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OZET
(Yiksek Lisans Tezi)

Metal 4-Formilbenzoatlarin Pirazin Komplekslerinin Sentezi, Yapisal, Spektroskopik ve

Antibakteriyel Ozelliklerinin Incelenmesi
Fatih CELIK

Kafkas Universitesi
Fen Bilimleri Enstitisi

Kimya Anabilim Dali
Damsmam: Dr. Ogrt. Uyesi Mustafa SERTCELIK

Bu ¢alismada Kobalt(II), Bakir(IT), Nikel(II), Cinko(IT) ve Kadmiyum(II) metallerinin
4-formilbenzoat ile pirazinin bes adet kompleksi sentezlenmis ve gesitli spektroskopik
yontemler ile yapilar1 aydinlatilmigtir.
[Co(CgH503)2(C4H4N2)(H20)2]n 1
[Cu(CsHs03)2(C4H4N2)(H20)2]n 2
[Ni(CgH503)2(C4HaN2)(H20)2]n 3
[Zn(CsH503)2(C4H4N2)(H20)]x 4
[Cd(CgH503)2(C4HaN2)(H20)] 5
Komplekslerin yapist tek kristal x 1511 difraksiyonu ile belirlenmistir ve elemental
analiz ve FT-IR spektroskopisi yontemleri ile desteklenmistir.
Yapist aydinlatilan komplekslerin Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853), Klebsiella
pneumoniae (ATCC 4352), ve Escherichia coli (ATCC 25922), gram pozitif
Staphylococcus aureus (ATCC) 6538) bakterilerine karsi antimikrobiyal aktiviteleri
tespit edilmistir.

Anahtar Kelimeler: 4-Formilbenzoat, Pirazin, Antibakteriyel

2019, 105 Sayfa



ABSTRACT
(M. Sc. Thesis)

Synthesis, Structural, Spectroscopic and Antibacterial Properties of Pyrazine

Complexes of Metal 4-Formylbenzoates
Fatih CELIK
Kafkas University
Graduate School of Applied and Natural Sciences
Department of Chemistry
Supervisor: Dr. Ogrt. Uyesi Mustafa SERTCELIK
In this study, five complexes of 4-formylbenzoate and pyrazine of cobalt (I1), copper

(1), nickel (1), zinc (11) and cadmium (1) metals were synthesized and their structures

were illuminated by various spectroscopic methods.

[CO(CsH503)2(CaHaN2)(H20)s] 1
[Cu(CsH503)2(CaHaN2)(H20)2], 2
[Ni(CsHs03)2(C4HaN2) (H20)s] 3
[ZNn(CsHs03)2(C4HaN2) (H20)]n 4
[Cd(CeH503)2(C4HaN2)(H20)]s 5

The structure of the complexes was determined by single crystal X-ray diffraction and
supported by elemental analysis and FT-IR spectroscopy methods.

The antimicrobial activities of the complexes were investigated against Pseudomonas
aeruginosa (ATCC 27853), Klebsiella pneumonia (ATCC 4352), and Escherichia coli
(ATCC 25922), gram positive Staphylococcus aureus (ATCC) 6538.

Key Words: 4-Formylbenzoate, Pyrazine, Antimicrobial
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1. GENEL BiLGILER

1.1. Giris
Koordinasyon kimyasinin temelini, 1913 yilinda Nobel &diiliiniin sahibi olan Alfred

Werner’in ¢alismalar1 olusturmaktadir [1]. Ozellikle koordinasyon bilesiklerinin ¢ok
genis kullanim alanlarma sahip olmasi bu alanda yapilan ¢aligmalara farkli bir boyut
kazandirmustir. Ozellikle koordinasyon kimyasinda ligant tasarimlar1 énem kazanmaya
baslamis ve kristal miihendisligi bilim dalinin gelisimine yol a¢muistir. Kristal
miihendisligi ile istenilen 6zelliklerde komplekslerin tasarlanmasi ve sentezlenmesiyle
hedeflenen kimyasal ve fiziksel Ozelliklere sahip koordinasyon bilesikleri elde
edilmektedir [2, 3]. Hedef komplekslerin sentezi multidisipliner ¢alismalara 11k
tutmakta ve endiistride, tipta, ilag sanayisinde, polimer teknolojisinde, boya sanayisinde
kullanimi saglanmaktadir. Ozellikle ila¢ sanayisi artan bakteri direncleri sebebiyle yeni
ilag tasarimlar1 konusunda arastirmalara yonelmistir. Benzoik asit ve tuzlari,
antimikrobiyal aktiviteleri, toksik olmamalar1 ve tatsizliklari nedeniyle gida ve
farmasotik preparatlarda uzun yillar koruyucu ajanlar olarak kullanilan en basit
aromatik bilesiklerdir [4]. Bu ¢alismada bir benzoik asit tiirevi olan formilbenzoik asit
kullanilmustir. Sekil 1.1.°de agik formiilii verilen bilesigin IUPAC ismi 4-formilbenzoik
asit’tir, 4-karboksibenzaldehit ve benzaldehit-4-karboksilik asit isimleriyle de
bilinmektedir. Molekiil agirligi 150,03, erime noktast 247 °C’dir. Kapali formiili
CgHgOg3’tlir. 4-formilbenzoik asit bazli tiyazollerin kuvvetli antibakteriyel o6zellik

gosterdigi bilinmektedir.

1.2. 4-Formilbenzoat Metal Kompleksleri

[Co(H20)6](CsH503),-2H,0 kompleksi hekzaakuakobalt katyonuna sahiptir molekiiliin
yiikii iki 4-formilbenzoat (FBA) anyonu ile dengelenir ve koordine olmamis iki su

molekiiliinden ibarettir (Sekil 1. 1). Co(ll) katyonu simetri merkezindedir [5].
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Sekil 1. 1. [Co(H20)6](CsHs03),2H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Co(CgH503)2(H20)4]4H,0 kompleksi dort su molekiiliinden gelen oksijen atomu ve 2
FBA anyonundan gelen O atomu ile oktahedral bir yap1 olusturmustur. Ayrica yapida
koordine olmayan dort su molekiilii vardir Koordinasyona katilan ve katilmayan su

molekiilleriyle hidrojen baglari olusmaktadir (Sekil 1. 2). [6]

Sekil 1. 2. [Co(CgH503)2(H20)4] 4H20 kompleksinin molekiil yapisi.
[Ni(CgHs03)2(H20)4]4H,0O kompleksinde Ni atomu ¢evresinde iki tane karboksilat
grubunun oksijen atomuyla ve dort tane su molekiililyle koordine olarak oktahedral
geometri olusturmustur (Sekil 1. 3). Koordine olmus ve koordine olmamis su

molekiilleri ti¢ boyutlu agda hidrojen baglar1 olustururlar [7].



Sekil 1. 3. [Ni(CgHs503)2(H20)4] 4H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Cu(CgH503)2(H20)2] 2H,0 kompleksinde Cu atomu, iki karboksilat grubunun oksijen
atomuyla ve iki su molekiiliiyle kare diizlemsel geometri olusturmustur (Sekil 1. 4).

Kompleks koordinat dis1 su molekiilleriyle de hidrojen baglari ile {i¢ boyutlu bir ag

olusturmustur [8].

Sekil 1. 4. [Cu(CgH503)2(H20)2] 2H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Zn(CsH503)2(H20).] kompleksinin molekiil yapisi Z-P Deng ve arkadaslar tarafindan

incelenmis ve iki monodentat karboksilat grubu ve iki su molekiilii ile tetrahedral
geometriyi olusturmaktadir (Sekil 1. 5). Ug boyutlu yapi iizerinde molekiiller arasi

hidrojen baglart olugmaktadir [9].



Sekil 1. 5. [Zn(CgHs03)2(H20),] kompleksinin molekiil yapisi.

Z-P Deng ve arkadaglar1  tarafindan incelenen Kapali formiilii
[Zn(CgHs503)2(H20),]-H20 olan bir diger komplekste ise Zn atomu iki karboksilat
grubunun oksijen atomu ve iki su molekiilii tarafindan carpitilmis tetrahedral yapi
olusturmustur (Sekil 1. 6). Koordinatlanmis ve koordinatlanmamis su molekiilleri ii¢

boyutlu bir agda O-H O hidrojen bagi olusumuna katilirlar [10].

Sekil 1. 6. [Zn(CgHs03)2(H20),]-H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Cd(CsH503)2(H20)3]-3H20] kompleksinin molekiil yapis1 Zhao-Peng Deng, Shan Gao,
Li-Hua Huo ve Hui Zhao tarafindan incelenmistir Komplekste Cd atomu iki FBA
ligantiyla selatlanmistir ve ti¢ su molekiilityle pentagonal-bipramit bir yap1 olmustur

(Sekil 1. 7) [11]. Kadmiyum atomu ¢evresinde iki FBA karboksilat oksijen atomlari



bidentat baglanarak selat olusturmakta ve ii¢ su molekiiliinden gelen oksijen atomlari ile

pentagonal bipiramid geometri tanimlanmaktadir.
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Sekil 1. 7. [Cd(CgH503)2(H20)3]-3H,0] kompleksinin molekiil yapist.
[Cd(CgH503)2(H20)3]'3.5H,0 kompleksinde Cd atomu, iki 4-formilbenzoik asit liganti
ve koordinasyona katilmis {i¢ su molekiilii ile birlikte koordinasyona katilmayan ii¢
bucuk su molekiiliiyle tek c¢ekirdekli yapiyr olusturmustur. Cd atomu iki farklh 4-
formilbenzoat grubunun dort tane karboksilat oksijen atomuyla ve ii¢ tane su
molekiiliiyle pentagonal bipramidal bir yap1 olusturmustur (Sekil 1. 8). Ug boyutlu agda

molekiiller arasi hidrojen baglari olusmaktadir [12].
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Sekil 1. 8. [Cd(CgH503)2(H20)3] 3.5H,0 kompleksinin molekiil yapisi.



[Ba(CsHs03)2(H20)7] kompleksi monodentat baglanan iki formilbenzoat ligandindan
gelen iki oksijen atomu ve yedi su molekiiliiniin oksijen atomu olmak iizere toplam
dokuz oksijen atomu ile koordine olmustur (Sekil 1. 9). Bir ayna diizleminde diizlem
boyunca uzanan ii¢ su oksijen atomu ve baryumla molekiil iki esit par¢aya boliinmiistiir.

O-HO hidrojen baglari ii¢ boyutlu bir agda molekiilleri baglar [13].

Sekil 1. 9. [Ba(CgH503)2(H20)7] kompleksinin molekiil yapisi.

[Co(CsHs03)2(C3HaN2)2(H20)2], [Mn(CgH503)2(C3HaN2)2(H20)-] ve
[Ni(CgHs03)2(C3sH4N2)2(H20)2] kompleksleri es yapilidir (Sekil 1. 10, 1.11, 1.12). Ug
komlekste de su molekiilleri ve heterosiklik imidazoller koordine kovalent bag
olustururken, tiim trans oktahedral geometrilerde substitue olmus benzoat gruplarina
kovalent olarak baglidir. Kobalt, mangan ve nikel atomlari simetri merkezine

yerlesmistir [14-16]



Sekil 1. 12. [Ni(CgHs503)2(C3H4N2)2(H20)2] kompleksinin molekiil yapisi.



[Zn(CgHs03)2(C3HsNR)2] kompleksi FBA ligandindan gelen iki oksijen atomu ve
imidazol ligandindan gelen iki azot atomuyla baglanarak tetrahedral bir yap1
olusturmustur (Sekil 1. 13) ve komsu molekiillerle N-H"O seklinde hidrojen baglar

olustururlar [17].

Sekil 1. 13. [Zn(CgH503)2(C3sH4N2),] kompleksinin molekiil yapisi .

[Cd2(CgHs03)4(C3H4N2)4] 2H,0O  kompleksinde iki karboksilat grubu Cd atomuyla
selatlanmistir. Ek olarak karboksil grubunun biri koprii ligand gibi islev gorerek simetri
merkezli iki ¢ekirdekli kompleks olusturmaktadir. Cd atomlarinin her biri selat
olusturan bir FBA ligandindan gelen iki, monodentat baglanan iki FBA ligandindan
gelen iki, koordine olan bir su molekiiliinden gelen bir olmak iizere toplam bes oksijen
atomu ve iki imidazol ligandinin N atomuyla yedi koordinasyonlu pentagonal
bipramidal yap1 olusturmustur. (Sekil 1. 14). Kristalde molekiiller aras1 hidrojen baglari

vasitasiyla katmanli yapi1 olusur [18].



Sekil 1. 14. [Cd;(CgHs03)4(C3HaN2)4] 2H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Zn(CgH503)2(C7HeN2)2]-H,O kompleksinde iki FBA anyonu ve Iki benzimidazol
ligandindan gelen iki N atomuyla Zn merkezli tetrahedral yap1 olusmustur (Sekil 1. 15).
Molekiiller N-H O ve O-H O seklinde hidrojen baglariyla baglanirlar [19].

Sekil 1. 15. [Zn(C3H503)2(C7H6N2)2]'Hzo kompleksinin yapisi.



[Cd(CsH503)2(C7HeN2)2(H20)]-4H,0 baslikli komplekste Cd atomu ikisi karboksilat
grubundan, biri tekdisli karboksilat grubundan ve biri de su molekiiliinden olmak iizere
dort O atomu ve iki N-heterosiklik N atomlari ile oktahedral yapiy1 olusturur (Sekil 1.
16). N atomlar1 birbirine trans pozisyondadir. Kristal yapida molekiiller, molekiiller

arasi hidrojen baglariyla {i¢ boyutlu yapiya baglanirlar [20].

Sekil 1. 16. [Cd(CgHs03)2(C7HsN2)2(H20)]-4H,0 kompleksinin yapisi.
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[MnCI(C12HsN2)2(H20)](CsHs03)-3H,0  kompleksi  Mn(I1) atomu iki fenantrolin
ligantinin dort azot atomu, bir klor atomu ve bir su ligantiyla koordine olmustur (Sekil

1. 17). Molekiil carpitilmis bir oktahedral yapiya sahiptir [21].

Sekil 1. 17. [MnCI(C12HgN2)2(H20)].(CsHs03) 3H,0 kompleksinin molekiil yapisi.

[Cu(CsH503)(NO3)(C12HgN2)(H20)] kompleksinde Cu atomu piramidin  en st
noktasinda meydana gelen nitrat grubunun bir oksijen atomuyla hafif bozunmus kare
piramit koordinasyon geometrisine sahiptir (Sekil 1. 18). Kompleks molekiillerin nitro
anyonu ve su molekiilii hidrojen bagi araciligiyla bir eksen boyunca seritler halinde

baglanir [22].

11



Sekil 1. 18. [Cu(CgHs03)(NO3)(C12HsN2)(H20)] kompleksinin molekiil yapisi.

[Zn(CgHs503)2(C12HsN2).(H20)] kompleksinde Zn atomu bir su molekiilii iki tane
formilbenzoat grubunun birer oksijen atomu ve 1,10- fenantrolinin iki azot atomuyla

koordine olmustur (Sekil 1. 19). Komsu kompleks molekiilleri m-m etkilesimleri

vasitasiyla tek boyutlu zincir yapisinda baglanmislardir [23].

12



Sekil 1. 19. [Zn(CgH503),2(C12HsN2)(H20)] kompleksinin molekiil yapisi.

[Cd(CsH503)2(C12HgN2)(H20)] kompleksinde Cd atomu iki tane formilbenzoat
ligantinin ii¢ oksijen atomuyla, 1-10 fenantrolinin iki azot atomuyla ve bir su

molekiiliiyle koordine olmustur (Sekil 1. 20). Kompleks ti¢gen pirizma koordinasyon

geometrisine sahiptir [24].

13



Sekil 1. 20. [Cd(CgHs03)2(C12HsN2)(H20)] kompleksinin molekiil yapisi.

[Cd(CgH503)2(C12HsN2)][Cd2(CsHs03)4(C12HsN2)2] kompleksi, tek ¢ekirdekli ve ¢ift
cekirdekli birimlerden ibarettir (Sekil 1. 21). Tek c¢ekirdekli komplekste Cd atomu selat
olusturan iki FBA anyonundan gelen dort oksijen atomu ve 1-10 fenantrolinin iki azot
atomuyla oktahedral yapiy1 tamamlarken, ¢ift ¢ekirdekli komplekste her bir Cd atomu
bidentat baglanan FBA anyonunun karboksilat grubundan gelen iki oksijen atomu,
Koprii gorevi goren FBA anyonundan gelen bir oksijen atomu ve 1-10 fenantrolinden

gelen iki azot atomuyla oktahedral geometri olusturmaktadir [25].

14
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Sekil 1. 21. [Cd(C8H503)2(C12H8N2)] [Cdz(CgH503)4(Cle8Nz)2] kompleksinin molekil
yapisl.

Cift ¢ekirdekli [Co2(CgHs03)2(Ci10HsN2)2(H20)4](CsHs03)2] komplekste her bir Co
atomu bir FBA anyonu, bir 2,2’bipridin ligantt ve {i¢ su molekiiliiyle oktahedral
geometriyi olusturmustur (Sekil 1. 22). Co atomlar1 arasinda iki su molekiilii koprii
gorevi gormektedir. Yapida koordine olmamis iki FBA anyonu bulunmaktadir. Katyon

ve anyonlar arasinda hidrojen baglar1 olusmaktadir [26].
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Sekil 1. 22. [COz(CgH503)2(C10H3N2)2-(H20)4](C3H503)g] kompleksinin molekiil yapisi.

[Cd(CsH503)2(C10HsN2)(H20)]-H20 tek ¢ekirdekli komplekste Cd atomu selatlanmus iki
4-formilbenzoat, selatlanmis 2,2°-bipridin ve bir su molekiilityle koordine olmustur.
Yapida koordine olmamis bir su molekiilii bulunmaktadir (Sekil 1. 23). Koordinasyon

ve hidrat su molekiilleri ve FBA oksijen atomu arasinda hidrojen baglar1 mevcuttur

[27].

16



Sekil 1. 23. [Cd(CsgH503)2(C19HsN2)(H20)]-H,0O kompleksinin yapisi.

Cd(C1gH20N4)[CdCI,(CgH503),]2H,O  kompleksinde Cd atomu donme ekseninine
yerlesmistir. Cd atomu iki tane karboksilat grubunun selatlanmasiyla ve cis
pozisyonundaki iki klor atomuyla oktahedral geometriyi olusturmustur (Sekil 1. 24).
Katyon ve anyonlar koordinasyon dis1 su molekiilleriyle etkileserek hidrojen baglari
olusturmaktadir [28].
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Sekil 1. 24. [Co2(CsH503)2(C10HsN2)2 (H20)4](CsHs03)2] kompleksinin molekiil yapisi.

[Cd(CeHgN20)2(H20)4](CsHs03),  kompleksinde Cd*® iyonu simetri merkezine
yerleserek kismen hafif bozunmus oktahedral yapiy1r olusturur (Sekil 1. 25). Kristal

yapida katyonlar ve anyonlar etkileserek hidrojen baglariyla {i¢ boyutlu ag1 olustururlar

[29].

18



Sekil 1. 25. [Cd(CeHsN20)2(H20)4](CsHs03), kompleksinin molekiil yapisi.

Sertgelik ve arkadaslari tarafindan [Co(CsH503)2(CsHsN20)2 (H20),],
[Ni(CgHs03)2(CsHsN20)2 (H20)2], [Cu(CgHs503)2(CsHsN20), (H20)2] ve
[Zn(CgH503)26HsN20)2(H20)2]  molekiill  formiiline  sahip  dort  kompleks
sentezlenmistir. Sentezlenen kompleksler es yapili olup her bir kompleks iki FBA

anyonu, iki nikotinamid ligandinin piridin halkasinin N dondr atomu ve iki su molekiilii

af B

ile koordine olmustur [30-33].

C?R/\/‘CS
C2 C5
02
C6
& oLl aCt2 21/\/‘
P.Cld & Pemgie ¥y
N2 S AN i
C10 N
Sa G0 N ,
. 04
1 QC9 Q
T ~C10 M C14
; D,
;(:37, C G O, __\Qg N2
O\CG/ \/%2 C12
, Co
i/ J

Sekil 1. 26. [Co(CgHs503)2(CsHsN20)2 (H20)2] kompleksinin molekiil yapist
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Sertgelik ve arkadaslari tarafindan sentezlenen [Co(CgHs03)2(C10H14N20)2(H20)2]
[Ni(CgH503)2(C10H14N20)2(H20)2], [Mn(CgH503)2(C10H14N20)2(H20)-] ve
[Zn(CgHs503)2(C10H14N20)2(H20),2] dort komplekste es yapili olup, metal atomlari
simetri merkezinde bulunmaktadir. FBA anyonlar1 ve DENA molekiilleri monodentant
ozellik gostermektedirler. Metalin oktahedrik koordinasyon ¢evresi iki FBA anyonunun
iki karboksil oksijen atomu, iki DENA molekiiliiniin iki Np, atomu ve iki su
molekiiliinden olugmaktadir. Karboksil grubunun metalle bag olusturmayan oksijen
atomlar1 koordinasyonda olan su molekiilleri ile molekiil i¢i hidrojen baglar

olusturmaktadirlar [34-37].
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Sekil 1. 27. [CO(C8H503)2(C10H14N20)2(H20)2] kompleksinin molekiil yapisi.
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Sekil 1. 28. [Ni(CgH503)2(C1oH14N20)2(H20).] kompleksinin molekiil yapisi.

Sekil 1. 29. [Mn (CgHs03)2(C10H14N20)2(H20),] kompleksinin molekiil yapisi.
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Sekil 1. 30. [Zn(CgHs503)2(C10H14N20)2(H,0),] kompleksinin molekiil yapisi.

[Co(CeHBN20)2(H20)4](CsHs03)2:2H,0 - ve  [Ni(CsHgN20)2(H20)4](CsH503),-2H,0
molekiil formiiliine sahip olan komplekslerin ikisinde de metal atomu simetri
merkezinde bulunan [Co(CsHgN20)2(H20)4]™* ve [Ni(CsHsN20)2(H20)4]" kompleks
katyonu, iki FBA anyonu ve iki molekiil sudan olusmaktadir. Co(ll) ve Ni(ll)
etrafindaki ekvatoryal diizlemde dort oksijen atomu kare-diizlemsel geometri
olusturmaktadir. Kristal yapida O — H O0,0-H NveC-H "~ O hidrojen
baglari vasitasiyla {i¢ boyutlu ag olusturmaktadir [38, 39].
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Sekil 1. 32. [Ni(CgHgN20)2(H20)4](CgH503)2:2H,0 kompleksinin molekiil yapisi

[Zn(CsHs03), (CsHsN20)], Baslikli komplekste Zn(I1) iyonu iki FBA anyonu ve bir
izonikotinamid molekiilii ile tetrahedrik olarak koordine olmustur. FBA anyonlarindan
biri bidentat koprii rolii oynayarak komsu Zn(II) iyonlarinin b ekseni yoniinde polimerik
zincir olusturmaktadir. Polimer zincirler arasinda N — H = OveC-H O hidrojen

baglar1 gézlemlenmektedir [40].
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Sekil 1. 33. [Zn(CgHs03), (CeHsN20)] kompleksinin molekiil yapisi

Sekil 1. 34. [Zn(CgH503), (CsHsN20)]n kompleksinin polimerik yapisi

[Cd(CsH503)2(CsHsN20)2(H20)]-H20 Baslikli komplekste simetri merkezinde bulunan
Cd atomunun koordinasyon sayisi yedi’dir. Komplekste iki izonikotinamid molekiilii,
iki FBA atomu, bir koordine olmamis su molekiilii ve biri koordine olmus su molekiilii
mevcuttur. FBA atomunun iki oksijen atomu bidentant olarak koordinasyona girerken,

iki izonikotinamid molekiilii iki azot atomu vasitasiyla koordinasyona girmistir [41].
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Sekil 1. 35. [Cd(CgHs503)2(CsHsN20)2(H20)]-H20 kompleksinin molekiil yapisi

Kapali formiilii [Cuy(CgHs03)4(CeHsN20)4] olan komplekste iki FBA anyonu Cu
atomlar arasinda koprii gorevi géormekte iken, her bir Cu atomuna bir FBA anyonu selat
olusturmakta ve iki izonikotinamid ligand1 piridin halkasindaki N atomu vasitasiyla

baglanmaktadir [42].
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Sekil 1. 36. [Cuz(CgHs03)4(CsHsN20)4] kompleksinin molekiil yapisi
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1.3. Pirazin

Diazinler, alt1 halkada iki azot bulunduran heterosiklik bilesiklerdir. Azot atomu 1-4
pozisyonunda bulunan diazinler pirazin olarak adlandirilir. Pirazinin kristal yapisi1 1957
yilinda Wheatly tarafindan aydmlatilmistir [43]. iki disli baglanabilmeleri ve koprii
olusturmalar1 sebebiyle diazinler ve tiirevleri polimerik komplekslerin sentezi ig¢in
uygun ligantlardir [44-47]. Literatiirde pirazin ve tiirevlerinin komplekslerinin biiyiik
bir kismi koprii ligant seklinde olmakla beraber nadiren tek disli ligant olarak

komplekslerine de rastlanmaktadir [48].
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N
Sekil 1. 37. Pirazinin molekiil yapisi

Pirazin (prz), erime noktast 57 °C olan renksiz ve ¢oziniirligi yiiksek olan bir
bilesiktir. Pirazin ve tlirevlerinin ¢Oziinilirliigiiniin kolay olmast ve kolayca
koordinasyona girerek koprii olusturabilmesi polimer komplekslerde tercih edilen bir
ligant olmasini saglamistir.

Pirazin komplreksleri hem biyolojik aktivitelerinin yiiksek olmast hem de fiziksel
uygulama alanlar1 sebebiyle bir ¢cok arastirmaya konu olmaktadir. Pirazin molekiil,
manyetik, gaz adsorpsiyonu, fotoluminesans ozellikleri ve antibakteriyel, antifungal,
antienflamatuvar, antikanser, antidiyabetik, antiviral benzeri farmakoloji uygulamalari

gibi bir¢ok alanda yer alan ¢ok yonlii organik bilesik olarak kabul edilir [49-52].

1.4. Pirazinin Metal Kompleksleri

[Ni(C7H3NO,)(C4H4N,)(C,HgOS)], formiillic komplekste Ni(II) iyonlari arasinda pirazin
molekiilii monodentat-koprii gorevi gormektedir. 2,6- piridin-dikarboksilik asidin
karboksil gruplarindan gelen oksijen atomlar1 ve dimetil siilfoksitin oksijen atomu ile

koordinasyonunu tamamlamistir [46].
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Sekil 1. 38. [Ni(C7H3NO4)(C4H4N2)(C2H60S)]n Kompleksinin Molekiil Yapisi
[Cu(CsFsCO0),(C4H4N2)]n formiillii polimerik kompleksin asimetrik biriminde bir
Cu(II) katyonu, iki pentaflorobenzoat ligand: ve bir pirazin ligand1 yer almaktadir. Her
bir Cu(ll) merkezi ii¢ bagimsiz pentaflorobenzoat anyonunun ii¢ O atomu ve ayrica iki
pirazin ligandindan iki N atomu ile koordinasyonunu tamamlamistir ve hemen hemen
kare piramidal koordinasyon geometrisine sahiptir. Komsu Cu(ll) katyonlari, iki
boyutlu bir tabaka verecek sekilde bir pirazin ligandi ve iki pentaflorobenzoat

anyonuyla kopriilenir [53].

Sekil 1. 39. [Cu(CsFsCOO)2(C4H4N2)] Kompleksinin Molekiil Yapisi
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Sekil 1. 40. [Cu(CsFsCOO)2(C4H4N2)] Kompleksinin Molekiil Yapisi

[Co(NO3)2(C4H4N2)(CH3CN)2(H20)], formiillii polimerik komplekste pirazin molekiilii
Co(Il) iyonlar1 arasinda koprii gorevi gormektedir. Co(Il) iyonu su molekiiliiniin iki
oksijen atomu, iki piridin molekiiliiniin iki azot atomu ve iki asetonitril ligandinin iki
azot atomuyla oktahedral geometri olustururken molekiiliin yiik dengesini iki NO3 ~

anyonlari saglamaktadir[54].
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Sekil 1. 41. [Co(NO3)2(C4HsN2)(CH3CN)2(H20)2]n Kompleksinin Molekiil Yapist
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Polimerik kompleksin molekiil formilii [[Ni(prz)(H20)4](NO3)22H20], seklindedir.
Ni(I) iyonlar1 arasinda pirazin molekiilii koprii olusturmaktadir. Her bir Ni(II) atomu
dort su molekiilii ve iki pirazin molekiiliiyle oktahedral koordinasyonunu tamamlarken,
iki nitrat anyonu yiik dengesini saglamaktadir ve yapida koordine olmamais iki su

molekiilii yer almaktadir [45]

Sekil 1. 42. [[Ni(prz)(H20)4](NO3),2H,Q], Kompleksinin Molekiil Yapisi

[Os3(CO)g(u-OH)(u-OMeCO)(prz)] olarak kapali formiili verilen komplekste g
osmiyum atomuna Os(1) iki, Os(2) dort ve Os(3) ii¢ olmak tizere toplamda dokuz CO
grubu baglanmaktadir. Os(1) ~~Os(2) arasinda bir hidroksil ve bir metoksikarbonil
ligandi koprii olusturmaktadir. Bir pirazin ligandi ise Os(l) atomuna koordine

olmaktadir [48].

Sekil 1. 43. [Os3(CO)g(n -OH)(u-OMeCO)(prz)] Kompleksinin Molekiil Yapisi
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2. MATERYAL VE YONTEM

2.1. Sentez

Komplekslerin sentezinde, Merck marka kobalt(II) siilfat (CoSO47H,0), bakir(II) stilfat
(CuSO45H,0) nikel(Il) silfat (NiSO46H,0), ¢inko(II) siilfat (ZnSO4H0),
kadmiyum(II) siilfat (3CdSO4,8H,0), Sigma-Aldrich marka 4-formilbenzoik asit,

sodyum bikarbonat ve pirazin kullanilmistir.

[Co(CgH503)2(C4HaN2)(H20)2]n 1
[Cu(CgH503)2(C4HaN2)(H20)2]n 2
[Ni(CgH503)2(C4HaN2)(H20)2]n 3
[Zn(CgH503)2(C4HaN2)(H20)]n 4
[Cd(CsHs03)2(C4H4N2)(H20)], 5

kompleksleri asagidaki gibi sentezlenmistir.

Sodyum 4-formilbenzoatlarin eldesi i¢in 20 mmol 4-formilbenzoik asit, 20 mmol
sodyum bikarbonatla 100 ml saf su igerisinde reaksiyona sokuldu. Tepkime esnasinda

olusan karbondioksit ortamdan tamamen uzaklasincaya kadar karistirildi.
p-HOC-CgH4-COOH + NaHCO3 - p-HOC-CgH4,-COONa + CO; + H,0O

Daha ayr1 ayr1 beherlerde 10 mmol Me(I) siilfatlarin ( Me = Co, Cu, Ni, Zn, Cd) 30 ml
suda ¢ozeltisi hazirland1 ve ayr1 bir beherde 10 mmol pirazin 50 ml suda tamamen
¢oziindiikten sonra Me(Il) siilfat ¢ozeltisi lizerine ilave edildi. Olusan karisimin {izerine

de daha 6nceden hazirlanan 20 mmol sodyum 4-formilbenzoat ¢ozeltisi ilave edildi.

Oda sicakliginda elde edilen g¢ozeltiler kristallenene kadar bekletildi. Bir hafta sonunda
pembe renkli (Co kompleksi), yesil renkli (Cu kompleksi), yesil renkli (Ni kompleksi),
renksiz (Zn kompleksi) ve krem renkli (Cd kompleksi), tek kristaller olustu. Olusan

kristaller siiziilerek saf suyla yikandi ve oda sicakliginda kurutuldu.
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2.2. Yontem
2.2.1. Elemental Analiz

Elemental analiz calismalariyla komplekslerin igerdigi elementlerin miktarlari hakkinda
kesin bir veri elde edilebilir. Bu elde edilen deneysel verilerle teorik verilerin
karsilagtirillmas1 suretiyle komplekslerin yapisinda hangi liganddan ne oranda

bulundugu hakkinda, kesin olmasa da, bir fikir yiiriitebilmemize yardimci olur.

Elemental analizler (C, H, ve N analizi) Inonii Universitesi Bilimsel ve Teknoloji

Merkez Arastirma Laboratuvarinda CHNS932 elementel analiz cihazi ile yapildi.
2.2.2. Infrared Spektrum

Komplekslerin biinyesinde bulunan fonksiyonel gruplar, baglanan atomlar ve bu
atomlarin baglanma pozisyonlari IR spektroskopisi ile belirlenebilir. Bunun yaninda bu
fonksiyonel grup ve atomlarin olusturdugu titresim frekanslarindan da faydalanmak
suretiyle komplekslerin geometrik sekilleri ve de yapida bulunan baglarin tiirleri

hakkinda da fikirler yiiriitiilebilir.

Infrared ¢alismalari, Kafkas Universitesi Miihendislik Mimarlik  Fakiiltesi
Laboratuarlarinda PerkinElmer Frontier™ FT-IR spektrometresiyle yapildi. Sentezlenen

kat1 komplekslerin IR spektrumlar1 6004000 cm™ arahiginda kaydedildi.
2.2.3. X-Ray Yap1 Analizi

Analiz edilecek olan kristal yapinin igeriginin atomik seviyede resmini elde etmek igin
X-151m (X-ray) difraksiyonu analizini kullaniriz. X-ray analizi neticesinde molekiildeki
tiim atomlarin konumlari, atomlar aras1 mesafeler, bag acilar1 hesaplanabilir. Molekiil
geometrisi tespit edilebilir [55].

Komplekslerin X-ray yapi analizleri Aksaray Universitesi Bilim ve Teknoloji Arastirma
Uygulama Merkezinde Bruker SMART BREEZE CCD marka cihaz ile yapilmis ve
yap1 aydinlatmas1 Hacettepe Universitesi Fizik Miihendisligi Ogretim Uyesi Prof. Dr.
Tuncer HOKELEK tarafindan yapilmustir.
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2.2.4. Komplekslerin Antimikrobiyal Aktivitenin Belirlenmesi

Sentezlenen 5 yeni kompleks agar kuyucuk difiizyon yontemi kullanilarak gram negatif
Pseudomonas aeruginosa (ATCC 27853), Klebsiella pneumoniae (ATCC 4352), ve
Escherichia coli (ATCC 25922), gram pozitif Staphylococcus aureus (ATCC) 6538)
bakterilerine karsi antimikrobiyal aktivite calismalari gerceklestirildi.
Mikroorganizmalar Mikrobiyolojik Cevre Koruma firmasindan temin edilerek Kafkas
Universitesi Miihendislik Mimarlik Fakiiltesi arastirma laboratuarlarinda cogaltildi.
Antimikrobiyal aktivite i¢in besiyeri olarak Miiller Hilton Agar (MHA), kullanildi.
Mikroorganizmalar ¢alismaya baslamadan 6nce stoklardan alinarak Muller Hilton Broth
(MHB)’a asilanarak aktivasyonu saglandi. Aktiflestirmeler 24 saat 37 °C’lik inkiibasyon
ortaminda yapildi. Steril olarak hazirlanan petri kutularina bakteriler, 0,5 McFarland
standardu ile standardize edilerek asilandi. Bakteri asilanan petri kaplarina steril edilmis
cam ¢ubuk yardimi ile 4 mm ¢apinda kuyucuklar agildi. Sentezlenen komplekslerden
0,05 g alinarak 5 ml DMSO’te ¢oziinerek homojen ¢ozeltiler hazirlandi ve otomatik
pipet yardimi ile 4 mm ¢apinda agilmig olan kuyucuklara stoklardan 50 pl olarak
enjekte edildi. inhibisyon zon ¢aplarmin belirlenmesi icin 18-24+2 saat siire ile 37+1 °C
de inkiibe edildi. [56, 57].

Inkiibasyon sonrasi kuyucuklarmn etrafinda meydana gelen inhibisyon zon ¢aplart mm

cinsinden Olglilerek hesaplamalar yapildi.
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3. BULGULAR

3.1. Elemental Analiz

[k kez sentezlenen bes yeni 4-formilbenzoat kompleksinin elemental analiz sonuglar

Tablo 3.1’de verilmistir.

Tablo 3. 1. Komplekslerin elemental analiz verileri.

KOMPLEKS %C %H %N
Deneysel-Teorik Deneysel-Teorik  Deneysel-Teorik
1 49.92-50.75 3.08-3.83 5.74-5.92
2 48.25-50.26 2.92-3.80 4.25-5.86
3 49.85-50.78 3,43-3.84 5.62-5.92
4 51.24-52.02 3.15-3.49 5.85-6.07
g 46.10-47.22 2.92-3.17 5.05-5,51

3.2. Infrared Spekrum

Sentezlenen komplekslerin FT-IR spektrumlari Sekil 3.1-3.5°de verilirken, FT-IR
spektrum pikleri de Tablo 3.2°de verilmistir.
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Tablo 3. 2. Sentezlenen komplekslerin FT-IR spektrumlar

1 2 3 4 5

v(O-H) 3576 3597 3575 3300-3100 3300-3100

Var(C-H)arom 3100-3000 3100-3000 3100-3000 3100-3000 3100-3000

V(C=0)atdenit 2725 2728 2726 2750 2751
V(CN)pirazin 1540 1555 1542 1536 1536
(gerilme)

V(COO )y 1590 1597 1590 1588 1588
v(COO), 1389 1363 1391 1374 1395
Av(COO) 201 232 199 215 193
V(CN)pirazin 1202 1201 1203 1198 1200
(egilme)

var(C-H) 1127 1122 1126 1135 1156
v(Me-0) 470 483 482 512 500
v(Me-N) 688 688 700 700 686
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3.3. X-Ismlan Kristallografisi

Sentezlenen komplekslerden tamammin molekiil yapist  X-isimm1  kirinimiyla
aydinlatilmistir ve makale olarak yaymlanmistir. Komplekslerin ~ X-1sinlari

kristallografisi verileri ve parametreleri Tablo 3.3-3.22°de verilmistir.

Tablo 3. 3. 1 kompleksinin kristalografik verileri [58]

Kristal verileri

Kimyasal Formiilii [Co(CsH503)2(C4H4N2)(H20)2]

M; 473.29

Kristal sistem, uzay grubu Monoklinik, C2/c

Sicaklik (K) 296

a, b, c(A) 22.1623 (6), 7.1193 (2), 12.2911 (3)
B () 94.432 (1)

V (A% 1933.49 (9)

Z 4
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Isin Kaynagi

pw(mm™)
Kristal boyutu (mm)

Mo K,
0.94
0.47 x0.22 x 0.11

Veri Toplama

Difaktometre

Sogurma diizeltimi

Trmin, Tmax

Olgiilebilen, gozlenebilen [l > 26(1)] ve
serbest yansima sayisi

Rint

(Sin O/ )max (A"

Bruker SMART BREEZE CCD
multi-scan (SADABS; Bruker, 2012)
0.830, 0.914

27023, 2427, 2336

0.024
0.668

Aritim

R[F* > 26(F%)], wR(F?), S
Yansima sayisi
Parametre sayisi
Sinirlarin sayisi

H-atomlar1 davranisi

Apmax, APmin (e A_3)

0.025, 0.071, 1.06
2427

154

1

Bagimsiz ve sabit arinim karigimi tarafindan
incelenmis H atomlar1

0.35, —0.34

Tablo 3. 4. 1 kompleksine ait atomik koordinatlar ve izotropik esdeger yer degistirme

parametreleri (A?) [58]

X y z Uiso™/Ugq
Col 1.0000 —0.05145 (3) 0.7500 0.01998 (9)
01 0.91572 (4) —0.04830 (13) 0.80894 (9) 0.0276 (2)
02 0.86274 (5) —0.17780 (18) 0.66579 (9) 0.0402 (3)
03 0.60114 (6) —-0.1312 (3) 0.95577 (12) 0.0651 (4)
04 0.96115 (5) —0.06701 (18) 0.58454 (9) 0.0352 (2)
H41 0.9245 (12) —0.104 (4) 0.600 (2) 0.058 (6)*
H42 0.9564 (12) 0.019 (4) 0.555 (2) 0.066 (8)*
N1 1.0000 0.2518 (2) 0.7500 0.0247 (3)
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N2 1.0000 0.6436 (2) 0.7500 0.0235 (3)
C1 0.86731 (5) —0.11157 (17) 0.75983 (11) 0.0240 (2)
c2 0.81095 (5) —0.10250 (17) 0.82116 (10) 0.0226 (2)
C3 0.81105 (6) —0.0089 (2) 0.92052 (11) 0.0268 (2)
H3 0.8467 0.0439 0.9518 0.032*

c4 0.75794 (6) 0.0058 (2) 0.97289 (11) 0.0301 (3)
H4 0.7580 0.0682 1.0394 0.036*

C5 0.70463 (6) -0.0726 (2) 0.92617 (12) 0.0292 (3)
C6 0.70446 (6) ~0.1685 (2) 0.82755 (12) 0.0307 (3)
H6 0.6689 —0.2222 0.7967 0.037*

c7 0.75745 (6) —0.18340 (19) 0.77557 (11) 0.0271 (3)
H7 0.7574 —0.2478 0.7098 0.032*

c8 0.64849 (8) —0.0553 (3) 0.98296 (15) 0.0430 (4)
H8 0.6472 (7) 0.029 (2) 1.0463 (12) 0.021 (4)*
C9 0.97461 (6) 0.35053 (18) 0.82681 (11) 0.0287 (3)
H9 0.9563 0.2869 0.8815 0.034*

C10 0.97486 (7) 0.54530 (17) 0.82719 (12) 0.0282 (3)
H10 0.9571 0.6090 0.8825 0.034*
Tablo 3. 5. 1 kompleksinin geometrik parametreler (4, °) [58]

Col—O1 2.0551 (9) C2—C1 1.5093 (17)
Col—O1' 2.0551 (9) C2—C3 1.3911 (18)
Col—04 2.1491 (11) C2—C7 1.3961 (17)
Col—04' 2.1491 (11) C3—H3 0.9300
Col—N1 2.1588 (15) C4—C3 1.3884 (18)
Col—N2" 2.1714 (15) C4—H4 0.9300
01—C1 1.2721 (16) C5—C4 1.390 (2)
02—C1 1.2451 (17) C5—C6 1.391 (2)
03—C8 1.205 (2) C5—C8 1.478 (2)
04—H41 0.89 (3) C6—H6 0.9300
04—H42 0.71 (3) C7—C6 1.3836 (18)
N1—C9 1.3357 (15) C7—H7 0.9300
N1—C9' 1.3357 (15) C8—H8 0.984 (13)
N2—Co1™ 2.1714 (15) C9—H9 0.9300
N2—C10 1.3347 (15) C10—C9 1.3866 (19)
N2—C10' 1.3347 (15) C10—H10 0.9300
01—Co1—o01' 178.75 (5) C3—C2—C1 120.92 (11)
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01—Col—04
01'—Col1—04
01—Col—04'
01'—Co1—04'
01—Col—N1
01—Col—N1
01—Col—N2"

01 —Co1—N2"
04—Col—04'
04—Col—N1
04'—Col—N1
04—Co1—N2"
04'—Col—N2"
N1—Col—N2"
C1—01—Col
Col—04—H41
Col—04—H42
H41—04—H42
C9—N1—Col
C9'—N1—Col
C9—N1—C9'
C10—N2—Co1™
C10'—N2—Co1"
C10—N2—C10'
01—C1—C2
02—C1—01
02—C1—C2
04—Co1—01—C1
04'—Col—01—C1
N1—Col—01—C1
N2'—Col—01—C1
01—Col—N1—C9
01'—Co1—N1—C9
01—Col—N1—C9'
01'—Co1—N1—C9'
04—Co1—N1—C9
04'—Col—N1—C9
04—Col—N1—C9'

91.46 (4)
88.60 (4)
88.60 (4)
91.46 (4)
89.38 (3)
89.38 (3)
90.62 (3)
90.62 (3)
174.09 (7)
92.96 (4)
92.96 (4)
87.04 (4)
87.04 (4)
180.000 (1)
125.81 (9)
96.6 (15)
118 (2)

105 (3)
121.75 (8)
121.75 (8)
116.49 (15)
121.61 (8)
121.61 (8)
116.79 (15)
116.62 (11)
125.42 (12)
117.96 (11)
23.45 (11)
~150.64 (11)
116.39 (10)
~63.61 (10)
35.39 (8)
~144.61 (8)
~144.61 (8)
35.39 (8)
126.82 (8)
~53.18 (8)
-53.18 (8)
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C3—C2—C7
Cr—C2—C1
C2—C3—H3
C4—C3—C2
C4—C3—H3
C3—C4—C5
C3—C4—H4
C5—C4—H4
C4—C5—C6
C4—C5—C8
C6—C5—C8
C5—C6—H6
C7—C6—C5
C7—C6—H6
C2—C7—H7
C6—C7—C2
C6—C7—H7
03—C8—C5
03—C8—H8
C5—C8—H8
N1—C9—C10
N1—C9—H9
C10—C9—H9
N2—C10—C9
N2—C10—H10
C9—C10—H10

C3—C2—C1—-01
C3—C2—C1—02
C7—C2—C1—-01
Cr—C2—C1—02
Cl1—C2—C3—C4
C7—C2—C3—C4
C1—C2—C7—C6
C3—C2—C7—C6
C5—C4—C3—C2
C4—C5—C6—C7
C6—C5—C4—C3

119.58 (12)
119.46 (11)
120.0
119.94 (12)
120.0
120.15 (13)
119.9
119.9
120.13 (12)
119.41 (14)
120.46 (14)
120.2
119.67 (12)
120.2
119.7
120.52 (12)
119.7
125.34 (17)
114.5 (10)
120.1 (10)
121.79 (12)
119.1
119.1
121,57 (12)
119.2
119.2

7.53 (18)
~171.75 (13)
~174.80 (12)
5.92 (18)
176.79 (12)
-0.9(2)
~176.64 (12)
112
-0.1(2)
-0.8(2)
1.0(2)



04'—Col—N1—C9' 126.82 (8) C8—C5—C4—C3 -179.86 (14)

Col—01—C1—02 -3.6 (2) C8—C5—C6—C7 —179.95 (14)
Col—01—C1—C2 177.23 (8) C4—C5—C8—03 —172.93 (18)
Col—N1—C9—C10 179.66 (10) C6—C5—C8—03 6.3 (3)
C9'—N1—C9—C10 —0.34 (10) C2—C7—C6—C5 -0.2 (2)
Col'"—N2—C10—C9 179.66 (10) N2—C10—C9—N1 0.7 (2)
C10—N2—C10—C9 —0.34 (10)

Simetri Kodlari: (i) (i) —x+2, y, —z+3/2; (ii) x, y—1, z; (iii) X, y+1, z.

Tablo 3. 6. 1 kompleksine ait hidrojen bag geometrisi (A, °) [58]

D—H--A D—H H--A D---A D—H-:A
04—H41---02 0.89 (3) 1.72 (3) 2.5909 (16) 164 (2)
04—H42---04' 0.71 (3) 2.63(3) 2.958 (2) 111 (2)
C10—H10---03" 0.93 2.46 3.320 (2) 154
C7—H7---Cg1™ 0.93 2.65 3.4216 (15) 142

Tablo 3. 7. 2 kompleksinin kristalografik verileri [59]

Kristal verileri

Kimyasal Formiilii [Cu(CgH503)2(C4H4N2)(H20).]

M, 477.90

Kristal sistem, uzay grubu Monoklinik, C2/c

Sicaklik (K) 296

a, b, c(A) 21.7514 (4), 6.8794 (2), 12.9048 (3)
B (°) 93.621 (3)

V (A% 1927.17 (8)

Z 4

Isin Kaynagi Mo K,

w(mm™) 1.19
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Kristal boyutu (mm) 0.42 x0.22 x 0.13

Veri Toplama

Difaktometre Bruker SMART BREEZE CCD
Sogurma diizeltimi multi-scan (SADABS; Bruker, 2012)
Tmin, Tmax 0.738, 0.857

Olgiilebilen, gozlenebilen [I > 26(I)] 14917, 2398, 2231

ve serbest yansima sayisi

Rint 0.024

Aritim

R[F* > 26(F?)], wR(F?), S 0.028, 0.089, 1.14

Yansima sayisi 2398

Parametre sayisi 150

Sinirlarin sayisi 2

H-atomlar1 davranisi Bagimsiz ve sabit arinim karigimi tarafindan

incelenmis H atomlari

Apmax, APmin (e A%) 0.47,-0.30

Tablo 3. 8. 2 kompleksine ait atomik koordinatlar ve izotropik esdeger yer degistirme
parametreleri (A%) [59]

X y z Uiso™/Ueq
Cul 0.50000 0.56167 (4) 0.25000 0.0226 (1)
o1 0.58159 (6) 0.55545 (17) 0.19469 (11) 0.0283 (3)
02 0.63771 (7) 0.6755 (3) 0.33131 (11) 0.0478 (5)
03 0.90018 (8) 0.6186 (4) 0.03875 (15) 0.0643 (7)
04 0.54054 (7) 0.5818 (3) 0.43338 (12) 0.0429 (5)
N1 0.50000 0.8590 (3) 0.25000 0.0222 (5)
N2 0.50000 1.2632 (3) 0.25000 0.0228 (5)
C1 0.63185 (7) 0.6123 (2) 0.24173 (13) 0.0255 (4)
c2 0.68848 (7) 0.5984 (2) 0.18010 (13) 0.0233 (4)
C3 0.68624 (8) 0.5098 (3) 0.08295 (13) 0.0278 (4)
C4 0.73941 (8) 0.4934 (3) 0.02948 (13) 0.0311 (5)
C5 0.79501 (8) 0.5656 (3) 0.07299 (15) 0.0298 (5)
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C6 0.79729 (8) 0.6554 (3) 0.16972 (14) 0.0322 (5)

C7 0.74435 (8) 0.6718 (3) 0.22284 (13) 0.0286 (5)

C8 0.85122 (10) 0.5472 (3) 0.01458 (19) 0.0433 (7)

C9 0.52244 (8) 0.9602 (2) 0.17228 (13) 0.0263 (5)

C10 0.52268 (8) 1.1618 (2) 0.17257 (13) 0.0265 (5)

H3 0.64910 0.46150 0.05390 0.0330*

H4 0.73790 0.43420 —0.03540 0.0370*

H6 0.83440 0.70420 0.19860 0.0390*

H7 0.74590 0.73200 0.28750 0.0340*

H8 0.84820 0.47380 —0.04600 0.0520*

HO9 0.53820 0.89410 0.11700 0.0310*

H10 | 0.53900 1.22800 0.11770 0.0320*

H41 | 0.5464 (15) 0.485 (3) 0.465 (2) 0.065 (10)*

H42 | 0.5738 (10) 0.609 (5) 0.414 (2) 0.064 (9)*
Tablo 3. 9. 2 kompleksinin geometrik parametreler (4, ©) [59]
Cul—01 1.9547 (13) C2—C3 1.392 (2)
Cul—04 2.4766 (15) C2—C7 1.397 (2)
Cul—N1 2.046 (2) C3—C4 1.388 (2)
Cul—N2' 2.053 (2) C4—C5 1.392 (3)
Cul—01" 1.9547 (13) C5—C6 1.391 (3)
Cul—04" 2.4766 (15) C5—C8 1.482 (3)
01—C1 1.278 (2) C6—C7 1.381 (2)
02—C1 1.234 (2) C9—C10 1.3869 (19)
03—C8 1.196 (3) C3—H3 0.9300
04—H42 0.80 (2) C4—H4 0.9300
04—H41 0.79 (2) C6—H6 0.9300
N1—C9" 1.3382 (19) C7—H7 0.9300
N1—C9 1.3382 (19) C8—H8 0.9300
N2—C10 1.3382 (19) C9—H9 0.9300
N2—C10" 1.3382 (19) C10—H10 0.9300
Cc1—C2 1.511 (2)
01—Cul—O04 94.21 (5) C3—C2—C7 119.60 (15)
01—Cul—N1 91.25 (4) Cl1—C2—C7 119.15 (14)
01—Cul—N?2' 88.75 (4) C1—C2—C3 121.23 (14)
01—Cul—01" 177.49 (5) C2—C3—C4 120.02 (16)
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01—Cul—04"
04—Cul—N1
04—Cul—N2'

01" —Cul—04
04—Cul—04"
N1—Cul—N2'

01" —Cul—N1
04" —Cul—N1
01" —Ccul—N2'
04" —Cul—N2'
01" —cu1—o4"
Cul—01—C1
Cul—04—H41
Cul—O04—H42
H41—04—H42
C9—N1—C9"
Cul—N1—C9
Cul—N1—C9"
Cul™—N2—C10
C10—N2—C10"
Cul™—N2—C10"
01—C1—02
02—C1—C2
01—C1—C2
04—Cul—01—C1
N1—Cul—01—C1
N2'—Cul—01—C1

04" —Cul—01—C1

01—Cul—N1—C9
01—Cul—N1—C9"
04—Cul—N1—C9
04—Cul—N1—C9"
01" —Cul—N1—C9

04" —Cul—N1—C9

Cul—01—C1—02
Cul—01—C1—C2

85.93 (5)
86.80 (5)
93.21 (5)
85.93 (5)
173.59 (7)
180.00
91.25 (4)
86.80 (5)
88.75 (4)
93.21 (5)
94.21 (5)
126.09 (12)
119.0 (18)
89.4 (18)
104 (3)
117.30 (18)
121.35 (10)
121.35 (10)
121.42 (10)
117.16 (18)
121.42 (10)
125.98 (16)
118.42 (15)
115.60 (14)
~20.13 (13)
66.75 (12)
~113.26 (12)

153.44 (13)

39.77 (10)
~140.23 (10)
133.92 (9)
—~46.08 (9)
~140.23 (10)

~46.08 (9)

2.3(2)
~177.93 (9)
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C3—C4—C5
C4—C5—C6
C4—C5—C8
C6—C5—C8
C5—C6—C7
C2—C7—C6
03—C8—C5
N1—C9—C10
N2—C10—C9
C2—C3—H3
C4—C3—H3
C3—C4—H4
C5—C4—H4
C5—C6—H6
C7—C6—H6
C2—C7—H7
C6—C7—H7
03—C8—H8
C5—C8—H8
N1—C9—H9
C10—C9—H9
N2—C10—H10
C9—C10—H10

01—C1—C2—C7
02—C1—C2—C3
02—C1—C2—C7

Cl1—C2—C3—C4

C7—C2—C3—C4
C1—C2—C7—C6
C3—C2—C7—C6
C2—C3—C4—C5
C3—C4—C5—C6

C3—C4—C5—C8

C4—C5—C6—C7
C8—C5—C6—C7

120.01 (16)
120.08 (16)
119.21 (18)
120.71 (17)
119.87 (17)
120.41 (16)
125.6 (2)
121.31 (16)
121.45 (16)
120.00
120.00
120.00
120.00
120.00
120.00
120.00
120.00
117.00
117.00
119.00
119.00
119.00
119.00

174.99 (15)
173.20 (18)
5.2 (2)
~177.90
(16)

0.5 (3)
177.88 (16)
~0.6 (3)
0.0 (3)
~0.4 (3)
~179.83
(19)

0.4 (3)
179.77 (19)



Cul—N1—C9—C10
C9"—N1—C9—C10
Cul™—N2—C10—C9
C10"—N2—C10—C9
01—C1—C2—C3

~179.70 (12)
0.3(2)
~179.70 (12)
0.3(2)

6.6 (2)

C4—C5-C803 172.6 (2)

C6—C5—C8—03 -6.8 (4)
C5—C6—C7—C2 0.1(3)
N1—C9—C10—N2 -0.6 (2)

Symmetry codes: (i) X, y—1, z; (ii) —x+1, y, —z+1/2; (iii) X, y+1, z.

Tablo 3. 10. 2 kompleksine ait hidrojen bag geometrisi (A, °) [59]

D_H A D_H oA DA D1 A
O4—H42---02 0.80 (2) 1.86 (2) 2.640 (2) 163 (3)
O4—H41---04" 0.79 (2) 2.41 (3) 2.778 (2) 110 (3)
C9—H9---03" 0.93 2.49 3.335 (3) 152
C7—H7---Cg" 0.93 2.66 3.433(2) 141

Symmetry codes: (iv) —x+1, —y+1, —z+1; (v) —x+3/2, =y+3/2, —z; (vi) —x+3/2, y+1/2, —z+1/2.

Tablo 3. 11. 3 kompleksinin kristalografik verileri [60]

Kristal verileri

Kimyasal Formiili

M;

Kristal sistem, uzay grubu

Sicaklik (K)
a,b,c(A)

B

V (A%

Z

Isin Kaynagi
w(mm™)

Kristal boyutu (mm)

[Ni(CsHs03)2(C4H4N2)(H20):]
473.07

Monoklinik, C2/c

296

22.1032 (5), 6.9925 (2), 12.3366 (3)
94.160 (3)

1901.68 (8)

4

Mo K,

1.08

0.48 x 0.23 x 0.14

Veri Toplama

Difaktometre

Sogurma diizeltimi

Bruker SMART BREEZE CCD
multi-scan (SADABS; Bruker, 2012)

46



Tmim Tmax 0.743, 0.860
Olgiilebilen, gozlenebilen [I > 26(I)] ve 9913, 1717, 1554

serbest yansima sayist

Rint 0.070

Aritim

R[F? > 26(F?)], wR(F?), S 0.079, 0.209, 1.16

Yansima sayisi 1717

Parametre sayisi 150

Sinirlarin sayisi 2

H-atomlar1 davranisi Bagimsiz ve sabit arinim karigimi

tarafindan incelenmis H atomlari

APmax, Apmin (e A%) 2.49,-1.05

Tablo 3. 12. 3 kompleksine ait atomik koordinatlar ve izotropik esdeger yer degistirme
parametreleri (A?) [60]

Nil 0.00000 0.44790 (12) 0.25000 0.0222 (3)

o1 0.13672 (19) 0.3246 (7) 0.3338 (3) 0.0435 (14)
02 0.08397 (17) 0.4511 (5) 0.1900 (3) 0.0294 (11)
03 0.3999 (2) 0.3724 (9) 0.0460 (4) 0.0614 (19)
04 0.0372 (2) 0.4332 (6) 0.4119 (3) 0.0342 (12)
N1 0.00000 0.1464 (8) 0.25000 0.0242 (17)
N2 0.00000 0.7500 (8) 0.25000 0.0260 (19)
c1 0.1321 (2) 0.3907 (7) 0.2394 (5) 0.0277 (16)
c2 0.1890 (2) 0.3983 (7) 0.1787 (5) 0.0284 (16)
c3 0.1889 (3) 0.4908 (8) 0.0787 (5) 0.0300 (17)
c4 0.2420 (3) 0.5042 (9) 0.0271 (5) 0.0320 (17)
cs5 0.2955 (3) 0.4294 (8) 0.0736 (5) 0.0339 (17)
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C6 0.2958 (3) 0.3342 (8) 0.1733 (5) 0.0338 (17)

c7 0.2424 (2) 0.3196 (8) 0.2243 (5) 0.0290 (17)

C8 0.3520 (3) 0.4471 (10) 0.0178 (6) 0.045 (2)

C9 0.0252 (3) 0.0463 (7) 0.1723 (5) 0.0290 (17)

C10 0.0250 (2) 0.8494 (7) 0.1733 (4) 0.0280 (17)

H3 0.15320 0.54320 0.04700 0.0360*

H4 0.24170 0.56450 —0.04010 0.0380*

H6 0.33140 0.28130 0.20480 0.0410*

H7 0.24240 0.25590 0.29040 0.0350*

H8 0.35070 0.52240 —0.04450 0.0540*

H9 0.04310 0.11080 0.11700 0.0350*

H10 0.04300 0.78400 0.11840 0.0340*

H41 0.040 (4) 0.545 (5) 0.430 (7) 0.06 (3)*

H42 0.0721 (18) 0.396 (13) 0.407 (7) 0.07 (3)*

Tablo 3. 13. 3 kompleksinin geometrik parametreler (4, °) [60]

Ni1—02 2.048 (4) C2—C3 1.393 (8)
Nil—04 2.107 (4) C2—C7 1.384 (7)
Nil—N1 2.108 (6) C3—C4 1.378 (9)
Nil—N2 2.112 (6) C4—C5 1.379 (9)
Ni1—02' 2.048 (4) C5—C6 1.398 (9)
Ni1l—O04' 2.107 (4) C5—C8 1.474 (9)
01—C1 1.250 (7) C6—C7 1.381 (8)
02—C1 1.260 (6) c9—c10" 1.377 (7)
03—C8 1.209 (8) C3—H3 0.9300
04—H42 0.82 (5) C4—H4 0.9300
04—H41 0.81 (4) C6—H6 0.9300
N1—C9' 1.340 (7) C7—H7 0.9300
N1—C9 1.340 (7) C8—HS8 0.9300
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N2—C10
N2—C10'
Cl1—C2
02—Nil—04
02—Nil—N1
02—Nil—N2
02—Ni1—02'
02—Ni1l—04'
04—Nil—N1
04—Nil—N2
02'—Ni1—04
04—Ni1—04'
N1—Ni1—N2
02 —Nil—N1
04'—Nil—N1
02" —Nil—N2
04" —Ni1l—N2
02" —Ni1—04'
Nil—02—C1
Nil—04—H41
Nil—04—H42
H41—04—H42
C9—N1—C9'
Nil—N1—C9
Nil—N1—C9'
Nil—N2—C10
Nil—N2—C10'
C10—N2—C10'
01—C1—02
02—C1—C2
01—C1—C2
04—Nil—02—C1
N1—Ni1—02—C1

N2—Ni1—02—C1

04 —Ni1—02—C1
02—Nil—N1—C9
02—Nil—N1—C9'

1.327 (6)
1.327 (6)
1.511 (7)
92.38 (16)
90.63 (10)
89.37 (10)
178.75 (15)
87.68 (16)
87.20 (12)
92.80 (12)
87.68 (16)
174.41 (17)
180.00 (1)
90.63 (10)
87.20 (12)
89.37 (10)
92.80 (12)
92.38 (16)
125.3 (4)
103 (6)
105 (6)
106 (9)
117.0 (5)
1215 (3)
121.5 (3)
121.6 (3)
121.6 (3)
116.8 (5)
125.7 (5)
116.9 (5)
117.4 (4)
22.0 (4)
~65.3 (4)

114.7 (4)

~152.5 (4)
-35.6 (3)
144.4 (3)
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C9—H9
C10—H10

C3—C2—C7
Cl1—C2—C7
Cl—C2—C3
C2—C3—C4
C3—C4—C5
C4—C5—C6
C4—C5—C8
C6—C5—C8
C5—C6—C7
C2—C7—C6
03—C8—C5
N1—C9—C10"
N2—C10—C9'"
C2—C3—H3
C4—C3—H3
C3—C4—H4
C5—C4—H4
C5—C6—H6
C7—C6—H6
C2—C7—H7
C6—C7—H7
03—C8—H8
C5—C8—H8
N1—C9—H9
C10"—C9—H9
N2—C10—H10
C9'"—C10—H10

Nil—N1—C9—C10"
Nil—N2—C10—C9"
01—C1—C2—C3

01—C1—C2—C7
02—C1—C2—C3
02—C1—C2—C7

0.9300
0.9300

119.4 (5)
120.0 (5)
120.5 (5)
119.6 (6)
121.0 (6)
119.7 (6)
120.2 (6)
120.0 (6)
119.1 (6)
121.2 ()
125.7 (7)
120.9 (5)
122.2 (5)
120.00
120.00
119.00
120.00
120.00
120.00
120.00
119.00
117.00
117.00
120.00
120.00
119.00
119.00

179.9 (4)
179.9 (4)
~172.2
®)

5.2 (8)
8.0 (7)
~1745



Q)

04—Ni1l—N1—C9 -128.0 (3) Cl1—C2—-C3—-C4 176.9 (5)
04—Nil—N1—C9' 52.0 (3) C7—C2—C3—-C4 —-0.6 (8)
_— -176.3
02'—Ni1—N1—C9 144.4 (3) Cl1—C2—C7—C6 )
04'—Nil—N1—C9 52.0 (3) C3—C2—C7—C6 1.2 (8)
02—Ni1l—N2—C10 35.5 (3) C2—C3—C4—C5 -0.8 (9)
02—Nil—N2—C10' —144.5 (3) C3—C4—-C5—C6 1.6 (9)

. -179.3
04—Ni1l—N2—C10 127.9 (3) C3—C4—-C5—-C8 ©)
04—Ni1l—N2—C10' -52.1 (3) C4—C5—C6—C7 -1.0(9)
02—Nil—N2—C10 —-144.5 (3) C8—C5—C6—C7 179.9 (6)

o -172.9
04'—Nil—N2—C10 -52.1 (3) C4—C5—C8—-03 @
Nil—02—C1—01 -2.3(8) C6—C5—C8—03 6.3 (10)
Nil—02—C1—C2 177.5 (3) C5—C6—C7—C2 -0.4 (9)

Symmetry codes: (i) —x, y, —z+1/2; (ii) x, y=1, z; (iii) X, y+1, z.
Tablo 3. 14. 3 kompleksine ait hidrojen bag geometrisi (A, ©) [60]
D—H---A D—H H-A DA D—H---A
04—H42---01 0.82 (5) 1.81 (6) 2.579 (6) 155 (8)
04—H41---03" 0.82 (2) 2.65 (5) 3.395 (8) 152 (8)
C9—H9---03" 0.93 2.45 3.311 (8) 154
C7—H7---Cg1” 0.93 2.62 3.395 (6) 141

Symmetry codes: (iv) —x+1/2, y+1/2, —z+1/2; (v) —x+1/2, —y+1/2, —z; (vi) —x+1/2, y—1/2, —z+1/2.
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Tablo 3. 15. 4 kompleksinin kristalografik verileri [61]

Kristal verileri

Kimyasal Formiilii
M,

Kristal sistem, uzay grubu
Sicaklik (K)
a,b,c(h)

pC)

V(A%

YA

Isin Kaynagi
w(mm™)

Kristal boyutu (mm)

[Zn(CgH503),2(C4H4N2)(H20)]
461.74

Monoklinik, P2;/c

296

22.4721 (7), 7.1729 (2), 23.6377 (8)
91.764 (2)

3808.4 (2)

8

Mo K,

1.34

0.50 x 0.29 x 0.28

Veri Toplama

Difaktometre

Sogurma diizeltimi

Tmin, Tmax

Bruker SMART BREEZE CCD
multi-scan (SADABS; Bruker, 2012)
0.628, 0.676

Olgiilebilen, gozlenebilen [I > 26(I)] ve 87627, 9571, 7984

serbest yansima sayist

Rint

0.031

Aritim

R[F* > 26(F?)], wR(F?), S
Yansima sayisi
Parametre sayisi
Sinirlarin sayisi

H-atomlar1 davranisi

Apmax, APmin (e A_3)

0.041, 0.102, 1.10
9571

583

8

Bagimsiz ve sabit arinim karigimi tarafindan
incelenmis H atomlari

0.64, —0.65
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Tablo 3. 16. 4 kompleksine ait atomik koordinatlar ve izotropik esdeger yer degistirme

parametreleri (A?) [61]

X y z Uiso™/Ugq Occ. (<1)

Znl 0.744994 (11) 0.75073 (4) 0.403123 (11) 0.02258 (7)

Zn2 0.747592 (11) 0.65126 (4) 0.153050 (11) 0.02257 (7)

o1 0.64782 (8) 0.7653 (3) 0.39486 (8) 0.0367 (4)

02 0.68812 (7) 0.7386 (3) 0.47961 (8) 0.0382 (4)

03 0.82950 (8) 0.7338 (3) 0.42612 (9) 0.0431 (5)

04 0.85759 (9) 0.8088 (4) 0.51393 (10) 0.0694 (8)

O5A 0.36210 (12) 0.7654 (6) 0.51051 (16) 0.0724 (11) 0.75
05B 0.3980 (6) 0.710 (2) 0.5801 (6) 0.107 (5) 0.25
06 1.15317 (10) 0.6472 (5) 0.43755 (12) 0.0785 (9)

07 0.75486 (8) 0.7571 (3) 0.31819 (7) 0.0313 (4)

H71 0.7277 (10) 0.721 (4) 0.2918 (10) 0.045 (9)*

H72 0.7893 (8) 0.736 (4) 0.3040 (11) 0.033 (8)*

08 0.64987 (8) 0.6395 (3) 0.14295 (8) 0.0382 (4)

09 0.69021 (7) 0.6319 (3) 0.22812 (8) 0.0396 (4)

010 0.83197 (8) 0.6462 (3) 0.17805 (9) 0.0433 (5)

O11 0.85687 (9) 0.7240 (4) 0.26661 (9) 0.0617 (7)

O12A 0.36444 (14) 0.6022 (7) 0.25759 (18) 0.0804 (13) 0.70
012B 0.4034 (4) 0.5896 (16) 0.3355 (5) 0.091 (3) 0.30
013 1.15688 (9) 0.6937 (4) 0.18855 (11) 0.0677 (7)

014 0.75787 (8) 0.6458 (3) 0.06810 (8) 0.0330 (4)
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H141

H142

N1

N2

N3

N4

C1

C2

C3

H3

C4

H4

C5

C6

H6

Cc7

H7

C8

H8

C9

C10

Cl1

H11

C12

0.7321 (10)
0.7912 (10)
0.74426 (8)
0.74172 (8)
0.74446 (8)
0.74520 (8)
0.64294 (10)
0.58192 (10)
0.57341 (11)
0.6059
0.51606 (12)
0.5101
0.46791 (11)
0.47625 (11)
0.4438
0.53321 (11)
0.5389
0.40702 (14)
0.4038
0.86731 (10)
0.93070 (10)
0.94340 (11)
0.9128

1.00211 (11)

0.667 (4)
0.665 (5)
1.0554 (3)
1.4441 (3)
0.9567 (3)
1.3452 (3)
0.7548 (3)
0.7557 (3)
0.7017 (4)
0.6714
0.6931 (4)
0.6543
0.7419 (4)
0.8009 (4)
0.8366
0.8062 (4)
0.8440
0.7343 (5)
0.6009
0.7533 (3)
0.7064 (3)
0.6169 (4)
0.5835

0.5777 (4)

0.0432 (10)
0.0536 (13)
0.40613 (8)
0.40378 (8)
0.15473 (9)
0.15394 (8)
0.44733 (11)
0.47132 (10)
0.52678 (11)
0.5503
0.54700 (11)
0.5839
0.51255 (13)
0.45766 (12)
0.4348
0.43705 (11)
0.4000
0.53588 (17)
0.5274
0.46598 (11)
0.45186 (10)
0.40145 (11)
0.3761

0.38922 (11)
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0.031 (8)*
0.052 (10)*
0.0266 (4)
0.0272 (4)
0.0273 (4)
0.0261 (4)
0.0287 (5)
0.0262 (5)
0.0337 (5)
0.040*
0.0373 (6)
0.045*
0.0376 (6)
0.0396 (6)
0.048*
0.0324 (5)
0.039*
0.0566 (9)
0.068*
0.0307 (5)
0.0257 (5)
0.0316 (5)
0.038*

0.0349 (6)



H12

C13

Cl4

H14

C15

H15

Cl6

H16

C17

H17

C18

H18

C19

H19

C20

H20

c21

C22

C23

H23

C24

H24

C25

C26

1.0107
1.04793 (11)
1.03533 (11)
1.0661
0.97691 (11)
0.9684
1.11037 (13)
1.1144 (15)
0.71703 (11)
0.6983
0.71592 (11)
0.6968
0.76825 (12)
0.7863
0.76983 (11)
0.7892
0.64505 (10)
0.58421 (10)
0.57669 (11)
0.6096
0.51980 (12)
0.5147
0.47064 (11)

0.47806 (11)

0.5146
0.6319 (4)
0.7237 (4)
0.7617
0.7583 (4)
0.8167
0.5922 (5)
0.523 (5)
1.1488 (3)
1.0825
1.3417 (3)
1.4016
1.3503 (3)
1.4165
1.1575 (3)
1.0976
0.6280 (3)
0.6087 (3)
0.6078 (4)
0.6147
0.5964 (4)
0.5928
0.5905 (4)

0.5890 (4)

0.3561
0.42600 (11)
0.47596 (11)
0.5005
0.48905 (11)
0.5230
0.41156 (15)
0.3781 (10)
0.36395 (11)
0.3347
0.36259 (11)
0.3323
0.44611 (11)
0.4758
0.44727 (11)
0.4775
0.19529 (11)
0.21928 (10)
0.27715 (11)
0.3019
0.29793 (12)
0.3368
0.26150 (12)

0.20375 (12)
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0.042*
0.0331 (5)
0.0349 (6)
0.042*
0.0319 (5)
0.038*
0.0518 (8)
0.064 (11)*
0.0333 (5)
0.040*
0.0328 (5)
0.039*
0.0324 (5)
0.039*
0.0309 (5)
0.037*
0.0292 (5)
0.0256 (5)
0.0362 (6)
0.043*
0.0411 (6)
0.049%
0.0368 (6)

0.0419 (7)



H26

C27

H27

C28

H28

C29

C30

C31

H31

C32

H32

C33

C34

H34

C35

H35

C36

H36

C37

H37

C38

H38

C39

H39

0.4451
0.53487 (11)
0.5400
0.40987 (14)
0.4083
0.86873 (10)
0.93360 (10)
0.94955 (10)
0.9204
1.00910 (10)
1.0200
1.05277 (10)
1.03676 (11)
1.0660
0.97750 (10)
0.9669
1.11601 (12)
1.1225 (14)
0.71896 (11)
0.7006
0.71914 (12)
0.7006
0.77052 (12)

0.7890

0.5832
0.5963 (4)
0.5928
0.5920 (5)
0.4555
0.6787 (3)
0.6650 (3)
0.5928 (3)
0.5538
0.5795 (4)
0.5284
0.6418 (4)
0.7148 (4)
0.7570
0.7249 (3)
0.7719
0.6292 (5)
0.564 (4)
1.0551 (4)
0.9920
1.2480 (3)
1.3111
1.2490 (3)

1.3126

0.1790
0.18292 (11)
0.1440
0.28524 (17)
0.2839
0.21806 (11)
0.20327 (10)
0.15123 (10)
0.1251
0.13868 (10)
0.1043
0.17684 (11)
0.22858 (11)
0.2542
0.24191 (10)
0.2768
0.16198 (13)
0.1284 (10)
0.11238 (11)
0.0822
0.11217 (11)
0.0821
0.19636 (11)

0.2264
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0.050*
0.0349 (6)
0.042*
0.0579 (9)
0.069*
0.0306 (5)
0.0248 (5)
0.0297 (5)
0.036*
0.0315 (5)
0.038*
0.0297 (5)
0.0322 (5)
0.039*
0.0296 (5)
0.035*
0.0442 (7)
0.055 (10)*
0.0335 (5)
0.040%
0.0335 (6)
0.040%
0.0328 (5)

0.039*



C40 0.76986 (11) 1.0558 (3) 0.19668 (11) 0.0321 (5)

H40 0.7877 0.9932 0.2272 0.039*

Tablo 3. 17. 4 kompleksinin geometrik parametreler (4, ©) [61]

Znl—O01 2.1889 (18) C10—C9 1.511 (3)
Znl—02 2.2477 (19) C10—C15 1.390 (3)
Zn1—03 1.9628 (18) C11—C10 1.391 (3)
Znl—07 2.0271 (17) C11—C12 1.388 (3)
Zn2—08 2.2034 (18) C11—H11 0.9300
Zn2—09 2.2297 (19) C12—C13 1.383 (4)
Zn2—010 1.9689 (18) C12—H12 0.9300
Zn2—014 2.0288 (18) C13—C16 1.482 (4)
Znl—N1 2.186 (2) C14—C13 1.389 (4)
Zn1—N2' 2.200 (2) Cl4—H14 0.9300
Zn2—N3 2.192 (2) C15—Cl4 1.380 (3)
Zn2—N4! 2.1957 (19) C15—H15 0.9300
Znl—C1 2.550 (2) C16—H16 0.943 (18)
Zn2—C21 2.545 (2) C17—H17 0.9300
01—C1 1.251 (3) C18—C17 1.384 (3)
02—C1 1.256 (3) C18—H18 0.9300
03—C9 1.257 (3) C19—H19 0.9300
04—C9 1.227 (3) C21—C22 1.503 (3)
O5A—C8 1.179 (5) C22—C23 1.383 (3)
06—C16 1.192 (4) C22—C27 1.385 (3)
O7—HT71 0.897 (16) C23—C24 1.386 (4)
O7—HT72 0.866 (16) C23—H23 0.9300
08—C21 1.248 (3) C24—H24 0.9300
09—C21 1.259 (3) C25—C24 1.380 (4)
010—C29 1.258 (3) C25—C28 1.492 (4)
011—C29 1.230 (3) C26—C25 1.380 (4)
013—C36 1.190 (4) C26—H26 0.9300
014—H141 0.826 (17) C27—C26 1.383 (3)
014—H142 0.845 (18) C27—H27 0.9300
N1—C17 1.334 (3) C28—012A 1.197 (5)
N1—C20 1.333 (3) C28—012B 1.202 (10)
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N2—zn1"
N2—C18
N2—C19
N3—C37
N3—C40
N4—zn2"
N4—C38
N4—C39
C2—C1
C2—C3
C2—C7
C3—C4
C3—H3
C4—H4
C5—C4
C5—C6
C5—C8
C6—H6
C7—C6
C7—H7
C8—05B
C8—H8
01—Zn1—02
01—Zn1—N2'
01—Zn1—C1
02—7Zn1—C1
03—Zn1—O01
03—Zn1—02
03—Zn1—07
03—Zn1—N1
03—Zn1—N2'
03—Zn1—C1
07—Zn1—O01
07—2Zn1—02
07—Zn1—N1
07—2Zn1—N2'
07—Zn1—C1
N1—Zn1—01

2.200 (2)
1.338 (3)
1.331 (3)
1.339 (3)
1.334 (3)
2.1957 (19)
1.330 (3)
1.331(3)
1.500 (3)
1.386 (3)
1.390 (3)
1.390 (3)
0.9300
0.9300
1.379 (4)
1.383 (4)
1.492 (4)
0.9300
1.384 (3)
0.9300
1.086 (14)
0.9800
58.88 (7)
90.85 (7)
29.37 (7)
29.52 (7)
169.01 (8)
110.13 (8)
98.12 (8)
93.49 (8)
88.20 (8)
139.64 (9)
92.86 (7)
151.61 (7)
90.62 (7)
91.96 (7)
122.20 (8)
86.95 (7)
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C28—H28
C31—C32
C31—C30
C31—H31
C34—C35
C34—C33
C34—H34
C20—C19
C20—H20
C30—C35
C30—C29
C32—C33
C32—H32
C33—C36
C35—H35
C36—H36
C37—H37
C38—Ca37
C38—H38
C39—H39
C40—C39
C40—H40
C11—C10—C9
C15—C10—C9
C15—C10—C11
C10—C11—H11
C12—C11—C10
Cl2—C11—H11
C11—C12—H12
C13—C12—C11
C13—Cl12—H12
Cl2—C13—C14
C12—C13—C16
C14—C13—C16
C13—C14—H14
C15—C14—C13
C15—C14—H14
C10—C15—H15

0.9800
1.383 (3)
1.392 (3)
0.9300
1.380 (3)
1.388 (3)
0.9300
1.384 (3)
0.9300
1.392 (3)
1513 (3)
1.386 (3)
0.9300
1.477 (3)
0.9300
0.937 (18)
0.9300
1.383 (3)
0.9300
0.9300
1.386 (3)
0.9300
120.8 (2)
119.5 (2)
119.8 (2)
120.2
119.6 (2)
120.2
119.8
120.4 (2)
119.8
120.0 (2)
119.5 (3)
120.4 (3)
120.1
119.7 (2)
120.1
119.8



N1—Zn1—Q2
N1—Zn1—N2'
N1—Znl—C1
N2'—zZn1—02
N2'—zn1—C1
08—Zn2—09
08—Zn2—C21
09—Zn2—C21
010—Zn2—08
010—Zn2—09
010—Zn2—O014
010—Zn2—N3
010—Zn2—N4'
010—zn2—C21
014—7n2—08
014—7Zn2—09
014—Zn2—N3
014—Zn2—N4'
014—Zn2—C21
N3—Zn2—08
N3—Zn2—09
N3—Zn2—N4'
N3—zZn2—C21
N4'—Zn2—08
N4'—Zn2—09
N4'—zn2—C21
C1—01—2Zn1
C1—02—7Zn1
C9—03—7nl
Znl—O07—H71
Znl—O07—H72
H71—O7—H72
C21—08—7Zn2
C21—09—7n2
C29—010—Zn2
Zn2—014—H141
Zn2—014—H142
H141—014—H142

90.42 (7)
176.68 (7)
88.14 (7)
86.32 (7)
88.73 (7)
59.00 (7)
29.37 (7)
29.64 (7)
168.30 (8)
109.58 (8)
99.14 (8)
92.54 (8)
90.13 (8)
139.14 (9)
92.03 (7)
150.78 (7)
92.41 (8)
89.63 (8)
121.28 (8)
90.45 (7)
91.62 (7)
176.35 (7)
91.63 (7)
86.45 (7)
85.14 (7)
84.72 (7)
91.51 (15)
88.67 (15)
145.76 (18)
126.2 (19)
120.4 (18)
106 (2)
90.66 (15)
89.18 (15)
145.70 (18)
127 (2)
122 (2)
107 (3)
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C14—C15—C10
C1l4—C15—H15
06—C16—C13
06—C16—H16
C13—C16—H16
N1—C17—C18
N1—C17—H17
C18—C17—H17
N2—C18—C17
N2—C18—H18
Cl7—C18—H18
N2—C19—C20
N2—C19—H19
C20—C19—H19
N1—C20—C19
N1—C20—H20
C19—C20—H20
08—C21—Zn2
08—C21—09
08—C21—C22
09—C21—Zn2
09—C21—C22
C22—C21—Zn2
C23—C22—C21
C23—C22—C27
C27—C22—C21
C22—C23—C24
C22—C23—H23
C24—C23—H23
C23—C24—H24
C25—C24—C23
C25—C24—H24
C24—C25—C26
C24—C25—C28
C26—C25—C28
C25—C26—C27
C25—C26—H26
C27—C26—H26

1205 (2)
119.8
124.9 (3)
121 (2)
114 (2)
121.8 (2)
119.1
119.1
121.7 (2)
119.2
119.2
122.0 (2)
119.0
119.0
121.6 (2)
119.2
119.2
59.97 (12)
121.1 (2)
119.2 (2)
61.18 (13)
119.7 (2)
178.24 (17)
120.9 (2)
119.6 (2)
119.5 (2)
119.5 (2)
120.2
120.2
119.7
120.7 (2)
119.7
119.9 (2)
119.3 3)
120.8 (3)
119.5 (2)
120.2
120.2



C17—N1—2Zn1
C20—N1—2zn1
C20—N1—C17
C18—N2—2zn1"
C19—N2—2zn1"
C19—N2—C18
C37—N3—Zn2
C40—N3—2Zn2
C40—N3—C37
C38—N4—2zn2"
C38—N4—C39
C39—N4—2zn2"
01—C1—2Zn1
01—C1—02
01—C1—C2
02—C1—2nl
02—C1—C2
C2—Cl1—2znl
C3—C2—C1
C3—C2—C7
C7—C2—C1
C2—C3—C4
C2—C3—H3
C4—C3—H3
C3—C4—H4
C5—C4—C3
C5—C4—H4
C4—C5—C6
C4—C5—C8
C6—C5—C8
C5—C6—C7
C5—C6—H6
C7—C6—H6
C2—C7—H7
C6—C7—C2
C6—C7—H7
O5A—C8—C5
O5A—C8—H8

118.79 (16)
124.69 (16)
1165 (2)
123.89 (16)
119.73 (16)
1163 (2)
121.77 (16)
122.19 (16)
116.0 (2)
121.85 (16)
117.1 (2)
121.05 (16)
59.12 (12)
1209 (2)
1189 (2)
61.81 (13)
120.1 (2)
177.97 (18)
120.7 (2)
119.7 (2)
119.6 (2)
119.6 (2)
120.2
120.2
119.8
1203 (3)
119.8
1203 (2)
119.0 3)
120.7 (3)
119.5 (3)
120.3
120.3
119.7
1205 (2)
119.7
125.8 (4)
91.3

C22—C27—H27
C26—C27—C22
C26—C27—H27
012A—C28—012B
012A—C28—C25
012A—C28—H?28
012B—C28—C25
012B—C28—H28
C25—C28—H28
010—C29—C30
011—C29—010
011—C29—C30
C31—C30—C29
C31—C30—C35
C35—C30—C29
C30—C31—H31
C32—C31—C30
C32—C31—H31
C31—C32—C33
C31—C32—H32
C33—C32—H32
C32—C33—C34
C32—C33—C36
C34—C33—C36
C33—C34—H34
C35—C34—C33
C35—C34—H34
C30—C35—H35
C34—C35—C30
C34—C35—H35
013—C36—C33
013—C36—H36
C33—C36—H36
N3—C37—C38
N3—C37—H37
C38—C37—H37
N4—C38—C37
N4—C38—H38

119.6
120.8 (2)
119.6
114.5 (6)
124.7 (4)
90.8
120.7 (6)
90.8
90.8
115.4 (2)
126.5 (2)
118.1 (2)
1203 (2)
119.9 (2)
119.8 (2)
120.3
119.5 (2)
120.3
120.6 (2)
119.7
119.7
119.8 (2)
119.5 (2)
120.7 (2)
120.0
119.9 (2)
120.0
119.9
120.2 (2)
119.9
125.7 (3)
120 (2)
114 (2)
121.9 (2)
119.0
119.0
1215 (2)
119.2



O5B—C8—05A
05B—C8—C5
05B—C8—H8
C5—C8—H8
03—C9—C10
04—C9—03
04—C9—C10
02—Zn1—01—C1
03—Zn1—01—C1
07—Zn1—01—C1
N1—Zn1—01—C1
N2'—Zn1—01—C1
01—Zn1—02—C1
03—Zn1—02—C1
07—Zn1—02—C1
N1—Zn1l—02—C1
N2'—Zn1—02—C1
01—Zn1—03—C9
02—Zn1—03—C9
07—Zn1—03—C9
N1—Zn1—03—C9
N2'—Zn1—03—C9
C1—Zn1—03—C9
01—Zn1—N1—C17
01—Zn1—N1—C20
02—7Zn1—N1—C17
02—7n1—N1—C20
03—7Zn1—N1—C17
03—Zn1—N1—C20
07—Zn1—N1—C17
07—Zn1—N1—C20
C1—Zn1—N1—C17
C1—Zn1—N1—C20
01—Zn1—C1—02
02—7Zn1—C1—01
03—7Zn1—C1—01
03—Zn1—C1—02
07—Zn1—C1—01

109.7 (8)
124.3 (8)
91.3

91.3

1155 (2)
126.4 (2)
1182 (2)
0.71 (14)
1.0 (5)
177.90 (15)
~91.63 (15)
85.90 (15)
-0.71 (14)
179.35 (14)
6.6 (2)
85.47 (15)
~93.92 (15)
~20.6 (6)
~20.4 (3)
162.5 (3)
713 (3)
~105.8 (3)
~19.9 (4)
~55.30 (18)
125.40 (19)
~114.10 (18)
66.59 (19)
135.70 (18)
~43.6 (2)
37.53 (18)
~141.78 (19)
~84.67 (18)
96.02 (19)
178.8 (2)
~178.8 (2)
~179.71 (14)
-0.9 (2)
~2.48 (17)
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C37—C38—H38
N4—C39—C40
N4—C39—H39
C40—C39—H39
N3—C40—C39
N3—C40—H40
C39—C40—H40
Zn1—N1—C20—C19
C17—N1—C20—C19
Zn1"—N2—C18—C17
C19—N2—C18—C17
Zn1"—N2—C19—C20
C18—N2—C19—C20
Zn2—N3—C37—C38
C40—N3—C37—C38
Zn2—N3—C40—C39
C37—N3—C40—C39
Zn2"—N4—C38—C37
C39—N4—C38—C37
Zn2"—N4—C39—C40
C38—N4—C39—C40
C3—C2—C1—01
C7—C2—C1—01
C3—C2—C1—02
C7—C2—C1—02
C1—C2—C3—C4
C7—C2—C3—C4
C1—C2—C7—C6
C3—C2—C7—C6
C2—C3—C4—C5
C6—C5—C4—C3
C8—C5—C4—C3
C4—C5—C6—C7
C8—C5—C6—C7
C4—C5—C8—05A
C4—C5—C8—05B
C6—C5—C8—05A
C6—C5—C8—05B

119.2
121.2 (2)
119.4
119.4
122.2 (2)
118.9
118.9
179.19 (18)
-0.1(4)
177.49 (19)
-0.2 (4)
~177.02 (19)
0.8 (4)
-177.2 (2)
0.2 (4)
176.65 (19)
~0.7 (4)
178.53 (19)
~0.8 (4)
~179.05 (19)
0.3 (4)
165.0 (2)
~13.2 (3)
~13.1 (4)
168.7 (2)
-176.2 (2)
2.0 (4)
177.4 (2)
~0.8 (4)
~1.4 (4)
~0.4 (4)
~178.9 (3)
1.6 (4)
~179.9 (3)
~177.0 (4)
8.1 (11)
4.4 (6)
~170.5 (10)



07—Zn1—C1—02
N1—Znl—C1—O01
N1—Zn1l—C1—02
N2'—zZn1—C1—O01
N2'—Zn1—C1—02
09—Zn2—08—C21
010—Zn2—08—C21
014—7Zn2—08—C21
N3—Zn2—08—C21
N4'—Zn2—08—C21
08—Zn2—09—C21
010—Zn2—09—C21
014—Zn2—09—C21
N3—Zn2—09—C21
N4'—Zn2—09—C21
08—Zn2—010—C29
09—Zn2—010—C29
014—Zn2—010—C29
N3—Zn2—010—C29
N4'—Zn2—010—C29
C21—Zn2—010—C29
08—Zn2—N3—C37
08—Zn2—N3—C40
09—Zn2—N3—C37
09—Zn2—N3—C40
010—Zn2—N3—C37
010—Zn2—N3—C40
014—Zn2—N3—C37
014—7Zn2—N3—C40
C21—Zn2—N3—C37
C21—Zn2—N3—C40
08—Zn2—C21—09
09—Zn2—C21—08
010—Zn2—C21—08
010—Zn2—C21—09
014—Zn2—C21—08
014—7n2—C21—09
N3—Zn2—C21—08

176.29 (13)
87.09 (15)
~94.15 (15)
~93.99 (15)
84.77 (15)
~0.91 (14)
12.3 (5)
175.05 (15)
~92.53 (15)
85.54 (15)
0.90 (14)
~176.27 (14)
~7.4(2)
90.46 (15)
~87.87 (15)
~37.1(6)
~25.1 (4)
160.4 (3)
67.6 (3)
~109.9 (3)
~27.9 (4)
~56.67 (19)
126.14 (18)
~115.67 (18)
67.14 (19)
134.64 (19)
~42.54 (19)
35.38 (19)
~141.80 (19)
~86.02 (19)
96.79 (19)
~178.4 (2)
178.4 (2)
~176.21 (15)
5.4 (2)
~5.79 (18)
175.79 (14)
88.02 (15)
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C2—C7—C6—C5
C11—C10—C9—03
C11—C10—C9—04
C15—C10—C9—03
C15—C10—C9—04
C9—C10—C15—C14
C11—C10—C15—C14
C12—C11—C10—C9
C12—C11—C10—C15
C10—C11—C12—C13
Cl1—C12—C13—C14
C11—C12—C13—C16
C12—C13—C16—06
C14—C13—C16—06
C15—C14—C13—C12
C15—C14—C13—C16
C10—C15—C14—C13
N2—C18—C17—N1
N1—C20—C19—N2
08—C21—C22—C23
09—C21—C22—C23
08—C21—C22—C27
09—C21—C22—C27
C21—C22—C23—C24
C27—C22—C23—C24
C21—C22—C27—C26
C23—C22—C27—C26
C22—C23—C24—C25
C26—C25—C24—C23
C28—C25—C24—C23
C24—C25—C28—012A
C24—C25—C28—012B
C26—C25—C28—012A
C26—C25—C28—012B
C27—C26—C25—C24
C27—C26—C25—C28
C22—C27—C26—C25
C31—C30—C29—010

~1.0 (4)
~11.0 3)
1703 (3)
167.2 (2)
~11.5 (4)
~177.4(2)
0.8 (4)
179.2 (2)
1.0 (4)
~1.9 (4)
1.0 (4)
~178.7 (3)
172.9 (3)
6.8 (5)
0.8 (4)
~179.4 (3)
~1.7 (4)
~0.5 (4)
~0.6 (4)
~175.8 (2)
4.4 (4)

2.6 (3)
~177.2 (2)
177.7 (2)
~0.7 (4)
~176.3 (2)
2.1(4)
~1.5 (4)
2.4 (4)
~175.7 (3)
173.7 (4)
-3.4(8)
~4.3 (6)
178.6 (7)
~1.0 (4)
177.1 3)
~1.3 (4)
-9.5 (3)



N3—Zn2—C21—09 —90.40 (15) C31—C30—C29—011 172.2 (3)
N4'—Zn2—C21—08 -92.14 (15) C35—C30—C29—010 170.5 (2)
N4'—Zn2—C21—09 89.44 (15) C35—C30—C29—011 -7.8(4)
Zn1—01—C1—02 -1.3(2) C29—C30—C35—C34 -179.3 (2)
Zn1—01—C1—C2 ~179.36 (19) C31—C30—C35—C34 0.7 (4)
Zn1—02—C1—01 1.2 (2) C32—C31—C30—C29 -179.3 (2)
Zn1—02—C1—C2 179.30 (19) C32—C31—C30—C35 0.7 (4)
Zn1—03—C9—04 -3.0 (5) C30—C31—C32—C33 -1.7 (4)
Zn1—03—C9—C10 178.4 (2) C31—C32—C33—C34 1.3 (4)
Zn2—08—C21—09 1.6 (2) C31—C32—C33—C36 -178.9 (3)
Zn2—08—C21—C22 -178.21 (19) C32—C33—C36—013 172.4 (3)
Zn2—09—C21—08 -1.6 (2) C34—C33—C36—013 -7.7 (5)
Zn2—09—C21—C22 178.23 (19) C35—C34—C33—C32 0.1(4)
Zn2—010—C29—011 6.8 (5) C35—C34—C33—C36 -179.7 (3)
Zn2—010—C29—C30 -171.3(2) C33—C34—C35—C30 -1.1 (4)
Zn1—N1—C17—C18 -178.7 (2) N4—C38—C37—N3 0.6 (4)
C20—N1—C17—C18 0.7 (4) N3—C40—C39—N4 0.5 (4)
Symmetry codes: (i) X, y—1, z; (ii) X, y+1, z.

Tablo 3. 18. 4 kompleksine ait hidrojen bag geometrisi (A, °) [61]

D—H:-A D—H HA D---A D—H-A
O7—H71---09 0.90 (2) 1.82 (2) 2.694 (3) 165 (2)
O7—H72---011 0.87 (2) 1.78 (2) 2.640 (3) 170 (2)
014—H141---02" 0.83 (2) 1.90 (2) 2.705 (3) 165 (2)
014—H142---04" 0.84 (2) 1.80 (3) 2.635 (3) 172 (3)
C17—H17---O12A" 0.93 2.56 3.375 (5) 146
C19—H19---06" 0.93 2.47 3.222 (4) 138
C23—H23---01 0.93 2.57 3.361 (3) 143
C38—H38:--05A" 0.93 2.59 3.381 (4) 144
C39—H39---013" 0.93 2.47 3.154 (4) 130
C12—HI12---Cg10"" 0.93 2.81 3.579 (3) 140
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C32—H32---Cg8"" 0.93

2.78 3.468 (3) 132

Symmetry codes: (iii) x, —y+3/2, z—1/2; (iv) —x+1, y+1/2, —=z+1/2; (v) —x+2, —y+2, —z+1; (vi) —x+2, y+1/2, —z+1/2;

(vil) —x, y—1/2, —z+1/2.

Tablo 3. 19. 5 kompleksinin kristalografik verileri [61]

Kristal verileri

Kimyasal Formiili
M,

Kristal sistem, uzay grubu
Sicaklik (K)
a,b,c(A)

P

V (A%

Z

Isin Kaynagi
p(mm™)

Kristal boyutu (mm)

[Cd(CsH503)2(C4HaN2)(H20)]
508.76

Monoklinik, P2;/c

294

22.6016 (5), 7.4947 (2), 11.9196 (3)
99.673 (2)

1990.38 (9)

4

Mo K,

1.14

0.45 x 0.35 x 0.15

Veri Toplama

Difaktometre

Sogurma diizeltimi

Tmin, Tmax

Olgiilebilen, gozlenebilen [1 > 26(I)] ve
serbest yansima sayist

Rint

Bruker SMART BREEZE CCD
multi-scan (SADABS; Bruker, 2012)
0.625, 0.842

40178, 3587, 3497

0.048

Aritim

R[F? > 26(F%)], wR(F?), S

Yansima sayisi

0.051, 0.144, 1.35
3587
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Parametre sayist 287
Sinirlarin sayisi 3

H-atomlar1 davranist Bagimsiz ve sabit arinim karigimi tarafindan

incelenmis H atomlari

Apmax, Apmin (€ A7) 1.77,-1.85

Tablo 3. 20. 5 kompleksine ait atomik koordinatlar ve izotropik esdeger yer degistirme
parametreleri (A?) [61]

X y z Uiso™/Ueq Occ. (<1)

Cd1 0.25229 (2) 0.17641 (6) 0.12918 (4) 0.02711 (18)

01 0.3237 (2) 0.1914 (8) 0.2983 (4) 0.0451 (13)

02 0.3601 (2) 0.1504 (9) 0.1430 (5) 0.0567 (16)

03 0.6257 (4) 0.2685 (15) 0.5777 (8) 0.105 (3)

04 0.1447 (2) 0.1687 (9) 0.0798 (5) 0.0551 (16)

05 0.1829 (2) 0.1597 (8) 0.2594 (5) 0.0503 (15)
O6A ~0.1449 (4) 0.134 (2) 0.2280 (11) 0.124 (6) 0.79 (2)
06B -0.111 (2) 0.139 (9) 0.378 (6) 0.16 (3) 0.21(2)
07 0.2521 (2) 0.1713 (7) ~0.0625 (4) 0.0362 (11)

H71 0.263 (3) 0.278 (4) -0.054 (7) 0.056*

H72 0.221 (2) 0.168 (9) -0.109 (6) 0.056*

N1 0.2519 (2) 0.4797 (9) 0.1242 (4) 0.0299 (13)

N2 0.2503 (2) 0.8645 (6) 0.1216 (5) 0.0263 (11)

C1 0.3678 (3) 0.1700 (9) 0.2472 (6) 0.0330 (15)

c2 0.4297 (3) 0.1712 (9) 0.3143 (6) 0.0304 (14)

C3 0.4421 (3) 0.2522 (11) 0.4201 (6) 0.0406 (17)
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H3

C4

H4

C5

C6

H6

C7

H7

C8

H8

C9

C10

C13

Cl1A

H11A

C12A

H12A

Cl4A

H14A

C15A

H15A

CliB

H11B

Cl2B

0.4112
0.5005 (4)
0.5089
0.5460 (3)
0.5336 (4)
0.5645
0.4760 (3)
0.4681
0.6082 (4)
0.6366
0.1387 (3)
0.0767 (3)
~0.0386 (4)
0.0653 (14)
0.0972
0.0074 (12)
0.0005
~0.0278 (12)
~0.0592
0.0301 (13)
0.0369
0.0702 (14)
0.1038

0.0126 (12)

0.3025
0.2584 (12)
0.3158
0.1806 (12)
0.0950 (14)
0.0402
0.0897 (12)
0.0321
0.1889 (19)
0.1221
0.1613 (9)
0.1475 (10)
0.1296 (14)
0.171 (3)
0.1880
0.170 (3)
0.1985
0.089 (3)
0.0529
0.104 (3)
0.0829
0.106 (4)
0.0856

0.093 (3)

0.4521
0.4780 (6)
0.5480
0.4330 (7)
0.3294 (8)
0.2996
0.2694 (7)

0.1993

0.4960 (10)

0.4662
0.1813 (6)
0.2111 (6)
0.2620 (8)
0.320 (3)

0.3797
0.342 (2)

0.4151
0.153 (2)

0.0966
0.128 (3)

0.0548
0.319 (3)

0.3747

0.348 (2)

0.049%
0.047 (2)
0.056*
0.047 (2)
0.059 (2)
0.071*
0.0452 (19)
0.054*
0.082 (4)
0.099*
0.0335 (15)
0.0351 (16)
0.054 (2)
0.050 (4)
0.060*
0.050 (4)
0.060*
0.050 (4)
0.060*
0.050 (4)
0.060*
0.057 (5)
0.068*

0.057 (5)

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50

0.50
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H12B 0.0076 0.0606 0.4208 0.068* 0.50
C14B —0.0305 (12) 0.171 (3) 0.153 (2) 0.057 (5) 0.50
H14B —0.0635 0.1966 0.0976 0.068* 0.50
C15B 0.0255 (13) 0.174 (3) 0.126 (3) 0.057 (5) 0.50
H15B 0.0303 0.1945 0.0515 0.068* 0.50
C16 —0.0996 (5) 0.1259 (19) 0.2908 (12) 0.081 (3)
H16A -0.1021 0.1161 0.3677 0.097* 0.80
H16B -0.1313 0.1104 0.2310 0.097* 0.20
C17 0.2264 (3) 0.5861 (11) 0.0310 (7) 0.0441 (18)
H17 0.2087 0.5283 -0.0352 0.053*
C18 0.2260 (3) 0.7705 (9) 0.0313 (6) 0.0391 (17)
H18 0.2080 0.8306 -0.0339 0.047*
C19 0.2755 (3) 0.7728 (10) 0.2113 (6) 0.0381 (17)
H19 0.2933 0.8340 0.2762 0.046*
C20 0.2764 (3) 0.5877 (9) 0.2121 (6) 0.0375 (16)
H20 0.2954 0.5323 0.2783 0.045*
Tablo 3. 21. 5 kompleksinin geometrik parametreler (4, ©) [61]
Cd1—N1 2.274 (6) C6—H6 0.9300
Cd1—07 2.284 (5) C7—H7 0.9300
Cd1—N2' 2.340 (5) C8—H8 0.9300
Cd1—o01 2.364 (5) C9—C10 1.505 (10)
Cd1—05 2.388 (5) C10—C15A 1.36 (3)
Cd1—04 2.405 (5) C10—C11B 1.36 (3)
Cd1—02 2.423 (6) C10—C11A 1.38 (3)
Cd1—C9 2.744 (7) C10—C15B 1.42 (3)
Cdl—C1 2.750 (7) C13—C12A 1.33(3)
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01—C1
02—C1
03—C8
04—C9
05—C9
06A—C16
O6A—H16B
06B—C16
O7—H71
O7—HT72
N1—C20
N1—C17
N2—C19
N2—C18
N2—Cd1"
C1—C2
C2—C3
C2—C7
C3—C4
C3—H3
C4—C5
C4—H4
C5—C6
C5—C8
C6—C7
N1—Cd1—07
N1—Cd1—N2'
07—Cd1—N2'
N1—Cd1—01
07—Cd1—o01
N2'—Cd1—O01
N1—Cd1—05
07—Cd1—05
N2'—Cd1—O5
01—Cd1—05
N1—Cd1—04
07—Cd1—04
N2'—Cd1—04

1.262 (9)
1.234 (9)
1.154 (14)
1.242 (9)
1.247 (9)
1.165 (15)
0.3504
1.12 (6)
0.83(2)
0.82 (2)
1.365 (9)
1.410 (10)
1.318 (9)
1.326 (9)
2.340 (5)
1.491 (9)
1.385 (10)
1.394 (10)
1.383 (11)
0.9300
1.368 (12)
0.9300
1.378 (12)
1.479 (12)
1.376 (11)
89.51 (17)
176.30 (17)
87.02 (18)
88.49 (18)
137.71 (18)
94.94 (19)
93.98 (19)
139.32 (18)
87.8(2)
82.94 (17)
91.1 (2)
85.57 (18)
87.4(2)
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C13—C14B
C13—C14A
C13—C12B
C13—C16
Cl1A—CI12A
Cl11A—H11A
Cl12A—H12A
C14A—C15A
Cl4A—H14A
C15A—H15A
Cl1B—C12B
C11B—H11B
C12B—H12B
C14B—C15B
C14B—H14B
C15B—H15B
C16—H16A
Cl6—H16B
C17—C18
Cl7—H17
C18—H18
C19—C20
C19—H19
C20—H20

C6—C7—H7
C2—C7—H7
03—C8—C5
03—C8—HS8
C5—C8—HS8
04—C9—05
04—C9—C10
05—C9—C10
04—C9—Cd1
05—C9—Cd1
C10—C9—Cd1

C15A—C10—C11B
C15A—C10—C11A

138 (3)
1.40 (3)
1.44 (3)
1.475 (13)
1.38 (3)
0.9300
0.9300
1.39 (3)
0.9300
0.9300
1.40 (3)
0.9300
0.9300
1.36 (3)
0.9300
0.9300
0.9300
0.9300
1.382 (11)
0.9300
0.9300
1.387 (10)
0.9300
0.9300

120.2
120.2
127.7 (12)
116.1
116.1
121.6 (7)
119.4 (6)
119.0 (6)
61.2 (4)
60.4 (4)
1783 (5)
116 (2)
118.0 (17)



01—Cd1—04
05—Cd1—04
N1—Cd1—02
07—Cd1—02
N2'—Cd1—O02
01—Cd1—02
05—Cd1—02
04—Cd1—02
N1—Cd1—C9
07—Cd1—C9
N2'—Cd1—C9
01—Cd1—C9
05—Cd1—C9
04—Cd1—C9
02—Cd1—C9
N1—Cd1—C1
07—Cd1—C1
N2'—Cd1—C1
01—Cd1—C1
05—Cd1—C1
04—Cd1—C1
02—Cd1—C1
C9—Cd1—C1
C1—01—Cd1
C1—02—Cd1
C9—04—Cd1
C9—05—Cd1
Cd1—O07—H71
Cd1—O07—H72
H71—O7—H72
C20—N1—C17
C20—N1—Cd1
C17—N1—Cd1
C19—N2—C18
C19—N2—Cd1"
C18—N2—Cd1"
02—C1—01
02—C1—C2

136.69 (18)
53.88 (18)
94.7 (2)
84.23 (18)
86.3 (2)
53.89 (17)
135.59 (18)
168.3 (2)
92.74 (18)
112.4 (2)
87.41 (19)
109.87 (19)
26.99 (19)
26.9 (2)
161.8 (2)
91.69 (18)
1107 (2)
90.73 (19)
27.25 (19)
109.70 (19)
163.5 (2)
26.64 (19)
136.7 (2)
93.7 (4)
91.7 (4)
91.9 (4)
92.6 (4)

85 (6)

123 (6)
108 (3)
109.2 (6)
125.0 (4)
125.8 (4)
116.5 (5)
119.1 (4)
124.4 (4)
120.8 (7)
120.1 ()
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C11B—C10—C15B
Cl11A—C10—C15B
C15A—C10—C9
C11B—C10—C9
Cl11A—C10—C9
C15B—C10—C9
C12A—C13—C14B
C12A—C13—C14A
C14B—C13—C12B
Cl4A—C13—C12B
C12A—C13—C16
C14B—C13—C16
Cl14A—C13—C16
C12B—C13—C16
C12A—C11A—C10
C12A—C11A—H11A
C10—C11A—H11A
C13—C12A—C11A
C13—C12A—H12A
Cl1A—C12A—H12A
C15A—C14A—C13
C15A—C14A—H14A
C13—C1l4A—H14A
C10—C15A—C14A
C10—C15A—H15A
Cl14A—C15A—H15A
C10—C11B—C12B
C10—C11B—H11B
C12B—C11B—H11B
C11B—C12B—C13
Cl1B—C12B—H12B
C13—C12B—H12B
C15B—C14B—C13
C15B—C14B—H14B
C13—C14B—H14B
C14B—C15B—C10
C14B—C15B—H15B
C10—C15B—H15B

1202 (17)
113.1 (19)
119.1 (14)
119.6 (14)
122.9 (15)
120.3 (14)
114.6 (19)
119.0 (16)
119.6 (15)
112.0 (17)
119.1 (14)
120.2 (14)
122.0 (14)
120.2 (14)
121 (2)
1195
1195
121.2 (19)
119.4
119.4
119.6 (18)
120.2
120.2

121 (2)
1196
1196

120 (2)
120.1
120.1
119.2 (19)
120.4
120.4
120.3 (18)
119.9
119.9

121 (2)
119.5
119.5



01—C1—C2
02—C1—Cd1
01—C1—Cd1
C2—C1—Cd1
C3—C2—C7
C3—C2—C1
C7—C2—C1
C4—C3—C2
C4—C3—H3
C2—C3—H3
C5—C4—C3
C5—C4—H4
C3—C4—H4
C4—C5—C6
C4—C5—C8
C6—C5—C8
C7—C6—C5
C7—C6—H6
C5—C6—H6
C6—C7—C2
N1—Cd1—01—C1
07—Cd1—01—C1
N2'—Cd1—01—C1
05—Cd1—01—C1
04—Cd1—01—C1
02—Cd1—01—C1
C9—Cd1—01—C1
N1—Cd1—02—C1
07—Cd1—02—C1
N2'—Cd1—02—C1
01—Cd1—02—C1
05—Cd1—02—C1
04—Cd1—02—C1
C9—Cd1—02—C1
N1—Cd1—04—C9
07—Cd1—04—C9
N2'—Cd1—04—C9
01—Cd1—04—C9

119.1 (6)
61.7 (4)
59.1 (4)
177.9 (5)
119.5 (7)
121.2 ()
119.3 ()
119.9 (7)
120.0
120.0
120.5 (7)
119.8
119.8
119.7 (7)
119.7 (9)
120.5 (9)
120.8 (8)
119.6
119.6
119.5 (7)
~96.7 (4)
~9.0 ()
82.0 (4)
169.1 (5)
173.4 (4)
0.2 (4)
171.0 (4)
84.5 (5)
1735 (5)
-99.1 (5)
-0.2 (4)
~16.1 (6)
~156.6 (9)
~29.3 (10)
~94.0 (5)
176.6 (5)
89.4 (5)
5.0 (6)
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06B—C16—06A
06B—C16—C13
O6A—C16—C13
O6A—C16—H16A
C13—C16—H16A
06B—C16—H16B
C13—C16—H16B
H16A—C16—H16B
C18—C17—N1
C18—C17—H17
N1—C17—H17
N2—C18—C17
N2—C18—H18
C17—C18—H18
N2—C19—C20
N2—C19—H19
C20—C19—H19
N1—C20—C19
N1—C20—H20
C19—C20—H20
Cd1—05—C9—04
Cd1—05—C9—C10
N1—Cd1—C9—04
07—Cd1—C9—04
N2'—Cd1—C9—04
01—Cd1—C9—04
05—Cd1—C9—04
02—Cd1—C9—04
C1—Cd1—C9—04
N1—Cd1—C9—05
07—Cd1—C9—05
N2'—Cd1—C9—05
01—Cd1—C9—05
04—Cd1—C9—05
02—Cd1—C9—05
C1—Cd1—C9—05
04—C9—C10—C15A
05—C9—C10—C15A

106 (3)
126 (3)
127.2 (13)
116.4
116.4
117.0
117.0
125.4
124.4 (7)
117.8
117.8
122.0 (7)
119.0
119.0
122.1(7)
119.0
119.0
125.7 (7)
117.1
117.1

0.4 (7)
178.2 (5)
87.0 (5)
-3.6 (5)
-89.3 (5)
176.3 (4)
~179.6 (7)
~159.0 (7)
~177.7 (4)
-93.4 (4)
176.0 (4)
90.3 (4)
~4.0 (5)
179.6 (7)
20.6 (9)
2.0 (6)
14.6 (15)
~163.3 (13)



05—Cd1—04—C9
02—Cd1—04—C9
C1—Cd1—04—C9
N1—Cd1—05—C9
07—Cd1—05—C9
N2'—Cd1—05—C9
01—Cd1—05—C9
04—Cd1—05—C9
02—Cd1—05—C9
C1—Cd1—05—C9
07—Cd1—N1—C20
01—Cd1—N1—C20
05—Cd1—N1—C20
04—Cd1—N1—C20
02—Cd1—N1—C20
C9—Cd1—N1—C20
C1—Cd1—N1—C20
07—Cd1—N1—C17
01—Cd1—N1—C17
05—Cd1—N1—C17
04—Cd1—N1—C17
02—Cd1—N1—C17
C9—Cd1—N1—C17
C1—Cd1—N1—C17
Cd1—02—C1—01
Cd1—02—C1—C2
Cd1—01—C1—02
Cd1—01—C1—C2
N1—Cd1—C1—02
07—Cd1—C1—02
N2'—Cd1—C1—02
01—Cd1—C1—02
05—Cd1—C1—02
04—Cd1—C1—02
C9—Cd1—C1—02
N1—Cd1—C1—01
07—Cd1—C1—01
N2'—Cd1—C1—01

0.2 (4)
146.8 (9)
5.7 (10)
88.2 (4)
5.7 (6)
~88.6 (4)
176.2 (5)
-0.2 (4)
~171.0 (4)
~178.6 (4)
~150.7 (5)
~13.0 (5)
69.8 (5)
123.7 (5)
~66.6 (5)
96.9 (5)
~40.0 (5)
29.5 (5)
167.3 (5)
~109.9 (5)
-56.0 (5)
113.7 (5)
-82.9 (5)
140.2 (5)
0.4 (7)
~178.8 (5)
~0.4 (8)
178.8 (5)
-97.0 (5)
-6.9 (5)
80.2 (5)
179.6 (7)
168.1 (5)
163.5 (7)
167.2 (4)
83.4 (4)
173.5 (4)
-99.4 (4)
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04—C9—C10—C11B
05—C9—C10—C11B
04—C9—C10—C11A
05—C9—C10—C11A
04—C9—C10—C15B
05—C9—C10—C15B
C15A—C10—C11A—C12A
C11B—C10—C11A—C12A
C15B—C10—C11A—C12A
C9—C10—C11A—C12A
C14B—C13—C12A—C11A
Cl4A—C13—C12A—C11A
C12B—C13—C12A—C11A
C16—C13—C12A—C11A
C10—C11A—C12A—C13
C12A—C13—C14A—C15A
C14B—C13—C14A—CI15A
C12B—C13—C14A—CI15A
C16—C13—C14A—CI15A
C11B—C10—C15A—C14A
Cl11A—C10—C15A—C14A
C15B—C10—C15A—C14A
C9—C10—C15A—C14A
C13—C14A—C15A—C10
C15A—C10—C11B—C12B
Cl1A—C10—C11B—C12B
C15B—C10—C11B—C12B
C9—C10—C11B—C12B
C10—C11B—C12B—C13
C12A—C13—C12B—C11B
C14B—C13—C12B—C11B
Cl4A—C13—C12B—C11B
C16—C13—C12B—C11B
C12A—C13—C14B—C15B
Cl14A—C13—C14B—C15B
C12B—C13—C14B—C15B
C16—C13—C14B—C15B
C13—C14B—C15B—C10

167.6 (15)
~10.3 (16)
~167.9 (13)
14.2 (15)
~11.1 (16)
171.0 (13)
-7()
-97 (8)
17 3)
175.2 (14)
-29 (2)
-1(3)

79 (5)
178.4 (16)
7(3)
~4(2)

83 (5)
-30(2)
176.7 (15)
26 (3)
2(2)

81 (6)
179.9 (14)
3(3)

~26 (3)
75 (7)

-1 (3)
180.0 (16)
-2 3)
83 (5)
2(3)

29 (3)
~176.9 (17)
28 (3)
~78 (5)
1(3)
~180.0 (17)
—4(3)



05—Cd1—C1—01 -11.5 (5) C15A—C10—C15B—C14B 90 (7)
04—Cd1—C1—01 ~16.1 (10) C11B—C10—C15B—C14B  5(3)
02—Cd1—C1—01 ~179.6 (7) C11A—C10—C15B—C14B  —18(3)
C9—Cd1—C1—01 ~12.4 (6) C9—C10—C15B—C14B ~176.8 (16)
02—C1—C2—C3 157.1 (7) C12A—C13—C16—06B -8 (5)
01—C1—C2—C3 —22.1 (10) C14B—C13—C16—06B -159 (5)
02—C1—C2—C7 —22.7 (10) C14A—C13—C16—06B 171 (5)
01—C1—C2—C7 158.2 (7) C12B—C13—C16—06B 21 (5)
C7—C2—C3—C4 2.7 (11) C12A—C13—C16—O06A 160.9 (19)
Cl—C2—C3—C4 ~177.0 (7) C14B—C13—C16—O06A 10 (3)
C2—C3—C4—C5 ~1.8 (13) C14A—C13—C16—06A —20 (3)
C3—C4—C5—C6 -0.2 (14) C12B—C13—C16—06A -171 (2)
C3—C4—C5—C8 179.8 (9) C20—N1—C17—C18 -1.0 (10)
C4—C5—C6—C7 1.2 (15) Cd1—N1—C17—C18 178.8 (6)
C8—C5—C6—C7 -178.8 (10) C19—N2—C18—C17 0.5 (11)
C5—C6—C7—C2 -0.3 (14) Cd1"™—N2—C18—C17 179.5 (6)
C3—C2—C7—C6 -1.7 (12) N1—C17—C18—N2 0.2 (13)
C1—C2—C7—C6 178.0 (8) C18—N2—C19—C20 -0.3 (11)
C4—C5—C8—03 -7.4 (19) Cd1"™—N2—C19—C20 -179.4 (6)
C6—C5—C8—03 172.6 (13) C17—N1—C20—C19 1.2 (10)
Cd1—04—C9—05 —0.4 (7) Cd1—N1—C20—C19 ~178.6 (6)
Cd1—04—C9—C10 ~178.2 (6) N2—C19—C20—N1 —0.6 (13)
Symmetry codes: (i) X, y—1, z; (ii) X, y+1, z.
Tablo 3. 22. 5 kompleksine ait hidrojen bag geometrisi (A, °) [61]
D—H-A D—H HA DA D—H-A
O7—H72---05" 0.82 (2) 2.10 (6) 2.727 (7) 133 (7)
C18—HI18-06A" 0.93 2.52 3.394 (14) 157
C19—H19---03" 0.93 2.43 3.085 (10) 127
C8—H§:--Cg1" 0.93 2.93 3.691 (10) 147

Symmetry codes: (iii) X, —y+1/2, z—1/2; (iv) =X, —y+1, —=z; (v) —x+1, =y+1, —z+1; (vi) —x+1, y—1/2, —z+1/2.
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3.4. Komplekslerin Antibakteriyel Etkileri
Komplekslerin antibakteriyel uygulamalar1 yapilmis inkibasyon sonrasi zon c¢aplari
goriintiilenmis ve zon gaplari milimetre olarak 6l¢tilmiistiir. Bakterilerin zon goriintiileri

sekil 3.6’da ve zon caplari gizelge 5.23’te verilmistir.

Escherichia coli Staphylococcus aureus

Sekil 3. 6. Komplekslerin Bakterilere kars1 zon goriintiileri
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Tablo 3. 23. Komplekslere ait antibakteriyel zon ¢aplar: (mm)

Bakteriler
Kompleksler P. Aeruginosa | K. pneumoniae E. coli S. aureus
1 18 10 12 18
2 10 9 7 11
3 " — 15
4 35 27 32 30
5 18 12 16 20
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5. TARTISMA VE SONUC

IIk kez sentezlenen bes yeni 4-formilbenzoik asitin pirazin metal komplekslerinin
yapilar1 X-ray yap1 analizi neticesinde aydinlatilmis ve yapilar FT-IR spektroskopisi ve
elementel analiz sonuglar1 ile desteklenilmistir. Literatiire kazandirilan bes polimerik
bilesigin ayni zamanda antibakteriyel ozellikleri arastirilmistir. Sentezlenen bes yeni
kompleks de polimerik bir koordinasyon ¢evresine sahip olsa da farkli koordinasyon
yapisina sahiptir. 1, 2 ve 3 Kompleksinin metal: 4-formilbenzoik asit : pirazin : su orani
1:2:1:2, . 4 ve 5 Kompleksinin metal: 4-formilbenzoik asit : pirazin : su oram 1:2:1:1

oldugu goriilmektedir.

[Co(CgH503)2(C4HaN2)(H20)2]n 1
[Cu(CgH503)2(CsHaN2)(H20):]n 2
[Ni(CgH503)2(C4HN2)(H20)2]n 3
[Zn(CgH503)2(C4HaN2)(H20)]1n 4
[Cd(CsHs03)2(C4H4N2)(H20)], 5

Es yapili olan 1, 2 ve 3 kompleksinde metal (Co, Cu, Ni) atomuna monodentat
baglanmis iki FBA anyonunun karboksilat O atomlari, iki koordine su molekiiliiniin O
atomlar1 ve iki koprii pirazin molekiiliiniin N atomlar1 ile hafif bozunmus oktahedral
geometri olusturmaktadir. Pirazin molekiili metal atomlar1 arasinda koprii gorevi
gorerek polimer yapiy1 olusturmaktadir. Molekiiller aras1i O — H - Ove C-H ~— O
hidrojen baglari olugsmaktadir(Sekil 5.1-5.3).
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C10 ~~©
L
Sekil 5. 1. 1 kompleksinin molekiil yapis1 [58]

Sekil 5. 2. 2 kompleksinin molekiil yapis1 [59]
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Sekil 5. 3. 3 kompleksinin molekiil yapisi [60]

Kompleks 4’1 inceledigimiz zaman merkezde ¢inko atomuna bir FBA anyonunun
karboksilat O atomlarinin selat olusturdugunu bir FBA anyonunun karboksilat O
atomunun ise monodentat baglandigi goriilmektedir. Iki pirazin molekiiliinin N
atomlar1 ve bir su molekiiliiniin O atomu ile koordine olmaktadir. Molekiiller aras1 O —

H - O ve C—H - O hidrojen baglar1 olusmaktadir(Sekil 5.4).

C16 -

Sekil 5. 4. 4 kompleksinin molekiil yapis1 [61]
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Kompleks 5°te ise kadmiyum atomuna iki FBA anyonunun karboksilat O atomlar1 selat
olusturmaktadir. Bir su molekiiliintin O atomu ve koprii konumunda polimer yapiy1
olusturan iki pirazin molekiilinin N atomlar1 ile koordinasyon ¢evresi

tamamlanmistir(Sekil 5.5).

o,

Sekil 5. 5. 5 kompleksinin molekiil yapisi [62]

Komplekslerin FT-IR spektrumlar1 Sekil 3.1-3.5’te, pik degerleri Tablo 3.2°de
verilmistir. Sentezlenen tiim komplekslerin yapisindaki su molekiillerinin  O-H
grubundan kaynaklanan pikler 3500-3300 cm™ araliginda gozlemlenmistir. O-H grubu
absorpsiyon pikleri literatiirde yayvan pikler olarak bilinmektedir. Bu piklerin keskin
pikler olarak goriilmesinin nedeni molekiil i¢i ve molekiiller arasi hidrojen baglari
varhigini gostermektedir. Benzen ve pirazin halkalarina ait olan aromatik C-H pikleri ise

3100-3000 cm™ araliginda kaydedilmistir.

Aldehit grubu C=O0 titresimleri kompleksler i¢in sirastyla 2725 (1), 2728 (2), 2726 (3),
2750 (4) ve 2751 (5) cm™ de gozlenmistir. Aldehit grubu pikleri genel olarak bu
bolgede goriilmektedir. Pik degerlerinde de biiyiik bir kayma gerceklesmediginden

aldehit grubunun koordinasyona katilmadig1 sdylenebilir.
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Pirazin halkas1 C-N gruplart i¢in gerilme ve egilme absorpsiyon bantlar1 1540-1202 (1),
1555-1201 (2), 1542-1203 (3), 1536-1198 (4) ve 1536-1200 (5) cm™’de

gbzlemlenmistir.

Komplekslerin karboksil grubu COO™ asimetrik ve simetrik titresimleri sirasiyla 1590-
1389 (1), 1597-1363 (2), 1590-1391 (3), 1588-1374 (4), 1588- 1395 (5) cm™de
gozlenirken karboksilik aside ait C=O absorpsiyon piklerinin kaybolmasi karboksilik
asidin  karboksilat grubu oksijen atomlar1 iizerinden koordine oldugunu
dogrulamaktadir. Karboksil grubuna ait asimetrik ve simetrik titresimleri arasindaki
farktan hesaplanan Av(COQ") degerleri, inorganik komplekslerin karakterizasyonunda
monodentat, selat bidentat, koprii, vb. gibi karboksilat koordinasyon tipinin belirlemek
icin bir kriter olarak kullanilmistir. Genel olarak, iki degerlikli metal karboksilatlar i¢in
asidin  sodium tuzu ile kiyaslanmasi durumunda su siralama Onerilmistir:
AVmonodentat™>AViyonik> AVigpri>> AUgelar. Ayrica literatiirde genel olarak Av(COO") degeri
200 cm™’den biiyiikse monodentat oldugu bildirilmistir. 1, 2 ve 3 nolu kompleksler
tablodan da goriilebilecegi gibi monodentat, 4 nolu kompleks bidentattir. 5 nolu
kompleksin ise hem monodentat hem de bidentat koordine oldugu komplekslerin tek

kristal X-151m1 diffraksiyonu ile belirlenmistir.

Sentezlenen komplekslerin Me-O absorpsiyon titresimleri 470 (1), 483 (2), 482 (3), 512
(4) ve 500 (5) cm™de; Me-N absorpsiyon titresimleri ise 688 (1), 688 (2), 700 (3), 700
(4) ve 686 (5) cm™*de goriilmiistiir[63-67].

Elementel analiz sonuglari teorik hesaplamalarla uyum igerisindedir.

Sentezlenen polimerik komplekslerin antimikrobiyal etkileri incelenmis ve zon gaplari
Tablo 3.23’te verilmistir. Zon ¢aplarina baktigimizda Pseudomonas aeruginosa,
Klebsiella pneumoniae, Escherichia coli ve Staphylococcus aureus bakterilerine karsi

her kompleksin farkl etki gosterdigi goriilmektedir.

Pseudomonas aeruginosa 'ya karsi kompleksler sirastyla 18 (1), 10 (2), 12 (3), 35 (4) ve

18 (5) mm zon ¢ap1 olusturmustur.

Klebsiella pneumoniae 'ya karsi kompleksler sirasiyla 10 (1), 9 (2), 0 (3), 27 (4) ve 12

(5) mm zon ¢ap1 olusturmustur.
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Escherichia coli'ya kars1 kompleksler sirasiyla 12 (1), 7 (2), 0 (3), 32 (4) ve 16 (5) mm

zon ¢ap1 olusturmustur.

Staphylococcus aureus kars1 kompleksler sirasiyla 18 (1), 11 (2), 15 (3), 30 (4) ve 20

(5) mm zon gap1 olusturmustur.

Bu sonuglara gore sentezlenen polimerik komplekslerin tamami Pseudomonas

aeruginosa ve Staphylococcus aureus ‘a karsi antibakteriyel 6zellik gostermektedir.

Klebsiella pneumoniae 'ya karsi 1, 2, 4 ve 5 kompleksi antibakteriyel 6zellik gosterirken

3 kompleksi antibakteriyel 6zellik gostermemektedir.

Escherichia coli’ye kars1 1, 2, 4 ve 5 kompleksi antibakteriyel 6zellik gosterirken 3

kompleksi antibakteriyel 6zellik gostermemektedir.

Her bir kompleksi olusturdugu inhibisyon zonlarina gore: 6 mm antibakteriyel etki yok;
6-15 mm zayif antibakteriyel etki; 15-20 mm iyi antibakteriyel etki; 20-25 mm ¢ok iyi

antibakteriyel etki referans araliklariyla degerlendirdigimiz zaman [68];

1 kompleksi Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumoniae, Escherichia coli ve

Staphylococcus aureus’a karsi iyi derecede antibakteriyel etki gostermektedir.

2 kompleksi Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumoniae, Escherichia coli ve

Staphylococcus aureus ’a kars1 zayif derecede antibakteriyel etki gostermektedir.

3 kompleksi Pseudomonas aeruginosa ve Staphylococcus aureus 'a kars1 zayif derecede
antibakteriyel etki gostermekteyken, Klebsiella pneumoniae ve Escherichia coli ye kars1

bir diren¢ gdsterememektedir.

4 kompleksi Pseudomonas aeruginosa, Klebsiella pneumoniae, Escherichia coli ve
Staphylococcus aureus’a karsi gok iyi derece olarak kabul edilen referans araligininda

tizerinde antibakteriyel etki gostermektedir.

5 kompleksi Klebsiella pneumoniae tizerinde zayif antibakteriyel etki gosterirken
Pseudomonas aeruginosa, Escherichia coli ve Staphylococcus aureus’a karsi iyi

derecede antibakteriyel etki gostermektedir.
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Sonug olarak sentezlenen komplekslerin genel olarak iyi bir antibakteriyel etkiye sahip
oldugu klinik patojen bakteriler {izerinde antibakteriyel etkilerinin oldugu tespit
edilmistir. Komplekslerin antibakteriyel inceleme sonuglari, yaygin patojen bakterilere
kars1 kullanilan antibiyotiklere alternatif olabilecegini gostermistir. Bilim diinyasi i¢in
antibiyotik direncinin 6nemli bir sorun teskil etmesinden dolay1 literatiire yapilar1 ve
antibakteriyal Ozellikleri belirlenen bes yeni kompleksin yeni ila¢ etken malzemesi

olarak ileri klinik aragtirmalar ile incelenebilecegi dnerilmektedir.
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