturdukları saptandı. L11 ve yine en önemlisi L1 bileĢiği ise Candida albicans 

fungusuna karĢı oluĢturdukları etkiyle tüm antifungal antibiyotiklerinden daha yüksek 

antifungal aktiviteyi gösteren bileĢikler olarak bulundu. 

Son olarak Candida glabrata fungusuna karĢı oluĢturulan etki de incelenecek olursa; L3, 

L5 ve L10 bileĢikleri FLU25 mukayese antibiyotiğiyle eĢit seviyede antifungal aktivite 

meydana getirmiĢ olup, geriye kalan tüm fungus antibiyotiklerinden daha düĢük oranda 

zon oluĢumu gösterdikleri saptandı. L4, L7, L11, L12, L13, L15 bileĢiklerinin yine Candida 

glabrata fungusuna karĢı antagonistik etkilerinin AMB100 antibiyotiğiyle, L14 ve L20 

bileĢiklerinin ise NY100 antibiyotiğiyle aynı oranda etki meydana getirdiği gözlendi. 

Ayrıca L4, L7, L11, L12, L13, L15 bileĢikleri FLU25 antibiyotiğinden daha yüksek oranda 

antifungal aktivite meydana getirirken, geriye kalan mukayese amaçlı kullanılan 

antibiyotiklerden daha düĢük seviyede etki oluĢturdukları gözlendi. Bu bileĢikler gibi 

L14 ve L20 bileĢikleri de Candida glabrata fungusuna karĢı mukayese edildiğinde 

KTC10 ve CLT10 mukayese antibiyotiklerinden daha düĢük fakat FLU25 ve AMB100 

antibiyotiklerinden daha yüksek aktivite oluĢturdukları gözlendi. Aynı fungusa karĢı L2, 

L8, L9, L17, L19 ve L21 bileĢiklerinin göstermiĢ oldukları antifungal aktivite sonuçlarına 

bakıldığında FLU25, NY100 ve AMB100 mukayese antibiyotiklerinden daha yüksek 
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oranda inhibisyon zon oluĢumu gösterirken, KTC10 ve CLT10 antibiyotiklerinden 

düĢük seviyede etki meydana getirdikleri belirlendi. Candida glabrata fungusuna karĢı 

L22 bileĢiği FLU25 ve AMB100 antifungal antibiyotiklerinden daha yüksek düzeyde 

inhibisyon zonu oluĢtururken geriye kalan tüm antifungal antibiyotiklerine nazaran çok 

daha düĢük seviyede antifungal etki gösterdiği saptandı.  

Son olarak ve en önemlileri L1 ve L6 bileĢiklerinin Candida glabrata fungusuna karĢı 

tüm antifungal antibiyotiklerine karĢın en yüksek seviyede antifungal etkiyi 

oluĢturdukları gözlendi. 

Neticede bileĢiklerin çözeltilerinin 4 farklı maya üzerine oluĢturduğu antifungal etkiye 

bakılacak olursa Candida tropicalis, Candida guilliermondii, Candida albicans ve 

Candida glabrata maya kültürlerine karĢı oluĢturduğu antifungal etkinin mukayese 

amaçlı kullanılan antibiyotiklerin oluĢturduğu antifungal etkiden çok daha yüksek 

olduğu saptandı.  
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4. SONUÇLAR VE ÖNERĠLER 

Bazı klasik sentez yöntemlerinin dezavantajları Ģunlardır; reaksiyon sürelerinin uzun, 

malzemelerin pahalı, verimlerin düĢük, kimyasalların ve sentez yöntemlerinin çevre 

dostu olmaması ve reaksiyonların yenilenebilir olmamasıdır. Bu dezavantajlardan 

dolayı yeni ve farklı metod arayıĢları yıllardır devam etmektedir. Bunlardan biri olan 

katalizörlü sentez yöntemi ile genellikle bu sorunların pek çoğu aĢılabilmektedir. Metal 

oksitler bu katalizörlere verilebilecek en iyi örneklerdendir. Özellikle son yıllarda yüzey 

alanını artırarak tanecikler arası etkileĢimi daha fazla artırmak için nano malzemeler sık 

sık tercih edilmektedirler. Bu çalıĢmada metal oksitlerin bu özelliğinden faydalanmak 

üzere CeO2 tercih edilmiĢ olup, seryumun nitrat tuzundan yola çıkarak seryum oksiti 

bununla da kalmayıp bu oksiti nano boyutlara getirerek aktivitesi ve yüzeyinin 

artırılması sağlanarak katalizör olarak kullanımı araĢtırılmıĢtır. 

BileĢiklerin sentezleri katalizör kullanılmaksızın ve CeO2 nanokatalizörü kullanılarak 

iki farklı yöntemle gerçekleĢtirilmiĢtir. Katalizörsüz ortamda gerçekleĢen reaksiyonlar 

ile CeO2 katalizörlüğünde gerçekleĢen reaksiyonların sentez süreleri açısından büyük 

bir fark meydana geldiği gözlenmiĢtir. Katalizörsüz ortamda ürün oluĢumu saatlerce 

sürerken CeO2 nanokatalizörü kullanıldığında bu süreç dakikalara indirgenmiĢtir. Bu da 

zamandan tasarruf sağlamaktadır. Ayrıca CeO2 nanokatalizörünün kullanıldığı 

yöntemin, katalizör kullanılmayan yönteme göre bir diğer avantajı ise oluĢan ürünlerin 

verimlerinde meydana gelmiĢtir. Yöntemler karĢılaĢtırıldığında CeO2 

nanokatalizörlüğünde gerçekleĢen reaksiyonların verimlerinde artıĢ meydana geldiği 

gözlenmiĢtir. Daha yüksek verim, reaksiyon süresinin kısalması, tehlike içermemesi, 

ekolojik özelliğe sahip olup, geri dönüĢtürülebilmesi, katalizörün reaksiyonlarda 

defalarca kullanılabilmesi, yüksek oksijen depolama kapasitesine sahip olması, yüksek 

termal kararlılığa sahip olması, vb. gibi nedenler bu yöntemi daha da tercih edilebilir 

kılmaktadır. En önemlisi ise düĢük maliyetli olarak sentezlenebilmesidir. 

Ayrıca CeO2 nanopartiküllerini tercih edilebilir kılan özelliklerinden bir diğeri ise cam 

ve mücevherlerin parlatılması, kanser tedavisinde kullanılan radyoloji cihazlarında 

kullanılması, tekstil ve diğer firmaların ihtiyacını karĢılayacak olan fiber ve yalıtkan 

tabakaların içeriğinde önemli derecede bulunması, kendisi veya diğer metal veya metal 

oksitlerle katkılanarak elektrot olarak kullanılması, yükseltgenme basamaklarından 

faydalanarak güçlü bir antioksidan olarak iĢlev görmesi gibi geniĢ uygulama alanlarına 
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sahip olmasıdır.  

Disülfit içerikli bileĢikleri elde etmek için genellikle iki veya daha fazla basamaklı 

reaksiyon gerekmektedir. Fakat katalizör ile bu tip reaksiyonlar tek basamağa 

düĢürülebilmektedir. 

Bu çalıĢmada katalizör kullanılmaksızın ve CeO2 nanokatalizörü kullanılarak           

2,2‟-diaminodifenildisülfitin çeĢitli aldehitlerle verdiği 22 adet Schiff bazı bileĢiği 

sentezlenmiĢ ve sentezlenen bileĢiklerin yapıları FT-IR, Raman, UV ve floresans gibi 

spektroskopik teknikler ile aydınlatılmıĢtır. Ayrıca bu bileĢiklerin TGA analizleri 

yapılarak termal karalılıkları da incelenmiĢtir. Bu bileĢiklere ait bazı fiziksel özellikler 

ve spektroskopik veriler Bulgular ve TartıĢma bölümünde topluca sunulmuĢtur. Bu 

spektral veriler incelendiğinde literatürlerle uyum içinde olduğu gözlenmiĢtir. Yapılan 

literatür araĢtırmalarında 2,2‟-diaminodifenildisülfit bileĢiğinin farklı aldehitlerle 

verdiği Schiff bazı reaksiyonları üzerine çalıĢmalar olduğu görülmüĢtür. Ayrıca bu 

bileĢiklerin antibakteriyel, antifungal, antimalaryal gibi çok çeĢitli biyolojik aktivitelere 

sahip oldukları ve bazı bileĢikler üzerinden boyarmadde sentezi gerçekleĢtirildiği tespit 

edilmiĢtir. Bu özellikleri nedeniyle, 2,2‟-diaminodifenildisülfit ile çeĢitli aldehit 

türevleri belirlenerek farklı Schiff bazlarının sentezlenmesine karar verilmiĢtir. Öte 

yandan bu tez çalıĢmasında sentezlenen maddelerin birçok farklı özelliği ve yönüyle 

literatürdeki bir boĢluğu doldurabileceği kanısındayız. 

Yapılan çalıĢmalar sonucunda Schiff bazlarının bir kolu olan Tiyo-Schiff bazı 

bileĢiklerinin L1- L22 kodlu türevlerinin antimikrobiyal aktivitesi belirlenmiĢtir. 

AraĢtırmalar sonucunda disk difüzyon metodunun kolay uygulanabilmesi sebebiyle sık 

tercih edilen yöntemler arasında olduğu görülmektedir. Bu nedenle bu çalıĢmada farklı 

mikroorganizma grupları olan prokaryot Gram negatif ve Gram pozitif bakteriler, 

ökaryot maya test mikroorganizmaları kullanılarak laboratuvar ortamında sentezlenen 

Tiyo-Schiff bazı bileĢiklerinin ve bunların türevlerinin disk difüzyon yöntemiyle 

antimikrobiyal aktivitesi araĢtırılmıĢtır. Sentezlenen bileĢiklerin içermiĢ oldukları 

biyoaktif bileĢikleri ortaya çıkarmak amacıyla tercihen DMSO çözücüsü kullanılmıĢtır. 

Bu çalıĢmada prokaryot Gram negatif ve Gram pozitif 4 bakteri kültürü ve ökaryot 4 

maya kültürü toplam 8 test mikroorganizması kullanılmıĢ olup, yapılan testlerden elde 

edilen sonuçların geniĢ bir spektrum meydana getirecek düzeyde mikroorganizmalara 

karĢı antimikrobiyal aktivitesi ortaya çıkarılmıĢtır. 
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Bulgular incelendiğinde bileĢiklerin antifungal ve antibakteriyel aktiviteye sahip olduğu 

belirlenirken, en yüksek antimikrobiyal etkiyi bütün bakteri ve mayalara karĢı L1 kodlu 

bileĢiğin gösterdiği gözlemlenmiĢtir. Daha ileri seviyede yapılacak farmakolojik 

araĢtırmalarda bu bileĢiklerdeki biyoaktif gruplar saptanarak patojen 

mikroorganizmaların yaptığı hastalıklara ve enfeksiyonlara karĢı bir ilaç olarak 

kullanılabilmesi mümkün olacaktır.  

Literatürlerde özellikle fenil halkası içeren bileĢiklerin tercih edilmesinin nedenlerinden 

biride fenil halkasındaki birbirinden farklı sübstitüe grupların elektron alması veya 

vermesinden dolayı antibakteriyel veya antifungal aktivite göstermeleridir ki bu da bu 

çalıĢmadaki Schiff bazlarının yapılarından ve göstermiĢ oldukları aktiviteden 

anlaĢılmaktadır.  

Disülfit köprüleri yardımı ile aromatik halkalı grupların sayısı artırılabilmekte ve pek 

çok amaca yönelik kullanım alanı imkanı sağlanmaktadır.  

Disülfit içerikli bileĢikler son yıllarda sadece biyoloji ve tıp alanlarında kullanılmakla 

kalmayıp lityum pillerinde organik/polimer katot materyali olarak da 

kullanılmaktadırlar. Ayrıca molekül içinde –SH grupları olan bileĢiklerin özellikle geri 

dönüĢümlü proseslerde enerji değiĢiminin mümkün olduğu mekanizmalarda –SH 

bağlarının kolaylıkla S-S bağlarına yeniden dönüĢmesinden dolayı enerji depolama 

materyalleri olarak da kullanılabileceği göz önünde bulundurulmalıdır. Bu tip 

malzemelerin özellikle polimerik formdaki hallerinin geleneksel pil malzemelerinin 

enerji yoğunluğu ve kapasite özelliklerine akım ileten polimerler özelliğini de ilave 

edilebilir olması bu alana katılan baĢka bir yeniliktir. Ayrıca yapısında S-S bağları 

içeren bileĢiklerin kolaylıkla reaksiyon baĢlatıcısı olarak amonyum persülfat 

kullanılarak yüksek verimle molekül ağırlığı yüksek polimerler oluĢturması enerji 

depolaması açısından bir avantaj teĢkil etmektedir. 

Disülfit bağları içeren Schiff bazlarının diğer önemli kullanım alanlarından biri de 

korozyon inhibitörü olarak kullanımıdır. Sanayide yumuĢak çeliğin kullanım alanı olan 

yerlerde yani depolama tankları ve rafinerilerde çok kullanılmaktadır. Özellikle 

depolama alanlarının en önemli sorunu asidik çözeltiler olup, bu çözeltilerin arasından 

en yaygın olanı ise hidroklorik asittir. Bu sebeple asitlerin pek çoğu için korozyon 

inhibitörü olarak yapısında elektronegatif atomlar içeren (N, S, O ve P gibi) , doymamıĢ 

bağlar (çifte bağlar, üçlü bağlar gibi) ve düzlemsel konjüge sistemler içeren aromatik 
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organik bileĢikler tercih edilmektedir. Bu tanıma en iyi uyan örnek ise tartıĢmasız Schiff 

bazları olup, potansiyel korozyon inhibitörü olarak da kullanılabileceğinin bir 

göstergesidir. Yapısında bulundurduğu atomlar ve bileĢiklerin içeriğinden dolayı bu 

atomların sayıca daha fazla olması nedeniyle korozyon önleyici özelliğinin daha 

ayrıntılı araĢtırılması önerilmektedir. 

Bir diğer husus ise çalıĢmada kullanılan CeO2 nanokatalizörünün sentezlenen 

bileĢiklerin yüzeylerinde oluĢturduğu farklılıktır. SEM görüntülerinden elde edilen 

sonuçlar ıĢığı altında nano-CeO2‟in konsantrasyonunun katalitik etkisinin olduğu ve 

kristal yüzeyine etkisi gözlenmiĢtir. Ve en uygun mmol oranının 2 mmol olduğuna karar 

verilmiĢtir. Katalizörün miktarının elde edilen ürünlerin verimine ve süresine etkisinin 

çok fazla olmadığı görülmüĢtür. Ayrıca deneysel çalıĢmalar da kullanılan katalizörün 

kimyasında herhangi bir değiĢiklik olmadığından dolayı mevcut malzeme tekrar 

kullanılabilmektedir. Bu da nano-CeO2‟in kullanıĢlı bir malzeme olduğunu 

göstermektedir. Çevreci ve yenilenebilir özelliğinden dolayı pek çok çalıĢmada 

kullanılması da tavsiye edilir.  

Sentezlenen maddeler yapısında bulunan fonksiyonel grupların özellikleri, ortamın 

pH‟ı, çözücünün viskozitesi, atomların ağır veya hafif atom olması gibi özelliklerine 

bağlı olarak floresans özellikler göstermektedirler. Elektron donörü olan -NH2, -OH gibi 

grupları barındıran bileĢiklerde floresans artarken, elektron akseptörü olan –NO2,           

-X(halojen) gibi grupları bulunduran bileĢiklerde floresansın azaldığı, hatta bazen de 

ortadan kalktığı görülmüĢtür. Floresans ıĢınlar π*→ π ve π*→ n geçiĢlerinden meydana 

gelmektedirler ve genellikle molar absorptivitesi yüksek ve elektronik geçiĢ ömrü daha 

kısa olan π → π* geçiĢleri gözlenmektedir. Bu Ģekilde geçiĢ yapan moleküllerin 

floresansı Ģiddetli olmakla birlikte kuantum verimleri de yüksektir. Bundan dolayı 

sentezlenen bu bileĢiklerin kuantum verimlerinin de yüksek çıkması beklenmektedir. 

Yapısal rijitlik (esnemezlik) yine floresans artıran bir faktör olarak karĢımıza 

çıkmaktadır. Molekül içinde elektron transferinin düzenli olması özellikle iç geçiĢlerin 

kolaylaĢması floresans özelliği artırmaktadır. Özellikle moleküllerin kelatlaĢmaya 

uygun olması bu özelliği daha da artırmaktadır. Orto pozisyonundaki –OH grubunun 

molekül içi hidrojen bağı yapması ile oluĢan kelatlaĢma etkisi ve floresans özelliği 

artırıcı faktör olarak tespit edilmiĢtir. Ayrıca yine orto ve para pozisyonunda yer alan 

grupların halkaya elektron vermelerinden dolayı floresans özelliğin arttığı ve meta 

pozisyonlarında bulunan grupların ise halkadan elektron almalarından dolayı floresans 
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özelliğin azaldığı tespit edilmiĢtir. 

Elde edilen sonuçlar incelendiğinde nano boyutlardaki lantan oksitlerin geniĢ yüzey 

alanına sahip olmaları ve bu özellikten dolayı daha fazla katalitik etkisinin olması, 

verimin artmasını ve reaksiyon süresinin kısalmasını da sağladığından diğer lantanit 

oksitlerin de bu çalıĢmada olduğu gibi katalizör olarak denenebileceği öngörüsüne 

varılmıĢtır.   

Kükürt-kükürt atomları arasında karbon atomları olanlara göre molekül içerisindeki 

boĢluğun diğer formlara göre daha az olması ve bundan dolayı da boĢluğu 

doldurabilecek farklı özellikteki metal atomlarını daha zor hapsedebilme özelliği 

göstermektedir. Literatürlerde disülfit metal komplekslerine rastlanmıĢtır. Genellikle 

bakır, çinko, nikel, krom, mangan, demir, kobalt, vanadyum, rutenyum kompleksleri 

sentezlenmiĢ ve yapıları aydınlatılmıĢtır. Literatür verileri esas alınarak bu metal 

komplekslerinden farklı bazı metal tuzlarıda denenmiĢtir. Fakat sentezlenen bileĢiklerin 

metal tuzları ile etkileĢime girerek disülfit bağlarını kopardıkları tespit edilmiĢtir. Bu 

özelliklerden dolayı bu tip disülfit yapıları ile ilgili olarak metal kompleks yapması zor 

gözükse de farklı ortamlar ve reaksiyon Ģartları sağlanarak denemeler yapılması 

önerilmektedir.  

Ayrıca Schiff bazlarının en büyük avantajlarından biri de ucuz ve kolay sentezlenebilir 

olmalarıdır. Buna bir de bu çalıĢmadaki yöntemin kattığı düĢük maliyetli sentez 

eklenince ülke ekonomisi ve milli servete katkı sağlaması kaçınılmaz olacaktır.   
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EKLER 

Bu bölümde sentezlenen bileĢiklerin FT-IR spektrumları, Raman spektrumları, 
1
H-

NMR, 
13

C-NMR spektrumları, TGA diyagramları ve UV-Vis spektrumları verilmiĢtir. 

EK-1. BAZI BĠLEġĠKLERĠN FT-IR SPEKTRUMLARI 

EK-2. BAZI BĠLEġĠKLERĠN RAMAN SPEKTRUMLARI 

EK-3. BAZI BĠLEġĠKLERĠN 
1
H-NMR SPEKTRUMLARI 

EK-4. BAZI BĠLEġĠKLERĠN 
13

C-NMR SPEKTRUMLARI 

EK-5. BAZI BĠLEġĠKLERĠN TGA DĠYAGRAMLARI 

EK-6. BĠLEġĠKLERĠN UV-Vis SPEKTRUMLARI 
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EK-1. BAZI BĠLEġĠKLERĠN FT-IR SPEKTRUMLARI 

 

A.1. CeO2 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.2. L1 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.3. L2 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 
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A.4. L3 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

       

  A.5. L5 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.6. L6 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 
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A.7. L11 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.8. L12 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.9. L16 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 
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A.10. L18 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

A.11. L19 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 

 

A.12. L22 bileĢiğinin FT-IR spektrumu. 
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EK-2. BAZI BĠLEġĠKLERĠN RAMAN SPEKTRUMLARI 

 

B.1. CeO2‟in Raman spektrumu. 

 

       B.2. L1 bileĢiğinin Raman spektrumu. 

 

B.3. L2 bileĢiğinin Raman spektrumu. 
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B.4. L5 bileĢiğinin Raman spektrumu. 

 

B.5. L9 bileĢiğinin Raman spektrumu. 

 

B.6. L12 bileĢiğinin Raman spektrumu. 
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B.7. L15 bileĢiğinin Raman spektrumu. 

 

B.8. L16 bileĢiğinin Raman spektrumu. 
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EK-3. BAZI BĠLEġĠKLERĠN 
1
H-NMR SPEKTRUMLARI 

 

C.1. L2 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.2. L3 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.3. L4 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 
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C.4. L5 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.5. L8 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.6. L10 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 
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C.7. L12 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.8. L14 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.9. L15 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 
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C.10. L17 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.11. L20 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 

 

 

C.12. L22 bileĢiğinin 
1
H-NMR spektrumu. 
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EK-4. BAZI BĠLEġĠKLERĠN 
13

C-NMR SPEKTRUMLARI 

 

Ç.1. L4 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 

 

 

Ç.2. L6 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 

 

 

Ç.3. L9 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 
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Ç.4. L13 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 

 

Ç.5. L16 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 

 

 

Ç.6. L17 bileĢiğinin 
13

C-NMR spektrumu. 
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EK-5. BAZI BĠLEġĠKLERĠN TGA DĠYAGRAMLARI 

D.1. CeO2 bileĢiğinin TGA diyagramı. 

 
D.2. L1 bileĢiğinin TGA diyagramı. 

 

D.3. L3 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
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D.4. L4 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
 

 

D.5. L7 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
 

 

D.6. L11 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
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D.7. L13 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
 

 

D.8. L15 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
 

 

D.9. L17 bileĢiğinin TGA diyagramı. 
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EK-6. BĠLEġĠKLERĠN UV-Vis SPEKTRUMLARI 

 

 

 

E.1. BileĢiklerin UV-Vis spektrumları. 
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E.1. (devam). BileĢiklerin UV-Vis spektrumları. 
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E.1. (devam). BileĢiklerin UV-Vis spektrumları. 
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